マニュアル実証試験データ

実施日程：平成18年7月中旬～９月初旬

測定試料：BAM　S-005B　（各機関ごとに別のロットを使用）
　　　　　試料の詳細については、Federal Institute for Materials Research and Testing 発行のCertified Reference Manual BAM-S005B、

　　　　　Certification Report BAM S005-A、BAM　S005-B（p. 61）を参照。

　　　　（http://www.bam.de/pdf/service/referenzmaterialien/zertifikate/special_materials/bam_s005b.pdf,

http://www.bam.de/pdf/service/referenzmaterialien/zertifikate/special_materials/bam_s005a_b_report.pdf でダウンロード可能）
参画機関：日本電気硝子株式会社、旭硝子株式会社、日本板硝子テクノリサーチ株式会社、日本山村硝子株式会社、

コーニングジャパン株式会社、硝子繊維協会、独立行政法人産業技術総合研究所
　　　　　（日常的にガラスの分析業務を行っている機関、分析は行っているがガラスの分析業務は普段行っていない機関の両者）
実施期間：平成18年7月～10月
各測定機関の結果は次ページ以降に示す。

特記事項：分解時に過塩素酸を使用した場合は３．３．２．１で乾固しすぎるとCrが揮発し、分析値が低くなることが知られており、その例がいくつか報告された。今回は、この原因によると考えられるCrの異常値は省いて統計処理を行った。対策として、マニュアルの注釈７に蒸発時の流動性についての記述を加えた。流動性が残っている状態であれば問題は生じにくいが、正確なCrの分析値が必要とされるときは、硫酸を使用することを推奨する。
実証試験結果

BAM-S005蛍光X線分析用標準ガラスについて７機関で湿式分析を行った結果のまとめを述べる。

＜Ａ機関＞

　フッ化水素酸＋過塩素酸＋硝酸で分解を行い、マトリックスマッチングを行った検量線法を用いて分析した。

分析は3人が2回ずつ行った。分析者ａはフッ化水素酸＋硫酸＋硝酸による分解も行った。

＜Ｂ機関＞

　フッ化水素酸＋過塩素酸＋硝酸を用いて分解を行い、検量線法を用いて３回行った。

＜Ｃ機関＞
　フッ化水素酸＋過塩素酸で分解し、分析はマトリックスマッチングを行った検量線法で行った。
標準添加法でも分析を行った。

＜Ｄ機関＞

　フッ化水素酸＋過塩素酸を用いて分解し、マトリックスマッチングを行った検量線法を用いて３回分析した。

＜Ｅ機関＞

　フッ化水素酸＋過塩素酸を用い、分析はマトリックスマッチングを行った検量線法を用いた。６回目はＹ内標準を用いた。

＜Ｆ機関＞

　フッ化水素酸＋過塩素酸およびフッ化水素酸＋硫酸で分解を行い、それぞれ５回行った。分析には検量線法を用いたがＹ内標準を併用した。

＜Ｇ機関＞

　フッ化水素酸＋過塩素酸、フッ化水素酸＋硫酸で分解をそれぞれ３回行った。分析にはマトリックスマッチングを行った検量線法を用いた。

各機関結果
・黒字データは計算に使用、赤字データは除外、紫字は参考データ、青の平均値は全体の平均及び分散の計算に使用した値
（A）
	μg/g
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	平均
	標準偏差

	Cd
	50.4 
	49.2 
	52.5 
	51.9 
	53.0 
	52.4 
	49.5 
	51.3 
	1.5 

	Cr
	9.9 
	9.4 
	10.8 
	10.6 
	　
	　
	9.6 
	10.1 
	0.6 

	Pb
	175.5 
	169.9 
	170.8 
	170.8 
	176.4 
	176.4 
	170.8 
	173 
	3.0 

	分解条件
	フッ化水素酸＋過塩素酸＋硝酸
	フッ化水素酸＋硫酸＋硝酸

	分析方法
	検量線法

	分析者
	a
	b
	C
	a


（B）

	μg/g
	1
	2
	3
	平均
	標準偏差

	Cd
	40.2 
	41.1 
	40.8 
	40.7 
	0.5 

	Cr
	5.8 
	6.0 
	6.2 
	6.0 
	0.2 

	Pb
	171.2 
	167.5 
	168.2 
	169.0 
	2.0 

	分解条件
	フッ化水素酸＋過塩素酸＋硝酸

	分析方法
	検量線法


（C）
	μg/g
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	平均
	標準偏差

	Cd
	57.5 
	57.8 
	57.9 
	57.7 
	57.6 
	58.3 
	57.8 
	0.3 

	Cr
	9.6 
	9.6 
	9.9 
	10.9 
	9.7 
	　
	9.9 
	0.5 

	Pb
	203.1 
	204.1 
	202.2 
	205.4 
	203.8 
	202.7 
	203.6 
	1.1 

	分解条件
	フッ化水素酸＋過塩素酸

	分析方法
	検量線法　マトリックスマッチング


	μg/g
	1
	2
	3
	4
	5
	平均
	標準偏差

	Cd
	53.6 
	55.2 
	56.7 
	57.9 
	57.9 
	56.3 
	1.8 

	Cr
	10.2 
	9.9 
	11.0 
	11.7 
	11.1 
	10.8 
	0.7 

	Pb
	185.4 
	192.2 
	201.0 
	198.3 
	194.3 
	194.3 
	6.0 

	分解条件
	フッ化水素酸＋過塩素酸

	分析方法
	標準添加法


（D）
	μg/g
	1
	2
	3
	平均
	標準偏差

	Cd
	56.2 
	54.8 
	55.4 
	55.5 
	0.7 

	Cr
	11.4 
	10.6 
	10.7 
	10.9 
	0.4 

	Pb
	183.8 
	179.2 
	180.1 
	181.0 
	2.5 

	分解条件
	フッ化水素酸＋過塩素酸

	分析方法
	検量線法　マトリックスマッチング


（E）
	μg/g
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	平均
	標準偏差

	Cd
	57.6 
	59.3 
	55.4 
	56.6 
	56.5 
	59.3 
	57.5 
	1.6 

	Cr
	10.9 
	11.0 
	10.9 
	11.0 
	10.6 
	10.7 
	10.8 
	0.2 

	Pb
	196.6 
	203.5 
	195.3 
	195.8 
	193.5 
	196.3 
	196.8 
	3.4 

	分解条件
	フッ化水素酸＋過塩素酸

	分析方法
	検量線法　マトリックスマッチング
	+Y内標準


（F）

	μg/g
	1
	2
	3
	4
	5
	平均
	標準偏差

	Cd
	53.9 
	53.7 
	54.1 
	53.9 
	54.1 
	53.9 
	0.2 

	Cr
	3.0 
	3.7 
	3.1 
	3.0 
	2.9 
	3.1 
	0.3 

	Pb
	171 
	170 
	169 
	169 
	169 
	169.6 
	0.9 

	分解条件
	フッ化水素酸＋過塩素酸

	分析方法
	Y内標準、検量線法


	μg/g
	1
	2
	3
	4
	5
	平均
	標準偏差

	Cd
	49.8 
	49.9 
	50.1 
	50.8 
	49.6 
	50.0 
	0.5 

	Cr
	3.1 
	3.8 
	3.3 
	3.3 
	3.2 
	3.4 
	0.3 

	Pb
	164 
	161 
	163 
	163 
	163 
	162.8 
	1.1 

	分析方法
	検量線法（内標準補正無し）


	μg/g
	1
	2
	3
	4
	5
	平均
	標準偏差

	Cd
	53.3 
	54.3 
	54.4 
	52.3 
	51.9 
	53.2 
	1.1 

	Cr
	10.0 
	10.1 
	10.3 
	9.6 
	9.3 
	9.9 
	0.4 

	Pb
	158 
	168 
	168 
	163 
	160 
	163.4 
	4.6 

	分解条件
	フッ化水素酸＋硫酸

	分析方法
	Y内標準、検量線法


	μg/g
	1
	2
	3
	4
	5
	平均
	標準偏差

	Cd
	49.5 
	50.7 
	50.8 
	49.5 
	49.6 
	50.0 
	0.7 

	Cr
	10.1 
	10.1 
	10.0 
	9.8 
	9.9 
	10.0 
	0.1 

	Pb
	153 
	164 
	162 
	158 
	155 
	158.4 
	4.6 

	分析方法
	検量線法（内標準補正無し）


（G）

	μg/g
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	平均
	標準偏差

	Cd
	56.0 
	56.2 
	56.0 
	56.9 
	57.0 
	60.1 
	57.0 
	1.5 

	Cr
	9.7 
	10.1 
	10.1 
	10.0 
	10.1 
	10.3 
	10.0 
	0.2 

	Pb
	187.6 
	190.4 
	187.8 
	172.4 
	181.8 
	182.9 
	183.8 
	6.5 

	分解条件
	フッ化水素酸＋過塩素酸
	フッ化水素酸＋硫酸

	分析方法
	検量線法　マトリックスマッチング


全データ集計結果
	　
	標準試料
	本試験結果

	μg/g
	認証値
	不確かさ＊
	A～G平均
	A～G標準偏差（σ）

	Cd
	54.3 
	2.6 
	53.4
	5.6

	Cr 
	10.4 
	0.8 
	10.3
	0.5

	Pb 
	187.5 
	6.5 
	180
	14.2


· 標準試料の真の濃度が95%以上の確率で存在する範囲
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図．各機関での分析結果、(a)：Cd、(b)：Cr、(c)：Pb。右端の実線はBAM-S005認証値。図中の破線は各機関のデータ平均値の平均値で点線はその±２σの値。各機関のエラーバーは最大値と最小値。F-2は硫酸－フッ化水素酸分解。


　機関Ａの中抜き点は分析者ごとの値で、機関Ｃの中抜き□印は標準添加法での結果、機関Ｆの値はY内標準補正後で、中抜き△印は内標準補正無しの値。
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