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1. 緒言 

液－液抽出は水溶液中の測定対象物質を

抽出・濃縮する方法として広く用いられてい

る．一般的な液－液抽出では，人体に有害な

有機溶媒を相当量必要とする上，濃縮後回収

された有機溶媒を廃棄することが多い．近年

では，極わずかな有機溶媒量で抽出・濃縮を

同時に達成できる単一液滴マイクロ抽出

（SDME）に関する研究 1)が行われている．

一般的には液滴をニードル先端に形成させ，

試料溶液中に浸漬させる SDME が多く，溶液

を攪拌させるのに限界がある．本研究室では

ガラス製のスパイラルセルに試料溶液を充填

し，そこへ抽出溶媒の液滴を 1滴導入した後，

スパイラルセルを回転させることにより，静

置した試料溶液内で液滴を移動させる SDME 

を開発 2)した．しかしながら，この方法では

専用のセルが必要となる．そこで，本研究で

は汎用容器内で液滴を昇降させる SDME を

考案した(図 1)．方法は以下の通りである．ま

ず，試料溶液の比重を液滴の比重よりやや小

さく調整して液滴を 1滴導入する．導入後，

沈降した液滴にスポット光を当て，加熱によ

る体積膨張により液滴を上昇させる．消光す

ると液滴の体積が復元して下降する．この操

作を繰り返して液滴を昇降させる．まず，液

滴の昇降現象を実現する検討を行い，次いで

水溶液中からの水溶性色素の抽出特性を検討

した． 

 

2. 実験 

抽出溶媒には水よりも比重が大きく，水と

相分離しやすい極性溶媒のフッ化アルコール

である 2,2,3,3,4,4,5,5-オクタフルオロ-1-ペン

タノール（OFP，密度 1.667g/cm
3）を用いた．

比重調整用試薬としては，工業的な重液分離

に広く用いられて毒性が比較的小さく，水の

比重を 1.0~3.1 まで調整可能であり，pH 2～

14 において安定でかつ光分解性の小さいポ

リタングステン酸ナトリウム 3)を用いた．光

加熱には反射板付きの小型ハロゲンランプを

使用した．図 2のようにランプを光の焦点が

液滴沈降部になるように抽出容器下部に設置

した． 

 

抽出容器にはねじ口遠沈管（10mL）を用

い，液滴はマイクロシリンジにより導入した．

なお，抽出モデル化合物としてメチルレッド

図 2 ハロゲンランプを用いた光加熱装置 

図 1 光スポット加熱による液滴昇降の原理 
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(図 3)を用い，抽出特性の評価を吸光度測定に

より行った．本研究において試料溶液の吸光

度測定には汎用セル（光路長 1cm）を用いた

が，液滴の吸光度測定にはキャピラリーセル

（内径 0.5mm）を用いた．抽出前の試料溶液

および抽出後の液滴の吸光度測定をそれぞれ

測定し，抽出前における試料溶液の濃度に対

する抽出後の液滴の濃度比（濃縮係数，EF）

を算出して評価した． 

 

3. 結果及び考察 

3.1 光加熱による液滴昇降の実現 

液滴の導入量を 3.0L として．試料溶液の

比重や加熱位置，あるいは光の ON/OFF など

を調整した．その結果，溶液の比重を 1.60 に

調整したときに比較的昇降距離が長く，かつ

再現性のよい昇降現象を実現した．なお，容

器の形状を変えた検討などから，液滴の昇降

には試料溶液の対流も影響していることを示

唆した． 

 

3.2 メチルレッドの抽出特性 

50.0ppm メチルレッド溶液 10mL を抽出容

器に充填して光加熱による SDME を行った．

図 4 に 60回昇降による液滴の様子を示す．試

料溶液の色が薄くなり，液滴が着色している

のがわかる． 

 

昇降回数を 20 回，40 回および 60 回と変

えてそれぞれ抽出を行なったときの EF 値を

表 1 に示す．昇降回数が 40 回のときが最大

となったが，60 回で EF 値が減少した．この

原因は，温度変化による分配係数の変動が影

響していると推察された．なお，昇降回数 20

回における EF 値の再現性は相対標準偏差と

して 9.3%（n=3）であり，報告されている

SDME の再現性とほぼ同じであった． 

 

 

4. 結言 

本法により，光の ON/OFFによる液滴の昇

降を実現し，実際に SDME が可能であると示

した．しかしながら，高価な比重調整剤が必

要なことや急激な温度変化による再現性の低

下が課題として挙げられた．そのため，比重

調整剤や，温度変化を用いない昇降原理が必

要となる．本講演会では，これらの問題点を

解決するために，微小気泡を内包した抽出体

を用いて，圧力調整により抽出体の昇降及び

抽出を実現した例も報告する． 
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昇降前      20 回昇降後 

図 4 昇降前後の液滴の着色の様子 

表 1 各昇降回数の相対標準偏差と EF値 

図 3 メチルレッドの構造式 
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