
一32一

譲窒素自動元素分析装置

葦官審蒐淋替

い塞塞で無機1有機化合物申の炭素1水素潟淡び鐙

索の分析法としては殊鵠レ跳搬嚢法おじ恋鋤蔭れ鳶乾

式漆の外族索1窒素紀ついては試料滋酸他分解した

の葛熔容蟹法憾ぶりで分析を行液うい杓ゆ篇混武漆淋

操踊巷れてき花｡もちろんこれらの方法は胃添エ繋

規格(邪法)紀鵜驚窪れ一般的分析法として広く採用

されている.しかし以上の方法は分析に熟練を必要

&し叢た試料の分析処理に時間がかかるため難,熱とさ

れていた｡

最近分析操作の自動化迅速化簡易化などの要望が

大蓄く放り機器分析も急速は発達してきた｡元素分

析法もこ扱らの要求を満昆す答ためにClH･N3

元素の自動元素分析装魔が蝸2年頃よ匂パｰ等ンユルマ

杜扱とで開発研究された.わが国でも工965年柳本

続いで簿立汰どがこれを製品化し市販されるようになっ

た.この方法は試料を適当放助燃剤と共ぽヘリウム

(脹)気流中で燃焼させ炭素｡水素および窒素匁ど有機

化合物を分解ガス化してそれぞれの熱伝導度検胸器

を通じて定量を行次うものである.

地質調査所でも.本装置の購入ぽ当っては最近試料

はおける多様化の傾向を考慮に入れ各研究分野の要望

を弟分縫織愚懇蓉る機種の検討を術液潔花その結果

穆本殿滋弼碗型｡1河海動紛祈鍵蟹の改嵐を狩なって

一療所期の閏酌濠逢淡葛蔓肋婁で慧施

本鞍慶の縞もな特徴を醐楕鎧

永国松董1村閏富子

1)C･H･災3う己素同時定量

室)分析処理の迅速化(1試料は1ら分)

3)試料擬敢観0刈言000鰯

堪)燃犠濃凱､婁｡oむ塞で

§)憾度s潔切換吏によ蕃能率化

6)精度は絶瀞誤差｡.脇以内､

恋とである.堆装置を中心としてその測定の原理や構

造淀ど分析例について紹介をしたい詮思う(写真⑪).

ス(He)により栄一ト内および燃焼管内の空気だとの追

い出しを行扱う｡この操作はプ濠グラマｰの掃引

(S榊eが囎)区間内で行なわれる.

次に燃焼(C⑰舶銚{㎝)区間に入るとギギ)ヤｰガス

とともに02ガスも同時に流入しプラッシｰ皿ピｰタｰ

(900～1,200℃)にふり試料をカロ熱分解し生成したガ,

スは高温の酸化鋼層(約8δO℃)を通過することにより
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入口側H宴O+CO豊斗N2+服

間口側CO汁～争賢密

入R側CO汁於片艶

出口側～十H螢

となリ同様にして出口側と入口側とではCO雷ガス

が除去された分のCO婁濃塵紀娩例したシグナルが記

録計に移し出される｡次の熱伝導度検出籍(N)にお

いては

入幕;側N汁He

出口側搬

と次り同様にしてN塞濃度に比例したシグナルが記録

計ぽ移し出される由

写真⑫熟料ボｰトは撚縫鷲の宿はしからそう入する

このようにして記録計にH菱OCO量N塞の3元素の量

に応むだグラフを順次記録される｡これらの操作はプ

隠グラマｰにより自動的に行匁われる､

壌｡構遺の鉦ら表し

い塞凄では原理についてのべたがこれらを作動する

ための装置のしくみは次のようになっている｡

本装置の機構は大別すると

至当燃焼部

2.ポンプ機構部

3.検出部

の3つからなっている.

イ燃織部

この部は燃焼炉と還元炉とに別れており試料はフ

ラッシ皿ヒｰタｰ部での燃麓分解を行ない(写真㊧))燃

焼炉(約850℃)の部分はC訟O(線状)をつめ分解ガス

を完全酸化養せる古な鳶末端にはイオウ･ノ順ゲン類

を除くため黒ルフィックス層がある｡還元炉は燃焼炉

と同様ぽ肴英管を用いこれに還元銅(線状)をつめて

分解ガス帯の窒素酸化物や滋じようの｡簑を取り除く,

煽は通常分析蒔に約麟℃で行恋う(写真③).

ロポンブ機構部

還元炉を通過した分解ガスはキャリヤｰガスと一緒に

全量を差動ポンプ(容量500")内に吸引する､ポン

プ内の圧力は定圧バルブで通常1,5～黛｡0鵬/c威濃度熔過

しようの脱ガスによって希釈される｡この妹ンプは

恒温槽内に内蔵される.

ハ検出部

貰1C･Nの3個の熱伝導度検出器はボンブと閥様に

簿糞③ヌ学ツジ軌恕一夢一勧鉋熱しズ紙料数分鱗す蕎�
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恒温槽内にあって一定温度(約脇dに保花れる(写真

④).養動嚇ンプより一定遠度で流出された分解ガスは

この検出器に送り込まれその串にはそれぞれ2対のフ

ィラメントか内蔵されている.す汰わち(汽)の検出

籍の串間にほH20を取除くためぽアンヒド凛ン(無水

遇塩素酸亨グネシゥム)をつめた吸収管を用い(C)の

検出器の申聞にCO｡を取り除くソｰダｰアスベストと

少率のアンヒドロンをつめた吸収管を用いるまた(N)

の横出器は出口側にヘリウムガスが送られている｡こ

のようにガス組成カミ異なるため熱伝導度の春として記録

計に検出される.

以上の構造部分はプログラマｰの動作によっていずれ

も自動的に作動し1周15分の周期で連続動作する.

このヅ渓グラマｰの時間の内容は次のとおりである.

燃焼(Co雌b琶t豆棚)1欄δ分フラッシ皿ヒｰタｰの加

熱あ同時ぽポンプ吸込み

拡散(雌笈i犯g)§榊?y粉泰ンプ廃蜜一定暖レ

分解ガ翼をキャリ匁一餅蔦で積釈し

大気圧あ平衛する濠で排気する

記.録(臨｡o拙珊g)7亘ん榊泌ん分嫌ンプ郷し幽し

熱電導度検出器ξ湾蔓1記録計準検出

する

掃引(S甘eeping)121/2-15分･流路洗浄

牟.ヵ析'め;操作

分析機器差敢り扱う上ぼ最も望まれることは'操作が

簡単で能率的であることしかも精度がすぐれていおこ

となどである..本装置はこれらの条件をみたしたもの

である.次にこ九の操作法について順を遺ってのべて

みることにしよう.

写薦⑳憧濃糟殉の熱驚講鐙糠繊欝(3対)

と藷鋤余ンプ(弼篠)

口検鐙線⑳作成

各成分(H･C1N)の定量を行なうにはまずそれ

ぞれの検出感度を求めて為かねばならない.一般には

既細紐成の純物質だと克渡馬尿酸(C餐H竃CO独C貰婁1

COOH)独とを用いて行扱われる粋量は!ト送0鴫積度

(O.Oエ㎎蜜で読取り)で数回分析して検盤線を作成する.

本拳置の謁録は棒グラフで指希されるためその読取

斉一ψ柱高率工(㎜)で測定され純粋質ρ組成がわかっている

ため各成分の高さに対する含量を求めておけばよいわ

算基礎となる｡

ハ試料⑳鎗析パ'

地質調査所で本装置を便りて分析を行法う試料は場世

たい積物(土壌類を含む)たい積岩て石炭類)変成

｡岩潟炎ぴ火成崇類な厚多くの棲類紀わたる由ζのため

ぽ客蔵分の倉宥する翻含秘異澄り試料紀ぷ鴛てその操

敢蟹坤燃焼損度放淳も誇慮して行かねばなら恋いこあ縁

も葛るんで蕗る.た&免ば宥炭類滋濠大部分泌宥機

物質で構成(C奮鐙60～蔓0%)巻れている謝料は!0苅O

囎鎌敢し猪宥類のようにその含有鐙の少淋･試料は黛｡o

～互王00㈱塞程度の範鰯で秤鐙を行なう,窓らにこれら

の養成分娩熔旛泣花盛陵切換免滋濠餅周衣るζと1軸鶯

て一層の測篤感度を出稿慧鋤珂熊鷲齢る｡

試料は一定鑑を紙一ト(器ツケル熱)熔稗り助燃翰

(軌O粉末)塾曇～3的腺でふく混合して燃焼管内に

ぞ簑入し検盤線作成の1案件坐同様はじで詞録シグナル

を顧かせる(鎗3図)､各成分の百分率を求めるには

次の計算紀よる害�
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i｡第は本纐(鮒一郷型)と従来の蜥濠で繊った分析値の比較
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{1-H寒くるノ､潜ぺτT‡;二9=

灘脳繊鰍抽縫鰍N⑰･⑪2一

驚艦炭鐵H駄搬婁.鋤_o｡鱒

賞(男ト災貰×災澄刈00/W20C餓｡滋§1195柵.餓

鵜巌

N(劣ト買Nx泌N刈00/W猟｡.59⑪,駄柵｡鵬

F讐検出猫度(卿剛寓艦戯灘

W鵬試料操敢鐙(例瀦脅燦

沈瓢｡の記録シグわ蜘凝さ(離職)､_山､､､1､

二葦担意貝の記録シグナルの長き(囲鰯)靱同シビア国1

ユN=Nの記録シグナルの長さ(m)

無煙炭

C(劣)鵬FC×ユCxloo/W一

以上の分析法はより本装置で行政鶯た各種試料の分

析値と従来の分析法(湖法を含む)で行次った分析

値との比較を錦五表に示しだ.

この分析結果から従来の分析法による分析値と比較

した場合その偏差が少なく泥岩類は0.01～0.ユ脇石

炭類舳夏～O.5脇位の誤差で測定される｡また､!個

の試料による繰り返し分析の結果も満屍できる億カ婁傷ら

れた把

6.むすび

本装置は昭和43年末購入以来分析法の確立とあわ世て

現在まで分析処理した個数は石炭類たい積岩および岩

石など約ユ里000脚こおよびこれらの関係したグルｰプ

のおもたものは沖縄天然ガス海底地質粘よび地嬢化学

その他依頼分析など各分野の調査研究に使用された｡

今後共本装置の利用は一層増大すると思われるしか

し蜜だいくつかの問題点もありごれらの解決と今後攻

お一層精度の向上に努力して行きたい.

(鍛脅らは技粥部化学難)
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