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ポリマーテクノロジーとの融合による
シリカベースのグラフト型逆相固定相を開発

ポリマーに匹敵する高耐熱・高アルカリ性を実現！
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主要な主要なHPLCHPLC分離モードの使用比率分離モードの使用比率

その他

サイズ排除

イオン交換

分配モードの内，約70%が逆相分配モード

∴∴全体の約50%がシリカ系のC18/C8カラム

分配モード (約70%) 
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シリカ系シリカ系HPLCHPLC固定相の利点と欠点固定相の利点と欠点

n利 点

n機械的強度が高く，高圧高流量下で使用可能

n細孔調節が比較的容易で，多様化が可能

n化学修飾・官能基の導入が容易で，多様化が可能

n化学結合型は分離平衡が早く，高分解能

n欠 点
n使用可能pH範囲が狭い (pH 2 ∼ 10) 
n化学結合型は耐熱性が低い (∼ 40/50 ºC)

耐久性さえもう少し向上できれば….
最良・最高の逆相分配HPLC用固定相!!
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シロキサン結合シロキサン結合 ((シリカゲルシリカゲル) ) の加水分解の加水分解
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酸性酸性//アルカリ性下でのシリカゲルの分解アルカリ性下でのシリカゲルの分解
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HPLCHPLC固定相の安定性固定相の安定性が向上すればが向上すれば……
n化学的安定性の向上

n測定対象に最も適した条件で分離が可能

n高イオン性物質を単純なイオン抑制法で分離可能

nイオンペア剤不要なため，再現性が高く，条件設定が容易

n熱的安定性の向上

n分離平衡が速やかになり，理論段数が向上

n保持容量が小さくなり，ハイスループット分離が可能

カラムの安定性・寿命についての不安が解消
安定な分析メソッドが構築でき，信頼性が向上
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化学的安定性向上のための改質方法化学的安定性向上のための改質方法

nnゾルゲル法によるハイブリッドシリカゲルゾルゲル法によるハイブリッドシリカゲル
n有機性官能基を含むシリケートを用いてシリカゲルを製造する

n有機性官能基の存在により，アルカリ分解の速度を低減する

nn有機シリケートコート・グラフト有機シリケートコート・グラフト
n無機シリカゲルの表層に，有機シリケート層を形成し，基材シリカ

ゲルへのアルカリの浸透性を低減し，分解速度を低減する

n異種酸化金属処理
nシリカゲル表面に，化学的安定性の高いチタニア，ジルコニア

等の皮膜を形成し，耐アルカリ性を向上させる

nポリマーコート
nシリカ表面に，重合反応により化学的安定性の高いポリマー層を

形成し，耐アルカリ性を向上させる
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ハイブリッドハイブリッド型型とシリケートコートとシリケートコート型の構造型の構造
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ゾルゲル法で有機シリカゲルを形成 シリカ表層に有機シリケート層を形成

(2 mol ?) (1 mol ?)
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ハイブリッドハイブリッド型型 vs. vs. シリケートコートシリケートコート型型

○

∼∼ 80 80 ººC ?C ?
△

○

＊

○ (∼pH12)
○

○

ハイブリッド

シリカ

－○◎基材−SiOH量

∼ 100/140 ºC∼∼ 60 60 ººC ?C ?∼ 40/50 ºC最高使用温度

◎＊＊耐酸性

◎△ (∼pH10)× (∼pH9)耐アルカリ性

－△ ∼ ○◎保持力

△◎◎分離性能

◎○△化学的安定性

△◎◎機械的強度

ポリマー
シリケート

コートシリカ
シリカ

＊ シランカップリング剤の結合状態に依存する
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アルキレンシリケートとオリゴシリケートをシリカゲル表面にグラフトした

化学的・熱的安定性の非常に高い固定相を製造する技術を開発しました

ChromaNikChromaNikののターゲットとターゲットとソリューションソリューション

・ 化学的安定性，特に耐アルカリ性の向上 (∼ pH 12)
・ 熱的安定性の向上熱的安定性の向上 (使用可能pH範囲で ∼ 80 ºC)
・ シラノール基の減少を防き，十分な固定相を導入

・ 機械的強度，分解能，分離能は最高レベルを維持

TargetTarget

SolutionSolution
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耐熱性向上のヒント：耐熱性向上のヒント： GCGC用固定相用固定相

シルアルキレン基の導入で耐熱性・化学的安定性が向上?!
But，シラノール基が無いため更なる可能基の導入は不可!! 
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有機シリケート層の形成有機シリケート層の形成
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ポリアルキレンシリケート層をシリカゲル表面に形成
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有機シリケートグラフト層の加水分解有機シリケートグラフト層の加水分解
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有機シリケートグラフト型逆相固定相の構造有機シリケートグラフト型逆相固定相の構造
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8080ººCC--pH 3.0pH 3.0における保持時間の変化における保持時間の変化
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Condition
ChromaNik POST-X2

150 mm x 2.0 mm i.d.
40:60=CH3CN/ 20 mM CH3COOH pH3.0 
0.2 mL/min, 80 ºC
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6600ººCC--pH pH 1010.0.0におけるにおけるカラム性能カラム性能の変化の変化

Conditions

ChromaNik POST-X2

150 mm x 4.6 mm i.d.

55:45=CH3CN/ 50 mM TEA + HCl pH10.0 

1.0 mL/min, 60 ºC

●
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有機シリケートグラフト型固定相の分離例有機シリケートグラフト型固定相の分離例

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

1
7

4

5
6

2

3
Column： ChromaNik POST-X2

150 x 4.6 mm i.d., 5 µm, 
Mobile phase: 74/26 = CH3CN/ H2O
Flow rate: 1.0 mL/min
Pressure: 2.7 MPa
Temperature： 60 ºC
Detection: UV @ 250 nm 
Sample:

1. Uracil, 2. Caffeine, 3. Phenol, 
4. Butylbenzene, 5. o-Terphenyl, 
6. Triphenylene, 7. Amylbenzene

retention time / min

C% = 15.8 % (グラフト後4.1%)
N (Peak 4) =   9,484 TP/col.
N (Peak 7) = 11,456 TP/col.
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有機シリケートグラフト型固定相の選択性有機シリケートグラフト型固定相の選択性

BB0.51 0.51 0.67 0.67 0.47 0.47 0.39 0.39 0.340.34PPyridine/yridine/PPhenolhenol

AA3.383.381.15 1.15 11.0711.074.37 4.37 6.41 6.41 k k ((BButylbenzeneutylbenzene))

CCaffeine/affeine/PPhenolhenol

TriphTriph../o/o--TTerpherph..

AmylAmyl--BzBz//BButylutyl--BzBz

FFormic/ormic/AAceticcetic

CCarbon contents %arbon contents %

Separation factor Separation factor 
αα

0.40 0.40 

1.42 1.42 

1.59 1.59 

0.26 0.26 

17.5 17.5 

GeneralGeneral
OODSDS

0.41 0.41 

1.33 1.33 

1.54 1.54 

0.32 0.32 

1818.0.0

HybridHybrid
ODSODS

0.45 0.45 

1.091.09

1.57 1.57 

0.26 0.26 

1515.8.8

GraftedGrafted
ODSODS

0.73 0.73 

0.93 0.93 

1.32 1.32 

0.50 0.50 

4.64.6

GeneralGeneral
TMSTMS

0.370.37

0.790.79

1.42 1.42 

0.32 0.32 

8.38.3

GraftedGrafted
TMSTMS

AA

AA

AA

CC

－－

**

* Conditions: A: 75/25 = CH3OH/H2O, 40ºC,  B: 30/70 = CH3OH/H2O, 40ºC,
C:   2/98 = CH3CN/0.1% H3PO4, 40ºC
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代表的な逆相モード代表的な逆相モード用用移動相溶媒の物性移動相溶媒の物性

大
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8 ._
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2.5
4 ._
5 ._
4 ._
δδoo

大

7.5

0
5
4
0
0
0
δδhh

大

7.5

2.5
5 ._
4 ._
3 ._
2.5
3 ._
δδaa

6.3
6.2
7.0
6.5
6.8
7.2
7.8
6.8
7.6
δδdd ηηlog Plog Pεεδδ溶離力溶離力溶溶 媒媒

1.54-0.420.569.81,4-ジオキサン

-0.77

-0.34
-0.31

-0.24
0.46

低い

高い

1.0_21._水

0.6_0.9512.9メタノール

1.261.0_12.4酢酸

0.370.6511.8アセトニトリル

1.200.8811.2エタノール

2.3_0.8210.2プロパノール

0.360.569.4アセトン

0.550.459.1THF

δ：Hildebrandの溶解パラメータ δd：分散力・ロンドン力の相互作用 (ハロゲン，硫黄を含む化合物等) 
δo：双極子配向力の相互作用 (ニトロ，アミド，ニトリル，スルホキシド等)
δa：プロトン受容体の相互作用 (対酸，フェノール等) δh：プロトン供与体の相互作用 (対アミン，スルホキシド等)
ε：アルミナに対する溶媒強度 logP：疎水性パラメータ η:粘度 (cP)
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有機溶媒種の変更による有機溶媒種の変更による選択性の選択性の変化変化
82% Methanol
η=0.6, 4.4 MPa
δ=12.9, δd=6.2

68% 1,4-Dioxane
η=1.54, 7.3 MPa
δ=9.8, δd=7.8

retention time / min
0 5 10

1 ∼ 3 77

4
5

66

retention time / min
0 5 10

1 ∼ 3

77

4

5 66

1. Uracil
2. Caffeine 
3. Phenol 
4. Butylbenzene
5. 5. AmylbenzeneAmylbenzene
6. o-Terphenyl
7. Triphenylene

Column: ChromaNik POST-X2, 150 x 4.6 mm i.d.
Temperature: 60 ºC, Detection: UV @ 250 nm. 

Peak 6 Peak7
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高粘性溶媒の使用－選択性の高粘性溶媒の使用－選択性のコントロールコントロール

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1011

82% Methanol
η=0.6
4.4 MPa
δ=12.9
δd= 6.2

70% Ethanol
η=1.2
6.9 MPa
δ=11.2
δd= 6.8

60% 2-Propanol
η=2.3
8.8 MPa
δ=10.2
δd= 7.2

74% Acetonitrile
η=0.37 
2.7 MPa
δ=11.8
δd= 6.5

68% 1,4-Dioxane
η=1.54
7.3 MPa
δ= 9.8
δd=7.8

50% THF
η=0.55
6.0 MPa
δ= 9.1
δd=7.6

1 ∼ 3
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塩基性薬物塩基性薬物 ((三環系抗うつ剤三環系抗うつ剤) ) のの分離例分離例

CH3

Column:ChromaNik POST-X2, 150 x 4.6 mm i.d.
Mobile phase: 69:31=C2H5OH/ 25 mM PBS pH7.5, 1.0 mL/min, 6.6 MPa
Temperature: 60 ºC, Detection: UV @ 250 nm, Injection: 2 µL. 
1. Uracil, 2. Propranolol, 3. Toluene, 4. Nortriptyline, 5. Amitriptyline

/ min0 1 2 3 4 5 6 7 8
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高耐久性高耐久性HPLCHPLCカラムカラム POSTPOST--XX22 RPRP

n新開発の有機シリケートグラフト技術
n “POST-X2” は，シリカおよびポリマー充填剤の製造技術の融合に

より開発された次世代の逆相HPLC用固定相です

n化学的安定性の高い逆相HPLC用固定相
n “POST-X2” は，pH 3∼12で安定ですので，測定対象に最も適した

条件を設定することが可能です

n耐熱性の高い逆相HPLC固定相
n “POST-X2” は，60ºC以上の高温条件で使用可能です。高粘度

溶媒も使用可能ですので，選択性の改善範囲が拡大します

n不活性な表面構造
n “POST-X2” は，化学的安定性の高い有機シリケート層を持つだけ

でなく，高度なエンドキャッピングを施してあります

(Post-Square-X)


