
 

 

 

HPLCバルブソリューション：脱塩アプリケーション④ 

リン酸緩衝液による HPLC分離とアテノロールの 

不純物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。 

 通常、不揮発性移動相による分離の系は、揮発性

移動相に変更すれば LC/MS分析可能ですが、アテ

ノロールと不純物の分離分析の場合、リン酸緩衝

液を用いない系では良好な分離が得られません。 

 ここでは十方バルブを使用し、複数ピークの脱

塩においてメソッドの入力が簡便なシステムを構

築し、複数ピークをターゲットとした場合の脱塩

及び質量分析計での検出の検証を行いました。 

 

Fig. 1 システムの構成例 

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

DAD(G1315C), 2nd Pump(G1312B), Valve(G1170A), (G1390B) 

２. 実験条件 

 アテノロールを 80000 mg/L にメタノールで調

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、クロマトグラムの溶出パターンが変わること

があります。 

ここでは、アテノロールと不純物を不揮発性移動相で分離しつつ、バ

ルブを用いて不純物ピークをハートカットし、MS 検出を行いました。

ハートカットした不純物ピークの良好なスペクトルを得ました。 

 



 

 

 

３. 結果および考察  

 

Fig. 2 UVクロマトグラムとズームしたクロマトグラム 

アテノロールの 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)。クロマトグラム

上に矢印で示した溶出時間にバルブを動作させ揮

発性移動相の系に移送しMS検出を行いました。 

 

Fig.3 LC/MSに導入されたピークのマススペクトル 

 

Fig.4 UVクロマトグラムとマスクロマトグラム 

 

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。それぞれの不純物ピークの分子量

関連情報を得ることができ、一部のピークは既知

の不純物と一致しました。 

それぞれの不純物に由来するマスクロマトグラ

ムと一次元目の UVクロマトグラムと並べて表示

させた図を Fig.4に示しました。 

脱塩カラムの後方に六方バルブを接続し、カラ

ムに非保持の画分をバルブカットすることも可能

でした。これにより不揮発性移動相の流入を完全

にカットした状態で LC/MSに導入できるため、

イオン源の汚染のリスクをさらに減らすことがで

きました。 

 

４．まとめ 

2 position/10 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。通

常不揮発性移動相では確認することができない分子

量関連情報を得ることができました。また、脱塩カラ

ムの後ろに六方バルブを追加することで、非保持の画

分をカットすることができました。 
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