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二 酸化 マ ン ガ ン共 沈分 離／メ タル 炉原子吸光法 に よる

鉄 ， 銅及び ニ ッ ケル 中の ヒ素の定量

倉田奈津子
O

， 原田　芳文 ， 古野 　義一＊

（ig90勾三 8　尹
．
亅　20　F」受埋 ｝

　鉄 ，銅及び ニ ッ ケ ル 中 に 含 まれ る 微量 の As を 二酸化マ ン ガ ン を用 い て 共沈分 離 し ， 沈 殿 を 溶解 して

メ タ ル 炉 AAS で 定量 す る方法 に つ い て 検討 した．鋼 や ニ ッ ケ ル の 試料で は 共沈 分離時 の pH が 1 以 F
に な る と As の 回収率 は低 下 した が，鉄試料 で は 硝酸溶液中か ら As をほ ぼ 1  e％ 回収で き た．銅や ニ ッ

ケル の 試料中 に Sn が 50 μg 以 ヒ含 ま れ る場合は，　 pH 　1　rw2で は Sn（IV ）の 水酸 fヒ物が 生成 して 沈殿 の

溶解 を妨害 し た の で ，鉄 を 0．2g 添加 し，硝酸溶液中 で 共沈操作 を行 っ た，測定試料溶液中に は，　 Mn
の ほ か に 共沈 に 付 随 し て 少 量 の Fe，　 Cu 又 は Ni が 含 ま れ，　 As の 吸光度 は マ トリ ッ ク ス に よ っ て 影響

を 受 け た が ， Cttを 1｛〕0 μg／ml 添加 し，灰化混度 を lf）OO℃ と す る こ と で そ の 影響を除 く こ とが で き た．
本法 を NIST や BAS な ど の 標準試料 に 適用 し，良 好 な結 果 を得 た．
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［一
口

　金 属 材 料中に 含 ま れ る 微量 不 純物 は ，材料の 性質 に 種

種 の 影響を及 ぽ す こ と が 知 ら れ て い る．As もそ の 中の

・尤 素 で あ り，材料の 導電率 を低 「させ た り材料をぜ い

化 さ せ た り す る た め ，材料の 高純度化 が 求め られ る中 で

そ の 定 量 は 重要で あ る．

　従来，微量 As を定單 す る に は，高感度化を図 る た め

水素化物 を 発 生 させ，フ レ ーム AAS や ICP −AES で 定

量す る 方 法が よ く用 い られ て お り ， 水 や岩石及 び生物試

料中 の As の 定量 につ い て は 多 くの 報告
1广 1｝

が さ れ て い

る．しか し，水素化物発生段階 で 遷移金属 や 酸 な ど が 大

き く干 渉 す る た め
， 金 属 材料へ の 適用 は 難 し く

， 材料 の

組成 に 応 じ て マ ス キ ン グ 剤 の 添加
51
や 妨害元素 と の 分

mes）が 必要 と な っ て い る．

　又 ， Jlsで 定 め られ て い る金 属中 の As 定 量 法
7）8Ui ，

操作が 煩雑 で あ る うえ に，微 量 As の 定量 に は試料量 が

多 く必 要 で あ る．

　　・方，無 炎 AAS は高 感 度 な 分 析 法 で あ り ， 金 属 中の

As を 試 料溶 解 後 ， 直 接 そ の ま ま 測 定 し た 報告
9）も あ

る ．し か し，無炎 AAS は 高感度 で あ る 反面，主成分 や

共存元素 の 影響 が 大 き い の で，微量 As を fF／確 に 定 量 す

る に は As の 分離が 必 要 と な る，著 者 らは 以 前
LO ）に ，銅

中の 微 量 の Sn，　 Sb 及 び Bi を二 酸 化 マ ン ガ ン に よ り主

＊

福岡県
『
1：業技 術 セ ン ター機械 電 チ研究所 ：807 福岡県

　 北 九 州市 八 幡西区 則松 3−6−1

成分か ら 共沈分離後，メ タル 炉原子吸光 で 定量 す る 方法

に つ い て 検討 を 行 い，良 い 結果を得 る こ と が で き t：．共

沈法 は 操作の 簡単な 分 離法で あ り，中 で も二 酸 化マ ン ガ

ン 共沈 法 は 酸性溶液中で 操作 を行 うの で ，多 くの 共存元

素 か ら R 的元素を分 離 で き る 利点 を持つ ．他に は ， 水酸

化鉄 や水酸化 ラ ン タ ン を用 い て 銅中の As を ア ン モ ニ ア

ア ル カ リ性 で 分 離後 ， 黒 鉛 炉 AAS で 定量 し た例
1］｝IXあ

る が
， 銅以外 の 試料 に は 適用 され て い な い ．そ こ で ， 今

回 は，二 酸化 マ ン ガ ン 共沈法を銅以外 の 鉄 や ニ ッ ケ ル 試

料中 の As に つ い て も適用 し，メ タ ル 炉原子 吸光法 に よ

る 簡便 で 精度良 い 微量 ヒ 素定量法 の 確立 を図 っ た．

2 実 験

2・1 装 置

原子 吸 光装置 は既報
10｝と同 じ もの を使用 し た．

As の 淇i】定条 件 を Table　 1 に 示 す．

　2・2 試 藥

　標 準 As 溶液 （1000 　pg／ml ）： ヒ 酸水素ニ ナ ト リ ウ ム

七 水 和 物 0，42（lg を IM 硝酸 で 溶解 し て 10〔〕ml と し

た．こ の 原液 を O．5M の 硝 酸 で 適 宜 希釈 して 用 い た．

　硝酸 カ ル シ ウ ム 溶液 （5mgCa ／ml ）：試薬特級硝酸 カ

ル シ ウ ム 四 水和物 2，95g を 水 に 溶 か し て 10  ml と し

た．

　硝酸 ニ
ッ ケ ル 溶液 〔0．05gNi ／ml ）： 試薬特級硝酸 ニ ッ

ケ ル 六 水和物 99g を水 に 溶 か して 400　ml と した．
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　共 存：元 素溶 液 ：V は金 属 バ ナ ジ ウム を壬水 で 溶解 し，

M 〔， は モ リブ デ ン 酸 ア ン モ ニ ウ ム を 水 に 溶解 し，そ れ ぞ

れ 水 で 希釈 して 100D　ug／ml の 溶液 と し た．　 Ti は金属 チ

タ ン を 6M 塩酸 で 溶解 し，6M 塩 酸 で 希釈 し て 10〔〕O

P9／皿 1の 溶液 と し た，

　金属鉄 は 純度 99、99％ の ス ポ ン ジ状 の もの を用 い， 1’t

記以外の 試薬類 は既報助 と同 じも の を用 い た．

Table　l　（こ）pcrating　condit …ons

Wave ユength 　 　 193．7nm
Lamp 　current 　　 l5mA
SIit　width 　 　 　 　 O．5　nm

Drying 　 　 　 l80〜200DC，　30　s
Ashing　　　　　 l500℃ ，20　s （ramp 　mode ）

Atomiz 乱tion　　　2300℃
，
2s

Purge　gas　　　　 Ar　41／rnin ，　H ？
051 ／min

　2 ・3　定量操作

　試料 O．1− 2、Og をビ
ー

カ
ー

に 量 り取 る ．銅及 び ニ ッ ケ

ル 試料 の 場 合 は 硝酸 （1十 Dle − 2｛〕ml で 加熱溶解1菱，

ア ン モ ニ ア 水 で pH を LO − 2．0 に 調整 す る．鉄試料 σ）

場 合及 び 銅 や ニ ッ ケ ル の 試料 に 鉄を添加 し た 場合 は ，硝

酸 （1＋ 1） 20− 30ml で 溶解 後，　 pH の 調整 は 行 わ な

い ．溶液量 を水 で 70− 140　m1 と した 後，過 マ ン ガ ン 酸

カ リ ウ ム （20　g／D 溶液 3ml を加 え て 加熱 し，更 に 硝

酸 マ ン ガ ン 溶液 （5mgMI1 ／ml 〕2ml を 添加 し て 二 酸化

マ ン ガ ン の 沈殿 を生成 さ せ る．沈殿 は 炉紙上 か ら硝酸

q ＋ 5）IO〜15ml と 過酸化水素水 （1＋ 亘0）3− 5ml の

混合酸溶液 を注 い で 沈 殿 物 を溶 解 し，50　ml の メ ス フ ラ

ス コ に 入 れ，硝酸 カ ル シ ウ ム 溶液 lmt を 添 加 し た 後 ，

水 を用 い て 定容 とす る．こ の 溶液か ら 20μ1を採取 し，

Table　 1 の 条件で As の 吸光 度 を測定 し た．

　検 量 線用標準 溶液 は 標準 As 溶液 を 濃度 が O〜160

ng ／ml に な る よ う に 数点取 り ，　 Mn ，　 Cu 及 び Ca の 溶

液 を そ れ ぞ れ 400　pgMn ／m ［，80 μgCu ／ml 及 び 100

pgCa ／ml に な る よ う に 添加 し
， 硝酸濃度 を 約 0．5　M に

調整 した．こ の 溶液 か ら 20　ul を採取 し て 検量線 を作成

し た．

　本実験で は 吸光度 の 測定 は す べ て ピー
ク 高 さで 行 い ，

重水素 ラ ン プに よ リバ ッ ク グ ラ ウ ン ドを補正 し た、

3 結果と考察

　3 ・1 測定条件

　金属鉄 0，5g ，硝酸銅溶液 10m ［及 び硝酸 ニ ッ ケ ル 溶

液 10ml を そ れ ぞ れ ビ ーカ
ー

に 量 り取 り，　 As 　5 μg と な

る よ う に 標準溶液 を添加 し た 後 ，
2・3 の 操作 に 従 っ て 試

料溶液を調整 す る．Table　l の 条件 に 準 じて 吸光度 を測

定 し，吸 光度 に 及 ぼ す 灰化温度，原子化 温 度及 び水素ガ

ス 流 量 の 影響 に つ い て 検討 した．

　灰化温度 を 300− 18 O℃ ま で 変 え た と きの 吸光度 の

変化 を Fig．1 に 示 す．銅 と ニ ッ ケ ル の 試 料 に つ い て は

そ れ ぞ れ 300− 1700 ℃ ，300− 1800 ℃ の 範囲で 吸光度 は

一・定 で あ っ た ，鉄 の 試料 に つ い て は
， 約 1000℃ 以 ヒで

銅 や ニ ッ ケル の 試料 と 1司 じ高 さの 吸光度が 得 ら れ る よ う
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Fig。1　E晩 ct　of 　ashing 　temperaturc 　oll　the　absorb −

ance 　 of 　 As　 after 　 coprecipitation 　 with 　manganesc

dioxide

● ： A ・ i・ F ・ ；○ ： A ・ in　Cu ； × ・ A ・ in　Ni ；5　P9 ・f

As　addcd し00 ．5gof 　each 　meta1

に な り，1700℃ ま で
一

定 で あ っ k ．鉄試料 で 灰化温度

が 1000℃ よ り低 い 場 合 は，吸光度 は Ga を添加す る 前

と ほ ぼ同 じで ，3・3 で 述 べ る よ うな Ga に よ る 増感 が 認

め ら れ な か っ た．10eo℃ 付近 か ら As と Fe 及 び Mn

か ら成 る化合物 の 形 態 は 変化 す る の で はな い か と考 え ら

れ る，一・方 ， 試料溶液中の マ トリ ッ ク ス 元 素 に よ る バ ッ

ク グラ ウ ン ド吸光 は 1400℃ 以 ヒで ほ と ん ど無視 で き る

よ う に な る た め ， 灰化温度 は 1500 ℃ に 設定 した．

　原 子化 温 度 に つ い て は
， 2200〜2600℃ の 範 囲 で 吸 光

度 は
一

定 で あ っ た．

　パ …ジ ガ ス に つ い て は ，ア ル ゴ ン ガ ス 流 量 を 4、O

l／min と．・定 に した と き，水 素流 量 が O．4− 1．  1／min の

範囲 で 吸光度 に 変化 は 見 られ な か っ た．

　以 ヒの こ とか ら，測定条件 を Tablc　1 の よ う に 定 め

た．

　3 ・2 共沈分離時の 酸濃度

　3・1 と 同様 な 試 料 を用 い，共 沈 分離時 の 酸濃度 を変化

させ て 2・3 の 操作 を行 い
， 共 沈 分 離 に 及 ぼ す 酸濃度 の

影 響 を検討 した．
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Tablc　 2　 En 奄ct 　of
’
　matrices 　 on 【he　 absorbance 　 of 　As

Matrix

　 　 4　 210 　 　 　 　 1

HNQ3 ／M ←　→ pH

2 3

Fig．2　El夏ヒct   f　HNOn 　concentr 乱tion　on 　the　copre −
cipitatlon 　of 　As　wkh 　mang ．　anesc 　dioxide

● ： As　in　Fe； ○ ：As 五n　Cu ； × ：As 五n　Ni ；5 μg　of

As　added 　t｛〕0．5　g　of 　each 　mcta 監

　 Rclative
absorbance ，％

Matrix
　 Re且ati＞e

absorbance ，％

0．5MHNOs
F ・｛100　P9／mD

〔〕■1〔80F9 ／rnL ）

Ni｛6邑）
μ9〆ml ｝

b》ln（4〔，0μ9／n ［D
Cu 〔100　U9／ml 〕

Nn 〔】OO　”g／ml 〕

Fe十 MnCu
十 Mr 】

Ni 十 MnFe

十 M 卩十 Ca
Cu 十 Mn 十Ca

8L20123305881
う

6666470599

Ni十 Mn 十Ca
Fe十 Mn 十 Na

Cu 十 Mn 十 Na

Ni十 Mn 十Na
Fc十 CaCu

十 CaNH
．　CaMn
トCaFc

十 NaCu
十 NaNi
一
トNaMl1

十 Na

28

フ

873055112

059590066884

　銅 とニ ッ ケ ル の 試料に つ い て は
，
Fig．2 に 示 す とお り

分離時 の pH が 1．0 以下 に な る と As の 吸光度が 低下 し

た の で ，pH は 1．O〜2．  に 調整 す る こ と に した．

　
一・方 ，鉄 試料 に つ い て は

， 硝酸濃度 1− 5M の 範囲 で

As の 吸光度 は
・一

定 で あ る．硝酸濃度 が IM よ り低 くな

る と共沈 に 付随す る Fc 量 が 多 く な る た め 沈殿 の 湧過が

困 難 と な る，従 っ て，鉄 試 料 の 場 合 は ，硝酸 （1十 1）

20〜30　ml で 溶解後，　 pH の 調整 は 行 わ ず，そ の ま ま 共

沈分離操作を行 う こ と に した ．

　又 銅 や ニ ッ ケ ル の 試料に Fe を 〔〕．lg 以 上 共存 させ

た 場 合 ， 鉄試料 と同 じ よ う に 硝酸溶液中 で 操作 して も

As の 吸光度 は 低下 し な か っ た ．

　3 ・3　 マ トリッ クス の 影響と修飾剤

　2・3 の 操作 に 従 っ て 得た 試料溶液 に は
， 共沈剤 で あ る

Mn 〔30e− 5｛｝0 μg／mD の 他 に ，そ れ ぞ れ の 試料 か ら共

沈 して く る 少量 の Fe 〔IO 一150　Ug／ml ），　 Cu （60〜IOO

μg／ml ）又 は Ni 〔40− 70 μg〆ml ＞が 含 ま れ て い た．測定

溶液 の マ ト リ ッ ク ス の 違 い は，Tablc　2 に 示 す よ う に

As の 吸 光度 に 影響 を 及 ぼ す．　 As 単独 の 硝酸溶液 で は ほ

とんど吸光 は 見 られ な い が ， Fe，
　 Gu ，

　 Ni 及 び Mn が 共

存す る と吸光度 は 上 昇 す る 、こ れ は ，揮 発 性元 素で あ る

As が 金 属 と 熱的 に 安定 な 化合物 （ヒ 化物〉を 生成 し，

）k
’
f化前 の 揮散 が 防止 さ れ る た め と

．
考え ら れ る．しか

し，MT ］ と Cu の 両者 が 共存 す る 場合 に 比 べ ，他 の 場合

は ピー
ク 形 が 乱 れ ，吸 光 度 は 低 い ．こ の 傾向 は タ ン グ ス

テ ン ボー
トが 新 し い と き ほ ど 大 きか っ た．

　 こ れ らの マ トリ ッ ク ス の 影響を除 く た め，As に 対 ず

る増感 効果 を 持つ と 報告
i2 ）
一’

］4）
さ れ て い る ア ル カ リ金属

や ア ル カ リ土 類 金 属の 硝 酸 塩 をマ トリ ッ ク ス 修飾剤 と し

て 添加 し ， そ の 効果 に つ い て 検 討 した．Tablc　 2 に Ca

Each　matrix 　element 　was 　addcd 　to　iOO　ng ／m 且As　in
O．5MHNOs 、　 Absorbance 　 of 　As　 in　 Cu 　 wi しh　 Mn ＝

100

と Na の 添 加 例 を 掲 げ る．　 Ca の 添 加 に よ っ て，　 Mn の

み 共存す る 試料以外 は 各試料 と も 同 じピーク形 ， 同 じ吸

光度 の As の 吸 光 が 観測 さ れ た．　 Ca の 他 に Mg や Ba

な ど の 元素 に つ い て も 同様 な 結果 が 得 られ ，ア ル カ リ 上

類元素 に よ る マ トリ ッ ク ス 修飾 の 効果が 認 め られ た ，

Mn の み 共存 す る 試料 で は，灰化温度 が 1400℃ 以下 で

は As の 吸光 は ほ と ん ど み ら れ ず，　 Ca を 添加 し て も 何

の 効果 も 見 ら れ な か っ た ．As と Mn の 化 合物 は 、

140e℃ 以下の 灰化 で は熱的 に 安定 な形 態 に な っ て い な

い と考え られ る，

　今回，ア ル カ リ上 類 元 素 に よ る マ トリ ッ ク ス 修飾 の 効

果 に つ い て は 未解決 の部 分 も 多 い が，ア ル カ リ 土類元 素

は 高温 で も安定 な酸化物 を生成 しや す い こ とか ら，原了

化 の 段 階 で ア ル カ リ土 類 元 素 は As が 酸 化 物 と な り蒸 発

す る の を防 ぐ の で ば な い か と考え られ る．そ の 結果，

As は 原子状態 に な りや す く な り，原子 化 は 瞬時 に 行 わ

れ，吸 光度 は 上 昇 す る の で は な い か と 考 え られ る．

　本実験 で は ，Ca を マ トリ ッ ク ス 修飾剤 と し て 測定溶

液に 添加 す る こ と に した．50 隰 ／m 且 以上 の 添加量 で 吸

光 度 は
一・

定 と な っ た が，200 μg／ml 以．ヒで ボート yに 黒

い 残留物が 認 め ら れ る よ う に な る た め，添加量 は 100

μ9んnl と した・

　3・4　定量精度及び 検出限界

　3・1 と 同様 に 金 属鉄，硝酸銅溶液及 び硝酸ニ ッ ケ ル 溶

液 に As を 2 μg 及 び 5pg 添 加 した後，2・3 の 操作 に 従

い ，検暈 線 か ら回 収量 を求 め た ．そ の 結果，い ず れ の 場

合 も 回 収率 は 95〜105 ％ の 範 囲 で あ り ， 本法 の 定 量 性

を硲認 す る こ とが で き た，
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Table　3　 Effect　 of 　diverse　 elements 　 on 　 the　 deter−

　　　　 mination 　　of
−
　」へs　　irユ　Ca冫　　Ni　and 　　止

「
e　　afler

　　　　 coprecipitation 　with 　manganese 　dioxide

Table　 4　Determination　of 　As　in　st 跚 dard　samples

　　 Sample

NIST 　SRM394
NIS

「
⊥
1
　SRM395

BAM 　Nr ．361
BAS 　ECRMO97 −1

Matrix

Relative　 absorbance 、％

Eleillent　Added ／μg
　　　　　　　　　　 Fe† Cu † N ゴ

P

iIebninSASPZBS

Sb

TiVCrMo

OOOOO

 

0000050000000

 

00000000052000DOOO

O50000000

ユ

　

　

05100

 

0

9．5100102iOO991

〔｝Ogs99ioOlo2

821001031039998100

田

嬲

田

四

〇〇

鮒

鮒

oo

覧

聞

師

03
η

鮪

Dooo

％

0300

4793597865392619730899

 

099936990909990

　

　

　

［
　
l
　

　

　
　
　

　

　
　
　

　

　
　
　

　

　
l
　

　
　
【
　
　

　

　

　
　
　

1

UUUeGCCF

F  und （ccrtified ）f
　　 μ99

一
ヨ

2．6± 0．玉（2．6 ± ．3）
L6 ± 0．1（亘．6±0，3〕

27．2ニヒ｛〕．7（27士 1）

50．7：ヒL9 （51：ヒ5｝

Rc ［ative 　 absorbance 　wus 　 obtained 　by　comparing しhc

absorbaBcc 　of 　sa 隹nple 　soluti   n 　with 　that 　of 　standard

solution ，　Standard　solution 　l　IOO　ng ／ml 　As，　4・00

pg／ml 　 Mn ，80 μg／ml 　 Cu，　 ioo　pg
’
／m ］Ca 　 in　 O ．5M

HNO3 、†0．5　g，　 addcd 　5 陟g　o 「As

　又，検 出 限 界 を か ら 試 験 値 の 標 準偏 差 の 3 倍 と す る

と
，

As の 検出限 界 は，測定 に 供す る 試料溶液 中 の 濃 度

で 20ng／ml で あ っ た．

　3 。5　共存 元 素 の 影響

　3・1 と 同様 な 試料 に そ れ ぞ れ 共存元素を Img 添加し

た 後，2・3 の 共 沈分 離 操作 を行 い ，吸 光度 に 及 ぼ す 共存

元 素 の 影 響 を検 討 し た．結 果 を Table 　 3 に 示 す．又，

こ の と き 測 定 溶液 中に 含 ま れ る 共 存 元 素 濃 度 を

ICP −AES に よ っ て 定量 し た．

　Si，　 Al，　 Zn 及 び Gr は 共沈操 f乍に よ っ て ほ と ん ど 分

離 さ れ た ，Sc，　 Bi，　 v ，　 Mo ，　 Pb 及 び Ti は 添加量 の ．一

部 あ る い は 人部分 が共沈 して 測定溶液中に含ま れ て い た

が，こ れ らの 元素は 試料中に 且mg ま で 共存 して も影響

は なか っ た．

　P は約半 分 分 離 さ れ た が，試料中に 1mg 共存す る よ

う に な る と沈殿が 微細 に な り，各試料 と も吸光 度が や や

低 1「 し た ．Sb は ほ と ん ど 分 離 さ れ ず，鉄 や 銅 の 試 料 で

は lmg 共存d る と 吸光 度 が や や低 下 し た．

　 Sn は 鉄 試料 の 場合，添 加 した ほ ぼ 全 量 が 測 定 溶 液 中

に含ま れ て い た が ， 吸光度に は影響 しな か っ た，しか

し，銅 や ニ ッ ケ ル 試料の 場合は 測定溶液中 に は 添加量 の

約半分 しか 含 ま れ て お ら ず
， 試料中に 50 陥 以上 共存 す

る と As の 吸 光度 は 著 し く低下 し た．又 ， 硝酸銅溶液

1｛〕m1 に As　20 μg と Sn　O．J「　mg を添加 して 2・3 の 共沈

操作 を 行い
， 沈 殿 を溶解 し た 後の 泝紙 を XRF 分 析 し た

結果 ， Sn と As が 検出 さ れ た ．鉄試料 の 場合 は 試料 を

硝酸で 溶解後，そ の ま ま 共沈操作 を行 う の で Sn（亅Vl

は 水酸化物 と し て 沈殿 しな い が，銅 や ニ ッ ケ ル 試 料 の 場

合は pH を L 〔｝
〜2．0 に 調整 す る た め Sn〔IV ｝の 水酸化

物 が生 成 し，こ れ に As が 吸 着 さ れ，混 酸 を注 い で も溶

解 せ ず に 沂紙 上 に 残 り，吸 光 度 が 低 トす る と 考 え られ

る．3・2 で 述 べ て い る よ う に，銅 や ニ ッ ケ ル の 試料で も

Fc を共 存 させ る と硝酸溶液中か ら As をほ ぼ IU  ％ 共

沈 で き る の で，Sn を 50　Pg 以上含 む 銅 や ニ ッ ケ ル の 試

料に は Fe を 0、2g 添加 し
， 鉄 の 試料と 同 じ よ う に 試料

溶 解後 そ の ま ま共沈操作 を行 う こ と に し た．

　3 ・6　実試料 の 分析

　本法 に よ り，NIST ，　 BAS 及 び BAM 標準試料 中の

As の 定量 を行 っ た，結果 は Tablc　4 に 示 す と お り，標

準値 と よ く一一
致 し た値 が 得 られ た．

　　　　　　　　耀 諏彜撫
回 分析化 輸 論

）
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  Determination of  arsenic  in iron, copper  and  nickel  by  metal  furnace AAS  after
coprecipitatien  with  manganese  dioxide. Natuko K(JR,NTA, Yoshifumi HARADA  and
Giichi FuRuNo  (Fukuoka Industrial Technology Center Mechanics &  ･Electronics Re-
seare.h  Institute, 3L6m1, Norimatsu, Yahatanishi-ku, Kitakyushu-shi,  Fukuoka 807)

  Meta] furnace AAS  has been uscd  to determine arsenic  (As) in iron, copper  and  nickel.

The
 proposed  analytical  procedurc is as  fblEows: sample  (O.1-2,Og) w'as  dissolvcd in

20N30
 
ml

 
ef

 
HN03

 O+1>. The  pH  except  for the  casc  of  Fc samples  was  ad.iustcd  to

pH  l.ON2.0 with  aqueous  ammonia.  Arsenic  (As) was  coprecipitated  with  manganese

dioxide by adding  KMn04  and  Mn2+.  Ifmore  than  50 geg ofSn  was  containcd  in Cu  or

Ni, O.2g oi'Fe  had to be added  in order  to coprecipitate  As frorn HN03  solution,  because
Sn(OH)4, was  formcd in thc solution  (pH 1,ON2.0)  and  it interfere with  dissolving the

precipitate. 
The

 precipitate was  dissolved in a  mixture  ofHNO/i'H202  te which  5 mg  of

Ca  was  added  and  the  solution  diluted to 50 ml  with  water.  Twenty  microliters  of  this
solution  was  irijected into a  tungsten  boat, and  dried at  1800C, for 30  s, ashed  at  15000C
for 20s  by ramp  mode,  and  then  atomized  at  23000C for2s. Thc  absorbance  ofAs  

was

intcrfered
 with  thc  rr)atrices  of  sample  solutions,  buL addition  of  IOO Ftg/ml alkaline-earth

metals  (Ca, Mg  and  Ba) proved to climinatc  these  iiiterferences. 
'1"he

 same  calibration
curve  prepared with  standard  solutions  cou]d  ba used  for any  samples,  Fairly accurate
rcsults  werc  obtained  by  this rnethod  for NIST, BAS  and  BAM  standards.

                                               (Received August  20, 1990)
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