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１．概要概要



（１）調査の経過
・参加機関の募集 平成23年7月1日～8月1日
・試料等の送付 平成23年9月5日～7日
参加機関 る分析実施 成 年 月・参加機関による分析実施 平成23年9～11月
・分析結果の回収（提出期限、括弧内は用紙による期限）
排水試料 水質試料及び土壌試料（簡易測定法）排水試料、水質試料及び土壌試料（簡易測定法）

平成23年10月21日（平成23年10月14日）
土壌試料（土壌マニュアル）壌試料（ 壌 ア ）

平成23年11月16日（平成23年11月 9日）
・中間報告書（暫定版）の公開 平成23年12月14日
中間報告書 送付 平成 年 月・中間報告書の送付 平成24年1月16日
・外れ値等のアンケート 平成24年1月16日～2月6日
・説明会資料（最終報告書）の送付 平成24年6月8日・説明会資料（最終報告書）の送付 平成24年6月8日
・調査結果説明会の参加者募集 平成24年6月8日～7月3日
・調査結果説明会 東京会場 平成24年7月12日場

大阪会場 平成24年7月18日
福岡会場 平成24年7月25日



（２）調査対象（２）調査対象

①基本精度管理調査①基本精度管理調査
・模擬排水試料（一般項目分析用） ・・・・共通試料１
ＣＯＤ
ＢＯＤ
ふっ素（Ｆ）
ＴＯＣ 参照する報告書とページＴＯＣ

②高等精度管理調査

（Ｈ２３の調査結果）
（本編の２ページを参照）

②高等精度管 調
・模擬水質試料（農薬等分析用） ・・・・共通試料２
農薬（ジクロルボス及びフェノブカルブ） ２項目
ペ オ オクタ ホ 酸（PFOS）ペルフルオロオクタンスルホン酸（PFOS）
及びペルフルオロオクタン酸（PFOA）） ２項目



調査対象
②高等精度管理調査②高等精度管理調査

・土壌試料（ダイオキシン類分析用） ・・・・共通試料３

（本編２、３ページ参照）

土壌試料（ダイオキシン類分析用） 共通試料３
ＰＣＤＤｓ＆ＰＣＤＦｓ異性体：2,3,7,8-位塩素置換異性体（１７異性体）

ＰＣＤＤｓ７項目
ＰＣＤＦ １０項目ＰＣＤＦｓ１０項目

ＰＣＤＤｓ＆ＰＣＤＦｓ同族体：四～八塩素化物の各同族体、それらの総和＊
ＤＬ-ＰＣＢｓ異性体：ノンオルト及びモノオルト異性体（１２異性体）

オ 項目ノンオルト４項目
モノオルト８項目

ＤＬ-ＰＣＢｓその他：ノンオルト、モノオルト異性体の合計、それらの総和＊
ＴＥＱ（毒性当量）

異性体の分析結果にＴＥＦ（毒性等価係数）を乗じて算出
ＴＥＦは、WHO/IPCS（2006提案）は、WHO/IPCS（2006提案）

（注）＊印の項目は簡易測定法では対象外である（注）＊印の項目は簡易測定法では対象外である。



（３）試料
①基本精度管理調査①基本精度管理調査
・模擬排水試料・・・・共通試料１
（一般項目分析用）

●調製

（本編３ページ参照）

●調製
○調製濃度
水溶液：D(+)グルコース C6H12O6 360mg/L水溶液：D(+)グルコ ス C6H12O6 360mg/L

グリシン H5NC2O2 54mg/L
ふっ化ナトリウム NaF 22mg/L
硝酸カリウム KNO3 180mg/L
燐酸二水素カリウム KH2PO4 33mg/L
塩化ナトリウム N Cl 3000 /L塩化ナトリウム NaCl 3000mg/L

○混合・均一化
○500mLポリエチレン製の瓶に約500mLを入れる○500mLポリエチレン製の瓶に約500mLを入れる
○参加機関へは瓶を各１個送付
●濃度
ＣＯＤ(225mg/L)、ＢＯＤ(260mg/L)：参加機関の分析結果の平均値
ふっ素9.95mg/L、ＴＯＣ161mg/L ：調製濃度



試料試料
②高等精度管理調査
・模擬水質試料・・・・共通試料２－１
農薬 ジ ボ ブ ブ 分析 監視

（本編４、５ページ参照）

農薬（ジクロルボス、フェノブカルブ）分析用 要監視項目
ジクロルボス、フェノブカルブ、シマジン、プロビザミド、ダイアジノン及び
クロロタロニルの所定量をアセトンに溶かす。
そ 後 混合 均 化 プ 約 を入れるその後、混合・均一化し、5mLアンプルに約5mLを入れる。
参加機関へはアンプル各2個送付する。
・模擬水質試料・・・・共通試料２－２
PFOS、PFOA分析用 要調査項目等
C6～C12の8種類のPFC（C8：PFOS-K,PFOA、C6：PFHxS-Na、C7：PFHpA、
C9：PFNA、C10：PFDA、C11：PFUdA、C12：PFDoA） （C8のPFOSとPFOA
のふたつのPFCは分析対象項目である）の所定量をメタノールに溶かす。
その後、混合・均一化し、5mLアンプルに約5mLを入れる。
参加機関へはアンプル1個送付する。

試料２－１、試料２－２とも、分析試料は参加機関においてそれぞ
れ1000倍となるように水で希釈して混合・調製する。倍 う 希釈 混合 調製す 。



試料試料
②高等精度管理調査 （本編５ページ参照）

・土壌試料・・・・共通試料３
（ダイオキシン類分析用）

・採取
土壌（関東ローム）を採取壌（関東 ）を採取

（簡易測定法で測定可能なダイオキシン類濃度の土壌）
・調製方法

50℃にお 乾燥後 夾雑物を除去50℃において乾燥後、夾雑物を除去
150μm（100メッシュ）のふるいを通過した部分
混合・均質化混合・均質化
100mLのガラス製の瓶に30g以上

・配布
参加機関へは瓶を1個送付



（４）追跡調査
高等精度管理調査：原則として、２か年の調査
前年度の結果を考慮して調査する

模擬水質試料（農薬等分析用） ・・・・共通試料２

○全体的には昨年度より若干低濃度とする

○共存物質を添加する。

（本編４、５ページ参照）

○共存物質を添加する。
対象項目以外の農薬、PFCを添加する。

○添加物質を変える○添加物質を変える
PFPSについては、22年度は直鎖99％以上であったが、23年度は
側鎖33％直鎖67％を添加する。

○標準液（標準原液）の報告内容を詳細とする



（５）測定回数（ ）測定回数
基本精度管理調査と高等精度管理調査

（本編９ページ参照）

①基本精度管理調査

（本編９ペ ジ参照）

原則として測定回数３回（同量の試料を３個採り併行測定）

②高等精度管理調査

測定回数は１～５回
複数回測定では、すべての結果を報告



（６）分析結果の回答方法（６）分析結果の回答方法
（本編９ページ参照）

ホ ムペ ジに記入して作成ホームページに記入して作成

ホームページに記入が難しい場合ホ ムペ ジに記入が難しい場合
→記入用紙に記入して作成



（７）参加機関数と回答機関数（７）参加機関数と回答機関数
（本編１０ページ参照）

区分 参加機関数 回答機関数 回収率(％)

公的機関 都道府県 ６４ ６３ ９８．４

市 ５３ ５２ ９８．１

民間機関 ３９７ ３８１ ９６．０

合計 ５１４ ４９６ ９６ ５合計 ５１４ ４９６ ９６．５

（注）報告が遅いため、以降の集計・解析等に含まれない2機関の回答を含む。



参加機関数と回答機関数参加機関数と回答機関数
（本編１１ページ参照）

区分 共通試料１ 共通試料２ 共通試料３

模擬排水試料 模擬水質試料 土壌試料

（一般項目） （農薬等） （ﾀﾞｲｵｷｼﾝ類）

参加機関 回答機関 参加機関 回答機関 参加機関 回答機関参加機関 回答機関 参加機関 回答機関 参加機関 回答機関

公的 都道 ６２ ６１ ３７ ３６ １５ １４

機関 府県 （ ５） （ ２） （ ０）

市 ５１ ５１ ２９ ２６ ２ ２

（ ３） （ ０） （ ０）

民間機関 ３８２ ３６５ １５９ １５０ ９４ ９０

（２３） （ ３） （ ２）

合計 ４９５ ４７７ ２２５ ２１２ １１１ １０６

（３１） （ ５） （ ２）（３１） （ ５） （ ２）

（注１）回答方法にはホームページ、用紙があり、（ ）内は用紙による回答数を示す。

（注２）複数の分析方法等により複数の分析結果を報告し、ひとつがホームページによる報告

であった場合には、ホームページによる回答としている。

（注３）報告が遅いため、以降の集計・解析等に含まれない2機関の回答を含む。



（８）分析結果の解析方法

極端な分析結果(外れ値等)

(a)の特定

（本編１３ページ参照）

・基本的な統計量の ・ヒストグラムの ・外れ値等の棄却原因 ・分散分析等による・基本的な統計量の ・ヒストグラムの ・外れ値等の棄却原因 ・分散分析等による

(b) (c) (d) (e)算出 作成 の特定 要因解析

；記録書類の精査

；アンケート調査

・全体の分析結果 ・全体の分析結果 ・外れ値等を棄却後の・外れ値等の分析結果

・外れ値等の棄却後の 分析結果・外れ値等の棄却後の 分析結果

分析結果

評価 ・分析方法の問題点

・分析上の留意点分析上の留意点

等



分析結果の解析方法分析結果の解析方法
（本編１４ページ参照）

(a)極端な分析結果（外れ値等）の特定

・「ＮＤ等」で示されているもの
・「Grubbsの方法」により両側確率５％で棄却されるもの（統計的外れ値）
分析結果（複数回分析している場合には平均値）に関する外れ値分析結果（複数回分析している場合には平均値）に関する外れ値

基本精度管理調査 模擬排水試料（ 般項目）では 以下も含める基本精度管理調査：模擬排水試料（一般項目）では、以下も含める
・室内の併行測定回数が３回でないもの（「ｎ≠３」）
・３回の室内変動（変動係数）が大きく、上記「（ＮＤ等」及び「Grubbsの方
法 棄却 た後 室間変動（変動係数）を超えるも （統計的外れ値）法」で棄却した後の室間変動（変動係数）を超えるもの（統計的外れ値）



分析結果の解析方法分析結果の解析方法

(b)基本的な統計量の算出
（本編２０ページ参照）

(b)基本的な統計量の算出

統計的外れ値となった分析結果の棄却前後の統計量を算出
（平均値、室間精度（標準偏差、変動係数）、最小値、最大値、中央値等）

(c)ヒストグラムの作成

分析結果に関するヒストグラム

（本編２９ページ参照）

分析結果に関するヒストグラム
（横軸は外れ値棄却後の平均値を1.0とした相対値）
（縦軸は相対度数（％））



分析結果の解析方法分析結果の解析方法
（本編１３ページ参照）

(d)極端な分析結果（外れ値等）の棄却原因の解析

専門家による専門家による
記録書類（分析条件、クロマトグラム、検量線等）の精査

参加機関による
アンケート調査



分析結果の解析方法分析結果の解析方法
(e)要因別の解析・評価結果 （本編１３ページ参照）

外れ値等を棄却後の分析結果に関する要因解析
要因ごとに、水準間の偏り（平均値の差の検定）及び精度の違いの検定

を両側危険率 行う 水準 は1回 検定 あるが 水準以上 はを両側危険率５％で行う。２水準では1回の検定であるが、３水準以上では
２水準ずつの検定を繰り返して多重比較の方法を行う（多重比較の方法と
しては、平均値の差の検定はTukeyの方法、精度の違いの検定はBonferroni

の方法を適用する)の方法を適用する)

解析において取り上げる要因例
分析機関の客観情報に関すること
分析機関区分、国際認証取得状況 等

分析者の経験に関すること
昨年度分析の試料数、経験年数 等昨年度分析の試料数、経験年数 等

室内測定に関すること
室内測定精度、室内測定回数 等

分析手法に関すること分析手法に関すること
試料分取量、測定方法、その他測定条件 等



２．結果結果



（１）模擬排水試料（一般項目）
共通試料１ （本編２１ページ参照）・・共通試料１ （本編２１ページ参照）

項目 区分回答 外れ 外れ値を除く 調製濃度 外れ値の平均値/

数 値 平均値 室間精度 (設定値) 割合 設定値

mg/L ＣＶ ％ mg/L ％

A B C D B/A C/D/ /

ＣＯＤ 全体 424 3 225 6.1 0.7 ---

公的 102 1 224 6.7 - 1.0 -

ＢＯＤ 全体 414 6 260 17 0 1 4ＢＯＤ 全体 414 6 260 17.0 - 1.4 -

公的 94 2 253 18.1 2.1 -

ふっ素 全体 379 14 9.42 6.1 9.95 3.7 0.95

公的 78 5 9.43 6.3 6.4 0.95

ＴＯＣ 全体 276 17 159 3.7 161 6.2 0.99

公的 47 2 159 4.1 4.3 0.99

ＣＯＤ、ふっ素、ＴＯＣについては、室間精度ＣＶは良好であり、それらに
比べるとＢＯＤは室間精度ＣＶは悪くなる。

公的

４項目とも、平均値、室間精度、外れ値の割合は、公的（地方公共団
体）と全体との違いはほとんどない。



模擬排水試料・・ヒストグラム（全体の結果）
（本編３０ページ参照）
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模擬排水試料・・ヒストグラム（全体の結果）

40

50

6 0

7 0

8 0

度
数
（
％
）

4 0

5 0

6 0

7 0

8 0

数
（
％
）

0 . 0
0 . 5

1 . 0
1 .5

2 . 0 2 .3 5以上

平均値を1とした相対値

0

10

2 0

3 0度

0 . 0
0 . 5

1 . 0
1 . 5

2 . 0 2 . 3 5以上

値 値

0

10

2 0

3 0

4 0

度
数

（平均値＝225mg/L)

平均値を1とした相対値

（平均値＝260mg/L)

平均値を1とした相対値

ふっ素
ＴＯＣ

20
3 0

4 0

5 0
6 0

7 0

8 0

度
数
（
％
）

↓調製濃度

30

4 0

5 0
6 0

7 0

8 0

度
数
（
％
）

↓調製濃度

0 .0
0 . 5

1 . 0
1 . 5

2 . 0 2 . 3 5以上

（平均値＝9.42mg/L)

平均値を1とした相対値

0
10

2 0

0 .0
0 . 5

1 . 0
1 . 5

2 . 0 2 . 3 5以上

（平均値＝159mg/L)

平均値を1とした相対値

0
10

2 0



（２）模擬水質試料（農薬等） ・・共通試料２
（本編２１ページ参照）

項目 区分 回答 外れ 外れ値を除く 調製濃度 外れ値の 平均値/

機 関 値 平均値 室間精度 (設定値) 割合 設定値

数 ＣＶ ％ ％数 ＣＶ ％ ％

A B C D B/A C/D

ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ 全体 193 5 1.08 20.9 - 2.6 -

公的 51 2 1 04 22 4 3 9公的 51 2 1.04 22.4 3.9 -

ﾌｪﾉﾌﾞｶﾙﾌﾞ 全体 197 7 3.36 15.9 3.30 3.6 1.02

公的 52 4 3.15 14.1 7.7 0.95

PFOS 全体 39 0 1.39 21.5 1.39 0.0 1.00

公的 14 0 1.41 17.4 0.0 1.01

PFOA 全体 40 2 2.65 11.4 2.49 5.0 1.06PFOA 全体 40 2 2.65 11.4 2.49 5.0 1.06

公的 15 0 2.68 14.9 0.0 1.08

平均値及び調製濃度の単位：ジクロルボス及びフェノブカルブは「μg/L 、」

ＰＦＯＳ及びＰＦＯＡは「ng/L」

室間精度ＣＶは、「ジクロルボス＞フェノブカルブ」、「ＰＦＯＳ＞ＰＦＯＡ」となってい
る。４項目とも、平均値、室間精度、外れ値の割合は、公的（地方公共団体）と全
体との違いはほとんどない

ＰＦＯＳ及びＰＦＯＡは「ng/L」

体との違いはほとんどない。
(注)ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽについては、分析方法又は試料調製時の問題か（原因は明確ではないが）、分析結果
との違いがみられているため、調製濃度（設定値）は「-」としている。



模擬水質試料（農薬等） ・・ヒストグラム(全体の結果)
（本編３１ページ参照）

8 0

ジクロルボス

80

フェノブカルブ

30

4 0

5 0

6 0

7 0

8

度
数
（
％
）

2 0
3 0
4 0
5 0
6 0
7 0
8 0

度
数
（
％
）

↓調製濃度

0 .0
0 .5

1 .0
1 .5

2 .0 2 . 3 5以上

（平均値＝1 08μg/L)

平均値を1とした相対値

0

10

2 0

0 .0
0 .5

1 .0
1 .5

2 .0 2 . 3 5以上

（平均値＝3.36μg/L）

平均値を1とした相対値

0
10

（平均値 1.08μg/L)

ＰＦＯＳ ＰＦＯＡ

30

4 0

5 0
6 0

7 0

8 0

度
数
（
％
）

↓調製濃度

ＰＦＯＳ

30

4 0

5 0
6 0

7 0

8 0

度
数
（
％
） ↓調製濃度

0 .0
0 .5

1 .0
1 .5

2 .0 2 . 3 5以上

平均値を1とした相対値

0
10

2 0
3 0度

0 .0
0 .5

1 .0
1 .5

2 .0 2 . 3 5以上

（平均値＝2.65ng/L)

平均値を1とした相対値

0
10

2 0

（平均値＝1.39ng/L)
（平均値 g/ )



模擬水質試料（農薬等） ・・追跡調査(全体の結果)
（本編７４～１０７ページ参照）

外れ値等棄却後

調 査 年 回答 設定濃度A 平均値 B/A CV 備考

物質 度 数 B ％

ｼﾞｸﾛﾙ 22 178 3.5μg/L 3.45μg/L 1.01 29.5 (H23はH22の追跡調査)

(ｼﾏｼﾞﾝ ﾌﾟﾛﾎﾞｽ 23 188 - 1 08 - 20 9 ･H23は共存物質(ｼﾏｼ ﾝ､ﾌ ﾛﾎ ｽ 23 188 - 1.08 - 20.9 ･H23は共存物質

ﾋﾟｻﾞﾐﾄﾞ､ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ及びｸﾛﾛﾀﾛﾆﾌｪﾉﾌﾞ 22 177 4.2μg/L 4.14μg/L 1.01 16.0

ﾙ)ｶﾙﾌﾞ 23 190 3.3 3.36 0.98 15.9

PFOS 22 36 5.74ng/L 6.02ng/L 1.05 23.5 (H23はH22の追跡調査)

23 39 1.39 1.39 1.00 21.5 ･H23は共存物質(PFHxS、PF

PFOA 22 36 8 98ng/L 9 25ng/L 1 03 11 2 HpA、PFNA、PFDA、PFUdA、PFPFOA 22 36 8.98ng/L 9.25ng/L 1.03 11.2 HpA、PFNA、PFDA、PFUdA、PF

23 38 2.49 2.65 1.06 11.4 DoA)

･PFOSはH22(直鎖)、H23(直鎖

と側鎖の混合)

･PFOAはH22、H23とも直鎖

(注)ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ（23年度）については、分析方法又は試料調製時の問題か（原因は明確ではないが 、）製

分析結果との違いがみられているため、調製濃度（設定値）は「-」としている。



（３）土壌試料（ダイオキシン類）
共通試料３ （全体の結果）・・共通試料３ （全体の結果）

（本編２２～２８ページ参照）
外れ値棄却後の解析（ＴＥＱ）
分析方法 回答数 平均値 室間精度分析方法 回答数 平均値 室間精度

(pg/g) S.D.(pg/g) CV %
5 193 28.8 15.0簡易測定法マニュアルの方法

ｿｯｸｽﾚｰ抽出-GC/HRMS法 1 170 - -
(1種類のカラムで測定)(1種類のカラムで測定)
高圧流体抽出-GC/HRMS法 3 204 33.6 16.4
(2種類以上のカラムで測定)
高圧流体抽出－GC/HRMS法 1 180 - -
(1種類のカラムで測定)(1種類のカラムで測定)

土壌マニュアルの方法
ｿｯｸｽﾚｰ抽出-GC/HRMS法 99 162 14.8 9.1
(2種類以上のカラムで測定)

2 170その他の方法 2 170その他の方法
ｿｯｸｽﾚｰ抽出-GC/HRMS法 (2種類のカラムで 1 180 - -

測定)(活性炭カラムで分画しないでGC/MS分析
用試料液を調製する)(分析項目は簡易測定法
マニュアルの方法に該当する)マニュアルの方法に該当する)
ｿｯｸｽﾚｰ抽出-GC/HRMS法 (2種類のカラムで 1 160 - -

測定)(分析項目は簡易測定法マニュアルの方
法に該当する)
(注)「土壌マニ アルによる方法｣以外については 棄却検定を行 ていない

多くの回答は土壌マニュアルの方法であり、簡易測定法は少ない。簡易測定法を含めてすべての方法
は、GC/HRMS法である。簡易測定法の結果は土壌マニュアルの結果に近い（その比は1.19である）

(注)「土壌マニュアルによる方法｣以外については、棄却検定を行っていない。



土壌試料（ダイオキシン類）
（本編２２ ２８ペ ジ参照）（本編２２～２８ページ参照）

（土壌マニュアルの方法）
（TEQの結果）

項目 区分回答 外れ 外れ値を除く 調製濃度 外れ値の平均値/

数 値 平均値 室間精度 (設定値) 割合 設定値

/ Ｃ ％ / ％pg/g ＣＶ ％ pg/g ％

A B C D B/A C/D

PCDDs+PCDFs 全体 103 3 158 9 8 2 9 --PCDDs+PCDFs 全体 103 3 158 9.8 2.9

公的 14 1 162 15.0 - 7.1 -

DL-PCBs 全体 103 3 5.25 9.9 - 2.9 -

公的 14 3 5.09 13.4 21.4 -

計 全体 103 4 162 9.1 - 3.9 -

公的 14 2 162 12 9 14 3 -(ﾀﾞｲｵｷｼﾝ類)

室間精度ＣＶは、9.1％と良好である。

公的 14 2 162 12.9 14.3 -(ﾀ ｲｵｷｼﾝ類)

平均値は、公的（地方公共団体）と全体との違いはほとんどないが、室間精度、外れ値の割
合は公的（地方公共団体）は全体よりも良くない。



ヒストグラムの例（ダイオキシン類）
（本編３３～４０ページ参照）（本編３３～４０ページ参照）

（土壌マニュアルの方法）
（TEQの結果）
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ヒストグラムの例（ダイオキシン類）
（本編３３～４０ページ参照）（本編３３～４０ページ参照）

（土壌マニュアルの方法）
（TEQの結果）

(注)TEQ(PCDD +PCDF )に比べてTEQ(DL PCB )の値が小さいため(注)TEQ(PCDDs+PCDFs)に比べてTEQ(DL-PCBs)の値が小さいため、

TEQ(PCDDs+PCDFs)と全体のTEQの結果は類似した統計量となっている。

しかし、ヒストグラムでは異なった形状を示している。

その理由は、分析結果を有効数字2桁としているためである。

階級 TEQ(PCCDDs+PCDFs) TEQ階級 TEQ(PCCDDs PCDFs) TEQ

平均値との 濃度 度数 濃度 度数

相対値 (pg/g) (％) (pg/g) (％)

････ ････ ････ ････ ････

0.85～0.95 134.3～150.1 26.2 137.7～153.9 15.5

0.95～1.05 150.1～165.9 33.0 153.9～170.1 62.1

(160が該当) (160、170が該当)

1.05～1.15 165.9～181.7 26.2 170.1～186.3 9.7

････ ････ ････ ････ ････


