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はじめに
イオンクロマトグラフィーにおいて、µg/Lおよびng/Lオーダーの微量
成分を定量する場合、注入量を増やして測定感度を上げる必要があります。
4 - 5 mm内径のスタンダードボアカラムを用いる場合は、数百 µL～1 mL

の試料を直接注入することでµg/Lオーダーの定量が可能です。さらに低
濃度の定量が必要な場合は、試料中のイオン成分を濃縮カラムに1～数十 

mL濃縮する方法を用います（TECHNICAL REVIEW TR019KW-0107参
照）。微量分析において、0.25 - 0.5 mm内径のキャピラリーカラムを
用いる条件では大きなメリットが2つあります。1つめは濃縮量を低減
できることです。キャピラリー条件では注入量が同じ場合、質量感度が
スタンダードボア条件の100倍になります（キャピラリーイオンクロマ
トグラフィーの概要についてはApplication Note IC 13001を参照）。
これは濃縮分析の場合も同様です。つまり、従来の1/100の濃縮量で
同じ感度が得られるということです。2つめは、濃縮量の低減により
濃縮時間（分析時間）を短縮できることです。さらに、濃縮時間の短縮
により試料の経時変化やコンタミネーションを抑えることもできます。
このアプリケーションノートでは、キャピラリーイオンクロマトグラ
フィーシステム Thermo ScientificTM DionexTM ICS-5000+ HPICを
用いた微量成分の測定についてご紹介します。

システム流路
システムに常に新鮮な超純水を供給できるよう、ICW-3000インラ
イン超純水製造装置をポンプに接続します。送液された超純水によ
り溶離液ジェネレータカートリッジ（EGC）で溶離液が自動調製され
ます。試料はDionex AS-AP Autosamplerにセットされ、ループまた
は濃縮カラムに注入された後、カラムに送られ、サプレッサーを経て電
気伝導度検出器で検出されます。
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試料ループまたは濃縮カラムの取り付け
キャピラリーイオンクロマトグラフィーシステムでは、デッドボリュー
ム低減のために最短流路で配管が可能な ICキューブを使用します。
ICキューブに組み込まれた6方インジェクションバルブに試料ループ
または濃縮カラムを取り付けます（図2）。

ループ分析
図3は、キャピラリーイオンクロマトグラフィーシステムにおいて、 µg/

Lオーダーの標準試料を10 µL注入した例です。キャピラリー条件の
試料注入量10 µLはスタンダードボア条件の1 mLに相当します。少
ない試料量でもµg/Lオーダーの定量ができることがわかります。

図1：キャピラリーイオンクロマトグラフィーシステム流路図

キャピラリーイオンクロマトグラフィーシステムによる
微量成分の定量
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図2： ICキューブと濃縮カラム

図3：µg/Lオーダーの標準試料（10 µL注入）

ICキューブ

濃縮カラム
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——  

装置 Dionex ICS-5000＋ HPIC
Dionex AS-AP 

カラム Dionex  IonPac AG19/AS19  
（内径 0.4 mm） 

溶離液 20 mmol/L KOH
（溶離液ジェネレータ使用） 

流量 0.01 mL/min

注入量 10 µL

検出 電気伝導度（サプレッサー使用） 

ピーク    （µg/L）
1. F- 0.2
2. Cl-  0.3
3. NO2

-  1.0
4. Br-    1.0
5. NO3

- 1.0
6. CO3

2-  - 
7. SO4

2- 1.0



濃縮分析の比較
図4はキャピラリー条件とスタンダードボア条件での濃縮分析
の比較です。濃縮量は1:100ですが同等の感度を得ることがで
きました。また、濃縮時間もスタンダードボア条件で50分であっ
たのに対してキャピラリー条件では5分と、1分析あたりの時間
を大幅に短縮することができました。

ng/Lオーダーの濃縮分析
図5および6はそれぞれ、ng/L（ppt）オーダーの陰イオンと陽イ
オンのクロマトグラムです。この条件における定量下限値は1～
10 ng/Lです。このオーダーになると、通常の分析室ではコンタ
ミネーションの影響を受けやすくなります。例えば陰イオン分
析ではフッ化物イオンの後に酢酸やギ酸のピークが、また陽イオ
ン分析でもアンモニウムイオンのピークがブランクから検出す
ることがあります。微量のイオンを定量するためには、使用する
水や器具だけでなく、実験室環境や設備も大きく影響するので
最適化が必要です。

まとめ
キャピラリーイオンクロマトグラフィーシステムにより、少ない
試料量でµg/Lやng/Lの微量成分を定量できます。またキャピ
ラリーイオンクロマトグラフィーシステムは容易に連続稼動する
ことができるため、いつでも分析可能であり、スタートアップの手
間も省けます。
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図4：キャピラリーとスタンダードボア条件における濃縮分析の比較

図5：ng/Lオーダーの陰イオン濃縮

図6：ng/Lオーダーの陽イオン濃縮

カラム a）Dionex IonPac AG19/AS19
    （内径0.4 mm)
b）Dionex IonPac AG19/AS19
    （内径4 mm)

流量 a）0.01 mL/min、b) 1.0 mL/min

溶離液 10- 50 mmol/L KOHグラジエント 
（溶離液ジェネレータ使用） 

濃縮量＊
              
               

a）1 mL（0.2 mL/min x 5 min）
    濃縮カラム 
    Dionex IonSwift MAC-100
b）100 mL（2 mL/min x 50 min）
    濃縮カラム 
    Dionex IonPac UTAC-LP2

検出器 電気伝導度（サプレッサー使用） 
＊濃縮カラムに適した濃縮流量を選択しています

ピーク    （µg/L）
1. F- 0.2
2. Cl-  1.0
3. NO2

-  1.0
4. Br-    1.0
5. NO3

- 1.0
6. SO4

2- 2.0
7. PO4

3- 1.0

ピーク    （ng/L）
1. F- 8
2. Cl-  16
3. NO2

-  16
4. Br-    16
5. NO3

- 16
6. CO3

2- -
7. SO4

2- 16
8. PO4

3- 16

カラム Dionex IonPac AG19/AS19
（内径0.4 mm）

溶離液 10- 50 mmol/L KOHグラジエント 
（溶離液ジェネレータ使用） 

流量 0.01 mL/min

濃縮量
           
           

1 mL
濃縮カラム
Dionex IonSwift MAC-100 

検出 電気伝導度（サプレッサー使用） 

ピーク    （ng/L）
1. Li+ 17
2. Na+  67
3. NH4

+ 83
4. K+    17
5. Mg2+ 67
6. Ca2+ 17

カラム Dionex IonPac CS16
（内径0.5 mm） 

流量 0.01 mL/min

溶離液 30 mmol/L メタンスルホン酸 
（溶離液ジェネレータ使用） 

濃縮量
         

100 µL
濃縮カラム 
Dionex IonSwift MCC-100 

検出器 電気伝導度（サプレッサー使用） 


