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技術論文

硫化亜 鉛 （II）吸 着濃縮／加 熱気化原子吸光分析 に よ る

雨 水中溶存水銀 （II）の 定量

加賀谷重浩
  1

， 北森　
一

範
1

， 遠 田　浩司
1

　降水中溶存水銀 （II） の 簡便 な 濃縮法 を 開発す る こ と を 目的 と し，金 属硫化物吸 着濃縮法 に つ い て 検討 し

た ．試薬 と して 市販 さ れ て い る 数種 の 金 属硫化物 の 水銀 （II）捕集能 を評価した と こ ろ ，硫化亜 鉛 （II）が 最

も優 れ て お り，そ の 捕集能は 磁性乳鉢 で 粉砕す る こ とに よ り向上 した．こ の 粉砕硫化亜 鉛 （II）100　mg を 直

径 47mm の メ ン ブ レ ン フ ィ ル タ
ー上 に 積層 させ ，降水試料 500　mL を流 量 10　 mL 　 min

−1
以 下 で 通過 させ る

こ と に よ り， 溶存水銀 （II） を 定量的に 捕集可能で あ っ た．捕集され た 水銀 は，フ ィ ル ターご と硫化 亜 鉛 （II）

を加熱気化 原 子 吸光分析 に供す る こ とに よ り，容易 に定量可能 で あ っ た．本法 の 検出限界 は 0．9ngL
−1

（3σ ，

n
＝6）で あ り ， 本法 は 降水中溶存水銀 （II）の 定量 に応用可能で あ っ た．

1 緒 言

　大陸に お け る石 炭燃焼などに よ り大気 に放出 さ れ た汚染

物 質 の 沈 着が 指摘 され て い る 日本海沿岸地 域 に お い て ，同

時 に 放出 され る 水銀 の 沈着 が 懸念 され て い る
1）．水銀沈着

に お い て は 湿 性沈着 の 寄与 が 大 きい とさ れ
2）
，降水 に は 溶

存 水 銀 （II） 及 び 粒 子 状 水 銀 が 含 ま れ る こ と が 報 告 さ れ て

い る
S）4）．日本海沿岸 地 域 に お け る水銀沈着 の 現 状 を 把握

し，大陸か らの 水銀の 長距離輸送 の 寄与 を検証す る た め に

は，多 くの 地 点で 降水 を採取 し，溶 存 水銀 （II）及 び粒 子

状水銀 を定量する ，い わ ゆ る多点観測 が 有効 で ある と考 え

られる ．

　我 が 国 に お い て は，水中水銀 の 定 量 に は 還元気化原子吸

光分析が広 く用 い られ て い る
5〕．こ の 方法 で 降水中溶存水

銀 （II）を定量す る 場合，その 濃度が極 め て 低 い こ とから

相当量の 試料液量が 必要 と な る．し か し ，降水 中水銀の 多

点観測 にお い て は ， 各地点で採取 した 試料 の 輸送 が 困難 と

な る こ とが 予 想 され る こ とか ら，採取地点などで も実施可

能 な，簡便 な水銀 （ID 濃縮法が あ れ ば 極 め て 便利 で あ る．

　こ の よ うな 背景 を受 け ， 著者 らは特殊な器 具 や 高価 な 試

薬 を必 要 と しな い 水銀（II）濃 縮 法を提案 して きて い る
4｝．

こ れ は，降水 に 亜 鉛（II） イ オ ン と少 量 の 硫化物 イ オ ン と

を添加 し ， 水酸化 ナ トリ ウ ム 溶液 を 用 い て沈殿 を生成 させ

る こ と に よ り水銀 （II）を定量的に 捕集す る もの で あ るが ，

こ の 濃縮法 を試料採取 地 点 な どで 実施す る 際 に，沈殿 を生

成 させ る操作 が 若干煩雑 で あ る点 が 問題 で あ っ た．

　水銀 （II）は，幾 つ か の 金属硫化物に 吸着す る こ と が知
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られ て お り，水 中水SR　（II） の 濃縮
・
定量 に も利用 さ れ て

い る
6｝
− S）．こ の 方法 は

，
金 属硫化物をフ ィ ル タ

ー上 に 積層

させ ，試料溶液を通過させ る こ とに よ り溶存す る 水銀 （ID
　 　 　 　 　 　 　 　 は ん

を捕集で きる た め ，汎用 の 炉過器 具 が あ れ ば 濃縮操作が 可

能 で あ る 点 に 特長 が あ る．こ の 金属 硫化物吸着濃縮法 を中

性子放射化分析
6〕
や 蛍光 X 線分析

7）s）
と組 み合 わ せ る こ とで

サ ブ Ptg　L
−1

レ ベ ル の
， ま た黒 鉛 炉 原 子 吸 光 分 析

8）
と組 み合

わ せ る こ とで ng 　L
『1

レ ベ ル の 水 銀 （II＞の 検出 あ る い は定

量 が 可 能で あ る．しか し，こ れ らの 方法 に お い て，使用 す

る金 属硫化物 は濃縮 操 作 に先 立 ち 沈殿法 に よ り調 製 して 積

層 させ る 必要 が あり，降水採取 地 点な ど で の 適用 に は 問題

が 残 る ．加 えて ，蛍光 X 線分析
7）s）

で は降水中溶存水銀（II）

定 量 の た め に は 感度 が 不 十 分 で あり，黒鉛炉原子吸光分

析
S）
で は 濃縮後 の 溶液化操作 が 煩雑 で あ る 点 も問題 と な

る ．

　そ こ で 本研究で は
， 降水採取 地 点な ど で も実施す る こ と

が で きる簡便な溶存水銀 （II）濃縮法 を確立す る こ と を目

的 と し，上述 し た金属硫化物吸着濃縮法 の 改良 につ い て検

討 した．各試薬 メ ーカーよ り入 手可 能 な数種 の 金属 硫化物

の 利 用 につ い て 検討 した とこ ろ ， 市販硫化亜 鉛 （II） が 水

銀 （II）捕集能力 に 優 れ ，降水 中 濃度 レ ベ ル の 水銀 （II） も

定 量 的 に 捕集 可 能で あ る こ と を 認 め た．ま た ， 水 銀 （II）
．

捕集後 の 硫化亜 鉛 （II）を加熱気化原 子 吸 光分 析 に 供す る

こ とに よ り，水銀 （II）を容易 に定量可 能 で あ る こ とを認

め た．以 下，そ の 詳細 につ い て 報告す る．

　　　　　　　　2　実　　　験

2・1 装　置

硫化亜 鉛 （II） に捕 集 し た 水銀 の 定量 並 び に 溶液中水銀
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Tab 亘e　 1　 0perating 　conditions 　for　heat−vaporization

　　　　 atomic 　absorption 　specnrometer

1．2i

Wavelength

Measurementmode

Heating 　temperature

Headng 　time

Measuring 　dme

Cooling 　dme

253．7nmHigh850

℃

15min2

血 nlmhi

0．80

．60

．40

．2

ピ
゜・°

・

‘ 1．2

　 1．0

A B

濃度 の 定量 に は，日本 イ ン ス ツ ル メ ン ツ 製 MA −2 水銀分析

装置 （加熱気化 ／金 ア マ ル ガ ム 捕集／原子吸光分析）を使

用 した．測定条件を Table　l に示す．また ，
　 Pcrkin　EImer

製 FIMS −400 フ ロ
ー

イン ジ ェ ク シ ョ ン 水銀分析装置 （還元

気化原子吸光分析） も溶液中水銀濃度測定 に使用 した．硫

化亜鉛 （II） の 粒 度分布 は ，　 Honeywell 製 Microtrac　HRA

9320−XlOO 粒度分布測定装置 （レーザー回折散乱法）に て

測 定 した．pH は ， 堀場製 F−22　pH メ ーターを 使 用 し測 定

し た．流 通 方式 で の 水銀 （II）濃縮 に お い て は ，東京理 化

器械 bl　NVG2000 真空制御ユ ニ ッ トを装 着 した 東京理 化器

械 製 DIVAC1 ．2L ダ イ ア フ ラ ム 型 真 空 ポ ン プ を 用 い て 試料

溶液 を吸引 した．
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Fig・l　 Effect　 of 　stirring 　time 　 on 　the　 collection 　 of

mercury （II）with 　some 　metal 　su 丗 des

S 乱 mple 　volume ： 100 　mL ；Hg （II）： 0 ，5　mg 　L
−

】

； Each

metal 　sulfide ： 100　mg ；Initial　pH ： ca．3，5；A ： ZnS ；B ：

GuS ； C ： MoS2 ； D ： WS2 ； C。，0匸： Goncentra 廿on 　 of

Hg （II＞before　and 　after 　stirring 　fer　t　min （mg 　L
−1

）．

　2・2　試 　薬

　本検討 に お い て は，日本 ミ リ ポア 製 Milli−Q　Labo に よ

り精製 した超純水 を使用 し た ，金属硫化物 と し て ，市販 の

硫化 亜 鉛 （II） （ナ カ ラ イ テ ス ク，99．9％），硫化銅（II） （和

光純薬，＞ 90％），硫化モ リ ブ デ ン （IV） （関 東化学，98％ ）

及 び 硫化 タ ン グ ス テ ン （IV）（ナ カ ラ イ テ ス ク，一
級 ） を使

用 し た ．水銀 （II）標準液 は 関 東化学製水銀 精密 分析用

（50mgL
− 1

）を適時超純水で希釈 して 使用 した ．加熱気化

原 子 吸 光 分 析 に お い て は，日本 イ ン ス ツ ル メ ン ツ 製 添 加 剤

B 及 び 添加 剤 M を使 用 した．そ の 他 の 試薬 は ，有害 金 属

測定用 あ る い は特級 品 を使用 した．

　2・3　操　作

　2・3・1　市販金属硫化物 に よる水銀（II）の 捕集　　種 々

の 濃度 の 水銀 （II） を含 む水溶液 100 　mL あ る い は 500 　mL

に 硝酸ある い は水酸化 ナ トリ ウ ム 水溶液を加え て pH を調

整 した．こ の 溶液 に金属硫化物を粉末 で添加 し，マ グ ネテ

ィ ッ ク ス タ ーラーを用 い て 溶液を か くは ん した ．一
定時間

ご とに 懸濁液 をガ ラス 製 シ リ ン ジ で 採取 し ， デ ィ ス ポ ーザ

ブル フ ィ ル ター （口本 ミ リポ ア 製 Mille恐 LG ，孔径0．2μm ）

を 用 い て 加 圧 炉過 し た．得 られ た 洞 夜の 適量 を 分取 し，

5％ w ／v 過 マ ン ガ ン 酸カ リ ウ ム 溶液 20　pL と濃塩 酸 0．l　mL

と を加えた 後，超純水で 10mL と した．こ の 溶液中の 水

銀 （II） を還元気化原子吸光分析 に よ り定量 した．

　2・3・2　降水中水銀 （II）の 濃縮 ・定量　　硫化 亜 鉛 （II＞

をガ ラ ス 製サ ン プ ル 瓶 に は か り取 り，超純水 10mL を加

え，懸濁 させ た ．こ の 懸 濁 液をア ドバ ン テ ッ ク 製 KGS −04

（直径 25mm ブ イ ル タ ー用） あ る い は KG −47 （直径 47

mm フ ィ ル ター用）吸 引 炉過器 に装着 した メ ン ブ レ ン フ ィ

ル ター （日本 ミ リ ポ ア 製 オ ム ニ ボ ア メ ン ブ レ ン
， 孔 径 0．2

pm ）を用 い て 泪 過 し ， 硫 化 亜 鉛 （II）層 を形 成 させ た．次

い で試料溶液 （50・
− 500・mL ）を一定流 量 で 通 液 し，水銀

（II） を捕集 し た．通 液 後，あ らか じめ 添 加 剤 M ユg を均

一に乗 せ た セ ラ ミ ッ ク ボ ートに硫化亜 鉛 （II） を フ ィ ル タ

ーご と乗 せ，その 上 に 添加剤 M ユg，添加剤 Blg ，そ し

て 添加剤 Mlg を 順 次添加 して 加熱気化原子吸光分析 に 供

し，水銀 （II）を定量 した．

3 結果 と考察

　S・1 市販金属硫化物 に よ る水銀 （II）の 捕集

　初 め に 市販金属硫化物 の 水銀 （II）捕集能力 を評価 す る

た め，高濃度水銀 （II）溶液 を用 い た 回 分 方式 に よ る水銀

（II）捕集を行 っ た．水銀 （II）濃度 を 0．5　mg 　L
冖1

と し た溶

液 100・ mL を 試料溶液と して 用 い ，各金属硫化物 100　mg

を添加 して 5 分間か くは ん し た と きの 溶液 中水銀 （II）濃

度 の 変化 を Fig．1 に 示す．硫化モ リ ブ デ ン （IV） を 除 き，

い ず れ も水銀 （II） を ほ ぼ 定量 的 に 捕集可能 で あ っ た．中

で も硫化亜鉛 （II＞ は 捕集能力 に優iれ て お り，わ ず か 0．5

分間 の か くは ん で も水銀 （ID を ほ ぼ 定量 的 に 捕集 し た．
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こ の 市販硫化 亜 鉛 （II） を 用 い ，水銀 （II）捕集 に 及 ぼ す

pH の 影響 に つ い て 検討 した と こ ろ ，少 な くと も pH 　1．1〜

IL7 の 範囲 で は ほ と ん ど 影響 を受けな い こ と を認 め た．

更 に，水銀（II）濃度 を 1LlmgL
−1

まで 段階的 に 変化させ

て 水銀（II）捕集を行 っ た結果を Fig，2 に示す．こ れ よ り，

硫 化 亜 鉛（II） 100　mg は ， 30分聞の か くは ん に お い て少な

くとも 1mg ，　 O．5 分聞 の か くは ん に おい て も 0，4　mg 程度

の 水銀 （II） を捕集で きる 能力 を有す る とい え る．

　次 い で ， 市販 硫化 亜 鉛 （II）を用 い
， 微量水銀 （II） の 捕

集 に つ い て 同様の 操作 で 検討 した．降水 中水銀 の 原 子吸 光

分 析 に よ る定量 で は，500mL 程 度 の 試 料 量 か らの 水 銀（II）

捕集が 必要 と な る場合が あ る
4）．そ こで ， 超 純水 あ る い は

あ らか じめ メ ン ブ レ ン フ ィ ル タ
ー

で 炉過 した 降水 500mL

に 水銀 （II） 10ng を添加 し，水銀 （II） の 捕集 を 行 っ た．

超純水 を用 い た場合，水銀 （II） は 硫化 亜 鉛 （II） 10　mg の

添加 と 10 分間の か くは ん に よ り定量 的に 捕集 さ れ た が ，

降水を用 い た場合 に お い て は こ の 条件 で は 水銀 （II）捕集

率 は 不 十分 で あっ た．こ れ は，試料溶液 に 共存する 成分な

どが 水 銀 （II） 捕 集 に影響 を及 ぼ す た め で あ る と考 え ら れ

る．しか し ， 添加す る硫化亜 鉛（II）量 を 30　mg まで 増加

さ せ る こ とに よ り，降水に 添加 した水 ee　（II）を 定量 的 に

捕 集す る こ とが 可 能 で あ っ た．3 回繰 り返 し実 験 に よ る 降

水 か らの 水銀 （II）捕集率 は，103 ± 1％ （平均値 ± 標準偏

差）で あっ た．
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層

0
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圏

A

OB

　 以 上 の こ とか ら，市販 の 硫化亜 鉛 （II） は，水銀 （II）捕

集 に 有用で ある こ とが 明 ら か とな っ た．

【】

　 24681012

1nitiaT　concentration 　of 　Hg （II）〆mg 　L’1

Fig・2　Effect　of 　initial　concentration 　of 　mercury （II）
on 　the 　collectiQn 　of 　mercury （II）with 　zinc （II）sulfide

Sample　volume ： 100　mL ； ZnS ： 100　mg ； Initial　pH ：

3．3 ；Stirring　time ： 30　min （A ＞or 　O．5　min （B ）

　3・2　硫化亜鉛 （II＞に よ る水銀 （皿 ）捕集条件 の 最適化

　次 に ，操作 の 簡便化 を目的 と し，流通方式 に よ る 水銀

（II）捕集 に つ い て 検討 し た．こ こ で は ， 降水採取地点 な

どで の 濃縮操作 の 実施 を想定 し，市販 の 吸引炉過器を用 い

る こ と と し，フ ィ ル ター直径 は一般的 な 25 皿 m （有効 源

過 面積 2．O　cm2 ）あ るい は 47　mm （9．6　cm2 ）を用 い る こ と

に した．

　まず，回 分 方式 に お い て 微 量 水 銀 （II）を捕集可 能 で あ

っ た 硫化 亜 鉛 （II） 30　mg を フ ィ ル タ ー上 に 積層 さ せ ，

2pg 　L
−1

の 水銀（II）溶液 50　mL を 流 量 約 7　mL 　min
−1

で

通 液 した と こ ろ，水銀 （II）捕集率 は 84％ （直径 25　mm ）

及 び 88％ （47 皿 m ） と若干低 い 値を示 した ．しかし，硫

化 亜 鉛（II）量 を 100 　mg に 増加 させ る こ とに よ り，ほ ぼ 同

じ流量 で 捕集率 は 97％ （25mm ）及 び 103％ （47 　mm ）

まで 改善 した こ とか ら ， 以後 は硫化亜鉛 （II） 100　mg を用

い て 積 層 させ る こ と に した ．な お ， 硫化 亜 鉛 （II） を ユ00

mg と した場合 に お い て も捕集され た水銀 （II）は干渉を受

け る こ と な く定量 可 能 で あ っ た．直径 25mm の フ ィ ル タ

ーを用 い ，通 液 流 量 を変 化 させ た と こ ろ，水銀 （II） 捕 集

率は，29・mL ・min
−
i
ま で は 90％ 以 上 を示 した が，そ れ 以

上 で は減少す る 傾向 に あ っ た．直径 47mm の フ ィ ル ター

を 用 い た 場合 ，少 な くと も 10mL 　min
−1

まで は ほ ぼ 定量

的な水銀 （II）捕集が 達成 で きる こ と を認め た．

　 こ れ らの 結果を踏 まえ，微量水銀 （II） の 捕集 に つ い て

検討 し た．3．5〜4．9ng の 水銀 （II） を添加 した 溶液 50　mL

を流量約 7mL 　min
−1

で 通液 した と こ ろ ，　 Table　2 に 示す

よ うに，水銀 （II）捕集率 は 不十分 で あ っ た．そ こ で ，硫

化 亜 鉛 （II） を磁性乳鉢 で 約 2 分 間 粉砕 した 後積層 し た と

こ ろ ，gO％ 以上 の 捕集率 を得 る こ とが で きた．粉砕前後

の 硫化亜鉛 （II） の 粒度分布 を Fig，　s に示す．粉砕 に よ り

1．OPm 付近 の 粒 子 の 存在割合 が 増 加 して い る こ と か ら，

硫化亜 鉛 （II）表面積 の 増大 な ど が 捕集率 の 改善 に 寄与 し

て い る と推 測 さ れ る．な お，粉砕時間 を増加 させ る こ とに

よ り 1．0 μm 付近 の 粒子 を 更 に増加 させ る こ と も可能 で あ

っ た が ， 今 回 は操作の 簡便性 を考慮 し ， 約 2 分間粉砕 し

た もの を使 用 す る こ と と した．ま た，水銀 （II）濃度約 20

Table 　2　CoUection　ofHg （II）from　solution 　spiked 　with 　Hg （II）

Filter　di  eter ／mm Zl1S　addeCl ／mg Hg （ll）／ng Collection，％
PDPD7

9「
24
宀

100100

（ground ）
100 （ground ）

10

ゾ
P

ひ

4亠
4亠
3

6336Q

ゾ
9

Solution　vo 王ume ： 50　mL ；flow　rate ； ca ．7mL 　min

−1
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ngL
−1

と した 溶液 の 通 液 量 を 変化 させ た と こ ろ ，直径 25

mm の フ ィ ル ターを用 い た 場 合 に は 200　mL まで は 定量 的

な水銀 （II）捕集が 達成 で き た が，直径 47　mm を用 い た 場

合 に は 少 な く と も 500mL ま で は 90％ 以 上 の 捕集率 を 得

る こ とが 可 能 で あ っ た．こ こ で ，直径 47mm 及び 直径 25

mm の フ ィ ル ターに お い て ，通液 した 溶液 に含 まれ る水銀

（II）量 と捕集 さ れ た 水銀（II）量 との 関係 を Fig．4 に 示す．

回分方式 に 比 べ ，流通方式 で の 水 en　（II）捕集能力 は 極 め

て 劣 る が，少 な くとも20　ng 程度 まで の 水銀 （II）量 で あ

れ ば ほ ぼ 定量 的 に 捕集可 能 で あ る こ とが 分か る ．なお ，流

量 が 同 じ場合 ， 直径 25mm の フ ィ ル タ ーに おけ る 線速度

は，直径 47　 mm に お け るそ れ に比 べ 約 5 倍大 きい ．こ の

違 い が 約 20ng 　L
−1

と極 め て 低 い 水銀（II）濃度溶液 か ら の

水銀 （II）捕集率 に 影響を及 ぼ す
一

因 で あ る と考え られ る ．

　以上 の 結果 か ら，微量水銀 （II） の 捕集 に は，あ ら か じ

め 粉砕 した 硫 化 亜 鉛 （II） 100　mg を積層 させ た 直径 47　mm

の フ ィ ル ターの 使用 が有用 で あ り， 500mL ま で の 試料溶

液 を流 量 10mL 　mi ガ
1
程 度 で 通 液す る こ とで水銀 （II）を

捕 集 可 能 で あ っ た．

よ り 6 回 繰 り返 し定量 した と こ ろ，空試験値 は 1．1 ± O．2

ng で あ っ た．得 られ た空 試 験 値 を も と に求 め た 検 出下 限

（3σ ）及 び 定量 下限 （10σ ） は，試 料 溶液 500mL 中 の水

銀 （II）濃度 と して そ れ ぞ れ O．9　ng 　L
’1

及 び 3．2ng 　L
−1

で

あ っ た ．ま た，超 純 水 500   L に 水 銀 （II） を 添 加 し，

2・3・2の 操作 に 従 っ て 水銀 （II） を濃縮 して 加熱気化原 子

吸光分析 に 供 し，濃縮 前水銀 （II）濃度 と吸 光度 と の 関 係

に つ い て 検討 した と こ ろ，定 量 下 限 濃度 か ら少 な く と も

40ngL
−1

まで の 範囲で は 良好 な直線関係が 得 られ た．

　3・4　降水中水ee（II）定量 へ の 適用

　採取後直ち に孔径 0．45Pm の メ ン ブ レ ン フ ィ ル ター
で

消過 し た 降水試料 500mL を，粉砕硫化 亜 鉛 （II）100　mg

を積層 させ た 直径 47mm の メ ン ブ レ ン フ ィ ル タ
ー

に 流量

約 10　 mL 　min
一

且

で 通過 させ て 水銀 （II） を濃縮 し，定量 し

た ．得 られ た 結 果 を Table 　 3 に示 す．水銀 （II）定量値か

ら求め られ た降水中水銀 （II）濃度 5．5　ng 　L
一

五

は
， 既報

4｝と

ほ ぼ 同 等 の 値で あ っ た．ま た ，こ の 降水試料 に 10．2〜

11，4ng の 水 銀 （II） を 添 加 し定 量 した と こ ろ ，回 収率 は

3・3　検量線及び 検出下限

超 純 水 500mL を 空 試験 溶液 と し，こ れ を流 通 式操作 に

15
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Fig．3　Particle　size 　distribution　of 　commercially 　avail
−

able 　zinc （II）suIfide 　before （A ）and 　after （B ）grinding

5　 　 　 10　 　 　 15 　 　 　 20

1nitial　amount 　of 　Hg（II）’ng25

Fig．4　Relationship 　between 　initial　amount 　of   er−

cury （II）in　the 　sQlution 　and 　collected 　amount 　of 　mer
−

CUIy （II）

Solution　 volume ： 50〜 500 　mL ； Hg （II＞； ca ．20　ng

ガ
1

；Flow　rate ： ‘α．10min 　L
−1

；Filter　diameter； 47
mm （A ）or 　25　mm （B＞

Table 　3　Result 　for　determination　of 　mercury （II＞in　rainwater

Run　No ， Hg （II）added ／ng Hg （II）f。undfng Recovery ，％

19

自
00

2、92
．82
．62

．8 ± O．2”）

4亠
5
ρ
0

11．410
．210
．5

15．212
．212
，3

109929197

± 10a）

a ）Mean ± standard 　deviation；Samplevo 艮ume ： 500　mL ；Flow　rate ： cα ．10　mL 　min

−1

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

技術論 文 加賀谷，北森，遠 田 ： 硫化 亜鉛 （II）吸 着濃縮／加 熱気化 原子 吸光分析 に よる雨水 中溶存水銀 （II） の 定量 llBl

g7 ± 10 ％ で あ っ た こ と か ら，本法 で は共存 成 分 な ど の 影

響 を ほ と ん ど 受 け る こ と な く溶存水銀 （II） を 定量 可能 で

あ る と考 え られ る．こ れ らよ り，市販硫化亜鉛 （II） を粉

砕 し て用 い る 本法は，降水 中水銀 （II）定量 に 十分適用可

能 で あ る こ とが 確認 され た ，．なお，今 回 の 検討で は 溶存水

銀 （II）の み を定量 した が ， 事前 の 炉過な し で 降水試料 を

本 法 に供 した 場合，粒子状水銀 と溶存水銀 （II） との 合量

を 定量 可 能 で あ る と考え られ る．

　本法 に お ける試料溶液 の 通 液 に は 吸 引 が 必 要 で あ る が ，

こ れ に は市販 の 手動式真空 ボ ン プ な どの 利 用 が 可 能 で あ

る ．本法 は，降水採取地 点付近 で も実 施 可 能 で あ り，水 銀

湿性沈着 の 多点観測 の た め の 水銀 （II）濃縮法 と して 有 用

で あ る と考え ら れ る ．

　 硫化亜 鉛 （II） の 粒 度分布測 定 に ご協 力い た だ い た 富 山県工 業技

術 セ ン タ
ー機械電子研 究所 の 坂井雄

一
氏 に 深謝す る ．また ，本研

究 の
一

部 は 独 立 行政 法 人 日 本学術 振 興 会 科学 研 究費補助 金
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　Asimplc 　preconcentration　method 　based 　on 　the 　sorption 　on 　zinc （II）sulfide 　has　been 　dcvel−

oped 　fbr　the 　determination　of 　dissolved　mercury （II）in　rainwater ．　 Gommerciall ア available

zinc （II）sulfide （100　mg ）was 　laアered 　on 　a 　membranc 　filter（47　mm 　of 　diametcr ，0．2　pm 　of 　porc
size ）afしer　grinding　in　a　rnortar 　fbr　approximately 　2　min ．　 When 　up 　to　500　mL 　of 　sample 　solu −

tions　passed　through 　the　zinc （II）sulfide −laアered 　filter　at　a　flow　rate 　of　10　mL 　min
一
lor

　less，　ng
levels　of 　mercllry （II）in　the　solutions 　could 　be　quantitatively　collected 　on 　the 且lter．　 By　heating
thc 　layered　zinc （II）sulfide 　on 　a　ceramic 　boat　togcther　with 　the　filter，　the 　collected 　mercury （II）
could 　bc　vaporized 　as 　mercury （0）vapor 　and 　determined　by　atomic 　absorption 　spectrometry ．
The 　detcction　limit　was 　O．9　ng 　L

’1
（3σ ，　 n

＝6）when 　500　mL 　of 　the 　sample 　solution 　was 　used ．

The 　proposed　preconcentration　method 　was 　applicable 　to　the 　determination　of 　dissolved　mer −

CUry （II）in　rainWater ・

Kayworcls： determination ；dissolvcd　mcrcury （II）；rainwater ；sorption 　on 　zinc （II）sul 丘dc ；heat−

　　　　　 vaporizadQn 　atomic 　absorption 　spectrometry ・

N 工工
一Eleotronio 　Library 　


