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１.　はじめに

２.　方法

ESI・APCI/LCMSを用いたテトラブロモビスフェノールAおよび
ジメチルテトラブロモビスフェノールAの分析方法の検討
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２．１　対象物質
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MS
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1 ESI APCI  
ESI APCI positive negative

TBBPA 5 g/mL
10ul

ESI
0.2ml/min APCI 0.5ml/min

m/z 542.7 M-H negative
2

2 79/81
Br 4 79/81  
Br 464.7 M-H-Br

m/z478.8
2

3

３.　結果と考察

LC/MS LC WATERS HPLC 2695
Separation Module Alliance 2996 
Photodiode Array Detector
micromass ZQ2000 LC

ESI
APCI

SIM

WATERS Atlantis dC18 ( 3.5
m, 2.1 150mm),XTerra MS C18 ( 3.5 m, 2.1

50mm) Phenomenex Onyx Monolithic 
C18(100 4.6mm 2 LC

MS 1  

２．２　使用機器と分析条件
LC/MS
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300ml
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ml Dimethyl TBBPA
0.5ml LC/MS  

ESI APCI TBBPA
Dimethyl TBBPA

TBBPA:5 g/L Dimethyl TBBPA 50 g/mL
7  

TBBPA 5 g/L
Dimethyl TBBPA Dimethyl 

TBBPA THF 5 g/mL
1000 L

 

TBBPA Dimethyl TBBPA 1
 

２．３　前処理濃縮操作

２．４　装置検出下限、検量線、添加回収試験

２．５　環境水（河川水）中の実態調査

３．１　TBBPAの分析

LC条件

MS条件

カラム：Atlantis ｄC₁₈ 3μ（φ2.1 × 150 mm）
　　　　Onyx Monolithic C18（100×4.6mm×2本）
移動相：水-アセトニトリル系、水-メタノール系
　　　　（環境水の分析時 水：メタノール＝10：90）
流　速： 0.2 ～ 0.5 ml/min
　　　（環境水分析 Atlantis カラムで0.5 ml/min）
　　　（環境水分析 Onix カラムで1.0 ml/min）
注入量： 10 ～40 μl

TBBPA （m/z=542）
dimethylTBBPA （m/z= 508, 523）

コーン電圧 TBBPA （542：40V）
　　　　　　dimethylTBBPA （508：40V、523：30V）
Desolvation gas. N₂　350 L/H
Cone gas 　　　Air　50 L/H
Ion source temp. 　　100 ℃
Multiplier 　　　　　650

Capillary voltage 　　3.5 kV （negative）
Desolvation temp. 　 350 ℃

Corona 　　　　　　 7 μA （negative)
Probe temp. 　　　　350 ℃

モニターイオン 

ESI&APCI 
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APCI 
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10 L 50 g/mL source 3.5kV
cone 50V =10 90 0.2ml/min  

m/z 506.7,508.7
M-Br+12 m/z 521.7,523.7 M-Br+12+12
negative (79/81 Br 
3

2  
ESI(negative

8 -3.5kV
 

40V m/z=508 30V m/z=523

 

100

100
TBBPA

1 ESI APCI  
ESI APCI positive negative

dimethyl TBBPA 50 g/mL THF
10ul

TBBPA ESI
6 7  

３．２　Dimethyl TBBPAの分析
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10
90 0.5ml/min TBBPA
1.4 Dimethyl TBBPA 3.4

0.98 Onyx C18
10 80

1.0ml/min TBBPA 4.0
Dimethyl TBBPA 10.5

3.0  
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2000 1

３．３　LC用カラムの選択

３．４　検量線、装置検出下限、添加回収試験
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Instrumental detective
sensitivity TBBPA 0.306 g/L Dimethyl 
TBBPA 0.759 g/mL  

TBBPA(96.3 9.5 Dimethyl TBBPA(98.0
8.5 TBBPA(300

1.02 ng/L Dimethyl TBBPA (600
1.27 ng/mL  

12
TBBPA 1  ng/L Dimethyl TBBPA

2 ng/mL  
17

13
2 200 g /L

400 2.8 ng/L
GC/MS TBBPA

0.5ng/L 4.4 8.0n /L

４.　結論

LC/MS TBBPA Dimethyl TBBPA

ESI APCI
negative TBBPA Dimethyl

2000 ESI
APCI
TBBPA ESI APCI

M - H Br 1

Dimethyl TBBPA
m/z508 m/z523  
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