平成19年度生命環境科学科卒業研究中間審査要旨

鉛分析用サイクリックFIAシステムの開発
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1. 背景および目的

FIA(Flow-Injection Analysis)は特定成分を連続的かつ自動的に測定する分析方法である.測定成分検出のため,必要に応じた試薬を用いるが,従来法では1度利用した試薬溶液は測定成分と反応するため廃棄されていた.しかし,それにより環境に影響を与えることが考えられる.これを考慮し, CFIA(Cyclic Flow-Injection Analysis) という,分析後の溶液を試薬として再利用する概念が徐々に確立されつつある.
既存のCFIAにはイオン交換を用いたものがある.測定成分と呈色試薬が反応して形成された錯体が,陽イオン交換樹脂を通過する際に壊され,測定成分のみがイオン交換樹脂に捕集されることで,呈色試薬を再利用するものである.1)この方法の場合、イオン交換樹脂の捕集容量を超えてしまうと,測定成分が十分捕集できなくなり,正確な測定ができなくなってしまう.
この問題の対策として,混じりあわない二液間における,物質の分配を利用した溶媒抽出法を用いて,呈色抽出試薬を再利用する方法を検討した.溶媒抽出法では溶液の液性を変化させることで,金属と試薬を互いに異なる液層へと分離できる.このことから, CFIA化が可能であると考えた.
そこで本研究では溶媒抽出法をリサイクル装置に用いたCFIAの開発を目的とする.今回は成分自体が有害でありながらも,多くの用途に用いられている鉛を測定対象とし,既存の研究例を基にDithizonを呈色抽出試薬として用いる方法についてCFIA化の検討を行った.2)
2. 実験方法
2.1.極大吸収波長および最適pHの測定

有機溶媒中に呈色試薬としてDithizonを溶かし,鉛標準溶液と1：1の割合で試験管に入れよく振り混ぜた.Pb-Dithizon錯体は呈色して有機相に抽出されるので、この有機相を吸光光度計で測定した.抽出時のpHについては抽出した有機相の吸光度を用いて検討した.
2.2. 抽出率の測定

抽出率を求めるには抽出前後の水相の鉛濃度を求める必要がある.そこで,水相中の鉛濃度の測定には原子吸光法を用いた.
2.3. 吸光光度法における定量上限および検出下限の測定

吸光光度計を用いて,吸光度が1程度になる濃度を上限とし検量線を作成した.検出下限はS/B比2を用いて求めた.
3. 結果および考察

呈色試薬にDithizonを用いた,吸光光度計による鉛測定の最適条件をTable.1.に示す.
Table.1.Dithizonを呈色試薬に用いた場合の,吸光光度計におけるPb2+測定の最適条件

	測定波長　　　　527nm

最適pH　　　　　10

抽出率　　　　　68%

定量上限　　　　5.74ppm

検出下限　　　　0.92ppm


溶媒抽出法を用いた場合,CFIAシステムはFig.1.のようになると考えられる.
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Fig.1.鉛測定用CFIAシステム
C:キャリアー, Ex:抽出液, P:ポンプ, D:検出器 ,
S:サンプルインジェクター, RC:反応コイル,
BEx:逆抽出液, Wa:水相, Or:有機相,R:記録計
キャリアー溶液中に注入した試料溶液は,呈色試薬を溶かした有機相とコイルで反応し,錯体を形成した後,有機相に移動しそれを検出器で測定する.その後,有機相を逆抽出液と反応させ,pHを変化させることで,生成した錯体の鉛を水相側に分離する.呈色試薬は有機相側に分離させ,抽出溶液として再び利用する.水相中に溶解する呈色試薬についても,鉛同様逆抽出を行い回収している.
4. 今後の方針

· 他の試薬を用いた鉛測定の条件検討を行い,CFIAシステムへの適用を試みる.

· CFIAシステムでの測定条件を検討する. 
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