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LC/LC/oaTOFMSoaTOFMSによる臭素系難燃剤の分析による臭素系難燃剤の分析

日本ウォーターズ日本ウォーターズ((株株))
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分析条件分析条件

 試料
— 試料10mgを5mLのトルエンで溶解後、5mlの

アセトニトリルを加え、全量で10 mLとした

（1mg/mL溶液)。

 HPLC
— 装置：Alliance 2695

— ｶﾗﾑ：Symmetry C18 150x2.1 I.D. 3.5u

— 移動相：90%アセトニトリル

— 流速：0.3 mL/min

— 注入量：5μL

 MS
— 装置：LCT Premier

— イオン化モード：ESIネガティブ

— キャピラリー電圧：3300 V

— コーン電圧：100 V

— ソース温度：120 ℃

— 脱溶媒ガス温度：400 ℃

— 脱溶媒ガス流量：600 L/Hr

— コーンガス流量：50 L/Hr

— TOF モード：Wモード（分解能約10,000)

— スキャン時間：1 sec

— インタースキャンディレイ：0.1 sec

— ロックスプレー：使用

— ロックマス：Leucine Enkepharine (m/z 
556.2771)1ug/ml 5uL/min

— DRE：OFF
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OctaOcta--BDEBDEのクロマトグラムのクロマトグラム

15:17:19Octa BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

Time
2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00

%

10

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00

AU

0.0

5.0e-2

1.0e-1

1.5e-1

2.0e-1

2.5e-1

3.0e-1

SannSouKenn10023 3: Diode Array 
Range: 5.3491.70

6.80

6.10

9.34

8.54
7.69

11.17

13.42

SannSouKenn10023 1: TOF MS ES- 
TIC

2.77e5
6.82

6.12

1.610.99
5.32

9.33

8.53

7.68

11.17

13.46
14.80 17.2715.4816.08 17.88

UV at 254 nm

MS TIC
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DecaDeca--BDEBDEのクロマトグラムのクロマトグラム

15:38:51Deca BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

Time
2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00

%

9

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00

AU

0.0

1.0e+1

2.0e+1

3.0e+1

4.0e+1

5.0e+1

6.0e+1

7.0e+1

8.0e+1

9.0e+1

SannSouKenn10024 3: Diode Array 
Range: 1.909e+21.70 13.46

SannSouKenn10024 1: TOF MS ES- 
TIC

2.25e5
13.48

1.340.13 1.60
9.68

6.47 11.28 19.6217.2415.22

UV at 254 nm

MS TIC

7
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ピークピーク 77のスペクトルのスペクトル
((DecaDeca--BDE)BDE)

Deca BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400

%

0

100
SannSouKenn10024 588 (13.477) Cm (560:613) 1: TOF MS ES- 

5.05e5x6266.7351

264.7414

222.7643

220.7672

182.8243

178.8292

610.5627

608.5645

270.7380

488.5798424.6709

422.6726

296.6889

298.6876

420.6760

490.5705

606.5670

612.5606

816.3334

614.5585
734.4116

732.4209

656.5029

660.4970

814.3336

738.4079

812.3356

773.5684

818.3306

820.3286

894.2419
892.2451 898.2403

900.2395

926.4961 998.1490 1125.9595

[(C12OBr10-Br+OH)-H]-

C11O5Br5

[CBr3OH-H]-

[(C12OBr10-2Br+H2O)-H]-
-2Br

-2Br
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ピークピーク 77の組成分析結果１の組成分析結果１
((DecaDeca--BDE)BDE)

O

OH

BryBrx -

x+y=9
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Deca BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
862 864 866 868 870 872 874 876 878 880 882 884 886 888 890 892 894 896 898 900 902 904 906 908 910 912 914 916 918 920 922

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10024  (0.037) Is (0.10,0.01) C12OBr9OH 1: TOF MS ES- 

2.19e12894.2473

892.2493

890.2513

888.2534

886.2554

896.2453

898.2433

900.2413

902.2394
903.2426

SannSouKenn10024 586 (13.440) Cm ((576:578+585:586)-(548:553+620:624)) 1: TOF MS ES- 
1.95e3894.2455

892.2442

890.2454

871.4910869.4899
862.3511

866.3140

887.4846
885.4763

878.2479876.2550

874.2466 882.2460

896.2430

898.2396

900.2336

918.2404902.1956 904.1797
916.1035914.2125910.3488 922.1273

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル

[(C[(C1212OBrOBr1010--Br+OH)Br+OH)--H]H]--
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ピークピーク 77の組成分析結果２の組成分析結果２
((DecaDeca--BDE)BDE)
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Deca BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
796 798 800 802 804 806 808 810 812 814 816 818 820 822 824 826 828 830 832 834 836

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10024  (0.037) Is (0.10,0.01) C12OBr8H2O 1: TOF MS ES- 

2.40e12816.3368

814.3388

812.3408

810.3428

808.3449 811.3462
813.3442

815.3422

818.3348

817.3401

820.3328

819.3381 822.3309
821.3361

823.3341
824.3293

SannSouKenn10024 586 (13.440) Cm ((576:578+585:586)-(548:553+620:624)) 1: TOF MS ES- 
5.84e3816.3335

814.3334

812.3361

810.3403
805.5596803.5594

798.5543
800.2711 806.5648807.5656

811.3382
813.3456

815.3422

818.3302

817.3347

820.3276

819.3358 832.3223822.3312
821.3281

830.3246
828.3378

824.3414 827.3195 831.3292
834.3245

833.3182 836.3215

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル
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ピークピーク 77の組成分析結果の組成分析結果33
((DecaDeca--BDE)BDE)
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Deca BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
700 705 710 715 720 725 730 735 740 745 750 755 760 765 770

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10024  (0.037) Is (0.10,0.01) C12OBr7HO 1: TOF MS ES- 

2.43e12734.4127

732.4147

730.4167

728.4187

736.4106

738.4087

740.4067

742.4051

SannSouKenn10024 586 (13.440) Cm ((576:578+585:586)-(548:553+620:624)) 1: TOF MS ES- 
5.09e3736.4079734.4114

732.4219

730.4159

728.4083722.4182720.4181698.3473
714.3352

712.3343
704.5004

738.4087

752.4078750.4055

740.4078 748.4116

746.4062
742.4085

754.4032
772.5584

756.4000
770.4135766.3966

758.3989 762.4112

774.4111

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル
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ピークピーク 77の組成分析結果の組成分析結果44
((DecaDeca--BDE)BDE)
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Deca BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
628 630 632 634 636 638 640 642 644 646 648 650 652 654 656 658 660 662 664 666 668 670 672 674 676 678 680 682 684 686

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10024  (0.037) Is (0.10,0.01) C12Br6OH2O 1: TOF MS ES- 

2.75e12656.5021

654.5042

652.5062

650.5082

658.5002

660.4982

662.4965
663.4996

SannSouKenn10024 586 (13.440) Cm ((576:578+585:586)-(548:553+620:624)) 1: TOF MS ES- 
1.18e3656.5018

654.5054

652.5062

637.4381631.4387
628.5708 631.5779

640.5539 650.4904648.4946

646.4861644.5099

658.5026

660.4965
672.4993

670.4971669.4919
662.4971 668.4982

667.5052
662.5551

674.4974

676.4821
685.4865

683.4973678.5009

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル
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ピークピーク 77の組成分析結果の組成分析結果55
((DecaDeca--BDE)BDE)
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CC1111OO55BrBr55

Deca BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
584 586 588 590 592 594 596 598 600 602 604 606 608 610 612 614 616 618 620 622 624 626 628 630 632 634 636 638

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10024  (0.037) Is (0.10,0.01) C11Br5O5H 1: TOF MS ES- 

2.79e12610.5627

608.5648

606.5668

612.5608

614.5589

616.5572
617.5604

SannSouKenn10024 586 (13.440) Cm ((576:578+585:586)-(548:553+620:624)) 1: TOF MS ES- 
5.01e3610.5634

608.5649

606.5693

594.4561592.4583

585.4133 588.4266

596.4517
604.5695

601.4200

612.5610

614.5591

616.5566

626.5569624.5566617.5602 637.4381631.4387 635.4272

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル
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ピークピーク 77の組成分析結果の組成分析結果66
((DecaDeca--BDE)BDE)

Br
Br

Br
O
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CBrCBr33OHOH

Deca BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
246 248 250 252 254 256 258 260 262 264 266 268 270 272 274 276 278 280 282 284 286 288 290 292 294 296 298

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10024  (0.037) Is (0.10,0.01) CBr3OH 1: TOF MS ES- 

3.75e12266.7484

264.7505

268.7464

270.7444

271.7478

SannSouKenn10024 664 (15.219) Cm (641:675-277:309) 1: TOF MS ES- 
2.45e3268.7402266.7414

264.7460

250.7375246.9182 259.0049
252.9546

262.1154

270.7401

297.1508
284.7300280.8204279.1635275.4078 293.0875292.1544 298.7710

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル
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ピークピーク55のスペクトルのスペクトル
（（ OctaOcta--BDEBDE））

Octa BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400

%

0

100
SannSouKenn10023 487 (11.167) Cm (480:487-(446:456+525:531)) 1: TOF MS ES- 

1.46e4x4532.6550

530.6572

222.7660

182.8249

180.8316

178.8383

176.8194

424.6716268.7397

422.6734

346.7608

426.6697

528.6595

460.6720

534.6531
738.4244

656.5043

654.5071

610.5679

608.5707

658.5056

740.4222

803.5740
816.3342

818.3289

819.5728

932.4886
836.5720

946.5005

973.5087
1227.8364

[C12OBr8H2+O-H]-

[C12OBr8H2-Br+OH-H]-

-2Br

C11HO5Br4
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ピークピーク 55の組成分析結果の組成分析結果11
((OctaOcta--BDE)BDE)

O

OH

BryBrx -

x+y=8
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Octa BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
790 792 794 796 798 800 802 804 806 808 810 812 814 816 818 820 822 824 826 828 830 832 834 836 838 840 842

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10023  (0.037) Is (0.10,0.01) C12OBr8H2O 1: TOF MS ES- 

2.40e12816.3368

814.3388

812.3408

810.3428

808.3449

818.3348

820.3328

822.3309
823.3341

SannSouKenn10023 487 (11.167) Cm (480:487-(446:456+525:531)) 1: TOF MS ES- 
1.30e3803.5740

790.5703

791.5774
802.5739

792.5786
800.3008798.2683

796.2420

816.3342

805.5667

814.3281

806.5681

812.3339

807.5834

818.3289

819.5728 821.5622

835.5766
822.5599

832.3270
823.5652

830.3464829.2880
834.3096

836.5720

837.5702

838.5714
842.2902

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル
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ピークピーク 55の組成分析結果の組成分析結果33
((OctaOcta--BDE)BDE)
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Octa BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
718 720 722 724 726 728 730 732 734 736 738 740 742 744 746 748 750 752 754 756 758 760 762

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10023  (0.037) Is (0.10,0.01) C12OBr7H3O 1: TOF MS ES- 

2.43e12736.4283

734.4303

732.4324

730.4344

738.4263

740.4243

742.4224

744.4207 745.4238

SannSouKenn10023 487 (11.167) Cm (480:487-(446:456+525:531)) 1: TOF MS ES- 
2.39e3738.4244736.4282

734.4369

732.4434

731.5007
720.4887718.4843

721.4964 726.3045 727.2495

740.4222

752.4196

750.4235

742.4282 749.4828
747.5032

754.4207

756.4186

758.4059
762.3947

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル
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ピークピーク 55の組成分析結果の組成分析結果44
((OctaOcta--BDE)BDE)
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Octa BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
640 642 644 646 648 650 652 654 656 658 660 662 664 666 668 670 672 674 676

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10023  (0.037) Is (0.10,0.01) C12OBr6H2O 1: TOF MS ES- 

2.75e12656.5021

654.5042

652.5062

650.5082
651.5116

653.5095
655.5075

658.5002

657.5055

660.4982

659.5035
662.4965 663.4996

SannSouKenn10023 487 (11.167) Cm (480:487-(446:456+525:531)) 1: TOF MS ES- 
2.13e3656.5043

654.5071

652.5106

640.5587
644.5090642.5419

640.6096 643.5583
646.4780 650.4988648.4966 653.5109

655.5189

658.5056

657.5134

672.5008

660.5024

659.4992

670.5005

668.5055
662.5013

661.5031 664.4932
666.4807 669.4977 671.5092

674.5002

673.4976

675.4899

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル
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ピークピーク 55の組成分析結果の組成分析結果44
((OctaOcta--BDE)BDE)
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CC1111HOHO55BrBr44

Octa BDE 1000 ppm 90/100 CN/H2OSymmetryC18 2.1*150

m/z
508 510 512 514 516 518 520 522 524 526 528 530 532 534 536 538 540 542 544 546 548 550 552 554 556

%

0

100

%

0

100
SannSouKenn10023  (0.037) Is (0.10,0.01) C11OBr4H2O4 1: TOF MS ES- 

3.32e12532.6523

530.6543

528.6563

534.6503

536.6486

537.6518

SannSouKenn10023 487 (11.167) Cm (480:487-(446:456+525:531)) 1: TOF MS ES- 
1.46e4532.6550

530.6572

528.6595

506.6595
516.6623514.6632

508.6588
518.6641

526.5783524.5798

534.6531

536.6522

537.6577 540.5825
544.6584

546.6577
548.6536552.5820 554.5858

Isotope simulationによる

スペクトル

測定されたスペクトル


