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また、告示法の目標定量下限値は、総 LAS 量

として 0.1 μg/L と設定されています。前処理法

として、固相抽出を用いた 500 倍の濃縮法が採

用されているため、この前処理法を用いた場合、

注入試料中では 50 μg/L に相当します。 
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環境基本法に基づく水質汚濁に係る生活環

境の保全に関する環境基準のうち、水生生物の

保全に係る水質環境基準の項目として、直鎖ア

ルキルベンゼンスルホン酸及びその塩（LAS）が

追加されました。従来、LAS の測定方法としては、

蛍光検出法による HPLC 法が用いられていまし

たが、今回、新たに LC/MS/MS が採用されてい

ます。本報では、告示法に準拠した分析条件で

の LAS の分析例を紹介します。 
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直鎖アルキルベンゼンスルホン酸ナトリウムを

各 0.02 µg/L の濃度に添加した河川水を試料と

して、前処理濃縮操作後、測定を行った結果、

各成分ともに、回収率で 85～94 %、再現性（RSD、

N=6）で 1.5 %以下となりました。本測定方法を用

いて河川水の測定を行ったクロマトグラムを図 4

に示します。原水中で検出された LAS は、0.01 

µg/L 以下でした。 
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分析カラムには、TSKgel ODS-120H (1.9 µm、

4.6 mmI.D. x 15 cm)を使用しました。図 1 に、標

準試料のクロマトグラムを示します。検量線を作

成した結果、各成分（C10～C14）ともに、1～500 

µg/L の濃度範囲において良好な直線性が得ら

れました。 
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Peaks 
1: Sodium Octylbenzenesulfonate (C8, I.S.)     50 µg/L 
2: Sodium Decylbenzenesulfonate (C10)       10 µg/L 
3: Sodium Undecylbenzenesulfonate (C11)     10 µg/L 
4: Sodium Dodecylbenzenesulfonate (C12)     10 µg/L 
5: Sodium Tridecylbenzenesulfonate (C13)     10 µg/L 
6: Sodium Tetradecylbenzenesulfonate (C14)   10 µg/L 
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図 1  標準物質の SRM クロマトグラム  

 
Column : TSKgel ODS-120H  (1.9 μm, 2.0 mmI.D. x 15 cm) 
Eluent : 0.1 % formic acid + 50 mmol/L ammonium formate / acetonitrile = 35/65 (v/v)
Flow rate : 0.2 mL/min 
Column temp. : 40 ℃
Injection vol. : 2 μL 

Instrument : Q TRAP　(AB SCIEX)
Ionization : ESI (Negative) Mode : SRM
m/z : 1: Sodium Octylbenzenesulfonate (C8, I.S.) 269/183

2: Sodium Decylbenzenesulfonate (C10)     297/183
3: Sodium Undecylbenzenesulfonate (C11)  311/183
4: Sodium Dodecylbenzenesulfonate (C12)  325/183
5: Sodium Tridecylbenzenesulfonate (C13)    339/183
6: Sodium Tetradecylbenzenesulfonate (C14)  353/183  

表1  分析条件 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

y = 0.1616x + 0.2137
R2 = 0.9995
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R2 = 0.9998
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C10 C11 
固相カラム（Oasis HLB)

通液；　試料水 500 mL（約20 mL/min）

洗浄；　メタノール 10 mL、　純水 10 mL

乾燥；　窒素吹き付け 2 min

溶出；　メタノール 5 mL

65% アセトニトリル水溶液で1 mLに定容

洗浄；　純水 5 mL

濃縮；　窒素吹き付け

内標物質を添加

 C14 
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River water spiked at 0.02 μg/L 

 
RSD(%, n=6)’ Recovery(%) 

 

 

 

 

 

 

 

 

C10 0.9 94.4 

C11 1.0 92.4 

C12 1.5 86.4 

C13 1.0 87.8 

C14 0.8 85.9 

 

図2 前処理の手順 

図3 検量線

表3 河川水への添加試料での回収率及び再現性

図 4  河川水の前処理試料の SRM クロマトグラム 

表2 標準試料での再現性 

 RSD(%,5.0 μg/L n=6)’ 

C10 0.89 

C11 0.64 

C12 0.72 

C13 1.11 

C14 1.58 
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