
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで 内標準物質添加

p -ﾃﾙﾌｪﾆﾙ-d 14 50ng

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
5mLまで

カラムクリーンアップ

Supelclean LC-Si SPE Tube, 1g/6mL
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 5mL

溶出：酢酸ｴﾁﾙ/ﾍｷｻﾝ(2:98) 8mL

濃縮

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [2] 4.4

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Plus
   又は
   GC：Agilent 7890B
   MS：Agilent 5977A   他
 カラム
   SGE Analytical Science BPX50
   30m×0.25mm、0.25μm
   又は
   Agilent J&W HP-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

[2] 安息香酸ベン
ジル

【水質】

水質試料 溶媒抽出 脱水

200mL

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
安息香酸ﾍﾞﾝｼﾞﾙ-d 12 25ng

濃縮 GC/MS-SIM-EI

固相抽出

Sep-Pak PS2 Plus
10mL/分

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ｱﾆﾘﾝ-d 5 250ng

通気：10mL程度 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1.0mLまで

定容 GC/MS-SIM-EI

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑﾍｷｻﾝ 20mL、振とう 5分間
×2回

濃縮

酢酸ﾒﾁﾙ 4mL

ﾍｷｻﾝ
5mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

内標準物質添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d 8 250ng

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [1] 13

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 7890A
   MS：Agilent 7000
   又は
   GC：Shimadzu GC-2010 Plus
   MS：Shimadzu GCMS-TQ8030
   他
 カラム
   Agilent J&W DB-WAX
   30m×0.25mm、0.25μm

[1] アニリン 【水質】

水質試料 洗浄

100mL 精製水 10mL

水分除去 溶出

脱水

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
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

還元銅添加、撹拌、30分間静置

定容

濃縮

内標準物質添加
p -ﾃﾙﾌｪﾆﾙ-d 14 50ng

GC/MS-SIM-EI

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
安息香酸ﾍﾞﾝｼﾞﾙ-d 12

ﾍｷｻﾝ 30mL、振とう 1分間
×2回

精製水 5mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

硫黄分が多い多い試料については
脱硫処理を実施。

濃縮

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
又は窒素ﾊﾟｰｼﾞ
20mL未満まで

分取

ﾍｷｻﾝ
20mL

5mL

希釈 溶媒抽出 洗浄

精製水 120mL

脱水

カラムクリーンアップ

Supelclean LC-Si SPE Tube, 1g/6mL
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 5mL

溶出：酢酸ｴﾁﾙ/ﾍｷｻﾝ(2:98) 8mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
   [2] 1.3

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Plus
   又は
   GC：Agilent 7890B
   MS：Agilent 5977A
 カラム
   SGE Analytical Science BPX50
   30m×0.25mm、0.25μm
   又は
   Agilent J&W HP-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

[2] 安息香酸ベン
ジル

【底質】

底質試料 抽出 遠心分離

湿泥 13g-wet
（乾泥5g-dry相当）

ｱｾﾄﾝ 30mL
振とう1分間
超音波5分間

2,500rpm、10分間

2回繰り返す
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「平成15年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 10mL、振とう 1分間
×3回

GC/MS-SIM-EI
内標準物質添加

p -ﾃﾙﾌｪﾆﾙ-d 14 50ng

脱水

溶媒抽出 洗浄

精製水 120mL 精製水 10mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

5mL

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
安息香酸ﾍﾞﾝｼﾞﾙ-d 12

脱水 濃縮 定容

ﾍｷｻﾝ 30mL、振とう 3分間
×2回

精製水 60mL

ﾍｷｻﾝ
20mL

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
又は窒素ﾊﾟｰｼﾞ
20mL未満まで

希釈

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑﾍｷｻﾝ 15mL、振とう 1分間
×2回

精製水 10mL

溶媒抽出 洗浄

10g-wet ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 30mL
ﾎﾓｼﾞﾅｲｽﾞ5分間
超音波5分間

2,000rpm、10分間

2回繰り返す

分取 溶媒抽出 希釈

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [2] 1.1

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 7890B
   MS：Agilent 5977A
 カラム
   Agilent J&W HP-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

[2] 安息香酸ベン
ジル

【生物】

生物試料 抽出 遠心分離

濃縮 定容 分取

Supelclean LC-Si SPE Tube, 1g/6mL
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 5mL

溶出：酢酸ｴﾁﾙ/ﾍｷｻﾝ(2:98) 8mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

5mLﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
又は窒素ﾊﾟｰｼﾞ
10mL未満まで

ﾍｷｻﾝ
20mL

カラムクリーンアップ 濃縮
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分析原理：LC/M-SIM-ESI-ポジ
ティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [2] 200

分析条件：
 機器
   LC：Waters Alliance 2695
   MS：Waters Quattro micro API
   又は
   LC：Waters ACQUITY UPLC
　　　I-Class
   MS：Waters Xevo TQ-S
 カラム
  Waters XBridge Amide
   150m×2.1mm、3.5μm

定容

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

インピンジャーを用いた
パージアンドトラップ

ﾊﾟｰｼﾞ用ｲﾝﾋﾟﾝｼﾞｬｰ（75～80℃に加温）
　ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加水質試料、
　塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 7g（海水は6.3g）、
　水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ 0.3～0.5g
ﾄﾗｯﾌﾟ用ｲﾝﾋﾟﾝｼﾞｬｰ（室温）
　20mmoL/Lｷﾞ酸ｱﾝﾓﾆｳﾑ/ｱｾﾄﾘﾄﾘﾙ(10:90) 10mL
ﾊﾟｰｼﾞｶﾞｽ
　窒素、0.5L/分、40分間

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ｴﾁﾙｱﾐﾝ-d 5 100ng

LC/M-SIM-ESI-
ポジティブ

20mmoL/Lｷﾞ酸ｱﾝﾓﾆｳ
ﾑ/ｱｾﾄﾘﾄﾘﾙ(10:90)

10mL

【水質】

水質試料
ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

[3] エチルアミン 【水質】

水質試料

25mL

分析原理：ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [4]    10
   [7-1]   9.7
   [7-1] 25
   [7-1] 13

分析条件：
 機器
   GC/MS：Agilent 5977 GC/MS
   HS：Agilent G1888
   又は
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Plus
   HS：Shimadzu HS-20　他
 カラム
   Agilent VF-WAXms
   60m×0.25mm、0.50μm

[4] エチルベンゼ
ン
[7-1] o -キシレン
[7-2] m -キシレ
ン
[7-3] p -キシレン

20mL 加温：80℃、30分間

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質及び内部標準添加
ｴﾁﾙﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 10 10.0ng

o -ｷｼﾚﾝ-d 6 10.0ng

m -ｷｼﾚﾝ-d 6 10.0ng

p -ｷｼﾚﾝ-d 6 10.0ng
ﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 10.0ng

注）ヘッドスペースGC/MSに替えてパージアンドトラップGC/MSで測定した例が
あった。
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[4] エチルベンゼ
ン
[7-1] o -キシレン
[7-2] m -キシレ
ン
[7-3] p -キシレン

分析原理：ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [4]    3.3
   [7-1] 2.1
   [7-1] 3.2
   [7-1] 3.5

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Plus
   HS：Shimadzu HS-20　他
 カラム
   Agilent VF-WAXms
   60m×0.25mm、0.50μm

【生物】

生物試料

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ｴﾁﾙﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 10 10.0ng

o -ｷｼﾚﾝ-d 6 10.0ng

m -ｷｼﾚﾝ-d 6 10.0ng

p -ｷｼﾚﾝ-d 6 10.0ng

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

抽出 遠心分離

ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL
ﾎﾓｼﾞﾅｲｽﾞ5分間

3,000rpm、10分間10.0g-wet

液層

残渣 抽出 遠心分離

ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL
超音波10分間

3,000rpm、10分間

定容

ﾒﾀﾉｰﾙ
20mL

分取 定容

500μL 精製水
10mL

ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

加温：80℃、30分間

内部標準添加
ﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 10ng

分析原理：ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [5] 8,500

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Plus
   HS：Shimadzu HS-20　他
 カラム
   GL Sciences InertCap
   AQUATIC-2
   60m×0.25mm、1.4μm
   又は
   Agilent VF-WAXms
   60m×0.25mm、0.50μm　他

[5] エチレンオキ
シド

【水質】

水質試料
ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

20mL
りん酸緩衝液 20μL

加温：80℃、30分間

内部標準添加
ﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 500ng

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

注）ヘッドスペースGC/MSに替えてパージアンドトラップGC/MSで測定した例が
あった。

注）ヘッドスペースGC/MSに替えてパージアンドトラップGC/MSで測定した例が
あった。
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分析原理：GC/MS/MS-SRM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [6]   45
   [18] 33

分析条件：
 機器
   GC：Shimadzu GC2010 Plus
   MS：Shimadzu GCMS-TQ8030
 カラム
   Agilent J&W DB-17ms
   30m×0.25mm、0.25μm

[6] エチレングリ
コール
[18] プロパン-
1,2-ジオール

【水質】

水質試料
海水試料は遠心
分離を実施。

100mL
水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ 16g

3,000rpm、20分間

誘導体化 トルエン層 脱水

ﾄﾙｴﾝ 60mL
塩化ﾍﾞﾝｿﾞｲﾙ 20mL
振とう30分間以上

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

GC/MS/MS-
SRM-EI

ﾄﾙｴﾝ
5mL

[8]クロロメタン
（別名：塩化メ
チル）
[19] ブロモメタ
ン　（別名：臭
化メチル）

導入量 5mL

内標準添加
ﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 2.20ng

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

内標準物質添加
ﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝ-d 10 50.0ng

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更

冷却

氷浴、30分間程度

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
2mLまで

分析原理：パージアンドトラッ
プGC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [8]   3.0
   [19] 5.1

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Ultra
   PT：GL Sciences AquaPT 5000J
　　　Plus　他
 カラム
   GL Sciences InertCap AQUATIC
   60m×0.25mm、1.00μm
   又は
   GL Sciences InertCap
   AQUATIC-2
   60m×0.25mm、1.40μm

【水質】

水質試料
パージアンドトラップ

GC/MS-SIM-EI
44mL

濃縮 定容
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【水質】

水質試料 pH調整 固相抽出

100mL Oasis HLB
5～10mL/分

水分除去 溶出 濃縮

窒素通気：30分間 ｱｾﾄﾝ 6mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

ﾍｷｻﾝ
2mL

内標準物質添加
p -ﾃﾙﾌｪﾆﾙ-d 14 20.0ng

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [9] 0.20

分析条件：
 機器
    GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Plus　他
 カラム
   Agilent J&W DB-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

【生物】

生物試料 抽出 遠心分離

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [9] 8.0

分析条件：
 機器
    GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Plus　他
 カラム
   Agilent J&W DB-5ms UltraInert
   30m×0.25mm、0.25μm
   又は
   Agilent J&W DB-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

[9] 4,4'-ジアミノ
-3,3'-ジクロロジ
フェニルメタン
（別名：4,4'-メ
チレンビス(2-ク
ロロアニリン)又
は3,3'-ジクロロ-
4,4'-ジアミノジ
フェニルメタ
ン）

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

1mol/L水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ
pH 9～10

溶解・定容 誘導体化 濃縮

ﾍｷｻﾝ
1mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

N -ﾒﾁﾙﾋﾞｽﾄﾘﾌﾙｵﾛｱｾﾄｱﾐﾄﾞ 100μ
L

室温、撹拌後30分間静置

定容 GC/MS-SIM-EI

10.0g-wet ｴﾀﾉｰﾙ 30mL
ﾎﾓｼﾞﾅｲｽﾞ5分間

3,000rpm、10分間

2回繰り返す

アルカリ分解 希釈 溶媒抽出

溶媒抽出 溶媒抽出 洗浄

定容 GC/MS-SIM-EI

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾍｷｻﾝ
1mL

N -ﾒﾁﾙﾋﾞｽﾄﾘﾌﾙｵﾛｱｾﾄｱﾐﾄﾞ
100μL

室温、撹拌後30分間静置

精製水
50mL

脱水 溶解・定容 誘導体化

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

水酸化ｶﾘｳﾑ 3g
室温、撹拌後一晩静置

5%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液
200mL

t -ﾌﾞﾁﾙﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 50mL、
振とう 5分間

×2回

2mol/L塩酸水溶液
50mL、

振とう5分間
×2回

3mol/L水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶
液 100mL、

t -ﾌﾞﾁﾙﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 50mL、
振とう 5分間

2回

ﾍｷｻﾝ
10mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

内標準物質添加
p -ﾃﾙﾌｪﾆﾙ-d 14 100ng

濃縮
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2回繰り返す

定容 分取 定容

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）
   [10-1]   2.5
   [10-2]   1.6
   [10-3] 17

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Ultra
   PT：GL Sciences AquaPT 5000J
　　　Plus
 カラム
   GL Sciences InertCap
   AQUATIC-2
   60m×0.25mm、1.40μm

【底質】

底質試料 抽出 遠心分離

ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL
超音波10分間

3,000rpm、10分間

ﾒﾀﾉｰﾙ
50mL

50μL 精製水
50mL

【水質】

水質試料

10mL

分析原理：ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [10-1] 7.4
   [10-2] 6.2
   [10-3] 6.5

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Ultra　他
   HS：Agilent G1888
 カラム
   Supelco VOCOL
   60m×0.32mm、3.00μm
   又は
   GL Sciences InertCap
   AQUATIC-2
   60m×0.25mm、1.40μm

[10-1] o -ジクロ
ロベンゼン
[10-2] m -ジクロ
ロベンゼン
[10-3] p -ジクロ
ロベンゼン

「平成22年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

塩析

塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 3g

ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

内標準物質添加
o -ｼﾞｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 4 50ng

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更

湿泥 20.0g-wet
（乾泥10.0g-dry相

当）
ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加

o -ｼﾞｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 4 2,500ng

p -ｼﾞｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 4 2,500ng

注）ヘッドスペースGC/MSに替えてパージアンドトラップGC/MSで測定した例が
あった。

内標準物質添加
p -ﾌﾞﾛﾓﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 25.0ng

パージアンドトラップ
GC/MS-SIM-EI
導入量 5mL
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[10-1] o -ジクロ
ロベンゼン
[10-2] m -ジクロ
ロベンゼン
[10-3] p -ジクロ
ロベンゼン

分析原理：パージアンドトラッ
プGC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [10-1] 1.2
   [10-2] 1.0
   [10-3] 1.7

分析条件：
 機器
   GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Ultra
   PT：GL Sciences AquaPT 5000J
　　　Plus
 カラム
   GL Sciences InertCap
   AQUATIC-2
   60m×0.25mm、1.40μm

【生物】

生物試料 抽出 遠心分離

10.0g-wet

内標準物質添加
p -ﾌﾞﾛﾓﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 25.0ng

導入量 5mL

ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL
ﾎﾓｼﾞﾅｲｽﾞ3分間

3,000rpm、10分間
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ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
o -ｼﾞｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 4 2,500ng

p -ｼﾞｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 4 2,500ng

液層

残渣 抽出 遠心分離

ﾒﾀﾉｰﾙ 10mL
超音波10分間

3,000rpm、10分間

加熱・脱離 濃縮・脱離

GC/MS-SIM-EI

定容 分取 定容

ﾒﾀﾉｰﾙ
50mL

50μL 精製水
50mL

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更

パージアンドトラップ
GC/MS-SIM-EI

分析原理：加熱脱着GC/MS-
SIM-EI
　
検出下限値：

【大気】（ng/m3
）

   [10-1]   7.1
   [10-2]   6.5
   [10-3] 10
　
分析条件：
 機器
   GC：Agilent 7890B
   MS：Agilent 5977A　他
 カラム
   Agilent J&W DB-1
   60m×0.25mm、1.0μm　他

【大気】

大気 捕集 加圧・希釈

Canister 6L
3.0mL/分×24時間

加湿高純度窒素ｶﾞｽ
170kPa程度

濃縮・導入 160℃
65mL/分

濃縮：-10℃
脱離：240℃、10分間ｼﾘﾝｼﾞｽﾊﾟｲｸ添加

ｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 5

1,000pptv、100mL
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固相抽出

Sep-Pak Plus PS-2
10mL/分

精製水 10mL（試料容器
洗浄後に固相へ通水）

n -ﾍｷｻﾝ 10mL

誘導体化

「平成11年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

n -ﾍｷｻﾝ 1mL
精製水5mL

振とう 及び静置後、
n -ﾍｷｻﾝ 層を分取

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

GC/MS-SIM-EI

内標準物質添加
N ,N -ｼﾞﾒﾁﾙﾌﾟﾛﾊﾟﾝ-1,3-ｼﾞｲﾙｱﾐﾝ-d 4 50.0ng

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [12] 7.2

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 7890B
   MS：Agilent 5977A
 カラム
   Agilent J&W HP-5
   30m×0.25mm、0.25μm

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

酢酸ｴﾁﾙ 5mL

[12] テレフタル
酸

【水質】

水質試料 pH調整

500mL 6N塩酸水溶液
pH約1

誘導体化試薬（ﾍﾟﾙﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｼﾞﾙﾌﾞﾛﾐﾄﾞ1mL及び
18-ｸﾗｳﾝ-6-ｴｰﾃﾙ1gを2-ﾌﾟﾛﾊﾟﾉｰﾙに溶解し、50mL
に定容したもの）1mL
炭酸ｶﾘｳﾑ 0.3mL
80℃、60分間静置

内標準物質添加
p -ﾀｰﾌｪﾆﾙ-d 5 100ng

溶媒抽出 脱水

固相抽出

Oasis PRiME HLB, 6cc 精製水（海水の場合は、
25%ｱﾝﾓﾆｱ水/精製水

(0.2:99.8)） 10mL

25%ｱﾝﾓﾆｱ水/ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ
(10:90)） 5mL

溶出

洗浄 溶出 濃縮

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [11] 30

分析条件：
 機器
   LC：Shimadzu Nexera XR
   MS：AB Sciex QTRAP 5500
 カラム
   Merck SeQuant ZIC-HILIC
   150m×2.1mm、5μm

[11] N ,N -ジメチ
ルプロパン-1,3-
ジイルジアミン

【水質】

水質試料 pH調整 分取

1,000mL 25%ｱﾝﾓﾆｱ水
2mL

5mL

洗浄
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分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [13] 淡水：4.1、海水：26

分析条件：
 機器
   LC：Agilent 1200
   MS：Agilent 6460
   又は
   LC：Shimadzu Nexera XR
   MS：AB Sciex QTRAP 5500
 カラム
   Merck SeQuant ZIC-pHILIC
   150m×2.1mm、5μm
   又は
   Merck SeQuant ZIC-HILIC
   100m×2.1mm、3.5μm

1mol/Lｷﾞ酸ｱﾝﾓﾆｳﾑ溶液
又は25%ｱﾝﾓﾆｱ水

pH8.0

[13] トリエタ
ノールアミン

【水質】

水質試料 pH調整

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ﾄﾘｴﾀﾉｰﾙｱﾐﾝ-d 15 20ng

淡水：50mL
海水：10mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.3mLまで

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ
1mL

固相抽出 洗浄 溶出

Sep-Pak Plus C18
3mL/分

精製水 10mL ﾒﾀﾉｰﾙ 6mL

濃縮 定容
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GC/MS-SIM-EI

ｱｾﾄﾝ
1mL

ガラス繊維ろ紙 GA100

固相抽出

Oasis HLB Plus
20mL/分程度

濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mL以下まで内標準物質添加

ｱｾﾅﾌﾃﾝ-d 10 10.0ng

窒素通気：1時間

溶出

ｱｾﾄﾝ 5mL

溶出液が着色する場合は
カラムクリーンアップを実施

抽出した固相（Oasis HLB Plus）の後段に、
InertSep SlimJ PRS,500mg、

InertSep SlimJ SAX,500の順で連結

水質試料

200mL

pH調整

定容

窒素通気：1L/分、1時間 ｱｾﾄﾝ 5mL
10mL/分

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

洗浄 水分除去

ﾒﾀﾉｰﾙ/精製水(50:50) 10mL

濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
約1mLまで

水分除去 溶出 濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [14] 2.5

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 6890
   MS：JEOL JMS-AMSUN
 カラム
   Agilent J&W DB-FFAP
   30m×0.32mm、0.25μm

【水質】

保存処理

[14] (E )-4-(2,6,6-
トリメチルシク
ロヘキサ-1-エン
-1-イル)ブタ-3-
エン-2-オン
（別名：ヨノ
ン）

りん酸
pH約4.0

硫酸銅（II）五水和物
0.2g

固相が目詰まりする試料については
ろ過を実施
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「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

[15] 1,2,4-トリメ
チルベンゼン

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
1,2,4-ﾄﾘﾒﾁﾙﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 12 62.5ng

パージアンドトラップ
GC/MS-SIM-EI

パージアンドトラップ
GC/MS-SIM-EI

定容 分取 定容

ﾒﾀﾉｰﾙ
50mL

25μmL 精製水
50mL

液層

残渣 抽出 遠心分離

ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL
超音波10分間

3,000rpm、10分間

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠
分析原理：パージアンドトラッ
プGC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [15] 3.0

分析条件：
 機器
    GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Ultra
   PT：GL Sciences AquaPT 5000
            Plus
 カラム
   GL Sciences InertCap
   AQUATIC-2
   60m×0.25mm、1.40μm

【生物】

生物試料 抽出 遠心分離

10.0g-wet ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL
ﾎﾓｼﾞﾅｲｽﾞ3分間

3,000rpm、10分間

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
1,2,4-ﾄﾘﾒﾁﾙﾍﾞﾝｾﾞﾝ-d 12 2,000ng

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）
   [15] 0.11

分析条件：
 機器
    GC/MS：Shimadzu GCMS
　　　　 -QP2010 Ultra
   PT：GL Sciences AquaPT 5000
            Plus
 カラム
   GL Sciences InertCap
   AQUATIC-2
   60m×0.25mm、1.40μm

【底質】

底質試料 抽出 遠心分離

湿泥 20.0g-wet
（乾泥10.0g-dry相

当）

ﾒﾀﾉｰﾙ 10mL
超音波10分間

3,000rpm、10分間

2回繰り返す

定容 分取 定容

ﾒﾀﾉｰﾙ
25mL

400μmL 精製水
50mL
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窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.5mLまで

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ
2.0mL

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 10mL
振とう 10分間

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 1mL

濃縮 定容
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

内標準物質添加
ﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 25.0ng

p -ﾌﾞﾛﾓﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 25.0ng

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [17] 1.3

分析条件：
 機器
   LC：Shimadzu Nexera X2
   MS：Shimadzu LCMS-8050
 カラム
   Waters XBridge C18
   150m×2.1mm、3.5μm

[17] (Z )-N ,N -ビ
ス(2-ヒドロキシ
エチル)オレアミ
ド

【水質】

水質試料 溶媒抽出 希釈

100mL

ﾒﾀﾉｰﾙ 10mL
超音波10分間

3,000rpm、10分間

定容 分取 塩析

ﾒﾀﾉｰﾙ
50mL

0.5mL 精製水 9.5mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 3g

10.0g-wet ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL
ﾎﾓｼﾞﾅｲｽﾞ3分間

3,000rpm、10分間

液層

残渣 抽出 遠心分離

10mL 塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 3g

内標準物質添加
ﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 25.0ng

p -ﾌﾞﾛﾓﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 25.0ng

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠
分析原理：ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [6] 0.41

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 7890
   MS：Agilent 5975C
   HS：Agilent 7697A
            HS40
 カラム
   GL Sciences InertCap AQUATIC
   60m×0.25mm、1.00μm

【生物】

生物試料 抽出 遠心分離

分析原理：ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [16] 5.3

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 7890
   MS：Agilent 5975C
   HS：Agilent 7697A
            HS40
 カラム
   GL Sciences InertCap AQUATIC
   60m×0.25mm、1.00μm

[16] 二硫化炭素 【水質】

水質試料 塩析
ヘッドスペース
GC/MS-SIM-EI
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無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

「平成27年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

誘導体化

6g/Lﾍﾟﾝﾀﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｼﾞﾙｵｷｼｱﾐﾝ塩酸塩水溶液 1.0mL
振とう後、2時間静置

ﾍｷｻﾝ 10mL
振とう 2分間、
静置 10分間

[21] N -メチルジ
デカン-1-イルア
ミン

【水質】

水質試料 塩析 溶媒抽出

100mL 25%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ水溶液
25mL

ｱｾﾄﾝ 50mL

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [22] 0.54

分析条件：
 機器
   LC/MS：Shimadzu LCMS-8050
カラム
   Waters XBridge C8
   50mm×.2.1mm、2.5μm

【大気】

大気 捕集 溶出

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [17] 0.55

分析条件：
 機器
   LC：Waters Alliance 2695
   MS：Waters Quattro micro API
 カラム
    SIGMA-ALDRICH Ascentis
    Express C18
   10cm×2.1mm、2.7μm

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

濃縮 溶解

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 30mL

[22] メチレンビ
ス(4,1-フェニレ
ン)=ジイソシア
ネート

1-(2-ﾋﾟﾘｼﾞﾙ)ﾋﾟﾍﾟﾗｼﾞﾝ含侵
ｶﾞﾗｽ繊維ろ紙 φ=37mm

0.107L/分×24時間

ﾒﾀﾉｰﾙ 4mL

ﾍｷｻﾝ 50mL
振とう 10分間

×2回

濃縮 定容

定容 遠心分離

[20] ホルムアル
デヒド

硫酸/精製水(50:50) 1.6mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ15g
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無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
数mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
数mLまで

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ
10mL

脱水

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [20] 240

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 7890A
   MS：Agilent 5975C
 カラム
   Agilent DB-5ms DuraGuard
   30m×0.25mm、0.25μm

【水質】

水質試料

50mL

塩析 溶媒抽出

分取 GC/MS-SIM-EI

内標準物質添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d 8 1,000ng

1.0mL
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3,000rpm、5分間精製水
5mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

脱水
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