
The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

120 EUNSEKI 　KAGAKU VoL 　24　（1975）

The 　content 　was 　shaken 　vigorousl ）
r　l　the 　metal 　went 血 to

mercury 　forming　 cadmium −amalgam
，
　 while 　the 　 cad ．

rnium 　 oXide 　 diSsolved　 itSe1f洫 止 e　aqueous 　solution 　to

f（〕ml 　 cadmium 　tetrammine 　 complex 　cations ・ After
removal 　 of 　mercury 伽 m 　the 　fi」nnel

，
　the 　solution 　was

sub 面 tted　 to　 the 　dete  ination 。f　cadmium 　 dissolved
in　it　by　means 　of　the　atomic 　absorption 　spectrophoto −

metry 　or 　the 　EDTA 　titration．　By　the　above 　procedure
aminute 　amount 　 of 　cadmium 　 oxide 　could 　be　deter−

m 三ned 　 precisely　 with 　 high　reproducibiity ．　The　 cri −

tical　experiments 　were 　also　done 　to　clarify 　the　behaviors
of 　cadmium 　 meta 且 and 　 cadmium 　 oxide 洫 this　 separa ．

tion　process　fbr　the 　purpose　 of 　establishing 　a　suitable

procedure．

　　　　　　　　　　　　（Received　Oct ．8
，
1974）
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イオン交換分離 ・反応速度法に よ る タ ン タル ， ニ オブ中の

極微量マ ンガン の定量

深 沢 　力 ， 山 根 　兵
＊

（1974 年 9 月 4 日受 理）

　タ ン タ ル 及 び ニ オ ブ 中 の 極微 量 マ ン ガ ン を 陽 イ オ ソ 交換法 に よ り分離濃縮 し た 後 ， 感度 の よ い 反応速

度法 に よ り定量 す る方法 に っ い て 研究 し た．

　試料を フ ッ 化水素酸 と硝酸 を 用 い て 溶解 し， 水 で 希釈 し た 後 ， 陽イ オ ン 交換 カ ラ ム ｛Amberlite　GG −

120， （100〜200）メ ッ シ ュ ，
10mm φ× 50　mm ）に 通 し ，

マ ン ガ ン を樹脂 に 吸 着 さ せ ， タ ン タ ル や ； オ

ブ を 流出 さ せ る．吸着 さ れ た V ン ガ ン を 塩酸 （1＋ 1）で 溶 雌 し ， 溶離液 の
一

部 を と り， 既 に 報告 し た 過

ヨ ウ 素酸 カ リウ ム に よ る マ ラ カ イ ト グ リ
ーン の 酸 化反 応 に お け る 触媒作用 を 利用 した 反応速度法 に よ リ

マ ン ガ ソ を 定量 し た ．鉄 や ア ル ミ ニ ウ ム が 共存す る と 反応速度法 に よ る 定 量 を 妨害す る が ， イ オ ン 交換

法 に よ る 分離濃縮 の 過 程 で こ れ ら は 除去 で き る，

　本法 に よ り， 約 O．05　ppm ま で の マ ソ ガ ソ を簡単 に 定 量 す る こ と が で きた・

1 緒 言

　タ ン タル 中の マ ン ガ ン の 定量法と し て は ， 過 ヨ ウ 素酸

酸化吸光光度法 に よるもの が jIS規格 1》 と な っ て い る

が ，
5cm セ ル を用い て も定 量下限は約 10ppm で あ る ．

発光分光法を 用 い た 報告 もあるが ， やは り定量下限は

10ppm 程度で ある
1）． ま た 酸化 ニ オ ブ中の マ ン ガ ン の

定量に発光分光法を用 い て 1ppm 程度ま で 定量し た例

があ るS）．最近 で は，これ ら金属中の 不純物 レ ベ ル が更

に低 くな り， より高感度で ， 簡便な 分析法が 必要 とさ

れ ， 種々 検討 され て い る 4）・

　著者らは既に 報告 した高感度な反応速度法に よる極微

＊
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　 3−Il

量 マ ン ガ ン の 定量方法
s）の 応 用 の 1例と して ， タ ン タ ル

や ニ オ ブ試料を フ ッ 化水素酸と硝酸で溶解後 ， 強酸性陽

イ オ ン 交換樹脂柱に通して マ ン ガ ン を分離濃縮す る と同

時に 鉄 ， ア ル ミ ニ ウ ム などの 妨害元素も除き， こ の 方法

で 定量す る こ と に つ い て 種 々 検討 した・

　そ の 結果 ， 金属タ ン タ ル や ニ オ ブ中の 0．05ppm 程度

ま で の マ ン ガ ン を簡便 に 定量で きた．

2 試薬及び装置

　 マ ン ガ ン 標準溶液 言 金属 マ ン ガ こ／ （99．99％）0．500g

を 硝 酸 （1＋ 1） 5m1 に 溶解 し ， 加 熱 し て 酸化 窒 素 を 追

い 出 し た 後 ， 硝酸 8ml と蒸留水 を 加 え て 工1 と し た も

の を 原液 と した （500　pg　Mn ／ml ）．こ の 原液 を 希釈 し て

0．25　ltg　Mn ／ml 及 び 0．05 鴎 Mn ／ml の も の を調 製 し

て 用 い た．
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　MG 溶液 ： 特級 マ ラ カ イ トグ リ冖ン （シ s ウ 酸塩）を

水に 溶解 し ，
2．16× 10’4M の もの を 調 製 し ポ リ z チ レ

ン び ん に 保 存 し た ．約 3 週聞 は 使用 で き る．

　過 ヨ ウ 素酸 カ リウ ム 溶液 3 特級品 を 水 に 溶解し ，
1．7

X　10’2M の もの を調製 し ， ポ リ エ チ レ ン び ん に 保存 し

た．

　酢酸塩緩衝液 ： 10M 酢酸 と 2M 酢 酸 ナ ト リ ウ ム 溶液

を L6 ： 1．0 の 割合 で 加 え，　 pH 　3．8 の 緩衝液 を 調製 し

た ．

　フ ッ 化 ナ ト リウ ム 溶液 ：特級品 を 水 に 溶 解 し ，
500　pg

F冒！ml の もの を調製 し た．

　塩酸 （定沸点）， 硝酸及 び酢酸 ： 和光純 薬 精 密 分析 用

（S．S．　G ．） を 用 い た ・

　そ の 他特 に 断 ら な い か ぎり， す べ て 市 販 特級品 を そ の

ま ま使 用 した ．

　分光光度計 ： 目立 EPU −2A 型分光光度計，光 路 長

1cm の ガ ラ ス セ ル を 使 用． セ ル 室 の 温 度 は 恒温測定用

付 属装置 に よ り 恒温 そ うか らの 水 を 循環 し 定 温 に 保 っ

た，

　恒温そ う ： 早川 電機（株）循 環 式 冷熱装置 （シ ャ
ーブ ク

P・ル ニ ク ス
， ±O．1°G の 温度制御） を 用 い た．

　pH メ ータ ー ： 目立 一堀 場 M −5 型 ガ ラ ス 電極 pH メ

ータ e 齢

　イ オ ン 交換 カ ラ ム ： 強酸性陽 イ オ ン 交換樹脂 ｛ア ン パ

ーラ イ ト CG −120， （100〜200＞メ ッ シ ュ ｝を使用 し， 常

法 に 従 っ て よ く コ ソ デ ィ シ ョ
； ン グ し た も の を 内径約

10mm の ポ リ エ チ レ ソ 管 の 一端 を 細 く 引 き伸 ば して ，

プ ラ ス チ ッ ク 製 の ス ク リ ューコ ッ ク で 流 速 を 調 節で き る

よ うに し た カ ラ ム に 詰 め ，樹脂柱 の 高さ を 約 5cm と し

た．

　流速 は 約（1〜2）ml ／min と し ， 実験 の 都 度 塩 酸 （1十 1）

20ml を 流 し ， よ く 水 洗 し ， 直 ち に 使用 し た，

3 定 量 操 作

　種々 の検討結果 をも とに 次の 定量操作を定め た．

　試料約 Ig を ポ リ エ チ レ ン ビーカ ー （100m1 ）に は か

りと り， フ ッ 化水素酸 （置十 1）5ml を加 え ， 更 に硝酸

（1＋ 1）2　 ml を少量ず つ 加 えて 穏やか に 加温 しなが ら分

解する．水 で 約 50m1 に うす め，イ オ ン 交換 カ ラ ム に

流 し入 れ る．試料溶液と同じ液性 の 洗液 ｛フ ッ 化水 素酸

（1＋ 1）5ml と硝酸 （1＋ 1）2ml を水で約 SO　mr に う

す め た もの ｝ 10 皿 1 で ビーカーを洗い カ ラ ム に 流 し入 れ

る．更 に こ の 操作を 2 回行 っ た後 ， 水 20m1 で カ ラ ム

を洗う，こ こ ま で の 流出液 は 捨 て る・次 に 塩酸 （1＋ 1）

15m 正を流 し入れ ， 流 出液 を ガ ラス ビ ーカー （50　ml ）

に受け る．これ を水浴上 で 蒸発乾固する （わずか に 湿 っ

た 状態で 止 め ， 乾固 しすぎな い よ う注意す る），少量の

水 を加 え て溶解 し ，
50　rn1 の メ ス フ ラ ス コ に移 し，標線

ま で水を 加える． ホール ピペ ッ トを用い IO．O　mi を共

せ ん付き試験管 （25ml ， 目盛 りつ き）に 分取 し ，
フ ッ

化 ナ トリ ウ ム 溶液 lrn1， 緩衝溶液 2・6m1 及び水を加え

て 液量を 19．lml と し ， 約 10 分間恒温そ う （31
°G ）

中に放置す る． こ れ に あらか じめ 31°C に 保 っ た MG

溶液 0．4ml 及び過 ヨ ウ素酸カ リウム 溶液 O・5　 ml を加

え て よく振 り混ぜ ， そ の
一

部を セ ル に 移 し，波長 615nm

に お け る吸光度を測定す る．過 ヨ ウ素酸 カ リウム を加 え

終わ っ た時 を反応 の 開始点と し て ， 時間 t に お け る 吸光

度 （a − x ）を 5分お きに 40 分程度ま で測定す る，t に

対し 一log（a
− x ）の 値 を プ ロ ッ ト して 得られ る 直線の

傾き k を求め る．あ らか じめ マ ン ガ ン 標準溶液 （0〜 500

ng 　Mn ）を用 い て試料と同様の 処 理 操作 を行 っ て 求め て

ある k とマ ン ガ ン 濃度と の関係式か らマ ン ガ ン 含有量を

算出する・

4 結果及 び考察

　4・1 隔 イ オ ン交換法 によるタ ン タル 及び ニ オ ブ中の

マ ン ガ ンの分離濃縮

　マ ラ カ イ トグ リ
ーン の 過 ヨ ウ 素酸 カ リ ウ ム の 酸化反応

を利用 した反応 速度法で マ ン ガ ン を定量する場合 ， 試料

は ほ ぼ 中性 に 近 い 水溶液 に す る 必要が あ る か ら， タ ン タ

ル や ニ オ ブが共存す ると加水分解 して 妨害す る・また微

量の 鉄や ア ル ミニ ウ ム の 共存 に よ っ て 影響を受け る．タ

ン タル やニ オブ か ら微量金属不純物を分離する た め ， フ

ッ 化水素酸共存に お け る イ オ ン 交換法が多 く行 われ て い

る 7）“t｝，本研究で は試料を フ ッ 化水素酸と硝酸 で 分解す

る こ と と し，ま た 少容量の 樹 脂柱で 分離が 行え る こ と

や ， 再生使用 が簡単で あ る こ と な どを考慮 して 強酸性陽

イ オ ン 交換樹脂を用 い た前記 の 諸種妨害イ オ ン か らの マ

ン ガン の分離濃縮法 に つ い て 検討 した．

　4・1・ 1 マ ン ガ ン の分離濃縮　 試料溶液 と して マ ン ガ

ン 標準溶液 の 適当量｛（300〜400）pg｝を と り， タ ン タ ル ．

ま た は ニ オ ブを 分解す る に用い る 硝酸 （1＋ 1）2m 璽 と

フ ッ 化水素酸 （且＋ 1）5ml を 加 え て水 で 約 50　m1 に う

す め た もの を 3 の 操作に従 い イ オ ン 交換 カ ラ ム に流 し入

れ ， 流出液中の マ ン ガン を過 ヨ ウ素酸酸化 吸光光度法で

定量した・その 結果，マ ン ガ ン は 検出 されず ， ま た後述

す る よ うに瘟酸 （1＋ 1）で 溶離 した場合に ， ほ ぼ 100％

の 回収率が得 られ た こ とか ら ， こ の 試料溶液の 液性 （約

O．2M 硝酸 ， 約 1．3M フ ッ 化水素酸）で は マ ン ガン は 樹

脂 に ほ ぼ完全に 吸着され て い る こ とが 分 か っ た・

　次 に マ ン ガ ン の 溶離 に つ い て ， 溶離液 と して 硝酸及 び

塩酸溶液 に つ い て 検討 し， 塩酸溶液を用 い た場合の溶離

図 を Fjg・1 に 示 した・

　塩酸 （1＋ 1）の 場合 ，
15　ml を用い る こ とに よ りほ ぼ

完全 に マ ン ガ ン を 溶離す る こ とが で きた ．塩酸 （1＋ 5），

硝酸 （1＋ 2）， あるい は 硝酸 （2＋ 9）を用 い て も 溶離は
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Table　 l　Separation　 of 　tantalum 　 and 　 niobium

Wash 　soln ． E伍 uent 　　 Ta 　in　 e 田 uen ヒ　 Nb 　 in　 e 田 uent

（m り 　 　 　 （粋9）††　 　 （F9 ）†††

Acid　 mixture †
　〃
　 〃

Water
　 〃

HGL （1十 1）

0− 1010
〜2020

＿3030
卿鱒

40〜聞

50〜65

rich

＞ 1DO4

＜ 2N

．D ．
N ，D ．

ric 卜

＞ 1502

＜2N

．D ．
N ．D ．

001

望

ゴ

芝

　 　 　 　 　 　 　 　 Efヨuont 伽ml

Fig．　l　Elution　curve30f 　manganese

　 　 　 　 （a ）Mn ：200pg，　 eluted 　wlth 　HCI （1十 1）；　 （b） Mn ：

　 　 　 　 300陪 ，
elutcd 　wi 山 HCI （置＋ 5）； lon 。＝ cha ロgccolumn 　 2

　 　 　 　 Ambcrlite　CG −100，　 H 一正brm ，（100削200）mcsh ，10mm φ

　 　 　 　 x5 〕mm ，　 How 　 rate ； （1− 2）mllmin

可能で あ っ たが ， い ずれ の 場合も（25〜 30）m1 以上 の液

量を必要 した．酸濃度が低 くなるに 従い s 多量 の 溶離液

が必要 とな る ほ か ， しだ い に テ ーリ ン グ が お こ る よ うで

あ っ た．

　 こ の よ うに 塩酸 （t＋ 1） を 溶離液と して 用 い る こ と に

よ り， 溶離液が 少量ですむ の で 実験時聞 の 短縮 が で き

る．ま た塩酸 （1＋ 1）は不純物の 少 な い 定沸点組成 の 市

販品が容易に 入手 で きる の で都合が よ い．また 反応速度

法 で マ ン ガ ン を 定量 する場合 ， 溶離液を 一度蒸発乾固

し ， 水 に 溶解する操作が必要とな る が ， 硝酸酸性で は操

作に なれない と不溶性の 二 酸化 マ ン ガ ン が生成す る 可能

性もあ るが ， 塩酸酸性 で は こ の 可能性 は 少 な い ．

　 4・1・2　タ ン タル 及びニ オ ブの除去　 タ ン タル または

ニ オ ブ LO9 を フ ッ 化水 素酸 （1＋ 1） 5ml と硝酸 （1＋

1）2m1 で 分解 した後， 水 を加 え て約 50　ml と し， イ

オ ン 交襖 カ ラ ム に流 し入 れ る・更 に 3 の 操作に 従い ，洗

液 ， 水の 順で 流 した 後 ， それ ぞれ の 流出液中の タン タル

また は ニ オ ブ を定 量 した・ま た水で 洗 っ た後 に マ ン ガ ン

の 溶離に使 う塩酸 （1＋ 1） 15　ml を流 した時の 流出液中

の タン タル また は ニ オ ブも定量 した ・

　 タ ン タル の 定 量は マ ラ カ イ トグ リーン 抽出吸光光度

法 le），ニ オ ブ の 定量 に は チ オ シ ア ン 酸ア ン モ ニ ウ ム 抽出

吸光光度法
11 ｝を用 い た， こ れ らの 結果を Table　 l に 示

した．

S  p1¢ 曲 ．　 was 　p呷 ared 　by　d   Mng 　LOg 。f　Ta 　or　Nb 　metal

in　5ml 　of 　HF （1十 Dand　 2ml 　 of 　 HNO
； （1十 ！），

跚 d　diiu重ing

ta ‘¢ ，50　rnl 　 with 　water ．　 †　Mix 重urc 　of 　5　ml 　 of 　HF （1十 1） End

2ml 　 o 「 HNO3 （且十 D 　 was 　 diluted　 to　 ca ，50ml 　 with 　 w 飢 er ．
††　Ta 　 was 　 detcrmincd　 bV 　 MG −phoしome 巳rγ

1助 ．　 †††　Nb 　 was

detcr皿 ined　by　 ammoniurn 【hiocyanatc −
phDtomctry11

），

　TabSe　1．か ら分か る よ うに試料溶液中 の タン タル また

は ニ オ ブ は洗液 10　 ml で 3 回洗浄す る こ と に よ り， ほ ぼ

完全 に除去す る こ とが で きた・ま た塩酸 （1＋ 1）の流出

液中に これ らが認め られ ない こ とか ら， タン タ ル
，

ニ オ

ブか らマ ン ガ ン を完全 に分離で きる こ とが明らか に な っ

た ，

　4・2 鉄及び ア ル ミ ニ ウ厶 の分離

　マ ン ガン を陽イ オ ン 交換樹脂を用 い て 分離す る際の ア

ル ミ ニ ウ ム 及び鉄 の 挙動 に つ い て 調 べ た・

　鉄標準溶液 （300　ltg　Fc）ま た は ア ル ミ ニ ウ ム 標準溶液

（100　pg　Al）を とり， これ に フ ッ 化水素酸 （1＋ 1）5 皿 1

と硝酸 （1＋ 1）2m1 を加え ， 水で 約 50m1 と した後 ，

イ オ ン 交換 カ ラム に 流 し入れ た． 次に 洗液 SO　ml
、 水

20m1 の 順 で 流 し入 れ ， こ れ まで の 流出液全部を白金ざ

らに と り， 硫酸 （1＋ 1）6m1 と過塩素酸 O．5　ml を加

え，加熱白煙処 理 した後 ， 鉄 あ る い は ア ル ミ ニ ウ ム を定

量 した・ま た塩酸 （1＋ 1） 15ml を流 した 場合 の 流出液

に つ い て も同様の 操作 に よ り， 鉄 ある い は ア ル ミニ ウ ム

を定量した．

　鉄 の 定量 に は 0一フ ェ ナ ン トロ リ ン 吸光光度法 ， ア ル ミ

ニ ウ ム の 定量に は オ キ シ ン 抽出吸光光度法を用い た．

　そ の 結果 は Table　 2 に 示 した よ うに 鉄 は 樹脂 に 吸着

され ず に 流 出し ，
マ ン ガ ン の 溶離液中に は ほ と ん ど混入

して こ ない ．また大部分の ア ル ミニ ウ ム も流 出す る が ，

Tablc　2　Separation　 of 　iron　 and 　alum 三num
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Samp ！o　soL 皿．自Eaロh　metal 　std ．5QLn ．　 was 　added 　to　出 c 　mi 麗turc

of 　5　ml 　 of 　HF （！十 1） and 　 2　ml 　 of 　HNQ3 （1十 1），　 and 　 then 山i5

soln ，　 wa 」 dilutcd ξo ‘a．馴〕ml 　 with 　 wa 曜er，

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

報　文　　深沢，山根 ： イ オ ソ 交換分離
一
反応速度法 に よ る タ ン タル ，

ニ オ ブ 中の 極微量マ ン ガ ン の 定量　　123

一
部 は 樹脂柱 に 保持 され ，

マ ン ガ ン の 溶離液中に 約 10％

程度混入 して くる こ とが判明した ．従 っ て ， こ れ らの 条

件下で は ， 試料溶液中罕）鉄 ， ア ル ミ ニ ウ ム は IOO　F9 程

度 まで で あれ ぱ ， 特別 な 分離操作を加 え な くて も， マ ト

リ ッ クス か らの マ ン ガ ン の 分離濃縮操作 の 過程 で 大 部分

を除去 で き る こ とが 分 か っ た ．

　4・4　定量結果

　タ ン タ ル 試料 3種 類，ニ オ ブ試料 2 種類 に つ い て ， 本

法に よ りマ ン ガ ン を定量 した結果を Table　3，　 Table　4

に 示 し た．

Table 　3Determinati 。 n ・f　manganese 　in　tantalum

metal 　by　proposed　method
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†　Comparison 　wi 【h 　othcr 　m ⊂山 ods の 12 ）．　 A ロion 　 cxchange ｝

pholornetry　： N ，　D ・；　　 Cntion　exchange −pho巳Dmctry 　3　く 1PPm ；

A ：コion　cxchangc −AAS ： く0．1ppm ；　Elameless　AASt3 レ ：0．05　ppm

　Table 　3， 4 の 場合の ブ ラ ン ク値は 50　ng マ ン ガン 相

当で あ り， 安定 して い る の で ， よ リプ ラ ン ク値の低 い 試

薬を用 い る こ と に よ り，分 取操作 な しで 0・Ol　ppm 程

度まで の 定量が 可能 と考え られ る （樹脂の コ ン デ ィ シ ョ

ニ ン グ が 不十分 で あ る と ブ ラ ン ク値が大 きく出 る傾向が

み られ ， また変動 も大 きか っ たの で ， 十分 な コ ン デ ィ シ

・ ニ ン グ を行 うこ と が 大切 で あ る）．

　ま た用い た 塩酸 ， 硝酸及 び フ ッ 化水素酸中の マ ン ガ ン

を反応速度法で 定量 した 結果 ， 塩酸及 び 硝酸中に は 5ng

以下 で ほ とん ど問題 なく， ブ ラ ン ク値 の 大部分は フ ッ 化

水素酸 に 由来す る もの で あ る こ と が 判明 した・

　な お ， イ オ ン 交換樹脂柱を 通す こ とに よ り， 樹脂 の 分

解生 成物などが試料溶液 に 混入 し ， 定量値 に 影 響を与 え

る 可能性が考え られるの で ， マ ン ガ ン 標準溶液を用 い て

3 の 操作に 従 っ て 定量 した 結果 ， 特 に 影響 は 認 め られ な

か っ た．

　 終 わ りに ，本研究 の
一

部 は 科学研究費補助金 及 び 旭 硝

子 （株）の 研 究助成金 に よ っ た．ま た 実 験 の 一部 に 鹿 角孝

男君 の
’
協 力 を 得た．更 に 分 析試料は 新金属

’
協会黒 田和夫

氏及 び 信越化学 （株）佐藤松次氏 よ り提供 を 受 け た．付記

し て 厚 く謝意 を 表す る．
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　タン
’
タ ル 試料 の うち ， No．1 に つ い て は 別 な 方法 に よ

っ て分析 され て お り
4）

， 本法の 結果とほ ぼ
一

致して い る ．

　この よ うに 本法 は 簡単 な 装置及 び操作で 高感度な分析

が可能で あ る・ 1回 の分析所要時間は 約 2 時間半 で あ っ

た．
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1

　Deterrr血 ation 　of 　trace 　manganese 皿 甑 皿 ta1 

and 　 niobiu 血 metalS 　 by　 a 　 combination 　 of 　ion
e 窕 ohan8e 　and   etic 　met 血  d・ Tsutomu　FuKAsAwA
and 　Takeshi　YAMANE （Department 　 of 　Applied　 Chemi．
stry

，
　 Faculty　 of 　Engineering，　 Yamanashi 　 University

，

4−3−1
，
Takcda，　 Ko 血一shi ，　Yamanashi）

　Asimple 　 and 　 sensitive 　lncthod 　has　been　dcvdoped
fol’the　 determination 　 of 　trace 　 amounts 　 of 　manganese

in　 tantalum 　 and 　 niobium 　 metals ．

　 The 　method 　is　based　on 　the 　separation 　and 　concentra ．

tion　 of 　 manganese 　 by　 ion　 exchange 　 adsorption 　 on

cation 　exchange 　resin 　from　HF −HNO3 　media 　followed
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by  the kinetic determination of  manganese.

 Sample was  dissolved in 5ml  of  HF(1+1)  and  2 ml
of  HNO,(I+1)  in a  polyethylene beaker with  gentle
heating, and  the solution  was  diluted to about  50ml

with  water.  This sample  solution  was  passed through
an  ion exchange  column{Amberlite  CG--120,  H-form,

(1ooN200)mesh, IOmm  in diam.× 50 mm}  at  the flow
rate(1-"2)ml/min.  The  column  was  washed  with  30
ml of  wash  solution{mixture  of  5 ml  of  HF(l+1)  and

2 ml  of  HNO,(1+1)  was  diluted with  water  to about

50ml}, then  with  20ml  of  water.  The  adsorbed

manganese  was  eluted with  15ml  of  HCI(l+1). Thc
eMuent  containing  manganese  was  collected  in a  glass
beaker and  eyaperated  to moist  dryness without  baking.

The residue  was  dissolved in water  and  transfered  to a

50 ml volumetric  flask. A  10 ml  aliquot  of  this solution

was  taken  into a  test tube  with  a  ground  glass stopper.

 Then  manganese  was  determined by thc kinetic

method  clescribed in previeus paper6). The  proposed
method  allows  the determination of  manganesc  as  low
as  O.05 ppm  for 1-gram sample.

                    (Received Sept. 4, l974)
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