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溶媒抽出一誘導結合プラズ マ 発光分析法によ る

リン酸塩鉱 石 中の ス カン ジウム の 定量

藤 野　 治   ＊
，　 平木 　敬三 ＊＊

，　 松井　正 和 ＊＊＊

（19B6 年 3 月 20 日受 理 ）

　リ ン 酸塩鉱 石 （ゼ ノ タ イ ム
，

モ ナ ズ 石及 び ア パ タ イ ト中）の ス カ ン ジ ウ ム の 溶 媒抽 出
一ICP −AES に っ

い て の 基 礎 的 研究 を 行 った ． こ れ ら 試料中 の ス カ ン ジ ウ ム に 対 し て は ， 多 くの 共存 元 素，特 に 希 土 類 か

ら の 分光 干 渉 が あ り高 濃度 の リ ソ 酸 カ ル シ ウ ム （ア パ タ イ ト の 主 成分）及 び 0．1M 以上 の 無機酸類 な

ど に よ っ て ， 減感 干 渉 が 生 じ た．従 っ て ，
ス カ ン ジ ウ ム の 定 量 に は 干渉 元 素 か ら の 分離前 処理 操作 が 必

要 で あ っ た ．本研究 で は ， リ ン 酸塩 鉱 石 試料 溶 液 に お い て ， 沈 殿 が 生 じ な い pHl 以 下 の 領域 で ， ス

カ ン ジ ウ ム を 溶 媒抽 出分離す る 方法 を 提 案 し た ． キ レ ー
ト剤 と し て 1・フ ニニ ル ・3一メ チ ル 4 一ト リ フ ル ォ

巨 ア セ チ ル ー5一ピ ラ ゾ 卩 ソ （pKa 　2．70） を ， 抽出溶媒 に は ICP の 消 滅 や 石英 トー
チ へ の 炭素 の 付着 が 生

じ に くい n一プ チ ル エ ーテ ル を 採 用 し た． こ の 方 法 に よ り ， リ ン 酸 塩 鉱 石 中 の ス カ ン ジ ウ ム の 定量 を行
っ た 結果 ， （0．52〜8．7）x10

−s
％ の 含有値 が 得 ら れ た ．

1 緒 言

　ゼ ノ タ イ ム や モ ナ ズ 石 は イ ッ ト リ ウ ム 族や セ リ ウ ム 族

を 主成分 と し た リ ン 酸塩希土 鉱石 で あ り， 希土類元素

（以後 REE と略記）の 原料 で もある
1）t）．又 ア パ タ イ ト

鉱物 は カ ル シ ウ ム を主成分 と し た リ ソ 酸塩鉱物 で あ り，
1％ 程度 の REE を含有 し，そ の 分布 は モ ナ ズ 石 型 で あ

る s）．

　各 REE の 化学的性質が 極 め て 類似 し て い る こ と か

ら，精度，感度と も良 く， 更 に 迅 速 に 定量 で き る 分 析法

は 数少な く，今 日ま で 蛍光法
4）

，
XRF 分析法 5》

及 び 放

射化分析法
6） などが 用 い られ て きた ．一

方 ，
ICP −AES

は ， 多 くの REE に 対 し て 高 感度 で あ る な ど，大 きな利

点 を有 し，鉱 物や 原材料な どの 分 析 に も 適用 され て い

る T）．著者 ら は ，既 に ICP −AES に よ り ゼ ノ タ イ ム や モ

ナ ズ 石中 の 全 REE の 定量 を行い ， こ れ らの 鉱石 を 硫酸

を 用 い て 溶解し，直接 ICP に 導入 する （以後直接 法と

略記 ） こ とに よ っ て 多 くの REE の 定量 が 可能 で ある こ

と を 報告 し た
S）．　 しか し ス カ ン ジ ウ ム は 含有量 が 少な い

うえに 共存す る REE ， ウ ラ ソ
，

ト リ ウ ム な どに よ っ て
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分光干渉 を受け る の で
， そ の 補正 を 行 っ て も， 精度 の 良

い 値を 得る こ とは 困難 で あ っ た ．

　本 研究で は ， リ ン 酸塩鉱石中の ス カ ン ジ ウ ム を 正確 に

定量す るた め に ，
1一フ ェニ ル ー3一メ チ ル ・4一ト リ フ ル オ ロ ア

セ チ ル ー5・ピ ラ ゾ ロ ン （以後 HPMTFP と略記）−n一ブ チ

ル エ
ー

テ ル に よ る 抽 出分離 を 前処理 とする ICP −AES に

つ い て 基礎的研究 を行い ， 良 い 結 果を 得た の で 報告す

る．

2　実 験

　2 ・ 1 装置 と試 薬

　発光強度測定 に は 既 報 の 装置
9） を 用 い た ．放 射 能測定

に は メ ト ロ 製 Nal （皿 ）井 戸 型 シ ン チ v 一
シ ョ ン ヵ ウ ン

タ ーを ・ pH メ ー
タ
ー

は 東 亜 電 波 工 業製 HM20B 型 を

使 用 し た．ス カ ン ジ ウ ム 及 び 他 の REE は ア ル フ
ァ プ ロ

ダ ク ッ 製 の 酸化物 （99．99〜 99 ．999 ％）を ， セ リ ウ ム は

Merck 製 の 特 級硫 酸 塩 を ， そ れ ぞ れ 硝酸 又 は 塩 酸 に 溶

解 し た も の を 用 い た ．ス カ ン ジ ウ ム ー46 は 米国 二 ；一
イ

ソ グ ラ ン ド ニ ュー
ク リ ア ー製 を 用 い た ． HPMTFP は

Jensenら の 方法
10）に 従 っ て 合成 し た ．

　2・2　実験操作

　試料 の 分解 は 既 報 に 従 っ て行 っ た 8）P）．

　抽 出操作 ： 試料溶液の 鉱 石 10mg に 相 当す る 量 を 分

液漏 斗 に 採取 し，pH 　O・6 に 調節 し，10ml とする． こ

れ に O・1M −HPMTFP を 含 む n・ブ チ ル エ
ー

テ ル 10ml
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を 加え 15 分 間振 り混ぜ ，静 止後，水相 は 捨 て る．有機

相 は 0・63M 塩酸 （pH 　O．2＞10ml を 加 え て振 り混 ぜ ，

遠沈管 に 移 し，遠 心 分離後 ICP に 導入 す る． ス カ ソ ジ

ウ ム に 対 す る測定 条件 を Table 　 1 に 示す．

Table 　1ICP 　 operating 　parameters 　 for　 measure −

ments 　of 　scandium 　in　organic 　solvents †

鳥 10

琶
8

詔 　 6

婁 4
§
出

2

　　0

002

竃“1
習

Wavelength
RF 　 power

Carrier　gas
Plasma 　gas
Coola皿 t　gas

Observation　height

424．68nm
2．0〜 2．2kW
O．471／min

1．201／min

29，01／min
18mm 　above 　load　 coil

Fig．2

　 　 　 　 　 　 ●

00
．35　0．40　0．45　0．50　〔｝．55　0．60

　gas　now　rate ／lロlir 】

8060

† n ・Butyl　 ether

3 結果と考察

　 3・1 有機溶媒中 の ス カ ン ジ ウ厶 の 測 定条件

　有機溶媒（n一ブ チ ル エ ー
テ ル ）中の ス カ V ジ ウ ム の 発光

強度測定に お い て 高周波出力及 び キ ャ リヤ ーガ ス 流速の

効果に つ い て 検討 し た ．Fig ．1 と Fig ．2 に は ス カ ン ジ

ゥ ム 10ppb に お け る シ グ ナ ル とバ
ッ ク グ ラ ウ ン ドの 比

（ISc／∬BG ），検出限界 （IBG の 標 準偏差 の 3倍 に 相 当す る

濃度）及び 繰 り返 し測定 （10 回 〉の 相対標準偏差 （R ．

S．D ．）と高周波 出力及び キ ャ リヤ
ー

ガ ス 流 速 との 関係

を 示 し た ．

s ・2　検 t 線

Table　 1 の 測定条件下 に お け る 有機溶媒中 の ス カ ソ

瓮
窟
日哨一
口
o嘱
も
32
日

　 O．4

．
8　o・3

誘 02
丶

　 0．1
　 　 0

●

Fig．且

1510

5

0．40 ．8　12　1．6　2．0　2．4
　　 RF 　power ／kW30

20

10 ）
OO

£ 　12　1．6　2」｝．　　0 〔）．6　1．（｝　1．4　1．8　2．2

　　　　　 RF 　POwer ／kW

Effect　of 　 rad 量o　frequency　power 　on 　intensity
of 　 scandium 　with 　1・phcny1 −3−methy 且4 −tri．

fiuoroacety1・5・pyrazolone （HPMTFP ）
−n −butyl

ether

鵡

20 ＼ノ
α  0茄 軌50 幅

OO
．40． O．450 ．50．O．55

　　　C耐 er　gas 　flow　rate ／i　min −1

Effect　of 　carrier 　gas　 How 　rate 　on 　inten−

sity 　 of 　 scandium 　 with 　 HPMTFP −n−butyl
etherRF

　power ： 2．OkW （org ．　 solv ．），Sc ： 10　ppb

ジ ウ ム の 検 出限界 は 約 1ppb と極 め て 感度 が 高 い ． こ

こ で は 実試料分析を考慮 し て 有機溶 媒中 の ス カ ン ジ ウ ム

5〜200ppb の 範 囲 で 検量線 を 作成 した 結果 ， 発光強度

と濃度 は 直線関係に ある こ と が分か っ た ．

　3 ・3　直接法 に おける問題点

　3 ・3 ・ 1 無 機酸類 の 影 響　 試料 の 溶解に は 無機酸類 を

用 い る の が普通 で あ り，最も簡単な場合に は これ ら の 試

料 を そ の ま ま あ る い は 希釈す る だ け で ICP 　U　 9 入 す る ・

そ こ で ス カ ン ジ ウ ム の 定 量 に お け る 無機酸類 の 濃度 の 影

響 に つ い て 検討 し た ．そ の 結果 ユ ウ ロ ピ ウ ム ，ジ ス プ ロ

シ ウ ム ，イ ッ テ ル ビ ウ ム 8） な どと同様 に 塩酸 ， 硝酸 ， 硫

酸及 び リン 酸 は い ずれ も 0・1M 以上 に な る と 濃度増加

に 伴 い ，発光強度 は 減少 す る こ と が 分 か っ た ．

　3・3・2 共存元素 によ る干渉　 ゼ ノ タ イ ム や モ ナ ズ 石

中 の 全 REE の ICP −AES に お け る 分光干渉 に つ い て

は 既 に 報告 した S＞． こ の結果に 基づきモ ナ ズ 石，ゼ ノ タ

イ ム 及 び ア パ タ イ ト中 で 想定 さ れ る 干 渉度 （lx／ls。） を

共 存元素に つ い て ま と め ，そ の 結果 を Table 　2 に 示 し

た ．こ こ で 選択 し た ス カ ン ジ ウ ム の 分析線 （424 ．68nm ）

は 最適で ある に もか か わ らず，い ずれ の 試料 中 の ス カ γ

ジ ウ ム も多 くの 共存元素か らの 干渉を受け る ．特 に モ ナ

ズ 石中 の セ リ ウ ム や ネ オ ジ ム の 干渉度は 約 10e’一・104％

と極め て 大 きい こ と を 示 し て い る．

　又 ア パ タ イ ト鉱石 は ゼ ノ タ イ ム や モ ナ ズ 石 と 異な り主

成分で あ る Caie（PO4 ）eF2 の 占め る 割合 は 90％ 以上 で

あ り， ス ヵ ソ ジ ゥ ム （10
−4〜10’s％） の 105〜106 倍 に

相当す る．従 っ て， こ こ で は フ ッ 素 の 代わ りに 水酸基 を

含有 し，か つ 合 成 が容易 な ヒ ド ロ キ シ ア パ タ イ ト ｛Ca ，，
一
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Table 　2Spectral 　interfcrence　in　 the　 determina −

tion 　 of 　scandium 　 at 　424 ．68　nm

　

3〜10Possible

　interfering　element

10〜102 102〜10B 1帝

Xenotime

　 U ，Pr，　Sm

　Tb ，
　Er

Monazite
　 Tb ，　 Er
Apatite

　 Pr，　 Gd

Nd ，　Gd ，　Dy 　 Ce

U ，Gd，　Dy 　　Th
，
　Pr

，
　Sm 　 Ce ，　Nd

Nd ，
　Ca Ce

（lx／lsc）xlOO 〔％ ）；　Isc ； emission 　intensity　for　 Sc，
lx ： emission 　intensity　for　coexisting 　element

（PO ‘）s （OH ）2｝を 用 い ス カ ン ジ ウ ム の 定量 に お け る 主 成

分 の 影響 に つ い て 検討 し ， そ の 結果 を Fig．3 に 示 し

た ． な p ＆ は ア パ タ イ ト の み か らの 発光強度 で あ り，

ISc＋ Apa は ス カ ソ ジ ウ ム （0．1ppm ） と ア パ タ イ ト の 混

合溶液か ら の 発光強度 を示す．得 られ た結果 は サ V リ ウ

ム
9）の 場合 と同様，多量 の カ ル シ ウ ム に よ る分光干渉 と

減感干渉 が 同時 に 生 じ る こ と を 示 した ．以 上 の 結果 か ら

リ ソ 酸塩鉱石中 の ス カ ソ ジ ウ ム の 定量 に は 干渉元素か ら

の 分離が 必要 で あ り，
こ こ で は 操作が 容易 で 迅速 な溶媒

抽出分離法を 採 用 した ．

　 　 兮

　　
゜
弓

　　貯
　　耋
　　5
　　碧

　　馨
　　詣

　　　 1｛P　　 101　　 1〔P　　 103　　 104

　　　　　　　 C 臼lo （PO4）6 （OH ）2 ，
　 PPm

Fig．3　Effect　of 　hydroxyapatite　cQncentration 　on

　　　 emission 　intensity　 of 　scandium

　　　　（1） 瑜 ＋ Apa ．，（2） IApa．，（3）ISc＋ Apa ．一塩 pa．；
　　　 Waveleng出 ：424．OS　rm ，翫 ： 0．10　ppm

　3 ・4 　ス カ ン ジ ウ ム の 溶媒抽出法

　3・4・ 1　ス カ ン ジ ウ 厶 に 対す るキ レー ト試薬と 有機溶

媒の 選 択　　リ γ 酸塩 を 主 体 と した 試料溶液 は pH 且 前

後で 沈 殿を生 じる た め， こ の pH 以下 で ス カ ン ジ ウ ム

を定量 的 に 抽出 し得る キ レ
ー F 剤が必要 で あ る ．そ こ で

本研究で は β
一
ジ ケ トン 類 に 属す る 4一ア シ ル ー5一ピ ラ ゾ ロ

ソ 類 の 中で 酸解離定数 （pKa 　2・7）が大 きい HPMTFP

を抽 出試薬 に 用 い る こ と に した t°）11），こ の 試薬は リ ン 酸

塩 の 沈殿が 生 じ な い pH 領域 に お い て ， ス カ ン ジ ウ ム

と安定な キ レ ー
トを 生成 す る ．抽 出有機溶媒は ICP を

消滅 さ せ た り，石 英 トーチ へ の 炭素の 付着が な く，
ス カ

ン ジ ウ ム 錯体が定量的に 抽出され る も の で なけれ ば な ら

な い ．まず ICP に 適合す る 有機溶媒に つ い て は 炭素数

の 高 い もの
9）又 は 蒸気圧 が 低 い もの ほ ど 良 い こ と が 報告

され て い る IZ）． こ こで は こ れ らの 結果 に 基 づ き ア ル カ

ン
，

ケ ト ン
， 芳香族及び エ

ー
テ ル の 中 よ り炭素数 の 多い

n・デ カ ン （C1・
H2t＞，ジ イ ソ ブ チ ル ケ ト ソ （CeHisO ），

エ

チ ル ペ ン ゼ ソ （CsHiO）及 び n 一ブ チ ル エ ーテ ル （C ，
H

，sO ）

を選択 し， こ れ ら溶媒 の ICP へ の 適合 性 を Table 　1 の

測定条件 下 で 調 べ た．そ の 結果 ，
こ れ らの 溶媒 は す べ て

ICP の 維持は 可能で あ り， 又 バ
ッ

ク グ ラ ウ ン ド の 高 さ

及 び ノ イ ズ の 大 きさ は エ チ ル ペ ソ ゼ ン 〉 水 ＞ n 一デ カ ソ 〉

ジ イ ソ ブ チ ル ケ ト ソ ＞ n 一ブ チ ル ェ ーテ ル の 順 で あっ た 。

更 に n一ブ チ ル エ ー
テ ル に 対 し HPMTFP が最も よ く溶

解 し ，
0 ・IM ま で 可溶 で あ る こ とか ら， 本抽 出系有機溶

媒 に は n一ブ チ ル エ ーテ ル を用 い た ．

　3・4 ・2　HPM 阿 FP −taブ チ ル エ
ーテ ル 系に よるス カ ン

ジ ウ 厶 の 抽 出 率　　水溶液 （蒸 留水）及 び 実試料 （10

mg ） を含有 した 溶 液か ら の ス カ ン ジ ゥ ム の HPMTFP −

n一ブ チ ル エ
ー

テ ル 系 に よ る 抽 出率を 放射性核種 ス カ ン

ジ ウ ム ー46 を ト レ ーサ
ー

として 検討 した ． 抽 出操作 は

2・2 に 従い ，又抽出率 E （％） は 有機相 と 水相中の 放射

能 を 測定 して
， 両相間 の 分配 比 （D ）を 求 め た 後 ， 次式

よ り算出 した ．E ＝・100D／（D 十 Vs／V。）た だ し，　 Va
，
　Vo

は それぞれ水相容量 と有機溶媒容量を表す．

　 i）pH の 影響　実試料 の 溶液に お い て ，沈殿 を生 じ

な い pH 領域 すな わ ち pH 　 1 以下 に お い て
，

ス カ ン ジ

ウ ム の 抽出率を検討 し ， そ の 結果 を Fig．4 に 示 した ．

水溶 液中 の ス カ ソ ジ ウ ム は pHO ・2 に お い て 分配 比 （D ）

が 250 と極 め て 大 き く， 抽出率 （E ） は 99 ．6％ で あっ

た ．し か し実試料溶液 に な る と抽 出率は 低下 し，定量的

に ス ヵ ソ ジ ウ ム を抽出す る に は pHO ・6 以上 が 必 要 で あ

っ た ．

　li）試料量 の 影響　実試料で は モ ナ ズ 石及 び 望 ノ タ イ

ム は 0．1 〜 102mg ／10m1 ， ア パ タ イ ト鉱石 に つ い て は

O．1・v10Smg ／10 皿 1 の 範囲 で ス カ ン ジ ウ ム の 抽出を検討

した ． そ の 結果，Fig ．5 に 示す よ うに，　 o ．1MHPM −

TFP −n一ブ チ ル エ ーテ ル 10ml に 対 し 試料量 10mg 〆10

ml ま で は そ の中の ス カ ソ ジ ウ ム は 定量的に よ く抽出 さ

れ た ．こ れ以上 の 試料量 で は HPMTFP の 試 薬不 足 が

考 え られ る．

　丗 ）共存元素の 抽出　実 試料中の共存元素と ス カ ン ジ
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Table 　3　 Extraction　of 　rare 　earth 　 clements ，　 ura ・

　　　　 nium
，
　 thorium

，
　 zirconium

，
　 iron

，
　manga −

　　　　 nese ，　 ca 且cium 　and 　phosphorus 　 with

　　　　 O」 M −HPMTFPa 〕 in　 n −butyl　ether

pH 　O．6 （HCI ，0．25　M ）

　 　 − x

　 　1）b ）　　　 Ec｝

pH 　O．2 （HCI，0 ．63　M ）
−

　 　 Db ）　 　 　　 Ee ）

0
　 0　　　　02　　　　0，4　　　0．6　　　0．8　　　1．O

　　　　　　　　　pH

Fig．4　Effect　of　pH 　on 　the 　extraction 　of 　scan −

　　　　dium　 with 　HPMTFP −n・butyl　 ether

　 　 　 　 ● xenotime （10　mg ），   monazite （101ng ）口
　　　　  apatite （10　mg ）．　 O 　Sc　 10　pph 量n　 distilled
　　　　 water ； HPMTFP ： 0．10　M

，
　Va ／Vo ＝ 1

ウ ム との 分離 を 目的 と して
， リン 酸塩 鉱石中 で 比較的多

量 含有 さ れ て い る と考え られ る REE ， ウ ラ ン ， ト リ ウ

ム
， 鉄 ，

マ ン ガ ソ
，

カ ル シ ウ ム 及 び リ ソ の 抽出 に つ い て

調 ぺ た ． Fig．5 の結果に 基 づ き，　 pH 　O，6 （塩 酸 0．25

M ）及び pHO ．2 （塩 酸 0．63M ） に お い て 検討 し
， 得

られ た 結果を Tab 】e　 3 に 示 した ．　 pH 　O・6 で は ス ヵ ン

ジ ウ ム 以 外 に ウ ラ ソ ， ト リ ウ ム ，鉄 な どが 定 量的 に 抽 出

され ，
ジ ル コ ニウ ム 及 び 重希土類 が 数十 ％抽 出 さ れ た ．

一
方， pHO ．2 の 場合 は ス カ ン ジ ウ ム

，
ジ ル コ ニ ウ ム ，
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　 0，037
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　 0 ．078
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　 0．256
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　 1．15

0
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　　　　　 Sample　（mg ／10　ml ）

Vig．5　Effect　of 　sampre 　 amount 　on 　the 　extraction

　　　　of 　 scandiurn 　 with 　HPMTFP −n・butyl　ether

　　　　● xenotime ，  monazite ，  apatite ； pH ：

　 　 　 　0 ．6； HPMTFP ； 0．10　M ； Aq ．　phase ：10　ml

a ） 1・phenyl −3−methyl −4−t出 uoroacetyl −5・pyrazolone ； b）
Distribution　 ratio ，　 c ） E ≡D × 100〆（D 十 ya／Vo ），　 Va ／

Vo ＝1，　where 　Va　and 　Vo　are 　the　volumes 　of 　aqueous

and 　organic 　phases，
　 respectively ．

鉄 ，
ト リウ ム ，ウ ラ ン 以外 の 元素の 抽出率は 大 きく低下

した ．以上 の 結果か ら，実試料分析で は まず pHO ．6 に

お い て ，ス カ ン ジ ウ ム を 抽出す る ．こ の 際，多 くの 共存

元素 が 同時 に 抽出 され る た め
，

こ の 抽出後 の 有機 相 を

O．63　M 一
塩酸溶液 （pHO ．2）と振 り混 ぜ ，干渉元素な ど

を 逆抽出す る．ス カ ソ ジ ウ ム は 有機相 に 残 り ，
こ れ を そ

の ま ま ICP に 導入 す る こ と が 可 能 で あ る．従 っ て ，こ

こ に 提 案 し た 抽出系 は リ ン 酸塩 鉱石 試料中の ス カ ン ジ ウ

t、 の ICP −AES に よ る定量 に お い て は 極 め て 有用 1生の あ

る前処理法 で あ る こ と が 判 明 し た． た だ し， 本抽 出系

で は Table 　 3 に 示 した よ うに 逆 抽 出に よ る ト リウ ム や

ウ ラ ソ の 完全 な 除 去 は 困難 なた め，モ ナ ズ 石 の よ うに ，

ト リウ ム
， ウ ラ ソ を多量 に 含む試料 で は分光干 渉の 補正

が 必 要 で あ っ た ．

　3・5　実試 料中 の ス カ ン ジ ウ 厶 の 定量

　2・2 に 従 い ゼ ノ タ イ ム
，

モ ナ ズ 石及 び ア パ タ イ ト中 の

ス カ ソ ジ ウ ム を定量 し た ．得 られ た 結果 を Table 　 4 に

N 工工
一Eleotronio 　Library 　
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Table 　4　Analytical　 results 　 of 　 scandium 　 in　 phos −

　　　　 phate　minerals 　by　 IGP −AES 　 with 　 and

　 　 　 　 WithOUt 　 SO 星Vent 　 eXtraCtiOn

Sample Without　 solvent 　 　 With 　 solvent

eXtractiOn ，　％ 　　　　　　eXtractiOn ，　％

5）　1．Roelandts ： Anal．　C加 配 ．
，
53， 676 （1981）．

6） T ． Shigematsu
，
　 M ．　 Tabushi

，
　 T ．　 Aoki

，
0 ．

　　Fujino ，　 Y ．　Nishikawa ，
　 S．　Gohda ；Bull．　lnst．

　　Chem ．　Res．，　Ksoto　こfniv．，　45 ，　307　（1967）．
7）　J．A ．　G ．　Broekaent，

　F ．1・eis，
　 K ・Laqua ； Spe ‘

一

Xenotime （1）

Xenotime（2）
Monazite （1）
（lndonesia）
Monazite （2）
（Malaya）
Apatite（1）
（USA ）

Apatite（2）
（China ）

（3．08± 0 ．81）X10
−3

（9．01士 1．10）× 10− 3

〈 1× 10− 3

〈 1× 10”a

く 1x10 − s

〈 1× 1U− 3

（2．82土 0，21）× 10− 3

（8．70±0．62）× 10− s

（6．32士0，45）× 10−．

（8．93土O．98）× 10− 4

（5．21土〔｝．78）x10
− 4

（6．72士 0．55）x10
−

‘

Analytical　wavelength ：424．68　nm

示 す．ゼ ノ タ イ ム （1），（2）で は直接法 と溶媒抽 出法 に よ

る分析結果 とは 良 く
一

致 し て い る．

　ゼ ノ タ イ ム （1）， （2）で は 分光干渉 を 与 え る 元素と そ の

含有量が既知で あ り，し か も分光干渉の 程度が相対的 に

小 さ い た め に ，直接法で も，
．
含有値が 得られ た と考え ら

れ る．しか し溶媒 抽出法 に 比較 し て，多 くの分光干渉の

補 正 を 行 うた め か ， 定量 精度 は か な り劣る こ と を 示 し て

い る ．

　又 モ ナ ズ 石 や ア パ タ イ ト鉱石 で は Table　2 や Fig ・3

に 示 した よ うに 分光干渉 を与 え る 元素 の 種類 が多 く， 干

渉 の 程度 も 大 きい こ とに 加 え， 減感干渉 も存在す る た

め
， 直接法に よ る定量 は 極 め て 困難 で あ っ た．こ れ に 対

し溶媒抽出法で は ，モ ナ ズ 石 に お い て
，

b リ ウ ム や ウ ラ

ン の 補正 は 必要 と す る もの の
， 共存 REE や 他 の 干 渉元

素か ら は それ ら が ス カ ン ジ ウ ム に 対 し て 十渉 しな い 程度

に 分離 が 可能なた め，信 頼性 の ある値 が 得 られ るもの と

考 え られ る ．
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　ICP −AES 　was 　applied 　to　the 　 determination　of

scandium 　 in　 phosphate 　mineralS ．　 When 　the　 aqucous

solution 　of 　mineral 　 samples 　 were 　 used 　 without 　 any

separation 　伽 scand 至um ，　 the 　 correction 　 of 　spectral

interferences　 from　 c   xisting 　 elements 　 were 　neces ・

sitated ．　 However
，
　the 　correc 重ion　was 　di缶 cult 　because

the 　amounts 　 of 　coexisting 　 elements 　 were 　 generany
unknown ．　 More 　 than 　 O．1Mof 　inorganic　acids 　de・

creased 　thc 　 emissien 　intensity　of 　scandium ．　 In　 order

to　separate 　scandium 　from　matrix 　e 且ements ，　therefore ，

the 　 solvent 　 extraction 　using 　至・phenyl −3−methy1 −4−tri一

且uoroacetyl
−5−pyrazolonc （HPMTFP ）

一
π
・butyl　cther 　sys ・

tem 　was 　adopted ，　 This　sovent 　was 　su 量table 　fbr　ICP．

Phosphate 　 m 三nerals 　 were 　 treated 　 w 三th　 hot　 concen −

trated 　su 苴furic　 or 　 nitric 　 acid ．　Insoluble　 residue 　 was

removed 　by 　filtration．　 Scandium 　was 　 extracted 　 with

O．lMHPMTFP 一
π一butyl　ether 　 at 　 pH 　 O．6，　 and 　 the

organic 　phasc　was 　then 　shaken 　with 　O．63　M （pH 　O ．2）
to　remove 　co −extracted 　elcments 　including　 rare 　 earth

elements ．　 The 　 organic 　 thus 　 obtained 　 was 　 injected
direct1y　 into　 ICP 　under 　 the 　followmg　operatmg 　con ．

ditions： 2．OkW 　RF 　power ，0．471／min 　 carrier 　gas，20

1／min 　 coolant 　 gas　 and 　l．21／min 　 plasma 　 gas．　 The

detection　limit（SIN − 3） of 　scandium 　 was 砌 ．　 l　ppb 。

The 　scandium 　containing 　in　 rea 且 phosphate 　 minerals

was 　 determincd 　to　 be （0 ．52〜8 ．7）× 10 −3
％ 。
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