
 

LC/MSD iQ によるアミノ酸の分析 

 

 

要旨 

食品中のアミノ酸分析には大量に含まれている成分と微量成分との濃度レンジの

違いから、広いダイナミックレンジで測定できるメソッドが必要とされます。アミ

ノ酸の LC/MS 分析では、誘導体化しないと逆相分配に保持しにくい、幅広い濃度

範囲での検出が困難などの課題がありました。 

本アプリケーションノートでは、既報 5994-3044EN を参考に Poroshell 120 

HILIC-Z カラムを用いて、非誘導体化アミノ酸の良好な保持及び分離と、幅広い濃

度範囲における良好な直線性を確認したので報告します。 
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システム 

1260 Infinity II Prime LCポンプ(G7104C) 

1290 Infinity II Vialsampler+ICC (G7129C) 

InfinityLab LC/MSD iQ（G6160AA） 

 

試料調製 

Amino acid standard mix (5061‑3330)を0.1 N HClで希

釈し試料としました。ダイナミックレンジ確認のため、希

釈系列は 0.1, 0.25, 0.5, 1, 2.5, 5, 10, 25, 50, 100, 250 

pmol/µLの濃度の試料を作成しました。 

 

分析条件 

表1. HPLC条件 

 

表2. グラジエント条件 

 

表3. LC/MS条件 

TimeFilter：0.04としました 

 

 

 

表4. アミノ酸成分名とSIM設定 

結果 

図1にクロマトグラムを示しました。表2に各成分の溶出

時間を示しました。ロイシンとイソロイシンも良好に分離

しました。 

表5. 各成分の溶出時間 
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次に直線性を確認しました。図2に例としてチロシンと

グリシンの検量線を示しました、チロシンは 0.25 から

250 pmol/µL、グリシンは 0.5 から 250 pmol/µL の間

で、R2＞0.999 の良好な直線性を示しました。 

 

表6に各アミノ酸の直線範囲と決定係数R2を示しまし

た。 

図2. チロシンとグリシンの検量線 

 

 

 

 

表6. 各アミノ酸の直線範囲（pmol/µL）と決定係数 

 

 

 

 

 

図1. 250 pmol/µLのクロマトグラム 
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まとめ 

アミノ酸を誘導体化することなく、HILICモードで保

持・分離しました。各アミノ酸の直線性を確認すると広い

ダイナミックレンジで良好な直線性を得ました。 

 

 

Tips 

・お持ちのHPLCシステムでアミノ酸分析を行う場合、

システムボリュームの違いから、カラム再平衡化時間の追

加が必要になるケースがあります。十分カラムが再平衡化

されてから分析が開始されるよう、グラジエント条件の

10.5分以降の分析時間を調整してください。 5994-

3044ENでは4分でしたが、今回はHPLCシステムの違いか

ら6.5分としました。 

 

・安定した日間再現性を得るために、実験を始める前に

イオン源内のチャンバーとスプレーシールドのふき取り洗

浄などのメンテナンスを実施してください。 

 

 

 

参考 

Quantitation of Amino Acids in Soy Flour, Dried Cow's 

Milk Powder, and Corn Silage by Triple Quadrupole 
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