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1. 緒言 
マイクロプラズマを使用した原子発光検出

（AED）は，比較的低い印加電力と少ないプラズ

マガス流量で元素選択的な検出が可能となる．本

研究室では，コンピュータ数値制御（CNC）フラ

イス盤の三次元的な位置制御機能を利用した薄

層クロマトグラフィー（TLC）用AEDプレートリ

ーダーを試作し，含塩素有機化合物に対してTLC

プレート1スポットにおける元素量として数十ng

レベルの塩素選択的検出が可能なことを報告し

ている1)．さらに，プラズマガス消費量の削減を

目的として新たに低消費ガス型プラズマ照射・捕

光ユニットを搭載したTLC用AEDプレートリー

ダーを別に試作し，同様の化合物について従来の

プレートリーダー1)と同程度の感度が得られたこ

とを報告した2)．本研究では，低消費ガス型プラ

ズマ照射・捕光ユニットを搭載したTLC用AEDプ

レートリーダーを用いて，吸光や蛍光プレートリ

ーダーでは検出が困難な含臭素有機化合物の検

出特性を評価することを目的とした． 

 

2. 実験 
 本研究では，既往研究2)で試作したプレートリ

ーダーを使用した．図1に装置の外観を示す．ま

ず，市販の卓上型CNCフライス盤（CNC Router 

3018-PRO Ver）のステージ（300 mm×370 mm，水

平二次元可動）に接地用のアルミ板を取り付け，

このステージ上にTLC板を設置した．続いて、誘

電体バリア放電（DBD）マイクロプラズマトーチ

（石英型インナーシールコネクター，内径：0.15-

0.53 mm，外径：0.2 mm，長さ：40 mm）および光

ファイバー（コア径：600 µm，外径：0.70 mm）

を備えたプラズマ照射・捕光ユニットをフライス

盤の工具取付部（上下可動）に取り付けた．プラ

ズマトーチはポリイミド被覆溶解シリカキャピ

ラリー（内径：0.32 nm，外径：0.45 nm）を介し

てマスフローコントローラ（ SEC-310NC，

50SCCM）に接続し，ヘリウムガス（＞99.99995%）

を供給した．一方，光ファイバーはCCD分光器（測

定波長範囲：698.2-1132.6 nm，波長分解能：0.24 

nm）に接続して原子発光を検出した．プラズマト

ーチへの電力印加は市販のオゾン発生用高圧電

源ボード（印加周波数：10 kHz，放電電圧：10 kV

（100 V印加時））を用い，スライダックにより

印加電力を調節した．測定対象物質には，吸光や

蛍光プレートリーダーによる検出が困難な2,3-ジ

ブロモ-1-プロパノール（2,3-Dibromo-1-propanol，

DBP）を用いた．原子発光スペクトルの参照物質

にはDBPと類似の構造を示し，かつ，臭素を含ま

ない1-プロパノール（1-Propanol）を用いた．これ

らの試料をそれぞれヘキサン-ジエチルエーテル

（9：1，v/v）混液に溶解させてTLC板（固定相：

シリカゲル，支持体：アルミニウム，層厚：250 

µm）にスポットして風乾後，本装置のステージ上

に設置してAED測定を行った（図2）． 

 

3. 結果および考察 

3.1 原子発光スペクトルの取得と測定波長

の設定 

 

図 2 低消費ガス型プラズマ照射・捕光ユニット

によるプラズマ照射 
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図 1 TLC-AEDプレートリーダーの外観 
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本装置を用いて取得した1.0%（v/v）DBP溶液と

1.0%（v/v）1-プロパノール溶液の原子発光スペク

トルを図3に示す．DBPの臭素由来の複数の原子

発光を観測したことから，本装置は臭素選択的な

検出が可能であることを示唆した．比較的発光強

度が高かった889.8 nmを臭素の測定波長とした． 

3.2 プラズマ生成条件の至適化 

1.0%（v/v）DBP溶液を試料溶液とし，測定波長

889.8 nmにおける発光強度を指標として各至適

条件を検討した． 

電源ボードの印加電圧：プラズマを生成するため

に電源ボードに印加する電圧について，プラズマ

が安定に生成できる90-120 Vの範囲で検討した ．

その結果，120 Vを印加した際に最大の発光強度

が得られた．そのため，120 Vを至適条件とした． 

プラズマガス流量：プラズマを生成するためのヘ

リウムガス流量について，従来の装置では検討で

きなかった10-50 mL/minの範囲で検討した．その

結果，30 mL/minを超えると安定，かつ比較的高

い発光強度が得られた．既報2)と同じく40 mL/min

を至適条件とした． 

プラズマの走査速度：24-40 mm/minの範囲で検討

したところ，走査速度が遅いほど発光強度が高く

なる傾向が見られた．再現性と測定時間の短縮を

考慮して，至適条件を32 mm/minとした． 

TLC板へのスポット量：TLC板にスポットする試

料量を0.25-5 µLの範囲で検討したところ，2 µLを

超えると発光強度の変化が小さくなった．そのた

め，至適条件を2 µLとした． 

 これらの至適条件は，含塩素有機化合物につい

て検討した既報2)と一致した． 

 

3.3 定量性と検出限界 

DBP溶液を用いて至適化したプラズマの生成

条件において，本装置におけるDBP溶液中の臭素

量の定量性を検討した．0%，0.03%，0.06%およ

び0.125%のDBP溶液を試料溶液とし，本装置を用

いて889.8 nmにおける発光強度を測定した．その

結果，臭素量（µg，x）と発光強度（y）との間に

良好な直線性（y=1291.4x，R2=0.9991，n=4）が得

られた．TLC板1スポットにおける臭素量の検出

限界は，臭素の測定波長の発光強度をシグナル

（S），バックグラウンドの発光強度の標準偏差

をノイズ（N）として換算したところ，17 ng

（JISK0124，S/N=3）となった．既報2)における塩

素量の検出限界は23 ngであり，臭素においても

同程度の検出限界を示した． 

 

3.4 TLC分離－AED検出 

 DBPと4-ブロモ-1-ブタノール（4-BB）を含む混

合溶液（各1 %，（v/v））をTLC板に2 µLスポット

してTLC展開した後，AED測定を行った．その結

果，図4のように1分程度でTLC分離した両化合物

の臭素由来の原子発光を観察することができ，臭

素選択的検出が可能であることを確認した． 

 

4. 結言 
 本研究では，プラズマガス消費量の削減を目的
として新たに試作した低消費ガス型TLC用AED

プレートリーダーを用いて，吸光や蛍光プレート

リーダーでは検出が困難な含臭素化合物の臭素

選択的な検出特性を検討した．その結果，臭素量

として数十ngレベルの検出が可能であった．さら

に，TLC分離後の臭素選択的検出も可能であるこ

とを確認した．したがって，本装置はTLCにおい

て吸光や蛍光プレートリーダーでは検出が困難

な有機化合物の臭素選択的分析に適用できると

考えられる．今後は，市販のポータブル高圧ヘリ

ウムボンベでも分析が可能かどうかを検討する． 
 

なお，本研究の一部はJSPS科研費22K02990の助

成を受けて実施した． 
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図 3 DBPと 1-プロパノールの原子発光スペクトル 

（◆：臭素由来の原子発光） 
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図 4 TLC-AEDクロマトグラム 

（展開溶媒：ヘキサン：酢酸エチル（ :3，v/v）） 
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