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１．はじめに 

 強度、耐食性、耐摩耗性などの特性を向上

させた新規金属材料の開発がますます必要と

されています。合金の性能を十分に発揮させ

るためには組成管理が欠かせませんが、開発

材にはスパーク放電発光分析法に適した固体

標準試料がないことが多く、ICP 発光分析法

などの湿式定量分析が必要となります 1)。 

 開発材は多様な合金元素を含み、ICP 分析

の前処理で、硝酸、塩酸、硫酸による酸分解

が困難なものがあり、フッ酸を用いることが

多くあります。フッ酸は ICP 分析装置の石英

製チャンバー、ネブライザを溶解するため、

過剰のほう酸を加え、以下のように残余のフ

ッ化物イオンのマスキングを行って分析に供

することが一般的です 2)。 

H3BO3 + 3HF → HBF3(OH) + 2H2O 

HBF3(OH) + HF → HBF4 + H2O 
しかし、分析成分に B がある場合には、ほう

酸によるマスキングを行わず、フッ酸溶液に

耐えられる PTFE 製チャンバー、ネブライザ

を用いて分析を行う必要があります。 

金属材料のフッ酸分解溶液の ICP 分析に

おいて、高精度分析に必要な内標準元素とし

て添加した Y（イットリウム）の発光強度が

不安定な挙動を示すケースが多々生じました。

このような場合には、Y 以外の内標準元素を

代用することも考えられますが、Y は JIS で

様々な材種の ICP 分析に規定されている内

標準元素で汎用性が高いことから、Y を用い

ての安定な分析法が望まれます。本稿では、

フッ酸分解溶液の ICP 分析において内標準

として Yが適用できる手法の開発と注意点に

ついて紹介します。 

 
２．Y に対するフッ酸とほう酸の影響 

ほう酸マスキングの有無による Y の発光強

度への影響を明確にするため、Y50ppm 水溶

液、それにフッ酸 0.5%を含む水溶液、さらに

ほう酸 0.5%を含む水溶液について、Y の

224.3nm の波長の発光強度を調べました。図

1 にそれらの結果を示します。図中の相対強

度は、Y 水溶液での最初の分析を基準として

示しています。Y 水溶液とほう酸マスキング

を行ったものは同じ傾向で、低い変動係数

（RSD）となりました。一方、ほう酸マスキ

ングを行わない場合には、変動係数は大きく、

不安定化することがわかりました。そこで、

ほう酸マスキングを行わない場合におけるフ

ッ酸添加量による Yの発光強度への影響につ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 1 Y：224.3nm の発光強度に及ぼすフッ
酸とほう酸の影響 

図 2 Y：224.3nm の発光強度に及ぼすフッ
酸添加量の影響 
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いて調べました。その結果を図 2 に示します。

フッ酸が 0.05%以上では変動係数は大きく、

Y の発光強度に及ぼすフッ酸の影響は非常に

大きいことが明らかになりました。 

ほう酸マスキングを行わない場合に Yの発

光強度が不安定となる理由としては、Y とフ

ッ酸が共存することで YF3などの不溶物が生

成し 3）、発光に影響を及ぼしたことが考えら

れます。一方、ほう酸マスキングで Y の強度

が安定するのは、ほう酸の添加で生じた強酸

の HBF4 が、YF3 などの不溶物の生成を抑制

したためと推定されます 4,5)。 

 
３．フッ酸溶液中の Y の安定化 

 ほう酸マスキングが、強酸による不溶物の

生成の抑制効果をもたらすとの推定から、ほ

う酸の代わりに、硝酸、塩酸、硫酸などの強

酸を添加することで同等の効果が得られない

かについて検討しました。 

Y50ppm とフッ酸 0.5%を含む溶液に硝酸

（60%）、塩酸（35%）、硫酸（97%以上）を

それぞれ添加した場合の Yの発光強度につい

て調べました。図 3 に硝酸添加の結果を示し

ます。硝酸量は、全量 100mL における添加

量です。相対強度は、硝酸添加量が 30mL で

の最初の分析を基準として示しています。Y

の発光強度は、硝酸 5mL では不安定ですが、

10、30mL と増量することで安定化しました。

図 4 に硫酸添加の結果を示します。硫酸量は

全量 100mL における添加量、相対強度は硫

酸添加量が 10mL での最初の分析を基準とし 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
ています。Y の発光強度は、硫酸 1mL で不

安定ですが、5、10mL と増量することで安定

化しました。塩酸も硝酸とほぼ同じ挙動でし

た。 

以上のことより、フッ酸溶液でほう酸マス

キングを行わず Y 内標準を用いる場合には、

硝酸、塩酸、硫酸などの強酸を適量添加する

ことで Yの発光強度を安定化できると結論で

きます。本方法を実合金のフッ酸分解溶液の

ICP 分析に適用したところ、Y 内標準補正の

効果を発揮でき、安定した分析値を得ること

ができました。 

 

４．おわりに 

 ICP 分析では、材種や分析成分によって前

処理を工夫し、精度良く安定した分析とする

ことが重要です。当所では多くの金属材料の

依頼分析を通じて得た知見を蓄積しています。

金属分析でお困りの際はご相談ください。 
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図 4 Y：224.3nm の発光強度に及ぼす硫酸
の影響 
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