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方法优势
◆  可在约 4分钟内同时分析 2种有效组分。
◆  该方法分析碱性物质（四级铵盐等），色谱峰无拖尾，展现出良好的重复性。
◆  流动相中无需使用离子对试剂或过氯酸盐。

■  简介
市售的口腔护理产品中含有多种有效组分，通常使用 HPLC

法对其进行分析。其中，通过 C18色谱柱分析四级铵盐的西吡氯
铵（CPC）时，残留在硅胶填充剂表面的硅烷醇基（残留硅烷醇基）
与 CPC相互作用，产生吸附导致色谱峰的拖尾。近年来，采用
掩盖残留硅烷醇基的色谱柱封端技术已经面世，但对部分目标组
分的抑制效果较差，仍会产生色谱峰拖尾。此时，通过向酸性流
动相中添加离子对试剂或过氯酸盐可抑制组分的吸附。而 Shim-

pack ArataTM C18则不必添加离子对试剂等，即可抑制与残留硅
烷醇基的相互作用，获得良好的色谱峰形。

本文将介绍快速同时分析漱口水中有效组分的 CPC及甘草酸
二钾（GK2）的案例。

■  西吡氯铵、甘草酸二钾混合标准溶
液的分析
CPC及 GK2因其分别具有杀菌作用及抗炎症作用，而被添

加至口腔护理产品中。图 1所示为 CPC及 GK2的混合标准溶液
（各 100 mg/L）的色谱图，表 1为分析条件。通过使用 Shim-

pack Arata C18，即使采用不添加离子对试剂或过氯酸盐的流动
相成分也可获得 CPC的尖锐色谱峰。此外，在流动相中使用离子
对试剂后，CPC的保留时间增加，分析时间变长。本文中通过使
用（如加甲酸）流动相，可在 4分钟内分析 2种目标组分。

■  重复性
表 2所示为 10 mg/L混合标准溶液重复分析 6次时的保留时

间与谱峰面积的重复性结果（％ RSD）。所有化合物的保留时间
和峰面积的 RSD值均在 0.6%以下。

■  标准曲线
图 2所示为 CPC和 GK2的标准曲线（5~200 mg/L）。两者

均获得相关系数 r2>0.9999以上的良好线性。

表 2 重复分析 6次时的重复性（%RSD）

化合物 保留时间 峰面积
CPC 0.14 0.52

GK2 0.08 0.31
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图 1 CPC和 GK2的混合标准溶液（各 100 mg/L）的色谱图

表 1 分析条件
系统 : Nexera™ XR
色谱柱 : Shim-pack Arata C18*1

(75 mm×3.0 mm I.D., 2.2 μm)
流速 : 1.0 mL/min
流动相 : A）0.1%甲酸水溶液

B）0.1%甲酸乙腈溶液
时间程序 : 40%B (0 min)→ 50%B (4.00-4.50 min)→ 40%B

(4.51-7.00 min)
混合器 : 180 μL
柱温 : 40 ℃
进样量 : 1 μL
样品瓶 : SHIMADZU LabTotal™用于 LC 1.5 mL，玻璃 *2

检测（PDA） : 在 254 nm处 SPD-M40254

    *1 P/N：227-32802-02  *2 P/N：227-34001-01
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マウスウォッシュ中の有効成分
CPCおよびGK2の高速同時分析

 約約44分分でで22種種類類のの有有効効成成分分をを同同時時にに分分析析可可能能でですす。。
 塩塩基基性性物物質質（（第第四四級級アアンンモモニニウウムム塩塩ななどど））ののピピーーククががテテーーリリンンググせせずず、、再再現現よよくく分分析析ででききまますす。。
 移移動動相相ににイイオオンンペペアア試試薬薬やや過過塩塩素素酸酸塩塩をを使使用用ししまませせんん。。

岩田 奈津紀

高速液体クロマトグラフ Nexera XR

はじめに
市販の口腔ケア商品には複数の有効成分が含まれており、

これらは一般にHPLCで分析します。中でも、第四級アンモ
ニウム塩である塩化セチルピリジニウム（CPC）をC18カラ
ムで分析する場合、シリカゲル充填剤の表面に残存するシ
ラノール基（残存シラノール基）とCPCが相互作用し、吸
着やピークのテーリングを生じることが知られています。
近年、残存シラノール基をマスクするエンドキャッピング
技術を施したカラムが市販されていますが、対象成分に
よっては抑制効果が小さく、ピークのテーリングを生じる
ものもあります。このような場合、酸性移動相にイオンペ
ア試薬や過塩素酸塩を添加することにより、成分の吸着を
抑制することができます。しかし、Shim-pack ArataTM C18
は、イオンペア試薬などを添加しなくても、残存シラノー
ル基との相互作用を抑制し、良好なピーク形状が期待され
ます。

本稿では、マウスウォッシュ中の有効成分であるCPCお
よびグリチルリチン酸ジカリウム（GK2）の高速同時分析
例をご紹介します。

塩塩化化セセチチルルピピリリジジニニウウムム、、ググリリチチルルリリチチンン
酸酸ジジカカリリウウムム混混合合標標準準溶溶液液のの分分析析
CPCおよびGK2はそれぞれ、殺菌作用および抗炎症作用

を期待して口腔ケア商品に添加される成分です。図1にCPC
およびGK2の混合標準溶液（各100 mg/L）のクロマトグラ
ムを、表１に分析条件を示します。Shim-pack Arata C18を
使用することにより、イオンペア試薬や過塩素酸塩を添加
しない移動相組成でも、CPCのシャープなピークが得られ
ました。また、移動相にイオンペア試薬などを使用すると、
CPCの保持が増し、分析時間が⻑くなります。本稿では、
イオンペア試薬などを使用しないギ酸系の移動相を使用す
ることで、対象の2成分を4分以内に溶出可能でした。

表 1 分析条件
System : Nexera™ XR
Column : Shim-pack Arata C18*1

(75 mm×3.0 mm I.D., 2.2 µm)
Flow rate : 1.0 mL/min
Mobile phase : A) 0.1% formic acid in water

B) 0.1% formic acid in acetonitrile
Time Program : 40%B (0 min)→50%B (4.00-4.50 min)→40%B 

(4.51-7.00 min)
Mixer : 180 µL
Column temp. : 40 ℃
Injection volume : 1 µL
Vial : SHIMADZU LabTotal™ for LC 1.5 mL, Glass＊2

Detection (PDA) : SPD-M40 at 254 nm
*1 P/N: 227-32802-02 *2 P/N: 227-34001-01

図 1 CPCとGK2の混合標準溶液（各100 mg/L）のクロマトグラム

Compound Retention time Peak area

CPC 0.14 0.52

GK2 0.08 0.31

表 2 6回繰り返し分析における再現性 (％RSD)
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図 2 検量線

CPC

r2=0.99993

GK2

r2=0.99991

再再現現性性
表2に、10 mg/Lの混合標準溶液について、6回繰り返し

分析における保持時間とピーク面積の再現性(％RSD)を示し
ます。いずれの化合物においても、保持時間とピーク面積
の再現性は0.6%以下の結果が得られました。

検検量量線線
図2にCPCとGK2の検量線（5〜200 mg/L）を示します。

いずれも寄与率 r2=0.9999以上と良好な直線性が得られまし
た。
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图 2 标准曲线
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图 3 漱口水 A的色谱图

图 4 漱口水 B的色谱图

■  漱口水的分析
样品采用 2种市售漱口水。使用超纯水对漱口水进行 10倍

稀释，用 0.2 μm滤膜过滤后，上样分析。
色谱图如图 3和图 4所示，漱口水中的各组分浓度如表 3所

示（预处理后的浓度）。
■  使用 UV光谱确认

使用二极管阵列（PDA）检测器时，除色谱峰的保持时间之外，
还可根据与标准品的UV光谱吸收曲线的比对，进行一致性鉴定。

漱口水 A（保留时间 2分钟处）色谱峰 1的 UV光谱与标准
品 UV光谱的重叠图如图 5所示，通过对各 UV 光谱曲线的标准
化处理及比对，可知漱口水 A及标准品均在 212 nm及 258 nm

检出极大吸收波长范围，因此可鉴定漱口水 A约 2分钟谱峰为
CPC。同样，根据漱口水 A色谱峰 2进行 UV光谱比对，可在
250 nm检出极大吸收波长，因此可鉴定为 GK2（图 6）。

■  结论
使用岛津高效液相系统 Nexera™ XR同时快速分析了漱口水

中的有效组分 CPC及 GK2。通过使用 Shim-pack Arata C18柱，
可抑制 CPC等碱性物质的色谱峰拖尾。且本方法在流动相中未使
用离子对试剂或过氯酸盐，即可在短时间内分析 2种目标组分。
通过使用 PDA检测器，可根据保留时间与 UV光谱对目标组分进
行鉴定。

Nexera、Shim-pack Arata及 SHIMADZU LabTotal是岛津制作所株式会社在日本与其他国家的商标。
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マウスウォッシュの分析
試料は、市販マウスウォッシュ2種類を使用しました。マ

ウスウォッシュを超純水で10倍希釈し、0.2 µmのメンブラ
ンフィルターでろ過後、HPLCに供しました。

図3および図4にクロマトグラムを、表3にマウスウォッ
シュ中の各成分の濃度を示します。なお、この濃度は前処
理後の濃度となります。

まとめ
マウスウォッシュ中の有効成分であるCPCとGK2の高速同

時分析を行いました。Shim-pack Arata C18を使用すること
により、CPCのような塩基性物質のピークのテーリングを
抑制することができました。また、本法は移動相にイオン
ペア試薬や過塩素酸塩を使用していないため、短時間で対
象の2成分を分析可能でした。さらに、PDA検出器を使用す
ることにより、得られたピークが目的成分であることを保
持時間とUVスペクトルの一致から確認できました。

Nexera、Shim-pack ArataおよびSHIMADZU LabTotal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。

01-00116-JP

0.0 1.0 2.0 3.0 4.0 min

0

25

50

75

100

125

150

mAU

■Peaks
1. CPC
2. GK2

1
2

■Peaks
1. CPC
2. GK2

1

2

■Peaks
1. CPC
2. GK2

1
2

■Peaks
1. CPC
2. GK2

1

2

UVスペクトルによる確認
フォトダイオードアレイ（PDA）検出器を使用した場合、

ピークの保持時間に加え、標準品のUVスペクトルとの一致
から定性することも可能です。

図3で得られたマウスウォッシュAに含有される約2分の
ピークのUVスペクトルと、標準品のUVスペクトルの重ね描
きを図5に示します。各UVスペクトルは比較のため、ノー
マライズして表示しています。マウスウォッシュAおよび標
準品のいずれも212 nmおよび258 nmに極⼤吸収波⻑が検
出されたため、マウスウォッシュAの約2分のピークは、
CPCであると同定できました。同様に、マウスウォッシュA
に含有される約3.5分のUVスペクトルから、250 nmに極⼤
吸収波⻑が検出されたため、GK2であると同定できました
（図6）。
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図 3 マウスウォッシュAのクロマトグラム

図 4 マウスウォッシュBのクロマトグラム

Compound
Concentration (mg/L)

Mouthwash A Mouthwash B

CPC 23.1 44.7

GK2 143.6 22.4

表 3 分析結果
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表 3 分析结果

化合物
浓度（mg/L） 峰面积
漱口水 A 漱口水 B

CPC 23.1 44.7

GK2 143.6 22.4
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マウスウォッシュの分析
試料は、市販マウスウォッシュ2種類を使用しました。マ

ウスウォッシュを超純水で10倍希釈し、0.2 µmのメンブラ
ンフィルターでろ過後、HPLCに供しました。

図3および図4にクロマトグラムを、表3にマウスウォッ
シュ中の各成分の濃度を示します。なお、この濃度は前処
理後の濃度となります。

まとめ
マウスウォッシュ中の有効成分であるCPCとGK2の高速同

時分析を行いました。Shim-pack Arata C18を使用すること
により、CPCのような塩基性物質のピークのテーリングを
抑制することができました。また、本法は移動相にイオン
ペア試薬や過塩素酸塩を使用していないため、短時間で対
象の2成分を分析可能でした。さらに、PDA検出器を使用す
ることにより、得られたピークが目的成分であることを保
持時間とUVスペクトルの一致から確認できました。

Nexera、Shim-pack ArataおよびSHIMADZU LabTotal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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UVスペクトルによる確認
フォトダイオードアレイ（PDA）検出器を使用した場合、

ピークの保持時間に加え、標準品のUVスペクトルとの一致
から定性することも可能です。

図3で得られたマウスウォッシュAに含有される約2分の
ピークのUVスペクトルと、標準品のUVスペクトルの重ね描
きを図5に示します。各UVスペクトルは比較のため、ノー
マライズして表示しています。マウスウォッシュAおよび標
準品のいずれも212 nmおよび258 nmに極⼤吸収波⻑が検
出されたため、マウスウォッシュAの約2分のピークは、
CPCであると同定できました。同様に、マウスウォッシュA
に含有される約3.5分のUVスペクトルから、250 nmに極⼤
吸収波⻑が検出されたため、GK2であると同定できました
（図6）。
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図 5 UVスペクトルの比較 (CPC)

図 3 マウスウォッシュAのクロマトグラム

図 4 マウスウォッシュBのクロマトグラム

Compound
Concentration (mg/L)

Mouthwash A Mouthwash B

CPC 23.1 44.7

GK2 143.6 22.4

表 3 分析結果
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