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　Thc 　Japall　Socict＞・fbr　Analytical　Chemist喜y 　ca 】
−
ried 　 ou1 　pi

’
oflciency 　LesLing 〔〕n 　thc 　determjna−

tion 　of 　dioxhls（P ｛）艮ych亘orodibcllz （）
−P−dioxills，　PolydllorodibcnzofUrarls　and 　coplanar 　pdychloro −

biphcnyk）in　fly−ash 　ofl　a 　was 匸e　indnerator ．　The 　proficicncy　testing 　of 　analytical 　laboratories　is

bascd　 oll　ISO／IEC　Guidc　43−1 “PI・（，flcicnc｝，　testing 　by　interlaborator＞
’
comparisons

”
，　This　tcst−

illg　was 　carried 　ollt 　rrom　Novclllbcr　2000　to　March 　2001，with 　thc 　participation　c）f　411aborat 〔）
−

ries ．　Thc 　t．est 　reslllts 　were ；0．987　n 暫TEQ ／g　ohotal 　dioxin　collccntration 　on 　the 　average ，13％

iTI　r（＞bust　standard 　deviation．　
「
1丶vo 　labs　were ．illdged匸o　b亡〕 u − satisfactony

’because　of 　their　large　z−

scorc 　in　thc 　robust 　Illethod （（）vcI
’3iIl　absolutc 　valuc ）．

Keg：words ； proficicncy　testing ；dioxins ；fly−ash ；GC −MS 　aIlalysis ．

1　 は じ め に

　工 業製 品 の 国 際取 引 や 工 業 生 産 の 国際 化 の 拡 大 に よ り多

国 問 に わ た る 製 晶 品 質の 保証 の 要 求 が 強 ま り ， また 製造 物

1

社 団法 人 日本分析化学 会ダ イ オ キ シ ン類 分析技 能試験実 行委員

会 ： 141−｛1031　東京 都晶川区西五 反田 1−26−t　 五 反 田 サ ン ハ

イ ツ S｛
’
）4 号
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日本 鋼 管 テ ク ノ サ
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川 崎 区南 渡 田 町 1一且
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−
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1ヒ丿（路 3 −9 −27
’

日 本総 研 株式 会社 ： 4S（」
一
〔｝837 　静岡県浜松 卩1fV．lj

’
島町 1622
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」FE ス チ
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ル 株式会社 ス チ
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崎 Ilf川 1［1奇区南 ll斐田 町 1−1
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責任や 化学物質の 安全性 の 保証 とい う社会責任の 問題 ，そ

して 法規制 に直接 か か わ る環境分析 な どとい う観点 か ら，

化 学 分 析 の 信 頼 性 の 保 証 に つ い て の 関 心 は 国 内的 に も国 際

的 に も急速 に 高 ま っ て い る ．

　こ れ に対 応 す べ く制 定 され て い る国 際 規 格 に は ［Sぐ）〆臣 G

Guide　1702S　General　requiremcnts 　for　the　c（）mpctcnce 　of

testing 　and 　calibrati （）n　laboratoricsが あ り，我が 国で は こ

れ の 内 容 を Jls化 し た規 格 匚IIS　Q　i702S 試 験 所 及 び 校．LL

機 関 の 能 力 に 関す る
一

般 要 求事項 」 が 制 定 さ れ て い る ．こ

の 規 格 は，試験 所
・校 正 機 関 の 能 力 の 適 格 性 に つ い て 詳細

に規 定 した もの で あ る，そ して こ の 「適格性．亅の 審査が，

化 学 分析 の 分 野 で は （財 ）日本 適合 性 認 定協会 （Thc 」apan

．PLccrcditation　Board 　fbr　Ccmfbrmh
｝
・AsscssmcnL ．IAB）あ

る い は 日本化学試験所認定機構 （JapaTi　Chemi （：aL　Lab〔〕ra −

tory 　Accreditatioll，　JcLA） な どの 認 定 機 関 に よっ て 実 施

され て い る 試験 所 認 定 で あ る．しか しなが ら，こ れ らの 認
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定 は従来多く見 られ た資格認定の よ うに ，い っ た ん 取得す

れ ば そ の 効果が 永続す る もの で は な く，例 え ば 1 年 i 回

とい うよ うな比 較的短 い 期間で 適 格性が 持続 さ れ て い る こ

とを確認す る こ とが 要求され て い る．その 判断の 方法 と し

て 「ISO ／IEC 　C．uide 　43 　Pr 〔｝ficicncy　tcsting 　by　intcrlab （〕ra10 −

ry 　comparisens （試験 所 問 比 較 に よ る 技能試験）」 が 用 意

さ れ て い る．そ して こ の 試 験 の 手法 は そ の Guide 　43−］，

Part　1； Deve ］opment 　and 〔レperation　 of 　I）r〔レficiency　testing

scheines ．（第 1 部　技能試験 ス キーム の 開発 及 び運 営 ） に

よれ ば

　 （1） 測 定 比 較 ス キ ーム （Mc としsure111em 　cOmparison

　　　 sche ・nes ）； 特性値 が 既知の 均質 な 試料 を 試験所問

　　　 に 配布 して 技能試験 を 行 うもの ，既知 の 値 を基 準

　　　 に し て そ の 不確 か さ と試験所 の 測定値 の 不確 か さ

　　　をもとに次式 に よ る En 数 で 評価を行う．

　　　E 】1
＝

（x
− X ）／（Ux2 ＋ Ux

’1
）
1
’
／，「t

　　　　こ こ に，Xl 参加 試 験 所 の 測 定 値 ，　 X ： 付 与 さ れ

　　　た 認 知 の 値 ， U ．， ： x の 不 確 か さ （拡 張係 数 k ＝2），

　　　Ux ： X の 不 確か さ　（拡 張係 Vlx　Jt＝2）．

　　　En 数 の 絶対値 が 1 以 1・
．
の と き，結 果 は満足 す る．

　（2）共 同 実 験 ス キ ー ム （lntcrlaboratoi・y　 testing

　　　 schemes ）： 特 性 値 が 未 知 の 均 質 な 試 料 を 試 験 所 間

　　　 に 配 布 して 技能試 験 を 行 うも の ．評仙 は ロ バ ス ト

　　　法 Z ス コ ア で 行う．

　 とあ る．こ の 詳細 は 2・3 を参照，

　 日本分析化学会で は，か ねて か ら我 が 国の 化学分析 の 信

頼性向 F．を推進すべ く理事会の 下 に 分析信頼性委員会を設

置 し，そ の 具体策を立 案 ・推 進 して きた が，上 述 の よ う な

情勢 に対応 して技能試験 品 質マ ニ ュ ア ル
］］
を整備 し，1999

年に 理 事会の 下 に技能試験専門委員会を設置，学会と して

の 中 立 的 立 場 か ら化 学 分 析 を業 とす る試験 所 にか か わ る技

能 試験 を ISOflEC 　Guide 　43−1 に基づ い て 実 施す る こ と と

した．具 体的 な 分 析対象 につ い て の 技 能試験 の 実施 は，技

能 試験 専 門 委 員 会 の 下 部 に対 象 ご とに実 行 委 員 会 を設 置 し

て 実 施 す る．

　 当 学 会 に お け る 技 能 試 験 の 手 法 に は上 記 の （2）を採 用 し

た．す な わ ち，複 数 の 試 験 所 に 共 通 試料 を配布 し，．．一定 期

限で 報告 され た 分析結果 を統計的 に処理 し，各試験所 の 結

果 の 中 央 値 か ら の 離 れ 具 合 い を z ス コ ア で 表 す もの で あ

る．

　第 1 回技能試験 は 水 中 の 金属 分 析 を テーマ と し ， 1999

年 10 月に ，実行委員会を（社 ）日本環境測定分析協会 と共

同 の 形 で 実施 した （テ
ー

マ に よ り実行委員会を他 の 専門 団

体 と共同で 組織す る こ とが あ る ）．以 来，回 を市 ね，2004

年 4 月 現在 ，2S 回 を 数 え て い る が，そ の うち ダ イオ キ シ ン

類分析技能試験 は 第 5 回 が 進行中 で あ る．こ れ まで の 受験

試 験 所総 数 は 技能試験全 体で 延 べ 約 3000 を超 え て い る．

　 こ の 技能試験 で 得 られ る デ
ー

タ は その 時点 に お ける ，あ

る 意味で の 我が 国 の 化学分析機 関の 技能 レベ ル を示す貴 重

な もの で あ る．し たが っ て，こ の 結果 を公 的な記録 と し て

保存す る こ と は 有益で ある と 判断 し，その 結果を順次学会

誌 に 報告す る こ と と した．

　 こ こ に 掲 げ る もの は
， 2000年 12 月 よ り実 施 した フ ラ イ

ア ッ シ ュ 中 の ダ イ オ キ シ ン 類 分析 〔ダイ オ キ シ ン 類 分 析第

1回 ） の 技 能 試 験 結 果 の 報 告 で あ る．こ の 報告 の 共 著 者 は

第 1 回 ダ イ オ キ シ ン 類分析技能試験実施当時 の 技能試験

実行委員会の メ ン バ ー
で あ る．

2 技能試験 の 実施

　 日本分析化学会技能試験専門委員会は，試験計画の 立 案，

予法 の 検討，試験結果の 評価 を担当 し て い る，また
， 委員

会 は 試験所 へ の 文書 配 布，試験試料 の 調製方法や 試験方法

か ら報告書 の 作成 に至 る まで，すべ て の 手順 の 品 質マ ニ ュ

ァ ル
L1，
を 制 定 し，試 験 の 実 施 はす べ て こ の マ ニ ュ ア ル に

よっ て い る．

　2・1　試験 の経過

　2000 年 9 月 初 め に 会告 と して 技能試験 の 募集告知 を行

い ，ll 月 2・1 凵 の 締 切 ま で に 41 試 験 所 の 応 募 が あ っ た．

12 月 8 日に 試験試料 フ ラ イア ッ シ ュ を各試験所へ 送付し，

翌 2001 年 3 月 9 日 を 分析結果報告の 締切 と した．こ の 試

料 は
一

般廃棄物焼却炉 か ら 採取 し た フ ラ イ ア ッ シ ュ を精

製 ・粒度調整 ・均質化 を行 っ た もの で，囗本分析化学会が

ダイ オ キ シ ン 類分析 用標準物質 （低濃度） と して 当時 開発

中 の もの の
一

部 で あ り，別
．
途 共 同実 験 に よ っ て ダ イ オ キ シ

ン 類 紐 成が 確 定す る予 定の もの で あ っ た．

　集 め られ た 各試験 所 の 報 告 結 果 は統 計 処 理 を 行 っ た 後，

そ の 結 果 を
一
次 報 告 書 と し て 各 試 験 所 に 3 月 末 に 送 付 ．

入 力 値 の 誤 り等の 点 検 を受 け，返送 され た もの につ い て 作

図 ・評 filliな どの 作 業 を経 て ，2001 年 5 月 9 口 付で 報告書

と して 完 成 され た．

　 2・2　試験方法

　ダ イ オ キ シ ン 類 分析 の 手順 書 は ，「JISKO312工 業 用

水
・1．1場排水中 の ダ イオキ シ ン 類 及び コ プ ラ ナ

ーPCB

（ポ リ 塩 化 ビ フ ェ ニ ル ） の 測 定方法 」及 び 当 時 環 境 省 で 検

討 中 で あ っ た 底 質 調 査 方 法 マ ニ ュ ア ル （案 ）を参 考 に 作 成

し， 配布 さ れた．こ れ に は一L記 規 格 や マ ニ ュ ア ル 案 に な い ，

試料を酸で 溶解す る乎法が 含まれ て お り，凵本 分 析化学 会

独 自の 内容の もの で あ る，

2・3　技能試験結果の 評価方法

技 能 試験 結 果 の 評 価 は ζ ス コ ア に よ っ て 行 っ た．

z ス コ ア は 各試 験 所 の 報 告値 が ， そ の 試 料 に付 与 され た
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Table　 l　Chemical　compositi 〔｝110fhomogenized 　ny−ash 　that 　taken 　in　thrce 　containcrs 　fmm 匸hc　V−blcnder

G ぐmlainer 　NI，．

L23

SaTnPlinH
　 　 　 　 　 　 　Sio2，％
posil／iotl

　 　 　
一1

NIn〆gkg
　 　 　

一
［

GL1〆gkg

Ave 聖
1age

　 σ，rIRSD
、％

Zn 〆gkg
．

uppe1110

、、
・eruppe

「

loweruPPe

「

lowcr

18．518
．618
．518
．518
．6t8
．8t8

．58
〔｝」 16｛）

0．7

0．90
‘工．920
．890
．890
．920
．田

f）．91
〔）．〔｝i38
’t．5

う．345
．325
．235
．BO5
．215
．255

．28
【）．05241
．o

6．3｛工
6．396
．4s6
．286
．696
．5t6

．42
〔1．t．922
．1

waler 〔〔

．
mlcn1 ，％

o．890
．890
．920
．900
．920
．9（工

o．900
．〔）tt37i
．5

a，「1 ：sLandai てi　dcviat．ion ；
RSD ：rchli 、．e 〜1anciard 　de、．iat．ion ： Anal

ン
：i〔：al　melh 【，d ： atka ］i　Ei．tsic川1−gr〜L、

・imelL
）
・R） r　Si（二）2 ；

K
．
：P−aLomic 　cmis −

sh ，ll　sPcI
．
ぼ （／）rTIL／Lll

．
負：，r
’
mcLatTic 　clcmems ：Dr＞

．ingc 〔｝ndili 〔m 　forwaLer 〔：ont ．t’／tlT　measlu ・
cm ⊂｝m ： ad 〔［5℃ 且br　2　hrs

値 （通 常 は 全 体 の 平均値や 中央値）か らの 離 れ の 度合 い を 　 囲） と は上 四 分 位数 と下 四 分位 数 の 差。従 来 法 に お け る 標

示す指標 となる もの で ，次の 式 に よ っ て 計算され る ．　　　　 準偏差 に 相当す る．

z ＝
（．r
−

♪（）．fs

　こ こ に，x ： 参加試験所 の 報告値 （2 個 の 測定値 の 平均

f直），X ： 付
Pj’さ れ た 値 ，例 え ば 全 体 の 平均 値．メ デ ィ ア

ン ，認 証値 な ど，．SI 全 結 果 の ば らつ きの 推 定値 ， 例 え ば

全 体 の 標 準偏 差 ，正 規 四 分 位 範囲 等．

　従来，共 同 実 験 結 果 の 統 計 計 算 は IS（）t5725　ACCIImcy

（tl
’
uCIICss 　and 　precision）〔，f　IILelts しn

』
emen し methods 　and

rcsu ［1／s 及 び 」IS　Z　8402
厂
測定方法及 び測定結果の 精確 さ

（真度 及 び 精度）」 な ど に 従い ，．一・
つ の 試験項 目 に つ い て 繰

返 し測定を行い ，そ れ か ら併行精度，室内精度及び 室間精

度 を 求 め る の が
一・

般 的 で ，異 常値 の 検出の た め に Cochl ・
11］1

＆ Grllbbs 法や Dixon 法が 適用 され て きた．

　
一．・
方，　APL へC 　（Asia　Pnciflc　Lab 〔｝ ratory 　Accreditation

（：：o ｛〕peratiol
’
1，ア ジ ア 太 平 洋 試験 所認 定協力機構） な ど で

行 わ れ て い る 技 能 試 験 で は ロ バ ス ト法を 用 い て 各試験所の

z ス コ ア を算 出 し，評 価 を 行 う ISO 　Guide　43−1 に よ る
．
方法

が 適 用 され て い る，こ の ノi法 で は異 常値 も最 後 まで 表示 さ

れ る の で ，被試験機関に 対 し透明性 が 確保 され る と い う利

点が あ る ．ま た，ロ バ ス ト法 は試験値 の 中央 約 50％ の デー

タ を 基 に 平均値，標準偏差 に 相 当 す る 指 標 を計 算 す る の

で ，その 外 に あ る 異常値 の 影響 を 受けな い ．こ れ らの 理 由

か ら当学会の 実施す る技能試験 結果の 解析 で は こ の 方法 を

用い た．

　 ロ バ ス ト法 z ス コ ア は 次 の よ うに 表 され る ．

乙
＝（各試 験 所 の 平 均 値

一
メ デ ィ ア ン ），

〆NIQR

　 こ こ に，メ デ ィ ア ン ： 中央値．全体数が 偶数の と きは 二

つ の lll 央値 の 平 均 値，　 NiQR ： ．IE 規 四 分位範 囲 （Normal −

ized　iI】terquartile 　1
’
angc ｝，　IQR 　x 　O．7413，　 IQR 　（1几1分 位 範

　2・4　参加機関

　 こ の 試験 に は ，公益機関 7，民間 34 社の 計 41 試験所 が

参加 した，

　2・5　試料とその 均質性

　試験 に用 い た 試料 は既 述の とお り，一
般廃棄物焼却炉 か

ら採 取 した フ ラ イ ア ッ シ ュ で，当 時 当 学 会 が ダ イオ キ シ ン

類分析川 標準物質 （JSAc　Oi）02） の 開発 を 目的 と して精 製

し均質化 を行 っ た もの の
・
部で あ る，こ れ は以 下 の よ う な

調製 及び 均質性 の 確認 を環境 テ ク ノ ス （株）（北 九 州 ［io に

お い て 行っ た もの で あ る．

　2 ・5 ・1 調製　 　原 料 フ ラ イ ア ッ シ ュ は 異 物 除 去 の 後，

250 μm 目 及 び 106 μmL 【の ふ る い を用 い ，二 段 び）ふ る い

分けを 行 っ た．ご み や 異物 は 25〔｝μm 目不通過で 取 り除か

れ ，106 μmH 不 通過分 は ボ
ー

ル ミ ル で 粉砕後再度 ふ る い

分 け，互06 μm 目通過分 を 集め た．

　106 μm 凵通過分 （見掛 け比重約 0．4，総量約 9〔｝kg） は

容 量 30   1の V 型 ブ レ ン ダ
ー

を 用 い ，9．　O　］
’
1川 で 1 時 問 混

合 して 均 質化 を行 っ た．

　2・5・2　均 質性 確 認 　　 フ ラ イア ッ シ ュ を ブ レ ン ダーか

ら取 り 出 して 3 つ の 容 器 に ほ ぼ 同 量 ず つ 分 け ，各 容 器 に

お い て 深 さ 方向 に 2 点 ず つ 試 料 を採 取 し，粒 度 分 布測 定，

成 分 分 析 及 び 含水 率 の 測 定 を行 っ て均 質性 を評 価 した．

　 2一プ ロ パ ノ ール を 分 散 媒 と した レ ーザー光 散 乱 法 に よ る

粒 度 分 布 測 定 結 果 は ，い ず れ の 試 料 も粒 度 分 布 幅 1〜10〔｝

μm ，粒径分布 の ピー
ク は 15 μm 付近に あ り．そ して 分布

山線 の パ タ
ー

ン は 酷似 して い た ．

　SK ）L／，　 Mn ，（］LL 及 び Zn の 含有率分析 及 び 含水率測 定 結

果 を Table　 l に 示す．そ れ ら の 相対
．
標準偏 差 （RSD ） は

0 ．7 〜2．1 で あ る．　 一
般 に 化 学 分 析 に お い て ，試 料 に お け

る ば らつ き と 分 析 自体 の ば ら つ き の 双 方 を 含 む ば ら つ き
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N ： mtmber 〔｝f　lab〔｝ral【：，F
』ics； 乙 ； ζ su ：］re ； U95 ％ ； ullcer ［aint 》

1
　ibll　average 　of 、、

「hole　da 吐a ；SD ： slandard 　dcviatioli；NIQR ： normalized

interquartile　range ； U95 ％ CV ％ ； U95 ％ ／average （％）； CV ％ c ］as ：SD 〆avcl
．
ヒしge （％ ）； CV ％ 即 b ： NIQR 〆median （％ ）； TEQ ； しoxici 〔y

equivalellcy 　quanli監．ン

は，亅％ 前 後 の 濃 度 レベ ル で は 重．量分 析 で CV 　3％ 程 度，

誘導結合 プ ラ ズマ 発光分光分析 で 5％ 程度 （Jls　M シ リー

ズの 金 属分析 の 例 ） で あ り，Tablc 　 l に お け る ば らつ き は

それ よ り明 らか に 低 い ．

　　こ れ らの 結果よ り，こ の 技能試験 に 配布 した 試料の 均質

性 は ト分 に 高 い と考 え られ る．

3 試験結果 の 解析

報告書
Lb
に す べ て 記録 され て い る．全体量 と して は 極 め て

膨 大 な もの で あ る が，そ の うち，分析 結 果 を集計 した もの

を Table　2 に示す ，

　　評 価 は IS（
．
）〆田 C　Guide 　43−1に 従 い ，次 の よ うに 行 っ た．

lzl≦ Lt　 ：

2〈 」z」〈 3r

lzl≧ 3　 ：

満足

疑 わ しい

不 満 足

各試 験 所 よ りの 報告値 とそ の 統計計算の 詳細 は 技能試験
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Table　4　Apphed 　GC 　cohlmrl 　combillatioIls 丘b1．　separa1i 〔）n　c》f　isomcrs　ofPCDD ，　PCDF 　a】ld　Cc》PCBs

Typc
Ana ］vsis　l Analvsis　2

objectAnalvsis

　3

C｛．，luniiコ

12345678

．
9012

111131415

且6171890123456

12222222

〔エbiect co ］tlllコn c ｛，1UlmL
η

object

Tc−P （：
−Hx

Te−Pe−Hx −Hp

Te−Pe−Hx −Hp −Oc

⊂：P−Sil　88R
〔x−23SOSP
−2331SP
−2331sP
−2331SP
−2S3 ］

SP−2331SP
−233 ］

SP−2S31SP

−2S31SP
−2331SP
−2331SP

−233tSP
−2331DB

−17CP

−Si188DB

−17BPX

−5SP

−2f／　S．　1CP
−Sil　88DB

−5DB
−5BPX

−5DBtsDB

−17SP

−2S31

Hp −（
．
）1：

Hx −Hp −Oc

IIx−iIp−Oc −CoPCB

T ご一P ご一Hx −【．lp−Oc

Pc −Hx −Hp −Oc−（］oPC ：B

Tc −Pc −Hx −Hp −Oc−Cot｝CB

HP −（二）c−〔：：〔JP ⊂：B

Te −Pe−Hx −HI） C）c

Pc−HxTc

−Pe−Hx

Te −Pe−1．lx−1−lpOc

DB −17Rtx
−5rnsDB
−17DB
−17HTDB
一う

D ドー1フ

DB −17DB
−1711TDB
−5MSD

【Y17DB
−171・ITD

且シ］7E

）B．MSD
臨 】7L

）B−5D

匹 5

【

．
）B．5HT

−8D

隊5MSI

）B．5MSE

）ル ］7DB
−］7RH

−17DB

−17SP
−L）／131D

序 1711T

（〕【）PCBs 　 　 HT −8
　 　 　 　 　 HT −8
　 　 　 　 　 HT −8
　 　 　 　 　 HT −8
　 　 　 　 　 DB −5
　 　 　 　 　 DB −5
　 　 　 　 　 DB −5MS
　 　 　 　 　 DB −5Ms
　 　 　 　 　 DB ＿5NIS

　 　 　 　 　 HT −8
　 　 　 　 　 HT −8
　 　 　 　 　 DB −5MSDB

−5MSHT
−8HT

−8

正．IT−8

DB ．5HT
−8HT

−8DB

−5HT
−8

【）B−rコMs

219214112

11119

鯛
−

1111

Te 〜Oc ： n し1mber （4〜8）ofCl −subs しituしめ 11　in　PCI ）1）　and 　PCD 【・1　m ｛｝lcqllc鼠 η ： ntunber 〔｝fcases　applied

　報告 さ れ た 分 析 結 果 は，（a） 2，3，7，8一塩素置 換 の ポ リ塩

化 ジベ ン ゾパ ラ ジ オ キ シ ン （PCDD ） 7種 及 び ポ リ塩 化 ジ

ベ ン ゾ フ ラ ン （PCDF ） 1（1種 ，（1〕） 4 〜8 塩 素 揖 換 の

PCDD ，　 PCDF ［司族 体計 五〇 同 族 体 ，（c） コ プ ラ ナー PCB

12種 と，こ れ らの 各部 の 合 計 を加 え て 39 項 目に Hる．各

試験機関が こ れ らの 項 目 に つ い て の z ス コ ア を どの よ うに

獲得 したか を，上 記 （a ）
〜

（c） の 区 分 に対 して ま と め た も

の を Tablc 　3 に 示す．

　 また，参考の た め ，分析対
．
象 と使用 カ ラ ム の リス トを

Tablc 　4 に ，ク リ
ー

ン ア ッ プ ス パ イ ク の 回 収率を Table 　 5

に ，シ リ ン ジ ス パ イ ク の 回収率 を Tab ］e　 6 に そ れ ぞ れ 示 し

た．

4 考 察

　（D ダ イ オ キ キ シ ン 類及 び コ プ ラ ナ
ーPCB につ い て 計

39 に わ た る すべ て の 項 目 に 対
．
し て 国 ≦ 2 （満 足 ） の 試験

所は 参 加 42 試 験 所 中 10 か所 （23．8％ ） で あ っ た．

　（2）TEQ 及 び 合 計 値 に つ い て lzl≧ 3 〔不 満 足 〉 で あ る

試験所 は 2 か 所 （4．8 ％ ） と 少な く，か なり良好な結果 で

あ っ た，

　（3） 各成 分 ご と の 評 価 で lzl≧ 3 （不 満 足 ） は 37 個 で あ

る．各成 分 ご と の 項 目 は 33，試 験 所 数 は 41 で あ るか ら ，

デ
ータ 数 に 対 す る 不 満 足 の 割 合 は 37バ 33x41 ）＝0．027 ＝

2．7％ で あ るが ，こ れ に つ い て は そ の 原 因 を 究 明 し，対 策

を立 て る 必 要 が あ る と考 え られ る．

　 （4） ダ イ オ キ シ ン 異 1生体 の z ス コ ア の 内容 を検討 した と

こ ろ ，1，2，3，7，8−PeGDD ，1，2，3，4，7，8−HxCDD ，1，2，3，7，8，9−

HxCDD ，　 L2，3，7，8、9−Hx （：：DF に プ ラ ス 側 に異常値 が 多 く発

生 する 傾向が 認め ら れ た．カ ラ ム の 分離能の 問題 とか 妨害

成 分の 影響 な どへ の 対応 を検討す る 必 要が あ ろ う．

　 （5） ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ （GC ） 質量 分析 に お け る 各試

験 所 の GC カ ラ ム の 選 択 を Tablc　4 に 示 した．か な り共 通

の 選 択 が 行 わ れ て い る こ と が うか が える，

　適用試料量 は 5 〜1〔｝g を指示 した が ，実績 は 1〜log

で ，適 用量 が低 い 例が か な りあ っ た．

　 （6） そ の 他 ： ク リ
ーン ア ッ プ ス パ イ ク の 回 収 率 は，少 数

の 例 （例 え ば 55 ％ ，
114 ％ ） を 除 け ば お お む ね 7〔｝な い し

1］（｝％ で ，JIS規格 や 環境省マ ニ ュ ア ル で 示 さ れ た 50 〜

N 工工
一Eleotronio 　Library 　
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Table 　6 　Examples 　ofsyringe 　spiking 　and 　thcirrecovcries （ullit ： ％ ）
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卜分満足す る もの で あ っ た．

　 また，測定試料中の シ リ ン ジス パ イ ク 内標準物質の ピー

ク 面積が 標準液 の シ リ ン ジス パ イ ク 内標準物質の ピ ー
ク 面

積 の 70％ 以 ヒで なけれ ば な らない ，とい う規定に 対
．
して

は 結果 は Table 　6 に 示す よ うに ，い ずれ も満足 して い る．

しか し，
こ れ は 本来同濃度 となる よ う調製 され る もの で あ

る か ら，例 え ば，規定 に 触れ な い とい え ど も 166 ％ とか

ユ34 ％ とい うよ うな値 は大 きい とい え よ う．また，内 標準

の 検量 線 に 対す る 面 積比 は ，各異性 体 に つ い て 近 似 した値

と な る べ きで あ ろ うが，か な り相 違 す る 試 験 機 関 が あ る．

こ れ の 原 因 の
一

つ に は カ ラ ム 液相 の 種類 に よ る分 離 能力の

差 が 考 え ら れ る．今後解 明 すべ き課 題 で あ ろ う．

5 　お わ り に

こ れ は ダ イ オ キ シ ン 類 の 分 析 に つ い て 我が 国 で 最 初 に実

施 さ れ た ISOIIEC ガ イ ド43−1 に 基 づ く技能試験結果の 報

告 で あ る，非常 に 高度な 分析技術 を 要 す る環境 試 料中 の ダ

イ オ キ シ ン 類 の 分析 の 結 果 と して は か な り良 好 な 内 容 で あ

り，我 が 国の 分析機関の 質の 一
端を 示 して い る もの と考 え

られ る．

　こ の 事業の 計画 と遂 行に 関
i
）
一・さ れ助 言 をい ただ い た 関係 各位並

び に 参加 され た 分析機 関に 厚 く感謝の 意 を表す る．
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