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（吾姦麟藍第繍3藷言〉

放射活性化分析によるストロンチウムの定量

一炭酸カルシウム中のストロンチウム量一

東京女子医科大学生化学教室（指導 松村教授）

    倉  科  淳  子
    クラ   シナ   ジユン   コ

（受付 昭和38年6月8日）

 ネズミの骨灰秘中のストロンチウムの定量を放

射化分析を利用して行なう際に標準試料として用

いるストロンチウムを，炭酸カルシウムの添加

により1万倍から2万倍に希釈しなければならな

い．この希釈に用いる市販の炭酸カルシウム中に

は，30～40ppmのストロンチウムが混在してい

るので，ストロンチウムをのぞくために精製を行

ない，どの程度除かれたかを放射化分析を用いて

調べた．カルシウムとストロンチウムの分離方法

は種々あるが，硝酸で硝酸塩として分離する沈澱

法を用いた，この方法では，目的とする炭酸カル

シウムの収量：が比較的簡単に多くできることが実

験結果よりわかった．

         実験方法
試薬：炭酸カルシウム

   水酸化カルシウム

   発煙硝酸

   硝酸

   硝酸ストロンチウム

   28％ NH，OH．

   炭酸アンモニウム

   メチルレッド

メタノール

水：イオン交換水

（純正化学特級）

（糸屯正イヒ学  1級）

（関東化学 1級）

（関東化学 1級）

（純正化学 1級）

（純正化学 1級）

（純正化学 1級）

（0．1％メチルレッド

60％アルコ1・＝ル溶液）．

（小宗化学1級）

1）炭酸カルシウムの精製方法

 炭酸カルシウム6009を水500皿1に懸濁さぜ，硝『酸

1000gを冷却し麗搾しながら徐kに加えると，炭酸ガス

を発生しながら溶解する．加え終ったら30分放置後，水

酸化カルシウムでリトvスに対して弱アルカリ性とし，

予め希硝酸で洗った東洋濾紙1号で濾過する．この操作

で混在するストロンチウムの大部分は水酸化ストロンチ

ウムとなり，不溶解残物となるので沈殿として除去す

る．濾液を硝酸で弱酸性とし，蒸発濃縮して低温（0℃

以下）で硝酸カルシウムを結晶させる．この時，硝酸カ

ルシウム結晶を少量加えると結晶が出やすい．吸引濾過

により結晶を分け，濾液は再び濃縮し冷却して硝酸カル

シウムを結晶とする．最初の硝酸カルシウム結晶（359

9），この結晶を溶解してアンモニアで弱アルカリ性に

し，80℃に加温し炭酸アンモニウム200gをあらかじめt

水11に溶解させたものを徐々に加えて炭酸カルシウム．

（1）とする（130g）。濾液より得た硝酸カルシウム結

晶についても上記と同様に処理し，炭酸カルシウム（且）

を結晶させる．

 2）ストロンチウムの分析方法

 市販の炭酸カルシウムおよび前記（1）に50ppmの

ストロンチウムを加えたもの，および前記（1，II）をそ

れぞれ約2gをポ、リエチレン袋に入れ照射用カプセルに

入れ，日本原子力研究所の原子炉一JRR－1の気送管．におい

て2時間照射を行なった．この時め’中性子束はおおよそ1

1．3×10i’nlsec／cm2，原子炉からとり出したものは照射

直後表面活性度が1，000mr／h以上であったが，30分後

30mr／hに減衰した．容器から試料をとり出し次のよう
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に処理した．照射を行なった試料を秤量し，50ml共栓

付遠心管に移し，ストロンチウム担体（Sr＝50mglm1）

を加え，水6mlを加えて発煙硝酸1Cln1を徐kに添加

し，炭酸カルシウムを溶解する．次に発煙硝酸101n1を

添加し硝酸ストロンチウムを沈殿させる．氷水中で1G分

冷却した後，3000RP．lで10分遠心して上清を除き，．沈

澱に水5塒1を加え溶解し，発煙硝酸1Cmlを加え再沈

殿を行ない，再び氷水中に冷却後遠心（3000R：PM10

分）して上清を除く．沈殿を水2塒1に溶解し15ml遠

心管に移す．50m1遠心管は2mlずつの水で2回よく

洗って洗液を15ml計数用ポリエチレン管に移し，シン

チレーション計数器で0．3MEV以上のエネルギーのγ

線を計数する．計数後！7Nアンモニア水で大部分の中和

を行なった後，メチルレッドを指示薬として加え，明ら

かにアルカリ性とする．炭酸アンモニウム粉末0．5gを

加えると，炭酸ストロンチウムが沈殿する．沸騰永生中

に5分間浸漬して沈殿を成長させたのち，室温に放冷す

る．冷却後3000R：PMで10分間遠心する．上清をのぞき

沈殿はメタノール0．5m1に浮遊させてあらかじめ秤量

してある計数皿に移し，赤外ランプの照射によりメタノ

ールをとばし，秤量を行ないストロンチウムの回収率を

求めた．

        実験結果
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11，580 58

10，520

注：A，A！市販の炭酸カルシウム

  B，：B’精製1回目の炭酸カルシウム（1）

  C，C！精製2回目の炭酸カルシウム（豆）

 ストロンチウムp．p・mの算出方法

 試料B’中のSr含有量をxとする． B’中に50PPln

を入れたものとの関係式より

 x－1，554 cpm／g

  50十x→11，050cpm／g（2回の平均）

    50×！554
  x＝一：一＝’g4gg一：一：一4gg． v一＃sppm

上の表より市販の炭酸カルシウム中には約25～26ppm

のストロンチウムが混在しているが1回の純化で8pp颯

に減少させることができた．

         考  按

 炭酸カルシウム中の微量のス5ロンチウムをの

ぞき，純粋な炭酸カルシウムを得ることが実験の

目的であるが，カルシウムとストロンチウムの分

離方法としてはこの他種マの方法がある．

 工） ストロンチウムを硫酸塩として沈殿させる

方法

 ストロンチウム除去後，全容4倍の96％アルコ

ールを加えかきまぜ，一書夜放置後濾下し，75％

アルコールで数回洗浄を行なうので，沈殿法にく

らべ時間を要することと，大量のアルコールを使

うので不適である．

 2）アルコール・エーテル法

 ストmンチウムの硝酸塩はアルコール・エーテ

ル混液に不溶で，カルシウムの硝酸塩は可溶であ

る性質を用いて分離する．硝酸塩に変え150～1

60℃に加熱して完全に乾燥する．これにtSmlの無

水アルコール（CaO又はEaOを共存させて蒸留

したもの）を加えて栓をして振りまぜながら2時

間放置後，さらに同量の無水エーテル（CaC12を

共存させて蒸留したもの）を加えて，さらに20時

間ときどき振りまぜて放置した後，濾抄する．こ

の方法は時間がかかることと，塗骨があるとスト

ロンチウムの分離が完全となるので不適当と思わ

れる．

 3）硝酸法（抽出法）

 われわれの行なった沈殿法に比して，操作は簡

単であるが微量のストロンチウムを除くためには

操作条件と試薬の吟味が煩雑である。

 4）イオン交換分離

 アンモニウム形陽イオン交換樹脂を用い，酢酸

一酢酸アンモニウムを溶離剤とする方法．：EDT

Aを用いる方法， クエン酸を用いる：方法もある

が，これは単離剤の分離除去に手数を要すること

と，微量（㎎単位）の揚合の分離にはきわめて有

効であるが，われわれが使用する炭酸カルシウム

の量は（9単位）を必要とするので比較的簡単な

方法で大量得られる硝酸沈殿法を用いた．カルシ
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ウム中のスFmンチウムの分析法としては，今回

採用した放射活性化分析法の他に吸光光度法，炎

光分析法，発光分析法等があるが，いずれの方法

も大：量のカルシウム中の微：量のストロンチウムを

検出するには困難である．

 発光分析はSr：Ca＝0．001：100の試料中の

SrO を0．00001％まで定量できるとされている

ので，感度は放射活性化分析に匹敵すると思われ

るが，実際に国産の炎光光度計を用いた揚合に

は，これ程の感度は得られないようである．

         結  論

 1）市販の炭酸カルシウムには25～26ppmのス

トロンチウムが含まれている．

 2）炭酸カルシウムを硝酸塩として再結するこ

とにより，ストロンチウム量を8ppmまで低下

せしめ得た．

 3）微量ストロンチウムの分析方法として，放

射化分析を利用して所期の精度を得た．

 （本研究の経費の一部は文部省科学研究費によった．）

 稿を終るにのぞみ終始御懇篤なる御指導御校閲を賜

わりました松村教授に厚く感謝いたします．まだJRR－1

使用の便宣を供与された日本原子力研究所東海研究所

の諸氏に感謝する．

 （本稿の大要は，東京女子医科大学々会策118回例会

（昭和38年2月）において発表した）
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