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XC®HIC

BREEA T, EEFOXA 4T VHEHBEICEHL CHRHEZTYBAKIERASRGZ L #HME LT
WRR 12 RS T A AR VIR D IEERENE~Y =2 T V] ZRE L, TOHK, TR 14447 H
22 B XA AF L DRADGY, KEDHE OKEQEEOHRZ Gte,) KO HEDHY
(ZER D EREEEEIC DN T CFpk 14 FEREEERE 46 75, UUT TR Lo ,) 12X, ¥ A44F
VUVBIC R DKIEDEE OGRICR D EREEAE (LIT [BREEARE] Luvwo ., HEYEE - 150 pg-TEQ/g LA
T) ROZFEOWEHFEN RSN L 2%, AR, BAKREE 117 5, BAKESE 170 5 X414 %
VAR R FFRIR E RIS E S BEREEREOEITICOWT G@EE) ] (BLF T Lvo,) iIcksn
T, EEBREEREOWEIL (XA 4X v VIR D EERENE~ =27V CFRL 12 43 ARBET
KERERREEER) BT HIEICEDZZ L] L&3NELOTHY, T O%OM ZLIBIMNGER%E
ZEEE 2 THER 19 FREICHE L, FR 20 FEIC—HRABELZHDOTH D,

BAFHY FICONT, EfERNERREEZEG2 Z L3, TOREFOREOIROTED L7 &
T ZOMMOIYRE, Z OB AR K OPEHIHI xR DN & EOMPEOFMES %D X A F ¥
VERIREFHMIT 20 A TCEERIETHLO T KEDX A 4 XV  HOREDEMIZH Tz > T,
AR =a T VEIFHINZN,

A, miEIE CERR 2143 H) 206 BERRB L, v==2 7 VEHOHR TH G5 R E
EHEZ, Rv=a T VOUFTE1To7c, B, 5% LRFMNMRLOEREIC L > T, LEIRUAR
Y=a T VOUEI R HVEL LD TH D,

1 B-BEOEE
AKv=a2T7 VORTERHT OHGFE - BEOEREZRDOLIITED D,

) FAFFOUE: A= T AT, T LT, XU B ~FHF ~ATHROAT A aa vy
Pp-VFFT T T NH AT AT EZROF T Z X 7T NI a T T T
—PCBs 5 ¥ 7w E 35,

(2) Bt : HFROEMBEIFE U T, BAEZS T2 RICT 2bEamEa T,

Q) Rk : A~ = 2 7 /L TIX EREENFE U CUHEEOBERE ST 2 RIZT 5 - HOEWER T,

4 PCDDs: RV 7 mr Iy p-UF %  (Polychlorinated dibenzo-p-dioxins), A~ == 7 /L C
E. TR, XU AT ATERRF T Z7an R p AR T D,

(5) TeCDDs : 7 F 77 vy X p- A F 3 (Tetrachlorodibenzo-p-dioxins)

(6) PeCDDs : X ¥ 7 mn XY p-UF4F T (Pentachlorodibenzo-p-dioxins)

(7) HXCDDs : ~F 27 mn vy p-U4F 2 (Hexachlorodibenzo-p-dioxins)

(8) HpCDDs : ~7' % 7 uu U~/ p- A% (Heptachlorodibenzo-p-dioxins)

9 OCDD: A7 % 7mn Xy -p-UA4F 2 (Octachlorodibenzo-p-dioxin)

(1,2,3,4,6,7,8,9-0CDD)

(10) PCDFs: 7R Y 7 v a3~ 7 Z  (Polychlorinated dibenzofurans), K~ == 7 /L TiX, 7 b 7.
RUB AT ATEROF 7 Zrmn IR T D,

(11) TeCDFs : 7 ~ 7 7 unr X /7 F > (Tetrachlorodibenzofurans)

(12) PeCDFs : X% 7 rnr v~_> > 7 Z > (Pentachlorodibenzofurans)

(13) HxCDFs : ~F %27 mu X 75 (Hexachlorodibenzofurans)

(14) HpCDFs : ~7/' % 7 unu X 77 (Heptachlorodibenzofurans)

(15) OCDF : &7 ¥ 7 vnwu X 75 (Octachlorodibenzofuran) (1,2,3,4,6,7,8,9-OCDF)

(16) 2,3,7 8-PIIEREHBBMM . A~ == 7 L TE, 23,78 MICHEREIR LT b7~ 2 ~F
NTEARRA 7 Z 700X p- VAR (TbEW) &7 FT, XUZ, ~F . AT E R
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CF 2 r7mnuwxXry 77y (1066 Ot 1TIEWTUTITRT D TH S,
23,78-T FTr7unV Ry p- V% (2,3,7,8-TeCDD)
1,23,78-X 47 y_o Yy p- A% (1,2,3,7,8-PeCDD)
1,234,7,8-~F 7o _yp- V4% (1,2,3,4,7,8-HxCDD)
1,2,3,6,7,8-~F %7 nn VRV p- k% (1,2,3,6,7,8-HxCDD)
1,2,3,7,8,9-~F %7 un VRV p- k% (1,2,3,7,8,9-HxCDD)
1,2,3,4,6,7,8-~7F X 7V _ Y p- V4% (1,2,3,4,6,7,8-HpCDD)
ForrsunYN Y p-PFF v (OCDD)
2378-FT hFr7mnnul_X 75 (2,3,7,8-TeCDF)
1,2,3,78-X % 7o x 75 (1,2,3,7,8-PeCDF)

234,782 FZ a7 5 0 (2,3,4,7,8-PeCDF)
1,2,347,8-~F% V7oV 75 (1,2,3,4,7,8-HxCDF)
1,2,3,6,7,8-~F%F V7oV 75 (1,2,3,6,7,8-HXCDF)
1,2,3,78,9-~F% V7oV 7 5 (1,2,3,7,8,9-HxCDF)
2,3,4,6,7,8-~F Vo7 (2,3,4,6,7,8-HXxCDF)
1,2,3,4,6,7,8-~7 % 7un X772 (1,2,3,4,6,7,8-HpCDF)
1,2,3,4,7,89-~7 % 7un Xy 75 (123,4,7,8,9-HpCDF)
FrEranPN 75 (OCDF)

(17)PCBs : " Y 7 mm &7 = =)L (Polychlorinated biphenyls)

(18) TeCBs : 7 F 7 7 mu &7 = =/l (Tetrachlorobiphenyls)

(19) PeCBs : X% 7 n 1 £7 = =/ (Pentachlorobiphenyls)

(20) HXxCBs : ~F% %7 n w7 = =/ (Hexachlorobiphenyls)

(21) HpCBs : ~/' % 7 mr 7 = =)L (Heptachlorobiphenyls)

(22) AF5F—PCBs (Co-PCBs) : KU 7t ~7=x=)L (PCBs) D5 b, A/ ML (2,2°,6 LT6)
ICEHER Z LR AY (A ME) ROV MICERER? 1 ld 26 (574
U ME) OFORIZTRT S D, 728, Co-PCBs XA AF L kAR Y 7 v 7 =/ (Dioxin-like
PCBs :DL-PCBs) & & FEIND,

a) J VA MME
344,57 FF7nn 7 = =/[3,4,4,5TeCB (IUPAC " No. 81 (#81)) ]
3,344-7 FF/7nnbE 7 x=/[3,3,44-TeCB (IUPAC No. 77 (#77)) ]

33,44 5-_F 7 a7 = =/1[3,3,4,4,5-PeCB(IUPAC No. 126 (#126)) ]
3,3°,4,4°,5,5-~F 7ot 7 x=/1[33,44"5,5-HxCB (IUPAC No. 169 (#169)) ]

b) &/ A/ MK :
2,3,3,44-_0 47007« =/1[2,3,3 44 -PeCB (IUPAC No. 105 (#105)) ]
2344 5-_F 7107 = =/1[273,44,5-PeCB (IUPAC No. 114 (#114)) ]
2,344 5-_ 47007 2 =/)L[2,3 44,5-PeCB (IUPAC No. 118 (#118)) ]
2°3,445-_ 47007 2 =/)1[2,344,5-PeCB (IUPAC No. 123 (#123)) ]
2,3,3°.4,4 5-~F Yoo b7 x=/[2,33,44,5-HxCB (IUPAC No. 156 (#156)) ]
2,3.3°,44 5-~FH o7 = =/[23,3,4,4,5-HxCB (IUPAC No. 157 (#157)) ]
2,3°.4,4,55-~FY o7 x=/[23,445,5-HxCB (IUPAC No. 167 (#167)) ]
2,3,3°.4,455-~7 27 nn 7 = =/[23,3,4,4,55-HpCB (IUPAC No. 189 (#189)) ]

23) EEOBRE TR : WEICMEH3 5 GC-HRMS TR T /&,

(24) BIRAEDBRE TR : BiLH 5 GC-HRMS IC LA HIEE TO —HEOBIEICBWTHRHTE 5K
INEE,

Q5 EMICHITHABRETER : BT 2B o R/ NEE,
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(26) ERHAEERORE TR : EEORELORIERICI 1T M T & 23 DR /NRE,

QRN EEBEDEE TR : WEIZMHHT %5 GC-HRMS TRE &M AlHe 7 i/ &,

(28) BIEAEDEE TR : §iLFE) 5 GC-HRMS 12 & 21 £ TO—HDEAEIC IV TE R ATREZR
/N,

Q) HAKICHEITHIERTRR : &2 v RE72F0E F D Fe/NMR B

(30) HHBEERDER TR : EEROFEIOHERFITI T 2 E &) W RE 7250 O fe /MR

(31) TEF : 2,3,7,8-TeCDD M lif%R %% (2,3,7,8-TeCDD Toxicity Equivalency Factor)

(32) TEQ : 2,3,7,8-TeCDD %[ % ]& (2,3,7,8-TeCDD Toxicity Equivalency Quantity)

(33) RR : tHXHEEELRS (Relative Response)

(34) PFK : ~L 7 )V A w7 mt s (Perfluorokerosene)

(35) GC-MS : W2/ u~ 75 7 E &SI

(36) GC-HRMS : S0 fREEN A7 v~ N7 T 7 E By Hrit

(B7)SIM : &4 A F=% Y 7 (Selected Ion Monitoring) , #E&F1Z & > TIiL SIR (Selected Ion
Recording) . & %\ X SID (Selected Ion Detection) & W) FEFRNHWOND Z ERH D,

(38) SOP : HE#E{ES T (Standard Operation Procedure)

(39) % (v/v) : IRFEE =

@0)ypg: v~ 27775 (100 553D 1g; 100 g)

@hng: /775 (105D 1g;10° g

42)pg: Ears T (1D 1g;10"2 g)

#:(1)International Union of Pure and Applied Chemistry D,

2 NEME
AR =a T VOMNGMEIIEEFTOX A X U HHET D,



3 EBE-RAEFE
31 8E - ARAFEOHME
REERIL, ¥ A AXv UEEftE, 27— T v L TCENMRETN A7~ 7T 7 E&S

#rEt (GC-HRMS) THIE. TET 5, ZOREBEERASHTEOHRNEZ X —1 1277,
BEUREH R O U R DR E FRBHR B 0D YA
!
2R DI ER RFFEOHE
|
BURH PR 17 - SR (R, T
¥

R, S50 aiT

> P DI (2 ) —> T v F 254 )
Bk & D L RIET T
L CEE
e
2V—vT o
WEEME O (L) > YA 2)
GC-HRMS IZ X B2 HIE
%%*ﬁm?ﬁ&f)‘x/@ GC\ MS @%ﬁ%
B 7 THED A 10y + GC DIRFE « FEN S D%&IF

FREHD RRes DZEENREL 10 %L =
RRrs OEEFRH 20 %L E

FUBHHE R O SR E N AR R

SUBHAIE R O FEEY) B D

s m/z
- SyfiERE (10,000 DL 1)

E=R7

FRERORE (REMH)

RRcs 723 =10 % D #iFH I BB O E MR
RRrs 43220 %OHIEAN -gi%@gﬁﬁiT@@ﬁ%

CEE. rua~w NS A= (OBERE) ORE

ERE OBERE (777, ZEHAE)
- S/N LLEFAM, JE A )

- ruvw NI AE— 7R OMER
cHET S o BRI RR
CWERGY. Ry 7w AEH)
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BlET 7 v 7 MK

FAL XV VEOREE. EE

- FRRHREFRF I O —

R F ORI DHEE S D m/z 8
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32 RAMICHETHIBRETR - EETR
AR =a 7 VIZEBWTIE, TR, & FREOEIET 7 0 7SO ALK+ oKL L
T I & LEMOMB TR OEH ISR MOBEEEO BIEE] - LA OERE TR GRS
NoMMOBEEEOBEME] 28AT 5, 44XV VHO 5 LAMOBRETRNOREEB IS
BRoOBmEEREO BIEE] & LT, BEEEYE (150 pg-TEQ/g) @ 1/30 DEENMIITELZ L L,
(FALEMOER TIRP AP INDRMOEESEEO B & U TREEMED 1/10 ORENE &
TEHZELET5,
F—1 (1) EEICBILZZAAXV U EHOEMESRED BEH

BB OB TR | BEEWOER FRD

BRI AL E bR ShDfo®E | BRI SN LMD
MRS B oD H FE{E PR o HAE{E
150 pg-TEQ/g 5 pg-TEQ/g 15 pg-TEQ/g

F—1 Q) IRTEIIT, 5.93) TROZAEHZB T 2B FRENERE FRMOHEH LIZBFfo
HEEN, WITRbZNENOBIEMLL T &5 X5z, fEE, WEEEYE ORME, ik,
FEE, WEMAREORER NEABEZRE LT VA U THONEITORIT LR B0,

7217 L. 2,3,7,8- At 35 18 #a BMEAR J (Y Co-PCBs D2 THAREHI BT 2 ERTRU ETERES N
B, MEMROHALE X LA OVWTHGIT 21T 725 81iE, L7 LHREHCB T oM T
IR FEHZ BT 2 EE TR EH LR fMoOEESEEN, (KGO TR O HH S5
DOEMEERFROBIEM] - KA OERE RN OREH SN DR OFEEERO BIEWFE] 2WlE T 5%
C A AN

3> Bt

F—1 (2)  BHEHIBT M TR - 3BHI R T 5 E & TR & k% 8o i 5 A

_ S (A R ‘\nin'ﬁ\_}DH_ 65&/‘1?5 ‘\nit*/H\—kU— %)HEEIE
EIEEN (TEF) V=353 s BE s
(pg/g) (pg-TEQ/g) (pg/g) (pg-TEQ/g)
TeCDDs 1 1 1 3 3
PeCDDs 1 1 1 3 3
HxCDDs 0.1 (3) 2 0.6 7 2.1
HpCDDs 0.01 2 0.02 7 0.07
OCDD 0.0003 5 0.0015 17 0.0051
TeCDFs 0.1 1 0.1 3 0.3
0.3 0.3 0.9
PeCDFs 0.03 ! 0.03 3 0.09
HxCDFs 0.1 (4) 2 0.8 7 2.8
HpCDFs 0.01 (2) 2 0.04 7 0.14
OCDF 0.0003 5 0.0015 17 0.0051
0.1 0.2 0.7
0.03 0.06 0.21
Co-PCBs 0.0001 2 0.0002 7 0.0007
0.0003 0.0006 0.0021
0.00003 (8) 0.00048 0.00168
KT — 4.15428 — 13.32468

O PIZEMEAE, *WHO-TEF (2006)

%) —HlE LT, 5.9 Q) IZBWTHIEFED FIREZRD 572D O RIEMHE O FERERF I DOV T
Wb R O HE Y - NEFE e R OEEFEY - \HEFEY : Co-PCBs D% 1 :
2:5:2 b LTCHEHLE, DT A L icko Tk, REHCBITABHTRENSEB S
LR OFMESEEN Spg-TEQEg AT ThHh-oThH, REHIBIT A EETFTMROSLRE TSN 51
MOFMEE RN 15 pg-TEQ/g ZW A DAL H D T OIEENLETH D,



4 PFEFZE
4.1 REDEDE

e, T3 EH ok T35 4 EEEREEOFREIC OV T IZiEW, LLFICRT,
(1) 2FRAKBICE 1T5 BIEHEDREE

BIE AT DWW TR, PR 12 FEEN S | HEICHES S WIFERL & U<, KERAE & RS2 FR S L
DO, KIEERKRT HHAFEICBONTHENEMRMSI N TE 2 & &2 FE 2 T, ik 14 FI00E S
RESNGRENEMIN TS, 2D OFFE 28 U CEE RN LEA & 0 - 7o I B LT,
ZORDCB W THEM S Z BN SE5 2 L8, 2, KEEOHSIC OV TTHE S 2 BE S
LTENBEALND, B, JREHREELEDOZEMRILOFMIZOWTIX, BIERMRI LIZ, £/, H
RIEATH D ET D,

(2) FRHEEEED-DHORE
BREEEVEZ I L CV D RS HEGR S NT25E . ERABZMRETT 272012, 1GYDIRN Y &4t
BTAVERNDH D, FTRROFMEICH > TEOBYRESE A2 ET 5,
a) EHIAD Y DIBED 72 OFRE
sk, IRV TIE, 15U oo 72 HS O 8 K312 200 m~300 m A » ¥ = TERIEHA
ERETDHDE L, I AHEOHEREIED MRS ZL LT WG EIZB W TILEIZS T
THRZEMT 20D LT 5,
PR OKEEIZEB WO T, IBEORWEZIZH->TIE 50m A v =T, BORNEXITH- T
Wit A S0m Z & CIETE OHERE LT W ST A BT & U IR IC KV B E S A N5,
TG YL E PR B 1%, BREEIEVE 2 B 9 2 MR & T 2 BREE R E A 7 R & OB SRR T
FEEN T2 AT A IGYEIH & 35,

b) BEAMOERDO - D OFRE

EARMICRE TROABBEDOX AL VEM BT S zsicB W THRRA 2L 2 L %
AL L, R 10em T EICEENO X A X EEAIET D, GUEFEREEIL. BREELEL B
WP DGRE LT D RBEAEA TR O EE S RAE SRS L THRET D,



4.2 AR

(1) B3 ER R B A B UOEL 8 R E 3 R
FUBHER EURE e OVl s, AR A DI B B L 7o SR IR ) e OB D S D R 2 E T 5,
R TR DO RE 2 Sd 5 & O ICBE L THATERET D,

Q) REFRE
42()DOEFRIEHARITIBNT, =7 < o= DR SR L Z IS HET S EIERRT I L - T, FHI
JEE RS 10 em FREDJES 3 BILL EHERL, 0 Z2EA L TRERE &35, ok, S FHN
DFEDGLERGAEITIL, FERRBZEENOCERRT 22 &35, Zo5EF, JRAlE L TRER
HNAOES 1Im ZEDFEMEICEBNT, Z0OK 10ecm FREDOREZHIL, TOMEORE LT H, 2
DOFERFE D REOHFRABIZWIEEITIEL, EERED 10cm REDOREZES Lo D&k L
T 5,

EQ) ™7 ~ A= DRSS CORMMBRE RS ET, ZAUCET SREREHEMN T2 b0 L L,
ERERA, IR, BRIEBESOFRZ LT 5,

a) IERFICEM TR & FIF
BRUe AR BB HLE (IR 35 2 & ROSEERE)  BRIEAE (EH L 728 EsH O/, K& X)),
EEOWRRE (MRS, 1, 2L FEOR], A, BRA5E) IXEHICHES 2 WITHE L CRiikT 5,
Fio, HERBEOL AL, =27 OWRI biEkT 5, B, AEOBMIZE U TZOMOEH %
HIBMT 5,

b) FLIERE DR FRR
BRI 215 e Ny MNE (XA AV EHOWE, IWHERZ2OME (A7 v L 2fil%) o
bOERMEHT L) B L, /MM, B B EORMERWZ%, W—ITRE L. £D500g
~1,000 g ZHEAARE/R BT ARBREOIZANT, RV ZF L UEETERL, 7—F—KRv 7
AEIZATKIB L THOMEBEICRELRO b O LT 5,
REHITE DT HRITHN T D, EHIZHH BT RWGEITIE, #E LRI N T
4 CUTTHRIET D EET 5D,

@) 77 v 7RBEICL > T, WEICKEDIRNT L 2R T D, REEIRD T 7 7 % 3 HTiE
BNV E S HES R L ICERL TR IImRITHR L TH Ly, REHA RO
HOEENH>THEITIE, COMET T o 7 HEMRT D, (7o, filRmORIER H 556
Th, 777 EOMRE1T> TH<,)



43 A ORAR

(1) FRREM O EET

BRI L7ZEEIL, @BRONy MEIZANLT, EREOANTETHZEVEZMLOS L THXIES
L. FELE®Z, IZZVERALRNE I T A IRANVEEOTE N, FE2 BTN BN THE LT
HARHLIEROFT 5, ZORE, 30 CEE 2 ME, BEELZIT> UL b2WED, F- | HAEOFEHH
DOIEGENHL Z 57V IREBIC T 5, #2330 2 72910, BHERRCT V7 — % — O, =D
IYBEE® 2 EOMEEEIT o TH LW,

EWEASD (A) BIR—Y v 7 AL—F 4 — 2FZ— 7 Rh a2 A5 i (B) 88—V
v 7 A L—HEZAT ) AT, ZOBREEZTDT. EHICK VR ORMEIT O,

EGB)T VI BRANEERT D561, AREES ClET 5, £, HEREO Ricds & B
LI < b, EEEELOTIEARLS, WHHVICLTHEED & LW, AS2EHT 256
. AT AAENLOBERICH FAEETHI L &L, BEICS U CHEBIEES Tk
5,

HOFEL T, KOOBWDNRRL ootz Z L EHID D,

HE(DZEREANEZ 57200, AERKREE D SN2V E D B RBEIIIT> TH Ju,

Q) DL (HILE) 134 A A X v VEHOWAE KRN, BiEWBEORLER RN 7 AR/
EINEREOMBEEHWL D LT 25, HONBRIC EBAREETL ST, BEENES
ERBRWEIEET D Z L, mOSMH] ;3,000 rppm T 20 43 FHEIREE,

(2) 5B LVRE

JEEz L7 R, HUNEE, R, B R A R E RO BB, FIRI AR, 2mm OO 550
ZwiEmsE, SHOREET D, TOBE, 550 EOBEOEREICOVWTHHIEL., 55 WERIED
B T D,

B (BRE R SR 0 L, MERSHIRE L < oo TV D b ) L, #iih - TEHRELZRV,

4.4 T D DIFH

RGO £/ - (LG ®R, FRCBE R, REYREZ 0FE CTotrd 5,

WRIRIR R OV CIE, BEEES g LEZ IV ED . 105 C~110 CTHK 2 Bzl 4%, TV 7
— X —NTHnkR, BET2, TOEEOAENDL, EEELZENT 5, o, BEWEEIC OV TT
HEIEEE S g DL EZ 1T 0 BLY | 600 ‘C+25 C TR 2 BpffBREN T 5, T v 7 — % —NThthtk, FFE
L. ZOEEENLRBFEELZHHE TS, ZNLOEBIEOFEMT. TEEMESIE] O, REER O
SRENR R O E TSR D, WeERE . SREVEEIC W o BN A A AR L ST L2
VY,

A HBTIS UL RLEEMLRR, AHgIRFE R, ik, BRfbi=ocENL (ORP) & ird %,



5 HEIWAEE
5.1 BRI MAEZOBE
(1) BB Ak
SHTRREHEZ X220 LD | WAEEME 2RI L 2%, ARSI L0 il 217 5, &, SEIS
CCHBL,MBLE- Y BN BT a~ NI 78EIEE Y B ANV Thra~ N7 5
TEAEZITW, 2O%, R T L0~ NI T T8IE TAI T T LA~ NI T TEIEON
TP XIZ NG ZMERT 7 V=0T v 721795, B EDOM NV & & FIX, LE
IR U T NVREZ n~ N7 7 7EE (GPC) XiI~FH 2« PAF L ALEFT R (DMSO) 7kl %
Mz TH I, Fio, MEDREZTIRG 2 WVIXHKERT N7 7 FAT B0 ARREERT5 2 &
HLTED, INLOEEICE - To V=07 vy 7 ENTE 2 S0 fRfe N A 7 a~ 7T 7 GBS
7t (GC-HRMS) 12X > THIET 5, K —2 IZREORILENSHEE TO 7 a—oflzrRT, ik,
ZZICET BB EUNOBIETH > TH, ROEBTOSEME 2T Z EAERI AL, AV
bRV, ZofEERIE. WHT SRBHEERIZ oW T, 5 ETLl EOBRBM R O R 23 E W T, Z
nERS FLLEOREEAMEVIERL, 325 AU EOTF—%EHWTITH,
a) WBEETDHEA AT DB 90 %L,
b) Av=a2T7 VIZBWTHESNN TWORUMBECHEONIZHEBHREEH L L 5 & T 2 8Blo#E
FEIZ L > THLNTHREBHE & & WEME L & ORSEEED GC-MS % W\ T 5.7(1)a)?> GC D5
:C m/z I8 50~450 OFPFHDOEA AU BRHEBICL > THEL, BonhizZthEho s o~ 7T A
2 U OB RICEN 20D IR~ = 2 TV ORERBIE L RSO ENE BN D,
¢) WH L&D & T DHMMOBEHEIZL > THLNZREHKIZ OV TS5.7.1(1)d) (2L > THIEZEFTV,
IIMTRIGERR AT L D ¥ — 27 OBl 2 FHEIC B W TR IEAEEREIOFE =% — 1 4> DISEIZE )
TR,

Sy AR
l PN HE R T O R
it e (7Y =T v T ANL D)
|
fhH WK
;
— 5y L

A4

MERAFR— 2 VB AN T T L a~ 7T 7 HE
NIXZE ) AN T AT a~ NI T T E

l

MR T bra~ NI 78E TAUIFTHTLra~x 7T TEEONTRMN
T2 A S DO T-BE
|
VB U CHFVRE Y v~ 7T 7#/E (GPC)
iFA~FH e «c DAFALRALFFT R (DMSO) 4
SHAVINIHEET NI 7TF LT =T ARRIC L A ERSE

NIRHE B OIS
(VP RARRA )

A 4

e OBk

B—2. (1) RAEORTLHE N SHEE TO 7 z—nfl 1

_9_



Sy TRt

. PN HE L 0D VRN
L (V=0T T ALY
|
i W
|
— 43 B

\4

B — U B AL h T hra~ 7T 7#(E
xR ) BTSNV T A a~ NI T 7 EE

}

YR D T A n~ N7 RE, TAI TN T AT aw b7 T T REONTRN

XIT b G oE 7Bk

Hild> D VIR T N T 7 FNT U= U AEIRIC L DR E SR E

|
VEZE U CHFNVREY v~ 7T 7HAE (GPC)
RiI~FHr « DAFLZLEFT R (DMSO) 4L

PCDDs * PCDFs ] & FH Co-PCBs I E

A

WARHERE O FRIN

(VT ANAL )

e OBk B OBk

M—2. (2) REOHLENSHEE TO 71— 2



Q) RERVEEDHE

HAFTXV U HORELRDVEEIT, XY ET7 V=D T7L22HWHLHTAIn~ 777 (GC) &
IWRBVE BONEE (MS) ZHWDENREETN A7 u~ N 77 7'E&5H (GC-HRMS) EIZ L » THT
9o EREIE 10,000 LA EAN R S5 208 T 5 WAEEEMEIZ X > T 12,000 B4 ZETH 5, 10,000
YA Lo & 5y fhe CORE ZMERF T 572 BIE R MERURE 2 ) FEEE & RIS A A 2 IR 5 TRl
EAFTNZHEWVEROA A 2T = — L TEHEOMD REGHZMIET D0 v 7~ A KR L HER
AFrE=HIV 7 (SIMiE) THRMEL., REFFHE DO mz BEENG XA IR EHTHLZ L%
RLIEE, 7a~v N 75 LO - HBENPONEBIEIZL S TEEEIT Y,

5.2 B3
ETORBEHIITZF A AF TV VEHOBESTICEEZ R THERSPEENTNRNT LA

R A B0,

(1) JK : JISK 0557 IZHIET D A4 (T A3) DK,

Q) AR/ =)L :JISK889I ICHET D H D, XILlFL%

@) F7EFY:JNSKSM0IZHET D H D, NITFRZ%ED

@ ANFH Y JISKS25 ICHET D D, XITFRZ%ED

(5) FILT Y : JISK 8680 IZHIET 5 H D, XIL[FI%HDHE

6)7RAAZY JISKSUTIZHETHH D, EIRHEDOHEDH D,

D PAFILRAILEFLFE (DMSO) : ISK 9702 [IZHETHH D, XIXRZEDHEDH D,

@) 7anFH  JISK8464 ITHET HH D, XIFEDRED LD,

9 THY : WEIZKEDZR2NHED S D,

(10)2,24-FUAFIRUA Y  JISKI703 IZHET HH D, XIZAZEDMEDEH D,

A /7 F PEIZKEDRNEED S D,

(12)2-FRA/J =)L : JISK8ISIITHET D H D, IFREDHED D,

(13) BRER : JISK 8951 ICHET H b D, EFRFEDOHEDH D,

A4) BT FVUDL : ISK 887 IZHET L2 LD, WIRZEDOMED L D, HHBNICA~F v Tl
T 570, 450 CIT THFFRIMELE S 5,

(A5) KBIEH U DL : ISKSTAIZHET HH 0, IFRGEDOMED D,

(16) THERSR : JISK 8550 ICHET H b D, LFRFEDMEDH D,

A7) HEBKETFFSITFLFTUEZDL  JISK8ISLICHET S D, XITREDHED D,

(18) HHEEF L)L JISK8ISTICHET SO, XIFFREDOHEDH D,

(19) AXHUEEFEK : (HOKEGD~FH o THOWEE LTI D,

QO T/RARARY (KEDE 25 %) ZEUAIYUEGHK: V/nu ¥ o AV o 2Kt
2575 TEKEA LB D,

CHTPI/RARA Y BESE2%) ZEOANXYUVRER : /o A ¥ o b Y U 2 {RfE 2:98
TEKEAELZD D,

22) P/ RARA Y (KEDE 50 %) ZEUAIYUEGHK: V/nn ¥ AV o 2Kk
50:50 TELKEA LD D,

2 TI/ARA Y BBEPES%) ZEOANXTYVRBER : v/ ou 2 ¥ 0 bV U 2R 5:95
TEKEAELZD D,

24) FILTY (BTEDPEIO%) ZEOAFYURER: b= & ~x ¥ 2K 30:70 TL IR
AL=b D,

25 oroni ey (BESPESI%) 28027 0AXHUEER s nnx oty saaxd
RS 50:50 TEIRAE LB O,

DEEDH D,

e
=}

=

=]
u]
=]
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=]
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=}

i

/

DHL D,
DHL D,
DH D,
O)El



26) FEIEIVUAST I hT 2 a~ T T T7HYY BN (KF£8 60 um~220 um) % B —F —|Z
ANVTAL =T L, A/ =V E o sEs, ZhEBORESZ 10mm L FIZR5 &
IWCARBMIUIE =T —IZ AN, —EOFRMETEMH LS ED (] : 130 CTH 18 RFMME L 7214,
TV — 2 — TR 30 ) A% BT E DEMICAN, TV — 2 —HRIZRFET D,
U N OERACRME R OMRIERIE D T L7~ N7 T 7 DFEAE =BT LED, b
SN Ul I3 215 M L - (RAFSAIFIC THEBRZ1T S 2 &,

QN KBIEHYDL (BEDE?2 %) 2L YITIL: QO)DIEMALT Y B 5L 100 g (ZxF LT,
(15)DKEEAE A Y 7 LTI U2 KER L U U MK (50g/L) 40mL Z Mz 72, v—% J /3R
L—XZHWTH S0 CTRIEMAL, KoDIFEAEZRELK, BEE 50 THH 80 Ciz k
FTELITR 1 BRFRIBERK 2% TR RIRICLEZ b o, i, BT 2R ICAR, T
V=2 —NTHRET D,

(28) Wil (HEHE 22 %) 2LV YASFIL : QoO)DIEMALT U 7470 100 g lIZx LT, (13)DHilE
28.2 g iR, +oiRE S LIIRRICLIZb 0, fifl%, BT RFELVICANT v r—#
—WNTRFET D,

29) Hilt (HEHE 44 %) ZELLYASFIL : Qo)DIEMALT U 470 100 g lIZx LT, (13)DHilE
78.6 g IRME., +oIRE S LIRRICLIZb o, %, BT 2RFE L UVICANT v r—#
—WNTRFET D,

(30) THEREE (HEBHE 10 %) 2LV HSFIL : 26)DiEMALT U B 471100 g lIZx LT, (16)D il
FRER CRRHL L 72 iR SRR (400 g/L) 28 mL Z Mz 72, v —& U = R L —& TR EERITER
EL7eb D, WHEERY Y W7 NVITHBE T 7 A 2 L TR L TR L, JR%Ix. EAT
eI AN, TV —% —NTHREFET D,

GHYFEHIETINEF : hT L 7u~ T T T7HT IS (EHME, EEET) X, Do U DiEML
LEEbDOBAFTTELIEAFZTOEEEALTH v, EHET20LERH 2B, B —F—
WCEDES %2 10 mm LA FIZ L TAL, —EDOFRMETHEMRISED (] 0 130 CTHI 18 KAl it
ARV IZEOE X ZH) Smm FZEIZ L TANLT 500 CTH 8 RFEMBVLEE L 7-%, T 7 —¥—
WNTHI 30 s Ok ), IEHEE#ZIZ, eI AT 5,

G ABXERAFY T AT H LN LD T P KN ML THRET D, ST T IR TF
OB A2 L%, K, 7 by, MLz U OIETHERST S,

G FEHEI/OR VIS ORBURISL ik~ NPT T7RDT T 77 A4 M=K BT L, X
TENEFEDOFBEEREZ HOb D,

(34) FHER DT LFRTAR : EVEREZEIR I HBI Y BTV T T & F%EO S EEERE
HoOH D,

GS) RERAEBERY . Lot ety (PFK) EOE &SGR ZHEHT 5,

(36) BEEME : NIEELICLAREROERICHE AT 2 IEEYE 2 £ —2 1217,

(37) REEEWE : RF UIEFEF 77 BC T Cl TFZ L&z PCDDs, PCDFs & Co-PCBs ™
DB IERFEEE NREO LD E WD, £—3 ICNIEEMEO—FZRT, PNWIEEDEIZIX, B
To2FEERHY . TnENBOLEwMERND,

a) 7 V=T TR 7 ARNEEYE B Ot 6 27 UV — 07 > 7 E TORMLERRIERE D
f S & fERE L. PCDDs * PCDFs & U8 Co-PCBs # E & T 57O DML 70 5 72 I T 5 AR HE
MECTHD, )T HINREO L OERINT 5, 7V —v T v 7 A1 7 HNIEREY)E 13, PCDDs -
PCDFs (2D TiX 2,3,7, 8-SR EHA FAMEIR 17 FJH, Co-PCBs I DWW TIL/ AL MEKVE /
AV MED 12 FEEZ ENENIRINT 5, WIEREWEIZ X > Tl GC-HRMS OHIE ST L0 #Hl
B EEZGXDGENHLOT, TOMHEMTEL X, +oIRE - a2 LT <,

b) VUV AL 7 FNEEYE : GC-HRMS ~D R EHE DE AN Z R 95 72 OIZHRINT 5 PNEE %
WEThDH, /T UERIEO S OETINT 5,



G BREHERBERER : CODEEWE LB DT UV —2T v T AL 7 RRGBNHb)D LY PR
XA 7 DNIEREY)'E (TeCDDs~HpCDDs, TeCDFs~HpCDFs } U Co-PCBs % 50 ng/mL~100 ng/mL,
OCDD /& UF OCDF Tl 100 ng/mL~200 ng/mL DR LRI/ D K 912) #iRE LT, GC-HRMS @
EREFHNT, BHEOER FREE LD X5 RIKRENDS 5 BRI E (FPHIXHER O, HIE
R OPEEFPAIC X DA, 42 0.2 ng/mL~1,000 ng/mL f2fE) %/ F 2 HDTHIR L CHHEL4 5,

7(10) #5842 L1 v PCDDs * PCDFs } O} Co-PCBs D IENHTICHEE RIET RN EENTWRNT

ARSI NNIEEATE 5,
FEAD Ty, M XE224-F U AF AR Z o TH XU,

F—2 MWEICHWLIEEDE

PCDDs PCDFs
TeCDDs | 2,3,7,8-TeCDD TeCDFs 2,3,7.8-TeCDF
PeCDDs 1,2,3,7,8-PeCDD PeCDFs 1,2,3,7,8-PeCDF
& 2,3,4,7,8-PeCDF
a HxCDDs | 1,2,3,4,7,8-HxCDD HxCDFs 1,2,3,4,7,8-HxCDF
& 1,2,3,6,7,8-HxCDD 1,2,3,6,7,8-HxCDF
g 1,2,3,7,8,9-HxCDD 1,2,3,7,8,9-HxCDF
A 2,3,4.6,7,8-HxCDF
< HpCDDs | 1,2,3,4,6,7,8-HpCDD HpCDFs 1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF
OCDD OCDD OCDF OCDF
Co-PCBs
TeCBs 3,3°,4,4-TeCB (#77) *
3,4,4°,5-TeCB (#81) *
PeCBs 2,3,3°,4,4’-PeCB (#105) **
2,3,4,4°,5-PeCB (#114) **
" 2,3°,4,4°,5-PeCB (#118)
) 2°3,4,4°,5-PeCB _(#123) **
T 3,3°,4,4°,5-PeCB_(#126)
) HxCBs 2,3,3°,4,4° 5-HxCB (#156) **
2,3,3°,4,4’5°-HxCB (#157) **
2,3°.4,4°,5,5°-HxCB (#167) **
3,3°,4,4°,5,5°-HxCB (#169) *
HpCBs 2,3,3°,4,4°.5,5°-HpCB (#189) ™

E* J AN MR ETRT,
Exs ® AN MEERT,



F—3 IEICH D NEYEYE O 5]
PCDDs PCDFs
TeCDDs 13C1,-1,2,3,4-TeCDD TeCDFs | 3C1»-2,3,7,8-TeCDF
12C¢13C4-1,2,3,4-TeCDD 12C13C4-2,3,7,8-TeCDF
13C},-1,3,6,8-TeCDD 13C1,-1,2,3,4-TeCDF
13C,-2,3,7,8-TeCDD 13C1,-1,2,7,8-TeCDF
37C14-2,3,7,8-TeCDD 13C1,-1,3,6,8-TeCDF
B PeCDDs 13C1,-1,2,3,7,8-PeCDD PeCDFs | 13C1»-1,2,3,7,8-PeCDF
a 13C},-1,2,3,4,7-PeCDD 13C,-2,3,4,7,8-PeCDF
2 12C4'*Ce-2,3,4,7,8-PeCDF
% | HxCDDs | 3C»-1,2,3,4,7,8-HxCDD HxXCDFs | 3Cj»-1,2,3,4,7,8-HxCDF
a 13C)-1,2,3,6,7,8-HxCDD 120413Cs-1,2,3,4,7,8-HxCDF
o 13C,-1,2,3,7,8,9-HxCDD 13C,-1,2,3,6,7,8-HXCDF
13C1,-1,2,3,4,6,7-HxCDD 13C,-1,2,3,7,8,9-HXCDF
13C1,-2,3,4,6,7,8-HxCDF
HpCDDs | 3C»-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD HpCDFs | 3C12-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
12C413C¢-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
13C1,-1,2,3,4,7,8,9-HpCDF
OCDD 13C1,-OCDD OCDF 13C,- OCDF
Co-PCBs
TeCBs 13C1,-2,2°,5,5°-TeCB  (#52)
13C1,-2,3%,4°,5-TeCB  (#70)
13C1,-3,3%,4,4’-TeCB  (#77)
13C,-3,4,4°,5-TeCB  (#81)
PeCBs 13C1,-2,3,3°,4,4-PeCB  (#105)
2 13C1,-2,3,4,4°,5-PeCB  (#114)
9 BC1-2,3,4,4°,5-PeCB _(#118)
8 13C1,-2°,3,4,4°,5-PeCB  (#123)
13C1,-3,3°,4,4°,5-PeCB  (#126)
HxCBs 13C1,-2,3,3°,4,4°,5-HxCB  (#156)
13C1,-2,3,3°,4,4’,5°-HxCB  (#157)
13C1,-2,3",4,4°,5,5°-HxCB (#167)
13C1,-3,3%,4,4°,5,5°-HxCB (#169)
HpCBs 13C1,-2,3,3%,4,4°,5,5"-HpCB  (#189)




53 RERUEE

REBLORTLPRICH WD B E R EEE X, A%/ —L (TR b)) ROy (AFH2) THY
Vel 570, S 512450 CTHEEMMBWLE LA WS, 2N 6DOFIEITHRIET T > 7R RBRIC X - THI
BN KNI & 2R 5,
(1) HINERARA

a) 7 AgE  JISR 3503 KO JISR 3505 IZHET 2 b DO XIFENEREOVEROL D, 23y 70
WAy 7 FRIIEHO S DB AW T I,

b) Y v 7 AV —HHEER : ISR 3503 ICHET S O TZEN L FREOHRED O T, Bz s
U—AZMEHL TE by, LERREENADL DOEZERT D,

o) WM : /TN -F=v a2 (KD) Effiss I —% U =KL —F T, #HEiBlc s ) —2 %
AL TR0,

d) ERE . V7 AR E R OBIEAZ IMBULEL T 5, 450 CREE CHlfifli H alfe7e b O,

e) BEKN : MBUHEOHEICH W, REHE (7)) ROk T I v 78l (FEIZ GC-HRMS DA
AU VRER L AE) A MEVLEES 5, 1,000 CRLE Cilfgifl HlaE72 b D,

HATrr7u<brZI77% : N 10mm~15mm, £& 100 mm~300mm Oh T L7 a~< h7 T 7
B, AAA X HOWE R ONREA, P EMEORHENRI2 N T ARSI L F%EOME %
A5,

g MR T A u~ 7T 78E AR 10 mm~15 mm, £ X 100 mm OEE, & & InBER
DTN yiE D — b & ZoEfERE, XA 42 HOWE R RN, EWEORHSEN 20
T AT ERFEOMEZ WS, WRPTIACT WL S WmEARO IO S iz b on
Ly,

MRS TWAIEMER S U B Z VKR OREET PV D LAEZ R TALTELDEHNTH LW,

h) BEEAEZ u~< N7 T 7 B Z LT 2 E L2 O T, IWEHROMENTTRER L D,

D) A AK . VT A TAHEFHERO b O A HT 5, HICESL>TT7® FUEHL, 6T
NTTY 7 AL—figRE T, PRI 2, AEBMER O IX. 450 C TR/
BULEE L AHWTE L,

Q) E/ABESIRI/ AT TS 7EESMET (GC-HRMS)
a) ¥RAZ7u~< 777 (GO)
OQRBEAE : A7V v FLRAFA, AT LFAXEFKREFEASTK GRET 0 7T L2540 1E
AT, BTLAAL v F T =0 T4 75— A HREE) H0DC 250 C~300 C T
R b D,

H(12) REFEAFROBHE . GC HEAHOHKESLRMIZL > Tk, #lx1X OCDD & HpCDDs O L7
DIEF TR E WA OCDD D RitiZE /S HpCDDs D ERBMEICEE X 5252 08 H 5D T GC
EANBOBREFMHITHDITRFILIZ ETRETOILERD D,

@ HT2: NI mm~052mm, EE25m~60m OFE@S U AEDOF v TV —H T L,

PCDDs % O PCDFs OJIE Tix, M3 2 IRERMAICIVT 2,3,7,8-00HE 55 (8 #2 F AR
MATREZRIR Y BT | 2v o, T XTOREWIZONTrZ r~ N7 T A BIZEIT HEHIE
LOHI LTV D A7 &ML, 2,378 (i REMEMEAET X CTEHEMICERT L2
EBREELV, TXTO 2,3,7,8- (MR EH MR L MO RMEREERICHBETE D07
DFHE SN T RNO T, IWHIBMfLORZ22 2 U EOh T 2% 0 AT Z LT 5,
HMICE R TE R 2,3, 78N HBEHREEERN S 2856, Hie o> T D RIEEROFEN
BETET, WEMRICKRELSEET LI ERHDLOTHEET D,



Co-PCBs OWE TIX, T HIEEFRIMFITEB VT, 12 FiHD Co-PCBs 231d> PCBs 1t
B & ARER IR BHEET X, o, Wb +HEREM DT X TO PCBs (b Iz >\ T2
< h7T5 A RICBTHEHIEMZOHA LTS H T L& MHT 5,
@ Fx YT —HA : i 99.999% (viv) LLEDEME~Y 74,
@ T NEEM W HIEEPEA 50 CT~350 CTH V. HIEFLRWE O f i 5y BESE ORI
FECTE DL ORABE T 0 7T LRARER LD,
b) BEEZHEE (MS)
® FKX : —EwENHF A
© S3fRRE : 10,000 LL I (10%%) . 7272 L, WIEEHEME & LT 3C1,-OCDF 2T 256, ¥+
B0 — T AORRIZE > TIE 12,000 FRENRLE LS,
OAFvRHEFE  REAEERBEZHNEE Yy 7 v 2AFRICEDBIRA A v E=X ) 7
(SIM) ik
@ A Ak - BETA AL (BD ik
® A A PIREE : 250 C~340 C
® A FLEF : 500 pA~1,000 pA
@ BFMEEE : 30V~70V
® A AVIMEEE : SkV~10kV

5.4 it
1) ABEEMEOFHM (V=T v FTRI4Y)

HHRTOREHZ, 7 V=2 T v 7 A, 7 L L CHNERERE DD —EBRINT 5, IRINEIX, @
WL U B EHEFEEY TIL 0.4 ng~2 ng, \HEFEY TIL 0.8 ng~4 ng, Co-PCBs TiL 0.4 ng~2 ng TH
%, @B PCDDs + PCDFs X% Co-PCBs DR EEIEF T < . 1B OWIEEYE OIRIN& TILE
EHIFZHEATCLED 2R TRINDIGAEICIE, ZOHIFHO ERU EIZRML TS L,

7272 L. # k@ PCDDs * PCDFs X Co-PCBs OIEEN P TE T, WIEEWE ORI S HE
179 FIREMEDN B 2 5N D HE I, BB OB L » TR O Z —E&IC L2,
ZOMEZ EMIZOIM LU THLED . 7 ) —2 7 o 723, 7 FHINEERE Z 0N TH LU,

HQ13) 7 V=T v T AL 7 THIM LT NIEEREORIERIL, vV P ASNS 7 L LTINS
WVE % FEMEIC L TR®D . 50%~120 %D FEFHAN TR UZ R 5720, ZORMBENTRWEAIC
. HEMAEEZCDET,

H(14) 720 ofMRIE. BHEZ T 25612 2 C— EMRGRITNCRTT 5,

(2) #iH

BE10g~50g Z AR AMITITNVEY , WIEEMEZRIL, M= %2 H W T 16 KEfE (100 (8]
HRFRE) LLEY v 7 AL —Hhi RFERIC Y v 7 AL —HiH E RSO b D &2 ETe) 2175, D2 ohh
HAI 2 e fiE 28 CHEME L. 10mL~50mL ORE 7 7 A3 AN, = roZ2EfE oz C—E&s T
60

H(15) B2 ISR L O 2T 56, WOFEEZANDZ L TED,
(A) BR—Y v 7 AL — -« F 44— 22— AR E W5 5k
WAEHE 43QUICHEL THDWVIEREZRITV, HONEET O %, LBAREER T, BEDE
FRE LT 10g~50g (REBERENZV) 27 7 2 TEM VI, NIEEMEZ RIS
Do ZNIZT B MO XITAZ ) —NEEEMNA, H3REG Lctk, T T ABHEAKTAET D,
HMERE DY v 7 AL — T = AZ— 7 BRI AL, R & VLT 16 FEH (100



EHERFREE) DL B Z1T 9, AL, 3 E~S RO~V Uik 2 M2 T hl=r T3
[E LA BRI E 2 AT TR DKy ZRiEE T b U U ATERE LIZ#H, Y v 7 A L—1if
HIKERET D, ZOMHKZIEMESRCRMEL, 10mL~50mL OE&EY 7 A I AL, hL
TUEEMRECMAT—EREL T D,
(B) MiE— Y v 7 AL —Hithik

e % 43()ICHEL TS D WEELITV, +3IRE L2 10 g~50 g (FBREREYTZY)
7T ATEINVEY  NEEERE ZIRINT 5, ZRICT 2 b UTA Y ) — L EERINZ
FIREG LTcth, W T AHEAR T AT 5, A EORBHIAM & T S &, % b
B HGT 16 B (100 BERFREE) LLEY v 7 A L—Hl 1T 9, AL, 3EE~5 1%
BONFH UK EMZ T RV T 3 [BILL BRI HEREZ 1T IR O K5y % 6
B U ULTRELEEZ, Yy 7 AL —iHK EIRE T 5. 2 ORI A BHE SR TR L.
10mL~50mL D& 7 XAl A, MU ZERE TN TERLT D,

5590)—27v

R (1)

MIBILEE — S VU SN T T B a<x N7 T 78EXIZZE Y W 5N T L7 n< b

77 7BREDR, (2) BRI T L0~ N7 T TEE TAITAT LI uw 8T T TERIEOWT

NXIZINbEMEET 7 V=0T v T

4= >

179, MEZINLT, 3) FARFEI/u~ N7 T 7HE

(GPC) XiZ~FH o« PRAFILANLARFY K (DMSO) S5hL. i 5 WVITHIEET N T 7F LT F
= AMRIBICE DHESBREEZEMZTHL I, 7V =0T v 7PEEBMEGEEN P RICHONTE—4 |

T

BB, HHEOLERGENRS 5720, HMHEO —HE2RFL THE ZEBREELL,

F—4 V= T v T OME

J

V=T Tk LR

i P A B —

SUBTND T A~ NI T T e

Koy D= U v 7 AD53RRE,
HOWHE, ZRIFEBRRACKTE, BBIEWE ORE

L@V AT T AT a~w KT T T

A

7=V BRVEIE. IRE. X N7,
ahiE b e, IRMIRERACKEIE, R rEYE
HEOWHE, 2R EBRRAKEDRE

TNIFhT s~ T T 7HE

KA E ., ARERILEYORRE

IR v~ 7T 7 #E

PCDDs }2 O} PCDFs, Co-PCBs %y Bt 5

SR T Dy~ N7 T 7 #fE

PCDDs }2 O} PCDFs, Co-PCBs 4y et 5

FigE s a~ 7T 7#4/E (GPC)

JRE. S, T ofmo A LEwoRE

NN

NFH L VRAF LA NLEKRF TR
(DMSO) 43fhd

NE W3 1 R AV 7K 35 5 D AR D [ &

i HREET NI T F LT = T AR
R X B HfE

B oy DR

(1) RBUB—-2 VATV LA IS TRERBERO YD TFLAS LI AT FT 5 T8H%
MARILEE — > U BTN T Ky u~ b7 T TRIEONDYIC, ZEV VDT ANT Ly~ b7 T

TEAE IR — LG YV D AN TG A a~x NS TEEZToTH LW, BB

- >
N — —

N

FIEIZEREN 2L DEXTHLTBY ., hoLsra~ 7T 7EIET YRR REZED Z LN ATkE
ThHIE, K~=a2T7 VOEBESRE@EIC L T XV, 2720, & 52 UOIRIKSEOH H ik 2 H

W BB 21T WS L TE <,



a) HiERALER (0

D54 Lo THELNMHKOMEREZ B L CRMESR TR 3 mL L FREEICEMRET S, 20K
W& — b (300mL) (Z~FH 2 50mL~150mL TERVIALZRN S8 L AL, Hifig 10 mL
~20mL ZH1x, BEONITIRE 9 L, #iE%., MBEEEZRET 5, ZOBRELZEREOE R
W< 72 % F T3 [Al~4 Al Y 3K EADEASEAN

@ ~F W g~ WK 50 mL CHEEE O PR K DIZIEHMEIC /e S F TRV IR LT L.
mfE U O ATHARE, RS TR 2mL IZRM L, U B T AT hom~ NI T
THREXIZBY VD ANT T Ly a~ k7T 7 EEICH 5 E09,

H(16) MEHIHHE N L REICE END ZENTRINDIGE (BMRICHEREN L2 Y | fisE 085
DHTHIT 572 8) 13, MBI % 7132 VAV h T Ay a~ N7 T 7 EBIERNC, B
e (X VR ORESREEZIT .
W BRE T, BNERICIRT v 7 (ERLEE L7282 i< Yoo b ) & REaDkifbe
DAER LB D ETMAZ, AIBLTITY . HDVITHEERS U W F NV UIHT > 7% T A
IZEED TR 2 B S5, 77 A REPEA LIZGEIE, HE, ZOBREEZEY RS, 2
OEEDORDVITHREET NF T FAT B U ARIKRIZ L AMEREEZIT-> TH LU,

FEQT) MRERALER & AR IR > U A A VT T 2 WA THE LR D72, REHT k- Tix
WEES VSN I T Ay~ N7 T 7EEEZRNTE LW,

H(18) IBFEEE O WRIMIL, WilE & AW OIS X DIREEDO MBI R L. 3 mL BENSHAD,
FOOEAVCEIVIRAIIRNT 2, £72, BT PRV AV SOMRERLEHEHT L2 L,

HEQ9) BRI ML Z U NELSBRE L TWD AT A7 u~ b7 T 7HEICE DERICKEL RIT
FTEREMER H D20 BAERFIC, ~F VU BN CRMET 2 EEZRVET Z & T, Hikic X
D b rERET D,

b) VIV I TN BT AT a~ NI T THIE

O AN 10mm, £EX300mm DA T L7~ 7T 7EDREICAET T AT — )L % 5Eb 0
~FH 10 mL TENEZEREG L, AR TT7 A7 —)L EEE AT o257, Mg ~U v
LA%&K 10 mm OESIRD L0, DEOAXFY U TEEECMHE L TV DT Y ¥
LEPFENEET, BT N DA EHSE AT U ZAN, hTL7a~ NI T T7EERED
TP K ELTHII T MY v AR oRRE R, LT U B F L 3g 2~FH 10
mL Z AN =T —ZEN0 I | H T AETP L0 RETCRIEERE, 17467
B N T 7ECRTCATD, ~FH 2R TS, VI FNVEERESEH%, T0 I
MER T N U U AZFK 10 mm DESITRD L IO, ~FH B mL TEBICAHELTWD
Wl B Y U ARV & T,

@ ~FH 2 50mL Zii L, BCAMZEE L, RiEZHEST NY 7 A0 EmiE TR, 5.5(1)a)
THBL L7 % 71 7 DZE NI LAIL, ~F 32 ImL CRIBIVEVIA A, iR & g ) &
U LAHETFF S, ~FV 2 150mL DA FASRe— e T ara~ 7T 78
O EEICEERE U, 9 2.5mL/min (R 1 THIEE) OFEE CREBEEH S & 5He,

@ RHIH A B TR 2 mL IS L, R T L7 0~ 87T 7TEEXEIT VI T AT LY
v h 77 7ERECHT D, BRTAHOEEROEWGSIX., FEEORIEEZ KR KT,

HQ0) EHICH T AT ANENH LT L a~x NI T TEORE, ARAT AT —VEiEb bk
BXRWN, HTATANE DD T Ly a~ NI T 7EEERT 56, 7 4 V2 Ik
R . “IBERESIER T ENH LD T, T b BT 5% TR ST 21T
D MBI BEET T /O LR AR SARWREEITY 2 L,



HQD I v~ 7T 7HIEICIIT D PCDDs - PCDFs & U} Co-PCBs M & thid. K Dl
HE 2 W TR 2 1T o TRER L 72 T U7 B 720,

OZRBVIVITFNIT AT a~ bT T 7HEELS
D54 1L > THROLNTZIEROMEZ /DB L T, i TR 2mL L FEEICEMET 5, RV T
YU AEEMZ T, BEKIMUIEMRERICE VBT S, ZOREZKEITV., $2mL (2
{}%;’,ﬁ‘ﬁﬁ‘ %) 7?(19)7?(22)0
@ W& 12mm~15mm, £S300mm DA T LY a~ b7 I TEDEICHEN T AT — L&
HHEO REEET R U T AEK 10 mm OESIZRD L HICoE, VU BTN 0.9 g KE(IES
U (EEDFE2%) 250 VA7 Vv3g, YU 7L 09g, ik (EEDEM4%) &5
e U BTN 45 g, Bl (HESE2%) 25V v6g. U BTN 09 g, HEEER
(BEEDFERI10%) 250 VA7 N3 g KOHEET R U U A6 g, S IEHT > 7 1 g A
WHRCIATHE, ZDHh T LO—Fl %K —3 |(ZRT,
@ ~F V> 50mL 2L, KTAWELEE L, Wik Z8Ho LEE TR 5.
@ OHDHNES55()a) THRHE LIZEKE D 7 DISHICB LA, ~F 2 1 mL TEELEVIA
Fr, R & S E TR S,
® ~F Vv Il mL THIHKOFGRE TG L, FTIRIEY 7 2NEEZ RN RN D AND, Z OWF#
{E% 2 [B]~3 [El# D KT,
® ~FVr 120mL DA FHASRe— 20T L7a~ 77780 EICE#ER L, ~F
P EK 2.5 mL/min (D 1 FEEE) OOl FE CREBHIR H S 5 e,
@ RHIRE B TR 2 mL IR L, R T L7 0~ 87T 7T8EXEIT VI T AT LY
n~ 77 7EEIHT S, BRTAHOECNOEWGEIL, FEEOBIEL B KT,
H(22) BERR[MIC E D2 WMEERIEIC L > CHMEOBKRZWO VX S0, WIROFHEDEN TV
BONE IR RADBREICERERMAL G L COBEARELAVE S ICREL, -, 24
WL S BT 20, WRICKERWA TEDIZEEEZEZRE DT | ERICETE I
B, HHWEOBEERLL LB H 5,
1(23) Wi E 70 DL WFREHI R U CIXEERER > U B 7 v, 7213, Sk - ST v 72 &3 5,

T IRT Y T 1 e—

BT b U YA 6g —

%ZZZ;4———%@@(%%%%m%)%ﬁ@v9ﬂ%v%

<« fifk (HEESFE2%) 50 V7L 6g

<« Gt (EEDFR44%) 250V DTN 45

yuw&»ogg——\\\‘

T «—— WS R U A 10 mm R

«—— A[ARTTAU—)L

K—3. Z@> Vb TNhTLOH

IREAL D U & CEEDHR2%) 2@ VATV 3g



Q)FEMRASLIVIAR NI S OBEXZTZILETHSLIAR NS Dk

55D TR LRBRERIC L CIERY U A7, BERE 7 v~ N7 7 7 HIEWR T 7 50
WTNPERHWIEIEER D T 57 v~ N7 TBEEITAI T AT L7 0~ NI T78EH D0 IT
Zh 5 DOMAE THR AT . PCDDs &1 PCDFs & H ONT Co-PCBs JHIE F o i e % a4

b5, 2B

 CZERTFIRIAFEENR b O AR L TR, AT L7 u~ 7T TEIET IR

IRERFD ZEMARETHIIT, A= 7 VORMERMF@EV ICLARSTH Ly, 2L, 620

O IRPK T

DHHIE 2 D THoBEEBR 21T O HER L Tl <,

A FEHRI T AT u~ NI T THME
CJEHERY Y SN EERT HBEEE

@

@

WE10mm, EX 100mm OB T L7~ NI T T7EDEIBICAFEA T AT —LEFHED, £
DOELICHIET N O LE3 g IEERV DTNV E 1 g, TN VA3 gxfEEL, £
AT T AT —VEFRTAT B,

5.5(1) THB L 723lkb 2 I 7 DTHEHITE LAIL, D EOAFT Y o THRVVIA L HK i % i g -
FUDLAEETFIRETKH 15 08ET D, ~F 230 mL DA 2= — k
T T =" N T L~ T T T7EDO EIICER L, K 2.5mb/min (B 1ERE) O
HEECREMEH ST HCE 1Sy Y, ZOBEGITHENKE T T 5 E TRET D,

vruna AR (KESER 25 %) EGLAFT Y UIRGIR40mL DA ST PSR — T
T B—% T hra~x 77 78O EMICEE L, £ 2.5mb/min (R 1 ERE) OFE
TREEH SE 550, Z 0% 2 W4y, AL MEUS O PCBs V& £ 5,

MRS T DR ORT BT S —D— % X —4 12T,

WA — NEOT X T Z—5W4 L, BT L0 ETFEFEESEL5 . hLx 60
mL ODA-7 TR e— NEROT X7 % —%3E55 L, WHT 550D, Z 0% 3 B2k
PCDDs * PCDFs OV / > A /v MAPCBs 3 & £ 5,

vraua iy (KFESHE25%) #Ete~F U RAK (G2 Hiy) ZiEfiss T SmL 12
BAE L, BICERKIIC L VBB ARG L2 b 0%, GC-HRMS HIEHEIKR E 35,

RV U UsEER (F5 3 Hi4Y) A HRAESR TR S mL IR ME L. FICEBLINIC L0 a2 i
L7=b D%, GC-HRMS HIERAERE T 5,

552 W5y &5 3 oy DIRMEHL O — &4 IEREIZ 4y BUE A LT Co-PCBs IE IR & 975, %53
6] 43 0D P e e o — 3 % 43 Bt L C PCDDs + PCDFs & AR & 4 5,

HEQYDIEWRY Y I FNME, T 7 VB EENDIGERD DT AN T 77 iR L, &4
BN U CHEAATE 72130 7 AFRBHRICIEERE MLV U THET L2 ENEE LY, Lh
L. B R OFEANS F LV o AR LT 5 #1114 SR IGHERICIRFFSNTE | BT
TLTLEW, EINERNMETTH2ZERNHHLOT, MU EHSRETOIVNERD D,

£(25) # Y2 PCDDs, PCDFs, K& U Co-PCBs DHE /3 3% H D O ThHIUEL, 7T Lx itz S ¥ <
Thb RV, ZOHE, ML UERER GE3WY) OBPIVZNEIRDLZENEZ N, &
5 DO RIKE DR E W TOERBREZITVHEL TE<, D7 L5 IERNDOT
HIUIH T AN EHOATET T AT — /T0EIR,



— RV P

| VaAd b (hoBMEE)

—— rxsIRT—n
MR U A3

—— EBL UL

—— W ruvaig

‘\\\\ HWH T AT —

=4, TEHEHRS Y DS AH T BOB

- BERREZ e~ NI 7RESRY T 2 EERTAHRE
EEREAR 7 o~ b 7T 7EEZ, ROFIEICE D, Z 2 TRIBIESMER, HHTHE. &

TLFEZL o TETRRHSTLSBHDT, o UDRIKEDOH LR % VTR 21T > The

BLRTNIER B 720,

D MEBEZANALVTE2EEZE LG EREZ v~ N7 T 7ICIEEIR D 7 L 2B O OH
ENUIDBEZ DN D K DTS L, WWHHRIT &% 2mL/min IR ET D, MiH#E L TR
R L, MHBHOORHEKEZ PIRCE D L2l LTRL,

@ EHEEE L= LTHEFEORADME TR L, +2Ch 7 L& HE L%, WEERE ~
XV AR ATH 7 DR OEEOFRBENZ A~V TEBLT D, RESROFEREOZEL T~
XY NTEBBE LT E I DEHETT ORI,

@ S5 THEL7-HE 2L, 0.1 mL~0.5mL O~FHF U RIE L LTH <, EiEs Hics
TR L 5T 100 pL FREICIRMET D, ZOREFEREZ v~ N7 7 7IZEA L, R
AAXHLDOEET 4 MWL, BRHK 8 mL 20 LTHE 1 EyL+5, Z2i2iE, Co-
PCBs LI#h D PCBs 3 & £ TV 5,

@ WNT, EHHRAE 7 AR (KFESHE S0 %) EEie~F T U IRAHKE LT 20 5[
L., WHIR40mL #0l L CH 2B\ 235, Z 22k, Co-PCBs OE / A/ MEBREEN
TW5b,

® S5, WHEHEE vy (RESE 30 %) ZEe~FTH URAKE LT20 ML, &
HiR 40 mL Z4yE L T 3 Wiy & 45, 2 ZIi2ik. Co-PCBs O/ AL MEBEGEN TV
Do

® K%IC, A—T % 50 CITMEL, #F L TORMEEOMNADOME Z2HIC LT LT %
15 7MW L. EHE30mL #0L CH 4 By &35, Z ZI2iE, PCDDs & U PCDFs 285
FNTWV5D,

@D HI~% 4 FTTOEYZZTNLZEMEL T 1 mL ML, ZH % GC-HRMS I & AR
ETD, B2y EH 3 My EE 1 DIZ L, Co-PCBs HIEH & L CHffias T 2 mL (2
L. % 4 %y % PCDDs } ' PCDFs JlliE ] & L CIRIKEICIENET 5,



b) TVIF AT AIa~ T T THEME

5.5(1)T

VE(26)

FHEL L 7-3k 4 2 49E L. PCDDs * PCDFs & Co-PCBs HHIEHEK i+ 5

(D PCDDs - PCDFs A HIE REK

i)

ii)

W10 mm, X300 mm DA T ARA T L0~ N7 T T7EDEMICHET T AT —
NVEFEDECO X 10 mL TENZEEFL, ART T AT — L EfETAFT V%
i, Wil MU U AEZH10mm OFE XD X HICow, DEOAFH U TEREECA
HLTWDOHEET M) U LAEZEWEE T, WS MY v AE EHE T~ 2 AR,
NTLru< T TT7EERLT 9L 2L ELTHERT M) v ABHROERERL,
EMAET VI FECN 10 g 2T 2 10mL 2 AN E—B—IZE0V Y, HT7ABT
BHLRLDICMEIRECRINERE, I T L7~ N T 7B CAT D, ~FHh %
MESE, TUVITFTEELE ST, ZOLICHEBET U 7 A28 10mm OJFE X272
LHE9ICOE, ~FH o mL TERBECMAEL TWDREET M oA ETWEET, ~
FHo50mL 2L, BRTCAMZWEE L, RinzhmiE): s v L0 kEE TRT 2,
55() TR L 72 3BHR O & A4 §F I LATL, ~F 0 1 mL CTHEEIPEVIAZL, K
EHEET MY D AHET R D, YZuuxZy (KPR 2 %) 2aie~FV /A
R 100mL D A-7=ff TR — a2 h T hra~ NI 78O EEICEFL, K25
mL/min (fEF> 1 MEREE) OB CREFEH S, 5 1 \g 25255, Z O ElE
BETTDETHRET S,

i) XI5, YZuaAXy (KEDHES0%) Z2aie~F Y L IBAHK 150 mL %% 2.5 mL/min

iv)

(R 1 JHALEE) CHi L. %52 Wiy &5 5 He,
%2 Wiy & RN T S mL IZIEM L. GC-HRMS HIEHEK L 35,

® Co-PCBs FHHIE HEIKR

i)

ii)

iii)

iv)

v)

W10 mm, B 300 mm OHF T ARA T A~ 7T 7EDRTINARLT AT —
VEFEDTECO X 10 mL TENZWEL, ART T AT — L EfETAF V%
i, B MU U AEZH10mm OFE XD X HICow, DEOAFH U TEREECA
HLTWDOHEET M) U LAEZERWEE T, WS MY v AE EHET~T 2 AR,
NTLru< T TTEERLT L ELTHET M) v ABHROERERL,
EMAET VI FECN 10 g 2T 2 10mL 2 AN E—B—IZE0VERY ., HT7ABT
DERLNICNERETRIERE, V7170~ NI 7ERTATS, ~FV %
MESE, TUVITFTEELE ST, ZOLICHEBET U U7 A%Z2K 10mm OJFE X273
LHE9ICOE, ~FH o mL TERBECMAE L TWDREET MY U AETWEET, ~
FHo50mL 2L, BRTCABZWEE L, RnzhmiEr s v L0 kEE TRTF 2,
5.5() THRL L 723 BHR O & & 2 LAIL, ~F 52 1 mL TEEIEV A, i
AT P D AHEETFT D, ~FH o 40mL D AT SR — 2 Hh T L7
n< k7T 78O EMICHES L, F92.5mL/min (R 1 FELE) OB E CTRBAH S8,
O IRAL K B 2 R S 5 e,

vraua ALy (KEDES%) ZEte~FV U RAHR 120 mL 259 2.5 mL/min (87 1
W) TH L, B 1ES 255, & 1 H45IZ Co-PCBs 235 £ 415 e,

Hlzyrzmnm 222 (KFESDHE 50%) &5 ~F ) U EAHK 150 mL 249 2.5 mL/min (%
1) T L. &5 2 W4y 2455 @D, 45 2 Hi4y 2 PCDDs « PCDFs A& £ 5, JEH|
ELTZOMENTHE LRV, T £ THRET 5,

551 By & R ffEge TR 5 mL IZJRAME L. GC-HRMS HIE K & 45,



1(26) [FE K OVEBOBIEGIIC L - TLL IR Z 2 T 20V TIT) 2L bARETH D, TOHED
FIEXZ DR Y TiEAewvy, (72720, RIKFEOHIHIKZ W THERBREZIT > THEZRT 5.)

HQD T T OEEITRE R v MO EZORTFHEIC Lo THrR D EB{RRBO D, EED
BT L7ZbDTiE, 1,3,6,8-TeCDD M O 1,3,6,8-TeCDF 25734 1 W4y 1A 95, 72, NHHFE
{7 anm A2 ((KFESEHE 50 %) ZETe~F U U RBG R OBE & T 2 |y I
LWEE LD, TRIKEOHIHIK 2 H 72 43 BsER CIEMEE 2 85 5.

Q) EDMDY)—2TF v T
a) FIVIREZ v~ b7 T 78/E (GPC)

FNEE7 v~ 77 7HEE (GPC) X, ROFIEIC L D, ZO#MEX, IFE. i, Zofh
EATIEEYOREZHE LTITY DO THY , PCDDs KU PCDFs il A, Co-PCBs #ll7E H IC
STHTEIETERNO T, MOFRBELHAGDOETITI, 2B, I IR T FRIHITEER 2
LOEFTHLTEBY, HT7 L7 0v NI T7EIECHLSRERNREZEL Z LR AR ThIE, K
=2 TIOVORBESRME Y IC LR TH W, 72720, & 5200 DD RIKE O g 2 A Cormimt
BR2ATWVRERR L TR <,

O N 25 mm~30 mm, £ 50cm~70cm DA T ARY T L7~ 7T 7EDEBICHIEA
TAT— )V EFEDFCO AP 10mL TENEZEEGL, AT T AT —)L B E TAF o
BT, FNVIRBZu~ NS T T7HADT AR TAHFSOgEZY 7 A% 100mL # Av7zE
—H—IZIENVIYD  H T AR TP LN RETCRILERE, W7 670~ NI T T7E
WRTAT D, V7 A X i FaE, FViRiBra~ N7 707 AR TARELE
S, vrmra Ay (KESFES0%) 287 a~F U REAHK 100mL 2L, &
TAMERE L, KEE 7 ViRE7 e~ N7 7807 L5FTARO LlE TR 5HE),

@ HEHEROMEZFMNIB LA, YZ7aa X ¥y ((KFEGE 50 %) #&ie 7 a~ty ik
AR 20 mL THREIEARR DTN T ABEE ZVEVVIAL, RiEZ T /VREI 0~ N7 7 7HPB
TLARTCARIO EHETFF D, YZ7unxAFy (KSR 50 %) 2&ie 7 n~fi iR
HIE20mL DAS i FRAMEe — 2 h T L7~ 7T 78O EHICER LK 5 mL/min
(R 2 L) CTHRLTH T 22 H (REERIZEETD),

@vruuRrAZy (KEHERS0%) Z2Eies 7 n~FH AWK 150mL %% 5mL/min (485 2
HAREE) T L., WHHR 2155, WHHR 2RISR CHE S TR VIO EE LR SGK 5mL %
T LATAERIR & T 5,

U EOBIEITTIROEE 7 v~ 77 7HEEROWCICHEHO N 7 A TT>TH LW, 20854,

BHEESN 7 LDORE S, WHEROTEE, MRS 2 WEBER O HALE FIXEE O MR M 7e b DN
HERMFICAEDEDI LD ET 5,

1(28) —~ i~ NVEHE s u~ N T TN T AR TAREZERRT L, 7T L EEOER
W ERES, E—d—ICO LTy 722 (BIERELZE LTRSS DS THEBT S
DI HDREOR) 2z, BEEZESZ2VWEIEBELARABRLD- L VHEAK, 77 —n
— MNETHEEARL AT 5, TOBERS LT ETHiEAWES SRV ERTLHIZ L, &
OFfEZ SEILL RV LIS &, Wi Y 7aa 2%y (RESZE S0 %) 25Ty 7 a
FH RGN Z CRE, %51 Ai0% 2 BIERVIEL, R CEEICBREL CTH T AICHTA
L B V=27 v 7TEEICHW S, BEH ORI, B8, A L7zl Z i L CRIET 5.,
HOWEIRTALIEA T LDT T 7R BREITOE, RTAKDODIBERENR2NT & 4 iR
T 5,



b) ~FH v e DAFAZAAERFYF (DMSO) 4B
AFHY L VATV ANLKF TR (DMSO) Sfdix. RO FNEIZ L D, Z O#AEIL, FEIER

{EKRFBEOERBIEME DORELZHIE LTITY D ThH Y, PCDDs } O PCDFs #lliE ., Co-PCBs

HEMRZTHZ EIETERODO T, ORHEE LHAEDETIT I,

@ WiERHZ A~ v faFno DMSO 25 mL & A, ZHIVUCEMERE ~F 2 THE L 2B 6%
LA, e D% 4 047> TH 72 AFH0 100 mL @ DMSO iR IZ, ~F ¥ 40 mL
A, BEET 5,

@ Wi HZ A~ > IS mL L OANF U PF 7k 100 mL 2 AdL, QO #{E TH 5 7= DMSO fih
HER 100 mL 200z, #RE 9 it & 3 B T 9, ~F 0 UK 225 mL 2455,

@ B HAT-AEHY 225 mL O~F W IR & 53 R IR SHIC A dL, 2 mol/L KEB(E A U 7 A OKERIR
10mL (C X BWEE24TH5, SHIT, K25mL T2 HPEH L, iR Y 7 A ThA L%, B
MizeT 2 mL [T 5,

o) BREET b T T FAT ST ABKIC X DRMEKREE
T b7 7 F T =T ARKIC X DRERR B RO FIAIC L 5, Z O#AEIX, PCDDs

J% Y PCDFs I 7E A, Co-PCBs JITEHIZ/3 1T 5D Z LIXTE RO T, Lok RURIE LA G hE T

T9,

O DRI 10mL OFFIET T 7T F AT =7 MK E 20mL D2-7F 13 ) — L& A,
10mL IZER Lo BHRZ M Z . SR E DS T5, b L— AN T 7255 A OVAR L T
MWx5 L9 THIE, 0.1 g TOMHMEET NV v AOREREMZ TIEE 5 L, MA TGS
272 2D EFTEEEZB VKT, 2D, ~FH U EEKSOmL 2 M2 TS Ll EIRE 5 L,
10 3L EFRER. TEHOKEEZE TS,

@ ~FH HIHIRIC~F P> 50mL, #iK 50mL 22T 1 HREEE S L, FTHoKBEBE2ET
Do IHITAKSOmML #N%T1HRERE S L, FEOKEEZETRE, Mg NY 7 AT
KUT-t5. Efies T2 mL (2T 5,

129) Wi /KFET N7 7 F AT U E=T A 3.39g & 100 mL D~FH 2 Peif KIS &
20 mL O~FH 2 M2 TIRE S L, ARWEZREST 2 TRL2 3R IRT, ~F
U ERWIKBICHEET ) DA 25 g ZIEM L. ZOMEKRERQ LD XY v
T OONW GBI TR T D,

5.6 1) PR IL Y DFM. GC-HRMS Bl AEH O HH

55 B2V =0T v BIERKT LERBIE, VU YRS 7 HNEREYE %R B TER
FREHER & AR IC 2D X HlcdsmL <, /e inz, EF%XME T ER (20 pL ~100 pL)
2722 £ CIRMT 5, M L72H D% GC-HRMS JIE HAEIZHE L. GC-HRMS Il E HEEHE 55,

5.7 BlE
(1) GC-HRMS D73 HTEHDRE L BBORAE
GC-HRMS &b o —flasE L LTrt, ZhEa2BI L THERET 5,
a) ¥AZ7u~<w 777 (GO)
PCDDs }, () PCDFs, Co-PCBs DH A7 1~ k75 7 OEAESMEIL, RITK D,
D PCDDs & U PCDFs OJIEIZHBWTIX, 7 v~ N7 T A EIZEBIT 5 2,3,7,8- (R E B R ERD
E— 7 ML S Db O & BRI 03BERE D L, S HEEY ORI 2SO 2 /I H |



BELTIGENMGFOND XHCH A7~ N T T7OEME2RET D, RE LERFITBITS
BALE W O Sy BER I 2 K & O ff R O 70k 2 JE L THER L T <,

@ Co-PCBs IZHB W TIX,Co-PCBs D7 v~ N/ J A LETOE—7 BMO/LEM DL O & B4y
HERG D, FEFB D ORI EO 2@AICH Y | BRELINERHFE LD X A
7w NI TORMNERET Do RIE LTCRIFITE T 281G D 5 BER L 2 FRIKE O fifi
WOREHE JE L TR L TERL,

K5 HAZ v~ NI T7OMERMERENZRT, ZZTRETIMMAIE. ZO~v==
TIAEREDEEDOIZDIZ—RIZAFTE LD LTHIR LD, TbEHET 56 0 Tl
fcﬁb\o

b) E&5#HrE (HRMS)
BESHEHT, WEMET D X0 REMHICHRET S,
O Zrfifae
STPRREIX 10,000 UL &5, 7272 L, WEEHEWE & LT BC,-OCDF #fiHT 2546, A
ra~< "I T7DHT ADOBERIT L - TIHE 12,000 BRELSMLIZIZR D,
@ M HIE
BIEAEREREZ 0 zn vy 7~ 2AFRUCELDBIRA A vT=H VU 7 (SIM) EE2HW 5,
® m/z
TEMEMVE ] OWNARIEME O Fe T L2, 2 DU EDEBRA AL D m/z tay 7~ AHD
BIRA 2D m/z ZFEET DHHCO, m/z OB EFR—6 17T,

EGO) ¥ Y BTV =BT AR THLILDLIE—7 DIEIL 5 #~10 BRRERECTH DM, 1
DOE—=27Zx L CTHORBEREZHET 5720, 7ua~ N7 T KB 5 Bl
TOE—7 DERB\BORNE—7 ThHhoTHEDE—7 2T HHERD 7 KL
EERDEIITEBRA A E=X D T OV T ) T ORI EZRE Ll
57euN, 1 EIOBIE CREMRERE= X —F ¥ o XA OEIE. Tk X925 KE L O
RAEVERDZOT, FHICHRF L ETRET LBEND D,

ru< 775 EDHE—7 ORFREMZZEL T, BRIEICL 71—
THRZE>TRELTH LW, ZOH/IIET =72 L0, meNEEDE
E— I BT D L) ICRHOREET O LEND D,



-5 FATFRLUEGHIHI AT v~ b7 T 7R ERMEDH

_ = W =S . S
SR ‘i) . ffrj) Crp B G
TeCDDs, PeCDDs,
HxCDDs, HpCDDs,
BPX.DXN 130 C (1 min) — (15 C/min) (OCDD,
60 0.25 | 3£ |—210 C— (3 ‘C/min) — TeCDFs, PeCDFs,
(SGE)
310 C— (5 C/min) —320 C |HxCDFs, HpCDFs, OCDF,
TeCBs, PeCBs,HxCBs,
HpCBs
CP-Sil 88 150 C (0min) — (30 ‘C/min) |TeCDDs, PeCDDs,
50 0.22 0.20 [—180 ‘C— (2 C/min) — HxCDDs,
(Chrompack)
P 230 C TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
DB.17 120 C (1 min) — (20 ‘C/min) |TeCDDs, PeCDDs,
30 0.32 0.25 |[—160 C— (3 C/min) — HxCDDs,
J&W)
280 C TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
DB-210 120 °C (0min) — (20 ‘C/min) |TeCDDs, PeCDDs,
30 0.32 0.25 |—160 C— (2 C/min) — HxCDDs,
J&W)
240 °C TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
DB-225 120 C (0min) — (20 C/min) |TeCDDs, PeCDDs,
30 0.32 0.25 |[—160 ‘C— (2 C/min) — HxCDDs,
J&W)
240 °C TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
DB.S 120 C (1 min) — (50 ‘C/min) |TeCDDs, PeCDDs,
30 0.32 0.25 |[—180 ‘C— (3 C/min) — HxCDDs,
J&W)
280 C TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
150 °C (1 min) — (20 “C/min)
DB-5ms 60 0.32 025 | 183 C B3min) — (2 C TeCBs, PeCBs, HxCBs,
J&W) ’ ) /min) —245 °C (3 min) — HpCBs
(6 C/min) —290 C
130 °C (1 min) — (20 “C/min)
HT o o
8 50 | 022 | 025 |~220 C— (5 C/min) — TeCBs, PeCBs,HxCBs,
(SGE) . HpCBs
320 C
130 °C (1 min) — (20 “C/min)
HT8-PCB o o
8-PC 60 | 025 | nm |—220 C— (5 C/min) — TeCBs, PeCBs,HxCBs,
(SGE) . HpCBs
320 C
TeCDDs, PeCDDs,
HxCDDs, HpCDDs,
RH-12ms 130 C (1 min) — (15 “C/min) |OCDD,
(Inventx) 60 0.25 | 3EAB |—210 C— (3 C/min) — TeCDFs, PeCDFs,
310 ‘C— (5 C/min) —320 °C |HxCDFs, HpCDFs, OCDF,
TeCBs, PeCBs,HxCBs,
HpCBs
SP-2331 120 °C (Imin) — (50 ‘C/min) |TeCDDs, PeCDDs,
(Supelco) 60 0.25 0.20 [—200 ‘C— (2 C/min) — HxCDDs,

260 C

TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs




F—6 REmz (F=Z—AFL) *Of

P E X E M* (M+2) * (M+4) *
TeCDDs 319.8965 321.8936
PeCDDs 353.8576 355.8546 357.8517%*
HxCDDs 387.8186 389.8156 391.8127%*
HpCDDs 423.7767 425.7737
OCDD 457.7377 459.7348
TeCDFs 303.9016 305.8987
PeCDFs 339.8597 341.8568
HxCDFs 373.8207 375.8178
HpCDFs 407.7818 409.7788
OCDF 439.7457 441.7428 443.7398
13C1,-TeCDDs 331.9368 333.9339
37C14-TeCDDs 327.8847
13Cy,-PeCDDs 365.8978 367.8949 369.8919
13C1,-HxCDDs 399.8589 401.8559 403.8530
13Cy,-HpCDDs 435.8169 437.8140
13C1,-0CDD 469.7780 471.7750
13C),-TeCDFs 315.9419 317.9389
13Cy,-PeCDFs 351.9000 353.8970
13Cy,-HxCDFs 385.8610 387.8580
13Cy,-HpCDFs 419.8220 421.8191
13C1,-OCDF 451.7860 453.7830 455.7801
TeCBs 289.9224 291.9194 293.9165
PeCBs 323.8834 325.8804 327.8775
HxCBs 357.8444 359.8415 361.8385
HpCBs 391.8054 393.8025 395.7995
13C),-TeCBs 301.9626 303.9597 305.9567
13C),-PeCBs 335.9237 337.9207 339.9178
13Cy,-HxCBs 369.8847 371.8817 373.8788
13Cy,-HpCBs 403.8457 405.8428 407.8398
¥ 1E 4% %E 3 CEHPCDDs & Y PCDFs
(PFK) 330.9792 (TeCDDs, TeCDFs,PeCDDs, PeCDFs il )
380.9760 (PeCDDs, PeCDFs,HxCDDs, HxCDFs | )
430.9729 (HpCDDs, HpCDFs,0CDD, OCDF #|E )
442.9729 (HpCDDs, HpCDFs,0CDD, OCDF #|E H)
Co-PCBs
292.9824 (TeCBs I )
304.9824 (TeCBs HIE )
330.9792 (PeCBs HIE )
380.9760 (HxCBs |7 il ,HpCBs I 7E )

* : m/z 1L, TUPAC, Element by element review of their atomic weight, Pure Appl Chem.,
56, [6] p.695-768 (1984) Z Iz L TR L7,

2O mizIEPCBIC L D WiH 2% T D, RO PCBs IRED R WEE T, AT
Lru~ NI 7EEIZL D GC-HRMS HIE MK ORI EKR T A7 o~
NTZ T DT LEOEROMEFIZE > TUEZ D m/z ZHNTIER LRV,
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179,

@ HRELTEBERICWDO miz \THonTra~ NI L&k T 5,

® WEKTH, 7 — X WHEIEEICADANE 2 OFE 2 & IR IEAEREREI O =% —F v L %
I WEERRR Y O B, 2,37, 8- 4 TR i R SRR ) TN Co-PCBs D 4y BED MR AT 5 62,

H(31) K IEHEERENIEA BN Z NS L AOBERFIZR D,

TG KIEAEEREDE=F—F v o 2D~ 75 A LT, ERBA o HEERIC
BNTIREIZE20 %L EOEEDBBD SN2 HEAI12E, Z0MEMIZONTIEERZ LTIk
BV RIE L LTIk, BB OREAR S Tho1 ) | BREEREENEOE =4 —F v
VAND miz DFRDSEG TR LENE 2 HND, WHOBME AT | 25V KRIE
BRI DT =5 —F ¥ RO mz ZEET 5% LT REABERHOE =4 —F v~
FAOY u~ I T AOREDEB L HERNIIZ D LERD S,

Q) BREROERM
a) IZHER DRI E
B AR E R A HEIE 2 1 IR EE I % U Tl 3 [l GC-HRMS (A L SIM B E#RIEZ 4T > T\
EREFEE CERF 1S SU EOT— 2 2155,

b) /A RBIZHTHE—7 B I DHER
BHEECERWVREBFIERAEREKRDO 7 o~ 7T AMIBNT, R—2F A4 D 7 A XE (N)
AT DEEME O — 7 m S (S) Ok (SIN) 810 LLETH D Z & 2fEiRd 51E09,

HB3) 2T, /A XE (N) AOE—27 @& (S) 1%, —Micko XL TRkDd, 9, v¥—7
O (B — 7 OEIEO 10 (SFEEOHPH) O/ A4 REFHIIL, ZOEERED 2 4% /A
g (N) L3270, BB ) A RO KM L Fo/ME & ORI X EEERED SIEE 7D
e, EOWRD 25 % ) A (N) &35, —FH, /A XOPREER—=AF (L L, X
—ATAVDI) A RERKIIE—7 by T EROTZOEZE—I &S (S) &5,

¢) B'— 7 ERE DB K OmER
Bonzrsu~ b7 Tanb, SEEYWEORIGT 52050 mlz DA A O —7 HEOMRE
teaskd, MBI ORMAEGFELNOHE SN D mz BERLE 15 %UINT T2 L 2
nT 5,



d) fAHRE OB H
O FEAEYE K ONEEREO Y — 7 HifE %2 KD, FEEMEORIET 27V —v T v 7 AN
A7 FANIEREYE IR 2 ©— 7 T O L QA LR O 2 OFEREY G L NIEUE
WEORE O EZ AW TRERZER L, RERDSFSATE B ERICRSTND I EE
BT 5,
FAXHEEE (RRes) 1E, K (1) X o THIEZ LTk, Hon-2RERAF 15 800 F
DT =B & T D, ZOEE, T— X OEBREN 5 %a BLZIZARERIB Y /h&E <D &
N L., BEMRED 10 %2 B2 AW NRH - Tk b, BEMREN 10 %a2 B2 58
AlX. GC-HRMS DIREZFERS L CHER L ITHMRELE LY, EREO D 2 #iPHICE &R
HiPHZ D DEDOME ZIT > THREMRE /ER LET,
ZZTHWAE—ZHEMIL, —HOMET v RO — 7 HE, WHETF v DY
— ZEBOAEHE. UIWPEF v XD — 7 HREOEEEO TN e L, 3o
EETOTRTOUEICEBNTHR U DZHWRITIUT R SR,

ZZT, RRe:HIEMSBWE DI Y =0T v 7 A4, 7 FANEEREYE & AR
Qe EWERH DI ) —2 T v 7 AL 7 ANEEDE D& (pg)
Qs : P ORENEWE D= (pg)
As  BEEER T ORIEXSGWE O ¥ — 7 EE
Ae  BEHEH D7 V) — 0T v T A1 7 ANEREYE O ©— 7 [Hib

Q@ [ERICLT, 72 V=T v T AN, 7 FANERERBE DV ) P AR 7 N B 5
HFRHEE (RRy) 2 (2) WX VEMT L, 2V =0T v 7281 7 FHNEREYE &> )
VUANA 7 HNEEEYE & OXNEOH 2R TR T, ZO%E T — X OEERED 10 %
ZHZIZARRIRY /NS ed Lo, ZEMRED 20% 42 2bEMRH > TR b
W, EENMRES 20 %A 2 DAL, GC-HRMS OIRBEZ R LT, HEREE, FHELE

L TR & VERL LIS,
RRrS:Q_CSXA_rs (2)

ZZT, RRu: 7 V=0T T AN FHINIEEME D) PV A, 7 NI EYE &
O FR X}
Qu : U DY V234 7 ANEEYE O & (pg)
Qs : R DI V=T v T AN 7 HNEEDE D& (pg)
Ao BBYERF DI V) —2 T v T2 7 HNIEREYE O ¥ — 7 HfE
At BEXER T D) D 23 7 FIPNAEHEYE O B — 7 g



K—T V=TT AL THRNEEYE L) PR A 7 HARNEEYE & OXHS D45
T V=0T o ANRA T HNEEWE | fIeT 520 U ANRA 7 HNEREYE
13C},-2,3,7,8-TeCDD

1C1>-2,3,7,8-TeCDF 13Cy,-1,2,3,4-TeCDF
13C1-1,2,3,7,8-PeCDD ik
13C15-1,2,3,7,8-PeCDF 13C15-1,3,6,8-TeCDF

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

13Cy,-1,2,3,7,8,9-HXCDD 13C,5-1,2,3,4,6,7-HxCDD
13C12-1,2,3,4,7,8-HxCDF

1C15-1,2,3,6,7,8-HXCDF 2
13C12-1,2,3,7,8,9-HxCDF

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

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

13C1,-OCDF
13C1»-3.3°.4.4-TeCB  (#77)
13C,-3,4,4°,5-TeCB (#81)
13C15-2,3,3°,4,4’-PeCB  (#105)

13C1»-2,3,4,4’,5-PeCB  (#114) 13C15-2,2°,5,5’-TeCB  (#52)
B3C1,-2,3",4,4’,5-PeCB (#118)

13C1,-27,3,4,4°,5-PeCB  (#123) i
13C,-3,37,4,4’,5-PeCB  (#126)

3C1,-2,3,3°,4,4’,5-HxCB  (#156) 13C1,-2,3°,4°,5-TeCB (#70)

13C1,-2,3,3°,4,4’.5°-HxCB (#157)
13C1,-2,37,4,4°.5,5°-HxCB  (#167)
13C1,-3,37,4,4°,5,5°-HxCB  (#169)
13C1,-2.3.3°.4.4°.5.5’-HpCB_ (#189)

3) ¥ oAIE
a) REMROHER

HH—EOEY (1 HIZ1REELE) T, MEFRERAEEROPN O HRBEORED S D%
O, 5.7(1)d)D SIM JIE#RIEICHE > THIE L, 5.7Q2) &L AR L THEALEMOZ KRS Lz 2
V=7 v T AL 7 INEEWE T 2H5HEE (RRe) 2Rk DH, EHIZ, 7V =0Ty
FANA 7 HRERERE OZ NSRS LT ) v P R85 7 N EE Y B 5k 9 2% kA ok i

(RRys) &R D,

T ORI D, 5.7(2) TR O I EARVERCRE D FH X EE  (RRes &Y RRys) 12%F LT RRes
2N TUEE10 %A, RRs 20 % AN ToHALIX, 5.7(2)d) TR D 72K E 2 H W CRIEZ1T 9,
INEBZ THINERENEET 285513, ZORRKEZERY RE ., REOFREEZIT I 2, HER
BERAEERT 5,

S HIT, REFREHIICOWT S, ZOEE Z T, RFFRFH A —RIC 5% B, WIEEME & O
FRRHAFRFREM 2N £2 %Ll EEB T 25A41C1F, TORKEZRY BRE . ZOHEANIIT> - —#HOR
BEOFHIE 2179 o

b) D RIE

5.6 THAHL L7 GC-HRMS JIEHREZ 5.7(1)d)> SIM JIEBRIEIHE > THIE L, SHEFE Y
D m/zlZoONTra~ NTT7LE/ D,



58 RERUVER
1) E—=U DkH
a) B—7 O

7a~ 7 TAEIZBWT, RXR=AF7 42D/ A X N) 123 LT3fEU EoE—7 &S (S)
ThorE—7, Thbb, E—7HITSNBLELRLZE—TIZONWT, KROFE « EBEOH
Ex1T 9,

BB, BoN-r/a~v T ADOR—2F 4 0%, LPEBEOP oL bE bR
AR EHPTHZLIEFTERNOT, WEIZHSL> TR—RAT A U EER, LEIZGUTEY
oy MEZEUNIHE LR TXR SR,

b) ¥'— 7 mEOEH

A THRHENTZE—=2ICo0 T, 20—V HEEZRD D, R LZREHRE RO Y
AL 7 ANEEREYE O ©— 7 HEMERERICBS T 2V ) VAL 7 ANEEYE O v — 7
HED 70 %L ETH D Z & 2T 5, ZOfEMN» NG EIL, RKEZHEL, £DORKN %
B BRWCHERIET 5,

(2) PCDDs * PCDFs R U Co-PCBs D[EE

a) PCDDs + PCDFs @ [FE

T —L2oU DA A B TFE 70~ N T A EOE— 7 HIEOLIEERE DL O
IEFR L THY, K-8 ITRTEBR T ORNMAEFIELNOHEE SN D m/z BEICK LT

w%MW( B NRU T OURE TIE£25%) Thid, £0OE— 27X PCDDs - PCDFs ([T L 5 b D

ThdET D, 2,3, 78MEREBHLEMEKRUSNDILEYORIEIX, LHEEZSEIZLTITI,

b) 2,3,7,8- (LR B RHEEDFE

xm&&ﬁ%%@ﬁé%i sua~ 775 EOY—7 ORFEREZEEDE L IZIEFLCToH

0. XSS 5 NARHEYE & ORI RFFRF R DMEEWE & —8d 5 2 &L THRET D,

¢) Co-PCBs D [FE
Co-PCBs &AL AWML, TE=F—L7=2 2l kDA A1z
FEOWNEEDEO L O & 1F

D m/z BEIZR L TE15 %N (E&E

FE RS 75 T &
6:&?@%?50

ERILTHY, F£—8 |
TRRLAT ORETILZE25%) THY .
FIEFRLCTH Y, T 2 NEREYE & O MR S EEYE & — T

Brs/a~ 750 —7H
R THRFBR R T O RNARGFELRD SHEE S
EHITE— 7 Off

#—8 MEFEFETORNEEELBHEE S D m/z RE
EWFBEAIFEELED R D EW mz OFELRE 100 L LTRLTH 5,

M M+2 M+4 M+6 M+8 M+10 M+12 M+14
TeCDDs 77.43 100.00 48.74 10.72 0.94
PeCDDs 62.06 100.00 64.69 21.08 3.50 0.25
HxCDDs 51.79 100.00 80.66 34.85 8.54 1.14 0.07
HpCDDs 44.43 100.00 96.64 52.03 16.89 3.32 0.37 0.02
OCDD 34.54 88.80 100.00 64.48 26.07 6.78 1.11 0.11
TeCDFs 77.55 100.00 48.61 10.64 0.92
PeCDFs 62.14 100.00 64.57 20.98 3.46 0.24
HxCDFs 51.84 100.00 80.54 34.72 8.48 1.12 0.07
HpCDFs 44 47 100.00 96.52 51.88 16.80 3.29 0.37 0.02
OCDF 34.61 88.89 100.00 64.39 25.98 6.74 1.10 0.11
TeCBs 7667 100.00  49.11 10.83 0.93
PeCBs 6142  100.00 6529  21.43 3.56
HxCBs 5122 100.00 8148 3551 8.75 1.17
HpCBs 43.93 10000  97.67  53.09  17.38 3.43




(3) PCDDs * PCDFs B U Co-PCBs DEE
a) MR BRI O R
FESNAAFTFR O — 7 (A) OXIET L7 U =0T v 7 A1 7 HNIEREY
BoOE—7 M (Acsi) (X3 5 (AAcs) 2. MEMREHOKR LB WVIRERICBIT 2 —2H
FELEDOEHMELL FCTH D 2 & 2R3 5, 2,3,7,8- (M HE E IR K Y Co-PCBs LIS DLGH)
DEE T, BB HNTNDE 7 V=0T v T AN 7 HNEEDE DG S 55651, %
NSO — 7 HELOEHE L T 5,
INERBZL5EEE. PHEEOHMEHNLRVE T, R V=07 v T2 7 N
MR R RN LTSS MERO 7 ) —> 7 v 7B ELTEH LW,

b) BLEH D EE
2,3,7,8-LHG 3B B BRI X Co-PCBs O (Qi) 1%, TNICKHIET 227 V—2T v T AL
FAWAEREY) E ORI &% FEHEIC LT, WL TR Q) Ik > CTallitiRTh o E LTRD 5,
MOLEDIZHONTHRERIZ L TRD D, HIERROEREYE & 2 kR T D NEEHEYE O
#9117,

22T, Qe otkemos (pg)
Ai: 7= 7SN EDIEYO Y — 7 EE
Awi i RIGT 227 V=0T v 7 A4 7 FANEREYE O ©— 7 Hik
Qui : HIET D7 V=0T v 7 A4 7 JAPNEEYE O FRMNETCY (pg)
RRe : ¥ T 227 V=27 v 7 ANA 7 FHNEREYE & O R % E 65

1E(34) B A%, SEL. NEEMEZIRIN LS8 0/MEEZ T 5,

15:(85) 2,3,7,8-NHE S B MR VER LIS DALAWIT oW T, SIS W 2,3,7,8- 0 35 8 Ui v ik
DR OFEE WD, FEBEDIHNTNDE 72 V=27 v T AL 7 HNEREY)
BENERHDHEAE., ThoOE— 7 BEOEHEEZ W5,



#£—-9 HBEVOEEIZBTLMERNRWE., BEDWEKR TV V—r 7 v 7 A1 7 HNIEREY
=Xy sinytl
I b A BT P e T
2,3,1,8-eCDD 2,3,7,8-TeCDD 13C1,-2,3,7,8-TeCDD
Z DI TeCDD e =5
2,3,7,8-TeCDF
2,3,7,8-TeCDF 13C),-2,3,7,8-TeCDF

% DAt @ TeCDF

1,2,3,7,8-PeCDD

Z D> PeCDD

1,2,3,7,8-PeCDD

13C»-1,2,3,7,8-PeCDD

1,2,3,7,8-PeCDF

1,2,3,7,8-PeCDF

2,3,4,7,8-PeCDF

2,3,4,7,8-PeCDF

13C»-2,3,4,7,8-PeCDF

% DAfth® PeCDF

1,2,3,7,8-PeCDF & 2,3.4,7,8-PeCDF 851 &% 0 S fii

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

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

13C,-1,2,3,4,7,8-HxCDD

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

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

13C,-1,2,3,6,7,8-HxCDD

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

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

13C,-1,2,3,7,8,9-HxCDD

% OAth > HxCDD

1,2,3,4,7,8-HxCDD~1,2,3,7,8,9-HxCDD 8 5 & FE D il

1,2,3,4,7,8-HxCDF

1,2,3,4,7,8-HxCDF

13C,-1,2,3,4,7,8-HxCDF

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

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

13C1,-1,2,3,6,7,8-HxCDF

1,2,3,7,8,9-HxCDF

1,2,3,7,8,9-HxCDF

13C1,-1,2,3,7,8,9-HxCDF

2,3,4,6,7,8-HxCDF

2,3,4,6,7,8-HxCDF

13C1,-2,3,4,6,7,8-HxCDF

% DAt ®> HxCDF

1,2,3,4,7,8-HXCDF~2,3.4,6,7,8-HxCDF O +8 %18 O il

1,2,3,4,6,7,8-HpCDD
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TeCDDs | 2 i > TeCDDs TeCDEs | 2 41> TeCDFs
1,2,3,7,8-PeCDD 1,2,3,7,8-PeCDF

PeCDDs Z DAt > PeCDDs PeCDFs 2,3,4,7,8-PeCDF

Z O fth® PeCDFs
1,2,3,4,7,8-HxCDD 1,2,3,4,7,8-HxCDF
1,2,3,6,7,8-HxCDD 1,2,3,6,7,8-HxCDF

HxCDDs 1,2,3,7,8,9-HxCDD HxCDFs 1,2,3,7,8,9-HxCDF
Z Ot HxCDDs 2,3,4,6,7,8-HxCDF

Z Ot HxCDFs
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Z D1l HpCDFs

OCDD OCDD OCDF OCDF

Total Total

PCDDs PCDDs PCDFs PCDFs

PCDDs + PCDFs
#—11 Co-PCBs Dib-AMIDOF Rk
J UV MK £/ AV ME
TeCBs 3,3°,4,4-TeCB  (#77)
3,4,4°,5-TeCB  (#81)

PeCBs 3,3°,4,4°,5-PeCB  (#126) 2,3,3°,4,4-PeCB  (#105)
2,3,4,4°,5-PeCB  (#114)
2,3°,4,4°,5-PeCB  (#118)
2°.3,4,4°,5-PeCB  (#123)

HxCBs 3,3°,4,4°,5,5°-HXCB  (#169) | 2,3,3°,4,4’,5-HxCB  (#156)
2,3,3°,4,4°,5-HxCB  (#157)
2,3°,4,4°,55 -HXCB  (#167)

HpCBs 2,3,3°,4,4°,5,5°-HpCB  (#189)

J AV ME AV MK
Co-PCBs
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#%—13 PCDDs + PCDFs @ # M itR 5Kk

sex?] WHO-TEF2006
PCDDs 2,3,7,8-TeCDD 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0.1
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0.1
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0.1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0.01
OCDD 0.0003
Z DAt 0
PCDFs 2,3,7.8-TeCDF 0.1
1,2,3,7,8-PeCDF 0.03
2,3,4,7,8-PeCDF 0.3
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0.1
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0.1
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0.1
2,3,4.6,7,8-HxCDF 0.1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0.01
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0.01
OCDF 0.0003
Z DA, 0
#—14 Co-PCBs O M5 fli R4k
Us=x?] WHO-TEF2006
J AV MR | 3,3°,4,4°-TeCB (#77) 0.0001
3,4,4°,5-TeCB (#81) 0.0003
3,3°,4,4’,5-PeCB (#126) 0.1
3,3°,4,4°,5,5°-HxCB  (#169) 0.03
E ) ANME | 2,3,3°,4,4’-PeCB (#105) 0.00003
2,3,44° 5-PeCB (#114) 0.00003
2,3°.4.4°,5-PeCB (#118) 0.00003
2°.3,4,4°,5-PeCB (#123) 8'88883
2,3,3°,4,4’,5-HXxCB (#156) 0.00003
2,3,3°,4,4°,5-HxCB  (#157) 0.00003
2,3°,4,4,5,5°-HXxCB  (#167) 0.00003

2,3,3°,4,4°,5,5-HpCB (#189)
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	1 用語・略語の定義
	(1) ダイオキシン類：本マニュアルでは、テトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾ-p-ジオキシン、テトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾフラン並びにコプラナーPCBsを合わせた総称とする。
	(2) 異性体：塩素の置換数が同じで、置換位置だけを異にする化合物を指す。
	(3) 同族体：本マニュアルでは、基本骨格が同じで、塩素の置換数だけを異にする一群の化合物を指す。
	(4) PCDDs：ポリクロロジベンゾ-p-ジオキシン （Polychlorinated dibenzo-p-dioxins）。本マニュアルでは、テトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾ-p-ジオキシンとする。
	(4) PCDDs：ポリクロロジベンゾ-p-ジオキシン （Polychlorinated dibenzo-p-dioxins）。本マニュアルでは、テトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾ-p-ジオキシンとする。
	(5) TeCDDs：テトラクロロジベンゾ-p-ジオキシン （Tetrachlorodibenzo-p-dioxins）
	(6) PeCDDs：ペンタクロロジベンゾ-p-ジオキシン（Pentachlorodibenzo-p-dioxins）
	(7) HxCDDs：ヘキサクロロジベンゾ-p-ジオキシン（Hexachlorodibenzo-p-dioxins）
	(8) HpCDDs：ヘプタクロロジベンゾ-p-ジオキシン（Heptachlorodibenzo-p-dioxins）
	(9) OCDD：オクタクロロジベンゾ-p-ジオキシン（Octachlorodibenzo-p-dioxin）
	(10) PCDFs：ポリクロロジベンゾフラン（Polychlorinated dibenzofurans）。本マニュアルでは、テトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾフランとする。
	(10) PCDFs：ポリクロロジベンゾフラン（Polychlorinated dibenzofurans）。本マニュアルでは、テトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾフランとする。
	(11) TeCDFs：テトラクロロジベンゾフラン（Tetrachlorodibenzofurans）
	(12) PeCDFs：ペンタクロロジベンゾフラン（Pentachlorodibenzofurans）
	(13) HxCDFs：ヘキサクロロジベンゾフラン（Hexachlorodibenzofurans）
	(14) HpCDFs：ヘプタクロロジベンゾフラン（Heptachlorodibenzofurans）
	(15) OCDF：オクタクロロジベンゾフラン（Octachlorodibenzofuran）（1,2,3,4,6,7,8,9-OCDF）
	(16) 2,3,7,8-位塩素置換異性体：本マニュアルでは、2,3,7,8-位に塩素置換したテトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾ-p-ジオキシン（7化合物）とテトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾフラン（10化合物）の計17化合物で以下に示すものである。
	(16) 2,3,7,8-位塩素置換異性体：本マニュアルでは、2,3,7,8-位に塩素置換したテトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾ-p-ジオキシン（7化合物）とテトラ、ペンタ、ヘキサ、ヘプタ及びオクタクロロジベンゾフラン（10化合物）の計17化合物で以下に示すものである。
	(17) PCBs：ポリクロロビフェニル（Polychlorinated biphenyls）
	(18) TeCBs：テトラクロロビフェニル（Tetrachlorobiphenyls）
	(19) PeCBs：ペンタクロロビフェニル（Pentachlorobiphenyls）
	(20) HxCBs：ヘキサクロロビフェニル（Hexachlorobiphenyls）
	(21) HpCBs：ヘプタクロロビフェニル（Heptachlorobiphenyls）
	(22) コプラナーPCBs（Co-PCBs）：ポリクロロビフェニル（PCBs）のうち、オルト位（2,2’,6及び6’）に置換塩素をもたない化合物（ノンオルト体）及びオルト位に置換塩素が１個ある化合物（モノオルト体）の中の次に示すもの。なお、Co-PCBsはダイオキシン様ポリクロロビフェニル（Dioxin-like PCBs :DL-PCBs）とも呼ばれる。
	a) ノンオルト体：
	b) モノオルト体：

	(23) 装置の検出下限：測定に使用するGC-HRMSで検出できる最小量。
	(24) 測定方法の検出下限：前処理からGC-HRMSによる測定までの一連の操作において検出できる最小量。
	(25) 試料における検出下限：検出できる試料中の最小濃度。
	(26) 試料測定時の検出下限：実際の試料の測定時における検出できる試料中の最小濃度。
	(27) 装置の定量下限：測定に使用するGC-HRMSで定量が可能な最小量。
	(28) 測定方法の定量下限：前処理からGC-HRMSによる測定までの一連の操作において定量が可能な最小量。
	(29) 試料における定量下限：定量が可能な試料中の最小濃度。
	(30) 試料測定時の定量下限：実際の試料の測定時における定量が可能な試料中の最小濃度。
	(31) TEF：2,3,7,8-TeCDD毒性等価係数（2,3,7,8-TeCDD Toxicity Equivalency Factor）
	(32) TEQ：2,3,7,8-TeCDD毒性等[当]量（2,3,7,8-TeCDD Toxicity Equivalency Quantity）
	(33) RR：相対感度係数（Relative Response）
	(34) PFK：ペルフルオロケロセン（Perfluorokerosene）
	(35) GC-MS：ガスクロマトグラフ質量分析計
	(36) GC-HRMS：高分解能ガスクロマトグラフ質量分析計
	(37) SIM：選択イオンモニタリング（Selected Ion Monitoring）。機器によってはSIR（Selected Ion Recording）、あるいはSID（Selected Ion Detection）という呼称が用いられることがある。
	(38) SOP：標準作業手順 (Standard Operation Procedure)
	(39) %（v/v）：体積百分率
	(40) g：マイクログラム（100万分の1 g；10-6　g）
	(41) ng：ナノグラム（10億分の1 g；10-9　g）
	(42) pg：ピコグラム（1兆分の1 g；10-12　g）

	2 対象物質
	3.2  試料における検出下限・定量下限

	4  調査方法
	4.1 調査の進め方
	(1) 公共用水域における測定地点の選定
	(2) 汚染範囲確定のための調査
	a) 面的広がりの把握のための調査
	b) 垂直分布の把握のための調査


	4.2  試料採取
	(1) 試料採取時期及び試料採取地点
	(2) 採泥方法
	a) 採泥時に実施すべき事項
	b) 採泥時の試料の調製



	5  測定分析方法
	5.1 測定分析方法の概要
	(1) 前処理方法
	(2)  同定及び定量の概要

	5.2 試薬
	(1) 水：JIS K 0557に規定するA4（又はA3）の水。
	(2) メタノール：JIS K 8891に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(3) アセトン：JIS K 8040に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(4) ヘキサン：JIS K 8825に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(5) トルエン：JIS K 8680に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(6) ジクロロメタン：JIS K 8117に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(7) ジメチルスルホキシド（DMSO）：JIS K 9702に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(8) シクロヘキサン：JIS K 8464に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(9) デカン：測定に支障のない品質のもの。
	(10) 2,2,4-トリメチルペンタン：JIS K 9703 に規定するもの，又は同等の品質のもの。
	(11) ノナン：測定に支障のない品質のもの。
	(12) 2-プロパノール： JIS K 8951に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(13) 硫酸：JIS K 8951に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(14) 硫酸ナトリウム：JIS K 8987に規定するもの、又は同等の品質のもの。使用前にヘキサンで洗浄するか、450 ℃にて数時間加熱処理する。
	(15) 水酸化カリウム：JIS K 8574に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(16) 硝酸銀：JIS K 8550に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(17) 硫酸水素テトラブチルアンモニウム：JIS K 8951に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(18) 亜硫酸ナトリウム：JIS K 8951に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(19) ヘキサン洗浄水：(1)の水を(4)のヘキサンで十分洗浄したもの。
	(20) ジクロロメタン（体積分率25 %）を含むヘキサン混合液：ジクロロメタンとヘキサンを体積比25:75でよく混合したもの。
	(21) ジクロロメタン（体積分率2 %）を含むヘキサン混合液：ジクロロメタンとヘキサンを体積比2:98でよく混合したもの。
	(21) ジクロロメタン（体積分率2 %）を含むヘキサン混合液：ジクロロメタンとヘキサンを体積比2:98でよく混合したもの。
	(22) ジクロロメタン（体積分率50 %）を含むヘキサン混合液：ジクロロメタンとヘキサンを体積比50:50でよく混合したもの。
	(23) ジクロロメタン（体積分率5 %）を含むヘキサン混合液：ジクロロメタンとヘキサンを体積比5:95でよく混合したもの。
	(23) ジクロロメタン（体積分率5 %）を含むヘキサン混合液：ジクロロメタンとヘキサンを体積比5:95でよく混合したもの。
	(24) トルエン（体積分率30 %）を含むヘキサン混合液：トルエンとヘキサンを体積比30:70でよく混合したもの。
	(25) ジクロロメタン（体積分率50 %）を含むシクロヘキサン混合液：ジクロロメタンとシクロヘキサンを体積比50:50でよく混合したもの。
	(26) 活性化シリカゲル：カラムクロマトグラフ用シリカゲル（粒子径60 m～220 m）をビーカーに入れてメタノールで洗浄し、メタノールを十分揮散させる。これを層の厚さを10 mm以下になるように蒸発皿又はビーカーに入れ、一定の条件で活性化させる（例：130 ℃で約18時間加熱した後、デシケーター中で約30分間放冷等）。調製後、密閉できる容器に入れ、デシケーター中に保存する。シリカゲルの活性化条件及び保存条件はカラムクロマトグラフの分画パターンに影響するため、あらかじめ使用する活性化・保存条...
	(27) 水酸化カリウム（質量分率2 %）を含むシリカゲル：(26)の活性化シリカゲル100 gに対して、(15)の水酸化カリウムで調製した水酸化カリウム溶液（50 g/L）40 mLを加えた後、ロータリエバポレータを用いて約50 ℃で減圧脱水し、水分のほとんどを除去した後、温度を50 ℃から80 ℃に上げてさらに約1時間減圧脱水を続けて粉末状にしたもの。調製後、密閉できる試薬ビンに入れ、デシケーター内で保存する。
	(28) 硫酸（質量分率22 %）を含むシリカゲル：(26)の活性化シリカゲル100 gに対して、(13)の硫酸28.2 gを添加後、十分振とうし粉末状にしたもの。調製後、密閉できる試薬ビンに入れデシケーター内で保存する。
	(29) 硫酸（質量分率44 %）を含むシリカゲル：(26)の活性化シリカゲル100 gに対して、(13)の硫酸78.6 gを添加後、十分振とうし粉末状にしたもの。調製後、密閉できる試薬ビンに入れデシケーター内で保存する。
	(30) 硝酸銀（質量分率10 %）を含むシリカゲル：(26)の活性化シリカゲル100 gに対して、(16)の硝酸銀で調製した硝酸銀溶液（400 g/L）28 mLを加えた後、ロータリエバポレータで水分を完全に除去したもの。硝酸銀シリカゲルは褐色フラスコを使用して極力遮光して調製し、調製後は、密閉できる褐色ビンに入れ、デシケーター内で保存する。
	(31) 活性化アルミナ：カラムクロマトグラフ用アルミナ（塩基性、活性度Ⅰ）は、あらかじめ活性化したものが入手できる場合はそのまま使用してもよい。活性化する必要がある場合には、ビーカーに層の厚さを10 mm以下にして入れ、一定の条件で活性化させる（例：130 ℃で約18時間乾燥、ペトリ皿に層の厚さを約5 mm程度にして入れて500 ℃で約8時間加熱処理した後、デシケーター内で約30分間の放冷等）。活性化後は、速やかに使用する。
	(32) 銅粉又は銅チップ：銅粉はあらかじめアセトン及びトルエンで洗浄する。銅チップは濃塩酸で表面の酸化皮膜を洗浄した後、水、アセトン、トルエンの順で洗浄する。
	(33) 液体クロマトグラフ用活性炭カラム：液体クロマトグラフ用のグラファイトカーボンカラム。又はそれと同等の分離性能をもつもの。
	(34) 活性炭カラム充てん剤：活性炭を含浸又は分散させたシリカゲル、又はこれと同等の分離性能をもつもの。
	(35) 校正用標準試料：ペルフルオロケロセン（PFK）等の質量分析用高沸点成分を使用する。
	(36) 標準物質：内標準法による同定及び定量に使用する標準物質を表－2に示す。
	(37) 内標準物質：炭素又は塩素原子が13C又は37ClでラベルされたPCDDs、PCDFs及びCo-PCBsのうち適正な種類及び濃度のものを用いる。表－3に内標準物質の一例を示す。内標準物質には、以下の2種類があり、それぞれ別の化合物を用いる。
	a) クリーンアップスパイク用内標準物質：試料の抽出からクリーンアップまでの前処理操作全体の結果を確認し、PCDDs・PCDFs及びCo-PCBsを定量するための基準となるために添加する内標準物質である。ノナン注(11)溶液のものを添加する。クリーンアップスパイク用内標準物質は、PCDDs・PCDFsについては2,3,7,8-位塩素置換異性体17種類、Co-PCBsについてはノンオルト体及びモノオルト体の12種類をそれぞれ添加する。内標準物質によっては、GC-HRMSの測定条件により測定に妨害を与...
	b) シリンジスパイク用内標準物質：GC-HRMS への試料液の注入を確認するために添加する内標準物質である。ノナン注(11)溶液のものを添加する。

	(38) 検量線作成用標準液：(36)の標準物質と(37)a)のクリーンアップスパイク及び(37)b)のシリンジスパイクの内標準物質（TeCDDs～HpCDDs、TeCDFs～HpCDFs及びCo-PCBsを50 ng/mL～100 ng/mL、OCDD及びOCDFでは100 ng/mL～200 ng/mLの濃度程度になるように）を混合して、GC-HRMS の定量範囲内で、装置の定量下限程度となるような低濃度から5段階以上（範囲は機器の感度、測定対象の濃度範囲によるが、概ね0.2 ng/mL～1,...

	5.3  器具及び装置
	(1) 前処理用器具
	a) ガラス器具：JIS R 3503及びJIS R 3505に規定するもの又はそれと同等の性能のもの。コックの部分がフッ素樹脂製のものも用いてよい。
	b) ソックスレー抽出装置：JIS R 3503に規定するもの又はそれと同等の性能のもので、接続部にグリースを使用してはならない。必要な試料量が入るものを選択する。
	c) 濃縮器：クデルナ-ダニッシュ（KD）濃縮器又はロータリエバポレータで、接続部にグリースを使用してはならない。
	d) 乾燥器：ガラス器具及び試薬類を加熱処理する。450 ℃程度で連続使用可能なもの。
	e) 電気炉：強熱減量の測定に用い、試薬類（アルミナ）及びセラミック製品（主にGC-HRMSのイオン源部品等）を加熱処理する。1,000 ℃程度で連続使用可能なもの。
	f) カラムクロマトグラフ管：内径10 mm～15 mm、長さ100 mm～300 mmのカラムクロマトグラフ管、ダイオキシン類の吸着及び混入、妨害物質の溶出等がないガラス製又はこれと同等の材質を用いる。
	g) 活性炭カラムクロマトグラフ器具：内径10 mm～15 mm、長さ100 mmの直管、及び管と溶離液の投入用分液ロートとその連結器具。ダイオキシン類の吸着及び混入、妨害物質の溶出等がないガラス製又はこれと同等の材質を用いる。溶液が流れやすいよう両端が斜めに切断されたものがよい。 市販されている活性炭シリカゲル及び硫酸ナトリウムを充てんしたものを用いてもよい。
	h) 高速液体クロマトグラフ：流路切替えバルブを装備したもので、溶離液の捕集が可能なもの。
	i) 円筒ろ紙：ガラス又は石英繊維製のものを使用する。使用に先立ってアセトン洗浄し、さらにトルエンでソックスレー抽出器を用いて、予備洗浄する。石英繊維製の場合は、450 ℃で数時間加熱処理し用いてもよい。

	(2) 高分解能ガスクロマトグラフ質量分析計（GC-HRMS）
	a) ガスクロマトグラフ（GC）
	① 試料導入部：スプリットレス方式、オンカラム方式又は大量注入方式（温度プログラム気化注入方式、カラムスイッチング－クライオフォーカス方式等）注(12)で、250 ℃～300 ℃で使用可能なもの。
	② カラム：内径0.1 mm～0.52 mm、長さ25 m～60 mの溶融シリカ製のキャピラリーカラム。 　PCDDs及びPCDFsの測定では、使用する温度条件において2,3,7,8-位塩素置換異性体が可能な限り単離でき、かつ、すべての化合物についてクロマトグラム上における溶出順位の判明しているカラムを使用し、2,3,7,8-位塩素置換異性体すべてを単独に定量することが望ましい。すべての2,3,7,8-位塩素置換異性体を他の異性体と完全に分離できるカラムは報告されていないので、溶出順位の異なる2種...
	② カラム：内径0.1 mm～0.52 mm、長さ25 m～60 mの溶融シリカ製のキャピラリーカラム。 　PCDDs及びPCDFsの測定では、使用する温度条件において2,3,7,8-位塩素置換異性体が可能な限り単離でき、かつ、すべての化合物についてクロマトグラム上における溶出順位の判明しているカラムを使用し、2,3,7,8-位塩素置換異性体すべてを単独に定量することが望ましい。すべての2,3,7,8-位塩素置換異性体を他の異性体と完全に分離できるカラムは報告されていないので、溶出順位の異なる2種...
	③ キャリヤーガス：純度99.999 %（v/v）以上の高純度ヘリウム。
	④ カラム恒温槽：温度制御範囲が50 ℃～350 ℃であり、測定対象物質の最適分離条件の温度に調節できるような昇温プログラムが可能なもの。

	b) 質量分析計（MS）
	① 方式：二重収束方式
	② 分解能：10,000以上（10 %谷）。ただし、内標準物質として13C12-OCDFを使用する場合、キャピラリーカラムの選択によっては12,000程度が必要となる。
	③ イオン検出方法：校正用標準試料を用いたロックマス方式による選択イオンモニタリング（SIM）法
	④ イオン化法：電子イオン化（EI）法
	⑤ イオン源温度：250 ℃～340 ℃
	⑥ イオン化電流：500 A～1,000 A
	⑦ 電子加速電圧：30 V～70 V
	⑧ イオン加速電圧：5 kV～10 kV



	5.4 抽出
	(1) 内標準物質の添加（クリーンアップスパイク）
	(2) 抽出

	5.5 クリーンアップ
	(1) 硫酸処理－シリカゲルカラムクロマトグラフ操作又は多層シリカゲルカラムクロマトグラフ操作
	a) 硫酸処理注(16)
	① 5.4によって得られた抽出液の適量を分取して濃縮器で約3 mL以下程度に濃縮する。この溶液を分液ロート（300 mL）にヘキサン50 mL～150 mLで洗い込みながら移し入れ、硫酸10 mL～20 mLを加え、穏やかに振とうし、静置後、硫酸層を除去する。この操作を硫酸層の着色が薄くなるまで3回～4回繰り返す注(17)注(18)注(19)。
	① 5.4によって得られた抽出液の適量を分取して濃縮器で約3 mL以下程度に濃縮する。この溶液を分液ロート（300 mL）にヘキサン50 mL～150 mLで洗い込みながら移し入れ、硫酸10 mL～20 mLを加え、穏やかに振とうし、静置後、硫酸層を除去する。この操作を硫酸層の着色が薄くなるまで3回～4回繰り返す注(17)注(18)注(19)。
	② ヘキサン層をヘキサン洗浄水50 mLで洗浄後の洗浄水がほぼ中性になるまで繰り返し洗浄し、硫酸ナトリウムで脱水後、濃縮器で約2 mLに濃縮し、シリカゲルカラムカラムクロマトグラフ操作又は多層シリカゲルカラムクロマトグラフ操作に供する注(19)。

	b) シリカゲルカラムクロマトグラフ操作
	① 内径10 mm、長さ300 mmのカラムクロマトグラフ管の底部に石英ガラスウールを詰め注(20)、ヘキサン10 mLで管内を洗浄し、石英ガラスウール上部までヘキサンを残す。硫酸ナトリウムを約10 mmの厚さになるようにのせ、少量のヘキサンで管壁に付着している硫酸ナトリウムを洗い落とす。硫酸ナトリウム層上部までヘキサンを入れ、カラムクロマトグラフ管を揺らす、弱くたたく等して硫酸ナトリウム層中の空気を除く。活性化シリカゲル3 gをヘキサン10 mLを入れたビーカーにはかり取り、ガラス棒でゆるやかに...
	② ヘキサン50 mLを流し、充てん物を洗浄し、液面を硫酸ナトリウムの上面まで下げ、5.5(1)a)で調製した溶液をカラムに静かに移し入れ、ヘキサン1 mLで数回洗い込み、液面を硫酸ナトリウム面まで下げる。ヘキサン150 mLの入った滴下用分液ロートをカラムクロマトグラフ管の上部に装着し、約2.5 mL/min（毎秒1滴程度）の速度で展開溶出させる注(21)。
	② ヘキサン50 mLを流し、充てん物を洗浄し、液面を硫酸ナトリウムの上面まで下げ、5.5(1)a)で調製した溶液をカラムに静かに移し入れ、ヘキサン1 mLで数回洗い込み、液面を硫酸ナトリウム面まで下げる。ヘキサン150 mLの入った滴下用分液ロートをカラムクロマトグラフ管の上部に装着し、約2.5 mL/min（毎秒1滴程度）の速度で展開溶出させる注(21)。
	③ 溶出液を濃縮器で約2 mLに濃縮し、活性炭カラムクロマトグラフ操作又はアルミナカラムクロマトグラフ操作に供する。充てん部の着色がひどい場合は、同様の操作を繰り返す。

	c) 多層シリカゲルカラムクロマトグラフ操作注(16)
	① 5.4によって得られた溶液の適量を分取して、濃縮器で約2 mL以下程度に濃縮する。次いでヘキサンを適量加えて、窒素気流又は濃縮器により濃縮する。この操作を数回行い、約2 mLに濃縮する注(19)注(22)。
	① 5.4によって得られた溶液の適量を分取して、濃縮器で約2 mL以下程度に濃縮する。次いでヘキサンを適量加えて、窒素気流又は濃縮器により濃縮する。この操作を数回行い、約2 mLに濃縮する注(19)注(22)。
	② 内径12 mm～15 mm、長さ300 mmのカラムクロマトグラフ管の底部に石英ガラスウールを詰める注(19)。硫酸ナトリウムを約10 mmの厚さになるようにのせ、シリカゲル0.9 g、水酸化カリウム（質量分率2 %）を含むシリカゲル3 g、シリカゲル0.9 g、硫酸（質量分率44 %）を含むシリカゲル4.5 g、硫酸（質量分率22 %）を含むシリカゲル6 g、シリカゲル0.9 g、硝酸銀（質量分率10 %）を含むシリカゲル3 g及び硫酸ナトリウム6 g、銅粉又は銅チップ1 gを順次充てんする...
	③ ヘキサン50 mLを流し、充てん物を洗浄し、液面を銅粉の上面まで下げる。
	④ ①あるいは5.5 (1) a)で調製した溶液をカラムに静かに移し入れ、ヘキサン1 mLで数回洗い込み、液面を銅粉面まで下げる。
	⑤ ヘキサン1 mLで抽出液の容器を洗浄し、洗液はカラム内壁を洗いながら入れる。この洗浄操作を2回～3回繰り返す。
	⑥ ヘキサン120 mLの入った滴下用分液ロートをカラムクロマトグラフ管の上部に装着し、ヘキサンを約2.5 mL/min（毎秒1滴程度）の速度で展開溶出させる注(21)。
	⑦ 溶出液を濃縮器で約2 mLに濃縮し、活性炭カラムクロマトグラフ操作又はアルミナカラムクロマトグラフ操作に供する。充てん部の着色がひどい場合は、同様の操作を繰り返す。


	(2) 活性炭カラムクロマトグラフ操作又はアルミナカラムクロマトグラフ操作
	a) 活性炭カラムクロマトグラフ操作
	・活性炭シリカゲルを使用する場合注(24)
	・高速液体クロマトグラフ用活性炭カラムを使用する場合
	b) アルミナカラムクロマトグラフ操作
	① PCDDs・PCDFs用測定用溶液
	② Co-PCBs用測定用溶液


	(3) その他のクリーンアップ
	a) ゲル浸透クロマトグラフ操作（GPC）
	① 内径25 mm～30 mm、長さ50 cm～70 cmのガラス製カラムクロマトグラフ管の底部に石英ガラスウールを詰め注(20)、ヘキサン10 mLで管内を洗浄し、石英ガラスウール上部までヘキサンを残す。ゲル浸透クロマトグラフ用カラム充てん剤50 gをジクロロメタン100 mLを入れたビーカーにはかり取り、ガラス棒でゆるやかにかき混ぜて気泡を除き、カラムクロマトグラフ管に充てんする。ジクロロメタンを流下させ、ゲル浸透クロマトグラフ用カラム充てん剤を安定させた後、ジクロロメタン（体積分率50 %）...
	② 試料液の適量を静かに移し入れ、ジクロロメタン（体積分率50 %）を含むシクロヘキサン混合液20 mLで試料容器ならびにカラム壁面を洗い込み、液面をゲル浸透クロマトグラフ用カラム充てん剤の上面まで下げる。ジクロロメタン（体積分率50 %）を含むシクロヘキサン混合液20 mLの入った滴下用分液ロートをカラムクロマトグラフ管の上部に装着し、約5 mL/min（毎秒2滴程度）で流してカラムを洗う（溶離液は捨てる）。
	③ ジクロロメタン（体積分率50 %）を含むシクロヘキサン混合液150 mLを約5 mL/min（毎秒2滴程度）で流し、溶離液を得る。溶離液を濃縮器で乾固させないよう注意しながら約5 mLまで濃縮し前処理液とする。
	③ ジクロロメタン（体積分率50 %）を含むシクロヘキサン混合液150 mLを約5 mL/min（毎秒2滴程度）で流し、溶離液を得る。溶離液を濃縮器で乾固させないよう注意しながら約5 mLまで濃縮し前処理液とする。

	b) ヘキサン・ジメチルスルホキシド（DMSO）分配
	① 分液漏斗にヘキサン飽和のDMSO 25 mLを入れ、これに濃縮液をヘキサンで洗浄しながら移し入れ、振とう抽出を4回行って得られた合計約100 mLのDMSO抽出液に、ヘキサン40 mLを加え、洗浄する。
	② 分液漏斗にヘキサン75 mL及びヘキサン洗浄水100 mLを入れ、①の操作で得られたDMSO抽出液約100 mLを加え、振とう抽出を3回行う。ヘキサン抽出液約225 mLを得る。
	③ 得られた合計約225 mLのヘキサン抽出液を分液漏斗に入れ、2 mol/L水酸化カリウム水溶液10 mLによる洗浄を行う。さらに、水25 mLで2回洗浄し、硫酸ナトリウムで脱水した後、濃縮器で2 mLに濃縮する。

	c) 亜硫酸テトラブチルアンモニウム溶液による硫黄除去注(29)
	① 分液漏斗に10 mLの亜硫酸テトラブチルアンモニウム溶液と20 mLの2-プロパノールを入れ、10 mLに定容した試料液を加え、5分振とうする。もし一旦内部にできた結晶が再び溶解して消えるようであれば、0.1 gずつ亜硫酸ナトリウムの結晶を加えて振とうし、加えた結晶が消えなくなるまで作業を繰り返す。その後、ヘキサン洗浄水50 mLを加えて5分以上振とうし、10分以上静置後、下部の水層を捨てる。
	② ヘキサン抽出液にヘキサン50 mL、純水50 mLを加えて1分程度振とうし、下部の水層を捨てる。さらに水50 mLを加えて1分程度振とうし、下部の水層を捨てた後、硫酸ナトリウムで脱水した後、濃縮器で2 mLに濃縮する。



	5.6 シリンジスパイクの添加、GC-HRMS測定用試料の調製
	5.7 測定
	(1) GC-HRMS の分析条件の設定と機器の調整
	a) ガスクロマトグラフ（GC）
	① PCDDs及びPCDFsの測定においては、クロマトグラム上における2,3,7,8-位塩素置換異性体のピークが他の化合物のものと良好な分離が得られ、各塩素化物の保持時間が適切な範囲にあり、安定した応答が得られるようにガスクロマトグラフの条件を設定する。設定した条件における各化合物の分離状況を飛灰等の抽出液の試料を測定して確認しておく。
	① PCDDs及びPCDFsの測定においては、クロマトグラム上における2,3,7,8-位塩素置換異性体のピークが他の化合物のものと良好な分離が得られ、各塩素化物の保持時間が適切な範囲にあり、安定した応答が得られるようにガスクロマトグラフの条件を設定する。設定した条件における各化合物の分離状況を飛灰等の抽出液の試料を測定して確認しておく。
	② Co-PCBsにおいては、Co-PCBsのクロマトグラム上でのピークが他の化合物のものと良好な分離が得られ、各塩素化物の保持時間が適切な範囲にあり、安定した応答が得られるようにガスクロマトグラフの条件を設定する。設定した条件における各化合物の分離状況を飛灰等の抽出液の試料を測定して確認しておく。
	② Co-PCBsにおいては、Co-PCBsのクロマトグラム上でのピークが他の化合物のものと良好な分離が得られ、各塩素化物の保持時間が適切な範囲にあり、安定した応答が得られるようにガスクロマトグラフの条件を設定する。設定した条件における各化合物の分離状況を飛灰等の抽出液の試料を測定して確認しておく。

	b) 質量分析計（HRMS）
	① 分解能
	② 検出方法
	③ m/z

	c) 質量分析計の調整
	d) SIM測定操作
	① GC-HRMS を所定の条件に設定する。
	② 校正用標準試料を導入し、そのロックマスの応答を確認する。ロックマスは、ロックマスチャンネルとロックマスモニターチャンネル（精度確認チャンネル）を設定する注(31)。
	③ ロックマスの応答が安定したら、標準物質を測定し、装置の感度、保持時間の範囲、測定対象物質の分離、ピーク形状等の基本的な確認を行う。確認条件に問題がなければ、試料の測定を行う。
	④ 設定した各塩素化物のm/zについてクロマトグラムを記録する。
	⑤ 測定終了後、データ処理作業に入る前に個々の試料ごとに校正用標準試料のモニターチャンネル、妨害成分の有無、2,3,7,8-位塩素置換異性体及びCo-PCBsの分離の確認を行う注(32)。


	(2) 検量線の作成
	a) 標準液の測定
	b) ノイズ幅に対するピーク高さの確認
	注(33) ここで、ノイズ幅（N）及びピーク高さ（S）は、一般に次のようにして求める。まず、ピークの近傍（ピークの半値幅の10倍程度の範囲）のノイズを計測し、その標準偏差の2倍をノイズ幅（N）とするか、経験的にノイズの最大値と最小値との幅はおよそ標準偏差の5倍となるため、その幅の2/5をノイズ幅（N）とする。一方、ノイズの中央値をベースラインとし、ベースラインのノイズを基にピークトップを決めてこの幅をピーク高さ（S）とする。

	c) ピーク面積の強度比の確認
	d) 相対感度の算出

	(3) 試料の測定
	a) 検量線の確認
	b) 試料の測定


	5.8 同定及び定量
	(1) ピークの検出
	a) ピークの検出
	b) ピーク面積の算出

	(2) PCDDs・PCDFs及びCo-PCBsの同定
	a) PCDDs・PCDFsの同定
	b) 2,3,7,8-位塩素置換異性体の同定
	c) Co-PCBsの同定

	(3) PCDDs・PCDFs及びCo-PCBsの定量
	a) 検量線範囲の確認
	b) 各化合物の定量
	注(34) 試料を抽出後、分取し、内標準物質を添加した場合はその補正をする。
	注(35) 2,3,7,8-位塩素置換異性体以外の化合物については、各塩素化物毎に2,3,7,8-位塩素置換異性体の相対感度の平均値を用いる。各塩素化物に用いているクリーンアップスパイク用内標準物質が複数ある場合は、それらのピーク面積の平均値を用いる。
	注(35) 2,3,7,8-位塩素置換異性体以外の化合物については、各塩素化物毎に2,3,7,8-位塩素置換異性体の相対感度の平均値を用いる。各塩素化物に用いているクリーンアップスパイク用内標準物質が複数ある場合は、それらのピーク面積の平均値を用いる。

	c)  濃度の算出


	5.9 検出下限及び定量下限、回収率の確認
	(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) 試料における検出下限及び定量下限
	(4) 試料測定時の検出下限及び定量下限の確認
	(5) 回収率の確認

	5.10 結果の報告
	(1) 結果の表示方法
	a) PCDDs・PCDFs
	b) Co-PCBs

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

	(4) 数値の取り扱い
	a) 5.10(1)の濃度が試料における検出下限以上か未満か及び定量下限以上か未満かの判断は、5.8 (3) c)で算出された丸めていない濃度と5.9 (3)で求めた丸めた試料における検出下限及び定量下限とを比較して行う。
	b) 各化合物の濃度については、JIS Z 8401によって数値を丸め、有効数字を2桁として、ただし、試料における検出下限の桁までで丸めて表示する。
	c) 各同族体の濃度及び総和については、検出された化合物の丸めていない濃度を合計し、JIS Z 8401によって数値を丸め、有効数字を2桁として、ただし、合計対象の検出された化合物の中で最も高い試料における検出下限の桁までで丸めて表示する。
	c) 各同族体の濃度及び総和については、検出された化合物の丸めていない濃度を合計し、JIS Z 8401によって数値を丸め、有効数字を2桁として、ただし、合計対象の検出された化合物の中で最も高い試料における検出下限の桁までで丸めて表示する。
	d) 5.10(3)でTEFに乗じる濃度は、b)で丸めて表示された濃度とする。各化合物のTEQは丸めの操作を行わずに表示する。合計のTEQは、各化合物の丸めていないTEQを合計して算出し，JIS Z 8401によって数値を丸め，有効数字を2桁として表示する。
	d) 5.10(3)でTEFに乗じる濃度は、b)で丸めて表示された濃度とする。各化合物のTEQは丸めの操作を行わずに表示する。合計のTEQは、各化合物の丸めていないTEQを合計して算出し，JIS Z 8401によって数値を丸め，有効数字を2桁として表示する。



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

	6.2 測定データの信頼性の確保
	(1) 内標準物質の回収率
	(2) 検出下限及び定量下限の確認
	a) 装置の検出下限及び定量下限
	b) 測定方法の検出下限及び定量下限
	c) 試料における検出下限及び定量下限
	d) 試料測定時の検出下限及び定量下限の確認

	(3) 操作ブランク試験
	a) 新しい試薬又は機器を使用したり、修理した機器を使用する等の前処理操作に大きな変更があった場合。
	b) 試料間汚染が予想されるような高い濃度の試料を測定した場合。

	(4) 二重測定
	(5) 標準物質、内標準物質

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

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

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

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

	(3) 同定及び定量
	a) 高分解能ガスクロマトグラフ質量分析計（GC-HRMS）：使用するGC-HRMS は目的に応じて測定条件を設定し、試料の測定が可能なように機器を調整する。この際、応答の直線性、安定性等のほか、測定の誤差となる干渉の有無及びその大きさ、その補正法等、十分信頼できる測定ができるかどうか確認しておく。
	① MSの調整：MSに校正用標準試料を導入し、MSの質量校正用プログラム等によってマスパターン及び分解能（10,000以上、10 %谷）等の調整を行うとともに、装置の感度等の基本的な確認を行う。
	① MSの調整：MSに校正用標準試料を導入し、MSの質量校正用プログラム等によってマスパターン及び分解能（10,000以上、10 %谷）等の調整を行うとともに、装置の感度等の基本的な確認を行う。
	② GCの調整：カラム槽温度、注入口温度、キャリヤーガス流量等の条件を設定し、応答が安定していること、各塩素化物の保持時間が適切な範囲にあり、かつ、ピークが十分に分離されていること等を確認する。スプリットレスの時間、パージガス流量等を適切な値に設定する。 　キャピラリーカラムは、測定対象成分と他成分との分離が十分でない場合には新品と交換する注(39)。
	② GCの調整：カラム槽温度、注入口温度、キャリヤーガス流量等の条件を設定し、応答が安定していること、各塩素化物の保持時間が適切な範囲にあり、かつ、ピークが十分に分離されていること等を確認する。スプリットレスの時間、パージガス流量等を適切な値に設定する。 　キャピラリーカラムは、測定対象成分と他成分との分離が十分でない場合には新品と交換する注(39)。
	③ GC-HRMS の操作条件：キャピラリーカラムによって得られるピークの幅は、5秒～10秒程度であるが、１つのピーク当たりの測定点を十分確保するため、クロマトグラムにおける単独成分ピークの最も幅の狭いピークであってもそのピークを構成する測定点が7点以上となるように選択イオンモニタリングのサンプリングの周期を設定しなければならない。1回の測定で設定可能なモニターチャンネルの数は、要求される感度との兼ね合いとなるので、十分に検討した上で設定する必要がある。 　クロマトグラム上の各ピークの保持時間を考...
	③ GC-HRMS の操作条件：キャピラリーカラムによって得られるピークの幅は、5秒～10秒程度であるが、１つのピーク当たりの測定点を十分確保するため、クロマトグラムにおける単独成分ピークの最も幅の狭いピークであってもそのピークを構成する測定点が7点以上となるように選択イオンモニタリングのサンプリングの周期を設定しなければならない。1回の測定で設定可能なモニターチャンネルの数は、要求される感度との兼ね合いとなるので、十分に検討した上で設定する必要がある。 　クロマトグラム上の各ピークの保持時間を考...
	④ 装置の維持管理：GC-HRMS の性能を維持するには、日常的な保守管理を欠かしてはならない。特に、GCとのインターフェイス及びイオン化室内の汚れは、感度及び分解能、測定精度の低下に大きく影響するので、適宜洗浄する必要がある。

	b) 装置の感度変動：1日1回以上、定期的に検量線の中間程度の濃度の標準液を測定して、内標準物質の感度が検量線作成時に比べ大きく変動していないことを確認する。 　また、PCDDs・PCDFs及びCo-PCBsの各塩素置換異性体と内標準物質の相対感度の変動が、検量線作成時の相対感度（RRcs及びRRrs）に対してRRcsについては±10 %以内、RRrsでは±20 %以内であれば求めた相対感度を用いて測定を行う。これを超えて相対感度が変動する場合は、その原因を取り除き、試料の再測定を行うか、再度検量...
	c) 検量線の作成：検量線は、測定をはじめて開始するときに作成し、その後、標準液が更新されるとき、分析条件が変更されたとき等測定上の変更があった場合又は感度が大きく変動した場合に作成し直す。 　測定の精度を維持するためには、上記以外のときでも定期的に更新する。どの程度の周期で更新するかは、測定条件、装置の稼動状況等によって異なってくるので、感度変動等の状況から一定の期間又は一定の測定試料数で決めておく。

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

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

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

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

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

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

	c) 使用機器・装置：測定分析に使用した機器・装置（天秤、乾燥器、濃縮器、GC-HRMS 等）に関して次の内容を記載する。
	① メーカー名
	② 品名、型式、製造番号等の識別
	③ 仕様概略

	d) 使用試薬：使用した試薬類（各種試薬、円筒ろ紙等）に関して次の内容を記載する。
	① メーカー
	② 製品名
	③ 等級
	④ 精製・調整等をおこなった場合はその方法

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

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

	g) GC-HRMS の記録
	① GC-HRMS 日常点検記録：GC-HRMS の日常点検結果（冷却水、真空ポンプ、真空度、水漏れ、オイル漏れ、振動、臭い等の基本的な事項）の記録。
	① GC-HRMS 日常点検記録：GC-HRMS の日常点検結果（冷却水、真空ポンプ、真空度、水漏れ、オイル漏れ、振動、臭い等の基本的な事項）の記録。
	② GC-HRMS 保守管理記録：GC-HRMS に関して日常点検の範囲を超える点検・調整事項（修理、磁場調整等日常的には発生しない事柄）が存在すればその記録。
	② GC-HRMS 保守管理記録：GC-HRMS に関して日常点検の範囲を超える点検・調整事項（修理、磁場調整等日常的には発生しない事柄）が存在すればその記録。
	③ GC-HRMS 測定分析条件の記録：GC-HRMS の測定分析条件に関して次の内容を記録する。 GC昇温条件、m/z、イオン源温度、イオン化電流、電子加速電圧等
	④ 使用GCカラムの記録：測定に使用したGCキャピラリーカラムに関して次の内容を記録する。メーカー名、製品名、液相の種類、カラム長さ、カラム内径、液相膜厚
	⑤ GC-HRMS 使用状況記録：GC-HRMS の使用状態（各種消耗品の交換、イオン源の交換、GCカラムの交換、GCカラムエージング、フライトチューブベーキング、イオン源ベーキング、測定検体数等、どの様な状況で使用されたか）の記録。
	⑥ MS分解能の記録：測定時に必要なMS分解能が得られていることを確認できる記録｡
	⑦ GC分離能の記録：測定時に必要なGCカラム分離能が得られていることを確認できるクロマトグラムの記録を使用したキャピラリーカラム毎に保管する。分離を確認する化合物の組み合わせ、分離能等に関しては測定機関内で基準を決めておくこと。この基準と共にクロマトグラムを保管すること。
	⑦ GC分離能の記録：測定時に必要なGCカラム分離能が得られていることを確認できるクロマトグラムの記録を使用したキャピラリーカラム毎に保管する。分離を確認する化合物の組み合わせ、分離能等に関しては測定機関内で基準を決めておくこと。この基準と共にクロマトグラムを保管すること。
	⑧ GC-HRMS 感度の記録：測定時に目標とする検出下限あるいは定量下限に対して必要な感度が得られていることを確認できる記録（クロマトグラム等）｡ 　装置の検出下限付近の濃度の標準液を5回以上測定し、その面積値の標準偏差から感度を確認する。又は、クロマトグラムからS/N比を確認できること。ただし、各m/zのレスポンスデータ取り込みに関してスムージング等の処理を行っているGC-HRMS の場合は、S/N比を求めることができない。
	⑧ GC-HRMS 感度の記録：測定時に目標とする検出下限あるいは定量下限に対して必要な感度が得られていることを確認できる記録（クロマトグラム等）｡ 　装置の検出下限付近の濃度の標準液を5回以上測定し、その面積値の標準偏差から感度を確認する。又は、クロマトグラムからS/N比を確認できること。ただし、各m/zのレスポンスデータ取り込みに関してスムージング等の処理を行っているGC-HRMS の場合は、S/N比を求めることができない。
	⑨ 標準物質の塩素同位体比の確認：測定した標準物質中の各化合物に関して、各標準物質の対応する2つのm/zのイオンのピーク面積の強度比を求め、塩素原子の同位体存在比から推定されるm/z強度比とを比較・確認できる記録。塩素原子の同位体存在比から推定されるm/z強度比に対して±15 %以内（定量下限以下の濃度では±25 %）であること。
	⑩ 測定順の記録（Injection List）：GC-HRMS による測定の順番の記録。標準液、ブランク、操作ブランク、試料、二重測定等試料の測定順番の記録｡同一の報告書に含まれない試料に関する測定が存在する場合、その測定に関しては示す必要はない。GC-HRMS に付属するソフトウェアから加工することなしに印刷したもの。
	⑪ クロマトグラムの記録：標準液、操作ブランク、試料のクロマトグラムの保管。測定した全てのm/zに関してクロマトグラムを保管する。
	⑫ ロックマスモニターの記録：質量校正に用いるロックマスのモニタークロマトグラムの保管。校正用標準試料のモニターチャンネルのクロマトグラム上で、定量対象化合物の出現時間において応答に±20 %以上の変動が認められた場合には、その化合物については定量してはならない。原因としては、試料の精製が不十分であったり、校正用標準試料のモニターチャンネルのm/zの選択が適切でないこと等が考えられる。試料の精製を再度行う、あるいは校正用標準試料のモニターチャンネルのm/zを変更する等して、校正用標準試料のモニター...
	⑬ RRの記録：検量線作成時の標準液濃度におけるRRcs及びRRrsと試料測定時の標準液におけるRRcs及びRRrsとの比較結果を保管する。PCDDs・PCDFs及びCo-PCBsの各塩素置換異性体と内標準物質の相対感度の変動が、検量線作成時のRRcs及びRRrsに対して、RRcsについては±10 %以内、RRrsでは±20 %以内であることを確認する。
	⑬ RRの記録：検量線作成時の標準液濃度におけるRRcs及びRRrsと試料測定時の標準液におけるRRcs及びRRrsとの比較結果を保管する。PCDDs・PCDFs及びCo-PCBsの各塩素置換異性体と内標準物質の相対感度の変動が、検量線作成時のRRcs及びRRrsに対して、RRcsについては±10 %以内、RRrsでは±20 %以内であることを確認する。


	(4) 計算
	a) 計算工程の記録：標準液の濃度、内標準物質の添加量、GC-HRMS測定面積値、試料量から最終濃度までの計算過程がトレース可能である記録。
	b) 塩素原子の同位体比の確認記録：試料中の各化合物に関して、2つのm/zのイオンのピーク面積の強度比を求め、塩素原子の同位体存在比から推定されるm/z強度比（あるいは同じ測定グループ内で測定された標準物質の2つのm/zのイオンのピーク面積の強度比）との差が判明する記録。上記計算の工程に含まれていてもよい。各化合物塩素同位体比が標準物質のものとほぼ同じであり、塩素原子の同位体存在比から推定されるm/z強度比に対して±15 %以内（定量下限以下の濃度では±25 %）であること。
	c) 回収率の確認記録：シリンジスパイクを用いて補正したクリーンアップ回収率の計算結果を確認できる記録。上記計算の工程に含まれていてもよい。回収率は17種類の PCDDs・PCDFsの各2,3,7,8-位塩素置換異性体及び12種類のCo-PCBsにおいて各々50 %～120 %の範囲であること。

	(5) ブランク試験
	a) 内標準物質に含まれるダイオキシン類ブランクレベルの検査記録：使用する内標準物質中に存在するダイオキシン類が、用いる添加量で定量に影響を与えないことを確認した記録。使用する内標準物質全てについて行う。内標準物質を新たに調整した場合は新たに検査を行う。
	b) 操作ブランク試験の記録：操作ブランクは試験分析検体数の10 %程度の頻度で行う。

	(6) 二重測定
	前処理操作及びGC-HRMS測定操作における総合的な信頼性を確保するために、同一試料から二つ以上の測定試料について同様に測定し、2,3,7,8-位塩素置換異性体の各化合物（17化合物）及びCo-PCBsの定量下限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。
	二重測定は、試験分析検体数の10 %程度の頻度で行う。



	7  安全管理
	7.1 試料採取
	(1) 高濃度汚染の可能性のある地点では手袋、防塵マスクを使用し汚染試料の皮膚接触、吸入を防ぐ。必要に応じ保護衣等も着用し、また調査時に使用した器具、着用した衣類は分別してポリ袋等に入れ、洗浄する等、汚染土壌の拡散を防ぐ。また、調査地点によってはダイオキシン類以外の重金属、化学物質等によって汚染されている場合もある。土地の利用状況等からこれらの汚染が懸念される場合にも同様の防護措置を行う。

	7.2 施設（分析室）
	(1) 分析室は、専用の分析室とする。
	(2) 高濃度の汚染試料を取扱う分析室は、可能であれば2～3のエリアに仕切った方がよい。その場合の各エリアの役割は下記の通りである。
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