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１．はじめに 

今回は，ＩＣＰ質量分析法（ＩＣＰ－ＭＳ）と逆相担体セ

ミミクロカラムを用いた高速液体クロマトグラフィ

（ＨＰＬＣ）との結合システムによる，ヒ素の化学形態別

定量法における分離条件の最適化について検討を行

った結果を紹介します。検討の目的としては，① 化

学形態別ヒ素化合物として８種が分離可能なこと，② 

高塩濃度および極微量の試料を想定し，できうるかぎ

り微少量化をはかる，③ＩＣＰ－ＭＳでの測定を考慮し，

溶離液濃度の低濃度化をはかる，④測定時間の短縮化

をはかる，等が挙げられます。 

 

２．実験 

２－１ 装置 

ＩＣＰ質量分析装置は，ＳＰＱ９０００を使用しました。

高速液体ク ロ マ ト グ ラ フ ィは，Ｐ Ｕ ６ １ １ Ｃ （ポンプ）， 

Ｉｎｅｒｔｓ ｉ ｌ  ＡＳ：２.１×１５０ｍｍ（カラム），ＣＯ６３０

（カラムオ－ブン）を使用しました。 

 

２－２ 標準溶液 

Ａｓ（Ⅲ）：亜ヒ酸ナトリウム（和光純薬工業） 

Ａｓ（Ⅴ）：ヒ酸水素二ナトリウム（関東化学） 

ＭＡＡ：メチルアルソン酸（トリケミカル研究所） 

ＤＭＡＡ：ジメチルアルシン酸（トリケミカル研究所） 

ＴＭＡＯ：トリメチルアルシンオキシド（トリケミカ

ル研究所） 

ＴｅＭＡ：テトラメチルアルソニウムイオダイト（ト

リケミカル研究所） 

ＡＢ：アルセノベタイン（トリケミカル研究所） 

ＡＣ：アルセノコリン（トリケミカル研究所） 

 

 

２－３ 溶離液 

１－ブタンスルホン酸ナトリウム：１０ｍＭ 

（和光純薬工業） 

水酸化テトラメチルアンモニウム：４ｍＭ 

（多摩化学工業） 

マロン酸：４ｍＭ（和光純薬工業） 

メタノ－ル：０.０５％（和光純薬工業） 

 

２－４ 測定条件 

ＩＣＰ－ＭＳの測定条件を表１に，またＨＰＬＣの測

定条件を表２にそれぞれ示します。 

 

表１ ＩＣＰ－ＭＳの測定条件 

ＲＦパワー １.２ｋＷ 

プラズマガス流量 １６Ｌ/ｍｉｎ 

補助ガス流量 ０.８Ｌ/ｍｉｎ 

ネブライザガス流量 ０.８０Ｌ/ｍｉｎ 

ネブライザ ガラス同軸 

サンプリングデプス １０.０ｍｍ 

 

表２ ＨＰＬＣの測定条件 

分離カラム 
Ｉｎｅｒｔｓ ｉ ｌ  ＡＳ 

２.１×１５０ｍｍ 

ガードカラム 
Ｉｎｅｒｔｓ ｉ ｌ  ＯＤＳ－３ 

１×１０ｍｍ 

流 量 
０.２ｍＬ/ｍｉｎ 

（純水０.８ｍＬ/ｍｉｎ） 

注入量 ２μＬ 

カラム温度 ４５℃ 

 

 



 

－２－ 

図１ ＨＰＬＣ－ＩＣＰ－ＭＳの接続構成図 

２－５ 測定 

 図１に，ＨＰＬＣ－ＩＣＰ－ＭＳの接続構成図を示し

ます。図１の様に，カラム出口のピ－ク材の管に純水

のラインを付設し，ＩＣＰ－ＭＳのネブライザの導入キ

ヤピラリに直接接続して使用しました。 

  カラムの送液は０.２ｍＬ/ｍｉｎで，これに純水が０.

８ｍＬ/ｍｉｎ添加されＩＣＰ－ＭＳのネブライザに接続

されています。 

カラムは逆相担体系のＩｎｅｒｔｓ ｉ ｌ  Ａｓを使用しまし

た。分析に使用するバッファーはマロン酸をベースに

イオン対試薬として，１－ブタンスルホン酸ナトリウ

ムと水酸化テトラメチルアンモニウムを使用し，少量

のメタノールを添加した後，硝酸でｐＨを調整し使用

しました。 

標準液は前述の組成のものを精秤し，純水で希釈し

て使用しました。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

検討結果から前記測定条件で，約６分で分離の良い

クロマトグラムが得られました。ヒ素は質量数７５で

測定し，注入量は２μｌとしました。 

 

３．分析結果 

図２に，標準溶液のクロマトグラムを示します。 

ヒ素化合物として化学形態別に８種が分離可能にな

りました。また，高塩濃度及び極微量の試料を想定し，

注入量２μL で測定可能になるとともに，測定時間は

約６分となりました。 

  以上の結果から，本法は短時間で多種類のヒ素化合

物の分析が可能であり，ランニングコストが低く押さ

えられ，多検体を迅速スクリリングする方法として有

用性が期待されます。 

 なお，この研究はＧＬサイエンス株式会社，東京薬

科大学 貝瀬先生との共同研究で行いました。 

 

図２ 標準溶液のクロマトグラム 
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