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2−一ヒ ドロ キ シー1一ナ フ トア ル ドキシム を用 い る

パ ラジウム の 重量 分析

熊 谷　 哲 ， 上 杉　勝弥
＊  

（1980 年 4 月 7 日 受 理 ）

　2一ヒ ド 卩 キ シ ー1一ナ フ ト ア ル ドキ シ ム （HNA ） を 用 い る パ ラ ジ ウ ム の 重 量 分 析 法 を 検 討 し た ・黄色 の

パ ラ ジ ウ ム （II）−HNA 錯 体 沈 殿 は 70 ％ （v ／v ） メ タ ノ
ー

ル
，

0・2N 塩 酸 溶 液 か ら 室 温 で 生 成 さ せ た ・

沈 殿 を 炉過 し ， 過 剰 の 試 薬 を メ タ ノ ール で 除 い た 後 ， 110℃ で 2時 間 乾燥 させ た ．得 ら れ た 沈 殿 の 組

成 は Pd （HNA ）z で ，重 量 分 析 係 数 は 0・2222 で あ る ． 21 種 の 他 の 金 属 の 共 存 に つ い て ， そ の 影 響 を

検 討 し た 結 果，銅 （II） が 著 し く妨 害 す る こ と が 分 か っ た ．本 法 は 操 作 が 簡 単 で 再 現 性 が よ く，（5〜25）
mg の パ ラ ジ ウ ム が 定量 で き る ．本法 を 銀基パ ラ ジ ウ ム ろ う中 の パ ラ ジ ウ ム の 定 量 に 応 用 し て 満 足 す べ

き結果 を 得 た ．

1 緒 言

　 パ ラ ジ ウ ム の 沈殿試薬 1＞ と し て は ，モ ノ オ キ シ ム 類 や

ジ オ キ シ ム 類 な どが知 られ，ジ メ チ ル グ リオ キ シ ム 重量

法 が パ ラ ジ ウ ム ろ う中 の パ ラ ジ ウ ム の 分 析法 と し て ，

JIs 法 に も制定 さ れ て い る
2）， サ リ チ ル ア ル ドキ シ ム は

古 くか ら銅，ニ
ッ ケ ル

，
パ ラ ジ ウ ム な ど の 沈殿試薬 距 5）

，

抽 出 試 薬 S）T） と して 用 い られ て い る．著者 らは ，先 に サ

リ チ ル ア ル ドキ シ ム 誘導体で あ る HNA が酸性溶液巾で

パ ラ ジ ウ ム と反応 し 黄色 の 錯体 を 生成す る こ とを 見 い だ

し ， こ れ を パ ラ ジ ウ ム の 抽出 吸 光光度定量 に 応用 し た S＞・

本報 で は ，こ の 試薬 を 用 い て パ ラ ジ t ム の 重量分析法 を

検 討 した 結果 を 根告す る．

　本法 は 操 作 が 簡単 ， 選 択性 に 優 れ 精度 が よ く，
パ ラ ジ

ゥ ム の 重量分析法 と して 推奨す る こ とが で きる．銀基 パ

ラ ジ ウ ム ろ う中 の パ ラ ジ ウ ム の 定量 に 応 用 し て 満 足 す べ

ぎ結果 が 得 られ た ．

2　実 験

　 2 ・1　試 　薬

　 HNA ： HNA の 合成 は 先 に 報告 し た 方法
8） に よ っ た ・

合成 し た HNA の 元 素 分 析 値 は C
，，
HgNO

， と し て ，

C ：70 ．44 ％ （70．58 ％），
H ； 4．76 ％ （4．85 ％），

　 N ；

7．31 ％ （7 ．48 ％） で あ っ た ．（ ）内 は 計 算値 を 示 す ．

HNA は メ タ ノ
ー

ル に 溶解 し て 0 ．5 ％ （w ／v ）　溶液 と し

て 用 い た ．

　パ ラ ジ ウ ム （II） 溶 液 ： 塩 化 パ ラ ジ ウ ム 溶 液 は 特 級 塩

化 パ ラ ジ ウ ム （II） を 0 ・lN 壇酸に 溶解 し て 調 製 し た ・

硝酸パ ラ ジ ウ ム 溶 液 は 特 級 硝 酸 パ ラ ジ ウ ム （II） を 少 量

の 濃硝酸 に 溶 解 し，不 溶 分 を 泝 過 し た 後，水 で 希 釈 し，
0．IN 硝酸酸性 と し た． パ ラ ジ ウ ム 溶 液 は い ず れ も約

0．05M 溶液 に 調製 し ， 正 確 な 濃度 は ジ メ チ ル グ リ オ キ

シ ム 重 量 法 に よ り決 定 し た ．

　 そ の 他 の 試 薬 は い ず れ も帝 販 特 級 品 を 用 い た ．

　2・2 装　置

　 ス タ ーラ ーは 柳 本 製 作 所 製 YANACO 　MS −4 型 マ グ

ネ チ ッ ク ス タ
ー

ラ ー 乾 燥 器 は ヤ マ ト科 学 製 YAMATO

DS −4 型 電 気 乾 燥 器，グ ラ x フ ィ ル タ ーは パ イ レ ッ ク ス

1G4 を用 い た ．

＊ 姫 路 工 業 大 学 　 兵 庫 県 姫 路 市 書 写 2167

3 定 量 操 作

　 パ ラ ジ ウ ム 25mg 以 下 を 含む試料溶液 15 皿 1｛（0，5〜

L5 ）N 塩酸酸性｝ を マ グ ネ チ ッ ク ス タ
ー

ラ
ー上 で 静 か

に か くは ん しなが ら， O・5 ％ （w ／v ）HNA メ タ ノ
ー

ル 溶

液 35m1 を 少 しず つ 加 え，全容 を ほ ぼ 50　ml に す る

｛（試料溶液が 15　ml を こ え る 場 合 は ， 試薬 を 加 え た溶液

中 の メ タ ノ
ール 濃度が 70％ （v ／v ），塩 酸濃度 が 0 ．2N

に な る よ うに 調整する｝．溶液を 更 に マ グ ネ チ ッ
ク ス タ

ー
ラ
ー

上 で 1時 間か くは ん す る ，沈殿 を ガ ラ ス フ ィ ル タ

ー 1G4 を 用 い て 吸引炉過 し，
0 ．2N 塩酸

一70 ％ （v／v ）

メ タ ノ
ール 溶液 30ml で （3〜5） 回 洗浄 し た 後，更 に

メ タ ノ
ー

ル で 数回洗浄 して 過剰 の HNA を完全 に 除 く．

110 ℃ で 2 時 間乾燥 して ひ ょ う量 す る ．

　な お
， 銀 を 含 む 試料 は （0・5 〜1・5）N 硝酸酸性 溶液 に

調整 した も の を 用 い
， 沈殿 の 洗浄 に は 0 ．2N 硝酸一70

N 工工
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％ （v ／v ） メ タ ノ
ール 溶液及 び メ タ ノ

ー
ル を用 い た ．

　　　　　　　　4 結果及び考察

　4・1　錯体の組成

　 ク 卩 ロ ホ ル ム に 抽出 され た錯体の 組成比は，連続変化

法及 び モ ル 比 法 に よ り パ ラ ジ ゥム と HNA は 1 ：2 で

あ る と推定 され て い る が 8）
，　3 の 定量操作に よ っ て 得 ら

れた沈殿 の 元 素分 析値 は Pd （C 、、
H

，
NO

，）2 と して ，
　 C ：

55，30％ （55　．　19　％o ），
H ： 3．24％ （3．37％），　 N ： 5．78 ％

（5．85　％） で
，

パ ラ ジ ウ ム と HNA は 1 ： 2 で 結合 し て

い る こ とを 確認 した．　 （ ）内は 計算値 を 示 す ．従 っ て

沈殿中 の パ ラ ジ ウム 含 有 百 分 率 の 理 論値 は 22・22 ％ に

な る．

　4 ・2　メ タ ノ ール 濃度の影響

　溶 液 中 の メ タ ノ
ール 濃度 とパ ラ ジ ウ ム の 回収率 の 関係

を Fig．1 に 示 した．02N ，0・5N 及 び 1・ON の 各 塩

酸酸性溶液 に お い て 7 メ タ ノ
ー

ル 濃度 に よ っ て パ ラ ジ ウ

ム の 回 収 率 は 変 化 す る． メ タ ノ
ー

ル 濃度が 低 い ときは

HNA の 沈殿 を生 じ，
パ ラ ジ ウ ム の 回 収率 が 低 下 す る．

又 ，メ タ ノ
ー

ル 濃度が （40〜50）％ で は Pd （HNA ）2 錯

体 の 沈殿 に HNA が
一

部 混 入 す る た め に 回収率は 100％

を こ え る．溶液中 の メ タ ノ ール 濃度 は ，0．2N 塩 酸溶 液

で は （60〜90）％（v ／v ）， 0．5N 塩酸溶液 で は （60〜70）％

（v ／v ） が 適 当 で あ る．

4 ・3　塩酸濃度 の 影響

HNA は 強酸性 の 領域 で は 次 の 平衡 が 成 立 して い る
s）・

訳

．
h』中・’
oり 

餌

Fig．1
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8
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　　　　　 Methanol，　％ （v ／v）

Effect　 of 　methanol 　 concentration

Pd ： 25，00 　mg ；　 HNA ：187　mg ；　 Reaction　 time ： 1h ；

HG 【concn ．：− 0 − 0．2N ，一●
− 0．5N ，一 

一1．DN

　 　 　 　 H ＋

　　 CH ＝N −OH 　　　　　 CH ＝N −OH
　 　 　 　　 　　　　　　　　　　　　　　　　　 コ

《△
・
° H

ム （《
／
° H

・k…

〉 ＼／ 　　　　　　 ＞ V

そ の た め に ， 酸濃度に よ り錯体 の 生 成 は 大 き く影 響 され

る． Fig・2 に 塩 酸濃度に 対す る パ ラ ジ ウ ム の 回 収率 を

示 し た ．水 一有機溶媒混合系 で ，有機溶媒 の 濃度が増加す

る に つ れ て pk，
の 値が 大 きくな る た め ，メ タ ノ

ール 濃度

の 高い も の は，メ タ ノ
ール 濃度 の 低 い もの に 比べ ，よ り

低 い 酸 性 条件 で 回 収率 の 低下 が 起 こ っ て い る．従 っ て ，

（0．2〜0 ．5）N 塩酸酸性溶液 巾 で 70 ％ （v ／v） メ タ ノ ール

の 条件 が 適当で あ る．な お 3 の 定量操作 に お い て ， 試 料

溶液 の 酸性度の 調整，HNA メ タ ノ
ー

ル 溶液の 添加 及 び

メ タ ノ
ール 濃度 の 調整の 順序は

， 沈殿 の 性状及び 純 度 に

は 影響 しな か っ た．

．・（」
睾【
5
 

国
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　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 日Cl，　 N

Fig．2　Effect　of 　HCI　concentratlon

　 　 　 　 Pd ： 25．00　mg ；　 HNA ：187　mg ；　 React ；on 　t；me ： Ih ；

　 　 　 　 Mc 山 anol 　concn ．：− O − 50 ％ （v／v ），一●− 70 ％ （v ／v ）

　4・4　反応時間の 影響

　パ ラ ジ ウ ム 及 び HNA 濃度 を一
定 に 保 ち，3 の 定量 操

作 に 準 じて，か くは ん 時間を （10〜120）分 に 変化 さ せ て

パ ラ ジ ウ ム の 回 収率を 調 べ た ．メ タ ノ
ール 含有量 70 ％

（v ／v ） の も の は ，
0，2N 塩酸溶液 で 20 分以 上，0 ．5　 N

塩酸溶液で は 40 分以 上 で い ずれ も 100 ％ の 回収率が

得 られ た （Fig ．3）．か くは ん 時間 が 90 分 及 び 120分 の

パ ラ ジ ウ ム の 回 収率 は ，い ず れ の 条 件 に お い て も 60 分

の 場合 と変わ らなか っ た ．
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Fig．3　Effect　of 　reaction 　time

　 　 　 　 Pd ： 25．00　mg ｝　 HNA ； 187　mg ；　
− O −− 0．5NIIC1 −

　 　 　 　 50 ％（v ／v ） methan ・1
；　 一●− 1．ON 　HCI −S〕％ （v ／v ）

　 　 　 　 methanol ；　一一e −− 0．5NHCI −7  ヲ6 （v／v ）rncthane 【；

　 　 　 　
一

 
一〇．2NHCL −70 ％ （v ／v ）mcthanol

　 4・5　HNA 添加量の影響

　4 ・1 に 述 ぺ た よ うに ，パ ラ ジ ウ ム は HNA と 1 ： 2 の

モ ル 比 で結合す る．Table 　1 に パ ラ ジ ウ ム の 量 に 対す る

HNA 添加量 と，パ ラ ジ ウ ム の 回収率 の 関係 を 示 した．

パ ラ ジ ウ ム は HNA と沈殿 生 成 の た め に ，当量以 上 の 過

剰 の HNA の 添加を必要 とす る が，4・2 及 び 4・3 に 述

べ た よ うに パ ラ ジ ウ ム の 回 収率 は メ タ ノ
ー

ル 濃度及 び 塩

酸濃度 に 影 響 され る．メ タ ノ ール 濃度 が 70 ％ （v ／v ） 以

上 で は ， 塩 酸濃度が 低 い ほ どパ ラ ジ ウ ム の 回収率 は よ

く ，
パ ラ ジ ウ ム に 対 して 4 倍 モ ル 以上 の HNA の 添加 で

100 ％ の 回 収率を 得 る こ と が で ぎ る，な お ，70％ （v ／v ）

メ タ ノ
ー

ル ，
O ・2N 塩酸溶液 の 条件 で ， ［HNA ］／［Pd ユ

が 10〜20 の HNA の 大 過剰 に お い て もパ ラ ジ ウ ム の 回

収率は （100 ．O〜rOO．2）％ で あ っ た．

　沈殿 の 洗浄は ， 沈殿 生 成時 の 条件 で あ る 0・2N 塩酸

一70 ％ （v ／v ） メ タ ノ
ール 溶 液 30ml で ，各 （3〜5）回 ，

次 い で メ タ ノ
ール で （3〜5） 回 行 え ば ， 過剰 の HNA は

完 全 に 除 く こ と が で きる ．

　4・6　乾燥温度及び 時間

　沈殿 を 乾燥す る 温度及 び 時 間に つ い て 検討 した結果 ，

（105
−−120 ）

°C で 2 時間乾燥す れ ば ，満足すべ き結果 が

得られ た．な お
， 乾燥温度 は 170 °G 付近 まで は パ ラ ジ

ウ ム の 定 量値 に 影 響 しな か っ た．

　 4 ・7　定量範 囲

　 パ ラ ジ ウ ム 量 を 変 え て 3 の 定 量 操作 に 従 っ て 検討 し，

Table 　2 の 結果 を 得 た ，変動係数 は そ れ ぞ れ 5 回 の 繰 り

返 し定量値 よ り求 め た ．パ ラ ジ ウ ム （5〜25）mg の 範囲

で は ，変動係数 1％ 程 度 以 内で 定 量 が 可 能 で あ る．

　パ ラ ジ ウ ム の 回収率 は ， 反応溶液 の 全 容が （50〜200）

ml の 範囲 で 70　％ （v ／v ＞ メ タ ノ
ール ，0 ．2N 塩酸溶液

に お い て 容 量 に 関係な か っ た ．

Table 　2　 Determination 　 of 　 various 　 amounts

　　　　 of 　palladium

Pd 　 taken

（皿 9 ）

Pd 　 fOUndt

　 （m9 ）

Coefficient　of

variatiOn 　（％）

且．oo5
．OGlO
．0015
，0020
．0025
．00

LO35

，0L
■0．OB15
．Ol20
．αi25
．07

3．21
．01
．且

0．620
．490
．34

Table 　 l　 Effect　 of 　 HNA 　 concentration

†　An 　average 　o 丘 five　rcpcated 　dctcrminations ．

COncentratiOn　 or

HCI 　 and 　 methanO 且

HNA 　added

（匚HNA ユ［Pd］）

Pd 　 recove πV
　 （％）

θ．2NHC 匚

70 ％（V！り mcthanol

0 ，5NHCI
70 ％（v ！v ） methanol

O．2NHC 且

80 ％（v ！v ） mcthanel

〜
ー
1
「
丶

ー
｛

4005004005004005023

壬
些

562

ヨ

牛

45623445

99．4299
．9810D
．0100
．1100
，0100
．095
．3198
．78100
，099
．991

  0．1100
．097
．74LOO
．0100
．OlOO
．0100
．1

Pd 　 taken ：25．00　mg

　4 ・8 共存 イオ ン の影響

　パ ラ ジ ウ ム 20．00mg に ，21 種 の 各種金属 イ オ ン を共

存させ て 操作 し，パ ラ ジ ウ ム の 定 量 に 及 ぼ す 影 響 を 調 べ

た．そ の 結果を Tab 正e　3 に 示 し た ．銅 （II） が 共存す る

と HNA と灰 色 の 沈殿 を 生成 し ，
パ ラ ジ ウ ム の 定量 を 著

し く妨害す る．銅 （II）が 共存す る 試料 に つ い て は ， あ ら

か じめ 溶媒抽出法 な どで 銅 （II）を 除去 した 後 に ， 本法を

適 用 しな け れ ば な ら な い ．又 ，オ ス ミ ウ ム （III） 及 び チ

タ ン （IV ） が 共存す る場合は 沈殿が シ ル ト状 とな り， 炉

過，洗浄が 困難 で あ っ た ．

　試料溶液 の 酸 性 度 の 調 整 に 4・3 で 述 べ た 塩 酸 の 外 に 硫

酸，硝酸 ， 及 び 過 塩 素酸 を 用 い た が ，
こ れ らの 酸 の 種 類

に よ る 影響 は 認 め られ な か っ た ．又 ， 数種 の 塩類 の 共存
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Table 　3　 Effect　 of 　diverse　 cations 　 on 　 the

　　　　 determination　of 　palladiurn

Cation
Add ：d

．（mg ）

Pd　fOund
　 （mg ）

Error

（％）

輪
嬲

黙
黜
…

綿
…

蹴
…

黙
…

鰍
黜
跚
黜
醐

 

翻

翔
m

罵

需
弸

認

謂
 

 

嫺
・。

鸚

000000UUOO2222222222

20，27　　　　　　　　　　　十 1・4
20．02　　　　　　　　　　　十 〇．1
20．42　　　　　　　　十 2．艮
20，24　　　　　 　　十 1．2
20，00　 　 　 　 　　 　 0

　
−

　　　　　SeriOusly　interfered

I9，B2　　　　　　　 − 0．9
2D．56　　　　　　　 十 2．8
20，35　　　　　　　　十 正．8
19．92　　　　　　　　　　−0．4
19．86　　　　　　　　− 0、7
20 ．IB 　　　　　　　　十〇．9
20．16 　　　　　　　　十 〇．B
21．15 　　　　　　　　十5．8
20．29　　　　　　　　　　十 1．5
20．16　　　　　　　　十 〇．8
20．52　　　　　　　 十 2．6
20，00 　 　 　　 　 　 　 0

20 」 1　　　　　　　 十〇．6
20．2S　 　　　　　　十 1．2
20．30 　　　　　　　 十 1．5

12e・・2

本操作 に 準 じて 操作 しパ ラ ジ ウ ム を 定量す る．定量結果

を Table 　5 に 示 し た ．

　本法 は 反応 を 室温 で 行 うた め ， 高温 に お け る 硝 酸 に よ

る 試薬 の 分解 の 影響 を 受 けな い ．そ の た め 塩 酸 ， 硫酸，

硝酸 な ど で 処 理 し た 試料 を そ の ま ま 応用 で き，ジ メ チ ル

グ リ オ キ シ ム 法 に 比 べ 操 作 が 簡 単 で あ り，重 量 分 析係数

が 小 さ く感度が よ い ．

Table 　5　Analytical　 results

Sample
　 　 　 　 　 　 　 Co ヒmcient
Preposed 【ne 山 Dd 　　of 　variu 【ion
　 　 　 　 　 　 　 　 （％ ）

亅IS　method

Pd−Ag 　 alloy

PdClz

31．07 ％

2S ．15nig0
．71 （n　．＝　j「）

  ．22　（n＝5）

30．99 ％

25，09mg

｝19・e8

十 1．6

一〇．6

）1

Pd 　 taken ： 20．00mg

〉

）

ワ臼
3

）4

＞5

（
1979 年 6 月，第 40 回 分 析

化 学 討 論 会 に お い て 一部 発 表）

Table 　 4　 Effect　 of 　 diverse　 saltS

Pd　feUnd （m 呂）　　Error （％ ） ）6

交 献

Sa【t

NaClN
巨 2SO4NaNO3NaClO

‘

NaClMgC12KClCaCl2
羅 ｝
i難 ｝

25 ．〔旧

25．22

0．4

0．9

）7

）8

S．1．G 五nzburg ，　N ，　 A ．　 Ezerskaya ， 1．　 V ．
Prokof’eva ，　N ．　V ．　 Fedorenko，　V ．1．　Shlenskaya ，

N ．K ．　Be1 ／skii ；

“
Ana ！ytical　Chemi∫ti70f 　Platinum

Metals”
，　Translated 　by 　N ．　 Kaner

，　p．187

（1975）， （John　 wiey ＆ sons
，
　 New 　York ）．

Jls　 z　 3go6 （1975）．
H ．Holzer ： Fresenius ’ Z ．　 Anal．　 Chem．，95．932

（1933 ）．
T ．G ．　 Pearson ： Fresenius，　 Z ．　 Anal．　 Chem ．

，
112

，

179　（1938）．

J．F ．　 Flagg ，　N ．　H ．　 FurmaIl ： Jnd．　 Eng ．　Chem ．，
Anat ．　 Ed ．

，
12

，　529 　（1940）．
G ，Gorbach

，
　 F ．　 Pohl ： Mikrochemie，38，258

（1951）．
S．H ．　Simonsen，　H ．　M ．　Murnett ： Anal．　Chem ．，
27，　1336　（1955）．
上 杉 勝弥 ， 山 ロ 茂六 ： 分化 ，

28
，
268 （1979）．

　 　 　 　 　 　 　 　 ☆

Pd 　 taken ： 25．DDmg

下 で パ ラ ジ ウ ム の 定量 を 行 っ た ．Table　4 に 示 す よ う

に，こ れ らの 共存塩 に よ る影響 は 認 め られ な か っ た．

　4・9 　銀基 パ ラ ジウ厶 ろう中のパ ラジ ウ厶 の 定量

　銀基 パ ラ ジ ウ ム ろ う中の パ ラ ジ ウ ム の 定量 に は，銀 を

塩 化 銀 と し て 沈殿 さ せ 除 去 し た 後，ジ メ チ ル グ リ オ キ シ

ム に よる 重量法が Jls法 と して 用 い られ て い る
2）．　 著

者 らは 銀基パ ラ ジ ウ ム ろ う中 の パ ラ ジ ウ ム の 定 量 に
， 銀

の 共 存 下 で 本 定 量 法 を 応 用 した ．

　銀基 パ ラ ジ ウ ム ろ うを 少量 の 硝酸 に 加熱溶解 し た 後，

（0．5〜L5 ）N 硝酸酸性溶液 の 15　ml に 調 整 し．以 下 基

　 G 皿 ▼ imetric “eterm 血 ation 　of 　 p 詛 adium 　 with

2−hydroxy −1−naphthaldox ｛me ．　 Tetsu 　KuMAGAi 　and

Katsuya 　UEsuG1 （Himcji 　Institute　of 　Technology
，
2167

，

Shosha，　H 三meji −shi ，　Hyogo ）

　A 　mcthod 　for　 the 　 gravimetric　 determination　of

palladium 　with 　 2−hydroxy −1−naphthaldoxime （HNA ）
has　becn　 studied ．　 Palladium 　 is　quantitatively　precipi−
tatcd 　from　fairly　acidic 　solution 　as 　a 　sparingly 　solubte

complex 　with 　HNA ．　 The 　precipitate　dried　 at　l　ID°G
is　 con 丘rmed 　to　be　 Pd （HNA ）z　 by　 elemental 　 analysis

and 　thc 　gravimetric　 factor　 for　 paltaClium　 is　 O．2222．
The 　 recommendcd 　 procedure　 is　 as 　follows ：Thirty＿
丘ve 　 m 且 of 　O．5 ％ HNA 　in　 methanol 　is　added 　to　l5　ml
・ fasample 　 s・luti・ n 　 c・ n ［aining （5〜25）mg ・ f　 pal−
ladiu皿 and 　 acidified 　 wit 畳1　hydrochlQric　 acid 　to （0．5〜
1．5）N ．Thc 　solution 　is　 allowed 　 to　 stand 　for　 l　h　 with

sしirring　at 　room 　 temperature ．　 The 　yellow 　precipitate
thus 　 obtained 　 is　 filtercd　 off 　on 　 a 　G −4　sintered 　glass
crucible ，　 washed 丘rst 　 with 　 a　 m 三x 亡ure 　 of 　 hydrochloric
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acid  (O.2N) and  methanol  (70%) and  then  with

methanol  to remove  the  exccss  reagent,  and  dried at

110eC  to constant  weight.  The  method  can  success-

fully be applied  to the  determination of  palladium  in
brazing fi11er metal.

                        (Received Apr, 7, l980)
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