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32 (1~~生）

催眠薬の微量分析に関する研究（沼 3HU .. JI:ノUレピツーノL機系

催眠薬および鎮静薬のド紙上におけ‘るスボ、ソトテスト

Jx：川 If~ I小木村！卜宇子

Studies on Microanalysis of Hypnotics. 皿. Spot Test of Non--

barbiturate Hypnotics and Sedatives on Filter Paper. 

Masashi ToMODA and Masako KIMURA 

近年催眠薬r-f=i1iJ;の原因としてし、わゆる非ノミノレピツーノし酸系催眠薬：およぶトランキライザーの使

用によるものが附加しており， n殺芋にJHL、られる薬Miも従来のパルピツール円安系背任眠薬に代わ

って， グルテチミド，ヱチナメートおよびメチルオルトトリルキナゾロン予がちくたってきた．

またプロアムチル）ポ素系催眠薬，ことにブロムワレリル）ポ素は従来から依然としてもっとも使Jfl

頻度が高く， メチルオノレトトリルキナゾロンは最近社会問題となった少イドのrm眠薬遊びiこ使用さ

れるものの過半をr1iめると推定されており，こ，れらの薬品に対する適当な微・：1l：分析U：・の椛／1：が必

要である．

バルピツール酸誘導体の炉紙上におけるスポットテストについては， 1Hi,:11t1＞て、数千｛fr))}j{l；につ

いて鋭敏！支を比較した結果を報告したが，本椴ではブロムアチル以来系ftHH氏来、：しぐ／ロ人ワレ

リノレ尿素およびプロムジェチルアセチル以来，－Jf：ノミルピツール階系m：眠薬としごゲ心テヂミド，

エチナメート，：およびメチルオルトトリルキナゾロン， トランキライザー乙 Lて λ ノ J:!パメー

ト， レセルピン，ブロマジン，およびクロルブロマジンを用いて， iヰ稀：の )jiJ：；こ上るJ.x:Le.；企検，i"J

し，各検体の確認限度を求めた結果を述べ6.

ブロムワレリル！ポ素に対して，炉紙クロマトグラフィーをHない）品位 Lfニi戸紙I二民円安ナトリウ

ム液を噴霧し加熱後，フルオレセインナトリウム液および氷酢酸・オキシドー／ン泌ほ・1;,:n1rがする

)j法（ I ）が報告されてし、る.2) しかし著去らの件た結果では本法はブロムアヂル！ぷぷ系m：眠薬
には不適当であり， クールテチミド、およびメチルオルトトリルキナ、／ロン（上位色地．二！’！（立の， レセ

ルピン，プロマジン，およびクロルプロマジンは靖ミ色のスポットとして十：.；：UH ：：：.： ~t ん．

エチナメートについて，アンモニア性硝酸銀液を用いふ）j法3)(II)：およJι チノ：〆レゾ 1，・・・メチ

レンブ、ルーのアルコール溶液と硝酸銀アルコール溶液をmL 、る ）j{j~4) （由）があら. 1l1i行によりグ

ルテチミド， レセルピンおよびブ3 ロマジンはめ色地にl'c'l色，ゾロムアチノレ1,1と素系古1:1¥id上紫色，エ

チナメートは黄色，メブロパメートは燈色， クロルプロマジンは暗紫色を：＇－~kすふ．｛走行によって

はブロムアチル尿素，エチナメート， クザルテチミド，およびメプロパメートは赤紫色， レセルピ

ンおよびプロマジンは緑黄色を！止する．また三塩化アンチモンのフルアラーノレ出手!I恥化メチレン

溶液を噴霧する方法.5)(N）がある．エメナートおよびメブ〉ロパメートは）κぬと：， シセ；lピンは8t

褐色，プロマジンおよびクロルブ、ロマジンは赤色を←l己するが，他の検体に：t適法iで（.t l(：し．

1) 友田，仁科：本年報， No.6～7, 31 (1962). 

2) 高原，谷口， H品LB：薬剤部長会年報， 13,121 (1954). 

3) 木村：科学と捜五， 11,10 (1958). 

4) 佐藤：科啓研報， 15,237 (1962). 

5) 蓮田：利竺研報， 15,86 (1962). 
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グルテチミドに対しては， レソゃルシンアルコール裕被および恥円安l噴嘱後加熱し， 3らに水酸化

ナトリウム液を噴霧し紫外線な照射する方法（V）がi試みられてし、む．り ブロムアチル）ポ素，エ

チナメート，グノレテチミド，メチルオルトトリノレキナゾロン，メブロパメート，ブ1 ロマジン，：お

よびクロルプロマジンは紫色を， レセノレピンは青色位光合発して検出さjl ~ユ.

メチルオルトトリルキナゾロンの検出には，塩酸と亜硝酸ナトリウム波止噴霧しさらに dーナ

フトーノレの水般化ナトリウム溶液を噴霧する方法（VJ:），：および血眼と Dragendorff』式拡を噴霧

する方法（W）がある.6) IJli汚によりレセルピンは黄色を＼~するが，他の検体ではプ1 ロマジンが

加熱により赤色合旦するのみでいず、れも検出され難い．後者によって；tグルテチミド，メチルオ

ルトトリノレキナゾロン， レセルピン，プロマジン，およびクロノしソ＂ロマ： Jンは民地に符OJ，色青山

して検Ulされる．

メゾロパメートに対しても多くの )ji)；が rU~＇；－されている． >J＜尚ミ倣内変性ツルアラールおよび三塩

化アンチモンのクロロホノLム出波による JjfL3,7)（＼置I)では，エチナメートおよびメプロパメート

ば紫爪色， レセノLピンは民色，ブロマジンおよびクロルゾロマジンは紫亦色をr，＼する．

クロノレ化後ヨウ化カリウムおよび殿粉消波をl噴霧する方法では，次1lffl7,I{ぷ憎ナトリウム、波を用

いるものの，t:' J:註素な「！？！日せ Lめる方法9）が報告されてL、るが，彼自－の代わりに！九来な作用せし

める )ji,；去の}fが結束が良かっf二（IX). メヅロパメート以外の検体は1/Y.f.色化＇／するがブロ人アチル

！ポぷ系来11d，でiよ他の，ii益法より感度がす；；ゐ．

Ehrlich i試薬による )jiJ/>( X）では，エチナメート，メゾロパメート， およびレセルピンは黄

色，ゾロマジン，hよびクロルゾロマジンはよか色をi止する．一叶世に加熱はしない ）jが良L、が， メチ

ルオルトトリルキナゾロンは加熱により亦色を出する．

レセルピンに刈ーしてi土，塩化水素にさらした後紫外線照射する）jtL川（:xI:), およびトリクロノレ

酢酸とニトロゾルシ y ドナトリウムのメタノーノレ溶液噴霧加熱後紫外線照射する方法U)(XII）があ

る・ 1lli荷によってレセルピンは青色の蛍光を発し，他の物質は紫色をr,lしていずれも検出可能で

ある. f走者による~合はレセルピンは青色の俊光を，エナメートおよびメプロパメート以外の各

検体は紫色な＇／して検 ti¥される．

ゾロマジンおよびクロノLプロマジンに対しては希硝酸噴霧心よる反応をt試みた（X血）． クロノレ

ゾロマジンは加熱により＇ 1！：むが明瞭になり此色となる．プロマジンはyか色， レセノレピンは茂色を

Ir！：するが，他の物＇Nは IL』色しない．

九検体に対して以上の｝j法な迎用した場frの確必限度を TableI iこぶす．

以 I二 1試みた九検 If\法 1[1 では， V および涯が全ぷ料について陽性の車内~；が何られた． ニの中延

ばJ栄作も筒IJ1.であり， y;i紙上に：I手ける甘rr眠薬とiii静i裟の．町主l而検UHこJlll 、うるがt!j:＇；＼ミ，｜

I ：およひ、 \I[ ト士.：L チナメ一ト以外の.JI：パルピツ一ル酸系｛位：！収~三と，メソロパメートを｜徐く 3 種の鋲

l持薬に階H'l：で、あるl.＼共通しており， I l主催眠薬と鎮静拡が）1Ucゐ色l拘で検II¥さJLる. N Jiよび珊

6) 徳永， ill本：利作研綴， 15,90 (1962). 

7) frr.牧：什予と披仏 12,45 (1959). 

8) H. S. Bedson, T. H. Farmer : Nature, 183, 43 (1959). 

9) H. N. Rydon, P. W. G. Smith: Nature, 169, 922 (1952). 

10) D. Banes, J. Carol. J. Wol百： J.Am. Pharm. Assoc., 44, 640 (1955). 

11) J. Carol, D. Banes, J. Wolff, H. 0. Fallscheer : J. Am. Pharm. Assoc., 45, 200 (1956). 
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Table I. Confirmable minimum (f-!g.) of hypnotics and sedatives with various methods 

ヘSample
I Bromva I Bromdi Mσe＼~r; 

ler 1 ethyl- Ethyna-Glロtethi- 1 :r;;:!~~~ Reser-
ur{a acetyl mate mide q~~:zo- e pine 

Method',! urea I 

I 

2. 5 I ]I 5 2. 5 . 

Ill 10キ 10ヰ 10 

N 5 

v 20 20 20 

VI 

vlI 

百唖 5 

DC 40 40 20 

x 20 

X[ 20 10 40 

XII 10 10 

xm 

* With heating. 

恥1ethod:

I ・ ・ ・ N a2C03-Fluoresceine-AcOH -Hコ02

ll .. ,AgN0:1-NH40H 

20 

2.5 

20 

20 

20 

20 

10 

10 

盟...Methyl red-Methylene blue-AgNO:: 

N ・・・SbCI:i-Furfural 

V .,,Resorcin-HCl-NaOH-UV 

VI , .. HCl-NaN02-a--Naphthol-NaOH 

W .. ,HCl-Dragendorff 

四・ • • AcOH-Furfural-SbCI:: 

DC .. ,Br2-KJ-Starch 

X .. ,Ehrlich 

XI .. ・HCl-UV 

刃I.. ,TCA-Nitroprusside-UV 

XIlI・・・HNO:i 

10 

2.5 

20 

5 

2.5 20 

2. 5 i 

2. 5*' 

10 

40寸 40 

1.2, 20 

2. 5 I 

5 

40キ

5 

5 

1. 2 

2.5 

1. 2 

2.5 

5 

10 

1. 2 

1. 2 

10 

Proma- c!~;1~:o-z1ne 

(HCI) (HCI) 

5 5 

10 2.5 

40 

1. 2 5 

10 2.5 

40寸

1. 2 2.5 

10 20 

10 40 

5 20 

1. 2 2.5 

1. 2 2.5 

1. 2 1. Q:! 

はエチナメートと鎮静楽に対する共通の検ll¥11；となる.xmはフェノチアジン系鋲i将来に対して

特児性の高い検出法であり，簡単なi識別法としても用いうると考えられる．各I試料の111では， レ

セルピンおよび塩酸プロマジンが全法についてl>l羽生を示し，もっとも利均に検/JIされた．

実験の部

試料および器具 レセルピンは 290 ケロロホノL J、出波，他の北米｜は各 296 エタノール出i夜 －－：－~ )J/1伐として

前報と同様に処理した・紫外線照射は Manaslu-lightUVS I引を｛tJllし陥’主で観察した・

検出法 I 0.5必 Na2CO：：をIIJ't拐し 100℃に 5;}ll¥J加熱後， 196フルすレセインナトリウム波および氷

酢酸：オキシドール（10: 1）田波を哩じら？とたは主らに lOO)C に加点~・

34 → 
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検出法 II 0. lN AgN03 125 mlに 6NNaOH15mlを加え 28%NH40H 20 mlを加えてltfJ設を溶解

後，水を加えて全一置を 250mlとした液を噴霧，またはさらに 100°Cに加熱．

検出法 III メチルレッド O.lgおよびメチレンブルー 0.05gをエタノール lOOmlに溶解した波を噴霧

後， 10% AgNOa 25 mlにエタノールを加えて全長 lOOmlとした液を噴霧，さらに 100°Cに加熱．

検出法 IV SbCh 20 gを風化メチレン lOOmlに溶解し，フルアラール 3mlな出干IIした波を噴霧．

検出法 V 196レゾルシン・エタノール溶液および 1096HClを噴霧し， 130C0で 5分！日l加熱後 5箔

NaOHを噴霧し紫外線を照射．

検出法 VI 10労 HClおよび 1096NaN02を噴五後， 5タl5NaOHに αーナブトールな 1郊に治解した液

を噴霧，またはさらに加熱．

検出法 VII 10%HC1および Dragendor旺試薬（同万 7）を噴霧．

検出法 VIII 氷酢椴：フルアラーノレ（1: 100）混波および 2%SbChークロロホルム溶液を噴霧．

検出法 IX 央京に 20分間さらした後宝温に 30分放白し， 1央づ KJおよび 1猪股粉溶液をIIJ't'hJ.

検出法 X ρージメチルアミノベンズアルデヒドを濃塩酸に 4郊に治解したi貨を11l't'ti・

検出法 XI 塩化水素に 10分間ざらした後，紫外線照射．

検出法 XII トリクロル酢酸 5gおよびニトロプノレシッドナトリウム 25mgをメタノール lOOmlに溶

解した波を噴霧し， 90°Cに 10分間加熱後紫外線照射．

検出法 XIII 話硝酸を噴霧， 3らに 100°Cに加熱．

Summary 

Spot tests on filter paper were studied for the detection of several non-barbi-

turate hypnotics and sedatives. As the result of this experiment, it was found that 

the following two mothods can generally be used for the detection of above prep-

arations; 1) ultraviolet radiation after spraying with resorcin and hydrochloric acid 

and heating, 2) ultraviolet radiation after treatment with hydrogen chloride. 

For identification of non-barbiturate hypnotics, it appeared preferable to spray 

with potassium iodide solution and starch solution after treatment with bromine gas. 

For sedatives, the spraying with SbC13 and furfural or that with Ehrlich reagent 

are recommended. 

催眠薬の微量分析に関する研究（第4報） 催眠薬および

鎮静薬の薄層クロマトグラフィー

友 rn11：司，村山；季美枝，古良美智子，伊達典 f-

Studies on Microanalysis of Hypnotics. N. Thin Layer 

Chromatography of Hypnotics and Sedatives. 

Masashi ToMODA, Kimie MURAYAMA, Michiko KIRA, and Noriko DATE. 

薄田クロマトグラフィーは Stahlりによる applicatorの考案により2、速に応用例が哨加し，

炉紙クロマトグラフィーをしのぐ有効な手段として各種の物質の定性および定量分析に用いられ

1) E. Stahl : Pharm. Rundschau, 1, No. 2 (1959). 
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