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を迅速に行え る こ とも判 明 した．

6　結
菅

　 ガ ス パ ー
ミ エ ーシ ョ ソ ガ゚ ス ク ロ マ ト グ ラ フ ィ

ーを用

い る尿 中 ア ン モ ニ ア の 迅速簡便な 定量法 を 確立 し た．本

法 は，試料 の 前処理を必要 とせ ず ， 操作 及 び測定を迅速

簡便 に 行え ， 実用的で ある特長を有す る．

　 ア ソ モ ニ ア の 日常検査 に は血液試 料が用 い られるが，

血 液試料 の 場合そ の 溶液 の pH は お よ Er　7 ・4 で あ り尿試

料 の それ が 約 6・5 で あ る の と比べ て ，ア ン モ ニ ア の 平衡

関係を考 え た 場合測定 は 容易 に 行え る と思 わ れ る．血中

ア ソ モ ニ ア の 定量 に つ い て は 現在研究中で あ る．

　本研究 は 文 部省特 定 研究 「化学分 析 に よ る 動 的病態 の

解析」 の 資金援助 に よ り行 わ れ た 。

　　　　　　　　　　（
1977 年 10 月 ， 日 本分 析 化
学 会 第 26年 会 に て 一

部 発 表）
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　Rapid 　determination　of 　 ammonia 　 in　urine 　 was

lnvestigated．　 The 　 apparatu3 　was 　mainly 　composed 　of

agas 　 chromatograph 　 and 　 a 　 thermo8tat 　 in　 which 　 a

permeation 　 plate　 assembly 　 was 　 installed．　 The 　 ga8
permeation 　 mcmbrane 　 used 　in　the 　assembly 　was 　Fluo −
ropore （Sumitomo 　Electric　Ind．，　Tokyo ） of 　O．45　tan
pore　 size ．　 The 　membrane 　wa8 　sandwitched 　in　between
two 　stainless　 steel 　plates・　Passage　for　gas　 or 五quid
was 　 an 　U −shaped 　 ditch　 carved 　in　 a 　 circle 　 on 　the
surface 　 of 　the 　 each 　 steel 　 plate。　 Two 　thin 　 plates　 of

silicone 　rubber 　 for　 gas　 tight 　 8ea1 血 g　 were 　inserted
separately 　between　the 　steel 　plate　and 　the 　 membrane ．
An 　urine 　 sample 　of 　 500　pt　was 　 injected　into　the

stream 　of 　1／15Mpho 町〕hate　buffer　solution （pH 　6．5）
and 　 carried 　 in　 two 　 the 　 permeation　 plate　 assembly

with 　the 　 buffer　 solution ．　 AmmonEa 　 in　 the 　 sample

was 　permeated 　from　the　buffer　solution 　 through 　the

membrane 　into　GG 　 carrier 　gas（He ）．　 The 　permeatcd
ammonia 　was 　dctermined　by　GC ．　 The 　precision　for

the 　 mea3urement 　 wa3 　good 　and 　 within 　6 ％ in　 terms
of 　 c   缶 cient 　 of 　 variation ．　 A 　detection　limit　 was 　 lO

ng　 to　 amount 　 of 　 am 皿 onia 血 the 司 ected 　sample ・
An 　 analytical 　 t量me 　 required 　 for　 ammonia 　 determi・
nation 　 was 　 within 　 20　min 　 and 三t　 was 　 25　mln 　 shorter

in　 compa   son 　with 　that 　 of 　the 　 indophenol 　method ．
Acorrelation 　 between　the　both　 methods 　 was 　aIso　good
and 　the 　 correlat 蓋on 　coeMcient 　was 　O．97 （n ＝且2）．

　　　　　　　　　　　　 （Received 　Nov ．2
，
1981）
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rapid 　 and 　 easy 　deteminatEon 　 of 　 ammonia 　 in 【urine ；

　gas　permeaion ・gas　chromatography ・

ジベ ン ジ ル ジ チ オ カ ル バ ミ ン 酸 亜 鉛を

用 い る鉛地 金 中の 微量 の 銅及 び ピ ス マ

ス の 逐 次吸光光度定 量

山　根　　兵 ＊

（1981 年 9 月 18 日 受 理）

1 緒 言

　鉛 地金 中 の 銅 の 定量法 と し て は ジ エ チ ル ジ チ オ カ ル パ

ミ ソ 酸鉛 1｝
や ジ チ ゾ ン

2）を用 い る 吸光光度法 が ， 又 ビ ス マ

ス の 定量法 と し て は そ の チ オ 尿素錯体
S）や ブ P モ 錯体

4）

の 生 成 を 利用す る吸光光度 法 が報告され て い る．Jls鉛

地 金分析方法
5 ） で は 銅 は ネ オ ク プ ロ イ ン 吸光光度法 が，

又 ビ ス マ ス に つ い て は DDTC 吸光光度法 が 用 い られ て

い るが，い ずれ の 場合もめ ん ど うな pH 調節が必要 で，

特 に 後者 の 場合 に は あ らか じ め鉛か ら ビ ス マ ス を 抽出分

離す る 必要があ り，しか も シ ア ン 化 カ リ グム な ど の マ ス

キ ソ グ剤 を 添加 し た り して
， 操作が か な り複雑 で あ る．

　著者 は 既 に ジ ベ ン ジ ル ジ チ オ カ ル バ ミ ン 酸亜 鉛 （Zn −−

DBDTC と略記）を 用 い る銅
6｝及び ビ ス マ ス 7）

の 抽 出吸光

光度法 に つ い て報告 し疫が，今回 こ れ らを鉛地金中 の 銅

及 び ビ ス マ ス の 定量 に 応用 し た と こ ろ ， 定量試薬 と し て

塩酸 と Zn −DBDTC を 用 い る だ け で ， しか も鉛 の 予備

分 離な し に 数 ppm まで の こ れ ら二 成分 の 逐 次定 量 が可

能 と な っ た ．本法 の 選択性は 良好 で ，操作 も 簡単 で あ

＊
山梨大学教育学部化 学教室 ： 山梨 県 甲府市 武 田 4−
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2　試薬及 び装置

　銅標準溶 液 ： 硫酸銅 （CuSO ‘
・5H20

，
99。98 ％）O．982

9 を 少量 の 水 に 溶解 し ，
0 ．1N 硝酸 を 用 い て 500 　ml に

うす め た も の を 原 液 と し た （500　ngCu ／ml ）．

　ビ ス マ ス 標 準溶液 ： 金 属 ビ ス マ ス （99．99 ％）0 ．250g

を少量 の 6N 硝酸 に 溶解 した 後 ，
1N 硝酸 を 用 い て 500

ml に うす め た も の を 原液 と した （500　FgBi／ml ）．

　 Zn −DBDTC 溶液 ：B ．D ．H ．製 Zn−DBDTC 　O ，15g を

特 級 四 塩 化 炭 素 500ml に 溶 解 し た ．

　 そ の 他 の 試 薬 は 特 に 断 ら な い 限 りす べ て 特 級 品 を 使 用

し た．

　分光光度計 ： 日立 100−50 型分光 光度計及 び 光賂長 1
c 皿 の ガ ラ ス セ ル を 使 用 ．

　振 り混 ぜ 器 ： イ ワ キ KM シ ＝一カ ー．

3 定 量 操 作

　   　試料 1g 前後 を トール ビ ー
カ
ーに量 り採 り， 15

ml の 3N 硝酸を加え て 穏や か に加熱し て 溶解する．放

冷後，溶液を 容量 100ml の 分液漏斗 （1）に 移 し，水 を

加 え て液量を約 25ml とする．こ れに Zn −DBDTC 溶

液 10m1 を加え て 2 分 間振 り混ぜ る．二 相 に 分離後，

大部分 の 有機相を 7N 塩酸 20　ml を 入 れ て あ る 別 の 容

量 100ml の分液漏斗 （2 ）に 移 し ， 水相は そ の ま ま保

存 す る．分液漏斗 （2）を 2 分 間振 り混ぜ，二 相 に 分 離

後有機相を乾 い た 炉紙で 炉過 して セ ル に 移 し，四 塩化炭

素を対 照 に 438nm の 吸光度を測定 し て 銅量 を 求 め る．

分液漏斗 （2）の 中 の 残留有機相は 捨て ， ビ ス マ ス を含 む

水 相 は 残す．

　 （li） 分液漏斗 （1） の 水相 に 四塩化炭 素約 5ml を加

え て 良 く振 り混ぜ ， 有機相を分液漏斗 （2）に 移し て再

び 2分間振 り混ぜ た 後，有機相を 捨て る，分液 漏斗 （2）

に Zn −DBDTC 溶液 10　ml を加 え て 2分間振 り混ぜ，

有機相 を 捨て る （ア ソ チ モ ン の 除去）．残 っ た 水 相 を 水 で

湿 らせ た演紙 で 炉過 して ， 炉液を 100　ml の分液漏斗 （3）

に 入 れ る．更に 分液漏斗 （2） の 内部を 0・7N 塩酸 30

ml で 洗い ， 同様に炉紙上 に 加え ， 炉液は 分液漏斗 （3）

に 入れ る． こ れに Zn −DBDTC 溶液 1em 且を 加 え ，

2分間振 り混ぜ る．有機相を乾 い た 炉紙で 炉過し て セ ル

に移 し，四 塩化炭素を対照 に 370　nm の 吸光度 を測定 し

同様に 操作し て 得られ た ブ ラ ン ク を 差 し引い た後，検量

線 よ りビ ス マ ス 量 を求 め る．

4 結 果及 び考察

4・1 銅の抽出及び塩酸によ る逆抽出

多量 の 鉛が共存 した場合 の Zn −DBDTC に よ る 銅 の

ト 151

抽出 に つ い て 検討 した ．塩酸又 は 硫酸酸性 で は 塩化鉛や

硫酸鉛 の 沈殿 を 生成す る た め 抽出操作に 支障が あるだ け

で な く，ビ ス マ ス が 沈殿 に 吸着 され る お それ もあ る
S》 の

で 硝酸酸性 で 抽 出を 行 い
，
438nm （Cu −DBDTC 錯体 の

極大吸収波長）に お け る吸光度 を測定 した．そ の 結 果 t

硝酸濃度 が 2N 以下 で あれぽ （1〜2）g の 鉛 （硝酸鉛 と

し て 添加）が共存 して も 2分 間 の 振 り混ぜ で 20 μ9 の銅

を支障な く抽出で きる こ とが分 か っ た ． こ の 抽出条件で

は ビ ス マ ス も同様 に 抽 出さ れ るが s）， 4N 以上 の 塩酸で

逆抽出さ れ るの で e）， そ の 際銅 が逆抽出され なければ ビ

ス マ ス と の 分離 が 可能 とな る．10　pg の 銅を 抽出 した 後

の 有機相を 各種濃度 の 塩酸 と 2 分間 振 り混ぜ た と き の

438n 皿 に お け る 吸光度を測定 し た結果 ， （1〜9）N の 塩酸

で は銅は 全 く逆抽 出 さ れ ない こ とが 分 か っ た．又 ， 1 回

の 逆抽出 で 効率 よ く ビ ス V ス を分離す る た め の 塩酸の濃

度及び使用量に つ い て検討 した 結果 ，
7N 塩酸 20　ml で

2 分間振 り混ぜれ ば十分で あ る こ と が分か っ た ．

　4・2 　銅及 び ビ ス マ ス の逐次定量

　前述の結果か ら，試料溶液中 の 銅と ビ ス マ ス を同時に

Zn −DBDTC 溶液 で 抽出 した 後， 20 皿 1 の 7N 塩酸 で

有機相を洗浄し た後，有機相 の 吸光度を 438nm に て 測

定 し て 銅を定量す る こ と と し た． ビ ス マ ス は 4N 以下

の 塩酸溶液か ら Zn −DBDTC に よ り 抽出定量 で きる の

で
1），先 の 有機相を洗浄 した後 の 水相 （7N 塩酸）に希塩

酸を加 え て 酸濃度を （3〜3・5）N に 下げた後 ， 再び Zn −

DBDTC で 抽出 し ，
370　nm に おける有機相の 吸光度 を

測定 し， ビ ス V ス を 定量 する こ と と した ．硝酸鉛溶液

（Zn −DBDTC で銅 と ビ ス マ ス を抽出除去 した もの ）に 銅

及 び ビ ス マ ス の 標準溶液を添加 した 合成試料に つ い て，
3 の操作に 従い 定量 した 結果を Table　 l に 示す。

Table 　l　Recovery　of　copper 　and 　bismuth

　　　　 in　 synthetic 　 samples
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Synthetic　samp 【e　solutiens 　 containOd 　】．Og 　 of　lcad （†） o 【 1．5g
of 　lcad　（††）．

　 こ の よ うに （1〜 1・5）g の鉛が 共存 し て も銅及 び ビ ス マ

ス の 回収率 は 良好 で ， しか も Cu ／Bi が O ・05〜 5 の 範囲

で 定量で きた ．

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

152 BUNSEKI 　 KAGAKU VoL 　3量　（1982）

　 4 ・3　共存元素の影響

　 鉛 地金中 の 主要不純分 の うち， ア ソ チ モ ン （III）は

DBDTC と無色 の 錯体を生成 し て 同様 に 抽出 され
“），波

長 370nm で若干 の 吸収を示 し て ビ ス マ ス の 定量 に 影響

を 及ぼす （波長 438 　nm で は 吸収 を 示 さ な い の で ，銅 の

定量 に は 影響 を 及ぼ さ な い ）．そ こで 3 で 述べ た よ うに

ビス マ ス を 逆抽 出後 の 水相 （7N 塩酸溶液） か らア ン チ

モ ソ を Zn −DBDTC 溶液 で 抽 出除去す る 操作 を加え た ・

銅 10　IL9 と ビ ス マ ス 30　pg を採 り，こ れ に 他種 イ オ ン

を加えた もの を 試料溶液 とし て 3 の 操作に 従 っ て 銅及

び ビ ス マ ス を 定量 し た ．そ の 結果， カ ド ミ ウ ム （H ），

亜鉛 （II），鉄 （III＞， ニ
ッ ヶ ル （II），

コ パ ル b （II），マ ソ

ガ ソ （II），
マ グ ネ シ ウ ム （II）， カ ル シ ウ ム CII＞，

ヒ 素

（III），ス ズ （IV ），
ア ル ミ ニ ウ ム （III）， ク ロ ム （II1），

チ

タ ン （IV ）， タ ン グ ス テ ソ （VI）， モ リ ブデ ン （VI ），
バ ナ

ジ ウ ム （V ） の 各 500　P9 及 び 銀 （1） の 200　pg の 共存 は

両者の 定 量 に ほ とん ど影響 しなか っ た ・ア ソ チ モ ソ （III）

は銅 に 対 し て は 500 　FL9， ビ ス マ ス に 対 し て は 100　pg の

共存で 影響 し なか っ た．

　4 ・ 5　検量線

　銅及 び ビ ス マ ス 標準溶液を 用 い て ， 3 の 操作 に 従 っ て

作成 した 検量線は 0〜25　ng の 銅及 び O−・80　ng の ビ ス マ

ス の 範 囲 で 良好 な直線と な っ た ．銅 の モ ル 吸光係数 は 約

17000
，

ビ ス マ ス の モ ル 吸光係数は 約 12000 で あ っ た ．

Table 　2　 Determination 　 of 　copper 　and 　bismuth

　　　　 in　JIS　reagent 　grade　lead　metals 　by　the

　　　　 proposed 　method

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Cu 　　　　　　　　　　　　 Bi

一 智 癖 磊、課 ，

　 　 　 1．0　　 1．0
　 　 　 2．3　　 1．5
　 　 　 2．t　　 1．5
10．0　 11．！　　 1．2
20．0　　20．8　　　　1．3
SO．O 　 SI．5　 　 1．3

　4。6　実際試料の 分析

　本法 の 実試料へ の 応用例 と して JIS試薬 （特級及び 1

級） の 鉛 2 試料 を 分析 した 結果 を Table 　2 に 示す．

　こ の よ うに試料量を変 え，又銅及 び ビ ス マ ス 標準溶液

を 添加 した 場合 も精度，回 収率 とも良好 な結果が得 られ

た ．本法で は試料を硝酸 に 溶解後，直 ちに 抽出定量で き

る と い う特長 が あ り，し か も鉛を あらか じめ 分離除去す

る こ と な く塩酸 と Zn −DBDTC 溶 液だ け で 銅 及 び ビ ス

マ ス を 逐次定 量 す る こ とが で きた ．
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A

B

1．014 　　　　　　　 8．6
1．氓〕5　　　　　　　 】1．8
1．343　　　　　　 】1．4
1．007　　　　5．O　　　i3，4
0．628　　　10．0　　　15．4
1．145 　　　5．0　　　14．6

0．9981
．4560
．6971
．1531
．ooI 　　 5．0

0．997　　　10．0
1．00〔〕　　 15．O

8．58
．48
，58
．38
．68
．4

死；8．5ppm
s；e，13
，24
．72
．43
，58
．113
，318
，3

3．23
．23
．43
．03
，建

3．33
．3

N ・一・3．2ppm
s＝0．1

k＝L3PP 【n
s＝O．2

　 　 16．7
　 　 24，7
　 　 】1．9
　 　 20．o
IO．0　　27．2
20．0　　36．8
30、0　 46．7

16．717
．oI7
．ol7
，317
．116
．916
，7

壽＝：正7，0ppm
s≡0．2

☆

Sucoe85i▼ e 叩 ectrophotometric 　 determinatio 皿

of 　 miOm 　 amOU 皿 ‘s 　 of 　 eopper 　 and 　bismutb 　 i皿
1ead　 metal 　 wi ¢h 油 c 　 dibenzyldithiocarbamate ．
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，
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，
4

，
　Takeda

，
　Kofu −

shi
，
　Yamanashi ）

　Aspectrophotometric 　 method 　 has　 been 　 developed

for　 the 　 successive 　deterTnination。f　copper 　 and 　bismuth

in　 lead　 metaL 　 Sample　 was 　 dissolvcd　i皿 3Nnitric

acid 　 and 　 the 　 solutien 　 was 　 di至uted 　 to ‘a ．25　 ml 　 with

water ．　 Gopper 　 and 　bismuth　 were 　 extracted 　with

zinc 　dibenzyldithiocarbamate（Zn −DBDTC ）in　 carbon

tetrachlorEde 　solution ．　　After　the　back−extraction 　 of

blsmuth　 with 　 7　N 　 hydrochloric　acid
，
　 copper 　was

determined 　 by　measuring 　thc 　 absorbance 　 of 　 the

organic 　phase 　 at 　 438　nm ．　 The 　 aqueous 　 phase　 was

diluted　to ‘a．50　ml 　 with 　 O．7Nhydrochlorjc 　acid 　and

then　 bBmuth 　 wa8 　 reextracted 　 with 　 the 　 Zn−DBDTC
solution 　 and 　determined 　by　 mea3uring 　the 　absorbance

at 　370　nm ．　 Without 　requiri 皿g　pre正iminary　separation

of 且ead ，　this　 method 　 has　the 　 advantages 　 of 　being　able
to　determ 洫 e　both　copper 　and 　bismuth　select 孟vely 　only

with 　Z 距 DBDTG 　 and 　hydrochloric 　 acid ．　 The 　 results

by 　thc 　 method 　for　two 　sample3 　were 　3 ．2ppm 　 of 　 Cu

and 　l　7　ppm 　of 　Bi　with 　the 　rclative 　standard 　deviations
of 　3 ．1 ％ and 　L 　2 ％ ，

　 respectively
，　 and 　 8 ．5ppm 　 of

Cu 　 and 　 l　ppm 　 of 　Bi　 with 　the　 relative 　standard 　 devi．
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successive 　 detemination　 of 　 Gu 　 and 　 Bi　 in　 lead　 metal ；

　extraction −sp   trophotometry 　with 　zinc 　dibenzy1・

　dith量  arbamate ； zinc 　dibenzyldithiocarbamate ．

燃焼一赤外線 吸収法 に よ る 鉱 石 及 び

フ ェ ロ ア ロ イ 中の 硫黄 の 定量

伊藤　真二  
， 大 河内春乃

＊

（1981 年 10 月 13 日 受 理 ）

1 緒 言

　 鉱石中 の 硫黄 の 定量方法 は Jls法 と し て ， 鉄 鉱石 は 硫

酸バ リ ウ ム 重量 法 （以下，重量法 と略す）， 及 び 熱分解 ヨ

ウ 素酸 カ リ ウ ム 滴定法
1 ）が ，

マ ン ガ ソ鉱石 は 重量法
Z》が ，

そ し て ク ロ ム 鉱石 は 重量 法，及 び 熱分解 ヨ ウ素酸 カ リ ウ

ム 滴定法又 は 熱分解中和滴定法
S ）が用い られ て い る．又

フ ェ 卩 ア ロ イ に つ い て は ，フ ェロ マ ン ガ ン は 重量法，及

び燃焼 中和滴定法
4）が ， フ ェ

ロ ク ロ ム は 燃焼中和滴定法
5 ）

が用い られ て い る．

　 重量法 は 化学量論的基 準法 と し て 位置 づ け られ て い る

が，煩雑な操作で 長時間を 必要とする難点が あ り，鉄鋼

分析で は 硫化水 素発生法 や 燃焼法
e） な ど の 簡便な方法が

開発され て い る．

　そ こ で 著者 ら は，鉱石 及 び フ ェ 卩 ア ロ イ 中 の 硫黄 の 定

量 に 日常作業分析法 と して 燃焼
一
赤外線吸収法 の 適用 を

試み，簡単な 前処 理 及 び最 適な 助燃剤 の 選択 な ど に よ り

満足す べ き結果 を 得た の で 報告す る．

2 装置及 び試薬

　実験に は 高周波誘導加熱炉 と赤外線吸収方式 の 炭 素硫

黄同時定量装置 よ り成 る LECO −GS44 を 用 い た． こ れ

は燃焼 ガ ス 積分方式で 感度は lppm で ある．前処 理 加

熱用 に は マ
ッ

フ ル 炉を，燃焼 る つ ぼは LECO 製 セ ラ ミ

ッ
ク る つ ぼ を 使用 し た ．助燃 剤 に は LECO 製 タ ン グ ス

＊
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テ ソ ，鉄，及び粒状ス ズ と小宗化学製銅 チ ッ
プ を，又緩燃

剤 と し て小宗化学製酸化 チ タ ソ ，酸化 ク ロ ム を用 い た。

3 検 　量　線

　燃焼法 を 適用す る際，基準試料が必要 で ある が，鉱石

及 び フ ェ
ロ ア ロ イ試料で は適当な標準試料がな か っ た の

で ，通常 の 鉄及 び 鋼 中 の 硫黄 の 定量 に 使用 さ れ て い る 炭

素鋼 ， 銑鋳鉄， 及び合金鋼の標準試料を用 い た．装置を

Jss　241−4 （o・0213％S） で 校正 し，　JSs　240−7 （o・o〔畑

％ S），430 −8 （0 ．0293 ％ s），　BCS 　295 （0 ．〔駈 ％S），　NBS

4j （O・061％S），6f （0・105％S）を 用 い て 検量線を 作成

し た ．こ の 検量線 は 良 い 直線性を示 した ．

4　実験及 び 結果

　4 ・1　鉱石中の硫黄の定量

　4・1・1　化 合水の影響　　鉱石 中に は 通常 数パ ーe ソ

ト程度 の 化合水 が 含 まれ て い る．赤外線吸収法 で は 多量

の 水蒸気に よ る硫黄回 収率の低下や ばらつ き，試薬 （脱

水剤） の 劣下，装置 へ の 悪影響 が 考 え られ る ．配管 の 改

良 ， 脱水剤 の 増量 ， 少な い 試料量 な どに よ り こ の 問題

を解決した報告 T）もある が，著者 らは V
ッ

フ ル 炉に よ る

予備加熱法 の 検討 を行 っ た ．JSS　800−3 ロ ン ピ ソ 赤鉄鉱

0・5g を燃焼 る つ ぼ に 量 り と り，マ
ッ フ ル 炉 内で 予備加

熱を 行 い ， るつ ぼ を と り出 して タ v グ ス テ γ 2．Og ＋

鉄 1．09 を 添加 し ， 硫黄を 定量 した ．鉄及び鋼中の 硫黄

の 定量 で は タ ン グス テ ン の み を用 い て い る が ， 鉱石 の 場

合は 燃焼状態 も悪 く若干低値を 示 し た ．鉄添加量を検討

し た 結果，鉄 O・5g で は やや低値 を 示 し，1・Og 以 上 を

必要と した ．そ こ で 本実験で は タ ン グ ス テ ソ 2．Og ＋鉄

LOg を用 い た．

　4 ・1 ・2 予備加熱温度の検討 　 加 熱 温 度 を （500 〜

800）
°c の 範 囲で 加熱時間 20 分 で 行 っ た．Fig ・1 に 示

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ロ

す よ うに （600 〜680）
°C に お い て 硫黄定量値 は ほ ぼ

一
定

で あ っ た． 600 °C 以下 で は 硫黄 の 揮散 損失 は ない が 化

合水 が 残留 し ， 又 680 °C 以上 で は 化合 水 の 残留は な い

が 硫 黄 の 揮散損失があ る と考察 した ．こ れ に よ り加熱温

度 を 630°C と した ．

　4・1・3　予備加 熱時間の検討　　化合水含有率の 異 な

る 2 種類 の 鉄鉱石を用 い て 加熱温度 630 °G で 検討 し

た ．Fig・2 に 示す よ うに化合水含有率 の 高い Jss　800−

3 卩 ソ ピ ン 赤鉄鉱 で は （10〜20）分 で
， 又 化合 水含有率

の 低 い Jss　850−3　 v ル コ ナ ペ レ
ッ トで は （5〜20）分で

い ずれ も硫黄定量値は ほ ぼ一定 で あっ た ．こ れ に よ り本

実験 で は 加熱時間を 15 分 と した t

　予備加熱温度 630 °C，加熱時間 15分 ， 助燃剤に タ ソ
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