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概要

典型的な高分子添加剤には、光安定剤・熱安定剤・UV吸収

剤・抗酸化剤・フィラー・可塑剤・バイオサイド・着色剤・離型剤な

どがあります。これらはポリマー樹脂の製造工程において使用され、

製品の品質を改善するために利用されます。したがって品質管理

の一部として添加剤の分析法はとても重要であるといえます1)-5)。

近年の研究では、いくつかの添加剤に発ガン性やエストロゲン作

用が認められたという報告があります6)-8)。食品や医薬品の包装、

環境に暴露される製品に用いられる添加剤に関しては正確で信

頼性の高い分析法が必要です。

これら高分子添加剤のＨＰＬＣ分析法は従来20分から40分を

要していました9)-13)。このアプリケーションノートでは、Waters 
ACQUITY UPLC®/シングル四重極MS検出器SQDを用いて

添加剤11化合物を分析した結果について説明します。

ACQUITY UPLC®テクノロジーによって分析時間の短縮化・高

感度化が可能になり、シングル四重極MS検出器を用いることに

よって未知化合物に関しても同定につながる情報を得ることがで

きます。このソリューションは品質管理とトラブルシューティングを目

的として分析を行うラボにおいて特に有用であると考えられます。

分析条件

ACQUITY UPLC® /SQDシステム

LC条件
装置 : ACQUITY UPLC®

カラム : ACQUITY BEH C18 1.7μm 2.1x 50 mm
カラム温度 : 60 ℃
移動相A : 水
移動相B : メタノール
流速 : 0.8 mL/min
注入量 : 2μL
グラジエント条件 : 50%B→100%B(2分)→100%B(3分)

MS条件
装置 : ACQUITY SQD シングル四重極MS検出器
イオン化 : 大気圧化学イオン化法(APCI) 

ポジティブ&ネガティブ
コロナ電圧 : 5μA
コーン電圧 : +30V、+50V -30V、-70V
エクストタクター : +3V -3V
プローブ温度 : 500℃
脱溶媒ガス : 700L/hr
コーンガス : 20L/hr
ソース温度 : 150℃
取り込み範囲 : m/z 100-780
ソフトウエア : MassLynx 4.1

1.Lowlite 20[131-57-7]
2.Tinuvin P[2440-22-4]
3.Lowinox TBM6[96-69-5]
4.BHT[128-37-0]
5.Chimassorb 81[1843-05-6]
6.Irganox 1035[41484-35-9]
7.Tinuvin 326[3896-11-5]
8.Tinuvin 328[25973-55-1]
9.Irganox 1330[1709-70-2]
10.Irganox PS800[123-28-4]
11.Lowlite 36[103597-45-1]

1-3,5,6はアセトニトリルに溶解、4,7-9はアセトニトリル
/DMSO(50/50)に溶解、10はアセトンに溶解、11は
トルエンに溶解し原液を作成しました。これらをアセトニト
リルで希釈し、20ppmの試料を調整しました。



図1. 添加剤のTICクロマトグラム；APCIフルスキャンモード

表1. 添加剤の溶出時間とm/z

図1に添加剤11化合物のTICクロマトグラム

を示します。測定時間3分以内に全11成分

が分離・検出できています。ACQUITY 
UPLC®/SQD と ACQUITY BEH カ ラ ム

2.1x50mmを使用しています。シングル四

重 極 MS 検 出 器 は 高 速 ス キ ャ ン

(10,000amu/sec)と高速ポジティブ・ネガ

ティブ切り替え(20msec)が可能なので、

ACQUITY UPLC®によって分離された幅の

狭いシャープなピークを十分なデータポイント

数 で 捉 え る こ と が で き ま す 。 添 加 剤

1,2,5,8,11 は ポ ジ テ ィ ブ 検 出 で 、

3,4,6,7,9はネガティブ検出でより感度良く

検出されています。化合物10はポジティブ検

出のみで観測されています。

移動相条件として水/アセトニトリル系と水/メ
タノール系を検討し、いずれの場合にも11化
合物を分離できましたが、より高いMS検出感

度が得られるメタノール系の移動相条件を選

びました。水/メタノール系は水/アセトニトリル

系に比べてカラム圧力が高くなりますが、耐圧

性の高いACQUITY UPLC®システムではこ

の条件を無理なく採用することができます。

表1には添加剤の溶出時間とMS検出で観

測される[M+H]+と[M-H]-をまとめました。

今回使用したAPCI条件下では顕著なフラグ

メンテーションは起こらず、容易にこれらの分子

量に関係する情報を得ることができました。



図2に添加剤のポジティブモードにおけるマスス

ペクトルを示します。低コーン電圧条件におい

て[M+H]+が強く観測されています。

図3にはネガティブモードにおけるマススペクトル

を示します。

図2. 添加剤のポジティブ検出－マススペクトル

図3. 添加剤のネガティブ検出－マススペクトル



図4. 1,5,10のマススペクトル(コーン電圧50V)と3,6のマススペクトル(コーン電圧-70V)

APCI法では、コーン電圧を高くすることによってフラグメンテー

ションを起こすことが可能です。図4にはコーン電圧を50V
(ポジティブ)、-70(ネガティブ)に変更し、測定したマススペクトル

を示します。これらの情報は構造の確認に役立ちます。
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