
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：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】
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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）
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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




