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原子吸光分析法に よる塩酸エ フ ェ ドリン共存下

に お ける塩酸メ タンフ ェ タミン の 間接定量

三井 利幸＊
， 藤村 義和

＊ ＊

， 鈴 木 　孝
＊＊＊

（1974年 IO 月 5 日 受 理 ）

　塩酸 メ タ ソ フ ＝タ ミ ン ， 塩酸 エ フ ェ ド リ ン 混合物中の 塩 酸 メ タ ン フ ェ タ ミ ン の 定 量 を ， 原 子 吸 光 分析

法 に よ り試 み た ，そ の 結果 ， 混合比 （塩酸 メ タ ン フ ェタ ミ ン ／塩酸 メ タ ン フ ェタ ミ ソ 十 塩酸 エ フ ニ ド リ

ソ
，

w ／w ）が ， （12．8〜 9B．o）％ の 範 囲内で 定量可能で あ っ た ．又 塩酸メ タ ソ フ ＝タ ミ ン の 重 量 と し て ，

（4．OO〜6，00）mg ／250　m1 の 間 で 定量可能 で あ った ・

　共存物 質の 影響 に つ い て は ， ア ル ミ ニ ウ ム ， カ リ ウ ム ， グ ル コ ース は 塩酸 メ タ ン フ ェ タ ミ ン に 対 し，

．

重量比 で （2〜8）倍共存 して も影響 は 認 め られ な か っ た が ， カ ル シ ウ ム
，

マ グ ネ シ ウ ム
， 塩 化 ナ ト リウ

ム は （0 ．．06〜2）倍 の 共存 で も影響 を 示 した・

　本 実 験 方 法 は ， 塩 酸 メ タ ン フ ェタ ミ ソ の ビ ス マ ス 付加 錯体 を 形成 さ せ ， 演過除去 し ， 未 反 応 ビ ス マ ス

量 を原 子吸光法 で 測 定 す る 方法で あ り，操 作 が 簡単 で 定 量時 間 も比 較 的 短 く再現 性 の よ い 結果が 得 られ

た．

1 緒 言

　 塩酸 メ タ ン フ ータ ミ ン ，塩酸エ フ ェド リ ン の 各 々 の 分

析方法に つ い て は， 既 に 中和法
1）， 非水溶媒滴定法2〕

，

吸光光度法
1）S）

， ガス ク ロ マ トグラフ ィ ー一　4）　taどの 報告 が

あ る．又両者の 混合 し た もの に つ い て は ， ガ ス ク ロ マ ト

幽
グ ラ フ ィ

ー・・　ff〕， 薄層 ク ロ マ トグ ラ フ ィ ー分離 に よ る け い

光定量法の
な どの 報告が あ る．しか し ， ガス ク ロ マ トグ

ラフ ィ
ーは ， 試料をア ル カ リ性と した後 エ チ ル エ ーテ ル

で 抽出し， こ れ を 酢酸で 酸性 に もど し ， 蒸発乾固する

操作 を 必要 とす る・け い 光定量法は ダ ン シ ル ク ロ ラ イ ド

を用い て けい 光化 し ， こ れを ク ロ ロ ホ ル ム で 抽 出し，薄

層 ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ーで 分離す る操作を必 要 と し ， い ず

れ も操作が繁雑で 誤差を生 じやす い ・著者らは ，
ヨ ウ化

力 丿ウ ム ， 塩化 ビス マ ス ， 塩酸 を用 い ， 堰酸 メ タ ン フ ＝

タ ミン
， 塩酸エ フ ェ ド リン 混合試料中の塩酸 メ タ ン フ ェ

タ ミン の み を ビス マ ス の 付加錯体と して 沈殿させ ， 炉過

除去 し， 未反応ビ ス マ ．ス 量を原子吸光法で 測定す る こ と

に より， 間接的に塩酸 メ タ ン フ ェ タ ミン の 定量を試み た
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もの で あ る．本法で は繁雑な操作を経ない で 塩酸 メ タ ン

フ ェ タ ミ ン を 定量す る こ とが 可能 で あ り， 感度は ガ ス ク

ロ マ トグ ラフ ィ
ー

， けい 光法に 比較 して 劣るが ， 再現性

が よ く， 十分定量で きると考えられた の で 報告する。

2 実 験

　2・1 試　薬

　 ヨ ウ 化 カ リ ウ ム ー
塩化 ビ ス マ ス 溶 液 ： ヨ ウ 化 カ リ ウ ム

7．00g を 採 取 し ，
100　ml の 蒸 留 水 に 溶 か し た もの に 塩

化 ビ ス マ ス を 加 え， 塩化 ビ ス マ ス の 飽和 溶液 を 調 製す

る ．

　塩酸 メ タ ン フ ＝タ ミ ン ， 塩 酸 エ フ s ド リ ン は 局 方試薬

を ， そ の 他 の 試 薬 は 市 販 特級試薬 を そ の ま ま 使 用 し た．

　2・2　装置及び測定条件

　原子吸光分光光度計は 日本 ジ ャ
ー

レ ル ア ッ シ ュ 社 製

AA −1 型を用 い ，
ビ ス マ ス の 中空陰極 ラ ン プ を 光源 と

し，水冷 予混合式 バ ーナ ー （ア セ チ レ ン
ー
空気） に よ り

吸光度 の 測定 を行 っ た・ 測定条件 は ， 空気流 量 8 ．51／

minJ ア セ チ レ ン 流量 21／min ， 　ラ ン プ電流 6mA ｝測

定波長 2231A で 行 っ た．

3 定 量 操 作

試料溶液に 7．0％ 塩酸 1ml
，

ヨ ウ化 カ リウ ム ー塩化

ビス マ ス 溶液 1m1 を加 え た後 ， 全量を蒸留水 で 10　ml
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一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

報　女 三 井，藤村，鈴木 ： 原子吸光分析法に よ る 塩酸 メ タ ン フ ェタ ミン の 間接定量 245

とす る．　 30 分間静置 した後東洋源紙製 No ・5c の 瀕紙

で 泝過 し ， 源液の 1m1 を と り，こ れ に濃塩酸 tml を

加 え て 蒸留水 で全量を 25ml と し，測定溶液 とす る・

4 結 果

　4 ・1　ビ ス マ ス 吸光度に 与え る塩 酸濃度の 影響

　 ビス マ ス 　21．4pg を用い 塩酸の 濃度を変え検討した

と こ ろ ， 測定溶液中塩酸濃度　（0〜 6．9）％ まで の 範囲

（Fig．1）で は ， 全 く吸光度 に 影響はなか っ た・本法に お

け る測定溶液 中の 塩酸濃度 は 約 0，5％ で あ り， 塩酸 の 影

響 は な い と思わ れ る．

日
巳

．
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冨
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　 　 　 　 absorbance

　 　 　 　 OHCI ；　● KI

　4。2　ビ ス マ ス 吸光度に与え る ヨ ウ化 カ リウム の影響

　 ビ ス マ ス 21．4pg を用 い ヨ ウ 化 カ リウ ム 濃度が 吸光度

に与え る影響を 検討 した と こ ろ ， 測定 溶液中に 4・3mg

共存し て も （Fig．1）影響は な か っ た，本法に お け る測

定溶液中の ヨ ウ化 カ リウ ム 濃度は 0 ．3mg まで で あ り，

ヨ ウ化 カ リウ ム の 影響は な い と考え られ る．

　4・3　ビ ス マ ス 吸 光度に 与える 有機物の 彫 響

　 ビ ス マ ス 21・4　eL9を用 い ， 塩酸 メ タン フ ＝タ ミン 及 び

塩酸エ フ ェド リン を用 い 検討 し た．塩酸 メ タ ン フ z タ ミ

ン は測定溶液中 2．11mg
， 塩酸 エ フ P ドリン は 2．50　mg

共存して も （Fig・2）吸光度 に 影響 は な か っ た・

4・4　反応時間の検討

Sの 定量操作で ， 塩酸 メ タ ン フ ＝ タ ミン 5．04mg を

100

75

日
匚

、
詳
弓
巴」
り

『

あ

0 1．0 2．0 3．0

　 McthHmphe ヒarninc −HCi 　and 　ophedrine ．
　H α conccntra 重ion

　 o 『 meaguremen ！ se 【田 ion，　 Inglml

Fig．2　Effect　of　methamphetamine
−HCI 　 and

　　　　ephedrine −HGI 　concentration 　absorb −

　 　 　 　 ance

　 　 　 　 OMctharnphtttamine　H 〔1【i　 O 　Eph 【drinc−H α

用 い て検討 し た・反応時間 （静置時間） は 15 分以後か

らは 吸光度 は
一

定値を示 し た （Fig・3）．本実験 は 完全 を

期す目的 で す べ て 30 分間静置 の 条件で 行 っ た．
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Fig。3　Effect　 of 　 reaction 　 time

ヌ20

　4・5　共存塩酸エ フ ェ ドリ ン の 影響

　塩酸 エ フ ェドリン の み の 試料を使用 し ，
3 の 定量操作

を行 い ， 塩酸 エ フ ェ ドリ ン の 影響を検討 した・吸光度は

塩酸エ フ ェ ドリン （10〜38）mg まで は ， ブ ラン クに 比

較 して 約 3．5mm ほ ど ス ケ ール の 読 み が 減少 した 値で

一定値を 示 し た （Fig・4），そこで 混合試料中の 塩酸 メ タ

ン フ ェ タ ミン の 定量に は ， 塩酸エ フ ＝ ド リ ン を一定量混

入 し検量線を 作成 した・検量線は 塩酸 メ タン フ ェ タ ミ

ン （4・00〜 6・00）mg ／250　ml の間で よ い 直線性 を 示 し た

（Fig．5）曹
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　4・6 添加塩酸 ， ヨ ウ 化カ リウ厶 の 影響

　反応液中の 塩酸濃度 が 増加する に 従い 吸光度 も増加す

る （Fig．6）．感度は塩酸 メ タ ン フ ェタ ミン ービ ス マ ス 錯

体 を 炉 別 した 源 液中 の ビ ス マ ス 濃度が ，相対誤差 の 少な

い 吸光度範囲 に 入 る こ とが望ま し い が ， 反 応液中の 塩酸

濃度 が 0・18％ 以 下 で は ヨ ウ化 ビ ス マ ス の 沈殿 が 生成

し， 定量で きな い ・そ こ で 塩酸濃度 は ，
ヨ ウ化 ビス マ ス

の 沈殿 の 生じ な い 最低濃度 O・70％ で 行 っ た・

　ヨ ウ化 カ リウ ム は ， 添加量 （35．26 〜 76，58）mg の 問

で 最 も よい 結果を示 して い る （Fig．6）．ヨ ウ化カ リウ ム

の 添加 量が減少す る に 従 い ，ビ ス マ ス の 量も減少 し反応

液中 に ビ ス マ ス 量が 不 足す る の で ，
ヨ ウ化 カ リウ ム は

70 ，00mg （ビス マ ス と し て 8．38mg ）添加 の 条件で 行 っ

た，本法で は塩酸 メ タ ン フ ェ タ ミン ／ビ ス マ ス （モ ル ／モ

ル ） が 〔1．98 で も定量可能な こ と か ら，ビ ス マ ス の 添加

1000

05

日
日

．
留…
嵩
り
h

り
扁

謂

Added 　KI ，　 mg

　 250 500，

　 　 　 　 HCI 　 concentration 　in　 rcaCtion 　 solu 電ion，％

Fig．6　Effect　of　HCI 　and 　KI 　concentration 　 on

　　　　complexation

　 　 　 　 QHCI ；　● KI

量は，ほ ぼ塩酸 メ タン フ ェタ ミン に対 し等 モ ル の 添加 で

も定量可能 と思 わ れ る・

　4・7　共存物質の 影響

　塩酸 メ タ ン フ ェ タ ミ ン に 混入 の 考え られ る共存物質の

影響に つ い て 検討 した と こ ろ，Table 　l の よ うな結果を

得た．

　塩化 ナ ト リウ ム ， チ オ硫酸 ナ トリウム
，

カ ル シ ウ ム
，

マ グ ネ シ ウ ム は 低濃度の 共存で も影響を与えるが ， こ れ

は ， チ オ硫酸 ナ トリウ ム を除い て ， 生成 し た ビ ス マ ス 錯

体が こ れ ら共存物質に よ り溶解す る た め と考え られ る．

チ オ硫酸 ナ ト リウ ム は ヨ ウ 化 カ リウ ム ー
塩化 ビ ス マ ス 溶

液を分解す る た め と考え られ る・影響を与え る 共存物質

は ， 塩酸 メ タ ン フ ェ タ ミ ン を ア ン モ ニ ア ア ル カ リ性下で

ク ロ ロ ホ ル ム 抽出 し ， つ い で塩酸酸性と し，ク ロ ロ ホ ル

Table　l　Effects　of 　diverse　 compounds

C ・ mpaunds Addc （t　（mg ） Recovery （％）

N “Ct

Na2SzO3 ・5H20
CIa ！’

Mg2 ＋

Alコや

Kf

（lsHnO 轟

o鹽110
．220
．322
．Iot
．oa．

匚0，290
．999
．94LO310

．321
．O些

lD．4055
，60

97．且

93．AH9
．7

‘，

102．5107
．9102
．576
，9L

‘〕2．598
．slooloo99

，2

Catton菖 w ヒro 　added 　 as 　 nitraIe ．　5．07　mg 　 or 　 mcthamphc 匚aminc −

HCI 　was しLsed ．
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ム を 蒸発除去 し 3 の 操作を行 うこ と に よ り除去可能で あ

っ た．塩酸 エ フ ユ ドリン は この 操作で は塩酸 メ タ ン フ ェ

タ ミン と同様な挙動 を 示す．

　4・8 測定結果

　塩酸 メ タン フ ェ タ ミン と塩酸 エ フ ード リン の 混合割合

を変 え ， 回収率を求 め た結果 を Table　2 に 示す．塩酸

メ タ ン フ ェタ ミン の 含有率が 少 ない と こ ろ で 回収率 が

高 い 随を 示 す の は ， ヨ ウ化 ビ ス マ ス の 沈殿が 生成す る

た め で あ る．再現性を 混合比 21・6
，
4L4 ％ （塩酸 メ タ

ン フ ェ タ ミン を い ず れ も 5 ・46mg 含有） に つ い て 検討

した と こ ろ，そ れぞれ 標準偏差 0・12，0・21 ， 変動係数

0．12％ ，
0．21％ とな り， 測定憊は 十分信頼 で きる と考

え られ た ．

　なお ， 3の 操作で 瀕過 した 沈殿 （ビ ス マ ス 錯体）を用

い て の 定量は ，沈殿洗浄 に 蒸留水を 用 い る と未反応 ビス

マ ス が水酸化 ビ ス マ ス と し て沈殿 し ， この 沈殿を防ぐ目

的で O ．Ol％ 塩酸溶液あ る い は 0 ・01％ ヨ ウ化 カ リウ ム

溶液で 洗浄す ると，
ビ ス マ ス 錯体は 溶解する・そ の 結

果 ，
メ タ ン フ ＝ タ ミン

ービス マ ス 錯体の 沈殿 を 用 い て の

定量は ， 標準偏差が 4．87 とな り， 満足する結果が得ら

れなか っ た・

Table　2　Recovery　of 　methampheta 皿 inc−HGl

　　　　 in　 mixed 　 sample

・ ・
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5 結 語

　塩酸 メ タ ン フ ェ タ ミ ン ， 塩酸 エ フ ェ ド リン の 混合試料

溶液に ，

一
定過剰量の ，

ビ ス マ ス を含有する ヨ ウ化カ リ

ウ ム
ー
塩化 ビ ス マ ス 溶液，塩酸 を 加 え ， 生成 した メ タ ン フ

＝タ ミンーピ ス マ ス の 付加錯体 の 沈殿 を炉別 し， 沮液中

の 過剰量の ビス マ ス を原 子吸光分析法 で測定 して，間接

的 に 塩酸 メ タ ン フ ェ タ ミン を定量す る 方法を検討 した．

　本法は操作が極め て 容易か つ 簡単で ， 混合試料中の 塩

酸 メ タ ン フ ＝ タ ミン の 定量に 十分応用 で きる こ とが 分 か

っ た・

　Indir  t　det6r 塞ninat 量on 　of 　meth 劉国 ロphetalnino
hydrOC衄 oride 　ヨ期 　止 e　presence　of 　ephedfhe

hyd 劇 ロ曲   de　by　atomic 　ab50 叩 don 　spect 蜘 　

photometry ．　 ToshiyUki 　 Mlmsul ＊，　 Yoshikazu 　 FuJI一

剛 RA ＊＊ and 　Takashi 　SuzuKI＊榊 （Crim量nology 　Labora ．

tory，
　Aichi　Prefecture，2−1−1

，　 Sannomaru
，　Naka −ku ，

Nagoya −shi
，
　Aichi；

＊＊Chubu 　Institute　of 　Techono［ogy ，

Departrnent　of 　lndustrial　Chemistry， 1200，　Matsumoto −

cho ，　 Kasugai −shi
，
　 Aichi；

＊＊＊Nagoya　 Municipal 　 In．

dustrial　Research 　 Institute，　3−24
，　Rokuban −cho ，

Atsuta−ku，　Nagoya−shi ，
　Aichi）

　Methamphetamine 　 hydrochloride　 in　 a 　metham 。

phetamine 　hydrochloride　and 　ephedrine 　hydr   hloride

mixture 　wa3 　determined　indirectly　by　 atomic 　 absorp ．

tion 　spectrophotometry 　of 　bismuth，　the 童
’
  ommendcd

procedurc 　 is　 as 　 follows：A 　sample 　 is　 dissolved　 in

water
，
　to　whlch 巨ml 　 of 　7％ HC1

，　 and 　l　ml 　 of 　K レ

BiC18　 aqueous 　 solution （7％ 　KI 　 solution 　 saturated

with 　BiCle） are 　added ．　 The 　 total　volume 　 of 　the

solution 　is　brought　to　10　ml 　with 　water ，　 The 　solution

is　 allowed
　 to　 stand 　for　30 皿 inutes

，
　 and 　 fi1tered．　 To

one 　 ml 　 of 　 the 丘1trate　 is　 added 　 l　mt 　 of 　conc ．　HG1 ，

and 　 it　 is　 diluted　 to　25　mI 　 with 　 water ，　 and 　then

bismuth 　is　determined　by　 atomic 　 absorption 　 spectro ．

photo 皿 eter ．　The 　 respective 　 prcsence　 of 　 O．04　 ti皿 es

Na α ，0．21　 tim ・・ C … ， 0．20　 times 　Mgt ＋

J　 2・04　 times

Als ＋

，
2．05　times 　 K ＋

，
10．97　timcs 　glucose， 7．3　tlme8

ephedrine 　hydrochloride　did　not 　interfere　the　deter．

mination
，
　whereas 　Na

：
SIOt　interfered　at　thc 　copresence

of 　 O．41　 times ．　 The 　 interference　 of 　 metal 　 ion　 and

Na2SaOs　 on 　the 　dete  ination　 of 　methampheta 皿 ine

hydrochloride　were 　e1   inated　by 　the　extraction 　of

metha 皿 phetamine　fl
’
om 　the 　basic　aqueous 　solution 　into

chloroform ．　 Determination 　limit　for　the 　methamphcta ．

mine 　hydrochloride　is　16　tLg／mL

　　　　　　　　　　　　　（Reccived　Oct ．5
，
1974＞
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Atomic 　absorption 　 spcctrophotomctry

Ephedrine　hydrochloride

正Odobismuthate（III）

Mcthamphetamine 　hydrochloride
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