
200mL Sep-Pak Plus PS-2
容器洗い込み：精製水20mL

10mL/分

通気 30秒間

0.01moL/L塩酸-ﾒﾀﾉ-ﾙ/

精製水(70:30)溶液 3mL
0.5moL/L水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ-
15%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液

8mL

定容 GC/MS-SIM-EI
内標準物質添加
ｱﾆﾘﾝ-d 5 100ng

ﾍｷｻﾝ
10mL

静置 脱水

ﾍｷｻﾝ4mL、5分間 5分間以上 無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ 0.5g

2回繰り返す

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [3] 13
   [9] 12

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890
   MS：JEOL JMS-K9　他

 カラム

   SUPELCOWAX 10
   30m×0.25mm、0.25μm
   又は

   InertCap Pure-WAX
   30m×0.25mm、0.25μm

[3] N -エチルア

ニリン
[9] 2,3-ジメチル

アニリン

【水質】

水質試料

溶出 希釈

「平成25年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

固相抽出 水分除去

振とう抽出

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

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [1] 58

分析条件：
 機器

   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP5050A　他

 カラム

   J&W DB-Wax
   30m×0.25mm、0.5μm

[1] アクリル酸2-
ヒドロキシエチ
ル

【大気】

大気 捕集

分析原理：GC/HRMS-SIM-EI

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [2] 8.6

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890
   HRMS：JEOL JMS-700
 カラム

   InertCap Pure-WAX
   30m×0.25mm、0.25μm

[2] 1-アリルオキ

シ-2,3-エポキシ

プロパン

【大気】

大気 捕集 溶出

ｱｾﾄﾝ 5mL ｱｾﾄﾝ
5mL

Sep-Pak Plus AC-2
0.5L/分×24時間

水分除去

Sep-Pak  AC-2
0.5L/分×24時間

分取 GC/MS-SIM-EI

ｱｾﾄﾝ 2mL

GC/HRMS-SIM-EI
内標準添加

p -ﾌﾞﾛﾓﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 20ng
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高純度窒素通気
4L以上

内標準添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d 8 1,000ng

1mL

「平成20年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

溶出 定容
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定容

2mol/L酢酸ｱﾝﾓﾆｳﾑ 5mL
ｱﾝﾓﾆｱ水でpH6～8

NOBIAS CHELATE-PA-1L
10mL/分

3mol/L硝酸 5mL

塩化物イオン等が多い試料
については希釈を実施

5種B 精製水 500mL

ICP/MS

精製水
25mL
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内標準物質添加
ｲﾝｼﾞｳﾑ

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [4] 1,000

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890GC
   MS：Agilent 5973NMSD
   又は

   GC：Agilent 6890
   MS：JEOL JMS-K9　他

 カラム

   J&W DB-Wax
   30m×0.25mm、2.5μm

[4] 2,3-エポキシ-
1-プロパノール

【大気】

大気 捕集 溶出

Sep-Pak Plus AC-2
0.2L/分×24時間

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 5mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
4mL以下まで

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
5mL

濃縮 定容 GC/MS-SIM-EI

内標準添加
n -ﾍｷｼﾙｱﾙｺｰﾙ 500ng
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分析原理：ICP/MS

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [5] 0.6

分析条件：
 機器

   ICP/MS：Agilent 7700X 又は

　　　     Agilent 7700ce　他

[5] 銀及びその化

合物（銀とし
て）

【水質】

水質試料 加熱処理 放冷

100mL 3mol/L硝酸 1mL
ﾎｯﾄﾌﾟﾚｰﾄ 約10分間

不溶解物が残った試料につ
いてはろ過を実施

pH調整 固相抽出 溶出
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超純水 10mL 遠心分離 3,000rpm､10分間

窒素通気 20分間

N ,O -ﾋﾞｽ(ﾄﾘﾒﾁﾙｼﾘﾙ)
ﾄﾘﾌﾙｵﾛｱｾﾄｱﾐﾄﾞ 0.1mL

室温、1時間

定容 GC/MS-SIM-EI

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
1mL
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溶出 脱水 誘導体化

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 5mL Sep-Pac Dry

25%ｱﾝﾓﾆｱ水/ﾒﾀﾉｰﾙ

(5:95) 6mL
ｷﾞ酸 120μL

（pH8.0～8.5）

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [6] 1.9

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890N
   MS：JEOL JMS-K9
   又は

   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Plus   他
 カラム

   Agilent VF-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm
   又は

   InertCap 1701
   30m×0.25mm、0.25μm　他

[7] 2,4-ジクロロ

フェノール
【水質】

水質試料 pH調整

200mL

固相抽出

内標準物質添加
ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d 10 10ng

洗浄

塩酸 pH2
ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加

2,4-ｼﾞｸﾛﾛﾌｪﾉｰﾙ-13C 6 10ng

水分除去

1,000mL
L -ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸 1.0g

10mL 精製水 90mL
L -ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸 0.1g

25%ｱﾝﾓﾆｱ水/ﾒﾀﾉｰﾙ(5:95)
淡水は 1mL、海水は0.5mL
10.0mg/L p -ｱﾐﾉﾌｪﾉｰﾙ 100μL

溶出

精製水

10mL

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [6] 160

分析条件：
 機器

   LC：Agilent 1100 Series
   MS：AB Sciex API3200
   又は

   LC：Wateras ACQUITY
　　　UPLC H-Class
   MS：Wateras Xevo TQ-S
　　　micro　他

 カラム

   L-columun 2 ODS
   150mm×2.1mm、3μm
   又は

   ACQUITY UPLC HSS T3
   100mm×2.1mm、1.8μm

【水質】

水質試料
（淡水）

分取

1,000mL
L -ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸 5.0g
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 30.0g

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ
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pH調整 定容

[6] 2,4-ジアミノ

アニソール

100mL

振とう 固相抽出 洗浄

Oasis MAX Plus
225mg
5mL/分

精製水 5mL
ﾒﾀﾉｰﾙ 5mLまで

水質試料
（海水）

分取 希釈

Oasis MAX Plus 225mg
10mL/分
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「平成26年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

振とう抽出

ｱｾﾄﾝ 5mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 10g

ﾍｷｻﾝ 30mL､10分間 × 2回

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
1mLまで

妨害物質が多い多い試料については
カラムクリーンアップを実施

Supelclean LC-Si Glass SPE Tube 500mg/6mL
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(2:98) 5mL

溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(10:90) 5mL

ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

10mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 4g

加湿：60℃、30分間

内標準物質添加
1,2,4-ﾄﾘﾒﾁﾙﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 12 10ng
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200mL
塩酸 1.5mL

GC/MS-SIM-EI

内標準物質添加
ﾌﾙｵﾚﾝ-d 10 100ng

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加

2,4-ｼﾞｸﾛﾛﾌｪﾉｰﾙ-13C 6 10ng

Sep-Pak AC-2
20mL/分

遠心分離：4,000rpm､10分間

通気：20分間

洗浄 水分除去 溶出

精製水 10mL 酢酸ｴﾁﾙ 2mL

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [10] 180

分析条件：
 機器

   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Plus   他
 カラム

   RESTEK Rxi-5ms
   15m×0.32mm、0.25μm　他

[10] 2,3,5,6-テトラ

クロロ-p -ベンゾキ

ノン

【水質】

水質試料 脱水

濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

分析原理：ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [11] 4.8

分析条件：
 機器

   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Ultra  他
   HS：Shimadzu HS-20　他

 カラム

   Shimadzu SH-Rtx-624
   30m×0.32mm、1.80μm  他

[11] 1,2,3-トリメチ

ルベンゼン

濃縮

定容 GC/MS-SIM-EI
内標準物質添加

p -ﾌﾞﾛﾓﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 100ng
酢酸ｴﾁﾙ

2mL

「平成26年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

【水質】

水質試料

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [8] 14

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890
   MS：JEOL JMS-K9　他

 カラム

   TraceGOLD TG-WaxMS
   30m×0.25mm、0.25μm
   又は

   InertCap Pure-WAX
   30m×0.25mm、0.25μm　他

[8] N ,N -ジメチル

アセトアミド
【水質】

水質試料

200mL

固相抽出
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ｻﾛｹﾞｰﾄ添加
N -ﾆﾄﾛｿｼﾞﾒﾁﾙｱﾐﾝ-d 6 500ng

洗浄 溶出 濃縮

ﾒﾀﾉｰﾙ 5mL ｷﾞ酸/ﾒﾀﾉｰﾙ(2:98) 4mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

水分除去

Oasis MAX Plus
225mg

分

精製水 10mL 通気：3分間

GF/B

固相抽出 洗浄

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [13] 14

分析条件：
 機器

   LC：Shimadzu LC-20 Series
   MS：AB Sciex API3200
   又は

   LC：Shimadzu Nexera
   MS：AB Sciex API4000　他

 カラム

   Ascentis Express RP-Amide
   150m×2.1mm、2.7μm

[13] ビス(4-アミノ

シクロヘキシル)メ
タン　（別名：ジア
ミノジシクロヘキ
シルメタン）

【水質】

水質試料

100mL
ﾒﾀﾉｰﾙ 10mL

定容

0.1%ｷﾞ酸水溶液

10mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ
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窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.5mLまで

内標準物質添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d 8 5.0ng

「平成26年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

固層が目詰まりする試料については
ろ過を実施

分析原理：GC/HRMS-SIM-EI

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [12] 0.017

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890
   HRMS：JEOL JMS-700
 カラム

   InertCap Pure-WAX
   30m×0.25mm、0.25μm

[12] N -ニトロソジ

メチルアミン
【大気】

大気 捕集 溶出

Sep-Pak Plus AC-2
2.0L/分×24時間

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 2mL

脱水 濃縮 GC/HRMS-SIM-EI
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1,000mL
0.4mol/L塩酸水溶液 6mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
10mLまで

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

Sep-Pak Plus Florisil
溶出：ﾍｷｻﾝ 5mL
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溶媒抽出

内標準物質添加
ﾌｪﾅﾝﾄﾚﾝ-d 10 50ng

10%ﾎﾟﾘｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ溶液 20μL

濃縮 GC/MS-SIM-EI

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで
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内標準物質添加
p -ﾌﾞﾛﾓﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 100ng

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
二塩化ｼﾞﾒﾁﾙｽｽﾞ-d 6 100ng

三塩化ﾌﾞﾁﾙｽｽﾞ-d 6 100ng

二塩化ｼﾞﾌﾞﾁﾙｽｽﾞ-d 6 100ng

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [15-1] 4.4
   [15-2] 2.6
   [15-3] 7.0

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 7890B
   MS：Agilent 5977A
   又は

   GC：Shimadzu GC-2010 plus
   MS：Shimadzu GCMS-
            TQ8030　他

 カラム

   J&W DB-5ms
   60m×0.25mm、0.25μm
   又は

   RESTEK Rtx-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm　他

[15-1] モノブチル

スズ化合物

[15-2] ジブチルス

ズ化合物

[15-3] ジメチルス

ズ化合物

【水質】

水質試料

脱水

ﾍｷｻﾝ 10mL
振とう 10分間

誘導体化

ﾍｷｻﾝ 25mL、塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 30g、
2mol/L硝酸/酢酸ﾅﾄﾘｳﾑ緩衝液 25mL、
2%ﾃﾄﾗｴﾁﾙﾎｳ酸ﾅﾄﾘｳﾑ/ｴﾀﾉｰﾙ溶液 0.5mL

振とう 10分間

濃縮 GC/MS-SIM-EI

遠心分離：3,000rpm､10分間

窒素通気：40分間

ｱｾﾄﾝ 5mL

固相抽出

Sep-Pak Plus C18 360mg
10mL/分

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [14] 9.7

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890N
   MS：Agilent 5973N
   又は

   GC：Shimadzu GC-2010 plus
   MS：Shimadzu GCMS-
TQ8030
   他
 カラム

   J&W DB-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm
   又は

   RESTEK Rtx-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

[14] 1,3-ビス[(2,3-
エポキシプロピ
ル)オキシ]ベンゼ

ン

【水質】

水質試料 ろ過

200mL ｶﾞﾗｽ繊維ろ紙

精製水 10mL

洗浄

濃縮
カラムクリーン

アップ

水分除去 溶出

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ
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[15-1] モノブチル

スズ化合物

[15-2] ジブチルス

ズ化合物

[15-3] ジメチルス

ズ化合物

ﾍｷｻﾝ
10mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑﾍｷｻﾝ 3mL、
振とう 10分間

2回繰り返す

誘導体化

2mol/L硝酸/酢酸ﾅﾄﾘｳﾑ緩衝液 20.5mL、
2%ﾃﾄﾗｴﾁﾙﾎｳ酸ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液 0.5mL

振とう 10分間

溶媒抽出 脱水 定容

超音波抽出
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石英繊維ろ紙
ｴﾑﾎﾟｱﾃﾞｨｽｸ C18FF

   2L/分×24時間

3,000rpm、10分間1回目：0.12mol/L塩酸/ｱｾﾄﾝ溶液 10mL
2回目：ｱｾﾄﾝ 10mL

各10分間

GC/MS-SIM-EI

2回繰り返す

濃縮

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [15-1] 4.7
   [15-2] 4.9
   [15-3] 3.7

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 7890A
   MS：Agilent 5975C　他

 カラム

   RESTEK Rtx-5ms
   60m×0.25mm、0.25μm　他

【大気】

大気 捕集

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
二塩化ｼﾞﾒﾁﾙｽｽﾞ-d 6 100ng

三塩化ﾌﾞﾁﾙｽｽﾞ-d 6 100ng

二塩化ｼﾞﾌﾞﾁﾙｽｽﾞ-d 6 100ng

遠心分離

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
1mLまで
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