
モニタリング調査対象物質の分析法概要

物　質　名 分析法フローチャート 備　考

GC/MS
(1) ＰＣＢ類 HP6890GC

/AutoSpec Ultima

分解能：10,000
　カラム: HT8-PCB
　カラム長: 30m
　内径: 0.25mm
　膜厚: 0.25μm

検出下限値 :

　水質 (pg/L)

(1)
1塩化物 0.6
2塩化物 0.3
3塩化物 0.3
4塩化物 0.2
5塩化物 0.2
6塩化物 0.2
7塩化物 0.2
8塩化物 0.2
9塩化物 0.8
10塩化物 2

　底質 (pg/g-dry)
(1)
1塩化物 0.6
2塩化物 0.3
3塩化物 0.2
4塩化物 0.09
5塩化物 0.06
6塩化物 0.2
7塩化物 0.2
8塩化物 0.2
9塩化物 0.3
10塩化物 0.4

分析機関報告

試料 10Ｌ

GC/HRMS

濾紙 : GC50
抽出ディスク :
         C18(FF)

サロゲート添加

ﾒﾀﾉｰﾙ10mL
ｱｾﾄﾝ10mL
ﾄﾙｴﾝ10mL　×3

【底質】

【水質】

濃縮
・転溶

ヘキサン

フロリジル 5g
溶離 : 5%ジエチルエーテル/
         ヘキサン 100mL

濃縮

内標準物質

ｱｾﾄﾝ50mL×3
20min

超音波
抽出

濃縮 脱水

濾過
固相抽出

溶離

Na2SO4

フロリジルカラムクロマト

試料

硫酸シリカゲル
カラムクロマト

ｿｯｸｽﾚｰ抽出

18hr以上
乾泥約20g

フロリジル10g
溶離：15%ジエチルエーテル/
         ヘキサン　100mL

濃縮
転溶

フロリジルカラムクロ
マト

ヘキサン

濃縮 GC/HRMS

濃縮

50%硫酸シリカゲル3g
溶離：ヘキサン　200mL 内標

サロゲート

50μL

ｱｾﾄﾝ200mL

硫黄処理



モニタリング調査対象物質の分析法概要

物　質　名 分析法フローチャート 備　考

(1) ＰＣＢ類（続き） GC/HRMS

  分解能；10,000
  カラム；DB-5MS

  カラム長；60m
  内径；0.32mm
  膜厚；0.25μm

検出下限値 :

生物 (pg/g-wet)
(1)
1塩化物 2.4
2塩化物 6.1
3塩化物 3.8
4塩化物 2.7
5塩化物 2.2
6塩化物 3
7塩化物 2.6
8塩化物 2.1
9塩化物 1.9
10塩化物 1.8

分析機関報告

【生物】

試料 脱水・すり潰し

無水硫酸ナトリウム

内標準物質
ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ

ソックスレー抽出

ジクロロメタン
6時間

脱水 濃縮 一部分取

20ｍL

フロリジルカラムクリーンアップ

フロリジル10g
洗浄：20%-ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ 50mL
溶出：20%-ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ 110mL

濃縮

100μL
内標準物質
ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ

濃縮

100μL

GC/HRMS



モニタリング調査対象物質の分析法概要

物　質　名 分析法フローチャート 備　考

(1) ＰＣＢ類（続き） GC/HRMS
　　　石英繊維フィルター(QFF)、ポリウレタンフォーム(PUF) 　  分解能 : 10,000
　　　及び活性炭素繊維フェルト(ACF)を組み合わせる。

  カラム : DB-5MS
  カラム長 : 60m
  内径 : 0.32mm
  膜厚 : 0.25μm

検出下限値 :

大気 (pg/m3)
(1)
1塩化物 0.04
2塩化物 0.33
3塩化物 0.23
4塩化物 0.14
5塩化物 0.089
6塩化物 0.077
7塩化物 0.039
8塩化物 0.014
9塩化物 0.012
10塩化物 0.0081

分析機関報告

【大気】

試料(QFF) 試料(PUF) 試料(ACF)

内標準物質
クリーンアップ
スパイク

ソックスレー抽出 ソックスレー抽出 ソックスレー抽出

内標準物質
サンプリングスパイク
(試料捕集前添加)

内標準物質
クリーンアップ
スパイク

内標準物質
クリーンアップ
スパイク

アセトン ２時間
トルエン 16時間

アセトン 16時間 アセトン 2時間
トルエン 16時間

脱水・濃縮 脱水・濃縮

ヘキサン転溶

水洗

ヘキサン 50mL、2回

脱水・濃縮

一部分取

多層シリカゲルクリーンアップ

シリカゲル(0.9g)
10%-AgNO3/シリカゲル(3g)
シリカゲル(0.9g)
22%-H2SO4/シリカゲル(3g)
44%-H2SO4/シリカゲル(5g)
シリカゲル(0.9g)
2%-KOH/シリカゲル(1g)
シリカゲル(0.9g)
洗浄 : ヘキサン 70mL
溶出 : ヘキサン 100mL

濃縮

内標準物質
シリンジスパイク

濃縮

20mL定容 20mL定容

20mL定容

20mL

濃縮

10mL

100μL

100μL

濃縮

GC/HRMS



モニタリング調査対象物質の分析法概要

物　質　名 分析法フローチャート 備　考
GC/MS

HP6890GC

(2) HCB /AutoSpec Ultima
分解能：10,000

(4) DDT類 　カラム: RH17
　(4-1) p,p' -DDT 　カラム長: 30m
　(4-2) p,p' -DDE 　内径: 0.25mm
　(4-3) p,p' -DDD 　膜厚: 0.25μm
　(4-4) o,p' -DDT
　(4-5) o,p' -DDE 検出下限値 :
　(4-6) o,p' -DDD 　水質 (pg/L)

(2) 8
(5) クロルデン類
　(5-1) trans -クロルデン (4-1) 2
　(5-2) cis -クロルデン (4-2) 3
　(5-3) trans -ノナクロル (4-3) 0.8
　(5-4) cis -ノナクロル (4-4) 2
　(5-5) オキシクロルデン (4-5) 0.5

(4-6) 0.5
(6) ヘプタクロル類
  (6-1)ヘプタクロル (5-1) 2

(5-2) 2
(8) マイレックス (5-3) 2

(5-4) 0.2
(9)HCH類 (5-5) 0.5
　(9-1) α-HCH
　(9-2) β-HCH (6) 2
　(9-3) γ-HCH
　(9-2) δ-HCH (8) 0.2

(9-1) 2
(9-2) 2
(9-3) 7
(9-4) 0.7

　底質 (pg/g-dry)
(2) 3

(4-1) 0.5
(4-2) 0.8
(4-3) 0.7
(4-4) 0.6
(4-5) 0.8
(4-6) 0.5

(5-1) 0.9
(5-2) 2
(5-3) 0.6
(5-4) 0.6
(5-5) 0.8

(6) 0.9

(8) 0.5

(9-1) 0.6
(9-2) 0.8
(9-3) 0.5
(9-4) 0.5

分析機関報告

濾紙 : GC50
抽出ディスク : C18(FF)

サロゲート

【底質】

【水質】

濃縮
・転溶

ヘキサン

濃縮

50%硫酸シリカゲル 3g
溶離 : ヘキサン 200mL

内標準物質

ヘキサン

フロリジル 10g
溶離 : 15%ジエチルエーテル/
         ヘキサン 100mL

硫酸シリカゲルカラムクロマト 50μL

GC/HRMS

内標準物質

Na2SO4

約10L ﾒﾀﾉｰﾙ10mL
ｱｾﾄﾝ10mL
ﾄﾙｴﾝ10mL ×3

フロリジル5g
溶離：5%ジエチルエーテル/
        ヘキサン　100mL

濃
縮

超音波
抽出

ｱｾﾄﾝ50mL　×3
20min

ｿｯｸｽﾚｰ抽出

18hr以上乾泥約20g

サロゲート

ｱｾﾄﾝ200mL

硫黄処理

試料 濾過固相抽出 溶離

フロリジルカラムクロマト

脱水

GC/HRMS

濃縮
転溶

試料

フロリジルカラムクロマト 濃縮

濃縮



モニタリング調査対象物質の分析法概要

物　質　名 分析法フローチャート 備　考

(3) ドリン類

　(3-1) アルドリン GC/MS
　(3-2) ディルドリン HP6890GC
　(3-3) エンドリン /AutoSpec Ultima

分解能：10,000
(6)ヘプタクロル類
  (6-2) trans -ヘプタクロル 　カラム: RH17
　　　　エポキシド 　カラム長: 30m
  (6-3) cis -ヘプタクロル 　内径: 0.25mm
　　　　エポキシド 　膜厚: 0.25μm

検出下限値 :

　水質 (pg/L)

(3-1) 0.4
(3-2) 0.5
(3-3) 0.5

(6-2) 0.3
(6-3) 0.4

　底質 (pg/g-dry)

(3-1) 0.6
(3-2) 0.9
(3-3) 0.9

(6-2) 2
(6-3) 2

分析機関報告

濾紙 : GC50
抽出ディスク : C18(FF)

サロゲート

Na2SO4

【底質】

【水質】

試料 濃縮
転溶

濃縮
転溶

ヘキサン

濃縮

内標準物質

ヘキサン

フロリジルカラムクロマト

フロリジル 10g
溶離 : 15%ジエチルエーテル/
         ヘキサン 100mL

GPCクロマト

カラム : PAE-2000
移動層 : 5% c-ヘキサン/
　　　　　 アセトン

濃縮

50μL

ＧＣ/HRMS

内標準物質

試料 ろ過固相抽出 溶離

脱水濃縮

フロリジルカラムクロマト GC/HRMS

ｿｯｸｽﾚｰ抽
出

18hr以上乾泥約20g

サロゲート

ﾒﾀﾉｰﾙ10mL
ｱｾﾄﾝ10mL
ﾄﾙｴﾝ10mL　×3

フロリジル5g
溶離：5%ジエチルエーテル/
        ヘキサン　100mL

ｱｾﾄﾝ50mL　×3
20min

ｱｾﾄﾝ200mL

約10L

超音波
抽出



モニタリング調査対象物質の分析法概要

物　質　名 分析法フローチャート 備　考

GC/NICI-MS
(7) トキサフェン HP-6890
　(7-1) Parlar-26 　カラム: RH12
　(7-2) Parlar-50 　カラム長: 60m
　(7-3) Parlar-62 　内径: 0.25mm

　膜厚: 0.25μm

　カラム: DB5
　カラム長: 30m
　内径: 0.25mm
　膜厚: 0.25μm

質量分析計
負イオン化学イオン化
(NICI法)

(7-1) 3
(7-2) 7
(7-3) 30

(7-1) 20
(7-2) 20
(7-3) 400

分析機関報告

【水質】

試料

約10L

13C-trans -chlordane

ろ過
固相抽

濾紙:GF/C
抽出ディスク:
SDB-XC

抽出

酢酸エチル
濾紙: 超音波
ディスク: 直接溶媒溶出

脱水

ヘキサン
Na2SO4

濃縮
転溶

ヘキサン

活性化フロリジル
カラムクロマト

フロリジル 5g
溶離 : 5%ジエチルエーテル/
         ヘキサン 30mL

2%含水シリカゲ
ル

長さ200mm×10mm
溶離：1st fraction ヘキサン35mL
　　  　2nd fraction ヘキサン 180mL

濃縮

グラファイトカーボンカートリッジ
（着色のある試料のみ）

Envi-carb 250mg
溶離：ヘキサン　8mL

濃縮 100μL

13C-HexCB
IUPAC#153

GC/NICI-MS

【底質】

試料 ソックスレー抽出

13C-trans -chlordane

脱水

ヘキサン
Na2SO4

アセトン50mL 15min.
.振とう後、遠心分離残渣を
アセトン180mLで18h抽出

濃縮
転溶

ヘキサン

2%含水シリカゲ
ル

長さ200mm×10mm
溶離：1st fraction ヘキサン35mL
　　 　2nd fraction ヘキサン 180mL

濃縮

グラファイト
カーボンカートリッジ

Envi-carb 250mg
溶離：ヘキサン　8mL

濃縮 GC/NICI-MS

13C-HexCB
IUPAC#153

100μL

湿泥
乾燥重量換算
約 5g



モニタリング調査対象物質の分析法概要

物　質　名 分析法フローチャート 備　考

(2)HCB
GC/HRMS

(3)ドリン類
　(3-1) アルドリン トキサフェン以外
　(3-2) ディルドリン   カラム；DB-17HT
　(3-3) エンドリン   カラム長；30m

  内径；0.32mm
(4)DDT類   膜厚；0.15μm
　(4-1) p,p' -DDT
　(4-2) p,p' -DDE トキサフェン

　(4-3) p,p' -DDD 　カラム；HT-8
　(4-4) o,p' -DDT 　カラム長； 60 m
　(4-5) o,p' -DDE 　内径；  0.25 mm
　(4-6) o,p' -DDD 　膜厚； 0.15 μm

(5)クロルデン類
　(5-1) trans -クロルデン 検出下限値 :
　(5-2) cis -クロルデン
　(5-3) trans -ノナクロル 生物 (pg/g-wet)

　(5-4) cis -ノナクロル
　(5-5) オキシクロルデン (2) 4.6

(6)ヘプタクロル (3-1) 1.3
  (6-1)ヘプタクロル (3-2) 10
  (6-2) trans -ヘプタクロル (3-3) 4.2
　　　　エポキシド
  (6-3) cis -ヘプタクロル (4-1) 1.1
　　　　エポキシド (4-2) 2.7

(4-3) 0.7
(7) トキサフェン (4-4) 0.61
　(7-1) Parlar-26 (4-5) 0.69
　(7-2) Parlar-50 (4-6) 1.9
　(7-3) Parlar-62

一部脂肪含量の多い試料についてはフロリジルカラムクリーンアップの (5-1) 16
(8) マイレックス Fr.2を以下の操作で更に精製する。 (5-2) 5.8

(5-3) 4.2
(9)HCH類 (5-4) 1.1
　(9-1) α-HCH (5-5) 3.1
　(9-2) β-HCH
　(9-3) γ-HCH (6-1) 1.4
　(9-2) δ-HCH (6-2) 4

(6-3) 3.3

(7-1) 14
(7-2) 15
(7-3) 33

(8) 0.82

(9-1) 4.3
(9-2) 2.0
(9-3) 10
(9-4) 1.5

分析機関報告

【生物】

試料 脱水・すり潰し

無水硫酸ナトリウム

内標準物質
ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ

ソックスレー抽出

ジクロロメタン
6時間

脱水 濃縮 一部分取

20ｍL

フロリジルカラムクリーンアップ

フロリジル10g
洗浄：20%-ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ 50mL
溶出：
        Fr.1；20%-ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ 110mL
　　　  Fr.2；ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 170mL

Fr.1,Fr.2

Fr.2

Fr.1
Fr.2 濃縮 濃縮 GC/HRMS

100μL 100μL

内標準物質
ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ

一部脂肪含量の
多い試料の再精製

＊

＊ DMSO/ヘキサン分配

25mL
4回

DMSO層

ヘキサン
層

水
100mL

ヘキサン逆分配 ヘキサン
層

水洗 脱水 ＊

２回75mL
３回

Fr.1:
        DDT類､クロルデン類､アルドリン､ヘプタクロル､
        ヘキサクロロベンゼン､ヘキサクロロシクロヘキサン、
        trans -ヘプタクロルエポキサイド、マイレックス、トキサフェン

Fr.2: エンドリン､ディルドリン､cis-ヘプタクロルエポキサイド

トキサフェンはGC/HRMS NCI法



モニタリング調査対象物質の分析法概要

物　質　名 分析法フローチャート 備　考

(2)HCB
GC/HRMS

(3)ドリン類 　　　石英繊維フィルター(QFF)、ポリウレタンフォーム(PUF) 　  分解能 : 10,000
　(3-1) アルドリン 　　　及び活性炭素繊維フェルト(ACF)を組み合わせる。
　(3-2) ディルドリン Toxaphene：
　(3-3) エンドリン カラム；HT-8

カラム長； 60 m
(4)DDT類 内径；  0.25 mm
　(4-1) p,p' -DDT 膜厚； 0.15 μm 
　(4-2) p,p' -DDE
　(4-3) p,p' -DDD 上記以外：
　(4-4) o,p' -DDT カラム；DB-17HT
　(4-5) o,p' -DDE カラム長；30m
　(4-6) o,p' -DDD 内径；0.32mm

膜厚；0.15μm
(5)クロルデン類
　(5-1) trans -クロルデン 検出下限値 :
　(5-2) cis -クロルデン

　(5-3) trans -ノナクロル 　大気 (pg/m3)
　(5-4) cis -ノナクロル
　(5-5) オキシクロルデン (2) 0.37

(6)ヘプタクロル (3-1) 0.05
  (6-1)ヘプタクロル (3-2) 0.11
  (6-2) trans -ヘプタクロル (3-3) 0.048
　　　　エポキシド
  (6-3) cis -ヘプタクロル (4-1) 0.074
　　　　エポキシド (4-2) 0.039

(4-3) 0.018
(7) トキサフェン (4-4) 0.031
　(7-1) Parlar-26 (4-5) 0.012
　(7-2) Parlar-50 (4-6) 0.048
　(7-3) Parlar-62

(5-1) 0.23
(8) マイレックス (5-2) 0.19

(5-3) 0.16
(9)HCH類 (5-4) 0.024
　(9-1) α-HCH (5-5) 0.042
　(9-2) β-HCH
　(9-3) γ-HCH (6-1) 0.078
　(9-2) δ-HCH (6-2) 0.2

(6-3) 0.017

(7-1) 0.066

(7-2) 0.4

(7-3) 0.81

(8) 0.017

(9-1) 0.11

(9-2) 0.041

(9-3) 0.076

(9-4) 0.05

分析機関報告

【大気】

試料(QFF) 試料(PUF) 試料(ACF)

内標準物質
クリーンアップ
スパイク

ソックスレー抽出 ソックスレー抽出 ソックスレー抽出

内標準物質
サンプリングスパイク
(試料捕集前添加)

内標準物質
クリーンアップ
スパイク

内標準物質
クリーンアップ
スパイク

アセトン 2時間
トルエン 16時間

トルエン 16時間 アセトン 2時間
トルエン 16時間

脱水・濃縮
濃縮 10mL

脱水・濃縮

ヘキサン転溶

水洗

ヘキサン 50mL、2回

脱水・濃縮 濃縮 20mL

一部分取

フロルジルカラムクリーンアップ

フロリジル 10g
洗浄 :  20%-ジクロロメタン/ヘキサン   50mL
溶出 :
　　　Fr1; 20%-ジクロロメタン/ヘキサン 80mL
      Fr2; ジクロロメタン 150mL

濃縮

濃縮 GC/HRMS

内標準物質
シリンジスパイク

20mL定容 20mL定容

20mL定容

100μL

100μL

Fr1 DMSO/ヘキサン
液液分配

Fr2

必要に応じて
Fr.1:DDTs､クロル
デン類､アルドリン､
ヘプタクロル､ヘキ
サクロロベンゼン､ヘ
キサクロロシクロヘ
キサン、trans -ヘプ
タクロルエポキサイ
ド、マイレックス、トキ
サフェン

Fr.2:エンドリン､ディ
ルドリン､cis -ヘプタ
クロルエポキサイド

トキサフェンは
GC/HRMS NCI法



平成10年度化学物質分析法開発調査報告書

【大気】 検出下限値：

9.7 pg/m3

平成11年度化学物質分析法開発調査報告書

平成11年度化学物質分析法開発調査報告書

【底質・生物】

(底質)

(生物)

0.1 ng/g-wet

 30mx0.25mm 0.25μm

ｶﾗﾑ

 ｼﾞﾒﾁﾙｼﾛｷｻﾝ

検出下限値：

0.6 ng/Lﾍｷｻﾌﾞﾛﾓﾍﾞﾝｾﾞﾝ

【水質】[10]

モニタリング調査対象物質の分析法概要

物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

検出下限値：

0.9 ng/g-dry

ｶﾗﾑ

 ｼﾞﾒﾁﾙｼﾛｷｻﾝ

 30mx0.25mm 0.25μm

水質試料

ﾍｷｻﾝ
50mLx2回

Sep-Pak Silica
ﾍｷｻﾝ 5mL

GC/MS-SIM

底質・生物
試料

ﾄﾙｴﾝ
無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

8hrs

液液抽出 ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ

脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮

1mL 13C-ﾍｷｻｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ

1000mL

5g

ｿｯｸｽﾚｰ
抽出

硫酸処理
Sep-Pak Silica
ﾍｷｻﾝ 5mL

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ

GC/MS-SIM脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮

1mL 13C-ﾍｷｻｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ

大気捕集

ﾊｲﾎﾞﾘｭｰﾑ
ｴｱｻﾝﾌﾟﾗｰ

1000m3

ﾍｷｻﾝ
転溶

石英繊維ろ紙
(QMF)

ｿｯｸｽﾚｰ抽出
ｱｾﾄﾝ、24hrs

硫酸
洗浄

GC/MS

ﾎﾟﾘｳﾚﾀﾝﾌｫｰﾑ
(PUF)

ｿｯｸｽﾚｰ抽出
ﾍｷｻﾝ、24hrs

硫酸
洗浄

ｶﾗﾑ
ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ

ｶﾗﾑ
ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ

GC/MS



検出下限値：

1.9 ng/L

検出下限値：

2.0 pg/g-dry

モニタリング調査対象物質の分析法概要

物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

【水質】[11]

平成11年度化学物質分析法開発調査報告書

平成11年度化学物質分析法開発調査報告書

【底質】

1 ng/g-wet

【生物】

平成11年度化学物質分析法開発調査報告書

ｼﾞｵｸﾁﾙｽｽﾞ

検出下限値：

ﾍｷｻﾝ

GC/MS-SIM

誘導体化

NaBEt4

試料 抽出 脱水 濃縮

GC/MS-SIM

遠心分離

1M HCl-
ﾒﾀﾉｰﾙ/酢ｴﾁ

試料 抽出 濃縮

誘導体化 抽出 脱水

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ 濃縮

濃縮

NaBEt4 ﾍｷｻﾝ

ﾌﾛﾘｼﾞﾙ

GC/MS-SIM

遠心分離

1M HBr-
ﾒﾀﾉｰﾙ/酢ｴﾁ

試料 抽出

誘導体化 抽出

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ濃縮

濃縮

NaBEt4 ﾍｷｻﾝ

ﾌﾛﾘｼﾞﾙ

抽出 脱水

酢ｴﾁ/ﾍｷｻﾝ

ｱﾙｶﾘ分解

1M KOH/ｴﾀﾉｰﾙ


