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赤 外 吸 収 法 に よ る 廃 水 中 の 油 分 定 量

名川 　吉信 
，　植松 　喜稔 ，　徳永　修三

＊

（1979 年 4 月 13 日受 理 ）

　一定濃度 の 種 々 の 鉱物油及 び 動植物 油 を 非分散形赤外線分析計及 び 赤外分光光度計 を 用 い て 測定 し ，

測定値 の 分散及 び 両 分析計 で 得 ら れ た 測 定 値 の 相 関 性 に つ い て 検討 し た．測 定 値 の 範 囲 は B 重油 を 基準

と し て 両 分析計 で と も に ± 20 ％ 程 度 で あ った ・又 ， 非 分 散 赤 外 線 分 析 計 を 用 い て 得 ら れ た 測定値 の 標

準偏差 パ ーセ ソ ト は 10．7 ％ で あ り，赤 外 分光 光 度 計 の 場合 で は 8 ・5 ％ で あ っ た ・非 分 散 形 赤 外 線 分

析計 に よ る 測定値 と 赤外分 光 光 度 計 に よ る ス ペ ク トル の 2925cmni 付 近 の 吸 収 帯 の 吸 光度 と の 相関係

数 は 0．21 で あ っ た．又 ， 相 関係 数 は 三 つ の 吸 収 帯 の 平 均 の 吸光 度 を 用 い る と 0．75 と な り ， 吸 収 ス ベ

ク トル の 面積 を 用 い る と 0．94 と な っ た ．

　 赤 外線 吸 収法 に よ る 油分 定 量 の 標準 物 質 と し て 用 い ら れ て い る B 重 油 ，
セ タ ン

， 標 準 混 合 物 な ど は 相

互 に か な り異 な る 測 定 値 を 示 す こ とが 知 ら れ た ・

1 緒 言

　水環 境 に 対す る ， い わ ゆ る 油分の 様々 な 影 嚮 を防止 す

る 口的 で ， 排水 基準 （水質汚濁防止 法）な どで 基準値 が

定 め られ ， 油分 の 排出に つ い て 規制が行わ れ て い る・

　工 場 排水試験 方 法 （JISKOIo2 ） で は 》 ヘ キ サ ン で

抽出さ れ た 物質の 質量 を測定す る ヘ キ サ ン 抽出物質 が 汕

分 と し て 規 定 さ れ て い る．しか し ， こ の 分 析法に は 問題

点 が 少 な くな い
1）・ 環境水 中の 油分定量法 と して ，

ヘ キ

サ ン 抽出質量測定法 の 外 に ，赤外線分析法 ， 紫外線分析

法 ， けい 光分析法 ， 乳 化
一
濁度分 析法な ど多 くの 方法が

検討 され て い る 2〕
一’4）． こ れ ら の 分析法 の う ち ，赤外線分

析法 は JIS　 K 　OIO2 に参考法 と し て 採用 され ， 比較的

簡便か つ 迅速 に 油分 を測定 で き る こ と か ら ， 広 く用い ら

れ て い る．

　赤外線分析計 は 分光器を用 い た 赤外分光光度計 と ， そ

れ を用 い な い 非分散形赤外線分析計 に 大別 され る・後 者

は 小型で ， 使 い やす く，感度 が 高 い な どの 特徴 を有する

こ とか ら ， 油分 の 測定 用 と し て普及 して きて い る・しか

し，非分散形赤外線分析計 と赤外分光光 度計 に は 測定方

法に原理 的な差異が あ る。又 ， 油分と 総称 さ れ る もの が

1種類 の 化合物で な い こ とか ら， 同一試料に つ い て非分

散形赤外線分析計 と 赤外分光光度計 で 測定 を行 う と定 量

値が
一

致 し な い 場合が あ る と想定 され る．

＊
工 業技術院化 学 技 術研究所 ： 茨城県筑波郡 谷 田 部 町

　東 1−1

　本 報告 で は ， 種 々 の 鉱物油及 び動植物油 に つ い て 両分

析計 に よ っ て 得 られ た 測定値 の 分 散及 び 相 関性 に つ い て

検討 し ， 有用 な結果を得た の で報告する．又 ， 赤外線吸

収法 に よ っ て 油分を定量す る場合に 用い られ る数種類 の

標準物質に つ い て も検討 を行 っ た・

2　実 験

　2 ・1　試 料 及 び 試薬

　次 の 鉱物油，動植 物油 を試料 と して 用 い た・

鉱物油 ： A 重油 ，
B 重油 ， 軽油， 燈油 ，

ス ピ ン ドル 油，

ク ウ ェー ト産原油

動物油 ： 魚油，精 製漂白魚油 ， ナ ガス 鯨油

植物油 ： オ リーブ 油， ナ タ ネ油 ，
ゴ マ 油 ， 米 ヌ カ 汕 ， 大

豆油

　溶媒 と し て は ， 赤外分光光度計に は 和光純薬製赤外吸

収 ス ペ ク トル 用 四塩化炭 素を用 い ， 非分散形赤外線分析

計 に は 半井化学製油分濃度測 定 用 四 塩化炭素を 用 い た．

油分測定 の標準物質と して 検 討 した ベ ン ゼ ン ， 2， 2，
4一ト

リ メ チ ル ペ ン タ ン ，
セ タ ン ，

ヘ キ サ ン は 市販 の 特級試薬

を使 用し た・

　 2・2 試 料の 調製

　 マ イ ク ロ シ リン ジ で 油 の
一

定量 を採 り， 四塩化炭 素 に

溶 か し ， 適 宜希釈 して 試料と し た・

　赤外分光光度計で は 試料の 濃 度を 2g ／1 と し，非 分散

形赤外線分析 計 に は 10mg ／1 と し て 用 い た．
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　2・3 装　置

　赤外分光光度計 と し て 日 立 製作 所 製 IR 　295 型 を 用 い

た．

　非分散形赤外線分析計 と し て 堀 場製作 所 製　OGMA

200 型 （正 フ ィ ル タ
ー型） を 用 い た ．

3 結果及 び考察

Table　l　 Relative　 oil　 content 　 obtained 　 with 　 non −

　　　　 dispersive　infrared　analyzer 　 and 　relative

　　　　 absorballce 　obtained 　 with 　infrared　 spec −

　　　　 trophotemeter 　 for　 various 　 standarCl 　 ma −

　 　 　 　 tcrials

　 　 　 　 　 　 　 R 巳lative　　Relativc 　ab50rbanco 　of 　the　peak
Standard　 materia 【　 　 　 　 　 　 　 　 oi ［　　 一

、
　 　 　 　 　 　 　 con 匚cnt 　 296旺〕cm

一二　 2925　cm
一ユ　 2B50　cm −1

　3・ 1　標準物質の検討

　赤外吸収法に よ り 油分を 定量す る場合， 通常，波数

（2800〜3000）cm
− 1

（波長 3・4p 付近）の 吸収 が 用 い ら

れ る・こ の 吸収域 に は 主 に メ チ ル ，メ チ レ ン ， メ チ ン 基

の C −H 伸縮振動に よ る 吸収が 現れ る s）．こ れ ら の C −H

仲縮振動 の 赤外吸収 に は 加成性が あ り， 実際 の 化合物 で

は Fig．1 に 示す ような ス ペ ク トル が得られ る・つ ま り，

物質 に お け る メ チ ル 基 ，メ チ レ ン 基 ，
メ チ ン 基 の 含有量

の 割合 に よ っ て （2800〜3000）cm
−1

の 領域 の 赤外吸収

ス ペ ク トル の 形が 異な る こ と に なる．鉱物油及 び動植物

油 で は ，
2960 ・cm

− 1，2925 　cm
− lt　 2850cm ’i 付近 に 吸収

ス ペ ク トル が 現 れ る．
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Fig．　1　 1nfrared　spectra 　over 　the 　range 　of 　about

　 　 　 　 2800　to　3000 　cm
−1

　　 　　（A ）B 「ucl 　oi1 ； （B）C 巳 tan じ ； （G） 2，鴇 4−Trimethylpen ．
　 　 　 tame ；　（D ）　Ilapc 　Qi 【

　以上 の こ と か ら ， 油 分を測定 する場 合 の 標準 物質と し

て 用い ら れ て い る数種類 の 化合物に つ い て ， 非 分散形赤

外線分析 計を用 い て 得 られ た 同一濃度 に お け る 測 定値

（以下 ，こ の 値 を油分値 と呼ぶ こ とに す る）及 び赤外分光

光 度計 を用 い て 得 られ た同
一

濃度 に お け る 2960cm − 1
，

2925cm 一
且

，
2850　cm −1 付近 の 吸収帯 の 吸 光度 を 3000

cm
−1

付近 と 2800cm ’i 付近 の 吸収極小値点を 結ぶ ベ ー

ス ラ イ ン 法に よ り求め て 比較 し た． B 重油 を基 準と し て

それ らの 比を Table　l に 示 す．

　2
，
2

，4一トリメ チ ル ペ ン タ ン 及 び セ タ ン を 37 ・5 ％ ず

†　Amixture 　of 　37．5 ％ 2，2，4−trjmcthylpcntane ，37，5 ％ ce 【ane 口
and 　25 ％　bcnzene

っ ， ベ ン ゼ ン を 25 ％ 混合 した もの は ， 油分測 定用 の 標

準物 質 と し て Standard 　Method6 》 な ど で 採用 さ れ て い

る もの で ， 以下標準 混合物と略記す る．

　非分散形赤外線分析計 を1．1］い た場 合で は ，セ タ ン
，

ヘ

キ サ ン は B 重油 に 比較 し て L5 倍以上 の 油分値を示 し

た 。叉 ， 標準混合物 は 比較的 B 重 油に 近い 油分値を 示 し

た・赤外 分光光度計を 用 い た 場合 で は，通 常， 定量 に 用

い られ る最大吸収帯 で あ る 2925c皿
一1

付 近 の 吸収帯 に お

い て ， セ タ ン は B 重油 の 1・8倍以 上 の 吸光度を 示 し ，
ヘ

キ サ ン 及 び 標準混合物は B 重油と ほ ぼ 同様な 吸光度 で あ

っ た ． B 重油に 比較 して ， ヘ キ サ ン 及 び 標準混合物は

2960cm ”i
付 近 の 吸収帯 の 吸光度が大 き く ，

セ タ ン で は

2925cm ”1
及 び 2850cm − 1

付近 の 吸収帯の 吸光度が 大

き くな っ た ・叉 ，
Fig．且 か らも分 か る よ うに

，
2

，
2

，
4一ト

リメ チ ル ペ ン タン は 油分値及 び吸光度が と も に B 重油 と

か な り異な る数値を 示 した ．

　JIS　K 　OIo2 の 参考 法 で は、標準物質と して B 重油 を

用 い て い る が ，
B 重油 に は 成分組成 が一定 で な い な どの

問題 点が あ る．又 ， 産業廃棄物よ り溶出する 油 分の 試験

方 za7） で は ， 標準 物質 と して セ タ ン が 採用 さ れ て い る．

更 に ， 前述 し た よ うに標準混合物 を標準物質 と し て 用 い

る場合 もあ る ・ こ こ で 示 し た よ うに ，
B 重油 ， セ タン ，

標準混合物は相互 に 異な っ た油分値及 び吸光度を持 つ の

で ， 標準 物質 の 選 び 方 に よ り油分の 測定値は 差異 を生ず

る こ と に な る．得 られ た 油分 の 測定値 は こ の 点 に 留意 し

て 検討す る 必 要 が あ る．

　3・2　鉱物油 及 び 動 植 物油 の 油分値 及び 吸 光度

　種 々 の 鉱 物油及 び 動植 物油 に つ い て ， 非分散形赤外線

分析計を用 い て 得 ら れ た 油分値及 び 赤外分光 光度計 を 用

い て得 られ た 2960cm − 1
，
2925　cm ”i

，
2850cm 『1 付近 の

吸 収帯 の 吸 光度 を 求 め， B 重 油 を 基準 と して そ れ ら の 比
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oil，　cetane
，　 and 　standard 　mixture （a 　mixture 　of 　37．5 ％

iso  tane
，
37．5 ％　cetane ，　 and 　25 ％　benzene ）　used 　as

standard 　materials 　for　the 　determination 　of 　the　oil　by
infrared　 absorption 　method 　showed 　 fairly　 different
data　 when 　 measured 　 with 　 both　NDIR 　and 　IRSP

（Table　 l）．　It 皿 ust 　be　 noticed 　 that 　 thc 　 oil　 content

mwaste 　 water 　 are 　 different　 according 　 to　the　choice

of 　the 　 standard 　 materials ．

　　　　　　　　　　　 （Received　Apr ．13
，

1979）

　 Keumork

Infrared　ana1ysis

Infrared　spectrophotometer

Nondispersive　infrared　analyzer

OilStandard

　material

、Vaste　water

ア ク リル 繊維 の けい 光 X 線分析の た め の 試 料成 形法

伊 藤　 元 ， 寒竹　嘉彦   ， 川村　富彦 ， 吉 田　政 雄
＊

（1979 年 6 月 9 日受 理 ）

　け い 光 X 線 分 析 の た め に ア ク リ ル 繊維 を 粉末化 す る 方法 に つ い て 研究 し た ．こ こ で 開発 し た 方法 は ，
繊 維 を 石 英片 と と も に 振 り混 ぜ て 切 断粉末化 す る も の で あ る・ こ の 方 法 を ア ク リル 繊 維中 に 含 ま れ る

（0・1〜0．5） 重 量 ％ の 範 囲 の ス ズ の 定 量 に 用 い た ．粉末化 の 可 能 性 と 測定 X 線 強度 は
， 繊維 と 石 英 の 比

と 混 合時間 に 依 存 し て い た ．2．00g の 繊 維 と 4 ．00　g の 石 英 を θ0 分 間 混 合 し た 場 合 に 最良 の 結 果が 得

ら れ た． こ の 粉 末 を 10ton／cm2 の 荷 重 で 加 圧 成 型 し た ，ス ズ は 同 時 に 溶 液 法 に よ っ て も 定 量 し ， ：一っ
の 定 量 値 の 偏差 は （0．01〜 0．06）％ で あ っ た ．こ の 方法 は 繊維 中 の 他 元 素 の 分 析 に も 応 用 可能 で あ る ．

1 緒 言

　 け い 光 X 線分析法 に よ る ポ リ マ ー中 の 元 素 の 定 量分析

は 従来か ら数 多 くの 報 告が あ り， そ の た め の 試料調製法

も目的元素の 種類 ， ポ リ マ
ー

の 種類 に よ り多岐 に わ た っ

て い る．

　例え ば ，熱可 塑性ポ リマ
ー

の 場合 に は 加 熱溶融す る こ

と に よ り平滑 な平面を得 る こ とが で きる ．しか し ， 不 溶

融あ る い は 加熱時 に 熱分解が 先行す る ，ポ リ ア ク リ ロ ニ

ト リル
，

ビ ス コ ース レ ーヨ ン
， ポ リ塩化 ビ ニ ル に は 適 用

で きない ．

　他に 溶液法 ， 繊 維を巻 き付け る 方法 ，
マ イ ラー

フ ィ ル

ム に は さむ 方法 ， 樹脂 で か た め る 方法
2）， 繊維を 凍結粉

砕する 方法が あ る が ，し か し ， こ れ ら の 方法 は 定量性 ，

操作性 な ど の 点 で い ず れ も十 分 と は い え な い ．

　そ こ で 著者 ら は ，石英を粉砕助剤 と し て 繊 維を粉砕す

る こ とに よ り，

一度に多量 の 試料を調 製す る こ と が で き

た の で 報告す る．

＊ 三 菱 レ イ ヨ ン （株）研 究所 ：広 島 県大 竹市 御幸 町 20 −1

2　装置及 び 試 薬

　 2・1 装 　置

　け い 光 X 線 分析装置 ： 理 学 電機社 製 ， ガ イ ガ ー
フ レ ッ

ク ス S 型 け い 光 X 線 分析装置 に フ ィ リ ッ プ ス 社 製管球

（タ ン グ ス テ ソ 対 陰 極 及 び ク ロ ム 対陰極 ： 2 ．7kW ） を 装

着し て 使用 し た．

　 ミ キ サ ー
ミ ル ： ス ペ

ッ ク ス 社 製 ミ キ サ
ー ミ ル を 使 用 し

た ，

　 2・2 試 　薬

　 ボ リ ア ク リ P ニ ト リ ル 繊 維 ： ア ク リ ロ ニ ト リル と塩 化
ピ ニ リデ ン （4 ： 且）の 共重合 体 か ら成 る 繊 維 で ， 繊度 は 5

デ ニ
ー

ル で あ る ．又 ， 安 定 剤 と し て ス ズ 化 合 物 を 含 む ．

　 ボ リ ア ク リ 卩 ニ ト リ ル 粉末 ； ア ク リロ ニ ト リ ル と 塩 化

ビ ＝ リ デ ン （4 ： 1） の 共 重合 体 の 粉末 で ，
200 メ ッ シ s

通過部分 を 用 い た ． こ れ は 安定剤 を 含 ま な い ．

　 ホ ウ 酸，塩 化 ス ズ （II） ： 石 津 製 薬 製 特 級試薬 を 使 用 し

た ．

　石 英 ： 石英管 （直径 10mm ） を 所 定量切断 し て 使 用

し た ．

　N
，
　IV一ジ メ チ ル ホ ル ム ア ミ ド （DMF ）： 和 光 純 薬 製特

級 試 薬 を 使 用 し た．
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