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技術報告

土壌 ・ 底質分析法の ク ロ ス チ ェ ッ ク＊

山　県 登
＊＊

（1981 年 8 月 31 日 受 理 ）

　環 境庁 で は 1975 年 度 以 来 環 境 分 析 法 の ク ロ ス チ ＝ヅ ク を，全 国約 200 箇 所 の 分 析機 関 を対象 に 行 っ
て い る が，は じ め の 3 年 聞 は 水 試料 に っ き ， 次 の 3 年 間 は 土 壌 ・底質 に っ き 実施 さ れ た．後者 に っ い て

実施 の 概要 と結 果 の
一

部 を紹介 す る ．試料 は 関 東 ロ ーム ，河 川 し ゅ ん せ っ 物，干潟 の 表 土 で ，重 金 属 と
ヒ 素 ，　　　総 窒 素 ， 総 リ ン 及 び 溶出試験 が 取 り上 げ ら れ た ・信頼性 の 評価 は 結果 の 統 計 的 処 理 に よ り，　　　　　 　　　　　　　　　　　　 　　　　　　　　　　　　　 　　　　　　　　　　　　 外 れ
た データ の 棄 却 率 と 棄却 後 の 室 間変動係数 に よ り行 わ れ ， 分析者 の 技 術 の 習熟 に よ り前 者 の ，分析 方 法
及 び 機 器 の 改 良 に よ り 後者 を小 さ くす る こ と に よ り信 頼 性 の 向上 が 目 さ れ て い る．

1　 は じ め に

　環境庁で は 1975年度か ら環境測定分析法 の 精度管理

調査， い わ ゆ る ク ロ ス チ ＝ッ ク を行 っ て お り ， そ の 発端

と第 3 年 目 ま で の 水分析 に 関す る概要は 既 に 紹介 し
1），

内容 の 詳細 に つ い て は 別 に 報告
t）S）した ．こ こ で は そ の

後 の 1978 年度か ら 3 年に わ た っ て 実施され た 土壌 ・底

質関係 の ク ロ ス チ ェッ ク の 結果を報告す る ．調査の 実施

は （財）日本環境衛生 セ ン タ
ーが 担当 し ， 計画及 び 結果 の

検討 は 環境庁企 画調整局 に 設置 さ れ た 環境測定分析検討

委員会 の 下 で 統
一

精度管理 調査専門部会が担当，著者 は

そ の 部会長 と して 本稿を草す る もの で ，年度 ご と に 環境

庁 か ら 出 され る 報告書の
を 基 に 私見を 加え た もの で あ

る．次 に 同専門部会 の 昭和 55 年度構成 メ ン バ ー
と 日本

環境衛生 セ ン タ ーの 担当者を 紹介 し て お く．環境庁公害

研修所　柏平伸幸，同渡部欣愛，国立公衆衛生院　葛原

由章，同　山県　登 ，海上 保安庁 水路部　背戸義郎 ， 国立

公害研究所　相馬光之 ， 公害資源研究所　番匠賢治 ， 農

事試験場 増島 博，日本環境衛生 セ ン タ ー　早川 亮太，

同　秋月祐司．

2　調査 の 概要

　調査の 目的は ，「環境測定分析の 実務 に 当 た る 諸機関

が，同
一

試料 の 測定分析を行 い ，そ の 分析値 に 係 る実態

＊
環境測定分 析統一精度管理 調 査 1978−80

＊＊

国立 公 衆衛 生 院放射線衛 生 学部 ： 東京都 港 区 白金 台

　 4−6−1

把握を通 じて ，各種分析手法の 特性 ， 相互点検 の 有効性

な ど を総合的 に 調査解明す る こ とに よ り，各機関 の 測定

分析の 精度向上 ，信頼性 の 確保の ため 講ずべ き対策 の 今

後 の 指針とす る とともに ， 環境測定分析業務の 進歩 に 寄

与 し よ う とす る もの で あ る」．そ し て 参加機関数 は 年度

に よ り若干異な っ て い るが ，概数は 都道府県 50，政令市
50，民間 100計 200 と な っ て お り， 民間機関 は 各都道

府県 の 勧奨に よ る参加 で あ る．

　環境試料の 種類 に つ い て は，既知量 の 成分 を 添加 し て

均
一な試料が 作製で ぎる水試 料に つ い て まず 3 年間実施

され ， 次い で 土壌 ・底質が採 り上げ られ た． こ の 種の 試

料で は ，既知量 の 成 分 を 添加 し て 均
一

な 試料 を作製する

こ と自体が ほ と ん ど不可能 で ある か ら，実物そ の もの を

均一
に 混合 し ， しか も全国各地 へ の 輸送 と分析実施に要

す る （2〜3） か 月間 に 変質を 来さ な い こ とが試料作製 の

必要条件 とな る．本来は 有機物 の 多 い ヘ ドロ の よ うな底

質が試料 と して 望 ま しい の で あ るが，最初の 1978 年度
に は まず無難 と思わ れ る 関東 卩 一ム 心 土を模擬底質 とし

て 採用 した ．

　試料の調製方法 は 次 の とお りで あ る。採取 した 土壌 ・

底質 を （80 ± 5）
°C で 約 2 昼夜乾燥 し，あ らか じ め木づ

ち で た た い て （1〜2）cm の 塊状 に した 後，ウ ィ レ ー型粉

砕搬 用い て 粉砕 し ， 鄭 100 〜 シ 。 （0 ．149   ）

の 標準ふ る い で ふ る い 別けする， ふ る い を 通過した 約

60kg の 試料を 二 分 し
， そ れぞれ V ブ レ ン ダーで 混合 ，

それぞれ 二 分器で分けた もの を組 み合わ せ を変え て 再 び

V ブ レ ン ダ ーで 混合 ， 分割 を 繰 り返 し ，

’
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ダ ーに よ る 12 分割と 二 分器 を 組み 合わ せ て 最終的に

288 等分 と し ，
ポ リ エ チ レ ソ 瓶 に 詰め る．ポ リ エ チ レ ン

瓶間 の 均
一

性 の 確認 は 数成分 に つ い て 行っ て い るが
，

卩

ッ ト間の ば らつ きは 変動係数 で お お むね 1％ 程度と推

定 さ れた ．

　 3 年度分 の 分析対象成分そ の 外 の 要点 を Table　 l に

ま とめ て 示す （1978年度に は こ の 外模擬排 水 の 化学的酸

素要求量測定が実施 さ れ た が， こ こ で は 省略す る ）．分

析方法 は 指定 した もの，及 び ／あ る い は 任意 の 方法 に よ り

3 回 の 繰 り返 し 測定を 要請 し，分析手順 の フ ロ ーシ ー

ト
， 原子吸光 の チ ャ

ー
｝，そ の 外留意点や 問題点な ども

詳し く付記して も ら っ て い る・指定方法 と は，各成分に

つ き次の とお りで あ る．

　 カ ド ミ ウ ム ，銅，鉛，亜 鉛 ：塩硝酸分解
一ジ エ チ ル ジ チ

ォ ヵ ル パ ミ ソ 酸塩 （DDTC ）一原子吸光法 ｛底質調査方法

（1975）2 の 7），
8 ）及び解説 の 6 ｝

　 ヒ 素 ： 硫硝酸分解一ヒ 化水素発生
一DDTC 銀

一
吸光光度

法又 は 原子吸光法 ｛底質調査方法 （1975）2 の ll）及 び 解

説 の 9 ｝

　 総 ク ロ ム ： フ
ッ 化水素酸分解

一
炭酸 ナ ト リ ウ ム ＋ 硝酸

ナ ト リウ ム 融解 又 は 過酸化ナ ト リウ ム 融解
一
吸光光度法

又 は 原子吸光法 ｛底質調査方法 （1975）2 の 9） 及び解

説 の 7｝

Table　 l　 Outline 　 of 　 the 　 interlabOratory　 compan −

　　　　 son 　study 　on 　the 　rehability 　of 　environ −

　　　　 mental 　anaIyses 　 and 　 measurements 　 con −

　　　　 ducted　by　the 　 environment 　 agency

　　　　 （1978〜1980）

質等試験方法 IV ・2．

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Indica巳e 〔［
　 　 Circulated 　　　Analysed 　　concen じr鼬一
Year
　 　 amovnt （9）　　 ele 皿 ent 　　　 tion

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 （ppm ）

Matrix

　　　　2？
　　　　｛　　　　＆k
　 　 　 　 As

・畷 li≡§
　 　 　 　 As

　　　　｛
　 　 　 　 TOtat−Cr
　 　 　 　 Leach　tcst
　 　 　 　 　 Total −N
　 　 　 　 　 Total −P

2
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Kant6 　LOam
（Volcanic 　 ash 　 soi 匚）

3 結果の 評価

且978　 　 t50

1979

且9翻｝　　 200

River 　Sediment
（Ciry　zone ）

Surfaec　 soil 　 of

dry　beach

　総窒素 ： 前処 理 一吸 光光度法 又 は 滴定法 ｛土壌養分分

析法，Jls　K 　olol一且97939 ｝

　総 リ ソ ：参考と し て Jls　K 　olol −1979・43・3
・ 日本近

海海洋汚染実態調査の た め の 水質等試験方法 ［12］， 土壌

養分分析法，瀬戸内海栄 養塩類収支挙動調査 の た め の 水

　分析結果を報告 して きた分析機関の総数 （回 収率） は

各年度 ご と に 次 の と お りで あ る． 1978 年度 173 （97・7

％）， 1979 年度 184 （95・3％），　 1980 年度 226 （93・8

％）．デ ー
タ に つ い て は，まず異常値 の 棄却を 次の 方法 で

行 う．

　（1 ）　測定回数が 3で は な い もの ： 欠測， ND 又 は

　　．と表示 され た もの ．

　（2）　明 らか に 誤 りと判断 さ れ る もの ： 計算，換算，

表示単位な ど の 間違い ．

　 こ れ らに 該当す るデ ー
タ を 除い た 後 ， 次 の （3 ＞，（4 ）

に よ り棄却す る．

　 （3 ）　 3回 の 測定値 の 範囲 R が D4R を 超 え る もの ・

　（4 ｝　（3 ） を 除 い た 3 測 定値 の 平均値 S を 求 め，

Grubbs の 方法 （α ＝0 ・05） を 用 い て 外れ た デ ータ （機

関） を 棄却す る ．

　 こ の 時点ま で に 棄却 され た 機関数 の 全報告機関数 に 対

す る割合 を 棄却率 （％） で 示 す．合格 した 多数 の i に つ

い て 平均値 iを 求め
， 通例 の 方法 に よ り 室間変動係数

（％） （以下 CV と略記）を求 め る．棄却率 と CV の 大き

さ を絶対的 に 評価す る こ とは 困難で あ るが
， 年度 ご と あ

る い は 分析方法 別や 対象成分相互 で 相対的 に 評価 が で

き ， 環境分析 の 信 頼性を高 め る 対策 と して は ，技術者 自

身の 習練 に よ っ て棄却率を ， 分析方法又 は機器 の 改良に

よ っ て cv を 減らす こ とに 努め れば よ い と考 え られ る．

　 3 年分 の 調査結果 を 取り ま とめ て Table 　 2 に 示す

が，任意 の 方法を用 い た デ ー
タ は 例数が少な い の で 指定

方法 の み に つ い て 評価した もの で あ る．た だ し，1979年

度 の 総 リ ン だけは 方法を指定 し て い な い の で
， す べ て が

任意 の 方法 と な っ て い る．Table 　2 に 示す cv の 数値を

み て す ぐ気付 くこ とは ，
カ ド ミ ウ ム と 鉛に つ い て 且978

年度の 値が 特 に 大 きい こ とで あ る．こ れは 初年度 で あ る

に もか か わ らず，試料作製上 の 理由か ら汚染 の な い バ
ッ

ク グ ラ ウ ソ ド と考え られ る 関東 ロ
ーム 心土を 選 ん だ た

め，カ ド ミ ウ ム や鉛 の レ ベ ル が極め て 低 か っ た こ とに よ

る，

4　各 論

　各成分に つ い て 得 られた結果の
一

部を紹介す る，

　（1 ） カ ド ミ ウ へ 亜 鉛 ，鉛，銅 ： 亜鉛，鉛，銅 の よ

うに 100ppm の オ
ーダ ーで存在す る 場合に は

， 特 に 溶

媒抽 出操作を 加え る こ とな く直接噴霧法を採用す るか J

溶媒抽出後 ， 溶媒 の 直接噴霧を行 っ た機関が多 く， 又 力

N 工工
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Table 　2　Reliability　of 　the 　analyses 　of 　8Qil 　and 　sediment

ELerncnt TOtal　number
of 　labOratories

Outlying
labOratOries

　 （％）

　 Meanconccnt
「ation

（ppm 　 excePt †）

Coe 伍 icient

of 　variation

　 （％）

Year

CdnbZPUsCA

TOtaト 〔】rTo

ヒa卜 NTo

匚al −PLeach
　te ＄匡

To 重al −N
　 EXtract

　 R 巴 siduc

To ［aI −P
　 Extract

　 Residuじ

2363

舗

49595745

瓰

1430195367

11

鞏

1

ー

皇

且

121211

217217

ロ

0622

22．412
．斗

9．411
．814
．08
．2ILO

且2．19
．3

［7．6
且3．614
．014
．8

−

Bq

げ
2

且2．811
．7

　 0，且8
　 8．6102

　 7．43
］51204

．010
．12L92B2227S

．S6†
2．B6†

尋．401
．67↑

D．5371
．3］†

619

．6n348

．39
．025171912125

．79
，8

23111616

197S19791978

且9781979

且978197819791980197919BO19791979

蜘

弸

蜘

 

丁　9kg
『1

ド ミ ウ ム も数 ppm で あれ ば，こ れ らの 重金属は 土壌や

底質の 分析で cv 　IO％　内外を 示 して い る．水試料 の 分

析に お け る cv は 1975〜1977 年度の 結果 を み る と，カ

ド ミ ウ ム ｛（0・07〜O・1）ppm ｝で は （5．4〜8．5）％，亜 鉛

（約 1ppm ＞ で は （3・3〜6・9）％，鉛 （0．7〜5　ppm ）で は

（7・4〜9・9＞％ とな っ て い る の で ，土壌
・
底質 の 分析で も

若干大 きい 場合 もあ る が こ れ と同程度 の 信頼性 が 期待 で

き る．棄却率の 大小 の 原因解明は 特別 の 場合を除 い て困

難で あ る が
， 水試料で も土壌

・
底質で も数 ％ か ら十数

％ の 間 で あ る．

　 （2 ）　 ヒ 素 ： 土壌 ・底質中の ヒ 素 の 分析 に 任意 の 方法

を 用 い た 機関数は 極 め て 少 な く （以 下例数 は 1980 年

度）， 指定法の うち吸光光度法 190例，原子吸光法 26

例 で あ っ た．棄却率 は 吸 光光度法 で 7・4 ％ ， 原子吸 光法

で は 23 ％ の 差が あ り， 棄却 の 理由 と して 原子 吸光 の 場

合 3 回 の 測定の ば らつ ぎが 大 きい とい う の が大部分 で あ

っ た ．しか し，棄却後 の cv に は 大差 は な い ．

　棄却後の す べ て の 分析値 の 平均値 fiを仮 りに 真値 tu近

い もの と考 え ， 多 くの 分析機関 に お い て
，

こ れ に 比 べ て

過大値を与えやす い か ， 過小値を与えやす い か を調 べ て

み る．例 え ば 忌＋ 2σ i を 超え る デ ータ の 発現率は 1 ％ ，

i− 2σ i に 満 た ない データ の 発現率は 6 ％ で ， 過小値 を
「
与えやす い こ とが分か る が， こ れを ヒ ス トグ ラ ム で 示 せ

ば一
目 り ょ う然 で ある．Fig ・1，　 a は 棄却 され た デー

タ

も含め て 全報告数 230 の 分布を 示 す も の で ， 」 （21・9

ppm ） を 1，0 と して 0 ・1 ぎざみ で 相対的 に 表し て ある ．

左側 （低値） に 肩を持 つ ひ ず み が明 らか で ，例えば総 ク

ロ ム （同年度） で は 過大値発現率 2・0 ％ ， 過小値発現率

2・5％ とほ ぼ 左右対称 で あ る （Fig ・1
，
b） の と 対比 さ

れ よ う．

　 こ の よ うに 低 い 値を 出 し やす い こ と に は 原因 が あ る は

ず で
， 次 の よ うな もの が考え られ よ う． （1 ）酸分解

一
抽

出の 不十分，（2 ）分解時 の ヒ 素 の 揮散 ， （3）硝酸 の 追い

出 L 不 十分 で ヒ 素の 発色を妨害，など． こ の よ うな誤差

要因 の 解析は ，最終的 に は 種 々 の 条件を設定し て 実験的

に 求め る の が 常道 で あ る が， ク ロ ス チ ェ
ッ

ク に 際し て 操

作 の 詳細がそ れ ぞれ の 分析機 関か ら報告され て い れ ば，

こ れ を解析 して 予備的 な 見当 を つ け る こ と は 有用 で あ

る．例え ば ， 酸分解一
抽出 の 十分 さは供試量と使用す る酸

の 量 （及 び 添加 や 加熱 の 仕方） に 関係 して くる、そ し て

実際 の 解析 の 例を示す と （1980 年度）， 供試量 （g ）を 段

階別 に 分け （括弧内回答機関数），＜ 2 （28），2〜5（61），

5〜8 （55），＞8 （52）， それぞれ の グル ープ の 平均値や

cv を 比較す る と， ＜2 の グル ープ と 5〜8 及 び＞ 8 の

グ ル ープ，並 び に 2〜5 と＞8 の 間 で は ，平均値 ， 室間

準精度 ともに 有意な差 ， すな わ ち 供試量 が 多 い と分析値

が 低 く精度も悪 くな る傾向が 認 め られ た．

　 ヒ 素の 分析 で 低 い 値が出やす い 傾向は 1978 年度以来

毎年観察され た こ とで ，そ の 原因 の 探究 は 更 に 続け な け

れ ば な らな い ．又試料分解時 の 損失に つ い て は，放射化

分析などの 利用 に よ っ て非破壊 で の 含量 を チ ェ ッ ク す る

こ とも必要で あ ろ う．Table 　2 に も示 し て い る よ うに ，

ヒ 素分析 に お け る cv は 重金属 に 比べ て か な り 大 ぎく

20　％ 前後な の で
， 改善 の 必要が あ る と考 え られ る．
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Fig．1　Histograms 　showing 　variations 　of 　data　in　determining 　arsenic （a ） and 　total

　　　　chrom 孟um （b）in　a　soil 　sample ．

　 　　　Nega 電ive　skewness 　 is　found 　 in　arsenic 　in　contrast 　to　nornial 　dis【rib 山 ion　in　 chromium ．

　（3 ） 総 ク 卩 ム ：指定 さ れ た 分析方法 は ， 分解 に 炭酸

ナ ト リ ウ ム （A ）を用 い る か 過酸化 ナ ト リ ウ ム （B ）を

用 い る か
，

定量 に 吸 光光度法 （C ） を 用 い る か 原子吸光

法 （D ）を 用 い る か の 組 み 合わ せ で 四 つ に 分 か れ る が
，

1980年度 で は AC の 組 み 合わ せ を 用 い た機関が 77
，

AD 　37
，
　 BC 　48，　 BD 　28 とな っ て い た．　こ れ ら 4 法 に

つ い て棄却率，分析値，室間精度な どの 統計的解析を 行

っ た 結果 ， 分析値 の 平均 は そ れ ぞ れ 229　ppm ，
　228 　ppm ，

221　ppm ，
230　ppm で ほ と ん ど 差 は 認 め られ な か っ た

が
， 精度 に つ い て は 場合 に よ り有意 の 差 が 認 め られ た．

又，任意の 方法 の うちア ル ヵ リ融解の 代わ りに 酸分解 を

用 い た もの は ，例数が 5 と少な か っ た が，そ の 分 析値の

平均は 189ppm で ア ル カ リ 融解 に よ る も の よ り明 らか

に 低 い 値が得られ て い る．

　そ の 外，前処 理 の最初に行 う灰化や融解の 条件に つ い

て の 詳 し い 報告 に 基 づ く解析 の 結果，次 の よ うな 知見が

得られ て い る．す なわち，底質調査方法 で は 灰 化を 550

°C ，2 時間 と 規定 して い る が， 2時間 は 少 な くとも必要

と解釈す べ きで ，
ク 卩 ム 分析値平均 は 灰化時間が長 い ほ

ど高 くな る傾 向が 認 め られ，炭素の 残留に よ る ク 戸 ム の

酸化不十分が推定 され る．こ の こ とは 分析精度 を悪 くす

る
一

つ の 原因 と 考 え られ る． 融解時間に つ い て も同様

で ， 炭酸 ナ ト リ ウ ム の 場合，＜15 分 ， （15〜30）分 ， ＞ 30

分 の 三 つ の グ ル
ープ に 分け て 解析する と，分析値の 平均

は 融解時間が 長 くな る ほ ど高 くな り ， 室間精度 は 逆 に 小

さ くな る こ とが 示 され た ．融解後 の 温浸 の 操作 も 重要

で
，

Grubbs の 方法 で 棄却 され た デ ー
タ 17 の う ち 16

が指定法に よ る もの で あ るが ， IS は温浸 の 不十分に よ る

もの と推察 され て い る．従 っ て ク 卩 ム 分析の信頼性を高

め る た め の 方策 は ，有機物の 十 分な 除去 と完全な融解，

そ し て 丁 寧な 温浸 とい う前処 理 技術 の 習熟に あ る とい え

よ う．

　（4 ＞　総窒素及び総 リ ン ：工 場排水や産業廃棄物を ク

P ス チ ェ ッ
ク の 共通試料 と し て 要 望 す る 声 は 以前 か ら高

か 一
，た が，種類が雑多で選び よ うがな い こ とや，試料 の

安定 性 に 問 題が あ りい まだ に 実現 し て い な い ．た だ窒

素， リ γ は 富栄養化 の 問題 に 関連して 広 く分析 が 実施 さ

れ て い る こ と，又 農科関係 で は 昔 か ら分 析方法が確立 さ

れ て い るが ， 環境分析 として は 確た る 公定法 （特 に リ

ン ） もな い こ と か ら 取 り上げ られ た もの で あ る．特に

1980 年度に は 産業廃棄物 の 溶出試験を模 し，土壌の 水 に

よ る振 と う抽出を細か い 条件を定 め て 実施 し た後 ， 溶 出

液 と残留物の 双 方 ICつ い て 総窒素及 び総 リ ソ が 求め られ

た ．Table 　2 に 結果 を 示 した が ，
1980 年度 の 残留物に

おけ る cv が 1979 年度 の 底質 そ の も の の 分析 に お け る

cv よ りか な り大 きい の は ， 抽出とい う操作が 加 わ っ た た

め と 考え られ る．

　総窒素 は い わ ゆ る ケ ル ダール 法 に よ る が，定 量 に は 二

法 が あ り吸光光度法 と滴定法 に 分か れ る．溶出液 の 場合

前者を選 ん だ機関が 162，後者が 総 で
， 棄却率は そ れ

ぞれ 5・3％，22％ と滴定法 の ほ うが高い ． こ れ とは 対

照的に 残留物 の 総窒素 で 吸光光度法を選ん だ の は 96 機

関，滴定法 は 94 機関 で ほ ぼ等 し く，棄却率 は それ ぞれ

19・3 ％ ，
5 ．1％ と溶出液の 場合 とは 逆 に な っ て い る．

こ れ は お よそ 3 け た もあ る濃度 の 違い に 基づ くもの と考

え られ る．
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　一般に 吸光度 の 測定 は ゼ P や 1 に 近 い と こ ろ を 避 け る

の が 常識 で ，溶出液中 の 総窒素 の 分析で 吸光 光度法 を 選

ん だ 162機関 の 吸光度は 大部分が O ・1・−O ・4 の 範囲 に あ

っ た が ， 最低は 0 ・03
， 最高は 0・91 であ っ た．吸光度の

区分別に デー
タ を解析 し た 結果を Tablc　3 に 示 し て お

く．吸光度 0・1以上 で は 平均値に差 は な い が ， 精度は 吸

光度が高い ほ ど良い こ とが示 され て い る．

　総 リ ソ
， 特 に 溶出液 の 分析法 は ， 酸分解に 用 い る酸と

還元剤 との 組み合わ せ （発色 は すべ て モ リ ブ デ ソ 青） が

様 々 で あるが ， 次に各方法を略記し，こ れ を 用い た 機関

数 （括弧内） を挙げる．

研究が こ れを追試 ， 確認 しなければな らない ，それは 地

道 で 日 の 当た らない 研究 で は あ っ て も，環境 の 質 の 管理

を 合理 的 に 進 め て い くうえで 欠 くこ との で きな い もの と

考え られ る．

1）
2）

）

）
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Table　3　0ver−all　mean 　of 　 reported 　total　 nitrogen

　　　　 d飢 aand 　prccisions　as 　grouped 　by　magni ・

　 　 　 　 tude 　 of 　absorbance

一 一 選驪 濫 幣 撫 ：k

＜ 0．1　 　　 　　 　　 　　 8

0．1−0．2　　　　　　 65

0．2〜0．3　　　　　　　　52

＞0．3　　　　　　　　 37

3．553
．773
．733
．乃

1．且20
．990
．750
．十9

i6033221

　   硝酸一過塩素酸一ス ズ （49），  同前
一溶媒抽 出 （3），

  硝醗 過塩素酸
一
ア ミ ノ ナ フ トール ス ル ホ ン 酸 （0），  

硫酸一硝酸一ス ズ （43），   同前一溶媒抽出 （4），   硫酸一

硝酸一ア ミ ノ ナ フ トール ス ル ホ ソ 酸 （1），   過硫酸 カ リ ウ

ム ー
ア ス コ ル ビ ソ 酸 （90）．すなわち，機関 の 約半数が  

法 を 用 い て お り，JIs 法 を 用 い た もの は わ ず か で あ っ

た．棄却 率，平均値及 び 室間準精度 に 方法 に よ る有意 の

差は 認 め られ な か っ た が，室内精度 で は   法 が 比 較的良

好で ，   法及び   法 との 間 に 有意の 差が認 め られ た ．

5　終 わ り に

　環境要 因 に 基づ く疾病 の 研究 に 疫学的研究 と病理学的

研究 とが あ っ て 車 の 両輪を形成 して い る の と全 く同 じ よ

うに ，こ こ に 示 し た よ うな多数 の 機関 の 参加 で 得られ た

データ の 統計的取 り扱い は ， どの よ うな 結果が示唆さ れ

よ うとも，それ だ け で 終 わ る もの で は な く，必 ず実験的

　 latetlaboratOry　comparisen 　study 　 on 亡he　 re ・

H 風 b皿ity　 of 　 en ▼ imnmenta 置　analyses ； seil 　 and

sedliment ，
197B 岨80．　 Noboru 　YAMAGATA 　（Depar 恤 ent

of 　Rad 董010gical 　Health
，　Institute　of 　Public　Health

，

4−6−1， Shirokanedai，　Minato −ku，
　Tokyo）

　Areview 　 has　 been　 made 　 on 　 the 　 interlaboratory

compari 駅）n 　study 　on 　the 　reliability 　 of 　 environmental

analyses 　 conducted 　by　the 　Environment 　 Agency
through 　1978−80　FY ．　 Data　on 　Cd

，
　Zn

，
　Pb

，
　Cu

，
　As

，

tota 翼一N 　and −P　in　soil 　and 　sediment 　obtained 　by　 ca 。
2001aboratories 　 including　 prefectura1，　 munidpal 　 and

commercial 　bnes　 were 　 analyzed 　 statistically ．　 Evalua−
tion　 of 　data　 was 　made 　in　 te  s　 of 　 the 　 coe 伍 cient 　 of

variation （CV ） after 　the　rejection 　of　outlyi 皿 g　 results ．
The 　rejection 　was 　made 　according 　to　the　combination

Qf 　Dixon ’

s　 and 　 Grubbs’

methods ．　 Zn，　 Pb 　 and 　Cu

present　in　 soil　in　 an 　ordcr 　of 　100　ppm 　 can 　 easily 　be
determined　by　direct　 atomic 　 ab80rption

，
　 while （】d　in

an 　order 　of 　 l　PPm 　 requires 　 solvent 　 extraction ．　 In　 alI

of 山 ese 　 cases 　 CV 　 was 　 around 　10％．　 The　 CV 　for
As 　was 　larger　than 　for　heavy　 metals 　by　 a　 factor　 of

about 　 two ．　 Distribution　of 　 data　showed 　negative

skewness 　that 　indicates　lower　 values 　 being　liable　to

be　obtained ，
　 suggesti 皿 g　 the 　 complete 　 dccomposition

and 　 extraction 　 are 　a 　key 　po量nt 　for　obta 洫 ing　good
re 呂ults ．　 This　 is　 valid 　 also 　 in　 the　 determination　 of

tota レGr．
　　　　　　　　　　　　（Reccived 　 Aug ．31

，
1981）
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reliabihty 　 of 　 environmental 　 analysis ； interlaboratory

　 comparison ； heavy　metal 　analysis 　of　soiL
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