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　分 忻哲 き溶 液 マ トリ ッ ク ス か ら抽 丿邑性化学種 と して 分
．
すポる こ とがで きる 気相試羽尊入 法 を丿1豊用 して 、rL

気 加 熱 μ ∫
』
阪 光 ラJ 折 ｛こ よ る 耶 鉛 の 矩串を行 っ た，気季il，1式肩 、T 入 法 に お け る還元剤の テ トラ ヒ ドロ ホ ウ 酸ナ ト

リ ウ ム 溶 恨 及 び 硝酸濃度 ．Fの 賑 々 の 測定条件 の 取 迥 化 を行 い ，そ の 条 件 下 で 得 られ た 検 量 iiは ，10 〜100

11gmL

− 1
の 7 良†巨囲で 良 好 な直 初 、佳 を 小 し．そ の イ釋閧係裁 は 0．｛）f｝（

’
で あ　た．検 出 1堺 （3 σ 〕 及 び ー 甫 5（l

ng 　lnL 　
1
で び）1「開 1

棕 1偏 E ゆ 石10｝ は そ れ ぞ れ O、2　ng 　1
’
nl ．

−1

及 び 5．〔1％ で あ っ た．また，杖 々 の 其 存種 に

よ る 1：捗を検 v
’jした 後，イ

．
法 の 失 試羽 ノ｝析 へ の 応 川 例 として ，水及 び 植物試料中の 亜 卦 の 定 ゴ に1酬 1した ．

試 粗 容液 を水酸化ナ トリ ウ ム 洛 改 で pll を 2付 近 に 詞 駆 しノ 風 亜鮎 の 元 工を行 　た結果．そ の 翁 られ た 分

折恒 は li臼 「伯 とほ ぼ
．．一・

IA した ．
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　…
殿 的 に ，微r7 元来 の 定立

P
脚 f・販 光分析 （．い．3），

誘 誹 吉含 プ ラ ズ マ 洗 光分 元 ノ丿 析 （τCP −A19 ），｝（Ps ：．v．分

析 （rc．P−M 、） な どの ．手法 が 用 い り れ て い る ．しか し，」

妙 水 や 弛 物 中 の 微
一
元 素 を測 定す 冫．際 ，」成 分 で あ る ナ ト

リ ウ ム ．カ リ ウ ム ，カ ル シウ ム ，マ グ ネ シ ウ ム ．Sの 尹春元

素 の 干 渉 に よ る 測定感圧 の 淑 少 と，そ の 阮 去妹作力 頃雑 で

あ る た め に   厘 の 低 ドが 9 じる，そ こ tt，原 了
．
ス ペ ク トル

分 ｛斤に お け る1期定感度の 向．Lの た め に ，化学 反 Lbを利 用す

る こ と に よっ て ノ丿析 元 糸 を 揮発1」化学極 〔貳 的 に 変 換 し

て ，化学 フ レ ーム や プ ラ ズマ 中 に ？ 人 す る 力法 （ こ相 試 ネ1

−ff＝人 法） が 一．‘般 的 に 迂1用 ζ れ て い る．こ の 爪 相 凶 杆厚人法

と し て ，ヒ素 や セ レ ン 、J・の 水 半 化 物 生 成 法 と 水 銀 の 苧 元 て

化 1⊥が 主 に 利 用 され て い る ．い ず れ の 方法 も li的 丿Lr を溶

液 マ トリ ッ ク ス か
t’
揮 儿 「÷化

’
ラ桓 と して ノ1ilt す る こ とが で

き．よた ，試 料 丁 入効 1くも溶液階 評だ、と比 乂 し ぐ優れ て t

る の で ．測 L 噸皮の 向 hが 期待 で きる 大きな利 庶 が あ る．

こ の 特歓 を牛 か して ，　く相 武料 丁 人法 を水 糸 化物生 成 几 糸

や 水銀以 外 の 元 素 に 這用 した Tk 告例
E
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こ れ まで 1こ j冂
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化 Y 種を 連 1 儿的 に 享 入 し ’ 　圧子 吸 光分析 に よ

崢 鉛の定 量を彳1 っ た ． 更に実 試 料分 析 こ 応 瑁例 と
し
て，

馬 聴 S を 水及び値 吻試 半 トi 中

の亜鉛 f

， に応 用 した． 2 　

験 　 2 嘆　 装 置 及 ’び 試薬 　月爾 究 で 粳 用 した

肖
を 体 の 机 略 を

Fig
　 l に 示 す ． サ ーモブイッシャーサ イエンテで フ

ッ ク 農 3 〔」 1aar 　M〔 i 　 L ，千 吸光分柝ム直 に IJ 村 卞 黜のH
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i ＞ を 糸 1江水で希釈して 月製 した． ＿儿 刈 と し て 用 い た r “

@tl、化学製ダ） テ ト ラ ヒドロ ホウ酸 ナ ト リ ウム （Nill

Dk ） 溶 孜は ． 試 藩 を純 水 に 溶か し ，キ シダ 化j 製の

醗 化 ナ ト リ ウ ム で 弱アルカリ性に

し て 調 麗 し た． こ の 溶 液 は測

の日
ご
と
に
，il 　 ki し て 用 いた、 そ の 他 の k某 は，関 東 化 ’ i

製 の有争金昌測定 川ノ．は原 子阪 光 ノ丿irr 川 試 棄 を 用 い

． ｛ 小 準
試
料の周製 ，試 劉分 解や r ［T 釈に用いた純水 は， す べ て iL
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−
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　 2・　7．標 準 操 作

　水試 料 CAOi．Oa は 田 倍 に 希 釈 した．植 物試 料 SRM157f ｝a

及 び SRM 墨洞 7 は，試 料 0．1 及 び 0．59 をそ れ ぞ れ 2〔｝OmL

の ケ ル ダ
．一ル フ ラ ス コ に 採取 し．硝 酸 5mL を加 え て ，砂

浴 卜、三15（1℃ で 加熱 した．分解液が 無色 に な る まで 加熱 し，

放 冷 後，純水 を加 えて 1α ｝ml ，の メ ス フ ラ ス コ に 移 し，定

容 に した．次 に ，
こ の 溶 液か ら 25mL を分 取 し，｛）．IM 水

酸 化 ナ トリ ウ ム 溶 液 で pH2 付 近 に 調 整 した 後，　 S〔lmL の

メ ス フ ラ ス コ に 移 し，純 水 を加 え て 定 容 に し，．亜 鉛 の 定 量

の た め の 供試溶液 と した．」亜鉛 を 含 む標準あ る い は 試料溶

液 「Fig．1 中 の a ），硝酸 （bL 塩酸 ヒ ドロ キ シ ル ア ミ ン

水溶液 ‘c 〕 及 び テ トラ ヒ ドロ ホ ウ 酸 ナ トリ ウ ム 溶液 （d ）

をベ リ ス ダ ポ ン プ に よ り連続 的 に 送 液 ・混合 し，反 応 コ イ

ル 〔jl内 で 亜 鉛 の 揮 発 性 化 学 種 が 発 生 し た．こ の 揮発性

化学種 が 気
一
液分離部 Cl）で 溶液マ トリ ッ ク ス か ら分 離 し，

ioO 〔｝℃ に 電気加熟 し た石英セ ル （o ） 中に 導 入 して ，吸 光

度 を 測 定 した ．測 定 に 際 し て ，気相試料導 入 法 に お け る

．
睡 々 の 測 定条 件 の 最 適化 を 行 っ た ．そ の 条件 を Tablt／ 1

に 示 す ．幾 つ か の 測 定条件の 最 適化 に つ い て は後述す る、

3 　結 果 と考察

　3 哩 　測定条件 の 最適化

　3 ・正唖 　還
’
元 剤 の 濃度　　最適測定条件 は．亜 鉛 の 吸 光

度が 最
．
大に な る 条件 と した、還 元剤 の 濃度が亜 鉛の 揮発性

化 学 種 の 生 成 効 率 に 大 き な 影 響 を．与 え る と 報
．
告 され て い

る
11 晒 茄

．．t”「．本 研 究 に お い て ，0．3％ 水酸化 ナ トリ ウ ム の

ア ル カ リ件
．
ドで テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸 ナ トリ ウ ム 溶液 の 濃度

を ｛｝．2 −一一一1．．1M の 範 囲 で 検討 し，最適化を行 o た ．そ の 結

果，テ トラ ヒ ドロ ホ ウ酸 ナ トリ ウ ム 溶 液 の 最 適 濃度 は，吸

光度が 最大 とな ・
っ た 0．6M と した．ま た，こ の 還 元 剤 溶 液

の 送液流量 を Tablc ： 」 に 示 した．

　3 ・1 ・2　酸 の 濃度　　 還
．
元 剤の 濃 度 と と も に ，酸 の 濃 度

も亜 鉛 の 揮 発性化学種生成効率 に 大 きな影響 を与 える
1，
．

7”t’／．．［L ／，エμ9mL
一

旨
ニ ッ ケ ル 存 在 下 で ，塩 酸 ，硝 酸 及 び 酢

酸 の 濃度 を そ れ ぞ れ 〔〕．1．一ユ．0 酬 の 範 囲 で 検 討 し た ．そ の

な か で 吸光度が 著 し く増加 した 硝 酸
購

を 最 適 な酸 と した、

そ の 濃度 を 0．n4　
・− O．％ M の 範囲 で 検討 し た，そ の 結 果，

硝酸 の 最
．
適濃 度は 吸光度が 最大 と な っ た 〔｝．15M と し た，

．．−h
’
．0．25M 以 上 の 濃度で は 吸光度は 観察されなか っ た．

更 に高 感 度 化 を 達 成 す る た め に
， 還 元剤 で あ る チ オ 硫酸 ナ

トリ ウ ム ，ア ス コ ル ビ ン 酸 と塩 酸 ヒ ドロ キ シ ル ア ミ ン を そ

れ ぞ れ O ・− 0、08％ の 範 囲 で 添 加 して 倹 討 し た、そ の 結 果

を Fig ．2 に 示す．こ の 結果 よ り，澱 大 の 吸 光度 を示 した

塩酸 ヒ ドロ キ シ ル ア ミ ン を添加 す る こ と と し，その 最適濃

度 を 0、02％ と し た 、また ，〔1．15S ，1 硝酸 （1 μgmLl ニ ッ

ケ ル 含 有 1 に タ リ ウ ム と ケ イ素 を O −一一6．〔，μgm 正．
L
の 範囲

で 添加 し検詞
．
した ．そ

齟
の 結 果 を ドlg．3 に 示 す．こ の 結 渠

か ら，2．〔｝μ9mLl の ケ イ素 を 添 加 す る とわ ず か な 吸 光 度

¢ ）増加 が 観察 さ れ た．一一一
方，：），（｝μ9mLI の タ リ ウ ム の 添

加 に よ り亜 鉛 の 吸 光度が 約 3 倍に な っ た ．こ の 結果 よ り，

N 工工
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．．
亜 鉛 を 定 s ：す る 場

合 に は，主成：分で ある カ リ ウ ム 、カ ル シ ウム 及 び マ ．グ ネシ

ウ ム に よ る
一
r渉 を考穂 し なけ れ ば な ら な い ．実際．植物試

料
．SRM ｝う47 中 に 昏よ，

．
［俄鉛の 濃 度に 対

．
して ，カ リ・ウ ム ，カ

ル
．
シ ウ ム 及 び マ グ ネ シ ウ ム が そ れ ぞれ約 140 ｛｝，900 及 び

2・絢 倍の 濃度で
．
含 まれ て い る α）で ，差際 の 濃度 に よ る 影響

を検計 し．た ．その 結果，い ず れ の 元 素 に よ る
．
「渉は ．見 られ

なか っ た ．次 に ，分解 試料溶液 1．「
．
r に 残 っ た わ ず か な 硝酸 に

よ る 影 響 を，pl
．n ．．一．・lc｝の 範 囲 で 検 討 し．た．そ の 箔 渠 を

Fig．5 に 示す ．そ の 結 果，試料溶液 を i）H　2 付近 に 調 整 す

る こ とに よ り．：硝 酸 の 影 響 を 抑訐rllす る こ とが で き る こ とが

判明 した、その 試料
．
溶液 の 言ll司製 操 f乍は 2 ・2 に 示 した とお

りで あ る ．本法 を月」い て 分新 し た 定 蠧結 果 を
．
11able　 3 に

示す．こ の 結 果 よ り，得 ら れ た 分 析 f直〔よ認 託 値 と ほ ぼ
・政

し．た。

4．結 言

　本研 究 で は，．1框鉛 の 定 亙 に 気 相 試料・導 入法 を 用 い た

OT 浅．AAS の 丿
．
哮f楚臼うな 検 討 を彳

：

ltっ た．そ の 結果，倹
．
景線 が一｝

lC）．一一】00HgmL
−．1

の 濃 度範囲 に．お い て 良 好 な直線骨 を示

し，検 出 限 界 は 〔｝．2 目gmL
．
】
で あ っ た，また ，共脊元 薫 に

よ る
．
干渉 を検 討 した 結 果，．翁，ビ．ス マ

．
ス ，銅 ，パ ラ ジ ウ ム

…1，　　ERM
．
　；　Elt【

馳
〔，1
’
，e ヒt．1i　　l｛し：fて士1

．
（｝【1ce 　　汽｛と訌rel

．i？ils｝　NISI
 
　：　　S匸ヒ毘了聖〔：し；11

．．
〔l

R ・fセ・〔・ll・
．
・ M2 ・iCt1

．i訓 is・Ut／d　 by ．X ・ しi・ nal 　lnstimi… fS1．andar ⊂玉s

三md
．
1
’
ecbn 【）IDgy：b）The 　 lUc 山 1　L 　stとmd 三目

．d　de 、
「i／二Llion ，　bascd

・m3repli ・ Ue 　d ぐ・telmh ・漁 川S

及 び．ス ．ズ な ど の 共存
．
元 素に よ る 人 きな 汰感十 渉 が 観．察 さi，”L

た．更 に 、本法 を 水及 び植物試料中の 亜 鉛 の 定ヱ に 適 用 し

た と こ ろ ，認議f直と よ く
一一・

致 す る 値で あ り，本法 の ．有用 性

を実証す る こ とが で き た．な お ， 本 法 は 既 報
h 刑

の 方
．
法

と 比 較 す る と．4．5 褊 の 感．度 の 向 ヒを得 る こ とか で きた．

ま た，カ リ ウ ム ，カ ル シ ウ ム ，マ グ ネ
．
シ ウ ム 等の マ トリ ヅ

ク ．ス 成分 を多く含む試料 か ら測定元素 を 分離 で きる 点 で．

マ トリ ソ ク ス マ ッ チ ン グ や 分 離操作 を必 要 と しな い フ ロ
ー

シ．ス テ ム 化 した ；tL速 灘 定法で あ る．

　　　　　　　　　　　　　　　 辞・・7 年 調 ・膕 匸 分析
tt
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碧
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ll･)') T,  Nakahara:  
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 tntro(l･uctioi) in, Atomit/

   Sl)ectromF/ti)'", Edited byJ. Snedclon, p, 25,"] (1990).
   (Etseviei', An)sterclatn),
] {i} 

'i'.
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I7) I'I, 

']'ao,
 

'I',
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 in ,4tom'it' ,Sbre('t'roseotoi',

   ivTol, 7, Edilccl b',,,J. Sneddcm,  p. 1,B (?- f)02), CEIsevier,
   Amsrerclam).
I8') .j. DediT]u, D. I.. 

'[',saTev/
 

''JI.vLtrirte
 Ctetpral.ion .,ltomi.c

   ,ALbso)Ptkm S?",cb'o}pet))/", p. E} (I99:')), {.lohii X,Niilc},',

   (lhichester).

Det/erinillatic}n of' Zinc by Elecii'ot.hermal Atomizat'.ion iXtoi'nic  Absorptien

       S,pectrometry with  Gas-Phase Sainple lntroductiori k(itetho[l

Akihi}'o ?vtAl'sL/Me'['oi, 
'I'oshitsugLL

 Koli.Nl'.ki, 
'i'aketosl"

 N.,tKsv I.xRAL' and  
'E-Iisqii

 
'iLv<Ic'.uc/Hii

i
 Industrinl Tect]noiog':, (]enter of  X･X'aka>'Rnia Preftcture, 60, ()gura, 1,Vaka}'arna-shi X-･'akttyiuna 649  

'
 69.61

"'
 Professor cnieritus,  ()saka Prei'ectuve t//nii'ersiop,, 1 ' l , (}ak"eii-cho, Sakai-shi, Osaka 599 

'
 8t3 :31

                     (Recetved aJm!e  2Ue7. .'tccc'pt(/d 6 Sel)tembe' 2007)

 i'X trace  aniount  ef  zinc  x･vas deterniined  by an  eie.ct.ricall},,  heated  quartz tuhe  atoniizatiou

((..'.)'.rA) atotnic  absoi'ption  spectronietr},  (A,4LS) "rith  a  contii}uc)us-fle"'  gas-phase satnple  ir}tvoduc-

tiun  technigiic  by usi!ig'  l}orh nitric  acicl  and  hyclroxylanrine h}'droch]oride $olutions  tts reactien

rnc'clia,  ai'id  socliuin  tctrnhydr'o})orate  {lil> zts a  i'eductant.  LT"der the  optiiuized  exp(iriniental

cenditic)ns,  ihe  best atuiinable  detcctiun  ]kiiit f'or zinc  at  21S.86  nm  i･x,as O,2 ng  niE.'i,  The

instruinen{al precislon, expressed  as  d'te i'eltt[lx,e  stu"da]'d  cleviation  (RSI')) f'ro]n t/eiL rel)licnle

measttrerrients  o!'  5C} ng'  rnl.  

'i
 t'or zinc  by CllT.VAAS, was  i5.{')%. At'ter the  e'fft'cts  ol'  dlvc'i'se

eleiiic]']  ts on  the  detcm]ination  of'  zinc  were  exainined,  this  inc'thod  was  applied  {o the  deterrni-

natioi]  ot' IoMT conceiitrations  of  ziric  i" ",atei'  and  Ieaves. 
'rhe

 i'esults  obtatned  by  the  pi'esent

inet}]od  were  in goocl ag'i'eement  with  the. cei'tified  values,

KeT]words : <:tTA-iVW ; gns-phase  sample  intrecluction method  , ziiic  ; water;  leax'cs.
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