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序

福島県試験検査精度管理事業は、試験検査の高度化、複雑化に対応するため、

検査方法、試薬、使用器具、材料の保管等試験検査実施上の問題点を検討し、

もって試験検査に対する精度の向上を図ることを目的としております。

本年度も、理化学検査（Ⅰ）、理化学検査（Ⅱ）、食品化学検査、細菌検査

（Ⅰ）及び細菌検査（Ⅱ）の５区分で実施いたしました。理化学検査（Ⅰ）で

は水質試料中のカドミウム及び鉛の定量、理化学検査（Ⅱ）では水質試料中の

塩化物イオンの定量、食品化学検査では甘味料（サッカリンナトリウム）の定

量、細菌検査（Ⅰ）では細菌数（一般細菌）の測定、細菌検査（Ⅱ）では模擬

食材中のカンピロバクター属菌の定性を課題といたしました。

検査結果は、各区分ともおおむね良好な結果でしたが、理化学検査（Ⅰ）で

は外れ値を示した機関があり、いくつかの課題があることが確認されました。

これらの課題については、個別に意見交換を行い改善に努めました。

精度管理は、検体の採取から検査結果の報告にいたる一連の工程の中で、検

査の精度を適正に保つための措置を講ずることであり、試験検査機関にとって

業務の根幹となるものです。試験検査機関それぞれが外部精度管理を実施する

ことにより、検査精度の向上に一層努力し、検査に対する信頼性を確保してい

くことが必要であると考えております。試験検査機関の皆様には、その一手法

として、本事業を積極的に利用していただければ幸いです。

結びに、参加機関の皆様及び本事業の推進に御尽力くださいました関係機関

の皆様に厚く御礼を申し上げますとともに、今後とも一層の御理解と御協力を

賜りますようお願い申し上げます。

令和６年２月

福島県試験検査精度管理委員会

委 員 長 末永 美知子



令和５年度福島県試験検査精度管理事業実施方針

１ 目的

試験検査の高度化、複雑化に対応するため、検査方法、試薬、使用器具、材料の保管

等試験検査実施上の問題点を検討し、もって試験検査に対する精度の向上を図ることを

目的とし、事業を実施する。

２ 事業の実施主体

実施主体は福島県とする。

３ 実施内容

あらかじめ調製された検体について、試験検査を実施し検査結果の精度を検討する。

４ 検査実施区分及び負担金

実施区分は理化学検査（Ⅰ）、理化学検査（Ⅱ）、食品化学検査、細菌検査（Ⅰ）、細

菌検査（Ⅱ）とする。負担金は別紙のとおり

５ 年間スケジュール

６月１日：第１回幹事会（実施方針案、実施項目案の検討）

６月12日：第１回委員会【Ｗｅｂ開催】（実施方針、実施項目の決定）

６月13日：精度管理事業実施通知発送

７月５日：参加申し込み締め切り

７月24日：検体配布

８月25日：検査結果の提出締め切り

１１月２日：試験検査技術発表会の発表演題募集

１１月７日：第２回幹事会（検査結果集計・検討、委員会提出議案の検討）

１２月11日：部門別検討会【Ｗｅｂ開催】（実施区分ごとに結果検討）

１２月12日：第３回幹事会【書面開催】（委員会提出議案の検討）

１２月15日：試験検査技術発表会の発表演題締切

１月11日：第２回委員会（本年度実施結果の承認）

１月12日：試験検査技術発表会の発表要旨の締切

２月９日：試験検査技術発表会
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令和５年度福島県試験検査精度管理事業実施経過

１ 精度管理委員会の開催

第１回 第２回

開 催 日 令和５年６月１２日（月） 令和６年１月１１日（木）

内 容 精度管理事業実施方針及び 精度管理事業実施結果等について

実施項目について

２ 精度管理調査の実施 ３ 精度管理部門別検討会（Web会議）

実 施 日 令和５年７月２４日（月） 実 施 日 令和５年１２月１１日(月）

参 加 区 分 参加機関数（３６機関） 内 容 精度管理調査実施結果に

ついて各参加機関の試験

理化学検査Ⅰ ２７機関 検査担当者による検討を

行った。

理化学検査Ⅱ １５機関

出 席 者 数 ９７名（事前確認時人数）

食品化学検査 ４機関 （理化学Ⅰ参加者５３名）

（理化学Ⅱ参加者３４名）

細菌検査Ⅰ ２１機関 （食品化学参加者１７名）

（細 菌 Ⅰ参加者５１名）

細菌検査Ⅱ ７機関 （細 菌 Ⅱ参加者２６名）

４ 試験検査技術発表会の開催

開 催 日 令和６年２月９日（金）（対面形式）

発 表 演 題 数 ３機関 ３演題

特別講演の実施 講師：国立大学法人福島大学 農学群・食農学類

准教授 吉永 和明 氏

出 席 者 数 １００名（予定）
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令和５年度福島県試験検査精度管理事業実施経過表

月 上 旬 中 旬 下 旬

６ ・第１回幹事会（１日） ・第１回委員会（１２日）

（方針案・項目案の検討） （方針・項目の決定）

・事業実施の通知（１３日）

７ ・参加申込み締切（５日） ・精度管理調査検体の配布

（各機関へ）（２４日）

８ ・精度管理調査結果報告の

提出締切（２５日）

９

１０

１１ ・試験検査技術発表会の

発表演題募集（２日）

・第２回幹事会（７日）

（精度管理結果集計･検討）

１２ ・部門別検討会（１１日）

（実施区分ごとに結果検討)

・第３回幹事会（１２日）

（委員会提出議案の検討）

・試験検査技術発表会の

発表演題の締切（１５日）

１ ・第２回委員会（１１日）

（本年度実施結果の承認）

・試験検査技術発表会の

発表要旨の締切（１２日）

２ ･試験検査技術発表会(９日)

３
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行政検査機関 上下水道事業者

衛生研究所（微生物課） 福島地方水道用水供給企業団

衛生研究所（試験検査課） （公財）福島県下水道公社県北浄化センター

衛生研究所県中支所 （公財）福島県下水道公社県中浄化センター

衛生研究所会津支所 郡山市上下水道局

環境創造センター いわき市水道局　水質管理センター

福島市保健所 いわき市生活環境部下水道事業課水質管理室

郡山市保健所 会津若松地方広域市町村圏整備組合

いわき市保健所

郡山市環境保全センター

いわき市環境監視センター

（公財）福島県保健衛生協会

（株）日本化学環境センター

（株）環境分析研究所

（株）福島理化学研究所

常磐開発（株）

（一社）福島県薬剤師会　医薬品試験検査センター

（株）江東微生物研究所環境分析センター

（株）江東微生物研究所食品分析センター

福島県環境検査センター（株）

令和５年度福島県試験検査精度管理事業参加機関

環境計量証明事業者等

（株）那須環境技術センター

（株）クレハ分析センター

新日本電工（株）郡山工場

（株）新環境分析センター福島県分析センター

（株）新環境分析センター新潟県分析センター

（一財）新潟県環境分析センター

平成理研（株）

日曹金属化学（株）会津環境分析センター

（一財）新潟県環境衛生研究所
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令和５年度福島県試験検査精度管理実施要項

１ 実施期間 令和５年７月２４日（月）～令和５年８月２５日（金）

２ 実施項目及び試験方法

（１）理化学検査（Ⅰ）
［実施項目］カドミウム、鉛
［試験方法］平成15年厚生労働省告示第261号、上水試験方法（2020年版）又は工場

排水試験方法（JIS K 0102）に定める試験方法
［試 料］カドミウム及び鉛を含む模擬試料A及びBの2検体

（試料Aは水質基準、試料Bは排水基準を元に試料濃度を設定する）

（２）理化学検査（Ⅱ）
［実施項目］塩化物イオン
［試験方法］平成15年厚生労働省告示第261号別表第13又は別表第21に定める方法
［試 料］塩化物イオンを含む模擬試料C及びDの2検体

（３）食品化学検査
［実施項目］甘味料（サッカリンナトリウム）
［試験方法］「第2版 食品中の食品添加物分析法」、「食品衛生検査指針 食品添加

物編」、「衛生試験法・注解」又は各検査機関のGLPに対応した試験方法
［試 料］市販品（清涼飲料水）にサッカリンナトリウムを添加した模擬試料Ⅰ及

びⅡ

（４）細菌検査（Ⅰ）
［実施項目］細菌数（一般細菌）測定
［試験方法］食品を検査している検査機関は、食品衛生法「食品、添加物等の規格基

準」に定める氷雪の細菌数の試験方法とし、水道水等を検査している検
査機関は、上水試験方法2020年版に定める一般細菌の試験方法とする。
なお、検査は枯草菌芽胞液を3回測定する。

［試 料］生菌数測定内部精度管理用枯草菌芽胞液

（５）細菌検査（Ⅱ）
［実施項目］カンピロバクター
［試験方法］各検査機関のGLPに対応した試験法。なお、判定は菌数の算定を行わず

定性のみとする。
［試 料］模擬食材（マッシュポテト） 2検体

３ その他
（１）報告書様式等は検体配布時に送付する。
（２）測定結果等については、各実施項目ごとの報告記入方法等による。
（３）報告書提出期限は令和５年８月２５日（金）とし、提出先は福島県衛生研究所とす

る。
（〒９６０－８５６０ 福島市方木田字水戸内１６－６ ＴＥＬ024-546-2837）
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令和５年度福島県試験検査精度管理実施結果

理化学検査（Ⅰ）

１ 実施項目

(1) カドミウム（試料 A、B）
(2) 鉛（試料 A、B）

２ 試験方法

平成 15 年厚生労働省告示第 261 号、上水試験方法（2020 年版）又は工場排水試験方法（JIS
K 0102）に定める方法

３ 試料

(1) 標準液

ア カドミウム：富士フイルム和光純薬株式会社製カドミウム標準液（100mg/L）を使用

した。

イ 鉛：富士フイルム和光純薬株式会社製鉛標準液（100mg/L）を使用した。

(2) 精度管理試料の調製

ア 試料 A
カドミウム標準液 1mL 及び鉛標準液 5mL を採り、硝酸（有害金属測定用）100mL 及

び超純水を加え 10L とした。この試料は 20 倍希釈して試験用試料とするため、設定濃

度はカドミウム 0.5µg/L、鉛 2.5µg/L となる。

イ 試料 B
カドミウム標準液 40mL 及び鉛標準液 120mL を採り、硝酸（有害金属測定用）100mL

及び超純水を加え 10L とした。この試料は 20 倍希釈して試験用試料とするため、設定

濃度はカドミウム 20µg/L、鉛 60µg/L となる。

４ 参加機関

行政検査機関 3 機関、上下水道事業者等 6 機関、環境計量証明事業者等 18 機関

計 27 機関

５ 結果及び考察

全機関の報告値について、棄却率 5%で Grubbs の棄却検定を行い平均値、標準偏差、変動

係数を求め、さらに参考として Z-スコアの算出を行った（Z-スコア：７の参考参照）。

また、棄却された機関には、その原因と改善策について報告を求めた。

(1) カドミウム

試料 A は、23 機関から結果の報告があった。表 1 に各機関の測定結果、図 1 に濃度分

布図、表 3 に統計値を示す。Grubbs の棄却検定で棄却された機関はなく、全機関の平均値

は 0.500µg/L、標準偏差は 0.0165µg/L、室間変動係数は 3.3%であった。

試料 B は、25 機関から結果の報告があった。表 2 に各機関の測定結果、図 2 に濃度分

布図、表 3 に統計値を示す。Grubbs の棄却検定で棄却された機関はなく、全機関の平均値

は 19.9µg/L、標準偏差は 0.6282µg/L、室間変動係数は 3.2%であった。

各機関の室内変動係数は、試料 A 及び試料 B ともに 5%以内と良好な結果であった。

(2) 鉛

試料 A は、22 機関から結果の報告があった。表 4 に各機関の測定結果、図 3 に濃度分
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布図、表 6 に統計値を示す。Grubbs の棄却検定で棄却された 1 機関を除く 21 機関の平均

値は 2.49µg/L、標準偏差は 0.0684µg/L、室間変動係数は 2.7%であった。棄却された機関に

対して原因について回答を求めたところ、ガラス器具類によるコンタミネーションが考え

られるとの回答を得た。使用するメスフラスコに硝酸を入れ 1 昼夜放置後、純水で洗浄を

行うとともに、ホールピペットとビーカー類を硝酸及び純水で 2 度洗浄し乾燥後、測定し

たところ全機関の平均値に近しい値となった。金属分析においては、器具類からコンタミ

ネーションを起こす可能性があるため、器具類の洗浄等については十分に注意を払う必要

があると思われた。

試料 B は 25 機関から結果の報告があった。表 5 に各機関の測定結果、図 4 に濃度分布

図、表 6 に統計値を示す。Grubbs の棄却検定で棄却された 1 機関を除く 24 機関の平均値

は 60.1µg/L、標準偏差は 1.5566µg/L、室間変動係数は 2.6%であった。棄却された機関に対

して原因について回答を求めたところ、希釈を行った際に硝酸を規定量添加しなかったこ

とが原因として考えられると回答を得た。検体に規定量の硝酸加え、分析したところ、全

機関の平均値から近しい値となった。今後の改善策として、前処理表に希釈倍率を記入し

た際に硝酸を添加した場合には丸をつけ、データ管理者が確認することで、添加忘れを防

ぐようにするとのことであった。

各機関の室内変動係数は、試料 A 及び試料 B ともに 5%以内と良好な結果であった。

(3) その他

報告結果の数値の取扱いについては、有効数字の誤りのあった機関がいくつかみられた。

報告時には、実施要領及び報告書を再確認することが望まれる。

また、告示法では加熱処理をすべての機関が実施していたが、JIS 法では実施していな

い機関がいくつかみられた。測定を実施する際は、根拠となる試験方法を再確認すること

が重要である。

６ まとめ

カドミウム及び鉛について、それぞれ 2 種類の濃度について試料を作製し、配付した。

Grubbs の棄却検定により鉛の試料 A 及び B で測定結果が棄却された機関があった。

変動係数においては、試料 A 及び試料 B ともに 5%以内であった。

参考として算出した Z スコアで、鉛の試料 B においては 1 機関で絶対値が 3 以上となった。

７ 参考 Ｚ-スコアについて

極端な結果（異常値など）の影響を最小にしつつ、各データのばらつき度合いを算出す

るために考案された「ロバストな統計手法」による統計量のことである。具体的には、

Z = ( x － X ) / s
で表される。ここで

x ＝各データ X ＝データの第 2 四分位数（中央値）

s ＝ 0.7413 ×(データの第 3 四分位数－データの第 1 四分位数)

であり、また、データの第ｉ四分位数とは、N 個のデータを小さい順に並べた時の

[{ i ( N － 1) / 4 ｝＋ 1 ]番目

のデータを示す。（小数の場合はデータ間をその割合で補完して求める）

Z スコアの評価基準は、以下のとおりとした。

｜ Z ｜≦ 2 ： 満足

2 ＜ ｜ Z ｜＜ 3 ： 疑義あり

3 ≦ ｜ Z ｜ ： 不満足

Z スコアは検査結果のバラツキを見るための指標であり、3 以上であることが直接的に精
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度が確保できなかったと判断することはできない。例えば検査結果全体のばらつきが小さい

時に、平均値からわずかに外れた検査結果の Z スコアの絶対値が 3 以上になる場合がある。

（参考文献：ISO/IEC 17043（JIS Q 17043））
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表１ カドミウム（試料Ａ）測定結果

※ 1 分析方法 ICP-MS ：誘導結合プラズマ－質量分析法

ICP-OES ：誘導結合プラズマ－発光分光分析法

FLAAS ：フレームレス－原子吸光光度法

※ 2 試験法根拠 告示法 ：平成 15 年厚生労働省告示第 261 号

JIS 法 ：工場排水試験方法（JIS K 0102）

1 2 3 4 5

1 0.508 0.509 0.508 0.510 0.508 0.509 0.001 0.2 0.76 ICP－MS 告示法

2 0.471 0.471 0.461 0.464 0.475 0.468 0.005 1.1 -2.02 ICP－MS 告示法

3 0.491 0.500 0.494 0.492 0.485 0.492 0.005 1.0 -0.36 ICP－MS 告示法

4 0.500 0.499 0.500 0.499 0.498 0.499 0.001 0.1 0.11 ICP－MS 告示法

5 0.498 0.520 0.482 0.500 0.482 0.496 0.014 2.8 -0.08 ICP－MS JIS法

6 － － － － － － － － － － －

7 0.469 0.474 0.469 0.496 0.472 0.476 0.010 2.1 -1.49 ICP－MS JIS法

8 0.483 0.487 0.485 0.489 0.492 0.487 0.003 0.6 -0.72 ICP－MS 告示法

9 － － － － － － － － － － －

10 0.526 0.524 0.532 0.513 0.544 0.528 0.010 1.9 2.09 FLAAS JIS法

11 0.548 0.519 0.509 0.502 0.500 0.516 0.018 3.4 1.25 FLAAS JIS法

12 0.514 0.518 0.521 0.518 0.520 0.518 0.002 0.5 1.43 ICP－MS 告示法

13 0.514 0.489 0.528 0.514 0.460 0.501 0.024 4.8 0.24 ICP－MS 告示法

14 0.542 0.536 0.540 0.550 0.524 0.538 0.009 1.6 2.82 ICP－MS 告示法

15 0.495 0.494 0.502 0.499 0.498 0.498 0.003 0.6 0.00 ICP－MS 告示法

16 0.522 0.517 0.506 0.515 0.502 0.512 0.007 1.4 1.02 FLAAS 告示法

17 0.495 0.495 0.498 0.488 0.492 0.494 0.003 0.7 -0.28 ICP－MS JIS法

18 0.494 0.501 0.482 0.499 0.478 0.491 0.009 1.9 -0.47 ICP－MS 告示法

19 0.507 0.501 0.513 0.507 0.495 0.505 0.006 1.2 0.48 ICP－MS JIS法

20 0.486 0.495 0.498 0.489 0.484 0.490 0.005 1.1 -0.50 FLAAS JIS法

21 0.508 0.508 0.509 0.508 0.506 0.508 0.001 0.2 0.71 ICP－MS 告示法

22 0.469 0.455 0.481 0.475 0.477 0.471 0.009 1.9 -1.81 ICP-OES JIS法

23 0.515 0.515 0.513 0.506 0.511 0.512 0.003 0.7 1.00 ICP－MS 告示法

24 0.484 0.490 0.497 0.510 0.501 0.496 0.009 1.8 -0.08 ICP－MS JIS法

25 0.488 0.490 0.482 0.494 0.500 0.491 0.006 1.2 -0.47 ICP－MS 告示法

26 － － － － － － － － － － －

27 － － － － － － － － － － －

機関
番号

測定結果（µg/L） Z
スコア

平均値
（µg/L）

標準偏差
（µg/L）

変動係数
（%）

分析方法
試験法
根拠
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表２ カドミウム（試料Ｂ）測定結果

※ 1 分析方法 ICP-MS ：誘導結合プラズマ－質量分析法

ICP-OES ：誘導結合プラズマ－発光分光分析法

FLAAS ：フレームレス－原子吸光光度法

※ 2 試験法根拠 告示法 ：平成 15 年厚生労働省告示第 261 号

JIS 法 ：工場排水試験方法（JIS K 0102）

1 2 3 4 5

1 19.6 20.3 19.5 19.6 19.9 19.8 0.293 1.5 0.00 ICP－MS 告示法

2 19.3 19.6 19.1 19.1 19.1 19.2 0.196 1.0 -1.01 ICP－MS 告示法

3 19.8 19.5 19.7 19.8 19.9 19.7 0.136 0.7 -0.07 ICP－MS 告示法

4 19.7 19.9 19.7 19.6 19.8 19.7 0.102 0.5 -0.07 ICP－MS 告示法

5 20.6 19.7 20.0 20.9 20.7 20.4 0.453 2.2 1.12 ICP－MS JIS法

6 18.8 19.1 19.2 19.1 18.9 19.0 0.147 0.8 -1.42 ICP－OES JIS法

7 19.3 19.2 19.2 19.4 19.2 19.3 0.080 0.4 -0.97 ICP－MS JIS法

8 19.3 19.4 19.4 19.2 19.2 19.3 0.089 0.5 -0.90 ICP－MS 告示法

9 20.6 20.6 20.7 20.8 20.8 20.7 0.089 0.4 1.72 ICP－OES JIS法

10 20.6 21.5 21.1 20.8 20.9 21.0 0.306 1.5 2.25 FLAAS JIS法

11 20.4 21.0 21.0 21.3 21.1 21.0 0.301 1.4 2.21 ICP－OES JIS法

12 20.2 20.3 20.3 20.1 20.2 20.2 0.075 0.4 0.82 ICP－MS 告示法

13 20.4 20.5 20.4 20.5 20.3 20.4 0.075 0.4 1.20 ICP－OES JIS法

14 20.2 19.9 20.2 20.4 20.5 20.2 0.206 1.0 0.86 ICP－MS 告示法

15 － － － － － － － － － － －

16 － － － － － － － － － － －

17 19.5 19.6 19.9 19.3 19.6 19.6 0.194 1.0 -0.37 ICP－MS JIS法

18 20.2 20.0 20..0 20.1 19.9 20.1 0.112 0.6 0.51 ICP－MS 告示法

19 19.9 20.0 19.5 19.8 19.8 19.8 0.167 0.8 0.04 ICP－MS JIS法

20 20.1 20.2 20.2 20.3 20.5 20.3 0.136 0.7 0.90 FLAAS JIS法

21 20.2 20.2 20.2 20.1 20.1 20.2 0.049 0.2 0.71 ICP－MS 告示法

22 19.6 19.6 19.6 19.6 19.9 19.7 0.120 0.6 -0.22 ICP－OES JIS法

23 19.5 19.8 19.5 19.7 19.4 19.6 0.147 0.8 -0.37 ICP－MS JIS法

24 18.9 19.0 18.8 19.0 18.8 18.9 0.089 0.5 -1.65 ICP－MS JIS法

25 19.6 19.6 19.5 19.4 19.6 19.5 0.080 0.4 -0.45 ICP－MS 告示法

26 21.3 21.2 21.3 21.3 21.2 21.3 0.049 0.2 2.77 FLAAS JIS法
27 19.4 19.1 18.8 19.1 18.9 19.1 0.206 1.1 -1.35 ICP－OES JIS法

機関
番号

測定結果(µg/L） Z
スコア

平均値
（µg/L）

標準偏差
（µg/L）

変動係数
（%）

分析方法
試験法
根拠
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図１ カドミウム（試料Ａ）濃度分布図

図２ カドミウム（試料Ｂ）濃度分布図

表３ カドミウム統計値

平均値
室間精度

最小値 最大値 中央値
標準偏差 変動係数

試料 A 0.500 µg/L 0.0165 µg/L 3.3 % 0.468 µg/L 0.538 µg/L 0.498 µg/L
試料 B 19.9 µg/L 0.6282 µg/L 3.2 % 18.9 µg/L 21.3 µg/L 19.8 µg/L
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表４ 鉛（試料Ａ）測定結果

※ 1 分析方法 ICP-MS ：誘導結合プラズマ－質量分析法

ICP-OES ：誘導結合プラズマ－発光分光分析法

FLAAS ：フレームレス－原子吸光光度法

※ 2 試験法根拠 告示法 ：平成 15 年厚生労働省告示第 261 号

JIS 法 ：工場排水試験方法（JIS K 0102）

1 2 3 4 5

1 2.55 2.58 2.58 2.60 2.60 2.58 0.018 0.7 1.65 ICP－MS 告示法

2 2.43 2.42 2.40 2.44 2.45 2.43 0.017 0.7 -1.24 ICP－MS 告示法

3 2.49 2.48 2.49 2.48 2.47 2.48 0.007 0.3 -0.22 ICP－MS 告示法

4 2.52 2.53 2.53 2.54 2.53 2.53 0.006 0.2 0.67 ICP－MS 告示法

5 2.53 2.53 2.51 2.55 2.51 2.53 0.015 0.6 0.60 ICP－MS JIS法

6 － － － － － － － － － － －

7 2.47 2.43 2.46 2.45 2.45 2.45 0.013 0.5 -0.79 ICP－MS JIS法

8 2.45 2.47 2.45 2.46 2.46 2.46 0.007 0.3 -0.67 ICP－MS 告示法

9 － － － － － － － － － － －

10 3.12 3.04 2.86 2.85 2.93 2.96 0.105 3.5 － FLAAS JIS法

11 2.54 2.28 2.27 2.39 2.38 2.37 0.097 4.1 -2.29 FLAAS JIS法

12 2.45 2.45 2.45 2.44 2.44 2.45 0.005 0.2 -0.90 ICP－MS 告示法

13 2.48 2.47 2.54 2.49 2.51 2.50 0.025 1.0 0.07 ICP－MS 告示法

14 2.47 2.50 2.50 2.46 2.52 2.49 0.022 0.9 -0.07 ICP－MS 告示法

15 2.52 2.54 2.52 2.54 2.52 2.53 0.010 0.4 0.64 ICP－MS 告示法

16 2.46 2.46 2.46 2.47 2.62 2.49 0.063 2.5 0.00 FLAAS 告示法

17 2.49 2.52 2.51 2.46 2.52 2.50 0.023 0.9 0.11 ICP－MS JIS法

18 2.41 2.48 2.44 2.49 2.46 2.46 0.029 1.2 -0.71 ICP－MS 告示法

19 2.58 2.52 2.44 2.48 2.38 2.48 0.068 2.7 -0.26 ICP－MS JIS法

20 2.69 2.59 2.67 2.54 2.52 2.60 0.068 2.6 2.02 FLAAS JIS法

21 2.59 2.57 2.57 2.60 2.58 2.58 0.012 0.5 1.65 ICP－MS 告示法

22 － － － － － － － － － － －

23 2.63 2.63 2.63 2.64 2.60 2.63 0.014 0.5 2.47 ICP－MS 告示法

24 2.36 2.36 2.36 2.33 2.29 2.34 0.028 1.2 -2.89 ICP－MS JIS法

25 2.51 2.50 2.50 2.51 2.51 2.51 0.005 0.2 0.22 ICP－MS 告示法

26 － － － － － － － － － － －

27 － － － － － － － － － － －

機関
番号

Z
スコア

平均値
（µg/L）

標準偏差
（µg/L）

変動係数
（%）

分析方法
試験法
根拠

測定結果（µg/L）
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表５ 鉛（試料Ｂ）測定結果

※ 1 分析方法 ICP-MS ：誘導結合プラズマ－質量分析法

ICP-OES ：誘導結合プラズマ－発光分光分析法

FLAAS ：フレームレス－原子吸光光度法

※ 2 試験法根拠 告示法 ：平成 15 年厚生労働省告示第 261 号

JIS 法 ：工場排水試験方法（JIS K 0102）

1 2 3 4 5

1 60.9 62.3 61.5 61.9 61.2 61.6 0.496 0.8 0.93 ICP－MS 告示法

2 61.5 61.5 61.0 60.5 61.0 61.1 0.374 0.6 0.56 ICP－MS 告示法

3 60.2 59.9 60.5 60.3 60.5 60.3 0.223 0.4 -0.11 ICP－MS 告示法

4 60.6 60.6 60.6 60.2 61.1 60.6 0.286 0.5 0.17 ICP－MS 告示法

5 59.8 60.5 60.7 60.9 60.8 60.5 0.393 0.6 0.11 ICP－MS JIS法

6 58.4 52.9 55.3 56.3 54.0 55.4 1.899 3.4 -4.08 ICP－OES JIS法

7 59.5 59.1 59.1 59.5 59.9 59.4 0.299 0.5 -0.80 ICP－MS JIS法

8 58.2 58.1 58.0 57.9 57.0 57.8 0.432 0.7 -2.08 ICP－MS 告示法

9 59.6 59.8 60.2 60.6 60.8 60.2 0.456 0.8 -0.17 ICP－OES JIS法

10 61.6 60.7 59.4 60.0 61.5 60.6 0.850 1.4 0.19 FLAAS JIS法

11 58.7 61.6 60.0 61.3 63.2 61.0 1.521 2.5 0.45 ICP－OES JIS法

12 60.7 60.5 60.5 60.5 60.7 60.6 0.098 0.2 0.14 ICP－MS 告示法

13 60.6 60.6 59.9 60.1 59.5 60.1 0.422 0.7 -0.22 ICP－OES JIS法

14 51.8 52.0 53.6 53.6 52.3 52.7 0.784 1.5 － ICP－MS 告示法

15 － － － － － － － － － － －

16 － － － － － － － － － － －

17 60.4 61.0 61.5 60.9 61.3 61.0 0.376 0.6 0.49 ICP－MS JIS法

18 59.8 59.5 58.8 59.3 58.8 59.2 0.393 0.7 -0.95 ICP－MS 告示法

19 58.8 59.5 58.5 59.2 58.4 58.9 0.417 0.7 -1.24 ICP－MS JIS法

20 61.3 63.6 61.8 61.4 62.1 62.0 0.831 1.3 1.32 FLAAS JIS法

21 61.2 61.2 61.0 60.8 61.3 61.1 0.179 0.3 0.56 ICP－MS 告示法

22 62.0 63.0 60.0 64.0 61.0 62.0 1.414 2.3 1.29 ICP－OES JIS法

23 62.9 62.3 62.0 62.7 61.7 62.3 0.440 0.7 1.55 ICP－MS JIS法

24 57.2 57.4 58.1 57.4 57.7 57.6 0.314 0.5 -2.31 ICP－MS JIS法

25 59.8 60.0 60.0 60.2 59.8 60.0 0.150 0.2 -0.36 ICP－MS 告示法

26 60.3 59.2 59.3 60.2 61.3 60.1 0.766 1.3 -0.28 FLAAS JIS法
27 58.6 58.5 58.4 58.6 58.4 58.5 0.089 0.2 -1.55 ICP－OES JIS法

標準偏差
（µg/L）

変動係数
（%）

機関
番号

測定結果（µg/L）
分析方法

試験法
根拠

Z
スコア

平均値
（µg/L）
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図３ 鉛（試料Ａ）濃度分布図

図４ 鉛（試料Ｂ）濃度分布図

表６ 鉛統計値（棄却後）

平均値
室間精度

最小値 最大値 中央値
標準偏差 変動係数

試料 A 2.49 µg/L 0.0684 µg/L 2.7 % 2.34 µg/L 2.63 µg/L 2.49 µg/L
試料 B 60.1 µg/L 1.5566 µg/L 2.6 % 55.4 µg/L 62.3 µg/L 60.4 µg/L
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理化学検査（Ⅱ）

１ 実施項目

塩化物イオン（試料 C、D）

２ 試験方法

平成 15 年厚生労働省告示第 261 号別表第 13 又は別表第 21 に定める方法

３ 試料

(1) 標準液

富士フィルム和光純薬株式会社製塩化物イオン標準液(1000mg/L)を使用した。（値付け

結果 1003mg/L）
(2) 精度管理試料の調製

ア 試料 C
5L メスフラスコに少量の超純水を入れ塩化物イオン標準液 200mL を採り、超純水で 5L

とし、その液を 10L ポリ瓶に入れた。その後、5L のメスフラスコに超純水を入れ先ほど

の 5L のメスフラスコを洗いながら 10L ポリ瓶に入れた。計 10L の配布試料を調製した。

設定濃度は、20.06mg/L となる。

イ 試料 D
5L メスフラスコに少量の超純水を入れ塩化物イオン標準液 800mL を採り、超純水で 5L

とし、その液を 10L ポリ瓶に入れた。その後、5L のメスフラスコに超純水を入れ先ほど

の 5L のメスフラスコを洗いながら 10L ポリ瓶に入れた。計 10L の配布試料を調製した。

設定濃度は、80.24mg/L となる。

４ 参加機関

行政検査機関 1 機関、上下水道事業者 2 機関、環境計量証明事業者等 12 機関

計 15 機関

５ 結果及び考察

全機関の報告値について、危険率 5 ％で Grubbs の棄却検定を行い平均値、標準偏差、変動

係数を求め、さらに参考として Z-スコアの算出を行った。また、検査実施体制に疑義のあっ

た機関には、その原因と改善策について報告を求めた（Z-スコア：７の参考参照）。

測定方法においては、全機関で告示法別表第 13「イオンクロマトグラフによる一斉分析法」

で実施していた。

（1）試料 C
表 1 に各機関の測定結果、表 2 に統計値、図 1 に測定結果の濃度分布図を示す。平均値

は 20.06 mg/L、標準偏差は 0.4498 mg/L、室間変動係数は 2.24 ％であった。

各機関の室内変動係数は 5 ％以内と良好であった。

(2) 試料 D
表 3 に各機関の測定結果、表 4 に統計値、図 2 に測定結果の濃度分布図を示す。平均値

は 80.59 mg/L、標準偏差は 0.9068mg/L、室間変動係数は 1.13 ％であった。

各機関の室内変動係数は 5 ％以内と良好であった。

試料 C、D ともに Grubbs の棄却検定で棄却された機関はなかった。
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(3) 告示法による測定方法等について

ア 前処理

前処理においては、試料を測定前にメンブランフィルターによるろ過処理が規定されて

おり、全機関で実施していた。

イ 濃度範囲及び希釈誤差

検体 D においては、高濃度設定のため各機関希釈しているが、どの機関も検量線の範囲

内になるように、希釈操作を行っていた。また、希釈倍率は、2 ～ 20 倍まで様々だったが、

希釈誤差はなく、値は良好だった。

ウ 検量線

検量線のフィッティング方法として 2 次曲線を採用していた機関が 9 機関、その他の 6
機関が直線を採用していた。

６ まとめ

塩化物イオンについて、それぞれ 2 種類の濃度について試料を作製し、配付した。Grubbs
の棄却検定を行い、棄却された機関はなかった。

各機関の室内変動係数は、試料 C 及び D ともに 5 ％以内と良好であった。

７ 参考 Ｚ-スコアについて

極端な結果（異常値など）の影響を最小にしつつ、各データのばらつき度合いを算出する

ために考案された「ロバストな統計手法」による統計量のことである。具体的には、

Z = ( x - X ) / s
で表される。ここで

x ＝各データ X ＝データの第 2 四分位数（中央値）

s ＝ 0.7413 ×(データの第 3 四分位数 - データの第 1 四分位数)

であり、また、データの第ｉ四分位数とは、N 個のデータを小さい順に並べた時の

[{ i ( N - 1) / 4 } + 1 ]番目

のデータを示す。（小数の場合はデータ間をその割合で補完して求める）

Z スコアの評価基準は、以下のとおりとした。

｜ Z ｜ ≦ 2 ： 満足

2 ＜ ｜ Z ｜ ＜ 3 ： 疑義あり

3 ≦ ｜ Z ｜ ： 不満足

Z スコアは検査結果のバラツキを見るための指標であり、3 以上であることが直接的に精

度が確保できなかったと判断することはできない。例えば検査結果全体のばらつきが小さい

時に、平均値からわずかに外れた検査結果の Z スコアの絶対値が 3 以上になる場合がある。

（参考文献：ISO/IEC 17043（JIS Q 17043））
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表１ 試料Ｃ 測定結果

図１ 試料Ｃ 濃度分布図

表２ 試料Ｃ 統計値

平均値
室間精度

最小値 最大値 中央値
標準偏差 変動係数

20.06mg/L 0.4498 mg/L 2.24 % 19.18mg/L 20.57mg/L 20.14 mg/L

1 2 3 4 5

1 20.12 20.30 20.46 20.40 20.34 20.32 0.1155 0.57 0.43

2 20.14 20.07 20.19 20.11 20.09 20.12 0.0420 0.21 -0.05

3 20.42 20.40 20.39 20.42 20.40 20.41 0.0120 0.06 0.63

4 19.36 19.22 19.22 19.20 19.21 19.24 0.0595 0.31 -2.11

5 19.84 19.77 19.80 19.85 19.85 19.82 0.0319 0.16 -0.75

6 20.09 20.08 20.25 20.22 20.24 20.18 0.0750 0.37 0.08

7 20.56 20.66 20.51 20.59 20.55 20.57 0.0500 0.24 1.02

8 20.48 20.54 20.49 20.48 20.51 20.50 0.0228 0.11 0.85

9 20.06 20.12 20.19 20.17 20.16 20.14 0.0460 0.23 0.00

10 20.16 20.15 20.10 20.13 20.16 20.14 0.0228 0.11 0.00

11 20.01 19.78 19.78 19.92 19.80 19.86 0.0922 0.46 -0.66

12 20.59 20.59 20.56 20.52 20.51 20.55 0.0338 0.16 0.97

13 19.51 19.32 19.37 19.34 19.41 19.39 0.0672 0.35 -1.76

14 20.39 20.44 20.44 20.40 20.44 20.42 0.0223 0.11 0.66

15 19.17 19.20 19.19 19.19 19.17 19.18 0.0120 0.06 -2.25

Z-スコア機関番号
測定結果（mg/L） 平均値

(mg/L)
標準偏差

(mg/L)
変動係数

(%)
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表３ 試料Ｄ 測定結果

図２ 試料D 濃度分布図

表４ 試料Ｄ 統計値

平均値
室間精度

最小値 最大値 中央値
標準偏差 変動係数

80.59mg/L 0.9068 mg/L 1.13 % 79.10mg/L 82.35mg/L 80.56 mg/L

1 2 3 4 5

1 80.45 80.50 80.35 80.85 81.10 80.65 0.2811 0.35 0.09

2 80.81 80.87 80.72 80.79 80.81 80.80 0.0482 0.06 0.24

3 81.93 81.92 81.88 81.90 81.86 81.90 0.0256 0.03 1.35

4 80.55 80.59 80.57 80.54 80.54 80.56 0.0194 0.02 0.00

5 80.18 80.54 80.34 80.65 80.41 80.42 0.1621 0.20 -0.14

6 78.16 80.89 80.01 78.68 80.87 79.72 1.1217 1.41 -0.84

7 81.68 81.57 81.66 81.78 81.69 81.68 0.0671 0.08 1.13

8 81.40 81.58 81.51 81.49 81.40 81.48 0.0689 0.08 0.93

9 80.29 80.50 80.29 80.56 80.47 80.42 0.1116 0.14 -0.14

10 80.72 80.62 80.58 80.56 80.72 80.64 0.0681 0.08 0.08

11 79.69 80.10 79.65 79.72 80.04 79.84 0.1901 0.24 -0.73

12 79.90 79.55 79.86 79.57 79.95 79.77 0.1707 0.21 -0.80

13 78.88 79.05 79.33 79.23 79.01 79.10 0.1605 0.20 -1.47

14 82.25 82.40 82.31 82.38 82.39 82.35 0.0575 0.07 1.81

15 79.32 79.37 79.54 79.53 79.59 79.47 0.1053 0.13 -1.10

Z-スコア機関番号
測定結果（mg/L） 平均値

(mg/L)
標準偏差

(mg/L)
変動係数

(%)
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食品化学検査

１ 実施項目

甘味料（サッカリンナトリウム）の定量

２ 試験方法

「第 2 版 食品中の食品添加物分析法」、「食品衛生検査指針 食品添加物編」、「衛生試験

法・注解」又は各検査機関の GLP に対応した試験方法

３ 試料

市販の清涼飲料水にサッカリンナトリウムを添加した模擬試料Ⅰ及びⅡ 各 200g
(1) 調製方法

ア サッカリンナトリウム標準原液

サッカリンナトリウム二水和物（富士フイルム和光純薬）を 120 ℃ 4 時間乾燥させ

た。放冷後、2g をとり、水に溶かして 200mL とした。調製濃度は 10mg/mL である。

イ 試料

容器にサッカリンナトリウム標準原液を試料Ⅰは 40mL、試料Ⅱは 4mL 入れ、市販

清涼飲料水を各々 2kg ずつ加え混和した。調製濃度は、試料Ⅰが 0.196g/kg、試料Ⅱが

0.0200g/kg である。

(2) 均質性の確認（表 1）
容器に小分けした各試料 10 個について n=2 で検査し、Microsoft Excel を用いて一元配

置分散分析（有意水準 α=0.05）による統計的有意差を検定した。P 値は試料Ⅰで 0.522、
試料Ⅱで 0.902 となり、いずれも 0.05 以上であることから有意差は認められず、試料が

十分に均質であることを確認した。

(3) 安定性の確認（表 2、図 1）
均質性を確認した各試料 10 個を冷蔵庫（4 ℃）で保管し、試料調製から報告期日終了

後まで約 2 週間おきに毎回ランダムに 3 個ずつ抜きとり、n=2 で検査することにより、経

時変化を確認した。試料Ⅰの総平均値（各測定毎の平均値の平均値）は 0.201g/kg、標準

偏差は 0.00653g/kg、変動係数は 3.25 ％、また、試料Ⅱの総平均値は 0.0206g/kg、標準偏

差は 0.000415g/kg、変動係数は 2.01 ％であった。

４ 参加機関

行政検査機関 4 機関

５ 結果集計及び解析の概要

参加機関から回収された測定値について、基本統計値として各機関の平均値、標準偏差、

変動係数及び参加機関全体の平均値（総平均値）、最大値、最小値、標準偏差、変動係数を

求めた。次に、データ・クリーニングによる除外及び 2 シグマ処理による除外を行い、除外

機関がある場合は、当該機関を除いた後に再度、基本統計量を求めた。さらに、各試料の調

製濃度に対する回収率を求めた。

６ 結果及び考察

(1) 測定値及び基本統計値（表 3、表 4）
ア 試料Ⅰ
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各機関の平均値は 0.196~0.209g/kg、標準偏差は 0.000632~0.00643g/kg、変動係数は

0.311~3.06%であった。総平均値は 0.202g/kg、機関間標準偏差は 0.00502g/kg、変動係数

は 2.49%であった。

イ 試料Ⅱ

各機関の平均値は 0.0200~0.210g/kg、標準偏差は 0.0000400~0.000320g/kg、変動係数は

0.198~1.53%であった。総平均値は 0.205g/kg、機関間標準偏差は 0.000500g/kg、変動係

数は 2.44%であった。

(2) データ・クリーニングによる除外

各機関の平均値が添加濃度の 1/10 以下及び 10 倍以上の機関、また、測定結果が 5 個未

満の機関を除外するデータ・クリーニングを行ったが、除外された機関はなかった。

(3) 2 シグマ処理による除外

各機関の平均値が「総平均値 ±2× 機関間標準偏差」の範囲を超える機関を除外する 2
シグマ処理を行なった。

「総平均値 ±2× 機関間標準偏差」は、試料Ⅰで 0.192~0.211g/kg、試料Ⅱで 0.0198~0.0216g/kg
とであったが、2 シグマ処理で除外された機関はなかった。

(4) 試料調製濃度に対する参加機関の回収率（表 5）
回収率は試料Ⅰが 100~107%、試料Ⅱが 101~106%であった。いずれの機関も 70~120%

の範囲内であり、良好であった。

７ 参加機関の甘味料検査の実施概況（表6）

参加機関の甘味料検査年間実施件数（前年度実績）は、多いところでも十数件、なかには

未実施の機関もあった。分析対象はサッカリンナトリウム又はアセスルファムカリウムであ

った。また、担当者の経験年数は、いずれも十年未満で比較的浅かった。

検査開始時期は、各機関で試料到着後 1 週間以内に着手していた。試料到着後 2 週間以内

を目安に検査を開始することが、厳守されていた。

試験方法は、「第 2 版 食品中の食品添加物分析法」又は、「食品衛生検査指針 食品添加

物編」を根拠とした透析法であり、各機関で試験方法から逸脱なく実施された。なお、「第 2
版 食品中の食品添加物分析法」は、令和 5 年 5 月 29 日付け薬生食基発 0529 第 1 号厚生労

働省医薬・生活衛生局食品基準審査課長通知並びに薬生食監発 0529 第 1 号厚生労働省医薬

・生活衛生局食品監視安全課長通知により改正されたが、「第 2 版 食品中の食品添加物分析

法」で検査を行った 2 機関は、いずれも今般の改正方法に従い実施していた。

標準品は、いずれの機関も購入後 6 年以内のものを使用していた。食品添加物試験に係る

標準品の保管に関する事項は、関係法規には特に明記されていないが、一般的に開封、未開

封に関わらず購入後に長期間が経過したものは、品質が保証できないと考えられ、定期的な

交換が必要である。今回、各機関で使用された標準品は、極端な保管期間経過が見られず、

適切な管理がされていると考えられた。

８ まとめ

参加機関の甘味料検査年間実施件数は、多いところでも十数件に留まっており、全体的

にやや経験不足を懸念したが、いずれの機関も試験方法から逸脱なく試験が実施され、デ

ータ・クリーニングや 2 シグマ処理で除外されることはなかった。また、各試料の調製濃

度に対する回収率は、いずれの機関も 70~120%の範囲内で、良好であった。検査技術の確

実な継承のため、今後も本事業の項目として甘味料検査を実施する意義があると考えられ

た。
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表１ 試料の均質性確認

試料Ⅰ 試料Ⅱ

平均値　（g/kg） 0.212 0.0211
標準偏差（g/kg） 0.00100 0.0000781
変動係数（%） 0.472 0.370
F値 0.957 0.410
F値に対する有意確率（P値） 0.522 0.902
有意水準5%点 3.02 3.02

表２ 試料の安定性確認

試料Ⅰ 試料Ⅱ

1回目 0.212 0.0211
2回目 0.197 0.0208
3回目 0.198 0.0204
4回目 0.196 0.0200

0.201 0.0206
0.00653 0.000415

3.25 2.01

 平均値　（g/kg）

 総平均値（g/kg）
 標準偏差（g/kg）
 変動係数（%）

図１ 試料中のサッカリンナトリウム濃度の経時変化

表３ 機関別の測定値及び基本統計値

（試料Ⅰ）

（試料Ⅱ）

表４ 機関間の基本統計値

平均値 標準偏差 変動係数

1 2 3 4 5 （g/kg） （g/kg） （%）

A 0.197 0.197 0.198 0.200 0.198 0.198 0.00110 0.556
B 0.204 0.203 0.202 0.203 0.203 0.203 0.000632 0.311
C 0.197 0.208 0.215 0.214 0.210 0.209 0.00643 3.06
D 0.197 0.194 0.199 0.196 0.195 0.196 0.00172 0.882

測定値（g/kg）
機関記号

平均値 標準偏差 変動係数

1 2 3 4 5 （g/kg） （g/kg） （%）

A 0.0201 0.0201 0.0202 0.0203 0.0204 0.0200 0.000120 0.588
B 0.0212 0.0211 0.0209 0.0211 0.0212 0.0210 0.000110 0.519
C 0.0208 0.0217 0.0213 0.0212 0.0209 0.0210 0.000320 1.53
D 0.0202 0.0202 0.0203 0.0202 0.0202 0.0200 0.0000400 0.198

機関記号
測定値（g/kg）

試料Ⅰ 試料Ⅱ

総平均値 （g/kg） 0.202 0.0205
最大値 （g/kg） 0.209 0.0210
最小値 （g/kg） 0.196 0.0200
機関間標準偏差 （g/kg） 0.00502 0.000500
機関間変動係数 （%） 2.49 2.44

試料Ⅰ 試料Ⅱ

機関 A 101% 100%
機関 B 104% 105%
機関 C 107% 105%
機関 D 100% 100%

表５ 試料調製濃度に対する

参加機関の回収率
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表６ 参加機関の甘味料検査の実施概況
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細菌検査（Ⅰ）

１ 実施項目

細菌数（一般細菌）測定

２ 試験方法

(1) 食品検査機関

食品衛生法「食品、添加物等の規格基準」に規定する氷雪の細菌数の測定方法による。

(2) 水道水等検査機関

上水試験方法 2020 年版に規定する一般細菌の測定方法による。ただし、検水及び希釈

検水の調製は、検水 10mL 及び希釈水 90mL を検水 1mL 及び希釈水 9mL として実施する。

３ 試料

生菌数測定内部精度管理用枯草菌芽胞液（栄研化学株式会社製）

1.5mL 入りバイアル 6 本 枯草菌芽胞数：1.2 × 10 ７ CFU/mL

４ 参加機関

行政検査機関 6 機関、上下水道事業者 2 機関、環境計量証明事業者等 13 機関

計 21 機関

５ 結果及び考察

(1) 各検査機関の検査実施期間及び年間実施件数を表 1 に示す。

検査開始日は、試料配付日当日が 11 機関、その翌日が 6 機関、その他が 4 機関であっ

た。検査日数は、すべての機関で 2 日間であった。

表１ 検査実施期間及び年間実施件数

機関
番号

検査
開始日

検査
終了日

所要
日数

年間
実施件数

機関
番号

検査
開始日

検査
終了日

所要
日数

年間
実施件数

1 7月25日 7月26日 2日間 10,400 12 8月 7日 8月 8日 2日間 10

2 7月25日 7月26日 2日間 320 13 7月24日 7月25日 2日間 80

3 7月25日 7月26日 2日間 4,700 14 7月24日 7月25日 2日間 3,000

4 7月24日 7月25日 2日間 340 15 7月24日 7月25日 2日間 600

5 7月25日 7月26日 2日間 680 16 7月24日 7月25日 2日間 52,000

6 8月 1日 8月 2日 2日間 125 17 7月24日 7月25日 2日間 3,000

7 7月24日 7月25日 2日間 40 18 7月25日 7月26日 2日間 6,300

8 7月24日 7月25日 2日間 1,500 19 7月24日 7月25日 2日間 61,000

9 7月24日 7月25日 2日間 1,500 20 7月26日 7月27日 2日間 1,300

10 7月24日 7月25日 2日間 1,626 21 7月25日 7月26日 2日間 2,500

11 7月31日 8月 1日 2日間 0
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(2) 各検査機関の試験方法、使用希釈水及び培養条件を表 2 に示す。

参加した 21 機関の試験方法は、食品衛生法が 9 機関、上水試験方法が 12 機関であった。

食品衛生法では使用希釈水に係る規定がないため、検査機関により様々であった。最も

多かったのがリン酸緩衝生理食塩水で 5 機関、次いで、リン酸緩衝希釈水が 2 機関、生理

食塩水が 2 機関であった。

上水試験方法では希釈水がリン酸塩緩衝希釈水と規定されており、12 機関中 11 機関で

規定された希釈水を使用していた。機関 8 のみ、生理食塩水を使用していた。

上水試験方法における混釈法は、単層法が 10 機関、二重層法が 2 機関であった。なお、

食品衛生法に基づく試験方法ながら、機関 4 は重層していた。

培養条件は、食品衛生法では 35 ± 1 ℃、24 ± 2 時間、上水試験方法では 36 ± 1 ℃、24
± 2 時間と規定されているが、すべての機関で規定の範囲内で実施されていた。

表２ 試験方法、使用希釈水及び培養条件

※ 混釈法は上水試験方法で実施した施設のみ表記

機関
番号

試験方法 使用希釈水 混釈法
※ 培養温度

（℃）
培養時間
（時間）

1 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 単層法 36.5 24

2 食品衛生法 リン酸緩衝生理食塩水 － 35.0 23

3 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 単層法 36 24

4 食品衛生法 リン酸緩衝生理食塩水 －
（重層している）

35 24

5 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 単層法 36.5 24

6 食品衛生法 リン酸緩衝生理食塩水 － 35.0 24

7 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 単層法 36 24

8 上水試験方法 生理食塩水 単層法 36.0 24

9 食品衛生法 リン酸緩衝希釈水 － 35.0 24

10 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 二重層法 36 24

11 食品衛生法 リン酸緩衝生理食塩水 － 35 24

12 食品衛生法 リン酸緩衝生理食塩水 － 35.0 24

13 食品衛生法 生理食塩水 － 35 22

14 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 単層法 36 24

15 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 二重層法 36 24

16 食品衛生法 生理食塩水 － 35 24

17 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 単層法 36 24

18 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 単層法 36 24

19 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 単層法 36 24

20 上水試験方法 リン酸塩緩衝希釈水 単層法 36 24

21 食品衛生法 リン酸緩衝希釈水 － 35 24
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(3) 試験方法別の各検査機関の測定結果を表 3-1、表 3-2 に、基本統計値を表 4 に、精度管

理担当機関の測定結果を表 5 に示す。

表３－１ 各検査機関の測定結果（試験方法：食品衛生法）

表３－２ 各検査機関の測定結果 （試験方法：上水試験方法）

表４ 基本統計値 表５ 精度管理担当機関の測定結果

機関 衛生研究所試験検査課

1回 1.2×107 CFU/mL

2回 1.2×107 CFU/mL

3回 1.2×107 CFU/mL

平均値 1.2×107 CFU/mL

1回 2回 3回 平均値（X
－

） 最大値－最小値（R)
(CFU/mL) (CFU/mL) (CFU/mL) (CFU/mL) (CFU/mL)

1 1.3×107 1.2×107 1.4×107 1.3×107 0.2×107

3 1.2×107 1.3×107 1.3×107 1.3×107 0.1×107

5 1.1×107 1.1×107 1.2×107 1.1×107 0.1×107

7 1.1×107 1.0×107 1.1×107 1.1×107 0.1×107

8 1.3×107 1.3×107 1.3×107 1.3×107 0
10 1.1×107 1.2×107 1.3×107 1.2×107 0.2×107

14 1.3×107 1.3×107 1.3×107 1.3×107 0
15 2.2×107 2.1×107 2.1×107 2.1×107 0.1×107

17 1.2×107 1.2×107 1.2×107 1.2×107 0
18 1.2×107 1.1×107 1.2×107 1.2×107 0.1×107

19 1.2×107 1.1×107 1.2×107 1.2×107 0.1×107

20 1.1×107 1.1×107 1.2×107 1.1×107 0.1×107

機関番号

1回 2回 3回 平均値（X
－

） 最大値－最小値（R)
(CFU/mL) (CFU/mL) (CFU/mL) (CFU/mL) (CFU/mL)

2 1.1×107 1.2×107 1.1×107 1.1×107 0.1×107

4 9.9×106 9.6×106 9.6×106 9.7×106 0.3×106

6 1.2×107 1.3×107 1.3×107 1.3×107 0.1×107

9 1.2×107 1.2×107 1.2×107 1.2×107 0
11 1.4×107 1.3×107 1.3×107 1.3×107 0.1×107

12 1.3×107 1.2×107 1.2×107 1.2×107 0.1×107

13 1.3×107 1.4×107 1.4×107 1.4×107 0.1×107

16 1.3×107 1.1×107 1.3×107 1.2×107 0.2×107

21 1.2×107 1.3×107 1.2×107 1.2×107 0.1×107

機関番号

データ数 21

平均値（X
－

）の総平均値（X
＝

） 1.3×107 CFU/mL

平均値の最大値 2.1×107 CFU/mL

平均値の最小値 9.7×106 CFU/mL

平均値の標準偏差 2.2×106 CFU/mL

変動係数 17.3%
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(4) 結果の評価方法及び解析

ア 評価方法

一般財団法人食品薬品安全センター秦野研究所が実施している「食品衛生外部精度管

理調査」を参考に、次の方法により行った。

(ｱ) データ・クリーニングとして、細菌検査（Ⅰ）では、表 5 に示す精度管理担当機関

の測定値（暫定値）の 1/100 以下及び 100 倍以上の報告値を含む検査機関を除外する。

(ｲ) X － R 管理図を代用する方法による解析として、X 管理図による測定値の平均値

の比較、R 管理図による測定値の範囲（最小値と最大値の差）の比較及び管理線によ

る評価を行う。

参考：X 管理図の管理線の求め方

X：各機関の測定値の平均値

中心線 CL：X の平均値（X )

上部管理限界線 UCL：X × 3.0（300 ％）

下部管理限界線 LCL：X × 0.3（30 ％）

R 管理図の管理線の求め方

R：各機関の測定値の最大値と最小値の差

中心線 CL：R（R の平均値）

上部管理限界線 UCL：D4 × R
（D4 は係数表より求める。細菌検査（Ⅰ）では n=3 の測定であるため、

D4 は 2.574 となる。）

イ 解析

(ｱ) X 管理図を図 1 に示す。

上部管理限界線 UCL は 3.8 × 107 CFU/mL、下部管理限界線 LCL は 3.8 × 106

CFU/mL となり、X が限界外となった検査機関はなかった。

(ｲ) R 管理図を図 2 に示す。

上部管理限界線 UCL は 2.4 × 106 CFU/mL となり、R が限界外となった検査機関は

なかった。

６ まとめ

試験方法については、上水試験方法の規定と異なる希釈水を使用した機関が 1 機関、食品

衛生法の規定と異なる混釈法を実施した機関が 1 機関あったが、それ以外の検査手順につい

ては、すべての機関で各試験方法に従った方法で実施されていた。

測定結果については、機関 15 の報告値が他機関の平均値の約 1.76 倍高い数値であったも

のの、データ・クリーニングで除外されることはなかった。また、X 管理図及び R 管理図

で限界外となる機関もなく、概ね良好な結果であった。

なお、一部の機関で報告書の提出後に内容が修正される事例があった。検査機関として、

検査結果を報告する書面が正確であることは重要であるため、報告書の内容に不備等があ

った場合には、報告書の提出前にそれを検出し、修正できるような体制を構築することが

望まれる。
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図１ X管理図

図２ R管理図
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細菌検査（Ⅱ）

１ 実施項目

カンピロバクター属菌（Campylobacter jejuni）

２ 試験方法

各検査機関の GLP に対応した検査法とする。なお、判定は菌数の算定を行わず定性のみ

とする。

３ 試料

(1) 模擬食材（マッシュポテト）2 検体

(2) 使用菌株 カンピロバクター属菌（Campylobacter jejuni）
(3) 試料の作製

ア 菌液

上記菌株を TSA 培地で 48 時間微好気培養後、PBS にてマックファーランドが 6 程度

になるよう懸濁液を作製し菌液とした。

イ 模擬食材

乾燥マッシュポテト 320g にスキムミルク 160g、グリセリン 240mL、水 1,600mL を

加えて撹拌した後、検体用容器に約 80 ｇずつ取り分け、121 ℃で 15 分間高圧蒸気滅

菌した。これを模擬食材として、一晩冷却後に PBS 4mL を加えたものを「検体 1」、ア

で作製した菌液 4 mL を加えたものを「検体 2」として配付試料とした。

４ 参加機関

行政検査機関等 6 機関、環境計量証明事業所等 1 機関 計 7 機関

５ 結果及び考察

(1) 検査月日、検査結果を表 1 に示す。

検査開始は、配付当日に 6 機関、配付翌日に 1 機関が実施した。

判定結果については、すべての機関で正しく判定され適切に報告された。

(2) 検査手順の概要と結果を表 2 に示す。

増菌培養は、参加 7 機関のうち 1 機関がボルトンブイヨンを使用し、6 機関はプレスト

ン培地を使用していた。増菌液には、ボルトンブイヨンもプレストン培地も、ウマ溶血

液、選択サプリメント、発育サプリメント等を添加し作製していた。培養はすべての機

関で 42 ℃（42 ± 1 ℃）で行っており、培養時間は 24 時間～ 48 時間の範囲で行っていた。

分離培養では、すべての機関で CCDA 培地（mCCDA 培地）を使用しており、１機関

のみがさらに変法スキロー培地も使用していた。CCDA 培地を自家調製している施設は 6
機関で１機関のみが市販品を使用していた。培養は増菌液同様、すべての機関で 42 ℃（42
± 1 ℃）で行っており、培養時間は 24 時間～ 48 時間の範囲で行っていた。いずれの培

地を使用しても、目的菌の集落を釣菌することができており問題はなかった。

判定の根拠として、遺伝子検査を実施している機関が 6 機関あり、うち 1 機関がリア

ルタイム PCR 法を実施していた。遺伝子検査を実施した機関は、すべて Campylobacter
jejuni の遺伝子を検出することができた。同定キットを使用した機関は 2 機関で、いずれ

も Campylobacter jejuni と同定された。カンピロバクター属は形態学的特徴とオキシター

ゼ試験が陽性になることが鑑別の重要なポイントとなるため、グラム染色とオキシター
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ゼ試験はすべての機関で実施していた。また、カンピロバクター属の特徴であるコルク

スクリュー運動の観察を実施している施設は 6 機関であった。

６ まとめ

カンピロバクター食中毒は、日本で発生している細菌性食中毒の中で最も多く、注意が

必要な菌である。また、カンピロバクター属菌は湿潤な環境下で長期にわたり生存できるこ

とから、食品のみならず水による食中毒にも注意が必要である。福島県でも 2006 年に水系

の食中毒が発生しており、各検査機関における検査技術の確保と維持は重要である。

今回の精度管理では、参加したすべての機関で正しくカンピロバクター属菌を判定する

ことができ、良好な結果を得ることができた。技術の確保及び維持という事業目的は十分

に達成された。

表１ 検査月日、検査結果及び年間検査件数

機関番号

検査月日 検査結果

年間検査

件数検査開始日 検査終了日
判定結果 検体採取量

検体１ 検体２ 検体１ 検体２

１ 7月24日 7月28日 陰性 陽性 25.0g 25.0g 0件

２ 7月24日 7月28日 陰性 陽性 25.02g 25.15g 0件

３ 7月25日 8月1日 陰性 陽性 25.1g 25.1g 2件

４ 7月24日 7月27日 陰性 陽性 25.0g 25.0g 28件

５ 7月24日 7月29日 陰性 陽性 25.1g 25.1g 250件

６ 7月24日 7月28日 陰性 陽性 25.0g 25.0g 20件

７ 7月24日 8月2日 陰性 陽性 25.09g 25.07g 0件

-29-



表２ 検査手順の概要と結果

機関番号 １ ２ ３ ４ ５ ６ ７

検体 １ ２ １ ２ １ ２ １ ２ １ ２ １ ２ １ ２

増
菌
培
養

培地
プレストン

カンピロバクター選択増菌
培地

プレストン培地 カンピロ－プレストン/100 プレストン増菌培地 ボルトンブイヨン プレストン培地

プレストン

カンピロバクター選択増菌

培地

培地量 100mL 100mL 100mL 100mL 100mL 100mL 100mL

培養条件
42±1℃、24～48時間

微好気培養
42±1℃、24～48時間

微好気培養

42±1℃、24時間

微好気培養

42±1℃、24～48時間

微好気培養

42℃、48時間

微好気培養

42℃、24～48時間

微好気培養

42±1℃、24～48時間

微好気培養

分
離
培
養

培地 mCCDA寒天培地 CCDA寒天培地 CCDA寒天培地
変法スキロー寒天培地EX

CCDA寒天培地 CCDA寒天培地 mCCDA寒天培地 CCDA寒天培地

培養条件
42±1℃、24～48時間

微好気培養

42±1℃、24～48時間

微好気培養

42±1℃、24～48時間

微好気培養

42±1℃、24～48時間

微好気培養

42℃、48時間

微好気培養

42℃、24～48時間

微好気培養

42±1℃、24～48時間

微好気培養

集
落
の
性
状

色・形状等 非発育
やや褐色をおび
た灰白色の扁平

な集落
発育 非発育 発育 非発育 灰白色の

コロニー
非発育

やや褐色をお
びた灰色の扁

平な集落
非発育 発育 非発育 発育

確
認
試
験

好気培養試験 （－） （－）

グラム染色 グラム陰性桿菌 グラム陰性桿菌
グラム陰性

らせん状桿菌
グラム陰性桿菌

グラム陰性
S字状、波長状
らせん状の菌

グラム陰性桿菌
（らせん状）

らせん状の
グラム陰性桿菌

コルクスクリュー運動 陽性 菌体観察 認められた （＋）
運動性が

みられた

オキシターゼ試験 弱陽性 陽性 陽性 陽性 陽性 （＋） 陽性

カタラーゼ試験 陽性 陽性 陽性 陽性 （＋） 陽性

同定キット  
VITECにて
C.jejuni同定

アピ ヘリコ
（API Campy）
にてC.jejuni同
定

遺伝子検査

（※リアルタイムPCR）
C.jejuni陽性 C.jejuni陽性 C.jejuni陽性

※

C.jejuni陽性 C.jejuni陽性 C.jejuni陽性

判定 陰性 陽性 陰性 陽性 陰性 陽性 陰性 陽性 陰性 陽性 陰性 陽性 陰性 陽性

-30-



福島県試験検査精度管理事業実施要綱

（目 的）

第１条 試験検査の高度化、複雑化に対応するため、検査方法、試薬、使用器具、材料の
保管等試験検査実施上の問題点を検討し、もって試験検査に対する精度の向上を図るこ
とを目的とする。

（事業の実施主体）

第２条 試験検査精度管理事業（以下「この事業」という。）の実施主体は、福島県とす

る。

（事業の内容）

第３条 この事業は、あらかじめ調整された検体について、試験検査を実施し、検査成績

の正確度及び精密度を検討する。

２ この事業の実施区分は、次による。

理 化 学 検 査 食品化学検査 細 菌 検 査 臨 床 検 査

（事業の実施対象及び参加申し込み）

第４条 この事業の実施対象は、県の試験検査機関及びこの事業に参加を希望する市町村

並びに民間検査機関とする。

２ この事業の実施区分ごとに必要な経費（以下「負担金」という。）は、福島県知事が

別に定めるものとする。

３ この事業への参加を希望する市町村及び民間検査機関は、様式１により、福島県知事

あてに参加申込書を提出するものとする。

４ 参加機関は、申込み締切後３週間以内に、納入通知書（福島県財務規則第４０号様式

その１）により負担金を納入するものとする。

（委員会の設置）

第５条 この事業の円滑なる実施を期するため、委員会を設置する。

２ 委員会の組織、所掌事務及び委員については、別に定める。

（事業の実施方針等）

第６条 この事業の実施方針等については、毎年当初に委員会で決定する。

（附 則） この要綱は、昭和６０年４月 １日から施行する。

この要綱は、平成 ９年４月 １日から施行する。

この要綱は、平成１４年４月１６日から施行する。

この要綱は、平成１６年６月１５日から施行する。

この要綱は、平成３０年４月 １日から施行する。
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別 紙

検査実施区分及び負担金

実 施 区 分 負 担 費

理 化 学 検 査 （ Ⅰ ） 金 ２５，０００円

理 化 学 検 査 （ Ⅱ ） 金 ２５，０００円

食 品 化 学 検 査 金 ２２，０００円

細 菌 検 査 （ Ⅰ ） 金 １４，０００円

細 菌 検 査 （ Ⅱ ） 金 １１，０００円

臨 床 検 査 実施年度に定める
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福島県試験検査精度管理委員会設置要領

（設 置）

第１条 試験検査精度管理事業（以下「この事業」という。）を円滑に実施するため、福

島県試験検査精度管理事業実施要綱第５条に基づき、福島県試験検査精度管理委員会（以

下「委員会」という。）を設置する。

（組 織）

第２条 委員会は、委員長、副委員長及び委員をもって組織する。

２ 委員長は、福島県衛生研究所長をもってあて、副委員長は、福島県保健福祉部健康衛

生総室薬務課長をもってあてる。

３ 委員は、福島県関係各総室等にあっては別表の職にある者をもってあて、関係市町村、

民間検査機関にあっては各々の代表とする。委員の任期は２年とする。ただし再任を妨

げない。任期の中途において委嘱された委員の任期は、他の委員の残任期間とし、補欠

委員の任期は、前任委員の残任期間とする。

（業 務）

第３条 委員会は、次の業務を行う。

（１） この事業の実施方針の決定

（２） その他、この事業を実施するうえで必要な事項

（運 営）

第４条 委員長は会務を総括する。

２ 委員長に事故あるときは、副委員長が、その職務を代理する。

（幹事会）

第５条 委員会に事前調整のため幹事会を置く。

２ 幹事長及び幹事は、委員長が指名をする。

３ 幹事長は幹事会を召集し、その座長となり、幹事会に関する事務を処理する。

（専門部会）

第６条 委員長は、特別の事項を調査、検討する必要があると認める場合には、委員会の

中に専門部会を置くことができる。
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（意見の聴取）

第７条 委員長及び幹事長は、協議上必要と認めるときは、委員会及び幹事会に学識経験

者、関係職員等の出席を求め、その意見を聞くことができる。

（事務局）

第８条 委員会の事務局は福島県保健福祉部健康衛生総室薬務課に置く。

（補 則）

第９条 この要領に定めるもののほか、委員会の運営に必要な事項は、委員長が別に定め

る。

（附 則）

この要領は、昭和５７年 ４月 １日から施行する。

この要領は、昭和６１年 ４月 １日から施行する。

この要領は、平成 ５年 ４月 １日から施行する。

この要領は、平成 ９年 ４月 １日から施行する。

この要領は、平成１１年 ５月１７日から施行する。

この要領は、平成１３年 ４月 １日から施行する。

この要領は、平成１４年 ４月１６日から施行する。

この要領は、平成１５年 ４月 １日から施行する。

この要領は、平成２０年 ４月 １日から施行する。

この要領は、平成２２年 ４月 １日から施行する。

この要領は、平成２６年 ４月 １日から施行する。

この要領は、平成２７年 ４月 １日から施行する。

この要領は、平成２７年１０月 １日から施行する。

この要領は、平成３１年 ４月 １日から施行する。

この要領は、令和 ５年 ４月 １日から施行する。

別 表

保健福祉部 健康衛生総室感染症対策課長

健康衛生総室食品生活衛生課長

県北保健福祉事務所長

生活環境部 環境共生総室水・大気環境課長

環境創造センター調査・分析部長

商工労働部 計量検定所長
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令和５年度福島県試験検査精度管理委員会名簿

職 氏 名 所 属 職 名 備考

委 員 長 末永 美知子 衛生研究所 所 長

副委員長 風 間 秀元 健康衛生総室 薬務課 課 長

委 員 金成 由美子 健康衛生総室 感染症対策課 課 長

委 員 金 澤 賢一 健康衛生総室 食品生活衛生課 課 長

委 員 清 野 弘 環境共生総室 水・大気環境課 課 長

委 員 五十嵐 昌徳 計量検定所 所 長

委 員 加 藤 清司 県北保健福祉事務所 所 長

委 員 吉 田 尚史 環境創造センター 調査・分析部 調査・分析部長兼

環 境 調 査 課 長

委 員 佐 藤 敦 郡山市上下水道局 水 質 管 理 室 長

委 員 田 邉 真一 一般社団法人福島県環境測定・放 信頼性確保委員会

射能計測協会 委 員 長
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令和５年度福島県試験検査精度管理委員会幹事名簿

職 氏 名 所属 職名 備考

幹 事 長 須 藤 清 衛生研究所 副 所 長

幹 事 木幡 裕信 衛生研究所 微 生 物 課 長

幹 事 金 成 徹 衛生研究所 理 化 学 課 長

幹 事 河野 裕子 衛生研究所 試 験 検 査 課 長

幹 事 吉田 尚史 環境創造センター 調査・分析部長兼

環 境 調 査 課 長

幹 事 伊藤 純子 健康衛生総室 薬務課 専 門 薬 剤 技 師
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令和５年度福島県試験検査精度管理事業担当者名簿

項 目 所 属 担当者名 直通電話番号

理化学検査（Ⅰ） 衛生研究所 松山 勝江 ０２４－５４６－８６９４

理化学課

理化学検査（Ⅱ） 衛生研究所 松山 勝江 ０２４－５４６－８６９４

理化学課

食品化学検査 衛生研究所 千葉 一樹 ０２４－５３４－５７６９

試験検査課

細菌検査（Ⅰ） 衛生研究所 我妻 拓弥 ０２４－５３４－５７６９

試験検査課

細菌検査（Ⅱ） 衛生研究所 栁沼 幸 ０２４－５４６－８０４７

微生物課

-37-



む す び

本年度の福島県試験検査精度管理事業は、昨年度に引き続き理化学検査（Ⅰ）、理化学

検査（Ⅱ）、食品化学検査、細菌検査（Ⅰ）及び細菌検査（Ⅱ）の５つの区分ごとに実施

いたしました。

各検査機関が提供している検査データは、水道水の水質や食品の品質、環境汚染の評価

指標となり、県民の健康危機管理とも密接に関係していることから、的確な検査技術や適

切な業務管理等により検査データの信頼性を確保することが強く求められております。

近年の試験検査の内容は、日々進歩し、高度化、複雑化しておりますが、本事業が検査

担当者自らの技術を客観的に認識する契機となり、ひいては各検査機関における検査精度

の向上に寄与することを期待しております。

最後に、専門的な見地から御助言をいただきました関係各位の御協力に厚く御礼申し上

げます。

幹 事 会
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