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臭化 カ リウム 錠剤 に よる ク ロ マ トグ ラム バ ッ フ ァ メ モ リ化の 検討
＊

神野清勝  
，　 藤本忠蔵 ，　 出利葉正 義＊＊

，　故 武 内次夫 ，　 石井大道
＊ ＊＊

（1979 年 ll 月 8 日 受 理 ）

　 ミ ク ロ 高 速 液 体 ク 卩 V ト グ ラ フ ィ
ーの 特 長 を 生 か し た 臭 化 カ リ ウ ム 錠 剤 をパ ッ フ 7 メ モ リ的 に 使 用 す

る 赤 外 吸 収 ス ペ ク ト ル 法 と の 結 合 に つ い て 検 討 し た ．

　そ の 結 果，臭化 カ リウ ム 錠 剤 は ，保 存 可 能 な 試料 に つ い て は 必 要 に 応 じ て い つ で も測 定 し た ク 卩 マ ト

グ ラ ム を 容易 に 再現 で き る パ
ゾ フ ァ メ モ リ と し て 非常 に 有 用 で あ る こ と が 明らか に な った ．こ の 結 果 を

基 に し て ，液 体 ク ロ マ ト グ ラ フ か ら の 溶 出 液 を 自動 的 に 捕 集 で き る 装 置 を 試 作 し， 10 μg 以 下 の ピ レ ン

の ク 卩 マ ト グ ラ ム を 容易 に 得 る こ と が で き た ．

　又 ， フ
ー

リ エ 変 換赤外分光計 を 用 い る こ と に よ り，普 通 の 赤 外 分光 計 の 感度 よ り
一

け た 以 上 の 感度 向

上 が 期 待 で き る こ と も 確 認 し た ．

1 緒 肩

　最近 ， 高速液体 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ー （HPLC ）が ，テ

フ ロ ソ チ ＝
一ブ カ ラ ム を 用 い る こ とに よ っ て ミ ク 卩 化 さ

れ， ミ ク ロ 高速液体 ク ロ
ーv ト グ ラ フ ィ

ー
（MHPL （】〉 と

呼 ば れ て 急速に 普及 しつ つ あ るh：］）
− 4），こ の 方法 は ，カ

ラ ム が ミ ク ロ 化 され た た め に 試 料 注 入量 や，移動相溶媒

の 量 が （2〜20）yl 程度少 な くて 済む た め に 質量 分 析計

との 直結化 O）　
一’

　11）や 赤外 分光光度計
1！）

， 紫外 分光光度計な

どとの 接続が容易 に で きる 特色を有 し て い る，

　本 報告 で は，MHPLC の 特長 を 生 か し て， 臭化 カ リ

ウ ム 錠剤 を バ
ッ

フ
ァ メ モ リ的

＊＊＊＊
に 使用 す る 赤外 吸 収 ス

ペ ク トル 法 との 結合 に つ い て 検討 した結果 を 報告す る ．

2　実験材料及 び装置

本 報 告 で 使用 し た 装 置 は 以 下 の もの で あ る．

　
＊ ミ ク V 高速液体 ク ロ V ト グ ラ フ ィ

ーと 赤 外 吸収 ス

　　 ペ ク ト ル の 結合 に 関す る 研究 （第 1 報）

　
＊＊

豊橋 技術科学大 学 物 質 工 学 系 ： 愛知 県 豊橋市天 伯

　　 町 字 雲 雀 ケ rt・1− 1

＊＊＊
名 古 屋 大 学 工 学 部 ： 愛 知 県 名

’
占屋 市 干種 区 不 老 町

＊＊＊＊
計算機用 語 で あ る が ，こ こ で は 次 の 意味に 用 い て

　　 い る・一度媒体 に デ ータ を な ん らか の 形 で メ モ リ

　　 し 次 の 方 法 で そ の 媒 体 か ら デ ータ を 読 み 出 す ．そ

　 　 の よ う な 媒 体 を バ ッ フ ァ メ モ b） と 呼 ぶ ．

　　　 具体 的 に は MHPLG か ら の デ ー
タ を 臭化 力

，J

　　 ウ ム 錠剤上 に メ モ リ し， 臭 化 カ リ ウ ム 錠剤 か ら

　　 IR デ ータ を 得 る も の で あ る．又 ，
ク ロ マ ト グ ラ

　　 厶 メ モ リ は ，ク ロ マ トグ ラ ム を 臭 化 カ リ ウ ム 錠 剤

　　 に メ モ リ す る こ と で あ る．

　 ミ ク P 高 速 液 体 ク n マ ト グ ラ フ ： 日 本分 光 製 フ ァ ミ リ

ッ ク IOO　N ，
ユ ビ デ ッ ク 100−11 紫外分光光度計 並 び に

東電 機 製 マ イ ク 卩 フ ィ
ーダ MF −2 型

　 赤 外 測 定 装 置 ： 日 本 分 光 製 赤 外 分 光 光 度 計 A −3 型，
ピ ーム u ン デ ン サ

ー　BC −1 型 ， 並 び に 　DigiLab　製

FTS −10 型 フ
ー

リエ変 換 赤 外 分 光光度 計，20　mm φ 並 び

に 10mm φ 用 錠 剤 製 型 器

　 使 用 し た 試薬 は す べ て 市 販 特 級 品， カ ラ ム 充 て ん 剤

は ， 日本 分 光 製 SG −Ol （ODS ），
　 HP −01 （ス チ レ ン ジ ビ

ニル ペ ソ ゼ ン ）で あ る．カ ラ ム 並 び に 溶 媒 の 輸 送 系 と し

て は す べ て 内 径 0 ．5m 皿 の テ フ ロ ン チ ュ
ーブ を 使 用 し

た．カ ラ ム 長 さ は 10cm ，　流速 は （4〜32）pl／min で あ

る．

3 結果 と考察

　 3 ・1　捕集媒体の 検討

　捕集媒体 と して，臭化 カ リ ウ ム 結 晶　（3rnrn　x 　3．5

mm ），そ の 結 晶 を 捕集 後 錠剤化 し た もの ，　 IOInm φ の

錠剤 の 3 種類 に つ い て 検 討 した ，そ の 結果 が Fig．1 で

あ る．試料 は ビ レ ソ を 用 い た．Fig ．1 中 の （a ），（b ），

（c ）， （d ） は そ れ ぞれ

　 （a ）　結晶に 直接 マ イ ク ロ シ リ ン ジ で 試料溶液 を 滴下

　 （b ）　MHPLC 　 に ょ り 分離 され た ピ レ ン を 結晶に 直

接捕集 （方法は 後述 と同様 に 紫外検出器 の ピ ー一ク を 観察

しな が ら捕集 した ．）

　 （c ）　 （b ）の 結晶を錠剤化

　 （d ）　 臭化 カ リ ウ ム 錠剤 に 分離捕集

の 場合 に 相当す る 赤外 吸 収 ス ペ ク ト ル で あ る． 840

cm
− 1）740 　cmri

，
710cm −1

カ9 ピ レ ソ の 特性 吸 収に 相当

す る，こ の 結果 は ，結 晶又 は 錠剤 に 捕集す る方法が 捕集

後錠剤化す る よ りず っ と有効 で あ る こ とを示 し て い る．
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Fig．　1　 【nfrared 　spectra 　obtained 　by　various 　co1 −

　　　　Iectjng　methods

　 　 　 　 （a） Pyrcnc　625　ppm 　 KBIl　r二r
｝
「stal ｝ （b）Pyrene 　8V りppm

　 　 　 　 KBr ‘rystnl 　 aft ．cr 　 MHP 工．G ．s叩 aratin 叫　　（の　Pl・rrnc
　 　 　 　跏 pp 冂1　 KBr ［］isk　 madc 　 by 　abOve 匚：ry 訓 ali　（d） Pyl．elle
　 　 　 　 80（［pprn　 KBr 　disk 　 uft．c ［ MHPLC 　 Hr且，aratiou

　 そ こ で，

た ．

今回 は 錠剤 に よ る 捕集を 検討 す る こ とに し

　3・2　単
一成 分 の 捕集

　 3・1 と同様 ピ レ ン を 用 い て 単
一成 分 の 捕集 に つ い て 検

討 L た． ピ レ ン 濃度を ！00ppm か ら 10DO　pp ロ 1 ま で 変

化 させ て，その 8pl を SG −Ol　 カ ラ ム で 分離 し た 後，

紫外検出器 の ク ロ
ー
“ ト グ ラ ム が 立 ち E が り は じめ て 30

秒後か ら 10mm φ 錠剤 に 捕集 t 赤外 吸 収 ス ベ ク トル を

測 定 した 結果が Fig．2 で あ る．左が紫外 吸 収 に よ る ク

卩 マ トグ ラ ム
， 右 が 赤外吸収ス ペ ク 1・ル で あ る． ク ロ マ

ト グ ラ ム は ピ レ ン 濃度とほ ぼ 比 例 L て 変 化 して い る の に

対 し て ，赤外吸収 x ベ ク トル で は ，
300ppm で わ ず か に

特性 吸 収がみ られ る もの の 100ppm で は み られな い こ

と が分か る　（300pp皿 は ピ レ ン 重量 24 陪 に 相当す

る）． しか し，特性 吸 収 の 強度 は ピ レ ン 濃度依存性 が は っ

き り認め られ ， 錠 剤 に よ る捕集 は ス ペ ク トル 的 に ほ ぼ完

全 で あ る こ とが分 か る．
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Fig．2　UV 　 c．hrumatograms 　 and 　IR 　absorption

　　　　Spectra　dcpended 　on 　thc 　pyrenc　concen −

　 　 　 　 tratiorl

　3・3　 2 成分の 捕集

　 次 に ，カ ラ ム に HP −Ol を 用 い て， フ ェナ セ チ ン と カ

フ ェ で ン の 2 成 分 の 分離捕集を 行 っ た ．Fig．3，　Fig．4

が そ の 結果 で あ る．Fig．3 は ，ク ロ マ ト グ ラ ム の A 成 分

を 紫外 ク ロ マ 1・グ ラ ム の 立 ち L が り よ り 30 秒後 か ら 1

枚 の 錠剤 に 捕集 し て 得 られた 赤外吸収 ス ペ ク トル で あ
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Fig・　4　11】frared　spcctrum 　of 　caifeine 　separatcd

　　　　by　MHPLC

　　　　τ （％）× 5弖
一… Std・ 己・ ・J ］

− s・ mpl ・

り ，
Fig・4 は 同様 の 操作で 得 られ た B 成分 の ス ペ ク ト

ル で あ る．両 者 の 試料量 は と もに 2pl （各成 分 の 重 量 ほ

5pg ）で あ り，　 A で は 破線 の フ ＝ナ セ チ ン と ほ ぼ 同
一

の

ス ペ ク トル ｛（且600〜1700）cln
｝1，（1300〜1500）cm

−1，
1050cm − 1，840　cm 一

亅
の ピ

ー
ク が

一・
致 して い る ｝が得 ら

れ て お り，A 成 分 が フ ェナ セ チ ン で あ る こ とが 十 分判読
で きる ．又 ，

B に つ い て も破線 の カ フ ェ イ ソ とほ ぼ同
一

の x ペ ク トル が 得られ，B 成 分 が カ フ ェ イ ソ で あ る と同

定 可 能 で あ る．

　以上 の 結果 か ら，臭化カ リ ウ ム 錠剤 に よ る捕集 が 完全

に 叮 能 で あ る こ とが 判 明 した ．

（c）

（d）

（e ）

Fig・5E 仔・・t ・f　w ・ヒ・… nten 亡・ t・ th・ IR ・p ・・−

　　　　trum 　 of 　1000　ppm 　p）
Tene

　　　　（a ）Me ［banDl ； 100％；　 （b）Me 凵［anol ：9U ％，　 water ：

　　　　2 ％1　（c ）Methanol ：95 ％，　 watter ： 5 ％ i （d）Metha−
　　　　1101 ：90 ％，、va しcr ；10％； （e ）Me ↓hanO1 ： 80 ％，　water ；

　 　 　 　 20％

　 3・1 移動柤中の 水の 影 響

　 HP −O！　の よ うな カ ラ ム に お い て は メ タ ノ
ー

ル の み で

十 分分離が 可能 で あ るが ，
SC −Ol　 の よ うな逆相 カ ラ ム

に お い て は ，メ タ ノ ール Fcrkを 添加す る こ とで 格段に 分

離 を 向上 で ぎる こ とが 知 られ て い る ． しか し， 臭化 カ リ

ウ ム 錠剤 を用 い る と きに は 水 の 影響 ＊ が か な り大 で あ る

と予想 され る の で こ れ に つ い て 検討 した ．移動相 中 の 水

の メ タ ノ
ー

ル に 対 す る 比を O−−20 ％ の 範囲 で 変化 さ せ

て SC −0且 カ ラ ム に よ リ ピ レ ソ を 分離し， こ れを錠剤 に

捕集 した 後，赤外 吸収 ス ペ ク トル を 測定 した．結果を

Fig ．5　に 示 し た ．赤タト吸収 ス ペ ク トル か らみ る か ぎ り

で は 水 添 加 の 影響 は 全 くみ られな い が， ピ レ ン 以外 の 化

合物で 特性吸収 が 水 の 吸 収と重な る もの などで は 影響が

あ るか も しれな い ．しか し，多環芳香族化合物で は 1000

＊
こ こ で の 水 の 影 響 と は ， 赤外 吸 収 ス ペ ク トル そ の も

　の への 影 響 で あ り， ス ベ ク トル へ の 影響が 小 さ けれ

　ば 赤外 ク ロ マ ト グ ラ ム に し た 場合 に も小 で あ る と 考
　 え られ る．

cm
− 1 以 下 に 特性吸収を有す る 化 合物が 非常 に 多い の で

本方法の 大 きな障害 とは な らな い ．一
方錠剤 に つ い て み

る と ，
20 ％ 以 L の 水 が 含 まれ て い る ともろ く割れ や す

くな る こ とが 観察 され て い る の で ， 錠剤捕集法 に 利用 で

きる移動相中の 水含量 は 20％ が．．E限 で あろ う，な お
，

こ の こ とは ア セ ］・＝・b リ ル
ー
水系 な ど の 場合 に も 同様と

考 え られ る．

　次 に 錠剤 を バ
ッ

フ
ァ

メ モ リ的 に 使用 す る た め に，捕集

後 の 放置時 間 が 赤外 吸 収 ス ペ ク トル に 影響が ある か ど う

か に つ い て も検討 した ．そ の 結果を Fjg．6 に 示 した，

捕集後 30 分 で 顕著 で あ っ た 3400crn −i，1650　cm − i
（メ

タ ノ ー1レ空 試験 で もこ の 2 吸 収 が 現 れ る ） の 吸 収 は ，

24 時間後 に は ほ とん ど 消失 し て い る の に 対 し て
，

1000

cm
−1 以 ドの ピ レ ン の 特性吸 収 の 変化 は み られ な い こ と

か ら放置
＊＊

した こ とに よ る 影響 は ほ と ん ど な く， 臭化 カ

リ ウム 錠 剤 は ピ レ ン の 場合 に は か な り安定な ク ロ マ トグ

ラ ム メ モ リ と して 利用 で ぎる こ とが 明 らか となっ た．

＊＊ 普 通 の デ シ ケ ータ ー中 で の 保 管
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（a ）

 

／

i　 　　t．　　／．　　　　
4000 　　　2SOO 　200U 　　　　　　　1500 　　　　　　　1000

　 　 　 　 　 　 Wave 　 number ，　 cm
−1

Fig．　6　EH
’
cct 　 of 　lapse　t五nlc

600 　　　，
只

　　，多
’
Q

．O ／

’

　 3 ・5 　ク ロ マ トグ ラ 厶 バ ッ フ ァ メ モ リの 検討

　 3 ・1 か ら 3・4 に よ り 錠剤捕集 の 有効性を示す こ とが

で きた の で，当初 の 目的 で あ っ た ク ロ マ ト グ ラ ム の バ
ッ

フ ァ メ モ リと し て の 利用 の 可能性 に つ い て 次に 検討を行

っ た，

　 臭化 カ リ ウ ム 錠剤上 に LC か らの 分離成分 を ．
手動 で

錠剤 を 移動 さ せ て 連続的 に 捕集 し，そ の 錠剤の 赤外吸収

ス ペ ク トル 測定 に よ り赤外吸収 ク P
−
t トグ ラ ム を 得 た ．

F｛9．7 に 示 した よ うに ，
201nm φ錠剤 Eに 1 か ら 10 ま

で 連続的 に 溶 出液を捕集 し，こ の 各部分 の 赤外 ス ペ ク ト

ル を 測 定 した 結果が 左側 で あ る，捕集位置 の 移動 に 伴

い ，すな わ ち ク ロ マ トグ ラ ム の 変化に 伴 っ て，ピ レ ン 特

性 吸 収 の 大 き さが 変化 1、て ゆ くこ とが 分 か る．赤外 ス ペ

ク トル の 840Ctn’i の 特性吸収 を 用 い て 得 られ た ク ロ マ

トグ ラ ム が Fig ．8 で あ る．実線 が 紫外吸収，破線が 赤

タト吸 収 に よ る ク ロ マ ト グ ラ ム で あ る．紫外 ク ロ マ トグ ラ

ム か ら 30 秒遅れ て 赤タトク ロ マ トグ ラ ム が 始 ま っ て い る

が ，
こ れ は 紫外検 出器 か ら捕集位置 まで の 距離約 10cn1

か ら予 測 され る よ り遅れが 大 きく，赤外 の 感度 が 低 い た

め で あ る と考え られ る．赤外 ク 卩
一
1 トグ ラ ム で は ，テ ー

リ ン グが 大 き く み られ る が ， こ れ は 10c 皿 テ フ ロ ン チ

4，0 3・0　　　　　 2．0　　　　 1．O
Retentien　time．　ml “

．
56

Fig．8Gllr ・ ma ω gr跚 ・5 ・f　pyrene　deしec ［ed 　 by

　 　 　 　 UV 　 and 　 lR

　 　 　 　 − UV 邑　 ．．一一且R

＝L　一ブ を 移 動 して く る 間に 生 じた 広 が りに よ る もの とみ

られ る．しか し
， 接続管が内径 0，lmm 以 下 に な る と こ

の 広が りは ほ ぼ無視 で きる．

　 こ の 結果か ら，臭 化 カ リ ウ ム 錠 剤に よ る MHPLC ク

ロ マ ト グ ラ ム の メ モ リ 化 は 十 分 可能で あ る こ とが 明 らか

とな っ た．

　3・6　自動捕集装置の 試作

　3・5 の 検討 に よ り バ
ッ フ ァ メ モ リ と して 使用可能 で あ

る と 判断 で きた の で 分離成 分 の 自動 捕集装 置 を 試 作 し

た ，Fig．9 に その 概略図を 示 した．市販の
’
“ ・イ ク ロ フ

ィ
ー一・　S

°
と 同様に ギ ァ を 用 い て移動速度を 可変と し， 上 部

に プ レ ー トを 置 い て こ の プ レ ー
トを 間 接加熱 し，そ の

上 に 臭化 カ リ ウ ム 錠剤 を の せ て プ レ ートを 移動 させ ，

MHPLC か らの 溶出液が 連続的 に 錠剤 Eに 線を描 くよ

うに 捕集 し 帯状 に ク ロ マ 1・グ ラ ム を メ モ リす る．カ ラ ム

出 口 か ら捕集位置 ま で の 距離並 び に 流速に よ り広が りが

／

拶
ジ

ら

　

ア

　

お

　

　

ヨ

　

リ

ゴ

瀦
         

20mnL　KBr 　disk

         

Fig．　7　1nfrared　spectra 　of 　pyrene　separated 　by

　　　　MHPLC 　 depenCled　 on 　 the 　 concentration

　　　　pro丘1e

From 　 CD1 凵mn 　 oude し

Fig ．9　Eluents　collecting 　cquipmcnt

　 　 　 　 且 ： Radiating　 p【ate ；　 2 ：Disk　 holderヌ　 3 ；Movablc

　 　 　 　 p］ate ；　 4 ：KBr 　disk　 memory ；　 5 ：GoLlected　cluents ；

　 　 　 　 6 ：0n −off 　switch ；　 7 ：SynchfonousコmOtor
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生ず る が ， こ れ に つ い て は 現在詳細 に 検討中 で 別 途報告

の 予定 で あ る．

　 カ ラ ム 出 凵 か ら の 距離 13　Cin ，流速 32　pl／niin の 場 合

に 得 られ た ク ロ マ ト グ ラ ム を Fig．且0 に 示 し た ，実線

が 紫夕卜吸 収 に よ る もの ，破線 が 赤外 吸 収 に よ る もの で ，

遅れ は 紫タト検 出 器 か ら捕集位 置 まで 10Cln　程度あ る こ

とに よ る．又 ，赤外 ク ロ
ー−
ー トグ ラ ム でみ られ る テ

ー
リ ソ

グ もこ の 距離 に よ る 広が りで あ る． こ れ ま で の 検討 で

は ，
ピ レ ソ に 対 して 約 10　pg ま で は こ の よ うな 赤外 ク 卩

一
V ト グ ラ ム を 得 る こ とが 可能で あ る．

ノ

」．
ρ

　 戸

79

　 ・り

f／ 丶

ヤ　　 髄

篶｝

諏
丶

⊇．喝

Olnj ’
e じヒ：。。

Fig．　10　 Chrotnatograrns　of 　pyrene　detected　by

　　　　 UV 　and 　IR　using 　new ［y　 designed　coi ．

　　　　 1e【二巨ng 　equipment

　 　 　 　
− UV ；　　・．−1R

　 3・7 高感度化へ の方向； FT 一苴R の検討

　 普 通 の 赤外分光光度 計 に ビーム コ ン デ ン サ
ーを 装着 し

て 測定 した結果 に つ い て 述 べ て きた が，こ の 方法 の 検出

限界は 数 ng で あ り， こ れ以上 の 感度向上 は 困難 とみ ら

れ る ．MHPLC の 紫外検出器 の 感度 は ng 以
．
ドの オ

ー

ダ ーで あ り，赤外分光法 と は 大 ぎな隔 た り があ る，しか

し 近年，急速 に 普及 しつ つ あ る フ
ー

リェ 変換赤夕卜分光光

度計 （FT −IR ）を 使用す る と，か な り感度向上 が 期 待 で

ぎ る も の とみ られ る の で こ れ に つ い て 検討 して み た、

　 Fig．11 は ，
　 SC −Ot カ ラ ム を用 い て 分離 した ピ レ ン を

臭化 カ リ ウ ム 錠剤 に 捕集 し た 後，FT −IR で ス ペ ク トル

を測定 した 結果 で あ る．　 Fig ．2 と比較 し て み る と O ．8

pg で も特性吸収 が み られ， 感度 は 約
一

け た 向上 し て い

る こ と が分か る が，感度 向上 が 102〜103 程度 と予測 し

た に もか か わ らずは るか に 低感度 で あ る．しか も，実験

を 通 じて FT −’IR で もビ
ー

ム コ ン デ ン サ ー装置 が必 要 で

あ る こ とが 明 らか と な っ た ，装置 の 安定性な どの 改良に

伴 っ て まだ ま だ 高感度化 が 期待 で き る と考 え られ るの

で，今後更 に 検討す る こ とに し て い る．

一

　 900　　800 　　700
Wa Ψ 巳 n ・ mb ・r，　 cm

一ヱ

Fig．11　 Fourier　transform 　in「rared 　speetr 己 （A しcum ．

　　　　 641imes ）

　 　 　 　 ！、 ：Pyrcne　2，霊P9 ；　　B　；Pyrcnc　U．8P9 ∋　C 　：∠、× 5　
’
r （％）

4 結 語

　 ミ ク ロ 高速液体 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ーと赤外吸収ス ペ ク

ト ル の 結合時 の ・  フ
ァ

メ モ リ と して 臭化 カ リ ウ ム 錠剤

を 用 い る方法 に つ い て 報告 した．

　 本 方法 の 最 も大 きな 利 点 は ， MHPLG に よ り 分離 さ

れ た 成分 の ク ロ マ ト グ ラ ム が 長時間保存 で ぎ，一
定 の 保

存条件下で 安定な試料 に つ い て は 必要 に 応 じ て い つ で も

測 定 し た ク ロ マ ト グ ラ ム を 容易 に 冉 現 可能 な こ と で あ

る．

　終 わ り に ，本 研 究 に 際 し FT ．−IR の 使 用 で 御 援 助 を 頂

い た 工 業 技術院 名 占屋 工 ・業 技 術 試 験所 石塚 紀夫氏 に 感 謝

し ま す t

　　　　（
1979 年 IO 月 ， 第 IO 回 中部化 学 関 係 学 協

会 支 部 連 合 秋 季 大 会 特 別 討 論 会 「液 体 ク ロ

マ ト グ ラ フ の 高 性 能 化 」 に お い て 一部 発 表）
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　 h ・▼ estiga 重ion　on 　b腫ffer　memory 　ef 　the　chroma ・
重o 呂  swith 　KBr 　d匠5ks ．（Studies　on 　the 　co 皿 bination
of 　 micro 　high　pertbrmance　 liquid　chromaLogE ・aphy
and 　in正Vared　 absorption 　g．　pectrometry．1．）　Kiyokatsu

JINNo，　 chuzo 　 Fu亅IMoTo 》
Masayoshi 　 IDEHIRA ＊，　 late

Tsugio　TAKEucH 肛　and 　Daido 　lsHH ＊＊　（
零School　 of

Materials　Science，　Toyohashi　Universi［y　of 　Technology
Tempaku −cho ，　 Toyohashi −shl ，　 Aichi；　

＊＊Faculty　of

Engillccring，　Nagoya 　University，　Chikusa −ku，　Nagoya−

shi ，　Aichi）
　The 　microscale 　 Iiquid　chromatographic 　technique

has　 been　 recently 　developed．　The 　【elihnique 　 requires

only 　 small 　 q 岨 n しities　 of 　 sample ，　 carrier 　 and 　 packing
rnaterial ，　 and 　 the　 associated 　 instrumental　 components

can 　 be　 simplified 　 more 　 than 　 those 　 of 　 conventional

high　performance 　liquid　chromatographs 　on 　the　market ．
Therefore，　i亡 is　very 　 easy 　to　 combine 　liquid　 chromato −

graphy 　 whh 　 spcctrom じtric　 techniques 　 such 　 as 　 mass

spectrometl
・
y　 or 　in庁ared 　absorp 巨on 　spectrometry ・　 In

this　study ，　we 　investigated　the 　 combination 　 of 　 micro

high　perfor皿 ancc 　liquid　chromatography 　and 　infrared
abs   rpt ｛on 　spec

．trometry 　wi 山 use 　 of 　KBr 　disk　 as　buffer
memory ．　Our 匸

・
esults 　 jndicate　 that 　 KBr　 disk−buffer

memory 　are 　 very 　 usefu1 　 Io　reproCluce 　 the　 de【ected

chromutograms 　 easily ，　 when 　 necessary 、　 We 　 a 亅so 　 ex ．
amined 　the　 applicability 　 of 　Fourle置

・transfbrm 　inf恥 red

spectronleter 　for　the　present 　method ，　and
　could 　 enhance

the 　 sensitivity 　 of 　 thc 　 present　 method ．　 Wc 　 have　 de・
veloped 　an 　automatic 　equipment 　fbr　collecting 　e】uate

on 　 the 　KBr 　buffer　 memory ．　 This 　 equipmen 　t　 would

enable 　 us 　 to　 obtain 　 the 　 infrared　 chromategrams 　 of

pyrenc 　 lower　 than 　 10　 micrograms 　 as　 readily 　 as　 ul −

traviolet　chrornatograms ．
　　　　　　　　　　　　 （Received 　Nov．8

，
1979）

　Kevwonis

Buf】rer　 memory

Collecting　equfp 皿 ent

Infrared　abs 〔〕rption 　 spectrometry

Infrared　 chromatogram

Micro 　 high　 performance　 1苴quid　 chromatography
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赤 外 分 析 へ の 偏 回 帰 係 数 比 の 応 用

中　 沢 章
＊

（1979年 7　月 　19　日
・畏 i里）

　混 合 物 の 赤 外 ス ペ ク トル 分 析 に 極 め て 重複 し た 波 形 し か 利 用 で き な い 場合 ， 数 学 的 に そ れ ら を 分 離

し，各 含 有 成 分 を 定 量 す る 方法 を提 案 し た ．混 合 物 の 重複波形全体 を 等 分割 し ， 各 点 を キ ーパ ン ドに 相

当す る 測 定 点 と し た ．あ らか じ め ，各 含 有 成 分 の 純 品 に っ い て も同 様 に 吸 光 度 を 測 定 し て お き，そ れ ら

の 吸 光 度 と混 合 物 の そ れ と の 間 に 重 回 帰 モ デ ル を 想定 す る と ， そ の 偏 回 帰係 数 は 含有成分の 濃度 に 比 例

す る の で ，混 合 物 中 の 任 意 の 2 成 分 間 の 濃度 比 と 偏 回 帰係数 比 と の 間 に は 直線関係 が 成 立 し ， しか も測

定 時 の 試 料 の 厚 さ は 任 意 で よ い ．本法 に よ って ，亜 鉛 及 び 銅 の 8一ヒ ド卩 キ シ キ ノ レ ート の わ ず か な 吸

収 帯 の シ フ トの 差 を 利 用 し て ，そ の 共 沈 殿 物 の 分 析 が 可 能 で あ る こ と を 示 し た ．

＊
長岡工 業高等 専門 学校 ： 新 潟 県 長 岡市 西 片 貝 町 88B
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