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100＞mesh ｝in　 tlle　 hydrogen 　form．　 The 　 e 田 uent 　 was

evaporated 　to　remove 　nitric 　 acid 　 and 　the 　rcsidue 　was

dissolved　in　25ml 　 of 　 3．5mol ！l　hydrochloric　acid ．
Thc 　 solution 　 containing 　less　than 　 l　pg　of 　seIenium 　 was

put　into　 a 　 reaction 　 vessel ，　 a 　pellet　 of 　zinc 　 was 　 added

and 　thc　 solution 　 was 　 covered 　tightly　 with 　 the 　plunger．
When 　the　pressurc　guage 　 reachcd 　O．5kg ！cm2 ，

　hydrogen
selenide 　 evolved 　 was 　 carried 　 away 　jnto　 the 　 cell　 with

nitrogen 　 carrier ．　 Selenium 　ranging 　from 　 O．l　 to　 5

pg 　was 　determined 　in　ths 　 way 　with 　 a 　 error 　 of 　3 ％．
NVithout　 the　 separatiOn 　by　 ion　 exchange

，
　 cDpper

，
　 and

chromium 　 muchinterfercd 　with 　 the 　determination．

　　　　（Received　Jan・30，1978）
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低 温 灰 化 法 に お け る 元 素 の 損 失

今 井 　 佐 金 吾
＊

（1977 年 12 月 7 日受 理）

　有 機 物 試料 を 低 温灰化す る 際に ， こ れ に 含 ま れ る元 素 群 の 揮 発 損 失 に つ い て 放 射 化 分 析 法 に よ り検討

した ．

　 メ ン ブ ラ ン ・フ ィ ル タ
ー

又 は 天 然 セ ル ロ
ー

ス ろ 紙 上 に 25 種 の 元 素 を 各 々 100   ず つ 個 別 に 添 加 し ，

夏 に 灰 分増 量 剤 及 び 共 存 物 質 と し て 硝 酸 マ グ ネ シ ウ ム 又 は 塩化鉄（III） を 2mg 添加 し た 試料 ， 更 に 高

揮 発 性 の 塩 化 ア ソ モ ニ ウ ム
， 又 は 低 揮 発 性 の 塩 化 カ ド ミ ム を O．　1　mmol 程 度 共存 さ せ た 試料 を 調 製 し

た ． こ れ ら の 試 料 は す べ て 2 試料 1組 と して 調 製 し ，そ の
一

つ を 低 温 灰 化 し，も う
一

方 は 対 照 用 試 料 と

し て ， そ れ ぞ れ 中性 子放射化分析 し た ．

　そ の 結 果 ， 硝 酸 マ グ ネ シ ウ ム を灰 分 増 量 剤 と した 場合 に ヒ 素（III），
セ レ ン （IV ），

セ レ ン （VI ）が 74％
か ら 89％ の 間 の 回 収 量 を 示 し

， 又，塩 化 鉄 （III） を 灰 分増量 斉1］と した 場 合 ，又 は ，
こ れ に 塩 化 カ リ ゥ

ム を 共存 さ せ た 場合 ，
ヒ 素（III），

ヒ 素（V ），カ ル シ ウ ム ，セ レ ン （IV）， セ レ ソ （VI ）が 55％ か ら 94％
で あ っ た ．こ の 他 の 元 素 群 に つ い て は 95％ 以 上 の 回 収 率 が 得 られ た ．塩 化 鉄 （III）に 塩 化 ア ン モ ニ ゥ

ム が 共 存 す る 場合 は ，

一
般 に 回 収 率が 若干 低 下 す る 傾向 が 認 め られ た．炭素微粉 末 を 主 成 分 と し ， 比 較

的 多 量 の 鉄 を 含 む 大気 浮 遊 じ ん の 灰 化 を 想 定 し て ， こ れ に 類似 の 系 と し て 塩 化鉄 （III） に 黒 鉛粉末 を 共

存 さ せ た 試 料で は 塩 化 鉄 （III） の み の 場 合 と ， そ の 回 収率 に 有意 な 差 は 認 め られ な か っ た ．

1 緒 言

　近 年 ， 動 物組 織，植 物組 織 な どの 生体試料 1＞2），食品

試料
3）4），そ して 大 気 浮 遊粒 子 状物 質 な ど の 環境 試 料5），

そ の 他 の 元素分析 の 前処 理 法 と して ， 低温灰化法 が しば

し ば 用 い られ て い る．低温灰化法 の 原理 ， 反応機構 ， 燃

焼速度 ， 灰化温 度 な ど の 物理 的諸条件 に つ い て は ， 既 に

多くの 検討が な され て い る
G 》
− 9）．しか し ， そ の 際 の 元素

損失 に つ い て の 報告 は 比 較 的 少な い
1）5＞1の・

　本研究 で は，ろ 紙上 で 灰分増量剤 と して の 硝酸 マ グ ネ

＊ 神 戸 市 環 境 保 健 研 究 所 ； 兵 庫 県 神 戸 市 生 田 区 加 納 町

　 1−5

シ ウ ム
， 及 び 塩化鉄 （III） の 存在下 で ， 25 種の 元 素 に

つ い て 放射化分析法 に よ る検討実験を行 っ た ・更 に塩化

鉄 （III） を増量剤 とす る場合 に 塩化 カ リウ ム ，又 は塩化

ア ン モ ニ ウ ム な ど の 無 機 塩，そ して 炭 素 微 粉 末 を 主 成分

と し，鉄を比 較的多量含む 大気 浮遊 じん に類 似 の 系 と し

て ，黒 鉛粉末 を ， そ れ ぞ れ共存 させ た 場合の 回収率も併

せ て 得 られ た の で 報告す る．

2　実 1験

　2・1 装 　置

　中性 子 照 射 施 設 ： 京 都 大 学 原 子 炉 実 験 所 ， KUR （5

MW ）， 圧 気 輸 送 管 Pn −3 （中 性 子 束 2．3× 101Sncm −z

N 工工
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S
− 1

） を 用 い て 照 射 し た ．

　放 射 能 計 測 装 置 ： 30cc， ゲ ル マ ニ ウ ム （リチ ウ ム ）検

出 器 付 属 1024CH
， 波 高 分 析 器 （Nuclear 　Data

，
　 ND −

2201）

　デー
タ 処 理 装 置 ： 京 都 大 学 原 子炉 実験所電子計算機室

OKI ＿TAC

　 低 温 灰 化 装 置 ： Trapelo 　PDS −504

　 2 ・2 試 　薬

　25 種 の 元 素 に っ い て 損 失 量 を 求 め る べ き 化合 物 ， 共

存 塩 類 と し て の 塩 化 カ リ ウ ム と 塩 化 ア ン モ ニ ウ ム ， そ

して 灰 分 増 量 剤 と して の 硝酸 マ グ ネ シ ウ ム 及 び 塩化鉄

（III） は
， す べ て 市販 の 特級試薬 を 用 い た ．そ の 化 学 形

は Table 　 1 に 示 し た ． 又 ， 標 準 試 料 溶 液 の 調 製 に 使 用

した 硝酸，塩酸 ， 硫酸 は 市 販 の 精密分 析 用 特 級試 薬 で あ

り ， そ し て 水 は 再蒸 留 水 を 用 い た．

　 ろ 紙 上 に マ ウ ン トす る 黒 鉛粉末に は 分光分析用高純度

黒 鉛 粉 末 （日 立 化成 製 ，
HSG −P1 ） を 使 用 し た ．

Table 　l　 Used 　 materials 　for　 neutron 　irradiation

す際 の 重 量差 を 補正 す る た め に ス カ ン ジ ウ ム を 内標準 に

用 い た が ， そ の ス カ ン ジ ウ ム は 100　pg／IOOpl の もの を

調製 し， 使用 の 都度 20 倍希釈 して ，そ の 100　pl を用

い た ．

　塩化 カ リウ ム 及 び 塩化 ア ン モ ニ ウ ム は各 IM 溶液を

調製 し ， 硝酸 マ グ ネシ ウ ム 及 び塩化鉄 （III） は 各元素濃

度と して 1・omg ／loopl に 調製 し， そ れ らの 溶液 200pl

を実験 に 用 い た ．

Elements Materla ］s Disso 星ving

AgA

且

As（1II）
As （V ）

Br

 

CoCrCuFeMgHgIInKLaMnMoNaNiSbScSe

（IV）
Se（VI）

TiVWZn

CH3GOOAg

Al （NOs ）3
NaAsO3KHtAsO4

NH4BrCi

（CH3COO ）2

〔b （GHsCOO ）：

K2arzO7Cu

（NO3 ）2

FeC13Mg

（NO3 ）2

HgClz
，
　 HgS

KlInz

（SOg ）3

CH3COOK

K α

La （NO3 ）3

Mn （NO3 ）2

（NH 彊）sMOIO24

CH3COONa

（aH3GOO ）2Ni

SbC 且sSc

（NO3 ）3
K2SeOsK2SeO4TiOSO4NH4VO3Na2WO4zn

（CH3COO ）2

NHIC 且

in　 watcrin

　 waterin

　waterin

　 waterin

　wa ヒerin

　 watcr

置nw 飢 巳 rin

　waterin
　 w 飢 erin

　O．1NHGl
in　 wa 重erin

　 Waterin

　waterin
　 Waterin

　Watcrin

　 waterin

　O．1NHNO3
in 　wa しer

置皿w 艮terin

　waterin
　 waterin

　 3　N 　HCl
in　wa 匸erin

　hrattrin
　 2 　N 　 HNO3

in 】 NH2SO4

1n 　waterin

　 watcrin

　watc 【

in　water

川 reagents 　were 　ava ｛lable　from　Wako 　Pure　Ghemicar　Industries．
Ltd ．

　2・3 試料溶液

　そ れ ぞ れ の 元 素濃度 と して 工oo　F9 ／100μ
1 の もの を 調

製 し， それ らの 100pl を 灰化試料 に 用 い た．又 ， 灰化終

了後，灰分 を 石 英ボ ートか ら照射 用 ポ リエ チ レ ン 袋 へ 移

　 2・4　試料添加用ろ紙

　 天然 セ ル ロ ース ろ紙 に は 東洋 ろ紙 No ．5C （厚 み 0 ，22

mm ， 55mm φ） を ， そ して メ ン ブ ラ ン ・フ ィ ル タ ーに

は Gelman 　U ・S・A ・GA −4 （厚 み 0 ・15皿 m
，
47　mm φ）

を 用 い た ・な お ，
Gelman 　GA −4 は 酢 酸 セ ル ロ

ース 系 の

メ ン ブ ラ ン ・
フ ィ ル タ

ー
で ， 比 較的 ナ ト リウ ム 含有量 が

多 く ， こ れ よ りも， そ の 含有量 の 少 な い 硝酸 セ ル ロ
ー’

ス

系及 び 硝酸 セ ル ロ ー．ス と酢 酸 セ ル ロ
ース と の 混合 エ ス テ

ル 系 の メ ン ブ ラ ン
・

フ ィ ル タ ーが 市 販 さ れ て い る．しか

し， 後 二 者 は 低温灰化 の初期 に爆発的 に燃焼 し飛散す る

傾向が あ る．そ れ に 比 べ て 前 者 は 灰 化 が 穏 や か に 進行す

る の で 本研究 で は Gelman 　GA −4 を採用 した ．

　 一般 に ， 放射化分析法で は ナ ト リ ウ ム の 存在 が 顕著な

妨 害 を 示 す こ とが 多い ・そ こ で ， 本研究 で 用 い た 天 然 セ

ル ロ
ース ろ紙 ， 及 び メ ン ブ ラ ン ・フ ィ ル タ ーそ れ ぞ れ 市

販品 1枚 に含ま れ る ナ ト リウ ム を，あらか じ め放射化分

析 し た と こ ろ ，
3・2　F9 及 び 35   で あ り， 特 に 後者 に

つ い て は ， そ の 除去処 理 の 必 要が認 め られ た．従 っ て ，

以下 の 方法 で 洗浄処 理 を行 っ た．

　 まず 2M 硝酸に 6 時間浸せ き した 後 ， 純水で 良 く洗

浄した．続 い て 10％ 酢酸 に 6 時間浸 せ き した，そ して

最後に ガ ラ ス ・フ ィ ル ター上 で 吸引 しつ つ 純水 で 十 分 に

洗浄 し，デ シ ケ ーター
中で 乾燥 した．　　 　　

・

　 この よ うに 洗浄処 理 した ろ紙 に つ い て ナ ト リウ ム を放

射化分析 し た と こ ろ ， 天 然 セ ル ロ ース ろ紙 で は 2 ．5pg ，

そ して Gelman 　GA −4 で は 4　pg で あ り， 特 に 後者 に つ

い て は 著 し い 洗浄効果が 認 め られ た．

　次 い で ，別 に メ ン ブ ラ ン ・フ ィ ル タ ー上 に 黒 鉛粉末 を

マ ウ ン トした も の も準備 した．す な わ ち ， 洗浄済み メ ン

ブ ラ ン
・

フ ィ ル タ ーをガ ラ ス ・
フ ィ ル ター上 に 装着 し，

10％ 酢酸中 に 黒 鉛粉末 の LOmg を 懸 濁 させ た も の を 流

し込み ， 吸引 源過 した ・そ して 水洗後デ シ ケ ー
タ
ー

中で

乾 燥 した ．

2・5　測定操作

そ れ ぞ れ の ろ紙を各 2 枚 重 ね ， そ の 上 に 灰分増量剤 と

N 工工
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して の 硝酸 マ グ ネ シ ウ ム 又 は 塩化鉄 （III）の 各溶液 200pl

（マ グ ネ シ ウ ム 及 び 鉄 と し て 2・0 皿 g） を 滴下 し ， 無 じ ん

ボ ッ クス 中で 赤 外 線 ラ ン プ を 用 い て 乾燥 した ．次 に ス カ

ン ジ ゥ ム 溶液 100pl （元 素量 と して 5F9 ）を添加 し た．

そ し て 最後 に ，各 元 素 の 試料溶 液 IOOpl（各 元 素量 と して

100　”g）滴下 し， 同様 に 乾燥 して 灰化用試料と した．た

だ し ， ヒ 素及 び 水銀試料は 無 じん ボ ッ クス 中で 風乾 し

た ．次 に ， こ れ らの 試料 に ， 更 に 塩化 カ リウ ム
， 又 は

塩化 ア ン モ ニ ウ ム を ， それ ぞれ の 1M 溶液 か ら 100　pl

（0・lmm ・ 1）ず つ 添加 した
一

連 の 試料を調製 した ．以上

の よ うに して 調 製 した 試料 は ，すべ て 2 試料 1組 と し て

’
作成 し， そ の

一つ は 低温灰化後放射化分析す る 試料と

し，そ して 他方 は 直接放射化分析用試料と した ．

　 灰化用試料は 石 英 ボ ート中 で 1 チ ャ ン バ ー当た り ， 高

周波出力 100W
， 酸素流量 40　ml ／min

， 内圧 1Torr の

条件下 で 天 然 セ ル ロ
ース ろ紙 系 試料で は 4 時間，メ ン ブ

ラ ン ・フ ィ ル ター系試料で は 2 時間，そ れ ぞれ 低温灰化

した．

　 灰化終了後 ，灰分 は テ フ ロ ン 捧を 用 い て い っ た ん 薬包

紙 に 移 し， 続 い て 3cm 平方 の ポ リエ チ レ ン 袋 （あらか

じ め ，
2M 硝酸

一
純水

一
エ タ ノ ール の 順 で 洗浄処 理 した

も の ）に 個別 に 封入 した ．非灰化試料も同 じポ リエ チ レ

ン 袋 に 封入 して ， そ れ ら を 照射試料 と した ．照射試料 は

ボ リエ チ レ ン製照射容器 に 納 め て 溶封 し ， 圧 気輸送管方

式 で 原子炉 に 送 り込み ，
1分間 ，

10 分間 ， 又は 60 分

間中性子照射 した ，照射終了後 ， それぞれ の 生成核種の

半減期 に 基 づ き，適当な冷却時間を置い て ゲ ル マ ニ ウ ム

（リチ ウ ム ）半導体検出器付属 マ ル チ ・チ ャ ン ネ ル 波高分

析 器 を 用 い ，（0．1〜2）MeV の エ ネ ル ギ ー範囲で （100〜

400 ）秒間測 定 した ．各元素 に つ い て の 照射時閊 ， 測定

核種，半 減期 ，そ して 定量分析 に 用 い た γ線 の ピークエ

ネ ル ギ ー
は Table 　2 に 示 した ．

　得 られ た 測定値 は 電子計算機処理 に よ り r線 ス ペ ク ト

ロ メ ト ワーを行 っ た 1 そ して 灰化物 を石英 ボ
ー

トか らポ

リエ チ レ ン 袋 に 封入 す る 間 に 生ず る 重量損失 を ス カ ン ジ

ウ ム の 計数値 か ら補 正 した 後 ， 灰化 しない 標準試料 の 放

射化分析に よ る 計数 値 を 100 と して 各元素 の 回収率を算

定 した ．

Table　2　Nuclear　data　for　activation 　 analysis

　 　 　 1■
・radiation

Element　 　 　 　 　 　 　 　 　 Nuclidc
　 　 　 tim じ （min ）

Half−lifc
r
−Rayphntopeak

（kcV ）

3　結 果

 

湿

趣

畍

 

蜘

α

蜘

恥

 

瑰

IbK

 

蜘

噛

唖

M

翫

説

翫

皿

VW

翫

5016060606060560106010606060605106060606010

−

6060

Ag −11DnlA1
−2日

As −7611r
−B21n
−Il5n ユ

Co −〔訂，
Cr−51Cu
−〔EFe
−59Mg
−2ア

Hg −2031
−128In
−1且6工11K
−421
、a −140Mn
−56Mo
−10【

Na −24Ni
−65Sb
一匸22Se
−75Sc
−46Ti
−51V
−52W
−IS7Zn
−69m

253d

　 2．3min26
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　3 ・夏 灰化時間

　先 に 調製 した 天 然 セ ル ロ
ース ろ紙及 び メ ン ブ ラ ン

・
フ

ィ ル ター各 2 枚 を 用 い た 灰 化 試料に つ い て 低 温 灰化時間

に 対す る 灰化率 を 求 め た ．す な わ ち，そ れ ぞれ 7 個 の 同

一試料を 準備 し， 20 分間 か ら 5時間 まで に 7 段階 の 灰

化時聞 を と り， 順次取 り出 し，精 ひ ょ う して 減量 を求 め

た，なお 有効灰化時間 は 高周 波電源 を 入 れ て 5 分後 か ら

と した．又 ，試料は燃焼表面積 が で きる だ け 大 き くな る

よ うに 石 英 ボ ート中に 置 き， 1 チ ャ ン バ ーに 1試料ず っ

そ う入 した ．灰化率 は有効灰化時間を 5時間 と した と き

の 減量 を 100％ と し て ， 試料 の 各灰 化 時間 に お け る 減 量

をパ ーセ ン トで 表 し た ． こ の 結果を Fig・1 に 示 した ，

　Fig．1 か ら，100％ 灰化 を得る た め メ ン ブ ラ ン ・フ ィ

ル ターを 基材 とす る試料で は 2 時間 ， 天然 セ ル ロ ース を

基材 と す る 試料 で は 4 時問の ，灰化時間 を 採用 した．

　 3・2　回収率

　22 種の 元素群 に つ い て ， そ れ ぞれ 灰化試料と非灰化

標準試料と の 組 み合わ せ で （2〜4）回の 繰 り返 し実験 の

結果，得られ た 回 収 率 の 平均値及 び それ ぞ れ の 標準偏差

を 併せ て Table 　 3 に 示 した． なお 各試料の 放射能測定

時に お け る計測値 の 統計誤差は 0・4％ か ら 1・5％ の 間

で あ り ， 回収率 の 標準偏差 に 比 べ て 比較的 小 さな 値 で あ

っ た．

　 Table　 3 か ら 明 らか な よ うに ，天 然 セ ル ロ
ース ろ 紙

を基材と し 硝酸 マ グ ネ シ ウ ム を 灰分増量剤 と した 場合

に ， ヒ 素（III）， セ レ ン （IV ），セ レ ン （VI ）が 74％ か ら

89％ の 間の 回収率を示 した・一般 に 硝酸マ グ ネ シ ウ ム
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鉄 （III） の み の 腸合 と，そ の 回 収率 に 有意の 差 は 認め ら

れ な か っ た，なお，水銀 ， 臭素 ， 及 び ヨ ウ素 は上記の い

ず れ の 条件下 で も 20％ 以下 の 低 い 回 収率を示 した．し

か し，これ ら の 元素 は 中性子照射時の 放射線効果 に よ り

若干 の 損失 が あ る と思 わ れ る の で，低温灰化時の 損失と

して の 回収率は求め られ なか っ た．

Table　3　Percentage　 of 　recovery 　for　elements

　　　　 in　low　temperaturc 　 plasma 　 ashing

　　　　 （％）

　 　 Effective　ashing 　time ，　min

Fig．　 I　Ashing　 rates 　 for 丘lter　 materials 洫 low

　　　　temperature 　 oxygen 　plasma

　 　 　 　● （細 。 se　m 電er （55  φ，2　 sheets ）； △ Membrane

　 　 　 　伺her （471nm φ，2shects）； XMembrane 　filter　mounted

　 　 　 　 with 　graphite ；　 Graphite ： lmg ，47　mnn φ，2shcets

は ，電気炉 に よ る 比 較的高温で の 乾式灰化 の 際 に 試料中

に 添加 され る と ，
ヒ 素 ，

ア ン チ モ ン な どの
一

部の 元素 の

揮散を抑制す る こ とが 従来か ら 知られ て い る・特 に ヒ 素

は ピ ロ ヒ 酸 マ グ ネ シ ウ ム と な り揮散 し に くくな る 11）．本

法の 場合，その 効果は ヒ 素 （III），ヒ 素 （V ）， セ レ ン （VI）

に つ い て 認 め られ た．

　 メ ン ブ ラ ン ・フ ィ ル タ ーを基材と し塩化鉄（III） を灰

分増量剤 と した場合は ，
ヒ 素 （III）， ヒ 素 （V ）， カ ド ミ

ウ ム ， セ レ ン （IV ），
セ レ ン （VI ）が 55％ か ら 94％ の

間の 値となり揮散 が 認 め られ た・こ の 他 の 元素群 に つ い

て は 95％ 以 上 の 回収 率 が得られ た・

　続い て ，蒸気圧 の 低 い 無機塩や高い 無機塩 が 共存す る

場合， そ れ ら の 塩類が 元素 の 回収率に 及 ぼす影響 を調 べ

た．す な わ ち ，
メ ン ブ ラ ン ・フ ィ ル タ ーを基 材 と し，塩

化鉄 （III）を増量剤 と して ， こ れ に 比較的蒸気圧 の 低 い

塩化 カ リ ウ ム
， 又 は 蒸 気 圧 の 高い 塩化 ア ン モ ニ ウ ム を共

存させ ，
11 種の 元素群 に っ い て ， そ の 回収率 を 求 め た ．

そ の 結果 ， 塩化 カ リウ ム の 場合 ヒ 素（V ）が 75％ で あ

り，一方，塩化 ア ン モ ニ ウ ム の 場合 ， ヒ 素（V ）， カ ド ミ

ウ ム ，ク ロ ム
， 鉄 ，

ア ン チ モ ン の 5 元素が 68％ か ら

94％ の 間 の 回収率を示 し， 揮散が認 め られ た．

　次 に ，炭 素微粉末を主成分 と し，比較的多量 の 鉄 を含

む大気浮遊 じん の 灰化を想定 し，
こ れ に 類似 の 系 で 実験

した，す な わ ち，メ ン ブ ラ ン ・フ ィ ル タ
ー

を基材と し ，

塩化鉄（III） を増量剤 と して，こ れ に 黒鉛粉末 を共存さ

せ て 22 種の 元素群 に っ い て検討 した ・そ の 結果 ， 塩化

　 　 　 　 　 　 　 Fi】ter　 rnaterial 　 and 　‘oexis 齔ent 　ma 亡巳ria ■

　　　　 r 　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
El・m ・n ・・ 叢鵬 、

　
M

鷲
ne

　
M

黙
ne

　
M
賭

ne
　
M
畿

ne

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 十 　　 　 　 　　 十　 　 　 　 　　÷

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Graphite　　 KCI 　　 NH4CI

　

　

虹 D
り

　

　

　

　

　

　

助

鴨

 

湘

蝋

叔

 

恥

α

蜘

恥

喚

hKh

 

輪

晩

M

訪

鼠

眠

皿

VW

勘

23

乎

325436563248335226253

土

±

土

土

±

士

土

士

±

士

土

±

士

士

士

士

土

±

±

±

±

±

±

±

990189029501999900999899

田

02999699007478979803

鮎

232435455583236335226257±

土

±

±

±

±

±

±

±

土

±

土

±

±

圭

±

．エ
±

士

⊥⊥
土

±

土

±

980255759400990298990002

 

989798DOO171680196

田

02

　

1
　

　　
　　
　

　　
　　
1
　　
　　
1
　

　　
　　
　

　

1
　　
1
　　
1　
　　　
　　
　　　　
1
　　
置　
　　　
　　　
［
　　
　

　

1
　　
且

23423

唾

52

些

563235323326255

±

土

土

±

±

±

±

±

±

±

土

±

±

土

±

士

±

土

±

土

±

±

土

士

980264799700019798999802029897999797757098960101　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

■

　

1

98 ± 3　　　　99± 2

75±4　　　　 6U ± 4

gs 土 3　　　　83 ± 2

102 ±4　　　 94土 5

gs± 5　　　　92±5

100± 399

」：397
士 69D

：」2LDD
土398

土 7

100± 5　　　　 93± 2

lD2士 3　　　　98士 3

103 ± 5　　　　 95± 3

4 　考 察

　低 温灰化時の 元素の 揮発損失 に 関与す る要素は ， 主成

分と して の 有機物の 種 類，試料中の 元索 の 化学形 ， 比較

的 多量 の 共存物質の 有無と そ の 種類 ， そ して
一

連 の 灰

化条件 で あ る・本研究 で は ろ紙 を主体 と して これ に 諸種

元素及 び灰 分 増 量 剤 と して の 硝酸 マ グ ネ シ ウ ム ，塩化鉄

（III）， そ して 共存物質 と して の 塩化 カ リウ ム ，塩化 ア

ン モ ニ ウ ム
， 黒 鉛粉末を一定の 条件下 で共存させ て 調 製

した 試料に 限 定 して 検 討 し た ．従 っ て ， 本結果が，様々

な種類 の 試料 に 対 して，そ れ ら の 回収率を厳密 に 代表す

る もの で は な い ．理 想的 に は灰化 しよ う とす る試料の種

類 ご と に ， そ の 都 度 回 収率を求 め る の が 望 ま しい ．しか

し ，
一般 に ， い か な る条件 下 で も揮散する 水銀 ， 臭素 ，

そ して ヨ ウ 素を除け ば ， そ の 挙動 に 注意 を 要す るの は 3
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価 ヒ 素 ，
5 価 ヒ 素 ， カ ド ミ ウ ム

，
4 価 セ レ ン ， そ して 6

価 セ レ ン で あ ろ う・

　 黄 ら
1 ）は 元 素量 と し て 1．Ol　P9 か ら 20．6　P9 の 元素

を ， それ ぞ れ の 標準溶液か ら天 然 セ ル ロ
ー

ス ろ紙上 に 滴

下 し ， こ れ を 円筒型 の 灰化容器で 灰化 した 後 ， 中性子 照

射 し ， 濃塩酸 で 洗 い 出 して 放射能測定す る 方法 で 18 種

の元素群 に つ い て 回収率を報告 した．こ れ に よ る と ヒ

素 ，セ レ ン に つ い て も定 量 的 回 収 率 が 得 られ て お り本 報

と異な る が ，こ れ は 用 い た 化学形 の 相違 に よ る と思 わ れ

る．こ の外の 結果 と 本 報 の メ ン ブラ ン
・

フ ィ ル タ ー基

材，塩化鉄（III）灰 分増量剤の 場合及 び，こ れ に 黒 鉛粉

末を共存さ せ た場合の 結果 と は 矛盾す る もの で は な い ．

　 終 わ りに ， 本 研 究 を行 うに 当た り， 終 始 御 指導 を賜 わ

り ま し た 京都大 学原 子炉実験 所 ， 小山睦夫助 教授 ， 並 び

に 松 下 録治 研 究 員 に 深 謝 致 し ま す．

　 又 御助言，御 指導 を 賜 わ りま し た 甲 南大 学 理 学 部，日

下 　譲 教 授 ， そ して 神 戸市 環 境 保健研究所 ， 浜 口 　彰部

長 ， 伊 束清志副部長に 深 謝 致 し ま す．
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　 1・oss 　of 　the 　elements 　in　low 　temperature 　plasma
ashing ．　 Sakingo　IMAI　（Public　 Health　 Research
Institute　ofKobe 　 city

，
1−5，　Kano −cho ，　Ikuta−ku ，

　Kobe ・
shi

，
　Hyogo ）

　 Reccntry，　the　Iow　temperature 　plasma 　ashing 　method

has　 been　employed 　as　 a 　deco皿 position　 method 　 of

erganic 　materials 　for　elcmentary 　anaIy5is ．　 The 　method

is　 applied 　fbr　 biologicat
，
　 fbod

，
　 and 　environmental

samplcs 　 such 　 as　 airborne 　 part且culates 　 which 　 are 　col −
1ectcd　 on 　 membrane 丘！ter．　 In　this　 paper，　the 　 reco −
very 正br　25　elements 　in　low　 temperature 　plasma 　ashing

皿 ethod 　 was 　 investigated　by 　 activation 　 analysis ．　 The
samples 　 used 　 in　 this　 expcrimcntS 　 were 　 prepared　 as

fb110ws．　IOOpl　 of 　 1000　ppm 　standard 　solutien 　fbr
each 　 element 　 was 　 dropped 　 on 　 membrane 　 filter　 or

cellulose 丘lter．　 Two 　 mg 　 of 　Mg 　 or 　 Fe　 as 　 cocxisting

material 　 was 　added 　thereto 　subsequently ．　In　 addition
，

samples 　 were 　 also 　prepared 　by　 adding 　 lOOpl　 of 　l　M
NH4Gl 　or 　1　M 　KGI 　solution 　to　the　above 　samples ．　 Then ，
a11　 samples 　 were 　dried　 with 　 an 　 infra−red 　lamp 　in　 a

dust−free　box ．　 A 　pair　of 　the　same 　sample 　was 　prepared．
Onc 　 of 　them 　 was 　 ashed 　 and 　the 　 other 　 o 皿 e　 was 　 used

，

without 　 ashing ，　 ft）r　 reference 　 in　ac しivation　analysis ．
The 　 ncutron 　irradiation　 was 　 made 　 fbr　 l　min ，10min
or 　 l　h 　 using 　 the　 pncumatic 　 tube 　 system 　in　 Research
Reactor　I皿 stitute 　Kyoto 　University　at　 a 　thcrmaI

neutron 　flux　of 　 2．3× 1013　n 　cm
『2 ザ ．　 Radioactivity

measurements 　were 　made 　with 　a　30　 cms 　coaxial 　Ge （Li）
detector　 ceupled 　 to　 a　 ND −1024　 channel 　pulse−height
analyzer ．　The 　recoveries 　of 　As（III），　As（V ），　Cd

，

Se（1V） and 　Se（VI ），　 were 　found　 to　 be　55％ to　94％
in　the 　presence 　 of 　Mg （NO3 ）a　 or 　FeG13，　 whereas 　 those

of 　the 　 other 　 elements 　 except 　fbr　Hg
，
　 Br

，
　 aIld 　I，　 were

fel皿 d　to　be　more 　than 　95％ under 　the 　same 　condition5 ．
In　the　case 　of 　coexistence 　of 　NH ↓GI」the 　loss　of 　As（V ），

Gd
，
　 Gr，　 Fe

，
　 and 　 Slb　 was 　 slightly 　 increased．

　　　　　　　　　　　　 （Rcccived　Dec ．7， 1977＞

　KeUtoortts

Activation　 analysis

Low 　 temperature 　plasma 　 ashing

Recovery
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