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No. 22 ( 1977) 

けい光反応を用いる第一アミン類の液体クロストグラフィー

与田玲子，谷村葱徳（東大・薬）

（日本薬学会 第97年会（1977年4月）発表）

第一アミン類のけい光分析をおこなうために第96回薬学会で報告した ninhydrin-phenylace-

taldehydeを試薬とする発けい光反応による検出，定量を組合わせた，高速液体クロマトグラフ

を用い（Fig.1）直鎖飽和脂肪族モノアミン及びジアミンのクロマトグラフィーの分離条件を検

討した。充てん剤は styrene-divinyl benzene系 porouspolymerである。 Hitachi-gel3011，移

動相は酸性又は塩基性のメタノールー水の混合溶媒を用い，メタノール濃度と試料の質量分布比，

k＇の対数との関係をしらべた。

Fig. 2に0.01N NaOHアルカリ性の75%MeOHを移動相とした場合の直鎖飽和脂肪族のク

ロマトグラムを示す。一方移動相をアルカリ性から酸性としアミン類を解離型即ちカチオン型

とした場合を Fig.3に示す。

このように酸性で、アミン類は早〈溶出する。これらのクロマトグラムから反応に要する加熱

時間を差しヲ｜いて質量分布比， k’を求める。 Fig.4に示すように横軸にアルキル基のメチレンの

数，縦軸に k’の対数をプロットする。一定なメタノール濃度では各試料のメチレンの数と log

k＇との聞に直線関係が得られ，傾きはメタノール濃度の増加に従って減少する。一方メタノー

ル濃度60%,75%では，非解離型と解離型の直線の傾きはほぼ同一で， 85%以上になると異なっ

て来る。又直線の傾きをメタノール濃度に対してプロットすると Fig.5に示すようになる。ま

たアルカリ性の移動相を用い，アルキルジアミンについて同様なことをおこなうと，メチレンの

数と logk’の聞に直線関係があるが，その傾きはモノアミン類と異なる。同様なことが脂肪族カ

ルボン酸についても観察きれる。以上のような性質をもっ，ポリスチレンをベースとする樹脂

は逆相型の充てん剤として強酸，強アルカリ性の移動相を用いうる点でシリカをベースとする

充てん剤に比べでっかいやすいものと思われる。

0.01 N NaOH or HCI in Me0H/H20 
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Fig. 1 Flow diagram for automated assay of primary amines 

by fluorescent ninhydrin procedure 
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operating conditions 

column : Hitachi gel # 3011 

mobile phase : 0.01 N NaOH 75% MeOH 

flow rate : o. 375 ml/min 
: 44 -46 kg/cm' pressure 
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column : Hitachi gel # 3011 

mobile phase : 0.01 N HCI 75% MeOH 
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Fig. 2 Separation of aliphatic amines 
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Separation of aliphatic amines 
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Relationship between k' and methylene number of alkylamines 
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Relationship between b and MeOH-content 
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