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技術報告

加圧 酸分解／誘導結合プラズ マ 発光分析法による

ア ル ミニ ウ ム 及 び ア ル ミニ ウム 合金中の 副 ， 微

量成分の 定量

横　田　文　昭
＊

｛1991 年 ll 月 2H 受理 ）

　 ア ル ミニ ウム 及 び 1司合金中 の ケイ素 な ど の 副，微量成分 （13元素）を，同
一

溶液 か ら ICP −AES に

よ り迅 速 に 定 量 す る た め，テ フ ロ ン 加圧 容器 に よ る ア ル ミニ ウ ム 及 び同 合金中 の ケ イ素 の 溶解法を検討

した ．試料 0．20g をテ フ ロ ン ビーカー
に は か り取 り，蒸留水約 IO　rn1，硫酸 （1＋ 1）5ml 及 び過酸化水

素水 0．5− LOm 】を徐 々 に 加 え ，ケ イ素 を除 い た 成分 牽砂浴上 で 加熱分解後，約 10m1 ま で 濃縮 す る．
そ して ケイ素 を溶解す る た め，こ の 溶液 を テ フ ロ ン 加 圧 容器 に 移 し替 え，230℃ で 2〜4 時間分解を行
い

，
100 　ml 定容 と し ， 試料溶液 を得 た．本溶解法 に よ り

，
ア ル ミニ ウ ム 及 び 同合金中 に 約 O．5％ ま で

含 ま れ て い る ケ イ素を溶解 で き た．ケ イ素含有率約 0．5％ まで の ア ル ミニ ウ ム 及 び同 合金標準試料及 び

ア ル ミニ ウ ム 合金板 を， 本溶解法に よ り溶解 し
， 試料溶液 とマ トリッ ク ス マ ッ チ ン グ した検 量 線用標準

溶液を用 い，シ
ーケ ン シ ャ ル 法 （多重速度波長 掃引法）に よ り 13 元素を迅 速 に 定量 （1 試料中 ｝3 元

素の 発光強度を測定 す る の に 要 す る時閲 は約 7 分） し た と こ ろ ， 各元素 の 定量値 は
， 保証値又 は JIS

法 に よ る 定量 値 と一致 し，か つ 精度 よ く定量 で き た．又，本試料溶液 は数 週 聞 は安定 で あ っ た．

1 緒 言

　 ア ル ミニ ウ ム 及 び 同合金中 の ケ イ素 の 定量法 は，

JlsDで 定 め られ て お り， そ の 含 有 量 に よ り 吸光光度法

及 び重量法 が 採用 さ れ て い るが，分析操作が 煩雑 で あ る

た め 分析時間が長 い．

　ICP −AES は，そ の 優 れ た 特徴 か ら迅 速 分 析 法 と して

期待で き る が
， 主と して 溶液試料を対象と して お り，固

形試料の 場合溶解する必要があ る．

　 ア ル ミニ ウ ム 及 び 同合金中の ケ イ素 は
， 遊 離 ケ イ素

（結 晶 性 ケ イ素 と無 定形 ケ イ素〉及 び化合 ケ イ素と し て

存在 し て お り
2）3）

， 両 ケ イ素 と も ア ル カ リ と は 反応 し 溶

解す る．しか し，酸類 に対して は，フ ッ 化水素酸 を除 き

安定 し て お り ，
フ ッ 化 水 素 酸 以 外の 酸 に よ り ア ル ミニ ウ

ム 及 び同合金中の ケ イ素を 溶解 した例 と して は，ア ル ミ

ニ ウ ム 中 に 微量 〔O．Ol％ 以下）存在 す る ケ イ素 を，硝

酸
一
塩酸 に よ り 溶解 し た 例uが あ る の み で あ る ．

　 ICP −AES に よ る アル ミニ ウ ム 及 び 同合金 の 分析 は，

Kirkbright4， を始 め と して 多く の 報告例が あ る が，前述

の 理由か ら ケ イ素 を含 め た主要 元素を 定量 し た 例 は，

BroekaertS） ら に よ り 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム
ー
硝 酸 及 び

BarnesG＞ ら に よ り塩酸
一
硝酸

一
フ ッ 化水素酸 に より溶解 し

た 溶液 を 用 い た 2 例 が あ る の み で あ る．前者 の 水酸化

ナ トリ ウ ム 鞘 酸 に よ り 溶解 し た 試 料溶液 は ，塩 分 濃 度

が高 い た め，試料溶液噴霧中 で の ネブ ラ イザ ーの 詰 ま

り，又 トーチ が劣化 しや す い な どの 問題が あ る．後者の

フ ッ 化水素酸 に よ り溶解 し た も の は
， ネ ブ ラ イザー及 び

ト
ー

チ な どの 試料溶液導入部に
， 耐フ ッ 化水素酸用 の 特

殊 な もの が必要とな る．しか し，鉱酸類 に よ り溶解で き

れ ば，上述 の 問 題 は 解決 で き る と の 観点 よ り，本研 究 で

は ア ル ミ ニ ウ ム 及 び 同合金 を数種 の 鉱酸及 び過酸化水素

水 を用 い ，砂浴上 で 分解後，ケ イ素 を テ フ ロ ン 加圧容器

に よ り溶解す る こ と を検討 した．次い で 得 ら れ た 溶液 を

用 い ，ICP −AES に よ り定 量 す る た め の 諸条件 に つ い て

検討 を行 い ，ア ル ミニ ウ ム 及 び 同合金中の ケ イ素 な どの

副，微量成 分 （13 元 素） を シーケ ン シ ャ ル 法 に よ り，

迅速 に 定量 し た 結果 に つ い て 報告 す る．

＊
愛 知 県ユニ業技 術セ ン タ ー．
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2 実 験

　2 唖 　装踵及 び テ フ ロ ン加 圧分解容器

　実験 に 用 い た ICP −AES 装置 は
，

セ イ コ ー
電子工 業製

ICP 　I200 　A で あ る ．ネ ブ ラ イ ザーは 同 社 製 同軸 型
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（A2 ）を用 い た．又，キ ャ リ ヤ
ーガ ス と して 加湿 ア ル ゴ

ン を用 い た ．

　テ フ ロ ン 加圧 分解容器 は，三 愛科学製 NT −25 （内容

量 24　ml ，最高使用温度 250℃ ｝を用 い た ．

　2 ・2　試料，試薬及び 容器

　分析 に 供した ア ル ミ ニ ウム 及 び同合金試料 （以下試料

と 略 記 ） は ， 日軽 技 研 製 湿 式 分 析用 ア ル ミニ ウ ム 標準試

料 （Series　7523，9！6，　920； ケ イ素含有率各 々 0．20
，
　O．41，

o．78％ ），市販 ア ル ミ ニ ウ ム 合金板 （Jls規th　6061 相

当 ； 同 0．52 ％ ） 及 び BCS （Britlsh　 Chemicals

Standards＞の ア ル ミニ ウ ム 合金標準試料 （No．268；同

4．85％）の 5 種 で あ る．

　試料分解 に 用 い た硫酸 は ，和光純薬工 業製精密分 析用

を，又過酸化水素水 は 二 菱瓦斯化学製特級 を用 い た。そ

の 他 の 酸類 は す べ て 和光純薬 工 業製特級 を用 い た．

　測定元 索 （13 元素，Table　 1 参照）の 標準原液 （す

べ て lmg ／ml ） は，和光純薬工業製原子吸光用金属標

準液 を用 い た．

　3・2 で 述 べ る よ う に，検量 線用標準溶液 は，ア ル ミニ

ウ ム 及 び試料分解 に 用 い た 硫 酸 を，マ トリ ッ ク ス マ ッ チ

ン グす る必 要 が あ っ た．そ こ で ， 高純度 ア ル ミニ ウ ム

（Spex 製，　 AL −05）を，3・1 で 述べ る砂浴 ヒで の 分解操

作に 従い 溶解 し，
マ トリ ッ ク ス 溶液と して 用 い た．

　試料分解 に 用 い た ビー
カ
ー

（IOO　ml ）及 び時計皿 は テ

Tab 旦e 　 I　Operating　conditions 　and 　ana 且ytical　line

RF 　power 　 　 　 　 　 　 　 L3 　kW

Carrier　gas 　 　 　 　 　 　 wc しAr
C ・ rri・・ g・・ n・w ・at・ 　 　 　 α51mi ・

− 1

C 。・1・nt 　g・・ fi。 w ・at ・ 　 　 　 161mi ・

’
I

A ・・ili・・y　gaS　fl・ w ・・te 　 　 　 O．5 且mi ・

一
’

Observation　height　　　　　　 12mm 　avove 　coil

Slit　　　　 Entrancc　　　　　 20 μm

　　　　　 Exit　　　　　　　 40　prn
Slit　he三ght　　　　　　　　　　 4mm
Signa且measurement

　Integrat｛ou 　t正me 　　　　　　　 3S

　 Repetition　　　　　　　　　　 3times

Elcment　and 　anatytical 　line（nm ＞

フ ロ ン 製，そ の 他 の 容器類 は す べ て ポ リエ チ レ ン 製又 は

ポ リメ チ ル ペ ン テ ン 製で あ る．

　2。S　測定波長及び測定条件

　測定対象元素 は
， JISη を参照 して 13元 素を選 定 し

た．各元素 の 測定波長 は
， 感度及 び共存元素に よ る ス ペ

ク トル 干 渉 を 考 慮 し
， 文 献

δ＞9〕を参考 に 選定 し た．

ICP −AES の 測定条件及び測定波長を Tablc　 i に 示 す．

　各元素 の 発光強度 の 測定 は，多元素逐次定量用の シー

ケ ン シ ャ ル 法 に よ り行 っ た ．な お
， 各発 光強度 は

， 測 定

波長近傍の 発光強度を差 し引 い て 求 め た （バ ッ ク グ ラ ウ

ン ド補正 ）が，同法に よ る 1 試料中 13 元素 の 発光強度

を 測 定 す る の に 要 す る時 間 は約 7 分で あ っ た．

Sn　 II　189．980
Si　　I　 25L611
Gr 　II　267．716
Ga　I　 294．364
Zr　 Ii　 343．823
Zn　I　 213．856
Mn 　 II　 259373

Mg 　II　 279553
（】u 　I　 324．754
Ni　 I　　232．  03
Fe　 II　259，94 
V 　　II　292．402
Ti　 I豆 336．12正

3 結果及 び考察

　 3 ・1 試料分解

　前 述 し た よ う に
，

ア ル ミ ニ ウ ム 及 び 同 合金 中 に

0．Ol％ 以上 存在す る ケイ素 を， 鉱酸類 に よ り溶解し た

例 は 見当 た ら な い．そ こ で ，テ フ ロ ン 加圧容器 を用 い ，

数 種 の 鉱酸 及 び過 酸化水素水 に よ る ア ル ミ ニ ウム 及 び 同

合金中の ケ イ素 の 溶解法 を検討 した，

　ア ル ミ ニ ウ ム は 鉱酸 と 反 応 し，多量 の 水素を 発生 す

る．予 備試験 と して，試料をテ フ ロ ン 加圧 容器 に 直接 は

か り取 り，鉱酸類を加え ，230℃ で加圧 処理 を行 っ た と

こ ろ ， テ フ ロ ン加圧 容器 か ら の 液の 漏出，又同容器の 破

損 が 認め られ た．

　そ こ で
， 試料 O．20　g を テ フ ロ ン ビーカー

（100　m1 ）

に は か り取 り ， 時計皿 で 覆 い ，蒸留水 10ml 及 び鉱酸

（硫酸，リン 酸 又 は 塩酸）を 加 え，砂浴 ヒで 加熱 分 解

後 ，
こ の 溶液 に 過酸化水素水又 は 硝酸を徐 々 に 加 え，ケ

イ素 を除い た 成分 を分 解す る．続 い て ， 過剰 の 硝酸又 は

過 酸化水素水 を 除 く た め，数分間煮沸 し，約 10ml ま

で 濃 縮 した．そ して ケ イ素 を溶解 す る た め，少量 の 蒸 留

水 を用 い て テ フ ロ ン 加 圧 容器 に 移 し替 え （全液量約 20

ml ｝，230℃ で 数一16 時間加 圧 処理 を 行 い ，100 　ml 定

容 と し，ケ イ素0）溶 解 を検討 した．

　検討 し た 鉱酸 の 種 類 と そ の 量 は，試料 0、20g に 対

し，A ） リン 酸 〔1十 1）5　ml ，　B ）硫酸 （1十 1）3ml 一リ

ン 酸 （1十 1） lml ，　C ）塩 酸 3，5m1 ，及 び D ＞硫 酸

（1十 1）2
，
3

，
5

，
10ml で あ る．前述 の 鉱酸 を加 え 加熱分

解後 ， ケ イ 素以外の 成分 な ど を完全 に 分解す る t め加 え

た硝酸又 は過酸化水素水 の 量 は，分解 が終 了 す る ま で の

必要 量 （通 常 O．5〜1．Oml ） と し た．な お，ケ イ素 の 溶

解 の 判定 は．ICP ．．AES の 標準添加法 に よ り， 処理液中

の ケ イ素量 を 求め る こ と に より 行 っ た．
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　そ の 結果，ケ イ素含有率 4．85％ の 試料は，い ずれ の

場合 も処 理 液中に 黒 褐色 の ケ イ素の 沈殿 が 認 め られ ，溶

解 し な か っ た．A ＞及 び B ＞ に よ リ ケ イ素 含 有 率

O．20− O．78 ％ の 試料を処理 し た 場合，処理液自体 は 透明

だが ，
い ずれ もリン 酸 ア ル ミニ ウム （AIPO，）の 白い 結

晶 が 析 出 （X 線回折 に よ り 確認 ） し た ．そ こ で 瀕過

し
， 沸液中 の ケ イ素量 か ら

，
O．78 ％ の 試料中 の ケ イ素

も溶解 して い る こ と が 分か っ た が，析出 した リ ン 酸 ア ル

ミニ ウ ム の 結晶中 に測定元 素 で あ る 鉄 及 び ス ズ な どが 混

人 し，こ れ ら 成 分 の 泝 液 か らの 定 量 値 は，保 証値 に 比 べ

低 い 値 （例 え ば 鉄 の 場 合，保 証 値 0フ 1％ に 対 し

0，52％）を示 し た．本研究 の 目的は，同
．．．・

溶液 か らケ イ

素 を始 め と す る 主 要 元 素 を，迅 速 に 定 量 す る こ と で あ

り ， リ ン 酸 に よ る 処理 は 適切 で は な い．

　 C ）に よ り処理 した場合，ケイ素含有率 0、20一 ．52％

の 試料の 処理液 は 透明 で あ っ た が ，テ フ ロ ン 加圧容器 か

ら の 液の 漏出が 認め ら れ ，ケ イ素量 は や や 低い 値 （塩酸

5ml の 場合，0，52％ に 対 し 0．45％〉を示 した．

　D ）に よ り 処理 し た 場合，硫酸 く1十 1）添加 量 が IO

ml の 場 合 を 除 い て ，ケ イ素含 有 ＊・　O．20− O．52％ の 試 料

の 処 理 液 は透明で あ り ， か っ 試料中の ケ イ素は完 全 に溶

解し て い る こ と が 分 か っ た、し か し，ケ イ素含有率

O．78％ の 試料 の 処 理 液 に は
， 硫酸 （1十 1｝添加 量 が い

ずれ の 場合もケ イ素 が 認め ら れ た ．又，分解促進 の た め

硝酸を用 い た場合 の テ フ ロ ン加圧容器 で の 処理時間 は，

過酸化水素水を用 い た 場合に比 べ 数時間長 くか か っ た．

そ こ で
， 本研究 で は ，砂浴 上 で の 分 解 時 間，硫 酸 に ょる

発光強度の 減少及び テ フ ロ ン 加 圧 容器 で の 処 理 時 間 を考

慮 し，Fig．1 に示す硫酸 （1＋D　5　ml 一過酸化水素水に

よ る 分 解法 を，ケ イ素 含 有 率 約  ．5％ まで の ア ル ミニ ウ

ム 及 び 同 合金 の 基本分 解法 と し て 採用 し た．な お
，

テ フ

ロ ン 容器 で の 処理時間 は，ケイ素含打率 が 高 くな る に 従

い 長 く か か る 傾向 が 認 め ら れ ，〔｝．2  ％ の 試料 は 2 時

間，O．52％ の 試料 は 4 時 間で あ っ た ．本試 料溶 液 の 保

存期間 に つ い て も検討 した と こ ろ，数週間は安定で あ っ

た ．

　3 ・2　共存物質の影響

　Fig．1 に 従 い 試料を分解 し た試料溶液中に は，マ トリ

ッ ク ス 成分 と し て ，4．5％ w ／v 硫酸 （か ら 試験液成分 ）

及 び 0，20％ w ／v ア ル ミ ニ ウ ム が 含 まれ て お り，こ れ ら

マ トリ ッ ク ス 成分が，各元 素 の 測定 波 長 域 に お け る バ ッ

ク グ ラ ウ ン ド及 び発 光強度 に 影響を及 ぼ す こ と が十分考

え られ る．そ こ で
， 実試料の 分析に 先立 っ て

， 共存物質

の 影響 に つ い て 検討 し た．

　　 Samp 【c （O．29 ）
in　 a　100−ml 　1’eflon 　bcaker

1）istit蛋ed 　 water 　lOml 一

Hydroge四 per  xide

　 s・tuti・ n （s1％〕
一一

　 ｛〕．5− lm ［

一一Sulihric　acid （且十 1）5ml

　　　　　　 1
Predecc，mpos 量tion り n 　a 　hQしP［ate

　　　　　　［
　 　 　 　 　 　 I

　 B 。澁 亘9 （sevcra 】minut ．es＞

Evap ・ rate （about 　 IOml ）

　 Decomposition （230℃ 、2− 4h ）

∴ 「
　　 Constant　 volume （100　m1 ＞
　 　 　 　 　 　 　 …

　　　　　　　1
　 　 　 　 　 1GP −AES

Fig・1Analytical 　pr（尹cedure 伽 ana ｝ysis ・f　alurni −

nium 　 and 　 aluminium 　 anov

　バ ッ ク グ ラ ウ ン ドに 及 ぼ す 影饗 に つ い て は ，3．5％

w ／v 塩 酸 マ トリ ッ ク ス ，4．5 ％ w ／v 硫酸 マ トリ ッ ク ス 及

び 4，5％ wfv 硫酸 十〇．2％ w ／v ア ル ミニ ウ ム マ トリ ッ ク

ス に て 調製 し た各元素 の 溶液 を 用 い ，測定波長近傍 の バ

ッ ク グ ラ ウ ン ドを 測 定 し た．そ の 結 果，基準 と し た

3．5％ w ／v 塩酸マ トリ ッ ク ス に 比 べ ，4．5％ w ／v 硫酸 マ

トリ ッ ク ス に お け る バ ッ ク グラ ウ ン ドの 変化 は全元素に

つ い て 認 め られ な か っ た が ， ア ル ミニ ウ ム が 共存 す る

4．5 ％ w ／v 硫酸 十 〇，20％ w ／v アル ミニ ウ ム マ トリッ クス

で は
， 短波長域 に 測定波長 をも つ ス ズ 及 び 亜 鉛 の 2 元

素 に つ い て
，

ア ル ゴ ン プ ラズ マ 中 で の ア ル ミニ ウ ム の 再

結合放射 に よ る連続光
1° ）

に 起因す る 著 し い バ ッ ク グ ラ

ウ ン ドの 増加 が認 め られ た ．

　硫酸が マ トリ ッ ク ス と して 存在す る場合，溶液の 粘性

あ る い は表面張 力 の 増加 に よ り，ネ ブ ラ イザ ー
で の 試料

溶液 吸 い h げ量 の 低 下 に よ る 発 光 強 度 の 減 少 〔物 理 的 干

渉）が 生 ず る こ と が 知 ら れ て い る，そ こ で
，

4．5％ w ／v

硫酸 マ トリ ッ ク ス 及 び 4．5％ w ／v 硫酸 ＋ 0．20％ w ／v ア

ル ミニ ウ ム マ トリ ッ ク ス に て 調製 し た 各元 素の 標準溶液

を用 い ，濃 度 と発 光強度 の 関 係，す な わ ち検量 線 を作成

し ， ア ル ミニ ウ ム マ トリ ッ ク ス が 各元素の 発光強度に 及

ぼ す 影響を検討 し た ．そ の 結果 ，4．5％ w ／v 硫酸 マ トリ
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ッ ク ス の 各元 素 の 検 量 線 の 傾 き を LO と し た 場 合，
4，5％ w ／v 硫 酸十 〇．2％ w ／v ア ル ミニ ウ ム の そ れ は，一

部 元 素 （バ ナ ジ ウ ム 及 び ジ ル コ ニ ウ ム ｝を 除 き

O．　9．　8〜O．90 で あ り，アル ミニ ウム に よ る 発 光 強度の 減少

が 認 め られ た．各元素 に よ っ て ，発光強度 の 変化の 割合

が 異な る の は，ア ル ミ ニ ウ ム の アル ゴ ン プ ラズ マ 中 で の

な ん らか の
．
干渉 に よ る も の と 思 わ れ る．

　3 ・3　検量線と精度

　3・2 で 述 べ た 理由か ら，ア ル ミニ ウ ム 及び 同合金中の

主要元 素 を定量 す る に は，検量線 用 標準溶液 は 試料分解

に 用 い た硫酸 と ア ル ミニ ウ ム をマ トリ ッ ク ス マ ッ チ ン グ

した もの を用 い な け れ ば な ら な い ．そ こ で ，2・2 で 述 べ

た よ う に 高 純度 ア ル ミニ ウ ム を
，
Fig．1 の サ ン ドバ ス 上

で の 分 解操作 に 従 い 分解 し，マ トリッ ク ス マ ッ チ ン グに

用 い た．検量線用 標準溶液 の 測定元素 の 濃度範囲 な ど を

Tab 且e　2 に 示 す．な お，検 量 線 は か ら 試験値 を除 き 4 点

で あ り，各濃度 に お い て シーケ ン シ ャ ル 法 に よ り，1 回

3秒 の 積分を 3 回 ずつ 行 っ た繰 り 返 し精度 は O」
− 4．4％，

又，．．．一
次式 で

．
近 似 し た 場 合 の 相 関係 数 は ，い ず れ も

0．999 以．ヒで あ り， 良好 な直線関係が あ っ た．

　又，本標準溶液 は，試料溶液 と 同 様 に 数 週 問 は 安定で

あ っ た．

Table　 2Goncentratic）n 　range 　 and 　relativc 　sIandard 　dc＿
viation

Elcme煎
Collcentr飢 iou／
　 P．ny　ml7 　

i
R．S．D ．，％

（η
＝ 3）

翫

冷

岡

罰

 

恥

斬

塊
v

儡

釦

皿

ゐ

20205052

且

1055

二

＝

二
〜

二
〜
〜

二

〇

〇

〇

〇

〇

〇

〇

〇

〇

〇

〇

〇

〇

O．7〜4．4
〔｝」

〜0．50
．3− O．60
．2− 0．70
．2〜L〔1

0．3〜1．20
．2〜2，90
．2〜1．50
．6− 1．70
．6〜！．1

 ．1〜1．40
，2− 0．9

〔
．
｝．1〜O．6

　 3・4　実試料の 分析結果

　日軽技 研 製湿 式 分 析用 ア ル ミ ニ ウ ム 標 準 試料 （Series

7523 及 び 916）及 び市販 ア ル ミニ ウ ム 合金板を，Fig．1

の 操作 に 従 っ て 分解し ， 3・3 で 述 べ た マ トリッ ク ス マ ッ

テ ン グ し た 検量線用 標準溶液 を用 い ，シーケ ン シ ャ ル 法

に よ り 13 元 素を迅 速 に 定量 した 結果 を Tab 且e　3 に 示

す．各元素 の 定量値 は ， 保証値 及 び JIS法 に よ る 定量

値 と一
致 して お り，本法 は ル

ー
チ ン 分 析法 に 十 分 適 用 で

き る も の と思 わ れ る ．．又 ，
シーケ ン シ ャ ル 法 に よ る 1

試料中 13 元 素 の 発光強度 の 測定 に 要 す る 時 間 は ， 2・3

で 述 べ た よ う に 約 7 分 で あ り，2 日で 5〜10 試料 の 分

析が 可 能 で あ っ た．

　最 後 に
， 本法 は同

一
溶液 か ら 副，微量成分 が す べ て 定

量 で き る た め．　Jls法 に比 べ 少量 の 試料 （o．20　g）で 済

む 利点 が あ る ．

Table　3　Analytical　results 　of 　aluminium 　and 　alumiaium 　alloy 　samples （％ ）

　　　　　　　　 Nikkeigiken （7523）
Elem α 1t　　　 ＿＿＿＿＿

　 　 　 　 　 Gcrt量行cd 　　　　　 Found 司

　　 Nikkeigiken（916）
　

（：crtified 　　　　　　　Found

Aiuminium 　alloy 　p且atc

Jlsb） Found

恥

伽

M
罰

臨

恥

α

晦
V
縣

蜘

¶

跣

5．90
〔）．050
．200
、11

｛〕．300
，2 

2，500
，004

1．480
．030
．15

＜ 0，  1
　 6．Ol　±O．036
　 0．047± 0，0005
　0、201±0，0015
　 0」06 ± 0，0011
　0．296± 0．0031
　0，202±0．〔〕Ol5
　2，53 　：辷  ．｛工且9
　0．003 ± 0．OOOI
　 O．009± 0．0001
　 L49　ヨ：0，012
　 0．023± 0．0005
　0．146± 0，002

0．050
．300
．060
．41

  ．110
．540
．05

〔1．100
．020
．030
．270
．1 

O、05

0．050 ± 0．001
0．299± 0．007
0．055±  ，OO2
0，420± 0．002
0，正10± 0，003
0．547土 〔〕，004
0．049± 0．001
0．089 ± 0．  01
0．023±0、00  5
0．034± 0．0006
0．272±0．002
0．10  ± 0、001
0．046 ± 0．001

0．006

O．520
．0250
，200
．301
．03

D．330
，005

＜ 0．01
　  ．  06± 0．00  1
　  ．  】2±0．  0｛〕5
　 0．534 ：ヒ0．005
　（J．024± 0．0008
　0，201 ：ヒ0．005
　0．304 ± 0．004
　 1，01　± 吐〕．〔，07
　0．004± 〔レ．0001
　0．0旦0±0．001
　 〔〕．3ig±0．006
　0．006 ±0．  001
　0．003 ±0．0001

a ）avcragc
　of 丘ve 　dctcrminat孟Qns ± standard 　devi往tion；b＞

．
the 　values 　obtained 　by　JIS　H　l352　and 　l306
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  Determination  of  minor  and  trace elements  in aluminium  and  aluminium  alloy
by acid  pressure decompesitionllCP-AES.  Fumiaki  Y()Ko'rA (Industrial Research  In-

stitute,  Aichi Prefectural Government, Nishi-Shinwari, Hitotsugi-cho, Kariya-shi, Aichi
448)

  In erder  to determine silicon  and  other  minor-trace  elements  in aluminium  and  alumi-

nium  alloy  by ICP-AES,  sample  decomposition procedures were  examined.  A  O.2g
sample  was  taken  in a  IOO mi  Tetlon beaker and  IO ml  o{' distilled water  and  5 ml  of  sul-

furic acid  (1+1) were  added  and  heated on  a  sand  bath. Then  O,5 to 1 ml  of  31%  hy-
drogen  peroxide solution  was  added,  and  heated  to dissolve the  constituents  except  fbr

silicon.  The  solution  was  evaporated  to about  10ml,  and  transferred  to a  Teflon press-
ure  vessel  to dissolve silicon.  Thc  vesscl  was  kept at  2300C for 2 to 4h  in a  drying oven.
In some  cases  decomposition with  5 ml  of  sulfuric  acid  (l+1) and  O.5 to 1 ml  of  nitric

acid  was  needed  and  the  decomposition time  was  several  hours longer. Using this proce-
dure, aiuminium  and  aluminium  alloy  samples  containing  up  to about  O.5%  of  silicen

coulcl  be completely  dissolved. The  propesed method  was  applied  to aluminiurn  and

aluminium  alloy  samplcs.  The  analytical  results  were  consistent  with.the  certified  values

and  the  values  obtained  by JIS methods,
                                             (Rcceived Novcmber  2, l99])

   Kbywerdphrases

sequential  determination of

  minium  alley;  ICP'AES;silicon

 and  other  minor-trace

acid  pressure decomposition  inelements;

 aluminium  and  alu-

Tefion  vcsscl.


