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技術報告

テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸ナ トリウム に よ る溶液中か らの

金属の 還元析出

中村栄子
 

， 藤田圭子 ，長谷川 明彦 ，並木　博
＊

（19．　9且年 2 月 7 日受 理 ）

　銀，銅，鉛，ニ ッ ケ ル ，コ バ ル ト，カ ド ミ ウム ，鉄 な ど の 金属 イ オ ン 水 溶 液 に テ トラ ヒ ドロ ホ ウ 酸ナ

トリウ ム を添加 す る と ， そ れ ぞ れ の 金属 イ オ ン は こ れ に よ め還元 さ れ て 金属 と して 水溶液中か ら析出 し

た．析出物 は か さが 小 さ く，金 属 が 多量 の 場合で も瀕過 に よ り 容易 に 溶液中か ら分離され た．こ れ を鋼

合金 の 分析 （銅 の 分離，除去）に 適用 した と こ ろ，好結果 が得られ た．

｝ 緒 蹇ロ

　 テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸 ナ トリ ウム ば ヒ素 や ア ン チ モ ン の

定量 に お い て ，水 素 化 ヒ 素や 水 素化 ア ン チ モ ン の 発生 に

用 い られ て い る
1广 3＞．著者ら は そ の 強 い 還 元 力 を利用

し，水溶液中 の 金属 イオ ン を金属 と して析出，分離す る

こ と を検 討 し た．標準 酸 化還 元 電 位 が Fe2
＋ −Fe の そ れ

よ り 高い 金 属 の イ オ ン は テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸 ナ トリウ ム

に よ り還 元 され て，水溶液中か ら析出 した．還元条件 に

よ っ て は金属 の 選択的析出 も可 能 で あ っ た．又，析出物

の か さが 小さい た め
， 瀕過 に よ る 分離操作 が 極 め て 容易

で あ っ た．

　 こ の 析出，分 離方法をリ ン 青銅中の リ ン の 定量 に 利用

し
， 銅 イ オ ン を 析出除 去後，モ リ ブ デ ン 青 法 で 定 量 し

た ．又，黄銅 に つ い て は主成分 の 定量 に 利用 し，銅 イオ

ン を析出 さ せ て 亜 鉛 と 分離 し た 後，そ れ ぞ れ を EDTA

に よ り 定量 し た ，鉄 （III）イオ ン が 多量 に 共存す る カ ル

シ ウ ム 溶液 に つ い て ，鉄 （III） イ オ ン を析 出除 去後 ，

EDTA に よ り カ ル シ ウ ム を定量 した．

2 装置及 び試薬

　原 子 吸 光測定 に は 島津製作所製 AA −610S 原子吸光光

度 計 を，光度滴定 に は 平間 理 科製 6B 型 分 光光度計 を，

pH 計 は 東亜電波製 HM −5S 型 を用 い た．

　各金属 イオ ン 溶液 は そ れ ぞ れ 次 の 塩 を水 に 溶解 して 調

製 し た．銅 ，コ バ ル ト，カ ドミ ウム ，マ ン ガ ン （II），亜

鉛 は 硫酸塩 を，銀 ，鉛 は 硝酸塩 を ， 鉄（II），
ス ズ 〔II）

＊
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は 塩 化物 を
，

鉄 〔III） は 硫酸 ア ン モ ニ ウ ム 鉄 を，ク ロ ム

（Ill）は 硫酸 カ リウ ム ク ロ ム を ，
ニ ッ ケ ル は硫酸 ニ ッ ケ

ル ア ン モ ニ ウ ム を，ア ン チ モ ン （III）は タル タ ラ トア ン

チ モ ン 酸 カ リ ウ ム を用 い た 。

　 テ トラ ヒ ドロ ホ ウ 酸ナ トリ ウ ム は 市販 の 粒状品 （1粒

0．3g ）及 び粉末 を用 い た．

　 ア ン モ ニ ア 緩衝溶液 と し て ，ア ン モ ニ ア と塩化 ア ン モ

ニ ウ ム を用 い て pH 　8 及び 10 の 1M 溶液を調製 し た．

　クエ ン 酸緩衝溶液 と して ，ア ン モ ニ ア と クエ ン 酸．
一
：ア

ン モ ニ ウ ム を用 い て pH5 及 び 10 の IM 溶液 を調製 し

た．

3 実験及び結果

　3 ・1　金属イオン 溶液 か らの 金属の 還 元析出

　各 金 属 イ オ ン 溶液 （0」 M ） 10　ml を ビー
カ
ー

に 採

り，水 で お よ そ 50　mi と し た ．　 pH　8 又 は 10 の ア ン モ

ニ ア 緩衝溶液 （IM ｝ あ る い は pH5 又 は 1  の ク エ ン

酸緩衝溶液 qM ）5ml を加 え た後，溶液 をか き混 ぜ な

が ら テ トラ ヒ ドロ ホ ウ 酸ナ トリ ウ ム O ＿3　g を加 え ，約 5

分間 か き 混ぜ を続 け た ．金属 が析出 し た 場合 は こ れ をメ

ン ブラ ン フ ィ ル ターを使 っ て 吸引沂過 し，沂液中に 残存

す る金 属 を原子吸光定量 し た ．又，緩衝溶液 を加 え な い

場 合 に つ い て も 同様 に 検 討 し た ，

　結 果 を Tab ［c　 l に 示 し た．緩衝溶液 を 加 え な い 場

合 ， 銀，銅，鉛，ニ ッ ケ ル ，コ バ ル ト，カ ド ミ ウ ム ，鉄

は 金 属 と し て 析出 し，ク ロ ム ，亜 鉛，マ ン ガ ン は 析出 し

な か っ た．ス ズ は 金 属の 析出 と同時 に 水酸化物 を生成 し

た．ア ン チ モ ン の 場合 は金属 と して 析出 せ ず水素化物 と

して 揮散 した と 考え られ た．金属 の 析出 に は 錯 イ オ ン や
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Table　l　 Reduction　of 　metal 　ion　with 　sodium 　tetrahydroborate

　 Metal　i  n
concentration ／

　 即9 「
匹

　　 Withou 山 uil ヒr

Concentration　of 　residua 且metal 　ion　after 　reduction ／rng 　1
− 1

　 Ammonium 　buffer

pH 　8　　　　　 pH 　10
　 　 Citrate　buffer

pH 　5　　　　　 pH 　IO

触

伽

恥

M

蜘

 

恥

α

乃

跏

翫

論

216012704144117411782248111610401308110023742436くO．04
＜0．04
　 3．6〜4．0
〈O．1〜O．7
〈 0，1〜0．7
　 0 ．4〜6．2
く 0，l

　N ．Dep ．

　N．Dep．
　N ．Dep ．

　N ．Dep ．

＜ 0．04
　 1．4
　 0、4− Ll
＜ 0．1〜　  ．4
＜ 0．ll2

，1〜15，8
＜ o．1− 　o．4

　N ．Dep ．

　N ．Dep，
　N 、Dep ，

　N ．Dep ，

＜ 0．04
＜ 0．04

＜ 0．1〜0．3
〈  ．l

　N ．Dep ．

　N ．Dep ．

　N ．1）ep ．

　N ，Dep 、

　N ・Dep ・

　 0．0斗
一

〇．1
＜ 0．041360

− 3720
〈 O．l
　 l6．2820

〜1監20

　 N．Dep．
　 N ．Dep ．

　 N ・Dep ．

　 N ．1）cp ，

NDep ・

　 O．  6
　 0．2〜O．3

　N ．Dep ，
　 3、O− 4．0
740〜880

　N ．Dep ．

　N ．Dep．
　N ．Dep ．

　N ・Dep ・

　 N ．Dep ．

N ・Dep ・

Sodium　tetrahydroborate ：0．3．gT；N，Dep．： not 　dcpositcd；一 ；hydroxidc　was 　lbrmed．

水酸化物の 生 成 の 影 響 が 考 え ら れ，鉛 イオ ン の 溶液に ク

エ ン 酸緩衝溶液 を添 加 した 場 合 は，pH 　5 で は析 出量 が

少な く，pH 　lO で は全 く析出しな か っ た．鉛 の クエ ン 酸

錯 イオ ン が生成 し，還 元 反 応が 進 み に く くな っ た た め と

推 定 さ れ た．又 ， pH 　lO の ア ン モ ニ ア 緩衝溶液 を添加 し

た 場 合 は．金属 の 析出と 同 時 に水酸化物の 生成が観察 さ れ

た．

　 各金 属 イ オ ン 溶液 に EDTA あ る い は シ ア ン化物イオ

ン を共存 さ せ た 場合 に つ い て も検討 を 行 っ た ．EDTA

の 共存 で は 銀 と銅 の み が，シア ン 化物 イオ ン の共存で は

銀の み が析出 し た ．
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　3 。2　テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸ナ トリウム 添加 に よ る溶液

の 電位及び pH の変化

　蒸留水 に テ トラ ヒ ドロ ホ ウ 酸 ナ トリ ウ ム 0．5g を 加

え，そ の と き の 溶 液 の 電位及 び pH を測定 し た．な

お，電位の 測定 に は 白金電極 と甘 コ ウ電極 を用 い た．蒸

留水に ア ン モ ニ ア 緩衝溶液 ，
ク エ ン 酸緩衝溶液を 加 え た

場合 に つ い て も同様 な 検討を行 っ た ．結果 を Fig，1 に

示 し た ．い ず れ の 場合 も添 加後約 1  分 間 で ，電 位 は ほ

ぼ
一

定 と な り，そ の 値 は約
一LIV で あ っ た．こ の 電位

に お け る溶液中 の 鉄 （II） イ オ ン
，

ク ロ ム （III）イオ ン

の 濃度 を概算 す る と ， 鉄（II＞イオ ン は 金属 と し て 析出

す る が ク ロ ム （IH ＞イオ ン は 析出 し な い と推定 さ れ た．

　 テ トラ ヒ ドロ ホ ウ 酸 ナ ト リ ウ ム 添加後 の 溶液 の pH

は 約 8．5 と な り，析出 した 金 属の 再溶解 を防 ぐ点 で 極 め

て 好都合と
．
考え ら れ た．

一1．2
　 　 024 　 　 6　 　 8

　 Timefmin

lo
〜1赫

Fig．　l　　Poしcntia 且of 　the　solution　after 　the　addition
of 　tctrahydroboratc

O ： without 　bu 偸 r ；● ： with 　 citrate 　buffer（pH 　10）；

△ ； with 　ammonium 　buffcr（pH　10）；NaBHrl ： 0，5　g

　3 ・3 　鉄 の析 出 条件

　鉄 イオ ン 200　mg を用 い 析出条件 を 検討 した．テ トラ

ヒ ドロ ホ ウ酸ナ トリウム の 添加量 は O．3− O．5g，放置時

間 は 5 分 間で 十分 で あ っ た ．又，鉄（III）イオ ン 溶液

（4mg ／ml ）5e　ml に テ トラ ヒ ドロ ホ ウ 酸 ナ トリ ウ ム 1

粒 （0．3g ） を加 え て 5 分 間 後 に，溶液 の pH を上昇 さ

せ た と こ ろ，Fig．2 に 示 す よ う に 洒液中に 残存 す る 鉄の

量 が 減少 し た．こ の 理 由と して 次 の よ うな こ と が考 え ら

れ た．鉄 イオ ン の
．
大部分 は テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸 ナ トリ ウ

ム の 添加後数分間内に金属 と して析出す るが ， わ ずか な

鉄 イオ ン が 溶液中 に 残存 す る．こ れ が 溶液 の pH の 一ヒ
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Fig。2　E 饒 ct　 of 　pH 　on 　 the　 removal 　 of 　disso【ved
iron（III）

Initial　　 concentration

NaBH
噌

： 0．3　g

ofiron （III）： 4000　mg ／l

昇 に よ り 水酸化物 と な り析出鉄 に 吸着 され て 瀕過 さ れ

た．ある い は 水素
’
イオ ン の 還元 が抑 え られ て未反 応 の テ

トラ ヒ ドロ ホ ウ
’
酸ナ トリウ ム に よ る 鉄イオ ン の 還 元 が 進

ん だ．

　Fig．2 の 結果か ら，鉄 の 析出 に お い て は テ トラ ヒ ドロ

ホ ウ酸ナ トリ ウ ム 添加後，溶液 の pH を 10 に す る こ と

と した．

　3・4　金属析出 に及ぼす陰イオ ンの影響

　銅 イ オ ン 溶 液 （0．02M ） に 硝 酸 イ オ ン （O．05〜1

M ）， 硫酸イオ ン （0．1M ＞，塩化物 イオ ン （0」 M ）を

共存 さ せ て 3・1 と 同様 に 泝液 に 残存 す る 銅 を 定 量 し

た．硝酸 イ オ ン が 0．1M 以 上 共 存 す る と
， 鋼 イ オ ン の

還 元 が妨害 さ れ た ．テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸ナ トリウム に よ

り硝酸 イオ ン が還元 され た た め と考 え られ た．

　3 ・5　ニ ッ ケル イオン 共存 下 で の微量銅 の 還元析出

　低濃度 の 金属 イオ ン 溶液の 場合，金属 イ オ ン の 還元 が

行 な われ て も析出量 が 少な い た め，洒 過 に よ る 分 離 は不

可能で あ る．そ こ で 分離対象 と す る 金属 イオ ン よ り標準

酸化還元 電位の 低 い 金属 イオ ン を多量 に 共存 さ せ て 析

出，泝過す る こ と を検討 し た．こ の 場合，対象 とす る微

量 の 金属 イオ ン が 還 元 され る と と もに
， 多量 の 金属 イオ

ン も還元 され て析出 す る の で ，前者 は 後者の 析出物 に 吸

着 さ れ る と推定 され る．O．025− O．2mg ／且の 銅 イオ ン 溶

液 250　ml ，1000　ml を 用 い ，こ れ に ニ ッ ケ ル イ オ ン を共

存 させ て ，テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸ナ トリ ウム に よ る 還元を

行っ た．析出金属 を瀕過 し，こ れ を硝酸 （監＋ 1）で 溶解

し て ，含 ま れ て い る 銅 を原 子 吸 光 定 量 し た．結果 を

Table　 2 に 示 し た．い ずれ の 場合 も銅 は析出金 属中 に 回

収 され，そ の 回収率 は良好 で あ っ た ．0．025　mg ／lと低濃

度 の 銅 イ オ ン 溶液の 場合 も約 300mg の ニ ッ ケ ル イオ ン

を共存させ て 還 元 を行 え ば，水溶液 か らの 析出分離が 可

能 で あ っ た．他の 金属 イオ ン の 場合も同様 な 方法 が 適用

で き る と考 え られ た．

Table　2　Reductive　deposition　of 　copper

　Cu2 ＋

taken ／mg

　 Ni2＋

added ／mg

BufferSQIution Volume／
　 ml

Copper
found／mg

Recovery，
　 ％

0．0500
，0500
．0250
，0500
．0500
．0250
．0500
，0500
．0250
．0500
．0500
．025

147294294

童47294294147294294147294294

ammomum

　 buliセr

　（pH 　8｝
ammomum

　 buffer

（pH　10）
　 citrate

　 buffer

　（pH 　5）
　 citrate

　 buffer

（pH 　lO）

250100e1000250100010002501000100025010001000O．0490
．0510
．0250
．0490
．05 

0．0270
．0470
．0480
．0250
．0510
．0510
．026

820808460224900900990000　
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Sodium　tetrahydroborate ： 0．3　g
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　3 。6　リ ン青銅 中 の リ ン の 定墾

　リ ン 青銅 O．2　g を 量 り採 り ， 塩酸 〇十 1）20ml と過

酸化水素水 〔3  ％）5ml で 溶解 し た後，溶液の 色 が 銅

ア ン ミ ン 錯体 の 青色 を 発 す る ま で ア ン モ ニ ア水 （1十 1）

を 加 え た．テ トラ ヒ ドロ ホ ウ 酸ナ ト リ ウ ム 1 粒 （0 ．3

g）を加 え て 約 5 分間 か き混 ぜ な が ら放置 した．析 出凝

集 した 銅 をメ ン ブ ラ ン フ ィ ル ターを用 い て 吸引沂過 し，

フ ィ ル タ
ー

上 の 銅 を 水酸化 ナ トリ ウ ム 溶液 〔0．OIM ）

10　 ml で 洗浄 し た．浙 液 と 洗浄液 と を合 わ せ ，　 p一ニ トロ

フ ェ ノ
ー

ル を 指示薬 と し て 硫酸 （O．5M ） で 中和 し た

後，全量 を水 で 200mi と し た．一
定量 を分 取 し，モ リ

ブ デ ン青法
t）で リ ン を定量 し た．結果 を Table　3 に asし

た ．Table 中 に は 比較 の た め JIS　H 　1241 の バ ナ ドモ リ

プ デ ン 酸法
5 〕で 定量 し た 結果 も示 した，両 者 の 結果 は ほ

ぼ
．一

致 し， 本法が 有効 で あ る こ と が 分 か っ た ．JIs法 で

ば 主成分で あ る銅 の 除去が 不可能な た め，感度 の 低 い バ

ナ ドモ リ ブ デ ン 酸 法 を用 い て い る が，
’
本法で は 銅 の 析出

除去が極めて 容易で あ り，感度の 高 い モ リブ デ ン 青法 を

用 い る こ と が で き た．銅 の 析 出，瀕過分離後，こ れ を水

酸化ナ トリ ウム 溶 液 で 洗 浄 す る 必 要が あ り，洗 浄 を行 わ

な い と リ ン の 定 景 値 が 小 さ く な っ た ．析出 し た銅 の 活
’
性

が 強 く，そ の 表面 に リ ン が 吸着 され た た め と 考 え ら れ

た，

　析出 した銅 を硝酸 〔1十 1）で 溶解後 ， 指示薬 と し て ム

レ キ シ ドを用 い ，EDTA 滴定 に より 定量 し た．結果 を

Table　4 に 示 し た．定量値 は JIS　H 　1241 の 電解法
5｝に

よ り得 た値 と
一

致 し た．な お，析出 し た銅 は 酸化 され や

す く，こ の 質量 を測定 して の 鋼の 定量 は 困難 で あ っ た，

　3・7　黄銅中の 銅 ， 亜鉛 の 定量

　黄銅約 0」 g を量 り採 り， 塩酸 （1十 i）5　 ml と過酸化

水素水 （30％＞2ml を加 え て 溶解 した 後，3 ・6 と 「司様

に ア ン モ ニ ア水 （1十 D を加 え た．瀕紙 で iFi過 し て 鉄 ，

ス ズな ど を分離後 ， 瀕液 に テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸ナ トリ ウ

ム 1 粒 （0．3g ！を加 え て 3・6 と 同様 に 銅 を 析出分離

し，炉液と洗浄液 と を 合わ せ て
・・

定量 と し た 溶液 を 得

た．こ れ を分取 し， 指示薬 と して エ リ オ ク ロ ム ブ ラ ッ ク

T （EBT ＞を用 い EDTA 滴定 に よ り亜 鉛 を 定量 し た．

又 ，
フ ィ ル タ

ー一ヒの 銅 は 硝 酸 〔1＋ 1） 10m1 で 溶解 した

後 ， EDTA に よ り 滴定 し た．結 果 を Table　5 に 尓 し

た．亜鉛，銅 の 定量 値 と も JIS法 で の 定量 値 に
一

致 し

「
1’ablc 　5　1）eter π 1ination 　of 　copPer 　and 　zinc 　in　brass

藷糠 。 ξ
゜ppe「

腰
d 　 Zinc　f（）und

mg 　　　 ％

Tablc　 3　 Determination　 of　phosphorus　ill　phosphor
　 　 　 　 bronze

s・ mple 　take・／

　 　 9 μ9Pfbuncl ％

  ，079
｛｝．〔〕840
，0820
．0890
．082 ± 0．002†

O．1736　　　109．2
0．1358　　　　85．1
0．1363　　　　86．2
0．1568　　　　98，5

o．20740
．20290
，2  500
．2019

164170167179

62．9　　　　　　　 59．9
62．7　　　　　　　 46．4
63．2　　　　　　　　45．8
62，8　　　　　　　 53．0
61．9 ：ヒ0．7†

34．534
．233
．633
．834
．6± 0、7†

†JIS　H ］241 （avcrage 　values 　of 　3　determinations｝

†JIS　H 　1211（avcrage 　va 且ues 　of 　3　determinations）

Table　6　Detcrmination　of 　calcium 　in　the　presence
　 　 　 　 of 　iron

　Ca2＋

　　　　FeS＋
　　　　　 Ca2

．l

taken ／mg 　 added ／mg 　　f（｝und ん 1gRecovery

，
　 ％

「
1
’
able 　4　Detcrmination　of　coppcr 　in　phosphor　bronzc

Sample 　taken ／

　 　 9 mgCu

　found
％

0．2〔，070
，20030
，20050
．2002

187．7司

187．6“）

185，5b〕

185．6h〕

93、593
．792
．592
．893
．6c）

a ＞by　 photometric　 titration　 with 　 Murexide （MX ）

indicator； b）by　 titration　 with 　MX 　indicator； c ）

j正SHI241 （sample 　l、0029　g ）

2．52
，52
．55
． 

5．05
，07
．57
．57
．510
、Oio
．Oio
、0

20020020020020020020020e20e20

 

20020
 

2．382
．522
．52

斗．864
．794977

．387
．297
．379
．629
．7 

10、02

95、2100
．8

旦00．897295

．899
、498
．497
．298
．396
．297
．OlOO
，2
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て い る．

　3 ・8 カ ル シ ウ 厶 の EDTA 滴 定 に お け る共 存 鉄

（nI ）イ オ ンの析出除去

　カ ル シ ウ ム イオ ン 溶液 （0．5mg ／ml ）5− 10ml を ビー

カ
ー

に 採 り ， 鉄 イオ ン 200mg を加 え た 後 ， 全量を水 で

約 50ml と した．テ トラ ヒ ドロ ホウ
．
酸ナ トリウ ム 1 粒

（0．3g ）を加 え 5〜10 分間後 に 水酸化ナ トリウ ム 溶液を

加 え て 溶液 の pH を 10 に した．析出 し た鉄 を メ ン ブ ラ

ン フ ィ ル タ
ー

を用 い て 吸引瀕過 し，渉「液中の カル シ ウ ム

を NN 指示薬を用 い て EDTA 溶液 に よ り滴定 した
4）．

結果 を Table　6 に 示 し た ．い ずれ の 場 合 も良好 な 回 収

率が 得 ら れ た，
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　　Red 皿 ctive 　 dep ・siti・n ・f　 several 　 m 吻 ls　 fr・m 　 s・1ution　 using 　 s ・dium
tetrahydrobOrate ．　Eiko　NAKAMuRA ，　Keiko　FuJlτ述

，　Akihiko　HAsEGAwA 　and 　Hiroshi　NAM 卜

KI （Departmcnt 　of　Chemistry
，
　Facuity　of 　Education

，
　Yokohama 　National　University，

156，
Tokiwadai，　Hodogaya −ku，　Yokohama −shi，　Kanagawa 　240）

　　Metal　ions　 such 　 as 　 silver
，
　 coppcr ，　 lead，　 nickel ，　 cobalt ，　 cadmlum 　and 　iron　 in　 the　weak

acidic 　or　 neutral 　 solution 　 were 　 reduced 　 to　the 　 metaliic 　state 　 with 　 sodium 　tetrahydro −

borate，　 The 　reduced 　 metals 　werc 　easily 　separated 肋 m 　the　solution 　by　filtration　 using

mc 甲brane　filter．　 The　adjustment 　of 　the　pH　and 　the　addition 　of 　the 　complcxing 　reagent

enabled 　the 　sclcctive 　deposition　of 　mctals ．　In　the　presencc　of　citrate 　buffer（pH 　lO），
　oniy

copper 　was 　deposited　from　the 　solution 　containing 　copper ，1ead　and 　iron　ions．　Silver　and
copper 　wcre 　deposited　evcn 　in　the 　presence　 or 　EDTA ．　 But

，
　 some 　 mctal 　ions　 such 　 as

chromium ，　zinc ，　manganese 　and 　tin　were 　not 　deposited　from　any 　solution ．　 Nitrate　ion
孟ntcrfered 　thc 　dcposition　of 　mctals ．　 The 　proposed　method 　was 　applied 　to　thc　analysis 　o 「

・the 　copper 　alloy ．　Phosphor 　bronze 　or 　brass　was 　dissolved　with 　hydrochloric　acid 　and

hydrogen　peroxide，　 and 　the 　 solutions 　 were 　 neutralized 　 with 　 ammonia ．　Atablet 　 form　o 「

sodium 　tetrahydroborate （0．3　g＞was 　 addcd ，　 After　the 　dcposited　 copper 　 was 　filtrated，
phosphorus　and 　 zinc 　in　 the　filtrate　were 　dctermined　by　the　Molybdenum 　Blue　method

and 　by　EDTA 　titration
，
　respectively ．　Coppcr　on 　the　fitter　was 　dissolvcd　w 玉th　nitric　acid

and 　then　dctermined　by　EDTA 　titration．　 Thesc　results 　agreed 　with 　the 　results 　obtained

using 　theJIS 　method ．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　February　7，1991）
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