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Kv =2 T WL, T A FF 2 I LD RRADHY:, KEDOTHE K IO AR DR EIC
DUWNT | CERE 11 B BT SRS 68 5, LT T57R) W) ) ITK Y HHEDIHYIIR 2B UE (DL
T TEREEIENE) Lo, JEYEE @ 1,000 pg-TEQ/g LAF) KOVEDRIEHFIENRENT-Z L &2HEE X,
THEROX A X VFIZOWTHERELZ LT 258G IS X5 BEEO R0 FEHFH A
FERELEEEZ, REOED G & BRI O O FIEEZ R LD TH 5,

AT RS TEOPREIL, T HEFO X A A2 O A USRI L0
BT 5, MBI IL, A BMICIE U T, — KRR A, F8AERE DR DR A & O
LHRDEERE AT CTE D, WTILOEAEDL, o000, THRARREZERZEIC LY A
L9 2 CHBoORE S 2R ET 5, BARMICEEORESERE SV, e 28RL, 2
WaITH>Z Lk, HEFOLX A AR U HOBEEIT D,

HUSAE AR A OFE R A BRBEIEEICH S U TRl L. ZORERICIS U TS O I A AT e 3850 A o ft
PR e 2 A & e 5,

THER A A A VEHOREREIC S 2o TR, HO R HORBIIE T T, 2 b —HOEE
WCOWTA~=a TV EZEICH L UOREHEZKEL, Eiid 5,

A, BIEME CERR 2143 H) D I3ERRE L, ~= 2 7/VEHO T THE B U725 708
EREZ A= T VOURTEITo7c, o, SBROBFHMROERMEIC LT, BEIILUAR
T2 T VOREFTRHVBELILDOTHD,

1 RFAE-BEOESR

1.1 AEDOHE
ARv=a T VTR, A4 VIR D O FEREGICR D AERE SV T CERK 1241 A

14 BAHTERKLE 11 BRETKERESRHEBEN) ICESX, TEYFOX M A HoMEL, H

NS T, DX HITHET 5,

(1) HIEBERAE: HET O X A A% VHEHOMR A R T 5 7m0 KT 5 A, —ARER BRI A
FEAETRE DR AR IR A . PSR PURER A I I L D,

a) —BBEEEHEE . WEREICB TS HEPO XA AT VEEEOWRN A HIRT 5720, FE
DFEIRDEE L B & U oMEE I £ 5 A,

b) RAEFREDRLICERE : 41 450 EARE LT M58, —REBEFEO HRICKIETE
AR D720, FAEFEO BBV TERT S A,

¢) M BHRRITERE : BEEESEOMEIC LY XA A XV VI AEROBZRNRES NS
KLHIZ I 1T D TP O X A A% o VHREORRZET 5720, FEid 54,

Q) FAERERRAE R FAEORK R, S RERMS 3 1287 250 pg-TEQ/g (LLTF TFA# i
) EvDH,) LLEOHSIHIA LGS, TORNICET D EHEPO X A 4% U HHRE 2 0E
% 1= 8 FEhi 3~ 5 R,

Q) EEAERREE : (1) UIQDOFEDOFMKEERE, HRICED D HHEOREILAEL I 2 2 HS 0N HBH L 7=
B, REAMELEB 2 2 HEOFIH K OVRIE 2 ET 57 FHT 20,

@) WEDRBERRALE : TLROBREZONREEM LIZHE. TONREHRT D20 FERT 5 HHAE,

G)BME=_F ) VTRAE  AEREMU EOHSICHOWT, BERO X A 4 UHEBEEOHER 210
BT o570, 3FE~SEOHB 2B\ - %ICFET 5 A,

1.2 2 HICHRSFAE. BEBEOESR
Kv=aT7 VOHhTRETHHE - BBEOERZRDOLIITED D,
WD) FAAXVVE  A~=aT71TlE. 7 hT7, XH ~AFH ATHARORA 7 EZ 7oy
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P UFAXR TG RXUE AT AT EROA T E IR T T N2 ST
—PCBs Z & OETZiIr &L T 5,

(2) Bt : R OEBEIFE U T, BES T2 RICT 2bEamEa T,

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

(4) PCDDs: 7R 7 au X p-2 A% 2 (Polychlorinated dibenzo-p-dioxins) , A~ = = 7 /L Tl
TR, R AT ATEROF I EZ I mn R p VR T D,

(5) TeCDDs : 7 h 77 vu U~ Y ap-UF % (Tetrachlorodibenzo-p-dioxins)

(6) PeCDDs : R & 7 manr XY ap-UFF 3 (Pentachlorodibenzo-p-dioxins)

(7) HXCDDs : ~F%# 27 mnr U2V .p-UF % 2 (Hexachlorodibenzo-p-dioxins)

(8) HpCDDs : ~/'# 7 manm VX2V -p-UFF T (Heptachlorodibenzo-p-dioxins)

9 OCDD : A7 &7y X/ p-¥FH Y (Octachlorodibenzo-p-dioxin)

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

(10) PCDFs: 7RY 7 mu ¥~ 7 Z  (Polychlorinated dibenzofurans), XA~ == 7 /L TiX, 7 b 7.
NG ANFY AT IROF T rmn Xy T 70T 5,

(11) TeCDFs : 7 b7 7 mnnr X 75 (Tetrachlorodibenzofurans)

(12) PeCDFs : X% 7 mnr X275 (Pentachlorodibenzofurans)

(13) HXCDFs : ~F# 7 manr X 75> (Hexachlorodibenzofurans)

(14) HpCDFs : ~7/' % 7 uwu X 75 (Heptachlorodibenzofurans)

(15)OCDF : &7 4% 7 uwn X 75> (Octachlorodibenzofuran) (1,2,3,4,6,7,8,9-OCDF)

(16) 2,3,7 8-PIIEREHBBMM . A~ == 7 L TE, 23,7 8-MITHERESR LT b7 R~ 2 ~F
NTEROA T Zrmaua X p-PAF s (THREW) &7 8T XU Z, ~FH, A7 2Kk
CA 7 S 7anr~ry 77y (10{e68) O 1ITIEEHTUTICRT O TH S,

2378-T hTr7unY Ry op- V%% (2,3,7,8-TeCDD)
1,23,78-X 2 7nn Xy p- U4 Fx v (1,2,3,7,8-PeCDD)
1,234,7,8-~F V7o _yp- VA% (1,2,3,4,7,8-HxCDD)
1,2,3,6,7,8-~F 7o o_op- VA% (1,2,3,6,7,8-HxCDD)
1,23,7,8,9-~FH 7oV _o Y p- V4% (1,2,3,7,8,9-HxCDD)
1,2,34,6,7.8-~F X 7l p-PFF v (1,2,3,4,6,7,8-HpCDD)
Fr A runP N p- 4% (OCDD)

23,78-7 hZ7rmmryRry 75 (2,3,78-TeCDF)
1,23,78-2v %7 mauoX 75 (1,2,3,7,8-PeCDF)
2,34,78-XF7aud )75 (2,3,4,7,8-PeCDF)
123478~/ nn P~y 75 (123.4.7.8-HxCDF)
1.23.67.8-~% 47 nn P~y 75 (123,6.7.8-HxCDF)
1.23.78.9-~% 47 nn P~y 75 (123,7.8.9-HxCDF)
234678-~F%HF 2/ nn PRy 7T (23.4.,6.7,8-HXCDF)
123,4,67,8-~7 % 7 auv~rv 75 (1,2,3,4,6,7,8-HpCDF)
123,47,89-~7 %7 auv~r 75 (1,2,3,4,7,8,9-HpCDF)
Fr B a7 5 (OCDF)

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

(18) TeCBs : 7 F 77 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) : ") 7 nu b7 ==/l (PCBs) ®9bH, 4/L ML (2,2°,6 X1 6)
(SRR 2 b v a (7 AV ME) RO MIICEBERE S 1S e (£ 4
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v ME) OFORIZTRT D, 7238, Co-PCBs 1IX A AF L kAR Y 7 v 7 =/l (Dioxin-like
PCBs :DL-PCBs) & &IV,
a) J VA MME
344,5-7 7 /7nun 7 = =/[344,5TeCB (IUPAC *® No. 81 (#81)) |
3,344-7 N7 7 vt 7 x=/[3,3,44-TeCB (IUPAC No. 77 (#77)) ]
3,344 ,5- X427 man 7 x=/[33 44 5-PeCB (IUPAC No. 126 (#126)) 1]
3,3°,44,55-~F /a7 x=/[334,4,,5-HxCB (IUPAC No. 169 (#169)) |
b) &/ A/ MK :
2,33,44-R_ a7 = =/[2733,44-PeCB (IUPAC No. 105 (#105)) 1]
2,344 5-XF27an b7 x=/[23,44,5PeCB (IUPAC No. 114 (#114)) ]
2,344 54 7ant 7 x=)1[2344,5PeCB (IUPAC No. 118 (#118)) |
234454 7ant 7 c=)1[2,344,5PeCB (IUPAC No. 123 (#123)) |
2,3,3°.4,4° 5-~FH% oo b7 ==/[2373,44,5HxCB (IUPAC No. 156 (#156)) ]
2,3,3°,4,4 5-~F 7 nn b7 = =/,[23,3,44,5-HCB (IUPAC No. 157 (#157)) 1
2,3°,4455-~Fhr/nuv 7 x=/[27344,,5-HCB (IUPAC No. 167 (#167)) ]
2,3,3,44° 5,5 -~7Zsnn 7 x=/[233,44,55-HpCB (IUPAC No. 189 (#189)) |
23) EEOBRE TR : WEIZMEH3 5 GC-HRMS TR T /&,
(24) BIEAEOBRH TR : 5L GC-HRMS 12 LB HIEE TO—HOEIEIC B W THIETE 5K
INEE,
(25) BB HE T HBRHE TR : il T 230 O/,
(26) ERHAEERORE TR : EEORELORIERICI 1T 5 T & 23 DR /NRE,
QN EEBEDEETR : WEIZMHHT 5 GC-HRMS TRE &2 Al fig /e i/ &,
(28) BIEAEDEE TR : §iLFE) 5 GC-HRMS 12 & 21 £ TO—HDEAEIC IV TE RN ATREZR
/N R
QY HAMICHEITHERTR : EEDFRERFRE O/ NREE,
(30) BRHAEEROERETRR : EEORKEIORIERICIS T 5 E &S vl RE 223 UBHF D F/ MR,
(31) TEF : 2,3,7,8-TeCDD #M: S lif%R %% (2,3,7,8-TeCDD Toxicity Equivalency Factor)
(32) TEQ : 2,3,7,8-TeCDD #MEZE[¥] & (2,3,7,8-TeCDD Toxicity Equivalency Quantity)
(33) RR : X (Relative Response)
(34) PFK : ~L 7 )L A w7 mtk 2 (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 EF=4% Y 7 (Selected Ion Monitoring) , #&F1Z & > TiL SIR (Selected Ion
Recording) . & %\ % SID (Selected Ion Detection) & W) FEFRNHWOND Z ERH D,
(38) SOP : HE#E{EZ T)IH  (Standard Operation Procedure)
(39) % (v/v) : IRFEE Y=
@0)ypg: ~A1 72775 (100 553D 1g; 106 g)
@hYng: /775 (105D 1g;10°g)
)pg: a7 n (1D 1g;1012g)

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

2 WNERME
AR =a T VOMGWEIZHEFOX A X LV ET D,
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32BMICEITARETIR - EETR
AR =aT7 VIZEBWTIE, TR, E& FREXOCEIET 7 0 7SO ALK+ oKL L
T I LGOI TRINOEH IR MOBEEFEO BIEE] - LA OERE TR GRS
NaemMmoOmEEREO BEM) 28T 25, A4 HO (FbAEMOBRHE FRMORHB IS
BRoOBmEEEO BIEM] & LT, FAAEHEEME (250 pg-TEQ/g) @ 1/30 DEENHMETEH 2 L& L,
(AL EMOER TIRPOHEB I N RO EESEEO B & U CHREREMD 1/10 ORENE
BECTXHZLET5,

#—1 (1) TEIBITL2XA4FFL JHOFMEEED HEHE
HBALEM OB TR | BALEW O E R TR
B BE A v A AR A LRI SN B0 | bRBINDIBMOE
MRS B o> J AR PESE & o H A
1,000 pg-TEQ/g 250 pg-TEQ/g 8.3 pg-TEQ/g 25 pg-TEQ/g

—1
PESE R 28

i
o7 B,

*®
B

S

=,
E==AN

(2) WRT Xz,

WL ENTROREMEUT &85 & 912,
BERREORER EABZHRE LT A U TOEIThRITE R blwn,

59(3) TROLFEHI IS T DM FIRE OVE & THR25 5 L 7fefn
AUBHE ., WIZERE ORINE, Ak

7272 L. 2,3,7,8-N. 1 5 & #a MK K OF Co-PCBs D2 THRBHIBIT A EETRU L TERBSNT-H

B, MEROHHZ B IALEMI OV TEOT 2T 725G I3, £ LHREHTB T 2T
PR« BEHZ B 1T 2 E & TR DRI Lo @S &2 I8 aW ot TR bR S 724
DEE RO BIRE] - (B LEMOER TRA SR SN D RMOmEE RO BIEE] 22T 25

X0,

#£—1 (2) HEHZBIT2HBHE TR - REHCB T 2 EE TR E EEERBOFEG]
e K AEHT I D TR AEHC B 5 ER FIR
G R ey SR i IR
(pg/g) (pg-TEQ/g) (pg/g) (pg-TEQ/g)
TeCDDs 1 2 2 6 6
PeCDDs 1 2 2 6 6
HxCDDs 0.1 (3) 3 0.9 12 3.6
HpCDDs 0.01 3 0.03 12 0.12
OCDD 0.0003 9 0.0027 29 0.0087
TeCDFs 0.1 2 0.2 6 0.6
0.3 0.6 1.8
PeCDFs 0.03 2 0.06 6 0.18
HxCDFs 0.1 (4) 3 1.2 12 4.8
HpCDFs 0.01 (2) 3 0.06 12 0.24
OCDF 0.0003 9 0.0027 29 0.0087
0.1 0.3 1.2
0.03 0.09 0.36
Co-PCBs 0.0001 3 0.0003 12 0.0012
0.0003 0.0009 0.0036
0.00003 (8) 0.00072 0.00288
KT — 7.44732 — 24.92508

O PIZEMEAE, *WHO-TEF (2006)

%) —HlE LT, 5.9 2) ICBWTHIEFED FIREZRD 5 72D O RIEMH O FERERF 2 DOV T

WU b R O HE Y« NEFE e R OEEFEY - \HEFEY : Co-PCBs D% 1 :

2:5:2 L LTCHEHLE, DWOTFH A L icko Tk, REHCBITABHTRENSEB S

LR OFMSEEN 83 pg-TEQ/g U T TH-»ThH, REHCBITIZ2EETFHRMLHEBEND
RN FEME % &S 25 pg-TEQ/g X D FIREMEN H H 1= DIEE B MLETH D,
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(1) Hhigi 8 AR &

EALF v CHICRD TEORMEZITOEAIIE, £, MBI E AT S, MR A,
HEZ UC, —ARERBEA R A AT . 78 AR 5B IR P HE 42 3 A5 J OV G R I AR 32 A AR I 0 T & 5,
WTFNOEE L, HO L, THFIARNEZEREIC LA (TERERE Lno.) Z1T-o
729 2 CHIEH S ZIRET D,

a) EEIERE

TR A XV CEHORBEOEBICY 2o Tk, £, ABHERZOFDICHONT, Bk

A, B EED RE., BRHRESE 2 LIS U, JERSICR D A R L, sk D,
FEIZRDOERICHOWTET 5,

O THFIH R OVERRR OB (NARBEL, & ToFEM, &M (E3E%E) juH o TeelEs)

@ tHiOER, TBE I D RO EEZE O DR

@ tEofE (BLH#AEEICES TS ERES 22 %E)

@ AP LIRMACRERE OSGAIT. BAEFEN S OB, BAE D OHEHNIRI., BEHRRE (F
WMEOBEIILA AV VEORHORRENE, B, BT, IRHYEL K CRHE %)

® X BEHIRVIEIEFAEOL ST, BEIITON TR OB X OREHIKE X A 4% V%
GELBENO D 2RI DR ST FPH, 2 A A% > U FERIR R BRI E D B R E ik
IR DN EOMGRERE. XA X VEERET HBENOH 5 ik ORLE X OHEKRRE
WEOH K« HEOSHTT— & %

b) —REBREEIEERE

BRI BT D TP DS A A X T VRHREORNZHET 5700, FrE DR AR O ZE L
HONPLDBEETICHE BT H2HETH D,

A Y 7o o T, SRR CHEI IR o XN O e HBTA (Ben i & - T EE 22 Huk)
(CBWTHHANEM SN S L O FRFTE AL T, MAMSEZEET S5, £, AR LHFIHO
WINEEZBRL T, 2EONORFEITE L FAT T ATREMED & 2 Ml K& U5 s D mTREME D3 &\
A BRI IRET D,

HARR 2230 UM RUT, & 57 U0 ERSEFRAIT K 0 MU R O BUAE K OVl 25 o> £ Rl IR
Dl XA LTV OB AERORIEIZONTHE L, tHOBREEZH LT 5,

Flo ATEXDIC L S FITHAZIT O HE I3, AR & 7 % il 2 S5 M b T 7 IRRIC X )
L. £OHK %2 DRBEOHLITIZ BN TREIZ R 5, £72, KoOMRIE, MRFEHOIL S
LA RIS CTHEMICRET S22 &42 (KM-3),

AMEOBEBUIW TN B RBIZEWT S #HIFREGFRITE VT (42 3H),

’/JSEJ/\/L/\/
(000000
>0000 0/
(00000 O{ B R
Y000 00N
0000000
OO0 000000
OO0 00|00 0 O BB ER i
00 0AC_A0 0N 8
{09~ ~

=3, MU O XA K D — iR ER AR A o 6
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o) BARFADRRIERERE
FAFXT UFERE LT 2R, —MEREO HRICRETEELHET 70D, 4
BFORDICENTEBTIHAETH D, 2 TiE. RRISHT DEERERZHR LT 5,
AN Y T o T, BUFERE TN O B AERNRE SN D L O FREHE 22T, J8iL
D—REREFEIZB T D HEROX A FF 2 VHREOMU IR TE D X o0 % &R EW %
BET D,
ZNENORAEFRICRT 5 AR 2250 SUX, BRI, KRBT — 4S5 KIcvIa b
—a rETD, BERNLORBEE R LT HETERINDIGT (RKREHIBERAS) %
Kb, EOHE K OED M E T 5,
V3al—va VIEREEEZNGTILOTHD Z EnD, BRMIZE, LTFoHSIZBW
TREHEREZITY) 2L 245 (K—4),
O FAEREL VI 2 b— 3 X0 RO 7O fy K5 MR R A R &/ SERR Bzl n T, B
T 4 Hig,
KRB MR EEFE AL A
FEAEIR & B R R FES AE LR o P R B
FEATE D & O PRBEDN e K5 Ml BEFE AR BERE (8 AR TR © fie KA HUl FE 6 AR MR £ TR
HE) o2fFoMis C
T RIS O FEED B KA IR R A O 3 F oS D
@ RREHRERARSE Y | FBAEFRE L ET DM BT, R MR B A S O o
AOQHiE)  E.F
@ FAP K O RAE MR FER AR A B DA E . T OEMEFEERICB O TERT HEM L
WZRBWT, FEAETEN S OFEREN e K& MR ARBECH 2 3 A G, H, T

NN

O IHiEFEEN
@ FEHRIMA
e R M 5 A

B —4.  FEAEPERDIRDUEIRRA I D A AR ORE

HQ) [ 2 AR AN REICBIT DA A ATV VHBE Y I 2 b—v a VIERBR)
CFERk 9 4F 5 ARBEIT A A A% 0 U A7 HERFESEE) CHRHLZRENRD
HBEANERE L 0 R S D XA A X VEHO R KIBER AR (35EE 1) 225
LT, FEEBEE &0 BB R 28 E LT H K,
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L—H &2 HWTH S50 CTRIERAKL, KoDIFEAEEZRELZE, IRES 50 CTh5H 80 Cizk
FTELITR 1 BRFRIBUERK 2% TR RIRICLEZ b o, g, BT 2R ICAR, T
V=2 —NTHRET D,

25 il (HEPE2 %) 28DV HTIL: Q)DIEMLT U B 41100 g loxt LT, (12)DHiEE
282 g USINEE, +oiRE D LB RRICLE=b o, #Af%G, BEHTE I REL U ITANT vV 7r—4
—WNTRIET D,

(26) il (AEPE M4 %) 2LV ATIL : Q)DIEMELT Y T4 100 g loxt LT, (12)DHiEE
78.6 g HUI%, +oRE S LI RRICLEL O, A%, BHATE I RE LV ITANT V7r—#
—WNTRIET D,

(27) THEREE (HEBHE 10 %) 2LV HSFIL : 23)DiEMALT U B 471 100 g lIZx LT, (15)DfH
FRER CRRML U 7 i BB ERVE IR (400 g/L) 28 mL N X 7=, m—& U = /KL — X TKGEERITER
EL7bD, HEERY Y A F VTG 7 7 A 28 LTl L TR L, %I, BT
eI AN, TV —2 —NTHRTET D,

Q8 FEMIETIZSF : hTr7u~ T 7RATAIF WEEME, BHET) 13, 52 UiEEl
LI DONRAFTELLERITZOEEHMHL T LW, EEETIXLERH H5EICIT, BE—h—
(ZEDES % 10 mm LA FIZ L TARL, —EDOFRMETHEMRISED (B 0 130 CTHI 18 IR HifE,
ARV ILIZJE D& é%ﬁsmm&f L CTANLT 500 CTH 8 RFEIMBVLEE L 7=, T v /7 —&—
WNTHI 30 s O fkm ), IEHEEZIX, EoNITEHT 5,

QY HAMREIRAF Y T : AT H LN LD T KN ML THREFT D, ST~ 73R TF
HOALREZ e L%, K, 7 by, ML UOIETHET S,

GO FHEI O VIS ORBURASL ik~ NI T 7RO T 77 A NII—RU BT A, X
ZENERIFEOSBEEREZ OB D,

G EMERD I LFRTAR  HEREZER XTI OHE IV 70 T T & A% O S BEEGE
HoOH D,

32) REATBERY . Lot raty (PFK) EOEESITHGEH KRS ZHEHT 5,

(33) WEME : NEMEEICLDRIELRONERICHER T HEENE 2K -2 ITRT,

(34) MEEEWE : RF UIEFEF 77 PC T 'Cl TFZ L&z PCDDs, PCDFs & Co-PCBs @
IYHLMIERFELE NREOLDOEH WD, £—3 ICHNIEEREO—Fl 2T, WIEEDZHIZIZ, B
ToO2EERHY . ZhEnBolEmE WD
a) 7V =T TR 7 ARNEEYE B Ot 6 7 UV — 07 > 7 E TORMLERRIERE D

ft S & fERE L. PCDDs * PCDFs & U8 Co-PCBs # E & T 57O DML 70 5 7= I T 5 AR HE
MECThHD, )T UHNREO L DOETMT 5, 7V —2T v 7 A1 7 FHNEREYE 13, PCDDs*
PCDFs (2D TiX 2,3,7, 8- i SR EHA FAMER 17 FJH, Co-PCBs I DWW TIL/ AL MEKNE /
iwh¢®12i%%%ﬂ%ﬂ%M?éoW%@%Emiofm\aHmMS®wE%#Kti

W EEGEXDGERHLD T, ZOMAICEEL T, +2I0mRE - iR %2 LT,
)/)//xn4&mWP$%E GC-HRMS ~D#EHE DIEAN Z 7S 3 5 72 I 5 NEE
WMEThHD, /T EORRO YL DOERMT 5,

G RERERABRER : GHOEEWE LB DI V—2T v T AL 7 ROGBH)DO VY PR
XA 7 OWNIEREYE (TeCDDs~HpCDDs, TeCDFs~HpCDFs } 1" Co-PCBs % 50 ng/mL~100 ng/mL.
OCDD X U* OCDF Tl 100 ng/mL~200 ng/mL DRI /2 5 K H1T) #IREG L T, GC-HRMS ®
ERFFANT, HEOER TIREE LD X5 RIRREND 5 BERELL E (FEPH IR OB | RE
KB OPEEFPAIC L DA, #42 0.2 ng/mL~1,000 ng/mL f2fE) %/ F 2 HOTHR L CTHRET 5,



HO9)FERUZ L Y PCDDs * PCDFs J U8 Co-PCBs DHIE ST HEE KT RN E TN T enZ
ERERENNITHEHTE 5,
W) T Ay, P RIT224- R AFARZTH LU,

-2 JEICHWDEREDE

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-HXxCB (#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) ™

1E* J TN MEERT,
TE* T A MMREIRT,



#-3 B 5 N HER B 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 12C413C4-2,3,7,8-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 13C},-1,3,6,8-TeCDF
o PeCDDs 13C1,-1,2,3,7,8-PeCDD PeCDFs | 3C1»-1,2,3,7,8-PeCDF
a 13C1,-1,2,3,4,7-PeCDD 13C1,-2,3,4,7,8-PeCDF
2 12C4'3C4-2,3.4,7,8-PeCDF
% | HxCDDs | 13Ci2-1,2,3,4,7,8-HxCDD HxXCDFs | 3Cj»-1,2,3,4,7,8-HxCDF
a 13C),-1,2,3,6,7,8-HxCDD 120413C4-1,2,3,4,7,8-HxCDF
9 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 | 3C1»-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 13C1,-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)




53BRARUVEE

RELORTILERICHWA S ELEOEEIL, A%/ — (T RY) ROV (AFH V) THY

Vel 570, S 512450 CTHEEMMBWLE LH WS, 2N 6DOFIEITERIET T 7R RBRIC L - THI

ENC KRN & 2R 5,

(1) HINERARA

a) 7 AgE 1 JIS R 3503 KON JIS R3505 IZHET 2 b D XIFEN L REOMEROL D, a2y 70
WAy 7 FRIIERO S Db AW T I,

b) Vv 7 AV —HHEER : JISR 3503 ICHET L O LZEN L FREOHRED L DT, Btz s
V—=2AZMEH LTI 6Rn, REREENAL BOZRIRT 5,

AL TR SR,

d) B « 77 AR R ORI 2 MBVLEE %, 450 CRLE Tl A fl e/ b O,

e) BERW : MBUNEOHIEICHW, RIEHE (7)) KOk T I v 78 (312 GC-HRMS O A
A U IRERRAE) A NEVLERS 5, 1,000 CRLE Cilfgifl FH lRE72 b D,

DT 7u< b 77 7% A 10 mm~15mm, £ 100 mm~300mm OF 7 L7 a~ 7T 7
B AT O E R RA, PIEWEORHEN W T AT L RI%SOME %
Ao,

g MR T AT u~ 7T 78E N 10 mm~15 mm, £ X 100 mm OEE, & & nBER
DA IE D — b & ZDOHEFERRE, XA T X% U HOWAE R RN, IHEWE OR300
7 AT N EREOMEEZ WD, WEA AT VI D Wi RO IOl Sz b o R
Ly,

TIRSIHTWAIEMER S U B Z VKR OREET PV D AEZ TR TALTELDEHNTH LW,

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

) AR A . V7 A TR EEERO b OEEHT 5, BRICEL>TTE MUEHEL, SHICh
NT Ty 7 AL—figSE T, PRI 2, AEBMEROSLEIX, 450 C TR/
BULEE L AWTE Ly,

Q) EmABESHIRI/ AT TS 7EESMET (GC-HRMS)
a) YAZ7u< 777 (GO)
OQREBEAL: 27V v bLAFR, Ao BT LAFRIREFEASFR (RET 07T 25k
AT DT LA v F T =07 T4 7 4 —Hh A JRE) 20O 250 C~300 C T
HAREZR S D,

H(D) REFALFROEGAE, GC IEATORESRMIC L > TiE, #lx1X OCDD & HpCDDs DR 7
DIEF TR E WA OCDD D RitEFE A HpCDDs D ERBMEICEE X 5252 08 H 5D T GC
FEANBOBREFMHITHDITRFILEZETRETOILERD D,

@HFT 2 NEOImm~052mm, £ 25m~60m ODEFMY VRO TV~ T 4,

PCDDs } (! PCDFs O JIE Tlid, B3 2 IRERMIZIVT 2,3,7,8- (M F i B IR
DAREAR R Y HEEC &, o, X TOhEWIZHONWT I r~ 7T A RIZBIT D H%H
JERLOHIB L CTWDH T AEMA L, 2,3,7,8-MEREHRBEERT X CEEMICERT D
TEMEFELY, TNTO 2,37 8- HE WM 2O RMEIL L B RITHBETE D0
TAFHRESNTOWR20OT, WHIEMORE S 2 B Eoh F 22032 L &F
Lo HMIZERTE RV 237N REWMEMEN D H5G. ER-> TWDRMEKDE
AP TP, WEBRICKRESEBTLI RO THERET D,

Co-PCBs OIETIX, HEHT2ESRMICHB VT, 12 FiFED Co-PCBs 23t PCBs 1k



B L FRER R Y HEE T X, 2o, Wb HEFRIHOT X TO PCBs {LEMITHOWT Y
B~ b7 AR DIEHIEM ORI L TWDH T AE2HHT 5,

@ F¥ V¥ —HR : i 99999% (v/v) LLEDOEHRE~NY 7 L,

@ X T XEEM - BRI 50 CT~350 CTH Y, BIEXTRWE D i 5y i Sk ORI
HECTE DL ORAB T 0 7T LRARER LD,

b) BEEZHrEE (MS)

O FK: —FEwIRFGA

© 43f#ERE £ 10,000 2L E (10%4), 72720, WIEEHEWE & LT 3C,-OCDF 2T 556, ¥
BV =T AORRIZE > TIiE 12,000 FRENRSLE LD,

@A AU HREFE : REAEERB*H Wy 7~ 2 FRC L BBIRSA AT Y LT
(SIM) ik

@ A A AL BT A AL (ED &

® A A IFIBE : 250 °C~340 C

® A A LB : 500 pA~1,000 pA

@ BFMEEE : 30V~70V

® A AV IMEEE : 5kV~10kV

5.4 #iH
1) ABEEMEOFHM (V=T v FTRI4Y)

HHRTOREHZ, 7 V=2 T v 7 A 7 L L CHNERERE D% —EBRINT 5, IRINEIX, @
WL U B EHEFEEY TIL 0.4 ng~2 ng, \EFELY TIL 0.8 ng~4 ng, Co-PCBs TIiL 0.4 ng~2 ng TH
%, #EtH1 D PCDDs « PCDFs X% Co-PCBs DIREENIEF 128 < | BH OWNIEEWE OB & CIEE
EHIFAZHEA TCLEY 2N TRINDIGAEICIE, ZOHIFAO ERU EIZRML TS L,

7272 L. @B PCDDs * PCDFs X% Co-PCBs DJEEN A TE . WIEHEME OWRMH S R
1T 9 WREMEDNE 2 N D GEITIL. BB O ORI X > TR LAtk 2 —E&IC LT21&,
ZFOWELZEMICHBR L THrOH . 7 ) =07 v P20 7 FINEERE ZFMLTH L,

H(12) 7V =27 v T ANRAL 7 TIRIM LN EE ORIRERL, ) P ARAL 7 & LT NIESE
WVE % FEMEIC L TR®D . 50%~120 % DOFEFHAN TR UE 2 5720, ZORMBEN TR WA
. HERAEECD BT,

H(13) 78 0 oKL, BRE 27 256120 2 T E MG RN R T T 5,

(2) #iH

ABF10g~50g Z M EAMITITNV EY . WEEEMEZRINL, M=% HnT 16 KEf#E (100 [E
FRFEEE) DL by v 7 AL —HhhitH (REEMICY v 7 A L—fiH L R%ZD L 0x &) #1795, H09

Z O & e CHEAFE L, 10mL~50mL O2E7 7 A2 Z AN, MU a2 ERETMAT—
EEET 5,

H(14) B2 TIPS O ZIT O A, ROFEEZAWVWHL L TE D,

VI AL— T 4= AX = BRI E WD ik

R 72 LR 2 43(Q)ICHE L TH D WHEEEZ 1TV, S HIRRAGFRICEIVERIL7Z 5
OREE 43Q)DEERS (BEEENZV) L, oHoRE L35, ol 10 g~50¢
(FRERENZY) Z2HEAMITIE Y B, NEEE 2 RN+ 5, B2 Y v 7 A 1— -
T4V AF— 7RI AN, M= EAWT 16 B (100 [BIEREREE) DL B A 4T
9o ZOHIHIE Z EMEE THEAE L, 10mL~50mL D27 5 23T AN, LT U A ERE
TMxT—ERET 5,



5.59U—2F7v7F

HHRIE (1) BREBABE— U B FA NN T A a~ N T 7EEXIIZE Y WPV T AT a~
N7 TEEDR, (2) ISR T 2o a< b7 T T8N TAI T AT o ux NI T TEEDON
FTHUNXIZIND ZMERT 7V =0T v 72179, HEIISLT, (3) FVRE I v~ N7 T 7
fE (GPC) XiF~FH v« PAF NV ANARF LR (DMSO) 7hla A Th kv, 7V =07 v 7kl
HrE SN RICHONTE—4ITRT,

kB, BEDOLBERGENRH 2720, KO —#Ha2kFL T ZEBREE L,

*Fz—4 V=0T v T OME

V=T v TVE Eh R
it P AL PR — Koo~ U v 7 2055 HERE,

VUBTNBT AT aw N7 TT7ERE | BAWE. SR ERRIEKE, mBEYEORRE
L@V DN T A a~w NS T 7| T — VI, BBEWE. IBE. ¥ LNV E,
BRyE e e, BRI RICKFEE, MmimEy e .
EEWE, 2B EBRRACKFEDORE
TFAIFHTI LT a~ 7T 7HRIE EHPEE . AR DOl E

BHKA 7 o~ 7T T e PCDDs } O} PCDFs, Co-PCBs 4y et 5
EMRA T LT a~ 7T 7HEE PCDDs }2 O} PCDFs, Co-PCBs %y Bt 5

TFigE s v 77 7EE (GPC) | EE. M. T Ofm s LA OIRE

ANEF Y e U RATF L RV R F v N | RN E R K 3B & ORI E O RrE
(DMSO) 43

) BBRUB—-2YATNASLIAT N TS 7REREEBL VAT NVASLIAT NI S5 I8
WA — VNV T hra~ NI 78EORDVIC, RV TSNV TAIa~ NI T
TEVEIIMBRAE - 2@ ) D AN T A u~w NS T TEEEToTH LW, 2B, 2 ZIICRT
FIETEEN R OZEHL TR, BT 0~ T T 7THRIETHS RN EL2G5 2 LN AHE
ThHhIE, K~v=a 7 VOEEFEIc LA Th X, 2L, B0 UDRIKEOH KR %E
WTHERBRZITVHR L TR <,

a) BHiERALFR ()

D54k THLNAMBEOBEREZ /SR L T, EiEgRTKH 3 mL UL FREICERET 2, 20
Wiz 55— b (300mL) (Z~FH 2 50 mL~150 mL TUEVVIAZL 22N S8 LA, Hilg 10
mL~20mL Z %, B2k e 5 L, fER. MBELRET L, ZOBRELRREOE G
ML 72D F T3 Al ~4 [Alfk Y R EAOEADEAS)

@ ~F W U~ WK 50 mL CHEEE O BEFOKDIZITHMEIC /e A F TRV IR LR L,
e R U U ATHKE, BRSO 2mL ISR L, VS BT A e~ N7 7Y E
XIZZEY VTN H T L a~ 7T T EEICE 508,

H(1S) BEHIME D NS EICEEND Z LR THINI G (BMRKICIRER N L7120 | O
DHTHT 572 O)NE, BREBAERG 7232 @ VAV h T A7 a~ b7 T 7HEAERNC, B
W (ST UWIR) ORMEDBREEIT I,
TR BRE ., BRI T~ 7 CERRAEE L 728l 2 < 8l- 7= b @) & BEAEOk LS
DAER LR 2D ETMZ, ARLTITY, HDWIEHEEEER S U B NV UIHT > 7% 7 A
(ZEHD TR Z @il ST 5, 77 L2RERBEALESEIE. BE. ZOBRELHVIET,

TE(16) TRERALER & AR 2 Zh BUIRRIE S U W A AP T 2 W ABTE O 5720, RBHZ L - T
WU B SN B Ty a~ 7T 7EEZRNTSH X0,

HE(17) IBRREE ORINL, WilE & A OSUGI X DIEBEOZEBIZH3ERE L, 3 mL BRENDIRD,



FOOEAVCEIVIRAICIRNT 2, £72, BT PR~V AVSORERLEHERT L2 L,

(IS BMFRIC ML= BRELS BB L TCWD DT a7 u~ 7T 7EECE DERICEE LY LT
TAREMEN B D 7260 | IMERFIC . ~F VU 2N X CIRME T 2 BEZ 0 K3 2 & T, bz &
D b rERET S,

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

OQANEI0mm, EX300mm OB T L7 u~ b T TEDEERICAIET T AT — )Lk GhEHEIN
~FH 10 mL TENZEEGFL, ARTT Ay —)b EEE AT 257, g ~J v
LZEHK) 10 mm OEIIRDE L IO, DEO~FH U TERBEICMNEL TV DHEET RY ¥
LEPFNE LT, T N VAR ETETAIY U Z2AN, AT L0~ NI T T7EERED
T, /(LTS FE LB T N U LAEFOERZRS, WL Y D5V 3g2~FH 210
mL Z AN — A —ZEND I | H T AETP L0 RETCRIEERE, BT L7
nv 7T TEICRTAT D, ~FH 2 S, DIV TNVEERESEH%, €D LI
g RV U AZK 10 mm OFEIICRD X HICOE, ~FH B mL TEEEICAFLTWD
Mg+ U U AEHEWEEE T,

@ ~FHrs50mL 2L, BCAMEEE L, WEHEFREET U 7 AO ElE TFF, 5.5(1)a)
TR L2 % 7 DD LAIL, ~F 52 I mL CHEEITEV AR, 7 % 6ilg T -
VO LAHETFF D, ~FH 2 150mL DA~ FADKe— a6 a~ N7 T 7%
O EEICES L, K 2.5mL/min (B 1 #HRE) OEE CRED S &5 100,

@ RHK e TR 2mL ICEME L, IWERAI T L7 a~ 7T TEEXNIT VI T AT L7
a~ 7T 7REICHT D, BRTATOEAROEWEAIX, FEOBIELZERY KT,

) EHICH T AT ANENDHDI T Lra~ NI T7EORE, ARATAT—LVEGFED DL
BXRWN, HTATANE DD T Ly a~ NI T 7EEERT 56, 7 4 v 2 I3k
R . “IBERESIER T ENHDHDT, TH b BT % TR ST 21T
D MBI DEET T /D LR AR SRWREEITI 2 L,

TEQ20) 77 L7 v~ N7 T 7HAEIZE T % PCDDs « PCDFs & U Co-PCBs O HiGeff3, K% Ol
HiE &2 O TR 21T > THER LR T HIER B0,

OZRBYVIVITFNAT BT a~ bT T 7HEMED

D541k THLNEWROBEREZ /I LT, EfEse K 2 mL DL FREICEMET 5, kW T
AFYUEBREMZ T, BRAMUTEMERIC L VIRMET S, ZOBEZKETTV, £ 2 mL
a:{)‘%;’ﬁaﬁ— 5 FF(18)7§2(21)O

@ WA 12mm~15mm, £S300mm DOH T L7 a~ 7T TEDEICHEY T AT —LidE
HHE R N U U AEK 10 mm OE SR DL IO, YU AF 09 g KBRS
Vo (BEESDHE2%) YU A7 V3g, YU BFNV09g, Hilk (EESHE 4% U A7
45¢, file (HEHDHE22%) VATV 6g. VBTN 09g, MEHE (HESHEI10%) ¥~
U7 3g ROKREET NV 7 A 6g, 88 T T > 7 1g ZIERFTECATHHD, ZoHh T
LDO—HZE—10 1277,

@ ~FHY 2 50mL 2L, KCTAWEEE L., WiaZ8mo ELEE TR 5.

@ DOHDHWES55()a) TR LIRIKE D 7 DITHEITB LAIL, ~FH 2 I mL TEEITIA
Fr, R & S E TR S,

® ~F Y ImL THIEKOFSRZ TG L, TRIE 7 ANEEZ NN D AND, I OB
1E% 2 [A]~3 [Al# 0 &9,

® ~F V> 120mL DA PRSI — e T h7a~ T T 78OERRIZERFL, ~%F



Y &) 2.5 mL/min (80 | THRREE) B CRBAEH S 25 ™00,
@ V2 RS TR 2mL IR L, SRR T L7 n~ b7 T TEAIEIT VI FT AT L
nv 7T TERECHT D, RTAHOEEROEWGEIE. FEROBRIELZ Y RS,

HQD) BRERIMIC LD BMERIEICE > THMHEOBRKREZHEI VLT, WIROEFRESEN TV
ZONREHIVC AADBEICERK[MZME L CTHEERPRE LA NVEIICHERL, £z, 24
ICHZE SETIER L2V, WKICKE RN TEHIEEEHEREOT LY, BRICHESE
e, HWWEOHEREZRL ZLBH D,

H(Q22) S DL OREHT S L CIEmERIR T U B v, £, 8 - T v 72 ET 5,

T IRT Y 7 1 g—»

g rU oL 6g —>

R A oy

222%2 <« MR (HESH10%) U BTV 3g

Wile (HED3E2%) YU ATV 6g

e (AR5 44%) VATV 45g

yuw&»ogg——\\\‘

KIALA Y 7 & (&= 2%) U7V 3g

i iy 4—— WU 7 A 10 mm FREE

“—— ARTITAT—)L

X —10. 2@V AN H T KO

Q)EMRASLIAT NS IBRERBE TS FTHS LA TS 78

5.5(1) T U 72 RRBRISI ISR U CIEMER > U B 7V, ik 7 v~ 75 7 RIEMER T 50
WTFNDERWIESIR AT 7 57 a~ N7 TEEXIIT VI T AT 570~ N7 78ESH H 0
ZN B DOMAE THRAIT ., PCDDs KU PCDFs &M ONZ Co-PCBs JHIE F o i e % 7 -4
Do BB, TIWEATFIHIFEEN L O LTEBY, 74570~ N7 T 7EIETH 7o
NREGD ZENARRTHIUE., A~v=a 7 VORBESRMFEY I LT L, 727 L, &6 U
DK O Fh K &2 D THERBR 21T OER L Tk <,

A FEHRI T AT u~ N T T THYE

JEMERY Y BNV EERT HHEE

@ ARI0mm, EX100mm DA T L7~ 7T 7EDERTICAEN T AT —VEitdh, £
OLICHIET N O LE3 g, IEMERVY DTNV E L g, BT NV A3 gxEEBEL, B
AT T AT—LEFRTAT D,

@ S55()THMLUIREZ D T DD LA, D EOAT I 2 THVIAL, WK % Wi g T
FUDAEETFIRETKH 15 2#ET 5, ~F 30 mL DA NS — b
ETHETE—% N T AT~ NI T 7EOEEICEER L, £ 2.5mL/min (R 1 FHEE) ©
HWECREBRHSES GBI Ey) 500, ZoEMITMENK T2 E TRET D,

@ vrumur&ry (KHEZHE25 %) EE&Te~FI U RAW 40 mL O A -7 FHADE 2 — k
T T =" T L~ N T T7EDO EIICESR L, K 2.5mL/min (R 1 EEE) ©



U CHREBRAM SH 550, Z 0F 2 Wik, v AV MELAL O PCBs & 415,
TSR 7 DR ONT T2 —D—F % X —11 IZR-T,

BRI — NEOT X T H =W L, BT L0 ETEPIRSE5HH hrx 60
mL DAl FHABEe— NEOT X7 H =545 L IWHT 5500, Z 0% 3 B\l
PCDDs * PCDFs (8 / v A/ MK PCBs BN& £i415,

vruaua iy (KRESE25%) EELA~X T URAE G52 Hsy) &R K SmL 2
AR L, TICERRNIC L VIR Z R L7 b D%, GC-HRMS JIIEHEIR L 35,

RV USR5 3 Bi4y) 2 ERAERR TR S mL ISR L. EICEERIRIC L0 A2
L7=b?D%, GC-HRMS HIEHAERE T 5,

552 W4y &5 3 Sy DIRMEIR O — & IERMEIC S BUREA LT Co-PCBs JIE HIEIR & 35, 2 3
] 45 O Ji e 11 D — % % 4y Bt L C PCDDs « PCDFs & FIRIK &3 5.

HQ) BRSBTS NIE, 7T VR EENDIHEER LT, EHENCT Z 7 2R L. &
FZG U CHEARTE 72130 7 ARBEHICTERE PV THRETHZENREE LY, L
L. B R OFEHEANC b= 3R LT D L #1114 SNEVER ISR STH 1 Bk
TFTLTLEW, BIRENMETT22R8HL0T, M= Z2F5RETILERD D,

11(24) #8IIZ PCDDs, PCDFs, MU Co-PCBs DEI 333615 D THILE, BT AEflinsS w72 <
Thbiv, Zo5E. MU EEEHE B3y OBNEIVZMBEICRDZENREN, &
B U FRIKE O IR E W THOERBREZITVHEEL TH<, D725 IERNDOT
BTN T A EHOATET T AT —/T0EETRN,

— Gy -

< — YVaAr b (5SoFBRIESE)

—— aEHTAT—
Wit P v A3 g

—— FEHERS U AL
Wit b v A3 g
[RH T AT —)b

=11, {&MER S D 7T T LD

- BEEEI v~ T TRERRY 7 22 ERTO5E

A

WEE 7 v~ b 77 7EEZ, ROFIAICE D, 2 2 TRTEBIESRMAFIE, AT D88 2
FIZL-THETRR->TLLLDT, 61 COMIKEDOH IR EZ HWVTHERBRZ1T > Tl

RLRTIE R 5780,

@

@

©)

TR Z NN T BIEF L -m#igik s a~ 877 7GR Y 7 22 BEIFE O Fi O m
IRV R DD K HICERE L, WHERIEE% 2mL/min IZRET 5, Mg & LTlEk
ERNER A B L, SO 0@ MK E 2T E 5 X 2lcLTE L,

WHER % Ny & LTEHEOMADR X TR L, +0I0h 7 A% % Lok, IEEEHRZ ~
VAR ATH 7 LR OEEBEBORBENZ A~V TEBET D, RESRORREOZE/L T~
N ATEE LT E D BT D D kv,

55(1) TR L72B 2 M L, 0.1mL~0.5mL O~FH U9EiR s LT, Bkt HicsE



FRERIEUZ L > T 100 uL BREICIRAM T 5, TR E mEKIE 7 a~ 77 ZITHEAN L, BHEK
EAXHUOFEET4 oML, EHE S mL 2B L TH 1 Wiysd 5, ZZI2iE. Co-
PCBs LUt @ PCBs NG £ TV 5,

@ WNT, W E Y 7 rr X Z s (BRED3 50 %) e~ R E LT 20 5[
L, WHR 40mL /0B L T2 Wiy &5, Z 212X, Co-PCBs OE / A/ MERE
TW5,

® oz, WhEKZE vy (KFESHE 30 %) ZH~F T U RARE LT20 oL, &
HiR 40 mL Z0EL LT 3 By &35, Z ZI2iE, Co-PCBs D/ A /L MENRE TV
2o

® FHIC, A—7 % 50 CITMEL., T LA COREROMNOMXEZHIZLT Loy %
15 7ML, B HHE 30mL 20l T 4 |4y &3 %5, Z ZiZiX. PCDDs & U PCDFs 735
FNTWVD,

@ FB1~%F 4 FTOMHY % ZALNREMS TH 1 mL IZEME L, 2412 GC-HRMS #IE T ER
ET S, B2MAYLE 3L %A 1D L, Co-PCBs HlE & L CifEas T 2 mL (2 #E#E
L. % 4 W%y % PCDDs } O PCDFs #lE f & L ClRIKEICIENET D,

b) TVIF AT AIu~ T T THEME

55() TR L 7=588 % 2 4% L. PCDDs * PCDFs & Co-PCBs HHIE AR 2 T h F i+ 5
E(25)

D PCDDs « PCDFs Fi & AR

i) AR I10mm, BEX300 mm OA T AWM T L7 a~ NI 7EDEIBIAFET T AT —
NEFEDE X 10 mL TENZEEL, ART T AT — L EfETAF V%
i, Wil MU U AEZH10mm OFE XD X ICow, DEOA~FH U TERECA
HLTWDOHEET Y U LAZEWEE T, WS MY v AE EHET~T 2 AR,
NI u< T T7EERLT L L ELTHBET M) v AR OERERL,
EMAET VR FHCO10g ZAFH 2 10mL 2 AN E—H—IZEV Y, HT7ABT
DHRLNICNERETCRIMERE, V7270~ N T 7ERTAT S, ~FH %
WMESHE, TUWITFTEELESEth, £O LICHEET U U A2 10mm OFE X272
LHE9IC0HE, ~FH o mL TERBECMAEL TWDREET MY UL ETRWEE T, ~
FHo50mL 2L, BRTCAMZWEE L, RiEZzmfiEr s v L0 kiEiE TRTF 2,

i) 5.5(1) CHM L7-slEHR O & %2 2B LAIL, ~F 42 1 mL TEEIGEV VAL, ik
EHEET MY D AHET T D, YZuunxZy (KSR 2 %) 2aie~FV /A
R100mL D A-7f TR — e h T Lra~ 7T 78O EEICEFL, K25
mL/min (fF) 1 @A) OB CEFEH S, 5 1 ES 252550, Z oo LlE
B TTHETHRET S,

i) 6, ¥rre X &y (FRSHE50%) 25t ~F ARG 150 mL %% 2.5 mL/min
(A 1 FRED) TR L. 25 2 Mgy & 15 25 50,

iv) 52 By & JRifEge TR 5 mL IZJRAME L. GC-HRMS H#IE MK &+ 5.

@ Co-PCBs FHIE AR

i) AR I10mm, BEX300 mm OA T AWM T L a~ NI 7EDEIBIAFET T AT —
NEFEDED X 10 mL TENZWEFL, ART T AT — L EfETAF V%
i, Wil MU U AEZH10mm OFE XD X HICow, DEOA~FY U TERECA
HLTWDOHEET Y U LAZEWEE T, WS MY v AE EHET~T 2 AR,
NTLru< T T7EERLT L L ELTHBERT M) v ABROERERL,
EMAET V7010 g ZAFH 2 10mL 2 AN E—H—IZEVERY, HTABT
DHRLNICNERETCRIMERE, 17270~ NI 7ERTATS, ~FH %



WMESE, TAVITREEZLZESEE, 0O LICHBET MY 7 A28 10mm OJE X272
X208, ~FH o mL TEHEREICAE L TWDRMET N vLAZENE ST, ~
FHo50mL 2L, RTCAMZEE L, RiEZzhmiEr s 7Aoo kiEiE TRTF 2,

i) 5.5(1) CHM L-slEHR O & %2 2B LAIL, ~F 42 1 mL TEEIGEV VAL, ik
EWET NV U AEE TS, ~FV o 40mL DA FHOGEe— N2 T L7
o~ 7T 7EOEEICHEE L, 2.5 mL/min (fBF) 1 THF2E) OMEE CRREH S8,
SR IRAL K 55 2 PR S 5 e,

i) YZumaueAXry (KESES%) ZEie~FH U RAWK 120mL 25 2.5 mL/min (487 1
)T L, B 1ESZH55, & 1H455IZ Co-PCBs 235 £ 415 0,

iv) Bz rnmm A2y (RFEGHES50%) 5 e~ % IBRAHKR 150 mL %49 2.5 mL/min (&
1R TRt L. &5 2 Wiy & 155 @0, &5 2 4y PCDDs « PCDFs 288 £ 5, JEHI
E LT ZDOBEATHE LRV, KT £ TIRET 5,

v) %1 & RAER TR 5 mL IZ#EHME L. GC-HRMS HIE Bk & 32,

TE(25) [RE M OVE B OEAIESRMIC K - TEL BB EZ 2 TRV TITH) 2L bR TH D, ZDOHED
FIEZ Z DR Y TIERY, (7L, RIKEOHEE 2 AW THmERBRE1T > THERT 5,)

HQ26) T FOFEEITRER v FRHEZRORFHFICE > THR VBB RDON D, EHED
KFLZbDTIE, 1,3,6,8-TeCDD K X 1,3,6,8-TeCDF 52345 1 Wi /3 ICIRH 5, £/, \HEHE
by ram X2y (REESFE S0 %) ZEL~F P U RAROBLE R TITE 2 Wy
LARWGA b & 572, RIKEOHILIK A2 AV 725 Bk B CIEME L 2585 2,

Q) EDMDI)—2TF v T
a) FVIREZ v~ b7 T 78/E (GPC)

TNRE7 v~ 77 7HE (GPC) 1L, WOFIAICE S, Zo#EEIX, IBE. SEHim, Zoft
B TIEEYOREZHNE LTITY) DO THY , PCDDs KU PCDFs JlliE A, Co-PCBs #ll7E H IC
ST HZEIFTERNO T, MOREREIELMHAEDETITO, B, T ZICRT FIRITAEER
LOEFTHLTEBY, #T7 L7 u~< NI T7EIECHABHNREZHEL Z LR ThHIE, K
=2 TIOVORBESRME Y IC L TH W, 272 L, & 52 UDRIKE O HiE 2 v Cormimt
BREATWVIER L TR <,

O ANE 25 mm~30mm, £X50ecm~70ecm DA T AMG T hrua~ v7 T 7EDEBIAEN
TAT— )V EFEDFIN XY 10mL TENEERGF L, AT T AT —)L EfE TAFH
BT, FREI e~ N T T T AR TAAISO g #Y 7 ara AKX 100 mL & AT
E—H—IZIENV IR H T AT LN RECRAERE, h T L ru~x 757
BILRTAT D, V7/rurA B v e, FAVREI/ e~ NI 7N T ARTARER
ESHTh, YruarXy (BKETHES0%) &7 a~FH ARG 100mL Z i L,
FTCAMERE L, MEETZNVRE o~ N7 77D T 2T TARIO Ll E T T 5%,

@ REHEOHEEZFHNCBE LAN, Y7urax ¥y (RESHE S50 %) 2ty 7 a~d ¥ U
A7 20 mL CRUBIEZR e O NI T ABER 2 VEVVAA, WKiiiE 7 VZiE7 v~ N7 T TR
TFARTAKIO ERETTFT S, YZ7uaxrzy (FESESO%) a5l r7a~Xit Uik
A 20mL DA PR — e h T a7 a~ N7 7 78O EEICES L5 mL/min
(R 2 L) CTHRLTH T 22 H (REERIZETS),

@ vrmu B (FRESRS0%) 2Ty 7 a~FH BEHE 150mL 4 5mL/min (57 2
TFEE)TH L. WHER A1 5, WHERAZ RMEas CRE SRV IS ERLARN B 5mL £
T LATLERIR & T 5,

U EOBETHROWEE 7 v~ N 77 7H#ERLWVICHEHON 7 ATIToTH LW, TOHE,

BHEESN 7 LDORE S, WHEROTEE, MRS 2 EBER O ALE F I EE OB M e b DN



HEXRFICEDEL D LTS,

QY —El-sr=FVEFEsu~ 77T AR TARZERRT LT, 7T 4 Lo G
W EBRES, E—d—ICO LTy 722y (BIE2EEL2RE LTRSS DS THEBT S
DIZREY HDREOR) 2z, BEZESRZVWEIEBELARABLD- VHEK, 77 —n
— MNETHEEARL AT 5, TOBERG LT E T ESERVWL I ERETHI L, &
OWEESEILLERYELES L, WHE2Y 7o 22y (RESE S0 %) &7 a~
X RBIRICH R TEE, RIlAE%E 2 FE#EVIEL, FUEEICEEL T T AR TA
L B V=27 v 7EEICHW S, BEHORNC, B8, 5 L7zl Z ki L CRIET 5.,
HOWEIRTALIE T DT T VRBREITOE, RTARDGDIERENRRNT & &R
T 5,

b) ~FH v e DAFAZANAEFY F (DMSO) 4EC
ANFH e DAFILANLEF TR (DMSO) SrBlid. RO FIEIC L 5, Z O#EIE. BN K

LARBHEDOERBMEMEOREAZBRIE LTITS D TH Y, PCDDs } O PCDFs Il . Co-PCBs

HIERIZI T D Z EIXTERVO T, o EREE LA/ bETIT I,

@ WiERHZ A~ v faFno DMSO 25 mL & A, ZHIVUCEMERE ~F 2 THRE L 2B 6%
LA, e DI E 4 54T > TH 72 AFH0 100 mL @ DMSO fHRIZ, ~F ¥ 40 mL
EINZx. BEET 5,

@ DRI HZA~F > 75 mL L OANF Pk 100 mL 2 AdL, QO #{E T 5 7= DMSO fih
HIR 100 mL 20z, R & 9 it A 3 B T 5, ~F 0 UK 225 mL 2455,

@ B HATZAEHY 225 mL O~F W IR & 53 R SHIC AdU, 2 mol/L KEB(b A U 7 A OKERIR
10mL (IC X B %24TH, SHIT, K25mL T2 EPH L, WiBET Y 7 A ThALZE,
fEge T 2 mL (ICIEMET 5,

5.6 1) O RA Y DiF. GC-HRMS JIE R 0 HR

55 BT227 V=0T v TEERKT L biX, v U VAL T HNAEREYE % R i Ek
FREAERE & [AREIC 72 D KOs, /o302 x , FXR%E T—ERE (20 uL~100 uL)
725 ECRRMET D, IEME L7 b 0% GC-HRMS JIIE HA# 28 L, GC-HRMS JIIE HEEH & 32,

5.7 BIE
(1) GC-HRMS DS EH DT L HBORE
GC-HRMS &b o —flazsE L LTrt, ZhEaEBI L THERET S,
a) ¥RAZ7u< 777 (GO)
PCDDs }, 1} PCDFs, Co-PCBs DH A7 1~ k75 7 O#EAESMEIL, RITK D,
(D PCDDs &} PCDFs OHIEIZHWTIE, 7~ 75 A BIZBIT 5 2,3,7,8- 3 35 & BRIk
DE—7 BOALEM DS D & BAF7R 53 BEN S B AL, SR O PR FFIF ] 23 186 B 70 i PH 12
b, BELEISENEBESND LT Ao~ NI T 7052 BET S, RE LIS
(23T D BALE W D 53 BERL A TREIK % O Fh R D F 0 2 JE L CHERE L T <,
® Co-PCBs (ZBWTIL, Co-PCBs D7 1~ s 7 TZ A ETOE—7 BNMUOLEH DL O L Bt
SEERR DL, BB ORFFREF S EY Z2H@AICH Y | BELEZIGERELND L9
AT a~ NI T TOEMERET H, E LRI D KA DO 5 BER I 2 K %
ORI R OB 2 HIE L THER L T <,



F—SWIZH Ao~ N7 7OMESHEREF T, Z 2 CTHRHTHAFEMAIT., ZD~v==a
TAEREOEE DD —FIZAFETELLDOLE LTHRLED, 2L EHIET LI HOT
ESAAN

b) E&5#HrE (HRMS)
BESHEHI, WEWMR T D X2 RFEMHICHET D,
O S fiEne
SREREIE 10,000 LA B &35, 7272 L, WIEEHEWE & LT BC-OCDF #3256, A
rma~ 7T 70O T ORI L - TIE 12,000 FRENLEIIR D,
@ M HIE
WIERERERE Z a7~ 2AHFRUC L D BIRA A=V 7 (SIM) EEHW
%,
@ m/z
EREYE R OCNEEDE OEFE W T L, 2 U EOBRIRA A DO miz by 7~ 2 HD
BIRA A2 D m/fz R ET D, BIE m/z OB EHE—6 1277,

HQY) FYET V=D T AL THELNDIE—7 DIFIL S B~10 BMBRETHIN, 1 2O —
WK LT ESRE AT 720, 7a~ 77 ABT MO —2 Db
BORNE—7 ThHhoTHZEDE— 7 N T 2MERN 7 AU EE 22D X5 ITRIRS A
ETE=H VU TOV TV TOEMERE LT T B e, 1 BIOREE CEIERTEE/RE

=X —F xRNV OEIE, BRINDIZE L OHNDEWNWERDDOT, +oIlHmFt Lz LT

ETORENRD D,
rn= N7 A EOF/E—7 ORFREMEZEE LT, RHSEICL 57— 7RI
KXoTELTH LW, ZOHEFIIEIZV—TF T 812, MU RNEEYEE— 7 BNHELT

DEIICEKHEOREEITOVLEND D,



x—5 HFAFTXVUHESNTHAT AT o~ 7T 7HESEOH
X =
RN J("i‘mé) (ijj) fff) SRR f B R 2 T
TeCDDs, PeCDDs,
HxCDDs, HpCDDs,
BPX.DXN 130 °C (1 min) — (15°C/min) |OCDD,
(sc;E) 60 0.25 | #2288 [-210°C— (3 °C/min) —310°C |TeCDFs, PeCDFs,
— (5 °C/min) —320 °C HxCDFs, HpCDFs, OCDF,
TeCBs, PeCBs,HxCBs,
HpCBs
CP-Sil 88 w0 | om | 0a0 [150°C (@min) — (30°C/min) EiCC%DDSS’ PeCDDs,
(Chrompack) —180 °C— (2 °C/min) —230 °C TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
DB-17 120°C (1 min) — (20°C/min) |1¢CDDs, PeCDDs,
(J&W) 30032 025 6o ec— (3 °C/min) —280 °C [FXSPDS:
min TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
DB-210 120 °C (0 min) — (20 °C/min) |L¢CDDs, PeCDDs,
(J&W) 3010321 025 60 e (2 °C/min) —240 °¢ [HXCDDs,
min TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
DB-225 120 °C (0 min) — (20 °C/min) |L¢CDDs, PeCDDs,
(J&W) 3010321 025 60 e (2 °C/min) —240 °¢ [HXCDDs,
min TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
DB-5 120°C (1 min) — (50 °C/min) |1cCDDs, PeCDDs,
(J&W) 30032 025 g ec— (3 °C/min) —280 °C [FXSDDS:
min TeCDFs, PeCDFs, HxCDFs
150 °C (1 min) — (20 °C/min)
DB-5ms 60 0.32 0.25 —185°C (3min) — (2 °C/min) |TeCBs, PeCBs, HxCBs,
J&W) : : —245°C (3min) — (6 °C/min) |HpCBs
—290 °C
HTS 50 0.2 025 [130°C (I min) — (20 °C/min) [TeCBs, PeCBs,HxCBs,
(SGE) : : —220°C— (5 °C/min) —320°C |HpCBs
HT8-PCB o 130°C (1min) — (20 °C/min)  |TeCBs, PeCBs,HxCBs,
(SGE) 60 | 025 | FEAM | o0 ecs (5oC/min) —320°C |HpCBs
TeCDDs, PeCDDs,
HxCDDs, HpCDDs,
RHE.12 130°C (1 min) — (15°C/min) |OCDD,
0 mts> 60 | 025 | 2R [~210°Cc— (3°C/min) —310°C |TeCDFs, PeCDFs,
nventx — (5°C/min) —320 °C HxCDFs, HpCDFs, OCDF,
TeCBs, PeCBs,HxCBs,
HpCBs
SP-2331 50 095 0a0 [120°C (Imin) — (50 °C/min) EiCC%DDSS’ PeCDDs,
(Supelco) : : —200 °C— (2 °C/min) —260 °C ’

TeCDFs, PeCDFs, HXCDFs




#—6 WREmz (F=H—AF) *OH

P E xR 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
13C,-HxCDDs 399.8589 401.8559 403.8530
13Cy,-HpCDDs 435.8169 437.8140
13C1,-0OCDD 469.7780 471.7750
13C),-TeCDFs 315.9419 317.9389
13Cy,-PeCDFs 351.9000 353.8970
13C,,-HxCDFs 385.8610 387.8580
13Cy,-HpCDFs 419.8220 421.8191
13C,-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 A% %E 3 CEHPCDDs & Y PCDFs
(PFK) 330.9792 (TeCDDs, TeCDFs, PeCDDs, PeCDFs {fll & )
380.9760 (PeCDDs, PeCDFs,HxCDDs, HxCDFs | & )
430.9729 (HpCDDs, HpCDFs,0CDD, OCDF #|EH)
442.9729 (HpCDDs, HpCDFs,0CDD, OCDF | %E )
Co-PCBs
292.9824 (TeCBs & )
304.9824 (TeCBs HIE H)
330.9792 (PeCBs HI7E )
380.9760 (HxCBs #I|7E fH,HpCBs I 7E )

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

2O mizIEPCBIC L D WHE 2T D, B O PCBs IRE HWEE T, AT
Lrwm~ 7T T7EEIZL D GC-HRMS HIEHEH O GIER O A 7 v~
N7Z T DT LEOEROMEFIZE > TUEZ D m/z ZHNTIER LRV,



o) BEESHE OFE
BEONFTOME T, EEMEE L CODRECTHEREB OFMZ23E Lok, KIEREE
B (PFK %) #EAL, HEREHN 2 Z7I AT, BEBK., HMEE% 2 EH I
& U CHTE DMEICRIET 2, FFIC, 2Rl ZillE 3 5 223 Il E & E &P 2 T E o 4442
EEp X0 LTI SR, @E, —HOREDRIICIT S,

d) SIM HIE#AE

D GC-HRMS % & DFMHFICHEET b,

Q@ WIEAEEREZEAL, O v/~ ADIREEWBT D, v I/~ AT, By I~ AF ¥
vRMER Y IR AESL —F ¥ U (REMRT v L) BRET HE),

@uy v ADINENRZE LTcb, EEYEZRE L, 2EOKE, (REFREM OFEFH, & x5
WEDSHE, B — 7 IBRE ORI MR EZIT 0 . MERSLMITHED 2T X, B ORIE &
179,

@ BRELIEBWHIDD m/z l2HoNWTra~ b 7T L&kt 5,

® MEKR TR, 7 — X WEEEICADANE 2 OFRE Z & IR EAEERBOE =4 —F v
oV, WiIER O, 2,3,7,8-(r SR E MR & O Co-PCBs D4 BEDHERR 21T 5 60,

TE(29) R EAEEREHIEA RN SNV E ) A ADRKEIZ2 5,

HEQGO) RIEAREMEREOE=4 —F vy 2 VD 7 a~ N7 T A ET, E&MFGAEHOHBIREHIC
BOWTSEIZE20 %L EOE@BHMRRD HNHEITIT, ZOEMICTO N TUIER L TLk
B, FRE LTE, REBOBRENR+SThol ) | MIEAEERBOE=4 —F v %
WD m/z DIBRPEY TRV EEDEZ BN D, RBORREBET O &2 WVITRIEAE
EABDOT =S —F v XV D m/z ZEET 5% L CRIEARERAROE =4 —F v 3L
Dr v~ h7T LADINEDOEBZFHHNIZIIZ DBLEDRS D,

) RERDOEM
a) IZHER DRI E
K AR E R A U 2 1 R FE 1T %F U Tl 3 [l GC-HRMS (ZiE A L SIM B E#RIEZ 4T > T\
EREEKR CEF 1S AU EOT—4 %155,

b) /A RBIZHTHE—7 B I DHER
Bt EEORW R BRI EREERED 7 o~ NI LIBWT, R—25 A D ) A XE (N)
IR DEEME O — 7 m S (S) Ok (SIN) 10 LLETH D Z L& & fEidd 5H00,

HGB) ZZT, JARE (N) KOE—27;mE () 1%, — Ik L Tkdbd, £9, v —72
O (B — 7 OEIEO 10 (GFEEOHPH) O/ A4 REFHIIL, ZOEERED 2 %% /A
Mg (N) LF 200, BRI ) A ROF KA L FoME & ORI LR ERED S L7 5
e, TOWRD 25 % ) A4 XM (N) &35, —hH, /A RXOFREEZR—=ATF (L L, N
—ATGALVDI) A RERKIIE—7 by T EROTIOEZE—I &GS (S) £T5,

¢) B'— 7 ERE DB K OmER
Bonfcrzu~w b7 TL00, SEEYWEOXIET D250 m/z DA > O — 7 HIEDEE
ek, HBRFORNMEKGELNOHEE SIND mz i8ER E 15 %N T—HT 25 Z & 2
w35,



d) FARREOCE
O HEEDERONIEEDE O Y — 7 HfE %2 RO, FIEEDEOXIST 57V —r 7T v 7 AR
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2,3,3°,4,4°,5-HxCB #156 X0.00003
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	1 用語・略語の定義
	1.1 調査の分類
	(1) 地域概況調査：土壌中のダイオキシン類の概況を把握するために実施する調査。一般環境把握調査、発生源周辺状況把握調査、対象地状況把握調査に分類される。
	a) 一般環境把握調査：一般環境における土壌中のダイオキシン類濃度の状況を把握するため、特定の発生源の影響をあらかじめ想定せずに実施する調査。
	b) 発生源周辺状況把握調査：ダイオキシン類を発生し排出する施設が、一般環境の土壌に及ぼす影響を把握するため、発生源の周辺において実施する調査。
	c) 対象地状況把握調査：既存資料等の調査によりダイオキシン類による汚染のおそれが示唆される対象地における土壌中のダイオキシン類濃度の状況を把握するため、実施する調査。

	(2) 調査指標確認調査：地域概況調査の結果、告示別表備考3に示す250 pg-TEQ/g（以下「調査指標値」という。）以上の地点が判明した場合、その周辺における土壌中のダイオキシン類濃度を把握するため実施する調査。
	(3) 範囲確定調査：(1)又は(2)の調査の結果、告示に定める土壌の環境基準を超える地点が判明した場合、環境基準を超える土壌の範囲及び深度を確定するため実施する調査。
	(4) 対策効果確認調査：汚染の除去等の対策を実施した場合、その効果を確認するため実施する調査。
	(5) 継続モニタリング調査：調査指標値以上の地点について、土壌中のダイオキシン類濃度の推移を把握するため、3年～5年の期間をおいた後に実施する調査。

	1.2 分析に係る用語、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（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) µg：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）
	注(1) International Union of Pure and Applied Chemistryの略。



	2 対象物質
	3  調査・測定方法
	3.1 調査・測定方法の概要
	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)  地域概況調査
	a) 資料等調査
	① 土地利用及び管理状況の履歴（人為的攪乱、客土の実施、資材（農薬等）施用の可能性等）
	② 土地の起伏、想定される風の流路等の周辺状況
	③ 土壌の種類（国土調査法に基づく土地分類調査等を参考）
	④ 発生源周辺状況把握調査の場合は、発生源からの距離、発生源からの排出状況、排出経路（事故等の場合はダイオキシン類の漏出の可能性、時期、場所、漏出物質名及び漏出量　等）
	⑤ 対象地状況把握調査の場合は、過去に行われた廃棄物の野焼きや焼却灰等ダイオキシン類を含むおそれのある廃棄物が埋設された範囲、ダイオキシン類対策特別措置法に定める特定施設に係る届出等の関係書類、ダイオキシン類を発生するおそれのある施設の配置図及び排水経路、過去の地下水・土壌の分析データ等

	b) 一般環境把握調査
	c) 発生源周辺状況把握調査
	① 発生源とシミュレーションにより求めた注(2)最大着地濃度発生地点を結ぶ直線上において、以下の4地点。
	② 最大着地濃度発生地点を通り、発生源を中心とする円上で、最大着地濃度発生地点の近傍の地点（2地点）　E、F
	③ 発生源及び最大着地濃度発生地点を通る直線と、この直線と発生源において直交する直線上において、発生源からの距離が最大着地濃度発生距離にある3地点G、H、I
	注(2) 「ごみ焼却施設周辺環境におけるダイオキシン類濃度シミュレーション調査結果」（平成9年5月環境庁ダイオキシンリスク評価検討会報告）で算出した代表的なごみ焼却施設より排出されるダイオキシン類の最大濃度発生距離（参考資料1）を参考として、年平均風向より試料採取地点を選定してもよい。

	d) 対象地状況把握調査
	e) 地域概況調査の結果の評価

	(2) 調査指標確認調査
	a) 土壌の追加調査を行う場合の調査地点の選定
	① 一般環境把握調査で調査指標値を超えた場合
	② 発生源周辺状況把握調査又は対象地状況把握調査で調査指標値を超えた場合

	b) 調査指標確認調査の結果の評価

	(3) 範囲確定調査
	a) 平面範囲の確定
	① 調査地点の設定
	② 調査結果の評価と平面汚染範囲の確定

	b) 深度範囲の確定
	① 調査深度
	② 調査結果の評価と深度範囲の確定


	(4) 対策効果確認調査
	a) 土壌の掘削除去対策を実施した場合
	b) 土壌の原位置浄化対策を実施した場合
	c) 覆土・植栽等による被覆対策を行った場合
	d) 結果の評価

	(5) 継続モニタリング調査

	4.2 試料採取
	(1) 試料採取
	a) 試料の採取に当たっては、既存資料等の調査により土地の履歴が明らかな場所を選定する。
	b) 試料の採取に当たっては、10 m～20 m四方程度の裸地で、落ち葉等で覆われていない場所を選定する。表層に落ち葉等の被覆物がある場合には、それらを除去する。やむを得ず草地等で採取する場合には、植物体の地上部を鎌等で刈り取り、除去した後、土壌を根茎を含んだ状態で採取する。
	c) 原則として、5地点混合方式により試料採取を行う。すなわち、調査地点1地点につき、中心及び周辺の4方位の5 m～10 mまでの間からそれぞれ1箇所ずつ、合計5箇所（地点）で試料を採取し（図－7参照）、これを等量混合する｡ 　なお、調査地点の状況により、5地点混合方式の間隔が十分にとれない場合は、間隔を小さくして5箇所（地点）から採取するか、または、中心及び4方位以外で、調査地点の代表性が確保できる5地点を設定し、試料を採取してもよい。
	d) 試料採取深度は、地域概況調査については、地表面から5 cmまでの部分を採取する（参考資料2）。なお、農用地等人為的な攪拌を伴う土地において調査する場合の試料採取深度は地表面から30 cmまでの部分を採取する。
	e) 試料採取は、原則として直径5 cm程度、長さ5 cm以上の柱状試料を採取し（図－8参照）、そのうち上部（地表面）より5 cmまでの部分を試料として採取する。農用地等、人為的な攪拌のある土壌については、同様に上部より30 cmまでの部分を採取する。 　その際、試料採取量は分析試料として必要な量、すなわち乾重で100 g程度確保する（長さ5 cm、直径5 cm以上の柱状試料を採取すると、試料採取量は概ね150 g以上となる）。 なお、砂質土壌等で柱状の採取ができない場合は、シャベル、スコップ等を...
	f) 採取した土壌は、ステンレス製等でダイオキシン類が吸着しにくく、密封が可能で遮光性がある容器注(3)に収める。分析は試料採取後直ちに行う。分析を直ちに行えない場合には、冷暗所（4 ℃程度）に保存し、できるだけ速やかに分析を行う。分析に用いた試料（等量混合したもの）の残りを長期保存する場合は冷凍保存（-5 ℃以下）する。
	g) 採取した土壌の状況は、現地で土性の判定を行い、記録する。土性については、野外土性の判定方法（参考資料3）を参照し行う。また、土色についても、肉眼またはマンセル表色系等を用いて判定、記録する。
	h) 試料採取時の記録として、少なくとも下記の情報を記録し、整理・保管する。
	注(3) ブランク試験によって、測定に支障がないことを確認する。試料容器のブランク値を分析値に影響がないよう十分低くなるように管理しておけば毎回行わなくてもよいが、試料容器の種類の変更があった場合には、その都度ブランク値を確認する。（また、市販品の保証がある場合でも、ブランク値の確認を行っておく。）



	4.3 分析試料の調製
	(1) 採取試料の風乾注(4)
	注(4) 注(14)のソックスレー・ディーンスターク形抽出器により抽出を行う場合は、この操作を行わず、注(14)により試料の調製を行う。
	注(5) アルミホイルを使用する場合は、有機溶媒等で洗浄する。また，直接試料の上に被せると、風乾しにくくなるため、直接被せるのではなく、山折りにして被せるとよい。布等を使用する場合は、使用する布等からの汚染にも十分注意することとし、必要に応じて有機溶媒等で十分に洗浄する。
	注(6) 秤量して、水分の減少がなくなったことを確かめる。
	注(7) 空気を入れ換えるための、試料が吹き散らされないような緩やかな換気は行ってもよい。

	(2) ふるい操作
	注(8) 腐植（落葉等が分解し、植物組織が判然としなくなっているもの）等は、前もって除去しない。

	(3) 等量混合

	4.4 その他の情報

	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) 硫酸：JIS K 8951に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(13) 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。
	(14) 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。
	(15) 硝酸銀：JIS K 8550に規定するもの、又は同等の品質のもの。
	(16) 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。
	(17) 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。
	(18) 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。
	(18) 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。
	(19) 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。
	(20) 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。
	(20) 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。
	(21) 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。
	(22) 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。
	(23) 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 µm）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...
	(24) 水酸化カリウム（質量分率2 %）を含むシリカゲル：(23)の活性化シリカゲル100 gに対して、(14)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。
	(25) 硫酸（質量分率22 %）を含むシリカゲル：(23)の活性化シリカゲル100 gに対して、(12)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。
	(26) 硫酸（質量分率44 %）を含むシリカゲル：(23)の活性化シリカゲル100 gに対して、(12)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。
	(27) 硝酸銀（質量分率10 %）を含むシリカゲル：(23)の活性化シリカゲル100 gに対して、(15)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。
	(28) 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。
	(29) 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。
	(30) 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。
	(31) 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。
	(32) 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。
	(33) 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。
	(34) 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(10)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(10)溶液のものを添加する。

	(35) 検量線作成用標準液：(33)の標準物質と(34)a)のクリーンアップスパイク及び(34)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～1,0...
	注(9) 精製によりPCDDs・PCDFs及びCo-PCBsの測定分析に影響を及ぼす成分が含まれていないことが確認されれば使用できる。
	注(10) デカン、トルエン又は2,2,4-トリメチルペンタンでもよい。


	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 R3505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(11)で、250 ℃～300 ℃で使用可能なもの。
	注(11) 大量注入方式の場合、GC注入部の設定条件によっては、例えばOCDDとHpCDDsの濃度差が非常に大きい場合OCDDの脱塩素がHpCDDsの定量値に影響を与えることがあるのでGC注入部の設定条件は十分に検討した上で設定する必要がある。
	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 µA
	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）
	注(12) クリーンアップスパイクで添加した内標準物質の回収率は、シリンジスパイクとした内標準物質を基準にして求め、50 %～120 %の範囲内でなければならない。その範囲内でない場合には、再度前処理をやり直す。
	注(13) 残りの抽出液は、再測定をする場合に備えて一定期間冷暗所に保存する。

	(2) 抽出
	注(14) 風乾をせずに試料からの抽出を行う場合、次の方法を用いることもできる。 ソックスレー・ディーンスターク形抽出器を用いる方法 　採取した土壌試料を4.3(2)に準じてふるい操作を行い、5地点混合方式により採取した5つの試料を4.3(3)の等量混合（乾燥重量当たり）し、分析用の試料とする。分析試料10 g～50 g（乾燥重量当たり）を円筒ろ紙にはかり取り、内標準物質を添加する。試料をソックスレー・ディーンスターク形抽出器に入れ、トルエンを用いて16時間（100回転程度）以上抽出を行う。この抽...
	注(14) 風乾をせずに試料からの抽出を行う場合、次の方法を用いることもできる。 ソックスレー・ディーンスターク形抽出器を用いる方法 　採取した土壌試料を4.3(2)に準じてふるい操作を行い、5地点混合方式により採取した5つの試料を4.3(3)の等量混合（乾燥重量当たり）し、分析用の試料とする。分析試料10 g～50 g（乾燥重量当たり）を円筒ろ紙にはかり取り、内標準物質を添加する。試料をソックスレー・ディーンスターク形抽出器に入れ、トルエンを用いて16時間（100回転程度）以上抽出を行う。この抽...


	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(15)
	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(16)注(17)注(18)。
	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(16)注(17)注(18)。
	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(18)。
	注(15) 試料に硫黄分が多量に含まれることが予想される場合（濃縮液に硫黄臭がしたり、硫黄の結晶が析出するなど)は、硫酸処理後または多層シリカゲルカラムクロマトグラフ操作前に、濃縮液（ヘキサン溶液）の硫黄分除去を行う。 　硫黄分除去は、濃縮液に銅チップ（塩酸処理した銅線を細かく切ったもの）を黒色の硫化銅が生成しなくなるまで加え、ろ過して行う。あるいは硝酸銀シリカゲル又は銅チップをカラムに詰めて濃縮液を通過させる。カラム全体が着色した場合は、再度、この操作を繰り返す。
	注(16) 硫酸処理と同様な効果は硫酸シリカゲルだけを用いた処理で得られるため、試料によっては硫酸シリカゲルカラムクロマトグラフ操作を用いてもよい。
	注(17) 濃硫酸の添加は、硫酸と有機物の反応による溶媒の突沸に十分注意し、数mL程度から始め、着色の度合いにより徐々に添加する。また、必ず手袋やマスク等の保護具を使用すること。
	注(18) 濃縮液にトルエンが多く残留しているとカラムクロマトグラフ操作による精製に影響を及ぼす可能性があるため、濃縮時に、ヘキサンを加えて濃縮する操作を繰り返すことで、共沸によりトルエンを除去する。

	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(19)、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(20)。
	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(20)。
	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。
	注(19) 底部にガラスフィルタがあるカラムクロマトグラフ管の場合、石英ガラスウールを詰める必要はない。ガラスフィルタのあるカラムクロマトグラフ管を使用する場合、フィルタ部に試料液が残り、二次汚染を引き起こすことがあるので、アセトン及びヘキサン等で超音波洗浄を行う等、器具による操作ブランク値の上昇を起こさない洗浄を行うこと。
	注(20) カラムクロマトグラフ操作におけるPCDDs・PCDFs及びCo-PCBsの溶出条件は、飛灰等の抽出液を用いて分画試験を行って確認しなければならない。

	c) 多層シリカゲルカラムクロマトグラフ操作注(15)
	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(18)注(21)。
	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(18)注(21)。
	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 %）シリカゲル3 g、シリカゲル0.9 g、硫酸（質量分率44 %）シリカゲル4.5 g、硫酸（質量分率22 %）シリカゲル6 g、シリカゲル0.9 g、硝酸銀（質量分率10 %）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を順次充てんする注(22)。このカラムの...
	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(20)。
	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。
	注(21) 窒素気流による濃縮操作によって目的物質の損失を招かないように、溶液の表面が動いているのがようやく見える程度に窒素気流を調節して溶液が飛散しないように注意し、また、完全に乾固させてはならない。溶液に大きな渦ができるほど窒素を吹きつけたり、完全に乾固させると、目的物質の損失を招くことがある。
	注(22) 硫黄分の多い試料に対しては硝酸銀シリカゲル、または、銅粉・銅チップを増量する。


	(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(23)
	注(23) 活性炭シリカゲルには、ブランクが含まれる場合があるため、使用前にブランクを確認し、必要に応じて使用前またはカラム充填後に活性炭をトルエンで洗浄することが望ましい。しかし、試料及び充填剤にトルエンが残留していると#114等が活性炭に保持されず第1画分に流下してしまい、回収率が低下することがあるので、トルエンを十分除去する必要がある。
	注(24) 適切にPCDDs、PCDFs、及びCo-PCBsの画分が得られるのであれば、カラムを逆転させなくてもよい。この場合、トルエン溶離液（第3画分）の量がより多く必要になることが多い。あらかじめ飛灰等の抽出液を用いて分画試験を行い確認しておく。カラムを逆転させないのであればカラム上部の石英ガラスウールは必要ない。

	・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
	注(25) 同定及び定量の操作条件によっては、濃縮液を分けないで行うことも可能である。その場合の手順はこの限りではない。（ただし、飛灰等の抽出液を用いて分画試験を行って確認する。）
	注(26) アルミナの活性は製造ロットや開封後の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、1,3,6,8-TeCDD及び1,3,6,8-TeCDF等が第1画分に溶出する。また、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第2画分に溶出しない場合もあるため、飛灰等の抽出液を用いた分画試験で活性度を確認する。


	(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(19)、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。
	注(27) 一度使ったゲル浸透クロマトグラフ用カラム充てん剤を再利用する際は、カラム上部の着色部分を除去後、ビーカーに取り出してジクロロメタン（樹脂全体を浸して薬さじ等で撹拌するのに足りる程度の量）を加え、樹脂を壊さないよう注意しながらゆっくり撹拌後、ブフナーロート等で溶媒を吸引ろ過する。その際吸引しすぎて樹脂を乾固させないよう注意すること。この操作を5回以上繰り返したあと、溶媒をジクロロメタン（体積分率50 %）を含むシクロヘキサン混合液にかえて懸濁、吸引ろ過を2回繰り返し、同じ溶媒に懸濁してカ...

	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。



	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
	注(28) 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秒間程度であるが、1つのピークに対して十分な測定点を確保するため、クロマトグラムにおける単独成分の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慮して、時間分割...

	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(29)。
	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(30)。
	注(29) 校正用標準試料は導入量が多いとノイズの原因になる。
	注(30) 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チャンネルのクロマトグラムの応答の変動を範囲内に抑える必要がある。


	(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(31) 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(32) 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(33) 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(33) 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
	注(34) 内標準物質添加後の分取・分割の補正をする。


	5.10 結果の報告
	(1) 結果の表示方法
	a) PCDDs・PCDFs
	注(35) 汚染源を推定する場合等、必要に応じて、1,3,6,8-TeCDD、1,3,7,9-TeCDD、1,2,7,8-TeCDF等の化合物の濃度も定量し記載する。

	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。
	注(36) 操作ブランク試験値が大きいと測定方法の検出下限及び定量下限が悪くなるばかりでなく、測定値の信頼性が低下するため、操作ブランク試験値は極力低減を図らなければならない。そのため、必要に応じてクリーンドラフトの中で前処理操作を行う等、操作ブランク値の低減に努める。


	(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：採取した土壌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。土壌試料の等量混合に当たっては、混合を十分に行う。

	(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(37)。
	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(37)。
	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慮...
	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慮...
	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。
	注(37) キャピラリーカラムを300 mm程度切断（両端又は片端）することによって測定対象物質と他成分との分離に問題がなければ交換しなくてもよい。


	(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

	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（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。
	a) 試料の調製、抽出、精製及び濃縮を行うエリア。
	b) 高分解能ガスクロマトグラフ質量分析計（GC-HRMS）による分析を行うエリア。

	(3) 共用のGC-HRMSを用いるときは、一定期間をダイオキシン類分析専用とするとともに、本体及び周辺の汚染のないように分析を行う。

	7.3 分析室等の立入規制
	(1) 分析室への立入りは、関係者に限定する。
	(2) 分析室のドアには、関係者以外立入らないよう表示を行う。

	7.4 換気システム
	(1) 分析室は、ドラフトチャンバーにより排気を行う。
	(2) 排気された空気は、活性炭フィルタ等の処理装置により処理したのち排出する。

	7.5 その他の設備
	(1) 排気

	7.6 分析室内での業務について
	(1) 分析室内では、専用の実験衣及び靴を着用する。
	(2) 作業中は、手袋を着用する。
	(3) 液体の採取はシリンジ等を使用する。ピペットを用いる場合には、安全ピペッター等を用い、決して口で吸い上げてはならない。
	(4) 高濃度汚染試料を取扱う分析においては、防じんマスクを着用する。

	7.7 標準物質の取り扱い
	(1) すべての標準液の目録を作成する。
	(2) すべての標準液は、二重栓式試料ビン等に入れ冷蔵庫に保管する。高濃度の標準物質及び標準液は、カギのかかる保管庫に保管し、使用のたびごとに使用量及び残量を記録する。

	7.8 試料の取扱い
	(1) 濃縮した抽出液は、密閉できるミニサンプルビン等に入れ冷蔵庫に保管する。
	(2) 長期間の保管が予想されるときは、褐色アンプル中に封入し、破損しないように保護したのち、冷蔵庫または冷凍庫中で保管する。
	(3) 不必要になった試料液は、適切に処分する。
	(4) ダイオキシン類を含む試料を運搬する場合は、密閉型のプラスチックコンテナに入れて運ぶ。

	7.9 分析中の事故の場合
	(1) ダイオキシン類を含む抽出液等を分析中に浴びる等の皮膚接触が起きた時は、直ちに接触部位を石鹸で洗う。
	(2) 分析室内でこぼし事故があった場合は、汚染した部位を、水でしめらせた紙タオルで拭き、ついでその部位をアルコールまたはトルエン等の有機溶媒で拭き取る。

	7.10 廃棄物の保管処分等
	(1) ダイオキシン類に汚染された廃棄物（手袋、マスク、紙タオル、測定済み試料溶液、GC-HRMSの真空ポンプの廃オイル等）は、専用密閉容器等で適切に保管し、処分する。
	(2) 廃水は、活性炭等により適切に処理した後、排水する。

	7.11 作業記録
	(1) 分析室立入者の記録をする。
	(2) 作業日報を作成し、分析従事者の作業時間等を記録する。
	(3) 標準液は、物質名、数量、濃度及び入手先や、供与先等を記録し、使用状況も記録する。
	(4) 廃棄物の保管状況や処理状況を記録する。
	(5) その他必要と考えられる事項を記録する。

	7.12 健康診断


