
分析原理：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ネガティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [1]   10
   [15] 21
   [16] 14

分析条件：
 機器
   LC：Shimadzu Prominence
            System
   MS：Applied Biosystems
            API3200
   又は
   MS：Applied Biosystems
            API4000 カラム
   Wakosil DNPH
   250mm×2.0mm、5μm
   又は
   Ascentis Express C18
   100mm×2.1mm、2.7μm

５．初期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

[1] アミルケイ皮

アルデヒド
[15] ペンタナー

ル
[16] 4-メトキシベ

ンズアルデヒド

Oasis MAX 1cc/30mg
妨害物質除去：ﾒﾀﾉｰﾙ 6mL
溶出：ｷﾞ酸/ｱｾﾄﾝ(2/98) 2mL

【水質】

水質試料

100mL

カラムクリーンアップ

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
4-ﾒﾄｷｼ-d3-ﾍﾞﾝｽﾞｱﾙﾃﾞﾋﾄﾞDNPH誘導体化物
20ng（4-ﾒﾄｷｼ-d3-ﾍﾞﾝｽﾞｱﾙﾃﾞﾋﾄﾞとして）

注）LC/MS/MS-SRM-APCI-ネガティブに代え、LC/MS/MS-SRM-ESI-ネガティブ
　　で行った例があった。

定容

分析原理：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ネガティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [2] 9.6

分析条件：
 機器
   LC：Alliance 2695
   MS：Quattro micro API
 カラム
   XBridge C18
   100mm×2.1mm、3.5μm
   又は
   Ascentis Express C18
   100mm×2.1mm、2.7μm

溶出

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 10mL

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固直前まで

溶解・定容

InertSep C18 2g/12mL
10mL/分

精製水 20mL
ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ/精製水(50/50) 30mL

[2] イオパノ酸 【水質】

水質試料 固相抽出 洗浄

100mL Sep-Pak C18
10mL/分

精製水 10mL

溶出

ﾒﾀﾉｰﾙ 5mL

ﾒﾀﾉｰﾙ/精製水(50/50)
2mL

誘導体化

固相抽出 洗浄

ｸｴﾝ酸緩衝液 4mL
5M塩酸水溶液

 pH3

2,4-ｼﾞﾆﾄﾛﾌｪﾆﾙﾋﾄﾞﾗｼﾞﾝ
（DNPH）18mg
12M塩酸、 pH1

30分間

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 10mL 1mL

分取
LC/MS/MS-SRM-
APCI-ネガティブ

pH調整

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

[3] ε -カプロラク
タム

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [3] 3.6

分析条件：
 機器

   LC：Agilent 1200
   MS：Agilent 6410
 カラム

   ZORBAX Eclipse Plus C18
   150mm×2.1mm、3.5μm

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ/精製水(25/75)
1mL

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

濃縮 溶解・定容

捕集 溶出

Sep-Pak PS-AIR
0.3L/分×24時間

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 5mL

【大気】

大気
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

ﾍｷｻﾝ 2mL×3回精製水
3mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.1～0.2mLまで

誘導体化

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【底質】（ng/g-wet）
   [4] 0.09

分析条件：
 機器
   GC：HP6890
   MS：AutoSpec Ultima
 カラム
   ENV-17MS
   30m×0.25mm、0.25μm

3,000rpm、10分間

Oasis HLB Plus
15mL/分

脱水

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

カラムクリーン
アップ

Sep-Pak Plus NH2

溶出：ﾒﾀﾉｰﾙ 5mL

脱水

GC/MS-SIM-EI

ｱｾﾄﾝ 1mL
ﾒﾀﾉｰﾙ/酢酸ｴﾁﾙ(50:50) 6mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ろ過 希釈

希釈

湿泥
（乾泥換算約10g）

濃縮

遠心分離

【底質】

底質試料 超音波抽出

濃縮

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 50ng

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

抽出

溶出

 誘導体化反応
　1M水酸化ｶﾘｳﾑ/ｴﾀﾉｰﾙ溶液 0.5mL、硫酸ｼﾞｴﾁﾙ 0.2mL
　30分間
 過剰硫酸ｼﾞｴﾁﾙ除去
　1M水酸化ｶﾘｳﾑ/ｴﾀﾉｰﾙ溶液 4mL
　70℃、60分間

精製水 10mL 遠心分離

濃縮

[4] 2,4-キシレ
ノール

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
2,4-ｷｼﾚﾉｰﾙ-d3 50ng

2回繰り返す

ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL 20分間
（2回目 15mL）

ｶﾞﾗｽ繊維ろ紙 GF/B 1μm

洗浄 脱水

固相抽出

精製水
1L

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.5mLまで

「平成19年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

溶解・定容

「平成19年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

ｱｾﾄﾝ
2mL

5M水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液
 pH10以上

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
50mL 10分間

×2回

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ

2～3mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

GC/MS-SIM-EI

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【底質】（ng/g-wet）
   [5] 0.10

分析条件：
 機器
   GC：HP6890
   MS：HP5973MSD
 カラム
   DB-1701
   30m×0.25mm、0.25μm

定容

pH調整 振とう抽出 脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50)
1mL

捕集 溶出

Sep-Pak Plus PS-2
0.7L/分×24時間

カラムクリーンアップ 濃縮

5%含水ｼﾘｶｹﾞﾙ 3g
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 50mL

溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 30mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ

1mL未満まで

ｱｾﾄﾝ 2mL

【大気】
分析原理：GC/MS-SIM-EI
 
検出下限値：
【大気】（ng/m3）
   [6] 12

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890N
   MS：JEOL JMS-Q1000GC
             K9
 カラム
   SUPELCOWAX 10
   30m×0.25mm、0.25μm

GC/MS-SIM-EI

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 200ng

溶解 濃縮

ﾍｷｻﾝ 10mL

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

大気

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 50ng

[6] 酢酸2-エトキ
シエチル（別
名：エチレング
リコールモノエ
チルエーテルア
セテート）

希釈 pH調整 洗浄

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 50mL
振とう 20分間

5%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液

500mL

[5] キノリン 【底質】

底質試料 抽出 遠心分離

湿泥
（乾泥換算約10g）

ｱｾﾄﾝ 40mL
振とう10分間
超音波10分間

2,000rpm、10分間

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ｷﾉﾘﾝ-d7 50ng

塩酸
 pH1以下

2回繰り返す
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

3,000rpm、10分間

溶出

[7] 4,4'-ジアミノ
ジフェニルエー
テル

【底質】 分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：
 【底質】（ng/g-wet）
   [7] 2.0

分析条件：
 機器

   LC：Alliance 2695
   MS：Quattro micro API
 カラム

   Atlantis T3
   150mm×2.1mm、5μm

底質試料 抽出 遠心分離

湿泥
（乾泥換算約1g）

2M塩酸水溶液 30mL
振とう10分間
超音波10分間

洗浄

2回繰り返すｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
4,4'-ｼﾞｱﾐﾉｼﾞﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ-d12 10ng

固相抽出

Oasis MCX Plus
10mL/分

25%ｱﾝﾓﾆｱ水/ﾒﾀﾉｰﾙ(5:95)
5mL

精製水
1L

500mL

ﾒﾀﾉｰﾙ
1mL

濃縮

0.1M塩酸水溶液 10mL
精製水 10mL

溶解・定容

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1滴残る程度まで

希釈 分取

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

注）底質からの抽出について、2M塩酸水溶液に代え、ﾒﾀﾉｰﾙで行った後に塩酸を
　　加えた例があった。

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考
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分析原理：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ネガティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [8] 0.005

分析条件：
 機器
   LC：Aliance 2695
   MS：Quattro micro API
   又は
   LC：Shimadzu Prominence
            System
   MS：Applied Biosystems
            API4000
 カラム
   XBridge Shield RP18
   100mm×2.1mm、3.5μm

[8] ジエチルスチ

ルベストロール

ﾒﾀﾉｰﾙ 5mL InertSep GC/SAX/PSA
1mL/分

ﾒﾀﾉｰﾙ 12mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ 40℃
0.25mLまで

精製水
0.5mL

溶出 固相抽出 溶出

洗浄

定容

ｶﾞﾗｽ繊維ろ紙 GS-25

ろ液

ろ紙

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ｼﾞｴﾁﾙｽﾁﾙﾍﾞｽﾄﾛｰﾙ-d7 5ng

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

精製水 20mL ×2回
（1回目はpH調整時の容
器洗い込み後）

乾燥

超音波2分間

【水質】

水質試料 吸引ろ過

2L
ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸 2g

通気
15分間

固相抽出

InertSep CH
20mL/分

ﾒﾀﾉｰﾙ
5mL、2回

濃縮

溶出 pH調整

2M塩酸水溶液

pH2.5

混合

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【大気】（ng/m3）
   [9] 22

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu
                    GCMS-QP2010
 カラム
   DB-WAX
   60m×0.25mm、0.25μm
   又は
   30m×0.25mm、0.5μm

[9] ジメチルスル

ホキシド
【大気】

大気 捕集 溶出

Sep-Pak C18
0.5L/分×24時間

ｴﾀﾉｰﾙ 5mL

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

GC/MS-SIM-EI

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 1,000ng
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

40mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 8g添加

パージアンドトラップGC/MS-SIM-EI

分析原理：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [10] 0.15

分析条件：
 機器
   LC：Alliance 2695
   MS：Quattro micro API
   又は
   LC：Shimadzu Prominence
            System
   MS：Applied Biosystems
            API4000
 カラム
   Atlantis T3
   150mm×2.1mm、3μm
   又は
   Ascentis Express C18

100mm×2 1mm、2 7μm

「平成20年度化学物質分析法開発調査報告書」を参考に変更

分取

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
4-ﾌﾞﾛﾓﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 25ng

分取

分析原理：パージアンドト
ラップGC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
   [11] 0.62

分析条件：
 機器
   GC：GC-17A
   MS：GCMS-QP2010ultra
 カラム
   DB-624
   60m×0.32mm、1.8μm

湿泥
（乾泥換算約40g）

精製水 100mL

固相抽出

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

濃縮

ﾒﾀﾉｰﾙ 1.5mL

洗浄 溶出

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

精製水 10mL

ｸﾘ-ﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
L -ﾁﾛｷｼﾝ-13C6 1ng

水分除去

ｷﾞ酸/ﾒﾀﾉｰﾙ(2:98)
1mL

定容

大気 10mL 25%ｱﾝﾓﾆｱ水/ﾒﾀﾉｰﾙ(2:98) 5mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
40℃以下

1mL未満まで

溶出 濃縮

[10] L -チロキシン 【水質】

水質試料 固相抽出 洗浄

300mL Sep-Pak C18
20mL/分

定容

精製水
40mL

精製水
50mL

[11] o -ニトロ
トルエン

20mL

【底質】

底質試料 水蒸気蒸留

ｸﾘ-ﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
o -ﾆﾄﾛﾄﾙｴﾝ-13C6 25ng

BOND ELUT C18
500mg/6mL

10mL/分

ﾒﾀﾉｰﾙ/精製水(50:50) 5mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.5mLまで

希釈
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

精製水 5mL ﾒﾀﾉｰﾙ 5mL

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ
検出下限値：
 【底質】（ng/g-wet）
   [12] 0.22

分析条件：
 機器

   LC：Agilent 1100
   MS：Applied Biosystems
           API3200
 カラム

   Ascentis RP-Amide
   100mm×2.1mm、3μm

底質試料 抽出 遠心分離

湿泥
（乾泥換算約5g）

酢酸ｴﾁﾙ 25mL
振とう20分間
超音波20分間

3,000rpm、20分間

2回繰り返す

濃縮 希釈

GC/MS-SIM-EI

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

ORBO-52S
1.5L/分×24時間

[12] 4-ヒドロキシ

安息香酸メチル
【底質】

固相抽出

Oasis MCX Plus
10mL/分

洗浄 溶出
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

精製水
25mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固直前まで

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾋﾞｽﾌｪﾉｰﾙ-A-d16 500ng

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【大気】（ng/m3）
   [13] 0.56

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890
   MS：Agilent 5973N
 カラム
   DB-1ms
   30m×0.25mm、0.1μm

[13] フタル酸n -
ブチル=ベンジル

【大気】

大気 捕集 溶出

ｱｾﾄﾝ 2mL
内標準物質としてﾌﾀﾙ酸
n -ﾌﾞﾁﾙ=ベンジル-d4 20ng

を添加
室温、24時間以上
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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：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [14] 11

分析条件：
 機器
   LC：Alliance 2695
   MS：Quattro micro API
   又は
   LC：Shimadzu Prominence
            System
   MS：Applied Biosystems
            API4000
 カラム
   Atlantis T3
   150mm×2.1mm、3μm
   又は
   Ascentis Express C18
   100mm×2.1mm、2.7μm

希釈 濃縮

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾍｷｻﾝ 50mL
（ﾅｽ型ﾌﾗｽｺへ洗い込み）

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固直前まで

溶解

[14] 1,2,4-ベンゼ
ントリカルボン
酸トリ-n -オクチ
ル

100mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 5g

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 15mL、10分間
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 10mL、10分間

ﾍｷｻﾝ 10mL

水質試料 振とう抽出 希釈

【水質】

カラムクリーン
アップ 濃縮

「平成21年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

ﾍｷｻﾝ 1mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固直前まで

LC-Florisil 1g/6mL
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 5mL
溶出：ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(10:90) 5mL

溶解・定容

ﾒﾀﾉｰﾙ
2mL

脱水
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