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1.はじめに

水環境中に存在すると考えられる有害化学物質は，何らかの規制，ガイドラインもしくは測定目標値等があるものだけでも，水道水質健康項目，監視項目，ゴルフ場使用農薬などに加えて，要調査項目，環境ホルモン類，PRTR第一種及び第二種指定化学物質他を合計すると現在では800物質を超えている。これらの中には現在環境分析に多用されているGC/MSでは分析が困難な難揮発性物質や高極性物質，熱安定性の低い物質が多く，そのため環境分析へのLC/MSの適用が期待されている。

LC/MSは幅広い化学物資に適用可能で，高い感度と選択性を有しており，既に環境分析の場においても利用され始めている。が，現在主に使用されているソフトイオン化タイプのLC/MS(ESIまたはAPCI)の場合，夾雑物により分析対象物質のイオン化が阻害され感度が低下する場合がある。

そのためソフトイオン化タイプのLC/MS装置で複雑なマトリクスの存在が想定される試料を分析する場合は，前処理段階にて選択的に分析対象物質を抽出することが望ましい。もちろんLC/MSに比べて選択性の劣るUV検出によるHPLC分析においてもまったく同じ事が言える。
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 with
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ここではGC/MS分析が困難な場合が多いイオン性有機化学物質の選択的抽出に適していると考えられる逆相-イオン交換ミックスモードポリマーによる固相カートリッジの水質分析への適用について検討したので報告する。

2.実験方法

実験に用いた固相カートリッジは逆相-陽イオン交換ミックスモードポリマーとしてOasis MCX，逆相-陰イオン交換ミックスモードポリマーとしてOasis MAX(共にウォーターズ社製)である。

（実験１）それぞれのカートリッジがイオン性化合物の選択的抽出に使用可能であることを確認するために，Oasis MCXについては中性化合物であるトルアミド，アセトアミノフェン，酸性化合物であるバルビタール，塩基性化合物であるアンフェタミン，メタアンフェタミン及びトルイジンを添加した検水を試料とし，試料導入後に0.1M HCLで洗浄し，続けて脱離１として100%メタノールによる溶出画分，脱離２として濃アンモニア水を5%添加したメタノールによる溶出画分をとり，どの画分にそれぞれの成分が溶出するかを確かめた。

Oasis MAXについては中性化合物であるセコバルビタール，塩基性化合物であるノルトリプチリン，酸性化合物であるケトプロフェン及びナプロキセンを添加した検水を試料とし，試料導入後に50mM酢酸ナトリウム緩衝液（pH7）で洗浄。続けて脱離１として100%メタノールによる溶出画分，脱離２としてギ酸を2%添加したメタノールによる溶出画分をとり，どの画分にそれぞれの成分が溶出するかを確かめた。

（実験２）逆相-イオン交換ミックスモードポリマー固相カートリッジの水環境試料への適用例として，Oasis MCXに塩基性化合物であるパラコートとジクワットを添加した水道水を試料として図１の方法で回収試験をおこなった。同じくOasis MAXに酸性化合物であるクロピラリド，トリクロピルを添加した河川水を試料として図２の方法で回収試験をおこなった。

実験1及び２の分析には，分析カラムとしてウォーターズ社のSymmetry C18，及びShield RP18カラム，XTerra RP18カラムを使用。分析装置にはウォーターズ社のアライアンスPDAシステムを使用した。

図１　Oasis MCXカートリッジによるパラコート、

　　　ジクワット抽出法
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Conditions for 3 cc, 60 mg Oasis® MCX Cartridges

For LC analysis, dilute the eluent to 5 mL with 50 mM sodium octanesulfonate 







Condition/Equilibrate


3 mL methanol/3 mL water


Load


250 mL sample


Wash


3 mL 50% methanol/water


Elute


2 mL of 1 M NH


4


Cl in 50% methanol/water


Prepare Sample





