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膜厚カラムを使用したハロ酢酸類の分析

AS(Combi PAL)
サンプル注入量 : 1uL

GC(TRACE GC ultra)
カラム : TR-5MS 0.25mm ID×30m,1.0µm film
オーブン温度: 40℃(1min)-5℃/min-120℃-20℃/min

-240 ℃(5min)
注入口温度 : 200℃
キャリアガス流量 : 1.2mL/min 
注入方法 : Splitless with surge(200kPa , 0.8min)
Liner : 3mm I.D

MS(TRACE DSQ)
イオン化法 : EI(70eV)
エミッションカレント : 350uA
トランスファーライン温度 : 240℃
イオン源温度 : 220℃
Detector Gain : 3.00×105

※サンプルは公定法に従い、ジアゾメタンで誘導体化した

ものを使用ました。

TRACE DSQ

水道法

ハロ酢酸

GCMS05008

分析条件

GC/MS
Application 
Note

はじめに 構造
２００４年４月より施行されている新水道法より、モノクロロ酢

酸、ジクロロ酢酸、トリクロロ酢酸が基準項目に入りました。

検水をMTBE抽出、ジアゾメタンによるメチルエステル化した
ものを測定試料とします。

ここでは、新基準項目であるハロ酢酸類の分析を行いまし

た。
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クロロ酢酸
C2H3ClO2 (MW=94)

C3H5ClO2 (MW=108)

ジクロロ酢酸
C2H2Cl2O2 (MW=128)

C3H4Cl2O2  (MW=142)

トリクロロ酢酸
C2HCl3O2 (MW=162)

CH3Cl3O2  (MW=176)

メチルエステル化

メチルエステル化

メチルエステル化
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トリクロロ酢酸 m/z=117

まとめ

検量線（内部標準法）

再現性
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ジアゾメタンによる誘導体の反応率はメチルエステル標準品

（市販品）を使うことによってチェックできます。基準値の一番

厳しいクロロ酢酸の場合でも基準値の1/10である2ug/Lにお
いて、反応が十分であることが確認されています。

モノクロロ酢酸：2ug/L
ジクロロ酢酸：1ug/L
トリクロロ酢酸：1ug/L
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ジアゾメタンによる誘導体化 メチルエステル標準品（東京化成）

膜厚が1umのカラム（TR-5MS)を使用した結果、ハロ酢酸類
のピーク形状も良好で、基準値の一番厳しい、クロロ酢酸に

ついても、基準値の1/10が十分に感度よく測定できました。ま
た、検量線も全ての化合物でR2=0.999以上の良好な結果が
得られました。クロロ酢酸の基準値の1/10(2ug/L)における再
現性もn=5でCV(%)=5.23%と良好な結果を得ることができま
した。

なお、MTBEは一度開封すると、大気中の汚れを吸収して、
バックグラウンドが高くなりますので、開封後はしっかりシール

するか、毎回新品を使用するかなど、取扱には気をつけたほ

うがよいでしょう。

さらに、抽出効率、反応率を確認する意味ではメチルエステ

ル化された標準品を購入して比較されるとよいと思われま

す。（スペルコ、東京化成、林純薬等で扱っています）

参考


