
 

 

 

HPLCバルブソリューション：脱塩アプリケーション① 

リン酸移動相による分離とターゲットピークのハート

カットによる質量分析計での検出 
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１．はじめに  

 HPLC による分離分析はリン酸やリン酸塩など

を用いて行われることがあります。このような不

揮発性移動相の分析条件は、そのままの移動相条

件では LC/MSへ導入できません。 

 移動相の添加剤を揮発性の化合物に変更しても

良好な分離が得られない場合や、溶出順序やパタ

ーンが変化しピークのトラッキングができないこ

ともあります。 

 ここでは、六方バルブを使用したシステムを用

い、LC/MS に適応不可能なリン酸移動相による分

離からターゲットピークのみを直接揮発性移動相

に移送し、質量分析計での検出を行いました。 

  

Fig. 1 システムの構成例 

Pump(G1312B), Auto sampler(G1329B), TCC(G1316C), 

DAD(G1315C), 2nd  Pump(G1312B), Valve(G1170A), 

２. 実験条件 

 ジクロフェナクを 1000 mg/L に調製し、試料と

しました。 

Table Ⅰ 分析条件 

 

 

 
    

<要旨>  

HPLC 分離の際に多用されるリン酸やリン酸塩は不揮発性の添加剤

です。不揮発性の塩を使用した既存の分離条件は LC/MS に適さないた

め揮発性添加剤を使用した分離条件に変更する必要がありますが、ピー

クの溶出順が変化したり、クロマトグラムのパターンが変わることがあ

ります。 

ここでは、不揮発性の添加剤を使用した分離を行いつつ、バルブを用

いてターゲットピークをハートカットし、質量分析計での検出を行いま

した。また、組成式推定ソフトウェア（MassWorks）を使用し、採取し

たマススペクトルから組成式推定を行いました。 
 



 

 

３. 結果および考察 

 

Fig. 2 1000 mg/Lのクロマトグラムと拡大したクロマトグラム 

ジクロフェナク 1000 mg/Lを分析したところ、

UVクロマトグラムにて不純物ピークが認められ

ました(Fig.2)。4.07分に溶出するピークはメイン

ピークに対し 0.018％（UV面積値）でした。この

ピークが溶出する画分をハートカットし LC/MS

に導入しました。 

 

 

Fig.3 LC/MSに導入されたピークのマススペクトル 

 

本システムで得られたマススペクトルを Fig.3

に示しました。この測定では同一分析でメインピ

ークのマススペクトルも採取しました。 

組成式推定ソフトウェア（MassWorks）を使用

し、得られたマススペクトルから組成式推定を行

いました。ジクロフェナク（C14H11Cl2NO2, 

M=297）を校正用物質とし、不純物ピークの組成

式を推定したところ C14H11Cl2NO3であると推定さ

れました(Fig. 4)。この組成はジクロフェナクのベ

ンゼン環に OH基が付加した、既知の不純物

(Hydroxy diclofenac)でした。 

 

Fig.4 MassWorksによる組成推定結果 

 

４．まとめ 

2 position/6 portバルブを用い、不揮発性の移動相

による分離条件からターゲットピークのみを揮発性

移動相の系に移送し、LC/MS検出を行いました。 

UV の面積値による存在比 0.018％の微小なピーク

のマススペクトルを得ることができ、MassWorks に

より組成を推定することが可能でした。組成推定の結

果、既知の不純物ヒドロキシジクロフェナクであると

推察されました。 
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