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無機分析の手法の代表的なものを図に示す｡

それぞれの分析法は操作性や感度､精度の面で近

年急速な進歩を遂ているが､分析に対する要求も

いわゆる産業のハイテク化にともなって高度にな

る一方である｡このためこれまでになかった新し

い手法がっぎつぎに提案され分析者にとってそれ

らの手法の選択を的確に行なうことがより重要と

なっている｡そのためには各手法の利点欠点を十

分に理解するとともに開発途上にある手法の今後

の展開を予想することも重要である｡今回は原子

スペクトル分析を中心として最新の分析手法につ

いてまとめる｡

原子スペクトル分析の歴史的変遷

原子スペクトル分析とは原子あるいはイオンの

最外殻電子の基底状態と励起状態の間でのエネル

ギーの出入りに伴う各元素固有の波長の光の出入

りを計測することにより元素の定性定量を行なう
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発光ICp-MS 分析手法である｡歴史的には

19世紀の炎光現象の発見に端を発しその後量子

力学の進歩による理論的な裏づけとアーク､スパ

ークの固体発光分析装置によって20世紀中頃には確

立された分野である｡しかしながらこの分野に

おける爆発的な発展は1965年の原子吸光の提案に

よってもたらされた｡原子吸光法は溶液分析手法

である､共存元素の干渉が少ない､高感度である

等の多くの利点を持ちわずか10年ほどで無機分析

の主流となった｡この成功は発光分析の分野でも

新たな開発を呼び起こし1974年にはICP発光分析が

発表されるに至った｡ICP発光分析は原子吸光に

はない特長を持ち現在ではこの二つの手法が並立

状態となっている｡また､より高まるニーズにより

ICP発光分析をヒントとしたICP質量分析が開発

され分析感度はpptの時代となってきている｡

1.分析法の選択原子吸光､ICP発光法､I

CP質量分析法の三つが現在最も重要な微量元素

分析のための機器分析法である｡ここではこれら

に加えて固体分析の代表である蛍光Ⅹ線分析

について詳述する｡図2.
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分析法の特長を示す尺度としては感度､精度､

干渉があげられる｡各分析法のこれらの各項につ

いての能力と分析対象での要求とから分析手法を

選択する必要がある｡

2.蛍光X線分析法

蛍光Ⅹ線分析法の特長としては

･固体分析である

･多元素分析が可能

･定性分析が可能

･高精度である

などが挙げられるが､反面

･定量には標準試料が必要となる

･他の手法と比較して感度が悪い

などが短所となっている

このためルーチンの成分分析や固体試料での全

定性分析に利用されることが多く､高感度化の点

図3
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型の進歩に､定性分析と操作性の向上についてはエネルギー分散型の進歩に期

待するところが大きい｡とりわけエネルギー分散

型は小型簡便な装置として固体試料をそのまま扱える

という蛍光X線分析装置の利点をより有効に発展させ

るものとして期待が高い｡図に示すのはセイコ

ー電子工業製卓上型蛍光Ⅹ線分析装置SEA20

01のブロックダイヤグラムと同装置による定量

データであるOこの装置は､ 1.小型計量である 2.Na～U

間での同時測定が可能 3.ファンダメンタルパラ

メータ法によりノンスタンダー ドの定量が可能 等

の特長を持ち今後の各種分野での応用が期待され

ている｡3.原子吸光分析原子吸光分析は装置が開発されてから30年以

上が､日本国内で普及しだし

てから20年以上が経過し､現在ではppmあるいはそれ以下の無機元素

分析の手法としては公定法を含め中心的な

手法となっている｡その特長としては･感度

が比較的良好である･装置の価格が他と比

較して安い･設置に必要となる付帯設備

が簡単･操作が簡単･分光干渉が小さい

などが挙げられるがなんと言っても現段階で

多くの公定法に採用されている点で重要である｡

一方ICP発光分析と比較した場合には･測定

元素ごとに条件が異なり多元素分析が困難である｡･

ダイナミックレンジが狭い･化学干渉が大きく共存

元素の影響を受けやすい｡などが見劣りする点と

なっている｡このため最近ではSub-ppm

からppmの領域では操作性の点でICP発光分析

に譲ることが多く原子吸光独自の特長的アプリケ

ーションはフレームレス原子吸光に重点が移行している｡特に､新
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･検出感度が高 く検出下限はpptレベルであ

る｡

･多元素の事実上の同時分析ができる｡

*ダイナ ミックレンジが広い｡

･高速定性分析が可能C

･発光に比べスペクトルか簡単である｡

等が挙げられる｡

装置のブロックダイヤグラムおよびプラズマか

ら検出器までのイオンの流れを模式的に示 した図

を示す｡溶液試料は発光分析の場合と同様にプラ

ズマへ導入される｡プラズマは水平に保持され､

生成 したイオンはサンプリングコーン､スキマ-

コーンのオリフィスより真空チャンバー内へ引き

込まれ､さらにイオンレンズ系で収束され､四重

極質量分析計により各質量数ごとにイオンカウン

トされる｡

セイコー電子工業製ICP質量分析装置SPQ6500

型の主な仕様を表に示す｡この装置の特長としては

1.安定 したプラズマ電源

2.ターボ分子ポンプによるクリーンな真空

3.シャープなスペク トル

4.優れた操作性

5.使いやすいソフトウェア

6.豊富なオプション(ETV,レーザ気化)

等が挙げられ､各種のアプリケーション分野で

優れた性能を発揮する装置となっている｡

基本性能の中でもっとも重要である検出限界の

一覧を周期率表に示す｡

図6 SPQ6500仕様
プラズマ光源部

高周波電汝 27.12MHz 最大 2kw
プアツセ/レ型トーチ 同軸型ネブライザ

質量分析部

銅製サンプリングコ-ン､スヰマ-コーン

静電型 イオンレンズ

四重極質量分析計 3-250amu
走査速度 全質量範囲 200ms以下

真空排気部 三段差動排気
ロータリーポンプ,ターボ分子ポンプ

データ処理部 32bitパソコン

6.まとめ

各種分野での分析に対する要求はより高度とな

る一方で､中でも感度についての要求が最 も強く

この点ではフレームレス原子吸光､ICP質量分析

の発展は重要となる｡一方､分析のコス トの観点

も近年重要視され､この点ではICP発光分析が期

待されている｡

以上述べたように各種分析法はそれぞれ特長を

持ち感度､精度､干渉の各ファクターを勘案 して

分析対象に合わせて的確な選択をすることが分析

者の重要な要件となる｡

図7 SPQ6500型ICP質量分析装置検出下限
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