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1　は じ め に

理化学分析において前処理は試料を各種クロマトグラ

フや質量分析計で測定に適する状態にする作業・工程と

して必要になる場合が多い．前処理の内容は分野によっ

て異なるが粉砕や抽出，精製，誘導体化などが挙げられ

る．またこれらの工程は手作業で時間と労力をかけて行

われることが多い．近年は新手法の開発や一部工程の自

動化など効率化が進んでおり，働き方改革やコロナ禍な

ど社会情勢の変化に伴いより一層の効率化が求められて

いる．したがって今後も前処理操作を含む分析操作に

「簡便・迅速・コンパクト化そして自動化」の要望が高

まっていくものと思われる．

アイスティサイエンス（以下，当社）は主に残留農

薬，水質，食品成分，メタボローム，におい等の分野で

固相抽出を軸に，特許取得技術を用いてこれらの要望に

対応するため前処理技術の開発と自動化に取り組んでい

る．

本稿ではシリーズ第 2 弾として水質分析における前

処理技術とその自動化について紹介する．

2　オンライン SPE-GCシステム

水質分析においては前処理の自動化が比較的普及して

おり，固相抽出装置もその一つであるが，それは固相抽

出工程のみを行ういわゆるオフライン装置である．そこ

で当社ではさらなる効率化を目指し固相抽出から測定ま

でを完全に自動化した「オンライン SPE（固相抽出）-GC
システム」を提案している．このシステムは GC/MS に

当社が開発したオンライン SPE-GC インターフェース

SPL-P100（以下，SPL-P100）と GC 用大量注入口装

置 LVI-S250 を取り付けた形で構成されている（図 1）．

SPL-P100 における前処理の自動工程（図 2）は，固

相のコンディショニング，試料負荷，乾燥，洗浄，溶

出，GC への注入となり，所要時間は約 10 分である．

ここで使用する固相カートリッジは当社が独自開発した

充填量数 mg のオンライン SPE-GC システム専用の

Flash-SPE である．また GC への注入は固相からの溶出

液全量を注入するため大量注入口装置 LVI-S250 を使

用する．これらについては 3，4 章でその詳細を述べる．

本システムを使用した場合オペレーターの作業は，①

事前に溶媒や固相をセットする，②サンプルトレーへ試

料を載せる，③装置制御ソフトの分析開始ボタンを押し

シーケンスをスタートさせる，の三つだけである．シー

ケンススタート後，1 検体目の分析時間は「前処理時間

＋測定時間」となるが，2 検体目以降は例えば 1 検体目

を測定している間に 2 検体目の前処理をオーバーラッ
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図 1　オンライン SPE-GCシステム
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プして始めることができるため，ほぼ GC 測定時間の

サイクルで前処理も含めた工程が進行する（図 3）．ま

た自動で前処理から測定までを行うため夜間運転も可能

であり時間の効率化も大きく向上する．このような利点

を活かし水質モニタリング分析など各種固相抽出＋クロ

マトグラフ分析で省力化・効率化を目的に水道事業体を

はじめ導入が拡大している．

さらに本システムの自動化は操作の省力化・効率化だ

図 2　前処理の自動工程

図 3　オンライン SPE-GCシステムの分析サイクル（例）

図 4　固相カートリッジ Flash-SPE
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けではない．人的ばらつきの縮小や，異なる分析室での

分析メソッドの共有化，またこれまで隠れた大きな負担

であった技術の継承の負担減にも効果が大きい．

3　固相カートリッジ Flash-SPE

固相カートリッジ Flash-SPE は先述の通りオンライン

SPE-GC システム専用に開発したものであり，二つの

大きな特徴がある．一つは試料採取量の減量を目的とし

ているため充填量が 2～5 mg と非常に少ないことであ

る．もう一つは固相の両端がプレスフィット構造（特許

取得）になっており，通液のための配管や GC 注入用

のニードルを直接接続できることである．これにより固

相からの溶出液を直接 GC に全量注入することが可能

となっている（図 4）．

4　GC用大量注入口装置 LVI-S250

GC 大量注入口装置 LVI-S250 は当社独自のスパイラ

ルインサート（通称：胃袋型インサート）を使用してお

り，その形状から内部に液体を保持できるため従来の数

十倍（最大 200 μL，通常 25～50 μL）の注入が可能で

ある（図 5）．これにより Flash-SPE から溶出した数十

μL の溶出液を全量 GC に導入することができる．図 6

に LVI-S250 の概要を示す．試料注入時は溶媒沸点付

近の比較的低温に注入口温度を設定する．液体状態で溶

媒を保持し，気化した溶媒をスプリットモードでベント

ラインから排出する．つまりインサート内で試料を濃縮

する．その後注入口温度を上げてスプリットレスモード

で目的物質をカラムに導入し，引き続き加温することで

インサート内を焼き出し，スプリットモードで不揮発性

成分を除去する．当該大量注入口装置は SPL-P100 と

併用しない場合でも単独で使用可能である．大量注入す

ることで感度向上が見込めるため近年のヘリウム不足に

よる代替ガスの感度低下の対応に関する問い合わせも増

えている．

5　水中農薬分析における従来法との比較

図 7 に水中農薬分析を例に従来法とオンライン SPE-
GC システムとの分析法の比較を示す．従来法では，試

料 500 mL を固相（500 mg）に負荷し目的物質を保持

させ，固相を吸引乾燥，溶出，窒素ガス吹き付け等によ

る溶出液の濃縮を行い最終的に 1 mL に定容する．そし

てそのうちの 1 μL を GC に注入する．これは固相に負

荷した試料 500 mL の 1/1000，すなわち 0.5 mL に相

当する．当社ではこの点に着目し GC への注入絶対量

が試料 0.5 mL に相当すれば従来法と同等の感度が得ら

れるとしてそれに対応した分析系を構築した．それが本

システムを用いた分析法である．つまり試料 0.5 mL を

充填量の少ない固相に負荷し，その溶出液全量を LVI-
S250 を用いて GC に注入する．その結果，溶媒使用量

も少なくなりコスト削減にもつながる．さらに本分析法

図 6　GC用大量注入口の注入工程

図 5　GC用大量注入口装置とスパイラルインサート
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では固相からの溶出にジクロロメタンではなくアセト

ン─ヘキサン混合溶液を使用するため作業環境の改善や

環境負荷の低減などの利点もある．図 8 に水中農薬分

析における前処理フローの例を示す．

6　分　析　例

現在，本システムでは農薬をはじめカビ臭原因物質で

あるジェオスミンおよび 2─メチルイソボルネオール，

ノニルフェノール，クロロフェノールなどを概ね同様の

工程で分析可能である．クロロフェノールについては誘

導体化が必要となるが，それは固相からの溶出時に誘導

体化試薬を含む溶媒で溶出し，それを LVI-S250 のイ

ンサート内で誘導体化させる「誘導体化注入法」を用い

て行っている（図 9）．

本システムは前処理から測定までの時間がおおむね 1

時間以内であるため迅速に結果が得られる．そのため河

川への汚染物質流出など緊急事態が発生した際の対応に

も大きく貢献できると期待される．

7　本システムの応用例

7･1オンサイト SPEサンプリング法
オンサイト SPE サンプリング法とは試料採取現場で

試料を固相カートリッジに通水し，その固相カートリッ

ジを分析室に持ち帰って分析する方法である（図 10）．

通常の水質分析では試料採取現場で大量の試料水を採取

し，それを分析室に持ち帰って分析を行っているため試

料水の運搬や輸送には労力と費用を要している．それに

対しオンサイト SPE サンプリング法では通液する試料

が少量であることから現場で通液作業を行うことが可能

である．その結果，試料を通液した固相を分析室に持ち

帰るだけでよい．

図 7　従来法との比較（水中農薬分析）

図 8　水中農薬分析　前処理フロー（例）
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本システムをこのように応用することで試料採取と分

析工程の労力を軽減できる上，輸送にかかる労力と費用

も抑えることができるため，分析室と採水地点が離れて

いても水質分析を効率的に行うことが可能である．

図 9　誘導体化注入法

図 10　オンサイト SPEサンプリング法

図 11　オンライン連続モニタリング分析のイメージ



ぶんせき　2022　8� 291

7･2オンライン連続モニタリング分析

将来，本システムに自動採水装置によるサンプリング

工程を組み込めばサンプリングから測定まですべて自動

で行うことが可能になる．そうなれば分析に人手が不要

となり，時間に関係なくいつでも必要な頻度で分析する

ことができる．つまり河川などのモニタリング分析も高

頻度で行うことが可能になり，絶えず変動するその状況

をより詳細に把握することで異常事態が発生した場合に

も迅速に対応できると考えられる（図 11）．

8　ま　と　め

オンライン SPE-GC システムは試料をセットするた

けで固相抽出から測定までの工程を全自動で行うことが

できる．それにより分析工程の省力化・効率化を実現す

るとともに多くの利点を有している．また本システムの

活用は単に分析室内での省力化・効率化にとどまるもの

ではない．当社としては本システムが日常検査をはじめ

緊急事態発生時の対応，オンサイト SPE サンプリング

法，そして将来的にはオンライン連続モニタリング分析

等に活用されることで恒常的な水質環境保全に貢献でき

ることを目指している．
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