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　Majo 【
Lto −ultratrace 　elenrients 　in　1ake　sediment 　reference 　materials 　from　Lake　Biwa （JLk−

1）and 　Lake　Baikal（BIIr1）were 　determjned　by　inductively　coupled 　plasma　atemic −cmis −

sion 　spectrometry （ICP 。AES ）and 　inductively　coupled 　plasma　mass 　spectrometry （ICP −

MS ）．　 The 　sediment 　samples 　were 　decomposed 　by　iithium　metaborate （LiBO2 ）血 sion 　in
aplatinum 　crucible ．　 Then ，　the　decomposed 　sediment 　samples 　wcre 　dissolved　in　a 　l　M
HNOs 　solution

，　 and 　subjected 　to　thc 　determination　of 　the　major ，　minor 　and 　trace　cle −

mentS 　by　ICP −AES 　and 　ICP−MS ．　 Furthe  ore ，　rare −earth 　elements 　werc 　dete   ined　bア
ICP−MS 　 after 　cation −excha 皿 ge　scp 乱radon 　from　the　major 　and 　minor 　clements ．　 Conse−

quendy，43　elements 　in　both　sediment 　reference 　m 乱ter1als　were 　successfUlly 　determined
by　thc 　present　ana 垣 ical　method ．　 This　methQd 　was 　also 　applied 　to　a 　muldelement 　anal ｝

r−

sis　of 　lOO　m ．sediment 　boring　core 　samplcs （BDP 　93−2）collected 　from 　Lake　Baika韮in
1993． The 　an 田ytical　data　fbr　sediment 　ref壱rence 　materials 　and 　the 　vertical 　distribu面 ns

of 　Si
，
　Fe，　Ti，　Ba ，

　Zn，　U 　and 　Lu　in　Lakc　Baika1　sediment 　core 　samples 　are 　discussed　from

geochemic認 points　ofview ・

Kayu，ords ： lake　sedi 皿 ent 　reference 　materials ；IGPrAES ；ICP−MS ；multielemen ．tal　deter−

　　　　　　　　minati ・ n ；m4j ・ r−t・
−ulnran 二ace 　clements ・

＊
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1　緒 言

　近年 ，誘導結合 プ ラ ズ マ 質量 分析法 （ICP−MS ） が 新

しい 高 感 度分 析 法 と して 発 展 ， 普及 しつ つ あ る
1）！）．ICP−

MS は
， 溶液試料 を直接 プ ラズ マ 中 に 噴霧 ， 導入 して

，
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多 くの 元 素 を pgml
−1

レベ ル の 検出限界 で 同時定量 す る

こ とが 可 能 で あ る ．そ の 定量範 囲 は 1pgml
】〜 ly．g

ml
−1

と広 い が ， 1μgmri よ り高濃度の 元素 （主 成分及

び 少量成分） に つ い て は一
般 に直接定量 は 困 難 で あ る．

更 に，高濃度マ 1・リ ッ ク ス を有 す る試 料 中 の 微量 元 素の

定量 に お い て は，（i）マ ト リ ッ ク ス効果 ， （ii）多原子

イ オ ン 干 渉 の 問題 が あ る
1）a’）．故 に ， 主成分か ら超微量

成 分 ま で の 広 範 な 元 素 の 定量を行うに は ，まず主 成 分及

び 少量成分元素 を正確 に 定量す る こ と，そ して その デ
ー

タ を用 い て マ トリ ッ ク ス 効果及 び 多原子 イ オ ン 干渉 につ

い て 正 確 な補正 を行 うこ とが ，多元 素定量の た め の 戦略

と して 求め られ る．こ の よ うな 目的 の た め に は，
一

般的

に 溶液試料 に つ い て 1　ng 　ml
−

⊥〜100 μg　ml
− 1

の 濃度範

囲 に あ る 元 素 の 正確 か つ 精度 の 良 い 定量が可能 で あ る誘

導結合 プ ラ ズ マ 発光分析法 （IGP −AES ） を 併用 す る こ と

が 有効な手段 となる
一
“

．

　本研究で は，ICP −MS 及 び ICP−AES を用 い て た い （堆）

積物試料の 多 元 素定 量 分 析 法 を確立 す る こ とを 目的 と し

た ．堆積物試料 に つ い て は ， 従来原 子吸光法
t’）

， 中性 子

放射化分析法
6）
，IC：p．AEs7 ）

な どに よ る 研究が行われ て

き た．そ の 中 で 中 性 ∫放射化分析法 や ICP．AES で は多

元 素分析 が 行わ れ て い る ．更 に，最近地 球環境問題 と 関

連 して，湖底堆積物 の ボー
リン グ コ ア 試料 に つ い て古環

境変動解析等 に 関す る 研 究 が行わ れ て い る
s）’−1°〕．こ の

よ うな コ ア 試 料 の 地 球 化 学 的 解 析 で は ， 主 成分 及 び 少量

成分 元 素 だ け で な く，微量 か ら超微量元素まで で きる だ

け多くの 元 素の データが 環境変動 の 指標 と して 有効 な場

合 が 多い ．そ こ で ，著者 ら は 地球環境試料 の 多元 素 デ
ー

タ を用 い る 解析法 を
“
多元素 プ ロ フ ァ イ リ ン グ 分析法

（multielement 　profjling　analysis ）
”

と して提案し て い

る
11）．そ の た め に は，主成分 か ら超微量成分 まで の 多元

素 の 正 確 な定量 分析法 の 確立 が 強 く望 まれ る ．よ っ て ，

本研 究 で は ， 琵琶湖湖底堆積物標準試料 （G呂1　．JLk一ユ； 地

質調査所）及び バ イカ ル 湖湖底堆積物標準試料 （BI凵 ；

ロ シ ア 地球化学研究所） を 用 い て ，IGP−AES ，　 ICP−MS

に よ る多元素定量 分析 を 検討 した．そ の 結果 ，
い ず れ の

試料 につ い て もメ タ ホ ウ酸 リ チ ウ ム に よる 融解後，直接

分 析又 は イ オ ン 交換分離 の 併 用 に よ り 4S 元素の 定量 が

可能 とな っ た の で 報告す る．

2　実 験

　 2・1 装　置

　主成分等 （少量成分を含 む ） の 元素 の 定量 に は，ICP−

AES 装置 （Jarrell　Ash 製 Atolncon 〕p　Mk 　II） を用 い た・

本 装 置 は Paschen −Runge 型 ポ リ ク ロ メーター （焦点距

離 75 ⊂m ）を用 い た多元素同時 シ ス テ ム （40 チ ャ ン ネ

ル ） で あ る．試 料 導入 に は ， ク ロ ス フ ロ
ー
型 彳・ブ ラ イザ

ーを 用 い た．なお ， P と S の 測定 は セ イコ ー
イ ン ス ル メ

ン ツ 製 の 波長掃引型 IGP −AES 装置 SPS　1500V を 用 い て

行 っ た．

　微量元素，超微量元素 の 定量 に 用 い た IGP−MS 装 置

は，セ イ コ ーイ ン ス ツ ル メ ン ツ 製 SI’Q　8000A で あ る．

本 装 置は，四 重極型質量分析計を搭載 して お り，通常測

定で は 30 元 素 （．90 　mfz ）の 同 時測定が 可能 で あ る ．試

料導入 に は ガ ラ ス 製 同軸型ネブ ラ イザ
ー

を用い た．ICp−

AF．S 装置及 び 1（．：P−MS 装置 の 測定条件 に つ い て は Tab 】c

l に 示 した．こ れ らの 測定条件 は 装置パ ラ メ
ーター

の 最

適化 を行 っ て 求 め た もの で あ る．

　ICP−MS 測定 に お け る 主 成 分 元素に よ るマ トリ ッ クス

効 果 は，文 献 に 従 い Gc ，　 In，　 Re，　 Tl を 内標準冗 素 と し

て 用 い る内標準法に よ っ て 補正を行 っ た
ll ）．

　 2・2　試薬 及 び 試料

　 ア ル カ リ 融解法 に 用 い た LiBO2 は Merck 製 Spcctro−

mek 試蘂 で あ る．融解試料 の 溶解 及 び希釈 ， 更 に イ オ

ン 交換カ ラ ム か らの 元 素の 分離 ・溶出に は関東化学製電

子工 業用 硝酸 を用 い た．又 ， イ オ ン 交換分離 に お け る 主

成分の溶出 に用 い た塩酸は関東化学製有害金属測定用試

薬 で あ る．ICP染ES 及 び IGP −Ms 測定 の た め の 検量 線用

多元 素標準溶液 は ，和光純薬製 の 原子 吸 光分析用 単元 素

標準溶液 （10  O　pg　m ］
L

） を 混合希釈し て 調製した．な

お，多元素混合標準溶液 は 測 定 Eの 便宜 ， 溶液の 安定性，

分 析対 象元 素の 定量範 囲 な どを考慮 し て ，Table　2 の よ

うに グ ル ープ に 分 け た もの を使用 した，

　分析 に用 い た試料は ， 地質調査所か ら頒布 され て い る

琵琶湖湖底堆積物標準試料 （JLk−1）及 び ロ シ ア 地球化

学研究所か ら頒布 さ れ て い る バ イ カ ル 湖 湖 底堆 積物標準

試料 （BI凵 ） で あ る，こ れ らの 試料 は ，
　 llO℃ で 4 時

間乾燥 した 後，適当景 をひ ょ う取 して 以 ドの 分析 に 用 い

た．

　2・3 堆積物試料 の 分 解 法

　琵琶 湖及 び バ イカ ル 湖湖底堆積物標準試料 は い ず れ も

次 の ア ル カ リ 融解法 に よっ て 分解後，硝酸 に 溶解 して 溶

液化 し，ICP−MS 及 び ICP−AES 測 定 に供 し た ．

　試料約 0．2g を白金 る つ ぼ に ひ ょ う取 し，　 LiBOu　o，5　g

を加えて ，バ ー
ナ
ー

で 約 15 分間加熱 して 融 解 し た．そ

の 溶 融 物 は 白 金 る つ ぼ と共 に lM 硝酸溶液約 60ml が

入 っ た テ フ ロ ン ビー
カ
ー

（容 量 ユ00ml ） に 入 れ，ス タ

ー
ラ
ー

を用 い て 約 2時間か きま．ぜ ，溶融物を溶解 した．
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Table　 1Operating 　 conditions 　 for　 ICP −MS 　 and

ICP−AES 　instrumcnts

Table　 2Mul 匝element 　 sUmdard 　 solutions 　for　ICP−

AES 　and 　ICP−MS 　measurements

IGP．MSPIasmaconditions

　RF 正〕℃ quencア
　RF 　power

　Coolant　gas
　AuXiliary　gas
　Canier 　gas
Sampling 　conditions

　Sampling 　depth

　Sampling 　cone

Skim111er⊂ one

NebUlizer

Sample　uptake 　rate

Data　acquisitic ｝n

　Data　point
　 Dwell　time

　Inte．gration

ICP−AES

P】asma 　cond ／1．tions

　RF　i  equcnc
＞
」

　RF 　power

　Cc〕olamtgas

　Auxilia匸y　ga3
　Carrier　gas
Obscrvation　hcight

Nebulizer
Sample 　Uptake 　rate

Polychromator

　Focal　length

　Grating
　 EnIrarlce　s夏it　width

　 Exit 　slit　width

Integration
Repetition

Seiko 皿 odel 　SPQ 　8000A Group Elements Concentration

27．12　MHz

l．OkW161min
．1Ar

1．O　lInin
−lAr

O．5min
−1Ar

i2　mm 　fro皿 work 　coil

CopPer
，　1・1　mm 　orifice

　 diarrleter

Copper ，〔｝・35　mm 　ori血ce

　 dia皿 eter

G乱ass 　concentric 　type
O．7　ml 　min

−1

3pointS／peak
10ms ／po   t

lOO　d  cs

ICP −AES 　mezsurement

Group 　1

Group 　2Group
　3Group

　4

Fe，AI，　Na ，
Mg

，
　Ca，　Ti，　Mn

SiKPS

ICI’−MS 　measurementa
）

Group 　5Group

　6Group

　7

GrouP 　8Group

　gGI
’
oup 　10

　 　 　
一1

20μgml
10 μgmr1
50Pg　ml

−1

50μgml
−

’

10 μgmr
ユ

　 　 　
ー

ユ

15 μ9ml

Ba，　Th ，　Pb，　U ，　Hf，　Cs　　 IOng 　ml
−l

Ga ，・Zn ，・Cu ，・Ni ，・C ・ ，C ・，V 　 sngm1
−
1

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　
−

］

Zr，　Sr，　Rb 　　　　　　　　　　　10ng 　ml
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 −】

w 　　　　　　　　　　　　　　　　　　　511gmI

Y，　La，　Ce，　Pr，　Nd 　　　　 10ng　ml
−1

Sm ，　Eu ，　Gd ，　Tb ，11y　　　 lOng 　ml
−l

Ho ，　Er，
　Tm ，　Yb ，

　Lu　　　 lOng　ml
− 1

・Jarrell−Ash 　model 　975

　 Plasma 　AtomCemp 　Mk 　II

27．12MHz
l．  kW201min−

lAr

l．01min
−1Ar

O．51 皿 in
−
iAr

l8　mm 　abevc 　worlc 　coil

Gross・flow　typc
1．2　ml 　min

−l

Paschen−Rimge 　mounting

75cm240

（）　groovesfmm
25Pm50

μ1皿

10s3times

溶解した 溶液 を 5A 炉紙で炉過後 ， 最終的に は lM 硝酸

溶液 で 100 　ml に 定容 し， 溶解試料・と した．溶解試料 の

うち
．一

部 を希釈 し，10 倍希釈 した 溶液 は IGP −AES ， 20

倍希釈 した 溶液 は ICP−MS に よ る 直接定量 に供 した．又，

残 りの うち 50m1 は希土 類元素定量 用 と して ，イ オ ン 交

換 分 離 を行 っ た 後 ICP −MS に よ っ て 希 土 類 元 素 を 定量 し

た．

　 2・4　陽イオ ン交換法 に よる主成分等元素と希土類元

素 の 分離

　主 成分等元 素 と希土 類元素 の 分離 に 用 い た 陽イ オ ン 交

a ）Each　of 　the 皿 ultielement 　standard 　sohutions 　for
ICP −MS ・・ nt ・in・ G ・

，
　ln

，
　R ・ ・ nd 　TI （10ng 　mr

’

euch ）as 　inte1’nal 　standard 　eIements ．

換樹脂は ， Bio−Rad 製 の 強酸性陽イ オ ン 交換樹脂 AG

50W −X8 （lOO 〜200 メ ツ シ ュ ） で あ る．イ オ ン 交換 カ

ラ ム は ，lM 塩 酸溶液 に 保存 し た 樹脂 を内径 10mm ，

長 さ 200　mm の ガ ラ ス 管 に 充嗔 し，8M 硝酸溶液 で 洗浄

し た 後純水 を 流 して 調製 した．こ の カ ラ ム の 流量 は約 2

ml 　min
−1

で あ っ た．イ オ ン 交換分 離で は ，まず前述 の

溶解試 料溶ta　50　ml を 陽 イ オ ン 交換 樹 脂 カ ラ ム に流 し，

陽 イ オ ン 成分 を樹脂に捕集し た．次 に ， 2M 塩酸溶液

40ml ，続 い て 3M 硝酸溶液 60　ml を流 し て 主成分等元

素を溶出 させ た 後，8M 硝酸 IOO ・ml を流 し て 希．tヒ類光

素を溶出させた，希土類元素 を含む溶出液は，内標準元

素 と して Re と Tl を最終的 に 10　ng 　ml
−

］
に な る よ うに

加え て 10倍 に 希釈 し，IGP−MS に よ る 希 土 類 元 素 の 測

定を行 っ た．希土 類元素の 測定値に つ い て は前述の よう

に 内標準補正を行 っ た．

3 結果 と考察

　 3・11GP −AES 及び ICP −MS 測定 に おけ る検出限界

　本研究で は湖底堆積物標準試料中の 主 成分 か ら超微 量

成 分 まで の 多 元 素 を ICP−AES と ICP−MS で 定量 す る こ と

を 目的 と した の で ，そ れ ぞ れ の 方法 で 測定 で き る 分析元

素の 種類 と定量 濃度範 囲 を 知 る た め に ，まず IGP−AES

及び ICP−MS 測定 に お け る検出限界を求 め た．　 Table　 l

の 測定条件 に お い て ，0．lM 硝酸溶液 を空試験溶液 と し

て プ ラ ズ マ 中 に 噴霧 して 求 め た 各元素 の 装 置検出限界

N 工工
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（instrumental 　detectiori　limit ；単位 μg ・nl コ
i

）を ，
　 ICP−

AES の 場合 は波長順 に，　 ICP−MS の 場合 は質量数 （m ／z）

の 順 に 並べ て Table　3 に 示 した．　 ICP ．AES の 場合 の 装置

検出 限 界 は，Table　8に示すそ れ ぞ れ の 波長 にお け るバ

ッ ク グ ラ ウ ン ド信号の 標準偏差 （σ 〉の 3 倍の 大 き さ

（3σ 〉 に相 当する 信号強度 を 与え る元 素濃度 と して 求 め

Table　3　 The 　in就 rulnental 　and 　ana ユytical　Cletection　limits　obtained 　by　IGPrAES 　and 　ICP −MS

Element
Waveleng 血

a ，

　　or 　m ／z

　　　 Instrumental

detection　liniitb）

／ng 　ml
』’．

】

　　　 An 樋yticaI
detection　limite）fp9　9

−1

廴
＆

奮
 

踰
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α

 

濫

讒
黒
Y

乱

告

富
M

潔
Gd

恥

恥

肆
掬

 
W
恥

艶

U

1766 ．5 （nm ）
1　589，011334

．911317
，91

　 308．21
　 288，1．
II　 279．OII

　 259．911257
．61

　213．618
1　180．734
　　51 （m ／z）

　　52

　 　 59
　 　 60

　　63
　 　 66

　 　 69
　 　 85
　 　 88

　 　 89
　 　 90

　 1s3
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　 140
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　 147
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　 157
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．
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　 175
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　 182
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5

a ）Iand 　II　indicate　atomic 　and 　ionic　lines，　respectively ．　 The 　elements 　with 　these 　signs 　were 　determined 　by 正GP −

AE ＄，　and 　othor 　ones 　bア ICP−MS ．　 b）The 　detection　limits　estimated 　by　using 　e．1　M 　HNOs 　as　the　blank　solution

（n ＝10）． c ）The 　detection　lilnits　fbr　sediment 　s  ple　per　unit 　amount （玉g），which 　were 　c詛culated 　from 　the

instrumental　detection　limits．
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た。又 ， 工CP −MS に お け る装置検出限界 は ，
　 IGP −AES の

場合 と同 様 に，Table　3 に示 す 元索の 質量 数 （m ／z）に

お ける バ ッ ク グ ラ ウ ン ド信号 の Bσ に相当す る 元 素濃度

と して 求 め た．ICP−AES
，
　 ICP −MS の い ずれ の 場合 も ，

検量 線 の 直線範囲 は，Table　S の 装置検出限界 の 値から

4〜5 け た に わ た る濃度範囲で あ っ た．

　更 に，Table　3 に は 分 析 検 出 限 界 （analytical 　detec−

don 　Iimit；単位 μg　g
−

［

）も示 した．分析検出隈界 は，堆

積物試料 lg 中に 含 まれ る 元素 の 検出限界 として 換算 し

た もの で あ る ．実際 に は ，

“
2・3 堆積物試料 の 分解法

”

で 述 べ た よ うに ， 約 0．2g の 堆積物試料 を最終的に は

ICP ．AES 測 定 で は 1000　ml ，　 ICP −MS 測定 で は 200   ml

の 溶液 に した場合 の 元 素濃度を定量 した こ と に 相当す る

の で ，実試料に対す る検出限界 と して の 分析検 出限界

は ， 装置検出 限 界 を ICP−AES で は 5000 倍 ，
　 ICP・MS で

は 10000 倍 した値を試料 lg 当 た りと して 算出 し た．分

析検 出限界 は K で 5    Wgg
−1

と最 も大 き い が ，　U で

0．  01 μgg
−

⊥

，霜土類元素 で は  ．0 2〜0．01 μgg
−

］

と非

常 に低い 値で あっ た．こ の 場合，実際試料分析 における

定 量 下 限 は 分析検 出 限界 の 10 倍 を一
応 の 目安 と した．

　3・2　陽 イ オ ン交換樹脂 に よ る 主成分等元素と希 土 類

元 素 の 分離

　希 土 類元索 は ICP−MS に よ っ て 定量 し た が ， 主成分等

元素 に よ る マ トリッ ク ス 効果及 び 多原子イオ ン干渉を軽

減する た め に ，あ らか じめ 陽 イ オ ン 交換樹脂を用 い て 主

成分 等元 素か ら分離 した．最終的な 分離及び 溶出の 条件

は実験の 項 2・4 で 述べ た と お りで あ る が，実験的 には

まず主成分等 元 素 と希土 類 元素の 分離条件 を検討 した。

こ の 検討 に は ，湖底堆積物分 解 溶 液 中 の 主 成 分 元 素濃

度，及び LiBO2融剤 の 使用 に よ る Li，
　 B の 濃度を考慮

し て ，試験溶液を調製 して用 い た．試験溶液の 濃度 は以

下 の とお りで あ る ；U ，B ： 各 100；Si： 50；Al，　 Fc，　 Ca ：

各 1｛〕；Na ，　 Mg ，　 K ，　 Ba ： 各 5 ；Mn ，希土類元素 ： 各 1

μgml
−1
．

　 こ の 試験溶液 50ml をイオ ン 交換 カ ラ ム に 流 し，溶液

中の 金 属 イオ ン をイオ ン 交換樹脂 に捕集後， 2M 塩 酸溶

液40mL 続 い て 3M 硝酸溶液 210ml を順次 カ ラ ム に

流 し，溶出 液
・10　 ml ず つ を分取 して ICP ・AES ，

　 ICP−MS

で そ れ ぞ れ 主 成 分 等 元 素 と希 土 類 元 素 の 濃度 を測定 し

た．こ の よ うに 求 め た 溶出曲線 を Fig．1 に示 す．　 Fig．1

に は 示 さ な か っ た が，Li，　 B，　 Si，　 Na，　 K は 2M 塩酸 40
ml を流 した時点 で 既 に 全部溶出 し た。　 Mg ，　 Mn ，　 Fe，

Ga も希 土 類元素 の 溶出が 始 まる 2M 塩酸 40　ml と 3M

硝酸 60ml を流 し た時点で ほ ぼ 完全 に 溶出した．しか し，

Fig．1 に見 られ る よ うに，湖 と Ba は こ の 時点 で 完全に

は溶 出 しな い こ とが 分 か っ た．ICP −MS に よ る 希土類元

素 の 測 定 に お い て ，Al は マ トリ ッ ク ス 効果 を，又 Ba は

BaO の 生成に よ る Sm ，
　 Eu ，　 Gd に対 す る多原子イ オ ン

干渉を起 こ す可 能性が あ る．故 に，希土 類元素の 最終的

な溶出条件 を 考慮 して ，カ ラ ム 中 に残 っ た Al と Ba を 8

M 硝酸 IOO　ml で 溶出 し，そ の 溶液中 の 元素濃度を調べ

た と こ ろ，Al は 10，　 Ba は 0．01μg　m1
− 1

で あ っ た．こ の

程度 の 濃度で は Al の マ ト リ ッ ク ス 効果 は内標準補 正 法

を用 い れ ば希土 類 元 素の 定 量 に は 問題 な く，又 Ba に よ

る多原子イオ ン干渉もほ ぼ無視で きる こ とが 分 か っ た．

　Fig．1 か ら分 か る よ うに 3M 硝酸 を 60　ml 以 上 流 し

続 け る と，Eu と Sm が 7e，　 Gd が 801nl 付 近 か ら 溶 出

し始め，以下順次そ の ほ か の希 土類元素 が 溶出 し ， La

の 溶出が最 も遅か っ た．但 し，3M 硝酸 21e　ml で は希
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土 類元素をすべ て溶出す る こ と は で きな か っ た．こ れ ら

の 結 果 か ら，まず試料溶液をイ オ ン 交換 カ ラ ム に流 して

金属 イ オ ン を補集し た後 ， 2M 塩酸 40　ml ，
　 S　M 硝Wt　60

m ！を流 し主成分等元素 を ほ ぼ 溶出させた．続 い て 8M

硝酸 を流 して イオ ン 交換樹脂から希土類元素 を溶出させ

た と こ ろ ，工OO　ml で 希 土 類元素 は ほ ぼ 完全 に 回 収 さ れ

た ．故 に，8M 硝酸 100　ml に よ る溶出液 を ビーカーに

分取後 10 倍に希釈 し，IGP−MS に よ っ て希土 類元素を

測 定 した．

　 S・3 湖底堆積物標準試料 の 分析

　 こ れ まで 述べ た 分析操作 に よっ て 求 め た 琵琶 湖湖底堆

積物標準試料 （JLk・1）及 び バ イ カ ル 湖湖底堆積物標準

試料 （BIレ 1） の 分析結果 をそれぞれ Table　 4 と ．5 に ま

とめ る ．前者 に つ い て 地質調査所 か ら，又後者 につ い て

は ロ シ ア 地 球化 学研究所か ら出 され て い る 参 考値 を表 中

に併記 した．い ず れ の 試料につ い て も 4S 元 素 の 定量 値

が得られ た の で ，こ れ ら を濃度順 に示 した．

　まず ， 琵 琶湖 湖 底堆積物標準試料 に つ い て 定量 さ れ た

元素は Si　27．42％ か ら Lu  ．60μg　g
．』1

まで の 約 7 けたの

濃度範囲 に あ る 4S 元素 で あ る．　 Table 　 4 で は独 立 3 回

の 繰 り返 し分析 か ら求め ら れ た 標準偏差 も分析値 の 濃度

範囲の 指標 と して 示す と と もに，測定値 の 相対標準偏差

（RSD ＞ も示 した．　 RSD は Cu で 最大 22．2％ で あ り，こ

の ほ か Ca ，　 Sr，　 Co 及 び Lu は 10％ 以 上 で あ っ た ．し

か し，そ の ほ か の 元素につ い て RSD は 10％ 以 下 で あ

り， 精度 の 良い 分析値 が 得 られ て い る こ とを示 し て い

る，Cu に つ い て は Table　 5 に 示され る バ イカ ル 湖試料

で も RSD は 16．4％ と 大 きか っ た ．こ の 理由 は ICP−MS

で サ ン プリ ン グイ ン タ
ー

フ ェ
ー

ス と して 銅製 の サ ン プ リ

ン グ コ
ーン 及 び ス キ マ

ーコ ー
ン を使用 した こ と に よ る影

響 と考 え られ る．Ca と Sr に つ い て は，こ れ らの 元素が

炭酸塩 と し て存在する場合 LiBO2 に よ る 融解が 困難な

場合 が あ る の で，分解時の 問題 か も しれ ない ．

　本実験 で 得 られ た 分析値を参考値 と比較す る と，全体

的 に ほ ぼ
一

致 した 結果 で あ っ た．但 し，デ
ー

タ を更 に 精

査 す る た め に ， Table 脳 こ は本実験 の 分 析値 の参考値 に

対す る 差を相対偏差 と して 示 して あ る．ICP −AES で 測定

した 主 成分元素 に つ い て は P − 20．9％ ，S − 24．3％ と大

きい 相対偏 差 で あっ た．P と S につ い て は参考値の 濃度

変動幅 も大 きく， 更 に 試料分解法や 測定法の 検討 が 必要

で あ．る．1〔：P −MS で 測定 した 微量成分元素 の 場合 に は，

Gu で 最 大 ＋ 33．S％ ，そ の ほ か に も V 及 び Eu が 20％ 以

上 の か な り大 きな 差 が 見 られ た ．ほ か に も，Zn ，　 Zr，

Sr，　 Ni，　 Cs ，
　 Pr，　 Gd ，

　 Sm ，
　 V ，　 Hf で も 10％ を超える

相対偏差 で あ っ た．しか し，こ の よ うな相対偏差が大 き

い 元素に つ い て も分析値の 範囲は ほ と ん どの 場合参考値

の 濃度範囲 （標準偏差）内で あ っ た． そ の ほ か の 元素

は ± 10％ 以下の範囲に あ り， 良い
一

致 を示 した．

　バ イ カ ル 湖試料 もTable　5 に 示すよう に 琵琶湖試料

と類似 した 組成 で あ る た め に
，

ほ ぼ 同様 の デ ータ が 得 ら

れ，Si28 ．45％ の 最大値 か ら LuO ．38 μgg
−1

の 最小値 ま

で 43 元素の 分析値が 求め られ た．バ イ カ ル 湖試料 と琵

琶 湖 試 料 の い ずれ の 試 料で も S，Zr，　 Zn ，　 V ，　 Ni，　 Pr，

Sm ，
　 Gd ，

　 Hf 及 び Eu が 10％ 以 上 の 相対偏差 で あ っ た．

s，Zn，　v ，　 Ni につ い て は 試料 の 均
一

性 に 問題 が ある こ

とが 考えられ る．実験的 に は確 認 しな か っ た が ， Zr の

場合 に は 試料中に ジ ル コ ン （ZrSio4 ）が 含 まれ ， そ の 分

解が不安定 で あ る 影響 で Zr の 相対偏差 が負 に な っ た か

も しれ な い
ls）．　 Gd ，　 Eu に つ い て は，そ れ ぞれ m ／z ＝

157，15／ で 測 定 した の で ，
141Prl60

，　
lssBa160

の 多原 子

イ オ ン の 影響を受け て い る 可能性 も考え ら れ る．Pr ，

Sm ，　 Hf につ い て は不明で あ るが ，
一

般 に希土 類元 素の

相対偏差が 大 きい の は ， そ の 濃度 が 数 μgg
』’1

と低濃度

で あ り，正確 な定量 は か な り困難で あ る た め で あろ う．

又，琵琶湖試料及 び バ イ カ ル 湖試料 の い ず れの 場合 に

も，公 表 さ れ て い る 値 は参考値 で あり，そ れ ぞ れ の 研究

所 を中心 に 単独又 は複数 の 測定法 に よ っ て 求め られ た も

の で あ る
「4 ）．故に，い ずれ の 試料 の 場合 につ い て も今回

測定 し た多 くの 元 素 の 分析値，参考値ともに 更 に検討が

必要で ある．

　3 ・4 　湖底堆積物標準試料 に 関す る地球化学的考察

　湖底堆積物 は湖周囲の 地 質環境及 び 気候変動 に よ っ て

影響される の で ，堆積時の 環境 を 反映す る
15＞．故 に，日

本最大 ，最 古 の 湖 で あ る琵 琶 湖
S｝
，及 び世 界 最 大，最 古

の 湖 で あ るバ イ カル 湖
9〕
に お い て は 湖 底堆積物 ボーリ ン

グ コ ア試料 の 採取が 行 わ れ
， 現在まで に 300〜500 万年

に わた る古環境変動 の 解祈が試 み られ て い る．

　Table 　 6 に は ，今回分析 に 用い た 琵 琶 湖 とバ イ ヵ ル 湖

の 表層堆積物 中の 主 成 分 元 素及 び 少 量 成 分 元 素 の 組 成

（す べ て 酸化物 と仮定） と強熱減量 （LOI ；loss　of 　igni−

tion ） の 総和をまと め た．又，同様 に 地 殻 につ い て の そ

れ ら も示 し た．地 殻 の 場合 に は C ，N ，　 S 濃度 を COs ，

NOs ，
　 SO4 に 換 算 し ， 強熱減量 分 と し て 見積 もっ た ．

Table　 6か ら分 か る よ うに ，主成分組成 と して は 98．48
〜99．26％ の 範囲 で あ る．しか し，強 熱 減量 が 琵 琶 湖 で

最 も大 きい こ と は，湖 内生 物活動 も活発 で あ り，か つ 人

間活動 に よ る 有機物 の 流 入 も大 き い こ と を示唆 し て い

る．
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Table　4　Analytical　results 　fo；Lake　Bi照 sediment 　reference 　material （JLk−1）determined 　by　IGP．AES 　and 　IGP−

　 　 　 　 MS

Element
Observed 　vぬ e

と
ツ

　　 μ99
一

工

RSD ，
％

　 Relative
varianceb

〕，％
Refererice　value ／
　 　 　 　

一
正

　 　 μ99

砿 ごd 嵐 rtSL
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恥 ．
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恥

h

274200± 800

87600 ± 800
46700 ± 500

21800 ± 10  

10000 ± 300
　 7700 ± 400

　 4800 ± 500
　 4020 ± 80

　 19ツ0 ± 20
　 74Q ± 10

　 624 土 8
　 56   ± 17
　 180 ± 4

　 1S6 ± 7
　 工1．9 ± 10

　 　 95 ± 8
　 　 90 ± 20

　 　 83± ・09
　 　 67 ± 4
　 　 64 ± 8

　 　 45 ± 0，7
　 　 41 ± 3

　 　 40 ± 0．6
　 　 39 」： 0．5
　 　 35 ± 1．0
　 　 22 ± 0．6
　 　 18 ± 0．2
　 　 17 ± 2

　 　 12 ± 0．2
　 9．4 ± 0．5
　 7．6 士 0．4
　 6．8 ± 0．1
　 6．7 ± 0．4
　 4．1 ± 0．1
　 4．1 ± 0．2
　 4．1 ± 0．1
　 3．4 ± 0．1
　 2．8 ± O．2
　 L45 ± 0．05
　 1．23 ± 0．04
　 1，1 ± 0．1
　 0．61 」：0．02
　  ．60 ± 0．07
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268000± 4330

88994 ± 1398
48284 ± 2550
23416 ± 1029
10740 ゴ： 600

　 7642 ：ヒ 645
．4900 ± 236

　 3978 ± 186

　 2053 ± 132
　 930 ± 100

　 824 ± 504
　 586 ± 55

　 玉51 ± 21
　 145 ± 14
　 140 ± Sl

　 119 ± 1ツ
　 67．5 坐 4．1
　 89．4 ± 6．5
　 74，2 ± 11．3
　 　 72± 15

　 42．4 ± 4．6
　 34．9 ± 4．2
　 41．7 ± 2．8
　 　 42 ± 2
　 36．5 ± 1．8
　 　20 ± 2
　 19．6 ± l
　 l6．6 ± 3．5
　 11．O ± 1．6
　 8．4 ± 0．9
　 6．6
　 6．4 ± 0．6
　 82 ± 0．8
　 3．7 キ   ．7
　 3．81
　 4．1 土 0，3
　 4．O ± 0．6
　 2．7
　 1．52
　 1．3 ± 0．l
　 l．35 ± 0．15
　 0，66
　 0．6 ± 0．07

97527224710089256931124

ブ

5076996075734187300

873477317002602038

ツ

7343646791401175537

 

3820

90984219074355

ブ

7636145312446114412431825822

010000002021210011003011

エ

ー

20411112111111011

a ）Mean 　value ± SD （standard 　deviation），n ＝3．　 b）｛（孤 etl
− Mr 。r）／舩 。r｝× 100 （％ ）；孤 。d： observed 　value 　fbr　sedi −

ment 螽  ple，　M ，。1．： Tef ヒrence 　value 　fbr　sedimcnt 　sample ．　 c ）砿 贓 ： elelnental 乱bundance 　irl　earth 　crust ．

　更に ， 琵 琶 湖 とバ イ カ ル 湖の 堆積物 と地殻中の 元素濃

度
16〕を 比較検討す る ため に，地殻中濃度 （M 。n1 。、）に対

す る 堆積 物 申濃 度 （砿 。d） の 比 ，す な わ ち M 、。d ／

Mc［−s、を 計 算 して ，　 Table　4，5 の 最 後 の 欄 に示 した．こ

の よ うな比がそれぞれの 湖全体を代表す る か どうか は疑

問 もあ る が，湖 に お け る地質学的特徴 と堆積環境 を知 る

上 で
一．一

次 的 な 指 標 データ と な る と考 え られ る．幾 つ か の

特徴 を次 に まと め る ．
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Table　 5Analytical 　results 　fbr　Lake　Baikal　sediment 　ref6r6nce 　material （BIL−1＞dete  ined　by　ICP ．AES 　and 　IC1〕

「

MS

Element
Obscrved 　valuea レ
　　 P99

一
上

RSD ，
％

　．Relative　　　　　　Reference　value ／

v・・i・n ・eb   ％ 　 　 　 μ99
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詳

瀧

囎
 

 

284500± 500　　　　　　　0．18
70000 ± 700　　　　　　 1
45100 ± 800　　　　　　　　1．8
20100 ± 800　　　　　　 4．0
16400 ± 600　　　　　　　3．6
11700 ± 7〔｝0　　　　　　　6．O
l1300 ± 700　　　　　　　6．2

　 3800 ± 70 　　　　　　　　1．8
　 3000 士 10　　　　　　　0．33
　 1440 ± 10　　　　　　　0．7
　 1088 ± 11　　　　　　　　　1．0
　 700± 10　　　　　　 1．4
　 246 ± 18　　　　　　 7．3
　 134 ± 16　　　　　　　11．9
　 121 ± 8　　　　　　　　　6．6
　 　 89 ± 3　　　　　　　　10．0
　 　 78 ± 0．6 　　　　　　　0．7
　 　 76　‡ 6　　　　　 7．9
　 　 6B ± 3　　 　 　　 　 4，8
　 　 55 ± g　　　　　　　 16．4
　 　 44± 5　　　　　　　11．4
　 　 42 ± 0．4　　　　　　　　0，95
　 　 33 ± 0．7　　　　　　2，1
　 　 26 ± 0．2　　　　　　　　0．78
　 　 21 ± 0．5　　　　　　　2．4
　 　 17 ± 1　　　　

’
　　　 5，8

　 　 16 ± 2　　　　　　　 12．5
　 　 13 ± 0．6　　　　　　　 4．5
　 　 12 ± 0．1　　　　　　　 0．81
　 　9．4 ± Ll 　　　　　　 l1．7
　 　 5．9 ± 0．l　　　　　　　l6．9
　 　 5．3 ± 0．7　　　　　　　13．2
　 　5．1 ± 0．3　　　　　　　5．9
　 　 4．4 ± 0．06　　　　　　　1．4
　 　 3．8 ± 0．1　　　　　　　2．6
　 　3．5 ± 0，2　　　　　　5．7
　 　 2．7 ± 0．1　 　　　　　 3．7
　 　2．6 ± 0．2　　　　　　　 ワ．8
　 　 LO ± 02 　　　　　　20

　 0．96 ± 0．03　　　　　　　3．1
　 0．81 ±  ．  3　　　　　　　3，7
　 0．39 ± 0，01　　　　　　　2．6
　 0．38 ± 0．02　　　　　　　5．3
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285000± 1200
71800 ± 700
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1210  ± 400
　 4100 ± 20

　 3100 ± 20
　 150  ± 66

　 1400
　 71  ± 70
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　 　 96 ± 14

　 　 93 ± 5
　 　 80 ± 5

　 ユIO± 10
　 　 66 ± 4

　 　 52 ± 7

　 　 54 ± 6
　 　 45 ± 6

　 　 39 ± 5
　 　 30 ± 4

　 　 21 ± 8
　 　 16 ± 2

　 　 18± 2
　 12，7 ± L3

　 12．0 ゴL1 ．1
　 　 8
　 　 6 ± 1

　 　 7 ± 且

　 　5．8
　 　 4．6
　 　 4．8
　 　 3．9 ± 0．7
　 　 2．6
　 　 2．9 ± O．4
　 　］．4 ± ｛，，2
　 　 　1
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　 0．42
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a）Mean 　value ± SD （standard 　deViation），n ＝3．
4．

b）See　the　fbotnote　in　Table　 4．　 c＞See　thc 　ibotnote 　in　T 乱ble

　（1＞堆積物 で は Na ，　 Mg ，　 Ca，　 Sr の 濃度 が 地 殻 に 比

べ て 低 い ．特 に，琵 琶 湖 に お い て は Na ，　 Ca ，
　 Sr の 減少

が 顕 著 で あ る．逆 に，Ba は 堆積物中に 多 い ．

　（2）琵 琶 湖 で は Zn ，　 Pb の 濃 度 が 高 い ．こ の こ と は，

Pb に つ い て は 自動車排 ガ ス の 影響，　 Z・・ は湖 内 の 生 物 活

動を反映す る もの か もしれ な い ．

　（3） バ イ カ ル 湖 堆積物 中 に は U が 非常 に 高濃度 で あ

る．U は 後述 の 堆積物 コ ア 試料 に お い て も高濃度 で あ
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Table　6　 Go ］皿 positions　of 　maj 　or 　elements 　in　Lake
　 　 　 　 Biwa 　and 　Lake 　Bai  sediment 　refbrence

　 　 　 　 materials

1000

Compositi （皿

　　　　　　　 JLk−1Lake
　Biwa　　Lake 　Baikal

　 　 　 　 　 Earth　crust
BIL −1

Sio2AIEOsFe20skONaEOMgOCaOTio

？

MnOP20sLOIR

）

total

58．75％
16．556
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．631
．04L660

．670
．670
．250
．17102099
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13．226
．442
．422
．211
．881
．640
．6SO
．390
．3S8
．3498
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15．367
．143
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．080
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1La

　Ce　Pr　Nd　 Pm 　Sm 　 E…u 　Gd　Tb 　Dy 　Ho 　Er　 TM 　 Yb 　Lu

Hg ．2　REE 　distribudon　pattems　of 　sediment 　ref6 卜

ence 　materia1S

x
： Lake　Biwa　sediment 　ref6rence 　materia1 （JLk．1），

● ： Lake 　Baikal　 sediment 　reference 　mate 丘al （BIL
l）

a ） Loss　 of 　ignition．　 b） Estimated 　 as　 thc 　 total

u皿 ount 　 of 　COs ，　NOn 　 and 　SO4 　from 　the 　elemental

abundance 　ofC ，　N 　aud 　S，

り，湖周囲 な い し流入河川域 に ウ ラ ン 鉱 脈の 存在を示唆

す る
17｝．

　（4）希 土 類 元索に つ い て は ， 軽希土 類 元 素は い ずれ

の 試料 で もほ ぼ同濃度 で あ るが，重希土類元素 の 濃度が

琵琶湖 に お い て 高 くな る．こ の こ と は，Fig．2 に い ん 石

中 濃度 で 規 格 した
“
希 土 パ タ

ーン
”

と して 示 し，比 較 し

た．

　以 上，両方の 堆積物の 地球化学的 特徴 につ い て 記述 し

た が，こ れ らに つ い て は 堆 積物 コ ア試 料 につ い て 詳 細 に

検討す る 必要 が あ る．

　Fig．3 には今 回測定 した琵琶湖 とバ イカ ル 湖堆積物標

準試料中の 元素濃度 の 相関を示 した。堆積物 の 主成分 で

あ る Si，　 N ，　 Fe，　 K ，　 Mg ，　 Ti は ほ と ん ど 同 じ濃度 で あ

る が ， Na ，　 Ca，　 Mn ，　 P，　 S は バ イ カ ル 湖 に お い て 高濃

度 で あ る．ほ か に，Sr，　 U は バ イ カ ル 試料につ い て 顕 著

に 高い 濃度 とな っ て い る．一
方 ，

Zn
，
　 Rb ，

・Cu ，
　 Pb ，

　 Gs

に つ い て は 琵琶湖試料 で 高濃度 で あ る．こ れ らの こ と

は，自然環境が 保存されて い る シベ リア に位置す るバ イ

カ ル 湖 と，人 口 密度 の 大 きい 地 域 に位置す る琵琶湖 の 茲

異を表す もの と して 興味深い ．

　3・5　 バ イ カ ル 湖湖底堆積物 の コ ア 試料中の 元素分布

　湖 底堆積物 の コ ア 試 料 は 古 環 境 変 動 を 保 存 して い る 可

能性がある こ とか ら，
こ れ まで 多 くの 研究が 行 わ れ て き

た．著者 ら も琵琶湖湖底堆積物 1400m コ ア 試料 の 共同

研究 に参加 し ， 例 えば Mn の 濃度 分 布 は湖 の 古水深 と相
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Fig・3　 GOnCentr 艮tiOn 　 cOrrelatiOn 　betWeen 　Lake
Biwa　 5ediment 　re 艶 rence 　material （』［Lk ．1）and 正 ake

Baikal　 sediment 　re £erence 　material （BIL−1）

関が ある こ と を示 した
IS）．

　バ イ カ ル 湖 につ い て も湖底堆積物 ボーリ ン グ コ ア 試料

掘削計画 （Baikal　Dri1Ling　Pr（ject；BDP ＞が 日本，ロ シ

ア ， 米国を中心 とす る 国際共同研究 に よ っ て 1989 年以

来進 め られ て い る
9〕．こ の 共岡研究 に よ っ て 1993 年に

掘削 され た 100m コ ア 試料 （BDP 　93−2） に つ い て ， 本

研究で 開発 した多元素分 析法を応 用 し，濃度垂 直分布 を

測定 し た ．そ の 結果 の
一

部 を試料 中 主成分 元 素 で あ る

Si，　 Fe，　 Ti及 び 微量 成分元素 で あ る Ba，　 Zn
，
　 U

，
　 Lu に

つ い て Fig．4 に示 した．　 Fig、4 の 実験 で は，100　m コ ア

試料 よ りほ ぼ 等 間 隔 に 切 り出 さ れ た堆積物の 総 計 229

試料の 定量 し た デ ータ を深度 ご と に プ ロ ッ トした もの で
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　 　 　 　 　 　 　 Conce 且 tration

Fig．4Elemental 　 conccntration 　prof隻les　of 　100　m

drilling　co ［
’
e　samples （BDP 　93−2）ffom　Lake　Baikal

あ る．コ ア 試料 の 年代 は約 50 万年 と推定 され て い る．

　Fig．4 か ら分 か る よ うに，そ れ ぞ れ の 元 素 は特異的 な

パ ターン を示 して い る．Siは 最 上 層部 で 高い 濃度 とな

っ て い る が ， 1ぐ部 で は ％ 〜30％ の 範囲 内 で ほ ぼ
一

定濃

度 に な っ て い る．Si の 場合 に は 岩石，鉱物 由来 の 無機

態 にケイ藻類な どプ ラ ン ク トン 由来の 有機態 が 混入 して

い る 可能性 が あ り，細 か い 濃度 変 動 の 解析 が 必 要 で あ

る．Fe は 表層 で 濃度が 低 く， 又 コ ァ 試料上 部 で濃度変

動が 大 き くな っ て い るが ，コ ア下 部 で や や 高濃度 とな っ

て い る．Ti は Fe と類似 した パ タ ーン を示 し た ．　 Fig．4

に示 した Lu の 分布 パ ターン と 同様 に
， 希 土 類元素 は

一

般 に は Fe，　 Ti と類似 した 分布 で あ っ た．

　前節 で 述 べ た よ うに ，バ イ カ ル 湖堆積物 中の U の 濃

度 が 地 殻 よ り高濃度で 推移 し，か つ か な り高 濃 度 の ピー

ク が 見 られ る．こ の こ と は 湖 周囲に ウ ラ ン 鉱 脈 の 存在を

うか が わ せ る もの と考え られ る．Zn は Fig．4 に示 した

元 素 の 濃度垂直分布の 中で は 最 も特徴的なパ タ ーン を示

し ， 最上層部及 び S8m 付近 で 高濃度 の ピー
ク 髯示 した．

その 理由 に つ い て は わ か ら な い が，Zn は水環境 中で も

生 物活動 と関連 の 深い 元素 で あ る の で ，バ イ カ ル 湖 に お

け る気候 の 温暖化 と生 物活動の 関係 を解明す る指標 と な

れ ば興味深 い ．

　湖 底堆積物 標 準 試 料 に つ い て ，ICP−AES と IGP−MS を

併用 し，主成分 元 素か ら超微量元 素 まで の 多元素定量法

を確立 した．堆積物 につ い て は，約 28％ の Siか ら o．28
〜0．60 μgg

−1
の Lu と約 7 け た の 濃 度 範鬪 に わ た る 43

元 素 の 定 量 値 が 得 ら れ た．本研 究 で は，LiBO2 に よ る 融

解 試 料 を，（1） ICP−AES に よ る 直接 測 定 t （2） 1CP −MS

に よ る 直接測定 ，   イ オ ン 交換分離後 ICP −MS に よ る

希土類元素 の 測定，と 3 グル
ープ に 分 けた 分析 を行 っ

た が，定量 値 は それ ぞ れ の 試料 の 参考値 とお お む ね一致

し た 結果 で あ っ た ．バ イ カ ル 湖 湖 底 堆 積 物 コ ァ 試 料

（BDP 　93−2＞で幾つ か の 元素の 濃度垂直分布の 例を示し

た が，こ の ような多 元 素 の 定量 は 地球化学試料 に お い て

は 元 素 の 化 学 的，物理 的 か つ 牛 物学的挙動 を知 る 重要 な

情報 で ある の で，今回測定 で きなか っ た微量元素を含め

て ，更 に 精密かつ 迅速な定量法 の 開発，確 立 が望まれ

る ．
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要 旨

　誘導結合 プ ラ ズ マ 発光分析法 （ICP−AES）と誘導結合 プ ラ ズ マ 質量分析法 （IGP−MS ）を用 い て ， 琵琶

湖湖底堆積物標準試料 （JLk−1）及 び バ イ カ ル 湖湖底堆積物標準試料 （BIL−1）中の 主成分から超微量成

分 ま で の 多元素定量 分析 を行 っ た．堆積物試料は まず白金 るつ ぼ 中で メ タ ホ ウ酸リチ ウ ム を 用い て 融解

した．融解試料 ｝ま，1M 硝酸 に 溶解後遭宜希釈 して，1（】P−AES 及び IGP−MS を用 い て 主成分，少量成分，

微量成分 の 定量を行 っ た．更 に ，こ の IM 硝酸溶液 の
一

部 に つ い て 陽イオ ン 交換樹脂を用 い て キ成分及

び少 量 成分の 分離 を行 っ た後，ICP−MS に よ っ て希土 類元 素 を定 量 し た．」記 の 分析法 に よ っ て，すべ

て の 試料 に つ い て 43 元素 の 定量が 可能 となっ た．今 回 測定 した 堆積物試料中の 元 素濃度 と地殻中の 元

素存在度 との 相関な どに つ い て 検討 した と こ ろ ，琵琶湖湖底堆積物試料中 に はバ イカ ル 湖湖底堆積物 に

比較 して Pb，　 Zn な どが 高濃度で あ り，こ の よ うな堆積物標準試料 の 分析か ら も人為汚染 の 進行を示唆

す る結果 が得られ た．本法をバ イ カ ル 湖湖底堆積物 コ ア 試料・（BDP 　93−2）の 分析に 応用 し，濃度垂直分

布 を 測 定 した．
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