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「令和4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

分析機関報告書

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [2] 0.74

分析条件：
 機器

   LC：Waters ACQUITY UPLC
          H-class
   MS：AB Sciex TripleQuad
             3500
 カラム

   Acquity C18
   50mm×2.1mm、1.6μm

[2] 4,4'-ジアミノ

-3,3'-ジクロロジ

フェニルメタン
（別名：3,3'-ジ
クロロ-4,4'-ジア

ミノジフェニル
メタン又は4,4'-
メチレンビス(2-
クロロアニリ
ン)）

【大気】

大気 捕集 溶出

ｵﾑﾆﾎﾟｱﾒﾝﾌﾞﾚﾝﾌｨﾙﾀｰ、

0.45 µm/45 mm
50 mL/分×12時間

ｱｾﾄﾝ 2.0 mL

分析原理：GC/MS/MS-SRM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [1] 200

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 7890B
   MS：Agilent 7010B
   他
 カラム

   Supelco WAX 10
   30m×0.32mm、1.0μm

脱水

窒素通気 10分間 1段目と2段目を別々に、そ

れぞれﾒﾀﾉｰﾙ/ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
(5:95) 3 mLで溶出

GC/MS/MS-SRMに代えてGC/MS-SIMで測定した例があった。

5 mL 1 mL

内標準物質等添加
p -ﾌﾞﾛﾓﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 10 ng

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

[1] エチレングリ

コールモノメチ
ルエーテル
（別名：2-メト

キシエタノー
ル）

【水質】

水質試料 固相抽出

精製水 5 mL

（注）

50mL Sep-Pak AC-2 Plusを
2個連結

5 mL/分

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ-d 4 500ng

洗浄

無水硫酸ナトリム

濃縮・定容
GC/MS/MS-

SRM-EI
分取

水分除去 溶出
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

内標準物質添加
p -ﾃﾙﾌｪﾆﾙ-d 14 50 ng

溶媒抽出 分取 GC/MS-SIM-EI

ﾄﾙｴﾝ層 1mL

ﾍｷｻﾝ 1回目50 mL､2回目25 mL
振とう 各10分間

静置 各10分間以上

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

定容
GC/MS/MS-

SRM-EI

内標準物質添加

ﾍｷｻｸﾛﾛﾍﾞﾝ-13C 6 12.5 ng

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ
0.25 mL

「令和4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：
【水質】（ng/L）
   [4-1]   0.49
   [4-2]   0.32
   [4-11] 0.35

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 7890A
   MS：Agilent 5975C
   又は

   GC：Agilent 7890B
   MS：Agilent 5977A
   他
 カラム

   ZB-PAH-SeleCT
   40m×0.18mm、0.14μm

[4] 多環芳香族炭

化水素類
【水質】

水質試料 容器洗浄 攪拌

「令和3年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

ﾒﾀﾉｰﾙ 5 mL×2回 ｽﾀｰﾗｰ 30分間

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加
ﾋﾟﾚﾝﾝ-d 10、ｸﾘセン-d 12及びﾍﾞﾝｿﾞ[g ,h ,i ]ﾍﾟﾘﾚﾝ-d 12 を

各15 ng

分析原理：GC/MS/MS-SRM-EI

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [3] 0.26

分析条件：
 機器

   GC：Shimadzu Nexis GC-2030
   MS：Shimadzu GCMS-
             TQ8040NX
 カラム

   J&W HP-5ms UI
   30m×0.25mm、0.25μm

[3] 4,5-ジクロロ-
2-オクチルイソ

チアゾル-3(2H )-
オン

【水質】

水質試料 溶媒抽出 脱水

カラムクリーンアップ

500 mL
ﾘﾝ酸 1 mL

濃縮

1,000mL

Supelclean LC-Si、500 mg/6 mL
妨害物質除去 ：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(20:80) 10 mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 5 mL

濃縮

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.2 mLまで

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀｰ
約1 mLまで

塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 30ｇ（淡水のみ）

ﾒﾀﾉｰﾙ 10 mL
ｽﾀｰﾗｰ攪拌 1時間

ﾄﾙｴﾝ 3 mL
ｽﾀｰﾗｰ攪拌 1時間

振とう 1分間

静置

　-　2　-



調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

ﾍｷｻﾝ
1 mL

「令和2年度化学物質分析法開発調査報告書」に準拠

定容
GC/HRMS-SIM-

EI

ﾍｷｻﾝ
8 mL

2 mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
1 mL

カラムクリーン
アップ

溶媒抽出

湿泥

（乾泥5 g-dry相当）

吸水性ﾎﾟﾘﾏｰ 2 g
珪藻土 2 g

粒状還元銅 2 g

ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加

ﾋﾟﾚﾝﾝ-13C 3、ｸﾘセン-13C 6

及びﾍﾞﾝｿﾞ[g ,h ,i ]ﾍﾟﾘﾚﾝ-
13C 12 を各40 ng

ｾﾙ容積 33 mL
ｱｾﾄﾝ/ﾍｷｻﾝ(50:50)
100 °C、1,500 psi

×3回

分析原理：GC/HRMS-SIM-EI

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
   [4-1]   0.40
   [4-2]   0.30
   [4-11] 0.21

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 7890
   MS：JEOL JMS800D
 カラム

   ZB-PAH-SeleCT
   40m×0.18mm、0.14μm

【底質】

底質試料 高速溶媒抽出

Sep-Pak Vac 12 cc(2 g)
 Silica Cartridge

溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ
(5:95) 20 mL

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
0.5～1 mL程度まで ｻﾛｹﾞｰﾄ物質添加

ﾋﾟﾚﾝﾝ-d 10、ｸﾘセン-d 12及

びﾍﾞﾝｿﾞ[g ,h ,i ]ﾍﾟﾘﾚﾝ-d 12

を各10 ng

[4] 多環芳香族炭

化水素類

転溶 脱水 濃縮

精製水100 mL､塩化ﾅﾄﾘｳﾑ 5 g
振とう 10分間、静置 10分間

ﾍｷｻﾝ層分取
ﾍｷｻﾝ 20 mL

振とう 10分間、静置 10分間

ﾍｷｻﾝ層分取

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀｰ､35 °C
2～3 mLまで

定容 分取 濃縮

　-　3　-



調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

濃縮・転溶

カラムクリーンアップ

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
100 µLまで

ﾍｷｻﾝ 1 mL

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 300 mL
16時間

InertSep-SI、2 g/12 mL
妨害物質除去：ﾍｷｻﾝ 10 mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(20:80) 20 mL

水酸化ｶﾘｳﾑ含浸ｼﾘｶｹﾞﾙ1 gをInertSep-SI､2 g/12
mLの前段に積層

溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ(20:80) 15 mL

ﾋﾟﾚﾝのd 10-体､ﾍﾞﾝｿﾞ[a ]ｱﾝﾄﾗｾﾝ､ｸﾘｾﾝ､ﾍﾞﾝｿﾞ[b ]ﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝ､ﾍﾞﾝｿﾞ[k ]ﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝ､ﾍﾞﾝ

ｿﾞ[a ]ﾋﾟﾚﾝ､ﾍﾞﾝｿﾞ[e ]ﾋﾟﾚﾝ､ｲﾝﾃﾞﾉ[1,2,3-cd ]ﾋﾟﾚﾝ及びﾍﾞﾝｿﾞ[g ,h ,i ]ﾍﾟﾘﾚﾝのd 12-体

並びにジﾍﾞﾝｿﾞ[a ,h ]ｱﾝﾄﾗｾﾝ及びジﾍﾞﾝｿﾞ[a ,i ]ﾋﾟﾚﾝのd 14-体を各500ng

分析原理：GC/HRMS-SIM-EI

検出下限値：

 【大気】（ng/m3
）

   [4-1]   0.0024
   [4-2]   0.025
   [4-3]   0.024
   [4-4]   0.022
   [4-5]   0.0049
   [4-6]   0.0076
   [4-7]   0.025
   [4-8]   0.013
   [4-9]   0.0073
   [4-10] 0.0086
   [4-11] 0.016
   [4-12] 0.011
   [4-13] 0.0019
   [4-14] 0.0028
   [4-15] 0.0081

分析条件：
 機器

   GC：Thermo Fisher Scientific
           Trace 1310
   MS：Thermo Fisher Scientific
           DFS
 カラム

   ZB-PAH-SeleCT
   40m×0.18mm、0.14μm

【大気】

大気 捕集

ソックスレー
抽出

カラムクリーンアップ

窒素ﾊﾟｰｼﾞ
100 µLまで

ﾍｷｻﾝ
1 mL

内標準物質添加
p -ﾃﾙﾌｪﾆﾙ-d 14 20 ng

GC/HRMS-SIM-
EI

濃縮・転溶

分取

濃縮

5 mL

[4] 多環芳香族炭

化水素類

水酸化ｶﾘｳﾑ含侵4ふっ化

ｴﾁﾚﾝ樹脂ﾌｨﾙﾀｰ
ﾎﾟﾘｳﾚﾀﾝﾌｫｰﾑ

740 L/分×24時間

濃縮・定容

ﾛｰﾀﾘｰｴﾊﾞﾎﾟﾚｰﾀｰ
ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ

25 mL

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ添加（注）

（注）

「令和4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
0.5mLまで
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調査対象物質 分析法フローチャート 備　　考

カラムクリーンアップ

Supelclean LC-Si
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ (40:60) 5 mL
溶出：ｱｾﾄﾝ 10mL

内標準物質等添加
ﾌｪﾅﾝﾄﾚﾝ-d 10 10 ng

ﾎﾟﾘｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ300 20 µg

濃縮

減圧濃縮
乾固直前まで

カラムクリーンアップ

Supelclean Sulfoxide
妨害物質除去：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ (10:90) 5mL
溶出：ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ/ﾍｷｻﾝ (40:60) 5mL

分析原理：LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

検出下限値：
【水質】（ng/L）
   [5] 0.038

分析条件：
 機器

   LC：Waters ACQUITY UPLC
           I-class
   MS：Waters Xevo TQ MS
   他
 カラム

   Acquity UPLC BEH phenyl
   50mm×2.1mm､1.7μm
   他

[5] 2-tert -ブチル

アミノ-4-シクロ

プロピルアミノ-
6-メチルチオ-
1,3,5-トリアジン

（別名：N' -tert -
ブチル-N -シク

ロプロピル-6-
(メチルチオ)-
1,3,5-トリアジン

-2,4-ジアミン

ン）

【水質】

水質試料 固相抽出 洗浄

精製水 10mL
×2回

水分除去 溶出 濃縮・定容

通気 ﾒﾀﾉｰﾙ 5mL 窒素ﾊﾟｰｼﾞ
ﾒﾀﾉｰﾙ
1.0mL

LC/MS/MS-SRM-
ESI-ポジティブ

「令和4年度化学物質分析法開発調査報告書」準拠

100mL Oasis HLB 6cc Vac
Cartridge , 200 mg

2.5mL/分以下

（注） 濃縮・定容において0.5 mLに定容した例及び0.5 mLまで濃縮してから精製水で

1.0 mLに定容した例があった。

【底質】 分析原理：GC/MS-SIM-EI

検出下限値：
【底質】（ng/g-dry）
   [5] 0.49

分析条件：
 機器

   GC：Agilent 8890
   MS：Agilent 5977C
 カラム

   J&W  DB-5ms
   30m×0.25mm、0.25μm

底質試料 溶媒抽出 遠心分離

湿泥

（乾泥5g-dry相当）

無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

濃縮 定容

ﾍｷｻﾝ
5mL

1mL

定容

分取

ﾒﾀﾉｰﾙ 30mL
振とう 20分間

3,000rpm、20分間

2回繰り返す

希釈 溶媒抽出 脱水

減圧濃縮
乾固直前まで

ｱｾﾄﾝ
1mL

「令和3年度化学物質分析法開発調査報告書」から一部変更

精製水
200mL

ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 5mL
振とう 20分間

×2回

ﾍｷｻﾝ
1mL

濃縮 定容 GC/MS-SIM-EI

減圧濃縮
乾固直前まで
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