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　テクノリッジ 297 号に引き続き、無機物質･無機化合物の分析についてご紹介します。本

号では、定量分析について特集します。

　試料を構成する成分が判明した場合、その成分の量を知ることは、「そのものが何か」を

特定するための重要な情報の一つとなることがあります。また、品質管理上、特定成分の存

在量の確認が必要となることもあるでしょう。このように試料の「成分」を示す場合、“何が”

と、それが“どれくらいの量･割合含まれるのか”を明らかにするのは非常に重要なこととな

ります。

　成分の量を求める定量分析に際しては、次のことに注意する必要があります。まず、分析

の目的を明確にしなければなりません。無機成分全体の量が分かればいいのか、各々の元素

の定量が必要なのかによって分析の方針は大きく変わってきます。次に、目的の成分を決め

る必要があります。また、目的成分以外に試料中に含まれる成分を確認しておくことも重要

になります (TECHNORIDGE 297,p.5 参照 )。特に微量な成分を定量する場合、共存する成分

の影響を十分考慮し測定を行わなければ正確な値は求められません。最後に、どの程度の精

度の数値が必要かを決めなければなりません。目的成分の割合が 50 % か 80 % か分かればい

いのか、100ppm 以下であることを確認したいのかによっても分析方法は変わります。どの

ような試料中のどの成分をどの程度の精度で求めるかによって、必要となる試料調製や前処

理、測定方法や測定装置を選択していきます。実際の測定例は、各ページをご参照ください。

　今回は、「未知試料Ｂ」を測定対象として用意しました。「未知試料Ｂ」は、ペレット状のプ

ラスチックであることが分かっており、蛍光Ｘ線分析で測定したところ、微量のカドミウム

と鉛、塩素、臭素が含まれることが確認できました(p.5, 図２参照）。これらの元素の定量分

析を、4-5 ページ、6-7 ページに記載しています。ぜひ、ご一読ください。
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はじめに
　蛍光Ｘ線分析による定量分析では、分析対象物にＸ

線を照射することで発生する「成分（元素）ごとに固有な

蛍光Ｘ線」の強度を測定し、含まれる元素の量を決定

します。他の分析法と比べると、固体、液体、粉体な

ど様々な形態の物質をそのまま分析することができる

という特長を持ちます。その一方、分析結果は試料の

表面状態からの影響を受けやすく、精度の高い分析値

を得るためには試料調製に注意が必要です。試料調製

方法は試料の種類によって様々ですので入門書などを

ご覧頂くとして、ここでは、金属塊の分析を例に、蛍

光Ｘ線分析を用いた定量分析の一部を紹介します。紹

介事例では、波長分散型(WDX)の装置を用いています。

簡易定量分析
　近年の市販装置に付属している簡易定量（半定量）

分析の機能は、最大公約数的な測定・解析パラメーター

が既定値として設定してあり、専門的な知識がなくて

も「多く」の場合に比較的精度の良い分析値を得るこ

とができるものです。元素ごとに蛍光Ｘ線を検出して

（定性）、その強度から FP（ファンダメンタルパラメー

ター）法という理論計算で定量します。後で述べる標

準試料は必要ありません。

　例えば古い蔵から少し「金色味がかった壺」がでて

きたとします。金が多く入っていないか調べたくなる

でしょう。壺は当センター保有装置の試料室には入ら

ないので一部を切り取り（文化財としての価値があれ

ば台無しですが・・）分析試料とし、軽い研磨と洗浄

の後に簡易定量分析を行いました（図１）。蛍光Ｘ線

スペクトルを見ると、銅（Cu）、鉛（Pb）とすず（Sn）のピー

クが顕著であり、金（Au）は影も形もありません。FP

法で計算された含有率の推定値から、この壺は「鉛青

銅」製であると考えられます。極微量含まれている金

を見落としているかもしれませんが、この分析方法で

目的は十分達成されています。

　簡易定量分析は、未知材料が JIS 等のどの規格材質

に近いか知りたい場合や、原料の品質管理などに役立

ちます。

検量線を用いた定量分析
　高い精度の分析が必要な場合には、一般的には検量

線法を用います。含有率が分かっている３点以上の「標

準試料」を測定してＸ線強度と含有率の関係を示す「検

量線」をつくり、未知試料の含有率を決定します（図

２）。標準試料には、市販品や他の精密分析法で含有

量を調べたものなどを用います。未知試料とよく似た

成分の標準試料が必要であり、鉄系や銅系など合金の

種類毎に揃えなければなりません。また、蛍光Ｘ線分

析は分析表面の状態に敏感ですので、未知試料に施す

研磨等の前処理は標準試料と同じにします。

　クロム(Cr)18.42 %、ニッケル(Ni)10.20 % が含ま

れるステンレス鋼を分析径３mmで分析したところ、簡

易定量では、Cr19.11 %、Ni9.38 %であったのに対して、

検量線法では Cr18.42 %、Ni10.05 % となり、検量線

法の精度の高さが分かります。

　図３は、「銀色の壺型試料」中の微量元素の含有率

と分布を調べることを目的として、検量線法を適用し

た例です。この試料は、高純度アルミニウムにクロム

(Cr)と鉛（Pb）を約 0.1%、カドミウム(Cd)を 0.01%

添加して、高周波電磁浮遊溶解の後に凝固させたもの

です。分析径３mm とし、測定中心位置を 1.5 mm ピッ

チで順次移動させて分析を行いました。分析点間に各

元素の偏りは認められませんでした。Cr の分析値は

ほぼ仕込み通りでしたが、Pb は少なめ、Cd は分析下

限以下という結果が出ました。この原因として、Cd

は溶解中に蒸散し、Pb では標準試料と金属組織が異

なることが分析値に主に影響していると考えます。

おわりに
　蛍光Ｘ線分析は、使いやすいのが利点であり、簡易

定量の手軽さは特に魅力です。微量、高精度な分析を

行う程、専門的な知識が必要であり、手間、時間、コ

ストがかかることは、他の分析方法と変わりません。

分析の目的、要求を明確にし、総合的に最適な方

法を選択することが重要です。

「あなたの落とした壺は、金の壺ですか？銀の壺で

すか？それとも・・？」

蛍光Ｘ線分析（XRF)による定量
企画総務部　技術企画課　時枝　健太郎

技術紹介
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図１.微量金属分析の流れ

表１.前処理法の種類 
前処理

特徴

希釈法

乾式分解法

マイクロ波分解法

アルカリ融解法

・純水や希酸 (硝酸、塩酸など )で試料を希釈する。

・試料を高温で加熱する。
・分解時間が短い
・低沸点元素 (ヒ素､水銀､セレン､アンチモンなど）は､
　揮散する可能性があるので注意。

・試料に酸 (硝酸､塩酸､硫酸､過塩素酸など）を加え､
　加熱する。
・分解に長時間を要する場合がある。

・フッ素樹脂製密閉容器に試料､酸を加え､密閉化で
　加熱分解する。
・分解時間が短く、環境からの汚染が少ない。

・試料にアルカリ融剤 (炭酸ナトリウムや水酸化ナトリ
　ウムなどの無機塩 )を加え､高温で加熱､融解する。
・難溶解性の金属化合物やセラミックスなどの分解に適
 する。
・高塩試料となるため、測定時の干渉､汚染に注意。

分析方法

原子吸光分析法 ICP-AES ICP-MS

乾式分解法 湿式分解法 マイクロ波分解法
前処理

試料

試料＋硝酸、硫酸など

マイクロ波

試料＋硝酸
湿式分解法

技術紹介

化学産業部　分析評価グループ　森　めぐみ

微量金属の定量分析について 　～原子吸光分析法、ICP-AES、ICP-MS ～

はじめに　

　原子吸光分析法、誘導結合プラズマ発光分析

法（ICP-AES）、誘導結合プラズマ質量分析法（ICP 　

-MS）は、試料の種類や形状に関係なく、試料を溶

液化することにより、様々な試料中の金属分析を

行うことができる分析方法です。これらの方法を

用いることで、試料中の微量金属についても精密

な定量分析を行うことが可能になります。たとえ

ば、飲料水や食品の安全性確認、あるいは様々な

電子機器製品における重金属の分析など、私たち

の生活において安心安全を守るための分析にも用

いられています。これらの方法は、測定できる試

料の対象も広いため、無機分析において汎用的手

法として幅広く利用されています。それでは、実

際にこれらの方法を用いて、より効率的な分析を

行うために、どのような点に注意するとよいでしょ

うか。本稿では、試料に応じた前処理操作のポイ

ントと各種分析方法の特徴についてご紹介します。

試料に応じた前処理方法について
　金属分析は、試料中の金属成分を分析装置に入

れられるように溶液化する前処理行程と、これを

各種分析装置で測定する行程の二段階で分析を行

います（図１）。前処理は、試料に含まれる金属成

分を抽出することが目的であり、試料や分析対象

の元素に応じ、適切な前処理方法を選択する必要

があります。主な前処理方法を表１に示します。

　乾式分解法は、ルツボなどの開放型容器に試料

を入れ、高温で加熱することによって、試料を分

解します。操作が簡単であり、湿式分解より分解

時間が短いことがこの方法の長所といえます。し

かし乾式分解法で分解をしてはいけないのが、水銀

（Hg）やヒ素（As）、カドミウム（Cd）、鉛（Pb）など

のような低沸点元素を定量する場合です。これら

の成分は、乾式分解法では揮散してしまうため、

湿式分解法で試料の前処理を行います。

　湿式分解法は、試料に酸を加え加熱することに

よって試料を分解する方法です。使用する酸は、

硝酸や硫酸、過塩素酸などを用いますが、過塩素

酸を使用する場合は有機物が残っている状態で単

独で使用すると爆発の危険性があるため、硝酸を

混在させて加熱します。酸の取り扱いに少し注意

が必要ですが、湿式分解法も操作は容易であり、

高温による揮散、あるいは発火してしまうような

「乾式分解法には適さない試料」の分解を行える点

が、この方法の長所といえます。しかし、試料によっ

ては湿式分解法では試料分解に長時間を要する場

合があります。微量金属分析を行う場合、試料分

解の長時間化は、環境（試料分解容器、操作環境、

使用する酸の量など）からの汚染の可能性を増大さ

せてしまう可能性があります。このような場合は、

マイクロ波分解法を選択します。マイクロ波分解

法は、密閉容器に試料と酸を加え、高圧下で加熱

することによって試料分解を行う方法です。この

方法は、試料の分解時間が短いだけでなく低沸点

元素の揮散が少ないことから、微量金属分析の前

処理において有用であるとともに、試料量が少な

い場合の試料分解にも適しています。

それぞれの分析方法の比較　

　原子吸光分析法、ICP-AES、ICP-MS の特徴を表

２に示します。

　原子吸光分析法は、ICP-AES、ICP-MS が広く普

及している現在でも汎用的な分析方法であり、装
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図２.未知試料Ｂ(上)と蛍光Ｘ線分析の結果(下)

表２.分析方法の種類 

特徴

原子吸光分析法

ICP 発光分析法
(ICP-AES)

ICP 質量分析法
(ICP-MS)

・低ランニングコスト

・定量範囲が狭い（ppm）

・単元素の定量

・高感度な分析 (ppb～)が可能

・定量範囲が広い (ppb～%)

・定性分析、同時多元素定量が可能

・非常に高感度な分析 (ppt～)が可能

・定量範囲が広い (ppt～ppm)

・定性分析、同時多元素定量が可能

分析方法

Cd

Pb Br

Br Cl

技術紹介

微量金属の定量分析について　

置メンテナンスが容易、低ランニングコストであ

ることなどから、手軽に分析を行えることが特徴

です。この装置は、高温下で試料中の原子化され

た金属原子に測定元素固有の波長の光を照射する

と光が吸収されることを利用し、その吸光強度を

測定することによって、元素の定量分析を行いま

す。加熱方法としては、試料溶液をバーナ炎で加

熱するフレーム法と、グラファイトチューブに試

料溶液を滴下し、電熱によって加熱するファーネ

ス法の2種類があります。汎用性が高いフレーム法

の定量範囲は、ppm レベルであり、ナトリウム（Na）、

マグネシウム（Mg）、カリウム（K）、亜鉛（Zn）など

は高感度の分析も可能です。また、水銀（Hg）を測

定する場合は還元気化原子吸光分析装置を、ヒ素

（As）、アンチモン（Sb）などは水素化物発生装置を

用いて測定します。

　一方、ICP-AES は、定量範囲が ppb ～ %と広く、

高感度であることや定性分析や多元素同時定量が

可能であることが特徴です。また、原子吸光分析

法では分析が困難なリン（P）、ホウ素（B）、バリウ

ム（Ba）などを検出でき、高感度な定量分析も可能

です。測定原理は、高温のアルゴンプラズマによっ

て試料中の原子に高いエネルギーが与えられ、発

生した元素固有の光の発光強度を測定するのが

ICP-AES です。これに対して、アルゴンプラズマ

内で発生したイオンの質量分析（MS）を行うのが

ICP-MS です。ICP-MS も、定量範囲が広く、高感

度な分析が可能です。ICP-AES に比べて、およそ

10 ～ 100 倍の感度を持つため、pptレベルの検出

下限が得られ、非常に高感度な微量金属分析が可

能です。例えば、電子部品のように試料が非常に

小さく、試料量がごく少量しかないような貴重な

材料中の金属分析では、ICP-MS が有力です。

　以上のように、それぞれの分析方法には得意と

する元素や定量範囲があります。これらの特徴を

考慮して、実際に分析を行う場合は試料濃度、測

定元素に応じて、測定する装置を選択することが

ポイントになります。

測定例：プラスチック中のカドミウム
（Cd）、鉛（Pb）を定量する
　「未知試料Ｂ」(図２）のカドミウム（Cd）、鉛（Pb）

に つ い て、RoHS 指 令 規 制 物 質 の 分 析 方 法

IEC62321に準拠した方法で、前処理方法、分析方

法を選択し、定量を行いました。試料 2 gをケルダー

ルフラスコに入れ、硝酸と少量の硫酸を加え、硝

酸を適宜添加しながら加熱した後、さらに過酸化

水素水を添加し加熱分解しました。分解後の溶液

を 25mlメスフラスコに移し入れ、純水で定容し測

定試料としました。試料を ICP-AES で検量線法に

より定量分析を行った結果、試料中にカドミウム

（Cd）は　21.7 mg/kg、鉛（Pb）は 13.8 mg/kg 含

まれることがわかりました。

　今回の測定では、より迅速かつ高感度な分析を

行うために二元素同時定量が可能な ICP-AES を選

択しましたが、単元素の定量分析が可能な原子吸

光分析を行うことも可能です。

おわりに
　以上のように、試料中の微量金属分析を行う場

合は、試料の種類や試料に含まれる金属の種類な

どの情報を基に、試料に応じた最適な試料前処理

と分析装置の組み合わせによって、より効率的な

分析を行うことができます。当センターでは、原

子吸光分析装置、ICP-AES は、機器貸付、受託試

験の対象機器であり、ICP-MS は受託研究において

ご利用頂けます。これらの装置は、測定例として

ご紹介したプラスチックだけでなく、幅広い分野

の材料や製品評価、製品開発のための分析などに

ご活用頂けますので、ぜひ、お気軽にご相談くだ

さい。
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図２.装置の概略図図１.分解中に揮発している様子

表１.ハロゲン成分に対する主な定義や規制 

社団法人日本電子回路工業会 (JPCA) における
ハロゲンフリーの定義

塩素･臭素の含有量 それぞれ 0.09wt% 以下

塩素･臭素の総含有量 0.15wt% 以下

RoHS 指令

PBB

PBDE

1000ppm 以下

1000ppm 以下

HCl

HBr
Cl-

Cl-Cl-

Br-
Br-

Br-

HCl HBr

約 1000℃まで昇温

キャリヤガス HCl,HBr ガス

測定試料

吸収液

(燃焼分解 ) ( ガス吸収 )
X(F,Cl,Br,I) HX,X

2
X-

石英製燃焼管

イオンクロ

マトグラフ

BrX BrY

O
BrX BrY

PBB PBDE
(X+Y)=1~10

加熱によりハロゲン化水素
ガス (HCl,HBr) として揮発！

湿式分解

燃焼炉

技術紹介

化学産業部　分析評価グループ　大﨑　秀介

燃焼-イオンクロマトグラフによるハロゲン元素の定量　

はじめに　

　ハロゲン元素は前ページで紹介した金属元素と
異なり、試料の前処理中に揮発や吸着などが生じ
易いため、高い回収率で分析をおこなうことが困
難な元素です。本稿では、ハロゲン元素の分析の
必要性や燃焼-イオンクロマトグラフ法を用いた定
量法に関してご紹介します。

ハロゲン(Cl, Br)分析の必要性
　製品に塩素が含まれている場合、加熱により塩
化水素ガスが発生し腐食の原因となることがあり
ます。また、塩素を含む材料を焼却処分する際に
はダイオキシン類を発生させる恐れがあるとして、
近年、製品中のハロゲンの低減化(ハロゲンフリー)
が求められています。また、2006 年に施行された
欧州連合(EU)における RoHS 指令（電気・電子機器
に含まれる特定危険物質の使用制限に関する指令）
では、臭素系難燃剤であるポリ臭化ビフェニル
(PBB)とポリ臭化ジフェニルエーテル(PBDE)が、環
境に負荷をおよぼす有害物質として規制されるよ
うになりました。そのため、様々な材料に含まれ
るハロゲン元素、特に 塩素 (Cl） と 臭素(Br)を迅
速に、そして精確に分析する必要性が高まってい
ます(表１)。

ハロゲン(Cl, Br)の定量　

　RoHS 指令では、規制対象物質(PBB、PBDE)が含
まれていないことを示さなければなりません。し
かし、これらの物質を精密に分析するには、多大
な時間とコストがかかってしまうため、PBB や
PBDE 自体を分析する代わりに全臭素量を測定する
方法が選択されます。
　全臭素測定では、前号(TECHNORIDGE 297)にあ
るような蛍光Ｘ線分析法を用いて、臭素の有・無
を簡易的に判断する定性分析が行われます。３ペー
ジにあるように、蛍光Ｘ線分析により定量分析ま
で行うこともありますが、ほとんどの場合は「検
体に応じた標準物質が用意できない」ため、定量
的な判断が下せないのが実状です。また、ICP- 
AES や ICP-MS などの元素分析装置を用いてハロゲ

ン元素を定量することも可能ではありますが、4-5
ページに紹介されているように、これらの装置は
検体を溶液試料にする前処理(試料分解)が必要と
なります。ハロゲン元素は高温になるとハロゲン
化水素ガスとして揮発してしまうことから、開放
系で材料を熱したり、酸分解したりすると、ガス
として揮散してしまい正確な量を測ることができ
ません(図１)。
　このように、一見困難なようにも見える「ハロゲ
ン元素の定量」ですが、燃焼 - イオンクロマトグラ
フを用いることで、有機・無機材料に含まれるハ
ロゲン元素の定量を行うことが可能です。

燃焼-イオンクロマトグラフ
　試料を石英管に導入し、空気洗浄装置(JIS 燃焼
乾式 空気法 ) により浄化された空気をキャリヤガ
スとして、電気炉で加熱して燃やします。このと
き炉内の温度は最高温度(1000℃)に達するまで
徐々に加熱されるため、試料は完全燃焼します。
燃焼により発生したハロゲン化水素ガスは吸収液
を通り、水溶液として回収されます。ハロゲン成
分を吸収した回収液はイオンクロマトグラフに導
入され、塩化物イオン(Cl-)あるいは臭化物イオン
(Br-)として検出されます (図２)。
　この燃焼 -イオンクロマトグラフによるハロゲン
の定量では、“検体を完全燃焼させる”ため、
  ・試料の種類を問わずハロゲン成分を回収する
　 ことができる。
  ・ハロゲン含有量が既知の物質であれば、主成
　 分の異なる試料に対しても標準試料として使用
   できる。
といった利点があり、様々な検体に応用可能な汎
用性の高い定量法であります。

測定例
　ペレット状のプラスチックである「未知試料Ｂ」
の塩素（Cl）、臭素（Br）の定量を行いました。
　定量をおこなう際、ハロゲン含有量が既知の試
料を用い検量線を作成する必要があり、今回、検
量線作成のための標準物質として３種のハロゲン
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図３.標準試料におけるクロマトグラムと検量線
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設備機器
平成 24 年度自転車等機械工業振興補助事業（財団法人 JKA）

この設備の仕様は？

この設備の特徴・用途は？

機器名：電気化学測定装置

●

製品名 ( メーカー )：HZ-7000( 北斗電工株式会社 )、SP-240（Biologic Science Instruments）
・最小電流レンジ 30nA で微小電流の制御 ・計測が可能     ・最大±30V/±３Aの高電圧 /大電流での出力が可能
・交流インピーダンス測定 10μHz ～ 7MHz（出力電圧 /電流による）　・回転電極装置、ディスク電極

試料に電気的な信号を加えて化学反応を起こすことや、応答信号から試料内
あるいは試料とそれを取りまく環境間の化学反応を調べることができます。
○金属製の材料、部品、製品に起こる腐食問題の解析、予測、制御
○めっきやDLC など表面コーティングの健全性等の評価
○色素増感太陽電池など電子デバイスや素子の評価

詳しくは、機械金属産業部　までお問い合わせください。

図４.「未知試料 B」の

イオンクロマトグラム

技術紹介

燃焼ーイオンクロマトグラフ法によるハロゲン成分の定量　

及び硫黄を構造中に含む化合物 (4-クロロベンゼン
スルホン-2-ブロモ-4-フルオロアニリド(C

12
H
8
O
2 

NFClBrS))を用いました。得られたイオンクロマ
トグラムの各ピーク面積を塩素及び臭素量に対し
てプロットすると、図３に示すように直線性の高
い検量線が得られました。この様な検量線を用い
ることで、未知試料の測定強度(ここでは、イオン
クロマトグラムのピーク面積値) から測定試料中に
含まれるハロゲンの濃度を求めることが可能にな
ります。
　「未知試料Ｂ」を測定した際のイオンクロマトグ
ラムを図４に示します。塩化物イオン (Cl-) およ
び臭化物イオン(Br-)のピークが保持時間 5.7分、
10.6分に検出されました。それぞれのピーク面積
をあらかじめ作成していた検量線を用いて定量し
た結果、試料中に含まれる塩素及び臭素量はそれ
ぞれ、90mg/kg、100mg/kg と算出されました。

燃焼-イオンクロマトグラフィーにおけ
る注意点
　この分析手法では、ハロゲン成分を陰イオンと
してイオンクロマトグラフにより検出します。イ
オンクロマトグラフィーは、産業廃水を含む様々
な環境水の水質管理に適用されており、非常に高
感度 (ppb オーダー )で陰イオンを検出することが

できます。しかし、燃焼-イオンクロマトグラフィー
では、数十〜数百 mg の試料を約 50 mLの吸収液で
回収し、イオンクロマトグラフに導入します。つ
まり、「試料を燃焼 → 吸収液に回収」という前処
理が生じ、検出装置への導入時には試料を 100〜
1,000倍に希釈した溶液を測定していることになる
ため、定量範囲は通常、数十 ppm〜数％の範囲と
なります。
　その他の注意点として、試料を完全に燃焼させ
ることを前提としているため、燃え難い試料や不
完全燃焼を起こす試料の場合は、試料採取量、燃
焼条件等を検討する必要があります。また、アル
カリ金属塩が多量に共存すると回収率が低下する
現象が見られるため、酸化タングステン(WO

3
)を添

加剤として加える必要が生じます。

おわりに
　燃焼 -イオンクロマトグラフィーは、試料を完全
燃焼させることで含有するハロゲン成分を回収す
るため、試料の性状・形状を問わずに測定できる
汎用性の高い分析法です。また、この分析方法を
用いれば、ハロゲンの他にも硫黄(S)の定量もおこ
なうことができます。皆様が使われている材料中
の塩素、臭素および硫黄分の定量が必要な際はご
相談ください。
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TECHNORIDGE  298( 2013）

はじめに
　無機物質の定量には、高度な分析機器を必要とし

ない方法もあります。医薬品等の品質管理には、日

本薬局方 (日局)などの公的な試験法が使用されます

が、これらの試験法は一部の試験機関だけでなく、

広く一般の設備で行えるように手分析による方法も

多く収載されています。その方法の一つとして、日

局における強熱残分試験法と重金属試験法を紹介し

ます。

強熱残分試験法
　強熱残分試験法は、試料を硫酸の存在下で強熱す

るとき、揮発せずに残留する物質の量を測定する方

法で、有機物中に不純物として含まれる無機物の含

量を知るために用います。

　るつぼに、規定量の試料を量り、次に、硫酸少量

を加えて潤し、低温から徐々に加熱し、試料を炭化

させます。再び少量の硫酸を加え、徐々に加熱し、

更に600±50℃という高温で強熱し残留物を灰化さ

せたあと、その質量を精密に量ります。その結果は、

元の試料量に対する残留物の量（％）で表します。こ

の試験法では、硫酸を加えて強熱灰化するため、無

機不純物は硫酸塩として量ることになりますが、硫

酸を加えずに灰化するよりも安定な状態で測定する

ことができます。

重金属試験法
　重金属試験法は医薬品中に有害性重金属が混在し

ていないかを確認するための試験で、その限度値は

鉛（Pb）としての量で示されています。

　規定量の試料をネスラー管にとり、適量の水に溶

かし、希酢酸及び水を加えて 50mLとし、検液とし

ます。また、限度値濃度の鉛標準液をネスラー管に

とり、試料液と同様の操作を行い、比較液とします。

検液及び比較液に硫化ナトリウム試液を 1 滴ずつ加

えた後、両管の液の色を比較したとき、検液が比較

液よりも濃くない場合、その試料は限度値未満であ

ることが確認できます。この試験法では、酢酸酸性

（pH 3.0～ 3.5）で硫化ナトリウム試液によって呈色

する金属（鉛、カドミウム、スズ、水銀など）は検出

できますが、マンガン、鉄などは呈色せず検出でき

ません。また、試料が酸性で水に溶けないとき、試

料に色があるとき、試料が重金属をマスキングする

ときなどは試料を灰化した後に試験を行うことが必

要で、操作が煩雑になります。

おわりに
　このように、質量を量ること、目で見て色を比較

することによって、無機物質をはかる方法もありま

す。手間や時間はかかりますが、高額な機器を使う

ことなくできる方法の一つとして品質管理などに役

立っています。

薬事産業部　則藤　真理子

技術紹介

手分析により、無機物質をはかる　

図２．重金属試験
（検液(Ａ)と比較液 : 20ppm（Ｂ））

図１．強熱残分

（強熱前(左)と強熱後(右)）

Ａ

Ｂ

Ｂ

Ａ

まとめ
　テクノリッジ 297 号･298 号では、無機物質･無機化合物の分析に関して特集しました。ある試料を構成す

るのはどのような成分か、どのくらい含まれるのかを調べていく様子を感じていただければ幸いです。

　本号で用いた「未知試料Ｂ」は、ポリエチレン製標準試料であり、それぞれの元素の認証値はカドミウム

21.7±0.7mg/kg、鉛 13.8±0.7mg/kg、塩素 92.9±2.8mg/kg、臭素 98±5mg/kgでした。4-5ページ、6-7ペー

ジで求めた金属成分、ハロゲン成分の定量分析値は認証値とほぼ一致したことから、今回の前処理方法･測

定方法は妥当であり、十分な結果が得られたといえます。

　成分の量をはかるという作業自体は簡単にみえることもあるかもしれませんが、試料や目的成分、分析精

度などに対応した最適な前処理や測定方法を選択するには、知識や経験が必要になります。さらに微量成分

の分析や高精度な分析には、試料の量や組成などに制約が付くこともあります。試料ごとに最適な前処理方

法、分析方法は異なりますので、まずは一度ご相談ください。


	P1表紙.pdf
	P2
	p3
	P4-5修正版
	P6-7修正版
	P8修正版

