
 

 特点描述
◆ 针对纺织品中的 PFAS，结合 LCMS 与 GCMS 可实现基准值以下水平的检测。
◆ 在低于欧盟 POPs 标准值（25 ppb）的加标回收试验中，所有组分的回收率均处于 70 ～ 130% 范围内，结果良好。
◆ 通过使用 LabSolutions，可统一管理 GCMS 和 LCMS，实现高效分析与解析。 

 �引言

有机氟化合物（PFAS）因其耐热性和疏水性等特性，
被广泛应用于多种用途。然而，PFAS 具有极强的稳定性且
难以分解，易在环境中积累，因此对人体健康的影响备受
关注。要防止环境和体内 PFAS 的积累，关键在于切断其发
生源。因此，各国正在推进立法以限制 PFAS 的生产、流通
及在产品中的使用。例如，欧洲 POPs 法规中，将 PFOA、
PFOS、PFHxS 等部分 PFAS 在物质、混合物及成品中的限
值为 0.025 mg/kg（25ppb）1)。欧洲标准 EN 17681 规定了
纺织品中 PFAS 的分析相关标准试验方法，根据目标组分和
分析方法分为两个部分。EN 17681-1 规定了采用 LC/MS/
MS 分 析 离 子 型 PFAS 的 方 法，EN 17681-2 则 规 定 了 采 用
GC/MS(/MS) 分析半挥发性和挥发性中性 PFAS 的方法。特
别是 EN 17681-1 标准在 2025 年修订后，通过改变预处理方
法，使得 PFAS 的提取效率较以往有了显著提升 2)3)。

在本应用报告中，我们将参考该标准，针对表 1 所列目
标组分，为您介绍同时运用 LC/MS/MS 与 GC/MS/MS 的综
合性分析方法。

 �EN 17681-1/-2

EN 17681 是由欧洲委员会标准化机构 CEN 制定的标准，
提供了纺织品中所含 PFAS 的定量分析方法。

•	� EN 17681-1：2025 年 4 月 修 订 的 N17681-1:2025 标
准中，引入了结合碱水解的提取方法，取代了传统的甲
醇提取法。通过此次修订，能够分解侧链氟化聚合物，
从而高灵敏度地检测以往难以检出的 PFAS（特别是全氟
调聚醇类：FTOHs）。分析采用 LC/MS/MS，对离子型
PFAS 进行全面评估。

•	� EN 17681-2：针对半挥发性和挥发性的中性 PFAS，
规定了采用 GC/MS(/MS) 的分析方法。这些组分难以
通 过 LC/MS/MS 测 定， 采 用 GC/MS(/MS) 进 行 高 灵
敏度分析更为有效。目标包括全氟烷基醚和部分挥发性
PFAS，其中许多化合物与纺织品的防水处理和防污处理
相关。

*1：�虽然 EN 17681-2 标准未作要求，但我们也通过 GC/MS/MS 进行了
分析。

*2：�由于 Et-PFOA 在甲醇溶液中会转化为 Me-PFOA，故本次未纳入标准
曲线绘制及加标回收试验的目标范围内。

*3：�Dimethylicosafluorododecane-1,10-dioate（二十氟十二烷 -1,10- 二
酸二甲酯）

图 1 LCMS-8050RX（左）与 GCMS-TQ 8050 NX（右）
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はじめに
有機フッ素化合物（PFAS）は、その耐熱性や撥水性など

の特性から、多様な用途で利用されています。しかし、
PFASは極めて安定で分解されにくく、環境中に蓄積しやす
いため人体への影響が懸念されています。環境や体内の
PFASの蓄積を防ぐにはその発生源を断つことが重要です。
そのため各国では、PFASの製造、流通、および製品への使
用を制限するための立法が進められています。例えば、欧
州POPs規則ではPFOA、PFOS、PFHxSなどの一部PFASに関
して物質、混合物、成型品中の許容値が0.025 mg/kg (25 
ppb)と設定されています1)。欧州規格 EN 17681は、テキス
タイル中のPFAS分析に関する標準試験法を定めたもので、
対象成分や分析手法に応じて2つのパートに分かれています。
EN 17681-1はイオン性PFASを対象にLC/MS/MSを用いた分
析法を、EN 17681-2は半揮発性および揮発性の中性PFASを
対象にGC/MS(/MS)を用いた分析法を規定しています。特に
EN 17681-1は2025年の改定により前処理方法が変更された
ことで、これまでよりも効率的なPFASの抽出ができるよう
になりました2)3) 。

本アプリケーションニュースでは、これらの規格を参照
し、表1に示す対象成分に対してLC/MS/MSとGC/MS/MSの
両方を活用した包括的な分析手法をご紹介します。

EN 17681-1/-2

 テキスタイル中のPFASに対して、LCMSとGCMSを組み合わせることで基準値レベル以下まで分析できます。
 EU POPsの基準値(25 ppb)以下の添加回収試験において、回収率は全成分で70～130 %以内と良好な結果を示しました。
 LabSolutionsを用いることで、GCMSとLCMSを一元管理し、効率的に分析・解析できます。

EN 17681-1/2によるテキスタイル中PFASの
分析
東 祐衣、古田 将崇
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EN 17681は、欧州委員会の標準化機関CENによって策定
された規格であり、テキスタイル製品に含まれるPFASの定
量分析法を提供します。

• EN 17681-1：2025年4月に改訂されたN17681-1:2025で
は、従来のメタノール抽出法に代わり、アルカリ加水分
解を組み込んだ抽出法が導入されました。この改定によ
り、側鎖フッ素化ポリマーを分解し、従来検出が難し
かったPFAS（特にフルオロテロマーアルコール類：
FTOHs）を高感度で検出できるようになりました。分析
にはLC/MS/MSが用いられ、イオン性PFASを中心に網羅
的な評価が可能です。

• EN 17681-2：半揮発性および揮発性の中性PFASを対象
とし、GC/MS(/MS)による分析法を規定しています。こ
れ ら の 成 分 は LC/MS/MS で は 測 定 が 難 し く 、
GC/MS(/MS)による高感度分析が有効です。対象にはフ
ルオロアルキルエーテルや一部の揮発性PFASが含まれ、
テキスタイル製品の撥水加工や防汚加工に関連する化合
物が多く含まれます。

＃ Compounds
EN 17681-1
(LC/MS/MS)

の対象

EN 17681-2
(GC/MS/(MS))

の対象
1 PFBA ✓
2 PFPeA ✓
3 PFHxA ✓
4 PFHpA ✓
5 PFOA ✓
6 PFNA ✓
7 PFDA ✓
8 PFUnA ✓
9 PFDoA ✓

10 PFTrDA ✓
11 PFTeDA ✓
12 PFBS ✓
13 PFHxS ✓
14 PFHpS ✓
15 PFOS ✓
16 PFDS ✓
17 4:2FTS ✓
18 6:2FTSA ✓
19 8:2FTSA ✓
20 10:2 FTS ✓
21 FOSA ✓
22 NMeFOSA ✓
23 NEtFOSA ✓
24 NMeFOSE ✓ ✓
25 NEtFOSE ✓ ✓
26 HFPO-DA ✓
27 PF-3,7-DMOA ✓
28 4HPFUnA ✓
29 7HPFHpA ✓
30 4:2FTOH ✓ *1

31 6:2FTOH ✓ *1

32 8:2FTOH ✓ *1

33 10:2FTOH ✓ *1

34 Me-PFOA ✓
35 Et-PFOA ✓*2

36 6:2 FTA ✓
37 8:2 FTA ✓
38 10:2 FTA ✓
39 6:2 FTMA ✓
40 8:2 FTMA ✓
41 MPFOA IS
42 MPFOS IS
43 PFDodiAOMe*3 Surrogate

表1 EN 17681-1/-2の対象成分

図 1 LCMS -8050RX（左）とGCMS-TQ 8050 NX（右）

*1：EN 17681-2のターゲットではないですが、GC/MS/MSでも分析しま
した。

*2：Et-PFOAはメタノール溶液中でMe-PFOAに変換されるため、今回
は検量線と添加回収試験の対象から外しました。

*3： Dimethylicosafluorododecane-1,10-dioate

表 1 EN 17681-1/-2 的目标组分

＃ 化合物
EN 17681-1 

(LC/MS/MS)
的目标

EN 17681-2 
(GC/MS/(MS))

的目标
1 PFBA ✓
2 PFPeA ✓
3 PFHxA ✓
4 PFHpA ✓
5 PFOA ✓
6 PFNA ✓
7 PFDA ✓
8 PFUnA ✓
9 PFDoA ✓

10 PFTrDA ✓
11 PFTeDA ✓
12 PFBS ✓
13 PFHxS ✓
14 PFHpS ✓
15 PFOS ✓
16 PFDS ✓
17 4:2FTS ✓
18 6:2FTSA ✓
19 8:2FTSA ✓
20 10:2 FTS ✓
21 FOSA ✓
22 NMeFOSA ✓
23 NEtFOSA ✓
24 NMeFOSE ✓ ✓
25 NEtFOSE ✓ ✓
26 HFPO-DA ✓
27 PF-3,7-DMOA ✓
28 4HPFUnA ✓
29 7HPFHpA ✓
30 4:2FTOH ✓ *1

31 6:2FTOH ✓ *1

32 8:2FTOH ✓ *1

33 10:2FTOH ✓ *1

34 Me-PFOA ✓
35 Et-PFOA ✓ *2

36 6:2 FTA ✓
37 8:2 FTA ✓
38 10:2 FTA ✓
39 6:2 FTMA ✓
40 8:2 FTMA ✓
41 MPFOA IS
42 MPFOS IS
43 PFDodiAOMe*3 替代物
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 � EN 17681-1/-2 的预处理方法

EN 17681-1/-2 的 预 处 理 方 法 如 图 2、3 所 示。EN 
17681-1 在 2025 年修订时更改了预处理方法。修订前后的
预处理方法如图 2 所示。原版 EN17681:2022 标准采用甲醇
超声提取流程，而修订后的 EN 17681-1:2025 将使用 NaOH
进行碱水解处理。本文也遵循该步骤进行了预处理。具体操
作是在切成 0.3 ～ 0.5 cm 见方的样品 1 g 中添加 NaOH 和甲
醇，在 60℃条件下进行 1 小时以上的超声波提取。随后定容
至 20 mL，进行 pH 调节和过滤器过滤。为确认基质的影响，
在添加 MPFOA 和 MPFOS 作为 IS 后，采用 LC/MS/MS 进
行分析。EN 17681-1 未按照标准使用替代物。

EN 17681-2 的预处理方法如图 3 所示。同样，在切成
0.3 ～ 0.5 cm 以 下 的 样 品 1 g 中 添 加 10 mL 甲 醇 及 替 代 物
PFDodiAOMe，在 60 ℃下进行 2 小时超声提取。随后，进
行离心分离，取上清液进行 GC/MS/MS 分析。标准中注明
必要时可通过氮气吹扫等方式进行浓缩，但本次予以省略。

 �  EN 17681-2（GC/MS(/MS)）的分析条件

分析装置采用了三重四极型质谱仪 GCMS-TQ8050NX
（图 1( 右 )）与高灵敏度离子源 BEIS（Boosted efficiency ion  
source）的组合配置。BEIS（Boosted efficiency ion source） 
通过优化电子束的聚焦，能够将电离效率提升至最高水平，
从而实现对痕量 PFAS 更稳定的分析。分析条件如表 4 所示。

 � EN 17681-1（LC/MS/MS）的分析条件

分析装置使用了三重四极型质谱仪 LCMS-8050RX（图
1( 左 )）。分析条件如表 3 所示。PFAS 可能从系统或流动
相等中洗脱，需要注意。此次为抑制系统残留的 PFAS 影响，
在混合器与自动进样器之间安装了延迟色谱柱。此外，采用
了 PFOS、PFOA 分析用试剂作为流动相。

表 3 Nexera 及 LCMS-8050RX 的分析条件
UHPLC （Nexera ™ -X3 System）
分析柱 ： Shim-pack ™ Scepter C18-120
色谱柱 ： (100 mm × 3.0 mm I.D., 1.9 µm, P/N: 227-31013-03)
延迟柱 ： PFAS 专用延迟柱
色谱柱 ： (GL Science, P/N 5020-90005)
流动相 A ： 5 mM 乙酸铵水溶液
流动相 B ： 5 mM 乙酸铵乙腈溶液
梯度程序 ： B 1 % - 45 % (2.0-5.0 min) - 99 % (18.0 - 21.0 min)  

- 1 % (21.1-25.0 min)
流速 ： 0.30 mL/min (0.0-5.0 min) - 0.40 mL/min (18.0- 

21.0 min) - 0.30 mL/min (21.1-25.0 min)
色谱柱温度 ： 40 ℃
进样量 ： 5 µL
运行时间 ： 25 min

MS（LCMS-8050RX）
离子化方式 ： ESI ( 负离子模式 )
模式 ： MRM
雾化气流量 ： 3 L/min
干燥气流量 ： 5 L/min
加热气流量 ： 10 L/min
脱溶剂管温度 ： 150 ℃
加热块温度 ： 250 ℃
CID ： 250 kPa
接口温度 ： 200 ℃
接口电压 ： -1 kV
探针位置 ： +2 mm
m/z ： 参考表 5

表 4 GCMS-TQ8050 NX 的分析条件
GC (Nexis GC-2030)
自动进样器 ： AOC-30i
进样口温度 ： 250 ℃
进样模式 ： 不分流（高压进样 250 kPa，1 分钟）
载气 ： He
载气控制方式 ： 线速度（40 cm/s）
色谱柱 ： SH-I-624Sil MS (P/N 221-75963-60) 

(60 m × 0.32 mm I.D.、1.8 µm)
保护柱 ： SH-I(P/N 227-36305-01)

(5 m×0.32 mm)
色谱柱温度 ： 40 ℃ (3 min) - 25 ℃ /min

- 250 ℃ - 15 ℃ /min - 280 ℃ (5 min)
进样量 ： 2 µL

MS（GCMS-TQ8050 NX）
离子源 ： BEIS
离子源温度 ： 200 ℃
接口温度 ： 250 ℃
采集模式 ： MRM
m/z ： 参考表 5

EN 17681-1:2022 EN 17681-1:  2025
修订

样品 1 g
（切成1cm见方的小块）

样品 1 g
（切成0.3～0.5 cm见方的小块）

超声波
（60±5℃下60±5分钟）

pH调节

用水定容至20 mL

根据IS回收率结果
按照需要稀释1～5倍

LC/MS/MS

移取0.99 mL

离心分离或
过滤器过滤

超声波
（60±5℃下120±5分钟）

离心分离或
过滤器过滤

根据IS回收率结果
按照需要稀释1～5倍

样品 1 g
（切成1cm见方的小块）

超声波
（60±5℃下120±5分钟）

离心分离或
过滤器过滤

按照需要氮气吹扫等
～20倍浓缩

GC/MS/MS

移取0.5 mL 

LC/MS/MS

水0.49 mL

替代物 100 ppm 0.1 mL

MeOH 10 mL

IS 100 ppb 
10 μL

MeOH 10 mL
NaOH 1.4 mL
NaOH 14 mL

醋酸

IS 100 ppb 
10 μL

图 2 EN 17681-1 的预处理方法

图 3 EN 17681-2 的预处理方法
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 � 标准试样的测定

EN 17681-1 标 准 样 品 配 制 为 溶 液 浓 度 0.1 ～ 10 μg/L
（FTOH 为 10 ～ 1000 μg/L），采用绝对标准曲线法绘制
标准曲线。表 5 左侧为 LC/MS/MS 标准样品的测定结果，
图 4 显 示 了 作 为 代 表 性 PFAS 的 PFOA 和 PFOS 的 标 准 曲
线。各化合物的标准曲线相关系数 R ＞ 0.998，显示出良好
的线性关系。此外，标准曲线最低浓度点的重现性（n=5）
在多数组分中表现出良好结果，%RSD<20。此外，各校准
点的平均真实值（n=5）在标准曲线的所有浓度水平下均落
在 80 ～ 120% 范围内。图 5 所示为目标 33 组分溶液浓度为 
0.1 μg/L 的 MRM 色谱图（FTOH 为 10 μg/L）。即使在标准
曲线的最低浓度水平下，也呈现出良好的谱峰形状。

EN 17681-2 标准样品配制为溶液浓度 1 ～ 100 μg/L，
采用内标法绘制标准曲线。表 5 右侧显示了 EN 17681-2 标
准样品的测定结果。内标样品使用了 PFDodiAOMe。FTOH 
4 种不在 EN1768-2 的目标范围内，但这类化合物通常更多
采用 GC/MS(/MS) 进行分析，而非 LC/MS/MS。因此也使
用 GC/MS/MS 进行了分析。各化合物的标准曲线相关系数
R ＞ 0.998，显示出良好的线性关系。标准曲线最低浓度点的
重现性（n=5）在所有组分中表现出良好结果，%RSD<20。
图 6 显示了目标 12 种组分溶液浓度为 1 μg/L 的 MRM 色谱图。
即使在标准曲线的最低浓度水平下，也呈现出良好的谱峰 
形状。

表 5 标准样品的测定结果一览（左：EN 17681-1(LC/MS/MS)，右：EX17681-2(GC/MS/MS)）

*4：FTOH 4 种在 10 μg/L 浓度下计算 Area%RSD（n=5）

图 4 EN 17681-1 LCMS-TQ8050RX 测定的 PFOA 和 PFOS 标准曲线

图 4 EN 17681-1 LCMS-TQ8050RX 测定的 PFOA 和 PFOS 标准曲线

EN 17681-1

＃ 化合物 定量离子对
标准曲线

范围
(µg/L)

相关系数
R

0.1 µg/L 的
Area％ RS*D4

（n=5）
1 PFBA 213.00>169.00 0.1-10 0.9985 4.0 %
2 PFPeA 263.00>219.00 0.1-10 0.9984 1.9 %
3 PFHxA 312.95>269.00 0.1-10 0.9982 6.6 %
4 PFHpA 362.95>319.00 0.1-10 0.9987 6.3 %
5 PFOA 412.95>369.00 0.1-10 0.9987 2.4 %
6 PFNA 462.95>418.95 0.1-10 0.9988 6.5 %
7 PFDA 512.95>468.95 0.1-10 0.9984 2.8 %
8 PFUnA 562.95>518.95 0.1-10 0.9986 2.2 %
9 PFDoA 612.95>568.95 0.1-10 0.9986 6.1 %

10 PFTrDA 662.95>618.95 0.1-10 0.9986 7.7 %
11 PFTeDA 712.95>668.95 0.1-10 0.9984 4.6 %
12 PFBS 298.95>79.95 0.1-10 0.9985 3.6 %
13 PFHxS 398.95>79.95 0.1-10 0.9987 3.8 %
14 PFHpS 448.95>79.95 0.1-10 0.9986 3.9 %
15 PFOS 498.95>79.95 0.1-10 0.9988 4.6 %
16 PFDS 598.90>79.95 0.1-10 0.9987 5.1 %
17 4:2FTS 326.95>306.95 0.1-10 0.9982 6.9 %
18 6:2FTSA 426.95>406.95 0.1-10 0.9983 5.8 %
19 8:2FTSA 526.95>506.95 0.1-10 0.9983 17.5 %
20 10:2 FTS 627.00>606.90 0.1-10 0.9984 15.0 %
21 FOSA 497.95>77.95 0.1-10 0.9983 3.2 %
22 NMeFOSA 511.95>169.00 0.1-10 0.9995 10.5 %
23 NEtFOSA 526.00>169.00 0.1-10 0.9991 8.6 %
24 NMeFOSE 616.00>59.00 0.1-10 0.9988 9.2 %
25 NEtFOSE 630.00>59.00 0.1-10 0.9991 10.2 %
26 HFPO-DA 329.00>169.00 0.1-10 0.9988 5.5 %
27 PF-3,7-DMOA 513.00>469.10 0.1-10 0.9989 6.1 %
28 4HPFUnA 491.05>367.00 0.1-10 0.9986 16.6 %
29 7HPFHpA 345.05>281.00 0.1-10 0.9985 4.7 %
30 4:2FTOH 323.05>59.10 10-1000 0.9996 11.6 %
31 6:2FTOH 423.15>59.15 10-1000 0.9982 17.1 %
32 8:2FTOH 523.10>59.00 10-1000 0.9991 11.5 %
33 10:2FTOH 623.10>59.20 10-1000 0.9990 22.6 %
41 MPFOA 417.05>372.05 1000 - -
42 MPFOS 503.00>80.10 1000 - -

EN 17681-2

＃
1

化合物
定量离子对

标准曲线
范围

(µg/L)

相关系数
R

1 µg/L 的
Area％ RSD

（n=5）
24 N-MeFOSE 526.10>461.70 1-100 0.9992 6.3 %
25 N-EtFOSE 540.10>56.10 1-100 0.9993 2.1 %
30 4:2FTOH 196.10>127.10 1-100 0.9983 5.5 %
31 6:2FTOH 95.00>69.00 1-100 0.9994 3.0 %
32 8:2FTOH 95.00>69.00 1-100 0.9994 3.1 %
33 10:2FTOH 95.00>69.00 1-100 0.9988 4.8 %
34 Me-PFOA 169.10>69.10 1-100 0.9984 3.2 %
35 Et-PFOA 169.10>69.10 - - -
36 6:2 FTA 418.10>99.10 1-100 0.9986 9.5 %
37 8:2 FTA 518.10>99.00 1-100 0.9985 8.1 %
38 10:2 FTA 618.10>99.10 1-100 0.9992 9.8 %
39 6:2 FTMA 432.10>113.20 1-100 0.9989 5.1 %
40 8:2 FTMA 532.10>113.10 1-100 0.9984 7.6 %
43 PFDodiAOMe 574.10>374.10 1000 - -
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図5 EN 17681-1 LCMS-TQ8050RXで測定した0.1 µg/LのMRMクロマトグラム (FTOHは10 µg/L、FTOHは縮尺を変更)

   

図6  EN 17681-2 GCMS-TQ8050 NXで測定した1 µg/LのMRMクロマトグラム（PFDodiAOMe は1 mg/Lと濃度が濃いため縮尺を変更）
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＃＃ 化化合合物物 定定量量イイオオンン
検検量量線線

範範囲囲
((µµgg//LL))

相相関関
係係数数

RR

00..11  µµgg//LL  のの
AArreeaa％％RRSSDD
（（nn==55））**44

1 PFBA 213.00>169.00 0.1-10 0.9985 4.0 %
2 PFPeA 263.00>219.00 0.1-10 0.9984 1.9 %
3 PFHxA 312.95>269.00 0.1-10 0.9982 6.6 %
4 PFHpA 362.95>319.00 0.1-10 0.9987 6.3 %
5 PFOA 412.95>369.00 0.1-10 0.9987 2.4 %
6 PFNA 462.95>418.95 0.1-10 0.9988 6.5 %
7 PFDA 512.95>468.95 0.1-10 0.9984 2.8 %
8 PFUnA 562.95>518.95 0.1-10 0.9986 2.2 %
9 PFDoA 612.95>568.95 0.1-10 0.9986 6.1 %

10 PFTrDA 662.95>618.95 0.1-10 0.9986 7.7 %
11 PFTeDA 712.95>668.95 0.1-10 0.9984 4.6 %
12 PFBS 298.95>79.95 0.1-10 0.9985 3.6 %
13 PFHxS 398.95>79.95 0.1-10 0.9987 3.8 %
14 PFHpS 448.95>79.95 0.1-10 0.9986 3.9 %
15 PFOS 498.95>79.95 0.1-10 0.9988 4.6 %
16 PFDS 598.90>79.95 0.1-10 0.9987 5.1 %
17 4:2FTS 326.95>306.95 0.1-10 0.9982 6.9 %
18 6:2FTSA 426.95>406.95 0.1-10 0.9983 5.8 %
19 8:2FTSA 526.95>506.95 0.1-10 0.9983 17.5 %
20 10:2 FTS 627.00>606.90 0.1-10 0.9984 15.0 %
21 FOSA 497.95>77.95 0.1-10 0.9983 3.2 %
22 NMeFOSA 511.95>169.00 0.1-10 0.9995 10.5 %
23 NEtFOSA 526.00>169.00 0.1-10 0.9991 8.6 %
24 NMeFOSE 616.00>59.00 0.1-10 0.9988 9.2 %
25 NEtFOSE 630.00>59.00 0.1-10 0.9991 10.2 %
26 HFPO-DA 329.00>169.00 0.1-10 0.9988 5.5 %
27 PF-3,7-DMOA 513.00>469.10 0.1-10 0.9989 6.1 %
28 4HPFUnA 491.05>367.00 0.1-10 0.9986 16.6 %
29 7HPFHpA 345.05>281.00 0.1-10 0.9985 4.7 %
30 4:2FTOH 323.05>59.10 10-1000 0.9996 11.6 %
31 6:2FTOH 423.15>59.15 10-1000 0.9982 17.1 %
32 8:2FTOH 523.10>59.00 10-1000 0.9991 11.5 %
33 10:2FTOH 623.10>59.20 10-1000 0.9990 22.6 %
41 MPFOA 417.05>372.05 1000 - -
42 MPFOS 503.00>80.10 1000 - -

表5 標準試料の測定結果一覧（左：EN 17681-1(LC/MS/MS), 右：EX17681-2(GC/MS/MS)）

*4：FTOH4種は10 µg/LでArea％RSD（n=5）を算出
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相相関関
係係数数

RR
11  µµgg//LL  のの

AArreeaa％％RRSSDD（（nn==55））
24 N-MeFOSE 526.10>461.70 1-100 0.9992 6.3 %
25 N-EtFOSE 540.10>56.10 1-100 0.9993 2.1 %
30 4:2FTOH 196.10>127.10 1-100 0.9983 5.5 %
31 6:2FTOH 95.00>69.00 1-100 0.9994 3.0 %
32 8:2FTOH 95.00>69.00 1-100 0.9994 3.1 %
33 10:2FTOH 95.00>69.00 1-100 0.9988 4.8 %
34 Me-PFOA 169.10>69.10 1-100 0.9984 3.2 %
35 Et-PFOA 169.10>69.10 - - -
36 6:2 FTA 418.10>99.10 1-100 0.9986 9.5 %
37 8:2 FTA 518.10>99.00 1-100 0.9985 8.1 %
38 10:2 FTA 618.10>99.10 1-100 0.9992 9.8 %
39 6:2 FTMA 432.10>113.20 1-100 0.9989 5.1 %
40 8:2 FTMA 532.10>113.10 1-100 0.9984 7.6 %
43 PFDodiAOMe 574.10>374.10 1000 - -

標準試料の測定
EN 17681-1の標準試料は溶液濃度0.1～10 µg/L（FTOHは

10～1000 µg/L）に調製し、絶対検量線法で検量線を作成し
ました。表5の左にLC/MS/MSの標準試料の測定結果、図4
に代表的なPFASとしてPFOAとPFOSの検量線を示します。
各化合物の検量線の相関係数R＞0.998となり、良好な直線
性 を 示 し ま し た 。 ま た 検 量 線 の 最 低 濃 度 で の 再 現 性
（n=5）は、多くの成分で%RSD<20と良好な結果を示しま
した。さらに各検量点の平均真値（n=5）は検量線の全て
の濃度レベルで80～120 %の範囲に収まりました。 図5に
ターゲット33成分の溶液濃度 0.1 µg/LのMRMクロマトグラ
ム示します（FTOHは10 µg/L）。検量線の最低濃度レベル
においても良好なピーク形状を示しました。

EN 17681-2の標準試料は溶液濃度1～100 µg/Lで調製し、
内部標準法で検量線を作成しました。表5の右にEN 17681-2
の標準試料の測定結果を示します。内部標準試料には、
PFDodiAOMeを使用しました。FTOH 4種はEN1768-2の対象
ではありませんが、通常LC/MS/MSよりもGC/MS(/MS)で分
析されることの多い化合物です。そのためGC/MS/MSでも
分析しました。各化合物の検量線の相関係数R＞0.998とな
り、良好な直線性を示しました。検量線の最低濃度での再
現性（n=5）は全成分で%RSD<20と良好な結果を示しまし
た。 図6にターゲット12成分の溶液濃度 1 µg/LのMRMクロ
マトグラム示します。検量線の最低濃度レベルにおいても
良好なピーク形状を示しました。

図4 EN 17681-1 LCMS-TQ8050RXで測定したPFOAとPFOSの検量線
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図5 EN 17681-1 LCMS-TQ8050RXで測定した0.1 µg/LのMRMクロマトグラム (FTOHは10 µg/L、FTOHは縮尺を変更)

   

図6  EN 17681-2 GCMS-TQ8050 NXで測定した1 µg/LのMRMクロマトグラム（PFDodiAOMe は1 mg/Lと濃度が濃いため縮尺を変更）
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11 PFTeDA 712.95>668.95 0.1-10 0.9984 4.6 %
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14 PFHpS 448.95>79.95 0.1-10 0.9986 3.9 %
15 PFOS 498.95>79.95 0.1-10 0.9988 4.6 %
16 PFDS 598.90>79.95 0.1-10 0.9987 5.1 %
17 4:2FTS 326.95>306.95 0.1-10 0.9982 6.9 %
18 6:2FTSA 426.95>406.95 0.1-10 0.9983 5.8 %
19 8:2FTSA 526.95>506.95 0.1-10 0.9983 17.5 %
20 10:2 FTS 627.00>606.90 0.1-10 0.9984 15.0 %
21 FOSA 497.95>77.95 0.1-10 0.9983 3.2 %
22 NMeFOSA 511.95>169.00 0.1-10 0.9995 10.5 %
23 NEtFOSA 526.00>169.00 0.1-10 0.9991 8.6 %
24 NMeFOSE 616.00>59.00 0.1-10 0.9988 9.2 %
25 NEtFOSE 630.00>59.00 0.1-10 0.9991 10.2 %
26 HFPO-DA 329.00>169.00 0.1-10 0.9988 5.5 %
27 PF-3,7-DMOA 513.00>469.10 0.1-10 0.9989 6.1 %
28 4HPFUnA 491.05>367.00 0.1-10 0.9986 16.6 %
29 7HPFHpA 345.05>281.00 0.1-10 0.9985 4.7 %
30 4:2FTOH 323.05>59.10 10-1000 0.9996 11.6 %
31 6:2FTOH 423.15>59.15 10-1000 0.9982 17.1 %
32 8:2FTOH 523.10>59.00 10-1000 0.9991 11.5 %
33 10:2FTOH 623.10>59.20 10-1000 0.9990 22.6 %
41 MPFOA 417.05>372.05 1000 - -
42 MPFOS 503.00>80.10 1000 - -

表5 標準試料の測定結果一覧（左：EN 17681-1(LC/MS/MS), 右：EX17681-2(GC/MS/MS)）

*4：FTOH4種は10 µg/LでArea％RSD（n=5）を算出
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30 4:2FTOH 196.10>127.10 1-100 0.9983 5.5 %
31 6:2FTOH 95.00>69.00 1-100 0.9994 3.0 %
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EN 17681-1の標準試料は溶液濃度0.1～10 µg/L（FTOHは

10～1000 µg/L）に調製し、絶対検量線法で検量線を作成し
ました。表5の左にLC/MS/MSの標準試料の測定結果、図4
に代表的なPFASとしてPFOAとPFOSの検量線を示します。
各化合物の検量線の相関係数R＞0.998となり、良好な直線
性 を 示 し ま し た 。 ま た 検 量 線 の 最 低 濃 度 で の 再 現 性
（n=5）は、多くの成分で%RSD<20と良好な結果を示しま
した。さらに各検量点の平均真値（n=5）は検量線の全て
の濃度レベルで80～120 %の範囲に収まりました。 図5に
ターゲット33成分の溶液濃度 0.1 µg/LのMRMクロマトグラ
ム示します（FTOHは10 µg/L）。検量線の最低濃度レベル
においても良好なピーク形状を示しました。

EN 17681-2の標準試料は溶液濃度1～100 µg/Lで調製し、
内部標準法で検量線を作成しました。表5の右にEN 17681-2
の標準試料の測定結果を示します。内部標準試料には、
PFDodiAOMeを使用しました。FTOH 4種はEN1768-2の対象
ではありませんが、通常LC/MS/MSよりもGC/MS(/MS)で分
析されることの多い化合物です。そのためGC/MS/MSでも
分析しました。各化合物の検量線の相関係数R＞0.998とな
り、良好な直線性を示しました。検量線の最低濃度での再
現性（n=5）は全成分で%RSD<20と良好な結果を示しまし
た。 図6にターゲット12成分の溶液濃度 1 µg/LのMRMクロ
マトグラム示します。検量線の最低濃度レベルにおいても
良好なピーク形状を示しました。

図4 EN 17681-1 LCMS-TQ8050RXで測定したPFOAとPFOSの検量線
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图 5 EN 17681-1 采用 LCMS-TQ8050RX 测定的 0.1 μg/L MRM 色谱图（FTOH 为 10 μg/L，FTOH 更改比例尺）

图 6 EN 17681-2 GCMS-TQ8050 NX 测定的 1 μg/L MRM 色谱图（PFDodiAOMe 浓度为 1 mg/L，因浓度较高而更改比例尺）



Application 
News 

 

 � 加标回收试验

EN 17681-1 的预处理按照图 2 的 EN 17681-1:2025 执
行。实际样品中使用 1 克 100% 纯棉手套，添加至样品中浓
度为 20 ppb（FTOH 为 2000 ppb）。EN 17681-1 标准不采
用替代物，因此，为考察基质对回收率的影响，在预处理的
最后阶段添加 MPFOA 和 MPFOS 作为内标样品（IS），确
认 IS 的回收率（表 6）。为使该 IS 的回收率达到标准的 60%
以上，将最终提取溶液适当稀释 2 ～ 5 倍后，采用 LC/MS/
MS 进行分析。本次测定前将最终提取溶液预处理后稀释 2 倍，
确认 IS 在标准范围内（表 6）。17681-1 的加标回收试验结
果如图 7、8 所示。所有化合物的平均回收率（n=3）均在
70% ～ 130% 范围内，回收率 %RSD（n=3）均小于 11%，
结果良好。

EN 17681-2 的预处理按照图 3 执行。与 17681-1 相同，
实际样品使用了 1 克 100% 纯棉手套。加标回收试验中，添
加至样品中的浓度为 25 ppb。图 9 和图 10 显示了采用内标
法进行定量的结果。所有化合物的平均回收率（n=3）均在
70-130% 范围内，回收率的 %RSD（n=3）均小于 10%，表
明回收率良好。

表 6 EN 17681-1 中 IS（MFOA 与 MPFOS）的回收率

# 化合物 平均回收率（n=3）

41 MPFOA 102.1 %

42 MPFOS 102.3 %
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添加回収試験
 EN 17681-1の前処理は図2のEN 17681-1:2025に従って行

いました。実サンプルには綿100 %の手袋を1 g 使用し、サ
ンプル中濃度で20 ppb（FTOHは2000 ppb）となるよう添
加しました。EN 17681-1ではサロゲートを使用しないため、
マトリックスによる回収率への影響を調べるために前処理
の最後に内部標準試料（IS）としてMPFOAとMPFOSを添加
し、ISの回収率を確認します（表6）。このISの回収率が基
準の60 %以上になるように、最終抽出溶液を適宜2～5倍希
釈してLC/MS/MSで分析します。今回は最終抽出溶液を前
処理後に2倍希釈して測定しISが基準内に入ることを確認し
ました（表６）。17681-1の添加回収試験結果を図7, 8に示
します。全ての化合物で平均回収率（n=3）は70～130 %
以内、回収率の%RSD(n=3) は11 %以内となり良好な結果
を示しました。

図7  EN 17681-1（LC/MS/MS）の回収率結果

図9 EN 17681-2（GC/MS/MS）の回収率結果

図8  EN 17681-1（LC/MS/MS）の再現性結果

 EN 17681-2の前処理は図3に従って行いました。17681-1
と同様に実サンプルには綿100 %の手袋を1 g使用しました。
添加回収試験はサンプル中濃度で25 ppbとなるよう添加し
ました。内部標準法で定量した結果を図9, 10に示します。
平均回収率（n＝３）は全ての化合物で70-130 %以内、回
収率の%RSD（n＝３）は10 %以内となり良好な回収率を示
しました。
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## 化化合合物物 平平均均回回収収率率（（nn==33））

41 MPFOA 102.1 %
42 MPFOS 102.3 %

表6 EN 17681-1のIS（MFOAとMPFOS）の回収率

図10 EN 17681-2（GC/MS/MS）の再現性結果

图 7 EN 17681-1（LC/MS/MS）的回收率结果

回
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收
率

图 8 EN 17681-1（LC/MS/MS）的重现性结果

图 9 EN 17681-2（GC/MS/MS）的回收率结果 图 10 EN 17681-2（GC/MS/MS）的重现性结果
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 � 实际样本的测定结果

图 11 显示了使用 17681-1(LC/MS/MS) 方法将旧滑雪
服作为实际样品进行测定的结果。为与修订前的预处理条件
进 行 比 较， 参 照 17681-1:2022 和 17681-1:2025 两 种 方 法
进行预处理后发现：采用 17681-1:2025 标准通过碱水解提
取时，NMeFOSE、6:2FTOH、8:2FTOH 及 10:2FTOH 的检
出量均超出标准曲线范围上限，且呈现显著增长趋势。通过
使用 2025 年修订的 17681-1:2025 预处理方法，可高效提取
PFAS。LC/MS/MS 的 33 种目标组分中有 20 种被检出。

参照 17681-2 对相同滑雪服进行预处理后，使用 GC/
MS/MS 进行测定的结果显示，12 种组分中有 8 种被检出。
此外，8:2FTOH 和 10:2FTOH 的检测结果超出了标准曲线的
上限（图 12）。

 � 结论

根据 EN 17681-1/-2 测定了纺织品中的 PFAS。EN17681 
-1 采用 LCMS-8050RX、EN 进行测定，17681-2 采用 GCMS 
TQ8050NX 进行测定。结果表明，通过组合 LC/MS/MS 和
GC/MS，所有目标化合物均可在 25 ppb 以下完成测定。即
使在欧盟 POPs 法规标准值（25 ppb）水平的加标回收试验中，
回收率也显示出 70 ～ 130% 的良好结果。通过使用 2025 年
修订的 17681-1:2025 预处理方法，证实了其能够高效提取
PFAS。
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実試料の測定結果

LCMS、GCMS、Nexera、LabSolutions、およびShim-pack Scepterは、株式会社島津製作所またはその関係会社の日本およびその他の国における商標です。

実試料として古いスキーウェアを17681-1(LC/MS/MS)で
測定した結果を図11に示します。改定前の前処理条件と比
較するために、17681-1:2022と17681-1:2025の2つの方法を
参照して前処理した結果、17681-1：2025はアルカリ加水
分解処理によって抽出することで、NMeFOSEと6:2FTOH, 
8:2FTOH, 10:2FTOHに関して検出量が検量線範囲の上限を超
えて検出され、大幅に増加していることが確認できました。
2025年に改定された17681-1:2025の前処理手法を使用する
こ と で PFAS を 効 率 よ く 抽 出 す る こ と が 可 能 で す 。
LC/MS/MSのターゲット33成分の内20成分が検出されまし
た。 

同 様 の ス キ ー ウ ェ ア を 17681-2 を 参 照 し て 前 処 理 し
GC/MS/MSで測定した結果、12成分の内8成分が検出されま
した。また、8:2FTOHと10:2FTOHは検量線範囲の上限を超
えて検出されました（図12）。

＜参考文献＞
1) EUR-Lex - 02019R1021-20251203 - EN - EUR-Lex
2) EN 17681-1:2025  Textiles and textile products - Per- and 

polyfluoroalkyl substances (PFAS) - Part 1: Analysis of an 
alkaline extract using liquid chromatography and tandem 
mass spectrometry

3) EN 17681-2:2022 Textiles and textile products - Organic 
fluorine - Part 2: Determination of volatile compounds by 
extraction method using gas chromatography

まとめ
EN 17681-1/-2を参照してテキスタイル中のPFASを測定し

ました。EN 17681-1はLCMS-8050RX、EN 17681-2はGCMS-
TQ8050 NXを用いて測定しました。その結果LC/MS/MSと
GC/MSを組み合わせることで対象となる全化合物において
25 ppb以下で測定することができました。さらにEU POPs
規則の基準値（25 ppb）レベルでの添加回収試験において
も回収率は70～130 %以内と良好な結果を示しました。そ
して2025年に改定された17681-1:2025の前処理方法を使用
することで、PFASを効率的に抽出できるこを示すことがで
きました。

図11 EN 17681-1：2022とEN 17681-1：2025を参照した実試料測定結果比較 (LC/MS/MS)
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図12 EN 17681-2を参照した実試料測定結果 (GC/MS/MS)

(*5) (*5) (*5) (*5)

(*5) (*5)

*5：検量線の濃度範囲を超えて検出されましたが、比較しやすくするために図11、12のグラフは検量線の最高点を上限として表示しています。

图 11 参照 EN 17681-1:2022 与 EN 17681-1:2025 的实际样品测定结果比较 (LC/MS/MS)

图 12 参照 EN 17681-2 的实际样品测定结果 (GC/MS/MS)

*5：检测值超出标准曲线浓度范围，但为便于比较，图 11、12 的图表以标准曲线最高点作为上限显示。

＜参考文献＞
1)	 EUR-Lex - 02019R1021-20251203 - EN - EUR-Lex
2)	� EN 17681-1:2025 Textiles and textile products - Per- and 

polyfluoroalkyl substances (PFAS) - Part 1: Analysis of an alkaline 
extract using liquid chromatography and tandem mass spectrometry

3)	� EN 17681-2:2022 Textiles and textile products – Organic fluorine - 
Part 2: Determination of volatile compounds by extraction method 
using gas chromatography
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