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研究成果の概要 

 サンプリングからデータ解析までの分析手順の全体において，時間にして半分以上が前処理に割かれる。このこと

はエラーを生じる確率も前処理操作において高まることを意味する。フローインジェクション分析（Flow Injection 

Analysis，FIA）法，シーケンシャルインジェクション分析（Sequential Injection Analysis，SIA）法を始めとする

流れ分析法は，精密な溶液ハンドリングが可能であり，加熱・冷却，ろ過などの簡単なオンライン処理から，イオン

交換，固相抽出，ガス捕集，溶媒抽出，紫外線照射などの各種のオンライン試料前処理を自動的に行うことができる。

一方，2013 年に 9 月に JIS K 0102「工場排水試験方法」が改正され，フェノール類濃度範囲 10～300 µg L–1におけ

る定量法として固相抽出法が新たに加わった。しかしその固相抽出操作はマニュアル操作であり，煩雑さが残る。流

れ分析法は固相抽出操作の自動化に有用であるが，未だ流れ分析法による固相抽出法は JIS や公定法に採用されてい

ない。本研究では，固相抽出用の充填剤をミニカラムに詰め，これを SIA システムに組み込むことで，フェノールの

オンライン固相抽出／吸光光度定量の自動化を検討した。また，FIA のオンライン自動固相抽出操作の有用性を評価

するために，金属イオンを捕捉するキレート樹脂をミニカラムに詰め，FIA による金属イオンの固相抽出／原子吸光

法についても検討した。 
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1．研究開始当初の背景 

 2013 年 9 月に JIS K 0102“工場排水試験方法”が改正

された。主な改正点として，①フェノール類の吸光光度

分析法に固相抽出法が，②種々の機器分析法を用いる金

属類の定量法の前処理操作にキレート樹脂固相抽出法

が採用されたことが挙げられる。しかし①，②ともに固

相抽出操作はバッチマニュアル操作であり，樹脂の使用

量も多い。フローインジェクション分析（FIA）法やシ

ーケンシャルインジェクション分析（SIA）法などの流

れ分析法は，化学分析の自動化に適しているが，流れ分

析法による固相抽出のオンライン・自動化は，未だ JIS

化されていない。分析現場では，このような化学分析の

自動化が強く望まれている。 

 

2．研究の目的 

 そこで本研究では，固相抽出用の充填剤をミニカラム

に詰め，これを SIA システムに組み込むことで，フェ

ノール類のオンライン固相抽出／吸光光度定量の自動

化を検討した。また，SIA システムにキレート樹脂を充

填したミニカラムを設置し，フレーム原子吸光光度計

（FAAS）と結合することにより，カドミウム(II)，クロ

ム(III)，銅(II)，鉛(II)のオンライン固相抽出／FAAS 法
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を開発したので報告する。 

 

3．研究の方法 

(1) フェノールのオンライン固相抽出／SIA 

 固相抽出用の市販のカラム（NOBIAS RP-OD1，日立

ハイテクフィールディング）内の充填剤を上記と同様の

ミニカラムに詰め，これを SIA システムに組み込むこ

とで，オンライン固相抽出／吸光光度定量の自動化を検

討した。フェノールを発色試薬である 4-アミノアンチ

ピリンと反応させ，生成したアンチピリン色素をミニカ

ラムに捕捉する。捕集したアンチピリン色素をアセトニ

トリルによって溶離し，吸光度を測定した。 

(2) 金属イオンのオンライン固相抽出／FIA 

 金属イオンの固相抽出用の市販のカラム（NOBIAS 

CHELATE-PA1，日立ハイテクフィールディング）内の

キレート樹脂 40 mg をミニカラムに充填し，FIA システ

ムに装着した。金属標準液（あるいは環境水試料，尿試

料）をミニカラムに送液し，1.5 mol L–1の硝酸で溶離し，

この溶離液を FAAS に自動的に導入した。 

 

4．研究成果 

(1) フェノールのオンライン固相抽出／SIA 

最適条件を用いてフェノールの濃度範囲 100～300 µg 

L–1 で良好な直線性を示した。n = 3 の相対標準偏差は

0.53 %以下と良好な繰り返し精度が得られた。また，捕

集回数を 20 回にし，同様の検討を行った。その結果，5

～100 µg L–1 のフェノール濃度範囲において相関係数

0.955の良好な直線を得ることができた。検出限界（3）

は 0.62 µg L–1，定量下限（10）は 2.1 µg L–1であった。 

(2) 金属イオンのオンライン固相抽出／FIA 

 固相抽出に及ぼす pH の影響を検討したところ，カド

ミウム(II)，クロム(III)，銅(II)，鉛(II)ともに pH 6 付近

で高い吸光度が得られた。最適条件下において，検出下

限は，Cd(II) 0.10 µg L–1，Cr(III) 1.10µg L–1，Cu(II) 0.26 µg 

L–1，Pb(II) 1.60 µg L–1であった。本法を河川水，湖水，

尿試料に応用したところ，添加回収率はほぼ 100 %とな

り，良好な結果が得られた。 
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