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　Flame 　emission 　specttopho ±ometric 　determina・
“on 　of   舳 塞um

，
　 e皿 ropium 飢 d　ytterbi皿 h夏

巳 i1ヒ aoetylene 皿  e・　Isao　SANE田 AgA
，　Hiroshi　NoDA ，

Akira　 HIsANAGA
，
　 Toshio　 DEGucHI　 and 　 Hideo 　 NAGA 【

（Department　o 『 Chemistry
，　Faculty　of 　Science，　Kuma −

moto 　 Un 三versity ，
2−39−1

，
　 Kurokami

，
　 Kumamoto −shi

，

Kumamoto ＞
　The 　flamc　spectrophotometric 　behavior　of 　lanthanum

（monoxide 　band 　spectrum ），　europium 　and 　ytterbium
（atomic 　line　spectra ）were 　studied 　ln　com 皿 only 　utilized

air −acetylene 　fia皿 e，

　A 　Hitachi　 Model 　 508 　 atomic 　 abso 叩 tionlfiamc

emission 　 spectrophotolncter 　 and 　premixed 　slot　bumer
were 　 used ，

　Working 　 curves 　 for　 lanthanum （0〜10），　 europium

（0〜3）， ytterbium　（0〜 5＞ppm 　 were 　 obtahled 篭皿 der
opdmum 　conditions 　selected ．

　 The　effectS ・f　in。 rganic 　 aciCls ｛（0．05〜 4）N｝・ n　the

emission 　 int  nsities　 of 　the 　three 　 elementg 　 were 　investi−

gated。　 N 三tric　acid 　does　not 　show 　serious 　interferenca
Perchloric　 acid 　g三ves 　 enhancing 　 eHfects，　 while 　 hydro−

Chloric　and 　sul 丘ユric 　acids 　give　depressing　eHfcctS 　in

moderately 　high　concentrations ．　 Pho虐phoric　acid 　shows

serious 　interference　owing 　to　its　background　 emission ・
Ytterbium 　iS　liable　to　be　inHuenced 　by　acids ．

　Interferences ・f　coexist 血g　 mre 　 earth 　 elements 　 f・ r

ytterbium　 were 　 f｛）1皿 d　 to　 be　 large
，
　 while 　 th 〔mse　 for

lanthanum　and 　europium 　were 　 not 　 serlous ・

　This　 method 　was 　 applied 　to　the 　 exam 三nation 　 of 　a

gel−chrom 飢 ographic 　 separation 　of　lanthanum，　 eur 〔戸

pium　 and 　 ytterbium　 using 　 a −hydroxyisobutyric　 acid

as 　a　compleXing 　agent ，　 Percent　recovery 　of　the　three

elements 　ranged 　from　93　to　104％．

　Thc　present　 method 　 is　 rap 三d　and 　simple ，　 and 　 ap

plicable　to　the 　preliminary　examination 　of 　any 　separar

tion　 method 　f（）r　the 　 rare 　 earth 　 elements ．

　Kegwonis
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キ レー ト樹脂 ・ 無炎原子吸光法による沿岸水中の 重金属分析

佐 藤　 彰 ， 及川　友子 ， 斉藤　憲光
＊

（1975 年 3 月 24 日受 理）

　沿岸 水 申の 銅，鉛，カ ド ミ ウ ム を 対象 と し ，
Chelex−100 キ レ ー ト樹脂 を 用 い て ナ ト リ ウ ム 及 び カ リ

ウ ム な ど と分離 し た 後 ， 無炎原 子 吸 光法 で 定量 し た ．

　塩酸及 び 蒸留水 で 精製 し た H 形 Chelex −100 を pH　6 に 保 ち ， 樹脂柱 に 海水 250　ml を 通 し・銅 ・

鉛 ，
カ ド ミ ウ ム を 吸着 させ ， ア ル カ リ金 属 ， ア ル カ リ 土 類金属 な ど の 妨 害 元 素 か ら分離 し た．溶離剤 と

し て 2．ON 硝 酸 を 用 い た．

　イ オ ン 交換樹脂 カ ラ ム 法 に よ る 回収率 は （94〜to4）％ で あ る． こ の 方法 を 滔岸水 に 適用 し た 分析例

と し て の 分析結 果は ， 銅 1．S9
，
6．　75　PPb，鉛 O．32

，
4 ．08　PPb ， カ ド ミ ウ ム O・Ol，　 O・12　PPb で あ った ・

1 緒 言

　近年 ， 海洋汚染 に よ り沿岸海域の 重 金属濃度が 増大

し，その 水質は握の た め測定の 必要性 が強 く要求され て

い る．海水中の溶存微量元素の ppb オーダー
の 測定 は

濃縮しな い か ぎ り不可能 で あ る が ， 海水中の カ ド ミウ ム

の 定量法 と して 応和ら
1】は ス トロ ン チ ウ ム に よ る共沈

一

抽出濃縮 ， 日色ら
a） は イ オ ン 交換濃縮法に よ り測定 して

＊ 岩手県衛 生 研究所 ：岩手県盛岡市内丸

い る．吉村S）4｝は 水酸化 ジ ル コ ニ ウ ム 共沈一ポーラ ロ グ ラ

フ に よ り銅 ， 鉛 の 定量 を して い る・溶媒抽出一原子吸光

法は 妨害元素 か らの 分離 ， 濃縮に有効な手段で
一
般化さ

れ て い るが ， 操作が 煩雑で熟練を要するため ， 環境汚染

調査の 目的 に は 不 適当で あ る．

　前処理 に キ レー ト樹脂 を利用した例 5川 にみ る よ うに

Chelex−100 の 樹脂は 中性付近 で 多くの 重金属 と極め て

強い 親和性を示す反面， ア ル カ リ金属， ア ル カ リ土類金

属，ハ ロ ゲ ン 元素と は ほ とん ど親和性を持たず
7）

， 又 ，
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操 作が 簡単 な た め多数の 試料を 取 り扱 う と きの 前処理 に

適 して い る・

　近年，化学炎を 用 い ない 原子吸光分析装置 の 開発
e）t）

とともに 海水 ， 陸水へ の 応用例 も多数報告 さ れ て い

る
1．｝
− ls）．

　そ こで著者らは ， 微量の試料量わず か な分析試薬 の 使

用，い わ ゆる　clean 　analysis と い う目的で 無炎原子吸

光法を 沿岸水中の 重金属の 分析に 応用 した・海水試料

の よ うに 多量の 塩類が 存在す る場合は 著 し い 干渉を受

け
t°）11）

， こ れ ら塩類の 除去 に Chelex −100 の 樹脂を用 い

て 前処理 を した．溶離液は直接，無炎原 子吸光装置に よ

り測定 し， 好結果を得た．

2 装置及 び試薬

　 2・ 1 装　置

　 日立 207 型原子吸光装置に パ ーキ ン エ ル マ ー社 製

（HGA 　 70）加 熱 グ ラ フ ァ イ ト管 ア トマ イ ザ ーを 原子化

部 と し て セ ッ トした．光 源 に は 日立製 HCL 単元素 ラ ン

プを ， 記録計 に は 日立製 056 卓上記録計 を用 い た，試料

採取 に は エ
ッ

ペ ソ ドル フ 社製 の マ イ ク 巨 ピペ
ッ トで 50

p1 容 量 の も の を 使 用 し た ・

　 又，イ オ ン 交換 カ ラ ム は 内径 15mm
， 高 さ 且20　mm

の ガ ラ ス 製 カ ラ ム を用 い ， 海水 の 炉過 に は 東洋炉紙 GA −

200 を 同社の メ ン ブ ラ ソ フ ィ ル タ ーホ ル ダーに セ
ッ ト し

て 行 っ た．

　 2・2 試 　薬

　キ レ ート樹脂 ： Chelex−100 ｛（100〜 200）rnesh ｝
　酢酸 ア ン モ ニ ウ ム 緩衝液 ： 試薬特級 の 酢酸に ア ソ モ ニ

ア 水を 加 え て pH メ ータ ーで pH6 に し，　 Ghelex−100

樹 脂 を 通 した も の を 酢酸 ア ン モ ニ ウ ム 緩衝液 と す る．蒸

留水 且00ml に 対 し ， こ の 緩 衝液 を lml の 割合 で 加 え ，

洗液 と し て 用 い た ．

　銅標 準 液 （1000ppm）： 純 金 属 銅 を 特級硝酸 に 溶か し ，

水 で 希 釈 した ．

　鉛標準液 （1000ppm ）：純金属鉛 を 特級硝酸 に 溶 か し，

水 で 希 釈 した．

　カ ド ミ ウ ム 標準液 （1000ppm ）1 純金属 カ ド ミ ウ ム を

硝酸 に 溶 か し た 緩 ， 水浴上 で 蒸発 させ ， 再 び 塩 酸 に 溶 解

後 水で 希釈 し た．

　硝酸 ； 関東化学製 UGR 硝酸 の 中か らブ ラ ン クの 少な

い もの を選 び 使用 した．

　塩酸洗液 ： 試薬特級塩 酸 5％ 溶 液 ，約 40 °G の もの

を 用 い ， 器 具類 な どの 洗浄 に 使 用 した ．

　 そ の 他 の 試 薬は す べ て 特級 品 を 用 い
， 又，標 準液 は 使

用 時 に 適宜希釈 して 用 い た．

3 実 験 方 法

3・1　樹脂 の 調 製

市販 の卵 a 形樹脂を塩酸洗液で 処理 した ビーカーに移

し， こ れ に 2．ON 塩酸を加 え 且時間ス タ ーラーで か くは

ん して H 形に した後， よ く水洗し て オーブ ン 内 で 60°C
，

5 時間乾燥させ ， その うち の i．Og を水 で十分湿潤 し，

カ ラ ム に 詰め た．次に 2 、ON 硝酸 100　ml を 通 し，最

後に pH 　6 の 洗液を 通 し て カ ラ ム 内の 水素イオ ン 濃度

を pH 　6 付近 に した ・カ ラ ム 内の pH 　 6 確認は溶離液

を pH 試験紙で 調べ
， こ れ を海水分離用樹脂柱 と した・

　3。2 測定条件

　銅 J 鉛 ， カ ド ミウ ム の 分析線 は 数本 ずつ あ る が ，
ノ

イ ズ が少な く 高感度な 条件を 選び出せ る こ と か ら ， 銅

324．8nm ， 鉛 283．3nm ， カ ド ミ ウ ム 228．8  の共鳴

線を用 い た．

　又 ，無炎原子吸光操作部 の プ ロ グラム を
一定と し ， 電

圧 （原子化温度）と吸光度 の 関係 を調 べ た・結果は Fig・

1の とお りで ある． これ よ り銅 10V，鉛 6V ， カ ドミ

ウ ム 5V を原子化温度と して 用 い た．そ の 他 の 条件は

Table　1 に 示すよ うな最適条件を選 ん だ ・
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《

　 　 　

　 　 　 　 　 　 　 　 　 Voltag¢ ，　 V

Hg ．1　 Effect　 of 　voltage 　on 　metal 　ion
’
s　 absorptlon

　 　 　 　 at　 constant 　program

　 　 　 − O − （Hat 　5　program ；　 一●− Gu 　 a ヒ 7program ；

　 　 　 一▲
− Pb　 at 　6　progr匝m

　3・3 測定方法

　試料 50μ を ア トマ イ ザー部 の 中心 の 小 穴 に 注 入 し，

Table 且 に 示す条件で乾燥 ， 灰化 ， 原子化を順次行 う．

測定中は ア トマ イ ザー部 に 窒素ガス 3．OI／min の 流量

で 流 し， 各金属の 濃度 を検量線法で 直接求め た．測定 は

3 回行い
， 吸光度の 平均直を用 い た ．

3 。4　沿岸水の 採取及 び貯蔵

沿岸水を採取する場合， 容器 は 20 且ポ リ容器を用い ，

N 工工
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Table　 lOptimum 　conditions 　for　the　determination
of 　Cu ，

　 Pb 　and 　GdCu

Pb Cd

Analy 匚icaUinc （nm ）
S且it　 width 　 （  ）

  pcurr 。nt （mA ）

NitrQgen　6・ w （1ノ皿 iロ）

Prograrn 　　　 （一）

Voltage　　　 （V ）

D1γ （405）　　 （
◎G ）

Ash （SO　s）　　 （
°G）

A 伽 ize（10s）（
°G ）

324．8
　 0．1
　 5

　 3．0
　 7

　 且01001100

 

283．3
　 0，1
　 5

　 3．0
　 6

　 6
且oo75020SO

228 ．8
　 0．1
　 3

　 3，0
　 5

　 51004go16CX

）

1nj  tin臼　vo 里umc 　：　50ト隆

採水点 は岸か ら約 50m ， 水深 20cm 付近で ， 直接ポ リ

容器を水中 に 沈 め て 採水 した．こ の 場合注意する こ と は

ポ リ容器か らの 汚染 で あ り， 著者 らは 新 し い ポ リ容器 を

塩酸洗液 11 で 処 理 して 器壁 に 付着し て い る重金属を洗

い 落と し蒸留水 で洗浄した もの を 用 い た．又，採水直後

UGR 塩酸 を 加えて pH 　1 付近 に し， 重金属が ポ リ容

器 の 器壁 に 付着す るの を防 い だ．持ち帰 っ た沿岸水 は メ

ン ブ ラ ン フ ィ ル ターで 瀕過 し， 酸処理 した ガ ラ ス び ん

（ポ リび ん で も可） に 入れ て こ れを 保存 試料と した ．使

用時，酢酸 ア ン モ ニ ウ ム 緩衝液 を 加 え pH 　6 に して カ

ラム に 通 した．

　3・5　海水のイオン 交換処理

　250　ml の 海水 を pH 　6 に し ， 流速 1　．5　ml ／min 以内

で 通 して銅 ， 鉛 ， カ ド ミウ ム を樹脂柱に吸着さ せ ， ナ ト

リウ ム
， カ リウ ム

，
ハ ロ ゲ ン 元 素などか ら分離 した．更

に 50ml 程度の 酢酸ア ン モ ニ ウ ム 洗液を 流 して樹脂内

に 残 っ て い た妨害 イ オ ン を除去 した．妨害 イ オ ン の 除去

は ， 硝酸銀溶液を溶離液 に 加 えて ， 塩素イ オン が除去さ

れ た こ とで確認 で きた．次に 2．ON 硝酸 を 通 し て ， 目的

元索を 50m1 の メ ス フ ラ ス コ で 定量的 に 捕集 し， こ れを

無炎原子吸光で測定した ．

4　実験結 果及び考察

　4・1 吸 着 へ の pH の 影響

　流入液の水素イ オン 濃度を pH 　3〜 7 まで変化させ ，

それ に 銅， 鉛 ， カ ド ミウ ム を 1　pg ず つ 添加 し， カ ラ ム

内で の各元素の挙動を調べ た・そ の結果を Fig・2〜 Fig・

4 に 示す． pH 　5〜 7 の 間で は ， 目的元紊 は 樹脂 に 捕集

で きる，しか し， pH 　3 以下 に な ると樹脂 に 捕集され ず

そ の ま ま溶離 して しま う・pH 　4 で は 各元素 は溶離する

が一部は樹脂に吸着され漏出が早い．pH 　6 で は吸着は

完全 で ある．
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Fig．3　Elution　 curves 　 of 　 metal 　 ion　in　pH 　 4

　 　 　 　 SO 里ution

　 　 　 　 − Cd ，… ・Pb，− Cu ； 1Pg　of ¢ ach 　meIal 　was

　 　 　 　 added ．　The 　rates 　 of 　 r   ovcry 　wcre フ1％ o「 copper ，
　 　 　 　 71％　of 　lead　and 　79％　of 　cadmium

　次に 溶離を行う場合 ， pH 　3〜4 で 溶離す るが ， 溶離

帯 が 広 が る とい う難 点が あ る．そ こ で 2．ON 硝酸を用い

て 溶離 した．

　4・2 溶離剤

　無炎原子吸光法は従来の 原子吸光法と比較して （100〜

1000）倍の高感度を持ち ， 使用器具類か らの 汚染 （器具

類汚染は塩酸洗液で 処理す る こ とに よ り除去され る）は

もち ろ ん の こ と， 溶離剤の 純度が 問題と な る．試薬は製

造番号 に よ り純度の 差が ある の で本法で は UGR 硝酸の

｝

亠
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　 　 　 　solution

一 Cd，　 Pbj　 Cu ； 1Fg 　 of 　 each 　 mc ユal　 was 　 added ．
The 　 ra 止es 　 o 「 rccovcry 　 wcre 　lO5ラ60f 　copp じr

｝
102％ of

且¢ aCl　 and 　l（蜂ッ601
’
　cadmium ．

中か ら ブ ラ ン クの 少な い もの を選び，溶離剤と して 使用

した． 1 例 と して 特級以上 の 硝酸 を 2．ON に 希釈 した場

合， Cu　5．4　ppb，　 Gd　 O．24　ppb もブ ラ ン ク と して 検出

し， 使用 に 耐えない もの もあ っ た ．なお ， 溶離剤 と して

は塩酸で もよ い が 硝酸 に 比べ
， 溶離帯の 幅が広が る傾向

がみ られ た．

う量び ん に マ イ ク ロ ピペ ッ タ ーで 蒸留水を注入 しそ の重

量を セ ミ ミ ク ロ 天びん で 測定す る こ とに よ り 30 回 の 繰

り返 し操作を行 っ た．変動係数は 50μ ピペ ッ タ ーで は

O、34％，
10ρ で は L15 ％ で あ っ た・一

方 ， 銅 10ppb

標準液を 30 回注入 し ， 記録計の 波高に つ い て も検討 し

た が ，
50　pl で は 2。19％ ，

10μ で は 2・53％ の 変動係

数で あ っ た・同様に ，
50ppb 鉛標準液 に つ い て は ，

50

pl で 2．93％ ，
　 tOplで 4．96％ ，

3ppb カ ドミウ ム 標準

液で は 50Fl で 1．66％ ，
10口 で 1．45％ で あ っ た．

　4。5　人 工 試料からの回収

　人工 試料 （塩化 ナ ト リウ ム 28g ，塩化 カ リウ ム LOg
，

塩化マ グ ネ シ ウ ム O．5g
， 塩化カ ル シ ウ ム 1．2g を ll

の水に溶か し ， 更に pH 　6 で Chelex−100 を通 して 重

金属を除去 した もの ）250m 置 に 銅 ， 鉛 ， カ ド ミウ ム を

各 O・5　pg 及 び 1．0　pg ずつ 添加 し 回収率を 検討 し た・

そ の 結果は Table　 2 の と お りで あ り， い ずれ の 元素も

100皿 1の 溶離液で ほ ぼ 回収 で きた ・

Table 　2　Analytica且 results 　for　artificia 且 samples

　 　 　 　 contained 　 rnetal 　 ions

　4・3 共存元素の 影響

　銅 10　ppb ， 鉛 60　ppb ，
カ ド ミウ ム LOppb の 溶液

に各イ オ ン 50ppm 及 び 100　ppm 添加 し ， 吸光度の 変

化 を 調 ぺ た・対象 と した 共存元素 は ，目的元素 と と もに

Chelex−100 に 吸着 ， 溶離する と思わ れ る Cd ：＋
，
　 Nia ＋

，

Cr3 ＋
，
　 Gr （VI ），

　 Fet ＋

，
　 FeS ＋

，
　 Mn2 ＋

，
　 Pb2 ＋

，
　 Cu 窩＋ な

ど， 及び イ オ ン 交換処理 が不 完全な ときに 混入する と思

わ れ る Na ＋，　 K ＋
，　 CaS＋

，　 Mg2 ＋ ，　 H5Sio4   SO “
一

な

どで ある．銅 は 原子化温度が 2360℃ 付近 と他の 元素に

比 べ て 高い た め，他 の 元素の 妨 害 は ほ とん どない ．鉛 に

っ い て は　HeSiO
，

一
，
　 Na ＋

，
　 K ＋

，
　 SO

，
2−

，
　 Mg ：＋

，
　 Gai ＋

な どが 50ppm 混入 すれ ば著 しい 正 の 妨害がみ られ ，カ

ドミウ ム に つ い て は 更に Gr3ち Gr（VI）が妨害 して く

る．しか し ク ロ ム に つ い て は樹脂 へ の 捕集率及び回収率

が小 さい の で ， 海水を処理 した場合は無視 で きる量 と思

わ れ る．溶離剤の 濃度 に っ い て は ， 硝酸，塩酸とも （0〜

3）N まで の 影響を調 べ たが ， 各元 素ともな ん ら妨害は

受け なか っ た．

　 　 　 　 Copper　　　　　　 Lcad　　　　　　 Cad 皿 ium

… 　 A羸 肅 瀛 嘯
　　　 （F9 ）　　 （％）　　 （F9）　　 （％）　　 （P9 ）　　 （ヲ6）

ー

234

・

0．5　　　 104

0．5　　　 103

1．0　　　 100

1．0　　　 　98

0．5　　　 1e3

0．5　　　 10S

l．O　　　 lO2

1．e　　　　 95

o．50
．5LoLD

9810

夏

103102

5　沿岸水 へ の 応用

　4・4 　マ イク ロ ピペ ッ ターの精度

　無炎原子吸光 に 試料を注入す る と き用 い る マ イ ク ロ ピ

ペ ッ ターの精度 と再現性に つ い て検討 した．対象とした

の は 50pl と 10wlの マ イ ク ロ ピペ ッ ターで あり， ひ ょ

　沿岸水 250ml に 酢酸 ア ン モ ニ ウ ム 緩衝液 2．5　 rn1 を

加 え pH メ ーターで pl｛ 6 に した もの を Ghclex −・100

カ ラ ム に 通 した ．溶離開始後 50ml で ほ ぼ溶出 して しま

うが，確認の た め 100　ml ま で 溶離液 を 捕集すれ ば完全

と思われ る・

　重松
11 ）lt ）らは 海水 50　ml を DIBK 　 l　m1 に 抽出して

無 炎原子吸光法に よ り測定 して い る が ， 本法は溶離液の

Table　3　Recovery　of　copper ，　lead　and 　cadmium

　 　 　 　 ln　 250　 ml 　 estuarinc 　 water

M ・ ・ 1 ミ踏 讐 貅 ln（
　 AddedF91250

　ml ） （，榔 も1）
R
嬲

埋

Cl1隅 ｛金：認 占：器
be・d　 ｛会：認　占：器

・・dm ・  絵：譌 1：嬲

000000 2．66L332

，001
．020
．1340
．正02

9フ

9BgB

働

104
）oo

Samp ヒ 3惚 亀iDn ：Abou 重 50　m 　distan重 frDm　ヒhe　shor 馬 20　cm 　depth
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50μ を注入 した ・更に 同じ海水に つ い て 各元素 1　pg を

添加 し， 添加回収実験も行 っ た．Table 　3 が その 結 果で

ある・海水 か らの 添加実験で は 各元素と も 士5％ 内外

の 回収率 で あ り， 十分ル ーチ ン ワ ークに使用 で きるもの

と思われ る．

6 結 言

　従来の原 子 吸光法で は，数 リ ッ トル の 海水か ら の 濃縮

操作を必要 とす るが ， 無炎原子吸光法で は数百倍以上 の

感度を示すの で 多量の 試料を必要とせず ， 本法で は 250

ml の 海水を 用い た にすぎない ． 妨害 イ オ ン の 除去 に

Chelex−100 を前処理 と して 用 い る こ とは ，多量の 試料

と分析試薬を 必要とせず ， 操作が 簡易で あ る と い う利点

が ある．

　なお ，
Ghelex −100 の 交換容量を 実測すると， 銅 に つ

い て は 1．79mmo1 ／9 ぐらい で あ るか ら，樹脂 1．Og で

浴岸水 （1〜2）1 の使用に は 十分耐え うる もの と 思わ れ

る．

　本法は環境汚染が問題に され て い る現在われわれ実験

室 の 排水処理 ， 実験者 の 健康管理 の 問題 ， 更に は分析操

作 の 簡易性 ， 迅速性が要求され る今日の 分析法と し て
一

指向を 示すもの で は な い か と思われ る．

　最後 に ， 沿岸水採取 に 協力 を い た だ い た 岩手県公 害 セ

ン タ ー水質科長 熊谷昭輔氏 に 深 く感謝 し ま す ．

　 （1974年 4 月， 日本薬学会 94 年会 に お い て 発表）
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　 Resin 　treatment 　for　the　analysis 　of 　trace 　hea ▼ y
metals 洫 estUarine 　 water 　by　flameless　at ・ mic

absorpt 置en 　8pectroscopy ・ Akira 　SATO ，　 Tomoko

OrKAwA 　and 　Norimitsu　SAzToH　（lwate　Prefectural

Institute　 of 　 Public　 Health，　 Uchimaru ，
　 Morioka −shi

，

Iwate）

　The 　practical　and 　s三mple 　 mcthod 　for　the　 analys 三s　of

trace　amount 　of 　copper ，　lead　and 　cadm 三um 　in　estuarine
water 　 was 　investigated．　 These　 metals 　 of　ppb　 order

were 　deterrnined　by　flameless　atomic 　absorption 　 spec −

troscopy　using 　a 　carbon 　tube 　 atomizer ．　 The 　 analyS ｛s

of 　trace　heavy　metals 　has　been　proposed　recently 　for
water 　samples 　and 　sea 　water 　samples 　by　various 　metho （辷．
However 　 coprccipitation 　 of 　solvent 　 extraction 　 in　 the

preliminary　treatment 　 neeCls 　 large　 amount 　of　organic

solvent 　and 　sample 　solution 　with 　treublesome 　handling ．

　This　method 　met 　 the　requlrement 　of 　simplicity 　and

rapidity 　 by　combining 　the 　 high　sensitive 　 flameless
atomic 　 absorption 　 spectroscopy 　with 　preliminary
treatment 　by 　chelat 三ng 　resin ．　 Chelating　resin （H

一正brm ）
was 　put　into　a　column 　of 　l．5　cm 　in　diameter　and 　12cm
in　length，　 Thel1250 　ml 　 of 　thc 　 estuarine 　 water 　 was

passed　through 　the 　 column ．　 Above 　pH 　 5．0，　 copper ，

1ead　 and 　 cadmium 　 wcre 　 absorbed 　 on 　 the 　 resin 　 and

were 　separated 　from　sodium ，　potassiu皿 ，　calcium
，

m ・ gnesiu皿 ・ nd ・ther　 ani ・ n ・ whi ・h　interf・・e　with 　the

determination　by　flameless　 atomlc 　 absorption 　spectr 〔ト

scopy ．　 Then 　copper ，
　lead　 and 　 cadmium 　were 　elutcd

completely 　with 　50　ml 　 of 　2　N 　 nitric 　 acid ．　 The　 con −

centrations 　 of 　 metal 　ions　 were 　determined 　by　flameless

atomic 　 absorption 　 spectroscopy ．　 A 　 sample 　 solution

（50F1）was 　placcd　in　the 　cavity 　of 　the　atomizer ．　The

solution 　was 　dried，　 ashed 　 and 　 atomized 　by　passing　a

high　electric 　current 　through 　the　atomizer ・　N 三trogen

gas　was 　employed 　instead　of 　argon 　gas　as 　an 　inertsheath
at 　 a 日ow 　 rate 　 of 　 3．O　ltm三n ．　 The 　 concentration 　 was

calculated 　directly　 from　the　 calibration 　curves 　 by
rneasuring 　the　 absorbance 　 at 　324．8　nm 　for　copper

，　 at

283．3nm 　for　lead　 and 　 at 　 228，8　nm 　 for　 cadmium ，
　 re・

spec しively・

　 Two 　samples 　of 　thc　estuarine 　water 　taken　from 　A

bay　and 　B　bay （abeut 　 50　m 　distant　from　 the　 shore ，
about 　20　cm 　depth）were 　analyzed ，　 and 　1．39 ，

6．75　ppb
of 　coPPer

，
0．32，

4．08　PPb　of 　leaCl　and 　O・01・
0・12PPb 　of

cad 皿 ium 　were 　f（）und ．
　　　　　　　　　　　 （Received 　Man 　24，1975）

　Keuwords

CheLating　 resi ロ

Estuarlne　water

Flameless　atomic 　absorption

Heavy　m εtahons

Po11ution

Sea　water

♪

A

N 工工
一Eleotronio 　Library 　


