
 
 

汚染土壌処理業行政検査のマニュアル化について 
 

環境部門 
 

Making manual for Regulatory test for Soil 
 

Division of Environmental Pollution 
 

Abstract 
The amendment of Soil Contamination Countermeasures Act in 2010 asks contaminated soil 

treatment business to have regulatory test for soil. 
Soil elution test and soil content test are very complicated. We made a manual for regulatory 
test for soil. 
We could improve efficiency of procedures including collecting samples, solution and 

analysis in regulatory test for soil. 
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１ はじめに 

平成 22 年度，土壌汚染対策法の改正に伴い，新たに規定さ

れた汚染土壌処理業の行政検査（溶出試験25項目，含有試験9

項目）が業務に加わった。試料採取から溶出操作，分析まで非

常に煩雑であるため，一連の流れを確立し，マニュアル化する

のが今回の目的である。 

汚染土壌処理施設は平成22年9月末で，全国に39施設ある。

浄化等処理施設，セメント製造施設，埋立処理施設，分別等処

理施設の四種類に分類される。汚染土壌処理業を行おうとする

ものは，都道府県知事又は政令市の市長の許可を受ける必要が

ある。今回検査を行った施設は，平成22年4月1日に京都市で

唯一，許可がおりた施設である。 

２ 方法及び結果 

環境省告示第 18 号（土壌溶出量調査に係る測定方法を定め

る件）及び同第19号（土壌含有量調査に係る測定方法を定める

件）に従い，溶出操作（図1），特定有害物質ごと（図2～13）

のマニュアルを作成した。 

３ 結論及び評価 

通常業務では，土壌検査以外の検査を複数並行していること

が多い。この場合，測定対象物が異なると，測定項目が同一で

も法律が異なるため，環境基準や報告下限値が異なる。また，

土壌検査を初めて行うにあたり，煩雑さも問題となった。 

今回，これらの検査を正確かつ迅速に行うために，検査項目

別に，操作法や注意点を一連の流れとしてまとめたフローチャ

ート，標準列の調製方法，環境基準及び報告下限値を含んだコ

ンパクトなマニュアルを作成した。 

環境水質担当係では一連の検査を特定有害物質ごとに分け

て分担しているが，本マニュアルにより全検査項目について細

部にわたり，全員に周知することができた。 

４ 文献 

⑴ 日本工業規格 K0102 

⑵ 日本工業規格 K0125 

⑶ 昭和46年12月環境省告示59号：水質汚濁に係る環境基準

について 

⑷ 昭和49年9月環境省告示64号：環境大臣が定め排水基準

に係る検定方法 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 
 

5点

※VOC測定用は風乾しない

含有量用の水分量測定　(105℃　4時間）
全シアン含有量試験

溶出試験 含有試験

試料150g/1500mL 試料50g/500mL 試料7.5g/250mL 試料7.5g/250mL 
試料150g/1500mL 試料150g/1500mL 溶媒：再蒸留水 溶媒：再蒸留水 溶媒：炭酸ﾅﾄﾘｳﾑ0.005mol/L 溶媒：塩酸1lmol/L
溶媒：再蒸留水 溶媒：再蒸留水 　　　  炭酸水素ﾅﾄﾘｳﾑ0.001mol/L

溶出試験：6時間
含有試験：2時間

3000rpm,10分間

0.45umﾒﾝﾌﾞﾗﾝﾌｨﾙﾀｰ

風乾

ふるい(2mm)

同量ずつ混合

溶出操作 溶出操作

②ﾁｳﾗﾑ
   ｼﾏｼﾞﾝ

    ﾁｵﾍﾞﾝｶﾙﾌﾞ

③PCB用①重金属用
　全シアン用
　有機リン用

④フッ素用
　ほう素用 ⑤六価クロム用 ⑥その他項目用

土壌採取

振とう

10～30分静置

遠心分離

ろ過

項目別試験溶液

 
図１ 溶出操作 



 
 

1．分析ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ

溶出試験 含有試験
土壌5～10g

100mL 再蒸留水250mL
ﾌｪﾉｰﾙﾌﾀﾚｲﾝ1滴
（ｱﾙｶﾘ性の場合はりん酸で中和） ﾌｪﾉｰﾙﾌﾀﾚｲﾝ
ｱﾐﾄﾞ硫酸ｱﾝﾓﾆｳﾑ　1mL （ｱﾙｶﾘ性の場合は硫酸（1+35）で中和）
りん酸　10mL 酢酸亜鉛(100g/L)　20mL
EDTA　10mL 硫酸(1+35)　10mL

受器：100mL共栓ﾒｽｼﾘﾝﾀﾞｰ　 受器：250mL共栓ﾒｽｼﾘﾝﾀﾞｰ
水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ(20g/L) 20mLを入れておく 水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ(20g/L) 30mLを入れておく
留出速度：2～3mL/分　　 留出速度：2～3mL/分　　
約90mLまで蒸留 約180mLまで蒸留

ﾌｪﾉｰﾙﾌﾀﾚｲﾝ2～3滴
酢酸(1+9)で中和
※ｼｱﾝ化水素となって揮散しないように手早く

50mL比色管

ﾌｪﾉｰﾙﾌﾀﾚｲﾝ　1滴
酢酸(1+8）で中和
りん酸緩衝液　10mL
ｸﾛﾗﾐﾝT　0.25mL
ﾋﾟﾘｼﾞﾝ･ﾋﾟﾗｿﾞﾛﾝ液　15mL

再蒸留水で定容

620nm，50mmｾﾙ

　(2)標準
            ｼｱﾝ標準液を再蒸留水で多段階希釈し，標準列もｻﾝﾌﾟﾙと同様にﾋﾟﾘｼﾞﾝ･ﾋﾟﾗｿﾞﾛﾝ吸光光度法の操作を行う。
            このとき，報告下限値0.1ppm濃度を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
 溶出試験：

環境基準：検出されないこと
報告下限：0.1mg/L

 含有試験：
環境基準：50mg/kg
報告下限：5mg/kg

吸光度計で測定

ﾋﾟﾘｼﾞﾝ･ﾋﾟﾗｿﾞﾛﾝ吸光光度法

試験溶液採取

蒸留

50mLに定容

検液20mL

100mLに定容 250mLに定容

土壌採取

蒸留

 
図２ 全シアン

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ，ﾌﾞﾗﾝｸ(再蒸留水)

溶出試験，含有試験共通
5Bろ紙，ﾃﾌﾛﾝ容器を用いてろ過

ろ液をﾉｰﾏﾙ法で測定

　(2)標準
B標準液を再蒸留水で多段階希釈したものを標準列とする。
このとき，報告下限値0.1mg/L濃度を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験：

環境基準：1mg/L
報告下限値：0.1mg/L

含有試験：
環境基準：4000mg/㎏
報告下限値：400mg/㎏

試験溶液採取

ICPで測定

 

図３ ほう素



 
 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ，ﾌﾞﾗﾝｸ(再蒸留水)

溶出試験 含有試験
　  100mL   　50mL

硝酸　10mL 硝酸　5mL
塩酸　10mL 塩酸　5mL

乾固させないように注意
必要に応じて硝酸を追加
淡褐色～黄色になるまで分解
分解濃縮後，放冷

5Bろ紙でろ過
25mL試験管に再蒸留水で洗いこむ

　(2)標準
Cd及びPb混合標準液を1%硝酸で多段階希釈し標準列を調製する。
このとき，報告下限値0.001mg/L濃度を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験： 4倍濃縮

環境基準：0.01mg/L
報告下限値：0.001mg/L

含有試験： 2倍濃縮
環境基準：150mg/㎏
報告下限値：15mg/㎏

試験溶液採取

ｻﾝﾄﾞﾊﾞｽ上で加熱，濃縮

25mLに定容

ﾌﾚｰﾑﾚｽ原子吸光で測定

試験溶液採取

 

図４ 鉛，カドミウム 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ，ﾌﾞﾗﾝｸ(再蒸留水)

溶出試験 含有試験
 　200mL 　50mL

  　　　　　　 硫酸(1+1)　2mL 硫酸(1+1)　1mL
硝酸　4mL 硝酸　2mL

乾固させないように注意
白煙がでるまで濃縮
分解濃縮後，放冷

5Bろ紙でろ過
50mL試験管に再蒸留水で洗いこむ

再蒸留水で洗いこむ

水素化法で測定

　(2)標準
As標準液を多段階希釈し，各々に硫酸(1+1)1mLを加え，予備還元したものを標準列とする。
このとき，報告下限値0.005mg/L(測定標準濃度で0.02ppm）濃度を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験： 4倍濃縮

環境基準：0.01mg/L
報告下限値：0.005mg/L

含有試験： 濃縮なし
環境基準：150mg/㎏
報告下限値：15mg/㎏

試験溶液採取

ｻﾝﾄﾞﾊﾞｽ上で
加熱，濃縮

50mLに定容

ICPで測定

約30mLに定容

予備還元
塩酸10mL
20%ﾖｳ化ｶﾘｳﾑ5mL

試験溶液採取

 

図５ ヒ素 



 
 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ，ﾌﾞﾗﾝｸ(再蒸留水)

溶出試験 含有試験
 　200mL 　 50mL

硫酸(1+1)　2mL 硫酸(1+1)　1mL
硝酸　4mL 硝酸　2mL

乾固する直前まで加熱
分解濃縮後，放冷

塩酸(1+1)20mL
90～100℃で約10分間加熱

5Bろ紙でろ過
50mL試験管に再蒸留水で洗いこむ

水素化法で測定

　(2)標準
Se標準液を多段階希釈し，予備還元したものを標準列とする。
このとき，報告下限値0.002mg/L(測定標準濃度で0.008ppm）濃度を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験： 4倍濃縮

環境基準：0.01mg/L
報告下限値：0.002mg/L

含有試験： 濃縮なし
環境基準：150mg/㎏
報告下限値：15mg/㎏

試験溶液採取

ｻﾝﾄﾞﾊﾞｽ上で
加熱，濃縮

50mLに定容

ICPで測定

予備還元

試験溶液採取

 
図６ セレン 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ，ﾌﾞﾗﾝｸ(再蒸留水)

溶出試験，含有試験共通
40mL

硝酸　1mL　
硫酸　2mL
過ﾏﾝｶﾞﾝ酸ｶﾘｳﾑ溶液(5%)　4mL
ﾍﾟﾙｵｷｿ硫酸ｶﾘｳﾑ溶液(5%)　2mL

放冷

塩化ﾋﾄﾞﾛｷｼｱﾝﾓﾆｳﾑ溶液(10%)　1.6mL

再蒸留水で定容

40mLに定容した試験溶液のうち5mLを使用
還元気化原子吸光法

　(2)標準
Hg標準液を再蒸留水で多段階希釈し標準列を調製する。
このとき，報告下限値0.0005mg/L濃度を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験：

環境基準：0.0005mg/L
報告下限値：0.0005mg/L

含有試験：
環境基準：15mg/㎏
報告下限値：1.5mg/㎏

試験溶液採取

95℃水浴中で2時間加熱

40mLに定容

水銀分析計で測定

 
図７ 水銀 



 
 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ

溶出試験（濃縮操作あり） 含有試験（濃縮操作なし）
200mL（磁性蒸発皿） 25mL

蒸留装置の蒸留ﾌﾗｽｺに移す,再蒸留水10mLで洗い込む

二酸化ｹｲ素　約1g ，ﾘﾝ酸　1mL，過塩素酸　40mL
蒸留温度　145℃±5,　留出速度　3～5mL/min
再蒸留水20mLを加えた受器に約220mLまで蒸留

ﾌｪﾉｰﾙﾌﾀﾚｲﾝ溶液　数滴　※
水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ溶液(2w/v%)　数滴　※
＊含有試験は水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ溶液の濃度を濃くする(試験溶液が酸性のため)
硫酸(1+35)を滴下し，無色(中性)にする

50mL比色管

酢酸緩衝液　5mL，ｱﾙﾌｯｿﾝ5%溶液　2mL，ｱｾﾄﾝ　20mL
再蒸留水を標線まで加え，振り混ぜ1時間放置

620nm，10mmｾﾙを使用

　(2)標準
F標準液を再蒸留水で多段階希釈し，標準列もｻﾝﾌﾟﾙと同様にﾗﾝﾀﾝ･ｱﾘｻﾞﾘﾝｺﾝﾌﾟﾚｷｿﾝ法の操作を行う。
このとき，報告下限値0.08mg/L濃度を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験： 1.25倍希釈 含有試験： 10倍希釈

環境基準：0.8mg/L 環境基準：4000mg/㎏
報告下限値：0.08mg/L 報告下限値：400mg/㎏

蒸留準備

試験溶液採取

蒸留

250mLに定容

検液20mL

吸光度測定

試験溶液採取

ﾌｪﾉｰﾙﾌｪﾀﾚｲﾝ(0.1%)　2～3滴
水酸化ﾅﾄﾘｳﾑ溶液(2W/V%)　紅色になるまで滴下
ｻﾝﾄﾞﾊﾞｽ上で30mLまで濃縮後，放冷

ﾗﾝﾀﾝ・ｱﾘｻﾞﾘﾝｺﾝﾌﾟﾚｷｿﾝ法

※　蒸留終了まで微ｱﾙｶﾘ性に保つため

 
図８ フッ素 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ

溶出試験，含有試験共通
50mL比色管に50mL採取

硫酸(1+9)　3mL
ｼﾞﾌｪﾆﾙｶﾙﾊﾞｼﾞﾄﾞ(1w/v%)　1mL
混合後，5分間放置

比色管の上から観察

　(2)標準

Cr6+　(2mg/L)標準液0，0.5，1，2mLを各々比色管に採り，再蒸留水で50mLに定容
上記の処理を行ったものを標準列とする。
このとき，報告下限値0.02mg/L濃度を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験：

環境基準：0.05mg/L
報告下限値：0.02mg/L

含有試験：
環境基準：250mg/㎏
報告下限値：25mg/㎏

試験溶液採取

標準液と比較

 

図９ 六価クロム



 
 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ，ﾌﾞﾗﾝｸ(再蒸留水)

1N塩酸を加え，pH3.5

GFCろ紙

容量の1%量のｱｾﾄﾝ，5分間超音波抽出，遠心分離(2500rpm，5分)

PS-2(固相)，10mL/分，100分

2mL/分，5分

窒素を5～10分吹きつけ

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ5mL，1mL/分（ﾊﾞｯｸﾌﾗｯｼｭ法)

　(2)標準
ﾁｳﾗﾑ，ｼﾏｼﾞﾝ，ﾁｵﾍﾞﾝｶﾙﾌﾞ混合標準ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ溶液を作成し，更にｱｾﾄﾆﾄﾘﾙで多段階希釈し標準列を調製する。
このとき，報告下限値濃度（ｼﾏｼﾞﾝ0.0003mg/L，ﾁｵﾍﾞﾝｶﾙﾌﾞ0.002mg/L，ﾁｳﾗﾑ0.0006mg/L）を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験：1000倍濃縮

 　環境基準：ｼﾏｼﾞﾝ0.003mg/L，ﾁｵﾍﾞﾝｶﾙﾌﾞ0.02mg/L，ﾁｳﾗﾑ0.006mg/L
　 報告下限値：ｼﾏｼﾞﾝ0.0003mg/L，ﾁｵﾍﾞﾝｶﾙﾌﾞ0.002mg/L，ﾁｳﾗﾑ0.0006mg/L

1mLに定容

試験溶液採取　1000mL

LC/MSで測定

ろ液

ろ過

濃縮

溶出

ろ紙

水洗

乾燥

 
図１０ 農薬（シマジン，チウラム，チオベンカルブ） 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ，ﾌﾞﾗﾝｸ(再蒸留水)

分液ﾛｰﾄに100mL採取

              600℃加熱済の塩化ﾅﾄﾘｳﾑ5g
              塩酸（1+1）でpH3～4
              ﾍｷｻﾝ20mL

3分

　　　　分液ﾛｰﾄ
              ﾍｷｻﾝ20mL     再蒸留水20mL

3分 　　　　1分 水層のpHが
中性になるまで
繰り返し

              ﾍｷｻﾝ20mL 　　　　600℃加熱済の無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

3分

 内部標準物質（10ppmﾌﾙｵﾗﾝﾃﾝd10）を500μL
　　　　ｱｾﾄﾝで定容

　(2)標準
ﾊﾟﾗﾁｵﾝ，ﾒﾁﾙﾊﾟﾗﾁｵﾝ，EPN，ﾒﾁﾙｼﾞﾒﾄﾝ混合標準ｱｾﾄﾝ溶液を作成し，更にｱｾﾄﾝで多段階希釈し標準列を調製する。
このとき，報告下限値0.1mg/L濃度を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験： 10倍濃縮

環境基準： 検出されないこと
報告下限値：0.1mg/L

試験溶液採取

水層

水層

水層

振とう

ﾍｷｻﾝ層

振とう

振とう

振とう

ﾍｷｻﾝ層

脱水

濃縮

10mLに定容

GC/MSで測定

水層除去

 

図１１ 有機リン 



 
 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ，ﾌﾞﾗﾝｸ(ﾍｷｻﾝ洗浄済再蒸留水)

        約1Lを分液ﾛｰﾄに採取。試験溶液採取量を記録しておく。

　　　  ｱｾﾄﾝ50mL，ﾍｷｻﾝ50mL
　　　10分
　　  

　　  三角ﾌﾗｽｺ

　　  　ﾍｷｻﾝ50mL        600℃加熱済の無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ
　　　10分
  　　 

  　  水酸化ｶﾘｳﾑｴﾀﾉｰﾙ溶液50mL
  　  水浴で約1時間加熱，その後約50℃まで放冷

    ﾍｷｻﾝ100mL
    ﾍｷｻﾝ・ｴﾀﾉｰﾙ混液20～30mL
    ﾍｷｻﾝ洗浄済再蒸留水25mL

　　　数秒間激しく

　 分液ﾛｰﾄ

   ﾍｷｻﾝ50mL ﾍｷｻﾝ洗浄済再蒸留水100mL×3回

600℃加熱済の無水硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ

5mL以下

1mLに定容

ｼﾘｶｹﾞﾙｶﾗﾑ
ﾍｷｻﾝ20mL，1.5mL/分

最適な分画を1mLに濃縮，定容
　　予め，標準液で分画試験を行い
　　最適な分画を選択しておく。

　(2)標準
KC-300，KC-400，KC-500，KC-600等量混合標準ﾍｷｻﾝ溶液(PCBとして0.5ppm)を調製する。
このとき，報告下限値濃度（0.0005mg/L）を確認する。

２．濃縮率と報告下限値
溶出試験： 約1000倍濃縮

環境基準：検出されないこと
報告下限値：0.0005mg/L

試験溶液採取

振とう

水層

振とう

水層

ﾍｷｻﾝ層

脱水

濃縮

水層 ﾍｷｻﾝ層

水層

水洗

脱水

濃縮

定容

振とう

振とう

ｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ

定容

GC/ECDで測定

けん化

 

図１２ PCB 



 
 

１．ﾌﾛｰﾁｬｰﾄ
　(1)ｻﾝﾌﾟﾙ，ﾌﾞﾗﾝｸ(再蒸留水)

500mL褐色ガラスビン×5本
冷凍保存

 58.5g（11.7g ×5）
溶出試験

500mLねじ口三角ﾌﾗｽｺ

再蒸留水(pH5.8～6.3)　585mL  ※揮散防止のため空隙を少なくする
4時間

20mLｶﾞﾗｽ製注射筒(金具付)及びﾃﾞｨｽﾎﾟｰｻﾌﾞﾙﾌｨﾙﾀｰ
(ｾﾙﾛｰｽｱｾﾃｰﾄ0.45um，50mm)    ※初めの数mLは排出

VOC用ﾊﾞｲｱﾙﾋﾞﾝ(NaCl 3g入り)

内部標準物質　ﾌﾙｵﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 1uL(20ppmﾒﾀﾉｰﾙ溶液)

　(2)標準

２．濃縮率と報告下限値
濃縮なし
環境基準値：0.002mg/L～1mg/L
報告下限値：　ｼﾞｸﾛﾛﾒﾀﾝ 0.002mg/L 1,1,2-ﾄﾘｸﾛﾛｴﾀﾝ 0.0006mg/L
　　　　　　　　　四塩化炭素 0.0002mg/L ﾄﾘｸﾛﾛｴﾁﾚﾝ 0.003mg/L
　　　　　　　　　1,2-ｼﾞｸﾛﾛｴﾀﾝ 0.0004mg/L ﾃﾄﾗｸﾛﾛｴﾁﾚﾝ 0.001mg/L
　　　　　　　　　1,1-ｼﾞｸﾛﾛｴﾁﾚﾝ 0.002mg/L 1,3-ｼﾞｸﾛﾛﾌﾟﾛﾍﾟﾝ 0.0002mg/L
　　　　　　　　　ｼｽ-1,2-ｼﾞｸﾛﾛｴﾁﾚﾝ 0.004mg/L ﾍﾞﾝｾﾞﾝ 0.001mg/L
　　　　　　　　　1,1,1-ﾄﾘｸﾛﾛｴﾀﾝ 0.1mg/L

上記検液10mLの代わりにｴﾋﾞｱﾝ水10mLに，VOC混合標準(内標準添加済)ﾒﾀﾉｰﾙ溶液0，1，5，10，30，100ug/mL
を各々1uLずつ添加したものを標準列とする。このとき，報告下限値0.0002～0.1mg/L濃度を確認する

GC/MS で測定

VOC用ｶﾞﾗｽﾋﾞﾝ密栓

検液10mL

溶出操作

かくはん(ｽﾀｰﾗｰ)

10～30分静置

ろ過

同量ずつ混合

土壌採取

 
図１３ 揮発性有機化合物 

 


