
調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

分析機関報告

６．モニタリング調査対象物質の分析法概要

分析原理：GC/HRMS

検出下限値：
 【水質】（pg/L）
   [1]        24
   [1-1]       0.2
   [1-2]       5
   [1-3]       8
   [1-4]       7
   [1-5]       2
   [1-6]       0.9
   [1-7]       0.6
   [1-8]       0.3
   [1-9]       0.2
   [1-10]     0.09
   [13]         1
   [14]     110
   [14-1]      3
   [14-2]      1
   [14-3]      2
   [14-4]      1
   [14-5]      1
   [14-6]      7
   [14-7]  100

分析条件：
 機器
  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
 カラム
 [1]
  HT8-PCB
  60m×0.25mm
 [13]及び[14]
  BP-1
  15m×0.25mm、0.10μm

[1]PCB類
 [1-1]モノクロロビフェ
  ニル類
 [1-2]ジクロロビフェニ
  ル類
 [1-3]トリクロロビフェ
  ニル類
 [1-4]テトラクロロビ
  フェニル類
 [1-5]ペンタクロロビ
  フェニル類
 [1-6]ヘキサクロロビ
  フェニル類
 [1-7]ヘプタクロロビ
  フェニル類
 [1-8]オクタクロロビ
  フェニル類
 [1-9]ノナクロロビフェ
  ニル類
 [1-10]デカクロロビフェ
  ニル

[13]ヘキサブロモビフェ
ニル類

[14]ポリブロモジフェニ
ルエーテル類（臭素数が
4から10までのもの）
 [14-1]テトラブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-2]ペンタブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-3]ヘキサブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-4]ヘプタブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-5]オクタブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-6]ノナブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-7]デカブロモジ
  フェニルエーテル

（注）PCB#3、#8、#31、#194、#206及び#209の13C12-体各0.4ng、#28、#52、
　　　#77、#79、#81、#101、#105、#114、#118、#123、#126、#153、#156、
　　　#157、#167、#169、#170、#180及び#189の13C12-体各0.2ng、HxBB#153
　　　の13C12-体を0.4ng並びにPBDE#47､#99､#153､#154及び#183の13C12-体を
　　　各0.2ng､#197及び#207の13C12-体を各0.5ng並びに#209の13C12-体を1ng

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
PCB#9及び#205の13C12-体
各250pg、#19、 #70、
#111、#138及び#178の
13C12-体各125pg並びに
PBDE#138の13C12-体1ng

溶出固相抽出水質試料

ｱｾﾄﾝ20mL×3回及び
ﾄﾙｴﾝ10mL×2回
さらにろ紙は
超音波洗浄
ｱｾﾄﾝ50mL、10分間×2

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
乾固直前まで

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

【水質】

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加（注）

ｶﾞﾗｽ繊維ろ紙GC50
抽出ﾃﾞｨｽｸC18 FF

【水質】

20L

希釈

精製水 100mL

溶媒抽出

ﾍｷｻﾝ 50mL×2回

一部分取

ﾛｰﾀﾘｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
ﾍｷｻﾝ
20mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
2mLまで

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
50μLまで

GC/HRMS濃縮濃縮

ｼﾘｶｹﾞﾙ 0.5g、硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(22:78) 3g、
硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(44:56) 5g、ｼﾘｶｹﾞﾙ 0.5g、
水酸化ｶﾘｳﾑ/ｼﾘｶｹﾞﾙ(2:98) 0.5g、
ｼﾘｶｹﾞﾙ0.5g 
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ｷｻﾝ(10:90) 80mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(10:90) 60mL

脱水 濃縮・定容

多層シリカゲルカラム
クリーンアップ

カラムクリーンアップ
（一部の試料について実施）
ｱﾙﾐﾅ 3g
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ｷｻﾝ(2:98) 40mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 50mL
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

分析機関報告

分析原理：GC/HRMS

検出下限値：
 【底質】（pg/g-dry）
   [1]      220
   [1-1]       0.3
   [1-2]       5
   [1-3]     10
   [1-4]     30
   [1-5]     40
   [1-6]     60
   [1-7]     60
   [1-8]     10
   [1-9]       1
   [1-10]     0.4
   [13]        0.6
   [14]    100
   [14-1]     2
   [14-2]     2
   [14-3]     2
   [14-4]     2
   [14-5]     4
   [14-6]     9
   [14-7]   80

分析条件：
 機器
  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
 カラム
 [1]
  HT8-PCB
  60m×0.25mm
 [13]及び[14]
  BP-1
  15m×0.25mm、0.10μm

[1]PCB類
 [1-1]モノクロロビフェ
  ニル類
 [1-2]ジクロロビフェニ
  ル類
 [1-3]トリクロロビフェ
  ニル類
 [1-4]テトラクロロビ
  フェニル類
 [1-5]ペンタクロロビ
  フェニル類
 [1-6]ヘキサクロロビ
  フェニル類
 [1-7]ヘプタクロロビ
  フェニル類
 [1-8]オクタクロロビ
  フェニル類
 [1-9]ノナクロロビフェ
  ニル類
 [1-10]デカクロロビフェ
  ニル

[13]ヘキサブロモビフェ
ニル類

[14]ポリブロモジフェニ
ルエーテル類（臭素数が
4から10までのもの）
 [14-1]テトラブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-2]ペンタブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-3]ヘキサブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-4]ヘプタブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-5]オクタブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-6]ノナブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-7]デカブロモジ
  フェニルエーテル

（注）PCB#3、#8、#31、#194、#206及び#209の13C12-体各2ng、#28、#52、
　　　#77、#79、#81、#101、#105、#114、#118、#123、#126、#153、#156、
　　　#157、#167、#169、#170、#180及び#189の13C12-体各1ng、HxBB#153の
　　　13C12-体を2ng並びにPBDE#47､#99､#153､#154及び#183の13C12-体を各1ng､
　　　#197及び#207の13C12-体を各2.5ng並びに#209の13C12-体を5ng

遠心分離抽出底質試料

1,500rpm、5分間

ソックスレー抽出

ﾍｷｻﾝ
30mL

【水質】

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加（注）

ｱｾﾄﾝ 80mL
振とう5分間

【底質】

湿泥
（乾泥換算約40g）

脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮

脱水溶解 酸化処理

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
2mLまで

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
50μLまで

GC/HRMS濃縮濃縮

ｼﾘｶｹﾞﾙ 0.5g､硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(22:78) 3g､硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(44:56) 5g､
ｼﾘｶｹﾞﾙ 0.5g､水酸化ｶﾘｳﾑ/ｼﾘｶｹﾞﾙ(2:98) 0.5g､ｼﾘｶｹﾞﾙ0.5g 
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ｷｻﾝ(10:90) 80mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(10:90) 60mL

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
PCB#9及び#205の13C12-体各250pg、#19、
#70、#111、#138及び#178の13C12-体各

多層シリカゲルカラム
クリーンアップ

カラムクリーンアップ
（一部の試料について実施）

ｱﾙﾐﾅ 3g
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ｷｻﾝ(2:98) 40mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 50mL

2回繰り返す

ｱｾﾄﾝ/ﾄﾙｴﾝ(10:90) 450mL
18時間以上

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
3mLまで

亜硫酸ﾃﾄﾗﾌﾞﾁﾙｱﾝﾓﾆｳﾑ
水溶液10mL

2-ﾌﾟﾛﾊﾟﾉｰﾙ 60mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮・定容 一部分取

ﾍｷｻﾝ
20mL

8mL 硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(44:56) 20g
12時間

硫酸処理

DMSO/ヘキサン
分配

2.5mL×4回

DMSO層

精製水1mL×2回ﾍｷｻﾝ2mL×3回

逆分配

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

精製水11mL

洗浄

脱水
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

分析機関報告

分析原理：GC/HRMS
 
検出下限値：
 【生物】（pg/g-wet）
   [1]      20
   [1-1]   0.8
   [1-2]   1
   [1-3]   3
   [1-4]   2
   [1-5]   2
   [1-6]   2
   [1-7]   2
   [1-8]   2
   [1-9]   2
   [1-10]  3
 
分析条件：
 機器
  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
 カラム
  HT8-PCB
  60m×0.25mm

[1]PCB類
 [1-1]モノクロロビフェ
  ニル類
 [1-2]ジクロロビフェニ
  ル類
 [1-3]トリクロロビフェ
  ニル類
 [1-4]テトラクロロビ
  フェニル類
 [1-5]ペンタクロロビ
  フェニル類
 [1-6]ヘキサクロロビ
  フェニル類
 [1-7]ヘプタクロロビ
  フェニル類
 [1-8]オクタクロロビ
  フェニル類
 [1-9]ノナクロロビフェ
  ニル類
 [1-10]デカクロロビフェ
  ニル

（注）PCB#3、#8、#15、#28、#31、#37、#52、#77、#81、#95、#101、#105、
　　　#114、#118、#123、#126、#153、#156、#157、#167、#169、#170、#180、
　　　#189、#194、#202、#206及び#209の13C12-体各500pg

【生物】

生物試料 ホモジナイズ

ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(30:60) 
1回目 15ml、2回目 25mL

遠心分離

1,500rpm、5分間

定容 ゲルパーミエーション
クロマトグラフィー

CLNpak PAW-2000AC
ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95)

濃縮 GC/HRMS

湿重量7.5g

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加（注）

カラムクリーン
アップ

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
PCB#70、#111、#138及び#178の13C12-体各500pg

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
40μLまで

水洗 脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
5mLまで

濃縮

2回繰り返す

純水100mL×2回

ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95) 
6ml

水洗 濃縮

ﾍｷｻﾝ
1mL

定容

濃縮 溶解

硫酸 20mL
（着色が薄くなるまで）

硫酸処理

ﾍｷｻﾝ 100mLﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

純水 50mL
（ほぼ中性になるまで）

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

50%硫酸ｼﾘｶｹﾞﾙ 4g
溶出：ﾍｷｻﾝ100mL
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

分析機関報告

分析原理：GC/HRMS
 
検出下限値：
 【大気 】 （pg/m3）
   [1]        2.5
   [1-1]     0.2
   [1-2]     0.9
   [1-3]     0.7
   [1-4]     0.3
   [1-5]     0.2
   [1-6]     0.1
   [1-7]     0.07
   [1-8]     0.02
   [1-9]     0.03
   [1-10]   0.01

分析条件：
 機器
  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
 カラム
  HT8-PCB
  60m×0.25mm

（注）PCB#3、#8、#194、#206及び#209の13C12-体各2ng 並びに#28、#31、#52、
　　　#77、#79、#81、#101、#105、#114、#118、#123、#126、#153、#156、
　　　#157、#167、#169、#170、#180及び#189の13C12-体各1ng

[1]PCB類
 [1-1]モノクロロビフェ
  ニル類
 [1-2]ジクロロビフェニ
  ル類
 [1-3]トリクロロビフェ
  ニル類
 [1-4]テトラクロロビ
  フェニル類
 [1-5]ペンタクロロビ
  フェニル類
 [1-6]ヘキサクロロビ
  フェニル類
 [1-7]ヘプタクロロビ
  フェニル類
 [1-8]オクタクロロビ
  フェニル類
 [1-9]ノナクロロビフェ
  ニル類
 [1-10]デカクロロビフェ
  ニル

濃縮

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
PCB#9及び#205の13C12-体各250pg並びに#19、
#70、#111、#138及び#178の13C12-体各125pg

カラムクリーンアップ
（一部の試料について実施）
ｱﾙﾐﾅ 3g
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ｷｻﾝ(2:98) 40mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 50mL

【大気】

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

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
各20mLまで

濃縮

ソックスレー抽出 ソックスレー抽出 ソックスレー抽出

石英繊維
フィルター(QFF)

ポリウレタン
フォーム(PUF)

活性炭素繊維
フェルト(ACF)

脱水・濃縮脱水・濃縮

大気

ｻﾝﾌﾟﾘﾝｸﾞｽﾊﾟｲｸ添加（注）
捕集量：1,000又は3,000m3

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
20mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
各20mLまで

捕集量3,000m3:各1mL
捕集量1,000m3:各2mL

多層シリカゲルカラムクリーンアップ一部分取

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
50μLまで

GC/HRMS濃縮

ｼﾘｶｹﾞﾙ 0.5g、硝酸銀/ｼﾘｶｹﾞﾙ(10:90) 5g 、ｼﾘｶｹﾞﾙ
0.5g 、
硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(22:78) 3g、硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(44:56) 5g、
ｼﾘｶｹﾞﾙ 0.5g、水酸化ｶﾘｳﾑ/ｼﾘｶｹﾞﾙ(2:98) 0.5g、
ｼﾘｶｹﾞﾙ0.5g 
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 80mL

※

DMSO/ヘキサン
分配

2.5mL×4回

DMSO層

洗浄 脱水

精製水1mL×2回

ﾍｷｻﾝ2mL×3回

逆分配

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

精製水10mL

一部の試料について、下記※
の工程を実施

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
捕集量3,000m3:75μLまで
捕集量1,000m3:50μLまで
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

[2]HCB

[6]DDT類

 [6-1]p,p' -DDT
 [6-2]p,p' -DDE
 [6-3]p,p' -DDD
 [6-4]o,p '-DDT
 [6-5]o,p' -DDE
 [6-6]o,p' -DDD

[7]クロルデン類
 [7-1]cis-クロルデン
 [7-2]trans -クロルデン
 [7-3]オキシクロルデン
 [7-4]cis-ノナクロル
 [7-5]trans-ノナクロル

[8]ヘプタクロル類
 [8-1]ヘプタクロル
 [8-2]cis -ヘプタクロル
 エポキシド
 [8-3]trans -ヘプタクロル
 エポキシド

[11]HCH類
 [11-1]α- HCH
 [11-2]β -HCH
 [11-3]γ -HCH
 [11-4]δ -HCH

分析機関報告

分析原理：GC/HRMS

検出下限値：
 【水質】（pg/L）
　[2]      4
　[6]      2.5
　[6-1]   0.8
　[6-2]   0.8
　[6-3]   0.08
　[6-4]   0.5
　[6-5]   0.09
　[6-6]   0.2
　[7]     12
　[7-1]   4
　[7-2]   4
　[7-3]   0.3
　[7-4]   0.4
　[7-5]   3
　[8]      1.4
　[8-1]   0.7
　[8-2]   0.2
　[8-3]   0.5
　[11-1] 1
　[11-2] 0.7
　[11-3] 2
　[11-4] 0.3
　[17]    1

分析条件：
 機器
  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
  カラム
  DB-17HT
  30m×0.32mm、0.15μm
  又は
  DB-5MS
  30m×0.25mm、0.25μm

（注）HCB-13C6､p,p' -DDT-13C12､､p,p' -DDE-13C12､p,p' -DDD-13C12､o,p' -DDT-13C12､

　　　o,p' -DDE-13C12､o,p' -DDD-13C12、trans -ｸﾛﾙﾃﾞﾝ-13C10、ｵｷｼｸﾛﾙﾃﾞﾝ-
13C10、

　　　cis -ﾉﾅｸﾛﾙ-13C10､trans -ﾉﾅｸﾛﾙ-13C10､ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙ-
13C10､cis -ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙｴﾎﾟｷｼﾄﾞ-13C10､

　　　α -HCH-13C6､β -HCH-13C6､γ -HCH-13C6、δ -HCH-13C6及びﾍﾟﾝﾀｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-13C6

　　　　各0.4ng

[17]ペンタクロロベンゼ
ン ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

PCB#15及び#70の13C12-体
各125pg

溶出固相抽出水質試料

ｱｾﾄﾝ20mL×3回及び
ﾄﾙｴﾝ10mL×2回
さらにろ紙は
超音波洗浄
ｱｾﾄﾝ50mL、10分間×2

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
乾固直前まで

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

【水質】

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加（注）

ｶﾞﾗｽ繊維ろ紙GC50
抽出ﾃﾞｨｽｸC18 FF

【水質】

20L

希釈

精製水 100mL

溶媒抽出

ﾍｷｻﾝ 50mL×2回

一部分取

ﾛｰﾀﾘｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
ﾍｷｻﾝ
20mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
2mLまで

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
50μLまで

GC/HRMS濃縮

脱水 濃縮・定容

カラムクリーンアップ 濃縮

ﾌﾛﾘｼﾞﾙ 8g
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 80mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 70mL

10mL
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

[2]HCB

[6]DDT類

 [6-1]p,p' -DDT
 [6-2]p,p' -DDE
 [6-3]p,p' -DDD
 [6-4]o,p '-DDT
 [6-5]o,p' -DDE
 [6-6]o,p' -DDD

[7]クロルデン類
 [7-1]cis-クロルデン
 [7-2]trans -クロルデン
 [7-3]オキシクロルデン
 [7-4]cis-ノナクロル
 [7-5]trans-ノナクロル

[8]ヘプタクロル類
 [8-1]ヘプタクロル
 [8-2]cis -ヘプタクロル
 エポキシド
 [8-3]trans -ヘプタクロル
 エポキシド

[11]HCH類
 [11-1]α- HCH
 [11-2]β -HCH
 [11-3]γ -HCH
 [11-4]δ -HCH

分析機関報告

分析原理：GC/HRMS

検出下限値：
 【底質】（pg/g-dry）
　[2]      1
　[6]      4.7
　[6-1]   0.9
　[6-2]   2
　[6-3]   0.5
　[6-4]   0.4
　[6-5]   0.5
　[6-6]   0.4
　[7]      8.7
　[7-1]   2
　[7-2]   4
　[7-3]   0.4
　[7-4]   0.3
　[7-5]   2
　[8]      1.7
　[8-1]   0.4
　[8-2]   0.3
　[8-3]   1
　[11-1] 0.8
　[11-2] 0.8
　[11-3] 0.7
　[11-4] 0.5
　[17]    0.3

分析条件：
 機器
  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
  カラム
  DB-17HT
  30m×0.32mm、0.15μm
  又は
  DB-5MS
  30m×0.25mm、0.25μm

（注）HCB-13C6､p,p' -DDT-13C12､､p,p' -DDE-13C12､p,p' -DDD-13C12､o,p' -DDT-13C12､

　　　o,p' -DDE-13C12､o,p' -DDD-13C12、trans -ｸﾛﾙﾃﾞﾝ-13C10、ｵｷｼｸﾛﾙﾃﾞﾝ-
13C10、

　　　cis -ﾉﾅｸﾛﾙ-13C10､trans -ﾉﾅｸﾛﾙ-13C10､ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙ-
13C10､cis -ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙｴﾎﾟｷｼﾄﾞ-13C10､

　　　α -HCH-13C6､β -HCH-13C6､γ -HCH-13C6、δ -HCH-13C6及びﾍﾟﾝﾀｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-13C6

　　　　各2ng

[17]ペンタクロロベンゼ
ン

遠心分離抽出底質試料

1,500rpm、5分間

ソックスレー抽出

ﾍｷｻﾝ
30mL

【水質】

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加（注）

ｱｾﾄﾝ 80mL
振とう5分間

【底質】

湿泥
（乾泥換算約40g）

脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮

脱水溶解 酸化処理

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
2mLまで

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
50μLまで

GC/HRMS濃縮

濃縮

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
PCB#15及び#70の13C12-体
各125pg

カラムクリーンアップ カラムクリーンアップ

2回繰り返す

ｱｾﾄﾝ/ﾄﾙｴﾝ(10:90) 450mL
18時間以上

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
3mLまで

亜硫酸ﾃﾄﾗﾌﾞﾁﾙｱﾝﾓﾆｳﾑ
水溶液10mL

2-ﾌﾟﾛﾊﾟﾉｰﾙ 30mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮・定容 一部分取

ﾍｷｻﾝ
20mL

5mL

ﾌﾛﾘｼﾞﾙ 8g
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 80mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 70mL

ENVI-Carb 250mg
溶出：ﾍｷｻﾝ 10mL

DMSO/ヘキサン
分配

2.5mL×4回

DMSO層

精製水1mL×2回

ﾍｷｻﾝ2mL×3回

逆分配

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

精製水11mL

洗浄 脱水
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

[2]HCB

[6]DDT類
 [6-1]p,p' -DDT
 [6-2]p,p' -DDE
 [6-3]p,p' -DDD
 [6-4]o,p '-DDT
 [6-5]o,p' -DDE
 [6-6]o,p' -DDD

[7]クロルデン類
 [7-1]cis-クロルデン
 [7-2]trans -クロルデン
 [7-3]オキシクロルデン
 [7-4]cis-ノナクロル
 [7-5]trans-ノナクロル

[8]ヘプタクロル類
 [8-1]ヘプタクロル

[11]HCH類
 [11-1]α- HCH
 [11-2]β -HCH
 [11-3]γ -HCH
 [11-4]δ -HCH

分析機関報告

分析原理：GC/HRMS
 
検出下限値：
 【生物】（pg/g-wet）
　[2]     2
　[6]     4.3
　[6-1]  1
　[6-2]  1
　[6-3]  0.5
　[6-4]  1
　[6-5]  0.6
　[6-6]  0.2
　[7]     9
　[7-1]  2
　[7-2]  1
　[7-3]  3
　[7-4]  1
　[7-5]  2
　[8]     2.9
　[8-1]  1
　[11-1] 1
　[11-2] 1
　[11-3] 1
　[11-4] 1
　[13]    10
　[17]    0.7

分析条件：
[13]以外
 機器
  GC：HP7890GC
  MS：AutoSpec
Premiere
  分解能：10,000
 カラム  RH-12ms
  30m×0.25mm
[13]
 機器
  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
 カラム  RH-12ms
  15m×0.25mm

[13]ヘキサブロモビフェ
ニル類

（注）HCB-13C6、p,p' -DDT-13C12、p,p' -DDE-13C12、p,p' -DDD-13C12、

　　　o,p' -DDT-13C12、o,p' -DDE-13C12、o,p' -DDD-13C12、trans -ｸﾛﾙﾃﾞﾝ-13C10、

　　　cis -ｸﾛﾙﾃﾞﾝ-13C10、ｵｷｼｸﾛﾙﾃﾞﾝ-
13C10、cis -ﾉﾅｸﾛﾙ-13C10、trans -ﾉﾅｸﾛﾙ-13C10､

　　　ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙ-13C10､α -HCH-13C6､β -HCH-13C6､γ -HCH-13C6、δ -HCH-13C6及び

　　　ﾍﾟﾝﾀｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-13C6各2ng並びに2,2'4,4'5,5'-ﾍｷｻﾌﾞﾛﾓﾋﾞﾌｪﾆﾙ13C121ng

[17]ペンタクロロベンゼ
ン

【生物】

生物試料 ホモジナイズ

ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(30:60) 
1回目 15ml、2回目 25mL

遠心分離

1,500rpm、5分間

定容 ゲルパーミエーション
クロマトグラフィー

CLNpak PAW-2000AC
ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95)

濃縮 GC/HRMS

湿重量7.5g

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加（注）

カラムクリーン
アップ

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
PCB#70、#138及び

1,3,6,8-ﾃﾄﾗｸﾛﾛｼﾞﾍﾞﾝｿﾞﾌﾗﾝの13C12-体各500pg
並びにﾍｷｻﾌﾞﾛﾓｼﾞﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ#156-13C12200pg

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
40μLまで

水洗 脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
5mLまで

濃縮

2回繰り返す

純水100mL×2回

ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95) 
6ml

水洗 濃縮

ﾍｷｻﾝ
1mL

定容

濃縮 溶解

硫酸 20mL
（着色が薄くなるまで）

硫酸処理

ﾍｷｻﾝ 100mLﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

純水 50mL
（ほぼ中性になるまで）

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

50%硫酸ｼﾘｶｹﾞﾙ 4g
溶出：ﾍｷｻﾝ100mL
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

[8]ヘプタクロル類

分析機関報告

 [8-2]cis -ヘプタクロルエ
ポキシド
 [8-3]trans -ヘプタクロル
エポキシド

分析原理：GC/HRMS
 
検出下限値：
 【生物】（pg/g-wet）
　[8]     2.9
　[8-2]  0.9
　[8-3]  1

分析条件：
 機器
  GC：HP7890GC
  MS：AutoSpec
Premiere
  分解能：10,000
 カラム  RH-12ms
  30m×0.25mm

【生物】

生物試料 ホモジナイズ

ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(30:60) 
1回目 15ml、2回目 25mL

遠心分離

1,500rpm、5分間

定容 ゲルパーミエーション
クロマトグラフィー

CLNpak PAW-2000AC
ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95)

湿重量7.5g

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
cis-ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙｴﾎﾟｷｼﾄﾞ13C10 2ng

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
PCB#70の13C12-体2ng

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
30μLまで

水洗 脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
5mLまで

濃縮

2回繰り返す

純水100mL×2回

ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95) 
6ml

濃縮

濃縮 溶解
カラムクリーン

アップ
ﾍｷｻﾝ 0.5mLﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ ｼﾘｶｹﾞﾙ 10g

溶出：ｴﾁﾙｴｰﾃﾙ/ﾍｷｻﾝ
(5:95)100mL

GC/HRMS
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

[2]HCB

[6]DDT類
 [6-1]p,p' -DDT
 [6-2]p,p' -DDE
 [6-3]p,p' -DDD
 [6-4]o,p '-DDT
 [6-5]o,p' -DDE
 [6-6]o,p' -DDD

[7]クロルデン類
 [7-1]cis-クロルデン
 [7-2]trans -クロルデン
 [7-3]オキシクロルデン
 [7-4]cis-ノナクロル
 [7-5]trans-ノナクロル

[8]ヘプタクロル類
 [8-1]ヘプタクロル
 [8-2]cis -ヘプタクロル
 エポキシド
 [8-3]trans -ヘプタクロル
 エポキシド

[11]HCH類
 [11-1]α- HCH
 [11-2]β -HCH
 [11-3]γ -HCH
 [11-4]δ -HCH

分析機関報告

分析原理：GC/HRMS

検出下限値：
【大気】（pg/m3）
　[2]      0.7
　[6]      0.32
　[6-1]   0.03
　[6-2]   0.21
　[6-3]   0.01
　[6-4]   0.05
　[6-5]   0.01
　[6-6]   0.01
　[7]      1.0
　[7-1]   0.3
　[7-2]   0.4
　[7-3]   0.01
　[7-4]   0.04
　[7-5]   0.3
　[8]      0.11
　[8-1]   0.04
　[8-2]   0.01
　[8-3]   0.06
　[11-1] 0.47
　[11-2] 0.09
　[11-3] 0.12
　[11-4] 0.02
　[17]    0.5

分析条件：
[9]以外
 機器
  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
  カラム
  DB-17HT
  30m×0.32mm、0.15μm
  又は
  DB-5MS
  30m×0.25mm、0.25μm

[17]ペンタクロロベンゼ
ン

（注）HCB-13C6､p,p' -DDT-13C12､､p,p' -DDE-13C12､p,p' -DDD-13C12､o,p' -DDT-13C12､

　　　o,p' -DDE-13C12､o,p' -DDD-13C12、trans -ｸﾛﾙﾃﾞﾝ-13C10、ｵｷｼｸﾛﾙﾃﾞﾝ-
13C10、

　　　cis -ﾉﾅｸﾛﾙ-13C10､trans -ﾉﾅｸﾛﾙ-13C10､ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙ-
13C10､cis -ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙｴﾎﾟｷｼﾄﾞ-13C10､

　　　α -HCH-13C6､β -HCH-13C6､γ -HCH-13C6、δ -HCH-13C6及びﾍﾟﾝﾀｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-13C6

　　　　各2ng

【大気】

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

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
各20mLまで

濃縮

ソックスレー抽出 ソックスレー抽出 ソックスレー抽出

石英繊維
フィルター(QFF)

ポリウレタン
フォーム(PUF)

活性炭素繊維
フェルト(ACF)

脱水・濃縮脱水・濃縮

大気

ｻﾝﾌﾟﾘﾝｸﾞｽﾊﾟｲｸ添加（注）
捕集量：1,000又は3,000m3

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
各20mLまで

カラムクリーンアップ

一部の試料について、底質で記載した
※の工程を実施。

ﾌﾛﾘｼﾞﾙ8g
妨害物質除去：ｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 80mL
溶出 ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 60mL

一部分取

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ50μLまで

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
PCB#15及び#70の

13C12-体125pg

GC/HRMS濃縮

【大気】

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
20mLまで

捕集量3,000m3:各1mL
捕集量1,000m3:各2mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
捕集量3,000m3:75μLまで
捕集量1,000m3:50μLまで
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　考

分析機関報告

分析原理：GC/HRMS
 
検出下限値：
 【生物】（pg/g-wet）
　[14]    150
　[14-1]  16
　[14-2]    6
　[14-3]    3
　[14-4]  10
　[14-5]    4
　[14-6]  10
　[14-7]  97

分析条件：
 機器
  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
 カラム  BPX-DXN
  30m×0.25mm

[14]ポリブロモジフェニ
ルエーテル類
 [14-1]テトラブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-2]ペンタブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-3]ヘキサブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-4]ヘプタブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-5]オクタブロモジ
  フェニルエーテル類
 [14-6]ノナブロモビジェ
  ニルエーテル類
 [14-7]デカブロモジフェ
  ニルエーテル

（注）ﾍｷｻﾌﾞﾛﾓｼﾞﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ#3、#15、#28、#47及び#99の13C12-体を各1npg、#153、
　　　#154、#183及び#197の13C12-体を各2ng並びに#2074及び#20913C12-体を各5ng

【生物】

生物試料 ホモジナイズ

ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(30:60) 
1回目 15ml、2回目 25mL

遠心分離

1,500rpm、5分間

定容 ゲルパーミエーション
クロマトグラフィー

CLNpak PAW-2000AC
ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95)

濃縮 GC/HRMS

湿重量7.5g

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加（注）

カラムクリーン
アップ

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加
PCB#70、#138及び

1,3,6,8-ﾃﾄﾗｸﾛﾛｼﾞﾍﾞﾝｿﾞﾌﾗﾝの13C12-体各500pg
並びにﾍｷｻﾌﾞﾛﾓｼﾞﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ#156-13C12200pg

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
30μLまで

水洗 脱水

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
5mLまで

濃縮

2回繰り返す

純水100mL×2回

ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95) 
6ml

水洗 濃縮

ﾍｷｻﾝ
1mL

定容

濃縮 溶解

硫酸 20mL
（着色が薄くなるまで）

硫酸処理

ﾍｷｻﾝ 100mLﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

純水 50mL
（ほぼ中性になるまで）

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

活性炭分散ｼﾘｶｹﾞﾙ 1g
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻ

ﾝ(25:75)30mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(25:75) 

40mL

濃縮

ﾍｷｻﾝ
1mL

定容

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ50%硫酸ｼﾘｶｹﾞﾙ 4g
溶出：ﾍｷｻﾝ100mL

カラムクリーン
アップ
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ｸﾘｰｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加

ｸﾛﾙﾃﾞｺﾝ-13C10 100pg

調査対象物質名 分析法フローチャート 備　　考

溶出 定容 分取

4mL

固相抽出 固相抽出

Sep-pakVac 6cc C18
10mL/分

「平成19年度化学物質分析法開発調査報告書」を参考に変更

濃縮 溶解・定容

ﾒﾀﾉｰﾙ
0.1mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ

乾固

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

 
検出下限値：
【水質】（pg/L）
　[12]    0.04

分析条件：
 機器

  LC：Shimadzu LC-20A
           Prominence
  MS：AB SCIEX API4000
 カラム

  Develosil C30-UG-5
  150mm×2.0mm、5μm

[12] クロルデコン 【水質】

水質試料 固相抽出 高速溶媒抽出

10L Empore Disk ODS FF
ｶﾞﾗｽ繊維ろ紙 GC50

100ｍL/分

ﾒﾀﾉｰﾙ
ｾﾙ33mL

Sep-pak Plus C18
10mL/分

濃縮

ﾛｰﾀﾘ-ｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
乾固直前まで

濃縮

ｱｾﾄﾝ
5mL

ｱｾﾄﾝ 3mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固

ゲルパーミッション
クロマトグラフィー

ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95)

多層シリカゲルカラムクリーン
アップ

ｼﾘｶｹﾞﾙ0.5g、硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(22:78) 3g、
硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(44:56) 2g、ｼﾘｶｹﾞﾙ0.5g
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(20:80) 70mL

溶解・定容

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(20:80)
2mL
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　　考

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

 
検出下限値：
【底質】（pg/g-dry）
　[12]    0.2

分析条件：
 機器

  LC：Shimadzu LC-20A
           Prominence
  MS：AB SCIEX API4000
 カラム

  Develosil C30-UG-5
  150mm×2.0mm、5μm

[12] クロルデコン

底質試料 濃縮

湿泥（乾泥換算約10g）

溶解・定容
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ

乾固

ﾒﾀﾉｰﾙ
0.1mL

ゲルパーミッション
クロマトグラフィー

濃縮

ｼｸﾛﾍｷｻﾝ/ｱｾﾄﾝ(5:95) 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固

溶解・定容

「平成19年度化学物質分析法開発調査報告書」を参考に変更

多層シリカゲルカラムクリーン
アップ

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(20:80)
2mL

ｼﾘｶｹﾞﾙ0.5g、硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(22:78) 3g、
硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(44:56) 2g、ｼﾘｶｹﾞﾙ0.5g
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(20:80) 70mL

濃縮

Sep-pakVac 6cc C18
10mL/分

Sep-pak Plus C18
10mL/分

溶出 定容 分取

ｱｾﾄﾝ
5mL

2mL

【底質】

希釈 固相抽出 固相抽出

高速溶媒抽出

ﾛｰﾀﾘ-ｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
乾固直前まで

ｸﾘｰｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加

ｸﾛﾙﾃﾞｺﾝ-13C10 100pg

ｱｾﾄﾝ 3mL

精製水
30mL

ﾒﾀﾉｰﾙ
ｾﾙ16.5mL
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　　考

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

 
検出下限値：
 【生物】（pg/g-wet）
　[12]  2.3

分析条件：
 機器

   LC：Waters ACQUITY
             UPLC
   MS：Applied Biosystems
            API4000
 カラム

  Develosil C30-UG-5
  150mm×2.0mm、5μm

【生物】

「平成17年度化学物質分析法開発調査報告書」を参考に変更

[12] クロルデコン

生物試料 ソックスレー抽出

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 6時間

振とう抽出

ﾍｷｻﾝ50mL、10分間

×2回
湿重量2.5g

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加

ｸﾛﾙﾃﾞｺﾝ-13C10 2ng

脱水 濃縮

硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(22:78) 1g
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50) 

20mL

溶解

ﾍｷｻﾝ 1mL

溶解・定容
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

カラムクリーン

アップ

ﾛｰﾀﾘｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

濃縮

ﾒﾀﾉｰﾙ
200μL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾛｰﾀﾘｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

一部分取

200μL
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　　考

分析原理：GC/HRMS
 
検出下限値：

 【大気 】 （pg/m3
）

   [12]     0.02

分析条件：
 機器

  LC：Shimazu LC-20
           Prominence
  MS：AB SCIEX API4000
 カラム

   Develosil　C30-UG-5
   150mm×2.0mm、5μm

[12] クロルデコン

分析機関報告

【大気】

ｱｾﾄﾝ、 2時間

濃縮

ソックスレー抽出

石英繊維

フォーム(QFF)

大気

ｻﾝﾌﾟﾘﾝｸﾞｽﾊﾟｲｸ添加

ｸﾛﾙﾃﾞｺﾝ-13C19 2ng捕集量：1,000又は3,000m3

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

20mLまで
2mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

一部分取

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

乾固まで

濃縮

ﾒﾀﾉｰﾙ

1mL

溶解 ろ過

ｸﾛﾏﾄﾃﾞｨｽｸ

水系 13A 0.45μm
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　　考

（注）HxBB#153の13C12-体を2ng､PBDE#3､#15､#28､#47､#99､#153､#154及び#183の
　　　13C12-体を各1ng､#197及び#207の13C12-体を各2.5ng並びに#209の13C12-体を5ng

分析機関報告

分析原理：GC/HRMS
 
検出下限値：

 【大気 】 （pg/m3
）

   [13]       0.1
   [14]     11
   [14-1]    0.05
   [14-2]    0.05
   [14-3]    0.06
   [14-4]    0.1
   [14-5]    0.06
   [14-6]    1.2
   [14-7]    9.1

分析条件：
 機器

  GC：HP6890GC
  MS：AutoSpec Ultima
  分解能：10,000
 カラム

  BP-1
  15m×0.25mm、0.1μm

[13] ヘキサブロモ

ビフェニル類
[14]ポリブロモジ

フェニルエーテ
ル類（臭素数が4
から10までのも

の）
 [14-1]テトラブロ

  モジフェニル

  エーテル類

 [14-2]ペンタブロ

  モジフェニル

  エーテル類

 [14-3]ヘキサブロ

  モジフェニル

  エーテル類

 [14-4]ヘプタブロ

  モジフェニル

  エーテル類

 [14-5]オクタブロ

  モジフェニル

  エーテル類

 [14-6]ノナブロモ

  ジフェニルエー

  テル類

 [14-7]デカブロモ

  ジフェニルエー

  テル

【大気】

ｱｾﾄﾝ、2時間

ﾄﾙｴﾝ、16時間

ｱｾﾄﾝ、 16時間

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

各20mLまで

濃縮

ソックスレー抽出 ソックスレー抽出

石英繊維

フィルター(QFF)
ポリウレタン

フォーム(PUF)

脱水・濃縮

大気

ｻﾝﾌﾟﾘﾝｸﾞｽﾊﾟｲｸ添加（注）
捕集量：1,000又は3,000m3

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

20mLまで

多層シリカゲルカラム

クリーンアップ

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

50μLまで

GC/HRMS濃縮濃縮

ｼﾘｶｹﾞﾙ 0.5g、
硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(22:78) 3g、
硫酸/ｼﾘｶｹﾞﾙ(44:56) 5g、
ｼﾘｶｹﾞﾙ 0.5g、
水酸化ｶﾘｳﾑ/ｼﾘｶｹﾞﾙ(2:98) 0.5g、
ｼﾘｶｹﾞﾙ0.5g 
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(10:90) 80mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(10:90) 80mL

ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

PBDE#138の13C12-体1ng

※

DMSO/ヘキサン

分配

2.5mL×4回

DMSO層

洗浄 脱水

精製水1mL×2回

ﾍｷｻﾝ2mL×3回

逆分配

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

精製水11mL

一部分取

一部の試料について、

下記※の工程を実施。

捕集量3,000m3:各1mL
捕集量1,000m3:各2mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

捕集量3,000m3:75μLまで

捕集量1,000m3:50μLまで

― 375 ―



調査対象物質名 分析法フローチャート 備　　考

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

「平成15年度化学物質分析法開発調査報告書」を参考に変更

精製水 50mL

水分除去 溶出 濃縮・定容

空気 10mL メタノール 2mL
（Presep-C Agriのみ）

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mL

10分間

（3回目は行わない）

3,000rpm、5分間 ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
約3mLまで

3回繰り返す。

希釈 固相抽出 洗浄

湿泥
（乾泥換算約10g）

ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL 10分間

（3回目は5分間）ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
PFOS及びPFOAの

13C4-体各2ng

超音波抽出 遠心分離 濃縮

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

 
検出下限値：
【水質】（pg/L）
　[15]    20
　[16]    20
【底質】（pg/g-dry）
　[15]    2
　[16]    5

分析条件：
 機器

  LC：Shimadzu LC-20A
           Prominence
  MS：AB SCIEX API3200
 カラム

  Inertsil ODS-SP
  150mm×2.1mm、3μm

[15] ペルフルオロ

オクタンスルホ

ン酸（PFOS）
[16] ペルフルオロ

オクタン酸

（PFOA）

【水質】

水質試料 固相抽出 洗浄

Presep-C Agri
10mL/分

精製水 10mL

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加

PFOS及びPFOAの13C4-体各2ng

精製

【底質】

底質試料 振とう抽出

濃縮・定容
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

1L

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mL

Presep-C Alumina
→Presep-C Agri
の順に接続

精製水 10mL
（Presep-C Agriのみ）

Presep-C Alumina
（Agri下流側に接続）

溶出：ﾒﾀﾉｰﾙ 2mL
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調査対象物質名 分析法フローチャート 備　　考

【生物】

「平成15年度化学物質分析法開発調査報告書」を参考に変更

[15] ペルフルオロ

オクタンスルホ
ン酸（PFOS）
[16] ペルフルオロ

オクタン酸
（PFOA）

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

 
検出下限値：
 【生物】（pg/g-wet）
　[15]  9.6
　[16]  9.9

分析条件：
 機器

   LC：Waters ACQUITY
             UPLC
   MS：Quattro Ultima
 カラム

   BEH C18
   100mm×2.1mm、1.7μm

生物試料 高速溶媒抽出

ﾒﾀﾉｰﾙ/精製水(20:80)
ｾﾙ 33mL

3回繰り返す

希釈

純水 150mL湿重量2.5g

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加

PFOS及びPFOAの13C4 -体各5ng

固相抽出 脱水

Oasis WAX 150mg
妨害物質除去：2%ｷﾞ酸水溶液 5mL、ﾒﾀﾉｰﾙ 10mL、

5%ｱﾝﾓﾆｱ水含有40%ﾒﾀﾉｰﾙ水溶液 3mL
溶出：5%ｱﾝﾓﾆｱ水水含有ﾒﾀﾉｰﾙ 3mL

溶出

Presep-C Agri 220mg
10mL/分

ﾒﾀﾉｰﾙ 2mL

溶解・定容
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

カラムクリーンアップ

窒素ﾊﾟｰｼﾞ

乾固まで

濃縮

ﾒﾀﾉｰﾙ/精製水(50:50)
1mL
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調査対象物質名 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」を参考に変更

分析原理：LC/MS/MS-
SRM-APCI-ポジティブ
　
検出下限値：

【大気】（ng/m3
）

   [18-1] 0.34
   [18-2] 0.51
   [18-3] 0.34
　
分析条件：
 機器

  LC：Shimadzu LC-20A
           Prominence
  MS：AB SCIEX API4000
 カラム

  Inertsil ODS-4
  50mm×2.1mm、3μm

[18] N ,N' -ジフェニ

ル-p -フェニレンジ

アミン類

[18-1] N ,N' -ジフェ

ニル-p -フェニレン

ジアミン

[18-2] N ,N' -ジトリ

ル-p -フェニレンジ

アミン

[18-3] N ,N' -ジキシ

リル-p -フェニレン

ジアミン

「平成15年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

ろ過 濃縮 溶解

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固寸前まで

ﾒﾀﾉｰﾙ 1mLﾌｨﾙﾀｰ 0.4μm

LC/MS/MS-SRM-
APCI-ポジティブ

大気 捕集 溶出

石英繊維ろ紙

10L/分×24時間

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 5mL
超音波 10分間

温浴35℃、48時間

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

 
検出下限値：

【大気】（pg/m3
）

　[15]    0.1
　[16]    0.2

分析条件：
 機器

  LC：Shimadzu LC-20A
           Prominence
  MS：AB SCIEX API3200
 カラム

  Inertsil ODS-SP
  150mm×2.1mm、3μm

[15] ペルフルオロ

オクタンスルホ
ン酸（PFOS）
[16] ペルフルオロ

オクタン酸
（PFOA）

【大気】

窒素ﾊﾟｰｼﾞ乾固まで

濃縮

ﾒﾀﾉｰﾙ

1mL

溶解

ろ過

【大気】

ｱｾﾄﾝ、2時間 ｱｾﾄﾝ、 16時間 ｱｾﾄﾝ、 2時間

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

20mLまで

濃縮

ソックスレー抽出 ソックスレー抽出 ソックスレー抽出

石英繊維

フィルター(QFF)
ポリウレタン

フォーム(PUF)
活性炭素繊維

フェルト(ACF)

脱水・濃縮脱水・濃縮

大気

ｻﾝﾌﾟﾘﾝｸﾞｽﾊﾟｲｸ添加

PFOS及びPFOAの13C4-体各捕集量：1,000又は3,000m3

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

20mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ

20mLまで

【大気】

一部分取

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

各2mL

ｸﾛﾏﾄﾃﾞｨｽｸ

水系 13A 0.45μm
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分析機関報告

還元銅 減圧KD Sep-Pak Plus Florisil

濃縮 GC/MS-SIM-EI

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.2mLまで

10%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液

500mL
ﾍｷｻﾝ 50mL

×2回
無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

脱硫黄処理 濃縮
カラムクリーン

アップ

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ﾃﾄﾗﾌﾞﾁﾙｽｽﾞ-d36及びﾃﾄﾗﾌｪﾆﾙｽｽﾞ-d20

希釈 抽出 脱水

【底質】

底質試料 誘導体化 抽出

湿泥
（乾泥換算約2g）

2%ﾃﾄﾗｴﾁﾙﾎｳ酸ﾅﾄﾘｳﾑ

水溶液 2mL
精製水20mL

pH5緩衝液 2mL

ｱｾﾄﾝ20mL、遠心分離

×2回

脱水 濃縮
カラムクリーン

アップ

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ 減圧KD Sep-Pak Plus Florisil

濃縮 GC/MS-SIM-EI

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.2mLまで

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（pg/L）
   [19] 100
   [20]   50
【底質】（pg/g-dry）
   [19]   80
   [20]   30

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890N
   MS：JEOL JMS-K9
 カラム

   CP-Sil8CB MS
   30m×0.25mm、0.25μm

[19] トリブチルス

ズ化合物

[20] トリフェニル

スズ化合物
  

【水質】

水質試料 誘導体化 振とう抽出

1L
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 30g

2%ﾃﾄﾗｴﾁﾙﾎｳ酸ﾅﾄﾘｳﾑ

水溶液 2mL
pH5緩衝液 2mL

ﾍｷｻﾝ100mL、
ﾍｷｻﾝ50mL

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ﾃﾄﾗﾌﾞﾁﾙｽｽﾞ-d36及びﾃﾄﾗﾌｪﾆﾙｽｽﾞ-d20
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Sep-Pak Plus Florisil
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ

(10:90) 6mL

濃縮
カラムクリーン

アップ
濃縮

定容

抽出アルカリ分解誘導体化

1M水酸化ｶﾘｳﾑ/ｴﾀﾉｰﾙ溶液

40mL
ﾍｷｻﾝ40mL×2回
精製水20mL

10%ﾃﾄﾗｴﾁﾙホウ酸ﾅﾄﾘｳﾑ

水溶液 1mL
精製水15mL

pH5緩衝液 5mL

脱水 濃縮

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ酢酸ｴﾁﾙ/ﾍｷｻﾝ(60:40)
20%臭化ﾅﾄﾘｳﾑ溶液100mL

1MHBr-ﾒﾀﾉｰﾙ/酢酸ｴﾁﾙ

(50:50) 30mL

分析機関報告

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（pg/g-wet）
   [19]   160
   [20]   110

分析条件：
 機器

   GC/MS：Shimadzu
                    GCMS-QP2010
 カラム

   DB-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

[19] トリブチルス

ズ化合物

[20] トリフェニル

スズ化合物
  

【生物】

生物試料 抽出 吸引ろ過

1MHBr-ﾒﾀﾉｰﾙ/酢酸ｴﾁﾙ

(50:50) 70mL

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加
ﾄﾘﾌﾞﾁﾙｽｽﾞｸﾛﾘﾄﾞ-d36及び

ﾄﾘﾌｪﾆﾙｽｽﾞｸﾛﾘﾄﾞ-d20 各50ndg

湿重量 5g

転溶

GC/MS-SIM-EI

ﾍｷｻﾝ
1mL ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

ﾃﾄﾗﾌﾞﾁﾙｽｽﾞｸﾛﾘﾄﾞ-d36

50ng
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