
ﾒﾀﾉｰﾙ
5mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

注）溶解・定容以降の手順を以下の手順に変えて実施した例があった。

溶解

「平成28年度化学物質分析法開発調査報告書」に準拠

[1] α -アルキル-
ω -ヒドロキシポ
リ(オキシエチレ
ン)（アルキル基
の炭素数が9か
ら15までで、か
つ、オキシエチ
レンの重合度が
1から15までの
もの）　（別
名：ポリ(オキシ
エチレン)=アル
キルエーテル
（アルキル基の
炭素数が9から
15までで、か
つ、オキシエチ
レンの重合度が
1から15までの
もの））

【水質】

水質試料 ろ過 ろ液

100mL Whatman GF/F

ろ紙 抽出

水分除去

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-
ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [1] 0.86

分析条件：
 機器
   LC：Shimadzu LC-10AD
   MS：Shimadzu LC-2010A
 カラム
   GL Sciences Inertsil ODS-3
   150m×2.1mm、3μm

3,000rpm、5分間

遠心分離

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
10mL程度まで

定容
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

精製水
5mL

固相抽出 洗浄

Autoprep EDS-1 250-6
5～8mL/分

2-ﾌﾙｵﾛ-1-ﾒﾁﾙﾋﾟﾘｼﾞﾆｳﾑ
p -ﾄﾙｴﾝｽﾙﾎﾅｰﾄ 0.05 g
ﾄﾘｴﾁﾙｱﾐﾝ 25 μL
振とう 2時間

　溶解・定容
注）

ろ液を受けた容器を精製
水5mLで2回及びﾒﾀﾉｰﾙ/精
製水(50:50) 5mLで2回洗
浄した液をそれぞれ固相

に通液

溶出 洗浄 濃縮

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 3mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ、40℃
乾固まで

窒素ｶﾞｽ通気 1時間

ろ液を受けた容器をﾒﾀﾉｰ
ﾙ5mLで2回に分けて洗浄

した液を混合

 機器
   LC：Waters ACQUITY UPLC
　　  　I-Class
   MS：Waters Xevo TQ-S
 カラム
   L-column2 ODS
   150m×2.1mm、3.0μm

ﾒﾀﾉｰﾙ
2mL

誘導体化

内標準物質添加
ﾎﾟﾘ(ｵｷｼｴﾁﾚﾝ)ﾄﾞﾃﾞｼﾙｴｰﾃﾙ-
d 25 （ｵｷｼｴﾁﾚﾝの重合度が

1から15までのもの）
2,500ng

ﾒﾀﾉｰﾙ

1回目10mL、2回目5mL
超音波

2回繰り返す

５．詳細環境調査対象物質の分析法概要

調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

ﾌﾛﾘｼﾞﾙ 5g
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 10mL、ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(1:99) 9mL

溶出：ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(20:80) 15mL

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [3] 6.2
【底質】（ng/g-dry）
   [3] 1.1

分析条件：
 機器
   GC：Shimadzu GC-2010 Plus
   MS：Shimadzu GCMS-QP2020
 カラム
   Agilent VF-WAXms
   30m×0.25mm、0.25μm

GC/MS-SIM-EI
内標準物質添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d 10 50ng

「平成28年度化学物質分析法開発調査報告書」に準拠

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1.0mLまで

湿泥 20g-wet
（乾泥10g-dry相当）

ｷﾞ酸0.1mL

カラムクリーンアップ 濃縮

1mol/Lﾘﾝ酸水二水素ｶﾘｳﾑ
水溶液を1mol/L水酸化ﾅﾄ
ﾘｳﾑ水溶液でpH 7に調整

した溶液 3mL

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 3mL、振とう
×2回

pH調整

遠心分離

ｱｾﾄﾝ 25mL
振とう10分間
超音波10分間

1,500rpm、10分間

濃縮

濃縮 誘導体化

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
0.5mLまで

「要調査項目等調査マニュアル、平成12年12月」から一部変更

【水質】

希釈

ﾍｷｻﾝ 2mL
振とう 3分間ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加

ﾃﾞｼﾙｱﾙｺｰﾙ-d 21 100ng

GC/MS-SIM-EI

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

分取 GC/MS-SIM-EI

脱水

[2] エチレンジア
ミン四酢酸及び
その塩類（エチ
レンジアミンと
して）

200mL

水質試料

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ｴｼﾚﾝｼﾞｱﾐﾝ四酢酸-d 12 400ng

内標準物質添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d 10 25ng

0.5mL

14%三ﾌｯ化ﾎｳ素ﾒﾀﾉｰﾙ溶
液 1mL

80℃、30分間放置

内標準物質添加
ﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝ-d 10 20ng

溶媒抽出

2回繰り返す

【底質】

底質試料 抽出

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [20] 240

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890
   MS：Agilent 5975B　他
 カラム
   Agilent J&W HB-5ms UI
   30m×0.25mm、0.25μm　他

溶媒抽出

ﾍｷｻﾝ 2mL、撹拌30分間
×2回

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ﾃﾞｼﾙｱﾙｺｰﾙ-d 21 200ng

溶媒抽出 分取

5%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液
150mL

1.0mL

[3] デシルアル
コール　（別
名：デカノー
ル）

【水質】

水質試料

50mL

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

分析原理：ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [5] 33

分析条件：
 機器
   GC：Shimadzu GC-2010 Plus
   MS：Shimadzu GCMS-QP2020
   HS：GL Sciences AQUA PT
            5000J PLUS   他
 カラム
   RESTEK Rtx-624
   60m×0.25mm、1.4μm
   又は
   Agilent J&W DB-624
   60m×0.32mm、1.80μm　他

「平成20年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

3,000rpm、5分間

[5] 1,2,4-トリメ
チルベンゼン

【水質】

水質試料 塩析
ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

10mL 塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 3g

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
1,2,4-ﾄﾘﾒﾁﾙﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 12 10ng

0.2mol/L水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ
水溶液 5mL

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ
10mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

遠心分離 定容

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 5mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ、40℃
約1mLまで

Presep-C Agri (Short)
20mL/分

100mL
2mol/L水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶

液 11mL

懸濁物質の多い
試料は遠心分離

3,000rpm、5分間

濃縮

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-
ネガティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [4] 0.023

分析条件：
 機器
   LC：Shimadzu Nexera XR
   MS：AB Sciex QTRAP5500
 カラム
   L-column2 ODS
   150m×2.1mm、3μm

【水質】

水質試料 固相抽出

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

溶出

[4] トリフェニル
ホウ素(III)及び
その化合物

洗浄 水分除去

通気 5分間
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

内標準物質添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d 8 10.0ng

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」に準拠

[7] ナフタレン 【水質】

水質試料 溶媒抽出

1,000mL ﾍｷｻﾝ 2mL
撹拌30分間
振とう1分間

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加

ﾅﾌﾀﾚﾝ-13dC 6 4.0ng

分取 GC/HRMS-SIM-EI

ﾍｷｻﾝ層 0.5mL

「平成28年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

内標準物質添加
o -ﾄﾙｲｼﾞﾝﾝ-d 9 2.0ng

m -ﾄﾙｲｼﾞﾝﾝ-d 9 2.0ng

p -ﾄﾙｲｼﾞﾝﾝ-d 9 2.0ng

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-
ポジティブ

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [6-1] 1.8
   [6-2] 0.91
   [6-3] 1.4
 
分析条件：
 機器
   LC：Shimadzu Nexera
   MS：AB Sciex QTRAP4500
   他
 カラム
   Waters CORTECS C18+

   150mm×2.1mm、2.7μm
   又は
   GL Sciences Inertsil ODS-3
   150m×2.1mm、5μm

[6] トルイジン類 【大気】

大気 捕集 溶出

28～30%ｱﾝﾓﾆｱ水/精製水
(10:90) 2mL
ﾄﾙｴﾝ 2mL
振とう2分間

静置2分間後にﾄﾙｴﾝ層分
取

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

ﾘﾝ酸及びｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸含侵
Bond Elut PPL

50mL/分×24時間

ﾒﾀﾉｰﾙ 2mL

溶媒抽出

分析原理：GC/HRMS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [7] 0.11

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890N
   MS：JEOL JMS-800D
   又は
   GC：Agilent 6890
   MS：Waters AutoSpec Ultima
 カラム
   Agilent Select PAH
   30m×0.25mm、0.15μm
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定容 分取

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50)
100℃、1,500psi

×2回

湿泥 30g-wet
（乾泥15g-dry相当）
ﾊｲﾄﾞﾛﾏﾄﾘｯｸｽ 16g

（m3gは洗い込み用）
還元銅 9g

1mL

溶媒抽出 脱水

濃縮

内標準物質添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d 8 20.0ng

「平成28年度化学物質分析法開発調査報告書」に準拠

[7] ナフタレン 【底質】

底質試料 高速溶媒抽出

カラムクリー
アップ

濃縮

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ﾃﾞｼﾙｱﾙｺｰﾙ-d 21 40ng

濃縮

硫黄成分が残留する試料は
硫黄処理を実施

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ、
25℃

3～4mLまで

GC/HRMS-SIM-EI定容

ﾍｷｻﾝ
1mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ、25℃
0.5～1mLまで

分析原理：GC/HRMS-SIM-EI

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
   [7] 0.34

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890N
   MS：JEOL JMS-800D
   又は
   GC：Agilent 7890B
   MS：Agilent 7010B
 カラム
   Agilent Select PAH
   30m×0.25mm、0.15μm
   又は
   Penomenex ZB50
   30m×0.25mm、0.15μm

注）GC/HRMS-SIMからGC/MS/MS-MRMに変更した例があった。

希釈

精製水 300mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 15g

ﾍｷｻﾝ 1回目数mL、2回目50mL
振とう10分間

×2回

ﾍｷｻﾝ
4mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ、
25℃

3～4mLまで

ｼﾘｶｹﾞﾙ 1g
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ

(5:95) 20mL

銅粉末
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分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [8] 42

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Ultra
   又は
   GC：Agilent 6890
   MS：Agilent 5975B
 カラム
   Agilent J&W HP-5ms
   30m×0.32mm、0.25μm
   又は
   Agilent J&W HP-5ms UI
   30m×0.32mm、0.25μm

水質試料

100mL
硫酸銅 1mg

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

誘導体化濃縮

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [9] 5.4

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890N
   MS：JEOL JMS-K9   他
 カラム
   Agilent J&W DB-17ms
   60m×0.25mm、0.25μm

[9] ニトロベンゼ
ン

【大気】

大気 捕集 溶出

「平成28年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 1.5mL、振とう
×3回

[8] ニトリロ三酢
酸及びその塩類
（ニトリロ三酢
酸として）

【水質】

pH調整 溶媒抽出

ｷﾞ酸/精製水(50:50) 5mL
（ﾊﾞｯｸﾌﾗｯｼｭ）

窒素ﾊﾟｰｼﾞ、100℃程度
乾固まで

「平成28年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

カラムクリーンアップ及び固相抽出

Sep-Pak Plus PS-2の後にSep-Pak AC-2を連結
10mL/分

抽出後にSep-Pak Plus PS-2を除去

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ﾆﾄﾘﾛ三酢酸-d 9 400ng

溶出

14%三ﾌｯ化ﾎｳ素ﾒﾀﾉｰﾙ溶
液 1mL

30℃、30分間放置

1mol/Lﾘﾝ酸水二水素ｶﾘｳﾑ
水溶液を1mol/L水酸化ﾅﾄ
ﾘｳﾑ水溶液でpH 7に調整

した溶液 3mL

脱水

濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mL以下まで

GC/MS-SIM-EI定容

ｱｾﾄﾝ 8mL

濃縮 GC/MS-SIM-EI
内標準物質添加
ﾆﾄﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 5 100μg

Oasis HLB Plus 225mg
0.35L/分×24時間

内標準物質添加
ﾌｪﾅﾝﾄﾚﾝ-d 10 20ng

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
1mL
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分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [10] 5.4

分析条件：
 機器
   LC：Agilent 1200SL
   MS：AB Sciex AB Sciex Triple
            Quad 5500   他
 カラム
   Waters XBridge BEH Amide
   100mm×2.0mm、3μm

[10] メタクリル
酸

【大気】

大気 捕集 溶出

Oasis HLB Plus 225mg
0.70L/分×24時間

　ﾒﾀﾉｰﾙ 4mL注1)

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ注2)

1mL
内標準物質添加
ﾌｪﾅﾝﾄﾚﾝ-d 10 20ng

注1）溶出する溶媒をﾒﾀﾉｰﾙからｱｾﾄﾆﾄﾘﾙに変更した例があった。
注2）定容する溶媒をｱｾﾄﾆﾄﾘﾙからﾒﾀﾉｰﾙに変更した例があった。

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

「平成28年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

濃縮 定容

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.2mLまで
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