
標準液測定例

各 10 mg/L

今回は、GL-7400高速液体クロマトグラフィー(HPLC) 
シリーズを用いたフェノール系酸化防止剤の分析をご紹

介します。

前報 （No.64） ではODSカラムを使用し、グラジエント分

析を行うことによりPDA検出器と蛍光検出器で良好に分

離検出することができました。しかし、試料マトリクスに

よっては夾雑物の影響で分離が困難な場合や定性の

確認試験をする場合には分離パターンが異なるカラ

ムを使用して検討することがあります。

今回は、ODSと同じ逆相系カラムの中でも官能基

のもつπ電子と試料成分が持つπ電子の相互作用の

効果で分離パターンが変化するInertsil Ph-3を用い

て良好に分析ができましたのでご紹介します。

Inertsil Ph-3は、シリカゲル母材にフェニル基を化

学修飾した充填剤です。

（K.Suzuki）
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9 HPLC条件
カラム : (5μm, 150 x 4.6 mm I.D.)
溶離液 : A) CH3OH

B) CH3CN
C) 5％ Acetic acid
A/B/C = 20/20/60 ー 15 min 
－ 50/50/0 （平衡化10 min）, v/v/v
（Mixed by a gradient mixer）

温度 : 40 ℃
検出 : PDA 280nm 
注入量 : 10μL

1. PG 2. THBP

1. Propyl gallate（PG）
2. 2,4,5-Trihydroxybutyrophenone（THBP）
3. tert-Butylhydroquinone(TBHQ)
4. Nordihydroguaiaretic acid(NDGA)
5. Butylated Hydroxyanisole(BHA)
6. 4-Hydroxymethyl-2,6-di-tert-butylphenol(HMBP)
7. Octyl gallate（OG）
8. Butylated hydroxytoluene(BHT)
9. Dodecyl gallate(DG)
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Inertsil Ph-3 （流速 1.0mL/min）

構造式

Structures are created using Chemistry 4-D Draw which is provided 
by ChemInnovation Software, Inc.

Inertsil Ph-3における検量線と相関係数

R2

2. THBP ：0.999
3. TBHQ ：0.993
4. NDGA ：0.999
5. BHA ：0.999
6. HMBP ：0.999
7. OG ：0.999
9. DG ：1.000

R2 = 0.999

R2 = 0.999
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ODS-SP

		FL

		25

		Sample Id		Volume				1		9				3		4		5		6		7		8		9

		1001STD100mgL-10uL		10		100		1357142		3269208				12313927		10857494		10709798		103979		1940901		365356		3269208

		1002STD50mgL-10uL		10		50		539005		1540012				4929647		4348934		5115322		52277		920472		174221		1540012

		1003STD25mgL-10uL		10		25				764687						2182981		2576498		22883		459549				764687

		1004STD10mgL-10uL		10		10		116579		339317				1070539		957121		1127757		11463		199948		9547		339317

		1005STD5mgL-10uL		10		5		48554		140246				458238		401562		488262		4623		81882		15852		140246

		1006STD1mgL-10uL		10		1		11161		31089				108556		97611		115478		478		18318		3625		31089

		1007STD05mgL-10uL		10		0.5		5687		8698				42306		42518		44603		491		4676		381		8698

		1008STD0mgL-10uL		10						1552								664		1163				218		1552

		1008STD0mgL-10uL2		10				665												171				597

		1008STD0mgL-10uL3		10														567		647				149

		1009sample植物油		10																63650		82333		14570

		1009sample植物油2		10				528		33238								577		210132				7993		33238

		1009sample植物油添加		10				2798		98934				36656		12471		78169		9582				8169		98934

		1009sample植物油添加2		10				3180		44396						19296		62988		89891				13349		44396

		1010sampleマーガリン		10																2				10449

		1010sampleマーガリン添加		10				19918		59233				101428		94637		109231		1292		7633				59233

		PDA280nm

		25

		Sample Id		Volume				1		9		2		3		4		5		6		7		8		9

		1001STD100mgL-10uL		10		100		6972461		4549755		7970459		2064138		2854557		2039492		779728		5132544		1165837		4549755

		1002STD50mgL-10uL		10		50		3439287		2237330		3929460		1012580		1404845		1004858		386426		2526865		574515		2237330

		1003STD25mgL-10uL		10		25				503939						732215		526060		195859		1324430		404623		503939

		1004STD10mgL-10uL		10		10		787925		315397		890977		229259		320684		228728		87526		576394		66856		315397

		1005STD5mgL-10uL		10		5		345669		222303		391548		101650		139747		100867		39274		253322		55212		222303

		1006STD1mgL-10uL		10		1		88214		54138		99234		25196		37388		25703		9151		62662		13792		54138

		1007STD05mgL-10uL		10		0.5		35230		16896		38424		8839		14159		10082		4080		22540		4347		16896

		1008STD0mgL-10uL		10				725		1511		735						450		1253		747		12		1511

		1008STD0mgL-10uL2		10				1256		309						907				21		444		196		309

		1008STD0mgL-10uL3		10				2508		2729				264				901		553				579		2729

		1009sample植物油		10				298		3723						1126				9539		527		604		3723

		1009sample植物油2		10						4298								3222		17332		2656		1178		4298

		1009sample植物油添加		10				19237		57522		44293		8666		7315		14992		8711		38983		1206		57522

		1009sample植物油添加2		10				23060		22976		34812				5034		4008		7007		61270		16220		22976

		1010sampleマーガリン		10						1007				1040						34		219		305		1007

		1010sampleマーガリン添加		10				80140		110181		91226		23142		33087		23344		9112		21473		51716		110181
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ODS-SP (2)

		FL

		25

		Sample Id		Volume				PG-FL		DG-FL		PG-PDA		DG-PDA		3		4		5		6		7		8		9

		1001STD100mgL-10uL		10		100		1140000		3040000		6972461		4549755		12313927		10857494		10709798		103979		1940901		365356		3269208

		1002STD50mgL-10uL		10		50		539005		1540012		3439287		2237330		5480000		4890000		5115322		52277		920472		174221		1540012

		1004STD10mgL-10uL		10		10		116579		339317		787925		315397		1070539		957121		1127757		11463		199948		26000		339317

		1005STD5mgL-10uL		10		5		48554		140246		345669		222303		458238		401562		488262		4623		81882		15852		140246

		1006STD1mgL-10uL		10		1		11161		31089		88214		54138		108556		97611		115478		478		18318		3625		31089

		1007STD05mgL-10uL		10		0.5		5687		8698		35230		16896		42306		42518		44603		491		4676		381		8698

		1008STD0mgL-10uL		10						1552										664		1163				218		1552

		1008STD0mgL-10uL2		10				665														171				597

		1008STD0mgL-10uL3		10																567		647				149

		1009sample植物油		10																		63650		82333		14570

		1009sample植物油2		10				528		33238										577		210132				7993		33238

		1009sample植物油添加		10				2798		98934						36656		12471		78169		9582				8169		98934

		1009sample植物油添加2		10				3180		44396								19296		62988		89891				13349		44396

		1010sampleマーガリン		10																		2				10449

		1010sampleマーガリン添加		10				19918		59233						101428		94637		109231		1292		7633				59233

		PDA280nm

		25

		Sample Id		Volume				1		9				2		3		4		5		6		7		8		9

		1001STD100mgL-10uL		10		100		6972461		4549755				7970459		2064138		2854557		2039492		779728		5132544		1165837		4549755

		1002STD50mgL-10uL		10		50		3439287		2237330				3929460		1012580		1404845		1004858		386426		2526865		574515		2237330

		1004STD10mgL-10uL		10		10		787925		315397				890977		229259		320684		228728		87526		576394		66856		315397

		1005STD5mgL-10uL		10		5		345669		222303				391548		101650		139747		100867		39274		253322		55212		222303

		1006STD1mgL-10uL		10		1		88214		54138				99234		25196		37388		25703		9151		62662		13792		54138

		1007STD05mgL-10uL		10		0.5		35230		16896				38424		8839		14159		10082		4080		22540		4347		16896

		1008STD0mgL-10uL		10				725		1511				735						450		1253		747		12		1511

		1008STD0mgL-10uL2		10				1256		309								907				21		444		196		309

		1008STD0mgL-10uL3		10				2508		2729						264				901		553				579		2729

		1009sample植物油		10				298		3723								1126				9539		527		604		3723

		1009sample植物油2		10						4298										3222		17332		2656		1178		4298

		1009sample植物油添加		10				19237		57522				44293		8666		7315		14992		8711		38983		1206		57522

		1009sample植物油添加2		10				23060		22976				34812				5034		4008		7007		61270		16220		22976

		1010sampleマーガリン		10						1007						1040						34		219		305		1007

		1010sampleマーガリン添加		10				80140		110181				91226		23142		33087		23344		9112		21473		51716		110181
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Ph-3

		

						FL		1				2		3		4		5		6		7		8		9

						100		1296288						8252338		10125655		13672694		1466948				2027914		270955

						50		618925						5966316		5171879		6770532		755404				1005758		138207

						25		334536						2720605		2795031		3680070		411777				539144		75777

						10		149128						1476958		1244676		1650747		182066				235994		33953

						5		76215						752346		649111		816462		96119				118718		5982

						1		18772						180523		161759		204724		25042				30945		2617

						0.5		7034						73202		62965		80162		9761				13748		1416

						UV		PG		BHT																BHT

						100		9913784		1658098		10527905		2541000		4075901		2966403		6779069		957013		6186889		1658098

						50		4867757		834152		5377016		1365119		2011083		1476953		3289298		469238		3068204		834152

						25		2645446		453252		2822458		601645		1087919		806621		1758132		249825		1659625		453252

						10		1176313		204176		1288319		334000		485751		360694		772487		109836		731019		204176

						5		538860		68393		577032		148290		221216		163032		324858		41113		334298		68393

						1		134041		21522		136601		30790		53600		40645		75749		8371		86857		21522

						0.5		50732		7743		54174		12254		21690		15467		30296		3074		43239		7743
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試料測定例

マーガリン 添加濃度各1.0mg/L
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Inertsil Ph-3

分析カラム：
Inertsil ODS-SP 5μm, 150×4.6mm I.D.
Cat.No. 5020-02745
Inertsil Ph-3 5μm, 150×4.6mm I.D.
Cat.No. 5020-01931

番号 品名 型番

1 キャリアリザーバー GL-7480

2 PDA検出器 GL-7452
3 ポンプ GL-7410
4 カラムオーブン GL-7430
5 オートサンプラー GL-7420

HPLC装置：GL-7400 シリーズ
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HPLC

試料

抽出

－ 5g

－ 無水硫酸ナトリウム5g
－ CH3CN/IPA/C2H5OH=2/1/1・・・① 50mL
－ ホモジナイズ 2min
－ 冷却 -5℃, 1hr

－ 残渣を① 15mLで洗浄

－ 40℃以下、2mL以下

－ ①で5mLに定容
－ 0.45μmフィルター

精製

減圧濃縮

定容

前処理例

GL Sciences LC Technical Note
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		溶離液　組成 ヨウリエキソセイ

		A：溶離液 ヨウリエキ										溶離液プログラム ヨウリエキ										番号 バンゴウ		品名 ヒンメイ		型番 カタバン

		エタノール		100.0mL						10		100						100				1		キャリアリザーバー		GL-7480

		*クエン酸三ナトリウム（2H2O） サンサン		8.14g								ポンプA						ポンプB				2		PDA検出器 ケンシュツキ		GL-7452

		*クエン酸(H2O） サン		20.00g						0		100						100				3		ポンプ		GL-7410

		*カプリル酸 サン		0.1mL						45				100				100				4		カラムオーブン		GL-7430

										56				100				100				5		オートサンプラー		GL-7420

		B：溶離液 ヨウリエキ								56.1						100		100

		*クエン酸ナトリウム（2H2O） サン		26.67g						63						100		100

		塩化ナトリウム エンカ		54.35g						63.1		100						100

		*クエン酸(H2O） サン		6.10g						100		100						100

		*カプリル酸 サン		0.1mL

		C：洗浄液 センジョウエキ

		水酸化ナトリウム スイサンカ		8.0g

		*カプリル酸 サン		0.1mL

		D：反応液 ハンノウエキ

		ホウ酸 サン		30g

		水酸化ナトリウム スイサンカ		16g

		*Brij-35		4.0mL

		オルトフタルアルデヒド/エタノール		800mg/10mL

		2-メルカプトエタノール		0.2mL
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