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1　はじめに
現在、我々の身の回りには、豊かで便利な生活を支える

ために、数多くの化学物質が製造・使用されている。しか
し、これらの化学物質には、環境中に存在する濃度は微
量であっても、人や生態系に影響を及ぼす場合がある。こ
の研究で対象としているノニルフェノール（NP、図 1）やペ
ルフルオロオクタンスルホン酸（PFOS、図 2）およびペル
フルオロオクタン酸（PFOA、図 2）もそれぞれ内分泌かく
乱物質や残留性有機汚染物質（POPs）と認識されており、
ノニルフェノールに関しては、2012 年に水生生物への影響
を考慮して水質環境基準が制定されている。これらの化学
物質による環境問題に適切な対策を打ち出すためには、環
境負荷量の把握や地球環境動態を解明することが必須で
ある。すなわち、これら化学物質による環境汚染の拡大
を未然に防止するために、高感度かつ高精度で検出可能

な分析技術を発展させ、汚染を早期検出することが求めら
れている。特に、極微量物質の測定においては、誤った測
定値はいたずらに社会不安を高め、また誤った対策の実施
にもつながることから、信頼性が確保された環境中の有害
化学物質濃度分析データの蓄積が極めて重要となる。

しかし実際には、例えば残留性有機汚染物質に関するス
トックホルム条約（以後 POPs 条約）を議論する根拠とな
る有害物質のリスクプロファイル評価書（リスクの概要をと
りまとめた文書）においても、多数の文献・報告書がとり
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図1　直鎖型4-ノニルフェノール（NP）の構造式
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まとめられるが、個々の分析法とその QA/QC（精度保証
／精度管理：Quality Assurance and Quality Control）
まで厳密に議論されることはまれで、分析精度・信頼性ま
で考慮されていないのが現状である。

地球環境問題では、CO2 による温暖化でみられるよう
に、世界の何処で測定された値であっても相互に比較可
能な等しい信頼性を有することが不可欠である。このため
我々は、まず分析法として信頼性の高い方法を開発するこ
と、次に分析法を国際標準化することによって世界の環境
研究者・分析従事者がこの方法にのっとって信頼性の高い
データを出すこと、さらに分析値を SI 単位にトレーサビリ
ティのとれたものにするため認証標準物質を作成することを
目指した。なお、環境分析法の標準化について読者の参
考とするため、ISO とJIS の環境分析の体系について、以
下、簡単に紹介する。

ISO の規格化は各分野の専門委員会（TC: Technical 
Committee）のもとで行われ、環境測定の ISO には、
TC146（大気）と TC147（水質）がある。それぞれの
TC はさらに分科委員会（SC：Sub-Committee）、作業部
会（WG：Working Group）に分かれ、各 WG には国際
会議の調整や規格原案の作成を行うコンビナーが決めら
れている。この研究で規格化したノニルフェノール（ISO 
24293:2009[1]）および PFOS/PFOA（ISO 25101:2009[2]）
はいずれも ISO/TC147（水質）/SC2（物理的・化学的・
生物的方法）の分科委員会に属し、それぞれ WG17（フェ
ノール類）および WG56（PFOS/PFOA）の作業部会で
議論し規格化された。

また、環境測定の JIS には、環境指標や無機イオン、金
属等を対象とした K 0101 や K 0102、揮発性有機化合物
を対象とした K 0125、農薬類を対象とした K 0128、ダイ
オキシン類を対象とした K 0312 等がある。この研究で規

格化したノニルフェノール（K 0450-60-10:2007[3]）および
PFOS/PFOA（K 0450-70-10:2011[4]）はいずれも K 0450
シリーズとして制定された。そもそも K 0450 シリーズは、
内分泌かく乱物質が世間で注目されていた 1998 年に、用
水・排水中で微量で人および生態系に影響を及ぼす有機
化学物質の測定の標準化を行うことを目的として規格化が
始まり、一連の規格として、ビスフェノールA（K 0450-10-
10）、アルキルフェノール類（K 0450-20-10[5]）、フタル酸エス
テル（K 0450-30-10）、アジピン酸ビス（2- エチルヘキシル）
（K 0450-40-10）、ベンゾフェノン（K 0450-50-10）が制定
されている。なお、ノニルフェノールの JIS 規格化は ISO
規格化とおよそ同時に開始し、PFOS/PFOA の JIS 規格
は ISO 規格の制定後に、MOD（一部修正規格）として規
格化を開始した。

この報告では、有害化学物質の環境挙動解明から分析
法開発、2 件の ISO 規格 [1][2] と 2 件の JIS 規格 [3][4] を具
体例として、標準化に至るまでの研究過程とその意義につ
いて述べる。

2　国際的有害化学物質規制に対応した環境分析技術
の必要性と標準化

地球環境問題に関する国際標準化は、国際機関や国立
研究機関等の公的セクターの果たす役割が重要であり、
我々もこの観点から国際標準化活動を行ってきた。一方
で、環境分析法は公的な国際貢献の他にも、国内の産業
界の排出実態の把握や、適切な環境対策の実施に有用で
あり、特に、化学物質の国際規制への対応が企業の存続
にとっても必須となってきたことから、国内においても標準
化の要望があり、JIS 化を行った。
2.1　ノニルフェノールの環境分析技術の必要性と標準化

4- ノニルフェノール（NP、図 1）は、ノニルフェノールエ
トキシレート（非イオン界面活性剤としてゴム・プラスチック
工業、繊維工業、金属加工業等さまざまな産業分野で使
用）の工業原料として使用される一方で、内分泌かく乱作
用が強く推察されている。また、NP は、下水処理や水環
境中で好気・嫌気分解により、ノニルフェノールエトキシレー
トのエトキシ基が順次分解されて生成することが知られて
いる。このため、工業界の自主規制によりノニルフェノール
エトキシレートの家庭用品への使用は禁止されている。こ
れらを鑑みて、2012 年 8 月には水質汚濁に係る環境基準
が改正され、水生生物の保全に係る水質環境基準として
新たに NP が追加された。我々は、NP について、外洋海
水鉛直分布を1998 年に初めて報告 [6] し、また、NP 異性
体について、分析法の開発と各異性体のエストロゲン様活
性を明らかにする研究 [7][8] を開始するなど、分析法の開発、

PFOA

PFOS

図2　ペルフルオロオクタンスルホン酸（PFOS）
とペルフルオロオクタン酸（PFOA）の構造式
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環境動態や毒性の解明に努めてきた。その後、2002 年に、
NP の水分析法の国際規格化の必要性を経済産業省へ説
明し、基準認証事業（2002-2004 年）「ノニルフェノール
分析法の標準化」として採択され、分析法の ISO および
JIS 提案を目指した研究を開始するに至った。

NP はアルキルフェノール類の一種であり、2002 年当
時は、JIS K 0450-20-10:2002[5] があり、ISO も ISO/CD 
18857-1（現 ISO 18857-1[9]）として、ドイツがコンビナーと
して策定中であった。両分析法とも、NP を単一の化合物
として総量測定していて、異性体組成に関する情報はなかっ
た。しかし、この研究で分析法を開発し規格化した ISO 
24293 は、NP を内分泌かく乱作用が異なる13 種類の異
性体に分離し測定することを初めて可能にした分析法であ
る。これは、ダイオキシン類（ポリ塩素化ジベンゾ-p - ジオ
キシンおよびポリ塩素化ジベンゾフランの総称）の分析に
おいて、210 種類存在する異性体の中でも有害性が高くか
つ有害性が異なる17 種類の異性体を選別して個別に測定
していることに相当する。NP 異性体はそれぞれ異なるエ
ストロゲン様活性を示すため、正確なリスク評価のために
は、環境中における異性体別濃度を把握することが重要で
あり、環境試料中の異性体別濃度データの蓄積が重要で
あった。

開発した分析法を ISO として規格化するためには、すで
に ISO/TC147/SC2/WG17（フェノール類）において NP
の総量測定法を策定中（ISO 18857-1[9]）であったコンビナー
を務めるドイツとの調整が必要であった。そこで、ISO/
TC147 の議長（ドイツ）とWG17 のコンビナー（ドイツ）と
事前打ち合わせする場を設け、有害性の正確な評価を可
能にする異性体別詳細分析の必要性を説明した結果、そ
の意義が共有され、2003 年の ISO/TC147 総会において、
異性体別分析法の日本側の新規提案が承認された。結果
として、国内 JIS 規格化 [3] を開始する前に、ISO 新業務項
目提案（NWIP: New Work Item Proposal）として 2005
年に採択され、フェノール類のワーキンググループ WG17
において国際標準化を開始した。ISO 策定において、日本
側の提案した分析法は専門委員との議論の過程でおよそ受
け入れられたが、環境水試料中の懸濁物質（SS）の量と
標準物質については議論があった。SS については、環境
水試料中に含まれる SS 量の違いにより、分析精度への影
響が焦点となったため、異なる SS 量の環境水試料を用い
て精度管理試験を行い、この結果を Annex（informative）
に掲載することで合意した。また標準物質については、
市販の混合物を測定者自らが値付けする必要があったた
め、市販の 5 つのメーカーの混合物について測定した結
果を Annex（informative）に掲載することで合意に至っ

た。詳細は 3.1 章および 4.1 章に記載する。以上の議論の
もと、2005 年に作業原案（WD: Working Draft）、2006
年に委員会原案（CD: Committee Draft）、2009 年に国
際規格原案（DIS: Draft International Standard）、同年
に最終国際規格原案（FDIS: Final Draft International 
Standard）を経て、2009 年 7 月に国際規格として ISO 
24293 が発行された。
2.2　PFOS/PFOAの環境分析技術の必要性と標準化

PFOS および PFOA は、図 2 に示すようにフッ素化ア
ルキル基を有するペルフルオロアルキル化合物（PFASs）
の一種である。PFOS/PFOA 関連物質は、炭素－フッ素
のとても強い共有結合を有するため、また、一分子中に疎
水基（フッ素化アルキル基）と親水基（スルホン酸基やカ
ルボキシル基等）を有するため、耐熱性、耐薬品性、界面
活性、光透過性、イオン透過性等の多様な物理的化学的
性質に優れている。そのため、フッ素樹脂産業、先端電子
機器材料、半導体、メッキ、エッチング、写真技術、乳化
剤、撥水剤、防汚加工剤、消火剤あるいはそれらの中間
原料等、機能性工業材料として多岐にわたり使用されてき
た。図 3 に PFOS/PFOA 関連物質に関係する社会動向お
よび研究動向を示す。PFOS/PFOA 関連物質は 1940 年
代に製造法が開発され、1950 年代から市販されてきた。
しかし、2000 年 2 月に野生生物から PFOS が高濃度で検
出され、同年 5 月には米国 3M 社が PFOS 関連物質の事
業からの撤退を報告し、これを契機に PFOS 関連物質に
よる環境問題が一般に広く知られるようになった。その後、
極域の野生生物からも高濃度で検出される等 PFOS 関連
物質の環境残留性、生物への蓄積性の高さや長距離移動
性、人や生物への影響の懸念が明らかになってきた [10]。
このような状況を受けて、国際的に使用や排出に関する規
制が検討され、我が国では PFOS と PFOA は 2002 年 12
月に化学物質の審査および製造等の規制に関する法律（化
審法）の第二種監視化学物質となった。また、2006 年 1
月には、米国環境保護庁（USEPA）が世界の主要製造メー
カーに 2015 年までの PFOA および PFOA 前駆体の自主
的削減および撤廃を要請し、工場周辺の飲料水についても
ガイドラインを設ける等、排出削減に向けた取り組みが始
まった。PFOS は 2005 年 6 月以降、POPs 条約による規
制の検討が開始され、2010 年には PFOS とその原料とな
るペルフルオロオクタンスルホニルフルオリド（PFOSF）が、
POPs 条約対象物質として、日本国内では化審法第一種特
定化学物質として、一部のエッセンシャルユースを除き生産・
使用が世界的に禁止されることとなった。しかし、規制が
開始されてから分析法を標準化するのでは対応が後手に
回ることになる。産業界および社会における対策を効率的
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に行うためには、新規化学物質の危険性が一般に認識さ
れる前に、信頼性の高い分析法を確立し、適切なリスクプ
ロファイル作成を可能にする必要がある。図 4 に PFOS/
PFOA の分析法の標準化のシナリオについてまとめた。以
下、標準化に至るまでの経緯を説明したい。

産総研環境管理技術研究部門の未規制物質研究グルー
プでは、高度な機器分析技術と多数の国際共同研究体制
から得られた知見・研究成果をもとに、さまざまな潜在的
有害化学物質（potential pollutants）について基礎研究を
行ってきたが、PFOS に関しても国際規制が行われる以前
から研究を行ってきた。当グループでは 1995 年より開始
した米国ワッズワースセンターとの国際共同研究の一環とし
て、PFOS および PFOAの分析法開発を1999 年より開始、
2000 年度には（独）新エネルギー・産業技術総合開発機
構（NEDO）産業技術研究助成事業として国内初の PFOS
プロジェクトをスタートした。

2001 年には、PFOS および PFOA の国内の環境残留
濃度を、表層水および魚類について調査し、リスク評価を
行ううえで重要な因子の一つである生物濃縮係数（水から
生物への濃縮のされ易さをみる指標）を実環境において
世界で初めて報告した [11]。しかし、長距離輸送等、環境

動態を明らかにするためには、沿岸水や生物等の高濃度試
料に比べ 1000 倍以上低濃度の外洋大気や外洋海水等の
分析が必須であった。極低濃度レベルの分析法を確立す
るうえで、最大の課題はコンタミネーションの低減である。
対象成分は撥水剤・汚れ防止剤・樹脂添加剤等として身
の回りのあらゆる製品に使用されているためである。そこ
で、コンタミネーションを低減させるため実験環境・分析器
具・機器・標準物質に至るまで系統的に汚染源を特定し、
定量化することにより、そのレベルを1,000 倍以上低減さ
せ [12]、また、世界で初めて弱陰イオン交換固相抽出カラム
（Oasis®WAX）を抽出法に採用し、高精度・高回収率で
抽出できる方法を開発してきた [13]。その結果、外洋海水に
も適用可能な、数 pg/Lレベルの分析技術を確立した。

この分析技術をもとに、外洋表層海水・深層水の測定
を開始した。我々は、PFOS/PFOA 研究を有害化学物質
としての観点からのみ行ってきたこれまでの方法とは異な
り、難分解性、水溶性で、超微量分析が可能であるという、
3 つの要件を有する地球規模の物質循環の化学トレーサー
としての有用性に着目し研究を行ってきた。2004 年には世
界で初めて外洋海水調査データを報告して、深層 5,000 m
の海水にも残留することを明らかにした [12]。この研究の重
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図3　 PFOS/PFOA関連物質の社会動向および研究動向とこの研究の関わり
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要性に注目したドイツ・ライプニッツ研究所、米国ワッズワー
スセンター等、世界トップレベル研究機関との共同研究によ
り、数度にわたり国際合同調査航海を行い、日本海、大
西洋、南太平洋、ラブラドル海の表層から深層までの鉛直
分布を測定し、各海域で鉛直分布濃度が異なることを発見
した。特に、表層水が深層に一気に潜り込み、表層水と
深層水がよく混合している北大西洋において、表層から深
層まで一定濃度の鉛直分布を観測し、熱塩対流による地
球規模外洋海水大循環メカニズムにより、PFOS 類の深層
海水への供給が行われていることを発見した [14][15]。これに
より、大気経由輸送メカニズムしか議論されてこなかったこ
れまでの POPs 遠距離輸送メカニズムにおいて、海流によ
る地球規模長距離輸送メカニズムの重要性を指摘した。現
在では欧米の海洋学者を中心に、このメカニズムに関する
調査が行われている。2012 年にカナダ PFOS/PFOA 研
究の中心研究機関であるカナダ環境省等と産総研の連名
で大西洋全域の表層海水分布を報告する [16] 等、産総研が
開発した外洋調査研究手法が世界的に利用されている。

分析法の国際標準化において、これらの研究実績が高
く評価され、2005 年 6 月に開催された ISO/TC147 総会
において、日本がコンビナーとして作業部会 WG56（PFOS/
PFOA）を立ち上げ国際規格化を開始した。同年には
PFOS とその 96 の関連物質が POPs 条約対象物質として
提案されている。規格化に際し、基準認証研究開発事業
（2006-2008 年）「新規 POPs 候補物質の分析法の標準
化」により、研究開発（分析法の開発、分析性能の向上
および精度管理試験による信頼性の確保等）や規格原案

の作成を行った。日本側が提案した分析技術についてはお
よそすべて受け入れられたが、専門委員との議論に挙がっ
た課題についていくつか触れたい。まずは、使用する分析
機器の選定である。PFOS および PFOA の環境測定が始
まったごく初期には、今日一般に用いられている液体クロマ
トグラフ／タンデム質量分析計（LC-MS/MS）ではなく、
液体クロマトグラフ／質量分析計（LC-MS）いわゆるシン
グル MS を用いた分析も行われていたため、LC-MS の使
用の適否が議論された。原案策定過程において LC-MS
を規定に入れるようイギリスの専門委員より提案があった
が、LC-MS は LC-MS/MS に比べ、選択性が低く、試料
により妨害物質との分離が不十分な場合があり、国際精度
管理試験でも 23 機関中 1 機関しか使用していなかったこ
とから、Annex（Informative）に記載するに留めた。ま
た、分析試料としては、排水試料も対象試料として検討さ
れていたが、国際精度管理試験では分析値のばらつきが
大きいことから対象試料から外すことになった。PFOS お
よび PFOA 以外の関連物質については、同じ分析法を用
いて測定できる点を指摘されたが、ISO 策定当初は PFOS
および PFOA のみを対象に進められており、後からその他
関連物質を加えると、規格化が大幅に遅れるため、早急な
規格化が求められていた状況を鑑み、対象成分は PFOS
および PFOA に限定することになった。以上の検討によ
り、2005 年に作業原案（WD: Working Draft）、2006 年
に委員会原案（CD: Committee Draft）、2007 年に国際
規格原案（DIS: Draft International Standard）、2008 年
に最終国際規格原案（FDIS: Final Draft International 
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Standard）を経て、2009 年 3 月に国際規格として ISO 
25101[2] が発行された。PFOS が国際的に POPs 条約に追
加され、国内では化審法第一種特定化学物質に追加され
たのはどちらも 2010 年であり、有害化学物質規制に先ん
じて国際規格を制定することができた。

また、ISO 規格が確立したことにより、国際規格を基
礎とした国内規格策定の原則（WTO/TBT 協定）によ
る国際整合化や、国内分析事業者からの国内規格の確
立の要望を受け、国内連携体制・分析事業者への精度
管理の普及を目的として JIS 規格化を行った（2011 年
3 月 22 日発行 [4]）。JIS 規格は ISO 規格を基礎として、
規定の追加、削除および変更して制定した（MOD）
規格である。ISO 規格からの変更点としては、LC-MS
を使用しないことにした点（ISO 25101 では Annex
（Informative）に記載されていた）、SS の多い排水試
料にも適用できるよう、試料のろ過操作を付属書（規定）
に加えた点、また PFOS や PFOA 以外の関連物質につ
いても付属書（参考）にて測定できるよう記載した点等
が挙げられる。これらの変更に際しては、精度管理試験
を 2 度行い、新しい分析法の妥当性について確認を行っ
た。
2.3　標準化のタイミング

ISO 24293、ISO 25101 に共通するのは、いずれも環境
挙動に関する科学研究からスタートし、新しい分析法を開
発することにより国際的に認められる成果を多数公表し、
研究者コミュニティーの間でデファクトスタンダードとしてコ
ンセンサスができた段階で国際標準規格化を開始した点で
ある。これは、経済・社会ニーズが顕現化してから国内規
格化を行い、次に国際規格とのすりあわせを行うこれまで
の流れとは逆の方向である。言い換えると、公的なセクター
としての地球環境保全・国際的な化学物質の適正使用を踏
まえたグローバルな視点から求められる環境分析技術を判
断し、国際的化学物質規制が実効的に行われることを保
証するために、できるだけ早く研究成果を発信することに
よって研究者コミュニティーでの認知を高めながら、規制の
発効と同時に国際規格を提供することで、国際的に信頼性
の高い分析結果を得るように努めた。特に、「有害化学物
質管理には、信頼できる分析値とそれを可能にする標準分
析技術が必須である」という考え方で研究を展開してきた。

3　分析法開発
3.1　ノニルフェノール分析法開発

NP は 2002 年当時、JIS K 0450-20-10 としてすでに総
量分析法が存在し、一般的な水試料の分析は可能であっ
た [5][9]。しかし、図 1 に示した直鎖型の 4-NP 以外にも、

NP は側鎖・置換位置の違いにより理論上 211 種類の異
性体が存在し [17]、環境試料からは環境分解性と有害性
に差がある十数種類の異性体が検出されていた [18][19]。し
たがって、信頼性の高いリスク評価を行うためには異性体
ごとに正確に定量する方法を開発する必要があった。当
時国内ではほとんど実績がなかったガスクロマトグラフ/
preparative fraction collector（GC-PFC）用語 1 を用い、混
合物である NP 異性体を分離精製し、個々の異性体を液
体窒素で冷却したガラスチューブへ捕集し、この操作を約
100 回繰り返してホルモン活性試験に必要な量を確保した
6 つの画分について、異性体ごとに内分泌かく乱作用が大
きく異なることを確認した [6][7][18]。次に市販されている多様
なキャピラリーカラムを比較し NP 異性体の高度分離に最
適な分析条件を確立した。複雑な混合物である NP を二
次元ガスクロマトグラフ用語 2 質量分析法（GC × GC-MS）
を用いて、可能な限り分離分析する方法を検討し、NP 製
品中の 102 成分を分離することに成功した [20]。

このように最新の分析技術を使用すれば、NP を相当数
の成分に分離できるが、精度管理の観点からは大多数の
ユーザーが同じデータを得られる標準規格が必要である。
そのため ISO 規格の NP 異性体別分析法は、一般的な
GC で分離可能な13 種のNP異性体を分析の対象とした。
抽出法には水分析において汎用性の高いスチレンジビニル
ベンゼン固相抽出法を用いた。NP は非イオン界面活性剤
であるノニルフェノールエトキシレートの原料として使用さ
れ、ほとんどの水環境から検出されることから、コンタミネー
ションのコントロールには細心の注意が必要である。シリカ
ゲルカラムカートリッジや固相抽出の目詰まり防止剤（ガラ
スビーズ）にも NP が含まれている可能性があった。

定量にはガスクロマトグラフ質量分析計（GC-MS）の選
択イオン検出法（SIM）を使用し、異性体ごとに分離およ
び感度の良いイオンを用いて定量した（図 5）。これまでは、
m/z 135（m/z：質量電荷比、すなわち質量m を電荷数 z
で割った値）で検出される 5 ～ 6 本のピークを用いるが、
この分析法では13異性体についてそれぞれ最適なモニター
イオンを選択し、各 NP 異性体と内標準物質用語 3 の相対感
度係数（RRF）を求めることで、異性体別の評価が可能と
なった。NP 異性体の選定イオンの検討については、堀井
ら（2004）[21] を参照されたい。NP 異性体別の定量法が多
少煩雑になってしまうのは、NP が複雑な混合物であるこ
と、異性体の市販標準品が限られること、さらに異性体に
よりフラグメントパターン用語 4 が大きく変わることにある。
個別の異性体標準品が供給されていない当時の状況で
は、定量に NP 混合物を標準品として用いるしかなく、事
前に NP 混合物中の異性体組成をガスクロマトグラフ水素
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炎イオン化検出器（GC-FID）用語 5 測定により求めておかな
ければならない。分析法開発に際して、複数の試薬メーカー
（5 社）から収集した NP 混合物の異性体組成を確認して
おり、その変動係数（標準偏差を算術平均で割ったもの。
相対的なばらつきを表す）は 14 %（異性体により若干異な
る）であった。測定者が自分で異性体組成を値付けした混
合物を定量標準物質として用いるのは ISO 規格として異例
である。この点については国際規格原案（DIS）の段階で
十分な討議が行われ、試薬メーカーの間で組成にほとんど
差がないことを確認していること [22]、また市販の 5 つのメー
カーの混合物の組成を Annex（informative）に情報を提
供することで合意を得ることができた。
3.2　PFOS/PFOA分析法開発

PFOS/PFOA は、一般に研究が開始された 2000 年
当時は高濃度試料である血液試料の分析がほとんどであ
り、環境水の分析はほとんど行われていなかった。報告

された分析値もコンタミネーションが原因で検出限界が高
く、低濃度環境水について信頼性の高い分析技術はまだ
なかった。そこで、米国ワッズワースセンターと協力し、既
存のオクタデシル基（C18）を用いた固相吸着剤法（SPE: 
Solid Phase Extraction）[23] を基に 2001 年から研究を進
めてきた [11]。2005 年 6 月に ISO 25101を新規提案するま
で、PFOS/PFOA の分析法の開発や開発した分析法を
様 な々環境試料に適用することで、信頼性の高い分析デー
タを確保するための精度管理条件を明確化するための研究
を行ってきた [11][12][14][24]-[29]。PFOS/PFOA 分析の最初の課
題はコンタミネーションの低減である [12]。なぜなら、高機
能材料として我々の生活の至る所で使用されているポリテ
トラフルオロエチレン（PTFE）等のフッ素樹脂が PFOS/
PFOA の汚染源となり、また最先端の分析機器ほどフッ
素樹脂製部品が多いため、システムブランク（分析機器に
起因するコンタミネーション）が高い傾向があったためであ

4‐NP製剤は一般的なGCで13本のピークに分離される。
（5 %フェニルポリジメチルシロキサンカラムを用いた場合）
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図5　 GC-MSを用いたノニルフェノール分析法の比較
クロマトグラフ上に付した番号は各4-ノニルフェノール（4-NP）成分を表す。下線付き番号はそれぞれ定量
に用いるようにISO規格で規定したピークを示す。
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る。これを解決するために、測定に必須ではないパーツ、
脱ガス装置やスイッチングバルブ等を液体クロマトグラフ／
タンデム質量分析計から除くことにより、システムブランク
を数十 fg（1 fg = 10−15 g）に低減した。また既存のオクタ
デシル基（C18）を有する SPE カートリッジ [23] は、コンタ
ミネーションが高く低濃度の分析には使用できなかったた
め、親水性・親油性基を併せ持つ Waters 製 Oasis®HLB
カートリッジを用いた PFOS/PFOA 分析法を開発し、オク
タデシル基（C18）を有する SPE カートリッジに比べコンタ
ミネーションが低く外洋海水などの低濃度試料に適用でき
ることを確認した [26][28]。しかし、Oasis®HLB カートリッジ
は、PFOS/PFOA の測定に限定すれば高回収率で低コン
タミネーションの優れた SPE カートリッジであるが、PFBA
（ペルフルオロブタン酸）等の短鎖化合物の抽出には適し
ていない。そこで、我々は PFOS/PFOA の有機酸として
の性質に注目し、酸性物質の吸着捕集に適した陰イオン交
換能を有するWaters 製 Oasis®WAX カートリッジを用いる
ことで、コンタミネーションを最小限に抑え、しかも PFOS
や PFOA だけではなく、炭素鎖長が 2 から18 までのカル
ボン酸、2 から10 までのスルホン酸のすべてを一度に吸着
回収できる分析条件を開発した（図 6）[13][30]。使用する器
具や試薬のコンタミネーションやシステムブランクの低減 [12]

[24][25] とその重要性については、ISO 25101 でも規定してい
る。

液体クロマトグラフの分離カラムに、一般的な化学結合
型シリカゲルを充填剤として用いると、短鎖から長鎖の順
で溶出し、PFBA 等の短鎖化合物はピーク形状が悪く、

夾雑物質との分離も不十分である（図 7a）。一方、イオン
交換能をもつ分離カラムでは、溶出順番が逆転し、長鎖か
ら短鎖の順で溶出するため、ピーク形状と夾雑物質との分
離が改善される（図 7b）[30]。特に、異なった分離原理をも
つ 2 種類の分離カラムによるクロスチェックは測定質量イオ
ン強度比の確認と併用することで、これまでのシングルカ
ラム測定と比較して大幅な信頼性向上につながることが明
らかとなった。ISO 25101では、PFOS と PFOA のみを分
析対象としているため、化学結合型シリカゲルカラムを分
離カラムに使用している。一方、JIS 法も規定では PFOS
と PFOA のみを対象としているため、ISO 25101と同様に
化学結合型シリカゲルカラムを分離カラムとして規定してい
るが、付属書（参考）において、短鎖化合物を含む PFOS
と PFOA 以外の関連化学物質の測定も可能で、そのため
のカラムとして、化学結合型シリカゲル分離カラムとイオン
交換能をもつ分離カラムを併記し、解説の中で 2 種類の分
離カラムによるクロスチェックの重要性を説いている。

さらに重要な点は、検出感度が足りない場合、一般に試
料量を増やすのに対し、我々は逆に試料量を減らすことで
共存物による分析感度への影響（マトリックス効果）を低
減させ [12]、結果として測定感度を向上させたことである。
これにより、装置感度としては一世代前の機械であっても、
コンタミネーションを低く抑えることで定量下限値を向上で
きる。フッ素樹脂を多用している最新の測定装置の方が一
般に装置のシステムブランクが高いため、現状では PFOS
類の方法検出限界および精確さを決めているのは装置感度
ではなく、いかに厳密な QA/QC を行っているかである。
もともと、国内モニタリングの対象である一般河川・沿岸
水についてはそれほど高感度の分析法は不要であるが、
全球動態を理解するための外洋環境モニタリングでは高感
度性に加えて、高度に厳密な QA/QC が必須となる。ISO 
25101 はこれらの研究論文が骨子となっている。

4　開発した分析法の信頼性確保
ISO/TC147（水質）/SC2（物理的・化学的・生物的方法）

では、規格となる分析法について、標準操作手順書（SOP）
を用いて複数の試験室で精度管理試験（使用する分析法
が妥当かどうか判断するための試験）を行い、得られた妥
当性確認結果（performance data）を規格内に含めるこ
とが必須となっている。一方、過去の国内規格では分析法
の妥当性確認結果は必ずしも公表されていない。これに対
して、社会ニーズ対応型基準創成調査研究事業「環境保全
と産業競争力の強化に資する環境測定 JIS 体系の構築戦
略事業」では水質と大気測定に関わる旧来の JIS 体系見
直しの一環として、規格化された分析法の妥当性確認結果

試料調製

内標準物質添加

水試料

固相吸着剤法 (SPE：Solid Phase Extraction)

濃縮

i.e.) 25 mM 酢酸緩衝液 (pH4)
洗浄

i.e.) メタノール
　　0.1 % アンモニア / メタノール

溶出

試料通水

i.e.) 0.1 % アンモニア / メタノール
　　メタノール
　　水

前洗浄

図6　弱陰イオン交換カートリッジ（Oasis®WAX）を用いた固
相吸着剤法
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の記載が必須である ISO 規格との整合性の観点から、精
度管理試験による試験結果を記述する必要性が指摘され
ている。
4.1　ノニルフェノールに係わる精度管理試験

NP については、2008 年 7 月から 2008 年 9 月にかけて
ISO/TC147/SC2/WG17（フェノール類）で日本のプロジェ
クトリーダー主催のもと、水試料中 NP 異性体分析の精度
管理試験への参加を募集し、国内外17機関から応募があっ
た。試験結果について統計処理を行った後に、結果を取り
まとめて中間報告として各参加機関に通知し、同年 12 月
に ISO/DIS 24293（規格原案）の妥当性確認結果として
ISO/TC147/SC2/WG17 に報告書を提出した。同一の試
験室内における分析値のばらつきをみる室内再現精度変動
係数（CVr）は平均 10 %（最小値 4.4 % ～最大値 21.6 %）
で試料の種類、異性体組成の違いによる室内分析精度に
差は認められなかった。一方で、異なる試験室間において
測定する場合の分析値のばらつきをみる室間再現精度変動
係数（CVR）はおおむね 30 % 以下であったが、異性体によっ
ては 50 % を超えるものがみられた。特に NP 混合物中で
組成の小さい異性体（NP8 および NP12、図 5 参照）の
試験室間のばらつきが大きく室間再現性が悪い傾向にあっ
た。その原因として、同等の分離カラムを用いた場合でも
メーカーが異なる場合や、カラムの劣化等により、異性体

の分離に若干の差があることが報告されている。このよう
に NP 混合物を定量標準品として用いる本分析法では、一
部の異性体について若干のピーク分離能の差が定量値に
影響を与えることを避けられなかった [22]。

また、SS 量の差による分析精度への影響を確認するた
め、精度管理試験試料には、河川水（SS 量 13 mg/L）と、
SS を大量に含む下水処理施設の流入水（SS 量 140 mg/
L）を用いた。上述のように、一部の異性体（NP8 および
NP12、図 5 参照）について室間再現性が悪い傾向が見ら
れたが、その他の異性体についてはCVR 30 % 以内の良好
な結果が得られている [22]。

この分析法は、最終投票において 17ヵ国中 15 票の賛
成を得て 2009 年 7 月に ISO 24293:2009[1] として発行され
た。この分析法が ISO 規格として立案されたのは 2005 年
2 月である。当時は NP 個別異性体の標準品はほとんど市
販されていなかったが、ISO 24293 の確立により異性体分
析の必要性が世界的に認められた結果、今日では 13C ラベ
ル化体を含む複数の分岐異性体が試薬メーカーから販売さ
れている。このため、次期改訂の際には市販標準物質を用
いた信頼性の向上が期待できる。
4.2　PFOS/PFOAに係わる精度管理試験

この研究で実施した精度管理試験について説明する前
に、2005 年に初めて行われた PFOS/PFOA 関連物質に

b）マルチモード（逆相＋陰イオン交換）用カラム（JJ50 2D カラム）を用いた分離例（長鎖から短鎖の順番で溶出）

a）化学結合型シリカゲル分析用カラム（Betasil C18）を用いた分離例（短鎖から長鎖の順番で溶出）
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図7　ペルフルオロアルキルカルボン酸のクロマトグラムの分離例
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関するインターラボラトリー試験について説明したい。イ
ンターラボラトリー試験では、参加者がそれぞれ選択した
インハウスメソッド（規格として確立していない方法）を用
いて行われる。精度管理試験とインターラボラトリー試験
との違いは、前者は分析法の評価を行うことが目的のた
め、共通の SOP を用いて試験を行うのに対し、後者は分
析値のばらつきや分析（事業）者の技術を評価することを
目的としているため、使用する分析法の指定がない点であ
る。2005 年のインターラボラトリー試験は、Netherlands 
Institute for Fisheries Research、Örebro University、
Water Services Corporation の 3 機関合同により企画・
運営され、PFOS 問題の初期から分析技術開発に取り組
んできた 37 の国際的研究機関が参加、日本からは 5 機関
（産総研、民間 2、大学 2）が参加した。この試験の結
果、CVR が 100 % を超える分析値のばらつきが認められ、
その原因としては純度の低い標準品の使用、試料容器によ
るコンタミネーション、測定機器の感度・検量線の差異によ
る誤差等が指摘され、インハウスメソッドから得られる分
析値の相互比較が困難であり、標準分析法規格化の必要
性が明らかになった [31]。当グループは、この試験において
世界で初めて炭素数 4 の PFBAの測定データを提供してい
る。

ISO 25101 の妥当性確認のための精度管理試験は、産
総研主催のもと 2006 年 11 月から 2007 年 2 月にかけて行
われ、9 ヶ国 23 機関が参加した。精度管理試験は分析法
の妥当性を確認するための試験であるため、参加者は指定
された ISO 25101の原案を SOPとして使用し、分析を行っ
た。試験試料として、河川水、海水、低濃度標準品添加
水、高濃度標準品添加水および標準品の分析が行われ、
実試料中濃度が PFOS について 2.6-470 ng/L、PFOA に
ついて 9.4-4400 ng/L の範囲で、それぞれの試料におい
てCVR が 27 % 以下の精度を得ることに成功している（図
8a）。排水試料についても同様に精度管理試験を行った
が、PFOS についてCVR が 40 % になり、ISO が妥当性

の目安として設けている 30 % よりもばらつきが大きくなっ
たことから、ISO 25101では排水試料を分析対象試料から
外すことになった。

ISO 25101 の制定により、国際規格を基礎とした国内
規格策定の原則や国内事業者からの国内規格の要望を受
け、JIS 規格化を行うため、産総研主催のもと 2 回精度管
理試験が行われた。2008 年 3 月から7 月に行われた第一
回試験では ISO 25101と同一の分析法を用いて水道水、
海水、河川水、低濃度標準品添加水、高濃度標準品添加
水および標準品について試験を行った。参加機関は 13 機
関であり、内 11 機関から提出された報告を基に試験結果
の解析を行った。ほとんどの試料において、PFOS/PFOA
およびこれら関連物質のCVR は 30 % 以内と良好な結果
が得られ（図 8b）、ISO 25101 が国内分析事業者において
も使用可能なことが明らかになったが、低濃度水試料試
験結果のばらつきや長鎖の化合物の低回収率等、いくつか
の検討点も認められた。2009 年 9 月から 2010 年 1 月にか
けて行われた第二回精度管理試験では JIS 規格化のため
に工業用水・工場排水を主な測定対象とした。参加機関は
30 機関であり、内 23 機関から提出された報告を基に試験
結果の解析を行った。この試験でも PFOS/PFOA につい
てはすべての試料で満足のいく結果（CVR<30 %）が得ら
れ（図 8c）、これは検量線作成用標準液も含めて、SOP を
整備することでインハウスメソッドの違いによる分析誤差が
抑えられたものと考えられる。

5　ISO規格を用いた国際的有害化学物質規制取り組み
へのフィードバック

これらの国際規格はどのように役立てられているのであ
ろうか。

まず ISO 24293 では、ノニルフェノール異性体別分析
の必要性が国際的に周知され、試薬メーカーで異性体別
標準品の販売が開始された。これにより、ドイツは ISO 
18857-1[9]（ノニルフェノールを含むアルキルフェノール類を

図8　 ISOおよびJIS精度管理試験におけるPFOSの河川水試料結果
注）m = 測定平均値、CVR = 室間再現精度変動係数
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液液抽出方法を用いて分析する方法で、ノニルフェノール
は総量測定）のパート2 となる ISO 18857-2[32]（ノニルフェ
ノールを含むアルキルフェノール類について固相抽出方法お
よび誘導体化法を用いて分析する方法）を規格化する際に
異性体別測定を加えた。

ISO 25101 については、国内半導体およびセットメー
カーである S 社から、2003 年より自社工場で使われてい
た PFOS について、使用薬剤中の PFOS 含有割合の調査
や周辺への環境負荷の評価を産総研に依頼された。このよ
うに、まだ規制についての動きがない中、S 社は他の企業
に先駆けて PFOS 問題対応を行い、2006 年時点でそれま
での PFOS 使用量や環境への負荷量等の情報の把握や代
替物質への移行等を行い、2008 年に行われた経済産業省
からの聞き取り調査等においても十分な安全性確保を達成
していた。一方で、2009 年まで PFOS 問題に対応してい
なかった企業は使用量の把握や代替物質への移行等、規
制へのカウントダウンをにらみつつ短期間での対応に苦慮
することになった。また、精度管理データのない民間分析
事業者の場合は、その報告値の信頼性に疑義が残る場合
もあるが、国際規格である ISO 25101 に準じた調査結果
は所管の要請にも受け入れられ易く、化審法の適用除外・
エッセンシャルユースの検討にも貢献している。

分析においては、測定値を決定するために正確に値付け
された標準物質が必要になる。これまでは試薬メーカーが
保証する値を使うしか選択の余地がなかったが、産総研計
量標準総合センター（NMIJ）において、ISO 25101 にふさ
わしい、国際単位系（SI）へのトレーサビリティが確保され
た認証標準物質（certified reference material：CRM）用語

6 を作製した。可能な限り国内外規格と標準物質の連携を
強化するため、PFOS については国際規格策定時から標
準物質開発を併行し、その結果、PFOS 関連 CRM に関
しては迅速な供給が実現した。CRM 開発に関して NMIJ
は、標準物質の生産に関する規格である、ISO Guide 
34[33] および ISO/IEC 17025[34] に適合したマネジメントシス
テムを運用しており、本CRMもこれにしたがって生産を行っ
ている。SI 単位へのトレーサビリティ確保には、一次標準
測定法用語 7[35] の適用が推奨されている。その一つである凝
固点降下法は、一般に有機標準物質の純度測定に利用さ
れている。ただし、今回確保した原料は精製操作が容易
な PFOS カリウム塩（K-PFOS）であったため、融点がと
ても高く（約 300 ℃）、これまでの NMIJ が培った凝固点
降下法 [36]-[39]（150 ℃程度以下）による純度測定では正確
な結果を得ることが困難であった。そこで、高温高圧耐用
の試料測定容器および高温の融解温度校正用の標準物質
を凝固点降下法に適用することで、測定の再現精度が向上

し、K-PFOS等の高融点物質のSI単位へのトレーサビリティ
を確保した純度決定が可能となった（図 9）。このため、こ
れまでの方法とこの方法との組み合わせにより、より多くの
有害物質の純度評価が期待できる [40]。一方、標準液の調
製は、質量比混合法（国家計量標準機関等に頻繁に用い
られている調製法の一つ [41]）を使用しており、標準液の濃
度は K-PFOS の希釈率と純度を乗じることで算出された。
この濃度（認証値）は、SI 単位へのトレーサビリティを確保
している。以上のように、認証値および不確かさ（表 1）
を決定した PFOS 標準液の開発を2009 年度に完了した [42]

（図 10）。これによりPFOS の POPs 条約追加（2010 年 8

注）相対標準不確かさ：標準偏差などで表される測定結果の
　　不確かさ（いわゆる標準不確かさ）を、測定結果で割っ
　　た相対量。

0.001 溶媒ブランク

0.066 安定性

0.474 均質性

0.515 標準液調製

0.059 純度評価

相対標準不確かさ (%)不確かさ要因

NIST SRMNIST SRM

mol/mol

示差走査熱量計

kg/kg

kg

JCSS校正済み分銅

天秤

電量式カールフィッシャー滴定装置

水分分析不純物濃度分析

NMIJ CRM 4220‐a

凝固点降下法による値付け

図9　ペルフルオロオクタンスルホン酸カリウム標準液（NMIJ 
CRM 4220-a）に関するトレーサビリティ体系図（原料）
注）JCSS：校正事業者登録制度の略称、NIST SRM：米国国立標準
技術研究所製認証標準物質の略称

表1　ペルフルオロオクタンスルホン酸カリウム標準液における
不確かさ要因
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月）とおよそ同時に、ISO 国際標準分析法（2009 年 3 月）
と世界初の CRM（2010 年）が使用可能になった。

一方で、規格化したことで間接的に発生する弊害として、
Oasis®WAX カートリッジの使用について指摘したい。ISO 
25101 による PFOS/PFOA 関連物質の分析は、分析法に
関する基礎的な知見や ISO 25101の基となる厳密な精度管
理条件を前提としており、それらが不十分な場合には、分
析値の信頼性・再現性の低下がみられることがある。SPE
として多用される Oasis®WAX カートリッジは、ISO 25101
および JIS K 0450-70 やその基本技術となった原著論文 [13]

に記載したように、低濃度試料について洗浄液として適切
な緩衝溶液を用いれば C2 から C18 までの多様な PFOS/
PFOA 関連物質について優れた結果が得られる。しかし、
ギ酸等を用いる簡易溶出法（PFOS 含有廃棄物ガイドライン
（2010）等に記載されている）を適用すると、マトリックス
により回収率が大きく変動することを我々は確認している。
このため、ギ酸を用いる場合には、溶出条件の最適化を
十分行わなければ信頼性は確保できない。Oasis®WAX
カートリッジと類似の性質を有する SPE カートリッジを用い
た場合、短鎖（PFBA）の回収率や再現性の低下が起きる
原因は同じである。さらに、最近の研究ではこの SPE カー
トリッジを海水分析に使用する場合には特に厳密な脱塩操
作・溶出条件管理が必要なことを確認している。高濃度試
料中の炭素鎖 8 の PFOS/PFOA の測定に限定すれば、む
しろ単純な C18 系あるいはポリマー系の SPE の方が、コ
ンタミネーションや PFOS/PFOA 以外の関連化合物の低
回収率などの問題はあるが、初心者には使い易い。なお、
ISO 25101 および JIS K 0450-70 には、Oasis®WAX カー
トリッジ以外にも使用可能な SPE カートリッジ例として、

C18 系 [23] やポリマー系 SPE（Oasis®HLB カートリッジ [26]

[28] など）について、それぞれ Annex（informative）およ
び附属書（参考）として記載されている。

現状では、ISO 25101 の基本概念である「固相抽出法
と液体クロマトグラフ/タンデム質量分析計を用いた PFOS
類分析技術」の信頼性をどのように確認するかという、最
も重要な QA/QC の本質が十分理解されていない例も多
い。ISO の問題点としては、JIS のように巻末に「解説」
がなく、その分析操作を行う理由や背景等の詳細な説明
が少ないことである。JIS では、妥当性確認結果だけでな
く、JIS 策定審議中に議論された事項、規定の理由や背景
を詳細に解説し、ユーザーが操作の一つ一つを十分理解
できるようにした。分析化学の基礎に立ち返り、高水準の
試験データを作成し、各国・各試験室間の試験データの
相互受け入れを可能とする同水準の試験データを得るため
の優良試験所基準（Good laboratory Practice：GLP）用語 8

を充実させることが必要である。

6　おわりに
近年、化審法が環境省・経済産業省・厚生労働省の 3

省管轄になり、POPs 条約検討委員会も同様の枠組みで進
められている。省庁間で適切な情報共有と領域横断的な国
際規格のサポートが実現できれば、日本の有する環境汚染
科学に関する貴重な知見・技術を元に多数の国際規格の
確立が環境分析分野で期待できる。これは狭い意味での
環境だけではなく、製品中に含まれる有害物質や越境汚
染、バーゼル条約等、有害化学物質問題の国際的解決を
可能にするための基礎でもあり、リスク・動態モデルや政
策策定には、これらの実測値の信頼性を客観的に確保す
ることが必要不可欠である。

また、日本がコンビナーとして最近確立した水質測定
に関する ISO 国際規格には、ここで述べた ISO 24293[1]

と ISO 25101[2]、加えて ISO 22719[43] の 3 件がある。さ
らに現在、海水の pH 測定法の国際規格化も進行中であ
り、これらはすべて地球汚染・温暖化等、現在の国際社
会の最重要課題の一つである地球環境問題に密接に関係
する国際規格であることは注目に値する。これは、ISO
の主目的である「国際規格を用いて国際問題を解決す
る」という概念を地球環境問題へ拡大し、国内産業・環
境政策と国際経済問題の解決へ向けて動き出した一例と
考えられる。今後、数多くの環境測定の国際規格化を省
庁の枠組みを超えて実現し、環境問題の解決策をいち早
く見いだすことにより国際的な貢献を行うことは、「環
境問題先進国」としての我が国の責務であると考える。
また、近年においては環境問題等の課題解決技術の先行

図10　ペルフルオロオクタンスルホン酸カリウム標
準液（NMIJ CRM 4220-a）
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用語の説明

きる方法”と定義されている手法。化学分析での一
次標準測定法は、重量法、滴定法、電量滴定法、同
位体希釈質量分析法、凝固点降下法である。

用語 8：	優良試験所基準（good laboratory practice：GLP）：
各種安全性試験において、水準の試験データ作成を
促進し、試験成績の信頼性や質を確保することを目
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る品質システムである。1981 年に経済協力開発機構

（OECD）で制定、1997 年に改訂され、化審法では
1984 年 3 月に GLP 制度を導入し、OECD の GLP 原
則に整合している。
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所環境管理技術研究部門未規制物質研究グ
ループに入所し、ダイオキシン類似物質の分
析法開発に従事。2005 年 10 月計測標準研
究部門有機分析科に配属。有機標準物質（特
に残留性有機汚染物質）の国家標準（NMIJ 
CRM）開発に従事。トレーサビリティ確保の
ため、一般供給の CRM だけでなく、JCSS 運営には欠かせない基
準物質も開発している。この論文では、ペルフルオロオクタンスルホ
ン酸カリウム標準液（NMIJ CRM 4220-a）の開発を担当した。

堀井 勇一（ほりい ゆういち）
2006 年 3 月茨 城 大 学 大 学 院 理 工 学 研

究科博士後期課程修了。同年 5 月より 2 年
間 New York State Department of Health 
（Wadsworth Center）にポスドクとして在籍。
2008 年 10 月より現所属である埼玉県環境科
学国際センターに入所し、残留性有機汚染物
質の環境モニタリングや動態解析に従事してい
る。現在の興味はカオリン粘土に関したダイオ
キシンの天然生成について。この研究ではノニルフェノール異性体別
分析法の開発を担当した。

山下 信義（やました のぶよし）
1992 年、愛媛大学連合農学研究科環境化

学博士課程修了。同年、旧工業技術院資源環
境技術総合研究所（現産総研）入所。一貫し
て環境分析化学分野における新規技術の開発
とその応用研究に携わっている。多くの標準規
格検討委員、TC147/SC2/WG56 コンビナー
等、国内外の分析化学技術の信頼性向上のた
めにさまざまな国際的精度管理試験・研究の統
括を行うとともに、多数の国外研究機関と連携し、地球規模の化学
物質問題について幅広い応用研究を展開している。新規 POPs 等検
討会委員等、化学物質管理政策諮問会議にも貢献。2010 年 Highly 
Cited Author Award 受賞（2 件）。この研究では総括を担当した。

査読者との議論
議論1　全体評価
コメント（小野 晃：産業技術総合研究所）

この研究は、環境中の有害化学物質の分析技術に関する著者ら
の優れた研究成果をもとにして、国際共同作業をとおして国際規格
に結実させたものです。国際標準化を目指した明確なシナリオのもと
に、構成的・統合的に研究が行われたことがよく分かる記述になって
おり、シンセシオロジー誌の論文にふさわしいものです。

この論文では、著者らが研究と標準化を一体的に進めてきたこと

も注目されます。また国際規格が発行された後、この規格が社会の
多くの人たちから利用されていることも高く評価されます。

議論2　一般読者を意識した記述
コメント（小野 晃）

シンセシオロジー誌の研究論文は、特定の技術分野の専門家に読
んでもらうだけでなく、広く他分野の研究者・技術者にも読んでもら
うことを期待しています。今回の論文の趣旨は、幅広い読者に環境
分析における国際標準化の考え方と進め方の事例を紹介し、それら
を共有してもらうことと考えます。

そのような観点からしますと、分析化学を専門にしない人には分か
りづらい表現が散見されますので、文章表現の工夫をお願いします。

回答（谷保 佐知）
ご指摘のように、環境分析技術の専門外の研究者・技術者には、

分かりづらい専門用語や表現があり、理解の妨げとなっていました。
これら専門的な内容については、この研究で行った標準化プロセス
の理解を深められるよう、本文または「用語説明」において説明を
追加しました。

議論3　論文の構成（1）
コメント（小野 晃）

シンセシオロジー誌では以下のような論文の構成を要請しています
ので、ご検討をお願いします。
①	まず研究目標が「社会的な価値」にどのように結びついているか

を説明していただき、
②	次に研究目標を達成するための著者らの「研究シナリオ」を描い

ていただき、
③	さらに要素技術をどのように統合して研究目標を達成していった

かという、「構成（シンセシス）のプロセス」を記述していただきま
す。

なお、上記②の「研究シナリオ」を1 枚の図にまとめて全体を俯瞰
していただくと、読者にとって分かりやすいと思います。査読者がこ
の論文を読んで理解した範囲で「研究シナリオ」の図（案）を作って
みましたので、参考にしてください。

回答（谷保 佐知）
①	この論文の研究目標は「分析方法の標準化」です。したがって、産

総研の開発した技術シーズを用いてISO、JIS等、国内外標準規
格を確立した4件の事例の解説が主目的です。この研究で対象と
している化学物質は、研究を開始した当時、環境有害化学物質と
して認識され始めていたものの、信頼性が確保された分析法がな
く、適切な環境対策を行ううえで重要となる環境負荷量の把握が
困難でした。このような環境分析における分析法の規格化の必要
性と、各対象化合物の社会的背景について、1章および2章で具体
的に記載しました。また、環境分析にかかわるISOやJISの体系と、
今回の報告の位置付けについても記載し、よりこの研究の背景が
理解できるよう加筆しました。

②	標準化の達成にあたり、この研究では、通常の標準化に多い、「業
界のニーズ→分析法開発→精度管理→JIS化→ISO化」の流れと
異なり、「化学物質を管理するために必要となる環境挙動の解明
や環境負荷量の把握が出発点となり→分析法開発→精度管理
→業界ニーズ→JIS化」の流れで研究を進めてきました。ご提案い
ただいた図を参考に、この研究のシナリオとして図4を作成しまし
た。

③	ISO化やJIS化の過程において議論になった課題点や、それに対し
てどのような対処を行ったか分かるように、詳細に記載しました。
また、これに対応して、どの点を規格のNormative（準拠すべき規
範的）な事項とInformative（参考にすべき情報提供的）な事項と
して対応したのかについて記載しました。
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議論4　論文の構成（2）
コメント（田尾 博明：産業技術総合研究所環境管理技術研究部門）

論文の構成ですが、緒言、分析法開発、標準化、化学物質管理
への貢献、結言となっていますが、環境挙動の解明の部分が抜けて
います。今回、標準化が成功したことの理由として、環境挙動解明
に関して論文を発表し、国際的に優れた研究をしてきたと評価されて
きたことが挙げられると思いますので、環境挙動の解明に関する章を
設けたほうがよいと思います。

回答（谷保 佐知）
第 2 章の「国際的有害化学物質規制に対応した環境分析技術の必

要性とその標準化」の中で、研究要素やシナリオを説明する過程で、
環境挙動の解明について大幅に加筆し、環境挙動解明においてこの
研究で達成した成果について説明しました。

議論5　標準化の必要性
コメント（田尾 博明）

各化合物（例えばノニルフェノール）の化学式、物性、用途、どの
ような環境問題を起こしているかを説明し、この問題解決に既存の
標準法では対応できない理由、今回の標準化提案を行った理由を記
述すると、理解しやすくなると思います。

回答（谷保 佐知）
環境分析技術の必要性を説明するうえで重要となる、各化合物の

用途、環境問題や環境動態についての背景情報を追記し、「標準化」
の経緯をより理解していただけるように修正しました。

議論6　規格の内容
コメント（小野 晃）

この論文では国際規格を作成したことが述べられていますが、
規格の内容が詳細には述べられていません。国際規格の中で、
「Normative な事項」には何を選択したのか、「Informative な事項」
には何を選択したのかを記載してください。そしてその選択の理由や
背景も記載してください。

回答（谷保 佐知）
議論 3 のコメント③への対応と合わせて、規格の内容と制定の経

緯や背景を記載しました。

議論7　標準化の必要性と標準化プロセス
コメント（田尾 博明）

国際標準化において、基準認証研究開発事業が果たした役割を説
明すると、今後、同制度を利用して標準化を目指す人の参考になりま
す。また、今回は ISO 化が先行し、後からJIS 化していますが、そ
の経緯と問題点を説明すると、通常とは逆のプロセスで標準化を実
施する人の参考になると思います。

回答（谷保 佐知）
基準認証研究開発事業で行った内容について追記しました。また

ご指摘のとおり、この研究では、ISO 化が JIS 化よりも先にスタート
したため、また、ノニルフェノールの ISO 化ではすでにドイツが類似
の分析方法の規格の策定中であったことから、幹事国との事前調整
等が必要でした。これらの調整についても、規格化において重要な
過程ですので、その経緯について加筆しました。また、ISO 化や JIS
化の過程において議論になった課題点やどのような対処を行ったか分
かるように記載しました。

議論8　標準化に対する公的研究機関と民間企業の関係（1）
質問（小野 晃）

環境分野ではありがちと思われますが、ある種の規格の作成に対
して、関係する民間企業（あるいは関連業界団体）の関心が高くな

いという現実があります。査読者は、民間企業が関心をもたない分野
（あるいは、もてない分野）では公的研究機関が率先して積極的に
動くべきであり、国民が公的研究機関に期待しているのはその点だと
考えます。このような公的研究機関の役割を踏まえたうえで、環境分
野の規格作成における公的研究機関と民間企業との関係に関して、
著者の見解はいかがでしょうか。

回答（谷保 佐知）
地球環境問題に密接に関係する環境分野の標準化では、産業界

からの支援が得られにくいこともあり、ご指摘のように公的研究機関
が果たすべき役割は大きいと筆者らも考え、この観点から標準化活
動を行ってきました。一方で、環境問題等の課題について、いち早く
解決技術を見出すことは、産業競争力の強化に繋がるとも考えていま
す。したがって、環境保全の観点だけでなく、産業界の発展に貢献
するためにも、今後は産業界とより緊密に連携して標準化を進めてい
くことが重要と考えています。

議論9　標準化に対する公的研究機関と民間企業の関係（2）
コメント（田尾 博明）

産業界の支援が得られにくい原因の一つは、環境分析法の開発に
よって新たな環境汚染防止対策を求められる、すなわち産業界にとっ
て負担増となることだと思います。しかし、最近では、環境問題の解
決策をいち早く見出すことが産業競争力の維持にとって重要となって
います。この課題解決技術の先行取得による産業競争力強化のため
の標準化は、環境分析法の標準化に産業界からの支援を得るための
希望となると思います。この点についても記述するとよいのではない
でしょうか。

回答（谷保 佐知）
ご指摘のように、規格化により新たな対策の採用というイメージか

ら業界団体からの支援が得られにくい状況にありました。しかし、社
会的に大きな問題となる前に、早急に対策を施すことが、環境問題
の解決策をいち早く見出すことになり、長期的には産業競争力の強化
や産業の健全な育成に繋がるため、今後、産業界と連携した標準化
が重要であることを記述しました。

議論1０　規格作成の効果
コメント（小野 晃）

5 章の冒頭にある、「これらの国際規格はどのように役立てられて
いるのであろうか」という問題設定は重要と思います。規格は作るこ
と自体が目的ではなく、どう使われるかが重要だからです。

この規格が成立し、国際社会で使われるようになって以後、社会
の何がどう変わったのか、その効果は当初狙っていたものと比べてど
うだったかを検証することは重要です。規格発行後に実際の効果が
どうであったかに言及していただきたいと思います。

回答（谷保 佐知）
ノニルフェノールの規格は、現時点でドイツ提案により2 件、日本

提案より1 件の ISO 規格が制定されていますが、ドイツ提案の最初
の規格（ISO 18857-1）では総量測定で、ノニルフェノールの各異性
体の測定は記載されていませんでした。しかし、日本提案の規格（ISO 
24293）において、異性体別分析の必要性が国際的に広く認識された
ことから、試薬メーカーで異性体別標準品の販売が開始されました。
ドイツ提案のパート2 の規格（ISO 18857-2）では、当初パート1と
同様に総量測定が想定されていましたが、異性体別標準品が利用可
能になったこと、また異性体別分析の重要性から、異性体別測定が
加わることになり、より詳細なリスク評価を可能にする分析法になり
ました。また、近年 PFOS/PFOA の依頼分析を受託するほとんどの
民間分析事業者は、ISO 25101 や JIS K0450-70-10 に準じた分析を
提供しており、質が高く、相互比較が可能なデータの提供を可能にし
ている等、この規格により一定の成果を挙げられたと思います。

S85


