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Ｄ　試料溶液調整方法

　本章では，前章で得られた分析試料中に含まれる各種金属成分を定量するために必要な，試料溶液

調製方法について記述する。アルミナ試料中の各種金属成分の定量は，誘導結合プラズマ発光分光分

析法（ICP発光分光分析法）及びフレーム光度分析法又は原子吸光分析法を用いて行う。これらの分

析法は溶液を対象とする方法であり，測定に先立って固体のアルミナ試料を溶液化しなければならな

い。ファインセラミックス用アルミナの試料溶液調製方法は，現在のところ公定分析法（JIS）では定

められていない。準公定分析法として日本セラミックス協会規格（JCRS lO4＊）が定められている。

JCRS lO4に定められているのは，微粉末試料の酸分解方法のみである。本章では，JCRS lO4に記

載された微粉末試料の加圧酸分解方法を基本に，焼結体試料の加圧酸分解方法，微粉末及び焼結体試

料のアルカリ融解方法についても記述する。

Ｄ　試料溶液調整方法

Ｄ -1　微粉末試料の加圧酸分解方法

Ｄ -2　焼結体試料の加圧酸分解方法

Ｄ - 3　微粉末試料及び焼結体試料の

　　　 アルカリ融解方法

＊ JCRS lO4 日本セラミックス協会規格ファインセラミックス用アルミナの粉末の化学分析方法

（1993）．：現在，この規格をもとにしたJISファインセラミックス用アルミナ微粉末の化学分析方法

の制定に向けて準備中である。
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約10gの試料を110℃で２時間乾燥

白金るつぼ中に1.00gをはかり取る

プラスチック保存瓶に移す

硫酸（１＋３）を15ml添加する

加圧分解容器をセット

加熱・分解（230℃、16時間）

室温まで冷却

テフロン加圧容器取出し

白金るつぼ取出し

分解液及びるつぼ、テフロン加圧容器内側
の洗液をプラスチックビーカーに移す

純水にて100ml定容

るつぼごとテフロン加圧容器に入れる

Na、Kの定量 その他の金属元素の定量

フレーム光度分析法
原子吸光分析法

ICP発光分光分析法

◆微粉末試料の加圧酸分解方法◆

約10gの試料を110℃で２時間乾燥

白金るつぼ中に1.00gをはかり取る

プラスチック保存瓶に移す

硫酸（１＋３）を15ml添加する

加圧分解容器をセット

加熱・分解（230℃、16時間）

室温まで冷却

テフロン加圧容器取出し

白金るつぼ取出し

分解液及びるつぼ、テフロン加圧容器内側
の洗液をプラスチックビーカーに移す

純水にて100ml定容

るつぼごとテフロン加圧容器に入れる

Na、Kの定量 その他の金属元素の定量

フレーム光度分析法
原子吸光分析法

ICP発光分光分析法

◆微粉末試料の加圧酸分解方法◆
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0.3gの試料がはかり取れるように
試料を切断又は粗く砕く

純水及び有機溶媒（アセトン、エタノール）で予備洗浄

塩酸（１＋10）又は硝酸（１＋10）で１時間煮沸洗浄

純水で洗浄

110℃で３時間乾燥

薬包紙上で約0.3gをはかり取る

テフロン加圧容器に入れる

硫酸（１＋３）を10ml添加する

加圧分解容器をセット

加圧・分解（230℃、24時間）

室温まで冷却し、テフロン加圧容器を開ける

完全に分解？72時間加熱した？

内容液及びテフロン加圧容器内側の
洗液をプラスチックビーカーに移す

純水にて100ml定容

プラスチック保存瓶に移す

本法の適用範囲外
別法を考慮する

その他の金属元素の定量

ICP発光分光分析法

Na、Kの定量

フレーム光度分析法
原子吸光分析法

NO

NO

YES

◆焼結体試料の加圧酸分解方法◆

0.3gの試料がはかり取れるように
試料を切断又は粗く砕く

純水及び有機溶媒（アセトン、エタノール）で予備洗浄

塩酸（１＋10）又は硝酸（１＋10）で１時間煮沸洗浄

純水で洗浄

110℃で３時間乾燥

薬包紙上で約0.3gをはかり取る

テフロン加圧容器に入れる

硫酸（１＋３）を10ml添加する

加圧分解容器をセット

加圧・分解（230℃、24時間）

室温まで冷却し、テフロン加圧容器を開ける

完全に分解？72時間加熱した？

内容液及びテフロン加圧容器内側の
洗液をプラスチックビーカーに移す

純水にて100ml定容

プラスチック保存瓶に移す

本法の適用範囲外
別法を考慮する

その他の金属元素の定量

ICP発光分光分析法

Na、Kの定量

フレーム光度分析法
原子吸光分析法

NO

NO

YES

◆焼結体試料の加圧酸分解方法◆
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白金皿の準備

試料のはかり取り
（0.5000g）

プラスチック保存瓶への移し替え

白金皿をGSバーナー又は
電気炉で徐々に加熱

白金皿をメタルバーナー又は
電気炉で強熱して試料を融解

白金皿を室温まで放冷

塩酸（１＋１）の添加

加温溶解

室温まで放冷

全量フラスコへ移し定容

融剤の添加・混合
（炭酸ナトリウム1.4g、ホウ酸0.4g）

◆炭酸ナトリウム・ホウ酸混合融剤による融解法Ⅰ◆

白金皿の準備

試料のはかり取り
（0.5000g）

プラスチック保存瓶への移し替え

白金皿をGSバーナー又は
電気炉で徐々に加熱

白金皿をメタルバーナー又は
電気炉で強熱して試料を融解

白金皿を室温まで放冷

塩酸（１＋１）の添加

加温溶解

室温まで放冷

全量フラスコへ移し定容

融剤の添加・混合
（炭酸ナトリウム1.4g、ホウ酸0.4g）

◆炭酸ナトリウム・ホウ酸混合融剤による融解法Ⅰ◆
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白金皿の準備

試料のはかり取り
（0.5000g）

プラスチック保存瓶への移し替え

白金皿をGSバーナー又は
電気炉で徐々に加熱

白金皿をメタルバーナー又は
電気炉で強熱して試料を融解

白金皿を室温まで放冷

塩酸（１＋１）の添加

加温溶解

室温まで放冷

全量フラスコへ移し定容

融剤の添加・混合
（炭酸ナトリウム0.9g、ホウ酸0.9g）

◆炭酸ナトリウム・ホウ酸混合融剤による融解法Ⅱ◆

白金皿の準備

試料のはかり取り
（0.5000g）

プラスチック保存瓶への移し替え

白金皿をGSバーナー又は
電気炉で徐々に加熱

白金皿をメタルバーナー又は
電気炉で強熱して試料を融解

白金皿を室温まで放冷

塩酸（１＋１）の添加

加温溶解

室温まで放冷

全量フラスコへ移し定容

融剤の添加・混合
（炭酸ナトリウム0.9g、ホウ酸0.9g）

◆炭酸ナトリウム・ホウ酸混合融剤による融解法Ⅱ◆
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白金皿の準備

試料のはかり取り
（0.5000g）

プラスチック保存瓶への移し替え

白金皿をGSバーナー又は
電気炉で徐々に加熱

白金皿をメタルバーナー又は
電気炉で強熱して試料を融解

ガラス状の溶融物をテフロンビーカーの純水中に注ぐ

塩酸（１＋１）の添加

加温溶解

室温まで放冷

全量フラスコへ移し定容

融剤の添加・混合
（メタホウ酸ナトリウム1.6g、四ホウ酸リチウム0.4g）

◆メタホウ酸リチウム・四ホウ酸リチウム混合融剤による融解法◆

ビーカー内容物を白金皿に戻す

白金皿の準備

試料のはかり取り
（0.5000g）

プラスチック保存瓶への移し替え

白金皿をGSバーナー又は
電気炉で徐々に加熱

白金皿をメタルバーナー又は
電気炉で強熱して試料を融解

ガラス状の溶融物をテフロンビーカーの純水中に注ぐ

塩酸（１＋１）の添加

加温溶解

室温まで放冷

全量フラスコへ移し定容

融剤の添加・混合
（メタホウ酸ナトリウム1.6g、四ホウ酸リチウム0.4g）

◆メタホウ酸リチウム・四ホウ酸リチウム混合融剤による融解法◆

ビーカー内容物を白金皿に戻す


