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本分担研究では、先行研究でゴムチップからの検出が確認されているゴム添加剤等 42化合物、

並びに多環芳香族炭化水素類（PAHs）及び類縁化合物類 32化合物の計 74種類の準揮発性有機化

合物（SVOCs）について、予備調査により人工芝グラウンドの異なる 4地点から得られた試料及

びそれらの混合試料を分析した。また、溶出試験を想定した溶液からの対象化合物の分析法を検討

した。人工芝グラウンドから採取したゴムチップ試料からは、ゴム添加剤等 16化合物、PAHs及

びその類縁化合物 31化合物が検出された。それらの化合物についてグラウンド内の 4地点間の濃

度を比較すると、ほとんどの化合物は差が認められなかったこと、混合試料と 4 地点との比較で

もほとんどの化合物で差が認められないことから、今後、人工芝グラウンドを調査する際には、4

地点から試料を採取し等量混合した試料を、代表試料として扱うことができるものと考えられた。

溶出試験を想定した溶液からの対象化合物の分析法を検討し、ゴム添加剤等では C18 固相カラム

を用いた固相抽出、PAHs及びその類縁化合物ではヘキサンによる液々抽出を用いることで、ほと

んどの対象化合物について分析が可能となる方法を開発でき、溶出試験の実施に向けた準備がで

きた。 

 

 

A． 研究目的 

米国では廃タイヤからリサイクルされたゴムチ

ップが使用されている人工芝グラウンドで競技す

るサッカー選手に血液性のがんの発症が懸念され

る報道がなされた。2016年 2月には、米国環境保

護庁（USEPA）は消費者製品安全委員会（CPSC）

等と連携し、ゴムチップの安全性について調査を

開始すると発表した 1)。また、欧州化学品庁

（ECHA）やオランダ国立公衆健康環境研究所

（RIVM）においても、ゴムチップの安全性に関す

る調査が実施された 2,3)。 

わが国においても、このようなゴムチップを使

用した人工芝グラウンドは増えてきており、その

健康影響評価は国民の健康を守る上で必要である。

そのため、平成 28年度に人工芝グラウンド用ゴム

チップの健康影響評価の実施に有用な情報を収集

することを目的に、厚生科学特別研究事業「ゴム

チップの成分分析及びその発がん性等の毒性情報

の収集」を実施した 4)。この先行研究では、ゴムチ

ップに含有される物質の種類や濃度等の実態を明
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らかにし、人工芝グラウンド及びゴムチップ関連

物質の発がん性を主としたハザードの懸念性を分

類した。本研究では人工芝グラウンドのゴムチッ

プ曝露に起因する健康影響評価をするため、先行

研究の成果をもとに人工芝用ゴムチップに含まれ

る物質について、曝露量を推定し有害性／許容値

情報と比較して、健康リスク評価を実施すること

を目的としている。 

本分担研究では、ゴム添加剤等、多環芳香族炭

化水素類（PAHs）及び関連化合物類等の準揮発性

有機化合物（SVOCs）について、ゴムチップの摂

食による経口曝露や皮膚に付着した際の経皮曝露

を想定した溶出試験を実施し、それぞれの経路か

らの曝露量を評価することを目的としている。本

年度は、溶出試験の実施に向けて、溶出試験を想

定した溶液からの対象 SVOCs の分析方法の検討

を実施した。また、揮発性有機化合物（VOCs）の

分担研究で実施した、人工芝グラウンドの予備調

査時に人工芝グラウンド上からゴムチップを採取

し、それらに含まれる SVOCs について含有量分

析を実施した。なお、本分担研究で対象とした

SVOCsは、先行研究でゴムチップからの検出が確

認されたゴム添加剤等 42化合物、並びに PAHs及

びその類縁化合物 32化合物とした。 

 

B. 研究方法 

B1. 試料 

分担研究者の人工芝グラウンドにおける VOCs

の予備調査時に、人工芝グラウンド上から実際に

使用されているゴムチップを採取した。ゴムチッ

プは、グラウンド上の 4 地点（左、中央、右、ゴ

ール前）から、掃除機を用いて採取した。採取後、

ゴミ等を取り除きドラフト内で風乾し、褐色ガラ

ス瓶に保管した。4 地点から採取した試料に加え

て、風乾後の各試料から一定量分取し、均一に混

合した混合試料も作製した。 

B2. 試薬類 

B2.1. ゴム添加剤等 

分析対象とした化合物の名称、略称、CAS番号

及び試薬入手先について表 1に示した。GC-MSの

内部標準物質として用いた、2,6-ジ-tert-ブチル-4-

メチルフェノール-d24は C/D/N Isotopes INC.製、

アントラセン-d10 及びクリセン-d12 は関東化学株

式会社製の環境分析用を購入した。LC-MS/MSの

内部標準には和光純薬工業社製のレセルピンを用

いた。芳香族アミン老化防止剤は標準溶液の調製

後、保管中に分解する可能性のあることが指摘さ

れている 5)。そのため、酸化防止剤としてピロガロ

ール（和光純薬工業社製）を 1000 μg/mLとなる

ように、各芳香族アミン系老化防止剤標準液に添

加した。 

 ジクロロメタン、アセトン及び酢酸エチルは関

東化学社製の残留農薬分析用を、メタノールは

Merck Sigma-Aldrich 製の HPLC 用をそれぞれ

用いた。ギ酸は和光純薬工業社製の LC-MS 用を

用いた。試験には Merck Millipore 製超純水製造

装置Milli-Q Advantage A10で製造した水を使用

した。 

 塩化ナトリウムはMerck Sigma-Aldrich製、リ

ン酸二水素カリウム及び無水リン酸水素二ナトリ

ウムは関東化学社製の特級試薬を用いた。塩酸及

び 1 mol/L水酸化ナトリウム水溶液は和光純薬工

業社製の有害金属測定用及び容量分析用をそれぞ

れ用いた。溶出試験を模した溶液からの対象化合

物の回収試験には、日本薬局方 6)における溶出試

験液である第一液及び第二液を用いた。第一液は、

塩化ナトリウム 2.0 gに濃塩酸 7 mLを加え、水で

1 Lに定溶したものを使用した（pH=1.2）。第二液

は、リン酸二水素カリウム 3.40 gと無水リン酸水

素二ナトリウム 3.55 gを水に溶かして 1 Lに定溶

した後に、水と等量混合したものを使用した

（pH=6.8）。 
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B2.2. PAHs及びその類縁化合物 

分析対象とした化合物の名称、略称、CAS番号

及び試薬入手先について表 2 に示した。内部標準

物質として用いた、ナフタレン -d8 は C/D/N 

Isotopes INC.製、クリセン-d12 及びペリレン-d12

は関東化学株式会社製の環境分析用を、アセナフ

テン-d10 は和光純薬工業社製の環境分析用を用い

た。定量分析時には AccuStandard 社から購入し

た混合標準溶液である、多環芳香族炭化水素標準

品 （ケベック州環境省.多環芳香族炭化水素混合

物）（500 µg/mL ジクロロメタン:ベンゼン溶液）

を用いた。この混合標準液に含まれる化合物は表

2 に示したとおりであり、当該製品に含まれない

化合物は前述の標準物質を個別にトルエンに溶解

したものを用いた。 

トルエン、ヘキサン及び無水硫酸ナトリウムは和

光純薬工業製の残留農薬分析用、ジエチレングリ

コールは特級を用いた。 

溶出試験を模した溶液からの対象化合物の回収

試験には、ゴム添加剤等と同じく日本薬局方にお

ける溶出試験液である第一液及び第二液を用いた

が、作製には全て和光純薬工業社製の試薬を用い

た。 

 

B2.3. 統計解析 

人工芝グラウンド上から採取したゴムチップ試

料（Left、Center、Right、Goal）及びそれらを混

合した試料（Mix）について、そこに含まれている

化合物濃度の試料間での差異を統計解析した。始

めに、一元配置分散分析にて等分散性を確認した

後に、人工芝グラウンド内の 4 地点から採取した

試料について Tukey法の多重比較検定を、混合試

料と 4 地点から得られた試料との差異の有無を

Dunnet法にて検定した。 

 

B3. ゴムチップ中含有量分析方法 

B3.1. ゴム添加剤等 

  試料 0.5 g をねじ口ガラス容器に入れ、20 mL

のアセトン/ジクロロメタン=1/1（v/v）を加えた。

容器を密栓した後、超音波発生装置（Branson製

Model 1800）にて 30℃以下で 2時間抽出した。2

時間後、抽出液をナスフラスコに移した。その際、

必要に応じて遠心分離処理を行った。次に、抽出

液を 35℃以下の湯浴を用いて、ロータリーエバポ

レーターを用いて 2 mL 程度まで濃縮した後、ア

セトンで 10 mLに定容した。定容した溶液を、5

及び 100倍にアセトンで希釈し、その 1 mLを分

取して内部標準物質を 2 μg/mL含むアセトン溶液

を 50 μL添加し混ぜ合わした後、ガスクロマトグ

ラフ質量分析計（GC-MS）にて分析した。また、

定容後の溶液を、メタノールを用いて 50及び 500

倍に希釈した後、その 1 mLを分取し、水 1 mL及

び内部標準物質としてレセルピンを 1 μg/mL含む

メタノール溶液を 50 μL加えて混ぜ合わせた。こ

の溶液を、0.20 μm のメンブレンフィルター

（DISMICⓇ-13HP: アドバンテック社製）を用い

てろ過した後、液体クロマトグラフ三連四重極型

質量分析計（LC-MS/MS）にて分析した。全ての

分析は各試料について 3併行で行った。 

 

B3.2. PAHs及び類縁化合物 

 試料の抽出方法は、ドイツの機器安全法に基づ

く製品安全認証（GSマーク）における PAHs分析

法 7）を一部変更して行った。試料 0.5 gをヘッド

スペースバイアルに採り、トルエン 5 mL 及び内

部標準物質を 10 µg/mL 含むトルエン溶液を 250 

µL加えた。セプタム付クリンプキャップで蓋をし、

超音波洗浄機（シャープマニファクチャリングシ

ステム社製 UT-105HS）で 60℃、60 分間抽出を

行った。超音波洗浄機から取り出した後、放冷し、

0.20 μmのシリンジフィルター（GLクロマトディ

スク: ジーエルサイエンス社製）でろ過した後、



46 
 

GC-MS分析にて分析した。全ての分析は各試料に

ついて 3併行で行った。 

 

B4. 溶出試験を想定した回収率試験 

B4.1. ゴム添加剤等 

 溶出試験の溶出液を想定した溶液に標準物質を

添加し、各化合物の抽出条件を検討した。抽出法

として、有機溶媒による液々抽出と固相カラムを

用いた固相抽出を検討した。全ての分析は各試料

について 3併行で行った。 

液々抽出では、3種類の有機溶媒（ジクロロメタ

ン、ヘキサン、酢酸エチル）を抽出溶媒として検討

した。はじめに、溶出試験の溶出液を想定した第

一液 20 mLに、0.05 μg/mLとなるように各化合

物を添加した。次に、抽出溶媒を 10 mL加え、15

分振とうした後、15分間遠心分離し溶媒相を分取

した。この操作を三回行い、得られた溶媒相を一

つに混ぜ合わせた。その試料溶液を 35℃以下の湯

浴を用いて、ロータリーエバポレーターを用いて

2 mL程度まで濃縮した後、各溶媒で 5 mLに定容

した。その 1 mL を分取して内部標準物質を 2 

μg/mL含むアセトン溶液を 50 μL添加し混ぜ合わ

した後、GC-MSにて分析した。また、定容後の溶

液を、0.2 mL分取し窒素気流下で乾固した後、メ

タノール 1 mLに溶解させた。次に、水 1 mL及

び内部標準物質としてレセルピンを 1 μg/mL含む

メタノール溶液を 50 μL加えて混ぜ合わせた。こ

の溶液を、LC-MS/MSにて分析した。また、抽出

時の pH の影響評価のため、第一液に各化合物を

添加後に水酸化ナトリウム水溶液を用いて中和後、

ジクロロメタン抽出した。 

 固相抽出については、Sep-Pak® Plus PS-2 

Cartridges （ PS-2 ）、 Sep-Pak® Plus C18 

Cartridges （ C18 ） 及 び Oasis® HLB Plus 

Extraction Cartridges（HLB）の 3種類の固相カ

ラム（Waters製）を用いた。あらかじめ 5 mLの

アセトン及び水でコンディショニングした固相カ

ラムに、対象化合物を 0.1 μg/mL含む第二液を 10 

mL負荷した。負荷後、固相カラムを 3000 rpmで

15分間遠心脱水した。遠心後、アセトン 5 mL及

びジクロロメタン 5 mL で固相から各化合物を溶

出した。溶出液を無水硫酸ナトリウムで脱水後、

35℃以下の湯浴を用いて、ロータリーエバポレー

ターを用いて 2 mL 程度まで濃縮した後、アセト

ンで 5 mL に定容した。その溶液を、液々抽出と

同様に GC-MS 及び LC-MS/MS にて測定した。

C18 固相カラムについては、対象化合物を 0.05 

μg/mL及び 0.025 μg/mL含む第二液についても検

討した。 

 

B4.2. PAHs及び関連化合物 

 溶出試験の溶出液を想定した第一液及び第二液

各 10 mLに、0.005 μg/mLとなるように対象化合

物を添加した。ヘキサン 5 mLを加え、15分間振

とうした後、15分間遠心分離し溶媒相を分取した。

この操作をもう一度行い、得られた溶媒相を一つ

に混ぜ合わせた。合わせた溶媒相を無水硫酸ナト

リウムで脱水後ろ過し、ジエチレングリコールを

1000 μg/mL含むヘキサン溶液を 10 μL添加した。

この溶液を 1 mL以下に窒素気流下で濃縮した後、

トルエンで 5 mL に定容した。次に、内部標準物

質を 10 μg/mL 含むトルエン溶液を 250 μL 加え

よく混ぜた後、GC-MSにて測定した。全ての分析

は各試料について 4併行で行った。 

 

B5.分析機器条件 

B5.1. ゴム添加剤等 

GC-MS分析条件 

装置：FocusGC/DSQⅡ 

（Thermo Fisher Scientific製） 

カラム：DB-35MS（30 m ×0.25 mmID、膜厚

0.25 μm、Agilent Technologies製） 
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注入方式：スプリットレス  1 μL 

注入口温度：250℃ 

トランスファーライン温度：280 ℃ 

イオン源温度：280℃ 

カラム温度：60℃ (2 分)→(15℃ /分 )→280℃

→(2℃/分)→310℃ (15℃/分) 

キャリアガス：ヘリウム 

（カラム流量 1.0 mL/分 定流量モード） 

 イオン化法： 電子イオン化法（70 eV） 

 測定モード：選択イオンモニタリング（SIM） 

 

分析対象とした化合物の保持時間、定性及び定

量イオンを表 3に示した。 

 

LC-MS/MS分析条件 

装置：LC800（ジーエルサイエンス社製） 

4000QTRAP（AB Sciex製） 

カラム：RaptorTM Biphenyl（長さ 50 mm、内

径 2.1 mm、粒子径 2.7 μm、Restek製） 

カラムオーブン温度：40℃ 

オートサンプラートレイ温度：5 ℃ 

注入量：10 μL 

移動相：A液 0.1%ギ酸水溶液 

B液 0.1%ギ酸メタノール溶液 

流速：400 μL/分 

グラジエント：B液 10%で 0.5分間保持後、1.5

分かけて 95%とした後、8分間保持 

測定モード：ポジティブイオンモード 

 

測定対象とした化合物の定量イオンやその他の

MS条件等については表 4に示した。 

 

B5.2. PAHs及び類縁化合物類 

GC-MS分析条件 

装置：Agilent Technologies 7980B GC System, 

5977B MSD 

カラム：Restek Rxi®-PAH（40 m ×0.18 mmID、

膜厚 0.07 μm、Restek製） 

注入方式：パルスドスプリットレス 

（80 psi, 0.7分間保持）、1 μL 

注入口温度：300℃ 

トランスファーライン温度：350 ℃ 

イオン源温度：300℃ 

カラム温度：100℃(1 分)→(30℃/分)→210℃

→(2℃/分)→270℃→(15℃/分)→350℃(5分) 

キャリアガス：ヘリウム 

（カラム流量 1.2 mL/分 定流量モード） 

 イオン化法： 電子イオン化法（70 eV） 

 測定モード：選択イオンモニタリング（SIM） 

 

分析対象とした化合物の保持時間、定性及び定

量イオンを表 5に示した。 

 

C. 結果及び考察 

C1.分析機器条件等 

 ゴム添加剤等について、先行研究におけるノン

ターゲット分析では GC-MS にて測定した。その

際に検出された化合物のうち、エチレンチオウレ

ア（ETU）、リン酸トリエチル（TEP）及びジシク

ロヘキシルアミン（DCyHA）について、極性が高

い等の理由からGC-MS分析よりもLC-MS/MS分

析の方が適していると考えられた。そこで、LC-

MS/MS条件を検討したところ、先行研究よりも低

濃度まで測定が可能となった（表 4）4)。また、ゴ

ム添加剤等について GC-MS のオーブン昇温プロ

グラムを検討したところ、先行研究で GC-MS を

測定に使用したターゲット及びノンターゲット化

合物（前述の 3化合物を除く）、計 32化合物を同

時分析可能であった。 

 

C2. 人工芝グラウンド調査 

 人工芝グラウンド上の異なる 4 地点から得られ
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た試料及びそれらの混合試料について、ゴム添加

剤等並びに PAHs及び関連化合物の分析結果を、

図 1及び図 2にそれぞれ示した。対象としたゴム

添加剤等 42化合物のうち、N-（1-メチルヘプチル）

-N'-フェニル-p-フェニレンジアミン（6PPD）等を

除く、16化合物が検出された。また、PAHs及び

その類縁化合物は対象とした 32化合物のうち、ジ

ベンゾ[a,h]アントラセンを除く、31化合物が検出

された。 

人工芝グラウンド内の 4 地点間の濃度を比較す

ると、いくつかの化合物で有意差が認められてい

るものの、ほとんどの化合物は差が認められなか

った。また、混合試料と 4 地点とを比較したとこ

ろ、ほとんどの化合物で有意差は認められなかっ

た。このため、今後、人工芝グラウンドを調査する

際には、今回の調査と同様に 4 地点から試料を採

取し等量混合した試料を、調査対象とした人工芝

グラウンドの代表試料として扱うことができるも

のと考えられた。 

 

C3. 溶出液中の各化合物分析法 

溶出試験の実施に際して、はじめに水溶液であ

る溶出液中から測定対象化合物を抽出し、測定す

る方法を構築する必要がある。溶出試験には、擬

似体液（人工唾液、胃液及び汗等）を使用するが、

USEPAが公表しているResearch Protocol9)には、

具体的にどのような組成の擬似体液を使用するか

記載はない。本分担研究で対象としている化合物

は、極性の高いものから低いもの、pHにより水へ

の溶解性が変化するものなど、溶出液の液性（pH）

及び抽出方法（溶媒等）の影響を非常に受けやす

いことが予想される。そこで、日本薬局方におけ

る溶出試験液（第一液及び第二液）を用いて、試験

法を検討した。 

 ゴム添加剤については、はじめに有機溶媒によ

る液々抽出法を検討した。対象化合物を添加した

第一液に、ジクロロメタン、ヘキサン及び酢酸エ

チルの各溶媒を抽出溶媒として用いた結果を表 8

に示した。その結果、ジクロロメタンで最も多く

の化合物が回収可能であった。回収できなかった、

1,3-ジフェニルグアニジン（DPG）や DCyHA 及

び N-（1,3-ジメチルブチル）-N'-フェニル-p-フェ

ニレンジアミン（6PPD）等のアミン系化合物は、

第一液が酸性であるため有機溶媒相よりも水相に

親和性が高く、そのため回収できなかったと考え

られた。そこで、第一液に各化合物を添加後、水酸

化ナトリウム水溶液で中和した溶液をジクロロメ

タン抽出した。その結果、前述のアミン系化合物

の回収率が上昇した（表 6）。一方で、2-メルカプ

トベンゾチアゾール（MBT）、2-ベンゾチアゾロン

（BZL）及びフタルイミド（PI）等で、中和前に

比べて回収率が大幅に低下した。このように、液々

抽出では溶液の液性の影響を受けやすいことや、

操作が煩雑であったことから固相抽出法を検討す

ることとした。なお、N-tert-ブチルベンゾチアゾ

ール-2-スルフェンアミド（TBSS）及び CBSにつ

いては、液々抽出法においてどの条件でも回収で

きなかったが、これらの化合物は酸性条件科で分

解しやすいことが知られており 10,11)、その影響と

考えられた。 

  固相抽出については 3 種類（PS-2、C18 及び

HLB）の固相カラムについて、各化合物を添加し

た第二液を用いて検討した。その結果、C18 固相

カラムで最も良好な回収率が得られた。また、液々

抽出の検討時に中和することで回収率の低下して

いたMBT及び BZL等について、液性が同程度の

第二液から十分に回収することができた。さらに、

酸性条件下で分解したと考えられた TBSS 及び

CBS等について、第二液では C18固相カラムを用

いることで回収可能であった。一部で 50%の回収

率を下回る化合物も存在したが、C18 固相カラム

を用いることで ETU を除く全ての化合物が回収
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可能であった（表 6 及び図 3）。ETU については

極性が非常に強く、試験した 3 種類の固相カラム

では回収できないと考えられたが、先行研究にお

いて検出率が 6.5%と低いことや、工業用ゴムから

のみ検出されていたことから、溶出試験の優先度

は低いと考えられたため、更なる分析条件の検討

は行わなかった。以上のことから、溶出試験溶液

中のゴム添加剤等の分析には、C18 固相カラムを

用いることとした。 

 溶出試験として、試料 1.0 g及び第二液 50 mL

を用いたと仮定し、溶液中の各化合物濃度が 0.05 

μg/mL及び 0.025 μg/mLにおける回収率を求めた

（表 7及び図 4）。その結果、0.05 μg/mL ではETU

を除く全ての化合物が回収可能であり、その回収

率及び変動係数も概ね良好であった。一方、0.025 

μg/mL では、ETU、PI、フタル酸ジイソノニル

（DINP）及びジイソノニルシクロヘキサン-1,2-

ジカルボキシレート（DINCH）が定量下限値以上

で検出されなかったが、その他の化合物について

は回収率及び変動係数も概ね良好であった。次に、

0.025 μg/mL 溶液（PI、DINP、DONCHは 0.05 

μg/mL）を分析し得られた値の標準偏差の 3.3 倍

を検出下限値（LOD）、10倍を定量下限値とし 8)、

試料 1 gあたりの溶出量に換算した値を表 7に示

した。その結果、LOD 及び LOQ は 0.032～0.81 

μg/g及び 0.096～2.4 μg/gであった。 

 PAHs 及びその類縁化合物については、第一液

及び第二液に各化合物が 0.005 μg/mLとなるよう

に添加し、ヘキサンによる液々抽出を行った。そ

の結果、第一液及び第二液共に、各化合物につい

て良好な回収率及び変動係数が得られた（表 8）。

そのため、溶出試験溶液中の PAHs及びその類縁

化合物の分析には、ヘキサンによる溶媒抽出を行

うこととした。ゴム添加剤等と同様に、回収率試

験で得られた値の標準偏差の 3.3 倍及び 10 倍を

LOD及び LOQとして計算した。その結果、LOD

及び LOQは 0.0085～0.14 μg/g及び 0.026～0.42 

μg/gであった。 

 

D. まとめ 

ゴム添加剤等 42化合物、PAHs及び類縁化合物

類 32化合物の計 74種類の SVOCsについて、人

工芝グラウンドの異なる 4 地点から得られた試料

及びそれらの混合試料を分析した。また、溶出試

験を想定した溶液からの対象化合物の分析法を検

討した。ゴムチップ試料からは、ゴム添加剤等 16

化合物、PAHs及びその類縁化合物 31化合物が検

出された。それらの化合物についてグラウンド内

の 4 地点間の濃度を比較すると、ほとんどの化合

物は差が認められなかったこと、混合試料と 4 地

点との比較でもほとんどの化合物で差が認められ

ないことから、今後、人工芝グラウンドを調査す

る際には、4 地点から試料を採取し等量混合した

試料を、代表試料として扱うことができるものと

考えられた。溶出試験を想定した溶液からの対象

化合物の分析法を検討し、ゴム添加剤等では C18

固相カラムを用いた固相抽出、PAHs 及びその類

縁化合物ではヘキサンによる液々抽出を用いるこ

とで、ほとんどの対象化合物について分析が可能

となる方法を開発でき、溶出試験の実施に向けた

準備ができた。 
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表2.対象化合物（PAHs類及び類縁化合物）一覧
化合物名 CASRNa 試薬入手先b

混合標準溶液c

ナフタレン Naphthalene 91-20-3 Accu Standard ○
2-メチルナフタレン 2-Methylnaphthalene 91-57-6 Accu Standard
1-メチルナフタレン 1-Methylnaphthalene 90-12-0 Wako
ビフェニル Biphenyl 92-52-4 Kanto
2,6-ジメチルナフタレン 2,6-Dimethylnaphthalene 581-42-0 TCI
アセナフチレン Acenaphthylene 208-96-8 Accu Standard ○
アセナフテン Acenaphthene 83-32-9 Accu Standard ○
ジベンゾフラン Dibenzofuran 132-64-9 Accu Standard
フルオレン Fluorene 86-73-7 Accu Standard ○
ジベンゾチオフェン Dibenzothiophene 132-65-0 TCI
フェナントレン Phenanthrene 85-01-8 Accu Standard ○
アントラセン Anthracene 120-12-7 Accu Standard ○
3-メチルフェナントレン 3-Methylphenanthrene 832-71-3 TCI
2-メチルフェナントレン 2-Methylphenanthrene 2531-84-2 Accu Standard
9-メチルフェナントレン 9-Methylphenanthrene 883-20-5 CHIRON
1-メチルフェナントレン 1-Methylphenanthrene 832-69-9 Accu Standard
フルオランテン Fluoranthene 206-44-0 Accu Standard ○
ピレン Pyrene 129-00-0 Accu Standard ○
ベンゾ[c]フルオレン Benzo[c]fluorene 205-12-9 Dr. Ehrenstorfer 
ベンゾ[a]アントラセン Benz[a]anthracene 56-55-3 Accu Standard ○
シクロペンタ[cd]ピレン Cyclopenta[cd]pyrene 27208-37-3 Accu Standard
トリフェニレン Triphenylene 217-59-4 TCI
クリセン Chrysene 218-01-9 Accu Standard ○
ベンゾ[b]フルオランテン Benzo[b]fluoranthene 205-99-2 Accu Standard ○
ベンゾ[k]フルオランテン Benzo[k]fluoranthene 207-08-9 Accu Standard ○
ベンゾ[j]フルオランテン Benzo[j]fluoranthene 205-82-3 Accu Standard ○
ベンゾ[e]ピレン Benzo[e]pyrene 192-97-2 Accu Standard ○
ベンゾ[a]ピレン Benzo[a]pyrene 50-32-8 Accu Standard ○
インデノ[1,2,3-cd]ピレン Indeno[1,2,3-cd]pyrene 193-39-5 Accu Standard ○
ジベンゾ[a,h]アントラセン Dibenz[a,h]anthracene 53-70-3 Accu Standard ○
ベンゾ[ghi]ペリレン Benzo[ghi]perylene 191-24-2 Accu Standard ○
コロネン Coronene 191-07-1 TCI
a Chemical abstract service registry number
b Accu Standard: Acuu Standard Inc.,  Wako: Wako Pure Chemical Industries, Ltd., Kanto: Kanto Chemical Co., Inc.,
TCI: Tokyo Chemical Industry CO., LTD., CHIRON: CHIRON AS, Dr. Ehrenstofer: Dr. Ehrenstofer GmbH
cAccuStandard社製多環芳香族炭化水素標準品 (ケベック州環境省.多環芳香族炭化水素混合物) (500 µg/mL ジクロロメタ
ン:ベンゼン溶液)
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表3.対象化合物（ゴム添加剤類等）のGC-MS分析条件等
保持時間 定量イオン 定性イオン

(min) [m/z] [m/z]
AP 7.49 105 77 1.4 4.2
BTZ 9.51 135 108 0.60 1.8
BHT 11.11 205 220 0.053 0.16
TMQ 11.20 158 173 0.096 0.29
PI 12.13 147 76 0.79 2.4
4-t-OP 12.18 135 107 0.10 0.31
DPA 13.07 169 168 0.075 0.23
2-MTBT 13.1 181 148 0.062 0.19
ETMQ 13.59 202 174 0.11 0.33
DHDMA 15.47 194 195 0.18 0.54
TBBS 15.69 182 223 0.064 0.19
Ph-BT 15.86 211 108 0.26 0.80
IPPD 16.67 211 226 0.047 0.14
TDPA 16.80 199 167 0.12 0.37
DEHA 17.05 129 147 0.42 1.3
CyHA-BT 17.40 150 232 0.45 1.4
MDA 17.46 198 197 0.41 1.2
6PPD 18.12 211 268 0.069 0.21
o-MBp14 18.25 177 161 0.11 0.34
DEHP 18.60 149 167 1.2 3.6
CBS 19.00 98 167 0.11 0.32
DEHAZ 19.34 171 112 0.11 0.34
DEHIP 19.63 112 261 0.25 0.77
DEHTP 20.04 112 167 0.32 0.96
DINCH 18.40-22.00 155 127 1.4 4.3
DINP 19.00-24.00 293 149 1.5 4.7
DEHSB 20.32 185 112 0.48 1.5
8PPD 20.46 211 296 0.11 0.33
DPPD 23.22 260 183 0.12 0.36
ODPA 23.80 322 250 0.052 0.16
DCBS 25.14 180 98 0.18 0.53
Tinuvin770 25.50 124 342 4.5 14
BHT-d24 10.94 225
Anthracene-d10 14.59 188
Chrysene-d12 20.46 240
a 低濃度標準液（0.02 μg/mL:BTZ及びPIは0.08 μg/mL）を繰り返し3回測定した際の標準偏差ρの3.3倍をLOD、
10倍をLOQとし8)、含有量分析を行うとして実試料換算した値

化合物
検出下限値

(LOD) (μg/g)a
定量下限値

(LOQ) (μg/g)a
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表5.対象化合物（PAHs類及び類縁化合物）のGC-MS分析条件等

化合物名
保持時間

(分)
定量イオン

(m/z)

定量下限値
(LOQ)
(μg/g)a

Naphthalene 3.94 128 127 126 0.03

2-Methylnaphthalene 4.38 142 141 143 0.02

1-Methylnaphthalene 4.49 142 141 143 0.02

Biphenyl 4.76 153 154 152 0.02

2,6-Dimethylnaphthalene 4.82 156 155 141 0.02

Acenaphthylene 5.27 152 151 150 0.02

Acenaphthene 5.38 153 154 152 0.02

Dibenzofuran 5.51 168 139 84 0.02

Fluorene 5.92 166 165 163 0.02

Dibenzothiophene 7.26 184 139 185 0.02

Phenanthrene 7.51 178 176 179 0.02

Anthracene 7.59 178 176 179 0.02

3-Methylphenanthrene 8.41 192 191 189 0.03

2-Methylphenanthrene 8.54 192 191 189 0.02

9-Methylphenanthrene 8.85 192 191 189 0.02

1-Methylphenanthrene 8.90 192 191 189 0.02

Fluoranthene 11.09 202 200 203 0.02

Pyrene 12.31 202 200 201 0.02

Benzo[c]fluorene 14.30 216 215 213 0.02

Benz[a]anthracene 20.12 228 226 229 0.03

Cyclopenta[cd]pyrene 20.44 226 224 227 0.05

Triphenylene 20.61 228 226 229 0.02

Chrysene 20.70 228 226 229 0.02

Benzo[b]fluoranthene 29.83 252 250 253 0.02

Benzo[k]fluoranthene 30.06 252 250 253 0.03

Benzo[j]fluoranthene 30.20 252 250 253 0.02

Benzo[e]pyrene 32.89 252 250 253 0.03

Benzo[a]pyrene 33.38 252 250 253 0.02

Indeno[1,2,3-cd]pyrene 38.97 276 274 138 0.02

Dibenz[a,h]anthracene 39.04 278 279 139 0.02

Benzo[ghi]perylene 39.75 276 274 277 0.02

Coronene 43.12 300 150 301 0.03

Naphthalene-d8 3.92 136 135 134

Acenaphthene-d10 5.35 162 164 160

Chrysene-d12 20.44 240 236 241

Perylene-d12 34.19 264 260 265

定性イオン
(m/z)

aAgilent Technologies Mass HunterのReplicate Injection MDL-LOQ-LOD calculationにより算出
し、含有量分析を行うとして実試料換算した値
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回収率(%) CV(%) 回収率(%) CV(%) LOD(μg/g) LOQ(μg/g)

MBT 65 15 72 4.9 0.41 1.3
MDS 74 4.4 68 8.5 0.13 0.40
TBBS 119 3.7 101 8.2 0.18 0.55
CBS 109 4.3 119 7.5 0.19 0.59
DCBS 89 1.8 86 6.0 0.064 0.19
BTZ 104 1.1 101 3.1 0.048 0.15
BZL 84 11 84 4.6 0.39 1.2
2-MTBT 105 2.3 106 0.42 0.10 0.31
DPG 87 8.3 90 4.2 0.30 0.91
DOTG 61 6.2 68 8.4 0.16 0.47
DCyHA 30 2.2 35 11 0.14 0.44
Ph-BT 102 2.2 103 2.3 0.093 0.28
CyHA-BT 136 1.3 111 1.5 0.073 0.22
ETU ―d ― ― ― ― ―
TMQ 83 2.5 86 2.2 0.084 0.26
ETMQ 85 3.4 92 1.5 0.12 0.36
IPPD 119 3.9 101 8.1 0.19 0.58
TDPA 102 2.1 108 1.9 0.089 0.27
6PPD 100 1.3 103 2.7 0.054 0.16
8PPD 84 2.3 94 3.3 0.080 0.24
DPPD 113 1.8 115 2.6 0.086 0.26
ODPA 67 4.4 70 3.6 0.12 0.37
DCD 65 8.2 69 9.0 0.22 0.66
DPA 91 3.2 96 0.76 0.12 0.36
o-MBp14 100 2.9 97 4.8 0.12 0.36
BHT 80 2.5 79 2.0 0.032 0.096
MBI 73 3.0 85 1.7 0.18 0.53
AP 93 4.1 95 2.1 0.16 0.48
4-t-OP 104 2.5 106 2.6 0.11 0.32
PI ― ― 103 1.5 0.12 0.38
TEP 40 11 45 7.2 0.18 0.55
DEHP 95 17 66 6.7 0.68 2.0
DEHIP 85 6.4 90 3.3 0.22 0.68
DEHTP 82 8.0 84 2.9 0.27 0.82
DINP ― ― 70 14 0.81 2.4
DINCH ― ― 62 12 0.61 1.8
DEHA 69 2.5 75 8.0 0.071 0.22
DEHAZ 93 9.6 96 1.5 0.37 1.1
DEHSB 84 5.3 85 2.3 0.18 0.56
Tinuvin77 63 13 91 18 0.34 1.0
MDA 88 6.9 82 5.3 0.25 0.76
DHDMA 82 2.3 86 1.0 0.077 0.23
a 各化合物濃度が0.025 μg/mLとなるように調製した第二液を使用（n=3）
b 各化合物濃度が0.05 μg/mLとなるように調製した第二液を使用（n=3）

d ―: 定量下限値以下及び未計算

表7. C18固相抽出カラムを用いたゴム添加剤等の回収率、検出下限値（LOD）及び定量下限値（LOQ）

化合物名

c 各化合物濃度が0.025 μg/mLとなるように調製した第二液の3回繰り返して得られた測定値の標準偏差の3.3倍
をLOD、10倍をLOQとし8)、1.0 g試料を50 mLの溶出液で試験した際の試料1 gあたりの溶出量に換算した値（た
だし、PI、DINP及びDINCHについては、0.05 μg/mL）

濃度1a 濃度2b LOD及びLOQc
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表8. 液々抽出によるPAHs及び類縁化合物の回収率、検出下限値（LOD）及び定量下限値（LOQ）

回収率(%) CV(%) 回収率(%) CV(%) LOD(μg/g) LOQ(μg/g) LOD(μg/g) LOQ(μg/g)

Naphthalene 95 2.5 96 2.3 0.023 0.069 0.021 0.063

2-Methylnaphthalene 95 5.9 100 3.1 0.053 0.16 0.029 0.089

1-Methylnaphthalene 93 5.1 97 1.4 0.045 0.14 0.013 0.040

Biphenyl 95 4.9 100 1.2 0.044 0.13 0.012 0.036

2,6-Dimethylnaphthalene 92 3.6 96 2.0 0.032 0.10 0.019 0.056

Acenaphthylene 105 4.7 110 2.6 0.047 0.14 0.027 0.083

Acenaphthene 111 5.4 117 2.9 0.057 0.17 0.032 0.098

Dibenzofuran 98 4.5 107 2.5 0.042 0.13 0.025 0.076

Fluorene 100 8.6 107 2.7 0.082 0.25 0.028 0.085

Dibenzothiophene 104 4.7 102 3.9 0.047 0.14 0.038 0.12

Phenanthrene 101 4.9 98 5.2 0.047 0.14 0.048 0.15

Anthracene 96 6.2 91 6.9 0.057 0.17 0.059 0.18

3-Methylphenanthrene 111 13 103 8.5 0.14 0.42 0.084 0.25

2-Methylphenanthrene 103 9.6 91 4.3 0.094 0.28 0.037 0.11

9-Methylphenanthrene 97 7.9 92 4.2 0.073 0.22 0.037 0.11

1-Methylphenanthrene 100 9.2 95 6.3 0.088 0.27 0.057 0.17

Fluoranthene 93 5.7 85 7.2 0.051 0.15 0.058 0.18

Pyrene 86 13 87 8.5 0.11 0.33 0.071 0.21

Benzo[c]fluorene 100 12 95 9.4 0.11 0.34 0.085 0.26

Benz[a]anthracene 89 11 90 6.8 0.092 0.28 0.059 0.18

Cyclopenta[cd]pyrene 93 12 92 7.1 0.10 0.31 0.062 0.19

Triphenylene 83 4.2 88 3.5 0.033 0.10 0.029 0.087

Chrysene 88 4.8 91 3.9 0.040 0.12 0.034 0.103

Benzo[b]fluoranthene 84 10 85 6.4 0.082 0.25 0.052 0.158

Benzo[k]fluoranthene 80 11 81 3.5 0.087 0.26 0.027 0.081

Benzo[j]fluoranthene 84 8.1 89 3.6 0.064 0.20 0.030 0.092

Benzo[e]pyrene 82 9.3 85 2.9 0.073 0.22 0.023 0.070

Benzo[a]pyrene 81 6.3 85 1.0 0.049 0.15 0.0085 0.026

Indeno[1,2,3-cd]pyrene 102 12 109 9.1 0.11 0.35 0.095 0.29

Dibenz[a,h]anthracene 99 11 113 8.0 0.10 0.30 0.086 0.26

Benzo[ghi]perylene 92 11 110 7.7 0.10 0.30 0.080 0.24

Coronene 97 11 82 11.5 0.098 0.30 0.090 0.27
a 各化合物濃度が0.005 μg/mLとなるように調製した溶液を使用（n=4）
b 各化合物濃度が0.005 μg/mLとなるように調製した溶液の4回繰り返して得られた測定値の標準偏差の3.3倍をLOD、10倍をLOQとし8)

、
1.0 g試料を50 mLの溶出液で試験した際の試料1 gあたりの溶出量に換算した値

化合物名 第一液 第二液第一液 第二液
回収率

a LOD及びLOQb
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図 1. 人工芝グラウンドの各地点から採取したゴムチップ試料及びそれらの混合試料中の 

ゴム添加剤等の濃度（斜線は n=1または 2） 

（人工芝グラウンド内 4地点内は Tukey法、4地点と混合試料は Dunnet法： **p<0.01、*p<0.05） 
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図 1. 人工芝グラウンドの各地点から採取したゴムチップ試料及びそれらの混合試料中の 

ゴム添加剤等の濃度（続き）（斜線は n=1または 2） 

（人工芝グラウンド内 4地点内は Tukey法、4地点と混合試料は Dunnet法： **p<0.01、*p<0.05） 
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図 2. 人工芝グラウンドの各地点から採取したゴムチップ試料及びそれらの混合試料中の 

PAHs及び類縁化合物濃度 

（人工芝グラウンド内 4地点内は Tukey法、4地点と混合試料は Dunnet法： **p<0.01、*p<0.05） 

0.00

0.02

0.04

0.06

0.08

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

Acenaphthene

0.00

0.02

0.04

0.06

0.08

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

Biphenyl

0.00

0.01

0.02

0.03

0.04

0.05

0.06

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

1-Methylnaphthalene

0.00

0.05

0.10

0.15

Left Center Right Goal Mix
濃
度
（μ

g/
g）

2-Methylnaphthalene

0.00

0.02

0.04

0.06

0.08

0.10

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

Dibenzofuran

**
**

*
**

**

** **

* **

0.0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

Naphthalene

0.00

0.02

0.04

0.06

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

2,6-Dimethylnaphthalene

0.0

0.1

0.2

0.3

0.4

Left Center Right Goal Mix
濃
度
（μ

g/
g）

Acenaphthylene

0.00

0.02

0.04

0.06

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

Fluorene

0.00

0.05

0.10

0.15

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

Dibenzothiophene

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

Phenanthrene

0.00

0.05

0.10

0.15

0.20

Left Center Right Goal Mix

濃
度
（μ

g/
g）

Anthracene



63 
 

図 2. 人工芝グラウンドの各地点から採取したゴムチップ試料及びそれらの混合試料中の 

PAHs及び類縁化合物濃度（続き） 

（人工芝グラウンド内 4地点内は Tukey法、4地点と混合試料は Dunnet法： **p<0.01、*p<0.05） 
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図 2. 人工芝グラウンドの各地点から採取したゴムチップ試料及びそれらの混合試料中の 

PAHs及び類縁化合物濃度（続き） 

（人工芝グラウンド内 4地点内は Tukey法、4地点と混合試料は Dunnet法： **p<0.01、*p<0.05） 
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Phenanthrene

Anthracene

3-Methylphenanthrene

2-Methylphenanthrene

9-Methylphenanthrene

1-Methylphenanthrene

Fluoranthene

Pyrene

Benzo[c]fluorene

Benz[a]anthracene

Cyclopenta[cd]pyrene

Triphenylene

Chrysene

Benzo[b]fluoranthene

Benzo[k]fluoranthene

Benzo[j]fluoranthene

Benzo[e]pyrene

Benzo[a]pyrene

Indeno[1,2,3-cd]pyrene

Dibenz[a,h]anthracene

Benzo[ghi]perylene

Coronene
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