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1.緒 言

キ ャ ピ ラ リー 電 気 泳動 は,無 機 の 陽 イ オ ン,陰 イ オ ン,有 機 酸 な どの 低 分

子 か ら合 成 高 分 子,生 体 分子 な どの 高 分 子 化 合 物 を分 析 対 象 と して,こ れ ま

で に数 多 くの 分 析 法 が 開発 され て い る。 一方,無 電 解 ニ ッケ ル め っ き は ,均
一 な機 能 性 を有 した皮 膜 を得 る こ とが で き るた め

,工 業 的 に 幅 広 く用 い られ

て い る。 しか し,め っ き 処理 を 連 続 的 に行 うた めに は,め っ き液 の タ ー ン数

の把 握 だ けで な く,ニ ッケ ル や 還 元 剤 な どの濃 度 管 理 が必 要 不 可欠 で あ る,

自社 で は,無 電 解 ニ ッケル め っ き液 の 管 理 に キ ャ ピラ リー 電 気 泳 動 を 用 い,

定 期 的 な 分析 に よ る め っ き液 管 理 を行 っ て き た。 しか し,自 社 で は め っ き液

の 種 類 の増 加 お よび タ ン クの 増 設 な ど,分 析 件 数 が 増 加 して い る た め ,分 析

時 間 の 短 縮,効 率 化 が求 め られ て い る。 そ こで,分 析 時 間 を短 縮 す るた め に

検討 した 結 果 を報 告 します 。

2.測 定方 法

2.1.分 析 方 法

め っ き液 の分 析 に は,大 塚 電 子 社 製CAPI-3300を 使 用 した。ま た 、測 定 は,

フェ ー ドシ リカ製(内 径75μm,有 効 長67.8～107.8cm)の キ ャ ピラ リー 管 を

使 用 し,印 加 電 圧 を 一10～-30kV,試 料 導 入 を落 差 法(25mm,60sec.)と し,

間接 紫 外 吸 収 法 にて 行 っ た。現 在,無 電 解 ニ ッケル め っ き液 の 分 析 に使 用 し

て い る 泳動 液 はα一ISOF(陰 イ オ ン,陽 イ オ ン同 時分 析 用)で あ り,こ の泳 動 液

のpHを6～8と 変 化 させ て,分 析 時 間短 縮 の た め の泳 動 時 間 お よび 分 離 性

につ い て 検 討 した。

2.2.検 量 線 の 作成

検 量 線 に っ い て は,実 際 の め っ き液 サ ン プル と同 条 件 で測 定 を行 うた め,

各 め っ き液 に含 ま れ て い る主 成 分 のイ オ ン が50,100,200ppmに な る よ う

に試 薬 を使 用 して作 製 した。

3.測 定 結 果

3.1.泳 動 時 間 につ い て

め っ き液 に含 まれ る各成 分 の 泳 動 時 間 にっ い て 検 討 す るた め に,め っ き液

に含 ま れ る各 イ オ ン を順 次 添加 して い き,各 成 分 と泳 動 時 間 との 関係 を調 べ

た。 そ の 結 果,泳 動 液 のpHを 変 化 させ る こ とに よ り,各 成 分 の 泳動 時 間 が
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変化 し,亜 リン 酸 や 次 亜 リン 酸,リ ン酸 の 検 出 され る順 番 も大 き く変化 す る

こ とが わ か っ た 。pH8とpH6の 泳 動 液 を使 用 して 測 定 した結 果 を 図1に 示

した。 この結 果 か ら,pH6の 泳 動 液 は 分 離 の性 能 が 高 く,キ ャ ピラ リー管 を

短 く し,分 析 時 間 の 短 縮 が 可 能 で あ る事 が わ か っ た。pH7の 泳動 液 で は,一

部 成 分 の分 離,検 出 を 行 うこ とが で き なか った 。

3.2.キ ャ ピ ラ リー 管 の 有 効長 に つ い て

一 般 的 に は ,キ ャ ピ ラ リー 管 の有 効 長 を 長 くす る と分解 能 を あ げ る こ とが

で き るが,そ の反 面,分 析 時 間 が 長 くな っ て しま う欠 点 が あ る。現 在 使 用 し

て い る泳動 液 で は,キ ャ ピラ リー 管 の 有 効 長 は107.8cmで あ る。 分 析 時 間

の短 縮 の た め67.8cmと 短 くす る検 討 を行 った 結 果,分 離 す る こ とが で き な

い成 分 が発 生 した。 そ こで,pH6の 泳 動 液 を用 い る と,分 離 で き る こ とが 可

能 で あ った 。

4.結 論

無 電 解 ニ ッケル め っ き液 の分 析 時 間 の短 縮 を 目的 に 泳動 液 のpHを 変 化 さ

せ る こ とに よ り,分 析 対 象 成 分 の分 離 性 能 を上 げ る こ とが で きた。 ま た,こ

の泳 動 液 を使 用 す る とキ ャ ピ ラ リー 管 を短 くす る こ とが可 能 とな り,分 析 に

必 要 な時 間 の短 縮 が 可 能 とな っ た。 検 量 線 も直 線 性 が あ る こ とが 確 認 で き,

め っ き液 の管 理 と して 通 用 す る条件 で あ る こ とが 確 認 で きた 。
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図1キ ャピラリー電気泳動による無電解ニッケルめっきの分析結果
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