
ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸/ﾒﾀﾉｰﾙ(2:98) 100mL
0.05L/分×24時間

ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸/ﾒﾀﾉｰﾙ(2:98)
100mL

25%ｱﾝﾓﾆｱ水/ﾒﾀﾉｰﾙ
(0.4:99.6) 1mL

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
4,4'-ｼﾞｱﾐﾉｼﾞﾌｪﾆﾙﾒﾀﾝ-d8 0.1ng

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ
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0.1mL

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [2] 19

分析条件：
 機器

   LC：Agilent 200SL
   MS：AB Sciex TQ5500
 カラム

   Inertsil ODS-3
   150mm×2.1mm、5μm

[2] 4,4'-ジアミノジ

フェニルメタン（別
名：4,4'-メチレン

ジアニリン）

【大気】

大気 捕集 定容

分取 希釈

分析原理：ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [1] 380

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu
                    GCMS-QP2010
   HS：Turbo Matrix HS40
 カラム
   DB-624
   60m×0.32mm、1.8μm

[1] 酢酸エチル 【水質】

水質試料 ヘッドスペースGC/MS-SIM-EI

10mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 3g

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
酢酸ｴﾁﾙ-d8 20ng

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

注）ヘッドスペースに代え、パージアンドトラップで行った例があった。
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濃縮

GC/MS-SIM-EI
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【底質】

底質試料 抽出 遠心分離

湿泥
（乾泥換算約10g）

ﾒﾀﾉｰﾙ 50mL
振とう10分間
超音波10分間

3,000rpm、10分間

2回繰り返す

希釈 振とう抽出 脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

カラムクリーンアップ

Envi-Carb 0.5g/6mL（前段）
Sep-Pak Plus Silica 690mg（後段）
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 10mL

前段カラム廃棄
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(10:90) 10mL
妨害物質除去：ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(1:99) 5mL

溶出：ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(1:99) 5mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mL ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

1e,3e,5a-ﾄﾘﾌｪﾆﾙｼｸﾛﾍｷｻﾝ-d5

100ng

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
   [3] 0.7

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890N
   MS：JEOL JMS-K9
 カラム
   DB-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm
   又は
   VF-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

[3] N ,N -ジシク
ロヘキシル-1,3-
ベンゾチアゾー
ル-2-スルフェン
アミド

濃縮・定容

5%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液

500mL
ﾍｷｻﾝ 10mL、10分間

×2回
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【生物】

生物試料 ホモジナイズ 遠心分離

ﾒﾀﾉｰﾙ 15mL 3,000rpm、10分間

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [3] 4.4

分析条件：
 機器
   GC：HP5890II
   MS：JEOL AX505W
 カラム
   DB-5ms
   30m×0.32mm、0.25μm
   又は
   VF-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

[3] N ,N -ジシク
ロヘキシル-1,3-
ベンゾチアゾー
ル-2-スルフェン
アミド

2回繰り返す

振とう抽出 脱水 濃縮

ﾍｷｻﾝ 50mL、5分間
×2回

湿重量 2g

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで
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希釈カラムクリーンアップ

Mega Bond Elut C18 2g/12mL
溶出：ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL

5%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液

100mL

カラムクリーンアップ

5%含水ｼﾘｶｹﾞﾙ 5g
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 50mL
溶出：ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(1:99) 70mL

濃縮・定容

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mL

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
1e,3e,5a-ﾄﾘﾌｪﾆﾙｼｸﾛﾍｷｻﾝ-d5

100ng

GC/MS-SIM-EI

分析原理：ICP-MS

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [4] 1.4

分析条件：
 機器
   ICP-MS：Agilent 7500c

[4] セリウム及び
その化合物（セ
リウムとして）

【水質】

水質試料 加熱 ろ過

25mL 60%硝酸水溶液 5mL
マイクロウエーブ

ろ紙 5種B

pH調整 固相抽出 洗浄

2mol/L酢酸アンモニウム
水溶液 3mL

25%アンモニア水
pH 4～5

定容 GC/MS-SIM-EI

精製水
25mL
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InertSep ME-1 250mg/6mL
10mL/分

0.4mol/L酢酸アンモニウ
ム水溶液 5mL
精製水 10mL

溶出

2mol/L硝酸水溶液 5mL

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ｲﾝｼﾞｳﾑ 75ng
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溶解
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

ﾒﾀﾉｰﾙ 1mL
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10%ﾋﾟﾛｶﾞﾛｰﾙ/ﾒﾀﾉｰﾙ溶液

10μL
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

ﾒﾀﾉｰﾙ 1mL

湿泥
（乾泥換算約5g）

10%ﾋﾟﾛｶﾞﾛｰﾙ水溶液 10μL

濃縮 定容

分析原理：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [5] 1.7
【底質】（ng/g-dry）
   [5] 0.18

分析条件：
 機器
   LC：Alliance 2795
   MS：Quattro Premier XE
   又は
   LC：Shimadzu Prominence
            System
   MS：Applied Biosystems
            API4000
 カラム
   XBridge Shield RP18
   150mm×2.1mm、5μm

[5] 2,2',6,6'-テトラ-
tert -ブチル-4,4'-
メチレンジフェ
ノール

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮 溶解

Sep-Pak Plus Silica 690mg
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 5mL

溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(25:75) 5mL

【水質】

水質試料 振とう抽出 脱水

3%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液

200mL
ﾍｷｻﾝ 30mL、5分間
ﾍｷｻﾝ 20mL、5分間

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

分取

1mL

カラムクリーンアップ 濃縮

ﾍｷｻﾝ
50mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
30～40mLまで

ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL
振とう10分間
超音波10分間

3,000rpm、10分間

2回繰り返す

希釈 振とう抽出 脱水

100mL
10%ﾋﾟﾛｶﾞﾛｰﾙ水溶液 10μL

塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 3g

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 50mL、10分間

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 30mL、10分間

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

【底質】

底質試料 抽出 遠心分離
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ﾒﾀﾉｰﾙ 1mL
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溶解
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
30～40mLまで

ﾍｷｻﾝ
50mL

1mL

カラムクリーンアップ 濃縮

Sep-Pak Plus Silica 690mg
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 5mL

溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(25:75) 5mL

10%ﾋﾟﾛｶﾞﾛｰﾙ/ﾒﾀﾉｰﾙ溶液

10μL
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

3%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液

200mL
ﾍｷｻﾝ 30mL、5分間
ﾍｷｻﾝ 20mL、5分間

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮 定容 分取

2回繰り返す

希釈 振とう抽出 脱水

【生物】

生物試料 抽出 遠心分離

湿重量 10g
10%ﾋﾟﾛｶﾞﾛｰﾙ水溶液 10μL

ﾒﾀﾉｰﾙ 30mL
（2回目20mL）
振とう10分間
超音波10分間

3,000rpm、10分間

[5] 2,2',6,6'-テトラ-
tert -ブチル-4,4'-
メチレンジフェ
ノール

分析原理：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ポジティブ

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [5] 0.037

分析条件：
 機器
   LC：Shimadzu Prominence
            System
   MS：Applied Biosystems
            API4000
 カラム
   XBridge Shield RP18
   150mm×2.1mm、5μm

[6] 4-(1,1,3,3-テト

ラメチルブチル)
フェノール

【底質】

底質試料 抽出 遠心分離

湿泥
（乾泥換算約5g）

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 30mL
振とう10分間
超音波10分間

3,000rpm、5分間

濃縮

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
4-(1,1,3,3-ﾃﾄﾗﾒﾁﾙﾌﾞﾁﾙ)ﾌｪﾉｰﾙ-d5 200ng

2回繰り返す

カラムクリーンアップ
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

ISOLUTE M-M 500mg/3mL
妨害物質除去：ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ/蒸留水(30:70) 3mL

溶出：ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 4mL
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希釈

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
2mLまで

超純水 10mL

分析原理：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ネガティブ

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
   [6] 1.9

分析条件：
 機器
   LC：Shimadzu Prominence
            System
   MS：Applied Biosystems
            API4000
 カラム
   L-columum 2 ODS
   150mm×2.1mm、3μm
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5%含水ｼﾘｶｹﾞﾙ 1g
溶出：ﾍｷｻﾝ 9mL（ﾒﾁﾙﾅﾌﾀﾚﾝ類）

妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(20:80) 10mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 15mL（o -ﾄﾙｲｼﾞﾝ）

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 10ng

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾍｷｻﾝ 200mL
（ﾅｽ型ﾌﾗｽｺへ洗い込み）

ﾛｰﾀﾘｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
1mLまで

夾雑物の多い試料についてのみ
下記※の工程を実施。

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d8 10ng

GC/MS-SIM-EI

500mL

水質試料 振とう

濃縮

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾍｷｻﾝ 5mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

夾雑物の多い試料についてのみ
下記※の工程を実施。 GC/MS-SIM-EI

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

Bond Elut Jr. NEXUS
200mg

10mL/分
ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加

o -ﾄﾙｲｼﾞﾝ-d9 10ng
1-ﾒﾁﾙﾅﾌﾀﾚﾝ-d10 10ng
2-ﾒﾁﾙﾅﾌﾀﾚﾝ-d10 10ng

洗浄 乾燥 溶出

精製水 20mL 通気
数分間

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 5mL

脱水

[7-1] o -トルイジン

[10-1] 1-メチルナ

フタレン
[10-2] 2-メチルナ

フタレン
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塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 50g
10分間

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
o -ﾄﾙｲｼﾞﾝ-d9 10ng

1-ﾒﾁﾙﾅﾌﾀﾚﾝ-d10 10ng
2-ﾒﾁﾙﾅﾌﾀﾚﾝ-d10 10ng

脱水

濃縮

※

カラムクリーンアップ 濃縮

振とう抽出

【水質】

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 100mL、10分間
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 50mL、10分間

水質試料 振とう 固相抽出

500mL 10分間

希釈

希釈 希釈

ﾍｷｻﾝ 20mL

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [7-1]   1.9
   [10-1] 1.8
   [10-1] 2.8

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890
   MS：JEOL JMS-AM II
 カラム
   DB-WAX 10
   30m×0.25mm、0.5μm
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LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

ﾒﾀﾉｰﾙ 3mL 超純水
1mL

超純水 3mL100mL Oasis HLB 3mL/60mg

ﾛｰﾀﾘｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
40℃

0.5mLまで

分析原理：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [7-2] 0.50

分析条件：
 機器
   LC：Shimadzu Prominence
            System
   MS：Applied Biosystems
            API4000
 カラム
   L-columum 2 ODS
   150mm×2.1mm、3μm

ｸﾘ-ﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
p -ﾄﾙｲｼﾞﾝ-d9 50ng

溶出 濃縮 定容

[7-2] p -トルイジン 【水質】

水質試料 固相抽出 洗浄

[8] ブタン-2-オ
ン=オキシム

【水質】

水質試料 固相抽出 前段固相廃棄

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ﾌﾞﾀﾝ-2-ｵﾝ=ｵｷｼﾑ-d5 100ng

濃縮 GC/MS-SIM-EI
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脱水 溶出

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

脱水

遠心分離
5,000rpm、30分間

酢酸ｴﾁﾙ 7mL

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 50ng

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mL

注）試料量を250mLとした例があった。

500mL Sep-Pak Plus C18（前段）
Oasis HLB 20mL/1g（後段）

6mL/分

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [15] 1.5

分析条件：
 機器
   GC：HP6890
   MS：JEOL JMS-GCmate
   又は
   GC：HP6890
   MS：AutoSpec Ultima
 カラム
   INNOwax
   30m×0.25mm、0.25μm
   又は
   SUPELCOWAX 10
   60m×0.32mm、0.5μm
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窒素ﾊﾟｰｼﾞ25%ｱﾝﾓﾆｱ水/ﾒﾀﾉｰﾙ(0.1:99.9)
4mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

洗浄
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溶解 洗浄 濃縮

精製水 3mL
振とう；3分間
精製水除去

窒素ﾊﾟｰｼﾞtert -ﾌﾞﾁﾙﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 6mL

ﾒﾀﾉｰﾙ/精製水(70:30) 2mL 酢酸緩衝液 2mLOasis WAX Plus 225mg/60μm

[9-1] ペルフルオ
ロドデカン酸
[9-2] ペルフルオ
ロテトラデカン
酸
[9-3] ペルフルオ
ロヘキサデカン
酸

【水質】

水質試料 振とう抽出 濃縮

1L

溶解時容器洗浄 溶出 濃縮

塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 30g
tert -ﾌﾞﾁﾙﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 150mL（2回
目100mL）、10分間×2回

分析原理：LC/MS/MS-
SRM-ESI-ネガティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [9-1] 0.1
   [9-2] 0.1
   [9-3] 0.061

分析条件：
 機器
   LC：Agilent 1200
   MS：Agilent 6410
   又は
   LC：Shimadzu Prominence
            System
   MS：Applied Biosystems
            API4000
 カラム
   Eclipse Plus C18
   100mm×2.1mm、1.8μm、
   Ascentis Express C18
   100mm×2.1mm、2.7μm
   Eclipse XDB C18
   150mm×2.1mm、3.5μm
   又は
   Ascentis Express C18

100mm×2 1mm、2 7μm

ﾒﾀﾉｰﾙ 10mL
洗浄後は固相へ負荷

ﾛｰﾀﾘｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
乾固直前まで

溶解 固相抽出

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 10mL

濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.5mL

「平成19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
ﾌｪﾅﾝﾄﾚﾝ-d10 50ng

定容

ﾒﾀﾉｰﾙ/蒸留水(70:30)
1mLｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

ﾍﾟﾙﾌﾙｵﾛﾄﾞﾃﾞｶﾝ酸-13C2 1ng

分析原理：GC/MS-SIM-EI
　
検出下限値：
【大気】（ng/m3）
   [11] 0.31
　
分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890
   MS：JEOL JMS-K9
 カラム
   DB-5ms
   15m×0.32mm、1.00μm

[11] メチレンビ
ス(4,1-シクロヘ
キシレン)=ジイ
ソシアネート

【大気】

大気 捕集 溶出

Sep-Pak PS-Air
5L/分×24時間
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