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　Asimple 　and 　rapid 　method 　fbr　the 　decomposition　of 　refractory 　tungsten　cornpounds

has　been　proposcd ，　 The　tungsten 　samplcs （WQ ，，
　WS2

，
　WC ，　alloys 　and 　ores ）were 　de−

composed 　by　fusion　with 　ammonium 　hydrogen　sulfate ，　which 　was 　fbund　to　be　a　suitably

powerfUl 　 flux　fbr　 dissolving　various 　 refractory 　 tungsten 　 compounds ．　 An 　 accurately

weighed 　sampie ＠．40〜50　mg ）was 　placed　in　a　dry　Pyrex　glass　test−tube （16mm 　o．d，
，

180mm 　length），　 Ammonium 　hydrogen　sulfate ＠．2g ）was 　added 　to　the　tubc 　and 　mix −

ed 　with 　the　sample 　by　agitating 　of　the　tube．　 The 　bottom　of 　the 　test　tube　was 　gently
heated　with 　a　swirling 　motion 　over 　a　small 　gas　namc 　of　a　Bunsen　burner　with 　a　fish−tail
at　a　tcmperaturc 　of 　ca．350 〜450 ℃ ．　 Heating 　was 　continued 　until　a　dean

，
　translucent

yellow　melt 　was 　f（）rmed ．　 The 　cooied 　melt 　was 　dissolved　in　a　lO％ （w ／v ）ammonium 　tar−
trate　 solution ．　Tungsten（VI）oxide 　and 　 sulfide 　 were 　dissolved　by　heating　for　 about 　 4
min

，　fbr　carbide 　it　was 　about 　8　mil1 ．　 Finally，　the 　conccntration 　of 　the 　tungsten 　in　the　re −
sulting 　solution 　was 　determined　by　atomic −absorption 　spectromelry 　using 　a　dinitrogen
oxide −acetylene 　flame ．　 This　method 　was 　applied 　successfully 　to　various 　hard　metals 　and

ores （scheelite ）．　 The　tungsten
，
　cobalt 　and 　iron　in　the 　samples 　were 　determincd，

Keywords ： decomposition　of 　tungsten （VI ）oxide
，
　tungstcn （IV ）carbide 　and 　sulfide ； fu−

　　　　　　　　sion 　with 　ammonium 　hydrogen　sulfate ；detcrmination　of 　tungsten
，
　cobalt 　and

　　　　　　　　iron　in　alloys 　and 　ores 、

1　 緒 言

　タ ン グス テ ン は す べ て の 金属 の 中 で 最高の 融点、と最低

の 蒸気圧 を有 し，硝酸 や王水 に わ ずか に 侵食 さ れ ，高温

に お い て も塩 化 水 素や 硫 酸 に わ ず か な が ら侵さ れ る 程度

で あ り ， 多 く の 酸 類 に 対 し て 著 し い 耐食性 を示 す金 属 で

＊
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あ る．又 ，タ ン グ ス テ ン の 化合物 も
一

般 に 難 溶 性 で あ る

が，酸化 タ ン グ ス テ ン （Vl）は，高温 で 加 熱処 理 す る と

更 に 難溶性 が 増大 し，酸類 に 不 溶 と な る．炭 化 タ ン グ ス

テ ン （IV｝や 硫 化 タ ン グス テ ン （IYT）も耐 酸 性 が 著 し く，

典型的 な難溶性 の 化 合 物 で あ る，

　現在，タ ン グス テ ン を主成分 とす る 超硬合金 は，広 く

工 業的 に 利用 さ れ て き て い る が ，そ の 機 械 的性質 は 構成
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成分 に よ っ て 著 し く変化 す る た め ，合 金 の 成 分 分 析 が大

変重要 と な っ て い る．しか し，超 硬 合金 は 酸類 に 難溶 で

あ り，試料の 溶液化が 困 難 な た め に ，機器 に よる 表而分

析 が 主 と して 行 わ れ て い る
D
が ，試料 の 局所構成成分 だ

け で な く
， 試料全体 の 成 分割合 を 知 る た め に は，化 学 的

な 分析が 不可欠 で あ り，汚染 や 損失の な い 確実な試料分

解法が 必 要 で あ る．こ れ ま で ，難 溶 性 タ ン グス テ ン 化合

物 の 分解 に は ，フ ッ 化 水 素 酸 と硝 酸 の 混 酸溶 液
2）3），炭

酸ナ トリ ウ ム 融解 法
4）5，，硫酸水素 カ リ ウ ム 融解法

6，η
な

ど が 用 い られ て い る が，混酸を用 い る 方法 は 分解所要時

間が 長 く，又 融 解 法 で は 高 温，長 時 間 の 加熱が 必要 で ，

分 解容器 が か な り損傷 さ れ る 場合が 多い ．従 っ て ，融解

法で 調製 し た 試料溶液 に は 容器材質 が 混入 した り ， 又融

剤か らの ア ル カ リ金 属 が高濃度 に 含 ま れ る た め に，そ の

後の 測定分析 が煩雑 に な る な どの 問題 が あ る 、

　著者 ら は難溶性試料を簡単 ， 迅 速 に 分解 し，定量 する

方法 と して ，こ れ ま で ア ン モ ニ ウ ム 塩融解法 の 開発 を進

め て き た
S）．ア ン モ ニ ウ ム 塩 は 比 較的低 い 加熱温度 で 融

解 し，・般 に 無水状態 の 発生期 の 酸 と ア ン モ ニ ア に 分解

す る
9）。分 解時 に 発生す る 酸 は 溶液状態 の 場合 に比 べ て

一
段 と強力 な 反応性 を持 つ た め ，難溶性 の 化合物 を も分

解 す る特性 が あ る，ア ン モ ニ ウ ム 塩 融解法 は ア ン モ ニ ウ

ム 塩 を融剤 と し て 使用 し，塩 の 熱 分 解特性 を最大 限 に 利

用 し た 分解方法 で あ る．又，得 られ る 融解物 は ア ン モ ニ

ウム 塩 と な る た め に ，水 に 易溶 で あ り
， 融解後 た や す く

試 料溶液 を調 製で き る な どの 特色 が あ る
a〕．

　本 研 究 で は 先 に 確立 し た 硫酸水素 ア ン モ ニ ウ ム 融解

法
LO｝11〕を適用 す る こ と に よ り，難溶性 の 酸 化 タ ン グ ス

テ ン （vD ， 炭化 タ ン グ ス テ ン （IV ）及 び 硫 化 タ ン グス テ

ン （IV ）を 加熱分解 す る 場合 の 最適条件 を見 い だ し，分

解処理 が極 め て 困難 な タ ン グ ス テ ン 化 合 物 の 超硬合金 や

灰重石 を迅速 に 分解 し，試料成 分の タ ン グス テ ン をは じ

め コ バ ル ト，鉄 を精度 よ く定量 で き る 簡便 な 分解方法 を

確 立 し た ，

2　実 験

　2 。1　試　薬

　硫酸水素 ア ン モ ニ ウ ム ： 試薬特級品 を用 い た．

　酸化 タ ン グス テ ン （VI＞： キ シ ダ化学製 の 99．9％ 純度

の も の を IOOO℃ で 4 時間加熱処 理 して 用 い た．

　炭化 タ ン グ ス テ ン （IV｝，硫 化 タ ン グ ス テ ン （IV ）： 半

井化学製試薬特級品 を 用 い た，

　タ ン グ ス テ ン 標準溶液，鉄標準溶液，コ バ ル ト標準溶

液 （各 lmg ／mD ： 市販 の 原子吸光用 の 各 標 準溶液を用

い た，こ れ ら の 溶液 を使 用 の 都 度 適当 に 希釈 し て 用 い

た ，

　超 硬合金 ： Kennam 副 製 （カ ナ ダ） の 組成 が 異 な る 3

種類 の 合金 を使用 した．合金組成 ； （1）WG −Go （10％），

（2 ）WC −Co 　（15％），　（3＞wC 　（54％ ）十 ［WC −Tic −TaG

（50十 30十 20）］（23．3％ ）十 ［WG −TaC 〔2D十 80）］（16．7％）

＋Co （6．0％）．合金表面 を ア セ トン で 超音波照射洗浄 し

て 使用 し た ．

　 そ の ほ か の 試 薬 は す べ て 特級 品 を用 い ，水 は蒸留水を

イオ ン交換 した もの を用 い た．

　2 ・2　装　置

　原子吸光装置 ： 日立製 Z −6100 型原子 吸光計 に 浜松 ホ

ト ニ ク ス 製 中空 陰極 ラ ン プ （W ： 255．14；Fe ： 2を833 ；

Co ： 240．73　nm ）を 取 り付 け，試 料溶 液 の 100　yJ を原子

吸 光計 に 導 入 す る
一滴 法

12｝を用 い た．な お タ ン グ ス テ

ン の 測定 に は 高温 フ レ ーム バ ーナーを用 い た ．

　分 解 容 器 ： 市販 の 硬 質 ガ ラ ス 製 試 験 管 〔16mm

径 × 180mm ） を 用 い た．

　表面温 度計 ： 安立計器製 HPD2000 型 に CRC 検 出 端

を取 り付 け て 用 い た．

　 2・3　実験操作

　あ らか じ め微細粉 （150 メ ッ シ ュ 以下〉と し た試料 の

数十 mg を 試 験管 に 精 ひ ょ う し ，
こ れ に 硫酸水素 ア ン モ

ニ ウ ム 約 2g を 加 え 十 分 に 混 合 し た 後，試験管 の 上 部 を

試 験 管ば さみ に挟 み ， 振 りな が ら魚尾型 ガ ス バ ー
ナ
ーの

上で 試験管 の 底部を静か に 加熱す る ．分解 と と もに 融 解

物 は 透 明 な 黄色 溶液 と な る ．反 応 は 試料の 種類 や 大 き さ

に よ り，数分か ら十数分間 で 終 了 す る ．冷 却後 ， 試験管

に 10％（w ／v ）酒石酸ア ン モ ニ ウ ム 水溶液 6ml を加 え，

試験管 を超 音波 浴 中 に 浸 し，固 化 し た 溶融物 を 溶解 す

る．不 溶 残 留 物 が あ れ ば ガ ラ ス 繊 維 泝 紙 （Toyo

GBIOOR ）を用 い て 吸 引沂過 し，泝液 をメ ス フ ラ ス コ に

移 し入 れ，10％ （w ／v ）酒石酸 ア ン モ ニ ウ ム 水溶液 を加

え て 定容 と す る ．こ の 溶液中 の タ ン グ ス テ ン 濃 度 を高 温

バ ー
ナ
ー

に よ る フ レ
ーム 原子吸光法で 定量 す る ．又 ， 同

溶液中 の 鉄及 び コ バ ル トの 濃度 は 空気
一
ア セ チ レ ン フ

レ ーム 原 子 吸 光 法 で 定量 す る ，な お ，測 定 は 通 常 の フ

レーム 原子 吸 光法 を 適 用 で き る が，本 法 で は 一滴法
且2〕

に より試料溶液 を原子吸光計に導 入 した．

3 結果と考察

3・1 酸化タ ン グス テン （VI） の分解

難溶性 の 酸化 タ ン グス テ ン 〔VI ）と硫酸水素 ア ン モ ニ

ウム を硬 質 ガ ラ ス 試験管中 で 混 ぜ，試験管 の 底 部 を ガ ス
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バ ーナ
ー

の フ レーム で 加熱 す る と， 酸 化 タ ン グ ス テ

ン （VI）を簡単 に 分解 で き る こ とが ，予備実験 で 確 か め

ら れ た ．す な わ ち，試験 管 の 底 部 を加 熱 す る と す ぐ に 硫
．
酸水素 ア ン モ ニ ウ ム が溶融し，試験管 の 内容物は 懸濁溶

液状態 と な り ， 盛 ん に 泡 立 ち ， しだ い に 濃 い 黄色 に な

り ， 試験管内部 に 硫酸 の 白煙 が 生 じ た ．こ の と き，試験

管底部 の 表面温度 は 350 〜450 ℃ で あ っ た ，し ば ら く加

熱を続 け，融解物 が黄色 の 透明 な 溶液状態 に な っ た ら，

加熱 を止 め て 放 冷 す る と試 験管中 の 融解物 は薄黄色 に 周

化 した．こ の 操 作 で 得 ら れ る
．
酸 化 タ ン グ ス テ ン （VI ）の

融解物 の 正 確な 組成 は 明 らか で な い が ， 以下 の 式〔1）

に 従 っ て 進 む も の と考 え られ る．

WO3 十2　NH4 　HSO ．
→

　（NH ＋＞2WO2 （SO4 ＞2 十 H20 （1）

　 そ の 後，固化 し た 融解物 に 水 を加 え て 溶解 す る と，か

さ高 な 白 色 沈 殿 物 を生 じ t ．こ の 沈 殿 を含 む 溶液 の pH

は 約 0．9〜Ll で あ っ た．水で 処 理 す る と，
．
融解物 が加

水分解 され，不 溶性 の タ ン グス テ ン 酸 （H2WO4 ）を生

成 し た も の と 考 え ら れ た の で ，固 化 した 融 解 物 を 10％

（w ／v ）酒石酸 ア ン モ ニ ウ ム 水溶液 で 処理 した と こ ろ，

［WO4 （C4H606 ）］
2一

の 錯 イオ ン を 形成 し
13），加水分解

す る こ と な く 容 易 に 溶解 で き た，

　そ こ で ，
．
酸化 タ ン グ ス テ ン （VI＞を完 全 に 分解 す る た

め に 必要な硫酸水素ア ン モ ニ ウ ム 量 を求 め る た め に，あ

らか じめ 10GO℃ で 4 時 間 加熱処理 した 酸化 タ ン グス テ

ン （VI ）30　mg に 硫酸水素ア ン モ ニ ウ ム 量 を変え て 混 合

し，4 分間加熱処理 した．融解後，上述 の 操作 に 従 っ て

得た 溶液 に つ い て タ ン グ ス テ ン 濃度 を測定 し，分解率 を

求め た ．加熱未 処 理 の 酸化 タ ン グ ス テ ン （VI ）に つ い て

も同様 に 操作 して 分解率 を調 べ た．そ の 結果 を Fig，1

に 示 し た．IOOO℃ で 4 時間加熱処 理 し た酸化 タ ン グス

テ ン （VI ）及 び 未 加 熱 の 市 販 の 酸 化 タ ン グ ス テ ン （VI）

は
，

い ず れ も硫酸水素 ア ン モ ニ ウ ム に よ り完 全 に 分 解 で

き る こ と が 分 か っ た ．しか も酸化タ ン グ ス テ ン （VI）は

加熱処理 に よ り難溶性 が 増大す る こ と が，こ の 実験結果

か ら も 確 か め ら れ た．又 ，硫 酸 水素 ア ン モ ニ ウ ム の lg

当た りに 分 解 で き る 酸化 タ ン グ ス テ ン （VI ）量 を 求 め た

と こ ろ，約 40　mg で あ っ た ．

　 な お ，高温 で 加熱処 理 し た 酸化 タ ン グ ス テ ン （IV ）の

30mg を 試験管 に 入 れ，濃塩酸 （70℃ で 加熱） あ る い

は 濃 ア ン モ ニ ア 水 〔室 温〉の 6ml を加 え，30 分 間 か き

混 ぜ 処理 し た と こ ろ ，い ずれ の 場合 も 酸化物 の 約 5％

が 溶解 し，濃硫 酸 （約 2  O℃ に 加熱） 6ml に は ，20％

程度 が 溶解 した だ け で あ っ た．こ れ らの 結果 か ら，硫酸

＼
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g
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Fig．1　Effect　 of 　 amount 　 of 　ammonium 　 hydrogen

sulfate 　on 　the　decomposition　of 　tungsten （V 豆）oxidc

Sample　 weight ： 30　mg ； Heating　 time ： 4min ； ○ ：

ign重ted　at　1000
°
C ；● ； without 　igniting

水素 ア ン モ ニ ウ ム は難溶性 の 酸化 タ ン グ ス テ ン （VI ） を

容易 に 分解 で き る 有効 な 融剤 で あ る と言 え る．

　3 ・2 炭化タ ン グ ス テ ン （IV ）及 び硫化 タ ン グス テ

ン 〔IV ）の分解

　一方 ， 酸化 タ ン グ ス テ ン （VI ）よ り も難溶性 で あ る 炭

化 タ ン グス テ ン （IV）及 び硫化 タ ン グ ス テ ン （IV ）も硫

酸水素 ア ン モ ニ ウ ム を用 い て 加熱分解 で き る こ と を確 か

め た．す な わ ち
，

上 述 の 2・3 の 操作 に 従 っ て 融 解 し た

と こ ろ，硫化 タ ン グ ス テ ン （IV ｝は 簡単 に 融解 し，黒色

懸濁状態 か ら透 明 な無 色 の 溶液状態 に な っ た．炭化 タ ン

グ ス テ ン （IV）の 場 合 は ， 炭 化 物 の 一
部 が 融 解物 の 上 部

に 浮遊 し ， 試験管 の 内壁 を ク リープす る た め に ，融解物

が透明 な無色の溶液状態 に な る まで に，他試料 よ り も長

時間 を 要 し た ．固化 し た 融解物 は い ず れ も 10％ （W ／V ）

酒石酸 ア ン モ ニ ウ ム 水溶液 に 加水 分 解 せ ず に 溶解 で き

た，こ れ ら の 分解 は空 気中 の 酸素 を 取 り 込 み ，式 （2）

及 び式 （3 ）に 従 っ て 進 む も の と 考 え ら れ る ．

wc 十 2NH4 　Hso4 十 3／202 −

　（NH4 ＞2WOp （SO4 ＞2十 H20 十 CO2

WS2 十 2NH4 　HSq 十 5／202 −

　（NH4 ）2　WO2 （Sq ＞2 十 H20 十 2SO2

（2 ）

（3 ）

炭化 タ ン グ ス テ ン （IV ）を硫酸水素 ア ン モ ニ ウ ム 融解
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Fig．2　Effect　of 　hcating　time 　on 　the　decompesitien

of 　tungsten 　compounds

S・ mpl ・ weight ・ 50　mg ； NH ・HSO ・・ 29 ； ○ ・ t・・g−

sten （VI ）oxide ；● ： tungsten （IV＞sul 丘dc；
△ ： tun ビ

ー

sten （IV）carbide

す る と
， 加熱の 途 中 に 試 験 管上部 の 内壁 に 白色結晶 が付

着 した．定性分析 に よ り こ の 結晶 は 炭酸塩 で あ る こ と が

確 か め ら れ た ．す な わ ち，上述 の 式 （2 ）に よ り生成 し

た 二 酸化 炭 素 と，硫酸水素 ア ン モ ニ ウ ム の 熱分解 か ら発

生 した ア ン モ ニ ア と が反応 し，炭酸 ア ン モ ニ ウ ム を形成

し，付着 した もの と考 え られ る．

　3・3 酸 化 タ ン グ ス テ ン （VI ）， 炭 化 タ ン グ ス テ

ン （IV ）及 び 硫化 タ ン グス テ ン （IV ）の 分 解 に 及 ぼす加

熱時間 の 効果

　酸化 タ ン グス テ ン （VI ），炭 化 タ ン グ ス テ ン （IV）及 び

硫化 タ ン グス テ ン （IV）を硫酸水素ア ン モ ニ ウ ム で 完全

に 分解す る た め に 必 要 な 加熱時間に つ い て 調 べ た．酸化

タ ン グ ス テ ン 〔VI ）， 炭化 タ ン グ ス テ ン （IV ）及 び 硫化 タ

ン グス テ ン （VI）の そ れ ぞ れ 50　mg に硫
．
酸水素 ア ン モ ニ

ウ ム の 2g を 混合 し，加 熱 時 間 を変 え ，2・3 の 実験操作

に 従 っ て そ れ ぞ れ の 分 解 率 を 求 め，結果 を Fig．2 に ホ

し た．酸化 タ ン グ ス テ ン （VI）及 び 硫化 タ ン グ ス テ ン

（VI）は 約 4 分 間 の 加熱 で 完全 に 分解 され ， 炭化 タ ン グ

ス テ ン （IV） は 約 8 分 間 の 加熱 で 分 解 で き る こ と が 分 か

っ た．炭化 タ ン グス テ ン （IV）の 分解 に 時間 を要 す る 理

由 は，3・廴 に 述べ た よ う に加 熱の 途中 に 炭化 タ ン グ ス テ

ン （IV）が 試験管内壁 を ク リ
ープす る た め と考え られ

る．

　3 ・4　超硬合金 の分解とコ バ ル トの定量

　超硬合金 は 炭化 タ ン グ ス テ ン （IV ）を主 成 分 と す る 均

質粉末 を，バ イ ン ダと し て 3− 20％ の コ バ ル ト粉末 と

混 合成形 し，真空焼結 させ た 合金で あ る ．硬度 や強度が

高 く， 切 削工 具 や 耐摩耗 材 ，耐 衝 撃 材 な ど に 広 く用 い ら

れ て い る が，一
般 に 超 硬合金試料 か ら分析供試 料 を適当

量分取す る こ とは，そ の 特性 ゆえ に 極め て 困 難 で あ る ば

か り で な く，試 料 を分 解 し 溶液化 す る こ と も大変困難 で

あ る．そ こ で ， 3 種類 の 超 硬合 金 を本法 に よ り分解 し，

タ ン グス テ ン 量と合金 の 特性 に 大き な 影響 を及 ぼ す コ バ

ル ト量 を分 析 し た．

　超 硬合金 の 塊状 試 料 〔3mm × 15mm ×4mm ）を ハ ン

マ
ーで 強打 し，小 さな 破 片 を得 た．こ の 細片 を分解試料

と して 使用 し た ．加熱 分 解 は 十数分間で 終 了 し ， 不 溶残

留物 は 認 め られ な か っ た ．分 析 し た 結果 を Table　l に

示 す．い ず れ の 試料 に つ い て も，表示 値 と
一一

致 し た 結果

が得 ら れ精度 も良好 で あ る．又 ， 本法 は ス ポ ン ジ状金 属

コ バ ル トの 分 析 に も適 用で き る CTable　l）．こ の 結果か

ら ， 本法 は 分 解処理 が 困難 な超硬合金 を 完全 に 分 解 で き

る こ と が確 か め られ た，

Tab 互e 　 lDetermination 　of 　tunf　sten 　and 　cobalt 　in　various 　hard　metals

S・ mpl ・ d製艦謡 n
　　　　　　　　　　　　 Found ，％

Tungstcn Gobalt

RSDa 〕　　Rccomended ，％　Found ，％ RSDa ｝　　Recomcnded ，％

、
．VC −C 〔》

WG −CoAlloyb
〕

C・ ・p・ nge
匸）

4亠
195

2112 84 ．979
．865
．0

4．53
．23
、0

858064

．8

　 9、9315
．0

　 5．ア710e

51166534

凸

10156

．099
．99

。＞Rera・i。 。　stand ・・d　d・vi・・i。・ ，％，b）G ・ mp ・si・i・ n ・f・・hi・ h ・・d　m … li・ WC （54％）＋ ［WC −TiC −T ・C （50 ＋ 30 ＋

20）1〔23、3％）＋ ［WC −T ・C （2e ＋ 80）］（16．7％〉＋ C 。（6・0％）・・）P ・・ity・fC ・ ・p・ngel 　99・99％・
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Tabge　2　De しermination 　of 　tungsten 　and 　iron　in　hard　metal 　and 　ores

S・ mpl ・
d欟 セ謡 n

　　　　　　　　　　　　 Feund ，％

Tungsten Iren

RSD の
　　Recomended1 ％　Found ，％ RSDa 〕

　 Recomended
，
％

All・yb
）

Scheelite＝〕

Scheelited〕

ll57 84．962
．765
．2

59

畠
00

4▲
43

85 0，130
，22

 ，023

1斗

4，56
．6

0．10

a）Rerative　standard 　deviation，％ ．b）The 　samc 　as　alloy 　in　Table　l．　c）Produced丘om 　Matsuza しo，　Yamanashi ；

This　scheelite 　was 　assumed 　to　contain 　about 　90 ％ C 乱 WO4 ．　d）Produced　frem　Korea ； Thls　scheelite 　was 　assumed

to　contain 　about 　93％ CaWOI ．

　3 。5　 タ ン グ ス テ ン鉱石 の分解 と鉄 の 分析

　タ ン グ ス テ ン の 代 表 的 な 鉱 石で あ る 灰重 石 ［CaWO4 ］

を蛍光 X 線 分 析 した と こ ろ，タ ン グ ス テ ン 及 び カ ル シ

ウム 以外 に 少量の 鉄 と微量の ニ ッ ケ ル ，マ ン ガ ン，ク ロ

ム の 存在 が 認 め ら れた ．そ こ で ，本 法 に よ り灰 重 石 を分

解 し，含 ま れ る タ ン グ ス テ ン 及 び鉄 量 を分析 した結果 を

Table　 2 に 示す．

　い ずれ の 試 料 も本法 に よ り 簡単 に 分解 で き た ，不 溶物

を泝 別 し，得 られ た 溶 液 に つ い て タ ン グ ス テ ン 及 び鉄 を

再現 性 よ く定量 で き た．

　本法 に よ れ ば 難 溶 性 の 酸 化 タ ン グ ス テ ン （VI ），炭化

タ ン グス テ ン 〔IV）及 び硫化 タ ン グ ス テ ン （IV＞， タ ン グ

ス テ ン を主成分 と す る 難溶性 の 各種超硬合金及 び タ ン グ

ス テ ン 鉱 石 を簡 易，迅 速 に 分解 し，タ ン グ ス テ ン 及 び コ

バ ル ト， 鉄 を再現性 よ く，高い 精度 で 定量す る こ と が で

き る．
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要　 　　旨

　難溶性 の 酸化 タ ン グ ス テ ン （VI＞，炭化 タ ン グス テ ン （IV ）及 び 硫 化 タ ン グ ス テ ン （IV ）の 分解方法 と

して
， 硫酸水素ア ン モ ニ ウ ム 融解法 を検討 し，迅速簡便 な方法 を確立 し た．す な わ ち，硬質 ガ ラ ス 製試

験管 に タ ン グ ス テ ン 化 合 物試料と硫 酸 水 素 ア ン モ ニ ウ ム 約 2g を入 れ て 混合 した 後，バ ーナ ーの 小 さ な

フ レーム で 350− 45D℃ に 加熱 す る．約 4〜8 分 間 の 加熱 で 分 解 は 十 分 で あ る ．固化 し た 融 解 物 を 10％

〔w ／v ）酒石酸 ア ン モ ニ ウ ム 水 溶 液 で 溶解 し，溶液 中の タ ン グ ス テ ン を原 子 吸 光法 で 定 量 す る ．本法 を

典型 的な 難溶性 タ ン グk テ ン 化合物で あ る超 硬合金試料及 び鉱石試料 の 分解 に 応 用 し，試 料 中 の タ ン グ

ス テ ン ，コ バ ル ト及 び鉄 を定 量 し た．定量値 は 表示値 と よ く
一

致 した．本法 は 試 料の 分解過程 を 目視 で

確認 で き，容器 の 損傷 が な く，高濃度の ア ル カ リ金 属 を含 ま な い 試料溶液 を容易 に 調 製 で き る な ど の 特

色が あ る，
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