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抄録  

JIS H10511)に示される電解重量法における高純度銅の銅含有率分析方法について検討

した。試料量、電析時間、電流値を調整することで、0.01%の精度で分析することができ

た。  

不純物として含有する元素の影響を検討するため、リン、亜鉛、鉛、スズ、ニッケル、

ビスマスを試料溶液に加えた。リン、亜鉛は影響がなかったが、鉛、スズは沈殿を生じ

て陰極に付着し、ニッケル、ビスマスは銅とともに陰極電着し、銅の含有率が実際より

高めに測定された。  

   

   キーワード：銅電解重量法 , 定量分析 , ICP発光分光分析  

 

１ はじめに 

銅・銅合金は、優れた耐食性、導電性、伝熱

性、加工性から、様々な用途に使われている。

また、近年の IT先端技術分野においては、高純

度の銅材が求められている。 

銅合金中の銅の定量分析方法には、電解重量

法、 ICP発光分光分析法、蛍光Ｘ線法、 ICP質量

分析法、滴定法、吸光光度法があり、当センタ

ーでは、現在、 ICP発光分光分析法で依頼試験

を受けている。しかしながら、 ICP発光分光分

析法では、JIS C1011（銅含有率99.99%以上）

など電子機器等に使用される高純度銅の場合、

分析値のばらつきが大きくなり、精密分析がで

きない。 

本研究では、高純度銅を高精度で分析できる

電解重量法について知見を得て、高純度銅の依

頼試験を受け入れることを目的とする。 

 

* 技術支援室 化学技術担当 

２ 実験方法 

2.1 分析装置・試薬 

電 解 用 の 電 源 は 、 菊 水 電 子 工 業 ( 株 ) 製

PAN160-3.5A を用いた。 

電子天秤は、METTLER TOLEDO XPE205 を

用いた。 ICP 発光分光分析装置は、 (株 )日立ハ

イテクサイエンス製 SPECTRO ARCOS FHM22

を用いた。 

電解用の円筒状白金陰極及びらせん状白金陽

極は JIS 規格に準拠した。 

硝酸等の分析試薬は、関東化学 (株 )製の特級

品を用いた。検量線用溶液は、関東化学 (株 )製

JCSS 標準液を用いた。 

純 銅 は 、 関 東 化 学 ( 株 ) 製 Cat.No.07441-

23(Purity min 99.98%)及び(株)高純度化学研究所

製 CUE04GB(Purity min 99.99%)を用いた。 
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2.2 分析操作 

試料を秤量し（銅の含有率が 99.3%以上の

場合は 5g、未満の場合は 1g）、混酸（水：

硫酸：硝酸＝ 25:10:7）を加えて 100℃で加

熱し、試料を溶解した。重量を測定した白

金電極を試料溶液に挿入し、陰極に銅を電

析させ、重量を測定した。試料溶液に残っ

た微量の銅を ICP 発光分光分析装置で定量

し、陰極の質量増分と足し合わせ、供試試

料の重量で除した値を銅含有率とした。  

 

３ 結果及び考察 

3.1 機械誤差 

 ICP発光分光分析装置と電子天秤による機械

的な値のばらつきが測定結果に与える影響を検

討した。 

陰極電極を電子天秤で数回測定したところ最大

0.00017g の差がでた。この差は、試料 5g のと

きは 0.0034%、1.0g のときは 0.0170%、0.5g の

ときは 0.0340％の測定値の誤差につながる。ま

た、 ICP 発光分光分析装置による分析では、選

択する波長によって分析値がばらつく。ばらつ

きの影響を小さくするには、試料の量を 5g 以

上にすること、試料溶液中の銅濃度が十分低く

なるまで電析する必要がある。 

 

3.2 最適な電析条件  

3N純銅（純度 99.98%以上） 0.5g、 1g、 5gを

0.72Aの定電流で電析させたときの銅析出率を

図１に示した。試料溶液中の銅がほぼ析出し、

溶液中の銅濃度が約200mg/L程度になると析出

がなかなか進まず、10mg/L 程度になるまでに9

時間以上要した。 

表１は、3N純銅0.5gを2時間、1gを1時間40分、

3時間、16時間、5gを8時間、16時間電析したと

きの銅析出量と残液中の銅濃度を ICP発光分光

分析法で測定した結果である。0.5g、1g、5gと

もに銅含有率99.90%以上の分析値が得られた。 

 

 

図１ 電析時間と銅析出率  

 

表１ 各試料量と電析時間における分析結果 

表２は、 4N純銅（純度 99.99%以上） 5gを、

0.72Aで16時間、0.72Aで16時間＋0.3Aで1時間、

0.72Aで17時間、0.72Aで17時間＋1時間電析し

た時の銅析出量と残液中の銅濃度を ICP発光分

光分析法で測定した結果である。全て99.99%以

上の分析値が得られ、電析時間を十分長くとる

ことで0.01%の精度で測定することができた。  

また、分析時間を短縮するため、電流値を1A、

1.5Aに上げて、6時間、7時間、8時間電析した

結果、いずれも0.01%程度の誤差が見られた。 

                                           

表２ 各電析時間、電流値における分析結果 
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3.3 不純元素の影響 

硝酸、硫酸で電解溶液を調製した場合、液中

に不溶性残渣を生じる元素、銅とともに電着す

る元素がある。どの元素がどれほど分析値に影

響するか検討した。 

4N純銅に、鉛、スズ、亜鉛、リン、ニッケル、

ビスマスをそれぞれ添加したときの結果を表３

に示す。 

リン及び亜鉛は影響がなかったが、鉛、スズ

は沈殿を生じて陰極に付着し、また、ニッケル

及びビスマスは銅とともに陰極に電着し、本来

の銅量よりも多く測定された。 

 

表３ 各元素を添加したときの分析結果 

 

４ まとめ 

JIS H1051 に示される電解重量法における高

純度銅の銅含有率分析方法について検討し、以

下の結果を得た。 

（１）試料の量が 0.5g の場合は 0.1%の精度、

5g の場合は 0.01%の精度で分析可能である。 

（２）精度をあげるためには、 ICP 発光分光分

析装置による分析値のばらつきの影響を小さく

するため、試料溶液中の銅量が十分小さくなる

まで電析する。 

（３）試料中に不純元素の影響として、鉛、ス

ズは沈殿を生じて陰極に付着し、また、ニッケ

ル及びビスマスは銅とともに陰極に電着し、本

来の銅量よりも多く測定された。 
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