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黒鉛炉原 子吸 光法に よ る鉄鋼 中の 微量 ヒ素の 定量

小林 剛
O
，井出　邦和 ， 大河 内春乃

＊

（199．  年 3 月 20 凵 受理 〉

　黒鉛炉原子吸光法 に よ り，鉄鋼中 の 微量 ヒ 素の 定畢 法 を検討 した，鉄鋼試料 を 硝酸 と塩酸で 分解 した．
そ の 溶 液 20　plを 黒 鉛 炉 に 取 り付 け た L’vov プラ ッ トフ ォ

ーム 上 に オートサ ン プラー
で 注入 し，パ ージ

ガ ス に ア ル ゴ ン を用 い て 灰化 （750 ℃
−30s）及 び原子化 （2400℃ 一

ラ ン プ Os，保持 4s）を行 い，ヒ素 の

原子吸 光 を 】93．7nm で 測 定 した，共 存元 素 の 影 響 は ピ…ク 面積 で 測 定 し
， 又 バ ッ ク グ ラ ウ ン ド吸 収 の

補 正 は交流 磁 石 を用 い たゼ …
マ ン 法 で 行 う こ と で 抑 制 し た．検景 線溶液 は鉄 溶 液 に ヒ 素の 標準．溶 液 を添

加 し， 酸濃度 を試料溶液 と同 じ に 調整 し た ．本法 に よ る 桐対標準偏差 （RSD ）は
， 銑鉄中の 19Ppm ヒ

累で 2．8％ （n ＝8）で あ 一
っ た．更 に 検出下限 〔か ら 試験値の 標準偏差 の 3倍 ）は 0、5g 試料で 0、08　ppm

で あ っ た．又，同
一

黒鉛炉で 約 200 回ま で 安定した測定が可能で あ っ た．

1 緒
＝
「

　鉄鋼中に 含有さ れ る ヒ 素は 粒界 に 偏析 し
， 微 景 で もク

リ
ー

プ破断強度や 延性 を低下 さ せ る
1）と さ れ て い る こ と

や鋼 の ク リ
ー

ン 化 に 伴 い ，微量 ヒ素 の 正確 な定量法 が 強

く要望 され て い る，

　 フ レ
ー

ム 原 子吸光法 で は ヒ 素の 分析線 が 最 も遠 紫外領

域 に 近 い こ と か ら 強 い フ レ
ーム の バ ッ ク グ ラ ウ ン ド

〔BG ）吸収 が 存在 し，高感 度分析 が行 え tCV）．そ の 検出

下限 は 低合金鋼 で 〔｝．〔〕〔〕5％？〕で あ り，更 に 検出下限 の 低

下 が 検討 さ れ て い る ．著者 ら は 黒鉛炉原 了吸光法 に よ る

原 子 化 に L ’
VOV プ ラ ッ トフ ォ

ー一
ム を用 い た

・
連 の 研究

を行 っ て き て い る，ニ ッ ケ ル 基耐熱含金中 の 微量 ア ン チ

モ ン
S ｝，テ ル ル

の ，ガ リウ ム
4 ｝，イ ン ジ ウ ム

t’）
の 定量 に 適

用 し
， 共存元素 の 抑制や 感 度及 び測 定精度 な ど の 向．ヒに

大 き な 成果を得 た ．本法で は そ れ ら の 適用 を検討 し た．

　な お，黒鉛炉原 子 吸光法 で は，Barnett ら
6｝，　 RatcliHヒ

ら
7）は 試 料溶液 を 直接 原子化 して 鋼 中 の 微 景 ヒ素 を定 量

して い る．しか し，
こ れ らの 方法 は 試料分 解を硝酸の み

で 行 っ て い る た め 適用 で きる鋼種 が純鉄 や低合金鋼 な ど

に限定 され て い る．

　更 に 黒鉛炉原子化法 で は微少の 固体試料を直接 黒 鉛 炉

内 で 原子 化 し，定量す る こ とが で き る 特長を有す る こ と

か ら，Headrige ら
a）は ニ ッ ケ ル 基耐熱合金 の 微少片 を用

い て 定量 して い る．こ の 方法 は試料 の 前処理が 不要 な ど

優 れ た 長所 を有す る が，組成 の 類似 した標準試料 を用 い

＊

金属 材料 技術研 究所 ： 153 　東京都 口 黒 区 中 目 黒

　 2−3−12

て 検量 線を作成 す る必 要が あ る．そ の 場合，実際に は微

量 ヒ 素の 標準試料が 少 な い こ と や微少量を用 い た と き均

．一一・
性 が保証 で き る か ど うか ，又 黒 鉛 炉の 使用回数な ど 多

くの 問 題 が あ る ．

　叉 We 且z9
）
は水素化物 （アル シ ン ）発 生／加熱 セ ル 原 子

化法に よ っ て鉄鋼中の 微量 ヒ 素 （検出 卜限，弖ppm ｝を

定量 し て い る ．更 に 著者 ら
：［］）　ts合金組成 の 複雑 な ニ ッ

ケ ル 基耐熱合金 中の 微量 ヒ 素 を 干渉抑制剤 に EDTA を

使用 し て 定量 し
， 検出下限 0．5ppm を得 て い る． し か

し，水素化物発生原子化法 は 試料溶液 の 酸濃度の 調整 や

予 備 還 元 な どの 前処 理 ，干 渉 抑 制 な ど，操 作 が 煩 雑 で あ

る な ど の 閊題 が あ る．

　本法で は，黒鉛炉 に L’

vuv プラ ッ トフ ォ
ー

ム
s｝11）12）を

取 り付 け，試料溶液 を 直接原子 化 す る こ と に よ り熱的 に

優 れ た 黒 鉛 炉 原子吸 光法に つ い て 検討 し た，試料の 酸分

解 に は 適用鋼種 か ら化学分析 の JlsLB） 法 な ど を 考慮

し，王 水系で 行 う こ と に し k ．こ の 溶 液 を直接 用 い る場

合，塩 化物イオ ン に よ る 化学干渉 が 予 想 さ れ る．そ の 抑

制法 や 共存元素 の 影響，更 に 感度及び精度 に 及 ぼ す種 々

の BG 補正 法 の 影 響 な ど の 測 定条件 を詳細 に 検討 し

た．そ の 結果，干渉 を除去，あ る い は抑制 し，検出 ド限

（か ら試験値 の 標準偏差 の 3 倍）0．08ppm ，同
一

黒鉛炉

で 再現性 の あ る 測定 を 多数 回 行え る な ど 正確 で 迅 速 な 定

景法 を確立 し た ．

2 実 験

2・1 装　置

原子 吸光分析装 置 は Perkin−Eimer 製 Z5100 型原 子

N 工工
一Eleotronio 　Library 　
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吸光光度計，及 び黒鉛炉原子 化装置 は同
一

分光器 で の 測

定 が 可能 で あ る の で ゼ ー
マ ン BG 補 iF専 用 と連続光を

用 い る BG 補 正 専用 の 2 台の HGA −600 型 を 用 い た ．

更 に ，こ れ ら の 黒鉛炉 に は 各 々 に AS −60 型 オートサ ン

プラ
ーを取 り付 け た、光源 は 同社製の 無嵬極放電管 を 用

い た ．黒鉛炉 に は 黒鉛管 （外径 8mm ，内径 6mrn ，長

さ 28mm ） に 1．’vov プ ラ ッ トフ ォ
ー一ム 　（幅 4mm ，長

さ 14mm ，厚 さ 1mm ）を取 り付 けた もの を用 い た．

　 2・2 試　薬

　 ヒ 素 標 準溶 液 （1mgAs ／mD ： 三 酸 化 ヒ 素 （Merck

製）1．a．　2eg を 20％ 水酸化 カ リ ウ ム 溶液 20ml に 溶解

し，20v ／v ％ 硫酸溶液で 中和 した後 ， 1v／v ％ 硫酸溶液

で 10〔）O　ml と した．使用時 に こ の 原液を水 で 希釈 して 正

陟g／ml と し た．

　高純度金 属 は JMC 製 の ニ ッ ケ ル ，コ バ ル ト，ク ロ

ム ，マ ン ガ ン，バ ナ ジ ウム と Spex製の 鉄 （99．999％ ），

マ グネ シ ウ ム
，

モ リブ デ ン
，

ア ル ミニ ウム を 用い た．そ

の 他 の 酸類 は 原子吸光分析用 と特級品 を使用 した．パ ー

ジガ ス に は超高純度 ア ル ゴ ン （99．999％）を使用 し た．

　2 ・3　実験操作

　試料 O，5g を 300　ml の ビーカー
に 量 り 取 り 硝酸 3ml

と 塩 酸 7　ml を 用 い て 熱板 トで 加 熱分解 し， 冷却 し た

後，．一
定量 の ヒ 素標準溶液 を添加 し て ， 100m1 の メ ス

フ ラ ス コ に 移 し 人れ 標線まで 希釈 した．こ の 溶液 20 μ1

を オートサ ン プ ラ
ー

で 黒鉛炉内に 注入 し ， Table　 1 に 示

す条件 で 吸光度を測定 した．吸光度 は ピー
ク面積積分値

と ピー
ク 高 さ値 を同時測定 した．測定 は 同

一一
溶 液 を 4

回繰 り返 し測定 し； そ の 平均値 を用 い た，本 法 に よる 原

子化時 の ラ ン プ時 間 ： Us は maximum 　power　mode で

昇温 し，そ の 昇温速度 は 約 2000℃ ／s で あ っ た．又，以

後の 実験 に 用 い た溶液の 調製後の 濃度 は特 に 表示 の な い

場A ，ヒ 素 は  ．1　u9／ml ，試料及 び金 属溶液 は f・　mg ／m1

で 行っ た．

3　実験結果と考察

　3 ・ 1　 塩 酸濃度 の 影響

　本法の 試料分解法 は硝酸
一
塩酸 に よ る こ と か ら塩 化物

イオ ン に よ る干渉が 予想 され る．そ こ で 硝酸 α5M の

鉄溶液 （5mg ／mi ） に 塩 酸 を 添加 し，塩酸濃 度 と 吸光 度

の 関係を調 べ た．結果 は Fig，1 に 示 す よ う に
， 塩酸濃

度が O〜1．5M の 範囲 で は ほ ぼ
一

定 の 吸光度を示 し，本

法 の 測定条件 で は 塩化物 イオ ン の 影 響 は み られ な か っ

た．こ れ ら の 結果と適用鋼種を考慮 し，試料 の 分解は 硝

酸 3ml と塩酸 7mi で 行 う こ と に した．
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　3・2　灰化条件の検討

　検討 に 用 い た 溶液 は高純度鉄 を硝酸と塩酸 で 溶液化

し，ヒ 素標準溶液 を添 加 して 調製 し た．こ の 溶液 を用 い

灰化温度と吸光度 の 関係を求め た．結果は Fig．2 に 示

す よ う に 700− 900℃ に お い て一定した 高い 吸 光度 が 得

ら れ た ，又，灰化 時 の ラ ン プ時間 や 保持 時間 の 検討 か

ら，最適 灰化条件 は 温度 750℃ で ラ ン プ時間 10s，保

持時間 20s と した．

　3・3　原子化条件の検討

　原子化条件 の 検討 に は 3・2 で 用 い た鉄の 硝酸
一
塩酸溶

液 を使用 し原子化温 度 と吸光度の 関係 を求 め た．そ の 結

果は Fig，3 に 示 す よ う に
，

ピーク 面 積積分 値 で は

2200− 2600℃ の 範囲 で は ほ ほ
L

定の 吸光度 を示 した，

　以 上 の 結果 よ り 最適 な 原子化条件 は，原子化温度

2400℃ ，ラ ン プ時間 Os，保持時問 （積分時間）4s と

（
邸

 

毎

鶯
 

口）
8
篝
殺
。

器
く

0．5

0．4

　　
O．3　

0．2

0．102000

　　　　22ee　　　　2400　　　　260e

　 At ・ mi ・ing　temperature ／℃

定 め た．又 ，原子 化終 了後 の 残存成分 の 除去 は 2500℃

で 5s 行 っ た．

　更 に ，L’VOV プラ ッ トフ ォ
ー

ム の 効果 を確認す る た め

に 黒鉛炉内 の L’vov プ ラ ッ トフ ォ
ー

ム 上 か ら原子化 し

た 場合 と黒鉛管壁 か ら原子化する 場合で の 鉄中 ヒ素 の 原

子吸光
一
時間プロ フ ィ ル を測 定 した．結果 を Fig．4 に 示

す．原子 化 ス テ ッ プの 開 始 か ら原 子 吸 光の ピー
ク 出現 時

間 は 黒鉛管壁 か らは 0．38s ，
　 L’vov プ ラ ッ トフ t 一ム 上

か ら は LIOs で あ っ た．使用 し た 装置の 性能 （原子化

時 の 昇 温 速 度 は 2000℃ ／s ）と ピーク 出 現 時 間 か ら ピー

ク出現時の 温度 を算出す る と，黒鉛管壁 か ら原子化 し た

と きの 管壁温度 は約 1510ec で ，管壁 及 び炉内の ガ ス 温

度 は ま だ昇温 段階で あ る．一一方，L’vov プラ ッ トフ ォ
ー

ム 上 か ら原子化 の 場合，ピーク 出現時の 管壁 温度 は計算

上約 2950℃ と な り，管壁及びガス 温度は既 に設定温度

の 24UO℃ に 達 して お り，一
定 温 度 に な っ て い る と考 え

ら れ る、従 っ て L’vov プ ラ ッ トフ t 一ム ヒか ら原子化

を行う こ とで ，原子化時の ガス 膨 張 に よ る 目的元素 の 系

外へ の 揮散 を最小限に 止 め，安定 した高効率な 原子化 が

達成 で き た と考察 され た．

　3 ・4　共存 元 素の 影響

　主 成分 の 鉄濃度 の 影響 に つ い て 調 べ た．鉄 濃 度 が

O〜　15　mg ／ml の 溶液 を 調製 し，　Table　l の 条件で測定 し

た．結 果 を Fig，5 に 示 す ．鉄 を含 ま な い 場合 は ピー
ク

面積積分値及び ピー
ク 高 さ値共 に低 い 吸 光度 で あ る が

，

鉄濃度が lmg／ml 以 ヒで は ピーク面積積分値及びピー

ク 高 さ値共 に 高 い 値 と な る ．黒 鉛 炉 原子 吸 光法 に よ り ヒ

素 を 定量 す る場 合 ，マ トリ ッ ク ス 修飾試薬 に 硝酸 ニ ッ ケ

Fig．3　Effcct　 of 　 atomization 　 tcmperature 　 on 　 the

　 　 　 absorbance 　f）r　 arsenic
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ル
14）

の 効 果 が 大 き い こ と が 報告 さ れ て い る，本 法 で は

ニ ッ ケ ル に 代 わ り鉄 が マ トリッ ク ス修飾試薬の 作用 を し

て い る もの と考 え ら れ る ．更 に，ピーク 面積積分値で は

鉄濃度が 15m 彗／m 且で は わ ず か に 低 い 吸 光度 と な る が ，

ほ ぼ
一

定の 値 を示 した，しか し，ピー
ク 高 さ値 で は 鉄 濃

度 1mg／ml で 高い 吸光度を示 S
一
が，そ れ 以上 に 濃度 が

高 くな る と吸光度は低下 した．吸光度の 測定 を ピー
ク 面

積 積 分 法 で 行 え ば，検量 溶液 の 鉄 濃度 を試料溶液 よ り低

くす る こ とで か ら 試験値 の 低
．
ドな どが 行 え る．そ して ，

試料量 の 増大 に よ る 高濃度溶液の 適 用 に よ り定量 下 限 の

拡 大 も 冂∫能 と な る．な お，原子吸光
一
時間 シ グナ ル 及 び

BG 一時 間 シ グナ ル の プロ フ ィル か ら ヒ 素 の 原子吸光 シ グ

ナ ル の 出現 と ほ ぼ 同時 に BG シ グ ナル が 出現 す る （Fig．

4）．こ の こ と は ヒ 素 と マ トリ ッ ク ス の 鉄が ほ と ん ど 周 時

に 蒸 発 して い る と考 え られ る．こ の 結果 は，真空精錬法

に よ る 脱 ヒ 素が 困難 で あ る と の 報告
15）と 致 す る ．

　鉄鋼中の 合金成分 と して 比較的多量 に 含有 す る 兀 素は

ニ ッ ケ ル
， ク ロ ム

，
コ バ ル ト，マ ン ガ ン，マ グ ネ シ ウ

ム，バ ナ ジ ウム ，モ リブデ ン な ど で あ る．こ れ ら の 共存

元 素 の 影 響 を調 べ る ため に ヒ 素含有量 が o．1
博 ／ml で

，

主成 分 で あ る 鉄 に 客元 素が 20tt 量 ％ 共存 す る 硝酸
一
塩

酸溶液及びか ら試験液を調製した ．こ れ ら の 溶液を測定

し，鉄 の み の 場 合 と比 較 し た．結果 は Tab 且e　2 に 示 す

よ う に ピーク高さ値で は ク ロ ム ，マ グネ シ ウム，バ ナジ

ウ ム ，モ リブデ ン が 高値 を示 し た ．又 ，黒鉛管 の み の 場

合は ピーク 高 さ値 及 び ピーク面 積積分 値 い ず れ も 多 くの

元素 が 干渉 を示 し た ，こ れ ら の こ と か ら ， 黒 鉛 炉 に

L’vov プラ ッ トフ t
−．

ム を取 り付 け て
一

定 温 度下 で 原 子

Tablc　2　Effect　 of 　divcrse　elements 　 on 　the　tしborb−

　 　 　 　 ance 　for　arsenic 　in　iron　sol 眼 k，n
の

　　　　　　　　　　Relativc　absorbanceb ，

Mass ％ of

diverse　　　　Pyro．　tube −platforrl　Pvro．　coated 　tubc

elerrient 　　　　　　　一
Arca　　Height　　Area 　　Height

o． 2．0

（
芻
諺

薫 
臼）
O
国

蘭

ω

腑

3

ユ

0

α

0

〔邸
。

毎

薫
 

eU

ロコ

く
く

0

Concentration　of　 ahlminium 〆mg 　 m 且
“『1

Fig．6　F．ffcct〔｝f　concentration 　of 　aluminium 　on 　the

　 　 　 ubs ⊂）rbance 　ibr　arsenic 　in　jron　solution

　　　 ■ ：AA −BG 　（193，7nm ）； ▲ ： AA −BG 　（】97．3
　　　 ・ m ）； （A！： BG 　 CI9［S．71・m ＞； （B）：BG 〔1973
　 　 　 ［lm 〕

化 を 行 い
， 更 に 吸 光度 を ピーク 面積積分値 で 測定す る こ

とが 共存元素 に よ る 影響 の 抑制 に 最適 で あ る こ とが 明 ら

か と な っ た ．こ の こ と は 既報で 示 した ニ ッ ケ ル 基 耐熱合
・
侖 Lt’‘の ガ リ ゥ ム ，テ ル ル

’t）
も 同 様 で あ っ た．更 に

Fullcr陶 が 原子 の 生成過稈 や 消失過程を動力学的に行 っ

た 理 論的考察結果 と
一一一

致 し た ．し か し，ア ル ミニ ウム を

含 イ了す る 場合，人 き な 十 渉 を受 け る
tv｝こ と が 知 ら れ て

い る．そ こ で ，鉄 5mg ／ml の 濃度 に 対 して ア ル ミニ ウ

ム 0〜0．25　mg ／ml の 濃 度 に つ い て 検 討 し た．結 果 を

Fig．6 に ホ す．分析波長 193．7　nTn で は ア ル ミニ ウ ム 濃

度 D」J
［
　mg ／ml ま で ，197．3nm で は 〔｝．2f）　mg ／ml ま で 影

響 しな い こ と が分 か っ た，こ σ膿 度 は実際 の 鉄 鋼 試 料に

対 応 で き る．こ れ ら の 結 果 か ら 検量 線溶液 は 鉄 濃 度 I

mg ／ml 溶液 に ヒ 素 を添加 し て 調製す る こ と と した．

Fe（5　m 寓／m り
Fc−20　Ni

　 　 20Gr
　 　 20C 〔王

　 　 20Mn

　　20Mg

　 　 20V

　 　20Mo
Wlhout 　 matrix

1．  0
〔〕．991
．021
．000
．981
．031
．031
．020
．43

1．00
  ．961
．071
．000
．981
、061
．121
．正60
．47

1．DOl
．田
1．180
、9ULOll

．12
】．331
．520
．71

1．｛｝01
．091
．  90
．960
．940
，951
，261
．58

里．18

a ＞　aresenic 　addcd ：0．1μg／ml ；　b）　abs 〔，rbancc 　fbr
arsc 【1i〔 i− 　iron　 solution ： LOO

　3 ・ 5　感度及び 検出下限 と炉の 使用回数

　感度及 び検出
．
ド限を調べ た．感度 は 検量 線 の 傾 き か ら

1％ 吸収 （吸 光 度 0．0044〕 を）F す 値 に 対 す る ヒ 素量 を 求

め た、又 検出 下 限 は 検 量 線 の か ら試 験 液 を 20 回 測 定

し，求 め た 標準偏差値 （a ）の 3 倍 と し た．更 に，BG

補正 法の 違 い に よ る感度 や検出下限に つ い て 同 様 に 調 べ

た．結果 を Table　3 に 示 す，同
一

分光 器 に よ る BG 補

止 法 の 違 い を比較検討 し た．連続光 （重水素放電 ラ ン

プ）に る補 正 法 は ゼー
マ ン 佼 流磁石）補正 法 と比較 し

て 分析線波長 193．7nm で 感度で は ほ と ん ど 同 じ値 を示

し た．しか し，連 続光 に よ る BG 補 正 法 で は過補正 が

N 工工
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Table　3　Rccipro（al 　 sensitivities 　 and 且imits　of 　detec−

　 　 　 　 ［ien　 fOr　 the　 dCtCrminatiOn　 Of 　 arSCniC ．　 in
　 　 　 　 lron　soluti 。 n

司

T 乱blc　4　Analytica且results （ppm ）

Sampie
C
離

ed

　 F … dAdd ・d・｝

Tubeb ｝

　 site

λ／

nrn

Zccman 　cffect 　correc しi⊂♪n （AC 　rnagnet ）

Sens．⇔／

From 　platform

From 　wall

P茎．
DLd ｝／

　P9
NIST 　SRM 　IS6f）

ECRM 　O97−1

193．7　　　19．1
197．3　　　42．2
193．7　　　27．1

Continuum　source 　correction （D21aml）〉
From 　platform 193．7　　　18．2

玉2．330
，手

19．9

30，4

（High　purity　irOI1＞

a ）　calculate 〔運　藍br　η
＝20　and 　20　pl　injcctjons；　b）

pyrolytically　c〔，ated 　graphite　tube ； c）　cDnccntratioll

9量ving 　l％　absorptioI 亘　（0，00
・t4　absorbance 　unit ）；d）

detection　limit； concentratlon 　given　3 σ of 　 blank

value

JSS　lI 一8
（Pig　iron）

Jss　651−lo
（Stainless　sしec り
MST 　SRM 　866

（lnc ・ 1・y　900 ）

b21　

5

0．0019％
b｝

O．004％ h）

Q」
332

　

5

17．2の

13，7

20．4　　　30．3

42．9

a ）addition 　or 　5 μg　of　arsellic 　corresponds 　to　10ppm

in　sample ；b）non −cer しi且ed 　values ；c）RSD ＝2．8％

（n
；8）

生 じ， 検 量 線 の 原点 は 負の 吸 光度 を 示 し た．

　更 に，黒 鉛炉 の 加熱回 数 に対 す る 吸光度 と測定精度を

調 べ た．20 回 測 定 ご と の 吸 光 度 の 平 均 値 と桐対 標 準 偏

差 値 （RSD ）を 算出 した．　 RSD を 3考 （吸光度 O．27 に

お い て ） 以内 に と ど め る加熱回 数 は 200 回 で あ っ た．

こ れ らの 範 囲 内は 吸 光度 も は ほ
L

定で あ り，同
一一

の 検量

線 で 定量 可能 で あ っ た．

4　実試料 へ の 適用

　4 ・1 分析方法

　試料暈を 0．50g と し，300　ml の ビー
カ
ー

を用 い て ，

硝酸 3ml と 塩酸 7ml を 加 え て 熱板 上 で 加熱 分 解 す

る．試料を完全 に 分解 し
， 冷却後 100　mt の メ ス フ ラ ス

コ に 移 し入れ ，水で 標線まで 希釈 す る．検量線溶液 は 高

純度鉄 0，50g を硝酸 lf｝　ml と塩酸 35　ml を用 い て 完全

に 分解 し
， 冷却後 250ml の メ ス フ ラ ス コ に 移 し入 れ

，

水 で 標線 ま で 希釈 す る．こ の 溶液 25ml を 50　ml の メ

ス フ ラ ス コ に 分取 し，ヒ素標準溶液 を段階的 に 添加 し，

ヒ素濃度  ．001− O．3　pg／ml に 調製 す る．測定 は Tab 且e　i

に 示 した 条件 で 行 う．

　4 ・2 分析結果

　各種 の 標準試 料 を 用 い ，検量 線 法 で 定量 した 結果 を

Tabie　4 に 示 す．そ の 結果，　 ECRM 　O97−1 で は 保証値

と良 い
一

致 を得 た．又，そ の 他の 試料 で も表示値 と あ る

い は添加値 と良 い ．．
致 が得 られ た．史 に ，共存元素の 影

響 で 検討 した 成分濃度の 範囲外 で あ る NIST 　SRM 　866

（Fe−31Ni−20Gr）に つ い て も 良好 な値 が得 ら れ、た、本法

に よ る 分析精度 は JSS　llo−8 を 用 い て 8 個平行 して 定

量 して 求 め た 結果，RSD は 2．8％ で 満 足 で き る 結果 で

あ つ た、

　　　　　　　　　　（
1988年 11月，口本金 属 学会

第 103 回大 会 に おい て ．一部 発表）
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  Determination of  trace  amount  of  arsenic  in iron
and  steels  by  graphite furnace AAS.  Takeshi

KoB,-yAsHi, Kunikazu  Ii)E and  Haruno  OKocF[i {National
Research Institute for Mctals, 2'3'12, Nakameguro,
Meguro-ku, Tokyo  153)

  An  analytical  method  has been estublished  for the de-
termination  of  trace amounts  of  arsenic  in iron and  steels

by graphite  furnacc AAS.  Thc  iron and  steels  were  dis-
solvcd  in nitric  acid  and  hydrochloric acid.  After the

sotutionC20pl)was  ashedV50 ℃
-SOs)and

 then  atom-

ized (2400"C; rump  Os, hoLd  4s) by using  argon  as  a

pui/ge gas, atomic  absorption  of  arsenic  was  measured  at

193.7 nm.  The  eflect  ofdivcrsc  e]ements  was  suppresscd

KAGAKU  Vo]. 39 (199U)

by the  use  of  peak area  mettsurement  Synthetic calibra-
tion soiutions  were  pre}]ared by adding  arscnic  standard

solution  to iron matrix  solutions.  
'rhe

 relative  stanclard

deviation of  the  proposed  method  was  within  2.8%  at  19

ppm  oE' arsenic  in pig irons. The  limit ef  deteetion (3a
of  blank va]ue)  was  O.08 ppm  of  arscnic  whcn  O.5g  of

thc spccimcn  was  uscd.

                        (Received March  20, 1990)
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