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　　A 　simple 　electrolytic 　preconcentration　technique 　is　described 　for　the 　simultaneous 　determina −

tion 　bf　trace 　amounts 　of　zinc ，　copper ，　lead　and 　bismuth　in　high−purity　aluminum 　by　inductively

coupled 　plasma −mass 　spectrometry （ICP −MS ）．　 The 　technique 　is　based 　on 　the 　electrochemical

deposidon　and 　dissolution　of　trace 　elcments ．　 The 　opdmized 　operadng 　conditions 　were 　as 　fb1−

lows： the 　desired　trace 　metal 　ions　in　l　ml 　of　a　diluted　hydrochloric　acid 　solution （pH
＝2．3）

were 　deposited　in　a 　mercury −plated　glassy−｛ arbon 　elcctrode （Surface　area 　of 　about 　2　cm2 ）as 　met −

als 　at
− 1．30　V 　vs ．　SCE 　fbr　90　min ；the 　resulting 　deposits　were 　then 　anodically 　dissolved　in

another 　solution （1　ml 　of 　O．1　M 　nitric 　acid ）at　OユOV 　 vs．　SCE 　fbr　l　min ．　 A血er　electrolytic 　sepa −
・

ration ，　the 　concentradons 　of 　the 　desired　elcmcnts 　werc 　determined　by　ICP −MS ．　 Deposition

yields　greatcr　than 　97％ were 　generany　obtained 　in　the 　presence　of 　2　mg 　m1
− laluminum

（III）．

The 　calibration 　graphs　of 　the 　desired　elements 　wcre 　lincar　with 　relative 　standard 　deviations（n ＝

5）of 　less　than 　5．7％ at 　the 　2　ng 　m 「
11evel

　fbr　each 　of 　the 　elements ．　 The　possiblc　interferences
have 　been 　evaluated ．　 The 　minimum 　limits　of　determinadons （10σ ）of 　zinc ，　copper ，　lead　and
bismuth 　in　aluminum ，　calculated 　from　repeated 　mcasurements （n

＝10）of 　a　b匡ank 　solution ，
werc 　approximately 　O．35，

0．18
，
0．05　and 　O．03 μg　g

− 1
，　respectively ．　 The 　proposed　method 　was

successfully 　applied 　to　the　determinadons 　of 　zinc
，
　copper

，
　lead　and 　bismu しh　at 　the 　pg　g

− L
　level

or 　lower 　in　two 　high −purity　aluminum 　samples ．　 The 　time 　 required 　fbr　an 　analysis 　was 　within 　3
　h．

K
卿 o π お ： zinc ，　copper

，　lead　and 　bismuth 　determination ；aluminum 　analysis ；electrochemical

　　　　　　　　deposition　 and 　 dissolution　 of 　 tracc 　 elements ；electrolytic 　 preconcentration
　　　　　　　　tcchnique ；ICP −MS ・

1　緒 言

　先端機能材料と して 利用 され る高純度 ア ル ミニ ウム の 諸

特性 は ，共存す る微量不純物 元 素 の 影響を強 く受け る．例

えば ，高純度に な る ほ ど 電気 伝 導率 ， 熱伝導率 は 高くな る

など， 高純度化 に よ り優 れ た 機能 の発現 と著 し い 特性の 向

上が期待 さ れ る こ とか ら，そ の 純度 を保証 で きる 評価方法

゜
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の 確立が強く要求 され，微量不純物元素 を正 確 に 定量 で き

る 分析技術 が 不可欠で あ る ．

　 ア ル ミ ニ ウ ム 中の 微量元素 の 定量 に は 主 に 吸光光度法，

原子吸光法，発光分光法等が用い られて い る が，こ れ らの

方法 で は 感度や 精度が 不 足 して い る の で ，検 出限界 を低 く

す る た め に 溶媒抽出，イオ ン 交換 ， 共沈等 の 煩雑 で 熟練 を

要す る前処理 操作 が併用され る
1）
””4）．また，よ り高感度 な

誘導結 合 プ ラ ズ マ 質量分析法 （ICP −MS ） を用 い る 微 量 元

素の多元 素 同 時定量 で は，ア ル ミ ニ ウ ム マ トリ ッ ク ス が 干
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Table 　 l　 Operating　conditions 　for　ICP−MS

Frequency

Output 　power
Nebulizer

Samphng 　depth

In匸egra 傾on 丘me

Argon 　flow　rate

　 Plasma 　gas

　 Nebulizer 　gas
Anal ｝

’tica1　mass

27．12MHz
l270　WBabington

7．OmmO
．10s151min

−1

1．11 血 n
−1

Cu 　63，　Zn 　64，　Pb 　208，　Bi　209

渉 の 原 因 と な る こ とが多い の で
， 前 もっ て 分 離 し て お く必

要 が あ る な ど，必 ず し も満 足 な 結果 が 得 られ な い
5）．こ の

よ うに，現 行 の 高 純 度 ア ル ミニ ウ ム 分 析 方法 が 抱 え る 課題

は，高 い 濃縮 係数 と精度 を 有す る 簡便 な 分離濃縮技術 を 開

発 す る こ と に あ る．

　微 量 金 属分析 の 前処理 技術 と し て 古 くか ら利用 さ れ て い

る 電解分離 は，迅速性，選択性 に は 欠け るが ，比較的高 い

分離効率が 得 られ る．特 に 水素過電圧 の 大 きい 水銀 を作用

電極 と して 用 い れ ば 多種類 の 金 属 を析出分離す る こ とが で

き，前処理手段 と して 広範 に 利用 され て い る
6）．例えば，

マ トリ ッ ク ス 元素 が 電気化学的 に 不活性，あ る い は その 元

素 の 酸化 還 元電位 が 微量 金 属元 素 の そ れ ら よ りも正 電位の

と き，定電位電解 に よ り分析対象元素の み が 陰極上 に 電着

し て マ トリ ッ ク ス 元素から分離 される．迅速性と再現性を

高 め る た め ，作用電極や セ ル を工 夫 した オ ン ラ イ ン フ ロ ー

電解濃縮 シ ス テ ム な どが採用 され て い る
η
噌

】°）．

　 ア ル ミ ニ ウ ム は 電気化学的 に不活性 で ある こ とか ら，電

解分離濃縮 は 高純度 ア ル ミニ ウ ム 分析 の 前処 理 技術 と して

最適 と考えられ る が，その 応用研 究は 極 め て 少 な く， そ の

報 告で は亜 鉛 の 捕集 は 不完全 で あ り，感度，精度共 に 悪

い
1D ．本研究 で は ，高純度 ア ル ミ ニ ウ ム 中 の 主 要 な 金 属不

純物 で あ る亜鉛 ， 銅 ， 鉛及び ビ ス マ ス の 高 い 感度 と精度を

有す る 電解分離法 の 開発 を試 み た．

2　実 験

　 2・1 装置と試薬

　定電位電 解 に は柳 本 製 作所製 VE −9 型 電解装 置 を用 い た．

作 用 電 極 に は 水銀 薄膜 ，対極 に は 白金 線，参照電極 に は 飽

和 カ ロ メ ル 電極 （SCE ） を使 用 した．　 SCE は，操作 の 利便

性か ら飽 和硝酸 カ リウ ム ー5％ 寒天 ゲ ル 塩橋 で 飽和硝酸 カ

リ ウ ム 溶 液 の 中間槽 を 通 して 電 解 セ ル （内径 15mm φ，長

さ 26mm の テ フ ロ ン 製試 験 管） に 液絡 した．金 属 の 定量

に は 横河 ア ナ リ ィ テ ィ カ ル シ ス テ ム ズ 製 Agilent　7500 誘

導結合 プ ラ ズ マ 質量分析 装 置 を 使用 した．ICP −MS 分析条

件 を Table 　 1 に 示す．定量 に は 5 回 測定 の 平均値 を採用

し た．

　 塩 酸 は精密分析用試薬 （関東化学製）を，藤原製作所製

SHF ・special 　II石 英 ガ ラ ス 製 非沸騰式酸蒸留装置 に よ り精

製 した．硝 酸 は 電 子 工 学用 特 製 試薬 （ナ カ ラ イ テ ス ク 製），

そ の 他 の 試薬 は 特級品 （関東化学製）を精製せ ず に その ま

ま用 い た．水 は 東 レ製 トレ ピ ュ ア LV −10T 純水製造装 置 を

用 い て イ オ ン 交換後逆浸透 し ， 更 に 藤 原 製作所製 HF ・1500

石英 ガ ラ ス 製非沸騰式超高純度蒸留水製造 装置 に よ っ て 精

製 し た．金 属 標 準 溶液 は，市 販 の 原 子 吸 光 分 析 用 標 準 液

（約 100 μgm 「
1

， すべ て 関東化学製）を使用 の 都度 エ ッ ペ

ン ドル フ ピ ペ ッ トを用 い て 正確に 採取 し，0，lM 硝酸 で 定

容 希釈 して 調 製 し た．

　2・2　水 銀 薄膜電極 の 調製

　グ ラ シ
ーカーボ ン捧 （東海 カ

ーボ ン 製 G （｝20S，5mm φ）

の 周 りに エ ポ キ シ 樹脂接着剤 を塗 っ た後 テ フ ロ ン熱収縮管

中 に 入 れ，加熱 し て 側面の
一

部を完全 に 被覆 した．カ
ー

ボ

ン 露出部分 （側面 と底面 の 表面積合計 は 約 2cm2 ）を酸化

ア ル ミ ニ ウ ム フ ィ ル ム シ
ー

ト （粒径 5 ， 1 及 び 0．3 μm ＞ で

研磨 して 鏡面仕上 げ した後，ア セ トン ，硝酸 （1 ＋ 1），水

の 順 で 3 分 間 ず つ 超音 波 洗 浄 し た．こ の 電 極 を 100 μg

ml
− 1

水銀 （II）を含 む O．1M 塩酸溶液 中 に挿 入 し ， か くは

ん せ ず に
一

〇．9　V 　 vs．　SCE で 5 分 間 電解 して グ ラ シーカーボ

ン 上 に水 銀 薄 膜 を形 成 させ た．水 銀 薄膜 は 毎 回調製 し た．

　2・3 定量操作

　高純 度 ア ル ミ ニ ウ ム 試 料約 O．5　g を 石英 ガ ラ ス 製 ビーカ

ー中 に量 り取 り， 6M 塩酸 15　ml
−31％ 過 酸 化水素水 3ml

を加えて 加熱 分 解 し た 後塩類 が 析 出 す る まで 濃 縮 し，250

m1 メ ス フ ラ ス コ に 移 し て 水 で 定容 に し た もの を 試料溶液

と した．全量 ピ ペ ッ トを 用 い て こ の 溶液 lml を 電解 セ ル

に取 り，か き混 ぜ な が ら一1．30・V ・vs．　SCE で 90 分間電解 し

て 分析対象元素 を水銀薄膜作用電極 に 電着 した．電極水洗

後，溶液 を 0．lM 硝酸 lm 且に 交換 し，0，10Vvs ．SCE で 1

分 間 電 解 し て 電 着 して い る 元 素 を 溶出 した．こ の 溶液 を水

で 5mi に 定容後，亜 鉛，鋼，鉛及 び ビス マ ス を ICP −MS

で 定量 した．

3 結果 と考察

　3・1 水銀薄膜電極調製条件の 検討

　作 用電極 に 分析対象元素 を効 率的 に 電着 さ せ る 必 要 か

ら，水素 の 発生 と競合す る 可能性 の あ る 亜鉛 （II） の 電着

条件 に 絞 っ て 検討 した．すなわ ち，Zn2
＋

＋ 2e ≠ Zn の 標

準酸化 還 元電位 （約
一1．00Vvs ．　SCE ） は 銅 （II），鉛 （II＞

及 び ビ ス マ ス （IH）の それ らに比 べ て か なり負電位で あ り，

加水分解が起 こ らない よ うな pH 領域 で，水銀以外 の 電極

に 金 属亜 鉛 と し て 完全 に 析出 させ る の は 困 難で あ る ．そ こ

で ，グ ラ シ ーカ ーボ ン 電極上 に水銀薄膜を形成 し ， 亜 鉛 を

ア マ ル ガ ム と して析出 させ る こ とに し た．水銀薄膜電極 は

N 工工
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HCI 　Plating　solutions

高 い 水素過 電圧 ，電着 と溶出反応 の 可 逆性 の よ さな ど の 利

点を有する．

　塩酸溶液中で グ ラ シ
ー

カ
ーボ ン 表面 へ 水銀 を め っ きす る

と きの 電位 に つ い て 検討 し た と こ ろ ，

− 0．7〜− LOVvs ．

SCE の 電位 で 亜鉛（II） の 回 収率 （電 着率） は ほ ぼ一
定 で

あり，

− 1．OV 　vs．　SCE よ りも負電位 に な る と電極表面 か ら

水素 が 発 生 して 均
一

な水 銀 薄 膜 が 形 成 され ず，亜 鉛 （II）

の 回 収率 は低 下 した （Fig．1）．そ こ で 一
〇．g　v　vs ．　SCE を

最 適電位 と した．0．1〜lM 塩 酸溶液中の 水銀（11）濃 度 は，

約 50 μgmr1 ま で は濃 度 増 加 と と もに 亜 鉛 （II） の 回 収率

は ほ ぼ比例 して 増加 し，そ れ 以上 の 濃度 で 回 収率 は
一

定 と

な っ た （Fig．2）．した が っ て ，100 　pg　m1
−1

水銀（II） を含

む O．1M 塩酸溶 液 を 用 い る こ と に した．そ の と きの 亜 鉛

雷
．

貯
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Fig．3　pH 　dependence 　of 　 recoveries 　 of 　 lO　ng

m ド
1e

・・h ・f ・i・ ・（II）（○），
・ ・ PPer （ID （△ ），1・・d（II）

（口 ）and 　bismuth （III）（● ）in　the 　presence　of 　2　mg
mrLaluminum （III）．

Electrodeposition　at
− 1．30　V 　vs．　SCE 　for　90　min 　in　l

ml 　of 　a　O ，3　M 　chloride 　soludon （pH 　2．3）and 　dissolu−
tion 　atO ．10V 鳳 SCEfor 　l　 minin 　l　mlofO ，IMHNO3 ．

（II） 回収率 は ， 水銀 め っ き時間が 3 分間以 上 に な る と
一

定 と なっ た の で ，こ こ で は 5 分 間 を採用 した （水銀析 出

量 は 約 ll　pg　cm
−2
）．電 解 時 間 を む や み に 長 くす る と 厚 い

水銀膜を形成す る こ とに な り，電着 した 分析対象元素 の 溶

出時 に 水銀 （II） も同 時 に 溶出 して ICP −MS 測定 に 妨害 す

る．

　なお ， 再 現 性 の あ る定量結果 を得 る ため に は ， 電解液 を

か くは ん せ ずに 水銀め っ きをす る ほ うが 良好 で あ っ た ．ま

た，毎 回 ソ フ トペ ーパ ー
で 水銀 薄膜 をは が し ， 再 度 2・2

の 操作 を 繰 り返 して 水銀薄膜を調製す る必 要 が あ っ た．

　3・2 電着分離条件 の 最 適化

　塩 酸分解 して 得 られ た 高純度 ア ル ミニ ウ ム 試料溶液が，

そ の まま電解液 と な り得 る よ うな条件 に つ い て 調べ た ．硝

酸や 硫酸溶液で は
， 水銀 薄膜 の は く離，回収率 の 低下 等 が

認め られた．溶液の pH が 低す ぎる と 電極表面から水素 の

発生 が 観察 され ，pH が 4 以 上 に な る と ア ル ミ ニ ウ ム の 加

水分解 が 始 ま る．pH 　2〜3 の 範囲 で 分析対象元素 の 回 収

率は ほ ぼ
一

定 と な り （Fig．3），2 ・3 の 操作で 調製 した 試料

溶液 の pH が 約 2．3 で あ る こ とか ら，こ こ で は pH 調整を

しな い こ と に した．

　電着 電 位 と分析対象元素 の 回 収率 との 関 係 を Fig．4 に

示 す ．各 元 素 に 対 し て ほ ぼ 100 ％ の 回 収 率 が 得 ら れ

た 一1．30Vvs ．　SCE を最適電着電位 と した．こ の 電 位 よ り

も正 側 で は 亜 鉛 （II） の 還元反応 が 十分 に起 こ らず，− 1．4

Vvs ．　SCE よ り負 電 位 で は 水銀薄膜電極表面 か ら水素 が 発

生 し，回収率 は 低下傾向を示 した．

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

818 BUNSEKI 　 KAGAKU Vo1．　5ユ　　（2002＞

誤

鹽
ヒ
O
＞

08

出

100

80

60

40

20

0
一1．1　　−1．2　　−1．3　　−1．4　　−1．5

Deposition　potential！V 　 vs ．　SCE

Fig．4　　Effect　of 　the　deposition　pQten ［孟al 　on 　recover −

ies　of 　10　ng 　mlrleach 　 of 　zinc （II） （O ），　copper （II）

（△ ），lead（II）（口）and 　bismuth （III）（● ）

Other 　conditions 　as　in　Fig・3・
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Other 　conditions 　as　in　Fig・3・

　Fig．5 に 分 析 対 象 元 素 の 回 収 （電 着）曲線 を示す．各元

素 と も回収率 は 電 着 時 間 と と もに 増加 し，電 着 過 程 が

［1
−

exp （
− kt）］（t は電 着時間 ，　 k は定数）

6｝
に ほ ぼ 従 っ て

い る こ と を示 し て い る．こ こ で は 分 析対象 元 素 が ほ ぼ 全 電

着 した 90 分間 を採 用 した．

　S ・3　ア ル ミニ ウ ム の 影響

　3・2 で 得 られ た 最適電着条件下 ，ア ル ミ ニ ウ ム （III）共

存量と回 収率 との 関係 を Fig．6 に 示 す．ア ル ミ ニ ウム （III）

は 電気化学的に 不活性 な た め 溶 液 中 に 定量 的 に残存 し，銅

（II）， 鉛 （II） 及 び ビ ス マ ス （III） で は 4．O　mg 　m 「
1
まで ア

ル ミ ニ ウ ム （III）が共存 して も回収率 に変化 は 見 られなか

っ た．

　
一

方 ， 亜鉛 （II）の 回収率 は 2．O　mgAl 　ml
’i

まで は
一

定で

あ っ た が ，そ れ 以上 に ア ル ミ ニ ウ ム （III）が 共存す る と急

激 に 低下 し た ．こ の 原因 は，ア ル ミニ ウ ム （III）共存量 に

連 動 す る塩化物 イ オ ン の 妨害に よ る もの で あ る こ とが 分か

っ た．塩化物イオ ン 濃度の 影響 に つ い て 調 べ た結果を Fig．

7 に 示 す ．試料溶液中の ア ル ミ ニ ウ ム （III）濃度が 2，0　mg

ml
−
1
に な る よ うに 希釈す る と，塩化物 イ オ ン 濃度 は お お

よそ O．3M となる．しか し，そ れ 以 上 の 塩化物 イ オ ン濃度

（溶 液 の pH は 2，3 に 固 定 した ） で は，亜 鉛 （II）の 回収率
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（△ ），lead （II）（囗 ）and 　bismuth （III）（● ）

Other 　conditions 　as　in　Fig・3・

は 低下 した。以上の 結果から，ア ル ミ ニ ウ ム （IID の 許容

共存量を 2．Omgml
’

］
と した．

　 3・4　電解溶出条件 の 最適化

　電着分離後の 水銀薄膜電極 を電解 セ ル か ら引 き上 げ ，洗

瓶 か ら水 を電極表面 に 軽 く吹 き付け て 洗浄 した ．後続 の

ICP−MS 測定の 分 光学 的 干 渉 等を考慮 して ， 電 解液 を 0．l

M 硝酸 1　 ml に交換 し，電着物 を電解溶出 させ た．水洗 時 ，

電着物の 溶解等に よ る 損失は 認 め ら れ なか っ た．溶出電位

と分 析 対象元 素 の 回収率 と の 関係 を Fig．8 に 示す．溶出

電位 に は，電 着物が 完全 に 溶 出 し，か つ 水銀 薄膜 が 溶解 し

な い よ うな電位 が 選 ば れ なけ れ ば ならな い ．OVvs ．　SCE

よ り負電位 で は 銅 と ビ ス マ ス の 溶出 が 不完全 と な り，0．l

Vvs ．　SCE よ り正 電 位 に な る と，電極 の 水銀 が 溶出 （例 え

ば，0．20V 砥 SCE，1 分間の 電解 で 約 8．7　pgHg 　ml
’i

溶出）

して ICP−MS 測定 に 妨害 した．例え ば，6 μgHg 　mrl の 存

在で ，亜 鉛（II），鉛 （II）及 び ビス マ ス （III） の 回 収率 は 約

10％ 低下 した．ICP ・MS 測定 に 妨害 し な い 水銀 （II） の 最

大 濃度は 約 5 μgm 「
1
で あ っ た．そ こ で ，0．10V 凱 SCE を

最適溶出電 位 と した．

　なお，電着分離 した分析対象 元 素を再 溶解す る際 に得 ら

れ る電気的信号を測定す る，ア ノ ーデ ィ ッ ク ス トリ ッ ピ ン

グ ボ ル タ ン メ トリーや ， ポ テ ン シ ョ メ トリ ッ ク ス トリ ッ ピ

ン グ 分析法 で も定量 可 能 で あ る
12 ｝IS｝．しか し ， こ れ ら の 方

法 に は 金属 間化合物の 形 成 （Cu −Zn な ど），ス ト リ ッ ピ ン

グ ピー
ク （電 位 〉 の 重 複 （Cu と Bi） な ど の 問 題 が あ り，

4 元素を同 時 に精度良 く定量 す る こ とは 困難で あ る．

　 3・5 検量線

　 ア ル ミ ニ ウ ム （III）非共存下 ，分析対象 元 素 の 標準溶液

を混合調 製 した 溶 液 で 作 成 した 各元 素の 検量線 は 良い 直線

性を示 し （相 関 係数 ≧ 0，998）， 各元素 2　ng 　ml
’i

で の 相対

標準偏差 （n ＝5） は 5．7％ 以 下 で あ っ た ．亜鉛 （II），鋼

（II），鉛 （II） 及 び ビ ス マ ス （111） の 空試験値 は そ れ ぞ れ

0．13， 0．070 ，0．031，0．025　ng 　ml
−1

で ，こ れ ら空試験値 の

3σ か ら求 め た検出 限界 （n ＝10）は 0，042，0．022，0．006，

0．004　ng 　ml
“i

で あ っ た．空 試験値 の 10σ か ら定 量 下 限 を

計算す る と，本 法 は ア ル ミ ニ ウ ム 中 O．35，0．18 ， 0．05 ，

0，03 μgg
− 1

以 上 の 亜 鉛，銅，鉛及 び ビ ス マ ス の 定 量 に 適

用 可 能 で あ る ．

　 3・6　共存元素 の 影響

　酸性溶液中 ， 水 銀陰極 に析 出 し得 る 主 要 な 元 素
6）
の 影響

に つ い て，ア ル ミニ ウ ム （III） 2，0
’
mg 　m 「

1
を含む 分析対象

元素各 10ng 　m 「
1
の 濃度 で 調べ た．　ASl

］1

，　Cdil，　Co
【1

，　Crw ，

GalII，　 Gelv ，
　 Inl11

，
　 Mn

【1

，
　 Mov

匸

，
　 Sblll，　 Selv，　 Sn

］v

，　 Telv，

TIEは 100 倍存在し て も妨害 しな か っ た．しか し，　 Fellfは

50 倍 以 上 共存す る と，分 析 対象元 素の 回 収率 は 約 2％ 減

少 し ， 10倍 以 上 の Ni
］1

の 存在 は 銅 の 回収率 を 10％ 増加 さ

せ た ．な お ， 通 常 ア ル ミ ニ ウ ム 中 に 含有 され る B ，Mg ，

Si，　 Ti，　 V 及 び Zr は 電 解液中 に 定 量 的 に 残存 す る 元素で

あ り，本法 で は全 く影響 しなか っ た．

　 3・7　高純度 ア ル ミニ ウ ム の 分析

　 熱物性標準用高純度 ア ル ミ ニ ウ ム 共通実験試料 McaOl

及 び 日本分析化学会 LSI 用高純度 ア ル ミ ニ ウ ム 標準物質

JAC−oo21 を 分析 し，空試験値 に 対 し て 補正 し た 結 果 を

Table　 2 に 示す．こ れ ら試料中 に は 鉛 とビス マ ス が 含 まれ

て い ない の で ，電解分離前 に 鉛 （II） と ビス マ ス （III）標準

溶液 の
一

定量を添加 して か ら操作 した．MCC −Ol で 得 られ

た 亜鉛 と銅 の 分析値 は ， 9 分 析所の 共 同 実験結 果 の 平 均

値
14 ）

とほ ぼ
一

致 し，ビ ス マ ス の 回 収率 は 良好 で あ っ た ．
一方，JA〔＞oo21 試 料 の 亜 鉛 回 収 率 が 低 い の は，参考値 が

3 分 析所の 0．09〜0，45 μgg
‘
1
の 平均値 で あ り ， ま た 本 法

の 空試験値が 高 く，ば らつ き も大 き い な ど に 起因 して い る

と考 え ら れ る．しか し，精 度 は 満足 で き る も の で あ っ た．

い ず れ の 試 料 に お い て も鉛 の 回収率 は 低値 を示 して い る

が ，鉛 は 溶 液 か ら定量 的 に 分離 され る が，水銀 陰 極 に は定

量 的 に 析 出 しな い た め
6，と思 わ れ る ．1 試料 の 分 析所要時

間は 約 3 時間で あ っ た．
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／
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Cub
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要 旨

　高純度 ア ル ミニ ウ ム試料溶液中の 微 量 亜 鉛 ， 銅 ， 鉛 及 び ビ ス マ ス を 電 着 分 離 した 後 ， 析 出元 素 を再 溶解 し

て 誘導結合 プ ラ ズ マ 質量分析 で 定量 す る簡便 な 方法 を 開発 した ．塩 酸 一過 酸 化水素水 で 分 解 した ア ル ミニ ウ

ム の 試 料溶液 （pH 約 2，3） 1ml を 一1．30　V 抓 SCE で 90 分 間 電 解 し，水銀 薄 膜 陰 極 に 亜 鉛，銅，鉛 及 び ビ

ス マ ス を 電 着 分 離 し た．電 極 水 洗 後，電 解 液 を 0，1M 硝酸 lml に 交換 して O．10Vvs ．　SCE で 1 分 間 電解 し

て 析 出 元 素 を溶 出 した．分析対象 元 素の 電 着効率 は 97％ 以 上 ，そ の 際 の ア ル ミ ニ ウ ム マ ト リ ッ ク ス 許 容 共

存量 は 2．Omgml
−1

で あ っ た．各 元 素 2ngm1
−1

で の 相 対 標 準 偏 差 （n ≡5） は 5．7％ 以 下 で あ っ た．本 法 は

亜鉛，銅，鉛及 び ビス マ ス を それ ぞ れ 0．35，0．18，0．05，0．03 μggd 以 上 含有す る ア ル ミニ ウ ム 試料 の 分析

に適用可能で あ っ た．2種類 の 高純度 ア ル ミ ニ ウ ム を 分析 した結果 は 精度，正 確 さ 共 に 良好で あ り，1試料

当 た りの 分析所要時間は 約 3 時間で あっ た．
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