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元素分析に おける炭素 ， 水素及び窒素分析値の

自動化処 理
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， 疋 田　彰夫 ， 伊集院保治 ，

野 口　 勝子 ，　 井上　節子 ， 岡部　智子
＊

（1987 年 6 月 11 日受 理）

　差 動 熱伝導度型 の 元 素分 析計 に よ り炭素 ， 水 素及 び 窒 素 の 分析値を求 め る 場合 に 必要 な 計算及 び 測 定

結 果報 告 書 へ の 清 書 に 伴 う測定者 の 負担 を 除 き ， データ 転 記 に 際 し て の 誤 りを 防 ぐ た め に ， デ ジ タ ル マ

ル チ メ ータ ーと パ ーソ ナ ル コ ン ピ ＝・　一タ
ー

に よ りデ ータ を 処 理 す る シ ス テ ム を 構築 し た ．本 シ ス テ ム を

利用す る こ と に よ り ， 元 素分 析 に 伴 う 計 算 とデ ー
タ 転 記 が 省 略 で き ， 測定 の 効率化 を 図 る こ と が で き

た ．

1 緒 言

　1960 年代の 中期 か ら， 有機微量元素分析装置 の 自動化

が装置 メ ーカ ーに よ り行わ れ，差動熱伝導度法 などを用

い た 検出器を利用 し ，
レ コ ーダー

に 出力 ピ ー
ク を記録す

る装置が市販される よ うに な っ た．そ の 結果，以前の 手

動分析法 と比較 し て 分析 の 効率 が 大 き く向上 し た が ， 試

料 に よ る感度切 り換 え な どの 操作が 必要 で あ り，操作者

の 負担 は ま だ大きか っ た． 70 年代後半 か らデ
ー

タ収集

及 び デ ー
タ 処理 に 専用デー

タ ブ 卩 セ
ッ サ

ーが徐々 に 使わ

れ る よ うに な り
1）Z）， 結果を簡単 な プ リ ン タ ーに 出力 で

き る よ うに な っ た ．しか し，そ の 使い 勝手 は 必ず し も よ

い もの で は な く， 特に 誤操作に 対し て の 回復機能は ほ と

ん ど見 られな か っ た．

　近年に な っ て 半導体の 大規模 集積化が進 む に つ れ て，

以前 の 中 型 コ ン ピ ュ
ー

タ
ー

に 相当す る もの が 非常 に 小型

化 され，又容 易 に 手 に 入 れ られ る よ うに な っ た．そ の よ

うな コ γ ピ ＝一
タ
ー

で は BASIC
，
　 FORTRAN な ど の

高級言語が使用 で き，プ ロ グ ラ ム 作成 の 点 で
一

段 と容易

に な っ た ば か りで な く， 付属 CRT 画面及 び プ リ ン タ
ー

に 日本語の 漢字出力が使え る よ うに な り操 作者 へ の 指示

も出しや す くな っ た ．一方，分析装置 と計算機 の 間で の

デ
ー

タ 転送 に 対 して も標準 の 仕様が採用 され る よ うに な

り，市販計算機で もその よ うな入力が可能 とな っ た．従

っ て ，適当な装置 を ア ナ 卩 グ／デ ジ タ ル 変換器 と し て 使

＊
（財）相模 中央化学研究 所 ： 229　神奈 川 県 相模 原 市

　 西 大 沼 4−4−1

うこ と に よ り， 元素分析装置 と上 記の よ うな小型計算機

間 の デ
ー

タ転 送 を行 うこ とが で き る よ うに な っ た ．著者

らは こ れ ま で プ ロ グ ラ ム 可能な電卓に よるデ
ー

タ 処理装

置を と り付けた元素 分析計を レ コ ーダー出力 の 元素分析

計 と共 に 用 い て きた が，デ
ー

タ の 転記 などの 手作業を完

全 に なくす こ とは で きなか っ た．そ こ で ，上記 の よ うな

コ ン ビ ＝
一

タ
ー及 び そ の 周 辺装置 の 進歩を 考慮 し， コ ン

ビ ＝一
タ
ー

に よ りデ ー
タ 処 理 を 行 うと共 に ，報告書作成

に 至 る まで の 過程 で 手計算 ， デー
タ の 書き移 し な ど を 行

わ な い で すむ よ うPCし，操作者 の 負担 を軽減し J 誤 りの

入 る の を防 ぐよ うに する こ とを 目的と し て パ ー
ソ ナ ル ゴ

γ ピ ＝
一ターを導入 し ， データ処理を行 わ せ る こ とに し

た ．実際，約 3 年前 に 最初の シ ス テ ム を 導 入 し，以後依

頼測定に 対 し 使用 し，
シ ス テ ム の 改良 な どを 行 っ て き

「
た，こ の たび 2 台 目の 分析装置 に も同様 の シ ス テ ム を 導

入 し，所期 の 目的を達成で きた の で報告した い ．本 シ ス

テ ム の 導入 に よ り，操作者 は 試料 の サ ン プ リ ン グ とそ の

元素分析計 へ の 出 し入 れ に 注意 を 払 うだ け で よ くな り，

データ の 読 み 取 り，計算な どの 副次的操作をす る必要が

な くな っ た の で ，報告書作 成 に 至 る ま で の 過 程 で 省力化

を行 い ，操作者 の 負担を軽減す る こ とが で ぎた。

　 差動熱伝導度法元素分析計 に つ い て は ，混合 管
3），還

元管e
の 改良に よ る測定精度 の 向上及び検出感度の 異常

値 に よ る 誤 っ た 測定値 の 発生 原因 と そ の 対策
5）OCつ い て，

本間 らに よ り詳し い 検討がなされ て い る．著者 らは デ
ー

タ 引ぎ写 し に 際 し て の 人為的な ミ ス に よ る 誤 っ た 測定値

の 報告の 可能性をな くす こ とも重要で あ る と考 え，本 シ
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ス テ ム を導入 し た．

2　シ ス テ ム の 構成

　基本と な る炭素，水 素及 び窒素分析装置 は 差動熱伝導

度法に よ る元素分析計 （Perkin 　Elmer 製 240 型）で あ

る．本装置 は それぞれ の 元素 の ゼ ロ 値及び読み取 り値 に

対 し 直流電圧を 数十秒間 に 渡 っ て 記録計端 子 に 出力す

る．従 っ て ，高速 で デ
ー

タ を 収集
・
転送す る 必要は な

い ， こ の 出力電圧 は 各元素の 含量 に よ り 異 な るが ，炭

素を 多く含む もの で は そ の 値が非常 に 大 き くな り （最大

50000pV 程度 か ら最小 の 数FV まで を測 定す る こ とが

必要）， 従 っ て ， 用 い る ア ナ 卩 グ ／デ ジ タ ル 変換 器 の 動作

範囲 は 極 め て 大 きい こ と が要求され る．又 ， 各元素 の 定

量値 と理論値 の 誤差を 0・3％ 以内 に 保持す る た め に ，電

圧測定段階 で の 誤差 は 最大 で も 0・1％ 以下 で ある こ とが

必要 で あ る．更に こ の 出力電圧 は 元素分析計 の ア
ース か

ら浮 い た 状態で 出力され る の で ，使用 す る ア ナ P グ ／デ

ジ タ ル 変換器 は そ の よ うな動作に 耐 え る もの で な くて は

な らない ．又，元素分析 に お い て は 種 々 の 含量 の 炭素，

水 素及 び 窒素 を 含 む 試料 を 測定す る の で ， レ コ
ーダ ーを

使用 し て い る場 合， 出力が 適当な 大 き さに な る よ うに 装

置 の 感度を 測 定中 に 切 り換 え る 必 要 が あ り，それ が 操作

者 に とっ て は 大 きな負担 で あ っ た．そ の た め 出力に応 じ

て 自動的 に 感度 を 切 り換 え る機能 を も っ た 測定器 を 元素

分析計 と計算機 の 間 に 介在 させ ，元素分析計 の 感度 は 最

大感度に 固定 した まま使用 で き る よ うに す る こ とが 必要

で あ る．そ こ で ， 自動的 に 感度を切 り換 えて 必要 な有効

数字 の けた 数を 確保す る機能と 0・1％ の 測定精度 を有す

る デ ジ タ ル マ ル チ メ ー
タ
ーを， ア ナ ロ グ ／デ ジ タ ル 変換

器 と して使用 して デー
タ を 収集 し ，

GP −IB 標準 イ ン タ

ーフ ェ
ース の を通 して 計算機 に デー

タ を 転送 し ， 処 理 す

る と い う方法 を採用す る こ とに し た．

　 計算機と し て は 分析結果 を 報告す る 場合に も計算機 の

出力をそ の ま ま使 う こ とが で き る よ うに 漢字 の 処理 が 可

能 で ，処 理 速度の 速 い 16 ビ ッ ト計算機 を 採用 し た ．操

作者 は 画面 に 表示 さ れ る指 示 に 従 っ て キ ーボ
ードか ら入

力 す る こ と に な る の で ，画面 と し て は 高品質の もの を使

用 した．

　 シ ス テ ム の ハ
ードウ ェ ア 構成 を Fig ．1 に 示 した．著

者 らの 所 に は 同型の 元素分析計が 2 台あ る が
， 現在 は 別

別 に 計算機で データ 処理を行 っ て い る．元素分析計 は 上

述の 240 型を ， デ ジ タ ル マ ル チ メ ー
タ
ーは精度が 4 ・5

け た の ア ドパ ソ テ ス ト製 の TR 　6841 又 は 6847 に TR

1163・GP −IB 用拡張 ユ ニ
ッ トを 取 り付け た もの を ， パ ー

ソ ナ ル コ ソ ピ ュ

ー
タ
ー

は ソ
ード製 の M −343 （CRT 付

（PT −350）

Fig．　 l　System　configuration

き）又 は 日本電気製の PC9801VM2 ，　CRT は PC −KD −

854 を ，プ リ ン タ ーは PT −350 又 は PC −PR201F を使

用 した ．

3　 ソ フ トウ ェ ア の構成

　デー
タ 処理 プ ロ グ ラ ム を作成する に 当た り，誤操作の

場合 に 容易 に 元 に 戻る こ とが で き る こ と，誤 りを修正す

る 場合 に も手計算を行わ な い で すむ こ と，依頼者 へ の 報

告書 も プ リ ン タ ーに 出力す る こ と な どに 特 に 注意 を 払 っ

た ．又，操作者がプ ロ グ ラ ム の 細 か い 内容に気を使わ な

くて も よ い よ うに メ ＝ ＝．一を画面に 表示 し，操作を選択

す る こ と に よ り作業を行 え る よ うに し た．プ ロ グ ラ ム は

8個 の サ ブ プ ロ グ ラ ム か ら成 り立 っ て お り， 各プ ロ グ ラ

ム は BASIC 言語で 記述 し て あ る の で ，改 良 ・変更は 容

易に 行 うこ とが で きる．

　元素分析計 240 型 は 1 回 の 測 定 に 約 12 分を必要 とす

るが，実際 に 通常の分析を行 っ て い る ときに は 必要な デ

ー
タ を 出力 して い る 時 間 は 20〜30 秒 を 6 回 （炭素 ， 水

素及 び 窒素 に 対し各 1 回ずつ の ゼ ロ 値 と読み 取 り値） だ

け で あ り ， そ れ以外 の 時間で は 外部 へ の 出力は な い ．そ

こ で 不必要な時間帯で は デ ジ タ ル マ ル チ メ ータ ーに 表示

さ れ る デ
ー

タ を計算機に 取 り込 まな い よ うに し た．か ら

試験，感度及び 依頼未知試料測定 の 際 の デ ータ の 取 り込

み 開始 は ，ゼ 卩 値及び読み 取 り値が出力 され る と きVこ 急

激 な電圧変化が出現する の で それ を検知 し て 行 うこ と と

した ．出力継続中に ゼ ロ 値及 び 読み取 り値を 1秒 お きに

読 み 取 り，中央の 十点 で の 平均値を各元素 に 対す る値と

し た．必要なデ ー
タ は画面に 表示 され るだ け で な くプ リ

ン タ ーに よ っ て 測定 時刻 と共 に 印刷 さ れ る の で ， 後 の 見

直 しが 可能で あ る．

　 又，試料 の 燃焼終 了後に ラ ドル を引き出すた あ の シ グ

ナ ル 音 を発生 し，操 作者に注意を促すよ うに した．
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　通常の測定で は ア セ トア ニリ ドを標準物質と し て 使用

す る の で ，そ の 炭素，水素及 び 窒 素 の 含有量 を 記憶 させ

て ある が ，ア セ トア ニ リ ド以外の 物質 15 種 の炭素，水

素及び窒素 の 含有量 も別 に 記憶させ て あ る の で ，それ ら

を標準試料と し て 用 い る こ とも可能 で あ る．

　本 ソ フ ト ウ ェ ア の 構成 を Fig．2 に 示 し た ，以下 に各

サ ブ プ P グ ラ ム の 内容 を簡単に記す．

Fig・2　Software　 configuratien

　 （a ）　　（］onditioning

　本元素分析計 で は 窒 素検知 器 か ら の 出力を ほ ぼ全測 定

時間に わ た っ て 読み出 し，そ の 出力曲線の 模様か ら装置

の 動作状態を 点検 で き る．こ の 出力を レ コ ーダ ーの 代わ

りに 画面上 に 表示する．

　 （b ） Blank （か ら試験）

　試料 を 用 い ない で ，か ら試験値を求め る．数回 の 測定

を 繰 り返 し，そ の 中 か ら任意の 個数の デー
タ を 指定 し，

そ の 平均値を 求め ，以後 の 測定 に 用 い る こ とが で き る．

30 個 まで の デ ー
タ を記憶で き る．毎回 の 測定結果 並 び

に 以後 に 用 い る 平均値は プ リ ン タ
ー

に 出力 され る．

　 （C ） K −fact・ r （感度）

　標準試料 （通常は ア セ トア ニ リ ド） を 用 い て ，装置 の

感度値を 求 め る，数 回 の 測定を繰 り返 し，そ の 中か ら任

意 の 個数 の データ を指定 し ， そ の 平均値を 求 め ，以後 の

測定 で 用 い る．30 個 ま で の デ
ー

タ を 記 憶 で き る．毎回

の 測定結果並 び に 以後 に 用 い る平均値 は プ リ ン タ ーに 出

力 され る．

　（d ） Unknown （依頼未知試料）

　依頼未知試料 の 分析を行 い ，炭素，水素 及 び 窒素 の 含

有百分率 を 求 め る．試料番 号，依頼者氏名，試料重量を

入力す る．理論値 の 分 か っ て い る もの に つ い て は 理論値

も入 力す る ．依頼者氏名及 び 所属 は
一

覧表 が 画 面 に 表 示

され る の で ， そ の 中か ら選択する．100 個 の 測定値を記

憶する こ と が で ぎる．

　 （e ）　 Print　 out

　 依頼試料分析報告書 の 形式 に 従 っ て 出力す る．画面 に

測定し た 試料 の 受付番号 と依頼者氏 名 の
一

覧表が表示 さ

れ ， そ の 中か ら印刷す べ きもの を指定す る．同
一

の 試料

に 対し て 二 つ の 指定 が され た 場合 に は そ の 二 つ の 値を並

べ て 印刷する．

　 （f）　Recalculatien

　試料重量 などに 誤 りを発見 し た場合 な ど再 計算の 必要

があ る ときに そ れ を行 う．又，硫黄，ハロ ゲ ソ などフ ラ

ス コ 燃 焼 法 に よ り測定 し た 定量値を マ ニ ュア ル で 入 力す

る こ とが で きる．

　 （9 ）　Spccial

　依頼者 の 所属，氏名な ど依頼試料測定 の 場合に 必要 な

依頼者デ ー
タ を作成す る ．30 グ ル

ープ ま で 登録可能で ，

1 グ ル ープ は 30 名ま で で あ る．又，ア セ トア ニ リ ド以

外 の 標準試料 の 炭素，水素及 び 窒素 の 含有量 も デー
タ と

し て 記憶 し て お くこ とが で き，それ らを入力す るの に も

用い る．

　（h）　End

　測定終了 の 場合に 用 い る ，フ
ァ イ ル を初期化す る プ ロ

グ ラ ム を 含む．

4　結 果

　差動熱伝導度法 の 元素分析計か らの 出力を デ ジ タ ル マ

ル チ メ ー
タ
ーを 用 い て 計算機 に 取 り込 み ，炭 素，水 素及

び 窒素 の 含有百分率を計算し，こ れ ら元素の 定量値を 依

頼試料分析報告書 と し て 印刷す る シ ス テ ム を作成 し た．

本 シ ス テ ム を用 い て実際に 測定 し た結果と分析報告書を

Fig ．3 に 示 し た ．本 シ ス テ ム を用 い る よ うに な っ た 結

果，データ の 読み取 り，転記に 伴 う誤 りが な くな り測定
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Fig．3　Reporting 　form 　 of 　 elemental 　 analysis
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に 対す る信頼性が増し た．今後，量 り取 り系との 連結 を

図 る こ と及 び 硫黄，ハロ ゲ ン などの 測定結果 もオ ソ ラ イ

ソ 処 理 し ， 省力化を 図 る こ とが 重要 で ある と 考え て い

る．

　GP −・IB シ ス テ ム 使 用 の 利 点 に つ い て 御教 示 い た だ い

た K61n 大学第
一

物理 学研究所 Manfred 　Bester博 士 に

感 謝 致 し ま す ．又 ，プ ロ グ ラ ミ ン グ に つ い て は （株〉ベ ヅ

ク ス の 協力 を 受 け た ．
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　Computer 　 afded　 data　 processing　 fbr　 carbon
，

hy 山 08e 皿 皿 d   恤 gen　determination 董n 　de   団

analySis ．　 Mitsutoshi　TAMmTo ，　Akio 　HIK 匸をA
，　Yasu −

haru　 IJu［N
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，
　Sagamihara −shi ，　Kanagawa 　229）

　This　 report 　 d〔scribes 　 a 　 personal　 computer 　 system

for　processing　the 　data　obtained 　by　an 　elementa1 　analyzer

with 　a　differential　therrnal 　conductivity ．　 The 　computer

receives 　 the 　data　 via　 a　digital　multimeter 　 with 　 auto −

matically 　 a 〔加 sted 　 sensitivity 　 according 　to　tbe 　 output

level　 and 　 a　 GP −IB　 data　 bus．　 Thc 　 compositions 　 of

carbon
，　hydrogen 　and 　nitrogen ．are 　calculated 　and

printed　in　 a 　prescr三bed　fbrm　 wh 三ch 　 can 　be　 returned

to　a　client，
　with 　no 　labor　to　calculate 　the 　composition

from　the 　recorder 　reading 　and 　to　rewrite 　the 　result 　on

a 　reporting 　sheet ．
　　　　　　　　　　　　 （Received 　June　11 ，

且987）
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