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【緒言】 
高速液体クロマトグラフィー(HPLC)は，

移動相に液体を用い，固定相と溶質との相

互作用の差により混合物の分離を行う方法

である。その有用性から無機化合物，生体

高分子，医薬品，食品などのきわめて広範

囲な領域で多用されている。HPLC 用検出

器としては紫外・可視吸光光度(UV-Vis)検出

器，蛍光検出器あるいは示差屈折検出器(RI)

などがある。これらの検出器は汎用性が高

い半面、選択性に乏しく、測定物質の同定

には同一の化合物を分析する必要がある。

一方、近年フォトダイオードアレイ検出器

（PDD）や質量分析計（MS）などスペクト

ル情報が得られる検出器が使用されるよう

になってきている。これら「スペクトル型

検出器」では、スペクトル情報が同定の有

効な情報になるだけではなく、分離が不充

分でも吸収波長（PDD）や質量／電荷比

（MS）を測定対象物質に合わせて固定する

ことで定量が可能となる。 

一方、発表者らはラジオ波放電によるヘ

リウムプラズマ（RFP）生成を利用し、従

来の原子発光検出（AED）装置では困難で

あった GC 搭載型高感度 AED デバイスの開

発に成功している 1-6)。ヘリウムシースフロ

ーを用いたプラズマ保護による外部雰囲気

の遮断および断熱効果により、プラズマの

安定化、高感度化および汎用性の向上を実

現している 1-3)。さらに、電極を同軸上に配

置したマイクロプラズマトーチを開発し、 

従来報告されている RFP-AED 装置より 1

桁以上少ない印加電力とプラズマガス流量

での高感度測定を可能としている 4)。開発

した AED システムは、ハロゲン 1-3，6)、水

素 1,2,5)、炭素 1)、窒素 1)、硫黄 4)およびリン
4)などの元素選択的検出が可能であり、従来

のGC用AEDに匹敵する感度(pg/sec)を有す

る。本 AED デバイスを用いて GC 本体内に

検出部、分光部およびボード状電源をすべ

て搭載したポータブル GC-AED システムの

構築、さらにプラズマの高い安定性を利用

した液体流れの直接導入による極微少流量

（nL/min）AED 測定システム 5)、あるいは

インクジェット試料液滴の導入による小型

元素分析システム 6)を開発している。 

本研究では、HPLC と結合できるような

小型 AED デバイスを試作し、原子発光ス

ペクトルによる構成元素および元素比の

測定が可能となる高機能的 HPLC システ

ムの構築を目的とした。 

【実験および結果】 

AED デバイスの試作：試作した AED デバ

イスを Fig. 1 に示す。石英製放電管両端に

ステンレス製ユニオンを接続している。放

電管はプラズマへの大気の漏れこみを防ぐ

ために二重構造としている。デバイス下部

から供給されるプラズマ（ヘリウム）ガス

は、プラズマ生成後にプラズマを取り囲む

ように下降し（シースフロー）、デバイス下

部から系外に放出さされる。放電用電極に

は２本の白金管（内外径 1.8 mm および 2.0 
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mm）を使用し、それぞれのユニオン内で固

定した。下部電極には補助電極として内外

径 0.8mmおよび 1.0mmの白金管を同軸上に

設置し、プラズマの安定性向上を図った。

上部電極の上には平凸レンズを設置し，プ

ラズマ内の発光を集光して光ファイバーに

より小型 CCD マルチチャンネル分光器

(USB4000，Ocean Optics)に導いた。AED デ

バイス下部にステンレス管を接続し、プラ

ズマガスを供給した。HPLC からの溶出液

を AED デバイスに供給するためにステン

レス管内にキャピラリー管を挿入した。 

AED デバイス接続のための HPLC 条件検

討：AED デバイスを HPLC に接続する場合、

移動相には有機溶媒が含まれていないこと

が望ましい。そこで、モデル試料として 2-

プロパノール、ヘキサフルオロイソプロパ

ノール(HFIP)などのアルコールを用い、RI

検出器を接続して分離条件の検討を行った。

その結果、純水 100%の移動相を用いたこれ

らアルコール類の分離に成功した。 

HPLC-UV/AED システムの構築：ブロック 

 

図を Fig. 2 に示す。本研究では UV-VIS 検出 

器も並列に接続し、UV 検出による非選択的 

検出と AED による選択的検出を行うこと

とした。カラム出口に 3 方ユニオンを接続

し、溶離液を AED デバイスと UV-VIS 検出

器に分岐した。 

 発表では、HPLC-AED 装置の条件検討な

どについても報告する。 
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 Fig. 2  Brock diagram  
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