
豊橋技術科学大学・工学（系）研究科（研究院）・教授

科学研究費助成事業　　研究成果報告書

様　式　Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９ （共通）

機関番号：

研究種目：

課題番号：

研究課題名（和文）

研究代表者

研究課題名（英文）

交付決定額（研究期間全体）：（直接経費）

１３９０４

基盤研究(C)（一般）

2020～2018

細繊維束を組紐状に配置した新規複合型マイクロ分離・抽出媒体の創製

Development of Miniaturized Separation/Extraction Media with Braided Filaments

００３０３７０１研究者番号：

齊戸　美弘（SAITO, Yoshihiro）

研究期間：

１８Ｋ０５１６９

年 月 日現在  ３   ６ １５

円     3,400,000

研究成果の概要（和文）：本研究では、耐熱性・耐溶媒性を有する合成細繊維の束をキャピラリー内部に組紐状
に配置した、新規な試料抽出媒体ならびにクロマトグラフィー用の分離固定相を検討した。数百本の細繊維から
形成される細繊維束を組紐状に編み上げ、その際に組紐内部に形成される空洞部分に金属線などの他の素材も導
入した。組紐の構成要素として細繊維束を導入することにより、編み上げ後の組紐表面の平滑性を確保できるほ
か、キャピラリー内部へ充填時の空体積を大幅に低減でき、小型化が可能である一方で、多数の細繊維による大
きな総表面積を確保できることから、多様な選択性を有し抵抗加熱脱着も可能な、試料前処理・分離媒体の可能
性を確認した。

研究成果の概要（英文）：In this work, novel extraction/separation media on the basis of braided 
filaments of heat-resistant polymeric materials for sample preparation and chromatographic 
separations have been studied. Introducing several bundles of the filaments, various types of braids
 have been prepared, where other types of fibrous materials and metal wire could be inserted 
therein. A successful preparation of these novel extraction/separation media was confirmed, 
especially the resistive heating of the extraction capillary could be regarded as one of the 
promising approaches to the development of new miniaturized extraction technique in separation 
science.

研究分野： 分離科学、分析化学

キーワード： 組紐　細繊維　試料前処理　分離カラム　二次元クロマトグラフィー
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研究成果の学術的意義や社会的意義
本研究では、日本の伝統技術のひとつである組紐に注目し、近年開発された超高強度の合成細繊維を、組紐構造
状に配置することにより、性能においても、その内部構造においても新規な分離・抽出媒体を作製している。ま
た、組紐内部に通電可能な導電性の金属ワイヤー等を組み込んで、通電による抵抗加熱を達成し、微量分析に応
用するために必要な分離カラム充填剤・抽出媒体としての基本性能の向上を確認している。従って、本研究成果
は、学術的にも顕著な新規性を有するばかりでなく、二次元クロマトグラフィーなど分離分析分野の関連技術へ
の応用可能性も含めた社会的意義の大きい技術であると考えらえる。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。
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１．研究開始当初の背景 
 クロマトグラフィーを中心とする分離分析化学において、近年最も注目されている研究課題
のひとつに、高性能試料前処理技術の開発と応用がある。これは、最近特に、分離分析に対す
る要求が極めて高度化しており、液体クロマトグラフィーおよびガスクロマトグラフィーに代
表される高性能分離技術を用いて分析対象試料を分離分析する際においても、その多くの場合
において、その学術的・科学的理論や物性に基づいて最適化し、かつ、個々の分析対象物質に
適した試料前処理操作が必要であり、また、その操作効率の向上が一層期待されてきているか
らである。 
 化学の中でも分析化学、特に分離分析化学の分野においては、実試料の分離分析に使用でき
ることが実用上では最優先の要求である場合が多く、旧式あるいは他の手法の単なる流用に近
い手法であっても、そのまま継続使用されてきた技術も依然として多く存在する。ところが、
このような手法の分離・検出性能や応用範囲には限界が存在し、より高性能で高速処理が可能
な分離分析法の開発を念頭に、科学的理論に基づいた新規材料・手法ならびに装置の開発が近
年特に求められてきている。 
 本研究者らは、これまでに、液体およびガスクロマトグラフィーの分離媒体として合成高分
子繊維充填型カラムを、また小型試料前処理技術として、合成高分子充填型マイクロ試料前処
理デバイスを開発し、これらの周辺技術への応用についても幅広く検討してきており、その独
創的発想や学術的新規性は、国内外を問わず高く評価されてきている。特に、多数の高耐熱性
合成細繊維を金属キャピラリー内部に平行に充填して開発した高温ガスクロマトグラフィー用
繊維充填キャピラリーカラムは、これまでに開発・実用化されてきた充填カラムおよび中空キ
ャピラリーカラムの両者の問題点を同時に解決した新規技術として、この分野では広く知られ
ており、評価も高い。上記技術を応用した米粒サイズの小型試料前処理カートリッジも開発し、
環境水分析などに代表される微量分離分析にも対応できる高感度分離分析法へと応用してきて
いる。更に、合成高分子繊維の表面を化学修飾することにより、目的に合った選択性を有する
抽出・分離媒体の開発にも成功している。 
 
２．研究の目的 
 上記の背景ならびに研究成果を受けて、本研究では、耐熱性・耐薬品性の合成細繊維数百本
から成る繊維束を用いて、その内部に他の材料を内包できる空間を有する新規な組紐型の試料
抽出媒体を作製し、その応用可能性について検討した。 
 細繊維束を複数編み上げて作製することから、組紐完成時の組紐表面の平滑性を確保でき、
組紐を充填する抽出キャピラリー内の空隙体積を大幅に低減できる一方で、大きな繊維表面積
を確保できることから、多様な選択性を有し、抽出性能に優れた小型試料前処理媒体が開発で
きる。組紐内部に熱伝導性の高い金属線を導入した抵抗加熱も可能であり、試料前処理のみな
らず、クロマトグラフィー用の新規充填キャピラリーカラムとして、高速昇温分離への応用も
期待できる。 
 組紐は、日本の伝統技術として長く受け継がれて来た技術ではあるものの、衣料や一部の工
業製品を中心に利用されているのみである。本研究で検討した、分離分析化学分野における応
用、最先端の超高強度合成繊維の導入、分子認識に基づいた材料デザイン、更にその複合化等
については、顕著な学術的独創性・新規性が存在するものと考えられる。 
 
３．研究の方法 
(1) [組紐作製条件の最適化] 
 合成細繊維の束を 4本から 8 本程度組合せて組紐を作製し、溶融シリカなどのキャピラリー
内へ充填した。この際、組紐内部に形成される空間に細いステンレスワイヤーなどの金属線を
入れることにより、抵抗加熱タイプの試料抽出キャピラリーが、また、化学構造や表面状態の
異なる他の細繊維束を入れることにより、複合的な抽出選択性を示す多種多様な抽出媒体の作
製が可能である。 
 図 1 に、異なった条件で試作した組紐
型試料抽出媒体を示す。本研究では、一
繊維束あたりの細繊維本数、繊維束の本
数、ならびに編み上げる際に張力として
組紐にかける荷重等の条件を最適化す
ることにより、目的のキャピラリーに適
合した外径・性能を有する各種組紐を作
製し、系統的に評価した。また、その結
果をフィードバックすることにより、使
用目的に適合する組紐型デバイスの作
製ならびに、性能の最適化を図った。  図 1 作製した組紐 3 種 



(2) [組紐型抽出キャピラリーの評価] 
 モデル水試料を抽出キャピラリーに通液した後、微量の有機溶媒等を用いて脱着させて、抽
出キャピラリーの性能評価を行う。図 2 にその概略を描いたようにステンレス等の金属線を内
部に入れた組紐型媒体では、組紐内部の金属線に自作電源装置から発生させた微弱電流を通電
することにより、抵抗加熱脱着の条件についても検討した。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図2 組紐を充填した抽出デバイスの模式図 

 
 一般的に、組紐をキャピラリーへ充填する際には、一定の機械的強度が必要であるが、内部
に他の特性を有する細繊維束を入れたタイプでは、周囲を取り囲む組紐自体に十分な機械的強
度があることから、内部に入れる細繊維の機械的強度は不要である。これにより、従来の細繊
維平行充填型キャピラリーでは使用することができなかった、多種多様な繊維状材料を内部空
間導入用として利用できる可能性があることから、その応用についても検討した。 
(3) [分離媒体としての可能性の検討と評価] 
 組紐型の抽出媒体を充填したキャピラリーは、クロマトグラフィーの分離媒体、すなわちマ
イクロカラムとしても機能することが予想される。これまでの予備実験において、長さ数十 cm
程度までの組紐充填キャピラリーカラムの試作に成功している。組紐の作製条件や細繊維の種
類などを更に検討し、充填キャピラリーカラムへの実用可能性について検討した。 
(4) [二次元分離インターフェイスとしての性能評価] 
 内部に金属線を入れたタイプは、二次元クロマトグラフィー、特に二次元ガスクロマトグラ
フィーのカラム間インターフェイス、すなわちモジュレーターとしての応用可能性が想定でき
ることから、抵抗加熱の導入による、高速で、かつ電気的制御のみで操作できる新規モジュレ
ーターとしての可能性についての検討も行った。 
 
４．研究成果 
 組紐の作製条件を変化させながら、実際に得られた組紐の形状、外径などを評価し、これら
の結果から、使用を想定している樹脂製キャピラリーの内径に適合する組紐型の細繊維束を再
現性良く作製し得る条件を決定した。また、その結果、キャピラリー内へ充填した際の空隙体
積を最小化することによる性能向上が確認でき、実際にモデル水試料からの微量有機化合物の
抽出ならびに前濃縮に有効な新規組紐型デバイスの開発に成功した。表 1 に、抵抗加熱による
モデル物質（アントラセン）の脱着率を示した。僅か数ボルトの電圧印加により定量的な脱着
を行うことが可能であることを確認した。 
 

表1 抵抗加熱を利用した熱脱着における脱着率 

applied voltage 
(V) 

surface temperature 
of capillary tube (ºC) 

desorption 
efficiency (%)  

RSD (%) 

0 22 87.5  0.6 

1 26 95.0  1.2 

2 35 100.6  1.3 

3 44 99.4  2.1 

 
 更に、この組紐型充填剤の新規分離カラムとしての可能性、ならびに二次元クロマトグラフ
ィーのインターフェイス部分としての応用可能性についても、確認でき、今後の実用化に向け
ての指針を得た。 
 本研究は、日本の伝統技術である組紐と日本の化学合成繊維技術の成果である超高強度合成
細繊維の両方の利点を生かした新規技術として、国内外からも注目を集めており、分離分析分
野のみならず、関連技術分野への波及効果も想定されている。なお、本研究の研究成果は、主
な発表論文等に掲載の通りである。 
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