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L は じ め に

　平成 3 年環境庁告示第 46号溶出試験
t〕 （環告46号 ： 土

壌汚染対策法 に お け る平成 15年環境省告示 第 18号 と 同

じ）に 代表され る，溶出試験の 作業の 流れ を図
一 1に示

す。こ の 図の よ うに ，溶出試験 に お い て 試 料調製は 試 料

採取の 次に 来 る 工 程 で あ る こ とか ら，試験結果 に 与 え る

影響 は 極 め て 大 き い 。し か し，よ り実環境 に 即 し た 条件

や ，よ り試験結果 の精度 を 向上 で き る条件 に 関す る検討

は，こ れ ま で 必 ず し も 十分 に取 り組ま れ て こ な か っ た 。

　 そ こ で ，地 盤環境プ ロ ジ ェ ク トに お け る環境影響評価

技術の 高度化 と適用 に 関す る 研究委 員会 試験法
・
調査

法 ワーキ ン グ グル ープ （WG ）溶 出 試験法 サ ブ WG で

は，上 述 の よ うな メ ン バ ーに よ る討議か ら ， 特 に試料調

製方法 に着 目 した一
斉比 較試験 を 通 し て ， 溶出試験 の 課

題抽出を行 うこ とを活動 の 柱 と した 。

2．　 一
斉比較試験 の 目的

　
一一ma論 として，溶 出試 験 に 求 め られ る機 能 は主 に 次 の

二 つ で あ る と考 え る。

　（1） 実際の 環境影響を適切 に 評価 で きる （
“
実環境評

　　価力
”
）

　  　 同 じ条件 で実施す れば，十分 に 同じ と言 え る結果

　　 が得 られ る （再現性あ るい は試験精度）

こ こ で，
“
実環境評価力

”
は我 々 が提案す る 造語 で あ る

が ，試験 の 根本 的 な 目的 と か け 離 れ た 試験方 法 は 当然 の

こ と な が ら望 ま し い もの で は な く，環境 を 評 価す る た め

の 試験 と し て ，試験精度 と とも に 重要な 項 目 と思 わ れ る。

な お ，こ れ ら（1）実環境評価力 と  試験精度 は ，図
一 1 に

示 した四 つ の それぞれの 段階 に対 して 問われ る こ と とな

る が ， 今 回 は ， 先 の 理 由か ら ， 試料調製方法 に 注 目す る

こ と とし た 。

　ま ず，土壌環境基 準 や 土 壌 汚 染対 策法 の 判 定 に用 い ら
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図一1　 溶 出試験 の 作業の 流 れ

れ る環告 46号 の 試料 調 製方法 に つ い て ，上 記 2 機能 を

考 え て み る 。環告46号 は ，試料 を 「風乾 」 し て 「粗砕 」

し 2mn1 ふ る い 通 過分を 用 い る こ と と し て い る が ，い ず

れ も，注 目す る物質の 溶 出挙動 に 影 響す る 町能性 が 考 え

られ る 。

一
方 で ， 「風乾」 や 「粗砕」 の 方法 そ の もの に

つ い て は 十 分 に 記述 さ れ て い ない 面 が あ る。「風乾」 に

っ い て は ， 温度や時間 ， 「粗砕 」 に つ い て は具体的方法

や 粒度 の 下限 な どで あ り，極端な 場合 で は，炉乾 し，す

べ て の 粒 子 を 数 μm に微 粉 化 す る こ と もあ り，結 果 に 大

きな 違 い を 与 え て い る可能性 が あ る。以 上 よ り，環告

46号の 試料調製方法 に 関して は，実環境評価力 と試験

精度 の 両 面 か ら，十分 に検討を 行 っ て お くこ とが重要 で

あ る 。

　
一一

方，地盤工 学会基準 JGS　O241 「土 の 水 溶 性成分 試

験 」
2）は，測定項 目は土の 水溶性成分 （ナ ト リウ ム ，カ

リウ ム ，カ ル シ ウ ム ，マ グ ネ シ ウ ム ，塩 化 物 お よ び硫 酸

塩 ） に 限 定 し て い る も の の ，検 液 の 作 成 方 法 は 環 告46

号 と 同 じで あ り，さ ら に ，試料調製方法 は 環告46号 と

異 な る 方法 を 採用 し て い る 。す な わ ち ，JGS 法 に お け

る試料調製は ， 風乾を行わな い 自然含水状態 の試料 か ら

10mm 以上 の 粒子 を 取 り除 く こ と と して い る。こ の こ

とか ら JGS法 は 実環境評価力は 環告46号 に 優 る と推察

さ れ る が，試 験精度 に 関 して は比 較可能 な情報 を入 手 で

地盤工 学会誌，59・・−8 （643）
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き な か っ た。

　そ こ で 溶 出試験 法サブ WG で は ， 環告46号 ，　 JGS
O241，お よ び ， 両者の 中間条件の計 3 種類の 試料調製

方 法 の 試験精度を 検討 す る た め に ，一
つ の 鉛汚染土 試料

を 用 い て 6 機関 に よ る
一

斉比較試験 と し て 実施 し た 。

本稿で は
一

斉比較試験 の 内容 と結果 を紹介 し，試料調製

方法 に 関す る課題 に つ い て 述 べ る こ と と した 。

3． 試 験 計 画

　
・
斉 比 較試 験 は，機 関 A 〜F の 6 機 関の 参加 に よ る こ

と と した。図
一 2 に 試 験計 画 の 概 要 を 示 す。試料 と して ，

鉛汚染土 1検体を用 い た。自然含水状態 の 鉛汚染土 を

十 分 に 撹拌混合 した 後，約 3kg ず つ ，ポ リエ チ レ ン 袋

に 分取 し て密閉 し，各機関 に送 付 した。各機関で は，次

に 述 べ る 3種類 の 試 料 調製 を 各 6検 体ず つ 得 ら れ る よ

うに （合計 18検体。全 6 機 関が 参加） 行 い ，う ち 各 3

検体ず つ 計 9 検体 は 1 機関 へ 送付 して ，溶 出か ら測定

ま で の 操作 を 行 い ，残 りの 各 3 検体ず つ 計 9 検体 は 各

機関で 溶 出操作を 行 っ た （4機関 の み参加 ）。1機関 へ

集約 して 実施 した 前者 の 手順を 実施 す る こ とに よ り ， 図

一 1の うち 試料調製 の み に 起因す る試験精度 を確認す る

こ とが 可 能 で あ る。す な わ ち，溶 出操 作 以 降 の 要 因 に よ

る ぱ らつ きを整 え，試 料 調 製の 要 因 の み に よる 各機 関 内

3 検体 に よる 「室内精度」 と ， 参加 6機関の 冏 の 「室間

精度」 の 評価 が 可 能 で あ る 。 ま た，各機関 で 実施 した 後

者 の 溶 出試験 に より試料調製から検液の 測定まで の 試験

精 度 を確 認 す る こ とが 可 能 とな る。

　試料 調製方 法 は ，環告 46 号 （Dry −2mm ） と JGS

O241 （Wet −10　mm ） に 加 え て ，両試験結 果 の 差 異 に つ

い て 要 因 を 検討 で き る よ うに ，自然含水状態 の ま ま 2

1nm ふ るい 分け す る 1 種類 （Wet−−2　mm ）を加 え，合計

3種類 とし た 。

　さ らに，環告46号 （Dry −2　mm ） に は風 乾 や 粗 砕 の 方

法 が十 分 に は 規定 され て い な い こ とか ら，機関 A
，
B，　C

は室温で （写真
一 1），機関 D，E，

　F は40℃設 定の乾燥

機 で （写真
一 2 ），そ れ ぞ れ 24〜48時 間 の 「風 乾 」 を 行

い ，ま た，機関 A，B，　D は指 で 押 しつ ぶ す 程 度 で （写真

一 3 ），機関 C，E ，　F は 乳鉢等 を 用 い た 粉砕 （写真
一4 ）

に よ っ て 「粗 砕 」 を行 い ，そ れ ぞ れ の 影響 を調 べ る こ と

と した。JGS　 O241 （Wet −10　mm ）は全 6 機関共 通の 調

製方法 と し，風乾 を 行 わ ず ，10mm 以 上 の 粒子 を ピ ン

　　　　　　 鉛 汚染 土 試 料

十分に混 合 して分取 し、参加機関 （6機関）に送付

　　　 　　　 各機閥で試料調製

環告 46 号試験用

　
“Dry −2・mm ”

Wet−2・mm 試験用 JGSO241 試験用

　
“Wet ・10−mm ”

風乾
・室温 24 時閲 （3 機関）
・40℃ 24 時間 〔3捷 関）

粗 砕 一2mm ふる い分け
・指 で押 しつ ぶ し （4 機闘・
乳鉢で 粉砕 （2 機関）

風乾
・
な し（全 6 機関）

粗砕
一2mm ふ る い分け

・指 で押 しつ ぶ し 〔4機 関）
・乳鉢で 粉砕 〔2 機閣）

風乾
・な し （全 6機 関）

1Dmm 以 上の 粒子を除去

（全 5 機閥｝

z 検体 ≡3検 体　　　　　　　　　　 3 検体　　　　 3 検体　　　　　　　　　 3検 体　　　 13 検体

：圏國．．■鹽鹽．．，．．．． …卩’”冒’…’”…一一一一一 ’呷喟一 ■−
、
’咀”鹽’’’”≡

⊥捲闘型 簒釣 し、溶 出試験

　 〔溶出
一

固液分 離 一測定 ）

疂擔 閨ヱ 溶 出試験

（溶出
一

固 液分 離
一
測定）

6 機関 × 3 条件 ×3 検体 ＝54 検体

　 ．　　　　璽　　　　　　　　　　　　　　β
　・各 機 関丙 の 「室 内精度」

　・参 加 機閥 間の 「室 間精度 」

．
3 条件 × 3 検体 ≡9 検体 （4 機関参加）

　 　 　 　 1〜ヤ　　 ≡
・各機閾内 の 「室内精度」
・
参加機関 間 の 「室閭 精度」

の

図
一2　 試験 計画 の 概要

写 真
一 1　 室温 に よる 風 乾

写 真
一2　 乾燥 機 に よ る 風 乾

写 真一一一3　 粗 砕 （指 で押 しつ ぶ し）

写真一4　 粗砕 （乳 鉢で 粉 砕 ）
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セ ッ ト等 で 取 り除 い た。中 間 的 方法 で あ る Wet −2　mm

は 自然 含 水 状 態 の 汚染 土 を 4機関 で は 2mm ふ る い で

直接 ふ る い ， 残 る 2機関で は乳鉢 で 粉砕 した。

4． 試 験 結 果

　結果 を 表
一 1 （概 要 ），図

一 3 （鉛）お よ び 図
一 4

（ナ ト リ ウ ム ） に 示 す。ま ず ，試料調製方法 の 影響 を鉛

に つ い て 比較 す る。環告 46号 （Dry −2　mm ）の 結果 を 見

る と，室温 で 風乾 を 行 っ た機関 A，B，　C の 方 が40℃ で 風

乾した機ee　D ，
　E，

　F よ りも高 い よ うで あ っ た 。 た だ し，

表一 1　 一
斉比較試 験結 果 の 概 要

機関 n Pb Na

平 均 RSD 平 均 RSD

（  ／L） （％） （  ／L） （％）

A 30 ．02342 ．61 ．425 ，2
B 3 α02230 ，11 ．561 ．0

環告46号 C 30 ．03748 ．91 ，572 ，8
（Dry −2   1） D 30 ，0101291 ．173 ．0

E 30 ，02143 ，81 ．433 ．3
F 30 ，00860 ，01353 ．0

全機 関 60 ．02050 ．71 ，4210 ．6
A 3 ： O．03114 ユ ユ306 ，0
B 30 ．02940 ．11 ，371 ，9

Wet −2　mmC 30 ．03222 ．61 ，542 ．1
D 3 ． 0．03337 ，61 ．441 ，0
E 30 ，02034 ．81 ．583 ，0
F30 ． 2943 ．71 ．42L4

全機 関 60 ， 2915 ．9 ユ．447 ．1
A 3 駄04043 ．8 ユ，442 ．5
B 30 ．02948 ，81 ．361 ．6

JGSO241C 3O ．0517 ．21 ，282 ．0
（WeUO   ） D 30 ．06727 ，7 ユ447 ，4

E 30 ．00854 ，21 ．343 ．0
F 30 ．0192721 ．326 ．7

全機 関 60 ．03660 ．11 ．364 ，8
全機 関 ・全条件 18 α02852 ，51 ．417 ，8

各機関 の 平均値 を 用 い て機関 A ，B，　C と機関 D ，　E ，　F の

結 果 （平均値）の 差 に つ い て 検定 した と こ ろ ， 有意差は

認 め られ な か っ た （有意水準 5％）。 3種類 の 調製方法

を 比 較す る と，室内精度 に つ い て は機関に よ っ て か な り

異 な っ て お り，最も精度 の 良い 方法 を 見 い だ す こ とは 難

し い
一

方，室間精度 に つ い て は ，Wet−2　mm の 各機 関

の 結果 （平 均値）の 相対標準偏差 （RSD ） が 15．9％ と

最 も小 さ く，良 く整 っ た 結果 とな っ た。た だ し，平均値

の 差の 検定で は有意差 は認 め られ な か っ た （有意 水 準 5

％）。以上 より，今回 使 用 した 試料 か ら溶出す る鉛 に 関

して は ，風乾温度や粒径 の 影響 が示 唆され た もの の ，統

計 上 の 有意 差 は 確認 さ れ な か っ た。

　た だ し ，結 果の ば らつ きは 測定項 目に よ っ て 大 き く異

な っ た。例 え ば図
一4 に 示 す よ うに，ナ ト リウ ム の ば ら

っ き は，室内精度，室 間精度と もに鉛 に 比 較 して極 め て

小 さ く，例 え ば 各機関 の RSD は 1．0−7．4％の 範囲内で あ

っ た。ま た 室間精 度 と し て 各機関 の 結果 （平均値）の

RSD は 7．8％ で あ っ た 。

　 こ の よ うな 結果 とな っ た 要因 と して 微粒子 の 影響 の可

能性 を検討す る た め ， 孔径 0．45
μm の メ ン ブ レ ン フ ィ ル

ター （MF ）に よ っ て 得 られ た ろ 液 を，さ ら に，孔径

O．1　pm の MF を用 い て 再 ろ過を行 っ た。そ の 結果 の 例

と して 図
一 5 に 示すように，鉛 や 鉄は 再 ろ過 に よ っ て 濃

度が 大 き く低下 し た
一

方，ナ トリウ ム の 濃度 は ほ とん ど

変 化 が見 られ な か っ た 。 前者 の よ うに 極端 な濃度低下 が

見 られた 成分 に つ い て は，0．1−0．45 μm の範囲 の微粒子

（コ ロ イ ド） の 寄与が大 きい と考 え られ ，ま た，濃度 低

下が観察された成分は，一
斉比較試験で ぱ らつ きの 大 き

か っ た成 分 と良 く
一

致 した。

5． 課 題 抽 出

　今 回 の
一

斉比 較試験を 通 し て挙 げ るべ き試料調製 に 関

す る課題 は， ド記 の とお り と考 え られ る 。

　ま ず ，鉛汚 染土 1試料 を用 い て 取 り組んだ 今回 の 結

　 0．06

到照 o・04
ヨ
　 O．OZ ・
鮗
　 O．00

　 0、10

量
α 8゚

黒＝ 1
一 ＿mkPbmh ． iii三

＝

　 　 …

0．04

＿＿．。Pb＿＿

一 蓮＿
A 　　 B　　 C　　 D　　 E　 　 F

環 告46 号 〔Drv −2mm ｝

0．020

，00
FE　

mDm

　

2

　

ト

Ce　

WBA

図一3　 鉛溶 出濃度 の 比較

O・10 　 毳

｝ii篷壟耋
A　　 B　　 C　　 D　　 E　 　 F

｝GSO241 〔Wet 一ユOmm ｝

ヤ

鱧

、0
　

石

　
2
　

8
　

4

2　
　　
1
　
　　
1
　
　　
0
　
　　
0

コ

萄
∈）
攫
興

虱
踰姻

au

　 　 　 −−−’−t　　　 2．o
　 ＿＿…Naww　　1．6
◆　○
　 　 　 　 ・r・tP・t　　　 1．Z0

．84000

　　
2・ow ’−nvT − 一

＿ 1：：雄三．鑑 工 臆』
　 　 …
o．s 　 　 　
　　iO．4　　 ＿＿．t一

A　　 B　　 C　　 D　　 E　　 F

環 告 46号 EDry−2mm 〕

FE　

mD 

　

ト

Ce　

WBA

O．0
F　

mEm

　

10D鮓

　

酬

〔

1

　

4

　

2BO

　

S

　

G

　

JA

図一4　 ナ トリ ウ ム 溶 出 濃度 の 比 較

20 地 盤 工 学会誌，59− 8 （643）

N 工工
一Electronlc 　 Llbrary 　



The Japanese Geotechnical Society

NII-Electronic Library Service

The 　Japanese 　Geotechnlcal 　Soclety

報　　告

　 　 O．020
コ

噛 　0．0169

　 　 0．01Z

瑛 　 0．008

嫂 　 o・oo4

　 　 0．ooo

Pb
1．O
　 o4sum

鞍
Fe

2、0
Na

環 告 46 号　 　Wet
−2mm 　 　JGSO241

〔Dry．2mm ｝　　　 　　　 〔Wet ．10mm 〕

0 砺 um

ろ液

　　鶚

　　L ．一．
環 告46 号

Pry−2mm ｝

Na
・1um

甲
ろ過

丶

0 葡 凵m
ろ液

＼＿

轡
〕

Wet −2mm 　 JGSO241

　 　 　 　 〔Wet −10mm ｝

1，51

．20

、84000

　 　 　 　 　 045Um

　 O．45um 　O．1■m 　 ろ液

謹幽
環告45 号 　　W ∈t・加 1m 　 亅GSO241

（Dry．2mm 〕　　　　 　　 〔Wet ．10mm ）

図
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ー
（MF ）ろ 液を 0，1μm で 再 ろ過 した 結果 の 比較

果からは，鉛 に限 っ て は，3 種類 の 試料調製方法の 中 で

は Wet −2　mm が 柑対的 に ｝a
’
らつ き が 少 な く良好 な 結果

とな っ た。しか しな が ら，目的成分が 異 な れ ば 評価 は異

な る こ と は 明 らか で あ る。す な わ ち，ナ ト リ ウ ム の よ う

に 易溶解性 の イオ ン が 目的成分 で あ っ た場 合 には ，い ず

れ の 方法 を 用い て も適切 とい う結論が得られ た で あろ う。

一
方 ， 鉛や鉄の よ うに 微粒子性 （コ ロ イ ド）成分 が 主体

の 場合は，室内精度 で さえ 十分満足 で きる結果は得 られ

な い 可 能 性 が あ る。特 に，今回 の 試料 の よ うに試料 調製

方法や 分析機関 に よ っ て 異 な る 判定結果 が 得 られ る 場合

に は （鉛 の 基準値 は 0．01mg 〆L で あ る ），そ の 対応 の た

め に要 す る コ ス トは大 き く変動す る こ とに な る 。 そ の た

め ， 例数 を増 や し，更 な る検討 を 今後も重 ね て い くこ と

は極めて 重要な課題 で あ る と思われ る。

　また，今 回 の結果 に おい て 比較的高濃度 の結果が得ら

れ た機 関 と他 の 機 関 との 違 い に つ い て 類 推 した とこ ろ，

試料配布 か ら溶出操作 ま で の 期間が 短 か っ た機関で ，高

濃度の 結果 が得 られ る可 能性 が あ るの で は な い か と思 わ

れ た （た だ し ， 厳密な とこ ろ は ぱ らつ き が 大 き く不 明で

あ る）。…
方，こ の 鉛汚染 土 を 約 1年間湿潤状態 で 保管

した 後 に 環告 46・号を 適用 し た と こ ろ ，鉛溶 出 濃度 は 定

量 下 限 以下 に ま で 低下す る結 果 とな っ た。こ の よ う に 同

一
の 母試料 で あ っ て も ， 試料 の 保存状態 や 保存期間に よ

っ て 結果が変化 す る可 能性が示唆 さ れた こ とか ら，試料

の 保存方法や 保存期間 に焦点を あ て た検討 も必 要 と思 わ

れ る 。

6．　 お わ り に

　今回 ， 試料調製方法 の 影響把握 に限定 した一
斉比較試

験 を 行うこ とに よ り ， 当初の 目的 に 対す る貴重な知見 を

得 る こ とがで きた。

　特 に，溶 出 試験 の 「実環境評価力」 に 関 して は，試料

調製 方 法 と溶出操作 方 法 の い ず れ に つ い て も大 き な課 題

で ある。そ もそも実環境 に おけ る 「溶出」 の モ ニ タ リソ

グは極 め て難 しい こ とは認識 し つ つ も，オ ソ サ イ トで の

調査や カ ラ ム 試験等
3〕との 組合せ に よ る知見 の 蓄積が 必

要 で あ ろ う。

　 こ の よ うな取 り組 み を で き る 限 り継続 す る と と もに，

将来は ， そ の 成果 を試験方法 に 着実に反映して い く こ と

が 望まれ る 。その 際は，前身委員会 で 報告
4）された よう

に，各分析機関 に お け る実態調査 と璽 ね 合わせ る こ と に

よ り，現実的 な解決 方法 を見 い だ す こ とが で き る と思 わ

れ る。

　最後 に ，本稿 は 第45〜46回 地 盤工 学 研 究発表会 の 本

委員会 主 催 の DS に て 発表 し た 内容
5），6）に 更 な る考察を

加 え ， と りま とめた もの で あ る 。

一
斉試験の 実施 に ご協

力 い た だ い た皆様 に感謝 い た します。

　 　 　 　 　 　 　 　 参　考 　文 　献

1） 平 成 3年 8刀 23 日環 境庁 告 示 第 46号 ： 「土 壌 の 汚 染 に 係

　　る環境基準 に つ い て 」 付表．
2） 地 盤 工 学会，JGS　O241−2008 土 の 水 溶性成 分試験 方 法，
　　地 盤 材料試 験の 方法 と解説，地盤 」二学会，ISBN 　978−4−−

　 　88644−083−9
3） 乾 　徹 ・肴倉宏 史 ・鑪迫 典久 ・田坂 行雄 ：廃棄 物再生 資

　 　材 の 新た な 環 境影響試験 法 とそ の 適 用事例，地 盤工 学会

　　誌，Vo ］．56，　NQ．8，　pp，16〜19，2008．
4）　 浅田 素之

・
佐 藤研

一・斉藤泰久 ・林　泰 弘 ：環境影 響試

　　験法 の 概 要 と問題 点，地 盤工 学会誌，Vol．56，　No．8，　pp ．
　 　12〜15，2008．
5） 肴 倉宏史 ：溶 出試験法 の 現状 と課題一重金属汚染土 の 鉛

　 　溶 出濃度 に関 す る
一

斉比 較試験 を通 して
一，第 45回 地盤

　　工 学 研 究 発 衷 会 平 成 22 年 度 発 表 講 演 集 CD −ROM ，
　 　2010 ．
6） 肴 倉宏 史 ・藤 川拓 朗 ・

田坂 行雄 ・清 田 正人 ・稲 垣 由紀

　 　子 ・藤原照 幸 ・管 　茜檬 ・浅 田 素 之 ：鉛 汚染土 の
一斉比

　 　較 試験 を通 した 溶 出 試験 法の 課 題抽 出，第46 回地 盤 工 学

　　研究発表会 　平成22年度発表講演集 CD −ROM （投稿中），
　 　 2011 ．
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 （原稿受 理　2011．5．13）

Allgust ，2011 2ヱ

N 工工
一Electronlc 　 Llbrary 　


