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はじめに

生体サンプル中の毒物を幅広くスクリーニングするには、無制限のターゲットに対するフル

スペクトル同定確認とノンターゲットのスペクトル同定が必要です。Agilent GC/MS 毒物アナ

ライザは、Agilent 5977B MSD と超高感度イオン源 (HES) を用いる構成で、デコンボリューショ

ンレポート作成ソフトウェア (DRS) と法中毒データベースライブラリを使用します。これら

の技術を組み合わせることで、より多くの低濃度のターゲットをスクリーニングすることが

でき、分析時間が短縮されます。
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超高感度イオン源による低濃度での
スクリーニング

表 1 に示すように、超高感度イオン源によりスクリーニング性能が

向上することがヒト血清で示されました。Agilent Bond Elut Certify の一

般薬物スクリーニングメソッド M2721 [1] を用いて、陰性血清 2 mL を

抽出しました。抽出物を 0.1 mL メタノールに再溶解し、GC/MS 毒性

チェックアウト混合液 (p/n 5190-0471) をスパイクして、10 ～ 1,000

ng/mL (バイアル中) の非誘導化標準を作成しました。

表1. AMDIS によりマッチファクター 75 以上で検出される、スパイクされた血清抽出物中の最少薬物注入量。

超高感度イオン源において、エクストラクライオン源よりも低濃度で検出された薬物の血清中の相当濃度が青色表示されています。
チューニング条件をカッコ内に示しています。

* 2 mL 血清サンプルからの回収率が 100 % (抽出物を 0.1 mLで再溶解し、1 µL注入) を前提としています。

** スコア 75 を達成するために必要なトラゾドン注入量は 1,000 pg を超えます。

ベンゾジアゼピンオキサゼパム、ロラゼパム、テマゼパム、ニトラゼパム、クロナゼパムは、1,000 pg では検出されませんでした。

超高感度イオン源 (HES オートチューン) エクストラクタイオン源 (Etune)

最少注入量 (pg) 
AMDIS スコア 75 以上

AMDIS 
スコア

血清中の相当濃度
(ng/mL)*

最少注入量 (pg) 
AMDIS スコア 75 以上

AMDIS 
スコア

血清中の相当濃度
(ng/mL)*

アンフェタミン 500 94 25 500 75 25

ニコチン 50 92 2.5 50 81 2.5

MDA 500 77 25 500 76 25

MDMA 500 85 25 500 83 25

MDEA 10 76 0.5 500 97 25

メペリジン 10 85 0.5 50 85 2.5

フェンシクリジン 50 83 2.5 500 90 25

メサドン 50 87 2.5 500 89 25

コカイン 50 77 2.5 500 94 25

SKF-525a 50 77 2.5 100 81 5

コデイン 100 88 5 500 90 25

ジアゼパム 50 90 2.5 50 81 2.5

ヒドロコドン 100 91 5 500 90 25

テトラヒドロカンナビノール 50 75 2.5 100 78 5

オキシコドン 50 80 2.5 500 83 25

フルニトラゼパム 500 88 25 500 75 25

ジアセチルモルヒネ 100 79 5 1,000 83 25

フェンタニル 50 85 2.5 50 77 2.5

アルプラゾラム 100 76 5 1,000 85 50

ベラパミル 50 84 2.5 500 90 25

ストリキニーネ 500 86 25 500 77 25

トラゾドン** > 1,000 (71) > 50 } 1,000 (68) } 50
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合成オピオイド フェンタニルをチェックアウト混合液に添加しま

した。血清でスクリーニングしたメサドン、コカイン、ヒドロコ

ドン、THC などの薬物ターゲット化合物を、フルスキャンモード

を用いて低濃度 (例: ヒドロコドンの場合は 5 ng/mL) で明瞭に同定

できます。超高感度イオン源は、イオン源で生成されて四重極ア

ナライザへ送られるイオン数を最大化します。このためシグナル

が強くなり、感度が向上します (図 1)。この応答における増加の結

果、スクリーングプロセス中に検出される薬物ターゲット数が増

加し、ライブラリ一致スコアが向上します。

NIST の検索で異性体を識別

法化学者は最高レベルの科学的信頼度で乱用薬物を同定する必要

があります。コカイン異性体の判定の問題により、高特異性のメ

ソッドに対する要求はある程度強まりました [2]。超高感度イオン

源を搭載した 5977B GC/MSD では、コカイン異性体を識別するため

に必要な厳格なスペクトルの整合性がとれ、NIST で検索可能な検

出薬物のスペクトルを取得できます (図 2)。

図 1. A) 超高感度イオン源 (HES オートチューン) および B) エクストラクタイオン源

(Etune) による血清中の 500 pg 標準の TIC の重ね表示。

図 2. 血清にスパイクした 100 pg コカインの質量スペクトル (A) と NIST スペクトル (B) の比較。コカインは NIST の

最初のヒットです。マッチファクターは 810 (良) [3] であり、マッチファクターが 788 (可) であるプソイドコカインと

識別されます。完全な回収に基づく相当濃度は 5 ng/mL です。このレベルを超える濃度では、最初のヒットでコカインに

ついて「優」の NIST ライブラリ一致スコア (³900) が示されます。
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結論

Agilent 5977B GC/MSD の超高感度イオン源は、薬物ターゲットのシグ

ナル強度を大幅に高めます。得られたスペクトルは従来のデータ

ベースおよび NIST で検索可能です。デコンボリューションレポー

ト作成ソフトウェアと組み合わせれば、スクリーニング分析中の

検出レベルは、誘導体化を使用した SIM モードによる検出レベル

に近くなります。
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