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絶対此色法によ る鉄鋼の化学分析

ブルフリツヒ光度計利用による鉄鋼中の)
Nご,Ti,W及びMo の比色定量法
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Abstra(:t

Thedeterminationofchemicalcomponentsinthestructureofironorsteelsuchas

N巴,Ti,WandMohasbeenefEectedingeneralbydistillationmethod(forN2)andgravi-

metric method(for Ti,WandMo)･However,theseconventionalmeth｡dshavethe

ShortcomlngSOftakinglongtimefortheprocess and beingtroublesome･Aimingto

improve such a situation thewritershavedevelopedamethodofcolorimetricdeter-

minationbymeansofPulfrich,sphotometer･Inthisnewsimplifiedmethodofabsolute

COlorimetric determination the colour reaction ofthe chemicalcomponentsmustbe

utilized･andforthatpurpose,Nessler,sreagent,hydrogenperoxide,titaniumtrichloride,

andpotassiumthiocyanateplusstannouschlorideareusedrespectively for ammomia,

titanium,tungSten and molybdenum.

Theresultsobtainedbythismethodas summerized below fully recommendits

useinthisfield of application.

1･The determination of nitrogen bythis method can equaltheresultbythe

Kjeldahldistillation methodincorrectness.

2･Comparedwithotherusualmethodusinggravimetricanalysis,thismethodcan

determineTi,W,andMocontentsjustascorrectlyevenwithmorebrie=fness.

〔Ⅰ〕緒
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法により､Ti,W及びMoは重量分析

法､或いは容量分析法によって定量されていたが､これ

等を絶対比色法によるプルフリッヒ光度計を利用して､

鉄鋼中のN巴,Ti,W及びMoを適当な試薬により発

色させ､その吸光度を測定することによって､これ等元

素を定量する所謂比色分析法を決定し､分析所要時間を

短縮し､且つ従来の方法に遜色のない 果を得ることが
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出来たので､以下にプルフリヅヒ光度計並びに､上記各

種元素の定量法の詳細を述べる｡

〔ⅠⅠ〕プノレフリツヒ光度計

測定に利用したプルフリッヒ光度計は､日立製作所製

晶であり､その外観写真並びに略図を示すと第1,2園

(攻頁参照)の如くである｡

この測定方法ほ､Cell(液相)の一方に標

蒸溜7kを､他の･一方に

液として､

料の発色溶液を入れて､光源よ

リ両者に同一照度の光を〔J二え､試料桁液の例の絞りを全
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第1図 プルフ ワ ッ ヒ光度計写其

Fig･1･Photographof Pulfrich Photometer

コリメーターレンズ

対物レンス

第2図 プ′レフリ ソ ヒ光度計略図

Fig･2･Diagram of Pulfrich Photometer

開(吸光度零)して標準液の例の絞りを絞って､両者を

通過した光の明るさを同一とし､その時の蒸幣7畑Jの

り(廠りには透光度並びに吸光度が直接記入してある)

によって吸光度を求める｡尚この光度計には9種の各々

波長の異なったフィルターが取付けてあり､一般に種々

の濃度を右する溶液間の吸収度の差異ほ､その吸光度が

最大値を有する点に於て最も著しいから､測定せんとす

る溶液の色に対して､最も吸光度を高く元すフィルター

を選定して使用する｡そして定量に際してほ､予め各々

の元素の標準液によって､その元素を適当な試 で発色

させ､上記の如く操作して吸光度を測定し､この吸光度

と元素の含有量との関係を表わした検量曲線或いはこれ

より得られる計算式によって試料中のその元

を計算するのである｡

の含有量

〔ⅠⅠⅠ〕窒素の定量法

ネスラー試薬のアンモニアに対する鋭敏な呈色反応を

利用したものであF)､従来の蒸溜法に於ける蒸溜装置を

必要とせず､且つ非常に簡尊で30血n程度で分析可能で

あるから迅速法としてよい｡以下その分析法を述べる｡

試料0.5gを採取し､6NHごSO4及びH霊0各10cc

を加えて加熱分解し､これに3n%H20ゴ2ccを加えて

暫時煮沸し炭化物を分解し鉄塩を酸化したる後､過剰の

H望0了を除く｡冷却後6NNaOHを加えて弱アルカリ

性となし全液量を100ccとして遠心分離器により､水酸
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第3図 窒 素 検 量 距 線

Fig.3.Calibration Curve for:Nitrogen

Determination

化鉄その他を沈降せしめ上澄液50ccをとり6NIもSO4

にて中和し､更に6NNaOH2～3滴を加えて徴アルカ

リ性とする｡これにネスラー試薬7ccを加えて発色さ

せ､液量を100cc として2～3分間放置後､液の･一部

をプルフリヅヒ光度計附属のCellにとり､フィルター

S43(青色)を用い光度計で吸光度を測定し､基実険値を

除き､予めNH4CIを標準液として､このN空合有量と

これをネスラー試薬で上記と同様の操作によって発色さ

せた時の吸光度と.の関係を表わした検量曲線,或いは次

式により N=含有量を求める｡

尚検量曲線を示せば第3図の如くである｡

Nコ%=0.0345E呈ヲ3帯誉/Sample(g)E…･吸光度

〔ⅠⅤ〕チタ ンの定量法

過酸化7k素のチタンに対する鋭敏な呈色反応を利用し

た比色定量法で､その分析操作は次の如くである｡

試料をHヨSO4(1:3)3bcc及びHCl(1:1)10cc

で加熱溶解し､HNO3にて酸化し､白煙処理後冷却

し水で溶解する｡

これを濾過し､不溶解残埴は濾過後アルカリ熔融し温

湯にて抽出し､又濾液は Na望CO3溶液にて中和し､約
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30ccに稀釈後チオ硫酸ソーダ10g を加えて煮沸後濾

過する｡残遭ほビワ流酸カリで熔融して､温湯にて抽出

したる後､前記不溶解残溶処理の抽出液と合し､これを

HヨSO4にて中和したる後､更にHヨSO4(1:9)50cc及

びH3PO41ccを 加して液量を95ccとし窒実験値を

求め､これにHヨ0ゴ(3%)5ccを加えて発色させ､ブル

フリヅヒ光度計にて､フィルターS娼(青色)を用いて

吸光度を測定L､予めTiOヨによって作った標 液を使

用して､このTi含有量と､これを発色させた際の吸光

度との関係を表わした検量曲線､或いは次式によってTi

含有量を求める｡侍所安時間は2～2･5hrである｡又検

量曲線を第4図に京す｡

Ti%=0･566E孟子呂～芸禁/Sample(g)

〔Ⅴ〕タングステンの定量法

タングステンの比色定量法は､何j･tもタングステンを

還元することによって発色させ､その呈色反応によって

定量する方法であるが､本法では比較的簡単な塩化第一

チタソを用いてダノダステンを還元して発色させた､次

にその分析操作を示す｡

試料をHヨSO4(1:6)50ccにて加熱分解し､HNO3

1～2ccにて酸化煮沸し､NOビガス.駆逐後､シ∵/コニシ溶

液を 加して溶解タングステンを沈澱させ､暫時静置後

濾過する｡残潰は8000C以下にて灼熱灰化し､NaヨCO3

熔融をなして温掛こて抽出し､HClにて中和後冷却す

る｡冷却後1/2N HC12cc を 加して弱酸性となし液

量を99ecとする｡これに15%TiC13溶液1ccを

加してWを発色させS61(赤色)フィルタ←を用い､

プルフリッヒ光度計で吸光度を測定し､純タングステ/

酸ソーダを使用して 整したW標準液により､予めW

含有量と吸光度の関係を表わした検量曲線､或いほ次式

によってW含有量を求める｡領この分析所要時間は

60minである｡又第5図にその検量曲線を元す｡

W%=0･955E…≡岩:芸禁/Sample(g)
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Fig･5･CalibrationCurveforTungstenDetermination

〔ⅤⅠ〕モリブデンの定量法

Mo比色定量法としては学振法に迅速法として､エー

テルを使用する方法があるが､本法はエーテルを使用し

ないで､NaOH添加によって他の有色イオyを除去し､

これに硫シャン化塩と塩化第一錫を 化して､Moを発

色させる簡単な方法で､その分析操作は次の如くである｡

試料をHっSO4(1:9)30ccにて､加熱分解後H巴0望

(30%)1～2ccにて酸化し､過剰のHヨ0望を除去して冷

却する｡これに6NNaOH溶液を弱アルカリ性となる

まで加え､鉄その他水酸化物として沈澱させ､全液量を

100ccとして遠心分離器により(或いほ乾燥濾紙にて濾

沈

､
-

を沈降させ､上澄液50ccをとり HCl(1:1)

にて中和する｡更に20cc 乗舶こ加えて液を酸性とな

し､これに∴KCNS(10%)10ccを加えて液量を95cc

とする｡この溶液に次はSnCl望(10%in2NNCl)

5ccを 加してMoを発色させ､S47(青色)フィルタ

ーを使用し光度計にて吸光度を求め､予め純モリブデソ

酸ソーダを標準液として作 したMo検量曲線､或いは

次式iこよりMo含有量を算出する｡倍この分析所要時間

ほ約30minである｡又第`図にその検量曲線を示す｡

Mo%=0･0552E舘概/Sample(g)

第6図 モリ ブ デン 検量曲線

Fig･6･Calibration Curve for Molybdenum

Determination

〔ⅤⅠⅠ〕結 盲

以上プルフリヅヒ光度計を使用した鉄鋼中のNご,Ti,

W及びMoの比色定量法について､分析操作を主とし

て述べたが､これ等分析操作に於ける試薬の

いは酸､アルカリの

加量､或

条件は､種々の基礎実験

の結果得られたものであり､この分析方法による分析結

果は何れも従来のこれ等元 の定量法による結果に比べ

遜色のないことを認め､且つ何れも所要時間が短縮出来

た｡最後に御指導を戴いた′J､栄治金研究所長に感謝する｡
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