
ホワイトペーパー

環境

はじめに

一般的なプラスチック製品は、使用、摩耗、風化作用、不適切な廃棄によって、小さな断片や粒子へと
分解される可能性があります。多くの場合に、直径 1～ 5 mm のプラスチック粒子はマイクロプラスチッ
クと呼ばれます。これらの小さなプラスチック粒子は環境中に偏在する物質で、世界保健機関により新
規汚染物質として認識されています。1 特に飲料水、廃水、食物からマイクロプラスチックが確認されて
いることから、人間の健康に対する微粒子の影響について、さらなる研究が必要とされています。2-5 

環境中や食物連鎖におけるマイクロプラスチックの挙動を理解するためには、さまざまなポリマーを同
定、特定解析、定量できる高精度の分析法が必要です。6 試験室間試験（ILS）を実施することにより、
国際的にマイクロプラスチックの分析方法を標準化する取り組みが進んでいます。ただし、これまでのと
ころ、品質保証手順の使用における一貫性のなさなど、一部に手法の違いにより、ILS の結果には大き
なばらつきが見られます。7,8 
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マイクロプラスチックの正確で再現性の高い分析を実現するには、特定
の実用的な側面を検討する必要があります。このホワイトペーパーでは、
Agilent 8700 LDIR ケミカルイメージングシステムを使用してマイクロプ
ラスチックの高精度なオンフィルタ分析を実施する際のベストプラクティ
スについて説明します（図 1）。  

ろ過前：サンプル汚染の最小化 

正確なマイクロプラスチック分析を実現するためには、ラボ環境から発生
しうる潜在的な汚染を制御する必要があります。8 このセクションでは、
複数の汚染源（空気質、個人用保護具、ガラス容器など）と、汚染を最
小限に抑制するための実際の手順について説明します。 

 – 空気の純度を最大限に向上させ、空気中に浮遊する汚染物質の濃度
を最小限に低減するために、ラボ内の空気の流れを管理する必要が
あります。

 – サンプル前処理/ろ過は、ドラフト（層流型キャビネット）内で行います。

 – 実験用白衣由来の汚染物質（糸など）を簡単に特定できるよう、天
然材料（綿など）や粒子フリーの材料でできた白衣が推奨されます。
リントローラーを使用して衣服から小さな繊維を取り除き、汚染を最
小限に抑えることができます。

 – 使い捨ての実験用手袋は汚染源となる可能性があり（ラテックスグ
ローブのステアリン酸など）、安全面での目的のために必要でない限
り着用しません。 

 – 分析者は、十分な手洗いをして、スキンクリームや化粧を避け、髪を
まとめたりすることにより、汚染を最小限に抑制できます。

 – Sigma-Aldrich 吸引ろ過アセンブリなど、吸引ろ過装置をセットアッ
プする前に、すべてのガラス容器とドラフトを十分に洗浄する必要が
あります。ラボの洗浄プロトコルに従い、高純度水または高純度エタ
ノール（EtOH）を使用します。 

 – ブランクを分析して水の汚染レベルを評価し解析することにより、洗
浄や機器のすすぎ、またはサンプル前処理に使用する水質をチェック
します。汚染物質には、マイクロプラスチックのほか、セルロースや
天然由来のポリアミド（動植物繊維）などの非マイクロプラスチック
があります。

図 1. Agilent 8700 LDIR ケミカルイメージングシステム。（モニター表示は、Agilent Clarity ソフトウェア粒子分析ワークフローからのスクリーンショット）

https://www.chem-agilent.com/contents.php?id=1005295
https://www.sigmaaldrich.com/AU/en/product/sigma/z290467
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ろ過中：サンプルの平坦度とベストなフィルタの
取り扱いの確保 

特に粒子検出など、正確なマイクロプラスチック分析を実現するための、
サンプルろ過、フィルタの取り扱い、フィルタホルダの使用に関するベスト
プラクティスについて説明します。  

8700 LDIR による分析のためにマイクロプラスチックサンプルの前処理を
行っている場合、フィルタの 3 × 3 mm の特定領域における表面形状の
高低差が 10 µm 未満であるのが理想的です。しかし、サンプル表面に最
大 50 µm の高低差があっても、許容できる結果を得ることは可能です。 

1. サンプルはきれいなガラス容器で保管します。プラスチック製の容器
やピペットは避けてください。

2. ガラス器具は高純度水でしっかりと洗浄し、ラボ環境からの汚染を防
ぐためにアルミホイルで覆います。 

3. ラボ環境からの汚染のリスクを低減するために、フィルタ（図 2）は
きれいな容器で保管します。フィルタボックスは、フィルタが必要な
ときだけ開けます。LDIR 分析に使用されるフィルタ仕様の例は、
Sterlitech に掲載されています。 

4. 金メッキフィルタは繊細なため、慎重に取り扱う必要があります。付
属のピンセットを使用して、フィルタをろ過ステムへ移します（図 
2）.損傷したフィルタを使用したり、フィルタを再使用したりしないで
ください。

図 2. LDIR フィルタホルダおよびポリエステル金メッキメンブレンフィルタ
（PETG）、0.8 µm ポアサイズ、100/0 nm（上/下）コーティング、直径 25 mm

5. フィルタの損傷や変形を防ぐために、次の手順に従うことを推奨します。 

a. ろ過ステム支持材の上にフィルタを置きます（図 3、画像 1）。

b. 真空システムをオンに切り替え、700 mbar（–30 kPa）の弱い
真空圧に調整します。

c. 最後にファネルを配置して、クランプで吸引ろ過アセンブリを固定
します（図 3、画像 2 および 3）。または、金メッキフィルタを高
純度 EtOH に浸してから、真空圧を適用する前に吸引ろ過装置
に移すことも可能です。

6. ろ過ステム支持材は粒子が粗いです（フリット付きガラス）。シリカ粒
子がフィルタの下に残らないようにするため、使用前に EtOH で表面
を拭きます。あるいは、フィルタの支持面としてセルロースパッドを使
用してもかまいません。より滑らかな材料でできたステムを使用する
ことも可能です（ステンレス製サポートスクリーンや PTFE ガスケッ
トなど）。フィルタ支持材の例は Sterlitech で参照できます。 

7. サンプルのろ過が完了したら（図 3、画像 4）、ファネルを取り外し、
真空システムをオフに切り替え、約 2 分間フィルタを室温で乾燥させ
ます。 

8. フィルタが十分に乾燥したら、次の手順に従ってフィルタホルダに移
します。

a. フィルタホルダを吸引ろ過装置の隣に置いておきます（図 3、画
像 5）。

b. フィルタホルダから真鍮製取付リングを取り外します。

c. フィルタホルダの一段高いプラットフォームを EtOH で洗浄し、ス
テージ上にある粒子を取り除きます。これらの粒子はフィルタに
膨らみが生じる原因となり、サンプルの平坦度に影響を及ぼす可
能性があります。

d. ピンセットを使用して慎重にガラス容器からフィルタを取り外し、
一段高いプラットフォームの上にフィルタをそっと置きます。ピン
セットを使用してフィルタを中央に配置します。  

e. 真鍮製取付リングをゆっくりとホルダに戻します（図 3、画像 6）。

f. フィルタが固定され、平坦になるように、真鍮製取付リングを締
めます。

9. サンプル（フィルタ）は、ラボ環境からの汚染のリスクを低減するた
めに覆う必要があります。

10. フィルタホルダには I および II と明記されています。1 枚のフィルタ
のみを使用している場合は、II の位置ではなく I の位置に配置します。
2 枚のフィルタを使用している場合、両フィルタは同じ材料でできて
いなければなりません。同じフィルタホルダで、金メッキのフィルタと
銀のフィルタは使用しません。

https://www.sterlitech.com/polyester-petg-gold-coated-membrane-filters-0-8-micron-100-0nm-coating-25mm-10-pk-1300041.html
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図 3. LDIR オンフィルタ分析のサンプル前処理のためのサンプルろ過装置と手順
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ろ過後：高品質な結果の実現 

フィルタをフィルタホルダにセットしたら、ホルダを 8700 LDIR に挿入で
きます（図 4）。サンプルホルダを傾けないでください。

図 4. Agilent 8700 LDIR ケミカルイメージングシステムへのサンプル挿入の様子

Clarity 機器コントロールソフトウェアを使用してマイクロプラスチックを
優れた精度と効率で分析するために、以下のポイントを検討します。 

 – 分析を開始するにあたり、フィルタホルダの一番高くなっている領域、
理想的にはフィルタの中央の何もない領域に注目します。

 – 自動粒子分析ワークフローを実行する前に、フィルタ全体をカバーす
る、1,442 cm–1（5 µm ピクセルサイズ）でのピーク分析を推奨しま
す。スキャンデータは、サンプルがオーバーロードしているかどうかの
チェックに使用でき、分析対象として最適なフィルタ領域を選択する
のに役立ちます。 

 – 粒子分析ワークフローでは、ユーザーが定義したサンプル領域内に
あるすべての粒子が自動で検出され、各粒子の周りに境界線が描画
されます。選択した領域が平坦度の閾値を満たさない場合、Clarity 
ソフトウェアに警告が表示されます（平坦度は、選択した領域内にあ
るすべての粒子が確実に検出されるために必要です）。警告が表示さ
れても、粒子分析ワークフローは継続されます。ただし、データは報
告されず、サンプルを再挿入または再調製する必要があります。

 – 粒子分析ワークフロー内で自動スキャンが有効になっている場合、ソ
フトウェアは自動で完全な分析を実行します。確認された粒子をプレ
ビューしたり、粒子径や感度を調整したり、粒子を含めたり除外した
りしたい場合は、自動スキャンを無効にする必要があります。  

 – 自動スキャンは自動で各粒子の可視イメージを収集します。この高倍
率イメージを用いて、粒子径の測定精度を向上できます。  このオプ
ションを無効にし、各粒子に対して生成された赤外線イメージからの
粒子径データを使用することで、分析を高速化することも可能です。 

 – 粒子分析ワークフローには、粒子感度スライダが含まれています。感
度を上げると、スキャン対象領域で、より小さく微かな（より低い吸
光度の）粒子が検出されます。感度設定は、粒子分析ワークフローで
自動的に調整されます。 

 – ヒットクオリティは、リファレンスライブラリのスペクトルに対し、サン
プルのスペクトルがどの程度適合しているかを示します。サンプル中
のマイクロプラスチックの分析に使用される分類範囲では、ヒットク
オリティインデックス（HQI）スコアシステムが使用されます。スコア 
1 は最高品質の結果を表します。データ報告の要件に従い、分類範
囲の条件を調整できます。分類範囲の以下の例（「高」「中」「低」と
定義されるスペクトル照合品質の特性解析）は 0.65 から 0.99 まで
の HQI スコアに基づいています。

 – 低い信頼値 0.65～ 0.75

 – 中程度の信頼値 0.75～ 0.85

 – 高い信頼値 0.85～ 0.99

 – この範囲から外れる粒子（0.65 未満）は、未定義として分類さ
れます。 

 – 粒子分析ワークフローのデフォルト設定では、粒子径が 20 µm 以上
の粒子を特性解析の対象とします（保証仕様）。手動で検出対象の
最小粒子径を変更し、結果を確認することもできます。

 – 分析が完了したら、フィルタをペトリディッシュに移して、カバーで覆
い、保管します。

https://www.chem-agilent.com/contents.php?id=1005343
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データ処理およびレポート作成

8700 LDIR システムを使用してサンプルの分析が完了すると、Clarity ソ
フトウェアにより自動で以下の統計データが分析者に提供されます。 

 – 検出された粒子の合計数。

 – 同定された粒子と同定されなかった粒子の合計数。

 – 各サイズ画分内の粒子の合計数。

 – 同定された各粒子に対するポリマーの種類。 

 – 各粒子の同定に基づく、色分けされた同定粒子の統計的概観。

 – 粒子径の範囲。 

 – 検出された各粒子の赤外線イメージと高倍率可視イメージ。

図 5 に示されているように、Clarity ソフトウェアは分析されたすべての粒
子について、すべての関連情報を含む完全なレポートを生成します。この
データをより詳しい統計解析のために使用することができます。

分析者の要件と分析の目的に応じてマイクロプラスチックの分析結果を
報告できます。以下に、マイクロプラスチックデータのレポートとして 2 つ
の例を示します。 

 – すべての非マイクロプラスチック粒子（天然ポリアミド、ステアリン
酸、セルロース系材料、炭酸塩など）を除外し、選択した HQI 条件
に基づいてその他すべての粒子（マイクロプラスチック粒子）を報告
します。ラボでは他の材料からの干渉を受けるポリマーを手動で検証
することを考える必要があります。 

 – 選択した HQI 条件に基づいて、検出されたすべての粒子（マイクロ
プラスチックおよび非マイクロプラスチック）をレポートに含めます。
このレポート手法は、マイクロプラスチック/非マイクロプラスチック
の比率の調査や、品質保証（空気や水ブランク中の非マイクロプラス
チックの有無など）、汚染管理に使用できます。

FTIR による補完的分析

サンプル中に確認されたマイクロプラスチックの潜在的発生源をさらに
詳しく調査するために、Agilent Cary 630 FTIR 分光光度計 とダイアモ
ンド ATR アタッチメントを使用して、より大きなプラスチック（最小約 2 
mm）を分析し、同定することが可能です（図 6）。

図 6. Agilent Cary 630 FTIR 分光光度計。より大きなプラスチック片の発生源を 
特定するのに有用です。

Agilent MicroLab ソフトウェアでは、サンプリングやクリーニングなどの
分析の各手順を画像による説明でナビゲートします。MicroLab ソフト
ウェアは自動でライブラリ検索を行い、わかりやすい結果表示形式で最
適なライブラリ一致のリストを提供します。Cary 630 FTIR で、よりシン
プルかつ簡潔に回答を得ることが可能です。 

アジレントは、MicroLab ソフトウェアに対応したすぐに使用可能なア
プリケーションに特化したライブラリを幅広く取り揃えています。また、
MicroLab ソフトウェアで専用スペクトルライブラリを簡単に作成、維持、
管理することもできます。9

図 5. 粒子分析ワークフローの最後に Agilent Clarity ソフトウェアで生成されたレポートのスクリーンショット

https://www.chem-agilent.com/contents.php?id=1002106
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ftir-spectroscopy/atr-ftir-spectroscopy
https://www.chem-agilent.com/contents.php?id=1002108
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