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１３. 液体クロマトグラフィ（liquid chromatography）

[１] 装置

図１. 液体クロマトグラフ

[２] ポンプ

最大送液圧力 ３５０ｋｇ／ｃｍ2

図２. 液体クロマトグラフ用高圧ポンプ

[３] 試料注入装置

図３. ６方コックによる試料の注入装置
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(Ⅰ)試料溶液の充填および分析をするとき (Ⅱ)試料をカラムへ注入するとき
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[４] 吸着型固定相

シリカゲル，アルミナ，細孔多孔質

表１. 吸着型固定相の例

２ ３［問１］ある吸着型固定相は１ｇあたり，細孔表面積 ５００ｍ ，細孔容量 ０.７５ｃｍ をもっている。

この固定相の細孔径が ６０Å で一定であるとすると，細孔の総延長はどれほどか。

１３．液体クロマトグラフィ
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図４. 吸着型固定相による炭化水素の分析

［問２］酢酸とエタノール，酢酸エチルの混合物を，吸着型固定相を使った液体クロマトグラフィで分析し

た。溶離液として，クロロホルム，アセトン，アセトニトリルを使った場合の大凡なクロマログラムを書

け。ただし，溶離液以外の条件は同じものとする。

［ヒント：これらの溶離液の極性は，クロロホルム ＜ アセトン ＜ アセトニトリル である］

１３．液体クロマトグラフィ
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[５] 分配型固定相

化学結合，-(ＣＨ ) ＣＨ ，-(ＣＨ ) ＣＨ ，-(ＣＨ ) ＮＨ ，-(ＣＨ ) ＣＮ２ １７ ３ ２ ７ ３ ２ ３ ２ ２ ３

表２. 分配型固定相の例

図５. 分配型固定相によるフタル酸エステルの分析

移動相：（左）ｎ-ヘキサン，（右）メタノール

１３．液体クロマトグラフィ



250

図６. 移動相の極性と成分の溶出速度

図７. 分配型固定相を使用した分析例

（左）湿布薬，（右）農薬

１３．液体クロマトグラフィ
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［問３］つぎの条件で，①アセトアルデヒド ＣＨ３ＣＨＯ，②ブチルアルデヒド ＣＨ３(ＣＨ２)２ＣＨＯ，

③１-ヘキサナール ＣＨ３(ＣＨ２)４ＣＨＯ を含む混合物試料を分析した。それぞれの場合のクロマトグラ

ムを描き，溶出ピークに化合物を表わす番号①～③を記入せよ。ただし，問題に記された測定条件以外はす

べて同じであるから，溶出に時間がかかる場合には，溶出ピークをより右側に描け。

(ａ) シリカゲルを固定相

(ｂ) シリカゲルとｎ-Ｃ１８Ｈ３７Ｃｌを反応させたものを固定相，メタノールを移動相

(ｃ) シリカゲルとｎ-Ｃ１８Ｈ３７Ｃｌを反応させたものを固定相，テトラヒドロフランを移動相

(ｄ) シリカゲルとアミノ基を持つ化合物を反応させたものを固定相，ｎ-ヘキサンを移動相

(ｅ) シリカゲルとアミノ基を持つ化合物を反応させたものを固定相，メタノールを移動相

(ｆ) シリカゲルにアミノ基を持つ化合物を反応させたものを固定相，酢酸を移動相

表３. 溶媒の極性と紫外吸収最短波長，屈折率

１３．液体クロマトグラフィ



252

[６] 紫外分光光度検出器

紫外吸収

選択的検出器

－5５×１０ ＡＵ

図８. 紫外分光光度検出器の吸収セル部分

図９. 紫外分光光度検出器によるクロマトグラム

［問４］紫外分光光度検出器の吸収セルの構造において，液の入り口が下方，出口が上方にある理由を述べ

よ。

［問５］acetophenone は波長 ２４０ｎｍ でモル吸光係数 １３０００ のＫ－バンド吸収を持っている。

この化合物の検出限界を求めよ。

１３．液体クロマトグラフィ
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[７] 示差屈折検出器

屈折率

汎用検出器

０.２５μｇ／ｍｌ（sucrose）

図１０. 示差屈折検出器

［問６］示差屈折検出器において，試料側溶液の屈折率が大きくなったときの光の進路を描け。

図１１. 示差屈折検出器によるクロマトグラム

１３．液体クロマトグラフィ
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[８] 電気伝導度検出器

電気伝導度，イオン

選択的検出器

図１２. 電気伝導度検出器によるクロマトグラム

[９] 蛍光光度検出器

蛍光

選択的検出器

１ｐｐｂ（quinine sulfate）

[１０] エレクトロケミカル検出器

電極（酸化還元）反応

選択的検出器

１ｐｇ

[１１] 参考図書

(１)武内 次夫編「工業分析化学 下巻」学術図書，１９７７，ｐ５４５
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[１２] 総合問題

［問７］* 液体クロマトグラフィーに関する以下の問に答えよ。

（１）１９７０年以降，カラムクロマトグラフィーが高速液体クロマトグラフィー(ＨＰＬＣ)として飛躍的に

高性能化することを可能にした大きな要因を２つ挙げよ。

（２）ＨＰＬＣを分離の原理に従って４種類に分類し，それぞれの原理・特徴・適用範囲などを間単に説明せ

よ。

（３）ＨＰＬＣにおいてしばしば用いられる勾配溶離法(gradient elution)を，ガスクロマトグラフィーで用

いられる昇温プログラミング法と対比しながら説明せよ。

（４）ＨＰＬＣにおいて用いられる代表的な検出器を２つ挙げ，それぞれの原理・特徴などを簡単に述べよ。

１３．液体クロマトグラフィ
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