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1　は じ め に

近年，分析技術には高精度化や高感度化がより求めら
れ，その要求に応じて分析装置も急速に進化している．
しかし，分析機器の高感度化により，以前は検出できな
かったレベルの汚染が検出可能となり，分析操作中に発
生するコンタミネーションやキャリーオーバーの影響が
これまで以上に大きな課題となっている．
今回のテーマでは，有機フッ素化合物の中でも，

PFAS（ペルフルオロアルキル化合物およびポリフルオ
ロアルキル化合物）に焦点をあてる．

PFASは機器分析においてコンタミネーションリスク
が高く，分析需要の高まりとともに汚染対策が不可避の
課題となっている．成分数が多く物性も多様なため，汚
染の原因特定に時間がかかり，環境中に広く存在するこ
とから対応が難しい場合も多い．
汚染が発生した場合，無計画に対策を講じるのではな
く，冷静で体系的な対応が求められる．そのためには，
事前に機材，試薬，実験環境などの要素を慎重に検討
し，最適化された手順を構築する必要がある．加えて，
表面的な情報に頼るのではなく，ブランク試料の管理や
汚染リスクの評価など，実験の精度を確保するための基
本的な作業を徹底することが求められる．
本稿では，これらの課題を解決するための考え方を整
理し，PFAS分析における汚染対策の必要性を再確認す
るとともに，読者の思考整理に役立つ情報を提供するこ
とを目的とする．

2　PFASの概要と規制動向1）

PFASは耐熱性，耐水性，耐薬品性に優れ，化学的に
非常に安定しているため，調理器具の焦げ付き防止コー
ティング，撥

はっ

水
すい

剤，防水材，消火剤など，幅広い用途で
使用されている．しかし，環境中に放出されると分解さ
れにくく，生体濃縮が進みやすいことから，有害性が懸
念されている．これらの特性により，POPs（残留性有
機汚染物質）として国際的に問題視され，規制の対象と

して認知されるようになった．以降，世界中の規制当局
で PFASの監視および規制の強化が進められており，規
制対象成分も科学的知見の進展に基づき随時見直しが行
われている．以下では，2024年 12月現在における国内
の PFAS規制動向について整理する．

2・1　POPs条約
PFOS （perfluorooctanesulfonic acid）およびその塩類
は残留性の性質を有することから，2009年 5月に付属
書 B（制限）へ追加された．続いて，PFOA（perfluoro-

octanoic acid）とその塩および PFOA関連物質が 2019

年 5月に付属書 A（廃絶）へ追加され，さらに PFHxS

（perfluorohexanesulfonic acid）とその塩およびこれら
の関連物質が 2022年 6月に付属書 A（廃絶）へ追加さ
れた．2024年 9月に開催された残留性有機汚染物質検
討委員会（POPRC）の第 20回会合では，長鎖ペルフル
オロカルボン酸（炭素数 9～21の長鎖 PFCA）とその塩
および関連物質について，付属書 A（廃絶）への追加を
締約国会議に勧告することが決定された2）．これらの物
質は，フッ素ポリマーの加工助剤や界面活性剤などに主
に使用されている．

2・2　国内の動向
POPs条約の対象物質である PFOS，PFOA，PFHxS

は，第一種特定化学物質に指定され，製造や輸入などが
原則禁止されている．水道水では，2020年 4月に
PFOSおよび PFOAが水質管理目標設定項目とされ，目
標値として 50 ng/L（合算）が定められた．現在
「PFOS・PFOAに係る水質の目標値等の専門家会議」に
おいて，水道水質基準への移行が議論されている．環境
水については，2020年 5月に要調査項目として追加さ
れ，暫定指針値として 50 ng/Lが設定されている．
食品に関しては，内閣府食品安全委員会が 2024年 6

月に PFOSおよび PFOAに関する科学的知見を基に，
食品健康影響指針値として TID（耐容一日摂取量）20 

ng/kg体重／日を設定することが妥当であると判断し
た3）．
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体による PFAS濃度の実態調査を支援するため，農林水
産省が 2024 年 8 月に「農作物中の PFOS，PFOA，
PFHxS，PFNAの分析法」として標準作業手順書を発出
している4）．
また，農業環境中の PFAS濃度を測定する方法を確立
するため，農地土壌中の多種の PFASを抽出・検出する
手法の開発が進められ，2024年にその手法が公開され
ている5）．このように，さまざまな試料に対する分析法
の確立が着実に進んでいる．

3　ブランク対策のための思考整理

前項で示した国内規制に加え，世界各国では ng/L

オーダーの低濃度域での規制が設定されており，これら
の規制値を遵守するための適切な対策が求められてい
る．このような背景から，PFAS分析では，分析結果の
信頼性を保証するためにコンタミネーション対策が極め
て重要視されている．PFASは実験室内で使用される多
くの器具や部品にも含まれている．たとえば，PTFE（ポ
リテトラフルオロエチレン）製のシールや Oリング，
シリンジフィルター，撥水処理された実験台，個人防護

具などが挙げられる．これらからのコンタミネーション
は，適切な準備や操作を怠ると測定値に影響を及ぼす可
能性が高い．しかし，すべての潜在的なブランク要因に
対応することは時間やコストの面で非現実的である．そ
のため，ブランク対策では汚染原因の可能性を体系的に
整理し，個別に対応することが必要である．
本稿では，PFAS分析におけるコンタミネーションを
防ぐための具体的な注意点を①作業開始前の心得，②試
薬の調製・保管工程での注意点，③器具類の取り扱いに
おける注意点，④使用する溶媒の選定，⑤固相抽出と
LC-MS/MS操作時の注意点の 5項目に分けて解説する．

3・1　作業開始前の心得
PFAS分析では， EPAや ISOが提供するガイドライン
が基本的な参考資料として役立つ（図 1）．また，
Michigan PFAS Action Response Team （MPART）6） や
Interstate Technology and Regulatory Council （ITRC）7）

の技術的および規制に関する文書も，精度向上に大いに
寄与する．これらの資料は，過去の知見や研究成果に基
づいており，PFAS分析の基盤として非常に有用である．

図 1　ISOや EPAのガイドライン

図 2　PFASブランク対策のイメージ
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PFASは環境中に広く分布しているため，ブランクを
完全にゼロにすることは現実的ではない．大切な点はブ
ランクを適切にコントロールし，高濃度汚染をラボ内に
持ち込まないことや，使用する場所や器具のブランク状
況を正確に把握することである．作業室や器具からの汚
染が測定値に影響しないことを確認するため，事前にブ
ランク試験を実施し，コンタミネーションの発生状況を
把握しておくことが求められる．ブランクおよびコンタ
ミネーション対策の基本的なイメージを図 2に示す．
実験室内では，PFASの混入リスクが低い実験衣，手
袋，マスクを着用する．また，不用意に機材を外部から
持ち込むことを避け，手順書に従った事前準備を徹底す
る．作業中に機材が不足した場合でも，他の実験室から
機材を持ち込むことは極力避けるべきである．しばらく
使っていない作業室の机などは作業験前にメタノール等
で拭いてから使用する．大気中 PFASのブランク影響を
減らすために，アルミホイルを利用する場合もある．ア
ルミホイルは，机上に敷いて作業できるだけでなく，大
気中の PFASが直接器具類に接触するのを防ぐことがで
きるため，有用である．ただし，アルミホイルからガラ
ス製品へ PFAS が移行する可能性について，EPA 

Method 537.1で言及しているため8），使用に耐えうるア
ルミホイルかどうかを事前に確認することが求められ
る．さらに，実験衣や着衣には防水加工や柔軟剤を使用
したものを避ける．日焼け止めや虫よけなどのパーソナ
ルケア製品にはフッ素化合物が含まれている可能性があ
るため，使用時には十分注意する．サンプルへの人的接
触を最小限に抑えることも重要であり，適切な手袋を着
用することでコンタミネーションリスクを効果的に低減
できる．手袋は作業内容に応じて適宜交換し，常に清潔
な状態を保つよう心がける．

3・2　試薬の調製・保管工程での注意点
PFAS分析用の試薬は，各試薬メーカーから入手可能

であり，ほとんどのメーカーの製品には標準品の分析証
明書（Certificate of Analysis）が添付されている．これ
らの分析証明書は，Lotや純度の記録となるため，きち
んと保管し，必要に応じて参照できるようにすること．
標準試薬の保管方法については，各ガイドラインの指示
に従うことが求められる．PFASは安定性の高い成分で
あるが，保管中における汚染，揮発，吸着，析出，溶媒
の蒸発などにより，濃度が変化するリスクがある．特
に，検量線用の試薬の希釈調製については，必要に応じ
てその都度調製することが望ましい．標準液や標準原液
の保管については，アンプル封入にて保管する方法が推
奨される．アンプル封入が難しい場合には，濃度変化の
影響を受けにくい高気密バイアルを使用することが有効
である（図 3）．

3・3　器具類の取り扱いにおける注意点
PFAS分析の作業においては，器具が汚染源とならな
いように十分注意する必要がある．可能であれば PFAS

分析専用の器具を確保し，他の試験工程と共用しないこ
とをお薦めしたい．
図 1に記載されている各ガイドラインでは，器具の
材質に関する具体的な指針が示されている．標準液や試
料と接触する部分には，PTFEを含む容器を使用しない
ことが求められる．使用する器具に PFASが含まれてい
ないかを確認するためには，安全データシート（SDS）
を入手し，「PFAS」「フルオロ」「ハロ」などの用語が記
載されていないかを確認する．樹脂製の機材について
は，高密度ポリエチレン（HDPE），ポリプロピレン
（PP），低密度ポリエチレン（LDPE），ポリエーテルエー
テルケトン（PEEK），シリコンなどが使用可能であると
されている．ただし，SDSにフッ素化合物が原料とし
て記載されていない樹脂製品の場合でも，製造工程にお
いて樹脂の型をはがす剥離剤としてフッ素化合物が使用
されていることがあるため，事前の確認試験を実施する
必要がある．サンプル処理後の試料容器については，可
能な限り廃棄する．再利用する場合には，吸着している
PFAS関連物質や容器に付着した汚れ，粒子を十分に洗
浄する．容器の洗浄においては，メタノールで浸漬洗浄
を行い，PFASフリーの洗剤を使用した後，精製水で十
分にすすぐこと．洗浄後は，清浄な環境下で保管し，使
用直前に PFAS汚染のないメタノールですすいでから使
用する．なお，洗剤の使用にあたっても注意が必要であ
る．陰イオン性界面活性剤は，PFOS分析で使用される
LC-MS/MSの負イオンモードにおいて，類似したプロ
ダクトイオンを生成し，干渉を引き起こす可能性が示唆
されている9）．
これらの洗浄手順については，作業者間でばらつきが
生じる可能性があるため，SOP（標準作業手順書）に詳
細を記載し，作業手順を標準化することが求められる．
さらに，定期的にブランクチェックを行うことで，洗浄
工程や器具の汚染状況を確認し，管理の適正化を図るよ
うにする．

3・4　使用する溶媒の選定
PFAS分析において，使用する溶媒や精製水の管理は

図 3　PFAS専用高気密バイアル（10 mL用，1.5 mL用）
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特に慎重な取り扱いが求められる．精製水は，器具類の
洗浄など多くの用途で使用されるため，ラボ内に設置さ
れた精製水製造装置を使用するのが一般的である．使用
に際しては，精製水自体が PFASで汚染されていないこ
とを事前に確認し，適切に管理する．精製水製造装置で
ブランクが確認された場合には，PFAS分析用として市
販されている精製水を必要に応じて使用することが望ま
しい（図 4）．こういった製品は，予期せぬブランクが
発生した際の確認作業に重宝することから，2～3本を
常備しておくことを推奨する．
有機溶媒については，PFAS分析用として市販されて

いる溶媒を使用するのが安全であるが，高価な製品が多
いため，ルーチンでの使用にはコスト面での負担が大き
い．分析に影響がないレベルであることを確認できてい
る，LC-MS/MS用グレードの溶媒であれば，代替品と
して使用可能である．目的や必要性に応じて使い分けを
すると良い．
なお，使用する溶媒は，開封後に雰囲気由来のコンタ
ミネーションの影響を受ける（図 5）．そのため，開封
後は速やかに使用すること，使い切れない場合は，小分
けにしてパラフィルムなどで密閉するなどの工夫を行
い，コンタミネーションを防ぐ現実的な対応が求められ
る．

3・5　固相抽出と LC-MS/MS操作時の注意点
サンプル前処理段階（固相抽出操作を含む）で使用さ
れる器具や部材には，耐溶媒性と加工性の観点から
PTFEや PFA（パーフルオロアルコキシアルカン）で製

造されているものが多い．そのため，使用する器具の材
質については，事前にカタログで調査するか，不明な場
合はメーカーに問い合わせを行う．固相抽出処理におい
ては，金属やポリプロピレン（PP）で作製された自然
落下専用マニホールドも市販されているため，必要に応
じてこれらを利用することが望ましい（図 6）．
水道水や環境水においては，固相抽出の自動化装置を
使用することもあり，その場合の注意点を記す．装置内
の流路に PFASを含む部材が使用されていないかを確認
し，使用前にメタノールで十分に洗浄した後，ブランク
確認を行う．ブランク値が安定しない場合には，PFAS

分析対応のオプション品を取り扱うメーカーに問い合わ
せ，PEEKやポリエチレン（PE）製の部材への代替が可
能か検討する．例えば，一般的な加圧式の自動通水装置
においては，PTFE素材のプランジャーヘッドを装着し
たガラスシリンジを使用し，試料水を固相抽出カラムま
で送り出す方式が採用されている．ガラスシリンジ内に
試料水を入れたくないというニーズに対応するため，加
圧送液装置を用いつつ吸引方式で通水処理を可能にした
オプションも存在する（図 7）．

図 4　PFOS・PFOA分析用超純水

図 5　 メタノール溶媒開封による PFOSコンタミネーションの
影響

図 7　 シリンジポンプを用いた吸引方式による固相抽出法自動
通水装置（アクアローダー AL898の場合）

図 6　PFAS前処理自然落下専用マニホールド
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全自動固相抽出装置（コンディショニングから溶出液
濃縮までの一連の処理）については，すべての切り替え
バルブや配管類から PFASを含む部材を完全に排除する
ことは技術的に困難である．そのため，代替可能な部品
を選定して交換し，ブランク値の低減を図りながら運用
することが現実的な対応となる（図 8）．PFAS分析は微
量であることから，試料水量が多くなる一方，一定速度
の通水条件を確保する必要がある．そのため，自動化装
置の導入は作業効率化の観点からも有力な選択肢といえ
る．装置のブランクが懸念される場合もあるが，逆に自
動化装置を用いることで，清潔なドラフト内で作業を完
結させることが可能となり，再現性の向上や作業者の出
入りや接触回数を減らすメリットが得られる．これによ
り，ブランク値の安定にも寄与する．それぞれの装置の
特性を十分に把握し，適切に活用することが望ましい．
次に，LCシステムや移動相由来の PFAS成分による
コンタミネーションの影響について述べる．LCの配管
にフッ素樹脂が使用されている場合には，ソルベントイ
ンレットフィルターを含め，可能な限り他の部材（PEEK

やステンレス鋼〔SUS〕）に交換する．脱気装置にはフッ
素樹脂が使用されていることが多いため，バックグラウ
ンドが下がらない場合には，脱気装置を一時的に外して
使用する．また，PFAS由来のブランクピークを完全に

検出下限値以下にすることは極めて困難である．どのレ
ベルまで許容するかについては，分析目的と照らし合わ
せたうえで，LCシステムのブランクを可能な限り低減
させた状態を維持することが求められる．
その工夫の一例として，Delayカラムの使用が挙げら
れる．Delayカラムをグラジエントミキサーとオートサ
ンプラーの間に設置することで，ミキサーより前のシス
テム（例：脱気装置など）から溶出する PFAS由来のシ
ステムブランクの溶出時間を遅らせることができる（図
9）．この方法により，検体ピークとブランクピークの
分離が容易になり，分析結果への影響を最小限に抑える
ことが可能である．Delayカラムは，分析対象の PFAS

ピークとシステムブランクの溶出時間に時間差を設ける
ことで，PFASの正確な定量を実現する．Delayカラム
にはいくつかの種類があるが，活性炭型 Delayカラム
は，システムブランクの溶出を遅らせる能力が高いた
め，高純度アクティブカーボンのような保持力の強い充
填剤を用いた製品の使用が推奨される．特に，多成分
PFAS分析を行う場合，Delayカラムの保持力の強さが
重要となる．図 10に高純度アクティブカーボンを充填
した Delay Column for PFASを使用した PFAS 21成分の
分析事例を示す．このクロマトグラムに示されているよ
うに，Delay Column for PFASは，目的成分の後にシス
テムブランクを溶出させるための有用なツールとなる．
オートサンプラーに設置している洗浄用溶媒は外部環
境由来の汚染を受けやすい．準備する溶媒量は少量単位
とし，使用のたびに交換することが推奨される．
オートサンプラー用サンプルバイアルのキャップにつ
いて，一般的に使用されるセプタムの多くには PTFE

コーティングが施されており，PFOSや PFOAの汚染原
因となる10）．ブランクの影響を防ぐためには，PTFEを
使用しないセプタムレスキャップ，あるいはアルミディ
スク付きキャップを選択することが望ましい．
最後，ラボの運用に関して，LC-MS/MSが PFAS専用

装置ではなく，他の分析項目と共有して使用している場
合について述べる．装置を共有している場合，使用する

図 8　 試料水ラインを PEEKに変更した全自動固相抽出装置
ASPE899

図 9　ディレイカラムと接続位置
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移動相や測定サンプルが頻繁に変更されるため，未知の
ブランクピークに悩まされることが多い．そのため，前
回の分析条件（例：移動相の種類，交換された部品，注
入されたサンプルの内容）を記録し，関係者と事前に情
報を共有することが重要である．そのうえで，使用前に
は流路を十分に洗浄する必要がある．特に，正体不明な
サンプル注入に起因するオートサンプラー由来のブラン
クピークが問題となることが多い．メタノールやアセト
ニトリルによる洗浄で除去できない場合は，イソプロパ
ノールを用いた洗浄が有効な対策となることがある．分
析前には必ず装置のブランクチェックを行うことが重要
である．

4　環境からの汚染で気を付けること

実験室の環境によっては，大気中に飛散している
PFASの汚染を気にする必要がある．大気中の PFASは
粒子態とガス態に分布し，粒子態では PFOSや PFDAな
どのイオン性 PFASが主に局所的な汚染源の影響を受け
る．一方，ガス態では FTOH（フッ素テロマーアルコー
ル）などの中性 PFASや短鎖イオン性 PFASが多く含ま
れ，これらは長距離輸送され広域に分布するとされ
る11）．中でも，固相抽出で得られたサンプル抽出液を濃
縮する操作では，一般的に試験管を加温しながら窒素を
吹き付ける操作が用いられる．窒素の供給源として窒素
発生器が使用される場合が多い．窒素発生器は，大気を

図 10　ディレイカラムによるシステムブランクの低減効果

図 11　固相抽出カラムからの溶出液の濃縮操作時におけるブランク影響と活性炭フィルターによるブランク除去効果
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取り込み，PSA（pressure swing adsorption ）法や膜分
離方式によって窒素を生成するため，大気中の PFASが
コンタミネーションの原因となりやすい．これを防ぐた
めに，窒素発生器と濃縮器の間に PTFEフリーの精製管
を接続することで，汚染リスクを低減できる（図 11）．

5　ま　と　め

PFAS分析の成功の鍵は，すべての分析操作や条件，
ブランクのリスク，回収率や再現性に影響を与える要素
を丁寧に管理し，検証することにある．これにより，信
頼性の高いデータが得られ，PFASの正確な定量やリス
ク評価が可能となる．これらの取り組みによって，
PFAS分析の課題を克服し，環境中の PFAS汚染を正確
に評価するための基盤が整備されるといえる．山下ら12）

は「BRR（blank, recovery, reproducibility）」という考
え方について言及し，「どの機材を使えば良いか」や
「分析の Tips」よりも，高感度微量分析において，ブラ
ンク管理，回収率確認試験，再現性確認試験のような根
底部分を徹底的に行う必要性を指摘している．分析の際
には，機材や試薬，実験環境，さらに作業者の操作ま
で，あらゆる要素を詳細に検討し，最適化された手順を
構築する重要性を強調している．分析化学では「体系的
かつ慎重な思考」と「着実な実験操作」が最も重要であ
ることを改めて認識させられるものである．本稿が
PFAS分析に携わる関係者の一助になれば幸いである．
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