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　Microwave 　 digestion（MWD ） with 　 two 　 kinds　 of 　 acid 　 mixtures （HC1
−HNOs −HF

，

HCIO4 −HNO3 −HF ）was 　investigatcd　f｛）r　the 　simultaneous 　determination　of 　six 　toxic 　ele −

ments （arsenic ，　antimony ，　chromium
，　cadmium

，　nickel ，　lead）in　municipal −waste 　incincra−
tion 矼y　 ash （MWIFA ）using 　inductively　 coupled 　plasma 　 atomic −emission 　 spectrometry

（ICP −AES ），　Thc　present　investigated　method 　was 　applied 　to　the　analysis 　of 　two 　certified

reference 　matcrials （BCR 　No ．176
，　NIST 　l633b）；蝕rther 　the　analytical 　results 　were 　com −

pared　with 　those 　obtained 　by　alkaline 蝕 sion 　with 　LiBO2 ・2H20 ．　 Thc　analyticahesults

by　MWD 　with 　an 　acld 　mixmrc 　of 　HCI −HNO3 −HF 　werc 　in　good　agreement 　with 　both　cer −
tified　and 　reference 　values 　ft）r　fivc　clements

，
　except 　fbr　chromium

，
　which 　requircs 　a　furth−

er 　alkaline 蝕 sion 　step 　for　its　complate 　recovery ．　 Thc　results 　by　MWD 　with 　HCIO4 −

HNO3 −HF 　were 　in　good　agreemcnt 　fc）r　all　six 　elements 　with 　both　certi窮ed 　and 　reference

values
，　 and 　 comparable 　 to　 those 　 obtaincd 　 by　 the　 standard 　 alkalinc 　 fusion　 mcthQd ．

MWD 　with 　HCIO4 −HNO3 −HF 　is，　therefore ，　suitable 　for　the　rapid 　and 　simultaneous 　de−
termination 　of　thcse　elements 　contained 　in　MWIFA 　by　ICP −AES

，
　and 　has　been　 success −

fully、applied 　to　the　analysis 　of 　actual 　samples ．

Keywoizls： ICP −AES ； toxic 　elements ；municipal 　wastc 　incineration　fly　ash ； microwave

　　　　　　　　digestion；alkaline 　fUsion．
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1 緒 言

清掃工 場 で の 都市 ご み 焼却過程 で 排出 さ れ る焼却飛灰

（ば い じ ん ）中に は 様 々 な 有害 元 素 が 含 ま れ て い る．現
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在，焼却飛灰 は特別管 理一一般 廃棄物 と して 無 害化処理

後，最終処 分 場 に お い て 埋 立 処 分 さ れ て お り，各種 の 不

溶化処理 技術 の 適 用 が 試 み られ て い る ，従 っ て
， 焼却飛

灰 及 び そ の 処 理 物 を 適正 に 管理 し て い く た め に は ，含有

元 素 の 存 在 レ ベ ル や そ の 化学形態，環境中で の 溶出特性

を正確 に 把握 す る こ とが 重要 で あ る．

　廃棄物中の 各種元素の 合有量 分析 を行 う場合 ， 固 体試

料 を 溶液化 す る 試料前処 理 法 と し て ，各種混 酸 を用 い た

酸分解法 や ア ル カ リ融解 法 が 用 い ら れ て い る．一般 に

は，そ の 簡便性 か ら ホ ッ トプレ
ート上 で の 混 酸 を用 い た

湿式分解 法 が 多 く採用 さ れ て い る．しか し，飛 灰等 の 試

料 で は ，ケ イ素 の 含 有量 が 高 い たあ に ，種 々 の ケ イ酸化

合物 に 各種元素が 取 り込 ま れ た状態 で 存在 して い る こ と

も考 え られ，完全 に 溶液化 す る こ と は 容易 で は な い 場合

が 多 い ．又，開 放 系 で の 前 処 理 操作 で あ る た め 処 理 操作

が 長時 間 に 及 ぶ 場合，分析対象元素 の 汚染 や損失 の 可能

性が考 え られ る ．一
方，密閉系 に お け る酸分解 法 と して

は，フ ッ 素樹脂製容器 と ス テ ン レ ス 鋼 製 容器 を組 み 合わ

せ た 加圧分解法 も用 い られ て い る，こ の 方法 は，密 閉 系

で の 処理操作 で あ る た め，目的対象元素の 損失 の 可能性

は 小 さ い が，ス テ ン レ ス 鋼 製容器 の 腐食 に よ る 汚染や，

安全性 の 問題 が 指摘 され て い る ．こ の た め ， 近年，マ イ

ク ロ 波 を用 い た 密 閉系 に お け る加熱分解処理法 が，難分

解性固 体試料 の 迅 速前処理法 と し て 採用 さ れ る よ う に な

っ て お り ， 大 迫 らり は 水素化物発生
一
原子 吸光法 と組 み

合 わ せ ， 都市 ご み 焼却 飛 灰中 の ア ン チ モ ン 分析 に 適用 し

て い る，

　本研究 で は
， 都市 ごみ 焼却飛灰 中 の 有 害 元 素 の 多 元 素

逐次分析法 と し て ，マ イ ク ロ 波加 熱分 解 （MHD ） に よ

る試料前 処 理 法 と 誘導結合プ ラ ズ マ 発光分析法 （IGP−

AES ） を組 み 合わ せ ，環 境 標準試料 を用 い て 分 析法 の 検

討 を行 い ，併せ て 実 試 料の 分 析 を行 っ た ．

2 実 験

　2。1 試 料

　環境標準試料 は ，都市 ご み 焼却飛灰 と性状 が 類似 して

い る と 考 え ら れ る BCR 　No ．176 （City　Waste　Incinera−

tion 　Ash ）及 び NIST 　1633b （Coal　F1y　Ash ） を用 い た．

実試料 は そ れ ぞ れ 異 な る 施設 か ら採取 し た 8 種類 の 都

市ご み 焼却 飛 灰 （電気集 じ ん灰〉 で あ り，0．5mm メ ッ

シ ュ の ふ る い を 通過 さ せ た 後，よ く混合 し，105℃ に お

い て 乾燥 し た もの を用 い た，

2・2 装　置

マ イク ロ 波加熱分解装置 は CEM 　MDS −2000を 用 い
，

過 塩 索 酸 を 使 用 す る 場 合 に は Milestone　MLS −1200

MEGA を用 い た．　 IGP −AES 装 置 は 島津製作所 ICPS −

8000，水素化物発生 装 置 は 同 社 製 HVG −ICP を 用 い た ．

　2 ・3 試　薬

　塩 酸 ，硝 酸 ， 過 塩素酸 は 和光純薬製 の 有害 金 属測定用

試薬 を ，
フ ッ 化水素酸 は 同社製の 原子吸光分析用試 薬 を

用 い た．メ タホ ウ酸 リチウム は ナカ ラ イテ ス ク製の 一
級

試薬 を 用 い た ．用 い た 試薬中 に 分析対象元 素は 検出 され

な か っ た．各元素の 標準溶液 は，関東化学製の 原 子 吸光

分析用 （looO 　mg ／D 標準溶液 を希釈 ， 混 合 して用 い た．

MHD 法 で は，混合標準溶液 は lM 塩酸溶液と し，ア

ル カ リ融解法 で は，混合標準溶液 は 10％ 過 塩素酸
一2％

メ タホ ウ酸 リチ ウ ム 溶液 と した．メ ン ブ ラ ン フ ィ ル タ
ー

は ア ドバ ン テ ッ ク 東洋製の ニ トロ セ ル ロ
ー

ス メ ン ブ ラ ン

フ ィ ル ターを ， 泝紙 は 同社製 の 定量泝紙 No ．5C を使 用

し た．

　 2・4　試料の 分解

　 MHD 処理時の 酸 の 種類 と，ア ル カ リ融解法 に つ い て

検討 を行 っ た．

　2。4 ・1 塩 酸
一
硝酸

一
フ ッ 化 水素酸 に よ る MHD 　　大

迫 らの 方法
1）に 従 い ，試料 0．lg を フ ッ 素樹脂製 の 加圧

分解容器 に量 り取 り，塩酸 2　ml ， 硝酸 5　 ml ，フ ッ 化水

素 酸 3ml 及 び蒸 留 水 10ml を 加 え て MHD 処 理 160

psi （約 413kPa ）， 60 分 ｝を行 っ た ．処理後 の 分解溶液

を，孔径 O．2　ym の メ ン ブ ラ ン フ ilル ターを 用 い て 泝過

した ，泝液 を フ ッ 素樹脂製 の ビー
カ
ー

に 移 し，乾固 直前

ま で 加熱 し て 残存 す る フ ッ 化水素酸 を 除去 し た．5M

塩酸 10ml を加 え て メ ス フ ラ ス コ に 移 し入 れ ， 蒸留水

で 正 確 に 50　ml に し だ．

　 2 ・4 ・2　過塩棄酸 一
硝 酸 一

フ ッ 化 水 素 酸 に よ る MHD

河川 た い 積物中の多元素を分 析 す る た め ， 分解処理 に 用

い る 酸 の 種類 と組 み 合わ せ を検討 し た 報告
2）が あ る。こ

こ で は ，有 効 で あ っ た と さ れ る 過塩素酸
一
硝酸

一
フ ッ 化水

素酸 に よ る 分 解処 理 に つ い て 検討 し た．試料 0．lg を フ

ッ 素樹脂製 の 加圧分解容器 に 量 り 取 り，過塩素酸 3　ml ，

硝酸 2m 五及 び フ ッ 化水素酸 1ml を加 え，　 MHD 処理 を

行 っ た ．処理条件 を Table　l に 示 し た，処 理 後の 分 解

溶 液 に つ い て は ， 泝 過 操作 を行 わ ず ，
フ ッ 素樹脂製 の

ビーカーに 移 して 加熱 し ， 過塩素酸の 白煙を十分 に 発生

させ フ ッ 化 水素酸 を 除去 し た．更 に 乾固直前 ま で 加熱

し ， 5M 塩 酸 IO　ml を 加 え て 溶解 し，蒸留水 で 正 確 に

50ml に し た．

　 2 ・4 ・3 　メ タ ホ ウ 酸 リ チ ウ ム に よ る ア ル カ リ融 解
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Tab 豊e　 l　 Microwave 　digestion　condition Table　 3　Wavclengths　 used 　f（）r　ICP 　analysis

Step 1 2 3 4 5 Elernじ 11 し

Power〆WTime

／min

0552 Ol 0504 Ol 00016

Spec．trallinc
／nm 謐 騾濫

AsI

Tablc　2　 0perating　conditions 　 used 　fbr　iCP 　analy −

　 　 　 　 SIS

CdICr
　IINi
　IIPb
　IISbI

193，696228
．802267
．71623L604220

．351217
．589

± 0．Ol7
士 O．014
±O．013
± O．012
± 0．Ol2
± 0．Ol3

Frequency

PowerAr
　flow　 rate

　C ・・lant　gas
　Auxiliary　gas
　Carrier　gas
Observation　height

27，12MHz
O．8kW

正41／minL21

／min

o．801／min

llmm

Karstcnscn ら の 方法
lll

に 準じ， 試料 0．5　g を 白金 る つ ぼ

に 量 り取 り，フ ッ 化 水素酸 5ml を加 え て 約 loe℃ で 蒸

発 乾 固 し た．2・4・1 の 塩酸
一
硝酸

一
フ ッ 化水素酸 に よ る 分

解処理 後 の 残留物 を分析 す る 場合 に は ，瀕過後 の メ ン ブ

ラ ン フ ィ ル タ
ー

を白金 る つ ぼ に 移 し入 れ，硝酸数 m1 を

加 え て 加熱 し，メ ン ブ ラ ン フ ィ ル タ
ーを分解 し た 後，フ

ッ 化水素酸 5ml を加 え て 約 100℃ で 蒸発乾固 し た，い

ず れ の 場合 も，こ の フ ッ 化水素酸処 理 を 3 回繰 り返 し

た 後，メ タ ホ ウ酸 リチ ウ ム 2g を加 え よ く混合 した．白

金 る つ ぼ を 電 気 炉 内 に 移 し，1000℃ で 1 時 間 融 解 し

た，放冷後，融成 物 を 10％ 過 塩素酸 を用 い て 加 温 溶解

し，正 確 に 100ml に した．

　2 。5　1CP −AES に よる 測定

　測 定条件 を Table　2 に ，測 定 に 用 い た 分析波長 を

Table　 3 に 示 し た ．24 に よ り 得 ら れ た 試料分解溶液の

そ れ ぞ れ をペ リス タ 型 ポ ン プに よ り ICP −AES 装置 に 導

入 し，Cd ，　Cr，　Ni ，　Pb 及 び Sb の 測定 を行 っ た．

　As の 測定 で は ，　 MHD 処 理 法 に よ り試料を分 解 し た

場合 は 分解溶液 5mi ，塩酸 5m1 ，25％ ア ス コ ル ビ ン 酸

溶液 4ml 及 び 15％ ヨ ウ化 カ リ ウ ム 溶液 4ml を混合

し，蒸 留 水 で 正 確 に 20m1 に した．但 し，ア ル カ リ融

解法 に よ り試料を分 解し た 場合 に は
， 過塩素酸 カ リ ウ ム

が 沈殿 す る た め，No．5C の 泝紙 を用 い て 泝過 を行 っ た．

こ れ ら の
一

方 を 5M 塩 酸，0．4％ テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸

ナ トリ ウ ム
ーO．5％ 水酸 化 ナ ト リ ウ ム 溶 液 と 共 に 連 続水

素 化物発生装置 に 導 入 し，水 素化 ヒ 素を 発 生 さ せ
，

ICP −AES に よ り測定 し た．

1： eriginatcd 　from　the　neutral 　atom ．
II： originated 　from　the　singly 　ionized　state 、

3 結果及び考察

　3 ・1 環境標準試料の分 析結果

　2・4 に 示 した 3 種類 の 前処理法と ICP−AES の 組 み 含

わ せ に よ り，2 種類の 環 境標準試料中の As ，　Cd ，　Cr，　Ni，
「

Pb，　Sb の 分析 を 行 っ た．　 BGR 　No ．176 の 分析結 果 を

Table　4，　NIST 　1633b の 分析結果 を Table　5 に 示 し た．

BCR 　No 、！76 を 分析 した 場 合，塩酸一硝酸一
フ ッ 化水素

酸 に よ る MHD 処 理 で は，　 Cr の 分 析 結 果 が 保 証 値 又 は

参照値 （以 下，保 証 値等 と い う）に 比 べ 低 値で あ っ た

が，そ の ほ か の 5 元 素に つ い て は，ほ ぼ 満足 す る 結果

が 得 られ た．過 塩素酸一硝酸 フ ッ 化水素酸 に よ る MHD

処 理 で は ， Cr の 分析結果 は保証値等 の 約 90％ とな り，

そ の ほ か の 5 元素 は 保証値等 と よ く
一

致 し て い た．又，

ア ル カ リ融解法 の 場 合 は ，6 兀 素 と も保証値等 と よ く
一

致 し た結果が得 ら れ た ．融剤 に つ い て は，従来 か ら炭酸

ナ トリウ ム な ど が 用 い ら れ て い る が，IGP −AES に お い

て は，多量 に 加 え る 融剤 に よ り 最終溶液中の 塩濃度 が高

くな る た め，ネブ ラ イザ ーの 目詰 ま りや マ トリ ッ ク ス に

よ る干渉 が 問題 と な っ て い た が ， メ タホ ウ酸 リチ ウ ム に

よ る ア ル カ リ融 解 法 は，こ れ ら の 問題 も少 な く有効 な方

法 で あ る こ とが 知 られ て い る
1 ）．

　塩酸一硝酸
一
フ ッ 化水素酸を用 い た場合，Gr の 分析結

果 が保証値等 の 約 30％ で あ っ た 理由 と し て は ．分解処

理後の 残留物中 に 存在 し て い る か
， 又 は 分解溶液化 さ れ

た もの の フ ッ 化水素酸 の 加熱除去時 に 揮散損失 した （例

え ば，二 塩化二 酸化 ク ロ ム ） こ と な ど が考 え られ た．そ

こ で ，分 解処 理 後 の 残 留 物 を ア ル カ リ融 解 し，得 られ た

分析結果 を Table　6 に 示 し た．並行分 析 を 行 っ た 結果 ，

い ずれ の 場合 も、分解溶液中 の Cr の 分析値 と残留物中

の Cr の 分析値 の 合計値 が，　 Gr の 保証値等 と よ く一
致

し た ．こ の 結果 か ら，本条件下 で の 塩 酸 一
硝酸 一

フ ッ 化 水

素酸 に よ る MHD 処 理 で は，焼 却 飛 灰 中の Cr は完 全
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Table　4　 Results　obtaine 〔1　from　MWDs 　with 　different　two 　types　of 　acidi 　combination 　and 　alkaline 　fusion　in　BGR
　 　 　 　

．
No ．176．

Microwave 　digestion

Element
HCI −HNO ゴ HFHGIO4 −HNO 　s

−HF

　 Fusion
　

LiBO2 ・2H20
Certi〔ied　value

As （mg ／kg）
Cd （mg ／kg）
Cr（mg ／kg）
Ni（mg ／kg＞
Pb（9／kg）
Sb（mg ／kg）

88．3± 3431
　 ± 5333

　± 17
121　±810

．7±0．04
340　± 13

95．8 ：ヒ3．6
459　± 7779

　± L6

123　± 1，2
1L7 ± O．32

446 　± 15

9LO ± O．48
440　 ± 5
802　 ± 14

113　 ± 7，7
　1L8± 0，ア0
426　 ± 7．4

（93．3　± 1 ．5）
470　 ±9
863　　± ［30 ］

123，5　±4．2
iO．87 ± O．17

4t2 　 ± 18

Mean ±Standard　Deviation （n
＝3）．（ ）： indi ¢ 飢 ive　value ．［ 1： uncetaint ｝

・／nQt 　sしatistlcally 　derived

Table　5Results 　obtained 　from　MWDs 　with 　different　two 　types　of 　acid 　combinatiori 　and 　alkaline 　fusion　in　NIST
l633b

Microwavc 　digcstion

Element
HCI −HNOs −HFHCIO4 −HNO5 −HF

　 Fusion
−

1．iBO2 ・2H20
Certified　 va 且ue

As（mg ／kg）
Cd （mg ／μ9）
c ・（mg ／kg）
Ni（mg ／kg）
Pb（mg ／kg）
Sb（mg ／kg）

130± 1．3

173± 2，0116
土 5．2

130± 9，9

183± 2．6114
± 3．1

133 ± 3，1

190 ± 1．9121
± L3

136．2± 2．6
784　± 6198

，2± 4．7
120．6± 1．8
68．2：ヒ0．23
（6＞

Mean ± Standard　Deviation（n ＝ 3）．（ ）： noncertified 　value

Table　6　Analytical　 results 　for　chromium 　in　super −

　　　　 natc 　and 　residue 　of 　BCR 　No ．夏76 （all　un −

　　　　 its　in　mg ／kg）

1 2 3

Supernate　microwave

　digeStion／

　 HCI −HNO ：
−HF

Rcsidue　fusion／

　 　LiBO2 ・2H20

TotalCertified

　valuc

252

581

252

562

256

573

833　　　　　814　　　　　829

　　　863 ：ヒ［30］

［　］： uncertainty ／not 　statisticully 　derived

に 分 解溶液化 し な い こ と が 明 ら か と な っ た．

　 又，Sb の 分析結果 が 保証値 に 比 べ て 若干低 い 値 （約

85％） で あ っ た こ と に つ い て は，Cr の 場合 と 同様 に 残

留 物中に 存 在 して い るか ，又 は加 熱 処 理 時 に 揮 散 損 失 し

た こ と な ど が 考 え られ た，し か し ， 揮散損失 に つ い て

は ，As が 定量 的 に 分析可能 で あ っ た こ と か ら，残留物

中に 存在 して い た と考 え ら れ た．標準試料 に 関す る 情報

に よ れ ば，Sb（V ）は酸化作用 を有す る
．
酸 で 長時間 に わ

た り 分 解処 理 を行 う必 要 が あ る
5）．又，塩 酸 に 不溶性 の

化 合 物 を形 成 し残 留 物 に 吸 着 す る こ と
6）な ど も知 ら れ て

い る．Table　4 に 示 した よ う に，　 MHD の 際，塩 酸の 代

わ り に 過 塩素酸 を用 い れ ば Sb の 分 析値 は上 昇 した．過

塩素酸 は 高温 下 に お い て 強力な 酸化 作 用 を有 す る ．そ れ

故 ， 塩酸
一
硝酸

一
フ ッ 化水素酸 を用 い た場 合 に Sb の 分析

結果 が 若干低 か っ た 理由は ，一
部が 未分解 の ま ま残留物

中 に 存在 し た か ，残留物 に 吸着 し た もの と推察 さ れ た．

　
一

方，As に つ い て は，従来 か ら 前処理過程 に お け る

揮散 や 損 失が 指摘 され 問題 と な っ て い た．A
，
・Lu］，検 討 を

行 っ た 前処理 法で は ，2 種類の 環 境標準
．
試料 に つ い て ，

保証 値 と 一．致 し た 分析値が 得ら れ
， 前処 理 過 程中 に As

の 揮散損失 は 認 め ら れ な か っ た ，こ の 場合 ， 焼却飛 灰中

で の As の 原子価状態 が 揮散 し に く い 五 価 で あ っ た の

か，あ る い は酸 分 解溶液 中 や融解物中 に お い て 五 価 とな
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っ たの か に っ い て は ，今後，検討 す る 必要が あ ろ う．

　NIST 　l633b の 分析 で は ，　 As，　Cr，　Ni に つ い て は 3 種

類 の 前処理 法の い ず れ も保証値 と よ く一致 した 結果が 得

ら れ た，Cd
，
　Pb，　Sb は含有 量 が 少 な い た め に 定量 で き

な か っ た．

　以上 の こ と か ら ， 焼却飛 灰 中の As
，
　Cd

，
　Cr，　Ni ，

　Pb
，

Sb を分析 す る た め の 試料前処 理 法 と して は，過 塩素酸一

硝酸
一
フ ッ 化水素酸 に よ る MHD 処 理，又 は メ タ ホ ウ酸

リチ ウ ム に よ る ア ル カ リ融解法が 有効 で あ っ た ．本実験

で は 操作 の 迅速簡便性 の 点 か ら，過塩素酸 硝酸 フ ッ 化

水 素酸 に よ る MHD 処 理 を採用 す る こ と と し た．

Tablc　7　Analytical　 results 　of 　municlpal 　waste 　in．

　　　　 cineration 　fly　ashes

Element
Sample

ABCDEFGH

As（mg ／kg）　　36　 33　 24　 28　 22　 37　 54　 26
Cd （mg ／kg）　 120　 81　110　 56　 71　120　350　140
C ・（mg ／kg） 210240370320470600590220
Ni（mg ／kg）　　33　 40　 36　 49　 56　 73　 37　 29
Pb（mg ／kg） 320032002900190e 　2700360066003300
Sb（mg ／kg）　 290　380　380　210　210　310　680　450

　3・2　都市ごみ 焼却飛灰実試料 の 分析結果

　8 種類の 都市ごみ 焼却飛 灰 中 の 6 元 素 を分析 し た 結果

を Table　 7 に 示 した．8 種 類 の 試 料 は 採 取 施 設 が そ れ ぞ

れ 異 な る が ， 各元素共 ほ ぼ 同 濃度 レ ベ ル 存在して い た，

すべ て の 試料が都市 ご み 焼却飛 灰 で あ り，ご み 質や 施設

の 排 ガ ス 処 理 方式 （塩 化 水索処理，集 じん 方 法 ）な どが

共通 し て い る た め で あ る と 考え ら れ る ．

　焼却飛灰 は埋立処分 され る 前 に，無害化処理 され る こ

とが 求 め ら れ て い る．そ こ で ，飛 灰 の 環境中 （最終埋立

処分場） へ の 移行 に よ っ て もた ら さ れ る リス ク を考 え る

上 で ，こ れ ら 6 元 素 の 飛灰中 で の 平均値 と 土 壌中 で の

平均値
7］と を 比較し，Fig．1 に 示 し た ．飛灰 中 に は 重 金

属 で あ る Pb
，
　Cd 以外 に Sb が 高濃度 に 濃縮 され て い る

こ とが 分 か っ た．Pb は顔料や合成樹脂 の 安定剤 な ど に ，

Cd は Ni−Cd 電池 や 顔料 な どに ，　 Sb は合成樹脂 な ど の

難燃助剤 な ど に 広 く用 い られ て い る．こ れ ら の 元素 は
，

単体 や化合物の 沸点 が 比較的低 い た め に
， 都市 ご み 焼却

過程 で 容易 に 気化 し，ガ ス 冷却過程 で 飛灰中 に 濃縮 さ れ

た もの と考 え ら れ る．

　現在 ま で ，焼却飛灰 の 無害化処理及 び 溶出特性 に 関 し

て は，Cd ，　Pb な ど の 規制有害重 金 属 を 対象 と し た 研

究
8）9，が 行 わ れ て い る が，焼 却飛灰中 で の 含有量 の 多か

っ た Sb を 対象と した 研究例 は少 な い ．　 Sb は 急性，慢

性 の 毒性が 知 ら れ て お り，我が 国 で は 1993 年 に，B
，

Me
，
　Ni と共 に ，公 共 用 水 域 の 水 質 環 境 基 準 に 要 監 視 項

目 と して 指針値 （0．002mg ／l）が 設 定 され た．今後 ，
こ

れ らの 元 素 は
， 環 境基準項 目 と し て 基準値 が 設 定 され る

と 考え ら れ る た め，廃棄物 の 埋立判定基準 （環 境庁告示

i3 号法 に よ る 溶出試 験 ）に お い て も規制 され る 可能性

が あ る．既 に，Osako ら
10）は都市ご み焼却飛灰中 の Sb

の 溶出特性 を検討 し，そ の 高 い 溶出能 を指摘 し て い る．

又 ，貴 田
11）は 都市 ご み 焼 却 飛 灰 中 の B の 溶 出能 を報 告

して い る．

・
−
。。

葛
日

＼

屋
苜
薹
冒

8

le4

103

102

101

1

10
−1

10−2Cr
　　Ni　 　Pb　 As　 　Sb　 　Cd

Fig．1　Concentration　of 　six　elements 　in　municipal

wastc 　incineration　fiy　ash 　and 　soi1

● ： municipa 且waste 　incineration　fly　ash ；▲ ： soil

　今後；廃棄物中に 含 ま れ る各種有害 元 素 の 溶出特性 を

検討す る 上 で ，含有量の 迅 速分析 の 必要性 は ，更 に 高 ま

る もの と 考 え られ る ，

　　　　　　　　（
1996 年 2 月，第 ｝7 回 全国都市清掃

会議 研 究発 表会に お い て
一

部発 表 ）
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要 旨

　都市 ご み 焼却飛 灰中の ヒ 素，ア ン チ モ ン ，ク ロ ム ，カ ドミ ウム ，ニ ッ ケ ル 及 び 鉛 を ICP −AES で 迅 速

定 量 す る た め の 試料 迅 速前処 理 法 と し て マ イ ク ロ 波加熱分解法 （MWD ＞を 検討 し た．　 MWD は 塩酸一

硝 酸一
フ ッ 化 水 素酸 と 過 塩 素酸

一
硝酸

一
フ ッ 化水素酸 の 2 種類 の 混酸 に つ い て 検討 を行 い，メ タ ホ ウ 酸 リ

チ ウ ム に よ る ア ル カ リ融解法 も検討 し た．有 効 性 を確 認 す る た め 2 種類 の 環境標準試料 （BCR 　No 　176
，

NIST 　l633b ） を用 い た ．塩酸
一
硝酸

一
フ ッ 化水素酸 に よ る MWD で は

，
　 BGR 　No 　176 の 分 析 の 場 合，ク

ロ ム を 除 く 5 元素 に つ い て ，ほ ぼ 満足 す る 結果 が 得 ら れ た ．ク ロ ム を定量 す る た め に は
， 残留物をア

ル カ リ融解 す る 必 要 が あ っ た，過塩素酸
一
硝酸

一
フ ッ 化水素酸 に よ る MWD で は，ア ル カ リ融解法と同

様 に 6 元 素に つ い て 満 足 す る 結果 が 得 ら れ た，過 塩 素 酸 一
硝酸

一
フ ッ 化 水素酸 に よ る MWD は，

ICP−AES の k めの 迅速 な 試料前処理法で あ り ， 実試料 の 分析 に 応用 した．
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