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Ⅰ．はじめに  

鉱泉水の分析は．鉱泉分析法指針1）により行なわれて  

いる。分析においては，鉱泉水が多種の成分を含むとい  

う性質上，前処理など繁雑な操作を必要とする場合が多  

い。また，現在でも滴定法の様な旧来での方法が使用さ  

れており，臭素イオン．ヨウ素イオンも例外ではない。   

イオンクロマトグラフィーは，多種のイオンを同時に  

測定でき，時間的な面，操作性の面で非常に有効である。  

そのため，多方面の分野で利用されており，鉱泉水につ  

いても1，2報告がなされている2）。今回我々は，更に，  

鉱泉水の分析においてイオンクロマトグラフィーの活用  

をはかるため，臭素イオン，ヨウ素イオンの2イオンに  

ついて種々検討した。  

Ⅲ．実験  

1．装置および試薬   

イオンクロマトグラフ：横河電気 モデルIClOO   

オートサンプラー：協和精密 KMT型   

紫外分光検出器：日本分光 875UV   

電気化学検出器：横河電気 モデルEDll  

試薬はすべて特級を用いた。測定条件を表一1に示す。  

表1 測 定 条 件  

2．実験方法   

最初に臭素イオン，ヨウ素イオン標準液を用い，溶離  
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紫外分光（UV）検出器，電気化学（ECD）検出器を  

用いその比較検討を行ない，更に，実サンプルで検討し  

た。  

Ⅲ．結果と考察  

1．溶離液の選択   

溶離液としては，カラムSAXlの場合，標準的には  

4mM炭酸ナトリウム4mM炭酸水素ナトリウムが用  

いられている。しかし，この系では溶出力が弱くヨウ素  

イオンの保持時間が長くなり，また，ピークの形がブロー  

ドになる。この様な保持時間の長いイオンの場合，溶出  

力の強い30mMの炭酸ナトリウムが用いられている。臭  

素イオン，ヨウ素イオン標準液を用い求めた，溶離液と  

保持時間の関係を蓑2に示す。表の様に30mM炭酸ナ  

トリウムを剛、た場合，ヨウ素イオンの保持時間は拙一ヽ  
分であり，ピークの形もシャープであった。今回の実験  

においては，溶離液に30mM炭酸ナトリウムを用い検討  

した。  

表－2 溶離液と保持時間   

溶離液：30mM炭酸ナトリウム 2mゼ／mln  
除去液：50mMドデシルベンゼンスルホン較  

4mg／min  
注入量：100〟ゼ  
陰イオンプレカラム：PAXl－051  

（4，6¢×50mm）  

陰イオンカラム：SAXl251  
（4．6¢×250mm）  

2．検出器の比較   

イオンクロマトグラフィーにおいて用いられる検出器  

としては，一般的に電気伝導度検出器が主であり，他に   
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り短波長になると，ベースラインが安定せず，臭素イオ  

ンの最大吸収波長．ヨウ素イオンの195nm付近での測  

定は無理であった。ヨウ素イオンは225nm付近で測定  

すれば問題はなかった。220nmで測定したヨウ素イオ  

ンの検量線を図2に示した。良好な直線関係であり，  

小数第1位までの測定は可能であった。220nmで同時  

に測定した臭素イオンの検量線も示したが，最大吸収波  

長から離れているため，感度は低かった。臭素イオンの  

保持時間に近接する，亜硝酸イオン，硝酸イオンとの分  

離においては問題はなかった。（溶離液として4mM炭  

酸ナトリウムー4mM炭酸水素ナトリウムを円いた場合  

には臭素イオンは210nmで感度よく測定できる。）  

UV検出器，ECD検出器が用いられている3）。後者2  

っの検出器は，イオン種に選択性があり電気伝導度検出  

器と比較すると，測定できるイオンの種類は限られる。  

臭素イオン，ヨウ素イオンの場合，濃度差はあるがいず  

れの検出器でも検出される。以下，実験より得られた3  

検出器の特性と問題点を述べる。   

1）電気伝導度検出器   

溶離液に30mM炭酉麦ナトリウムを用いると，多種の陰  

イオンの保持時間が臭素イオンと近接してくるため，鉱  

泉によっては，臭素イオンのピークの分離がうまく行か  

ない。図－1にそのクロマトグラムを示す。また，塩素  

イオンを数千，数万m9／ゼと多量に含む様な場合もテー  

リングし，測定できなかった。ヨウ素イオンは，保持時  

間において他のイオンと近接していないため，ピークの  

■                 分離状態は良好であった。しかし，感度の点では問題が  

あり，伝導度のレンジ30〝Sフルスケールの時，ヨウ素  

イオン濃度10m9／ゼにおいて，チャート上のピークの高  

さは6．5椚であった。  
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図2 UV検出器における臭素イオン，  

ヨウ素イオンの検量線  
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（mirD  3）ECD検出器4）  

ECD検出器は，しⅤ検出器よりさらにイオンの選択   

性が狭くなり，ハロゲン，シアン，硫化物イオンなどに   

限られる。そのため，今回対象にした，臭素イオン，ヨ   

ウ素イオンは他のピークと重なる事なく測定できた。  

はじめに，印加電圧の最適条件を求めた。OVから始   

め．電圧の上昇と共にピークの高さも高くなるが，＋   

0．15Vを越えるとノイズが大きくなり，また，ペースラ   

インが乱れた。＋0．1V付近が最適であったご 図3に   

臭素イオン，ヨウ素イオンのクロマトグラムを示した。   

51－   

図1電気伝導度検出器における  
標準イオンのクロマトグラム   

2）UV検出器   

2イオンの最大吸収波長を調べたところ，臭素イオン  

は200nm付近であり，ヨウ素イオンは195と225nm付近  

であった。しかし，測定において測定波長が200nmよ  
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検量線は図4に示したとおり，臭素イオンの場合，  

0・255．0（m9／ゼ）（ピーク高0．694．5cm），ヨウ素イ  

オンの場合，0．1－・1．0（m9／β）（ピーク高0．57－5．3cm）  

の範囲で，両対数関係の直線を示した。濃度が高くなる  

と，直線からはずれた。   

キSD％＝2．2％，ヨウ素イオンの回収率100％，バラツ  

キSD％＝0．9％であった。  

表－3 鉱泉水の成分  
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図一3 ECD検出器における臭素イオン，  

ヨウ素イオンのクロマトグラム   
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Ⅳ まとめ  

今回の検討により．鉱泉水中の臭素イオン，ヨウ素イ  

オンは，ECD検出器を用いることにより，良好に測定  

できることがわかった。今のところ，実サンプルにおけ  

る回収率は問題はなかった。しかし，鉱泉水の成分は，  

鉱泉の種類により違うため，ひきっづき検討して行きた  

い。  
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図－4 ECD検出器における臭素イオン，  
ヨウ素イオンの検量線  

以上，3検出器を比較したが，今回の検討においては，  

感度，妨害物質，両イオンを同時に測定できるという面  

で，ECD検出器が最適であった。   

3．添加回収試験   

ECD検出器を用い，実際の鉱泉水に臭素イオン，ヨ  

ウ素イオンを添加して．再現性と回収率を求めた例を示  

す。用いた鉱泉水の主成分は，表－3のとおりである。   

鉱泉水を2倍に希釈し，臭素イオンを0ふ ヨウ素イ  

オンを0．2mg／ゼ添加し測定を行なった。その結果は，  

繰り返し5回の平均で臭素イオンの回収率99％，バラツ  
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