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LC/MSによる水道水中のハロアセトニトリル類の分析 

Analysis of Haloacetonitriles in tap water by LC/MS 

 

 ハロアセトニトリル類は、水道水質基準において、

トリハロメタンやハロ酢酸と同様に消毒剤・消毒副生

成物に分類され、塩素処理の際に遊離炭酸とフミン

物質、藻類、アミノ酸が反応して生成することが知ら

れています。このうち、ジクロロアセトニトリルは水質

管理目標設定項目に指定（暫定目標値 0.01 mg/L）

されており、ブロモクロロアセトニトリル、ジブロモア

セトニトリル（目標値0.06 mg/L）、トリクロロアセトニト

リルの 3種は要検討項目に指定されています。従来、

通知法である溶媒抽出-GC/MS が用いられてきまし

たが、より簡便で前処理無しでの直接測定が可能な

LC/MS による測定法が検討されています。本報で

は、LC/MS を用いたハロアセトニトリル類の分析例

を紹介します。 

分析条件を表1に示します。前述のハロアセトニト

リル類のうち、イオン化が困難であるトリクロロアセト

ニトリルを除く3種を分析種としました。分析カラムに

は、TSKgel Super-Phenyl を使用し、APCI により

イオン化しました。標準試料（濃度1 µg/L）のクロマト

グラムを図1に示します。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

各分析種 0.5～200 µg/L の濃度範囲における検

量線を図 2 に示します。いずれも、良好な直線性が

得られました。水道水に標準試料を添加して測定を

行ったクロマトグラムを図 3に示します。添加回収率

として92～98 %が得られ、RSD（n=5）7 %以下の結

果が得られました（表2）。 

 

 

 

 

 

 

 

No.210 

表1 分析条件 

Column : TSKgel Super-Phenyl  (2.0 mm I.D. × 10 cm, 2.3 µm)  
Eluent : A ; water 
       B ; methanol 

Gradient : B conc.(0 min) 10 % →(5 min) 60 % →(5.1-7 min) 

100 %→(7.1-12 min) 10 %  

Flow rate : 0.2 mL/min 

Column temp. : 40 ℃ 
Injection vol. : 20 µL    
 
Instrument : TripleTOF 5600+ (SCIEX) 
Ionization : APCI Polarity : Negative   
m/z : Dichloroacetonitrile ; 107.9/34.9 

Bromochloroacetonyrile ; 151.9 / 78.9 
Dibromoacetonitrile ; 195.8/78.9 

 

図1 標準試料（1 µg/L）のクロマトグラム 

Dichloroacetonitrile 

Bromochloroacetonitrile 

Dibromoacetonitrile 



 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

品番 品名 粒子径 カラムサイズ 

0020018 TSKgel Super-Phenyl 2.3 µm 2.0 mm I.D. × 10 cm 

                                                                    

 

 

Analytes 
Concentration in 
tap water (µg/L) 

Recovery 
(%) 

RSD 
 (%, n=5) 

Dichloroacetonitrile 
1 92.5 3.8 

10 94.6 2.9 

Bromochloroacetonitrile 
5 97.2 4.7 

50 92.7 4.1 

Dibromoacetonitrile 
5 94.3 6.4 

50 98.8 4.3 

 

※ “TSKgel”は日本における東ソー株式会社の登録商標です。 

※ “TripleTOF”はAB Sciex Pte. Ltd. の登録商標です。 

※ 掲載のデータ等はその数値を保証するものではありません。お客様の使用環境・条件・判断基準に合わせてご確認ください。 

図2 検量線 

水道水 
（1 µg/L 添加） 

Dichloroacetonitrile 

Bromochloroacetonitrile 

Dibromoacetonitrile 

水道水 
（5 µg/L 添加） 

水道水 
（5 µg/L 添加） 

表2 水道水への添加回収率 

図3 水道水添加試料のクロマトグラム 
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Dichloroacetonitrile 

Bromochloroacetonitrile 

Dibromoacetonitrile 

R2 0.9998 

R2 0.9999 

R2 0.9994 


