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誘導結合プラズ マ 発 光分 析 法 に よ る高純度ム ラ イ ト及

び ア ル ミナ 中の不純物の定量

原田　芳文
 

， 倉田奈津子 ， 古野　義
一 ＊

（1990 年 9 月 6 日受理）

　ICP −AES に よ る 高純度 ム ラ イ ト粉末及 び アル ミナ 粉末中の 不純物 （Ca ，
　Cr

，
　Cu

，
　Fe

，
　K

，
　Li

，
　Mg

，
　Mn ，

Na ，　Ni，　Sr，　Ti，　V ，　y ，　Zn，　Zr）の 迅速定量法 を検討 した，試料を白金 るつ ぼ に と り，フ ッ 化水素酸と硫
酸に よ っ て加熱し蒸発乾固する，フ ッ 化水素酸 と リン 酸を加 え ，熱濃 リン酸 に よ っ て試料 を透明な シ ロ ッ

プ状流体 に し た 後，水 に 溶解 し試料溶液 と し た （K は AAS で 定 量 ）．　 Al と リ ン 酸 の 共 存 は Cu
，
　Fe

，
　Ni

，

Zn な どの バ ッ ク グ ラ ウ ン ドを か な り増加 させ ， 又 ，
　 Cu

，
　Na ，　Li を 除 く 12 元素 の 発光強度を そ れ ぞ れ

ll〜19％ 減少 させ た．一
方，　 Na と Li の 発光強度 は A1 の 共存 に よ っ て 約 3 倍 に 増 加 した．そ の た め，

試料溶液 と マ トリ ッ ク ス 濃度を正確 に
一

致 さ せ た標 準 溶 液 を用 い て 各 元 素 の 検量 線 を作成 す る必 要 が

あ っ た．本法 を実試料 に 応用 した結 果，平 均 粒 子 径 が サ ブ ミ ク ロ ン オーダー
の ム ラ イ ト粉末及 び ア ル ミ

ナ粉末の迅速分析法 と して ト分実用性がある こ とが分 か っ た．

1 緒 言

　ム ラ イ トは 化学式 3Al203 ・2SiO ？ で 示され る結晶の 呼

称 で あ り，こ れ を 主成分 とす る ム ラ イ ト質 セ ラ ミ ッ ク ス

は rlガくか ら 陶 磁 器 や 耐 火 物 な ど に 利用 さ れ て き た ．最

近，A 且203 と SiO2 の モ ル 比 が 正確 に 3 ；2 に 調整 さ れ

た高純度 ム ラ イ ト粉宋が 合成 され る よ うな り，こ れ らか

ら焼結 され た もの は 高 温 構造用 の 新素材 と し て 注 目 さ れ

て い る、又 ア ル ミナ は
‘
ワ ァ イ ン セ ラ ミ ッ ク ス

”
を代表

す る 素材 と して よ く知 られ て い る．こ れ ら高純度 セ ラ ミ

ッ ク ス の 性質 は 原料粉末中 の 不純物 に よ っ て も左右 され

る k め ， 不 純 物 の 定 量 は た い へ ん 重 要 で あ る．

　ICP−AES は 多元 素 を 高感 度，高 精 度 で 同 時定量 で き

る優 れ た分析法 で あ る が，こ れ を実試料 の 分 析 に 応 用 し

そ の 性能を高度 に 発揮 させ る ため に は，適切 な試 料前処

理法 の 確立が 不可欠で あ る．

　 ム ラ イ トの 分析 で は ア ル カ リ融解法 が 広 く用 い られ て

い る が
］）2），ケ イ酸 の 沈殿 に 吸着 さ れ る 元素の 回 収 に 長

時 間 を 要 し， 又 多景 の 融剤 が共 存す る た め に 微量 不純物

の 定量 が 難 しい な どの 欠点があ る．一．一・
方 ， ア ル ミナ の 分

析 で は ア ル カ リ融解法
3｝
− S＞，リ ン 酸一硫酸分解法

  唱

吸

び加 圧 酸 分 解法
9 ）
− ll ）な ど が 用 い ら れ て い る，な か で も

テ フ ロ ン 製分解容器 に よ る 加圧酸分解
111

は，ほ と ん ど

＊

福岡 県 工 業技術セ ン タ
ー
機械電子研究所 ：807 　福岡県

　 北 九州 市八 幡 西 区則 松 5−6−1

の 不純物を 同時定量 で き汚染 も少 な い な ど た い へ ん優 れ

た 分 解 法 で あ る，しか しこ の 方 法 は迅 速 性 に 欠 け る 難点

が あ る．

　著者らは，高純度ム ラ イ ト粉末及 び ア ル ミナ粉末中の

不 純 物 を IGP −AES で 同 時 定 景 す る た め ，フ ッ 化水素酸
一

硫酸
一

リ ン 酸 に よ る 迅 速 な 試 料分 解 法 と 共存 成 分 の

ICP −AES へ の 影響 な ど に つ い て 検討 し た の で報告 す

る．

2 実 験

　 2 ・1 試　薬

　K
，
Na

，
　Li の 標 準 溶 液 （lmg ／ml ） は そ れ ぞ れ 塩 化物

を所定量 精 ひ ょ う し， 希塩酸 に 溶 解 しtzも の
12｝を用 い

た．そ の 外の 測定対象元素 （Table 正 参照）の 標準溶液

〔1mg ／ml ） は 既報
t3 ｝と同 じ もの を用 い た．

　 リ ン 酸 （85％ 〕 は Merck 製超高 純度試薬 を，塩酸

（36％） と硫 酸 （97 ％）は 林純薬製精密分析用試薬 を，

又 フ ッ 化水素酸 （47％ ）は 橋木化成製特級 試薬 を用 い

た．

　マ トリッ ク ス マ ッ チ ン グ用 の Al溶液 （20　mg ／ml ）は

以下 の 方法で 調製 し た．

　金 属の Al （99，999％ ，林純薬 工 業製） lg を 白金線 と

共 に テ フ ロ ン 製分解容器 に 入 れ，塩酸 10ml を 加 え，

180 ℃ で
一一
夜 間加 圧 分解 し た後，水 で 50　ml と した．

　 ム ラ イ ト試 料 は 昭 和 電 工 ，共立窯業 及 び秩父 セ メ ン ト
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Tablc　 l　 Op ・ mting 　C ・・nditions 　 a ・id 　analyticai 　linCS

Output　p。wer

Ar　gas　now 　rate

　　OuLcl−9
’
as

　　Intermediate　gas

　　Inner 　gas
（）bSCIlvatiOn　height

1．4kW

141／minLll

／min

O 、斗S−一・0．501 ／min

l．5cm 乱bove　tOP 〔，fcoi［
〔U．7cm 　fOl’Cu ，　Ij　and 　Na ）

Elcmcnt　and 　wavelen9 し｝】 （nm ）

Ca 　II393．36
Cr　 II283．56
Cu 　I　324．75
Fe　II238 ．2‘〕

Li　I6 フ0．78

MgH2 フ9．55 　　 TiII334 ・94
〜ln　II259，S7　　　　〜

「
　II310、23

Na 　I　588 ．99　　　　Y 　　II371．02
Ni 　 II22［．64 　　 ZnII202 ．55
Sr　 【1407，77　　 Zl　 IIS43 ．82

Potassium　 was 　 dctermined　 by　 flamc 　 AAS 　（766．5
nrn ）．

製 の もの を，ア ル ミナ 試料は 住 友化 学 ， 昭 和軽金属 ，大

明化 学及 び岩谷化学製 の もの を用 い た．

　 ICP 発 光 分 析装胃 は Ll本 ジ ャ
ー一

レ ル
・

ア ッ シ ュ 製 の

IGAP −500 型 を用 い た．

　2・2　1CP −・AES の 測定条件

　ICP −AES 　a）潰1」定 条件 を Table　 l に 不 す．

　Ar 流 量，測 定 位置 な ど は 各元 素と も感度 及 び精度 が

最 も良 い 条件を選 び 測定 しk ．分析波長 は 感度 の よ い も

の
レ 1）の 中 か ら 共存成分の 分光干 渉 が で き る だ け少 な い

もの を選ん だ．K は IGP −AES で ば 感度 が得られ な か

っ た の で AAS （空気
一
ア セ チ レ ン フ レ

ー
ム ） で 定 量 し

た．

　検量線 は 円的の 全元素 を混含 した標準溶液 を用 い て 作

成 し た．ム ラ イ ト分 析 用 に は ［．9mg ／ml の Al と 4％

v ／v の リ ン 酸を添加 し，ア ル ミナ分析用 に は 2、6mg ／m ［

の Al と 4％ v ／v の リ ン 酸を添加 し そ れ ぞ れ の 試料溶液

と マ トリ ッ ク ス 濃 度 を
・
致 させ た．

3・1　試料分解

3 結果と考察

　ム ラ イ トの 分 解 に フ ッ 化水素酸を用 い る と
1）？），Si は

フ ッ 化物 と し て 蒸 発 除 去 で き る が，All よ熱的 に 極 め て

安定 な フ ッ 化 物 を 生成 し
， 熱濃硫酸 よ っ て も完 全 に 分 解

せ ず水溶液化 で き な い ．そ の た め 熱濃硫 酸 よ り も高 温処

理 が 可能 な 熱濃 リ ン 酸で 生 成 し tz　Al の フ ッ 化物を分解

す る こ と に し た ，一方，ア ル ミナ は リ ン 酸 と 硫 酸 の 混酸

に 溶解 す る が
G）
一・
U｝

， 前もっ て Al の
一

部を フ ッ 化物 に し

て お け ば，ム ラ イ トと同 様 に熱濃 リ ン 酸 に 溶解 す る の で

は な い か と 考 え ら れ る．ム ラ イ ト及 び ア ル ミナ 試 料の 中

で 最 も粒径 の 大 き な もの （平均粒 子 径 1
μ
m 及 び O．B

gm ） を用 い，以 ドの よ う な 方法 で 試料 を 酸分解 す る方

法 を検 討 した．

　 ム ラ イ ト又 は ア ル ミナ試料 U，5g を そ れ ぞ れ 白金 る つ

ぼ に と り，フ ッ 化水素酸 1− 3　ml と硫 酸 O− 2　m ］を加

え ，硫 酸 の 白 煙 が 発 生 し な く な る ま で ニ ク ロ ム 線 ヒ
ー

タ ー一．ヒで 加 熱 す る （予備分 解 ）．冷却 後 ，
フ ッ 化 水素酸

O〜3mi と リ ン 酸 2− 8　ml を 加 え ，加温 し な が ら テ フ ロ

ン 棒 の 先 で 凝固 し た 試料を細か くつ ぶ し，テ フ ロ ン棒を

少量 の 水で 洗浄す る．内容物 が お よ そ 5m 且程度 に な る

ま で 静か に 加熱，蒸発 し た 後，白濁 し た 内容物 が 透明な

シ ロ ッ プ状流 体 に な る と 其 に，残留 し た 硫 酸 の 白煙 が ほ

ぽ 発 生 し な く な る ま で 強 く 加 熱 を 続 け る （最 高 350

〜
斗00℃ 程 度）．

　 以上の 分解実験か ら次 の ような こ とが 分 か っ た，

　（1 ） 平均 粒 子 径 1pm 程 度 以 ドの 試料 0，5　g を透 明

な シ ロ ッ プ状流体 に 分 解 す る に は 少 な く と も 3．r）− 4・ml

以 ヒの リン 酸が 必要 で あ る ．

　 〔2 ｝　 フ ッ 化 水 素酸 Iml 以 上 と硫酸 0．5　ml 以 Lの 条

件 で P備分解 す れ ば，次に リ ン 酸 4ml と フ ッ 化水素酸

｛｝．5ml 以上 の 条件 で 試料 は 透明 な シ ロ ッ プ状流体 に分解

す る ．ア ル ミナ は 予 備分 解 し な い と 完 全 に 分 解 しな い

が，ム ラ イ トの 場合 は必 ず しも 予備 分 解 は 必 要 な く
，

フ

ッ 化水素酸一リ ン 酸で も 直接分 解で き る．

　 （3 ） 必 要以上 に リ ン 酸 で 加熱 す る と，結晶 が析 出 し

水溶液化 し な く な る ．リ ン 酸 に よ る 加熱 は，硫酸が 濃厚

な 白煙を発生 し始 め て か ら le− 15 分間桿度 ま で 続 ける

の が 適切 で あ る．

　 試薬 か ら の 日的元 素の 汚染，リ ン 酸 共 存 に よ る発 光 強

度 の 低 ド
15 ）な ど を考 慮 し，本法 で は ム ラ イ ト，

ア ル ミ

ナ と も試料 0．5g をフ ッ 化水素酸 1．5　ml と硫酸 ｛1＋ D

lm1 で 予備 分 解 した 後，フ ッ 化 水素酸 1ml と リ ン 酸 4

ml で 分解 す る こ と に した．

　3 ・ 2　試 料溶液 の 調 製と分解 の 確認

　分 解 し た 試 料 に 水 1〔）〜　Lr，　Tnl を 加 え，加 温 しな が ら

テ フ ロ ン 棒で か き混 ぜて 溶解す る．溶液 を 100ml メ ス

7 ラ ス コ に 人 れ，水 で 100ml と し た も の を試料溶液 と

した．

　試料 を 水に 溶解 した と き に 浮遊物又 は 沈殿物 が わ ず か

に 認 め られ る こ と が あ る ．微量 の 未分解物 が あ っ て も不

純 物 の 分 析 値 に は 影 響 な か っ た の で ，ネ ブ ラ イザ
ー一

の 目

詰 ま り を防 止す る た め そ れ らは洒別 して取り除い た ．

　試料の 前処 理 が完 全 か ど う か確認 す る た め ， ア ル ミナ
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Tab 生c　2　Analytic乱l　res ロlts　fbr　various 　ilnpurities　in

　　　　 an 　alumin 乱 sample 　by　present　and 　 other

　　　　 procedures

Elenient　　　Present　procedure　　Other　proccdure
†

縣

α

恥

梅
洫

唖

贋

8，2± 0．45
．4± 0．2234

± 2．86
．2土 O．23
，斗± u．22
．2± 0．6

1L9 」二〇，2

7．1± o．65
、5±0．1

235± 2．96
．2± O．23
．5土0．13
．6±0．7

12」 ±O．2

Figurcs　are 　expressed 　in μg／g （avcrage 　and 　s［andard

deviati  n　 of
−
「ive　determlnations），　 Iwatani 　 chcmical

SA −I　 alumina 　was 　 uscd 　as　 a　samp 置e，†1）ecomposed

with 　H2SO4 　in　Tcflon　pressure　vesselsi り

試料 を本法 と加 圧 酸 分解法
ll｝に よ っ て 分析 し た．主 な

不純物 の 分析値 を Table　 2 に 示 di，

　各分析値 と もよ く
．・

致 し て お り
， 本法 の 試料分解 と溶

液の 調製 が 完全 で ある こ と をホ して い る．

・
二
羇
口

o

岩［
口

o

冨
辺

日
国

Wavelengt ト

Fig・　I　Spectral　 prnfiles　of 　iron　H 　238．2〔〕　Iine　〔br
deffercnt　 solutjons

Fe　collcentration ：0・2　yg／ml ；　Seanning　r飢 c ：0．2
nm ／min ；　Matrix　A ：2％　v ／v　HCI ； B ：4 ％　v ／v

H3PO4 ；C ： B 十 Lg　mgA レmi
，
　D ：B 十 2．6　mgA 【／ml

　3 。3　共存成分 の影響

　 ム ラ イ ト及 び アル ミ ナを分解 し た 試料溶液中に は 4％

v ／v 相当 の リ ン 酸 と 1．9　mg ／ml 又 は 2．6　mg ／ml の AI が

マ トリ ッ ク．ス と して 含 まれ る。こ れ ら の マ トリ ッ ク ス に

よる．各元素 の 分析波長 で の バ
ッ ク グラ ウ ン ド及 び発

．
光強

度 へ の 影響 な ど に
ー
っ い て 検討 し た ．

　3 ・3・1 バ ッ ク グ ラ ウン ド　　2％ vん 塩酸溶 液 （A ）

を基準 と し，4％ v／v リ ン 酸溶液 （B ）， B に 1　．9　mg ／ml

の At を 添加 し k 溶液 （C ＞ 及 び B に 2．6　mg ／ml の Al

を添加 した 溶液 （D ） を用 い て 各元 素の 分 析 波 長 で の バ

ッ ク グ ラ ウ ン ドを測 定 し た，代表的 な 不純物 で あ る Fc

の 分析波長 238．20nm 付近 の ス ペ ク トル を Fig．1 に 示

す．Fc は リ ン 酸及 び Al の 共存 に よ リ バ ッ ク グ ラ ウ ン

ドが か な り 増加 した．そ の 外 の 元素 で は Cu
，
　Ni，　v ，　Zr！

が リン 酸 の 共存 に よ り ， 又 Ni と Zn が Al の 共存 に よ

リ バ ッ ク グ ラ ウ ン ドが か な り増加 した が，そ れ 以 外 は ほ

と ん ど 影 響 が な か っ た ．Fe
，
　Ni

，
　Zn は リ ン 酸 と Al の 両

方 か ら影響 を受け，そ の 検出限界を上昇 させ る原閃 と も

な っ た．

　3 ・3 ・2　 発 光 強 度 　　 前 述 し た 4 種類 の マ ト リ ッ ク

ス 溶液 を用 い て 各元 素の 発 光 強度 の 変化 を調 べ た ．各溶

液中 で の Ca の 検量線 の 傾 き を Fig，2 に 示 す．　 A 溶液

中 で の 発光強度 と 比 較 して B 溶液中 で は 約 6％，G 溶液

中 で は約 i4％
，
D 溶液中で は 約 17％ そ れ ぞ れ 発光強度

が 減少 し た．Ca の 外 に は Cr，　Fe、　Mg ，　Mn ，　Ni，　Sr，
「
1
’
i，

100

 5

訳
．

む
E5

言嘱
 

≧
慧［ 

0

ABCD

　 　 　 0．1

Ca　 c・ncentrati ・ n ／Pg 　ml
−10

、2

Fig・2Matrix 　 eflbcts ・ n　the 　calibratien 　curves 　fbr

caiciUmMatrix

　 A ：2％ v／v　 HCI ； B ：4％ v ／v　 H3Pq ； C ；

B 十 1．Y　mgAI ／ml ；D ：

．
B 十 2．6　mgAl ／ml

V ，Y ，　Zn ，　Zr の 発 光 強度 らそ れ ぞ れ 6〜8％ ，9〜15 ％，
11− lp％ 減少 し た．元 素に よ っ て 発光強度の 変化 に 差

が あ る の は ，溶液 の 噴霧量 の 低 下 な ど に よ る物理 的干渉

以 外 にマ トリ ッ ク ス 成分 に よ る イオ ン 化干渉 な ど が あ る

もの と考 え ら れ る．一
方，Li と Na の 発光強度 は A 溶

液中 と比 較 して B 溶液中 で は約 5％ 減少 し た が，C 及

び D 溶液中 で い ず れ も約 3 倍 に 増 加 した．又 Cu の 発
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光強 度 は B 溶液中 で 約 10％
，
C 及 び D 溶 液 中 で 約

20％ そ れ ぞ れ 増加 した．こ れ は Cu，　Li，　Na の 分析波
．
長

〉
溜ロ囗
口

  
⊆嘱
9
二
P

再｛ 

に 中性原 子 線 を 用 い ，し か も プ ラ ズ マ フ レ ーム の 下 部 で

測定 す る こ と か ら生 じ る イオ ン 化干渉 な ど に よ る
］G ｝

も

の と 考 え ら れ る．Al に よ る Na の 感度の 向上 は 堀内

ら
17）

に よ っ て も報告 さ れ て お り，微 量 の Li と Na の 定

量 に と っ て A 且の 共存 は む し ろ好部合 で あ る ，5％ v ／v の

塩酸溶液中で Al 濃度 を 変 化 させ た と きの Liと Na の

発 光 強 度 の 変 化 を Fig．3 に 小 す ，

　い ずれ の 元素も Al 濃度 の 増加 に 伴 い 発 光強 度 が 増加

し，Al 濃度 が低 い と こ ろ ほ どそ の 影響 が 大 き い．

　以 上 の よ う に，共存成 分 に よ っ て 各元素の バ ッ ク グ ラ

ウ ン ドや 発 光強度 に 差 が 認め ら れ る の で ，標．準 溶 液 は ム

Tablc　 3　 Detection　limits

Fig・31UMsodium

一
〇

　 1　 　 2　 　 3　 　 4　 　 5

Al　 concentration 〆mg 　 ml
−1

　 EHヒct （，11　different　 concelltration 　 of 　alumin −

on 　the　 ernission 　intensities〔Df 　 lithium　a．nd

「11he　 emi5siDn 　 intcnsities　 were 　 measurcd 　 at 　 O．7cm

abovc 　top 　｛＞f　coil 　in　P監aSma 　by　using 　the　sample

solutions 　cont ．aining 　5％ v／v　HCL 　O ：Na 〔1μg／ml ），

● ： LiU 隅 ／mP

ElemcnID 、L ．†蝋 9
−

［ ElementD ，L．†瘤 9
− 1

Ca o．2 Na 0．8
　

コ

　

つ

　

　
　

　

　

α

α

恥

幻

HMMtDctcction

　limit；†† Determined 　by　AAS

4・．40
，lo
．8L50

．23
，8i
．6

Tabie　4　Analytica且va ］ues 　｛br　mullite 　and 　a 且umina 　samples

Element

（LaGrGuFcK

†

LiMgMnNaNiSrTivYZnZrAl20s

”）

Sio2b♪

Showa 　Dcnko

NM （ml1Hite ）

Ky ・ ritSU　Ccramic
　KM （inuliite ）

　4．2± 0．5
　3．2± 0．2
　 ＜0、88

 ．8± LO

　 く 5
　 ＜0．貫
　 6 ，3 ±0」

ll．4± o．2
11．9± LO

　 ＜ 4．4
　 ＜ 0．1
　口 0± ｛〕．8
13．3± 0．5

　 5．D ± 0．2
47．6」二 1．2
91．6± 3．0
7L95 土 0．55％

28．14± 0．15％

　134± 0、9
　 6，6 ：ヒ0．5
　 く O．885

、2 ：ヒ0．8
74．0± 2．5

　0，5± 0．l
l5．9± 0．2

　 8．5± 0，1
99．2± 1．6

　 ＜4，4
　0．8±o，1
　：う57 ±2．5
10．0 ±O．4
48，2±‘〕．4
32．2± 1．2

　806 ±8．0
70．73±0．76％
28，12± 0．23％

Sumitomo　Chemi し al

AKP −20 〔alumina ）

0、7±0．3（　亘．〔，〕
　 〈 1，4 （　0．7｝
L4 ±0．2〔　L8 ｝

10．0± 0．3（10．0）
　 く 5
　 く0．ll
．9 ± U．1（　2，6）

　 〈o．2 （ o．3）
　 く 0，8
　 ＜4．4〔　0．9）
　 〈 〔〕．11
．O ±0．1〔　］．牛）

　 く 1．5
　 ＜ o．2
　 〈 3．8 （O．7）
　 ＜ 1．6

Figurcs　arc 　expressed 　illμg／g （averagc 　and 　standard 　devia面 n 　R）r　five　determinatiens ）．Figurcs　in　pai
・
entheses 乱 re

those 　reported 　by　the　auth （，rs5
，．の dctcrmined　by　ICP −AES 　a 丘ier　diluting　thc　sample 　solutior 目 D　20−fold　with

water ；b）dじ 1．crmi ！1ed 　by　gravirnetric　analysis2
｝22）

；† Determined　by　AAS
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ラ イ ト及 び ア ル ミナ の 試料溶液中の 各 マ トリ ッ ク ス と そ

の 濃度を正確に一致 させ た も の を用 い る必 要が あ る．

　Al 溶液 と リ ン 酸 の 溶液 を 加 熱 ，脱 水 し た も の か ら作

製 した標 準溶 液 中 と，そ れ らを 挙に 混 合 して 作製 した標

準溶液中で の 各元素の 発光強度 に は 差 が 認め ら れ な か っ

た の で ，試料分解時の リ ン 酸 の 縮合
is
’
）
に よ る 影響 は な

い も の と考 え ら れ る．

　3 ・4 　検 出限界

　 ア ル ミナ 分 析用 の 標 準 溶 液 を用 い 各元 素 の 検出限 界 を

求め た．検出限界 は標準溶液 の か ら試験液 6 個 の 発光

強 度 を そ れ ぞ れ 測定 し，そ の 標準偏差 の 約 3 倍 に 相当

す る 発光強度を示す標準溶液濃度 と し，．試料 中 の 濃 度 に

換算 した．結果を Table　 3 に 示 す，

　Na は プ ラ ズマ フ レ
ー

ム の 下 部 で 測定 した こ と や A1

に よ る 増感効果 の た め，他 の 報告値
111L7 ）19 ）

一
？1｝よ り も検

出限 界 は か な り低下 した．

　3 ・5　実試料の分析

　本法 を市販 の 高純度 ム ラ イ ト試料及び ア ル ミナ試料の

分析 に 応用 し た．ム ラ イ ト試 料 は主 成分 の Al と Si も

定量 した （A120
，1 と Sio2 に 換算 ）．　 Al は 試料溶液 を 2〔1

倍 に 希釈 し ICP −AES で 定量 し
，
　 Sl は 試料 （O．2　g） を

ア ル カ リ融解後
2｝，過塩素酸 で 白煙処理 し重攣法

22）で定

量 した．結果 の
一一

部 を T 乱ble　4 に 示 す．ア ル ミナ試料

に つ い て は 著 者 ら が ue報 ”）で 求 め た 分 析値 も 併 せ て 示

す ．

　全体的 に，ム ラ イ ト中の 不純物 は そ の 種類，量 と も ア

ル ミ ナ 中 よ り も か な り 多 く，特 に Ti と Zr の 濃度 が 高

い の が特徴 で あ る ．

　本法 は ，
’
卜均 粒子径が サ ブ ミ ク ロ ン オ

ーダー
の ム ラ イ

ト及 び ア ル ミナ 粉 末 を 4− 5 時 間 で 溶 液 試 料 と す る こ と

が で き，ア ル カ リ融解 に よ る ム ラ イ トの 分 析 法 や加圧 酸

分 解 に よ る ア ル ミナ の 分析法 に 比 べ ，前処 理 時間 を か な

り短縮 す る こ と が で き る．乂 フ ッ 化水素酸 を用 い る た め

に Si や B な どの 定量 は で きな い が
，

ム ラ イ ト及 び アル

ミナ 中の 主 な 不純物 を μg／g オ ーダー
で 精度 よ く同 時定

量す る こ と が で き，純度 99．99％ 相当 の 高純度品の 分 析

に も ト分応用 で き る こ と が分 か っ た．

　　　　　　　　　（
1990年 10月，冂本分 析 化学 会

第 39 年会 に お い て 一部発 表 ）
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  Impurities (l6 elements)  in high-purity mullitc  powder and  alumina  powder were  de-
termined  by  the  fo11owing procedure : A  O.5g sample  of  mullite  or  alumina  was  placcd in

a  platinum  cruciblc,  It was  heated with  hydrofluoric acid  and  sulfuric  acid  on  a  hot

plate, and  evaporated  to dryness. The  rcsiduc  was  hcated with  hydrefluoric acid  and

phosphoric  acid.  Heating was  continued  until  the  opaquc  appearance  of  the  mixture

chungecl  Lo a  clear-syrupy  fluicl. The  fiuid in the  crucible  was  dissolved in water  and

then  dilutcd to 100 ml.  ICP-AES  determination and  AAS  fbr K  were  made.  Thc  phos-

phoric acid  matrix  reduced  thc  cmission  intensities of  the  elements  exccpt  for Cu  and  in-

creased  appreciably  the background levels ofCu,  Fe, Ni and  Zn. The  aluminium  matrix

enhanced  the emission  intensities of  Cu, Li and  Na  bccause  of  interference of  aluminum

in plasma. But  it reduced  the  emission  intensities of  the  other  elcmcnts.  Therefore, the
matrix  concentrations  ofthe  standard  solutions  wcrc  closely  rnatched with  those  ofmullite

or  alumina  sample  solutions.  The  analytical  results  show  that  the proposed method  is

useful  fbr the rapid  detcrmination of  impurities in mullitc  and  alumina  with  average  di-
ameter  of  sub-micron.

              
'
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