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１．安定性試験の方法 
（１）試料の選択 

在庫の標準物質 JSAC 0602-3 から任意の 7 本（瓶）の試料を選択した。 

（２）分析対象成分 

    認証値の付与された成分 Pb、Cd、Cr及び Hg とした。 

（３）分析方法 

共同実験の際に使用した分析方法と同等の分析方法により、独立した 2 回の分析を行う

ものとした。IEC 62321 及び日本分析化学会規格 : JSAC-D1001;2010 ”有機化学材料中

のカドミウム、鉛、クロム、水銀及び臭素の化学分析方法” (日化協からの出版物を元に

JSAC での共同実験結果を加味したもの）。 

報告値の桁数は、有効数字 5 桁目を四捨五入して 4 桁とした 

（４）分析試験所数 

    付与値を決めた共同実験時の結果から適切な技能を有すると思われる 7 試験所に依頼し

た。 

    注：統計上また経験上 6試験所以上の平均値はばらつきが少ないため、安定性試験の試

験所数を７とした。図-1参照。 

     

 
                   図-1   平均値の不確かさ（黒の太線） 

 

 

 



（５）．安定性の評価方法 

  認証値とその不確かさ及び安定性試験における付与値のその不確かさを使って下記の判定

を行う。 

   

   |En| ≦ 1     安定 

   |En|  ＞ 1     不安定 

  但し、 

  En = (x － X0)／(U95% x
2 + U95% X0

2)0.5  ・・・・・・・・・・・・・・・(B1) 

 

     ここで      x ：安定性試験付与値 

X0 ：認証値 

U95% x ：安定性試験付与値の不確かさ 

   U95% X0 ：認証値の不確かさ 
           但し、U95% = t×SD/√N 

ここで  t : スチュ－デントの t 

SD : 所間標準偏差 

N : 採用データ数（試験所数） 

      



  

２．分析試料と成分 

JSAC 0602－3 （高濃度） 

     有害金属成分化学分析用プラスチック認証標準物質 チップ状試料 

試料形状：0.5 ~ 1 mm 径に粉砕したチップ状 

   

  分析成分、濃度(認証値）、不確かさ及び所間標準偏差   単位：μg/g 

標準物質名 元素名 濃度(X0 )  
認証値の不確かさ

(U95%Ｘ0) 

所間標準偏差 

(SDX0) 

JSAC 0602-3 Pb 112.0 1.4 2.9 

JSAC 0602-3 Cd 50.4 0.5 1.1 

JSAC 0602-3 Cr 112.6 1.8 3.8 

JSAC 0602-3 Hg 12.1 0.6 1.1 

＊１．（５）B1 式参照 

 

３．分析方法 
  １．（３）の 分析方法により、独立した試料採取・分析を２回行い、その平均値を統計処

理した。報告値の桁数は、有効数字 5桁目を四捨五入して 4桁とした。 
      

Hg については、2016 年に JSAC 0624 で実施した安定性試験で、低値を示した試験所
があり、その原因が試料前処理時の飛散と考えられた（ウェブ掲載報告書：2017-03(安環
3-2)。そのため今回は、密閉酸分解＋マイクロ波加熱分解による前処理を用いるよう依頼
した。但し、加熱気化金アマルガム原子吸光分析法で実施した 1 試験所については密閉
系とみなして採用した。試験所各試験機関の前処理方法ならびに分析方法については、
表-3 に示す。 

 

 

４．参加試験所  

・SGS ジャパン 株式会社 コンシューマー＆リテールサービス ケミカルラボラトリー 

・一般財団法人 化学物質評価研究機構 東京事業所  環境技術部 

・クリタ分析センター 株式会社 試験一部 分析一課 

・コニカミノルタ 株式会社 開発統括本部 要素技術開発センター 

・株式会社 島津テクノリサーチ 試験解析事業部 分析計測センター 

・東レテクノ 株式会社 環境科学技術部 材料分析室 無機 G 

・株式会社 分析センター 第一技術研究所 分析技術部 

  ＊１．上記試験所の順番と試験所番号は関係がありません。 

 

５．結果 

  共同実験の年月：2007年 12月～2008年 1月 

  認証年月日：2008年 3月 27日 

  ミニ共同実験月：2018年 4月～6月 

  共同実験からの経過年月：10年 

 

６．ミニ共同実験結果と考察 

  表－1に各試験所の測定値を示す。 

  表－2に En数を含めた統計指標を示す。 

    表－3に試験機関ごとの前処理方法と分析方法を示す。 

  図－2～5に認証値とその統計指標とともに各試験所の測定値を示す。 



 

・ミニ共同実験を行った 7試験所のうち、z-score が 3を超える点が 2点あったが、|En| 
≦ 1 であり、認証値を与える共同実験値と有意差は認められなかった。 

 

・Hgの分析法について、今回実施した分析方法間での有意差は認められなかった。 

 

７．結論 

・全ての元素 (Pb, Cd, Cr, Hg) で|En|≦ 1であり、JSAC 有害金属成分化学分析用プラ

スチック認証標準物質は 10年間、認証値の不確かさの範囲内で安定であったといえる。 

以上 



表 1 各試験所報告値 

 
 

表 2 安定性試験の統計指標 

＊1.(5) B1 式参照                   B1式の添字 x に相当       B1式の添え字 X0 に相当 

 
 

分析所番号 1 3 5 6 7 8 9

JSAC 0602-3-Pb 112.4 111.3 110.1 111.4 112.2 111.0 112.6
z-score 1.163 -0.174 -1.570 0.000 0.896 -0.465 1.395

JSAC 0602-3-Cd 50.24 51.09 49.95 50.03 50.49 50.00 49.98
z-score 0.765 3.877 -0.273 0.000 1.679 -0.091 -0.164

#
JSAC 0602-3-Cr 113.1 112.5 113.0 112.9 112.3 114.0 112.9

z-score 0.719 -1.619 0.180 -0.180 -2.158 3.957 0.000
#

JSAC 0602-3-Hg 12.26 12.55 12.41 11.76 12.08 12.60 11.72
z-score 0.000 0.696 0.360 -1.213 -0.429 0.816 -1.309

N |z|≧3
average

 (x)
median U95%*x SDx NIQRx CV%U95%*x CV% SDx CV%NIQR

認証値
(X0 )

不確かさ

U95% X0

所間標準偏差

SDX0
En

JSAC 0602-3-Pb 7 0 111.6 111.4 0.83 0.90 0.86 0.75 0.81 0.77 112.0 1.4 2.9 -0.27
z-score 0%

JSAC 0602-3-Cd 7 1 50.25 50.03 0.38 0.42 0.27 0.77 0.83 0.55 50.4 0.5 1.1 -0.23
z-score 14%

JSAC 0602-3-Cr 7 1 112.9 112.9 0.51 0.55 0.28 0.45 0.49 0.25 112.6 1.8 3.8 0.18
z-score 14%

JSAC 0602-3-Hg 7 0 12.20 12.26 0.33 0.36 0.42 2.73 2.95 3.40 12.1 0.6 1.1 0.14
z-score 0%



 

表 3 各試験機関の前処理方法と分析方法 
 

 
 

 

（試料前処理方法）酸分解法 A,Bは、学会規格 JSAC D1001 6 d)密閉酸分解法の区分による。 

（分析方法） 

 ・ICP-MS ：ICP 質量分析法 

 ・ICP-AES ：ICP 発光分光分析法 

 ・CV-AAS : 還元気化原子吸光分析法  

 ・TD(G)-AAS : 加熱気化金アマルガム原子吸光分析法         

 

試験所No

方法区分 試料前処理方法 分析方法 試料前処理方法 分析方法 試料前処理方法 分析方法 試料前処理方法 分析方法 試料前処理方法 分析方法 試料前処理方法 分析方法 試料前処理方法 分析方法

JSAC 0602-3-Pb
酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-MS

酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-MS

半密閉酸循環分
解装置

加熱温度230℃
30時間

ICP-AES 開放酸 ICP-AES 酸分解法A ICP-MS
密閉酸分解法
＋　マイクロ波
加熱分解

ICP-AES
酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-AES

JSAC 0602-3-Cd
酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-MS

酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-MS

半密閉酸循環分
解装置

加熱温度230℃
30時間

ICP-AES 開放酸 ICP-AES 酸分解法A IICP-MS
密閉酸分解法
＋　マイクロ波
加熱分解

ICP-AES
酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-AES

JSAC 0602-3-Cr
酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-MS

酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-MS

半密閉酸循環分
解装置

加熱温度230℃
30時間

ICP-AES 開放酸 ICP-AES 酸分解法A ICP-MS
密閉酸分解法
＋　マイクロ波
加熱分解

ICP-AES
酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-AES

JSAC 0602-3-Hg
酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
ICP-MS

酸分解法B　＋
マイクロ波加熱分

解
CV-AAS

半密閉酸循環分
解装置

加熱温度230℃
30時間

CV-AAS
マイクロ波加熱分

解
ICP-MS 酸分解法A ICP-MS 湿式前処理なし TD(G)-AAS

酸分解法A　＋
マイクロ波加熱分

解
CV-AAS

981 3 5 6 7



                                                             

 

図 2 プラスチック認証標準物質（チップ状）安定性試験結果 

認証値と安定性試験の値 

JSAC 0602－3-Pb 

 
 

 

図 3 プラスチック認証標準物質（チップ状）安定性試験結果 

認証値と安定性試験の値 

JSAC 0602－3-Cd 
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図 4 プラスチック認証標準物質（チップ状）安定性試験結果 

認証値と安定性試験の値 

JSAC 0602－3-Cr 

  
  

 

図 5 プラスチック認証標準物質（チップ状）安定性試験結果 

認証値と安定性試験の値 

JSAC 0602－3-Hg 
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