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gawa ）
　X −Ray 　fiuorescence（x ．　r．　f．） method 　was 　described
for　the 　 determination　of 　heaVy　metals 　in　size −separated

particulate　 matters 　conected 　from　a 　stationary 　 source

by 　 an 　 Andersen 　 stack 　sampler 　 equipped 　with 　eight

collecting 　plates．　 On 　each 　 of 　the 　p且ate ，　 an 　 aluminum

foii　 was 　 plaoed 　tightly
，
　 and 　 the 　particulate　matters

were 　 collected 　 on 　 this　 fo藍L　 The 　 sa 皿 ple （1〜5）mg

was 　 taken　 up 　from　 the　 foil，　 dissolved　with 　 conc ．

HNO3 −30 ％　H201 ，　 conc ．　 HGI −30 ％ H2020r 　 aqua

rcgia
，
　 and 　if　 nccessary

，
　 was 　fused　with 　KHSO4 ．

From 　the 　 solution 　thus 　 obtained ，　 metals 　 were 　 ex −

tracted 　as 　their　 diethyldithiocarbamates　 into　 5　ml 　of

chloroform 　after 　the　pH 　　of 　the 　solution 　being　ad −

justed　to　5　with 　 ammonia 　 water 　 in　the 　 presence　 of

tartrate ．　 The 　 chloroform 　layer　was 　transfered 　drop．

wise 　 onto 　 a 　 filter　paper （15cm 　diameter），　and 　con −

cu ・rently 　 a 　 gcntle ・tream ・f　 w ・ ・m ・i・ was 　b1・ wn

over 　the 　surface 　of 　the 　paper　to　 speed 　up 　 evaporation

of 　chloroform ．　 The 　metal 　 comp 且exes 　wer6 　then 　con ・

centrated 　as 　a 　spot 　in　a 　 small 　 central 　 arca 　 by　 allowing

chloroform 　 to　 permeate 　 from　 thc　 edge 　towards 　the

center 　 of 　the 　paper ．　 The 　 spot 　 was 　 cxposed 　 to 　the

primary 　X −ray 　beam 　from　a 　 tungsten −target 　tube 　for

X −ray 　fluorescen  皿 easurement ．　 The 　standard 　sam ．

ples　 were 　 prepared 　 from 　 the 　 standard 　 solutions 　 of

metak ．　 The 　 elements 　 determined 　 were 　 Cu 　 and 　 Zn
for　 the 　 particulate　 emissions 　 from 　 a　 metal −melting
furnace，　 Cu，　Zn，　Pb ，

　Cd ，
　Ni 　 and 　 Fe　for　those 　from

aglass −melting 　furnace
，
　 and 　 Cu

，
　 Zn

，
　 Pb 　 and 　Fe　for

the 　 dust　from　a 　garbage 　 burning　plant．　 The 　results

by 　x ．　r．　f．　 method 　were 　in　good 　agreement 　with 　those

obtaincd 　by　ethcr 　analytical 　techniques ，　namely ，　by

atomic 　absorption 　spectrometry 　and 　spectrophotometry ．
The 　 appUcabiHty 　of 曲 method 　to　 the 　 detemination

of （0．1〜1）％ Ievel　 of 　 multi −elements 　 in　 O．5　mg 　of

sample 　was 　discussed・
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丶

　回転 白金電極 （＋ 0．15Vvs ・SCE ） を 指 示 電極 ，　 SCE を 対極 と す る 電 流滴 定 法 に よ っ て ， 多量 の 硝

酸 ナ ト リ ウ ム と 共 存 す る 亜 セ レ ン 酸 の 定 量 方 法 を検 討 し，金 属 セ レ ン を 簡単 に 定 量 す る 方 法 を 開 発 し

た ．

　 10− iM （IM ＝lmoldm −3
以 下 同様）硝 酸 ナ ト リウ ム 中 の （10

−2〜10− 4
）M の 亜 セ レ ン 酸 及 び 約

（3〜且80）  の 金属 セ レ ン を 0 ・3 ％ 以 内 の 相 対誤差 と 変動係 数 で 定 量 す る こ と が で き た ・

　硝酸 ナ ト リウ ム と 共存 す る 亜 セ レ ン 酸 の 定量 に は 5 × 10−： ％ に な る よ う ポ リ ピ ニ ル ピ ロ リ ド ソ 　（以

下 プ ラ ス ド ン とす る ） を 添 加 し，水 酸 化 ナ ト リ ウ ム と 四 ホ ウ 酸 ナ ト リ ウ ム と で pH を 9 と し た 後，硝 酸

銀 標 準 液 で 滴 定 す る．金 属 セ レ ン は 濃硝 酸 に 溶解 し て 定 量 的 に 亜 セ レ ン 酸 と し た 後 ， 亜 セ レ ン 酸 と同 様

に 滴定す る．

　本 法 は 多量 の 硝 酸 ナ ト リウ ム 共存下 で 亜 セ V ン 酸 を 精 度 よ く 定 量 で き ， 金 属 セ レ ソ を 簡 単 に 定 量 で き

る とい う長所 を 持 っ て い る．

　＊
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1 緒 言

　著者 らは 先に 回転白金電極を 指示電極，SCE を対極

と し ， 硝酸銀を滴定剤 とす る 短絡電流滴定法 に よ っ て 亜

セ レ ン 酸 ） と 金 属 セ レ ン 2） を 定量す る 方法 を報告し た．

し か し，多量 の 硝酸 ナ ト リ ウ ム が 共存す る と残 余電流の

大きい 滴定 曲線 と な り， 亜 セ レ ソ 酸を正確 に分析す る こ

と が困難 で あ っ た ．一・一方，金属 セ レ ン を硝酸 に 溶 解して

亜 セ レ ン 酸 と し て 定量す る 場合 に も ， 残余 の 硝 酸 を 除 く

必要があ り，分析操作が煩雑で，分 析所要時間が長くな

っ た ．そ こ で こ の よ うな短所 を改 良す る た め ，多量 の 硝

酸ナ ト リウ ム の 共存下 で 亜 セ レ ン 酸を精度 よ く定量 で ぎ

る 方法 を 検討 し，迅速簡単 な 定量条件を確立 した ．更 に

こ の 方法を金 属セ レ ン の 定量 に 応用 した ．

2 試 薬 ， 装置及び 実験方法

2 ・1　試 　薬

既報
ユ）：） と 同様 な も の を 用 い た ．

　 2・2　装　匿

　 滴 定 装 置 と し て は 東 波 電 波 製 PM −18N 型 尚 感 廐 直 流

電 圧 電流計 に 回 転 自 金 電極 （1200rpm ），　 SCE 及 び 自作

の 加電圧 装置 を 接続 し て 用 い た ． 電流
一
電位曲 線 は 柳本

直流 ボ ー
ラ ロ グ ラ フ p8

−D 型 で 測 定 し た ．

　2 ・3　分析操作

　2 ・3・ 1　硝酸 ナ トリ ウ 厶 共存下に お け る 亜 セ レ ン 酸 の

定量 　　滴定 セ ル に 10−2M
亜 セ レ ソ 酸 5ml と lM

硝酸 ナ ト リ ウ ム 5ml を 正 確 に 量 り取 り，5 ％ プ ラ ス ド

ソ O．5ml を添加する． 10’iM
水酸化 ナ ト リウ ム で

pH を 10−− 11 と した後，10−： M 四 ホ ウ 酸 ナ ト リ ウ ム

を 添加 し て pH を 9 と し， 水 で 全量 を 50　ml と す る．

回転 白金電極　（＋ 0・15Vvs ・SCE ） を指示電極 ，
　 SCE

を 対極 と し，常温 で こ れ を 10− 2M 硝酸銀標準液 に ょ っ

て 滴定す る．滴定 に 要す る時間は 5 分以 内で あ る，

　2。3・2　金属 セ レ ン の 定量　 粉砕 し た 金属 セ レ ン の
一

定量 を ひ ょ う量 び ん 又 は 白金 ボ ー
トに 正確 に 量 り取 り ，

濃硝酸 lml を添加 し，（90〜100）
°C で完全 に 溶解さ せ

る （約 5 分 間）．必要 に 応 じて 適 当 に 希釈 し た 後 ， そ の
一

定量 を正確 に 量 り取 り，2・3・1 と同様に滴定す る．

3　結果及 び考察

　3 ・1　電流’電位曲線

　多量 の 硝酸 ナ ト リ ウ ム 共 存下 で 亜 セ レ ソ 酸を 硝酸銀

で 電流滴定す る の に 適当 な 加電圧 を 知 る 目的 で ，亜 セ

レ ソ 酸 と 亜 セ レ ン 酸銀 の 電流
一
電位曲線 を測定 し た ・既

報
1） に 溢 け る 冰 酸化 ナ ト リ ウ ム 基 礎 液 （pH ＝ 102 ） 及

び 2・3・1 と同様な基礎液 を 用 い ，　回転白金電極 （1200

rpm ＞を指示 電極，　 SCE を対極 と して ポ
ー

ラ ロ グラ フ

で （＋ 0 ．25〜− 0 ．05）V の 電流
一
電位 曲線を測定 し た と こ

ろ ，Fig ・1 の よ うな結果 が 得 られ た．

三
、
葛
…
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　 　 　 　 　 Apptied　 vo ］tage，　Vvs ，SCE

Current−voItage 　 curve 　 of 　 selenious 　 acid

（1） 10−4M 　 HzSeOs （Adjusted　 tO　 pH 　 to．2　 wi しh

NaOH ）；　 （2） 10−4MH
：
SeO3 十 10 −IMNaNO

／s十 5 ×

且O ’z ％ Plasdon （Adjusted　to　 pH 　g　 with 　NaOH 　and

Na2BdO7 ）； （ヨ） ω 十 10
−4　M 　AgNO3

； （4） （3｝十 IOll
MNaNO3

； （5）（2＞十 LO
−4

　M 　AgNO3 ； （6） （2｝十 2．2
× 10−4MAgNO3

； Voltage　 sc
’
an 　 ratc ；0．2V ／min

　 水 酸化 ナ ト リ ウ ム 基礎液 （pH ＝10．2） を 用 い た 場合 ，

亜 セ レ ン 酸は酸化電流及 び 還元電流ともに 記録 され ない

が， 硝酸銀を 添加 して 亜 セ レ ソ 酸 銀 を 生成 させ る と，

Fig ・1
， （3）の よ うに ＋ 0」 5V 付近 か ら還元電流が流れ は

じめ る 曲線が 得 られ た ． こ れ に 硝酸 ナ ト リ ウ ム を 添加す

る と還元電流が急激 に 増加 す る こ とが 分 か っ た ｛Fig・1
，

（4）｝． こ れ は 硝酸 ナ ト リ ウ ム の 添加 に よ り 亜 セ レ ソ 酸

銀 の 溶解度 が増加 し た もの と 考え られ る， こ の こ とか

ら，既 報
1〕 の 滴定 条件 で 亜 セ レ ン 酸を 銀滴定 し た 場合 に

は ， 多量 の 硝酸 ナ ト リ ウ ム が 共存す る と ， 残余電 流 の 大

きい 滴定曲線 と な り正 確な分析が困難 に な っ た もの と考

え られ る．2・3 ・1 と同様な基礎液を用 い た場合，亜 セ レ

ン 酸 の 酸化電流及 び 還元電流は 記録 さ れな い が ，硝酸銀

を 添加 し て 亜 セ レ ソ 酸銀 を 生成 さ せ る と Fig．1
， （5 ）に

示す よ うに ＋ 0・13V 付近か ら還元電流が流れ は じめ
．
る

よ うに な っ た ． し か し
， 硝酸 ナ ト リ ウ ム が 添加 され て い

る に もか か わ らず ， 水 酸化ナ ト リ ウ ム 基礎液 の 場合 と比

較 し て 波高 は 著 し く小 さ い ． こ れ は プ ラ ス ド ン が保護 コ

ロ イ ド と して 作用 し ， 亜 セ レ ン 酸銀の溶解度を 低下させ

て い る もの と考 え ら れ る．又 ， 亜 セ レ ン 酸 に 対 して 当 量

以 上 の 硝酸銀 を 添 加す る と ＋ 0 ・17V 付近 か ら銀 イ オ ン

の 還元電流を与え る よ うに な っ た ｛Fig・1，（6）｝・こ の

こ と よ り， 硝酸ナ ト リ ウ ム と共存する亜 セ レ ソ 酸を 銀イ
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ナ ソ で 電 流滴 定 す る 場 合，水 酸化 ナ ト リウ ム
ー
四 ホ ウ 酸

ナ ト リウ ム （pH ＝9）に プ ラ ス ドソ を添加 した 基礎液を

用 い て
， 銀イ オ ソ の 還 元電流 を （＋ 0・17〜＋ 0・1）V の 範

囲 で 測定すれば残余電流 の 小さい 滴定曲線が得 られ る も

の と考え られ る．

　10曽tM
亜 セ レ ン 酸溶液 50ml を硝酸銀で 滴定す る 場

合 の 加電圧 と滴定曲線 の 形状と の 関係に つ い て検討 した

と こ ろ，Fig・2 の よ う な 結果が 得 られた ．

6

4

2

止

言
Φ

辷

δ

4 6 810

−2M 　AgNO3 ，m11012

Fig．2　E任ect　 of 　applied 　voltage 　on 　the 　 determi一

nation 　 of 　 selenious 　 acid

Sa皿 ple　 solution （50　ml ） contains 　 IO’3M 　 H2ScO3 ，
10−1MNaNO3 ，

5 × 10−2 ％ P 且a 詛 o 皿 （Adjustcd　 to　 pH

9with 　 NaOH 　 a 皿d　 NazBiO7 ）；　 Applicd　 voltage ひ5．
SCE ：（1）OV ．（2｝十〇．IV ，（3） 十 〇．15V ，（4）十〇．2V

　すなわち，（＋ 0・1〜 ＋ 0・15）V に お い て 残 余電流 の 小

さ い 安定 し た滴定 曲線 が 得 られ，多量 の 硝酸ナ ト リ ウ ム

共存下 に お い て も亜 セ レ ソ 酸が精度 よ く定 量 で き る こ と

が分か っ た．

　3・2　 プ ラ ス ドン 添加量の影響

　亜 セ レ ソ 酸 （10
−ZM ，5ml ）を 用 い て

，
プ ラ ス ド ソ 添

加 量 の 影響 に つ い て 検討 した と ： ろ ， Fig・3 の よ うな

結果 が 得 られた．

　す な わ ち ， 最終濃度 が （3 × 10−2・vlO −1
）％ の 範囲 で

精度 よ く定量 で きた ．プ ラ ス ドソ を 添加 し な い 場合 に は

残余電流 の 大きい 滴定曲線 とな り，ば らつ きの 大 きい 滴

定値を 与え た ．

　 こ の こ と よ り，プ ラ ス ド ン を添加す る こ とに よ り，終

点が安定 した 滴定 曲線とな り， 精度 よ く定 量 で き る よ う

に な る こ とが分か っ た ．

　な お，滴定時の pH の 影響を 検討 し た と こ ろ ，　 pH が

8・2〜9・5 の 範囲 で 定量が 可能で あ っ た ．又 ， 滴定温度

6．

智 68
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　 　 　 　 0　　　　　　　　　0．05　　　　　　　　0．l　　　　　　　　D．15

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Plasdpn，％

Fig．3　Effect　of　Plasdon 　on 　the 　determinat三〇 n 　of

　 　 　 　 selcnious 　 acid

　 　 　 　 Samp 正e 　solution 　（50　ml ） contains 且O−・： M 　112SeO3 ，
　 　 　 　 10−IMN 臼NO3 　 and 　varying 　concel 亅tr’aLion 　 of 　 Plasdon

　 　 　 　 （Adjusted 匸o　 pH 　g　 with 　NaOH 　 ancl 　 Na2B407 ）

は 25°C 以下 に お い て 精度 よ く定 量 で きた ． こ の 方法

で は 水酸化 ナ ト リ ウ ム ー四 ホ ウ酸 ナ ト リ ウ ム 混合液の緩

衝作用 を利用す る た め に ，既 報
1）

の よ うに 滴定中 に pH

の 変動が な く， pH の 調節 も容易 で あ る．

3・3　硝酸ナ トリウム 添加量の影響

亜 セ レ ソ 酸 （10
”2M

， 5m1 ）を用 い て，硝酸 ナ ト リウ

ム 添加 量の 影響 に つ い て 検討 した と こ ろ， Fig ．4 の よ

うな結 果 が得 られ た ．

切

日．馬
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6．

6．

　 　 　 　

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 NaNO ：1，　M

Fig．4　EHfect　of 　sodiu 皿 nitrate 　 on 　the 　 determi −

　　　　 nation 　 of 　 se 且enious 　 acid

　 　 　 　 Sample 　soLution （5D　ml ）contains 　10
−aMH2SeOs ．5x

　 　 　 　 lO−2 ％ Plasdon　 and 　 varying 　 amounts 　 of 　 NaNO3

　 　 　 　 （AdjuStcd　 to　 pH 　g　 with 　 NaOH 　 and 　Na ：B407 ）

　最終濃度が （10
−1〜8 × 10”t

）M の よ うに 多量 の 硝酸

ナ ト リ ウ ム が 共 存 し て も亜 セ レ ソ 酸を 精度よ く定量で き

る こ と が分か っ た．又，硝酸 ナ ト リ ウ ム を 全 く添加 し な

い 場合 に は
， 終 点後の 指 示 電流が小 さ くな る こ と か ら，

これ は 電流滴定 に お け る 支持電解質 と し て作用 して い る

もの と考 え られ る。

N 工工
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　S ・4　定量結果

　亜 セ レ ソ 酸 に つ い て定量可能な濃 度範 囲，正確度及 び

精度 に つ い て 検討 した ．

　Table　l ｝こ示す よ うに
， （10

−4〜10 −2）M の 亜 セ レ ン

酸が O・3 ％ 以 内の 相対 誤差 と O ・1 ％ の 変動係数 で 定

量 で きた ．

4　金 属 セ レ ン の 定量

　亜 セ レ ン 酸 の 分析方法 を 応用 し て ，2 ・3・2 と同様 な方

法 で 金属 セ レ ン を 濃硝酸に 溶解し，亜 セ レ ン 酸 として 定

量 し た とこ ろ，Table 　 3 の よ うな 結果 が 得 られ た．

Table 　 3　 Determin 飢 ion　 of 　 meta1 韮ic　 selenium

Table 　l　 Determination 　 of 　 selenious 　 acid

Conc 巳 ntration （M ）　　 H2SeO3 （mg ）　　 Rerative　 （】oe 伍 cien 巳

一 　　　　．一一一YL −一．、　　　　 errO 「　　 of 　variatio 皿

H2S ¢ 03 　 AgNO3 　　 Calcd ．†　Found ††　　 （％）　　　 （％）

　 　 　 Se （mg ）
一 一
Taken 　　　　　　　FOUnd

ReLatiVCerro
　

（％ ）

’ritrantAgNO3

（M ）

10−2　　　　 10−1　　　　 65．44　　　 65．29　　　　　− 0．3
1013　　　 10−2 　　　　 6．544　　　6．534 　　　　− 0，2
10−4　　　　 10−s　　　　　 O．65糾 　　　0、6531　　　　− 0．2

000

† Argentim じ t・ic　 titra ［i。 ・1「）
；　 †† Average ・ f　4　 titrations

　3 ・5　共存物の 影響

　亜 セ レ ン 酸 （10
−2M

，
5m1 ） を用 い て， 共存の 可能

性 の あ る 金 属 イ オ ソ の 影響 に つ い て 検討 した と こ ろ ，

Table 　2 の よ うな結果が得 られ た ．

184、6
且64．2113

，268
、5363
．7472
，953
．93s3
．9B53
．go5D
．666

【⊃，6480
．566

184．6164
．2H3
．2

偲 ．斗263
．7672
．883
．9233
．9163
．9180
．656

｛，．635
  ．543

ー
　

　

　

　

画
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鹽

201333

α

“

a
軌
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砥
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士

±

一

＝
一
一
＋

＋

ー
50

−

L
臥

生

［
」
一

【D−2

10−：

Table 　2　 Effcct　 Qf 　diverse　iom 　on 　the 　determination
　 　 　 　 of 　 selenious 　 acid

IonAdded 　asMolar

　ratio
　 ［10n］
匚H2SeO3 ］

Relativじ　 Cec 缶 cient 〔＞f
crror †　　　　　　　　@variatiO

　（％）　　 　（％

Cu{F

†
Z

＋
A

＋
P

← C

＋ CtM

←
C

＋ Cu （NO3）
  Fc （NOu）
    Zn （NOs）
    A 【 （NO3）
    Pb （NO
j2Co （NO

jz． Cd（

3 ）2Mg （

s ）2Ga （

3
）

！

且
　

1
　

1
　
1
　
ー

　
！

　

@1

　

0

　

　

　

　　　　
一〇．
− 0．
− 0．
− 0．
− 0．
−0．
− 0．
− 0．

一

．2
，1
．2
．2
，2
．2
．I
．1

． 10 ．2 　 約 （ 3 〜180 ） mgの金 属セレ ンが0
3 ％以内 の 相 対 誤 差 で 精度よく定 量で き た，又 ，分

に 要す る 時 間 は 1

分以 内 で あ っ た． 　 本 法 は 多量の 硝 酸ナ ト リ ウ ム

共存し て も亜セ レ ン酸 を 精度よ く 定量でき る ことか

，他の 無機 塩 類 が 多 量 共 存 す る場合 の 亜 セ レソ 酸の

量 にも 適して い るも の と 考 え ら れ る ． 又 ， 硝酸 ナ ト

ウ ムが 亜 セ レ ン 酸 の 定量に 影 響 を 与え な い こ と か ら ，

報2 ｝ のように金属セ レソを 濃 硝 酸 に 溶解 後， 残存

る 硝 酸 を 除去すること な く 生 じ た 亜セ レ ン酸 を 直 接

定でき る ので ，短 時間で 金 属 セレ

を定量できるという長所 が ある
　 　　　 　 　　（齶 繹顯套躑墜 糶

黝
Samp 【

e　solution ： H2SeOs （10 ’ E　 M
5ml）； 　†Average 　of 　4titrations ；　†† Addcd ］．5rnl 　of 　10 ’

@M 　
EDTA

・2Na 　an

@2 　 m ！ o 日 0 − IMCa （ NOs ） 2 　 す

わち， 20 倍 モ ル の カル シ ウ ム イオ ン は 滴 定 に 影 響

与 えな か っ た ． 且 倍 モ ルの 鉛 イ オ ソ ， コ バ ル ト イ オ ン

カド ミ ウムイオ ン 及びマグ ネシ ウ ムイオン は 0 ・ 9 ％

以 内 の相 対 誤 差 と 0 ・ 2
％ 以 内の変動係 数 で 定 量でき た

1 倍 モ ル の 銅イ オ ソ ， 鉄 （ III ）イ オン ， 亜鉛 イ オソ

及 び ア ル ミ ニウ ム イ オ ソ は 水 酸 化 物の沈 殿 を生 成 し ，亜

セ レン酸の 定 量に 影 響 を 与 え るが ，過剰のEDTA を 加

えて 金 属イ オγ を マ ス キ ソ グ し た 後 ， 残 余 の EDTA を

滴 定 の妨 害 と な ら な い カ ル シ ウムイ オ ンで マ スキ ソグ す

ることに よ って亜 セ レ ソ酸 を 0 ・ 2 ％ 以 内 の 相 対 誤差と

変動 係 数で定 量 することが で き

．

亜

ル

ル

は 量

存し て も 滴定 に 影 響を 与えた， ）） 1
文 献 池田 早苗 ， 本仲 純 子 ： 日

化，1975

1337．

田

苗 ，佐 竹　 弘，小 山　健：分化 ， 28，T51 （ 1979）． ☆ 　Deterrnina
o ロ　of 　5elen 五〇us 　aCid 　胆 d 　 　meta11icselen 五 ロm。　（ S

dies　 on 　analytical　 methods
　by 　 am − perometric 　 titrati

s　uslng 　 a 　rotating 　Platinum　 elec ・ trode ・
XHII ・）　Sanae 　IKEDA ， 　 Hiromu 　SATAKE ， Hideak

@SHINoHARA＊　and 　Kazutaka　TAKElcHi ＊ ＊ （＊Faculty 　of 　E

ineering ，　Tokushima 　 University ，
2

− 1， Minamij 【 ts
jima −Cho，　Tekushima − shi，　Tokushima； ＊

＊
Shikoku 　Wo 皿

’s　University ， 　

in − cho，　Tokushima − shi ， 　 Tokushima ） 　 Asimple 　

thod 　for　the 　rap三d　determination 　ofselenious 　aci

@in　the　presen   of 　 sodium 　nitrate 　wasinvestigated 　b
@means 　of 　amperometric 　titration 　withsilver 　nitr

e　 using 　 a　rotating 　platinum 　electrode （
十〇」 5

s ．　
SGE

） ． 　 Sclenious 　 acid ｛（ 10 − 4 〜
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and 　meta1Hc 　 selenium 　（3〜180）mg 　 were 　 determined
with 　 a　 c   伍 cient 　 of 　variation 　 about 　 O．1 ％．　 Sodium
nitrate 　 did　not 　interfere　with 　thc 　titration ．　 The　re −

commended 　 procedure 　 is　 as　 follows．　（1） Determi −

nation 　of 　selenious 　 acid 　 in　 the 　 presence　 of 　 sodium

nitrate ．　 Placc　 5　m 置 each 　 of 且0− 2Mselenious 　 acid

and 　 1　M 　sOdium 　 nitrate　inte　 the 　titration 　 cell．　 Add
O．5ml 　 of 　 5 ％ poly（vinylpyrolydone ） and 　 dilute　 to

50ml 　with 　water 　after 　adjusting 　the 　 pH 　 to　 9　 with

10− IM 　 sodium 　hydroxide 　and 　 lO−2M 　 sodium 　tetra −

borate．　 Titrate　 the 　 resultant 　 solution 　 with 　 IO−2M

silver　nitrate　solution 　amperometrically ．　（2）Determi ・

nation 　of　metallic 　selenium ．　 Dissolve　powdered 　 sele ・

nium （3〜70）mg 　with 　l　ml 　of 　concentrated 　ninic 　acid

in　 a 　20　ml 　 weighing 　 bottle　at （90〜 100）
°C 　 using 　a

water 　bath　｛（5〜6）min ｝．　Dilute　the 　solution 　to　100

ml 　with 　watc ・．　 Analyze 　an 　 aliqu ・ t ・f　 th ・ soluti ・n

五nthe 　 same 　 manner 　 as 　diScribed　in （1）．

　 　 　 　 　 　 　 　 　 （Reccived　NOv ．6，
1980）

　 Keuwe π d　p   ε8

determinat量on 　 of 　selenious 　 acid 　and 　metallic 　selenium ；

a 皿 perometric 　titration； rotating 　platinum 　electrOde ；

argentimetry ； n 且trate ・

［II■II【r闘111川 ■川 ■IIIIIIml醜III暄11111暄Illlllllll剛 1剛 1馳II區11擢III川 1川 1鵬1匚1鯉監III川llll岡IIIIIII■川 1川 1川 IIIII■ll川 1川Ol眦II■1伽IIIII1閥■lll闘1閥 1脚II［llllllllll1匡lii」川 凵1■Ill川 1川 川 Ill監II
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