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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

固相抽出

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加

ｲｿｼｱﾇﾙ酸-13C 3 100ng

水分除去 溶出

ろ過

0.45μmﾒﾝﾌﾞﾚﾝﾌｨﾙﾀｰ

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-
ネガティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [1] 500

分析条件：
 機器
   LC：Agilent 1260
   MS：AB Sciex QTRAP 6500
 カラム
   Asahipak NH2P-40 2D
   150mm×2.0mm、4μm

洗浄

ISOLUTE ENV+
500mg/6mL

10mL/分

精製水 10mL

[1] イソシアヌル
酸

【水質】

水質試料 分取

100mL 5mL

吸引 30分間

「平成30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

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ/精製水(50:50)
5mL
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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：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [2-1] 0.79
   [2-2] 1.3
   [2-3] 0.78

分析条件：
 機器
   GC：Agilent 7890A
   MS：Agilent 5975C
 カラム
   Agilent J&W DB-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm
　（無極性、1m×0.32mmのプレ
　　カラムを接続）

[2] 環状ポリジメ
チルシロキサン
類

2,000rpm、5分間
ﾍｷｻﾝ層分取

希釈・塩析 曝気・捕集

ｶﾞｽ洗浄瓶内の試料溶液注2に、大気を120分間曝気注

3する。試料を通過した大気を固相カートリッジ

（Sep-Pac Plus PS-2）に通し、環状ﾎﾟﾘｼﾞﾒﾁﾙｼﾛｷｻﾝ類
を捕集する。

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 8.0mL
ﾍｷｻﾝ 16mL

1分間

6.0g-wet

遠心分離 定容 分取

振とう 300rpm、4時間
超音波 10分間

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加 注1

【生物】

生物試料 ホモジナイズ 抽出

ﾐﾈﾗﾙｳｫｰﾀｰ 500mL
塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 30g

（注2） ｶﾞｽ洗浄瓶内の試料は、曝気中、50℃に加温し、超音波を照射する。

窒素通気 0.50L/分、1時
間

ﾍｷｻﾝ 5.0mL

GC/MS-SIM-EI

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

内標準物質添加
ﾅﾌﾀﾚﾝ-d 8 20ng

（注1） ｵｸﾀﾒﾁﾙｼｸﾛﾃﾄﾗｼﾛｷｻﾝ-13C 8、ﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍﾟﾝﾀｼﾛｷｻﾝ-
13C 10及びﾄﾞﾃﾞｶﾄﾒﾁﾙｼｸﾛﾍｷｻ

ｼﾛｷｻﾝ-13C 12 を、水質試料は各20ng、生物試料は各200ng添加

（注3） 試料に曝気する大気は、流速が1.0L/分で、曝気前にｽﾁﾚﾝｼﾞﾋﾞﾆﾙﾍﾞﾝｾﾞﾝ樹
脂及び固相ｶｰﾄﾘｯｼﾞ（Sep-Pac AC-2 Plus Sort）を通過させ大気中の環状ﾎﾟﾘ
ｼﾞﾒﾁﾙｼﾛｷｻﾝ類を除去する。

「平成30年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更

水分除去 溶出 濃縮

ﾍｷｻﾝ
20mL

10mL
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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）
   [3-1] 1.4
   [3-2] 0.62

分析条件：
 機器

   LC：Waters ACQUITY UPLC
   MS：Waters Xevo TQ
   又は

   LC：Agilent 1260
   MS：AB Sciex QTRAP 4500
 カラム

   Waters Atiantis T3
   150mm×2.1mm、3μm

[3] クラリスロマ

イシン及びその
代謝物

【水質】

水質試料 固相抽出

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

内標準物質添加

ﾍｷｻｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-13C 6 100ng

注）固相抽出に替えてヘキサンによる溶媒抽出を行った例があった。
　　サロゲート物質として2,6-ジ-tert -ブチル-4-メチルフェノール-d 24を添加した

　　例があった。

「平成15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）
   [4] 35

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890
   MS：JEOL JMS-800　他

 カラム

   Agilent J&W Ultra 2
   25m×0.2mm、0.33μm
   又は

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

通気 15mL×3回 ﾒﾀﾉｰﾙ 5mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.2mLまで

GC/MS-SIM-EI

濃縮

Oass HLB Plus 225mg Short
10mL/分

100mL 精製水 15mL

500mL
ﾋﾟﾛｶﾞﾛｰﾙ 0.5g

Supelclean ENVI-18
20mL/分

ﾍｷｻﾝ 5mL

洗浄

水分除去 溶出

[4] 2,6-ジ-tert -ブ
チル-4-メチルフェ

ノール　（別名：
BHT）

【水質】

水質試料 固相抽出 溶出

定容 ろ過

ﾒﾀﾉｰﾙ/精製水(50:50)
1.0mL

「平成30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

ﾏｲﾚｸｽ-LH ﾌｨﾙﾀｰ 0.45 µm
親水性 PTFE 13mm

脱水 濃縮
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

2回繰り返すｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
2,6-ｼﾞ-tert -ﾌﾞﾁﾙ-4-ﾒﾁﾙﾌｪﾉｰﾙ-d 24

脱水 濃縮

[4] 2,6-ジ-tert-ブ
チル-4-メチル

フェノール

（別名：BHT）

ｱｾﾄﾝ 50mL
超音波15分間

2,000rpm、5分間

転溶

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
   [4] 0.070

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 6890
   MS：Agilent 5975
 カラム

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

【底質】

底質試料 抽出 遠心分離

LC-Florisil
溶出：ﾍｷｻﾝ 5mL

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

湿泥 20g-wet
（乾泥10g-dry相当）

ｱｽｺﾙﾋﾞﾝ酸 10mL

ﾍｷｻﾝ 40mL
ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 8mL

カラムクリーン
アップ

濃縮 GC/MS-SIM-EI

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

内標準物質添加

ﾍｷｻｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-13C 6 100ng

「平成15年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更

分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【生物】（ng/g-wet）
   [4] 0.49

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 7890A
   MS：Agilent 5975C
 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

5.0g ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 50mL
超音波10分間

ﾎﾓｼﾞﾅｲｽﾞ1分間

2,000rpm、10分間

2回繰り返す

希釈 転溶 脱水

5%塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 500mL ﾍｷｻﾝ 100mL
2回繰り返す

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
2,6-ｼﾞ-tert -ﾌﾞﾁﾙ-4-ﾒﾁﾙﾌｪﾉｰﾙ-d 24

100ng

濃縮
カラムクリーン

アップ
濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

GC/MS-SIM-EI

「平成15年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更

内標準物質添加

ﾍｷｻｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ-13C 6 100ng

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀ
窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

LC-Florisil
溶出：ﾍｷｻﾝ 9mL
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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）
   [5] 1.6
【底質】（ng/g-dry）
   [5] 6.1

分析条件：
 機器

   LC：Sciex Exion LC
   MS：Sciex QTRAP 6500
 カラム

   InertSustain C18
   150mm×2.1mm、3μm

[5] N -[3-(ジメチ

ルアミノ)プロピ

ル]ステアルアミ

ド

【水質】

水質試料 固相抽出 洗浄

100mL
1%塩酸水溶液 1mL

溶出 濃縮

吸引 10分間

窒素通気 20分間

ﾒﾀﾉｰﾙ 10mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

5mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
乾固まで

底質試料

3,000rpm、20分間

InertSep C18 300mg/3mL
5mL/分

精製水 10mL

水分除去

【底質】

水分除去 溶出 濃縮

分取 濃縮

ﾒﾀﾉｰﾙ
100mL

抽出 遠心分離

ﾒﾀﾉｰﾙ 30mL
振とう20分間

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1mLまで

溶解 固相抽出 洗浄

精製水 5mL InertSep C18 300mg/3mL
5mL/分

精製水 10mL

3回繰り返す

定容

吸引 10分間

窒素通気 20分間

ﾒﾀﾉｰﾙ 10mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

「平成30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

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

200mL
ﾒﾀﾉｰﾙ 20mL

SDB-XD 47mm
20mL/分

水分除去

洗浄 水分除去

Oass HLB
20mL/分

超純水 10mL

水溶性ナトリウム塩化

5%ｼｽﾃｲﾝﾝ-EDTA水溶液 20mL
振とう 5分間

静置 室温、60分間

懸濁物質が多い試料については
下記※の工程を実施。

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）
   [6-1] 3.0
   [6-2] 7.6
   [6-1] 6.2
   [6-1] 2.8

分析条件：
 機器

   LC：Agilent 1260
   MS：AB Sciex QTRAP 4500
 カラム

   InertSustain C18
   150mm×2.1mm、3μm

[6] N ,N -ジメチ

ルアルカン-1-ア
ミン=N -オキシ

ド類

【水質】

水質試料 固相抽出 洗浄

溶出

通気 ﾒﾀﾉｰﾙ 7mL 精製水
10mL

ｶﾞﾗｽ繊維ろ紙

Whatman GF/B 60mm

「平成30年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更

※

ろ過

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-
ネガティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [7-1] 0.76
   [7-2] 6.6

分析条件：
 機器

   LC：Agilent 1260
   MS：AB Sciex QTRAP 4500
 カラム

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

[7] ビス(N ,N -ジ
メチルジチオカ
ルバミン
酸)N ,N' -エチレ

ンビス(チオカル

バモイルチオ亜
鉛)　（別名：ポ

リカーバメー
ト）

【水質】

水質試料

200mL

固相抽出

誘導体化

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 2.2mL ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ
3mL

窒素通気又は吸引 5分間

溶出 定容
LC/MS/MS-SRM-
ESI-ネガティブ

硫酸ｼﾞﾒﾁﾙ 400μL
0.6mol/L塩酸水溶液 12mL
激しく振とう 10分間

静置 20分間

「平成29年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更

ﾒﾀﾉｰﾙ 5mL
（試料容器洗いこみ後）
ﾒﾀﾉｰﾙ/精製水(20:80) 10mL
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