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内 容 梗 概

重水素専用のRMD-2質量分析計を垂水製造工場に設置,運転を行った際の諸性能･諸間笹を検

討した｡

その結果,重水工場現場における低濃度重水の測定に対して本質量分析計が適していることがわ

かったが,その使用状態を主として報告する｡▲

l.緒 言

天然水よりスタートして濃度99.8%の原子炉川

を得るため,昭和電工株式会社では蚕水の工

について種々の研究を行っているっ すでに

濃縮 鹸の一部,および水 ガス中の塵水

的製造法

解槽による

分を回収す

るための,H20--･HD交換反危こ塔パイロットプラントの研

究ほ終了し,現在精溜によるカ法および最終濃縮二丁二程を

受けもつ回収電解法の研究などを行っている.｡

これらの実験データーすなわちサンプ

ルの重水濃度ほ,日立製作所製RMD-2

型重水 専用質量分析計および昭和電工

製の変温式浮標法の2方法を偵JHLて

めた｡

質量分析計は,工場内の一基に備えつ

けられ,各工場よりの各種のサンプルを

分析している｡重水研究のため現在まで

昭和電工川崎工場において本質罷分析計

を使用した結果(特にその使用にあたつ

ての諸牲能)について以下述べる′

2.装

RMD-2塑質量分析計の

置

;罠の原理･

概要は,すでに発表されているRMD-1

型(1)(2)とほぼ同様である｡製差置の系統図

を弟1図に,また仕様の概略を次にホす｡

分析管:ガラス製,60度型可変加速

方式

加速電比600､1,000V

半径50mm.分解能20M/e

磁 石:耐久磁石.磁場強度1,200

ガウス

*
昭和電工株式会社川崎丁場

二*

測定~方式:M/e=3とM/e二2とのイオン電流比率商

議方式

(イオン電流増幅回路の高抵抗組合せほ次

のとおりで,サンプル濃度にしたがって変

更できるようになっている)

M/e=2側

1. 1,000Mn

200M∫l

M/e=3側

10,000M･n

lO,000M【之

S:試 料 び ん

K:コ ッ ク

R:試 料 溜

G.T:ガイスラ【管

D:ドライアイスト

ラップ

U:U !‡二 管

1.S:イオンソーース

I.G:イオンゲージ

L:ガ スリ
【ク

T:分 析 管

A:イオン加速電源

D.P:水銀拡散ポンプ

R.P:油回転ポンプ

N:液酸トラップ

M:永 久 磁 石

C2:コ レ ク タ

(M/e=2)

C3:コ レ ク タ

(M/e=3)

A2:M/e=2増幅器

A3:M/e=3増幅器

G:ガ ル バ

第1岡 RMD-2型 装 置 系 統 図
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3. 1,000Mn 200Mn

排気系到

立

真空度:10~7mmHg(真空度測動こほ電離

真空計使用)

試料所要量:0.2c.c.～1c.c.(常圧)

質量分析計室ほ夏期のみ冷房が行われるが,冬は電熱

による暖房のみで特に湿度は 節してない｡

3.測 定

電解槽より発生するガスほ,純度良好なるためサンプ

リングした水 ガスをそのまま質量分析計で測定でき

た｡一方,垂水工場よりの水サンプルほすでに発表され

ている亜鉛分解法(3)を川いて水

った｡

ガスに変えて測定を行

質量分析計の分析速度ほ,低濃度試料ならば1試料当

り10～15分であるが,水分解装置は1試料当り 50～60

分を要するので,能率よく分析を行うため水分解装匿ほ

2台(うち1台ほ日動テプラーポンプ使用｡ほかは手動

テプラーポンプ使用)設置した｡サンプル数が非常に多

かったため,水分解装置は人員を3交替配置にして昼夜

連続運転した｡

測定ほ大体次の条件に設定して行った｡

イオン加速電圧 850～900V

押上~托し電圧 15～20V

全電子電流 2mA

測定にあたって使用した標準サンプルほ,常水付近の

濃度に対してほ水道水を分解したガスを使用L,ほかの

濃度範囲についてほ,東京都立大学千谷研究妄の御好意

により,標準サンフニルとして調製していただいたのを使

用した｡

4.使 用 結 果

4.1再 現 性

濃度0.0303%のガスを標準として使川し,水道水を分

第1表 水道水中の重水濃度

析 月 日 D モ ル (%)

平 均 値

均 偏 差

0.015±0.0007
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第2し冥】試料 測定 の 安 定性

解Lて得たガスを約1箇月にわたって測定した結果を第

1表に示す=.

この間0.015､0.1%の 料を多数分析しているが,弟

1表より平均偏差4.6%の値が得られたっ これはNier

代(4)らの得た結果とほぼ同様である._.

4.2 試料測定の安定性

濃度0.0525%の試料を約2週間にわたって測定した

ときのダイヤルの読みのプロットを第2図に示すL一

策2図より

ヤ均値

ヤ均偏差

のfl如ミ得られた.｡

386.67士17.67

4.56%

ニの問ほぼ同濃度の.試料を口に81､〉10個分析してい

.囲の傾向から,人体一様にUとともにダイヤル祇抗
の読みが上外しているのが観察されるが,これは測定を

6‖中旬､~F仙こ行ったので気渦,湿度などの影響かと

艮､わj~Lる､..この点今後検討するニチ1壱であるこ.

4.3 中濃度試料の分析

濃度10991%の試料の測定結果を第3図に示す｡測

定虞線の傾斜がなくなっているのほ,H3+の影響がこの
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第3国 中 濃 度 試 料 の 測 定 例
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第4岡 残留効 果 の一一例

程度の濃度ですでに少なくなっているためと考えられ

る.〕

4.4 残 留 効 果

上記10.991%の.試料を分析Lた翠l_-1,0･0525%の試

料を検討用試料として使ⅢLて10%程度のガスを流し′

たあとの残留効果について調べてみた.ニ テスト糾果を第

4図に示す｡

図中の縦軸ほダイヤル祇抗の読み,楢潮は質量分析詔

の真空度が10｢7mmHgになったときからの時間であ

る｡図小のA,B,C,D,の行点がそれぞれ0･0525先′

の試料の分析値(ダイヤル抵抗の読んの伯)である･〕

この間 A点､′B点の問で 濃度約0.02･～0･03%の.試

料を5回,B点■C点の間で濃度約0･0卜0･02%の試料

を7帆 C点～D点の間で濃度約0.02､0.03%の.試料を

2回Flush しており(1い11のFlusIl:品ほ00Cl気配で

0.7c.c)分析管加熱は行っていなト

【実はり英空軍嫁が上昇してから,以上 た棟作を施し

たところ,約3＼4時間でダイヤル蹟抗値ほ虜定し,10プ右

のガスを流す前に検討した値と等しくなったことを惟一浪

した｡この結果より10.翳 度の試料なら相-≠残留効米

があり,準なるFlushではなかなか取り除かれないこ

とがわかった､〕なお同様な条件下で加熱排気を約2時間

行えば,記憶効果(memory effeet)ほ奴t)除かれること

がその後の実験でわかった｡

4.5 そ の 他

現在まで1年4筒月の間に未知 料の数にして,3,500

個分析したが,分析管の性能ほまだ劣イヒしておらず,現

在までに大きなトラブルほない｡また1試料当り試料の

調製時間ほ,前述のように50～60分を要するが,これ

はほかの屯水分析法(たとえば変温式浮 法でほ約70-～

80分要する)に比べて短時間でよく,装置も自動化され

ているため, 作躁の員転 が機械的に行える点,工場現

場で分析するのに適しているといえるJ

5.結 言

以上,RMD-2型質量分析計を佐井=ノた結果, 水の測

定に当って1試料当りの所要時間が短いということ,お

よび比重による測定法に比べて,試料の調製が簡単であ

ることなどの点で, 水工場の運転上,分析結果を早く

知りたいという要求に対して,質量分析法がほかの方法

に比べてすぐれていることを確認した｡

測定値の平均偏差ほ都立大学で測定しておられるもの

よりいくぶん多いが,前に述べたように装荷が十分に空

気調節を行っていない部屋に設置Lてあり,またきわめ

て多数の試料を引き続き分析しなければならぬ立場にあ

るため,分析計が必ずしも最良条件で使J~fはカt･ておらず

その最高性能を発揮していないことによるものと思われ

Q‥｢

しかしそれにもかかわらザ∴r二 的にイJ`効に佐川し-f-し}

た.｡

故後に本研究にヤって程々御指導を賜わった東京都立

大草千谷利三教授,地父-一一郎助教授,鋸部純男助教授,

小与川l :御礼巾上げます｡

また木研究は昭和30,31年度原二√ル平和利川研究補助

金の･一部を便朝して行ったものであるこ､
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