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は じ め に 

災害，事故等により環境および人の健康に深

刻な影響を与える危機事象が発生した場合，原

因を迅速に把握することが求められる．一部の

重金属をはじめとした無機元素も危機事象の原

因となるため，対応するために様々な試料に適

した前処理，分析方法を平時より準備しておく

必要がある． 

本研究は，危機事象発生時の分析対象を環境

試料および食品試料とし，無機元素の含有状況

を迅速に確認するための分析法開発を目的とし

た． 

 

調 査 方 法 

１．検討対象 

以下の試料を対象に検討した． 

 水質試料：河川水 

 大気試料：大気中粉じん 

 飲料：ミルクティー（ペットボトル），清涼

飲料水（ペットボトル），コーヒー（ペットボ

トルおよびドリップ） 

 飲料以外：カレーライス（ルウおよび白米，

いずれもレトルトパウチ食品），ギョーザ（調

理冷凍食品） 

対象元素は，環境基準，指針値が定められて

いる無機元素および健康被害が生じると考えら

れる無機元素を主な対象とした． 

 

２．使用機器等 

 今回，使用した機器，試薬等は以下のとおり

である. 

 ICP-MS：Agilent 社製 7800ICP-MS 

 ハイボリウムエアサンプラー：紀本電子工業

株式会社製 120SL，（石英フィルター アドバン

テック東洋株式会社製 QR-100 を使用） 

 可搬型サンプラー：柴田科学株式会社製 LV-

40BW，（PTFE フィルター PALL Corporation 社

製 テフローフィルター 47 mm を使用） 

 マイクロウェーブ前処理装置：アントンパー

ル社製 Multiwave PRO 

 凍結粉砕装置：robot coupe 社製 Blixer3 

 硝酸：富士フィルム和光純薬株式会社製，電

子工業用 

 フッ化水素酸：富士フィルム和光純薬株式会

社製，超高純度試薬 

 過酸化水素水：多摩化学工業株式会社製，超
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高純度分析用試薬 

 混合標準水溶液：SPEX 社製 XSTC-1667，

XSTC-1668 

 As 標準水溶液：富士フィルム和光純薬株式

会社製，ICP 測定用 

 有機金属標準（有機マトリックス中無機元素

標準試薬）：コノスタン社製 S-21，使用時にヘ

キサンで希釈し使用． 

 ヘキサン：富士フィルム和光純薬株式会社製，

残留農薬・PCB 試験用 

 

結果および考察 

１．測定について 

ICP-MS の特徴の一つとして，幅広い濃度範

囲で直線性があることがあげられる．通常時の

測定においては 10 段階程度に調製した混合標

準水溶液を測定し，試料濃度に応じて５点程度

を抽出して検量線を作成している．一方で，危

機事象発生時には迅速性が求められるため，２

点（０，100 ng/mL）による検量線による定量

を検討した．県内の河川水を用い，５点検量線

と２点検量線から得られた測定値を比較した結

果，溶液濃度が 0.1 ng/mL 以上であれば２点検

量線でも通常時測定との誤差が 20%程度に収ま

ることが確認できた．危機事象発生時の試料は

原因物質が高濃度に存在すると予測できるため，

この測定法を用いることが可能と考えられた．

一方，検量線による測定は所有している標準液

に含まれる元素に限定されるため，測定時に半

定量分析と並行して標準液を所有していない元

素の濃度レベルを確認することとした． 

 

２．前処理方法の検討 

１）水質試料前処理法について 

水質試料の検討については河川水を用い，対

象を通常時に検出される成分（Cr，Mn，Ni，Cu，

Zn，As，Se）とした． 

通常時は有機物を完全分解するために JIS K 

0102 により硝酸を添加し数時間かけて加熱分

解を行っているが，危機事象発生時は迅速性と

測定機器の汚染防止を両立するため，簡易法と

して硝酸を用いて最低限の加熱分解を行うこと

とした．結果，全工程 30 分程度の加熱処理を

行うことで公定法の 85～108%の結果が得られ

たため，この方法を使用した（図１）． 

 検討した前処理方法により，魚のへい死が発

生した河川水を分析し，金属を含有する農薬を

推定することができた．採取した試料から Mn

を 0.77 mg/L，Znを 0.080 mg/L検出したこと，

周辺地域の農薬使用実績の確認から Mn および

Zn を含むマンゼブ（(C4H6MnN2S4)xZny）（図２）

等のジチオカルバメート系農薬が混入した可能

性が考えられた． 

２）大気試料前処理法について 

大気中粉じんについては，検討対象元素を優

先取組物質に登録されており通常時に検出され

る４元素（Cr，Mn，Ni，As）とした．通常，有

害大気汚染物質等測定方法マニュアル１）によ

図２ マンゼブ構造式 

検出率の最小値，最大値を示す（n = 3）． 

図１ 河川水前処理方法検討結果 
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る方法（以下，「通常法」とする．）により，硝

酸，フッ化水素酸，過酸化水素水によるマイク

ロウェーブ加熱分解を行っているが，危機事象

発生時に対応するにあたり通常法の簡略化を検

討した．通常法では測定機器に悪影響がある

フッ化水素酸を使用するため，これを除去する

必要がある．フッ化水素酸を使用しない手法が

可能であれば，除去に要する時間を省略できる

ため迅速化につながると考えた．検討対象を県

内３地点で行っている有害大気汚染物質モニタ

リング調査で採取した試料について，各地点試

料について通常法とフッ化水素酸を用いない前

処理法（省略法）の比較を行った（各地点 n = 

1）．その結果，省略法ではいずれの試料につい

ても通常法の 20%程度の値であった．このこと

から，フッ化水素酸が必須であることが分かっ

たため，通常法を採用した（図３）． 

また，試料採取についての検討も行った．通

常法ではハイボリウムエアサンプラーを用いる

が，大型で搬送が困難であるため，迅速法とし

て小型の可搬型サンプラーの使用を検討した

（表１）．また，当所で所有している可搬型サ

ンプラーは３時間程度であればバッテリー駆動

が可能であるため，迅速な対応が求められる危

機事象発生時に適すると考えた．一方で，可搬

型サンプラーを使用すると採取量が 1/25 程度

になるため，フィルターに含まれる夾雑物の影

響が大きくなる．そこで，夾雑物が少ない

PTFE 製フィルターを使用した． 

通常法との比較（24 時間採取）により相対

値（迅速法/通常法）を求めた（n = 3）ところ，

58～99%の比率であった（図４）．以上より，可

搬型サンプラーを用いた方法により大気中粉じ

ん採取を行い，通常と同様の測定に供すること

ができると考えた． 

 今回は通常時の大気中粉じん濃度が低く短時

間採取では十分な濃度が得られないと考えられ

たため，短時間採取による測定を行わなかった．

今後，危機事象発生時を想定し，短時間採取で

対応できる方法の検証を進める予定である． 

 

 

 

 

 

 

 

 

 平常時（通常法） 緊急時（迅速法） 

使用機材 ハイボリウムエアサンプラー 可搬型サンプラー 

流量 1000 L/min 最大 40 L/min 

重量 
約 30 kg 

(モニタリング地点に設置) 

約 5 kg 

(可搬型．当所に保管) 

使用ろ紙 石英（ブランクの影響大） PTFE（ブランクの影響小） 

表１ 大気中粉じん採取法比較 

平均値を示す（n=3）． 

エラーバーは最小値，最大値を示す. 

図４ 迅速法の検出率 
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図３ フッ化水素酸未使用時の検出率 
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３）食品試料前処理法ついて 

食品試料については健康被害の原因となった

成分を中心に Cr，Ni，Cu，Zn，As（飲料以外），

Cd，Pb を対象に検討した． 

食品は有機物を多く含むため酸分解が必要で

ある２）．そこで，試料0.5 gに対し硝酸５ mL，

超純水３ mL，過酸化水素水１ mL を添加した

加熱分解をホットプレートとマイクロウェーブ

の２方法で検討した．ミルクティーおよびカ

レーライスについて 1.5 時間程度の加熱処理を

行ったところ，いずれの試料についてもホット

プレートでは沈殿が見られたが，マイクロ

ウェーブを使用すると完全に溶液化することが

確認できたため，後者の方法を採用することと

した．マイクロウェーブ分解装置の条件を表２

に示す． 

飲料以外の固形物を含む食品試料については

流動性が無く，測定に供する量が試料全体に対

して僅か（0.5 g 程度）であるため，試料の均

質化が求められる．カレーライスについて撹拌

による均質化を試みたが，固形物が残り，食品

中の成分測定結果にばらつきが見られた成分が

あった．そこで，ドライアイスによる凍結粉砕

法３）による均質化を検討したところ，固形物

を含めほぼ均等な細かい粒子になり，測定結果

からばらつきの改善を確認できたため，固形物

を含む食品試料の場合は，マイクロウェーブ分

解の前に凍結粉砕による均質化を行う方法を採

用した（図５）． 

確認のため，検討した方法による添加回収試

験を行った．飲料については，ミルクティー，

清涼飲料水，コーヒー（２種）を用い，有機金

属標準を分解直前に試料へ添加し回収率を確認

したところ，79～120%の良好な回収率が得られ

た（図６）． 

飲料以外の食品試料については，カレーライ

スおよびギョーザに対し，分解時の回収率を有

機金属標準および As 標準液を用いて回収率を

確認した結果，回収率が 89～121%であり，危

ステップ 出力 時間 

１ 500 W 15 分 

２ 750 W 10 分 

３ 750 W 30 分 

４  70 ℃まで冷却 

表２ マイクロウェーブ分解装置条件 
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図７ 食品試料(飲料以外)の回収率 (n=1) 

図６ 食品試料（飲料）の回収率 (n=1) 
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平均値を基準に相対値を算出. 

最小値，最大値を示す．(n=3) 

図５ カレーライス均質化の検討結果 
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機事象の対応が可能と考えた（図７）． 

以上のことから，食品試料について均質化か

ら溶液化を２時間程度で完了する前処理方法を

確立できたと考えた．今後，危機事象が発生し

た場合は今回検討した方法を採用することとし

た． 

 

ま と め 

 本研究において，水質，大気，食品試料につ

いて ICP-MS を用いた無機成分の迅速測定法を

検討し，本県における危機事象発生時の無機成

分の迅速測定法を確立できたと考えた．また，

県内で生じた水質事故に対し，本研究で検討し

た方法を用いることで原因物質の推定すること

ができた． 

 今後は，危機事象時を想定した採取法の改良

および更なる迅速化，確実性の向上を進めたい

と考えている． 
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