１．概要
平成28年に改正及び制定されたJIS A 1481の４つのパートで使用する分析方法は下表のとおり。分析方法には長所短所があり、分析者と調査者はその基本を理解する必要がある。次項に各分析方法の特徴を示す。
表1　JIS A 1481の各パートの分析方法
	パート
	目的
	分析方法（使用機器）
	概要

	第１部
	定性
	実体顕微鏡
偏光顕微鏡
電子顕微鏡
	実体顕微鏡と偏光顕微鏡の目視によってアスベストの含有の有無を判定。電子顕微鏡は補助的に使用。ISO22262-1の方法。

	第２部
	定性
	Ｘ線回折法
位相差分散顕微鏡
	Ｘ線回折法と位相差分散顕微鏡によりアスベストの含有の有無を判定。バーミキュライトはＸ線回折法のみを使用。

	第３部
	定量
	Ｘ線回折法
	ギ酸処理試料のＸ線回折法の基底標準吸収補正法による定量法。

	第４部
	定量
	実体顕微鏡
偏光顕微鏡
電子顕微鏡
重量法
ポイントカウント法
繊維計測
	灰化と酸処理試料を重量法で減量して偏光顕微鏡または走査電子顕微鏡のポイントカウント法により定量。走査電子顕微鏡または透過電子顕微鏡での繊維計測により定量する方法もある。ISO22262-2の方法。
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２．各分析方法の特徴
２．１　実体顕微鏡
実体顕微鏡は試料を拡大して観察するための拡大鏡で、第１部と第４部では10〜40倍程度の倍率のステレオ（両眼）で観察できる実体顕微鏡の使用が必須である。照明、写真撮影装置が付属しているものが望ましい。またステージ上でアスベスト含有建材を取り扱うことから、分析者のアスベストばく露防止のために局所排気装置のフード内に設置する必要がある。観察は容易で、機器の価格は比較的安く、撮影装置と照明器具を含めても100万円以下で購入できる。
第１部では、最初に採取した試料をそのまま実体顕微鏡で観察し、繊維の有無を確認した上で、必要に応じて、有機成分を除去するための灰化処理または（および）酸溶解成分を除去するための塩酸処理を実施する。処理後の試料も実体顕微鏡で観察して偏光顕微鏡用の観察スライドを作製する。つまり実体顕微鏡観察は試料の特徴を把握して前処理方法を決定する意味で重要であるとともに観察時間は偏光顕微鏡観察の時間よりも長くなることもある。そのためイギリスの国家資格であるアスベスト調査員 (Asbestos Surveyor)の解説書では、偏光顕微鏡は低価格のものでもよいが、実体顕微鏡は高級機種を購入することを勧めている。同書は「実体顕微鏡観察は極めて重要なステップであり、費やす時間もかなり多いため最高級のものを選択するメリットが理解される。」とし、光源は光ファイバー方式を、対物レンズはズーム式のものを使用するように指定している。アメリカでは1980（昭和55）年の分析方法（Asbestos Identification, McCrone）に実体顕微鏡の使用が紹介されており、イギリスとアメリカでは偏光顕微鏡とセットで使用してきた歴史がある。
吹付け石綿、耐火被覆板、煙突断熱材、屋根用折板裏断熱材、セメント系の建材（波板スレート、平板スレート、押出成形セメント板、サイディング材、屋根用化粧スレート）で石綿含有のあるものは実体顕微鏡観察でアスベスト繊維が観察できることが多い。ロックウール吸音板、床用ビニルタイル、接着剤、塗料などは実体顕微鏡観察ではアスベスト繊維が確認できないことが多い。吹付けバーミキュライト中に不純物として含有するアスベストは実体顕微鏡観察によって粒子状の角閃石（ウインチャイト/リヒテライト）を探す方法が有効である（図１）。また第４部では、フィルター上または沈降物中のアスベスト繊維を発見して、取り出すために実体顕微鏡が使用される。
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図１　実体顕微鏡写真
２．２　偏光顕微鏡
偏光顕微鏡は19世紀半ばに発明された顕微鏡で、アスベスト分析においては1974年に偏光顕微鏡と分散染色法を利用したアスベスト同定方法が示されており（Walter C. McCrone, Detection and identification of asbestos by Microscopical dispersion staining）、その基本的な方法は現在でも変わらない。偏光顕微鏡は2つの偏光板と回転するステージを備え（図２）、複屈折（光が物質を透過する際に２つの偏光に分かれる特徴）をもつ鉱物などの観察に利用されてきた。価格は通常の機種でカメラを入れて200万円程度。
　第１部および第４部で使用される偏光顕微鏡は、偏光板を使用するオープンポーラー観察、クロスポーラー観察、クロスポーラー+530nm鋭敏色板観察の３つのモードと偏光板を使用しない分散染色観察のモードを使用する。倍率は対物レンズを替えることによって通常100倍と400倍を切り替えて観察する。各モードで観察できるアスベストやアスベスト以外の鉱物学的特徴（3-64、表3.11）を次表に示す。
[image: image3.emf]図2　偏光顕微鏡
表2　偏光顕微鏡の各モードと観察できる鉱物学的特徴
	モード
	観察できる特徴

	オープンポーラー
	多色性（2つの偏光の色）

	クロスポーラー
	形態（アスベスティフォームの有無）、消光角（2つの偏光と繊維の角度）

	クロスポーラー+鋭敏色板
	形態、伸長の符号（2つの偏光の屈折率の関係）

	分散染色
	屈折率（2つの偏光の屈折率）


鉱物の種類を特定する5つの特徴は以下のとおり。
２．２．１　形態
微細なアスベスト特有の繊維構造であるアスベスト様繊維(アスベスティフォーム)を観察することがアスベストか否かの重要な判断材料となる。アスベスト様繊維の条件は3-65に示したとおりで光学顕微鏡観察においてこれらを満たすものをアスベストとしている。アスベスティフォームの特徴を示す顕微鏡画像を図３に示す。400倍の観察で非常に微細な繊維の構造が確認される。
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図3　アスベスト様繊維(アスベスティフォーム)形態の偏光顕微鏡画像
２．２．２　多色性
2つの偏光の色のことで、クロシドライトは繊維の伸長（並行する）方向の偏光が青、直交（交差する）方向の偏光が灰色とされる。他のアスベストは多色性がない。多色性の有無を示す顕微鏡画像を図４に示す。クロシドライトは青色に見え、偏光板の角度を変えると青、灰色に変化するが、クリソタイルは色が薄く、変化しない。
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図4　多色性の有無を示す顕微鏡画像
２．２．３　消光角
長さのある粒子を透過した光が２つの直交する偏光に分かれたときの粒子の伸長方向に対する偏光の角度である。クロスポーラー観察では回転ステージを回転させた時に、粒子の偏光の方向が偏光顕微鏡の直交する偏光板の偏光の向きと一致したときに消光する。図５は偏光顕微鏡で下から粒子を透過した光を上から観察した際の直消光と斜消光を図で示している。左は長さのある粒子の伸長方向に対して一つの偏光の方向が一致している。観察時には粒子が水平、垂直になったときに粒子が消光する。これを直消光という。右は粒子の伸長方向に対して偏光の方向にずれがある。これを斜消光という。
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図5　直消光と斜消光
２．２．４　伸長の符号
粒子を透過した２つの偏光は、通常２つの異なる屈折率を持つ、粒子の伸長方向の偏光の屈折率が垂直方向の偏光の屈折率よりも大きい時に「伸長の符号は正」とされ、逆の時は「伸長の符号は負」とされる。アスベストを透過した２つの偏光の屈折率はそれぞれα、γ（α＜γ）とされる。図６のように、クロシドライト以外のアスベストは伸長の符号は正、クロシドライトの伸長の符号は負となる。偏光顕微鏡観察では、クロスポーラー+530nm鋭敏色板のモードで粒子を回転させると粒子が右上左下の位置となったときに青系色を示し、左上右下となったときに橙系色を示すのが正、逆のときに負となる。
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図６　伸長の符号を示す顕微鏡画像
２．２．５　屈折率
屈折率の観察は分散染色法で行う。伸長の符号は２つの屈折率の大小を特定するのみだが、分散染色法では２つの屈折率を一定の範囲で特定することができる。分散染色法とは、ある屈折率を持つ浸液中に粒子が浸されているときに、その粒子が示す分散色によって粒子の２つの屈折率α、γを特定する方法である。浸液と粒子の屈折率が一致していると紫の分散色、浸液の屈折率が低い場合は赤から黄色の分散色、浸液の屈折率が高い場合は濃青から淡青の分散色を示す。浸液の屈折率を変えたときのクリソタイルの分散色の変化を図7に示す。ケベック産のクリソタイルの屈折率αは、屈折率1.550の浸液中で紫なので1.550付近、γも屈折率1.555の浸液中で紫となることから1.555付近となる。ジンバブエ産のクリソタイルのαは屈折率1.550の浸液で赤紫、1.555の浸液で青紫であることから1.550と1.555の間となる。γも同様に1.555と1.560の間となる。ジンバブエ産のクリソタイルの方がケベック産のクリソタイルよりも屈折率が高いことがわかる。
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図７　分散染色法による屈折率
イギリスのアスベスト調査員(Asbestos Surveyor)の解説書における偏光顕微鏡に関する記述がこの方法の特徴を示していると思われるので引用する。「偏光顕微鏡法は鉱物学者や地質学者の間で鉱物を試験し同定する際に昔から広く利用されてきた方法であり、これをアスベストに適用することは理にかなっている。この方法は比較的安価に迅速、そして容易に実施することができる反面、技能を身につけるために時間と労力を要するうえに 未熟な分析者には多くの落とし穴がある。」ここにあるように、偏光顕微鏡によるアスベストの分析には基本的な鉱物学の基礎熟練が必要であり、多くの種類のアスベスト含有建材の分析の経験を蓄積することが求められる。
２．３　位相差分散顕微鏡
JIS法の第２部で使用する位相差分散顕微鏡
は分散染色法に特化した顕微鏡であり、②の偏光顕微鏡の各モードのうち分散染色のみが観察できる。価格は通常の機種でカメラを入れて200万円程度。原理的にはJIS法の第１部の偏光顕微鏡法の中の分散染色法と同様だが、JIS法の第２部では、粉砕した試料を使用し、アスペクト比（縦横比）3：1以上の分散色を示す粒子を400倍の観察で計数する。
分散染色法は分散色によって繊維の屈折率を確認するための方法で、分散色は浸液の屈折率と一致した波長の光をカットすることによって生じる。分散色を示さないアスベスト以外の粒子は光をカットされないために明るく見え、分散色を示す粒子は色が付くが暗くなる。そのためアスベスト以外の粒子が多くなると観察が難しくなる。図８は400倍でロックウール中のクリソタイルを観察した同じ視野を示している。左は分散染色法の画像、右は偏光顕微鏡のクロスポーラーモードである。右の写真はアスベティフォームの特徴を持つ繊維束が明確に現れている。クロスポーラーモードの観察では複屈折を持つアスベストが明るく、複屈折を持たないロックウールは消えるために、アスベスト繊維が容易に発見できる。左はアスベスト以外のロックウールなどの粒子が明いためにアスベスト繊維の所在ははっきりしない。アスベスト繊維を見つけ出すという能力においては偏光顕微鏡のクロスポーラーモードが優れており、分散染色法のみで繊維を探すJIS法の第２部では含有率が低い場合に粉砕で微細となったアスベスト繊維を見逃す可能性があると言わざるをえない。
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図8　位相差分散顕微鏡画像と偏光顕微鏡画像の比較
２．４　電子顕微鏡
偏光顕微鏡などの光学顕微鏡は可視光線を対象にあてて観察するために、分解能（２点を分けて観察できる限界の距離）は0.2μm程度となる。これよりも小さいウイルスなどを観察するためには電子をあてて観察する電子顕微鏡が必要となる。
電子顕微鏡には透過型電子顕微鏡 (Transmission Electron Microscope; TEM)と走査型電子顕微鏡 (Scanning Electron Microscope; SEM)がある。TEMは対象に電子をあて、透過してきた電子を拡大して観察する顕微鏡。試料内部の組成、構造の違いから透過する電子線が異なり、場所により透過してきた電子の密度が変わる。これが顕微鏡像となる。SEMは対象に電子をあて、そこから反射してきた二次電子によって得られる像を観察する顕微鏡。対象に電子を当てる位置を少しずつずらして走査しながら顕微鏡像が形づくられる。電子は検出器に集められ、コンピュータを用いて2次元の像が表示される。いずれの装置も真空装置、高電圧の電子線発生装置など高価で大がかりなものとなる。価格は数千万円である。
アスベストの分析では、TEM、SEMの両方の電子顕微鏡が利用されており、高倍率での繊維の観察だけでなく、電子線を照射して発生する特性Ｘ線から化学組成を分析するエネルギー分散型Ｘ線分析(Energy dispersive X-ray spectrometry; EDX)をオプションとして装備することによって繊維種の定性にも有効である。また気中アスベスト濃度測定では高倍率で繊維状粒子の形態と同時に繊維種を同定できることから、海外では低濃度での環境中のアスベスト濃度測定に広く利用されている。観察用試料作製はSEMのほうが簡便である。国内での普及はこれからで、分析者の養成と精度管理が課題である。
２．５　Ⅹ線回折法
鉱物などの結晶は原子や分子が規則的に配列している結晶格子と呼ばれる構造をもつ。短い波長の電磁波であるＸ線が結晶格子に照射されると結晶格子の配列に合わせて回折という現象によってその物質に特有の回折パターンを示し、内部の結晶格子の構造を知る手がかりとなる。価格は1,000万円程度。
JIS法の第２部、３のアスベストの分析で使用する方法は粉末にした試料を使用する粉末Ｘ線回折法であり、ランダムに向いた結晶からの回折を合わせたものとなり、Ｘ線の照射角度に対応する回折するＸ線の強さの変化を記録すると、再現性のあるＸ線回折チャート（パターン）が得られる。Ｘ線チャートは横軸がＸ線の照射角度、縦軸が回折強度を示すグラフで示され、強度が強いピークから順に第1強線、第2強線、第3強線と呼ばれる。クリソタイルの第1強線は12.2度付近に現れ、アモサイトとクロシドライトの第1強線は10.5度付近に現れる。３種類のアスベストの典型的な回折パターンは3-80を参照されたい。
分析対象となる建材にはアスベスト以外にさまざまな成分が入っている。これらを定性するために粉末回折のデータベースがあり、代表的なものに国際回折データセンター (ICDD)によるPowder Diffraction File (PDF)がある。分析機関はこのようなデータベースを利用してアスベストとそれ以外の成分を定性し、報告書には判定される範囲でこれを記載することが求められている（図9）。
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図9　クリソタイル含有吹付けロックウールのＸ線回折パターン

Ｘ線回折法は結晶格子に依存する回折パターンによって定性分析をするもので、アスベスト分析で重要とされる繊維の形態を観ることができないことに注意が必要である。アスベストと同じ成分を持つ非アスベスト鉱物（リザルタイト、アンチゴライトなどの蛇紋石や多くの角閃石鉱物）とアスベストはＸ線パターンで区別することは難しい。またアスベストは産地によって回折ピークの位置が変わり、粉砕の条件によっても回折強度が変動することにも注意が必要である。Ｘ線回折装置は顕微鏡と比較して高価で、通常は1,000万円程度である。これらの理由から、諸外国ではアスベストの分析には研究以外にはほとんど使用されていない。アメリカのEPA（環境保護庁）による分析方法（Method for the determination of asbestos in bulk building materials）では、Ｘ線回折法を使用する場合は偏光顕微鏡によって形態などを確認することを条件にしている。イギリスHSEの（安全衛生庁）のガイド（Asbestos for surveyors）では、Ｘ線回折には高価な設備と高い技能を有するスタッフが必要としている。
JIS法第３部ではＸ線回折装置を使用してアスベストの含有率を重量パーセントで定量する。アスベストのＸ線回折強度は試料中のアスベストが多いほど大きくなるが、試料自体がＸ線を吸収するために、アスベストの量と回折強度は比例関係にならない。それを補正するために基底標準吸収補正法が採られる。これはＸ線回折強度の分かっている亜鉛またはアルミニウムの基底標準板の上に粉砕試料を載せ、吸収によって小さくなった基底標準板の回折強度からアスベストの回折強度を補正する方法である。この方法であっても適切に分析できる試料の量には限界があり、第３部ではフィルター上の試料量は15mgが上限とされており、元の試料100mgに対して酸処理の減量率15％まで減量できないときは定量下限値が0.1％を超える。
２．６　重量法とポイントカウント法
JIS法の第４部はISOの定量法（ISO22262-2）である。基本的な方法は(a)灰化、酸処理によって減量すること、(b)水中分散によってアスベストとそれ以外の成分に分離すること、(c)アスベストの重量を測ること、(d)ポイントカウント法によってアスベストの比率を求めること、(e)アスベストの含有率を決定すること、である。この工程によって試料は(1)灰化と酸処理で除去される成分、(2)水の表面に浮遊する成分、(3)水中に懸濁する成分、(4)水中で沈降する成分の４つに分けられる。(1)と(2)はアスベストではない。(3)と(4)のいずれか、または両方にアスベストが含まれる可能性があり、(3)はポイントカウント法で分析し、(4)は実体顕微鏡でアスベスト繊維を取り出して重量を測る。(3)と(4)へのアスベストとアスベスト以外の成分の残し方がこの分析方法のポイントである。通常の分析室の装備である電気炉、電子天秤、吸引ろ過器、ガラス器があれば分析できる。
建材の種類によって分析の工程はさまざまなバリエーションがあり、機械的に分析できるものではない。アスベスト繊維とアスベスト以外の成分の大きさと重さを考慮して、どこにアスベストがあるのかを意識しながら分析しやすい試料をつくることが重要である。いくつかのパターンを挙げる。
・アスベスト以外の成分が(a)の灰化と酸処理で除去された場合はろ過した成分を顕微鏡で観察してアスベストのみであることが確認できれば、その重量を測定すれば含有率が得られる。
・含有しているアスベストが大きな繊維束であれば、アスベストを水中に沈降させ、ろ過した試料からアスベストをピンセットで取り出し重量を測る。大きな束から順に取り出し、最終的に細かい繊維が残ったとしても重量パーセントには大きな影響はない。ろ過した浮遊している成分中のアスベストは偏光顕微鏡観察でアスベストが十分に少ないことが確認された場合は無視できるが、アスベストが多い場合はポイントカウント法でアスベストの割合を求める必要がある。
・定量が必要な試料は含有しているアスベストが微細であることが多い。この場合は、アスベスト以外の成分を沈降させ、ろ過した浮遊成分をポイントカウント法で分析する。アスベスト以外の成分はできるだけ沈降させたいのだが、アスベストが沈降してしまうと結果に影響を与える可能性がある。大きくて重い砂粒のような成分を沈降させて取り除くことは容易だが、それ以外の成分はアスベストと混ざってしまうことが多い。
・本来分析の必要のない含有率が５％を超えるような試料の分析を依頼された場合は、灰化と酸処理後にすべてをろ過し、実体顕微鏡でアスベスト繊維をピンセットで取り出して秤量することで含有率を決定することもできる。
３．分析法の比較
表3．アスベスト定性分析法の比較
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� 分散染色用レンズは海外では倍率が10倍の偏光顕微鏡用レンズが使われている。日本では倍率が10倍に加えて40倍の分散染色用レンズを作るため位相差顕微鏡用のレンズが開発された。「位相差分散顕微鏡」という特別の顕微鏡があるわけではない。40倍レンズの開発に携わった鉱物学者は『分解能がもう一つで、作ってはみたもののあまり利用価値はない』と述べている。
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