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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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つつある．催眠薬および鋲静柴の確l沼に薄回クロマトグラフィーをmL、た例は，パルピツール般

系およびJI：ノミノレピツール椴系催眠薬について ptユJ;JrJら2，りの限合があり， レセルピンに対して

Ullmannら4）の搬firがみられる. Plニ］：］ flらは敗粉な添加lしたケイ円安な椅！？？とし，バルピツーノし

酸系薬品の分離に二時；化エチレン：アセトン（85: 15）の溶媒が良く， :JI：パルピツール円安系HHfQ(

薬の分離にはベンゼン：ジオキサン： 2s,a；アンモニア本（75: 20: 5）が泊三円な溶媒で、あること

を述べており， Ullmannらはホルムアミドで処flt[したシリカゲルの薄）？？を月jL、て n－ヘゾタン：

メチルユチルケトン（2: 1）の溶媒で，ラウオルブイア・アルカロイド，1，レセルピンの確1?,i.と定

放を行なっている．

持者らはギプスを合むシリカゲ‘ルをJf]t 、て：tな催眠薬および鋲静；~巴 18種の薄Jr・｝クロマトグラ

フィーをl試みた結果を版行する．これらの薬品のが紙i：における検出方法については前傾5川で

報告したが，薄府クロマトグラブイーで民間後ぷ ］－；＿ た結果では，パルピツレートに対しては

0.5N水酸化ナトリウム液噴指後紫外線照射する）jt)；が適当であり，陥紫色のスホヅトとして検

出される． シリカゲルに炭円安ナトリウムを添加して紫外線照射するJjrY） もi：式λたがl'fヴ（可をrl£め

Table I. Rf values of hypontics and sedatives 

Solvent (A) i ( B) ( C) 
Acetone: Ethyl i Acetone : Cyclo- Acetone: Cyclo-
ene choride hexane hexane: L. P.オ

Sample (15 : 85) (4: 6) (4 : 5 : 1) 

Barbital 0. 41 0. 40 0. 52 

Phenobarbital 0. 50 0. 34 0. 54 

Allobarbital 0. 53 0. 38 0. 56 

Amobarbital 0. 57 0. 36 0. 59 

Pentobarbital 0. 61 0. 42 0. 60 

Prominal 0. 72 0. 46 0. 62 

Cyclobarbital 0. 48 0. 41 0. 58 

Hexobarbital 0. 68 0. 48 0. 65 

Thiopental 0. 91 0. 52 0. 70 

Bromvaleryl urea 0. 27 0. 39 0. 48 

Bromdiethylacetyl urea 0. 43 0. 54 0. 53 

Glutethimide 0. 55 0. 58 0. 55 

Ethynamate 0. 49 0. 42 0. 50 

2－乱ilethyl3-o-tolyl quinazolone 0. 59 0. 75 0. 63 

Reserpine 0. 19 0. 38 0. 43 

島1eprobamate 0. 12 0. 32 0. 30 

Promazine-HCI 0. 06 0. 10 0. 15 

Chlorpromazine-HCI O. 04 0. 34 O. 23 

キ Lightpetroleum (b. p. 60～70°) 
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）＇］・羽 11, "/7 ITJ : 第 15[111薬学大会溝？必要旨， 130(1962). 

J'J-羽lI ，大本：科＇.＂ HiJf¥-IL 16, 41 (1963). 

E. Ullmann, H. Kassalitzky : Arch. Pharm., 295, 37 (1962). 

第 2報．友日I, {:H：本年報， No.6～7, 31 (1962). 

第 3報．友llJ，木村：本年報， No.8～9, 32 (1964). 
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られなかった．非バルピツール酸系ftlz眠薬に対しては術開器中で臭素に 20分さらしてから外気

rt1に 30分放置徒 1?6ョウ化カリウム液を噴’＃しさらに 1%殿粉液を噴霧して黄色のスポット

として検出する；J訟が適当であり，鎮静柴については 4労ρージメチルアミノベンズアルデヒド・

濃塩敵溶液をl噴掘する）Ji.tがもっとも適、刊で， レセルピンおよびメブロパメートは黄色，プロマ

ジンおよびクロルプロマジンは赤色のスポットとして検出された．

Table I に比較的Ht、車内果が件られた治煤と，件検体の Rf偵を示す．

j銭的柴の分離には Tablel[ iこ示す溶媒により良好な結果が件られたが，これらの溶媒は催眠

薬に対しては・般に溶媒前端近くに移動して分離が忠く，また検出されないものもあって不適当

であった．

Table II. Rf values of Sedatives 

0.94 

0.89 

0.18 

0.36 

( E) 
Benzene : Dioxane : 
2896NH40H 

(75 : 20 : 5) Sample 
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Acetone : Cyclohexane : 
Ethanol 

(4 : 4 : 2) 

Reserpine 

Meprobamate 

Promazine-HCl 

Chlorpromazine-HCl 

0.84 

o. 15 

0.08 

0.23 

以上5障の溶媒な過当に選択することにより，催眠薬および鎮静薬の分離確認が可能である．

実験の部

検液 プロミナーノL，ヘキソパルビタール，およびレセル lゴンは 4%クロロホルム溶液，他の試料は

496二じタノール溶液を佐川］.

薄眉の作成 ワコーゲル B-5に 2{.・¥L1＼：のAえを加え，かき混ぜた懸消波を欠・i日科学製のアプリケーターを

Jll L、て 20×20cmのガラス紋に 0.25mmの！手さとし，放ii"1＇.凶化後 105°, 30分加熱により活性化した．

展開 ド出より 1.5 cm にスポット（任 1mm) L, 10cm展開．風位により前媒除去後検出．展開

制！~ 15°. 

Summary 

Thin layer chromatographys of several hypnotics and sedatives were studied 

employing silica-gel as an adsorbent, and it was found that several solvents shown 

in Tables I and 11 can serve as developing solvents. As to the identification, barbi-

turates can be detected under ultraviolet radiation after spraying with sodium hydr・－－

oxide solution. Non-barbiturates can be developed by spraying with potassium iodide 

solution after treatment with bromine gas. Sedatives can be identified by spraying 

with Ehrlich reagent. 
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