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廃棄物溶出試験における重金属類測定手法の確立に関する研究 
 

立野雄也，柘植 亮*，佐来栄治** 
 

Establishment of Measurement Method of Heavy Metals in Waste Dissolution Test 
 

 Yuya TACHINO，Ryo TSUGE and Eiji SARAI 
 

 廃棄物溶出試験において，重金属測定に用いるICP-MSは，多元素を同時に高感度で測

定できるが，共存物質による干渉を受けるため，測定結果に誤差を生じやすい．したがっ

て，干渉除去のために検体の前処理が重要となるが，公定法に明確な前処理法が示されて

いない．本研究では，前処理に用いる酸の条件，検液の希釈，乾固による影響，手袋から

の汚染，キレート樹脂充填固相を用いた前処理，マイクロウェーブ分解装置を用いた前処

理についてそれぞれ検討を行った． 
その結果，以下のことがわかった．前処理に用いる酸は硝酸とし，酸濃度を一致させる

必要がある．検液の希釈により干渉を低減できた．検液を乾固させた場合，回収率の低下

が認められた．保護具として用いる手袋の種類によっては汚染源になることがわかった．

銅，亜鉛，カドミウム，鉛については適切に希釈することでキレート樹脂充填固相を用い

た前処理が適用可能であることがわかった．マイクロウェーブ分解装置とプレートヒータ

ー加熱は，同程度の加熱時間，温度においては同等の結果となった． 
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はじめに 
廃棄物溶出試験において，重金属類（カドミウ

ム，鉛，砒素，セレン，クロム，銅および亜鉛）

の測定に用いる ICP-MS などの精密分析機器は多

元素を同時に高感度で測定できる利点があるが，

検液中の共存物質による干渉を受けるため，測定

結果に誤差を生じやすい．したがって，廃棄物溶

出試験は干渉除去のために検液の前処理が重要と

なるが，公定法には明確な前処理手順が示されて

いない．このため，多量の共存物質が含まれる検

液の測定において，現状では測定結果を出すまで

にかなりの時間を要している．共存物質による干

渉の低減について記述された文献 1～4）はあるが，

どの物質がどの程度共存すると，測定結果にどの

ような影響を及ぼすかについて，実用面での具体

性に乏しい．本研究はこれら不明瞭な点を明らか

にし，さまざまな廃棄物に適切に対処できる手法

を確立することを目的とした． 

本前処理法が確立すれば，より正確な測定結果

により，法令基準への適合性を判定することがで

きる．これにより，廃棄物の処理事業者等に対し

て信頼性の高い指導を行えることで，廃棄物によ

る周辺環境汚染の未然防止・拡大防止につながる

ことが期待できる． 
今回は前処理に用いる酸の条件，希釈，乾固，

器具からの汚染，キレート樹脂充填固相を用いた

前処理，マイクロウェーブ分解装置を用いた前処

理についてそれぞれ検討を行い，知見が得られた

ので報告する． 
 

方 法 

1．試料 

1）溶出試験用試料 
平成 28 年統一精度管理試料 5）(以下「ばいじん」

という)，下水汚泥および窯業系サイディング材

(有機系塗料および無機系塗料)を用いた． 
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2）手袋 

試験室で保護手袋として使用している手袋を用

いた．用いた手袋の材質はポリエチレン，塩化ビ

ニル（2種類），クロロプレン，ラテックス，ニト

リルであった． 

 

２．溶出試験 

産業廃棄物に含まれる金属等の検定方法 6）に準

拠し検液を作成した． 
 

３．各種前処理法による影響の検討 

測定対象元素はクロム，銅，亜鉛，砒素，セレ

ン，カドミウム，鉛とした．後述の 3.5 以外につ

いては，検体に，多元素混合標準液(SPEX 製 

XSTC-469)を各元素が 10 μg/L(亜鉛のみ 50 μg/L)
になるように添加し回収率を求めた．後述の 3.1，
3.3，3.6，3.7 については同様の操作を 3 回行った

平均値を回収率とし，また，CV 値も求めた．3.3，
3.6 の鉛については，用いた 1.1）のばいじんの検

液濃度が高かった(11.9 mg/L)ため，検液濃度に対

する回収率として計算した． 
 

3.1 酸加熱処理による影響 

前処理に用いる酸の種類の違いが測定結果に影

響を与えるかを調べるため，超純水について日本

工業規格 K0102(2016)(以下「JIS」という) 5.2，
5.3 および 5.4 に準拠し前処理を行った．  
 
3.2 硝酸濃度の違いによる影響 

検液の硝酸濃度の違いが測定結果に影響を与え

るかを調べるため，超純水に段階的に硝酸を加え，

硝酸濃度 1%の検量線溶液を用いて測定，回収率

を求めた． 
 

3.3 希釈による影響 

検液の希釈により，マトリックス濃度を下げる

ことで，干渉を低減できるかを調べるため，1.1）
のばいじん検液を段階的に希釈し，回収率を求め

た． 
 

3.4 乾固による影響 

加熱操作を行う際に，乾固寸前まで濃縮すると，

検液の酸濃度が上がり，効率的に有機物を分解で

きるが，乾固した場合の知見がないことから，超

純水および 1.1）のばいじん検液について検液を以

下のとおり乾固させ，回収率を求めた． 

1）テフロンビーカーに検液 20 mL，硝酸 2 mL
を加えた． 
2）ホットプレート上で加熱し，検液を乾固さ

せた． 
3）テフロンビーカーに硝酸 2 mL を加え，テフ

ロンビーカーを洗い，超純水で 20 mL に定容し

た． 
 

3.5 手袋からの汚染 

1.2）の手袋からの汚染の有無を調べるために，

手袋の 1 cm 角片を 10%硝酸溶液 20 mL で 30 分間

煮沸後，検液として測定した． 
 

3.6 キレート樹脂充填固相を用いた前処理 

イオン化干渉等を除去するため，キレート樹脂

充填固相を用いた前処理で共存元素の分離を検討

した．また，この操作は，廃棄物溶出試験におけ

る測定法の JIS(2013)の適用性検討が行われてい

る操作であり，当所においても適用可能か検討し

た．試料には 1.1）のばいじんを用いた． 
前処理操作は JIS 52.2 備考 6 に準拠し，以下の

とおり行った． 
1）キレート樹脂充填固相(GL Sciences 製
InertSep®ME-2)に2 mol/L硝酸5 mL，超純水5 mL，
0.1 mol/L酢酸アンモニウム溶液5 mLを順次流し，

コンディショニングした． 
2）検液 20 mL に硝酸 200 μL を加え，200℃のプ

レートヒーター上で 10 分加熱した． 
3）放冷後，終濃度 0.1 mol/L になるように酢酸ア

ンモニウムを加え，アンモニア水で pH5.6 に調整

した． 
4）キレート樹脂充填固相に検液を添加し，重金属

を保持させた． 
5）0.5 mol/L 酢酸アンモニウム溶液で固相を洗浄，

次いで 1 mol/L 硝酸 5 mL を 2 回流し，重金属を溶

出した． 
6）溶出液を 1 mol/L 硝酸で 20 mL に定容し，重金

属類を測定した． 
7）キレート樹脂充填固相に重金属を保持した際に

流下した液と，その後キレート樹脂充填固相を洗

浄した際に流下した液を合一し(洗浄液)，重金属

類を測定した． 
 










