
 

 

රᗜ県環境センター 
［対象媒体：水質］ 

ナフタレン 

Naphthalene 
 
 

【対象物質の構㐀】 

 

CAS 番号：91-20-3 
分子式：C10H8 

 

【物理化学的性状】 

［分子量（平均分子量）］㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 128.17 
［分子量（ﾓﾉｱｲｿﾄﾋﾟｯｸ質量）］㻌 㻌 128.0624 
［比重］           1.162 g/cm3 (20/4°C)㻌 㻌 1)㻌

［沸点］                     217.9°C  1) 
［融点］㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 80.2°C  1) 

［密度］㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 1.162 g/cm3㻌 1) 

［蒸気圧］㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 11 Pa (25°C)  2) 

［水溶解度］㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 19 mg/L (10°C)  3)   
［log Pow］㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 㻌 3.34  3) 

 
【毒性、用途】 

〔毒性〕 

［᭷害性情報］ 

急性毒性 4) 経口：LD50：490 mg/kg(ラット)、 580 mg/kg（マウス） 

目に対する重⠜なᦆയ く㍍度から中程度の刺激性を᭷するが、眼洗浄にࡈ (5

より刺激性が㍍ῶする。 
࿧吸器毒性5) マウスを10 ppmに6 時間/日×5 日間/週×104 週間ᭀ㟢した実

験で、Ⴅ上皮の慢性⅖⑕及び化生、࿧吸上皮の㐣ᙧ成、⫵の慢性⑓変のቑ加

がみられている。 
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発がん性  。トに対して発がん性を示す可能性があるࣄ (6
［環境影響情報］ 
分解性 5) 好気的生分解（化ᑂ法） ：㞴分解性と判定 

嫌気的生分解：脱窒条件下で45 日間で分解されたとの報告がある

一方、汚Ἶを用いた実験ᐊ内リアクターでは11 週間で分解されな

かった報告がある。 
 

［適用令］ 
化ᑂ法  ඃ先評価化学物質 
化管法  第一種指定化学物質 
 

〔用途〕 
染料中間体原料、㜵⹸๣、無水フタル酸原料 5) 

 

出典 
1) Maryadele J. O'Neil(Ed), The Merck Index 14th Edition 
2) International Chemical Safety Cards ICSC0667 
3) Lide, D.R,(ed), CRC Handbook of Chemistry and Physics 88th Edition  
4) 神奈川県化学物質安全情報提供システム(kis-net) 
5) 一般㈈ᅋ法人化学物質評価研究機構 化学物質安全性（ࢨࣁード）評価シー

ト「ナフタレン」 
6) 独立行政法人製品評価技術基盤機構࣍ームページ「化学物質総合情報提供シ

ステム(CHRIP)」 
 
 

§1 分 析 法 

(1) 分析法の概要 

水質試料にサロゲート内標準物質を添加し、ヘキサンを用いてマグネティッ

クスターラーで᧠ᢾ抽出する。手で振とうし、㟼置後、ヘキサン層を分取し、

シリンジスパイク内標準物質を添加した後に GC/HRMS-SIM 法で定量する。 

㻌

(2)試薬・器具 

【試薬】 
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ナフタレン ：AccuStandard 製（50 µg/mL、純度 99.8%、トル࢚ン

溶液） 
ナフタレン-13C6 ：CIL 製（100 µg/mL、純度 98.7%、ノナン溶液） 
ナフタレン-d8（注 1） ：AccuStandard 製（4000 µg/mL、純度 100%、ジクロ

ロメタン溶液） 
ヘキサン ：関東化学製 （ダイオキシン用） 
アセトン ：関東化学製 （ダイオキシン用） 
精製水 ：Milli-Q 水 

 

【器具】 
1 L じ口ガラス⎼ ：試料水の採取に用いる（注ࡡ 2） 
1 L メスフラスコ ：試料水の抽出に用いる 
マグネティックスターラー ：試料水の抽出に用いる（注 3） 
᧠ᢾ子 ：スターラー抽出に用いる（注 4） 
パスツールピペット ：ヘキサン層を分取する 
㉸㡢Ἴ洗浄器 ：࢚マルジョンが生成した場合に使用する

（注 5）  
 

〔標準液の調製〕 

市㈍の 50 µg/mL（トル࢚ン溶液）の標準原液（ナフタレン）をアセトンで希

釈して 1.00 µg/mL の標準液を調製する。 

 

〔サロゲート内標準液の調製〕 

 市㈍の100 µg/mL（ノナン溶液）のサロゲート内標準原液（ナフタレン-13C6）

をアセトンで希釈して100 ng/mLのサロゲート内標準液を調製する。 

 

〔シリンジスパイク内標準液の調製〕 

 市㈍の4000 µg/mL（ジクロロメタン溶液）のシリンジスパイク内標準原液（ナ

フタレン-d8）をヘキサンで希釈して1.00 µg/mLのシリンジスパイク内標準液を調

製する。 

 

〔検量線用標準液〕 

標準液をヘキサンで希釈して、対象物質の濃度が 0.300～ 100 ng/mL になる

ように検量線用標準液を作製する。 

各濃度の検量線用標準液にはサロゲート内標準液を2.00 ng/mL及びシリンジ

スパイク内標準液を20.0 ng/mLの濃度になるように添加する。 
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 (3) 分析法 

【試料のᤕ㞟及び保存等】 
 あらかじめアセトンで洗浄し（注 6）、㢼乾さࡏた 1 L じ口ガラス⎼に試料ࡡ

を採取する。その他は、環境省「化学物質環境実態調査実施の手引き」（平成 28
年 3 月）に従う。採取した試料はできるࡔけ㏿やかに分析することが好ましい。 

 
【試料の前処理及び試験液の調製】 
採取した水質試料を 1 L メスフラスコに注ࡄ。᧠ᢾ子を入れ、サロゲート内標

準液 (100 ng/mL) を 40 μL 添加し、ヘキサンを 2 mL 加え、スターラーで 30 分

間᧠ᢾ抽出する。メスフラスコを㏫さにᣢち、1 分間手で振とう抽出し（注 7）、
㟼置後、ヘキサン層をマイクロピペット等で 0.5 mL 分取し（注 8）、測定用バイ

アル⎼に⛣し、シリンジスパイク内標準液 (1000 ng/mL) 10 μL を添加して試験

液とする。なお、࢚マルジョンが生成した場合は、㉸㡢Ἴ洗浄器で㉸㡢Ἴを↷

ᑕすると分㞳する（注 9）1)。GC/HRMS-SIM 法で測定する。 
 

【空試験液の調製】 
試料と同じ量の精製水を用い、【試料の前処理及び試験液の調製】の項に従っ

て操作し、得られた試験液を空試験液とする。 
 

【測定】 

〔GC/MS 測定条件〕スプリット分析 

GC/MS 機器 ：GC䠖Agilent 〇 7890䠈MS䠖᪥ᮏ㟁Ꮚ〇 JMS-800D 
使用カラム ：Agilent 〇 Select PAH (30 m × 0.25 mm, 0.15 μm) 
カラム温度 ：60°C (2 min) 䊻10°C/min䊻180°C䊻30°C/min 

䊻320°C (5 min)  
注入口温度 ：280°C 
注入方法 ：スプリット (1:1)   
注入量 ：3 μL 
キャリアーガス ：ヘリウム 1.2 mL/min（定流量） 
インターフェース温度 ：280°C 
イオン源温度 ：280°C 
イオン化電圧 ：38 eV  
検出器電圧 ：0.300 kV 
検出モード ：SIM 
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モニターイオン ：ナフタレン m/z 128.0626�定量�、129.0660（確認）

 ：ナフタレン-13C6  m/z 134.0827 
 ：ナフタレン-d8    m/z 136.1128�定量�、137.1128（確

認） 
 

〔検量線〕 
 検量線用標準液 3 µL を GC/MS に注入し、対象物質とサロゲート物質の濃度

比及び得られたピーク面積比から検量線を作成する。 
 
〔定量〕 
 試験液 3 μL を GC/MS に注入し、対象物質とサロゲート物質の濃度及びピー

ク面積の比を検量線に↷らして定量する。 
 

〔濃度の算出〕 
試料中の対象物質濃度C (μg/L) は、次式により算出する。 
 
C (μg/L) = R × Q / V 

R：検量線から求めたサロゲート物質に対する対象物質の濃度比 
Q：試料中に添加したサロゲート標準の量 (μg) 
（添加するサロゲート内標準の濃度 (ng/μL) × 添加するサロゲート内標

準の容量 (μL)）/1000） 
V：試料量 (L) 

本分析法に従った場合、以下の数値を使用する。 
Q = 0.00400 μg 
V = 1.00 L 

すなわち、 
C = R ×0.004 (μg/L)  

である。 
 

〔装置検出下限値(IDL)〕 
本分析装置でのIDLを表1に示す（注9）。 
 

表 1 IDL の算出結果 

物質名 
IDL 

(ng/mL)
試料量

(mL) 
最終液量 

(mL) 
IDL 試料換算値 

(μg/L) 

ナフタレン 0.097 1000 2.0 0.00019 
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〔測定法の検出下限値(MDL)及び定量下限値(MQL)〕 
本測定方法におけるMDL及びMQLを表2に示す（注10）。 

 
表 2 MDL 及び MQL 算出の結果 

物質名 
試料量

(mL) 
最終液量

(mL) 
MDL 
(μg/L) 

MQL 
(μg/L) 

ナフタレン 1000 2.0 0.00026 0.00068 

 

注 解 

（注 1）低分解能（分解能 1000 程度）で分析を行うと、ナフタレン-13C6 のピー

クにナフタレン-d8 ⏤᮶のピークが重なってくるので注ពする。 
（注 2）ᦙ送中の◚ᦆのおそれがなければ、1 L メスフラスコに┤᥋採水しても

かまわない。 
（注 3）MG600（yamato 製）を使用した。9 ẁ㝵あるうちの最大のスピードで᧠

ᢾさࡏた。 
（注 4）᧠ᢾ子が長すࡂると回㌿はしても混合がうまくいかない。Cherry 製、

Miyahara 製とア࣡ࢬン製フラスコにおいては回㌿子(30 mm×ȭ8)でう

まく混合したが、஦前にうまくヘキサンと水が混合するか確認しておく

こと（図 11 参↷）。 
（注 5）US-5（ア࣡ࢬン製）を使用したが、特に推奨するものでもない。 
（注 6）ブランク値の濃度が上がるので、ヘキサンによる洗浄は行わないことに

した。 
（注 7）スターラー抽出 30 分で༑分良好な回収率が得られるが、抽出の確実性

をあࡆるため、スターラー抽出後にメスフラスコを㏫さにして 1 分間、

手で振とう抽出操作を加えた。஦前調査で༑分良好な回収率が得られる

と判断した場合は省␎してもよい。 
（注 8） ྤ出ㄗ差が 2%以下であることをあらかじめ確認しておくことがᮃまし

い。 
（注 9）中央部はヘキサン層が分㞳していることが多いが、分取がᅔ㞴な場合は

㉸㡢Ἴ洗浄器で㉸㡢Ἴを↷ᑕする。アルカリ条件下で行うとⓑ濁し、㉸

㡢Ἴを↷ᑕしても分㞳がᝏかったため、上層をアセトンで洗った㐲ỿ管

にとり、1500 rpm で 10 分㐲ᚰ分㞳した。 
（注 10）IDL は、㺀化学物質環境実態調査実施の手引き㺁（平成 28 年 3 月）に従

って算出した。算出結果を表 3 に、測定時のクロマトグラムを図 1 に示

す。 
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表 3 IDL の算出結果 
対象物質名 ナフタレン 
試料量 (mL) 1000 
最終液量 (mL) 2.0 
注入液濃度 (ng/mL) 0.300 
装置注入量 (μL) 3.00 
結果 1 (ng/mL) 0.287 
結果 2 (ng/mL) 0.300 
結果 3 (ng/mL) 0.333 
結果 4 (ng/mL) 0.263 
結果 5 (ng/mL) 0.289 
結果 6 (ng/mL) 0.269 
結果 7 (ng/mL) 0.264 
平均値 (ng/mL) 0.2864 
標準偏差 (ng/mL) 0.0249 
IDL (ng/mL)* 0.097 
IDL 試料換算値 (μg/L) 0.00019 
S/N 比 14 
CV (%) 8.6 

*IDL = t (n-1, 0.05) × σn-1 × 2 
 

 
図 1 IDL 測定時のクロマトグラム 

（ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 
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（注 11）MDL 及び MQL は、㺀化学物質環境実態調査実施の手引き㺁（平成 28
年 3 月）に従って算出した。算出結果を表 4 に、測定時のクロマトグラ

ムを図 2 に示す。 
 

表 4  MDL 及び MQL の算出 
対象物質名 ナフタレン 
試料 河川水 60 mL㸩精製水 940 mL 
試料量 (mL) 1000 
標準添加量 (ng)       - 
試料換算濃度 (μg/L)       - 
最終液量 (mL) 2.0 
注入液濃度 (ng/mL)       - 
装置注入量 (μL) 3.0 
操作㺪㺼㺵㺻ｸ平均 (μg/L) *1 ND (82)*5, *6 
無添加平均 (μg/L) *2 0.00087 (73) 
結果 1 (μg/L) 0.000899 (80) 
結果 2 (μg/L) 0.000953 (65) 
結果 3 (μg/L) 0.000889 (59) 
結果 4 (μg/L) 0.000776 (89) 
結果 5 (μg/L) 0.000918 (80) 
結果 6 (μg/L) 0.000787 (62) 
結果 7 (μg/L) 0.000832 (74) 
平均値 (μg/L) 0.0008649 
標準偏差 (μg/L) 0.0000676 
MDL (μg/L)*3 0.00026 
MQL (μg/L )*4 0.00068 
S/N 比 13  
CV (%)   7.8   
*1 操作ブランク平均：試料マトリックスのみがない状態で他は同様の

操作を行い測定した値の平均値 (n = 2) 
*2 無添加平均：MDL 算出用試料に標準を添加していない状態で含ま

れる濃度の平均値 (n = 2) 
*3 MDL = t (n-1, 0.05) × σn-1 × 2   
*4 MQL = σn-1 × 10 
*5 結果の濃度はサロゲート補正後の値 
*6 ᣓᘼ内の数値はサロゲート回収率 
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図 2 MDL 測定時のクロマトグラム 

（ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 
 

§2 解 説 

【分析法】 
〔フローチャート〕 
分析法のフローチャートを図 3 に示す。 
 

水質試料 スターラー抽出

GC/HRMS-SIM

ヘキサン 2 mL添加
30 min 

サロゲート内標準添加
ナフタレン� 13C64.0ࠉ ng

シリンジスパイク内標準添加
ナフタレン-d8  10.0 ng

分取

ヘキサンࠉ
0.5 mL

振とう
抽出

手で振とう
1 min

1.00 L

 
 

図 3 分析法のフローチャート 

1 L 
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〔検量線〕 
検量線を図 4 に、検量線作成用データを表 5 に示す。 

 

濃度(ng/mL)→    (2)     (4)                (10) 
図 4-1 検量線 

（サロゲート物質：2.00 ng/mL  対象物質濃度範囲 0.300～10.0 ng/mL） 
 

 

濃度(ng/mL)→     (20)       (50)     (75)    (100) 
図 4-2 検量線 

（サロゲート物質：2.00 ng/mL  対象物質濃度範囲 0.300～100 ng/mL） 
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表 5 検量線作成用データ 

標準液濃度 
(ng/mL) 

(Cs) 

応答値 
応答比 
(As/Ais)  

対象物質 (As) 
ナフタレン 

(m/z 128.0626) 

サロゲート物質 (Ais)
ナフタレン-13C6 
(m/z 134.0827) 

0.300 
0.500 
1.00 
2.00 
5.00 

10.0 
20.0 
50.0 
75.0 

100 

566.8 
853.3 

1651.8 
3416.1 
7411.0 

14914.0 
28697.8 
79798.6 

117249.4 
152132.3 

3231.6 
3109.4 
3363.6 
3409.1 
3350.6 
3468.3 
3070.1 
3521.3 
3704.6 
3401.6 

0.1754 
0.2744 
0.4911 
1.0021 
2.2118 
4.3001 
9.3475 

22.6617 
31.6497 
44.7237 

サロゲート物質濃度: 2.00 ng/mL (Cis) 
 

〔クロマトグラム〕 

 

図 5 標準液のクロマトグラム 

（ナフタレン (50.0 ng/mL)、ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、 
ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 

491



 

 

〔マススペクトル〕 

標準物質のマススペクトルをそれぞれ図 6-1～図 6-3 に示す。 

 

 

図 6-1 ナフタレンのマススペクトル 

 

図 6-2 ナフタレン-13C6 のマススペクトル 

 

図 6-3 ナフタレン-d8 のマススペクトル 

ナフタレン 

ナフタレン-13C6 

ナフタレン-d8 
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〔操作ブランク〕 
 操作ブランク試験のクロマトグラムを図 7 に示す。MDL ᮍ‶であった。 
 

 
図 7 操作ブランクのクロマトグラム 

�ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 

 
〔添加回収試験〕 
添加回収試験の結果を表 6 に、クロマトグラムを図 8-1～図 8-4 に示す河川水

はጁ法ᑎ川、海水はᆶ水 の水質試料を使用した。 
 

表 6 添加回収試験結果 

物質名 試料 
試料量 

(mL) 
添加量 

(ng) 
試験

数 

検出濃度*
(μg/L) 

回収率 

(%) 
CV 

(%) 
サロゲート

回収率 (%)

ナフタ

レン 

河川水 
1000 
1000 

0 
40.0 

2 
5 

0.015 
0.058 

- 
108 

 
2.9 

71 
79 

海水 
1000 
1000 

0 
40.0 

2 
5 

0.014 
0.054 

- 
100 

 
9.4 

86 
84 

*：検出濃度はサロゲート補正後の値である。 
 

ナフタレン m/z 128.0626

ナフタレン-13C6 m/z 134.0827 

ナフタレン-d8 m/z 136.1128 
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図 8-1  添加回収試験試料（河川水、無添加）のクロマトグラム 
 （ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 

 
 

 
 

図 8-2  添加回収試験試料（河川水、添加）のクロマトグラム 
 （ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 
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図 8-3  添加回収試験試料（海水、無添加）のクロマトグラム 
 （ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 

 

 
図 8-4  添加回収試験試料（海水、添加）のクロマトグラム 

 （ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 
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〔分解性スクリーニング試験〕 
分解性スクリーニング試験の結果を表 7 に示す。 
 

表 7 分解性スクリーニング試験結果 

物質名 pH 試験 

数 

調製濃度

(μg/L) 

検出濃度(μg/L)（残存率(%)*） 

1 時間放置後
7 日間放置後 

暗所    明所 

ナフタ

レン 

5 
7 
9 

2 
2 
2 

0.0400 
0.0400 
0.0400 

0.038(95) 
0.040(101)
0.038(96) 

0.034(86) 
0.040(99) 
0.044(109) 

 
0.042(106)

 
㸨残存率(%)：調製濃度に対する検出濃度の割合 
 
〔保存性試験〕 
保存性試験の結果を表 8 に示す。14 日以上保存すると、濃度がቑ加するഴྥ

にあった。᪤報 3) にもあるが、実験ᐊからのコンタミが᝿定されるため、採取

後はなる࡭く᪩く分析するのがᮃましい。 
 

表 8 保存性試験結果 

物質名 試料 
試験

数 

調製濃度

 (μg/L) 
検出濃度 (μg/L)（残存率(%)*）  

 7 日間    14 日間       1 ࣧ月 

ナフタ

レン 

河川水 

海水 

⢒抽出液 

標準液 

標準液 

2 
2 
2 
2 
2 

0.0400 
0.0400 
0.0400 
0.0200 
0.200 

0.039 (98)      -            - 
 0.041(102)      -            -    

 -    0.050(125)      - 
0.020(98)    0.017(87)    0.024(121)

 0.20(99)     0.19(94)     0.049(123)
㸨残存率(%)：調製濃度に対する検出濃度の割合 
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〔メスフラスコ洗浄溶媒の検討〕 
 水㐨水→洗๣→水㐨水の順で洗浄したあとにアセトン洗浄のみを実施したも

のと、アセトン洗浄→ヘキサン洗浄を行った操作ブランク試験を比㍑した結果

を表 9 に示す。アセトン洗浄→ヘキサン洗浄の場合はアセトン洗浄のみと比࡭

てブランクが高くなったため、アセトン洗浄のみ行った。 
 

表 9 溶媒洗浄後操作ブランク試験の結果（ナフタレン、n = 2） 

洗浄溶媒 検出濃度(μg/L) 
サロゲート

回収率(%) 
アセトン溶媒㸩ヘキサン溶媒 0.00121 62 
アセトン溶媒 0.00073 76 

 

〔ブランク水の検討〕 
純水（イオン஺換水）、㉸純水（Milli-Q 水）、ヘキサンで洗浄した㉸純水（Milli-Q

水）を使って操作ブランク試験を行った。結果を表 10 に示す。㉸純水（Milli-Q
水）を用いることで操作ブランクが低ῶすることがわかった。 

 
表 10  ブランク水のナフタレン濃度(n=2) 

ブランク水 
検出濃度

(μg/L) 
サロゲート 
回収率(%) 

純水 0.0024 73 
㉸純水（Milli-Q 水） 0.00056 84 
ヘキサン洗浄㉸純水（Milli-Q 水） 0.0079 84 

 
 

〔手振りによるヘキサン抽出の検討〕 

1㸬1 L ガラス保存⎼ 
1 L ガラス保存⎼に採取した河川水 1 L に標準原液とサロゲート標準液を添

加し、ヘキサンを 2 mL 加え、手で 1 分間振とうさࡏ、以㝆の操作は他の前処理

条件と同様に行った。結果を表 11 に示す。サロゲート回収率は 10～20%の範囲

であった。 
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 表 11  手振りでヘキサン抽出した場合（1 L ガラス保存⎼） 

振とう時間 
添加量 

(ng) 
検出濃度 

(μg/L) 
回収率

(%) 
サロゲート 
回収率(%) 

1 分間 0 0.011 - 11 
1 分間 0 0.012 - 17 
1 分間 40.0 0.076 162 11 
1 分間 40.0 0.057 140 16 

（10 分間）* 40.0 0.055 99 64 
（10 分間）* 40.0 0.060 112 57 
㸨：振とう機を用いた 

 

2㸬1 L メスフラスコ 
ձ 河川水を 1 L メスフラスコに⛣し、標準原液とサロゲート標準液を添加し、

ヘキサンを 2 mL 加え、メスフラスコを㏫さにᣢち、手で 1 分間振とうさࡏ、

以㝆の操作は他の前処理条件と同様に行った。結果を表 12 に示す。 
 

表 12 手振りでヘキサン抽出した場合（1 L メスフラスコ） 

振とう時間 
添加量 

(ng) 
検出濃度 

(μg/L) 
回収率

(%) 
サロゲート 
回収率(%) 

1 分間 0 0.0095 - 19 
1 分間 0 0.0088 - 26 
1 分間 40.0 0.052 93 31 
1 分間 40.0 0.054 97 26 

 
ղ Milli-Q 水を 1 L メスフラスコに⛣し、標準原液とサロゲート標準液を添加

し、ヘキサンを 2 mL 加え、メスフラスコを㏫さにᣢち、手で 3 分間もしく

は 5 分間᧠ᢾさࡏ、以㝆の操作は他の前処理条件と同様に行った。結果を

表 13 に示す。手で 3 分間振とうさࡏるࡔけでもかなり抽出されることがわ

かった。 
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表 13  手振りでヘキサン抽出した場合（1 L メスフラスコ） 

振とう時間 
添加量 

(ng) 
検出濃度 

(μg/L) 
回収率

(%) 
サロゲート 
回収率(%) 

3 分間 40.0 0.045 110 66 
3 分間 40.0 0.043 107 68 
5 分間 40.0 0.042 106 75 
5 分間 40.0 0.042 104 79 

 
〔Equity-5 カラムの検討〕 

大気中のナフタレンの分析法開発で採用していた Equity-5 カラムを使用し 2)、 
ヘキサンと標準試料を分析したときのクロマトグラムを図 9 に示す。ピークᙧ

状は良かったが、ヘキサン溶媒ࡔけでもナフタレンが検出されたので採用しな

かった。一方 Select-PAH カラムはノイࢬがあらわれることがあるが、ヘキサン

溶媒でほとん࡝ピークが検出されなかったため採用した。ノイࢬがナフタレン

のピークをጉ害する場合は同じバイアルで෌度分析する。 

 

図 9 Equity-5 カラムの検討（上：ヘキサン、下：ナフタレン 5 ng/mL） 
 

〔スターラー抽出について〕 

 図 10 のᕥは᧠ᢾ子が長いためにヘキサンがうまく混和しなかった。ྑのフラ

スコのようにヘキサンが底まで をまき、フラスコ全体がⓑ濁しないと回収率

が低くなることがあった（サロゲート回収率 ᕥ：46% ྑ：81%）。 
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図 10 スターラー抽出 
 

〔環境試料の分析〕 

河川水（ጁ法ᑎ川、2016 年 2 月 19 日採水）を測定したところ、0.015 μg/L 検

出された。 
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図 11  環境水のクロマトグラム 
（ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 

ナフタレン m/z 128.0626 

ナフタレン-13C6 m/z 134.0827 

ナフタレン-d8 m/z 136.1128 
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【参考㈨料】 

ピークはテーリングするが、スプリットレス注入でも定量は可能である。 

 

〔GC/MS 測定条件〕 

GC/MS 機器 ：GC䠖Agilent7890䠈MS䠖JMS-800D 
使用カラム ：Select PAH (30 m × 0.25 mm, 0.15 μm) 
カラム温度  䠖60°C (2 min) 䊻10°C/min䊻180°C䊻30°C/min 

㻌 䊻320°C (5 min)  
注入口温度 ：280°C 
注入方法 ：スプリットレス   
注入量 ：1 μL 
キャリアーガス ：ヘリウム 1.2 mL/min（定流量） 
インターフェース温度 ：280°C 
イオン源温度 ：280°C 
イオン化電圧 ：38 eV  
検出器電圧 ：0.300 kV 
検出モード ：SIM 
モニターイオン ：ナフタレン m/z 128.0626�定量�、129.0660（確認）

 ：ナフタレン-13C6  m/z 134.0827 
 ：ナフタレン-d8    m/z 136.1128�定量�、137.1128（確

認） 
 
〔検量線〕 
 検量線用標準液 1 µL を GC/MS に注入し、対象物質とサロゲート物質の濃度

比及び得られたピーク面積比から検量線を作成する。 
 
〔定量〕 
 試験液 1 μL を GC/MS に注入し、対象物質とサロゲート物質の濃度及びピー

ク面積の比を検量線に↷らして定量する。 
 
〔検量線用標準液〕 

 標準液をヘキサンで希釈して、対象物質の濃度が 0.500～100 ng/mL になるよ

うに検量線用標準液を作製する。各濃度の検量線用標準液にはサロゲート内標

準液を2.00 ng/mL及びシリンジスパイク内標準液を20.0 ng/mLの濃度になるよう

に添加する。 
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〔装置検出下限値(IDL)〕 
本分析装置での IDL を表 14 に示す（注 12）。 
 

表 14 IDL の算出結果 

物質名 
IDL 

(ng/mL)
試料量

(mL) 
最終液量

(mL) 
IDL 試料換算値 

(μg/L) 

ナフタレン 0.13 1000 2.0 0.00026 

 
 

〔測定法の検出下限値(MDL)及び定量下限値(MQL)〕 
本測定方法における MDL 及び MQL を表 15 に示す（注 13）。 

 
表 15 MDL 及び MQL 算出の結果 

物質名 
試料量 
(mL) 

最終液量 
(mL) 

MDL 
 (μg/L) 

MQL 
(μg/L) 

ナフタレン 1000 2.0 0.00084 0.0022 

 

注解 

（注 12）IDL は、㺀化学物質環境実態調査実施の手引き㺁（平成 28 年 3 月）に従

って算出した。算出結果を表 16 に、測定時のクロマトグラムを図 12
に示す。 
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表 16 IDL の算出結果 
対象物質名 ナフタレン 
試料量 (mL) 1000 
最終液量 (mL) 2.0 
注入液濃度 (ng/mL) 0.500 
装置注入量 (μL) 1.00 
結果 1 (ng/mL) 0.433 
結果 2 (ng/mL) 0.416 
結果 3 (ng/mL) 0.408 
結果 4 (ng/mL) 0.457 
結果 5 (ng/mL) 0.508 
結果 6 (ng/mL) 0.457 
結果 7 (ng/mL) 0.464 
平均値 (ng/mL) 0.4490 
標準偏差 (ng/mL) 0.0338 
IDL (ng/mL)* 0.13 
IDL 試料換算値 (μg/L) 0.00026 
S/N 比 11 
CV (%) 7.5 

*IDL = t (n-1, 0.05) × σn-1 × 2 
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図 12 IDL 測定時のクロマトグラム（ナフタレン 0.500 ng/mL、 

ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 

ナフタレン m/z 128.0626 

ナフタレン-d8 m/z 136.1128 

ナフタレン-13C6 m/z 134.0827 
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（注 13）MDL 及び MQL は、㺀化学物質環境実態調査実施の手引き㺁（平成 28
年 3 月）に従って算出した。算出結果を表 17 に、測定時のクロマトグ

ラムを図 13 に示す。 
 

表 17  MDL 及び MQL の算出 
対象物質名 ナフタレン 

試料 
河川水 200 mL + 
精製水 800 mL 

試料量 (mL) 1000 
標準添加量 (ng)      - 
試料換算濃度 (μg/L)      - 
最終液量 (mL) 2.0 
注入液濃度 (ng/mL)      - 
装置注入量 (μL) 1.0 
操作㺪㺼㺵㺻ｸ平均 (μg/L) *1 ND (84)*5, *6 
無添加平均 (μg/L) *2 0.0027 (75) 
結果 1 (μg/L) 0.00296 (82) 
結果 2 (μg/L) 0.00259 (71) 
結果 3 (μg/L) 0.00298 (78) 
結果 4 (μg/L) 0.00257 (73) 
結果 5 (μg/L) 0.00253 (77) 
結果 6 (μg/L) 0.00293 (56) 
結果 7 (μg/L) 0.00254 (89) 
平均値 (μg/L) 0.0027  
標準偏差 (μg/L) 0.000215 
MDL (μg/L)*3 0.00084 
MQL (μg/L )*4 0.0022 
S/N 比 7.5  
CV (%)   7.9   

*1 操作ブランク平均：試料マトリックスのみがない状態で他は同様の

操作を行い測定した値の平均値 (n = 2) 
*2 無添加平均：MDL 算出用試料に標準を添加していない状態で含ま

れる濃度の平均値 (n = 2) 
*3 MDL = t (n-1, 0.05) × σn-1 × 2   
*4 MQL = σn-1 × 10 
*5 結果の濃度はサロゲート補正後の値 
*6 ᣓᘼ内の数値はサロゲート回収率 

504



 

 

㻤㻚㻠 㻤㻚㻤 㻥㻚㻞 㻥㻚㻢 㻝㻜㻚㻜 㻝㻜㻚㻠 㻝㻜㻚㻤 㻝㻝㻚㻞

㻾㼑㼠㼑㼚㼠㼕㼛㼚㻌㼀㼕㼙㼑㻌㻔㼙㼕㼚㻕

㻞㻜㻜㻜㻜

㻠㻜㻜㻜㻜

㻵㼚
㼠㼑
㼚
㼟㼕
㼠㼥

㻺㼍㼜㼔㼠㼔㼍㼘㼑㼚㼑㻌㻛㻌㻝㻞㻤㻚㻜㻢㻞㻢

㻤㻚㻠 㻤㻚㻤 㻥㻚㻞 㻥㻚㻢 㻝㻜㻚㻜 㻝㻜㻚㻠 㻝㻜㻚㻤 㻝㻝㻚㻞
㻾㼑㼠㼑㼚㼠㼕㼛㼚㻌㼀㼕㼙㼑㻌㻔㼙㼕㼚㻕

㻜

㻠㻜㻜㻜㻜

㻵㼚
㼠㼑
㼚
㼟㼕
㼠㼥

㻝㻟㻯㻢㻙㻺㼍㼜㼔㼠㼔㼍㼘㼑㼚㼑㻌㻛㻌㻝㻟㻠㻚㻜㻤㻞㻣

㻤㻚㻠 㻤㻚㻤 㻥㻚㻞 㻥㻚㻢 㻝㻜㻚㻜 㻝㻜㻚㻠 㻝㻜㻚㻤 㻝㻝㻚㻞
㻾㼑㼠㼑㼚㼠㼕㼛㼚㻌㼀㼕㼙㼑㻌㻔㼙㼕㼚㻕

㻜

㻞㻜㻜㻜㻜㻜

㻠㻜㻜㻜㻜㻜

㻵㼚
㼠㼑
㼚
㼟㼕
㼠㼥

㻺㼍㼜㼔㼠㼔㼍㼘㼑㼚㼑㻙㼐㻤㻌㻛㻌㻝㻟㻢㻚㻝㻝㻞㻤

 
図 13 MDL 測定時のクロマトグラム 

（ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 
 
〔検量線〕 
検量線を図 14、検量線作成用データを表 18 に示す。50.0 ng/ mL クロマトグラ

ムを図 15 に示す。 

 

濃度(ng/mL)→    (2)        (5)              (10) 
図 14-1 検量線 

（サロゲート物質：2.00 ng/ mL  対象物質濃度範囲 0.500 ～ 10.0 ng/mL） 

ナフタレン-d8 m/z 136.1128 

ナフタレン-13C6 m/z 134.0827 

ナフタレン m/z 128.0626 
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濃度(ng/mL)→     (20)       (50)     (75)    (100) 
図 14-2 検量線 

（サロゲート物質：2.00 ng/ mL  対象物質濃度範囲 0.500 ～ 100 ng/mL） 
 

表 18 検量線作成用データ 

標準液 
濃度 

(ng/mL) 
(Cs) 

応答値 

応答比 
(As/Ais)  

対象物質 (As) 
ナフタレン 

(m/z 128.0626) 

サロゲート  
物質 (Ais) 

ナフタレン-13C6 
(m/z 134.0827) 

0.500 
1.00 
2.00 
5.00 

10.0 
20.0 
50.0 
75.0 

100 

1080.1 
2276.8 
4471.7 
8996.1 

18658.5 
39691.0 

110000.4 
173993.0 
240406.3 

3776.7 
3449.6 
3773.0 
3429.8 
3522.8 
3918.4 
4336.9 
4695.9 
4780.6 

0.2860 
0.6600 
1.1852 
2.6229 
5.2965 

10.1294 
25.3638 
37.0521 
50.2879 

サロゲート物質濃度: 2.00 ng/mL (Cis) 
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〔クロマトグラム〕 

 

図 15 標準液のクロマトグラム（ナフタレン(50.0 ng/mL)、 
ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 

 
〔操作ブランク〕 

操作ブランク試験のクロマトグラムを図 16 に示す。MDL ᮍ‶であった。 

 
図 16 操作ブランクのクロマトグラム 

（ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 

ナフタレン  
m/z 128.0626（定量イオン） 

ナフタレン-13C6 m/z 134.0827 

ナフタレン-d8 m/z 136.1128 

ナフタレン m/z 128.0626 

ナフタレン-13C6 m/z 134.0827 

ナフタレン-d8 m/z 136.1128 
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〔添加回収試験〕 
添加回収試験の結果を表 19 に、クロマトグラムを図 17 に示す。添加回収試

験には、河川水はጁ法ᑎ川、海水は神ᡞ の水質試料を使用した。回収率は無

添加試料の濃度を差し引いて計算した。 
 

表 19  添加回収試験（ナフタレン） 

物質名 試料 
試料量 

(mL) 
添加量 

(ng) 
試験

数 

検出濃度*
(μg/L) 

回収

率* 
(%) 

変動

係数 

(%) 

サロゲー

ト回収率

(%) 

ナフタ

レン 

河川水 
1000 
1000 

0 
40.0 

2 
5 

0.011 
0.055 

- 
109 

- 
9.1 

69 
79 

海水 
1000 
1000 

0 
40.0 

2 
5 

0.0059 
0.044 

- 
96 

- 
14 

73 
80 

* 検出濃度及び回収率はサロゲート補正後の値 
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図 17  添加回収試験試料（河川水）のクロマトグラム（40.0 ng 添加） 
（ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)のクロマトグラム）  

ナフタレン m/z 128.0626 

ナフタレン-13C6 m/z 134.0827 

ナフタレン-d8 m/z 136.1128 
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〔環境試料の分析〕 

 河川水（ጁ法ᑎ川、2015 年 11 月 26 日採水）を測定したところ、0.011 μg/L 検

出された。 
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図 18  環境水のクロマトグラム（河川水） 
（ナフタレン-13C6 (2.00 ng/mL)、ナフタレン-d8 (20.0 ng/mL)） 

 
【評価】 
ナフタレンの検量線は、0.300～100 ng/mL 濃度範囲で R2 > 0.995 であり、良好

な┤線性が得られた。また、本法によるMDLは0.00026 μg/L、MQLは0.00068 μg/L
であった。河川水及び海水を用いた添加回収試験（添加量 40.0 ng）の回収率は

それぞれ 108㸣（サロゲート回収率 79%、変動係数 2.9%）、及び 100㸣（サロゲ

ート回収率 84%、変動係数 9.4%）であった。環境水からは 0.011～0.015 μg/L 検

出された。 
以上より、水質試料中に 0.001 μg/L レベルで存ᅾするナフタレンの検出が可能

である。長期間保存するとナフタレンの濃度が上᪼するഴྥがあり、試料採取

後は㏿やかに分析することがᮃましい。 
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Naphthalene 
The method has been developed for the determination of naphthalene in water 

samples by gas chromatograph / mass spectrometry (GC/MS). 
A 1 L of water sample in a measuring volumetric flask is added with 4.00 ng of 

naphthalene -13C6 as a surrogate compound and a stirring bar, and extracted with 2 mL 
of hexane using a magnetic stirrer for 30 min. The measuring flask is shaken by hand 
for 1 min. An extract is isolated 0.5 mL and put it in a vial bottle for measurement and 
is spiked with 10.0 ng of naphthalene-d8 as an internal standard. The analyte is 
determined by GC/HRMS-SIM. The instrument detection limit (IDL) of naphthalene is 
0.00019 μg/L. The method detection limit (MDL) and the method quantification 
limit (MQL) of naphthalene are 0.00026 μg/L and 0.00068 μg/L, respectively. An 
average recovery of 40.0 ng of naphthalene added to river water was 108%. An 
average recovery of 40.0 ng of naphthalene added to sea water was 100%. Using this 
method, naphthalene was detected in the range of 0.011～0.015 μg/L in river water 
and sea water in Hyogo prefecture. 
 

Water sample Stirring extraction

GC/HRMS-SIM

Hexane 2 mL 30 min
Surrrogate
Naphthalene-13C64.0ࠉ ng

Syringe spike
Naphthalene-d8  10.0 ng

Aliquot

Hexane
0.5 mL

shaking 
extraction

hand  shake 1 min1.00 L

  
 

 

 

 

   

Hexane 2 mL, 30 min1 L 
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物質名 分析法フローチャート 備考 

ナフタレン 

 
 

【水質】 

水質試料 スターラー抽出

GC/HRMS-SIM

ヘキサン 2 mL添加
30 min 

サロゲート内標準添加
ナフタレン� 13C64.0ࠉ ng

シリンジスパイク内標準添加
ナフタレン-d8  10.0 ng

分取

ヘキサンࠉ
0.5 mL

振とう
抽出

手で振とう
1 min

1.00 L

分析原理： 
GC/HRMS-SIM 
 

検出下限値： 
【水質】(μg/L) 

0.00026  
 

ศᯒ᮲௳䠖 
ᶵჾ 
GC:Agilent 〇

6890N 

MS:᪥ᮏ㟁Ꮚ〇

JMS-800D 
 

䜹䝷䝮 
Select PAH(30 m 

×0.25 mm ×
0.15 μm) 

䠄Agilent 〇䠅 

 

1 L
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