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スルホニウム塩共存下での反応Py-GCによる
ミジンコ中の脂質類の高感度定量

[背景] 有機アルカリ共存下での反応Py-GCの手法は、様々な生体試料中に含まれる脂質成分の分析に応用されてき
た。さらに、有機アルカリ試薬として、スルホニウム塩の一種である水酸化トリメチルスルホニウム [(CH3)3SOH, TMSH]

を用いることにより、熱的に不安定な多価不飽和脂肪酸（PUFA）成分についても、それらの望ましくない熱分解や異性
化をほとんど誘起することなく、当該成分を高感度に検出することが可能である。ここでは、乾燥重量が数十µgと極微小
な、ミジンコ1匹中に含まれる脂質成分の定量を、TMSH共存下での反応Py-GCにより試みた内容を紹介する。

[実験] ミジンコ試料として、研究室内の水槽で、標準的な培養条件下で飼育したカブトミジンコを用いた。それらのミジン
コ試料の乾燥重量は、10 から 60 µgの範囲であった。また、有機アルカリ試薬には、水酸化テトラメチルアンモニウム
（TMAH）の25 wt%（3.8 Mに相当）メタノール溶液、およびTMSHの0.25 Mメタノール溶液を使用した。試料カップに1匹
のミジンコ試料と有機アルカリ試薬溶液を2 µL添加した後、そのカップを400 ºCに保持した加熱炉内に導入して、試料成
分の反応熱分解を行った。

[結果] Fig. １に、ミジンコ試料を400 ºCにおいて、（a）TMAHおよび（b）TMSH共存下で反応Py-GC測定して得られたパ
イログラムを示す。いずれのパイログラム上にも、ミジンコの構成脂肪酸類のうち、炭素数が14から18までの飽和および

不飽和脂肪酸成分が、それらのメチルエステルとして明瞭に観測された。ここで興味深いことに、二重結合数がそれぞ
れ5および6であるEPA（peak 11）とDHA（peak 12）は、TMSHを用いて測定したパイログラム（b）上には、対応するメチル誘
導体としてはっきりと検出されたが、TMAHを用いて得られた（a）のクロマトグラム上にはほとんど観測されなかった。この結果から、
TMSHの使用により、熱的に不安定なPUFA類を含む一連の脂肪酸類を、それらの副反応をほとんど起こすことなく、高感度に検出
できることがわかる。こうして観測された脂肪酸成分のピーク強度から、このミジンコ試料中に微量に含まれる脂質成分の総量や脂
肪酸組成を迅速かつ簡便に解析することができた。

Fig. 1.  反応Py-GCにより得られたミジンコ試料の典型的なパイログラム
（a）TMAH共存下、(b) TMSH共存下

加熱炉温度： 400 ºC, GCオーブン温度： 50 ºC - （5 ºC/min） - 240 ºC

分離カラム： Ultra ALLOY-CW （ポリエチレングリコール） L=30 m  i.d.=0.25 mm  df.=0.25 µm

キャリヤーガス流量： 50 mL/min, カラム流量： 1.0 mL/min

（a）

（b）

PYA2-022, PYA2-023

https://www.frontier-lab.com/jp/
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0165237003000743
https://www.frontier-lab.com/assets/file/technical-note/PYA2-022.pdf
https://www.frontier-lab.com/assets/file/technical-note/PYA2-023.pdf

