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このガイドでは ...

このガイドでは、ご使用の Agilent 6100 シリーズ LC/MS システムの基

本操作の学習に役立つ一連の演習を提供します。

このガイドに関するご意見がございましたら、

feedback_lcms@agilent.com に電子メールをお送りください。

1 分析の準備

これらの演習を使用して、LC を準備し、スルファニルアミドデモサン

プルを希釈し、MS でのチューンを確認します。

2 スキャンメソッドの設定と実行

スキャンメソッドの設定方法を学習し、スルファニルアミドデモ混合物

のデータを取り込みます。

3 定性データ解析

クロマトグラムとスペクトルの確認し、サンプル成分を同定する方法を

学習します。これらの演習で、第 2 章で分析したスルファニルアミドサ

ンプル、または ChemStation ソフトウェアで受け取ったデータファイル

からのデータを確認します。

4 SIM メソッドの設定と実行

選択イオンモニタリング (SIM) メソッドの設定方法を学習し、スルファ

ニルアミドデモ混合物のデータを取り込みます。

5 シーケンスの設定と実行

これらの演習を使用して、スルファニルアミド混合物の SIM 分析に対す

る自動シーケンスを設定し、そのシーケンスを用いてデータを取り込み

ます。

6 定量データ解析

サンプル成分を定量する必要がある場合のデータ解析方法を学習しま

す。これらの演習では、ChemStation ソフトウェアとともに受け取った

カフェインデータファイルを使用します。
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Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システム

ファミリアリゼーションガイド
1
分析の準備

演習 1. サンプル分析のための LC の準備 8

タスク 1. ChemStation の起動 8

タスク 2. ポンプのパージ 9

タスク 3. 分析のためにカラムを準備 10

演習 2. 分析のためのサンプルの準備 12

演習 3. 現在の MS チューン値の確認と必要に応じた調整 14

この章では、以下の作業内容を理解するのに役立つ演習を提供します。

• 分析のために LC とカラムの準備

• これらの演習で分析するサンプルの準備

• MS のチューン設定値の確認と、必要に応じて調整

開始前に

• 以下のサンプルを準備してください。Agilent エレクトロスプレー LC
デモサンプル、p/n 59987-20033。

• 以下のカラムを準備してください。Agilent ZORBAX SB-C18、2.1 mm
x 30 mm、3.5 µm、p/n 873700-902。

• 別の類似カラムをお使いになる場合には、HPLC 条件を調整し、上

手く分離できるようにする必要があります。

• エレクトロスプレーイオン源が設置されていることを確認してくだ

さい。

• 『Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS Sシステムクイックスタートガ

イド』および『Agilent 6100 Series シリーズ四重極 LC/MS システム

コンセプトガイド』の第 2 章を参照してください。
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1 分析の準備

演習 1. サンプル分析のための LC の準備
演習 1. サンプル分析のための LC の準備

以下のタスクでは、最初の列にある手順を行ってください。さらなるヒ

ントが必要な場合は、真ん中の列の詳細指示に従ってください。

タスク 1. ChemStation の起動

手順 詳細指示 コメント

1 ChemStation ウィンドウを開きます。 • デスクトップにある ChemStation 

アイコンをクリックします。

別の方法 : 

• [スタート] メニューから以下を選

択します。

[すべてのプログラム] > [Agilent 
ChemStation] > [機器 1 オンライン] 
を選択します。
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分析の準備 1
タスク 2. ポンプのパージ
タスク 2. ポンプのパージ

バイナリポンプとクォータナリポンプは、これらの指示に従ってくださ

い。キャピラリポンプとナノフローポンプの指示に関しては、

ChemStation のオンラインヘルプを参照してください。

手順 詳細指示 コメント

1 [メソッド & ランコントロール ] 

ビューを表示します。

• 左下のビュー選択領域で、[メソッ

ド & ランコントロール] をクリック

します。

2 ポンプをスタンバイモードにします。 a [機器] メニューから [続きポンプ] >
[コントロール]  をクリックし、[ポ

ンプコントロール ] ダイアログボッ

クスを開きます。

b [スタンバイ] を選択し、[OK] をク

リックします。

別の方法 : 

• [ポンプ ] コンテキストメニューか

ら [スタンバイ] を選択します。

3 ファミリアリゼーション演習のため

に溶媒を準備します。

• A - 5 mM ギ酸アンモニウム水溶液

• B - 5 mM ギ酸アンモニウムメタ

ノール溶液

a HPLC グレードの水の 1 L ボトルに、5 M

ギ酸アンモニウム 1 mL を加えます。

b HPLC グレードのメタノールの 1 L ボ

トルに、5 M ギ酸アンモニウム 1 mL 

を加えます。

• ギ酸アンモニウムの部品番号は 

G1946-85021 です。

• 各アンプルには、2.2 mL のギ酸アン

モニウム溶液が入っています。

4 溶媒ボトルを準備したばかりの溶液

に差し替えます。

• チャンネル A と B のボトルを差し

替えます。

5 パージバルブを開きます。 a ポンプ前面の黒色パージバルブを、

反時計回りに 2 回転させます。

b ポンプからのチューブを、250 mL 

以上のビーカーに入れます。

6 5 mL/min の流量で、チャンネル A の

水とチャンネル B のメタノールを用

いて、B に 50% を入力します。

a ポンプアイコンをクリックします。

b [ポンプ設定] を選択します。

c 手順 6  のパラメータを入力し、

[OK] をクリックします。

• HPLC グレードの溶媒を使用してい

るか確認してください。

7 ポンプの電源を入れ、チューブ内に

気泡がないかモニタします。

a ポンプの電源を入れるには、

溶媒供給 (ポンプ) アイコンの

右下の小さなボタンをクリックし

ます。

b 気泡をモニタします。

• バイナリポンプの容量の 3 倍が通過

するように、約 3 分間パージします。

• 必要に応じて、最初に各チャンネルを

個別にパージし、いずれのチャンネル

も気泡が詰まらないようにします。
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1 分析の準備

タスク 3. 分析のためにカラムを準備
タスク 3. 分析のためにカラムを準備

次の章の演習では、4 つのスルホンアミド化合物の混合物を分析します。

以下の章の分析を行うには、まずカラムを空焼きし、平衡化する必要が

あります。

8 気泡が出て、パージが完了した後、流

量 1 mL/min で、B に 100% と入力します。

a ポンプアイコンを右クリックしま

す。

b [ポンプ設定] を選択します。

c 手順 8  の新しいパラメータを入力

し、[OK] をクリックします。

9 もう少し長くパージし、その後、

パージバルブを閉じます。

a 少しの間、パージを続けます。

b 黒色バルブを閉じます。

ポンプのパージに関する詳細情報は、

ポンプに付属しているリファレンス

マニュアルを参照してください。

手順 詳細指示 コメント

手順 詳細指示 コメント

1 検出器や MS からカラムを取り外し

ます。

a 溶媒供給 (ポンプ ) アイコン

の右下の小さなボタンをク

リックして、ポンプの電源を

切ります。

b 検出器や MS からカラムを取り外し

ます。

c カラムからのチューブの開放端を

ビーカーに入れます。

• 検出器の汚染を防止するために、

カラム溶出ガスが廃液ビーカーに

直接流れることができるようにし

ます。

2 1 mL/min の 100% メタノールでカラ

ムをフラッシュします (5 ～ 10 分間 )。

• ZORBAX SB-C18、2.1 mm  30 mm、

3.5 µm、p/n 873700-902

a ポンプの電源を入れます。

b タスク 2、手順 8  で使用された条件

の下で、カラムからメタノールを

流します。

• カラムカートリッジに同梱されて

いるデータシートでは、カラム容量

の 20 ～ 30 倍の 100% メタノール (約

5 ～ 7.5 mL) でフラッシュすること

を推奨しています。
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分析の準備 1
タスク 3. 分析のためにカラムを準備
3 以下のように、タスク 2、手順 6  で

作成された溶媒を使用してカラムを

空焼きします。

• 流量 - 0.4 mL/min

• 100% B で 1/2 時間

• 50% B で 1/2 時間

a [機器 ] メニューにある [機器メソッ

ド設定 ] をクリックし、[ メソッド

セットアップ ] ダイアログボックス

を開きます。

b [ポンプ] タブをクリックします。

c 手順 3  の流量を入力します。

d 溶媒 B に、100 と入力し、[適用] 

をクリックします。

e 30 分待ちます。

f 溶媒 B に、50 と入力し、[適用] を

クリックします。

g 30 分待ちます。

• 流量 0.4 mL/min で、チェックアウト

カラムは約 70 ～ 80 bar の圧力 (カラ

ム出口にフィッティングを付けず

に測定 ) を生じる必要があります。

• これらの手順を実行した後、カラム

を通じたポンプ圧力が高すぎる場

合、代替品の SB-C18 カラム (p/n

873700-902) をご注文ください。

• ご使用のカラムが新品ではない場

合、カラムの空焼時間を短縮するこ

とが可能です。

4 分析条件でカラムを平衡化します。

• 12% B、40 ℃で 1/2 時間

a 溶媒 Bに、12 と入力し、[OK] をク

リックします。

b [メソッド セットアップ ] ダイアロ

グボックスにある [TCC] タブをク

リックします。

c 温度に、40 と入力し、[OK] をク

リックします。

• カラムを空焼きし、平衡化する間に、

この演習の手順 5  を完了し、その後、

この章の残りの練習に取り組むこ

とが可能です。次の章へ進む前に、

手順 6  を必ず完了させてください。

5 カラムが平衡化される間に、MS ス

プレーチャンバも加熱と平衡化でき

るように、パラメータを設定します。

• ドライガス流量 : 8 L/min

• ネブライザ圧力 : 35 psig

• ドライガス温度 : 300 oC

• キャピラリ電圧 : 3,000 V

Agilent Jet Stream Technology を用いた 

6150 の場合 :

• シースガス流量 : 12 L/min

• シースガス温度 : 360℃

• ノズル電圧 : 0 V

a システムダイアグラム

にある [MSD] アイコン

を右クリックし、[スプ

レーチャンバ ] を選択

します。

b 手順 5  で説明したパラメータを入

力します。

c [OK] をクリックします。

d MS をチューンする前に、10 分待ち

ます。

6 DAD や MS にカラムを再び接続します。 • 「演習 3. 現在の MS チューン値の確

認と必要に応じた調整」は、DAD や

MS に接続されたカラムの使用の有

無に関係なく完了できますが、

第 2 章「スキャンメソッドの設定と

実行」の演習の前に、再び接続する

必要があります。

手順 詳細指示 コメント
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1 分析の準備

演習 2. 分析のためのサンプルの準備
演習 2. 分析のためのサンプルの準備

次の章の演習では、4 つのスルホンアミド化合物の混合物を分析します。

エレクトロスプレー LC デモサンプル (p/n 59987-20033)、以下の化合物

が各 100  ng/µL 入ったアンプル 5 本入っています。

• スルファメチゾール (M+H)+ = 271

• スルファメタジン (M+H)+ = 279

• スルファクロロピリダジン (M+H)+ = 285

• スルファジメトキシン (M+H)+ = 311

以下の章の分析を行うために、まず、さまざまな希釈度でサンプルを調

製する必要があります。最終濃度は、1.5 ～ 10 ng/µL になります。溶媒

ブランクの調製も必要になります。

スルファメチゾール スルファメタジン スルファクロロピリダジン スルファジメトキシン
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分析の準備 1
演習 2. 分析のためのサンプルの準備
手順 詳細指示 コメント

1 1 mL オートサンプラバイアルに、オ

リジナルサンプルの 01:10:00 希釈物

を調製します。

• 最終濃度は 10 ng/µL です。

• 第 2 章のスキャン分析と、第 4 章

と第 5 章の SIM 分析に、このサン

プルを使用します。

a スルファニルアミド 100 µL をオー

トサンプラバイアルに移します。

b 5 mM ギ酸アンモニウム (NH4HCO2)

を含む 90:10 水 :メタノール 900 µL を

加えます。

c バイアルにキャップを被せます。

• オリジナルのスルファニルアミド

混合物は、70% 水と 30% アセトニト

リルの溶媒混合液に溶解されます。

2 1 mL オートサンプラバイアルに、オ

リジナルサンプルの 1:20 希釈物を調

製します。

• 最終濃度は 5 ng/µL です。

• 第 5 章の SIM 分析に、このサンプ

ルを使用することになります。

a スルファニルアミド 50 µL をオート

サンプラバイアルに移します。

b 5 mM ギ酸アンモニウムを含む 90:10

水 :メタノール 950 µL を加えます。

c バイアルにキャップを被せます。

3 1 mL オートサンプラバイアルに、オ

リジナルサンプルの 1:100 希釈物を調

製します。

• 最終濃度は 1 ng/µL です。

• 第 5 章の SIM 分析に、このサンプ

ルを使用することになります。

a スルファニルアミド 10 µL をオート

サンプラバイアルに移します。

b 5 mM ギ酸アンモニウムを含む 90:10

水 :メタノール 990 µL を加えます。

c バイアルにキャップを被せます。

4 1 mL オートサンプラバイアルに溶媒

ブランクを調製します。

• 第 5 章の SIM 分析に、このサンプ

ルを使用することになります。

a オートサンプラバイアルに、5 mM

ギ酸アンモニウムを含む 90:10 水:メ

タノール 990 µL を移します。

b バイアルにキャップを被せます。
Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムファミリアリゼーションガイド 13



1 分析の準備

演習 3. 現在の MS チューン値の確認と必要に応じた調整
演習 3. 現在の MS チューン値の確認と必要に応じた調整

MS は非常に安定しており、非常に頻繁にチューンする必要はありませ

ん。通常、月に 1 度のみか、多くても週に 1 度チューンするだけで差し

支えありません。MS が調整されているか確認するために、この演習で

説明されたチューンチェックプログラムを使用することが可能です。

手順 詳細指示 コメント

1 [MSD チューン] ビューに切り換えます。 • 左下のビュー選択領域で、[MSD 
チューン] をクリックします。

2 チューンファイルを選択します。 a [チューンファイルの選択] ダイアロ

グボックスで、ATUNES.TUN を選択

します。

b デフォルトの [ポジティブ (標準)] 

を維持します。

c [OK] をクリックします。

d [MSD チューン ] ビューの上端近く

のステータスバーに以下が表示さ

れるか確認します。

• モードがAPI-ES
• ソースがESI (エレクトロスプレー )

• 適切なイオン源に、適切なキャリブラ

ントを使用しているか確認します。

3 チェックチューンを実行します。 • [チューン ] メニューから、[チェッ

クチューン] を選択します。

チェックチューンには、前回のオー

トチューンから判断される値が比

較のために必要になります。オート

チューンは、通常、インストール時

に実行されます。

• チェックチューンは、通常、MS 設定

値が正しいかを確認するだけです。

• チェックチューンにより、MS 設定

値に問題があることが示されると、

手順 4  または手順 5  (あるいはその

両方 ) を行います。

4 チェックチューンレポートにより、

ピーク幅またはマス軸を調整するよう

勧められる場合、そのようにします。

a [チューン] メニューから、[マスピー

ク幅の調整] を選択します。

b [チューン] メニューから、[マス軸の

キャリブレーション] を選択します。

5 チェックチューンレポートに感度不良

と表示された場合、MS 設定値の調整が

大幅に外れていることを示しているた

め、オートチューンを実行します。

• [チューン ] メニューから、[オート

チューン] > [ポジティブ] を選択し

ます。

• このマニュアルの演習ではポジ

ティブイオンモードと標準スキャ

ンスピードだけを使用するため、ネ

ガティブや高速スキャンにチュー

ンする必要はありません。
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Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システム

ファミリアリゼーションガイド
2
スキャンメソッドの設定と実行

演習 1. フルスキャン取込メソッドの設定 16

タスク 1. LC 取込パラメータの入力 16

タスク 2. MS 取込パラメータの入力 19

演習 2. フルスキャンメソッドを用いたデータの取り込み 23

タスク 1. サンプル情報の入力 24

タスク 2. データの取り込み 25

これらの演習では、デモサンプル (スルファニルアミド混合物 ) 用のス

キャンデータ取込メソッドの設定方法と、そのメソッドを用いたデータ

の取込方法を示します。

これらの演習で入力する LC パラメータは、標準の Agilent 
1100/1200/1260/1290 シリーズ液体クロマトグラフィ (LC) システムに

適しています。ご使用の LC モデルに適した LC パラメータを入力する

必要があります。

これらの演習の結果を表示するには、第 3 章「定性データ解析」をご覧

ください。

開始前に

• 『Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムクイックスタートガ

イド』および『Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムコンセ

プトガイド』の第 3 章を参照してください。

• 第 1 章「分析の準備」の説明に従って、LC、カラム、およびサンプ

ラを準備します。

以下のページのタスクに関しては、左記の手順を試みてください。さら

に詳しい情報が必要な場合、右記の詳細指示に従ってください。
15Agilent Technologies



2 スキャンメソッドの設定と実行

演習 1. フルスキャン取込メソッドの設定
演習 1. フルスキャン取込メソッドの設定

この演習では、デフォルトのメソッドを変更し、新しいメソッドとして

保存します。この演習は、以下のタスクから構成されています。

• 16 ページの「タスク 1. LC 取込パラメータの入力」

• 19 ページの「タスク 2. MS 取込パラメータの入力」

タスク 1. LC 取込パラメータの入力

手順 詳細指示 コメント

1 [メソッド & ランコントロール ] ビュー

を表示します。

• ChemStation ウィンドウの左下の

ビュー選択領域で、[メソッド & ラン

コントロール] をクリックします。

2 メソッド DEF_LC.M を開きます。 a [ファイル] > [読み込み] > [メソッ

ド] を選択します。

b 必要に応じて、C:\CHEM32\1\METHODS 

に移動します。

c [DEF_LC.M] を選択し、[OK] をクリッ

クします。

3 SULFA MS SCAN 1.M という新しい名前

でメソッドを保存します。

a [ファイル] > [名前を付けて保存] > 
[メソッド] を選択します。

b ダイアログボックスの [名前] に、

SULFA MS SCAN 1.M と入力します。

c [OK] をクリックします。

d ボックスの [メソッド履歴についての

コメント] に、コメントを入力します。

e [OK] をクリックします。

• デフォルトメソッドを後から不注意

で上書きしてしまわないように、メ

ソッドを新しい名前で保存しました。

4 注入に容量 1 µL を入力します。 a [機器 ] メニューにある [機器メソッ

ド設定] をクリックし、[メソッド 

セットアップ ] ダイアログボックス

を開きます。

b [ALS] タブをクリックします。

c [標準注入] をクリックします。

d [注入量] ボックスに、1 µL 注入に対

して 1 と入力します。
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スキャンメソッドの設定と実行 2
タスク 1. LC 取込パラメータの入力
5 ポンプパラメータを入力します。 a [メソッド セットアップ ] ダイアログ

ボックスにある [ポンプ] タブをク

リックします。

b 以下のようにパラメータを設定します。

流量=0.400mL/min

ストップタイム=7.00 min

ポストタイム=3.00min

溶媒 A=水 88%

溶媒 B=メタノール 12%

6 下図のように、グラジェントタイム

テーブルを設定します。

a タブの下部にある [タイムテーブル] 

領域を開き、[挿入] をクリックし

て、最初の行を入力します。

b [追加] をクリックし、2 行目を入力

します。

c 3 行目と 4 行目に対して、手順 b  を

繰り返します。

以下のようにタイムテーブルのパラ

メータを設定します。

1 行目 時間 01:00:00、%B=12、流量=0.4

2 行目 時間 03:00:00、%B=100、

流量=0.4

3 行目 時間 06:00:00、%B=100、

流量=0.4

4 行目 時間 07:00:00、%B=12、流量=0.4

7 カラムコンパートメント温度に 40 ℃

を入力します。

a [メソッド セットアップ ] ダイアログ

ボックスにある [TCC] タブをクリッ

クします。

b ℃のオプションボタンをクリックし

ます。

c oCに 40.0 と入力します。

8 以下のダイオードアレイ検出器 (DAD) 

のパラメータを入力します。

a [メソッド セットアップ ] ダイアログ

ボックスにある [DAD] タブをクリッ

クします。

b 以下に示されているパラメータを入

力します。

• シグナル A の使用 : 波長 272nm、バ

ンド幅 16 nm

• リファレンス波長 : 360 nm、リファ

レンスバンド幅 100 nm

• スペクトル保存 : 全て

• ピーク幅 :> 0.1 min

c [OK] をクリックして、新しい設定値

で [メソッドセットアップ ] ダイアロ

グボックスを閉じます。

• この例では DAD が使用されますが、

可変波長検出器 (VWD) を同じように

使用することが可能です。

手順 詳細指示 コメント
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2 スキャンメソッドの設定と実行

タスク 1. LC 取込パラメータの入力
9 [ランタイムチェックリスト ] の [デー

タ解析 ] のみを選択します。

a [ランコントロール ] メニューにある 

[ラン タイム チェックリスト] をク

リックします。

b [データ取込] チェックボックスをオ

ンにします。

c [OK] をクリックします。

• [ライタイムチェックリスト] の [デー

タ取込 ] を含めるのが一般的ですが、

これらの演習では、第 3 章「定性

データ解析」 の結果を表示すること

になります。

10 新しいパラメータをメソッドファイル 

SULFA MS SCAN 1.M に保存します。

a [ファイル] > [保存] > [メソッド] を

選択します。

b ボックスの [メソッド履歴について

のコメント] に、コメントを入力し

ます。

c [OK] をクリックします。

手順 詳細指示 コメント
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スキャンメソッドの設定と実行 2
タスク 2. MS 取込パラメータの入力
タスク 2. MS 取込パラメータの入力

手順 詳細指示 コメント

1 以下の四重極質量分析計 (MS) のパラ

メータを入力します。

• シグナル 1、スキャンモード、ポジ

ティブ

• スキャン範囲 : 100 ～ 500

• フラグメンタ : 

Agilent 6120 には 100 V、6130 または

6150 には 125 V

• ゲイン :1.00

• スレッショルド :150

• ステップサイズ :0.10

• ピーク幅 :0.05 min

• スキャンデータ保存 :コンデンス

• アクティブシグナル :1 のみ

a システムダイアグラム

にある [MSD] アイコン

を右クリックし、[MSD 
シグナル設定] を選択

します。

b 手順 1  で説明されたパラメータを、

下図のとおりに入力します。ご使用

の MS モデルに適したフラグメンタ

電圧を入力するよう、注意してくだ

さい。

c [OK] をクリックします。

• ディスク領域を節約するために、通

常はラインスペクトルを取り込みま

す ([スキャンデータ保存 ] = [コンデ

ンス ])。しかし、無傷のタンパク質

やタンパク質溶液 /ペプチドからス

ペクトルを取り込む際に、プロファ

イルスペクトルを取り込み、デコン

ボリューションする必要がありま

す。([スキャンデータ保存] = [フル])。

6120 では 100 に設定

6130 や 6140 では、125 に設定
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2 スキャンメソッドの設定と実行

タスク 2. MS 取込パラメータの入力
2 以下のとおり、イオン源のスプレー

チャンバのパラメータを入力します。

• ドライガス流量 : 9 L/min

• ネブライザ圧力 : 40 psig

• ドライガス温度 : 300 oC

• キャピラリ電圧 : 3,000 V

Agilent Jet Stream Technology を用いた

6150 の場合 :

• ネブライザ圧力 : 30 psi

• ドライガス流量 : 7 L/min

• ドライガス温度 : 350℃

• シースガス流量 : 12 L/min

• シースガス温度 : 360 C°

• キャピラリ電圧 : 4,000 V

• ノズル電圧 : 0 V

• フラグメンタ : 200 V

• マルチプライアのゲイン : 3

a システムダイアグラム

にある [MSD] アイコン

を右クリックし、[スプ

レーチャンバ] を選択

します。

b 手順 2  で説明されたパラメータを、

下図のとおりに入力します。

c [OK] をクリックします。

Agilent Jet Stream Technology を用いた 6150 以外のすべてのモデルの場合

Agilent Jet Stream Technology を用いた 6150 の場合

手順 詳細指示 コメント
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スキャンメソッドの設定と実行 2
タスク 2. MS 取込パラメータの入力
3 分析を通じてのフラグメンタ電圧を設

定し、保存します。

a システムダイアグラムに

ある [MSD] アイコンを右

クリックし、[データ 
カーブ] を選択します。

b [Fragmentor - 1] を選択します。

c [追加] ボタンをクリックします。

d [OK] をクリックします。

4 メソッドを保存します。 a [メソッド] > [メソッド保存] を選択

し、メソッド SULFA MS SCAN 1.M を

上書きします。

b ボックスの [メソッド履歴について

のコメント] に、コメントを入力し

ます。

c [OK] をクリックします。

手順 詳細指示 コメント
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2 スキャンメソッドの設定と実行

タスク 2. MS 取込パラメータの入力
5 メソッドを印刷します。 a [メソッド] > [メソッド印刷] を選択

します。

b 下図のとおり、チェックボックスを

オンにします。

c [印刷] ボタンをクリックします。

手順 詳細指示 コメント
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スキャンメソッドの設定と実行 2
演習 2. フルスキャンメソッドを用いたデータの取り込み
演習 2. フルスキャンメソッドを用いたデータの取り込み

これで、作成したばかりのメソッドを用いて、スルファニルアミド混合

物のデータを取り込む準備が整いました。この演習は、以下のタスクか

ら構成されています。

• 24 ページの「タスク 1. サンプル情報の入力」

• 25 ページの「タスク 2. データの取り込み」
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2 スキャンメソッドの設定と実行

タスク 1. サンプル情報の入力
タスク 1. サンプル情報の入力

手順 詳細指示 コメント

1 シングルサンプルツールセットを表示

します。

• トップツールバーで、シ

ングルサンプルアイコン

をクリックします。

1 [サンプル情報 ] ダイアログボックスを

表示します。

a [ランコントロール ] メニューにある 

[サンプル情報] をクリックします。

2 以下のサンプル情報を入力します。

• オペレータ名

• サブディレクトリ :SULFAS

• プレフィックス : Sulfa_scan

• ロケーション : バイアル 1

• サンプル名 : Sulfas 10 ng/µL
• コメント : スキャンファミリアリ

ゼーション演習

a 手順 2  で説明されたパラメータを、

下図のとおりに入力します。

b [OK] をクリックします。

• [プレフィックス/カウンタ] が選択

されている場合、ファイル名が分析

ごとに増分されます。
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スキャンメソッドの設定と実行 2
タスク 2. データの取り込み
タスク 2. データの取り込み

手順 詳細指示 コメント

1 10 ng/µL で調製されたスルファニルア

ミドサンプルのバイアルを、オートサ

ンプラのポジション 1 に置きます。

• 12 ページの「演習 2. 分析のためのサ

ンプルの準備」でこのサンプルを準

備しました。

2 スルファニルアミド混合物サンプルを

注入します。

• [シングルサンプル] ボタンをクリッ

クすると、分析が開始されます。

このボタンは、トップツールバーでシ

ングルサンプルモードを選択した場合

のみ表示されます。

3 データ取込中のトータルイオンクロマ

トグラムと UV クロマトグラムをモニ

タします。

a [オンラインプロット] ウィンドウか

ら、[変更] ボタンをクリックします。

b [表示可能シグナル] のリストで、

DAD A: シグナル=272,16
リファレンス=360,100 を選択し、

[追加] をクリックします。

c 表示可能シグナルのリストで、

MSD:シグナル 1 を選択し、[追加] 

をクリックします。

d MS シグナルをモニタし、安定した

ベースラインを確保します。

• MS シグナルのベースライン変動が

10% 以上の場合、ネブライザとイオ

ン源チャンバのメンテナンスが必要

な可能性があります。『Agilent 6100 シ

リーズシングル四重極 LC/MS シス

テムメンテナンスガイド』を参照し

てください。
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2 スキャンメソッドの設定と実行

タスク 2. データの取り込み
4 [オンラインプロット ] ウィンドウのシ

グナルを保存します。

a [シグナルプロットの編集] ダイアロ

グボックスで、[メソッドに適用] ボ

タンをクリックします。

b メソッドを保存します。

5 分析が完了したら、結果を表示します。 • 結果を表示するために、次の演習に

進みます。

• C18 カラムでは、完全に空焼きするた

めに、サンプルを 1、2 回注入する必

要があります。これらの初期注入中、

すべてが空隙量でカラムから溶出す

る可能性があります。プロセスを繰

り返すと、分離が生じます。

手順 詳細指示 コメント
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Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システム

ファミリアリゼーションガイド
3
定性データ解析

演習 1. クロマトグラムの表示と操作 28

演習 2. マススペクトルの検討 31

演習 3. クロマトグラムの積分 36

演習 4. レポートの印刷 40

この章では、サンプル成分の同定や確認が必要な場合に、データを解析

する方法を説明します。

これらの演習では、第 2 章で作成

したデータファイルを使用しま

す。別の方法として、ChemStation
ソフトウェアに同梱されている、

スルファニルアミドデモデータ

ファイルを使用することが可能

です。

開始前に

• 『Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システム クイックスタートガ

イド』を参照してください。

• 『Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムコンセプトガイド』の

データ解析に関する章を参照してください。

• 第 2 章「スキャンメソッドの設定と実行」 で取込メソッドを設定し、

実行したか、またはシステムの MSDEMO データフォルダに mssulfas.d
データファイルがあるかを確認します。

以下のページのタスクに関しては、記載されている順番で演習を行って

ください。詳細な指示なしで左記の手順を試みてください。さらに詳し

い情報が必要な場合、右記の詳細指示に従ってください。
27Agilent Technologies



3 定性データ解析

演習 1. クロマトグラムの表示と操作
演習 1. クロマトグラムの表示と操作

この演習では、クロマトグラムを読み込み、クロマトグラフ表示を切り

換えます。

手順 詳細指示 コメント

1 [データ解析 ] ビューを表示します。 • ChemStation ウィンドウのビュー選

択領域で、 [データ解析 ] をクリック

します。

2 メソッド SULFA MS SCAN 1.M を読み

込みます。

a [ファイル ] > [読み込み ] > [メソッ

ド] を選択します。

b フォルダ C:\CHEM32\1\METHODS 

に移動します。

c [メソッドファイル] を選択し、[OK]
をクリックします。

• 前の演習を完了した直後の場合、メ

ソッドは既に読み込まれています。

3 [シグナル] ツールセットを表示します。 • ウィンドウの中央付近

にある、[シグナル] アイ

コンをクリックします。
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定性データ解析 3
演習 1. クロマトグラムの表示と操作
4 以下の操作のいずれかを行います。

• 第 2 章 で取り込んだデータファイ

ル、SULFA_SCAN00001.D を開きます。

• MSDEMO フォルダにあるデータ

ファイル mssulfas.d を開きます。

a [ファイル] > [シグナル読み込み] を

選択します。

b 以下のいずれかの適切なフォルダ

に移動します。
• C:\CHEM32\1\DATA\SULFAS 

または

• C:\CHEM32\1\DATA\MSDEMO

c データファイルを選択します。

d 下記のようにその他のパラメータ

を設定し、[OK] をクリックします。

• シグナルを読み込む別の方法に関

しては、『コンセプトガイド』の

「データ解析」の章を参照してくだ

さい。

• 第 4 章「SIM メソッドの設定と実

行」 を完了したい場合、第 2 章 で作

成したデータファイルを処理する

必要があります。SIM グループを設

定するには、そのデータファイルか

らのレポートが必要です。

5 DAD と MS クロマトグラムがあるか

確認します。

a 以下に示すような表示が行われる

か確認します。

b 最上位のクロマトグラムに DAD シ

グナルがあるか確認します。

c 最下位のクロマトグラムに MSD シ

グナルがあるか確認します。

手順 詳細指示 コメント
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3 定性データ解析

演習 1. クロマトグラムの表示と操作
6 MS と UV クロマトグラムが重ね書き

表示されるように、クロマトグラム表

示を切り換えます。

a ウィンドウの中央付近の [シ

グナル ] ツールセットにあ

る、アイコンをクリックし、

シグナルの重ね描きを表示します。

b 下記のように、クロマトグラムが重

ね描きされているか確認します。

c アイコンをクリックし、個々

のシグナルを表示します。

• 手順 a  のアイコンは、[グ

ラフィック ] ツールセット

でも使用できますが、この

ツールセットでは、重ね描き/分離

を切り換えます。上記のアイコンを

クリックし、[グラフィック ] ツール

セットを表示します。

7 表示から DAD シグナルを取り除きます。 a [ナビゲーション ] テーブルで、+ を
クリックし、より多くの情報を表示

します。

b [シグナル] タブの下で、MSD1 TIC の
ラベルの付いたシグナルをダブル

クリックします。

c メソッドに関するメッセージが表示

されたら、[OK] をクリックします。

d DAD ウィンドウが閉じられ、TIC だ
けが表示されているか確認します。

• 下記のように [ナビゲー

ション ] テーブルが表示さ

れない場合、上記のアイコ

ンをクリックします。

• シグナルを削除する別の方法に関

しては、『コンセプトガイド』の

「データ解析」の章を参照してくだ

さい。

手順 詳細指示 コメント

a

b
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定性データ解析 3
演習 2. マススペクトルの検討
演習 2. マススペクトルの検討

この演習では、マススペクトルの表示について学習します。対象ピーク

のスペクトルから後で減算することのできるバックグラウンド (リファ

レンス ) スペクトルを選択します。単一のスペクトルとピークに対する

平均スペクトルを表示する方法を学習します。

手順 詳細指示 コメント

1 クロマトグラムの最初のピークで拡

大します。

a アイコンをクリックして、

拡大します。

b マウスポインタを使い、

ピークの周りに長方形を描きます。

クロマトグラフのベースラインを

含めるよう注意してください。

c ピークが下記のピークのように

なっているか確認します。

d ピークの半分の高さにおける幅に

注目してください。第 4 章 の SIM

分析を設定するために、この情報が

必要になります。

• 再試行する場合、縮小して戻すこと

が可能です。以下の操作のいずれか

を行います。

• クロマトグラムウィンドウをダ

ブルクリックします。

• アイコンをクリックし

て、縮小します。

2 [スペクトル ] ツールセットを表示し

ます。

a ウィンドウの中央

付近にある、[スペ

クトル] アイコンを

クリックします。

b クロマトグラムウィンドウの下に、

スペクトルを表示する余地がない

場合、マウスポインタを使用して、

クロマトグラムウィンドウの高さ

を減らします。
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3 定性データ解析

演習 2. マススペクトルの検討
3 ピークの左で、最初のリファレンスス

ペクトルを取得します。

a 最初のリファレンス

スペクトルを選択す

るには、ここで強調

表示されたアイコンをクリックし

ます。

b クロマトグラムウィンドウで、ピー

ク直前のクロマトグラフベースラ

インで、以下のいずれかの操作を行

います。

• クリックして、単一のスペクトル

を選択します。

• クリックおよびドラッグして、平

均スペクトルを選択します。

4 ピークの右で、2 番目のリファレンス

スペクトルを取得します。

a 2 番目のリファレン

ススペクトルを選択

するには、ここで強

調表示されたアイコンをクリック

します。

b クロマトグラムウィンドウで、ピー

ク直後のクロマトグラフベースラ

インで、以下のいずれかの操作を行

います。

• クリックして、単一のスペクトル

を選択します。

• クリックおよびドラッグして、平

均スペクトルを選択します。

5 リファレンススペクトルを表示します。 a スペクトルが表示されない場合、[リ
ファレンスマススペクトル ] とラベ

ルの付いたウィンドウのサイズと

位置を調整します。

b 1 つはピークの前、1 つはピークの

後の 2 つのバックグラウンドスペ

クトルに注目してください。

手順 詳細指示 コメント
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定性データ解析 3
演習 2. マススペクトルの検討
6 手動バックグラウンド減算を行うよ

うにスペクトルオプションを設定し

ます。

a アイコンをクリックし、[ス

ペクトルオプション ] ダイ

アログボックスを表示し

ます。

b [MS リファレンス ] タブをクリック

します。

c [リファレンススペクトル ] の下の [
マニュアル] をクリックします。

d [Ref1] と [Ref2] のチェックボックス

をオンにします。選択したばかりの

リファレンススペクトルの時間範

囲が指定されているか注意してく

ださい。

e [OK] をクリックします。

• オプションを変更するまで、スペク

トルオプションがその後のすべて

のスペクトルに適用されます。

• クロマトグラフベースラインが分

析の間に変わる場合、各対称ピーク

に時間が近い新しいリファレンス

スペクトルを選択します。

• [データ解析 ] ウィンドウの中央近

くに、バックグラウンド減算の設

定値を表示し、変更することが可

能です。

手順 詳細指示 コメント
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3 定性データ解析

演習 2. マススペクトルの検討
7 最初の LC ピークからバックグラウン

ド減算されたスペクトル 1 つを取得

します。

a アイコンをクリックし、任

意のポイントのマススペ

クトルを取得します。

b クロマトグラムウィンドウで、ピー

クのいずれかの場所をクリックし、

スペクトルを取得します。

c 簡単に表示するために必要な場合、

[MS Spectrum] とラベルの付いた

ウィンドウのサイズと位置を調整

します。

d スペクトルが下記のスペクトルと

よく似ているか確認します。

• デモデータファイル (mssulfas.d) を

取り込むために使用された条件で

は、化合物は以下の順序で溶出し

ます。

スルファメチゾール、m/z = 271

スルファクロロピリダジン、

m/z = 285

スルファメタジン、m/z = 279

スルファジメトキシン、m/z = 311

• 有機移動相や調整剤に応じて、279

と 285 の溶出順序は変わることが

あります。

手順 詳細指示 コメント
34 Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムファミリアリゼーションガイド



定性データ解析 3
演習 2. マススペクトルの検討
8 最初の LC ピークからバックグラウン

ド減算された平均スペクトルを取得

します。

a アイコンをクリックし、平

均マススペクトルを取得

します。

b クロマトグラムウィンドウで、下記

のようにピークを横断してマウス

をクリックし、ドラッグします。

c [MS Spectrum] とラベルの付いた

ウィンドウに、平均スペクトルを表

示します。

• クロマトグラフピークがたった 1 つ

の化合物から構成される場合、平均

スペクトルは通常、より正確です。

9 スペクトルを表示する簡単で速い方

法に関しては、「演習 3. クロマトグラ

ムの積分」 の 手順 6 を必ず参照して

ください。

手順 詳細指示 コメント
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3 定性データ解析

演習 3. クロマトグラムの積分
演習 3. クロマトグラムの積分

この演習では、積分イベントの設定とクロマトグラムの積分について学

習します。定量に関心がない場合にでも、積分は他の目的でピークを探

すのに役立ちます。たとえば、積分後、ピークごとのマススペクトルを

レポートに印刷できます。

手順 詳細指示 コメント

1 トータルイオンクロマトグラムをそ

のまま表示します。

a クロマトグラムウィンドウを隠し

ているスペクトルウィンドウを最

小化します。

b アイコンをクリックして、

縮小します。

2 [積分 ] ツールセットを表示します。 • ウィンドウの中央付

近にある、[積分 ] ア

イコンをクリックします。
36 Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムファミリアリゼーションガイド



定性データ解析 3
演習 3. クロマトグラムの積分
3 クロマトグラムを積分します。 a ウィンドウの中央付近にあ

る、[自動積分 ] アイコンを

クリックします。

b 結果が下記のクロマトグラムによ

く似ているか確認します。

• [自動積分 ] により、初期積分パラ

メータで積分します。

• リテンションタイムが表

示されない場合、[グラ

フィック ] ツールセットの

アイコンをクリックして、リテン

ションタイムを表示します。

• ピンク色の積分ベースラ

インが表示されない場合、

アイコンをクリックして、

ベースラインを表示します。

手順 詳細指示 コメント
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3 定性データ解析

演習 3. クロマトグラムの積分
4 積分パラメータを調整し、積分された

ピークを 4 つだけ取得します。

a [積分イベントテーブル設定]
のアイコンをクリックします。

b [積分イベント ] テーブルの

[ベースライン補正 ] で、[アドバン

スド] を選択します。

c [高さリジェクト] に、500000 と入

力します。

d [現在のクロマトグラムを積

分 ] アイコンをクリックし

ます。

e 結果が下記のクロマトグラムによ

く似ているか確認します。

• 積分イベントの詳細情報は、

『Agilent ChemStation: ChemStation の

概要』を参照してください。

手順 詳細指示 コメント
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定性データ解析 3
演習 3. クロマトグラムの積分
5 積分イベントをメモリ上のメソッド

に保存します。

• アイコンをクリックし、積

分イベントを終了し、保存

します。

• イベントをディスク上のメソッド

に保存するには、41 ページ の 手

順 3 で説明するように、メソッドを

ディスクに保存する必要があり

ます。

6 バックグラウンド減算されたスペク

トルをより高速に表示するには、積分

済みクロマトグラムを使用します。

a [スペクトル] アイコ

ンをクリックします。

b アイコンをクリックし、[ス

ペクトルオプション ] ダイ

アログボックスを表示し

ます。

c [MS リファレンス ] タブをクリック

します。

d [リファレンススペクトル] の下の

[自動] をクリックします。

e [OK] をクリックします。

f アイコンをクリックし、

ピーク頂点のマススペク

トルを取得します。

g クロマトグラムウィンドウで、4 番

目のピークのどこかをクリックし、

スペクトルを取得します。

h スペクトルが下記のスペクトルと

よく似ているか確認します。

• [リファレンススペクトル ] を [自
動 ] に設定する場合、ソフトウェア

により、[スペクトルオプション ] ダ

イアログボックスで説明したよう

に、各ピークのリファレンススペク

トルが自動的に取得されます。

• ピーク頂点でマススペクトルを取

得するアイコンは、クロマトグラム

を積分した場合に限り、使用可能で

す。ピークのいずれの場所をクリッ

クしても、頂点でスペクトルが取得

されます。このツールを用いると、

スペクトルの正確な位置を得るた

めにクロマトグラムを拡大する必

要がありません。

手順 詳細指示 コメント
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3 定性データ解析

演習 4. レポートの印刷
演習 4. レポートの印刷

この演習では、第 4 章「SIM メソッドの設定と実行」 で使用するレポー

トを印刷します。

手順 詳細指示 コメント

1 スクリーンに印刷されたレポートを

用いて、[LCMS 定性] レポートスタイ

ルを指定します。

a [レポート] > [レポートの指定] を選

択します。

b [レポート条件] ダイアログボックス

の [ 出力先 ] で、[ スクリーン ] の

チェックボックスをオンにします。

c [レポートスタイル ] で、[LCMS 定
性 ] を選択します。

d その他の設定値が下記のとおりか

確認します。

e [OK] をクリックします。
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定性データ解析 3
演習 4. レポートの印刷
2 レポートを印刷します。 a [レポート] > [レポート印刷] を選択

します。

b 少し待ってから、[レポート ] ウィン

ドウを表示します。

c レポートの 1 ページ目に、ヘッダー

情報と積分済みクロマトグラムが

含まれているか確認します。

d [レポート ] ウィンドウの最下部の

[次へ] ボタンをクリックします。

e レポートの 2 ページに、最初のクロ

マトグラフピークの抽出イオンク

ロマトグラムとマススペクトルが

表示されているか確認します。

f [次へ] をクリックして続け、さらに

3 つのクロマトグラフピークの結果

を表示します。

g [レポート ] ウィンドウの最下部の

[印刷] ボタンをクリックします。こ

れにより、レポートのハードコピー

を印刷します。

h [レポート ] ウィンドウの最下部の

[閉じる] ボタンをクリックします。

• 第 4 章「SIM メソッドの設定と実

行」 を完了する場合は、後で SIM グ

ループを設定する際に参照するた

めにハードコピーを保存します。

• 抽出イオンクロマトグラムとは、

ピーク純度の指標です。リテンショ

ンタイムが同期に失敗する場合は、

ピークは 2 つ以上の化合物に相当

する可能が高いです。

3 メソッドを保存します。 a [ファイル] > [保存] > [メソッド保

存] を選択し、メソッド 

SULFA MS SCAN 1.M を上書きします。

b ボックスの [メソッド履歴について

のコメント ] に、コメントを入力し

ます。

c [OK] をクリックします。

• 積分パラメータ、スペクトル表示オ

プション、レポート設定値、その他

のデータ解析設定値がメソッドの

一部になるように、ここでメソッド

を保存します。

手順 詳細指示 コメント
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3 定性データ解析

演習 4. レポートの印刷
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4
SIM メソッドの設定と実行

演習 1. SIM 取込メソッドの設定 44

タスク 1. 以前作成したスキャンメソッドの読み込み 44

タスク 2. MS 取込パラメータの入力 45

演習 2. SIM メソッドを用いたデータの取り込み 48

タスク 1. サンプル情報の入力 49

タスク 2. データの取り込み 50

この演習では、選択イオンモニタリング (SIM) を用いたデータ取込メ

ソッドの設定方法を説明します。デモサンプル (スルファニルアミド混

合物) のメソッドを設定した後、そのメソッドでサンプルを分析します。

SIM メソッドを設定するには、第 2 章 で作成したスキャンメソッドを

変更します。SIM 取込を設定するには、4 つのスルファニルアミド化合

物それぞれに対して以下の内容が必要です。

• LC リテンションタイム

• スペクトル中のイオンの質量

第 3 章 で作成したレポートからこの情報を取得します。

開始前に

• このマニュアルの前の演習を完了してください。
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4 SIM メソッドの設定と実行

演習 1. SIM 取込メソッドの設定
演習 1. SIM 取込メソッドの設定

この演習では、既存のスキャンメソッドから始め、SIM 分析用に変更し

ます。同じ LC 条件を維持し、MS 条件だけを変更します。この演習は、

以下のタスクから構成されています。

• 「タスク 1. 以前作成したスキャンメソッドの読み込み」 (以下)

• 45 ページの「タスク 2. MS 取込パラメータの入力」

タスク 1. 以前作成したスキャンメソッドの読み込み

手順 詳細指示 コメント

4 [メソッド & ランコントロール ] 

ビューを表示します。

• ChemStation ウィンドウのビュー選

択領域で、[メソッド & ランコント

ロール] をクリックします。

5 メソッド SULFA MS SCAN 1.M を開き

ます。

a [ファイル ] > [読み込み ] > [メソッ

ド] を選択します。

b 必要に応じて、C:\CHEM32\1\METHODS 

に移動します。

c SULFA MS SCAN 1.M を選択し、[OK]
をクリックします。

6 SULFA MS SIM 1.M という新しい名前

でメソッドを保存します。

a [ファイル] > [名前を付けて保存] >
[メソッド] を選択します。

b ダイアログボックスの [名前] に、

SULFA MS SIM 1.M と入力します。

c [OK] をクリックします。

d ボックスの [メソッド履歴について

のコメント ] に、コメントを入力し

ます。

e [OK] をクリックします。

• スキャンメソッドの不注意による

上書きを避けるために、ここでメ

ソッドを保存します。
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SIM メソッドの設定と実行 4
タスク 2. MS 取込パラメータの入力
タスク 2. MS 取込パラメータの入力

手順 詳細指示 コメント

1 SIM 分析のクロマトグラフピーク幅

を入力します。

a システムダイアグラム

にある [MSD] アイコン

を右クリックし、[MSD
シグナル設定 ] を選択

します。

b [MSD シグナル設定 ] ダイアログ

ボックス表示されたら、[ピーク幅]
に 0.05 と入力します。

c [OK] をクリックします。

• ピーク幅は重要な設定値です。適切

な定量を行うために、クロマトグラ

フピーク全体にわたって十分なポ

イントを提供する適切な SIM ド

ウェルタイムをこの設定値を使用

して計算します。

• ピーク幅は半値全幅 (FWHM)、つま

りピーク高さの 50% での幅として

定義されます。
Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムファミリアリゼーションガイド 45



4 SIM メソッドの設定と実行

タスク 2. MS 取込パラメータの入力
2 スキャン分析からのスペクトルで観

察した質量 (0.1 の位まで ) を用いて、

最初の SIM イオンを設定します。

• スルファメチゾール : 時間 0、

SIM イオン 271 および 156

a [MSD シグナル設定] の [シグナル 1]
で、[モード] に SIM を選択します。

b 表の [フラグメンタ ] に、以下のい

ずれかを入力します。
• Agilent 6120 : 150
• Agilent 6130 および 6150 : 200

c 表の [Group 1] を [スルファメチゾー

ル] に変更し、[SIM イオン] は印刷物

のスペクトルを参照し、271 イオンの

質量 (0.1 の位まで) を入力します。

d [イオン追加 ] をクリックし、スル

ファメチゾール 156 イオンの質量

を入力します。

• この例では、確認のために、各 SIM

グループに疑似分子イオンと 1 つの

フラグメントイオンが含まれます。

• 下図には、4 番目のサルファ剤が表

示されていないことに注意してく

ださい。

手順 詳細指示 コメント
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SIM メソッドの設定と実行 4
タスク 2. MS 取込パラメータの入力
3 スキャン分析からのスペクトルで観

察した質量 (0.1 の位まで ) を用いて、

残りの SIM イオンを設定します。

• スルファクロロピリダジン : 時間 

1.3、SIM イオン 285、287、および 156

• スルファメタジン : 時間 2.3、

SIM イオン 279 および 186

• スルファジメトキシン : 時間 3.3、

SIM イオン 311 および 156

a [グループ追加] をクリックし、スル

ファクロロピリダジンの名前、開始

時間、質量 (およそ 285) を入力します。

b [イオン追加 ] をクリックし、スル

ファクロロピリダジン 156 イオン

の質量を入力します。

c [イオン追加 ] をクリックし、スル

ファクロロピリダジン 287 イオン

の質量を入力します。

d 残りの化合物それぞれに対して 2、3

個のイオンを入力するまで、以上の

手順を繰り返します。

e [OK] をクリックして、[MSD シグナ

ル設定 ] ダイアログボックスを閉じ

ます。

• または、ここで説明したように化合

物ごとに別のグループを作成する代

わりに、SIM イオンのすべてを「グ

ループ1」に入力し、この名前を「ス

ルホンアミド」に変更できます。最

初の SIM グループは、最大 100 のイ

オンを含められます。

• 各 SIM グループの開始時間を調整す

る必要がある可能性があります。

第 3 章 の印刷物を参照し、各グルー

プの変化がクロマトグラフピーク間

の途中で生じるように、開始時間を

決定します。

• スルファクロロピリダジンとスル

ファメタジンのリテンションタイ

ム差が 0.3 分以下の場合、これらの

イオンを 1 つのグループにまとめ

ます。

• スルファクロロピリダジンにはさ

らに、m/z 287 の塩素同位体が含ま

れます。

4 メソッドを保存します。 a [メソッド] > [メソッド保存] を選択

し、メソッド SULFA MS SIM 1.M を

上書きします。

b ボックスの [メソッド履歴について

のコメント ] に、コメントを入力し

ます。

c [OK] をクリックします。

手順 詳細指示 コメント
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4 SIM メソッドの設定と実行

演習 2. SIM メソッドを用いたデータの取り込み
演習 2. SIM メソッドを用いたデータの取り込み

これで、作成したばかりのメソッドを用いて、スルファニルアミド混合

物のデータを取り込む準備が整いました。この演習は、以下のタスクか

ら構成されています。

• 49 ページの「タスク 1. サンプル情報の入力」

• 50 ページの「タスク 2. データの取り込み」
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SIM メソッドの設定と実行 4
タスク 1. サンプル情報の入力
タスク 1. サンプル情報の入力

手順 詳細指示 コメント

1 シングルサンプルツールセットを表

示します。

• トップツールバーで、

シングルサンプルアイ

コンをクリックします。

1 [サンプル情報 ] ダイアログボックス

を表示します。

a [ランコントロール] メニューにある

[サンプル情報] をクリックします。

2 以下のサンプル情報を入力します。

• オペレータ名

• サブディレクトリ :SULFAS

• プレフィックス : Sulfa_SIM

• ロケーション : バイアル 1

• サンプル名 : Sulfas 10 ng/µL

• コメント : SIM ファミリアリゼー

ション演習

a 手順 2  で説明されたパラメータを、

下図のとおりに入力します。

b [OK] をクリックします。

• [プレフィックス/カウンタ] が選択

されている場合、ファイル名が分析

ごとに増分されます。
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4 SIM メソッドの設定と実行

タスク 2. データの取り込み
タスク 2. データの取り込み

手順 詳細指示 コメント

1 10 ng/µL で調製されたスルファニル

アミドサンプルのバイアルを、オート

サンプラのポジション 1 に置きます。

• 12 ページの「演習 2. 分析のための

サンプルの準備」でこのサンプルを

準備しました。

2 スルファニルアミド混合物サンプル

を注入します。

• [シングルサンプル] 開始ボタンをク

リックします。

このボタンは、トップツールバーでシ

ングルサンプルモードを選択した場

合のみ表示されます。

3 データ取込中のトータルイオンクロ

マトグラムと UV クロマトグラムを

モニタします。

a [オンラインプロット] ウィンドウを

有効にします。

b MS シグナルをモニタし、安定した

ベースラインを確保します。

• MS シグナルのベースライン変動が

10% 以上の場合、ネブライザとイオ

ン源チャンバのメンテナンスが必

要な可能性があります。『Agilent

6100 シリーズシングル四重極 

LC/MS メンテナンスガイド』を参照

してください。

4 分析が完了したら、結果を表示します。 a [データ解析 ] ビューを表示します。

b 作成されたデータファイルを読み

込みます。

c DAD および MS クロマトグラムを確

認します。

• 操作方法がわからない場合は、

第 3 章、28 ページの「演習 1. クロ

マトグラムの表示と操作」の総合手

順に従ってください。
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5
シーケンスの設定と実行

演習 1. シーケンスの設定 52

タスク 1. 新規シーケンスを作成する準備 52

タスク 2. シーケンスパラメータの編集 53

タスク 3. シーケンステーブルの設定 55

タスク 4. シーケンス出力の設定 58

演習 2. シーケンスの実行 60

これらの演習では、デモサンプル (スルファニルアミド混合物 ) の SIM
分析用シーケンスの設定方法と、そのシーケンスを用いたデータの取込

方法について説明します。

シーケンスでは、1、5、10 ng/µL の 3 つの濃度でスルファニルアミド混

合物を分析します。溶媒ブランクも分析します。

開始前に

• 『Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムクイックスタートガ

イド』および『Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムコンセ

プトガイド』の第 3 章を参照してください。

• このマニュアルの前の演習を完了してください。

シーケンスの詳細は、『Agilent ChemStation: ChemStation の概要』の

「自動化」の章を参照してください。
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5 シーケンスの設定と実行

演習 1. シーケンスの設定
演習 1. シーケンスの設定

タスク 1. 新規シーケンスを作成する準備

手順 詳細指示 コメント

1 [メソッド & ランコントロール ] 

ビューを表示します。

• ChemStation ウィンドウのビュー選

択領域で、[メソッド & ランコント

ロール] をクリックします。

2 [シーケンス ] ツールセットを表示し

ます。

• トップツールバーの

アイコンをクリック

し、[シーケンス ] ツー

ルセットを表示します。

3 [オートサンプラトレイ ] ダイアグラ

ムを表示します。

• [ビュー ] メニューにある [サンプルダイアグラム] をクリックします。

4 新規シーケンスの設定を開始します。 • [シーケンス] > [新規シーケンス] を

選択します。

空のデフォルトシーケンスファイル

である DEF_LC.S が自動的に読み込ま

れます。

5 SULFA MS SIM 1.S という新しい名前

でシーケンスを保存します。

a [シーケンス] > [名前を付けてシーケンス保存] を選択します。

b [名前] に、SULFA MS SIM 1.S と入力します。

c [OK] をクリックします。
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シーケンスの設定と実行 5
タスク 2. シーケンスパラメータの編集
タスク 2. シーケンスパラメータの編集

手順 詳細指示 コメント

1 [シーケンスパラメータ ] ダイアログ

ボックスを開きます。

• [シーケンス] > [シーケンスパラメー

タ] をクリックします。

• シーケンスパラメータは、シーケン

ス中のすべてのサンプルに共通の

設定値です。

2 [オペレータ名] と [データファイル] の
シーケンスパラメータを入力します。

a 手順 1  で説明した以下のパラメータ

を入力します。

• オペレータ名 : 名前

• サブディレクトリ :SULFAS

• プレフィックス : Sulfa_seq

• データファイルの上書きを回避する

ために、各シーケンスに対して新し

いサブディレクトリを入力します。

コンピュータ上にディレクトリが存

在しない場合は、作成されます。

• サブディレクトリ内のデータファ

イルごとに一意のファイル名が自

動的に作成されます。
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5 シーケンスの設定と実行

タスク 2. シーケンスパラメータの編集
3 残りのシーケンスパラメータを入力

します。

a 下の図に表示されている以下のパ

ラメータを入力します。

• メソッド部分実行 : ランタイム

チェックリストに従う

• 待機 : 新規メソッドの読み込み後、

10 分

• シャットダウン : STANDBY

• ノットレディタイムアウト : 15 分

• シーケンスコメント : シーケンス

ファミリアリゼーション演習

b [OK] をクリックします。

[ ポストシーケンスコマンド / マクロ ]

を使用すると、ランプやポンプなどを

簡単にオフにできます。シーケンスの

終了時またはエラーの発生時に、コマ

ンドまたはマクロが実行されます。

• 再解析 (データ解析 ) だけを実行し

たい場合、[メソッド部分実行] で設

定することになります。

• 新規メソッドが読み込まれた後、[待
機 ] を使用して機器を平衡化でき

ます。

以下は、[ポストシーケンスコマンド/

マクロ ] の 例の 2 つです。

• [MSSetState] は、MS の状態をスタン

バイに変更することのできるコマ

ンドです。コマンドのオンラインヘ

ルプを参照してください。

• SHUTDOWN.MAC は、システムを

シャットダウンするマクロですが、

使用する前にカスタマイズする必

要があります。

手順 詳細指示 コメント
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シーケンスの設定と実行 5
タスク 3. シーケンステーブルの設定
タスク 3. シーケンステーブルの設定

手順 詳細指示 コメント

1 以下の内容を行うように、シーケンス

テーブルを設定します。

• ブランクの注入を繰り返し実行し

ます。

• 1、5、10 ng/µL の 3 つの濃度でスル

ファニルアミド混合物の注入を繰

り返し実行します。

• 第 4 章「SIM メソッドの設定と実

行」で作成した、メソッド 

SULFA MS SIM 1.M を使用します。

a [シーケンス ] > [シーケンステーブ

ル] をクリックします。

b シーケンステーブルの 1 行目を選択

します。シーケンステーブルの [行]
で、番号 1 をクリックします。

c 行を削除するために、[切り取り] ボ

タンをクリックします。

d 以下に示すように、[挿入/項目ウィ

ザード] のボタンをクリックします。

e 値を入力し、[OK] をクリックします。

• この手順で、すべてのサンプルに共

通のシーケンステーブルの一部を

設定します。

• この演習の後のほうで、サンプル名

を指定します。

• シーケンステーブルにサンプルを

追加には、多くの方法があります。

この演習では、その方法の 1 つであ

る [挿入/項目ウィザード] の使用の

み説明します。
Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムファミリアリゼーションガイド 55



5 シーケンスの設定と実行

タスク 3. シーケンステーブルの設定
2 今までのところで作成したシーケン

ステーブルを表示します。

a そのテーブルを下記テーブルと比

較します。

b 含まれる列や列の幅などの差に注

目してください。

• 恐らく結果は違いますが、次の手順

で下記のようなテーブルフォーマッ

トを再作成することができます。

3 (オプション ) 手順 2  のフォーマット

に一致するように、シーケンステーブ

ルをカスタマイズします。

a ダイアログボックスの右下

隅のアイコンをクリック

し、シーケンステーブルを

カスタマイズします。

b 下記のように、不必要な列のチェッ

クボックスの選択を解除します。

c 下記のように、サンプル名の列の幅

を増やします。

d 下記のように、メソッド名の列の幅

を減らします。

e [OK] をクリックします。

• 削除した列の説明に関しては、オン

ラインヘルプを参照してください。

手順 詳細指示 コメント
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シーケンスの設定と実行 5
タスク 3. シーケンステーブルの設定
4 以下のサンプル名をテーブルに記入

します。

• バイアル 1 - ブランク

• 残りのバイアル - 1、5、10 ng/µL の

スルファニルアミド混合物

a 下記のように、[サンプル名] を変更

します。

b [OK] をクリックします。

5 シーケンスを保存します。 • シーケンスツールセットに

ある [ シーケンス保存 ] ボ

タンをクリックします。

手順 詳細指示 コメント
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5 シーケンスの設定と実行

タスク 4. シーケンス出力の設定
タスク 4. シーケンス出力の設定

手順 詳細指示 コメント

1 プリンタに簡易シーケンスサマリを

印刷するようにシーケンスを設定し

ます。

a [シーケンス] > [シーケンス出力] を

クリックします。

b [シーケンスサマリレポートの印刷]
のチェックボックスをオンにします。

c [プリンタへのレポート ] のチェッ

クボックスをオンにします。

d [設定] ボタンをクリックします。

e 下記のとおり、ダイアログボックス

に入力します。

f [シーケンスサマリパラメータ] ダイ

アログボックスの [OK] をクリック

します。

g [シーケンス出力] ダイアログボック

スの [OK] をクリックします。

• シーケンスサマリレポートに加え、

メソッドで指定したとおりに、個々

のサンプルレポートを印刷するこ

とが可能です。(この演習では個別

のレポートを印刷しません。)

• シーケンスレポートの詳細は、

『Agilent ChemStation: ChemStation の

概要』の「ChemStation レポート」に

関する章を参照してください。

• 下記ダイアログボックスの設定で

は、最もシンプルなサマリレポート

を印刷します。

2 シーケンスを保存します。 • シーケンスツールセットに

ある [ シーケンス保存 ] ボ

タンをクリックします。
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シーケンスの設定と実行 5
タスク 4. シーケンス出力の設定
3 シーケンスを印刷します。 a [シーケンス] > [シーケンス印刷] を

選択します。

b 下図のとおり、チェックボックスを

オンにします。

c [印刷] ボタンをクリックします。

[ すべて印刷 ] ボタンをクリックする

と、指定した項目の代わりに、シーケ

ンスのすべての部分を印刷します。

手順 詳細指示 コメント
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5 シーケンスの設定と実行

演習 2. シーケンスの実行
演習 2. シーケンスの実行

これで、作成したばかりのシーケンスを用いてデータを取り込む準備が

整います。

手順 詳細指示 コメント

1 シーケンスに 4 つのサンプルが含ま

れることを確認します。

• [オートサンプラトレイ ] ダイアグラ

ムに 4 つのサンプルが表示されてい

るか確認します。

2 第 1 章 で調製したサンプルを、オー

トサンプラの適切な位置に置きます。

12 ページの「演習 2. 分析のためのサン

プルの準備」でサンプルを準備しました。

3 サンプルを注入します。 • ランコントロール

バーにある [ シー

ケンス ] 開始ボタ

ンをクリックします。

このボタンは、メインツールバーで

シーケンスモードを選択した場合の

み使用できます。

4 (オプション ) 最初のブランク分析で

は、データ取込中のトータルイオンク

ロマトグラムと UV クロマトグラム

をモニタします。

a [オンラインプロット] ウィンドウを

有効にします。

b MS シグナルをモニタし、安定した

ベースラインを確保します。

シーケンスが進むと、[オートサンプラ

トレイ ] ダイアグラムは、以下のよう

に色分けされます。

灰色 - 分析済みのサンプル。

白色 - まだ分析されていないサンプル。

青色 - 現在のサンプル。

5 シーケンスが完了したら、シーケンス

サマリレポートを表示します。

a プリンタからレポートを読み出し

ます。

b レポートを調べ、すべてのサンプル

が分析されたか確認します。

6 シーケンスが完了したら、結果を表示

します。

a [データ解析 ] ビューを表示します。

b 作成したばかりの最初のデータ

ファイルを読み込みます。

c DAD および MS クロマトグラムを調

べます。

d 他のデータファイルに対して、手順 b

および 手順 c  を繰り返します。

• 操作方法がわからない場合は、

第 3 章、28 ページの「演習 1. クロ

マトグラムの表示と操作」の総合手

順に従ってください。

• 独自のサンプルを分析する場合、メ

ソッドを設定し、シーケンス中の各

サンプルに対するデータ解析レ

ポートを自動的に作成することが

可能です。
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6
定量データ解析

演習 1. 定量用メソッドの作成 62

タスク 1. 新規メソッドの作成 62

タスク 2. 定量用シグナルの設定 63

タスク 3. 低濃度標準試料の積分 65

タスク 4. 一般的なキャリブレーションパラメータの設定 67

タスク 5. 検量線の設定 68

タスク 6. キャリブレーションオプションの詳細 72

演習 2. サンプルの処理とレポートの印刷 73

この章では、定量を行うための ChemStation データ解析の使用方法を説

明します。この章の演習では、ChemStation ソフトウェアで受け取った

データファイルを使用するシンプルなキャリブレーションを説明し

ます。

開始前に

• 『Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システム クイックスタートガ

イド』を参照してください。

• 『Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムコンセプトガイド』の

データ解析に関する章を参照してください。

• ご使用の ChemStation にカフェインデータファイルがあるか確認し

ます。C:\CHEM32\1\DATA\MSDEMO にあるファイルを確認します。

ファイル名は CAFCAL0X.D です。ここで x は 1 ～ 5 の数字です。
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6 定量データ解析

演習 1. 定量用メソッドの作成
演習 1. 定量用メソッドの作成

この演習では、デモデータ中のカフェインを定量するのに使用できる、

キャリブレーションメソッドを作成します。

タスク 1. 新規メソッドの作成

このタスクでは、デフォルトメソッドを読み込み、新しい名前でそれを

保存します。後から新規メソッドを変更し、キャリブレーションメソッ

ドを作成します。

手順 詳細指示 コメント

1 [データ解析 ] ビューを表示します。 • ChemStation ウィンドウの左下の

ビュー選択領域で、[データ解析] 

をクリックします。

2 メソッド DEF_LC.M を読み込みます。 a [ファイル ] > [読み込み ] > [メソッ

ド] をクリックします。

b フォルダ C:\CHEM32\1\METHODS 

に移動します。

c [メソッドファイル] を選択し、[OK]
をクリックします。

3 新しい名前 CAFFEINE CAL.M でメソッ

ドを保存します。

a [ファイル] > [名前を付けて保存] >
[メソッド] を選択します。

b フォルダ C:\CHEM32\1\METHODS
に移動します。

c ダイアログの [名前 ] に、CAFFEINE

CAL.M と入力します。

d [OK] をクリックします。

e ボックスの [メソッド履歴について

のコメント ] に、コメントを入力し

ます。

f [OK] をクリックします。
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定量データ解析 6
タスク 2. 定量用シグナルの設定
タスク 2. 定量用シグナルの設定

この演習では、抽出イオンクロマトグラム (EIC) をメソッドの使用可能

シグナルのリストに追加します。次に、この EIC をシグナル詳細に追加

すると、残りのカフェイン標準試料に対するシグナルが自動的に読み込

まれ、積分されます。

手順 詳細指示 コメント

1 MSDEMO フォルダにあるデータファ

イル CAFCAL01.D を開きます。

a [ファイル] > [シグナル読み込み] を

選択します。

b フォルダ C:\CHEM32\1\DATA\MSDEMO
に移動します。

c データファイル CAFCAL01.D を選択

します。

d 必要に応じて、[ シグナル詳細を用

いた読み込み ] のチェックボックス

をオフにします。

e [シグナル] ボックスで、MSD1 TIC で

始まるシグナルをクリックします。

f [OK] をクリックします。

• シグナルを読み込む別の方法に関

しては、『コンセプトガイド』の

「データ解析」の章を参照してくだ

さい。

2 カフェインの主要イオンを抽出します。 a [ファイル] > [イオンの抽出] を選択

します。

b [イオン 1] に、195.1 と入力します。

c [イオン 2] に、195.1 と入力します。

d [OK] をクリックします。

• 195 イオンは (M+H)+ イオンです。

3 [キャリブレーション ] ツールセット

を表示します。

• ウィンドウの中央付

近にある、[キャリブ

レーション ] アイコンをクリックし

ます。
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6 定量データ解析

タスク 2. 定量用シグナルの設定
4 定量用シグナルを設定します。 a 以下の操作のいずれかを行います。

• [ 現在のシグナルメソッ

ドを変更 ] のアイコンを

クリックします。

• [キャリブレーション ] > [シグナ

ル詳細] を選択します。

b [使用可能シグナル ] のリストから、

MSD1 195、EIC = 195.1:195.1 を選択し

ます。

c [メソッドに追加] をクリックします。

d [OK] をクリックします。

• 手順 2  で 195 EIC を読み込んだため、

EIC シグナルだけが使用可能です。

5 (オプション ) 同じ名前 (CAFFEINE 
CAL.M) でメソッドを保存します。

a [ファイル] > [保存] > [メソッド] を

選択します。

b ボックスの [メソッド履歴について

のコメント ] に、コメントを入力し

ます。

c [OK] をクリックします。

• これらの演習では、メソッドを頻繁

に保存しますが、保存せずにすべて

のメソッド設定を規定するまで待

つこともできます。

手順 詳細指示 コメント
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定量データ解析 6
タスク 3. 低濃度標準試料の積分
タスク 3. 低濃度標準試料の積分

この演習では、キャリブレーションメソッドの積分パラメータを規定し

ます。通常、積分するのが最も困難なため、低濃度標準試料を使用します。

手順 詳細指示 コメント

1 [積分 ] ツールセットを表示します。 • ウィンドウの中央

付近にある、[積分]
アイコンをクリックします。

2 クロマトグラムを積分します。 a ウィンドウの中央付近にあ

る、[自動積分 ] アイコンを

クリックします。

b これらの初期設定値を用いて積

分されたピークが 5 つあるか調

べます。

• [自動積分 ] により初期積分パラ

メータを推定し、その後、積分を

行います。
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6 定量データ解析

タスク 3. 低濃度標準試料の積分
3 積分パラメータを調整し、積分された

ピークを 1 つ取得します。

a [積分イベントテーブル設

定 ] のアイコンをクリック

します。

b すべてのシグナルの [積分イベント]

の [ベースライン補正] で、[アドバ

ンスド] を選択します。

c [自動積分 ] アイコンをク

リックします。

d イベントテーブルを保存す

るようにメッセージが表示される

と、[はい] をクリックします。

e 結果が下記のクロマトグラムと同

じか非常に似ているか確認します。

• 積分イベントの詳細情報は、

『Agilent ChemStation: ChemStation の

概要』を参照してください。

4 積分イベントをメモリ上のメソッド

に保存します。

• アイコンをクリックし、積分イ

ベントを終了し、保存します。

5 (オプション ) 同じ名前 (CAFFEINE
CAL.M) でメソッドを保存します。

a [ファイル] > [保存] > [メソッド] を

選択します。

b ボックスの [メソッド履歴について

のコメント ] に、コメントを入力し

ます。

c [OK] をクリックします。

手順 詳細指示 コメント
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定量データ解析 6
タスク 4. 一般的なキャリブレーションパラメータの設定
タスク 4. 一般的なキャリブレーションパラメータの設定

手順 詳細指示 コメント

1 キャリブレーションパラメータを規

定します。

a [キャリブレーション ] > [キャリブ

レーション設定] を選択します。

b [タイトル] ボックスに、[カフェイ

ン外部標準] などのタイトルを入

力します。

c 下記のとおり、残りの項目は初期設

定のままにしておきます。

d [OK] をクリックします。

2 (オプション ) 同じ名前 (CAFFEINE 
CAL.M) でメソッドを保存します。

a [ファイル] > [保存] > [メソッド] を

選択します。

b ボックスの [メソッド履歴について

のコメント ] に、コメントを入力し

ます。

c [OK] をクリックします。
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6 定量データ解析

タスク 5. 検量線の設定
タスク 5. 検量線の設定

この演習では、残りの標準試料を積分し、すべての標準試料を検量線に

追加します。

手順 詳細指示 コメント

1 [キャリブレーション ] ツールセット

を表示します。

• ウィンドウの中央付

近にある、[キャリブ

レーション ] アイコンをクリックし

ます。

2 低濃度標準試料を検量線に追加し

ます。

a 以下の操作のいずれかを行います。

• [新しいキャリブレー

ションテーブル ] アイコ

ンをクリックします。

• [キャリブレーション ] > [新しい

キャリブレーションテーブル ] を

選択します。

b [ 自動設定レベル 1] をクリックし

ます。

c [OK] をクリックします。

d [キャリブレーションテーブル ] (下

記 ) の [化合物] に [カフェイン] と

入力し、[Amt] に 0.5 と入力します。

•「曲線が無効」というメッセージが

検量線に表示されても、この時点で

は心配しないでください。
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定量データ解析 6
タスク 5. 検量線の設定
3 2 番目の標準試料を読み込み、積分し

ます。

a [ファイル] > [シグナル読み込み] を

選択します。

b [ファイル名] に、[CAFCAL02.D] を選

択します。

c [ シグナル詳細を用いた読み込み ]
のチェックボックスをオンにします。

d [読み込み後に積分します] の

チェックボックスをオンにします。

e ダイアログボックスが下記のよう

に見えるか確認します。

f [OK] をクリックします。

• これらの設定により、1 つの手順で

適切なシグナルを読み込み、それら

を積分することが可能になります。

4 2 番目の標準試料を検量線に追加し

ます。

a [新しいレベルを追加] のア

イコンをクリックします。

b ダイアログボックスの [デ
フォルトアマウント ] に、1 と入力

し、[OK] をクリックします。

c 現在、キャリブレーションテーブル

には 2 つのエントリがあり、検量線

には 2 つのポイントが含まれてい

ることを確認します。

手順 詳細指示 コメント
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6 定量データ解析

タスク 5. 検量線の設定
5 残り 3 つの標準試料をキャリブレー

ションテーブルに追加します。

• CAFCAL03.D: 5 ng/µL

• CAFCAL04.D: 25 ng/µL

• CAFCAL05.D: 50 ng/µL

a [ファイル] > [シグナル読み込み] を

選択します。

b [ファイル名] で、次のデータファイ

ルを選択します。

c クロマトグラムが適切に積分され

ているか確認します。

d [新しいレベルを追加] のア

イコンをクリックします。

e ダイアログボックスの [デ
フォルトアマウント] に、手順 5  で

示したアマウントを入力し、[OK] を

クリックします。

f キャリブレーションテーブルと検

量線に新しいエントリが含まれて

いるか確認します。

g すべての標準試料を追加するまで、

手順 aから手順 fまで繰り返します。

h キャリブレーションテーブルと検

量線が下記のように見えるか確認

します。

• クロマトグラム中に複数のピーク

が含まれている場合、リテンション

タイムを使用し、検量線に対して相

応しいピークを検出します。

手順 詳細指示 コメント
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タスク 5. 検量線の設定
6 検量線を調整します。 a [キャリブレーション ] > [キャリブ

レーション設定] を選択します。

b [デフォルト検量線] の [タイプ] で、

[二次] を選択します。

c [OK] をクリックします。

d 検量線が下記のように見えるか確

認します。

7 (オプション ) 同じ名前 (CAFFEINE 
CAL.M) でメソッドを保存します。

a [ファイル] > [保存] > [メソッド] を

選択します。

b ボックスの [メソッド履歴について

のコメント ] に、コメントを入力し

ます。

c [OK] をクリックします。

手順 詳細指示 コメント
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タスク 6. キャリブレーションオプションの詳細
タスク 6. キャリブレーションオプションの詳細

この演習では、さらに多くのキャリブレーションオプションを提供する

追加キャリブレーションテーブルレイアウトを説明します。カフェイン

デモサンプルの処理にこれらのオプションは必要ありませんが、独自の

サンプルを処理する際に必要になる可能性があります。

手順 詳細指示 コメント

1 検量線を作成する方法を変更するオ

プションを調べます。

a [キャリブレーションテーブルオプ

ション ] > [ピーク詳細 ] を選択し

ます。

b キャリブレーションテーブルに以

下の列があるか確認します。

• 検量線タイプ

• 原点

• 重み付け

• このキャリブレーションテーブル

レイアウトにより以下の内容を変

更できることに注意してください。

• 検量線タイプ : 検量線のタイプ

(一次、二次など )。

• 原点: 原点 (ゼロポイント) の処理

方法。

• 重み付け : データポイントの相対

的な重み付け。

2 クォリファイアイオンを追加するオ

プションを調べます。

a [キャリブレーションテーブルオ

プション ] > [ 同定詳細 ] を選択し

ます。

b キャリブレーションテーブルに以

下の列があるか確認します。

• Resp % (レスポンスパーセント )

• +- (レスポンスパーセントのウィ

ンドウ )

• Pk Usage (ピーク用途 )

• このキャリブレーションテーブル

レイアウトにより以下の内容を定

義できることに注意してください。

• ピーク用途 : 主要キャリブレー

ションイオンやクォリファイア

イオンなど、キャリブレーション

がピークを使用する方法

• レスポンス %: クォリファイアイ

オンの予想レスポンスで、主要

ピークの割合

• +-: 予想割合のウィンドウ。

3 キャリブレーションテーブルのオリ

ジナルのオプションを表示します。

a [ キャリブレーションテーブルオプ

ション] > [概要] を選択します。

b キャリブレーションテーブルが

70 ページの 手順 5 と同じように見

えるか確認します。
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演習 2. サンプルの処理とレポートの印刷
演習 2. サンプルの処理とレポートの印刷

この演習では、レポートを指定し、標準試料の 1 つをサンプルのように

処理することによってキャリブレーションメソッドをテストします。結

果のレポートを印刷します。

手順 詳細指示 コメント

1 以下の設定値でレポートを指定します。

• レポート出力先 : スクリーン

• 外部標準 (ESTD) 計算、面積カウン

ト法

• レポートスタイル : 詳細

a 以下の操作のいずれかを行います。

• [レポート] > [レポートの指定] を

選択します。

• [レポート条件] アイコ

ンをクリックします。

b 手順 1  の説明に従って、

下図で示されているとおりにパラ

メータを入力します。

c [OK] をクリックします。
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6 定量データ解析

演習 2. サンプルの処理とレポートの印刷
2 同じ名前 (CAFFEINE CAL.M) でメソッ

ドを保存します。

a [ファイル] > [保存] > [メソッド] を

選択します。

b ボックスの [メソッド履歴について

のコメント ] に、コメントを入力し

ます。

c [OK] をクリックします。

3 中濃度の標準試料を読み込みます。 a [ファイル] > [シグナル読み込み] を

選択します。

b [ファイル名] に、[CAFCAL03.D] を選

択します。

4 中濃度標準試料を処理し、レポートを

印刷します。

a 以下の操作のいずれかを行います。

• [レポート] > [レポート印刷] を選

択します。

• アイコンをクリックし、

結果をプレビューします。

b レポートの 1 ページ目に、

ヘッダー情報、積分済みクロマトグ

ラム、外部標準レポートが含まれて

いるか確認します。

c カフェインアマウントが約 5 ng/µL

であるか確認します。

d [レポート ] ウィンドウの最下部の

[次へ] ボタンをクリックします。

e レポートの 2 ページ目に、点線で識

別された測定ポイントを含む検量

線が表示されているか確認します。

f (オプション ) レポートウィンドウ

の最下部の [印刷 ] ボタンをクリッ

クすると、ハードコピーが手に入り

ます。

g [レポート ] ウィンドウの最下部の

[閉じる] ボタンをクリックします。

• ハードコピーを作成する別

の方法は、[レポート印刷 ]
アイコンをクリックするこ

とです。

手順 詳細指示 コメント
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本書では

本書の演習を実行することで、

以下の操作を学習できます。

• 分析前に行う LC/MS シス

テムの準備

• スキャンや SIM 分析用メ

ソッドの設定

• データ取込

• 自動サンプル分析用シーケ

ンスの設定

• 定性および定量解析の実行
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