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3.3.1 & d% JZ0NtEJdHZ

A AE Z2nEadgx (GPC, gel permeation chromatograph)t Bio Beads S-X3
(200 mesh ~ 400 mesh) %= &% °&49 Ass 7ML U= A AREZH AR
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8.2.1 A& #A44¥ HAS5FEvE ng/g 02 FAST v QA AHFS HASHL
w
=

9.1 US. CDC, Laboratory Procedure Manual Method No. 28.

9.2 Third round of WHO-coordinated exposure studies (van Leeuwen and Malisch,

2002; Schecter et al., 2003).

9.3 9.3 US EPA, "EPA’s Agency-wide Multimedia Persistent, Bioaccumulative, and
Toxic Pollutants Initiative”(EPA 743-R-00-003), 2000.

9.4 Food and Drugs Administration, Pesticide Analytical Mannual 1, 1997.

9.5 UNEP, Guidance for a Global Monitoring Programme for Persistent Organic
Pollutants, 1st edition, June 2004.

9.6 =HAFATY, HEWA Aeled 44, 2002.

10.0 =

J
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1 #7927 557 dAEL
EFEAET 3 5

EHexachlorobenzene, heptachlor, aldrin, heptachlor epoxide,
P F719 A 5oF onychlordane, trans—chlordane, o,p’-DDE, cis—chlordane,
(& 18% Etrans—nonachlor, p,p’-DDE, dieldrin, o,p’-DDD, endrin,

Ep,p’—DDD, 0,p'-DDT, cis—nonachlor, p,p'-DDT, mirex

F A& :
i Wl - 3 = & Pyrene-dyo
— P A :
U e T o e
& ARG
i 7} & U] % ¥ i Phenanthrene-djo
iz :
ET':E =

%2 BAGAEAN WEEETEAY BAF U AY AFo|LH 0RE A7
° e

o A wae A kol 2 T2 Az
o= e (m/z) (min)
.1 Hexachlorobenzene 2848 282 284 1317
ISTD-1 Phenanthrene-cyo 1883 183,94 . 1446
.2 Heptacnlor 37133 20221 1733 .
.3 Adon ooo..3649 263,265 19.16
_________ 4 Heptachlor epoxide 3893 353,35 2124
..o Oxychlordane 4238 387,389 2129
.6 trans-Chlordane(gamma) 4098 313,375 2262
X op-DDE 3180 246,248 . 2265
ISTD-2 Pyrene-cyo 2123 212,106 2294
.8 _cis-Chlordane(alpha) 4098 373,315 2344
.9 trans-Nonachlor 442 407, 409 2371
.1  ppcDDE 3180 246,248 2443
oA beelden 03809 263,265 2487
12 op-DDD 3200 235,237 2498
.3 Eodin 3809 263265 . 2626
o4 ppcDDD 3200 235,237 2004
A op-DDT o .345 235,237 2031
.16 cis-Nonachlor 442 407,409 2153
LA\ ppcbotr o 394o 235,237 2941
18 Mirex 5455 272, 274 33.73
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£ 3. dadAT g% FHA o3 AAESAN

AL
o A Al %k

= T
A M M+2 M+4 M+6 M+8 M+10 M+12 M+14
4 76.5 100 48.7 10.5 0.9
5 61.5 100 65.0 21.1 3.5 0.2
6 512 100 812 352 8.5 1.1 0.06
7 43.2 100 97.5 52.8 17.1 33 0.36 0.02
8 33.8 87.9 100.0 65.0 26.4 6.8 1.1 0.10
9 27.1 78.1 100.0 74.7 35.8 11.5 24 0.3
10 21.7 69.5 100.0 85.3 47.8 18.3 4.9 0.9
M M+2 M+4 M+6 M+8 M+10 M+12 M+14

F 4 BAAEEZY AARTA A4 £ HETA

No. =4 9] (ug/kg) A=A R’
(pg/ke)!
1 Hexachlorobenzene 05 ~ 50 v=0.0002x-0.0065  0.9998 1.37
""" 2 Heptachlor 05 ~ 50 y=00006x-0.0056 09958 150
""" 3 Aldin 05~ 50 y=00007x-00079 09987 158
""" 4 Heptachlor epoxide 05 ~ 50  y=00019x-0.0337 09983 146
""" 5 Oxychlordane 05 ~ 50  y=00004x-0.0055 09996 109
""" 6 trans-Chlordane(gamma) 05 ~ 50  y=0.0025x-0.0457 09980 079
""" 7 op DDE 05 ~50 y=00076x-0.1398 09968 048
""" 8 cis-Chlordane(alpha) 05 ~ 50  y=00023x-0.0353 09987 068
""" 9 trans-Nonachlor 05 ~ 50  y=00015x-0.0214 09982 052
""" 10 pp'DDE 05~ 50 y=00049x-01585 09985 061
""" 11 Dieldin 05 ~ 50  y=0.0008x-00137 09955 162
""" 12 op'DDD 05~ 50 y=00111x-01646 09989 050
""" 13 Endin 05 ~ 50  y=0.0008x-00158 09973 168
""" 14 pp'DDD 05~ 50  y=00084x-0077 09974 067
""" 15 op’DDT 05~ 50  y=00068x-0166 099%64 062
""" 16 cis-Nonachlor 05 ~ 50  y=0.0020x-0.0491 09983 047
""" 17 pp'DDT 05~ 50 y=00044x-01227 0990 050
""" 18 Mirex 05— 50 y-00046x-00777 09985 050

A28 (ue/ke) s 73 WHEAY £ A anbE e o] &8le] AAE 7.
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i Ultra-2 (Cross-linked 5 % Phenylmethylsilicon,

30 m x 0.2 mm ID x 0.33 pm, film thickness)

Sk | He (99.9999 %) at 1.0 mL/min
2ULE . FYR LE | 260°C
i s - FoubA Splitless (purge on at 0.5 min)
R0 oC (0.3min) — (20 °C/min) — 200 °C T
ez 5
i — (25 °C/min) — 280 °C (1 min)
JAT 2w L 280 °C
o] 23} W2 Electron impact (EI)
o] &3} #<t . 70 eV
olegd &% i 230 °C
A%7 ¥4 | Quadrupole
o AEA i SIMmode
A ZH(min) Melo] & m/z
5.0 (284, 286, 249, 188, 160)
2 2k —Er
= 180 (272, 274, 100, 263, 293, 91)
A 7]

22.0 (353, 395, 263, 115, 185, 387)
23.8 (373, 375, 272, 246, 76, 318)
24.7 (373, 375, 272, 409, 407, 272, 212, 106)
259 (79, 318, 176, 263, 265. 277, 235, 237, 165)
274 (263, 317, 345, 235, 237, 165, 409,
407, 272)
30.3 (235, 237, 165)
35.0 (272, 274, 237)

R AR Y
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_21_



ES 10915.2 2017

E 6. ANEAH AFHR ¥

AEARH
A5 H LA
AR S(Z=
ARAHAAAZE
A Al5AH HA Axd = A= FA

S (FES)

A
A7)

8%

b al

_22_



ES 10915.2

¥ 7.8 BEYEAAR T g2

oF o
Pl g
| |® |8 2wl | |x
cal
_Au ]ul‘l_
oo
=
oo | do | Ol w
x| |5 =
T = | 7| X
ol | 5 i
or| & | T G i
s =
Gl % X
<1k D - 4o N
< —_—
g ~
2= ~
o xr
= H

2017

_23_

-HRGC/HRMS F3fjo|” w&tt.

17

Kok
=

Al Al




	ES 10915.2 어류 시료 중 유기염소계농약류 동시 시험기준-HRGC, LRMS
	개요
	1.0   개요
	1.1 목적
	1.2 적용범위
	1.2.1 어류 시료 중 알드린(aldrin), 디엘드린(dieldrin), 엔드린(endrin), 클로르단(chlordane), 디디티(DDT), 헥사클로로벤젠(hexachlorobenzene), 헵타클로르(heptachlor), 마이렉스(mirex)등 잔류성유기오염물질 중 유기염소계 농약류 8종 및 이성질체 포함하여 총 18종의 물질을 기체크로마토그래프/질량분석계 (HRGC/LRMS, high resolution gas chromatograph/low resolution mass spectrometer)로 분석하는 방법에 적용한다.
	1.2.2 회수율은 70 % ～ 120 %의 범위를 만족하고, 분석방법검출한계는 0.5 ng/g ∼ 1.5 ng/g을 만족하여야 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 2 번 ～ 3 번 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 전 처리 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-(trimethyl silyl)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 속슬레 추출 장치 

	3.2 농축장치
	3.2.1 회전증발 농축기
	3.2.2 질소 농축기

	3.3 정제용 컬럼장치
	3.3.1 겔 침투 크로마토그래프 
	3.3.2 카트리지 정제
	3.3.2.1 실리카겔 카트리지  실리카겔이 500 mg ～ 1,000 mg 충전된 6 mL 용량의 카트리지를 사용한다. 
	3.3.2.2 플로리실 카트리지  플로리실이 500 mg ～ 1,000 mg 충전된 카트리지로 다른 카트리지와 연결할 수 있는 것을 사용한다. 
	3.3.2.3 황산나트륨 카트리지  황산나트륨이 2 g 충전된 카트리지로 다른 카트리지와 연결할 수 있는 것을 사용한다.


	3.4 분석용 저울 
	3.5 미량주사기 
	3.6 기체크로마토그래프/질량분석계 
	3.6.1 기체크로마토그래프 
	3.6.2 모세관 컬럼 
	3.6.3 질량분석기 


	4.0   시약 및 표준용액
	4.1 시약 
	4.1.1 증류수 : 노말-헥세인으로 세정한 증류수를 사용한다.
	4.1.2 노말-헥세인(n-C6H14) : 잔류농약 분석급 이상을 사용한다. 
	4.1.3 아세톤(C3H6O) : 잔류농약 분석급 이상을 사용한다. 
	4.1.4 다이클로로메테인(CH2Cl2) : 잔류농약 분석급 이상을 사용한다. 
	4.1.5 톨루엔(C7H8) : 잔류농약 분석급 이상을 사용한다. 
	4.1.6 황산(H2SO4) : 유해중금속 분석급 이상을 사용한다. 
	4.1.7 수산화나트륨(NaOH) : 특급 이상을 사용한다.
	4.1.8 무수황산나트륨(Na2SO4) : 잔류농약 분석급 이상을 사용한다. 
	4.1.9 노난(C9H20) : GC 분석용의 것을 사용한다.
	4.1.10 옥살산나트륨(C2Na2O4) : 특급 이상을 사용한다. 
	4.1.11 포름산(CH2O2) : 특급 이상을 사용한다.

	4.2 표준용액
	4.2.1 표준물질
	4.2.2 표준용액 및 정제용 내부표준용액


	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 확인한다. 정제용 내부표준물질로 pyrene-d10을 이용하고 실린지 첨가용 내부표준물질 phenanthrene-d10으로 보정한다. 회수율이 70 % ∼ 120 %의 벗어나면 재 정제해야한다. 정제용 표준물질의 회수율은 시료분석결과에 대한 신뢰성 검토를 위해 시료분석결과와 함께 제시한다.

	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 ∼ 500 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 정제용 내부표준물질 일정량을 주입한 후 세척된 유리섬유를 넣고 여과조를 속슬레 본체에 넣는다. 500mL 플라스크에 300mL ∼ 350mL 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 ℃ 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 ∼ 4mL의 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 12mL 이하가 되도록 2 mL ∼ 3mL씩 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 2mL의 헥세인으로 녹여 다음의 정제과정으로 넘어간다. 시료가 잘 녹지 않을 경우, 초음파세척기를 이용하여 초음파 처리를 하면 쉽게 녹일 수 있다. 


	7.2 정제
	7.2.1 겔 침투 크로마토그래프 
	7.2.1.1 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 ∼ 7mL로 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 실리카겔/플로리실 복합카트리지 정제
	7.2.2.1 SPE 진공장치에 하단에 플로리실 카트리지를 장착하고 상단에 실리카겔 카트리지를 장착하여 복합 카트리지로 조립한다. SPE 진공장치 안에는 유리관을 설치한다. 
	7.2.2.2 복합 카트리지에 1:1 다이클로로메테인/헥세인, 헥세인 순서로 용매를 흘려 활성화 시킨다. 
	7.2.2.3 GPC 정제과정을 거쳐 농축된 시료를  카트리지에 넣고 헥세인 16 mL를 최소의 진공을 사용하여 통과시킨다. 
	7.2.2.4 1:1 다이클로로메테인/헥세인 12 mL(4 mL × 3회)를 통과시킨다.
	7.2.2.5 복합카트리지를 통과한 용출액을 유리관에 합쳐서 모은다.

	7.2.3 농축
	7.2.3.1 용출액을 담은 유리관을 온도 35 ℃ 이하, 압력 8 psi ∼ 10 psi에서 질소농축기를 이용하여 0.5 mL까지 농축시켜 미리 세척한 파스퇴르 피펫으로 농축액을 소량용기에 옮긴다. 다시 혼합용매로 유리관을 헹구고 소량용기에 합한다.
	7.2.3.2 농축액이 들어있는 소량용기를 지지대에 고정시키고 상온의 후드 안에서 자연건조 시키고, 시료가 완전히 건조되면 뚜껑을 닫고 분석 전까지 4 ℃ 이하에서 보관한다.

	7.2.4 실린지 첨가용 내부표준물질의 첨가

	7.3 기기분석방법
	7.3.1 기체크로마토그래프 분석조건
	7.3.2 질량분석기 분석조건
	7.3.2.1 질량설정
	7.3.2.2 머무름 시간 확인 및 선택이온검출 그룹 조건 확립
	7.3.2.3 질량 검정 
	7.3.2.4 검정곡선 작성 


	7.4 시료분석
	7.4.1 7.3.1 항과 7.3.2 항의 방법에 따라 분석기기의 조건을 설정한다.  
	7.4.2 바탕시료에 표준물질을 첨가하여 7.1 항과 7.2 항에 따라 수행한 추출 효율성 실험을 통해 얻어진 각 시료 매질별 최적 전처리 조건에 따라 실제시료를 처리한다. 이때 각 시료에 내부표준물질을 일정 농도로 첨가하여 바탕시료와 동일한 실험과정을 통해 처리된 시료를 기체크로마토그래프에 주입한다.  

	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 검정곡선 방법을 사용해서 내부표준물질에 대한 추출물의 농도를 정량한다. 아래와 같이 앞 절에서 작성한 검정곡선식을 재배열할 수 있다.
	7.5.2.2 위에서 계산된 농도를 사용하여 다음 식으로부터 표지된 정제용 내부표준물질의 회수율을 계산한다.
	7.5.2.3 만약 시료 중 대상물질의 농도가 검정곡선의 정량범위를 넘어갈 경우, 시료를 묽혀서 정량 범위 내에 들어오도록 농도를 조절해야한다. 이때 내부표준물질은 희석하여 농도를 조절한 시료에 첨가하여야 하며, 희석에 의한 대상물질의 농도와 검출한계 등은 조절되어야 한다.



	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 ng/g 으로 표시한다. 또는 필요시 지질량을 표시하고 ng/g lipid로 나타낼 수 있다. 
	8.2.2 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. 
	8.2.3 모든 농도결과는 방법검출한계를 적용하여 나타내고 방법검출한계 미만은 ND로 표시하고 방법검출한계값을 같이 제시한다. 
	8.2.4 결과보고 양식은 부록에 제시한 양식에 따른다. 


	9.0   참고문헌
	9.1 US. CDC, Laboratory Procedure Manual Method No. 28.
	9.2 Third round of WHO-coordinated exposure studies (van Leeuwen and Malisch, 2002; Schecter et al., 2003).
	9.3 9.3 US EPA, "EPA's Agency-wide Multimedia Persistent, Bioaccumulative, and Toxic Pollutants Initiative"(EPA 743-R-00-003), 2000.
	9.4 Food and Drugs Administration, Pesticide Analytical Mannual 1, 1997.
	9.5 UNEP, Guidance for a Global Monitoring Programme for Persistent Organic Pollutants, 1st edition, June 2004.
	9.6 국립환경연구원, 내분비계 장애물질 측정분석방법, 2002. 

	10.0  부록 



