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水熱分解- G C 法による高分子分析 

水熱分解法を利用してポリエステル，ポリカーボネート，ポリアミド樹脂などが再現性よくしかも短時間 

で定性定量分析ができるようになったので案内させていただきます． 

 

■分析方法 

図－1 にこの分析法の手順を図示しました．後述の水熱分解チューブ（外径 2mm，内径 1mm，長さ 

18mm の硬質ガラス管）に 0.1mg の試料と後述の反応試薬を入れた後バーナーで塞ぎ，カプセルをつ 

くります．次に，このカプセルの外側にパイロホイルを巻き付けキューリーポイント法でパイロホイルを 

誘導加熱してカプセル内部の試料の分解を行ないます． 

 

A：水熱分解チューブ；B：試料；C：反応液；D：水熱分解用パイロホイル；E：誘導加熱コイル；F：熱分解 

装置用試料管；G：試料気化用パイロホイル；H：キヤリヤーガス；Ⅰ：GC 接続口；J：グラスウール；K：苛性カリを 

5％含浸させたカラム充填剤 

 

分解終了後，カプセルの一端をヤスリで開封した後，よりキューリー点の高いパイロホイル（例えば， 

F423）を使ってカプセルをもう一度包み込み，キューリーポイント パイロライザー（JHP－3S）の試料 

管中にそのカプセルを入れ，キヤリヤーガスを流しながら誘導加熱を行ない，分解生成物を GC に導き分 

析を行ないます． 

■分析例 

図－2 に水熱分解－GC 法によるポリプチレンテレフタレートのクロマトグラムを示します．反応試薬と 

しては，25％テトラメチルアンモニウムヒドロキシド（TMAH）／メタノール溶液 3 山を添加し，235℃ 

 



で 1 分間分解を行ないました．このように，組成を反映する 1－メトキシ 4－ブタノール（MOB）とジメ 

チルテレフタレート（DMT）だけの単純なクロマトグラムを得るこができた． 

10 回の繰り返し分析によって MOB ピークの変動係数は約 3％と再現性よく分析できることが分かりま 

した． 

 

  

ジアミンージカルボン酸型ナイロンの水熱分解（酸分解）クロマト 

グラムを図－3 に示します．試料として，ナイロン 6，6，ナイロ 

ン 6，9，ナイロン 6，10，ナイロン 6，12 及びナイロン 6，T を選び 

上述の方法で 235℃で 5 分間水熱分解を行なった後，GC 分析 

を行ないました．ヘキサメチレンジアミンはアセチル化されてジア 

セチルヘキサメチレンジアミンとなり，二塩基酸はメチル化され， 

それに相当するモノメチルニ塩基酸及びジメチルニ塩基酸が得られ 

 

図－4 は図－3 と同一条件（ピーク番号 

も同一）で，ナイロン 6，6 とナイロン 

6，10 の当モル混合物を分析したクロ 

マトグラムを示しました．クロマトグラ 

ム上の 1 と 2 のピーク（ナイロン 6，6 

に由来）の面積の和及び 5 と 6 のピーク 

（ナイロン 6，10 に由来）面積の和を 1 1  

感度補正するとほほ当モルであることが 

分かりました．また，6 回の繰り返し分 

析によるそれぞれのピークの変動係数は 

2.9～4.3％で定量分析が可能であるこ 

とが分かりました． 

 

このように水熱分解－GC 法は，複雑な 

化学処理を経ることなく縮合型高分子化 

合物の定性定量分析が可能であることが 

分かりました． 

 

 


