
アプリケーションノート

材料試験と研究

著者

Mathias Glaßner and 
Jasmin Preis 
Agilent Technologies, Inc.

概要

このアプリケーションノートでは、水性アルカリ性条件下での Agilent MCX カラムを用いたポリスチレ
ンスルホン酸（PSA）の GPC/SEC 特性解析について説明します。

ポリスチレンスルホン酸の特性解析

添加材として有機溶媒を使用しない水溶液の GPC/SEC 分析
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はじめに

ポリスチレンスルホン酸（PSA）は、ポリスチ
レンのスルホン化、またはスチレンスルホン
酸（アルカリ塩）の重合により調整されます。
PSA は、水媒体に良く溶ける強ポリアニオン
です。しかし、各モノマーに存在するフェニル
基が疎水性の原因となり、これが GPC/SEC 
分析中、相互作用のない分離を妨げます1。

MCX カラムは、多孔質スルホン化スチレン-
ジビニルベンゼン粒子をベースにしているの
で、アセトニトリルやメタノールなどの有機溶
媒を加えることなく、水性移動相に含まれる 
PSA などの強アニオン巨大分子のクロマト
グラフィーを堅牢かつ信頼性を持って実施で
きます。この固定相は塩基性条件下でアニオ
ン性表面を持ち、MCX カラムは pH 7～ 13
の水溶性溶離液に含まれるポリアニオンの 
GPC/SEC 分析に最適です。

表 1. 機器およびサンプル条件

結果と考察

0.067 M リン酸水素二ナトリウム水溶液など
の pH 約 9 の塩基性移動相を使用すると、高
分子スルホン酸サンプルがポリスチレンスルホ
ン酸ナトリウム塩（PSS）へ移動します。この
固定相は、この条件下で同等の表面を持つた
め、堅牢性と信頼性に優れた GPC/SEC が可
能になります。

図 1 に、MCX 10 µm カラム 3 本と 10 µm 
ガードカラム 1 本のセットを使って測定した、
分散の広い PSS の溶出図を示します。 

ポリスチレンスルホン酸ナトリウム塩標準を
使った従来のキャリブレーションでは、図 2 に
示すように、絶対モル質量を分析できます。

実験方法

条件

ポンプ
イソクラティックポンプ 
流量：1 mL/min 
移動相：0.067 M リン酸水素二ナトリウム水溶液

注入システム
オートサンプラ 
注入量：20 µL

カラム

MCX 高分子量コンビネーション：
MCX 10 µm プレカラム、8 × 50 mm（p/n MCA080510） 
MCX 10 µm 1,000 Å、8 × 300 mm（p/n MCA0830101e3） 
MCX 10 µm 100,000 Å、8 × 300 mm（p/n MCA0830101e5） 
MCX 10 µm 10,000,000 Å、8 × 300 mm（p/n MCA0830101e7）

温度 23 ℃ 

サンプル濃度 2～ 3 mg/mL

キャリブレーション Agilent kit ポリスチレンスルホン酸ナトリウム塩（p/n PSS-PSSKIT）

検出器
可変波長 UV-Vis 検出器（VWD） @ λ = 254 nm 
示差屈折率（RI）検出器

ソフトウェア Agilent WinGPC

図 1. 分散の広い PSS サンプルの溶出図（254 nm での UV トレース）



結論

Agilent MCX カラムを固定相として使用する
ことにより、水性塩基性移動相（0.067 M リ
ン酸水素二ナトリウム水溶液など）で、有機
溶媒を加えずに、PSA や PSS を堅牢かつ確
実に GPC/SEC 分析できます。
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