
Aparna Chavali, Thomas E. Wheat, Patricia McConville

図 1.  スプリット・希釈機能を加えたシステム構成

目的

UV検出にMS検出を組み合わせることによる

試料特性のより完全な把握

背景

液体クロマトグラフィーは様々な物質の分離

に幅広く使われています。中でも UV検出は定

性分析にも定量分析にも使われますが、UVで

検出するためには、目的化合物が UV吸収を

持っていなければなりません。UV吸収が乏しい、

あるいは全くない物質に関しては、様々な手

法がありますが、プレまたはポストカラム誘

導体化が用いられるケースが多いです。しか

し、プレカラム誘導体化法では、誘導体化反

応が遅いために長時間を要するものもあり、

ポストカラム誘導体化法でも、試薬を混合さ

せ十分に反応を進めるために、カラムと検出

器の間に長いチューブを取りつけなければな

らず、必ずしも魅力的な手段とは言えません。

ポストカラム誘導体化に用いる長い配管はカ

ラム外バンド拡散を増大させるため、ピークは

ブロードになり分離が悪化します。

UV検出を補うため、HPLC-UV システムに UV

吸収の有無にかかわらず検出できる MS検出器

を追加することにより、UV吸収を持たない試

料の分析において、誘導体化以上の大きな効

果が得られます。

一方 MSでは、検出に必要な条件下でイオン化

しにくい、あるいはイオン化しない化合物を

検出することは不可能です。

既存の LC/PDAシステムにMS検出器を追加して

UV吸収がない化合物の検出を可能に 

既存 HPLC/ PDAシステムにMS検出器を追加して
UVで検出できない化合物を検出

 

XSelect® CSH C18、3.5 µm、2.1 ×100 mm カラム ACQUITY® ISM 300 µL 有機溶媒：水

2998 PDA検出器

スプリッターキット

ACQUITY QDa® 検出器

そこで、1システムに UV検出器と MS検出器、2種類の検出器を備えることが、

どちらか片方の検出に必要な官能基を持たない化合物を検出する機会を増大

させる有効な手段となります。しかし、一般的に U V 検出器と MS 検出器の

検出感度は異なるので、同一の試料濃度範囲で 2種の検出器を使用することが

難しい場合があります。
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図 2. UV吸収を欠くメマンチンとその不純物の UVおよび MSクロマトグラム
UV220 nmでは検出されないが、ACQUITY QDa 検出器により検出 

図 3.  ACQU ITY QDa 検出器によるメマンチンとその不純物の保持時間および面積値 %RSD面積値
再現性は 3.0 %未満 
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ソリューション

これまで UV検出器とともに使用してきた HPLC に

ACQUITY QDa 検出器を増設することにより、ダイ

オードアレイ検出器のみでは分析できなかった

化合物を、MS検出という相補的な技術を利用して

検出することが可能になります。ACQUITY QDa 検

出器は大幅な小型化、これまでにない使いやすさ、

さらに低価格を実現しており、従来のクロマトグ

ラフィー分離に、マススペクトル情報の追加を極

めて容易に可能にします。また ACQUITY アイソク

ラティックソルベントマネージャ（ISM）のリスト

リクターモジュールにより、カラムからのフロー

を 2998フォトダイオードアレイ（PDA）検出器と

ACQUITY QDa 検出器に分配することで、それぞれ

の検出器に適したダイナミックレンジで使用でき、

一度の分析で両方の検出器からの情報が得られます

（図 1）。

メマンチンは、パーキンソン病や運動障害などの

治療に用いられる経口で有効な非競合的 NMDA受

容体拮抗薬です。メマンチンとその不純物は UV

吸収を持ちませんが、ACQUITY QDa 検出器の増

設により検出が可能となります。ウォーターズの

Empower® ソフトウェアでは、全く同じインター

フェースで PDA、MS両検出器データの取り込み、

解析を行っていただけます（図 2）。 

0.2 µg/mL に調製したメマンチン主成分とその不

純物を 5回分析して得られた保持時間と面積値の

再現性を図 3に示しました。保持時間、面積値の

%RSDはそれぞれ 0.25、3.00%未満の結果となり

ました。

まとめ

MS検出は、メマンチンやその不純物のように UV

吸収が乏しい、またはない化合物の検出を可能に

します。ACQUITY QDa検出器を UV検出器と併用す

ることにより、より多くの化合物の検出が実現します。今回の例では ACQUITY 

QDa検出器によるメマンチンとその不純物の保持時間、面積値 %RSD は、それ

ぞれ 0.25、3.00%未満を達成しました。ACQUITY QDa 検出器のアライアンス

HPLC /2998 PDA / Empower CDS（相補的な検出器データの統合が可能） システム

への追加は UV吸収を欠く試料の分析の信頼性をも高めます。 

%RSD（n = 5） 保持時間 面積値
Memantine API 0.20 2.47 

N-formyl memantine 0.12 2.50 

N-acetyl memantine 0.10 2.86 


