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まえがき 

この規格は，産業標準化法第 16 条において準用する同法第 14 条第 1 項の規定に基づき，認定産業標準

作成機関である一般財団法人日本規格協会（JSA）から，産業標準の案を添えて日本産業規格を改正すべき

との申出があり，経済産業大臣が改正した日本産業規格である。これによって，JIS K 8821:2016 は改正さ

れ，この規格に置き換えられた。 

なお，令和  年  月  日（改正公示日から 6 か月後）までの間は，産業標準化法第 30 条第 1 項等

の関係条項の規定に基づく JIS マーク表示認証において，JIS K 8821:2016 を適用してもよい。 

この規格は，著作権法で保護対象となっている著作物である。 

この規格の一部が，特許権，出願公開後の特許出願又は実用新案権に抵触する可能性があることに注意

を喚起する。経済産業大臣は，このような特許権，出願公開後の特許出願及び実用新案権に関わる確認に

ついて，責任はもたない。 

 

 



 
 

著作権法により無断での複製、転載等は禁止されております。 

日本産業規格（案）       JIS 
 K 8821：0000 
 

ふっ化ナトリウム(試薬) 
Sodium fluoride (Reagent) 

NaF  FW：41.99 
序文 

この規格は，1987 年に第 1 版として発行された ISO 6353-3 を基とし，技術の進歩に伴い，技術的内容

を変更して作成した日本産業規格である。 

なお，この規格で側線又は点線の下線を施してある箇所は，対応国際規格を変更している事項である。

技術的差異の一覧表にその説明を付けて，附属書 JA に示す。 

1 適用範囲 

この規格は，試薬として用いるふっ化ナトリウムについて規定する。 

警告 1 ふっ化ナトリウムは有害なので，粉じんを吸入しないように注意し，粘膜，皮膚に付着しない

ようにする。 

警告 2 この規格に基づいて試験を行う者は，通常の実験室での作業に精通していることを前提とする。

この規格は，その使用に関連して起こる全ての安全上の問題を取り扱おうとするものではない。

この規格の利用者は，安全データシート（SDS）などを参考にして，各自の責任において，安全

及び健康に対する適切な措置を採らなければならない。 

注記 この規格の対応国際規格及びその対応の程度を表す記号を，次に示す。 

    ISO 6353-3:1987,Reagents for chemical analysis-Part:3 Specifications-Second series R 88 Sodium 
fluoride（MOD） 

    なお，対応の程度を表す記号“MOD”は，ISO/IEC Guide 21-1 に基づき，“修正している”こ

とを示す。 

2 引用規格 

次に掲げる引用規格は，この規格に引用されることによって，その一部又は全部がこの規格の要求事項

を構成している。これらの引用規格のうち，西暦年を付記してあるものは，記載の年の版を適用し，その

後の改正版（追補を含む。）は適用しない。西暦年の付記がない引用規格は，その最新版（追補を含む。）

を適用する。 

 JIS H 6201 化学分析用白金及び白金合金器具 

JIS K 0050:2019 化学分析方法通則 

JIS K 0113:2005 電位差・電流・電量・カールフィッシャー滴定方法通則 

JIS K 0116:2014 発光分光分析通則 
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JIS K 0121:2006 原子吸光分析通則 

JIS K 0970 ピストン式ピペット 

JIS K 1107 窒素 

JIS K 8001:2017 試薬試験方法通則 
JIS K 8102 エタノール（95）（試薬） 

JIS K 8155 塩化バリウム二水和物（試薬） 

JIS K 8180 塩酸（試薬） 

JIS K 8541 硝酸（試薬） 

JIS K 8548 硝酸カリウム（試薬） 

JIS K 8550 硝酸銀（試薬） 

JIS K 8576 水酸化ナトリウム（試薬） 

JIS K 8799 フェノールフタレイン（試薬） 

JIS K 8893 メチルオレンジ（試薬） 

JIS R 3503 化学分析用ガラス器具 

JIS R 3505 ガラス製体積計 

JIS Z 0701 包装用シリカゲル乾燥剤 

3 用語及び定義 

この規格には，定義する用語はない。 

4 種類 

種類は，特級とする。 

5 性質 

5.1 性状 

ふっ化ナトリウムは，白い結晶性粉末で，水にやや溶けやすく，エタノール（99.5）にほとんど溶けな

い。ふっ化ナトリウムの水溶液を酸性にすると，ガラスを腐食する。 

5.2 定性方法 

定性方法は次による。 

a) 試料 0.5 g を白金皿にはかりとり，水 20 mL を加えて溶かす（A 液)。A 液 5 mL に塩化カルシウム溶

液（100 g/L）2 mL を加えると，白い沈殿が生じ, これに酢酸 1 mL を加えてもこの沈殿は溶けない。 

b) 炎色試験は，直径約 0.8 mm の白金線の先端から約 30 mm までを塩酸（1＋1）に浸し，炎の長さ約 120 
mm，内炎の長さ約 30 mm 程度としたガスバ－ナ一の無色炎中に，内炎の最上部から約 10 mm の位置

に水平に入れた後，放冷する。この操作を炎に色が現れなくなるまで繰り返す。白金線を A 液中に先

端から約 5 mm まで浸し，静かに引き上げてガスバ一ナ一の無色炎中に入れると，黄が現れる。 

6 品質 
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品質は，箇条 7 によって試験したとき，表 1 に適合しなければならない。 

表 1－品質 
項目 規格値 試験方法 

純度（NaF） 質量分率%  99.0 以上 7.2 
水溶状    －  試験適合 7.3 
乾燥減量（150 ℃） 質量分率%  0.3 以下 7.4 
酸（HF として） 質量分率%  0.05 以下 7.5 
塩基（Na2CO3 として） 質量分率% 0.1 以下 7.5 
塩化物（Cl） 質量分率% 0.003 以下 7.6 
硫酸塩（SO4） 質量分率%  0.005 以下 7.7 
銅（Cu） 質量分率% 0.001 以下 7.8 
鉛（Pb） 質量分率% 0.001 以下 7.8 
鉄（Fe） 質量分率% 0.001 以下 7.8 
カリウム（K） 質量分率% 0.02 以下 7.9 
ヘキサフルオロけい酸塩（SiF6） 質量分率% 0.05 以下 7.10 

7 試験方法 

7.1 一般事項 

試験方法の一般的な事項は，JIS K 0050:2019 及び JIS K 8001:2017 による。 

7.2 純度（NaF） 

 純度（NaF）の試験方法は，次による。  
a) 試験用溶液類 試験用溶液類は，次による。 

1) 二酸化炭素を除いた水 JIS K 8001:2017 の 5.8 c)（二酸化炭素を除いた水）による。 

2) フェノールフタレイン溶液 JIS K 8799 に規定するフェノールフタレイン 1.0 g を JIS K 8102 に規

定するエタノール（95）90 mL を加えて溶かし，水を加えて 100 mL にしたもの。 

3) 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液（NaOH：4.000 g /L） JIS K 8576 に規定する水酸化ナトリウムを

用い，JIS K 8001:2017 の JA.6.4 r)4)（0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液）に従って，調製，標定及び

計算したもの。ポリエチレンなどの樹脂製気密容器の保存する。 

b) 器具及び装置 主な器具及び装置は,次による。 

1) 強酸性陽イオン交換樹脂（H 形） スルホン酸基をもつもの。 

2) イオン交換樹脂カラム クロマトグラフィー管及びろ過材及び滴定容器が，樹脂製のもの。例を図

1 に示す。 
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図 1－イオン交換樹脂カラムの例 

3) 自動滴定装置 電位差滴定の機能をもち，最小吐出量が 0.01 mL 以下のもの。 

c) イオン交換樹脂カラムの調節 

 強酸性陽イオン交換樹脂カラムの調節は，次による。 

1) 水中で湿潤させた強酸性陽イオン交換樹脂約 25 mL を気泡が入らないように注意して，図 1 のク

ロマトグラフィー管に水とともに流し込む。 

2) コック D を開け，水を徐々に流出させて，液面が充塡された強酸性陽イオン交換樹脂の上端より

約 5 mm 上になるようにする。コック D を閉じて洗浄用塩酸約 200 mL を加え，コック D を調節

して 3 mL/min～4 mL/min の流量で通す。 

3) コック D を開け，洗浄用塩酸を徐々に流出させて，液面が充塡された強酸性陽イオン交換樹脂の

上端より 約 5 mm 上になるようにする。コック D を閉じて水約 30 mL を加え，コック D を調節

して 3 mL/min～4 mL/min の流量で通す。この洗浄操作を数回行い，流出液にメチルオレンジ溶液

を加えたときの液の色が黄みの赤になるまで繰り返す 

なお，洗浄用塩酸及びメチルオレンジ溶液の調製は，次による。 

・ 洗浄用塩酸 JIS K 8180 に規定する塩酸（特級）9 mL を樹脂製容器にとり，水を加えて 100 
mL にする。 

・ メチルオレンジ溶液 JIS K 8893 に規定するメチルオレンジ 0.10 g をはかりとり，水を加

えて溶かし，更に水を加えて 100 mL にする。褐色ガラス製瓶に保存する。 

d) 操作 操作は，次による。 
1) 試料溶液の調製は，試料 0.15 g を樹脂製ビーカー100 mL などに 0.1 mg の桁まではかりとり，二

酸化炭素を含まない水 25 mL を加えて溶かす。 

2) 試料溶液を強酸性陽イオン交換樹脂（H 形）カラムに移し，その液面が樹脂柱上端の約 5 mm 上

より下がらないようにして，3 mL/min～4 mL/min の流量で通し，滴定容器（300 mL 樹脂製三角

フラスコなど）に受ける。 

3) 洗浄は，水約 30 mL で用いた全量ピペットを洗いカラムに加え，2)と同様に操作し，同じ滴定容

器に受ける。さらに，水 30 mL を用いて，2)と同様にカラムに通す操作を 5 回行う。 

4)  次のいずれかの方法で，滴定する。 

 

記号説明 
A：クロマトグラフィー管（ポリエチレン製など） 
B：強酸性陽イオン交換樹脂 
C：ポリエチレンウール（ポリエチレンを引き伸ばし，繊維

状にしたもの。）又はフィルター（ポリエチレン製など） 
D：コック 
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4.1) 指示薬としてフェノールフタレイン溶液数滴加え，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液で滴定する。

終点は，液の色がうすい紅色に変わる点とする。 

4.2) JIS K 0113:2005 の 5.（電位差滴定方法）によって，指示薬を用いず，指示電極にガラス電極若し

くは銀電極を，参照電極にセラミック形比較電極を用いるか，又は指示電極と参照電極とを組み

合わせた複合電極若しくは双極白金電極を用いて，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液で滴定を行

う。終点は，変曲点とする。 

なお，電極がつ（浸）かるように，被滴定溶液を樹脂製ビーカーなどに移してよい。 

e)計算 純度（NaF）は，次の式によって算出する。 

      𝐵 = ଴.଴଴ସ ଵଽଽ×௏భ×௙భ௠భ × 100 

ここで， B： 純度（NaF）（質量分率 %） 
 V1： 滴定に要した 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液の

体積（mL） 
 f1： 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液のファクター 
 m1： はかりとった試料の質量（g） 
 0.004 199： 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液 1 mL に相当す

る NaF の質量を示す換算係数（g/mL） 

7.3 水溶状 
水溶状の試験方法は，次による。 

a) 試験用溶液類 試験用溶液類は，次による。 

1) 硝酸（1＋2） JIS K 8541 に規定する硝酸（質量分率 60 %～61 %，特級）の体積 1 と水の体積 2 と

を混合したもの。 

2) 硝酸銀溶液（20 g/L） JIS K 8550 に規定する硝酸銀 2 g をはかりとり，水を加えて溶かし，更に水

を加えて 100 mL にしたもの。褐色ガラス製瓶に保存する。 

3) 塩化物標準液（Cl：0.01 mg/mL） JIS K 8001：2017 の JA.4（標準液）による。 

b) 濁りの程度の適合限度標準 濁りの程度の適合限度標準は，“僅かな微濁”を用いる。 

澄明の限度標準の調製は，塩化物標準液（Cl：0.01 mg/mL）1.2 mL を共通すり合わせ平底試験管［c)
参照］にとり，水 10 mL，硝酸（1＋2）1 mL 及び硝酸銀溶液（20 g/L）1 mL を加え，更に水を加えて

20 mL とし，振り混ぜてから 15 分間放置する。 

c) 器具 主な器具は，次による。 

・ 共通すり合わせ平底試験管 容量 50 mL，直径約 24 mm で目盛のあるもの。 

d) 操作 操作は，次による。 

1) 試料溶液の調製は，試料 0.5 g を共通すり合わせ平底試験管にはかりとり，水 20 mL を加えて溶か

す。 

2) 直後に，試料溶液の濁りの程度を b)と比較する。また，ごみ，浮遊物などの異物の有無を共通すり

合わせ平底試験管の上方又は側方から観察する。 

e) 判定 試料溶液の濁りが，b)の濁りより濃くなく，ごみ，浮遊物などの異物をほとんど認めないとき，

“水溶状：試験適合（規格値）”とする。 

7.4 乾燥減量（150 ℃） 

乾燥減量（150 ℃）の試験方法は，次による。 
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a) 器具及び装置 主な器具及び装置は，次による。 

1) 平形はかり瓶 JIS R 3503 の付図 57 に規定するもの又は類似のもので，試料を入れた場合，試料の

厚さが 5 mm 以下になる容量のもの。 

2) デシケーター 乾燥剤として JIS Z 0701 に規定するシリカゲル（A 形 1 種）を入れたもの。 

3) 定温乾燥器 150 ℃±2 ℃に調節できるもの。 

b) 操作 操作は，次による。 

1) 試料 2.0 g をあらかじめ恒量にした平形はかり瓶（W1 g）に 0.1 mg の桁まではかりとる（W2 g）。こ

の場合，試料量 m2 g は，（W2－W1）g とする。 

なお，試料の質量を別途はかり込んでから平形はかり瓶に加えてもよい（m2 g）。 

2) 平形はかり瓶をはかり瓶の蓋をずらすなどし，定温乾燥器に入れ，150 ℃で 1 時間乾燥する。 

3) 乾燥後，平形はかり瓶に蓋をしてデシケーターに入れ，室温まで放冷する。 

4) その質量を 0.1 mg の桁まではかる（W3 g）。 

c) 計算 乾燥減量（150 ℃）は，次の式によって算出する。 𝐶 = 𝑊ଶ − 𝑊ଷ𝑚ଶ × 100 

ここで， C： 乾燥減量（150 ℃）（質量分率 %） 

7.5 酸（HF として）又は塩基（Na2CO3 として） 

酸（HF として）又は塩基（Na2CO3 として）の試験方法は，次による。 

a) 試薬，ガス及び試験用溶液類 試薬，ガス及び試験用溶液類は，次による。 

1) 窒素 純度が，JIS K 1107 に規定する 2 級以上のもの。 

2) 二酸化炭素を除いた水 7.2 a)1)による。 

3) 硝酸カリウム溶液（飽和） JIS K 8548 に規定する硝酸カリウム 33.4 g をはかりとり，水を加えて

溶かし，更に水を加えて 100 mL にしたもの。 

4) フェノールフタレイン溶液 7.2 a)2)による。 

5) 0.1 mol/L 塩酸（HCl：3.646 g/L） JIS K 8180 に規定する塩酸（特級）を用い，JIS K 8001:2017 の

6)4) e)6)に従って調製，標定及び計算したもの。 

6) 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液（NaOH：4.000 g/L） 7.2 a)3)による。 

b) 器具 主な器具は，次による。 

1) 白金皿 JIS H 6201 に規定するもの。 

2) メスピペット JIS R 3505 に規定する最小目盛が 0.01 mL のもの。 

c) 操作 操作は，次による。 

1) 試料溶液の調製は，二酸化炭素を除いた水 50 mL 及び硝酸カリウム溶液（飽和）10 mL を白金皿又

は樹脂製ビーカーにとり，約 0 ℃に冷却しながらフェノールフタレイン溶液 3 滴を加える。液面上

に窒素を流しながら，液の色がうすい紅色になるまで 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液又は 0.1 mol/L
塩酸で中和する。引き続き約 0 ℃に保ちながら，試料 2.0 g を加え穏やかにかき混ぜて溶かす。 

2) 酸性色（無色）が現れる場合，液面上に窒素を流しながら，0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液で 15 秒

間アルカリ性色（うすい紅色）を保つまで滴定する。滴定後の溶液は，直ちに 7.10 の試験に用いる。 

3) アルカリ性色（うすい紅色）が現れる場合，液面上に窒素を流しながら，0.1 mol/L 塩酸を酸性色（無

色）になるまで滴定する。滴定後の溶できるは液は，直ちに 7.10 の試験に用いる。 
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d) 判定 c) 2)によって操作し，滴定に用いた 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液の体積が，0.5 mL 以下のと

き，“酸（HF として）：質量分率 0.2 %以下（規格値）”，又は c) 3)によって操作し，滴定に用いた 0.1 
mol/L 塩酸の体積が，0.19 mL 以下のとき，“塩基（Na2CO3 として）：質量分率 0.25 %以下（規格値）”

とする。 

注記 酸（HF として）又は塩基（Na2CO3 として）の含有率（質量分率 %）は，次の式によって算

出することが可能である。 

1) 酸性色（無色）が現れた場合，酸（HF として）の含有率（質量分率 %）を，次の式によ

って求めることが可能である。 

      𝐷＝
௏మ×௙మ×଴.଴଴ଶ ଴଴଴ ଺௠య × 100 

ここで， D： 酸（HF として）（質量分率 %） 
 V2： 滴定に要した 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液の体積

（mL） 
 f2： 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液のファクター 
 m3： はかりとった試料の質量（g） 
 0.002 000 6： 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液 1 mL に相当する HF

の質量を示す換算係数（g/mL） 

2) アルカリ性色（無色）が現れた場合，塩基（Na2CO3 として）の含有率（質量分率 %）を，

次の式によって求めることが可能である。 

𝐸＝𝑉ଷ × 𝑓ଷ × 0.010 599𝑚ଷ × 100 

ここで， E： 塩基（Na2CO3 として）（質量分率 %） 
 V3： 滴定に要した 0.1 mol/L 塩酸の体積（mL） 
 f3： 0.1 mol/L 塩酸のファクター 
 m3： はかりとった試料の質量（g） 
 0.010 599： 0.1 mol/L 塩酸 1 mL に相当する Na2CO3 の質量を示す

換算係数（g/mL） 

7.6 塩化物（Cl） 
塩化物（Cl）の試験方法は，次による。 

a) 試験用溶液類 試験用溶液類は，次による。 

1) 硝酸（1＋2） 7.3 a)1)による。 

2) 硝酸銀溶液（20 g/L） 7.3 a)2)による。 

3) 塩化物標準液（Cl：0.01 mg/mL） 7.3 a)3)による。 

b) 器具 主な器具は，次による。 

・ 共通すり合わせ平底試験管 7.3 c)による。 

c) 操作 操作は，次による。 

  なお，有害なふっ化水素ガスが僅かに発生するため，排気に注意して操作を行う。 
1) 試料溶液の調製は，試料 0.5 g をポリエチレンなどの樹脂製ビーカーにはかりとり，硝酸（1＋2）5 

mL 及び水を加えて溶かし，更に水を加えて 20 mL にする。 

2) 比較溶液の調製は，共通すり合わせ平底試験管に塩化物標準液（Cl：0.01 mg/mL）1.5 mL をとり，

硝酸（1＋2）5 mL 及び水を加えて 20 mL にする。 

3) 試料溶液及び比較溶液に，及び硝酸銀溶液（20 g/L）1 mL を加えて振り混ぜた後，15 分間放置する。 



8 
K 8821：0000  

著作権法により無断での複製、転載等は禁止されております。 

4) 試料溶液を共通すり合わせ平底試験管に移し，黒の背景を用いて，試料溶液及び比較溶液から得ら

れたそれぞれの液を共通すり合わせ平底試験管の上方又は側方から観察して濁りを比較する。 

d) 判定 試料溶液から得られた液の濁りが，比較溶液から得られた液の白濁より濃くないとき，“塩化物

（Cl）：質量分率 0.003 %以下（規格値）”とする。 

7.7 硫酸塩（SO4） 

硫酸塩（SO4）の試験方法は，次による。 

a) 試薬及び試験用溶液類 試薬及び試験用溶液類は，次による。 

1) エタノール（95） JIS K 8102 に規定するもの。 

2) 塩化バリウム溶液（100 g/L） JIS K 8155 に規定する塩化バリウム二水和物 11.7 g はかりとり，水

を加えて溶かし，更に水を加えて 100 mL にしたもの。 

3) 塩酸（2＋1） JIS K 8180 に規定する塩酸の体積 2 と水の体積 1 とを混合したもの。 

4) 硫酸塩標準液（SO4：0.01 mg/mL） JIS K 8001：2017 の JA.4（標準液）による。 

b) 器具及び装置 主な器具及び装置は，次のとおりとする。 

1) 白金皿 7.5 b)1)による。 

2) 共通すり合わせ平底試験管 7.3 c)による。 

3) 水浴 沸騰水浴として使用することができ，蒸発皿，ビーカーなどを載せられるもの。 

4) ホットプレート 約 100 ℃に調節できるもの。 

c) 操作 操作は，次による。 

  なお，有害なふっ化水素ガスが僅かに発生するため，排気に注意して操作を行う。 

1) 試料溶液の調製は，試料 1.0 g を白金皿にはかりとり，塩酸（2＋1）5 mL を加え，沸騰水浴又は約

100 ℃に調節したホットプレート上で蒸発乾固する。再び，塩酸（2＋1）5 mL を加え，沸騰水浴又

は約 100 ℃に調節したホットプレート上で蒸発乾固する操作を 2 回繰り返す。放冷後，塩酸（2＋
1）0.3 mL 及び水を加えて溶かし，共通すり合わせ平底試験管に移した後，更に水を加えて 25 mL
にする。 

2) 比較溶液の調製は，硫酸塩標準液（SO4：0.01 mg/mL）5.0 mL を白金皿にとり，塩酸（2＋1）5 mL
を加え，沸騰水浴又は約 100 ℃に調節したホットプレート上で蒸発乾固する。再び，塩酸（2＋1）
5 mL を加え，沸騰水浴又は約 100 ℃に調節したホットプレート上で蒸発乾固する操作を 2 回繰り

返す。放冷後，塩酸（2＋1）0.3 mL 及び水を加え，共通すり合わせ平底試験管に移した後，更に水

を加えて 25 mL にする。 

3) 試料溶液及び比較溶液に，エタノール（95）3 mL 及び塩化バリウム溶液（100 g/L）2 mL をそれぞ

れ加えて振り混ぜた後，1 時間放置する。 

4) 黒の背景を用いて，試料溶液及び比較溶液から得られたそれぞれの液を，共通すり合わせ平底試験

管の上方又は側方から観察して，濁りを比較する。 

d) 判定 試料溶液から得られた液の濁りは，比較溶液から得られた液の白濁より濃くないとき，“硫酸塩

（SO4）：質量分率 0.005 %以下（規格値）”とする。 

7.8 銅（Cu），鉛（Pb）及び 鉄（Fe） 

7.8.1 一般 

銅（Cu），鉛（Pb）及び鉄（Fe）の試験方法は，7.8.2 又は 7.8.3 のいずれかによる。 
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7.8.2 原子吸光分析法 

原子吸光分析法の試験方法は，次による。 

a) 試薬及び試験用溶液類 試薬及び試験用溶液類は，次による。 

1) 塩酸（2＋1） 7.7 a)3)による。 

2) 銅標準液（Cu：0.01 mg/mL） JIS K 8001：2017 の JA.4（標準液）による。 

3) 鉛標準液（Pb：0.01 mg/mL） JIS K 8001：2017 の JA.4（標準液）による。 

4) 鉄標準液（Fe：0.01 mg /mL） JIS K 8001：2017 の JA.4（標準液）による。 

b) 器具及び装置 主な器具及び装置は，次による。 

1) 白金皿 7.5 b)1)による。 

2) 水浴 7.7 b)3)による。 

3) ホットプレート 7.7 b)4)による。 

4) フレーム原子吸光分析装置 装置の構成は，JIS K 0121:2006 に規定するもの。 

c) 分析種の測定波長 分析種の測定波長の例を，表 2 に示す。 

表 2－分析種の測定波長の例 
                           単位：nm 

分析種 測定波長 
銅（Cu） 324.8 

鉛（Pb） 283.3 

鉄（Fe） 248.3 

d) 操作 操作は，次による。 
  なお，有害なふっ化水素ガスが僅かに発生するため，排気に注意して操作を行う。 

1) 試料溶液の調製は，試料 5.0 g を白金皿にはかりとり，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又は約

100 ℃に調節したホットプレート上で蒸発乾固する。再び，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又

は約 100 ℃に調節したホットプレート上で蒸発乾固する操作を 2 回繰り返す。蒸発残さ（渣）に水

20 mL を加え，加温して溶かした後，放冷し，全量フラスコ 50 mL に移し，更に水を標線まで加え

て混合する（X1 液）。 

2) 比較溶液の調製は，試料 5.0 g を白金皿にはかりとり，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又は約

100 ℃に調節したホットプレート上で蒸発乾固する。再び，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又

は約 100 ℃に調節したホットプレート上で蒸発乾固する操作を 2 回繰り返す。蒸発残さ（渣）に水

20 mL を加え，加温して溶かした後，放冷し，全量フラスコ 50 mL に移し，銅標準液（Cu：0.01 
mg/mL）5.0 mL，鉛標準液（Pb：0.01 mg/mL）5.0 mL，鉄標準液（Fe：0.01 mg/mL）5.0 mL 及び水を

標線まで加えて混合する（Y1 液）。 

3) 空試験溶液の調製は，全量フラスコ 50 mL に，水を標線まで加える（Z1 液）。 

4) フレーム原子吸光分析装置を用いて，Y1 液をアセチレン－空気フレーム中に噴霧し，表 2 に示す測

定波長付近で吸光度が最大となる波長を設定する。X1 液，Y1 液及び Z1 液をそれぞれアセチレン－

空気フレーム中に噴霧し，分析種の吸光度を測定し，X1 液の指示値，Y1 液の指示値及び Z1 液の指

示値を読み取る。 

5) 測定結果は，X1 液の指示値から Z1 液の指示値を引いた値と，Y1 液の指示値から X1 液の指示値を引

いた値とを比較する。 

e) 判定 X1 液の指示値から Z1 液の指示値を引いた値が，Y1 液の指示値から X1 液の指示値を引いた値よ
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り大きくないとき，“銅（Cu）：質量分率 0.001 %以下（規格値），鉛（Pb）：質量分率 0.001 %以下（規

格値），鉄（Fe）：質量分率 0.001 %以下（規格値）”とする。 

注記 分析種の含有率（質量分率 %）は，次の式によって，おおよその値を求めることが可能であ

る。 

𝐹＝ 𝐺 × 𝑛ଵ－𝑛ଷ𝑛ଶ－𝑛ଵ𝑚ସ × 1 000 × 100 

ここで， F： 分析種の含有率（質量分率 %） 
 G： 用いた分析種の質量（mg） 
 m4： はかりとった試料の質量（g） 
 n1： X1 液の指示値 
 n2： Y1 液の指示値 
 n3： Z1 液の指示値 

7.8.3 ICP 発光分光分析法 

ICP 発光分光分析法の試験方法は，次による。 

a) 試験用溶液類 試験用溶液類は，次による。 

1) 塩酸（2＋1） 7.7 a)3)による。 

2) 銅標準液（Cu：0.01 mg/mL） 7.8.1 a)2)による。 

3) 鉛標準液（Pb：0.01 mg/mL） 7.8.1 a)3)による。 

4) 鉄標準液（Fe：0.01 mg /mL） 7.8.1 a)4)による。 

b) 器具及び装置 主な器具及び装置は，次による。 

1) ピストン式ピペット JIS K 0970 に規定するもの。  

2) 白金皿 7.5 b)1)による。 

3) 水浴 7.7 b)3)による。 

4) ホットプレート 7.7 b)4)による。 

5) ICP 発光分光分析装置 装置の構成は，JIS K 0116:2014 に規定するもの。 

c) 分析種及び測定波長 分析種及び測定波長の例を，表 3 に示す。 

表 3－分析種の測定波長の例 
                              単位：nm 

分析種 測定波長 

銅（Cu） 324.754 

鉛（Pb） 220.351 

鉄（Fe） 259.940 

d) 操作 操作は，次による。 

  なお，有害なふっ化水素ガスが僅かに発生するため，排気に注意して操作を行う。 

1) 試料 5.0 g を白金皿にはかりとり，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又は約 100 ℃に調節した

ホットプレート上で蒸発乾固する。再び，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又は約 100 ℃に調

節したホットプレート上で蒸発乾固する操作を 2 回繰り返す。蒸発残さ（渣）に水 20 mL を加え，

加温して溶かした後，放冷し，全量フラスコ 50 mL に移し，水を標線まで加えて混合する（H 液）。 

2) 試料溶液の調製は，全量フラスコ 50 mL に H 液 10 mL（試料量 1 g）をとり，水を標線まで加えて
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混合する（X2 液）。 

3) 比較溶液の調製は，3 個の全量フラスコ 50 mL に H 液 10 mL（試料量 1 g）及びピストン式ピペット

で表 4 に示す 3 段階の標準液をとり，それぞれに水を標線まで加えて混合する（それぞれ，Y2 液，

Y3 液及び Y4 液とする。）。 

4) 空試験溶液の調製は，全量フラスコ 50 mL に水を標線まで加える（Z2 液）。 

表 4－採取する標準液の量 
 
 
 
 

 

 

 

4) ICP 発光分光分析装置の一般事項は，JIS K 0116:2014 の箇条 4（ICP 発光分光分析）による。 

5) ICP 発光分光分析装置は，高周波プラズマを点灯するなどによって，発光強度を測定できる状態に

する。 

6) X2 液，Y2 液，Y3 液，Y4 液及び Z2 液をアルゴンプラズマ中に噴霧し，分析種の発光強度を測定する。 

 なお，別の分析条件でも同等の試験結果が得られることを確認した場合には，その条件を用いて

もよい。この場合，同一分析種ごとに複数波長を選択し，Y2 液，Y3 液及び Y4 液を用いて，関係線

を作成し，関係線の y 切片が小さく，感度及び直線性が良好な波長を選択する。これらの条件を満

たせない場合，分析結果に対する影響（定量限界，再現精度）を考慮して選択する。 

e) 計算 JIS K 0116:2014 の 4.7.3 の b)（標準添加法）によって，分析種の含有率を計算する。 

f) 判定 計算して得られた含有率が，規格値を満足しているとき，“銅（Cu）：質量分率 0.001 %以下（規

格値），鉛（Pb）：質量分率 0.001 %以下（規格値），鉄（Fe）：質量分率 0.001 %以下（規格値）”とす

る。 

7.9 カリウム（K） 

7.9.1 一般 

カリウム（K）の試験方法は，7.9.2 又は 7.9.3 のいずれかによる。 

7.9.2 原子吸光分析法 

a) 試験用溶液類 試験用溶液類は，次による。 

1) 塩酸（2＋1） 7.7 a)3)による。 

2)  カリウム標準液（K：0.01 mg/mL） JIS K 8001:2017 の JA.4（標準液）による。 

b) 装置 主な装置は，次による。 

1) 白金皿 7.5 b)1)による。 

2) 水浴 7.7 b)3)による。 

3) ホットプレート 7.7 b)4)による。 

4) フレーム原子吸光分析装置 7.8.2 b)4)による。 
c) カリウムの測定波長 カリウムの測定波長の例を表 5 に示す。 

標準液 mg/mL 
採取量 μL 

Y2 Y3 Y4 

銅標準液（Cu） 0.01 500 1 000 1 500 

鉛標準液（Pb） 0.01 500 1 000 1 500 

鉄標準液（Fe） 0.01 500 1 000 1 500 
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表 5－カリウムの測定波長の例 
単位 nm 

分析種 測定波長 
カリウム（K） 766.5 

d) 操作 操作は，次による。 

  なお，有害なふっ化水素ガスが僅かに発生するため，排気に注意して操作を行う。 

1) 試料 5.0 g を白金皿にはかりとり，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又は約 100 ℃に調節した

ホットプレート上で蒸発乾固する。再び，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又は約 100 ℃に調

節したホットプレート上で蒸発乾固する操作を 2 回繰り返す。蒸発残さ（渣）に水 20 mL を加え，

加温して溶かした後，放冷し，全量フラスコ 50 mL に移し，水を標線まで加えて混合する（I 液）。 

2) 試料溶液の調製は，I 液 1.0 mL（試料量 0.1 g）を全量フラスコ 100 mL にとり，水を標線まで加え

て混合する（X3 液）。 

3) 比較溶液の調製は，I 液 1.0 mL（試料量 0.1 g）を全量フラスコ 100 mL にとり，カリウム標準液（K：

0.01 mg/mL）2.0 mL を加え，水を標線まで加えて混合する（Y5 液）。 

4) 空試験溶液の調製は，全量フラスコ 50 mL に水を標線まで加える（Z3 液）。 

5) フレーム原子吸光分析装置を用いて，Y5 液をアセチレン－空気フレーム中に噴霧し，表 5 に示す測

定波長付近で吸光度が最大となる波長を設定する。X3 液，Y5 液及び Z3 液をそれぞれアセチレン－

空気フレーム中に噴霧し，カリウムの吸光度を測定し，X3 液の指示値，Y5 液の指示値及び Z3 液の

指示値を読み取る。 

6) 測定結果は，X3 液から Z3 液の指示値を引いた値と Y5 液の指示値から X3 液の指示値を引いた値と

を比較する。 

e) 判定 X3 液から Z3 液の指示値を引いた値が，Y5 液の指示値から X3 液の指示値を引いた値より大きく

ないとき，“カリウム（K）：質量分率 0.02 %以下（規格値）”とする。 

注記 カリウムの含有率（質量分率 %）は，次の式によって，おおよその値を求めることが可能で

ある。 

𝐽 = 𝐾 × 𝑛ସ − 𝑛଺𝑛ହ − 𝑛ସ𝑚ହ × 150 × 1 000 × 100 

ここで， J： カリウムの含有率（質量分率 %） 
 K： 用いた標準液中のカリウムの質量（mg） 
 m5： はかりとった試料の質量（g） 
 n4： X3 液の指示値 
 n5： Y5 液の指示値 
 n6： Z3 液の指示値 

7.9.3 第 2 法 ICP 発光分光分析法 

ICP 発光分光分析法の試験方法は，次による。 

a) 試験用溶液類 試験用溶液類は，次による。 

・ カリウム標準液（K：0.01 mg/mL）  7.9.2 a)による。 

b) 器具及び装置 主な器具及び装置は，次による。 

1) ピストン式ピペット 7.8.3 b)1)による。 
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2) ICP 発光分光分析装置 7.8.3 b)5)による。 

c) 分析種の測定波長 分析種の測定波長の例を，表 6 に示す。 

表 6－分析種の測定波長の例 
                              単位：nm 

分析種 測定波長 
カリウム（K） 766.490 

d) 操作 操作は，次による。 

  なお，有害なふっ化水素ガスが僅かに発生するため，排気に注意して操作を行う。 

1) 試料 5.0 g を白金皿にはかりとり，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又は約 100 ℃に調節したホ

ットプレート上で蒸発乾固する。再び，塩酸（2＋1）25 mL を加え，沸騰水浴又は約 100 ℃に調節

したホットプレート上で蒸発乾固する操作を 2 回繰り返す。蒸発残さ（渣）に水 20 mL を加え，加

温して溶かした後，放冷し，全量フラスコ 50 mL に移し，更に水を標線まで加えて混合する（L 液）。 

2) 試料溶液の調製は，L 液 1.0 mL（試料量 0.1 g）を全量フラスコ 50 mL にとり，水を標線まで加えて

混合する（X4 液）。 

3) 比較溶液の調製は，3 個の全量フラスコ 50 mL のそれぞれに L 液 1 mL（試料量 0.1 g）を正確にと

り，カリウム標準液（K：0.01 mg/mL）をピストン式ピペットで表 7 に示す 3 段階にとり，それぞ

れに水を標線まで加える（それぞれ，Y6 液，Y7 液及び Y8 液とする。）。 

4) 空試験溶液の調製は，全量フラスコ 50 mL に，水を標線まで加える（Z4 液）。 

表 7－採取する標準液の量 
 
 

 

 

5) ICP 発光分光分析装置の一般事項は，JIS K 0116:2014 の箇条 4（ICP 発光分光分析）による。 

 

6) ICP 発光分光分析装置は，高周波プラズマを点灯するなどによって，発光強度を測定できる状態に

する。 

7) X4 液，Y6 液，Y7 液，Y8 液及び Z4 液をアルゴンプラズマ中に噴霧し，分析種の発光強度を測定する。 

 なお，別の分析条件でも同等の試験結果が得られることを確認した場合には，その条件を用いて

もよい。この場合，同一分析種ごとに複数波長を選択し，Y6 液，Y7 液及び Y8 液を用いて，関係線

を作成し，関係線の y 切片が小さく，感度及び直線性が良好な波長を選択する。これらの条件を満

たせない場合，分析結果に対する影響（定量限界，再現精度）を考慮して選択する。 

e) 計算 JIS K 0116:2014 の 4.7.3 の b)（標準添加法）によって，分析種の含有率を計算する。 

f) 判定 計算して得られた含有率が，規格値を満足しているとき，“カリウム（K）：質量分率 0.02 %以

下（規格値）”とする。 

7.10 ヘキサフルオロけい酸塩（SiF6） 

ヘキサフルオロけい酸塩（SiF6）の試験方法は，次による。 

a) 試験用溶液類 試験用溶液類は，次による。 

・ 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液 7.2 a)3)による。 

標準液 mg/mL 
採取量 μL 

Y6 Y7 Y8 

カリウム標準液（K） 0.01 1 000 2 000 3 000 
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b) 器具 主な器具は，次による。 

・ メスピペット 7.5 b)2)による。 

c) 操作 7.5 の滴定後の溶液を約 5 分間かけて約 80 ℃になるように加温し，約 80 ℃に保ちながら直ち

に 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液でうすい紅色を保つまで滴定する。 

d) 判定 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液の滴定量が，0.28 mL 以下のとき，“ヘキサフルオロけい酸塩

（SiF6）：質量分率 0.05 %以下（規格値）”とする。 

 注記  ヘキサフルオロけい酸塩（SiF6）の含有率（質量分率 %）は，次の式によって求めること

が可能である。 𝑀＝
𝑉ସ × 𝑓ସ × 0.003 5 519𝑚଺ × 100 

ここで， M： ヘキサフルオロけい酸塩（SiF6）（質量分率 %） 
 V4： 滴定に要した 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液の体積

（mL） 
 f4： 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液のファクター 
 m6： はかりとった試料の質量（g） 
 0.003 551 9： 0.1 mol/L 水酸化ナトリウム溶液 1 mL に相当する

SiF6 の質量を示す換算係数（g/mL） 

8 容器 

容器は，気密容器（材質は，ポリエチレン，その他ふっ化水素酸に侵されないもの）とする。 

9 表示 

容器には，次の事項を表示する。 

a) この規格の番号 

b) 名称“ふっ化ナトリウム”及び“試薬”の文字 

c) 種類 

d) 化学式及び式量 

e) 純度 

f) 内容量 

g) 製造番号 

h) 製造業者又はその略号 
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附属書 JA 
（参考） 

JIS と対応国際規格との対比表 
 

JIS K 8821 ISO 6353-3:1987 
 
a) JIS の箇

条番号 
b) 対応国際

規格の対

応する箇

条番号 

c) 箇条ご

との評

価 

d) JIS と対応国際規格との技術的差異の

内容及び理由 
e) JIS と対応国際規格

との技術的差異に対

する今後の対策 

1 1 変更 ISO 規格は，化学分析用試薬 40 品目の仕様

について規定しているが，JIS は 1 品目 1 規

格について規定している。 

一般的な説明事項であ

り，技術上の差異はない

ため，対策は取らない。 
2 － － － 

3 － 追加 JIS は，規格を理解するため追加している。 

4 － 追加 JIS は，識別の目的で追加している。 

5 － 追加 JIS は，品目の特定の目的で追加している。 

6 R 88.1 追加，変更 追加項目：水溶状，カリウム（K） 
規格値変更：硫酸塩（SO4），鉄（Fe），ヘキ

サフルオロけい酸塩（SiF6） 
変更項目：重金属（Pb として）を銅（Cu）
及び鉛（Pb）に変更。酸性度及びアルカリ度

を酸（HF として）及び塩基（Na2CO3 とし

て）に変更。 

JIS は，必要に応じ，規格

を変更している。対策は

取らない。 

7.1 － 追加 JIS は，個別試験に必要な一般事項の引用先

を記載している。 
一般的な説明事項であ

り，技術上の差異はない

ため，対策は取らない。 
7.2 R 88.3.1 変更 イオン交換樹脂及び試薬類の濃度などを変

更している。 
技術上の差異はないた

め，対策は取らない。 
7.3 － 追加 異物等の確認のため追加している。 

7.4 R 88.3.9 変更 乾燥時間を変更している。 

7.5 R 88.3.3 変更 分析対象の表現を変更している。 

7.6 R 88.3.4 変更 試薬の濃度及び放置時間を変更している。 

7.7 R 88.3.6 変更 規格値の変更に伴い標準液量などを変更し

ている。 
7.8 R 88.3.7 

R 88.3.8 
変更 銅及び鉛に変更し，鉄とともに原子吸光分

析法及び ICP 発光分光分析法に変更してい

る。 
7.9 － 追加 多く含まれる不純物として，追加している。 

7.10 R 88.3.5 一致  

8 － 追加 試薬の安定性に必要なため，追加している。 一般的な説明事項であ

り，技術上の差異はない

ため，対策は取らない。 
9 － 追加 利用者が必要とする試薬の情報を明確化す

るため追加している。 
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注記 1 箇条ごとの評価欄の用語の意味を，次に示す。 
－ 一致：技術的差異がない。 
－ 追加：対応国際規格にない規定項目又は規定内容を追加している。 
－ 変更：対応国際規格の規定内容又は構成を変更している。 

注記 2 JIS と対応国際規格との対応の程度の全体評価の記号の意味を，次に示す。 
－ MOD：対応国際規格を修正している。 

 




