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National Metrology Institute of Japan, AIST is responsible to develop certified reference 

materials and to establish traceability to SI (The International System of Units) for chemical 

metrology. To realize SI traceability, the primary methods of measurement should be applied 

to value assignment of certified value of certified reference material. In this study, a precise 

gravimetric analysis method for high-purity lanthanum oxide was developed for purity 

evaluation. Lanthanum oxide was acid-decomposed, and diethyl oxalate was added to the 

solution to precipitate oxalate by a precipitation from homogeneous solution method. The 

oxalate was filtered, ashed, heated to 900 °C, and weighed as oxide. The unprecipitated La was 

determined by ICP-OES. Subsequently, H2SO4 was added to the weighed oxide, and after 

conversion to sulfate by heating at 600°C, it was weighed to validate the conversion rate from 

oxide to sulfate. Impurities in lanthanum oxide were evaluated by ICP-MS/MS. A purity value 

of 99.977 % ± 0.057 % (k=2) was obtained, and precise purity evaluation was achieved. 
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無機標準液は無機分析の基準となる重要な標準物質である。我々は国家計量標準機

関の責務として、精確さの高い無機標準液認証標準物質を開発している。無機標準液

の開発には、原料物質の純度を電量分析法、重量分析法、滴定法などの精確さの高い

一次標準測定法で決定することが望ましい 1)。ここでは、La標準液の原料物質に用い

る高純度酸化ランタンの純度を決定するために開発した精密重量分析法について発

表する。重量分析法では秤量する化合物の形態を評価することが重要である。本法で

は、秤量した La 化合物を別の化合物に変換し、その変換率から秤量した化学形を検

証した。まず、酸化ランタンを溶解し、La をしゅう酸ジエチルによる均一沈殿法で

しゅう酸ランタンとして沈殿させた。沈殿をろ過し、灰化後、900 ℃に加熱し酸化物

として秤量した。炉液に残留した La は ICP-OESで定量した。秤量した酸化物に硫酸

を加え、硫酸塩に転換後、秤量し、酸化物から硫酸塩への変換率を検証した。酸化ラ

ンタン中の不純物は ICP-MS/MS で評価した。La2O3としての純度 99.977 % ± 0.057 % 

(k=2)が得られ、精密な純度評価が達成できた。 
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