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高速液体クロマトグラフィー 
 

化粧品中の規制対象防腐剤 24 成分の 
表面多孔性粒子充てんカラムを用いた 
高速一斉分析 
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化粧品は食品と同様に水分や油分を多く含みます。また、
基本的に常温にて保存するため菌やカビが繁殖しやすく、匂
いが変化したり腐ることがあります。薬機法には、化粧品は
「3年を超えて性状および品質が安定なものでなければなら
ず、3年以内に変質する恐れのあるものは『使用期限』を表
示しなければならない」と規定されています。そこで安定性
を高めるために、多くの化粧品はパラベン類や 2-フェノキシ
エタノール等の防腐効果を持つ化合物を配合しています。し
かしながら、これら防腐剤は殺菌作用だけではなく、人体（主
に皮膚）に対しても湿疹や皮膚炎等のアレルギー症状を引き
起こす可能性があります。そのため、これらの配合量にはそ
れぞれ制限が設けられており、欧州では特に厳しい配合量規
制が敷かれています。 
本稿では、厚生労働省にて定められた化粧品基準に記載さ
れている化粧品防腐剤、および欧州委員会が定めている化粧
品防腐、計 24 種類の化合物を超高速液体クロマトグラフ
（UHPLC）を用いて一斉分析する手法をご紹介します。分析
には Nexera™シリーズおよび表面多孔性粒子（superficially 
porous particles: SPP、別名 コアシェル）充てんカラムであ
る Shim-pack Velox™ C18 を用い、高い分離能と分析時間短
縮を共に実現しました。 

Y. Toyota 
 

 標準混合溶液の分析 
パラベン類および 2-フェノキシエタノールは化粧品防腐剤
として広く使われています。ここでは、これらの代表的な化合
物に加え、厚生労働省の薬機法および欧州委員会で規制され
ている化合物（計24種類）の一斉分析を”Shim-pack Velox C18”
を用いて検討しました。標準溶液は全て 50 mg/L になるよう
に調製しました。図 1に一斉分析結果を、表 1に分析条件を
示します。本分析条件では約 9分でこれら 24 成分全ての分
離、検出が可能でした。なお、分析におけるカラム最大圧力
は約 45 MPa でした。 

表 1 HPLC 分析条件 
Column : Shim-pack Velox C18  

(100 mm L × 3.0 mm I.D., 2.7 μm) 
Mobile phase : A) 25 mmol/L NaH2PO4 aq. (pH 3.8) 
  B) MeOH/CH3CN=9/1 
Time program : B Conc. 8 % (0 min) → 30 % (0.31 min-3.00 min)  

→ 49 % (3.01 min-4.50 min) → 53 % (5.00 min-
5.50 min) → 80 % (6.50 min-7.20 min) → 8 % 
(7.21 min-9.00 min) 

Flow rate : 1.0 mL/min 
Column temperature : 45 ℃ 
Injection volume : 1 μL 
Detector : SPD-M40 Photo diode array detector 
Cell : Semi-micro cell 
Wave length : 254 nm and 280 nm 
 

 
図 1 化粧品防腐剤混合標準溶液（各 50 mg/L）のクロマトグラム 

■ Peaks:
1. 2-methyl-4-isothiazolin-3-one, 2. 2-bromo-2-nitro-1,3-propanediol, 3. salicylic acid, 4. isothiazolinones, 5. benzyl alcohol, 6. benzoic acid, 
7. 2-phenoxyethanol, 8. sorbic acid, 9. methyl paraben, 10. ethyl paraben, 11. methyl benzoate, 12. isopropyl paraben, 13. 4-chloro-3-methylphenol, 
14. propyl paraben, 15. ethyl benzoate, 16. 2-phenylphenol, 17. chloroxylenol, 18. isobutyl 4-hydroxybenzoate, 19. butyl paraben, 
20. phenyl benzoate, 21. 2,4-dichloro-3,5-dimethylphenol, 22. clorofene, 23. triclocarban, 24. triclosan
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 表面多孔性粒子充てんカラム 
Shim-pack Velox カラムは島津製作所初のコアシェルテク

ノロジーを搭載したカラムで、表面多孔性粒子により背圧を
低く抑えつつ高速分離を可能にします。表面多孔性粒子は中
心部に無孔性の核が存在しており、試料成分が入り込む多孔
性の層は表面部分にあります。そのため、粒子内での分子の
平均移動距離が短くなり、各分子の移動距離の分布としての
物質移動拡散が全多孔性粒子よりも小さくなります。この構
造により、同じ粒子径でも表面多孔性粒子の方が全多孔性粒
子に比べてシャープなピーク形状が期待でき、高い理論段数
を得ることができます。 
今回使用した Shim-pack Velox C18 の固定相イメージを図 2
に示します。このカラムは高いエンドキャッピング率および
高疎水性保持により、医薬品・食品・環境分野等、広い分野に
おいてファーストチョイスとして使用することができます。 
 

 
図 2 Shim-pack Velox C18 の固定相イメージ 

 
 化粧水の分析例 
図 3、4、5 にそれぞれ化粧水 A、B、C のクロマトグラム

を示します。これらの実サンプル約 0.1 g をはかり取り取り、
50 mLのメスフラスコにてメタノールで定容した後、メンブ
ランフィルタでろ過し、その 1 μLを分析しました。分析条
件は表 1と同様です。 
化粧水 A、Bおよび Cから 2-フェノキシエタノール、メチ

ルパラベンおよびエチルパラベンが検出されました。化粧水
Cに関してはプロピルパラベンも検出されました。これらの
含有量を表 2に示します。各成分の含有量は、薬機法に基づ
く化粧品基準に記載されている最大配合量（1000 mg/100 g）
を下回っています。 
 

 
図 3 化粧水 Aのクロマトグラム 

 
図 4 化粧水 Bのクロマトグラム 

 

 
図 5 化粧水 Cのクロマトグラム 

 
表 2 各化粧水サンプル中の防腐剤定量結果 

Preservatives 
Contained amount/mg/100 g 
A B C 

Phenoxyethanol 99.0 224.5 261.6 
Methylparaben 112.9 152.6 142.1 
Ethylparaben 97.3 11.2 79.2 
Propylparaben - - 41.5 

 
 

 まとめ 
表面多孔性粒子充てんカラムを用いることにより低いカラ
ム背圧で、日本および欧州で規制されている防腐剤成分、計
24成分について9分以内の分析時間で全ての分離を達成しま
した。また、実サンプル中の防腐剤成分を分析し、パラベン類
および 2-フェノキシエタノールを定量した結果、全て規制配
合量以下でした。本アプリケーションに限らず、表面多孔性粒
子充てんカラムは様々な分野や用途の分析に適応可能です。 
 
 

 
Nexera および Shim-pack Velox は、株式会社 島津製作所の日本およびその他の国における商標です。 
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