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タングス テ ン 炉原子吸光法によ る鉛の定量

札　川　 紀　子
＊

（1984 年 1 月 12 日受 理 ）

　nt　一ト型 タ ン グ ス テ ン 炉 を 用 い る 原 子 吸光法 で 鉛 を 定 量 す る 際 の 定量条件 に つ い て 検討を 行 っ た ．試
料 は 鉛 の O．　05　molfl 過 塩 素酸 溶液 と 共存成分 か ら の 分離 ， 濃縮 を 考慮 し て ピ ロ リジ ン ジ チ オ カ ル バ ミ

ン 酸 ア ン モ ＝ ウ ム ーm −一キ シ レ ン 溶 液 を 用 い た ．灰化 ， 原 子 化操作時 の 温 度 ， シ
ー

ス ガ ス の 組成 と 流 量 ，
鉛原子 の 炉 体 内 で の 分布 と移 動 速 度 な ど の 検討 を 行 い ，定量条件 の 設定を行 っ た ．こ の 結果 ， 鉛 の 過塩
素 酸 溶液 も ， m 一キ シ レ ン 溶液 もほ とん ど 同様 な 定量特性 を 示 し ，

10　ng の 鉛 に つ い て の 繰 り返 し 再 現 性
は 2 ％ 以下 で 精度 の 高 い 定量 が 可能 で あ る こ とが 明 ら か と な っ た の で ， 植 物 ， 石 炭標準 試料中 の 鉛 の

定 量 に 応用 し ， 満 足 す べ き結 果 を 得 た ．

1　 は じ め に

　高温炉原子吸光法は 高 い 感度を もつ た め 微量 の 元素 の

定量 に 使用 され て い る．しか し有機溶媒に溶解 した試料

を分析する場 合 ， 黒鉛炉を 用 い る方法 で は黒鉛 の 多孔性

の た め ， 注入 され た 試料溶液が炉材中に 染 み 込 み 炉 の 外

側 ま で 通過す る
1）． 又十分 に 加熱 され な い 部分ま で 移動

し た りす る た め．メ モ リ ー効果や ピ ーク の 分裂 などの異

常な ピーク を示 し
2）

， 測定値 もば らつ くなど の 現象が起

きる．こ の た め 水溶液中に 逆 抽出す る か ，炉 に パ イ ロ グ

ラ フ
ァ イ ト1）

や フ
ッ 素樹 脂 コ ー

テ ィ ソ グ S）を行 っ て い る．

金属 は くで 内張 りす る こ とも有効 で あ る 4）． 又黒鉛炉は

使用 に よ る 消耗 も激し く定量精度に も影響を 及ぼす．

　金属を加熱体 とす る場合 に は 試料 の 染 み 込 み もな く，

炉 の 消耗も極め て 少な い こ とか ら ， 黒鉛炉 に み られ る 上

記 の 欠点は 少 ない ．特に有機溶媒抽出などで 微量 の 金属

を抽 出濃縮 した 試料 の 分析 に は，金属炉は 有用な炉材 で

ある とい え る．

　本報告で は ，既 に 報告の した よ うに ， 最も
一

般的 で使

用 しやす い タ ソ グ ス テ ン 炉 を用 い た と きの 鉛 の 定量特性

に つ い て 報告す る．試料 と して は 水溶 液の 外 に
， 微量 の

鉛を抽 出 ， 定量 する こ とを も考え て ピ ロ リ ジ ン ジ チ オ カ

ル パ ミ ン 酸 ア ン モ ＝ ウ ム
ーm 一キ シ レ ン 抽出法 で 鉛を抽出

した m 一キ シ レ ン 溶液も検討 に 加 え て， そ の 定量特性な

どに つ い て比較検討を行 っ た ．又 こ の 結果を用 い て ， 植

物 と石 炭中 の 鉛 の 定量を行い ， 良好 な結果を得た ．

＊
工 業技術 院 化 学 技 術 研究 所 ： 305　茨城県筑波 郡 谷

　 田 部町東 1−1

2 装 置 と試 薬

　原 子 吸 光 分 析 装 置 は セ イ コ ー電子工 業社 （第 二 精 工 舎）
製 SAS 　 725S 型 ， フ レ ーム レ ス ア F マ イ ザ ー SAS 　 704
型 を 用 い る な ど使用 し た 測 定 装 置 は 既 報の と 同 様 で あ

る ．な お タ ン グ ス テ ン 炉 は ， 幅 7mm
， 厚 さ 0．2mm で ，

そ の 中央 に 3．5 × 6・5mm の 凹 部を も っ た ボ ー
ト型 を 使

用 し た ．

　過 塩素酸，塩 酸，硝 酸 な ど は い ず れ も有害金属測定用

又 は 精 密 分析用 を 用 い ， ク エ ソ 酸 ア ソ モ ニ ウ ム 溶 液 は ピ

ロ リ ジ ン ジ チ オ カ ル パ ミ ン 酸 ア ン モ ニ ウ ム （APDC ） と

m 一キ シ レ ン を 用 い て 抽 出 ， 精 製 を 行 っ た ．

　試料 と し て 用 い た 茶 葉 粉 末 6）
，

NBS 　SRM 　l571 （Or −
chard 　Leaves），　 SRM 　 l575 （Pine　N 〔redres）及 び SRM
1632a （Coal ） は そ れ ぞ れ 指 定 さ れ た 方法 に よ っ て 乾 燥

し て 用 い た ．

　鉛 の 標準液 は 金属鉛 を 硝酸 に 溶 解 し ， 過塩素酸 を 加 え

て 白煙 処 理 し た 溶 液 を 原 液 と し ， 使 用 時 に 0 ．05mol ／1

過 塩 素 酸 溶 液 と し て 用 い た ．又 APDG 一
鉛 キ v 一 ト の

m 一キ シ レ ン 溶 液 は ， 4・1 に 述 べ る 方法 で 調 製 し た も の

を 用 い た．

　吸 光 度 の 測 定 条 件 は 特 に 指定 し な い 限 り，130 ° C
，
30

秒 （水溶液） 又 は 130 ° C
，

24 秒 （APDC ） の 乾 燥 ，

180 °C
，

12 秒 （水溶液）又 は 270 °C ，12秒 （APDC ）
の 灰 化 を 経 て ， 2230 ° G 付近 の 温度 で 1秒 の 原 子 化 を 行

い ， 吸 光度 シ グ ナ ル を 測 定 し た．シ
ース ガ ス は 特 に 規 定

し な い 限 りア ル ゴ ン 流量 51／min ，水 素流量 11〆min を

用 い た ．

3 定量条件の 検討

3・1 灰化 ， 原子化条件

試料と し て 水溶液又は m 一キ シ レ ソ 溶液を 20　Fl 採取

して 炉上 に添加 し ， 実験を行 っ た．乾燥温度 と時問と は
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水 溶液 で は 130 ° C で 30 秒，m 一キ シ レ ン 溶液 で は 130

。C で 24 秒が最適 で あ っ た ・

　灰化操作 は 時間を 12 秒 と し ，
110 ° C か ら 450 °C ま

で 変化させ た 後 ， 原子化 を行 っ て 吸光度を測定 し，温度

の 影響を調 べ た ．こ の 結果を Fig．1 に 示 し た．水溶液

で は 180°C ，
加
一キ シ レ ソ 溶液 で は 370°C 以 上 で 吸光

度 の 減少が認 め られた た め ， 灰化温度は 水溶液で は 180

。 C
，
　 m 一

キ シ レ ン 溶液 で は 270 °G を灰化温度とした・
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　乾燥 ， 灰化条件を上記 の よ うに 設定 し ， 原子化時間を

2 秒 と した ときの 原子化時 の 炉 の 最高温度と吸光度 との

関係を求 め た．水溶液 も m 一
キ シ レ ン 溶液 ともに 原子化

温度が 高 くな る に 従 っ て 吸 光度 シ グナ ル は 鋭 くな る．

　Fig．2 に 水溶液の 場合 に つ い て 示 した ．な お 〃1一キ シ

レ ソ溶液 もほ と ん ど同 じ挙動を示 し た の で図示 しな か っ

た．Fig．2 に は 吸光度 シ グナ ル の 半値幅 も同 時 に 示 し

た．原子化温度が高 くな る に 従 っ て ピーク の 半値幅が狭

くな り，鋭 くな る こ とが示 され て い る ．

　も し 元素が完全 に 原子化 され ， 測定 され て い る とすれ

ば積分値は ， 原子化温度が高 くな る に 従い 測定空間を通

過す る 原子 の 速度が高 くな る た め，吸光度 の ピ ーク値 は

高 くな る が積分値 は ほ と ん ど
一定値を 示す と 考え られ

る．しか し Fig・2 は 逆 に 減少す る こ と を 示 し て い る．

こ の 原因 の
一つ と し て 測定系の 時定数 が 考え られ る ．こ

の 装置 の 出力増幅器 に は 時定数 22ms と 66　rns の 二 つ

の フ ィ ル タ
ー回路が組 み 込 まれ て い る ．こ の た め 吸光度

シ グ ナ ル が鋭 くな る に 従 っ て 積分値 ，
ピーク 値 ともに 減

少す る ．吸光度 シ グ ナ ル が正弦波で ある と仮定 し て そ の

半値幅 か ら吸光度 シ グ ナ ル の 大 きさを求め る と，こ の 減

少 の 原因の 大部分は 出力増幅器 の 時定数に あ る こ とが 分
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か っ た ．

　原子化温度が低くな る と，吸光度 シ グナ ル は低 く， 吸

光度一時間 曲線に テ イ リ ソ グが 認め られ ，
ピ ーク の 再現

性 も良くな い ，吸光度 シ グナ ル の 再現性 と炉の 寿命とを

考慮し て 原子化温度 は 2230°C 付近 と し た ． こ の 条件

で は 吸光度の 極大値は 水溶液 で は 429 面 に あり，吸光

度 シ グ ナ ル は 800ms で ほ と ん ど消滅す る の で 原子化時

間 は 1秒 に 設定 した ．

　3 ・2 　シ ース ガ ス

　炉 の 酸化 を 防 ぐた め シ
ース ガ ス と して ア ル ゴ ン と水 素

とを混合 して用い る が，こ の ガ ス の 混合比及 び 流量 の 吸

光度に 及ぼす影響を調べ た ．水素流量 を 11 ／min に 固定

し ， ア ル ゴ ソ 流量を 2〜101 ／min に 変化 させ た 場合に は

Fig．3 に 示す よ うに ア ル ゴ ン 流量 の 増加 とともに わ ず

か な吸 光度の 増加が認 め られ る が ，
3−・10　1／皿 in で は 安

定 した 吸光度を与え る ．又 ア ル ゴ ン 流量 を 5　1／min　VC固

定 し ， 水素流量 を 変化 させ た 場台 に は Fig ．4 に 示す よ

うに 水素流量 0・6〜L21 ／min の 間 で ほ ぼ一定 の 吸光度

を示 し た ・こ れ らの 結果安定し た 吸光 度を得る に は ， 水

素流量 11 ／min ， ア ル ゴ ソ 流量 51 ／皿 in が よ い こ とが

分 か っ た ・

　 シ
＿ス ガ ス の 組成 ， 流量 が 吸光度 に 与 え る影響 は 複雑

で ， 多くの 要因が考え られ る．金属塩 が水素に よ っ て還

元 さ れ ， 還元 状態を保つ た め に は 混 合ガ ス の 水素濃度が

重要な因子 で あ る．必要な水素濃度は 金属の 種類 に よ っ

て 異な る．又 タ ソ グ ス テ ソ 炉 の 酸化 に つ い て は ア ル ゴ ソ
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中 の 酸素 の 含有量 ， 炉 の 外 部 か らの 酸素 の 混入 な ど の た

め ，混合 ガ ス の 水素濃度ば か りで な く， 混合 ガ ス の 流量

も関係す る．

　実験結果で は 水素濃度 の 低 い と きに は 鉛 の 吸光 シ グ ナ

ル の 外に ， タ ソ グ ス テ ン 酸化物 に よ る バ
ッ

ク グ ラ ウ ン ド

吸収が認 め られ酸化 に よ っ て タ ン グス テ ン 炉 の 表面が酸

化物で 覆わ れ て 鉛 に よ る 吸光度が 減少する 傾向を示 し

た．水 素 は熱伝導度 が 大 きい た め ，Fig．3 及 び 4 に 示

した よ うに 水素濃度の 増加 と と もに 炉 の 温度が 低下す

る・又混 合比を
一

定 と し （H ：
： Ar ＝＝1 ：5）流量 を変化 さ

せ る と混 合 ガ ス 流量 が 多 くな る に 従 い 吸 光度が増加す る

こ と が 認 め られ た ．こ の よ うに シ ース ガ ス の 吸光度 に 及

ぼす要因が多 く，複雑 で あ る た め こ れ らの 要因 の
一つ 一

つ が どの 程度影響 して い る か を定量的 に 示 す こ と が で き

なか っ た ．

　3・3　原 子の分布と移動速度

　 タ ン グ ス テ ン 炉上 で 加熱され原子化さ れ た鉛は シ ース

ガ ス に よ っ て 炉外へ 運ば れ るが ， こ の 鉛原子 の 原子化炉

中で の 分布状態 と原子 が 炉 の 直上 へ 移動す る 速 さを測定

し た ．

　原子分布の 測定に は ，
0 ・8mm φ の ピ ン ホ

ール を 移動

させ ， ピ ン ホ ール の 位置 と 吸 光度 と の 関係曲線 を 求 め

た ．

　炉 の ボ ー
ト部 の 上端， 中央を 原点 と し 横方向に 土 6

mm
， 上 方向 に 10   ま で ，

1mm ご との 吸光度を齪

した．測定結果 を Fig．5 に 示 し た ．
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　 上方向へ の 吸光度 の 変化 は ほ と ん ど直線的 で ，上 に い

くに 従 っ て 減少 し て お り，拡散や原子 の 再結合 な ど に よ

っ て原子が減少し て い る こ とを示 し て い る ．又炉 と平行

な 面で の 吸光度は 炉 の ボ ー
ト底部の 長 さ の 範囲 で ほ とん

ど変化がな く， そ の 範囲外 で は 急に 減少す る． こ れ は 炉

の ボ ー ト底部全面 で均一に 原子化 が 起 こ り原子 は 比較的

広が ら な い で 上方に 向か っ て 放 出 され て い る こ とを示 し

て い る ．従 っ て 測定感度を 高くす る に は 炉 の 直上 に 光軸

を合 わ せ る こ とが 必要 で あ る．た だ し炉か らの 発光が測

光部 に 入 らな い よ うに 留意す る 必 要 が あ る．

　発生 し た 原子 の 見掛け の 移 動速度 を ， 炉 の 中央 の 直上

及 び そ の 10mm 上 に ピ ン ホ ール を 設置 し ， そ れ ぞれ の

ピ ソ ホ
ール に 吸光度 ピーク が 現れ る 時間 と ピ ン ホ

ー
ル 間

隔 か ら計算 し ・ Fig・6 に 示 した ． 原子 の 移動速度 は ピ

ーク 出 現時 の 炉 の 温度に 比例す る．

　 ピー
ク 極大 の 出現時の 炉 の 温度は ， 吸光度 シ グ ナ ル の

観測位置が 炉底部 に な い た め ，測定 さ れ た 温度は実際 よ

り高 くで る．こ の た め炉 の 昇温速度と原子 の 移動速度 か

らこ の 温度上昇分を計算 し補正 し た ．又 ピーク の 極大出
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現時間 は Fig 。6 に 示 し た よ うに そ の ときの 炉 の 温度に

比例する．又原 子化温度を 2236 °C ， 水素流 量を 11 ／

皿 in に 固定 し，ア ル ゴ ソ 流量を 3〜61 ／min まで 変化 さ

せ て も移動速度は 変化 せ ず ， こ の 炉で は 移 動速度 は 炉 の

温度に 大 き く依存し て い る こ とが 明らか と な っ た ．
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4　実際試料 へ の 応用

　以上 の 実験 の 結果 に よ り 設定 した 条件で 鉛の 0・05

rnol ／l 過塩素酸溶液 及 び m 一キ シ レ ソ 溶液 に つ い て の 測

定値 の 繰 り返 し再現性を求 め た ．10ng の 鉛に つ い て の

10 回 の 繰 り返 し 再現性 は 相対標準偏差 と して ，過塩素

酸溶液 で は 1・5％ （積分値）及 び 1・1 ％ （ピーク 値） で

あ り ， 又 4・1 で述べ る 抽出法 の 抽出操作を含め た 5 回

の 繰 り返し再 現性 は 1・5 ％ （積分値 ）及 び 1・8 ％ （ピー

ク 値）で あ っ た ．タ ソ グ ス テ ソ 炉法は微量 の 鉛 の 定量法

と し て十分な精度を持 っ て い る こ とが 明 らか とな っ た の

で 実際試料 の 分析に 応用 し た ．

　試料 と して は 植物標準試料 で あ る NBS 　SRM 　1571

（Orchard 　Le 胛 es），　SRM 　1575 （Pine　Needlcs ），　SRM

163　la （Coal ）及 び 茶葉粉末とを用 い た ．

　分析法 と し て は 灰化後酸に 溶 解 した溶液に つ い て ， 抽

出法 で 鉛 を 共存物 質か ら分離する 正確な溶媒抽出法及び

酸溶解溶液を直接定量す る直接法 に つ い て 検討した ．

　4・1　溶媒抽 出法

　鉛の 抽出試薬と して は ジ チ ゾ ン が よ く用 い られ て い る

が ， こ の 実験で は 取 り扱 い の 容易な APDC を用 い た ．

抽出溶媒 とし て は 少量 の 溶媒 を 使用 し 高い 濃縮度を得 る

こ と を 目的 と し て い る た め 水 と の 相互溶解度 の 少な い

m 一キ シ レ ン を選 ん だ ．APDC は 非選択性 の 試薬で あ り，

多 くの 金属 が 同時 に 抽出され る ．こ の た め 妨害元素 の 影

響 に つ い て 検討 した ．妨害元 素 の 濃度 に つ い て は ， 茶葉

試料 の 代表的組成 を基準に し て そ の ほ ぼ 50 倍量 ま で ビ

ス マ ス に つ い て は約 200 倍ま で 検討し た ．

　 ク エ ン 酸 ア ソ モ ニ ウ ム 共存下で シ ア ソ 化 カ リ ウ ム を含

ま な い と きの 鉛 O ・5　pg に つ い て の 回収率を求め た とこ

ろ ，マ ソ ガ ソ 1．2 皿 9 で 81　％ ，
コ バ ル ト 5　P9 で 59

％ ，
ビ ス マ ス 5　IL9 で 78％，銅 5　p9 で 82 ％ で あ つ

た ．鉄 2mg
， 亜 鉛 COO 　FL9 などの 妨害は 認 め られ な か っ

た ，

　 こ の 結果 か ら，実際試 料 で は銅が妨害す る こ と が予想

さ れ る． こ の た め シ ア ソ 化カ リ ウ ム を添加 して 銅 ，
コ バ

ル トな どの V ス キ ン グを行 っ た ．

　以上 の こ と か ら分析方法は次の とお り決定 し た ．

　試料 lg を ア ル ミ ナ る つ ぼ に 採 り，550 °C で 加熱・

灰化す る ．灰分 は ， 石炭 の 場 合に は 硝酸 3m1 ，フ
ッ 化

水素酸 3ml を 加 え 加熱，蒸発し ケ イ 素を除去す る．過

塩素酸 Im1 を添加 し溶解 し 水 を 加 えて 100m1 とする ・

植物試料は 硝酸 2 皿 1，過塩素酸 1ml を加え ， 加熱 ， 溶

解す る ．Orchard　leaves は 250　m 里
， 茶葉は 25　ml に 希

釈 し，試料溶液と す る．試料溶液 か らそ れぞれ適当量 を

分取 し，30皿 1 の 試験管形抽出管 に 採 る・ク エ ソ 酸 ア ソ

モ ニ ウ ム 溶液 （50 ％）4m1 を加え ア ソ モ ニ ア水で pH

値 を約 9 に 調節 し シ ア ア 化 カ リ ゥ ム 溶液 　（1％）1m1
，

APDC 溶液 （1　％）1ml を加えた後，　 m 一キ シ レ ソ 1ml

を加え振 り混ぜ る． m 一キ シ レ ソ 相 の 20　pl を 炉 に 添加

　し ，
2 に 述べ た 条件 で 鉛 の 定量を行 う．

　　こ の 抽 出条件 で は 鉛 は ，Fig ．7 に 示 した よ うに 少な

罷
　 100
薈
・書
羈

羣
§

話
　 　 50

　　　　5　　　 6　　　 7　　　 8　　　　9　　　10

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 pH

Fig．　7　Effect　of 　p］日［on 　the　e田ciency 　of 　extrac
−

　　　　tion　 of 　 lead　with 　 am 皿 onium 　pyrrolidine
　　 　　 dithiocarbamate
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Table 　1　head　found　in　the 　presence　of 　interfering　elementS

Aqucous 　solut ；on APDC −m −xylene

Metal3Addcd ，　 Pb
ppm

found，
PPrロ

Mcta13Add 国 ，
ppmPb

　found ，
　 PP皿

MetalsAdded ，
ppmPb

　found，
　 ppm

Mctal8

一
一

　 　　 　　 Addcd ．　 Pb

　 　 　 　 　 ppm
found ，
ppm

C 凵 0．20 ．50M9 4．00 ．‘2Mn 5．00 ．44 Cu 5．oo ．50
o．50 ．50 8．00 ．41 10．0o ．43 置0．00 ．50
1．00 ．49 10．00 ．39 2｛〕．00 ．40 20．00 ．5ρ
2．00 ．48 烈），0o ．38 佃 ．00 ．38 40．00 ．50

Zn

4．OLO2

，0

o．430

．510
．5 皿

Ni

4α 05

．OIO
．0

0．360

．510
．51

6D．OIOO
．0200
．00

。360
．330
．21

Ni 2．55
．OIO
．00

。500
」Oo

．50
4．00 ．51 20．00 ．50Ca 50．00 ．佃 劉〕．00 ．50
6．OIO
。0

劉〕．040
，060
．o

0．500
．500
．410
．400
．38

F6

50．02

．05
．010
．020
．0

0．500

．440
．430380

．37

100．020D
．0400
．0800
．0

亅200，0

0380

．380
．370
β日

0．38

Mn

Bi

300．05
α〕．08
債〕．0

　 0．5

0．500
．500
．510

．50

Co 0．10 ．田 40．00 ．36K 2馴）．0023
1．00 ．48

0．20 ，49 60．00 ．34 500．o0 ．24
2．00 ．38

0．50 ．50 100，00 ．32 1  ．0026 Fc2DOO ，00 ．50
1，05
．00

．490
．48

20DD．04000
，00

．230
．22

Syn 山 e 匚lc 阻 mpl 巳† 0．50

Pb 　added ：0・50　PPm ； †K ・20・mg ・Ca　l　s　mg ・Fc　l・200・P9・M ・・ 150　re，　Z ・ 1・］50・P9．　G ・ ・ 12P9，　Nl　l　s　P9，　A1 、 700・P9 ！9

Table　2　Determination 　 of 　lead　in　plant　materials 　 and 　coal

Methed 古
Orchard 　Leavcst ，

−

PA 　　　　　 IA

Pinc　Needlesb，

””一一一一一・i−．一一・一一．．
PA 　　　　　 IA

　 Coale，
t “一一一一x−一一一一．
PA 　　　 　　 IA

E ・ … c… n ｛鄰骸

蠱罸
ぜ
’

｛聯麟

4凸
702446iO 正 9：言

4
婁：乙

6

5

量：1
4
？：螽

10．2210 ．6

】1．5212 ，2

PA ： Peak　absorbance ，　IA ： Integrat己d　ahnrbance ；

c）NBS 　SRM 置632a （12．4土 0．6 啄 ！g）

・） NBS 　SRM 且571 （・・ rtifi・d　45± 3昭 ！9）； b） NBS 　SRM 正575 （10．8± 0．5F9 ！9）；

くと も pH 値 8・2 以上 で 完全 に 抽 出 さ れ る。妨害元素

の 許容限界 は Table 　1 に 示 した とお りで ， 実際試料 に

つ い て の 妨害は 除か れ て い る と み な せ る．又 茶葉 の 合成

試料溶液に つ い て も満足すべ き結果 を得た．なお 検量線

の 直線性 は 吸光度の 積分値を用 い る ほ うが ピ ー
ク 値 を用

い る よ り良好 で あ っ た ．定量結果を Tab 且e　 2 に 示 した．

い ずれ も標準値 と良い一致を示 して い る ．

　 4・2　直接法

　灰化物を O ・05　mot ／l 過塩素酸溶液 と し，直接 タ ン グ

ス テ ン 炉法で 定量す る方法 は ， 多 くの 共存成分 の た め に

大 きな妨害が起 こ る こ とが 予想 さ れ る．直接法で 測定す

る場 合 の 共存成分 の 影響を調 べ た 結果を Tab 且e　1 に 示

した． こ の 結果 か ら分か る よ うに 重金属の 妨害 は 比較的

少 な い が ア ル カ リ金属や ア ル カ リ土類金属な どの 妨害が

大きい こ とが 明 らか に な っ た ．こ の た め 検量線法 は 用 い

られず，標 準添加法を用 い る こ とが 必要で あ る．

　 タ ン グ ス テ ン 炉 は 黒鉛炉 と は異な り， 炉材内へ の 試料

溶液 の 染み 込 み がな い た め ，炉中 で 試料溶液 と標準液 と

を混合す る．い わ ば炉 中標準添加法 と い え る 方法が用 い

られ る．こ の 方法 は ，試料溶液 も標準液 も 1種類 で す む

の で 便利な方法で ある．こ の 方法 は炉に試料溶液を加え

た 後 に，標準液を段階的に 加 え混合す る 方法 で あ る。4 ・

1 に 述 べ た 方法 で 灰化 し た 灰分を 過塩素酸に 溶解 して

0 ・05 皿 ol ／l 過塩素酸溶液 と し た 試料溶液を 用 い て 炉中

標準添加法 で SRM 　1571 及 び SRM 亘575 の 中 の 鉛 を

定 量 し た 結果を Table 　2 に 併記 し た ．い ずれ も漂準値

と良 く一致し た結果を得 た ．

　終 わ りに ，本研 究を行 うに 当 た り終始 懇切な御 指導を

い た だ き ま し た ， 本研究 所 の 川 瀬　晃博 士 に 感謝 い た し

ま す．
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黒鉛 ミニ チ ュ ア カ ッ プを使用するゼ ー マ ン原子吸光分析法によ る

環境試料中の クロ ム の 直接定 量

伊藤　好二 ，　赤塚　邦彦 ，　厚谷　郁夫   ＊

（1983 年 9 月 8 日受 理）
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隷韈1難鑼鱗糠灘融 1韈

　　　　　　　 1 緒　　 言

著者らは ， 黒鉛製 ミ ニ チ ュ ア カ ッ プ （以下 ミ ニ カ ッ
プ

＊
北見 工 業大学教 養 化 学 教室 ： 090　北海 道 北 見市公
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と略記す る ） を 試作 し，ゼ
ー

マ ソ 黒鉛炉原子吸光分析法

と ミ ニ カ ッ
プ を組み 合わ せ る こ と に よ り，固体粉末試料

を迅速 ， 簡便に 直接定量 で きる こ とを 明 らか に して き

た
1〕
A’t）．

　一般に ， 湿式 あ る い は灰化に よる環境試料の 分解は 長
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