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第1葦 序   

本マニュ7ルは，原子力施設から排出される放射性核種のうち核分裂生成物の代表的夜核種である   

放射性ジルコニウムの分析測定法について定めたものであるが，原子力施設から排出される放射性ジ   

ルコニウムは主として排水と一緒に海域に排出されるため，本マニュ7ルでは海水，海産生物および   

海底堆積物の環境試料を対象忙した。また，放射性ジルコニウムと挙動を共にする放射性ニオブが存   

在するが，本マニュ了ルではジルコニウムー95＋ニオブー95を測定することとした。  

ジルコニウムー95の分析測定は，NaI（Tl）シンチレーション検出器，最近ではGe（Li）半導   

体検出器による機器分析が行われているが，本マニュ了ルは低レベルのジルコニウムー95を簡便か   

つ迅速に定量するためのランタンによる共沈濃縮と低バックグラウンドGM計数装置による放射化学分   

析を採用している。  

なお，本マニュアルによ少検出できるレベルは分析供試量，測定時間などによって決まるが，例え   

ば海水1リットル，海産生物（生試料）100－200 グラムおよび海底堆積物（乾県試料）1グラム   

を使用し，30～60分間低′くックグラウンドGM計数装置を使用し測定した場合，それぞれ   

1pCi／L，10p．Ci几g生および1000pCi／kg乾土である0  
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第2葦 海   水   

本法は海水中のジルコニウムー95＋ニオブー95を定量する方法である。海水にジルコニウムお   

よぴうソβンの連体を加え，ジルコニウムおよぴニオブを水酸化ランタンと共沈させたのち，TBP－  

トルエン溶液（5㌧／v％）で抽出を行ない分離する。分離したジルコニウムー95十ニオブー95を  

マウントしβ測定を行なう。この方法によ少2汀ガスプロ…低バックグラウンドGM計数装置（計数効  

率50浄，バックグラウンド計数率1・6epm）を使用し1時間測定を行なった場合1pCiのジルコニ  

ウムー95＋ニオブー95を士20座の誤差で測定できる8この方法の化学的収奪は97襲以上であるから，収率  

把対する補正の必要は凌い。この方法の所要時間はマウント終了せで約3時間である。  

2．1 試料採取法  

採取用具   

棚橋上磯 ほけイヤーU直径3mm以上），（3きワイヤーゲージ ミ4き採水器（プラスチック）く5〉傾   

角度盤（6）ポリエチレンビン（7）ポリエチレンバケツ （8けイロンローブ（直径Iem以上）   

2．1．1 表面水の採取  

ポリエチレンバケツまたは布バケツで，表面水をポリエチレンビン（20£）にくみとる。ビン雷  

バケツ ，漏斗夜どはあらかじめ塩酸または純水で洗浄したものを用いる。また，使用時に試料水  

で2～3回洗浄する。採水は船がとまる寸前紅船の前部にておこなうのが望せしい（ゆき足の  

ついている状態）。船が完全に止せると船からのビルジなどが混入することがある。採水後直ちに  

海水1王 妃つき10mlの割合で塩酸を加える。ポリエチレンビンに試料番号，採水年月日，時刻，  

位置，水温夜どを記録する。  

2．1．2．表面以深の水の採取  

表面以深の永の採取には通常，採永器を用いる。ワイヤーの先端紅採水器督とカつけ，所定の  

深度jで降ろす。この際ワイヤーのく少出し速度は毎秒Im位にする。くゎ出したワイヤーの長  

さ怒ワイヤーゲージから読み取る。ワイヤーの角度を傾角度板ではかる。傾角補正図からワイヤ  

ーの補正長を求め，さら托その長さだけワイヤ紳をくカ出し巻上機を止めメッセンジャーを入れ  

る。メッセン㌧ジャーの落下速度は毎分約250mであるので所定のワイヤーの長さを落下するの  

に十分な時間を待ったのち巻上げを始める。メッセン㌧ジャーの採水器への到達はワイヤーを伝わ  

ってくる採水器の作動時の衝撃によっても判る。船上に回収された採水器から，海水をポリエチレ  

ンビンにとカ，表面水の場合と同様，塩酸督加える。ポリエチレンビン佗試料番号，採水年月日，  

時刻，位置，水温，ワイヤーの長さおよび傾角怒どを記録する。  
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2．2 試薬および装置，器具  

ジルコニウム溶液（5声gZrヰ＋ノ知l）  

ランタン溶液（10mgLa叶／ふl）  

鉄溶液（1mg恥3＋ん1）  

塩酸，塩酸（5＋1），（1＋23）   

了ンモニ了水，了ンモニ了水（1＋1），（1＋74）   

塩酸ヒドロキツルアミン  

TBP→トルエン溶液（5v／v％）  

エチルアルコール（99．5v／）％）  

2汀ガスフロー低パックグランドGM計数装置，遠心分離器   

ビーカー，分液漏斗，分離型フィルター，遠心分離管等  

担体溶液  

酸   

アルカリ   

塩  類   

そ の他  

装  置   

器 具類  

2．3 分析操作  

（1）2．1綻従って採取した海水1iをビーカー忙はかカとカ，ランタン溶液（10mgL㌔シml）10   

mlおよぴジルコニウム溶液（5メ夜Z辛汗ノ玩1）1mlを加える。   

ほぅ －アンモニ了水25mlを加え加熱して水酸化ランタン督沈殿させ放玲後，遠心分離して上澄み液を  

捨てる。遠心分離管中の沈殿樅了ンモニ了永く1＋74）300mlを加えかき混ぜ，再び遠心分  

離した後，上澄み液法捨てる。   

（3）沈殿を温塩酸（5＋1）20－25ml綻溶解し，水を加えて，200ml躍希釈したのち，了ン   

モニ了水（1＋1）の′J＼過剰l）を加え，加熱して水酸化ランタンを沈殿させ放冷後，遠心分離し  

て上澄み液を捨てる。沈殿中にアンモニ了水（1＋74）100mlな加え，かき混ぜ再び遠心分離  

した後，上澄み液は捨てる。  

（4）沈殿を温塩酸（5＋1）20～25ml忙溶解し少量（－100mg）の塩酸ヒド・ロキシルアミン   

を溶かし100mlの分薇漏斗佗移し，TBP－トルエン溶液（5γ布鞄）20mlを加え3分間振  

力まぜジルコニウムー95＋ニオブー95を抽出する。水屑（下層）は分離して捨てる。   

（5）有機層を塩酸（5＋1）20mlで洗浄し水屑は分離して捨てる。  

（6）有機層躍塩酸（1＋23）20mlを加え3分間振力まぜジルコニウムー95＋ニオブー95を   

水屑に逆抽出する。水屑をビーカーにとる。有機層は捨てる。水屑は次の2－4，測定試料の調製   

にしたがって，ジルコニウム柵95十ニオブー 95をマウントする。  

1）リトマス試験紙の青変，あるいは了ンモニ了臭で知ることができる。  

－ 3 －   



2．4 測定試料の調製法  

（1）ルコニウムー・95＋ニオブ岬95を含む水屑に鉄溶液（1mgFe3t／ml）2mlを加えたの   

ち，アンモニ7水（1＋1）3mlを加え加熱して水酸化第二鉄の沈殿を生成させる0  

（2）沈殿は分離型フィルター（第2．1図）を用いてろ紙（JIS5種C）でろ過する。沈殿を最初  

忙7ンモニ了水（1＋23），次忙エチルアル  

コールで洗浄する。ろ液および洗液は捨てる。   

（3）ろ紙上の沈殿をろ紙と共忙試料皿忙はりつけ  

て赤外ランプで乾燥する。  

2．5 測   定  

2．4（3）で得た測定試料を原則として2打ガスフ  

ロー低バックグラウンドGM計数装置を使用してジ  

ルコニウムー95＋ニオブー95の動線を以下の  

順序忙したがって測定する。   

（1）使用機器の型式，名称，試料の形などを記録  

する。   

（2）適当なチェック用線源（RaD＋E＋Fなど）を  

用いて，計数装置の動作が正常か否かを確かめ  

る。   

（3）■バックグラウノト音十数を30分－60分間測定  

する。   

（4）試料を30分－60分間測定する。   

（5）一連の測定の最後忙ふたたびバックグラウンド  

計数を測定し，最初の値との平均値を採用する。   

（6）試料の計数牽からパヅクグラウンド計数率を差  

引き，真の計数率（epm）および標準偏差を求  

める。  

第2．1図 分離型フィルター  

（単位：m打）   
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2．6 計   算  

海水中のジルコニウムー95＋ニオブー95の濃度（pCi／う）を次式忙したがって計算する。   

l   

了 

〔（票 票）士（票オ慧）〕×100  

2．22×ExVxK  

ここで a：海水中のジルコニウムー95＋ニオブー95濃度（pCi／1）  

Ns：試料の全計数値  

Ts：試料の測定時間（分）  

Nb：バックグラウンド計数値  

Tb：バックグラウンドの測定時間（分）  

E：ジルコニウムー95＋ニオブー95の計数効奉（％）  

Ⅴ：供試量（エ）  

K：減衰補正係数2）  

2．6．1．計数効率（E％）の求め方   

ジルコニウムー95＋ニオブ⊥95標準溶液3）の一定量（約1000dpm）4）ランタン溶液（10  

mgLa31ンふ1）10mlおよぴジルコニウム溶液（5pgZr4十＾1）1mlをど－カrVCとり，水を加  

ぇて200m＝佐希釈したのち，アンモニ7水（1＋1）の小過剰5）を加え加熱して水酸化ランタン   

を沈殿させ放冷後，遠心分離して上澄み液を捨てる。沈殿の中にアンモニ了水（1＋74）100ml   

を加えて，かきまぜ再び遠心分離した後，上澄み液は捨てる。以下2．3分析操作（4），（5），（6），2・4   

測定試料の調製（1），（2），（3）忙したがって測定試料を調製し，測定を行い，標準線源の計数率  

（cpm）を求め計数効率（E9ら）を計算する。  

この実験は数個について行ない平均値を採用する。  

2）ジルコニウムー95の半減期は65日であるから減衰忙対する補正をする必要がある。減衰補正  

係鮒は，放射性核種減衰表（付録3）から求めてもよい。  

3）工業技術院電子技術総合研究所忙おいて検定されたものが日本アイソトーブ協会（東京都文京区   

本駒込2－28－45）を通じて頒布されている。  

4）標準溶液が濃い場合忙は，使用直前に塩酸（1＋3）で約1000dpm忙希釈して厨いる。  

5）1）■を参照  
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2．7 分析結果記録例  

第2．1表忙記鐘例を示す。  

第2．1表 海水中の放射性ジルコニウム＋ニオフ分析結果記録例  

計 数 装 置  

吉十 数 効 率  

バックグラウンド  
計  数  率   

担当者  

試 料  採 取  採取量  採．取  採 取  測 定  供試量  採取時佗おける   
備  

9ヲZrlタ5Nb（pCレ1）  
考   

番 号  年月日  （り  地 点  深盛り  年月 日  （り  

－ 6 －   



第3葦 海 産 生 物   

海産生物（灰イヒ試料）脅塩澱（5＋1）忙溶解し，MIBK．TBP岬トルエン溶液（5叫ん％）で  

脛次抽出を行い分離したジルコニウムー95＋ニオブー95をマウントしβ測定智行う。この方法忙  

より2花ガスフロー低バックグラウンドGM計数装置（計数効率50浄，バックダラウノト音ナ数奉1，6c  

pm）を使用し1時間測定を行った場合1pCiのカレコニウムー95＋ニオブー95を士20函の誤差で測定で  

きる。この方法の化学的収率は，959ら以上であるから，収率躍対する補正の必要はない。しかし大  

濠のウランあるぃは放射性アンチモンがあればプラスの誤差を与えるおそれがある。この方法の所要  

時間は，マウント終了まで約6時間である。  

3暮1試料採取法1），わ   

3．1．1． プランクトン  

試料採取把接月径1．3m，綱の測長  

4．5m網地パイレン120メッシュの  

大型プランクトンネットを用いる。こ  

のネットの基本的構造は，第3．1図の  

とおりである。このネットを原則とし  

ては船側で曳網するが，採集の能率化  

をはかるため忙船尾曳網を併用するこ  

ともある。曳網は船首部側方に1．5～  

2mのブームを張り出し，その先端か  

ら第3．2図のように24～30mmの太  

さのクレモナローブなどを用いて船側  

の網のと少入れ佗便利な位置忙網口を  

セットし，網口が全部海面下綻沈むよ  

う綻船速を調整して行覆う。場合によ  

っては網口のリング忙1．5kg程度の董  

第3．1図 マルチネットFP塾構造図  

第3．2図 マルチネット水平曳網の方法  

錘を取炉材ける。船速はできるだけ一定（1．0～1．5ノット）とする。クラゲなどの大塑プランク  

トン及びゴミなどの漂流物が多い場合綻は網口紅漁網で作ったt一夕ラグよけ’’をはってそれらの混  

1）海での生物試料採取は，地元漁業組合の諒解をとる孜どして十分注意して行う。  

2）採取量については村轟2の海産染物灰分繁を参照してきめるが，およそ1kg竃産必要である。  
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入を避ける。このネットは大型であるうえに網目が細かhので，プランクトンの網地への付着状況躍  

よっては揚網に非常な労力を質する。したがって曳網時間の調節忙は特忙留意し夜ければならな  

いが，通常は20分くらいが限度である。プランクトンは網の内側一面佐相着するので，海水ポ  

ンプを使って外側から洗いながらプランクトンを網尻躍集める。あらかじめ水を入れた′くケツの  

中忙ネットの尾部のヒモをはどいて試料督破損しないよう托洗い出し，クラゲヤゴミ菅除き，こ  

し網などを用いて保存ピン綻移す。水切牒をしたプランクトン托それと等重量のエチル了ルコ“  

ルを加えて密栓，振とうして保存する。一回の曳網で採集される量軋時期および場所にエって著   

しく異なるから曳網をくカ返して必要量蓉集める。プランクトンの灰分量は，湿重量の1～5褒程   

度であるが10％前後綻達することもある。採取地点番号，採取位置（緯盤，経度），試料番号，  

採取年月日・時刻，船名，採取者氏名，水深，水温その他の観測事項，採取方法（器具の種類，  

曳網方法など）および採取量蟄記録する。   

3．1．2 底生生物（ベントス）  

戌海では潜水などで採取するが，それができない場合には，ビ岬ムトロール（第3．3図）また  

は小型底曳網などを用いる。それらの大きさや網自の大きさなどは船の大きさ，装備，対照生物  

の大きさ，分布密度及び海底など忙応じて選定する。  

船からワイヤーまたはロープを，採集  

器具が海底葱かく程度の長さ（水深  

の3倍程度）忙延ばして曳網する。  

曳網時間は海底地形かよび底質など   

を考慮して着底後20～30分程度   

とし，これをくかかえして必要量督集   

める。ビームトロールの基本的構造   

は一対の半円形のそタの前後脅木製  3．3図 ビームト ロール  

または鉄パイプなどの二本の棒（ビ   

ーム）で支え，クレモナ，ナイロン，サラニ／葱どの網地を袋状托して戦労相けたものである。網   

目の巾は船の大きさ，ワイヤーの強さなど綻よって決まるが，通常1～6王Ⅵである。網口高さは   

網口巾の姥～悠，網目按通常3～10em程度である。大型のものでは曳航時督網なタ吾正しく保   

つため綻前部から後方綻向って2－3段に網目を太から′j、綻変えてある。この外各項浮）ドレジジ   

およぴグラブも用いることができるが，これらの器具では退避移動力が強い動物および大型か生   

物ははとんど採取できない。採取試料は凍結して保存するのが望ましいが，ブラン∵クトン試料常   

準じてアルコールを用いて保存する場合もある。  
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甲殻類，貝類，肉質部の灰分類は湿重量の2～3％程度であるが，シャコ，′トエビ類などを穀   

こと灰化した場合の灰分量は4～5％程度である。その他ナマコ類の灰分量は59ら前後，ヒトデ，   

ウニ及び海綿類では10％から20％を超えるものもある。   

3．1．3 遊泳生物（ネクトン）  

対象生物種及び漁場の条件に応じて適当な漁具を用いる。採取試料は底生生物忙準じて保存す  

る。  

魚類，イカ類，肉質部の灰分量は湿重量の2％前後であるが，魚体を丸ごと灰化した場合の灰  

分量は3～59らとみてよい。  

3，1．4 附着生物（イガイ，フジツギ，ホヤ夜ど）   

採取忙はスクレイパー，磯クガネなど（3．4図）のかきとカ用具と，たも，かごなどを準備し  

これらの容器で受けながらかき落す。この時死穀が混入しないよう忙注意する。肉質部はプラン   

クトン忙準じ，殻は淡水で洗い乾燥して保存する。  

イガイ，カキ等の肉質部の灰分含量は湿重量の2－39ら程度，フジツポ類，ホヤ類では4％前   

後とみてよい。   

3．1．5 海  藻   

有用海藻の場合は地域忙よって採取時期が定められ  

ている場合が多いので，地域の漁協などに採取を依頼し  

て購入する。水面下忙生えている未利用海藻などはク  

マデあるいは第3．5図のよう夜採取用具を用いるか，  

水中忙入ってむしり取る。海藻類忙は他の生物が付着  

している場合があるので，これらを出来るだけ取り除  

き，淡水で洗い乾燥して保存する。  

海藻類の灰分含量は種類，時期忙よって異なるが，  

湿重量のおよそ1－4飽の範囲内忙ある。  

第3．4図 磯クガネおよぴ7ワビおこし  

3．2 分析試料調製法  

（1）生試料は蒸留水で手早く洗い，ろ紙て水を切れ必要  

ならば細切りしたのち上m天秤で重さをはかり，110  

℃で十分乾燥する。   

（2）乾燥した試料は膨化を考えて，なるべく大型の磁器  

蒸発ザラ忙入れ，温度を上げ過ぎぬよう忙注意lノなが  

ら，可燃性のガスがほとんど出なくなるまでガスバー  

第3．5図 海藻の採取用具   
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ナーで炭化する。   

（3）炭化物は電気炉忙移し500℃を越えないよう忙灰化する。  

（4）得られた灰の重量を測定し，乳鉢で粉砕する。  

3。3 試薬および装置，器具  

担体溶液  ジルコニウム溶液（5〟g Zr4十／ふl）  

ランタン溶液（10n唱La叶／品1）  

鉄溶液（1rngFe3＋／ml）  

塩 酸 （5＋1），（11＋13），（1＋23）  酸  

フッ化水素酸（40喀）   

了ルカリ  アンモニ7水（1＋1），（1＋74）   

塩  類  塩酸ヒドロキシルアミニ／  

その他  TBP－トルエン溶液（5Y／膀）  

エチルアルコール  

MIBK（メチルイソプチルケトン）   

装  置  2汀ガスフロー低バックグラウンドGM計数装置  

遠心分離器，乾燥器，電気炉   

磁器蒸発ザラ，白金ザラ，乳鉢，ビーカー，分薇漏斗，分離型フィルター，遠心分   

離管 等  

器具類  

3．4 分析操作  

（1）灰化試料1gをど－カー忙正確忙はかりとり，塩酸（5＋1）10mlおよびジルコニウム溶液   

（5〃gZr4シhl）1mlを加え加熱溶解する。  

（2）ケイ酸，炭素などの不溶性残凌があるときは，ろ過または遠心分離し，ろ液または上澄み液を別の  

200mlのど－カー忙移す。残直を白金さら忙移し，灰化後フッ化水素1ml，塩酸（5＋1）   

10mlを加え蒸発乾固する。蒸発残留物を塩酸（5＋1）hl忙溶解し，再び蒸発乾固する。残  

留物を塩酸（5＋1）5ml忙溶解し，この帝政を前のろ液または上澄み液に合せる。  

（3）上記の廃液をビーカー忙移し，水100mlを加え希釈した後，ランクノ溶液（10rngLa3＋／   

ml）6mlを加え，次忙アンモニ了水（1＋1）の小過剰3）を加えて加藤し，水酸化物の沈殿を   

生成させる。放玲後，遠心分離して，上澄み液を元のビーカーに移す0  

3）リトマス試験紙の青変，あるいはアンモニ了臭で知ることができる。  
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（4）上澄み液をかきまぜながらランタン溶液（10mgLa3十／ml）4mlを徐々佗加えた後，加熱し  

て水酸化物の沈殿督生成させる。 4）放冷後細孔慨償叱付着した遠心分離管驚用いて遠心分離す   

る。上澄み液は捨て，分離管中の沈殿忙7ンモニ了水（1＋74）20～30mlを加えてかき壌ぜ  

再び遠心分離した後上澄み液は捨てる。   

（5）沈殿曹塩酸（11＋13）10ml忙溶解しさら忙塩酸（11＋13）10mlを使って100ml  

の分液漏斗に移す。MIBK20mlを加え1分間振力まぜ静置後，水屑（下層）菅他のビーカー  

忙移しMIBK層は捨てる。   

i6）（5）の水屑を元の分液漏斗陀もどし，あらたにMIBK20mlを加え（5ほ同様に操作する。   

用 水層にアンモニア水（1＋1）の小過剰驚加え，加熱して水酸化ランタンを沈殿させ遠心分離し  

て上澄み液を捨てる。分離管申の沈殿終了ンモニア永（1＋74）10～20mlを加えて，かきま  

ぜ再び遠心分離した後上澄み液は捨てる。  

㈱沈殿槽塩酸（5＋1）20ml綻溶解し，少量（～10qmg）の塩酸ヒドロキジルアミンを加え溶   

かし100mlの分液漏斗綻移し，でBp－トルエン溶液（5ッ～琴）20mlを加え3分間振㌢まぜ   

ジルコニウム晶95＋ニオブー95を抽出する。水屑（下層）は（分離して）捨てる。   

（釧 有機層を塩酸（5＋1）20mlで洗浄し水屑は分離して捨てる。 

鋸陸：有機層を残した分液漏斗に塩酸（1＋23）20mlを加え，3分間振タぜぜてジルコニウム  

ー95十ニオブー95を水屑に逆抽出する。水層をビーカーに取少，有機層は捨てる。以下2．4測定試料の調   

製法忙したがってジルコニウムー95十ニオブー95をマウントする0  

3．5 測   定  

2．5測定忙したがう。  

3．6 計  算  

海産生物中のジルコニウム】95＋ニオブー95の濃度（pCキ／互生）を次式忙したがって計算   

する。  

〔（票一驚）士（数億）÷〕x1001     ▲｝    ▲U      ナ）   ▲ LJ X －  
a ＝  

2．22XExK  W  lOO  

ここで a：海産生物中のジルコニウムー95＋ニオブー95濃度（pCi／g生）  

Ns：試料の全計数値  

4）もし沈殿の生成物が不充分の場合綻は，小量のアンモニ7水を加える。  
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Ts：試料の測定時間（分）   

Nb：バックグラウンド計数値   

Tb：バックグラウンドの測定時間（分）  

E：ルコニウムー95＋ニオブー95の計数効率（％） 5）  

W：供試量（灰分重量g）  

K：減衰補正係数6）  

F：灰分パーセント  

3．7 分析結果記録例  

第3．1表忙記録例を示す。  

表3．1表 海産生物中の放射性ジルコニウム＋ニオブ分析結果記録例  

計  数  装  置  

計  数  効   率  

バックグラウンド計数率  

担当者  

試 料  採 取   生体中  測  定  供試量  採E評寺忙おける  
試科名  採取地点  95zrlブ5Nb  

番 号  年月日  （pci／g生）   

5）2．6．1計数効率の求め方忙したがう。   

6）ジルコニウムー95の半減期は，65日であるから減衰忙対する補正をする必要がある。減衰補   

正係数（kね放射性核種減衰表（付録3）から求めてもよい。  
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第4葦 海 底 堆 積 物   

海底堆積物および海砂試料を過酸化水素水で分解し蒸発乾固後，塩酸（5＋1）躍溶解しMIBK  

でBPてトルエン溶液（5v／も黎）で頗次抽出を行ない分離する。分離したジルコニウムー95十  

ニオブー95脅マウントしβ測定を行なう。   

この方法によ少，2花・ガスプロ…低バックグラウンドGM計数装置（計数効審50鞄，バックグラウノ  

計数率l．6cpm）を使用し，1時間測慶を行夜った場合1pCiのジルコニウムー95十ニオブー95を士20  

％の誤差で測定できる。この方法の化学的収率は9－59ら以上であるから収奪躍対する補正の必要はな  

い。しかし大豊むウランあるい紘放射性アンチモンがあればブラスの誤差を与えるおそれがある。こ   

の方法の所要時間はマウント終了まで約7時間である。  

4．1 試料採取法  

試料む採取綻は採取場所の状況綻応じて種々のタイプの採泥器が用いられているが，ここで技グラ  

ブ式およぴドレッジ式採泥器を用いる場合躍ついて述べる。  

4．1．1 採取用具および使用法   

A スミスマヅキンダイヤ採泥器（グラブ式）l）  

1）第4．1図のよう夜構造をもつ，こむ他比較的少ない量を採取するときはエクマノバージ塑採泥  

器（第4．2図）などが用いられる。  

第4．1図 スミスマッキンタイヤ採泥器   第4．2図 エクマンバージ塑採泥器  
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使用深度：0～約1，000m   

特徴：一定面積む泥が採取でき深きも約10cmまで自由終えらべる。  

レキ夜どの多い泥躍は不向きであタ，捲き上げ機が必要である。  

使用法：採泥器をワイヤーの先端にと少つけ，毎秒約1mの速さで捲き上げ機からワイヤーを  

くタ出す。貴慮近くなるとワイヤ岬を引っば少者底していないかどうか驚確かめながらゆっ  

くりと降ろす。教官m以上の場合はワイヤーの先端忙約10kgのおもり怒つけその先佗ロー  

ブ怒約20cmつけその先端忙採泥器をとカつける。着底が確かめられると直ちに招き上げを  

開始する。採取された海底士は表面から鵬定の深さまで移殖ゴテなどを用いてとカ，フタ付ポ   

リエチレン容器（3～5J）忙入れ，必要ならばエチルアルコール葱加えて保存する。試料番   

号，位置，採取年月日，水深，採取した泥の厚さ泥の種類，特徴，採泥機の種類を記録する。   

B カンナ式採泥器（ドレッジ式）  

使用深度：0′～50m  

特徴：ごく表面の泥督広い面積匿わたって採取することができる。面積の計算はできるがあま  

り正確でない。  

使用法：水深の3～5倍の長さのローブを採泥器綻と㌢つげ採泥器を着底させ，ローブをのば  

しながら船を移動させる。ローブ葱のばしきると船をアンカーで固定し，ローブを手で毎秒  

0．5nl程度の速さでたぐカ寄せる。採泥器を船上忙引き上げたのち，取出し口から泥をブタ村  

ポリエチレン容器（3～5g）綻入れ必要怒らばエチルアルコールを加え保存する。試料番  

号，位置，採取年月日，水深，採取した泥の厚さ，泥の種類，特徴，採泥器の種類を記録す  

る。  

4．2 分析試料調製法  

採取された試料は静置して，できるだけ上澄み液をとカ除き（アスビレークーあるい紘ブフナ岬漏   

斗督用いて水を除く）重さを軒る。ステルススチール板またはプラスチック坂上忙試料をあけ，  

石礫，見殻夜どを除くととも綻，できるだけ試料をかき混ぜるふついで試料を正方形また紘矩形状   

忙平忙して♯字形忙9等分し，各区画よクー定量菅集める。集めた試料紘重さ督坪タ，1050cで   

乾燥し，放玲後室蔓を秤る。乾燥試料は鉄製乳鉢または適当な粉砕機（ロールミル，ポールミル   

を用いて粉砕し，149ダmのフルイを通し，混合して分析試料として容器綻入れ，密閉し保存する。  

4．3 試薬および装置，器具   

担体溶液   ジルコニウム溶液（5βgZr4シhl）  

ラ／タン溶液（10mgLa3シhl）  
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鉄溶液（1mgFe汁／ml）  

塩酸（5＋1），（11十13），（1＋23）   

アンモニ了水（1＋1），（1＋74）   

塩酸ヒドロキシル7ミノ   

TBP－トルエン溶液（5v／v痴）   

過酸化水素水（30％）  

エチル7ルコール（99．5v／v％）  

メチルイノブチルケトン（MIBK）   

2打ガスフロー低バックグラウンドGM計数装置   

遠心分離器   

ビーカー，分液漏斗，分離型フィルター   

遠心分離管，フルイ（149／Jm）等  

酸   

7ルカリ   

塩  類  

そ の他  

装  置  

器 具類  

4．4 分析操作   

（1）乾燥紳士（149／上mのフルイを通したもの）1gをトールビーカーにはかりと少過酸化水素水  

（30％）20－25mlを少量ずつ激しい反応が終るまで加える。   

（2）砂ザラ上で加熱し過剰の過酸化水素を追いだしたのち蒸発乾固する。  

（3）塩酸（5＋1）50mlおよびルコニウム溶液（5裡Zr4力nl）1mlを加え20分程度加温後，ガ  

ラスフィルター（1G－4）を用いて吸引ろ過する。洗浄は塩酸（5＋1）約30mlを用いて吸  

引ろ過する。洗浄は塩酸（5＋1）約30mlを用い，鉄（黄色）の着色が認められなくなるまで行  

なう。残留物は捨てる。  

（4）水100mlを加えて希釈したのち，ランタン溶液（10mgLa3ナml）6mlを加えアンモニ了   

水（1＋1）の小過剰2）を加え，加熱して水酸化物の沈殿を生成させ放冷後遠心分離する。上澄み液  
は元のビーカー忙移す。  

（5）上澄み液をかきまぜながらランクノ溶液（10mgLa3シ如4mlを徐々VC加え，加熱して水酸   

化物の沈殿を生成させる。放玲後（4）の沈殿の付着した遠心分離管を用いて遠心分離する。＿上澄み液  

は捨て，分離管中の沈殿忙アンモニ了水（1＋74）20－30mlを加え，かきまぜ再び遠心分  

離して上澄み液を捨てる。   

（6）沈殿を塩酸（11＋13）30ml忙溶解し，さら忙塩酸（11＋13）10mlを使って100  

mlの分液漏斗VC移す。MIBK20mlを加え1分間振9まぜ静置後，水屑（下層）を他のピーカ  

2），3）リトマス試験紙の青変，あるいはアンモニ7臭で知ることができる。  
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ー忙移しMIBK層紘捨てる。   

（7）i6）の水屑著元の分液漏斗檻もどし，あらた綻MIBK20mlを加え㈲と同様綻操作する。  

㈲水屑忙アンモエア水（1＋1）の小過剰3）を加え，加熱して水酸化ランタンを沈殿させ，遠心分離   

して上澄み液を捨てる。分離管中の沈殿忙アンモニア水（1＋74）10－20mlを加えかきまぜ，   

再び遠心分離して捨てる。  

仰 沈殿を塩較（5十l）20Illl忙溶解し，少竜（～100mg）の塩酸ヒドロキシル了ミノを力晩，3   

分間振タまぜジルコニウムー95＋ニオブ≠95を抽出する。水屑（下層）は分離して捨てる。   

8籾 有機層驚塩酸（5＋1）20mlで洗浄し氷層は分離して捨てる。   

（川 有機層忙塩酸（1＋23）20mlを加え3分間姦通まぜジルコニウムー95およぴニオブー95を水層に逆  

抽出する。氷層驚ビーカー躍とる。有機層は捨てる。以下2．4測定試料の調製法にしたがってジ   

ルコニウムー95＋ニオブー95をマウントする。  

4．5 測   定  

2．5測定忙したがう。  

4．6 計  算   

海底堆積物中のジルコニウムー95＋ニオブー95の濃度（pCレ壱）を次式忙したがって計算   

する。  

す 

〔（芸一芸） 士（芸2＋慧）〕xlOO  

2．22 ×E xK  

ここで   a：海底堆積物中のジルコニウムー95＋ニオブー95濃度（pCi／g）  

Ns：試料の全計数値   

でs：試料の測定時間（分）   

Nb；バックグラウンド吉†数値   

Tb：バックグラウンドの測定時間（分）   

E：ジルコニウムー95＋ニオブー95の計数効率（％）  

K：減衰補正係数5）  

4）2．6吾十算，計数効率の求め方忙したがう。  

5）ジルコニウムー95の半減期は65日であるから減衰忙対する補正督する必要がある。減衰補正   

係数（K）は，放射性核種減衰表（付録3）から求めてもよい。  
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4．7 分析結果記録例  

第4．1表忙記鐘例を示す。  

第4．1表 海底堆積物中の放射性ジルコニウム＋ニオブ分析結果記録例  

計 数 装置  

計 数  効  率  

バックグラウンド計数率  

担当者  

試 料  採 取  採 
95zr－P5Nb  備  考   

（pCi／／盲乾土）        番 号  年月日  地 点  深度晶  年月日  乾土k）  
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付録1 必 要 な 試 薬   

本マニュアルに記載された方法忙したがって分析をおこなう場合忙必要な試薬とその作夕方を示す。  

本文中の重量ならび忙容量の数字は，単忙処方の割合を示すものである。したがって調製忙あたって  

は，必要量忙応じて適当忙増倍あるいは減縮する。特に指示しないかぎカ，試薬の重量をはかるには上皿  

天秤で，容量はメスシリンダーで十分である。   

なお，各試薬の化学名の次のカツコ内の数字は，その試薬の濃度を示す。  

1．固体試薬  

塩酸ヒドロキシル7ミノ   

2．担体溶液   

ジルコニウム溶液（5〟g Zr4十／晶）：市販のオキシ塩化ジルコニウム（特級，8水塩）17．7   

mgをとb，塩酸（1＋3）30mlVC溶解し50rn1メスフラスコ忙移して塩酸（1＋3）で定容Vtする。   

この溶液1mlあた少ジルコニウム0．1mgを含む。使用直前忙∈hlを100mlメスフラスコ忙とり塩   

酸（1＋3）で定容忙希釈する。   

ラ／タン溶液（10mgLa3十／ん1）：硝酸ランタン（特級，6水塩）7．8gをと銅肖酸（1＋140）   

忙溶解し全容をメスフラスコで250ml忙する。   

鉄溶液（1mgFe3十／山）‥硫酸を入れたデシケークー中で乾燥させた結晶塩化第二鉄（特級，6   

水塩）1．2gをと少塩酸（1＋11）忙溶解し全容をメスフラスコで250ml忙する。   

3．酸  

塩酸（JIS特級，36％，比重1．18）  

塩酸（5＋1）：塩酸5容忙水1容を加え，よく混合する。  

塩酸（11＋13）：塩酸11容忙水13容を加え，よく混合する。  

塩酸（1＋23）：塩酸1容に水23容を加え，よく混合する。  

フッ化水素酸（40喀）  

4．7ルカリ溶液   

アンモニ7水：JIS特級 28％（ⅣⅠⅠ3） 比重0．90  

アンモニ了水（1＋1）：アンモニア水1容忙水1容を加え，よく混合する。  

アンモニ了水（1＋74）：アンモニ了水1容忙水74容を加え，よく混合する。  

5．溶  媒   

TBPpトルエン溶液（5v／～％）‥リン酸トリプチル5mlをと9，トルエンで希釈して100ml忙す   

る。使用忙際して塩酸（5＋1）と振少まぜて飽和させる。  

6．その他  

エチル7ルコール  

MIBK（メチルイノブチルケトン）：使用忙際して塩酸（11＋13）と振りまぜて飽和させる。  

過酸化水素水：JIS特級30％  
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付録2 主な海産生物の灰分（％）  

品  名   灰分㈲   品  名   灰分陶   

あ  じ幽   1．2   あ  ケ幽   2．8   

い  わ  し（〝）   1．2   い  か（〝）   12   

かた く ちいわし（〝）   2．6   く る ま え び（〝）   1．4   

か れ い 類（〝）   1．2   さ く ら え び（〝）   7．9   

し  ら  う  お（〝）   1．3   た  こ（〝）   1．6   

は  ぜ（〝）   1．7   な  ま  こ（〝）   4．3   

ま  ぐ  ろ（〝）   1．2   あ  お  さ（風乾）   13．7   

あ  さ  り（〝）   1．2   あ  お  の  り（ノ〝）   6．6   

あ  わ  び（〝）   2．0   こ  ん  ぷ（〝）   22．0   

か  き（〝）   1．7   ひ  じ  き（〝）   34．0   

さ  ざ  え（〝）   1．4   わ  か  め（〝）   18．4   

科学技術庁資源調査会編：日本食品標準成分表（1975）  

ー19一   



付録3 放射性物質減衰表  
半減期Tなる物質の時間t後忙お、ける減衰の割合N／Noを示す。  

00  01 ．02  ．03 ．04  05 ・06 ・07  08 ．09   

t／サ0．0   0．993   0．986   0．979   0．973  0．966   0．959   0．953  0．946  0．940   

0．1   ．9：う3  ．927   ．920   ．914   ．908   ．901   ．895   ．889   ．883   ．876   

0．2   ．871   ．865   ．859   ．853   ．847   ．841   ．835   ．829   ．824   ．818   

0．3   ．812   ．807   ．801   ．796   ．790   ．785   ．779   ．774   ．768   ・763   

0．4   ．758  ．753  ．747  ．742   ．737   ．732  ．727  ．722   ．717  ・712   

0．5   ．707  ．702  ．697  ．693   ．688   ．683  ．678  ．674   ．669  ・664   

0．6   ．660  ．655  ．651   ．646   ．642   ．637  ．633  ．629   ．624  ・620   

0．7   ．616  ．611   ．6U7  ．603   ．599   ．595  ．591   ．586   ．582  ・578   

0．8   ．574   ．570   ．567   ．563   ．559  ．555   ．551  ．54  ．543   ．540   

0．9   ．536  ．532  ．529  ．525  ．521   ．518  ．514  ．511   ．507  ・504   

1．∩   ．500  ．497  ．493  ．490  ．486   ．483  ．480  ．476   ．473  ・470   

1．1   ．467  ．463  ．460  ．457  ．454   ．451   ．448  ．444   ．441   ・438   

1．2   ．435  ．432  ．429  ．426   ．423   ．421   ．418  ．415   ．412  ・409   

1．3   ．406  ．403  ．401   ．398   ．395   ．392  ．390  ．387   ．384  ・382   

1．4   ．379  ．376  ．374  ．371   ．369   ．366  ．364  ．361   ．359  ・356   

1．5   ．354  ．351   ．349  ．346   ．344   ．342  ．339  ．337   ．335  ・332   

1．6   ．330  ．328  ．325  ．323  ．321   ．319  ．316  ．314   ．312  ・310   

1．7   ．308  ．306  ．304  ．301   ．299   ．297  ．295  ．293   ．291  ・289   

1．8   ．287  ．235  ．283  ．281   ．279   ．277  ．276  ．274   ．272  ・270   

1．9   ・268   ・266   ．264   ．263   ・261  ・259   ・2 ・255   ・254   ・252   

2．0   ．250  ．248  ．247  ．245  ．243   ．241   ．240  ．238   ．237  ・235   

2．1   ．233   ．232   ．230   ．229   ．227   ． ．224   ．222   ．221   ・219   

2．2   ．217  ．216  ．215  ．213  ．212   ．210  ．209  ．207  ．206  ・205   

2．3   ．203  ．202  ．200  ．199  ．198   ．196  ．195  ．193   ．192  ・191   

2．4   ．190   ．183   ．187   ．186   ．184  ・183   ・182   ・181  ・179   ・178   

2．5   ．177  ．176  ．174  ．173  ．172   ．171   ．170  ．168  ．167  ・166   

2．6   ．165  ．164  ．163  ．162  ．160  ．159  ．158  ．157  ．156  ・155   

2．7   ．154  ．153  ．152  ．151   ．150   ．149  ．148  ．147  ．146  ・145   

2．8   ．144  ．143  ．142   ．141   ．140   ．139  ．138  ．137   ．●136  ．135   

2．9   ．134  ．133  ．132  ．131   ．130   ．129  ．129  ．128  ．127  ・126   

3．0   ．125  ．124  ．123  ．122  ．122   ．121   ．120  ．119 ．118  ・117   

3．1   ．117  ．116  ．115  ．114   ．113   ．113  ．112  ．111   ．110  ・110   

3．2   ．109  ．108  ．107  ．107   ．106   ．105  ．104  ．104   ．103  ・102   

3．3   ．102  ．101   ．100  ．Oq9  ．099   ．098  ．097  ．097   ．096  ・095   

3．4   ．oq5  ．094  ．093  ．092  ．092   ．091   ．091   ．090   ．090  ・089   

3．5   ．088  ．088  ．087  ．087   ．086   ．085  ．085  ．084   ．084  ・083   

3．6   ．083  ．082  ．081   ．081   ．080   ．080  ．079  ．079   ．078  ・078   

3．7   ．077  ．076   ．076   ．075   ．075   ．074  ．074   ．073   ．073  ・072   

3．8   ．072  ．071   ．071   ．070   ．070   ．069  ．069  ．068   ．068  ・068   

3．9   ．067  ．067  ．066  ．066   ．065   ．065  ．062  ．064   ．063  ・063   

4．0   ．063  ．062  ．062  ．061   ．061   ．060  ．060  ．060   ．059  ・059   

4．1   ．058  ．058  ．058  ．057  ．057   ．056  ．056  ．056   ．055  ・055   

4．2   ．054  ．054   ．054   ．053   ．053   ．053   ．052   ．052   ．052   ・051   

4．3   ．051  ．050  ．050  ．050  ．049   ．049  ．049  ．048   ．048  ・048   

4．4   ．047  ．047  ．047  ．046  ．046   ．046  ．045  ．045  ．045  ・045   

4．5   ．044  ．044  ．044  ．043  ．043   ．043  ．042  ．042   ．042  ・042   

4．6   ．041  ．041   ．041   ．040   ．040   ．040  ．040  ．039   ．039  ・039   

4．7   ．039  ．038  ．038  ．038  ．037   ．037  ．037  ．037   ．036  ・036   

4．8   ．036  ．036  ．035  ．035  ．035   ．035  ．034  ．034   ．034  ・034   

4．9   ．034  ．033  ．033  ．033   ．033   ．032  ．032  ．032   ．032  ・031   

5．0   ．031  ．031   ．031   ．031   ．030   ．030  ．030  ．030  ．030  ・029   

5．1   ．029  ．029  ．029  ．029  ．028   ．028  ．028  ．028   ．028  ・027   

5．2   ．027  ．027  ．027  ．027  ．026   ．026  ．026  ．026  ．026  ・026   

5．3   ．025  ．025  ．025  ．025  ．025   ．025  ．024  ．024   ．024   ・024   

5．4   ．024  ．024  ．023  ．023  ．023   ．023  ．023  ．023  ．022  ・022   

5．5   ．022  ．022  ．022  ．022  ．022   ．021  ．021   ．021   ．021  ・021   

5．6   ．021  ．021   ．020  ．020  ．020   ．020  ．020  ．020  ．020  ・019   

5．7   ．019  ．019  ．019  ．019  ．019   ．019  ．018  ．018   ．018  ．018   

5．8   ．018  ．018  ．018  ．018  ．017  ．017  ．017  ．017  ．017  ・017   

5．9   ．017  ．017  ．017  ．016  ．016  ．016  ．016  ．016  ．016   ．016   

6．0   ．016  ．016  ．015  ．015  ．015  ．015  ．015  ．015  ．015  ・015   

6．1   ．015  ．015  ．014  ．014  ．014   ．014  ．014  ．014  ．014  ．014   

6．2   ．014  ．014  ．013  ．013  ．013  ．013  ．013  ．013  ．013  ．013   

6．3   ．013  ．013  ．013  ．012  ．012  ．012  ．012  ．012  ．012  ．012   

6．4   ．012  ．012  ．012  ．012  ．012  ．011  ．011  ．011   ．011  ．011   

6．5   ．011  ．011  ．011  ．011  ．011   ．011  ．011  ．011   ．010  ．010   

6．6   ．010  ．010  ．010  ．010  ．010  ．010  ．   

∽‥たとえば131Ⅰ（半輌192時間）の検定後152時間経過したとすれば喜＝15㌢192＝0・79・したがって  

検定時忙おける131Ⅰの量の0．578倍（57．8％）となる。   
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