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水素をキャリヤーガスとするガスクロマトグラフィー
GasChromatographyUsingHydrogenGasastheCarrierGas
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Sincehydrogengashasthehighesttheoreticalplateimgaschgomatography,thegasis

anexecellentcarriergas,butthereisariskofexlosionwhenitleaksinthehotovenofagas

chromatograph,UsingaJ&W ScientificModel2300GCprotector,thegaswasusedforgas

chromatography.AtyplCalgaschromatogram oftrialkyltinhydridesisglVen.

ガスクロマ トグラフィーにおけるキャリヤーガ

スとして､わが国では窒素が最もよく用いられ､

つぎにヘ リウムが用いられるが､水素はほとんど

用いられていない｡わが国において水素がキャリ

ヤーガスとしてほとんど用いられない理由は水素

ガスが高温でオーヴン内に漏洩することは極めて

危険であり､国産のガスクロマ トダフ装置には防

爆装置が取り付けられていないためである｡一方､

ガスクロマ トグラフィーにおいて水素は安価で理

論段数が最も高く､理論段数がキャリヤーガスの
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流速に依存しないため､流速に関係なく高い分解

能が得られるので､欧米ではキャリアーガスとし

てよく用いられる■)｡筆者の用いている柳本製作

所G180ガスクロマ トダフ装置は充てん型カラム

用ガスクロマ トダフ装置であったので､キャピラ

リーカラム用ガスクロマ トグフ装置にするため､

注入口側の流路をキャリヤー(水素)ガス用にし､

電子捕獲型検出器(ECD)側の流路をスカベンジ

ャー(窒素)ガス用に切替え､注入口側にはスプリ

ッタtを取付けた (図 1)｡水素及び窒素中の徴
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Fig.1.A gaschromatohraphapparatususinghydrogengasasthecarriergaswithan

electroncapturedetector(ECD).TheGC protectorisattachedtotheapparatus.

Whenhydrogengaaleaksintheoven,theelectricpowersupplyisshutoff.TheOxy

-Trapsareusedtoremovetraceoxygencontainedinhydrogenandnitrogen.
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NTIO N TIME/MINFig.2.A gaschromatogram or800ppbtributyltinhydrideandtriphenyl

tinhydrideinhexanesolution.Thesolution(200〟1)wasinjectedintoaJ& W

DBIcapillarycolumn(0.32mmi.d.,30mlong,filmthickness1〟m)at130℃.Thent
hetemperatureortheovenwaselevat

edto240℃ataofcarrier(hydrogen)g

as:4.18mC/minmin.Split

ratio:0.6.量の酸素を除去する

ため､水素ボンベ及び窒素ボンベにはAlltechAssociates(Deer

fieldJllinois)のオキシ･トラッ

プを取付けた｡運転中にキャピラリー･カラムやガ

ラス･インサートの破損による水素の漏洩を検出

するために､ガスクロマトグフ装置にJ&WScientific(Folsom

,California)のJW-2300ガスクロ

マ トグラフ保護器を取付けた｡オーヴン内の空気は毎

分380mCの流速でガスクロマトグラフ保護器の

水素センサーの方へ吸込まれ､水素ガスの濃度が10

000ppmに達すると､センサーが作動して自

動的に電源が遮断されるようになっているO昇温

中にゴースト･ピークが出現するのを防ぐために､注入

口のセブタムにはSpelco(Bellefonte,Pennsylvani

a)のThermogreenLB-2(青色)を用

い2)､フェラールにはジーエルサイエンスのグラフ

ァイト･フェラールG卜0.5を用いた｡水素ガスの漏洩の検出にはQuantum rateof30℃/min.Attenuation:

1/8.FlowrateFlowrateofmake-up(nitrogen)

gas.･21.6mC/Instruments(GardenCity

,NewYork)の携帯型ガス漏れ検知器BT-45

を用いた｡図2に800ppb水素化 トリブチル

スズ及び水素化 トリフェニルスズーヘキサン溶液

のクロマトグラムを示す｡ピークの幅は保持時間

に比例するため､保持時間の長い水素化 トリフェ

ニルスズのピークの幅がやや広くなっている｡ま

た水素化 トリフェニルスズの方がECDに対する

電子親和力が大きいので､同一濃度でもピークが

高くなっている｡中央のピークは還元に用いるテ トラ

ヒドロホウ酸(ⅠⅠⅠ)ナ トリウム中の不純物による

ものである｡文 献1)K,Grob, G.Grob:J

.High Resolut.Chromatogr.Chromatogr.Commun.,

2,109


