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無電解 めっ き液中の 次亜 リ ン酸 イ オ ン の 吸光光度定量
＊

杉本　太
 

， 岩谷 浩樹 ， 前田嘉道，安積敬嗣
＊＊

（1990 年 7 月 4 日受 理 ）

　過 マ ン ガ ン酸塩 で リ ン 酸 に酸化 し，鉄（IIO 沈殿法 を用 い るめ っ き液中の 次亜 リ ン 酸 の 吸光光度定量
に つ い て 検討 し た．次亜 リ ン 酸 イオ ン は ，鉄 （III）沈殿法 に よ り亜 リ ン 酸イオ ン を除去後 ， 湧液に過マ

ン ガ ン 酸 カ リ ウム 溶液 を 添加 し，次亜 リ ン 酸 イオ ン を オ ル トリ ン 酸 イ オ ン に 酸化 す る．鉄 （III）を添加
して pH 　5 に 調整 す れ ば，次亜 リ ン 酸イオ ン は定量 的 に沈殿す る、こ の 沈殿 に希硫酸 と過酸化水素水 を
加 え る と・完全 に 溶解 し・Jls法 の 吸 光光度法 で 定量 で き る．亜 リ ン 酸 イオ ン の Ioo　F9 以下，オル ト
リ ン 酸 イオ ン の 75噸 g 以 ド，ニ ッ ケ ル イオ ン の 5Dmg 以 下，コ バ ル トイオ ン の 5mg 以下 の 共存 は 本
分析法 に 影響 な く，次曲 リ ン酸 イオ ン が 定 量 で き る．め っ き 液中に 含まれ て い る 程度 の 有機酸 〔酒石酸
塩 ，

ク エ ン 酸塩｝の 共存 は 影響 を与 え ず，本法 は め っ き液中の 微量 の 次亜 リン 酸 イオ ン の 定量 に 利 用 で

き る こ とが 分か っ た．

1 緒 言

　無電解め っ き は ，還 元 剤 に よ り溶液中の 金属 イオ ン を

素地表面 に 金 属 と し て 析出 させ る も の で ，コ バ ル トや ニ

ッ ケ ル な どの め っ き に 利用 され，プ ラス チ ッ ク，ガ ラ ス

な どの ト地 め っ き や，め っ き 薄膜の 磁 気的特性 を利用 し

た 広 い 用 途 で 実 用 化 さ れ て い る
1）
一一’3）．

　還元剤と して広 く使用 さ れ て い る 次亜 リ ン 酸塩 を用 い

た ニ ッ ケ ル 又 は コ バ ル トめ っ き で は，め っ き の 進 行 に つ

れ て 溶液 中の 次 亜 リ ン 酸 イ オ ン が 酸化 さ れ て 亜 リ ン 酸イ

オ ン と な り，こ れ が 蓄積 され る と，遊離 し て い る 金属 イ

オ ン と結合して 沈殿を生 じる，こ の 沈 殿 は，還元 反 応 の

触媒 と して 作用 し，め っ き 液の 寿命 を 短 く す る た め ， 亜

リン 酸 イ オ ン と次亜 リン 酸イオ ン を簡便 に 分別定量 す る

方法が 望ま れ て い る．

　先 に 著者 ら
4）は 次亜 リ ン 酸 イオ ン の 定 量 法 と し て

， め

っ き 液 に 臭素酸塩を添加 して加熱 し，亜 リ ン 酸イオ ン に

酸化 させ た後，鉄 （IH ）沈殿法 を用 い て XRF 法に よ り

定量 で き る こ と を報告 し た ．し か し，XRF 分 析 は 操作

が 簡単 で は あ る が ，沈殿粒子 の 状態 に よ り X 線強度 が

変動す る 欠点 が あ る．　 ・方 ， め っ き液中の 亜 リ ン 酸 イオ

ン は ，こ の 前 処 理 沈 殿法
匂
を用 い て 濃縮 し た 後，硫硝酸

＊

　環 境分析 に 関 す る 研 究 （第 54 報 ）．前報 は，岩谷浩樹，
　 前 田嘉道，安積敬嗣 ：姫 路 工 業大学研 究 報 告，42A ，
　 77　（1989 ）
＊ ＊

姫路 工 業 大 学応 用化学教 室 ：671−22　兵庫県 姫路 市書
　 写 2167

で リン 酸イオ ン に 酸化 し て か らモ リブ デ ン 青 吸光光度法

に よ り定 量 で き る こ と を認 め た
S）．そ こ で

，
こ の 前処理

法を利用 して 亜 リ ン 酸イオ ン を除去 し，次亜 リン 酸 イオ

ン を オル トリン 酸イオ ン に 酸化後，吸光光度法 に よ り定

量 す る こ と を試 み た．

2 実 験

　 2 ・ 1　試薬 と分析装置

　次亜 リ ン 酸溶液 （1000mgP ／1）； 次亜 リン 酸 ナ トリ ウ

ム ー
水和物 （NaH2PO2 ・

蟻 0 ）3．42　g を精 ひ ょ う し，水

に 溶解 し て 1000ml と し，適宜水 で 希釈 し て 用 い た，

　亜 リ ン 酸溶液 〔IOOO　mgpA ）： 亜 リ ン 酸ナ トリウ ム 五

水和物 （Na2HPO3 ・5H20 ）6．98　g を 精 ひ ょ う し ， 水 に

溶解して looe 　ml と し，適宜水 で 希釈 して 用 い た．

　鉄 （III）溶液 （500　mgFe ／1）：硫 酸 ア ン モ ニ ウ ム 鉄

（III）十 二 水和物 IFe〔NH4 ）（So ．）2・12H2014 ．32　g を

精 ひ ょ う し，硝酸 （1＋ 6）を加 え て 溶 解 し，水 で 1000

ml と した．

　過 マ ン ガ ン 酸 カ リウ ム 溶液 （0．5 ％）；過 マ ン ガ ン 酸 カ

リ ウ ム （KMnO4 ）5．Og を水 に 溶解 し て 1000m 旦と し

た ．

　ヨ ウ 化 カ リ ウ ム ー亜硫酸ナ トリウ ム 溶液 ： ヨ ウ化 カ リ

ウ ム 2g と 亜硫酸ナ ト リ ウ ム 10g を水 に 溶解 して IOO

ml と した．

　モ リ ブデ ン 酸 ア ン モ ニ ウ ム 溶液並 び に 塩 化 ス ズ（II）

溶液 は JIS法
6｝

に 従 っ て調 製 した．

　そ の 他 の 試薬 は 市販の 特級品又 は 相当品 を使用 した．
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　な お，分 析 に は，凵立 U −2000型ダブル ビー
ム 分光光

度計 を用 い ，光路長 10mm の ガ ラ ス セ ル で ，波 長 700

nm で 測定 し た．

　2。2 標準操作

　検 水 に 500mg ／1 の 鉄 〔III） 溶 液 10m1 を 添加 し て

pH 　5 に 調整 す る．生成 し た 沈殿 を メ ン プ ラ ン フ ィ ル

タ
ー

（0、45Fm ）で 泝別 し，亜 リ ン 酸 イオ ン や オ ル トリ

ン 酸イオ ン な ど を 除去す る．泝液 に， ．2％ の 過 マ ン ガ

ン 酸 カ リウ ム 溶液 25ml を 添加 し，次 亜 リ ン 酸 イオ ン

を オ ル ト リ ン 酸 イ オ ン に 酸化 す る．そ の 溶液 に 500

mg ／1の 鉄 （III）溶液 10ml を 加 え て pH を 5 に 調整

し，生成 した 沈殿 を メ ン ブ ラ ン フ ィ ル タ
ー

上 に 捕集す

る．硫酸 （1＋ 20）20ml と 0．3％ の 過酸化水素水 2m 且

を加 え て 沈 殿 を 溶解後，Jls法
61

に 従 っ て 溶液の pH を

2 に調整 し ，
ヨ ウ 化 カ リウ ム

ー
亜硫酸ナ トリウ ム 溶液を

1ml 加 え，発色 し た 赤褐色 が 消失 す る ま で 放置 し た

後 ，水 で 100ml と し た．こ の 溶液 25　ml を 50　ml 容 メ

ス フ ラ ス コ に 取 り，モ リ ブ デ ン 酸 ア ン モ ニ ウ ム 溶液 5

ml を加 え て 振 り混 ぜ 後，塩化 ス ズ（II）溶液を約 0．25

ml 加 え，水 で 50　ml と す る．約 15 分 間放置後，吸光

度を測定 した ．

3 結果と考察

　3 ・1 次亜 リン 酸イオ ン の 酸化条件の 検討

　既報
4 ）で は，酸化剤 と し て 臭素酸塩 溶液 を 加 え

， 加熱

し て 次亜 リン 酸イオ ン を酸化 した．こ の 方法 は検水を塩

酸酸性 に し
，

生 成 す る臭素 を除 去 す る た め に ，1 時間 程

度 の 加熱 が 必要で あ り，操作上繁雑 とな る．そ こ で ，本

法 で は 過マ ン ガ ン 酸塩 を用 い て 次亜 リン 酸 イオ ン を酸化

す る 条件 に つ い て 検討 した．

　ま ず，過マ ン ガ ン 酸 カ リウ ム 溶液の 添加量 の 影響 を調

べ る た め に，25 及 び SO　ug の リ ン を含 む 次亜 リ ン 酸溶

液 300　rn1 に ，0．2％ 過 マ ン ガ ン 酸 カ リ ウ ム 溶液 0〜50

ml を添加した 後， 鉄（III）沈殿剤 を 5mg 添 加 して pH

5 に 調 整 し ， 生成 し た 沈殿 を メ ン ブラ ン フ ィ ル ターを用

い て 捕集後，2・2 の 分 析 操 作 に 從 い 吸 光度を測定 し た ．

Fig．1 に 示 す よ う に ，　 o．2％ 過 マ ン ガ ン 酸 カ リ ウ ム 溶液

を 7，5ml 以 上添加 す る と，次亜 リ ン 酸イ オ ン は完全 に

酸化 され る の で ，標準操作 と して 過 マ ン ガ ン 酸 カ リウム

溶液 を 25　ml 添加 した．

　次に ，次亜 リ ン 酸イオ ン の 酸 化 時の 酸 の 影響に つ い て

検 討 す る た め に
， 検水 に 塩酸 （1十 ll）O− 20　ml を 添加

し，標準操作 に 従 い 吸光度 を測 定し た．塩酸 の 添加量 に

関係 な く，次亜 リ ン 酸 イ オ ン は 十 分 に 酸化 さ れ る の で ，
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Fig．1Effect 　of 　KMnO4 　on 　oxidation 　of
’
　hypophes−

　　　 phitc　io］1

　　　 S・ mple 　 v ・lume ：300・ml ； Fc（m ）：5mg ； pH ：

　　　 5；H ？PO2
−

： （●）25μgP，（Q ）50  
P

標準 操 作 と して 酸 は 添加 しな か っ た．

　又 ，
こ の 反 応 の 酸化時間 の 影響 に つ い て 調べ た 結果，

酸化剤添加後 の 放置時間 に 関係 な く吸光度 は一
定の 値 を

示 し，次 亜 リ ン 酸 イ オ ン は 速 や か に オ ル トリ ン 酸イオ ン

に 酸化さ れ る こ と が 分か っ た．従 っ て ，酸 化 時 間 は特 に

考慮 しな か っ た ，

　3 ・2　沈殿 の 溶解 条件 の検討

　多量 の ハ ロ ゲ ン化物イオ ン や硝酸イオ ン が共存す る と

モ リ ブデ ン 青の 発色 が妨害 され るの で
6），沈殿 の 溶解 に

は比 較的影 響 の 少 な い 硫酸 を 用 い た．しか し，硫酸 の み

で 溶解 し た場合 ， 沈殿 は 完全 に 溶解 しな か っ た ，そ こ

で ，硫酸 と過酸化水素水 を併用 す る方法に つ い て 検討 し

た．

　ま ず， 過酸化水素水 の 添加量 に つ い て 調べ た ．標準操

作 に 従 っ て リン 酸鉄 の 沈殿 を 捕集後 ，
こ の 沈殿 に 硫酸

（1＋ 20＞20m1 と，0．3％ の 過酸化水素水 0− 8m1 を加

え て 溶解 し，吸光度 を測定 し た ．Fig．2 に 小 す よう に
，

〔〕．3％ 過酸化水素水を lml 以 上 添加 す る と 沈 殿 は 完全

に 溶解 し た． し か し，6m1 以 上添加 す る と，モ リブ デ

ン 青の 発色が 妨害 さ れ，吸光度が 低下 す る 傾向 が認 め ら

れ た ．従 っ て ，標準操作 と し て O．S％ 過 酸 化 水 素 水 を 2

ml 添加 す る こ と に した ．

　次 に ， 沈 殿 溶解 の た め の 硫酸濃度の 影響 に つ い て 検討

した ．次亜 リ ン酸 イオ ン を含 む 検水 を用 い ，標準操作 に

従 っ て リン 酸鉄 を 沈 殿 させ ，こ の 沈殿 に O− 3M 硫酸

20ml と O．3％ 過 酸化水素水 2ml を 加 え 溶解 し，吸光
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を検水と し て ，標 準操作 に 従 っ て 吸光度を測定 し，検量

線 を作成 し た．そ の 結果，検量線 は 良 好 な 直線 関 係 を示

し， その 検量線式 は式（1）で 示 され る．

A 二〇．0033X 十G．Ol4 （1 ）

な お ， A は 吸光 度，　 X は リ ン の 含量 （μg） で あ る．
乂，か ら試 験 液 の 5 回 の 繰 り返 し 測定 の 標準偏差 の 3
倍 よ り算 出 し た 検 出限 界 並 び に 10倍 よ り算出 した 定量

ド限 は ，そ れ ぞ れ，5．1μg／1 と 17　pg／1に な り，非常 に

低濃度 の 次亜 リ ン酸 イオ ン ま で 定量 で き る こ とが 明 ら か

で あ る．
0．3 ％HzO2 ／ml

Fig．2　Effect　of 　H
？02　solution 　on 　dissolution　of 　the

　　　 precipitate

　　　 Sample　 vo 且ume ：300　ml ； H2SOq ．（1十 20）：20

　　　 ml ；・H ・P〔〕・

一
・ （● ＞25　pgP ，

　（○）5  ugP
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口
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　3 ・4　共存物質の影響

　3 。4 ・ 1 亜 リ ン酸イオ ン 並 び に オル トリ ン酸イオン の

影響　　め っ き液中に は 次亜 リ ン 酸イオ ン の ほか に 亜 リ

ン酸 イオ ン や オ ル トリ ン 酸イオ ン の 共存が 予 想 され る の

で，こ れ らの イ オ ン の 影響 に つ い て 検討 した．リ ン と し

て 25 又 は 50
μg 含 む 次亜 リ ン 酸塩溶液 300m ［を検水

と して ，こ れ に 亜 リ ン 酸イオ ン を リ ン と し て 0〜300 μg
添加 し，標準操作 に 従 っ て 吸光度 を測 定 し た ．Fig．4 に

不 す よ う に，亜 リ ン 酸イオ ン が 100　pg 以 下で 吸光度 は
一
定 値 を示 した が，そ れ 以 上 の 亜 リン 酸イオ ン の 共存 で

は吸光度 は増加 した．又 ，オル トリ ン 酸 イ オ ン に つ い て

は Fig．5 に 示 す よ う に
， 750 μg ま で は

一・
定の 吸光度 を

不 し た が
， それ 以上 の 共存 で は 増加傾向の 値 を示 し た ．

こ れ は 沈殿剤 の 鉄 （III）を 5mg 加 え て も ， 亜 リ ン 酸 イ

オ ン や オ ル トリ ン 酸 イオ ン が 完 全 に 除去 さ れ ず ， その
一

H2SOdM

Hg・3　Eflセct　 or　H2SO4 　concentration 　on 　dissolu−

　　　 tion 　of 　the　precipitate

　　　 Sample　volume ： 300　ml ； 0．3 ％　H202 ：2ml ；

　　　 H2Sq ：20　ml ；H2PO2
』

：（● ）25 μgP ，（O ）50
　 　 　 μgP

度 を測 定 し た．そ の 結果，Fig，3 に 示 す よ うに ，硫酸濃
度の 増加と共 に 吸光度 は徐 々 に 」．昇 す る傾向が 認 め られ

た．Jls法 に も記載 さ れ て い る よ うに ，硫 酸 イォ ン に ょ

り モ リ ブ デ ン 青 の 発 色 が 強 め られ て い る と考え られ る．
従 っ て ，標準操作 と して は，約 1M に 相 当 す る 硫酸

（1＋ 20）を正 確 に 20ml 添 加 す る こ とに した ．

3 ・3　検量線 と分 析精度

リ ン と し て 0〜100　pg を含 む 次亜 リ ン 酸溶液 300 　ml

oJ

侃

 

u

冩
』

」

房の
く

0．

HPO3z
−
（PgP ）

Fig．4　Effcct　of 　phosp ｝亅itc　ion

　　　 Samp 且e　 volume ：300 　ml ； O．2 ％ KMnO4 　 solu −

　　　 tion 　：25　ml ； Fe（HII ：5mg ； pH ：5 ； H
？
PO2

−
：

　　　 （● ）25μgP，（⊂））50　pgP
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Fig．5　Effect　of 　orthophosphate

　　　 Sample　 volunle ：300　ml ；0．2％ KMnO4 　 solu −

　　　 tion　l　25　ml ； Fe（IH ）15mg ； pH ：5； H2PO2 　：

　　　 （● ）25 μgP，（○）50 ドgP

O，050．1　　　　0．5　1　　　　　　5　　10

　　　　　 C 。
2 ＋

／mg

50

Fig．7　Effect　of 　cobalt 　ion

　　　 Sample　 votume ：3eO 　ml 　l　 O．2％ KMnO4 　 solu −

　　　 tion：25ml ； Fe（III）：5mg ； pH ：5； H2PO2 　：

　　　 〔● ）25ygP，（○）50　ygP
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Fig．6　　Effect　of 　nickcl 　ion

　　　 Sample　 volume ：300　ml ； 0．2 ％ KMnO4 　 solu −

　　　 tion ：25　mL ； Fc（III＞：5mg ； pH ：5； H2PO2
一

：

　　　 （●）25pgP ，（○ ）50　FgP

部 が 瀕液中 に 移行 し た た め と考 え られ る．実際の 無電解

め っ き排水中に 共存 し て い る 亜 り ン 酸イオ ン や オル トリ

ン酸 イ オ ン は ，次亜 リ ン酸イオ ン に 比べ て そ れ ほ ど 多い

と考え られ な い が，も し，こ れ らの 酸 が 多い 場合 に は，

鉄（IH ）沈殿剤を用 い る除去 操作を繰 り返 し 行う必要 が

あ る．

　3 。4 ・2　重金属 イオ ン の 影響　　無 電解 め っ き 液中 に

は ，
ニ ッ ケ ル イオ ン や コ バ ル トイ オ ン な ど の 重金 属 イオ

ン が共存 して い る．そ こ で、こ れ らの イオ ン が共存 し た

場合 の 影響 に つ い て 検討 し た．次亜 リ ン 酸イオ ン をリン

と して 25 及 び 50 μg 含 む検 水 に，ニ ッ ケ ル イオ ン 又 は

コ バ ル トイオ ン を 0〜50mg 添 加 し
， 2・2 の 標準操 作 に

従 っ て 吸光度 を測定 した．Fig．6 に 示す よ うに ，
ニ ッ ケ

ル イオ ン は 50mg 共 存 し て い て も吸光度 に 影響 を及 ぼ

さ な か っ た ．一
方，Fig．7 に 示す よ う に ，コ バ ル トイオ

ン の 5mg 以下 の 共存で は
一・
淀 の 吸光度 が得 られ た が

，

そ れ以 上 共存す る と ， 吸光度 は 低下 した．こ れ は コ バ ル

トイオ ン が 難 溶性 の オ ル ト リ ン酸塩 を生成 し，沈殿 が 完

全 に溶解しな い た め と思 わ れ る．め っ き液中に含 まれ て

い る こ れ らの 重金属 イオ ン は，次亜 リ ン 酸 イオ ン の 約

3〜5 倍 で あ る の で ，実際 の め っ き排水中 の 次亜 リ ン 酸

イ オ ン の 定量 に は こ れ ら の 重金 属 イオ ン の 共存 は 問題 な

い と思 わ れ る．

　3 ・4 ・3 錯化剤 の 影響　　め っ き液 に は金 属 イオ ン が

水酸化物 と して 析出す る の を 防止 す る た め に 錯化剤が 添

加 され て い る．錯化剤 に は 酒石酸ナ トリ ウ ム や ク エ ン酸

ナ トリウ ム な どが よく用 い られ て い る の で ，こ れ ら の 有

機酸イオ ン の 影 響 に つ い て 検討 し た ，次亜リン 酸イオ ン

をリン と して 25 及 び 50　pg 含 む 検 水 に
， 酒石酸 ナ トリ

ウ ム 又 は ク エ ン 酸ナ トリウ ム を O〜5　mg 添加 し，標準

操作 に従 っ て 吸光度 を測定 し た．Fig．8 に 示す よ う に ，

酒石酸 ナ トリ ウム は 5mg の 共存 で も吸光度 に 影響 を及

ぼ さ な か っ た．又，クエ ン 酸ナ トリウム は Fig．9 に 不

す よ う に
， 2mg 以下 で は

一
定 の 吸光度 を示 し た が ， そ

れ 以上 で は 吸光 度 の 低 下 を も た ら し た．こ れ は クエ ン 酸

イオ ン が 鉄（III）と錯体 を形成 し，リン 酸鉄 の 生成 を妨

害 す る た め と考 え られ る．め っ き浴中の リ ン と有機酸 の

比率 か ら考 慮 す る と ，実際の め っ き排水中に 含 ま れ て い

る程 度 の 有機酸 の 濃度 は，次亜 リ ン 酸 イオ ン の 定量 に 影

響は され な い もの と 思 わ れ る．

3・5　め っ き廃液中の 次亜 リン 酸イオ ンの 定量

本法 を実際の め っ き 廃液 の 分析 に 応 用 す る た め に ，次
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Fig．8Effect ・ f　tartrate　i・ n

Sample　 volume ：300　ml ； 0．2％ KMnO ＋ solu −
tion ：25　ml ； Fe（III）：5mg ； pH ：5； H2PO ゼ ：

（●）25ygP ，（○ ）50 隣gP
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FI9．9’Effect　of 　citrate 　ion

　　　 Sample　 volume ：300　ml ； 0，2％ KMnO4 　 solu −

　　　 tion ：25　mi ； Fe（III）：5mg ； pH ： 5； H2PO2
−

：

　　　 （●）25 μgP，〔○ ＞50　pgP

亜 リ ン 酸イオ ン の 標準添加 を試 み た．

　実際 の め っ き 廃液 を 250  倍 に 希釈 し た溶液 IOml

に ，次亜 リ ン 酸塩を リ ン と して 0〜100
μg 添 加 して 水で

300　ml に し た 溶液を検水 と し，2・2 の 標準操作 に 従 っ

て 吸光度 を 測定 しt 次亜 リン 酸 イオ ン 濃度 を式 （1）の 検

量 線式 を用 い て 算出 し，回収率 を求 め た．そ の 結果 を

Table　 1 に 示 す よ う に ，次 亜 リ ン 酸イオ ン は 完全 に 回収

さ れ て お り，共存イオ、ン の 影 響 も受 けず，検量線法 で 定

量 で き る こ と が 分か っ た．

　又，め っ き 廃液 10ml の 5 回 の 繰 り返 し測 定 を 行

い ，分析精度を調 べ た結果，相対標準偏差 は t．6 ％ と な

り，次亜 リン 酸 イオ ン は精度 よ く定量 で き る こ と が 分 か

っ た．従 っ て 本法 は め っ き廃液中の 微量 の 次亜 リン 酸イ

オ ン の 分析 に 利用 で き る こ と が 明 らか で あ る．

本 実験 を進 め る に 当 た り，ご協 力下 さ い ま し た 大西宏 子 さ
ん 並 び に ，廃 め っ き液 の 試料を提供 して い ただ き，無電解
め っ き に つ い て 御教授 を承 り ま し た 姫路．

．
ll業 大学金 属 材料

工 学科 の 鷹 野研究室の 先生 方 に 深 く感謝 します．
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　Spectrophotometric 　determihation　of 　hypophos・
phite　ion　in　e 且ectroless 　plating　solution ．　Futoshi　SuGI．
MoTo ，　Hiroki

　IwAYA，　Yoshimichi　MAEDA 　and 　Takatugu
AzuMI　（Dcpartment 　of 　App 且ied　Chemistry

，
　 Himcji

I・・tit・ t・ ・f　T ・chn ・1。gy，
・2旦67，　Sh・・h・，　Hi岬 一shi，　Hy ・9・

67卜 22）

　Spectrophotometric　 determination　of 　 hypophosphite
ions　 in　electroless 　plating　 solution 　was 　 studied 　using
Molybdenum 　Blue　method ．　 Ten 　miUiliters 　of 　500　mg ／l
Fe（III）soluti 〔，n 　was 　added 　to　300　ml 　of 　a　sample 　solu −
tion　containing 　Phosphite　and 　hypophosphite　ions，　 and

pH 　of 　thc 　solution 　was 　a （寿usted 　to　5，　Thc　precipitate
including　Fc（III）phosphite　was 　 removed 　 by　filtration．
Hypophosphite 　remaining 　in　thc　filtrate　 was 　oxidized 　 to

phosphate　ions　by　the　addition 　of 　25　ml 　of 　O．2％ potas−
sium 　permanganate　solution ．　 The　phosphate　was 　then

precipitated　with 　s　mg 　of 　Fe（III）．　 Thc　precipitatc　col 一
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lected on  a  membrane  filter was  dissolved with  20 ml  of

(1+20) H?SO,  and  2ml  ef  O,3%  hydregen peroxide
solution.  Thc phosphate in the  sogution  was  deterrnined

by the Molybdenum  Blue method  (JISKOIOI>. The

proposed method  was  not  influenced by the coexistence

ef  phesphite(< 10e ug), phosphate(<750  pg), nickel(<5e

mg),  cobalt(<  5 mg),  tartrateC<  5 mg)  and  citrate(  <  2
mg)  ions, and  can  be used  for the  determination of

hypophosphite ions in platingsolution.
 (Received Ju!y 4,199e)
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