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報 文

機器 中性子放射化分析法 に よ る 高純度鉄及び鉄鉱石

標準物質中の 微量元 素の 定量

鈴木　章悟
＊
，平井　昭司

  ＊

　 （1994年 11月 7 日受付 ）

（ig94年 12月 14日審査終 了 〉

　日本鉄鋼協会が 製作 し た
， 不純物が 2G　pPm 程度の 高純度鉄標準物質 で あ るJssool−3 及 び Jssool−4

並 び に，鉄鉱石標準物質 の Jss803−4 （ハ マ ス レ
ー

赤鉄鉱 ）及び Jss805−1（MBR 赤鉄鉱 ）中の 微量元素

の 定 量 を 目的 と し て
， 機器 中性 子放射化 分 析法 （INAA ）を行 っ た ．試料 130− 750　mg を 立教大学原子

炉 で 2 分 間 と 6 時間 の 照射を行 っ た．Y 線測定 は パ ル ス ・パ イル ア ッ プ ・リジ ェ ク タ
ー
付 きの 高計数

率用 Y 線 ス ペ ク トロ メ トリ
ー

で 行 っ た．56元素の 定量 を試 み て ，Jssoo1−3 高純度鉄標準物質で は A且，
CL 　 V ，　 Co，　 Cu ，　 As，　 zn ，　 W の 8 元素が，　JSS 0レ 4 高純度鉄標準物質で は Na ，　 Al ，　 Cl，　 V ，　 Co，　 Zn ，
As，　 w の 8 元素 が 定暈 で き た．又，　 Jss803−4 及 び Jss805−1 鉄 鉱 石標準物質 に つ い て は 33− 29 元 素
が定 量 で き た．

1 緒 言

　金 属材料 の 高 純度 化 は製 品 の 性 能 向．ヒの た め 必 要 で あ

り，そ の た め の 高純度材料中の 微量元素の 分析技術 の 確

立 が 強 く望 ま れ て い る．特に，鉄鋼の 材質 に は不純物元

素 が 大 き な影 響 を与 え て い る．鉄鋼の 物性研究 や 新機能

性材料開発 に お い て は
， 超高純度鉄 を得 る た め の 精錬技

術 が 必 要 とな る と と もに，鉄鋼中の 微量 な不純物 元素を

測定 で き る 分析技術 が 要求 され る こ と に な る．こ れ ら鉄

鋼中の 微量元素を 評価す る 分析法 を確 立 す る た め に は，

元素組成 が 確定 し た 標準物質が 必要 と な る．

　日本鉄鋼協会 で は 各種 の 鉄 鋼標準物質を 日本鉄鋼認証

標準物質 （JSS：Japanese　Iron　and 　Stccl　Ce 「tified　Refe「冒

ence 　Ma ヒerials ）の 名称 で 製作 し て き て い る
1）2 ）．本研究

は 超高純度鉄材料中 の 微量元素 の 分析法 を開発 す る た

め，日本鉄 鋼 協会 が 最近 製作 し た ，不純物が 20ppm 程

度の 高純度鉄標準物質 で あ る JSSOOI−3 及 び Jssoo艮一4

中の 微量元素 を機器中性子放射化分析 法 （INAA ）で 定

量 す る 方法 に つ い て 検討 し た、同 時 に 鉄鉱石標準物質の

Jss803−4 〔ハ マ ス レー赤鉄鉱）及 び Jss805−1 （MBR 赤

鉄鉱）中の微量元素につ い て も分析 を行 い，日本鉄鋼協

会の 定 め た 認証値 及 び 参考値 と結果 を 比較 し た ．

　著 者 ら は 以 前 に 2 種 類 の 高 純 度 鉄 標 準 物 質

＊

武蔵工業大学原子力研究所 ； 215　神奈川県川 崎市麻 生

　 区 王禅 寺 971

（Jssoo3
−2，

　Jssoo2−3）の 分析
3）を 行 っ た が，鉄 試 料 の

放射化後 の Y 線測定 で は，
59Fe

な ど の y 線 に よ っ て 通

常 デ ッ トタ イ ム （不 感 時 間 率）が 増加 し，微量元 素の 測

定が 難 し くな る．そ こ で ，今回 は最近開発 した パ ル ス ・

パ イル ア ッ プ ・
リジ ェ ク ター付き の高計数率用 Y 線ス

ペ ク トロ メ トリー4）を用 い て Y 線測定 を行 っ た ．

2 実 験

　2・1　試　料

　高純度鉄標準物質 は 粒状 で あ り，鉄鉱石標準物質は粉

宋状で あ る の で そ の ま ま ひ ょ う量 し，洗浄 し た ポ リエ チ

レ ン 袋 に 二 重封入 した．試料重量 は高純度鉄標準物質が

130〜750mg ま で の 7〜8 種 類，鉄 鉱 石 標 準物 質 が

140−−290mg ま で の 4 種類 で あ る，

　微量元素の 定量 は比較標準試料を分析試料 と 同
一

条件

で 照 射 ・測定 す る 比較法 で 行 っ た．比較標準試料 は既

報
5）で 報告 し た もの と 同様 に 調製 し た ．

　2・2　照射及び 測定

　照 射 は ，生 成 核 種 の 半減期 に よ り 短 時間 及 び 長時間の

2 種類の 条件で 立教大学原子炉 （TRIGA −II型 ）で 行 っ

た．

　短時間照 射 は ，気送管 （熱中性子束密度 1．5× 10i2n

cm

− 2s − 1
）で 2 分 間 行 っ た．照 射 後 ， ポ リエ チ レ ン 袋

を二 重 と も新 しい も の と交換 し ， 1− 3 分間冷却後，同
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軸 型 Ge 検出器 と 4eg6 チ ャ ネ ル 波高分析 器 か ら な る

Y 線 ス ペ ク トロ メ トリ
ー

を用 い て 半 減 期 が 数分か ら数時

間 の 核種 （
2UA

且，　
s2V

，　
sアS，6bCu

，
51Ti

，
29Al

，
4‘JCa

，
27Mg

，
12el

，　
seCl

，
116mln

，
165mDy

，　
L65Dy

，
56Mn

） に 注 目 し て

4〜25 分 間 の Y 線測 定 を 行 っ た．

　長 時 間照 射 は，中 央 実 験 管 〔熱 中 性 子 束密度

3．7× 10i2ncm
− 2s − 1

）で 6 時間行 っ た．照 射後，ポ リ

エ チ レ ン 袋 を二 重 と も新 しい も の と交換 し
，

3− 8 日間

冷却後 ， 同軸型 Ge 検 出器 と 4096 チ ャ ネル 波高分析器

か ら な る Y 線 ス ペ ク トロ メ トリー （GAMA −IIIシ ス テ

ム ）
6） を 用 い て ，半減期 が 数 10 時 間 か ら数 日 の 核種

（
42K

，

72Ga

，

24Na
，

1斗2Pr
，　

IsフW ，
75As

，

166H
  ，

82Br
，　

moLa

，
1’53Sm

，
11sCd

，
2agNp

，
198Au

，　
YYMo

，
199Au

，
1ア5yb

，
169Yb

，
E77Lu

）に 注 目 して 8〜40 時間 の Y 線測定 を行 っ た．更

に 同 一試料を 9 日間以 上 冷却後，半減期 が 数十 日以上

の 核種 （
1311

，
147Nd

，
13LBa

，　
s6Rb

，

2 ／1：iPa
，　

SICr

，
141Ce

，
59Fe

，
20sHg

，　
t24Sb

，

聖22Sb
，

95Zr
，　

asSr
，　

sACe
，

160Tb

，　
i921r

，

46Sc
，

182Ta

，　
u3Sn

，
15Se

，

17 “

］「m
，

6f’Zn，　
t53Gd

，　
LIomAg

，
134Cs

，
60Co

，
152Eu

）に 注 目 して 18− 250 時間測定 し た．

　長時間照射試料 は検 出感度を上 げ る た め に，通常用 い

ら れ る 同 軸 型 Gc 検 出器 に よ る Y 線 ス ペ ク トロ メ ト

リーの ほ か に ， 同軸型 Ge 検出器 と井戸型 Nal（Tl＞検

出器 に よ る反同時測定 Y 線 ス ペ ク トロ メ トリーs）7）に よ

っ て も 通 常 の Y 線 ス ペ ク ト ロ メ ト リーと 同一
条件 で

Y 線測定 を行 っ た．

　得 られ た Y 線 ス ペ ク トル の 解析 は非線形最小二 乗法

に よ る ピー
ク フ ィ ッ テ ィ ン グ，注 目 核 種 に よ る 半減期補

正 等 を 自動的 に 行え る
γ線 ス ペ ク トル 解析プロ グ ラ ム

（GAMA98 ）
8｝ を用 い て ，パ ー

ソ ナ ル コ ン ピ ュ
ー

タ に よ

り行 っ た ．

ま で 数 え 落 と しを起 こ さ な い で 正確 に測定す る こ と が で

き る．又 ，
パ イル ア ッ プに よ る バ ッ ク グ ラ ウ ン ドの 増加

を抑 え る こ と も で き る ．

　更 に
， 求め ら れ た 分析値 は ，妨害 ピー

ク との 複合 ピー

ク の 形成，Mg ，　 Mn
，
　 Cr の 高速中性子 に よ る 妨害核反

応，Mo
，
　 Zr ，

　 Ce ，　 Nd の
235U

核分裂反応に よ る 妨害

な ど に つ い て 補正 を行 う必 要が あ っ た ．こ れ ら の 補正 に

つ い て は
， 既報

y）と同様の 方法 で行 っ た．

3　結果及 び考察

　 2 ・3　高計数率測定 に よる数え落 としの 補 正

　分析試料 の マ トリ ッ クス 元素で あ る Fe か ら 生成 す る

JFYFe

，

54Mn
及 び

J’fiMn
に よ り，高計数率 の 状態 で Y 線

測定 を行 わ な け れ ばな らな か っ た．こ の た め，普通 に

y 線測定を行 うと，パ ル ス ・パ イル ア ッ プ現象が 生 じ，

計数値の 数 え 落 と し が 起 こ り，Y 線 ピー
ク 面 積 が 減 少

し
， 定量値が 低 め に な る，こ の 現象 を補正 す る た め ， 短

時間照射試料の 測定で は，実験的 に 計数率と数 え 落と し

に よ る ピー
ク面積 の 減少割合 の 関係 か ら 実験式 を求 め，

数 え落 と しの 補正 を行 っ た
9）．

　長時間照射試料 の 測定 で はパ ル ス ・パ イル ア ッ プを除

去 で き る パ ル ス ・パ イル ア ッ プ ・リジ ェ ク タ
ー

を付加 し

た γ 線 ス ペ ク トロ メ トリーを用 い た．こ の 高計数率 用

Y 線 ス ペ ク トロ メ トリー4）で は 20kcps程度 の 高計数率

　3。1　高純度鉄標準物質

　Fig．1 に JSSOOI−4 高純度鉄標準物質を立教炉 の 中央

実験 管 で 6 時 間 照 射 ，120 日 間冷却後 ， 測定 し た Y 線

ス ペ ク トル を示 す．こ の ス ペ ク トル は パ ル ス ・パ イル ア

ッ プ ・リジ ェ ク ターに よ るパ イ ル ア ッ プ ・バ ッ ク グ ラ ウ

ン ドの 減少効果 に つ い て 示 し た もの で あ る．測 定 時の 計

数率 は 約 9kcps で あ っ た．　 Fig．1（a ）は パ ル ス ・パ イル

ア ッ プ・リジ ェ ク ターを働 か さ な い 通 常 の γ 線 ス ペ ク

トロ メ トリー
で あ り，

54Mn
，’59Fe

の 大 き な ピー
ク と そ

の コ ン プ トン が，パ ル ス ・パ イル ア ッ プ に よ り一つ の パ

ル ス と み な され て 高 エ ネ ル ギ ー
側 に 分布 し，バ ッ ク グ ラ

ウ ン ドを高 め て い る．Fig．1（b）の パ ル ス
・パ イル ア ッ

プ ・リ ジ ェ ク ターを 働 か し た通常 の Y 線 ス ペ ク トロ メ

トリ
ー

で は
，

パ イル ア ッ プ ・パ ル ス を排除 し，そ の 排除
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聖ronIrradiation

　 time ： 6h ；　 Therma 且　 neutron 　 flux：
3．7× 10i2　n 　cm

−
2
ゴ

1

； Cooling　time ： 120　d ； Count−
ing　しime ： 4500　s．　（a） without 　 the　 pulse　 pile−up
rejector ； （b） with 　 the 　pulse　 pile−up 　 reject 。 r ；   ：

5gFe
　 l43　keV ；   ：

5gFe
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siMn
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5gFc
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した割合だ け測定時間 を 延長 して ピーク面積 の 減 少 を 補

正 して い る．そ の 結果，パ ル ス ・パ イル ア ッ プ ・リジ ェ

ク ターを働 か せ る と
59Fe

　1292　kcV よ り 高 エ ネ ル ギー側

の バ ッ ク グ ラ ウ ン ドは 約 1／10 に 減 少 し，
60Co

の 微小

ピー
ク が 明 り ょ う に 現れ る よ う に な っ た．こ の よ うに パ

ル ス ・パ イル ア ッ プ ・リジ ェ ク タ
ー

は 効果的 に 働 い て い

る こ と が分 か っ た．

　Table　1 に Jsseol−3 及 びJssool−4 高純度鉄標準物

質 の 通常の Y 線 ス ペ ク トロ メ トリーと 反同時測 定 Y 線

ス ペ ク トロ メ トリーに よ る 56 元素の 分析結果 を示す．

どち らの Y 線 ス ペ ク トロ メ トリー
で もパ ル ス ・パ イル

ア ッ プ ・リ ジ ェ ク ターを働か せ て Y 線測定 を行 っ た，

日本鉄鋼協会 が 定 め た JSSOOI−3 の 認証値及 び参考値
1°〉

に つ い て も Table　1 に 示 す．　 JssoOI−4 に つ い て は 認 証

値 の 設定作業中で あ る．誤差 は 試料重量を変 え て 分析 し

た 際の 繰 り返 し精度 （標準偏差）で あ る．定量 で き な か

っ た 元素に つ い て は 定量
．一
ド限値 を示 す．定 量 下 限値 は 対

象とす る Y 線 ピー
ク部 の バ ッ ク グ ラ ウ ン ド計数値の 平

方根を 3 倍 し た 値 か ら算出 した
n ），

　Cr と Mn の 定 量 で は，分 析 に 用 い る
SiCr

と
）「6Mn

が Fe の 高速中性子 に よ る （n ，α ）反応及 び （n ，　p）反応

で も生成 さ れ る た め ，
こ の 妨害核反応補正を行 っ た と こ

ろ 定景 で き な か っ た．

　JSSOOI−3 高純度鉄標準物質 で は Al
，
　 CI

，
　 v

，
　 Co ，

Cu ，　 As，　 Zn，　 W の 8 元素が定量 で き，48 元素 の 定量

下 限 値が 求 め ら れ た，日本鉄鋼協会が 定 め た 認 証 値及 び

参考値 と 結果 を比 べ る と，As，　 Zn ，　 W な ど は よ く一致

して い た が，Cu は認 証 値 よ り高 く ， A正は 参考値 よ り低

く な っ て い た．Cu に つ い て は 本分析 で は 定量が 難 し く

誤差 が 大 き か っ た た め と考 え られ る．Al に つ い て は 繰

り 返 し精度 も よ く本定 量 値 の ほ うが 参考値 よ り正確で あ

る と考 え る．又，保証値及び参考値 の 示 され て い な い，

Cl と V が 定量 で き た．

　JssoOl−4 高純 度鉄標準物質 で は Na ，　 Al，　 Cl ，　 v ，

Co ，
　 Zn

，
　 As．　 W の 8 元素が定量 で き た．通常の Y 線

ス ペ ク トロ メ トリーと 反同時測定 Y 線 ス ペ ク トロ メ ト

リ
ー

の 二 つ の 測定法 の う ち，通常 の Y 線 ス ペ ク トロ メ

ト リー
の ほ う が 定量 下 限 が 低 い 元 素が Na な ど 33 元

素，長時 間 照 射試料の み で ある が 反同時測定 Y 線 ス ペ

ク トロ メ トリー
の ほ う が 定量 下限 が 低 い 元 素 が K な ど

23 元素あっ た．

　定 量下限値 が lppm を 超 え る 元 素 は 13 元 素 で あ

り，そ の 他 の 43 元 素 は lppm 以 下 ま で 定量 で き る こ

と が 分 か っ た．Au の 定量 下限 値 は 0」9ppb と最小 で あ

っ た ．

　今回分析 した 2 種類 の 高 純 度 鉄 標準物 質 を以 前 に 分

析 し たJssoo3−2 （1987 年製作 ）及 び Jssoo2−3 （1989 年 ．

製作 ）高純度鉄標準物質
3）と微 量 元素濃度を比較 す る．

Fig，2 に 4 種 類 の 高 純度鉄 に つ い て ，微量元素 の う ち

主 な IO元 素の 濃度分 布を示 す．点線 は 定量 で き な か っ

た 元素 で 定量下限値 を 示 す．Sb，　 Mo は 3 種類 で 定量

で き な か っ た ．Jssool−3 及び Jssool−4 は Jssoo3−2 と

Jssoo2−3 に 比 べ て ， （】o ，　 cu，　 AL，　 Ga ，　 As，　 v ，　 sb が

低濃度 に な っ て お り，高純度 に な っ て い る こ と が 分 か っ

た．し か し，Zn，　 W に つ い て は 今回 の 2 種類 の 高純度

鉄標準物質 の ほ う が 高濃度 に な っ て い た ．特 に ，Zn は

5〜7ppm と 他の 微量元素 よ りか な り 高濃度 で あ っ た．

　3 ・2 鉄鉱石標準 物質

　Table　2 に Jss803−4 及 び Jss805−1 鉄鉱 石標準物質

に つ い て の 分析結果 と N 本鉄鋼協会 が定め た認 証値 及 び

参考値
12 ｝を 示 す．通 常 の Y 線 ス ペ ク トロ メ トリ

ー
と 反

同時測定 Y 線ス ペ ク トロ メ ト リーど ち ら で も定量 で き

た元素 に つ い て の 定量結果 は，感度が 同程度 の も の は そ

れ らの 平 均，感度 が 異 な る 場合 は 感度 の 良い 方法で の 値

を用 い た ，52 元素 の 分 析 を 試 み て Jss803−4 で 33 元

素，JsS805−1 で 29 元素が そ れ ぞ れ 定量で き た ．

　Zn は 通常 の y 線 ス ペ ク トロ メ トリー
で は 定 量 で き な

か っ た が
， 反同時測定 Y 線 ス ペ ク トロ メ トリー

に よ り

定量す る こ と が で き た．こ れ は Fe が放射化 して で き る

59Fe
に よ る コ ン プ トン バ ッ ク グ ラ ウ ン ドが 反 同 時 測定

で は 通 常 の Y 線 ス ペ ク トロ メ トリー
に 比 べ て 約 1／7 に

減少 す る た め で あ る．逆 に ，Br と Ba は 反 「司時測定

Y 線 ス ペ ク トロ メ トリー
で は ，

82Br
及 び

13iBa
が カ ス

ケード状 に Y 線を放出す る た め定量 で き な か っ た．

　Cr と Mn の 定量 で は，　 Fe の 高速 中性 子 に よ る 妨害

核反応 を補正 し て い る．Zr，
　 Ce，

　 Nd は U の 核分裂反

応 の 補正 を行 っ て い る．M ・ は 検出 さ れ た が U の 核分

裂反応 の 補正 を 行 っ た と こ ろ 定量 で き な か っ た．Mg も

検出され た が Al の 高速中性子 に よる妨害核反応の 補正

を行 っ た と こ ろ定 量 で き な か っ た．

　認証値及 び 参考値の 示 さ れ て い る 元 素 に つ い て 結果 を

比 較 す る と ， 2 種類 の 鉄鉱石標準物質と も ， 参考値 が 求

め ら れ て い た Zn を除 い て よ く
一．一一

致 し て い た．更 に 認証

値及 び 参 考 値 の 示 さ れ て い な い ，Sc を は じめ 24〜21 元

素 に つ い て 定量 す る こ とが で き
， 本分析法 が鉄材料中の

微 量 元素分 析 に有効 で ある こ とが 分か っ た．

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

212 BUNSEKI 　KAGAKU Voi ．鱗 　〔1995 ）

Table　 1Concentration 　of 　elements 　in　JSSOOI−3　and 　JSSOOI−4　h三gh　grade　pure　iron　by　two 　modes 　of 　r−ray 　spec −
t・・met ・y （ppm ＞

Element
JSSOOI−3

Certifiedvalue
JSSOOI−4

Gonventio 皿 al

γ
一spcctrometryAnticoincidenceγ一spectrometry

Conventiona1
γ
一specIrometryAnticoincidenceγ一spectrometry

凱
計
S
α

K
伽

鬢
V

α

溌

濫

巍
窒
断

肆

謡

鴿

訌

農
−

監

毳
恥

鰍

鸛
凸

齔
 

誼

瓢
Wh

〈  ．081
＜ 7．1
　 0．038±0．006
＜ 340

＜ 】70
　 1．41 ± 0．13
〈 O．47
＜ 3．8
＜ 0．0028
＜ 1．O
　 O．039 ±0， 03
＜ 7．8
〈 8．2
　 α23 ±0．02
〈 3．4
　 0．88　±0．32
　 7．0 　 ±0．5
〈 0」6
　 0．13且± 0，005
〈 0．093
〈 0．0量4

＜ 1．9
＜ 21
〈 30

＜ O．S4
＜ 0．ll
〈 0．42
＜ 0．0013
＜ 7．5
く 0．0058
＜0，71
＜O．033
＜ 0．022
〈 6．0
〈 0，00091
〈0，17
＜ 0．  13
＜0．33
＜0．00073
＜ O．0028
＜ 0．28
＜ 0．  18
＜ O．0048
〈 0．0052
＜ 0．Ol7
＜0．Ol9
＜ 0．0038
＜ 0．032
〈 0．0098
　0．26　± 0．02
〈0． 0054

＜0．099

＜0．39

＜ 0．0047

＜ 7．8

　 0．22 ±0．03
＜ 2．4

　 6．9 ± 0、4
〈0．63
　 0．110± 0．011
〈  ．22
〈O．10
＜ 1．0
＜ 17
＜ 21
＜0．27
＜ O．49
〈 O．34

＜ 6．0
＜ 0．0046
〈 O．58

〈 O．045
＜ 12
〈 O．Ool9
〈0．13
〈0．0097
＜0．34
く 0．00067
く0，0074
＜ O．35
＜ O．018

く0．0046
〈 0．014
〈 0．Ol5
〈 D．0049
＜ 0．067
〈 0．033
　0 ，25 ：辷0，03
〈O．0022

〈 0．1↑

　 ．2　」：O．09↑

〈 4†

　 2．2 ± O．3

く 0．3†

＜O．6†

く 0．1†

＜O．3†

　 O．03 ±  ，009
　03　± 0．08
＜ 0．2†

　0．4 ±O．08
　7．1 ±O．7

0，1　± 0，05†

く O．lt

0．4　±0．2†

0．3 ±0．1†

　 0、138 ：ヒ0，031
く 7，4
　 0．080土O．023
〈 420

＜ 200
　 1．94 ± 0．11
＜ 1．4
＜3．9
〈 O．0029
〈 L9

　 0．038± G．003
＜ 7．8
く 7．7

　 0．24　±O．02
＜ 3．5
〈 O．90
　 5、6　 ± 0．9
く  ．33
　 0．160± 0．023
＜ 0．098
＜O．  15
＜ L2
＜ 20
＜ 30
＜O．35
＜ 0．13
＜0．37
〈 O．OOII
＜ 8．3
〈 0．0045
＜ 0．48
＜ 0， 41
＜ 0．026
〈 4．1
〈 0．0019
＜0．13
〈 e．052
く  ．32
＜ 0．00064
＜0．0033
〈 0，35
〈 O．016
くO．oe29
＜0．0050
＜0．021
＜ O．013
〈 0，0027
＜ 0．  26
＜ 0．Oll
　  ．23　±  ．02
＜  ．00051

 ．140±0．Ol3

＜ 1」

＜ 0．0048

〈 7．8

　O．23 ± 0．04
＜ 2，4

　 4．7　 ±0．4
＜ 1．1
　 0．153±0．Ol5
＜0．25
〈 0．12
〈 0，69
〈 16
〈 20
＜ 0，27
＜ O．56
〈 O．28

く 6．7
＜ 0．0035
＜ O．39

＜  ．055
く 8．6
＜ O．OO26
〈 O．098
く 0．031
＜ 0．25
＜0， 0059
＜ 0．0095
〈 0．41
〈 O．017

＜ 0．0039
＜ 0．016
〈 0．Oll
＜  ，0034
＜ 0．049
＜ 0．036
　 0．22　± 0．04
〈 0．0021
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tUghPAHTU ＜0．083
＜0．00029
＜0．093
く 0．021
＜0．0057

く0．098
＜0．OOO25
＜ 0．082
＜ 0．020
＜0．019

く ．19
＜ 0．OOO23
く0．11
＜O．016
く 0．0048

＜0、16
〈 0、00019
＜0．086
＜0．Ol3
＜ 0，015

＜ ： lower 旺mlt 　of 　determination；Certified　value ： re £ 10；†： Reference　value
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Fig・2　Distribution　of 　trace　e 且ements 　in　JSS　high　grade　pure　irons
a ： Jssoo3−2；　b ：Jssoo2−3；　c ：Jssool■3；　d ：Jssool−4；　solid　line： concentration ；

Dotted　line； lower　limit　 ofdetermination
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Table　2concentration 　of 　elements 　in　Jssso3−4　and 　JsS805−l　iron　ore （PPm ）

Jss803−4 Jss805−1 Jss8034 Jss805−1

Element Ccrti一
　　1Ccrti

一Element Certi一 Certi一
This　worknedThis 　 work 丘cd This 　work 　　　fied This　work 行ed

value value value value

Na ll6± 14IlO 31± 640tAg ＜ 0．33 く0．64
Mg 〈 1100 230 ＜ 10 0 2 0Cd ＜ L7 く 1．8
Al 14500±800155005200 ±400540   In ＜ 0」4 ＜0．16
Si 〈 40  00 249  0 ＜ 37000 2300Sn 〈 15 〈 29
S ＜ 29000 70 ＜ 26000 30† Sb 0．86±0．11 3．8± 0．2
Cl ll6± 19 〈 97 Te ＜ 33 〈 L3

K 82±683 43± 760 † 1 3．2±0フ 〈 4．3
Ca ＜ 590 〈 620 200Cs 〈 0．18 ＜ 0，13
Sc 3．2± 0．2 1．37± 0．05 Ba 94± 17 】06 ± 16

Ti 750±50740 179± 23180La 16．3± 1．0 6．0±0，4
V 27± 230 † 53± 250 † Ce 30±2 12．2± 0，9
Cr 29± 23 び 24± 2 Nd 14．8± 2．1 63 ± Ll
Mn 880土 40840 2600± 2002500Sm 2．8 ± 0．3 1．68 ±   24
Fe（％） 6斗±462 ，48 69± 368 ．04Eu 1．06±0．07 0．44± 0．03
Co 7．9± 0，4 9．6± 0．4 Tb 0．66±0．11 0．34± 0，06
Ni 19．9±2．4 22± 3 Dy 5．7± 0，5 2．7±0．3
Cu ＜ 72 10↑ ＜ 71 10† Yb 2，8土 0．3 0．67±0．09
Zn 13．0± 1．520 † 13．5± 1520 † Lu 0．52士0．05 0．154 ±  ，027
Ga 〈 2，3 ＜ L2 Hr LOI ± 0，13

’
0，156 ± 0．026

As 8．6 ± 0．6 11．5± 0．8 Ta 0．22 ± 0．03 く 0．062
Se ＜0．66 〈α 74 W 47±2 43±2
Br 0．97 ± 0．18 く0．17 Ir 〈 0．0013 く 0．0024
Rb ＜2．6 〈 3，0 1Au ＜0．00096 〈0，0022±0．0002
SrZrMo ＜ 21

　　70± 19
＜ 1．3

＜ 38
＜ 57
〈 1．8

iiHgThu

＜0．15
　 2．6±0．3
　 L53 ± 0．08

〈 0．25
　 0．35土 0．03
　　 3，4± 0，2

〈 ： lowcr　limit　of 　determination；Certified　value ： rcf ．12 ；†： Reference　value
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  Trace elements  in high grade pure iron certified  reference  materials  USSOOI-3,
JSSOOIn4) and  iron ore  certified  reference  materials  USS8e3-4, JSS805"'1) prepared by
the  Iron and  Steel Institute ofJapan  were  determined by instrumentai neutren  activation

analysis  (INAA). The  high grade pure iron samples  (ca, 130-750mg)  and  iron ore

samples  (ca. 140ny290mg)  were  irradiated for 2min  at  a  thermal  neutron  fiux of

1,5×  10i2 n  cm-2  s-i  and  for 6 h at a  thermal  neutron  flux of  3.7× 10i2 n  cmM2  s-i  in the

Rikkyo University Research Reactor. Conventional r-ray spectrometry  with  a coaxial

Ge  detector and  anti-coincidence  r-ray spectrometry  with  a  coaxial  Ge detector and  a

well-type  Nal(Tl) detector were  used  for r-ray counting.  The  irradiated samples  were

measured  at very  high count-rates  in the  r-ray spectrometries,  because  of  the strong

radioactivity  from the  matrix  element.  A  pulse pile-up rejector  was  used  in both r-ray
spectrometries  in order  to cerrect  for counting  loss. For thc high grade pure iron certi-
fied reference  materials,  the  concentration  of8  elements  (Al, Cl, V, ao, Cu, As,Zn, W)  in

JSSOOI-3 a,nd  8 elements  (Na, Al, Cl, V, Co,As, Zn, W)  inJSSOOI-4  were  determined by
these methods.  The  concentration  of  29'v33 elements  in the  iroh ore  certified  reference

materials  USS803L4, JSS805Tl) were  determined. The  determined values  were  in good
agreement  with  the certified  and  reference  values.
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    Kleywordphnases

determinatien of  trace elements  by instrumental NAA;  high  grade pure iron and  iron ore;

  certified  reference  materiali  r-ray spectrometry.


