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ダイオキシン類の環境測定に係る精度管理指針

平成１２年１１月１４日

環 境 庁

本指針は、ダイオキシン類の環境測定における的確な精度管理を実現するため、ダイオ

キシン類の環境測定を担当する試験所等が自ら講ずべき措置等を定めたものである。

第１部 総括的事項

第１章 品質管理システム

１．組織

ダイオキシン類の環境測定を実施する機関は、以下に示す統括責任者、品質管理者、

技術管理者及び測定担当者を置き、品質管理システムの適正な運営を確保する。

（１）統括責任者

統括責任者は、ダイオキシン類の環境測定業務全体について責任を負う。統括責任者

は （２）の品質管理者 （３）の技術管理者及び（４）の測定担当者を指名し、指名、 、

した者の氏名、担当する業務及び当該業務・関連業務に関する経験（担当年月、研修の

受講歴等）等を記載した組織に関する文書及び組織の機構図を作成する。また、品質管

理者から提出される第２章１の標準作業手順書案、第３章１の品質保証・品質管理計画

書案及び第３章２の品質保証・品質管理結果報告書案等を審査し、承認する。

なお、品質管理者については、技術管理者及び測定担当者とは別の者を指名する。

（２）品質管理者

品質管理者は、ダイオキシン類の環境測定に関する品質管理について、優れた能力を

有する者をもってあてる。品質管理者は、ダイオキシン類の環境測定に関する品質管理

に責任を持ち、技術管理者から提出される第２章１の標準作業手順書案、第３章１の品

質保証・品質管理計画書案及び第３章２の品質保証・品質管理結果報告書案等を審査

し、統括責任者に提出する。また、本章３に規定する内部監査を実施する。

（３）技術管理者

技術管理者は、ダイオキシン類の環境測定について、豊かな知見と優れた技術を有す

る者をもってあてる。技術管理者は、ダイオキシン類の環境測定に係る技術的な管理に

、 、 、ついて責任を持ち 測定担当者による業務の実施に関して 技術的指示を行うとともに

測定担当者から提出された記録等の内容を確認し、保存する。

また、第２章１の標準作業手順書案、第３章１の品質保証・品質管理計画書案及び第

３章２の品質保証・品質管理結果報告書案等を作成し、品質管理者に提出する。

（４）測定担当者

測定担当者は、ダイオキシン類の環境測定に係る試料採取、前処理、ガスクロマトグ

ラフ質量分析計による測定等に関する教育・訓練を受け、その業務を的確に処理するこ

とができる者をもってあてる。測定担当者は、本指針の規定に基づき、必要な記録等を

作成・整理した上で、技術管理者に提出する。

２．不適切な操作等が行われた場合の対処方法

技術管理者は、測定担当者から提出される記録等の確認の方法及び確認の際に品質管

理上問題があると認めた場合の対処方法に関する文書（以下 「対処方法書 ）案を作、 」

成し、品質管理者に提出する。
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品質管理者は、対処方法書案を審査し、必要に応じ技術管理者と協議した上で修正し

た対処方法書案を総括責任者に提出する。

統括責任者は、品質管理者より提出された対処方法書案を審査し、必要に応じ修正の

指示を行い、修正後の対処方法書案を承認する。

技術管理者は、本指針の品質管理に関する規定から逸脱した操作が行われたと認める

場合には、当該対処方法書に基づき適切な措置を講じる。

３．内部監査

品質管理者は、ダイオキシン類の環境測定に関する品質保証・品質管理が適切に行わ

れていることを確認するための監査を実施し、結果を文書（以下 「内部監査報告書 ）、 」

にして統括責任者に提出する。監査の頻度は、使用する施設、装置、技術管理者等に特

段の変更がない場合には、１年に１度以上とし、上記の事項について変更があった場合

（軽微なものを除く ）には、変更後の測定が定常的に行われるようになった段階で実。

施する。

統括責任者は、提出された内部監査報告書に基づき、必要がある場合には、品質の改

善等を技術管理者に文書（以下 「品質改善指示書 ）で指示する。、 」

、 、 （ 、技術管理者は 品質改善指示書に基づき 品質改善の実行方法を記載した文書 以下

「品質改善実行書 ）案を作成し、品質管理者に提出する。」

品質管理者は、品質改善実行書案を審査し、必要に応じ技術管理者と協議した上で修

正した品質改善実行書案を統括責任者に提出する。

統括責任者は、品質管理者より提出された品質改善実行書案を審査し、必要に応じ修

正の指示を行い、修正後の品質改善実行書案を承認する。

技術管理者は、当該品質改善実行書に基づき業務改善のための適切な措置を講じる。

４．教育、訓練等

統括責任者は、品質管理者、技術管理者及び測定担当者の職務の遂行に当たり、必要

があると認める場合には、これらの者に対する教育、訓練等（外部機関での研修、技能

試験・試験所間比較試験等への参加を含む ）を行う。その際、行った教育、訓練等の。

内容、期間、成果等について、教育、訓練等を受けた者より報告書を提出させ、これを

整理・保存するとともに、１（１）の文書にその内容を追加する。

５．文書の管理等

統括責任者は、本指針に規定のある文書・記録の作成及び維持管理の手順を明らかに

した文書（以下 「文書・記録の作成及び維持管理手順書 ）を作成し、これに基づき、 」

当該文書・記録の適切な作成及び維持管理が行われるよう、品質管理者、技術管理者及

び測定担当者に指示する。

これらの文書・記録には、作成日を明記する。別表２の１に示す文書については、最

新版を維持・管理し、更新された旧版を原則として５年間保存する。別表２の２に示す

文書及び同３に示す記録については、原則として５年間保存する。

なお、パソコン等で作成し電子記憶媒体に保存しているデータについては、バックア

、 、ップを作成するとともに 後日になってデータの書き換え等が行われることのないよう

必要な措置を講じる。

６．他機関との業務の分担

試料採取等の業務を他機関が分担して実施する場合には、業務分担の内容及び責任関

係を明確にし、これを第３章１の品質保証・品質管理計画書に記述する。なお、下請負
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契約等により試料採取等の一部の業務を他機関に発注する場合には、発注する業務の内

容、発注先についても記述するとともに、本指針の要求事項が確実に実施されるよう措

置する。

第２章 品質保証・品質管理に関する共通的事項

１．標準作業手順書

技術管理者は、測定方法（平成１１年総理府令第６７号、平成１１年環境庁告示第６

８号及び平成１２年厚生省告示第３号に定める方法（別表１参照）等。以下同じ ）及。

び第２部に規定されている事項等に基づき、試薬等の管理及び試料採取から結果の報告

等に至る作業のうち、当該機関が実施する作業について具体的な操作手順を記述した標

準作業手順書案を作成し、品質管理者に提出する。

品質管理者は、標準作業手順書案を審査し、必要に応じ技術管理者と協議した上で修

正した標準作業手順書案を統括責任者に提出する。

統括責任者は、品質管理者より提出された標準作業手順書案を審査し、必要に応じ修

正の指示を行い、修正後の標準作業手順書案を承認する。

２．業務の進行管理

技術管理者は、ダイオキシン類の測定業務が開始された後は、測定担当者の報告等に

基づき業務の進行状況を把握し、その適切な管理に努めるとともに、進行状況に係る記

録を作成する。

第３章 品質保証・品質管理に関する計画及び結果報告

１．品質保証・品質管理計画書

技術管理者は、個別の依頼者から受けた調査業務等のために自機関が実施する一連の

ダイオキシン類の環境測定業務について 別紙１に示す品質保証・品質管理計画書案 以、 （

下 「計画書案 ）を作成し、品質管理者に提出する。、 」

品質管理者は、必要に応じ技術管理者と協議した上で修正した計画書案を統括責任者

に提出する。

統括責任者は、品質管理者より提出された計画書案を審査し、必要に応じ修正の指示

を行い、修正後の品質保証・品質管理計画書案を承認する。

２．品質保証・品質管理結果報告書

技術管理者は、１の品質保証・品質管理計画書に基づき実施したダイオキシン類の環

境測定業務について、別紙２に示す品質保証・品質管理結果報告書（以下 「結果報告、

書 ）案を作成し、品質管理者に提出する。」

品質管理者は、結果報告書案を審査し、記入の不備等の問題があった場合には、技術

管理者と結果報告書案の修正について協議する。また、品質管理上の問題があった場合

には、第１章２の対処方法書に基づく措置の実施及びこれに基づく結果報告書案の修正

について技術管理者と協議する。品質管理者は、必要に応じ修正した結果報告書案を統

括責任者に提出する。

統括責任者は、品質管理者より提出された結果報告書案を審査し、必要に応じ修正等

の指示を行い、修正後の品質保証・品質管理結果報告書案を承認する。

なお、当初案からの修正が行われた場合には、品質管理者はその経過を記録する。
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第２部 各論

第１章 試薬、器具、装置及び施設の管理

測定担当者は、以下の事項について記録等を作成・整理した上で、技術管理者に提出

する。技術管理者は提出された記録等の内容を確認し、保存する。

１．試薬

使用する試薬について、使用目的に応じて整理した上で、測定方法に定められたもの

であることを確認し、メーカー、製品名、ロット番号、購入日、購入量、開封日、有効

期限、保存方法等を記録する。また、精製・洗浄、その他の調製を行ったものについて

は、調製作業を行った者、作業日及び作業の内容を記録する。

２．標準物質（溶液）

標準物質（溶液）については、１に加え、使用日、使用量を記録する。なお、標準溶

液を購入した場合には、購入時の濃度（複数の標準物質を含むものにあっては各々の濃

度）を記録する。

３．器具

使用する器具について、使用目的に応じて整理した上で、測定方法に定められたもの

であることを確認し、メーカー、製品名、洗浄等の処理（作業を行った者、作業日及び

その内容 、保管方法を記録する。なお、高濃度試料測定用器具と低濃度試料測定用器）

具とを区別し、両者が明確に識別できるように措置し、その内容を記録する。

４．装置

使用する装置について、使用目的に応じて整理した上で、測定方法に定められたもの

であることを確認し、メーカー、製品名、校正の実施状況、日常の測定における管理状

況を記録する。装置の修理等を行った場合には、修理伝票の保存とともに修理等の状況

を記録する。

５．施設

試料搬入後の一連の業務がどのような作業環境で実施されているかを判断できる文書

を作成する。特に試料の前処理及びガスクロマトグラフ質量分析計による測定の作業環

境については、品質管理の観点からどのような配慮がなされているかを記述する。

第２章 試料採取

１．試料採取計画

（１）事前調査

技術管理者は、事前調査の必要性について検討し、必要と認める時は、事前調査の計

画を測定担当者より提出させ、必要に応じその修正を行った上で、測定担当者に事前調

査の実施を指示する。

測定担当者は、その計画に基づき事前調査を行い、その結果を記録し、技術管理者に

提出するとともに、事前調査結果を（２）の試料採取計画案の作成に反映させる。

技術管理者は、提出された記録の内容を確認し、保存する。

（２）試料採取計画

測定担当者は、試料採取計画案を作成し、技術管理者に提出する。

技術管理者は、提出された案を必要に応じ修正した上で、第１部第３章１の品質保証
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・品質管理計画書案に試料採取計画として記述する。

２．試料採取の実行に係る判断

測定担当者は、前日及び当日の天候（項目によっては数日前の天候についても考慮す

る ）その他の状況を踏まえ、試料採取の実行の可否について判断し、結果を技術管理。

者に連絡して、その了承を得る。可とした場合には試料採取を実施し、不可とした場合

には、その経過を記録する。

３．試料採取の記録

測定担当者は、試料採取計画に基づき、試料採取を実施し、以下の記録を作成・整理

した上で、技術管理者に提出する。技術管理者は、提出された記録の内容を確認し、保

存する。

（１）共通的事項

① 試料の名称

② 試料採取者

③ 試料採取日時

④ 試料採取地点名

⑤ 全地球測位システム（ＧＰＳ）等により求めた試料採取地点の緯度・経度

⑥ 採取地点・場所に係る地図及びその状況に関する記述

⑦ 試料採取の実行に係る判断等

⑧ 採取期間内の天候

⑨ 試料採取時の写真（周辺の状況がわかる遠景写真及び試料採取状況がわかる近景

写真の２種類。ただし、写真撮影が不可の場合には、必要としない ）。

⑩ 周辺の発生源等、試料に影響を与えている可能性のある事項

⑪ 試料採取量

⑫ 試料採取後の輸送方法

（２）測定項目別の特記事項

以下の事項等については、測定項目別に別紙３～８に規定する。

① 試料採取器具・装置及び使用した試薬等

② 試料採取操作

③ 試料容器

４．トラベルブランク試験及び二重測定

試料採取を行う測定担当者は、試料採取に当たって、測定方法に規定された方法によ

り、トラベルブランク試験のための操作及び二重測定のための試料採取を行い、その実

施状況を記録する。

第３章 試料の前処理

１．試料前処理計画

測定担当者は試料前処理計画の案を作成し、技術管理者に提出する。

技術管理者は提出された案を必要に応じ修正した上で、第１部第３章１の品質保証・

品質管理計画書案に試料前処理計画として記述する。

２．試料の前処理に係る共通的事項

試料の前処理を行う測定担当者は、試料前処理計画に基づき次の作業を実施し、作成

した記録を整理した上で、技術管理者に提出する。技術管理者は提出された記録の内容
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を確認し、保存する。

（１）試料の受入検査

採取された試料が測定機関に搬入された段階で試料の状態等に関する受入検査を実施

し、以下の事項について記録を作成する。

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 試料容器の種類及び大きさ

⑤ 試料の性状

⑥ その他特記事項

（２）抽出操作を行うまでの試料の保存・管理

受入検査を行った試料について （３）の抽出操作を行うまでの間、以下の記録を作、

成した上で適切な保存・管理を行う。

① 試料の管理番号

② 試料の保存・管理の場所、方法及び期間

（３）試料からの抽出

試料からの抽出操作を行い、以下の記録を作成し、その内容が測定方法に定められた

方法・条件により行われたことを確認する。なお、特殊事情により特別の方法を講じた

場合には、その理由、内容及び妥当性（比較検討結果、引用文献等）を記録する。

また、抽出操作時の他試料による汚染を判断するための参考資料として、同時期に処

理を行った試料のリストを作成する。

① 操作を行った者

② 操作を行った日時

③ 抽出に供した試料の性状及び量

④ 抽出のために使用した器具並びにその洗浄の実施状況及び使用するまでの保管の状

況

⑤ 抽出操作の方法・条件（溶媒の種類、量、抽出時間等）

⑥ 添加したクリーンアップスパイクの種類、量及び添加時期

（４）試料抽出液のクリーンアップ

試料抽出液のクリーンアップ操作を行い、以下の記録を作成し、その内容が測定方法

に定められた方法・条件により行われたことを確認する。なお、特殊事情により特別の

方法を講じた場合には、その理由、内容及び妥当性（比較検討結果、引用文献等）を記

述する。

また、クリーンアップ操作時の他試料による汚染を判断するための参考資料として、

同時期に処理を行った試料のリストを作成する。

① 操作を行った者

② 操作を行った日時

③ 操作のために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

ア．硫酸処理－シリカゲルカラムクロマトグラフ操作の場合

（ア）硫酸処理

・ヘキサンの使用量

・硫酸の添加量及び添加回数

（イ）シリカゲルカラムクロマトグラフ操作

・シリカゲルの材質・商品名、活性化条件及び充填量
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・溶出のために使用した溶媒の種類、溶出液の量

イ．多層シリカゲルカラムクロマトグラフ操作の場合

・シリカゲルの材質・商品名、活性化条件及び充填量

・溶出のために使用した溶媒の種類、溶出液の量

ウ．アルミナカラムクロマトグラフ操作の場合

・アルミナの材質・商品名、活性化条件及び充填量

・溶出のために使用した溶媒の種類、溶出液の量

・分画試験の結果

エ．高速液体クロマトグラフ操作の場合

・装置（メーカー名、型式）

・分離カラムの材質・商品名

・分離の条件（溶離液の種類、温度、溶離液流量、分離に要した時間）

・ブランク値

・注入の順番（インジェクションリスト）

オ．活性炭カラムクロマトグラフ操作の場合

・活性炭の材質・商品名、活性化条件及び充填量

・溶出のために使用した溶媒の種類、溶出液の量

・分画試験の結果

３．試料の前処理に係る測定項目別の特記事項

試料の前処理に係る測定項目別の特記事項については、必要に応じ、別紙３～８に規

定する。

４．測定用試料に併せて測定を行う試料の調製

測定担当者は、ダイオキシン類の測定に係る品質が確保されていることの確認等を行

うため、以下の試料について必要な前処理等を行い、第４章５において測定を行う試料

として調製するとともに、調製を行った測定担当者の氏名、調製の日時及び調製操作の

概要を記録し、技術管理者に提出する。

（１）操作ブランク試験のための試料

。 、一連の測定業務において用意する試料である 前処理操作に大きな変更があった場合

試料間汚染が予想されるような高濃度試料を測定した場合にも試料を調製する。

（２）トラベルブランク試験のための試料

第２章４によりトラベル試験のための操作を行った試料について、前処理操作を行い

調製した試料である。

（３）二重測定のための試料

第２章４に基づき試料採取を行った二重測定用の試料について、前処理操作を行い調

製した試料である。

（４）濃度既知試料

標準的な濃度既知試料であり、一連の分析操作において、品質管理上の問題が発生し

ていないことを定期的に確認するために使用する試料である。

第４章 ガスクロマトグラフ質量分析計（ＧＣ－ＭＳ）による測定

１．ＧＣ－ＭＳによる試料の測定計画

、 。測定担当者はＧＣ－ＭＳによる試料の測定計画の案を作成し 技術管理者に提出する

技術管理者は提出された案を必要に応じ修正した上で、第１部第３章１の品質保証・品

質管理計画書案にＧＣ－ＭＳによる試料の測定計画として記述する。
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２．ＧＣ－ＭＳの点検

技術管理者は、ＧＣ－ＭＳの点検に関する実施基準を作成し、品質管理者の承認を得

た上で統括責任者に提出し、その承認を得る。測定担当者は、この基準に基づき点検等

を行い以下の記録を作成し、技術管理者に提出する。なお （２）の定期点検は、日常、

点検の範疇を超える点検、調整等であり、外部に委託することができる。また、停電や

故障等の問題が発生した場合には、どのような処置を講じたかを記録する。

（１）日常点検

① 点検を行った者及び点検を行った日時

② キャピラリーカラムの使用状況等各種消耗に関する基本的な事項

③ 冷却水、真空ポンプ、真空度等のＭＳの基本的な事項

（２）定期点検

① 点検を行った者及び点検を行った日時

② 点検の実施状況

（３）メンテナンス

① イオン源の点検・交換

② レンズ系の点検・調整

③ ソーススリットの調整

④ インターフェイスラインの点検・洗浄

⑤ ベーキング（イオン源等）

⑥ フィラメントの交換

⑦ その他

（４）問題が発生した時の処置

① 問題の内容及び講じた処置

３．ＧＣ－ＭＳの調整

測定担当者は、４又は５の操作を行うに当たり、ＧＣ－ＭＳの調整を行い、ＧＣ－

、 。ＭＳが使用可能であることを確認した上で以下の記録を作成し 技術管理者に提出する

（１）ＧＣの調整

① 調整を行った者及び日時

② キャピラリーカラムの取り付け、キャリヤーガスのチェック

（２）ＭＳの調整

① 調整を行った者及び日時

② 質量校正

③ 分解能

（３）ＧＣ－ＭＳの調整

① ＧＣ－ＭＳのピーク分離度、絶対感度

４．検量線の作成

測定担当者は、検量線作成用標準液について、検量線の作成のための選択イオン検出

操作（ＳＩＭ操作）を行い、必要なデータを求める。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し、以下の記録を作成する。

① 検量線の作成者

② 検量線の作成日

③ ピーク面積の強度比

④ 相対感度及びその変動係数
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５．試料の測定

測定担当者は、ＧＣ－ＭＳによる試料の測定計画に基づき、検量線の確認及び感度変

動の確認のための検量線作成用標準液、測定用試料、第３章４で調製した試料について

ＳＩＭ操作を行い、必要なデータを求め、以下の記録を作成する。なお、検量線の確認

のための操作については１日の測定開始時に、また感度変動の確認のための操作につい

ては１日１回以上一定の周期で行う。

① 測定操作を行った者

② 測定を行った日

③ 測定条件

④ 添加した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

６．検量線の確認及び感度変動の確認

測定担当者は、５の検量線の確認のための検量線作成用標準液の測定操作及び感度変

動の確認のための検量線作成用標準液の測定操作より得られたデータから以下の記録を

作成する。これらの結果が測定方法に定められた条件に合致しない場合には、原因を取

り除いた上で再測定（感度変動の確認で問題が生じた場合には、その直前に行った一連

の試料の再測定）を行い、再測定を行った旨及びその結果を記録する。

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結果

② 保持時間の変動

③ 内標準物質との相対保持比の変動

７．同定及び定量

測定担当者は、測定用試料及び第３章４で調製した試料に係る５のＳＩＭ操作より得

られたデータについて同定及び定量に係る作業を行い、以下の記録を作成する。

（１）作業を行った者及び日時

（２）シリンジスパイク内標準物質の確認（確認の結果、測定方法に定められた条件を満

足しない場合には（３）以降を行わない ）。

① 試料中のシリンジスパイク内標準物質のピーク面積と標準液のシリンジスパイク内

標準物質のピーク面積の比較

② ①の結果と測定方法に定められた数値との比較

（３）ピークの検出

① ピークのＳ／Ｎ比の確認結果

② ピーク高さ

③ ピーク面積

（４）ダイオキシン類の同定

① ロックマスチャンネルの変動状況

② ピーク面積と標準物質のピーク面積比及び同位体存在比から推定されるイオン強度

比との比較

③ ピークの保持時間の標準物質の保持時間との比較及び対応する内標準物質との相対

保持時間と標準物質のそれらとの比較

（５）定量及び濃度の算出

① 算出した濃度

② 濃度の算出に至った計算過程を説明する資料
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③ 再測定の必要が生じた場合、理由を記して再測定し、チャートを添付する。

第５章 定量結果の確定

測定担当者は、１の検出下限及び定量下限の算出作業を行い、作成した記録及び第４

章４～７の記録を整理した上で技術管理者に提出する。技術管理者は提出された記録を

審査し、第４章７（５）①で算出した濃度の品質に問題がないと認める場合には、その

旨を測定担当者に連絡する。問題を認めた場合には、第１部第１章２の規定に基づき、

適切な措置を講じる。

技術管理者より第４章７（５）①で算出された濃度の品質に問題がないと認める旨の

連絡を受けた測定担当者は、以下の２～６の作業を行い、作成した記録を技術管理者に

提出する。

技術管理者は提出された記録を確認し、問題がないと認める場合には、測定用試料の

定量結果を確定し、その旨を測定担当者に連絡する。

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

装置の検出下限及び定量下限を測定方法に定められた方法により求め、求めた装置の

検出下限が測定方法に定められている装置の検出下限以下であることを確認した上で、

これらの値及び算出の過程を記録する。

なお、装置の検出下限及び定量下限は一定の周期で確認するとともに、新たに測定条

件を設定した場合にも確認を行い、記録する。

（２）測定方法の検出下限及び定量下限

測定方法の検出下限及び定量下限を測定方法に定められた方法により求め、これらの

値及び算出の過程を記録する。この測定方法の検出下限及び定量下限は一定の周期で確

認するとともに、前処理操作及び測定条件を変更した場合にも確認を行い、記録する。

（３）試料測定時の検出下限及び定量下限

測定方法に定められた方法で試料測定時の検出下限及び定量下限を算出し、これらが

目的とする測定の検出下限及び定量下限以下であることを確認した上で、これらの値及

び算出の過程を記録する。

２．回収率

（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を求め、測定方法に規定されている範囲にあること

を確認し、記録する。なお、規定された範囲から外れる場合には、その事実を記録し、

、 。再度抽出液からクリーンアップ操作を行って クリーンアップスパイク回収率を求める

（２）サンプリングスパイク回収率

サンプリングスパイクの回収率を求め、測定方法に規定されている範囲にあることを

、 。 、 、確認し 記録する 規定された範囲から外れる場合には その原因を調査して取り除き

その事実を記録した後、サンプリングスパイク回収率算出のための操作を再度行う。

３．操作ブランク試験

操作ブランク試験の値を求め、結果が十分に低値であることを確認し、記録する。

４．トラベルブランク試験

、 、 。トラベルブランク試験の値を求め 結果が十分に低値であることを確認し 記録する
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５．二重測定

二重測定用試料の測定値を求め、結果を比較検討し、記録する。

６．濃度既知試料の測定

濃度既知試料の測定値を求め、これまでに同一試料について測定した結果と比較検討

し、記録する。

第６章 結果の報告等

技術管理者から第５章に基づき濃度を確定した旨の連絡を受けた測定担当者は、以下

の作業を実施し、作成した記録等を整理した上で技術管理者に提出する。技術管理者は

提出された記録等を確認し、保存するとともに、第１部第３章２の品質保証・品質管理

結果報告書案を作成し、品質管理者に提出する。

１．測定結果の表示

第５章によりデータが確定された濃度の算出結果から測定方法に定められた方法で測

定結果を表示し、記録する。測定された各異性体の濃度のうち、検出下限以上で定量下

限未満のもの及び検出下限未満のものについては、その旨がわかる表示方法とする。

２．毒性等量の算出

、 。 、測定方法に定められた算出方法により毒性等量を算出し その結果を記録する また

使用した毒性等価係数等毒性等量の算出に至った計算過程を説明できる資料を作成す

る。

３．異常値・欠測値の発生原因等

、 、第５章でデータの確定ができなかった異常値・欠測値について その原因等を検討し

その結果を記録する。

４．試料等の保存

品質保証・品質管理計画書に基づき、再測定に備えた試料等の保存・管理を行い、そ

の管理番号、保存・管理の方法及び期間を記録する。
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別表１ 本指針の対象となるダイオキシン類の環境測定の項目及び測定方法

項 目 測 定 方 法

一般環境大気の常時監視又は調査 平成１１年環境庁告示第６８号 別表

ポリウレタンフォームを装着した採取筒をろ紙後段に取り測定 (

大気環境基準の適合状況の監視等 付けたエアサンプラーにより採取した試料を高分解能ガスク( )

)ロマトグラフ質量分析計により測定する方法

（ ）ダイオキシン類対策特別措置法の施行について 通知

12 11 6 11（ 、 、平成 年環企企第 号 環保安第 号 環大企第

号、環大規第 号、環水企第 号、環水管第 号、環5 14 1
水規第 号、環水土第 号（以下 「施行通知 ）第３5 7 、 」

の２（２）イ（ア ））

水質 平成１１年環境庁告示第６８号 別表（ ）公共用水域水質及び地下水質

の常時監視又は調査測定 （日本工業規格 Ｋ０３１２に定める方法）

水質環境基準の適合状況の監視等)(
施行通知

（第３の２（２）イ（イ ））

土壌汚染の状況の常時監視又は調 平成１１年環境庁告示第６８号 別表

査測定 (土壌中に含まれるダイオキシン類をソックスレー抽出

( ) し、高分解能ガスクロマトグラフ質量分析計により測土壌環境基準の適合状況の監視等

定する方法)

施行通知

（第３の２（２）イ（ウ ））

排出ガスの汚染状況の調査測定 平成１１年総理府令第６７号

（日本工業規格 Ｋ０３１１に定める方法）

排出水の汚染状況の調査測定 平成１１年総理府令第６７号

（日本工業規格 Ｋ０３１２に定める方法）

ばいじん及び焼却灰その他の 平成１２年厚生省告示第３号

廃棄物焼却炉に係るばいじん等に含まれるダイオキシン類燃え殻の汚染状況の測定 （

の量の基準及び測定の方法に関する省令第１条第２項及び第

）２条の規定に基づき厚生大臣が定める方法
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別表２

作成及び維持管理が必要な文書・記録

１．基本文書

・組織に関する文書 第１部第１章１（１）

・組織の機構図 同上

・対処方法書 第１部第１章２

・文書･記録の作成及び維持管理手順書 第１部第１章５

・標準作業手順書 第１部第２章１

・施設の作業環境に関する文書 第２部第１章５

・ＧＣ－ＭＳの点検に関する実施基準 第２部第４章２

２．計画書・報告書等

・内部監査報告書 第１部第１章３

・品質改善指示書 同上

・品質改善実行書 同上

・教育・訓練に関する報告書 第１部第１章４

・品質保証・品質管理計画書 第１部第３章１

・品質保証・品質管理結果報告書 第１部第３章２

３．記録

・業務の進行状況に関する記録 第１部第２章２

・試薬に関する記録 第２部第１章１

・標準物質（溶液）に関する記録 第２部第１章２

・器具に関する記録 第２部第１章３

・装置に関する記録 第２部第１章４

・試料採取に係る事前調査結果 第２部第２章１（１）

・試料採取を不可とした経過に関する記録 第２部第２章２

・試料採取に関する記録 第２部第２章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 第２部第２章４

実施状況に関する記録

・試料の受入検査に関する記録 第２部第３章２（１）

・試料の保存・管理に関する記録 第２部第３章２（２）

・試料からの抽出に関する記録等 第２部第３章２（３）

・試料抽出液のクリーンアップに関する記録等 第２部第３章２（４）

・測定用試料に併せて測定を行う試料の調製に関する記録 第２部第３章４

・ＧＣ－ＭＳの点検に関する記録 第２部第４章２

・ＧＣ－ＭＳの調整に関する記録 第２部第４章３

・検量線の作成に関する記録 第２部第４章４

・試料の測定に関する記録 第２部第４章５

・検量線の確認及び感度変動の確認に関する記録 第２部第４章６

・同定及び定量に関する記録 第２部第４章７

・検出下限及び定量下限に関する記録 第２部第５章１

・回収率に関する記録 第２部第５章２

・操作ブランク試験に関する記録 第２部第５章３

・トラベルブランク試験に関する記録 第２部第５章４

・二重測定に関する記録 第２部第５章５

・濃度既知試料の測定に関する記録 第２部第５章６

・測定結果の表示に関する記録 第２部第６章１

・毒性等量の算出に関する記録 第２部第６章２

・異常値、欠測値の発生原因等に関する記録 第２部第６章３

・試料等の保存に関する記録 第２部第６章４
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別紙１ 品質保証・品質管理計画書

第１部第３章１の品質保証・品質管理計画書には、以下の事項について記述する。

第１ 一般的事項

１．表題及び計画書の管理番号

２．目次

３．計画書の性格等に関する説明

４．業務を実施する機関の名称及び住所

５．実施するダイオキシン類測定業務の概要

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

７．業務の工程毎の予定実施期間

８．品質管理者、技術管理者及び測定担当者の職名・氏名

９．依頼者の名称及び住所

．他機関との業務分担（該当する場合）10

第２ 試料採取計画（第２部第２章１）

１．試料採取者

２．試料採取予定日時

３．試料採取地点

４．事前調査の有無（有の場合にはその概要）

５．試料採取器具・装置、使用する試薬等

６．試料採取操作の概要

７．試料容器

８．採取後の輸送方法

９．トラベルブランク試験及び二重測定の実施計画

第３ 試料前処理計画（第２部第３章１）

１．受入検査（実施者、実施予定日時及び内容）

２．抽出操作を行うまでの試料の保存・管理（場所、方法、期間）

３．抽出操作（実施者、開始予定日時、方法及び条件）

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

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）

６．測定用試料に併せて測定を行う試料の調製

第４ ＧＣ－ＭＳによる試料の測定計画（第２部第４章１）

１．ＧＣ－ＭＳの調整

２．検量線の作成

３．試料の測定

４．検量線の確認及び感度変動に係る作業
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５．同定及び定量に係る作業

第５ 定量結果の確定（第２部第５章）

１．検出下限及び定量下限の算定に係る作業

２．算出された濃度の品質確認に係る作業

３．回収率の算定及び結果の確認に係る作業

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

５．測定用試料の定量結果の確定に係る作業

第６ 結果の報告等（第２部第６章）

１．測定結果の表示

２．異常値・欠測値の処理

３．試料等の保存
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別紙２ 品質保証・品質管理結果報告書

第１部第３章２の品質保証・品質管理結果報告書には、以下の事項について記述する。

第１ 一般的事項

１．表題及び報告書の管理番号

２．目次

３．報告書の性格等に関する説明

４．業務を実施した機関の名称及び住所

５．実施したダイオキシン類測定業務の概要

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

７．業務の工程毎の実施期間

８．品質管理者、技術管理者及び測定担当者の職名・氏名

９．依頼者の名称及び住所

．他機関との業務の分担（該当する場合）10
．ページの脱落がないことが確認できる各ページの表記11
．最終ページに関する表記12

第２ 試料採取

１．事前調査の記録（第２部第２章１（１ ））

２．試料採取の記録（第２部第２章３）

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）

第３ 試料の前処理

１．試料の受入検査（第２部第３章２（１ ））

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 ））

３．試料からの抽出（第２部第３章２（３ ））

４．試料抽出液のクリーンアップ（第２部第３章２（４ ））

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）

第４ ＧＣ－ＭＳによる測定

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）

２．ＧＣ－ＭＳの調整（第２部第４章３）

３．検量線の作成（第２部第４章４）

４．試料の測定（第２部第４章５）

５．検量線の確認及び感度変動の確認（第２部第４章６）

６．同定及び定量（第２部第４章７）

第５ 定量結果の確定

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

（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

（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
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（４）検出下限及び定量下限の一覧表

算出した値 要求される値

装置の検出下限

装置の定量下限

測定方法の検出下限

測定方法の定量下限

試料測定時の検出下限

試料測定時の定量下限

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

以下の表を作成するとともに、回収率に問題があった場合には、その事実関係等を記

録する。

［クリーンアップスパイク添加時期： ］

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟｽﾊﾟｲｸ 備 考

内標準物質名 添 加 量 回 収 率

（２）サンプリングスパイク回収率
以下の表を作成するとともに、回収率に問題があった場合には、その事実関係等を記

録する。

ｻﾝﾌﾟﾘﾝｸﾞｽﾊﾟｲｸ ｻﾝﾌﾟﾘﾝｸﾞｽﾊﾟｲｸ ｻﾝﾌﾟﾘﾝｸﾞｽﾊﾟｲｸ 備 考

内標準物質名 添 加 量 回 収 率

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

（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

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）
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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

（２）今回の測定結果と過去の測定結果との比較

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 ）。

第６ 結果の報告等

１．測定結果（第２部第６章１）

２．毒性等量（第２部第６章２）

（１）使用した毒性等価係数

（２）毒性等量の算出結果

． （ 、 ）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）

４．試料等の保存（第２部第６章４）

第７ 添付文書

１．組織図

２．全クロマトグラム

３．ロックマスチャネル変動の確認資料

４．分解能確認資料

５．インジェクションリスト
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別紙３ 一般環境大気に係る個別事項

第２部第２章３（２）について、以下の事項を記録する。

１．試料採取器具・装置、使用した試薬等

① 使用したハイボリュームエアーサンプラーのメーカー、形式及び模式図

② 器具、部品等の洗浄の実施状況及び使用するまでの保管状況

③ 吸引ポンプ（形式、メーカー名）

④ 流量計（種類、形式、メーカー名及び校正結果）

⑤ ろ紙及び吸着剤の種類（商品名、メーカー名、ロット番号又は特性 、洗浄方法及）

びブランクの確認結果

２．試料採取操作

① ハイボリュームエアーサンプラーの設置場所及びその状況（地上からの高さ等）

② 試料採取操作の概要

③ サンプリングスパイクの種類、量及び添加時期、試料採取実施までの期間及び保存

状況

④ 採取開始時及び終了時並びに流量

３．試料容器

① 試料採取後のろ紙の格納容器及びその洗浄の実施状況

４．その他の追加事項

① 前日及び試料採取時の天候、気温、気圧、湿度及び風向・風速

② 周辺の障害物の状況
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別紙４ 水質（公共用水域水質及び地下水質）に係る個別事項

第２部第２章３（２）について、以下の事項を記録する。

１．試料採取器具・装置、使用した試薬等

① 採水器・採水装置のメーカー、形式及び模式図

② 採水器の洗浄の実施状況及び使用するまでの保管状況

③ 採水装置の材質及び使用するまでの状況（常時使用・未使用等）

２．試料採取操作

① 試料採取操作の概要

② 試料採取が行われた部位（水深等）

③ 井戸の構造・深度・ストレーナー位置等（地下水の場合）

、 （ ）④ 採水ポンプを用いる場合 起動から採水開始までの時間及び揚水量 地下水の場合

３．試料容器

① 材質・容量並びに洗浄の実施状況及び使用するまでの保管状況

４．その他の追加事項

（ 。）① 前日及び試料採取時の天候 数日前に大雨等が発生した場合にはその状況を含む

② 試料採取時の気温及び水温

③ 試料の状況（色、臭い及び採水した水の状態を示す基本的事項）

④ 河川の場合にあっては河川流量
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別紙５ 土壌に係る個別事項

第２部第２章３（２）及び同第３章３について、以下の事項を記録する。

１．試料採取

（１）試料採取地点の選定

① 採取地点付近の建築物や立ち木等の有無と位置、日照等の周辺状況

② 採取地点の地表の状況

③ 採取方法及び採取地点間の距離

（２）試料採取器具・装置、使用した試薬等

（３）試料採取操作

① 試料採取操作の概要（深度）

② 採取した土壌の特徴（土色、土性、夾雑物等）

（４）試料容器

① 材質・容量並びに洗浄の実施状況及び使用するまでの保管状況

（５）その他の追加事項

① 前日の天候

２．試料の前処理

（１）試料の風乾

秤量実施日及びその結果

（２）ふるい操作

歩留り

（３）等量混合

混合後の試料の重量

（４）含水率及び強熱減量
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別紙６ 排出ガスに係る個別事項

第２部第２章３（２）及び同第３章３について、以下の事項を記録する。

１．試料採取

（１）試料採取器具・装置、使用した試薬等

① メーカー、形式及び模式図

② 採取管部（材質、ノズルの内径及び冷却装置の有無）

③ フィルターの材質

④ 液体捕集部（吸収瓶本数、容量、吸収液の種類・量等）

⑤ 吸着捕集部（吸着剤カラムの形状及び吸着剤の材質・商品名・量）

⑥ 吸引ポンプ（形式及びメーカー名）

⑦ 流量計（種類、形式、メーカー名及び校正結果）

（２）試料採取操作

① 事前調査（採取場所の地上からの高さ・測定孔の状況・送排風機の位置等、ダクト

の形状等）

② 設定した試料ガスの採取量、採取時間及び等速吸引流量

③ 漏れ試験の実施状況及び結果

④ ガスメータの温度及び圧力

⑤ フィルター捕集部及び液体捕集部の温度

⑥ 等速吸引流量、吸引時間及び吸引ガス量

⑦ サンプリングスパイクの種類、量及び添加時期、試料採取実施までの期間及び保存

状況

⑧ 試料ガス採取量

⑨ 排ガスの温度・流速・組成・圧力・水分量等

（３）試料容器

① 試料回収の方法

② 試料保存の方法（試料容器の材質・容量等）

（４）その他の追加事項

① 採取試料に係る発生源の種類及び運転状況

② 酸素濃度による補正（対象：廃棄物焼却炉等）

２．試料の前処理

（１）捕集ダストの塩酸処理
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別紙７ 排出水に係る個別事項

第２部第２章３（２）について、以下の事項を記録する。

１．試料採取器具・装置、使用した試薬等

① 採水器のメーカー、形式及び模式図

② 採水器の洗浄の実施状況及び使用するまでの保管状況

２．試料採取操作

① 試料採取操作の概要

３．試料容器

① 材質・容量並びに洗浄の実施状況及び使用するまでの保管状況

② 試料保存の方法（試料容器の材質・容量等）

４．その他の追加事項

① 前日の天候

② 試料採取時の気温及び水温

③ 試料の状況（色、臭い及び水質の一般項目）

④ 採取試料に係る発生源の種類及び使用状況

⑤ 放流先の河川名等排出水の移動経路
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別紙８ ばいじん及び焼却灰その他の燃え殻に係る個別事項

第２部第２章３（２）及び同第３章３について、以下の事項を記録する。

１．試料採取の記録

（１）試料採取器具・装置、使用した試薬等

① 採取器具の種類及び材質

（２）試料採取操作

① 試料の採取場所

② 試料採取操作の概要

（３）試料容器

① 試料容器の種別及び材質

（４）その他の追加事項

① 試料の状況

② 採取試料に係る発生源（焼却施設）の稼働状況

２．試料の前処理

（１）試料の調整方法（粉砕情報、粒径等）


