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AARAG R Holzhth, AR & =X B A, 2SHAHIE o] 8] 283 A

98 a4 59 5 9

7.1.2.8 F=3 A A5E 829 H &R FI35to], 80 %9 E o= tho]SAl/F
3 mEeht B eolE s Holdd PG WP EFELL SHIFD, 20 %
of Rl RAALA BT FAG WPEFEAS AARED) F o] A AT

7.2 A

7.2.1 & 3AE AZ0IEQHE

7.2.1.1 Flz F2 2380z ¥ Aas 7tz G
2 g5 o] Mgt} k|, B AP Al5Y 0.
Al A 2tE o] JJorm g 05g ol AEAE XTel= Alae AlRE B85
A A gkt
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7.2.1.3 AE7F 9 &7 volF 2 HSl Al A:1/V:iV) &9 6 mL ~ 7
mL= 33| A AlHsto] Aol H7pein

7.2.1.4 Ay 335 do] A89 A7 o] le—% dds] et s=aE 2= 2
Holl &viE A9 Hl= A= 20cm Eol& FAstes 3 & Ao 235 WA 1

5 mL/min®] dA3 FHoer FEds EAAR e

2 9a A Bepaam wite] Wit WA
A7 Fa AARA b= Ao} B

LI =
TEA EAo] EdtHo] QQomg Wi vl 160 mLE W)

o nZ

7.2.1.6 500 mL Z&t2=d] &= ¢k 350 mL W& & 1 mL v|9te g F= A7l
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7.2.1.7 A& A2 b AR AgE A8 oF 350mLe] tholFZEm L FA|
el (1:1/V:V)E o]&ate] AHs] Fr},

7.2.2 OS5 A (Tolsal/Fet, DECH ZcIZ=2lUI0IEIE HIOIHY)

7.2.2.1 2] ool FHRHAY e wEAdwE AT Z-el 50 mL ~ 100 mL
FANE vk A ol e A ATt 1g 9714 A7t 2g; T4 Ae7t2
lg; 2 A7t g o4 A2 1g F-FAUEF 1gs SHHRE ST o]
mol WA ¥ Al Fo] Fwd A= F Us S5 ¥eth AR el we
22 ER e S7HA ARSI R

\j

2.2.2 =
HEich =3

ol

7.2.2.3 Fl E£3oz2HE GPC AAHRAS AA F5H AEE 1898 JAEHE v S
ol g3le] A7l o] B A A FFEANUEFEZI 2H Ao dols

o A5 o) 120 @ WEe) FE $EA.

7.2.2.4 ANBE7F YA €70l 6 mL ~ 7mL #AANUE Ho] &7E A AHAS A
ol Wi o] AL F 2y ¢ WrE3th A-o] WS uf 7} A FHo] AY S F3Ed

BRNIES 4Fe] vh2r] del the AL Y
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7.2.3 ZR0ILt BAI(CIOI=SA/E.H, Z2/222IUI0IEIE HIOIHIY)

7.2.3.1 2] ofdo]l AAHAY e FeldFE A Z2Hel 20 mL ~ 30mL 3
AllS A et

7.2.3.2 A <tol o2y AN LFH 10g3 FEHUUES 1 g&
=t

oL

7.2.3.3 FZAE Fo] Ao FFFAUEF Z 05cm =o|7HA A0S S K
it 235 93 250mL 235 A9 ofgyo] Fr}.

7.2.3.4 s5E ARE 13§ FiHE J]%‘\
2 2]l

AN FrFAUESE S THE 7
=2 &A1

7.2.3.5 AE7F ARE £700] 6 mL ~ 7 mL SAIS Yol §18 A7 AHg 7
Pol 9 o B F Ad o wBark Aol W& v 2 AHe] AL Fhelw

FRgantE o] mhy] Aol the AHNg Pt

il
ol

7.2.3.6 40mLe AAAL Am7t AU £7]6) 23 & B0 £ ALES 3

o 7] e AT of W AHF F o AHAS P P

7.2.3.7 FFIAUEEF A= 05em =ol7hA FAQS EAA T §EdL He
H¥(wDatal A2 250 mL Zeh2~3 2 160 mLF1)] ARl the]S 22w H A1 : 1)
S ds Aol FolFa I35 Fdo] 1xd & HEH oA EE grh(w2). F HA
| oA tol 43 sEetdEeF R dlolEl=rtel#do] 3 &4 M. o] &&
WS ASTEFEFVIE ol &3t ImL VHoz FFAY v, vo] 54l 3 EY 3
zZedlolg=nteoldd o] dg&o] ve A5 A WA SEA(whS FF38te] F WA
S=d(w2) A A E430

7.2.4 H23A/B22lM SBIIELX FR(KDILLH S%4F)

_19_



ES 10912.1 2017

7.2.4.1 SPE 1Al stctel] Z=eld 7tEAE F2lsta A
9AE gaste] B A=A AHT SPE AFEA ol F

7.2.4.2 53 7tEYA ] 111 tolE =2 H /AL, AR ez s Y &
g3k Azt

7.2.4.3 F2 B0 2RE GPC AAHRAL 74 528 22 B¢ HedAd du
Aol AEL Agste] £ AT

7.2.45 BINELAS SHE §592

o
Ak
r g
=2
%
2
X
td
rlo
)

7.2.5 =HBs=

7.2.5.1 BEAAA/LTIG Z AAREL AL thel SA/Fk @ mEeh) Ee
Sedlol e = uholdd ARF)I HE7E a A QAN E AR 5719
AE(FDE 188 S2H2 930S o] §ate] 42 15ml 9422 o

go
N

A,

7.2.5.2 ANE7F AU €71 6 mL ~ 7 mL #AAAE Po] &7)|2 FFo] o] A HA
S YAEH &R o] }AHS F Ad ¢ HbEey, F AR FI= 12ml ol
7 Hes 243

i)
o
=
i)

A= Qs A9l

= o A z=
o] 91 Ame] AV wio] Fr} oju] A Zo] 7L} A7)

7.2.5.4 ANE7 971 9ARIHAE AaEZ7)

g of
400 pL& FHA713L = Qroll A $hds] A A=A 7T

7.2.5.5 7171%4 A7A HE 53 Fl A8 F2 AR5 4 °C o]dtell A B atgi

7.2.6 &g HIE UREESE FIt
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s Al+(RRF) =

(<)
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(AJ/ + AZ/)
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=
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X
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=
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Mo
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RO}
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_\711
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off
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12
ol

8.1.3.1 AA{A 24, 4% A4, ¥4 F ugr R AZnEIHS BAR
o] ARwEIHN FA Bt

8.2.1 Alm #44¥ d55%+ PCDD/Fs® 4-F pg/ge= 1 99 =42 ng/g &

2 gAY = 28 A AHEFE BAISEAL pg/g lipid, ng/g lipid= YERE 4 9l

8.2.2 Yol H FHe FJAFAHS7IEAAS (I-TEF, international toxicity
equivalency factor) & AA X7 G 5457 HAI4 (WHO-TEF, world health
organization toxicity equivalency factor)E Alg&3dle] EA 5718 s % (TEQ, toxic
equivalents), & AZFxo] SAS7IESAAFTE ¥ FozE pg [-TEQ/g(EE pg
WHO-TEQ) %=+ ng I-TEQ/g lipid(!2+= ng WHO-TEQ/g lipid) 522 54 gt

F71%

8.2.3 ZEZZUEZ g ZF=2gvolgl=nlolrd 2 A A B 7]+ 5457 A4
(WHO-TEF, world health organization toxicity equivalency factor)& At-&3te] 545
7}k s = (TEQ), toxic equivalents), & A& s ko] SAS7IAFE F3 oz

pg WHO-TEQ/g T+ pg WHO-TEQ/g lipid® 3%7]3%Hc}.
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8.2.4 7 $AAe BAATE F GOz AN, BE Aol tF £ 9] EAX
FE 2% AAADR BT @, BAASS o5 e Al A7k 5 ol dolw @
%93, 5 vivtol W Eojw et

9.1 US EPA Method 1613, “Tetra-through Octa-chlorinated Dioxins and Furans by
Isotope Dilution HRGC/HRMS”, (1994)

9.2 US EPA Method 1668, “Toxic PCBs by Isotope Dilution HRGC/HRMS”, (1997)

9.3 US EPA Method 1668A, “PCBs congeners in Water, Soil, Sediment and Tissue
by HRGC/HRMS”, (1999)

9.4 UNEP, “Guidance for a Global Monitoring Programme for Persistent Organic
Pollutants, 1st edition”, (2004)

9.5 Environment Canada, “Reference Method for the Determination of
Polychlorinated Dibenzo-para-dioxins (PCDDs) and Polychlorinated Dibenzofurans
(PCDFs) in Pulp and Paper Mill Effluents”, Report EPS 1/RM/19, (1992)

9.6 US. EPA, Method 3640A, “Gel-Permeation Cleanup”

9.7 CDC Laboratory Procedure Manual Method No. 28.
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E Lo # 72 53 - 242 AT 3944 A WRREEZ

ANsAHE N EsEd AL WEEEEZ AdA H7ME R EEEA
¥C12-2,3,7,8-TeCDD
¥C1,-1,2,3,7,8-PeCDD
BC19-1,2,3,4,7,8-HxCDD
BC19-1,2,3,6,7,8-HxCDD
BC12-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD
13C15,-1,2,3,4,6,7,8,9-OCDD
BC12-2,3,7,8,~TeCDF

31C14-2,3,7,8-TeCDD BC12-1,2,3,7,8-PeCDF
BC12-2,3,4,7,8-PeCDF
BC12-1,2,3,4,7,8-HxCDF
BC12-1,2,3,6,7,8-HxCDF
BC12-1,2,3,7,8,9-HxCDF
¥C12-2,3,4,6,7,8-HxCDF
13C12-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
BC12-1,2,3,4,7,8 9-HpCDF

3C12-1,2,3,4-TeCDD
18C19-1,2,3,7,89-HxCDD

H] 311 : TeCDD = Tetrachlorodibenzo-p-dioxin / TeCDF = Tetrachlorodibenzofuran
PeCDD = Pentachlorodibenzo-p-dioxin / PeCDF = Pentachlorodibenzofuran
HxCDD = Hexachlorodibenzo-p-dioxin / HxCDF = Hexachlorodibenzofuran
HpCDD = Heptachlorodibenzo-p-dioxin / HpCDF = Heptachlorodibenzofuran
OCDD = Octachlorodibenzo-p-dioxin / OCDF = Octachlorodibenzofuran
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£ 2. aFBIEFEA I ERlAY 34 - 2NS A% FH9L @
JeEFEd
ANEAHE WrEs=d A& WrEE=4 AdA H7HE R EEEE

BCpy —3,3",4/4'—=TeCB(77)

BCr =344’ 5—TeCB(81)

5Cre —2,3,3' 4,4’ —PeCB(105)

BCy —2,34,4' 5—PeCB(114)

BCp, —2,3',44" 5—PeCB(118) BC1p-2,3",4' 5-TeCB(70)
BC —2'34,4' 5—PeCB(123) 3C15-2,3,3' 5,5 -PeCB(111)
BCy —3,3' 44" 5—PeCB(126) BC1p-2,2",3,4,4" 5-HxCB(138)
BCp =233 44" 5—HxCB(156)  C»-2,2',3,3' 4,4' 5-HpCB(170)
BC, —2,33"44" 5 —HxCB(157)

13C1y —2,3" 44" 5,5’ —HxCB(167)

BCy —3,3',4,4' 55" —HxCB(169)

BC, —23,3",44' 55" —HpCB(189)

() : IUPAC No.

¥ 3. 71944 FIF FAH - EHE AT WEEFER
NaAQHE Wy gEsEd QA& WEEFE4 AU H7hg WHEFEE
BCs—HCB

13C,-Heptachlor
Ci2-Aldrin
13Cy9-Heptachlor epoxide
BC10-Oxychlordane
13C 10~ trans-Chlordane
Cy3-0,p'-DDE

13C - trans-Nonachlor
¥Ci2-p,p’~-DDE
“Ci3-0,p'-DDD
YC2-Dieldrin
C1,~Endrin

13C13*p,p'*DDD

BC1y-4,4"-DiCB(15)
BC1,-2,3" 4" 5-TeCB(70)

C1o—cis-Nonachlor
13C13*0,D’ -DDT
13C13—D,D’ -DDT

BCp-Mirex

() : IUPAC No.
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£ 4 Ho|s4 2 FF 248 A% AASH £F8 9 (Unit : ng/mL)

o5 CSL  CS05 CS1 CS2 CS3 CSs4 CS5
2,3,7.8-TeCDD 0.1 0.25 0.5 2 10 40 200
2,3,7.8-TeCDF 0.1 0.25 0.5 2 10 40 200
1,2,3,7,8-PeCDD 05 1.25 25 10 50 200 1000
1,2,3,7,8-PeCDF 05 1.25 25 10 50 200 1000
2,3,4,78-PeCDF 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,4,7,8-HxCDD 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,6,7,8-HxCDD 05 1.25 25 10 50 200 1000
1,2,3,7,89-HxCDD 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,34,78-HxCDF 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,6,7,8-HxCDF 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,7,8,9-HxCDF 05 1.25 25 10 50 200 1000
2,3,4,6,7,8-HxCDF 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,4,7,89-HpCDF 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,4,6,7,89-OCDD 1.0 2.5 5 20 100 400 2000
1,2,3,4,6,7,89-OCDF 1.0 2.5 5 20 100 400 2000
¥C1,-2,3,7,8-TeCDD 100 100 100 100 100 100 100
15C1,-2,3,7,8-TeCDF 100 100 100 100 100 100 100
13C1,-1,2,3,7,8-PeCDD 100 100 100 100 100 100 100
13C1,-1,2,3,7,8-PeCDF 100 100 100 100 100 100 100
1C1,-2,3,4,7,8-PeCDF 100 100 100 100 100 100 100
1C1,-1,2,3,4,7,8-HxCDD 100 100 100 100 100 100 100
BC12-1,2,3,6,7,8-HxCDD 100 100 100 100 100 100 100
¥C1,-1,2,3,4,7,8-HxCDF 100 100 100 100 100 100 100
15C1,-1,2,3,6,7,8-HxCDF 100 100 100 100 100 100 100
C1,-2,3,4,6,7,8-HxCDF 100 100 100 100 100 100 100
13C1,-1,2,3,7,89-HxCDF 100 100 100 100 100 100 100
13C1,-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 100 100 100 100 100 100 100
1C1,-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 100 100 100 100 100 100 100
13C1,-1,2,3,4,7,89-HpCDF 100 100 100 100 100 100 100
¥C1,-1,2,3,4,6,7,89-OCDD 200 200 200 200 200 200 200
31C14-2,3,7,8-TeCDD 0.1 0.25 0.5 2 10 40 200
BC12-1,2,3,4-TeCDD 100 100 100 100 100 100 100
BC1»-1,2,3,7,89-HxCDD 100 100 100 100 100 100 100
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(Unit : ng/mL)

sH3HE IUPAC CS1  CS2 CS3 (CS4 CS5 (CS6 (CS7
3,3' 4,4’ -TeCB 77 0.1 0.5 2 10 40 200 800
34,4’ 5-TeCB 81 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,33' 44" -PeCB 105 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,344' 5-PeCB 114 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,3' 44’ 5-PeCB 118 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2'34,4' 5-PeCB 123 0.1 0.5 2 10 40 200 800
3,3' 4,4’ 5-PeCB 126 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,33" 44" 5-HxCB 156 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,3,3'4,4' 5'-HxCB 157 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,3' 44" 55" -HxCB 167 0.1 0.5 2 10 40 200 800
3,3'4,4' 5,5 -HxCB 169 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,33 44" 55 -HpCB 189 0.1 0.5 2 10 40 200 800
BCyy -3,3",4,4"-TeCB 77 50 50 50 50 50 50 50
BCyy -3,4,4' 5-TeCB 81 50 50 50 50 50 50 50
BCyy -2,3,3' 4,4’ -PeCB 105 50 50 50 50 50 50 50
BCyy -2,3,4/4" 5-PeCB 114 50 50 50 50 50 50 50
BCy -2,3" 44" 5-PeCB 118 50 50 50 50 50 50 50
BCp, -2',344' 5-PeCB 123 50 50 50 50 50 50 50
BCp, -3,3',44' 5-PeCB 126 50 50 50 50 50 50 50
BC, -2,33' 4,4 5-HxCB 156 50 50 50 50 50 50 50
BCp -233'44'5'-HxCB 157 50 50 50 50 50 50 50
BCp -2,3'44' 55 -HxCB 167 50 50 50 50 50 50 50
BCp -3,3'44' 55 -HxCB 169 50 50 50 50 50 50 50
BCp 2,334,455 -HpCB 189 50 50 50 50 50 50 50
BCp -2,3',4' 5-TeCB 70 50 50 50 50 50 50 50
BC -2,3,3' 5,5 -PeCB 111 50 50 50 50 50 50 50
BCyy -2,2",34,4" 5-HxCB 138 50 50 50 50 50 50 50
BCpy -2,2',3,3'44' 5-HpCB 170 50 50 50 50 50 50 50
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E 6 F79EAFFT A4S 9% AR T EE8E Y (Unit : ng/mL)
sheh=rg CS1 CS2 CS3 CS4 CS5
HCB 04 2 10 40 200
Heptachlor 04 2 10 40 200
Aldrin 0.4 2 10 40 200
Heptachlor Epoxide 04 2 10 40 200
Oxychlordane 04 2 10 40 200
trans-Chlordane 04 2 10 40 200
o,p'-DDE 0.4 2 10 40 200
cis—Chlordane 04 2 10 40 200
trans-Nonachlor 04 2 10 40 200
p,p'-DDE 0.4 2 10 40 200
o,p’-DDD 04 2 10 40 200
Dieldrin 04 2 10 40 200
Endrin 04 2 10 40 200
p,p'-DDD 0.4 2 10 40 200
cis—Nonachlor 04 2 10 40 200
o,p'-DDT 04 2 10 40 200
p,p'-DDT 0.4 2 10 40 200
Mirex 04 2 10 40 200
¥Ce-HCB 20 20 20 20 20
3C,o-Heptachlor 20 20 20 20 20
BCo-Aldrin 20 20 20 20 20
3C,o-Heptachlor Epoxide 20 20 20 20 20
C1o-Oxychlordane 20 20 20 20 20
BC 1o~ trans-Chlordane 20 20 20 20 20
YCip-0,p’~-DDE 20 20 20 20 20
13C,- trans-Nonachlor 20 20 20 20 20
¥Ci3-p,p'-DDE 20 20 20 20 20
BC3-0,p’-DDD 20 20 20 20 20
BCo-Dieldrin 20 20 20 20 20
BC1o~Endrin 20 20 20 20 20
¥Cig—p,p’-DDD 20 20 20 20 20
¥C10-cis~Nonachlor 20 20 20 20 20
¥Ci3-0,p'-DDT 20 20 20 20 20
¥Cip,p’-DDT 20 20 20 20 20
BCo~Mirex 20 20 20 20 20
4,4'-DiCB-"C»(PCB-15) 20 20 20 20 20
2,3' 4' 5'-TetraCB-"C7(PCB70) 20 20 20 20 20
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£ 7. 9ol &A 2 FFe F&E AFSF AHF |, 94X =4

T B EEE DENERS ek
303.9016 M C1sH CLO TeCDF
305.8987 M-+2 CpH CLI'CI0O TeCDF
315.9419 M BCLHPCLO Co-TeCDF
317.9389 M+2 BCLHPCLYCIO  BCiy-TeCDF
319.8965 M C12H435C1402 TeCDD
321.8936 M-+2 CioHCLI¥Cl0,  TeCDD
327.8847 M C1:HSCLO; 31C1L-TeCDD
330.9792 LOCK C:Fis PFK

1 331.9368 M PCLHPCLO,  PCio-TeCDD
333.9338 M+2 BCLHPCYCIO,  BCiy-TeCDD
339.8597 M-+2 CipHs*CL'CIO  PeCDF
341.8567 M+4 CiuHs*Cl¥Cl,0  PeCDF
351.9000 M+2 BCLHPCLYCIO  PeCDF
353.8970 M+4 BCH5®ClCLO  ¥Ciy-PeCDF
355.8546 M+2 C1sH5®C1C10,  PeCDD
357.8516 M-+4 C1uHs*Cl5¥C1,0,  PeCDD
367.8949 M-+2 BC1,HCLYCIO,  BCie-PeCDD
369.8919 M-+4 BC1LHPCLYCLO, ¥Ciy-PeCDD
339.8597 M-+2 CipHs*CL'CIO PeCDF
341.8567 M+4 CiuHs*ClCl,O  PeCDF
351.9000 M+2 BCLHPCLYCIO  PeCDF
353.8970 M+4 BCLHPCLYCLO  ¥Ciy-PeCDF
354.9792 LOCK CoF13 PFK

2 375.8178 M-+4 CHXCLYCl,0  HxCDF
383.8639 M BC1,HPCL0 C,,-HxCDF
385.8610 M+2 BCLHPCIECIO  ¥Cy-HxCDF
389.8156 M+2 CoH,*CI5C10,  HxCDD
391.8127 M+4 CiHPCLYC1,0,  HxCDD
401.8559 M+2 BCLHPCIClIO,  ¥Ciy-HxCDD
403.8529 M+4 BC1LH*CLYCLO, Co-HxCDD
373.8208 M+2 CoH,®CI5"CI0 HxCDF
375.8178 M-+4 CHCLYCl,O0  HxCDF
383.8639 M BC1,HPCL0 C,,-HxCDF
385.8610 M-+2 BCLHPCLEYCIO ¥Crp-HxCDF
407.7818 M-+2 CH*Cl¢*"C10 HpCDF
409.7789 M+4 CpH*CI5Cl,0 HpCDF

3 417.8250 M BCLH®CL,0 3C1,-HpCDF
419.8220 M+2 BCL,H®CI'CIO  BCio-HpCDF
423.7767 M+2 CoH*CIgC10,  HpCDD
4257737 M+4 C12H35C1537C1202 HDCDD
392.9760 LOCK CoFis PFK
435.8169 M+2 BCLH®CIClO,  ¥C1y-HpCDD
437.8140 M-+4 BCL,H*CLIY'CLO,  BCio-HpCDD
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(% A%)
T A 2 7 g A =4 229
441.7428 M-+2 C12Cl;7'ClO OCDF
442.9728 LOCK CioF 17 PFK
443.7399 M-+4 C12*Cl7CLO OCDF
4 457.7377 M+2 Ci2*C17ClO, OCDD
459.7348 M+4 C12°Cl5""C1,05 OCDD
469.7780 M-+2 BC1PC1Cl0; BC1,-OCDD
471.7750 M+4 BCLPCLYCLO,  ¥Cy;, OCDD
£ 8 ITHPUZYEZYYlolg=ntolude FE, AZFF, AF JH, 94 =4
TE B ek A %4 E2g
289.9224 M C1oHs®Cly TetraCB
291.9194 M-+2 C1oHs®Cl57Cl TetraCB
2929825 LOCk C7 F11 PFK
1 301.9626 M 13C12H635C14 13C12*TetraCB
303.9597 M+2 BCLHPCLYClL BCy-TetraCB
325.8804 M+2 C1oH5*C1Cl PentaCB
327.8775 M-+4 C1oH5*Cl¥Cly PentaCB
325.8804 M+2 C1oH52CLCl PentaCB
327.8775 M+4 Ci:HsPCl5"Cl, PentaCB
337.9207 M-+2 BCLH CLYCl BCiy-PentaCB
339.9178 M+4 BCLHPCLYCl,  PCiy-PentaCB
354.9892 Lock Cg F13 PFK
359.8415 M+2 BCLHASCIECI HexaCB
2 361.8385 M+4 BCpHPCLYCl,  HexaCB
371.8817 M+2 13C12H435C1537C1 13C12*H€X8.CB
373.8788 M-+4 BCLHACLYCl,  BCio-HexaCB
393.8025 M+2 C1oH5®Cl57"Cl HeptaCB
395.7996 M-+4 C1oHs*CI5¥Cly HeptaCB
405.8428 M-+2 BCLHPCLYCl  BCy-HeptaCB
407.8398 M+4 lgclgHgSSChWClz 13C12*HeptaCB

_32_



2017 ES 10912.1
%9 §FU7E&EA FFFR 7B, AFS, AH Y, 942 =4
T8 2 A= P =4 EA
Cy5Hg®Cly DDD(-CHCly)
235.0081 M .
C13Hy®Cl, DDT(-CCls)
037 0053 N CisHe®CLPCLy DDD(-CHCly)
. + P
Ci3Hg CL*'Cly DDT(-CCl)
o7 0453 \ B3C112C1HgPCl, 13C1,-DDD(-CHCl,)
' 13C1,12CHo™Cl, BC1,-DDT(-CCly)
19,0454 Vo BCL%CiHPCLYCLy 3C,,-DDD(-CHCly)
. + - - - - -
1‘5C1212C1H935C1137C]1 1jC12*]:)D’I\(*CC13)
246.0003 M CMHES‘:U; DDE(-Cl,)
2479974 M+2 C1Hg®CLPCl, DDE(-Cl,)
258.0405 M BC1,%CoHgPCly 13Cy, DDE(-Cly)
260.0376 M+2 13C1,2CoH®CLPCYy 13C1, DDE(-Cly)
C/HPCLPClL Aldrin(-CsHgCl)
262.8570 M+2 C/HPCLPCL Dieldrin(-CsHgCIO)
CH CLCL Endrin(-CsHgClO)
C/H2ClCl, Aldrin(-CsHgCl)
264.8541 M+4 C/H-*C15%'Cl, Dieldrin(-CsHgCIO)
C/H-*C15%'Cl, Endrin(-CsHgC1O)
BC,H,2CLYClL 13C,,- Aldrin(-CsHgCl)
1 269.8804 M+2 BCHPCLCL 13C,,-Dieldrin(-CsHgCl0)
BCH CLYCL 13C,~Endrin(-CsHgClO)
Cs*C15CLy Mirex(-CsCls)
271.8102 M+2 s
C*C15CLy Heptachlor(-CsHsCl)
BCHPCICly B3C,5- Aldrin(-CgHgCl)
271.8775 M-+4 BCHPCICly 13C,,-Dieldrin(-CsHgClO)
BCHPCICly BC,~Endrin(-CsHsC1O)
Cs*CLCly Mirex(-CsCls)
273.8072 M+4 S
Cs*Cl Cly Heptachlor(-CsH5Cl)
BCsPClCl, BCp-Mirex(-CsClg)
276.8269 M+2 o .
BCsPClCL, 3C,p—Heptachlor(-CsHsCl)
BCsHCLYCly BCo-Mirex(-CsClg)
278.8240 M+4 s \
CsPCLYCly 13C,o-Heptachlor(-CsHsCl)
283.8102 M+2 Cs ClCLy HCB
285.8073 M+4 Cs*CLPCly HCB
289.8303 M+2 BRIl CLy BCs~HCB
291.8273 M+4 BCPCLYCly BC¢HCB
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T8 2 e A A =4 B
352.8442 M+2 C1oH5*C157CL,0 Heptachlor epoxide(-Cl)
354.8413 M+4 CoH:=*C1CL,0 Heptachlor epoxide(-Cl)
362.8778 M+2 13C,0H5®C15'C1,0 13C,o-Heptachlor epoxide(-Cl)
364.8748 M+4 BC,0H5PCLYCL0 13C10-Heptachlor epoxide(-Cl)
372.8260 M+2 C1oHs®Cls7Cly Chlordane(-Cl)
374.8231 M+4 C10Hs®CI57Cl, Chlordane(-Cl)
380.9761 Lock CsFis PFK

2 382.8595 M+2 BC, Hg®ClCly BC10-Chlordane(-Cl)

384.8565 M+4 3C1oHgPC15Cly BC,y-Chlordane(-Cl)
386.8053 M+2 C1oH Cl¥CL O Oxychlordane(-Cl)
388.8024 M-+4 C1oH,*CI5YCL,0 Oxychlordane(-Cl)
396.8387 M+2 BC0H2ClCLO 13C10-Oxychlordane(-Cl)
398.8358 M+4 13C,0H2CLIYCL0 13C,y-Oxychlordane(-Cl)
406.7870 M+2 C1oH5*CLCly Nonachlor(-Cl)
408.7841 M+4 C1oHs*C16%'Cl, Nonachlor(-Cl)
416.8205 M+2 BC,Hs2CLCL 13C,-Nonachlor(-Cl)
418.8175 M+4 13C10C1()H535C1637012 13C] o*NOl’laChIOT( *Cl)

¥ 10. d29AF g TUX oz AAEA

;‘a___l

ar

%] A ] e

AR M M+2 M+4 M+6 M+8 M+10 M+12 M+14
4 76.5 100 48.7 10.5 09
5) 61.5 100 62.0 21.1 35 0.2
6 51.2 100 81.2 30.2 85 1.1 0.06
7 43.2 100 97.5 02.8 17.1 3.3 0.36 0.02
8 33.8 879 100.0 65.0 264 6.8 1.1 0.10
9 27.1 8.1 100.0 ey 30.8 115 24 0.3
10 217 69.5 100.0 85.3 418 183 49 09

M M+2 M+4 M+6 M+8 M+10 M+12 M+14
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£ 11. to] SAl F3 245 9% HRGC/HRMS =4 (4)
e P HRMS
SP-2331 (60 m x 0.32
°r ) eles wy EI/SIM
0.25 mm x 0.25 ym )
100 C(Bmin) — 20
C/min — 200 T —
2 C/min — 260 C
(25 min)
B ow 140 €@ min) — 15 ol &% 260 C ~ 300 C
C/min — 220 T —
15 CT/min — 240 T
(2 min) — 4 C/min
— 310 C(6 min)
TUT 2= 2656 C ~ 300 C AR &5 260 C ~ 300 C
FAT B2 Splitless o] 23} <t 30 eV ~ 38 eV
FHE7] A He (99.9999 %) 7HE A Sk 8 kV ~ 10 kV
Subr A f-5% 1 mL/min o] &3} AHF 400 pA ~ 600 pA

¥ 12. ZEHYEZFE2YolEl=nloldd E4 S 93 HRGC/HRMS =4 ()

G HRGC g HRMS
DB5-MS (60 m x

A% gg%_r?gyf PRI T E/SIM
025 mm x 0.25 ym )
100 C(1 min) — 25
C/min — 180 T —
18 C/min — 220 T
— 10 C/min — 300

o8 2w C(6 min) ojeq ex 260 T ~ 300 T

7 C(@2 min) — 15 C
min — 150 T — 25
C/min — 290 T

min)
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FUT 2= 270 T ~ 300 C AAR 2%
T A Splitless o] =3} Mt
FHE7] A He (99.9999 %) 7hE 9k
R A f-5 1 mL/min o] &3 AF

2017

260 C ~ 300 C
30 eV ~ 38 eV

8 kV ~ 10 kV

400 pA ~ 600 pA

£ 13. F71daA sFF £42 9% HRGC/HRMS =3 ()

Eias HRGC & HRMS
DB5-MS (60 m x
A4 o] &3} 2 EI/SIM
0.25 mm x 0.25 pm)
80 TG min) — 20
C/min — 180 T —
oB ex o 0 e e 270 T ~ 300 C
25 C/min — 280 T
(10 min)
FUAT &= 270 T ~ 280 C AAR 2% 260 T ~ 280 C
TAT LA Splitless o] 3} <t 30 eV ~ 38 eV
R A He (99.9999 %) 7hE A 8 kV ~ 10 kV
FHIIA f5 °F 1 mL/min o] 23} AF 400 pA ~ 600 pA

E 14, tol A % Fae ZHFARNAS

TA B S 8 A A= (I-TEF, MARA7|FE=A S8 A

2,3,7.83-PCDDs/PCDFs

1994) (WHO-TEF, 2005)
2,3,7,8-TeCDF 0.1 0.1
1,2,3,7,8-PeCDF 0.05 0.03
2,3,4,7,8-PeCDF 0.5 0.3
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0.1 0.1
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0.1 0.1
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0.1 0.1
1,2,3,7,89-HxCDF 0.1 0.1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0.01 0.01
1,2,3,4,7,8 9-HpCDF 0.01 0.01
OCDF 0.001 0.0003
2,3,7,8-TeCDD 1 1
1,2,3,7,8-PeCDD 0.5 1
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0.1 0.1
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0.1 0.1
1,2,3,7,8,9-HxCDD 0.1 0.1
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1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0.01 0.01
OCDD 0.001 0.0003
7| €} PCDD/PCDF 0 0

w1 A7) AFE 3 g2 Ay wEo

% 15. EHYE I 2ol =ntel#d e WHO SAS7H3AA S

Coplanar-PCBs WHO =457 A+
3,3",4,4"-TeCB(77) 0.0001
3,4,4' 5-TeCB(81) 0.0003
2,3,3",4,4'-PeCB(105) 0.00003
2,3,4,4" 5-PeCB(114) 0.00003
2,3",4,4" 5-PeCB(118) 0.00003
2'3,4,4' 5-PeCB(123) 0.00003
3,3",4,4" 5-PeCB(126) 0.1
2,3,3",4,4" 5-HxCB(156) 0.00003
2,3,3",4,4" 5'-HxCB(157) 0.00003
2,3",4,4" 55" -HxCB(167) 0.00003
3,3",4,4" 5,5 -HxCB(169) 0.03
2',3,3'.44" 55 -HpCB(189) 0.00003

() : IUPAC NO
%1 2378-TCDD #< 12 71F, A71A4E 74 .

E 16. A8 AAAAED ¢4

= A R &9
AleHE # 000
AlEAH LA q 4 <
A
!
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P 1 g Na2804
<— 1 g Neutral Silica

<— 4 g Acidic Silica

i/////,//// <— 1 g Neutral Silica
<— 2 g Basic Silica
1 g Neutral Silica
— 7 S Glass frit
or

Glass wool

19 1. 934 44

T+ o
[ 11 AAHEAA Apgsts Srle] T/ H 4& io=d o= 234

o
off
o
&
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	ES 10912.1 모유 시료 중 잔류성유기오염물질 동시 시험기준-HRGC, HRMS
	개요
	1.0   개요
	1.1 목적
	1.2 적용범위
	1.2.1 모유 시료 중 다이옥신 및 퓨란 (PCDDs/PCDFs, polychlorinated dibenzo-ρ-dioxins/polychlorinated dibenzofurans) 17종, 코플라나폴리클로리네이티드바이페닐 (Co-PCBs, coplanar polychlorinated biphenyls) 12종, 유기염소계 농약 (OCPs, organochorine pesticides)류 8종 및 이성질체를 포함한 18종 등을 기체크로마토그래프/고분해능 질량분석계 (HRGC/HRMS, gas chromatograph/high resolution mass spectrometer)로 분석하는 방법에 적용한다. 
	1.2.2 다이옥신 및 퓨란, 폴리클로리네이티드바이페닐 동족체의 회수율은 50 % ～ 120 %, 유기염소계 농약류의 회수율은 50 % ～ 120 % 의 범위를 만족하고, 분석방법검출한계는 다이옥신 및 퓨란 0.40 pg/g ～ 1.50 pg/g, 코플라나폴리클로리네이티드바이페닐 0.20 pg/g ～ 0.40 pg/g, 유기염소계 농약류 0.03 ng/g ∼ 0.50 ng/g을 만족해야 한다.

	1.3 간섭물질
	1.3.1 분석결과에 오류를 가져올 수 있는 주요 오염원으로는 용매, 시약, 유리 기구 및 그 외 분석과정 중에 사용하는 모든 기구 등 이다. 이들은 크로마토그램상의 바탕선을 상승시키는 등 시료분석 과정에 영향을 줄 수 있으며, 분석자료의 질을 저하시킬 수 있다. 따라서 모든 시약은 순도 및 불순물의 종류와 함량을 고려하여 엄선하고 필요한 경우 용매나 시약은 증류 및 정제하여 사용한다. 각 실험실에서는  오염원으로 인한 영향 유무와 수준에 대해 실험실 바탕시료(laboratory reagent blank)의 측정을 통한 평가가 필요하다. 
	1.3.2 유리 기구류는 적절한 세척이 매우 중요하다. 잘못 세척된 유리 기구류는 분석과정 중 시료를 오염시킬 수 있으며 유리표면에 분석물질이 흡착될 경우 목적성분의 손실 우려가 있으므로 유리 기구류의 적합한 세척방법은 매우 중요하다. 
	1.3.2.1 유리 기구류는 마지막 사용 용매로 한번 헹구어 준 후, 바로 세제로 씻는다. 세제용액과 용매를 이용하여 30분간 초음파 세척한다.
	1.3.2.2 세제로 세척한 후, 수돗물, 정제수 순으로 헹군다. 열에 안정한 물질의 경우 증류수 세척만으로는 잘 제거되지 않기 때문에 다시 아세톤, 헥세인의 용매 순으로 헹군 후, 105 ℃ 오븐에서 1시간 이상 건조하여 사용한다. 

	1.3.3 분석에 사용되는 모든 물질은 처음과 각 시료군에 대해 실험실 바탕시료의 측정을 통해 오염원으로 인한 간섭이 없음을 최대 20개의 시료마다 확인한다.
	1.3.4 실험실 바탕시료(laboratory reagent blank)는 실제시료의 매질과 가능하면 같아야 하고 이 기준매질에는 검출하고자 하는 물질이 검출한계 값보다 낮게 함유되어야 한다. 
	1.3.5 고농도시료 측정 후, 바로 다음 시료 측정 시 고농도시료의 영향( cross-contamination)으로 다음의 시료에서 잘못된 결과를 얻을 수 있다. 따라서 고농도의 시료 측정 후에는 마지막에 사용되는 유기용매를 2번 ～ 3번 측정한 후, 다음 시료 분석한다.  
	1.3.6 시약이나 용매는 잔류농약분석급 또는 특급 이상을 사용하고, 필요한 경우 증류나 정제 과정을 통해 불순물의 방해로 인한 문제를 최소화 하도록 한다. 
	1.3.7 시료와 작업용 표준용액(working solution)은 전처리 시 동일한 용매를 사용하고 같은 과정을 거친다. 
	1.3.8 기체크로마토그래프 주입구의 라이너는 20개 이상의 시료를 분석한 후 바꿔주어야 한다. 또한 라이너의 극성을 비활성화 시키기 위하여 MSTFA(N-methyl-N-(trimethylsilyl)trifluoroacetamide)를 15 μL 정도 넣어준 후 주입구, 오븐, 인터페이스를 300 ℃에서 약 30분간 유지하여 잔량의 MSTFA를 빼낸다. 분석항목인 엔드린(endrin)의 경우 라이너의 유리와 강하게 흡착되어 분석의 재현성이 떨어지므로 비활성화 과정을 시행하는 것이 좋다. 


	2.0   용어정의
	2.1 표준원액 
	2.2 표준용액
	2.3 검정곡선 표준용액
	2.4 동위원소 치환 내부표준물질
	2.4.1 정제용 내부표준물질
	2.4.2 실린지 첨가용 내부표준물질


	3.0   분석기기 및 기구
	3.1 추출장치
	3.1.1 액체-액체 추출장치 
	3.1.2 고체상 추출장치 

	3.2 농축장치
	3.2.1 회전증발 농축기
	3.2.2 질소 농축기

	3.3 정제용 컬럼장치
	3.3.1 실리카겔 컬럼  
	3.3.1.1 활성 실리카겔 
	3.3.1.2 산성 실리카겔(44 % H2SO4 )
	3.3.1.3 염기성 실리카겔(30 % NaOH)

	3.3.2 알루미나 컬럼 
	3.3.2.1 산성 알루미나
	3.3.2.2 염기성/중성 알루미나 

	3.3.3 겔 침투 크로마토그래프 
	3.3.4 카트리지 정제
	3.3.4.1 C18 카트리지 
	3.3.4.2 실리카겔 카트리지  
	3.3.4.3 플로리실 카트리지  
	3.3.4.4 황산나트륨 카트리지  
	3.3.4.5 아미노프로필 카트리지  


	3.4 분석용 저울 
	3.5 미량주사기
	3.6 기체크로마토그래프/고분해능 질량분석계 
	3.6.1 기체크로마토그래프 
	3.6.2 모세관 컬럼 
	3.6.2.1 다이옥신 및 퓨란의 분석은 2,3,7,8-치환 동질체(2,3,7,8-substituted congeners) 17종을 포함한 전 동질체의 분리가 양호하고, 각 동질체의 크로마토그램상 용출순위를 판명할 수 있는 극성 컬럼의 사용을 원칙으로 한다. 단, 다른 컬럼을 사용하는 경우에는 그 분리효율을 입증할 수 있는 자료를 시료분석결과와 함께 제시하여야 한다.  
	3.6.2.2 폴리클로리네이티드바이페닐 및 유기염소계 농약류 분석은 코플라나폴리클로리네이티드바이페닐 12종을 포함한 전 동질체의 분리가 양호하고, 각 동질체의 크로마토그램상 용출순위를 판명할 수 있는 비극성 컬럼의 사용을 원칙으로 한다. 단, 다른 컬럼을 사용하는 경우에는 그 분리효율을 입증할 수 있는 자료를 시료분석결과와 함께 제시하여야 한다. 

	3.6.3 고분해능 질량분석기 


	4.0   시약 및 표준용액
	4.1 시약 
	4.1.1 증류수 
	4.1.2 노말-헥세인(n-C6H14)
	4.1.3 아세톤(C3H6O) 
	4.1.4 다이클로로메테인(CH2Cl2) 
	4.1.5 톨루엔(C7H8) 
	4.1.6 황산(H2SO4) 
	4.1.7 수산화나트륨(NaOH) 
	4.1.8 무수황산나트륨(Na2SO4) 
	4.1.9 노난(C9H20) 
	4.1.10 옥살산나트륨(C2Na2O4) 
	4.1.11 포름산(CH2O2)  

	4.2 표준용액
	4.2.1 퍼플루오로케로센 
	4.2.2 표준원액
	4.2.3 표준용액 
	4.2.4 검정곡선 표준용액 


	5.0   시료채취 및 관리
	6.0   정도보증/정도관리(QA/QC)
	6.1 방법검출한계 및 정량한계 확인
	6.2 정밀도 및 정확도 확인
	6.2.1 정밀도 및 정확도는 ES 10001 정도보증/정도관리에 따라 측정한다. 
	6.2.2 정확도는 정제용 내부표준물질의 회수율로 나타내며, 시료분석결과에 대한 신뢰성 검토를 위해 시료분석결과와 함께 제시한다. 각 물질에 대한 회수율은 50 % ∼ 120 % 범위를 만족하여야 하며, 회수율이 50 % ∼ 120 % 범위를 벗어나면 재시험하여야 한다. 
	6.2.3 회수율 
	6.2.3.1 다이옥신 및 퓨란
	6.2.3.2 코플라나폴리클로리네이티드 바이페닐 
	6.2.3.3 유기염소계 농약류


	6.3 검정곡선의 작성 및 검증
	6.4 방법바탕시료의 측정
	6.5 실험실 내부정도관리

	7.0   분석절차
	7.1 전처리
	7.1.1 추출(액체-액체추출)
	7.1.1.1 모유시료 약 40mL를 사용하며, 추출을 시작하기 전에 미리 모유시료가 담긴 용기의 무게를 측정해야 한다.  
	7.1.1.2 무게 측정이 끝난 모유시료를 잘 흔들어서 분별깔때기에 옮긴다. 시료가 담겼던 용기는 1회용 파스퇴르 피펫을 이용하여 증류수와 추출용매로 각각 3회씩 씻어 분별깔때기에 합친다. 남아 있는 용기의 무게를 측정하여 시료의 무게를 계산한다.
	7.1.1.3 시료와 헹굼액을 모두 옮긴 후, 분별깔때기에 시료채취용 내부표준물질을 넣는다.
	7.1.1.4 아세톤 : 헥세인(2:1/V:V) 혼합 추출용매 약 200mL를 분별깔때기에 넣어 충분히 흔들면서 발생하는 기체를 제거한 후, 층 분리가 이루어질 때까지 방치한다. 이때 시료는 3개의 층으로 분리가 되는데, 맨 위층(헥세인+염), 중간층(아세톤+물+염), 아래층(물+염)으로 분리된다.
	7.1.1.5 처음 추출할 경우 아세톤층과 물층이 명확하게 분리되지 않고 헥세인층과 아세톤층 사이에 염층이 생기기도 하는데, 이와 같은 경우에는 증류수 50 mL를 첨가한다. 염층이 잘 가라앉지 않는 경우, 분별깔때기를 수평으로 약하게 흔들어 주면 조금씩 가라앉는다. 첫 번째 추출 시에는 18 시간 정도 방치한다. 
	7.1.1.6 층 분리가 이루어진 시료의 맨 위층(헥세인+염)을 남기고 중간 및 아래 두 층을 500mL 플라스크(1)에 받는다. 분별깔때기에 남아 있는 맨 위층은 염을 제거하기 위해 무수황산나트륨을 이용하여 여과하면서 500 mL 플라스크(2)에 받는다.
	7.1.1.7 플라스크(1)에 받아 놓은 아세톤층과 물층을 다시 분별깔때기에 넣고 추출용매 200 mL를 넣어서 두 번째 추출을 시작한다. 3시간 ∼ 4시간 방치하여 층 분리가 완전히 이루어지면 첫 번째 추출의 경우와 같이 아래 두 층은 플라스크(1)에 받고, 맨 위 헥세인층은 무수황산나트륨을 이용하여 여과하면서 플라스크(2)에 받는다.
	7.1.1.8 혼합 추출용매 100 mL를 넣어서 7.1.1.7과 같은 과정을 반복하여 추출을 하되, 시료 상태나 층 분리가 이루어지는 정도를 고려하여 추출 횟수를 조절한다.
	7.1.1.9 액체-액체추출을 모두 끝낸 후, 플라스크(2)에 모아 놓은 헥세인층을 다시 분별깔때기에 담고 옥살산나트륨 과포화 용액 100 mL를 첨가하여 충분히 흔들어 주면서 발생하는 기체를 제거한 후, 두 개의 층으로 완전히 분리될 때까지 방치한다. 아래층을 제거한 후, 다시 옥살산나트륨 과포화 용액 100 mL를 첨가하여 이와 같은 지질단백질 제거 과정을 반복한다. 아래층을 제거할 때 시료가 손실되지 않도록 주의한다.
	7.1.1.10 옥살산나트륨 과포화 용액이 남아 있어서 헥세인 층이 뿌옇게 보이는 경우에는 헥세인 세정 수 100 mL를 첨가하여 헥세인층을 세척해 준다. 층 분리가 완전히 이루어지면 아래층(물)을 제거한 후, 분별깔때기에 남아 있는 헥세인층을 무수황산나트륨을 이용하여 수분과 염을 제거하면서 500 mL 플라스크(3)에 받는다.
	7.1.1.11 플라스크(3)에 받아 놓은 헥세인층을 회전증발농축기를 이용하여 약 1 mL로 농축한 후, 지방을 정량한다.

	7.1.2 지방정량
	7.1.2.1 추출 과정에서 넘어 온 시료에 수분이나 염이 포함되어 있을 경우에는 무수황산나트륨을 이용한 여과 과정을 거쳐 방해물질을 제거한다. 깔때기에 거름종이를 깔고 무수황산나트륨을 채운 후 헥세인으로 한 번 헹군 다음, 250 mL 플라스크를 깔때기 아래에 둔다. 농축된 추출시료를 1회용 파스퇴르 피펫을 이용하여 무수황산나트륨을 통과하도록 넣어준다. 시료가 담겨있던 플라스크에 3 mL ∼ 4 mL의 헥세인을 넣어 플라스크를 헹군 후 이 헹굼액을 넣는다. 이 과정을 두 차례 더 반복한 후 헥세인으로 무수황산나트륨이나 거름종이에 묻어 있는 노란색의 시료가 완전히 없어질 때까지 씻어 준다. 이때에 무수황산나트륨이 시료에 혼입되지 않도록 주의한다. 여과가 끝난 250 mL 플라스크에 담겨 있는 시료를 다시 회전증발농축기를 이용하여 약 1 mL로 농축시킨 후 지방정량을 시작한다.
	7.1.2.2 유리 재질의 원심분리관(15mL)을 아세톤-톨루엔-헥세인의 순서대로 넣어서 1시간씩 초음파세척기로 세척한다. 완전히 건조시킨 원심분리관의 무게를 측정하여 기록한다. 
	7.1.2.3 약 1 mL로 농축한 시료를 파스퇴르 피펫을 이용하여 무게(W1)를 미리 잰 원심분리관(15 mL)에 옮긴다. 시료를 옮길 때는 원심분리관 벽에 파스퇴르 피펫이 닿지 않도록 주의한다. 시료를 담았던 플라스크를 헥세인을 이용하여 전체 양이 12 mL 이하가 되도록 2 mL ∼ 3 mL씩 3회 이상 헹구어 원심분리관에 합한다.
	7.1.2.4 시료를 다 옮긴 후, 원심분리관을 질소농축기에 넣어 시료 위층의 흔들림이 보이지 않도록 약하게 농축한다. 약 2 mL 정도로 농축시킨 후 원심분리관을 옆으로 비스듬히 놓아서 후드 내에서 용매만 증발하도록 자연 건조시킨다. 이때 후드 내에서 다른 작업을 하지 않도록 한다.
	7.1.2.5 대략 24시간 이상 방치한 후 1시간 간격으로 더 이상의 무게 변화가 없을 때까지 원심분리관의 무게를 측정한다.(W2)
	7.1.2.6 원심분리관 무게(W1)와 측정 무게(W2)를 이용하여 지방의 무게를 결정한다. 
	7.1.2.7 무게를 잰 후, 원심분리관에 있는 시료를 약 2 mL의 헥세인으로 녹여 다음의 정제과정으로 넘어간다. 시료가 잘 녹지 않을 경우, 초음파세척기를 이용하여 초음파 처리를 하면 쉽게 녹일 수 있다. 
	7.1.2.8 추출한 지방 시료는 8:2의 비율로 분획하여, 80 %의 분획에는 다이옥신/퓨란 및 코플라나 폴리클로리네이티드 바이페닐 정제용 내부표준물질을 첨가하고(F1), 20 %의 분획에는 유기염소계 농약류 정제용 내부표준물질을 첨가한(F2) 후 다음의 겔 침투 크로마토그래프 절차를 별도로 나누어 수행한다. 


	7.2 정제
	7.2.1 겔 침투 크로마토그래프
	7.2.1.1 F1과 F2 분획으로 나눈 시료는 각각의 GPC 컬럼을 제작하여 동일한 정제절차로 다음과 같이 진행한다. 한편, 본 컬럼은 시료당 0.5g의 지질 등 고분자를 제거하는데 적합하도록 제작되어 있으므로 0.5g 이상의 고분자를 포함하는 시료는 시료를 분할하여 정제한다.
	7.2.1.2 추출액에 입자 물질이 존재할 경우 여과하여 고형 물질을 제거한다. 시료양은 약 5 mL를 컬럼에 주입하고 이 때 비즈의 표층이 흔들리지 않도록 주의한다.
	7.2.1.3 시료가 있던 용기를 다이클로로메테인:헥세인 (1:1/V:V) 용매 6 mL ∼ 7 mL로 3회에 걸쳐 세척하여 컬럼에 첨가한다. 
	7.2.1.4 컬럼 코크를 열어 시료와 헹굼액이 비즈를 완전히 통과하면 코크를 닫는다. 컬럼에 용매를 채워 비즈 위로 20cm 높이를 유지하도록 한 후 컬럼의 코크를 다시 열고 5 mL/min의 일정한 유속으로 용출액을 플라스크로 받는다.
	7.2.1.5 용출액이 160 mL가 되면 코크를 닫고 새 플라스크로 바꾸어 받는다. 먼저 받은 160 mL의 용출액 안에 GPC 컬럼을 통해 제거하고자 하는 지방이나 단백질과 같은 고분자 물질이 포함되어 있으므로 먼저 받은 160 mL는 버린다. 
	7.2.1.6 500 mL 플라스크에 용출액 약 350 mL 받은 후 1 mL 미만으로 농축 시킨다.
	7.2.1.7 사용한 컬럼은 다음 시료의 처리를 위해 약 350mL의 다이클로로메테인:헥세인 (1:1/V:V)를 이용하여 세척해 준다.

	7.2.2 다층실리카겔 정제(다이옥신/퓨란, 코플라나 폴리클로리네이티드 바이페닐)
	7.2.2.1 유리 여과판이 장착되거나 또는 유리섬유를 충전한 컬럼에 50 mL ∼ 100mL 헥세인을 채운다. 컬럼 아래부터 중성 실리카겔 1g; 염기성 실리카겔 2g; 중성 실리카겔 1g; 산성 실리카겔 4g; 중성 실리카겔 1g; 무수황산나트륨 1g을 순서대로 충전한다. 이때에 먼저 넣은 실리카겔 층이 충분히 정돈된 후 다음 층을 넣는다. 시료의 상태에 따라 같은 비율로 양을 증가시켜 사용하기도 한다.
	7.2.2.2 코크를 열어 헥세인이 무수황산나트륨 위로 0.5cm 높이까지 되도록 헥세인을 흘려보낸다. 코크를 닫고 250 mL 플라스크를 컬럼 아래에 둔다.
	7.2.2.3 F1 분획으로부터 GPC 정제과정을 거쳐 농축된 시료를 1회용 파스퇴르 피펫을 이용하여 컬럼 내벽에 묻지 않게 조심해서 무수황산나트륨층과 근접한 거리에서 넣어준다. 코크를 열어 1초에 한 방울의 속도로 용출시킨다.
	7.2.2.4 시료가 있었던 용기에 6 mL ∼ 7 mL 헥세인을 넣어 용기를 헹군 세척액을 컬럼에 넣고 이 과정을 두 차례 더 반복한다. 컬럼에 넣을 때 각 세척액이 컬럼을 통과하면 무수황산나트륨 상층이 마르기 전에 다음 세척액을 넣는다.
	7.2.2.5 130 mL주1)의 헥세인을 시료가 있었던 용기에 넣고 잘 흔들어 준다. 사용하던 피펫은 용기 안의 헥세인으로 여러 번 세척한 후 이 세척액을 컬럼에 넣는다.
	7.2.2.6 시료의 용출이 끝난 후 산성 실리카겔 층의 색이 노란색 또는 진갈색으로 전부 변하였으면(포화) 새로운 다층 실리카겔 컬럼을 만들어 정제 과정을 반복한다. 만약 이를 무시하고 실리카겔 컬럼을 다시 거치지 않으면, 기체크로마토그래프 분석에서 분리가 잘 되지 않는다. 그러나 산성 실리카겔 층의 색이 일부분만 변하면 반복하지 않아도 된다.
	7.2.2.7 용출과정이 완료되면 플라스크의 시료를 회전증발농축기를 이용하여 1 mL 미만으로 농축한다.

	7.2.3 알루미나 정제(다이옥신/퓨란, 폴리클로리네이티드 바이페닐)
	7.2.3.1 유리 여과판이 장착되거나 또는 유리섬유를 채운 컬럼에 20 mL ～ 30mL 헥세인을 채운다.
	7.2.3.2 컬럼 안에 아래로부터 활성화시킨 알루미나 10g과 무수황산나트륨 1 g을 넣는다. 
	7.2.3.3 코크를 열어 헥세인이 무수황산나트륨 위로 0.5cm 높이까지 헥세인을 흘려보낸다. 코크를 닫고 250mL 플라스크를 컬럼 아래에 둔다.
	7.2.3.4 농축된 시료를 1회용 파스퇴르 피펫을 이용하여 컬럼 내벽에 묻지 않게 조심해서 무수황산나트륨 층과 근접한 거리에서 넣어 준다. 코크를 열어 1초에 한 방울의 속도로 용출시킨다.
	7.2.3.5 시료가 있었던 용기에 6 mL ∼ 7 mL 헥세인을 넣어 용기를 헹군 세척액을 컬럼에 넣고 이 과정을 두 차례 더 반복한다. 컬럼에 넣을 때 각 세척액이 컬럼을 통과하면 무수황산나트륨 상층이 마르기 전에 다음 세척액을 넣는다.
	7.2.3.6 40mL의 헥세인을 시료가 있었던 용기에 넣고 잘 흔들어 준다. 사용하던 피펫은 용기 안의 헥세인으로 여러 번 세척한 후 이 세척액을 컬럼에 넣는다. 
	7.2.3.7 무수황산나트륨 위로 0.5cm 높이까지 헥세인을 용리시켜 받은 용출액은 별도 보관(w1)하고 새로운 250mL 플라스크로 160mL주1)의 헥세인:다이클로로메테인(1:1) 용리액을 컬럼에 넣어주고 코크를 열어 1초에 한 방울씩 떨어지도록 한다(w2). 두 번째 용출액에서 다이옥신과 코플라나폴리클로리네이티드바이페닐이 함께 용출되며. 이 용출액을 회전증발농축기를 이용하여 1mL 미만으로 농축시킨다. 다만, 다이옥신 및 폴리클로리네이티드바이페닐의 회수율이 낮을 경우 첫 번째 용출액(w1)을 농축하여 두 번째 용출액(w2) 농축액과 합쳐 분석한다.

	7.2.4 실리카겔/플로리실 복합카트리지 정제(유기염소계 농약류)
	7.2.4.1 SPE 진공장치에 하단에 플로리실 카트리지를 장착하고 상단에 실리카겔 카트리지를 장착하여 복합 카트리지로 제작한다. SPE 진공장치 안에는 유리관을 설치한다. 
	7.2.4.2 복합 카트리지에 1:1 다이클로로메테인/헥세인, 헥세인 순서로 용매를 흘려 활성화 시킨다. 
	7.2.4.3 F2 분획으로부터 GPC 정제과정을 거쳐 농축된 시료를 복합 카트리지에 넣고 최소의 진공을 사용하여 용리시킨다. 
	7.2.4.4 1:1 다이클로로메테인/헥세인 12 mL(4 mL × 3회)를 통과시킨다.
	7.2.4.5 복합카트리지를 통과한 용출액을 유리관에 합쳐서 모은다.

	7.2.5 최종농축
	7.2.5.1 다층실카겔/알루미나 컬럼 정제과정을 거친 다이옥신/퓨란 및 코플라나 폴리클로리네이티드 바이페닐 시료(F1)과 복합카트리지 정제과정을 거친 유기염소계 농약류 시료(F2)를 1회용 파스퇴르 피펫을 이용하여 각각의 15mL 원심분리관에 옮긴다. 
	7.2.5.2 시료가 있었던 용기에 6 mL ∼ 7 mL 헥세인을 넣어 용기를 헹구어 이 세척액을 원심분리관에 합친다. 이 과정을 두 차례 더 반복하며, 총 시료의 부피는 12mL 이하가 되도록 조절한다.
	7.2.5.3 질소 농축기의 기체 밸브를 열어서 질소 양을 조절한다. 질소로 인해 헥세인 층의 흔들림이 거의 없을 정도의 세기로 맞추어 준다. 이때 헥세인 층에 기포가 생기거나 표면이 V형으로 파이면 안 된다. 
	7.2.5.4 시료가 담긴 원심분리관을 질소농축기에 장착하고 시료의 부피를 300 μL ∼ 400 μL로 농축시키고 후드 안에서 완전히 자연 건조시킨다. 
	7.2.5.5 기기분석 전까지 최종 농축한 F1 시료와 F2 시료를 4 °C 이하에서 보관한다.

	7.2.6 실린지 첨가용 내부표준물질의  첨가

	7.3 기기분석방법
	7.3.1 기체크로마토그래프 분석조건
	7.3.2 고분해능 질량분석기 분석조건
	7.3.2.1 질량설정
	7.3.2.2 검정곡선 작성


	7.4 시료분석
	7.4.1 7.3.1 항과 7.3.2 항의 방법에 따라 분석기기의 조건을 설정한다. 
	7.4.2 검정곡선과 시료에 대한 기기분석은 다이옥신/퓨란, 코플라나 폴리클로리네이티드 바이페닐, 유기염소계 농약류에 대한 해당 CS1 ～ CS5의 표준용액과 시료가 부합되도록 나누어 기체크로마토그래프에 주입한다. 또한, 바탕시료에 대한 분석도 동일한 실험과정을 진행하여 분석한다. 

	7.5 시료분석결과
	7.5.1 정성분석 
	7.5.1.1 분석하기 위해 질량수 및 질량형태를 구분하고 선택한 각 분석물질별 두 개의 m/z 이온이 정해진 머무름 시간에서 나타나야 한다.
	7.5.1.2 시료 추출물에서 각 분석물질들을 검출하기 위하여 기체크로마토그래프의 피크에 대한 신호 대 잡신호 비(S/N)는 2.5보다 커야 한다.

	7.5.2 정량분석 
	7.5.2.1 정량은 검출된 분석물질과 동위원소 치환 내부표준물질의 상대비율로 정량하는 동위원소희석법으로 한다. 농도계산 방법은 다음 식과 같다.



	8.0   결과보고
	8.1 분석결과 보고
	8.1.1 시료채취관련자료
	8.1.2 분석방법자료
	8.1.3 분석결과자료
	8.1.3.1 검정곡선 작성, 질량 검정, 표준물질 및 바탕시료의 크로마토그램을 분석시료의 크로마토그램과 함께 보고한다. 
	8.1.3.2 방법검출한계 및 산출근거 등을 보고한다.
	8.1.3.3 분석결과 농도 및 회수율을 보고한다.


	8.2 결과보고 양식
	8.2.1 시료 분석결과 실측농도는 PCDD/Fs의 경우 pg/g으로 그 외의 물질은 ng/g 으로 표시한다. 또는 필요시 지질량을 표시하고 pg/g lipid, ng/g lipid로 나타낼 수 있다. 
	8.2.2 다이옥신 및 퓨란은 국제독성등가환산계수 (I-TEF, international toxicity equivalency factor) 또는 세계보건기구 독성등가환산계수 (WHO-TEF, world health organization toxicity equivalency factor)를 사용하여 독성등가환산농도 (TEQ, toxic equivalents), 즉 실측농도에 독성등가환산계수를 곱한 값으로 pg I-TEQ/g(또는 pg WHO-TEQ) 또는 ng I-TEQ/g lipid(또는 ng WHO-TEQ/g lipid) 등으로 목적에 맞게 표기한다. 
	8.2.3 코플라나폴리클로리네이티드바이페닐은 세계보건기구 독성등가환산계수 (WHO-TEF, world health organization toxicity equivalency factor)를 사용하여 독성등가환산농도 (TEQ, toxic equivalents), 즉 실측농도에 독성등가환산계수를 곱한 값으로 pg WHO-TEQ/g 또는 pg WHO-TEQ/g lipid로 표기한다.
	8.2.4 각 동질체의 분석결과는 총 합으로 제시하되, 모든 결과에 대한 수치의 표시자릿수는 소수 셋째자리로 한다. 단, 표시자릿수 이하 다음 자리의 수치가 5 이상이면 끊어 올리고, 5 미만이면 끊어버린다. 
	8.2.5 모든 농도결과는 방법검출한계를 적용하여 나타내고 방법검출한계 미만은 ND로 표시하고 방법검출한계값을 같이 제시한다. 또한, 방법검출한계 미만 값을 독성등가환산농도로 나타낼 때는 0으로 표시한다. 
	8.2.6 결과보고 양식은 부록에 제시한 양식에 따른다.
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