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１．はじめに 

接合用スズ合金めっきは、電子部品のはんだ付

け工程の生産性を向上させるための表面技術とし

て広く用いられています。電子部品の小型化、高

密度実装化から、めっき皮膜に要求される品質は

確実に厳しくなっており、めっき浴の管理水準を

より高レベル化する必要に迫られています。 
現在、環境問題から鉛の規制があるため、スズ

合金めっき皮膜として、スズ―ビスマス、スズ―

銀、スズ―銅合金などが実用化されています。一

般に有機スルホン酸スズ―Ｘ合金めっき液は、ス

ズ塩およびＸ金属塩、酸、添加剤（光沢剤、錯化

剤など）で構成されており、スズイオンには２価

と４価があります。有機スルホン酸浴では、２価

のスズイオンが還元されて金属スズとなり皮膜を

形成するため、スズイオンにおいては２価のスズ

イオン濃度のみで管理されていましたが、より高

レベルのめっき浴管理が求められていることから、

４価のスズイオン濃度の管理も必要とされていま

す。ついては、電子部品用外装めっきの主流であ

る有機スルホン酸浴のスズ合金（スズ―銅）めっ

き液中のスズの分析方法について紹介します。 
２．分析方法 

２価のスズイオン濃度は、ヨウ素を２価のスズ

イオンで還元し、ヨウ素‐デンプン反応を利用し

た滴定法で測定されます。1)  

４価のスズイオン濃度は、２価のスズイオン濃

度の測定後、トータルスズ濃度から２価のスズイ

オン濃度を差し引くことで求めることができます。

そこで、トータルスズの分析方法について検討し

ました。４価のスズイオンは、加水分解して沈殿

している酸化スズも含めての濃度管理が求められ

ているため、めっき液を攪拌してなるべく均一に

した状態で沈殿物ごと分取する必要があります。

分取後のトータルスズの分析方法を図１に示しま

す。また、スズ塩の添加量からトータルスズ濃度

を求めて調製した標準液と、実際使用している現

場液を測定した結果を表１に示します。標準液の

調製値と測定値は近い値であり、また相対標準偏 
差（RSD）より標準液、現場液ともに再現性は良 

 
 

好であることから、この分析方法によって高レベ

ルのスズ合金めっき浴の管理をできることが期待

されます。 
 

図１ トータルスズの分析方法 
 

表１ トータルスズの標準液と現場液 
の測定結果 

試料名 沈殿
調製値 

（g/L） 

測定値a) 

（g/L） 

RSDb)

(%) 

標準液１ 無 17.6  17.3  1.09
標準液２ 有 21.1  21.7 1.24
標準液３ 有 22.8  23.8 0.31
標準液４ 有 29.9  31.1 0.97
現場液１ 有 － 51.9 0.61
現場液２ 有 － 20.1 0.12
現場液３ 有 － 21.9 0.45
a) ５回測定の平均値、b) n=5 
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めっき液 (1.0g) 
200mlビーカー 

混酸7.5ml 
（硫酸5ml ＋硝酸 2.5ml） 

硫酸白煙（15分） 

200℃加熱 

希釈

5w/v%シュウ酸二水和物 
水溶液100ml 

 

放冷

250ml定容 

誘導結合プラズマ発光分析法（ICP‐AES）
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