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フ レ
ー ム 原 子 吸光法に よる 白金触媒申の 白金 の 定量

王 鳳英 ， 徐 毓麗 ， 劉 志軍 ， 林 鉄錚   ＊

（1985 年 ll 月 18 日受 理 ）

　フ レ ーム 原 子 吸 光法 を 用 い る 白 金 触媒 中 の 白 金 の 定量 は ア ル ミ ナ な ど の キ ャ リ ヤ
ー

の 干渉 が 大 き く ，

そ の 干 渉 は 複雑 で あ る ．こ れ ら の キ ャ リ ヤ
ー

と 結合 し 得 る 周期律 II 族元素 と周 知 の ラ ソ タ γ と の 白金

を放出 す る 性 能 を 比 較 検討 し た ．そ の うち カ ル シ ウ ム は 最 も優 れ た 性能 を有 し ，
マ ト リ ッ ク ス の 分離 が

い らず ， 簡単な検 量線法 で も 白金 を 定 量 で き る ，異 な る キ ャ リ ヤ
ー （ア ル ミ ナ ， シ リ カ ゲ ル ，分 子 ふ る

い ）に 対 し て 11 種 の 白 金触媒 （O．07〜15％）に 硝酸 カ ル シ ウ ム を 放 出剤 と し て 使 用 し 良 好 な 結 果 を 得

た ．検量線法 と 標準 添加 法 の 両 者 に よ っ て 得 ら れ た 結 果 は よ く一致 し，そ の 相対標準 偏差 は 3％ 以 下 で

回収率 は 95 〜 105％ で あ っ た ．

1 緒 言

　白金は 触媒成分 と し て名高 く，石油化学工 業な ど多 く

の 工 業に 広 く用 い られ て い る，白金触媒 の 製造や性能の

検討 に は 白金含有量 の 測定が 必 要 で あ る ．

　白金 の 定量 に は 重量 法，比 色 法，X 線法 ，中性子放射

化法 ，原 子吸光法な どが ある．そ の うち，原子吸光法 は

迅速 で 高感度な 方法 と し て 知 られ て い る が ，触媒中 の 白

金 の 定量に 応用 した 報 告は 少な い ．Potter ら
P2 ）は フ レ

ーム 原子吸光法を用 い て 自動車排気 ガ ス 浄化用 白金触媒

中の 白金を定量 した が ，マ ト リ ッ
ク ス の干渉が大 きくあ

ら か じめ そ の マ ト リ ッ
ク ス を 分離す る 必要があ っ た ．彼

らは 又 ，

’
黒鉛炉原子吸光法を用 い て マ ト リ ッ

ク ス 分離 の

必要を な くし た が白金 の 定量範囲 は 狭 く，又 マ ト リ ッ
ク

ス の 種類の制限を受け た ．

　著者 ら は マ ト リ ッ
ク ス の 干 渉を詳 し く調 べ

， その 干渉

を 抑制 し 得 る各種 の 放 出剤 （releasing 　 agent ） の 性能 を

比較検討 し て 高性 能 の 放 出剤 を 選 び 出 し ，
こ れ を 用 い て

満足す べ き フ レ ーム 原子吸 光法 を確立 し た ．こ の 方法は

あらか じめ マ ト リ ッ ク ス を分離す る 必要が な く， 又 白金

の 形態 と含有量 や キ ャ リ ヤ
ーの 種類 の 制限を受けな い ・

2　装置及 び 試薬

　2・ 1 装　置

　島津製 AA −610S 型 原 子 吸光光 度 計 を 用 い た ・光 源 は

浜 松 テ レ ビ 製中 空陰極 ラ ン プ を 使 用 した ．

2・2　試 　薬

5％ の ア ル ミ ニ ウ ム
， カ ル シ ウ ム と ラ ソ タ ソ の 各溶液

＊
中国科学院 大 連 化 学 物 理 研究所 ： 中国大連市 129 街

は ， そ れ ぞ れ 塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム 六 水和物，硝酸 カ ル シ ウ

ム 四 水 和 物 ，硝酸 ラ ン タ ン （III） 六 水 和 物 を 10％ 硝酸

又 は 塩酸 に 溶 か し て 調 製 した ．白 金標準溶液 は ヘキ サ ク

ロ ロ 白金 （lv ）酸六 水和物 を 濃硝酸 に 溶 か し て looo　pg／

ml 溶 液 を 調 製 し ， 使 用 の 都 度 適 宜 希 釈 し て 用 い た ．

3　実 験

　 3 ・1 試料の 前処理

　 白金触媒は α
一
ア ル ミ ナ ， r一ア ル ミ ナ ， η

一ア ル ミ ナ ， シ

リ カ ゲ ル
， 分子 ふ る い ，二 酸化チ タ γ な どを キ ャ リ ヤ

ー

乏 して お り，付着 し た 自金 の 形態は 触媒 の 製造条件に よ

っ て 異な る．そ れ ゆ え白金 の 形態と キ ャ リヤ
ー

の 種類 に

よ っ て 適当な前処理を し な けれ ば な らな い ．

　3 ・ 1・ 1　自金 の 各化学形 態 　　触媒中 の 白金 の 形態 に

は 金属 白金，一酸化白金 ，
二 酸化 白金及 び 白金錯体が あ

り，試料 の 溶解に は 白金 の 形態 を考慮する 必要があ る．

金属白金，一
酸化 白金 及 び 白金錯体 は 直接 王 水 に 溶け る

の で 問題 は な い が ，
二 酸化 白金 は 王 水 に 溶 け な い ．そ こ

で 試料を まず王水 に 溶か し ， 未溶解 の 二 酸化 白金 を 定 量

炉紙 で 炉過し，沈殿 と炉 紙を る つ ぼ に 入れ ， 乾燥後 900°

C で強熱 し て 二 酸化 白金 を 金 属 白金 又 は 一酸化 白金 に 変

え る．王 水 を 加 え て 加熱溶解後，前の 炉液と合 わ せ て 加

熱蒸発 し
， 水 を 加 えて一定 容積 とす る ．

　 3・1・2　各種類 の キ ャ リヤ ー　　キ ャ リヤ ーが α
一
ア ル

ミ ナ や二 酸化 チ タ ソ の とき ，
こ の 両 者は 王 水 に 溶けず ，

一方自金 は 溶 解 し て くる の で 白金 の 定量 に は 干 渉 が な

く，通常の 検量線法が適用 で き る．γ
一ア ル ミ ナ ，η

一ア ル

ミ ナ ，分于 ふ る い が キ ャ リヤ
ー

の ときに は ，こ れ らは 王

水 に 溶解す る の で ，溶液中に は多量 の Al9’

，　 Si4＋
な ど

の イ オ ン が共存 し 白金 の 定量 に 干 渉 を 与 え る．そ れ ゆ え
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適当な放出剤を添加 し て 干渉 を抑制す る 必要がある．シ

リ カ ゲ ル を キ ャ リ ヤ
ーとす る とき ，

シ リ カ ゲ ル は 弱酸性

溶液中 で 白金 を吸着 す る お そ れ が あ る の で
，

ま ず フ ッ 化

水素酸 と硝酸で シ リ カ を揮散 除去 し た 後，王 水 に溶解す

る ．

　 3・2　試料の 分析

　3・2 ●1 検量線法 　　25ml の メ ス フ ラ ス コ に 適量の

試料と カ ル シ ゥ ム 放 出剤 工Om 亘 を 加 え， 水 で 標線 ま で

うす め 原子吸光測定 を 行 う．吸収値 をあ らか じめ 作成 し

た 検量線 と対照 し て 白金含有量 を求め る ．検 量線 の 作成

に は そ れ ぞれ 0
，
20

，
　40，60，80 及 び IOO　lt9〆m 且 白金溶

液 ， カ ル シ ウ ム 溶液 10m 星
， ア ル ミ ニ ウ ム 溶液 10　ml を

含 ん だ溶液を 水 で うす め て 25　ml （各 20　mg ／ml の カ ル

シ ウ ム と ア ル ミニウ ム を含む）に し，原子 吸 光測定 を 行

っ て 検量線 を作成す る．

　3・2・2　標準添加法　　 且Oml メ ス フ ラ ス コ に 適量 の

試 料を取 り，放出剤 4ml と適 量 の 白金 標準 溶 液 を 加 え ，

標 線ま で 水 で うす め て 標準添加法 で 原子吸光測定 を 行

う．

3・3　原子吸 光測定条件

Table　1 に 示す条件に 定 め た．

Table　 I　Operating 　conditions

ム が白金 と難溶 性化合物を 形成 し て
3） 白金 の 原 子化を妨

げ る た め と思 わ れ る ．ア ル ミ ニ ウ ム の 共存量 が 増 せ ば こ

の 種 の 化 合物 の 生成量が増し，従 っ て 干 渉 も増すはずで

あ る．しか し事実は こ の 推定 の 反 対 で Fig．1 が 示す よ

うに ア ル ミ＝ウ ム の あ る濃 度範囲 で は 干渉 が 一
定だ が ，

そ れ を 超すと 干渉が しだ い に 減少 し て ゆ く．ア ル ミ ニ ウ

ム の 異な っ た 共存量 が 白金定量 の 検量線に 及ぼす影響を

調 べ た結果 （Fig ．2） も ア ル ミ ニ ウ ム の 共存量が 増大

す る と と もに そ の 干渉 が 減少 す る こ と を 示 し て い る ．

Willisら
4），寺 島

5）の ア ル ミ ニ ウ ム の カ ル シ ウ ム な ど に

対す る 干 渉 の 観察 も同様な結果を報告 し て い る ，

　 こ れ らの 事実 か ら見ればか か る特異 な現象 は ア ル ミ ニ

ウ ム の 干渉 に あ る 程度共通 し た 性 質 の よ うで あ り， そ の

原因 は い ま だ 明 らか で な い ．ア ル ミ ニ ウ ム の 共存量 があ
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4 結果及 び考察

　4 ・1　酸 の 影響

　各種酸を 用 い て 定量感度 に 及 ぼす影響 を 調 べ た とこ

ろ，それぞれ の 影 響は 異 な っ て い た ．従 っ て 試料溶液 と

検量線作 成用溶液 は 同 じ酸を 用 い る 必要 が あ る．

　4・2　マ トリ ッ ク ス の 干渉 の 検討

　触媒中 の 白金含有量 の範囲 は 0・01〜20％ で 常用 の も

の は O・1−−3％ で あ る． こ の 範 囲 で ア ル ミ ニ ウ ム の 白金

に 対す る千 渉 を 調 べ た ．

　ア ル ミ ニ ゥ ム の 白金定量 に 対す る負干 渉 は ア ル ミ ニ ウ

20

）

碧
　 　 　 　 0
　　　　

　　　　　　　Concentration　of 　Pt／Fg 　ml
−1

Fig．　2　1nfluence　 of 　different　a 皿 ounts 　of 　added

　　　　aluminium 　 on 　the 　 calibration 　curve 　 fQr

　　　 platinum

　　　　（1）　Pure 　Pt　 solution ；　 （2）　Pt　solut 三〇n
，　con −

　　　 tai皿 ing　2　mg ／m 置A1，　A1／Pt＝100〜500； （3）Pt
　　　 solution ，　 containing 　1．5mg ／ml 　A1，　 A1／Pt＝

　　　 75〜375； （4） Pt　solution ，　 containing 　l　mg ／ml

　　　 AL 　AI／Pt三50〜250； （5）Pt　sQlutio 叫 containing

　　　 O，5mg ／ml 　AI，　 A1／Pt＝25 〜 125； （6） Pt　 solu −

　　　 tion，　 containing 　O．2mg ／ml 　A1，　Al／Pt＝10〜 50

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

報　文 王 ， 徐，劉 ，林 ： フ レ ーム 原 子 吸 光 法 に よ る 白金触媒中の 白金 の 定量 461

る 程度以 上 に な る と，か え っ て ア ル ミ ニ ウ ム と自金な ど

の 測定元素 との 化合物 の 生成 を 妨げる こ とに な る か ，あ

る い は こ の 化合物 の 分 子 吸収 が 測定 元素 の 共鳴線に存在

する か と し か推定 で きな い ．

　こ の よ うに 試料中に 多量共存す る マ ト リ ッ ク ス の 干渉

は 大 きく， 又 そ の干渉 の 挙動 は複雑 で あ る．そ こ で 適当

な 放出剤 を求 め て 干 渉を 抑制す る こ との 一B）を考 えた．

　4・3　各租 放出剤の考察及び性能の 比 較

　良好な放 出剤 と し て は 白金 一ア ル ミ ニ ウ ム 化合物を 破

壊 し て 原子化過程 で 白金を放 出 し なけれ ば な らな い ・具

体的 に 言 え ば 試料 中に 含 まれ る マ ト リ ッ ク ス 量 に 相当す

る マ ト リ ッ
ク ス を含む自金 の 標準溶液に 添加 し て 検量 線

を作成 し た と き，放 出剤は 次 の 三 つ の 性能を持つ べ きで

あ る．

　1） 検量線 の こ う配を高め る ， すなわ ち 感度を高め る ・

　2）　検量線は
一

定濃度範囲 で 直線性 を 持ち ， 又 座標原

　　 点を通 る ．

　3）　 マ ト リ ッ
ク ス を含む検量線 と 含 ま な い 検量線 とが

　　一
致す るか 又 は ご く近い．

　周期律 II族元素 は ア ル ミ ＝ ウ ム と結合 し て 金属
一
ア ル

ミ ニ ウ ム 化合物 MmAln （例 えぽ CaAls
・

）tlg，Al ，） を ，

又 ア ル ミ ニ ウ ム と結合 し て 安定な 化合物 MIIAIIO4 （例

えぽ CaAlzO ‘）を形成す るの で ，白金一ア ル ミ ニ ウ ム 錯

体 か らア ル ミ ニ ウ ム を 奪 い 白金 を 放出す る 可能性 があ

る．そ こ で マ グネ シ ウ ム ， カ ル シ ウ ム
，

ス ト ロ ソ チ ウ

ム
，

バ リ ウ ム ，カ ド ミ ウ ム と常用 の 放 出剤で あ る ラ ソ タ

ソ を検討 し た ．実験方法 と し て は 各元素 の 5％ 溶液 10

m1 と 5％ ア ル ミ ニ ウ ム 溶液 （0，
1

，
5，10　ml ）を含 む白

金標準溶液 （O，20
，
4｛〕

，
60

，
80

，
IOO　P9／ml ）を 調製 し て 検

量線を作成 した ．こ れ らの 検液中の ア ル ミ ニウ ム 含有量

はそれぞれ 0
，
2

，
10

，
20　mg ／m 且 で あ り， 又 そ の Al ／Pt

比 は 10〜500 の 範囲で 白金含量 0 」〜5％ の 触媒中 Al／

Pt の 実際比 に 相当す る．結果を Fig ・3〜Fig ・6 に 示す・

80

　 60
＄

呂
840

20

Concentrationαf　Pt／Fg 　m1
−1

Fig．4　Releasing　performance 　of 　magnesium 　and

　 　 　 stront 且um

　　　　（1）　Pure 　Pt　solution ；　 （2）　Pt　 solution ，　 oon ・

　　　　tai皿 i血 g 　20　mg ／ml 　Mg ；（3）Pt　soluti 叫 containi  

　　　　20mg ／皿 1　Mg 　and 　10　mg ／ml 　Al ； （4） Pt　solu −

　　　　tion，　containing 　20　mg ／皿 l　Sr　and 　10　mg ／ml 　A1

80

06

04

霧
8
房
。

匡

20

Cl）

　 　 　 0
　 　　　 0　　　　20　　　　40　　　　60　　　　80　　　　100

　　　　　　 Concentration　of　Ptん g　m1
−1

Fig．3　Releasing　performance 　of 　barium 　 and

　 　 　 　 cadmium

　　　　（1）　Pure　Pt　solution 　5％ ；　 （2）　Pt　 solution ，
　 　　　containing 　20   ／ml 　 Ba 　and 　 2　mg ／ml 　 Al ；

　　　　（3） Pt　solution ，　 containilg 　20　mg ／ml 　Ba 　and

　 　　　10mg ／ml 　Al ；　 （4） Pt　 solution ，　 containing 　20

　 　　　 mg ／皿 l　Ba 　and 　20　mg ／ml 　Al ； （5） Pt　solution，
　　　　contain   g 　 20　mg ／ml 　Ba ；　（6） Pt　 solution ，

　　　　containi   20　mg ／lnl　 Cd 　 and 　 10　mg ／ml 　 A1；

　 　　　 （7） Pt　solution ，　containing 　20　mg ／ml 　Cd

100

80

06

04

。
・ユ

・

巳
切

。

鑑

20

0

（3）

Concentration　of　Ptん9　ml
−1

Fig．5Releasing 　performance　 of 　lanthanum

　　　 　（1） Pure 　Pt　solution ； （2） Pt　solution ．　contain −

　　　 　ing　20 皿 g ／ml 　La ； （3） Pt　 sQlution ，　 containing

　　　　20mg ／ml 　 La　 and 　2　mg ／ml 　 A1 ；　（4） Pt　 solu −

　　　　tion，　 containing 　20　mg ／ml 　La 　 and 　 10　mg ／皿 1
　　　 　Al ； （5）Pt　solution ，

　 containing 　20　mg ／ml 　La

　 　 　 　and 　20　mg ／皿 l　Al
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ま で変え て 結果を 求め た ． Fig．7 に 示す よ うに 最適用

量 は 10ml （20　mgfml 　Ca） で あ っ た ． 5mi （10mg ／

ml 　Ca ）以下 で は ア ル ミ ； ウ ム を含 む場合 と含ま な い 場

合 とで は 両検 量線 の 開 きが 大 き くな り，2・5ml （5　mg ／

m 正Ca ）で は 検量線が曲が っ た ．又 10　ml 以 上 に な る と

感 度 が や や 下 が る．塩類 の 増加 と と もに 粘度が増し ， 吸

引量 が 減少し た た め と 思 わ れ る，以 上 の 検討か ら 5％

硝酸 カ ル シ ウ ム の m ％ 硝酸溶液を 放 出剤と し て選び，

そ の 用量を 10m1 と定 め た ．

　 　 　 　 0
　　　　 0　　　　20　　　　40　　　　60　　　　80　　　　100

　　　　　　　Concentration　of 　Pt／Fg 　m 】
−1

Fig．6　Releasing　performance 　of 　calcium

　　　　（1）Pure　Pt　sQlution ； （2） Pt　sDlution ，　 contain ・

　　　　ing　20　mg ／皿 1　Ca ；　（3）　Pt　 solution ，　 containin9

　　　　20mg ／ml 　Ca　 and 　2　mg ／ml 　Al ；　 （4） Pt　 solu ・

　　　 tion，　containh1920 　mg ／ml 　Ca 　and 　10 皿 9／ml 　A1 ；

　　　　〔5） Pt　 solution ，　 containing 　20   ／ml 　Ca 　and

　 　 　 　20mg 〆mI 　A1

　Fig ．3〜Fig ．6 に 示す よ う
』
に J 上記の 三 つ の 性能か ら

こ れ らの 放 出剤を比較すれ ぽ，そ の 優劣順序は 次の と お

りに な る ； カ ル シ ウ ム 〉 ラ ン タ ン 〉 バ リ ウ ム 〉 マ グ ネ シ

ウ ム 〉 ス ト 卩 ソ チ ウ ム 〉 カ ド ミ ウ ム ・Fig・6 か ら分 か

る よ うに カ ル シ ウ ム は 上 記 の 三 つ の 性能 を備え た最も優

れ た 放 出剤 で あ っ て ，こ れ を 添 加 す れ ば 白金 の 定量 に 検

量 線法 と標 準添 加 法 の い ず れ で も使 え る ．Fig ・5 に 示

す よ うに ラ ソ タ ン は 上記 の 1），
2＞ の 性能 を持 つ が 3）

  性能 に 欠 け る．そ れ で 検量線法は 使えず，標準添加法

に よ らな け れ ばな らない ．そ の 他 の 四 者 は 検量線を湾曲

させ る の で 放 出剤 と し て は使え な い ．

　上 記 の 比較検討 に よ り著者 ら は カ ル シ ウ ム を 放出剤 と

し て選ん だ ．
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　　　　　　 Concentration　 of 　Pt ！μ9　 ml
『l

Fig．7　 EHfect　of 　the 　amount 　of 　5％ calcium 　 nitrate

　 　 　 solution

（1） Pt　so 且ution ，　 containing 　5 皿 9／ml 　Ca；　 （2）

Pt　 solution ，
　 containing 　 5　mg ／m 且Ca　 and 　 10

mg ／ml 　A1 ； （3） Pt　solution ，　 containi   10　mg ／

ml 　of 　Ca ；   Pt　solution ，　containing 　10　mg ／

ml 　 Ca　 and 　 10　mg ／皿 I　 AI ；　 （5） Pt　 solution ，
containing 　30　mg ／ml 　Ca ； （6）Pt　solut

’
ion，　oon ．

taining 　30　mg ／ml 　Ca 　 and 　 10   ／ml 　Al ；　 （7）
Pt　solution ，　 containing 　20　rng ／ml 　Ca； （8）Pt
solution ，　 containing 　20 皿 g／ml 　Ca 　 and 　 10　mg ／

ml 　 Al

　4 ・4 　カ ル シ ウ 厶 放 出剤 の便用条件の 検討

　4 ・4・ 1 酸 の 影 響　　 カ ル シ ウ ム を 放 出剤 と して 使用

す る と き，硝酸，塩酸及 び 水 を 放出剤の 溶媒 として 選 び

そ の 優 劣を比較 し た ．そ の 結果 ， 硝酸 が最 も高い 感度を

与 え る の で 硝酸 を 溶剤 に し た ．

　4・4・2　カ ル シ ウ ム 塩 類 の 性能　　 カ ル シ ゥ ム の 3種

類 の 塩類，す なわ ち 酢酸塩 ， 塩酸塩 と硝酸 の 性能を比較

し た と こ ろ ， 硝酸 カ ル シ ウ ム の性能が 最も優れ て い た の

で それ を採用す る こ と に し た ．

　4 ・4 ・3 　硝酸カ ル シ ウ 厶 用量 の 検討　　5％ 硝酸 カ ル

シ ウ ム 溶液 の 最適用量 を決 め る た め に ，そ の 用量 を検液

量 25ml に対 し 2・5ml か ら 15ml （5〜30　mg ／ml 　Ca）

　 4・5 共存 イ オ ン の 影響

　硝酸 カ ル シ ウ ム と硝酸 ラ ソ タ ン を 放 出剤 と し て 用 い た

ときの 共存イ オ ソ の 影 響を調 べ た ．

　 Table　2 に 示 した よ うに 硝酸 カ ル シ ウ ム を放 出剤 と し

た と き ， 干渉 が 比較的大 きい の は ，
ヒ 素 ，

P ジ ゥ ム
，

ア

ン チ モ ソ ，ル テ ニ ウ ム ， ビ ス マ ス ，水銀，マ ン ガ ン ，セ

レ ン で あ る．硝酸 ラ ン タ ン の ときは ル テ ニ ウ ム
，

卩 ジ ゥ

ム ， ヒ 素． ビ ス V ス
，

セ レ ン の 干渉が大 きい ．しか し こ

れ らの 元素 が 触媒 中に 存在 す る 量 が 上記 の 許容量 を超す

可 能性 は 極 め て 少 な い ．
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Table 　 2Maximal 　per曲 sible 　concentration 　 of

coo 】dsting　ions　（量on ／Pt　ratio ）

Ion

Permissible
　 　 ratlO

− −

Ca　　　　 La

舳

痴

恥

H

 

cd

伽

α

伽

恥

伽

取

K

晦

Ion

Permissible
　 　 ratio

− −

Ca　　　　 la

る い の 干渉を も抑制 し 得 る こ と を物語 っ て い る ．又測定

値 の 相対標 準偏差 は 3％ 以下で あ り　（Tab 且e　4）， 回 収

率は 95〜105％ を示 し た ．

＜ 0．1　　 　 1　 　 　 　 Mn 　 　 　 　1

＞ 5　 　 ＞ 5　 　 　 Mo 　 　 ＞5

＞ 5　 　 　 ＞ 5　 　 　 Na 　 　 ＞ 5

　 1　 　 　　 1　　 　 　 Ni 　　 ＞5

＞ 5　　　　＞ 5　　　　　Pb 　　　 ＞5

＞ 5　　　　 ＞ 5　　　　　 Pd　　　　　3．3
　3．3　　　＞ 5　　　　　　Rh 　　　　　　O．5
＞ 5　　　　　＞ 5　　　　　　Rn 　　　　　　O．25
＞3，3　　　＞ 3，3　　　　Sb　　　　　O，25
＞5 　　　 ＞ 5　　 　　 Se　　　　 1

＞5　　　　 ＞ 5　　　　　Sn 　　　 ＞ 5

　 1　　　 ＞ 5　　　 　 Sr　　 　 ＞ 5

＞ 5　　　　　 3．3　　　　Zn 　　　 ＞ 5

＞5　 　 　 ＞ 5
　 　 　 　 　 　 　 t

＞ 5

＞ 5

　 3，3
＞ 5

＞ 5

　 3．3
　 0．5
〈 0 ．25
　 0．25
　 1

＞ 5
　 2

＞5

Table　4　PreciSions　 of 　 analytical 　 results

Sample
　 No ． Ca   er Found ，　 Pt％

　 4 ・6　実際試料 の 測定結果

　検量線法 と標準添加 法 の 両方 を用 い て 11 種類 の 白金

含有量 と キ ャ リ ヤ ーの 異 な っ た 触媒中 白金 の 定 量 結果を

Table　3 に 示す．

（Standard　 addition 　method ）

6−7 γ
・AlsOs

（Calibration　cur ▼ e 皿 ethod ）

6−5 Molec ロlar　sieve

1．02，　1．01，　0．98
1．03，　0．97，　1．04
1．01，0，97
av ．　 1．00％
σ 　　 0．027
R ．S．D ．2．67

5 ．41，　5．36、　5 ．65
5．33，　5◆76，　5．47
5 ．40，　5．32
av ．　 5．46％
σ 　　 0．159
R ．S ．D 。2．91％

Table　3　 Analytical　 results 　 obta 量ned 　by　the 　use

　 　 　 　 of 　the　 calibration 　 methOd 　and 　the　stand −

　　　　 ard 　 addition 　 method
，
　 using 　 calcium

　　　　 nitrate 　as　a 　releasing 　agent

　次 に 硝酸 カ ル シ ウ ム と硝酸 ラ ソ タ ソ の 両者を放 出剤 と

した とき，検量線法 と標準添加法 に よ っ て 得 られた結果

を Tab ！e　5 に 示す．

Table　s　Comparison　 of 　the 　 results 　 obtained 　by

　 　 　 　 the　 use 　 of 　 calcium 　 nitrate　 and 　 lantha−

　　　　 nUm （III） nitrate 　 aS 　releaSing 　agent3

SampleNo
．

　　 Found， ％
一 一

St．　 add ．s ）　　Calib．b）

n Canier 轡 一 器
i

慧欝慧
t

9−48
−W9
−16
−79
−2346
−36
−126
−56
−89
−99
絡64

0 ．0740
．160
．430
．961
．933
．044
。695
，469
，8111
．0615
．59

O．0780
．190
．431
．002
，003
．165
．265
．689
．4112
，0315
．90

33683848644γc ）

r7

γ

γ

rSg
の

Mse 〕

rMsr

7−67
−77
−47
−27
−37
−57
−117
−87
−9

rrrMsd

）

γ

Sge，

Sg
γ

r

0．61　　　　　0．65　　　　　0．52　　　　　0，63
0．64　　　　　0，67　　　　　0．47　　　　　0．56
0．70　　　　　0．76　　　　　0．79　　　　　0．91
1．15　　　　 1．24　　　　1．45　　　　 1．63
2．04 　　　　2，20　　　　2．04 　　　　2，58
3．50　　　 3．〔迅　　　 3 ，22　　　 3．43
5．02　　　　4．40　　　　3．98　　　　4．52
6．55　　　　6．95　　　　7 ．10　　　　8．60
14．64　　　　15．37　　　　15．30　　　　18．04

a ）　 standard

meth （Xユ； C）

sieve

addition 　 method ； b） ca 五bration　 eurve

r・AltO8； d） silica 　ge1；　 e） molecu 且ar

　Table 　3 か ら分か る よ うに 硝酸 カ ル シ ウ ム を放出剤に

使 っ た 場合，検量線法 と標準添加法の 両者 に よ っ て 得 ら

れ た結果は 白金含有量 と キ ャ リヤ ー
の 種類を 問わ ず基本

的に 同 じ で あ っ た ．こ れ は 硝酸 カ ル シ ウ ム が ア ル ミ ナ の

干渉を 完全 に 抑制す る ば か りで な くシ リ カ ゲ ル や分子 ふ

a）　standard 　addition 　Inethod ；　 b）　calibrat 孟on 　cur ▽ e

me 山 od ； c ）τ一Al208 ； d）molecular 　sieve ； e ） silica

gel

　Table 　5 か ら分 か る よ うに硝酸カ ル シ ウ ム を 放出剤 と

し た と き，標準添加 法 と検量線法 に よ る 測定値 は 互 い に

一致 し て い る が ， 硝酸 ラ ソ タ ン の 場合は 一致性 に 欠け

る． こ れ は 4 ・3 の 考察結果を 裏書 きす る も の と 言 え よ

う．
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 Determination  of  platinum  in  the  platinum-
catalyst  by  flame  atomic  absorption  spectrometry.

Fengying  WANc,  Yuri Xu, Zhljun Liu  and  Tiezheng

LiN  (Dalian Institute of  Chemical Physics, Acaclemia

Sinica, 129 Street, Dalian, China)
 The  interference effect  of  soluble  alumina  on  the

determination of  Pt in the  alumina  supported  Pt  catalyst

by FAAS  was  studied  in details. Eflbct of  alumina

was  severe  and  complicated.  To  suppress  alumina

effbct,  various  possible releasing  agents  including La,

Ba, Sr, Mg,  Cd  and  Ca  wcre  examined.  Among  them,

Ca  agent  was  found to have the  best pcrfbrmance  fbr

releasing  Pt from  alumina  and  the other  carriers  such

as  silica  gel and  molecular  sieve.  Using  this agent,

moreover,  Pt could  be determined  by  both the  [ali-

bration curve  and  standard  addition  method.  La

agent  showed  relatlvely  better perfbrmance,  the  most

efftctive  method  was  the  utilization  of  standard  addition.

The  ether  four elements  were  not  suitable  as  the  relea-

sing  agent.  The  optimal  operating  conditions  were

decided:  decompose  the  catalyst  sample  containing  not

larger than  2.5mg  Pt with  about  10ml  aqua  regia

through  heating. After cooling,  add  10ml  of  5%  Ca

(N03),-10% HNO,  solution,  make  it 25  ml  with  H,O
and  measure  the  atomic  absorption  signal  by  FAAS.
The  effect  of  27 foreign ions on  the  determination  ef

Pt  using  Ca  releasing  agent  was  investigated and  no

remarkable  interference was  found. The  eleven  catalysts

containing  Pt in the range  from O.07 to  15%  and  r-
alurnina,  silica  gel and  molecular  sieve  as  carrier  were

analyzed  with  both  the  calibration  method  and  standard

addition  method.  The  results  obtained  by thesc  two

methods  were  identical within  experimental  error.  The
overall  R. S. D. was  1ess than  3%  and  the  recoveries

in the  procedure were  95AJI05%.

                (Received November  18, 1985)
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determination of  platinum  in the platinum-catalyst;
 flame atomic  absorption  spectrometry;  matrix  effect;

 calcium  releasing  agent.
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