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【はじめに】 

PFAS は、撥水性や撥油性等の優れた特徴から、

工業用品や日用品に広く使用されてきたが、近年、

環境中での難分解性や生物蓄積性、人および動植

物に対する慢性毒性等から問題視されている。

PFAS の環境モニタリングの重要性が高まるなか、水

試料においては、固相抽出カラムへの通液時に、試

料に含まれる懸濁物質（SS）により目詰まりを起こし、

膨大な時間を要する。また、多くの SS を含む水試料

については、別途、ろ過を行い、ろ液と残渣を分析

する方法が用いられるが、ろ過操作を行うことによる

分析時間の増加やろ過操作中のコンタミネーション、

PFAS 成分の損失が懸念される。 

そこで、本研究ではこれらの課題を解決するため、

通液時に固相抽出カラムの前段にろ過材を装着す

ることで固相抽出カラムの目詰まりを防止し、さらにろ

過材に吸着した PFAS を容易に溶出する方法を開発

したので報告する。 

 

【方法】 

PFAS 成分は、EPA Method 1633A1)および ISO 

216752)で対象とされている 44 成分を対象とした。 

試験には、河川水、海水および地下水を用いた

（Table 1）。試料は、500 mL とし、pH が 5-6 付近にな

るよう酢酸を用いて調整した。固相抽出カラムは、ラ

ピアナⓇPFAS カラム（三浦工業製）を用い、1%アン

モニア-メタノール、メタノール、精製水の順でコン

ディショニングを行った。固相抽出カラムに精製水を

添加し、固相抽出カラムの前段にろ過材を装着した。

試料の通液には、吸引マニホールド（ゲージ圧：約-

67 kPa/20 inHg）を用いた。試料をすべて通液した後、

固相抽出カラムからろ過材を外し、ろ過材に 0.1%ア

ンモニア-メタノール 5 mL を添加し、その溶出液を試

料容器へ添加した。試料容器の内壁を洗浄するた

め激しく振り、洗浄液はあらかじめ試料リザーバーに

添加しておいた精製水 20 mL、酢酸 20 µL に加えた。

メタノール 3 mL を用いて、同様の操作を行い、洗浄

液を試料リザーバー内で混合した後、固相抽出カラ

ムに通液した。固相抽出カラムは、遠心分離（2,330 

× g, 5 min）にて脱水を行い、1%アンモニア-メタ

ノール 1.5 mL にて溶出した。溶出液は分析に用い

た試料リザーバーの内壁を洗浄しながら、固相抽出

カラムに添加した。測定液に酢酸を添加して、LC-

MS/MS 測定を行った（Figure 1）。なお、固相抽出カ 
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ラムのみ、およびガラスウールを充填した固相抽出カ

ラムついては、ろ過材の洗い込み以外は、同様の方

法で行った。 

 

 

【結果と考察】 

EPA Method 1633A1)では、多量の SS を含む水試

料の場合、試料通液時の目詰まり防止策として、固

相抽出カラムにガラスウール等を充填し、水試料の

通液を行う。そこで本研究では、河川水-1（Table 1）

を用いて、ガラスウールおよびろ過材を使用すること

による通液速度と PFAS 成分の回収率を比較した。

その結果、通液に要した時間から算出した平均流速

は、固相抽出カラムのみでは目詰まりにより途中で

通液ができなくなり、ガラスウールでは 18 mL/min

（28.5 min）、ろ過材では 31 mL/min（16 min）であっ

た。EPA Method 1633A で対象とされているサロゲー

ト物質 24 成分の回収率は、ガラスウールを充填した

固相抽出カラムでは、長鎖 PFAS がガラスウールおよ

び固相抽出カラムに残りやすく、良好な回収率を得

るためには 3 mL の溶出液を要した。一方、ろ過材を

使用した方法では 1.5 mL の溶出液で良好な回収率

を示した。 

一部の PFAS 成分はろ過材への吸着が懸念され

るから、地下水-1 を用いて、サロゲート物質 24 成分

による吸着を確認したところ、 13C2-PFDoA、 13C2-

PFTeDA 、 d3-N-MeFOSA 、 d5-N-EtFOSA 、 d7-N-

MeFOSE および d9-N-EtFOSE において、約 20～

50%の吸着がみられた。これらの成分には、ろ過材

に 0.1%アンモニア-メタノールを通液することにより、

ほぼすべてを回収可能であった。 

また、試料に含まれるSSの違いによる平均流速お

よびサロゲート物質 24 成分の回収率を確認するた

め、SS 量が異なる 6 種の環境水（SS：8.4～146.7 

mg/L、Table 1 未記載）を用いて検討を行った。その

結果、平均流速は 17～29 mL/min、回収率は 13C2-

4:2FTS、13C2-6:2FTS、13C2-8:2FTS で 120%を超える

回収率となったが、それ以外の成分では、52～117%

となった。流速については、SS が多くなるほど遅くな

る傾向が見られたが、それ以外にも全有機体炭素量

（TOC）が多いほど遅くなる傾向がみられた。これに

ついては、更なる検証が必要と思われる。 

次に、ろ過材を用いた方法での再現性を確認する

ため、Table 1 の河川水-2 河川水-3、海水および地

下水-2 を用いて、44 種の PFAS 成分を対象として回

収試験（n=5）を行った。その結果、いずれの試料に

おいても長鎖 PFAS は回収率が低下する傾向を示し、

海水では PFBA が若干低い回収率を示した（Figure 

2）。河川水-2、河川水-3、海水および地下水-2 の平

均流速は、35、27、30 および 17 mL/min となり、変動

係数は、いずれも 13%未満となり、良好な結果で

あった。 
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Figure 2. Recovery of 44 PFAS Compounds in Four Water Samples 
 

【結論】 

懸濁物質を多く含む水試料の通液時間を短縮す

るため、固相抽出カラムの前段にろ過材を装着して

検討した。その結果、多量の懸濁物質を含む環境水

においても短時間で通液することが可能であり、大

部分の PFAS 成分で良好な回収率が得られた。本法

は、PFAS の迅速分析法として有用であることが示さ

れた。 
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