
「平成元年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【底質】

【水質】

5. 初期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

分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [1]  9.8
　 [13] 21
　 [14] 7.2

分析条件：
 カラム

  Carbowax 20M
  25m×0.32mm, 0.3μm

「平成元年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

[1]o-アニシジン

[13]2,6-ジメチルアニリン

[14]3,4-ジメチルアニリン

分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　 [1]  3.3
　 [14] 0.7

分析条件：
 カラム

  Carbowax 20M
  25m×0.32mm, 0.3μm

水質試料

底質試料

溶媒抽出

逆抽出

6N塩酸

10mL×2回

窒素ｶﾞｽ気流下
1mLまで

1,000mL

湿重量20g

中和 溶媒抽出

脱水 濃縮

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
10mL×2回

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
100mL,50mL

6N水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ22mL

塩化ﾅﾄﾘｳﾑ30g添加

水蒸気蒸留

500mL

溶媒抽出

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
100mL,50mL

逆抽出

6N塩酸

10mL×2回

中和 溶媒抽出

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
10mL×2回

6N水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ

 22mL

脱水 濃縮

GC/MS-SIM

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

GC/MS-SIM

窒素ｶﾞｽ気流下
1mLまで

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ｱﾆﾘﾝｰd5 1μg

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d10 200ng

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ｱﾆﾘﾝｰd5 1μg

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d10 200ng

2-96



物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

「平成15年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

「平成15年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【底質】

[2]3-アミノ-1H -1,2,4-トリアゾー

   ル (アミトロール）
【水質】

分析原理：LC/MS-
　　　　ESI-ポジティブ

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　 [2]  0.4
　
分析条件：
 カラム

  Discovery HS F5
  4.6mm×250mm, 5μm

分析原理：LC/MS/MS-
　　　　ESI-ポジティブ

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [2]  12

分析条件：
 カラム

  Discovery HS F5
  4.6mm×250mm, 5μm

水質試料

Sep-Pak Plus AC-2
10mL/分

25%ｱﾝﾓﾆｱ水/ｸﾛﾛﾎﾙﾑ/ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ
(10:9:81) 10mL

LC/MS/MS-ESI-ポジティブ

底質試料

2％ｱﾝﾓﾆｱ水10mL×2回
遠心分離

固相抽出 溶出

濃縮

200mL

湿重量10～20g

超音波抽出

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ5mL

溶媒洗浄

精製水10mL

LC/MS-ESI-ポジティブ

固相抽出 水洗浄 溶出

窒素ｶﾞｽ気流下
1mLまで

Sep-Pak Plus AC-2（前段に

Sep-Pak Plus PS-2を接続）

10mL/分

濃縮

窒素ｶﾞｽ気流下
1mLまで

25%ｱﾝﾓﾆｱ水/ｸﾛﾛﾎﾙﾑ/ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ
(10:9:81)10mL
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物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

「昭和59年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

「昭和59年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【底質】

[3]2,2'-{イソプロピリデンビス

    [(2,6- ジブロモ-4,1-フェニレン)
   オキシ]}ジエタノール

【水質】
分析原理：GC/MS

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
    [3]  20

分析条件：
 カラム

  2%Dexsil-410
  1m×2-3mm, 80-100μm

分析原理：GC/MS

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　 [3]  11
　
分析条件：
 カラム

  2%Dexsil-410
  1m×2-3mm, 80-100μm

水質試料

底質試料

溶媒抽出 脱水

500mL

湿重量30g

TMS化

DMF 200μL
BSTFA 200μL

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ

100mL
無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

溶媒
抽出

ﾒﾀﾉｰﾙ100mL

転溶

精製水600mL
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ100mL

水洗浄

精製水50mL×2回

フロリジルカラム
クリーンアップ

洗浄：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ50mL
溶出：ｱｾﾄﾝ/ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ(2:98)80mL

濃縮乾固

乾固

窒素ｶﾞｽ気流下 ﾍｷｻﾝ 0.5mL

定容

精製水
50mL×2回

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮

GC/MS

3～5mLまで 5mLまで濃縮後

窒素ｶﾞｽ気流下

TMS化

DMF 200μL
BSTFA 200μL

フロリジルカラム
クリーンアップ

洗浄：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ50mL
溶出： ｱｾﾄﾝ/ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ(2:98)80mL

濃縮乾固

乾固

窒素ｶﾞｽ気流下 ﾍｷｻﾝ0.5mL

定容

濃縮

GC/MS

3～5mLまで ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ｶﾞｽ気流下

水洗浄 脱水

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d10 20ng

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d10 20ng
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物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

「要調査項目等調査マニュアル（平成15年3月）」準拠

「外因性内分泌攪乱化学物質調査暫定マニュアル」及び

【水質】
分析原理：LC/MS/MS

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [4]  0.11
　 [5]  0.11
　 [6]  0.11

分析条件：
 カラム

  ODS
  2mm×150mm, 3.5μm

[4]17β-エストラジオール

[5]エストロン

[6]17α-エチニルエストラジオール

水質試料

SPEC EDS-1

固相抽出

酢酸ｴﾁﾙ

6mL

1,000mL

溶出

濃縮乾固 順相カラム
クリーンアップ

濃縮乾固 LC/MS/MS

窒素ｶﾞｽ気流下 Bond Elut FL
洗浄：ﾍｷｻﾝ/ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ (3:1)4mL
溶出：ｱｾﾄﾝ/ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ(5:95)5mL

窒素ｶﾞｽ気流下 ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ/精製水

(5:95)0.1mL

5mM TEA/ﾒﾀﾉｰﾙ
10mL

(遊離体画分)

　　　　　ｻﾛｹﾞｰﾄ添加
13C4-17β-ｴｽﾄﾗｼﾞｵｰﾙ、13C4-ｴｽﾄﾛﾝ、

13C4-17α-ｴﾁﾆﾙｴｽﾄﾗ
ｼﾞｵｰﾙ-d2  、17β-ｴｽﾄﾗｼﾞｵｰﾙ-硫酸-d4、

13C4-17β-ｴｽﾄﾗｼﾞ
ｵｰﾙ-3-ｸﾞﾙｸﾛﾆﾄﾞ､17β-ｴｽﾄﾗｼﾞｵｰﾙ-硫酸-d4及びｴｽﾄﾛﾝ-3-
硫酸-d4 各1ng

濃縮乾固 LC/MS/MS

窒素ｶﾞｽ気流下

(抱合体画分)

乾燥

45分間

ﾍｷｻﾝ/ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
(3:1)1mL

定容

定容

溶解

溶出

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ/精製水

(5:95)0.1mL
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物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

分析原理：GC/MS-MF

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [7]  8.7

分析条件：
 カラム

  AW-DMCS
  2m×3mm, 60-80μm

【底質】
分析原理：GC/MS-MF

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　 [7]  24
　
分析条件：
 カラム

  AW-DMCS
  2m×3mm, 60-80μm

「昭和57年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【水質】

「昭和57年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

[7]2,3-エポキシ-1-プロパノール

水質試料

底質試料

活性炭吸着 溶出

溶媒抽出

500mL

湿重量100g

脱水 濃縮

分取

抽出

ｱｾﾄﾝ50mL

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
150mL,100mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

定容

精製水100mL×2で
ろ過後、残渣を
精製50mLで洗浄

5mL/分

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

3～4mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

4mLまで

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
5mL

GC/MS-MF

1mL

活性炭吸着

5mL/分

溶出

ｱｾﾄﾝ 50mL

溶媒抽出 脱水 濃縮

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
150mL,100mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

4mLまで

濃縮

濃縮

定容

窒素ｶﾞｽ気流下
0.1mL

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 5ng

分取 GC/MS-MF

1mL

定容

窒素ｶﾞｽ気流下
0.1mL

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 5ng

定容

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
5mL

2-100



物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

【底質】
分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　 [8] 3.6
　
分析条件：
 カラム

  HP-20M
  25m×0.2mm, 0.2μm

「平成9年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【水質】
分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [8]  51
　 [25] 35

分析条件：
 カラム

  HP-20M
  25m×0.2mm, 0.2μm

「平成9年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

[8]m -クロロアニリン

[25]p-フェネチジン

水質試料

酢酸ﾒﾁﾙ3mL

GC/MS-SIM

底質試料

固相抽出

脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮

窒素ｶﾞｽ気流下
1mLまで

500mL

湿重量20g

溶出

水蒸気蒸留

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ｱﾆﾘﾝｰd5 1μg

濃縮

窒素ｶﾞｽ気流下
1mLまで

脱水 GC/MS-SIM

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d10 200ng

酢酸ﾒﾁﾙ3mL

固相抽出

500mL留出

溶出

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d10 200ng

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d10 200ng

2-101



物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

【底質】
分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　 [10] 7

分析条件：
 カラム

  Ultra-2
  25m×0.52mm, 0.32μm

「平成6年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【水質】
分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [10] 30
　
分析条件：
 カラム

  Ultra-2
  25m×0.52mm, 0.32μm

「平成6年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【水質】
分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [9]  75

分析条件：
 カラム

  DB-5MS
  30m×0.32mm, 0.25μm

「平成9年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

[9]N -シクロヘキシル-2-ベンゾ

    チアゾールスルフェンアミド

[10]3,3'-ジクロロ-4,4'-ジアミノ

      フェニルメタン

水質試料

ﾍｷｻﾝ50mL×2回
無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

GC/MS-SIM溶媒抽出
脱水

濃縮乾固

1,000mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 60g添加

水質試料

底質試料

溶媒抽出
脱水

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

2mLまで

湿重量10g

TFA化

MBTFA 100μLｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
100mL,50mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
p- ﾀｰﾌｪﾆﾙd14 500ng

濃縮乾固

窒素ｶﾞｽ気流下

溶媒
抽出

ｱｾﾄﾝ
50mL×2回

液液
分配

精製水
500mL
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
50mL×2回

逆抽出

2N塩酸

50mL×2回

溶媒
抽出

ｱﾙｶﾘ性
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
50mL×2回

水洗浄

精製水
50mL

還流

残泥
6N水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ

30mL×2時間

溶媒
抽出

ｱｾﾄﾝ
40mL,
30mL

液液
分配

逆抽出
溶媒
抽出

水洗浄

精製水
50mL

脱水 濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

2mLまで無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

TFA化

MBTFA
100μL

濃縮
乾固

窒素ｶﾞｽ
気流下

定容

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
p -ﾀｰﾌｪﾆﾙd14 500ng

GC/MS-SIM

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ｶﾞｽ気流下

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｸﾘｾﾝ-d12 500ng及び

ﾎﾟﾘｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ200 100μg
ｱｾﾄﾝ溶液として1mLに溶解

精製水
 500mL
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
50mL×2回

2N塩酸

50mL×2回
ｱﾙｶﾘ性
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
50mL×2回

500mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ30g添加

定容

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ

GC/MS
-SIM

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
2mL

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
2mL

2-102



物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

【水質】

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【底質】

分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　 [11] 4.0

分析条件：
 カラム

   AW-DMCS
   30m×0.25mm, 0.1μm

「昭和55年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

分析原理：LC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [12] 6
　
分析条件：
 カラム

  Xterra MS C-18
  2.1mm×150mm, 5μm

[12]2-(2H -1,2,3-ベンゾトリアゾー

      ル-2-イル)-4,6-ジ-tert -ブチル

      フェノール

[11]1,2-ジクロロ-3-ニトロベンゼ

     ン
【水質】

分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [11] 12
　
分析条件：
 カラム

   AW-DMCS
   30m×0.25mm, 0.1μm

「昭和55年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

水質試料

ﾍｷｻﾝ200mL×2回

溶媒抽出 脱水

1,000mL 無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮 GC/MS-SIM

5mLまで溶出：ｴｰﾃﾙ/ﾍｷｻﾝ (1:4)150mL

底質試料

蒸留水280mL
20% 硫酸銅20mL

ﾍｷｻﾝ25mL
90分間

循環式
水蒸気蒸留

湿重量20g

脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

5mLまで

フロリジルカラム
クリーンアップ

濃縮

水質試料

ﾍｷｻﾝ30mL×2回

LC/MS-SIM

溶媒抽出 脱水 濃縮乾固

200mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ6g及び

塩酸0.2mL添加

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

溶解

ﾒﾀﾉｰﾙ1mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ｶﾞｽ気流下

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
5mLまで

濃縮 GC/MS-SIM

5mLまで溶出：ｴｰﾃﾙ/ﾍｷｻﾝ (1:4) 150mL

フロリジルカラム
クリーンアップ

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d10 20ng

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d10 20ng
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【水質】

「平成元年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

分析原理：GC/MS

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [16] 37
　
分析条件：
 カラム

  Ultra-2
  30m×0.32mm, 0.17μm

[16]3,3'-ジメチルベンジジン

    （o -トリジン）

【大気】
分析原理：LC/MS/MS-
　　　　　MRM-APCI-
　　　　　ポジティブ

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

　 [15] 0.02
　
分析条件：
  カラム

  ODS-L
  2.1mm×50mm

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

[15]N -(1,3-ジメチルブチル)-N' -
     フェニル-p -フェニレンジアミ

     ン

【水質】
分析原理：LC/MS/MS-
　　　　　MRM-APCI-
　　　　　ポジティブ

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [15] 0.45
　
分析条件：
 カラム

  ODS-L
  2.1mm×50mm

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

水質試料

窒素ｶﾞｽ気流下 ｱｾﾄﾝ5mL

乾燥 溶出

転溶

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ
1mL

ろ過

0.2μm

abselt NEXUS
10mL/分

大気

ﾃﾌﾛﾝろ紙
12L/分×24時間

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 5mL
超音波20分間後

37℃48時間

濃縮

窒素ｶﾞｽ気流下
乾固直前まで

溶媒抽出 濃縮

転溶

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ1mL

ろ過

0.2μm

LC/MS/MS-MRM
-APCI-ポジティブ

固相抽出

1,000mL
ｱﾝﾓﾆｱ水を加え

pH10に調整

水質試料

ﾍﾞﾝｾﾞﾝ
100mL×2回

溶媒抽出 脱水

ﾍﾌﾟﾀﾌﾙｵﾛn -ﾌﾞﾁﾙ酪酸0.2mL

1,000mL

濃縮

定容 GC/MS

内標準添加
p- ﾀｰﾌｪﾆﾙd14 500ng

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ヘプタフルオロアシル化
溶媒抽出
水洗浄 定容

後日分析の
場合

内標準添加
DEHP-d4 20ng

捕集

LC/MS/MS-MRM
-APCI-ポジティブ

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ｶﾞｽ気流下
2mL

窒素ｶﾞｽ気流下
乾固直前まで

ﾍﾞﾝｾﾞﾝ2mL

ﾍﾞﾝｾﾞﾝ2mLﾍﾞﾝｾﾞﾝ2mL

内標準添加
DEHP-d4 20ng
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分析原理：LC/MS-APCI
　　　　　-ネガティブ

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　[17-1] 総計 3.0
　　　　 5Cl  0.45
　　　 　6Cl  0.91
　　  　  7Cl  1.0
　　 　   8Cl  0.61
【生物】（ng/g-wet）
　[17-1] 総計貝類1.4
　　　　 　  魚類1.5
　　　  5Cl   貝類0.22
　　　 　　  魚類0.22
　　  　6Cl   貝類0.46
　　　 　　  魚類0.46
　　  　7Cl   貝類0.43
　　 　　　  魚類0.52
　　 　 8Cl   貝類0.27
　　 　　　  魚類0.30
　[17-2] 総計 0.44
　　　   5Cl  0.023
　　 　  6Cl  0.12
　　 　  7Cl  0.13
　　　   8Cl  0.11
　　　   9Cl  0.053

分析条件：
 カラム

  ODS-3
  2.0mm×50mm, 3μm

【底質・生物】

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

分析原理：LC/MS-APCI
　　　　-ネガティブ

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [17-1] 総計  71
　　　    5Cl   14
　　 　   6Cl   22
　　 　   7Cl   8.9
　　　    8Cl   26
　
分析条件：
 カラム

  ODS-3
  2.0mm×50mm, 3μm

【水質】[17]中鎖塩素化パラフィン

 [17-1] 塩素化テトラデカン

        （塩素数が5から8までのも

         の）

 [17-2] 塩素化ペンタデカン

        （塩素数が5から9までのも

         の）

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

脱水水質試料

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
100mL,50mL

溶媒抽出

溶出・分取

1,000mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ50g添加

アルミナカラム
クリーンアップ

ﾍｷｻﾝ20mL添加

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

窒素ｶﾞｽ気流下
0.5mLまで

ｱｾﾄﾝ2mL

濃縮・転溶

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
ﾍｷｻﾝ1mL

ｱﾙﾐﾅ 2g
第1画分溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(2:98) 10mL

  第2画分溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ (30:70)10mL

第2画分

GPCクロマトグラフィー

CLNpak PAE-2000
溶離：ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95)

LC/MS-APCI-ネガティブﾞ

窒素ｶﾞｽ気流下
ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ0.5mL

溶出・分取
濃縮乾固
転溶

4mL/分にて保持時間

12.75～14.5分の画分

濃縮乾固
再溶解

試料

振とう、超音波
ｱｾﾄﾝ50mL×2回

水洗浄

湿重量20g

溶媒抽出

ﾍｷｻﾝ10mL
ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ50mL×2回

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
20mLまで

溶媒抽出

5％塩化ﾅﾄﾘｳﾑ
水溶液50mL

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 50mL,25mL

液液分配
濃縮
転溶

酸洗浄

濃硫酸10mL,5mL

脱水

ﾍｷｻﾝ20mL添加

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮乾固
再溶解

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
ﾍｷｻﾝ5mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
ﾍｷｻﾝ10mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
ﾍｷｻﾝ1mL

溶出・分取
アルミナカラム
クリーンアップ

窒素ｶﾞｽ気流下
0.5mLまで

ｱｾﾄﾝ2mL

濃縮・転溶

ｱﾙﾐﾅ 2g
第1画分溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(2:98) 10mL

  第2画分溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ (30:70)10mL

第2画分

GPCクロマトグラフィー

CLNpak PAE-2000
溶離：ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95)

LC/MS-APCI-ネガティブﾞ

溶出・分取
濃縮乾固
転溶

4mL/分にて保持時間

12.75～14.5分の画分

濃縮乾固
再溶解

5%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液

30mL,20mL

窒素ｶﾞｽ気流下
ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ0.5mL
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[18] 直鎖アルキルベンゼンスル

     ホン酸及びその塩

 [18-1] 直鎖デシルベンゼンスルホ

        ン酸及びその塩（LAS-C10）
 [18-2] 直鎖ウンデシルベンゼンス

        ルホン酸及びその塩（LAS-
        C11）
 [18-3] 直鎖ドデシルベンゼンスル

        ホン酸及びその塩（LAS-
        C12）
 [18-4] 直鎖トリデシルベンゼンス

        ルホン酸及びその塩（LAS-
        C13）
 [18-5] 直鎖テトラデシルベンゼン

        スルホン酸及びその塩

       （LAS-C14）

[19]オクタデシルアミン(N-B)トリ

      フェニルボラン

[20]2,4,6-トリブロモフェノール 【水質】
分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [20] 0.87
　
分析条件：
 カラム

  HT-8
  30m×0.25mm, 0.25μm

「平成7年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【水質】
分析原理：LC/MS-SIM
　　　　-ESI-ネガティブ

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [19] 6.1
　
分析条件：
 カラム

  Zorbax XDB C-18
  2.1mm×150mm, 3.5μm

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【底質】
分析原理：LC/MS/MS

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
　 [18]  9.5
　 [18-1] 1.9
　 [18-2] 2.0
　 [18-3] 1.8
　 [18-4] 1.9
　 [18-5] 1.9
　
分析条件：
 カラム

  CD-C18
  4.6m×250mm, 3μm

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

底質試料

ﾒﾀﾉｰﾙ20mL×2回
振とう・超音波処理

後遠心分離

湿重量10g

溶媒抽出

固相抽出

窒素ｶﾞｽ気流下
1mLまで

精製水100mL

Sep-PakPlus tC18

濃縮乾固
再溶解

LC/MS/MS

濃縮
再溶解

溶出

ﾒﾀﾉｰﾙ 8mL

水質試料

LC/MS-SIM-ESI-ネガティブ

固相抽出 濃縮

窒素ｶﾞｽ気流下

1mLまで

250mL
2N塩酸pH2

溶出

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ5mL

水質試料 ろ過

500mL

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加

2,4,5-ﾄﾘﾌﾞﾛﾓﾌｪﾉｰﾙ-13C6 50ng

溶媒抽出

精製水20mL
ﾍｷｻﾝ2mL

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝ-d10 20ng

誘導体化

BSTFA0.2mLで
TMS化
又は

ｼﾞｱｿﾞﾒﾀﾝ溶液2mLでﾒ

ﾁﾙ化

GC/MS-SIM

窒素ｶﾞｽ気流下
ﾒﾀﾉｰﾙ1mL

定容
分取

ﾒﾀﾉｰﾙ40mL
内10mLを分取

Sep-PakPlus tC18

pH調整

2N塩酸pH2

分取

ﾍｷｻﾝ1mL

濃縮

窒素ｶﾞｽ気流下

1mLまで
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[21]2,4-トルエンジアミン

    （2,4-ジアミノトルエン）

分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
　 [21] 0.78
　
分析条件：
 カラム

  TC-1701
  30m×0.25mm, 0.25μm

【底質】

「昭和59年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【水質】

「昭和59年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [21] 5.9
　
分析条件：
 カラム

  TC-1701
  30m×0.25mm, 0.25μm

水質試料

0.4N塩酸4mL
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ50mL

10％EDTA-
1N水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ20mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ40g
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 100mL×2回

GC/MS-SIM

底質試料

洗浄 溶媒抽出 脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮

500mL

湿重量10g

溶媒画分
統合

HFB化 脱水

無水ﾍﾌﾟﾀﾌﾙｵﾛ酪酸
1％炭酸水素ﾅﾄﾘｳﾑ洗浄

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

吸引ろ過

溶媒抽出 逆抽出 溶媒抽出

脱水 HFB化

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

脱水 濃縮

GC/MS-SIM

無水ﾍﾌﾟﾀﾌﾙｵﾛ酪酸
1％炭酸水素ﾅﾄﾘｳﾑ洗浄

10％EDTA-
1N 水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ

10mL
精製水 20g

塩化ﾅﾄﾘｳﾑ10g
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ100mL

0.4N塩酸5mL
及び精製水

20mL×2回

塩化ﾅﾄﾘｳﾑ20g
10％EDTA-
1N水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ20mL
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ100mL×2回

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾌｪﾅﾝﾄﾚﾝ-d10 50ng

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾌｪﾅﾝﾄﾚﾝ-d10 50ng

窒素ｶﾞｽ気流下

1mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ｶﾞｽ気流下

1mLまで

溶媒抽出

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ50mL
10分間振とう後

遠心分離

2回

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
200mL
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[24]m -フェニレンジアミン

[23]N -ニトロソジフェニルアミン

【水質】

「平成元年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [24] 450
　
分析条件：
 カラム

  50%フェニルメチル

  シリコン

  30m×0.25mm, 0.25μm

【水質】
分析原理：GC/MS

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [23] 3.2
　
分析条件：
 カラム

  ポリエチレングリコール

  30m×0.25mm, 0.5μm

「要調査項目等調査マニュアル（平成12年12月）」準拠

分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [22] 53
　
分析条件：
 カラム

   DB-5
   30m×0.25mm, 0.25μm

「平成元年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

[22]p -ニトロアニリン 【水質】

水質試料

ﾍﾞﾝｾﾞﾝ
100mL×2回

GC/MS-SIM

溶媒抽出

ｴﾀﾉｰﾙ/ﾍﾞﾝｾﾞﾝ(1:99)
20～130mL

濃縮

窒素ｶﾞｽ気流下
2mL

1,000mL ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

1mLまで

ﾌﾛﾘｼﾞﾙｶﾗﾑ
ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ

濃縮
定容

水質試料

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
100mL×3回

0.1N塩酸50mL

溶媒抽出 酸洗浄

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

脱水

窒素ｶﾞｽ気流下
1mL

濃縮 定容 GC/MS

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 100ng

水質試料

ﾍﾌﾟﾀﾌﾙｵﾛn- ﾌﾞﾁﾙ酪酸0.2mL

pH調整

500mL

溶媒抽出

濃縮
定容

GC/MS-SIM

ヘプタフルオロアシル化

ﾍﾞﾝｾﾞﾝ50mL×3回

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

5mLまで

1,000mL
0.18％ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸-1Mﾘﾝ酸溶液100mL

及び塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 100g添加

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ｶﾞｽ気流下

1mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ｶﾞｽ気流下

1mLまで

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 100ng

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾌｪﾅﾝﾄﾚﾝ-d10 500ng

抽出

濃縮

水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ
300g添加
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[26]ペンタクロロフェノール
分析原理：GC/MS

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [26] 10
　
分析条件：
 カラム

   5%フェニルメチル

  シリコン

   30m×0.25mm, 0.25μm

　固相抽出法

「外因性内分泌攪乱化学物質調査暫定マニュアル」準拠

　溶媒抽出法

【水質】

水質試料 溶媒抽出

1,000mL ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
50mL×2回

1N塩酸pH3～3.5
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ30g添加

シリカゲルカラム
クリーンアップ

TMS化

脱水

濃縮

GC/MS

5%含水ｼﾘｶｹﾞﾙ15g
洗浄：ﾍｷｻﾝ100mL
溶出：ｱｾﾄﾝ100mL

溶出

脱水

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ10mL

水質試料

1,000mL

固相抽出

GC/MS

OASIS HLB 遠心分離
3,000rpm、15分間

濃縮
転溶

窒素ｶﾞｽ気流下
ｱｾﾄﾝ0.5mL

TMS化

pH調整

pH調整

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ｶﾞｽ気流下

1mLまで

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ｶﾞｽ気流下
0.5mLまで

BSTFA 0.2mL

BSTFA 0.2mL

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加

ﾍﾟﾝﾀｸﾛﾛﾌｪﾉｰﾙ-13C6 50ng

1N塩酸pH3～3.5
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ30g添加

※夾雑物質が少ない場合は省略可

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝ-d10 20ng

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝ-d10 20ng

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加

ﾍﾟﾝﾀｸﾛﾛﾌｪﾉｰﾙ-13C6 50ng
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[27] ポリ(オキシエチレン)=アル

     キルエーテル類（アルキル

     基の炭素数が12から15まで

     のもの）

 [27-1] ポリ(オキシエチレン)=
          ドデシルエーテル類（重合

          度が2から14までのもの）

  [27-1-1] ジ(オキシエチレン)=
             ドデシルエーテル

  [27-1-2] トリ(オキシエチレン)=
             ドデシルエーテル

  [27-1-3] テトラ(オキシエチレ

             ン)=ドデシルエーテル

  [27-1-4] ペンタ(オキシエチレ

             ン)=ドデシルエーテル

  [27-1-5] ヘキサ(オキシエチレ

             ン)=ドデシルエーテル

  [27-1-6] ヘプタ(オキシエチレ

             ン)=ドデシルエーテル

  [27-1-7] オクタ(オキシエチレ

             ン)=ドデシルエーテル

  [27-1-8] ノナ(オキシエチレン)=
             ドデシルエーテル

  [27-1-9] デカ(オキシエチレン)=
             ドデシルエーテル

  [27-1-10] ウンデカ(オキシエチレ

              ン)=ドデシルエーテル

  [27-1-11] ドデカ(オキシエチレ

              ン)=ドデシルエーテル

  [27-1-12] トリデカ(オキシエチレ

              ン)=ドデシルエーテル

  [27-1-13] テトラデカ(オキシエチ

              レン)=ドデシルエーテ

              ル

分析原理：LC/MS

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　　[27]
　　[27-1]    264
　　[27-1-1]   29
　　[27-1-2]   17
　　[27-1-3]   21
　　[27-1-4]   19
　　[27-1-5]   18
　　[27-1-6]   18
　　[27-1-7]   16
　　[27-2-8]   23
　　[27-2-9]   19
　　[27-2-10] 20
　　[27-2-11] 20
　　[27-2-12] 20
　　[27-2-13] 24

分析条件：
 カラム

   RP-18 GP
   2.0mm×150mm, 5μm

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【水質】

水質試料

500mL

ろ過

※SS 溶媒抽出

LC/MS

ｱｾﾄﾝ 20mL×2回
超音波処理及び
遠心分離後ろ過

ﾒﾀﾉｰﾙ7mL

固相抽出

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ｶﾞｽ気流下

濃縮

濃縮 転溶

ﾒﾀﾉｰﾙ1mL

混合

ｻﾛｹﾞｰﾄ添加
ﾍﾌﾟﾀ(ｵｷｼｴﾁﾚﾝ)=ﾄﾞﾃﾞｼﾙｴｰﾃﾙ-d25

Sep-Pak C18

溶出

酢酸ｴﾁﾙ10mL

ﾒﾀﾉｰﾙ5mL

溶出 転溶

窒素ｶﾞｽ気流下

濃縮

窒素ｶﾞｽ気流下
 1mLまで

ﾒﾀﾉｰﾙ1mL

ろ液

SS

※に続く。
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[28] ポリ(オキシエチレン)=
     ノニルフェニルエーテル類

    （重合度が2から15までのも

     の）

 [28-1] ジ(オキシエチレン)=
         ノニルフェニルエーテル類

 [28-2] トリ(オキシエチレン)=
         ノニルフェニルエーテル類

 [28-3] テトラ(オキシエチレン)=
         ノニルフェニルエーテル類

 [28-4] ペンタ(オキシエチレン)=
         ノニルフェニルエーテル類

 [28-5] ヘキサ(オキシエチレン)=
        ノニルフェニルエーテル類

 [28-6] ヘプタ(オキシエチレン)=
         ノニルフェニルエーテル類

 [28-7] オクタ(オキシエチレン)=
         ノニルフェニルエーテル類

 [28-8] ノナ(オキシエチレン)=
         ノニルフェニルエーテル類

 [28-9] デカ(オキシエチレン)=
         ノニルフェニルエーテル類

 [28-10] ウンデカ(オキシエチレ

           ン)=ノニルフェニルエー

           テル類

 [28-11] ドデカ(オキシエチレン)
           =ノニルフェニルエーテル

           類
 [28-12] トリデカ(オキシエチレ

           ン)=ノニルフェニルエー

           テル類

 [28-13] テトラデカ(オキシエチレ

           ン)=ノニルフェニルエーテ

           ル類

 [28-14] ペンタデカ(オキシエチレ

           ン)=ノニルフェニルエーテ

           ル類

【水質】

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

分析原理：LC/MS-SIM-
　　　　ESI-ポジティブ

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [28]     44
　 [28-1]   3.7
　 [28-2]   4.2
　 [28-3]   1.8
　 [28-4]   3.4
　 [28-5]   3.7
　 [28-6]   3.8
　 [28-7]   2.7
　 [28-8]   2.3
　 [28-9]   2.4
　 [28-10] 3.6
　 [28-11] 2.6
　 [28-12] 2.4
　 [28-13] 4.3
　 [28-14] 3.5

分析条件：
 カラム

  Inertsil Ph-3
  2.1mm×150mm

水質試料

Autoprep EDS-1×2連結

溶出

1,000mL 遠心分離
4,000回転、15分間

LC/MS-SIM-
ESI-ポジティブ

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

1mLまで

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

ﾉﾆﾙﾌｪﾉｰﾙｼﾞｴﾄｷｼﾚｰﾄ-13C2 100ng

濃縮

ﾒﾀﾉｰﾙ2mL
酢酸ｴﾁﾙ/ﾒﾀﾉｰﾙ(1:1)10mL

固相抽出 脱水
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[29] ポリブロモジフェニルエーテル

     類
 [29-1] モノブロモジフェニルエーテ

        ル類

 [29-2] ジブロモジフェニルエーテル

        類
 [29-3] トリブロモジフェニルエーテ

        ル類

 [29-4] テトラブロモジフェニルエー

        テル類

 [29-5] ペンタブロモジフェニルエー

        テル類

 [29-6] ヘキサブロモジフェニルエー

        テル類

 [29-7] ヘプタブロモジフェニルエー

        テル類

 [29-8] オクナブロモジフェニルエー

        テル類

 [29-9] ノナブロモジフェニルエーテ

        ル類

 [29-10] デカブロモジフェニルエー

        テル類

【水質】
分析原理：GC/HRMS

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [29]
　　PBDE#1    0.073
　　PBDE#2    0.095
　　PBDE#3    0.4
　　PBDE#7    0.06
　　PBDE#8及び

        PBDE#11  0.018
　　PBDE#10  0.017
　　PBDE#12及び

        PBDE#13   0.020
　　PBDE#15   0.10
　　PBDE#17   0.11
　　PBDE#25   0.01
　　PBDE#28   0.13
　　PBDE#35   0.01
　　PBDE#37   0.018
　　PBDE#47   0.11
　　PBDE#49   0.12
　　PBDE#66   0.11
　　PBDE#71   0.04
　　PBDE#75   0.01
　　PBDE#77   0.15
　　PBDE#85   0.072
　　PBDE#98   0.054
　　PBDE#99   0.05
　　PBDE#100  0.03
　　PBDE#102  0.046
　　PBDE#116  0.01
　　PBDE#118  0.037
　　PBDE#119  0.06
　　PBDE#121  0.027
　　PBDE#126  0.03
　　PBDE#138  0.06
　　PBDE#153  0.062
　　PBDE#154  0.089
　　PBDE#155  0.01
　　PBDE#156  0.089
　　PBDE#166  0.01
　　PBDE#181  0.01
　　PBDE#183  0.07
　　PBDE#184  0.07
　　PBDE#190  0.01
　　PBDE#191  0.07
　　PBDE#196  0.3
　　PBDE#197  0.09
　　PBDE#203  0.83
　　PBDE#204  0.86
　　PBDE#206  0.70
　　PBDE#207  0.2
　　PBDE#208  0.01
　　PBED#209  1.3
　
分析条件：
 カラム

  ENV-5MS「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

水質試料

C18FF(90mmφ) ﾄﾙｴﾝ200mL
16時間

ソックスレー
抽出

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮・転溶

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ  で
0.5mLまで濃縮後

ﾍｷｻﾝ10mL

5,000mL

大容量
固相抽出

フロリジルカラムクリーンアップ

負荷：ﾍｷｻﾝ10mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(10:90) 40mL

アルミナカラムクリーンアップ

負荷：ﾍｷｻﾝ 1mL
洗浄：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(2:98)  6mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ(30:70)  10mL

GC/HRMS

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
PBDE#3、#15、#28、#47、#99、#153、#154、#139及
び#133の13C12-体各2ng並びにPBDE#197及び#207の
13C12-体各5ng並びにPBDE#209-13C12 10ng

濃縮・転溶

濃縮・転溶

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ  で
0.5mLまで濃縮後

ﾍｷｻﾝ 10mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ  で
0.5mLまで濃縮後

ﾍｷｻﾝ 10mL

脱水

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

PBDE#138-13C12 1ng

※以下のフロリジルカラムクリーンアップ及びアルミ
ナカラムクリーンアップ行程に代え。多重シリカゲル
カラムクリーンアップを実施する場合もある。
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[30]N -メチルアニリン 【水質】
分析原理：GC/MS

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [30] 12
　
分析条件：
 カラム

  メチルシリコン HP
  ULTRA-1
  30m×0.53mm, 0.52μm

「平成元年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【底質・生物】
分析原理：GC/MS

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　 [30] 1.2
 【生物】（ng/g-wet）
　 [30] 1.4
　
分析条件：
 カラム

   メチルシリコン HP
  ULTRA-1
  30m×0.53mm, 0.52μm
  メチルシリコン DB-1
  30m×0.53mm, 1.5μm

「平成元年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

水質試料

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ

50mL×2回

GC/MS

試料

溶媒抽出 脱水 濃縮

1,000mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 100g添加

湿重量20g

溶媒抽出 遠心分離

脱水 濃縮

ﾍｷｻﾝ 10mL
硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ 20g

ﾒﾀﾉｰﾙ
50mL×2回

溶媒抽出

転溶

フロリジルカラム
クリーンアップ

濃縮

3,000回転 10%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 500mL
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 50mL×2回

ﾍｷｻﾝ 10mL
無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ﾍｷｻﾝ 10mL

5%含水ﾌﾛﾘｼﾞﾙ 5g(10mmφ)
洗浄：ﾍｷｻﾝ 30mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 30mL

濃縮・定容

窒素ｶﾞｽ気流下
 ﾍｷｻﾝ1mLｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

ｱﾆﾘﾝ-d5 100ng

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

ｼｸﾛﾍｷｻﾝ1mL添加

25℃、1mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

ｼｸﾛﾍｷｻﾝ1mL添加

25℃、1mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

25℃、 1mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

ｼｸﾛﾍｷｻﾝ1mL添加

25℃、1mLまで

GC/MS濃縮・定容

窒素ｶﾞｽ気流下
 ﾍｷｻﾝ1mLｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

ｱﾆﾘﾝ-d5 100ng
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[32]N'-tert -ブチル-N -シクロプロ

    ピル-6-(メチルチオ)-1,3,5-トリ

    アジン-2,4-ジアミン

分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [31] 7
　
分析条件：
 カラム

  DB-5
  15m×0.25mm, 0.25μm

「要調査項目等調査マニュアル（平成13年3月）」準拠

【水質】
分析原理：GC/MS-SIM

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [32] 8
　
分析条件：
 カラム

   DB-5MS
   30m×0.32mm, 0.25μm

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

[31]N -メチルカルバミン酸2,3-
     ジヒドロ-2,2-ジメチル-7-ベン

     ゾ[b]フラニル（カルボフラ

     ン）

【水質】

水質試料

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
150mL,100mL

GC/MS-SIM

溶媒抽出

濃縮

1,000mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 100g添加

濃縮 溶媒転溶

ｱｾﾄﾝ

水質試料

GC/MS-SIM脱水

窒素ｶﾞｽ気流下

乾固

ﾍｷｻﾝ 1mL

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝ-d10 50ng

500mL

ろ過

超音波抽出

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ5mL

通水・乾燥 溶出

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ5mL

定容

PS-2
窒素ｶﾞｽ気流下

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ｶﾞｽ気流下
1mLまで

窒素ｶﾞｽ気流下
1mLまで ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8､ﾌｪﾅﾝﾄﾚﾝ-d10､

ﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝ-d10､ｸﾘｾﾝ-d12及び

ﾍﾞﾝｿﾞ[e]ﾋﾟﾚﾝ-d12 各100ng

GF/B

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

（ろ過回収SS）

（ろ液）
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分析原理：HPLC/MS

検出下限値：
 【底質】（ng/g-dry）
　 [33] 6.0

分析条件：
 カラム

   A-302 (ODS)
   4.6mm×150mm

【底質】

「昭和59年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

[33]2-メトキシ-5-メチルアニリン 【水質】
分析原理：HPLC/MS

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [33] 32
　
分析条件：
 カラム

   A-302 (ODS)
   4.6mm×150mm

「昭和59年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

水質試料

ろ過

濃縮

Sep-Pak C18

1,000mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ10g添加

湿重量30g

逆抽出

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

10mLまで
0.02N塩酸

50mL×2回

中和

pH7
0.1N水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ10mL

ﾘﾝ酸緩衝液5mL

固相抽出 溶出

定容

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ3mL

HPLC/MS

溶媒抽出

ﾍﾞﾝｾﾞﾝ
100mL,50mL

Sep-Pak C18 ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ2.5mL

底質試料

ろ過

濃縮

Sep-Pak C18

逆抽出

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
10mLまで

0.02N塩酸

50mL×2回

中和

pH7
0.1N水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ 10mL

ﾘﾝ酸緩衝液5mL

固相抽出 溶出

定容 HPLC/MS

溶媒抽出

ﾍﾞﾝｾﾞﾝ
100mL, 50mL

Sep-Pak C18 ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ2.5mL

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ3mL
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物 質 名 分析法フローチャート 備　　考

分析原理：LC/MS-SIM
　　　　-ESI-ネガティブ

検出下限値：
 【水質】（ng/L）
　 [34] 80
　
分析条件：
 カラム

  ODS-A
  2.1mm×150mm, 5μm

[34]3-ヨード-2-プロピニルブチ

    カーバメート
【水質】

「平成16年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

水質試料 固相抽出 溶出

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 5mL250mL Sep-Pak C18

LC/MS-SIM-ESI-ネガティブ
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