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ク ロ ム 酸銀法に よ る フ レ ッ シ ュ コ ン ク リー ト中の 塩化 物 の 定量

山田明文
e
，荒川　豊

＊

，加藤皓一＊＊

， 吉国忠 亜，程内和範
＊

（1989年 11月 2 日受理 ）

　ク ロ ム 酸銀 と塩化物イオ ン と の 置換反 応 を利用す る方法 （ク ロ ム 酸銀法）に よ っ て ，フ レ ッ シ ュ コ ン

ク リ
ー

ト中 の 塩 化 物 の 分 析 法 を検討 し た．緩衝溶液 と し て 0」 M （lM ＝ 　1　mol 　dm
− 3

＞ホウ酸ナ トリウ
ム ーO．lM 硝酸溶液 を用 い ，置換反応を行 う と良好 な結果 が得 られ る こ と が 分 か っ た．100ml メ ス フ ラ

ス コ に フ レ ッ シ ュ コ ン ク リート泝 液 及 び 0．IM 硝 酸 を 各 1m1 採 り，こ れ に 緩 衝 溶液 5ml を 加 え る．
蒸留水 を標線 ま で 満 た した 後 ， 100− 200 メ ッ シュ の ク ロ ム 酸銀 200mg を加 え，2 分 間激 し く 振 り混 ぜ

る．過 剰 の ク ロ ム 酸銀 及 び 生 成 し た 塩化銀 を No ．5C の 泝紙 で 泝別 し泝液 に 4M ア ン モ ニ ア水 lmI を

加 え る．置換反応 で 生 じ た ク ロ ム 酸イオ ン を厚さ lcm の セ ル を用 い て 波長 405 　nm で 吸 光光度定量 し，
塩化物 の 濃度 を 求 め た．検 量 線 は 塩 化 物 イオ ン 1〜90　mg 　dm

．−
3

の 範 囲 で 直線と な り，こ の 方法 に よ っ

て ，
フ レ ッ シュ コ ン ク リート中の 3〜170　mM の 塩化物 イオ ン が相対標準偏差 2〜7％ で 定量 で き る こ

とが 分 か っ た，

1 緒 言

　 コ ン ク リー
ト中に あ る 程度以上 の 塩化物 が 存在 す る

と，コ ン ク リート中の 鉄筋 の さ び の 発 生 を促進 し，構造

物 の 損傷 を も た ら す
1｝2）．又，塩化物 が NaCl の 場 合 ，

を の Na ＋
は ア ル カ リ骨 材反 応 を 助長 す る 要因 と もな

る
3 ）．

　こ れ ま で ，コ ン ク リート中に 含 ま れ る塩化物景 は ， そ

の 主 な 塩 化物源 で あ る 海砂 の 使用 を考慮 して ，骨材 の 塩

分 含有量 と す る こ と と して 規 定 さ れ て き た
4 〕5 ｝．し か

し
， 構 造 物 の 耐久性向上 の 要求と と も に ，1986 年 に ま

だ固 ま らな い コ ン ク リー
ト （フ レ ッ シ ュ コ ン ク リート）

中 に 含ま れ る塩化物総 量 の 規制 が な さ れ る こ と に な っ

た
6）．

　1gs6 年 に 規定 さ れ た JIS　A　5308 （レ デー
ミ ク ス トコ

ン ク リート）の 付属書 に お い て は フ レ ッ シ ュ コ ン ク リ
ー

トに 含 まれ る塩 化 物量 を求 め る た め の 試験 方 法 と して ，

電位差 滴定 法 並 び に 吸光 光度法 iチ オ シ ア ン 酸水銀

（II）法｝及 び容 量 法（硝酸銀 滴定法〉が 推奨 さ れ て い る．

しか し こ の 吸光光度法を実際 に フ レ ッ シ ュ コ ン ク リート

中 の 塩 化 物 の 分 析 に 適用 し て み る と
， 管理 分析法 と し て

は 問題 点 の 多 い こ と が感 じ られ る
7｝．

長 岡技術科学大学工 学 部 ：940−21 新潟県長岡市．ヒ富

　著者 ら は ， 既 報
8）

に お い て ，C「 と Ag2CrO4 と の 置

換反応を利用 して，セ メ ン トペ ー
ス ト中の 塩化 物 を分析

す る 方 法 を確立 し た．こ の 方 法 は ，Ag2GrO4 と 置換反

応 さ せ る 際 の pH を
一

定 に 保 つ こ と に よ っ て 良好 な精

度 が得られ る こ とが 分か っ て い る．発 色安定性 も良 い こ

と か ら，こ の 方法 の フ レ ッ シ ュ コ ン ク リート中の 塩化物

定量 へ の 適用 性 を検討 す る こ と に した．

　 　岡町 1603 −1
＊ ＊

　新潟 大学 工 学 部 ；950−21
　 850

新 潟 県 新 潟市 五 十 嵐二 の 町

2 実 験

　2 ・ 1 試薬及び コ ン ク リー
ト調製

　Ag2CrO4 ： 特級 Ag2CrO4 （添 川理 化製 ）をめ の う乳鉢

中で 100〜200 メ ッ シ ュ に 粉砕 した もの を用 い た ．

　0．IM （M ＝mol 　dm
−

／b　Na ？
B

磁
07 ・10H20 −0．1MHNOs

緩 衝 溶液 ：特級 試薬を 1 ： 1 の 割合 で 混含 し て 調製 し

た．25℃ に お け る pH は 8．5 で あ っ た，

　塩 分 源 は 特級 NaCl を用 い ，練 り水 （イオ ン 交換水）

に 溶解 さ せ て 調合 した，NaCl 水溶液の 濃度 の 振 り分 け

に っ い て は，1986年 の JIS　A　5308 に お け る 総量規制値

（Cl
一

と して  ，30　kg／m3 ）を 目安 に し た．こ れ は
， 単位

水量 を 132kg と した場 合 cr 濃度 が 65　mM と な る こ

と か ら，その 前後 に 振 り分 け 17〜170　mM と した．

　セ メ ン トは ア サ ノ 普通 ボ ル トラ ン ドセ メ ン ト 旧 本 セ

メ ン ト（株）｝を使用 し，細 骨 材 及 び粗骨材 に は 信濃川産

の 川砂 及 び川砂利 を使用 し た．使用 し た 細骨 材及 び粗骨

材中の 塩分 は，モ
ー

ル 法 で チ ェ ッ ク し た．川砂，川砂利

を用 い て い る こ と もあ り，Gl
一

濃度 は 0． Ul　wt ％ 以 下

N 工工
一Eleotronio 　Library 　
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で あ っ た ．混 和剤 に は AE 減水材 の ポ ゾ リ ス No ．70

｛ポ ゾ リ ス 物産（株）｝を用 い た．基 礎条件 の 検 討 に は セ

メ ン トペ ース トを用 い た．フ レ ッ シュ
コ ン ク リート及 び

セ メ ン トペ ー
ス トの 配合を Tablc 　 l に 示 す．

　セ メ ン ト及 び AE 減水剤中 の 塩 化物含有 量 は 自動滴

定装置 （セ ン トラ ル 科学製 TIC −31型）を用 い AgNO3

溶液で 滴定 し た．そ の 値 は G「 に換算 して，O．006　wt ％

及 び 0．OO2　wt ％ で あ っ た ．可視 吸 収 ス ペ ク トル 及 び 吸

光度 の 測定 に は，日本分 光 工 業製 Ubest−30 分 光光度計

を用 い た．

　 2。2　実験方法

　 フ レ ッ シ ュ コ ン ク リー
ト及 び セ メ ン トペ ー

ス トは，

JIS　A　113S9｝に 従 っ て S　min 練り混 ぜ た 後，3  min 放 置

し ブ フ ナ ー漏 斗及 び 普 通 泝 紙 を 用 い て 沂 過 し，そ れ ぞ れ

瀕液 を 収集 した．こ れ ら の 試料 をそ れ ぞ れ ，
コ ン ク リ

ー

ト泝液及 びセ メ ン ト瀕液と呼ぶ こ とに す る，

　 各試料溶液 を HNO3 で 中和 し た 後，緩衝溶液 と 共 に

100ml メ ス フ ラ ス コ に 入 れ ，蒸留水 で 所定容
．
量 に 希釈

す る．測 定 試 料 の 調製 を Table　 2 に 示す．続 い て

100〜200 メ ッ シ ュ の Ag2Cr 軌 粉 末 200　mg を加 え
， 栓

を し て 2min 激 し く振 り混 ぜ
， 式 〔1 ）の 置換反 応 を完

結 させ る、

Ag2CrO4 十 2C「 − 2AgG］十 GrO42
−
　
………

　（1 ）

未反応 の Ag2Crq 及 び 反応 生 成物 の AgC 且 を 瀕 紙

Table　l　Proportional　 contcnt 　 of 　the 　 test　concrete

　　　　 （weight 　percen し fer　cemcnt ）

（No ．5C ，　 ADVANTEG 製 ）で 泝 別 す る．し か し，沂液

は 泝紙 を通 過 した AgCl の 微粒子 で か す か に 白濁 して い

る．そ こ で 4M ア ン モ ニ ア 水 1ml を 加 え ，［Ag （NH3 ）2］
＋

と して こ の 白濁を消去 す る．こ の 溶液の 吸 光 度 を厚 さ l

cm の セ ル を用 い ，か ら
．
試験溶液を 対照 と して 波

．
長 405

nm で 測定す る，あ らか じめ標 準 NaCI 溶液 を用 い て 検

量線 を作成 して お き，こ の 検量 線 か ら cr 濃度 に 換算

し て 定 量 し た ，

3 結果及び考察

　3 ・1　緩衝溶液 の 選択

　Ag2GrO4 と C 「 と の 置換 反 応 を 利用 す る こ の 方法 の

検出下限 は，塩 化物 を含ま な い 状態 で の Ag2CrO4 の 解

離 に 基 づ く か ら試験値 に よ っ て 左右 され る．従 っ て ，で

き る だ け か ら 試験値 が 小 さ く な る よ う な緩衝溶液が 望 ま

し い ．既報
8）に お い て は ，大然水中 の cr の 分析
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　　　 NaOH 　buffer；3 ：0，lMNa2B407 ・10H20 （sodium

　　　 borate）−0．IMHNOs 　buffer．　 The 　solution （100

　　　 m 】） contains 　200 　mg 　Ag2CrOa 　 and 　 the　 buffer

　　　 s   luti・ n （0
− IOml），

Table　2　Preparation　of 　aIlalytical 　sampies

・・ mpl ・ 黜 篇 、溜 盈10
．1M 　HNOB
added ／ml

　Bufferadded
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用 い られ た GH3COOH −CH3COONH4 緩 衝 溶 液 を用 い

た が，緩衝溶液 の 添加量 と共 に か な り解離が 促進 さ れ る

傾 向 が あ っ た，置換反 応 を妨害せ ず か ら 試験値が 小 さ く

な る 緩 衝 溶液 を 探 し た結果，Na2B407 ・
　10H ．

，O −HNO3

緩衝溶液が優 れ て い る こ と が 分か っ た の で ，本研究 で は

こ の 緩衝溶液 を用 い る こ と と し た．

　 100ml メ ス フ ラ ス コ に O・一　IO　ml の 緩衝溶液 を加 え 蒸

留水 で 標線 まで 満た す．こ れ に Ag．2CrO4200 　mg を添加

し 2 分間激 し く 振 り混 ぜ た 後 ， 未反 応 の Ag2CrO4 を泝

別 し，泝 液 に 4M ア ン モ ニ ア 水 1ml を 加 え 405 　nm で

吸 光度 を測 定 した．各種緩衝溶液の 添加量 と Ag2CrOa ．

の 解離 の 傾向を Fig．1 に 示 す ．

　Na
ヨC6HsO7 （ク エ ン 酸 ナ ト リ ウ ム ）−NaOH 緩衝溶液

も 良 好 な 結 果 を 与 え た が
II ）， か ら 試 験 値 は

Na2B 　O7 ・10H20 −HNO3 緩 衝 溶液 の ほ う が 小 さ か っ

た ，又，Na2B40 プ 10H20LHNQ ， 緩 衝溶液 を 用 い た 場

合 に は
， 置 換 反 応 さ せ た 溶液 が 2− 3min で 澄 む と い う

特徴 が あ っ た．

　3 ・ 2　ア ル カ リ性領域 に おけ る Ag2CrO4 解離

　Ag2CrO4 の 解離 が pH に 大 き く影響 さ れ る こ と は，

先 に 述べ た と お り で あ る
S）．

　200ml ビーカ ーに 0．IMNa
？
B40 プ 10H205ml を と

り，水 で う す め て 100ml と し，　 pH 　7、2− 9、2 ま で は 0．1

MHNOs を，　 pH 　9．5〜1  ．5 ま で は O
，
l　M 　NaOH を適量

加 え て ，各種 pH の 緩 衝 溶 液 を 調製 し た．こ の 緩衝溶

液を 皇 Oml の メ ス フ ラ ス コ に と り標線 ま で 満 た した ．こ

れ に ，Ag2CrO4 　200　mg を添加 し，激 し く 2min 振 り混

ぜ た 後，未反応 の Ag2CrO4 を瀕別 し ， 泝液 に 4M ア ン

モ ニ ア 水 lm1 を添加 し，405　nm で 吸光度を測定 した．

こ の よ う に し て 弱 ア ル カ リ性領域 で の Ag2CrOri の 解離

に 与 え る pH の 影 響 を調べ た も の が Fig．2 で あ る．

　pH 　9．5 以 上 で CrO42
一

の 吸光度 が 急増 し て い る が ，

こ れ は

Ag2CrO4 十 20H
−一一＋Ag20 十 CrO42

一
十 H20 　（2 ）

の 反応 に よ り Ag2CrO4 の 解離が 進 む た め で あ る と思 わ

れ る．pH 　7．2− 9 ．5 の 領 」或で Ag2CrO4 の 解 離 が 小 さ く

な り一定 の 値 を示 し て い る の で，こ の pH 範 囲 で 置換

反 応 を行 わ せ る こ と と した．

　セ メ ン ト泝液 は ，セ メ ン トの 水 和 に よ っ て 生 じ た Ca −

（OH ）2 の た め に ，強 ア ル カ リ性 （pH 　12〜］3＞ を呈 す

る．100　ml メ ス フ ラ ス コ に セ メ ン ト泝液 5ml と 中和剤

と して 同 量 の 0．IMHNO35ml を 加 え，蒸留水 で 100

ml と し た 試 料 溶 液 に，　 pH 　8、5 の Na7B40 プ
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Fig．2　Effect　 of 　pH 　Qn 　dissociation　or　 silver 　chro −

　 　 　 mate

「
1
’
hc　solution （IOe　m ］）contains 　200　mg 　Ag2CrO4

and 　borate　buffer　solution 　of 　dcsired　pH 　valuc ．

10H
，
O −HNO3 緩衝溶液 を添加 し pH 変化 を観察 した と

こ ろ，添加量 が 2　ml 程 度 ま で は 急激 に pH が 変 化 し た

が
・ 4− 10mI で は pH の 菱 は 0．15程度 で あ っ た の で

，

緩衝溶液 の 適 当量 と し て 5ml を用 い る こ と と した．

　3 。3 　検量線

　検 量 線 は 以 下 の よ う に して 作 成 した．100　ml メ ス フ

ラ ス コ に 5ml 標準 NaCl 溶液 を，（】1
一

濃度 で 1− 90　mg

dm
− 3

に な る ように 適当 に 分取 し，こ れ に 5ml ホ ウ 酸

塩緩 衝 溶液 を 加 え 蒸留 水 で 標線 ま で 満 た す．次 に ，
Ag2Crq 　200　mg を添加 し，2mi れ 激 し く振 り混 ぜ た後

未反応 の Ag2CrO4 及 び 生 成物 の AgC 且 を NQ ．5C の 泝

紙 で 泝別 した．

　こ の と き
， 瀕液 は 瀕別 で き な い AgC ］及 び微量 の

Ag2CrOa に よ り コ ロ イ ド状 に 白 濁 して い る の で ，4M

ア ン モ ニ ア 水 lml を加 え 白濁を消．
去す る ．

　Fig．3 に 小 さ れ る よ う に C「 濃度 1〜90　mg 　dm
−
3

の 範 囲 で 直線 と な り 再現性 の 良 い 検量 線 が 得 られ た．

　3 ・4　セ メ ン トペ ー
ス ト中の 塩化物の 分 析

　 コ ン ク リ
ー

トの 調 合か ら粗骨材及 び細骨材を取 り除 い

た もの は一
般 に セ メ ン トペ ース トと呼 ば れ，フ レ ッ シ ュ

コ ン ク リートの 基 礎研究 に 用 い られ て い る．標準 NaCl

水溶液 を 用 い て 調 製 し た，水 ／セ メ ン ト比 55 ％ の セ メ

ン トペ ー
ス トに つ い て

， そ の 中 の 塩 化物 の 分析 を行 っ

た．セ メ ン トペ ー
ス トを瀕紙を用 い て 吸引泝過 し，そ の

泝液 に つ い て C 「 の 濃度 を 測定 し た．Cl
一

濃 度 と して
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Fig．3Working 　 curve 　 mcasureCl 　 as　the　absorbance

　 　 　 of 　Chromate　ions　 at 　405　 nm

は ，17，34， 85 及 び 170mM の 4 点 を選 ん だ．こ の 値

は，先 に述 べ た よ う に 1986 年 の JISの 総 量規制値
c’｝に

対 し て ，単位水量 と し て 132kg の 場合 を考 え る と ，

C 「 濃 度 0．1，0．2，0．5 及 び lwt ％ に 相当 す る ．規制

の 対象 とな る 濃度範囲 は 0．1一 ．5wt ％ の 範囲 で あ る ．

　C 「 の 初濃度 17− 170mM （602，6〜6026　mg 　dm
− 3

）

の セ メ ン トペ ース ト液 は
，
．2・2 の 操作 に よ り 100 倍 に希

釈 され 分析 され る こ と に な る．測定溶液 は 厚 さ Icm の

ガ ラ ス セ ル に 取 り， 測定波長 405nm で か ら試験溶液を

対象と して 吸 光度を測定 し た ．か ら試 験溶液 に は NaCl

を含 ま な い セ メ ン トペ ー
ス ト液 を用 い た．得 られ た 吸光

度を も と に
， あ らか じ め 標準 NaCl 水 湾液で 作成 し て お

い た検量線 （Fig．3）よ り定量 した．検量線 か ら得 られ

た 濃度 を添加 量 （既知量）で 割 っ て 10  倍 し た もの を

回 収率と して 表示 し た ．6 回測定 し た 結果の 平均値並 び

に 標準偏
．
差 を Table　3 に 示 す ，

　表 中 に は，CHsCOOH 塩緩衝溶液 を 用 い た 場合
s）の

回収率 も示 し た．本実験 の 岡収率 は 100％ 前後 を示 し

て お り，CH3COOH 塩緩衝溶液を用 い る 場合よ り は る

か に 良 い 結果 を示 して い る．

　3 ・5　 フ レ ッ シ ュ コ ン クリ
ー

ト中の塩化物の 分析

　 セ メ ン トペ ー
ス ト中の 塩 化物 の 分 析 に つ い て 良 い 結 果

が得 られ た の で ，フ レ ッ シュ コ ン ク リートの 場合 に つ い

て 実験 し た ．セ メ ン トペ ー
ス トの 場合 と 同様 に，cr

濃度 は 17，34，85 及 び 170　mM の 4 点 と し た．練 り

．Lげた フ レ ッ シ ュ コ ン ク リートを 30　min 放置 した後 ，

泝紙 を用 い て 吸引泝過 し，そ の 泝液 に つ い て Cr
．
を測

定 した ．

　あ らか じめ 用意 して お い た 検量線 （Fig．3）よ り 定量

し，試料 溶液 の Cl
一

濃度を求 め た．セ メ ン トペ ー
ス ト

の 場 合 と 同様 に 検 鼠線 か ら 得．ら れ た 濃度 を添 加 量 （既 知

量 ）で 割 っ て 1  0 倍 し た も の を 回 収 率 と し て 表 示 し

た．6 回測定 し た結果 の 平均値並．び に 標準偏差 を Table

4 に 示す．

　 基 準値 100％ に 対 す る相 対 誤 差 は お よ そ 2〜7％ で あ

り，多少 ば らつ き は 大 き い も の の セ メ ン トペ ース トの 場

合 と 同様 に 良好 な 結果 が 得 られ た．

　建 設 省 が，昭 和 59 ．年度 に 行 っ た 建設技術評価制度 の

公 募 課題 の 一つ に
“

コ ン ク リ
ー

ト中 の 塩化物含有率測定

Table　 3　Determination　of 　chloride 　in　cemcnt 　paste　selution

Sample
　No ．

Chloride
added ／mM

Cl
−

caicd ．／
mg 　dm

− a

Cl
−
fc）unda ソ

　mgdm
−s

Recovery   f　Cl
−
，％

In　berate　bufferIn 　acetate 　bufferb）

i
ワh34

173485170 6．0312
．13

 ．260
．3

6，03± 0．23
12．1± 0．18
30．0±0．97
61 ．5± 3，5

100 ± 3．8100
± 1．5

99．4± 3．2102
± 5．8

1 4± 2．7102
± 2．2105
±2．5io4
± 4．8

a ）measured 　as 　the　absorbance 　of 　chromate 　ions　at 　405　nm ；b）refercnce 　8）

Table　4　 Determination　of 　chloride 　in　fresh　concrete 　solution

Sa皿 ple
　No ．

Chl  ride

added ／mM

Cl
−

calcd ．／
mgdm

−s
C旦
一
founda）

mgdm
−3

Rec° ve

瑳
゜fG1

−
・

1234 1734
．

85170

6．  312
．130
．260
，3

6．27±0．25
122 ± 0．24
3D．2± L4
60．3±4．5

104± 4」

101± 2． 
10  ± 4．6100

± 7，4

a ）measurcd 　as 　the　absorbance 　of 　chromate 　ions　at 　405　nm
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器 の 開発
”

が 取 り挙げ られ て い る
］2）．そ の 評価基準 の 中

に
“
測 定値 の 誤差 は，水溶 液 の cr 濃 度 0．1− O．5％

（C1
−
／water ） に お い て ，基準値 に 対 して ± lo％ 以内で

あ る こ と
”

と い う項 目が あ る
13）．本法 は こ の 評価基準 の

分 析精度を十分 に 満足 して お り，吸 光光度法を用 い た フ

レ ッ シ ュ コ ン ク リート中の 塩化物 の 管理 分析法 と して 有

効 な方法 と考 え られ る．

　cr を分析 す る 方法 は 各種 あ る が，そ れ ら の 中 か ら

標準的 な 方法 と し て
， Jls　A　53QS6 ＞

で は 次 の 三 つ の 方法

が選ばれ て い る．す な わ ち，
i＞JISKO101（工 業用水試

験方法） に 準拠 し t チ オ シ ア ン 酸水 en（II）吸光光度

法
14 ）

，
ii）同 じ く JIS　K   IOI に 準拠 し た AgNO3 滴 定 法

（フ ァ ヤ ン ス 法）
1s），及 び iii）JIS　KOII3 （電位差 ， 電

流，電 量 滴 定 法通則
ts）に準拠 し た 電位差滴定法 で あ

る． し か し
，

正）の チ オ シ ア ン 酸 水銀 （ID 吸 光光 度法

で は，発 色 速度 は 濕 度 に よ り異 な る の で ，発 色時の 温度

差 を±2℃ 以内に す る必要がある ．更 に ，吸光係数 が小

さ い た め ， 吸 収 セ ル と して セ ル 厚 さ 20mm 以 上 の セ ル

が 必要で あ る．こ の よ う な 点か ら 簡便 さ に 欠 け る．又 ，

ii）の AgNOs 滴定法 〔フ ァ ヤ ン ス 法） で は，コ ン ク

リ
ー

ト泝液 に 適用 し た 場合，発色 が不鮮明 で 終点の 判明

が 不明 り ょ うで あ り
， 管理 分析法 と し て 問題 点 が残 っ て

い る
7）．

　 こ れ らの 方法 に 比 べ 本実験法 は，発色安定性も良 く，

又 分析操作 も簡単 な こ と か ら ， 吸 光 光度法 を用 い た フ レ

ッ シ ュ コ ン ク リート中の 塩化物 の 管理分析法 と して 十 分

な 適用性 を有す る もの と考 え られ る．
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　Determination 　 of 　ch 畳oride 　in　fre曲 concretes 　bア

the 　silver 　cbromate 　metbod ．　 Akifumi　Y，sMADA
，
　Yutaka

AK へKAwA
串

，
　Koichi　KATDH

＊ ＊

，
　Tadastugu　YosHIKuM 　 and

Kazunori　HoD て）uGH ［
＊

　（
＊ Departmcnt 　of 　Chcmistry

，

Nagaoka 　University　 of 　Technology，1603 −1，　 Kamito−

mioka −machi ，　　．Nagaoka ・shi，　　 Niigata　　 940−21 ；
＊ ＊

Departmcnt 　of 　Applicd　Chernistry，　Faculty　of 　En −

gineering，　 Niigata　University
，
850，　 Ikarashi　 Ninocho

Niigata−shi ，　Niigata　950
−21）

　 Chioride　in　fresh　cencrcte 　has　been　deterrnincd　by　us −

ing　 the　 displacement　 reacti ・ n 　 with 　 si］ver 　 cbl ・mate ・
Excellent　resu 且ts　 were 　obtained 　 with 　borate　bunセr　of　pH
7〜9．　The　f｛）Uowing　proccdure 　 was 　 used ．　A 　 l　ml 　 a ［i−

quot　ef 　the　fresh　concre 叱e　s．　olution 　aIld 　l　ml 　of 　O．IMnit −

ric 　 acid 　 were 　placed 　 in　 a　lOO　ml 　 voiumetric 　nask．　Five
mmiliters 　 of 　O．I　M 　 sodium 　 boratc−0，lMnitric 　 acid 　 buF

‘セrsolution 　were 　 addcd 　 and 　d量lutcd　to　the　mark 　 with 　dis−

tilled　water ．　Ncxt，200　mg 　Qf 　silver 　chromate （100
〜200

mesh 　in　 size ）wcre 　added 　to　tlle　soLution 　 and 　the　flask
was 　shaken 　fbr　2　min ．　The 　mixture 　was 　fi皇tercd 　through

aNo ．5C 　filtcr　paper　to　 rcmove 　any 　cxcess 　si旦ver 　chro −

mate 　and 　the　silver 　chloride 　produced ，
　and 　l　ml 　ef 　4　M

ammonia 　 solution 　 was 　 added ．　 The 　 absorbance 　 of 　 fi1−

tr飢 e 　 was 　 measured 　 at　405　nm 　 in　 a　 l　cm 　 celL　 using 　 a

chleride 　 free　 blank．　 A 且孟near 　 relation 　 was 　 obscrved 　 in

the 　chloride 　concentration 　rangc 　of 　 l　nygO　mg 　dm
−13
，

Thus ，3〜170　mM 　 chl 【⊃ride 　in 丘esh 　 concretc 　 was 　deter−

mined 　with 　a 　relative 　standard 　deviation　of 　2〜7％ on 　re −

peated　runs ・

　　　　　　　　　　　（Received　Novcmbcr 　2，1989）

　　Keywerd　p ゐrases

食esh 　 concrete ； chloride ；silver　 chromate ；displacement

　 reaction ．
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