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はじめに 

C18固相抽出法は、シリカ材にオクタデシ

ル基を修飾させた固相に、有機物を吸着さ

せ、試料中に溶解している物質から極性の

低い物質を優先的に分離・濃縮する化学分

画法の一つである。天然水中溶存有機物の

分離濃縮にも近頃は用いられるようにな

り、特に超高分解能フーリエ変換イオン

サ イ ク ロ ト ロ ン 共 鳴 型 質 量 分 析

(FT-ICRMS)の前処理法として使用が広
がりつつある(1, 2, 3)。また我々は、琵琶湖

に溶存する蛍光性有機物が効率よく C18

固相抽出法により分離されることを見出

している(4)。C18固相抽出法は、一般には

低極性有機分子を分離すると考えられる

が、実際に天然水から同法によって抽出

分離される有機物の全有機物に占める割

合や、抽出分子の特徴や化学特性などに

ついての情報はまだ十分であるとは言え

ず、非イオン性アクリル系疎水性樹脂

DAX8 を用いた溶存腐植物質抽出法
(IHSS 法)に対する C18固相抽出法の化学

的位置付けも明確でない。本研究は、C18

固相抽出法を用いて溶存有機物を大量に捕

集し、抽出された有機物の化学的特徴を蛍

光分析・質量分析・NMR測定結果を基に明

らかにし、それを IHSS 法により分離され

た「溶存腐植物質」と比較することにより

C18 固相抽出法の化学的位置付けを行うこ

とを目的とした。 

サンプリング 

 試料採取は 2008年 7月 31日に琵琶湖最

深部ポイント T1(35°22′Ｎ, 136°06′Ｅ, 水深

85m)にて行った。T1において約 1 mの水

深から、ポンプ採水により 60Lの試料を採

取した。汲み上げられた試料を直ちに船上

にて GF/F カートリッジを充填した濾過シ

ステムに導入し、濾過を行った。濾過試料

は、ポリカーボネート製採水瓶に保存し、

氷冷下で研究室に持ち帰った。 

 

実験 

① C18固相抽出ディスクへの吸着率・ 

回収率の算出 

無蛍光メタノールを用いてコンディショニ

ングを行った C18 固相抽出ディスクに、超

純水を 10L通過させ、コンディショニング

に用いたメタノールをディスク上から除去

した後、pH2に調整した試料 200mlを担持

させた。ディスク通過前、通過後の試料に

対し DOC測定を行い、吸着率を算出した。

また、担持させた溶存有機物を 80％メタノ

ールで溶離させ、窒素吹き付けによりメタ

ノールを完全に除去した後 50ml の超純水

を加え、再溶解させた試料の DOC濃度を測

定し、回収率の計算を行った。 

② C18吸着 DOM・非吸着 DOMの蛍光スペ

クトル測定 

3 次元蛍光スペクトル測定は JASCO 

FP6200 蛍光分光光度計を用いて行った。



波長範囲は励起 220～450nm，蛍光 220～

500nm，励起・蛍光バンド幅：5nmで行い、

蛍光強度は 10µg/L硫酸キニーネ 0.1M硫酸

溶液の Ex/Em=345/450nm における蛍光強

度を 10QSUとして規格化を行った。 

3 次元蛍光スペクトル測定用試料は、pH2

に調整した湖水 DOM 試料 200ml を C18固

相抽出ディスクに担持させ、80％メタノー

ルで溶離させた試料を、窒素吹き付けによ

りメタノールを完全に除去した後 50ml の

超純水を加えて調製した。 

 

結果と考察 
① C18固相抽出ディスクへの吸着率・ 

回収率 

湖水 DOC 濃度,C18 固相抽出ディスク通過

後試料のDOC濃度とC18固相抽出ディスク

への試料の DOC吸着率・回収率の結果を表

１,2に示す。 
表 1．湖水 DOC濃度,C18ディスク通過後の DOC濃度 

   
表 2． C18固相抽出ディスクへの吸着率・回収率 

      

計算式： 

C18通過後 DOC濃度=C18通過サンプル測定値-C18残存 

メタノールブランク 

吸着 DOC濃度=湖水 DOC濃度-C18通過後 DOC濃度 

回収DOC濃度=(C18溶離サンプル測定値-残存メタノール

ブランク) /4 

吸着率=C18吸着 DOC濃度/湖水 DOC濃度×100 

回収率=回収 DOC濃度/C18吸着 DOC濃度×100 

② C18吸着 DOM・非吸着 DOM の 3 次元

励起蛍光スペクトルの特徴 

琵琶湖水試料・C18吸着 DOM・非吸着 DOM

の蛍光ピークを図 1 に示す。試料には、２

種の腐植様物質蛍光ピーク H-A,H-Bおよび

タンパク様ピーク P-A が観測され(ピーク

波長はそれぞれ、Ex/Em=330/407・245 

/403・280 /345 nm)、C18分離によって、元

の試料の蛍光ピーク強度はそれぞれ、

61.12・61.09・47.60％減少した。 

 

 
図 1. 琵琶湖水試料・C18吸着 DOM・非吸着 DOMの蛍光

ピーク((b)C18吸着 DOMの濃縮率は 4倍) 
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