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 粒子状物質を吸入することによって発症する,じん肺，がん，中毒症などは労働衛生の分野において，また社会的に

も大きな問題である．これらの疾病は古くから知られているが，科学技術の進歩にともない発生した新たな素材，たとえ

ばナノマテリアルや，半導体で利用される高純度の結晶質シリカ粒子などに対しては，従来の作業環境測定による気中

粒子状物質の測定法で作業環境やばく露状況を十分に把握できるのか問題視されている．また，毒性研究の進展にと

もない，たとえば溶接作業で発生するヒューム等も近年より厳しい規制による管理が必要とされるようになった．このよう

に，新規物質や従来の物質でも新たな知見に基づいて健康影響が懸念される物質については，リスク評価の観点から，

より精密な測定法が求められる．そこで本研究では，電子顕微鏡を利用した個別粒子分析に基づく気中粒子状物質の

測定法について検討を実施した．電子顕微鏡による分析は，直接的に個々の粒子のサイズと形状を把握でき，さらには

含有する元素及び粒子内での元素の偏在を観察可能という利点がある．これらは，作業環境中での粒子状物質の動態

を把握する上で重要な情報であるとともに，体内に入った際の粒子の挙動についても必要な知見となる．このようにメリ

ットの多い分析法であるが，定量的な評価を行う場合にはまだ課題が残されている．そこで，本研究を通じて個別粒子

分析法の基礎的な検証から現場調査での活用まで包括的な検討を行った． 

 

――――――――――――――――――――――――― 
1 研究の背景 

――――――――――――――――――――――――― 

科学技術の進歩にともない100 nm以下のサイズまた
は構造を有する材料（ナノマテリアル）が製造・使用さ

れるようになり，それらのばく露による健康影響が懸念

されている1）．また毒性研究の進展にともない，溶接作

業で発生するヒューム等による発がん性2）及び神経毒性

なども議論されており，国内においては令和3年4月1日
からより厳しい規制によって管理がなされるようになっ

た3）．さらに，ずい道建設作業場においても，労働者の

じん肺発症者をなくすべく，より厳しい管理がなされる

ようになった4）．ここに一例を挙げたように，粒子状物

質を吸入することにより発症する職業性疾病は，労働衛

生の分野において，また社会的にも大きな問題である． 
労働環境の気中粒子状物質（以下，気中粒子とする）

の計測は，ばく露アセスメントや職業病の原因の探索の

ために行われる．後者においては気中粒子の粒径や形態，

構成元素等に関する情報が必要とされる一方，前者では

デジタル粉じん計やフィルター捕集による質量濃度測定

といった簡便な方法が用いられ，粒径分布や形態につい

ての基礎的なデータが欠けてしまう．これらの情報を得

る最も有効な測定方法の一つは電子顕微鏡観察である．

ただし，観察像の代表性の担保，定量性，測定者による

測定結果のバラツキが問題となるため，その解決及び

労働環境での電子顕微鏡を用いた測定法の提案が望ま

れる． 
 現在の法令に基づく作業環境測定では，単一の粒径で

分級した気中粒子（たとえばレスピラブル粒子）の質量

濃度のみを測定することになっている．しかし，リスク

評価の観点では気中粒子の空気動力学的振る舞いや粒子

の性状についてより詳しい情報を得る必要がある．また，
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作の実行，又は複数の機器で同じ操作を実行することで，

正常な操作と異なる操作を行う」に関係するシナリオに

対するリスク低減措置の例としては，共有装置の使用を

回避又は最小限に抑える設計，実行中の操作の明確な表

示等が挙げられる． 
以上の検討により同定されたシナリオと見積もられた

リスク及びリスク低減措置の例を表 4にまとめた． 
 

4．おわりに 
 

安衛研手法に沿って，医薬を含むファインケミカルプ

ラントで多く採用されているバッチ／セミバッチプロセ

スを対象として，暴走反応及び混合危険を考慮した RA
等を実施する際に参考になる情報を整備し，技術資料と

して公表している．その整備した参考情報を利用して，

過去の災害事例等を参考にして設定したバッチ／セミバ

ッチプロセスの RA等に適用し，暴走反応や混合危険を
考慮した RA及びリスク低減措置の検討ができることを
確認した．異常反応を考慮した RA等の既存の事例は少
なく，今後も継続して RA等実施の事例を積み重ね，安
衛研手法の理解と活用を促進していく必要がある． 
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表 4 同定されたシナリオと見積もられたリスク及びリスク低減措置の例 

シナリオ リスクレベル リスク低減措置の例 

操作を間違え，ドデシルベンゼンスルホン酸の投入に使用したポンプを

過酸化水素水の投入に使用することで，ポンプ内で物質が接触し，反応

することでポンプが爆発する 

Ⅱ 

・共有装置の使用を回避または最小限に抑える

設計とする 

・適切に洗浄する 

ポンプ内に錆が蓄積しており，過酸化水素水をポンプで移送した際に，

過酸化水素と錆が接触することで過酸化水素が爆発的に分解し，ポンプ

が爆発する 

Ⅱ 

・共有装置の使用を回避または最小限に抑える

設計とする 

・適切に洗浄する 

本来異なるポンプによりそれぞれの原料を投入する操作となっている

が，同じポンプにより原料を投入することで，ポンプ内で物質が接触

し，反応することでポンプが爆発する 

Ⅱ 

・共有装置の使用を回避または最小限に抑える

設計とする 

・実行中の操作を明確に表示する 
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体内に入った粒子の沈着や移動等の動態を評価する際に

は，粒径だけでなく粒子の形状や構成元素など包括的な

情報が必要になってくる．このようなことから，走査電

子顕微鏡（SEM）による個別粒子分析法について，ラボ
で実施する基礎研究，及びそれらの知見を活かし実際の

作業現場で実施する個別粒子分析の情報は，今後のリス

ク評価において一助になると考える． 
――――――――――――――――――――――――― 

2 研究の概要 
――――――――――――――――――――――――― 

 本プロジェクト研究では，走査電子顕微鏡（SEM）を
用いた個別粒子分析法の検討を通じて，（i）SEM によ

る分析結果の代表性を担保するための分析手法を確立す

ること，及び（ii）エアロゾル測定装置を用いて作業現場
の測定を行う場合に問題となる，ばく露の過大/過小評価
に影響を及ぼす粒子の形態等の要因を検証することを目

的として実施した．（i）については，アスベスト分析に
関する手引書やエアロゾル分野の論文等で提案されてい

る方法を参考にし，粒子等試料の捕集法，観察法，デー

タ処理法に関して最適な条件を検討した．（ii）について
は，SEMとエアロゾル測定装置（後述するリアルタイム
測定装置）による分析結果を突き合わせ，測定値のずれ

について検証した．また，個別粒子分析法による測定の

結果がばく露測定や評価に有用であるか検証するために，

複数箇所の現場調査等を通じて実データを取得した．以

下，各項目の概要を述べる． 
 
1) 室内実験 
1－i）SEMによる個別粒子分析法に関する基礎検討 
 SEMによる粒子観察は，粒子捕集，前処理，観察，デ
ータ処理（画像解析）の順で実施される．以下に，それ

ぞれについて検討を行った内容を記す．ここでは SEM
に搭載されているエネルギー分散型 X線分析装置（EDS）
による元素分析法に関する内容も含む．また，高分解能

モデルの SEM と卓上型 SEM による粒子観察像を比較
した内容についても言及する． 
 
① 粒子捕集法 
 個別粒子分析法についての基礎検討を行うにあたり，

ラボにおいて基準となる気中粒子の発生方法を確立する

必要がある．本研究では，アトマイザー法，ボルテック

スシェーカー法，スターラー法，蒸発凝縮法，エレクト

ロスプレー法により，実験にあわせて，単分散の標準粒

子から多分散のナノ粒子凝集体まで発生する方法を確立

し，後述の実験に用いた5,6）． 
 気中粒子を捕集しSEMで観察する場合，表面が平滑で
均一の孔が空いているポリカーボネートメンブレンフィ

ルター（以下，PCフィルター）を用いることが多い．PC
フィルターは様々な孔径のものが市販されており，その

中から任意の孔径のものを選択できるが次の点に留意し

なければならない．気中粒子を捕集する際に孔が小さす

ぎると大きな圧力損失を生じてポンプで空気を吸引でき

なくなる．逆に孔が大きすぎると観察したい微小な粒子

が通り抜けてしまう．ただし，孔径が分析対象の粒子よ

り大きい場合であっても，粒子とフィルターの相互作用

（慣性・さえぎり・拡散の効果）により，その一部は一

定の確率でフィルター表面に捕集される．SEM観察で気
中粒子の濃度を定量的に評価しようとする場合，フィル

ター表面における粒子の捕集効率（表面捕集効率）を確

認する必要がある．本研究では，実際の現場での使用が

見込まれる小型のポンプを考慮し，孔径が約400nm以上
のPCフィルターを選定し評価した．また，評価対象の粒
子はナノマテリアルやヒューム等を想定してナノ～サブ

ミクロンサイズの粒子を対象として実験システムを構築

した．実験ではまず理想的な条件下（PCフィルターのみ
を実験システムに組み込む）において表面捕集効率を確

認した．その次に，より現場での使用方法に即した評価

を行うため，現場で利用されるサンプラーと同様にPCフ
ィルターの下にセルロース繊維製サポートパッドを敷い

た状態で，表面捕集効率を計測した．サポートパット使

用の有無で表面捕集効率にほとんど差は見られず，この

方法を現場で活用できる可能性が示唆された．この詳細

は，「SEM観察に用いる気中粒子捕集用ポリカーボネー
トメンブレンフィルターの表面捕集効率の評価」として

独立した報告書として本SRRに掲載したのでそちらを
参照されたい． 
以上の実験から，ナノからサブミクロンサイズ領域の

気中粒子が測定対象となる現場（例えば，ナノマテリア

ル取り扱い作業や溶接作業など）において，たとえ測定

対象の粒子がフィルター孔径より小さい場合であっても，

SEM-EDSによる気中粒子観察の結果から定量的な評価
に繋げられる可能性が示された． 
② 前処理 
 PCフィルターは非導電物質であるため，捕集した粒
子の形態や元素をSEM-EDSで分析する際は，前処理と
して導電化処理を施す必要がある．本研究では導電化処

理としてイオンスパッター法（プラチナ，タングステン），

真空蒸着法（カーボン），プラズマ化学気相成長法（オ

スミウム）を網羅的に検討し，各方法のメリット・デメ

リットを明確にするとともに，観察対象の粒径や化学成

分を考慮した上でどの処理法が適しているか確認した

6,7）．近年では分解能が飛躍的に向上した高分解能モデル

のSEMが用いられるようになっており，ナノサイズの粒
子も観察できるようになっている．このような高分解能

モデルによる高倍率観察では前述したコーティングの種

類によってはナノ粒子の粒径や粒子表面のナノ構造の解

釈を誤る可能性が示された．この点については，ナノマ

テリアル取り扱い時の安全性評価に関する国際プロジェ

クト（NanoHarmony project, EU Horizon 2020）のば
く露評価に関するワークショップ（ Workshop on Gap 
Analysis and Data Requirements to support TG and 
GD Development, 2020年11月9日開催）においても本研
究で得た知見に基づきコメントをした．また，近年は導

電化のコーティング材の選択肢が広がっていることから，
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EDS分析においては分析対象元素を考慮してコーティ
ング材を選択することも重要であると考える． 
③ 観察・データ処理 

PCフィルターに捕集した粒子を対象として個別粒子
自動分析の手法及び条件を検討した．ここでの粒子自動

分析のアルゴリズムは，固定倍率で得た観察像から二値

化手法により粒子のみを検出し，EDSにより各粒子の面
分析を実施する方法である．この方法により，粒子一つ

一つの粒径・形状のパラメータを取得し，それらに対応

する元素組成情報の取得が可能となった．この手法は，

サブミクロン以上の比較的粗大な粒子に対しては有効で

あった．一方，より微小で複雑な形状を持つ粒子にこの

自動分析を試みた結果，たとえば数100 nm以下の溶接ヒ
ュームに対しては精度よく分析できなかった．この理由

として，粒子のサイズ分布がナノからマイクロメートル

と幅が広く，形状もナノ粒子が凝集した複雑なものであ

ったこと，及び，SEM像を取得する際に，PCフィルター
の孔のエッジ部分と粒子のコントラストが同程度となっ

てしまい，現状の二値化手法では十分に区別できなかっ

たことが考えられる．これらの問題を解決するためには，

前者では複数の観察倍率を設定し倍率ごとに各粒径範囲

の粒子を精度良く測定できるか検討し，また後者では粒

子元素分析を併用することで粒子の判別を実施する方法

も考えられる．溶接ヒューム粒子等の微小かつ複雑な形

状の粒子に対する自動分析化には，粒子検出条件のさら

なる検討が必要であるという課題が残された．今後，分

析の労力の軽減や分析者の恣意なく24時間稼働し客観
的データが得られるという自動分析の利点を，微小かつ

複雑な形状の粒子にも活かすためにさらなる条件検討を

実施する予定である． 
④ SEM機種モデルの違いによる粒子観察像の比較 

SEMは機種モデルによって電子銃や検出器など原理
や性能が異なり，粒子の見え方も一様ではない．そのた

め，機種モデルが異なった場合にこれまでの観察手法や

結果のまとめ方を一般化できるか確認する必要がある．

そこで，異なるモデルのSEMで同一試料を比較観察した
8)．一つは高分解能モデルの，ショットキー電界放出型

SEM-EDS（以下，FE-SEMと呼ぶ．当研究所の装置を使
用）であり，もう一方は卓上型SEM-EDS（以下，卓上
SEMと呼ぶ．熊本県立大学の装置を使用）である．比較
では，粒径や形状，元素組成の異なる複数の種類の試料

を用意した．両SEMで分析条件をできるかぎり合わせる
ために，導電性処理，観察倍率，及び加速電圧を同じ条

件にし，サンプルごとに機種間の比較観察を行った．そ

の結果，約1 µm以上の粒子であれば両者の見え方に大き
な違いはみられなかった．ただし，数100 nm以下の粒子
を観察対象とする場合，またはミクロンサイズの粒子で

あってもその表面の構造を観察する場合は，FE-SEMに
よる観察が適していることを確認した．一方で，EDS分
析においては個別粒子の面分析では大きな差は見られな

かったが，マッピングのような多くのシグナル量を必要

とする分析ではFE-SEMの方がより短時間で十分な量の

シグナルを得られるため作業効率の面で優位性が認めら

れた．溶接ヒュームやナノマテリアルをはじめとしたナノ

粒子の観察，また粒子の表面や粒子形態の情報が必要な場

合は，卓上SEMでは凝集体か単独粒子かの区別や，粒子内
部の不純物の検出などの分析が難しい．このような場合，

FE-SEMによる観察が必須である．ただし，数100 nm以
上の比較的単純な形状の粒子の観察では，現在市販されて

いる卓上SEMでも十分な観察像が得られた．近年は卓上
SEMの開発が進み性能が向上し，広く普及し始めている
ことから，今後，作業環境における気中粒子の確認などそ

の利用方法を提案し検討されることが望まれる． 
 
1－ii）個別粒子分析結果及びリアルタイムエアロゾル測
定装置の測定結果に基づく質量濃度推定に関する検討 
気中粒子（アスベスト等の繊維状物質は除く）の作業

環境濃度または作業者のばく露量を評価する際は質量基

準で評価されており，質量情報は極めて重要な情報であ

る．一方で，SEMによる個別粒子分析やリアルタイムで
個数濃度を取得できるエアロゾル測定装置（以下，リア

ルタイム測定装置とする）は，個数基準のデータを取得

するため，個数と質量の関連性あるいは個別粒子分析の

利点を明らかにするのが望ましい． 
また，SEMによる個別粒子分析法は短時間のサンプリ
ングでも分析に十分な試料量を得られるとはいえ，数秒

から数分間隔での時間変動をモニタリングすることを目

的とした分析には適さない．そのため，短時間の変動を

モニタリングするためには，数秒から数分程度の時間分

解能で連続的にデータを取得可能なリアルタイム測定装

置を使用する方法が一つ提案される．しかし，これらの

測定原理や設計が異なる粒子測定法の間では結果にずれ

が生じる可能性がある． 
そこで本研究では，原理が異なる装置間のずれを検証

するために，複数種のリアルタイム測定装置及び SEM
個別粒子分析法の測定結果を比較検討した．また，粒子

の形状が複雑なナノ粒子凝集体に対して，個数濃度から

質量濃度を見積もるために，凝集体の空隙を考慮した粒

子一粒の密度（粒子密度）を推定する方法を検討した． 
ここではその実験の一例を紹介する．実験ではナノマ

テリアル粉末（二酸化チタン粒子）を使用し，多分散の

ナノ粒子凝集体の形で気中に発生させた．この気中粒子

を空気動力学エアロゾル分級装置（AAC）により空気動
力学的に分級し，サブミクロンサイズの単分散粒子を生

成し，リアルタイム測定装置の一つである光散乱式粒子

サイザー（OPS）で粒径分布を測定した．あわせて，SEM
においても粒子観察像に基づいて粒径分布を測定した．

その結果，粒径が小さいほどリアルタイム測定装置によ

るデータと SEM による結果に差が生じた．また，空気
動力学径と SEM 観察像から，凝集体の空隙を考慮した
粒子一粒の密度（粒子密度）を計算によって求め，二酸

化チタンの真密度の 1/2～1/4であると推定された．これ
らの実験結果の一部は，本 SRRに「走査電子顕微鏡を用
いた個別粒子分析によるナノマテリアル凝集体の粒子
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体内に入った粒子の沈着や移動等の動態を評価する際に

は，粒径だけでなく粒子の形状や構成元素など包括的な

情報が必要になってくる．このようなことから，走査電

子顕微鏡（SEM）による個別粒子分析法について，ラボ
で実施する基礎研究，及びそれらの知見を活かし実際の

作業現場で実施する個別粒子分析の情報は，今後のリス

ク評価において一助になると考える． 
――――――――――――――――――――――――― 

2 研究の概要 
――――――――――――――――――――――――― 

 本プロジェクト研究では，走査電子顕微鏡（SEM）を
用いた個別粒子分析法の検討を通じて，（i）SEM によ

る分析結果の代表性を担保するための分析手法を確立す

ること，及び（ii）エアロゾル測定装置を用いて作業現場
の測定を行う場合に問題となる，ばく露の過大/過小評価
に影響を及ぼす粒子の形態等の要因を検証することを目

的として実施した．（i）については，アスベスト分析に
関する手引書やエアロゾル分野の論文等で提案されてい

る方法を参考にし，粒子等試料の捕集法，観察法，デー

タ処理法に関して最適な条件を検討した．（ii）について
は，SEMとエアロゾル測定装置（後述するリアルタイム
測定装置）による分析結果を突き合わせ，測定値のずれ

について検証した．また，個別粒子分析法による測定の

結果がばく露測定や評価に有用であるか検証するために，

複数箇所の現場調査等を通じて実データを取得した．以

下，各項目の概要を述べる． 
 
1) 室内実験 
1－i）SEMによる個別粒子分析法に関する基礎検討 
 SEMによる粒子観察は，粒子捕集，前処理，観察，デ
ータ処理（画像解析）の順で実施される．以下に，それ

ぞれについて検討を行った内容を記す．ここでは SEM
に搭載されているエネルギー分散型 X線分析装置（EDS）
による元素分析法に関する内容も含む．また，高分解能

モデルの SEM と卓上型 SEM による粒子観察像を比較
した内容についても言及する． 
 
① 粒子捕集法 
 個別粒子分析法についての基礎検討を行うにあたり，

ラボにおいて基準となる気中粒子の発生方法を確立する

必要がある．本研究では，アトマイザー法，ボルテック

スシェーカー法，スターラー法，蒸発凝縮法，エレクト

ロスプレー法により，実験にあわせて，単分散の標準粒

子から多分散のナノ粒子凝集体まで発生する方法を確立

し，後述の実験に用いた5,6）． 
 気中粒子を捕集しSEMで観察する場合，表面が平滑で
均一の孔が空いているポリカーボネートメンブレンフィ

ルター（以下，PCフィルター）を用いることが多い．PC
フィルターは様々な孔径のものが市販されており，その

中から任意の孔径のものを選択できるが次の点に留意し

なければならない．気中粒子を捕集する際に孔が小さす

ぎると大きな圧力損失を生じてポンプで空気を吸引でき

なくなる．逆に孔が大きすぎると観察したい微小な粒子

が通り抜けてしまう．ただし，孔径が分析対象の粒子よ

り大きい場合であっても，粒子とフィルターの相互作用

（慣性・さえぎり・拡散の効果）により，その一部は一

定の確率でフィルター表面に捕集される．SEM観察で気
中粒子の濃度を定量的に評価しようとする場合，フィル

ター表面における粒子の捕集効率（表面捕集効率）を確

認する必要がある．本研究では，実際の現場での使用が

見込まれる小型のポンプを考慮し，孔径が約400nm以上
のPCフィルターを選定し評価した．また，評価対象の粒
子はナノマテリアルやヒューム等を想定してナノ～サブ

ミクロンサイズの粒子を対象として実験システムを構築

した．実験ではまず理想的な条件下（PCフィルターのみ
を実験システムに組み込む）において表面捕集効率を確

認した．その次に，より現場での使用方法に即した評価

を行うため，現場で利用されるサンプラーと同様にPCフ
ィルターの下にセルロース繊維製サポートパッドを敷い

た状態で，表面捕集効率を計測した．サポートパット使

用の有無で表面捕集効率にほとんど差は見られず，この

方法を現場で活用できる可能性が示唆された．この詳細

は，「SEM観察に用いる気中粒子捕集用ポリカーボネー
トメンブレンフィルターの表面捕集効率の評価」として

独立した報告書として本SRRに掲載したのでそちらを
参照されたい． 
以上の実験から，ナノからサブミクロンサイズ領域の

気中粒子が測定対象となる現場（例えば，ナノマテリア

ル取り扱い作業や溶接作業など）において，たとえ測定

対象の粒子がフィルター孔径より小さい場合であっても，

SEM-EDSによる気中粒子観察の結果から定量的な評価
に繋げられる可能性が示された． 
② 前処理 
 PCフィルターは非導電物質であるため，捕集した粒
子の形態や元素をSEM-EDSで分析する際は，前処理と
して導電化処理を施す必要がある．本研究では導電化処

理としてイオンスパッター法（プラチナ，タングステン），

真空蒸着法（カーボン），プラズマ化学気相成長法（オ

スミウム）を網羅的に検討し，各方法のメリット・デメ

リットを明確にするとともに，観察対象の粒径や化学成

分を考慮した上でどの処理法が適しているか確認した

6,7）．近年では分解能が飛躍的に向上した高分解能モデル

のSEMが用いられるようになっており，ナノサイズの粒
子も観察できるようになっている．このような高分解能

モデルによる高倍率観察では前述したコーティングの種

類によってはナノ粒子の粒径や粒子表面のナノ構造の解

釈を誤る可能性が示された．この点については，ナノマ

テリアル取り扱い時の安全性評価に関する国際プロジェ

クト（NanoHarmony project, EU Horizon 2020）のば
く露評価に関するワークショップ（ Workshop on Gap 
Analysis and Data Requirements to support TG and 
GD Development, 2020年11月9日開催）においても本研
究で得た知見に基づきコメントをした．また，近年は導

電化のコーティング材の選択肢が広がっていることから，
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EDS分析においては分析対象元素を考慮してコーティ
ング材を選択することも重要であると考える． 
③ 観察・データ処理 
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あった．一方，より微小で複雑な形状を持つ粒子にこの

自動分析を試みた結果，たとえば数100 nm以下の溶接ヒ
ュームに対しては精度よく分析できなかった．この理由

として，粒子のサイズ分布がナノからマイクロメートル

と幅が広く，形状もナノ粒子が凝集した複雑なものであ

ったこと，及び，SEM像を取得する際に，PCフィルター
の孔のエッジ部分と粒子のコントラストが同程度となっ

てしまい，現状の二値化手法では十分に区別できなかっ

たことが考えられる．これらの問題を解決するためには，

前者では複数の観察倍率を設定し倍率ごとに各粒径範囲

の粒子を精度良く測定できるか検討し，また後者では粒

子元素分析を併用することで粒子の判別を実施する方法

も考えられる．溶接ヒューム粒子等の微小かつ複雑な形

状の粒子に対する自動分析化には，粒子検出条件のさら

なる検討が必要であるという課題が残された．今後，分

析の労力の軽減や分析者の恣意なく24時間稼働し客観
的データが得られるという自動分析の利点を，微小かつ

複雑な形状の粒子にも活かすためにさらなる条件検討を

実施する予定である． 
④ SEM機種モデルの違いによる粒子観察像の比較 

SEMは機種モデルによって電子銃や検出器など原理
や性能が異なり，粒子の見え方も一様ではない．そのた

め，機種モデルが異なった場合にこれまでの観察手法や

結果のまとめ方を一般化できるか確認する必要がある．

そこで，異なるモデルのSEMで同一試料を比較観察した
8)．一つは高分解能モデルの，ショットキー電界放出型

SEM-EDS（以下，FE-SEMと呼ぶ．当研究所の装置を使
用）であり，もう一方は卓上型SEM-EDS（以下，卓上
SEMと呼ぶ．熊本県立大学の装置を使用）である．比較
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を用意した．両SEMで分析条件をできるかぎり合わせる
ために，導電性処理，観察倍率，及び加速電圧を同じ条

件にし，サンプルごとに機種間の比較観察を行った．そ

の結果，約1 µm以上の粒子であれば両者の見え方に大き
な違いはみられなかった．ただし，数100 nm以下の粒子
を観察対象とする場合，またはミクロンサイズの粒子で

あってもその表面の構造を観察する場合は，FE-SEMに
よる観察が適していることを確認した．一方で，EDS分
析においては個別粒子の面分析では大きな差は見られな

かったが，マッピングのような多くのシグナル量を必要

とする分析ではFE-SEMの方がより短時間で十分な量の

シグナルを得られるため作業効率の面で優位性が認めら

れた．溶接ヒュームやナノマテリアルをはじめとしたナノ

粒子の観察，また粒子の表面や粒子形態の情報が必要な場

合は，卓上SEMでは凝集体か単独粒子かの区別や，粒子内
部の不純物の検出などの分析が難しい．このような場合，

FE-SEMによる観察が必須である．ただし，数100 nm以
上の比較的単純な形状の粒子の観察では，現在市販されて

いる卓上SEMでも十分な観察像が得られた．近年は卓上
SEMの開発が進み性能が向上し，広く普及し始めている
ことから，今後，作業環境における気中粒子の確認などそ

の利用方法を提案し検討されることが望まれる． 
 
1－ii）個別粒子分析結果及びリアルタイムエアロゾル測
定装置の測定結果に基づく質量濃度推定に関する検討 
気中粒子（アスベスト等の繊維状物質は除く）の作業

環境濃度または作業者のばく露量を評価する際は質量基

準で評価されており，質量情報は極めて重要な情報であ

る．一方で，SEMによる個別粒子分析やリアルタイムで
個数濃度を取得できるエアロゾル測定装置（以下，リア

ルタイム測定装置とする）は，個数基準のデータを取得

するため，個数と質量の関連性あるいは個別粒子分析の

利点を明らかにするのが望ましい． 
また，SEMによる個別粒子分析法は短時間のサンプリ

ングでも分析に十分な試料量を得られるとはいえ，数秒

から数分間隔での時間変動をモニタリングすることを目

的とした分析には適さない．そのため，短時間の変動を

モニタリングするためには，数秒から数分程度の時間分

解能で連続的にデータを取得可能なリアルタイム測定装

置を使用する方法が一つ提案される．しかし，これらの

測定原理や設計が異なる粒子測定法の間では結果にずれ

が生じる可能性がある． 
そこで本研究では，原理が異なる装置間のずれを検証

するために，複数種のリアルタイム測定装置及び SEM
個別粒子分析法の測定結果を比較検討した．また，粒子

の形状が複雑なナノ粒子凝集体に対して，個数濃度から

質量濃度を見積もるために，凝集体の空隙を考慮した粒

子一粒の密度（粒子密度）を推定する方法を検討した． 
ここではその実験の一例を紹介する．実験ではナノマ

テリアル粉末（二酸化チタン粒子）を使用し，多分散の

ナノ粒子凝集体の形で気中に発生させた．この気中粒子

を空気動力学エアロゾル分級装置（AAC）により空気動
力学的に分級し，サブミクロンサイズの単分散粒子を生

成し，リアルタイム測定装置の一つである光散乱式粒子

サイザー（OPS）で粒径分布を測定した．あわせて，SEM
においても粒子観察像に基づいて粒径分布を測定した．

その結果，粒径が小さいほどリアルタイム測定装置によ

るデータと SEM による結果に差が生じた．また，空気
動力学径と SEM 観察像から，凝集体の空隙を考慮した
粒子一粒の密度（粒子密度）を計算によって求め，二酸

化チタンの真密度の 1/2～1/4であると推定された．これ
らの実験結果の一部は，本 SRRに「走査電子顕微鏡を用
いた個別粒子分析によるナノマテリアル凝集体の粒子
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密度推定及び形状のキャラクタリゼーション」というタ

イトルで報告する． 
 

2) 実試料または現場調査への個別粒子分析法の応用 
現場調査又は模擬発生によって，溶接ヒューム等粒子，

ずい道建設に伴い発生する粒子，ナノマテリアル（カー

ボンナノチューブ及びブラックカーボン），高純度結晶

質シリカ粉末粒子を対象に，個別粒子分析の結果を得た

ので，その概要を以下に記す． 
 

a) 溶接ヒューム等（模擬発生及び現場調査）： 
・模擬作業 
溶接作業に伴って発生するヒューム等粒子は，溶接条

件によって様々な化学組成と形態をとる．これらが溶接

ヒュームばく露に関連する疾病に影響を及ぼすと考えら

れる．そのため，研究所内で，CO2 アーク溶接の模擬作

業を実施し溶接ヒューム及び溶接スラグの特徴に焦点を

当てた個別粒子分析法を実施した．特に，フラックス剤

入りの溶加材から発生させた溶接ヒュームの表面近傍の

元素分布と粒子径との関係に着目してSEM-EDS分析を
行った．その結果，ヒュ―ム及びスラグ粒子の表面にお

いて，フラックス剤が起源のBiが特徴的な分布パターン
（凝集した状態で点在する）を示した．溶接スラグのMn
含有量は溶接ヒュームのMn含有量に依存していた．ス
ラグは層構造を形成しており，下層は，Ti，Al及びCで構
成され，その上をMnが覆い，最上層をNa酸化物が覆っ
ていることが確認された．溶接ヒューム及びスラグの表

面分析と粒子径の計測から導かれたこれらの結果は，溶

接ヒュームばく露の新たな評価モデルを構築する際に有

用な知見と考える．以上の研究結果は，国際誌9)及び本

SRR「ステンレス鋼フラックス入りアーク溶接工程から
発生する粒子状物質中の金属元素のSEM-EDSによる分
析方法の検討」にて詳述する． 
・現場調査 
実際の作業現場3か所において溶接作業中に発生した

溶接ヒューム等の気中粒子をフィルター捕集し，それら

をSEM-EDS及び蛍光X線分析装置（XRF）で分析した．
XRFによる分析では，フィルターに捕集した全粒子を一
括して分析し，その結果溶接ヒュームはFeが主要な元素
であり，次にMnの割合が高かった．SEM-EDSによる個
別粒子分析では，Kato他（2022）9)による溶接模擬作業

での結果と同じように，現場試料でもナノサイズ粒子の

凝集体（ナノ粒子凝集体），ミクロンサイズの球状粒子

（球状ミクロン粒子），ミクロンサイズの不定形粒子が

観察された．このうち，ナノ粒子凝集体のSEM-EDS分析
結果は，XRF分析結果と同様の元素組成を示した．一方
で，球状ミクロン粒子からはTiやAl等の元素が高い割合
で検出された．形状により元素組成が異なる事実は，呼

吸器沈着部位や保護具選定にも影響すると考えられ，ば

く露評価を実施する際にはこのような個別粒子分析のデ

ータが重要であることが示唆される． 
ただし，溶接の種類や溶接ワイヤーやフラックス等の

材料が異なると，気中粒子の成分や粒径・形態等も異な

ることが考えられるため，さらなる知見の蓄積が必要で

ある． 
 
b) ずい道建設に伴って発生する粒子（現場調査）： 
 ずい道建設現場の掘削作業に伴って発生する粉じんの

測定は，デジタル粉じん計またはフィルター秤量による

質量濃度測定が主である．本研究では，OPSとSEMによ
る個別粒子分析を採用し，ずい道掘削作業中の粉じんの

キャラクタリゼーションを試みた．作業中の気中粉じん

濃度は数mg/m3に達することもあり，かなり高濃度の環

境であった．そのような環境においてOPSによって粒径
別の濃度変動を測定した．また，コンクリート吹付作業

の高濃度時にSEM観察用の試料を採集するため1分間の
サンプリングを実施した．その個別粒子分析により，各

粒子を元素組成によりタイプ分けした．その結果，粗大

粒子ではコンクリート由来の割合が高いが，サブミクロ

ンサイズでは重機の排ガス由来粒子の割合も無視できな

いことが確認された．今回，個別粒子分析法を現場に適

用し，短時間サンプリングで，粒径ごとの粒子タイプと

それぞれの存在率を把握できることを確認した．上記の

結果の一部は建災防の検討会で活用され，また今後デー

タを解析して論文としてまとめる予定である． 
 
c) ナノマテリアル（模擬発生）： 
カーボンナノチューブ(CNT)は少量でも樹脂の特性を向
上させることが可能なため，産業への応用が期待される

材料であり，使用量が増加している．CNTの気中濃度測
定を行う際には，その飛散特性を考慮してサンプラーを

選定する必要があるため，本研究では室内でCNTを模擬
的に発生させ，CNTエアロゾルを衝突型の多段インパク
ターで捕集し，炭素分析により炭素成分の情報と粒径の

質量分布，SEMにより形態の情報を得た．CNTは凝集粒
子として飛散することが多いが，CNTの種類によっては
単独の短い繊維が繊維状粒子として飛散するものがある

ことが確認された．凝集粒子を多段インパクターで捕集

する際の留意点やCNTの定量法の妥当性については，小
野他10)及び本SRR「ナノマテリアルの飛散状態とばく露
評価－カーボンナノチューブとカーボンブラックにつ

いて－」にて詳述した． 
 
d) 高純度結晶質シリカ粒子（模擬発生）： 
結晶質シリカ粒子にばく露する可能性のある作業現場

で濃度を測定する場合，気中粒子をろ過捕集したフィル

ターを，ミクロ天秤により秤量し，粉末X線回折法（XRD）
で結晶質シリカを定量する方法がとられる．しかし，個

人サンプラーのように吸引流量の小さい捕集装置を使用

する場合，気中濃度が数10 µg/m3という低濃度環境にお

いては，数時間以上あるいは終日のサンプリングが必要

となる．粉じん計を用いれば高い時間分解能で濃度の変

動を確認できるが，例えば大気環境中のバックグラウン

ド粒子濃度が測定対象のシリカ粒子濃度よりも高濃度の
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密度推定及び形状のキャラクタリゼーション」というタ

イトルで報告する． 
 

2) 実試料または現場調査への個別粒子分析法の応用 
現場調査又は模擬発生によって，溶接ヒューム等粒子，

ずい道建設に伴い発生する粒子，ナノマテリアル（カー

ボンナノチューブ及びブラックカーボン），高純度結晶

質シリカ粉末粒子を対象に，個別粒子分析の結果を得た

ので，その概要を以下に記す． 
 

a) 溶接ヒューム等（模擬発生及び現場調査）： 
・模擬作業 
溶接作業に伴って発生するヒューム等粒子は，溶接条

件によって様々な化学組成と形態をとる．これらが溶接

ヒュームばく露に関連する疾病に影響を及ぼすと考えら

れる．そのため，研究所内で，CO2 アーク溶接の模擬作

業を実施し溶接ヒューム及び溶接スラグの特徴に焦点を

当てた個別粒子分析法を実施した．特に，フラックス剤

入りの溶加材から発生させた溶接ヒュームの表面近傍の

元素分布と粒子径との関係に着目してSEM-EDS分析を
行った．その結果，ヒュ―ム及びスラグ粒子の表面にお

いて，フラックス剤が起源のBiが特徴的な分布パターン
（凝集した状態で点在する）を示した．溶接スラグのMn
含有量は溶接ヒュームのMn含有量に依存していた．ス
ラグは層構造を形成しており，下層は，Ti，Al及びCで構
成され，その上をMnが覆い，最上層をNa酸化物が覆っ
ていることが確認された．溶接ヒューム及びスラグの表

面分析と粒子径の計測から導かれたこれらの結果は，溶

接ヒュームばく露の新たな評価モデルを構築する際に有

用な知見と考える．以上の研究結果は，国際誌9)及び本

SRR「ステンレス鋼フラックス入りアーク溶接工程から
発生する粒子状物質中の金属元素のSEM-EDSによる分
析方法の検討」にて詳述する． 
・現場調査 
実際の作業現場3か所において溶接作業中に発生した

溶接ヒューム等の気中粒子をフィルター捕集し，それら

をSEM-EDS及び蛍光X線分析装置（XRF）で分析した．
XRFによる分析では，フィルターに捕集した全粒子を一
括して分析し，その結果溶接ヒュームはFeが主要な元素
であり，次にMnの割合が高かった．SEM-EDSによる個
別粒子分析では，Kato他（2022）9)による溶接模擬作業

での結果と同じように，現場試料でもナノサイズ粒子の

凝集体（ナノ粒子凝集体），ミクロンサイズの球状粒子

（球状ミクロン粒子），ミクロンサイズの不定形粒子が

観察された．このうち，ナノ粒子凝集体のSEM-EDS分析
結果は，XRF分析結果と同様の元素組成を示した．一方
で，球状ミクロン粒子からはTiやAl等の元素が高い割合
で検出された．形状により元素組成が異なる事実は，呼

吸器沈着部位や保護具選定にも影響すると考えられ，ば

く露評価を実施する際にはこのような個別粒子分析のデ

ータが重要であることが示唆される． 
ただし，溶接の種類や溶接ワイヤーやフラックス等の

材料が異なると，気中粒子の成分や粒径・形態等も異な

ることが考えられるため，さらなる知見の蓄積が必要で

ある． 
 
b) ずい道建設に伴って発生する粒子（現場調査）： 
 ずい道建設現場の掘削作業に伴って発生する粉じんの

測定は，デジタル粉じん計またはフィルター秤量による

質量濃度測定が主である．本研究では，OPSとSEMによ
る個別粒子分析を採用し，ずい道掘削作業中の粉じんの

キャラクタリゼーションを試みた．作業中の気中粉じん

濃度は数mg/m3に達することもあり，かなり高濃度の環

境であった．そのような環境においてOPSによって粒径
別の濃度変動を測定した．また，コンクリート吹付作業

の高濃度時にSEM観察用の試料を採集するため1分間の
サンプリングを実施した．その個別粒子分析により，各

粒子を元素組成によりタイプ分けした．その結果，粗大

粒子ではコンクリート由来の割合が高いが，サブミクロ

ンサイズでは重機の排ガス由来粒子の割合も無視できな

いことが確認された．今回，個別粒子分析法を現場に適

用し，短時間サンプリングで，粒径ごとの粒子タイプと

それぞれの存在率を把握できることを確認した．上記の

結果の一部は建災防の検討会で活用され，また今後デー

タを解析して論文としてまとめる予定である． 
 
c) ナノマテリアル（模擬発生）： 
カーボンナノチューブ(CNT)は少量でも樹脂の特性を向
上させることが可能なため，産業への応用が期待される

材料であり，使用量が増加している．CNTの気中濃度測
定を行う際には，その飛散特性を考慮してサンプラーを

選定する必要があるため，本研究では室内でCNTを模擬
的に発生させ，CNTエアロゾルを衝突型の多段インパク
ターで捕集し，炭素分析により炭素成分の情報と粒径の

質量分布，SEMにより形態の情報を得た．CNTは凝集粒
子として飛散することが多いが，CNTの種類によっては
単独の短い繊維が繊維状粒子として飛散するものがある

ことが確認された．凝集粒子を多段インパクターで捕集

する際の留意点やCNTの定量法の妥当性については，小
野他10)及び本SRR「ナノマテリアルの飛散状態とばく露
評価－カーボンナノチューブとカーボンブラックにつ

いて－」にて詳述した． 
 
d) 高純度結晶質シリカ粒子（模擬発生）： 
結晶質シリカ粒子にばく露する可能性のある作業現場

で濃度を測定する場合，気中粒子をろ過捕集したフィル

ターを，ミクロ天秤により秤量し，粉末X線回折法（XRD）
で結晶質シリカを定量する方法がとられる．しかし，個

人サンプラーのように吸引流量の小さい捕集装置を使用

する場合，気中濃度が数10 µg/m3という低濃度環境にお

いては，数時間以上あるいは終日のサンプリングが必要

となる．粉じん計を用いれば高い時間分解能で濃度の変

動を確認できるが，例えば大気環境中のバックグラウン

ド粒子濃度が測定対象のシリカ粒子濃度よりも高濃度の
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場合は，測定値がバックグラウンドに由来するのか分か

らず，測定値が利用できない可能性がある．したがって，

これに代わる手法として，粒径別に個々のエアロゾル粒

子をカウントするエアロゾル測定装置（たとえばOPS）
と個々の粒子の元素組成を同定できるSEM-EDSを併用
した分析法が提案される． 
一方で，高純度の結晶質シリカ粉末を用いて分析法の

検討をしたところ，バルク試料をXRF等で分析を行うと
シリカ以外の不純物もわずかに存在することが確認され

た．この不純物が，シリカ粒子とは別の粒子単体として

存在しているのか，あるいはシリカ粒子に包含した状態

で存在しているのか，個別粒子分析によりその混合状態

を把握できた．さらに画像解析により粒径ごとに個数濃

度と前述の混合状態の関係を明らかにできた．本法は，

高純度シリカ取り扱い現場等における測定方法として有

効な手法だと考える． 
 
――――――――――――――――――――――――― 

3 今後の課題・展開 
――――――――――――――――――――――――― 

ナノマテリアルの毒性の懸念は現在においても払拭さ

れておらず国際的にもまだ活発に議論されており，現状

においてそのばく露評価法やナノマテリアル粒子のキャ

ラクタリゼーションの研究や規格化が望まれている． 
一方で産業の副産物としてのナノ粒子，たとえば溶接

ヒュームは，国際がん研究機関においてグループ 1に分
類され，国内においても令和 3年 4月 1日に特定化学物
質に指定された．このようにナノ粒子の毒性影響を把握

するためには従来の環境測定法に加え，ここでその一端

を紹介したように，SEMによる個別粒子分析法を駆使し
たばく露評価法が今後ますます重要になってくると考え

る．また，溶接ヒューム粒子や高純度シリカ粒子をはじ

めとして数多くの粒子状物質は，有害性が指摘されてい

るものの，その発生機序等がいまだ明らかにされていな

い．そのため有害性評価においても個別粒子分析による

粒子キャラクタリゼーションの情報蓄積は必要であると

考える． 
以上の成果は，引き続き論文としてまとめ公表に努め

るとともに，個別粒子分析法については広く現場で利用

可能とするため，手順書等を作成し公表する予定である． 
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ーボネートフィルタによる粉じん捕集法の検討．日本顕微鏡学会第 74回学術講演会，発表
要旨集，p.199． 

令和 1年度（2019年） 

1 原著論文 
小野真理子，山田丸（2019）炭素系ナノマテリアルの飛散状態の確認－カーボンナノチュー
ブについて－．労働安全衛生研究，Vol.12.No.2, pp.95-100. 

2 国際学術集会 

Mitsutoshi Takaya (2019) Risk Assessment of Exposure to Nanomaterial Dusts in 
Workplace, Environment Measurement and Personal Exposure Measurement. Keynote 6 
“Assessment of Nano Particles & PM 2.5 Exposure”, Asian Network of Occupational 
Hygiene Conference （ANOH）2019, Bangkok. 

3 国内学術集会 

加藤伸之，山田丸，小嶋純，鷹屋光俊(2019)SEM-EDSを利用した有害金属を含有する溶接
ヒュームの個別測定に関する研究，日本顕微鏡学会第 75回学術講演会，発表要旨集，Vol. 
54 (Suppl1), p.193. 

4 国内学術集会 
山田丸，篠原也寸志，小野真理子，鷹屋光俊(2019)SEMによる気中粒子観察のための前処理
及び分析条件に関する検討, 第 59回日本労働衛生工学会抄録集 

5 国内学術集会 
小野真理子，山田丸，東久保一朗(2019)炭素系ナノマテリアルの粒径分布と凝集状態の観察, 
第 59回日本労働衛生工学会抄録集 

令和 2年度（2020年） 

1 国際学術集会 

Maromu Yamada, Mitsutoshi Takaya, Mariko Ono-Ogasawara (2020) Characterization of 
particle shape and density of TiO2 nanomaterial agglomerates through individual 
particle observation with SEM. 9th Nano Conference-International Symposium on 
Nanotechnology, Occupational and Environmental Health, Online. 

2 その他 

NanoHarmony project (EU Horizon 2020)  ‘Workshop on Gap Analysis and Data 
Requirements to Support Test Guideline and Guidance Document Development’ に山田
丸がエキスパートとして参加し，ナノマテリアル粉じんの電子顕微鏡観察法に関して本研究

で得た知見を基にコメントした． 
令和 3年度（2021年） 

1 原著論文 

Nobuyuki Kato, Maromu Yamada, Jun Ojima, Mitsutoshi Takaya (2022) Analytical 
method using SEM-EDS for metal elements present in particulate matter generated from 
stainless steel flux-cored arc welding process, Journal of Hazardous Materials, Vol.424, 
Part B, 127412. 
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