
频繁进行手指消毒是应对季节性流感传播的有效手段。很
多手指消毒剂的主要成分一般是乙醇，其中有些产品还添加了
具有杀菌作用的成分。市售消毒剂中的有效成分包括氯己定和
苄索氯铵等，上述两种成分都是碱性较强的化合物。

使用普通的 ODS色谱柱分析碱性化合物时，由于与填料表
面残留硅醇基的非特异性相互作用，可能会出现拖尾等峰形变
差的问题。Shim-pack Arata™ C18色谱柱是为了抑制与硅醇
基的相互作用而设计，分析碱性化合物时，即使使用简单的流
动相，也有望获得理想的峰形。

氯己定是一种非常容易吸附到自动进样器液体接触部的化
合物。因此，残留效应可能会对下一针样品的分析结果造成影
响，尤其是在分析高浓度的样品后。Nexera™ X3系统标配多
次冲洗功能，可以自动冲洗容易发生残留的进样口，从而减少
残留问题。

本文中为您介绍使用 Nexera X3和 Shim-pack Arata C18

分析碱性化合物和通过多次冲洗功能减少残留的案例。
Y. Zhou

表 1 分析条件
系统 ：Nexera X3

色谱柱 ： Shim-pack Arata C18
（100 mm × 3.0 mm I.D.，2.2 μm）
普通 ODS色谱柱
（100 mm × 3.0 mm I.D.，2.2 μm）

流动相 ：A) 0.1%甲酸水溶液
B) 0.1%甲酸乙腈溶液

流速 ：0.7 mL/min

柱温 ：40 ℃
进样量 ：1 μL

检测 ：UV 258 nm

表 2 梯度时间程序
时间（分钟） A浓度 B浓度

0 95 5

3 50 50

6 50 50

6.01 95 5

10 95 5

■分析氯己定、苄索氯铵
图 1所示为进样氯己定二醋酸盐（50 mg/L）和苄索氯铵

（200 mg/L）混合标准溶液 1 μL时的色谱图，表 1、2所示为
分析条件。色谱柱使用了普通 ODS柱和 Shim-pack Arata C18

色谱柱。表 3所示为使用上述色谱柱分析混合标准溶液时的对
称因子。

使用普通 ODS柱时，氯己定的对称因子为 1.85，苄索氯
铵为 2.17。与之相比，使用 Shim-pack Arata C18色谱柱时，
氯己定的对称因子为 1.14，苄索氯铵为 0.98。与普通 ODS柱
相比，使用 Shim-pack Arata C18色谱柱分析碱性化合物时，
表现出更理想的峰对称性。
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塩基性化合物の分析におけるピーク形状
の改善とマルチリンスによるキャリー 
オーバーの低減 

 

季節性インフルエンザの流行に対しては、こまめに手指の
消毒を行うことが有効とされています。こうした手指消毒剤
の多くはエタノールが主成分ですが、中には殺菌作用を有す
る成分を配合しているものもあります。市販消毒剤に含まれ
る有効成分にはクロルヘキシジンやベンゼトニウムなどが
あり、これら 2 成分はいずれも塩基性の強い化合物です。 

一般的な ODS カラムで塩基性化合物を分析すると、充てん
剤表面の残存シラノールとの非特異的な相互作用により、テ
ーリングなどピーク形状の悪化が確認される場合があります。
Shim-pack Arata™ C18 はシラノールとの相互作用を抑制する
ように設計され、塩基性化合物を分析する際に、単純な移動
相を用いても良好なピーク形状が得られることが期待でき
ます。 

また、クロルヘキシジンはオートサンプラーの接液部に非
常に吸着しやすい化合物であることが知られています。その
ため、特に高濃度の試料を分析した後、キャリーオーバーと
して次の分析に影響を与えることがあります。Nexera™ X3
システムはマルチリンス機能を標準装備しており、キャリー
オーバーが発生しやすい注入ポートを自動的に洗浄するこ
とで、キャリーオーバーを低減させることが可能です。 

本稿では、Nexera X3 と Shim-pack Arata C18 を用いた塩基
性化合物の分析例と、マルチリンス機能によるキャリーオー
バーの低減例をご紹介します。 

Y. Zhou 
 

表 1 分析条件 
System : Nexera X3 
Column : Shim-pack Arata C18 

(100 mm × 3.0 mm I.D., 2.2 µm) 
Typical ODS column 
(100 mm × 3.0 mm I.D., 2.2 µm) 

Mobile phase : A) 0.1% Formic acid in water 
  B) 0.1% Formic acid in acetonitrile 
Flow rate  : 0.7 mL/min 
Column temp. : 40 ℃ 
Injection volume : 1 µL 
Detection  : UV 258 nm 

 

表 2 タイムプログラム 
Time (min) A. Conc B. Conc 

0 95 5 
3 50 50 
6 50 50 
6.01 95 5 
10 95 5 

 

 クロルヘキシジン、ベンゼトニウムの 
分析 

図 1 にクロルヘキシジン二酢酸塩（50 mg/L）と塩化ベンゼ
トニウム（200 mg/L）の標準混合溶液を 1 µL 注入した際のク
ロマトグラムを示し、表 1、2 に分析条件を示します。カラム
は一般的な ODS カラムと Shim-pack Arata C18 を使用しまし
た。表 3 にこれらのカラムを使用して、標準混合溶液を分析
した際のシンメトリー係数を示します。 

一般的な ODS カラムを使用した際のシンメトリー係数は、
クロルヘキシジンが 1.85、ベンゼトニウムが 2.17 でした。一
方、Shim-pack Arata C18 を使用した場合のシンメトリー係数
は、クロルヘキシジンが 1.14、ベンゼトニウムが0.98でした。
一般的な ODS カラムと比べて、Shim-pack Arata C18 は塩基
性化合物を分析する際に、良好なピーク対称性を示しました。 

 
図 1 クロルヘキシジン二酢酸塩（50 mg/L）、塩化ベンゼトニウム

（200 mg/L）標準混合溶液のクロマトグラム 

 

表 3 シンメトリー係数の比較 

Compound  Shim-pack  
Arata C18 

Typical 
ODS column 

Chlorhexidine 1.14 1.85 
Benzethonium 0.98 2.17 
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图 1 氯己定二醋酸盐（50 mg/L）、 

苄索氯铵（200 mg/L）混合标准溶液的色谱图

表 3 对称因子的比较
化合物 Shim-pack Arata C18 普通 ODS色谱柱
氯己定 1.14 1.85
苄索氯铵 0.98 2.17

高效液相色谱法
 

改善碱性化合物分析的峰形以及利用多次
冲洗功能减少残留
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■应用多次冲洗功能减少残留
多次冲洗功能在进样针外表面最多可以使用两种冲洗液，

内表面最多可以使用三种冲洗液进行冲洗，冲洗顺序可任意设
置。另外，易发生残留的部位主要是进样口部分，而使用多次
冲洗功能，也可以完成对进样口的自动冲洗。

本文对使用普通冲洗模式（只冲洗针头外表面）时和使用
多次冲洗功能冲洗进样口时的残留值进行了比较。标准溶液进
样后，作为空白样品，立即进行水的进样，通过上述样品的峰
面积值计算残留值。冲洗液使用了水与乙腈的混合溶液和含有
0.1%甲酸的乙腈溶液。

表 4、5 所示为分析条件。使用多次冲洗功能时，
LabSolutions™的设置如图 2所示。图 3所示为只使用进样针
外表面冲洗时，图 4所示为使用多次冲洗功能时，在氯己定二
醋酸盐（10000 mg/L）标准溶液进样后进样 5 μL空白溶液后
的结果。各残留结果如表 6所示。在图 2的设置中，分析结束后，
除针头外表面冲洗之外，按照冲洗溶剂 R2、R1的顺序，对针
头内表面和进样口进行冲洗。然后，使用 R0将样品定量环内
的溶剂置换 1分钟，为下一针的分析进行平衡。

表 4 分析条件
系统 ：Nexera X3

色谱柱 ： Shim-pack Arata C18
（100 mm × 3.0 mm I.D.，2.2 μm）

流动相 ：A) 0.1%甲酸水溶液
B) 0.1%甲酸乙腈溶液

流速 ：0.7 mL/min

柱温 ：40 ℃
进样量 ：5 μL

检测 ：UV 258 nm

冲洗液 R0 ：水 /乙腈 =50/50（v/v）
冲洗液 R1 ：水 /乙腈 =50/50（v/v）
冲洗液 R2 ：0.1%甲酸乙腈溶液

表 5 梯度时间程序
时间（分钟） A浓度 B浓度

0 80 20

2 80 20

2.01 60 40

3 60 40

3.01 80 20

6.00 80 20
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 マルチリンス機能を活用したキャリー 
オーバーの低減 

マルチリンス機能はニードル外面を最大 2 液、ニードル内
面を最大で3液のリンス液を使用して洗浄することが可能で、
洗浄順序も任意に設定が可能です。また、キャリーオーバー
が発生しやすい箇所として注入ポート部分がありますが、マ
ルチリンス機能を使用することにより注入ポートを自動的
に洗浄することも可能です。 

今回は通常のリンスモード（ニードル外洗浄のみ）を使用
した場合のキャリーオーバーと、マルチリンス機能の注入ポ
ート洗浄を使用した場合のキャリーオーバーの値を比較し
ました。標準溶液を注入した直後にブランクとして水を注入
し、それらのピーク面積値からキャリーオーバーの値を算出
しました。リンス液には水とアセトニトリルの混合溶液と
0.1%ギ酸を含むアセトニトリル溶液を使用しました。 

表 4、5 に分析条件を示します。マルチリンス機能を使用し
た時の LabSolutions™上の設定を図 2 に示します。図 3 にニ
ードル外洗浄のみを使用した場合、および図 4 にマルチリン
ス 機 能 を 使 用 し た 場 合 の ク ロ ル ヘ キ シ ジ ン 二 酢 酸 塩
（10000 mg/L）標準溶液に次いでブランク液 5 µL を注入した
結果を示します。それぞれのキャリーオーバーの結果を表 6
に示します。図 2 の設定では、分析終了後に、ニードル外洗
浄以外にリンス溶媒 R2、R1 の順番でニードル内面と注入ポー
トの洗浄を行います。その後、R0 で 1 分間サンプルループ内
の溶媒を置換し、次の分析のための平衡化を行います。 

 

表 4 分析条件 
System : Nexera X3 
Column : Shim-pack Arata C18 

(100 mm × 3.0 mm I.D., 2.2 µm) 
Mobile phase : A) 0.1% Formic acid in water 
 B) 0.1% Formic acid in acetonitrile 
Flow rate  : 0.7 mL/min 
Column temp. : 40 ℃ 
Injection volume : 5 µL 
Detection  : UV 258 nm 
Rinse solution R0 : Water/acetonitrile=50/50 (v/v) 
Rinse solution R1 : Water/acetonitrile=50/50 (v/v) 
Rinse solution R2 : 0.1% Formic acid in acetonitrile 
 

表 5 タイムプログラム 
Time (min) A. Conc B. Conc 

0 80 20 
2 80 20 
2.01 60 40 
3 60 40 
3.01 80 20 
6 80 20 

 

 
図 2 ニードル内洗浄の設定画面 

（R0、R1、R2 はリンス溶媒種を示します） 

 

 
図 3 ニードル外洗浄のみを使用した時のクロマトグラム 

 

 
図 4 マルチリンス機能を使用した時のクロマトグラム 

 

10000 mg/L クロルヘキシジン二酢酸塩の標準溶液を注入した
後、ニードル外洗浄のみを使用した場合のキャリーオーバー
は 2.31 mg/L であり、標準溶液の 0.0231%相当の結果でした。
一方、ニードル内外洗浄と注入ポート洗浄を行った後のキャ
リオーバーは検出限界以下でしたが、参考濃度は0.01 mg/L で
あり、標準溶液の 0.0001%相当の結果でした。このように、マ
ルチリンス機能を活用することにより、キャリーオーバーを
約 230 分の 1 まで低減することができました。 

 

表 6 キャリーオーバーの比較 
ニードルの 

洗浄方法 
キャリーオーバー 
の濃度（mg/L） 

キャリーオーバー 
（％） 

ニードル外洗浄 2.31 0.0231 
ニードル内外洗浄と 

注入ポート洗浄 0.01 0.0001 

 
 まとめ 

0.1%ギ酸水溶液のような簡単な移動相を使用して塩基性化
合物を分析する場合、Shim-pack Arata C18 を用いることで一
般的な ODS カラムに比べて、良好なピーク形状を得ることが
できます。そして、Nexera のマルチリンス機能を活用するこ
とにより、キャリーオーバーを大きく改善することができま
す。本機能は高濃度の試料を注入した際のキャリーオーバー
を低減させるために有用な機能であると言えます。 

Nexera、Shim-pack Arata、および LabSolutions は、株式会社 島津製作所の日本およびその他の国における商標です。 
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图 2 针头内表面冲洗的设置画面
（R0、R1、R2表示冲洗溶剂种类）
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图 3 只使用针头外表面冲洗时的色谱图
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 マルチリンス機能を活用したキャリー 
オーバーの低減 

マルチリンス機能はニードル外面を最大 2 液、ニードル内
面を最大で3液のリンス液を使用して洗浄することが可能で、
洗浄順序も任意に設定が可能です。また、キャリーオーバー
が発生しやすい箇所として注入ポート部分がありますが、マ
ルチリンス機能を使用することにより注入ポートを自動的
に洗浄することも可能です。 

今回は通常のリンスモード（ニードル外洗浄のみ）を使用
した場合のキャリーオーバーと、マルチリンス機能の注入ポ
ート洗浄を使用した場合のキャリーオーバーの値を比較し
ました。標準溶液を注入した直後にブランクとして水を注入
し、それらのピーク面積値からキャリーオーバーの値を算出
しました。リンス液には水とアセトニトリルの混合溶液と
0.1%ギ酸を含むアセトニトリル溶液を使用しました。 

表 4、5 に分析条件を示します。マルチリンス機能を使用し
た時の LabSolutions™上の設定を図 2 に示します。図 3 にニ
ードル外洗浄のみを使用した場合、および図 4 にマルチリン
ス 機 能 を 使 用 し た 場 合 の ク ロ ル ヘ キ シ ジ ン 二 酢 酸 塩
（10000 mg/L）標準溶液に次いでブランク液 5 µL を注入した
結果を示します。それぞれのキャリーオーバーの結果を表 6
に示します。図 2 の設定では、分析終了後に、ニードル外洗
浄以外にリンス溶媒 R2、R1 の順番でニードル内面と注入ポー
トの洗浄を行います。その後、R0 で 1 分間サンプルループ内
の溶媒を置換し、次の分析のための平衡化を行います。 

 

表 4 分析条件 
System : Nexera X3 
Column : Shim-pack Arata C18 

(100 mm × 3.0 mm I.D., 2.2 µm) 
Mobile phase : A) 0.1% Formic acid in water 
 B) 0.1% Formic acid in acetonitrile 
Flow rate  : 0.7 mL/min 
Column temp. : 40 ℃ 
Injection volume : 5 µL 
Detection  : UV 258 nm 
Rinse solution R0 : Water/acetonitrile=50/50 (v/v) 
Rinse solution R1 : Water/acetonitrile=50/50 (v/v) 
Rinse solution R2 : 0.1% Formic acid in acetonitrile 
 

表 5 タイムプログラム 
Time (min) A. Conc B. Conc 

0 80 20 
2 80 20 
2.01 60 40 
3 60 40 
3.01 80 20 
6 80 20 

 

 
図 2 ニードル内洗浄の設定画面 

（R0、R1、R2 はリンス溶媒種を示します） 

 

 
図 3 ニードル外洗浄のみを使用した時のクロマトグラム 

 

 
図 4 マルチリンス機能を使用した時のクロマトグラム 

 

10000 mg/L クロルヘキシジン二酢酸塩の標準溶液を注入した
後、ニードル外洗浄のみを使用した場合のキャリーオーバー
は 2.31 mg/L であり、標準溶液の 0.0231%相当の結果でした。
一方、ニードル内外洗浄と注入ポート洗浄を行った後のキャ
リオーバーは検出限界以下でしたが、参考濃度は0.01 mg/L で
あり、標準溶液の 0.0001%相当の結果でした。このように、マ
ルチリンス機能を活用することにより、キャリーオーバーを
約 230 分の 1 まで低減することができました。 

 

表 6 キャリーオーバーの比較 
ニードルの 

洗浄方法 
キャリーオーバー 
の濃度（mg/L） 

キャリーオーバー 
（％） 

ニードル外洗浄 2.31 0.0231 
ニードル内外洗浄と 

注入ポート洗浄 0.01 0.0001 

 
 まとめ 

0.1%ギ酸水溶液のような簡単な移動相を使用して塩基性化
合物を分析する場合、Shim-pack Arata C18 を用いることで一
般的な ODS カラムに比べて、良好なピーク形状を得ることが
できます。そして、Nexera のマルチリンス機能を活用するこ
とにより、キャリーオーバーを大きく改善することができま
す。本機能は高濃度の試料を注入した際のキャリーオーバー
を低減させるために有用な機能であると言えます。 

Nexera、Shim-pack Arata、および LabSolutions は、株式会社 島津製作所の日本およびその他の国における商標です。 
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进行 10000 mg/L氯己定二醋酸盐标准溶液的进样后，只
使用针头外表面冲洗时的残留为 2.31 mg/L，得到了相当于标
准溶液的 0.0231%的结果。与之相比，进行针头内外表面冲
洗和进样口冲洗后的残留低于检出限，但其参考浓度为 0.01 

mg/L，得到了相当于标准溶液的 0.0001%的结果。综上所述，
通过使用多次冲洗功能，可以将残留减少到 1/230以下。

表 6 残留的比较
冲洗方法 残留的浓度（mg/L） 残留（%）

针头外表面冲洗 2.31 0.0231
针头内外表面冲洗 
和进样口冲洗 0.01 0.0001

■结论
使用 0.1%甲酸水溶液等简单的流动相分析碱性化合物时，

与普通 ODS柱相比，使用 Shim-pack Arata C18色谱柱可以得
到更为理想的峰形。而且，通过使用 Nexera的多次冲洗功能，
可以大幅改善残留问题。可以说，本功能是减少高浓度样品进
样时残留的有效手段。

L560No. 

标准溶液

标准溶液

空白样品

空白样品

残留


