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モリ ブデン酸血バナ ジン酸法によ る

繊鋼中の燐此色分析法
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Colorimetric Determination of Phosphorus aS

Phospho-VanadomolybdateinIron andSteel

By ShinjiSato,Kensuke Kowatari

HitachiLaboratory,Hitachi,Ltd.

Abstraet

of

An examination onseveralfactorsinfluencing the colorimetric determination

phosphoruSinironandsteelwasconductedindetailwithmolvbdate一Vanadate

reagents.

In this determination the most suitable filter was so called S｡7･

We found that the most suitable volume of reagent to beaddedascolor dev-

eloperwas15ccof ammoniumvanadatesolution(0･05%)and20ccofammo-

nium molybdate solution(3ク左),i･e･1/2-1/30f usualquantity･

The blank value perlg ofironisO･13in case of E5cm,by pulfrich photo-

4.If wekeeptheacidity atO･5N,andiftheestimationis
donewithin5minu-

tes after addition of reagents,the color developed bysiliconcompounds wi11

not afEect the result muchin cases where siliconin soluble stateisless than

0.3ク左.

We treated carbon with permanganate and madeitsinterference nil･

From the above tests we found that the best acidity was O.5～0.6N and the

fullcolor developed within about3minutes under these condition.

Following these results,We prOpOSed animproved routine method for determ-

ining phosphorusinplain carbon andlow alloysteels･The accuracy of determiq

nationisless than±0.002ク右b二r pulfrich photometer and the operation requires

8【､ノ11minutes.

[Ⅰ]緒 言

聞中の憐の定量はモリブデン酸アンモノによつで隣

を分離し､これをアルカリ中和滴定する方法(JES法)､

又比二の沈澱を遠心器を用いて測督する方港伸一r3〕(琴

振第1法)が贋く行われている｡迅速法とし/ては測容法

♂~)外に近年比色攫(嬰振第2堪)が行われて禿た｡.

憐rノ~)比邑喋には硝酸ストリキニン淀(4J､･ヘテロポリ育

日立=製作所日立研:究所

法r5パ6ノなどもあるが､比較的研究されているのは燐バナ

ド･モリブデン酸法であって､Murray氏等(7ノその他教

多くの#告が襲表されている(8上(20J｡Lかしこれを鋳鋼

分間に應用する場合にば､多量の餓のためにその妨害作

掃を避けられないばかりでなく､未だ再現性にやゝ乏し

く研究の途上にあるようである｡

一段に鋳鋼分･析に 用する比色接はなるべく黄色を

けたいこと､鏑と作用して定量しようとする色相と近似

の墨色物を生じない試薬を

141一叫

ぷことが條件の一部である
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が､隣バナド･モリブデノ酸法･はこの條件を満し得ない

のである｡

そして従来の報文に封して次のような疑問が考えシ1ノjt

る｡

この分折法は歴史も古く､しかも相常安定た墨色

であるとされているのにあまり賓用されていない

のは､純粋な墨色反應はうまく行われるが､

許柳こついて行う場合ほ相互の反應が 薙Lてい

るように考えられる｡木法の活路を鉄鋼分析以外

に向けられていることも事案である｡

故に銭銅分析に麿用する場合は操作應件が特に巌

格な諾であるが､築色試葵と との反應にはあま

り観れておらザ､標准鋼と平行試験を行うことが

多い｡

3･護色試薬の

4.

加量に封Lても撮撼となるような賓

扱が殆ど見常らない｡

したがって鏑鋼分析の場合の室賀除値に封Lても

な記錯がない｡しかもこの値を極力小さいも

のに抑える手段が珠われていないように感ずる｡

以上の事柄に封Lて督漁を行った結果､従来の方法に

封Lて二三の改良を加え､鋳鋼分析に十分鷹摺出来る分

析方法を導くことが出来たのでこゝにその結果を報告L

御批判を仰ぎたいと思う｡

[ⅠⅠ]検 討 費 験

以~Fはブルフリッヒ光匪計を使用Lて､この反應に関

興する試

場

､
､

-

[コい- 起る

と酸濃度との相互関係､ 鋼分析に應用する

魔の干渉とそjLに附隠する問題点どについ

て測定を行い､最良の條件を求こ･子〕るた鋸こ行った

あるが､種々細かい記述が多いので､最初にこの実験の

概要を述べると次のようである｡

･先ず護色試 の-みによって酸濃匿を攣えっ吸光圧(あ

るフィルターに封する墨色物質の吸収割合)を測定L､

これによって酸濃度の最低を抑えると共に蜜験に使用す

る通常たフィルタMを主美章した｡次に憐の濃度を欒えて

モリブデン酸堕及びバナジン敦盛の必要量を求めた｡額

いて燐を含有させ､再び酸の濃度を攣化させて賓算し､

酸濃度を増せば燐の章色が遅超することを認めたが､護

色試薬を増量することによって補えることを知った｡こ

れによって酸濃度の 毒される最高の目安をっ･:ナた｡

の影響について 嶽L､草色試薬を消費する

ことを量的に求め､また錆歴と試薬との墨色ごよ酸の濃匠

と密接に関係することから､この墨色が1⊃ゝ一定となる

酸濃度の最低を求占うた｡これ等により､燐塗色に適しノ､

Lかも鎖魔の室色を一定させろたよらの最

たので､本分析に最も適する酸

､判力庶

度を決定Lたのであ

第1囲

Fig.1
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第2固

Fig.2

日立製プルフリッヒ型光圧計

HitachiPulfrich Photometer.
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′て諾血竹ど.

プルフリッヒ光度計詭抑固

Illustrative View of Pulfrich

Pbotometer.

第3囲 日 立製光電光豊計

Fig.3 HitachiElectric Photometer.

る｡そLて､この酸度で最高葵色するiこ必要守染色試蓋

の添加量こよ､最初しつ必要量よりも逐次増量して行ったの

である｡以上の條件を綜各して､最後に木曾祈法による

墓室治伯を求J･うることが出来た｡

(1)装 置

日立製プルフリッヒ型光度計(PPU-A型)誼Jご日立

製光 光度討(EPO･一A型)とを用いた｡ニ し等の外観

寓眞を第1,3圏に京し､その光畢系略園を第2,4固
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Fig.4111ustrative View of Filter

Electric Photometer.

に示す｡

(測窯の要領)

プルフリッヒ光圧計 試料溶液に対する光絞を全開

(吸光圧0)とし､封照溶液に封する光絞を調整して､同

年の祓野の明るさが､等Lくなったときを讃めば､透光

圧(∫/∫｡)く100)及び､吸光匪[一log(∫/J｡〉く100)]が求

められる｡.

光電光度計 封照溶液を用いて吸光陛0にたるよう

に､光絞を調整した役､試料溶液を挿入すると､透光琵

及び､吸光圧が直讃される｡

(2)試薬の調製

(A)燐標準液 Na2HPO｡･12H200･578gを1～とす

る｡その20ccを探り定量Lた結果1cc≡0･0498mgP

であった｡

(B)モリブデン酸アン㌧モ∵ン液(NH｡)6Mo702｡･4H20

148gを温湯にて溶解し､1～ としたもの(A液)とそ

の10陪稀繹液(B液)とを作った｡

A液1cc≡うOmgMo B液1cc≡うmgMo

(C)バナジン酸アンモノ辛皮 NH4VO｡0･47gを温

湯に溶解し､冷却後HClO｡(1:1)20ccを加え1～ と

第1表 準色 薬のl妓光党

TablelExtinction of Color Developers,

吏鋼中の燐比色分析 813

する｡

1cc≡0.2mgV

(D)珪素標準液 SiO20･5gをK2CORhNa2CO｡約

3gに溶髄L､1ヱ とする｡

(3)試薬の吸光度

先ず､更色試 であるモリブデン酸アンモノと､バナ

ジン酸アンモソだけi･こつき､飲潰度を襲えて吸光度を測

定し､この性質にユって､フィルターを選ぶための実験

を行った｡樅束の報文によると､測恵理長は430～480

叫で行われている勘~(13)(望0ノので､フィルターS｡｡と

S47について行うことにした｡なお測定は､以下の実験

も同様に､すべて定容100ccである｡

第1表から静邑試薬の

するが､酸

加量は､吸光度にか′′ニ〔り影響

度を0･2Ⅳ以上にすれば､その牧光度が

減ることを知った｡そLてまたフィルターはS｡｡よ～)も

S｡7を用いた場合が吸光度が小さい｡すなわち､基質験

値を低下することが出来るので､以後の昏簸:まS｡7を周

いることにLた｡

次に､充分折法において姦 験値が無祓出来′といこと

は､すでに認められていた(1糾1力のであるが､添加試薬

相互の量的詞係が益笠験伯を左右することについて行わ

れたものは､これまで見雷らない｡本資験によって､モ

リブデノ酸アンモノ､バナジン酸アンモノ､酸濃度やい

ずれを襲えても､試薬のみによる基質験値が欒化するこ

とが判った｡

(4)モリブデン酸アンモノの必要量

Mellor氏(22Jによれば憐メナド･モリブデン酸の組成

ほ一定せず､また現在迄に明らかにされていない｡そL

てまたこの護邑試薬のモリブデン酸堕､バナジン酸堕の

所要量に封Lてもはつきり示されていない(､そこで最初

にモリブデノ酸アンモノの必要量を求めることにLた｡

空弱卦土塀バナド･モリブデン酸の組成を 二Mo:P=10

～20:1と推竃Lて鏑の存在い､~亡い場合

について行った｡すなわち過堕 酸濃度

NH｡VO8(N壬‡｡)6Moヮ024
吸 光 J∴･..

HClO｡ 濃 度 (Ⅳ)

0･2Ⅳ,バナジン酸アンモノ液10ccの

條件で､隣遣に封するモリブデン酸アン

モノの必要量を求めた｡また最高護色す

る迄に要する時間は､試薬添加後2～10

min と種々いわれでいる(丁ノ(8月ヨ)~(1頼19)

(川ノので最高章色蓬の時㈲も測屈した｡

その 2表のようであり､試

添加後約3minで最高護色させるため

のモリブデン酸必要量を ペ)ると､第5

国のようになる｡したがって併合埼0･1

%｣沈下にこおいて酸濃度0.2Ⅳ,バナジ

ン酸アノモノ液10ccの條件で､モリブ
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Table 2

日 立評論鋳鋼特集号 第33巻 第9競

モリブデン醗アンモン諒と吸光度

Relation between the Quan■tiとy

Molybdate&Extinction.

HClO4=0.2Ⅳ,NH｡VOa=10cc
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第5糊 モリブデン捜アンモンの必要量

○約3minで最高草色 ●徐々灯最高嬰色

X最高琴色しない(%は講色比)
Fig･5 Relation between Phosphorus Concentra･

tion and Quantity of Molybdate to Deve･

lope F■ullColor.

0Fullcolor developedin about3min

● /′ more sIcw】y

XNotfulIcclor developed(%isratioto

†..!い

テン巨竣アンモソB液の 加量は10cc(50皿gMo)で充

分である｡またこれを､数式的に読せば､次のような関

係となる｡たゞし鏡の存在しない場合である｡

Mo(mg)=10(mg)+P(mg)×20……(1)

､(5)バナジン酸アンキンの必要量

バナジン酸アンモノの必要量:よ､これ迄ⅤとPの比

が少くとも2:1又は1:1ではないかという程匠の記

戟(1望)があるだ(ナである｡そこで酸 庶0.2Ⅳ,モリブデ

ソ酸アン㌧モ∵/ほ約3min後に最大草色するための必要

量(第2表)を

必二愛読を求ふう､

加Lた條件で､バナジン酸アンモソの

結果を第3表に示す｡

第3表 バナジン酸アンモン量と吸光度

Table3 Realation betweenthe Quantity

Vanadate&Extinction.

HCIO｡=0.2Ⅳ

0.10

0.30

0,50

0.010 B液 3

0.030

0.050

1.00lo.100

0
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1
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.

502
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.

502
5
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0

5

5

7
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0

0
仇

5

8
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〇
.

0.39

0.46

0.78

0.91

0

4

1

加後約3min で最高草色させるためのバナジ

ン酸アンモソ必要量は､第6圏のようになる｡したがつ

て併合量0･1ヲ;以下において､酸濃度0.2Ⅳのとき､

モリブデン酸B液10cc,バナジン酸アン㌧モ∵ン10cc(2

l
･
･

､

･
.

J

･

β∫ /♂

燐濃度C抑制兢勅勘㌦ハ和正

第6固 バナジン酸アンモンの必要量

○●× 第5固の場合と同桂

Fig.6 Relation between Phosphorus Conce･

ntration and Quantity of Vanadate to

Develope Fu11Color･

○●× The same asin Fig･5

mgV)を添加サメ1ばよい｡またこれを数式的に示せば

次のようになる｡たゞしモリブデン酸アン㌧モ∵/と回章

の存在Lない場合である｡

Ⅴ(mg)=0.5(mg)+P(mき三)･…‥‥･･(2)

(6)過堕葉酸の影響

露を過車素酸堕として､無色とする方法勅(11ノ(l机均が

婆表されて以来､硝酸錆の着色による影響が除かれて､

:::､･∴ に歴周する場合の､最大難瓢こ光明が興えら

れたのであるが､この操作はやゝ熟鰊を要するようであ

る｡すたわち､退勢責酸蒸襲の程度によって定量値がば

らつき､ニの現象が本法の賓閂性を不安にしている｡こ



モリブデン際-バナジン酸法による

の再現性の改善についてほ､従来､試料分解鎮の 顎程

匪を､白煙襲生の時間により考察した(17)り､試料分解用

の過塵葉酸の容積を一定とすること√勒(1町ぞ､一旦乾潤

Lた後一定量の過車乗酸を 加すること丹=11).たどが試

_ちられた｡これ等の方法ほすべて同一條件の下では､好

韓果を興えても~､多数の試料を取扱う工場分析法として

は､困難尭ことが多い｡酸潰産についてKitson氏等(lヨ)

ほ過懸案酸の濃度ほ0･5～0･6〃が通常で､0･9Ⅳ以上

にたると､最高静邑に時間を要したり､又は最高草色し

ないことがあると述べ､又Simmons氏等(叫ほ0･6Ⅳ

硝酸性で

ノrし_ し

している｡

者等は､本操作を改善するために､草色に及

ぼす過艶薫酸濃度の影響を駿べ､その結果を第4表に示

､ナ｡
畢4表 酸潰壁の影響

Table4 Effect Acidity,

P=0.5mg(0.050%)

(N札)¢Mo7021B液ニ5cc,NH｡VO詩液=5cc

()内は｣恥cllt=0･46迄の時間

(NH｡)｡Mo70封B液=10cc,NH｡VOa液=10cc

第4表から鏡が存在しなし､場合､隣を静邑させるため

には､酸の濃度を他の條件が許す限り､稀くした方が蚕

色が趣いことが判る｡しかし讃色試薬の客質於値が無税

出来る0･1-0･2Ⅳ,或ほそれ以上としなければならな

い｡そして､発色試薬の 加量を､必要量のおのおの2

陪とすれば､0.5Ⅳの酸濃度でも十分墨色しノ､襲色時間

も短縮される｡

なお､一位文献によると､酸濃度をあま小唄すとモリ

ブデン酸アンモソが消費されて､有故に働かない(父‥ミ)か又

ほ分解を起して沈澱を生ずる(叫｡また､鍔共存であまり

稀い(0･1Ⅳ以下)と､隣モリブデン酸鋭′うミ沈澱する(叫

といわれている｡

本空隙により酸濃度の影響が判明したので､貿際試料

を分析するに常って､過軽葉酸の節約と､作業上有害な

過堕葉酸白煙の寄生を､最小限にすることが出来る見

Lがつい釆二｡

(7)草色試薬の 加量に及ぼす鏡の影響

以上の賓験･は､鏡が存在しない場合について行ったも

のであるので､次に露盤による影響を実験Lた｡

815

電解鍼(P=0.0018%)を過堕葉酸iこ分一解し､酸濃度

を0.5Ⅳ,燐量を0.5mg とL､草色試薬を 加して

吸光圧を測定し､鏑堕の存在によって試薬の必要鏡が欒

化するかどうかを検討し.た｡

その紆果鎖磨は､バナジン酸アンモンに封し一員の鴨妖

とLて働く傾向があり､鎖堕が存在しない場合のこの試

10cc(第4表)では､最高護色迄の時間が

延びるので､これを15ccに檜加したところ､約3min

以内で最高襲色を呈した｡(表示省略)

第5表･は､バナジン酸アノモノ液15ccを添加Lて､

モリブデン酸アンモノ液

れから

加Lて 験し,､こ

鞄によるモリブデノ酸アノモノの消費量を求め

たものであろ｡

節5表 琉J憑の影響

Table 5 Effec･L of Ferric Salt.

HClO｡=0･5Ⅳ,NH｡VOB=15cc,P=Ot5mg

弟5表と第2表から銑整によるモリブデン酸アンキン'

の消費量は100～150mgMo/Fel只となる｡

従来併売故に用いらJtているモリブデン鼓はまちまち､

で､300mg前後苗r8J(1…1竺)から750mg(叫のものノ′工ど

がある｡

木質駿の結果鍼1g共存の場合の試 加 は バナ

ジノ酸7･ノモノ液15cc(0.3mぎ三Ⅴ),モリブデン酸ア

ン←モ∵ンB液40cc(200IngMo)が通読であり､これ

試ま
､

-

山肌
の の･みによる墓室験値ほ殆ど無硯される範岡

内である｡(第1表参照)

なお､鏑輿が存在すると､液温が吸光圧に著Lく影響

L､温度上昇と共に色産が増す(】-:;)といわれているが､太

箸験の温度範閲20口士3ロCではその影響:土無税される程

度であった｡

(8)室賀験伯に及ぼす鏡堕の墨色

試料分析には一肢に標準試料と平行試験を行うか､又

は鋳鋼標準試料に､一定量の憐層準液を

を作る方法を用いる場合が多いので､

てほあまり賓験されていない｡

加Lて槍措線

軽の墨色につい･
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鸞翰の方法は電解鎖(P=0･0018%)を退塾責磨こ分

解し､酸濃度を0･2～0･8Ⅳとし､塾色試薬を添加して

3min筏に吸光度を渕竃Lた｡

第6表によって､無色の過熊議酸錆へ草色試薬を添加

すると､鋼酎増加に伴って吸光度が唱ナことが判る｡

第6表 銭 の 睾 色

Table6 ColorDeveloped byFerricSalt.

(NH4)8Mo7024B液=40ccNH｡VOa=15cc

Fe

(g)l(%)

吸 光 度 ガ5｡｡1

0.2

HClO｡･濃 度(Ⅳ)

0.5 0.8

このことは､鍔と教色試垂との反憶に基ずく責色化合物

の生成によるものと考えられる｡

また､第6表からこの墨色は酸濃度を喝すことによつ

て､或範囲･こ減少するので茎嘗験値を一定に保っために

適者な酸濃艶よ0･5Ⅳ以上としなければならないこと

が判る｡賓際分析に雷ってはト隣の護色妨害ヤ顎色試薬

の分臥又は能力低下等を考寮Lて0.5～0.6Ⅳに調節

することが望まLい｡この酸の濃度についてはKitson

氏等明も全く同線こ述べている｡

したがって容宣験倍は次のように推算される｡

β5cm=0･13…‥プルフリッヒ光度計､フィル

ターS｡7

属㌔==.n=0.10‥･･光 光度計､フィルターB(470)

なお､鏑の妨害を除去するため弗化ソーダを使用した

もの(8)もあるが､隣の草色に負の誤差を輿える(12ノこと

も考えられ､また液糟を損傷するので､この場合執こよ

る室寛数値は止むを得ないのではないかと思う｡

(9)珪素の影響

鏑鋼中にはモリブデン酸アンモンによって､やはり黄

色に墨色する珪素を含むのが常であるので､この元素の

反應を彗瞼Lた｡

本分析操作では､過堕葉酸の白檀塾生によって､大部

分の珪素が不溶性筏檀となって､反應系外に除かれるの

であるが､溶存した場合を考えて行ったのである｡

第7表から､約0･3%Siが溶存しても 5min以内

iこ測竜すれば殆ど無祓出来る｡したがって､迅速漂にお

いては分離の接伴ま省略して差支えない｡

(10)硝酸の影響

第7表 珪 素

Table7 Color

HClO｡=0.5Ⅳ,

NH｡VO｡=15cc

第33巻 第9既

の 異 色

Developed Silicic Salt,

(NH｡)8Mo7024B液=40cc,

25 0.58

P.00

0.01

0.02

0.02

0.00

0.02

0.03

0.11

0.01

0.03

0.05

0.19

試料分解に用いた硝酸は､賓陰には過堕素酸自 を茸

生させるので､その大部分は蒸顎L去るが､残存Lた場

合の硝酸の影響を験べた｡

すなわち､電解損1gを硝酸(1･42)5cc,過堕素酸

(70%)5cc,水5ccとに分解し､白煙を叢生させて､

[】,00ccにナると0･3～0･4叫冷却L､更に硝酸(1.42)

2cc,燐 準液10cc,バナジン酸アンモン液15cc,モ

リブデン酸アンそンB液40cc とを

た｡

加して護色させ

結果よ硝酸による差異は全く認められなかった｡Lた

がって､試料分解周混酸中に､硝酸(1.42)5ccを含ん

でも差支えない｡

(11)茨素の影響

今迄の吾妻奴は 解域を周いて行ったのであるが､今度

は茶葉鋼を用いた｡ところが

一丁
､_ ヽ

解鏡と同様の條件で行つ

解鏑が無色となる白煙護生の操作で､炭素鋼の場

合は黄色に墨色Lた｡Lたがって､クロム含有との区別

がつかない｡(クロム含有するときはこゝで､過堕素酸

第一鋳で還元し､その所要量からクロム量を推定し､結

果を補正するrlTノ｡)そしてこの場合､常然測窯低ま高値

を示した｡

この理由を炭素によるものであろうと考え､試料分解

後過マンガン酸酸化､亜硝酸ソーダ還元を行ったところ

無色とすることが出来た｡(過硫酸アンモンでもよい(13ノ

と思われる)

次に白煙襲生だけで､茨素銅を無色の退塾素酸第一損

頗とするためには､試料1gに封し硝酸(1.42)5cc,

過窮葉酸(70%)】Occを要したが､過マソガン酸度理

を挿入することによって､ 静域の場合と同様硝酸

(1･42)5cc,過堕素酸(70%)6ccで目的を達L得た｡

なお､白焼襲生操作を約3血n行えば､酸濃度は所

望の0･5～0.6Ⅳの範園内に納まる｡

[ⅠⅠⅠ]鋳鋼中の燐迅速定量法
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(1)検売志郎〕作製

電解鏑1gを探り､憐標準液の一定量を添加し､分析

方法と同一操作で吸光度を測憧した｡

第8表から検黄娘を作製すると第7,8国となる｡第

7固か二~うブルフリッヒ光匿計による計算式こよ次のように

第8表 燐猥圧 と 吸光圧

Table8 Extinction of Solutionsin Various

Phosphorus Concentrations.

茅7固

Fig.7

(
ミ
"
山
)
至
ぎ
G
壁
粟
留

プルフリッヒ光度計による検量線

Calibration Curve of Phosphorus

using Pulfrich Photometer,

戊♂J汐

燐量創叩血′〟占r%)

弟8国 光電光壁計に よ る 桧 青

Fig･8 CaIibration Curve of Phosphorus

using Filter Electric Photometer.

なり､Bogatzki氏(8ノのもの[C二(2.92K靴d36mg-0.

OO3mg)P/100cc(換算)]に較べて感度が約1/2である

ことほ､フィルターによる差であって第1表から明らか

である｡.

C=(5.38K｡7mg一･0.14mg)P/100cc

なお本塁色は460mFりこおいて40ppm P､までベー

ル¢〕法則が成立するrlヨJといわれている｡

(2)分析操作

賓放の結果から従来の力按を一部改良して次のような

分析操作を決薫した｡婆色試

(1裾叫もあるが､ 者等こよ個々に

して使用した報文

加することにした｡

試料1只を約300ccのニコカル･ビーカーに秤寂｡

混酸叩NOa(1.42)5,HClO｡(70%)6,H209】

20とc 加熱分解し､NOガスを駆除する｡

KMnO｡(Sat.)液3～4滴…･Feその他を酸化す

る｡

PO｡堕となる｡

NaNO2(10%)液1～2滴…･MnO2過剰の

KMnO｡を分解する｡時計mを覆い､ビーカー

内壁に油状の流れが生ずる迄(2～3min)煮沸

しヽ暫時放冷後冷却する｡

FeはFe(ClO｡)2となって無色､冷却すれば垂類を析

出し桃白色となる｡

100ccのメス･フラスコに移し液量を約40cc

とする｡

Crが存在するときはCr207頗となる｡

Ⅳ/10Fe(ClO4)2液[ 解絨5.6g-をHClO4(70

%)27ccに溶解L､1～とする｡]数滴‥‥Cr

を還元L､この豊からCr量を求めて結果を補

正する｡(Cr十3も試 と呈色する)

As O･1%li上を含有するときは更に1cc

に加える｡

.NH｡VO3(0･05ヲ′わ液[0･5gを温湯に溶解L､冷
却後HNO=∃(1:1)20ccを加え1Jとする｡]

約15cc

(NH｡)6Mo7024(3%)液20･CC/定容100ccとす

る｡

隣バナド･モリブデン酸となって黄色に墨色する｡

一部を乾燥濾紙で濾過L､試 加3min後

水に対して吸光度【フィルターS｡7又はB(470)]

を測窟L､P量を算出する｡

(3)所要

第9表のように8～11minであって測容法と大差な

く､現在のところ迅速法として満足すべきものと思われ
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第9表 所 要 時 間

Table9 Time Required for Operation･

操 作

秤鼻分角牢･煮沸

冷却･稀繹

試薬添加･濾過

測定･計算

時 間(Ⅱhn)

0.5

4
-5

0.5-1.5

2
Ⅶ3

1

8
-11

紫10表.分 析 結 果

第33巻 第9彗莞

い｡

4.珪素は0.5Ⅳ酸性において試薬

5.

7.

加後5min以内

に渕萱すれば､0.3%溶存しても差支えない｡

過堕素酸白煙庭理2～3皿王nでは炭素の影響が認め

られるので､過マンガン酸屍理を行って､その妨害を

除去した.｡

硝酸2ccの共存は墨色を妨げない｡.

以上のことから見て､酸濃度は0.5～0.6Ⅳがよく

以上の條件で最高草色ほ試要

る｡

加後3min 以内であ

TablelO Analytical工)eta of Steels.

法)射Cr を補正した｡

る｡

(4)分析結果

前述の分析操作によって6笹の日東及び日立鋳鋼標準

試料につき定量した結果は第川表のようである｡測容

淀も比較のため掲げる｡

このように標準値と比較して､精度は±0･001～0･002

%(プルフリッヒ光匠計)､±0･002～0･003ヲる(光

計)である｡

[ⅠⅤ]結 言

光皮

これ等の結果から従来の方法を一部改良した分析力韓

案し､これにより､0･012～0･035%Pの茨藁鋼､低

合金鋼6瞳について分析した｡精度は±0･002%場内

(ブルフリッヒ光圧計)､±0･003%｣女内 恍 計度光

であり､所要時間は8～11mねで定量さjLた｡

終りに太田究一望5ノの草表を許可された日立研究所第1

折安部長三浦博±､柁えず御指導を賜わった第4研究課

長高橋博士､並びに御寮援を選られた畢振19委員昏主

査宗宮博士､新扶桑金属鋼管築造祈細田博士に封し深甚

の謝意を表する｡.

1.鎖磨､ 加試薬などの墨色を考えて､フィルターは

S｡7又はB(470)が最も適する｡

護色試薬の必要量として(1)(2)式を求め､鍔鋼分

析に應用するときは､これ等を槍畳して添加する｡試

料1gの場合はバナジン酸アンモノ(0･05%)液15

cc､モリブデン酸アン←モ∵ン(3%)液20cc を使用す

ればよい｡これ等は従来の1/2～1/3量である｡

3.錦1gに対する室賀蘭値は吸光度(プルフリッヒ光

度計､S｡7)昂加1=0.13､吸光度(光電光度計､B)

β克｡In=0.10であって､この定量方法では避けられな
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