
技術概要

はじめに 

この技術概要では、Agilent 7890 GC システムから Agilent Intuvo 9000 GC システムへのメソッド移管
のさまざまな例を示します。Intuvo GC システムへのメソッド移管に関連する概念については、『Intuvo 
へのメソッド移管の簡素化』、Agilent Technologies 技術概要、資料番号 5991-9149JAJP1 に詳述さ
れています。

Intuvo へのメソッド移管: 6 件の実例
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EPA 8270D による半揮発性
有機化合物

特定の半揮発性有機化合物は環境汚染物質
と考えられているため、こうした化合物を測定
するメソッドを米国環境保護局 (EPA) などの
世界の規制機関が定めています。これらのメ
ソッドには、この種の汚染の報告前に満たさ
なければならない性能基準が設定されていま
す。従来の GC システム上で確立されたメソッ
ドを、問題なく Intuvo へ移管することができ
ました2。ガードチップ温度 (トラックオーブン) 
およびバス温度 (デフォルト) のみが追加され
ました (表 1)。トラックオーブンモードでは、
ガードチップは 25 ° C のオフセットでカラムと
同レートでプログラムされます。デフォルトの
バス温度はオーブンプログラムの最終温度で
す。Intuvo GC システムで達成された性能は、
7890 GC システムで達成された結果とほぼ
同一でした (図 1)。相対リテンションタイム差
の平均はわずか 0.0006 でした (図 2)。

表 1. Agilent 7890 GC システムおよび Agilent Intuvo 9000 GC システムでの半揮発性有機化合物の 
分析のための機器パラメータ

パラメータ Agilent 7890 の設定値 Agilent Intuvo の設定値

注入量 1 µL 同左

スプリット/スプリットレス注入口 300 ° C 同左

パルスドスプリットレス 60 psi、0.5 分まで 同左

パージフロー 0.5 分で 50 mL/min 同左

ガードチップ温度 デフォルト (トラックオーブン)

バス温度 デフォルト

カラム Agilent DB-5MS UI 30 m × 0.25 mm、0.5 µm 同左

流量 2 mL/min (定流量) 同左

オーブンプログラム
40 ° C (2 分間)、 
20 ° C/min で 260 ° C まで昇温 
6 ° C/min で 330 ° C まで昇温 (1.33 分間)

同左

MS トランスファライン温度 330 ° C 同左

イオン源温度 330 ° C 同左

四重極温度 200 ° C 同左

図 1. Agilent Intuvo 9000 GC システム (A) は、同一のメソッド条件で、Agilent 7890 GC システム (B) とほぼ同一の性能を発揮します。
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軽油硫黄の分析

石油原料内の硫黄含有成分は臭気性と腐食
性があるため、プロセスコントロールのため
に厳格にモニタリングされます3。硫黄放出量
の削減を求める規制が増加しています。製油
所のラボスペースは限られているため、従来
サイズの GC から小型の Intuvo GC へのメ
ソッド移管を検討しました (表 2)。8270D メ
ソッドの場合と同様に、23 の成分を含む軽油
硫黄サンプルに対してほぼ同一の結果が達成
されました (図 3)。このアプリケーションには
ジャンパーチップを用いました。一般的に、こ
れらのサンプルはマトリックス内では軽く、汚
れたサンプルの場合のようにガードチップによ
る保護が必要なかったためです。分析対象物
をカラムへ通すために、ジャンパーチップは注
入口と同じ温度で維持しました。

図 2. Agilent 7890 GC システムおよび Agilent Intuvo 9000 GC システムの相対リテンションタイムは 
ほとんど同一です。
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表 2. Agilent 7890 GC/SCD システムおよび Agilent Intuvo GC/SCD システムの機器パラメータ。 
標準は Intuvo で評価したため、ガードチップは定温に維持しました。

パラメータ Agilent 7890 の設定値 Agilent Intuvo の設定値

注入量 1 µL 同左

スプリット/スプリットレス注入口 300 ° C 同左

スプリット 10:1 同左

ジャンパーチップ温度 300 ° C

バス温度 デフォルト

カラム Agilent DB-1 UI 30 m × 0.32 mm、1 µm 同左

流量 2 mL/min (定流量) 同左

オーブンプログラム
40 ℃ (0.71 分間) 
14.1 ° C/min で 250 ° C まで昇温 (1 分間)

同左

SCD バーナー温度 800 ° C 同左

SCD ベース温度 280 ° C 同左

反応ガス流量 50 mL/min 同左

上部水素流量 38 mL/min 同左

下部水素流量 8 mL/min 同左

オゾン流量 36 mL/min 同左

範囲 6 同左
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図 3. 23 種の硫黄含有分析対象物を含む 20 ppb 標準液を、Agilent Intuvo 9000 GC システム (A) および Agilent 7890 GC システム (B) で分析しました。 
両システムで優れた S/N 比が達成され、2 ppb の検出下限が示されました。
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食品中の農薬

世界の食品供給においては、1 回の分析で複
数種の化合物の検出および定量を行える能
力が必要とされます。高度な前処理を行って
も、食品中の農薬分析におけるマトリックス
は複雑で、クロマトグラフィーシステムや質量
分析システムの障害になる場合があります。
Intuvo GC システムの流路内にガードチップ
を追加することで、マトリックスからカラムが
保護され、カラムをトリミングする必要がなく
なるため、システムの堅牢性を高めることが
できます4。従来のシステムと Intuvo GC シス
テムとで同じメソッド設定値を用いることがで
きるため、ガードチップを用いても Intuvo GC 
システムへのメソッド移管が妨げられることは
ありません (表 3)。同じメソッドを用いて、同
等の結果を得ることができます (図 4)。 

表 3. 簡素化された農薬分析のための機器パラメータ。これは他の設定にも同様に適用することができます。

パラメータ Agilent 7890 の設定値 Agilent Intuvo の設定値

注入量 1 µL 同左

スプリット/スプリットレス注入口 280 ° C 同左

パルスドスプリットレス 30 psi、0.5 分間 同左

パージフロー 0.5 分で 15 mL/min 同左

ガードチップ温度 デフォルト (トラックオーブン)

バス温度 デフォルト

カラム Agilent HP5-MS UI 15 m × 0.25 mm、0.25 µm 同左

流量 1.3 mL/min (定流量) 同左

オーブンプログラム
60 ° C (1.5 分間)、50 ° C/min で 160 ° C まで昇温、 
8 ° C/min で 240 ° C まで昇温、50 ° C/min で 
280 ° C まで昇温

同左

MS トランスファライン温度 310 ° C 同左

イオン源温度 280 ° C 同左

四重極温度 150 ° C 同左

図 4. Agilent Intuvo 9000 GC システム (A) は Agilent 7890 GC システム (B) と同等なピーク形状および 
レスポンスを示しました。
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e- リキッドの分析

電子タバコに用いられる液体中のニコチン、
プロピレングリコール、およびグリセロールの
測定法は、国際規格: ISO/CD 207145 として
開発中です。GC 流路が不活性であるため、
従来の GC システムと Intuvo GC システムで
同等性を達成することができます。7890B と 
Intuvo の両方で同じメソッドパラメータを用
いたところ、優れた結果の一致がみられまし
た (表 4および図 5)。リテンションタイムの差
は最大で 0.03 分です (表 5)。

表 4. Agilent 7890 GC システムと Agilent Intuvo 9000 GC システム上で、ISO/CD 20714 に基づくメソッドを 
評価しました。ガードチップおよびバス温度は Intuvo GC システムの新機能です。

パラメータ Agilent 7890 の設定値 Agilent Intuvo の設定値

注入量 1 µL 同左

スプリット/スプリットレス注入口 250 ° C 同左

スプリット 50:1 同左

ガードチップ温度 デフォルト (トラックオーブン)

バス温度 デフォルト

カラム DB-BAC1 UI 30 m × 0.32 mm、1.8 µm 同左

流量 (水素) 1.5 mL/min (定流量) 同左

オーブンプログラム
100 ° C (1 分間)、15 ° C/min で 130 ° C まで昇温、
40 ° C/min で 220 ° C まで昇温 (10 分間)

同左

水素炎イオン化検出器温度 275 ° C 同左

水素 40 mL/min 同左

空気 400 mL/min 同左

図 5. Agilent Intuvo 9000 GC (A) およびAgilent 7890B GC (B) におけるニコチンの検量線は、
ほぼ同じ感度を示しています。
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表 5. リテンションタイムは Agilent Intuvo および Agilent 7890 GC の 
両システムで再現性があります。

成分 Agilent Intuvo RT (分) Agilent 7890 RT (分)

プロピレングリコール 3.34 3.37

ブタンジオール (ISTD 1) 4.31 4.32

グリセロール 5.00 4.98

キナルジン (ISTD 2) 6.87 6.87

ニコチン 7.24 7.26
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ASTM D7593:  
モーターオイルの分析

ディーゼル燃料による潤滑油の汚染は、エン
ジン故障の恐れやメンテナンスの必要性を示
す重要な指標です。重大なエンジン故障を回
避するために、高速で堅牢な分析手法が必要
です。ASTM メソッド D7593 では、キャピラ
リガスクロマトグラフィー (GC) を用いて、この
ようなオイルに含まれるディーゼル燃料を迅
速に定量します6。Agilent 7890 シリーズ GC 
および Intuvo 9000 GC を用いたモーターオ
イルの分析について、アジレントのアプリケー

図 6.  7890 と Intuvo によるモーターオイル分析結果の比較
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ションノートで紹介しています7、8。同じメソッド
設定値 (表 6) を用いて、モーターオイルサン
プル 5 種についてディーゼル燃料の平均の含
有量と測定精度を測定し、2 つの装置間で比
較しました (図 6)。両システムで高品質の結果
とシステム堅牢性を得るための鍵は、重いサ
ンプルマトリックスを取り除くバックフラッシュ
技術を使用することでした。Intuvo のスマー
ト流路コンポーネントにより、バックフラッシュ

ハードウェア設定とルーチン操作の両方を簡
素化しつつ、7890 と同じ卓越した性能を実現
することができます。

表 6. Agilent 7890 および Intuvo GC システムでのモーターオイルの分析

パラメータ 7890 の設定値 Intuvo の設定値

注入口ライナ ガラスウール付きウルトライナート (5190-2295) 同左

注入量 0.5 µL 同左

スプリット/スプリットレス注入口 350 ° C 同左

スプリット注入 100 mL/min 同左

ガードチップ温度 デフォルト (トラックオーブン)

バス温度 デフォルト

カラム
DB-1UI 15 m × 0.25 mm、0.25 µm  
(122-0112UI)

122-0112UI-INT

流量 10 mL/min (定流量) 同左

オーブンプログラム
40 ℃ (0.5 分間)、 
150 ° C/min で 350 ° C まで昇温 (0.5 分間)

同左

水素炎イオン化検出器温度 350 ° C 同左

カラムバックフラッシュ後

2 ウェイスプリッタおよびメークアップ (G3180B) 
不活性フューズドシリカ、 
0.43 cm × 内径 0.1 mm (160-2635-5) 
Aux EPC: ヘリウム、27 psig、1.45 分間 
Aux EPC: 1.45 分時点でバックフラッシュ、 
80 psig 分析終了まで

D1 カラムバックフラッシュ後フローチップ 
(G4588-60302) 
PSD 1: ヘリウム、27 psig、1.49 分間 
PSD 1: 1.49 分時点でバックフラッシュ、 
80 psig 分析終了まで 
PSD 1: ベント流量5 mL/min
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結論

Agilent Intuvo 9000 GC システムは、画期的
な GC テクノロジーに基づいたシステムであり、
従来の GC システムのメソッドも簡単に移行す
ることが可能です。スプリット/スプリットレスお
よびマルチモード注入口パラメータ、キャピラ
リカラム固定相、オーブン温度プログラム、お
よび検出器設定値は、移管しても変わりませ
ん。追加する設定はわずかで、ソフトウェア操
作や検出器操作は同じです。GC プラットフォー
ムが変わっても、Agilent MassHunter、CDS 
ChemStation および Agilent OpenLab の操
作は変わりません。 

エンドリンと DDT の分析

エンドリンと DDT は土壌や水のサンプル中に
よく存在する農薬であり、この 2 種の分析は、
多くのコントラクトラボの成功にとってきわめ
て重要です。エンドリンや DDT の分解レベル
をメソッド限界未満 (通常は 20 % 未満) に維
持することができれば、メンテナンスやキャリ
ブレーションの合間に分析できるサンプル数に
良い影響を与えることができます。エンドリン
は高温で、エンドリンアルデヒドおよびエンド
リンケトンへの異性化の影響を受けやすくなり
ます。したがって、エンドリンや DDT を含むサ
ンプルを分析するためには、機器全体にわた
り流体の導管として働く Intuvo GC システム
のバス温度を最適化する必要があります。熱
に不安定な分析対象物を含むメソッドを最適
化する場合、許容可能な結果を得るためにデ
フォルトのバス温度を下げることが必要にな
る場合があります。2 つの異なるバス温度で
のエンドリンと DDT の分解を評価することで、
バス温度の適切な設定が重要であることがわ
かります。バス温度 320 ° C で開始したとこ
ろ、分解レベルは許容不能となりました。バス
温度を下げたところ、260  ° C では最適な分
解レベルが達成されました (図 8)。

図 8. バス温度を 320 °C から 260 °C に下げると、エンドリンおよび DDT の分解率は 10 % 未満に低下します。
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従来のメソッドを Intuvo へ移管する際の考慮
点を以下に示します。

• 従来のメソッドは Intuvo のメソッドして
十分検討ができます。ほとんどの設定を
移行できます。

• より分析が難しいサンプルにはガード
チップを選択し、高純度サンプルにはジャ
ンパーチップを選択します。

• 既存のメソッドによる結果とほぼ同等の
結果を得るには、自動設定されるガード
チップおよびジャンパーチップのデフォル
トを用いてください。

• 熱に不安定な化合物を分析する場合は、
バスヒーターアセンブリの設定温度をデ
フォルト設定からわずかに低い温度 (例: 
20 ° C 以下) に手動設定することを検討
してください。

• ヘッドスペースまたはパージ & トラップ
によって揮発性物質を測定する場合は、
ジャンパーチップを定温設定することを
検討してください。
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