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　 Sulfide　sulfur 　in　O．1M 　potassiurrl　hydl・〔｝xidc −0．lN 工

p   tassiuIn 　 chloride 　 solution （30r 　 lOml ＞was 　 clectrQ ．
depositcd　onLo 　a 　silver 　microclcctrode （3　mm φ，7mm2
｛＞r5mm φ，

20　mm2 ） as 　 silver 　 sul 丘de　 at
− O．93　V 　 vs，

Pt （− O．3Vvs ．　SCE ）f｛）r　300r 　10min ．　The 　electrode

was 　 thcn 　rinsed 　w 正th　 water 　and 　 acetone ．　 An 　ion
rnicroanalyzer 　was 　 used 　 to　determine　the 　sulfUr 　 on 　the

electrode 　 surface 　 under 　 thc 　fbllowing　 conditions ： pri．
mary 　ion

，
　Ar ＋

；prirnary　ion−accelerating 　voltage
，
3kV ；

1）rilnary 　ion　 current ，0．1FA ； primary 　beam 　diameter
，

1 皿 m ；sccondary 　ion＿accererating 　voltage
，
3kV ，　 The

；12S 一
跚 d　

1°7Ag − intensities　were 　measured 　after 　I　 and

5min 　 of 　b ｛｝mbardment 　 with 　 the 　 primary　 ion　 beam
，

rcspcctively ．　The 　relationship 　between　the 　
32S −1107Ag−

intensity　ra 正io　and 　the 　sulfidc 　concentration 　in　the

original 　 sample 　 solutlon 　 was 　linear　 ovcr 　the 　range 　 of

3to 　45　ng 　Sβ Inl 　 or 　 O」　to　 2　pg　 S1101nl ．　Thu 　 prヒ ci．
sions 　 were ‘a．30％ at 　 I5n 琶 Sl3　ml 　 alld 　 ca ．10％ at

O．5 ドgS110ml ．　 The 　method 　was 　applicd 　to　thc 　dcter−
mination 　 of 　 l・ w 　 pPm ・f　 sulfur 　 in　 sp ・ nge 　 thanitlm

｛sampie 　taken （5〜10）mg ｝ comb ｛ned 　with 　the 　hydro −

gen 　 sul 丘de　 evolution 　 method ．

　　　　　　　　　　　　　（Rcccived 　Oct．7，1977）
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原 子吸 光分析法 に よる骨中の 銅 ， カ ドミウ ム 及び 亜 鉛の 定量
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　豚 の 下 が く 微 ）枝 を 試料 と し て 用 い ，骨 中 の 銅 ， カ ド ミ ウ ム 及 び 亜 鉛 の 原 子 吸 光 分 析 法 に つ い て 基

礎 的 な 検討 を 行 っ た ．試料片 の 脱 脂 を 行 っ た 後 に 加 熱減 圧 法 で 乾燥 す る と，サ ン プ リ ン グ の ば ら つ き を

除 く こ と が で き ， 乾燥時 聞 の 短縮 も可能 で あ 1） ，
1 時 間 以 内で 恒 量 に す る こ と が で きた ．又 ， 灰 化法 と

し て は 硝酸及 び 過酸化 水素水 に よ る 湿式法 と乾式法 を 併用 し た 結 果 ， 試料 を lg と した 場合 の 灰 化所 要

11寺間 は 1時 間 で あ っ た ．標準添 加 法 に よ り定量 し た 分析値 は 銅 1．lo　pg／g ，
カ ド ミ ウ ム o．46　pg／g 及 び

亜 鉛 344 μ9／9 で あ り 各変動係数 は J
「 ．3％ ，

4．9％ 及 び 7．0％ で あ っ た． 従 っ て ，本 法 を 適 用 す る こ

と に よ り分 析 所 要時 閧 を か な り 短 縮 す る こ と が で き る．

1 緒 言

　生休試料 中 の 重金属 の 分析 は 環境汚染に お け る汚染度

を明確 に す る の み な らず，生 理 学的 に もあ る い は生化学

1
’
IV領域 に お け る知見 を得 る た め に も重要 な意義 が あ る．

原 子 吸 光 分析 は 金属 の 分析 に 広 く利用 され ，生 休試料 に

お い て も血 液 n2 〕
， 尿

3 ）な どの 術 子芟成分 を 対 象と した 報告

は 数多く 見 られ る・ しか しな が ら，臓器
4）

， 組織
5》 な ど

の 試 料 に 関す る 報告 は 比 較的少 な く ， 特 に 骨 6） あ る い は

歯
T ）8 ｝ な ど の 硬組織 の 分析例 は 極 め て 少 な い ・ そ の 理 山
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と して は 試料 の 状態 と乾燥方法 ，灰化法の 選択，あ る い

は 共存す る 無機成分 の 影響 な ど分析化 学的 に未解決 の 問

題を 多く含ん で い る こ と が挙げ られ る ・ こ れ ら の 諸 問題

を解明 し な け れ ば ，生体試料 の 分析結果そ の もの に 対す

る 信頼度 は 低く な ら ざ る を得な い ・本実験 で は 豚 の 下が

く 枝 を 用 い ， 試料の 乾燥方 法 ， 灰化方法及 び 抽出方法 に

関 す る 基礎的 な検討 を行 ッ た の で ， 結果 を報告する，

2　実 験

　 2 。1　装 　置

　 装置 は 日 立 508 型原 子 吸光 分 析装置， バ ー
ナ
ー

は 空

気 一
ア セ チ V ン 用 ス リ

ー
ス ロ ッ ト型 ， 光源 に は N立 中 空

陰 極 ラ ン プ を 使 用 し た ．試料 の 乾燥 に は 島津 製作 所 製 の

元 素 分 析 用 微 量 検 体 乾 燥 器 SD −2 型 を 使 用 し ，減 圧 に は

ア ス ピ レ ータ ーを 用 い た ．
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　2・2 試 　薬

　金属標準溶液 は 半井 化 学 薬 品 製 の 銅 ，ヵ ド ミ ウ ム 及 び

亜 鉛 の 原 子 吸 光 分析 用 標準 液 （1000ppm ） を 使 用 時 に 必

要 濃 度 に 希 釈 調製 し た ． APDC 〒容液 は 和光純 薬製原 子

吸光分析 用 ピ ロ リ ジ ソ ジ チ オ カ ル バ ミ ン 酸 ア ソ モ ニ ウ ム

の 2％ 一・水 溶 液 （w ！v） を 使 用 時 に 調 製 し た ・ メ チ ル イ ソ

ブ チ ル ケ ト ン （以 下 MIBK と 略 記 ），過 酸 化 水 素 水 ， 水

酸化 ア ソ モ ニ ウ ム は 特級 試 薬 を 使 用 し ，硝酸 は 精密 分 析

用 試薬 を 用 い た ．エ チ ル ニ ー
テ ル は 1 級試薬 を 蒸留 し て

使 用 し た ．

　2。3 試 　料

　試料 と し て 豚 の 下 が く 技 の 表面 を よ く水 洗 し 自然乾燥

後 ， ケ ル ダール フ ラ ス コ に 入 る 程度 の 大 き さ に り1断 し

た ．こ れ を エ チ ル エ
ーテ ル を 川 い て （2〜 3）時 間脱脂後 ，

110°C で 1時間加熱減圧 乾燥 し ， デ シ ケ ーター中に 保存

す る．

　2 ・4　定量操作法

　2・3 で 述 べ た 試料 （0．4〜1）9 を ケ ル ダ ール フ ラ ス コ

に 正 確 に 量 り取 り 濃硝酸 （3〜 5）ml を加 え て 加熱溶解

後 ， ホ ウ ケ イ 酸 ガ ラ ス 製 ビーカ ーに 移 し 入 れ 30％一
過 酸

化水素水 を数 滴加え て 蒸発乾 団す る．これ を （350〜uoo）
°C で 5 分問乾式灰化後 ， 硝酸及 び過 酸化水 素水 の 混合

溶液 （1 ： Iv／v ）数 滴 で 湿 らせ 再び 同温 で 5 分閧灰化す

る と試料は 白色 とな る，も し白色 とな らなけ れ ば 再び灰

化 の 操 作を繰 り返す． こ れ を 6M 硝酸 5ml に 溶解 し

た後正 確 に 50ml に希釈 し ，
0 ．5 皿 1 を分取 し亜鉛試 料

溶液 と して 保存す る・ 残 りの 試料溶液 49・5 皿 1 に 水酸

化 ア ン モ ニ ウ ム を滴加 し て pH 　2〜3 に 調整後，分液漏

斗 に 移 し 2％ APDG 溶液 5mL 及 び MIBK 　5　ml を加

え て 10 分間振 り混ぜ た後，MIBK 相 の 吸光 度を Table

l に 示す条件 で 測定 し銅 及 び カ ドミ ウ ム を定量す る．亜

鉛 の 保存溶液 0，5m1 に水を 加 え て 50　m1 と し， 11・／MIIa

の 操作 に よ り亜鉛 の 定量 を行 う・

Table　l　 Analytlcal　 conditions 　ibr　atomic

　　　　 absorption 　 spectrophotometry

（：u し：d Zll

V 》
「
avelCTLgth 　（nn1 ）

Lamp 　 current （mA ）

Slit　 w 【dth （mm ）

Air 日ow 　ratc （1／mi11 ）

Ace しylene 【low　 rattl （1／lnl11 ）

Posi しiQn　of 　burncr （mn 匹）

3247

　 15

　 2

　 10

　 1

　 LJ

2288

　 8

　 z

　 Iu

　 1

　 2

2L38

　 10

　 2

　 1e

　 1

　 2

3　結果 と考察

3。 1 試 料の乾燥方法 の 検討

　従来 の 報告 に よれ ば 歯 質あ る い は 骨の 乾燥条 1牛 と し

て ，80°C ， 48 時間
6）

， （llO〜120）℃ ，
雛 時間了〕， 110

°G
，

8 時間
s）

， な どとな っ て お り ， 乾燥温度 及 び 乾燥時

間 に か な りの 差が 認 め られ る．試料 の 形 ， 大 きさ ， 保存

状態な ど に よ っ て 乾燥条 件 に 幅 が 生ずる こ と は 考 え られ

る こ と で あ るが ， 乾燥条件 の 確立 は 信頼度 の 高 い 分 析値

を得 るた め に も，又，分柝所 要時間 を 短 縮 す る た め に も

重要 で あ る．豚 の 下 が く枝を 皮質部 とず い （髄 ）質部 とに

分 け 試料 の 乾燥 に 関す る 基礎的検討 を行 っ た 結果，皮質

部 は （2〜4）時間で 恒量 に 達す る が ， ず い 質部は 12 時間

以上 加 熱 し て も恒 量 に 達 せ ず ，徐 々 に 減 量す る こ とが 認

め られ た ・しか し なが ら ， 加熱減圧法に よ れ ば ， ず い 質

部の 場合で も 6 時 間程度 で 恒量 に 達 す る こ とが 明 らか に

な っ た ，加熱減圧法
e） は各種 の 食品の 水分定量 の 基準法

に な っ て お りそ の 正 確さ ， 再現性 と もに 優れ て い る こ と

が 認 め られ て い るが ， 本 実験 の 場合 もずい 質部 の よ う rs

多孔 質 の 部位 の 乾燥 に 有効で あ る こ とが確 認 で き た．な

お ， 乾燥温度 の 設定 に 関 して は ， 本実験 の 場 合は 特に 低

温度 で あ る 必 要 は な い の で 吸 着水 を考慮 し 110ec と し

た ．試料に よ っ て は ， 乾 燥条件 を．一定 に し て も，も との

試料 に 対す る 乾燥減量 比 に 大 き な ば らつ きが 生ずる場合

もあ る．特 に 脂 質 の 多い 試料で は 乾燥 中 に 水分 だ け で な

く試料中の 脂 質の
一

部 が 溶 け 出 し ， しか も
一

定畸間内に

溶 け出す脂 質量は 試料 の 形 ， 大 きさな ど に よ って 異 な る

の で ，こ れ が ひ ょ う量 の ば らつ きの 原囚 とな っ て い る と

考 え られ る ． そ こ で 試 料の 脱脂 に つ い て の 検討 を行 ・t）

た ．脱脂 は ソ ッ ク ス レ ー抽 出器 を用 い て 行 い ， 試料片 を

エ チ ル エ ーテ ル で （2〜3）時間 脱脂 した ．脱脂 に よ る 減

量 は 皮質部 で 約 3％ ，ず い 質部 で は 約 15％ で あ つ た ・

脱脂後の 試料 に つ い て 加熱減圧 乾燥 法 に ょ り 110°C で

乾燥 した 結果 を Fig・1 に 示 す・Fig ．1 か ら 明 ら か な よ

うに ， 乾燥時間は Ig の 試料の 場合 に は 約 30 分 間で 恒

量 に 達 し，5g の 場合で も皮質部 ， ず い 質部と も に 1時

聞で恒量 に 達 す る．従 っ て ，試料 の 脱脂操作 を実 施 した

場 合 に は ， サ ン プ リ ン グ時に お け る ば らつ きが 解 消され

る だ け で な く ， 乾燥 時開 の 短 縮 も可 能 で あ る こ とが 明確

に な っ た．

　3・2　試料 溶液 の 調 製 法

　2・3 で 述 べ た 試料約 lg を硝酸を 用 い て 加熱溶解す る

と （20〜30）分間で 透 明な荳1
「t色溶液 が 得 られ た ・ こ の 硝酸

溶液 を 試料 と した 場合の 分析値 は 低 く，再現性 の 点で も
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Fig．　 l　Drying 　 of 　de飴tted　 samplc

　　　 　
T ・mP ・ ・a に・ … 　llO°C； ● G ・ ・tex ； QBun ・ ・u、川 嵎

　　　 　
一

　lgof 　sa エ【LP ［c ；　
一一一一

　590r 　samp1 じ

満 足 な結果 は得 られ な か t．） た の で，夏 に 灰化法 に つ い て

検討 を加 え た ・まず ， i ）硝酸 に 溶解後，更 に 加熱を続

け る 湿式灰化法 ， ii）硝酸 に 溶解後 ， 過酸化水 素水 を加

え な が ら湿式灰化す る 方法 ， ili）硝酸 に 溶解後蒸発乾固

し 400 °C で 乾 式灰化 す る 方法，iv）硝酸 に 溶解後蒸発乾

固 し ， 灰化 補助剤 と し て 硝酸及 び過酸化水素水 の 混合溶

液 で 湿 らせ な が ら乾式灰化す る方法の 4 方法に つ い て 比

較検討 した．Fig．2 に 明 ら か な よ うに i ）法 で は 長 時間

の 加 熱 が 必 要 で あ り，分析値 の ば らつ きが 大 き い ，
ii）

法 で は 3 時間 の 灰化時 間 で 分 析値 は
一

定 と な り過 酸化水

素 の 効果が認 め られ た ．丗 ）法 で は カ ド ミ ウ ム に 関し て

は ii）法 と一
致す るが ， 銅 及 び亜 鉛の 分析値は ii）法 と

比 較 して 常 に 低 い こ とが 確認 さ れ た ．こ の こ と は 灰化 に

よ っ て 生ず る炭化物へ の 吸着 に 起因す る もの と考 え ら れ

る・iv）法 で は 炭化物 の 存在は 認 め られ ず ，
3 元素 の 分

析 f直は 再現性 の 点で も優 れ て い た ． 3 元素 の 定量 の た め

の 灰化法 と し て は Fig・2 の 結果 よ り ii）法 の 硝酸 及 び

過酸化水素水 を用 い て 3 時間以上 湿式灰化する 方法 も有

効 で あ る が ， 本実験 で は 分析所要時間 の 短縮可能な iv）

法 を採 用す る こ と と した ・

　 3・3 　抽出時 に おける過酸化水素の影響

　3・2 の 検討結 果よ り，過 酸化水 素水 が 灰化 に 有効 で あ

る こ と が 明 らか に な っ た・し か しなが ら ， 過酸化水素水

を 多量 に 用 い た場合 に は カ ド ミ ウ ム 及 び 亜 鉛 の 分析値 が

低 1直を示 す こ とを認 め た ．そ こ で 2・2 で 調 製 した 金属標

↓し匚
に

工

」【暫犠』轟
　
9，「一信一冖ギ

配
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0198

三

7

．一．」・

65432

⊃

1O

「
OO『」

2

；1［触
1甸

川 　　　　 ℃ 　　
0　 　 　 　 　 　 　 　 1 ・．

　　　　　　 1
「

u

  ∴… ＿ ，

706

／1504030201L

）

［lz［i）

〔〕
　 　 1　 2　　3　 4　　5　　6　　7　　ti　 g　 lO

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ］
1
止n］ヒ、h

Fig。2　GomparisQn 　 of 　ashing 　 methods

　　　　
−

●
− Ashcd 　in　HNO3 ；

− O − Ashcd 　ilL　ItNO3 　 and

　 　 　 　 H202 ；
一一

●
一一Ashcd 　 at 　 400°C 　 after 　 diSSolved　ilL

　 　 　 　 HNO3 ；　
一一

〇
一一Sa皿 p呈じ was 　diSSDIVed 　in　IINO3 　 and

　 　 　 　 then 　drlcd　 and 　 ashcd 　by　 uslng 　IINO3 跏 d　 H20z ロ 【

　 　 　 　 （35〔）却40e）
°C

準溶液を lllい て 過酸化水素が 各元 素 の MIBK 抽 出 に 及

ぼ す影響 に つ い て 検討 し た・ 銅 （O・02　ppm ）， カ ドミウ

ム （0・0量ppm ） 及 び 亜鉛 （0・02　ppm ） の 混合試料溶液

50ml に 30％ 過酸化水 素水 の 各量 を添加 し 0〜1％ の

過酸化水紊を含む各混合 試料 溶液を調製 した ・各混合 試

料溶液 に APDG 溶液及 び MIBK 各 5m 【を加 え て抽

出 し原子吸光分析を行 っ た結 果を Fig・3 に 示 ず． 銅 に

つ い て の 影響は 認 め られ な い が ， カ ドミ ウ ム 及 び亜 鉛 に

対 す る 妨害 は明らか で あ る・従 っ て ， 3・2 の 灰化法 に お

い て 過酸化水 素を用 い た 場合 に は 試料を 蒸発乾 固 して 過

酸 化水素 を完全 に 追 い 出す 必 要 が あ る．

　S ・ 4APDC 量 の 検討

　2・3 で 述 べ た 試料約 lg を 用 い て 2％ APD 〔】 溶 液 の

必 要量 に つ い て 検討 した ・ Fig・4 に 示す よ うに 2％
APD （】溶液 工ml で 銅 は 完全 に 抽 出 さ れ る が ， カ ド ミ ウ

ム に っ い て は 亜 鉛が 多量 に存在す る た め 3 皿 1 以 下で は

抽 出が 不 完全 で あ る こ と が 明 らか に な っ た の で 本実 験 で

は 5ml を用 い る こ と と した．

3・ 5　抽 出 時 の pH に 関する検討

水相の pH 変化 に よ る 3 元素 の 抽 出率 へ の 影響 に っ い

N 工工
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い て 測 定 した ・Fig．5 は そ の 結果で あ る． 3 元 素 ともに

完 全 に 抽 出 され る の は pH 　 2〜3 の 範囲 で あ っ た ・叉，

pH 　 3 ．5 以上 に お い て 完全 に 抽 出され な い の は ，キ レ ー

トの 生 成 が 不 完全 で あ る こ と以 外 に
一

部 が 沈殿 に 吸 着 さ

れ る た め で あ る と考え られ る．
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　Effect　 of 　pH 　on 　 cxtraction

　
− O − In　 sample 　 s。 ［uti ・ n 　 c ・ ntai 】唱 prreipitati・ n ；

　一一〇 一一In　 prccipitation　aftcr 　extraction ；　
一

●
− Irl

　 sample 　 solution 　diluし巳d　 with 　 dlstilled　 water ； Zn 　 was

detenmined　in　diluted　MIBK 　golUtinn ．

．
／

x 〆
x

　 　 　 　 o
　 　 　 　 〔l　　 　　 l　 　　　 2　 　　　 3　 　　　．毛　　　　 5

　 　 　 　 　 　 　 　 ，Nmt川 11【9 、〕「 2％　APDC 、「1．l

Fig，4　Relation　between 　absorbance 　 and 　 amounts

　 　 　 of 　APDC

　 　 　
− O − Zn ；

一
●
− Cu ；

− X − Cd

て 検討する た め に ，
3 ・2 で 得 られ た 試料溶液 に 種 々 の 量

の 水酸化 ア ン モ ニ ウ ム を用 い て pH を 変化さ せ た．こ の

とき pH 　3・5 以 上 で は 多量 の 沈殿を生 じ た が ， 沈殿 を

含む試料溶液 中 へ APDG 溶液及 び MIBK を加 え て 抽

出 し た ・又，抽 出操作後，沈殿 を 水相よ り遠心 分離 し，

そ の 沈殿 を 硝酸 に 溶解 し pH 　2．5 に お い て 再 び 抽 出し

て 沈殿 中 の S 元素 に つ い て も測 定 した ・な お ， 亜鉛 に つ

い て は MIBK 抽出液を 正00 倍に 希釈 した 場合及 び 100

倍 に 希釈 し た 試料溶液 を 用 い て 抽 出 した 場合 の 両洙 に つ

　 3・ 6　亜鉛の 定量 法 に 関する検討

　骨中に 亜鉛は 多量 に存在す る た め ， 原 子吸光分析 を適

用 する場合に は試料溶 液 の 希釈 を 必 要 とす る・希釈 の 方

法 として ，
MIBK 抽出液を 希釈す る 場合 と 抽出前 の 試

料溶液 を希釈する 方 法に つ い て 検討 した ・Fig・5 に 明 ら

か な よ うに MIBK 抽 出液希釈 の 分柝値 の ほ うが 低 い 値

と な り， （10〜30）％ の 差 が 確認 さ れ た た め ，亜 鉛 に つ

い て は試料溶液 の 全容量 の 1／且oo を正確 に 採 り亜鉛抽 出

Table 　2　Analytical　results

Numbcr 　of
measurment 隴 、 〜躡 ， 齣 藷静

UdnCGZ 6
尸
U6

i，16　 　　 　 1．03　 　　 　 1．10
0．49　　　　　 0．42　　　　　0 ，46

3フ8　　　　　　312　　　　　　34 斗

5．34
．97
．0

1　n 陶11，匸e 　@weigi1 亡　：　（0鹽斗3 − 0．55），n
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用 の i武料溶液 と し た ．

　3 。7 　定量結 果

　Table 　2 は 2・4 の 定量操 作法 に 従 っ て 2・3 で 述 べ た

試料 IIIの 銅 ， カ ドミ ウ ム 及び 亜鉛 の 定 旦を標 準添ノJI1法に

よ り行 tコた結 県で あ る．

4 　結 論

　骨 （豚 の 下 が く枝 ）中に 含ま れ る銅 ， カ ド ミ ウ ム 及 び

亜 鉛 の 原子 吸光 分析 の た め の サ ン プ リン グ 及 び試料溶液

調 製法に 関 す る 検討 を 行 っ た ， エ チ ル エ ーテ ル を 川 い て

試料 を 脱脂 し た 場 合 ，
110℃ の 加 熱減 圧 乾 燥 法 に よ り 1

時間以内 で
・
「亘量 に 達 し，従来法 と 比較 して 乾燥時問 の 短

縮 と同時 に サ ン プ リ ン グ に よ る ば ら つ き が 減 少 し脱 脂 の

効 果 が 認 め られ た ・又 ， 脱脂 を行 わな い 場合 に は 試料 の

乾 燥条 件を
一

定 に し て も，試料 の 採取 方法 ， 形状 ， 組織

構造 な ど に よ っ て 試料巾の 残存水分量が 著 し く異な る こ

とが 明 らか に な っ た ．灰化法 と し て は 試 料 を 硝酸 に 溶解

した も の を 蒸発乾固 した 後，硝 酸及 び 過 酸化 水素水 を灰

化補助 剤 に 用 い て 乾式灰化す る 方法を 採 用 した ．灰 化所

要 時間 に つ い て は 試半…1を 19 と した と き 1 時間以内 で 無

色透明 の 試料溶液 の 調製が 可能 で あ っ た ・標 準添加 法 に

よ り豚 の 下 が く枝中 の 3元 素 の 定量を行 っ た結果 ， 脱脂

乾燥 重量 当た り銅 1・10Fglg ，カ ドミ ウ ム O・46　Fg ／g 及

び 亜鉛 344 　pg！g の 各分析 値 が 得 られ ， 変動係数は それ

ぞ れ 5・3％ ， 4・9％ 及 び 7・0％ で あ っ た ・ 本法 は 従来

法 と比 較 し て 分 析所要 時間 が 短 く再 現 性 も優 れ て い るた

め ， 骨中の 銅 ， カ ドミ ウ ム 及 び亜 鉛の 原 子吸光分析 に 有

効 で あ る．
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　The 　mcthods 　of 　drying　and 　ashing 　fbr　the 　determina−
tion   f　trace 　metals 　jn　bQne 　 wcre 　 studied ．　Bonc 　（the
mandiblar 　ramus 　of 　swine ｝was 　treated 　wiLh 　ethyl 　e 山 er

tbr　 the 　 purpose 　 of 　rcmoving 　 lipid．　 By 　 applying 　this

tcchnique
，　 it　 was 　 possible　 to　 avoid 　 thc 　 scattering 　of

w じight　and 出 c　reduction 　of 　drying　time 　of 　the 　sample ．
On 　drying 　the 　sample 　at 　l　lO°G 　under 　reduced 　pressurc
b｝qlsing 　an 　 aspirator ，　 a 　 constant 　weight 　was 　 reached

withjn 　 an 　 hour ．　 Dried　 sample （0．4〜1）gwas 　 dis−
solved 　 in　 5　ml 　 of 　nitric 　 acid 　 by　 heating．　 Then 　 a 　few
drop．l　 of 　30％ hydrogen 　peroxide 　 were 　 added 　 to　the
solucion 　and 　it　was 　evaporated 　to　dryness．　The 　residue
was 　ashed 　at （350 〜400）℃ fbr　10　m 三nutes ．　 After　bc−
ing　a 〔ljusted　10　pH 　2〜 3

，
　 trace 　 metals 　 wcre 　 cxtracted

with 　MIBK 　in　the 　prcsence　of 　5　ml 　of 　2％ ammonium

pylTolidincdithio（二arbamate （APDC ）．　 The 　 MIBK 　lay．
er 　was 　 analyzed 　 by　 atomic 　 abs 〔〕rption 　spectrophoto −
metry ．　 Thc 　 coef 且den 鷦 of 　variation 　 by　 using 　the 　 me −
thod 　of 　standard 　addition 　were 　5．3％ fbr　coPPer ，4．9％
fbr　cadmium 　and 　7．0％ for　 zinc ．　 The 　proposcd 　method

is　rapid 　alld 　simple
，
　 and 　will 　be　applicable 　to 出 e　detcr−

mination 　 oi
’
tracc 　 elcments 　in　bone ，

　　　　　　　　　　　　（Received　Oct ．25，197η
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