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イオンクロマ トグラフィーを用いたカーリットの酸化剤成分の分析

藤 井 昭 彦+

イオンタF'マ トタラフィーを用いるカーlJ･Jトの敢化剤成分の分析法について換肘した｡分

析対象としたカーリ,トは.敢化剤成分として過塩葉敢アンモニウムの他に胡酸アンモ ニウム

を含有 しているあかつきカーlJットを取 り上げた｡エーテル抽出によりェーテル可溶成分と酸

化剤成分に分放 した｡酸化剤成分中のNO)イオン,CIOlイオン,NHlイオl/をイオ./ク1,

7トタラフィーを用いて分析した結果.現行のJIS-K4809による火葬額の分析方法に比較し

て,短時間でかつ容易に酸化剤成分を定丑できた｡

I. 結 官

従来実施されていた火薬頬のJIS分析方法(JISk

4809)紘,昭和43年に改正されて以来,長らく改正さ

れていなかったので.本学金の分析専門部会では叔近

の分析法を適用して近代化を回る事を目的として平成

4年より検肘を重ねてきた｡当社もそれに参加した中

でカー[),トの分析法を担当したので.その結果につ

いて報告をする｡本来カーIJットは.酸化剤として過

塩葉酸7ンそこウム(以後APと時紀)を用いた爆薬で

あるが.現在では硝酸アンモニウム(以後ANと略取)

を含有する製品も一般的となっているので,APと

ANを含有するあかつきカ-I).yトを分析対象とした｡

あかつきカーtJタトの配合組成をTable]に示す｡従

来法)I(JISK4809)では,カーリット中のAPとAN

を前勉理により他成分より分件する｡APとANを含

む試料溶液を次の方法で定丑する｡NHlイオンは.

蒸留によりアンモニ7を分離して硫酸に吸収させた後.

中和適定法により走丑きれる｡

NO3イオンはNHlイオンの分析時の煮留残液にデ

パルダ合金を加えてNO3イオ./を還元して.NHlイ

オンとした後.先はどの方法で定丑される｡CIOlイ

オンは,試料溶液と炭酸ナトリウムを白金皿に取 り.

強熟 して敵解し.冷却後.硝酸に溶解し.硝酸銀蒋液

を加えて塩化銀として沈験させてグーチるつぼで吸引

f'過.乾燥後.垂丑を鵡定する方法で定丑される｡こ
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Table1 CompositionofAbtsuki-Carlit

Materials Composition(wt%)

AP 22一一

27AN 57

--65NitrccompOund

S 4-7FerroSilic

on 2--4Wd Meal 3--7

H脚 yOil 0.

-2Other 0--2れらの分析法は分

析時間が長く.正確な値を求めるためには熟按を必要と

していた｡本研究では,カーt)ットの酸化剤成分中の

APとANをイオ'/クp† トタラフィー(以後ICと噂巳)

を用いて分析する串を検肘 した｡ICは,1992年にJI

SIKO127に分析通則として制定さ.れた比較的新

しい分析法で.従来の方法では分析に時間を要してい

たイオンを容易にかつ高感度で定丑できる扱欝分析法である｡Fig.Iに本研

究で用いたI

Cの税念団を示す｡2. 分析方法ICに上り目的と

するイオ･/を分離するためには,カラ_Lの選択と昏

#液の唖塀と濃度の選択が故事である｡本報告の目的とす

るNHlイオン.NO)イオン.CIOlイオンの分

析のためには標準的に使用されるカラムが使用できた｡ し

か し.CIOlイオンの保持時間は非常に遅く分析に時間がかかるため.イオ



Fig.1 SystemofionchromatogTaphy

酸性を損なわないように考慮して
.
CIOlイオl/の保

持時間が短い薄灘波を予備乗故により決定した｡
2
.
t分析装置と分析条件

使用した分析蓑位と分析条件を示す
｡
分析義位:イオ./クplrトアナライザ

IC-7000S
[輸河喝気(秩)製]

使用カラム:<陽イオン分析用>

分鮭カラム:ICS-C15

プレカラム:ICS-CIG

<陰イオン分析用>

分離カラム:ICS-A23

プレカラム:ICS-A2G

サブレ,サー:HPS-SAl

検出磐'.
電気伝導度検出欝

拭科注入丑:50Fd

溶藤波:<隈イオl/分析用>
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5. OmM-HNO3(流丑1.0m
色/分)

<陰イオン分析用>

5.OmM-NaZCO3(流血1.0tn
色/分)

除去液:<陰イオン分 析用>

15.Om
M-H2SOl(流丑1.0m色/分)

標準試薬:塩化7./モ三ウム(就薬特 級)

硝酸ナトリウム(〟)

過塩葉酸リチウム(〝)

2
.
2分析方法

従来法(JlSX4809)の前払理法に従って飲料(あか

つきカーリブ日を前地理し.
酸化剤成分を分離した
｡
すなわち
,
試料約5gを構押し,ソックスレー
抽出に

よりエーテルにてエーテル可溶成分を抽出した｡エ-
テル丘は100DAとし.
循環回数は約40回行った｡エー
テル抽出残かこ100m止の純水を加えて蛇挿しながら40
℃に1時間保持し.ろ
過により水 可溶性成分と水不溶

性成分を分港した
｡
ろ液(ェーテル抽出親分中の水可

溶性分)を250t

h上メスフラスコに全血入れ.榔坤ま{･水を入れ,分析駄科とした｡この分析駄科を250倍に希釈して.分析裳匠に注入した｡水は製

造直後のイオン交換水を使用した｡標準溶液は,上紀の標準妖薬を適当な浪鹿に開生し.混合し



40

20

(u
9

/
…

)
倉
>p
コ
P
u
O
U

0

05
.
010
.

015
.
020
.
025JO30

.
035
.
0

Timo(m叫

Fig.
3Tonchromatogram ofstzLndar

d
solution(A血れ)

Time(min)

Fj9.
4Ion血omato 如 mof謝nPlesol-u

don(ation)Time (m叫Flg.5 10nchromatoBramasamplesoludon(Cai



Table2 ResultoEanalysis(wt%)

Comp00itionofResultsoL軽率.190(%)･'̀Ⅹ ∴ .

l てAkatsuki-Carlit aJlalysiSJ(Ⅹ) lL(y)

‥.,:.NH1 16.9 17

.I 1+i.2JNO盲 44

.9 45.1 +0ー5C107;

21.2 .21.8 +2.8Tab一e3 0由dzerof

Akatsuki-Chrlit(wt%)Oxidzer COmpOsitionof ResultofAkatsuki-carlit analysis

AN 58.0 58.2AP 25.0

25.Iク面前を用いて検丑線を作成 した｡ ピ

ーク面前を用いたのは,ピークがプp- ドな為にビ-ク

高さより面取を使用した検丑線の方が再現性が良いためである｡作成

した検皮線の直線性は良好であった｡Fig.4.Rg.5 に試料溶液のイオl/クT,･マトグラムを示す｡

NH4.NO3･C10 4イオγのピークが監められ,不

純物として.61.Naイ オ′シが散見旺められた｡ この結果より.

Table'2に分析の試料とし七用.いたあかつき

カー.)_,トの配合組成と;分析結果を示す｡各イオンと

も配合組成と分析結果はよく-鼓 した｡Table3

に陰イオンの値から計辞 したAPとANの値を示す｡4.着

韻1.1CによりNO3イオ./とCIOlイオ-/を同時に定

丑できた｡2.1Cを用いることにより従来法より短

時間でかつ簡単な榛作であかつきカーt),ト中

のAPとANの定丑ができた｡

謝 辞本研究を乗施するにあたり財団法人

日本煙火協会がん具虐火検査所の畑中修二氏よりICに関 して

有益な助言をいただきました｡

此勉に記して感謝の恵を表します｡
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