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結晶の 外 に CdQ ， の 針状 （も し くは 柱 状）結晶があ り

（Fig・　4a）， 次 に CdQa 針状結晶の み と な り （F重9．4b ），

約 30 分後 Pbgs 針状結晶が再び析出す る （F三g・4c ）．

と こ ろ が 長時間反応させ て も adQ
， の 形態は 針状結晶

の ままで あ り， 単独 の 場合に 見 られ る よ うな大きな六 角

形板状結晶に は 変化 しな い （Fig・4d ）．沈殿粒子を x 線

回折分析する と GdQ ， の 正方晶系に 相当す る 回折線 は

全く見られず， 板状結晶の構造で ある単斜晶系 の 回折線

と PbQ ．： 針状結晶の 回折線 が得 られ た （Fig．2i ）．

4 考 察

　前回の 報告 1）で は 共沈殿反応を pH 　6，0
，
8．4

，
10．4

及び 12・0で行 っ て い るが ， 今回 は ほ ぼそ の 中間で あ り，

か つ 緩衝液が 容易に作製で きる pH 　9 を選ん だ．　 PFHS

法 で 生成 した 単独 の CdQ
， の 沈殿粒子 の 形態的 性質 は

一部既報
t｝の よ うに pH 　7〜 12 の 範囲 で は 同様で ， ま

ず正 方晶系 の 針状結晶を発生し ， 母液 中で 熟成す る と単

斜晶系の板状結晶へ 転移す る・今回の 共沈殿 の 実験 で は

Cdqs の 針状結晶の 転移が PbQ ， の 針状結晶の 存在 に

よ っ て 抑制され る こ とが 分 か っ た．次に沈殿を生成す る

ときあらか じめ 別 の 沈殿を 反応系中 に 共存 させ て お く

と， これが種子 とな っ て後か ら生成す る 沈殿 に 影響を与

える こ とがある・ PbQz が存在す る 懸濁液中 で CdQ
，

が 生成す る と， 鉛と カ ドミウム の 置換に よ っ て生成する

場合で も ，
GdQ

： は PbQ
， の 針状結晶に 強 く影響 さ れ

て安定な針状結晶と して析出する．しか しこ の場合形態

は 針状結晶で あ るが ， 結晶構造 は板状結晶 に 特有な単斜

晶系 で あ る・ PbQ2 の 種子作用が GdQ
， の 形態に の み

作用 して その結晶構造ま で 変え る効果は な い もの と考え

られ る．

　（1976年 10 月， 本会第 25 年会 に お い て
一

部 発 表）
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　Coprecipitatio皿 of　le跨d　Witl且 cadmium 　8・hyd』o鬩
＝yq血 o1ate 　 from 　h  ・gene ・ us 　 soluti ・n ．　 Kazu．
yoshi　 TAKIYAMA　 and 　 Hiroko　SAKAI （Department　 of

Home 　Science，　MUkogawa 　Women ’

s　University
， 6−46

，

Ikebiraki−Cho，　Nishi皿emiya −shi
，
　 Hyogo ）

　An　 8−acetoxyqui 皿oline　 solution 　 was 　 added 　to　 the
solution 　of 　pH 　g　containing 　cadmium 　and 　lead　ions　to
precipitate　the 　B−hydroxyquinolate 　from　homogencous

solution ．　The 　 crystal 　 habit　 of 　 the 　 precipitates　 was

studied 　from　the　v 三ewpoint 　of 　crystal 　 chemiStry ，　 Cad−
mium 　 8−hydroxyquinolate　 appeared 　 initially　 in　the

needle 　form 　accompariied 　with 　a　slight 　amount 　of 　lead．
The 　 precipitation　 of　 most 　 of 　 cadmium 　 was 制 10wed
by　the　precipitation　of 　lead　8−hydroxyqui皿01ate　crystalS

in　the　long　needle 　form．　 The 　needle 　cryStalS 　of 　cadmium

8−hydroxyquinolate　belonging亡o　the　tetragonal 　system

transform 　 eas 皿y　 to 山 e　 hexagonal　 plate　 crysta ｝s　 be
longing　to　the　 monoclinic 　 syStem ，　 But　 the　 trans−
formation　was 　restrained 　by　the　prcsence　ofstablc 　needle

crys 眺 of 　lead　8−hydroxyquinolate．　 When 　 cadmium

a 皿d8 −acetoxyqu 血 01ine 　 solut 三〇 ns 　 were 　 added 　 to　the

suspendod 　solution 　of 　the　needle 　crystals　of　lead　＆
hydroxyquillolate　at　pH 　9

，　Iead　was 　replaced 　so　rapidly

with 　cadrnium 　that　cadmium 　8−hydroxyquinolate　fbrmed
as 　the　needle 　crystals ，　and 　then 　the　appearance 　of

the　long　ne θdle　crystals 　of 　lead　8−hydroxryquinolate
was 　fbllowed．　 Gadmium 　 8−hydroxyquinolate 　 crystals

formed　were 　of 　needle 　shape
，
　 differing　from　the　hexa−

gona 皇plate　in　the 　stable 　fbml
，
　but　it　was 　fbund　that　their

crystal 　 structure 　 bd 。 nged 　 to　the　 monoclinic 　 syst   ．
The 　 shape 　of 　cadmium 　8−hydroqUinolate　 crystals 　was

affected 　by　the 　presence　 of 　the 　 needle 　 crysta】s　 of 　lead
8−hydroxyquilolate　and 　they 　kept　the　needle 　shape ．

　　　　　　　　　　　　（Received　Nov．19，
1976）
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無炎原子 吸光法に よ る魚肉中の水銀分析

一 金 ア マ ル ガ ム捕集法と還元 気化法の比較一

田 口　正 ， 保田健二 ， 土器屋由紀子 ，

清水　誠 ， 戸田昭三 ＊

（1976年 12 月 27 日受 理）

1 緒 言

　現在 ， 原子吸光法に よ る 水銀分析法は ， 主 と して 還元

気化法 と加熱気化法が用い られ て い る・ 著者らは既報 1）

に お い て 還元気化法を用 い るた め の 湿式分解法を 比較し

た結果， 試薬か らの 汚染な どの 点か ら 硝酸
一
過酸化水素

水に よ る分解法が良い こ とを報告 した・

＊
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　一
方加熱気化法に つ い て ， 西 ら

2）及 び 田中ら 3） は，金

ア マ ル ガ ム を 用 い る 方法 で 良好 な 回収率を 報告 して い

る．この 方法は 迅速 ， 簡便 で あ る と い う特長 を持 っ て お

り， 1 回の 測定 に 必要な試料量が少 ない た め ， 少量しか

入手で きな い 貴重な試料に つ い て は ， 有効で あ る．しか

し均
一
化され て い な V ・試料を扱 う場合 ， 試料に よ る ば ら

つ きが問題 とな る・

　そ こで 今回，測定 に 及ぼす 諸条件を 検討 するとと も

に ， 既報 1）同様 フ トツ ノ ザ メ の 筋肉を 用 い ， 両分析法の

比較 を行 っ た．更 に 硝酸一過酸化水素水に よ る 水銀測定

用試料分解溶液を用 い て ， 他金属の 定量を行 っ た の で併

せ て 報告する・

2 装置及び 試薬

　2・ 1　装　置

　還元 気化法 は ， 既 報
1） 同様 の 装 置 を 用 い た ，石英管燃

焼
一金 ア マ ル ガ ム 法 （以 下 金 ア マ ル ガ ム 法 と略記 す る）

は，杉山元 MV −250 水銀分析用 試料分解装置 に 島津水

銀分析計 UV −・201，又 は 東芝ベ
ッ ク マ ン MV −253 を 組

み 合 わ せ て 用 い た
＊．水 銀 以 外 の 金属 の 定 量 に は ・ 第 二

精 工 舎製 SAS −721 型 原子吸光 装 置 及 び Varian 　Tectron

AA −1000に ヵ 一ボ ソ ロ ッ ドァ トマ ィ ザ ー63 型 を 付設 し

用 い た一

　2・2 試 　薬

　試薬 ， 標準溶液 は 既報
1｝ と 同様で あ る．金 ア マ ル ガ ム

法 の 加 熱分解 に 用 い る 中和 剤 は ， 田 中
t） ら の 報告 に 準 じ

て 水酸化 カ ル シ ウ ム を 使用 し た ．こ の 水 酸化 カ ル シ ウ ム

は ， 特 級 試 薬 を 500°C の 電 気 炉 で 約 3時間 加 熱 し て 水

銀 を 除去 し た も の を 用 い た．

3 試 料

　既報
1》同様 ，

フ トツ ノ ザ メ （SgualUS　mitsukurii ）を 用

い た．採取部位は ， 魚体左側面 の 第
一

背 び れ か ら，し り

びれ の 間 の 筋肉で あ る．

4 実 験 操 作

　湿式分解還元気化法は ， 既報同様に 行 っ た ． 金ア マ

ル ガ ム 法 で の 試料量は， 才 一チ ャ ード リーブス （NBS

SRM −ll57）， オ イ ス タ ーパ ウ ダー4）で 約 50　mg ， 魚肉

は 湿重量で （5〜 100）  使用した・試料は 石英ボ ート

に 採 り，中和剤 と して水酸化カ ル シ ウ ム 約 0 ．2g を全体

＊
試料一燃 焼 ガ ス は ，

15cm の 燃焼管 を 通 り，　無水炭

　酸 ナ ト リ ウ ム 層を経 て 室温 に冷却， 除湿後 ， 塩化金

　酸 処 理 の 50 メ ッ シ ＝付 近 の ク ロ ム ソ ル ブ で 水銀 を

　捕集す る．こ の 捕集剤 を 急激 に 加熱 し ， 水 銀 を 酸素

　 ガ ス に よ り測 定 セ ル へ 導入 す る よ うに な っ て い る．

ト
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に ふ りか け ， 試馴分解装置 に そ う入 し分析 に 供 した・標

準溶液， 試薬 ブ ラ ン クに つ い て も同様 の 操作 を行 っ た・

　水銀以外の 金属の 定量に は ， フ レ ーム 法 ， 及び フ レ ー

ム レ ス 法を 用 い た ・測定条件は Table 　l に 示す・

Tablc　l　Experimental 　conditiolLs 　for　flame　em 三3−

　　　　 sion 　and 　atomic 　absorptiQn 　sp   trometry

K 　　Na 　　Mg 　 Ca 　 Zn　　Gut

MDdeAnal

．　line （nm ）

S．B．　 W ．（nm ）

Lamp 　c ・ rr。nt （mA ）

FlamcAir

（1！min ）

Acety正cnc （匚！min ）

Pasltion

，E ・EAA 　 FEAAF 禦
 

766．5　5S9 幽O　n5 ．2　422．7　213 ．9　324．B
0，4　　 0．4　　 LO
＿　　 　− 　 　　60

．4　　　1．0　　　0．5
＿　 　　6　　 　12

15　　　　15　　　 15　　　 15　　　15

2，9　　　2．5　　　2．9　　　3　　　　2

　 　 　 rs皿 rn 　abovc 　 thc 　burncr

†D 【y ： 0．5V ，40s； Ash ： 1．4V ，2｛｝s； Atomize 冨6．6V ，
3s

5　実験結果と考察

　5 ・1 金 ア マ ル ガ 厶 法 に お け る 測 定条件の検討

　水銀の 測定値 に 影響 を与え る 因子 と し て は ， 試料 の 燃

焼時間 ， 燃焼温度 ， 酸素流量が考え られ る の で ， 標準溶

液，オーチ ャ
ードリーブス を用 い 測定条件を検討 した．

結 果は ，
Fig・1 に 示 し た とお りで あ る・標準溶液及び実

試料 とも燃焼時問 ， 燃焼温度に よ る 影響 は ， ほ とん ど認

め られ な か っ た ．酸素流量 の 変化 に よ る影響 は ， 標 準溶

液及び実試料で 異な り， 流量の 変化が実試料 の 水銀測定

に 影響する こ とを示 して い る と考え られ る・

　測定条件 は ， 装置の安定性な どの 点も考え て 燃焼時間

8分 ， 燃焼温度 800°C，酸素流量を 11 ／  n と して実

試料の 測定を行 っ た・

　5・2 実試 料における 還 元 気化法と 金 ア マ ル ガ 厶 法 と

の 比較

　オ ーチ ャ
ード リーブ ス

， オ イ ス タ ーパ ウ ダーb
）　フ ト

ツ ノ ザ メ の 筋肉を用い て 還元気化法 と金ア マ ル ガ ム 法 と

の 比較検討を行 っ た・結果 を Table　 2 に 示す．標準試

料及び魚肉 に お け る還元気化法の値は ， 既報
1） と同様で

あ る．金 ア マ ル ガ ム 法の 値は ， 異な る 研究室 に 設置して

あ る同型機種を 3 台用 い て 測定 した．金 ア マ ル ガ ム 法は

こ れ らの 試料に つ い て ， 還元気化法 よ り もや や高い 値を

与 え る が ， その 傾向 は 試料 の 種類 に よ り異な り， 特に 魚

肉試料で は 顕著で あ っ た・こ の よ うに金 ア マ ル ガ ム 法が

高 い 値を示 した原因と して は ， 試料や標準溶液 の 急速な

分解 ， 試料の 不完全燃焼 ， 干渉性ガス の 除去 が 不 十 分 な

た め 吸着剤に捕集された 水銀以外 の 成分が 誤差を与え る

N 工工
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（a）

3＝〉 一く 2 ●

▲

Table　2　Comparison　of 　two 　methods 　of 　mercury

　　　　 determination　by　AAS

Samp ］e
Acid 　digestien−　　 Combustion −
rcductien −AAS 　　　　go王d　trap

−AAS

o e −
o

Orchard 　leaves
（P9 ／9　dry   賦 cr ）

Ccrtified　varue
O疊155士 0．OI5

　
4
　

　

　

　

　

　

　

2

9
⇔

弓

耄
◎

聲
国

O
》

唱
コ
O

国

o

（b）

2 4 5 8　　min

・
一＿．＿一．一一一一一一一一一一・

一一一●
　 2

O　
一一一一一一一一一　o ／

0

h a600　 700　 Boo　 goOc

躑ぎ諤窒：躍．）

Shark　musele
（P9／9　WCt 皿 atter＞

4

0，1510
．且59　av ．0 ．155†

0，1390
．1350
．139av ．　O．13B††

（c ＞

　 　 　 　 　 　 　 i

　　　　 ・
／− o

〆…

0，1650
．1720
．］69av ．0．169††

1．45
］．53
且．43
】．57
且，51　av ．　層．罰 †す

0．t740
，■800
，170　av ．0．175駄）

0，2星30

，21〕60
．19量 av ，0．203bレ

0，2600
．220av ．0．2  ）

0，t560
．1680
．164av ．0．163齢

0，2030
．212　av ．　0．208昌，

2

0

レコ2コ2コVa

bO4コ2Va

90
盻

169581182192

路

畤
四

〇86642

122212

　
22222222

一

Fig．　l　Experi 皿   ta正　 cDnditions 　for　combustion

　　　 gold　trap 　mcthod

　 　 　 （巳） Effect　 of 　combUStion 吐imo　on 出 e　absc ）rbancg 　OD

　 　 　 fiorw　 rate 　 H ！mi 皿
，
　 cembustion 　temp ，8000C；　 （b）

　　　 EffeCt　of 　combustion 　tcmp εrature 　on　 th6　 absorbance ，
　 　 　 02 　旦ow 　rate 　11／min ，　 combu ＄tion 　 time 　 8 皿 in；

　　　 （c）Effect　of　oxygcn 　flow　ra に 　on 　重he　abserbance
，

　 　 　 combustion 　t¢ 【叩 ・8000C，　 cornbustjon 　timc 　8　min ；

　　　
− O − Hg （］12（Hg 　l　5　ng ）；　一▲ − Orchard　lcaves（50

　 　 　 mg ）； 一
●
− Hge12 （Hg ：10  ）

†HzSOI −HNO3 十 KMnQ4 　diges【ion；　　 ††HNO3 −H202 　digcs−
tioD

；　　a ），　b）．　c ）　Tbe 　same ヒype　of　apParat 凵 s　a ¢ three 　diffcrcnt
Iabo【atories

Table　3　Elementary 　 composition 　 of 　 shark

　 　 　 　 muscle †

K 　　 Na　　 Mg 　　 Ca　　 Zn　　 Cu

P9 ／g　WCt   鵬 r 　 t200 　 820 　 2BO 　 60 　 8 　 0．5
pg／g　dry　 rnattcr 　　　亅8000　　　3500　　　120D　　　270　　　34　　　2

（average 　or 　trip亅ica重e）
†∫．mitsukur ‘ら T。　L ．854　mm ，　 B ．　W ．3．4k 区，　 mercury 　 contcn ロ

［」2P9 ！9 （wet 　 m 飢 【er ）

こ とな どが 考え られ る．一般に 金ア マ ル ガ ム 法 は ， 迅

速，簡便で 短時間に 多数 の 試料を分析 で き る な どの 特色

を有する・しか し本実験で 用 い た装置で は ， 正 確さ， 及

び精度が劣る よ うに 思われ る・ こ の た め 常時他の 分析法

と比較 し， 標準試料な ど に よ る検討を行 う必要があると

考えられる・

　5・3 魚肉分解試 料溶液中の 他金属測定

　水銀分析 に 用 い た硝酸一過酸化水素水分解溶液中の 各

金属の 定量を試み た ．結果を Table　 3 に 示す． なおオ

ーチ ャ
ードリーブ ス ， オ ィ ス ターパ ウ ダーに つ い て も，

同じ分解溶液 に つ い て 同上 の 金属の 測定 を行 っ た と こ ろ

保証値あ る い は 平均 の 値 に 良 く
一

致 した・

　Stevens
，
　 BrownS｝

らは ，
ヨ シ キ リザ メ 筋肉 に つ い て ，

銅 4・4P9／9 （乾燥重量）， 亜鉛 35　P9／9 （乾燥重量） と

報告 して お り，本研究 の フ トツ ノ ザ メ の 値 と同じ傾向を

示 して い る．

　こ の よ うに 分解溶液を水銀測定だ けで なく， 他金属測

定に利用で きる こ とは ， 酸分解還元気化法の一つ の 利 点

とい え るで あろ う・

　終 わ りに 本研究に 当 た り， 金 ア マ ル ガ ム 法測定装置一

式 を 使 わ せ て い た だ い た 国立 公害研究所生物環境部 ， 畠

山 成久氏 ， 国立公衆衛 生 院衛 生 薬 学 部 ， 藤 田 昌 彦氏 ， 杉

山元 医 理 器 ， 中野信雄 氏 に 厚 く 感 謝 致 し ま す，

　　（
旦976年 10 月 ， 本会 25 年会及 び 第 12回 応 用 ス

ペ ク ト ロ メ ト リー東京討論会 に お い て 一部 発 表）
交 献

1）　田 口　正 ， 保 田 健 二
， 土 器屋由紀子 ， 清水　誠，

　　戸 田 昭三 ； 本誌 ，
26

，
438 （1977）。
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西 末雄 ， 堀本能之 ， 中野信雄 ： 本誌 ，
23

，
386

（1974）．
田 中克彦 ， 深谷勝久 ， 福井昭 三 ，管野 三 郎 ： 衛生

｛匕学，　20，　344　（1974）．
R ．Fukai ： Progress　RePort　 No．　13，　 IAEA −

Monaco （且976）．

J．D ．　 Stevens
，
　 B ．　 E ．　 BrOwn ； Mar ・Biet・

，
26，

287　（1974）・

　　　　　　　　 ☆

　 Me   y　 dete燗 【皿m “on …n 　 fish　 sarnples 　 by

衄am ・1・S 皿 to 皿 ic　ab50rpdon 叩 ectrometrys 　Com ・

pa 置重so 皿 　betWee 重鼠　cembust 董o ロ ρ gold 　trap 　method

artd 　 we ¢ d董gestion・reduCtion ［ method 。　 Masashi

TAGu  
，
　 Kenji　YAsuDA ，　 Yukiko　 Do 町 YA ，　 Makoto

SHlM1zu　and 　 Shozo　 ToDA 　
．
（Faculty　of 　Agriculture，

the　 U 皿 iversity　 of 　Tokyo
，
1＿1−1

，
　 Yayoi

，
　 Bunkyo＿ku

，

Tokyo ）
　The　determination　of　mercury 　in　shark 　muscle ，　oyster

powder　 and 　 Orchard　 Leaves （NBS −SRM − 571）by
using 　the 　combustion −gold　trap −flameless　atomic 　absorp −

tion　methbd 　was 　compared 　wi 出 that 　of 　acid 　digestion−

reduction −flameless　 atomic 　 absorption 　 method ．　 The
fbrmer　method 　 appeared 　to　have　 a　tendency 　to　give　 a

higher　 value 　 of　mercury ，　 especially 　 in　dSh　 sample ．
Tlle　influenco　o 『the 　oxygen 　How　rate ，　tlle　temperature
of 　Ihe　furnacc　fbr　thc　 combustion 　 of 山 e　 sample

，
　 and

the 　time 　of 　combustio 且 on 　the 　measurement 　of 　mercurv

三n 　standard 　solution 　and 　in　Orchard　Leaves　were

examined ．　 The 　variation 　of　oxygen 　How 　rate 　caused 　a

different三nfluence 　 on 　 the　 mercury 　 determination　 of

standard 　 solution 　 and 　 that　 of 　Orchard 　Leavcs．　 From
thcse　 results 　it　 is　 suggcsted 　that 　the　 combustion −gold
trap　 method 　 should 　be　 utilized 　 with 　 much 　 care ．　 The

concentra 虹on 　 of 　K
，
　Na

，
　Mg

，
　Ga ，

　 Gu　 and 　 Zn 　 in　 shark

musde 　were 　determined　by　Hame 　emission 　and 　 atomic

abso τpdon　spectrometr 夕 utUizing 　the　same 　solution 　with

the　acid 　d三gestion　so 工ution 　uscd 　for　mercury 　determina−
tIon．

　　　　　　　　　　　　（Receivcd　Dec．27，1976＞
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薄層及 び ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ーに よ る

殺虫剤の迅速な同定の ため の 分族法

庄 山　正 敏
＊

（1977 年 1 月 21 日 受 理）

1 緒 論

　農薬 の ス クリーニ ン グ法は残留分析の 進歩に伴 い 多数

の 報告が な され ， 鈴木 らの
一連 の 研究 1）

kS
），裁判化学的

な 立場か らの報告 6）T）があるが ， 毒性 の 高 い 農薬が禁止

に な っ て 以来 ， 裁判化学的 に も転換期 を 迎 え ， 多種類 の

農薬へ 拡大す る傾向を示 して い るた め ， 毒性の 強弱 と は

関係 な く農薬全体 の ス ク リーニ ン グ法を 必 要 と して い

る．しか し殺虫剤 ， 殺菌剤， 除草剤を一括する の は ぼ う

大な数 に の ぼ るため 困難 と考え ， 裁判化学 に お い て ほ と

ん どを 占め る殺虫剤に 限定 し， そ の 迅速な同定を 目的 と

した分族法に つ い て 薄層 ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ー （TLG ）及

び ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ー （GC ）を用 い て 検討 した の

で 報告する・

2 試薬及 び装置

　 全 58 種 類 の 殺 虫 剤 は い ず れ も原 体又 は 製剤 よ りTLC ，

又 は カ ラ ム ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ーに よ り糖製 し （結晶化 で

き る も の は 再 結晶 し て 使用 ）， 第 1族 パ ラ チ オ ソ 系 ， 第

II族 カーバ メ ート系 ， 第 III 族 カーパ メ ートー有機 リ ン

剤混合系， 第 IV 族有機塩素系 ， 第 V 族 ビ ス ー（ψ一ク 卩

ル フ ＝ニ ル ） カ ル ビ ノ ール 系 ， 第　VI 族含 ハ ロ ゲ ン 不 含

硫黄有機 リ ン 系 ， 第 VII 族 含 ハ v ゲ ン 含 硫 黄有 機 リン

系及 び 第 VIII 族 不 含 ハ ロ ゲ ン 含硫黄有機 リ ソ 系　（a ，　b

亜族）と した （Table　l）・

　TLG ： 担体 ，
　 Wako −B−10

，
0 ．25　mm

， 展開溶媒 ，
　 L

ベ ン ゼ ン ： 酢 酸 エ チ ル ＝4 ： 1
，
2．n一ヘキ サ ン ： ベ ン ぜ

ン ＝4 ； 1
，
3．n一ヘ キ サ ン ： ア セ ト ン ＝・4 ： 1

，
4．石 油 工

一テ ル ： ア セ ト ン ＝9 ； 1
， 発 色 剤 ，

L20 ％ 炭酸 ナ ト リ

ウ ム 溶液 ，
2．O．1％ 2，6一ジ ブ ロ モ キ ノ ン ク P ル イ ミ ド

溶 液 （メ タ ノ ール ），
3．O・05％ 塩化パ ラ ジ ウ ム 溶 液

（0。5N 塩酸），
4．0。5％ o一ト リ ジ ソ 溶液（エ タ ノ ール ）s，

，

5．10％ 硫酸 ，
6．（a）O．2％ テ ト ラ ブ P モ フ ＝ノール

フ タ レ イ ン エ チ ル エ ス テ ル カ リ ウ ム 塩 溶液 （ア セ ト ソ ），

（b）0．5％ 硝酸銀溶液 （水 10m1 で 溶解 ， ア セ ト ン で

100ml）， （c ）5％ ク エ ン 酸溶 液 （25　ml の 水 に 溶解，

ア セ トン で 50ml ）9》．発色剤 6 は （a）， （b）を重 ね て 噴

霧，2 分後 に （c ）を 噴霧す る。

＊
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