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別添 1-1-1（規格・マニュアル規定事項：第 2章関連） 

トラベルブランク及び二重測定の実施頻度等（GC-MS 法） 

対象項目（媒体） 
[マニュアル名] 

トラベルブランク 二重測定 

一般環境大気 

［ダイオキシン類に係る大
気環境調査マニュアル（平
成 20 年 3月環境省）］ 

・試料採取から採取試料の運搬まで

に汚染が考えられる場合には必ず

行う。汚染対策が確実に行われて

いることが確認できれば、毎回行

わなくてもよいが、必要時にその

データが提示できること。 

・トラベルブランク試験を行う場合

は、一連の測定において試料数の

10％程度の頻度で少なくとも 3 試

料以上行い、その結果の平均値を

求めて測定値の補正を行う。 

・同一の大気試料を同時に 2 台の装

置で採取する。 

・可能であれば、一連の試料採取に

おいて 10％程度の頻度で行う。 

・採取における信頼性を十分確保で

きることが確認できれば、この頻

度で行わなくてもよいが、必要時

にそのデータが提示できること。 

排出ガス 

［JIS K 0311-2008（排ガス
中のダイオキシン類の測定
方法）］ 

・試料採取から採取試料の運搬まで

に汚染が考えられる場合には必ず

行う。汚染対策が確実に行われて

いることが確認できれば、毎回行

わなくてもよいが、必要時にその

データが提示できること。 

・トラベルブランク試験を行う場合

は、少なくとも 3 試料以上行い、

その結果の平均値を求めて測定値

の補正を行う。 

・同一の試料ガスを同時に 2 台の装

置で採取する。 

・可能であれば、10回の試料ガス採

取につき１回の頻度で行う。 

・信頼性を十分確保できることが確

認できれば、この頻度で行わなく

てもよいが、必要時にそのデータ

が提示できること。 

公共用水域水質・ 
地下水質・排出水 

［JIS K 0312-2008（工業用
水・工場排水中のダイオキ
シン類の測定方法）］ 

―― 
・同一試料から 2つ以上を測定する。 

・10試料に 1回の頻度で行う。 

土壌 

［ダイオキシン類に係る土
壌調査測定マニュアル（平
成 21 年 3月環境省）］ 

―― 
・同一試料から 2つ以上を測定する。 

・試料数の 10％程度の頻度で行う。 

底質 

［ダイオキシン類に係る底
質調査測定マニュアル（平
成 21 年 3月環境省）］ 

―― 
・同一試料から 2つ以上を測定する。 

・試料数の 10％程度の頻度で行う。 

ばいじん及び焼却灰 
その他の燃え殻 

［平成 16年環境省告示第
80 号「ダイオキシン類対策
特別措置法施行規則第二条
第二項第一号の規定に基づ
き環境大臣が定める方法」］ 
［平成 4 年厚生省告示第
192号「特別管理一般廃棄物
及び特別管理産業廃棄物に
係る基準の検定方法」］ 

―― ―― 
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別添 1-1-2（規格・マニュアル規定事項：第 2章関連） 

トラベルブランク及び二重測定の実施頻度等（生物検定法） 

対象項目（媒体） 
[マニュアル名] 

トラベルブランク 二重測定 

排出ガス 

［JIS K 0311-2008（排ガ
ス中のダイオキシン類の
測定方法）］ 
［排出ガス、ばいじん及び燃

え殻のダイオキシン類に係る

簡易測定法マニュアル（生物

検定法）（平成 22年 3月環境

省）］ 
 

・試料採取から採取試料の運搬まで

に汚染が考えられる場合には必ず

行う。汚染対策が確実に行われて

いることが確認できれば、毎回行

わなくてもよいが、必要時にその

データが提示できること。 

・トラベルブランク試験を行う場合

は、少なくとも 3 試料以上行い、

その結果の平均値を求めて測定値

の補正を行う。 

・同一の試料ガスを同時に 2 台の装

置で採取する。 

・可能であれば、10回の試料ガス採

取につき１回の頻度で行う。 

・信頼性を十分確保できることが確

認できれば、この頻度で行わなく

てもよいが、必要時にそのデータ

が提示できること。 

ばいじん及び焼却灰 
その他の燃え殻 

［排出ガス、ばいじん及び燃

え殻のダイオキシン類に係る

簡易測定法マニュアル（生物

検定法）（平成 22年 3月環境

省）］ 

―― 

・二重測定の実施が困難である場合

を除き、測定試料数の 10％程度の

頻度で行う。 

・二重測定を行わない場合は、試料

採取における信頼性について十分

検討しておき、必要があればその

データを提示できるようにしてお

く。 
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別添 1-2（規格・マニュアル規定事項：第 2章、第 3章、第 4章、第 5章関連） 

試料採取器具等の材質及び試料の運搬・保存条件（GC-MS法・生物検定法 共通） 

対象項目（媒体） 
[マニュアル名] 

試料採取器具等の材質 運搬・保存条件 

一般環境大気 

［ダイオキシン類に係る
大気環境調査マニュアル
（平成 20年 3月環境省）］ 

【試料採取器具】 

・ハイボリウムエアサンプラのろ紙は石英繊維ろ

紙を用いる。 

【運搬】 

・遮光 

【保存】 

・遮光 

排出ガス 

［JIS K 0311-2008（排ガス
中のダイオキシン類の測定
方法）］ 

【試料採取器具】 

・採取管は、排ガス温度の応じてほうけい酸ガラ

ス製又は透明石英ガラス製のもの。 

・採取管部から採取ガスの露点温度以下に冷却さ

れている部分までの連結導管は、ガラス製のも

のを用いる。それ以外の部分の連結導管及び接

続には、ガラス製又はふっ素樹脂製のものを用

い、接続部にグリースは使用しない。 

【運搬】 

・遮光 

【保存】 

・遮光 

公共用水域水質・ 
地下水質・排出水 

［JIS K 0312-2008（工業用
水・工場排水中のダイオキ
シン類の測定方法）］ 

【試料容器】 

・特に断らない限りガラス製のものを用い、使用

前にメタノール（又はアセトン）及びトルエン

（又はジクロロメタン）でよく洗浄したものを

使用する。 

・栓は、スクリューキャップなどで密栓できるも

のとする。（ゴム製、コルク製は使用不可。） 

【採水器】 

・ガラス製、ステンレス製など、対象物質が採水

器内壁に吸着しないものを用いる。 

 

【運搬】 

・遮光 

【保存】 

・0～10℃の暗所 

土壌 

［ダイオキシン類に係る土
壌調査測定マニュアル（平
成 21 年 3月環境省）］ 

【採土用具】 

・金属製のもの 

【試料容器】 

・ステンレス製等でダイオキシン類が吸着しにく

く、密封が可能で遮光性がある容器に収める。 

【保存】 

・冷暗所（4℃程度） 

・残試料を長期保存す

る場合は冷凍保存

（-5℃以下） 

底質 

［ダイオキシン類に係る底
質調査測定マニュアル（平
成 21 年 3月環境省）］ 

【試料採取容器】 

・アルミ製バット等のダイオキシン類の吸着のな

い材質製のもの。 

【保存容器】 

・密閉可能なガラス製容器 

【運搬】 

・ポリエチレン袋等で

密封し、クーラーボッ

クス等に入れて氷冷

する。 

【保存】 

・遮光、4℃以下 

ばいじん及び焼却灰 
その他の燃え殻 

［平成 16年環境省告示第
80 号「ダイオキシン類対策
特別措置法施行規則第二条
第二項第一号の規定に基づ
き環境大臣が定める方法」］ 
［平成 4 年厚生省告示第
192号「特別管理一般廃棄物
及び特別管理産業廃棄物に
係る基準の検定方法」］ 

【試料採取容器】 

・アルミ製バット等のダイオキシン類の吸着のな

い材質製のもの。 

【保存容器】 

・ガラス製等のダイオキシン類の吸着のない材質

製のものであって、密封できるもの。 

 

【保存】 

・保存容器を密封し、

遮光された容器に

収納する。 
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別添 1-3（法令等規定事項：第 2 章関連） 

基準値と比較する際の毒性等量の算出方法における 

定量下限値未満の数値の取り扱い(GC-MS法) 

対象項目 

（媒体） 
基準名 定量下限値未満の数値の取り扱い 

一般環境大気 環境基準 
定量下限未満検出下限以上の数値はそのままその値を用い、検出下限未

満の数値は検出下限の 1/2の値を用いて各異性体の毒性等量を算出する。  

排出ガス 排出基準 定量下限未満の数値は０として各異性体の毒性等量を算出する。 

公共用水域水

質 

地下水質 

環境基準 
定量下限未満検出下限以上の数値はそのままその値を用い、検出下限未

満の数値は検出下限の 1/2の値を用いて各異性体の毒性等量を算出する。  

排出水 排出基準 定量下限未満の数値は０として各異性体の毒性等量を算出する。 

土壌 環境基準 

定量下限未満の数値は０として各異性体の毒性等量を算出する。 

（あわせて、定量下限以上の値と定量下限未満で検出下限以上の値は、

そのままその値を用い、検出下限未満のものは試料における検出下限の

1/2の値を用いて各化合物の毒性等量を算出し、それらを合計して求めた

値を参考値として付記する。） 

底質 環境基準 

定量下限未満検出下限以上の数値はそのままその値を用い、検出下限未

満の数値は検出下限の 1/2の値を用いて各異性体の毒性等量を算出する。  

（ただし、底質環境基準を超え、対策を行うための汚染範囲確定のため

の調査の一環として測定を行う場合、定量下限未満のものは 0 として算

出する。） 

ばいじん及び

焼却灰その他

の燃え殻 

特別管理

廃棄物の

基準※ 

定量下限未満の数値は０として各異性体の毒性等量を算出する。 

 ※ 廃棄物焼却炉のばいじん等に基準値は無い。 
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別添 2（第 2章、第 4章関連） 

定期報告・期別報告（測定項目（媒体）別一覧表） 

【一般環境大気、水質、底質・土壌】             ※工程毎に日時が入った写真を作成し、作業を行った者の氏名を記載すること。 

定期報告事項 一般環境大気 水 質 土壌・底質 GC-MS 法 
生物 

検定法 

試料採取準備

段階 

採取器具（PUF・ろ紙）の洗浄状況（洗

浄日時・洗浄溶剤・溶剤使用量・保管

状況）。 

採取容器等（ガロン瓶・バケツ・ロー

ト）の洗浄状況（洗浄日時・洗浄溶剤・

溶剤使用量・保管状況）。 

採取道具（採土器等、採泥器等）の洗

浄状況（洗浄日時・洗浄溶剤・溶剤使

用量・保管状況）。 

○ ―― 

サンプリング

スパイク添加

時 

PUF・ろ紙への添加時（スパイクの種類、

添加量、添加日時、保存状況、移送状

況）。 

該当なし 該当なし 

○ ―― 

試料採取時 

ハイボリウムエアサンプラーへの

PUF・ろ紙の装着状況。稼働開始日時、

吸引量等稼働状況。 

採水地点（公共用水域・河川）の状況

及び採水器を用いた採水状況、採水量。 

採土地点付近の現況等及び採土間隔、

採土量、密封遮光容器の状況。 

採泥個所（公共用水域）の状況及び採

泥器を用いた採泥状況、試料の調製状

況。 

○ ―― 

試料採取期間

中 

採取期間中の稼働状況、日時、流量。 該当なし。 該当なし。 ○ ―― 

試料採取後 

ハイボリウムエアサンプラーから

PUF・ろ紙の回収状況。合計吸引量、稼

働終了日時。 

該当なし。 該当なし。 

○ ―― 

試料の搬送・

受入・保管 

試料搬送時の状況及び日時、試料受け

入れ時の状況及び受入日時・番号、な

らびに保管状況（保管庫全景及び庫内

温度）。 

試料搬送時の状況（冷温保管・遮光容

器等）及び日時、試料受け入れ時の状

況及び受入日時・番号、ならびに保管

状況（保管庫全景及び庫内温度）。 

試料搬送時の状況（冷温保管・密封容

器等）及び日時、試料受け入れ時の状

況及び受入日時・番号、ならびに保管

状況（保管庫全景及び庫内温度）。 

○ ―― 
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定期報告事項 一般環境大気 水 質 土壌・底質 GC-MS 法 
生物 

検定法 

試料の調製 

（ 自 然 風 乾

等） 

該当なし。 クリーンアップスパイク添加後の試料

番号と濾過状況。内標物質添加量及び

添加状況。 

金属製バットでの風乾状況（試料番号

が分かるもの）、開始・終了時、温度、

汚染防止の状況、篩い操作状況が分か

る資料。 

○ ―― 

試料の前処理 

（抽出操作） 

前処理操作する試料の番号とクリーン

アップスパイク添加量及び添加状況。

ソックスレー抽出に用いた抽出溶媒の

種類及び溶媒使用量、ならびに抽出開

始時刻、抽出終了時刻。 

抽出液の濃縮から粗抽出液の作成、分

取・濃縮・抽出液作成までの過程が分

かる資料。 

前処理操作する試料の番号、固相抽出

又は液-液抽出の開始時刻、抽出終了時

刻。抽出後、分取する場合は分取状況。 

固相抽出に用いた薬品の種類及び使用

量。 

 

測定対象の試料量、使用した内標物質

の種類・量、溶媒抽出状況。 

○ ―― 

試料の前処理 

（クリーンア

ップ） 

抽出液の濃硫酸処理及びカラムクロマ

トグラフィーによる妨害物質除去状況

が分かる資料。シリンジスパイクの種

類及び添加量。 

抽出液の硫酸処理及びカラムクロマト

グラフ操作などによる精製状況が分か

る資料。シリンジスパイクの種類及び

添加量。 

カラムクロマトグラフィーによるクリ

ーンアップ用いた溶媒の種類・量が分

かる資料。 
○ ―― 

試験操作 

（共通事項） 

GC-MS 条件に関する資料【（１）分解能 10,000 以上、（２）使用したカラムの種類、（３）ＭＳ調整状況、（４）SIM 測定

状況：ロックマス変動、（５）検量線作成状況（使用した内標準物質の種類・量、相対検量線作成方法）】 
○ ―― 

試料の測定 

（同定及び定

量） 

モニターチャンネルが 2 チャンネルで

ピーク面積の比が標準物質と同じでイ

オン強度比が±15%以内である資料。各

化合物の定量状況及び濃度の算出状況

が分かる資料。 

モニターチャンネルが 2 チャンネルで

ピーク面積の比が標準物質と同じでイ

オン強度比が±15%以内である資料。各

化合物の定量状況及び濃度の算出状況

が分かる資料。 

モニターチャンネルが 2 チャンネルで

ピーク面積の比が標準物質と同じでイ

オン強度比が±15%以内である資料。各

化合物の定量状況及び濃度の算出状況

が分かる資料。 

○ ―― 

回収率 

クリーンアップ・サンプリングスパイ

クの回収率が範囲内である資料。 

クリーンアップスパイクの回収率が範

囲内である資料。 

クリーンアップスパイクの回収率が範

囲内である資料。 ○ ―― 
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定期報告事項 一般環境大気 水 質 土壌・底質 GC-MS 法 
生物 

検定法 

検出下限値・

定量下限値 

装置、測定方法、試料、試料測定時の

算出方法を示した資料。 

装置、測定方法、試料、試料測定時の

算出方法を示した資料。 

装置、測定方法、試料、試料測定時の

算出方法を示した資料。 
○ ―― 

ブランク試験

等 

操作ブランク、トラベルブランク、二

重測定を実施した資料。 

操作ブランク、二重測定を実施した資

料。 

操作ブランク、二重測定を実施した資

料。 
○ ―― 

クロマトグラ

ム 

TEF を持つ化合物のピークアサインさ

れたクロマトグラム。 

TEF を持つ化合物のピークアサインさ

れたクロマトグラム。 

TEF を持つ化合物のピークアサインさ

れたクロマトグラム。 
○ ―― 

濃度の表示 
各化合物の濃度及び毒性等量の算出方

法。 

各化合物の濃度及び毒性等量の算出方

法。 

各化合物の濃度及び毒性等量の算出方

法。 
○ ―― 

試料の保管及

び廃棄 

測定終了後の試料の保管状況及び廃棄

の状況。 

測定終了後の試料の保管状況及び廃棄

の状況。 

測定終了後の試料の保管状況及び廃棄

の状況。 
○ ―― 

※1 自動前処理装置を用いる場合は、試料番号を明確にし、装置装着前・装着後の状況を添付すること。 

※2 自動前理装置を用いる場合、ガラス器具等の高濃度・低濃度別の使い分けが分かる資料を添付すること。 
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【排出ガス、ばいじん】             ※工程毎に日時が入った写真を作成し、作業を行った者の氏名を記載すること。 

定期報告事項 排出ガス ばいじん・焼却灰その他の燃え殻 GC-MS 法 
生物 

検定法 

試料採取準備

段階 

試料採取器具・装置については品質管理計画書に、JIS K 

0311本文 5.2試料ガス採取装置に記載されている条件『１

排ガス流速に対する相対誤差-5～+10%で等速吸引での試料

ガスの採取。２DXN類についての十分な捕集率。３DXN 類の

二次生成・分解のないこと。４試料採取後から抽出操作ま

で DXN類の損失がない。５ダストなどによる汚染、他の大

気混入等がない。』を満足することを明記し、その装置の写

真（二重測定を含む）を添付すること。なお、追加捕集部

から DXN 類が検出されないことを確認する。 

また、試料採取装置・器具の洗浄状況（吸着剤の精製・充

填採取器具の洗浄日時・洗浄溶剤・溶剤使用量、ろ紙・吸

収液準備状況）の報告。 

採取道具（スコップ、シャベル、バット、ふるい等）、保存

容器の洗浄状況（洗浄日時・洗浄溶剤・溶剤使用量・遮光

された保管状況）。 

○ ○ 

サンプリング

スパイク添加

時 

充填材あるいは樹脂への添加時（スパイクの種類、添加量、

添加日時、保存状況、移送状況）の報告。 

生物検定法については、定期的に JIS K 0311に基づく GC-MS

法による測定を行い、サンプリングスパイクの回収率が 70

～130%の範囲内であることを確認していることを報告。生

物検定法で測定する排出ガス試料については、測定に影響

を及ぼすサンプリングスパイクを添加しない。 

該当なし。 

○ ○ 

試料採取時 試料採取装置設置状況の写真。 

等速度吸引条件（温度、ガス組成、水分、全圧、静圧（流

速）、採取装置の漏れ試験、その他 CO2、O2の連続測定）稼

働開始日時、吸引量等稼働状況。 

１ばいじん及び燃え殻が分離して排出される場合は、それ

ぞれ別に採取している状況。２ばいじん又は燃え殻を処理

したものを採取している状況。ばいじんのふるい分け状況、

採取地点数、密封遮光容器の状況、野帳の写し。 

○ ○ 

試料採取中 等速吸引条件の確認、流速・流量の確認、採取装置の漏れ 該当なし。 ○ ○ 
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定期報告事項 排出ガス ばいじん・焼却灰その他の燃え殻 GC-MS 法 
生物 

検定法 

試験の状況及び稼働時間。 

試料採取後 採取装置及び器具（吸引ノズル、導管の洗浄、吸引液、ろ

紙）の状況。等速吸引流量、吸引時間、吸引ガス量、補修

ダスト量などの記録を記述した野帳の写し。 

該当なし。 

○ ○ 

試料の搬送・

受入・保管 

試料搬送時の状況（遮光状況、揮発等による損失の有無）

及び日時、試料受け入れ時の状況及び受入日時・番号、な

らびに保管状況（保管庫全景及び庫内温度）。 

試料搬送時の状況（遮光保管・密封容器等）及び日時、試

料受け入れ時の状況及び受入日時・番号、ならびに保管状

況（保管庫全景及び庫内温度）。 

○ ○ 

試料の調製 

（自然風乾

等） 

該当なし。 ふるい分け状況、風乾状況（試料番号が分かるもの）、開始・

終了時。乳鉢の洗浄状況、乳鉢での粉砕状況。 ○ ○ 

試料の前処理 

（抽出操作） 

前処理操作する試料の番号とろ紙の塩酸処理状況、液体補

修部と吸着捕集部にそれぞれの回収率がわかるようにそれ

ぞれクリーンアップスパイクを添加し、添加量及び添加状

況。 

ソックスレー抽出に用いた抽出溶媒の種類及び溶媒使用

量、ならびに抽出開始時刻、抽出終了時刻。 

抽出液の濃縮から粗抽出液の作成、分取・濃縮・抽出液作

成までの過程が分かる資料 

生物検定法については、測定に影響を及ぼすクリーンアッ

プスパイクを添加しない。 

測定対象の試料量 20g～100g、使用したクリーンアップス

パイクの種類・量、溶媒抽出状況。 

試料の塩酸処理及び洗浄状況。 

ソックスレー抽出に用いた抽出溶媒の種類及び溶媒使用

量、ならびに抽出開始時刻、抽出終了時刻。 

抽出液の濃縮から粗抽出液の作成、分取・濃縮・抽出液作

成までの過程が分かる資料。 

生物検定法については、測定に影響を及ぼすクリーンアッ

プスパイクを添加しない。 

○ ○ 

試料の前処理 

（クリーンア

ップ） 

抽出液の濃硫酸処理及びカラムクロマトグラフィーによる

妨害物質除去状況が分かる資料。シリンジスパイクの種類

及び添加量（生物検定法は該当しない）。 

抽出液の濃硫酸処理及びカラムクロマトグラフィーによる

妨害物質除去状況が分かる資料。シリンジスパイクの種類

及び添加量（生物検定法は該当しない）。 

○ ○ 

試験操作 GC-MS 条件に関する資料【（１）分解能 10,000 以上、（２）使用したカラムの種類、（３）ＭＳ調整状況、（４）SIM 測定 ○ ―― 
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定期報告事項 排出ガス ばいじん・焼却灰その他の燃え殻 GC-MS 法 
生物 

検定法 

（共通事項） 状況：ロックマス変動、（５）検量線作成状況（使用した内標準物質の種類・量、相対検量線作成方法）】 

試料の測定 

（同定及び定

量） 

モニターチャンネルが 2チャンネルでピーク面積の比が標

準物質と同じでイオン強度比が±15%以内である資料。各化

合物の定量状況及び濃度の算出状況が解る資料。 

試料測定時に測定試料番号がわかるようなインジェクショ

ンリスト。 

生物検定法については、各測定系が測定に使用する上で問

題がないことを確認できる資料。実測濃度と測定量（毒性

等量）の算出状況がわかる資料。 

モニターチャンネルが 2チャンネルでピーク面積の比が標

準物質と同じでイオン強度比が±15%以内である資料。各化

合物の定量状況及び濃度の算出状況が解る資料。 

試料測定時に測定試料番号がわかるようなインジェクショ

ンリスト。 

生物検定法については、各測定系が測定に使用する上で問

題がないことを確認できる資料。実測濃度と測定量（毒性

等量）の算出状況がわかる資料。 

○ ○ 

回収率 クリーンアップスパイク、サンプリングスパイク（液体捕

集部・吸着捕集部）の回収率が範囲内である資料。 

クリーンアップスパイクの回収率が範囲内である資料。 
○ ―― 

検出下限値・

定量下限値 

装置、測定方法、試料、試料測定時の算出方法を示した資

料。 

装置、測定方法、試料、試料測定時の算出方法を示した資

料。 
○ ○ 

ブランク試験

等 

操作ブランク、トラベルブランク、二重測定を実施した資

料。 

操作ブランク、二重測定を実施した資料。 
○ ○ 

クロマトグラ

ム 

TEFを持つ化合物のピークアサインされたクロマトグラム。 TEFを持つ化合物のピークアサインされたクロマトグラム。 ○ ―― 

濃度の表示 各化合物の濃度及び毒性等量の算出方法。 

生物検定法については、実測濃度、換算係数及び測定量（毒

性等量）の算出方法。 

各化合物の濃度及び毒性等量の算出方法。 

生物検定法については、実測濃度、換算係数及び測定量（毒

性等量）の算出方法。 

○ ○ 

試料の保管及

び廃棄 

測定終了後の試料の保管状況及び廃棄の状況。 測定終了後の試料の保管状況及び廃棄の状況。 ○ ○ 

※1 自動前処理装置を用いる場合は、試料番号を明確にし、装置装着前・装着後の状況を添付すること。 

※2 自動前理装置を用いる場合、ガラス器具等の高濃度・低濃度別の使い分けが分かる資料を添付すること。
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別添 3-1-1（第 2 章関連） 

国内の外部機関又は海外施設に関する事前の審査項目（GC-MS法） 

審査項目 

(1) ダイオキシン類の環境測定の実施可能性 （1次審査） 

  1. 実施可能な測定項目（媒体）・作業の範囲・対応可能な測定方法 

  2. 組織の整備状況等に関する資料 

  ①組織の整備状況 

   組織の機構図 

  ②施設の整備状況 

  ③装置・器具の整備状況 

  ④安全管理 

  3. 業務実績（過去 3年程度） 

  4. 再委託の有無 

(2) 精度管理に関する取組（2 次審査） 

  1. 品質管理システムに関する事項 

  ①不適切な操作が行われた場合の対処方法 

  ②内部監査 

  ③教育、訓練 

  ④文書の管理 

  ⑤標準作業手順書 

  ⑥業務の進行管理 

  ⑦品質管理者による品質管理の実施方法 

  2. 試薬等に関する事項 

  ①試薬、標準物質(溶液)の管理状況の概要を記述した資料 

  3. 試料採取に関する事項 

  ①試料採取計画 

  ②試料採取における配慮事項 

  4. 試料の前処理に関する事項 

  ①試料の受入検査及び保存・管理の実施状況 

  ②試料前処理計画 

  ③試料前処理における配慮事項 

  5. GC-MS による測定に関する事項 

  ①GC-MSによる試料の測定計画 

  ②GC-MSの点検・調整の状況 

  ③検量線 

  ④装置の検出下限・定量下限 

  ⑤測定方法の検出下限・定量下限 

  ⑥操作ブランク試験、トラベルブランク試験、二重測定の測定 

  ⑦内標準物質のクロマトグラム 

  ⑧各異性体の分離 

  6. 簡易測定法導入時の確認試験（簡易測定法のみ） 

  7. 比較試験（簡易測定法のみ） 

  8. ダイオキシン類に係る試験所間比較試験への参加実績 

  9. 精度管理に関するその他の取組 

［参照元］外部精度管理指針 別表 3-1 

※ 審査は、1次審査と 2次審査を 2段階で行う他、同時に行っても良い。 
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別添 3-1-2（第 2 章関連） 

国内の外部機関又は海外施設に関する事前の審査項目（生物検定法） 

審査項目 

(1) ダイオキシン類の環境測定の実施可能性 （1次審査） 

  1. 実施可能な測定項目（媒体）・作業の範囲・対応可能な測定方法 

  2. 組織の整備状況等に関する資料 

  ①組織の整備状況 

   組織の機構図 

  ②施設の整備状況 

  ③装置・器具の整備状況 

  ④安全管理 

  3. 業務実績（過去 3年程度） 

  4. 再委託の有無 

(2) 精度管理に関する取組（2 次審査） 

  1. 品質管理システムに関する事項 

  ①不適切な操作が行われた場合の対処方法 

  ②内部監査 

  ③教育、訓練 

  ④文書の管理 

  ⑤標準作業手順書 

  ⑥業務の進行管理 

  ⑦品質管理者による品質管理の実施方法 

  2. 試薬等に関する事項 

  ①試薬、標準物質(溶液)の管理状況の概要を記述した資料 

  3. 試料採取に関する事項 

  ①試料採取計画 

  ②試料採取における配慮事項 

  4. 試料の前処理に関する事項 

  ①試料の受入検査及び保存・管理の実施状況 

  ②試料前処理計画 

  ③試料前処理における配慮事項 

  5. 生物検定法による測定に関する事項 

  ①計測機器の点検の状況 

  ②測定系の準備(細胞又はキットの準備) 

  ③生物検定法による試料の測定計画 

  ④検量線及び感度変動の管理図による確認 

  ⑤標準物質における検出下限及び定量範囲 

  ⑥試料における検出下限・定量下限 

  ⑦操作ブランク試験、トラベルブランク試験及び二重測定 

  ⑧換算係数の確認 

  ⑨回収率の確認 

  ⑩試料の測定及び濃度の算出 

  6. ダイオキシン類に係る試験所間比較試験への参加実績 

  7. 精度管理に関するその他の取組 

［参照元］外部精度管理指針 別表 3-2 

※ 審査は、1次審査と 2次審査を 2段階で行う他、同時に行っても良い。 
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別添 3-2（第 2 章関連） 

国際規格等の取得状況一覧 

規格名称 
認定又は認証 

年月日 

更新年月日又

は有効期限 
概要あるいは区分等 

特定計量証明事業

者認定制度（MLAP） 
   

ISO 17025：試験所

品質システム 
   

ISO 9001：品質マネ

ジメントシステム 
   

ISO 14001：環境マ

ネジメントシステ

ム 
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別添 3-3-1（第 2 章関連） 

業務範囲マトリックス（GC-MS法） 

測定項目 

（媒体） 

作業の範囲 

対応可能な
測定方法 

備考 試料採
取 

試料か
らの抽
出 

クリー
ンアッ
プ 

GC-MS
測定 

定量結
果の確
定等 

一般環境大気        

降下ばいじん        

公共用水域水質        

地下水質        

土壌        

底質        

野生生物        

水生生物        

排出ガス        

排出水        

ばいじん及び焼却

灰その他の燃え殻 
       

血液        

食事試料        

        

 

注１：実施可能な測定項目（媒体）及び作業の範囲の欄に○を付けるとともに、対応可能な測定方法（例：

JIS K 0311）を記述する。なお、再委託する作業がある場合には、△を付け、備考に再委託先の機

関名及び簡単な説明を記述する。 

２：測定項目（媒体）については、必要に応じ、追加・修正・削除する。なお、測定項目（媒体）中の

水生生物は、野生生物に含まれるものであるが、別掲とした。 
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別添 3-3-2（第 2 章関連） 

業務範囲マトリックス（生物検定法） 

測定項目 

（媒体） 

作業の範囲 

対応可能な
測定方法 

備考 試料採
取 

試料か
らの抽
出 

クリー
ンアッ
プ 

生物検
定法測
定 

定量結
果の確
定等 

排出ガス        

ばいじん及び焼却

灰その他の燃え殻 
       

 

注１：実施可能な測定項目（媒体）及び作業の範囲の欄に○を付けるとともに、平成 17 年環境省告示第

92 号のうち対応可能な測定方法を記述する。なお、再委託する作業がある場合には、△を付け、備

考に再委託先の機関名及び簡単な説明を記述する。 

２：測定項目（媒体）については、必要に応じ、削除する。 
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別添 3-4-1（第 2 章関連） 

業務実績一覧（GC-MS法） 

年 度    年度    年度   年度 

従 事 者
数 

GC-MS 
保有台数 

    

名 

    

台 

    

名 

    

台 

    

名 

    

台 

測定項目（媒体） 測定数 
一人あ
たり測
定数 

測定数 
一人あ
たり測
定数 

測定数 
一人あ
たり測
定数 

       

       

       

       

       

       

       

       

       

       

       

       

合 計       

 

※ 過去３年間の業務実績（全測定項目（媒体））を記載する。 
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別添 3-4-2（第 2 章関連） 

業務実績一覧（生物検定法） 

測定方法名 

（告示番号） 
    

年 度    年度    年度   年度 

従 事 者
数 

インキュ
ベーター 
保有台数 

    

名 

    

台 

    

名 

    

台 

    

名 

    

台 

測定項目（媒体） 測定数 
一人あ
たり測
定数 

測定数 
一人あ
たり測
定数 

測定数 
一人あ
たり測
定数 

       

       

       

       

合 計       

 

※ 過去３年間の業務実績（全測定項目(媒体)）を記載する。 

※ 複数の測定方法を扱っている場合、方法ごとに本表を作成する。 

※ インキュベーター保有台数は、レポータージーンアッセイ法のみ記載のこと。 
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別添 3-5-1（第 2 章、第 4章関連） 

品質保証・品質管理結果報告書に関するチェックリスト（GC-MS法） 

★印は優先的に確認すべき項目 

チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

1 一般的事項  

1-1 表題及び報告書の管理番号  ・表題、管理番号が記載されているか。 

1-2 目次  ★「精度管理指針」別紙 2に記載の項目が記載されているか。 

1-3 報告書の性格等に関する説明  ・報告書の性格等に関する説明が記載されているか。 

1-4 業務を実施した機関の名称及び住所  ・受注者の名称及び住所が記載されているか。 

1-5 実施したダイオキシン類測定業務の概要  ・業務の概要（業務名、目的、数量等）が記載されているか。 

1-6 統括責任者の職名及び氏名並びにその署名及

び署名を行った日付 
 

・統括責任者の職名及び氏名が記載されているか。 

1-7 業務の工程毎の実施期間  ・業務の工程等が記載されているか。 

1-8 品質管理者、技術管理者及び測定担当者の職

名・氏名 
 

・品質管理者、技術管理者及び測定担当者の職名、氏名が記載されているか。 

・それぞれの責任分野（職務内容）が記載されているか。 

1-9 依頼者の名称及び住所  ・依頼者の名称及び住所が記載されているか。 

1-10 他機関との業務の分担（該当する場合） 

 

・業務の分担（再委託を含む）を行った場合は、業務分担の内容及び責任関係が明確に

されているか。 

・他機関は、適切な精度管理ができる体制であるか。（委託先の選定の際に MLAP 又は

ISO17025 の取得により審査項目を簡略化した場合は、他機関も同様の認定を取得して

いるか、適切な精度管理ができる体制であるか確認すること。） 

1-11 ページの脱落がないことが確認できる各ペー

ジの表記 
 

・各ページにページ番号が記載されているか。 

1-12 最終ページに関する表記  ・最終ページに関する表記があるか。 

2 試料採取  

2-1 事前調査の記録（第２部第２章１（１））  ・事前調査の記録があるか。（ただし事前調査の実施は任意） 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

2-2 試料採取の記録（第２部第２章３） 
 

★採取記録が添付されているか。「精度管理指針」第 2 部第 2 章 3(1), (2)に示された項

目が記載されているか。 

2-3 トラベルブランク試験及び二重測定のための

試料採取の実施状況（第２部第２章４） 

 

★二重測定の実施頻度は全試料の 10％程度で実施されているか。 

★一般環境大気試料、排出ガス試料ではトラベルブランク試料の採取が計画書のとおり

に実施されているか。実施されていない場合、過去の実績を参照するなどの合理的な

理由に基づいているか。 

★実施されている場合、実施地点などの記録は残されているか。 

3 試料の前処理  

3-1 試料の受入検査（第２部第３章２（１）） 

 

・記録簿に①～⑥が記載されているか。 

①試料が搬入された日時及び受入検査を実施した日時、②受入検査の実施者、③試料

搬入の手段及び状態、④容器の種類及び大きさ、⑤試料の性状、⑥その他の特記事項 

3-2 抽出操作を行うまでの試料の保存・管理（第

２部第３章２（２））  

★試料の保管は規格・マニュアルに従った条件（別添 1-2）で保管されているか。 

・試料保管記録簿（もしくは類似の記録）に①及び②が記載されているか。 

①試料の管理番号、②試料の保管場所、保管期間、保管方法（冷蔵・冷凍など） 

3-3 試料からの抽出（第２部第３章２（３）） 

 

★クリーンアップスパイクの添加が実施され、種類・添加量を記録しているか。 

★土壌・底質試料では、抽出後にクリーンアップスパイクの添加が認められている。そ

の場合でもクリーンアップスパイクの添加が実施され、種類・添加量を記録している

か。 

・実施記録簿に①～⑥が記載されているか。 

①実施者、②処理日、③試料の性状及び量、④使用した器具（洗浄・保管状況）、⑤抽

出操作の方法・条件（溶媒の種類、量、抽出時間等）、⑥クリーンアップスパイクの種

類、量及び添加時期 

・同時期に処理を行った、媒体・濃度の高低が確認できる試料リスト。 

・特別な方法を用いた場合には、その理由、内容及び妥当性確認（比較検討結果、引用

文献等）の記録があるか。 

3-4 試料抽出液のクリーンアップ（第２部第３章

２（４）） 
 

・記録簿に①～⑤が記載されているか。 

①実施者、②日時、③使用した試料抽出液の量、④操作の方法及び条件、⑤使用試薬



 

別添資料 p.20 

 

チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

（吸着材等）の種類 

3-5 測定用試料に併せて測定する試料の調製（第

２部第３章４）  

・①～④について、実施している場合前処理記録があるか。 

①操作ブランク、②トラベルブランク（一般環境大気、排出ガスのみ）、③二重測定、

④濃度既知試料 

4 GC-MSによる測定  

4-1 GC-MS の日常点検、定期点検及びメンテナン

ス（第２部第４章２） 

 

・GC-MSの日常点検の記録簿に①～③が記載されているか。 

①実施者及び日時、②各種消耗品、カラムの使用状況等、GC に関する事項、③冷却水、

真空ポンプ、真空度等の MS に関する事項 

・GC-MSの定期点検の記録簿に①及び②が記載されているか。 

 ①実施者及び日時、②点検の実施状況 

・GC-MSのメンテナンスの記録簿に①～⑤が記載されているか。 

①イオン源の点検・交換、②レンズ系の点検・調整、 ③インターフェイスラインの

点検・洗浄、④フィラメントの交換、⑤その他 

4-2 GC-MS の調整（第２部第４章３） 

 

・GC-MSの調整記録簿に①～③が記載されているか。 

①GCの調整の実施者及び日時、カラムの取り付け、キャリアガスのチェック 

②MSの調整の実施者及び日時、質量校正、分解能 

③GC-MSのピーク分離度、絶対感度 

4-3 検量線の作成（第２部第４章４） 

 

★検量線作成用標準液は 1濃度に対して最低 3回以上測定し、合計 15 点以上のデータが

とられているか。 

★各標準物質とそれに対応するクリーンアップスパイク用内標準物質との相対感度の変

動係数は 10％を超える化合物がないか。 

★クリーンアップスパイク用内標準物質のシリンジスパイク用内標準物質に対する相対

感度の変動係数は 20％を超える化合物がないか。 

★排出ガス、一般環境大気について、サンプリングスパイク用内標準物質のクリーンア

ップスパイク用内標準物質に対する相対感度の変動係数は 20％を超える化合物がない

か。 

・検量線（最小二乗法による一次直線回帰式）は切片が原点付近を通る直線になってい
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

るか。 

★以下の項目が検量線作成記録に記載されているか。 

①検量線作成者 ②検量線作成日 ③ピーク面積の強度比（±15％以内）④相対感度と

変動係数 

4-4 試料の測定（第２部第４章５） 

 

・試料の測定記録簿に①～⑥が記載されているか。 

①実施者、②測定日、③測定条件、④シリンジスパイクの種類及び量、⑤測定順番（イ

ンジェクションリスト）、⑥試料注入量 

4-5 検量線の確認及び感度変動の確認（第２部第

４章６） 

 

・検量線の確認を 1日の測定開始時に行っているか。 

・1日に 1回以上、装置の感度変動（RRcsと RRrs）の確認を行っているか。 

・検量線作成時の相対感度に対して、RRcsは 10％以内、RRrs は 20％以内か。 

・保持時間が一日に±5％以上、内標準物質との相対保持比が±2％以上変動していない

か。 

4-6 同定及び定量（第２部第４章７） 

 

★測定用試料中のシリンジスパイク内標準物質のピーク面積が標準液におけるシリンジ

スパイク内標準物質のピーク面積の 70％以上か。 

★ピーク面積の強度比（塩素同位体比）は理論値に対して 15％以内（定量下限未満では

25％以内）か。 

5 GC-MS測定における定量結果の確定  

5-1 検出下限及び定量下限（第２部第５章１）   

(1) 装置の検出下限及び定量下限の算出の経過及

び算出の基礎データ 
 

・装置の検出下限・定量下限及びその算出過程が記載されているか。 

・装置の検出下限は、測定方法に定めている検出下限以下であるか。 

(2) 測定方法の検出下限及び定量下限の算出の経

過及び算出の基礎データ 
 

・測定方法の検出下限・定量下限及びその算出過程が記載されているか。 

(3) 試料測定時の検出下限及び定量下限の算出の

経過及び算出の基礎データ  

・試料測定時の検出下限・定量下限及びその算出過程が記載されているか。 

・試料測定時の検出下限・定量下限は、目的とする検出下限・定量下限以下であるか。 

 

(4) 検出下限及び定量下限の一覧表 
 

★一般環境大気、排出ガス、環境水（地下水を含む）、排出水の検出下限は環境基準・排

出基準の 1/30に設定されているか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

★その他の測定項目（媒体）では、規格・マニュアルに規定された目標検出下限値が満

たされているか。 

5-2 回収率（第２部第５章２）   

(1) クリーンアップスパイク回収率 
 

★クリーンアップスパイクの回収率が計算されており、規格・マニュアルに定められた

範囲内（50％～120％）に入っているか。 

(2) サンプリングスパイク回収率 
 

★一般環境大気・排出ガス試料においてサンプリングスパイクの回収率が計算されてお

り、規格・マニュアルに定められた範囲内（70％～130％）に入っているか。 

5-3 ブランク試験（第２部第５章３及び４）   

(1) 操作ブランク試験の実施状況及び結果並びに

その評価  

★操作ブランク試験が定期的に実施されているか。 

★土壌、底質については、操作ブランクが試料数の 10％程度の頻度で実施されているか。 

★操作ブランク値は十分に低い値になっているか（例えば定量下限値未満）。 

(2) トラベルブランク試験の実施状況及び結果並

びにその評価 

 

★トラベルブランク値が定量下限値未満であるか。 

★排ガスについて、トラベルブランク試験結果の標準偏差の 10倍から算出した濃度値が

試料の測定値以下か。又はトラベルブランク値が試料の測定値以下か。 

★一般環境大気について、トラベルブランク試験結果の標準偏差の 10倍から算出した濃

度値が、測定値からトラベルブランク値を差し引いた値以下か。又はトラベルブランク

値が試料の測定値以下か。 

5-4 二重測定の実施状況及び結果並びにその評価

（第２部第５章５） 
 

★2,3,7,8 位塩素置換異性体及び Co-PCB の定量下限値以上の測定値についてその平均値

を求め、個々の測定値が平均値の 30％以内であるか。 

★土壌、底質については、毒性等量について平均値を求め、それぞれの毒性等量が平均

値の±15％以内であるか。 

5-5 濃度既知試料の測定による確認（第２部第５

章６） 
 

 

(1) 濃度既知試料の由来等 

 

・認証値もしくは分析機関平均値が存在する試料を分析しているか。 

・自社で準備した試料であれば、複数回分析を行い、一定の分析値が得られた試料であ

るか。 

(2) 今回の測定結果と過去の測定結果との比較  ・分析結果が、認証値又は分析平均値と比べて大きく離れていないか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

・室間標準偏差がある場合、分析結果が認証値又は分析平均値±標準偏差の 2 倍以内の

範囲内に収まっているか。 

・Zスコアを計算している場合、2以内に収まっているか。 

5-6 測定用試料の定量結果の確定状況（確定でき

ない結果が生じた場合には、その旨を記述し、

その内容等は第６の３において記述する。） 

 

★同定されたダイオキシン類のピーク面積の対応するクリーンアップスパイク用内標準

物質のピーク面積に対する比が、検量線範囲の最も高い濃度比におけるピーク面積比

の平均値以下か。（検量線の範囲内で定量を行っているか。） 

6 結果の報告等  

6-1 測定結果（第２部第６章１）  ★測定結果の一覧表について、数値の丸め方は適切か。 

6-2 毒性等量（第２部第６章２）   

(1) 使用した毒性等価係数  ・適切な毒性等価係数（TEF）が使用されているか。 

(2) 毒性等量の算出結果  ★総毒性等量の算出方法が規格・マニュアルに従った方法で計算されているか。 

6-3 異常値・欠測値（第５の６で確定できないと

された結果について、その原因等の記述）（第

２部第６章３） 

 

・5-6 で定量結果として確定できていない場合に、異常値・欠測値となった具体的な理由

が記述されており、可能な範囲で原因究明・対応策が記述されているか。 

6-4 試料等の保存（第２部第６章４）  ・再測定に備えた試料保管の手順ができているか。 

7 添付文書  

7-1 組織図 

 

・組織図内の責任者・担当者が、提出された記録・文書類との整合性が取れているか。 

・取れていない場合には、読み替え表（又はそれに相当する文書）や、組織の変更履歴

などがわかる文書類が添付されているか。 

7-2 全クロマトグラム 
 

★ピーク形状は問題ないか。 

★適切なピークの積分（積分開始と終了、ベースライン高さ）が実施されているか。 

7-3 ロックマスチャネル変動の確認資料  ★定量対象ピークの保持時間に、ロックマス強度が 20％を超える変動が起きていないか。 

7-4 分解能確認資料  ・分解能は 10,000 以上か。 

7-5 インジェクションリスト  ・高濃度試料の直後に低濃度試料を測定していないか。 
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別添 3-5-2（第 2 章、第 4章関連） 

品質保証・品質管理結果報告書に関するチェックリスト（生物検定法） 

★印は優先的に確認すべき事項 

チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

1 一般的事項  

1-1 表題及び報告書の管理番号  ・表題、管理番号が記載されているか。 

1-2 目次  ★「手引き」別紙 2に記載の項目が記載されているか。 

1-3 報告書の性格等に関する説明  ・報告書の性格等に関する説明が記載されているか。 

1-4 業務を実施した機関の名称及び住所  ・受注者の名称及び住所が記載されているか。 

1-5 実施したダイオキシン類測定業務の概要  ・業務の概要（業務名、目的、数量等）が記載されているか。 

1-6 統括責任者の職名及び氏名並びにその署名及

び署名を行った日付 
 

・統括責任者の職名及び氏名が記載されているか。 

1-7 業務の工程ごとの実施期間  ・業務の工程等が記載されているか。 

1-8 品質管理者、技術管理者及び測定担当者の職

名並びに氏名 
 

・品質管理者、技術管理者及び測定担当者の職名、氏名が記載されているか。 

・それぞれの責任分野（職務内容）が記載されているか。 

1-9 依頼者の名称及び住所  ・依頼者の名称及び住所が記載されているか。 

1-10 他機関との業務の分担（該当する場合） 

 

・業務の分担（再委託を含む）を行った場合は、業務分担の内容及び責任関係が明確に

されているか。 

・他機関は、適切な精度管理ができる体制であるか。（委託先の選定の際に MLAP 又は

ISO17025 の取得により審査項目を簡略化した場合は、他機関も同様の認定を取得して

いるか、適切な精度管理ができる体制であるか確認すること。） 

1-11 ページの脱落がないことが確認できる各ペー

ジの表記 
 

・各ページにページ番号が記載されているか。 

1-12 最終ページに関する表記  ・最終ページに関する表記があるか。 

2 試料採取  

2-1 事前調査の記録（第２部第２章１（１））  ・事前調査の記録があるか。（ただし事前調査の実施は任意） 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

2-2 試料採取の記録（第２部第２章３） 
 

★採取記録が添付されているか。「手引き」第 2 部第 2 章 3 (1), (2)に示された項目が

記載されているか。 

2-3 トラベルブランク試験及び二重測定のための

試料採取の実施状況（第２部第２章４） 

 

★排出ガス試料については、定期的に JIS K 0311 に基づく測定を行い、サンプリングス

パイクの回収率が 70％～130％の範囲内であることを確認しているか。 

★二重測定の実施頻度は全試料の 10％程度で実施されているか。 

★排出ガス試料ではトラベルブランク試料の採取が計画書のとおりに実施されている

か。実施されていない場合、過去の実績を参照するなどの合理的な理由に基づいてい

るか。 

★実施されている場合、実施地点などの記録は残されているか。 

3 試料の前処理  

3-1 試料の受入検査（第２部第３章２（１）） 

 

・記録簿に①～⑥が記載されているか。 

①試料が搬入された日時及び受入検査を実施した日時、②受入検査の実施者、③試料

搬入の手段及び状態、④容器の種類及び大きさ、⑤試料の性状、⑥その他の特記事項 

3-2 抽出操作を行うまでの試料の保存及び管理

（第２部第３章２（２））  

★試料の保管は規格・マニュアルに従った条件（別添 1-2）で保管されているか。 

・試料保管記録簿（もしくは類似の記録）に①及び②が記載されているか。 

①試料の管理番号、②試料の保管場所、保管期間、保管方法（冷蔵・冷凍など） 

3-3 試料からの抽出（第２部第３章２（３）） 

 

・実施記録簿に①～⑤が記載されているか。 

①実施者、②処理日、③試料の性状及び量、④使用した器具（洗浄・保管状況）、⑤抽

出操作の方法・条件（溶媒の種類、量、抽出時間等） 

・同時期に処理を行った、媒体・濃度の高低が確認できる試料リスト。 

・特別な方法を用いた場合には、その理由、内容及び妥当性確認（比較検討結果、引用

文献等）の記録があるか。 

3-4 試料抽出液のクリーンアップ（第２部第３章

２（４））  

・記録簿に①～⑤が記載されているか。 

①実施者、②日時、③使用した試料抽出液の量、④操作の方法及び条件、⑤使用試薬

の種類 

3-5 測定用試料に併せて測定する試料の調製（第

２部第３章４） 
 

・①～⑥について、実施している場合前処理記録があるか。 

①操作ブランク、②トラベルブランク（排出ガスのみ）、③二重測定、④濃度既知試料、
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

⑤換算係数の確認のための試料、⑥回収率の確認のための試料 

4 生物検定法による測定  

4-1 計測機器の点検（第２部第４章２） 

 

・①～④について、実施記録があるか。 

①日常点検（実施者、日時、消耗品に関する事項）、②定期点検（実施者、日時、点検

の実施状況）、③メンテナンス（光源等の点検・交換）、インキュベーター等の温度制

御機能の点検・修理）、④問題が発生した時の処置（問題の内容・処理） 

4-2 測定系の準備（第２部第４章３） 

 

・測定系の準備の記録簿に①～④が記載されているか。 

①凍結保存されているもの：解凍作業の実施者及び日時、作業内容、測定に使用する

上で問題がないことの確認記録 

②冷蔵保存されているもの：開封等作業の実施者及び日時、作業内容、測定に使用す

る上で問題がないことの確認記録 

③常温保存されているもの：開封等作業の実施者及び日時、作業内容、測定に使用す

る上で問題がないことの確認記録 

④細胞の管理状況（遺伝子組換え培養細胞を用いたレポータージーンアッセイに限

る）：継代等の操作記録、培養条件の確認及び雑菌汚染等の有無の確認、細胞活性が

維持されていることの確認 

4-3 検量線の作成（第２部第４章４） 

 

★以下の項目が検量線作成記録に記載されているか。 

①検量線作成者、②検量線作成日、③測定条件、④計測値（発光・吸光・蛍光等の強

度）、⑤測定方法で定められている近似式及びその算出過程 

★作成された検量線がマニュアルで定められている範囲や測定点数であるか。 

4-4 試料の測定（第２部第４章５） 

 

・試料の測定記録簿に①～⑥が記載されているか。 

①実施者、②測定日、③測定条件、④測定の順番、⑤測定に供した試料量、⑥測定値

（発光・吸光・蛍光等の強度） 

4-5 検量線の確認及び感度変動の管理図による確

認（第２部第４章６）  

★検量線作成用標準液及び濃度既知試料に対して、測定量（毒性等量）の管理図が作成

されているか。 

★管理限界を超えている、基準値に対して一定の方向に偏る傾向がないか。 

4-6 検出下限等算出用検量線の作成（第２部第４  ・6ヶ月以内に検出下限及び定量範囲を求めるための検量線が作成されているか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

章７） ・以下の項目が検量線作成記録に記載されているか。 

①検量線作成者、②検量線作成日、③測定条件、④測定値（発光・吸光・蛍光等の強

度）、⑤測定方法で定められている近似式及びその算出過程 

5 生物検定法における定量結果の確定及び結果の報告 

5-1 検出下限及び定量範囲を算出するための測定

データ及びその算出の過程（第２部第５章１） 
 

★6 ヶ月以内の標準物質による検出下限及び定量範囲を算出するための測定データ及び

その算出の過程が記載され、マニュアルの規定どおりか。 

★試料における検出下限及び定量範囲を算出するための測定データ及びその算出の過程

が記載され、マニュアルの規定どおりか。 

5-2 実測濃度（第２部第５章２） 
 

・定量範囲内で測定しているか。（希釈倍率は適切か。） 

・実測濃度の算出過程が記載されているか。 

5-3 測定量（毒性等量）（第２部第５章３）   

(1) 使用した換算係数 

 

・使用した換算係数が記載されているか。 

★排出ガス試料については、定期的に JIS K 0311 に従い抽出までを行った抽出試料（た

だし、生物検定に影響を及ぼすサンプリングスパイク及び抽出工程でのクリーンアッ

プスパイクの添加は行わない）を分割し、片方は JIS K 0311 に定められた方法により

測定量（毒性等量）を求め、残りは、生物検定法における実測濃度を求め、両者の実

測濃度を比較して、換算係数を算出しているか。 

★ばいじん及び燃え殻試料については、定期的に平成 4 年厚生省告示第 192 号別表第一

（第一号関係）（2）に準拠した方法に従い抽出までを行った抽出試料（ただし、同表

ウ（イ）の内標準物質の添加の操作は行わない）を分割し、片方は厚生省平成 4 年告

示第 192 号別表第一（第一号関係）（2）に準拠した方法により測定量（毒性等量）を

求め、残りは、生物検定法における実測濃度を求め、両者の実測濃度を比較して、換

算係数を算出しているか。 

(2) 測定量（毒性等量）の算出結果  ・測定量（毒性等量）の算出過程が記載されているか。 

5-4 再測定の記録（第２部第５章４） 
 

・再測定が生じた際の理由が記載されているか。 

・原因追及のための再測定を行い、その結果が記載されているか。 

5-5 操作ブランク試験の実施状況及び結果並びに  ★操作ブランク試験が定期的に実施されているか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

その評価（第２部第５章５） ★操作ブランク値は十分に低い値になっているか（例えば定量下限値未満）。 

5-6 トラベルブランク試験の実施状況及び結果並

びにその評価（第２部第５章６） 
 

★トラベルブランク値が定量下限値未満であるか。 

★評価方法がマニュアルに従った方法で実施されているか。 

5-7 二重測定の実施状況及び結果並びにその評価

（第２部第５章７）  

★二重測定は測定試料数の 10％程度の頻度で行っているか。 

★同一の生物検定法における定量下限以上の測定量（毒性等量）の平均値を求め、各々

の測定量の差が平均値の 30％以内であるか。 

5-8 濃度既知試料の測定による確認（第２部第５

章８） 
 

★濃度既知試料の測定が定期的（少なくとも 1年以内）に実施されているか。 

(1) 濃度既知試料の由来等 

 

・認証値もしくは分析機関平均値が存在する試料を分析しているか。 

・自社で準備した試料であれば、複数回分析を行い、一定の測定量（毒性等量）が得ら

れた試料であるか。 

(2) 今回の測定結果と過去の測定結果との比較 
 

・今回の測定結果は一定の範囲（当該濃度の±30％似内、又は標準偏差の 2 倍以内）に

入っているか。 

5-9 換算係数の確認（第２部第５章９） 

 

★6ヶ月以内の GC-MS法によって得られた測定量（毒性等量）と生物検定法で得られた実

測濃度により算出された換算係数とマニュアルに記載された換算係数が大きく乖離し

ていないか、又は相関は良いか。 

5-10 回収率の確認（第２部第５章１０） 
 

★6ヶ月以内の GC-MS法による回収率の測定結果があるか。 

★回収率は 50％～120％の範囲に入っているか。 

5-11 異常値及び欠測値（第２部第５章の１～１０

で確定できないとされた結果について、その

原因等の記述）（第２部第５章１１） 

 

・データが確定できていない場合に、異常値・欠測値となった具体的な理由が記述され

ており、可能な範囲で原因究明・対応策が記述されているか。 

5-12 試料等の保存（第２部第５章１２）  ・再測定に備えた試料保管の手順ができているか。 

6 添付文書  

6-1 組織図 

 

・組織図内の責任者・担当者が、提出された記録・文書類との整合性が取れているか。 

・取れていない場合には、読み替え表（又はそれに相当する文書）や、組織の変更履歴

などがわかる文書類が添付されているか。 

6-2 全測定試料に関する生データ（測定機器から  ・全測定試料に関する生データ（測定機器からの出力）があるか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

の出力） 

6-3 試料測定時のプレート内配置図等  ・試料測定時のプレート内配置図等があるか。 
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別添 4-1（第 3 章関連） 

品質保証・品質管理計画書に関するチェックリスト（GC-MS法） 

★印は優先的に確認すべき事項 

チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

1 一般的事項        

1-1 表題及び計画書の管理番号    共通 ・表題、管理番号が記載されているか。 

1-2 目次   共通 ★「精度管理指針」別紙 1に記載の項目が記載されているか。 

1-3 計画書の性格等に関する説明   共通 ・報告書の性格等に関する説明が記載されているか。 

1-4 業務を実施する機関の名称及び住所   共通 ・受注者の名称及び住所が記載されているか。 

1-5 実施するダイオキシン類測定業務の

概要 

  共通 ・業務の概要（業務名、目的、数量等）が記載されているか。 

1-6 統括責任者の職名及び氏名並びにそ

の署名及び署名を行った日付 

  共通 ・統括責任者の職名及び氏名が記載されているか。 

1-7 業務の工程毎の予定実施期間   共通 ・業務の工程等が記載されているか。 

1-8 品質管理者、技術管理者及び測定担当

者の職名・氏名 

  共通 ・品質管理者、技術管理者及び測定担当者の職名、氏名が記載されているか。 

・それぞれの責任分野（職務内容）が記載されているか。 

・計量管理者が記載されているか。（計量証明の場合） 

 

1-9 依頼者の名称及び住所   共通 ・依頼者の名称及び住所が記載されているか。 

1-10 他機関との業務分担（該当する場合）   共通 ★他機関との業務の分担（再委託を含む）を行う場合は、業務分担の内容及び

責任関係が明確にされているか。 

★他機関は、適切な精度管理ができる体制であるか。（委託先の選定の際に MLAP

又は ISO17025 の取得により審査項目を簡略化した場合は、他機関も同様の認

定を取得しているか、適切な精度管理ができる体制であるか確認すること。） 

 

2 試料採取計画（第２部第２章１）       
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

2-1 試料採取者   共通 ・試料採取者が記載されているか。 

2-1 試料採取予定日時   共通 ・試料採取予定日時が記載されているか。 

・天候等によるサンプリング可否判断が記載されているか。 

 

2-3 試料採取地点   共通 ★試料採取地点が具体的に（緯度経度又は見取り図等）記載されているか。（継

続調査の場合は、過年度から変更は無いか。） 

2-4 事前調査の有無（有の場合にはその概

要） 

  共通 ・事前調査を行う場合には、その概要が記載されているか。 

2-5 試料採取器具・装置、使用する試薬等  共通 ★試料採取器具等の洗浄方法、汚染防止対策が記載されているか。 

・複数地点で同一の試料採取器具・装置を使用する場合、試料間汚染防止のた

めの器具等の洗浄方法が記載されているか。 

・使用する試薬の種類及び等級が記載されているか。 

★試料採取器具等は、規格・マニュアルに規定された材質のもの（別添 1-2 参

照）が使用されているか。 

   一般環境大気 ・ハイボリウムエアサンプラの流量校正の記録が記載されているか。 

   排出ガス ・①ダスト捕集に必要な機材、②ダイオキシン類を捕集する吸収瓶、吸着材カ

ラム、吸収液など、③冷却用の氷又はドライアイス、④採取後の捕集系の洗

浄に必要な試薬（メタノール又はアセトン、及びトルエン又はジクロロメタ

ン）が記載されているか。 

・ガスメータの流量検証の記録が記載されているか。 

・電源の確保は可能か。 

   底質 ・エクマンバージ型採泥器を基本とし、これによる採取が困難な場合にはこれ

に準ずる採泥器の使用が記載されているか。 

 

2-6 試料採取操作の概要   共通 ★試料の代表性をどのように確保するか具体的に記述されているか。 

★採取量が記載されているか。（一般環境大気、排出ガス以外は、再分析が可

能な量となっているか。） 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

   一般環境大気 ★サンプリングスパイクの添加時期、方法が記載されているか。 

・採取後の試料は、密閉して保管することとされているか。 

・電源の確保の方法が記載されているか。 

   排出ガス ★サンプリングスパイクの添加時期、方法が記載されているか。 

・試料採取中に少なくとも 1 回は採取装置の漏れ試験を行うことが記載されて

いるか。 

・採取後の試料は、密閉して保管することとされているか。 

・電源の確保の方法が記載されているか。 

   水質 ・試料容器の試料水による容器の洗浄は行わないことの記載があるか。（試料

採取器具は試料水による洗浄が必要。） 

・試料容器上部に空間を残すことの記載はあるか。 

・残留塩素に配慮しているか（残留塩素が存在する場合には、チオ硫酸ナトリ

ウム五水和物を添加）。 

・水域で直接採水する場合は、作業実施者が巻き上げた底質の影響を受けない

ように上流側で採取する旨の記載があるか。 

・橋上から採取する場合にはロープが欄干に干渉して異物が混入しないための

記載があるか（ロープが下流側へ流されることにより上流側での採水は欄干

との干渉がおきやすいため、安全上問題がなければ下流側での実施が望まし

い）。 

・船上から採取する場合には船からの油が混入しないように上流又は船首側で

実施する記載があるか。 

・地下水を採水する場合、井戸の構造・深度・ストレーナー位置等が考慮され

ているか。 

・地下水を採水する場合、パージ（予備揚水）に関する記載があるか。 

 

   土壌 ・地表面から 5cmまで（農用地等では地表面から 30cm まで）の土壌について 5

地点混合方式で採取することの記載があるか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

   底質 ・表層から 10cm程度を 3回以上採取し、それらを混合して試料とすることの記

載があるか。 

・船上から採取する場合には船からの油が混入しないように上流又は船首側で

実施する記載があるか。 

   ばいじん 

燃え殻 

・シャベル、スコップ等の採取具を用いて数箇所から採取し、アルミ製バット

等に移し入れ、不燃物等の異物を取り除き、十分に均質化する旨の記載があ

るか。 

2-7 試料容器  共通 ★試料採取容器の洗浄方法、汚染防止対策が記載されているか。 

★試料容器は、規格・マニュアルに規定された材質のもの（別添 1-2 参照）が

使用されているか。 

2-8 採取後の輸送方法  共通 ★試料の輸送方法は、規格・マニュアルに従った条件（別添 1-2 参照）となっ

ているか。 

・容器等の破損防止の配慮がされているか。 

2-9 トラベルブランク試験及び二重測定

の実施計画 

  共通 ★二重測定を実施する試料採取地点が記載されているか（実施頻度については、

別添 1-1-1参照）。 

・二重測定に必要な試料量を採取する計画となっているか。 

     一般環境大気 

排出ガス 

★一般環境大気試料、排出ガス試料ではトラベルブランク試料の採取地点が記

載されているか。試料採取を実施しない場合、過去の実績を参照するなどの

合理的な理由に基づいているか。 

 

3 試料前処理計画（第２部第３章１）      

3-1 受入検査（実施者、実施予定日時及び

内容） 

  共通 ・実施者、実施予定日時及び内容が記載されているか。 

・受入検査の方法が記載されているか。 

3-2 抽出操作を行うまでの試料の保存・管

理（場所、方法、期間） 

  共通 ★試料の保存方法は、規格・マニュアルに従った条件（別添 1-2 参照）となっ

ているか。 

・汚染防止への配慮がされているか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

   排出ガス ・ろ過材などに補修されたダストについて、塩酸処理の記載があるか（燃え殻

及びばいじんも同様。） 

   土壌 

底質 

・風乾操作を行う場合、室温で実施されること（室温以上の加熱、送風等は行

わないこと）が記載されているか。 

3-3 抽出操作（実施者、開始予定日時、方

法及び条件） 

  共通 ・実施者、開始予定日時が記載されているか。 

・方法及び条件が記載されているか。（操作フローが記載されていること。） 

     水質 ・抽出法が記載されているか。 

・固相抽出の場合、破過防止への配慮がされているか。 

・分散型固相吸着-凝集剤を用いた抽出の場合、凝集剤が十分に凝集を起こすよ

うに pH調整が配慮されているか。 

・高濃度試料への配慮がされているか。 

3-4 添加するクリーンアップスパイクの

種類、量及び添加時期 

  共通 ★添加するクリーンアップスパイクの種類、量が記載されているか。 

★クリーンアップスパイクの添加時期が記載されているか（操作フローに記載

されていること）。添加時期は規格・マニュアルの規定に従っているか。 

     水質 ・複数の容器に分けて採取されている試料を用いる場合、各容器にほぼ同じ量

になるように添加する記載があるか。 

3-5 試料抽出液のクリーンアップ（実施

者、開始予定日時、方法及び条件） 

 共通 ・実施者、開始予定日時が記載されているか。 

・方法及び条件が記載されているか。（操作フローが記載されていること。） 

・硫黄分が多い試料に対して銅チップ処理が記載されているか。（一般環境大

気を除く） 

3-6 測定用試料に併せて測定を行う試料

の調製 

  共通 ・①操作ブランク、②トラベルブランク（一般環境大気、排出ガスのみ）、③

二重測定、④濃度既知試料に関する記述があるか。 

4 GC-MSによる試料の測定（第２部第４章１）      

4-1 GC-MS の調整   共通 ・GC-MS の調整について記載されているか。（カラムの取り付け、キャリアガ

スのチェック、質量校正、分解能、ピーク分離度、絶対感度等） 

・日常点検・定期点検の項目・方法が記載されているか。 

4-2 検量線の作成   共通 ★検量線の作成方法、作成頻度が記載されているか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

4-3 試料の測定   共通 ・異性体別にカラムが記載されているか。 

・GC-MSの測定条件が記載されているか。 

・注入量が記載されているか。 

・高濃度試料・低濃度試料が混在した場合の配慮がされているか。 

4-4 検量線の確認及び感度変動に係る作

業 

  共通 ・1 日に 1 回以上、RRcs（±10％以内）、RRrs（±20％以内）の変動が規定範

囲内であることを確認する記載があるか。 

4-5 同定及び定量に係る作業   共通 ★ピークのアサイン（クロマトグラム上のピークと化合物の対応付け）の方法

が具体的に記述されているか。 

★ピーク面積強度比（塩素同位体比）は±15％以内（定量下限値以下は±25％

以内）とされているか。 

・測定対象ピーク出現時のロックマスの変動が±20％以内であることを確認す

る記載があるか。 

4-6 比較試験に係る作業（簡易測定法）   排出ガス 

ばいじん 

燃え殻 

・同一試料による GC-MS法（JIS K 0311 及び告示法）との比較試験を実施し、

毒性等量が GC-MS法との比で 0.5～2.0の範囲内であることを確認する記載は

あるか。 

・実施頻度は、試料数の 5％とされているか。 

5 GC-MS測定における定量結果の確定（第２部第５章）    

5-1 検出下限及び定量下限の算定に係る

作業 

  共通 ・装置、測定方法、試料測定時の検出下限及び定量下限、またその算出方法が

記載されているか。 

★一般環境大気、排出ガス、環境水（地下水を含む）、排出水の検出下限は環

境基準・排水基準の 1/30に設定されているか。 

★その他の測定項目（媒体）では、規格・マニュアルに規定された目標検出下

限値が満たされているか。 

5-2 算出された濃度の品質確認に係る作

業 

  共通 ・定量計算結果の確認方法について記載されているか。 

・測定用試料中のシリンジスパイクの内標準物質のピーク面積が標準液におけ

るシリンジスパイク内標準物質のピーク面積の 70％以上であることを確認す

る記載があるか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

5-3 回収率の算定及び結果の確認に係る

作業 

  共通 ★クリーンアップスパイクの回収率が規格・マニュアルに定められた範囲内（50

～120％）であることを確認する記載があるか。 

   一般環境大気 

排出ガス 

★サンプリングスパイクを実施する場合は、回収率が規格・マニュアルに定め

られた範囲内（70～130％）であることを確認する記載があるか。 

5-4 操作ブランク試験、トラベルブランク

試験、二重測定及び濃度既知試料の測

定結果の算出並びにその確認に係る

作業 

  共通 ★操作ブランク値は十分に低値であることを確認する記載があるか。 

★二重測定は、2,3,7,8 位塩素置換異性体及び Co-PCB の定量下限値以上の測定

値についてその平均値を求め、個々の測定値が平均値の±30％以内であるこ

とを確認する記載があるか。 

・濃度既知試料は認証値もしくは分析機関平均値が存在する試料か。 

・自社で準備した試料の場合、複数回分析を行い、一定の分析値が得られた試

料か。 

   一般環境大気 

排出ガス 

★トラベルブランク値は十分に低値であることを確認する記載があるか。 

   土壌 

底質 

★操作ブランクが試料数の 10％程度の頻度で計画されているか。 

・二重測定は、毒性等量について平均値を求め、それぞれの毒性等量が平均値

の±15％以内であることを確認する記載があるか。 

5-5 比較試験結果の確認に係る作業（簡易

測定法） 

 ばいじん 

燃え殻 

・同一試料による GC-MS を用いた方法と簡易測定法の比較試験を試料数の 5％

の頻度で行うことの記載があるか。 

5-6 測定用試料の定量結果の確定に係る

作業 

 共通 ・定量は検量線の範囲内で行い、これを越える場合の対応方法に関する記載が

あるか。（水質では予備試料から抽出をやり直す。排出ガスでは、サンプリ

ングからやり直す。） 

6 結果の報告等（第２部第６章）     

6-1 測定結果の表示  共通 ・毒性等価係数（TEF）は適切か。 

★総毒性等量の算出方法は規格・マニュアルに従った方法であるか（別添 1-3

参照）。 

・数値の丸め方は記載されているか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を 記 入 し 、 行 を 削 除 し な い こ と 。）          

※（ ）内は、精度管理指針の章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

6-2 異常値・欠測値の処理  共通 ・異常値・欠測値の判断基準・対処方法が記載されているか。 

6-3 試料等の保存  共通 ・再分析・再測定に備えた試料等の保存・管理を行う計画となっているか。 

・前処理済みの測定液の保管方法について記載されているか。 
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別添 4-2（第 3 章関連） 

品質保証・品質管理計画書に関するチェックリスト（生物検定法） 

★印は優先的に確認すべき事項 

チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を記入し、行を削除しないこと。）          

※（ ）内は、手引きの章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

1 一般的事項        

1-1 表題及び計画書の管理番号    共通 ・表題、管理番号が記載されているか。 

1-2 目次   共通 ★「手引き」別紙 1に記載の項目が記載されているか。 

1-3 計画書の性格等に関する説明   共通 ・報告書の性格等に関する説明が記載されているか。 

1-4 業務を実施する機関の名称及び住所   共通 ・受注者の名称及び住所が記載されているか。 

1-5 実施するダイオキシン類測定業務の

概要 

  共通 ・業務の概要（業務名、目的、数量等）が記載されているか。 

1-6 統括責任者の職名及び氏名並びにそ

の署名及び署名を行った日付 

  共通 ・統括責任者の職名及び氏名が記載されているか。 

1-7 業務の工程毎の予定実施期間   共通 ・業務の工程等が記載されているか。 

1-8 品質管理者、技術管理者及び測定担当

者の職名・氏名 

  共通 ・品質管理者、技術管理者及び測定担当者の職名、氏名が記載されているか。 

・それぞれの責任分野（職務内容）が記載されているか。 

1-9 依頼者の名称及び住所   共通 ・依頼者の名称及び住所が記載されているか。 

1-10 他機関との業務分担及び責任の所在

（該当する場合） 

  共通 ★他機関との業務の分担（再委託を含む）を行う場合は、業務分担の内容及び責

任関係が明確にされているか。 

★他機関は、適切な精度管理ができる体制であるか。（委託先の選定の際に

ISO17025 の取得により審査項目を簡略化した場合は、他機関も同様の認定を取

得しているか、適切な精度管理ができる体制であるか確認すること。） 

 

2 試料採取計画（第２部第２章１）       

2-1 試料採取者   共通 ・試料採取者が記載されているか。 

2-1 試料採取予定日時   共通 ・試料採取予定日時が記載されているか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を記入し、行を削除しないこと。）          

※（ ）内は、手引きの章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

・天候等によるサンプリング可否判断が記載されているか。 

 

2-3 試料採取地点   共通 ★試料採取地点が具体的に（緯度経度又は見取り図等）記載されているか。（継

続調査の場合は、過年度から変更は無いか。） 

2-4 事前調査の有無（有の場合にはその概

要） 

  共通 ・事前調査を行う場合には、その概要が記載されているか。 

2-5 試料採取器具・装置、使用する試薬等   共通 ★試料採取器具等の洗浄方法、汚染防止対策が記載されているか。 

・複数地点で同一の試料採取器具・装置を使用する場合、試料間汚染防止のため

の器具等の洗浄方法が記載されているか。 

・使用する試薬の種類及び等級が記載されているか。 

★試料採取器具等は、規格・マニュアルに規定された材質のもの（別添 1-2参照）

が使用されているか。 

     排出ガス ・①ダスト捕集に必要な機材、②ダイオキシン類を捕集する吸収瓶、吸着材カラ

ム、吸収液など、③冷却用の氷又はドライアイス、④採取後の捕集系の洗浄に

必要な試薬（メタノール又はアセトン、及びトルエン又はジクロロメタン）が

記載されているか。 

・ガスメータの流量検証の記録が記載されているか。 

・電源の確保が可能か。 

2-6 試料採取操作の概要   共通 ★試料の代表性をどのように確保するか具体的に記述されているか。 

★採取量が記載されているか。（排出ガス以外は、再分析が可能な量となってい

るか。） 

   排出ガス ・試料採取中に少なくとも 1 回は採取装置の漏れ試験を行うことが記載されてい

るか。 

・採取後の試料は、密閉して保管することとされているか。 

・電源の確保の方法が記載されているか。 

     ばいじん 

燃え殻 

・シャベル、スコップ等の採取具を用いて数箇所から採取し、アルミ製バット等

に移し入れ、不燃物等の異物を取り除き、十分に均質化する旨の記載があるか。 
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を記入し、行を削除しないこと。）          

※（ ）内は、手引きの章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

2-7 試料容器   共通 ★試料採取容器の洗浄方法、汚染防止対策が記載されているか。 

★試料容器は、規格・マニュアルに規定された材質のもの（別添 1-2 参照）が使

用されているか。 

2-8 採取後の輸送方法   共通 ★試料の輸送方法は、規格・マニュアルに従った条件（別添 1-2 参照）となって

いるか。 

・容器等の破損防止の配慮がされているか。 

2-9 トラベルブランク試験及び二重測定

の実施計画 

 共通 ★二重測定を実施する試料採取地点が記載されているか（実施頻度については、

別添 1-1-2参照）。 

・二重測定に必要な試料量を採取する計画となっているか。 

     排出ガス ★排出ガス試料ではトラベルブランク試料の採取地点が記載されているか。試料

採取を実施しない場合、過去の実績を参照するなどの合理的な理由に基づいて

いるか。 

 

3 試料前処理計画（第２部第３章１）      

3-1 受入検査（実施者、実施予定日時及び

内容） 

  共通 ・実施者、実施予定日時及び内容が記載されているか。 

・受入検査の方法が記載されているか。 

3-2 抽出操作を行うまでの試料の保存・管

理（場所、方法、期間） 

  共通 ★試料の保存方法は、規格・マニュアルに従った条件（別添 1-2 参照）となって

いるか。 

・汚染防止への配慮がされているか。 

   排出ガス ・ろ過材などに補修されたダストについて、塩酸処理の記載があるか（燃え殻及

びばいじんも同様。） 

3-3 抽出操作（実施者、開始予定日時、方

法及び条件） 

  共通 ・実施者、開始予定日時が記載されているか。 

・方法及び条件が記載されているか。（操作フローが記載されていること。） 

3-4 試料抽出液のクリーンアップ（実施

者、開始予定日時、方法及び条件） 

 共通 ・実施者、開始予定日時が記載されているか。 

・方法及び条件が記載されているか。（操作フローが記載されていること。） 

・硫黄分が多い試料に対して銅チップ処理が記載されているか。 

3-5 測定用試料に併せて測定を行う試料   共通 ・①操作ブランク、②トラベルブランク（排出ガスのみ）、③二重測定、④濃度
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を記入し、行を削除しないこと。）          

※（ ）内は、手引きの章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

の調製 既知試料に関する記述があるか。 

4 生物検定法による試料の測定計画（第２部第４章１）    

4-1 計測機器の点検   共通 ・日常点検・定期点検の項目・方法が記載されているか。 

4-2 測定系の準備   共通 ・凍結保存、冷蔵保存或いは常温保存されているものの開封作業や測定に使用す

る上で問題がないことが記録されているか。 

・細胞を使用する場合、継代等の操作記録、雑菌汚染等の有無の確認及び細胞活

性が維持されていることが記録されているか。 

4-3 検量線の作成  共通 ★検量線の作成方法、測定方法で定められている近似式及びその算出過程が記載

されているか。 

4-4 

4-6 

試料の測定 

測定に係る作業 

  共通 ・測定の順番や対応が記載されているか。 

・測定に供した試料量が記載されているか。 

・最終検液量が記載されているか。 

4-5 検量線の確認及び感度変動の管理図

による確認に係る作業 

  共通 ・管理限界内であることを確認する記載があるか。 

・管理限界を超過した場合、その対応が記載されているか。 

4-7 検出下限等算出用検量線の作成   共通 ・少なくとも 6 ヶ月に 1 回、検出下限及び定量範囲を求めるために標準液につい

て検量線を作成し、得られたデータが測定方法に定められた条件に合致してい

ることを確認する記載があるか。 

5 生物検定法における定量結果の確定と結果の報告（第２部第５章）   

5-1 検出下限及び定量範囲の算出に係る

作業 

 共通 ★マニュアルに記載されている方法で、標準物質における検出下限、定量下限及

び定量上限が設定されているか。 

★試料量と前処理を経た最終検液量の数値と、標準物質における検出下限及び定

量下限から、試料における検出下限及び定量下限が算出されているか。 

5-2 算出された濃度の精度確認に係る作

業 

 共通 ・記録の不備、操作ミス及び定量範囲の逸脱等、再測定の必要が生じた場合、そ

の理由を記して再測定を行うとともに、その原因を追及して理由を明確にする

記載があるか。 

5-3 実測濃度及び測定量（毒性等量）の算   共通 ・試料測定時の希釈倍率は、定量範囲内に複数点のデータが入るように設定され
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チェック事項 

（該当しない場合は右欄の対応ページに必ず「－」

を記入し、行を削除しないこと。）          

※（ ）内は、手引きの章番号を示す。 

対応 

ページ 

章番号 

確認事項 

出結果の確認に係る作業 ているか。 

★マニュアルに記載されている方法で、実測濃度や測定量（毒性等量）が算出さ

れているか。 

5-4 操作ブランク試験、トラベルブランク

試験、二重測定及び濃度既知試料の測

定結果の算出並びにその確認に係る

作業 

 共通 ★操作ブランク値は十分に低値であることを確認する記載があるか。 

★二重測定は、定量下限値以上の測定量（毒性等量）についてその平均値を求め、

個々の測定値が平均値の差が±30％以内であることを確認する記載があるか。 

★濃度既知試料は認証値もしくは分析機関平均値が存在する試料か。自社で準備

した試料の場合、複数回分析を行い、一定の分析値が得られた試料か。 

     排出ガス ★トラベルブランク値は十分に低値であることを確認する記載があるか。 

5-5 換算係数及び回収率の確認に係る作

業 

  共通 ・6 ヶ月に 1回又は使用する試薬等の製造ロットが変わったときなどに、換算係数

を算出して、マニュアル記載の換算係数と比較しているか。 

・6 ヶ月に 1回又は使用する試薬等の製造ロットが変わったときなどに、回収率を

確認しているか。また、このときの回収率が、50％～120％の範囲に収まってい

るか。 

5-6 異常値及び欠測値の処理   共通 ・異常値・欠測値の原因等が記載されているか。また、必要な措置が講じられて

いるか。 

5-7 試料等の保存  共通 ・再分析・再測定に備えた試料等の保存・管理を行う計画となっているか。 

・前処理済みの測定液の保管方法について記載されているか。 
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別添 5-1（品質保証・品質管理結果報告書の確認例：第 2 章、第 4 章関連）（GC-MS 法） 

例 1：検量線作成用標準液が 1濃度に対して最低 3回以上測定し、合計 15点以上のデータがとられ

ているかの確認 

＜確認ポイント＞ 

・検量線作成用の標準液の種類を確認し、測定対象成分が 5段階以上かを確認する。 

・1 濃度に対して最低 3回以上の測定結果（面積値）が得られているかを確認する。 

＜検量線作成用標準液の例＞ 

成分名 
検量線 1 
（pg/μL） 

検量線 2 
（pg/μL） 

検量線 3 
（pg/μL） 

検量線 4 
（pg/μL） 

検量線 5 
（pg/μL） 

検量線 6 
（pg/μL） 

測定対象成分       
2,3,7,8-TeCDD 0.1 0.5 2 10 50 100 
1,2,3,7,8-PeCDD 0.1 0.5 2 10 50 100 
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0.2 1 4 20 100 200 
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0.2 1 4 20 100 200 
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0.2 1 4 20 100 200 
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0.2 1 4 20 100 200 
1,2,3,4,6,7,8,9-OCDD 0.5 2.5 10 50 250 500 
2,3,7,8-TeCDF 0.1 0.5 2 10 50 100 
1,2,3,7,8-PeCDF 0.1 0.5 2 10 50 100 
2,3,4,7,8-PeCDF 0.1 0.5 2 10 50 100 
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0.2 1 4 20 100 200 
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0.2 1 4 20 100 200 
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0.2 1 4 20 100 200 
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0.2 1 4 20 100 200 
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0.2 1 4 20 100 200 
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0.2 1 4 20 100 200 
1,2,3,4,6,7,8,9-OCDF 0.5 2.5 10 50 250 500 
3,4,4’,5-TeCB (#81) 0.1 0.5 2 10 50 100 
3,3’,4’,4’-TeCB (#77) 0.1 0.5 2 10 50 100 
3,3’,4,4’,5-PeCB (#126) 0.1 0.5 2 10 50 100 
3,3’,4,4’,5,5’-HxCB (#169) 0.1 0.5 2 10 50 100 
2’,3,4,4’,5-PeCB (#123) 0.1 0.5 2 10 50 100 
2,3’,4,4’,5-PeCB (#118) 0.1 0.5 2 10 50 100 
2,3,3’,4,4’-PeCB (#105) 0.1 0.5 2 10 50 100 
2,3,4,4’,5-PeCB (#114) 0.1 0.5 2 10 50 100 
2,3’,4,4’,5,5’-HxCB (#167) 0.1 0.5 2 10 50 100 
2,3,3’,4,4’,5-HxCB (#156) 0.1 0.5 2 10 50 100 
2,3,3’,4,4’,5’-HxCB (#157) 0.1 0.5 2 10 50 100 
2,3,3’,4,4’,5,5’-HpCB (#189) 0.1 0.5 2 10 50 100 
13C-ラベル体（クリーンアップスパイク）       
13C12-2,3,7,8-TeCDD 10 10 10 10 10 10 
13C12-1,2,3,7,8-PeCDD 10 10 10 10 10 10 
 
 
 
記載を省略。測定対象成分と同様、合計 29 化合物
ある 

      

13C-ラベル体（シリンジスパイク）       
13C12-1,2,7,8-TeCDF 10 10 10 10 10 10 
13C12-1,2,4,7,8-PeCDD 10 10 10 10 10 10 
13C12-1,2,3,4,6,7-HxCDD 10 10 10 10 10 10 
13C12-1,2,3,4,6,8,9-HpCDF 10 10 10 10 10 10 
13C12-2,3',4',5-TeCB (#70) 10 10 10 10 10 10 
13C12-2,3,3',5,5'-PeCB (#111) 10 10 10 10 10 10 
13C12-2,2',3,4,4',5-HxCB (#138) 10 10 10 10 10 10 
13C12-2,2',3,3',5,5',6-HpCB (#178) 10 10 10 10 10 10 
13C12-ラベル体（サンプリングスパイク）       
13C12-1,2,3,4,-TeCDD 10 10 10 10 10 10 
13C12-3,3’,4’,5’-TeCB (#79) 10 10 10 10 10 10 

 

 

 

 

 

図示した例は 6種類（検量線 1～6）の標準液である。一般に市販されている標準液は、測定対
象成分が各種溶液で段階的に設定され、クリーンアップスパイク、シリンジスパイク、サンプ
リングスパイクは各種溶液で一定の量が配合されていることが多い。 
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＜その他留意点＞ 

・検量線作成用標準液については、測定対象成分だけではなく、クリーンアップスパイク、シリンジ

スパイク、サンプリングスパイク（一般環境大気及び排出ガス測定を含む場合）も併せて表示を求

める必要がある。 

・測定対象成分については，Native や 12C 等と表記される場合もある。クリーンアップスパイクは

CS、シリンジスパイクは RSや SyS、サンプリングスパイクは SS等と表記される場合もある。 

 

＜検量線の濃度系列及び測定結果の例（TEFを有する 29種類の化合物から 1化合物を抜粋）＞ 

上記の検量線 1 から検量線 5 までの 5 段階の標準液を 2μL 使用した例 

 

 

 

 

 

 

 

＜その他留意点＞ 

・最低限、TEFを有する 29化合物についてのデータが取得されている。 

・1 化合物につき 2種類の測定イオン（例では定量イオン、確認イオンと表記）で測定される。 

・濃度比と面積比から検量線グラフが作成されるが、直線から大きく外れる点が無いかや原点付近を

通るかについて確認することも重要である（下図）。 

・掲載した事例は 2種類の測定イオンについてグラフを作成しているが、定量計算に片方の測定イオ

ンのみを用いる場合には、そちら側の測定イオンにおける図のみの表示でもよい。 

Native CS 

注入量 (pg) 注入量(pg) Native面積 CS面積 濃度比 面積比 Native面積 CS面積 濃度比 面積比

0.2 20 984.5 89915.3 0.01 0.010949193 794 70713.9 0.01 0.0112 1.0949 1.1228

0.2 20 958.9 89147 0.01 0.010756391 812.6 71299.2 0.01 0.0114 1.0756 1.1397

0.2 20 947.2 84365.2 0.01 0.011227378 688.4 67259.8 0.01 0.0102 1.1227 1.0235

1 20 3893.5 74657.7 0.05 0.052151352 3210.7 60670.6 0.05 0.0529 1.0430 1.0584

1 20 4155.4 77008.9 0.05 0.053959997 3259.6 60897 0.05 0.0535 1.0792 1.0705

1 20 3996.5 76514.2 0.05 0.052232135 3297 61758 0.05 0.0534 1.0446 1.0677

4 20 15781.8 73655.4 0.2 0.214265349 12337.4 59024.2 0.2 0.2090 1.0713 1.0451

4 20 15046.3 72629.7 0.2 0.207164562 11898.8 57512.7 0.2 0.2069 1.0358 1.0344

4 20 14889.7 70453.2 0.2 0.211341713 11859.3 55392.7 0.2 0.2141 1.0567 1.0705

20 20 78540.9 73775 1 1.064600474 62847.6 58773.7 1 1.0693 1.0646 1.0693

20 20 77890.1 72283.7 1 1.077561055 61175.6 58301.8 1 1.0493 1.0776 1.0493

20 20 75433.7 70660 1 1.067558732 60108.6 55693.3 1 1.0793 1.0676 1.0793

100 20 383809.6 72331.7 5 5.306243321 301936 58228.4 5 5.1854 1.0612 1.0371

100 20 383419.9 72323.6 5 5.301449319 304107 56768.4 5 5.3570 1.0603 1.0714

100 20 376542.7 70650.6 5 5.329646174 294987.1 56771.2 5 5.1961 1.0659 1.0392

傾き 1.062 傾き 1.0489 平均RR 1.0681 1.0652

切片 0.00119 切片 0.00404 標準偏差 0.021481225 0.031670941

決定係数 0.99999 決定係数 0.99967 変動係数(%) 2.01% 2.97%

2378-TeCDD

定量イオン(Q) 確認イオン(M)
RRcs(M)RRcs(Q)

一定のクリーンアップスパイク（CS）に対して測
定対象成分が 5段階となっている。 

各化合物について 2種類の測定イオンで測定され
る。測定結果としてクロマトグラムの面積値が得
られる。 
この例では 15回の標準液の機器測定測定を通じ
て、面積値が得られている。 
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例 2：各標準物質とそれに対応するクリーンアップスパイク用内標準物質との相対感度の変動係数が

10%以内に収まっていることを確認する。 

＜確認ポイント＞ 

・検量線を作成するために測定された 15 点以上の測定結果から得られている個々の RRcs を基に

確認を実施 

＜検量線の濃度系列及び測定結果の例（TEFを有する 29化合物のうち 1化合物を抜粋）＞ 

 

 

 

 

＜その他留意点＞ 

・掲載した事例は 2 種類の測定イオンについて RRcs を算出しているが、定量計算に片方の測定イオ

ンのみを用いる場合には、そちら側の質量電荷比における RRcsのみの表示でもよい。 

y = 1.0625x + 0.0012
R² = 1

0
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4
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2378-TeCDD 定量イオン(Q)

y = 1.0489x + 0.004
R² = 0.9997
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2378-TeCDD 確認イオン(M)

Native CS 

注入量 (pg) 注入量(pg) Native面積 CS面積 濃度比 面積比 Native面積 CS面積 濃度比 面積比

0.2 20 984.5 89915.3 0.01 0.010949193 794 70713.9 0.01 0.0112 1.0949 1.1228

0.2 20 958.9 89147 0.01 0.010756391 812.6 71299.2 0.01 0.0114 1.0756 1.1397

0.2 20 947.2 84365.2 0.01 0.011227378 688.4 67259.8 0.01 0.0102 1.1227 1.0235

1 20 3893.5 74657.7 0.05 0.052151352 3210.7 60670.6 0.05 0.0529 1.0430 1.0584

1 20 4155.4 77008.9 0.05 0.053959997 3259.6 60897 0.05 0.0535 1.0792 1.0705

1 20 3996.5 76514.2 0.05 0.052232135 3297 61758 0.05 0.0534 1.0446 1.0677

4 20 15781.8 73655.4 0.2 0.214265349 12337.4 59024.2 0.2 0.2090 1.0713 1.0451

4 20 15046.3 72629.7 0.2 0.207164562 11898.8 57512.7 0.2 0.2069 1.0358 1.0344

4 20 14889.7 70453.2 0.2 0.211341713 11859.3 55392.7 0.2 0.2141 1.0567 1.0705

20 20 78540.9 73775 1 1.064600474 62847.6 58773.7 1 1.0693 1.0646 1.0693

20 20 77890.1 72283.7 1 1.077561055 61175.6 58301.8 1 1.0493 1.0776 1.0493

20 20 75433.7 70660 1 1.067558732 60108.6 55693.3 1 1.0793 1.0676 1.0793

100 20 383809.6 72331.7 5 5.306243321 301936 58228.4 5 5.1854 1.0612 1.0371

100 20 383419.9 72323.6 5 5.301449319 304107 56768.4 5 5.3570 1.0603 1.0714

100 20 376542.7 70650.6 5 5.329646174 294987.1 56771.2 5 5.1961 1.0659 1.0392

傾き 1.062 傾き 1.0489 平均RR 1.0681 1.0652

切片 0.00119 切片 0.00404 標準偏差 0.021481225 0.031670941

決定係数 0.99999 決定係数 0.99967 変動係数(%) 2.01% 2.97%

2378-TeCDD

定量イオン(Q) 確認イオン(M)
RRcs(M)RRcs(Q)

個々の RRcsの値から算出された変動係数が 10%以
内になっているかを確認する。 
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・相対感度は、測定した 2種類のイオンの面積合計値や面積平均値を用いて算出することも認められ

ているので，相対感度を算出している測定値（面積値）が一貫しているか確認する。これは試料の

測定においても同様である。 

 

例 3：クリーンアップスパイク用内標準物質のシリンジスパイク用内標準物質に対する相対感度の変

動係数が 20%以内に収まっていることを確認する。 

例 4：排出ガス、一般環境大気について、サンプリングスパイク用内標準物質のクリーンアップスパ

イク用内標準物質に対する相対感度の変動係数が 20%以内に収まっているいことを確認する。 

＜確認ポイント＞ 

・検量線を作成するために測定された 15 点以上の測定結果から得られている個々の RRrs、RRss

を基に確認を実施 

・確認方法は RRcs（例 2）と同じ 

 

＜その他留意点＞ 

・一般的に検量線作成用標準液において、どの測定対象成分の濃度段階においてもシリンジスパイク、

サンプリングスパイクともに、クリーンアップスパイクと同様に一定量が混合されている。 

・シリンジスパイク、サンプリングスパイクの数はクリーンアップスパイクよりも少ない。大気のサ

ンプリングスパイクは 1化合物（13C12-1234-TeCDD）のみであることが多い。 

 

例 5：測定用試料検液中のシリンジスパイク内標準物質のピーク面積は，その日に測定した標準液中

シリンジスパイク内標準物質のピーク面積の 70%以上になっているか確認 

＜確認ポイント＞ 

・標準液と試料中のシリンジスパイク内標準物質のピーク面積を比較して、試料中の面積が 70%

以上となっていることを確認する。 

＜シリンジスパイクの面積の比較の例（分析に使用された 1カラムでの例）＞ 

 

シリンジスパイク化合物名 標準液中の面積 試料１面積値 比率(%) 試料 2 面積値 比率(%) 
13C12-1,2,7,8-TeCDF 108149.5 117583.9 108.7 125312 96.3 
13C12-1,2,4,7,8-PeCDD 72260.2 76241.2 105.5 77259.1 91.3 
13C12-1,2,3,4,6,7-HxCDD 55370.2 60891 110 67359 101.3 
13C12-1,2,3,4,6,8,9-HpCDF 55158 60106 109 66755 99.5 
13C12-2,3',4',5-TeCB (#70) 116397 120708.7 103.7 120434.5 92.1 
13C12-2,2',3,4,4',5-HxCB (#138) 71420.1 75749.4 106.1 82581.4 102.3 

 

 

 

 

＜その他留意点＞ 

・シリンジスパイク内標準物質の面積値は分析に使用された GC カラム（通常、ダイオキシン類の分

析には 2 から 3種類のカラムが使用される）毎に確認する必要がある。 

・面積値の比率は「シリンジスパイク回収率」等と表記される場合があるが、後述のクリーンアップ

個々の試料におけるシリンジスパイクの面積が標
準液の面積の 70%以上かを確認する。 
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スパイクの回収率及びサンプリングスパイクの回収率とは異なるものである。 

・シリンジスパイクの面積比率が 100%を超えるケースはよくあるが、測定溶液の最終濃縮のばらつ

きが主な原因であり、試料測定溶液がより濃縮された場合に数値が高くなる。この他、数値のばら

つきはシリンジスパイク添加量のばらつきの他、標準液と試料の測定時の機器の感度の違いの影響

等も受ける。 

 

例 6：ピーク面積の強度比（塩素同位体比）は理論値に対して 15％以内（定量下限未満では 25％以

内）かの確認 

＜確認ポイント＞ 

・各クロマトグラムにおける定量対象化合物のピーク面積値の比率を算出する。この値が、化合

物の元素の天然存在比から理論的に推定される比率の値と比較して、規定の範囲内に収まって

いるかを確認する。 

＜ピーク面積の強度比の報告の例＞ 

 

 

 

 

 

出典：「ダイオキシン類調査における品質管理マニュアル（案） 令和元年 5月 国土交通省 水管理・国土保全局 河川環境課」に示
された報告様式を参考に表示 

① ②

ﾓﾆﾀｰ
ｲｵﾝ

ﾋﾟｰｸ面積
ﾓﾆﾀｰ
ｲｵﾝ

ﾋﾟｰｸ面積

 2,3,7,8-TeCDD M+2 8.760E+01 M 7.790E+01 1.125 1.291 -13 (○)

P  1,2,3,7,8-PeCDD M+2 1.899E+02 M 1.043E+02 1.821 1.611 13 ○

C  1,2,3,4,7,8-HxCDD M+2 1.189E+02 M+4 9.930E+01 1.197 1.240 -3 (○)

D  1,2,3,6,7,8-HxCDD M+2 3.379E+02 M+4 2.667E+02 1.267 1.240 2 ○

D  1,2,3,7,8,9-HxCDD M+2 3.803E+02 M+4 3.268E+02 1.164 1.240 -6 ○

s  1,2,3,4,6,7,8-HpCDD M+2 6.074E+03 M+4 5.772E+03 1.052 1.035 2 ○

 OCDD M+4 6.486E+04 M+2 5.814E+04 1.116 1.126 -1 ○

 2,3,7,8-TeCDF M+2 1.398E+02 M 1.055E+02 1.325 1.289 3 (○)

 1,2,3,7,8-PeCDF M+2 7.164E+02 M+4 4.857E+02 1.475 1.549 -5 ○

P  2,3,4,7,8-PeCDF M+2 1.136E+02 M+4 7.440E+01 1.527 1.549 -1 (○)

C  1,2,3,4,7,8-HxCDF M+2 2.280E+02 M+4 1.852E+02 1.231 1.242 -1 (○)

D  1,2,3,6,7,8-HxCDF M+2 1.287E+02 M+4 1.046E+02 1.230 1.242 -1 (○)

F  1,2,3,7,8,9-HxCDF M+2 2.040E+01 M+4 2.840E+01 0.718 1.242 -42 -(ND)

s  2,3,4,6,7,8-HxCDF M+2 1.798E+02 M+4 1.674E+02 1.074 1.242 -14 (○)

 1,2,3,4,6,7,8-HpCDF M+2 2.694E+03 M+4 2.503E+03 1.076 1.036 4 ○

 1,2,3,4,7,8,9-HpCDF M+2 3.628E+02 M+4 3.615E+02 1.004 1.036 -3 (○)

 OCDF M+4 8.534E+03 M+2 7.596E+03 1.123 1.125 0 ○

 3,3',4,4'-TeCB          (#77) M+2 2.713E+03 M 2.087E+03 1.300 1.304 0 ○

 3,4,4',5-TeCB           (#81) M+2 1.524E+02 M 1.280E+02 1.191 1.304 -9 (○)

 3,3',4,4',5-PeCB      (#126) M+2 1.792E+02 M+4 1.207E+02 1.485 1.532 -3 (○)

Co  3,3',4,4',5,5'-HxCB    (#169) M+2 1.290E+02 M+4 1.051E+02 1.227 1.227 0 -(ND)

|  2,3,3',4,4'-PeCB       (#105) M+2 6.804E+03 M+4 4.259E+03 1.598 1.532 4 ○

P  2,3,4,4',5-PeCB       (#114) M+2 4.510E+02 M+4 2.660E+02 1.695 1.532 11 (○)

C  2,3',4,4',5-PeCB       (#118) M+2 1.427E+04 M+4 9.083E+03 1.571 1.532 3 ○

B  2',3,4,4',5-PeCB      (#123) M+2 2.687E+02 M+4 1.663E+02 1.616 1.532 5 (○)

 2,3,3',4,4',5-HxCB    (#156) M+2 1.347E+03 M+4 1.088E+03 1.238 1.227 1 ○

 2,3,3',4,4',5'-HxCB   (#157) M+2 3.743E+02 M+4 3.051E+02 1.227 1.227 0 (○)

 2,3',4,4',5,5'-HxCB    (#167) M+2 5.758E+02 M+4 4.890E+02 1.178 1.227 -4 ○

 2,3,3',4,4',5,5'-HpCB  (#189) M+2 8.680E+01 M+4 7.740E+01 1.121 1.024 9 -(ND)

化合物の名称等
①②から
求めた

塩素同位体比

理論塩素
同位体比

理論比から
のずれ（%）

判定

2つのモニターイオンの面積の比率 

元素の天然存在比から論理的に推定される数値 

左の数値のズレを算出し、検出下限以上の化合物に対して 15%以内か（定量下限未満の場合は 25%以内か）
を判定する。上記の例は、検出下限以上定量下限未満の化合物の判定を括弧書き表示としている。 
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＜その他留意点＞ 

・ピーク面積の強度比の算出にあたり、分母分子のとり方が逆になっている場合もある。統一的な計

算方法はないが、検体によって計算方法が変更される（例：分析機関が通常採用している計算では

基準を満足しない検体について、計算方法を変えて報告する）ことは望ましくない。 

 

例 7：一般環境大気、排出ガス、環境水（地下水を含む）、排出水の検出下限について、環境基準・

排出基準の 1/30を満たしているかの確認 

例 8：その他の媒体で、規格・マニュアルに規定された目標検出下限が満たされているかの確認 

＜確認ポイント＞ 

・検出下限が評価すべき基準（一般環境における項目：環境基準、排出源における項目：排出基

準）の 1/30を満たしていることを確認する。検出下限は化合物別に確認する。 

・環境大気、土壌及び底質については検出下限の設定が分析マニュアルに示されている。 

＜環境大気における検出下限の設定＞ 

 

 
出典：「ダイオキシン類に係る大気環境測定マニュアル（平成２０年３月改訂) 環境省水・大気環境局総務課ダイオキシン対策室大

気環境課」 
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＜土壌の分析マニュアルにおける検出下限の設定＞ 

 
出典：「ダイオキシン類に係る土壌調査測定マニュアル 平成 21年 3月 環境省水・大気環境局土壌環境課」 

 

＜底質の分析マニュアルにおける検出下限の設定＞ 

 
出典：「ダイオキシン類に係る底質調査測定マニュアル 平成 21年 3月 環境省水・大気環境局水環境課」 

 

＜その他留意点＞ 

・結果報告において記述される下限値は、規格・マニュアルに従った方法で、個々の成分（異性体）

について検出下限値、定量下限値を求められたものを、「試料における検出下限」「試料における定

量下限」としている。この下限値は結果の表中に記述することを、規格・マニュアルでは要求して

いる。しかし、この試料における下限値の欄に、規格・マニュアルに記述のある目標定量下限や目

標検出下限を記述している事例がしばしば見受けられるが、規格・マニュアルに従った方法の下限

値への修正を求めることが必要である。通常、規格・マニュアルに従って求められた下限値は、成

分ごとに異なる値になることがほとんどで、目標下限値のように一様な値になることは極めて少な

い。 

 

例 9：クリーンアップスパイクの回収率が規格・マニュアル等に定められた範囲内（50～120%）に入

っているかの確認 

例 10：一般環境大気、排出ガスについてサンプリングスパイクの回収率がマニュアル等に定められ

た範囲内（70～130%）に入っているかの確認 

＜確認ポイント＞ 

・分析に使用されたクリーンアップスパイク（測定項目(媒体)：全項目）、サンプリングスパイク

（測定項目：一般環境大気及び排出ガス）の全化合物を対象に、クリーンアップスパイクの回

収率は 50～120%、サンプリングスパイクの回収率は 70～130%に入っているかを確認する。 
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＜クリーンアップスパイク及びサンプリングスパイクの回収率の報告の例＞ 

 

種別 成分名 例 1（良好） 例 2（不可） 例 3（不可） 例 4（不可） 

CS 13C12-2,3,7,8-TeCDD 91% 48% 81% 71% 
13C12-1,2,3,7,8-PeCDD 103% 54% 88% 88% 
13C12-1,2,3,4,7,8-HxCDD 85% 62% 91% 83% 
13C12-1,2,3,6,7,8-HxCDD 83% 68% 81% 78% 
13C12-1,2,3,7,8,9-HxCDD 74% 72% 94% 81% 
13C12-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 80% 72% 63% 90% 
13C12-1,2,3,4,6,7,8,9-OCDD 85% 64% 42% 81% 
13C12-2,3,7,8-TeCDF 98% 132% 93% 84% 
13C12-1,2,3,7,8-PeCDF 85% 52% 91% 86% 
13C12-2,3,4,7,8-PeCDF 82% 59% 90% 94% 
13C12-1,2,3,4,7,8-HxCDF 75% 68% 85% 90% 
13C12-1,2,3,6,7,8-HxCDF 88% 79% 81% 86% 
13C12-1,2,3,7,8,9-HxCDF 72% 63% 74% 73% 
13C12-2,3,4,6,7,8-HxCDF 89% 73% 86% 79% 
13C12-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 85% 62% 74% 94% 
13C12-1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 77% 53% 61% 88% 
13C12-1,2,3,4,6,7,8,9-OCDF 81% 51% 49% 76% 
13C12-3,4,4’,5-TeCB (#81) 93% 84% 91% 79% 
13C12-3,3’,4’,4’-TeCB (#77) 90% 81% 94% 87% 
13C12-3,3’,4,4’,5-PeCB (#126) 105% 70% 83% 69% 
13C12-3,3’,4,4’,5,5’-HxCB (#169) 92% 61% 84% 64% 
13C12-2’,3,4,4’,5-PeCB (#123) 95% 81% 88% 71% 
13C12-2,3’,4,4’,5-PeCB (#118) 101% 75% 81% 80% 
13C12-2,3,3’,4,4’-PeCB (#105) 98% 64% 89% 76% 
13C12-2,3,4,4’,5-PeCB (#114) 87% 69% 90% 77% 
13C12-2,3’,4,4’,5,5’-HxCB (#167) 89% 73% 80% 81% 
13C12-2,3,3’,4,4’,5-HxCB (#156) 91% 69% 84% 83% 
13C12-2,3,3’,4,4’,5’-HxCB (#157) 84% 80% 73% 74% 
13C12-2,3,3’,4,4’,5,5’-HpCB (#189) 93% 71% 87% 77% 

SS 13C12-1,2,3,4-TeCDD 94% 81% 88% 67% 
13C12-3,3’,4,5-TeCB (#70) 83% 74% 100% 56% 

CS：クリーンアップスパイク 
SS：サンプリングスパイク 

 

 

 

 

 

＜その他留意点＞ 

・回収率は、サンプリング及び分析過程の要因で低くなる傾向がある。回収率が 100%を超えること

はしばしばあり、その原因は分析装置（GC/HRMS）の感度の変動によるものや、サンプリングスパ

イク、クリーンアップスパイク、シリンジスパイクの添加誤差などが原因である。規定範囲内に収

まっていれば精度管理上は問題ないと判断してよい。 

 

  

クリーンアップスパイク（CS）については、50～120%の範囲内に入っていることを確認する（例 1）。回収率
が 50%を下回っている又は 120%を超えている場合には規定範囲を超えているので、分析結果としては不適とな
る（例 2、3）。 
また、一般環境大気及び排出ガスで添加されるサンプリングスパイク（SS）は 70～130%の範囲以内に入って
いることを確認する（例 1）。回収率が 70%を下回っている又は 130%を超えている場合には規定範囲を超えて
いるので、分析結果としては不適となる（例 4）。 
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例 11：環境大気について、トラベルブランク値が試料の測定値以下となっているか確認 

＜確認ポイント＞ 

・トラベルブランク試験は一連の測定に置いて試料数の 10%以上の頻度で少なくとも 3試料につい

て実施されており、これらトラベルブランク試験結果の平均値と操作ブランク試験の結果を比

較する。 

＜環境大気におけるトラベルブランク試験の結果の例＞ 

 

 TB1 実測濃度 

pg/m3 

TB2 実測濃度 

pg/m3 

TB3 実測濃度 

pg/m3 

TB 平均濃度 

pg/m3 
TB 標準偏差 標準偏差×３ 標準偏差×10 

操作ブランク 

pg/m3 

P
C

D
D

s 

2,3,7,8-TeCDD <0.003 <0.003 <0.003 ― ― ― ― 

 

<0.003 

1,2,3,7,8-PeCDD <0.003 <0.003 <0.003 ― ― ― ― <0.003 

1,2,3,4,7,8-HxCDD <0.003 <0.003 <0.003 ― ― ― ― <0.003 

1,2,3,6,7,8-HxCDD <0.003 <0.003 <0.003 ― ― ― ― <0.003 

 

 

C
o-

P
C

B
s 

3,3,4,4’-TeCB (#77) (0.006) (0.006) (0.005) 0.0057 0.00058 0.0017 0.0057 (0.008) 

3,3,4,4’,5-PeCB (#126) <0.003 <0.003 <0.003 ― ― ― ― <0.003 

3,3,4,4’,5,5’-HxCB (#169) <0.003 <0.003 <0.003 ― ― ― ― <0.003 

2’,3,4,4’,5-PeCB (#123) <0.003 <0.003 <0.003 ― ― ― ― <0.003 

2,3’,4,4’,5-PeCB (#118) 0.018 0.017 0.019 0.018 0.001 0.003 0.01 0.019 

2’,3,3’,4,4’-PeCB (#105) (0.008) (0.007) (0.006) 0.007 0.001 0.003 0.01 (0.007) 

 

 

TB：トラベルブランク 

 

 

＜その他留意点＞ 

・トラベルブランク試験結果の平均値が操作ブランクを超える場合には、環境大気、排ガスの各マニ

ュアル等に示される対応が記録されている必要がある。 

 

  

トラベルブランク試験結果の平均値が操作ブランク以下となっていることを
確認する 
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例 12：二重測定の確認：2,3,7,8位塩素置換異性体及び Co-PCBの定量下限値以上の測定値について

その平均値を求め、個々の測定値が平均値の 30％以内であるかの確認 

＜確認ポイント＞ 

・TEF（毒性等価係数）を有する 29化合物が評価対象。 

・第 1検体、第 2検体の実測濃度がともに定量下限値以上の化合物が評価対象。 

＜底質の二重測定の評価例＞ 

化合物の名称等 TEF 

定量下

限 

実測濃度 
平均値 平均値 

との乖離 
判定 第 1 検体 第 2 検体 

(pg/g) (pg/g) (pg/g) (pg/g) 

   1,3,6,8-TeCDD  - 0.3  6.2 6.9 -   

   1,3,7,9-TeCDD  - 0.3  2.2 2.4 -   

   2,3,7,8-TeCDD  1 0.3  0.1 0.2 定量下限未満   

   TeCDDs  - - 8.9 10 -   

   1,2,3,7,8-PeCDD   1 0.3  0.2 0.3 定量下限未満   

P  PeCDDs  - - 2.4 3.1 -   

C  1,2,3,4,7,8-HxCDD   0.1 0.7  ND ND 定量下限未満   

D  1,2,3,6,7,8-HxCDD  0.1 0.7  0.3 0.4 定量下限未満   

D  1,2,3,7,8,9-HxCDD  0.1 0.7  0.4 0.6 定量下限未満   

s  HxCDDs  - - 3.3 4.3 -   

   1,2,3,4,6,7,8-HpCDD  0.01 0.7  4.4 6.3 5.35 18% ○ 

   HpCDDs  - - 7.9 11 -   

   OCDD  0.0003 1.7  55 84 69.5 21% ○ 

   Total PCDDs  - - 78 110 -   

   1,2,7,8-TeCDF  - 0.3  ND ND -   

   2,3,7,8-TeCDF  0.1 0.3  0.1 0.1 定量下限未満   

   TeCDFs  - - 1.3 1.9 -   

   1,2,3,7,8-PeCDF  0.03 0.3  ND 0.1 定量下限未満   

   2,3,4,7,8-PeCDF  0.3 0.3  ND ND 定量下限未満   

P  PeCDFs  - - 1 1.7 -   

C  1,2,3,4,7,8-HxCDF  0.1 0.7  ND 0.2 定量下限未満   

D  1,2,3,6,7,8-HxCDF  0.1 0.7  ND ND 定量下限未満   

F  1,2,3,7,8,9-HxCDF  0.1 0.7  ND ND 定量下限未満   

s  2,3,4,6,7,8-HxCDF  0.1 0.7  ND ND 定量下限未満   

   HxCDFs  - - 1.9 2.3 -   

   1,2,3,4,6,7,8-HpCDF  0.01 0.7  1.5 2 1.75 14% ○ 

   1,2,3,4,7,8,9-HpCDF   0.01 0.7  ND 0.3 定量下限未満   

   HpCDFs  - - 4.4 5.7 -   

   OCDF  0.0003 1.7  6.9 9.1 8 14% ○ 

   Total PCDFs  - - 16 21 -   

Total (PCDDs+PCDFs) - - 93 130 -   

   3,3',4,4'-TeCB (#77) 0.0001 0.7  2 2.2 2.1 5% ○ 

   3,4,4',5-TeCB (#81) 0.0003 0.7  ND ND 定量下限未満   

   3,3',4,4',5-PeCB (#126) 0.1 0.7  ND ND 定量下限未満   

   3,3',4,4',5,5'-HxCB (#169) 0.03 0.7  ND ND 定量下限未満   

Co Total non-ortho PCBs 
 

- - 2 2.2 -   

|  2,3,3',4,4'-PeCB (#105) 0.00003 0.7  4.4 4.2 4.3 2% ○ 

P  2,3,4,4',5-PeCB (#114) 0.00003 0.7  0.2 0.2 定量下限未満   

C  2,3',4,4',5-PeCB (#118) 0.00003 0.7  9 8.6 8.8 2% ○ 

B  2',3,4,4',5-PeCB (#123) 0.00003 0.7  ND ND 定量下限未満   

s  2,3,3',4,4',5-HxCB (#156) 0.00003 0.7  1.1 1.1 1.1 0% ○ 

   2,3,3',4,4',5'-HxCB (#157) 0.00003 0.7  0.3 0.3 定量下限未満   

   2,3',4,4',5,5'-HxCB (#167) 0.00003 0.7  0.5 0.5 定量下限未満   

   2,3,3',4,4',5,5'-HpCB (#189) 0.00003 0.7  ND ND 定量下限未満   

  Total mono-ortho PCBs 
 

- - 16 15 -   

  Total Co-PCB 
 

- - 18 17 -   

Total (PCDDs + PCDFs + Co-PCBs) - - - - -   

 

 

 

  

個々の測定結果が平均値から 30%を超える化合物
がないか確認する 
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＜その他留意点＞ 

・2 検体の実測濃度だけではなく、定量下限値も表示を要求しておくと判断しやすい。 

・低濃度の検体は評価対象となる化合物が少なくなるため、複数地点での測定を委託する場合は過去

の実績等から比較的高濃度の地点で二重測定の計画を求めることが望ましい。 

・環境水や地下水など低濃度の検体の場合には評価対象となる化合物が殆どなくなることもある。 

 

例 13：土壌、底質については、毒性等量について平均値を求め、それぞれの毒性等量が平均値の±

15%以内に収まっていることの確認 

＜確認ポイント＞ 

・全毒性等量（Total TEQ）が評価対象。 

・実測濃度の評価と異なり、評価対象外となる下限値は設定されていない。 

 

＜底質の例＞ 

 

 

 

＜その他留意点＞ 

・TEQ値が±15%を満足していても個々の化合物で±30%を満足しているとは限らないので、土壌と底

質については TEQ値と各化合物実測濃度の両基準について確認が必要である。 

 

例 14：同定されたダイオキシン類のピーク面積の対応するクリーンアップスパイク用内標準物質の

ピーク面積に対する比が、検量線範囲の最も高い濃度比におけるピーク面積比の平均値以下で

あるかの確認 

＜確認ポイント＞ 

・TEF（毒性等価係数）を有する 29化合物に限らず、すべての化合物が評価対象。 

・検量線作成用標準液測定結果（最高濃度の標準液における測定対象成分とクリーンアップスパ

イクの面積比）及び試料の測定結果（測定対象成分とクリーンアップスパイクの面積比）を基

に確認する。 

・簡便な確認方法として、検量線情報（最高濃度系列の測定対象成分とクリーンアップスパイク

の面積比率）及び試料のクロマトグラム（測定対象成分とクリーンアップスパイクのピーク高

さの比率）から概略を推定することも可能である。 

＜簡便な確認方法の例＞ 

○検量線情報（最高濃度系列の測定対象成分とクリーンアップスパイクの面積比率）として検量線の

最高濃度の比率を確認する 

 

  

第1検体 第2検体

(pg-TEQ/g) (pg-TEQ/g) (pg-TEQ/g)

○○ △△ □□ 22 23 22.5 2% ○

水系名 判定調査地点河川名

実測濃度
平均値

との乖離

平均値

個々の測定結果が平均値から 15%を超える乖離が
ないか確認する 
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＜OCDDの例＞ 

成分名 濃度1 

（pg/μL） 

濃度2 

（pg/μL） 

濃度3 

（pg/μL） 

濃度4 

（pg/μL） 

濃度5 

（pg/μL） 

測定対象成分 1,2,3,4,6,7,8,9-OCDD 0.5 2.5  10 50  250 

クリーンアップスパイク 13C12-1,2,3,4,6,7,8,9-OCDD 20 20 20 20 20 

 

 

 

 

 

○試料のクロマトグラム（測定対象成分とクリーンアップスパイクのピーク高さの比率）を確認する。

以下のケース 1 は、ピーク高さの比率が約 3.1であり検量線の範囲を超えていないと推定できる。

ケース 2 は、ピーク高さの比率が約 21であり、検量線の範囲を超えていると推定できる。 

  

検量線の最高濃度系列の比率：
250pg/μL÷20pg/μL＝12.5 

検量線より、縦軸の面積比の最大値を確認する。ダ
イオキシン類の検量線の場合、市販の検量線用標準
液を使用した場合には、濃度比と面積比が 1:1にと
なるように調製されているものが多い。検量線から
面積比は約“12.5”であることを確認するが、正確
に 12.5になっていなくても問題はなく、同程度であ
ることを確認することでよい。 

濃度比 

面
積
比
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＜ケース 1＞ 

 

 

  

Compound View JEOL DioK V4.02  2021/01/04  18:56:38  Page 1
DqData: 191128_soil_BPX (DD/DF/CopPCB, BPXDXN(0.25mmx60m), Oven:130C(1min)-15C/min-210C-3C/min-310C-10C/min-330C(5)), Injection= 水田1ml_3 (UNK)
Original: 191128_BPX001.mfl, InjectionNo= 14, Sample= , Date= 2019/11/29 1:32:39
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測定対象成分ピーク強度の縦軸の
最大値が 5306323 

対象成分のクリーンアップスパ
イクの縦軸の最大値が 1709726 

ピーク高さの比率は約 3.1
（5306323÷1709726）であり、検
量線の最高濃度系列の範囲内と
推定できる。 
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＜ケース 2＞ 

 

 

＜その他留意点＞ 

・土壌、底質、排出ガス（主に小型焼却炉など）、ばいじん及び燃え殻の試料では、特定の化合物の

みが極端に高濃度になる成分が含有される場合があり、確認が特に重要となる。 

・土壌（水田・農耕地），底質では、過去に使用された農薬（除草剤：PCP及び CNP）に不純物として

含まれていたダイオキシン類の影響により、4塩素化体及び 8塩素化体の PCDDs が極端に高濃度で

検出されることがある。以下は河川の底質の測定例である。 

Compound View JEOL DioK V4.02  2021/01/05  14:53:27  Page 1
DqData: 191128_soil_BPX (DD/DF/CopPCB, BPXDXN(0.25mmx60m), Oven:130C(1min)-15C/min-210C-3C/min-310C-10C/min-330C(5)), Injection= 水田10ml_1 (UNK)
Original: 191128_BPX001.mfl, InjectionNo= 21, Sample= , Date= 2019/11/29 7:38:33
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測定対象成分測定強度の縦軸の
最大値が 16777200 

対象成分のクリーンアップスパ
イクの縦軸の最大値が 781408 

ピーク高さの比率は約 21
（16777200÷781408）であり、検
量線の最高濃度系列の範囲を超
えていると推定できる。 
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出典：「ダイオキシン類調査における品質管理マニュアル（案） 令和元年 5月 国土交通省 水管理・国土保全局 河川環境課」に示

された報告様式を参考に表示 

 

例 15：クロマトグラムのピーク形状に問題がないかの確認 

＜確認ポイント＞ 

○クロマトグラムの表示に係る確認 

・最低限、TEFを有する化合物名（異性体名、成分名）がクロマトグラムに記載されている、ある

いは記号を付して識別可能になっているかを確認する。また、保持時間（ピークの出現時間）

が記載されているか。 

・実際に測定した 2 つのイオンのクロマトグラムが記載されていること。（定量イオンのみや、2

つのイオンの平均クロマトグラム、合算クロマトグラムは、イオン強度比の確認が出来ないた

め不適切。） 

・ピーク強度に大きな差がある場合は、強度が小さなピークの形状が判別できない。最低限、TEF

を有する化合物は必要に応じて当該箇所が拡大されているか。（別ページでもよい） 

○クロマトグラムのピーク形状の確認 

・ピーク形状は，理想的にはガウス分布曲線（正規分布曲線）となる。極端に低濃度の場合を除

いてガウス分布曲線に近い形状化を確認する。内標準物質のピークは基本的にはガウス分布曲

線となる。 

・原則として隣り合うピークの先端が確実に分かれている状態であること。特に TEF を有する化

合物で単独定量されるものは分離状況を確認する。（ただし TEFを有する化合物と有さない化合

物を分離せず報告することとなっている化合物については、分離している必要はない。） 

 

  

(pg/g-dry) (pg/g-dry) (pg/g-dry) (pg-TEQ/g-dry)

 1,3,6,8-TeCDD 0.1 0.3 6000 - - - - -

 1,3,7,9-TeCDD 0.1 0.3 2200 - - - - -

 2,3,7,8-TeCDD 0.1 0.3 0.3 1 0.300 ○ 83 ○

 TeCDDs - - 1100 - - ○ - -

 1,2,3,7,8-PeCDD 0.1 0.3 3.7 1 3.70 ○ 94 ○

P  PeCDDs - - 210 - - ○ - -

C  1,2,3,4,7,8-HxCDD 0.2 0.7 8.2 0.1 0.820 ○ 79 ○

D  1,2,3,6,7,8-HxCDD 0.2 0.7 18 0.1 1.80 ○ 76 ○

D  1,2,3,7,8,9-HxCDD 0.2 0.7 20 0.1 2.00 ○ 80 ○

s  HxCDDs - - 340 - - ○ - -

 1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0.2 0.7 550 0.01 5.50 ○ 84 ○

 HpCDDs - - 1400 - - ○ - -

 OCDD 0.5 1.7 12000 0.0003 3.60 ○ 90 ○

 Total PCDDs - - 14000 - 17.7 - - -

回収率

(%) 判定
化合物の名称等

検出下限 定量下限 実測濃度
TEF

毒性等量 塩素同
位体比

CNPに含まれていたダイオキシン
類の影響を強く受けるとこれら
の化合物が高濃度となる。 

PCPに含まれていたダイオキシン
類の影響を強く受けると OCDDが
高濃度となる。 
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＜良好なクロマトグラムの例＞ 

  

 

 

  

Compound View JEOL DioK V4.02  2021/02/09  11:11:33  Page 1
DqData: 201105_R10K_CAL (DD/DF/CopPCB, BPXDXN(0.25mmx60m), Oven:130C(1min)-15C/min-210C-3C/min-310C-10C/min-330C(5)), Injection= Flyash (UNK)
Original: 201105_CAL10K001.mfl, InjectionNo= 22, Sample= , Date= 2020/11/6 4:48:24
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試料のクロマトグラム 
・化合物名や保持時間が
確認できる。 
・2つのイオンのクロマ
トグラムが掲載されて
いる。 

内標準物質のクロマト
グラム 
・サンプリングスパイ
ク、クリーンアップスパ
イク、シリンジスパイク
が測定されている 

ロックマスのクロマト
グラム 
・MSの安定状況が確認
できる。 
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＜ピーク形状に問題があるクロマトグラム：ピーク飽和の例＞ 

 

 

＜その他留意点＞ 

・環境試料では、土壌及び底質でピーク飽和の傾向が現れやすく、特に 4塩素化 PCDDの最初の 2つ

のピーク（1,3,6,8-TeCDD、1,3,7,9-TeCDD）と 8塩素化 PCDD（OCDD）は注意が必要である。 

 

  

Compound View JEOL DioK V4.02  2021/01/26  09:28:41  Page 1
DqData: 191128_soil_BPX (DD/DF/CopPCB, BPXDXN(0.25mmx60m), Oven:130C(1min)-15C/min-210C-3C/min-310C-10C/min-330C(5)), Injection= 水田10ml_3 (UNK)
Original: 191128_BPX001.mfl, InjectionNo= 23, Sample= , Date= 2019/11/29 9:23:7
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装置測定レンジを超えた測定（ピーク飽和，
若しくはピークの振り切れとも言う）であ
り、ピークトップが台形となっている場合は
ピーク飽和していると考えてよい。 
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＜ピーク形状に問題があるクロマトグラム：ピーク分離の例＞ 

〇ピーク分離が不十分なケース 

        

 

 

 

〇ピーク分離が良好なケース 

        

 

 

＜その他留意点＞ 

・ピーク分離が不十分なケースの原因として、GCの注入口の汚れや GCカラムの状態が良くない（劣

化や汚れの蓄積など）場合が考えられる。 

・ピークの分離状況に注意が必要な成分は、GCカラムの種類により異なる。次表に GCカラム毎に分
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ピークの先端が明確に
分離できていない 

ピークの先端が明確に
分離できている 
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離状況の確認が特に重要な成分を示す。 

GC カラム 分離状況に注意が必要な化合物 隣接する化合物 

BPX-DXN 2,3,7,8-TeCDD 1,2,3,9-TeCDD 

 1,2,3,7,8-PeCDD 1,2,3,6,8-PeCDD 

 1,2,3,7,8,9-HxCDD 1,2,3,4,6,7-HxCDD 

 2,3,7,8-TeCDF 2,3,4,8-TeCDF, 1,2,7,9-TeCDF 

 2,3,4,7,8-PeCDF* 1,2,3,6,8-PeCDF 

（分離しない） 

 1,2,3,7,8,9-HxCDF* 1,2,3,4,8,9-HxCDF（分離しない） 

 #126 (3,3’,4,4’,5-PeCB) 4 塩素化ダイオキシンの濃度が極端に高い場合に

は、フラグメントイオンの影響を受ける可能性があ

る。（BPX-DXN 例 1） 

 HxCBs 5 塩素化ダイオキシンのフラグメントイオンの影響

を受ける可能性がある。（BPX-DXN 例 2） 

RH-12ms 1,2,3,4,7,8-HxCDF 1,2,4,6,8,9-HxCDF 

 PeCBs 4 塩素化ダイオキシンの濃度が極端に高い場合に

は、フラグメントイオンの影響を受ける可能性があ

る。 

SP-2331，CP-CIL88 2,3,7,8-TeCDD 1,4,7,8-TeCDD 

 2,3,7,8-TeCDF 2,3,4,8-TeCDF 

 1,2,3,7,8-PeCDF* 1,2,3,4,8-PeCDF（分離しない） 

 1,2,3,4,7,8-HxCDF* 1,2,3,4,7,9-HxCDF(分離しない) 

 1,2,3,7,8,9-HxCDF 1,2,3,7,8,9-HxCDF の 左 側 の ピ ー ク

（1,2,3,4,6,7,8-HpCDF のフラグメントイオン） 

HT-８ PCB #123 (2’,3,4,4’,5-PeCB) #109+#107, #106 

 #118 (2,3’,4,4,5-PeCB) #106 

*：分離できない成分については、結果の表内で同じ保持時間に出現している成分を含んでいる結果

であることを明記していれば問題ない。 
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〇BPX-DXN 例 1 

 

〇BPX-DXN 例 2 

 

  

DQ Main View JEOL DioK V4.02  2018/11/13  14:49:58  Page 2

DqData: 181026_Reinj_BPX (DD/DF/CopPCB, BPXDXN(0.25mmx60m), Oven:130C(1min)-15C/min-210C-3C/min-310C-10C/min-330C(5)), Injection= flyash (UNK)

Original: 20181026_BPX002.mfl, InjectionNo= 18, Sample= , Date= 2018/10/27 5:31:11

24 25 26 27

Retention Time (min)

0

20000

40000

60000

80000

In
te

n
si

ty

PeCB / Average

Calculated Retention Time

#
1

2
3

#
1

1
8

#
1

1
4

#
1

0
5

#
1

2
6

24 25 26 27

Retention Time (min)

0

100000

200000

In
te

n
si

ty

13C-PeCB / Average

#123

#118

#114

#105

#126

#123 #118 #114 #105 #126

DQ Main View JEOL DioK V4.02  2018/11/13  14:49:58  Page 3
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#106 との合同ピーク 

1378-TeCDD のフラグメ

ントが影響する。右は

#122．そのため、RH12ms

で定量が望ましい。 

#127 との合同ピーク。そのため、

RH12ms で定量が望ましい。 

1278,1267-TeCDD のフラ

グメントが影響するので、

TeCDDs の濃度レベルに注

意する。 

RH12ms では PeCDDs の
フラグメントイオンと重
なるため、BPX-DXN で定

量する。 

#128 と合同ピークなので、RH12ms

で定量する。 
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・GCカラムにより定量可能な成分が異なる。以下の表は、現在主に使用されている GCカラム別に定

量されている化合物を示す。 

成分名 SP-2331 BPX-DXN DB-17 DB-5ms RH-12ms HT-8PCB 

2,3,7,8-TeCDD ◎ 〇 ― ― × － 

1,2,3,7,8-PeCDD ◎ 〇 ― ― △ － 

1,2,3,4,7,8-HxCDD ◎ ◎ ― ― × － 

1,2,3,6,7,8-HxCDD ◎ ◎ ― ― ◎ － 

1,2,3,7,8,9-HxCDD ◎ 〇 ― ― ◎ － 

1,2,3,4,6,7,8-HpCDD － ◎ ◎ ◎ ◎ －*3 

OCDD － ◎ ◎ ◎ ◎ －*3 

2,3,7,8-TeCDF 〇 〇 ― ― 〇 － 

1,2,3,7,8-PeCDF × ◎ ― ― 〇 － 

2,3,4,7,8-PeCDF ◎ × ― ― ◎ － 

1,2,3,4,7,8-HxCDF × ◎ ― ― ◎ － 

1,2,3,6,7,8-HxCDF 〇 ◎ ― ― × － 

1,2,3,7,8,9-HxCDF △ 〇 ◎ ◎ ◎ － 

2,3,4,6,7,8-HxCDF ◎ × ― ― × － 

1,2,3,4,6,7,8-HpCDF － ◎ ◎ ◎ ◎ －*3 

1,2,3,4,7,8,9-HpCDF － ◎ ◎ ◎ ◎ －*3 

OCDF － ◎ ◎ △*1 ◎ －*3 

3,3',4,4'-TeCB (#77) － ◎ ― ◎ ◎ ◎ 

3,4,4',5-TeCB (#81) － 〇 ― ◎ ◎ ◎ 

2',3,4,4',5-PeCB (#123) － 〇 ― 〇 〇 〇 

2,3',4,4',5-PeCB (#118) － × ― × ◎ 〇 

2,3,4,4',5-PeCB (#114) － × ― ◎ 〇 ◎ 

2,3,3',4,4'-PeCB (#105) － × ― △ 〇 ◎ 

3,3',4,4',5-PeCB (#126) － 〇 ― ◎ 〇*2 ◎ 

2,3',4,4',5,5'-HxCB (#167) － × ― ◎ ◎*2 ◎ 

2,3,3',4,4',5-HxCB (#156) － × ― ◎ × ◎ 

2,3,3',4,4',5'-HxCB (#157) － ◎ ― ◎ ◎ ◎ 

3,3',4,4',5,5'-HxCB (#169) － ◎ ― ◎ ◎ 〇 

2,3,3',4,4',5,5'-HpCB (#189) － ◎ ― ◎ ◎ ◎ 

◎：単独定量可能 

〇：単独定量は可能だが，近辺のピークによる影響を受ける可能性がある。 

△：GC条件，カラム状態によって分離できないことがあり，注意が必要 

×：単独定量は不可。 

*1：13C ラベル化された OCDD のフラグメントイオンが干渉してくるが，分解能が 11600 以上で質量分離が可能。*2：

この 2つの成分は保持時間が近いため，測定条件により同時に測定できないことがある。*3：分析機関により測定

（定量）を行っているところもある。 
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例 16：ピークの積分方法（積分開始と終了、ベースライン高さ）の適切さの確認 

＜確認ポイント＞ 

・クロマトグラムで得られたピーク形状に応じて面積値が積分されているかを確認する。具体的

にはピーク出現前後のチャートの高さに着目し、ピークの立ち上がり箇所から終わりまで積分

されているか、積分個所の底面（ベースライン）はピーク前後のチャートの高さと同程度であ

るかを確認する。 

・測定している 2 つのイオンのクロマトグラムについて、ピーク頂点の位置や積分開始・終了位

置の整合性についても確認する。 

＜良好なピーク積分の例＞ 

〇ある程度の濃度がある試料のクロマトグラムの例 

 

 

 

〇低濃度の試料のクロマトグラムの例 
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ピーク頂点の位置
が２つのイオンで
ほぼ同じ位置 

積分の始点と終点が
2つの測定イオンで
ほぼ同じ位置 
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ベースラインが周辺の
チャートの高さと整合 

ピーク頂点、積分の始点と終
点が 2つの測定イオンでほぼ
同じ位置 

低濃度の場合にはピーク高さに対して相対的にノイズ
が大きくなりノイズが目立ちやすく、きれいなガウス分
布曲線にはなりにくい。 
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＜ピーク積分に問題があるクロマトグラム＞ 

・環境省 環境測定分析統一精度管理調査 調査結果説明会資料より抜粋。いずれも測定対象（HxCB：

6 塩素化 PCB）に干渉している別の測定対象成分（PeCDD：5 塩素化ダイオキシン）の影響を受け、

不適切な面積積分が行われたものである。 

〇例 1（平成 20 年度 調査結果説明会資料より） 

               

〇例 2（平成 21 年度 調査結果説明会資料より） 

               

＜定量イオン＞ 

ベースラインが周囲のチャ
ートの高さと比較して高い 

＜モニターイオン＞ 

得られたピーク形状
と比較して積分開始
が遅い 

モニターイオンのピーク
積分については、特に問題
は見られない 

測定対象成分 
＜定量イオン＞ 

＜モニターイオン＞ 

内標準物質 
＜定量イオン＞ 

＜モニターイオン＞ 

得られたピーク形
状と比較して積分
終了時間が早い 

得られたピーク形
状と比較して積分
終了時間が早い 

得られたピーク形
状と比較して積分
終了時間が早い 

特に問題は見られ
ない 
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＜その他留意点＞ 

・低濃度試料のクロマトグラムで示したとおり、低濃度の場合にはピーク高さに対して相対的にノイ

ズが大きくなりノイズが目立ちやすくきれいなガウス分布曲線にはなりにくい。 

・得られたピーク形状に応じて適切に積分された場合でも、測定した 2つのイオン強度比（塩素同位

体比）が基準に収まらない場合がある。その理由として、主に以下の原因が考えられる。 

①同じ保持時間に別の定量成分や妨害物質が干渉している 

②質量分析計の測定条件により、規定のピークポイントが確保できていない 

③偶然の装置状態によりピークのポイントが取り損なわれた 

①の場合は、GC の分離カラムの変更や前処理方法の検討等が必要な場合があるので、専門家へ助

言を求めることが望ましい。②の場合は質量分析器の再調整を実施することで、③の場合には再度

測定することで改善される場合がある。 

・不適切な積分については分析ソフトの自動処理結果の確認不足が考えられる。自動処理の積分が得

られたピーク形状に整合していない場合は分析者によるマニュアル操作での修正が必要である。 

・不適切な積分は意図的に実施されることもある。例えば、測定値を小さく見積もりたい場合に、測

定対象成分の定量イオン・モニターイオンの両方とも得られたピーク形状に対して不自然に小さく

積分を行うことや、前処理のやり直しを回避するために、どちらか一方のイオンを得られたピーク

形状に対して小さく積分して塩素同位体比を基準の範囲に収めるなどの操作が行われることがあ

る。ピークの積分処理は直接分析結果に影響するので、とくに注意することが重要である。 
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例 17：定量対象ピークの保持時間に、ロックマス強度に 20％を超える変動がないかの確認 

＜確認ポイント＞ 

・ロックマスのクロマトグラムはほぼ一定であるかを確認する。 

・ロックマス強度に 20%を超える変動が見られた場合には、定量対象ピークの出現時間帯と重なっ

ていないかを確認する。 

＜ロックマス強度の確認の例＞ 

 

＜その他留意点＞ 

・ロックマス強度は試料中に夾雑物が多く存在している場合や質量分析器内での偶然の放電現象等に

より大きく変動することがある。ロックマス強度が 20%を超えて変動している時間帯は機器の感度が

大きく変動していることを示すため、その時間帯に出現したピークは定量に用いることはできない。 
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DqData: sample_DLPCB (JIS CoPCB, HT-8), Injection= sample29 (UNK)
Original: 151211_DLPCB013.CDF, InjectionNo= , Sample=
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定量対象化合物（#81、
#77）の出現時間帯にロッ
クマスが 20%を超える変
動がある。 
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別添 5-2（品質保証・品質管理結果報告書の確認例：第 2 章、第 4 章関連）（生物検定法） 

例 1：検量線の作成 

＜確認ポイント＞ 

・測定方法で定められている近似式及びその算出過程を確認する。 

・作成された検量線がマニュアルで定められている範囲や測定点数であるか確認する。 

＜検量線の作成例＞ 

例）測定にダイオキシン類応答性組換え細胞 H1L6.1c2を用いたレポータージーンアッセイ 

     

図 1 検量線作成及びパラメーターの例 

 

例 2：検量線の確認及び感度変動の管理図による確認 

＜確認ポイント＞ 

・検量線作成用標準液及び濃度既知試料に対して、測定量（毒性等量）の管理図が作成されてい

ることを確認する。 

・管理限界（±2σ）を超えている、基準値に対して一定の方向に偏る傾向がないことを確認する。 

＜管理図の作成例＞ 

例）測定にダイオキシン類応答性組換え細胞 H1L6.1c2を用いたレポータージーンアッセイ 

 

 

 

 図 2-1 管理図例 

・測定値が管理限界（±2σ）の範

囲であること。 

・一定の方向（平均値よりも上又

は下が続く、上昇傾向・下降傾

向等）に偏る傾向がないこと。 
濃度既知試料の溶液 検量線作成用標準液 

この測定方法では、測定方法に定められた近似式に

（モデル式）にカーブフィットさせ、モデル式のパラ

メーターを求める。 
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例 3：検出下限及び定量範囲を算出するための測定データ及びその算出の過程の確認 

＜確認ポイント＞ 

① 標準物質における検出下限及び定量範囲の算出 

・検出下限等算出用標準物質による検量線の測定操作により得られた測定量（毒性等量）の定量

値の変動係数（CV％）が 30％以下となる点を検出下限、20％以下となる点を定量下限とし、マ

ニュアルに記載されている方法により算出された定量上限の間を定量範囲としているかを確認

する。 

・少なくとも 6ヶ月以内に実施されていることを確認する。 

② 試料における検出下限及び定量下限 

・試料量と前処理を経た最終検液量の数値と、標準物質における検出下限及び定量下限から理論

的に算出しているかを確認する。 

・基準値等を考慮して評価しなければならない最小の濃度を決定し、その濃度の 1/30以下に検出

下限が設定されていることを確認する。 

＜標準物質における検出下限及び定量範囲の算出例＞ 

例）測定にダイオキシン類応答性組換え細胞 H1L6.1c2を用いたレポータージーンアッセイ 

 

表 3-1 検出下限等算出用標準液の調整例 

 

表 3-2 測定結果例 （n=5測定） 

 

変動係数が 20%以内

を定量範囲とする。 

30%以内を検出下限

とする。 
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図 3-1 精度プロファイルの例 

 

例 4：使用した換算係数の確認 

＜確認ポイント＞ 

・多数の試料（n=20 以上がのぞましい）について、生物検定法での実測濃度と GC-MS 法での毒性

等量を求め、GC-MS法の毒性等量を生物検定法での実測濃度で除したものの平均値を換算係数と

しているか確認する。 

＜実測濃度から測定量（毒性等量）を求める際の換算係数の導出例＞ 

例）測定にダイオキシン類応答性組換え細胞 H1L6.1c2を用いたレポータージーンアッセイ 

 

 

図 4-1 換算係数算出例 

 

例 5：操作ブランク試験の実施状況及び結果並びにその評価の確認 

＜確認ポイント＞ 

・操作ブランクは十分に低値であることを確認する記載があるかを確認する。 

・操作ブランクが検出されている場合は、検出されている要因を把握しており、実施可能な全て

の低減化対応を行っているかを確認する。 

 

変動係数 20% 

変動係数 30% 

検出下限 

定量下限 定量上限 

換算係数：0.221 換算係数：0.318 
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例 6：トラベルブランク試験の実施状況及び結果並びにその評価 

＜確認ポイント＞ 

・トラベルブランク値が定量下限値未満であるかを確認する。 

・トラベルブランクが検出されている場合は、検出されている要因を把握しており、実施可能な

全ての低減化対応を行っているかを確認する。 

 

例 7：二重測定の実施状況及び結果並びにその評価の確認 

＜確認ポイント＞ 

・二重測定は、全試料の 10％程度の頻度で実施されているかを確認する。 

・二重測定は、定量下限値以上の測定量（毒性等量）についてその平均値を求め、個々の測定値

の差が±30％以内であることを確認する記載があるかを確認する。 

 

例 8：濃度既知試料の測定による確認 

＜確認ポイント＞ 

・濃度既知試料の測定が定期的に実施されていることを確認する。前処理に使用する精製カラム

や分画カラムのロットごとに実施するのが望ましいが、少なくとも 1 年以内に実施されている

ことが必須である。 

・排出ガス又はばいじん・燃え殻の濃度既知試料の測定においては、生物検定法で算出された測

定量（毒性等量）が GC-MS法で算出された測定量（毒性等量）と同程度であるかを確認する。 

＜留意点＞ 

・European union Reference Laboratoryによる Proficiency testsの技能試験試料の測定において

は、生物検定法で算出された実測濃度が認証値（又はこれと同等値）と同程度であるか確認する。

また、当該技能試験に参加した際の評価基準である Zスコアが 2以内であることを確認する。 

 

例 9：換算係数の確認 

＜確認ポイント＞ 

・6ヶ月以内に GC-MS法によって得られた測定量（毒性等量）と生物検定法で得られた実測濃度に

より換算係数を算出し、マニュアルに記載された換算係数と大きく乖離していないか又は相関

が良いか確認する。 

＜換算係数のマニュアル参照箇所＞ 

告示番号 測定方法 
マニュアル 
参照箇所 

第 1の 1 
前処理に、硫酸シリカゲルカラム及び活性炭カラムを使用し、測定に、
ダイオキシン類応答性組換え細胞 H1L6.1c2 を用いたレポータージー
ンアッセイを利用してダイオキシン類の毒性等量を測定する方法 

p.56 

第 1の 2 
前処理に、硫酸シリカゲルカラム及び活性炭カラムを使用し、測定に、
ダイオキシン類応答性組換え細胞 101Ｌを用いたレポータージーンア
ッセイを利用してダイオキシン類の毒性等量を測定する方法 

p.75 

第 1の 3 
前処理に、多層カラムを使用し、測定に、ダイオキシン類応答性組換
え細胞 HeB5 を用いたレポータージーンアッセイを利用してダイオキ
シン類の毒性等量を測定する方法 

p.95 

第 1の 4 
前処理に、硫酸シリカゲル加熱還流法を利用し、測定に、ダイオキシ
ン類応答性組換え細胞 H4ⅡE－luc を用いたレポータージーンアッセ

p.113 
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イを利用してダイオキシン類の毒性等量を測定する方法 

第 1の 5 

前処理に、多層シリカゲルカラム及びアルミナカラムを使用し、測定
に、ダイオキシン類応答性組換え細胞 DR－EcoScreen を用いたレポー
タージーンアッセイを利用してダイオキシン類の毒性等量を測定す
る方法 

p.135-p.136 

第 1の 6 

前処理に、硫酸及び多層シリカゲルカラムを使用し、測定に、ダイオ
キシン類、アリール炭化水素受容体及びアリール炭化水素受容体核運
搬タンパク質の複合体形成反応を利用してダイオキシン類の毒性等
量を測定する方法 

p.159 

第 2の 1 

前処理に、多層シリカゲルカラム及び活性炭カラムを使用し、測定に、
抗ダイオキシン類モノクローナル抗体及びプレート固相抗原を用い
た間接競合酵素免疫測定法を利用してダイオキ シン類の毒性等量を
測定する方法 

p.180 

第 2の 2 

前処理に、多層シリカゲルカラム及び活性炭カラムを使用し、測定に、
磁性ビーズ固定化抗ダイオキシン類モノクローナル抗体及び酵素標
識抗原を用いた直接競合酵素免疫測定法を利用してダイオキシン類
の毒性等量を測定する方法 

p.202 

第 2の 3 

前処理に、多層シリカゲルカラム及びアルミナカラムを使用し、測定
に、抗ダイオキシン類モノクローナル抗体及びプレート固相抗原を用
いた間接競合酵素免疫測定法を利用してダイオキシン類の毒性等量
を測定する方法 

p.225-p.226 

第 2の 4 

前処理に、多層シリカゲルカラム及びアルミナカラムを使用し、測定
に、抗ダイオキシン類モノクローナル抗体及び抗原固相化ビーズを用
いた結合平衡除外法を利用してダイオキシン類の毒性等量を測定す
る方法 

p.252 

 

例 10：回収率の確認 

＜確認ポイント＞ 

・6 ヶ月以内の GC-MS法による回収率が 50％～120％の範囲に入っていることを確認する。 

＜留意点＞ 

・生物検定法においては、試料の採取から前処理操作に至るまでの回収率を標準物質の添加などによ

って確認することは困難であるため、高分解濃 GC-MSによる回収率の確認が必要となる。生物検定

法によって得られた実測値を毒性等量に換算する際に用いる換算係数には、既に抽出及び前処理操

作における回収率が考慮されている。 
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別添 6-1（第 4 章関連） 

立入による査察の項目及び提出を求める資料（GC-MS 法） 

★印は優先的に確認すべき項目 

項 目 

※ 外部精度管理指針 

別表 4-1 に対応 

確認内容 

1． 品質管理システムの運

営状況 

（1）内部監査の実施状況 

★直近に実施された内部監査報告書の確認。 

・組織が整備され、組織図に明示されているか。 

・文書管理手順が定められ、適切に運用されているか。 

★内部監査は組織図に従い正しく実施されているか。 

・不適切な操作が行われた場合の対処方針及びその事例。 

・ダイオキシン類測定に係る試験所間比較試験への参加状況。 

・精度管理に関する国際規格等の取得状況。 

（2）教育、訓練の実施状況 

・教育、訓練は適切に実施されているか。 

（3）標準作業手順書の整備状況 

・標準作業手順書は整備されているか。 

 

2． 施設及び試薬等に関す

る事項 

（1）施設の管理状況 

★試料保管庫、前処理室、GC-MS 測定室が分離して配置され、

汚染防止対策がされているか。 

★作業上の安全対策、環境汚染の防止対策が講じられている

か（前処理室からの排水、排気は、活性炭処理、HEPA フィ

ルター等で処理されているか、活性炭、HEPA フィルターの

交換状況、GC-MS測定室の温度・湿度・差圧の管理状況、排

水及び排気中の DXN測定結果、廃棄物マニフェスト）。 

（2）試薬、標準物質（溶液）の管理状況 

★標準物質は、①使用期限内か、②保管場所は冷蔵庫か、③

重量管理を実施しているか。 

・試薬調整の標準作業手順書及び実施状況。 

 

3． 受託業務の実施体制等 （1）受託業務の実施体制 

★1.の組織機構図と整合しているか。 

（2）受託業務の進捗状況及び進行管理の実施状況 

★進捗状況は、品質保証・品質管理計画書と整合しているか。 

（3）品質管理者による品質管理の実施状況 

★受託業務に係る品質管理者による品質管理の実施状況又は

今後の実施予定（測定担当者、技術管理者、品質管理者に

変更があった場合、内部監査実施の有無を確認）。 

 

4． 受託業務の試料採取に

関する事項 

（1）装置・器具の管理状況 

★試料採取器具・装置は濃度別に区分され、適切に管理され、

使用時に洗浄されているか。 

（2）試料採取の実施状況 

・事前調査結果記録、試料採取計画どおり実施されているか。 
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項 目 

※ 外部精度管理指針 

別表 4-1 に対応 

確認内容 

★試料採取記録があるか（試料採取時の野帳の確認）。 

★一般環境大気・排出ガス試料採取時にサンプリングスパイ

クが添加されているか。 

（3）不適切な操作の発生状況 

・不適切な操作の発生状況とその是正措置の確認。 

 

5．受託業務の試料の前処

理に関する事項 

（1）装置・器具の管理状況 

★試料前処理に用いる器具・装置は濃度別に区分され、適切

に洗浄、管理されているか。 

（2）試料の受入検査の実施状況 

★採取した試料を測定機関まで搬入する場合の配慮事項（温

度・遮光等の措置）が実施されているか。 

・試料の受け入れが適切に行われているか（試料の受入検査

記録を確認）。 

（3）試料の保存・管理の実施状況 

・試料は規格・マニュアルに規定された条件で、汚染が無い

ように保存・管理されているか。 

★試料は高濃度・低濃度の測定項目（媒体）別に保管されて

いるか。 

・試料はラベル等により識別が行われているか。 

（4）試料の前処理の実施状況 

・試料の前処理記録があるか（試薬の使用状況、洗浄に用い

たカラム及び充填材の種類及び使用状況の記録、カラム洗

浄記録）。 

★試料の前処理の実施状況は、品質保証・品質管理計画書と

整合しているか。標準作業手順書（SOP）どおりに作業を行

っているか。 

★シリンジスパイク、クリーンアップスパイクの添加時期が

規格・マニュアルと整合しているか。 

・カラム洗浄に際し通過速度が適切か。 

（5）不適切な操作の発生状況 

・不適切な操作の発生状況とその是正措置の確認。 

 

6．受託業務の GC-MS によ

る測定に関する事項 

（1）測定の実施状況 

★測定の実施状況は、品質保証・品質管理計画書と整合して

いるか。標準作業手順書（SOP）どおりに作業を行っている

か。 

★試料の測定に際して用いたインジェクションリスト（試料

名、日付・時刻が把握できるもの） 

★GC-MSの日常点検、定期点検基準及び実施状況（日常点検：

分解能、ピーク分離度及び絶対感度、ロックマスチャンネ

ル変動の調整基準及び点検日報、定期点検：機器メーカー

による定期点検報告書） 

★検量線及びそのクロマトグラム（検量線感度変動の確認用

資料（内標準物質を含めた各ピークの同定とシグナル強度
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項 目 

※ 外部精度管理指針 

別表 4-1 に対応 

確認内容 

が確認できるもの）） 

★内標準物質（使用したサンプリングスパイク、クリーンア

ップスパイク、シリンジスパイク）のクロマトグラム（内

標準物質の各ピーク強度が確認できる資料及びピーク時の

説明） 

★サンプリングスパイク回収率及びクリーンアップスパイク

回収率（各スパイクの回収率が各測定方法に定められた基

準内に入っているか。） 

・品質保証・品質管理計画書において、操作ブランク試験、

トラベルブランク試験（一般環境大気・排出ガスのみ）及

び二重測定が計画されている場合、実施結果は適切な範囲

内であるか。 

★装置の検出下限・定量下限（装置の検出下限・定量下限の

算出過程及び装置の下限値の設定が適切である旨の文書） 

★測定方法の検出下限・定量下限（測定方法の検出下限・定

量下限の算出過程及び装置の下限値の設定が適切である旨

の文書） 

★各異性体の分離状況（全異性体の同定が記入され、TEFを持

つ異性体の分離ピークが確認でき、ピーク面積が適切に処

理されたことが分かるクロマトグラムの確認。）（クロマト

グラムは必要に応じて部分拡大してもよい。） 

（2）簡易測定法導入時の確認試験の実施状況（簡易測定法の

場合） 

・比較試験の実施結果、簡易測定法導入時の確認試験の状況、

結果及びその評価に関する資料があるか。 

（3）不適切な操作の発生状況 

・不適切な操作の発生状況とその是正措置の確認 

 

7．再委託を行っている場

合の再委託先に対する

精度管理の実施状況 

・再委託する理由、作業範囲、再委託先、再委託先の再々委

託の有無、全体の業務管理の実施方法 

・再委託先に対する外部精度管理の実施状況（（本表 6･2）外

部精度管理指針に基づく査察を行った記録の確認） 
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別添 6-2（第 4 章関連） 

立入による査察の項目及び提出を求める資料（生物検定法） 

★印は優先的に確認すべき項目 

項 目 

※ 外部精度管理指針 

別表 4-2 に対応 

確認内容 

1．品質管理システムの運

営状況 

（1）内部監査の実施状況 

★直近に実施された内部監査報告書の確認。 

・組織が整備され、組織図に明示されているか。 

・文書管理手順が定められ、適切に運用されているか。 

★内部監査は組織図に従い正しく実施されているか。 

・不適切な操作が行われた場合の対処方針及びその事例。 

（2）教育、訓練の実施状況 

・教育、訓練は適切に実施されているか。 

（3）標準作業手順書の整備状況 

・標準作業手順書は整備されているか。 

 

2．施設及び試薬等に関す

る事項 

（1）施設の管理状況 

★試料保管庫、前処理室、生物検定法の試験実施施設が分離

して配置され、汚染防止対策がされているか。条例による

運用規則が定められている場合は、規則を遵守しているか。 

★レポータージーンアッセイ法による試験実施施設の場合

は、培養細胞の保存、保存処理、前処理及び測定等を行う

ための専用区域を有しているか。（測定に用いられる試薬の

調整並びに保管、器具・機器の滅菌、維持管理、保管等が

施設内で行えることの確認。） 

★作業上の安全対策、環境汚染の防止対策が講じられている

か（前処理室からの排水、排気は、活性炭処理、HEPA フィ

ルター等で処理されているか、活性炭、HEPA フィルターの

交換状況、生物検定法試験室の温度・湿度・差圧の管理状

況、排水及び排気中の DXN測定結果、廃棄物マニフェスト）。 

（2）試薬、標準物質（溶液）の管理状況 

★試薬、細胞又はキットの入手情報・品質保証書の保存・管

理状況は、委託先選定の審査時提出された資料と整合して

いるか。 

★細胞又はキットの保存場所、保存方法、汚染防止への配慮、

温度・湿度の記録、分散保管状況の確認。 

 

3．受託業務の実施体制等 （1）受託業務の実施体制 

★1.の組織機構図と整合しているか。 

（2）受託業務の進捗状況及び進行管理の実施状況 

★進捗状況は、品質保証・品質管理計画書と整合しているか。 

（3）品質管理者による品質管理の実施状況 

★受託業務に係る品質管理者による品質管理の実施状況又は

今後の実施予定（測定担当者、技術管理者、品質管理者に

変更があった場合、内部監査実施の有無を確認）。 
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項 目 

※ 外部精度管理指針 

別表 4-2 に対応 

確認内容 

4．受託業務の試料採取に

関する事項 

（1）装置・器具の管理状況 

★試料採取器具・装置は濃度別に区分され、適切に管理され、

使用時に洗浄されているか。 

（2）試料採取の実施状況 

★事前調査結果記録、試料採取計画どおり実施されているか。 

・トラベルブランク、二重測定は、試料採取計画どおりに実

施されているか。 

★試料採取記録があるか（試料採取時の野帳の確認）。 

（3）不適切な操作の発生状況 

・不適切な操作の発生状況とその是正措置の確認。 

★一般環境大気・排出ガス試料採取時にサンプリングスパイ

クが添加されていないか。（サンプリングスパイクは添加し

ない。） 

5．受託業務の試料の前処

理に関する事項 

（1）装置・器具の管理状況 

★試料前処理に用いる器具・装置は濃度別に区分され、適切

に洗浄、管理されているか。 

（2）試料の受入検査の実施状況 

★採取した試料を測定機関まで搬入する場合の配慮事項（温

度・遮光等の措置）が実施されているか。 

・試料の受け入れが適切に行われているか（試料の受入検査

記録を確認）。 

（3）試料の保存・管理の実施状況 

★試料は規格・マニュアルに規定された条件で、汚染が無い

ように保存・管理されているか。 

★試料は高濃度・低濃度の測定項目（媒体）別に保管されて

いるか。 

・試料はラベル等により識別が行われているか。 

（4）試料の前処理の実施状況 

★試料の前処理の実施状況は、品質保証・品質管理計画書と

整合しているか。標準作業手順書（SOP）どおりに作業を行

っているか。 

★試料からの抽出操作の記録の確認（抽出溶媒の種類、量及

び抽出時間） 

★試料抽出液のクリーンアップは、測定方法に応じ規格・マ

ニュアルに規定する方法で実施されているか。試薬の使用

状況、洗浄に用いたカラム及び充填材の種類、使用状況、

カラム洗浄状況の記録） 

・測定用試料に併せて測定を行う試料の調整状況（操作ブラ

ンク試験・トラベルブランク試験・二重測定のための試料、

濃度既知試料、換算係数確認試料、回収率確認試料の調整

記録） 

★GC-MS 法による換算係数、回収率の確認が実施されている

か。 

（5）不適切な操作の発生状況 

・不適切な操作の発生状況とその是正措置の確認。 
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項 目 

※ 外部精度管理指針 

別表 4-2 に対応 

確認内容 

6．受託業務の生物検定法

による測定に関する事

項 

（1）測定の実施状況 

★測定の実施状況は、品質保証・品質管理計画書と整合して

いるか。標準作業手順書（SOP）どおりに作業を行っている

か。 

★吸光度計、インキュベーター等、測定に用いる装置の日常・

定期点検、メンテナンスの実施状況 

★培養細胞又はキットの準備について、保存（凍結・冷蔵、

常温）状態から使用可能な状態までの操作（解凍、開封）

を行った状況（作業者、解凍操作・開封作業の記録）。測定

に使用する上で問題がないことの確認状況。 

★細胞の管理状況（継代等の操作記録、培養条件、雑菌汚染

の有無、細胞活性の維持の確認）（測定方法に応じて該当す

ると判断される場合） 

★検量線の作成状況（操作者、測定日、測定条件、測定順、

計測値、近似式及び算出過程の記録）。 

★試料の測定状況（測定者、測定日、測定条件、測定順、使

用した試料量、計測値（発光、吸光、蛍光等強度）の記録）。 

★感度変動の管理図による確認状況（検量線作成用標準液及

び濃度既知試料の測定で得られたデータから測定量（毒性

等量）を求め、管理図に記録しているか）。管理図による管

理限界は変動係数で 20%以内に収まっているか。（管理限界

を超えていることが確認された場合は、改善が実施されて

いるか。） 

・品質保証・品質管理計画書において、操作ブランク試験、

トラベルブランク試験（排出ガスのみ）及び二重測定が計

画されている場合、実施結果は適切な範囲内であるか。 

★回収率の確認結果は妥当か（GC-MS法により 6か月に 1回は

回収率の測定を実施し、回収率が 50%～120%の範囲にあるこ

と）。 

（3）不適切な操作の発生状況 

・不適切な操作の発生状況とその是正措置の確認 
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別添 7-1（参考資料：第 2章関連） 

国内の外部機関又は海外施設に関する事前の審査書類及び書類作成上の注意事項（GC-MS 法） 

 (1) ダイオキシン類の環境測定の実施可能性 （1次審査） 

外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

1.外部機関等が実施可能な対象項目・作業の範囲・対応可能な測定方法 

    1 別添 3-3-1 業務範囲マトリッ

クス 

  実施可能な業務の範囲を確認する。 

発注する業務に対して齟齬の無いこ

との確認。 

対応する分析法（JIS・環境省マニュ

アル等）が適切であることの確認。 

※ 受注者が分析法を勝手に改変した

り、指定された以外の方法を使わない

ことを受注者自身に宣言させる意味。 

 

2.組織の整備状況等の概要 

①組織の整

備状況 

第 1部第 1章 

1.組織 

1 統括責任者(統括管理者)、品質

管理者、技術管理者（計量管理

者）及び測定担当者の氏名、職

務等を規定した書類 

統括責任者(統括管理者)、品質管理者、技

術管理者 (計量管理者)及び測定担当者の

氏名、担当する業務及び経験等も記載す

る。 

品質管理システムの適正な運営を確

保するために必要な組織体制が整っ

ているかを確認する。 

適正な能力を持った人による実施、実

施者以外の適正な品質管理能力を持

った人による確認が行われているこ

との確認。 

※ 責任の所在の明確化、分析値を保

証させる意味。 

1-1 兼務の有無・内容 

2 職員毎の教育訓練、業務経験履

歴 

組織の機構

図  

3 組織の機構図（氏名の記載があ

るもの） 

測定分析に係る組織の機構図と責任分担

別担当人数も記載する。内部監査実施後に

内部監査者を変更している場合には、内部

監査実施時点の組織の機構図も添付する。 

 

②施設の整 第 2部第 1章 1 施設配置状況（施設全体の配置、 各部屋(前処理室、測定室等)の用途や温 分析工程や試料の濃度（低濃度用と高
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

備状況 5.施設 試料の移動経路等の配慮を解

説） 

度･湿度･差圧を明示し、間取り図及び写真

を添付するとともに、高分解能 GC-MSの保

有台数も記述する。また、高濃度試料と低

濃度試料の区分方法は詳細に記述し、汚染

防止の観点から講じている対策について

も記述する。なお、処理装置等の設置位置

も明記する。  

濃度用の区別）に配慮した施設である

か、汚染防止対策についても確認す

る。 

（例え極微量であっても）試料の発

散・付着・残留・混入が無いように考

慮されていることの確認。 

バックグランド濃度上昇による検出

下限の上昇（悪化）や不正確な分析の

未然防止。作業環境の保全。 

※ 正しい分析値を得るための意識が

あるか、それがハードウェア（施設）

的な対策に表れているか。 

1-1 施設平面図・配置図 

1-2 濃度別施設分離状況 

1-3 濃度別保管室の詳細・配慮事

項 

1-4 濃度別保管室に代わる対処法 

1-5 濃度別前処理室の有無・配慮

事項 

1-6 濃度別前処理室に代わる対処

法 

1-7 施設の写真 

1-8 施設の温度、湿度、差圧に関

する記述 

1-9  GC-MS台数の記述 

1-10  高濃度、低濃度試料の測定に

対する配慮事項 

③器具・装

置の整備状

況 

第 2部第 1章 

3.器具 

4.装置 

1 器具・装置の管理方法の概要 ･資料は測定項目ごとに作成する。 

･試料採取、試料の前処理及び GC-MSによ

る測定に使用する器具･装置の管理を実施

した記録を提出する。 

･全ての器具・装置に関するメーカー名、

製品名等を記載した一覧表及び洗浄等の

処理の状況が分かる資料も添付する。  

･器具・装置の整備状況が確認できる写真

も添付する。  

･GC-MS本体の管理状況については、「(2)5

①GC-MSの点検・調整の状況」に記載する 

必要な器具・装置を保有しているか、

管理が適切に行われているかを確認

する。 

発注する業務の種類と量に即した（見

合った）機材・器具・機器の確認。 

器具類の使いまわしによる汚染（試料

の残留）等の不具合の未然防止。 

※ 正しい分析値を得るための意識が

あるか、それがハードウェア（器具・

装置・消耗品）的な対策に表れている

か。 

2 項目・項目濃度ごとの配慮事項 

3 試料採取器具・装置・消耗品一

覧表 

4 試料採取器具・装置・消耗品の

使用・保管記録簿 

5 試料採取器具・装置・消耗品の

洗浄・交換記録簿 

6 試料前処理器具・装置・消耗品

一覧表 

7 試料前処理器具・装置・消耗品

の使用・保管記録簿 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

8 試料前処理器具・装置・消耗品

の洗浄・交換記録簿 

9 GC-MS 測定に係る器具・装置・

消耗品一覧表 

10 GC-MS 測定に係る器具・装置・

消耗品の使用・保管記録簿 

11 GC-MS 測定に係る器具・装置・

消耗品の洗浄・交換記録簿 

12 保管・整備状況を示す写真 

④安全管理   1 作業に携わる職員の安全管理 ダイオキシン類の分析により生じた廃棄

物の種類、量、処理（保管を含む。)、処

分等の状況についても記載する。 

作業員の安全面へ措置、廃棄物の管理

等が適切に行われているかを確認す

る。労働者、周辺環境、廃棄物の廃棄

に至るまで責任を持てる機関である

ことの確認（企業の信頼性）の確認。

※ 受注者の意識の高さを知る意味。 

2 環境への汚染防止対策を記述し

た書類 

3 廃棄物の処理について記述した

書類 

3-1  廃棄物発生量一覧 

3-2  マニフェスト等の添付 

3.業務実績 

    1 別添 3-4-1 業務実績一覧（過

去 3年程度） 

年度ごとに測定項目以外も含む全項目の

検体数（測定数）を記載する。なお、測定

担当者一人あたりの測定検体数も記述す

る。  

発注業務に対応する業務実績を確認

する。 

※ 人員・装置・設備に対して多すぎ

ず、少なすぎず。少なければ経験不足

の可能性、多すぎれば品質管理がおろ

そかになる恐れがある。 

 

4.再委託の有無 

  第 1部第 1章 

6.他機関との業務

の分担 

1 外注に関する規定 外注した業務分担の内容を記載し、試料採

取から定量結果の確定に至るまでの品質

管理者の責任関係を明示し、その根拠とな

る資料を添付する。また、外部精度管理指

外注先との業務分担の内容及び責任

関係が明確にされているか、外部委託

指針に基づく査察が行われているか

を確認する。 

1-1  他機関との業務分担に関する

記述 

1-2  外注に係る品質管理者の責任
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

範囲に関する記述 針に基づく査察資料も添付する。 提出する分析値の品質に対して最終

的には受注者が責任をもつ（認識があ

る）ことの確認。 

※ 責任の分担と所在の明確化、最終

責任は受注者に（発注者にも）あるこ

とを認識しているか。 

2 外部査察結果報告書 

(2) 精度管理に関する取組（2 次審査） 

外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

1. 品質管理システムに関する事項 

①不適切な

操作が行わ

れた場合の

対処方法 

第 1部第 1章 

2.不適切な操作等

が行われた場合の

対処方法 

第 2部第 4章 

2.GC-MSの点検 

6.検量線の確認及

び感度変動の確認 

第 6章 

3.異常値・欠測値

の発生原因等 

1 不適切対処方法書（不適切対処

方法に関する規定） 

品質管理上問題があると認めた場合の対

処方法書 及び講じた措置の記録、報告書

等を添付する。 

品質管理上問題があると認めた場合

の対処方法が定められ、それに基づい

て適切な対応が行われているかを確

認する。 

品質管理への取り組みが日常的（実際

に）行われていることの確認。 

※ 日頃から品質管理への努力が続け

られており、形骸化していないか。 

2 不適切対処報告書（不適切対処

に対する対応記録） 

②内部監査 第 1部第 1章 

3.内部監査 

1 監査の実施に関する規定 ･１年以内の内部監査報告書を提出する。

直近１年以内に内部監査を実施していな

い場合には、昨年度の内部監査報告書と本

年度策定の内部監査実施計画書を提出す

る。  

･内部監査報告書を踏まえた対応がある場

品質管理が適切に行われていること

を確認するための事項が定められ、そ

れに基づいて 1年に 1回以上監査が行

われているか、内部監査の指摘に対す

る改善措置の記録等を確認する。 

正しい役職により適切に監査が行わ

1-1  責任分担に関する記述 

1-2  計画・結果の承認手続きに関

する記述 

1-3  監査頻度に関する記述 

1-4  年間計画に関する記述 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

2 直近の内部監査報告書 合には、その概要を記述した資料を追加す

る。  

れているかの確認。 

※ 監査が形骸化していないか、なれ

合いになっていないか。 

2-1  監査の項目一覧 

3 監査で指摘された事項に対する

事後処理に関する書類 

3-1  指摘事項に関する記述 

3-2  改善報告書 

3-3  フォローアップ監査の実施状

況 

③教育、訓

練 

第 1部第 1章 

4.教育、訓練等 

1 教育訓練規定（教育訓練項目を

含む） 

ダイオキシン類分析に関する機関内･外に

おける研修も記述し、その記録を添付す

る。  

職務の遂行に当たり必要な教育、訓練

等が計画的に実施されているかを確

認する。 

適切に業務・職務を果たせるような教

育が適時に行われ、適材適所の人材配

置が行われているかの確認。 

※ 分析技能の向上と品質管理の意識

向上に努めているか。 

 

2 教育訓練計画 

3 教育訓練履歴 

4 研修記録報告書の代表例（外部

での研修の記録を含む） 

④文書の管

理 

第 1部第 1章 5.文

書の管理等 

1 文書管理規定（管理手順、責任

分担を示したもの）（作成日、

保存期間を含むもの） 

指針に基づき作成する。なお、指針別表 2

も参照する。電子媒体に保存している文

書・データの取り扱いについても記述す

る。 

文書・記録の作成及び維持管理の手順

が定められ、それに基づいて文書管理

が行われているかを確認する。品質管

理の遂行が円滑かつ確実に実施でき

るような文書の作成と管理の確認。 

※ 問題を迅速に発見し、的確に原因

に遡り可能な文書の作成・記録・保管

がされているか。 

 

2 管理文書一覧（指針別表２との

関係を示したもの） 

3 実際の管理文書の一例 

4 電子媒体管理規定 

⑤標準作業

手順書 

第 1部第 2章 

1.標準作業手順書 

1 標準作業手順書の目次 ･測定に関する事項が検証できる資料とす

る。 

･「5②GC-MS による試料の測定計画」に記

公定法に基づく標準作業手順書が定

められているかを確認する。 

受注する媒体に応じ、適切な公定法に

2 測定フロー図（試料採取～デー

タの確定） 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

2-1  「(5)②GC-MSによる試料の測

定計画」と異なる測定条件を

定めている場合、その測定条

件 

述した測定条件と異なる条件を定めてい

る場合には、その測定条件も記載する。 

沿った分析手順が文書として整備さ

れていることを確認。 

場合によっては標準作業手順書の中

身を確認する（経験者・専門家） 

※ 第三者にも作業の流れがイメージ

できるか、不自然さがないか。 

2-2  クリーンアップスパイクの添

加位置と添加時期 

2-3  サンプリングスパイクの添加

位置と添加時期 

2-4  二重測定に関する記述 

2-5  トラベルブランクに関する記

述 

2-6  シリンジスパイクに関する記

述 

⑥業務の進

行管理 

第 1部第 2章 

2.業務の進行管理 

1 業務の進行管理に関する規定

（責任分担、承認手続き含む） 

具体的に進行管理を行う管理表及び実施

した記録も提出する。  

技術管理者が業務の進行状況を把握

し、適切な管理が行われているかを確

認する。 

正しい役職により適時に進行がチェ

ックされているかを確認。 

※ 進行管理が形骸化していないか、

問題の発生を早期に発見でき、技術的

管理者が適時に介入できるような進

行管理か。 

 

2 全体進行管理記録表 

3 業務進行管理記録個表（技術管

理者の確認印又はサインのある

もの） 

⑦品質管理

者による品

質管理の実

施方法 

第 1部第 1章 

6.他機関との業務

の分担 

第 3章 

1.品質保証･品質

管理計画書 

1 品質保証・品質管理の概要 ･少なくとも一つの測定項目を含むダイオ

キシン類の測定で指針別紙に基づき作成

した品質保証･品質 管理結果報告書の一

例を添付する。なお、当該報告書は、一連

の報告書を提出する。また、品質保証・品

質管理計画書等を引用する場合は、同計画

品質保証・品質管理結果報告書の 1 例

について、精度管理指針別紙 2の内容

を確認する。 

恐らく、本資料をもって委託先の選定

に関する審査することになる。 

最終報告値が適切な時期、場所、方法

2 品質保証・品質管理結果報告書

（試料採取から定量結果の確定

までの一連の実報告書）【１例

のみ】   

2-1  管理の実態がわかる書類 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

2.品質保証･品質

管理結果報告書 

第 2部第 2章 

4.トラベルブラン

ク試験及び二重測

定 

第 4章 

7.同定及び定量 

第 5章 

2.回収率 

3.操作ブランク試

験 

4.トラベルブラン

ク試験 

5.二重測定 

第 6章 

1.測定結果の表示 

2.毒性等量の算出 

別紙 1、別紙 2 

2-2  組織の機構図 書等を添付する。 

･品質保証・品質管理結果報告書について

は、精度管理指針別紙 2 に記載されている

目次に従い、作成する。なお、資料タイト

ルは別紙 2の目次の表記と合わせる。 

で採取され、適切な方法で運搬、保管

され、適切な装置・器具・方法で処理、

測定されたことが第三者にも追跡確

認でき、受注者内部でも品質管理が適

切に実施されていることを確認。 

※ 受注者が自信をもって報告値を示

し、その過程を説明できる書類になっ

ているか、発注者が安心して受け取れ

る報告書か、つまり、受注者、発注者

ともにその報告値に責任を持てるか

という意味。 

2-3  検出下限定量下限一覧表 

2-4  回収率一覧表 

2-5  異常値・欠測値の取り扱いに

係る文書 

2-6  添付文書（クロマトグラム等） 

2.試薬等に関する事項 

①試薬、標

準物質(溶

液)の管理

状況の概要

を記述した

資料 

第 2部第 1章 

1.試薬 

2.標準物質（溶液） 

1 一般試薬管理台帳 使用試薬類一覧表にメーカー名、製品名等

指針に定められた必要な事項を記載する

とともに管理簿及び使用簿の写し等記録

類も添付し、作業の状況も明確になる資料

とする。  

試薬、標準物質の管理、使用状況が記

録されているかを確認する。 

使用する試薬、標準試薬の調整、保管

が適切で品質が管理されているかの

確認。 

※ 分析値算出の基準（原器）になる

標準試薬の扱いが妥当か、その品質管

理が適切に行われているか、各試薬は

分析値の品質に支障がないように管

1-1  一般試薬一覧表 

2 一般試薬使用記録簿 

3 試薬調製記録簿（作業者、調製

作業日、作業内容の記録） 

4 樹脂等洗浄記録簿 

5 標準試薬管理台帳 

5-1 標準物質一覧表 

6 標準試薬使用記録簿 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

7 標準試薬濃度一覧 理されているか。 

8 標準試薬の濃度を証明する書類 

9 標準物質の管理状況写真 

3. 試料採取に関する事項 

①試料採取

計画 

②試料採取

における配

慮事項 

第 2部第 2章 

1.試料採取計画 

2.試料採取の実行

に係る判断 

3.試料採取の記録 

4.トラベルブラン

ク試験及び二重測

定 

第 2部第 5章 

2.回収率 

4.トラベルブラン

ク試験    

別紙 3～8 

1 試料採取計画の概要と配慮事項 ･計画において試料の輸送の方法について

も記述し、指針第 2部第 2章を参考に試料

採取の記録に係る様式、その実例及び写真

も添付する。また、想定される受注業務の

試料採取に際して精度管理の観点から測

定項目毎の特性を踏まえて、特に配慮する

事項について具体的に記述する。 

･外部機関に委託している場合には、外部

機関における上記の事項が分かる資料を

提出する。 

適切に試料採取が行われているか、ま

た配慮事項（汚染防止対策、温度管理

等）を試料採取記録（現地野帳）の実

例とともに確認する。 

発注媒体に則し、適切に試料の採取時

期、場所、方法を採用しそれを適切に

実施していることの確認。 

※ 受注者の計画、判断、遂行能力が

適切であるか、その管理ができている

か、それが第三者にも説明できている

か（第三者にも理解し過程を追跡でき

る記録か）。 

2 試料採取計画書の実例 

3 試料採取実施記録簿の実例（試

料採取の場所、方法、量、採取

容器、輸送方法に関する記録） 

3-1  サンプリングスパイクの種類

と添加量 

3-2  トラベルブランクに関する記

述 

3-3  サンプリングスパイクの回収

率の算出方法と評価基準 

に関する記述 

4. 試料の前処理に関する事項 

①試料の受

入検査及び

保存・管理

の実施状況 

第 2部第 3章 

2.試料の前処理に

係る共通的事項 

第 6章 

4.試料等の保存 

1 試料の受入検査、保存・管理方

法の概要及び発送に関する事項 

指針第 2 部第 3 章 2に基づき、汚染防止の

観点を盛り込んだ保存管理等の具体的内

容も記載する。  

試料採取から前処理までの間におけ

る保管・管理方法を確認する。汚染防

止対策及び試料の識別が行われてい

るかも確認する。 

試料の紛失や取り違え、不適切な放置

が無いよう処理されていることの確

認。 

※ 試料の管理にまで注意が行き届

き、責任の所在も明確か。 

2 試料の受入検査書 

3 試料の保存・管理台帳の実録（分

析処理年月日の記録があるも

の） 

4 試料の発送記録 

5 抽出にいたるまでの処理方法及

びその記録 

②試料前処

理計画③試

第 2部第 3章 

1.試料前処理計画 

1 試料前処理計画の概要と配慮事

項 

･指針第 2部第 3章 1及び 2 に基づき、試

料の前処理の記録に係る様式及びその実

適切に試料の前処理が行われている

か、また配慮事項を試料前処理記録簿
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

料の前処理

における配

慮事項 

2.試料の前処理に

係る共通的事項 

3.試料の前処理に

係る測定項目別の

個別事項 

4.測定用試料に併

せて測定を行う試

料の調製 

第 5章 

2.回収率 

別紙 3～8 

1-1  抽出法 例を添付する。また、想定される受注業務

の試料の前処理に際して精度管理の観点

から測定項目毎の特性を踏まえて、特に配

慮する事項について具体的に記述する。  

･JISやマニュアルに具体的に記載のない

方法を採用する場合には、バリデーション

データを示す。 

･カラムクリーンアップ等の精製工程を全

自動で実施する装置（例：自動前処理装置）

を使用している場合には、自ら実施した装

置導入時の確認試験の結果について、妥当

性を判断した基準及び クロマトグラムと

ともに提出する。  

の実例とともに確認する。JISやマニ

ュアルに記載のない方法（自動前処理

装置等）を使用する場合には、妥当性

確認を行ったデータが必要である。発

注媒体に則し、適切に試料の方法を採

用し、それを適切に実施していること

の確認。申請している方法と標準作業

手順、記録に矛盾や齟齬の無いことの

確認。 

※ 受注者の遂行能力が適切である

か、その管理ができているか、それが

第三者にも説明できているか（第三者

にも理解し過程を追跡できる記録

か）。 

1-2  クリーンアップ法 

1-3  JIS やマニュアルに具体的に

記載のない抽出法又はクリー

ンアップ法の場合には、バリ

デーションデータ 

2 試料前処理記録簿の実例 

2-1  操作を行った者 

2-2  クリーンアップスパイクの種

類と添加量 

2-3  吸着剤の種類と量 

2-4  溶媒の種類と量 

2-5  クリーンアップスパイクの回

収率の算出方法と評価基準に

関する記述 

5. GC-MS による測定に関する事項 

①GC-MSの

点検・調整

の状況 

第 2部第 4章 

2.GC-MSの点検 

3.GC-MSの調整 

6.検量線の確認及

び感度変動の確認 

1 GC-MS の点検・調整の概要 GC-MS 本体の日常点検、定期点検及びメン

テナンスの項目及びその実施状況を記載

した資料、問題が発生した時の処置並びに

停電や故障時等への処置を記載した資料

も提出する。  

GC-MS 本体の日常点検、定期点検及び

メンテナンスが行われている状況を

確認する。 

仕様を満たす測定が可能なように、常

日頃から装置が整備されているか、必

要に応じてメーカー等のサポートを

受ける体制が整っているかの確認。 

※ 分析値の品質を確保すべく、装置

を良い状態に保つ努力を継続してい

るか。 

2 GC-MS 点検記録簿の実例 

3 GC-MS 調整記録簿の実例 

4 日常の検量線及び感度変動の確

認結果 

4-1  確認操作で得られた相対感度

と検量線作成時の相対感度と

の比較 

4-2  保持時間の変動 

4-3  内標準物質との相対保持比の

変動 

②GC-MSに

よる試料の

第 2部第 4章 

1.GC-MSによる試

1 GC-MS による試料の測定計画の

概要 

･データ数値及びクロマトグラムを検証す

るために必要な測定条件を記載する。  

適切に GC-MSによる測定が行われて

いるかを確認する。トラベルブランク
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

測定計画 料の測定計画 

4.検量線の作成 5.

試料の測定 

第 5章 

3.操作ブランク試

験 

4.トラベルブラン

ク試験 

5.二重測定 

6.濃度既知試料の

測定 

1-1  GC-MS測定条件 ･想定される受注業務の測定条件を記述す

る。 なお、「5③検量線～⑧各異性体の分

離」は、原則、ここに記載した測定条件と

同一の条件で行った測定結果を添付する

ものとし、やむを得ず「5③検量線～⑧各

異性体の分離」に、ここに記載した測定条

件と異なる条件で測定した結果を添付す

る場合には、その理由及び測定条件を測定

項目ごとに明記する。 

･指針第 2部第 5章 3～6の操作ブランク試

験、測定計画の概要を記述するとともに、

トラベルブランク試験、二重測定、濃度既

知試料の測定の実施計画を含む資料も添

付する。 

試験、二重測定、濃度既知試料の測定

についても確認をする。 

仕様を満たす測定方法、測定条件を採

用していることの確認。 

申請している方法と書かれた計画に

矛盾や齟齬の無いことの確認。 

※ 申請方法（公定法、JISなど）と

提出書類（申請書類、品質結果報告書）

の内容に食い違いがないか、つまり

「すべきこと」を「する」と書いてあ

るかという意味。 

  (1)カラムの種類 

  (2)モニターイオンのグルー

ピング  

  (3)定量イオン 

1-2  クリーンアップスパイクの種

類と添加量 

1-3  サンプリングスパイクの種類

と添加量 

1-4  二重測定に関する記述 

1-5  トラベルブランクに関する記

述 

1-6  シリンジスパイクに関する記

述 

1-7  標準品の種類 

1-8  注入量 

③検量線 第 2部第 4章 4.検

量線の作成 

1 検量線の算出過程・算出方法 ･測定項目と同じ項目について過去に行っ

た測定 （過去 2年以内で可能な限り新し

いもの）に基づき作成する。なお、

「5②GC-MSによる試料の測定計画」に記

述した GC-MSの測定条件と異なる条件で

の測定結果を添付する場合には、その理由

及びデータ数値及びクロマトグラムを検

証するために必要な測定条件も記載する。 

･クロマトグラムは、小濃度の 1例のみを

提出する。 

･クロマトグラムは、複数チャネルの平均

結果では なく、すべてモニターチャネル

が確認でき、測定年月日、試料内容、主要

適切に検量線の作成、感度変動の確認

がおこなわれているかを確認する。 

装置ごと条件ごとに測定対象物質の

全ての検量線が作成され、定期的に更

新され、測定点のばらつきが小さく、

検量線（回帰直線）上に測定値（点）

が乗っているか確認。 

検量線の図、その測定値一覧表の値、

根拠となるクロマトグラムに矛盾や

齟齬がないかの確認。 

※ 検量線は分析値算出のための「定

規」であるが、装置の状態や測定条件

によって変わるので、その都度かつ適

1-1  「②GC-MS による試料の測定

計画」と異なる GC-MS の測定

条件を使用している理由及び

その測定条件 

1-2  標準品の種類 

1-3  注入量 

1-4  ピーク高さ又は面積 

2 検量線のグラフ（相対検量線） 

2-1  検量線作成時の RRF と RRF 変

動係数 

3 クロマトグラム（２チャンネル） 

3-1  測定年月日 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

3-2  ピークのアサイン ピーク(TEF を持つもの)の高さ又は面積

を記載し、測定項目ごとにピークアサイ 

ン及び標準物質の絶対注入量を記入した

ものを提出する。 

 ･ここでいう検量線は相対検量線である。 

 

時に更新する必要がある。また、検量

線に不備があったり、間違った検量線

を使えば、間違った分析値を導くこと

になる。このことを受注者が理解して

いるか、それを第三者（発注者）がト

レースできる資料になっているか。 

④装置の検

出下限・定

量下限 

⑤測定方法

の検出下

限・定量下

限 

第 2部第 5章 

1.検出下限及び定

量下限 

(1)装置の検出下

限及び定量下限 

(2)測定方法の検

出下限及び定量下

限 

(3)試料測定時の

検出下限及び定量

下限 

1 装置の下限値の算出過程・算出

方法 

･対象項目と同じ項目について過去に行っ

た測定 （過去 2年以内で可能な限り新し

いもの）に基づき作成する。なお、

「5②GC-MSによる試料の測定計画」に記

述した GC-MSの測定条件と異なる条件で

の測定結果を添付する場合には、その理由

及びデータ数値及びクロマトグラムを検

証するために必要な測定条件を記載する。  

･検出下限・定量下限の算出に用いたクロ

マトグラムを提出し、あわせてクロマトグ

ラムから検出下限値・定量下限値それぞれ

を導くに至った過程を示す。 

･クロマトグラムは、装置、測定方法及び

試料測定時の各々について、複数回の繰り

返し測定で得られたクロマトグラムのう

ち、1 例のみを提出する。 

･クロマトグラムは複数チャネルの平均結

果ではなく、すべてモニターチャネルが確

認でき、測定年月 日、試料内容、主要ピ

ーク(TEF を持つもの)の高さ又は面積を

記載し、対象項目ごとにピークアサイン 

及び標準物質の絶対注入量を記入したも

検出下限・定量下限が適切に設定、測

定され、目的の下限値を満たしている

かを確認する。 

仕様を満たす検出下限となっている

か、その算出方法は指定する方法（も

しくは申請された方法）と合致してい

るかの確認。具体的には、下限値の算

出に用いられた測定値とその根拠と

なるクロマトグラムが添付されてい

るか、それらに齟齬や矛盾はないかの

確認。 

※ 分析値の品質を確保するために

は、測定対象物質の全ての検出下限

は、評価すべき値よりも十分に小さく

なくてはならない（原則として 1/30

以下）。 

1-1  「②GC-MS による試料の測定

計画」と異なる GC-MS の測定

条件を使用している理由及び

その測定条件 

1-2  標準品の種類 

1-3  注入量 

1-4  ピーク高さ又は面積 

2 装置の下限値算出に用いたクロ

マトグラム（２チャンネル） 

2-1  ピークのアサイン 

2-2  測定年月日 

3 測定方法の下限値の算出過程・

算出方法 

3-1  「②GC-MS による試料の測定

計画」と異なる GC-MS の測定

条件を使用している理由及び

その測定条件 

3-2  標準品の種類 

3-3  注入量 

3-4  ピーク高さ又は面積 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

4 測定方法の下限値算出に用いた

クロマトグラム（2チャンネル） 

のを提出する。  

4-1  ピークのアサイン 

4-2  測定年月日 

5 試料の下限値の算出過程・算出

方法 

6 試料測定時の下限値の算出過

程・算出方法 

6-1  「②GC-MS による試料の測定

計画」と異なる GC-MS の測定

条件を使用している理由及び

その測定条件 

6-2  ノイズ幅 

6-3  注入量 

7 試料測定時の下限値算出に用い

たクロマトグラム（２チャンネ

ル） 

7-1  ピークのアサイン 

7-2  測定年月日 

8 各定量下限・検出下限の比較一

覧表 

9 目標定量下限・検出下限 

⑥操作ブラ

ンク試験、

トラベルブ

ランク試

験、二重測

定の測定 

第 2部第 2章 

4.トラベルブラン

ク試験及び二重測

定 

第 3章 

4.測定用試料に併

せて測定を行う試

1 操作ブランク、トラベルブラン

ク、二重測定の算出過程 

･測定項目と同じ項目について過去に行っ

た測定 （過去 2年以内で可能な限り新し

いもの）に基づき作成する。なお、

「5②GC-MSによる試料の測定計画」に記

述した GC-MSの測定条件と異なる条件で

の測定結果を添付する場合には、その理由

及びデータ数値及びクロマトグラムを検

操作ブランク試験、トラベルブランク

試験は結果が十分に低値であるか、二

重測定結果は再現性が良いかについ

て確認を行う。 

ブランク値の求め方が仕様を満足し

ているか、指定する方法（もしくは申

請された方法）と合致しているかの確

1-1  「②GC-MS による試料の測定

計画」と異なる GC-MS の測定

条件を使用している理由及び

その測定条件 

1-2  操作ブランク試験結果 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

料の調製 

第 5章 

3.操作ブランク試

験 

4.トラベルブラン

ク試験 

5.二重測定 

6.濃度既知試料の

測定 

1-3  トラベルブランク試験結果 証するために必要な測定条件を記載する。 

･測定項目ごとに実施した操作ブランク試

験、トラベルブランク試験、二重測定の結

果を提出する （二重測定に関する資料に

ついては、各測定結果、 平均値、平均値

からのずれを算出した結果及びそれぞれ

の測定に対応したクロマトグラムを添付

して 提出する。）。 

 ･クロマトグラムには、同時に測定された

ロックマスの変動を示すクロマトグラム

を併せて掲載し提出する。なお、各々のク

ロマトグラムを分割表記する場合には、そ

れぞれのクロマトグラムの対応を明確に

する。 

･クロマトグラムは複数チャネルの平均結

果ではなく、すべてモニターチャネルが確

認でき、測定年月日（時刻を含む）、試料

内容、主要ピーク(TEF を持 つもの)の高

さ又は面積を記載し、測定項目ごとに ピ

ークアサイン及び標準物質の絶対注入量

を記入したものを提出する。 

認。ブランクの分析値が目標定量下限

以下であることを確認（保証）してい

ることを確認。 

※ 器具・試薬の汚染が分析値に影響

しないように品質管理されているか。

ブランク値測定値が十分低くコント

ロールされているか。受注者自身がブ

ランクレベルを認識し、品質管理上問

題ないということを自機関で確認し

保証しているか。 

1-4 二重測定結果（各測定結果、

平均値、平均値からのずれを

算出した結果及びそれぞれの

測定に対応したクロマトグラ

ムを添付。） 

2 各測定結果のクロマトグラム

（２チャンネル） 

2-1  ピークのアサイン 

2-2  注入量 

2-3  ピーク高さ又は面積 

2-4  測定年月日（時刻を含む） 

2-5  同時に測定したロックマスの

変動を示すクロマトグラム 

⑦内標準物

質のクロマ

トグラム 

⑧各異性体

の分離 

第 2部第 4章 

7.同定及び定量 

1 クロマトグラム（2チャンネル） ･測定項目と同じ項目について過去に行っ

た測定 （過去 2年以内で可能な限り新し

いもの）に基づき作成する。なお、

「5②GC-MSによる試料の測定計画」に記

述した GC-MSの測定条件と異なる条件で

の測定結果を添付する場合には、その理由

及びデータ数値及びクロマトグラムを検

証するために必要な測定条件を記載する。 

･クロマトグラムには、同時に測定された

内標準物質のクロマトグラムで各異

性体の分離状況を確認する。 

ダイオキシン類には多数の異性体が

あるが、毒性のある（TCDD毒性等価

係数：TEF をもつ）成分を区別し、正

確に定量することが求められている。 

受注者がダイオキシンとそれ以外の

もの、TEF を持つ異性体とそれ以外の

異性体を識別できる能力を持ってい

1-1  「②GC-MS による試料の測定

計画」と異なる GC-MS の測定

条件を使用している理由及び

その測定条件 

1-2  内標準物質の種類と量 

1-3  ピークのアサイン 

1-4  注入量 

1-5  ピークの高さ又は面積 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

1-6  測定年月日（時刻を含む） ロックマスの変動を示すクロマトグラム

を併せて掲載し提出する。なお、各々のク

ロマトグラムを分割表記する場合には、そ

れぞれのクロマトグラムの対応を明確に

する。 

･クロマトグラムは複数チャネルの平均結

果ではなく、すべてのモニターチャネルが

確認でき、測定年月日（時刻を含む）、試

料内容、主要ピーク(TEFを 持つもの)の

高さ又は面積を記載し、対象項目ごとにピ

ークアサイン及び標準物質の絶対注入量

を記入したものを提出する。 

 

るかの確認。 

※ 定量すべきもの、すべきでないも

のが分かっているか、正しい定量を行

うための成分（ピーク）の分離やピー

クの処理に気を配っているか、それら

がクロマトグラムに表れているか（丁

寧さを感じられるか）。 

1-7  同時に測定したロックマスの

変動を示すクロマトグラム 

6. 簡易測定法導入時の確認試験（簡易測定法のみ） 

7. 比較試験（簡易測定法のみ） 

 

第 2部第 4章 

8.簡易測定法によ

る測定に係る特記

事項 

第 5章 

7.比較試験 

1 簡易測定法導入時の確認試験の

結果概要 

･申請項目と同じ項目について行った簡易

測定法導入時の確認試験及び比較試験に

基づき作成する（比較試験は、過去 2年以

内で可能な限り新しいものを対象とす

る）。 

･各試験結果のほかに確認試験及び比較試

験における測定結果（各 1試料分）につい

て、従来法及び簡易測定法のクロマトグラ

ム（２チャンネル）を添付すること。測定

年月日（時刻を含む）、試料内容、主要ピ

ーク（TEFを持つもの）の高さ又は面積を

記載し、申請項目ごとにピークアサイン及

び標準物質の絶対注入量を記入したもの

を提出すること。あわせて測定されたロッ

クマスの変動を示すクロマトグラム

用いる簡易測定法による分析値が、通

常の GC-MS 分析値に対し、大きく異な

らないことを確認する。 

※ 簡易測定法による結果の算出過程

が提出資料から追跡可能であること

を確認することは、従来法と変わりは

ない。 

1-1 実施者及び実施年月日 

1-2 測定条件（「(5)②GC-MSによ

る試料の測定計画」と異なる

GC-MS の測定条件を使用して

いる理由及びその測定条件） 

1-3 確認試験の結果 

2 1試料分のクロマトグラム ２チ

ャンネル 

2-1 内標準物質の種類と量 

2-2 ピークアサイン 

2-3 注入量 

2-4 ピーク高さ又は面積 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

2-5 測定年月日（時刻を含む） （GC-QMS，GC-ITMS-MS を除く）も掲載し

提出する。 

･土壌における簡易測定法導入時の確認試

験の結果及び比較試験の結果については、

毒性等量のみでなく、当該試験結果におけ

る「分析結果の評価」（「土壌のダイオキ

シン類簡易測定法マニュアル」P35表-13.

参照）についても提出する。 

2-6 同時に測定したロックマスの

変動を示すクロマトグラム

（GC-QMS，GC-ITMS-MSを除く） 

3 比較試験の結果概要 

3-1 実施者及び実施年月日 

3-2 測定条件（「(5)②GC-MSによ

る試料の測定計画」と異なる

GC-MS の測定条件を使用して

いる理由及びその測定条件） 

3-3 比較試験の結果 

4 1試料分のクロマトグラム ２チ

ャンネル 

4-1 内標準物質の種類と量 

4-2 ピークアサイン 

4-3 注入量 

4-4 ピーク高さ又は面積 

4-5 測定年月日（時刻を含む） 

4-6 同時に測定したロックマスの

変動を示すクロマトグラム

（GC-QMS，GC-ITMS-MSを除く） 

8. ダイオキシン類に係る試験所間比較試験への参加実績 

  1 ダイオキシン類に関する試験所

間比較試験への参加実績一覧 

参加した試験所間比較試験で必ずしも良

好な成績が得られていない場合には、その

原因についての考察を記述するとともに、

改善のために講じた取組があれば記述す

る。  

 

技能試験等への参加状況を確認する。

※ 技能試験に積極的かつ継続的に参

加するなどして分析技術の向上や維

持に努めているか、品質管理の意識の

高さを知る意味。 

 

9. 精度管理に関するその他の取組 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

精度管理指針 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

  1 別表 3-2 国際規格等の取得状

況一覧 

国際規格等の取得状況の有無及び取得の

場合は取得日も記述する。 

MLAP、ISO 等の取得状況を確認する。 

原則として、受注者選定のための要件

であるので、必ず確認。 
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別添 7-2（参考資料：第 2章関連） 

国内の外部機関又は海外施設に関する事前の審査書類及び書類作成上の注意事項（生物検定法） 

 (1) ダイオキシン類の環境測定の実施可能性 （1次審査） 

外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

1.外部機関等が実施可能な対象項目・作業の範囲・対応可能な測定方法 

    1 別添 3-3-2 業務範囲マトリッ

クス 

  実施可能な業務の範囲を確認する。発

注する業務に対して齟齬のないこと

の確認。 

対応する分析方法（JIS・環境省マニ

ュアル等）が適切であることの確認。 

※受注者が分析方法を勝手に改変し

たり、指定された以外の方法を使わせ

ないことを受注者自身に宣言させる

意味。 

2.組織の整備状況等の概要 

①組織の整

備状況 

第 1部第 1章 

1.組織 

1 統括責任者(統括管理者)、品質

管理者、技術管理者（計量管理

者）及び測定担当者の氏名、職

務等を規定した書類 

統括責任者、品質管理者、技術管理者及び

測定担当者の氏名、担当する業務及び経験

等も記載する。 

品質管理システムの適正な運営を確

保するために必要な組織体制が整っ

ているかを確認する。 

適正な能力を持った人による実施、実

施者以外の適正な品質管理能力を持

った人による確認が行われているこ

との確認。 

※ 責任の所在の明確化、測定量（毒

性等量）を保証させる意味。 

 

1-1 兼務の有無・内容 

2 職員毎の教育訓練、業務経験履

歴 

組織の機構

図  

3 組織の機構図（氏名の記載があ

るもの） 

測定分析に係る組織の機構図と責任分担

別担当人数も記載する。内部監査実施後に

内部監査者を変更している場合には、内部

監査実施時点の組織の機構図も添付する。 

 

②施設の整 第 2部第 1章 1 施設配置状況（施設全体の配置、 ･各部屋(前処理室、測定室等)の用途や温 分析工程や試料の濃度（低濃度用と高



 

別添資料 p.96 

 

外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

備状況 5.施設 試料の移動経路等の配慮を解

説） 

度･湿度･差圧を明示し、間取り図及び写真

を添付する。なお、処理装置等の設置位置

も明記する。  

･特に、同一施設で GC-MS法(従来法)での

測定を行っている場合、内標準物質による

汚染が生じないような施設であることを

記述した資料を提出する。 

･その他、レポータージーンアッセイ及び

抗原抗体反応を利用した方法については、

それぞれ手引きに基づく試験実施施設の

配慮事項を記述して資料を提出する。 

濃度用の区別）に配慮した施設である

か、汚染防止対策についても確認す

る。 

（例え極微量であっても）試料の発

散・付着・残留・混入が無いように考

慮されていることの確認。 

バックグランド濃度上昇による検出

下限の上昇（悪化）や不正確な分析の

未然防止。作業環境の保全。 

※ 正しい分析値を得るための意識が

あるか、それがハードウェア（施設）

的な対策に表れているか。 

1-1 施設平面図・配置図及び写真 

1-2 前処理室、測定室等の温度、

湿度、差圧に関する記述 

1-3 クロスコンタミネーションへ

の配慮事項 

1-4 高濃度、低濃度試料の測定に

対する配慮事項 

1-5 レポータージーンアッセイに

よる試験実施施設についての

配慮事項 

1-6 抗原抗体反応を利用したキッ

トによる試験実施施設につい

ての配慮事項 

③器具・装

置の整備状

況 

第 2部第 1章 

3.器具 

4.装置 

1 器具・装置の管理方法の概要 ･項目ごとに整理した一覧表等も添付す

る。なお、器具・装置の管理を実施した記

録も提出する。 

･試料採取、前処理及び計測機器による測

定に使用する全ての器具・装置に関するメ

ーカー名、製品名等について手引きに基づ

き作成した一覧表及び洗浄等の処理の状

況がわかる資料も添付する。また、器具・

装置の整備状況が確認できる写真も添付

する。 

･日常の管理状況の記録及び修理等の状況

を記録した資料も提出する。 

･計測機器や培養機器等、使用する機器の

日常点検、定期点検及びメンテナンスの項

必要な器具・装置を保有しているか、

管理が適切に行われているかを確認

する。 

発注する業務の種類と量に即した（見

合った）機材・器具・機器の確認。 

器具類の使いまわしによる汚染（試料

の残留）等の不具合の未然防止。 

※ 正しい分析値を得るための意識が

あるか、それがハードウェア（器具・

装置・消耗品）的な対策に表れている

か。 

2 項目・項目濃度ごとの配慮事項 

3 試料採取器具・装置・消耗品一

覧表 

4 試料採取器具・装置・消耗品の

使用・保管記録簿 

5 試料採取器具・装置・消耗品の

洗浄・交換記録簿 

6 試料前処理器具・装置・消耗品

一覧表 

7 試料前処理器具・装置・消耗品

の使用・保管記録簿 

8 試料前処理器具・装置・消耗品

の洗浄・交換記録簿 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

9 生物検定法に係る器具・装置・

消耗品一覧表 

目及びその実施状況を記載した資料、問題

が発生した時の処置並びに項目及び停電

や故障等への処置を記載した資料を提出

する。なお、マイクロピペット等の精密な

計量を要求される機器については、校正記

録についても提出する。 

･細胞を使用する場合は、雑菌汚染やイン

キュベーターの故障等のトラブル対応及

びインキュベーターの清掃等に関する資

料を提出する。 

10 生物検定法に係る器具・装置・

消耗品の使用・保管記録簿(細胞

の場合、インキュベーターを含

む) 

11 生物検定法に係る器具・装置・

消耗品の洗浄・清掃・交換記録

簿(細胞の場合、インキュベータ

ーを含む) 

12 保管・整備状況を示す写真 

13 インキュベーターの故障等のト

ラブル対応に関する記述 

④安全管理 第 2部第 1章 

6.環境汚染の防止

及び作業者暴露の

防止 

1 環境への汚染防止対策を記述し

た書類 

使用する器具や施設等の汚染防止に関す

る取組や、ダイオキシン類の生物検定法に

よる一連の分析により生じた廃棄物の種

類、量、処理（保管を含む。）、処分等の

状況についても記載する。 

作業員の安全面へ措置、廃棄物の管理

等が適切に行われているかを確認す

る。労働者、周辺環境、廃棄物の廃棄

に至るまで責任を持てる機関である

ことの確認（企業の信頼性）の確認。

※ 受注者の意識の高さを知る意味。 

2 廃棄物の処理について記述した

書類 

2-1  廃棄物発生量一覧 

2-2  マニフェスト等の添付 

3 作業者暴露の防止について記述

した書類 

3.業務実績 

    1 別添 3-4-2 業務実績一覧（過

去 3年程度） 

過去 3年間の業務実績（全項目）を記載す

る。複数の測定方法を扱っている場合、方

法ごとに作成する。  

発注業務に対応する業務実績を確認

する。 

※ 人員・装置・設備に対して多すぎ

ず、少なすぎず。少なければ経験不足

の可能性、多すぎれば品質管理がおろ

そかになる恐れがある。 

4.再委託の有無 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

  第 1部第 1章 

6.他機関との業務

の分担 

1 外注に関する規定 外注した業務分担の内容を記載し、試料採

取から定量結果の確定に至るまでの品質

管理者の責任関係を明示し、その根拠とな

る資料を添付する。また、外部精度管理指

針に基づく査察資料も添付する。 

外注先との業務分担の内容及び責任

関係が明確にされているか、外部委託

指針に基づく査察が行われているか

を確認する。 

提出する分析値の品質に対して最終

的には受注者が責任をもつ（認識があ

る）ことの確認。 

※ 責任の分担と所在の明確化、最終

責任は受注者に（発注者にも）あるこ

とを認識しているか。 

1-1  他機関との業務分担に関する

記述 

1-2  外注に係る品質管理者の責任

範囲に関する記述 

2 外部査察結果報告書 

(2) 精度管理に関する取組（2 次審査） 

外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

1. 品質管理システムに関する事項 

①不適切な

操作が行わ

れた場合の

対処方法 

第 1部第 1章 

2.不適切な操作等

が行われた場合の

対処方法 

第 2部第 4章 

2.計測機器の点検 

6.検量線の確認及

び感度変動の管理

図による確認 

第 5章 

11.異常値及び欠

測値の発生原因等 

1 不適切対処方法書（不適切対処

方法に関する規定） 

品質管理上問題があると認めた場合の

対処方法書を添付する。また、対処方法書

に基づき講じている措置の概要を記述す

る。 

品質管理上問題があると認めた場合

の対処方法が定められ、それに基づい

て適切な対応が行われているかを確

認する。 

品質管理への取り組みが日常的（実際

に）行われていることの確認。 

※ 日頃から品質管理への努力が続け

られており、形骸化していないか。 

2 不適切対処報告書（不適切対処

に対する対応記録） 

②内部監査 第 1部第 1章 

3.内部監査 

1 監査の実施に関する規定 ･１年以内の内部監査報告書を提出する。

直近１年以内に実施された内部監査報告

品質管理が適切に行われていること

を確認するための事項が定められ、そ1-1  責任分担に関する記述 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

1-2  計画・結果の承認手続きに関

する記述 

書が無い場合には、直近の内部監査報告書

と本年度策定の内部監査実施計画書を提

出する 

･内部監査報告書を踏まえた対応がある場

合には、その概要を記述した資料を追加す

る。  

れに基づいて 1年に 1回以上監査が行

われているか、内部監査の指摘に対す

る改善措置の記録等を確認する。 

正しい役職により適切に監査が行わ

れているかの確認。 

※ 監査が形骸化していないか、なれ

合いになっていないか。 

1-3  監査頻度に関する記述 

1-4  年間計画に関する記述 

2 直近の内部監査報告書 

2-1  監査の項目一覧 

3 監査で指摘された事項に対する

事後処理に関する書類 

3-1  指摘事項に関する記述 

3-2  改善報告書 

3-3  フォローアップ監査の実施状

況 

③教育及び

訓練等 

第 1部第 1章 

4.教育及び訓練等 

1 教育訓練規定（教育訓練項目を

含む） 

ダイオキシン類分析に関する機関内･外に

おける研修も記述し、その記録を添付す

る。  

職務の遂行に当たり必要な教育、訓練

等が計画的に実施されているかを確

認する。 

適切に業務・職務を果たせるような教

育が適時に行われ、適材適所の人材配

置が行われているかの確認。 

※ 分析技能の向上と品質管理の意識

向上に努めているか。 

2 教育訓練計画 

3 教育訓練履歴 

4 研修記録報告書の代表例（技術

提供元及び外部での研修の記録

を含む） 

④文書の管

理 

第 1部第 1章 

5.文書の管理等 

1 文書管理規定（管理手順、責任

分担を示したもの）（作成日、

保存期間を含むもの） 

手引きに基づき作成する。なお、手引き別

表 2も参照する。電子媒体に保存している

文書・データの取り扱いについても記述す

る。 

文書・記録の作成及び維持管理の手順

が定められ、それに基づいて文書管理

が行われているかを確認する。品質管

理の遂行が円滑かつ確実に実施でき

るような文書の作成と管理の確認。 

※ 問題を迅速に発見し、的確に原因

に遡り可能な文書の作成・記録・保管

がされているか。 

2 管理文書一覧（手引き別表２と

の関係を示したもの） 

3 実際の管理文書の一例 

4 電子媒体管理規定 

⑤標準作業 第 1部第 2章 1 標準作業手順書の目次 測定に関する事項が検証できる資料とす 生物検定法マニュアルに基づく標準
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

手順書 1.標準作業手順書 2 測定フロー図（試料採取～デー

タの確定） 

る。目次及び申請項目に応じた項目ごとの

フロー図を添付する。 

作業手順書が定められているかを確

認する。 

受注する媒体に応じ、生物検定法マニ

ュアルに沿った分析手順が文書とし

て整備されていることを確認。 

場合によっては標準作業手順書の中

身を確認する（経験者・専門家） 

※ 第三者にも作業の流れがイメージ

できるか、不自然さがないか。 

2-1  二重測定に関する記述 

2-2  トラベルブランクに関する記

述 

⑥業務の進

行管理 

第 1部第 2章 

2.業務の進行管理 

1 業務の進行管理に関する規定

（責任分担、承認手続き含む） 

具体的に進行管理を行う管理表及び実施

した記録も提出する。  

技術管理者が業務の進行状況を把握

し、適切な管理が行われているかを確

認する。 

正しい役職により適時に進行がチェ

ックされているかを確認。 

※ 進行管理が形骸化していないか、

問題の発生を早期に発見でき、技術的

管理者が適時に介入できるような進

行管理か。 

2 全体進行管理記録表 

3 業務進行管理記録個表（技術管

理者の確認印又はサインのある

もの） 

⑦品質管理

者による品

質管理の実

施方法 

第 1部第 3章 

1.品質保証･品質

管理計画書 

2.品質保証･品質

管理結果報告書 

別紙 1、別紙 2 

1 品質保証・品質管理の概要 ･ダイオキシン類の測定で手引き別紙 2に

基づき作成した品質保証･品質管理結果報

告書を添付する。なお、品質保証・品質管

理計画書等を引用する場合は、同計画書等

を添付する。 

･品質保証・品質管理結果報告書について

は、手引き別紙 2 に記載されている目次に

従い、作成する。なお、資料タイトルは別

紙 2の目次の表記と合わせる。 

品質保証・品質管理結果報告書の 1 例

について、精度管理指針別紙 2の内容

を確認する。 

恐らく、本資料をもって委託先の選定

に関する審査することになる。 

最終報告値が適切な時期、場所、方法

で採取され、適切な方法で運搬、保管

され、適切な装置・器具・方法で処理、

測定されたことが第三者にも追跡確

2 品質保証・品質管理結果報告書

（試料採取から定量結果の確定

までの一連の実報告書）【１例

のみ】   

2-1  管理の実態がわかる書類 

2-2  検出下限定量下限一覧表 

2-3  異常値・欠測値の取り扱いに

係る文書 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

2-4  添付文書（組織の機構図、全

測定試料に関する生データ

（測定機器からの出力）、試

料測定時のプレート内配置図

等） 

認でき、受注者内部でも品質管理が適

切に実施されていることを確認。 

※ 受注者が自信をもって報告値を示

し、その過程を説明できる書類になっ

ているか、発注者が安心して受け取れ

る報告書か、つまり、受注者、発注者

ともにその報告値に責任を持てるか

という意味。 

2.試薬等に関する事項 

①試薬等及

び標準物質

（溶液）の

管理状況の

概要を記述

した資料 

第 2部第 1章 

1.試薬等 

2.標準物質（溶液） 

1 一般試薬管理台帳 使用試薬類一覧表にメーカー名、製品名等

手引きに定められた必要な事項を記載す

るとともに管理簿及び使用簿の写し等記

録類も添付し、作業の状況も明確になる資

料とする。 二次的な調製試薬についても、

手引きに定められた必要な事項を記載す

るとともに管理簿及び使用簿の写し等記

録類も添付し、作業の状況も明確になる資

料とする。また、細胞又はキットの入手方

法及び保管状況等、手引きに定められた必

要な事項を記述した資料とする。 

試薬、標準物質の管理、使用状況が記

録されているかを確認する。 

使用する試薬、標準試薬の調製、保管

が適切で品質が管理されているかの

確認。 

※ 分析値算出の基準（原器）になる

標準試薬の扱いが妥当か、その品質管

理が適切に行われているか、各試薬は

分析値の品質に支障がないように管

理されているか。 

1-1  一般試薬一覧表 

2 一般試薬使用記録簿 

3 二次的な試薬調製記録簿（作業

者、調製作業日、作業内容の記

録、使用期限、保存方法及び調

製等に使用した試薬のトレーサ

ビリティを確実にする情報） 

4 樹脂等洗浄記録簿 

5 標準試薬管理台帳 

6 標準試薬使用記録簿 

7 標準試薬濃度一覧 

8 標準試薬の濃度を証明する書類 

9 標準物質の管理状況写真 

10 細胞又はキットの入手、保存方

法等 

10-1 細胞又はキットの入手の情報

(納入業者、担当者名、納入温

度、時間及び梱包の破損の有

無等) 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

10-2 細胞の品質保証書 

10-3 細胞又はキットの保存の情報

(保存場所、保存方法、汚染の

配慮、温度及び湿度等) 

10-4 停電、細胞保存容器からの液

体窒素漏れ等の事態の備え 

10-5 濃度既知試料管理台帳 

10-6 濃度既知試料使用記録簿 

10-7 濃度既知試料濃度一覧 

10-8 濃度既知試料の濃度を証明する

書類 

10-9 濃度既知試料の管理状況写真 

3. 試料採取に関する事項 

①試料採取

計画 

②試料採取

における配

慮事項 

第 2部第 2章 

1.試料採取計画 

2.試料採取の実行

に係る判断 

3.試料採取の記録 

4.トラベルブラン

ク試験及び二重測

定  

別紙 3、別紙 4 

1 試料採取計画の概要と配慮事項 ･計画において試料の輸送の方法について

も記述し、手引き第 2部第 2 章及び別紙 3

～4を参考に試料採取の記録に係る様式、

その実例及び写真も添付する。 

･想定される受注業務の試料採取に際して

精度管理の観点から測定項目毎の特性を

踏まえて、特に配慮する事項について具体

的に記述する。 

･外部機関に委託している場合には、外部

機関における上記の事項が分かる資料を

提出する。 

適切に試料採取が行われているか、ま

た配慮事項（汚染防止対策、温度管理

等）を試料採取記録（現地野帳）の実

例とともに確認する。 

発注媒体に則し、適切に試料の採取時

期、場所、方法を採用しそれを適切に

実施していることの確認。 

※ 受注者の計画、判断、遂行能力が

適切であるか、その管理ができている

か、それが第三者にも説明できている

か（第三者にも理解し過程を追跡でき

る記録か）。 

2 試料採取計画書の実例 

3 試料採取実施記録簿の実例（試

料採取の場所、方法、量、採取

容器、輸送方法に関する記録） 

3-1  トラベルブランクに関する記

述 

4 試料採取方法の妥当性確認結果 

4. 試料の前処理に関する事項 

①試料の受

入検査及び

保存・管理

第 2部第 3章 

2.試料の前処理に

係る共通的事項 

1 試料の受入検査、保存・管理方

法の概要及び発送に関する事項 

手引き第 2部第 3章 2 及び第 5章 11に基

づき、汚染防止の観点を盛り込んだ保存管

理等の具体的内容も記載する。  

試料採取から前処理までの間におけ

る保管・管理方法を確認する。汚染防

止対策及び試料の識別が行われてい2 試料の受入検査書 



 

別添資料 p.103 

 

外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

の実施状況 第 5章 

12.試料等の保存 

3 試料の保存・管理台帳の実録（分

析処理年月日の記録があるも

の） 

るかも確認する。 

試料の紛失や取り違え、不適切な放置

が無いよう処理されていることの確

認。 

※ 試料の管理にまで注意が行き届

き、責任の所在も明確か。 

4 試料の発送記録 

5 抽出にいたるまでの処理方法及

びその記録 

②試料前処

理計画 

③試料の前

処理におけ

る配慮事項 

第 2部第 3章 

1.試料前処理計画 

2.試料の前処理に

係る共通的事項 

3.試料の前処理に

係る測定項目別の

個別事項 

4.測定用試料に併

せて測定を行う試

料の調製 

別紙 3、別紙 4 

1 試料前処理計画の概要と配慮事

項 

手引き第 2部第 3章 1、2及び 3に基づき

具体的に記述する。また、想定される受注

業務の試料の前処理に際して精度管理の

観点から申請項目毎の特性を踏まえて、特

に配慮する事項及びその前処理に関する

記録について具体的に記述する。  

適切に試料の前処理が行われている

か、また配慮事項を試料前処理記録簿

の実例とともに確認する。申請してい

る方法と標準作業手順、記録に矛盾や

齟齬の無いことの確認。 

※ 受注者の遂行能力が適切である

か、その管理ができているか、それが

第三者にも説明できているか（第三者

にも理解し過程を追跡できる記録

か）。 

1-1  抽出法 

1-2  クリーンアップ法 

2 試料前処理記録簿の実例 

2-1  操作を行った者 

2-2  吸着剤の種類と量 

2-3  溶媒の種類と量 

5. 生物検定法による測定に関する事項 

①計測機器

の点検の状

況 

第 2部第 4章 

2.計測機器の点検 

1 生物検定法に用いる機器の点

検・調整の概要 

･項目ごとに整理した一覧表等も添付す

る。なお、器具・装置の管理を実施した記

録も提出する。 

･試料採取、前処理及び計測機器による測

定に使用する全ての器具・装置に関するメ

ーカー名、製品名等について手引きに基づ

き作成した一覧表及び洗浄等の処理の状

況がわかる資料も添付する。また、器具・

装置の整備状況が確認できる写真も添付

する。 

･日常の管理状況の記録及び修理等の状況

を記録した資料も提出する。 

計測機器の日常点検、定期点検及びメ

ンテナンスが行われている状況を確

認する。 

仕様を満たす測定が可能なように、常

日頃から装置が整備されているか、必

要に応じてメーカー等のサポートを

受ける体制が整っているかの確認。 

※ 分析値の品質を確保すべく、装置

を良い状態に保つ努力を継続してい

るか。 

 

2 生物検定法に用いる機器の点検

記録簿の実例 

3 生物検定法に用いる機器の調整

記録簿の実例（マイクロピペッ

ト等については、校正記録を含

む） 



 

別添資料 p.104 

 

外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

･計測機器や培養機器等、使用する機器の

日常点検、定期点検及びメンテナンスの項

目及びその実施状況を記載した資料、問題

が発生した時の処置並びに項目及び停電

や故障等への処置を記載した資料を提出

する。なお、マイクロピペット等の精密な

計量を要求される機器については、校正記

録についても提出する。 

･細胞を使用する場合は、雑菌汚染やイン

キュベーターの故障等のトラブル対応及

びインキュベーターの清掃等に関する資

料を提出する。 

②測定系の

準備(細胞

又はｷｯﾄの 

準備) 

第 2部第 4章 

3.測定系の準備 

1 凍結保存されているもの 方法に応じ、凍結保存されているもの、冷

蔵保存されているもの、常温保存されてい

るもの、細胞の管理状況について記述した

該当する資料を提出する。 

凍結保存されている培養細胞及びキ

ットの保存及び使用状況を確認する。 

仕様を満たす測定が可能なように、培

養細胞については管理状況やその継

代回数が品質管理上問題のない範囲

内で試験に使用していること、キット

については使用期限を厳守する等測

定に必要とされる状態にあることを

それぞれ確認する。必要に応じてメー

カー等のサポートを受ける体制が整

っているかの確認。 

※ 分析値の品質を確保すべく、培養

細胞やキットを良い状態に保つ努力

を継続しているか。 

1-1  解凍作業を行った者及び日時 

1-2  凍結保存されている培養細胞

又はキットの解凍操作 

1-3  操作が測定に使用する上で問

題がないことの確認記録 

2 冷蔵保存されているもの 

2-1  開封等作業を行った者及び日

時 

2-2  開封等の作業 

2-3  測定に使用する上で問題がな

いことの確認記録 

3 常温保存されているもの 

3-1  開封等作業を行った者及び日

時 

3-2  開封等の作業 

3-3  測定に使用する上で問題がな

いことの確認記録 



 

別添資料 p.105 

 

外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

4 細胞の管理状況 

4-1  細胞の管理状況 

4-2  培養条件の確認及び雑菌汚染

等の有無の確認 

4-3  細胞活性が維持されているこ

との確認 

③生物検定

法による試

料の測定 

計画 

⑧換算係数

の確認 

第 2部第 4章 

1.生物検定法によ

る試料の測定計画 

5.試料の測定 

6.検量線の確認及

び感度変動の管理

図による確認 

第 5章 

1.検出下限及び定

量下限 

5.操作ブランク試

験 

6.トラベルブラン

ク試験 

7.二重測定 

8.濃度既知試料の

測定 

9.換算係数の確認 

1 生物検定法による試料の測定計

画の概要 

･手引き第 2 部第 4 章 1及び第 5章 5～9

の操作ブランク試験、測定計画の概要を記

述するとともに、トラベルブランク試験、

二重測定、濃度既知試料の測定及び換算係

数の確認に関する実施計画を含む資料も

添付する。 

･データ数値を検証するために必要な測定

条件も記載する。 

適切に生物検定法による測定が行わ

れているかを確認する。トラベルブラ

ンク試験、二重測定、濃度既知試料の

測定、換算係数についても確認をす

る。 

仕様を満たす測定方法、測定条件を採

用していることの確認。 

申請している方法と書かれた計画に

矛盾や齟齬の無いことの確認。 

※ 申請方法（マニュアル、JISなど）

と提出書類（申請書類、品質結果報告

書）の内容に食い違いがないか、つま

り「すべきこと」を「する」と書いて

あるかという意味。 

1-1  生物検定法測定条件 

1-2  操作ブランクに関する記述 

1-3  トラベルブランクに関する記

述  

1-4  検量線の確認に関する記述 

1-5  感度変動の管理図による確認 

1-6  二重測定に関する記述 

1-7  検出下限及び定量範囲に関す

る記述 

1-8  検出下限等算出用検量線に関

する記述 

1-9  濃度既知試料の測定に関する

記述 

1-10  換算係数の確認に関する記述 

  

④検量線及

び感度変動

の管理図 

による確認 

第 2部第 4章 

4.検量線の作成 

6.検量線の確認  

び感度変動の管

理図による確認  

7.検出下限等算

1 検量線の算出過程・算出方法 ･同じ項目について過去に行った測定（過

去 6ヶ月以内で可能な限り新しいもの）に

基づき作成する。管理図を検証するために

必要な測定条件及び測定データも記載す

る。 

･なお、管理限界については十分なサンプ

適切に検量線の作成、感度変動の確認

がおこなわれているかを確認する。 

検量線作成用標準液について、測定時

の同一ロット内において測定を行い、

得られたデータが測定条件に合致し

ていること、得られたデータで検量線

1-1  測定条件 

1-2  標準品の種類 

1-3  作成者及び作成年月日 

1-4  根拠となる測定値データ及び

近似式 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

出用検量線の作

成  

2 管理図 ル数から算出した値を記載することとし、

管理限界を逸脱したときの措置と対応策

についても記載する。 

 

が作成されているか確認。 

検量線の図、その測定値一覧表の値、

根拠となる測定値に矛盾や齟齬がな

いかの確認。 

※ 検量線に不備があったり、間違っ

た検量線を使えば、間違った分析値を

導くことになる。このことを受注者が

理解しているか、それを第三者（発注

者）がトレースできる資料になってい

るか。 

2-1  管理図の実際の例 

2-2 感度変動が認められた場合の

対応） 

2-3  管理限界の算出過程･算出方

法 

2-4  根拠となる測定値データ 

3 検出下限等算出用検量線の算出

過程･算出方法 

3-1 測定条件 

3-2  標準品の種類 

3-3  作成者及び作成年月日 

3-4  根拠となる測定値データ及び

近似式 

⑤標準物質

における検

出下限及 

び定量範囲 

⑥試料にお

ける検出下

限・定量 

下限 

第 2部第 5章 

1.検出下限及び定

量範囲  

1 標準物質についての検出下限及

び定量範囲の算出 

･検出下限値及び定量範囲を検証するため

に必要な測定条件及び測定データについ

ても記載する。 

・検出下限及び定量下限については、原則

として実測濃度を記載することとするが、

誤解のないようにその旨記載すると共に、

単位についても併せて記載すること。 

第 2部第 5章 1.(1)及び(2)の両方につい

て提出する。 

検出下限・定量下限が適切に設定、測

定され、目的の下限値を満たしている

かを確認する。 

仕様を満たす検出下限となっている

か、その算出方法は指定する方法（も

しくは申請された方法）と合致してい

るかの確認。具体的には、下限値の算

出に用いられた測定値とその根拠と

なる測定データが添付されているか、

それらに齟齬や矛盾はないかの確認。 

※ 分析値の品質を確保するために

は、試料についての検出下限は、評価

すべき値よりも十分に小さくなくて

はならない。 

1-1  測定条件 

1-2  標準物質の種類 

1-3  測定者及び測定年月日 

1-4  標準品についての検出下限及

び定量範囲の算出過程･算出

方法 

1-5 根拠となる測定値データ 

2 試料についての検出下限及び定

量下限 

2-1  測定者及び測定年月日 

2-2 試料の検出下限及び定量下限

の算出過程･算出方法 

2-3  根拠となる測定値データ 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

⑦操作ブラ

ンク試験、

トラベルブ

ランク試験

及び二重測

定 

第 2部第 2章 

4.トラベルブラン

ク試験及び二重測

定 

第 3章 

4.測定用試料に併

せて測定を行う試

料の調製 

第 5章 

5.操作ブランク試

験 

6.トラベルブラン

ク試験 

7.二重測定 

8.濃度既知試料の

測定 

9.換算係数の確認 

1 操作ブランク、トラベルブラン

ク、二重測定の算出過程 

･申請項目ごとに過去に行った測定（過去

6 ヶ月以内で可能な限り新しいもの）に基

づき作成すること。測定項目ごとに実施し

た操作ブランク試験、トラベルブランク試

験、二重測定、濃度既知試料の測定、換算

係数の確認の結果を提出する。また、それ

らの結果の数値を検証するために必要な

測定条件及び測定データも記載する。 

･なお、上記の測定結果に関する管理規定

及び規定値を逸脱したときの対応策につ

いても記載する。 

操作ブランク試験、トラベルブランク

試験は結果が十分に低値であるか、二

重測定結果は再現性が良いか、濃度既

知試料の測定結果は当該濃度の±30%

以内又は標準偏差の 2 倍以内になっ

ているかについて確認を行う。 

ブランク値の求め方が仕様を満足し

ているか、指定する方法（もしくは申

請された方法）と合致しているかの確

認。ブランクの分析値が十分に低いこ

と、検出される場合においてブランク

値測定値の低減を図っていることを

確認（保証）していることを確認。 

※ 器具・試薬の汚染が分析値に影響

しないように品質管理されているか。

ブランク値測定値が十分低くコント

ロールされているか。受注者自身がブ

ランクレベルを認識し、品質管理上問

題ないということを自機関で確認し

保証しているか。 

1-1  測定条件 

1-2  操作ブランク試験結果 

1-3  トラベルブランク試験結果 

1-4 二重測定結果 

2 濃度既知試料の測定結果 

3 換算係数の確認 

4 操作ブランク、トラベルブラン

クの管理規定（規定を超過した

場合の対応策も含む。） 

⑨回収率の

確認 

第 2部第 5章 

10.回収率の確認 

 （受注資格審査の書類に該当箇

所無し） 

（受注資格審査の書類に該当箇所無し） 
―――― 

⑧試料の測

定及び濃度

の算出 

第 2部第 4章 

5.試料の測定 

第 5章 

2.実測濃度 

3.測定量(毒性等

1 実試料の測定及び濃度の算出 申請項目ごとに過去に行った測定（過去 6

ヶ月以内で可能な限り新しいもの）に基づ

き作成する。なお、算出結果の数値を検証

するために必要な測定条件及び測定デー

タも記載する。 

適切に、実測濃度を算出して、換算係

数を用いて、測定量（毒性等量）を算

出しているかを確認。 

 

1-1 測定条件 

1-2 測定者及び測定年月日 

1-3 測定時のプレートレイアウト

(試料配置) 
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外部精度 
管理指針 

の審査項目 

手引き 

との対応 
審査書類 書類作成上の注意事項 審査の趣旨・観点 

量)の算出 

4.再測定 

11.異常値及び欠

測値の発生原因等 

1-4 測定時の計測データ(発光量、

吸光度) 

1-5 定量に用いた計測データの選

定 

1-6 実測濃度、測定量(毒性等量)

の算出過程(用いた換算係数

の分かるもの) 

1-7 再測定の状況の分かるもの 

1-8 異常値及び欠測値の発生原因

等の状況の分かるもの 

6. ダイオキシン類に係る試験所間比較試験への参加実績 

  1 ダイオキシン類に関する試験所

間比較試験への参加実績一覧 

参加した試験所間比較試験で必ずしも良

好な成績が得られていない場合には、その

原因についての考察を記述するとともに、

改善のために講じた取組があれば記述す

る。試験所間比較については、実測濃度を

報告している場合、誤解のないようにその

旨記載すると共に、単位についても併せて

記載すること。 

技能試験等への参加状況を確認する。 

※ 技能試験に積極的かつ継続的に参

加するなどして分析技術の向上や維

持に努めているか、品質管理の意識の

高さを知る意味。 

7．精度管理に関するその他の取組 

  1 別添 3-2 国際規格等の取得状

況一覧 

国際規格等の取得状況の有無及び取得の

場合は取得日も記述する。 

MLAP、ISO 等の取得状況を確認する。 

原則として、受注者選定のための要件

であるので、必ず確認。（生物検定法

では MLAP は要件ではない。） 

 

 


