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 1974年に計量法が改正され、環境計量証明事業所の登録制度が開始された。このときの登録事業所数は全国で約750事業所ほどであ
る。昨年度の登録事業者数は1500を越えている。登録制度が始まった年の丁度2倍の事業所数である。環境分析ビジネスは今日まで追い
風であったことは間違いないが、需要以上に環境計量証明事業所が増加しつづけたことも多くの問題を抱えることとなった。業界の平均
事業規模も1事業所当たり約20名、1人当りの年間の売上高は800万円程度で多くは零細企業と言えよう。 

 このように過剰気味の業界の中では当然のことながら過当競争が激化し、規格はずれのサンプリングが現場で行われたり、分析時の精
度管理が事業規程通りになされているのか疑わしいデータなどが散見されるようになってきた。 

 今後、ダイオキシン類に代表されるように極微量に於ける環境ホルモン等の検査・分析が益々増加していくことは間違いない。子々
孫々においてまで影響しかねない人の健康に係わる重要な分析である。そのためには間違いの無いデータが必要とされることは言うまで
も無い。このような重要な事柄をビジネスという名のもとに、過当競争の激化から発生しかねないモラルの低下をなんとしても防がなく
てはならない。「適正な計量を確保」するためには時代に逆行すると思える規制強化もやむ終えない状況にあった。 

１．１ 極微量に於ける計量単位の追加 

 何事にも本音と建前が必要である。適正な計量を望む環境計量証明事業者の多くは本音で１．で記述した規制強化の改正を望んでいた
ことは間違いない１）。しかしながら本音だけで現行の法律を改正することは容易なことではない。法律改正の案文の作成を初めとし、衆
参両院の国会を問題なく通過させるには（重要法案でもなく、特に今回のように規制強化の場合）多くの根回しも必要であり大変な労力
を必要とすることは言うまでも無い。 

 今回の法改正のきっかけとなったのは極微領域に於ける単位が法定計量単位に無かったことにある。いわゆるダイオキシン類の分析結
果にppt,ppqという単位が計量証明に使用できないことにあった。これらを法定計量単位に加えるためには早急な法律の改正が必要であ
る。この機会をのがさず計量単位の追加に絡ませ、これらの計量単位がいかに極微領域であり、その領域の精度を確実に担保するための
手法が必要かつ重要であるかを説いた。 

１．２ ISO規格に於ける国際整合性 

 従来の環境計量証明事業登録制度は欧米各国に於ける認可制度と比較するとレベルの高いものとは言えず、精度管理の面においてはも
っとも問題が多いとの指摘を受けており、日本における環境分析データの信頼性については高い評価は得られていないのが実情である。 

 海外での認可基準は、ISO/IEC 17025（旧ガイド25）試験所認定制度に準拠していることが必要かつ当然とされている。いまだ日本にお
いてはISO/IEC  17025への対応については他国に比較してもっとも遅れを取っている。 

ISO/IEC 17025試験所認定はISO 9000Sのように品質システムのみが整っていることを認証したものではなく、試験分野、項目、規格を

定めその範囲においての品質マニュアル（QM）と標準作業手順書（SOP）、検査･分析を実施するための適切な環境と分析技術が審査さ
れる。要するに認定範囲において試験所としての総合的な能力があるのかを審査するものである。合格した試験所は認証ではなく、その
能力があるとされることから認定が与えられる。よって認定された試験所から発行される分析結果は、数値までも保証されていることを
示す認定ロゴマーク（図―１）を証明書に表示することが許される。 

ISO/IEC ガイド25認定試験所 JCLA13

図－１ ＩＳＯ試験所認定ロゴマーク(JCLA) 

幸いわが社においては昨年、環境分野では愛知県初の試験所認定を取得した２）。認定機関はJCLA（日本化学工業協会/試験所認定セン
ター）であるが全国でも十数番目の取得と思われる。

環境省においては現状の強制法である環境計量証明事業登録制度が存在するにもかかわらず、ダイオキシン類入札参加資格として試験
所認定に準拠した審査制度の実施を昨年から開始した。 

 このような国内外の動向に合わせるためにも経済産業省としては現在の環境計量証明事業登録制度の見直し、いわゆる計量法の改
正を余儀なくされていたことも大きな理由であったと推測される。 

２．改正の内容 

 ppt,ppqの計量法単位の追加については前項で述べたとおりである。この度の改正において大きく分類すると次の二点である。第一点は
ダイオキシン類等（登録を必要とする分析項目は当面ダイオキシン類のみ、計量の対象物質＜試料の種類＞については後述する）極微量
物質を計量証明するための登録制度（特定計量証明事業）が新たに設けられたこと。次に従来からの環境計量証明事業を含め全ての計量
証明事業に係わる内容が一部改正されたことである。以下に発注者側のご理解を得るため、関係すると思われる内容について説明する。 
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２．１ 特定計量証明事業 

 新たに設けられた極微量物質の計量証明事業である。2.の項でも記述したとおり、登録を必要とされる分析項目はダイオキシン類に限
定されている。一部極微量物質として対象とされる項目があるが、現状において計量証明を行うに当たり特に登録の必要はない。 

 登録は濃度を二区分し、計量対象物質を「大気中」と「水中又は土壌中」とした。その他の検査対象物質は計量証明に係わらないこと
になる（たとえば産業廃棄物、油脂類等等）ので計量証明書としては発行することはできない。 

 登録の認可基準はISO/IEC 17025に大部分を準拠させた国の基準において審査される。認定による登録であるため申請者の能力が測ら
れる。サンプリング、前処理、分析、計量証明の発行までの全てを自らが実施できる能力（品質システム、設備、人材、技術力）がな
くてはならない。審査に合格すれば申請事業所の存在する県に登録することとなる。 

環境計量証明事業所で、すでにダイオキシン類の分析を実施しているところについては特定計量証明事業登録を法律施行日から1年間の
猶予が与えられている。よって平成15年3月31日までに登録を完了しなくてはならない。特定計量証明事業の登録を行った事業者には大
きくMLAPと中央に表示された下に、特定計量証明事業者と書かれた楕円形の標章（ロゴマーク）が与えられ、計量証明書に限定して表
示することができる。また登録は3年の有効期間が定められており、都度更新審査を受けなくてはならない。 

２．２ 全ての計量証明事業共通の改正事項 

 以下に記載する内容は計量証明書に係わる部分で、依頼いただくお客様にご理解願いたい重要な個所について解説したものである。計
量証明書は今回の法改正により法律の上で明確化されたため、従来のように何でも計量証明書では発行できなくなったこと、また計量証
明書として誤認される証明書の発行も禁止された。よって本年４月以降には新たな形式の計量証明書が順次発行されていくものと思われ
る。 

 計量証明事業者はこれらのことを踏まえ、新たな事業規程を作成し、受理された計量証明事業者には計量証明書のみに標章が掲載でき
る。その標章は中央に天秤をデザインし、その上に計量証明事業者と書かれた円形のロゴマークである。 

２．２．１ 計量証明対象物質の限定 

 環境計量証明事業における濃度計量対象物質は大気（大気中に放出される気体を含む）、水（飲料水は除く）または土壌、と規定さ
れており、これら以外の検査試料は計量証明に該当しない。たとえば産業廃棄物類（汚泥、鉱さい、ダスト、廃アルカリ、廃酸な
ど）、化学液（めっき液など）、洗剤、油脂類（燃料、潤滑油、トランス油など）などは計量証明対象物質には該当しないことから、
分析結果を計量証明書で発行することは計量法違反となる。よって今後は（本年４月１日以降）試験（検査・分析）成績書・報告書の表
現で証明書が発行されることになる。 

 また飲料の目的で分析を行う試料については、厚生労働省の所管であるので検査方法を問わず、河川水、井戸水などであっても目的に
より計量証明対象物質に該当しない。 

[ 計量証明対象物質については判断が微妙なところもあるので詳細は当社の技術部又は営業部に問い合わせいただきたい。] 

２．２．２ 計量法に定めの無い単位で証明する場合 
 一般細菌、大腸菌など菌類の単位表現に（コ/mL）などを使用する場合があるが、このような法定計量単位にない単位を使用する場合
には、原則計量証明書は発行できない。色度、濁度なども（度）の単位を使用するので同様の扱いとなる。ただし法定計量単位を使用す
る項目と混在列記するときに限り、計量証明で発行することは可能であるが、法定計量単位を使用しない項目については、証明書の中に
その旨を（計量証明に該当しない項目である事）記載するか、もしくは特記欄に項目、数値、単位を記入する必要がある。 

２．２．３ 試料採取（サンプリング） 

 試料の採取については、計量証明事業所が試料の採取から分析まで一環して行ったかどうか判断するため、計量証明書に試料採取者に
ついて明確に記載することとなった。特に計量証明事業者が試料採取を行わなかった、いわゆる持込、回収試料の場合には計量証明書に
「試料採取については自ら（計量証明事業者）が関知していない旨」を明確に表示することとなった。 

 採取場所、日時などは計量証明事業者が試料採取した場合には証明欄に記載することができるが、依頼者による持込、または回収試料
については計量証明に係わらない事項と明記した特記欄に記入することとなる。 

２．２．４ 計量証明事業者が他へ再委託した場合 

 計量証明事業者が何らかの事情により、受託した一部を他の計量証明事業者に再委託した場合には、その委託先と委託の内容を計量証
明書に記載することとなった。これは証明行為において責任の所在を明確化するものである。 

 しかしながらこのことが規定されたことによって、計量証明事業登録をもたない業者による商社（仲介）行為について禁止されるもの
ではなく、計量証明書の発行先と請求先が異なることも問題とはされない。 

 再委託の問題については、とくに官公庁など大口業務発注者におかれましては本内容をご理解頂き、場合によっては委託条件の見直し
等ご配慮をお願いしたい。 

おわりに 今回の計量法改正の大きなポイントは「計量証明事業者の責任の明確化」による「より適正な計量の確保」にある。計量証明
事業者は試料採取から前処理、分析、計量証明の発行まで一貫して受託できる全ての能力を持つことが要求されており、能力以上の受注
をすることは「責任の持てる適正な計量の確保には疑問あり」としている点であろう。最後に今回の計量法改正で、お客様からのより厚
い信頼と、業界全体のレベルアップにつながることを心から願うものである。 

＜参考資料＞ 
１）(社)日本環境測定分析協会：平成10年度環境計量証明事業者（事業所）の実態調査研究報告書(1999) 
２）当社のISO試験所認定範囲：環境分野[水質、土壌、固形廃棄物]並びに飲料水分野における揮発性有機化合物（VOC）、GC-MS分析法による。 
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新しい非破壊試験評価要素技術の紹介（第2回） 

高阪貞雄 [ 試験三課 係長 ]

(2) スンプ法の簡便化 
現場での欠陥部の金属組織観察はスンプ法により行われる。金属組織は材料の顔というべきものであり、健全かどうか、どのような損傷を受けたか
の重要な情報を得ることができる。なお、同時に現場用硬さ計で硬さを測り機械的強度のチェックを行うことが多い。 
 スンプ法とは被検面を研磨後、エッチングしてその面にアセチルセルロースフィルムを溶剤で貼りつけて金属組織を写し取る。最後に、そのフィル
ム面を顕微鏡で観察する検査をいう。作業性がよいとはいえず、作業にコツを要するため作業の簡便化が求められている。そこで、オーステナイトス
テンレス鋼について図１の作業フローに示す電解研磨法によるスンプ法を検証した。この方法では研磨工程の多くと化学エッチングを省略でき時間
の短縮と技能が不要になり、研磨に伴う変質層のない金属組織を得ることができる。 
 

 

 
(3) スケール調査 
各種環境下において生成する腐食生成物や付着物の調査は環境や使用状態の現状把握に留まらず、近年今後の運用寿命と関連づけられること
もあり1)、不可欠な調査の一つといえる。高温環境や屋外で長期間放置されると鋼材表面には比較的硬質な錆が形成される。この酸化スケールは
ケレンハンマ等で容易に採取でき(できれば大きな透明ビニル袋で覆いながら採取するとよい。)、その断面を観察することにより多くの情報を得るこ
とができる。図２は、金沢城石川門の下側に脱落していた鋼材錆の断面を示す。錆は多層にみえる。長年に亘って徐々に形成された錆といえる。 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
高温部に生成する酸化スケールは上記の錆より緻密であり、情報量も少なくない。厚みが生成温度、時間と一定の関係があり1)  、スケールエッ
チングによりFeOの有無やスケールの粒界、合金層の選択腐食、修復スケール割れの知見が得られるからである。(図３参照) 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  
 
(4) X線回折法による材料解析          
X線残留応力測定装置はX線回折装置の応力測定専用機といえる。 

鋼の応力測定にはCrターゲットが用いられ、回折X線の多くの侵入深さは高々10μm程度しかない2)  。得られるパラメータは残留応力（周囲とバラ
ンスを取っている弾性応力といえる）と半価幅である。半価幅はＸ線の回折スペクトルの半分の高さ幅または結晶格子の乱れ度合いを意味する。さ
らにこれは転位密度と密接な関係を持っている。 
装置は現場で測るニーズも高いが、機動性は必ずしもよくない。非破壊での残留応力測定や品質管理によく利用されている。一方材料評価の面で
もその特性を生かした解析が試みられている。 
以下に、その例を紹介する。 

 
図１ ステンレス鋼の電解研磨スンプ作業フロー 

 
 

図２ 錆断面のミクロ観察 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

図３ 大気中高温酸化スケール断面のミクロ観察 
     （STB35、700℃、15ｈ酸化） 
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① 疲労損傷の検出 

 疲労き裂発生前のX線による損傷評価法は以前から研究されている3) 。その内容は残留応力、半価幅のパラメータの変化により評価する。通
常、金属の極表面層は機械加工によって加工変質しており、内部に比べ半価幅は高く残留応力が大きいことが多い。この点は評価にとって有利と
いえる。 
 問題点としては初期値が必要なのと応力により寿命評価曲線が異なる点である。疲労損傷のない同一表面状態箇所を初期値とするとか、使用応
力については別途求めるなどの工夫が必要である。一方寿命評価曲線に応力依存性があることは条件によって応力を逆解析できることにつなが
る。 
 また、積極的に部材表面層に高い圧縮応力と加工硬化(例えばショットピーニング処理)を与えておくと、疲労損傷の検出感度が上昇し4) 同時に疲
労強度を高めることができる。 
 
② X線フラクトグラフィ 

 破面にＸ線をあて、半価幅や残留応力を測定したり塑性量を求めて破損原因や破壊応力を推定する解析である3) 。残留応力は２次き裂が多いと
応力解放により低めになりやすい。拘束状態とも関連をもつ。 
 一例を表２に示す。対象材料はSUS403であり、引張強さ1370MPa、耐力1080MPaと強度を高めた材料である。この高強度材を表に示す環境中に
浸漬したまま耐力まで負荷した状態でストローク保持したところ７～８時間で水素割れ破断した。その水素割れ破面の半価幅はベースとなる無歪み

バルク部(通常、電解研磨面)に比べかなり小さい値を示した。水素割れ先端において水素が転位の固着を解放しながら割れるメカニズム5) と呼応
した関係があるように思われる。なお半価幅の減少は高強度焼入材料の低温焼戻材の場合、疲労損傷破面でも認められることが多い。 
 
表２ 水素割れ破面のX線フラクトグラフィ 
 

③ 温度履歴評価 
 応力焼鈍は残留応力の解放のためよく行われる加熱処理である。表３は一般的なSGD400D軸材（表面は機械加工されている。）を電気炉で加熱
時効させその表面（加工変質層）について半価幅と残留応力を計測したデータである。  
300℃１hrの時効でも明らかに変化が窺われる。一方バルク部の硬さはほとんど変化が見られない。 
表から残留応力初期値と加熱時間が既知であれば、硬さや金属組織では検出できないレベルの加熱温度が推定できる可能性がある。 
 
   表３ SGD軸加熱材のX線応力測定結果 

 
４ おわりに 
以上紹介した解析評価はもちろんだが一つの試験方法のみによる評価では誤ることが皆無ではない。それゆえ複数の試験評価や場合により追認
試験を実施して信頼性の高い結論を導く必要がある。また、非破壊試験評価を含めた材料試験評価はそもそもこれまでの諸先輩達の成し遂げられ
てきた材料の様々な研究や破壊試験に支えられ発展してきたことを述べ、結びとしたい。 
 
 
５ 参考文献 
1) 電気評論, 83,1, p126～127(1998),電気評論社 
2) 日本材料学会編,X線材料強度学(基礎編・実験法編),養賢堂(1973) 
3) 金属の割れ・破壊対策研究会,金属の割れ・破壊総合資料集,(1980)経営開発センター 
4) 日本金属学会編,金属材料の強度と破壊,(1964),丸善 
5) 松山晋作,遅れ破壊,(1989),日刊工業新聞社 
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3.9

  サンプル 半価幅(°) 残留応力σMPa 
バルク硬さ

Hv10kg 

試験前(未加熱) ２．２５ －３６０ １８０ 

３００℃、１ｈｒ ２．１４ －２２２ １８４ 

４００℃、1/4ｈｒ ２．０８ －２１３ １８７ 

４００℃、１ｈｒ １．９４ －１２１ １８３ 

５００℃、１ｈｒ １．７９ － ５１ １８２ 
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土壌汚染調査におけるｻﾝﾌﾟﾘﾝｸﾞについて 

佐々井 登喜男 *

 公害問題の中でも、土壌汚染の歴史は古く、足尾鉱山鉱毒事件、イタイイタイ病、土呂久砒素中
毒事件など、鉱山や製錬所などによる重金属の汚染から、現在のハイテク産業などによる揮発性
有機化合物や、 ＰＣＢ、焼却場起因のダイオキシン類に至るまで様々な問題が続いている。 
 公害対策の第一歩は、原因調査と、汚染範囲の調査及び汚染物質濃度の測定である。 
 調査は、まず最初に、サンプリング（試料採取）を行う。土壌は大気や水に比べ混ざりにくく、ばら
つきやかたよりが大きいために、サンプリングの精度が測定値に大きく作用し、とても重要になる。
  
今回は、この土壌のサンプリング方法（重金属等）について紹介する。 
 重金属等は、Cd、全CN、有機燐、Pb、Cr(Ⅵ)、As、総水銀、アルキル水銀、、PCB、チウラム、シ
マジン、チオベンカルブ、の１３項目が対象となる。 
 調査は２段階に分けて行い、まず「概況調査」で地表を調査し、汚染範囲を概略的に把握する。
次に「詳細調査」でボーリング調査を行い汚染状況を正確に把握する。 
 
1. 概況調査 
 対象地試料調査等で、土壌汚染の可能性の有無、範囲が推定できなかった場合と、想定できる
場合の採取方法を表１に示す。 

対象地試料等 
調査結果

土壌汚染の可能性の有無、範囲

推定できない場合 推定できる場合

採取密度 25m×25～50m 25m×25m未満

採取方法 ５地点混合方式 １試料／１地点

採取試料 ５地点それぞれ１００ｇ以上 ５００ｇ以上

採取深度 原則として地表面下15cmまで。ただし、盛土等を行って
いる場合や重金属等を含む廃棄物が埋め立てられて
いる場合は、適切に設定する

縮分・混合 乾燥後、中小礫、木片等をのぞき土塊、団粒を粗砕し、
非金属製の2mm目のふるいを通過させる

５個の試料を同量混合、場合
により、JIS K 0060の5.3により
縮分し、測定試料とする

測定試料とする
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表層調査での留意事項 
① 建築物やアスファルト舗装による被覆地がある場合、それらの位置関係を考慮し採取地点を
決定する。場合によっては、床コンクリートや舗装アスファルトを削孔し必要な深さの孔を設け、採
取する。 
② ５地点混合方式で混合試料を作成する場合、下層土壌が表面に部分的に露出している場合
等があるので、異なる性質の土壌を混合しないように留意する。 
③ 採取した試料は、保存しておくことが望ましい。少なくとも、試料の写真記録を保存する。 
④ 地下ピットや配管からの漏洩に起因する土壌汚染は、表層土壌調査により発見するのは困難
であり、資料調査により絞り込んだ後、表層土壌の他、ボーリングにより深部土壌を採取し、汚染
の有無を評価する。 
 
 
2.詳細調査 
 対象地概況調査により土壌汚染が判明した範囲及び対象物質が浸透した可能性のある範囲等
においてボーリング調査を行い、土壌（地下水が採取できる場合は、地下水も対象とする）を深度
別に採取・測定し、汚染状況を詳細に把握する。既設井戸は、地下水の汚染状況の把握に活用
する。 
 
ボーリング調査方法 
 
① 調査地点の配置 
 汚染が認められた地点、汚染のおそれがある地点、水文地質状況等を考慮し、対象地の汚染
の三次元分布が把握できるように調査地点を配置する。 
Ａ． 想定汚染範囲の面積規模が大きい場合（概ね1000㎡以上） 
25ｍメッシュの交点をボーリング地点とする。 
Ｂ． 面積規模が小さい場合 
適当な大きさのメッシュ（5,10,15,20,25ｍのいずれか）の交点とする。 
汚染のおそれのある範囲の境界付近は、メッシュを密にする等、汚染状況を適切に把握できるよ
うに地点を選定する。 
 
② 掘削方法 
掘削方法は、ロータリー式ボーリング、パーカッション式ボーリング、ハンドオーガーボーリング、
機械式簡易ボーリング等の様々な手法があり、目的に応じ、適宜選択する。 
 
③ ボーリング掘削の留意事項 

項目 留意事項

ボーリング中に発
生する汚染汚水･
スライム(堀貸す)

専門業者に委託する等適切に処理する。適宜汚水中の対
象物質濃度を測定し、汚染拡散防止の措置をとる

地下埋設物の破
損

事前に水道管、ガス管、電話線等の埋設物の有無を調査
するとともに、手堀りで試掘する等配慮する

非汚染難透水層
への汚染拡散

汚染地層の下層の非汚染地層までボーリングを行う場合
は、汚染地層のボーリングのケーシングをセメントミルク等
で塞いで、汚染拡散を防止する

ボーリング資材か
らの汚染

高濃度汚染物質が検出された地点で使用した資材は、使
用後よく洗浄し、他地点で使用する際に汚染源とならない
ように注意する

孔壁安定化のため
の汚水

汚水井は孔底や孔壁を目詰まりさせ、透水試験や地下水
の水位観測に障害になるため、清水を用いて孔内洗浄す
る
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３．その他の留意点 
  重金属（Pb、Cd等）は自然界にも存在し、地質、水脈等を十分に調査し測定地点を検討しなけ
れば、正確な汚染源、汚染範囲を特定することは困難と思われる。 
汚染された土壌の浄化は、膨大な費用と時間が必要なうえ、十分な技術が確立されていない。汚
染対策は、緊急避難や試行錯誤的に行われている状況といえ、汚染を未然に予防することが何
よりも重要となる。 

＊執筆時所属：試験二課 グループ長 

廃止後の処分地
跡地

一般環境から区別する機能を損なうような利用（例 土地
利用の際に、基礎杭の施工により遮水工を破壊する場
合）により土壌汚染の調査・対策が必要と考えられるとき
には、現地の実情を考慮し調査を実施する。廃棄物層を
ボーリングするおそれがある場合には、遮水工の破損を
防止する等工法を十分検討する
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