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(Offcial Method of Persistent Organic Pollutants (POPs) in
F i sh-HRGC/HRMS)

1.0 HK
1.1 2=

o] Alg7IFEY HAL ofF AR T IFAAF7ILAEZD (POPs, persistent organic
< :

A A Ao, A EAFH, =, AA 2 77184 & oAlRe A
0]
s

1.2.1 oJF A& T tto]34al % F& (PCDDs/PCDFs, polychlorinated dibenzo—p
-dioxins/polychlorinated dibenzofurans) 17%, ZZghUyZgF 2ol =nfoldd
(Co-PCBs, coplanar polychlorinated biphenyls) 12, #7944 &< (OCPs,
organochorine pesticides) 8% % oA AAE X33t 18% 55 7|AAZvEIHYE/
a8 AGFEAA (HRGC/HRMS, gas chromatograph/high resolution mass

spectrometer) 2 &4 &F= W ol 483k

1.2.2 o] &2l 2 & EFRedlelg=ntolad 549 3482 50 % ~ 120
%, F71daA 5FFY FFE> 50 % ~ 120 %2 WS wrEshal, BAMH 3
AE tholSAl & F 030 pg/g ~ 1.00 pg/g, ZEYZ e F 2o

050 pg/g ~ 3.00 pg/g, 71944 FFF 0.03 ng/g ~ 050 ng/gS TH=afof 3t}
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A BE/)E A4kt 949 F dE B HEECR m9E vk, /A9
FzAol bW FBA, AEE/E 1T F dE FNZ P} Bk AR
o BEe A FE79 MhEREE oMAE % =TS0 33 o) Aol
wAed 5 APy, $F A Aaskne A6l dd Nk ARErle Rz
FEHA @A 3 Folon
3.3 IMS BIA
3.3.1 &ci5r& 4
Al
2 AbgETh Abgel %A 130
tol mhz ALg@

N =
)

0.063 mm ~ 0.200 mm (70 mesh ~ 230 mesh)¢ #
A Aol H el Al ¢F 307 W

CollA 18A1%F o] &/ st

o}
3.3.1.2 A4 Al2|912(44 % HoS04 )
Fol SAHHLSO,) 789 g(44 %)E Eo] &3 %, vt= A&

Wolste] HAA o o wtel AlgalE, 15

3342747 100 goll tiake] 3
oh o, vlE AFSE A e S =
Y AaE AL AbgEA et
3.3.1.3 &J|4 &le2I3+2(30 % NalOH)
(NaOH)&- 9 429 g& Yol &3
e A

FashtES
EEECIEREBEE

gddHde 714 100 gol diste] 1 N
e Abg T W, R ALgEA e Aol
g5, 179 27 A AHgEA g

& =20(Lt
bop ARgell kAl 130

3.3.2.1 A
0.063 mm ~ 0.200 mm (70 mesh ~ 230 mesh)e] A<S A}
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Toll A 1247F o] 7k -, HIAI Ao Bl kel A oF 303t Wreallsto] vz ARE-ShTh
3.3.2.2 &Jlg/sd L=20/U

0.063 mm ~ 0.200 mm (70 mesh ~ 230 mesh)® A& AF&3c). Ao <A 600
Toll A 24A|17F o] 714E 3 diA| Aol Qteol Al oF 30&7F Wedste] ufz2 ARESHT)

3.3.3 & && JZ0IEJHZE

A HE ZEutEafX (GPC, gel permeation chromatograph)= Bio Beads S-X3

(200 mesh ~ 400 mesh) =+ &% o9 AsS 7ML v AL AMESh A&l

Al 500 mL H]o]A] H]Z(beads) 70gS Y2 F tolZ=Z=2WHZQ M 1:1/V

V) HlEgE2 E3d &ulE vz A ALE R 122413 o)A WSt &ujrt Hl=9
2z 35

FHAZ 2MERE 3 o] 55 cm, A7 35 em®] FUPH MEE FAse] A

ga

3.3.4 JtECIX EH
3.3.4.1 A2|3t& JIELX
Ael7bA0] 500 mg ~ 1,000 mg T4 ¥ 6 mL &2 FHELA S ALEETL

3.3.4.2 E=2cl4 JtECIX

2840l 500 mg ~ 1,000 mg THE FIEYAZE & JEYA S} A4S F+ &=
2e g
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0.0001 g7k# AB&stA FAS AL + de= AeS AHEIH

3.5 0IEFAbI

1 uL ~ 500 pL &2 vl FFA7](micro syringe) S AR-&-3hc},

3.6 JIMIAR20IEINT/ DS RT2AY

3.6.1 JINZAZ0IEOHZ

ZNAZZuE 2 (GC, gas chromatograph):= &A% ZA #H(capillary column)o] %

ZE & (split) &= v (splitless) W A7 W(on—column) =9 283 %9

A R A Vel A" AS AFEskofof Fh

ol

3.6.2 A& EHE

3.6.2.1 to] Sl W Feko] #2428 23783 &2 A(2,3,78-substituted congeners)
i

A T a, 7 sAAY ARrEaRY £EEAE
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~ 120 % WIS Roluhw AN @shelof wrh

6.2.3 2=+E8

6.2.3.1 CHOIssd & Fet

S)
>
i
i
o
=
1z
i

24 YC1-2,378-TeCDDS} AAE U E=Ed 155 g
TEE A"dA HUHE JUREEEdEE ASHE C-1,2,34-TeCDDS}
¥C-1,2,3789-HXCDDZ 7FA 1L 3k},

@ HAAZA 5SS olfdte] AUA HIE WREFEZAS ¥C-1,2,34-TeCDD2}
3C-1,2,3,7,89-HxCDDel thd SYALX8A WHhiEzEe At AFRRE)E th
| AAkskc.

.‘

(Al, + AZ) (@7
RRF = X
(Al + AZ) (Cy) CS Y

714, Al, A2 @ A%E EFBA 1, 24 Hele] e w2 WA
Al, A2 A8A A7 WREFSAe] 1, 24 Aejol o] ¥a vy
Cr WA H7hg W

L
Co: A%E HFZAY ¥

@ AitE RRF#H A58 A5E ol&3ste] AlaAze 2 AAE yWiizsEZ
% 4, 5938tE 3 AL BC-1234-TeCDDel <3, 6, 7, 8A3t=o] s A
BC-1,2,3,7,89-HxCDDZ 7}A| i t}&3} zro] Aabgty,

. (Al, + AZ,) 1 Cc,)
3/ 5=5(%) - x X x 100
(Al; + AZ) RRF (C,) (4 2)

A71A, Al A2, AAE F=wde] 1, 270 Addole] va WA
Al, A2 A9A J7hE WREFEEde 1, 22 AdEo]ee] »a WA

C: AaA A7tg WrEEEAY FE
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6.2.3.2 ZE4UECISZ2/UIOIEIE HIOIHE

O WHEIEFEZD 12%Fo W3t 35S HaA H7E R EFEAR ARHE
3C-23' 4’ 5-TetraCB, 13C-2.3,3' 55" -PentaCB, BC-22'344"' 5-HexaCB,
BC-22'33'44' 5-HpCBE 7}A| a1 F3tt},

@ AARH ARE olg3tel HUA WHE WEEFBLol F FAALARA o
x A%

WEFES JFSASRROE vt 41 % Ferel Ao wet A

@ A4tEl RRF# 2 A84 AE5E ol §3te] A4 WFRETED F 49
BC-2,3" 4’ 5-TetraCB, 593t E & 8C-2,3,3' 5,5'-PentaCB, 6
BC-2,2'344' 5-HexaCB, 793t%2 BC-22'33 44 5-HpCBE 7}A]aL tho]2al
Fee] 3¢& Ao we Aakgh

e
rlo
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NE

6.2.3.3 2I|GAN %2

D ANEAHE WEEZEA 17F 3 35
2= BC-44'-DICBS}F BC-23' 4’ 5-TeCBE 714

o 4uA Fhe WREFEAR A}
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)

@ AAZH A2 olfsled Adx AL URmzEde  8C-44'DiCBS
BC-234'5-TeCBell tdt F9daxgA yErsEe Ju$A5RREE tol%
2w ke Aol w7,

1

@ AlLtE RRF#I A5@&A A5E o]&ste AAE uUiis=4d < HCB,
heptachlor, aldrin& ®C-44'-DiCBZ A}8-35}al, chlordane, dieldrin, endrin, DDT, mirex+=
BC-23'4'5-TeCBE 71AaL tho] LAl 9 F&ko] 348 2o Aakdi)
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A A o] gpzzel oF 0.2
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7.1.1.3 A 27} otz o stgd] 70|
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7.1.1.4 Agol A RAHFE HH

2}~ 300 mL ~ 350 mL tho]ZZ 2w H)

3
=

t}. 500 mL

o=
o -

CEFAIQ (1

R e R R e = )

-
T
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7.1.1.5 A

3

o =
AHE &4

-
s

A3yl Qlom R 13| He) A~Qay
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.I
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o0

I

7.1.2 X

ko]

7.1.2.1

FEols 2
Zu 7] ol

ot 2 7]l A

?;gl,

A A

250mL Ee=aE

Ko
H

!

ol

AllE

3]
=l

Fep2~Ao] 3 mL ~ 4 mL

A 27F 78] glold w7k o) £ ol
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of &
o ¥4 = ARE A AT EEHTE ©]

& AAE.

FHAEGRO) A5l U5 GES FAD A F 50wl Fehaa
Q
[}

dted oF ImL2 §5A2 F A4 F

7.1.2.2 #¥ AR AR RIS mL)S oPAE-EFA- A EAUEL HofA
LAIZEY 25 obA 2 7] 2 Al E ot s Azl el el FAE SAste] 7%

Eiaeg

£2 Folgth AnE Pdn Foaas

A ol U ST AR AR LA, ol 2 ol e 4

e A FEE Tk,

7.1.2.5 WEF 24A13F ol WA 5 1ARF A0 1 o] e FA Wit gle wivt
A g FAE S8 (W2)

7.1.2.6 dAZgHA FAWDe 54 FAW2LE o] &ste] AW FAE AAS
X RA = =g FAW2) — Y2 BEA WD (2 3)
. 2 A (g)
X G (%) = 100
/ NE A (4] 4)

7.1.2.7 RAE A F, AARDB] Qs ARE o 2 mLe) HHAOR o] theo
[e)

AANA R dolthth N7 & 57 G A%, 2LHANI) S ol geto] 289 A

7.1.2.8 FEF AW ARE 829 H&E FHskel, 80 %] B tho] $A/Fe

_15_
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AAE WrEsEds FH7EskalFD), 20 %
7}5_1

2 ANBE) F thee A AR

7.2.1.1 F134 F2 922 Ui A8E 47+ GPC S AlAste] Fd3 AAdA
2 a3 ol 1yt @, B AP AETY 05g9 AE T aAEAE AASEY

AGHEs Auol Jonw 05g o4 DEAZ LFHE ARE ARE P

A gkt

7.2.1.3 Aa7F JY £715 tolFE 2l AN (1:1/V:V) &l 6 mL ~ 7
mL= 33 dA At Al H7beh

7.2.1.4 AH FZ3E do] A5 dFddo] H|=E &3] Tt ZaE ek 2
= =

Fol §u1E AY V= AR Wem B E FAFES & F A

g w4 Behraw upbel Witk WA W
& 160mLe] 859 St GPC AL B3 AAFTA s Aot vudst ge

A2 4ol EgtE o] glorma WA v 160 mLv ¥
7.2.1.6 500mL Zet~=o] §&9 oF 350mL & ¥ 1mlL P|To R F5 A7l

7.2.1.7 AHEF AHS tda AR AYE 98 oF 350mLe] velg == E QL A
111/ V:V)E o]gsto] AlHs) =t

7.2.2 O34c3rd ZH(CoIs4l/F&, DEctL ECI2Z22lUI0IEIE HHOIHIY)

Ol
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2017 ES 10914.1

7.2.2.1 2] ool FHHAY = FdFE AT Zdol 50 mL ~ 100 mL
ARl Aevh A ol FE T4 Y72 1g A7 de7ta 2g T4 A97tA
lg A A7t 4g; 574 A7 1g; %:’r? AUEF 1gS A= A3 o
ol A ¥ Hejspd o] S Avd F Us 58 Yotk AR Al uet

Lo R Fe FANA ASHIE @k

7.2.2.3 Fl 28023 F GPC AATJAE AA =9 A8E
oj-&3stel Ad el & A A ;A Fe b

th Z3E do] 1xd 3 o] Hx AT

[m
el
ol
)
=
)
rot
Y
)
=2
>
i
2
AN o

7.2.2.4 ANE7F QA &7]e] 6 mL ~ 7 mL AN wol 718 AT AN 2
Hol Ja o] AAE F A o Rk Al 9& o 7 AH o] AYS FHsH

PRGAUEF 450l mt2r] dol T AR Wit

XE]_

c}.

7.2.2.7 &E3Ao] g¢RHY EFAA9 ANEE IATREFVE o188t 1 mL 1|
o w FEghtt

7.2.3.1 2] ool FHHAAY = FHAFE A Z2Hl 20 mL ~ 30 mL ¥

_17_
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Ae Agt

7.2.3.2 A7 <boll ofj=EFH @43 &

el
a=)
<
S
0Q

B
1
o
ot
[
<
[
i
"
o
o,

7.2.3.3 Z3AE Fo] FAdo] FFIFAYEF = 05cm =74 A0S S K
Joh 238 931 250 ml = A= ol Ert

7.2.3.5 ARE7FAAJE &7 6 mL ~ 7 mL AAMAS o] §7|E AT AFHAES A
Aol Wi o] H4e F Ad o wEarh Age] Bg w 7 AHelo] ARG Eriely

PRPIPES F50] vhEs] Aol T AR AL P

7.2.3.6 40mLe BANS AR YA §7)0] Bm & EEo] Erh AT 93

o §7] ore] AAQIOR ofe W AHF F o] AHAS Ae] Pt

7.2.3.7 FFIMUYEF 92 05cem =o|7HA] AAMAE LA A T 5N HE
A

28 250mL ZEAA2 160 mLF1) e Al i tolFEZ2WHl(1:1)

g0 Aol Yol F1 mAF Fo] 120 & $eH Yol EZ Frhw). F WA
gEol A tro] S A3 mEehE e F R o E =utolsldo] B & w o ez
NG B AZWEZ7|Z o]&dle] ImL Moz A7) gyl tho] LAl W Zg
zedlolE =rlolde] S4go] WE A% A WA SEA(WDE FEHse] F A
sEA(w2) FHAT FA A d

7.2.4 APIIIA/Z22A E2HIERX HH(SIGAH s2u2)

7.2.4.1 SPE Z-3F#Ao 3l 24 JLEYHAE A5t At
A= #Azsle] B3 sl A2 A =3k SPE A2A s

7.2.4.2 53 7tEYA ] 111 ol 22 H /AL, A &ME ErE
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8.2.2 Yol H FHe FJAFAHG7IEAAS (I-TEF, international toxicity
equivalency factor) H=& AARZ7]|F =457 Al (WHO-TEF, world health
organization toxicity equivalency factor)& Al-&3dle] 54578 bs% (TEQ, toxic
equivalents), & AT Eo| FSAS7IEMMATE H3 Foz pg [-TEQ/g(EE pg
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@k ©, EAARS oldh thg Aol £ 5 ool ol

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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10.0 =5
T T
E 1L go&A 2 FF FH - E4E A 944 A YR EEEL
AsAQHAE WFEsEd AAE x4 AHA H7HE W EE=4

¥C12-2,3,7,8-TeCDD
¥C12-1,2,3,7,8-PeCDD
¥C12-1,2,3,4,7,8-HxCDD
C12-1,2,3,6,7,8-HxCDD
¥C12-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD
C15,-1,2,3,4,6,7,89-OCDD
C1,-2,3,7,8,-TeCDF
C1-2,3,7,8-TeCDD ¥C15-1,2,3,7,8-PeCDF
¥C12-2,3,4,7,8-PeCDF
¥C12-1,2,3,4,7,8-HxCDF
¥C12-1,2,3,6,7,8-HxCDF
¥C15-1,2,3,7,8 9-HXxCDF
¥C12-2,3,4,6,7,8-HxCDF
¥C12-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF
¥C12-1,2,3,4,7,8 9-HpCDF
H] 3L : 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

3C15-1,2,3,4-TeCDD
3C1,-1,2,3,7,8,9-HxCDD
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® 2. ZEHUEFHFE Y olH ERIHE FH - AL 9T s94L A&
yEEEEZR
NEAAE NFEFEZ AL WEEEEZ AdA H7bg R EeEd

BCp, —3,3"44'—TeCB(77)
BC, —3,44' 5—TeCB(81)
5Cra —2,3,3' 4,4’ —PeCB(105)
BCy —2,34,4' 5—PeCB(114)
BCp, —2,3',44" 5—PeCB(118) BC12-2,3",4' 5-TeCB(70)
BCpy —2',344" 5—PeCB(123) BC1,-2,3,3' 5,5 -PeCB(111)
BC, —3,3',44" 5—PeCB(126) BC12-2,2,3,4,4" 5-HxCB(138)
BCp —2,33",4,4' 5-HxCB(156)  "C»-2,2",3,3',4,4' 5-HpCB(170)
BC —2,3,3',4/4' 5'—HxCB(157)
BCyy, —2,3"4/4' 5,5 —HxCB(167)
BCy —3,3',4/4' 5,5’ —HxCB(169)
BC, —2,3,3",44' 55" —HpCB(189)

() : TUPAC No.
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£ 3 #FIIdaA FdF FH - 24 AR Wi REE=EE
ANEAHE W EEEd AAE WHEFEA AAA H7bg WEEFER
BCs-HCB

13C,o-Heptachlor
Cyp-Aldrin
13C0-Heptachlor epoxide
BC,y-Oxychlordane
13C, o~ trans—Chlordane
¥Ci3-0,p’~-DDE

YC\o- trans-Nonachlor
13ClZ*DYD '-DDE
“Ci3-0,p'-DDD
Cy5-Dieldrin
13C,-Endrin

13C13*D,D' -DDD

BC1a-4,4"-DIiCB(15)
BC1u-2,3"4" 5-TeCB(70)

13C,y-cis-Nonachlor
BCi3-0,p’-DDT
¥Ci5p,p’-DDT

BC10-Mirex

() : IUPAC No.
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£ 4 g4 2 2 24& A% AASH £F8 9 (Unit : ng/mL)

s}etE CSL  CS05 CS1 CS2 CS3 CS4 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 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,7,8-PeCDF 05 1.25 25 10 50 200 1000
2,3,4,7,8-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 2.5 10 50 200 1000
1,2,3,7,89-HxCDD 05 1.25 2.5 10 50 200 1000
1,2,34,7,8-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
2,3,4,6,78-HxCDF 05 1.25 25 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
BC12-2,3,7,8-TeCDD 100 100 100 100 100 100 100
¥C1,-2,3,7,8-TeCDF 100 100 100 100 100 100 100
3C1,-1,2,3,7,8-PeCDD 100 100 100 100 100 100 100
3C1,-1,2,3,7,8-PeCDF 100 100 100 100 100 100 100
13C1,-2,3,4,7,8-PeCDF 100 100 100 100 100 100 100
8C1,-1,2,3,4,7,8-HxCDD 100 100 100 100 100 100 100
13C1,-1,2,3,6,7,8-HxCDD 100 100 100 100 100 100 100
BC12-1,2,3,4,7,8-HxCDF 100 100 100 100 100 100 100
¥C1,-1,2,3,6,7,8-HxCDF 100 100 100 100 100 100 100
15C1,-2,3,4,6,7,8-HxCDF 100 100 100 100 100 100 100
5C1,-1,2,3,7,89-HxCDF 100 100 100 100 100 100 100
18C1,-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 100 100 100 100 100 100 100
18C1,-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
BC12-1,2,3,4,6,7,8,9-OCDD 200 200 200 200 200 200 200
31C1-2,3,7,8-TeCDD 0.1 0.25 05 2 10 40 200
15C1,-1,2,34-TeCDD 100 100 100 100 100 100 100
C1»-1,2,3,7,89-HxCDD 100 100 100 100 100 100 100
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E 5 ZEFYUYEYHSEY o EHEo Y 4 % AR IJTH ZFL Y
(Unit : ng/mL)
skt IUPAC CS1 CS2 CS3 Cs4 (CS5 (€S CS7
3,3',4,4'-TeCB 77 0.1 0.5 2 10 40 200 800
3,4,4' 5-TeCB 81 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,3,3" 4,4 -PeCB 105 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,3,4,4" 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' 44" 5-PeCB 126 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,3,3" 44" 5-HxCB 156 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,3,3' 44" 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',44' 55 -HxCB 169 0.1 0.5 2 10 40 200 800
2,3,3'44' 55 -HpCB 189 0.1 0.5 2 10 40 200 800
BCp -3,3'44'-TeCB 77 50 50 50 50 50 50 50
Cy, -34,4' 5-TeCB 81 50 50 50 50 50 50 50
BCy -2,3,3"4,4'-PeCB 105 50 50 50 50 50 50 50
BCl -2,3,4,4" 5-PeCB 114 50 50 50 50 50 50 50
BC -2,3',4,4' 5-PeCB 118 50 50 50 50 50 50 50
BC -2',34,4' 5-PeCB 123 50 50 50 50 50 50 50
BCy, -3,3',44' 5-PeCB 126 50 50 50 50 50 50 50
BCr -2,3,3'4,4' 5-HxCB 156 50 50 50 50 50 50 50
BCp, -2,3,3'44'5'-HxCB 157 50 50 50 50 50 50 50
BCp, -23'44'55'-HxCB 167 50 50 50 50 50 50 50
BCp, 3344’55 -HxCB 169 50 50 50 50 50 50 50
BC, -2,3,3'44' 55 -HpCB 189 50 50 50 50 50 50 50
BC, -2,3",4' 5-TeCB 70 50 50 50 50 50 50 50
BCy, -2,3.3' 5,5 -PeCB 111 50 50 50 50 50 50 50
BCp -2,2",34,4' 5-HxCB 138 50 50 50 50 50 50 50
BC, -2,2',3,3',44' 5-HpCB 170 50 50 50 50 50 50 50
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E 6 FUE9EAFSF 4 st A £F8 Y (Unit : ng/mL)
o= CS1 CS2 CS3 Cs4 CS5
HCB 0.4 2 10 40 200
Heptachlor 0.4 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
c1s-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 0.4 2 10 40 200
Dieldrin 0.4 2 10 40 200
Endrin 0.4 2 10 40 200
p,p’-DDD 0.4 2 10 40 200
cis-Nonachlor 04 2 10 40 200
o,p’-DDT 0.4 2 10 40 200
p,p’-DDT 0.4 2 10 40 200
Mirex 04 2 10 40 200
BCs-HCB 20 20 20 20 20
13C1p-Heptachlor 20 20 20 20 20
BBCo-Aldrin 20 20 20 20 20
3C,o-Heptachlor Epoxide 20 20 20 20 20
13C1p-Oxychlordane 20 20 20 20 20
Cyo-trans-Chlordane 20 20 20 20 20
BCo-0,p’-DDE 20 20 20 20 20
13C,-trans-Nonachlor 20 20 20 20 20
¥Cio-p,p' -DDE 20 20 20 20 20
BCi3-0,p’-DDD 20 20 20 20 20
13C1,-Dieldrin 20 20 20 20 20
13C1,-Endrin 20 20 20 20 20
¥Ci5~p,p’-DDD 20 20 20 20 20
BC10-cis~Nonachlor 20 20 20 20 20
BCi-o0,p’-DDT 20 20 20 20 20
¥Ci3—p,p’-DDT 20 20 20 20 20
BC10-Mirex 20 20 20 20 20
4,4'-DiCB-"C»(PCB-15) 20 20 20 20 20
2,3' 4" 5'-TetraCB-"C17(PCB70) 20 20 20 20 20
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£ 7. 90| SA 9 FF F&E AFF AH |, 94 =4

-5 A g 2 F A2 =4 =2
303.9016 M C1oH CLO TeCDF
305.8987 M-+2 CpH CICI0O TeCDF
315.9419 M BCLHPCLO 3C1o-TeCDF
317.9389 M+2 BCLHPCLYCIO  ¥Cy-TeCDF
319.8965 M C1oH CLO; TeCDD
321.8936 M+2 CoHCLI¥Cl0,  TeCDD
327.8847 M C1:HSCLO; 31C1,~TeCDD
330.9792 LOCK CiFi3 PFK

1 331.9368 M 13C12H435C1402 13612—T6CDD
333.9338 M+2 BCLHPCLYCIO,  ¥Cy-TeCDD
339.8597 M-+2 CpHs*CL'CIO PeCDF
341.8567 M+4 CiuHs*ClCl,O  PeCDF
351.9000 M+2 BCLHPCLYCIO  PeCDF
353.8970 M-+4 BCpHPCLYCLO  ¥Ciy-PeCDF
355.8546 M+2 CiuHs*CL¥C10,  PeCDD
357.8516 M+4 CioHs*Cl5¥C1,0,  PeCDD
367.8949 M-+2 BC,HCLYClO,  BCiy-PeCDD
369.8919 M+4 BCLHPCLYCLO, PCiy-PeCDD
339.8597 M-+2 CipHs*CL'CIO  PeCDF
341.8567 M+4 CiuHs*ClCl,O  PeCDF
351.9000 M+2 BC,HPCLY'CIO  PeCDF
353.8970 M-+4 BC,HCLYCLO  BCiy-PeCDF
354.9792 LOCK CoF13 PFK
373.8208 M+2 CoH2CI"CI0 HxCDF

2 375.8178 M-+4 CiHCLYCl,0  HxCDF
383.8639 M BC1,HPCL0 C,,-HxCDF
385.8610 M+2 BCLHPCIYCIO ¥Crp-HxCDF
389.8156 M-+2 CoH2CI5C10,  HxCDD
391.8127 M+4 CioHPCLYC1,0,  HxCDD
401.8559 M+2 BCLHPCIClO,  BCip-HxCDD
403.8529 M+4 BC1,HPCLYCLO, BCio-HxCDD
373.8208 M+2 CisH,®Cl"CI0 HxCDF
375.8178 M+4 C12H235C1437C120 HxCDF
383.8639 M 13C12H235C160 13C12—HXCDF
385.8610 M+2 BCLHPCIYCIO  BCie-HxCDF
407.7818 M-+2 CH*Cls*C10 HpCDF
409.7789 M+4 CH*CI5Cl,0 HpCDF
417.8250 M BCL,H®CL,O 3C1o-HpCDF
419.8220 M+2 BCLHPCI'CIO  ¥Ciy-HpCDF
423.7767 M+2 CoH*CIsC10,  HpCDD
4257737 M+4 CoH*CI5C1,0,  HpCDD
392.9760 LOCK CoFis PFK
435.8169 M+2 BCL,H®CI'CIO,  BCio-HpCDD
437.8140 M-+4 BCL,H*CLI'CLO,  BCio-HpCDD
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(% A%H)

2017

T s 2 F A2 =4 =2

441.7428 M-+2 C12C1l;'ClO OCDF
442.9728 LOCK CioF 17 PFK
4437399 M+4 C12PCl"CLO OCDF

4 4577377 M+2 C12CLC10, OCDD
459.7348 M+4 C122CleY"CLO, OCDD
469.7780 M-+2 BC1.2CLIAClO, ¥C1,-OCDD
471.7750 M+4 BCLPCLCLO,  ¥Cy;, OCDD

® 8 IZTHUZHUEZYYlolglmnlolude T &, AT, AF JH, 94 =4
T AeFe EEEE Axr A4 ek

289.9224 M C1oHs™Cly TetraCB
291.9194 M-+2 C12Hg®Cl57Cl TetraCB
292.9825 Lock C; Fu PFK

1 301.9626 M 13C 1, HgPCly BCo-TetraCB
303.9597 M+2 BC1,HeCLYCl BCy-TetraCB
325.8804 M+2 CHsPCL7Cl PentaCB
327.8775 M-+4 C1oH5*Cl5¥Cly PentaCB
325.8804 M+2 C1oH5PCLCl PentaCB
327.8775 M-+4 C1oH5*Cl5¥Cly PentaCB
337.9207 M+2 BCHPCLYCl BCry-PentaCB
339.9178 M+4 BCH CLYCl,  Ciy-PentaCB
354.9892 Lock Cy Fi3 PFK
359.8415 M+2 BCLHACLCl HexaCB

2 361.8385 M+4 BCLHACLYCl, HexaCB
371.8817 M-+2 BCLHACEYCL BCy-HexaCB
373.8788 M+4 BCLHACLYCl,  BCia-HexaCB
393.8025 M+2 CH5Cl7Cl HeptaCB
395.7996 M+4 C1oH5®CI57Cl, HeptaCB
405.8428 M-+2 BCLHPCLYCl  BCy-HeptaCB
407.8398 M-+4 BCLHPCIECL,  ®Ciy-HeptaCB
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¥ 9 FU7EEA FSFFY B, AFS, AH Y, 442 =4
T e 2 2k g da =4 =27

Cy5Hg*Cly DDD(-CHCly)

235.0081 M .
C13H9‘30C12 DDT( *CCIS)
CisHe®CLPCLy DDD(-CHCly)

237.0053 M+2 s
CisHo®CLYCly DDT(-CCls)
BC1,12CiHy*Cly B3C1,-DDD(-CHCl)

247.0483 M ,
BC1,12CiHy*Cly BC,-DDT(-CCls)
BC1,"%CiHgPCLCLy 13C,-DDD(-CHCl,)

2490454 M+2 o - ,
BC12MC1H930C1137C11 MClngDT(*CClS)

246.0003 M C14Hg™Cl, DDE(-Cl,)

247.9974 M+2 CiHECLPCL DDE(-Cly)

258.0405 M B3C,,12C,Hs®Cly B3C15 DDE(-Cl)

260.0376 M+2 BC,CoHPCLYCL 3Cy, DDE(-Cly)
CHCLCL Aldrin(-CsHgCl)

262.8570 M+2 C/H-*CLPCL Dieldrin(-CsHgCIO)
C/H*CLPCL Endrin(-CsHsClO)
C/H*CL¥Cl, Aldrin(-CsHgCl)

264.8541 M+4 C/H-*C15%Cl, Dieldrin(-CsHgCIO)
CH*Cl¥Cl, Endrin(-CsHgC1O)
BCH*CLYCL, 1C 1o~ Aldrin(-CsHeCl)

1 269.8304 M+2 BCH*CLACL 3C,,-Dieldrin(-CsHgC10)

13C7H235C1437C1 1 Rclg —Endrin( —C5H6CIO)
C5PCl5Cly Mirex(-CsCls)

271.8102 M+2 :
G5 Cl5Cly Heptachlor(-CsHsCl)
BCH CLYCl, BC1o~Aldrin(-C¢HsCl)

271.8775 M+4 BCHPCLYCly 13C4,-Dieldrin(-CsHgC10)
BCH®C1Cly 13C1o~Endrin(-CsHgClO)
C535C1437C12 Mirex ( _C5C16)

273.8072 M+4 _
C53L)C1437C12 Heptachlor(-CsHsCl)
BCsPClCl, BCp-Mirex(-CsClg)

276.8269 M+2 i
BCsPClCl, 3C10-Heptachlor(-CsHsCl)
BCsPCLYCly BCp-Mirex(-CsClg)

278.8240 M+4 o
BCsHCLYCLy 13C,y—Heptachlor(-CsHsCl)

283.8102 M+2 Cs Cl57'Cly HCB

285.8073 M+4 Ce®CLCly HCB

289.8303 M+2 Beg®Cl5Cly BCs~HCB

291.8273 M-+4 BCePCLYCly BC¢—HCB
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(% A%)

T A A= A =4 24
352.8442 M+2 C1oH5*C15'CL,0 Heptachlor epoxide(-Cl)
354.8413 M+4 C1oH5*C1LCL,0 Heptachlor epoxide(-Cl)
362.8778 M+2 13C,,H5*CLYC1,0 13C,o-Heptachlor epoxide(-Cl)
364.8748 M+4 13C,0H5*C1,7C1,0 3Cyo-Heptachlor epoxide(-Cl)
372.8260 M+2 CioHg®Cl'Cly Chlordane(-Cl)
374.8231 M-+4 C1oHs®CI57Cl, Chlordane(-Cl)
380.9761 Lock CsFis PFK

2 382.8595 M+2 BC, Hg®Cl'Cly 13C,y-Chlordane(-Cl)

384.8565 M+4 3C 1()H635C1537C12 13C 10~ Chlordane( —Cl)
386.8053 M+2 C1oH,*Cl7CLO Oxychlordane(-Cl)
388.8024 M+4 C1oHPC15YCL0 Oxychlordane(-Cl)
396.8387 M+2 BC10H~ CLCLO 3C,y-Oxychlordane(-Cl)
398.8358 M-+4 BC,0HC1CL0 1B3C10-Oxychlordane(-Cl)
406.7870 M+2 CioHs*C17'Cly Nonachlor(-Cl)
408.7841 M+4 C1oH5®C16%Cl, Nonachlor(-Cl)
416.8205 M+2 13C10H535C1737C11 13C1()*1\101’1.’51C1’1101’( *Cl)
418.8175 M-+4 BC10C10Hs Cls™ Cly 3C,,~Nonachlor(-Cl)

£ 10. dadAsol o3 FHA o2 AAESAH

1 2 =

ODﬂ A S T

AR M M+2 M+4 M+6 M+8 M+10 M+12 M+14
4 76.5 100 487 10.5 0.9
5 61.5 100 65.0 211 35 0.2
6 5l.2 100 8l.2 35.2 85 1.1 0.06
7 432 100 91.5 02.8 17.1 3.3 0.36 0.02
38 33.8 87.9 100.0 65.0 264 6.8 1.1 0.10
9 27.1 78.1 100.0 747 30.8 115 24
10 21.7 69.5 100.0 80.3 4738 18.3 49 .

M M+2 M+4 M+6 M+8 M+10 M+12 M+14
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£ 11. go]SA @ F& 245 §1% HRGC/HRMS =3 ()

g Bia HRMS
SP-2331 (60 m x 0.32 mm x 0.20 pm)
A o] =3} w2 EI/SIM

DB5-MS (60 m x 0.25 mm x 0.25 pym )

100 C(@3 min) — 20 C/min — 200 C
— 2 C/min — 260 C(25 min)
e e 140 T4 min) — 15 C/min — 220 C o]=¢¥ &% 260 T ~ 300 C
— 15 C/min — 240 C(2 min) — 4 C
/min — 310 C(6 min)

TUTF 2= 260 C ~ 300 C AAE 2% 260 C ~ 300 C

FHT B2 Splitless ol 23} A9t 30 eV ~ 38 eV
+HEZ] A He (99.9999 %) 7hE sF 8 kV ~ 10 kV

FR7A 75 1 mL/min o] 23t AR/ 400 pA ~ 600 pA

# 12. ZEHFUEHE2 YV olg=nloldd £45 A% HRGC/HRMS =3 (o)

= HRGC Ela HRMS
DB5-MS (60 m x 0.25 mm x 0.25 pm )
4+ o] &3} WA EI/SIM
SPB-cctyl (30m x 0.25 mm x 0.25 pm )
100 C(1 min) — 25 C/min — 180 T
— 1.8 C/min — 220 €T — 10 C/min
0w er 300 T6 min) olel % 260 T ~ 300 T
75 C(@2 min) — 15 C/min — 150 C —
25 C/min — 290 C(1 min)
FATF 2= 270 C ~ 300 C AR &% 260 T ~ 300 C
FAT A Splitless o] &3} At 30 eV ~ 38 eV
SHE7] A He (99.9999 %) 7FE At 8 kV ~ 10 kV
SRk A #-4 1 mL/min o] 23 HF 400 pA ~ 600 pA
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£ 13. #71daA w47 £4S 9 HRGC/HRMS =7 ()

Eias HRGC Ela HRMS
DB5-MS (60 m x 0.25
a4 o] -3} WA EI/SIM
mm x 0.25 ym)
80 TG min) — 20 T
QB &= /min — 180 T — 25 T o2 2% 270 C ~ 300 C
/min — 280 C (10 min)
FAT 2= 270 T ~ 280 C AZdE 2% 260 T ~ 280 C
FQIT- "4 Splitless o] 23} <t 30 eV ~ 38 eV
SH7] A He (99.9999 %) 7 A QY 8 kV ~ 10 kV
971 A H& ¢F 1 mL/min o] 3} AR 400 ptA ~ 600 pA

E 14, tol$A 2 Fade FHSABAS
= A 5457 Al G- (I-TEF, Al AR 7|53 5 718k Al 5

2,3,7,8-PCDDs/PCDFs

1994) (WHO-TEF, 2005)
2,3,71,8-TeCDF 0.1 0.1
1,2,3,7,8-PeCDF 0.05 0.03
2,3,4,71,8-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
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0.1 0.1
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0.01 0.01
1,2,3,4,7,89-HpCDF 0.01 0.01
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
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0.01 0.01
0.001 0.0003
7| €} PCDD/PCDF 0 0

w037 Al
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% 15, EHRUYE S 2V oJE =Ento]Hd 9 WHO 54574 AS

Coplanar-PCBs

WHO =45 /HA %

3,3",4,4"-TeCB(77)
3,4,4" 5-TeCB(81)
2,3,3" 4,4"-PeCB(105)
2,34,4" 5-PeCB(114)
2,3',44" 5-PeCB(118)
2'3,4,4' 5-PeCB(123)
3,3",44" 5-PeCB(126)
2,3,3",4,4" 5-HxCB(156)
2,3,3'44" 5" -HxCB(157)
2,3' 44" 5,5 -HxCB(167)
3,3',4,4" 55" -HxCB(169)
2',3,3",4,4" 55" -HpCB(189)

0.0001
0.0003
0.00003
0.00003
0.00003
0.00003
0.1
0.00003
0.00003
0.00003

0.03
0.00003

() : IUPAC NO

# 12378 TCDD #& 12 7%, B71A5s @8 uhedh

£ 16. NEAH AT R 1%

Azl 98 FE EA
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<— 1 g Neutral Silica

<— 4 g Acidic Silica

/777 < 1 g Neutral Silica
S~ Glass frit
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Glass wool

14 1. 93487 24
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ANEZWFHE
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E=d =&
Ayt
F1(80%) | F2(20%)
v soy
CloISAl/S R 8:2 SI|SAH =ot
Z2|222|UI0IEIS HIoIHIY
| P
v UsEESE (
A4 AE J20LETCH T A 2AE J201E 241
OhEAle5F 28 Y
S&IELX
AzIoHA +Z222l4)
220|LE Y
y
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	ES 10914.1 어류 시료 중 잔류성유기오염물질 동시 시험기준-HRGC, HRMS
	개요
	1.0   개요
	1.1 목적
	1.2 적용범위
	1.2.1 어류 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 0.30 pg/g ∼ 1.00 pg/g, 코플라나폴리클로리네이티드바이페닐 0.50 pg/g ∼ 3.00 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. 


	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 속슬레 추출 장치 

	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 실리카겔 카트리지  
	3.3.4.2 플로리실 카트리지  
	3.3.4.3 황산나트륨 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.
	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 속슬레 추출)
	7.1.1.1 유리재 여과조를 본체에 넣는다. 500mL 플라스크에 200 mL ∼ 250 mL 다이클로로메테인:헥세인(1:1/V:V) 혼합 추출용매를 넣고 본체와 플라스크를 연결한 후 냉각장치를 연결하고 6시간 이상 세척한다.  
	7.1.1.2 세척이 끝난 후 실온으로 될 때까지 방치하고 속슬레 장치를 분해한 후 여과조를 톨루엔으로 씻어준 후 건조시킨다.
	7.1.1.3 시료가 여과조의 여과판에 끼이는 것을 방지하기 위해서 먼저 여과조에 약 0.2cm 높이로 무수황산나트륨을 넣고, 시료를 넣는다.
	7.1.1.4 시료에 시료채취용 내부표준물질 일정량을 주입한 후 세척된 유리섬유를 넣고 여과조를 속슬레 본체에 넣는다. 500mL 플라스크에 300 mL ～ 350 mL 다이클로로메테인:헥세인(1:1) 혼합용매를 넣고 본체와 플라스크를 연결한다. 이때, 시료를 균질화하는데 사용된 막자와 막자사발은 다이클로로메테인:헥세인 (1:1) 혼합용매로 헹군 뒤 그 용매를 속슬레에 넣어준다.
	7.1.1.5 시간당 5회의 순환주기로 18시간 이상 추출한다. 이 때 용매의 종류와 주위 온도 등의 요인에 따라서 순환주기의  변화가 있으므로 1회전에 소요되는 시간을 측정한다.
	7.1.1.6 추출을 끝낸 후 실온으로 될 때까지 방치하고 속슬레 장치를 분리한다.
	7.1.1.7 추출액을 필요에 따라 분액하여 일부를 취하고 나머지는 추가 분석을 위하여 4 °C 이하의 냉암소에 보관한다.
	7.1.1.8 분취한 추출액을 회전증발농축기 등을 이용하여 1mL 미만으로 농축시킨 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, 250mL 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 250mL 플라스크에 담겨 있는 시료를 다시 회전증발농축기를 이용하여 약 1mL로 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 1mL로 농축한 시료를 파스퇴르 피펫을 이용하여 무게(W1)를 미리 잰 원심분리관(15mL)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 2mL 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 5mL를 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 5mL/min의 일정한 유속으로 용출액을 플라스크로 받는다.
	7.2.1.5 용출액이 160mL가 되면 코크를 닫고 새 플라스크로 바꾸어 받는다. 먼저 받은 160mL의 용출액 안에 GPC 컬럼을 통해 제거하고자 하는 지방이나 단백질과 같은 고분자 물질이 포함되어 있으므로 먼저 받은 160mL는 버린다. 
	7.2.1.6 500mL 플라스크에 용출액 약 350mL 받은 후 1mL 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 ∼ 100 mL 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 250mL 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 130mL주1)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 ∼ 30 mL 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 ℃ 이하에서 보관한다.

	7.2.6 실린지 첨가용 내부표준물질의  첨가

	7.3 기기분석방법
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