
(57)【要約】
　【課題】速い反応速度で高純度のヨウ素酸を高収率で得ることのできるヨウ素酸の製造
方法を提供する。
　【解決手段】ヨウ化水素酸をヨウ素源とし、過酸化水素との反応によりヨウ素酸を得る
ことができる。ヨウ化水素酸と過酸化水素との反応で中間に生成するヨウ素は、希薄系で
の反応であることから極めて微細結晶であり、直ぐに溶解し、ヨウ素酸まで酸化するから
反応速度が速い。少量のヨウ素を溶解したヨウ素酸水溶液中へヨウ化水素酸と過酸化水素
とを同時添加することにより初期の反応速度も速く、高い反応速度で高純度ヨウ素酸を得
ることができる。
　【選択図】なし 10
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 反 応 さ せ て ヨ ウ 素 酸 を 製 造 す る
　 こ と を 特 徴 と す る ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ２ 】
　 ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 反 応 系 に 同 時 に 添 加 す る
　 こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ３ 】
　 ヨ ウ 素 酸 水 溶 液 中 へ ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 添 加 す る
　 こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ ま た は ２ 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ４ 】
　 ヨ ウ 素 を 含 有 し た ヨ ウ 素 酸 水 溶 液 中 へ ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 添 加 す る
　 こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ な い し ３ い ず れ か 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ５ 】
　 ４ ０ ℃ 以 上 ８ ０ ℃ 以 下 の 温 度 で 反 応 さ せ る
　 こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ な い し ４ い ず れ か 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
　 本 発 明 は 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 か ら ヨ ウ 素 酸 を 製 造 す る ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 に 関 す る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 従 来 、 ヨ ウ 素 酸 を 製 造 す る 方 法 と し て は 、 種 々 の 方 法 が 知 ら れ て い る 。 例 え ば 、 ヨ ウ 素
と 発 煙 硝 酸 を 反 応 さ せ る 方 法 や 、 ヨ ウ 素 と 塩 素 酸 を 反 応 さ せ る 方 法 、 硝 酸 存 在 下 に ヨ ウ 素
と 過 酸 化 水 素 を 反 応 さ せ る 方 法 、 ヨ ウ 素 酸 の 存 在 下 で ヨ ウ 素 と 過 酸 化 水 素 と を 反 応 さ せ る
方 法 な ど が 知 ら れ て い る (例 え ば 、 特 許 文 献 １ 参 照 。 )。
【 特 許 文 献 １ 】 特 開 昭 ５ ３ － １ ０ ８ ０ ９ ６ 号 公 報 （ 第 １ － ２ 頁 ）
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 し か し な が ら 、 上 述 し た 従 来 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 に は 各 種 の 問 題 が 認 め ら れ る 。 す な
わ ち 、 上 記 ヨ ウ 素 と 発 煙 硝 酸 を 反 応 さ せ る 方 法 、 ヨ ウ 素 と 塩 素 酸 を 反 応 さ せ る 方 法 、 お よ
び 硝 酸 存 在 下 に ヨ ウ 素 と 過 酸 化 水 素 を 反 応 さ せ る 方 法 で は 、 一 般 的 に 反 応 速 度 が 遅 く 、 高
収 率 で 目 的 の ヨ ウ 素 酸 を 得 る に は 長 時 間 を 要 す る 。 ま た 、 ヨ ウ 素 酸 以 外 の 副 生 成 物 が 生 成
す る た め 、 未 反 応 原 料 お よ び 副 生 成 物 を 除 去 す る 必 要 が あ る 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 し た が っ て 、 純 粋 な ヨ ウ 素 酸 を 得 る こ と を 目 的 と す る 場 合 に は 、 さ ら に 精 製 工 程 が 必 要
と な り 、 反 応 速 度 が 遅 い こ と と 合 わ さ り 、 工 業 的 に 円 滑 か つ 迅 速 に ヨ ウ 素 酸 を 製 造 す る こ
と が 容 易 で は な い 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 そ こ で 、 こ の よ う な 問 題 を 解 決 す る 方 法 と し て 、 ヨ ウ 素 酸 の 存 在 下 で ヨ ウ 素 と 過 酸 化 水
素 と を 反 応 さ せ る 方 法 が 提 案 さ れ て い る が 、 こ の 方 法 で は 、 ヨ ウ 素 が 溶 液 に 溶 解 す る 時 間
が 律 速 と な り 、 反 応 完 結 に 長 時 間 が 必 要 で あ り 、 か つ 、 ヨ ウ 素 の 昇 華 に よ り ヨ ウ 素 酸 収 率
も 低 い と い う 問 題 を 有 し て い る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 本 発 明 は 、 こ の よ う な 点 に 鑑 み な さ れ た も の で 、 速 い 反 応 速 度 で 高 純 度 の ヨ ウ 素 酸 を 高
収 率 で 得 る こ と の で き る ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 を 提 供 す る こ と を 目 的 と す る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 請 求 項 １ 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 は 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 反 応 さ せ て ヨ ウ
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素 酸 を 製 造 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 そ し て 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 を ヨ ウ 素 源 と し 、 こ の ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と の 反 応 に よ り
ヨ ウ 素 酸 を 得 る こ と に よ り 、 こ れ ら ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と の 反 応 で 中 間 に 生 成 す る
ヨ ウ 素 が 、 希 薄 系 で の 反 応 で あ る こ と か ら 極 め て 微 細 結 晶 で あ り 、 直 ぐ に 溶 解 し 、 ヨ ウ 素
酸 ま で 酸 化 さ れ る の で 、 反 応 速 度 が 速 い 。 こ の 結 果 、 速 い 反 応 速 度 で 高 純 度 ヨ ウ 素 酸 を 高
収 率 で 得 る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 請 求 項 ２ 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 は 、 請 求 項 １ 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 に お い て 、
ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 反 応 系 に 同 時 に 添 加 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
　 そ し て 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 反 応 系 に 同 時 に 添 加 す る こ と に よ り 、 反 応 速 度
が 速 く な り 、 か つ ヨ ウ 素 の 逸 散 や 過 酸 化 水 素 の 分 解 に よ る 収 率 の 低 下 が 少 な く な る か ら 、
よ り 速 い 反 応 速 度 お よ び 高 収 率 で 高 純 度 ヨ ウ 素 酸 を 得 る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 請 求 項 ３ 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 は 、 請 求 項 １ ま た は ２ 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 に
お い て 、 ヨ ウ 素 酸 水 溶 液 中 へ ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 添 加 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ １ ２ 】
　 そ し て 、 ヨ ウ 素 酸 水 溶 液 中 へ ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 添 加 す る こ と に よ り 、 反 応
速 度 が 速 く な り 、 か つ ヨ ウ 素 の 逸 散 や 過 酸 化 水 素 の 分 解 に よ る 収 率 の 低 下 が 少 な く な る か
ら 、 よ り 速 い 反 応 速 度 お よ び 高 収 率 で 高 純 度 ヨ ウ 素 酸 を 得 る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ３ 】
　 請 求 項 ４ 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 は 、 請 求 項 １ な い し ３ い ず れ か 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製
造 方 法 に お い て 、 ヨ ウ 素 を 含 有 し た ヨ ウ 素 酸 水 溶 液 中 へ ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 添
加 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 そ し て 、 ヨ ウ 素 を 含 有 し た ヨ ウ 素 酸 水 溶 液 中 へ ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 添 加 す る
こ と に よ り 、 初 期 の 反 応 速 度 が よ り 速 く な る か ら 、 よ り 速 い 反 応 速 度 で 高 純 度 ヨ ウ 素 酸 を
得 る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
　 請 求 項 ５ 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 は 、 請 求 項 １ な い し ４ い ず れ か 記 載 の ヨ ウ 素 酸 の 製
造 方 法 に お い て 、 ４ ０ ℃ 以 上 ８ ０ ℃ 以 下 の 温 度 で 反 応 さ せ る も の で あ る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
　 そ し て 、 ４ ０ ℃ 以 上 ８ ０ ℃ 以 下 の 温 度 で 反 応 さ せ る こ と に よ り 、 ヨ ウ 素 の 逸 散 や 過 酸 化
水 素 の 分 解 に よ る 収 率 の 低 下 が 少 な く な る か ら 、 よ り 高 収 率 で 高 純 度 ヨ ウ 素 酸 を 得 る こ と
が で き る 。
【 発 明 の 効 果 】
【 ０ ０ １ ７ 】
　 本 発 明 に よ れ ば 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と の 反 応 に よ り ヨ ウ 素 酸 を 得 る こ と に よ り
、 こ れ ら ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と の 反 応 で 中 間 に 生 成 す る ヨ ウ 素 が 、 希 薄 系 で の 反 応
で あ る こ と か ら 極 め て 微 細 結 晶 で あ り 、 直 ぐ に 溶 解 し 、 ヨ ウ 素 酸 ま で 酸 化 す る の で 、 反 応
速 度 が 速 い 。 こ の 結 果 、 速 い 反 応 速 度 で 高 純 度 の ヨ ウ 素 酸 を 高 収 率 で 得 る こ と が で き る 。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ １ ８ 】
　 以 下 、 本 発 明 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 の 一 実 施 の 形 態 を 説 明 す る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 反 応 原 料 と し て 使 用 す る ヨ ウ 化 水 素 酸 は 、 工 業 的 に 入 手 可 能 な も の で あ れ ば よ く 、 最 終
製 品 を 得 る に あ た り 濃 縮 工 程 の 煩 雑 さ を 減 ら す た め に は 、 ３ ０ 質 量 ％ 以 上 ５ ７ 質 量 ％ 以 下
の 濃 度 の ヨ ウ 化 水 素 酸 を 用 い る こ と が 望 ま し い 。 ま た 、 過 酸 化 水 素 に つ い て も ２ 質 量 ％ 以
上 ７ ０ 質 量 ％ 以 下 の 濃 度 の も の を 用 い る こ と が 望 ま し い 。
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【 ０ ０ ２ ０ 】
　 そ し て 、 原 料 の ヨ ウ 化 水 素 酸 に 対 す る 過 酸 化 水 素 の 必 要 量 は 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 １ モ ル に 対
し て 理 論 量 ３ モ ル で あ る 。 し た が っ て 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 １ モ ル に 対 し て ３ モ ル 以 上 の 過 酸 化
水 素 を 用 い る が 、 多 く 用 い て も 反 応 効 率 に 差 が な い こ と か ら 、 通 常 は 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 １ モ
ル に 対 し て ３ モ ル 以 上 ５ モ ル 以 下 の 範 囲 で あ る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
　 反 応 初 期 に 添 加 す る ヨ ウ 素 酸 の 添 加 量 は 、 水 中 で の ヨ ウ 素 酸 濃 度 が ２ 質 量 ％ 以 上 ３ ５ 質
量 ％ 以 下 と な る よ う な 量 で あ る 。 初 期 の ヨ ウ 素 酸 の 添 加 量 は 、 少 な い と 反 応 速 度 が 遅 く 、
多 く す る に は 高 価 な 高 濃 度 ヨ ウ 素 酸 が 必 要 と な る こ と か ら 経 済 的 で は な い 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
　 反 応 温 度 は 、 室 温 以 上 １ ０ ０ ℃ 以 下 で 、 望 ま し く は ４ ０ ℃ 以 上 ８ ０ ℃ 以 下 が 好 適 で あ る
。 反 応 温 度 が 低 い と 反 応 速 度 が 著 し く 低 下 し 、 こ の 反 応 温 度 が 高 い と ヨ ウ 素 の 昇 華 に よ り
反 応 収 率 が 低 下 す る 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
　 反 応 に 用 い る ヨ ウ 化 水 素 酸 、 あ る い は 過 酸 化 水 素 は 、 ど ち ら か 一 方 を 予 め 図 示 し な い 反
応 系 で あ る 反 応 器 に 加 え て お く こ と も 可 能 で あ る が 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 の 添 加 は 、 反 応 器 中 で
ヨ ウ 素 の 結 晶 の 析 出 を 生 じ 、 ま た 、 過 酸 化 水 素 の 添 加 は 、 分 解 に よ り 過 酸 化 水 素 の 消 費 が
生 じ る た め 好 ま し く な い 。 通 常 は 、 ヨ ウ 素 酸 水 溶 液 中 へ 反 応 温 度 で 溶 解 す る 量 の ヨ ウ 素 を
添 加 し 、 こ の ヨ ウ 素 酸 水 溶 液 中 へ 、 攪 拌 下 、 ヨ ウ 化 水 素 酸 と 過 酸 化 水 素 と を 同 時 添 加 し て
反 応 さ せ る 。 な お 、 こ れ ら ヨ ウ 化 水 素 酸 お よ び 過 酸 化 水 素 の 添 加 方 法 は 分 割 し て も 連 続 し
て も 良 い 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
　 ま た 、 従 来 の 方 法 (特 開 昭 ５ ３ － １ ０ ８ ０ ９ ６ 号 )で は 、 高 温 反 応 時 に ヨ ウ 素 の 逸 散 防 止
措 置 を 講 じ な い と 反 応 収 率 が 低 下 す る が 、 上 述 の よ う に ヨ ウ 化 水 素 酸 を 順 次 加 え る 方 法 を
採 用 し た こ と に よ っ て 、 高 温 反 応 を 実 施 し て も 、 特 に ヨ ウ 素 の 逸 散 を 防 ぐ 措 置 を 講 じ な く
て も 反 応 収 率 が 低 下 し な い 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 以 上 の よ う に 、 上 記 一 実 施 の 形 態 に よ れ ば 、 反 応 で 生 成 す る ヨ ウ 素 酸 の 他 は 、 副 生 成 物
と し て 水 が 生 成 す る の み で あ り 、 ヨ ウ 素 酸 水 溶 液 を 不 純 物 の 混 入 、 お よ び 、 副 生 成 物 を 伴
う こ と な く 、 高 成 績 で 合 成 が で き る の で 、 優 れ た ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 で あ る 。 さ ら に 、 何
ら 精 製 工 程 を 経 る こ と な く 濃 縮 乾 固 す る だ け で 、 高 純 度 の ヨ ウ 素 酸 の 結 晶 を 高 収 率 で 得 る
こ と が で き る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 な お 、 上 記 一 実 施 の 形 態 に お い て 、 反 応 生 成 液 の 一 部 を 順 次 、 次 の 反 応 出 発 仕 込 液 と し
て 用 い る こ と も 可 能 で あ る 。 ま た 、 上 記 一 実 施 の 形 態 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 は 、 回 分 法 で
も 連 続 法 で も で き る 。
【 実 施 例 】
【 ０ ０ ２ ７ 】
　 次 に 、 本 発 明 の ヨ ウ 素 酸 の 製 造 方 法 の 実 施 例 を 説 明 す る 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
(実 施 例 １ )
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ に 水 を ５ ０ ｇ を 入 れ 、 ３ ４ ． ７ ％ 過 酸 化 水 素 水 お よ び ５ ３ ． ３ ％ ヨ
ウ 化 水 素 酸 溶 液 を 同 時 に 滴 下 し た 。 ３ ４ ． ７ ％ 過 酸 化 水 素 水 は 、 ６ ． ４ ｇ ／ ｈ で ９ 時 間 ３
０ 分 か け て 滴 下 し た 。 ５ ３ ． ３ ％ ヨ ウ 化 水 素 酸 溶 液 は 、 ４ ． ８ ｇ ／ ｈ で ７ 時 間 ３ ０ 分 か け
て 滴 下 し た 。 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ の 内 部 温 度 を ６ ０ ℃ 以 上 ６ ２ ℃ 以 下 に 管 理 し た 。 過 酸 化
水 素 の 滴 下 を 終 了 し た 後 、 ３ ０ 分 間 熟 成 反 応 を し た 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ 壁 上 部 へ の ヨ ウ 素 の 昇 華 に よ る 付 着 が わ ず か に 認 め ら れ た が 、 反 応
生 成 液 は 無 色 透 明 の 液 で あ っ た 。 反 応 生 成 液 を 分 析 し た と こ ろ 、 ヨ ウ 素 酸 (Ｈ Ｉ Ｏ ３ )の 収
率 は ヨ ウ 素 (Ｉ ２ )基 準 で ９ ０ ％ 、 過 酸 化 水 素 (Ｈ ２ Ｏ ２ )基 準 で ６ ５ ％ と い う 結 果 で あ っ た
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。
【 ０ ０ ３ ０ 】
(実 施 例 ２ )
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ に ３ ０ 質 量 ％ の ヨ ウ 素 酸 溶 液 ５ ０ ｇ を 入 れ 、 ３ ４ ． ７ ％ 過 酸 化 水 素
水 お よ び ５ ３ ． ３ ％ ヨ ウ 化 水 素 酸 溶 液 を 同 時 に 滴 下 し た 。 ３ ４ ． ７ ％ 過 酸 化 水 素 水 は 、 １
２ ． ９ ｇ ／ ｈ で ４ 時 間 ４ ５ 分 か け て 滴 下 し た 。 ５ ３ ． ３ ％ ヨ ウ 化 水 素 酸 溶 液 は 、 ９ ． ６ ｇ
／ ｈ で ３ 時 間 ４ ５ 分 か け て 滴 下 し た 。 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ の 内 部 温 度 を ６ ０ ℃ 以 上 ６ ２ ℃
以 下 に 管 理 し た 。 過 酸 化 水 素 の 滴 下 を 終 了 し た 後 、 ３ ０ 分 間 熟 成 反 応 を し た 。
【 ０ ０ ３ １ 】
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ 壁 上 部 へ の ヨ ウ 素 の 昇 華 に よ る 付 着 は ほ と ん ど な く 、 反 応 生 成 液 は
無 色 透 明 の 液 で あ っ た 。 反 応 生 成 液 を 分 析 し た と こ ろ 、 ヨ ウ 素 酸 (Ｈ Ｉ Ｏ ３ )の 収 率 は ヨ ウ
素 (Ｉ ２ )基 準 で １ ０ ０ ％ 、 過 酸 化 水 素 (Ｈ ２ Ｏ ２ )基 準 で ７ ２ ％ と い う 結 果 で あ っ た 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
(実 施 例 ３ )
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ に ３ ０ 質 量 ％ の ヨ ウ 素 酸 溶 液 ５ ０ ｇ お よ び ヨ ウ 素 ０ ． ５ ｇ を 入 れ 、
３ ４ ． ７ ％ 過 酸 化 水 素 水 お よ び ５ ３ ． ３ ％ ヨ ウ 化 水 素 酸 溶 液 を 同 時 に 滴 下 し た 。 ３ ４ ． ７
％ 過 酸 化 水 素 水 は 、 ２ ５ ． ８ ｇ ／ ｈ で ２ 時 間 ２ ５ 分 か け て 滴 下 し た 。 ５ ３ ． ３ ％ ヨ ウ 化 水
素 酸 溶 液 は 、 １ ９ ． ２ ｇ ／ ｈ で １ 時 間 ５ ５ 分 か け て 滴 下 し た 。 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ の 内 部
温 度 を ８ ０ ℃ 以 上 ８ ３ ℃ 以 下 に 管 理 し た 。 過 酸 化 水 素 の 滴 下 を 終 了 し た 後 、 ３ ０ 分 間 熟 成
反 応 を し た 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ 壁 上 部 へ の ヨ ウ 素 の 昇 華 に よ る 付 着 が 見 と め ら れ る が 、 反 応 生 成 液
は 無 色 透 明 の 液 で あ っ た 。 反 応 生 成 液 を 分 析 し た と こ ろ 、 ヨ ウ 素 酸 (Ｈ Ｉ Ｏ ３ )の 収 率 は ヨ
ウ 素 (Ｉ ２ )基 準 で ９ ５ ％ 、 過 酸 化 水 素 (Ｈ ２ Ｏ ２ )基 準 で ７ ０ ％ と い う 結 果 で あ っ た 。
【 ０ ０ ３ ４ 】
(実 施 例 ４ )
　 １ ０ ０ mlフ ラ ス コ に ３ ０ 質 量 ％ の ヨ ウ 素 酸 溶 液 ５ ０ ｇ お よ び ヨ ウ 素 ０ ． ５ ｇ を 入 れ 、 ３
４ ． ７ ％ 過 酸 化 水 素 水 お よ び ５ ３ ． ３ ％ ヨ ウ 化 水 素 酸 溶 液 を 同 時 に 滴 下 し た 。 ３ ４ ． ７ ％
過 酸 化 水 素 水 は 、 １ ２ ． ９ ｇ ／ ｈ で ４ 時 間 ４ ５ 分 か け て 滴 下 し た 。 ５ ３ ． ３ ％ ヨ ウ 化 水 素
酸 溶 液 は 、 ９ ． ６ ｇ ／ ｈ で ３ 時 間 ４ ５ 分 か け て 滴 下 し た 。 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ の 内 部 温 度
を ６ ０ ℃ 以 上 ６ ２ ℃ 以 下 に 管 理 し た 。 過 酸 化 水 素 の 滴 下 を 終 了 し た 後 、 ３ ０ 分 間 熟 成 反 応
を し た 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ 壁 上 部 へ の ヨ ウ 素 の 昇 華 に よ る 付 着 は ほ と ん ど な く 、 反 応 生 成 液 は
無 色 透 明 の 液 で あ っ た 。 反 応 生 成 液 を 分 析 し た と こ ろ 、 ヨ ウ 素 酸 (Ｈ Ｉ Ｏ ３ )の 収 率 は ヨ ウ
素 (Ｉ ２ )基 準 で １ ０ ０ ％ 、 過 酸 化 水 素 (Ｈ ２ Ｏ ２ )基 準 で ７ ３ ． ６ ％ と い う 結 果 で あ っ た 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
(比 較 例 １ )
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ に ３ ０ 質 量 ％ ヨ ウ 素 酸 溶 液 ５ ０ ｇ お よ び ヨ ウ 素 ２ ５ ． ４ ｇ を 入 れ 、
３ ４ ． ７ ％ 過 酸 化 水 素 水 を １ ４ ． ７ ｇ ／ ｈ で ５ 時 間 か け て 滴 下 し た 。 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ
の 内 部 温 度 を ６ ０ ℃ 以 上 ６ ３ ℃ 以 下 に 管 理 し た 。 過 酸 化 水 素 の 滴 下 を 終 了 し た 後 に 熟 成 反
応 を し た 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
　 反 応 生 成 液 は 無 色 透 明 の 液 で あ っ た が 、 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ 壁 上 部 へ の ヨ ウ 素 の 付 着 が
見 と め ら れ た 。 反 応 生 成 液 を 分 析 し た と こ ろ 、 ヨ ウ 素 酸 (Ｈ Ｉ Ｏ ３ )の 収 率 は ヨ ウ 素 (Ｉ ２ )
基 準 で ８ １ ． ５ ％ 、 過 酸 化 水 素 (Ｈ ２ Ｏ ２ )基 準 で ５ ４ ． ３ ％ と い う 結 果 で あ っ た 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
　 し た が っ て 、 こ の 比 較 例 １ で は 、 上 記 実 施 例 １ な い し ４ に 比 べ 、 ヨ ウ 素 酸 の 収 率 が ヨ ウ
素 基 準 お よ び 過 酸 化 水 素 基 準 の そ れ ぞ れ に お い て 低 い こ と が 判 っ た 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
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(比 較 例 ２ )
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ に ３ ０ 質 量 ％ ヨ ウ 素 酸 溶 液 ５ ０ ｇ お よ び ヨ ウ 素 ０ ． ５ ｇ を 入 れ 、 ３
４ ． ７ ％ 過 酸 化 水 素 水 お よ び ５ ３ ． ３ ％ ヨ ウ 化 水 素 酸 溶 液 を 同 時 に 滴 下 し た 。 ３ ４ ． ７ ％
過 酸 化 水 素 水 は 、 １ ２ ． ９ ｇ ／ ｈ で ４ 時 間 ４ ５ 分 か け て 滴 下 し た 。 ５ ３ ． ３ ％ ヨ ウ 化 水 素
酸 溶 液 は 、 ９ ． ６ ｇ ／ ｈ で ３ 時 間 ４ ５ 分 か け て 滴 下 し た 。 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ の 内 部 温 度
を ３ ０ ℃ 以 上 ３ ２ ℃ 以 下 に 管 理 し た 。 過 酸 化 水 素 の 滴 下 を 終 了 し た 後 に 熟 成 反 応 を し た 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
　 １ ０ ０ ｍ ｌ フ ラ ス コ 壁 上 部 へ の ヨ ウ 素 の 昇 華 に よ る 付 着 が 多 少 見 う け ら れ 、 反 応 生 成 液
は ヨ ウ 素 特 有 の 黒 紫 色 の 懸 濁 液 で あ っ た 。 反 応 生 成 液 を 分 析 し た と こ ろ 、 ヨ ウ 素 酸 (Ｈ Ｉ
Ｏ ３ )の 収 率 は ヨ ウ 素 (Ｉ ２ )基 準 で ０ ％ と い う 結 果 で あ っ た 。
【 ０ ０ ４ １ 】
　 し た が っ て 、 こ の 比 較 例 ２ で は 、 上 記 実 施 例 １ な い し ４ に 比 べ 、 ヨ ウ 素 酸 の 収 率 が ヨ ウ
素 基 準 お よ び 過 酸 化 水 素 基 準 の そ れ ぞ れ に お い て 低 く 、 そ れ ぞ れ が ０ ％ で あ る こ と が 判 っ
た 。
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