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概要

無電解ニッケルめっき液中には硫酸ニッケル、次亜りん酸ナトリ

ウム等の無機物とりんご酸、乳酸、アジピン酸、各種添加剤等

の有機物があり、有機物は液体クロマトグラフィーを用いて測定

することができます。めっき液中に存在する化合物は使用して

いるうちに消費されていき、使い続けるためには、消費された分

を注ぎ足すことが必要です。

この注ぎ足すための量は、今まで経験則に基づいて決めてい

たことが多かったのですが、液体クロマトグラフィーを用いれば、

めっき液中に現在存在する量を測定し、必要量を計算すること

ができます。

しかし、めっき液中には多量の無機物と多量の有機酸が存在

するのに対し、添加剤はごく微量しか入っていません。この添加

剤の量は、多すぎても少なすぎても仕上がりが悪くなるので、量

のコントロールが必要ですが、めっき液中には他の成分が多量

にあるため、液体クロマトグラフィーで測定するためには、希釈

する必要があります。

そのため、従来は、微量の添加剤は測定することが困難でした。
今回、UPLCTMを用いて、この微量の添加物の測定を行いました。

分析条件

装置 : ACQUITY UPLCTM システム
TUV検出器

カラム : Acquity BEH C18 1.7μm  2.1x 50 mm
カラム温度 : 40 ℃
流速 : 0.7 mL/min
測定波長 : 210 nm
移動相 : 0.1%リン酸 / アセトニトリル = 97 / 3
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図1. 5μm粒子(HPLC)と1.7μm粒子(UPLCTM)の比較

図1は、カラム充填剤の電子顕微鏡写
真です。従来のHPLCではカラムに
5μmの充填剤を使用していましたが、
UPLCTMでは1.7μmという非常に細か

い粒子を充填剤として使います。粒子
が小さいほど分離が良くなり、最も分離
効率が良くなる流速も上がります。その
ため、シャープなピークが得られるよう
になり、スピード、感度、分離が向上し
ます。
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図2. 無電解ニッケルめっき液中の添加剤分析のクロマトグラム（100倍希釈、添加剤は高濃度添加）
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図2は無電解ニッケルめっき液を100倍希
釈し添加剤を添加、UPLCにより分析したク

ロマトグラムです。りんご酸、乳酸やアジピ
ン酸などの共存下、添加剤を高感度に検
出することができました。

まとめ

UPLCを用いることにより、従来のHPLCでは測定困難であった

無電解ニッケルめっき液中の微量の添加剤を高感度に検出
することが可能でした。しかも、分析時間はわずか1.5分で終

了しているため、リアルタイムモニタリングへの道を開くことがで
きました。

今回の測定にあたりサンプルをご供与いただいきました日鉱メ
タルプレーティング株式会社様に深謝致します。
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