
分析法フローチャート調査対象物質 備　　考

1:イオン化法をESI-positiveに変更（[2][3][18]）した。

固相抽出

LC/MS/MS-SRM-APCI-ポジティブ[2][3][4][18] 注1

又はLC/MS/MS-SRM-ESI-ネガティブ[11]

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ

1mL

濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

乾固

酢酸ﾒﾁﾙ

5mL

【水質】

＜注＞次に示す方法を採用した例もあった。

Bond Elut Jr. NEXUS　注1

10mL/分

PVDF 13mm､0.2μm
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[2]N -(1-エチルプ

ロピル)-2,6-ジニト

ロ-3,4-キシリジン

（別名：ペンディメ
タリン）

[3]S -エチル=ヘキ

サヒドロ-1H -アゼピ

ン-1-カルボチオ

アート（別名：モリ
ネート）

[4]2-クロロ-2',6'-ジ
エチル-N -(メトキシ

メチル)アセトアニリ

ド（別名：アラクロー
ル）

[11]2,4-ジクロロ

フェノキシ酢酸（別
名：2,4-D又は2,4-
PA）

[18]チオりん酸

O ,O -ジメチル-O -
(3-メチル-4-メチル

チオフェニル)（別
名：フェンチオン又
はMPP）

＜分析原理[2][3][4][18]＞
 LC/MS/MS-SRM-APCI-ポジティ

ブ注1

＜分析原理[11]＞
 LC/MS/MS-SRM-ESI-ネガティブ

＜検出下限値＞
 【水質】（ng/L）
　 [2] 1.4
　 [3] 4.1
　 [4] 11
　 [11] 0.10
　 [18] 1.2

＜分析条件[2][3][4][18]＞
 機器

   LC：Agilent 1100
   MS：Applied Biosystems
API3000
 カラム

   L-column ODS  150mm×2.1mm、
5μm

＜分析条件[11]＞
 機器

   LC：Agilent 1100
   MS：Applied Biosystems
API3000
 カラム

   L-column ODS
   150mm×2.1mm、5μm

転溶

ｷﾞ酸

pH 3.5

ろ過

内標準添加

(ｱﾗｸﾛｰﾙ-13C6, 2,4-D-d5, 1μg/mLﾒﾀﾉｰﾙ溶
液) 10μL

1,000mL

水質試料 pH調整

溶出 水層除去

ﾊﾟｽﾂｰﾙﾋﾟﾍﾞｯﾄ
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＜注＞次に示す方法を採用した例もあった。

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

1mLまで

固相抽出

濃縮

GC/MS/SIM-EI

＜分析原理＞
 GC/MS/SIM-EI

＜検出下限値＞
 【水質】（ng/L）
　 [4] 11
　 [15] 22

＜分析条件＞
 機器

   GCMS-QP2010
 カラム

   DB-5MS注1

   30m×0.25mm、0.25μm

【水質】

水質試料

1,000mL
ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸

pH ＜3.5

内標準添加

HCB-13C6　50ng

[4]2-クロロ-2',6'-ジ
エチル-N -(メトキシ

メチル)アセトアニリ

ド（別名：アラクロー
ル）

[15]2-[(ジメトキシ

ホスフィノチオイル)
チオ]-2-フェニル酢

酸エチル（別名：
フェントエート又は
PAP）

乾燥 溶出 分取

窒素ﾊﾟｰｼﾞ ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ

10mL

吸引ろ過

ｶﾞﾗｽ繊維ろ紙

5mL

  1:妨害ピークがみられた試料はさらにカラムHT-8でも分析した（[4]）。

「平成18年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠及び分析機関報告

Sep-Pak Plus PS-2
3mL/分
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＜分析原理＞

 GC/MS-SIM注1

＜検出下限値＞
 【底質】 (ng/g-dry)
  [4] 0.6
  [15] 0.45

＜分析条件＞

 機器注1

   LC： HP 6890
   MS：JMS-AMII 150
 カラム

   SLB-5ms注1

   30m×0.25mm、0.25μm

GC/MS-SIM注1

遠心分離

「平成18年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

脱水

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

3,000rpm、10分間

＜注＞次に示す方法を採用した例もあった。

2回繰り返す

内標準添加

HCB-13C6　0.5mg/L 20μL注1

濃縮

1:底質試料の量を乾泥換算10gとし、振とう抽出においてメタノールの量を50mLとし、次の振とう抽出において5％塩化ナ

トリウム水溶液の量を400mL、ヘキサンの量を40mL、20mL（2回目）とした。無水硫酸ナトリウムによる脱水後の濃縮を窒

素パージではなくロータリエバポレータで行った。ENVI-Carb/PSAによるクリーンアップにおいて溶出を20%アセトン/ヘキ

サンで行った。フロリジルカラムによるクリーンアップとそれに続く、濃縮は行わなかった。内標準物質の添加量を50ngと
した。また、測定機器としてGCMS-QP2010、カラムはHT-8（[4]）、DB-17（[15]）を使用し、GC/MS-SIM-EIで測定した。

[4]2-クロロ-2',6'-ジ
エチル-N -(メトキシ

メチル)アセトアニリ

ド（別名：アラクロー
ル）

[15]2-[(ジメトキシ

ホスフィノチオイル)
チオ]-2-フェニル酢

酸エチル（別名：
フェントエート又は
PAP）

底質試料

湿泥

（乾泥換算約5g）注1

カラム
クリーンアップ注1

振とう抽出

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ5%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液200mL
ﾍｷｻﾝ 20mL、10mL（2回目）注1

クリーン
アップ

振とう抽出

ENVI-Carb/PSA
溶出：ﾍｷｻﾝ 20mL注1

超音波抽出

濃縮

ﾒﾀﾉｰﾙ 25mL注1

定容

1mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ注1

1mLまで

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

1mLまで

濃縮注1

ﾌﾛﾘｼﾞﾙ 5g
洗浄：ﾍｷｻﾝ 30mL

洗浄：10%ｱｾﾄﾝ含有ﾍｷｻﾝ 10mL
溶出：10%ｱｾﾄﾝ含有ﾍｷｻﾝ 10～30mL

10分間

【底質】




