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   Trace amounts  of' hydrazine in boiler feed water  were  determined by a flow iTijection-

 spectrophotometric  method  with  P-dimethylaminobenzaldehyde (DMBA). The  DMBA

 solution  for the color  development was  prepared by dissolving it in diluted hydrochloric

 acid  without  using  any  erganic  solvents  such  as  alcohols,  The reagent  soiution  proposed
 in this work  had several  advantages,  compared  with  the alcoholic  solution  usually  used  in

 the batchwise spectrophotometric  methgd.  The  solution  was  easily  prepared  with  hyd-

 rechloric  acid  and  water,  stable  for Ionger tirnes and  did not  evolve  when  the  solution  was

 mixeel  with  sample  solutions,  and  the  waste  treatment  was  easier  than  for the alcoholic

 solution.  A  carrier  (H20) and  the  reagent  solution  were  propellecl at flow rates  of  1.0 ml

 min-i  and  O,6mlmin-i,  respectively.  They were  merged  to flow into a reaction  coil

 (O.6 mm  i.d.× 6 m)  kept in a  temperature-controlled  air  bath at  80"C. Samples were  in-

 jected into the carrier  st,ream,  and  the reaction  product was  measured  at 458 nm,  Metal

 ions and  ammenia  did not  interfere with  the  determination  of  hydrazine, The  calibra-

 tion graph was  linear up  to 100 ppb  of  hydrazine, and  the  detection limit corresponding

 to a  signal  to noise  ratio  of  3 was  e.2 ppb.  Relative standard  deviations for seven  repli-

 cates  of  5, 50 and  100 ppb of  hydrazine were  1,1, O.9 and  O.4%, respectively.  The  pro-
 posed method  was  applied  to the determination of  hydrazine in boiler feed water  samples,

Kleywortts : hydrazine ; boiier feed water  ; FIA  ; spectrophotometry  ; P-dimethylami-
          nobenzaldehyde.

 ***"**igasas"{sk>ttasureek>
 fi -: 739  taftMptrtlza'Hltwth 3-9-1

igtsesnjrf7X(*): 739  utftMMtakraecwh 3-9-1
uaalY(\ny\${L#N:  700 maalRmaabdigesempS-1-1



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

994 BUNSEKI 　KAGAKU Vol ．45 　（1996）

1 緒
7＝
□

　火力発 電所の ボイラ給水中に は，機器 や 配管 の 材料 な

ど の 腐食防止 を図 る た め 脱酸素剤 と して ヒ ドラ ジ ンが 添

加 さ れ て い る．一般に ヒ ドラ ジ ン の 添加量 は，溶存酸素

濃度 の 2倍量 と さ れ て お り，加 え られ た ヒ ドラ ジ ン の

一
部 は水中の 溶存酸素 と 反応 し て 水 と窒 素 に な る．残 留

し て い る も の は 約 200℃ 以 上 の 温 度 で 熱分 解 して ，ア

ン モ ニ ア と な り pH を 上 昇 さ せ る．こ の た め 残留 ヒ ド

ラ ジ ン 濃度 を・一
定の 範囲内 に制御す る必 要 が あ り， 微量

ヒ ドラ ジ ン の 定量 は ，ボ イ ラ 給水水質管理 上最 も重要 な

分析項 目の 一
っ で あ る，

　現在，火 力発電 所 に お け るボ イ ラ給水中の 微量 ヒ ドラ

ジ ン の 定 量 は，p一ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ズ ア ル デ ヒ ド

（DMBA ） と ヒ ドラ ジ ン の 脱 水縮合反 応 の 生成物 で あ る

シ ッ フ 塩基 の 吸 光度測定法 に よ る バ ッ チ 式 マ ニ ュ ア ル

？Xi）に よ り行 わ れ て い る，試料中の ヒ ドラ ジ ン は 微量で

あ り容易 に 酸化 さ れ
， 減衰す る た め サ ン プ リ ン グ後 ， 直

ちに 測定を行 う必要 が あ る．．一．．
般 に こ の よ うな 迅速性 が

要求 さ れ る測定 に 対 し て FIA は 大きな 威力を発揮す る

もの と 考え られ る．更に 分析操作の 自動化 が可能で
， 発

色反応温 度等分 析．条件 の 厳密な 設定も容易 に 行 う こ とが

で き ，し か も分析時閭の 大幅 な短縮 も 図れ る．こ れ「らの

C と か ら，ボ イラ 給水中の ヒ ドラ ジ ン の 高感 度で 迅 速 な

自勤化測定 を 目的 と して ，FIA の 適用 に つ い て の 検討

を 行 っ た．

　FIA に よ る ヒ ドラ ジ ン の 検出法 と して は，吸 光検 出

法
2），蛍光検出法

3＞，電気化学検出法
4・）〜U）

，
ガ ス 拡散一吸

光検出法
9）な ど が 報告 さ れ て い る．こ れ ら の う ち ， 電気

化 学 検 出 法 は ヒ ド ラ ジ ン 濃 度 IO
− 4’

　mel 　dm
− 3

（3．2

ppm ）程度 を 対象 と し た もの で ，　ppb （10
−』
Yg

／g） オ
ー

ダ・一の 測定を 目的と す る ボ イラ給水 へ の 適用 は困難 で あ

る．又，酸 塩 基 指 示 薬 の 発 色 反 応 を利用 す る ガ ス 拡散法

の 検 出 限 界 は 10ppb と され て い る が
，

ア ン モ ニ ア の 妨

害 が 大 き い，オ ル トフ タル ア ル デ ヒ ドと メ ル カ プ トエ タ

ノ
ー

ル を用 い る 蛍光検 出 法 に お い て もア ン モ ニ ア の 妨害

は大 き い ．

　 ヒ ドラ ジ ン の 発色試薬 と し て は，古 くか ら用 い られ て

き た DMBA の ほ か に ，4．ク ロ ロ ー5
，
7一ジ ニ トロ ベ ン ゾ フ

ラ ン が 最近開 発 され て い る が
io ），水 へ の 溶解性 が 小 さ

い た め に ア セ トニ ト リ ル な ど を 用 い な け れ ば な ら な

い
lt）．

　DMBA は Jls法 で も用 い られ て い る 入 手 し や す い 吸

光検出試薬 で あ る が ，従来用 い ら れ て い る バ ッ チ式 マ ニ

ュ ア ル 法 で は，試 薬 液 調 製 に 多 量 の ア ル コ ール （約

SSL

C

RSP

RCCCDBPC

80℃

W

REC

Fig．　 l　FIA 　system 　f｛）r　 hydrazine　 determination

with 　p −（dimethylamino）benzaldehyde（DMBA ）

RS ： reagent 　 solution 　I　l8g　 DMBA 十 45　ml 　 HCl

＋945・ml 　H20i ；C ・ carr 三・・ （H20 ）I　P ： P ・mp （・・r−

rier ： 1ml 　minLl ； rcagent 　 solution ：0．6　rnl 　min
− 1

＞；

S： sample ； SL ： samp 】c　 loop （0．5　mm 　 i．d．× 1．5　m ，
300　Ul＞；RC ； reaction 　coi1 （0．5　mm 　l．d．× 6m ）；GC ：

coQllng 　 cQil （0、5　mm 　 Ld．× 1m ）； D ： detcctor（458
nm ）；REC ： recorder ；BPC ： back・pr6ssurc　coil （O．25
皿 mi ．d．× lm ）；W ： waste

90％ v ／v ） を用 い て い る．こ れ は DMBA そ の もの が 水

に 溶解 し に く い こ と に加 え，ア ル コ ール 存 在下 の ほ う が

反応速度が 速 く，得 られ る吸光度 も大 きい こ と に よ る も

の と考 え られ る．現在ま で に報告さ れ て い る FIA に お

い て も DMBA の メ タ ノ
ー

ル 溶 液 が 用 い ら れ て い

る
2）12）．

　 しか し，FIA は，元 々反応 の 過渡的状態を利用 す る

こ と を本質 と して い る もの で あ り，反応速度及 び吸光度

の 多少の 低下 は 重大 な 欠点 と は な ら ず，む し ろ試 薬液 の

調製の しや す さ，安定性，廃液処理 の しや す さ な ど の 利

点で 十 分 償 わ れ る もの と 考 え ら れ る ，

　こ の よ うな 観点 か ら
， 本研究 で は ア ル コ ール な ど の 有

機溶剤 を用 い ず，水溶液で 行 う こ と が で き る試薬液 の 開

発 と そ れ を 用 い る 高感度 FIA に つ い て 検討 した、そ の

結果，微量 の ヒ ドラ ジ ン の 定 量 法 を 開 発 す る こ と が で き

た．

2 実 験

　2 ・1 装 置

　本研究 で 用 い た 流路 を Fig．1 に 示す．プラ ン ジ ャ
ー

ボ ン プ，16方 バ ル ブ及 び反応 コ イル 恒温槽等 で 構成 さ

れ た フ ロ ーイン ジ ェ ク シ ョ ン装置 〔日 立 製 K −leOO形 ）

を用 い，キ ャ リ ヤー
流量 Imi 　min

−
1
， 反応試薬液流量

0．6　ml 　min
”J

で 送 液 し た．キ ャ リヤ
ー

中へ の 試料 の 導

入 に は 16 方バ ル ブ （サ ン プ ル ル
ープ 0．5　mm 　i．d．Xl 、5

m ，3DO μD を用 い た ．キ ャ リヤ ー，試 薬液 流 れ を合流

さ せ た後 に ，空気 加熱式恒温槽内 の 反応 コ イル に 導 い

て ，吸 光検出器 （日立製 L4200 形 UV −VIS 検 出器 ，

フ ロ
ー

セ ル ： 光 路 長 10mm ，容量 17．7　pl，測定波長

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

報 　文 坪井 ，中村，松 倉，本 水 ：FIA に よ る ボ イ ラ給水 中 の 微量 ヒ ドラ ジ ン の 吸光 光度 定 量 995

458nm ） に 導 い た，ピー
ク の 記 録 に は ク ロ マ トデー

タ

処 理 装 置 〔日立製 D−2500 形 ） を 用 い た．サ ン プル ル
ー

プ及 び 反 応 コ イ ル は 内径 0．5inm ， 加 圧 （背圧 ） コ イル

（長 さ lm ） は 内径 025mm の ポ リテ トラ フ ル オ ロ エ チ

レ ン （PTFE ） チ ュ
ーブ を 用 い た．

　2・2 試　薬

　キ ャ リヤー
及び 反 応試 薬液 の 調製 に は 電気脱塩 水 を ミ

リ Q 装置 （ミ リポ ア製）で 処理 し た 18．3M Ω cm の 超

純水 を用 い た．最終的 に用 い た FIA 用 の 反応試薬液 は，

DMBA 　18g を塩酸 菊 ml と水 945　ml に 溶解 し た もの

で あ る，ヒ ドラ ジ ン 標準液 に は，塩化 ヒ ドラ ジ ニ ウ ム

（N2H ．，．Cl｛）を 正確 に ひ ょ う量 ，溶解 し，希釈 して 用 い

た．な お，試薬 はす べ て 関東化学製特級 を冉い た．

3 結果及 び考察

　3 ・1 反応試薬液 の検討

　発色 反応試薬液 と し て の DMBA の 調製 に は
，
　Jls法

を は じ め従来法 で は 約 90％ （v ／v ＞の アル コ
ー

ル （メ タ

ノ
ー

ル 又 は エ タ ノ
ー

ル ）溶液を用 い て い る．本研究 で

は，試薬調製の 簡便化及 び 取 り扱 い の 容易 さ
， 試薬液の

安定化及 び排水へ の 負荷 の 軽減を目的 と し て
，

ア ル コ
ー

ル な ど の 有機溶剤 を用 い な い 試薬液 に つ い て 検討 を行 っ

た．

　 ま ず，ア ル コ ー
ル を 用 い な い DMBA の 溶液を調製

し，従来 法 の 反 応 試薬液 と の 比較 をバ ッ チ式 マ ニ ュ ア ル

法 に ょ り行 っ た，得 ら れ た 吸収曲線 を Fig．2 に 示 す．

こ こ で は
， 従来法 に 準じた試薬液 （試薬液 A と す る）

の 調 製量 の 比 iDMBA（g）： 塩 酸 （mD ： ア ル コ ー」レ

（ml ）｝ は （18 ：gO ： 900 ） と し，本 法 で は ，（DMBA ：

塩酸 ： 水）＝（18i　 45 ： 945） と し た 〔試薬液 B とす る）．

Fig．2 か ら分 か る よう に，試薬液 B を用 い た場合，吸

光度 は や や 低 い が 吸 収曲線 は 両 方 と も よ く似 て お り，吸

収極 大波長 は い ず れ も 458nm で あ っ た．

　又，発色 反応時間の 比較 に つ い て 検討 した 結果を Fig．

3 に 示 す．試料と試 薬 の 混 合後，吸光度 が増大 し
一

定 の

吸 光度 に 達 す る の に 試 薬 液 A で は 4．3 分 で あ っ た．こ

れ に 対 して 試薬液 B で は 6．5 分 を要 し，従来法 に よ る試

薬液 に 比べ ，ア ル コ
ー

ル を用 い な い 本試薬液の 反 応速度

が や や 劣 る こ と が 分 か っ た，又 ，定常 状 態 に 達 し た と き

の 吸光度 も本 研 究 の 試薬 液 の ほ う が 約 le％ 小 さ か っ

た，

　次に ，FIA に よ り DMBA 濃度及 び塩酸濃度 の 影響 に

つ い て 検討 し た ．DMBA 量 に つ い て ，希 塩 酸 990　ml

当 た り 10〜20g の 範囲で 検討 し た 結果 ，
　 DMBA 量 の 増

O．6

5
　
　
　　」
4
　
　
　
　

3

0
　
　
　
　

0
　
　
　
　

0

　

　

8
壽

紹
○

の

遷

0．2

0．1

0410
　　　430　　 450　　　470 　　490　　 510

　　　　　　　Wavelength！nm

Fig．2　Absorption　spectra 　of 　the 　reaction 　product
of 　hydrazine　with 　DMBA

Aand 　C ： reagent 　A （18gDMBA 十 90　ml 　HCI 十 900

ml 　 C2H50H ＞；　 B　 and 　 D ： reagent 　 B　 （18g
DMBA 十 45ml 　 HC1 十 945ml 　 H20 ）； Aand 　 B ： 50

ppb 　of 　hydrazine；（】and 　D ： reagent 　blank．　These
were 　 ebtained 　 at　 25℃ ， 10min　 after 　 the　 solutions

werc 　prepared・

0．40

530

030

520

8
竃
輯
8
遷

0．20

4．3min
A

6．5min

B

o．15L − 一一＿

Ol2345678

　　　　　　 Time！min

Fig．3　Timc 　 course 　fbr　the　 color 　development　Qf

ilydrazinc　with 　DMBA

A ： reagcn ［ solution 　A ；B ： reagent 　solution 　B ．　 The
componcnts 　 of 　the　 reagent 　 solutions 　 w じre　 the　same

as　ill　Fig．2，　 Twenty 　mi 王liliters　 of 　sample （50　ppb）
and 　 5　ml 　 of 　 each 　 rcagent 　 solution 　 were 　 mixcd 　 at

25℃ ，and 　absoTbances 　were 　measured 　at　45B　nrn ．
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加 に つ れ て 感 度 （ピ
ー

ク 高） は 増加 し た が ， 約 20g 以

上 の DMBA は 完全 に 溶解 で き なか っ た，従 っ て ，本研

究 で は 溶解 で き る 18g 〔990　mi 希塩 酸当 た り ） を 用 い

る こ と と した．

　DMBA 量 を 18g と し，用 い る塩酸 の 量 の 影響 につ い

て 濃塩酸 45〜90ml （990　m1 当 た り）の 範囲で 検討 した

が，こ の 範囲で は塩酸 の 量 に よ る感度へ の 影響 は ほ と ん

ど認 め られ な か っ た．

　以上の 検討結果 か ら，ア ル コ ール を用 い な い 試 薬 液 と

して DMBA （g）； 塩酸 （ml ＞： 水 （ml ）の 比 が 18　i　45 ；

945 の もの を用 い る こ と と した、

　8・2　FIA に お ける測定条件

　試薬 液 A と試薬液 B を用 い て ，反 応 コ イル 長 さ及 び

反応 コ イル 恒温槽温 度の 影響 に つ い て 比 較 検討 した ．

　反応 コ イル 長 の 影響 に つ い て ，内径 0．5mm の 則 rFE

チ ュ
ーブを 用 い ，1−−6m の 範囲で 検討 した．　 Fig．4 に

示すよ うに lm で は 試薬液 A の ほ うが 試 薬液 B に 比 べ

感度 （ピーク高）は 約 2 倍 で あ っ た が ，
コ イル 長 が 増

す に 従い 両試薬とも感度が 向上 し，試薬液 A ， B に よ

る 差 は縮 ま っ た．試薬液 A で は 2m 以 上 で 感度 は ほ ぼ

一．一
定 に な り 4m を超 え る と低 下 し た．こ の 低下 の 原 因

は，分 散 に よ る 寄与 の ほ う が反 応生成物 の 増加 の 寄与 に

優 っ て い る もの と 考 え られ る，一
方，試薬液 B で は コ

イル が長 くな る に つ れ て 感 度 は 向上 す る が，4m 以 上 で

ほ ぼ
一・

定 と な っ た．こ れ は，コ イル 長 を増す こ と に よ る

反応 の 進行 と分散効果 が ほ ぼ等 し い 状態 に な っ た た め と

考え られ る．

　恒温槽温度 の 影響 に つ い て 40− 1！O℃ の 範囲 で検討

した ，Fig，5 に 示 す よ う に
， 温 度 が上 昇 す る に 従 っ て 試

薬液 A，B 両方 と も感度 は 向上 す る が，そ の 割合 は 試

薬液 A の ほ うが 大 き い ．又，試薬液 B で は 70〜80℃

で 最大 で あ っ た．

　以上 の 結果 ， DMBA の 溶解 に 塩 酸 と 水 を使用 し た反

応 試薬液 で も，感度 は ア ル コ ール溶液の 場合 に 比 べ や や

低 い もの の ，定量 に は 十 分 使 用 で き る こ とが分 か っ た．

な お ア ル コ ール 溶 液 をA9　viた 場合 に は，キ ャ リヤ
ーと混

合す る と気泡を発生す る こ と が あ っ た ．特 に 90℃ 以 上

の 高温領域 で 発生 しや す く ， しば し ば測定 が不 可 能 と な

っ た ，こ の よ う な 点か ら も，FIA で は水溶液 を用 い た

ほ うが 好 ま し い ．以下 の 実験 に は試薬液 B を用 い て 反

応 コ イル 長 さ 6m ，反応 コ イル 恒温 槽 温 度 80℃ で 実施

す る こ と と した．

　 反 応 試 薬液 と し て ，ア ル コ
ー

ル を含 ま な い 試薬 液 B

を 用 い て ，流 量 を 0，6− L4　ml 　min
− 1

の 範 囲 で 変 え て ，

0．05

400

300

200

8
濤
名
8
龕

0．01

　　00 　 123 　蓐 ；　 67

　　　　　　　Reaction　tubing 　lengthfm

Fi9・4　Effe⊂t　of　reaction 　tube 　length

△ and ▲ ： reagent 　solution 　A ；Oand ● ： reagent
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Fig．5　Effect　of　reaction 　tube　temperature

△ and ▲ ： reagent 　solution 　A ； Oand ● ： reagent

solution 　 B ．　 The 　 cemponents 　 of 　the　 reagent 　 solu −

tions　were 　the　same 　as　in　Fig．2．

そ の 影響 を 検討 し た ，そ の 結果 ， キ ャ リヤー流 量 を l

ml
　
min

− L
に 固定 し た場 合 ， 試薬液流量 が 増 す に つ れ て

感度の 低
一
ドが見 られ た，こ れ は 反 応試薬液 に よ る試料の

希釈 効 果 と ，反応時間 の 短縮 に よ る もの と考え られ る ．

試薬液流量 は感 度 を考 慮 し
，
O．6　ml 　min

− L
を 用 い た ．

　試料 注 入 量 の 影響 に つ い て，40− 400 叫の 範 融 で 検討

し た ．注入 量 が増すと と も に 感度 は 向上 した が ， 分 散度

は 300 叫以 上 で憾 ぼ
一一

定 と な っ た の で ， 300 畔 を注 入

す る こ と と した、
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Tab 且e　l　Analytica且　results 　fbr　hydrazine　量n 　real

　　　　 boiler　feed　water 　samples

　 　 　 　 　 　 　 This　 rnethOd
− −

Sample

　　　　鄂蜜 溜ら・ 鵬

Other　methodd ）

N2H2 ，
ppb

ABC 83．6± 1．5　　0，88　　　　呈．i
83，3士 0，9　　　0．48　　　　0．6
60．5± 1．2　　 0．64　　　　1，1

84 ± 282
±259
士 2

a）Mean 　vaiues 　of　seven 　det。rminations 　with 　largest
deviations丘om 　 the　 mean 　 values ．　b）Standard　de−

viations 　 of　seven 　 determinations．　c）Relative　 stan −

dard　deviations，　d）　By　thc　method 　used ．in
reference （1）．

く一致 して お り，従 来 法 よ り も再 現 性 に す ぐ れ て い る，

一→ Time

Fig．6　Flow　signals 　fbr　hydrazine　determinatien
N2Hl ，　ppb ： A ，0 〔blank）；B，1；C，2；D ，5；E，10；
F，20；G ，

50 ；H ，100．

　3 ・3 実軾料へ の 適用

　実試料へ 適 用 す る た め に ，共存物質の 影 響 に つ い て 検

討し た．ボ イラ 給水中に 存在す る可能性の あ る Fe
，
　Cu

，

Ni に つ い て ， そ れ ぞ れ 5 及 び 50　ppb を添加 して 調 べ

た が，こ れ らの 金属 イオ ン は い ずれ も ヒ ドラ ジン の 定量

に 影響 を与 え な い こ と が 分 か っ た ．又 ， lppm の ア ン

モ ニ ア も妨害 し な い こ と が分 か っ た．

　3・1，3・2 の 検討結果 を基 に ，Fig．1 の フ ロ
ーシ ス テ

ム を用 い て 検量線 を作成 した．得 ら れ た フ ロ ー
シ グ ナル

を Fig．6 に 示す．検量線 は，　 N2H4 と して O〜100　ppb
の 範囲 で 良好 な 直線性 を示 し た．S／N ＝＝3 に 相当 す る 検

出 限 界 は 0．2ppb で あ っ た．又，7 回 の 測 定 に 対す る相

対標準偏差 は
， 5ppb ヒ ドラ ジ ン の ピーク 高で 1．1％ ，

50ppb で 0．9％，　 IOO　ppb で 0．4％ と非常 に 精度 の 良 い

定量法 で あ る こ と が 分 か っ た ．

　本法 と 従来か ら用 い ら れ て い る バ ッ チ式 マ ニ ュ ア ル 分

析法 と を用 い て ，ボ イラ給水中の ヒ ドラ ジ ン の 定量を行

っ た．結果 を Table　 1 に 示 す．従来 の バ ッ チ 式 マ ニ ュ

ア ル 分 析 法 η
で は 長 吸 収 セ ル （光 路 長 20c 皿 ） を 用 い て

も， 数 ppb オ ーダーの ヒ ドラ ジ ン の 定量 で は有効数字

は 1 け た で ある が ， 本 FIA で は 2 け た と な る．　 Table

1 か ら分 か る よ う に ，本法 に よ る 結 果 は，従来法 と も よ

　DMBA の 水溶液を用 い る 微量 ヒ ドラ ジン の 吸光検出
一

FIA に つ い て 検討 し た．本法 で は，ボ イラ 給水中の 1

ppb 以上の ヒ ドラ ジ ン の 定量が 可能 で あ り，現在の ボ イ

ラ給水水質管理 の 要求を十分満足す る もの で あ る．更 に

定量操作性，分析時間の 短縮，試薬液の 安定性，廃液処

理 の 容易 さ等実用的 に も大 き な 利点が あ る．
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要 旨

　火力発電所 の ボイラ 給水中 に 脱酸素剤 と し て 添加 さ れ，酸 素 と反 応後残留 して い る 微量 ヒ ドラ ジン の

フ ロ
ー

イ ン ジ ェ ク シ ョ
．
ン
ー
吸光光度定量 に つ い て ，p・ジ メ チ ル ア ミ ノベ ン ズ ア ル デ ヒ ド （DMBA ） を用

い て 検討 を行 っ た．DMBA を用 い る 従来の バ ッ チ式 マ ニ ュ ア ル 分析法 で は，　 DMBA の 溶解 に 塩酸と多

量 の ア ル コ
ール を用 い て い る が，試薬液調製の 簡便化 ， 取 り扱 い の 容易 さ ， 廃液処理 の 容易 さ か ら，ア

ル コ
ー

ル を全 く用 い な い 反応系の 開 発 に つ い て 検討 した．そ の 結果，水 と塩酸 で 調製 し た 反 応 試 薬液 を

用 い て も，従来法の 反応試薬液 と比較す る と若干感度 は劣 る が 十分 定量 に 使用 で き る こ とが 分 か っ た ．

FIA へ の 適用 の 詳細 な検討 の 結果 ，検量線 は o− 100　ppb の 範囲 で 良好 な 直線性 が 得 られ た．3／N ＝＝3

に 相当す る 検出限界 は O．2ppb で あ り，5ppb の ヒ ドラ ジ ン 試料 に 対 す る 捐対標準偏 差 は 1．1％ で あ っ

k ．本 FIA は，共 存 金 属 イ オ ン の 影響 もな く，微量 ヒ ドラ ジ ン の ボ イラ給水管理 分析 に 適用可能で あ

る こ とが 分 か っ た．
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