
超高性能超臨界流体クロマトグラフィーによる 
ポリメタクリル酸メチル(PMMA)樹脂分析 
‐ACQUITY UPC2 /MSを用いたPMMA樹脂分離分析 ‐ 

アプリケーションのメリット 
・順相、逆相やサイズ排除とは異なる分離モード 
 
・高分解能クロマトグラフィー 
 
・MS検出器による質量分離・分子量確認 
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はじめに 
高分子材料の開発では分子量分布、化学的特性や物理的特性を解明する
ことが必要です。分子量分布や材料中の化合物の測定にはサイズ排除、
順相、逆相クロマトグラフィーなど様々な分離モードが研究や品質管理
に使用されています。 
これらの分離モードの中で、超臨界流体の二酸化炭素を使用する超臨界
流体クロマトグラフィー(SFC)も新たな分離モードの選択肢として注目
されています。 
SFCはカラムにより異なる分離挙動を示します。順相に類似した溶出挙
動を示すこともできますが、MS検出器に直接導入できるというメリッ
トがあります。 
本アプリケーションではSFCと超高速高分離のUPLC®を融合させた
ACQUITY UPC2とMS検出器を用いたポリメタクリル酸メチル（PMMA）
樹脂の高分離分析について紹介します。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図1. PMMA樹脂の構造式と数平均分子量 

試料 
試料は数平均分子量の異なるPMMAをTHFで溶解後、アセトニトリルで
適宜希釈したものを使用しました。 
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UPC2 条件 

システム: ACQUITY UPC2  

カラム: ACQUITY UPC2 BEH 2-EP 

 1.7 μm, 3.0 x 100 mm  

カラム温度: 45 ℃ 

強洗浄溶媒: イソプロパノール（200 μL） 

弱洗浄溶媒: イソプロパノール（600 μL） 

移動相A: 超臨界流体CO2 

移動相B: イソプロパノール 

流速: 1.5 mL/min 

注入量: 0.5 μL 

メイクアップ 2 mM-酢酸アンモニウム 

        含有メタノール（0.2 mL/min） 

グラジエント:  

 

 

 

分析時間: 46分 

ABPR 2000 psi 

 

MS 条件 

MS システム: Xevo® TQD 

イオン化モード: ESIポジティブ 

分析モード: SCAN 

キャピラリー: 3.5 kV 

コーン電圧:  20 V  

脱溶媒温度: 400℃ 

脱溶媒ガス: 1000 L/hr 

マスレンジ: m/z = 200-2000 

 

分析条件 分析 
各PMMA溶液のトータルイオンクロマトグラムを図2に示します。
PMMAは、n=1ごとにm/zで100増加し保持時間の異なる1つのピーク
として分離されます。 

時間（分） A% B% Curve 
0  97.5 2.5 6 
5 80.0 20.0 6 
40  62.5 37.5 6 
43 97.5 2.5 11 

図2. PMMA分離結果 
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結論 
ポリマー分離において、ACQUITY UPC2を用いることにより、重合度の異なる成分について良好な分離が可能となります。また
質量分析計を接続することにより質量情報からこれらの分離や重合度の確認が容易となり、高分子材料開発における分離ツール
として有用です。 
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図3. PMMA分離結果（重ね書き） 
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各PMMA溶液の重ね書きトータルイオンクロマトグラムを図3に示します。PMMAは高分子においても1～6価の多価イオンと
して検出されます。今回のサンプルでは重合度がn=3～90のPMMAが検出され、ACQUITY UPC2を用いることによりこれら
重合度の異なるPMMA成分を良好な再現性で分離することが可能です。 
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