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was 　studied 　in　detail （Table 　2）．　 The 　comparison 　 of

this 　 method 　 with 　 tetraphenylarsonium 　 chloride 　 tech．
nique 　on 　the　determination　 of 　purity　for　 ammonium

percblorate　was 　also 　investigated 　（Table 　3）．　The
obtained 　value 　of 　apParent 　solubility 　product　（log　Ksp

’

）
of 　 this 　 ternary 　 complex 　 was − 2生 25　and 　the 　heat　 of

reactioll 　 which 　 was 　 calculated 　 frQm 　this　 value 　 was

36．7kcal／mol （Table 　4）．
　　　　　　　　　　　　 （Received　Nov ．5

，
1979）
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ラン タン を用 い る ス ズ の 黒 鉛炉原子吸光分析 法

斉　加 実彦  
，　 池田　友成 ＊

（1979年 8 月 9 日 受 理 ）

　微 量 ス ズ の 黒 鉛 炉 に よ る 電 気 加 熱 原 子 化 原 子 吸 光 分 析 法 に つ い て ， 原 子 化 条 件 を 定 め た 後，試料 の 液
性 に つ い て 検 討 し て 条 件 を 定 め た ．共存 成 分 の 影 響 に つ い て は 12種 の 金 属 イ オ ソ な ど に つ い て 実験 し ，

妨 害成分 の ア ル ミ ニ ウ ム
， ア ン チ モ ン ，テ ル ル

，
ヒ 素や 酒 石 酸 な ど は 硝 酸 ラ ン タ ン を 添 加 す る こ と に よ

り影 響 を 防 止 で きた ．ラ ソ タ ン は ス ズ の 定 量 に 増感効 果 を 示 し ， 叉 ア ソ モ ニ ア 性 に お い て ス ズ を 共 沈 さ
せ る の で こ れ を 分 離 法 と し て 用 い ，亜 鉛 地 金 な ど の ス ズ の 定 量 に 適 用 し た ，

1 緒 言

　 電気加熱原子化原子 吸 光分析法 は フ レ
ー

ム 原子化法 に

比 較 し て 試料所要量 が 少量 で ， 感度が 高 い こ と な どの 特

徴 が あ りi）
陶
叫 原子化に は 黒鉛管 が一

般 に 利用 され て い

る ．

　本実験 で は 分析上比較的や っ か い 視 さ れ て い る 微 量 ス

ズ の 定 量 法 を 取 り上 げ る こ と と した ．黒鉛管法 に よ る ス

ズ の 定量法 は 鉄試料を対象 と した もの な ど 4）5） が あ り ，

又近年 ， 同時 に 4 報告が討 論会で な され て い る
e）
”
P）．

　本実験 で は
，

ス ズ 試料溶液の 液性 と原于化条件 の 検

討，共存成分 の 影響 とそ の 対策 に つ い て 検討 し，ラ ン タ

ソ を緩衝剤 と し て 用 い る こ と と し た ．ラ ン タ ン は ア ン モ

ニ ァ 性溶液 で ス ズ を 共沈 させ る の で ，ス ズ の 捕集分離方

法 と して も用 い た．こ の 方法 を亜鉛地金及 び銅 地 金中の

ス ズ の 定量 に 応用 して ，そ の 結果を発光 分 光 分 析法 な ど

と 比 較 し た．

2　装 置及 び 試薬

2。1　装　置

原 子 吸 光 分 光 分 析 装 置 ： 日 本 ジ ャ
ーレ ル ・ア ッ シ ュ社

＊ 東 洋 大 学 工 学部 ； 埼玉 県 川 越 市 鯨 井 中 野 台 2100

製 AA −781

　 フ レ ーム レ ス ア トマ イ ザ ー
： 日 本 ジ ャ

ーレ ル ・ア ッ シ

＝社 製 FLA −10

　光 源 ： 浜 松 テ レ ビ 社 製 L233 型 ス ズ 中空陰極 ラ ン プ

　バ ッ ク グ ラ ウ ソ ド測 定 用 光 源 ： 高 輝度 重 水 素 ラ ソ プ

　 マ イ ク 卩 ピ ペ
ッ ト ： ギ ル ソ ン 社製 ピ ペ ッ ト マ ン P200

　黒 鉛 管 ： 日 本 ジ ャ
ー

レ ル ・ア ッ シ ュ社 製 の も の を 用 い

た ，

　2・2 試　薬

　 試 薬 類 は 試 薬 特 級 品 を 用 い
，

ア ル ゴ ン は ア ル ゴ ン 99．9

％ 以 L の もの を 用 い た ．

　硝 酸 性 ス ズ 標 準 液 ； 金 属 ス ズ （99．99 ％）0．5009 を

（1十 1） 塩 酸 50ml と硝酸 10ml で 加 熱 溶 解 し ， 放 冷

後 硝 酸 26ml と 水 を 追加 し 全 量 を 500　m1 と し て ，
ス

ズ 1mg ／ml の 溶液 を 調 製 す る ． こ の 原 液 か ら 使 用 の 都

度 ス ズ O ．2　pg ／ml を 含 む 1N 硝 酸 溶液 を 調 製 し て 用 い

ノニ．

　塩 酸性 ス ズ標 準 液 ： 金 属 ス ズ （99．99 ％ ） を 塩 酸 に 溶

解 し ， 水 で うす め て ス ズ 1mg ／m1 の 溶 液 を 調 製 し ，
こ

の 原 液 か ら使 用 の 都 度 ス ズ o ・5F9 ／ml を 含 む 1N 塩酸

溶 液 を 調 製 し て 用 い た ．

　 ラ ン タ ン 溶液 ： 硝酸 ラ ン タ ン 12・59 を 硝 酸 （1十 13）
に 溶 解 し て 200ml と し，ラ ソ タ ン 20　mg ／m1 溶 液 を 調

製 し た ，

　そ の 他 の 標準 液 の 調 製

N 工工
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　 ヒ 素標 準 液 は 亜 ヒ 酸 を 5 ％ 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム に 溶 解

し て ヒ 素 1000ppm の 溶 液 と し」使 用 の 都 度 うす め て 用

い た ．

　ア ン チ モ ン 標準液 は 金 属 ア ン チ モ ン （99，9 ％ 以 上 ）

を 溶 解 し て ア ン チ モ ソ 1000ppm の 1 ％ 酒 石 酸 溶 液 を

調 製 し，使 用 の 都 度 う す め て 用 い た ．

　 そ の 他 の 金 属 の 標 準液 は 金属 （99・9 ％ 以 上 ） を 硝酸

に 溶解 し
， 水 で うす め て IN 硝 酸 溶 液 と し た ．

3　　　　定　　量　　手栗　　イ看…

　 3・ 1　測定条件など

　試料溶液 10Fl を マ イ ク 卩 ピ ペ
ッ トを 用 い て 量 り取

り，あ らか じめ 空焼 ぎ した 黒鉛管 に 注入 し ， 乾燥 30A −

20 秒，灰 化 70A （約 720 °C ，メ
ー

カ
ー

の デ ー
タ に よ

る・以 下 同 じ）−40 秒 ， 原子化 270A （約 2650　
DC

）
−10

秒 で 原子 化 させ 吸 光度 を 測定 す る， こ の 際，ア ル ゴ ン

は 　 1．51 ／min の 流速 で 乾燥時 よ り 通気す る ．中空陰

極 ラ ン プ 電 流 は 10mA で ．測 定波長 は 224 ・6nm を 用

い た，

　 3・2　ス ズ の沈殿分離 と測定用溶液 の 調製

　 ス ズ を含む試料溶液 の ラ γ タ ン iOmg 相当量 を 含 む

硝酸塩溶液に 硝酸 ア ン モ ニ ウ ム 59 及 び フ ェノ
ー

ル フ タ

レ イ ン 溶液 （1％）数滴 を 加 え て 加温 し， ア ン モ ＝ ア 水

を 加 え て 呈 色 さぜ た後 ， な お 約 0．5m1 過剰 に 加 えて ア

ン モ ニ ア 性 と し て ，
ス ズ を 水 酸化 ラ ソ タ ン と と もに 沈殿

さ せ る．静置後 ， 沈殿 を こ し分け温硝酸 ア ソ モ ＝ ウ ム 溶

液 （5 ％） で 洗 浄後 ， 沈殿 は 硝酸 （1＋ 4）約 20ml を用

い て 溶解 し ， 温水 で 数回 洗浄す る．こ れに 溶液中 の ラ ン

タ ン 総量が約 100mg とな る よ うに ラ ン タ ン 溶液を追加

し， ラ ン タ ン 100mg を 含 む 約 lN 硝酸 50m1 の 溶液

を 調製す る，共沈剤 に ラ ン タ ン 溶液 の 代わ りに 鉄 溶 液 を

用 い る 場合 は 鉄 2mg 相 当量の 硝酸鉄 を 用 い た ．

100 と し て 求 め た 比 較値 を Fig ．1 に 示 した．硝酸 性 溶

液 で は ，硝酸濃度 の 影響 が 比較的少 な く， 塩酸性溶液 で

は ，硝酸性溶液よ b 測 定値が低 く ， ば らつ きも認 め られ

た ．硫 酸，過 塩 素 酸， リ ソ 酸 溶 液 は 測 定 値 へ の 影 響 が 大

きく，又 バ
ッ

ク グ ラ ウ ン ドも特 に リ ン 酸 に つ い て は 大 き

く，試料溶液 の 液性 と し て は 不 適当 で あ っ た．こ れ らの

た め
， 測定溶液条件と し て

， 比 較的安定 な 1N 硝酸性溶

液 を選 ん だ．
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3・3 亜 鉛及び銅試料溶液 の 調製

　亜 鉛 又 は銅 2g （ス ズ 含有 量 　10pg 以 下 ） に ，硝酸

（1＋ 3）25　ml を 加 え て 溶解 し， 以 下 3 ・2 の 方法を 行 う．

4 　実験結果 と考察

　4・1　測定用溶液 並 び に 測 定条件 の 検討

　測定用試料溶液 の 液性 と し て ， 硝酸 ， 塩酸 ， 硫酸 ， 過

塩素酸 ， リン 酸 の 5 種類 の 酸 を 選 び ， それぞれ（O．1−−2）N

の 濃度範囲 の 各溶液 に つ い て ， ス ズ の 吸光度 と の 関係に

つ い て 比 較検討 し た ．ス ズ 2ng を 含 む 10pl 試料を 用

い
，

3・1 の 条件 で 測定 し，そ の 波高 の 読 み に つ い て ，同

量 ス ズ の 微硝酸溶液 （約 0 ・002N ）試料 の 測定 波高値 を

。 ＼
　　　　　　

°

＼
1．0 2．o

　 　 　 　 　 　 　 　 　 Acid　concentretion ，　N

Fig．　l　Effect　 of 　concentration 　 of 　different　 acids

　 　 　 　
− ○ − Ni匸ric 　 acid ；

一
△
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ロ
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ー● − Su 【fUI’ic　 acid ；　

− x − PhOs ・

　 　 　 　 pho 宦
’ic　 acid

　塩酸性 溶 液 は 標準液 と して 用 い る こ と が 多 い が ，
ス ズ

標 準液 の 場合 塩化 ス ズ （II） は 低沸点 で あ る た め ，　 lN

塩酸溶液中 ス ズ 0 ・2ppm を 含む溶液に つ い て 吸光度 を

測定 した 結果，乾燥 や 灰化時点 で 揮 散す る 傾向が 認 め ら

れ ， 特 に 調製後放置 し た 試料溶液 に つ い て 低値 が 認 め ら

れ た．ア ス コ ル ビ ン 酸 は 塩酸酸性溶液を用 い る場 合増感

効果が あ る
lu） の で ， 試験的 に こ れ を 200　ppm 相当量 加

え た 場合 ， そ の 効果は 顕著 で あ り， 又 標準溶液 に 添加

し た 場合 に は 数日間経過後の 測 定で もス ズ の ピー
ク 値は

調製時 と変 わ らず 標準溶液 は 安定 して い た．他方酒石

酸，ク ェ ン 酸，塩酸 ヒ ドラ ジ ン な ど試薬を 添加 した 結果

で は ，レ ア ス コ ル ビ ソ 酸 の よ うな一
定 し た 効果 を 認め な

か っ た，以上 の 結果か らア ス コ ル ビ ソ 酸を含む塩酸溶液

は 測定用液性 と し て 適 し て い る もの と認め た が，本実験
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に は 前記 の と お り 単純 な 硝酸溶 液 を 選 ん で 実験 を 進 め

た．

　 次 に 試料溶液 と し て ， 1N 硝酸溶液に ス ズ 0 ．2ppm

相 当 量 を 含 む 溶液 を 用 い て，3・1 に 準 じて 灰 化 条件 ， 原

子化条件を検討 し た．す なわ ち ， 黒鉛管 の 加熱条件 に つ

い て ， 乾燥条件 は 30A −20 秒 と定 め ， 灰 化条件 は 電流f直
50A ，65A ，80A 　 の 3 条件に つ い て ，灰化時 間 は 35

秒 ，
40 秒 ，

45 秒 の それぞれ に つ い て 」
．
匕較検討 の 結果，

電流値 の 変化 に よ る 差 は ほ とん ど認 め られ ず，灰 化時間

は 40 秒 が 最 も安定 し た 結果 を 示 した ．又，原子化条件

の 検討 で は，灰化条件 は 70A −40 秒 の
一

定条件 で ，原子

化 竜 流 値 250A ，260　A ，270　A ，280　A
，
290　A の 5 条件

に つ い て
， 原 子 化時間 は 5 秒，10 秒，15 秒 の 3 条件 の

そ れ ぞれ に つ い て 比 較検討 の 結果，電流値 の 増加 と と も

に 吸光 度 が 増加 す る ．黒鉛管 の 消耗 度 も考 k て ，
250 あ

る い は 270A −10 秒 の い ず れ も適当で あ っ た が ， こ の 場

合 270A を用 い て 実験を進 め た，

　 4・2 共 存 イ オ ンの 影響

　 金 属イ オ ン に つ い て は ，水 酸化物沈殿 中 に 混 入 す る

可 能性 の あ る イ オ ン と して，Als ＋

，
　Ass ＋ ，　Bio ・ ，　Cr3 ・，

Fe3 ＋

！
Mn2   Na ＋ ，　 Pb2 ＋，　 Sbs ＋ ，　 Se4 ＋

，
　 Te4 ＋

，
　 Zn2＋

の 12 種を選び ， そ れ ら の 共存量が そ れ ぞれ ス ズ の 100

倍 な ど の 試料溶液 に つ い て 検討 し た，た だ し共 沈剤や試

料の 主 成分が 付随す る 場合を考慮 して ，
マ ン ガ ン ，亜 鉛

な どの 成 分 に つ い て は 濃厚 な 試料 に つ い て も 行 っ た．

こ れ らの 結果 は ，
Table 　1 に 示す よ うに A1 ： ＋

が 正 の 影

響 を 示 し，
Ass ＋

，　Sb3ち Te4 ＋ が 負 の 影 響を 示 し，その

他 は 特 に 影響 を 認 め な か っ た ．試み に こ の 試 料 に つ い て

乾燥時間や灰化時間を変 え た 実験や ， 灰 化 の 繰 り返 し操

作 ， 原 子化 の た め の 最高温度への 到 達時間を 長 くす る な

ど試み た が，い ずれ も効果は な か っ た．本実験 に 用 い た

よ うに ア ン チ モ ン 標準液 に 加水分解防止 用 と して 酒石酸

溶液を用 い る こ とは 多 い ．こ れ と関連 し て 酒 石 酸 の 夕卜，

ク エ ン 酸，シ ュウ酸，L一ア ス コ ル ピ ン 酸な ど の 有機酸 が

ス ズ の 定景 に 及 ぼ す影響 を 検討 した結果 ， い ずれ も負 の

影 響 を 示 した．ア ス コ ル ビ ン 酸 は 塩 酸溶液 の 場合 と異 な

る 現象を 示 し た が，そ の 理 由に つ い て は 追 及 で きな か “．，

た ．

Table　 l　 Effect　 of 　 coexistent 　 ions　 and 　buffer
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　4。3 　ラ ン タ ン の 妨害 イ オ ン に 対する緩衝効果

　 ラ ン タ ン や ス ト卩 ン チ ウ ム は ， 炎原于 吸光法 で 緩衝剤

と し て 用 い られ る ．金 属試料分析法で は ， 母 金属 イ オ ン

が 濃厚 に 存在す る た め ，それ 自体の 濃度 差 の 影響や共存

成 分 相 互 の 影響を 減 じ る結果 とな る こ とを ， 実用 上 利 用

す る こ と が あ る．4 ・2 の 実験 結 果 で 比 較的 T 渉 の 大 きい

Asa ＋
の 千 渉 へ の 抑制効果 に つ い て ， 試 み に 数種 の 金 属

イ オ ン を添加 して そ の 影響を 検討す る こ と と した．すな

わ ち，Sn2＋0 ・2PPm と Ass ＋ 30　PPm に 対 し，
　 Las ＋

，

Sr2＋
の 外 ， 試 み に Cu2 ＋

，　 Mg2 ＋

，
　 Zn2 ・

をそれぞれ

1000ppm 相当量を 加 え，4 ・エ の 条件 で 測 定 した結果，
La3 ＋ は こ れ らの 金属 イ オ ン の うち で 最 も緩衝効果を示

し， 次 い で Sr2＋

も緩衝現象が あ り， そ の 他 に つ い て は

緩衝効果を認 め なか っ た，次 い で ，
ス ズ は 0 ．2ppm 濃

度 で ， ラ ン タ ン は 　1000ppln ，2000　ppm ，
　i　3000　ppm ，

5000　ppm ，
10000　ppm 　 の 濃度 の 異 な っ た 溶液を用 い て

の 予備的実験 の 結果，ラ ソ タ ソ 2000ppm で 干 渉 を 防 止

で き る もの と認 め た ．そ の 結果 を Table 　 l に 示す．ラ

ン タ ソ 2000ppm は 妨害成分 の 各 々 に 抑制効果を示 して

い る 外妨害成 分 を 混合 した 試料す な わ ち ア ル ミ ニ ウム
，

ヒ 素， テ ル ル 及 び ア ン チ モ ン の それぞれ 20ppm の 混

合溶液試料 に つ い て も効果 を 示 し，ス ズ 0．2ppm は 障

害な く測定 で きた． ラ ン タ y は 干 渉 イ オ ソ を 抑制す る

タト， 増感効果 も示 し，
ス ズ 0 ．2ppm に 対 し ラ ン タ ン 10

ppm で 影響 顕 著 で あ り ，
100　ppm 以 上 1000　ppm ま で

な お 増感効果 は 増 し， そ れ 以 上 で は ほ とん ど 変わ りな

く，10000ppm の 高濃度溶液 で は やや 減少傾 向 を 示 し

た ．ラ ン タ ン 添加 に よ っ て 検量線 の 湾 曲度 は 多少増す，

こ れ ら の 状況 を Fig ，2 に 示 す．ラ ン タ γ は イ オ ソ 化電
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Fig．2　EHfect　 Df 　lanthanum 　 on 　caiibration 　 curve

　 　 　 for　tin

　 　 　
− Q − Sn；　

一
ロ
ーSn　and 　lODO　ppm 　La ｝　

＿
●
− Sll

　 　 　 and 　2000 　pprn　 La
；

一△
− Sn 　 znd 　 S〔mo 　ppm 　 La

位 が 低 く，酸化 されやす く， 酸化物 の 熱力学的安定度 は

高 い ．又 ，グ ラ フ ァ イ トに 著 しい 結核効果を 示 す性質 が

あ る．本実験 の 範囲 で は そ の 緩衝効果や 増感効果 の 原 因

を 指摘 しえ な か っ た が ，
フ レ

ー
ム 原子化法で は 既 に 緩衝

剤と して 用 い られ て い る の で ，本実験 で は 発光 分光分析

法 に よ っ て
，

IN 硝酸溶液 の ス ズ 溶液 と こ れ に ラ ン タ γ

2000ppm を含む 溶液と の 両者 ｝こ つ い て 比較 し た．そ の

結果 は ラ ソ タ ソ を含 む 溶液の 場 合 は 増感現象があ り，又

測定値 の 再現性 が優れ て お り，
ラ ソ タ ン の 存在 は 原子化

に 好影響 を 与 え る も の と想像 した ．

　4 ・4　ス ズ の 分離操作

　黒鉛炉 を用 い る原子化法 に よ る微量 ス ズ の 定量法 の 各

種試料 へ の 利 用 性 を 高 め る こ とを 目的 と して，操作 の 容

易な分 離操作 の 1 種 を 加 え る こ と を 検討す る こ と と し

た ．分離方法 と して 沈殿分離法が多数試料を同時 に 取 り

扱 う場合 に は 好 ま れ ， 非鉄金属鉱 石 関係 の 分析 上 で は 水

酸化鉄 法や 二 酸化 マ ソ ガ ン 法 の 利用度 は 多 く， ラ ン タ ン

共沈剤
11）の 利用 例 も報告 さ れ て い る．

　共沈殿法 と し て 水 酸化物沈殿法 を 対象 と し，共沈剤 と

して と りあ えず ラ ソ タ ア
， 鉄塩 を 選 び

， 参考 ま で に ア ル

ミ ニ ウ ム ，ジ ル コ ニウ ム 塩 に つ い て も検討 した ．ス ズ 2

ng，4F9 ，6   ，8 咫 に 対 し鉄塩 は 鉄 2mg 相当量，ラ ン

タ ン な どは 沈殿生成 の 判断上 10mg 相 当量 の 鉄 よ り多

い 量を用 い，ス ズ 溶液 と各金 属塩 そ れ ぞれ の 混合液 を 調

製 し ，
3・2 の 操作 に 準 じて ア ン モ ニ ア 性溶液 で 沈殿 を 生

成 さ せ た 後， IN 硝 酸 溶 液 を 調 製 し，ス ズ 測 定値 と ス ズ

存在量 との 関係 を 求め た ，原于化 を 障害す る た め もあ っ

て ア ル ミ ニ ウ ム 及 び ジ ル コ ＝ ウ ム に よ る 結 果の 再 現性 は

良 くな く，ラ ン タ ン 及 び 鉄 塩 の 場 合 は 良好 な結果 を 示 し

た・ラ ン タ ン は 緩衝剤 と し て 用 い る た め ，共沈剤 と して

も ラ ン タ ソ を 選 ん だ・ラ ン タ ン に よ る 沈殿 の 場合 ス ズ の

回 収率 は 平均 96 ％ で 精度 は 変動係数約 7 ％ で あ っ た ．

　4・5 亜 鉛地 金 ， 銅 地 金 中 の ス ズ 定 量 へ の 利用

　亜 鉛 は ダ イ カ ス ト合 金 と し て 銅 は 電 線 と し て の 用途が

多 く， こ の 場合 ス ズ 不純分 は 品 質を 劣 下 させ る．こ こ に

ラ ン タ ン を 用 い る 分 析方法 を 亜 鉛 及 び 銅 の 分 析 に 応用す

る こ と と し た ，

　 亜 鉛地金 4 種類，銅地金 1 種類 の そ れ ぞ れ に 硝酸 ス ズ

溶 液 を ス ズ 2pg ，4　pg ，6 μg ，
8pg 相当．量加 え ，3・2 の

操作 に 準 じて 測 定 し
，

ス ズ 量 と吸 光度 と の 関係 を 作図 の

結果，ほ ぼ検 量線と
’F行状 の 曲線 を得 た ．検量線 と比較

し て 得 た 結 果 を Table 　2 に 示 す ．定 量精度 は 試料亜 鉛

B の 2g を 用 い た 10 回繰 り返 し 測定 の 結果，変動係数

は 約 20％ で あ っ た ． こ の 方法 で は 対象濃度範囲 が 狭

く，又 精度も よ い とは 言え な い が ，ほ ぼ 一
定品質 の 試料

の 品質判定 用 と して 利用 可能と考 え られ る．亜 鉛 合金 に

つ い て は 母 体共存 の ま ま の 定 量法 が 提 案 さ れ て い る 5）が，

亜 鉛 地金 に 利用 し た 場 合 は パ
ッ ク グ ラ ウ ン ドが 高い 傾向

を 示 し て好ま し くな く，
ス ズ の 母体 との 分離が 適当 と考

k られ た ．Table 　2 の 亜鉛試 料 B 及 び D に つ い て は，試

料 の 形状 が 不適当 の た め スV ：　H ク 源質量 分析は 行え な か

っ た．

Table 　2　Analytical　 results 　 of 　tin　in　 zinc

　 　　　 and 　 copper 　 metal

s・ mple
・轟 ・

、鱗 騰 羈；
・i… A ！i
・inc ・ 冒
Z【ncC 　　　　 3

Zinc　 D 　 　 O．i
Coppcr 　　　　 2
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5 結 言 　 硝酸IN溶液で（0・04 〜 0 ・ 2 ） ppm 濃

のスズ を 黒 鉛 炉を用いる 電 気加熱 原子化法 で 定
量

す

条 件 を 定 め ， ス ズはランタン に よ り共沈分 離 すれば

沈 殿 物中の 共 存 成 分の影響はラ ン タン2000ppm の

在で防
止
でき る ． こ N 工工 一Eleotronio 　
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の 方法を亜 鉛地金 及 び 銅地金 の 分 析に 応 用 の 可 能性 を 認

め た．実験 の 初期 とそ の 後 で は ， 黒 鉛管 の 品 質が メ ー
カ

ーの 都合 に よ り相当変 わ っ た の で ， 初期 の 実験結 果 に つ

い て は 後の 黒鉛管に よ り再実験 して 確か め た．そ の 結果

結 論 に 相 違 は な か った が ，本 報 告は 後 の 黒 鉛 管 に よ る実

験値を 報告 した ．黒鉛管 は 耐 久性 の あ る もの が 望 ま し

く，実験 の 過程 に お い て ， 高周 波 イ オ ソ プ レ イ テ ィ ソ グ

に よ る タ ン タ ル プ レ イ テ ィ ン グ 加 工 した 黒 鉛管 を 用 意

し，こ れ を 用 い て 比較実験 した結果 ， 市販 品 に 比較 して

耐久性 及 び感度 に 好影響を与え る こ とを 認 め た が 報告 は

割 愛 した ，

　 本 実 験 の 発 光 分 析 及 び ス パ ー
ク イ オ ン 源 質 量 分析 に つ

い て は 二 菱 金 属 の 協 力 を 得 た こ と に 謝 意を 表 し ， 叉 実 験

の
一

部 に 協 力 し た 牧 野 直 女 ，大 石 雅 也 ，山 口 昌克 ，程 塚

秀 夫 ら の 諸 氏 に 感 r1射す る．

　　　　　　　　（
1977 年 10 月，

日 本 分 析 化 学 会

第 26 年 会 に お い て
一部 発 表 ）
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　 Atomic 　 abso 叩 廿 o 堕 spectrometr ）
r　 of 廿 n 　usi 皿 唇

graph 五te　　fumaoe 　　with 　　the　　a 畳d　　of 　lanthanuln ．
Kamihiko 　 ITsuKI　 and 　Tomonari 　 IKEDA 　（Faculty　 of
Engineering ，　Toyo 　Universlty，2100 ，

　Kujirai−Nakanodai
，

Kawagoe −shi ，　 Saitama ）
　 Since　 methQds 　 for　 the　 determination 　of 　 mlnu 【e

amounts 　 of 　 tin　 were 　 debatable
，
　 an 　application 　of

atomic 　 absorption 　 spectrometry 　 using 　graphite　furnace
was 　 studied ．　 As 　 to　 the　 solution 　 media 　 for　the　 atom −
ization

，　a　nitric 　acid 　solut 苴on 　is　preferable　to 　hydro−
chlorlc 　 acid 　 solution

，　 and 　 it　 must 　be　free　from　per−・
chloric 　 and 　sulfuric 　acids ・　Intcrference　induced　po．
tcntially 　 by　 aluminum ，　 an しimony

，
　 arsenic

，
　 tellurium

，

tartaric 　acid 　and 　citric 　acid 　could 　be　prevented　bγ
the　addltion 　of 　 adequate 　 amounts 　 Qf 　Ianthanum
nitrate ．　 MQreDver 　it　increased　tlle　sensitivity 　for　 tin，
and 　thus 　2000　ppm 　 of 　lanthanum 　 was 　 used 　 as 　 suitable

concentration ・　As　for　the　procedure ，　（2〜10）陪 　of

tin 　 was 　 coprecipitated 　 with 　lOmg 　 lanthanum 　 from
an 　 aqueous 　ammonia 　 media ，　 resulting 　ln　 the 　 separa −
tion 　 of 　 tin　from 　 unexpected 　 interfering　components ．
The 　 method 　 was 　 applied 　 to　the　 analysis 　 of 　 tin 　in
zinc 　 and 　 copper 　 meta 【s．

　　　　　　　　　　　　（Received 　Aug ．9
，
1979）
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