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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
微量試料を保持する試料保持室（７）が形成され、前記試料保持室（７）内に光線を入射
させて通過した透過光により試料保持室（７）の位置検知を行って試料保持室（７）の位
置制御をするようにしたことを特徴とするインジェクター。
【請求項２】
前記試料保持室（７）がローター（10）に形成され、前記試料保持室（７）内に光線を入
射させて通過した透過光により試料保持室（７）の位置検知を行ってローター（10）の回
転制御をするロータリー式とした請求項１記載のインジェクター。
【請求項３】
前記試料保持室（７）には光透過性を有するキャピラリーチューブ（６ｂ）が配設された
請求項１又は２記載のインジェクター。
【請求項４】
前記光透過性を有するキャピラリーチューブ（６ｂ）としてヒューズドシリカキャピラリ
ーチューブを用いた請求項３記載のインジェクター。
【請求項５】
前記試料保持室（７）の前のキャピラリー光伝導管（６ａ）として水とエタノールの混合
溶液を満たした四フッ化エチレンチューブを用いた請求項１乃至４のいずれかに記載のイ
ンジェクター。
【請求項６】
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前記ヒューズドシリカキャピラリーチューブの外壁に光透過性樹脂がコーティングされた
請求項４又は５記載のインジェクター。
【請求項７】
前記キャピラリーチューブ（６ｂ）の内壁に試料保持能力を有する固定相を付与した請求
項３乃至６のいずれかに記載のインジェクター。
【請求項８】
前記光線としてレーザー光を用いた請求項４乃至７のいずれかに記載のインジェクター。
【請求項９】
前記試料保持室（７）への光線の入射により位置検出すると同時に入射光による試料保持
室（７）の温度上昇にともなって試料を脱離させるような固定相を前記試料保持室（７）
に形成した請求項１乃至８のいずれかに記載のインジェクター。
 
 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　この発明は、ロータリー式などのインジェクターに関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　従来より、液体クロマトグラフィーに広く用いられている微量試料注入器が知られてい
る（例えば、特許文献１参照）。
【０００３】
　図７に示すように、この種のロータリー式インジェクターでは、ローター21に試料の溶
離液流路(試料保持室22)と制御光路23とがそれぞれ形成されている。そして、前記制御光
路23の透過光を光検出器で検知することにより、間接的に試料保持室22の位置検知をして
ローター21の位置制御を行うことが考えられる。
【０００４】
　しかし、試料保持室22の内径は非常に小さくその後のキャピラリーカラムの導入部との
位置制御がマイクロメートル・オーダーまで必要であり、より正確な位置制御が求められ
る。
【特許文献１】特開２０００―１８６９８５号公報（第２～３頁、図４～６）
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　そこでこの発明は、正確な位置制御を行うことができるインジェクターを提供しようと
するものである。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
　前記課題を解決するためこの発明では次のような技術的手段を講じている。
【０００７】
 (１)この発明のインジェクターは、微量試料を保持する試料保持室が形成され、前記試
料保持室内に光線を入射させて通過した透過光により試料保持室の位置検知を行って試料
保持室の位置制御をするようにしたことを特徴とする。
【０００８】
　このインジェクターでは、微量試料を保持する試料保持室内に光線を入射させて通過し
た透過光により試料保持室の位置検知を行って試料保持室の位置制御をするようにしたの
で、隣接する制御光路の透過光を介して間接的に位置検知するのではなく、試料保持室自
体の透過光により直接的に位置検知することが可能となり誤差を少なくすることができる
。
【０００９】
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(２)前記試料保持室がローターに形成され、前記試料保持室内に光線を入射させて通過し
た透過光により試料保持室の位置検知を行ってローターの回転制御をするロータリー式と
したこととしてもよい。
【００１０】
　このように構成すると、ローターに試料保持室が形成されたロータリー式として円滑な
処理を行うことができる。
【００１１】
(３)前記試料保持室には光透過性を有するキャピラリーチューブが配設されたこととして
もよい。
【００１２】
　このように構成すると、試料保持室内を光線が通過する際には、微量試料の流経路と共
に光透過性を有するキャピラリーチューブ部分をも通過することとなり試料保持室内を通
過する光通過量を増大させることができるので、試料保持室内の通過光の検知がより容易
となる。
【００１３】
(４)前記光透過性を有するキャピラリーチューブとしてヒューズドシリカキャピラリーチ
ューブを用いたこととしてもよい。
【００１４】
　このように構成すると、ＰＥＥＫチューブなどと比べてヒューズドシリカキャピラリー
チューブはガラス製であって光透過性に優れたものであり、試料保持室内を通過する光通
過量をより増大させることができ、インジェクターの直接的な位置検知においてより優れ
たものとなる。
【００１５】
(５)前記試料保持室の前のキャピラリー光伝導管として水とエタノールの混合溶液を満た
した四フッ化エチレンチューブを用いたこととしてもよい。
【００１６】
　このように構成すると、四フッ化エチレンチューブの壁面をクラッドとし混合溶液をコ
アとして光ファイバーを形成することができ光伝導性に優れるので、光線を効率よく試料
保持室に照射することができる。
【００１７】
(６)前記ヒューズドシリカキャピラリーチューブの外壁に光透過性樹脂がコーティングさ
れたこととしてもよい。
【００１８】
　このように構成すると、キャピラリーカラムの外壁にコーティングされた光透過性樹脂
により光線を輸送する能力が増大するのでその後の光検出器に到達する光透過量を向上さ
せることができる。
【００１９】
　また、このような外壁に光透過性樹脂がコーティングされたヒューズドシリカキャピラ
リーチューブは、試料保持室７のキャピラリーチューブ6ｂの他に試料保持室７の後のキ
ャピラリーカラム８などに用いることができる。
【００２０】
（７）前記キャピラリーチューブの内壁に試料保持能力を有する固定相を付与したことと
してもよい。
【００２１】
　このように構成すると、試料保持室内に、その空間に充たされた媒体中での試料保持に
加えて固定相に保持された試料の量も加えることができる。すなわち、試料保持室内に多
量の試料を保持することができる。前記固定相として、例えばキャピラリーチューブ内壁
にオクダデシルシランの化学修飾を施したものを用いることができる。
【００２２】
（８）前記光線としてレーザー光を用いてもよい。このように光線としてレーザー光を用
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いると光の強度が強いためより正確に位置決めすることができる。
【００２３】
（９）前記試料保持室７への光線の入射により位置検出すると同時に入射光による試料保
持室７の温度上昇にともなって試料を脱離させるような固定相を形成してもよい。
【００２４】
　入射光を受けた箇所は加熱されるが、固定相（例えばオクダデシルシラン）に保持させ
た分析試料を加熱により脱着することができる。すなわち入射光によって位置決めを行う
と同時に固定相から試料を脱離させることができ、試料保持室内の空間により多くの試料
を保持することができる。
【発明の効果】
【００２５】
　この発明は上述のような構成であり、次の効果を有する。
【００２６】
　試料保持室自体の透過光により直接的に位置検知することが可能となり誤差を少なくす
ることができるので、正確な位置制御を行うことができるインジェクターを提供すること
ができる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２７】
　以下、この発明の実施の形態を図面を参照して説明する。
【００２８】
　図１乃至図６に示すように、この実施形態のロータリー式のインジェクター１は、レー
ザー発生器２により発生させたレーザー光（光線）を、レンズ３と光ファイバー４と三方
接手５とキャピラリー光伝導管6aとを介して試料保持室７ (光透過性を有するキャピラリ
ーチューブ6bが配設される)に入射させてキャピラリーカラム８へと送るようにしている
。微量試料は、定圧ポンプ９により前記三方接手５を介して試料保持室７へと供給される
。
【００２９】
　図１乃至図３に示すように、このロータリー式インジェクター１は、微量試料を保持す
る試料保持室７(図１及び図２参照)がローター10に形成されている。前記試料保持室７に
は中空キャピラリー管として、光透過性を有するキャピラリーチューブ6b (図２及び図３
参照)を配設している。
【００３０】
　このように光透過性を有するキャピラリーチューブ6bとしてキャピラリー管を用いたが
、好適にはヒューズドシリカキャピラリーチューブの外壁に紫外光通過性樹脂(光透過性
樹脂)がコーティングされたものを用いることができる。
【００３１】
　このヒューズドシリカキャピラリーチューブの内壁にシリカゲルを形成させ、このシリ
カゲルにオクタデシルシランの化学修飾を行うこともできる。
【００３２】
　そして図２及び図３に示すように、前記試料保持室７内にレーザー光を入射させて通過
した透過光により試料保持室７の位置検知を行って、試料保持室７を設置しているロータ
ー10の位置制御をするようにしている。前記試料保持室７は、制御光と溶離液(微量試料)
の通路となる。
【００３３】
　前記試料保持室７の後のキャピラリーカラム８として、上記と同様に、ヒューズドシリ
カキャピラリーチューブの外壁に紫外光通過性樹脂(光透過性樹脂)がコーティングされた
ものを用いた。このキャピラリーカラム８として、光透過性樹脂であるＣＥｌｅｃｔtm－
ＵＶＴ(商標)を用いることもできる。
【００３４】
　試料保持室７の前のキャピラリー光伝導管6aとして、水(光屈折率１．３３３)とエタノ
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ール(光屈折率１．３５９)の混合溶液を満たした四フッ化エチレンチューブ(光屈折率１
．２９)を用いた。前記水とエタノールの混合溶液の比率を約５０：５０とすると、光通
過量が増大した。前記四フッ化エチレンとして、例えばテフロン(登録商標)を用いること
が出来る。
【００３５】
　次に、この実施形態のロータリー式インジェクターの使用状態を説明する。
【００３６】
　このロータリー式インジェクター１では、微量試料を保持する試料保持室７には光透過
性を有するキャピラリーチューブ6bが配設されると共に、前記試料保持室７内にレーザー
光を入射させて通過した透過光により試料保持室７の位置検知を行ってローター10の位置
制御(回転制御)をするようにしたので、試料保持室７内を光が通過する際にはキャピラリ
ーチューブ6b内の微量試料の流経路と共に光透過性を有するキャピラリーチューブ6bの壁
部分をも光が通過することとなる。
【００３７】
　つまり図２及び図３に示すように、光透過性を有するキャピラリーチューブ6bにより試
料保持室７内を通過する光透過量を増大させることができるので、試料保持室７内の透過
光の検知がより容易となり、図７のように隣接する制御光路23の透過光を介して間接的に
位置検知するのではなく、試料保持室７自体の透過光により直接的に位置検知することが
可能となり誤差を少なくすることができ、正確な位置制御を行うことができるという利点
がある。
【００３８】
　図３に示すように、前記光透過性を有するキャピラリーチューブ6bとしてヒューズドシ
リカキャピラリーチューブを用いるとこれはガラス製であるので、ポリエーテルエーテル
ケトン(ＰＥＥＫ)チューブなどと比べて光透過性に優れたものであり、ローター10の試料
保持室７内を通過する光透過量を増大させることができ、インジェクター１の直接的な位
置検知においてより優れたものとなる。
【００３９】
　また、前記ヒューズドシリカキャピラリーチューブに紫外光通過性樹脂(光透過性樹脂)
がコーティングされたものを用いたので光を輸送する能力が高く、その後の光検出器に到
達する光透過量をより増大させることができる。
【００４０】
　さらに、水(光屈折率１．３３３)とエタノール(光屈折率１．３５９)の混合溶液を満た
した四フッ化エチレンチューブ(光屈折率１．２９)を試料保持室７前のキャピラリー光伝
導管6aとして用いたので、四フッ化エチレンチューブの壁面をクラッドとし混合溶液をコ
アとして光ファイバーを形成することができ光伝導性に優れ、キャピラリー光伝導管6aと
して光を効率よく試料保持室７に照射することができる。
【実施例１】
【００４１】
　次に、この発明の構成をより具体的に説明する。
【００４２】
　図１乃至図３に示すように、ロータリー式インジェクター１のローター10に挿入するキ
ャピラリーチューブ6bの材質の相違による試料保持室７の光透過量の違いを次のようにし
て評価した。前記キャピラリーチューブ6bとして、ＰＥＥＫチューブとヒューズドシリカ
キャピラリーチューブを用いた。
【００４３】
　レーザー発生器２からのレーザー光(650～700nｍ)をレンズ３で集光し、光ファイバー
４を介して三方接手５（ジョイント）へ導いた。導かれたレーザー光はキャピラリー光伝
導管6aを通り、ローター10の試料保持室７(内径５０～１００μｍ)のキャピラリーチュー
ブ6bに入射し、これを通過した透過光を光検出器により検知した。
【００４４】
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　入射光は試料保持室７に設置した固定相（例えばオクダデシルシラン）を加熱し、固定
相に吸着していた試料を脱離させるようにすることができる。すなわち、光線による加熱
によって安息香酸メチルを脱離させることができた。
【００４５】
　このように試料保持室７にキャピラリーチューブ6bとしてヒューズドシリカキャピラリ
ーチューブを配設すると光透過量が多くなり光の伝播に適していた。これはガラス製のヒ
ューズドシリカキャピラリーチューブ内を光が通過する際、流経路内を通過する光以外に
もガラスチューブ壁面乃至壁部分を通過する光があるためと考えられる。すなわち、試料
保持室７にキャピラリーチューブ6bとしてヒューズドシリカキャピラリーチューブのよう
な光透過性の優れたガラスチューブを埋設するとロータリー式インジェクター１の直接的
な位置検知において有効である。
【実施例２】
【００４６】
　精密に回転角度を調整するために一定の光通過量を示すときの角度を調べた。
【００４７】
　ローター10に対し、半径５．８ｍｍの位置に試料保持室７を形成した。前記試料保持室
７の直径は１００μｍに設定し、相対するカラムの直径も１００μｍに設定した。
【００４８】
　図４に、実際にローター10を回転させたときの回転角度（－６０°～＋６０°）と光通
過量（相対的な光の強度）との関係のグラフを示す。また図５に、光通過量が一定に達し
ないときは光の通過量を「０」とし一定以上のときは「１」とする信号に変換した、ロー
ター10の回転角度（０°～１°）と一定の光強度以上を検出したときの応答との関係のグ
ラフを示す。
【００４９】
　この場合、１０％のずれ以下に対面する面のずれを保つには角度誤差を０．０５°以下
に保てばよかった。また試料保持室７とカラムの直径を共に３０μｍに設定した場合、１
０％以下の対面のずれに保つには０．０１°の範囲内で角度の調整が必要であった。
【００５０】
　そして、上記のような操作により正確な位置調整を行うことが可能であった。
【産業上の利用可能性】
【００５１】
　このインジェクターは試料保持室自体の透過光により直接的に位置検知することが可能
で誤差を少なくすることができ正確な位置制御を行うことができるので、液体クロマトグ
ラフィーに用いられる微量試料注入器を中心とした様々な用途に広く適用することができ
る。
【図面の簡単な説明】
【００５２】
【図１】この発明のインジェクターの実施形態を説明する模式図。
【図２】図１のインジェクターのローターを説明する模式図。
【図３】キャピラリーチューブの材質の相違による試料保持室の光透過量の違いを説明す
る模式図。
【図４】回転角度と相対的な光の強度との関係を示すグラフ。
【図５】ヒューズドシリカキャピラリーチューブの透過光のローターの回転角度の変化を
示すグラフ。
【図６】インジェクターを含む微量試料注入システム全体を示す模式図。
【図７】従来のインジェクターのローターを説明する模式図。
【符号の説明】
【００５３】
　6a　キャピラリー光伝導管
　6b　光通過性を有するキャピラリーチューブ
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　７　試料保持室
　10　ローター

【図１】

【図２】

【図３】



(8) JP 4211034 B2 2009.1.21

【図４】

【図５】

【図６】

【図７】
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