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表−２　　標準試料の繰り返し分析結果 (ng/μL)�

１．はじめに

ノニルフェノキシ酢酸類（以下、NPnEC, n=0,1,2）は、非イオン界面活性剤のノニルフェノールエトキシレート（NPEO）が好気性条件下で微生物分解を受けて生成することが知られている物質である１）。また、NPnECは内分泌攪乱作用を有すると疑われており２）、下水処理過程、環境中での挙動について関心が高まっている。しかし、現在その分析方法についての報告３）は少ない。
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　注：(　)内の数値は、標準物質添加濃度

表−３　添加回収試験結果　（％）

本研究では、下水試料についてGC/MSによるNPnECの分析法について検討したので報告する。

２．分析方法
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表−１　　ＧＣ／ＭＳ分析条件

分析は、磯部ら２）の方法を基に検討し若干の変更を行った。試料1Lをガラス繊維ろ紙（GF/B）を用いてろ過する。ろ紙上の残査は、10mLのメタノールで抽出し、ろ過試料と合わせる。ろ過試料を予めメタノール、精製水でコンディショニングした固相カラム（Waters tC18）に通水する。通水後、カラムを乾燥させないように注意しながら、予めメタノール、精製水でコンディショニングした強陰イオン交換樹脂カラム（Varian SAX）をtC18の下に連結する。次に、メタノールを1mL/minの流速で5mL通過させ、tC18より目的成分を溶出させると同時に、SAXに陰イオン性の物質を捕集する。tC18を取り除き、SAXに20%塩酸／メタノールを1mL/minの流速で5mL通過させ、目的成分を溶出する。溶出液に14%BF３／メタノールを0.5mL加え、90℃で1時間加熱してメチル化を行う。放冷後、水2mL、ヘキサン1mLを加えて液・液抽出を行う。ヘキサン層を分取し、内部標準物質（ピレン-ｄ10）を加えた後、GC/MSによる定量を行う。GC/MSの分析条件を表－1に示した。

３．結果

　NPnECの標準メタノール溶液をメチル化し、繰り返し分析した結果を表－2に示した。10Sを定量下限値とすると、定量下限値は約0.03ng/μLとすることができる。下水試料の分析では、前処理段階で通常1000倍濃縮することから下水試料の定量下限値は0.03μg/Lとする。

　精製水、二次処理水、一次処理水への添加回収試験の結果を表－3に示した。いずれも77%以上の回収率となっており良好な結果が得られた。

４．まとめ

　GC/MSによる下水試料のNPnEC分析について検討を行い、良好な結果を得た。本分析法での下水試料の定量下限値は0.03μg/L、回収率は77%以上であった。
　今後は、本方法を用い下水処理過程におけるNPnECの挙動調査を実施していく予定である。
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