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A rapid method for simultaneus determination of some rare earth elements in rare earth 
metal products used in Inductively coupled plasma－atomic emission spectrometry (ICP－
AES) was described. 

This procedure allows rare earth metal products to be decomposed with nitric acid and 
hydrogen peroxide within about ten minutes. The linear relationships between the 
concentration of elements (Ce, La, Nd, Sm and Y) and the intensity of analytical lines was 
linear the range of 0.1～10ppm. 

Recoveries of each element measured with a prepared standard solution were about 98%. 
It was found that the ICP－AES analysis is useful for the rapid determination of Ce, La, 

Nd, Sm and Y in rare earth metal products. 
 
 

１．緒  言 

最近，希土類金属は希土類金属元素の分離技術や工業的資源

の開発に伴い，その特性を利用した用途が広まり，光学工業，電

子工業，触媒工業，金属工業，化学工業等に使用されている。希

土類金属は，輸入される物品の組成や化合物の種類によって，関

税率表上の取扱いが異なることから，これらの輸入に際しては成

分の確認が必要となる。 
従来，希土類金属の定量分析は，重量法，容量法，吸光度法，

分光分析法，放射化学法，原子吸光法，蛍光X線法1)等があるが，
これらは分析操作が煩雑な上に，分析時間が長く，定量で 
きる元素が限られている。特に著者らは，希土類金属元素を定量

する方法について，酸化亜鉛と酸化バナジウムを用いた内部 
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 標準法と，ほう酸ナトリウムを融剤に用いたガラスビード法を組
み合わせた蛍光 X 線法を，本稿に報告したが，この方法は，試
料の調製が煩雑なことや内部標準物質の検量線の作成に長時間

を要することから，正確性や迅速性に問題があった。そこで今回，

誘導結合高周波プラズマ（ICP）を光源とする液体試料の発光分
光分析法について検討した。誘導結合高周波プラズマ発光分光分

析法（ICP－AES）は，従来の分析法よりも感度が高い上に，共
存元素の影響を受けにくく，多元素を同時に迅速に定量すること

ができることから，主な希土類金属の定量分析について，基礎的

な実験を行った。 
試料の調製方法は，試料を分解する時に硝酸溶液に少量の過

酸化水素水を添加すると，硝酸，塩酸，王水等よりも分解時間が

大幅に短縮できた。この試料溶液を用いて ICP－AES によ 
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り，希土類金属元素を定量する際の各波長，主な希土類金属元素

の直線性，共存元素の影響等を調べ，定量性について検討した。

さらに，実験試料として，輸入された希土類金属化合物中の希土

類金属元素の定量に応用したので，その結果を報告する。 
 

２．実験方法 

２．１ 試薬及び試料 

試薬 
各種希土類金属；原子吸光分析用金属標準液，和光純薬工業 
試料 
輸入品：希土類金属化合物  9種 

 
２．２ 装置 

ICP発光分光分析装置：SPS 1500VR セイコー電子工業(株) 
蛍光X線分析装置：SYSTEM 3270 株式会社 リガク 

X線管球 ロジウム 
蛍光 X 線分析装置は，試料に用いた輸入品の希土類金属化合物
の定性分析に使用した。 
 
２．３ 分析条件 

ICP発光分光分析装置の分析条件をTable 1に示した。 
 
Table 1 Operating Conditions of Analytical lines for ICP－AES 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
２．４ 試料の調製 

希土類金属元素及び希土類金属化合物の試料 0.1gをトールビ
ーカーにはかり取り，希硝酸（1＋1）10ml 及び過酸化水素水 
3mlを加え，時計皿で覆い，ホットプレート上で加熱し完全に分
解する。室温まで放冷した後，分解液をろ過し，ろ液を100ml
メスフラスコに移し入れて，水で定容する。この溶液を各濃度に

それぞれ100ml メスフラスコに分取した後，水で定容したもの
を試料溶液とした。 

 ２．５ 各希土類金属の分析線(波長) 

各測定元素の第 1分析線，第 2分析線及び第 3分析線をTable 
2に示した。 
本法では輸入される希土類金属化合物に多く含有している

Ce，La，Nd，Sm 及び Y を定量する場合の分析線について， 
検討した。 
 
Table 2 Analytical Lines of Rare Earth Elements by ICP－AES 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Ceの第 1分析線は 413.380nmが最も強いが，第 2分析線の
413.765nm が近接しているためにお互いに影響があり，この実
験では，他の分析線が影響しない第 3分析線の 418.660nmを用
いた。 

Laの第 1分析線は 333.749nmが最も強いが，Gdの第 1分析
線の 335.047nm が近接しているために，La の第 2 分析線の
379.478nmを用いた。 

Nd及び Smは第 1分析線の 401.225nm及び 359.260nmを
用いた。 

Yの第 1分析線は 324.228nmが最も強いが，Erの第 1分析
線の 323.058nmが近接し，第 2分析線の 360.073nmは， Sm
の第 2分析線の 360.949nmが近接しているために，第 3分析線
の 371.030nmを用いた。 
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３．結果及び考察 

３．１ 各種濃度のＣｅ，Ｌａ，Ｎｄ，Ｓｍ及びＹの定量 

Ce，La，Nd，Sm 及び Y の標準溶液を 0.1ppm，1ppm， 
10 ppmの濃度に調製し，Table 1の測定条件に従い，10 回繰り

返し測定した。 
Ce及びLaの測定結果をTable 3に示した。 

 
 Table 3 Analytical Results of Ce and La Standard Solutions  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Ceの相対標準偏差（R. S. D.）は，0.1ppmが 3.81％とわずか
にバラツキがみられるが，1ppm 及び 10 ppmでは，0.8％以下
で良好な結果が得られた。この条件での検出限界は 0.03ppmで
あった。 

Laでは，いずれもR. S. D.が 0.8％以下であり，この条件での
検出限界は 0.01ppmで精度良い結果が得られた。 

Nd及びSmの測定結果をTable 4に示した。 
 
 Table 4 Analytical Results of Nd and Sm Standard Solutions  
 

 NdのR. S. D.は，0.1ppmが 1.33％とややバラツキがみられ
るが，1ppm 及び 10 ppm では，0.7％以下で，この条件での検
出限界は 0.02ppmであった。 

Sm の R. S. D.はいずれも 1％以下であり，この条件での 
検出限界は 0.02ppm であった。Y の測定結果を Table 5に示 
した。 
 

Table 5 Analytical Result of Y Standard Solutions 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

YのR. S. D.は，いずれも 0.6％以下で精度よい値が得られた。
この条件での検出限界は 0.002ppmであった。 
 
３．２ 共存元素の影響 

Ce，La，Nd，Sm及び Yの標準溶液 1ppmを混合し，それ
ぞれ 10回繰り返し測定した結果を，Table 6に示した。ICP－
AES で元素を測定する場合は，共存する元素による分光干渉 
や励起干渉等の影響が考えられる。特に標準元素の濃度が10 
 
Table 6 Determination of Rare Earth Elements in Standard 

Mixture Solution 
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ppm以上の混合溶液では，Ceが約10％及び Laが約2％低くな
る傾向があったことから，標準溶液1ppm の混合について 
検討した。 

Smの 10回平均の値は 1.054ppmと僅かに高い値を示す。一
方，Yの値は 0.9887と僅かに低い値を示す。これらの値は共存
元素に与える影響は少ないものと考えられる。各測定元素 
のR. S. D.は0.36％～0.60％で精度よく，再現性の良い結果が得
られた。 
 
３．３ 蛍光X線分析による試料の定性分析 

輸入された希土類金属化合物の試料を，蛍光 X 線法により定
性分析した結果をTable 7に示した。各試料中の希土類金属元素
は，Ce，La及びNdが主体であった。 
 
Table 7 Qualitative Analysis of Major Element in Import 

Samples by Fluorescent X－ray method 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
３．４ ＩＣＰ－ＡＥＳによる試料の測定結果 

ICP－AESによる輸入試料の定量結果を，Table 8に示した。 

 Table 8 Analytical Results of Rare Earth Element in Import 
Samples by ICP－AES 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
本法は試料の分解及び各測定元素の検量線用標準液の調製か

ら ICP－AES 測定まで，測定元素の数にもよるが 4～5 元素で
あれば 4～5時間程度で終了することが可能である。また，本法
は，希土類金属元素の定量方法として，煩雑な操作もなく，正確

で迅速に多数の元素を定量できるために，他の分析方法よりも大

幅に分析時間が短縮できた。 
 

４．要  約 

輸入される希土類金属化合物の商品の中で，主な組成成分で

あるCe，La，Nd，Sm及びYを ICP－AESで定量する方法に
ついて検討した。分析試料の調製に希塩酸（ 1＋1 ）と過酸化水

素水を用いると，迅速に分解された。また，Ce，La及びYの第
1分析線は共存元素の影響をうけることから，分析線の選択が必
要である。Ce，La，Nd，Sm及びYの各 1ppm混合溶液では，
共存元素の影響が Sm及び Yに極くわずかにみられるが，関税
分類上の定量分析にはほとんど影響がないものと考えられる。繰

り返し 10回測定した各元素の濃度の相対標準偏差（R. S. D.）
は，精度よい結果が得られた。 
本法は目的の希土類金属元素を同時に多元素が定量でき，従

来の重量法や蛍光 X 線法よりも精度よく，迅速で，操作も簡便
であり，輸入される希土類金属化合物の分析時間を大幅に短縮で

きることがわかった。 
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