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技術 報告

連続溶媒抽出／相分離法を用い た高感度分光光度測定シス テ ムの

開発及び 鉄 ， 銅 ，
ア ル ミニ ウム の 同 時定量 へ の応用

佐藤秀治，菊地洋一，佐藤敬 ．・，鈴木俊雄 ，澤田　清
  ＊

（】991 年 1月 12 日受理 ｝

　フ ロ ー
吸収セ ル とマ イク ロ コ ン ピュ

ー
タ ーを利 用 した 高感 度 分 光 光度測 定 シ ス テ ム に 相分離器 を導 人

して ，溶媒抽出法の 併用を可能 とす る拡張 シス テ ム の 開発 を 行 っ た．椢分離器 に よ り分離 され た有機相
は 吸 収 セ ル を 介 して フ ロ

ー
系 内 を循 環 し，連 続的に 吸収 ス ペ ク トル が 測定 され る．こ の シス テ ム で は，

従来法 に お い て 複数 の 測定溶液を個別 に 調製 しな く て は な らな か っ た 標準添加法や pH 変化などの
一．・

連 の 測 定 操作 を，単
一一

溶液 を 用 い て 連続的 に 行 う こ と が で き る．そ の 結果，溶媒抽出 に よる濃縮及 び 再

現性 の 向 ヒに よ り測定の 高感度化 を実現 し た．相分 離 は ，極性 の 高い 有機溶媒 を 用 い て も安 定 で あ っ た．
抽出比 色試薬 と して オ キ シ ン （8一キ ノ リ ノ

ー
ル ）を用 い て 鉄（II［）， 銅 （II）， ア ル ミ ニ ウム （III〕の 各定

量 法 の 高感度化を行い ，本測定 シ ス テ ム の 性能を確認 した．更 に，そ れ ら の 同時定 量 法へ の 応 用 に つ い

て も検討 し た．

1 緒
．

三一

　分光光度法 は ，吸 光度 0．OOOI まで 読 み 取 り 可能 な 分

光 光度計 の 普及 な ど に よ り 装 概 面 で の 感 度 は 向上 し た

が ，測 定 操 作 ．Lの 誤 差 に つ い て の 評価 は さ ほ ど 行わ れ て

お らず，こ れ が 測定法全体 と して の 感度を 規制 して い

る．著者 ら は，固定式 7 ロ
ー

吸収 セ ル （光路 長 10 

mm ） に よ る測 定 と外部 マ イク ロ コ ン ピュ
ーターに よ る

デ
ー

タ 処理 を採 用 して ，従来の 測定操作 に 内在 す る 誤差

原因を最小と し た高感度 分 光光度測 定 シ ス テ ム を 開発 し

報告 し た
1）．こ の シ ス テ ム に よ り，従来法 に 比 べ 約 IOO

倍高感度 な 吸 光度測 定 を実現 し，溶液内反応の 解析
2）や

環境分析
3 〕

に 応用 し て 良好 な結 果 を 得 た．以 トに 述 べ た

シス テ ム は 単相系 で の み 測定が 可 能 な もの で あ っ た が，
こ こ で 更 に 二 相系 で の 測 定 を も行 う こ と が で き れ ば 分

離 ， 濃縮操作の 併用 な ど に よ り シ ス テ ム の 応用範 囲 は 広

が る もの と考え ら れ る．

　本研 究 で は先 の 単相系 の シ ス テ ム に 相 分 離器 を導 人 し

て，溶媒抽出法 を併 用 した 吸光光度法 に よ る 測定を可 能

とす る 拡張 シ ス テ ム の 開 発 を 行 っ た．同様 な フ ロ
ー
測定

シ ス テ ム は Cantwell らe や Wataral ら
5）に よ り 報 告 さ

れ
， 抽出速度論の 解析 な ど に 応用され て き た が ， 吸光光

度法全般 に 適 用可能 な シ ス テ ム の 例 は 今 ま で 報告 さ れ て

＊
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　 　2 の 町

い な い ．本測 定 シ ス テ ム を オ キ シ ン抽出系
ti）

に 適 用 し，

各種測定 に よ り シ ス テ ム の 性能 を確認 した．更に，オ キ

シ ン に よる 鉄〔III），銅〔II），ア ル ミ ニ ウ ム （HI ）の 同

時定 量 へ の 応用 に つ い て も検討 し た ．

2 測定シ ス テ ム

使 用 機 器 及 び 装 置 の 構 成 を Fig．1 に 示 す．フ ロ ーシ

Fig．　l　Schematic　diagram　or 　the　spectropho −
Lometry 　system

A ； extraction 　vessel ；B ： phase 　separator ；C ： purnp；

D ：flow　through 　ccll　（light　 pass： 10mm ）； E ：

magnetic 　stirrcr ； F ：e旦cclric 　burette； G ： micro

computer ；　 Hlspectrophotomcter ．　Halched 　lines
show 　flows　of 　so ［ution ，　 and 　broken　lines　 show 　 con −
trol　and 　signa 監s．
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，K− ・・ m → ←
一一一・・mm − 一 →

≒ 1mm

Fig・2Phase 　separat ・ r

a ：porous　 PTFE 　 mcmbrane ； b ：PTFE 　 holder； c ：

PTFE 　tubing

ス テ ム は 混 合抽 出 容 器 （A ），相 分 離器 〔B，Fig．2），送

液 ポ ン プ （C 、Cole−Parmer 製 ペ リ ス ターポ ン プ），フ

ロ ー一
吸収 セ ル 〔D，光路長 ［  mm ）を そ れ ぞ れ ポ リ テ ト

ラ フ ル オ ロ エ チ レ ン （PTFE ）管 （lmm 　i．d．｝で 接続 す

る こ とに よ り構成 され，ポ ン プの 給 送 部 に は バ イ トン ゴ

ム 管 （1．5mmi 、d．〉を 使用 し た，混 合抽 出容 器 内の 水

椙，有機相 の か き 混 ビに は，磁気 か き 混 ぜ機 （E ，柴田

科学製 GP −H −2 型 ） を用 い た．相分 離器 ｛Fi募．2）は r一

製 の ポ リ フ ル オ ロ エ チ レ ン 製 ホ ル ダー
に 円筒型 多孔 性

PTFE 膜 （コ ク ボ精機製 ｝ をか ぶ せ て 用 い，　 Fig．1 に 示

ず よ うに 混合抽出容器 内 に投入 して 混 合液中か ら 直接有

機相 を分離 す る．電動 ビ ュ レ ッ ト （F，平沼製 H −8 型 ）

を用 い て 金 属 標準液な ど 目的 の 溶液 を添 加 す る．濃縮率

を上 げ る た め に 光路長 1  mm フ ロ ー吸 収 セ ル を使用 し

た結果，反応，抽出 に 関与 しな い フ ロ ーシ ス テ ム の 容積

（デ ッ ドボリウム ）は 3．6　 ml と な っ た ．

　既 報
1）と 同 様 に ，マ イク ロ コ ン ピ ュ

ー
タ
ー

（G ，富十

通 製 FM −16β） を用 い て 分 光光度計 CH
，
口 立 U −3400

型 自記分光光度計 ， 吸 光度続 み 取 り 下限 O．eoot） 及 び

電動 ビュ レ ッ トを 臼動制御 し た ，デー一タ は マ イク ロ コ ン

ピ ュ
ーター

に 取 り込 み ，ス ペ ク トル の 平滑 化，べ 一ス ラ

イ ン 補正 な どの 処理を行 う．本測定シ ス テ ン で は
， 誤差

が 吸 光度 ± 0．OOO2 以内の 再現性 の あ る測 定 が 可能 で あ

っ た．

3　実 験

3 ・1 試　薬

　水溶液 は す べ て 蒸留水 を用 い て 調製 し，ク ロ ロ ホ ル ム

は 市販 品 （和光純薬一II業，試薬特級 ）をア ン モ ニ ア水 及

び 蒸 留 水 で 各数回ずつ 洗 浄 した もの を用 い k ，

　オ キ シ ン溶 液 ： オ キ シ ン （和光純薬
．
匸業，試薬特級 ｝

を ク ロ ロ ホ ル ム に 溶 か し，e．OI　M （M ≡ mol 　dm
− s

） と

した．

　金属標準液 ：す べ て の 金 属 に つ い て 市販 の IOOO　ppm

標準 液 （和 光 純 薬 工 業，原子 吸 光分 析 用 ） を用 い ，0．Ol

M 硝酸で 希釈 して 使用 し た ．

　 フ タ ル 酸緩衝液 ； フ タル 酸水 索 カ リウ ム （和光純薬」：

業，試薬特級 ） を 水 に 溶 か し て 0、IM ど し，塩 酸 を加

え て pH 　3．2 に 調節 し た．

　そ の 他試薬 は す べ て 特級品 を用 い た．

　3・2　測定手順

　本測 定 シ ス テ ム に よ る
一

般的な測定手順 は 次の と お り

で あ る。まず，混合抽出容器 に水相，有機相を取 り，こ

れ ら を か き混 ぜ 機で 激 し く か き 混 ぜ な が ら有機椙 を相 分

離器 で 分 離 し 流重 毎分 4ml で フ ロ
…

系内 に 循 環 さ せ

る，次に ，混合抽出容器 に 目的溶液を添加 して 容器内の

溶液 の 組成 変化 を 行 い，．．’定 時 間 の か き 混 ぜ ，循環 の

後 ， 吸 収 ス ペ ク トル を測 定 す る ，以
．
下，同様 な 操 作 を順

次繰 to返す．

　本研 究 で は，実験条件 を水 相 70m 且，有機相 （オ キ シ

ン
ー
ク ロ ロ ホ ル ム 溶液）7　rnt に 統

一一
し，必 要 に 応 じて フ

タ ル 酸 緩 衝 液 を 用 い た，測 定 は す べ て 頼 温 室 内

〔25℃ ）で 行 っ た．

4 結果 と考察

　4 ・1　 相 分 離 器 の 検討

　溶媒抽出
一
フ ロ

ー
イ ン ジ ：［ク シ ョ ン 分 析法 で 用い ら れ

て い る 相分離器
ア 1は流 路 中に 導 入 され る た め ，デ ッ ドボ

リウ ム が 小 さ い と い う利点が あ る ．しか し，相分 離器 に

送 ら れ る有機相 の セ グメ ン トの 比率 が 低下す る と，検 出

器 に 送 られ る有機相 の 流量 が 低下 す るの で高濃縮率 で の

使 用 は 困 難 で あ っ た．一
方，大橋 ら の 報告 し た 相分離

器靴 ま水 相 ，有 機相 の 混 合液中か ら 直接有機相を分 離 す

る もの で ， 分離膜面積が 大 き く有機相密度 の 小 さ い 場 合

で も分離 が 叮能 とな る．

　本研 究 で は 後者の タ イプの 相分離器 を自作し，相分離

の 安定性 に つ い て 調 べ た．今回用 い た 相 分 離 器 は，

Wa τarai ら
5
肋 報告 した も の を デ ッ ドボ リ ウム が 小 さ く

な る よ う に 改 良 し た も の で，そ の 形状 を Fig．2 に 示

す．相分 離膜 で あ る 多孔性 PTFE 膜 （aH 表 面 積 は 約

6．3Cln2）に よ っ て 分離 され た 有機相は，　 PTFE 製 ホ ル

ダー Cb）の 穴 を通 っ て フ ロ
ー
系内 に 送 ら れ る．

　 有 機溶 媒 に ベ ン ゼ ン，ヘ キ サ ン ，四塩 化 炭 素，ク ロ ロ

ホ ル ム や 比較的極性 の 大 き い MIBK ，酢酸 ブチ ル を そ れ

ぞ れ 用 い て 相 分 離 を行 っ た結 果，い d
’
れ に つ い て も 水相

150　ml ，有 機椙 lf）　ml ，流 量 毎分 8　ml の 条件 で 気 泡，水

N 工工
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柑 の 混人 の な い 安定 な 分 離 が 可 能 で あ っ た．最終的 に

は，水相 200ml ，有機相 5ml ，す な わ ち濃縮率 が 40 倍

で も相分離 が 口∫能 で あ っ た．

　4 ・ 2　標準添加法 に よる 検墾線の作成

　先 の 実験条件に 従い
， 標準添加法の 手法 を用 い て オ キ

シ ン 抽出 に よ る 銅 （II）の 検量線 を 作成 し た．抽 出 は

pH　3．2 （フ タ ル 酸緩衝液）で 行 い ，こ の 条 件で は 銅

（II）は 定量的 に 抽出 さ れ る ．

　銅溶液添加後の 錯体 の 吸収極大 410　nm の 吸光度 の 時

間変化 を Fig，3 に 示 す，添 加 後約 3 分 で 吸 光度 は
一

定

と な る こ とか ら，こ の 時 間 内 で 鋼 オ キ シ ン 錯体 の 抽出 は

完 了 し
， 有機椙内 も均

・一と な っ て い る．よ っ て ，抽 出 時

間は安全の た め 5分 と した，

　以 上 よ り，検 量 線 作 成 の 標 準 操 作 を 次の よ う に 決定 し

た ．ま ず
， 混合抽出容器 に 蒸留水 68　ml

，
フ タ ル 酸 緩衝

液 2ml，オキ シ ン
ーク ロ ロ ホ ル ム 溶液 7　mt を 加え 5 分 間

か き 混 ぜ た 後 ス ペ ク トル を 測 定 し，こ れ を試薬 か ら試験

値 と す る。続 い て ，銅 標準液 を添加 して 5 分 後 ス ペ ク

トル を測定 し，以後 こ の 操作 を順次繰 り返 す．

　標準操作 に 従 い 銅濃 度 O〜50　ppb で 作 成 し た検 量 線

の ス ペ ク トル を Fig．4 に 示 す．　 Fig．4A は 得 ら れ た ス

ペ ク トル か ら試薬 か ら試験液の ス ペ ク トル を差 し引 い た

もの で あ る ．吸光度 が 0．06 以内の 測定 で あ る た め ス ペ

ク トル の ノ イズが H立 ち，又，銅 オ キ シ ン錯体の 吸収の

無視 で き る 600nm 付近の 吸 光度が 上昇 して い る こ と よ

リベ ー
ス ラ イ ン の ドリフ トも認 め ら れ る．よ っ て ，こ の

よ う な 低吸光度測定 に お け る測 定値を そ の ま ま用 い る こ

と は 分析値 に 大 き な 誤差 を招 く．

　 そ こ で こ れ らの 誤差を最小 とす る t め に ，既報
i）
と同

様 に マ イ ク ロ コ ン ピュ
ーターに よ る データ処 理 を行 っ

た．ス ペ ク トル の 平滑化 は ノ イズ幅 や吸収帯 の 幅を 考慮

して ，こ こ で は デー
タ 点数 23 点の 二 次 ・r．次多項式適

合
9
哇 用 い て 行 っ た，ベ ー

ス ラ イン 補正 に は錯体の 吸収

が 無 視 で き る 600− 620nm の 範 囲 の 吸 光 度 を 用 い ，こ

の 領域 で の 吸 光度 が ゼ ロ と な る よ うに 各 ス ペ ク トル を補

正 し た，Fig，4B は 以 ヒの 処理 に よ り得 られ た ス ペ ク ト

ル で ，ノ イ ズ や べ 一ス ラ イ ン の ドリ フ トは解 消 され，誤

差 の 少 な い 良 好 な ス ペ ク トル と な っ た．

　 こ の ス ペ ク トル よ り銅 オ キ シ ン 錯体 の 吸収極大 410

nm の 吸 光度を用 い て 作成 し た 検量線 は，原点を 通 る 相

関係 数 〔〕．99998 の 非常 に 良 好 な 直線 と な っ た．こ の シス

テ ム に よる 測定値 の ば らつ き は 吸光度 ±0．0002 以内で

あ （］　r こ の 2 倍 を検出限界 と定義 す る と，銅 の 検出眼．

界 は 0．4ppb で あ っ た．こ の ほ か に も，　 pH 　3．2 で 鉄

（Ill），　 pH 　5．5 で ア ル ミニ ウ ム （IID に つ い て検 量線を

作成 した と こ ろ ， 鋼 と 同様 に 良好 な 結果が 得 ら れ ，検出

限 界 は 鉄 が 0．3ppb 　U70　nm ），ア ル ミ ニ ウ ム が 0．lppb

（390　nm ）で あ つ た．
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　4 ・3　pH 変化

　同 じ オキ シ ン 抽出系を用 い，鉄，銅，ア ル ミニ ウム の

そ れ ぞ れ の 溶液 及 び こ れ ら を共存 さ せ た 溶液 の pH に

よ る 吸 収 ス ペ ク トル の 変化 を測定 し た ．共存条件 で の 操

作 は ， ま ず混 合 抽 出 容 器 に 鉄 ， 銅各 0、25　ppm ，ア ル ミニ

ウ ム 0．10　ppm を含 む 0．OI　M 硝酸溶液 70　ml と オ キ シ

ン ーク ロ ロ ホ ル ム 濟液 7ml を取 る，水酸化ナ トリ ウ ム

水溶液 を添加 し て pH を変化 させ，添加 5 分後 に 吸収

ス ペ ク トル を測定 す る．以後 同 様 な 操作 を順 次 繰 り 返

す ．Fig、5 に．酸性側 か ら ア ル カ リ性 側 へ pH を変 化

させ た と き の 各 金 属 錯体 の 吸収極 大波長 （鉄 470　 nm ，

銅 410　nm ，ア ル ミニ ウム 390　nm ）に お け る 吸光度変化

を 示 す ．S90　nm ，410nm の 吸 光 度 曲 線 に は ，　 pH

3．0− 3．3 の 間に プラ トー領域 が認 め ら れ る ．こ の 領域 で

は鉄 ， 銅は定量 的に抽出され るが，　 ・
方 ア ル ミ ニ ウム は

全 く 抽出 さ れ な い ．高 い pH 領 域 で は ア ル ミ ニ ウ ム の

抽出 に よ る 吸光度 の 増加が 見 ら れ る，470nm で は ア ル

ミニ ウ ム 錯体の 吸収は無視で き る の で t 高 pH 領域 で

の 吸 光度の 増加 は 見 られ な い ．

　 こ の よ う に
，

こ の シ ス テ ム で は．般 に 操作が 煩雑 と な

る pH 変化 を 1司 一
の 試料溶液を用 い て 容 易 か つ 厳密 に

連続的に行う こ と が で き，測定条件の 検討 な ど に お い て

非常 に 有効 で あ る．

　4 ・4　同時定量法へ の 応用

　鉄，銅，ア ル ミニ ウ ム の 定 量 で は，ま ず pH 　3．2 に お

い て 鉄，銅 を抽 出 し吸 収 ス ペ ク トル を 測 定 す る ．410

nm 及 び 470　iirn に お け る 鉄及 び銅 の モ ル 吸光係数の 違

い を利用 し，両波長 の 吸光度 に つ い て の 連立方程式 を解

く こ と に よ り鉄 ，銅そ れ ぞ れ の 濃 度 を求 め た ．続 い て ，

ア ル カ リを添 加 して pH 　5．5 に 調 節 し，ア ル ミ ニ ウ ム の

抽 出 を 行 う．ア ル ミニ ウ ム の 濃 度 は ， pH 　3．2 か ら 5．5

へ 変化 させ た と きの 吸光度 の 増加分 か ら 求め られ る．

　各金 属濃度 7．5〜135ppb に お い て 組 成 を様 々 に 変 化

さ せ て 抽 出，定 暈 し た 結 果 ， 鉄 と 銅 の 組 成 比 が

O． 8〜13．5 の 範囲で 各定：量値 の RSD が 3％ 以内 と な っ

た．乂 ，ア ル ミニ ウ ム に つ い て も
一・連 の 操作 で の 検出限

界が D．4　ppb と 良好 な結果 が 得 られ た．

　ア ル ミニ ウ ム の 抽謝条件 で あ る pH 　5、5 で は，鉄 ，銅

の pH　3．2 に 比 べ 数 多 く の 他 金 属 が 抽出 さ れ る．そ こ

で，EDTA に よ る 鉄 ，銅，ア ル ミ ニ ウ ム ，ニ ッ ケ ル

（ID ，コ バ ル ト〔II） の 逆抽出挙動を調 べ
， 他金 属 の 分

離，除去 に つ い て 検討 を行 っ た．逆抽出 は，pH 　5．5 で

金属 を 抽出 し た 後，0．  IM 相当の EDTA を混 合抽出容

器 内に 添加 す る こ と に よ っ て行 っ た．Fig．6 に ，　 EDTA

添 加 後の 吸 光度 の 時 間 変化 を示 す．こ れ よ り，逆抽出速

度 の 遅 い 鉄 ，
ア ル ミニ ウ ム は 有機相 に 残 り，銅 を含 め た

他 の 金 属 は 逆抽出 され る こ と が 分 か る．こ の よ う に ，

EDTA を 用 い た 逆抽出 の 併用 に よ り，よ り選択的 な

鉄 ，ア ル ミニ ウ ム の 抽 出分 離が 可 能 で あ る．

　 乂，逆抽出時間 は温度 を 高 く設定 す る こ と に よ り短 縮

で き る。

　 以上の よ う に オキ シ ン 抽出系 に 適用 し た 結果，従来法

で は 複数 の 測定試料 を 個別に 用意 し な く て は な ら な い 標

準添加法 や pH 変化，逆 抽出 と い っ た　
・
連 の 操 作 が 単
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Fig．5　Change 　in　 absorbance 　as 　 a　function　 of 　pH
under 　coexistence 　of 　ir【｝n （III），　coPPer （II）　and 　ul−

umlnium （III）
CHON ，org ：0．OI　M ； CF。，　 Cc 、ユ：0．25　ppm ； CAI ： 0．1

ppm ；1 ：390　nm ；2 ：41  nm ；3 ： 47D　nm

Fig ．6　Back −extraction 　of 　me 【ahons 　wi しh　EDTA

CH （ 》x、1、【g ：0．OI　M ； CE
匸〕1
・
A ：0，01　M ； pH 　 5．5 ； CF、．，

Cc 。，　 CNi ： 0、25　PPm ； CA ビ   ，1ppm ； Cc．，）；0．5　ppm ；

（O ）Al，390　nm ； （△ ）Fc，390　nm ； （◇）（】u ，410nm ；

（▽ ）Ni，390　nm ；（口）Co ，
390　nm

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

技術報舎 佐 藤，菊地，佐藤，鈴 木 ， 澤 田 ：連 続溝媒抽出／相分 離 法 を用 い た 高感度分光光度潰1」定 シス テム Tl23

一一
溶液で 可 能 と な っ た．こ の 結果，測定の 効率化 の み な

ら ず
， 再現性の 向上 に よ る 高精度化 も可能 で あ る．更

に，ミ ク ロ フ ロ
ー

セ ル や
．
長光路毛細管 吸収セ ル

1〔｝）
な ど

を使 用 し，有機相 の デ ッ ドボ リ ウ ム の 縮小 を図 る こ と に

よ り
， 濃縮率の 増加 や感度 の 改善，少量試料 へ の 応 用 が

可能 と：考え ら れ る ．又，吸収 ス ペ ク トル の 淇1」定 を行 っ て

い る こ とか ら通常 の 定量分 析 の み な らず，抽 出 平衝 の 解

析へ の 利用 な ど 幅広 い 分野で の 応用 が期待され る．

　　　　　　　　　　　　　文　　　献

1）佐藤敬
一
，菊地洋

．．・
，鈴水俊雄，澤 出

　　学，38，T54 　（1989 ）．
2）Y ．Kikuchl，　T ．．　Suzuki，　 K ．

清 ：分析化

Sawada 二 Bull．　 Chem．

）3

＞4

5 ｝H ．

）6

）

）

78

）9

Sec．丿♪n ．，6S，1819　q990＞．
菊地洋一一，佐藤敬一一一

，澤田

学，39，301 （1990）．
F．F，　 Cantwell，　 H ．　 Y ．
51，218　（亘979）．
　　　Watarai，

．L．
Chem．，54，2390　（1982 ）．

清，鈴木俊雄 ： 分析化

Mohammed ：Anal．　 Chem．，

Cunnigham ，　 H ．　 Frciser：Anat．

K ．L ．　Cheng ｝K ．　 Ueno ，　 T ．
cf 　Organi‘　Anal）ticat　Reagents

”
，　P．　253

（CRC 　press，　Boca　Raton ｝．
本水昌二 ；ノ．Flow　lnjection　Anal．，

Imamu 『乱 ：

‘611andbook

（1982＞，

5（2），
71　（1988）、

K ，Ohasi，　S．　Kokubo，
　S．　Tamura ，　K ．　Yamamo ω ：

Anat．　Sci．，3，583　（ig8フ）．
M ．U ．　A ．　Bromba，　H ．　Ziegler：Anal．
1760 　（1979）．

10）藤原祺多夫 1 分析化学，34，737（1985）．

Chem．，51，

☆

　　Higbly　sensitive 　spectrophoIometer 　system 　couplbd 　with 　solvent 　extraction ／con −
tinuous 　 phase　 separation 　 and 　 apPlication ｛br　 simultaneous 　 determination　 of

iron（III），　copper （1豆） ≡md 　a 塁umi 皿 ium 仰互）．　 Hid（ji　 SAToH
，
　 Yoichi　 KIKucHl，　 Kciichi

SAT【）H ，　Toshio　SuzuKl　and 　Kiyoshi　SAwADA （Department 　of 　Chemistry
，
　Faculty　of 　Science

，

Niigata　University，　Ikarashi　Ninocho，　Niigata−shi ，
　Niigata　950 −21）

Ahighiy ・e・ siti… pect・・ph ・ t・ m ・t… y・t・ m 　w … PPti・d　t・ … 1… t ・xt … ti・・ ／・pec−
trophotometry

　by　employing 　a　phase　s叩 arator 　with 　a　porous　polytetranuoroethylene
mcmbrane ．　 Thc 　organic 　phasc，　which 　was 　separated 　using 　the　phase 　separator 　from　the
aqueous 　phasc，　was 　pumped 　to　a 　flowthrough　cell

，
　and 　recycled 　into　thc 　extraction 　vcsse1 ．

By　succcssivc 　addition 　of　titrant　reagent 　to
．
亡he　extraction 　vessel

，
　data　undcr 　various 　ex−

pcrimental　conditions 　such 　as 　standard 　addition 　and 　pH 　dependence　were 　collccted ｛｝om

onc 　sample 　solution ．　This　flow　recycle 　system 　 significantly 　minimizes 　the　experimental

errors 　causcd 　by　the 　preparation　of 　sample 　solutions 　and 　makes 　effective 　use 　of　the　spec −
trophotometric 　 measurements 　of　organic 　phase　 up 　to　O．0002 章bsorbance ．　The 　per負）rm −
ancc 　of 　the 　system 〜vas 　cxamined 　by　the 　extraction 　of　meta1 −8−quinolinol　complexes 　and 　it
was 　．　applied 　fo　a 　simultaneous 　determination　of 　iron（III），　copper （II）　and

aluminium （III）．　 Detcction　limits　of　sub −ppb　wcre 　attained ．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Reccived　January　12，1991＞
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highly　sensitive 　spectrophotometer ； continuous 　phase　scparatlon ； solvent 　 extrac −
　　　
　　non

−spcctrophotomctry ；8−quinolino1；iron，
　copper 　and 　aluminium ，
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