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超臨界流体クロマトグラフィ（SFC)は40年以上の歴史を持つCO を使用するクロマトグラフィです 主溶媒 CO の極性超臨界流体クロマトグラフィ（SFC)は40年以上の歴史を持つCO2を使用するクロマトグラフィです。
主溶媒CO2の極性はヘキサンに相当する為、順相クロマトグラフィになります。
圧力調整機がある以外は通常のHPLCと同じ構成です。
装置内圧力を7.6MPa以上、31℃以上に加温することでCO2を超臨界流体に変化させ分離を行います。
超臨界流体の特徴として、粘性が低く、拡散性が高い利点があり、エナンチオマー、ジアステレオマーなどの
分離が難しい化合物でLCやGCと比べ同等以上の分離能を得る事ができます。

主溶媒：CO2の極性

一方、順相LCをMSに接続する事は安全面から避けられる傾向があります。

今回、順相に相当するSFCと質量分析計（MS)との接続の可能性と注意点を検討しました。

MS接続の注意点

UPLCとSFCを比較
サンプル：イブプロフェン

SFCの流速：
2‐4mL/min

ダイレクト接続は安定感度での測定が難しく、分岐して全流量の1/4~1/10をMSに導入。
“栓”をする目的とイオン化促進の観点からアイソクラティックポンプを追加検討。

一般的なLC/MS条件の流速 約0.4mL/min程度になるように調整。
感度向上には10%H2Oか0.1%酸条件が良い。イオンソースはESI、APCI。

SFC UPLC

SFC

UPLC
カラム: 2.1 x 50 mm, BEH C18
移動相A: 10mM NH4OAc in MeOH(ph5.0)
移動相B: 10mM NH4OAc in 80/20 MeOH/ACN

例：SFC/MS分析
サンプル：スダン染料

SFC
カラム:  4.6 x 250 mm, 5um, Benzamide

TIC
カラム:  4.6 x 250 mm, 5um, Kromasil-TBB
流量: 6.0 mL/min 
移動相: CO2/MeOH (96:4) 
圧力: 149bar(≒2,100psi)

移動相B: 10mM NH4OAc in 80/20 MeOH/ACN
グラジェント：A:95%->5%
流速： 0.6 mL/min

タンデム四重極型質量分析計 Quattro PremierXE
イオン化：ESIネガティブ
Capillary Voltage: 3.0kV
Source Temp: 130℃

カラム:  4.6 x 250 mm, 5um, Benzamide
流量: 4.0 mL/min 
移動相: CO2/MeOH (2->5%MeOH in7分) 
圧力: 149bar(≒2,100psi)
ZQ2000シングル四重極MS
イオン源：APCIポジティブ

MSレンジ：m/z=200-400
Source Temp:150℃

Source Temp: 130℃
Desolvation Temp: 380℃
Dwell Time:100ms
MRM Transition: m/z=205.2>161.2

分析時間はUPLCが上。
SFCはキラルカラムで高速な光学異性体分離に対応

Probe Temp:300℃

例：SFC/MS分取

SFCはキラルカラムで高速な光学異性体分離に対応。

【考察】
SFCとMSの接続を検討した。
アイソクラティックポンプを1つ追加設置することで一般的なLC/MSと

装置 : SFC100分取システム
カラム： ZyroSil Pyridine/Diol 21 2x150mm 5µm アイソクラティックポンプを1つ追加設置することで 般的なLC/MSと

同等の使用が可能になった。感度の比較評価は今後の課題である。

MSインレットとして近年用いられるUPLCやUHPLCは逆相が一般的である。
SFC-MSは順相に相当し、疎水性化合物や光学異性体において、LC-MS
よりも効果的である。また炭素数が多い重合体や光学異性体ではGC-MS

カラム： ZyroSil Pyridine/Diol, 21.2x150mm, 5µm
流速：100g/min
温度：40℃
移動相：5-40% in 9min
装置内圧力：120bar
インジェクション量：0.9mL

MS:シングル四重極型質量分析計
イオン源： ESIポジティブ
MSトリガ : 化合物ごとに末尾掲載

よりも効果的である。

これまでSFCは、タンデム四重極1)、イオントラップ2)、飛行時間型3)ハイブリッ
ドQ-tof4) ,5)など様々な質量分析計との接続事例が報告されている。
今後LCおよびGCで分析が難しい化合物への応用が期待できる。

MSトリガー: 化合物ごとに末尾掲載

サンプル : 4化合物混合液(各8mg/mL)

分取した化合物

A: Flavone
(フラボン）
m/z=223

B: carbamazepine
(カルバマゼピン)

m/z=227
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C:acetaminophen
(アセトアミノフェン)

m/z=152

D: sulfamethazine
(スルファメサジン)

m/z=279
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