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このガイドの内容

コンセプトガイドでは、Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システム

の概要を示し、ハードウェアとソフトウェアがどのように機能するかを

理解する手助けをします。

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 概要

Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システムでハードウェアがどのよ

うに機能するかを学習し、ChemStation ソフトウェアの簡単な紹介をし

ます。

2 機器の準備

分析のための LC とカラムの準備と MS のチューンに必要なコンセプト

を学習します。

3 データ取り込み

メソッドの設定とサンプルの分析に関して学習します。

4 データ解析

ChemStation ソフトウェアを使用して定性および定量データを解析す

るのに必要なコンセプトを学習します。

5 レポート

定義済み結果レポートとカスタムレポートの設定について学習します。

6 性能確認

ChemStation を使用した運転時適格性評価 / 性能確認 (OQ/PV) とシス

テムベリフィケーションに関するコンセプトを学習します。

7 メンテナンスとトラブルシューティング
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ChemStation ソフトウェアで提供されている、システムの保守と問題の

診断/解決に役立つツールについて学習します。
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この章では、Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システムを構成する

ハードウェアとソフトウェアの概要を示します。このファミリは 3 つの

モデル、6120B、6130B、6150B で構成されます。
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

Agilent 四重極 LC/MS システムはどのように機能するか
Agilent 四重極 LC/MS システムはどのように機能するか

概要

質量分析 (MS) は、真空中を移動するイオンの分析に基づきます。その

結果がマススペクトルで、サンプルの分子量、構造式、同定、定量、純

度などの貴重な情報を提供します。MS は定性分析と定量分析の両方で

特徴的な働きをします。

四重極マスアナライザは、

四重極マスフィルタや

四重極と呼ばれることが

あります。

図 1  には、Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システムのダイアグラ

ムを示します。サンプルのイオン化は、左に示したイオン源の中で大気

圧で起こります。Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システムは、多

くの Agilent 大気圧イオン化 (API) イオン源と互換性があります。

図 1 Agilent 四重極 LC/MS システムの構成図

API - 大気圧イオン化 一般的な大気圧サンプリングインタフェースは、これらのイオン源から

質量分析計の真空システムにイオンを導入します。さまざまなイオン光

学系エレメントは、イオンを分離する四重極マスアナライザに到達する

まで、一連の真空段階中のイオンに焦点を当てて、導きます。その後、

イオンはシグナルとして記録される検出器に移動します。

キャピラリ

HPLC 注入口

イオン源

ラフ

ポンプ
スプリットフロー

ターボポンプ

検出器

四重極

マスフィルタ
イオン光学系

ネブライザ
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
詳細
詳細

図 2  と図 3  は、Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システムのイオン

経路のさらに詳しい図解を示します。API イオン源がイオンを生成した

後、イオン輸送のイオン光学系とイオンフォーカス領域が、イオンを四

重極と検出器の方へ導きます。通過中、イオンはイオン源での大気圧

(760 torr) から、四重極と検出器で 10-6 torr の範囲の真空まで移動します。

図 2 Agilent 6130 と 6150 のイオン経路四重極 LC/MS システム

4321真空段階 :

イオン源 イオン輸送とフォーカス領域

四重極

キャピラリ

ネブライザ

HPLC 注入口

フラグメンテーション

ゾーン (CID)

検出器

スキマー

オクタポール

レンズ

3 torr

5X10-6 torr
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

詳細
図 3 Agilent 6120 四重極 LC/MS システムのイオン経路

Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システムのイオン輸送とフォーカ

ス領域は、真空マニフォールドで囲まれています。真空システムの機能

は、イオンフォーカスと輸送の領域を空にして、四重極を低圧に保つこ

とです。

ネブライザは注入口キャピラリに対して直角であるため、溶媒の大部分

はスプレーチャンバから放出され、キャピラリには決して到達しません。

イオン、ドライガス、少量の溶媒だけが、キャピラリの中に送られます。

機器をオートチューンすること

で、イオン経路中のエレメントに

対する大部分の電圧を自動的に設

定します。44 ページの「MS の準

備 - チューニング」を参照してく

ださい。

イオン光学系の以下の考察は、イオン経路の段階と質量分析計の真空段

階によって構成されます。

イオン輸送とフラグメンテーション (最初の真空段階)

API イオン源で生成されたイオンはドライガスの中に、その後、真空シ

ステムの最初の段階の加熱サンプリングキャピラリの中に、電気的に吸

引されます。キャピラリの出口近くに、小さな穴の付いた金属製スキマー

があります。より大きな運動量を持つより重いイオンはスキマー開口部

を通過します。より軽いドライガス (窒素) 分子の大部分は、スキマーで

屈折され、ラフポンプで排出されます。スキマーを通過したイオンは、

真空システムの第 2 段階に移動します。

4321真空段階 :

イオン源 イオン輸送とフォーカス領域

四重極

キャピラリ

ネブライザ

HPLC 注入口

フラグメンテーション

ゾーン (CID)

検出器

検出

オクタポール

レンズ

2 torr

6X10-6 torr
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
詳細
大気圧イオン化技術は、すべて相対的に「ソフトな」技術です。主とし

て以下のイオンを生成します。

• 分子イオン M+ または M-

• プロトン化分子 [M + H]+

• シンプルな付加イオン [M + Na]+

• 水分子の損失などのシンプルな損失を示すイオン [M + H - H2O]+

CID - 衝突誘起解離 これらのタイプのイオンは分子量情報を提供しますが、補完的な構造情

報が必要なことがよくあります。構造情報を入手するために、最初の真

空段階で化合物イオンを断片化できます。それを行うためには、衝突誘

起解離 (CID) として知られている方法で、追加のエネルギーを与え、中

性分子と衝突させます。大気圧サンプリングキャピラリの末端に電圧を

掛け、衝突させるためのエネルギーを加え、より多くのフラグメンテー

ションを引き起こします。詳細情報は、16 ページの「フラグメントイオ

ンの生成」を参照してください。

イオン輸送 (2 番目と 3 番目の真空段階)

オクタポールイオンガイドは、

イオンが通過できる共通の

開放軸を持つ、一組の小さな

平行した金属ロッドです。

Agilent 6130 および 6150 四重極 LC/MS システム 2 番目の真空段階で、

2 つの真空段階に位置するオクタポールイオンガイドにより、イオンは

すぐにフォーカスを合わせられます。イオンはサンプリングキャピラリ

から、大気圧からの吸引により受ける運動量のために、オクタポールイ

オンガイドを通過します。オクタポールロッドに掛けられる高周波電圧

により、特定の質量範囲を超えるイオンを、ロッドセットの開放の中心

に弾きます。イオンはこのイオンガイドを出た後、２つの焦点レンズを

通過して、真空システムの 4 番目の段階へ進みます。
Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムコンセプトガイド 13



1 ハードウェアとソフトウェアの概要

詳細
Agilent 6120 四重極 LC/MS システム 2 番目の真空段階で、イオンはス

キマー 1 と スキマー 2 の間を移動します。その後、3 番目の真空段階に

入り、ここでオクタポールイオンガイドを通過します。イオンはこのイ

オンガイドを出た後、２つの焦点レンズを通過して、真空システムの 4
番目の段階へ進みます。

イオン分離と検出 (4 番目の真空段階)

4 番目の真空段階で、四重極マスアナライザが質量電荷比でイオンを分

離します。その後、電子増倍管 (EM) がイオンを検出します。

m/z - 質量/電荷比 四重極マスアナライザ (図 4 ) は、特定の直流 (DC) と高周波 (RF) 電圧

がかかる、4 本の平行したロッドから構成されます。化合物イオンはロッ

ドの中心に向かいます。ロッドにかけられた電圧により、電磁場が作成

されます。この電磁場によって、どの質量電荷比イオンが所定の時間で

フィルターを通過できるかが決定されます。通過するイオンは、検出器

で焦点が合わせられます。

図 4 四重極マスアナライザ

イオン源

から

検出器へ
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
取り込み可能なデータのタイプ
取り込み可能なデータのタイプ

スキャンおよび選択イオンモニタリング (SIM)

第 3 章 で説明した [メソッド & ラ
ンコントロール ] ビューで、スキャ

ンまたは SIM 分析を設定します。

図 5  のとおり、四重極マスアナライザは 2 つのモードを操作できます。

分析を最大限に活用するには、適切なモードを選ぶことが重要です。以

下の考察は選択に役立つでしょう。

図 5 四重極マスアナライザは、スキャンモードまたは選択イオンモニ

タリング (SIM) モードのいずれかで操作できます。

スキャンモード

スキャンモードでは、m/z 200 ～ 1000 といった、さまざまな m/z 値が

分析されます。四重極は次々と連続的にマスフィルターを行い、通常、

全体のスキャンに約 1 秒を要します。(正確な時間は、質量範囲とスキャ

ンスピードにより異なります。) MS ファームウェアは DC と RF 電圧を

引き上げることで四重極に段を付け、マススペクトル全体にわたる該当

m/z 値を連続的にフィルターにかけます。

m
/z

m/z

m/z

m
/z

1 スキャン

1 スキャン
SIM

スキャン

個々の質量

質量範囲

ア
バ

ン
ダ

ン
ス

ア
バ

ン
ダ

ン
ス

時間

時間
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

フラグメントイオンの生成
フルスキャン分析は、イオン源内に存在する所定の質量範囲内のすべて

のイオンを示すので役に立ちます。選択した質量範囲の検出下限以上の

イオン化された化合物のすべての全体像を示すため、フルスキャン分析

はサンプルの特徴付け、構造解析、純度分析によく使用されます。また、

SIM データ取り込み (次に検討 ) のためのメソッド開発の開始点でもあ

ります。

選択イオンモニタリング (SIM) モード

良好な感度を得るために、四重極は SIM モードで操作されます。SIM
モードで、四重極は限られた数の m/z 値のシグナルだけを分析します。

1 度に 1 つの質量のフィルターをかけるように、必要な RF/DC 電圧が

設定されます。所定の質量範囲のすべての m/z 値を通して段階を付ける

よりも、四重極は分析者が選択する値だけに段階を付けます。四重極は

選択した m/z 値それぞれをサンプリングするのに多くの時間を費やす

ため、システムはさらに低濃度のサンプルを検出することができます。

SIM モードはスキャンモードよりも大幅に高感度ですが、限られたイオ

ンに関する情報しか提供しません。スキャンモードは通常、事前に分析

対象成分質量が分からない場合の定性分析や定量分析に使用されます

SIM モードは、対象化合物の定量やモニタリングに使用されます。

フラグメントイオンの生成

データ取込用にメソッドを設定す

る場合、フラグメンタ設定値を用

いて、フラグメント化量を制御で

きます。第 3 章 で説明した [ メ
ソッド & ランコントロール] ビュー

で、メソッドを設定します。

生成物イオンとしても知られるフラグメントイオンは、プリカーサイオ

ンを分解することで生成されます。Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS
システムのフラグメンテーション領域はキャピラリ出口とスキマーの間

で、ガス圧力は約 2 ～ 3 torr です。この領域の電圧に応じて、プリカー

サイオンは変わらずに通過するか、フラグメント化されます。
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
フラグメントイオンの生成
この領域全域にわたり低圧がかけられると、イオンは変わらずに通過

します。たとえこれらのイオンがこの領域でガス分子と衝突しても、

通常はフラグメンテーションするのに十分なエネルギーがありませ

ん。(図 6 を参照してください。)

図 6 スルファメタジンのマススペクトル - 低フラグメンタ
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

フラグメントイオンの生成
図 7 スルファメタジンのマススペクトル - 高フラグメンタ

電圧が上げられると、イオンはより高い運動エネルギーを持ちます。そ

の後、イオンがガス分子と衝突すると、衝突により、運動エネルギーは

イオンのフラグメンテーションを生じさせる可能性のある分子振動に変

換されます。これは、衝突誘起解離 (CID) と呼ばれます。図 7 に例を示

します。イオンが大気圧で生成される際に、たとえこのフラグメンテー

ションが生じなくても、このタイプのフラグメンテーションを「インソー

ス CID」と呼びます。分子フラグメントからのイオンは、構造決定また

は特定化学種の存在の確認に使用されます。

中程度のフラグメント化電圧を用いることで、同じスペクトル内に分子

イオンとフラグメントイオンの両方を生成することが可能です。

FIA - フローインジェクション

アナリシス

最適なフラグメント化電圧は、化合物の構造と分析の目的により異なり

ます。対象化合物分析では、事前にフラグメンタ設定値に対する化合物

のレスポンスを決定するやり方が優れた方法と言えます。これを達成す

る最も速い方法は、フローインジェクションアナリシス (FIA) シリーズ

を用いる方法です。FIA シリーズにより、同じ分析内で化合物を複数回

注入し、さまざまなタイムウィンドウでフラグメンタ設定値を変更でき

ます。結果として生じるデータから、最適なフラグメンタ設定値を判断

することができます。FIA の詳細情報は、71 ページの「フローインジェ

クションアナリシス」を参照してください。
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
ポジティブ対ネガティブイオン
ポジティブ対ネガティブイオン

第 3 章 で説明した [メソッド & ラ
ンコントロール ] ビューで、メソッ

ドを設定する際に、イオン極性を

設定します。

大気圧イオン化技術により、ポジティブとネガティブ両方のイオンを生

成できます。所定の分析に対して、主要イオンタイプは分析対象成分の

化学構造 (特にエレクトロスプレーイオン化に対して ) や溶液の pH に
より異なります。いずれかのイオンか両方のイオンがイオン源内に存在

する可能性がありますが、イオン輸送およびフォーカス領域のイオン光

学系の極性により、どのタイプのイオンが検出されるかを決定します。

ポジティブおよびネガティブイオンの分析では、イオン光学系に対して

異なる設定が必要です。ソフトウェア制御されたオートチューンプロセ

スにより、ポジティブとネガティブ両方のイオンに対する設定を最適化

し、1 つのチューンファイルに保存します。データ取込中、ソフトウェ

アは適切な設定を行うためにチューンファイルにアクセスします。

マルチシグナルの取り込み

第 3 章 で説明する [メソッド & ラ
ンコントロール ] ビューで、マルチ

シグナルを取り込むための条件を

規定します。

Agilent 6120、6130、6150 LC/MS モデルでは、1 回の分析中に複数のタ

イプのデータを取り込めます。1 回の分析内で、ポジティブおよびネガ

ティブイオン化、高および低フラグメンタ設定、スキャンおよび SIM
モードを選択できます。最適な MS 条件は化合物ごとに変わるため、こ

のマルチシグナル機能により、シングルラン内で、より高い感度で、よ

り多くの化合物を分析できます。
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

マルチシグナルの取り込み
極性スイッチング

Agilent 6120、6130、6150 LC/MS モデルでは、スキャンごとに、ポジ

ティブイオンの分析とネガティブイオンの分析を切り替えることが可能

です。極性を非常に素早く切り替えるために、これらのモデルには API
イオン源、レンジシステム、四重極、検出器などのための高速スイッチ

ング電源が組み込まれています。両タイプのイオンを検出するために、

サンプルを 2 回分析する必要性を取り除くため、クロマトグラフの時間

スケール上で極性を切り替える機能は、完全に未知な化合物の分析に

とって非常に便利です。

高/低フラグメンタ

Agilent 6120、6130、6150 LC/MS モデルを用いると、スキャンごとに

高と低のフラグメント化電圧を交互に切り替えることも可能です。この

機能により、分子量情報を得るために低フラグメンタ設定で、構造情報

を得るために高フラグメンタ設定で、スキャンを行うことができます。

SIM/スキャン

多くの分析で、非常に低濃度の対象化合物をモニタリングおよび /また

は定量するために、SIM モードを使用する必要があります。スキャン分

析を用いて、他のサンプル成分を特徴付けすることが望まれることもよ

くあります。Agilent 6120、6130、6150 LC/MS モデルでは、SIM とス

キャンモードを切り替えることが可能なため、1 回の分析で両方の目的

を達成できます。

まとめ

6120、6130、6150 LC/MS モデルは、シングルラン内で、スキャンごと

の基準で、4 つの異なるユーザー選択取込モードを繰り返すことが可能

です。たとえば、シングルランを設定して、以下の操作を行えます。

• 低フラグメンタ電圧を用いたポジティブイオンスキャン

• 高フラグメンタ電圧を用いたポジティブイオンスキャン

• 低フラグメンタ電圧を用いたネガティブイオンスキャン

• 高フラグメンタ電圧を用いたネガティブイオンスキャン
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
マルチシグナルの取り込み
上記の分析は、一部がポジティブモードで良い反応を示し、一部がネガ

ティブモードで良い反応を示す、そして分子イオンとフラグメントイオ

ンの両方を必要とする、化合物の混合物に最適です。

1 サイクルの所要時間は選択されたモードの数、スキャン範囲、スイッ

チングに必要なスキャン間ディレイにより変わります。狭いクロマトグ

ラフピークを用いた分離では、総サイクルタイムを機器がピーク全域に

わたり十分な測定を行うのに適した短さになるようにすることが重要

です。
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

イオン源
イオン源

Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システムは、以下の大気圧イオン

化 (API) イオン源とともに動作します。

• ESI (エレクトロスプレーイオン化)

• Agilent Jet Stream Technology を用いた ESI

• APCI (大気圧化学イオン化)

• APPI (大気圧光イオン化)

• MMI (マルチモードイオン化)

エレクトロスプレーイオン化 (ESI)

スプレーチャンバパラメータ ( ネ
ブライザ圧力、ドライガス流量と

温度、キャピラリ電圧 ) は、第 3 章

で説明する [ メソッド & ランコン

トロール ] ビューでメソッドを設

定する際にコントロールします。

エレクトロスプレーイオン化は化学的性質に依存して、分析対象成分が

質量分析計に到達する前に、溶液中で化合物のイオンを生成します。

図 8 のように、LC 溶離液は強力な静電場と加熱ドライガスの存在下で、

大気圧でスプレーチャンバーにスプレーされます。静電場は、アジレン

トの設計では接地状態のネブライザと高電圧のキャピラリの間に生じ

ます。

スプレーはキャピラリに対して直角に生じます。この特許のアジレント

設計により、液滴からのバックグラウンドノイズを軽減し、感度を高め、

長期間キャピラリをきれいに保ちます。

注記
6100 シリーズ LC/MS システムで使用されるイオン源は、B 型イオン源で

す。6100 シリーズ LC/MS システムは、以前の Agilent LC/MS モデルで使

用された A 型イオン源には互換性がありません。
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
エレクトロスプレーイオン化 (ESI)
図 8 エレクトロスプレーイオン源

エレクトロスプレーイオン化 (ESI) は以下の 4 つの手順から構成され

ます。

1 イオンの生成

2 噴霧

3 溶媒除去

4 イオン蒸発

イオンの生成

API- エレクトロスプレーでのイオン生成は、複数のメカニズムによって

行われます。分析対象成分、溶媒、バッファの化学的性質の調和が取れ

ていれば、噴霧前にイオンは溶液中に生成されます。このことは、分析

対象成分のイオン濃度を上げ、良好な API- エレクトロスプレー感度を

もたらします。

加熱ドライガス

キャピラリ

ネブライザ

HPLC 注入口

溶媒

スプレー
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

エレクトロスプレーイオン化 (ESI)
分析されるイオンが必ずしも ESI を必要とするとは限りません。溶液中

でイオン化しない一部の分析対象成分も、分析することができます。ネ

ブライズ、溶媒除去、イオン蒸発のプロセスにより、スプレー液滴の表

面に強い電荷が生じます。このため、液滴表面での分析対象成分分子の

イオン化を誘起します。

噴霧

噴霧 (エアロゾル生成) では、以下の手順を通じてサンプル溶液を取り込

みます。

a サンプル溶液は、ネブライザと呼ばれるグラウンドのニードルを

通じて、スプレーチャンバに入ります。

b 高流量エレクトロスプレーでは、ネブライザガスは、ニードルを

取り巻く チューブを通って、同心円状にスプレーチャンバに入り

ます。

c ネブライザガスにより生成される強い変形力とスプレーチャンバ

の高電圧 (2 ～ 6 kV) の組み合わせにより、サンプル溶液を引き出

し、液滴を生成します。

d 液滴が分散するにつれ、静電気力により、一方の極性を持つイオ

ンが液滴表面に優先的に移動します。

e 結果として、サンプルは同時に荷電され、荷電液滴の細かなスプ

レーに分散されます。このためエレクトロスプレーと呼ばれます。

エアロゾルが生成される際にサンプル溶液は加熱されないため、ESI は
大部分の分析対象成分を熱的に分解しません。

溶媒除去とイオン蒸発

イオンの質量分析を行う前に、イオンそのものを生成するため、溶媒を

除去する必要があります。

不活性の加熱ドライガス、一般的には窒素のカウンター電流により、溶

媒を蒸発させ、液滴直径を小さくし、主要な表面電荷を強制的に近づけ

ます (図 9  を参照してください)。
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
エレクトロスプレーイオン化 (ESI)
図 9 溶液からイオンの脱離

クーロン反発力 - 同符号に

帯電した試料間の反発力

クーロン反発力が液滴の表面張力と等しくなると、液滴は破裂し、さら

に蒸発しやすい小さな荷電液滴を生じます。このプロセスが繰り返され

て、表面電荷密度の高い液滴が形成されます。電荷密度がおよそ

108V/cm3 に到達すると、イオン蒸発が起こります (液滴表面からのイオ

ンそのものの直接放出)。これらのイオンは、キャピラリサンプリングオ

リフィスに引き付けられ、これを通ってイオン光学系とマスアナライザ

を通過します。

溶液の化学的性質の重要性

溶媒とバッファの選択は、エレクトロスプレーを用いた良好なイオン化

の鍵です。熱容量、表面張力、誘電率の小さなメタノールのような溶媒

は、噴霧と溶媒除去を容易にします。エレクトロスプレーモードで最高

の結果を得るために :

• 必要なイオンの極性とサンプルの pH に従って、溶媒 pH を調整し

ます。

• イオン脱離を高めるために、蒸発熱が低く、表面張力の弱い溶媒を使

用します。

• プロトン転移やイオンペア反応などの気相反応を通じてイオンを中

和しない溶媒を選択します。

• イオン源内の塩の析出を減らすために、より揮発性の高いバッファを

選択します。
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

エレクトロスプレーイオン化 (ESI)
多価チャージ

エレクトロスプレーは、タンパク質、ペプチド、オリゴヌクレオチドな

どの大きな生体分子の分析に特に便利ですが、医薬品や環境汚染物質の

ような小さな分子も分析できます。大きな分子は複数の電荷を取り込む

ことがよくあります。この多価チャージのため、たとえ一般的な四重極

LC/MS 機器の質量範囲が約 3,000 m/z でも、エレクトロスプレーを使用

して、150,000 u 程度の大きな分子を分析できます。たとえば、次のよ

うになっています。

100,000 u / 10 z = 1,000 m/z

オプションの Agilent LC/MSD デコ

ンボリューションおよび生物分析

により、デコンボリューションを

達成するための計算を行います。

大きな分子が多価を取り込む場合、分析対象成分の実際の分子量を決定

するためにデコンボリューションと呼ばれる数学的方法が使用され

ます。

Agilent Jet Stream Technology

Agilent Jet Stream Technology は、互換性がある Agilent 6100 シリーズ

LC/MS システムでサポートされます。

Agilent Jet Stream Technology は、ネブライザスプレーをフォーカシン

グし、非常に「明確なシグナル」を作り出すことで、化合物の溶媒除去

を向上させます。平行して同心状に流れる高温に加熱した窒素シースガ

ス (図 10 ) をインレットアセンブリに追加することで、エレクトロスプ

レーの柱状噴流からのイオン乾燥が大幅に促進され、質量分析計の S/N
比が大きくなるため、トリプル四重極ではフェムトの検出限界を超える

ことができます。Agilent Jet Stream Technology は特許出願中です。
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1

エレクトロスプレーイオン化 (ESI)

Agilent Jet Stream サーマルグラジエントフォーカシングは、圧力コン

トロールされているエレクトロスプレーと、平行して同心状に導入され

る高温に加熱された窒素シースガスから構成されます。高温に加熱した

窒素シースガスからの熱エネルギーをネブライザスプレーに集中させる

ことで、最大限の溶媒除去効率とイオン生成効率を実現します。分子イ

オンの溶媒除去が強化されることで、図 10 に示すようにより多くのイ

オンがサンプリングキャピラリに導入され、同時に S/N 比も改善しま

す。Agilent Jet Stream Technology のパラメータには、加熱された窒素

シースガスの温度と流量、およびノズル電圧があります。

図 10 Agilent Jet Stream Technology を用いたエレクトロスプレー

イオン源

ネブライザ
ガス

サンプル
溶液

エレクトロスプレー
ネブライザ

強化された
溶媒除去

質量分析計への
抵抗サンプリング
キャピラリ注入口

加熱した窒素
ドライガス

高温に加熱
した窒素
シースガス
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

大気圧化学イオン化 (APCI)
大気圧化学イオン化 (APCI)

APCI は大気圧化学イオン化プロセスです。APCI 技術では、ネブライザ

ニードルに LC 溶離液を通して、細かいスプレーを生成します。スプレー

は、液滴が完全に蒸発されるように加熱されたセラミックチューブを通

過します (図 11 )。

その後、生成されたガスと蒸気の混合物はコロナ放電ニードル上を通過

します。ここで溶媒の蒸気はイオン化され、反応ガスイオンを生成しま

す。これらのイオンは順々に、化学イオン化プロセスによってサンプル

分子をイオン化します。その後、サンプルイオンはキャピラリに導入さ

れます。

図 11 大気圧化学イオン化 (APCI) イオン源

APCI では、イオン化を起こすために分析対象成分が気相であることが

必要です。溶媒と分析対象成分を蒸発するために、APCI イオン源は通

常、400 ～ 500 ℃のベポライザ温度で操作されます。
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
大気圧化学イオン化 (APCI)
APCI は広範囲の分子極性にわたり適用可能です。滅多に多価チャージ

を生じないため、通常、1,500 u 未満の分子に使用されます。この分子

量の制限と高温蒸発の使用により、APCI は熱的に不安定な大きな生体

分子の分析には、エレクトロスプレーほど適していません。APCI は、通

常、順相クロマトグラフで分析される極性の低い化合物のイオン化に最

適です。
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

大気圧光イオン化 (APPI)
大気圧光イオン化 (APPI)

APPI 技術を用いて、LC 溶離液はネブライザニードルを通過して、細か

いスプレーを生成します。このスプレーは、液滴が完全に蒸発される加

熱セラミックチューブを通されます。結果として生じるガスと蒸気の混

合物は、クリプトンランプの光子線を通過し、サンプル分子をイオン化

します (図 12 )。その後、サンプルイオンはキャピラリに導入されます。

APPI と APCI は似ていて、APPI はイオン化のためのコロナニードルの

代わりになります。APPI では、光イオン化プロセスを促進するため、追

加溶媒や「ドーパント」と呼ばれる移動相調整剤もよく使用されます。

APPI は、通常、APCI で分析される同じ化合物の多くに適用可能です。

APPI は、非極性化合物の分析に特に役立つことを証明しています。

図 12 大気圧光イオン化 (APPI) イオン源
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
マルチモードイオン化 (MMI)
マルチモードイオン化 (MMI)

マルチモードイオン源は、3 つの異なるモード (APCI、ESI、または

APCI/ESI 同時) で操作することができるイオン源です。マルチモードイ

オン源には、2 つに電気的に分離され、最適化されたゾーンが組み込ま

れており、1 つは ESI 用で、もう 1 つは APCI 用です。同時 APCI/ESI
の間、両方のイオン化モードからのイオンがキャピラリに入り、質量分

析計で同時に分析されます。

図 13 マルチモードイオン源

マルチモードイオン化 (MMI) は、未知化合物や、一部が ESI で反応し、

一部が APCI が反応する化合物の混合物を含むサンプルのスクリーニン

グに便利です。これらの場合、マルチモードイオン源により、完全な分

析を行うためにサンプルを 2 回分析する必要がなくなります。
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

マルチモードイオン化 (MMI)
ベポライザの温度がモニタリングされる APCI や APPI イオン源と違

い、マルチモードイオン源では、実際の蒸気温度がモニタリングされま

す。結果として、ベポライザは通常、200 ～250 ℃に設定されます。
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
ChemStation ソフトウェアの概要
ChemStation ソフトウェアの概要

概要

Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システム用の ChemStation ソフ

トウェアは、複数のビューに整理されます。各ビューでは、特定のタス

ク セットを実行できます。メニューとツールバーが各ビューとともに変

化します。

図 14 これらのボタンにより、6 つの ChemStation ビューを切り替えるこ

とが可能

以下は、ChemStation のビューとそれらの機能の要約です。

[ メソッド & ランコントロール ]
ビューの詳細情報は、第 3 章 を参

照してください。

メソッド＆ランコントロール

• メソッドを設定します

• チップキューブを含む、Agilent 1100/1200/1260/1290 シリーズ

LC シリーズ LC モジュールの設定値を変更します

• Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システムの設定値を変更し

ます

• Agilent API イオン源の設定値を変更します

• シングルサンプルを分析します

• 自動シーケンスを実行します

• FIA シリーズを分析します
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

概要
• 取り込まれた時に、リアルタイムでデータを表示します

[ データ解析 ] ビューの詳細情報

は、第 4 章 を参照してください。

データ解析

• MS や UV 検出器からのクロマトグラムとスペクトルを表示します

• クロマトグラフピークを積分します

• 定量を行います

• ピーク純度を調べます

• 多価スペクトルのデコンボリューションを行います

• レポートを作成します

• シーケンスからのデータを再解析します

[レポートレイアウト ] ビューの詳

細情報は、第 5 章 を参照してくだ

さい。

レポートレイアウト

• カスタムレポートテンプレートを編集します

[ベリフィケーション ] ビューの詳

細情報は、第 6 章 を参照してくだ

さい。

ベリフィケーション (OQ/PV)

• システムパフォーマンスを確認します

[診断 ] ビューの詳細情報は、

第 7 章 を参照してください。

診断

• 機器の問題の考えられる原因を学習します

• テストを実行し、機器の問題を診断します

• システムメンテナンスを実行する時期になると、通知を受け取り

ます

• システムを真空排気し、ベントします

[MSD チューン ] ビューの詳細情報

は、第 2 章 を参照してください。

MSD チューン

• MS を最適化し、キャリブレーションします
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ハードウェアとソフトウェアの概要 1
データを遠隔で確認する
データを遠隔で確認する

ChemStation データを遠隔で確認できるようにコンピュータを設定す

る方法が 2 つあります。

1 つ目の方法は、リモートコンピュータに ChemStation ソフトウェアの

データ解析のみのバージョンをインストールすることです。このインス

トールにより、ご使用の Agilent 6100 シリーズ LC/MS システムをコン

トロールする ChemStation 上に持っている同じデータ解析機能が提供

されます。詳細にデータ解析を行うためのフル機能が必要な場合、理想

的です。

もう 1 つの方法は、リモートコンピュータに Analytical Studio Reviewer
をインストールすることです。Analytical Studio Reviewer により、

ChemStation LC および LC/MS データファイルを簡単に確認できます

が、機能はフル機能の ChemStation データ解析とは異なります。

Analytical Studio Reviewer ソフトウェアは合成化学者や、「ウォーク

アップ」分析に LC/MS システムを使用する人に最適です。
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1 ハードウェアとソフトウェアの概要

データを遠隔で確認する
36 Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムコンセプトガイド



Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システム
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2
機器の準備

LC システムの準備 38

目的 38

作業のサマリ 38

LC モジュールのパラメータを設定する 40

カラムコンディショニングと平衡化 41

流量と圧力の安定性モニタリング 43

MS の準備 - チューニング 44

概要 44

チューン方法 46

チューニング時期 - チェックチューン 47

オートチューン 49

マニュアルチューニング 51

チューンレポート 53

ゲインキャリブレーション 55

この章では、分析のために機器を準備するのに役立つコンセプトを学習

します。この章では、ハードウェアとソフトウェアがインストールされ、

機器は設定され、性能は検証されていると仮定します。これが完了され

ていない場合、『Agilent 6100 シリーズシングル四重極 LC/MS システム

インストールガイド』を参照してください。
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2 機器の準備

LC システムの準備
LC システムの準備

目的

良好な感度を実現するには、LC/MS 分析の前に、LC とカラムを適切に

準備することが重要です。

最高の S/N 比を得るには、LC システム全体が塩 (不揮発性バッファな

ど ) や無用の有機化合物による汚染がないようにする必要があります。

UV 検出器にとって問題とならない一部の汚染物質が、MS に対して問題

を起こす恐れがあります。汚染物質はイオン抑制および /または高バッ

クグラウンドを生じる恐れがあり、これらの問題が著しく感度を低下さ

せる恐れがあります。

ノイズのほとんどない平坦なベースラインを実現するために、LC 流量

も非常に安定している必要があります。

作業のサマリ

正確な LC 準備手順は、LC が以前どのように使用されたかや、実行され

た分析のタイプにより異なります。以下のとおり、ガイドラインを示し

ます。

一般的な準備

分析開始前に、LC の流路全体に汚染物質がなく、流量は安定している

必要があります。通常、以下の操作を行うことで、これらの目標を達成

できます。

1 ポンプをパージして、気泡を取り除きます。使用する予定の各チャン

ネルをパージします。

ポンプをパージする指示に関しては、キーワード「パージ」に関して

オンラインヘルプを検索して、単語「パージ」で始まるエントリが見

えるまでトピックのリストをスクロールダウンします。

2 カラムをコンディショニングして、不純物や残留サンプルを取り除き

ます。
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機器の準備 2
作業のサマリ
詳細情報は、41 ページの「カラムコンディショニングと平衡化」を

参照してください。

3 初期の移動相組成でカラムを平衡化します。

詳細情報は、41 ページの「カラムコンディショニングと平衡化」を

参照してください。

4 システム流量と圧力が安定しているか確認します。

詳細情報は、43 ページの「流量と圧力の安定性モニタリング」を参

照してください。

より広範囲の準備

上記の 4 段階の作業によって、日々良好に機能しますが、以下の内容が

当てはまる場合、より広範囲の LC/カラムフラッシングが必要なことが

あります。

• MS にこの LC を使用していなかった。

• カラムが新品である。

• 異なる移動相組成に変更している。

• LC が汚れたサンプルの分析に使用された。

• 次の分析に、最高の感度が必要である。

より完全な LC クリーニング用のプロトコールは、『Agilent 6100 シング

ル四重極システムインストールガイド』で示されます。システムベリフィ

ケーションに関する章の、LC のコンディショニングに関するセクショ

ンを参照してください。

LC をフラッシュする際、使用予定のすべてのチャンネルをフラッシュ

することを忘れないでください。また、システムのフラッシュに使用す

る同じ溶媒を複数回注入して、インジェクタをフラッシュします。
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2 機器の準備

LC モジュールのパラメータを設定する
LC モジュールのパラメータを設定する

[メソッド & ランコントロール] ビューで、LC モジュールを設定します。

システムダイアグラム内で、各モジュールをクリックし、パラメータを

設定します。

図 15 システムダイアグラム例 (ご使用のシステムと異なる可能性があ

ります )

システムモジュールのヘルプにアクセスするには、モジュールコンテキ

ストメニューから [ヘルプ ] メニュー項目をクリックします。所定のダ

イアログボックスのヘルプにアクセスするには、ダイアログボックス内

の [ヘルプ] ボタンをクリックします。

モジュールコントロールパラメータの設定方法

この手順では、ポンプモジュールを例に使用します。

1 [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。

2 希望するコントロールパラメータを設定し、[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 ] などの希望するコン

トロールパラメータを選択します。

注入
ポンプ

質量分析計

ダイオードアレイ

カラムサーモスタット

カラムスイッチングバルブ

溶媒ボトル 検出器
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機器の準備 2
カラムコンディショニングと平衡化
設定値コントロールパラメータの設定方法

この手順では、バイナリポンプモジュールを例に使用します。

1 [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。

2 [バイナリポンプ] タブをクリックします。

3 希望する設定値を設定し、[OK] をクリックします。

その他の機器パラメータにアクセスする方法

1 [機器] メニューをクリックして開きます。

2 [インジェクション ソース選択]、[カラム]、または [機器コンフィグ

レーション] のような、希望するコマンドをクリックします。

カラムコンディショニングと平衡化

パラメータを設定し、カラムをコンディショニングおよび平衡化するに

は、いくつかの方法があります。

コンディショニング

カラムコンディショニングにより、特に同一組成の溶媒を用いた分析 (
アイソクラティック分析 ) の後の、以前分離された成分やカラムからの

不純物を排除します。

サンプル分析前にカラムをコンディショニングする方法は多くありま

す。1 つの方法は、一定時間、カラムに使用予定の有機溶媒 (100% 溶媒

B) を送液することです。もう 1 つの方法は、使用予定のグラジエントを

実行し、さらにピークが溶出しないようになるまで、最終組成で時間を

延長することです。

カラムが新品の場合、「コンディショニング」には、ピーク面積とリテン

ションタイムが安定するまで、少量のサンプルまたは高濃度標準試料を

注入することが含まれることがあります。
Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムコンセプトガイド 41



2 機器の準備

カラムコンディショニングと平衡化
平衡化

グラジエント分析後、カラム平衡化によりカラム特性を初期状態に戻し

ます。サンプル分析前にカラムを平衡化するには、一定時間、カラムか

に初期組成の溶媒を流します。

カラムコンディショニングと平衡化

ChemStation ソフトウェアを用いた 3 つの方法のうちの 1 つで、カラム

をコンディショニングおよび平衡化できます。

• 対話形式

ポンプを、分析終了時の溶媒組成と標準流量より高流量に設定しま

す。その後、これらの設定値をポンプにすぐに適用します。カラム容

量の約 3 倍の溶媒を送液した後、次に、ポンプを分析開始時の溶媒組

成と流量に設定します。この手順の間は、データファイルを保存しま

せん。

この手順を用いる場合、カラムをコンディショニングおよび平衡化す

ると同時に、MS をチューンできます。MS をチューンする場合、MS
ストリーム切り替えバルブにより、LC 溶離液を廃液に自動的に切り

替えます。チューニングに関する情報は、44 ページの「MS の準備 -
チューニング」 を参照してください。

第 3 章 で説明した [メソッド & ラ
ンコントロール ]  ビューで、メ

ソッドまたはシーケンスを設定

します。

• 対話式分析にメソッドを用いる

分析メソッドを設定した後、溶媒ブランクを実行します。分析にはメ

ソッドストップタイムを用います。カラムを平衡化するために、メ

ソッド内でポストランタイムも使用できます。

この手順では、データファイルを保存します。

• シーケンスを用いる

分析にメソッドを設定した後、シーケンスの最初の分析として溶媒ブ

ランクを設定します。メソッドには、カラムを平衡化するポストラン

タイムが含まれます。

この手順では、データファイルを保存します。
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機器の準備 2
流量と圧力の安定性モニタリング
流量と圧力の安定性モニタリング

安定したベースラインとより良い分析結果を得るためには、LC のポン

プ圧力が安定することが大切です。そのためには、カラムが平衡化し分

析を開始する前に、圧力を確認することをお勧めいたします。

第 3 章 には、オンライプロットと

も呼ばれるオンラインシグナルに

関する詳細情報を示します。

ChemStation ソフトウェアを用いて安定性を測定できます。これを行う

には、分析に使用予定の初期組成と同じ溶媒組成を用いて、アイソクラ

ティックメソッドを設定します。分析中、流量と圧力のオンラインシグ

ナルをモニタリングします。
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2 機器の準備

MS の準備 - チューニング
MS の準備 - チューニング

概要

チューニングに関連するすべての

タスクに、[MSD チューン ] ビュー

を使用します。

チューニングは、高品質で正確なマススペクトルを生成するための、MS
パラメータ調整のプロセスです。チューニング中、以下の内容が最適化

されます。

• 感度を最大にする

• 満足できる分解能を維持する

• 正確な質量の帰属を保証する

調整されるパラメータ

Agilent 6100 シリーズ 四重極 LC/MS システムには、調整できる 2 組の

パラメータがあります。1 組のパラメータはイオンの生成に関連付けら

れています。これらのパラメータは、スプレーチャンバー (エレクトロ

スプレーや APCI など ) とフラグメンターをコントロールします。もう

1 組のパラメータはイオンの透過、フィルタリング、検出に関連してい

ます。これらのパラメータは、スキマー、オクタポール、レンズ、四重

極マスフィルタ、高エネルギーダイノード (HED) 電子増倍管 (検出器 )
をコントロールします。

チューニングとは主にイオンの透過、フィルタリング、検出をコントロー

ルするパラメータの正しい設定値を探すことです。これは、キャリブラ

ントを MS に導入し、イオンを生成することで行われます。これらのイ

オンを使用して、チューンパラメータは、感度、分解能、質量割り当て

の目標を達成するために調整されます。いくつかの例外を除いて、イオ

ン生成をコントロールするパラメータは調整されません。これらは、キャ

リブレーション溶液からイオンを生成するために最適な固定値に設定さ

れます。
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機器の準備 2
概要
チューニングファイルとレポート

チューニングの結果、ポジティブイオン化とネガティブイオン化の両方

に対するパラメータ設定を含むチューニングファイル (実際はディレク

トリ ) が得られます。データ取り込みにチューニングファイルを使用す

る場合、データ取込メソッドで指定されたイオン極性に適した設定が自

動的に読み込まれます。

自動化されたチューニングプログラムであるオートチューンでも、レ

ポートを作成します。53 ページを参照してください。

データ取込中のチューニングファイルの使用

データの取り込み中、イオン生成に関連したパラメータは、データ取込

メソッドでコントロールされます。イオン透過率に関連したパラメータ

は、データ取込メソッドに割り当てられたチューニングファイルでコン

トロールされます。
Agilent 6100 シリーズ四重極 LC/MS システムコンセプトガイド 45



2 機器の準備

チューン方法
チューン方法

この機能には、[MSD チューン ]
ビューの [チューン ] メニューから

アクセスします。

ChemStation ソフトウェアには、MS をチューンする以下の 2 つの方法

が用意されています。

• オートチューンは、質量範囲全体にわたり良い性能が得られるよう

に、MS をチューンする自動チューニングプログラムです。この場合、

キャリブレーション化合物供給システム (CDS) によって導入される

標準キャリブレーション混合物として既知化合物を使用します。これ

は、ほとんどの場合に使用するチューニングメソッドです。

• マニュアルチューニングにより、目標性能を達成するまで、一度に 1
つのパラメータを調整することで、MS をチューンできます。マニュ

アルチューニングは、最高感度が必要な場合、分析が限られた質量範

囲を対象にする場合、あるいは標準キャリブラント以外のチューニン

グ化合物が必要な場合に最も多く使用されます。

さらに、[チェックチューン] プログラムにより、チューンが必要かどう

かを決定できます。

[チェックチューン]、[オートチューン]、[マニュアルチューン] は、次

のセクションで詳細に説明します。

注記
通常操作では、頻繁にチューニングを行う必要はありません。一旦チュー

ニングされると、LC/MS は非常に安定しています。一般的にチューニン

グは、月に 1 や週 1 回以上の頻度で実施する必要はありません。チュー

ニングに関連する不具合が疑われる場合、[チェックチューン ] プログラ

ムを使用して、再チューン前に MS の調整がずれていることを確認し

ます。

注意
Agilent 6100 シリーズ LC/MS システムのチューニングまたは操作前に

は、真空排気後少なくとも 4 時間お待ちください。四重極マスフィ

ルタのセラミックコンポーネントは、空気から湿気を吸収する可能

性があります。データのチューニングまたは取り込みが早過ぎると、

アーク放電を引き起こすことがあります。さらに、アナライザが熱

平衡に達するのに少なくとも 9 時間を要します。MS が熱平衡になる

前に作成されたチューンファイルや取り込まれたデータは、不正確

な質量割り当てや、その他の誤差を持っている可能性があります。
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チューニング時期 - チェックチューン
チューニング時期 - チェックチューン

[チェックチューン ] により、完全なオートチューンを行わずに、MS が
正しくチューニングされているかを素早く判断できます。これによって、

チューン質量のシングルプロファイルスキャンが実行され、ピーク幅と

マス軸が目標値と比較されます。[チェックチューン] により入手した値

が許容範囲内の場合、チューンレポートには [チェックチューン] が合格

であることを示します。(48 ページの図 16 を参照してください。)値が

許容範囲外の場合、[チェックチューン] はピーク幅を調整するか、マス

軸のキャリブレーションを行うことを勧めます

第 3 のパラメータである [ゲイン ] は、[チェックチューン ] で調べられ

たパラメータに追加される場合があります。その場合には、[チェック

チューン ] により、現在のゲイン値を最新のオートチューンから得られ

たゲイン値と比較します。ゲインについては、55 ページ を参照してく

ださい。
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2 機器の準備

チューニング時期 - チェックチューン
図 16 チェックチューンレポート

すべての質量が

マス軸とピーク幅

テストに合格
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機器の準備 2
オートチューン
オートチューン

オートチューンは、質量範囲全体にわたり良い性能が得られるように

MS を調整するプログラムです。

オートチューンファイル

チューンファイル ATUNES.TUN は、オートチューンの開始ポイントと

して提供されます。

オートチューンの結果は、現在のオートチューンファイルに保存されま

す。これにより、各オートチューンが最新の適したチューンパラメータ

から開始されるため、オートチューンは短時間で終了します。ただし、

前のチューン値は失われることを意味します。オートチューンを使用す

る前に、オートチューンファイルを別のファイル名に保存することもで

きます。

1 つのオートチューンファイルには、ポジティブイオン化とネガティブ

イオン化両方のオートチューンの結果が含まれます。

オートチューン極性とスキャンスピード

オートチューンの実行には、6100 モデルに応じて以下の選択肢が最大 6
つ用意されています。

• 両極性

• ポジティブ

• ネガティブ

• 両極性高速スキャン

• ポジティブ高速スキャン

• ネガティブ高速スキャン

[両極性] モードでは、ポジティブイオン化とネガティブイオン化の両方

に対してオートチューンを行います。[ポジティブ] と [ネガティブ] モー

ドでは、指定極性に対してのみオートチューンを行います。

オートチューン中のゲインチェック

[ゲインチェック]は、ポジティブオートチューンまたは両極性オートチュー

ンのネガティブイオン部でのみ行われます。ゲインチェックの詳細情報

は、55 ページの「ゲインキャリブレーション」を参照してください。
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2 機器の準備

オートチューン
スプレーチャンバパラメータ

オートチューンでは、イオン透過に影響を及ぼすパラメータを調整しま

す。スプレーチャンバパラメータはイオン生成に影響を及ぼしますが、オー

トチューンでは調整されません。これらのパラメータは、キャリブレー

ション溶液のイオン生成に適しているデフォルト値に設定されます。

スプレーチャンバごとにわずかな変動がある可能性があるため、デフォ

ルトのパラメータが特定のスプレーチャンバに対して最適ではない場合

があります。ネブライザの調整や、LC/MS システムコンポーネントの通

常の劣化などの変化も、デフォルト値が最適ではないシステムにつなが

る可能性があります。そのため、スプレーチャンバパラメータを手動で

設定できます。この手動設定は一般的に、機器がオートチューンに失敗

した場合や、オートチューンの結果がシステムパフォーマンスの著しい

低下を示す場合にだけ必要です。他の要因によってもシステムパフォー

マンスが低下する恐れがあることに注意してください。
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マニュアルチューニング

オートチューンプログラムにより、質量範囲全体にわたり良い性能が得

られるように、MS を調整し、このチューンプログラムはほとんどのア

プリケーションに対して十分なものです。しかし、MS を手動でチュー

ンしたほうが有利な場合があります。内容 :

• 分解能をいくらか犠牲にして最大の感度を達成したい場合

• 極めて低い質量範囲 (<150 u 以下 ) に対して限定的にチューンする

場合

• 標準キャリブラント以外の化合物を使用してチューンしたい場合

マニュアルチューニングに関するヒント

イオン化モード エレクトロスプレー、APCI/APPI、マルチモード ESI+APCI には、個別

のチューニングは必要ありません。チューニングでは、イオンの透過を

コントロールするパラメータの調整が必要です。これらのイオンが生成

される方法は問題ではありません。エレクトロスプレーモードで作成さ

れたチューンファイルは、APCI/APPI サンプルに対して良好な結果を示

すことがよくあります。逆もまた真です。

極性 ポジティブおよびネガティブイオン化には、個別のチューニングが必要

です。そのうち、MS を 2 回、一回はポジティブイオンを用いて、そし

てもう一回はネガティブイオンを用いてチューンする必要があります。

同じチューンファイル名で 2 つのチューンを保存できます。ポジティブ

イオンとネガティブイオンの設定を、別々に更新できます。

注意
キャリブラント送液システム (CDS) は、特に 90:10 のアセトニトリル

/水混合溶媒を使用してアジレントのキャリブラントを正確に供給

するために設計されています。その他の溶媒や混合物を使用すると、

チューニングに最適ではない異なる流量になることがあります。さ

らに、CDS の O- リングシールは、エチレン - プロピレン製です。こ

れらは、脂肪族化合物、芳香族化合物、またはハロゲン化炭化水素

によって損傷を受ける恐れがあります。CDS では、これらのタイプ

の溶媒を決して使用しないでください。非標準キャリブラントを使

用する場合、LC 経由で供給されることをお勧めします。
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2 機器の準備

マニュアルチューニング
質量範囲 チューニングはほとんどの場合、質量範囲全体にわたり行われます。例

外は、対象イオンが約 150 u より小さい場合です。狭い質量範囲を的確

にマニュアルチューンすることにより、これらの非常に小さな質量イオ

ンの透過率および検出感度を改善できます。

マニュアルチューニングする手順

オンラインヘルプには、マニュアルチューニングに関する段階的な説明

が記載されています。この説明は、標準キャリブラントの 1 つを使用し、

質量範囲全体にわたるチューニングを仮定していますが、非標準キャリ

ブラントやより狭い質量範囲に変更することができます。

マニュアルチューニングの説明にアクセスするには :

1 オンラインヘルプを開きます。

2 クリックし、「ChemStation を用いた作業方法」を展開します。

3 クリックし、「基本タスク」を展開します。

4 クリックし、「メソッド & ランコントロール」を展開します。

5 クリックし、「MSD チューン」を展開します。

6 「LC/MSD または CE/MSD のマニュアルチューニング」へのリンクを

クリックします。

7 「手順」が見えるまでスクロールダウンします。
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機器の準備 2
チューンレポート
チューンレポート

各オートチューン終了時に、システムがチューンレポートを印刷します。

[ファイル] メニューからチューンレポートを手動で印刷できます。
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2 機器の準備

チューンレポート
図 17 チューンレポート (1/4 ページ )
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ゲインキャリブレーション
ゲインキャリブレーション

ゲインキャリブレーションは、電子増倍管電圧を決めることにより、簡

便で汎用的なメソッド開発を実現します。ゲインキャリブレーションは、

オートチューン中に自動的に行われます。マニュアルチューニング中に

も、ゲインキャリブレーションの確認と調整を行えます。

ゲインとは

HED 電子増倍管 (EM) はイオンが当たって生成された入力電流を受け

取り、その電流を増幅して、比例した出力電流を生成します。

ゲイン = 出力電流 / 入力電流

ゲインのコントロールは、電子増倍管電圧 (EMV) によって行われます。

EMV が高くなるほど、ゲインが高くなります。EMV とゲインは、対数

線形の関係です。この直線関係は、一般的なすべての倍増管で共通です。

この直線の傾斜は一定であるため、ゲインを設定するために、ソフトウェ

アは切片値だけを調整します。ゲインキャリブレーションルーチンでは、

指定の機器の切片値が調整するだけです。その後、機器固有のゲイン曲

線係数は MS に保存されます。

ゲイン検量線

乗数の範囲にわたる控え目な乗数設定で生成されたイオン電流の測定値

を読むことで、ゲイン検量線が作成されます。個々のゲイン検量線は、

陽極性と陰極性用に作成されます。これは、これら 2 つのモードで作成

されるイオン電流がある程度異なるためです。1 のゲインは、1e6 に設

定されます。つまり、検出器の入力側に当たる 1 つの電子が、出力側で

は 1e6 になります。両極性または現在の極性でゲインのチェックをでき

ます。
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2 機器の準備

ゲインキャリブレーション
ゲインとメソッドの汎用性

ゲインを使用することで、機器間でメソッドを共有できます。原理上、

2 台の異なる機器に同じゲインを使用すると同じシグナルレスポンスに

なるため、異なる機器間でのメソッド開発を簡単にします。EMV とゲイ

ンの関係は対数線形であるため、ゲインが 2.0 である場合には ゲイン

1.0 のアバンダンスの 2 倍になるはずです。

ゲインが高いことが必ずしも良いことではありません

一般的に、十分なアバンダンスを生成できる最小ゲインで検出器を用い

るのが最善です。ゲインが高いとシグナルは増大されますがノイズも増

大し、多くの場合 S/N 比が低下します。ゲインが増えると EMV が増加

します。高い EMV は電子増倍管 (EM) の寿命を短くします。EMV の最

大値は 3000 eV で、これは設定してもゲインはかわりません。ゲインが

70 以上である場合には 3000 eV の設定となります。

電子増倍管 (EM) は経年によって、徐々にと効率が低下します。あるイ

オン電流入力値に対して生成される出力電流 (アバンダンス ) が徐々に

低くなります。電子増倍管 (EM) の経年によって低くなったアバンダン

スは、イオン生成やイオン透過が良くない (イオン電流入力値が低い) こ
とによる低アバンダンスとの区別が容易ではありません。イオン生成や

イオン透過が良くない場合には、電子増倍管 (EM) が以前のゲインで実

際に正しく動作している場合でも、ゲインを増やす (それにより EMV が
増える ) ことにより補正したくなるかもしれません。ゲインを増やすと

アバンダンスは改善されますが、S/N 比が低下して電子増倍管 (EM) の
寿命が短くなる可能性があります。
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機器の準備 2
ゲインキャリブレーション
ゲインキャリブレーションの確認

この機能には、[MSD チューン ]
ビューの [チューン ] メニューから

アクセスします。

ゲインキャリブレーションの確認中、イオン電流が測定され、現在の極

性に関する現在のゲイン検量線に対してチェックされます。許容リミッ

トの範囲内にある場合には、その極性の検量線は変更されません。読み

取り値がリミットを超えると、新しいゲインカーブが作成されます。ゲ

イン 1 という設定は、1e6 であると設定されます。つまり、検出器の入

力側に当たる 1 つの電子が、出力側では 1e6 になります。この値が、電

子増倍管 (EM) のパフォーマンスや機器のパフォーマンスを低下するこ

とを示す 2600 ボルトを超えると、システムメンテナンスが必要である

という警告が出されます。　
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2 機器の準備

ゲインキャリブレーション
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この章では、サンプルの分析とデータの取り込みに役立つコンセプトを

学習します。この章では、ハードウェアとソフトウェアがインストール

され、機器は設定され、性能は検証されていると仮定します。これが完

了されていない場合、『Agilent 6100 シリーズシングル四重極 LC/MS シ
ステムインストールガイド』を参照してください。
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3 データ取り込み

メソッドの使用
メソッドの使用

[メソッド & ランコントロール] ビュー

図 18  のように、[メソッド & ランコントロール] ビューから、メソッド

を設定し、分析を実行します。

ChemStation メソッドは、データ取込中の機器をコントロールします。

メソッドを準備する最も簡単な方法は、同様のメソッドを読み込み (ま
たは、DEF_LC.M を読み込み)、新しい名前で保存し、それを変更 (編集)
して、それを再び保存することです。次に、そのメソッドを使用して、

シーケンスから 1 つのサンプルまたは複数のサンプルを実行できます。

1 回の分析でマルチ注入を行うフローインジェクションアナリシス

(FIA) 用にメソッドも設定できます。
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データ取り込み 3
[メソッド & ランコントロール] ビュー
図 18 このビューで、メソッドを設定し、機器設定値を規定し、サンプルを注入します。

ステータスバーとランバー :
メインタブ

[メソッド] アイコンを右クリックし、次のコマンドを表示します。

ラン タイム チェックリスト、メソッド情報、メソッド全体の編集、メ

ソッド監査証跡、メソッド印刷、およびヘルプ。

ビューの選択

ツールセットの選択 :
シーケンスまたはシングルサンプル

メッセージ行

分析コントロール

システムダイアグラム

トップツールバー

オンライン

メソッドの概要

ファイルリスト

メソッド シーケンス

データ
解析

ステータスバー

MS, FIA

ディスク
スペース
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3 データ取り込み

メソッドの読み込み、編集、保存
メソッドの読み込み、編集、保存

メソッドを用いて作業する必要がある場合、必要な機能にアクセスする

方法がいくつかあります。

• [メソッド ] メニューから選択して、メソッドの読み込み、編集、保

存、印刷を実行。

• ランコントロールバーにある [メソッド] アイコンを使用。

アイコンを右クリックし、コンテキストメニューにアクセス。

• ツールバーまたはメソッドドロップダウンリストの使用。

メソッドのすべてのツールを表示する (あるいは、対話式でシングル

サンプルを分析する ) 場合、図 19 に示したように、まず [シングル

サンプル] ツールセットのアイコンをクリックします。

図 19 ツールセットの選択

図 20 [シングルサンプル] ツールセットのアイコンをクリックすると、メソッドを用いて作業するための

ツールにアクセスします。

• [メソッド＆ランコントロール] ビューの左側にある ChemStation エ
クスプローラ画面を使用します。

下部にある [メソッド] タブをクリックし、メソッドファイルを表示

します。

メソッドを読み込むには、それをダブルクリックします。

[メソッド読み込み ] などのオプションを含むコンテキストメニュー

を表示するには、白色の領域で右クリックします。

シーケンス

シングルサンプル

メソッドの
保存

メソッド全体の

メソッドメソッド メソッド

現在のメソッドの

リストからメソッドの選択
現在の
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データ取り込み 3
メソッドの編集に関する詳細
メソッドの編集に関する詳細

メソッドを編集する方法はたくさんあります。新しい分析に対して新規

メソッドを作成する必要がある場合、すぐ下で説明するように、メソッ

ド全体を確認して編集することが最善です。既存のメソッドに対して少

ししか変更を加えたくない場合、64 ページの「メソッドの一部を編集す

る」 で説明されるように、変更する必要のある設定値だけを編集するこ

とが最も簡単です。

メソッド全体を編集する

[メソッド ] メニュー、ランコントロールバーの [メソッド全体の編集 ]
アイコン 、またはステータスバー内の [メソッド ] アイコンを使用

してメソッド全体を編集できます。メソッド全体を編集することを選ぶ

場合、適切なダイアログボックスが連続して表示されます。最初のダイ

アログボックス (図 21 ) では、表示および編集するメソッドの部分を選

択できます。メソッドを編集する際に詳細情報が必要な場合は、各ダイ

アログボックスの [ヘルプ] ボタンをクリックします。

図 21 表示および編集できるメソッドの部分

図 21  に記載された最後の項目の [ライタイムチェックリスト] により、

分析を行う際に、ソフトウェアがメソッドのどの部分を実行するかをコ

ントロールします。図 22  で示したとおり、完全なメソッドにはデータ

取込とデータ解析の両方を含めることが可能です。
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3 データ取り込み

メソッドの編集に関する詳細
図 22 ランタイムチェックリスト

メソッドの一部を編集する

データ取込メソッドのほんの少しの設定値しか変更する必要のない場

合、メソッドの一部を編集できます。システムダイアグラム (図 23 ) ま
たは [機器] メニューのいずれかから行えます。

図 23 システムダイアグラム内のモジュールをダブルクリックして、設

定を変更できるメニューにアクセスできます。

注記
メソッドの編集後は、必ず保存してください。

シーケンス中の分析の前に

コマンドまたはマクロを実行

分析終了時にコマンドまたはマクロを

実行 (Excel マクロの実行など )

GLP 用のチェックサム

保護記録ファイルの保存

分析条件の記録を保存
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データ取り込み 3
メソッドの編集に関する詳細
MSD パラメータにアクセスするには、下表を参照してください。

注記
機器設定値の変更後は、メソッドを必ず保存してください。

表 1 MSD を設定するためのタスク

実施す内容 : MS アイコンをクリックし、

このメニュー項目を選択 :
または、[機器] メニューから

以下を選択

スキャン範囲または SIM イオンの設定 MSD シグナルの設定 MSD シグナルの設定

機器極性の設定 MSD シグナルの設定 MSD シグナルの設定

ドライガス流量、温度、ネブライザ圧力の

設定

スプレーチャンバ More MSD > Spray Chamber

キャピラリ電圧の設定 スプレーチャンバ More MSD > Spray Chamber

分析中に保存する MSD パラメータを選択

する

データカーブ More MSD > Data Curves
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3 データ取り込み

サンプルを分析する
サンプルを分析する

LC/MS ChemStation には、サンプルを分析する方法が 3 つ用意されて

います。

• シングルサンプルを対話式で分析し、1 つのデータファイルを作成し

ます。

• シーケンスによりサンプルを分析し、各サンプルのデータファイルを

作成します。

FIA = フローインジェクション

アナリシス

• FIA により、1 つのデータファイル内でマルチ注入を行います。

同じメソッドを使用して、シングルサンプルまたはシーケンス中の複数

のサンプルのいずれかを分析できます。

図 24 サンプルを分析するために、まず適切なアイコンをクリックします。

FIA では、同じ分析内でのマルチ注入を可能にするように、メソッドを

変更する必要があります。

シーケンスツールセットの表示

シングルサンプルツールセットの表示

FIA アイコン
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データ取り込み 3
シングルサンプルを分析する
シングルサンプルを分析する

メソッドを設定および保存したら、下に示すようにシングルサンプルを

対話式に分析する準備が整います。まず、アイコンをクリックして、[シ
ングルサンプル] ツールセットを表示します。

図 25 サンプル情報入力と分析開始の方法

シングルサンプル

クリックしてサンプル情報を入力

クリックして分析を開始
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3 データ取り込み

シーケンスを実行する
シーケンスを実行する

自動のシーケンスでサンプルを分析するには、まずアイコンをクリック

して、[シーケンス ] ツールセットを表示します。左の [シーケンス ] ア
イコンにより、[シーケンス] ツールセットとサンプルトレイを表示する

サンプルダイアグラムにアクセスします。

図 26 シーケンスツールセット選択のアイコン

シーケンスの読み込み、編集、保存

シーケンスの読み込み、編集、保存、印刷を行う必要がある場合、必要

な機能にアクセスする方法がいくつかあります。

• [シーケンス] メニューからの選択。

図 27 [シーケンス] メニューから、シーケンスの読み込み、編集、

保存、印刷が可能

シーケンス
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データ取り込み 3
シーケンスを実行する
• ツールバーまたはシーケンスドロップダウンリストの使用。

図 28 シーケンスで機能するツール

• [メソッド & ランコントロール ] ファイルリストの使用。必要に応じ

て、まず、最下部の [シーケンス] タブをクリックします。白色の領

域で右クリックしてメニューを表示したり、シーケンスをダブルク

リックしたりして読み込めます。

• サンプルダイアグラムをクリックして、メニューにアクセスします。

シーケンスの編集に関する詳細

シーケンスを編集する場合、以下のダイアログボックスが適用されます。

• シーケンスパラメータ - データファイルパス、分析するメソッドの一

部、システムをシャットダウンするポストシーケンスコマンド/マク

ロなどの情報を入力できます

• シーケンステーブル - サンプルリストとキャリブレーション情報が

含まれます

• シーケンス出力 - レポート (サンプル結果とシーケンスサマリ ) の印

刷をコントロールします

• シーケンスのインポート - テキストファイル (.txt) や、Microsoft
Excel で作成されたコンマ区切りファイル (.csv) などのカンマ区切り

ファイルから、サンプルテーブルをインポートできます

読み込み 保存 最近のシーケンスリスト

からのシーケンス選択シーケンス シーケンス

注記
シーケンスを編集した後、必ず保存してください。
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3 データ取り込み

シーケンスを実行する
シーケンスを開始する

シーケンスと使用するメソッドを設定し、保存した後、シーケンスを実

行する準備は整います。図 29  のように、ソフトウェアには、シーケン

スを開始する方法が複数用意されています。

図 29 シーケンスを開始する複数の方法

クリックしてシーケンスを開始

[シーケンステーブル ] および

[シーケンスの選択分析] ダイ

アログボックスの中の [シーケ

ンス開始] ボタンをクリック

クリックしてシーケンスを開始
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データ取り込み 3
フローインジェクションアナリシス
フローインジェクションアナリシス

フローインジェクションアナリシス (FIA) は、同じ分析内での複数サン

プルの注入で、カラムなしで行います。以下のような MS パラメータを

最適化する場合に、FIA は非常に便利です。

• ドライガス流量と温度 (移動相と流量の他、イオン化モードにも依存)

• ネブライザ圧力 (移動相と流量の他、イオン化モードにも依存)

• フラグメンタ電圧 (化合物の構造に依存)

FIA は、化合物感度や直線性を素早く確認することや、分離せずに分析

を行う場合にも便利です。　

メソッド内で FIA を設定する

[メソッド ] メニューまたは [FIA] アイコンのいずれかから、FIA をメ

ソッドに追加できます (図 30  を参照してください)。
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3 データ取り込み

フローインジェクションアナリシス
図 30 メソッド内で FIA を有効にする 2 つの方法

シングルサンプルを用いて設定値を最適化する [FIA シリーズの編

集 ] ダイアログボックスには、FIA テーブルを自動的に作成できるよう

にするオートフィル機能があります。MSD パラメータを 2 個まで選択し

た後、その設定値を自動的に増加できます。図 31  の例のように、この

機能により、設定値を最適化するための FIA の設定が簡単になります。

設定値を後で追加する場合、[行挿入]/[行追加] 機能を使用できます。

クリックして FIA を有効にするか、FIA シリーズを設定する

 FIA アイコン

注記
ガス温度などの一部のパラメータは、設定値に到達するのに時間を要し

ます。これらの場合、各設定値でマルチ注入を行い、注入の間の時間を

長く割り当てます。
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データ取り込み 3
フローインジェクションアナリシス
図 31 FIA シリーズは、MS パラメータを最適化する便利な方法です。例

では、フラグメンタ電圧のテストを示します。

FIA テーブルを自動的に作成

まずチェックボックスをオン
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3 データ取り込み

フローインジェクションアナリシス
複数サンプルを注入する 複数サンプルを注入して、感度や直線性を

確認する必要がある場合、[FIA シリーズの編集] ダイアログボックス内

のオートフィル機能も使用できます。この場合、MS パラメータを一定

に保ち、バイアル番号だけを増加させます。もう 1 つの方法として、[
行挿入]/[行追加] 機能を使用して、サンプルを追加できます。図 32 に

は、直線性確認に関する FIA の例を示します。

図 32 純粋なサンプルでは、FIA シリーズを使用して、感度や直線性を

確認できます。例では、直線性の確認を示します。

複数の FIA メソッドを実行する

テストする化合物が複数あるか、より複雑なメソッド開発を行う必要が

ある場合、シーケンスに似ている、一連の FIA メソッドを実行できます。

[ランコントロール] メニューにより、この機能にアクセスします。

手動または自動で行を追加
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データ取り込み 3
分析をモニタリングする
分析をモニタリングする

オンラインシグナルプロット

分析中、図 33  のようにオンラインシグナルを表示できます。([表示] >
[オンラインシグナル] を選択します。)

シグナル表示の左下にある矢印の付いた小さなボックスをク

リックして、個別のウィンドウとしてオンラインプロットを表示

できます。より多くのシグナルを表示できるようにウィンドウを

大きくする場合に、この機能が便利です。

オンラインプロットに関して、どのシグナルを表示するかを選択し、x
軸と y 軸のスケールを調整できます。

図 33 オンラインプロット
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3 データ取り込み

クイックメソッドの概要
クイックメソッドの概要

オンラインプロットのすぐ右に、メソッドパラメータの簡単な概要が表

示されます。LC、MS、データ解析の設定を含み、どのタイプの設定を

表示するか選択できます。各パラメータをクリックして、パラメータを

変更するダイアログボックスを表示できます。

図 34 LC 設定を表示するクイックメソッドの概要

ログブック

[メソッド & ランコントロール ] ビューのいくつかのログブックが重要

です。図 35  で示すように、[表示] メニューまたはログブックアイコン

からログブックを表示できます。

現在のログブック

現在のログブックはすべてのエラーとイベントメッセージを保存し、一

般情報やトラブルシューティングにとって役立ちます。ChemStation の
スタートアップやシャットダウン、シーケンスやメソッドの読み込み、

シーケンスやメソッドの実行などのイベントのログを取ります。

ログファイルは、CHEM32 の機器フォルダの一時フォルダ 
(C:\CHEM32\1\TEMP など) に、INSTRx.LOG (ここで、x は機器番号) とし

て存在します。
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データ取り込み 3
ログブック
分析ログブック

RUN.LOG は、特定サンプルの分析に関連するすべてのメッセージを保存

します。これは、データファイルフォルダに存在します。これを使用し

て、サンプルが正しく処理されたか確認できます。

シーケンスログブック

シーケンスログブックには、シーケンス実行時に何が起こったかを示し

ます。これを使用して、無人操作中に起こったエラーのトラブルシュー

ティングを行えます。

ログファイルは、sequencename.LOG (ここで、sequencename は 
ChemStation シーケンスの名前 ) として存在します。シーケンスが実行

されるごとに、ソフトウェアは、通常、機器フォルダ内の DATA フォル

ダ (C:\CHEM32\1\DATA など) にログファイルを作成します。

図 35 アイコンを使用してログブックを開く方法

現在の

ログブック

アイコン

シーケンス

ログブック

アイコン
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3 データ取り込み

機器シャットダウン
機器シャットダウン

分析終了時に、翌日までにそれ以上サンプルを分析する予定がない場合、

以下の操作を行うことが重要です。

• 緩衝液を含まない移動相を用いてシステムをフラッシュします。

• システムをスタンバイモードにします。

詳細は、『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』の「基本機能」のセクションを参照してください。
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ナビゲーションテーブル 96

バッチレビュー 96

この章では、データを解析するのに役立つコンセプトを学習します。デー

タ解析に関連したコンセプトの詳細は、以下の 2 つのマニュアルを参照

してください。

• Agilent ChemStation:ChemStation の概要

• LC 3D システム用 Agilent ChemStation: スペクトルモジュールの

概要

ダイアログボックスやツールボックスについてのさらに詳細なタスク関

連情報と仕様に関しては、オンラインヘルプを参照してください。ツー

ルバーのすべてのボタンの説明は、オンラインヘルプで [ユーザーイン

タフェースリファレンス] をダブルクリックした後、[ツールバー ] をダ

ブルクリックします。
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4 データ解析

[データ解析] ビュー
[データ解析] ビュー

図 36  に示した [データ解析] ビューには、定性および定量データ解析用

のすべてのツールが用意されています。このビューでは、以下の操作を

行えます。

• クロマトグラムとスペクトルの評価

• MS と UV 両方の検出器からのシグナルの表示と比較

• ピークの積分と定量の実行

• ピーク純度を調べます

• デコンボリューションの実行 (オプションの Agilent LC/MSD デコン

ボリューションおよび生物分析ソフトウェアを用いて)

• 定義済みレポートテンプレートからレポートの作成

• シーケンスからのデータの再解析
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データ解析 4
[データ解析] ビュー
図 36 [データ解析 ] ビューには、定性および定量分析用のメニューやツールが用意されています。

タイトルバー

LC/MS シグナル

メッセージ行

ツールセットの選択

トップツールバー

DAD シグナル

ファイルリスト
(ChemStation 
エクスプローラ )

カーソルツール

ビューの選択

ナビゲーション表

シグナルビューの選択

ナビゲーション
ツールバー

グラフィック
ツール
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4 データ解析

クロマトグラムの読み込みと処理
クロマトグラムの読み込みと処理

ChemStation ソフトウェアでは、ク

ロマトグラムはシグナルと呼ばれ

ます。

ChemStation ソフトウェアは、同じデータファイルに複数のシグナルを

保存します。シグナル例は、MS クロマトグラムと UV クロマトグラム

です。

多くの分析で、異なる検出器や異なる機器設定からの結果を比較できる

ことや、さまざまなサンプルからの結果を比較できることが重要です。

ChemStation ソフトウェアにより、データファイル内やデータファイル

間で、シグナルの読み込みと比較を行えます。たとえば、データファイ

ル内で、UV と MS データや、2 つの異なるフラグメンタ設定やイオン極

性の MS の読み込みと評価を同時に行えます。複数のサンプルからの

データファイルを読み込み、リテンションタイムとピークを比較できます。

TIC - トータルイオンクロマトグラム

EIC - 抽出イオンクロマトグラム

BPC - ベースピーククロマトグラム

MS データに利用できる特殊なクロマトグラムには、以下のものが含ま

れます。

• トータルイオンクロマトグラム (TIC) - 各時点でのすべてのイオンを

合計したクロマトグラム

• 抽出イオンクロマトグラム (EIC) - 選択した m/z 値または一連の値

のクロマトグラム

• ベースピーククロマトグラム (BPC) - データファイル内の各スペク

トルの最大ピークのアバンダンスに相当するクロマトグラム

トータルイオンクロマトグラムとベースピーククロマトグラムは、サン

プル中のすべてのクロマトグラフピークを検出するのに便利です。これ

らの特異性のため、抽出イオンクロマトグラムは定量に最適です。これ

らを、クロマトグラフピークの純度確認にも使用できます。クロマトグ

ラフピークが複数の成分から構成される場合、EIC は一列に並ばないこ

とがよくあります。
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データ解析 4
シグナルを読み込む
シグナルを読み込む

シグナルの読み込み方法

クロマトグラム (シグナル) は、以下の方法で読み込めます。

• [ファイル] メニューからの選択

図 37 シグナル読み込みダイアログボックスにより、どのデータファイルとシグナルを読み込むかを選択で

きます

ファイル情報の表示 表示する機器カーブの選択

積分の指定

どのシグナルを読み込むか選択

( 複数のシグナルを選択するには、
CTRL を押しながら )
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4 データ解析

シグナルを読み込む
• トップツールバーの使用

図 38 シグナルを読み込むツール

• ChemStation エクスプローラのデータファイルリストの使用

(必要に応じて、まず、最下部の [データ] タブをクリックします。)

図 39 バイアルを右クリックしてメニューを表示するか、バイアルをダ

ブルクリックして複数のデータファイルを読み込めます。

読み込み

シグナル

シグナルを読み込み、現在

のシグナルと重ね書きする

バッチ

シングルラン
シーケンス
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データ解析 4
シグナルを読み込む
選択を絞り込む

一旦、データファイルまたは複数のファイルにシグナルを読み込むと、

図 40 および図 41 に示すように、選択を調整できます。

図 40 シグナル (左 ) をダブルクリックするか、右クリックし、右にメ

ニューを表示することで、特定のシグナルを表示できます。

図 41 シグナルリストから選択することで、特定のシグナルを表示でき

ます。

シグナルを
シグナル重ね書きを

クリックして複数の

データファイルからの

「+」を

クリックして

ダブルクリックして
表示

展開

シグナルを表示
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4 データ解析

シグナルを読み込む
シグナルについて詳しく

1 つのデータファイルからシグナルを読み込むことに加えて、[ファイル]
メニューを使用して複数のファイルからシグナルを読み込んだり、抽出

イオンクロマトグラムとバックグラウンド減算されたクロマトグラムを

表示したりできます。

図 42 [ファイル] メニューには、クロマトグラムを読み込み、バックグ

ラウンド減算を行う方法が用意されています。

ChemStation ソフトウェアでは、

「重ね書き」は複数のシグナルを同

時に読み込むことを意味します。

[ファイル] メニューの [シグナル重ね書き] により、異なるサンプルや注

入からのシグナルを比較できるため、わずかな違いを調べることが可能で

す。用語「重ね書き」は、同じウィンドウにシグナルを重ねて表示すると

いう意味を含むことがあることに注意してください。実際には、[シグナ

ル] ツールセット、[純度] ツールセット、[グラフィック] ツールセット

からアクセスするボタンを用いて、表示をコントロールします。これら

のボタンは、以下のとおりです。

シグナル重ね書き - さまざまなデータファイルから可能

データファイルからシグナルの読み込み

抽出イオンクロマトグラムを表示

ベースピーククロマトグラム重ね書き

データファイルの各ポイントからバックグラウンド
スペクトルを減算 (BSB オンラインヘルプ参照 )

重ね書き表示

([ グラフィック ] ツールセット

のこのボタンにより、重ね書き

と個別を切り替えます。)

個別表示
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データ解析 4
クロマトグラム表示からシグナルを削除する
クロマトグラム表示からシグナルを削除する

同時にあまりに多くのシグナルを表示する場合、個々の表示が小さくな

りすぎるか、見づらくなる可能性があります。そのような場合は、以下

のいずれかの方法でシグナルを画面から除去できます。

• [表示] > [ウィンドウファンクション] > [ウィンドウ削除] を選択する。

• クロマトグラム表示からシグナルを削除できる [シグナル] 
ツールセットと [純度] ツールセットのツールを使用する。

クロマトグラムの表示方法を変更する

データを解析する場合、データ表示を制御すると非常に便利です。たと

えば、個別のウィンドウにクロマトグラムを表示すさせたい、あるいは、

1 つのウィンドウに重ね書きさせたい場合があります。個別のウィンド

ウは 同じ分析の UV および MS クロマトグラムを表示するのに適してい

ます。2 つの複雑なサンプルのわずかな違いを比較する必要のある場合、

重ね書きウィンドウが適しています。

拡大 /縮小、注釈の追加、クロマトグラム (UV および MS クロマトグラ

ムなど ) の調整、リテンションタイムと積分ベースラインが表示される

かどうかのコントロールなどでできることも便利です。
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4 データ解析

クロマトグラムの表示方法を変更する
クロマトグラムの表示は、以下のようにカスタマイズできます。

• [グラフィック] メニューからの選択

図 43 [グラフィック] メニューには、クロマトグラムの表示を変更する

方法が用意されています。

• 以下で説明されるツールセットの使用

• グラフィックスツールセット

グラフィックツールには、シグナル表示を変更する方法が

用意されています。注釈を追加し、化合物名、リテンションタイ

ム、ベースラインタイトル、軸などを表示するかを変更できます。

ウィンドウを印刷したり、それをクリップボードにコピーできます。

[グラフィック] ツールセットを表示するアイコンは、[データ解析]
ウィンドウの中央近くにあります。

• シグナルツールセット

シグナルツールにより、クロマトグラム表示を変更

できます。個別表示から重ね書きへの変更、x 軸と y 軸の調整、フ

ルスケールまたは同じスケールでのシグナル表示、クロマトグラム

のスムージング、クロマトグラムの減算 (ブランクラン減算など)、
クロマトグラム上で他の操作の実行などが可能です。

クロマトグラムの表示方法の定義

拡大 / 縮小

注釈の追加 / 編集
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データ解析 4
スペクトルの使用
スペクトルの使用

ChemStation ソフトウェアを用いて、UV とマススペクトル両方を表示

できます。

ChemStation ソフトウェアでは、

バックグラウンドスペクトルは

リファレンススペクトルと呼ば

れます。

MS データでは、クロマトグラムの各ポイントに関連するマススペクト

ルがあります。1 つのスペクトル、平均スペクトル、バックグラウンド

減算スペクトルを表示できます。LC/MS データでは、一般的に、各分析

対象成分のスペクトルからバックグラウンドスペクトルを減算します。

バックグラウンドスペクトルを減算する場合、移動相や他のバックグラ

ウンドに起因するイオンを削除します。

UV シグナルでは、保存モードによって、ピーク頂点だけか、ピーク全

体にわたるスペクトルがあるかもしれません。メソッドの UV 検出器部

分を設定する際に、[保存] を [すべて] に設定した場合に限り、クロマ

トグラムの各ポイントに対するスペクトルがあります。
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4 データ解析

スペクトルを表示する
スペクトルを表示する

以下のように、異なるいくつかの方法でスペクトルを表示できます。

• [スペクトル] メニューからの選択

図 44 [スペクトル] メニューには、スペクトルを選択および表示する方

法が用意されています。

• 以下で説明されるツールセットの使用

• スペクトルツールセット

スペクトルツールはスペクトルの表示や評価に

役立ちます。スペクトルの選択 (バックグラウンドスペクトルを含

む )、拡大 /縮小、ライブラリへのスペクトルの保存、スペクトル

ライブラリの検索、スペクトルオプションの設定、純度分析のた

めのクロマトグラフピークの選択、スペクトルに関連するその他

のタスクの実行などが可能です。

• 計算ツールセット

計算ツールにより、スペクトルの乗算、加算、減算が可能

です。[スペクトル ] ツールセットの一部である、ここに示したア

イコンからアクセスします。

スペクトルの選択

減算するバッググラウンドスペクトルの選択 (ス
ペクトルオプションで、バックグラウンド減算を

有効にする必要もあります)

スペクトル表示のオプション設定とバックグラウ

ンド減算の実行方法の指定 (MS リファレンス)

イオンラベリングの指定

MS および / または UV ピーク純度の調査
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データ解析 4
ピーク純度
ピーク純度

多くの分析では、クロマトグラフピークが 1 つの成分に相当するか、あ

るいは複数の成分に相当するかを知ることが重要です。ChemStation ソ
フトウェアを使用すると、UV または MS データ (あるいはその両方) を
用いて、ピーク純度を評価できます。

開始するには、[スペクトル] > [ピーク純度の選択] を選択します。ピー

ク純度についての詳細コンセプトは、『LC 3D システム用 Agilent
ChemStation: スペクトルモジュールの概要』を参照してください。
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4 データ解析

定量を実行する
定量を実行する

ESTD - 外部標準

キャリブレーション

ISTD - 内部標準キャリブレーション

定量は、サンプル中に存在する化合物量の測定プロセスです。サンプル

中の分析対象成分のピーク面積または高さを、既知濃度の標準試料中の

成分と比較することで定量を行います。各標準試料とサンプルに対して、

注入量、検出器感度などのわずかな変動を補正するために一定量の内部

標準を追加することもあります。

検量線は、x 軸の濃度に対する、

y 軸のピーク面積または高さの

プロットです。

定量では、ピーク全体にわたりより多くのデータポイントを生成するた

め、データ取り込みに SIM モードを使用するのが最善で、最高の精度と

真度を示します。定量を行う場合、通常、サンプルの濃度を一括した濃

度の標準試料を分析します。その後、ChemStation ソフトウェアを使用

して、各分析対象成分の検量線を作成し、サンプル中の各分析対象成分

の量を測定します。

ピークを積分する

積分 - ピーク面積の測定プロセス

クォリファイアイオン - 定量に

使用されるイオンが、干渉よりも

分析対象成分に起因することを

確認するために使用されるイオン

ピーク面積の測定は、定量の基本要素です。干渉を避けるために、トー

タルイオンクロマトグラムよりも抽出イオンクロマトグラム (EIC) から

のピーク面積を使用します。定量には分子イオンの EIC を、そして確認

には複数のフラグメントイオンの EIC を使用できます。後者はクォリ

ファイアイオンと呼ばれ、分析対象成分の存在を確認するには、適切な

割合で存在する必要があります。

ChemStation ソフトウェアの [シグナル詳細 ] により、どの抽出イオン

シグナルが定量に使用されるか、そして（存在する場合）クォリファイ

アイオンに使用されるかを指定します。[キャリブレーション] メニュー

の [シグナル詳細] にアクセスでき、メソッド内に [シグナル詳細] を保

存できます。

ピークが正しく積分されるようにするには、適切な積分パラメータを規

定する必要があります。通常、最低濃度の標準試料が積分の最大の難問

ですが、これを使用して積分設定を調整するのが最善です。その後、メ

ソッドに積分パラメータを保存して、高濃度標準試料とサンプルに適用

します。
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データ解析 4
ピークを積分する
以下の異なる方法で、積分パラメータをセットし、ピーク積分を実行し

ます。

• [積分] メニューからの選択

図 45 [積分] メニュー

• 積分ツールセットの使用

積分ツールは、積分の実行とレポートの作成に役立

ちます。積分イベントの定義、自動およびマニュアル積分の実行、ベー

スライン引き、拡大 /縮小、レポートスタイルの指定、レポートの表示

と印刷などが可能です。

積分コンセプトの詳細情報は、『Agilent ChemStation: ChemStation の
概要』を参照してください。

積分の実行

イベントテーブルによる積分イベントの規定

表形式の積分結果の表示

マニュアル積分イベントの規定

メソッド内でマニュアル積分イベントの使用

注記
完了したら、メソッドとともに積分設定を必ず保存してください。
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4 データ解析

キャリブレーション
キャリブレーション

検量線は、x 軸の濃度に対する、

y 軸のピーク面積または高さの

プロットです。

キャリブレーションを行う場合、標準試料からキャリブレーションテー

ブルにピーク積分値を挿入します。面積レスポンスを使用して、検量線

が生成されます。

ChemStation ソフトウェアの標準試料の各濃度は「レベル」と呼ばれま

す。最低濃度の標準試料を積分した後、レベル 1 としてキャリブレー

ションテーブルにそれを追加します。次に、2 番目に低濃度の標準試料

をレベル 2 として追加し、以下同様にすべての標準試料を追加するまで

続けます。

ヒント : メソッドの一部として [シグナル詳細 ] ([キャリブレーション ]
メニューを参照 ) を保存した場合、各標準試料からの抽出イオンクロマ

トグラムを自動的に読み込み、積分できます。(図 46 を参照してくださ

い。)

図 46 強調表示した機能により、検量線にレベルを追加するのが簡単に

なります。
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データ解析 4
キャリブレーション
ChemStation ソフトウェアでは、以下の方法でキャリブレーションツー

ルやコマンドにアクセスできます。

• [キャリブレーション] メニューからの選択

図 47 [キャリブレーション] メニュー

• キャリブレーションツールセットの使用

キャリブレーションツールには、キャリブレーショ

ンタスクを実行し、レポートを作成するための迅速方法が用意されてい

ます。新しいキャリブレーションテーブルの作成、テーブルへのレベル

とピークの追加、現在のクロマトグラムを用いたリキャリブレーション、

その他のキャリブレーションタスクの実行が可能です。レポートスタイ

ルの指定や、レポートの表示と印刷もできます。

キャリブレーションコンセプトの詳細情報は、『Agilent ChemStation:
ChemStation の概要』を参照してください。

新しいキャリブレーションテーブルの設定

曲線近似、ISTD/ESTD のような一般的な設定の規定

定量に使用するシグナル (EIC など) の定義

キャリブレーションテーブルへのレベルの追加

キャリブレーションテーブルの詳細オプションの設定

注記
完了したら、メソッドとともにキャリブレーションテーブルを必ず保存

してください。
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4 データ解析

データレビューとシーケンス再解析
データレビューとシーケンス再解析

ChemStation ソフトウェアでは、以下で説明するように、複数のデータ

ファイルを迅速に確認するため、ナビゲーションテーブルおよびバッチ

レビューという 2 つのオプションが提供されます。

ナビゲーションテーブル

ナビゲーションテーブルは所定のフォルダからのデータファイルを示

し、サンプル間を移動するのに便利な方法が用意されています。データ

レビューまたはシーケンスの再解析にこれを使用できます。

図 48 ナビゲーションテーブル、シーケンス実行のための列を表示

バッチレビュー

バッチ - 1 つのユーザー定義

メソッドを用いて処理される

シーケンスからのユーザー定義

データファイル一式

バッチレビューにより、シーケンスを迅速に確認したり、シーケンスか

ら分析を選択したりできます。定量または定性分析のいずれかにバッチ

レビューを使用できます。シーケンスを実行するごとに、毎回バッチファ

イル (.b の拡張子を持つ) が作成され、データファイルと同じフォルダに

保存されます。このバッチファイルには、バッチレビューそれ自体の中

にあるデータファイルへのポインタを含んでいます。

シーケンス再解析ツールデータレビューツールデータレビュー用の

メソッドの選択

サンプル詳細 ( シグナルなど )
用の「+」ボタン

ナビゲーションテーブルの

ヘルプボタン
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データ解析 4
バッチレビュー
[バッチ] メニューからバッチを読み込みます (図 49 )。バッチを読み込

む場合、バッチに使用するメソッドを選択したり、必要なデータファイ

ルを個別に選択したりすることができます。

図 49 [バッチ] メニュー

バッチを読み込むと、バッチレビューツールバー、バッチテーブル、お

よび化合物リストが自動的に表示されます。ヘルプが必要な場合は、ツー

ルバーのクエスチョンマークをクリッ クします。

図 50 バッチレビューツールバー、バッチテーブル、化合物リスト

バッチ結果レポートのプレビューと出力

バッチファイルの読み込みと、バッチレビューに

含められるメソッドとデータファイルの選択

バッチに関連したすべてのアクションのログの表示

サンプルのソート

ヘルプボタン

バッチテーブル

化合物テーブル
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4 データ解析

バッチレビュー
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コンセプトガイド
5
レポート

定義済みレポートを使用する 100

レポートを作成する 100

レポートスタイル 101

カスタムレポートを定義する 103

プロセスのサマリ 103

レポートテンプレート例 103

レポートレイアウトビュー 104

この章では、結果のレポートを作成するのに役立つコンセプトを学習し

ます。

レポートに関連するコンセプトの詳細は、以下の 2 つのマニュアルを参

照してください。

• Agilent ChemStation: ChemStation の概要

• LC 3D システム用 Agilent ChemStation: スペクトルモジュールの概要

ダイアログボックスやツールボックスについての詳細なタスク関連情報

と仕様に関しては、オンラインヘルプを参照してください。ツールバー

のすべてのボタンの説明は、オンラインヘルプで [ ユーザーインタ

フェースリファレンス] をダブルクリックした後、[ツールバー ] をダブ

ルクリックします。
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5 レポート

定義済みレポートを使用する
定義済みレポートを使用する

レポートは、分析したサンプルについての定性または定量情報を提供し

ます。レポートの印刷、コンピュータ画面での表示、またはファイルへ

の出力ができます。ChemStation ソフトウェアには多くのレポートスタ

イルが含まれています。またカスタムレポートとして新しいスタイルを

作成することもできます。

レポートを作成する

[データ解析] ビューでレポートを生成する方法

• [レポート] メニューからの選択

図 51 [レポート ] メニューには、レポートの印刷やレポートのプロパ

ティ設定を行う方法が用意されています。

• ナビゲーションツールセットやキャリブレー

ションツールセットのレポートツールを使用す

る。右記のボタンの 1 つをクリックしてこれらの

ツールセットにアクセスします。

図 52 レポートで機能するツール

レポートスタイル、出力先などの指定

システムパフォーマンスレポートのパラメータの編集

ライブラリサーチの実行方法の指定

レポートを

計算し、印刷

レポートを計算し、

プレビュー

レポートの指定
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レポートスタイル
システムスータビリティレポート

[レポート] メニューの [システムスータビリティ ] により、分析前や分

析中に、システムのパフォーマンスを確認できます。このレポートスタ

イルでは、キャリブレーションされたピークのリテンションタイムの上

下限、ピーク高さ、ピーク幅、理論段数、分解能、ライブラリマッチ、

ピーク純度、その他のプロパティなどを設定できます。[パフォーマン

ス ] レポートスタイルの 1 つを選択した場合、レポートには、いずれか

のパラメータがリミット値を外れた場合、それを示します。

レポートスタイル

ChemStation ソフトウェアには幅広いレポートスタイルが用意されて

います。それらの大部分は、以下の 2 つのマニュアルのうちの 1 つで説

明されています。

• Agilent ChemStation: ChemStation の概要

• LC 3D システム用 Agilent ChemStation: スペクトルモジュールの

概要

2 つのレポートスタイルは LC/MS に特有で、上記のマニュアルでは説明

されていません。

• LC/MS - 内容 :

• データファイルからのヘッダー情報

• トータルイオンクロマトグラム (オプション)

• 積分された各ピークの表形式と図式のスペクトル

• デコンボリューション結果 (オプションの Agilent LC/MSD デコン

ボリューションおよび生物分析ソフトウェアがあれば使用可能)

• LC/MS 定性 - 内容 :

• データファイルからのヘッダー情報

• トータルイオンクロマトグラム (オプション)

注記
完了したら、メソッドとともにレポートパラメータを必ず保存してくだ

さい。
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5 レポート

レポートスタイル
• 積分された各ピークの抽出イオンクロマトグラムとスペクトル
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レポート 5
カスタムレポートを定義する
カスタムレポートを定義する

ChemStation ソフトウェアには、テキスト、クロマトグラム、テーブル、

会社ロゴなどのカスタム要素などを含めることができるカスタムレポー

トレイアウトを設定する機能が用意されています。テキストは、サンプ

ル名、オペレータ、データファイル名などのユーザー定義テキストや

ChemStation 内で保存された情報になります。

プロセスのサマリ

カスタムレポートを作成し、使用するプロセス全体は以下のとおりです。

1 104 ページ で説明される [レポートレイアウト] ビューを用いて、カ

スタムレポートレイアウトを作成します。

2 レポートテンプレートとして、カスタムレイアウトを保存します。

3 データファイルを読み込み、レポートを作成することで、レポートテ

ンプレートをテストします。

4 使用可能なレポートスタイルのリストに、レポートテンプレートを追

加します。

5 メソッドに新しいレポートスタイルを追加し、メソッドを保存します。

詳細は、オンラインヘルプの [ChemStation チュートリアル ] セクショ

ン内の [レポートレイアウトチュートリアル] を参照してください。

レポートテンプレート例

ChemStation ソフトウェアにはレポートのレイアウト例が含まれてい

ます。それらは、chem32\repstyle フォルダ内にあります。これらのレイ

アウトの説明は、『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。
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5 レポート

レポートレイアウトビュー
レポートレイアウトビュー

図 53  に示した [レポートレイアウト] ビューには、カスタムレポートの

テンプレートを作成するために必要なメニューとツールが用意されてい

ます。

図 53 レポートレイアウトビューには、カスタムレポートを設定するグラフィックインタフェースが用意さ

れています。

図 54  のファイルメニューには、レポートテンプレートを開始し、開き、

保存する機能が用意されています。トップツールバーからも、この機能

にアクセスできます。(図 53 を参照してください。)新しいセクション

を追加した後、図 53  のレポートレイアウトツールを使用して、テキス

ト、クロマトグラム、テーブルを追加できます。

タイトルバー

メッセージ行

新規セクション
メニュー

メソッドリスト
(ChemStation 
エクスプローラ )

ビューの選択

レポートセクション

挿入三角形
( 青色の三角形をクリック
すると、[ 新規セクション ]
メニューが有効になりま
す ( 三角形が赤色に変わり
ます )

計算方法 トップツールバーレポートレイアウトツール

レポートテンプレート
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レポート 5
レポートレイアウトビュー
図 54 レポートレイアウトビュー内の[ファイル] メニュー

新しいレポートレイアウトを準備

使用可能なレポートスタイルに

読み込んだデータとともに

新しいレポートレイアウトを保存

データを読み込み、新しいレポートスタイルをテスト

新しいレポートレイアウトをプレビュー

新しいテンプレートを追加
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5 レポート

レポートレイアウトビュー
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システムベリフィケーションの設定と実行 115

この章では、システム中のハードウェアとソフトウェアの性能を確認す

るのに役立つコンセプトを学習します。ChemStation ソフトウェアに

は、システムが正しく機能していることを確認するのに役立つテストと

分析メソッドが含まれます。この章では、その機能の概要を示します。
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6 性能確認

ベリフィケーション (OQ/PV) ビュー
ベリフィケーション (OQ/PV) ビュー

LC 用 Agilent 1100/1200 シリーズモジュールなど、設定された機器でサ

ポートされている場合、ChemStation に機器ベリフィケーションおよび

診断タスクを実行するための追加ビューが含まれます。詳細については、

オンラインヘルプシステムを参照してください。

図 55 ベリフィケーションビューによりシステム性能を確認できます

ベリフィケーション
ツールバー

タスクの選択
メニュー
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性能確認 6
機器ベリフィケーション
機器ベリフィケーション

LC/MS システムの性能をテストするために、機器ベリフィケーションテ

ストが使用されます。LC システム全体の適格性確認を行うには、一連

のテストを行う必要があります。特定のテストは、どの LC モジュール

を設定したかに依存します。テストには以下の内容が含まれます。

• インジェクタのキャリーオーバ、直線性、再現性

• ポンプのグラジェント性能

• カラムコンパートメントの温度真度と精度

• UV 検出器のノイズ、ドリフト、直線性、波長真度

• 必要に応じてその他

ChemStation を使用して、どのテストを実行するかと、それぞれの合格

基準を定義します。アジレントまたはご自身のラボから適切な標準試料

を入手し、ソフトウェアで指定されたとおりに、オートサンプラにバイ

アルをセットします。次に、ChemStation によりテストを実行し、実際

の結果を指定した合格基準と比較したレポートを計算し、印刷します。

各レポートには、合格/不合格の表記が記載されます。
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6 性能確認

機器ベリフィケーションの設定と実行
機器ベリフィケーションの設定と実行

機器ベリフィケーションは、以下の方法で設定および実行できます。

• [ファイル ] > [新規作成 ] または [ファイル ] > [開く ] を選択して

図 57 に示すダイアログボックスを表示します。

([ファイル] > [新規作成] を用いて最初の機器ベリフィケーションを

設定するまで、[ファイル ] > [開く ] を用いて開くファイルはありま

せん。)

• 図 56  のようなベリフィケーションツールバーの使用

図 56 機器ベリフィケーションで機能するツール

新しい機器ベリフィケーションを設定か、既存の機器ベリフィケーショ

ンを開くか、現在の機器ベリフィケーションを編集する場合、図 57  の
ような [機器ベリフィケーションの編集 ] ダイアログボックスが表示さ

れます。

新規作成 開く 保存 編集 分析レポートの レポートの

表示 印刷

ログブック表示の切り替え

ベリフィケーション 現在 シーケンス
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性能確認 6
機器ベリフィケーションの設定と実行
図 57 機器ベリフィケーションの編集ダイアログボックスにより、特定

のテストとその順序を決定できます

図 57 の [設定] ボタンは非常に重要です。スケジュール済みのテストを

クリックして [設定 ] をクリックすると、そのテスト固有のダイアログ

ボックスが表示されます。ダイアログボックス内で、以下の操作を行う

ことができます。

• テストに対して固有の条件の設定 (どの検出器またはフローチャンネ

ルをテストするかなど)

• テストに対する合格基準の規定

• [ヘルプ] ボタンをクリックして以下の内容を入手

• テストに関する一般情報

• 必要な標準試料や移動相などの固有のテスト条件

使用可能なテスト 選択したテスト 選択したテストの

パラメータの設定ベリフィケーションの実行
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6 性能確認

利用可能な OQ/PV テスト
利用可能な OQ/PV テスト

ChemStation ソフトウェアには幅広いベリフィケーションテストが組

み込まれています。そのテストの一部は以下のとおりです。

• 流量真度と精度

• 注入精度とキャリーオーパ

• レスポンスの直線性

図 58  に示した [オプション] メニューにより、所定の時期に使用できる

テストの固有の組み合わせを決定します。

図 58 これらのオプションは、機器ベリフィケーション向けに選択でき

るテストのタイプをコントロールします。

オンラインヘルプには、使用可能なテストの完全なリストが、各テスト

の説明とともに記載されます。この情報にアクセスするには、以下の手

順に従います。

1 オンラインヘルプを開きます。

2 左のツリービュー内の [コンテンツ ] タブの [ユーザーインター

フェースリファレンス] をダブルクリックします。

3 [メニュー構造] をダブルクリックします。

4 [ベリフィケーション (OQ/PV)] をダブルクリックします。

5 [オプション] をクリックします。

6 左のウィンドウで、[拡張テスト一式]、[キャピラリテスト一式]、ま

たは [分取テスト一式] のリンクをクリックします。

7 いずれかのテストをクリックし、詳細を表示します。

どのテストが選択できるかを

 決める

ベリフィケーションログブックの表示
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ベリフィケーションログブック

ベリフィケーションログブックは、機器ベリフィケーションに関連する

すべてのイベントを記録します。これには、すべてのイベントを、発生

日時とともに記載したテーブルが含まれます。[機器ベリフィケーショ

ン ] メニューには、このログブックに注釈を追加する機会が用意されて

います。

図 56 と図 58 のように、[ベリフィケーション] ツールバーまたは [オプ

ション ] メニューのいずれかから、ベリフィケーションログブックを開

くことが可能です。
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6 性能確認

システムベリフィケーション
システムベリフィケーション

概要

システムベリフィケーションテストによって、ChemStation ソフトウェ

アを、正しく一貫性を持って操作できます。これは、特定のメソッドに

従ってデータファイルを再解析して、その結果を、定義済みの基準との

比較を実行します。ベリフィケーションテストは、積分と定量の結果の

完全性を保証するのに、特に重要です。標準 Agilent ベリフィケーショ

ンテストを使用するか、別のメソッドとデータファイルを使用して自身

のテストを定義するかのいずれかを選択できます。Agilent ベリフィケー

ションテストは保護されたファイルなので、ChemStation ソフトウェア

以外からの変更や削除はできません。

システムに Agilent 1100/1200 シリーズのダイオードアレイ検出器が備

えられている場合には、システムベリフィケーションテストによって、

検出器のエレクトロニクスをテストできます。
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システムベリフィケーションの設定と実行

[システムベリフィケーション] メニューから、または以下に示すシステ

ムベリフィケーションタスクの選択画面からこの機能にアクセスしてシ

ステムベリフィケーションを実行できます。

図 59 システムベリフィケーションタスクの選択画面

[テスト定義] 機能を使用して、独自のベリフィケーションテストを定義

します。保護されたレジスタに保存されるデータファイルとメソッド

ファイルの両方を指定します。テストを実行すると、ソフトウェアによっ

て、テストメソッドを用いてデータが解析され、結果がオリジナルの結

果と比較され、結果が [合格 ] または [不合格 ] のいずれかで指定され

ます。
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システムベリフィケーションの設定と実行
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この章では、ご使用の Agilent 6100 シリーズ LC/MS システムを保守お

よびトラブルシューティングするのに役立つコンセプトを学習します。

ChemStation ソフトウェア内の [診断 ] ビューには、メンテナンスとト

ラブルシューティング両方のためのソフトウェアツールが含まれます。
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7 メンテナンスとトラブルシューティング

[診断] ビュー
[診断] ビュー

概要

[診断] ビューには以下の操作を行う機能が用意されています。

• システムの問題の考えられる原因の学習

• 診断テストの実行

• MS の真空排気とベント

• 問題が起こる前にメンテナンスを実行できるように、アーリーメンテ

ナンスフィードバックの入手

• メンテナンスログブックにメンテナンスの記録

• シリアル番号、ファームウェアリビジョン、操作時間などのシステム

中のモジュールの詳細入手

図 60 [診断 ] ビューは、システムのトラブルシューティングやメンテナンスを行うのに役立ちます

タイトル 原因情報パッド観察した症状

ビューの選択

タスクの選択メニュー

メッセージ行

機器パネル

変数表示

考えられる原因

アーリーメンテナンス
フィードバック
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機器パネル

最上位表示

[診断 ] ビューの中心にある機器パネルには、システム内のすべてのモ

ジュールが表示されます。(図 61 を参照してください。)各モジュール

をクリックして、以下の操作を行うことができるメニューを表示でき

ます。

• 変数表示の更新 - シリアル番号、ファームウェアリビジョン、LAN ア
ドレスなどのモジュール情報を、機器パネルのすぐ下のスペースに表

示します。

• モジュールの詳細表示 - 120 ページの図 62  のようなモジュールの詳

細図を表示します。

• モジュールテストの表示 - 128 ページの図 66  のような、そのモジュー

ルの診断テストのリストを表示します。

図 61 機器パネル - 最上位表示
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7 メンテナンスとトラブルシューティング

機器パネル
モジュールの詳細

図 62 機器パネル - MS のモジュールの詳細

図 62  の図上でマウスを動かした際に、カーソルがポインターから手に

変わるとすぐ、クリックしてサブモジュールの詳細にアクセスするメ

ニューを表示できます。たとえば、ターボ分子ポンプのアイコンをクリッ

クすると、真空測定値を表示したり、四重極のアイコンをクリックした

りすると、その温度を表示できます。右の白色領域にあるアイコンをク

リックしても、それらのメニューを表示できます。

ログブック

チューン

電子回路

真空

メニュー続き

サブモジュールの

詳細入手

最上位の機器パネル

機器パネル
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ログブック
ログブック

[診断] ビューから、トラブルシューティングやメンテナンスに役立つ多

くのログブックにアクセスできます。

• エラーログブック - モジュールの最近のエラーを表示

• 分析ログブック - 最新の分析の開始時間と終了時間を表示

• メンテナンスログブック - 最新のメンテナンスイベントを表示この

ログブックの詳細は、123 ページの「メンテナンスログブック」 を参

照してください。

• データ変更ログブック - データ変更を表示

以下のいくつかの方法で、これらのログブックにアクセスできます。

• [ファイル] メニュー ([ファイル] > [開く] > [ログブック])

• 120 ページの図 62  のような [ログブック ] アイコン (ア
イコンをクリックし、[変数表示の更新] を選択します)

• トップツールバーの [開く] アイコン
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メンテナンス
メンテナンス

LC/MS システムを適切にメンテナンスすることで、分析品質の確保に役

立ち、費用のかかる故障や予期せぬ休止時間を避けます。ChemStation
ソフトウェアには、定期的なメンテナンスプログラムを支援する機能が

含まれています。

アーリーメンテナンスフィードバック

アーリーメンテナンスフィードバック (EMF) は、問題が

発生するのを防ぐのに必要なメンテナンスの警告を出し

ます。ソフトウェアにより、過去の経験を用いて、各タイ

プのメンテナンスが必要になる時期を予測できます。[診
断] ビュー内で、メンテナンス間隔のリミット値を入力できます。

メンテナンスリミット値に到達した場合、[メソッド & ランコントロー

ル] と [診断] ビューの両方で、緑色の EMF チェックマークが黄色のク

エスチョンマークに変わります。その時点で、[診断 ] ビューの EMF ア
イコンをクリックして、EMF 情報パッドのリミット値を表示し、どのモ

ジュールにサービスが必要かを調べることが可能です。そのモジュール

のリミット値は黄色で強調表示されます。
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メンテナンスログブック
図 63 EMF 情報パッド

メンテナンスログブック

メンテナンス記録は、システムを優れた状態に保つのに役立ち、複数の

オペレータがいる場合に特に重要です。ChemStation メンテナンスログ

ブックには、LC モジュールまたは MS で行うメンテナンスを記録するの

に便利な場所が用意されています。

120 ページの図 62  に示した [ログブック] アイコンにより、メンテナン

スログブックにアクセスします。(アイコンをクリックし、[メンテナン

スログブックエントリ] を選択します。)次に、ChemStation ソフトウェ

アを使用して情報を手動で入力します。

コンピュータディスクに保存されるのではなく、メンテナンスログブッ

クは LC または MS モジュール内のメモリに保存されます。そうすれば、

モジュールを別のシステムに移動する場合、メンテナンス記録はモ

ジュールとともに移動します。
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メンテナンス作業
メンテナンス作業

メンテナンスを行う必要がある場合、『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』または LC モジュールのマ

ニュアルで、一般的な作業の説明を調べることが可能です。

[診断] ビューの [メンテナンス] メニューから、DAD 検出器の波長キャ

リブレーションなどの一部のメンテナンス作業を実施できます。

図 64 [メンテナンス] メニューには、MS と LC モジュールのソフトウェ

アによるメンテナンスタスクが含まれます。

MS のベントと真空排気

ベント

真空システム内にある MS コンポーネントのメンテナンスを行う必要が

あることもよくあります。上記のメンテナンス例には、電子増倍管 (EM)
の交換やイオン光学系のクリーニングが含まれます。これらのコンポー

ネントのメンテナンスを行う前に、MS をベントする必要があります。ベ

ントにより、管理された方法で真空を解除します。

[診断 ] ビュー内の [メンテナンス ] メニューを使用し、ベントを開始し

ます。(124 ページの図 64 を参照してください。)ソフトウェアにより、

機器を安全にベントする一連の手順を実行します。ダイアログボックス

により、ベントの進捗状況を表示し、必要に応じてベント作業を中断で

きます。
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真空排気

メンテナンス完了後、システムを真空排気します。真空排気する場合、

正しい順番で真空ポンプの電源を入れ、システムを安全に真空にします。

真空排気するには、MS 電源スイッチを入れるだけで、イベントの正し

いシーケンスを開始します。[メンテナンス] メニューからアクセスする

ダイアログボックスから、真空排気プロセスのモニタリングや真空排気

プロセスを中断することができます。

ベントと真空排気の頻度

MS をスタンバイモードにする詳

細は、『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』の「基本機能」のセクショ

ンを参照してください。

通常、使用しない場合も、MS は真空のままにしておく必要があります。

ベントと真空排気を繰り返すと、ターボ分子ポンプに不必要な摩耗を引

き起こします。システムを真空に保っていると、高感度分析に必要なレ

ベルの清浄度を維持することがすることができます。一時的に MS を使

用しない場合も、ベントせずにスタンバイモードにしておいてください。

注意
MS の電源ボタンを切ることによるベントを実施しないでください。

この方法では、ターボ分子ポンプの過剰な摩耗を引き起こすことに

なります。
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問題の診断と解決
問題の診断と解決

現象と原因

図 65  には、段階的な方法で機器の問題をトラブルシューティングする

のに役立つソフトウェアのコンポーネントを示します。

1 不合格した OQ/PV テストの [OQ/PV] または分析中に観察した現象

の [分析] のいずれかをクリックします。

2 具体的な現象を選択します。

3 考えられる原因のリストが表示されます。原因の 1 つを選択します。

4 メモパッドには、機器データと、その現象を引き起こすことを確認ま

たは反証するために実行できるテストが表示されます。[開始 ] をク

リックし、テストのダイアログボックスを表示します。

5 [開始] をクリックしてテストを開始するか、[説明] をクリックして

テストの詳細説明を表示します。
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MS の診断テスト
図 65 機器の問題の根本的原因を発見するプロセスの概要

MS の診断テスト

システムの各モジュールにアクセスできる事前にプログラムされた診断

テストが、多くあります。機器パネルのモジュールアイコンをクリック

したり、[モジュールテストの表示] を選択することで、各モジュールの

リスト全体を表示できます。図 66 に MS のテストを示します。

2

5

431
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問題を解決する
図 66 MS の診断テスト

問題を解決する

問題を診断し、それを解決する必要がある場合、『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』で一般的な作業

の説明を見つけることができます。さらに重大な問題では、コールセン

ターにお問い合わせください。
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