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グラ ッ シー カ ー ボ ン を用 い る気固 ク ロ マ トグラ フ ィ
ー

田 巾　
一

彦 ，　 石塚 　紀夫 ，　砂 原 　広志 ＊

（1975 年 8 月 4 日 受 rlの

　 グ ラ ッ シ ーカ ーボ ン の G 〔】．−10，20，30 （熟 硬 化 性 樹脂 を 不 活性 ガ ス ふ ん 囲 気 中で 各 々 　1300
，
2000

，

3000 ℃ で 加 熱 処 埋 し て 得 られ る 炭 素 質 物 ） を気 固 ク 卩 マ ト グ ラ フ ィ
ーの 充 て ん 剤 と し て 用 い ，こ れ ら

の 気 固 ク 卩 マ ト グ ラ フ ィ
ー

的 挙 動 か ら 充 て ん 剤 と し て の 有効 性 を 検討 し た ．

　各 種 有 機 化合 物 に 対 し て ，
GC −10

，
20

，
30 は 吸着 特 性 に 差 異 が 認 め られ ，

ペ ソ ゼ ン に 対
．
少る テ

ー
リ

ン グ は GC −10
，
20

，
30 の 順 に 減 少 し ，　そ の 理 論 段 数 は lIII カ ラ ム に お い て GC −1（1

，
20

，
30 の 順 に

増 大 し ，
GG −30 で は 約 140 段 で あ った ．

　n
一ヘキ サ ン の 保 1寺時 間 は 試 料 導 入 量 を 増 減 さ せ る こ と に よ り変化 し，そ の 変 化 の 程 度 は GC −10

，
20，

3  の 順 に 減 少 し ，GC −30 で は ほ と ん ど 認 め られ な か った こ と か ら ， 各 々 の グ ラ ヴ シ ーカ ーボ ソ の 吸 着

能 は GG −10，20
，
30 の 順 に 誠少 し て い る こ と が 考 え ら れ た ．

　テ
ー リ ソ グ，保 恃 時 間 変 1匕の 大 きい GC −10，20 に テ ーリ ソ グ 減 少 剤 と し て DOP を 1・5％ コ ーテ

ィ ソ グ し た と こ ろ ，テ
ー

リ ン グ ， 保持時 間 変 化 を 抑 制 す る こ と が で き た ，

　テ
ーリ ソ グ ， 保 持 時 間 変 化 の 小 さ い GC −30 に よ る 気 固 ク P マ ト グ ラ フ ィ

ーで は ，低 級 脂 肪 族 炭 化 水

素 が 分 離 し，1．5％ DOP を コ ー
テ ィ ン グ し た G 〔】−20 に よ る 気 液 固 ク 卩 マ ト グ ラ フ ィ

ーで は ，脂肪族

ア ル コ ー
ル ，酢 酸 エ ス テ ル の 分 離 ，ペ ソ ゼ ソ ， ト ル エ ソ ， キ シ レ ン の 分 離 な どが 可 能 で あ っ た ．

1 緒
．一

可

　 グ ラ ッ シ ーカ ーボ ン （以 下 GG と略 記 ） は ボ ル タ メ ト

リー1，
， クー

ロ メ トリー2｝ な どの 電極，発光分光分析用

の 電極
3 〕

に 検討 され た 結果，従来用 い ら れ て きた グ ラ フ

ァ イ ト カーボ ン と は 異 な る
II生質 を 有 す る こ と が 知 られ

た．

　藤永 ら 4）
は GC −20 を ガ ス ク 卩 マ トグ ラ フ ィ

ー
の 担体

と し て 用 い ，
1％ PEG −600 を コ ーテ ィ ン グ し て 脂肪族

ア ル コ ール の 分離 を行 っ た ．著者 らも GC の 持つ 非 吸着

性，耐熱性，耐薬品性 に 着 目 し，種 々 の 有機化合物 に 対

す る気固 ク ロ マ トグ ラ フ f
一

に つ い て 研究 し て きた が ，

本報 に お い て は 東海電 極 製 の GC −10，20，30 の 気固 ク

ロ マ トグ ラ フ ィ
ー
的挙動 op比較検討か ら， 充 て ん 剤 と し

て の 有効性 を 検討 した．

2　実 験

　2 ・1　GC の前処 理

　
一

般 に GC と呼 ば れ る もの は ， 不活性 ガ ス ふ ん 囲気

中で 熱硬化性樹脂 を 1300DG 以上 で 加熱処理 す る こ と に

よ っ て 得 られ る 炭素質物を さ し
「J ）

， 本研究 で 使 用され た

　
＊

名 古 屋 工 業 技 術 試 験 所 ：愛 知 県 名 占
．
屋 市 北 区

’e’手 町

　 　 1−1

GG は GC −10，20，30 と呼 ば れ ，　1300°C
，

2000°C ，

3000DG の 熱処理 に よ り製造 さ れ た もの で あ る，こ れ ら

GG は 乳 ば ち で 粉砕 して 日的 の 粒度 に ふ る い 分 け を し た

後 ， ガ ス バ ーナー一に よ る強熱処理 ， 濃塩酸 に よ る酸処理

を し，水洗後 ， 250DC 程度 の 温度 で 乾燥 させ て カ ラ ム 内

に
．
充 て ん した ．

　2 ・2　装置及び試薬

　用 い た ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ は 日 立 製 F−6 型 （FID ），

柳本製 GCG −500T 型 （TCD ）で あ り，カ ラ ム と し て ス

テ ソ レ ス 製 （3mmxIm ）， キ ャ リ ヤ
ーガ ス と し て 窒 素

ガ ス を 用 い た ．

　 各 種 有 機 化 合 物 は 脂 肪族炭化水素 ， 脂肪族 ア ル コー

ル ， 酢酸 エ ス テ ル ，芳 香族 化 合 物 な ど で あ り， 和光純薬

社製 の 特級 品 及 び マ チ ソ ン 製 ガ ス ク 卩 マ ト グ ラ フ 用 超 特

級 品 を 用 い た ．

3　結果及 び 考
’
察

　3 ・1　GC の 吸 着 特 性

　3・1・1　ク ロ マ トグ ラ ム の 形状　 一
般 に気固 ク ロ マ ト

グ ラ フ ィ
ー

で は ラ ン グ ミ ュア ー型 の 吸 着特性 で あ る た

め ，そ の 得られ た ク ロ マ トグ ラ ム は テ ーリン グ を 示 す こ

と が 多い ．各 々 の GC を liJい た 結 果，
1”ig．1 に 示 す よ う

に ベ ン ゼ ン の ウ ロ マ トグ ラ ム は テ
ー

リ ン グが 認 め ら れ ，

。工工
一E 、 。 。 ， ＿ 、。 、、 b ． 。 ． y 、。 ． v 、。 。

I
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A

B
C

GC の 粒度を細 か くす る こ と に よ っ て n 一ヘ キ サ ン と GC

と の 間で の 相互作用 ， すな わ ち，吸着作 用 を よ り強 く受

け る た め と 考 え られ ， GC − 10， 20， 30 の 順 に 吸 着能 が

減少 し て い る こ と が 考 え られ た．しか しな が ら，100 メ

ッ シ ュの 場合の 保持時間 は GC −30 ＞ GC −10＞ GC −20 の

結果を示 した が ， こ の こ と は 後述 の 結果 （Fig．3）で 示

す よ うに 試料導入 量 の 変化 に 対す る保持時 間 の 特 異 性 に

よ る もの で あ る と考 え られ る ．

Table 　2Effect 　 of 　particle　size 　 of 　glassy　 carbon

on 　 the　 retention 　 time 　 for　 n −hexane

Glassycarbnn
Rete ［ユtiOIL 　 timc （s）

Fig．1　Chromatogram 　profiles　Dn 　 bcnzene　 with

　 　 　 　 G 〔1− 10，20and 　 30

　 　 　 　 S ユ mp ［e 　size 　：0、2Fl；　　 ドDr 　CDIUinn 　conditio 【ls 　see

　 　 　 　 Table　 1
；　A ： GC −10

；　B ：GC 一  ；　 C ：GC 一ヨ0

1〔Nレmcsh 　 　 I50　mesh

　 　 　 　 　 Ratio

200 ＿ h200 〆1〔ゆ m ・ sl・

GC −■OG

（：一跚

GC −30

16．lil
．6

且9．5

38．321
．221
．4

57．525
，022
．o

3．572
．t71
．14

For　cotumn 　conditiems 　Sfte　Tahle 　l

そ の 程度 は GC −10，20
，
30 の 順 に 減少 し ，

　 GC −30 で

は ほ と ん ど認 め られ な か っ た ．こ の 結果 は トル エ ン ，n一

ヘ キ サ ン に つ い て も 同様 で あ り， 試料 に 対す る GC の

吸着能が GC −10，20，30 の 順 に 減少 し て い る こ とが 考

え られ た．

　3 ・1・2 理 論 段 数　 　ベ ン ゼ ン ，
n 一ヘ キ サ ン に 対す る

各 々 100 メ ッ シ ュの GC −10，20，30 （ヵ ラ ム ： lmX

3mm ，内径 ） の 理 論 段数 は Table 　1 に 示 す よ うに 両 者

と も GC −10，20，30 の 順 に 増大 し，　 GC −BO で は ベ ン

ゼ ン ，n一ヘ キ サ ン に 対 して 各々 140．9
，

128．4 段 で あ っ

た ．

　 3・ 1・4　分離 能 　　 同
一

測 定 条件下 で 各 々 の GC を 用

い て ， 和光純薬製特級品 の n一ヘ キ サ ン の ク ロ マ トグ ラ

ム を 比 較 し た と こ ろ ，Fig．2 に 示 す よ う に 異 な る ク ロ マ

トグ ラ ム が得られ た ，GC −10 で は 三 っ ，　 GC −20 で は 二

っ ，GC −30 で は
一

っ の ピーク が得ら れ た．そ の た め ，

マ チ ソ ン 社製 ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ 用 超特級品 を 用 い ，同

様 に 3 種類 の GC を 用 い た 場合 の ク 卩 マ トグ ラ ム を 比

較 した と こ ろ ，
3 種類 と も

一
つ の ピーク が得 られ た．こ

の 結果 よ り，n一ヘ キ サ ン 及 び そ の 不 純 物 と思 わ れ る ピ ー

ク の 数 か ら分離能 は GC −10，20，30 の 順 に 低下 して い

C

Tabie 　 1Number 　of 　theoretical 　plate　of 　benzene

and 　 n −hexane 　 on 　GC −10
，
20　 and 　 30

　 　 Number 　of 　theoretical 　pla巳e
− −

GC −10　　 　 　 　 GG −20 　　 　 　 　 GC −3匚〕

A

B

Sample

Benz 匸K罵

η
一Hexane

  ，37s
，3

聖29．4
聖16．6

1CO．9128
．4

Sample 　 sizc ： 0，2
ト
1
；　 Column 【ength ：lmx3mm 　 i．d．

；　 Pardcle

size ： 1〔M〕mcsh ；　　〔ニロ 1um1 コ　lemp ．： 15D
°
C ；　　Nitr【jgcn 　闘【，w 　ra 宦e ：

嵐［．7rr ］1／【nin

　3・1・3　粒度 の 影響　　カ ラ ム 温度 を 150°C
， キ ャ リ

ャ ーガ ス 流 量 を 20．7ml ／min と し，　 n一ヘ キ サ ン に 対す

る各々 の GC の 100
，
　 ISO

，
200 メ ッ シ

」 の 粒度 に つ い

て の 保持時間 の 変化 は Table 　 2 に 示す よ うに 粒度 が 細

か く な る ほ どそ の 時問 が 増大 し ， （200／IOO メ ッ シ ”．）

の 比率 は GC −】0
，

20
，
30 の 順 に 減少 した，こ の こ と は

Fig．2　Chromatogram　 profiles　 on 　 n −hexane 　 with

　 　 　 　 GC −】0，20　 and 　 30

　 　 　 　 S　amp ］c 　 sizc ：0．2Fl
；

For 　 cnlumn 　 condit ；ons 　 see
「
「aF ｝le

　 　 　 　 I：　 A ；GC −ll〕l　 B ：GC 　20；　 （1 ：G ⊂：−30

N 工工
一Eleotronio 　Library 　
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ーカーボ ン を 用 い る 気 固 ク ロ マ トグ ラ フ ィ

ー i85

る こ と が 考 え られ た．

　3・1・5　試料導 入 量 　　n 一ヘ キ サ ン 導 入量 とそ の ク ロ

マ トグ ラ ム の ピーク面積 の 間 に は 直線関係 が 認 め られ た

が ，試 料導 入量を 増 大 させ る と保持時間 が 変化す る 現象

が 認 め られ た，Fig，3 に 示 す よ うに 試料導入 軍：の 増大 に

よ る保持時間の 変化 は GC −10
，
20

，
30 の 順 に 滅少 し，

GC −30 で は ほ とん ど認 め られ な い ． こ の 結果 は ベ ン ゼ

ン ， トル エ ン に っ い て も 同様 な傾向を示 し ， こ れ は 試料

導入 量が 少 な い ほ ど 試料 に 対す る 各 々 の GC の 吸着作

用 を 強 く受 け る た め と 考 え られ る
7〕． 又 ，

3 ・1・1 及 び

3・1・3 で 述 べ た 結 果 よ り明 らか なよ うに GC −30
，
20

，

10 の 順 に 吸着能 が 増大 して い る の で ，GC −10，20，30

の 順 に そ の 影響を強 く受 け た た め と 考え られ た ．
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の
．

噌

E
＝

口

。甲←
5
冨
匡

丶
、・

丶

　　丶傷 ・
s ．

、 　　
、 ’Pt − ・一・一一a ．一・＿．＿．。

’’’’”・・一一〇・………o・・・・……・一．＿．．＿＿．．o

　 　 　 0
　 　 　 0　　　　　　100　　　　　200　　　　　300　　　　　400　　　　　500

　 　 　 　 　 　 　 　 　 Peak 　arca ，　count

Fig．3　Relation　 between 　 retention 　time 　and 　peak
　 　 　 　 area 　 of 　 n −hexane 　 with 　 several 　 amounts 　 of

　　　　injected　 sample

　 　 　 　 Samp ］e　 size ： 0．OI　to   ．2el ；　 F ・ 厂 coTumn 　 condiLions

　 　 　 　 SC ¢ TablC　1；　　
一一〇 一一GC −1【，ヨ　　

ー−O −−GC −20 ；

　 　 　 　 一〇 − Gc −30

　 3・1 ・6 保持時 間 変化 及 び テーリン グ の 抑制　 気固 ク

ロ マ トグ ラ フ ィ
ーに お い て，武内 らη は，試料導入量 の

増減 に よ る 保持時間 の 変化 を 低 濃 度の 液相 を コ ーテ ィ ン

グ す る，い わ ゆ る，気液固 ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ーに よ っ て

抑制す る こ とが 可能な こ と を 述べ て い る．そ こ で 保持時

間変化 の 大 きい GC −20 に 1．5％ DOP を コ ーテ ィ ン グ

し た と こ ろ ，
Fig．4 に 示 す よ うに そ の 変化 を 抑制す る こ

とが可能 で あ っ た．

　
一

方，充 て ん 剤 に 低 濃 度 の 液相 を コ
ー

テ ィ ン グす る こ

と は，Eggertsen ら s） が 述 べ て い る よ うに 液相 が テ ーリ

ン グ減少剤 と して の 役 目を し，充 て ん 剤の 吸着能を 減

少 させ る こ とが 考 え られ る ．そ こ で テ ーリ ン グ を 示 す

GC −20 の べ ン ぜ ン ，　 トル エ ン に 対す る ク ロ マ トグ ラ ム

を コ ーテ ィ ン グ の 前後 に つ い て 比 較 し た と こ ろ ，L5 ％

DOP ， 又 は 1．5％ PEG の コ ーテ ィ ン グ に よ っ て 良好

な ク ロ マ トゲ ラ 厶 が得ら れ た．

150

001

50

四
げ

日
＝

q
。

コ

5
訂
名

・o ・・・・・・・・…o ・閃・…閃・つ

00
　 10020030040050D 　 6。0

　 　 　 　 　 　 　 　 Peak　urea ，　Ct，unt

Fig．4　Relation　betwecll　 retention 　time 　and 　peak
　 　 　 　 area 　 of 　 toluene 　 with 　sev （ ral 　 amQunts 　 of

　　　　injected　sample

　 　 　 　 Sample 　 size ：0．川   0．2p ［；　 For　column 　 condi しions

　 　 　 　 see 　Tab 【e　 1｝　 − Q − GC −2［01　 −rO −− GC −20　 COE 【tai
　 　 　 　、vi 【h　l．5 ％　D （）1】

　 3 ・2 気 固 ク ロ マ トグ ラ フ ィ ーへ の 応用

　3・2・1　低級脂肪族炭化水素 の 分離　　
一一

般に メ タ ン
，

エ タ ン ，
エ チ レ ン ， ア セ チ レ ン の よ うな 低 級 脂 肪族炭 化

水素 は 液相 に 対す る溶解度が 小 さ い ため 気液 ク ロ マ トグ

ラ フ ィ
ー

で は 分離が 困難な場合が多 く ， 通常，活 性炭 ，

モ レ キ ュラ ーシ ーブ ス ，シ リ カ ゲ ル な ど が 用 い られ る
e ）．

（3）

Fig．5　Separation　of 　methane ，　ethylenc ，　acetylenc

　 　 　 　 and 　 ethane 　 with 　 GG −30

　 　 　 　 Parlicle 　 size 　 of 　 GC −30 ：200　mesh ；　 Column 　 tcmp ．：
　 　 　 　 姓 G゚ ；　　Nitrogen　nQw　 rate 二 20．Om ［ノmi 旧

；　　〔1）Mc −
　 　 　 　 thMtt且ヒ

；　 （2）Ethytene
；　 （3）Ace ［ylene ；　 （斗）E 【hnne

N 工工
一Ele 。 troni 。

　
Library

　
Servi 。
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そ こ で テ ーリン グ 及 び 保持時間変化 の 小 さ い GC −30 を

用 い ，
メ タ ン ，エ タ ン ，エ チ レ ン ，ア セ チ レ ン の 分 離 を

試 み た と こ ろ ，
Fig．5 に 示 す よ うに 良好 な 分離が 得ら

れ ，
GC −30 が 気固 ク 卩 マ トグ ラ フ ィ

ー用 充 て ん 剤 と し

て 使用可 能 な こ とを 認め た．

　 3・3 気 液 固 ク ロ マ トグ ラ フ ィ ーへ の 応 用

　 3・3・亘 ベ ン ゼ ン ， トル エ ン ，キ シ レ ン の 分 離 　 テ ー

リ ン グ 減少剤 と し て 低濃度 の 液相 を コ
ーテ 1 ン グ した 気

液 圃 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ーに よ り，ベ ン ゼ ン ， トル エ ン ，

キ シ レ ン の 混 合物 の 分離 を 試 み た と こ ろ ，
Fig．6 に 示 す

よ うに 1．5％ の DOP を コ ーテ ィ ン ダ し た GG −20 に

よ り良好 な 分離 が 得られ ，そ の 保持容量は Fig．7 に 示

す 鉛 ）に 保持容 量の 対数 9 沸点 の 問 に は直線 関 係 が 認 め

ら れ た ．
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Fig ．　6　 Scparation　 of 　benzene
，
　 toluene 　and 　xylene

　　　　with 　GC −20　 coated 　 with 　 1．5％ DOP

　 　 　 　 Par・匚icle　 size 　 of 　 GG −20 ： 150　mesh ；　 （沁 1umn 　 tcmp ．：

　 　 　 　 140
°C ；　 Nitrogen 　How 　 rate ： 20．Omllm ；nl 　 （1）Ben ・

　 　 　 　 zcne ；　 （2）ToLuene ；　 （3）Xylcnc

　3・3・2　脂肪族 ア ル コ ール ， 酢 酸 エ ス テ ル の 分 離

1．5％ の DOP を コ ーテ ィ ン グ した GC −20 に よ り，

n −，iso−
，
　 sec −

，
　 tert一ブ チ ル ア ル コ

ール 混合物の 分離が ，

又 酢酸 メ チ ル ，エ チ ル ，n一ブ チ ル ，　 iSO一ブ チ ル 混合物 の

分離が可能 で あ り， 酢酸 エ ス テ ル に お い て は ，
ベ ン ゼ ン ，

トル エ ン ， キ シ レ ン の 分 離 の 結果 と 同様 に 保持容鼠 の 対

数 と 沸点の 間に は 直線関係 が 認 め られ た ，
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Fig．7　Relation　between 　retent 苴on 　volume 　 and

　　　　boiling　point　 of 　 several 　samples 　on 　GG −20
　 　 　 　 coatcd 　 with 　 1．5％ DOP

　 　 　 　 Sample 　size ；0．2 ト【；　 CQIumn ［cmp ．： 1SU°q 　 − 0 −

　 　 　 　 （1） melhy 】 accta 巳e，（2） ethyl 　 acetHte ，（3） 酌
一butyl

　 　 　 　 acetatep 　（4）　π一butyl 　acct 己【c ；　　
一● 一

　　（5｝　benZcne ，
　 　 　 　 （6）　吐olu 巳n ヒ，　（7）　｛．　yte 宦1e

4 結 目

　 GC は 熱 処 理 製造温度 に よ り物理 的性質 に 差異 が 認 め

られ るが ，ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ー的 に も大 きな差異 が 認 め

られ ，テ ーリン グ，試料導入 量に 対 す る 保持時間変化 の

結果 か ら，そ の 吸着能 は GC −10，2 ，30 の 順 に 減少す

る 傾向 に あ り， 又，理 論段数 は GC 一且o，20，30 の 順 に

増 大 した． こ れ らの 結果か ら， 気固 ク ロ マ トグ ラ フ で
一

に お い て は GG −30 を ， 気液罔 ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ー

に お

い て は GC −10，20 に L5 ％ 程度 の 液相 を コ ー
テ ィ ン

グ した カ ラ ム を用 い て ，客種有機化合物 の 分離 が 可能 で
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　 GaSr50Hd 　chromatography 　using 　glassy 　carbon

as 　 column 　 packing ．　 Kazuhiko 　 TANAKA ，　 Toshio

IsHlzuKA　 and 　 Hiroshi　 SuNAHARA　（Government　 In−
dustria且ReseaTch 　Institute，　Nagoya ，

1−1，Hir飢 e −machi ，
Kita−ku

，
　 Nagoya −shi

，
　Aichi）

　 Three 　 kinds　 of 　 g】assy 　carbon 　（GC ） were 　 used 　as

cc 〕hlmn 　packing，　 and 　 the 　 effectiveness 　 on 　 the 　gas−solid
chromatography 　（GSC ） was 　 investigated　 on 　 various

organic 　 compounds ．　 Thesc 　 GC 　 were 　 produced 　by
Tokai 　 Electrode　 Mfg ．　 Co ．

，
　 Ltd ．　 and 　 refered 　 to 　 as 　GC −

10，GC −20　 and 　GC −30，　 and 　the　 resisting 　temperatures

werc 　l　30〔〕，2000　 and 　 3000°（】
，
　 respcctively ．

　 These 　 GG 　 we 置
・
e 乱pplied　 to　 analysis 　 of 　bcnzcne 　 or

n −hexanc ，　 and 　the 飼 10wing　results 　 werc 　obtained ：

（1） magnitude 　 of 　 tailing ； GC −10＞ GC −20＞ GG −30
，

（2） nuInber 　 of 　 theoretical 　 plate ； GC −30＞ GG −20＞
GC −10

， （3） adsorption 　capacity ； GG −10＞ GC −20 ＞

GC −30，（4） resolution ； GC −10＞ GG −20＞ GC −30．
　 Mcthane ，　 e出 a皿 e，　 ethylcne 　 and 　 acetylene 　 wcrc

clcarly 　 separated 　 from　 the 　 mixture 　 by　 GC −30，　 which

showed 　the　smaltest 　tailing　and 山 e　 weakest 　 adsorption

capacity 　among 　these 　 GC 　 used ，

　 The 　 retention 　 time 　 fbr　 n−hexane 　 on 　 GC −100r 　 GG −
20varied 　 with 　 increasing　 injected　 amount 　 becausc　 of

strong 　 adsorptlQn 　 capacity 　 of 　these 　 GC ．　 When 　 GC −
100r 　GC −20　 wzs 　 coated 　 with 　 1．5％ DOP ，　 the 　 varia ・
tion　 of 　the 　 retention 　 time 　 was 　 not 　 recognized 　because
of 　 reductien 　of 　thc　adsorption 　capacity ．　 By　coating

GC −100r 　 GG −20　 with 　1．5％　DOP 　 or 　 l．5％　PEG −
6000it 　was 　possible 　to　red 巳 ce 　the 　tailing 　 of 　bcllzene．

　The 　 mixture 　 of 　mcthyl ，　 ethy1 ，　 n −butyl　 and 磁 一butyl
acetates

，
　 and 　 the　 mixture 　 of 　 benzene

，
　 tolucnc 　 and

xylene 　 were 　 clearly 　 separated 　by 　use 　 of 　GC −20　 coated

with 　1．5％ DOP ，　and 　lincar　relationsh ；ps　were 　obtained

between　Iogalithlnic　retention 　vo ［ume 　and 　thejr　boiling

poillts．

　　　　　　　　　　　　　（Recc ：ived　Aug ．4
，
1975）
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グラ ッ シ ー カ ー ボ ン 中間 体を用い る 気固ク ロ マ トグラ フ ィ
ー ＊

田 中　
一彦 ， 石 塚　紀夫 ， 砂 原 　広 志

＊ ＊ ，　 山田　恵彦
＊＊ ＊

（1975 年 8 月 4H 受 理 ）

　 不 活性 ガ ス ふ ん 囲 気 に お い て ，熱 硬 化 性 樹 脂 を （300〜1000）
°C の 温 度 域 で 処 理 し て 得 ら れ た グ ラ ッ

シ ーカ ーボ ソ 中 間 体 を，気 固 ク P マ トグ ラ フ ィ
ーの 充 て ん 剤 と し て 用 い

， 各 種 有機化 合 物 に 対 す る 気 固

ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ー

的 挙 動 に つ い て の 検 討 を 行 っ た ．

　 （300〜1000）
°C の 温度域 で 得 られ た グ ラ ッ シ ーカ ーボ ン 中間 体 は，分 子 ふ る い 効 果 を示 し，脂 肪族 炭

化 水 素，ア ル コ ール ， ア ミ ン ，
エ ス テ ル ，ケ ト ン に お け る 直 鎖 型 の 化 合 物 を 吸 着 し ，そ の 側 鎖 型 の 化合

物 は 吸 着 さ れ ず，ク 卩 マ ト グ ラ ム ピ ー
ク を 与 え た，環 状 化 合 物 に お い て ，ペ ン ゼ ン ， トル エ ン ， キ シ レ

ソ ，フ ル フ ラ
ー

ル は 吸 着 し ， シ ク P ヘ キ サ ン ， シ ク 卩 ペ ソ タ ン ， テ ト ラ ヒ ド 卩 フ ラ ソ は 吸 着 され ず，ク

ロ マ トグ ラ ム ピ ーク を 与 え た ．

　 被 吸 着 分 子 の 分 子 径 か ら グ ラ ッ シ ーカ ーボ ソ 中 間 体 の 表 而 微 細 孔 は 約 5 オ ン グ ス ト 卩
一ム で ，そ の 形

状 は 合 成 ゼ オ ラ イ トの よ うに 円 型で は な く ， ス リ ッ ト状 で あ る と 考 え られ た．

　 グ ラ ッ シ ーカ ーボ ン 中 間 体が 分子 ふ る い 効 果 を 示 す温度域 は ， そ
．
の 内部表 面 積 ， 吸 湿 率 ， 炭素 構 造 化

の 発 達 を示 す 電 気 比 抵 抗 の 変化 す る 温 度 域 と 相 関 性 が 認 め られ ，分 子 ふ る い 効 果 の 最 も強 く現 れ る 温度
は 約 800 ° C と考 え ら れ た ．

　多成分系試料 に 対 す る グ ラ ッ シ ーヵ 一ボ ン 中 間 体 と 10％ PEG −6000 （ク 卩 モ ソ ル ブ NAW ） と の ク

ロ マ ト グ ラ ム の 比 較 が 行 わ れ ，n −
，
　iso−

，
　sec −

，
　tert−一の ブ チ ル ア ル コ ール 混合物 に お い て ，

　 PEG −6000 の

カ ラ ム で は 四 つ の ピ ーク を，グ ラ ッ シ ーカ ーボ ン 中間 体 の カ ラ ム で は 三 つ の ピ ーク を 与 え た こ と か ら，
n一ブ チ ル ア ル コ ー

ル が 選択的 に 吸 着 さ れ て い る こ と を 認 め た．

　
＊ グ ラ ッ シ ーカ ーボ ン を 用 い る ガ ス ク 卩 マ トグ ラ フ ィ

ー
に 関 す る 研 究 （第 2 報）．

　　 原 広 志 ：本 誌 ，25，183 （1976）
＊＊
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