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Ⅰ．概要概要



調査対象調査対象
・高等精度管理調査

測定回数１～５回

・分析対象項目
ﾉﾆﾙﾌｪﾉｰﾙﾌ
4-t-オクチルフェノール
LAS（直鎖アルキルベンゼンスルホン酸及びその塩

C10-LASC10 LAS
C11-LAS
C12-LAS
C13 LAS

濃度等は次ページ
C13-LAS
C14-LAS

(注)ﾉﾆﾙﾌｪﾉｰﾙは13異性体の混合物である。
13異性体の濃度は 参考値とする13異性体の濃度は、参考値とする。

・模擬水質試料2（ノニルフェノール等分析用） ・・・・共通試料２
析 参 倍(注)分析試料は、参加機関において共通試料を1000倍となるように

水で希釈・混合して調製する。



試料試料

項目等 分析試料中の濃度 基準値(類型により異なる)

ﾉﾆﾙﾌｪﾉｰﾙ 0 75 μg/L 0 6～2μg/L(環境基準値)ﾉﾆﾙﾌｪﾉ ﾙ 0.75 μg/L 0.6 2μg/L(環境基準値)

4-t-ｵｸﾁﾙﾌｪﾉｰﾙ 0.31 μg/L 0.4～4μg/L(指針値)

LAS 5 40 μg/L 6～50μg/L(環境基準値)LAS 5.40 μg/L 6 50μg/L(環境基準値)

C10-LAS 0.65 μg/L

C11-LAS 1 8 μg/LC11 LAS 1.8 μg/L

C12-LAS 1.7 μg/L

C13-LAS 0 85 μg/LC13 LAS 0.85 μg/L

C14-LAS 0.40 μg/L



分析方法（推奨方法）分析方法（推奨方法）

○ノニルフェノール及びLAS
「水質汚濁に係る環境基準について」（昭和46年
環境庁告示第59号）に定める方法)環境庁告示第59号）に定める方法)

○4-t-オクチルフェノール○4 t オクチルフェノ ル
「水質汚濁に係る環境基準についての一部を改正
する件の施行等について」（平成25年3月環水大水
発第1303272号）
ノニルフェノールとの同時分析は「要調査項目等
調査マニ アル」（平成22年10月環境省 水 大気調査マニュアル」（平成22年10月環境省 水・大気
環境局水環境課）



分析方法（推奨方法）分析方法（推奨方法）

分析方法 ﾉﾆﾙﾌｪﾉｰﾙ 4-t-ｵｸﾁﾙﾌｪﾉｰﾙ LAS

固相抽出-ガスクロマトグラフ質量分析法 ○ ○1 ○1

（固相抽出-GC/MS）

溶媒抽出-ガスクロマトグラフ質量分析法 ○ ○1 ○1

（溶媒抽出 GC/MS）（溶媒抽出-GC/MS）

固相抽出-高速液体クロマトグラフタンデム ○ ○1

質量分析法 （固相抽出 LC/MS/MS）質量分析法 （固相抽出-LC/MS/MS）

(注)○：水質環境基準告示の方法

○1：「要調査項目等調査マニュアル」(平成22年10月)に規定する方法○1：「要調査項目等調査マニュアル」(平成22年10月)に規定する方法



回答数等回答数等

分析項目 回答数 棄却数 棄却率分析項目 回答数 棄却数 棄却率

ND等 Grubbs 計 ％

ﾉﾆﾙﾌｪﾉｰﾙ 94 0 5 5 5.3( 5.3)ﾙ ﾙ ( )

4-t-ｵｸﾁﾙﾌｪﾉｰﾙ 39 0 3 3 7.7( 7.7)

C10-LAS 72 0 2 2 2.8( 2.8)

C11-LAS 72 0 2 2 2.8( 2,8)

C12-LAS 72 0 2 2 2.8( 2.8)

C13 LAS 72 0 2 2 2 8( 2 8)C13-LAS 72 0 2 2 2.8( 2.8)

C14-LAS 72 1 2 3 4.2( 1.4)

LAS 72 0 2 2 2 8( 2 8)LAS 72 0 2 2 2.8( 2.8)

(注)棄却率＝（棄却数÷回答数）×100。

（ ）内は統計的外れ値（Grubbsの検定による外れ値）の棄却率を示す。



棄却限界値と平均値棄却限界値と平均値
分析項目 Grubbsの検定 （参考）分析項目 Grubbsの検定 （参考）

下限値 上限値 外れ値等棄却

後の平均値

(μg/L) (μg/L) (μg/L)

ﾉﾆﾙﾌｪﾉｰﾙ 0.227 1.23 0.730

4-t-ｵｸﾁﾙﾌｪﾉｰﾙ 0.204 0.498 0.351

C10-LAS 0.409 0.872 0.641

C11-LAS 1.10 2.42 1.76

C12-LAS 0.969 2.35 1.66

C13 LAS 0 364 1 25 0 808C13-LAS 0.364 1.25 0.808

C14-LAS 0.102 0.591 0.346

LAS 3 15 7 30 5 22LAS 3.15 7.30 5.22



室間精度等
分析項目 棄 回 平均値 室間精度 最小値 最大値 中央値 設定値

却 答 S.D. CV %

(μg/L) (μ g/L) (μ g/L) (μ g/L) (μ g/L) (μ g/L)数 (μg/L) (μ g/L) (μ g/L) (μ g/L) (μ g/L) (μ g/L)数

ﾉﾆﾙﾌｪﾉｰﾙ 前 94 3.63 28.0 770 0.00107 272 0.715

後 89 0.730 0.151 20.6 0.264 1.20 0.713 0.75

4-t-ｵｸﾁﾙ 前 39 0 360 0 103 28 6 0 0368 0 723 0 3504 t ｵｸﾁﾙ 前 39 0.360 0.103 28.6 0.0368 0.723 0.350

ﾌｪﾉｰﾙ 後 36 0.351 0.0492 14.0 0.248 0.494 0.350 0.31

C10-LAS 前 72 1.48 7.11 479 0.475 61.0 0.639

後 70 0 641 0 0711 11 1 0 475 0 841 0 637 0 65後 70 0.641 0.0711 11.1 0.475 0.841 0.637 0.65

C11-LAS 前 72 4.27 21.2 497 1.13 182 1.78

後 70 1.76 0.203 11.6 1.13 2.24 1.76 1.8

C12-LAS 前 72 4 32 22 4 520 1 19 192 1 65C12 LAS 前 72 4.32 22.4 520 1.19 192 1.65

後 70 1.66 0.212 12.8 1.19 2.19 1.64 1.7

C13-LAS 前 72 2.03 10.3 508 0.527 88.5 0.805

後 70 0 807 0 136 16 9 0 527 1 23 0 803 0 85後 70 0.807 0.136 16.9 0.527 1.23 0.803 0.85

C14-LAS 前 71 0.858 4.26 497 0.172 36.2 0.333

後 69 0.346 0.0752 21.7 0.172 0.566 0.330 0.40

LAS 前 72 13 0 65 3 504 3 79 560 5 17LAS 前 72 13.0 65.3 504 3.79 560 5.17

後 70 5.22 0.637 12.2 3.79 6.97 5.15 5.40

(注 )「棄却前」には統計的外れ値は含むが、結果が「ND等」で示されているものは含まない。



ヒストグラムヒストグラム
アルキルフェノール類

設定値（調製濃度）設定値（調製濃度）



ヒストグラム ＬＡＳ

設定値（調製濃度）



Ⅱ．アルキルフェノール類
の結果の結果

・ノニルフェノール

・4-t-オクチルフェノール



分析方法（推奨方法）
固相抽出-ガスクロマトグラフ質量分析法の例固相抽出-ガスクロマトグラフ質量分析法の例

試 料 の 適 量

↓ ← 1 m o l / L 塩 酸

ｐ Ｈ 約 3 . 5 に す る

↓ ← サ ロ ゲ ー ト 溶 液 0 . 5 m L

試 料 液

↓

固 相 カ ラ ム に 通 水 流 速 5 ～ 1 0 m L / 分

↓

水 分 を 分 離 除 去 窒 素 ガ ス の 吹 き 付 け水 分 を 分 離 除 去 窒 素 ガ ス の 吹 き 付 け

↓

ア セ ト ン 4 m L で 溶 出

↓

濃 縮 窒 素 ガ ス

↓ ← ジ ク ロ ロ メ タ ン

約 1 m L と す る

↓ ← 硫 酸 ナ ト リ ウ ム

脱 水

（ 妨 害 物 質 が な い 時 は 省 略 ）

ク リ ー ン ア ッ プ

シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ 法

ジ ク ロ ロ メ タ ン 溶 液

↓ ← 内 標 準 液 0 . 5 m L

濃 縮 窒 素 ガ ス 約 4 0 ℃

↓ ← ジ ク ロ ロ メ タ ン↓ ← ジ ク ロ ロ メ タ ン

約 0 . 5 m L と す る

（ G C / M S 測 定 用 試 験 液 量 ）

↓

G C / M S



分析方法（推奨方法）
固相抽出-ガスクロマトグラフ質量分析法の例固相抽出-ガスクロマトグラフ質量分析法の例

4-ノニルフェノールの13異性体を測定して、ノニルフェノールの濃度を求める。
標準物質（ノニルフェノール)は、異性体の混合物であり、GC/FIDによって異
性体の組成比を求め その組成比を用いて試料中の各異性体を定量する性体の組成比を求め、その組成比を用いて試料中の各異性体を定量する。
ノ ニ ル フ ェ ノ ー ル の 測 定 対 象 物 質

項 目 物 質 名 備 考

異 性 体 1 4 - ( 2 , 4 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 4 -イ ル )フ ェ ノ ー ル (参 考 値 と し

番 号 2 4 - ( 2 , 4 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 2 -イ ル )フ ェ ノ ー ル て 報 告 )

3 4 - ( 3 , 6 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 3 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

4 4 - ( 3 , 5 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 3 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

5 4 - ( 2 , 5 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 2 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

6 4 - ( 3 , 5 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 3 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

7 4 - ( 3 -エ チ ル - 2 -メ チ ル ヘ キ サ ン - 2 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

8 4 ( 3 4 ジ メ チ ル ヘ プ タ ン 4 イ ル )フ ェ ノ ル8 4 - ( 3 , 4 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 4 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

9 4 - ( 3 , 4 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 3 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

1 0 4 - ( 3 , 4 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 4 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

1 1 4 - ( 2 , 3 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 2 -イ ル )フ ェ ノ ー ル( , ジ タ )

1 2 4 - ( 3 -メ チ ル オ ク タ ン - 3 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

1 3 4 - ( 3 , 4 -ジ メ チ ル ヘ プ タ ン - 3 -イ ル )フ ェ ノ ー ル

(計 ) ノ ニ ル フ ェ ノ ー ル (測 定 対 象 と

し て 報 告 )

( * )異 性 体 番 号 4と 6、 8と 1 0、 9と 1 3は 、 そ れ ぞ れ 立 体 異 性 体 で あ る 。

異 性 体 番 号 は 、 保 持 時 間 の 順 で あ る 。



分析方法（推奨方法）
溶媒抽出-ガスクロマトグラフ質量分析法の例

試 料 の 適 量

↓ 1 l / L 塩 酸↓ ← 1 m o l / L 塩 酸

ｐ Ｈ 約 3 . 5 に す る

↓ ← サ ロ ゲ ー ト 溶 液 0 . 5 m L

試 料 液試 料 液

↓ ← 塩 化 ナ ト リ ウ ム 3 0ｇ

混 合

↓ ← ジ ク ロ ロ メ タ ン 5 0 m L － －

振 と う 1 0分 間 ↑

（ 抽 出 ） 抽 出 を 2回 繰 り 返 す

ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 ↓

↓ － －↓ － －

脱 水 硫 酸 ナ ト リ ウ ム

↓

濃 縮

↓

約 1 m L と す る

↓

プ 降 /ク リ ー ン ア ッ プ 操 作 以 降 は 固 相 抽 出 - G C / M S と 同 じ



分析方法別回答数分析方法別回答数

ノニルフェノール

分析方法 回答 棄却された回答数

数 ND等 Grubbs

小さな値 大きな値 計小さな値 大きな値 計

1.固相抽出-GC/MS 84 0 1 3 4

2.溶媒抽出-GC/MS 10 0 0 1 1

3.その他 0 0 0 0 0

合計 94 0 1 4 5

4 t オクチルフェノ ル4-t-オクチルフェノール

1.固相抽出-GC/MS 33 0 1 1 2

2.溶媒抽出-GC/MS 6 0 0 1 1

3.その他 0 0 0 0 0

合計 39 0 1 2 3



外れ値等の原因外れ値等の原因
機関 分析結果 アンケート調査での当該機関の回答 添付資料等から推定できる棄却原因

A G bb 分析試料を調製した際に 濃度を計算したところ約0 93 /Lと平均値指示とおり

ノニルフェノール

A Grubbs 分析試料を調製した際に 濃度を計算したところ約0.93 μg/Lと平均値指示とおり

(大きい値) し に近い値であった。試料中濃度を求める際のの希釈倍率と異なる倍率で希釈

た。 と推定。計算ミス

B Grubbs 計算に用いた 濃度を計算したところ約1.0 μg/Lと棄却上表計算ソフトの濃度欄

(大きい値) 。 限値より小さい値であった。分析操作や計算の設定値を間違えた

に明らかな問題があるとは言い切れず、原因

は不明である。

C Grubbs 濃度を計算したところ約0.15 μg/Lと棄却下μg/Lで報告すべきところをmg/Lで報

(小さい値) した。 限値より小さい値であった。試料中濃度を求告

める際の と推定。計算ミス

D Grubbs 。 濃度を計算したところ約0.20 μg/Lと棄却下単位換算を間違えた

(大きい値) 限値より小さい値であった。試料中濃度を求

める際の と推定。計算ミス

E Grubbs 回答なし。 濃度を計算したところ約0.87 μg/Lと平均値

(大きい値) に近い値であった。試料中濃度を求める際の(大きい値) に近い値であった。試料中濃度を求める際の

と推定。計算ミス



外れ値等の原因外れ値等の原因
4-t-オクチルフェノール

機関 分析結果 アンケート調査での当該機関の回答 添付資料等から推定できる棄却原因

B Grubbs 計算に用いた 濃度を計算したところ約0.34 μg/Lと平均値表計算ソフトの濃度欄

(大きい値) 。 に近い値であった。分析操作や計算に明らかの設定値を間違えた

な問題があるとは言い切れず 原因は不明でな問題があるとは言い切れず、原因は不明で

ある。

F Grubbs 濃度を計算する際、 濃度を計算したところ約0.063 μg/Lと棄却標準液濃度を実

(小さい値) 。 下限値より小さい値であった。際の1/10として計算した

G Grubbs 回答なし 濃度を計算したところ約0.36 μg/Lと平均値

(大きい値) に近い値であった 分析操作や計算に明らか(大きい値) に近い値であった。分析操作や計算に明らか

な問題があるとは言い切れず、原因は で不明

ある。



クロマトグラム等の例１
良い例1

精度管理試料

カラム：DB5(MS) (0.25mm×30m，0.25 µm)
昇温条件：50℃(1分)－8℃/分－300℃(2分)
注入量 2 L 注入口温度 280℃

m/z 155
サロゲート

注入量：2 µL、注入口温度：280℃m/z 121

m/z 135

1

2 3
5

7 11 m/z 135

m/z 149

7 11

4
13

NP(異性体番号12)の検量線m/z 163

6

8 10

9 13

NP(異性体番号8)が分離しているか

NP(異性体番号12)の検量線

点数が多く、間隔が適切、直線性が良好

m/z 19112

NP(異性体番号8)が分離しているか
NP(異性体番号12)が感度よく測定できているか



クロマトグラム等の例2

外れ値ではない

ピークの分離が悪い、テーリング、ベースラインの上昇

外れ値ではない

精度管理試料

m/z 135 m/z 155 m/z 111m/z 155 m/z 111

カ ム

NP3 サロゲート シリンジスパイク

固相抽出後の処理 脱水(窒素吹付15分)カラム：CP-Sil8 (0.25mm×30m, 0.5µm)
昇温条件：50℃(1分)－8℃/分－200℃－
30℃/分－300℃(2分)
注入量：4 µL、注入口温度：250℃

固相抽出後の処理：脱水(窒素吹付15分)→
溶出(アセトン4ml)→転溶(ジクロロメタン)
→転溶後脱水なし→4 uL注入

注入量：4 µL、注入口温度：250℃

脱水が十分でなく、注入量が多かったため
残留する水分の影響を受けたと見られる



クロマトグラム等の例3
NP、OPともに外れ値(Grubbs大)

棄却原因は報告時 単位間違

ピークの分離が悪い、テーリング

標準溶液 (200 ng/mL)TIC →棄却原因は報告時の単位間違い
標準溶液 (200 ng/mL)

カラム：InertCap5 (0.25mm×30m、0.25µm)
昇温条件：50℃(1分)－8/分－280℃(1分)

TIC

( ) ( )
注入量：1 µL、注入口温度：250℃

精度管理試料
NP(異性体番号3)

精度管理試料

検量線の点数が3
範囲が狭い範囲が狭い

グ 良
保持時間(分)

クロマトグラムの不良はカラムや
注入口の汚染・劣化が疑われる



クロマトグラム等の例4
リーディング

精度管理試料 ピークの割れ

度

度

標準溶液
(1000 ng/mL)

m/z 155

サロゲート

シ
グ

ナ
ル

強
度

シ
グ

ナ
ル

強

サ ゲ

精度管理試料

シ m/z 155

保持時間(分)
外れ値ではない

カラム HP5(MS) (0 25 30 0 25 )

保持時間(分)

NP、OPともに外れ値(Grubbs大)
→棄却原因は計算間違い

保持時間(分)

カラム DB5(MS) (0 25 60 0 25 )

カラム：HP5(MS) (0.25mm×30m、0.25 µm)
昇温条件：50℃(1分)－8/分－300℃
注入量：2 µL、注入口温度：280℃

カラム：DB5(MS) (0.25mm×60m、0.25 µm)
昇温条件：40℃(5分)－8/分－280℃(5分)
注入量：2 µL、注入口温度：280℃

試料負荷量が大きい、インジェクション周り
の不具合が疑われる



クロマトグラム等の例5
標準溶液と精度管理試料でピークの積分方法が異なる

NP外れ値(Grubbs大)
m/z 135 m/z 163

標準溶液
(1000ng/mL)

NP外れ値(Grubbs大)
→棄却原因は計算間違い

カラム：InertCap 5 (0.18mm×15m、0.28µm)
昇温条件：100℃－8℃/分－200℃－30℃/分

ル
強

度

－280℃(1分)
注入量：1 µL、注入口温度：250℃

シ
グ

ナ
ル

m/z 163m/z 135

精度管理試料

• 積分方法(ベースラインの始点・終点、
ピーク分割の仕方)は変えない

• 自動積分任せにしない

NP(異性体番号3) NP(異性体番号8)
保持時間(分)

• 自動積分任せにしない



検量線等の例
検量線が2次曲線濃度点数、間隔、直線性が適当

NP3

濃度点数が少ない

NP3
NP12

NP12

r2=0.9989 r2=0.9999
r2=0.9980

検量線を外挿して定量

NP3
4-t-オクチルフェノール

NP3

精度管理試料のNP3とサ
ロゲートの面積比は2.73～
2 94 検量線の最大濃度

r2=0.9972
2.94→検量線の最大濃度
を超える

r2=0.9998

検量線は濃度点数を多く、間隔を適当に設定し、設定範囲
内で定量する



要因別の解析例１要因別の解析例１
・分析方法に関する解析

方法による違いはみられない

ノニルフェノール

分析方法 回答 平均値 室間精度

数 ( /L) S D ( /L) CV数 (μg/L) S.D.(μg/L) CV ％

1.固相抽出-GC/MS 80 0.724 0.147 20.3

2.溶媒抽出-GC/MS 9 0.786 0.177 22.5

3.その他 0 - - -

（注）偏り（平均値の差）及び精度の違いは水準間にみられない（危険率5％）。

4-t-オクチルフェノール

分析方法 回答 平均値 室間精度

数 (μg/L) S D (μg/L) CV ％数 (μg/L) S.D.(μg/L) CV ％

1.固相抽出-GC/MS 31 0.349 0.0520 14.9

2.溶媒抽出-GC/MS 5 0.368 0.0213 5.8

他3.その他 0 - - -

（注）偏り（平均値の差）及び精度の違いは水準間にみられない（危険率5％）。



要因別の解析例２要因別の解析例２
・クリーンアップの方法に関する解析

方法による違いはみられない

ノ ニ ル フ ェ ノ ー ル

溶 媒 回 答 平 均 値 室 間 精 度

数 (μ g/ L ) S . D . (μ g/ L ) C V ％

1. ﾌ ﾛ ﾘ ｼ ﾟ ﾙ ｶ ﾗ ﾑ 2 0 . 9 2 8 - -

2 . ｼ ﾘ ｶ ｹ ﾞ ﾙ ｶ ﾗ ﾑ 1 4 0 . 7 3 0 0 . 1 6 9 2 3 . 1

3 .そ の 他 (S e p - P a k ｼ ﾘ ｶ ) 1 0 . 4 0 5 - -

4 .行 わ な い 66 0 . 7 2 6 0 . 1 4 6 2 0 . 1

（ 注 ） 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） 及 び 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い （ 危 険 率 5％ ） 。

4- t -オ ク チ ル フ ェ ノ ー ル

溶 媒 回 答 平 均 値 室 間 精 度

数 (μ g/ L ) S D (μ g/ L ) C V ％数 (μ g/ L ) S . D . (μ g/ L ) C V ％

1. ﾌ ﾛ ﾘ ｼ ﾟ ﾙ ｶ ﾗ ﾑ 1 0 . 4 5 3 - -

2 . ｼ ﾘ ｶ ｹ ﾞ ﾙ ｶ ﾗ ﾑ 6 0 . 3 6 8 0 . 0 6 6 2 1 8 . 0

3 そ の 他 (S e p - P a k ｼ ﾘ ｶ ) 0 - - -3 .そ の 他 (S e p P a k ｼ ﾘ ｶ ) 0

4 .行 わ な い 25 0 . 3 4 6 0 . 0 4 3 8 1 2 . 7

（ 注 ） 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） 及 び 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い （ 危 険 率 5％ ） 。



要因別の解析例３要因別の解析例３
・標準原液に関する解析

精度に違いがみられているが、理由は不明。
ノニルフェノール

標準原液 メーカー 回答 平均値 室間精度

数 (μg/L) S.D.(μg/L) CV ％

1.購入 1.2 Ｂ 39 0.720 0.164 22.7

1.4 Ｄ 7 0.776 0.199 25.6

1.6 Ｆ 2 0.709 - - 回答数1以下は省略
1.8 Ｈ 14 0.708 0.160 22.6

2.自作 2.2 Ｂ 14 0.737 0.0809 11.0

2.8 Ｈ 8 0.765 0.167 21.8

回答数 以下は省略

全体 1.購入 64 0.725 0.164 22.7

2.自作 25 0.744 0.109 14.7

（注1）偏り（平均値の差）は水準間にみられないが、精度の違いは以下の水準間に認められる

（危険率5％）。

精度：2.2と2.8、1と2

（注2）検定は購入、自作及び全体の間で行っている。

4-t-オクチルフェノールは省略
違いがみられていない



要因別の解析例４要因別の解析例４
・異性体組成比の測定方法に関する解析

大部分がGC/FID(公定法)とおりである
ノニルフェノール

標準原液 回答 平均値 室間精度

異性体組成比の測定方法 数 (μ g/L) S.D.(μ g/L) CV ％

1.購入 1.1 GC/FID測定 59 0.716 0.157 22.0

1.2 GC/MS測定 3 0.865 0.309 35.8

1.3 文献値 1 0.732 - -

1.4 ﾒｰｶｰ仕様 1 0.817 - -

2.自作 2.1 GC/FID測定 21 0.743 0.119 16.0

2.2 GC/MS測定 3 0.755 0.0404 5.3

2.3 文献値 1 0.752 - -

2.4 ﾒｰｶｰ仕様 0 - - -

全体 1 GC/FID測定 80 0.723 0.148 20.5

2 GC/MS測定 6 0.810 0.206 25.5

3 文献値 2 0.742 - -

4 ﾒｰｶｰ仕様 1 0.817 - -

（注 1）偏り（平均値の差）及び精度の違いは水準間にみられない（危険率5％）。

（注2）検定は購入、自作及び全体の間で行っている。



要因別の解析例５要因別の解析例５
・異性体の分析結果に関する解析

低濃度(番号8、10、12) CV％大きい(番号12)

異 性 体 棄 却 数 平 均 値 室 間 精 度

番 号 ND等 Gr u b b s 計 (μ g/ L ) C V (％ )

1 2 3 5 0 . 0 4 0 8 2 5 . 8

2 0 6 6 0 . 0 8 6 1 2 5 . 0

3 1 4 5 0 . 1 1 9 2 1 . 7

4 2 6 8 0 . 0 5 1 0 2 5 . 7

5 4 8 1 2 0 . 0 5 0 7 2 1 . 1

6 1 7 8 0 . 0 5 0 3 2 4 . 8

7 4 5 9 0 . 0 4 4 8 2 8 . 6

8 2 4 6 2 5 . 80 . 0 2 8 0

9 4 3 7 0 0 5 9 2 2 6 19 4 3 7 0 . 0 5 9 2 2 6 . 1

1 0 4 6 1 0 2 4 . 80 . 0 2 8 9

1 1 2 6 8 0 . 0 8 6 3 2 1 . 8

0 0 2 4 3 4 3 11 2 9 8 1 7 0 . 0 2 4 3 4 3 . 11 2 9 8 1 7

1 3 4 6 1 0 0 . 0 4 6 4 2 0 . 8



要因別の解析例６要因別の解析例６
・空試験に関する解析

ノニルフェノール：空試験大きいとCV％大きい
ノ ニ ル フ ェ ノ ー ル

指 示 値 の 比 回 答 平 均 値 室 間 精 度

（ 空 試 験 /試 料 ） 数 (μ g/L) S.D.(μ g/L) CV ％

1. 0.1未 満 82 0.724 0.138 19.1

2. 0.1以 上 0.3未 満 5 0.887 0.237 26.8

3. 0.3以 上 1.0未 満 2 0.602 - -

4. 1.0以 上 0 - - -

（ 注 1） 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） は 水 準 間 に み ら れ な い が 、 精 度 の 違 い は 以 下 の 水 準 間 に 認 め ら れ る

（ 危 険 率 5％ ） 。

精 度 ： 1と 2

（ 注 2） 指 示 値 に つ い て は 、 各 異 性 体 の 合 計 と し て 計 算 し て い る 。

4-t-オ ク チ ル フ ェ ノ ー ル

指 示 値 の 比 回 答 平 均 値 室 間 精 度

（ 空 試 験 /試 料 ） 数 (μ g/L) S.D.(μ g/L) CV ％

1. 0.1未 満 33 0.351 0.0454 12.9

2 0 1以 上 0 3未 満 02. 0.1以 上 0.3未 満 0 - - -

3. 0.3以 上 1.0未 満 0 - - -

4. 1.0以 上 0 - - -



要因別の解析例７要因別の解析例７
・サロゲートの回収率に関する解析

回収率低いと平均値大きい？
ノ ニ ル フ ェ ノ ー ル

サ ロ ゲ ー ト 物 質 の 回 収 率 回 答 平 均 値 室 間 精 度

(％ ) 数 (μ g / L ) S . D . (μ g / L ) C V ％

1 . 5 0未 満 4 0 . 8 8 5 0 . 1 2 4 1 4 . 0

2 5 0～ 8 0 5 4 0 7 3 6 0 1 6 0 2 1 72 . 5 0 8 0 5 4 0 . 7 3 6 0 . 1 6 0 2 1 . 7

3 . 8 0～ 1 2 0 2 8 0 . 6 9 7 0 . 1 2 1 1 7 . 3

4 . 1 2 0～ 1 5 0 2 0 . 7 3 7 - -

5 . 1 5 0を 超 え る 0 - - -

（ 注 ） 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い が 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） は 以 下 の 水 準 間 に 認 め ら れ る（ 注 ） 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い が 、 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） は 以 下 の 水 準 間 に 認 め ら れ る

（ 危 険 率 5％ ） 。

平 均 値 ： 1と 3

4 - t -オ ク チ ル フ ェ ノ ー ル

サ ロ ゲ ー ト 物 質 の 回 収 率 回 答 平 均 値 室 間 精 度

(％ ) 数 (μ g / L ) S . D . (μ g / L ) C V ％

1 . 5 0未 満 0 - - -

2 . 5 0～ 8 0 1 4 0 . 3 7 5 0 . 0 5 0 0 1 3 . 3

3 . 8 0～ 1 2 0 2 0 0 . 3 3 9 0 . 0 4 4 1 1 3 . 0

4 . 1 2 0～ 1 5 0 0 - - -

5 1 5 0を 超 え る 0 - - -5 . 1 5 0を 超 え る 0

（ 注 ） 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い が 、 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） は 以 下 の 水 準 間 に 認 め ら れ る

（ 危 険 率 5％ ） 。

平 均 値 ： 2と 3



過去との比較
アルキルフェノール類

（ノニルフェノール、4-t-オクチルフェノール、4-n-オクチルフェノール）

調査 対象物質 回答数 平均値 室間精度 設定濃度 回収率

A/B年度 棄 後 A/B年度 （棄却後） A CV B

(μg/L) (％) (μg/L) (％)

H11 ノニルフェノール 86 0 763 32 3 0 90 84 8H11 ノニルフェノール 86 0.763 32.3 0.90 84.8

4-t-オクチルフェノール 95 0.135 29.2 0.15 90.0

H13 ノニルフェノール 116 0.567 17.0 0.60 94.5

H14 ノニルフェノール 102 0.713 28.6 0.75 94.4

4-t-オクチルフェノール 100 0.164 22.0 0.18 91.1

4-n-オクチルフェノール 98 0.145 32.8 0.14 104

H25 ノニルフェノール 89 0.730 20.6 0.75 97.3

オク4-t-オクチルフェノール 36 0.351 14.0 0.31 113

過去（H11、13、14）の分析方法
・ノニルフェノールの定量は、異性体別でない
・溶媒抽出-GC/MSが主である



分析実施上の留意点等１分析実施上の留意点等１
参加機関の主なコメント例

［汚染］

• ブランクの汚染に留意した

• ブランク水にもノニルフェノールが検出されてしまい、低減を試みたがなかなか値
が下げられるような手だてがみつからなかったが下げられるような手だてがみつからなかった

• 使用した器具はすべてアセトン及び超純水で洗浄した
• ガラス器具はすべて（メスフラスコやシリンジは除く）200℃で2時間乾燥させた
• 固相抽出装置の洗浄に留意した• 固相抽出装置の洗浄に留意した



分析実施上の留意点等２分析実施上の留意点等２
参加機関の主なコメント例

［前処理］

• 試料調整後は速やかに抽出操作に取り掛かった
・pH調整が不十分の場合、回収率は低下する

着・固相抽出時の試料の吸着に注意する
・固相抽出後のカートリッジの乾燥が不十分の場合、回収率が低下する

・固相カラムに水分が残留しているとブランク値が高くなる傾向にあったため、水分
を できる限り除去した後 抽出操作を行 たを できる限り除去した後、抽出操作を行った

・回収率の確保が難しかったため、溶出溶媒をジクロロメタンにすることで、回収率
の向上を図った

固相抽出後 アセトンで溶出し ジクロロメタンに転用するが その際の吹付に注意・固相抽出後、アセトンで溶出し、ジクロロメタンに転用するが、その際の吹付に注意
を要した
・含水シリカゲルを用いたクリーンアップ処理はうまくいかず、回収率が非常に低い



分析実施上の留意点等３分析実施上の留意点等３
参加機関の主なコメント例

［測定］多くはノニルフェノールの例

・公定法の最低濃度では異性体番号12等でピークが確認できないため、濃縮率及
び定量イオンを変更した
・異性体番号8の分離が悪い・異性体番号8の分離が悪い

・異性体によって感度が異なるため、機器の注入口やカラムを良好な状態に保つ必
要がある



Ⅲ．LASの結果



分析方法（推奨方法）
固相抽出-高速液体クロマトグラフタンデム質量分析法の例固相抽出-高速液体クロマトグラフタンデム質量分析法の例

C10-LAS、C11-LAS 、C12-LAS 、C13-LAS 、C14-LASの同族体を測定して、
LASの濃度を求める。
標準物質（液)は C10-LAS～C14-LASを用いて定量する

試 料 の 適 量

↓

固 相 カ ム 通 水 流 速 約 2 0 L / 分

標準物質（液)は C10 LAS～C14 LASを用いて定量する。

固 相 カ ラ ム に 通 水 流 速 約 2 0 m L / 分

↓

水 分 を 分 離 除 去 窒 素 ガ ス の 吹 き 付 け

↓

メ タ ノ ー ル 5 m L で 溶 出

↓

濃 縮 窒 素 ガ ス

（ 蒸 発 乾 固 ）

↓ ← 内 標 準 液 5 0 μ L↓ 内 標 準 液 μ

↓ ← ア セ ト ニ ト リ ル ・ 水 混 液

約 1 m L と す る

（ L C / M S / M S 測 定 用 試 験 液 量 ）（ L C / M S / M S 測 定 用 試 験 液 量 ）

↓

L C / M S / M S



分析方法別回答数分析方法別回答数

分析項目 分析方法 回答数 棄却された回答数

ND等 G bbND等 Grubbs

小さな値 大きな値 計

LAS 1.固相抽出-LC/MS/MS 72 0 0 2 2固相抽出 / /

2.その他 0 0 0 0 0

C10-LAS 1.固相抽出-LC/MS/MS 72 0 0 2 2

他2.その他 0 0 0 0 0

C11-LAS 1.固相抽出-LC/MS/MS 72 0 0 2 2

2.その他 0 0 0 0 02.その他 0 0 0 0 0

C12-LAS 1.固相抽出-LC/MS/MS 72 0 0 2 2

2.その他 0 0 0 0 0

C13-LAS 1.固相抽出-LC/MS/MS 72 0 0 2 2

2.その他 0 0 0 0 0

C14-LAS 1 固相抽出-LC/MS/MS 72 1 0 2 3C14 LAS 1.固相抽出 LC/MS/MS 72 1 0 2 3

2.その他 0 0 0 0 0



外れ値等の原因外れ値等の原因
機 関 分 析 結 果 ア ン ケ ー ト 調 査 で の 当 該 機 添 付 資 料 等 か ら 推 定 で き る 棄 却 原 因

関 の 回 答

A C10-LAS～ C12-LASの 内 標 準 物 質 が マ ト リ ッ ク ス 濃 度 を 計 算 し た と こ ろ 約 7.6 μ g/Lと 報 告 値

同 族 体 効 果 に よ る 影 響 を 受 け た 。 に 近 い 値 で あ っ た 。 内 標 準 物 質 の 劣 化 や 添 加

LAS 量 間 違 い な ど ピ ー ク 強 度 を 低 下 さ せ る 原 因 が

Grubbs(大 き い 値 ) あ っ た と 考 え ら れ る が 詳 細 は で あ る不 明Grubbs(大 き い 値 ) あ っ た と 考 え ら れ る が 、 詳 細 は で あ る 。不 明

B C10-LAS～ C14-LASの 濃 縮 倍 率 で 結 果 を 除 す る の 濃 度 を 計 算 し た と こ ろ 約 5.4 μ g/Lと 平 均 値

す べ て の 同 族 体 を 忘 れ た 。 に 近 い 値 で あ っ た 。 試 料 中 濃 度 を 求 め る 際 の

LAS と 推 定 。計 算 ミ ス

Grubbs(大 き い 値 )

C C13-LAS、 C14-LASの 検 量 線 溶 液 を 測 定 試 料 と 同 計 算 し た と こ ろ C13-LASで は 約 1.4 μ g/L、

同 族 体 様 の 操 作 (固 相 抽 出 )に よ り C14-LASで は 0.77 μ g/Lと 報 告 値 に 近 い 値 で

G bb (大 き い 値 ) 調 製 し た が C13 LAS C14 あ た こ れ ら の LASの み に 影 響 す る 原 因 がGrubbs(大 き い 値 ) 調 製 し た が 、 C13-LAS、 C14- あ っ た 。 こ れ ら の LASの み に 影 響 す る 原 因 が

LASの 回 収 率 が 不 十 分 で あ っ あ っ た と 見 ら れ る が 、 詳 細 は で あ る 。不 明

た 。 混 合 標 準 液 の C13-LAS、

C14-LASが 分 解 し て い た 。分 解 。

D C14-LASの 同 族 体 C14-LASの 検 量 線 を 設 定 し な 濃 度 を 計 算 し た と こ ろ 約 0.18 μ g/Lと 平 均 値

ND か っ た た め 、 の 約 1/2で あ っ た 。 添 付 資 料 で は C14-LASと 内濃 度 が 計 算 さ

。 標 準 物 質 の 強 度 比 を 求 め る と こ ろ ま で 計 算 をれ な か っ た

行 っ て お り 、 計 算 に 用 い た ス プ レ ッ ド シ ー ト

の 作 成 ミ ス と 推 定 。



クロマトグラム等の例１
良い例1良い例1

C10-LAS
C11-LAS

C12-LAS

m/z 297→183 m/z 311→183 m/z 325→183

C13-LAS
内標準(C8-LAS)

m/z 269→183

C14-LAS

m/z 353→183
m/z 339→183

m/z 269→183m/z 353→183

精度管理試料カラム：ODS (2.1mm×150mm、2.1µm)
移動相：ギ酸・ギ酸アンモニウム／アセトニトリル(35:65)
グラジエント：なし、移動相流速：0.4mL/分 ピーク形状が良い

精度管理試料



クロマトグラム等の例２
良い例2良い例2

精度管理試料

C10 LAS C11 LAS C12-LASC10-LAS C11-LAS C12-LAS

m/z 297
→183

m/z 311
→183

m/z 325
→183

カラム：C8 (2.1mm×150mm、3µm)
移動相：ギ酸・ギ酸アンモニウム／アセトニトリル(20:80)

カラム充填剤にODSでなくC8(オクチルシリル化
シリカゲル)を使用(8機関)

C13-LAS C14-LAS
m/z 339
→183

m/z 353
→183

移動相：ギ酸 ギ酸アンモニウム／アセトニトリル(20:80)
グラジエント：なし、移動相流速：0.3mL/min

シリカゲル)を使用(8機関)
→同族体毎に1本のピークとして溶出

ピーク形状が良い



クロマトグラム等の例３
ピークが幅広で分離が良くない

C10-LAS C11-LAS C12-LAS

精度管理試料

C13-LAS C14-LAS 外れ値ではない

カラム：ODS (3mm×100mm、1.8µm) カラムの劣化、移動相の初期組成が( µ )
移動相：ギ酸・ギ酸アンモニウム／アセトニトリル(65:35)
グラジエント：なし、移動相流速：0.2mL/min

LASに合っていない等が疑われる



クロマトグラム等の例４
妨害ピークがある、感度が十分でない

C12-LASC12-LAS m/z 325
183

ピークが分離せずに溶出

内径の大きいカラ

妨害ピーク

C12-LAS
→183 内径の大きいカラ

ムを使用したため、
本来分離するピー
クが分離せずに溶

C14 LAS グ
ナ

ル
強

度

m/z 353
183

クが分離せずに溶
出→必ずしも悪い
ことではない

S/Nが悪い

C14-LAS C14-LAS

シ
グ C14-LAS→183

精度管理試料

標準溶液(100ng/mL) 精度管理試料 保持時間(分)

カラム：ODS (2.1mm×150mm、3.5µm)
移動相：ギ酸・ギ酸ｱﾝﾓﾆｳﾑ／アセトニトリル(35:65)
グラジ ト なし 移動相流速 0 2 L/ i

外れ値ではない 外れ値ではない

カラム：ODS (4.6mm×150mm、3.5µm)
移動相：ギ酸・ギ酸アンモニウム／アセトニトリル
グラジ ント なし 移動相流速 0 6 L/ iグラジエント：なし、移動相流速：0.2mL/min

試料調製時の汚染、感度に留意する

グラジエント：なし、移動相流速：0.6mL/min



検量線等の例
濃度点数、間隔、直線性が適当 検量線が2次曲線

C12-LAS
C12-LAS

C12-LAS

r2=0.9999

濃度間隔が適当でない

r2=0.9995

C12-LASC12-LAS

r2=0.9987

r2=0.9997

検量線は濃度点数を多く、間隔を適当に設定し、設定範囲内で定量する



要因別の解析例１要因別の解析例１
・分析方法に関する解析

すべての回答は 固相抽出 LC/MS/MSであるすべての回答は、固相抽出-LC/MS/MSである

分析方法 回答 平均値 室間精度

数 (μg/L) S.D.(μg/L) CV ％

1.固相抽出-LC/MS/MS 70 5.22 0.637 12.2

2.その他 0 - - -



要因別の解析例２(1)要因別の解析例２(1)
・LCグラジエントに関する解析

違いがみられる 行わないと低値となる

LAS：調製濃度：5.40μg/L

グラジエント 回答 平均値 室間精度グラジエント 回答 平均値 室間精度

数 (μg/L) S.D.(μg/L) CV ％

1 行う 21 5 46 0 725 13 21.行う 21 5.46 0.725 13.2

2.行わない 49 5.12 0.573 11.2

（注）精度の違いは認められないが、偏り（平均値の差）は以下の水準間に認められる

（危険率5％）。

平均値：1と2



要因別の解析例２(2)要因別の解析例２(2)
・LCグラジエントに関する解析

Cの増加とともに違いがみられる 行わないと低値となる
C 1 0 - L A S ： 調 製 濃 度 ： 0 . 6 5 μ g / L

グ ラ ジ エ ン ト 回 答 平 均 値 室 間 精 度

数 ( μ g / L ) S . D . ( μ g / L ) C V ％

1 . 行 う 2 1 0 . 6 5 7 0 . 0 7 6 5 1 1 . 6

2 . 行 わ な い 4 9 0 . 6 3 3 0 . 0 6 8 1 1 0 . 8

C 1 1 - L A S ： 調 製 濃 度 ： 1 . 8 μ g / L

1 . 行 う 2 1 1 . 7 9 0 . 2 3 1 1 2 . 9

2 . 行 わ な い 4 9 1 . 7 5 0 . 1 9 2 1 1 . 0

（ 注 ） 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） 及 び 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い （ 危 険 率 5 ％ ）（ 注 ） 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） 及 び 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い （ 危 険 率 5 ％ 。）

C 1 2 - L A S ： 調 製 濃 度 ： 1 . 7 μ g / L

1 . 行 う 2 1 1 . 7 3 0 . 2 5 4 1 4 . 7

2 . 行 わ な い 4 9 1 . 6 3 0 . 1 8 6 1 1 . 4

（ 注 ） 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） 及 び 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い （ 危 険 率 5 ％ 。）

C 1 3 - L A S ： 調 製 濃 度 ： 0 . 8 5 μ g / L

1 . 行 う 2 0 0 . 8 4 8 0 . 1 4 9 1 7 . 6

2 . 行 わ な い 5 0 0 . 7 9 2 0 . 1 2 8 1 6 . 2

（ 注 ） 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） 及 び 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い （ 危 険 率 5 ％ 。）

C 1 4 - L A S ： 調 製 濃 度 ： 0 . 4 0 μ g / L

1 . 行 う 2 0 0 . 3 7 5 0 . 0 8 1 2 2 1 . 7

2 行 わ な い 4 9 0 3 3 5 0 0 7 0 1 2 0 92 . 行 わ な い 4 9 0 . 3 3 5 0 . 0 7 0 1 2 0 . 9

（ 注 ） 精 度 の 違 い は 水 準 間 に み ら れ な い が 、 偏 り （ 平 均 値 の 差 ） は 以 下 の 水 準 間

に 認 め ら れ る （ 危 険 率 5 ％ 。）

平 均 値 ： 1 と 2



分析実施上の留意点等１分析実施上の留意点等１
参加機関の主なコメント例

［汚染］

分析 用 たガ 器具は セト メタ 水 よく洗浄し 操作ブ ク値• 分析に用いたガラス器具は、アセトン、メタノール、水でよく洗浄し、操作ブランク値
の低減化を心掛けた

• 使用したガラス器具類は、LASを成分としない洗剤で洗浄したものをぬるま湯で十
分にすすいだ後 アセトン次いでメタノ ルで洗浄した分にすすいだ後、アセトン次いでメタノールで洗浄した

• 空試験からC11-LAS、C12-LAS、C13-LASが検出されるが、取り除くことができ
なかった

• 使用する抽出固相からの測定対象物質の溶出がみられるため 固相の活性化は• 使用する抽出固相からの測定対象物質の溶出がみられるため、固相の活性化は、
アセトン、ジクロロメタン、メタノール、超純水の順に流して行っている

• ブランク値の低減が上手くいかなかった。固相カートリッジをメタノールで洗浄した
り 洗浄回数を増やしたりしたが 低減できなかったため 使用する器具を溶媒でり、洗浄回数を増やしたりしたが、低減できなかったため、使用する器具を溶媒で
洗浄し、ブランク値が一定の値で落ち着いたため、測定値からブランク値を差し引
いた値を採用した



分析実施上の留意点等２分析実施上の留意点等２
参加機関の主なコメント例

［前処理］

• 通水速度に留意した
• 炭素数が多くなるにつれ吸着傾向が認められる

• 固相通水後の脱水が不完全であると回収率が落ちるため長めに窒素ガス吹き付
けを行った

• 固相からの脱着について、メタノールで十分に湿潤させたのちに、脱着を開始した
告示方法(固相抽出)ではC14 LASの回収率がやや低く80％程度であ た• 告示方法(固相抽出)ではC14-LASの回収率がやや低く80％程度であった

• 分析操作中のロスを補正するためのサロゲート物質の必要性を感じた

• 炭素数によって回収率が異なるので各炭素数のサロゲート物質で補正した方がよ
いのではないかいのではないか



分析実施上の留意点等３分析実施上の留意点等３
参加機関の主なコメント例

［測定］

・現在の公定法では 同族体(C10-C14)の異性体ピークが複数あるため 定量時の現在の公定法では､同族体(C10-C14)の異性体ピ クが複数あるため､定量時の
ピーク判定が難しいと感じる
・内部標準に使用しているC8-LASの強度が告示のプロダクトイオン(183)では小さく、
また安定しなかったため、プロダクトイオン(170)で定量を行った。ただし、プロダクトまた安定しなかったため、プロダクトイオン(170)で定量を行った。ただし、プロダクト
イオン(170)でもあまり安定したデータは得られなかった
・機器分析時の感度変動をC8-LASのみで補正するのではなく、後半のC13、C14
の補正に適した物質も必要であると感じた物質 要 あ
・推奨方法のモニターイオン･濃度に従うと、内標準物質C8-LASのピーク強度が不
十分となる。今回は濃度を高くした
・推奨方法の移動相比率･溶離法に従うと内標準物質C8-LASの保持が弱いためか、

ピーク面積値が安定しづらい。また、長鎖ほど保持が強く、ピーク幅が広がる（複数
になる）ので、低濃度の結果の精度が落ちる
・告示方法の移動相条件では、内標準(C8-LAS)やC10-LASの保持が悪いため、

が グ ジ が適 考不純物(分枝鎖型/ABS)の分離ができていない。グラジエント分析が適切と考えられ
る



Ⅳ．今後の課題



今後の課題今後の課題
○調査結果として（現状）
・回答数が少なかった

水質環境基準項目であるノニルフェノールが94、LASが72であ
り 要監視項目である4 t オクチルフェノ ルが39であり これまり、要監視項目である4-t-オクチルフェノールが39であり、これま
での類似項目よりも少なかった。
（類似項目例：平成22年度調査の要監視項目ジクロルボスは182）（類似項目例 成 年度調 要 視項目 ク ）

・ばらつきの大きい項目があった
室間精度CVとしてノニルフェノールが20.6％、C14-LASが

21 7 と他の項目に比べて大きい値であ た21.7％と他の項目に比べて大きい値であった。
・試料の配布に対して分析結果の報告が少なかった

試料の配布数166に対して 各項目の分析結果の報告は試料の配布数166に対して、各項目の分析結果の報告は
23～57％と少なかった。
（平成25年度調査の重金属類は80％程度以上）



今後の課題今後の課題

○今後 回答数が増えると想定される○今後、回答数が増えると想定される

・対象とした項目は 水質環境基準項目又は要監視項目に最・対象とした項目は、水質環境基準項目又は要監視項目に最
近設定された項目である。

・これから分析開始する機関があると考えられる。

分析を実施したが 結果を報告しなか た機関があ たと考・分析を実施したが、結果を報告しなかった機関があったと考
えられる。

○今後、精度が変わる可能性があると考えら
れるれる



今後の課題今後の課題
○追跡調査（Ｈ２６）
・多くの回答が想定される再度の調査（追跡調査）で精度の実
態を調べる。

・ばらつきの大きい項目（ノニルフェノール、C14-LAS等）の実
態把握が重要と考えられる。態把握が重要と考えられる。
（ノニルフェノールは異性体により精度が異なっている点、LAS
は同族体により精度が異なっている点等があり、それらのこと
を踏まえた調査が望まれる）

↓↓

・追跡調査の実施追跡調査の実施
Ｈ２６年度に実施する


