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1) RAFE

PLFIORTREDMEL, BB~ T EREOL DA HT S,

a) BEE+ : HIEICKEORNEED S D,

b) HTAE—X : PIFICKEDRWEEED H D,

Q) BERUEE
PITFIORTEEDMEL., EE~=a T VRO DR HT 5,
BEMAHHER : 5. 8E F CRENC X DN T 23EHE,

() BH DHH
a) NIREME OHM
WIEHEM B TR E ~ = =2 7L & [RERICIRINT 5,

b) i EG sl O
FUBHHO 10 g~50 g 2130 ELY . PEEMEME AR L, AR AN mEGT AR R E (2%
AL, Mt 21T 5, mEFRAHEEE O M2 RIS T,

(i PR (Al S & OOl 2 )

Nw 33 mL 3% 99 mL

TRIBEE® : TR RILT

R : 7 R 120°C, Rz 160 °C
JINEAHE ] : 7+ 6min, F/LT 2 8§min

£ : 10.3 MPa (1,500 psi)

e REIE : 20 min

Y1 7L : <Al N W 1) VA O N1 2 = B 1|

VAT R : HHARZRD 50 %

WHRNRN— : 0.9 MPa for 150 sec
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HEQ) BERE 0SS, fIHEEI b v P Th v, ZOBRA, il A 2 v vy 2 ETE
A
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IV —2 T o AlE, BB~ =2 TV E REEOBEEIT S,
7272 L. BOfREET A u~ 7T 7EESHTEE (GC-HRMS) EOSAIL, JKE~=a2T7 /L TED D
NTWVDREFARDIF), U FOEEIC L RBIZFHR L TH L,
EB~ = a TIVOERY Y B AN D T A a~ NS TEME. TAIF T A~ NI T T
YEIZF VT, PCDDs * PCDFs 4y & Co-PCBs H /73 & ZNEN—ERE L, TO—E% LI -
1B4A 4 L. PCDDs * PCDFs * Co-PCBs DiEAHIE AR #5425,
CEEY =2 T NVDIEMWRS Y AN T AT ST TEME TAI T T A u~w NI T TR
YEIZ3I T, PCDDs * PCDFs [#4y & TN Co-PCBs [Hj4y % [MIRFICIAH T 25Tt L, EBfEL T
PCDDs * PCDFs * Co-PCBs DIEAHIE AR # 4 5,
CIRARIERBRKIZIE, BEE~=a 7 VRIS U VP2 T ERIRINT 5,
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(1) RERE#ESEY . L7 dnsratky (PFK) .~V 7v4n b 7F L7 2 > (PFTBAYEDE &S5y
Hr A @ISRy &9 5, O AR A+ 2 G BOMHCE 2 b 02\ 5,

Q) BEME - WEMEILIC L DA AV U HOREL OERICH AT 2 EERE 2% —3 1277,

GREEME : 7 —0 7 v T2 T ROV P28 ZIZHWHNEREYE, R THEER T
23 BC XX Cl TT7 ~L &7z PCDDs, PCDFs & UF Co-PCBs ™ 9 i (E 22 FiEE e OYRFE D D % F
Do T4 ICNIEEREME O—Fl &R T,

4) BREBERREER : GC-MS OFEEFIAN T, 4 BEPELL L GRPHITBERR O , JHI7E 5F 52 0D T FE i P
(2L 5P, 42 0.2 ng/mL~1,000 ng/mL F2/) ARG 5, MEAERAEERIZIZ, [7 HE o0
i e 27 V=07 o7 THWEZ U =0T v T AL 7 ROV P28, 7 OPNIEHEYE (TeCDDs
~HpCDDs, TeCDFs~HpCDFs & O} Co-PCBs % 50 ng/mL~100ng/mL, OCDD /& O OCDF Tl 100 ng/mL
~200 ng/mL OIRFERREIZ/25 L H1T) ZIRET D,

K3, FAAXVHADRIE KR OERIEN T EDE

PCDDs PCDFs
TeCDDs 2,3,7,8-TeCDD TeCDFs | 2,3,7,8-TeCDF
PeCDDs 1,2,3,7,8-PeCDD PeCDFs 1,2,3,7,8-PeCDF
& 2,3,4,7,8-PeCDF
S HxCDDs 1,2,3,4,7,8-HxCDD HxCDFs | 1,2,3,4,7,8-HxCDF
& 1,2,3,6,7,8-HxCDD 1,2,3,6,7,8-HxCDF
£ 1,2,3,7,8,9-HxCDD 1,2,3,7,8,9-HxCDF
a 2,3,4,6,7,8-HxCDF
= HpCDDs 1,2,3,4,6,7,8-HpCDD HpCDFs | 1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF
OCDD OCDD OCDF OCDF
Co-PCBs
TeCBs 3,3°,44-TeCB (#77) *
3,4,4°,5-TeCB (#81) *
PeCBs 2,3,3°,4,4-PeCB (#105) ™
2,3,4,4°.5-PeCB (#114) **
" 2,3°,4,4°,5-PeCB (#118) ™
) 2°3,4,4’,5-PeCB (#123) “
= 3,3,4,4°,5-PeCB_(#126) *
o HxCBs 2,3,3°,4,4°,5-HxCB (#156) ™
2,3,3’,4,4°,5°-HxCB (#157) **
2,3’,4,4°,5,5°-HxCB (#167) **
3,3°,4,4°,55-HxCB (#169) *
HpCBs 2,3,3°,4,4°,5,5-HpCB  (#189) ™

T J AN MEEIRT,
E** £ ) AN MEEIRT,
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F—4.  AIEIZH D NEEREYE O 4]
PCDDs PCDFs
TeCDDs | 3Cy»-1,2,3,4-TeCDD TeCDFs | 3Cy,-2,3,7,8-TeCDF
12C413C4-1,2,3,4-TeCDD 12C413C4-2,3,7,8-TeCDF
13C5-1,3,6,8-TeCDD 13C5-1,2,3,4-TeCDF
13C15-2,3,7,8-TeCDD 13C5-1,2,7,8-TeCDF
37C1-2,3,7,8-TeCDD 13C,-1,3,6,8-TeCDF
& | PeCDDs 13C15-1,2,3,7,8-PeCDD PeCDFs | 3Cy-1,2,3,7,8-PeCDF
a 13C15-1,2,3,4,7-PeCDD 13C15-2,3,4,7,8-PeCDF
g 12C4'3C4-2,3.4.7.8-PeCDF
£ | HxCDDs 13C15-1,2,3,4,7,8-HxCDD HxCDFs | 3Cy,-1,2,3,4,7,8-HxCDF
A 13C15-1,2,3,6,7,8-HxCDD 12C413C4-1,2,3,4,7,8-HXxCDF
< 13C15-1,2,3,7,8,9-HxCDD 13C5-1,2,3,6,7,8-HxCDF
13C15-1,2,3.,4,6,7-HxCDD 13C15-1,2,3,7,8,9-HxCDF
13C1,-2,3,4,6,7,8-HXCDF
HpCDDs | '*Ci,-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD HpCDFs | 3Cy,-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
12C413Ce-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
13C1,-1,2,3,4,7.8,9-HpCDF
OCDD | 3C;,-OCDD OCDF | 3C;,-OCDF
Co-PCBs
TeCBs 13C1,-2,2°,5,5-TeCB  (#52)
13C1,-2,3°,4°,5-TeCB  (#70)
13C1,-3,3°,4,4-TeCB  (#77) *
13C|-3,4,4",5-TeCB (#81) *
PeCBs | 13C5-2,3,3°,4,4°-PeCB (#105) **
2 13C15-2,3,4,4’,5-PeCB (#114) **
9 13C15-2,3",4,4,5-PeCB  (#118) **
8 13C1,-2°,3,4,4°,5-PeCB  (#123) **
13C|,-3,3",4,4,5-PeCB  (#126) *
HxCBs | 13C15-2,3,3°,4,4,5-HxCB (#156) **
13C15-2,3,3°,4,4°,5-HxCB (#157) **
13C1,-2,3",4,4,5,5°-HxCB  (#167) **
13C1,-3,3",4,4°,5,5°-HxCB  (#169) *
HpCBs | 13C,-2,3,3°,4,4°,5,5-HpCB (#189) **
E* J AN MREIRT,
VA By TN MRERT,
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82 RERUEKE
BV A ERE R OSSR, DLTFIC L 5,
O AHRZAOT K52 (GO)
a) AEHE AL
A7V v hL AKX, Ao BT LRI KEEATX BET 07T L25LFEATR, BT LA
AT T TT7A4F T —RAKFAE) T, EADERED 250°C~300°C THEMAIEER S D, BEAT
LHAEE EEANEOHAENLXERETE A L2H LN U OMER L TR Z &,
b) 7 7 A
HNEE 0.25 mm~0.30 mm, £ 30m U EOEF ) AROX» &7 V=07 L EMHT 5,
GC 717 MIROBEHE R T H 2 &,

D PCDDs } () PCDFs OJIE Tl AT DIEERMICRBWT 2,3,7, 8- SR E L B R A Al BE 72 R
DHBETX, 7o, TXTOIABICHONWTZ a~ s 7T A EICBT 2 EIEM ORI L T\ A
FALATHDHZ L,

® Co-PCBs DHIE TIL, AT DIRESRMEICB VT, 12 FO Co-PCBs 23Mthdd PCBs (L&) & AlHE
7eBR Y HEE T X, o, UL HEFRIEHOT X TOPCBs{LEMIZHONTra~ 7T A EIZE
T ABEHENEALOHIBH L TWDEH T A THDHZ &,

@ MEMMEDIEA TRV &,

@ PCDDs }; (} PCDFs OIEIZIBWT, $T_XTD 2,3,7,8-N7H 55 B Ha TR 2 fih o0 BMEAR & 5841255
BECEXAH T MIHEIN TORVDT, WE~ =27 LV CIHARHRIBN O R b 2 FELL LD B T A
POEATAZLEE LT AN, BHRIEETIIOE@DEM 2T | FEO N T L2 HWTH L
VY, F£72. PCDDs & T PCDFs & Co-PCBs D& HIEHEZ GC-HRMS {ETHIET 258121,
O~QDEM -3 H T L ETRT D Z L, B, 26D, i LAY DEEN/N
SWHTLEERTDH L,

o)FxF¥Vr¥—H=R
FEE 99.999 % (viv) LA EDOEHRIENY T A,

d) 77 AiEIRAE
B HIAEER Y 50 °C~350 °CTH 0 | HIEXEWE O Fcit sy BESREORE IR T 5 X 9 25
m7a 75 AOARER S D,

) BEESME (MS)

a) F3 1 CEIUE

b) 43AEEE : 10,000 LA L (10 %4)

o) A AU  RERERERE 2 HWen v 7~ A FRUCKDBIRA A E=F ) 7 (SIM) %
d) A A ALEE  ET 141 (ED ik

e) 1 & VIIREE : 250 °C~340 °C

f) £ A ALEFR : 500 pA~1,000 pA

g) BT IEEE : 30V~70V

h) A &V IEEE : SkV~10kV

8.3 BIE#R/E
1) BRREHR IO TS5 7BES M OSHEHDRTE
aA) HA7u~< 777 (GC)
PCDDs & U PCDFs, Co-PCBs DH 227 u~ k75 7 OEAESIEZ, WIZX D,
D PCDDs } O} PCDFs
PCDDs U} PCDFs OMIEIZEBWTIE, 7~ 774 EIZBT S 23,7 8- (iEFREH#HEMERO
— 7 MDA D b D & BUF72 3BER G B, BB ORFFRFRIAEO) 28I H V| ZE
LIEISENEOND XIS A7~ T 705N ERET D, RELESRMEICBIT 2E/6EY
DAYBER L A FRIK % ORI OB 2 E L THER L T <,
® Co-PCBs
Co-PCBs 123\ TlZ, Co-PCBs D7 v~ 75 A ETOE— 7 BMhdibED b D & BRI 558
DS, BB OGRS EY 28I H Y, BELESENMELND LI T A~
NI 7 DFMERET D, %E LTZRIFTEB T 2 BbA W O 53 BER I %2 IR ZE O s ik O 58+
HE L TR L T <,
72, PCDDs & TN PCDFs & Co-PCBs DA HIEHFE 2 HIET 2551280V TiE, OLO@%T
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RYDHRMEET D,

b) BESHTEE  (MS)
BHEONFHI, kD Z L EiET HRMICERET S,
O /rfiFae
Sy FRBEIX 10,000 LLE &5,
© ik
WIRA A =X s (SIM) BEEHWS,
® msz
B R WA B DR FEA T 212, 2 OLLEDBIRA o D mfz L1y 7<= AJHORIRA F
> D m/z BFRET HTO, PCDDs & NPCDFs & Co-PCBs DR E m/z DF &K —51TRT,

HOXFY TV =D T AL >THELND E—7 OIEIE 5 ~10 PERETH I, 1 20— 7 1Zxt
LCHoRlERZHET D720, 70~ 7T AMIBIFHEMBS O — 27 O bIEOHR O E—
I THOTHZOE—7 R THMESN TR EERDIIITERA A E=H ) o TOY
7Y T ORBAEBRE LTI 520, 1 BIORIE CREMGERE =4 —TF ¥ R OKIT,
FRINDEE L OIRNRENLRDOT, +IRmFt LIz ETHRETH2MERH D,
su< b7 A5 EOEKEE—7 OBRFFMEZEEL T, RSB 70— 7tk » T
HELTH LW, ZOEEICII I NA—7 7L 12, WY aNEEYE v — 7 NHEBT 25 L5 12540t
DOREEATH>VEND B,

Q) RES et DA%

HROHTRFOFTEIT, LENEE) L T 5 IRE THERTHH ORI 2R E Lok, BOEAEHERCE (PFK
%) ZEAL, HEKIEMZ 077 2K 0AT5, HERRE, HMES 2R1E B AICIE CTITE DIEICH
1E$ 5, RS, OfFREITHIE 2 2RUE N HIE B BHEPH 2l CHTE ORI L 725 KO I L g
Tl b, W, —HEOPEDORINIAT D,

(3) SIM RIE#EE

GC-HRMS % [83()EHWRRENT A7 va~ N7 T 7E BN O EEORE] OFRMFIZEE L,
[8.3Q)VEEHTEIOFEE] OFEEZITH,
WIEREREREZEAL, 208 v 7 v~ ADISEEMRT D, By 7~ AL, By I ~AFT ¥ L
By AE=H —F ¥ RV (BERRT v 3 L) ZRET 50,

By 7Y ADINENLE LG, BEEWEZRE L, EEORE, (REFFFF O, WEXSWE D5y
HEXR OB — 7 TR E DR 2 MERZAT 90 MERSRIFICRIBER 2T U, SBIOHIEZIT I,
BELEFEBIO miz 2o Tra~ N7 T AEiskT 5,

BIERE T2, 7 — X WEREEIZ A DRNIE 2 OFE 2 & TR EAEHEREIOT =% —F v o 1L, §iE
oy DA TE, 2,378 E B R K OY Co-PCBs D73 B D8 217 H D,

H10) RIEAEERBHIEAEN SV E ) A AOFRRIZ/R 5,

QD MEEAERERE O =X —F vy o 32D 7 a~ 77 A BT, EENEILEHOHBERRICR W
TINEIZR20 %L EOZEEMFED DI, TGOV TIER L T b0, it
®ELTE, REORBRNR+5Tho720, REAEEREOE=F2—F ¥ RV D m/z OBk
WPNFEGI TN LENEBZ DD, RO ERET Y. &5 WIIREAEEROE=4
—F X URND miz BEERTLHEL T, REABEERBOE=4—F v XD/ a~< 7T L
DINBEOE B ZHPHANICIMZ D LEN D D,
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#—5. GC-HRMS HIEIZHB T HXE mz (F=F—A A ) *Dfl

BIE RSB M (M+2) * (M+4) *
TeCDDs 319.8965 321.8936 -
PeCDDs 353.8576 355.8546 357.8517**
HxCDDs 387.8186 389.8156 391.8127**
HpCDDs — 423.7767 425.7737
OCDD — 457.7377 459.7348
TeCDFs 303.9016 305.8987 —
PeCDFs — 339.8597 341.8568
HxCDFs — 373.8207 375.8178
HpCDFs — 407.7818 409.7788
OCDF 439.7457 441.7428 443.7398
5C1,-TeCDDs 331.9368 333.9339 —
37Cl4-TeCDDs 327.8847 — —
C12-PeCDDs 365.8978 367.8949 369.8919
C1,-HxCDDs 399.8589 401.8559 403.8530
C1,-HpCDDs — 435.8169 437.8140
5C1,-OCDD — 469.7780 471.7750
BC12-TeCDFs 315.9419 317.9389 —
C1,-PeCDFs — 351.9000 353.8970
PC12-HxCDFs — 385.8610 387.8580
C2-HpCDFs — 419.8220 421.8191
5C1,-OCDF 451.7860 453.7830 455.7801
TeCBs 289.9224 291.9194 293.9165
PeCBs 323.8834 325.8804 327.8775
HxCBs 357.8444 359.8415 361.8385
HpCBs 391.8054 393.8025 395.7995
BCy,-TeCBs 301.9626 303.9597 305.9567
Cy,-PeCBs 335.9237 337.9207 339.9178
3Cy,-HxCBs 369.8847 371.8817 373.8788
3Cy,-HpCBs 403.8457 405.8428 407.8398

¥ IE i #ESBHPCDDs K OY PCDFs
330.9792 (TeCDDs, TeCDFs, PeCDDs, PeCDFs & H)

(PFK) 380.9760 (PeCDDs, PeCDFs,HxCDDs, HxCDFs i )
430.9729 (HpCDDs, HpCDFs,0CDD, OCDF il & f)
442.9729 (HpCDDs, HpCDFs,0CDD, OCDF il & f)
Co-PCBs
292.9824 (TeCBs HIE M)
304.9824 (TeCBs illiE )
330.9792  (PeCBs &)

380.9760 (HxCBs I E F,HpCBs Il )

E*  m/z X, IUPAC, Element by element review of their atomic weight, Pure Appl. Chem., 56,
[6] p.695-768 (1984) % FEIZ L CTHM L7,

I ZOmizZPCBIC L 2HBYE 22T %, ikt PCBs N mVEE T, X
F Ly u~v NT7HREIZ LD GC-HRMS MIEREROFR S L, KOH A7 n~
N7Z 70T EDOBROMEFIZL > TUXZ DO mz ZHWTT R 220,
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8.4 RELDIER
1) EERDAIE
F i B VER PR Y & 1 2 EE L2 L C A 3 (5] GC-HRMS ITVEA L, 8.3(3)SIM Ml EHEE ] o0l #k
EZ21T-C, REEMEE A 12 80 LT —% %2155,
) E—VERDBEL DTSR
Bonlzrua~ 7T LG, FEEYEOXIET S 2 20 miz DA A2 OV —7 HFEORE 2K
W, WHEFRTORNAEELNSHEE SNDH A A UIREL 425 AN T 815 = & 2R T 5,
Q) AN BREOE LY
a) SIEYEYVE R OWEEERE O v — 7 B2 RO, FIEEDEOXIET D7 V=T v T AL 7
FAPIEHE I (Z6hd 2 B — 7 I D e & 1A U7 AZ R T o0 2 OREYEY)E & NEEYEY)E O E O L
EHOWCTHRERZIEMR L, RERDSFUSMLZ@ESERIC/R>TND I L 2R T 5,
FAXHEEE (RRes) 1%, & (A) 1Tk o THIEZ LTk, Bonl-TF—2 25815, ZOHA.
F— B OIEEUREN 15 % a8 2 DILEMHR - TR B, BEMREDS 15 %Z B2 585813,
GC-MS DIRBEZ flEdd L T2 BIEFFHE LE L72Y . EEMED H A FHICERRHZ2 50 5% 0
WUE 24T > TR AR LIE T,
ZZTCTHWAE—ZEEIL, —HOWETF ¥ 20— 7 miE, mWlET ¥ o xLO e — 7 1hH
FEOAFHEULHRE T ¥ > R D E— 7 HEOEEEOWT N E L, REIORIEE TOFC
OREIZEBWTHE LD & W2 5720,
QCS AS
RRcs :Q—SXA—CS (A)
T,
RRcs : HIERBMED 7 ) — 0T v 7 231 7 FINEEREYE & O
Qcs : BHERFP O )V —2 T v T AL 7 HNEERE O & (pg)
Qs : EMWEHOHERNSZMEDE  (pg)
As . BEEYERR T OREXBYE O ¥ — 7 [HifE
Acs 1 HEMERT DIV —2 T v T 2 7 ARNEREYE O v — 7 HiE

b)y FEEICL T, 7 V=T v 7 AA 7 ARNEEWE O ) P A3 7 FNEERERE %9 541
AE (RRrs) ZX (B) Lo THHT D, 20— T v 72, 7 ANEREYE L) VU R
XA 7 FANEERERE L Dbt a2 —6 TR T,

— Qs o Acs
RRrs = e ¥ s (B)

el ON

RRrs : 7 U—2 7w T ANRAL 7 FHHNEEREME DT ) 2 A8A 7 FNEERENE & OFE IR
Qrs : FEHERT DY P2 7 FINEERE OE  (pg)

Qcs: HEUERF DI V—2T v 7 24 7 HNEREME D& (pg)

Acs 1 HEUEFRT DI ) —2 T v T RS 7 FANEEYE O — 7 Hmig

Ars . AEHELT DY DAL 7 FHPEREE D E— 7 i
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£—6. T V=T o TANA 7 NEEYE & U DA 7 NEEYE & ORIEOH
I V=T v T AN 7 HNEEWE | s T % U P A1 7 INIERE S
13C,-2,3,7,8-TeCDD

13C1,-2,3,7,8-TeCDF 13C15-1,2,3.4-TeCDF
13C12-1,2,3,7,8-PeCDD Vix
13Cy5-1,2,3,7,8-PeCDF 13C)5-1,3,6,8-TeCDF

13C1,-2,3,4,7,8-PeCDF
13C5-1,2,3,4,7,8-HxCDD
13C1,-1,2,3,6,7,8-HXCDD

13C,-1,2,3,7,8,9-HxCDD 13C15-1,2,3,4,6,7-HxCDD
13C15-1,2,3,4,7,8-HxCDF

13Cy,-1,2,3,6,7,8-HXxCDF Wix
13Cy,-1,2,3,7,8,9-HXxCDF

13Cy,-2,3,4,6,7,8-HXxCDF 13C15-1,2,3,4,6,8,9-HpCDF

13C12-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD
13C12-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
13C12-1,2,3,4,7,8,9-HpCDF
13C1,-OCDD

13C1,-OCDF

13C1,-3.3°.4.4’-TeCB (#77) *
3Cp;p-3.4,4°,5-TeCB  (#81) *
3C12-2,3,3°,4,4-PeCB  (#105) **

13C12-2,3,4,4°,5-PeCB (#114) ** 13C,-2,2°,5,5°-TeCB  (#52)
13C12-2,3°,4,4°,5-PeCB  (#118) ** X
13C12-2°,3,4,4°.5-PeCB  (#123) ** 13C,-2,3°,4°,5-TeCB  (#70)

13C12-3,37,4,4,5-PeCB  (#126) *
13C12-2,3,3°,4.4°,5-HXCB  (#156) **
13C1-2,3,3°,4.4’,5°-HxCB (#157) **
13C1-2,37,4,4,5,5°-HxCB  (#167) **
13C1»-3,37,4,4,5,5°-HxCB  (#169) *
13C1,-2.3.3°.4.4°.5.5°-HpCB _ (#189) **

E* J AN MRE IR,

Park T AN MEERT,

8.5 ¥ DAlE
(1) REROHER

HH—EDOEM (1 BT 1 \ELE) T, RERIERAEERO NG PRREDORED S D 2RO

[8.3(3) SIM HIEHAE) 12> THIE L., FALEWDOZIUTKHIE LT 2 U —2 T v T A 7 FINEEHEY)
BT HARGEE  (RRes) &RD D, EHIT, 7V =0T v 7 A4 7 FIPEREYE O isstie L
T2 ) VAL 7 NIRRT DARKTIE (RRrs) &R 5,

IS OMRREN,  [8.43) FAIXIEEDFHH | TRD - EMRIERIF OARXEE (RRes & Y RRrs)
1% LTR20 %LANTHAUE,  [8.4(3) FHXHEE DRI | CTROIAHXEE L HWNCTRIEEITY, Thz
82 CHIRHERE N A B 55513, 2 OJRK 20 Brx | Bt O FIE 217 5 2, ERERE BT 5,

I, REFFRIICOW TS, ZOEEZ T, REFFRIN — B 125 %20 B, PIEHEYE & OFExHRRF
RFEI 32 %Ll EEE T 2551213, ZORKEZE Y BrE . ZOEANAT> - —EOREOBFHEETT .,

(2) SE¥EE
FE L 72 GC-MS #IE HaEH 2 [8.3(3) SIM Ml EHAE] (Z9E - THIE L, FEFEIHD m/z 12>\ T 1
~ NI LESGD,

9 HRUOZ NS OMEBHREESHE (GC-QMS) %

KB~ == 7L L RREOEELZITV, 5 L7~ PCDDs « PCDFs & ikl Co-PCBs & Akl D%
nNENERET 5,
9.1 HF

HEIZHWARIIL, 181K RO DEMHEHT 5,
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92 RARUEE
REICHOW D aE KR O¥EE L, LLTFIZ X %,
M HRZARFMISZ (GO)
HAZva< 77 71%, B2 H A7 v~ 7T 7 (GC)) LD DEHERT S,

Q) BEESHET (MS)

a) 5 UEMm T

b) A F BT BIRAFE=X U 7 (SIM) ¥
o) A A AbFEEE BT A 41 (EBD) k&

d) A A PRREE « BEER O SIS T 5,

e) ETIEERE : 70V

9.3 BIERE
) ARV AR NS 7NEBHREESTHOIMEHEDRTE
A) FA7u~< 777 (GC)
PCDDs & () PCDFs, Co-PCBs DA A7 v~ k7'Z 7 ODEESMEIL, 18.3(1)a)D) KO 18.3(1)a)@]
LRICTH A,
b) BESHTEE  (MS)
BEONFHI, kD Z L EiET HRMICRET S,
O ik
BIRA A =X 7 (SIM) EEZHWD,
Q@ m/z
B ONEEYE ORFE Y Z 212, 2 DL EOERA A0 D miz ZiRET 5HHO, PCDDs &
UNPCDFs & Co-PCBs DFXIE m/z DRl &R —T 17,

Q) EEIMEORE
B EIHTREOFRET, BESMER L QWO AREE CHERTH H O 2 5%0E Lo %, R IEEREREL 48
AL, BERIEMZ v 7T MZE0ITH, @, —#HOBEEDORINIAT I,

(3) SIM RIE#EE

BEREIL, RITK D,

a) GC-QMS% 19.3()WH A7 m~ ~ 7T 7 WHEIEE &5 i DT S DR E | DSRHHZERE L. 19.3(2)
BRSO OFEE ] OFREEITO,

b) RE LB EHEDHIET DmeONT, 7 a~ N T LEiET D,

o) PIER T#H., 7 — Z WIEHEIC A D RNAE 2 OFEH T & HiE Ry DA B, 2,3,7,8-0r 4 F 18 2 B (R
M OYCo-PCBsD 73 BRI DS 21T 9,
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*F—1. GC-QMS BIBIZBIT DR E m~z (FE=H—A 4 ) *Df)

BIE RSB M (M+2) * (M+4) *
TeCDDs 320 322 —
PeCDDs 354 356 358
HxCDDs 388 390 392
HpCDDs — 424 426
OCDD — 458 460
TeCDFs 304 306 —
PeCDFs — 340 342
HxCDFs — 374 376
HpCDFs — 408 410
OCDF 440 442 444
3Ci,-TeCDDs 332 334 —
37Cl4-TeCDDs 328 — —
13Cy,-PeCDDs 366 368 370
13C,-HxCDDs 400 402 404
3Ci,-HpCDDs — 436 438
3C1,-OCDD — 470 472
13Ci,-TeCDFs 316 318 —
13Cy,-PeCDFs — 352 354
13C,-HXCDFs — 386 388
13Cy,-HpCDF's — 420 422
C1,-OCDF 452 454 456
TeCBs 290 292 294
PeCBs 324 326 328
HxCBs 358 360 362
HpCBs 392 394 396
3Cy,-TeCBs 302 304 306
13Cy,-PeCBs 336 338 340
13Cy,-HxCBs 370 372 374
13Cy,-HpCBs 404 406 408

E*  m/z X, IUPAC, Element by element review of their atomic weight, Pure Appl. Chem.,
56, [6] p.695-768 (1984) Z M| L CTHEH L7,
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9.4 IREBDER

1) EERDAIE

KR EARMER AR & 1 JRFEIZxT LTl 3 [Bl GC-QMS (27 EA L, 19.3(3) SIM JIE#RIE] ORIEH:
EZ21T-C, REEMEE A 12 80 LT —% %2155,

() E—/ mEDEEL DR

Bonlzrua~ 7T LG, FEEYEOXIET S 2 20 miz DA A2 OV —7 HFEORE 2K
W, WHEFRTORNAEELNSHEE SNDH A A UIREL 425 AN T 815 = & 2R T 5,

Q) AN BREOE LY

FEXHEGEE (X, [8AQ)FERIEE DR L [FERICHE T 5,

9.5 HEDAlE
) REROHER

HH—EOEM (1 HIZ 1 BIELE) T, MREBIERAEERO RS RRFREORED S O %2 RO
[9.3(3) SIM JITEHRAE] ICHe->THIE L, SALEWDOENIKIE LT V—2 T v 7 A 7 FNEEHEY)
BRI HARRIERE  (RRes) ZRD D, &2, 7 V=0T v 7 A0 7 FANEREYE O Z ke L
T2 U DAL 7 HNEEYES 2R DAESHRE (RRrs) 23R 5,

T OFRRHEEE S, T9.4QWHRHEE ORI | TR OT-IRERIERRRFOFAREE (RRes & OV RRrs) (2
*LTE20% AN THIVUE, 194 EXHNEE O | TROMREEZHNTHEEITY, L EBx
THIXHEENEB T 5551, ZORKEZTY BrE, REOBHEETT 2 0, BEREREZIERT 5,

S HIZ, BREFFFFICOWT S, ZOEENZ T, PREFRFRI — HIZ£5 %L B, NEEHEY)E & OFE X EREF
RE 2312 %Ll EEE T 255121%,. ZORKZIMY RE, ZOEANAT- 72— EOREOFHEZIT 9,

(2) SE¥EE
FE L7z GC-MS HIEHFEH2 19.3(3)SIM HIE#AE) 1I2HE > THIE L, SHEFE DD miz 12> T 1
~ NI LEHRD,

10 AR5/ AT TS5 0TLEESHEH (GC-MS/MS) %
EE~=o 7 /e REEOERIEEZITV, FWEL L 7~ PCDDs + PCDFs JllE Akl Co-PCBs HlIlE MK D Z
NnNENEZRET D,

10.1 &3
HIEBICHWDEREIT, 1818 E] LRk L DEHEHT 5,

102 BEARUEE
RIEIZHO D aE R O¥EE L, LLTFIZ X %,
M HRZARFMISZ (GO)
HArZva< 77 71%, B2 H A7 v~ 7T 7 (GC)) LFEKEO L DEERT S,

() BESMHET (MS)

a) FX 1 ¥ o7 DEESHTE (MS/MS)

b) A F U BRHFE  BIREUGHE (SRM) 14

) A A UALFE B4 AL (EBD EERV, RBIBRA 4> O Clx, mEH LA (CID) *12%
A5,

d) A A UPRIREE : BEER O SIS T 5,

e) ETIHEEE : 70V

(12 EEFHEMREE (CID) Lid, BB RN —% oA BN Z—F y PR EEEL, FHEx
RN —D— RN RNV X — BRI N T 5 2 LT A 4 OfBEN = 585,

10.3 BIER4E
M) HRIAR NS48 0T LBESHHOPTEHORE
aA) FAZu~< 777 (GO)
PCDDs & () PCDFs, Co-PCBs DA A7 v~ k7'Z 7 ODEESMEL, 183(1a)D) KO 18.3(1)a)@]
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LRICTH D,
b) EELHTE (MS)

BHEIHEHEZ, RO Z & Zie T DR MITRIET 5,
O Wik
BRSO (SRM) EE2 W5,
@ m/z

TEEXNBALE Y R OWEREYE ORFEY Z L2, bR A A4 23R L, JeBRA A ks T 5
2 O EDAERA A R ET HHO, PCDDs K& ) PCDFs DR E m/z D &3 —8 12, Co-PCBs d
FRIE m/z DB % £ —9 2 FINEIRT,

) ERSMFHOEE
FLRAVHT A0 L, B AN LT\ B IR RE T LB H 04k 2 E L, AR IE AR Rt} 4
AL, MEREM 7875 ML 0T, B, —EOREDRINCT I,

(3) SRM HIE#&RE
RE#RIET, WIZE D,
a) GC-MS/MS# [103(1) WAV a~ N7 T 7% 7 NERSHEOGH RO TE | DFMITHRE L.
[10.3Q2) EESWEI O] OFEEIT I,
b) &XE LB FE IS T Dml o, Z7a~ 7T LExiLEkT 5.
o) HIERK TH., T — X BMEZRIC A DANE « OFEZ LT ER Sy DA, 2,3,7,8-NH FHE ik
1A & ONCo-PCBs D 43 BIEIR I DR AT 9,
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#£—8. GC-MS/MS HIEIZBITERE m:z (F=HF—AF2) "D

(PCDDs/PCDFs)
) E T S E SEBRAA R AT
TeCDDs 322 257 259
PeCDDs 356 291 293
4y | HXCDDs 390 325 327
¥ | HpCDDs 424 359 361
%t | OCDD 460 395 397
% | TeCDFs 306 241 243
% | PeCDFs 340 275 277
= | HXCDFs 374 309 311
HpCDFs 408 343 345
OCDF 444 379 381
13Cy,-TeCDDs 334 268 270
13Cy,-PeCDDs 368 302 304
13Cy,-HxCDDs 402 336 338
P9 | 13C1o-HpCDDs 436 370 372
fg 13C1,-OCDD 472 406 408
# | PCi-TeCDFs 318 252 254
B | 13C1»-PeCDFs 352 286 288
13Cy,-HxCDFs 386 320 322
13C1,-HpCDFs 420 354 356
13C;,-OCDF 456 390 392

= m/z 1%, TUPAC, Element by element review of their atomic weight, Pure Appl. Chem.,
56, [6] p.695-768 (1984) ZILIZLCHEHL,

#£—9. GC-MSMSHIEIZHBITIREm:z (F=F—AF>) "Dl

(Co-PCBs)

) E T S E SEBRAA HERR AT
N TeCBs 292 220 222
73
iﬁg[ PeCBs 326 254 256
f; HxCBs 360 288 290
eI
= HpCBs 394 322 324
" 13Cy,-TeCBs 304 232 234
= | B3C),-PeCBs 338 266 268
i
#) | Cio-HxCBs 372 300 302
H

13Cy,-HpCBs 406 334 336

= m/z 1%, TUPAC, Element by element review of their atomic weight, Pure Appl. Chem.,
56, [6] p.695-768 (1984) ZILIZLCHEHL,
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10.4 REHDER
) BEROAIE

&K B E R RS a2 1 JR 1O TR A 3 18] GC-MS/MS (2T AL, [10.3(3) SRM R | o0 I 72 #
E&AT-> T, BREER TAM 2 AU LT =2 %2155,
Q) HEANBECES

FAXHECEE I, 18.4(3) FEIXMEE DFEH | L RIERICEHT 5,

10.5 M D BIE
(1) REROHER

O —EOEM (1 BHIZ 1 BELE) T, RERIERAEEROF O PRBREDORED S D 2RO
[10.3(3) SRM HIE#IE] ([~ THIE L, FALEMDOZUIKIGE LTz V—2 T v 7 A, 7 HNFEHE
W DHHRE (RRes) 2R D, 5T, 7 U =0T v T AL 7 FANERERE O Z IR/
L2V o P AR 7 FANEEE 6T D ARGHEE (RRrs) 23R 5,

ZHH OFRHEEEN.  T104QFARIEE DR TR 7= EMRERF ORI E (RRes M O RRrs)
2% L T220 %I THIUEX,  T104QMEXEEDOTRH | TROTAREEEZ N TRIEEZITY, 2z
82 CTHIRHERE N A B 55513, 2 OJRK ZH Y Brx | 5RO FIE 217 5 2, ERERE BT 5,

I, REFFRIICOWT S, ZOEEZ T, REFFRIN — B 125 %20 B, PIEHEYE & OFExHRRF
RFEI 32 %Ll EEE T 2551213, ZORKEZT Y BrE, ZOERNAT> - —HEOREOBHEETT .,

() HHAE
T L 72 GC-MS JE HFEFZ 110.3(3) SRM JIE#AE) (296> THIE L. FEFRIEM D m/z 12OV T2
n< 77 LESD,

11 RARRUVEE
11.1 E—=Y O#%H
M) D) ODRINAL ) AREEYEDORER
HERBREIF O v PR RS 7 HNEEYE OV — 7 HFEMEERIZES T 520 P A1 7 N
BEHEWYZ O — 7 HED 70 %Ll ETH D Z & R 5 HE0),

#(13) GC-MS ~DFEANEFIITON TWD Z L ZHERT A ENEMTH SO T, BERHREE B
L7za7 . BRIUG U THEASN TV Z MR TEIZ LW,

Q) E—J 0Bk
ra< 7L EZBNT, R=Z2AF7 40D/ A4 X (N) IZHLT3IFUEOE— &S (S) THD
v—7r . Thbb, =7 EETSNSBLULEERDIZE—27I220W T, ROFIELRNEROERIEEZIT S,

112 E—/EEOEH
B EN-v—27I1conT, 20— EEZEHT 5,

N3 FALAFLUEORRE
WO EERT D LI TR ENFZ7 e~ NI A O~ 2 XA XV ERET 5,
(1) GC-HRMS i% * GC-QMS iEDIHE
a) 7~ hJ T A EOY—7 ORFFRFRIPEEYE L IZEFR L THDHZ L,
b) X T 2 NEEYEWE & OFEIXHRFFREMEEME & —E T 5 2 &,
¢) TE=H—L72ol EOmAACBIT b7 ua~ 7T A LD Y — 7 HEOLPEEME D H O L 1EIE[FE
CTHY ., R—10IRTHEEIR T ORNARIFIELLD B HEE S A 2D m/288E % L T+25 %LANE1D
ThbdrI L,

#(14) GC-QMS JEIZRB W TIEE25 % & B8 L T H ERNRE 2 F 3528, £25%FiE L= {L&W o 34 &

JEIZ TEF 2 U CHH L 723 S BOAFHN F—2 VO FMESEIZK L 50 % &2 B 2858120,
FERTE GRELOHME I Z UV —r T v ) 2ATVERET S,
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(2) GC-MS/MS i EDHE
a) 7~ h T A EOY—7 ORFFRFRIPEEDE L IZEFR L THDHZ L,
b) X T 2 NEETEWE & OFEIXHRFFREM2EERE & —E T 5 2 &,

#£—10. HEFRFAOENIREEL D SHETE SN D m/z JRE L*

M** M+2 M+4 M+6 M+8 M+10 M+12 M+14

TeCDDs 77.43 100.00 48.74 10.72 0.94

PeCDDs 62.06 100.00 64.69 21.08 3.50 0.25
HxCDDs 51.79 100.00 80.66 34.85 8.54 1.14 0.07
HpCDDs 44.43 100.00 96.64 52.03 16.89 3.32 0.37 0.02
OCDD 34.54 88.80 100.00 64.48 26.07 6.78 1.11 0.11
TeCDFs 77.55 100.00 48.61 10.64 0.92

PeCDFs 62.14 100.00 64.57 20.98 3.46 0.24

HxCDFs 51.84 100.00 80.54 34.72 8.48 1.12 0.07

HpCDFs 44.47 100.00 96.52 51.88 16.80 3.29 0.37 0.02
OCDF 34.61 88.89 100.00 64.39 25.98 6.74 1.10 0.11
TeCBs 76.67 100.00 49.11 10.83 0.93

PeCBs 61.42 100.00 65.29 21.43 3.56

HxCBs 51.22 100.00 81.48 35.51 8.75 1.17

HpCBs 43.93 100.00 97.67 53.09 17.38 3.43

B MR LIS R bR m/z OIRE A 100 & LTRT,
FE** ML, s/ m/z DFRNIR 27w

1A F4FZL UV BEOER

SR ORE S 2,3,7,8 — (I EE B EMER XX Co-PCB O & (Qi) 1. ZD(baMicxhind
L0 V=T w7 AL 7 ANEREDE OFINEE LI LT, WEREETK (0 k- Tk b,

Qi:ﬁx%i (C)

Iz T,

Qi : &t oibaEmDE  (pg)

Ai: Z78a~v 755 EOEMDO Y — 7 ik

Acsi i ®InT B2 V=27 v AL T ANEREYE O Y — 7 Hib
Qcsi: T 227 V=27 v F 2 7 FANEERE ORMETS  (pg)
RRes : Xt %27 U—0 T v F AL 7 FINKEREYYE & OFERHE

EQ5) Atz fhittk, 2B L, WEEREZ N L5813 OfiEEZ T 5,

115 BREDOREH
Bonr-sibamoE» S, R oEELZR (D) Ik TEET S,

G= (Q—Q) X5 (D)
ZZ T,
Ci: #HBHHOILAEMORE  (pg/g)

Qi : afhitiEPolbamoRE  (pg)
Qt: 77 B TolLAEMOE  (pg)

W REHE (B~ =27 W44 S E TR U 7o io s & CHiTIE L 72 f16)

11.6 EE TR
() EEDEETR

(g)

AR B O AR E R AE R 2 GC-MS THIE L. £ 2,3,7,8-(Hi s & #a S ME (K & O Co-PCBs % /&
T5, ZOEEEZSEILLEEVIRL, HOoNREMENLR (B) 12X - TEEFZEEZRD, 20 10 %%
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EEOFERETNRETH, 22Tk, MEEOADIFITOTIEERAZH L L, o/ E& FRITAER)
R T AV

ZOEEOER TRIL, EHT 25 GC-MS ORIEFEIZL > TEHT L7720, HDH - EDEW THAL.
WIZHDRENEOND X HICEET S, £, EHT 2 GC-MS RMESRMZZE LI2IGEF ITITNT
sl d 5,

%2
s— (Xi —X) (E)
n—1
ZZ T,

s AR 7=

X : Al &« O EM (pg)
X : PIEMO T (pg)
n : AIEREEK

Q) BREEETR

Av=a 7 VCEBRERTREVOBEEEZMND (152 BEER TR 28) . k&, GC-MS Il
TE B O BB B, GC-MS ~DIEARZR EN S, EEOEE FIROMBHAREE 25kb, BEE
BRRARE L TWD Z & 2iRT 5,

Q) RHDEETER

FEEORELORE IR T, 2,3,7,8 — N B E BN L Y Co-PCBs (25T 5 B —2 DI FED— A
FGALD A REFHL, /A RMED 10 % (S/N=10) I[THHLSTHESOE— 7 HEAHEE L, FOE—
J N ER FIRZRET 5,

11.7 EUREDFERR

V=T T AR T ANERERDEOE— 7 HfEE V) P A, 7 FHNEREYE O B — 7 HRE O
R OIS 2F5H&E  (RRis) ZHWT, X (F) ko THEINERAZZFHE L, 7V —r7 v 7Ol
BT D,

7 ) =27 FORILERD 40 %~130 %DHFAN TRWEAITIE, BERTLE GRE) S ohhiH XiE 2
V=T v 7)) BIATOVERHIET 200,

1H(16) GC-QMS £ N GC-MS/MS {EIZ DWW T, T TOLAMN 40 %~130 %D&EFHICA D Z & 3
RTHDHD, EUEEDOEIN 40 %~130 %OHEFHSD & Z12iE, FERLE GUE S O X
27 V=7 v ) BTVWHRET S,

Acsi Qusi 100
— esi 1S1 X — (F)
Arsi RRyg Qesi

T,

Rc: 7 V=7 w7 OREIE (%)

Acsi: 7 V=T w7 AL 7 FANEREYE O Y — 7 [[HiE

Arsi . RS T BV RS T HNERYE O Y — 7 Hig

Qrsi: AT DV DAL 7 HNEEDE ORME  (pg)

RRrs : ®Ind 5T P ASS 7 FINEAEYE L OFE%HRE

Qcsi: T 2B 27 U= T v 72 7 HINEEDE OUIINE (pg)

12 #BROMER UM
(1) ERREDRTHE
a) PCDDs * PCDFs
2,3,7, 8- FHE EHRMAR D ZACA W DILFE Z i dk T 5,
HINCER TE R0 o 72 23,7, 8- MR EHREMEMRICONTIL, BMTERETE TN LR
MDD XD ITHERE D 2,3,7,8- (R EHBMEROMIZE L > TV D EIEERDOL AT 5,
b) Co-PCBs
Co-PCBs AL AWM DILE % itdk 4 5,
B CERE TE72) o7 Co-PCBs IZDOWTIL, B TEETE TWWRNI ENG15D X O ITHER
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#F D Co-PCBs DMIZE 72 > TV B EMIEDO LA ZHIL T 5,

Q) REDEA
PCDDs * PCDFs & (} Co-PCBs D FE 1L, EE~=2 7/ 44 RSN HETEH LR E T
FHIE L7=8&X 720 O pg/g THERT D,

3) EHMH%EE (TEQ) ~D¥aK
2,3,7 8-t i A B ] O Co-PCBs D% % MEE &R 3 25613, BIER I EMESMmiRE
(TEF) %% U T pg-TEQ/g & L THRT D,
a) BHEEMRE (TEF)
2.3,7, 8N SFHEHIEMERIZ OV TIEFE—11 12, Co-PCBs {IZOWTIEFE—12 12, N Fi1wrsd TEF
PR L CEMEEE2RD D (WHO-TEF2006 % £:),
b) E%EE (TEQ) OEMH
KA OBEERZFEN L, TOAFE2EEEREL T, TOEMFEX, koLt L35,
REOEE PR EOEITZEDOE EZDMEEHW, BEOEE FRAEHOHDIT0 (Tr) & LT
FMeEMoFEEEREZREB L, TO 2 A% L TEESEZEET 5,

4) BEDERKL

REORRIZEBT 2BIEOTHR T, KRIZEL D,

a) ROV TIL, JISZ 8401 (2 L » T2 Fued, A4 24k LT L, #EtoERE FIRAN
DEFAIITRE DO EE FRRB CThoT-Z L 2Kt 5, 2720, REOEETROMHETEL, &
LY FOHIIERR LRV,

b) B D E R TFRRICOWTIL, JISZ 8401 1T & » THfEZ Fuod, FET% 1 Hi1& LTHERRT D,

o) mMEHEEOHHICY > UL, FLEYOBRHEREZHA L, TOAHOMEE L > THIE T 2Hi T
a) L [AERICEEZ LD D, DFE Y, flx DILEMDOEIEFERIZ OV TUINO OEIEIFITDR W,

(5) FEROEME

S HEEC L HDMEMIIEE~ =2 7 VL DRTEME ENELIHBAE LD D, 2D, HhER
OFHIIE, kDL &5,

MR 2 2R U4 LIRME, SR 05 2R UL FIRMES LT, Ok ReE 130 L
BOICEHET 5, R, FREOEEIZILD 220,

(6) FERDFZTHI

ELRNEIEIC LDREREROFREIZONTIE (1) 5 (5) ITRTEBY THY ., RO
FR—14 |7,
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F—11.

PCDDs - PCDFs O Z1: SR %k

=X WHO-TEF2006
PCDDs 2,3,7,8-TeCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0.1
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0.1
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0.1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0.01
OCDD 0.0003
PCDFs 2,3,7,8-TeCDF 0.1
1,2,3,7,8-PeCDF 0.03
2,3,4,7,8-PeCDF 0.3
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0.1
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0.1
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0.1
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0.1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0.01
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0.01
OCDF 0.0003
F—12. Co-PCBs DM 45AMtR %K
x| WHO-TEF2006
J AV ME | 3,344 -TeCB (#77) 0.0001
3,44°,5-TeCB (#81) 0.0003
3,3°,4,4°,5-PeCB (#126) 0.1
3,3°,4,4°,5,5-HxCB  (#169) 0.03
® AN ME | 23,344 -PeCB (#105) 0.00003
2,3,4,4°,5-PeCB (#114) 0.00003
2,3°,4,4°,5-PeCB (#118) 0.00003
2°,3,44,5-PeCB (#123) 8'888%
2,3,3°,4,4°,5-HxCB  (#156) 0.00003
2,3,3°,4,4°,5°-HxCB (#157) 0.00003
2,3°,4,4°.5,5-HxCB  (#167) 0.00003
2,3,3°,4,4°,5,5-HpCB  (#189)
F—13. fESBIEEC XD 50 R O
Sy BT HE S Oy BT S RO A
TRREDS 150 pg-TEQ/g % #AiH B B2 AL VE
BRAEAY 150 pg-TEQ/g Z i, 7> FERIEAY 150 pg-TEQ/g LA T REAMERIE OB Z N
BRAEAY 150 pg-TEQ/g LA T BREEELMEDLT
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F—14. B A L EAE

ST SR DF L.

| RAOBR GAEL, A%,

BRA2%) | HA2

EZEEEE [ cofFooRooR ookf |
BIEDWAHE | EEOFAA XL EBBAEEI=2TIL
- DZV?XV~?$u”j ‘(I:IﬁZ?J?:,‘D‘?EﬂE) oY v I AL— T 4= AX— 7§l
w B (w)E, oliie)
AL TS HHEYE | whrxr  oT7ERY oZoff ( )
L AL b vk N TEMERVI I
T ;]ﬁ;ﬁé%fi Dl:lc/})PﬁC’f Voo mZ@YIhrT Yy ot wiEERYI T Y
BIEAE BEH#i| mGC-HRMS oGC-QMS  oGC-MS/MS
Ho5 L BPX-DXN (PCDDs } (X PCDFs & Co-PCBs i)
A e FEPNR ER TR B TP R
(Ea P DAFS (pg/g) (pg/e) | %% (TEF) | (pg- TEQ/g)
2,3,7,8-TeCDD N.D. 3 < ! 0
1,2,3,7,8-PeCDD 8 3 < ! 8
2 |.1.2,3.4,7,8-HxCDD 16 5 Tm 1.6
8 |.1.2.3.6,7.8-HxCDD 20 PR CE 2
& | 1,2,3,7,8,9-HxCDD 20 SR C 2
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 320 4 x 001 32
OCDD 600 3 x0.0003 0.18
2,3,7,8-TeCDF 4 2 x Ol 0.4
1,2,3,7,8-PeCDF 12 2 |0 oo 0.36
2,3,4,7,8-PeCDF  (+1,2,3,6,9) 42 2 % 13
. |..1.2.3.4,7.8-HxCDF 65 2 .- 6.5
E 1,2,3,6,7,8-HxCDF 110 2 x 0l 11
O |_1,2,3,7,8,9-HXCDF _ (+1,2,3,4,8,9) 20 3 " 2
2,3,4,6,7,8-HXCDF  (+1,2,3,6,8,9) 320 2 < 0l 32
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 1200 2 | oo 12
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 250 P CRXT 2.5
OCDF 1400 6 x0.0003 0.42
3,44 5-TeCB #81 N.D. 4 x0.0003 0
3,3°,4,4’-TeCB #77 18 5 x 0.0001 0.0018
3,3°,4,4° 5-PeCB #126 22 5 <ol 2.2
3,3°,44°55-HxCB #169 13 P 003 0.39
2 2°.3,4,4° 5-PeCB #123 4 4 * 000003 0.00012
o 2,3°,4,.4°,5-PeCB #118 (+#106) 230 4 x 0.00003 0.0069
& | 2,3,3°,4,4-PeCB #105 (+#127) 85 4 x 0.00003 0.00255
“ 2,3,4,4’,5-PeCB #114 (+#122) 12 4 * 0.00003 0.00036
2,3°,4,4°,5,5-HxCB  #167 (+#128) 60 2 * 0.00003 0.0018
2,3,3°,4,4° 5-HxCB #156 42 2 * 000003 0.00126
2,3,3°44.,5-HXCB  #157 18 3 * 000003 0.00054
2,3,3°,4,4,5,5-HpCB #189 24 4 000003 0.00072
At = - |- 99
- BRAE — — — 198
TERAE — — — 49.5
MG SR DR BREE L ER
WokFEh
fii#% 1. FEHFEEFO "NDE, EBFEBRMTHD Z & E2RT,

m#.w!v~

CE=EHO (+1,2,3,6,9) %

MR L. WHO- TEF2006 A Lz,
FMERITFERE TRERHEOLDIZ0 (Pu) L LTHEBLAETH S,
. FIREIEE X2, TBEfﬁi Fx0.5 DA,

21X, BTV BRMERE R,
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13 AERECEH
HEREOEEIL, WRIZXK D,

13.1 EEERFIE (SOP)
ARBEIC B W CIILL FOEA ZEIZHOW TEETIEZHE L T <, ZOEETIEIZEARNTH M
TN &, RUBREICEMBUE L TR 2 ERAMETH D,
(1) FEHEEUH S B DRl . AT F v A RS RO T,
(2) ATALEE RS D e, REH, IR M O T,
3) TR, EEVEMEE O, R OMBL, RE K OB A,
4) INTHEZR DTSR DFRE, 7%, BETIA,
B) O HFEORTROTS (RT3 Ea—20O— KKKV 7 M 25T,

13.2 Al T—42 OIEEM DR
(1) HZ AR ZEAROHERHER

EALRNEIEC LDREEFIIEAT HEECREHEEER LZBICE, o0 U, ERFRKRO R
HEBDEEEHNTARY =2 7 MIHE- T 10 SREHEE OMRRABZ £ L, BHEENEE~=a27
JEID L D LG 0.5~2.0 ORFICA Y, 7o, [A—3EHZ L 5 5 FILL LD 0 R URBRCE L, #iE%
BOEERED 30 %N THD Z L AR L THDL, ERBOREEBET S, FOHFPHIZA-> T
WEAITIE, HEBREZ M < MER L CRIN 2780 L, MERRBRE RN #ET 5 £ ¢, HIE %23 L T
A SV ANTAN

T2, AL GC OB T A THMERTE R0 2,3,7 8- FHEH MK K Y Co-PCBs 2O\, &
72 o TNWDHILEM DL RE LS ZITTWRNWI & 2HERT 5,

Q) EER=AT7ILEDLERER

Fl—REHC L DEE~ = 2 7 VD L SAEED R A FEi L, FEENEE~=2T /LD
G 0.5~2.0 DHEFANTH D= & 2 MERT 5, KB ~= = 7 /L L OEEBRITE W S 22V E Y | 3k
D 5 %FLFE DB TIT 9,

QA7) EE~ =2 7V ORGEX, SNBHERETEM L TH Ly,

3) REEME O ERE

a) GC-HRMS ¥ : 7 VU — 7 v P21 7 HNIEEERE O RCRZ R L, K7 V—r T v T AL 7
FH NS HEY)E DIEIER DY 40 %~130 %D FEFAN TARVWEAIZIL, FERTAHE GBI b R X~
V=27 v 7)) 2TV, FIET 5,

b) GC-QMS ER R GC-MS/MS & : 7 ) —2 7 v 7 A3 7 FINEERENE ORI R 2R L. 40 %~
130 %DFEFHANTH D Z L 2R T 5, 7B, TXTO/REWN 40 %~130 %DFPHIZA D Z & 3%
RKTHDHD, BRI 40 %~130 %DFPHIN D & 12, FHERTLEE GUBI b o UL 7 U
—>T7 v 7)) BTV, BHET S,

4) EETRBROHEER

ARELOEE FIRIZ, REEFICLY, BRoT 5720, AT LIk 5,

B =7 DIEDR—=AT A D) A A& L, /A RMED 10 % (SIN=10) I[ZHYTIHIEHSOE—7
HFEEHEE L, TOE—7 HENOER FIRZHEHT 5,

G BEISVIER

BET 5 o 7 REBRT09 T B ORTLE L Y GC-MS ~03E ABMES TR KT 2152/l L. RIEI
FREORWEERRE 2R ET 572012179 b O T, ELORTLIRIZ AW S 0O L [F Uik % [F U &V Chip
JLFRERAE KON GC-MS JI7E & 5k & [FERIZAT 9,

BET 7 0 7 BRIT, FRICHT S 720 BR 0 FREHE D 10 %R OB T1T 9,

EQ18) #ET 7 o 7 BRENR R E WV EER RN 22513000 T2 < WEEOFEBENME T 572

O, BET T 7 BRI E X S R e By, F0o, BEISETTY U —r
K77 FORCTRILERERIEZIT O %, #1E7 7 7 EOEIRIZED 5,
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(6) —EflE

PUBHREUE . L L 7201 FEEHZ DO CRILEHERE & OY GC-MS I EBREIC BT A1 FHE %
el D721z, A—EN S 2 DLl EORIEHAREHZ DWW CRERICHE L, #HESE2HEH L, 20F
Il AR, SEEMEDL15 %LINTH 5 Z & 24 5,

FENRE WAL, BERIEL M MR L CRRZZEH L, B L%, BEEEZITO,

THERIER., FRCET SRR Y R D 10 %ERE OBEE CTIT 9,

() BEYR. REEYR

BIERE L, PRIGURL & RMEME ORERE R 2 NWIEMEME 2 L THERT 5 Z LIC K » TR BN D T,
BIEEOEFEMEA MR T 2 72DI2IE, ATREZRIR Y b L—H B U 7 ¢ OLRGE ST AEEME & - D LB
Do, £lo. T OFEEYE K OPNIEER L, IWEEOREREIC &> TREZMEN RNV E 5127 2]
DEARTHIAN TEREFTIC THRE L, BELEH T TRE T 5,

133 AEBREICBITHAEERER

(1) ABORE : FEOHRIUTIBNTIE, ROFITEET D,

a) FURHRIER B, BABIASR O & RE  (EH 2 BRIIUASG B SUBA ST, +2Iciif 217> Tinb
ERT 2, /o, Pk, SO DIEREZ T RNE O RET S,

b) FBIORFHE DR : AR L T DA RIS L TREGRE ORI E NI AT b e T hide 672
Wy,

c) BLOLRE < B : SRIUR OFREHE, SN OTEYR R EE 2 S To, HE - DL TE 2R8I
A, BRE - ERT D, Eo, WEICHWEREIOR Y 2 RPIFRGET 256 38R ET 5,

d) S3HT BRI OFRRL : R L 72 JEERRE O JRREIC 2 7o o T, MIEEI D D DB G I iR T 2 L &
HIZ, HEL TKDOBD R0 /00 Z 2T 5, £, S0y e>Tid, 13, HkE
AT S,

() BILERE : AL EICB O Tl ROBICHEET D,

a) BB OFH : BB S ofHIcIE. ROJICERET S,

@ Vv 7 AL—HHIZBNTIE, HHE1T R ARIT IR L T D 2 L 2R 5,

@ T X B3R EL T2, iBHIRVDE DY 725 Z L &) 5, FiT, VY v 7 AL —fhiH%& TR
FREE Y 72 2580 L CTT 9,
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	1 用語・略語の定義
	1.1 調査の分類
	(1) 常時監視：一般環境における底質中のダイオキシン類濃度の推移を把握するため、水質調査と同地点を原則としつつ、水域を代表する地点等において実施する調査。
	(2) 汚染範囲確定のための詳細調査範囲を絞り込む場合（以下「概略範囲調査」という。）：(1)の調査の結果、告示に定める水底の底質の環境基準150 pg-TEQ/gを超える底質の汚染が判明した場合、汚染の面的広がり及び垂直分布を把握する汚染範囲確定のための詳細調査で、汚染範囲を絞り込むために実施する調査。
	(3) 汚染範囲確定のための詳細調査（以下「詳細範囲調査」という。）：告示に定める水底の底質の環境基準150 pg-TEQ/gを超える底質の汚染が判明した場合、(2)の調査結果を踏まえて、汚染の面的広がり及び垂直分布を把握する汚染範囲確定のための詳細調査で、環境基準を超える水底の底質の範囲及び深度を確定するため実施する調査。
	(4) 工事完了後の調査：除去工事を完了した後にダイオキシン類の含有量等の状況を把握して、除去の成果を確認するため実施する調査。

	1.2 分析に係る用語、略語の定義
	(1) ガスクロマトグラフ四重極形質量分析計（GC-QMS）：四重極形のガスクロマトグラフ質量分析計。
	(2) ガスクロマトグラフタンデム質量分析計（GC-MS/MS）： m/zによって選択されたイオンに対するプロダクト若しくはプリカーサーのマススペクトル、又は特定のm/zの増減が生じたプリカーサーイオンのマススペクトルを取得する装置。二つ以上の質量分析部を備えた装置を用いる空間的タンデム質量分析、及びイオントラップタイプの装置を用いる時間的タンデム質量分析がある。
	(3) SRM法：選択反応検出法（Selected Reaction Monitoring）。（MRM法：多重反応検出法（Multiple Reaction Monitoring）ともいう。）特定の前駆イオン（Precursor Ion）を第一のアナライザー（MS1）で選択し、そのイオンを不活性ガスと衝突させて活性化しフラグメンテーションを起こさせた後、生じた生成イオン（Product Ion）のいくつかを選んで第二のアナライザー（MS2）で分離、検出する方法。三次元四重極形（イオントラップ形）は...


	2 対象物質
	3  簡易測定法の適用範囲
	4  底質の調査方法
	4.1 調査の進め方
	4.2  簡易測定法による底質調査の進め方
	表層底質で環境基準を超過していることが判明し、垂直分布を把握する場合には、図－3のように環境基準を超過した地点の深さ方向に調査する。さらに下層に汚染のおそれがある場合には、環境基準を満たすまで、適当な間隔をおいて深さ方向の調査を実施する。

	5.2  目標定量下限

	6 試料採取及び分析試料の調製
	7 試料からの抽出・クリーンアップ
	7.1 高圧流体抽出
	(1) 試薬
	a) 珪藻土：測定に支障のない品質のもの。
	b) ガラスビーズ：測定に支障のない品質のもの。

	(2) 器具及び装置
	高圧流体抽出装置：高温、高圧下で溶媒による抽出ができる装置。

	(3) 試料の抽出
	a) 内標準物質の添加

	内標準物質は底質マニュアルと同様に添加する。
	b) 高圧流体抽出注(5)


	7.2 クリーンアップ

	8 高分解能ガスクロマトグラフ質量分析計（GC-HRMS）法
	8.1 試薬
	(1) 校正用標準試料：ペルフルオロケロセン (PFK) 、ペルフルオロトリブチルアミン（PFTBA)等の質量分析用高沸点成分を使用する。校正用標準試料は使用する質量分析計に適切なものを用いる。
	(2) 標準物質：内標準法によるダイオキシン類の同定及び定量に使用する標準物質を表－3に示す。
	(3) 内標準物質：クリーンアップスパイク及びシリンジスパイクに用いる内標準物質。炭素又は塩素原子が13C又は37ClでラベルされたPCDDs、PCDFs及びCo-PCBsのうち適正な種類及び濃度のものを用いる。表－4に内標準物質の一例を示す。
	(4) 検量線作成用標準液：GC-MSの定量範囲内で、4段階以上（範囲は機器の感度、測定対象の濃度範囲によるが、概ね0.2 ng/mL～1,000 ng/mL程度）を調製する。検量線作成用標準液には、「7  試料からの抽出・クリーンアップ」で用いたクリーンアップスパイク及びシリンジスパイクの内標準物質（TeCDDs～HpCDDs、TeCDFs～HpCDFs及びCo-PCBsを50 ng/mL～100 ng/mL、OCDD及びOCDFでは100 ng/mL～200 ng/mLの濃度程度になるように）...

	8.2  器具及び装置
	(1) ガスクロマトグラフ （GC）
	a) 試料導入部
	b) カラム
	① PCDDs及びPCDFsの測定では、使用する温度条件において2,3,7,8-位塩素置換異性体が可能な限り単離でき、かつ、すべての化合物についてクロマトグラム上における溶出順位の判明しているカラムであること。
	① PCDDs及びPCDFsの測定では、使用する温度条件において2,3,7,8-位塩素置換異性体が可能な限り単離でき、かつ、すべての化合物についてクロマトグラム上における溶出順位の判明しているカラムであること。
	② Co-PCBsの測定では、使用する温度条件において、12種類のCo-PCBsが他のPCBs化合物と可能な限り単離でき、かつ、四から十塩素化物のすべてのPCBs化合物についてクロマトグラム上における溶出順位の判明しているカラムであること。
	② Co-PCBsの測定では、使用する温度条件において、12種類のCo-PCBsが他のPCBs化合物と可能な限り単離でき、かつ、四から十塩素化物のすべてのPCBs化合物についてクロマトグラム上における溶出順位の判明しているカラムであること。
	③ 無極性の液相でないこと。
	④ PCDDs及びPCDFsの測定において、すべての2,3,7,8-位塩素置換異性体を他の異性体と完全に分離できるカラムは報告されていないので、底質マニュアルでは溶出順位の異なる2種以上のカラムを併用することとしているが、簡易測定法では①と③の要件を満たす1種類のカラムを用いてもよい。また、PCDDs及びPCDFsとCo-PCBsの混合測定用試料をGC-HRMS法で測定する場合には、①～③の要件を満たすカラムを選択すること。なお、これらの場合には、重なる化合物の影響が小さいカラムを選択すること。
	④ PCDDs及びPCDFsの測定において、すべての2,3,7,8-位塩素置換異性体を他の異性体と完全に分離できるカラムは報告されていないので、底質マニュアルでは溶出順位の異なる2種以上のカラムを併用することとしているが、簡易測定法では①と③の要件を満たす1種類のカラムを用いてもよい。また、PCDDs及びPCDFsとCo-PCBsの混合測定用試料をGC-HRMS法で測定する場合には、①～③の要件を満たすカラムを選択すること。なお、これらの場合には、重なる化合物の影響が小さいカラムを選択すること。

	c) キャリヤーガス
	d) カラム恒温槽

	(2) 質量分析計 （MS）
	a) 方式：二重収束方式
	b) 分解能：10,000以上（10 %谷）
	c) イオン検出方法：校正用標準試料を用いたロックマス方式による選択イオンモニタリング（SIM）法
	d) イオン化方法：電子イオン化 （EI） 法
	e) イオン源温度：250 ℃～340 ℃
	f) イオン化電流：500 A～1,000 A
	g) 電子加速電圧：30 V～70 V
	h) イオン加速電圧：5 kV～10 kV


	8.3 測定操作
	(1) 高分解能ガスクロマトグラフ質量分析計の分析条件の設定
	a) ガスクロマトグラフ （GC）
	①  PCDDs及びPCDFs
	②  Co-PCBs

	b) 質量分析計 （MS）
	① 分解能
	② 検出方法
	③ m/z


	(2) 質量分析計の調整
	(3) SIM測定操作

	8.4  検量線の作成
	(1) 標準液の測定
	(2) ピーク面積の強度比の確認
	(3) 相対感度の算出
	a)　各標準物質及び内標準物質のピーク面積を求め、各標準物質の対応するクリーンアップスパイク用内標準物質に対するピーク面積の比と注入した標準液中のその標準物質と内標準物質の濃度の比を用いて検量線を作成し、検量線が原点付近を通る直線になっていることを確認する。
	a)　各標準物質及び内標準物質のピーク面積を求め、各標準物質の対応するクリーンアップスパイク用内標準物質に対するピーク面積の比と注入した標準液中のその標準物質と内標準物質の濃度の比を用いて検量線を作成し、検量線が原点付近を通る直線になっていることを確認する。
	相対感度（RRcs）は、式（A）によって測定ごとに求め、得られたデータを平均する。この場合、データの変動係数が15 %を超える化合物があってはならない。変動係数が15 %を超える場合は、GC-MSの状態を確認して必要ならば再調整し直したり、直線性のある範囲に定量範囲を狭める等の処置を行って検量線を作成し直す。
	ここで用いるピーク面積は、一方の測定チャンネルのピーク面積、両測定チャンネルのピーク面積の合計値又は両測定チャンネルのピーク面積の平均値のいずれかとし、試料の測定までのすべての測定において同じものを用いなければならない。


	8.5 試料の測定
	(1) 検量線の確認
	(2) 試料測定


	9 ガスクロマトグラフ四重極形質量分析計（GC-QMS）法
	9.1 試薬
	9.2 器具及び装置
	(1) ガスクロマトグラフ （GC）
	(2) 質量分析計 （MS）
	a) 方式：四重極方式
	b) イオン検出方法：選択イオンモニタリング（SIM）法
	c) イオン化方法：電子イオン化 （EI） 法
	d) イオン源温度：機器の最適条件にする。
	e) 電子加速電圧：70 V


	9.3 測定操作
	(1) ガスクロマトグラフ四重極形質量分析計の分析条件の設定
	a) ガスクロマトグラフ （GC）
	b) 質量分析計 （MS）
	① 検出方法
	② m/z


	(2) 質量分析計の調整
	(3) SIM測定操作


	1 用語・略語の定義
	1.1 調査の分類
	(1) 常時監視：一般環境における底質中のダイオキシン類濃度の推移を把握するため、水質調査と同地点を原則としつつ、水域を代表する地点等において実施する調査。
	(2) 汚染範囲確定のための詳細調査範囲を絞り込む場合（以下「概略範囲調査」という。）：(1)の調査の結果、告示に定める水底の底質の環境基準150 pg-TEQ/gを超える底質の汚染が判明した場合、汚染の面的広がり及び垂直分布を把握する汚染範囲確定のための詳細調査で、汚染範囲を絞り込むために実施する調査。
	(3) 汚染範囲確定のための詳細調査（以下「詳細範囲調査」という。）：告示に定める水底の底質の環境基準150 pg-TEQ/gを超える底質の汚染が判明した場合、(2)の調査結果を踏まえて、汚染の面的広がり及び垂直分布を把握する汚染範囲確定のための詳細調査で、環境基準を超える水底の底質の範囲及び深度を確定するため実施する調査。
	(4) 工事完了後の調査：除去工事を完了した後にダイオキシン類の含有量等の状況を把握して、除去の成果を確認するため実施する調査。

	1.2 分析に係る用語、略語の定義
	(1) ガスクロマトグラフ四重極形質量分析計（GC-QMS）：四重極形のガスクロマトグラフ質量分析計。
	(2) ガスクロマトグラフタンデム質量分析計（GC-MS/MS）： m/zによって選択されたイオンに対するプロダクト若しくはプリカーサーのマススペクトル、又は特定のm/zの増減が生じたプリカーサーイオンのマススペクトルを取得する装置。二つ以上の質量分析部を備えた装置を用いる空間的タンデム質量分析、及びイオントラップタイプの装置を用いる時間的タンデム質量分析がある。
	(3) SRM法：選択反応検出法（Selected Reaction Monitoring）。（MRM法：多重反応検出法（Multiple Reaction Monitoring）ともいう。）特定の前駆イオン（Precursor Ion）を第一のアナライザー（MS1）で選択し、そのイオンを不活性ガスと衝突させて活性化しフラグメンテーションを起こさせた後、生じた生成イオン（Product Ion）のいくつかを選んで第二のアナライザー（MS2）で分離、検出する方法。三次元四重極形（イオントラップ形）は...
	b) 質量分析計 （MS）
	① 検出方法
	② m/z
	定量対象化合物及び内標準物質の塩素化物ごとに、先駆イオンを選択し、先駆イオンに対応する2つ以上の生成イオンを設定する注(9)。PCDDs及びPCDFsの設定m/zの例を表－8に、Co-PCBsの設定m/zの例を表－9にそれぞれ示す。


	(2) 質量分析計の調整
	(3) SRM測定操作

	10.4  検量線の作成
	(1) 標準液の測定
	(2) 相対感度の算出

	10.5 試料の測定
	(1) 検量線の確認
	(2) 試料測定


	11 同定及び定量
	11.1 ピークの検出
	(1) シリンジスパイク用内標準物質の確認
	(2) ピークの検出

	11.2  ピーク面積の算出
	11.3 ダイオキシン類の同定
	(1) GC-HRMS法・GC-QMS法の場合
	(2) GC-MS/MS法の場合

	11.4 ダイオキシン類の定量
	11.5 濃度の算出
	11.6 定量下限
	(1) 装置の定量下限
	(2) 目標定量下限
	(3) 試料の定量下限

	11.7 回収率の確認

	12 結果の報告及び評価
	(1) 実測濃度の表示方法
	a) PCDDs・PCDFs
	b) Co-PCBs

	(2) 濃度の単位
	(3) 毒性等量（TEQ）への換算
	a) 毒性等価係数（TEF）
	b) 毒性等量（TEQ）の算出

	(4) 数値の取扱い
	a) 濃度については、JIS Z 8401によって数値を丸め、有効数字を2桁として表し、試料の定量下限未満の場合には試料の定量下限未満であったことを表示する。ただし、試料の定量下限の桁までとし、それより下の桁は表示しない。
	b) 試料の定量下限については、JIS Z 8401によって数値を丸め、有効数字を1桁として表示する。
	c) 毒性等量の算出に当たっては、各化合物の毒性等量を計算し、その合計の値をもって有効数字2桁でa)と同様に数値を丸める。つまり、個々の化合物の毒性等量については丸めの操作は行わない。

	(5) 結果の評価
	(6) 結果の表示例

	13  測定精度の管理
	13.1 標準作業手順（SOP）
	(1) 試料採取用器具等の準備、メンテナンス、保管及び取扱い方法。
	(2) 前処理用試薬類の準備、精製、保管及び取扱い方法。
	(3) 分析用試薬、標準物質等の準備、標準液の調製、保管及び取扱い方法。
	(4) 分析機器の分析条件の設定、調整、操作手順。
	(5) 分析方法の全工程の記録（使用するコンピュータのハード及びソフトを含む）。

	13.2 測定データの信頼性の確保
	(1) 簡易測定法導入時の確認試験
	(2) 底質マニュアルとの比較試験
	(3) 内標準物質の回収率
	a) GC-HRMS法：クリーンアップスパイク用内標準物質の回収率を確認し、各クリーンアップスパイク用内標準物質の回収率が40 %～130 %の範囲内でない場合には、再度前処理（試料からの抽出又はクリーンアップ）を行い、再測定する。
	a) GC-HRMS法：クリーンアップスパイク用内標準物質の回収率を確認し、各クリーンアップスパイク用内標準物質の回収率が40 %～130 %の範囲内でない場合には、再度前処理（試料からの抽出又はクリーンアップ）を行い、再測定する。
	b) GC-QMS法及びGC-MS/MS法：クリーンアップスパイク用内標準物質の回収率を確認し、40 %～130 %の範囲内であることを確認する。なお、すべての化合物が40 %～130 %の範囲に入ることが基本であるが、回収率の平均が40 %～130 %の範囲外のときに、再度前処理（試料からの抽出又はクリーンアップ）を行い、再測定する。
	b) GC-QMS法及びGC-MS/MS法：クリーンアップスパイク用内標準物質の回収率を確認し、40 %～130 %の範囲内であることを確認する。なお、すべての化合物が40 %～130 %の範囲に入ることが基本であるが、回収率の平均が40 %～130 %の範囲外のときに、再度前処理（試料からの抽出又はクリーンアップ）を行い、再測定する。

	(4) 定量下限の確認
	(5) 操作ブランク試験
	(6) 二重測定
	(7) 標準物質、内標準物質

	13.3 測定操作における留意事項
	(1) 試料の採取：試料の採取においては、次の点に注意する。
	a) 試料採取器具、試料容器の準備と保管：使用する採取用器具、試料容器は、十分に洗浄を行ってから使用する。また、洗浄後、外部からの汚染を受けないよう保管する。
	b) 試料の代表性の確保：目的とする調査対象に対して代表試料の採取が適切に行われなければならない。
	c) 試料の保管・運搬：採取後の試料は、外部からの汚染や分解等を防ぐため、密封・遮光できる容器に入れ、保管・運搬する。また、測定に用いた試料の残りを長期間保存する場合は凍結保存する。
	d) 分析用試料の調製：採取した底質試料の風乾に当たっては、他試料からの汚染に十分に注意するとともに、秤量して水分の減少がなくなることを確認する。また、ふるい分けに当たっては、土塊、団粒を十分に粗砕する。

	(2) 前処理操作：前処理操作においては、次の点に注意する。
	a) 試料からの抽出：試料からの抽出には、次の点に注意する。
	① ソックスレー抽出においては、抽出を行う円筒ろ紙は十分に乾燥していることを確認する。
	② 光による分解を防ぐため、試料に強い光の当たることを避ける。特に、ソックスレー抽出等で光が長時間当たる場合には遮光して行う。

	b) 硫酸処理－シリカゲルカラムクロマトグラフ操作又は多層シリカゲルカラムクロマトグラフ操作
	① 硫酸処理においては、抽出液の着色がうすくなったことを確認する。
	② カラムクロマトグラフ操作においては、分画条件は使用する充てん剤の種類や活性度、あるいは溶媒の種類及び量によって異なるので、あらかじめ飛灰等の抽出液を用いて分画試験を行って条件を確認しておく。

	c) アルミナカラムクロマトグラフ操作：アルミナの活性は製造ロットや開封後の保存状態及び保存期間によってかなり変化が認められる。活性の低下したものでは、PCDDs・PCDFsの場合、1,3,6,8-TeCDDや1,3,6,8-TeCDF等が第1画分に溶出したり、八塩素化物がジクロロメタン（体積分率50 %）を含むヘキサン混合液の規定量では溶出しなかったりすることがある。また、Co-PCBsの場合、一部がヘキサン溶出画分に溶出することがあるので、あらかじめ飛灰等の抽出液を用いて分画試験を行って条件を...
	d) 活性炭カラムクロマトグラフ操作：あらかじめ飛灰等の抽出液を用いて分画試験を行って条件を確認しておく。

	(3) 同定及び定量
	a) ガスクロマトグラフ質量分析計（GC-MS）：使用するGC-MSは目的に応じて測定条件を設定し、試料の測定が可能なように機器を調整する。この際、応答の直線性、安定性等のほか、測定の誤差となる干渉の有無及びその大きさ、その補正法等、十分信頼できる測定ができるかどうか確認しておく。
	① MSの調整：MSに校正用標準試料（ペルフルオロケロセン （PFK） 、ペルフルオロトリブチルアミン（PFTBA）等）を導入し、MSの質量校正用プログラム等によってマスパターン及び分解能等の調整を行うとともに、装置の感度等の基本的な確認を行う。
	① MSの調整：MSに校正用標準試料（ペルフルオロケロセン （PFK） 、ペルフルオロトリブチルアミン（PFTBA）等）を導入し、MSの質量校正用プログラム等によってマスパターン及び分解能等の調整を行うとともに、装置の感度等の基本的な確認を行う。
	② GCの調整：カラム槽温度、注入口温度、キャリヤーガス流量等の条件を設定し、応答が安定していること、各塩素化物の保持時間が適切な範囲にあり、かつ、ピークが十分に分離されていること等を確認する。スプリットレスの時間、パージガス流量等を適切な値に設定する。 　キャピラリーカラムは、測定対象成分と他成分との分離が十分でない場合には新品と交換する注(19)。
	② GCの調整：カラム槽温度、注入口温度、キャリヤーガス流量等の条件を設定し、応答が安定していること、各塩素化物の保持時間が適切な範囲にあり、かつ、ピークが十分に分離されていること等を確認する。スプリットレスの時間、パージガス流量等を適切な値に設定する。 　キャピラリーカラムは、測定対象成分と他成分との分離が十分でない場合には新品と交換する注(19)。
	③ GC-MSの操作条件：キャピラリーカラムによって得られるピークの幅は、5秒～10秒程度であるが、１つのピーク当たりの測定点を十分確保するため、クロマトグラムにおける単独成分ピークの最も幅の狭いピークであってもそのピークを構成する測定点が7点以上となるように選択イオンモニタリング（SIM）又は選択反応検出法（SRM）のサンプリングの周期を設定しなければならない。1回の測定で設定可能なモニターチャンネルの数は、要求される感度との兼ね合いとなるので、十分に検討した上で設定する必要がある。 　クロマト...
	③ GC-MSの操作条件：キャピラリーカラムによって得られるピークの幅は、5秒～10秒程度であるが、１つのピーク当たりの測定点を十分確保するため、クロマトグラムにおける単独成分ピークの最も幅の狭いピークであってもそのピークを構成する測定点が7点以上となるように選択イオンモニタリング（SIM）又は選択反応検出法（SRM）のサンプリングの周期を設定しなければならない。1回の測定で設定可能なモニターチャンネルの数は、要求される感度との兼ね合いとなるので、十分に検討した上で設定する必要がある。 　クロマト...
	④ 装置の維持管理：GC-MSの性能を維持するには、日常的な保守管理を欠かしてはならない。特に、GCとのインターフェイス及びイオン化室内の汚れは、感度及び分解能、測定精度の低下に大きく影響するので、適宜洗浄する必要がある。

	b) 装置の感度変動：1日1回以上、定期的に検量線の中間程度の濃度の標準液を測定して、内標準物質の感度が検量線作成時に比べ大きく変動していないことを確認する。 　また、PCDDs・PCDFs及びCo-PCBsの各塩素置換異性体と内標準物質の相対感度の変動が、検量線作成時の相対感度（RRcs）に対して、±20 %以内であれば、求めた相対感度を用いて測定を行う。これを超えて相対感度が変動する場合は、その原因を取り除き、試料の再測定を行うか、再度検量線を作成する。 　さらに、保持時間については、分離カラ...
	c) 検量線の作成：検量線は、測定をはじめて開始するときに作成し、その後、標準液が更新されるとき、分析条件が変更されたとき等測定上の変更があった場合又は感度が大きく変動した場合に作成し直す。 　測定の精度を維持するためには、上記以外のときでも定期的に更新する。どの程度の周期で更新するかは、測定条件、装置の稼動状況等によって異なってくるので、感度変動等の状況から一定の期間又は一定の測定用試料数で決めておく。

	(4) 異常値の取扱い
	測定機器の感度の変動が大きい、操作ブランク値が大きい、二重測定の結果が大きく異なる等の場合には、測定値の信頼性に問題があるため、再測定を行わなければならない。このような問題が起こると、多大な労力、時間、経費がかかるだけでなく、調査結果全体の評価に影響を及ぼすことになるため、事前の確認等を十分に行い、異常値を出さないように注意しなければならない。また、異常値が出た経緯を十分に検討し、記録に残して、以後の再発防止に役立てることが重要である。

	13.4 精度管理に関する記録保管・報告
	(1) 現場調査
	a) 現場使用調査機材等の記録：使用した調査機材に関する情報を記録する。
	① 器材の名称
	② メーカー名
	③ 品名、型式、製造番号等の識別
	④ 洗浄記録

	b) 現場調査の記録：現場調査に関する情報を記録する。
	① 現場調査の担当責任者の所属及び氏名
	② 試料採取場所：試料を採取した場所の略図、緯度経度等
	③ 調査日時：現場調査を行った日時
	④ 試料採取日時：各試料に関して試料を採取した日時
	⑤ 採取した試料媒体
	⑥ 採取箇所の水深
	⑦ 採取深度及び回数
	⑧ 底質の状態（堆積物、砂、泥の区別、色、臭気等）

	c) 採取試料数：各媒体に関する試料数を記録する。
	d) 試料採取時の写真：印画紙の原本でなくてもよい（カラーコピーあるいはデジタル画像の印刷物でもよい）。

	(2) 試料確認の記録
	a) 試料を確認した日時
	b) 試料を確認した職員の所属と氏名
	c) 試料が搬送された手段
	d) 試料が搬送された状態：例えば、遮光、冷蔵、冷凍等の情報。
	e) 試料の媒体：元来の試料の媒体名称。
	f) 試料の形状
	g) 試料の入っていた容器の種類・性状・サイズ
	h) 保管する場合、その保管場所・保管方法
	i) 運送業者を利用した場合、その配送伝票の複製
	j) 試料の測定分析検体としての識別

	(3) 測定分析
	a) 分析室の管理記録：どのような分析室環境で測定分析が行われたかが判明するように分析室の構造等を記載した書類を保管する。また、測定分析が行われた分析室環境を客観的に判断可能な管理状況（使用する分析室の清浄度や温度を、測定器を用い計測し記録したもの等）を記録する。
	b) 使用器具：測定分析に使用した器具（ガラス器具類等）に関して次の内容を記載する。
	① 器具の精度のトレーサビリティに係わる内容（証明書、校正記録等）
	② 洗浄方法等の準備方法

	c) 使用機器・装置：測定分析に使用した機器・装置（天秤、乾燥器、濃縮器、GC-MS等）に関して以下を記録する。
	① メーカー名
	② 品名、型式、製造番号等の識別
	③ 仕様概略

	d) 使用試薬：使用した試薬類（各種試薬、円筒ろ紙等）に関して以下を記録する。
	① メーカー
	② 製品名
	③ 等級
	④ 精製・調製等を行った場合はその方法

	e) 標準物質及び内標準物質：使用した標準物質及び内標準物質に関して以下を記録する。
	① メーカー名
	② 製品名 （Product No.等）
	③ 製造番号 （Lot No.等）
	④ 希釈、混合の記録

	f) 分析前処理の記録：行われた分析操作に関して以下を記録する。
	① 試料の名称等の識別（管理番号等）
	② 各前処理工程における担当分析者の所属・氏名
	③ 分析の各段階における操作日時
	④ 分析に供した量とその状態（湿重量か乾燥重量か）
	⑤ 各使用試薬の量
	⑥ 添加した内標準物質の種類、濃度及び量

	g) GC-MSの記録
	① GC-MS日常点検記録：GC-MSの日常点検結果（冷却水、真空ポンプ、真空度、水漏れ、オイル漏れ、振動、臭い等の基本的な事項）を記録する。
	① GC-MS日常点検記録：GC-MSの日常点検結果（冷却水、真空ポンプ、真空度、水漏れ、オイル漏れ、振動、臭い等の基本的な事項）を記録する。
	② GC-MS保守管理記録：GC-MSに関して日常点検の範疇を超える点検・調整事項（修理、磁場調整等日常的には発生しない事柄）が存在すればその保守管理を記録する。
	② GC-MS保守管理記録：GC-MSに関して日常点検の範疇を超える点検・調整事項（修理、磁場調整等日常的には発生しない事柄）が存在すればその保守管理を記録する。
	③ GC-MS測定分析条件の記録：GC-MSの測定分析条件（GC昇温条件、m/z、イオン源温度、イオン化電流、電子加速電圧等）を記録する。
	③ GC-MS測定分析条件の記録：GC-MSの測定分析条件（GC昇温条件、m/z、イオン源温度、イオン化電流、電子加速電圧等）を記録する。
	④ 使用GCカラムの記録：測定に使用したGCキャピラリーカラムのメーカー名、製品名、液相の種類、カラム長さ、カラム内径、液相膜厚を記録する。
	⑤ GC-MS使用状況記録：GC-MSの使用状態（各種消耗品の交換、イオン源の交換、GCカラムの交換、GCカラムエージング、フライトチューブベーキング、イオン源ベーキング、測定検体数等、どのような状況で使用されたか）を記録する。
	⑤ GC-MS使用状況記録：GC-MSの使用状態（各種消耗品の交換、イオン源の交換、GCカラムの交換、GCカラムエージング、フライトチューブベーキング、イオン源ベーキング、測定検体数等、どのような状況で使用されたか）を記録する。
	⑥ MS分解能の記録：測定時に必要なMS分解能が得られていることを記録する｡
	⑦ GC分離能の記録：測定時に必要なGCカラム分離能が得られていることを確認できるクロマトグラムの記録を使用したキャピラリーカラムごとに保管する。分離を確認する化合物の組合せ、分離能等に関しては測定機関内で基準を決め、この基準と共にクロマトグラムを保管する。
	⑦ GC分離能の記録：測定時に必要なGCカラム分離能が得られていることを確認できるクロマトグラムの記録を使用したキャピラリーカラムごとに保管する。分離を確認する化合物の組合せ、分離能等に関しては測定機関内で基準を決め、この基準と共にクロマトグラムを保管する。
	⑧ GC-MS感度の記録：測定時に目標とする定量下限に対して必要な感度が得られていることを確認できる記録（クロマトグラム等）を保管する｡ 　装置の定量下限付近の濃度の標準液を5回以上測定し、その面積値の標準偏差から感度を確認する。又は、クロマトグラムからS/N比を確認できること。ただし、各m/zのレスポンスデータ取り込みに関してスムージング等の処理を行っているGC-MSの場合は、S/N比を求めることができない。
	⑧ GC-MS感度の記録：測定時に目標とする定量下限に対して必要な感度が得られていることを確認できる記録（クロマトグラム等）を保管する｡ 　装置の定量下限付近の濃度の標準液を5回以上測定し、その面積値の標準偏差から感度を確認する。又は、クロマトグラムからS/N比を確認できること。ただし、各m/zのレスポンスデータ取り込みに関してスムージング等の処理を行っているGC-MSの場合は、S/N比を求めることができない。
	⑨ 標準物質の塩素同位体比の確認：測定した標準物質中の各化合物に関して、各標準物質の対応する2つのm/zのイオンのピーク面積の強度比を求め、塩素原子の同位体存在比から推定されるイオン強度比を比較・確認できる記録を保管する。（GC-HRMS法及びGC-QMS法に限る。）
	⑩ 測定順の記録（Injection List）：GC-MSによる測定の順番（標準液、ブランク、操作ブランク、試料、二重測定等試料の測定順番）を記録する｡同一の報告書に含まれない試料に関する測定が存在する場合、その測定に関しては示す必要はない。GC-MSに付属するソフトウェアから加工することなしに印刷したものでよい。
	⑪ クロマトグラムの記録：標準液、操作ブランク、試料のクロマトグラムを保管する。測定したすべてのm/zに関してクロマトグラムを保管する。
	⑫ ロックマスモニターの記録：質量校正に用いるロックマスのモニタークロマトグラムを保管する。（GC-HRMS法に限る。）
	⑬ RRの記録：検量線作成時の標準液濃度におけるRRと試料測定時の標準液におけるRRとの比較結果を保管する。
	⑬ RRの記録：検量線作成時の標準液濃度におけるRRと試料測定時の標準液におけるRRとの比較結果を保管する。


	(4) 計算
	a) 計算工程の記録：標準液の濃度、内標準物質の添加量、GC-MS測定面積値、試料量から最終濃度までの計算過程をトレースできるように記録する。
	b) 塩素原子の同位体比の確認記録：塩素原子の同位体存在比から推定されるイオン強度比（あるいは同じ測定グループ内で測定された標準物質の2つのm/zのイオンのピーク面積の強度比）との差が判明するように、試料中の各化合物に関して、2つのm/zのイオンのピーク面積の強度比を計算し、記録する。（GC-HRMS法及びGC-QMS法に限る。）上記計算の工程に含まれていてもよい。
	c) 回収率の確認記録：シリンジスパイクを用いて補正したクリーンアップ回収率の計算結果を確認できる記録。上記計算の工程に含まれていてもよい。

	(5) ブランク試験
	a) 内標準物質に含まれるダイオキシン類ブランクレベルの検査記録：使用する内標準物質中に存在するダイオキシン類が、用いる添加量で定量に影響を与えないことを確認するために、内標準物質に含まれるダイオキシン類のブランク試験の実施及びその結果を記録する。
	b) 操作ブランク試験の記録：操作ブランクを試験分析検体数の10 %程度の頻度で行ったことを確認するため、操作ブランク試験の実施及びその結果を記録する。

	(6) 二重測定
	前処理操作及びGC-MS測定操作における総合的な信頼性を確保するために、同一試料から2つ以上の測定用試料について同様に測定し、記録する。

	(7) 簡易測定法導入時の確認試験
	(8) 底質マニュアルとの比較試験
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