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概要

 リテンションタイムロッキング (RTL) ウィザード (Agilent OpenLab CDS の機能) を使用して、
Agilent 8860 ガスクロマトグラフのリテンションタイムの安定性を実証しました。ヘプタクロルエポキシ
ドをロック用化合物として使用し、20 種類の塩素系農薬を含む標準試料を分析したところ、カラムメン
テナンスの前後で優れたピーク分離とリテンションタイムの再現性が示されました。

OpenLab リテンションタイムロッキング
ウィザードを用いた 8860 GC による
有機塩素系農薬の分析
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はじめに

ルーチンメンテナンス後や複数の機器間で一
貫したリテンションタイムを維持することで、ラ
ボの生産性を容易に向上させることができま
す。リテンションタイムが一貫していれば、キャ
リブレーションテーブルや積分イベントを更新
する必要がありません。メソッドを複数の機器
間で共有することも可能で、分析結果をより
容易に比較できます。 

OpenLab CDS の RTL ウィザードは、新規
ユーザーをロッキングプロセス全体でサポート
するように設計されていますが、経験豊富な
ユーザーは非常に効率的に使用できるように
なっています。RTL ウィザードでは、注入口圧
力を変えて標準試料を 3 回注入し、リテンショ
ンタイム対圧力 (RT 対 P) のキャリブレーショ
ンを作成することによって、メソッドをロック
するプロセスを自動化できます。このキャリブ
レーションは 1 回のみ作成する必要がありま
す。リテンションタイムの再ロックは標準試料
の分析を 1 度行うだけで、作成済みのキャリ
ブレーションをもとに注入口圧力をソフトウェ
アが自動調整します。再ロックが必要となる
状況は、カラムの交換やトリミングの後、新規
システムへの移行後、大気圧検出器から真空
検出器への交換後などです。

図 1. リテンションタイムロッキングウィザードの設定画面
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RTL ウィザードを起動したら、既存の測定メ
ソッドと関連する解析メソッドを選択します。
次に、事前に分析された標準試料のクロマト
グラムを選択して、ロック用化合物を選びます 
(図 1)。リテンションタイムロックに適した化合
物は、同定が容易であることと同時に、分析
対象となる化合物の RT 付近で分離が良い化
合物です。注入口圧力の上限と下限は、調整
するか、デフォルトのままとします。カラムのコ
ントロールモードの設定が流量でも圧力でも、
RTL ウィザードは常に最初の注入口圧力から
計算を行います。RTL ウィザードは注入 を 3 
回実行し、得られた各クロマトグラムにおいて
ロック用化合物を特定するようにユーザーに
促します (図 2)。保存すると、メソッドがロック
されます。

図 2. ロッキング用分析からのターゲット化合物の選定
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実験方法
OpenLab RTL ウィザードは、スプリット / スプ
リットレス注入口と電子捕獲検出器を搭載し
た 8860 GC 上で使用しました。20 種類の
塩素系農薬を含む標準を 2 ppm に希釈し、
Agilent DB-CLP1 カラム (p/n 123-8232) に
注入しました。注入は表 1 に示したメソッド
条件で実行し、リテンションタイムの再現性を 
10 回の注入でテストしました (表 2)。ヘプタ
クロルエポキシドをロック用化合物として選択
し、注入口圧力はメソッドの設定値の ±15 % 
で変化させました。カラムの注入口の端から
約 50 cm をトリミングすることによってカラム
メンテナンスをシミュレートしました。標準試
料を再度注入し、カラムトリミング後のリテン
ションタイムのシフトを記録しました。RTL ウィ
ザードを実行してメソッドを再ロックし、別の
分析によって適切なリテンションタイムロッキ
ングを確認しました。

表 1. メソッドパラメータ

ALS

シリンジ 10 μL

注入量 0.5 μL

注入口 (SSL)

モード パルスドスプリットレス 

ヒーター オン、250 ° C

圧力 9.5411 psi

注入パルス圧力 60 psi、0.3 分間

スプリットベントへのパージ流量 0.5 分で 75 mL/min 

セプタムパージ 3 mL/min

ライナ スプリットレス、シングルテーパ、ウルトライナート (p/n 5190-2292)

カラム

カラム Agilent DB-CLP1、30 m × 320 μm、0.25 μm (p/n 123-8232)

キャリア ヘリウム、2 mL/min の定流量

オーブン

50 ° C、30 ° C/min で 135 ° C まで昇温、15 ° C/min で 300 ° C まで昇温  
(2 分間保持)

検出器 (ECD)

ヒーター 300 ° C

メークアップ N2、60 mL/min

表 2. 10 回の注入でのリテンションタイムの再現性

化合物 %RSD
RT 
平均

メンテナンス後の 
RT

メンテナンス後の 
∆RT

再ロック後の 
RT

再ロック後の 
∆RT

α-BHC 0.005 9.881 9.790 0.094 9.884 0.003

γ-BHC 0.007 10.445 10.354 0.094 10.448 0.003

β-BHC 0.008 10.814 10.724 0.092 10.816 0.002

ヘプタクロル 0.005 10.965 10.873 0.093 10.966 0.001

δ-BHC 0.007 11.216 11.124 0.092 11.216 0.000

アルドリン 0.007 11.408 11.313 0.096 11.409 0.001

ヘプタクロルエポキシド 0.005 12.170 12.076 0.094 12.170 0.000

γ-クロルデン 0.006 12.487 12.394 0.093 12.487 0.000

α-クロルデン 0.005 12.617 12.523 0.095 12.618 0.001

エンドスルファン I 0.007 12.690 12.595 0.097 12.692 0.002

4,4’-DDE 0.006 12.895 12.803 0.092 12.895 0.000

ディルドリン 0.007 13.075 12.980 0.094 13.074 0.001

エンドリン 0.004 13.493 13.397 0.096 13.493 0.000

4,4’-DDD 0.005 13.655 13.563 0.091 13.654 0.001

エンドスルファン II 0.004 13.847 13.750 0.096 13.846 0.001

4,4’-DDT 0.006 14.016 13.923 0.091 14.014 0.002

エンドリンアルデヒド 0.006 14.144 14.048 0.095 14.143 0.001

硫酸エンドスルファン 0.004 14.406 14.311 0.094 14.405 0.001

メトキシクロル 0.007 14.895 14.802 0.090 14.892 0.003

エンドリンケトン 0.006 15.208 15.102 0.104 15.206 0.002
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結果と考察

8860 GC によって、20 種類の有機塩素系農
薬が適切に分離されました (図 3)。リテンショ
ンタイムの安定性も優れており、20 種類すべ
ての化合物で 0.008 % の RSD でした (表 2)。
RTL ウィザードは、8.1、9.5、10.9 psi の注入
口圧力で実行しました。得られたクロマトグラ
ムが RTL ウィザードで処理され、RT 対 P キャ
リブレーションで R2 は 0.999 となりました。

メンテナンスをシミュレートするためのカラム
のトリミング後、クロマトグラムでおよそ 0.100
～ 0.090 分早くピークが溶出しました (図 4)。
リテンションタイムの再ロックを行っていない
場合、今回のように RT がシフトしていると、
解析メソッドのキャリブレーションテーブルを
変更する必要があります。しかし事前に作成し
たキャリブレーションをもとにリテンションタイ
ムの再ロックを行うことで、注入口圧力を自動
調節したメソッドで測定することができます。
今回の場合、再ロックを行い得られた注入口
圧力は 9.1 psi でした。新しい注入口圧力に
よる確認分析では、メンテナンス前の平均リテ
ンションタイムからのシフトはわずか 0.001～
0.003 分でした。リテンションタイムの確認の
ために行った分析では、これまでと同じ解析メ
ソッドを使用して、すべてのピークを同定する
ことができました。このようにリテンションタイ
ムの再ロックを行うことで、面倒な解析メソッ
ドの変更を行う必要はありません。
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図 3. DB-CLP1 カラムでの 20 種類の塩素系農薬の分離
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カラムトリミング後
メソッド再ロック済み

図 4. カラムメンテナンス後のリテンションタイムのシフト



結論

8860 GC とリテンションタイムロッキングウィ
ザードを組み合わせて使用することにより、カ
ラムのメンテナンス後もリテンションタイムを
容易に維持できることが立証されました。再
ロックされたリテンションタイムは、メンテナン
ス前のリテンションタイムと 0.003 分以内で
一致し、メソッドをそれ以上調整する必要はあ
りませんでした。
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