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技 術報 告

吸光光度法 に よ る二 ， 三 の 合金 中 の 多量 成分の 定 量

並木　美智子 ，　 木 村　 仁 ＊

（1978 年 3 月 22 日 受 理 ）

モ ル 吸 光係数 los　1　 m ・1−’ cm
−

’
以 下 の 低 感 度 の 光 吸 収 を ， 主 と し て 容 量 法 に 代 わ 殆 金 中 な どの 多

量 成 分 の 定量 を 行 う目的 で 検討 し応 用 した ．銅 の 定量 は
一

定 濃 度 硝酸溶液中で 銅 ア ゴ 錯 イ オ ン の 吸収 を
810 ・ m で 測 定 す る こ と に よ り 0 〜 100mg の 範 囲 で 可 能 で 劫 ， 本法 を 銅 一亜 ＄aa 金 中の 銅 の 定 量 に 応
用 した ．

　鉄
一
ケ イ 素一

リ ン
， 鉄一リ ン 及 び ニ

ッ ケ ル ーリン 合金 （非 晶 質 ）中 の リソ 含量 （IO〜 20）％ の 定量 に は ，
リ ン バ ナ ドモ リ ブデ ソ 酸 錯塩 と す る 吸 光光度法 を 検 討 し良好 な 結 果 を 得 た． ア ン チ モ ン ー鉄合 金 中 の ア
ン チ モ ン の 定量 に は 比 較的感度 の 悪 い ヨ ウ 化 物 錯 塩 とす る 方 法 で （0．1〜 15）％ の ア ン チ モ ン の 定量 が
可 能 で あ っ た ．な お ， ア ン チ モ ン と 同様 に ヨ ゥ 化物錯塩 を 生 成 す る ビ ス マ ス が 存 在 す る と き は ，

6N 硫

靉 r鉄 を幽 量 存 在 させ て ペ ソ ゼ ン で ア ・ チ ・ ・ を 抽 出分・隹・ ・ 硫酸 （1＋ ・・） ・ 逆 抽 ・ ・ た 齪

1 緒 言

　 吸光光度法 は一
般 に モ ル 吸光係数 （104〜 105）lmo1

−1
cm

−1
程度 の 光吸収を 用 い て 微 量 成 分 の 定量 に 広 く応用

され て い る・そ して 精度 の 高 い 多量成 分 の 吸光光度法 と

し て 示差 吸光光度法
1 》2｝ があ る が ， 操作 上 ， 液性 ， 液温

など測定条件 の 厳密 ts規制が 必要 で あ る こ と な ど分析操

作 が 困難 なた め ほ とん ど実用化 され て い な い ．一
方，モ

ル 吸光係数 1031mol − l
　 cm

』1
以 下 の 低感度 の 光吸収を

多量成分 ， 主 と し て 合金成分 に 応用 した 例 は 少 な い ．比

較的高濃度成分を 分析す る た め に 応用 され て い る滴定法

に お い て そ の 終点 の 判定 が 共 存 元 素の 影響や 指示 薬 の 性

質上 困難 な 場 合 ， 更 に 適当な 滴定法や重量法 の な い 場合

に は モ ル 吸光係数 工03　1mo 卜 1
　cm

−1
以下 の 低感度 で 光

度定 量 が比較的有効 に 応用 で きる場 合 が 多 い ．

　本 報告 は そ れ らの うち 精度 や 適用 性を 考慮 し て 実 用

上 ，有効 と思 わ れ る 二 ， 三 の 例を簡単 に ま とめ た も の で

あ る．

2 試薬及 び装置

2・ 1　試　薬

銅 標 準 液 ： 標準 試 薬 銅 99・999％ 1g を硝酸 （1十 1）30
＊

東北 大 学 金 属材料研究所 ； 宮 城 県仙台 市片 平 2−1−1

m1 に 溶 解 し，水 で 100　m1 と し，銅 10mg ／ml と し た ．

　 リ ン 標準液 ： リ ン 酸 二 水素 ナ ト リ ウ ム O．3B79 を 水 で

溶 解 し 11 と す る． リ ン lmg ／ml と し て 用 い た ． リ ン

量 は 容量法 で 標 定 す る．

　 モ リ ブ デ ン 酸 ア ン モ ニ ウ ム 溶 液 ： 10％ 水 溶 液

　 バ ナ ジ ン 酸 ア ン モ ニウ ム 溶 液 ： パ ナ ジ ン 酸 ア ン モ ニ ウ

ム O・49 を 水 100ml に 溶解 し ， こ れ に 過 塩 素 酸 600　ml

を 加 え 水で 11 と す る．

　
バ ナ ドモ リ ブ デ ソ 酸 ア ソ モ ニウ ム 溶 液 ： モ リ ブデ ン 酸

ア ン モ ニ ウ ム 溶液 と 等 量 の パ ナ ジ ン 酸 ア y モ ニウ ム 溶 液

を 混合 し て 使 用 す る，

　 ア ン チ モ ン 標 準液 ： 酒石酸 ア ン チ モ ン カ リ ゥ ム 2．7428
g を 水 で 溶解 し ，

11 と す る． こ れ は ア ン チ モ ン Img ／
ml で あ る ．こ れ を 必 要 に応 じ 希釈 し て 用 い る．

　ビ ス マ ス 標 準 液 ： 金 属 ビ ス V ス （99．99％） lg を 硝 酸

（1＋ 1）50ml に 溶解 し ， 硫酸 を 加 え 白 煙 の 生 ず る ま で

加 熱 蒸 発 し た 後 水 で 希 釈 し ， 加 水 分 解 を 防 ぐ た め EDTA
29 を 添 加 し て 11 と す る． こ の 溶 液 は ビ ス マ ス Img ／
ml とな る．

　 ヨ ウ 化 カ リ ウ ム 溶 液 ： 50％ 水 溶液

　次 亜 ．V ン 酸 ナ ト リ ウ ム 溶 液 ：25％ 水 溶 液

　硫酸第二 鉄 溶 液 ： 純 鉄 （99．99％）2g を 硝酸 （1＋ 1＞
で 溶 解 し ， 硫酸 17ml を 加 え 白煙 の 生 ず る ま で 加熱蒸
発 し ・ 冷 却 後 水 で 100ml と す る． 鉄 20mg ／ml （硫酸

は 6N ）．

2・2　装　置

銅 の 定 量 に は 日 立 分光 光 度 計 EPU2A 型 を 用 い ス リ
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ッ ト 幅 0．Ol5mm で 測 定 し，　 リ ン
， ア ン チ モ ソ の 定 量

に は 日 立 808 形 二 光 束 複 分 光 光 度 計 を 用 い
，

パ ソ ドパ ス

0 ．6nm で 測 定 し ，
い ず れ も lcm 吸 収 そ う を 用 い た ・

3　実験及 び結果

　3・1　硝酸溶液 中ア コ 錯 塩 に よ る銅 の 定 量

　3 ・1 ・1 吸 収 曲線　　ビ ー
カ
ー

に 銅 70mg に な る よ う

に 銅標準液 を 採 り，蒸発乾固後 ， 硝酸 （1＋ 1） 10ml で

溶 解 し ，
25ml メ ス フ ラ ス コ に 移 し 水 を 用 い て 25　ml と

す る （硝酸 2．66N ）， （580〜1100）nm に お け る 吸 収轡

測定 した．そ の 結果を Fig．1 に 示 す．極大吸 収波長 は

（790〜B2D）  に あ っ た ．硝酸濃 度を O・67N ，1・33N ・

3．99N
，
6．65N と変化 させ て も 極大 の 吸収波長 は ほ と

ん ど変化が な く，以 後 の 実験 で は 810nm の 波長 で の 吸

光度を測定 し た．
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Fig．2　Effect　of 　HNO3 　concentration 　of 　 absorbance

　 　 　 　 I ・Cu 　 30 　mg ／25　m1 ； II ： Cu 　70　mg ／25　ml

0，1

間で 段階的 に ビー
カ
ー

に 採 り，
3・1・2 と同様に 操作 し

て 酸濃度を
一

定 に して 検量線 を 作成 した ． 1．33N か ら

6，65N 硝酸酸性 で は い ず れ も検量 線 は 直線 を 示 し た ・

　3 ・1・5　定量結果　 こ の 検量線 を 用 い て実際試料中の

銅の 定量を行 っ た ．結果 は Table 　I に 示 す．

Table 　l　Determination 　of 　copper

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Gu （％）
Sample
　 　 　 　 Elecしrelytic　mc しhod　Propesed　method

Cu −Zn　allOl ’

Cu 　 oxide

59．988

．2

60，18B

．1n

＝9C
．V ．＝0．17％

n ＝6c
．v．二〇．27 ％

0600
　　　　　　7DO　　　　　　800　　　　　　900 　　　　　1000　　　　　1【00

　 　 　 　 　 　 　 1VavelcngLh，　nm

Fig．1　Absorption 　 spectrum 　of 　Cu −aquo 　comPlex

　 　 　 　 Cu ： 70　mg ！25　ml う　 HNO3 ： 2．66　N

　3 ・ 1・2　硝酸濃度 の 影響 　 銅を 30皿 9 及 び 70mg に

な る よ うに銅標準液 を 採 り蒸発乾固 し た 後 ， 硝酸 の 濃度

を 0，67N ，1．33N ，
3．99N

，
6．65N に 変化 させ て 全量

を 25ml と し ， そ の 吸光度を 測 定 した ．結果 は Fig・2

に 示 す．酸の 濃度を増加す る と吸光度 も増 加 した ．

　3 ・1・3　温 度の 影 響　　銅 50皿 g とな る よ うに 標準液

を採 り ， 蒸発乾 固 した 後 全 量 25m1 が 2・66N に な る

よ うに 硝酸 を 加 え，標線近 くま で 水を加 え ， 温度 を 10

°C か ら 50°C の 間 で 段階的 に 変化 させ て か ら同 じ温度

の 水 で 25ml と し ， そ の 吸 光 度 を 測 定 し た ．そ の 結 果 温

度 に よ る 影響 は ほ と ん ど な く，温度を増す と 且oac か ら

50
°C の 間で 吸 光度が 0．393 か ら O・42U ま で 増 加 す る

程度 で あ っ た ．

　3・1・4　検量線　　銅標準液 を 10mg か ら 100 皿 9 の

　Table　l に 示す よ うに 得 られ た結果 は 電解法 とよ い
一

致 を 示 した ．

　3・2　鉄・ケ イ 素・リン 合金 ， 鉄・リン 合金及び ニ ッ ケ ル
ー

リ ン 合 金 （非 晶 質金属）中 の リン の 定量

　 こ れ らの 合 金 に 有効 と 思わ れ る リ ソ パ ナ ド モ リ フ ァ

ン
3）
階

η法 に よ る吸 光光度法を応用 した ．

　 3・2 ・1　 定 量 方法

　（1） 鉄
一
ケ イ素一

リ ン 合金 ， 鉄一リ ソ 合 金 中 の リ ン の

定量 ： 試料 0．29 を 白 金ざ ら に 採 り ， 硝酸 10ml を 加

え ，
こ れ に フ

ッ 化 水 素酸 を 滴加 し て 分解す る ．過 塩 素酸

10ml を 加 え， 加 熱蒸発 し て 白煙 とす る ，冷 却 後 水 で 10（＞

m1 に 希釈 し ，
1％ 過 マ ン ガ ン 酸 カ リ ウ ム 溶液 （1〜2）

ml を 加 え ， 加熱 して 二 酸 化 マ ン ガ ン の 沈殿 を 生成 させ ，

リ ン を 正 リ ン 酸 に 酸化 し た 後 ，
3％ 過 酸 化 水 素水 を 滴 加

して 二 酸化 マ ソ ガ ソ を分解す る ．冷却後 250ml メ ス フ

ラ ス コ に ろ 過 し な が ら移 し ， 水 を 標線 ま で 加 え る．こ の

溶液 10　ml を 100　ml メ ス フ ラ ス コ に 分取 し水 で 50　 ml

に 希釈 し た 後 バ ナ ドモ リブ デ ン 酸溶液 10ml を 加 え ， 振

り混 ぜ た 後 水 で 100ml と し，10 分 以 上 放 置 した後 リ ソ

N 工工
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The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

技術報告 並木 ， 木村 ： 吸 光 光 度法 に よ る 二 ， 三 の 合金中 の 多量成分 の 定量 T41

の 入 ら な い 試料 と同 量 の 純 鉄 溶液と全 試薬溶液を 対 照 と

して 425nm で 吸光度 を 測定す る．

　 （2 ）　 ＝
ッ ヶ ル

ー
リ ン 合金 （非晶質金属中 の ） リ ン の

定量 ： 試料 0・2g を ビー
カ
ー

に 量 り採 り，硝酸 （1＋ 1）
15ml を加 えて 加熱分解す る．こ れ に 過塩素酸 10　ml を

加 え加熱白煙 と した 後 ， 更 に 煮沸す る程度 に 3 分間加熱

す る．

　 冷却後水 で うす め 250ml メ ス フ ラ ス コ に ろ 過 しなが

ら移す．こ の 溶液 10ml を 2 個 （A ，
　 B ） の 100　ml メ

ス フ ラ ス コ に 分取 し ， 水 で 50　mL に 希釈す る ．　 A の メ ス

フ ラ ス コ に は バ ナ ドモ リブ デ ン 酸溶液 10　ml
，
　 B の メ ス

フ ラ ス コ に は バ ナ ジ ン 酸 ア ン モ ニウ ム 溶液 5ml を加 え，

そ れ ぞれ 100　 ml と し 10 分 聞以 上 放置す る ．　 B の 溶液

を 対 照 と し て 425nm で 吸 光度を 測定す る．

　 3。2・2　検量線　　鉄一
ケ イ素一

リ ン ，鉄 一
リ ン 合金 の 定

量 に 用 い る 場合 は 純 鉄 （99．99％）0．29 を 採 り，こ れ に

リ ン 標準液を 0〜10ml の 間 で 段階的 に 加 え ， 硝酸 （1＋

1）10ml を 加 え て 加熱溶解す る ．こ れ に 過塩 素酸 10m1

を 加 え 加熱白煙 と し 引 ぎ続 き 3 分間白煙処 理 を 続け る．

冷却後正 確 に 250m1 と し ， 上記分析方法 に 従 っ て リ ン

の 入 らな い 鉄溶液 を 対照 と し て 検量線 を 作成す る ．

　 ニ
ッ

ケ ル 厂 リ ン 合金 の 定量 に 用 い る 場合 は 純 ニ
ッ ケ ル

O ．2g を 採 り， リ ソ を鉄 の 場合 と同様 に 加え同様 に し て

検 量 線 を 作成 し た ．い ずれ の 場 合 に も検量線 は リ ン 0〜

1000　pg ／100　ml で 直線 を 示 した．

　 3・2・3　定量結果　　3・2・1 の 定量方法 に 基 づ い て 実

Table　2　Detcrmination 　of 　phosphorus

騨
P

謝
d

聯
P

謬
d

際試料 の 分 析を 行 っ た ．結果 は Table 　2 に 示 す ．

　TabIe 　2 中の JSS （日本鉄鋼 標準試料）Fe −P　No ．20

の 試料に つ い て 6 回 定 量 し た 結果，変動係数は O ．43％

で あ っ た．

Sample

JSSb，

Fe−PNo
，20

FeC）

Fe−Pd ］

Ni−Pd ］

Fe −Si−pe ）

　 （A ）

　 Iノe ｝

（B ）
　 lノ eロ

〔C ）

　 0．2035

｛
　 o．2115
　 0．20Z6
　 0．2007
　 0．2005
　 0．2000

｛
　 0．2000
　 0．2〔M沿
　 0．20 工｝0

｛
　 0，1000
　 0．［000
　 0．1000

｛
　 0，1000
　 0．1000
　 0，1000

｛9：1嬲
｛9：嬲
｛膃 8呂

333

23．42a）

H ．19

9．2s

6
斗

斗

7
斗

52

斗

32143

且

1356484

232323232323

　

　

　

　

　
999227799

a）　Certificate　value ；　　b）　』apanese 　standards 　of　Iron 　and 　Steel

（Fe ：74．40％，　 Ti ：0．9％）； c ）Iron，　 sponge ： Assay 　99 ．99 ％ （Wako

Pure　Chemica 工Industries，　 Ltd．）；　 d） Amorphous 　 binary　 alloy ；

e） Amorphous 　 ternary 　alloy ：（A ）Si　7．5％，　 （B） Si 斗．4％，　（C）

Si 　 2．2％

　 3・3　鉄
一
ア ン チ モ ン 合 金　｛ア ン チ モ ン （0・1〜16）％｝

中 の ア ン チ モ ン の 定 量

　 こ の 合金 の 定量 に ア ン チ モ ン を ヨ ウ 化物錯塩
日19）11 ） と

す る 方 法 を 用 い ，よ い 結果 が 得 られ た ，

　 S・3・1　定 量 方法 　　試料 ｛ア ン チ モ ン 含有量 （0 ．1〜

1）％ の と きは 0．59
， （1〜5）％ の と きは O．29 ， 5％

以 上 の と き は 0・lg ｝を 採 り ， 硝酸 （1＋ 1）20　mt を加

え て 加熱溶解す る．こ れ に 硫酸 （1＋ 1）35ml を 加 え て

硫酸白煙 と し ， 冷却後水 で うす め 100ml メ ス フ ラ ス コ

に 移 す．こ れ か ら
一

定量 （ア ン チ モ ソ Img 以下 とな る

よ うに ）を 50　 ml メ ス フ ラ ス コ 中に 採 り，
ヨ ウ 化 カ リ ウ

ム 10　rn1 ，次亜 リ ン酸 ナ ト リ ウ ム 4ml を 加 え， 最終硫

酸濃度 3N とな る よ うに 硫酸を 加え て 水 で 50　ml とす

る． よ く振 り混ぜ た 後 ，
30 分間放置 して 425　nm で 吸

光度を 測定す る ・

　 3・3・2 検量線　 純鉄 （99 ・99％）O ．29 を 数個 の ビ ー

カ
ー

に 採 り， ア ン チ モ ン 標準液 を ア ン チ モ ン と し て 0〜

12mg の 間で 段階的 に 加 え ， 次 い で 硝酸 （1÷ 1）20　ml

を 加 え，3・3・且 の 定量 方法 に 従 っ て 吸光度 を 測 定 し作成

する．検量 線 は ア ソ チ モ ソ 0〜1・2mg ／50　ml の 間 で 直

線 と な っ た．

　3・3・3　妨 害元 素の 影 響　 こ の 方法 ば ビ ス マ ス もア ン

チ モ ン と 同様 に 呈 色
11 ｝し て 妨 害す る の で ，

ビ ス マ ス を 含

有 す る場 合 に つ い て 検討 を 行 っ た・今 ま で ヨ ウ 化 ア ン チ

モ ン （III）は ペ ソ ゼ ン に 100 ％ 抽 出 さ れ ヨ ウ 化 ビ ス マ ス

は 全 く抽出 され な い とい う報告 n ）が あ る． し か し，鉄 が

存在す る 場 合 に は そ の 影響 に よ り抽出率 が 変化す る の で

そ の 対策を検討 した．

　 （1） 実験方法 ： 硫酸鉄 （III）溶液 5m1 （鉄 100mg
，

硫酸 6N ） 及 び ビ ス マ ス 1mg
， ア ソ チ モ ン O．5mg を

分 液漏 斗 に 採 り 硫酸 （1＋ 1） 5m1 ， ヨ ウ化 ナ ト リ ゥ ム

（50％） 1m 且 を加 え て 水 で 20　ml と し ， こ れ に ベ ン ゼ

ン 10　ml を 加 え て 2 分間振 り混 ぜ る・静置 し二 層 に 分離

さ せ て後 水 層 を捨て る． ベ ン
ーゼ ン 層 に 硫酸 （1十 20）20

ml を 加 え て 振 り混 ぜ ，ア ン チ モ ン を 逆 抽出す る．水層

を 50 血 1 メ ス フ ラ ス コ に 移 し ， 硫酸 （1十 20）（2〜3）m 星

で ベ ン ゼ ソ 層 を 洗 い ，洗液を メ ス フ ラ ス コ 巾 に 加 え る．

こ れ に 硫酸 （1÷ 1）6rnlを 加 え，ヨ ウ化 ナ ト リウ ム 10　m1

を 加 え振 り混 ぜ る．次 亜 リ ソ 酸 ナ ト リ ゥ ム （25％）4　 ml

を 加 え振 り混ぜ た 後，水 で 50ml と し 30 分 放置後 425
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nm で 測定す る・

　 （2 ）　 ベ ソ ゼ ン 抽出時 に お け る 条件 の 検討 ： 鉄 100

mg
， ア ン チ モ ン 0．5mg

，
ビ ス マ ス 1mg を採 り （1）

の 方法 で 硫酸濃度 を 3N か ら 7N に 変化 して 検討を 行

っ た ．結果 は Fig．3 の よ うに 硫酸 5N 以 上 で
一

定 の 吸

光度を示 した ・以後 の 実験は 硫酸 6N で 実験を行 っ た ・

更 に ヨ ウ 化 ナ ト リ ウ ム の 濃度 に つ い て 硫酸 6N で 同様 に

検 討 を 行 っ た 結 果 （0．15〜 0．2）M の 間 で
一定 と な っ た ．

以後 の 実験 は 0．165M （lml ） で 行 っ た．

ω

》

に
‘

』μ
O

切

』

く

O、4

0．3

O．2

0．1

C 。ncentratien 　 o 正H2SO4 ，N

Fig．　3　Effect　 of 　H2SO4 　 concentration 　 on 　 absorb ●

　 　 　 　 ance 　 at　 425　nm

　 　 　 　 F巳 ： 100mg ；　 Sb ：0、5mg ；　 Bi ； 1mg

ば な らない ．

　 次 に ビ ス マ ス を 0〜2．Omg の 間で 変化 して 加 え ， ア ン

チ モ ン 0．5皿 9 ， 鉄 100mg を採 り， 硫酸 6N で 同様 に

ビ ス マ ス の 影響 に つ い て 検討 した ・そ の 結果 ビ ス マ ス

0〜2．Omg 存在 し て も 影 響 な か っ た． 又 6N 硫酸，

0．165M ヨ ゥ 化 ナ ト リウ ム で ベ ン ゼ ン に よ っ て 抽 出 され

る と 思 わ れ る 鉄中 に 含 まれ て い る 元素 ，
ス ズ

，
ヒ 素 ，

銅，モ リ ブ デ ン ，タ ソ グ ス テ ン に つ い て ア ン チ モ ン に 対

す る影響を 調べ た ・こ れ らの い ずれ の 元素 も 2mg ま で

共存 して も影響は 見 られ な か っ た．

　 3 ・3。1　ビ ス マ ス を含む鉄一ア ン チ モ ン 合金中 の ア ン チ

モ ン 定量法　 　以 上 の 検 討に 基 づ き，ビ ス マ ス を 含 む 試

料中 の ア ソ チ モ ン の 定量方法 を次 の よ うに 決定 し た．

　試料 を 3・3・1 と同 様 に 採 り，硝酸溶解，硫酸処理後

100ml メ ス フ ラ ス コ に 移す・ こ れ よ り
一

定 量 （ア ン チ

モ ン lmg 以 下 と な る よ うに ）分液漏斗に 分 取 し， そ の

ときの 鉄量が （25〜2DO）mg で な い ときは そ の 範囲内に

な る よ うに 硫酸鉄 （III）溶液を 加 え て 調整する・こ れ に

ヨ ウ化 ナ トリウ ム 溶 液 lm 且を 加 え 6N 硫酸溶液 20　mL

とす る． こ れ に ベ ン ゼ ン 10ml を加え （2〜 3）分間振

り混ぜ 静置す る・水 相 を捨て ベ ン ゼ ン 相 に 硫酸 （1＋ 20）

20 皿 1 を 加 え （2〜 3）分振 り混ぜ ア ン チ モ ン を逆抽出す

Table 　3Determination 　 results 　 of 　 antimony

in　 Fe−Sb　 alloys

　次 に 鉄を （25〜300）mg の 間 で 変化 して 加 え ア ソ チ モ

ン O．5 皿 9 ビ ス マ ス 1mg を 添加 し ， 硫酸 6N
，

ヨ ウ 化 ナ

ト リ ゥ ム 0．165M で 検討 を 行 っ た ．そ の 結 果 ，
　 Fig・4

の よ うに 鉄 は （25〜200）mg の 問 で 吸光度 は
一

定 とな っ

た・抽 出 時 の 鉄量 は こ の 範 囲 に な る よ うに 調節 し なけれ

o．

a
　
　
　

a

　
　

咢口。ρ」
o

葺
く

Samp1eSarnple
　　　 Sb

takCm 　　　　　added

〔9）　　　 （％）

Bi　　　 Other　　　 Sb
added 　　【nethode ，　　found
（mg ）　 （％）　 　 （％）

Fe，9

Fjg．　4　Effec［ of 　Fe　 concentration 　on 　乱bsorbance

　 　 　 　 at　425　nm

　 　 　 　Sb ：0 ，5mgl 　 H2SO4 ：6Nl 　 Na 【 ：0．165M ； Bi ： 1 皿 g

FeCD

Fe −Sbd ｝

alte ア

Fc−Sbの

alloy
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a ） KMnO4 　 titration　 m じ山 od
；　 b） 陀 ＝6　c．v．1．8S％；　 c） Iro馬

spongc ：Assay　99．99％　（Wako　 Pure　 Chemical　1皿dustrles，　Ltd．）；

d）BLnary　allo γ
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る．以下 ，
3・3 ・3 （D の 方法 に 従 っ て 吸光 度 を 測 定 す

る．

　3。3・5　定量結果　 以上 の 定量方法 に 従 っ て実際試料

及 び 添加 試 料 に つ い て 実験 を 行 っ た．結 果 を Table 　3

に 示 す．
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　　　　　　　　　　　 ☆

　Spectropho±ometrlc 　dete 匝 ロ i皿 ation 　of 　alloyin 写

elements 　 at 止 e 皿 ajor 　 and 　rninor 　 cencentrat 己o 画

levels・　 Michiko 　 NAM 正KI 　 and 　 Jin　 KIMuRA （The
Research 　Institute　for　Iron，　Steel　 and 　 Other　 Metals

，

Tohoku 　University， 2−1一工，　 Katahira ，　 Sendai −shi ，
Miyagi ）

　 Several　 m 飢 hods　for　 the　 determination　 of 　 a110ying

elemcnts 　 at 　 the 　 major 　 and 　 minor 　 concentration 　ievels
werc 　described．　 The 　 determination　 of 　 copper 　was

based 　on 　the 　 copper −aquo 　 complex 　format 三〇 n 　hmitric
acid 　 med 訟．　 This　 method 　 was 　 successfully 　applied 　to

copper
＿
zinc 　a 工Loys　with 　the 　coefHcient 　of 　variation 　 of

less　than 　O．2％，　 The 　 spectrophotometric 　determination
of 　phosphorus 　in　iron−phosphorusand 　nickcl −phosphorus
alloys 　was 　carried 　out 　by　the 　phosphovanadomolybdate
method ．　 Antimony ｛（0．1〜16）％｝ in　 antimony ＿iron
alloys 　 was 　 detcrmined 　as 　 follows．　　 Samples 　 were

dissoIved　 with ロ itric　 and 　 sulfuTic 　ac 正ds．　Antimony
was 　allowed 　to　form　iodide　 complex 　 in　3　N 　 sulfuric

acid 　by　 the 　 addition 　 of 　potassium 　iodide　 and 　sodiu 皿

hypophosphite ．　 The 　absorbance 　was 　皿 easured 　at

425nm ．　 When 　 the 　 sample 　 contained 　 bismuth
，
　 the

antimony 　was 　extracted 　into　benzene．　After　the　back
extraction 　with 　sulfuric 　 acid 　（1十 20），　 the　 antimony

was 　determined　 as 　described　 above ．

　　　　　　　　　　　 （Received 　Mar ． 22
，
1978）
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