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1. 前言 
 近年来，邻苯二甲酸酯用作塑料制品的增塑剂等，用途非常广泛。日本塑料制品的生产量已达约20万吨（据化学工业

统计），但邻苯二甲酸酯被指有扰乱内分泌的作用，因此，除了被限制1）,2）,3）用于食品用器具、容器以及玩具外，还成为

了REACH4）、RoHS5）等各种法规限制对象。作为增塑剂使用的邻苯二甲酸二酯进入体内后代谢为邻苯二甲酸单酯，然后排

入尿中。为此，在下水中含有这些化合物。当对于含这些单酯类物质的下水没有进行充分的处理时，单酯就可能排放到

环境中。环境中的邻苯二甲酸酯以邻苯二甲酸二酯及邻苯二甲酸单酯的混合形式存在，因此，必须对它们进行同时定量

分析。本报告介绍使用快速前处理在线固相萃取法与高速三重四极杆型质谱仪相组合的分析系统定量分析邻苯二甲酸酯

的方法。 

1） 2002年8月2日厚生劳动省告示第267号 

2） 2010年9月6日厚生劳动省告示第336号 

3） 欧盟指令2005/84/EC 

4） 2008年10月28日、2010年1月13日、2011年5月 

5） 2011/65/EU 

 

2. 分析 
 分析装置使用了Nexera UHPLC系统以及三重四极杆型质谱仪LCMS-8030。分析条件如Table 1所示，在线SPE-LCMS-8030

系统的流路图如Fig. 1所示，各化合物的MRM参数如Table 2所示。 

 

 

 

 



 

 

1）上样                                   2）洗脱                                3）分析及SPE色谱柱清洗 

 

Fig. 1 在线 SPE LCMS-8030 系统的流路图 

 

Table 2 各化合物的 MRM 参数 

 

 

 

注入样品，以流动相C向SPE色谱柱送液。邻苯 

二甲酸酯被洗涤色谱柱捕集。 
使用分析用流动相洗脱样品溶液中的邻苯二甲

酸酯。 
分析邻苯二甲酸酯期间，清洗SPE柱。 

使用流动相C进行SPE色谱柱平衡化。 为防止邻苯二甲酸酯流出 SPE 色谱柱，以初期比

率的流动相进行清洗。 

5）SPE 色谱柱平衡化 4）流动相的清洗 

1: 分析用储液 

2: 分析泵 

3: 洗涤色谱柱 

4: 手动进样器 

5: 分析色谱柱 

6: LCMS-8030 

7: 在线SPE 用储液 

8: 在线SPE 用泵 

9: 洗涤色谱柱 

10: SIL-10AP（带5 mL 环路） 

11: 流路切换阀（清洗） 

12: 流路切换阀（SPE） 

13: SPE 色谱柱 



3. 结果 

 

3-1. 构建分析系统 
   基于高速正负离子切换MRM测定方式，进行了邻苯二甲酸二酯及单酯的同时分析（Fig. 2）。对来自背景的鬼峰进

行了确认，较多地检测出邻苯二甲酸二酯，因此，分别在分析流路以及前处理流路上设置了洗涤色谱柱，除去了鬼峰。 

 

Fig. 2 标准样品溶液和空白溶液的 MRM 色谱图 

 

3-2. 基于江河水样品的分析系统确认 
   使用本系统制作了在江河水中添加邻苯二甲酸酯的样品的工作曲线。各化合物的回收率以及定量结果如Table 3所

示。各化合物都在线性、回收率方面得到了良好的结果，确认了本系统也可有效地应用于实际样品的分析。 

 

Table 3 江河水中邻苯二甲酸酯的回收率及定量结果 

 

由在线SPE加载的各化合物的峰面积（ 500 ng/L × 1 mL） 

*回收率（%） =     

由手动进样器加载的各化合物的峰面积（ 100 μg/L × 5 μL） 

 

 

 

 



4. 结论 
 建立了使用在线固相萃取的邻苯二甲酸酯类同时分析系统。包括在线固相萃取在内的分析时间为15分钟/循环。通过

使用2根洗涤色谱柱，可以降低背景峰。确认了本系统可以有效地应用于江河水样品的分析。 


