3.実験結果

（実験１）

表１にOasis MCXから各化合物が脱離１及び２のどちらに溶出しているかをまとめる。表からわかるように，中性及び酸性化合物は脱離１画分に定量的に溶出しているが，塩基性化合物は溶出せず，脱離２の塩基性メタノール画分に定量的に溶出している。Oasis MAXにおける実験ではこれとは逆に脱離１に中性及び塩基性化合物が，脱離２に酸性化合物が定量的に溶出した。

（実験２）

水道水に0.5μg/Lの濃度で添加されたパラコートとジクワットは図１の方法でOasis MCXにそれぞれ111±7%(n=5)，91±4%(n=5)の回収率で選択的に抽出された。

河川水に0.4μg/Lの濃度で添加されたクロピラリド及びトリクロピルは図２の方法でOasis MAXにそれぞれ94±5%(n=5)，82±11%(n=5)の回収率で選択的に抽出された。河川水に0.4μg/Lの濃度で添加されOasis MAXにより固相抽出されたクロピラリドとトリクロピルのUV/HPLC分析クロマトグラムを図３に示す。

4.考察

実験１の結果から今回試験した逆相-イオン交換ミックスモードポリマー固相カートリッジでは，イオン結合を形成していない成分は100%メタノールで定量的に脱離されるが，イオン結合を形成している成分は100%メタノールでは脱離されずに対象成分のイオン性が消失するpHに調整されたメタノールにより定量的に脱離される。この結果からこれらの逆相-イオン交換ミックスモードポリマー固相カートリッジはイオン性化合物の選択的抽出に適していることが考察される。
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実験２では実際に水道水や河川水にイオン性の農薬をppb以下の濃度で添加し，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により固相抽出試験をおこなったが，結果に示したように良好な回収率が得られた。また，図３に示したクロマトグラムでわかるように選択性の悪いUV検出のHPLC分析においても夾雑物の影響の少ない選択的抽出が行われていることが考察される。

5.結論

以上の結果から逆相-イオン交換ミックスモードポリマー固相カートリッジによりイオン性有機化学物質の選択的抽出が可能であり，水環境中のイオン性有機化学物質分析において夾雑物の影響の少ない高感度分析を行うために有効である。また，イオン性有機化学物質は一般にGC/MS分析が困難なものが多いため，LC/MSの利用が望まれており，今回検討した選択的抽出法はソフトイオン化タイプのLC/MS分析において夾雑物によるイオン化抑制の影響を減少させイオン性有機化学物質の高感度分析に役立つものと結論できる。
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2 μg/mL

Neutral 

102.3

1.26

Acetaminophen

Elute  1 

2 μg/mL

Neutral

103.4

0.55

Barbital

Elute 1 

2 μg/mL

Weak Acid

99.4

1.05

Amphetamine

Elute 2

4 μg/mL

Base

96.8

1.35

Metamphentamine

Elute 2

4 μg/mL

Base

90.4

4.01

Toluidine

Elute 2

4 μg/mL

Base

96.4

1.32

表１　Oasis MCX分画試験結果

図２　Oasis MAXカートリッジによるクロピラリド、トリクロピル抽出法
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図３ クロピラリド,トリクロピル分析クロマトグラム

LC Conditions

Instrument:Wters Alliance Separations Module with 996 PDA

Column:
Waters XTerra RP18,3.5μm, 4.6 x 100mm

Injection Volume:50μL

Mobile Phase:20% AcCN/80% 10mM TFA(pH2.1) to 80% AcCN in 

  20minutes liner gradient

Flow Rate:1.0mL/min

Prepare Sample: pH 5-8








Evaporate and Reconstitute








Oasis® MAX SPE Method�For Clopyralid and Triclopyr in River Water�





* MTBE:Methyl t-butyl ether 





Conditions for 500 mg / 6cc cartridges





Elute:4 mL Methanol/MTBE/TFA 89:10:1








Wash 2:4 mL Methanol





Wash 1:3 mL 50mM NaOAc(pH7)





Load:300 mL sample





Condition: 3 mLeach: MTBE*/ Methanol/Water
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