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LT103 日本薬局方に準拠したサリチル酸の分析

今回は、LC800高速液体クロマトグラフィー(HPLC）を用いてサリチル酸と

その類縁物資（フェノール、4-ヒドロキシイソフタル酸、パラオキシ安息香

酸）の分析した測定例をご紹介します。

第十六改正日本薬局法では定量法としてHPLC法が採用されており、下

記に示すシステム適合性項目が定められています。今回は、この条件を

LC800 HPLCシステムとイナートシル ODS-Pカラムを用いることで達成し、

サリチル酸とその類縁物質を良好に分析することができましたのでご報告

いたします。 (K. Kanno)

標準溶液測定例

システム適合性試験

１．標準溶液を移動相で5倍希釈した溶液のピーク面積が標

準溶液のピーク面積の14 %から26 %になる

２．パラオキシ安息香酸、4-ヒドロキシイソフタル酸及びフェ

ノールの順に溶出

３．4-ヒドロキシイソフタル酸とフェノールの分離度が4以上

４．分析を6回行った時、各ピーク面積の相対標準偏差がそ

れぞれ2.0 ％以下

ピーク面積 ：19.1 %-19.6 % （表１）
溶出順 : 規定を満たす
分離度 : 8.9＊

相対標準偏差 : 0.52-0.89 % （表２）

今回の結果

*分離度についてはテクニカルノート No. 38をご参照ください。
*LC800 HPLCシステムでの分離度であって、汎用HPLCでは5から7程度です。

HPLC条件
カラム : Inertsil ODS-P

(5 μm, 150 x 4.6 mm I.D.)
移動相 : A) CH3OH

B) H2O, 
C) CH3COOH
A/B/C = 40/60/1, v/v/v

流量 : 0.45 mL/min※

カラム温度 : 35 ℃
検出 : UV  270 nm
注入量 : 10 μL

※サリチル酸の保持時間が約17分になるよ
うに流量で調整

構造式

表１．標準溶液及び標準溶液（5倍希釈）の面積値
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1. 4-Hydroxybenzoic acid (50 mg/L)
2. 4-Hydroxyisophthalic acid (25 mg/L)
3. Phenol (10 mg/L)
4. Salicylic acid (50 mg/L)

3 4

パラオキシ
安息香酸

4-パラヒドロキシ
イソフタル酸

フェノール

1 1995725 584526 113249
2 1975382 580235 111195
3 1986803 583501 112378
4 1966460 574355 111362
5 1985628 582165 113034
6 1976153 580138 110912

標準偏差 10377 3615 1001
RSD% 0.52% 0.62% 0.89%
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2. 4-Hydroxyisophthalic acid

3. Phenol 4. Salicylic acid

パラオキシ
安息香酸

パラヒドロキシ
イソフタル酸

フェノール 面積値合計

標準溶液
・・・① 1976153 580138 110912 2667203

標準溶液
2mL→10mL

･･･② 387427 110785 21288 519500
(②/①) % 19.6% 19.1% 19.2% 19.5%

表２．標準溶液６回分析時の面積値

https://www.gls.co.jp/technique/app/app_search.htmlアプリケーション検索はこちらから ・・・


ナフタレン安定化-UV Ch1

		Report		Channel		# Records

		面積		UV Ch1		21

		Date		Time		Sample Id		File Name		Method Name		User Name		Vial		Volume		Autosampler Program		パラオキシ安息香酸		パラヒドロキシイソフタル酸		フェノール		サリチル酸

		7/15/11		14:57:10		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\013 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1770327		521893		99992		124023

		7/15/11		15:17:33		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\014 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1797950		526600		102026		128767

		7/15/11		15:36:33		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\015 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1779623		522734		100176		124607

		7/15/11		15:55:35		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\016 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1789913		525677		101241		126238

		7/15/11		16:14:46		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\017 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1771586		517437		100326		123599				1.1089662032		1.1019157888		1.10506748

		7/15/11		16:33:47		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\018 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1788854		524473		101832		124571

		7/15/11		16:52:57		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\019 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1780318		522647		99921		124407

		7/15/11		17:12:01		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\020 100-200ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		141		10		(なし)		3666783		2228027		1039622		519183

		7/15/11		17:31:05		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\021 50-100ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		142		10		(なし)		1762655		1039179		495519		249832

		7/15/11		17:48:10		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\022 25-50ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		143		10		(なし)		888706		511937		249126		126757

		7/15/11		18:05:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\023 10-20ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		144		10		(なし)		342856		199895		96624

		7/15/11		18:05:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\023 10-20ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		144		10		(なし)		342856		199895		96624

		7/15/11		18:05:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\023 10-20ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		144		10		(なし)		342856		199895		96624		47516

		7/15/11		18:22:28		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\024 5-10ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		145		10		(なし)		172467		98040		48769		23404

		7/15/11		14:12:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\010 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1768938		523223		99017		123816

		7/15/11		13:53:07		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\009 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1871433		548655		101488		125821

		7/15/11		11:42:06		PQ5-2857		C:\kanno\サリチル酸\002 ODS-P salicylic acidPQ5-2857.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1781282		524384		100952		119738

		7/15/11		11:22:56		PQ5-2857		C:\kanno\サリチル酸\001 ODS-P salicylic acidPQ5-2857.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1643332		479509		91098		110170

		7/15/11		19:36:47		PQ5-2470		C:\kanno\サリチル酸\027  salicylic acid 450uL-minPQ5-2470.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1974513		585723		111714		139792

		7/15/11		20:32:09		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\029  salicylic acid 450uL-minPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1964629		570172		110867		135500

		7/15/11		21:05:23		PQ5-2857		C:\kanno\サリチル酸\030  salicylic acid 450uL-minPQ5-2857.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1946632		550343		109728		133840

																														パラオキシ
安息香酸		4-パラヒドロキシ
イソフタル酸		フェノール

																												1		1995725		584526		113249

																												2		1975382		580235		111195

																												3		1986803		583501		112378

																												4		1966460		574355		111362

																												5		1985628		582165		113034

																												6		1976153		580138		110912

																												標準偏差 ヒョウジュンヘンサ		10377		3615		1001

																												RSD%		0.52%		0.62%		0.89%






ナフタレン安定化-UV Ch1

		Report		Channel		# Records

		面積		UV Ch1		21

		Date		Time		Sample Id		File Name		Method Name		User Name		Vial		Volume		Autosampler Program		パラオキシ安息香酸		パラヒドロキシイソフタル酸		フェノール		サリチル酸

		7/15/11		14:57:10		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\013 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1770327		521893		99992		124023

		7/15/11		15:17:33		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\014 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1797950		526600		102026		128767

		7/15/11		15:36:33		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\015 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1779623		522734		100176		124607

		7/15/11		15:55:35		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\016 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1789913		525677		101241		126238

		7/15/11		16:14:46		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\017 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1771586		517437		100326		123599

		7/15/11		16:33:47		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\018 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1788854		524473		101832		124571

		7/15/11		16:52:57		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\019 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1780318		522647		99921		124407

		7/15/11		17:12:01		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\020 100-200ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		141		10		(なし)		3666783		2228027		1039622		519183								パラオキシ
安息香酸 アンソクコウサン		パラヒドロキシ
イソフタル酸 サン		フェノール		面積値合計
 メンセキアタイゴウケイ

		7/15/11		17:31:05		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\021 50-100ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		142		10		(なし)		1762655		1039179		495519		249832						標準溶液
・・・① ヒョウジュンヨウエキ		1976153		580138		110912		2667203

		7/15/11		17:48:10		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\022 25-50ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		143		10		(なし)		888706		511937		249126		126757						標準溶液
2mL→10mL
･･･② ヒョウジュンヨウエキ		387427		110785		21288		519500		19.5%

		7/15/11		18:05:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\023 10-20ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		144		10		(なし)		342856		199895		96624								(②/①) %		19.6%		19.1%		19.2%		19.5%

		7/15/11		18:05:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\023 10-20ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		144		10		(なし)		342856		199895		96624

		7/15/11		18:05:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\023 10-20ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		144		10		(なし)		342856		199895		96624		47516

		7/15/11		18:22:28		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\024 5-10ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		145		10		(なし)		172467		98040		48769		23404

		7/15/11		14:12:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\010 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1768938		523223		99017		123816

		7/15/11		13:53:07		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\009 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1871433		548655		101488		125821

		7/15/11		11:42:06		PQ5-2857		C:\kanno\サリチル酸\002 ODS-P salicylic acidPQ5-2857.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1781282		524384		100952		119738

		7/15/11		11:22:56		PQ5-2857		C:\kanno\サリチル酸\001 ODS-P salicylic acidPQ5-2857.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1643332		479509		91098		110170

		7/15/11		19:36:47		PQ5-2470		C:\kanno\サリチル酸\027  salicylic acid 450uL-minPQ5-2470.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1974513		585723		111714		139792

		7/15/11		20:32:09		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\029  salicylic acid 450uL-minPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1964629		570172		110867		135500

		7/15/11		21:05:23		PQ5-2857		C:\kanno\サリチル酸\030  salicylic acid 450uL-minPQ5-2857.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		1946632		550343		109728		133840

																												100		200		4070129.13		2473109.97		1153980.42		576293.13

																												50		100		1956547.05		1153488.69		550026.09		277313.52

																												25		50		986463.66		568250.07		276529.86		140700.27

																												10		20		387427.28		221883.45		107252.64		52742.76

																												5		10		191438.37		110785.2		54133.59		25978.44
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カラムロット間の再現性
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システムデッドボリュームの影響

Inertsil ODS-P を用いてサリチル酸を分析する場合の流量は0.4 mL/minから0.6 mL/minとなります。この流量範
囲で汎用HPLCシステムを用いて分析した場合、システムデッドボリュームが分離度に影響を与えます。

Inertsil ODS-Pは十分な分離度が得られるため汎用HPLCシステムであっても日本薬局方のシステム適合性を
満たしますが、システムデットボリュームを最小限に抑えたLC800HPLCシステムで分析することでより良好な分
析を行うことができます。
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理論段数
3.フェノール

分離度
ピーク2-3

LC800 HPLC 11283 8.9
汎用HPLC 9821 7.1

HPLC条件
カラム : Inertsil ODS-P

(5μm, 150 x 4.6 mm I.D.)
移動相 : A) CH3OH

B) H2O, 
C) CH3COOH
A/B/C = 40/60/1, v/v/v

流量 : 0.45 mL/min
カラム温度 : 35 ℃
検出 : UV  270 nm
セル光路長 : セミミクロセル5 mm（LC800 HPLC）

汎用セル 10 mm（汎用HPLC）
注入量 : 10 μL
サンプル : 1. 4-Hydroxybenzoic acid (50 mg/L)

2. 4-Hydroxyisophthalic acid (25 mg/L)
3. Phenol (10 mg/L)
4. Salicylic acid (50 mg/L)

カラムロット間にバラつきがあるとカラムを買い換えた際に、日本薬局方の規定を満たさない可能性が大きくな
ります。特に、4-ヒドロキシイソフタル酸とフェノールの分離度4以上という規定がカラムロット間のバラつきによっ
て影響が顕著に見られる項目になります。

Inersil ODS-Pは日本薬局方の条件によるサリチル酸とその類縁物質の分析に関してカラムロット間の再現性
が確保されています。
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１．パラオキシ安息香酸
(50 mg/L)

２． 4-ヒドロキシイソフタル酸
(25 mg/L)

３．フェノール
(10 mg/L)

４．サリチル酸
(50 mg/L)


ナフタレン安定化-UV Ch1.JPTPlates

		Report		Channel		# Records

		理論段数(JP)		UV Ch1		21

		Date		Time		Sample Id		File Name		Method Name		User Name		Vial		Volume		Autosampler Program		パラオキシ安息香酸		パラヒドロキシイソフタル酸		フェノール		サリチル酸

		7/15/11		14:57:10		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\013 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		7490		6087		11212		10441

		7/15/11		15:17:33		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\014 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		7474		6200		11272		10535

		7/15/11		15:36:33		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\015 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		7466		6191		11243		10618

		7/15/11		15:55:35		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\016 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		7463		6184		11265		10590

		7/15/11		16:14:46		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\017 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		7476		6178		11308		10595

		7/15/11		16:33:47		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\018 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		7471		6193		11235		10600

		7/15/11		16:52:57		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\019 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		7473		6176		11283		10529

		7/15/11		17:12:01		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\020 100-200ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		141		10		(なし)		5604		5389		10599		10678

		7/15/11		17:31:05		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\021 50-100ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		142		10		(なし)		7948		7023		11523		10907

		7/15/11		17:48:10		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\022 25-50ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		143		10		(なし)		8324		6647		11707		10724										理論段数
3.フェノール リロンダンスウ		分離度
ピーク2-3 ブンリド

		7/15/11		18:05:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\023 10-20ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		144		10		(なし)		8463		6121		11788										LC800 HPLC		11283		8.9

		7/15/11		18:05:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\023 10-20ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		144		10		(なし)		8463		6121		11788										汎用HPLC ハンヨウ		9821		7.1

		7/15/11		18:05:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\023 10-20ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		144		10		(なし)		8463		6121		11788		10742

		7/15/11		18:22:28		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\024 5-10ppm salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		145		10		(なし)		8345		5847		11653		10470

		7/15/11		14:12:19		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\010 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		7572		6211		11250		10480

		7/15/11		13:53:07		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\009 ODS-P salicylic acidPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		7536		6158		11320		10474

		7/15/11		11:42:06		PQ5-2857		C:\kanno\サリチル酸\002 ODS-P salicylic acidPQ5-2857.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		5267		4475		9279		9029

		7/15/11		11:22:56		PQ5-2857		C:\kanno\サリチル酸\001 ODS-P salicylic acidPQ5-2857.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		5470		4540		9421		8899

		7/15/11		19:36:47		PQ5-2470		C:\kanno\サリチル酸\027  salicylic acid 450uL-minPQ5-2470.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		6566		4590		10036		7531

		7/15/11		20:32:09		PQ5-3076		C:\kanno\サリチル酸\029  salicylic acid 450uL-minPQ5-3076.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		8030		5754		11703		10659

		7/15/11		21:05:23		PQ5-2857		C:\kanno\サリチル酸\030  salicylic acid 450uL-minPQ5-2857.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2011.0530アルカリ耐久2um\ナフタレン安定化.met		System		10		10		(なし)		5581		4683		10072		9650

																																7473		6176		11283		10529

																																5152		3521		10186		9522
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Inertsil ODS-P は炭素量が約29%です。通常のODSカラム（炭素量10%～15%程度）に比べて炭素量が多いポリメ

リックタイプのカラムとなっています。ポリメリックタイプカラムの特長として、カラムが安定（ピーク形状や保持時間）す
るまでに時間がかかります。充填剤表面が十分に移動相に馴染んでいない状態で、日本薬局方の条件にてサリチ
ル酸とその類縁物質を分析すると、4-ヒドロキシイソフタル酸とサリチル酸のピーク形状が崩れますので、次のような
操作を行ってから分析してください。

メタノール100%、流量を約1.0mL/minで15分～30分洗浄洗浄※２

移動相を局法条件（水/メタノール/酢酸（100）=60:40:1）、
流量を約1.0mL/minで１時間程度エージング

移動相を局法条件（水/メタノール/酢酸（100）=60:40:1）、
流量を約1.0mL/minで15分～30分程度エージング

新品カラム

エージング①

分析

エージング②

保管

エージング後、流量※１を局法条件に合わせて分析
再
使
用

※１ Inertsil ODS-P（4.6 mmI.D.×150 mm）の場合は流量0.4 mL/min～0.6mL/min程度でサリチル酸の保持時間が約17分になります。

※２ カラムを数日以内に使用する場合は、『洗浄』を省いて移動相条件にて保管しても問題ありません。その際、保持時間が早くなる＿
撥水現象（De-Wetting）に注意してください。万が一、保持時間が以前より早くなった場合は『洗浄』から行って分析してください。
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System : LC800 HPLC system
Column : Inertsil ODS-P 

(5 μm,  150 x 4.6 mm I.D)
Column Cat. No. : 5020-02001
Eluent : A) CH3OH, 1.0 % CH3COOH

B) H2O, 1.0 % CH3COOH
A/B = 40/60 

Flow Rate : 0.45 mL/min
Col. Temp. : 35 ℃
Detection : UV 270 nm
Injection Vol. : 10 μL

Analyte : 

1.4-Hydroxybenzoic acid 

2.4-Hydroxyisophthalic acid 

3.Phenol

4.Salicylic acid

(50 mg/L)

(25 mg/L)

(10 mg/L)

(50 mg/L)

エージング前

エージング後
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Inertsil ODS-Pでサリチル酸を上手に分析するために
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HPLCカラム：
Inertsil ODS-P, 5μm, 150×4.6mm I.D.
Cat.No. 5020-02001

分析装置： LC800

オートサンプラー

オーブン

ポンプ

オーブン内部

インジェクターバルブ

コイルミキサー スタティックミキサー

分析カラム 光ファイバー

検出器フローセル

LC800システム構成

・インジェクションバルブ後 ～ カラム手前 1 μL 以下
・カラム後 ～ フローセル手前 2 μL 以下
・UV検出器を含め、トータルで 3.5 μL 以下

汎用 ～ 超高速分析に対応！（耐圧80 MPa）

システムボリュームが極めて小さいHPLCシステム

*デッドボリュームについてはテクニカルノート No. 95をご参照ください。
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