
The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

524 BUNSEK 【　 KAGAKU Vo1 ．25 　（1976 ）

　Keuwonts

AcrosolA

量rborne 　particates

Cooling　time

Counting ［ime

Irr乱diation　 time

Multi−・clement 　anarySis

Neutron 　activation 　 analySis

X 線回折分析法 に よる大気浮遊粒子状物質中 a 一酸化第二 鉄

及 び 四 三 酸化鉄 の 定量

及 川紀久雄
＊

，　 野村　敏男
＊＊

，　 円 山　 弘
＊＊

（1976年 2 月 17 目 受理 ）

　 大 気 浮遊 粒子 状物 質中 の 結晶物 質， α
一酸 化 第 二 鉄 （α

一Fe203 ＞ 及 び 四 三 酸 化 鉄 の 定 量 方 法 を 確 立 し

た ．す な わ ち ， 大気浮遊粒子状物質 を P 一ボ リ ウ ム エ ァ サ ソ プ ラーを 用 い ，
二 ト ロ セ ル ロ

ース 製 メ ン ブ

ラ ン フ ィ ル タ ーに 捕集す る．こ の 捕集試料 を 回転 試 料 台用 試 料 板 に 入 れ ア セ ト ン に 溶 解 し ， 内標 準 と し

て ル チ ル 型 二 酸 化 チ タ ン を 添 加 し ， す ば や く 混 合 し た 後 自然 乾 固 させ ，フ ィ ル タ ー状 の X 線 回 折 試 料 を

作 成 す る．検 量 線 用 標 準試 料 は ガ ラ ス 粉末 を 希 釈 剤 と し ， α
一
酸化 第 二 鉄 及 び 四 三 酸 化 鉄 を，2，5， 8％

（w ／w ）に な る よ うに 量 り と り， 内 標 準 物 質 ル チ ル 型 二 酸化 チ タ ン を 10％ （w ／w ）添加 し 粉 砕 し た 後 未

捕 集 メ ン ブ ラ ン フ ィ ル タ ー 1枚 を加 え，捕 集 試 料 と 同 様 の ア セ ト ン 処 理 を 行 う．こ の よ うに し て 調 製 し

た 後回 折 X 線 強 度 を 測 定 し，検 量 線 を 作 成 す る．

　基礎 的 検討 と し て ， 試料 と試 薬 と の 化学 反 応 性 ， 内 標準物 質 の 選 択，粉 砕 混 合時 間，分析 精度 な ど に

つ い て 検討 を行 っ た．

　本 実 験 に お け る α
一酸 化 第 二 鉄 及 び 四 三 酸 化 鉄 の 分析 精度 の 変動係 数 （C ．V ．％） は 10％ 程 度 で ，定

量 限 界 は 前 者 が 0．7％ （w ／w ）で 後者 が o．5％ （w ／w ） で あ っ た．

1 緒 言

　従来 よ り大気浮遊粒子状物質中の 金属成分の 分析結果

は 原子吸光分析法 ， 発光分光分析法 ， 放射化分析法及 び

け い 光 X 線分析法 な どに よ っ て ， 数多 く 報告さ れ て い

る． しか し，それ らは い ずれ も元 素そ の もの の 濃 度 だ け

の 分析 で あ っ て ， 大気中 に お ける存在状態 に っ い て は ほ

とん ど触 れ られ て い ない ．大気中に お け る 金属成分 の 結

晶形態を 解明す る こ とは ， それ らの 金属 が 生物環境，特

に 人体 に及 ぼ す影響 を考え る と き ， そ の 意義 は大 きい ．

又，大気 中に お け る化 学的，物理 的 挙動 を 知 る こ とは，

光化学ス モ ッ グ及 び 酸性降雨 な ど大 気 汚染の メ カ ニ ズ ム

＊
日本 環境 衛生 セ ン タ ー ： 神奈 川 県 川 崎 市 川 崎 区 四 谷

　 一ヒ町 to−6
＊ ＊

理 学電 機 （株 ）分 析 セ ン タ ー ： 東 京 都 昭 島 市 松 原 町

　 3−9−12

解明の 上 で ，あ る い は そ の 物質の 由来を追求す る上 に 極

め て 重要な意味 を持つ もの と 考え られ る．

　著者 らが X 線回折法 に よ り浮遊粒子状物質中の 結晶物

質の 同定分析 を行 っ た と こ ろ大気中 に は石英 （α
一SiOz），

硫酸 カ ル シ ウ ム ・2 水塩 （CaSO4 ・2H20 ）， α
一
酸化第二

鉄 （cr
−・FezO3），四 三 酸化鉄 （Fe30 − ），塩化 ア ン モ ニ ウ

ム （NH4Cl ）， 炭酸 カ ル シ ウ ム （CaCO3 ）及 び 塩化 ナ ト

リウ ム （NaCl ） な ど の 物質 が 確認され ，　 こ れ らの もの

は 地 域 あ るい は 季節 に よ り興味 あ る変化 を示 す こ とが 分

か っ た
D ．

　本 報 告は 大 気 中に お い て 酸化 触媒作 用 を な し，硫酸 ミ

ス トや 硝酸 ミス トの 生 成 に 関与 して い る と い わ れ る 2囚 1

α
一酸化第二 鉄 （α

一Fe20a）及 び こ の 関連化合物四 三 酸化

鉄 （Feコ04） の 定量法 に っ い て 検討 した もの で あ る・
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2　装置及び試薬

　2・ 1　装 　置

　 X 線 回 折 計 ； 理 学 電 機 製 X 線 回 折 装 置 Rotaflcx

　管 球 ： コ ノミノレ ト 回 孛云乗寸陰．極

　 グ ラ フ ァ イ トモ ノ ク ロ メ ータ ー

　回 転試料 台

　粉 砕 機 ： 平 工 製 作 所 ・高 速 振 動 試 料粉 砕 機 Model 　TI −

100

　2 ・2 試 　薬

　ア セ トン ， 　エ チ レ ン グ リ コ ール
， 　α

一
酸化 筑 二 鉄 （α

一

Fe20s）， 四 三 酸化鉄 （FesO4 ） ： 試薬特級品

　ル チ ル 型 二 酸 化 チ タ ン （TiO2 ）： ア ナ タ ーゼ 型 の 二 酸

化 チ タ ン （TiO2 ） を ニ ッ ヶ ル る つ ぼ に 入 れ ，電 気 マ ッ フ

ル 炉 で 1100° C
，

2 時 聞 加 熱 し，ル チ ル 型 に し た も の を

用 い た （X 線 回 折 図 形 を と り ASTM ヵ 一ドに よ っ て 確

認 し た ）
　 ガ ラ ス 粉 末 ： 和 光 純 薬

dlE］） 〔b）

1

Cr、

3　測 定 方 法

Fig．　 l　Schematic 　 schetc ｝1　 0f 　 the　 sample 　 plate
　 　 　 　 treated 　 with 　 acetone

　 　 　 　 （の Sample 　 plate ；　 （b） Samplei 　 （c）Acetone ；　 （d）
　 　 　 　 In亡crnal 　 standurd 　 TiO2 ；　　（「）C．lass　bOard

Table 　l　 Operating 　 condition

　 3・1 試料採取

　新宅機械製作所 製サ イ ク ロ ン 式 分粒装置付き ロ
ー

ボ リ

ウ ム サ ン プ ラ ー　（10pm 以 下 の 粒子の み を 捕集 す る も

の ）を用 い ，
47mm φ， ボ ア サ イ ズ 　1　prn の 東洋泝紙

TM −100 ニ トロ セ ル ロ ース 製 メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ターを 装

着 し，20　1／min で 7 日間連続採取 した ．

TaTgetVol
巳age 　 and 　 curren 亡

Time　constant 　of　ratemet 己r

Scanning　 speed 　of 　goniolnete「

Chart　speed

Sh 匚 divcrgcncy

Rccじ iving 　 slit

CountcrGraphite

　 monochroma ［or

S己rllple 　 rOtaling 　 a 【tachcmcnt

C  

40kV ，200　mA

8sO

．50 ！min2cm

／minleO

．3mmS
，C ．

　 3 ・2　定畳操作

　 ガ ラ ス 板 に エ チ レ ン グ リコ ール を 塗布 し た 後 回 転試料

台用試料板 を置き，密着罔 定 す る・次 に 試料 の 付着 した

ニ ト ロ セ ル ロ ース 製 メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ターを こ の 試料板

（試料充て ん 部分直径 25mm φ， 厚 み 2．5mm ） に 細切

して 入 れ ， 次い で内標準試料 ル チ ル 型酸化チ タ ン を試料

景 の 10％ を 加 え た 後，ア セ トン 0 ．5ml 滴 下 し，す ば

や く ミ ク ロ ス パ ーテ ル で混合 し，自然乾固 さ せ る．この

処 理 の 様 子 を Fig・1 に 示 した ．回 転 試料台 用試料板の

下 に 平板の ガ ラ ス 板 を 台 と して 用 い る た め，測定 試料の

表面 は直接外気 に ふ れ る こ とな く乾固成形され ， こ れ を

そ の ま ま Table 　l の 測定条件 で X 線 回折測定を行 い ，

内標準法 に よ っ て α
一酸 化第二 鉄 （α 一Fe20a ）及 び 四 三

酸化鉄 （Fe30d）を定量す る． 定量 に は他 の 回折線 と重

IOO一

50一

G

M

rC

（
O

 
N

　　
　

　

δ一
摯

δ

蚤蝋

（
属
O〕
δ目
。F
十

10　　　　　　　　　　　20　　　　　　　　　　 30　　　　　　　　　　40　　　　　　　　　　50

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Co 　20 −

　　Fig．2Measured 　di缶 action 　line

　 　 　 　 　 　 G ： CaSO4
；　 q ： SiO2

； 　 M ： Fe
：
Oq

；　 H ： α 一Fe203 ；

60 70

A ：NaA ］S｛30s ；　 R ：Tio2

80

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

526 BUNSEK1 　 KAG へ KU Vo 且．ゐ 　（1976）

loo　一一

50

G

G
‘ HQG

　
HG

・

礎
H

正｛

100IO

50

2e 30 40 50 60 70 80

　 　 　 lo　　　　　　　 20　　　　　　　30　　　　　　　 40　　　　　　　 5ゆ

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 CDI（a20 −

Fi9・　3　Di日7raction　patt¢ rll　 of 　the 　a 乳mospheric 　particuls

　 　 　 　G ：CaSO4 ・2H201 　 q ：Sio2…　 M ：FesOl；　 H ： cr−Fc コQ3；

　 　 　 　Sample 　oC　trcated 　wi ヒh 　acc εo 日 e

60 7e BO

（A）Atmospheric　p 酊 ［iculaヒe　sarnple ；　　（B）

な らず十分なX 線強度が得 られ る Fig．2 に 示 して あ る

回折線 ， α
一FezO3 ： （D24），　 FesO4 ： （220）及 び TIO2 ：

（210） を用い た．積分 強度は チ ャ
ートよ リプ ラ ニ メ

ー
タ

ーを用い て 測定 した 、

4 実験及 び検討

　4 ・1　試 料と試 薬との 化学反 応性の 検討

　 ビル の 屋上の 空調用 エ ア フ ィ ル ターよ り採販 した 浮遊

粒子状物質を ニ トロ セ ル ロ ース 製 メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ター

とともに ア セ トン で 溶か し， 乾 固 させ ， ア セ トン と試料

の化学反 応を調ぺ た．Fig．3 は この 試料に よる X線回折

図形 で あ る．ア セ トン と 試料の 問で は X 線 回折図 形 の 変

化が認め られ な い ．次に 試料に 内標 準 と して 検討 して い

るル チル 型二 酸化 チ タン 及び塩化 カ リウ ム をそれ ぞれ 独

立に 添加 し，ア セ トン を加 え，内標 準物質，試料，ア セ

トン との 聞の 化学反応性を調べ た．ル チ ル 型二 酸化チ タ

ン の 場合ア セ トン との 間に も ， 試料 との 聞に お い て も化

学反 応性 は 見 られ な か っ た が ， 塩化 カ リウ ム の 場合は 試

料との 間 に 化学反応性が 見られ た．すな わ
．
ら，塩化 カ リ

ウ ム の 回折 t
“
　・一クが 小 さ くな り，K2Ga （SO4）2・2H20 及

び K
，SO4 ・CaSO4 ・H20 が 新 し く生 成 した．

　4・2 内標準物質の選 択

　内標準 物質の 選択条 件 として，試料中の 物質と化学反

応 しな い ，ア セ トン と 反応 しない ．他 の ピーク と重な ら

な い ，摩砕効果が少な い な どが あ げ られ る、

　塩化 カ リウ ム は ア セ トン と反 応 しない が，試料 との 化

学反 応性が大きい こ とが分か っ た．これ に 対 しル チ ル 型

二 酸化チ タ ン は ア セ トン 及 び試料中の 物質 との 反応性は

X 線回折図形か ら認め られ なか っ た こ と ， 又試料の定量

に 用い る 回折 ピーク と 重な らず ， 摩砕効 果が 非 常に 小 さ

か っ た こ とか ら内 標準 物質 と して ル チ ル 型 二 酸化 チ タ ン

を選ん だ、

　4・3　粉砕混合時間の 検討

　内標準試料 として の ル チ ル 型二 酸化チ タ ン 及 び分析目

的化合 物 の 最適 粉砕混合時間の 検討 を行．っ た．ル チ ル 型

二 酸化チ タ ン の 粉砕時 間を前記粉砕機で 0．5，1
，
2，5，

10
，
20

，
30

，
60

，
120分 と した と きの 回折X 線積分 強度

が 増加す る傾向を 示 し ， （2〜3）分 の 間に 安定な領域が

あ り， その 後回折 X 線強度の 滅少傾向が現れ ，
20 分で

約 50％ とな っ た・

　又，α
一酸化 第二 鉄 に っ い て は 粉砕混 合時間に よる回折

X 線 の 積分強度 の 変化 は 見 られ なか っ た．四三 酸化 鉄 に

つ い て VS　7分 まで は 変化が ない がそ の後 やや 強度 の 減少

N 工工
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が 見 られ た．

　以上 の 結果よ り粉砕混合時問 を 2 分 と した．

　4。4　検量線の 検 討及 び 分析精度

　検量線作成用 の 標準試料は ガ ラス 粉末 を 希釈剤 と し，

α
一酸 化第二 鉄 及 び 四 三 酸化鉄 をそれ ぞれ 2

，
5，8％ （w ／

w ）に な る よ うに 量 りと り，内標準物質 と し て ル チ ル 型

二 酸化 チ タン を 10％ （w ／w ） 添加 し た 後 ， 粉砕機 で 2

分 間混合 して ，標準粉末試料 と した．

　次に ア セ トン 処 理 試料 の 標準は こ の 標準粉末試料 を 回

転試料台用円形試料板 に 入 れ ，更に 47　mmdi
， ボ ア サ イ

ズ　1pm の ニ ト 卩 セ ル ロ ース 製 メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ター

（東洋 炉 紙 TM −100） 1 枚 を細切 し，加 え た後 ア セ トン

を 0．5ml 滴下 し， す ば や く十分 に 混合し 自然乾 燥 し

た．こ の もの を ア セ ト ン 処 理 試料と した ．

　 こ の よ うに して 調製 した 標準粉末試料と標準粉末試料

を ア セ トン 処 理 した試料 （ア セ トン 処理試料） を 用い て

検量線 の 精度 及 び 定 量限 界 に つ い て 検討 した ・

　Fig・4
，
　 Fig．5 に そ れ ぞ れ α

一酸化第 二 鉄 ， 四三 酸化鉄

の 検量線を示 した ．標準粉末試料 に よ る検量線 と ア セ ト

ン 処 理 試料の 検量線 は 同 じ傾 きを持 っ て い る が ， 切片を

異 に して い る．切 片 の 相違 は メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ターを加

え て ア セ トン 処 理 した もの と ， 未処 理 の も の と バ ッ ク グ

ラ ウ ン ドが異な る　（メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ターを 加 え ア セ ト

ン 処 理 した もの の ほ うが X 線 の 散乱 が 多 くバ ゾ ク グ ラ ウ

ン ドが大 きい ）た め で あ る．従 っ て ， 標準試料は捕集試
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− ▲

− Treated　 with 　acctonc ；　
一

●
− Powder

料 と同様に メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ターを 加 え ア セ トン 処 理 す

る 必要 が あ る．

　内標準物質 ル チ ル 型 二 酸化 チ タ ン の 回 折 X 線 強度 に 対

す る α
一
酸化第二 鉄 及 び四三 酸化鉄 の 回折強度比 に よ り

求 め た変動係数 （G ．V ．％）を Tab 互c　 2 に 示 した ・標準粉

末試料の 場合は α
一
酸化第 二 鉄， 四 三 酸化鉄 と もに 8％

程度 の 変動係数で あ っ た が ， ア セ トン 処理 試料で は そ れ

よ り若干大き な変動係数を 示 し た ・こ れ は ア セ トン 処 理

をす る こ とに よ り ， 測定試料表面 の 平た ん 度 が 粉末試料

よ り悪 くな る た め に 起 こ るもの と考え られ る．

　検量線 の 傾 き と ， そ の 変動幅 よ り求め た 定量分 析 限界

は 四 三 酸化鉄 は ， 標準粉末試料 ， ア セ トン 処理試料 と も

o ．5％ （w ／w ）で あ り， α
一
酸化第二 鉄 は 標準粉末試料 が

o ．5％ （w ／w ）， ア セ トン 処 理 試料が o・7％ （w ／w ）で あ

っ た．

5 応　用　例

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 」一一一一一一■亠一一一一
　 　 　 　 　 　 　 2　　　　 4　　　　 6　　　　 8

　 　 　 　 　 　 Co エ1centratien 　 of 　 cr−Fe20s ，　 wt ％

Fig．　4　Calibration　 curvcs 　for α
一Fe203

　 　 　 　
−

△
− Treated　 with 　acetone ；　

− O − Powder

　実際 の 環境大気中の 粒子 状物質 に お い て は ニ トロ セ ル

ロ ース 製 メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ターを ロ ーボ リウ ム エ ア サ ン

プ ラーに 装着 し ，
201／min で 7 日間連続捕集 した 試判 に

っ い て α
一酸化第二 鉄及 び 四三 酸化鉄量を 求 め て み た．
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Table　2　Coefflcient　 of 　 variation 　（％）

Concen 亡rntlon 　 o 量

α
一止1e：030rF ビ30 ｝　（“，t7S ）

α一Fe2030r 　 Fe304 〆
Interna 且 s［andard

Treatment

X ，n ＝10S

．D ．
G．v ．（％ ）

2

．厂　一　　　　　　　．一　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　、
α
．−FCsO

：／TiO2 　　　Fc304fTi （．）z
，一一一一 　　〆一一一一り一

Powder 　AcctoTlc　 Po 、 ・d じ1
・Acctone

0．55　　　0，44　　　0．61　　　 ．62
0．045　　 0．052　　 0．055 　　 0．064
B，2 　　　 11．B　　　　9．⊥　　　 10．2

　 　 　 　 　 　 5　 　 　 　 　 　　 　 　 　 　 　　 　 　 　 　 8

．一 一 　　 　　 　 　　
’

一 　 　　 　 　　 　　 　 　　 　　 　 　　 　　
≠一 一一 一

α一Fe203 ！TiO2 　　 Fc30UTiOz 　　 a −Fc203！TiO2 　　 FcsO4！TiO2

砧 一一一一丶　 　〆『一　− L 一一尸一丶　　〆一闇一一丿L 一一■「丶　　国 一一一一一丶
Powder 　AceLone 　Powd 騁 r　Acctone 　Powder 　Acetone 　Powder 　Acetone

1．27　　　1．匸7　　　L67 　　　 1．B2　　　 2．02 　　　 1．83 　　　2．73 　　　2．8斗

O．10r 　　O 」 25 　　0，07 　　 0．110 　　0．1斗2　　0．165　　0．15E　　O．2ヨ
8．0 　　　10．7　　　 3．9　　　 6．1　　　 7．0 　　　 9．0　　　 5．5　　　 8．1

X ； Mean 　or 　ir1匚cgr 飢 ed 　 intensi ヒy　 ratio ；　 S．　 D ．　r　Standard 　 devia 亡ion；　 C ．V ．：Ceomcien ε of 　s・ariation （％）

そ の 結果 α
一
酸化第二 鉄は 6．1 陪 ／m3 で ， 四 三 酸化鉄

は 20．1　”g／rn3 で，鉄 （Fc） と して 前者は 4pg ／m3 で あ

り， 後者は 14F9！m3 とな る．こ の 両者を加 え た 鉄の 値

は 原子 吸光分析法 に よ る値とほ ぼ
一

致 した．

6　結
　　一
4

二．
F

　 x 線回折法に よ り， ル チ ル 型 二 酸化 チ タン を 内標準 と

す る大 気 浮 遊 粒 子 状物質中 の α
一
酸化第二 鉄 及 び 四三 酸

化鉄 の 定量方法を確 立 した ．

　従来 の 定量方法
の 6） は フ ィ ル ターに 捕集 した 粒 子 状物

質 を ベ ン ゼ ン 溶液中で 超音波洗浄な どに よ っ て 分離 し，

標準添加法 な ど に よ っ て 目的結晶化合物を 定量す る 方 法

で あ っ た．しか し，フ ィ ル ターよ り粒 子 状物質の 分離技

術及 び そ の 回 収率 の 変動 な どの 問題点の 外，添加法で あ

るた め 多量の 試料 を要す る な ど実際的 で は な か っ た。

　本法は ニ トロ セ ル ロ ース 製 メ ン ブ ラ ン フ ィ ル ター
に 捕

集後ア セ トン に 溶解 し，内標準 を 添加 し，自然乾固 に よ

り又元 の フ ィ ル ター状 に 成形 し，X 線 回 折用試料とす る

もの で あ る・こ の 方法 に よ る と定量操作に 要 す る時間 は

2 時間程 度 の 迅速 さ で あ り，内標準の 選択に よ っ て 同時

に 数種類の 結晶化合 物を定量で き る特徴 を有す る．

　内標準 は ル チ ル 型二 酸化 チ タ ン が ア セ トン や捕集粒子

状 物質 との 化学反応性が な く，又，定量 目的成分 の α
一

酸化第二 鉄及 び 四 三 酸化鉄の 定量目的 ピーク と重 な らず

適す る こ とが 分か っ た ．こ の と きの ア セ トン処 理 試料の

定 量精度 は そ の 変動係数 （C．V ．％） 10％ 程度 で あ っ た ．

又 ， 定量限界は 前者が O．7％ （w ／w ） で ，後者が 0 ．5％

（W ／W ） で あ っ た・
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　 Detetmint しdon 　 of α
一ferric　 oxide 　and 　重r 置ron

tetrao 】【ide　 h 匚 atmo5phe 廊 　partic 置es 　 by 　 X ・ray
diffractヨen 　 に c1 皿 iques ．　 Kikuo 　OIKAwA ＊

，　 Toshio
NoMuRA 　 and 　Hiro皿 u 　MARuYAMA ＊ ＊

（
＊Japan　Environ・

mental 　 Sanitation　Center， 10＿6，　 Yotsuya−kamicho
，

Kawasaki−ku，
　 Kawasaki−shi ，

　 Kanagawa ；
＊＊Division

of 　Analitical　Centcr
，
　Rigaku 　Denki　Go ．，1．td，，3−9−12，

Matsubara −cho ，　Akjshi皿 a−shi ，　Tokyo ）
It　is　 important　t。　knQw 　the 　 crystal 　 form　 of 　atmos −

pheric　 particles　 fbr　 5tudyi 皿 g　 the　 effect 　 of 　 metals 　 on

biological　 environmcnt 　 as　 wcll 　as　 fbr　 clarifying 　 the

皿 echanism 　 of 　 air 　 pollution 　 including　 photochemical
smog 　and 　 acid 　mist ・

　The 　 authors 　 devised　 thc　 f（〕Ilowing 　 method 　 fbr　 dc．

termining 　 ct−ferric　 oxide （cr
−Fe203） and 　triirQn　tetra−

oxide （Fe ：
04）which 　are 　supposed 　tQ　work 　as　an 　oxidizing

catalyst 　and 　thus 　contribute 　to　the　occurrencc 　ofsuIfuric

mist ．
　 Welgh α ．ferric　oXide 　and 　triiron 亡etraoxideas 　standard

samples 　fbr　 calibration ，　 so 　 that　 they 　 may 　 represent

2
，
50r 　 8　 wt ％，　 in　 glass　powder 　diluent

，
　 respectively ．

Put　 each 　 standard 　 sample 　 on 山 e　 plaしe　 of 　a　 rotating

samplc 　board　and 　add 　rutile 　LiLanium 　dioxide（TiO2 ）
as 　 an 　inしcrnal 　standard ．　 Put 　a 煎 roce11ulosc 　membranc

filtcr　 and 　 add 　 ace しonc 　 drop　 by　 drop．　 Mix 　 quickly
and 　dry　it　to　mold 　a　filter−type 　sample 　for　X −ray 　dif−
fraction　analysis ．　The 　calibrat 三〇 ns 　curve 　were 　obtained

by　measuring 　 the 　integratcd　intensity　ratios 　of 　reflec −

ti・ n
，
1

。
− F 。 、o ，ノJT 亘o ，，∬F。、oUITio 、

・

　 ALmosphcric 　particles　 were 　 collectcd 　 on 　 a 　 nitrocel −

lulose皿 cmbrane 丘lter　using 　 a　low　 volume 　air 　sampler

and 　treated 血 thc　same 　manner 　as ［he 　s 亡andard 　samples ．

　 The 　 varia 亡ion　 cocMcient 　 of 　the　 analytical 　 data　 of

a −ferric　oxide 　 and 　tl
・iiron　tetraoxide 　obtained 　by　the

prescnt 　Inethod 　was 　 approximately 　10％．　 The 　detec−

tion　limit　 was 　O．7　wt ％ fi）r　 the 　former　 and 　O．5　wt ％

fbr　 the　 latter．

　　　　　　　　　　　　（Received　Feb ．17
，
1976）
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