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アプリケーションのメリット

■■ EPAメソッド1694の塩基性化合物の分離が

従来の HPLC 法に比べて大きく向上 

■■ ソリッドコアパーティクル UPLC®カラムテク

ノロジーにより、全多孔性パーティクルカラム

と比べてカラム効率とスピードを最大化

はじめに

環境水中の Alubuterolなどの高極性塩基性化合物は、イオンペア逆相クロマト

グラフィーまたは HILIC（親水性相互作用クロマトグラフィー）により測定され

ます。揮発性のイオンペア試薬は LC-MS で使用できますが、イオンペア試薬を

使用しない場合と比べて、通常 MS レスポンスが著しく低減します。そのため、

イオンペア試薬を用いない HIL IC のアプローチが微量レベルの LC /MS 分析では

推奨されます。

本アプリケーションノートの目的は、高極性塩基性医薬品の測定に対する

CORTECS UPLC HILICカラムの活用を実証することです。本アプリケーションでは、

河川水サンプルにスパイクした複数の化合物を測定しました。サンプル前処理

は容量の少ないサンプル（1000 mLではなく 100 mL）用に小さい Oasis HLBカー

トリッジ（1000 mgに対して 150 mg）に修正した E PA1694メソッドを用いて

行いました。1694 メソッドに示されるプロトコールと比べて、サンプルの

濃縮率は維持して同様の性能が得られました 1。サンプル前処理時間は約 4時間

から約 1時間に短縮されました。

環境サンプル中の極性塩基性医薬品：
高効率UPLC HILICカラムによる分析向上
Michael S. Young and Mia Summers 
Waters Corporation, Milford, MA, USA



2環境サンプル中の極性塩基性医薬品：高効率UPLC HILICカラムによる分析向上

実験方法

U PLC条件 

システム： ACQUITY UPLC 

カラム： CORTECS UPLC HILIC 

 1.6 µm、2.1 × 100 mm

 （製品番号 186007106）

注入量： 30 µL

温度： 30℃

移動相 A： 酢酸アンモニウムバッファー

 （18 mM酢酸 /13 mM酢酸アンモニウム）

移動相 B： アセトニトリル

流速： 0.45 mL/min

グラジエント： 表 1参照

MS条件 

質量分析計： Xevo TQ MS

イオン化モード： エレクトロスプレーポジティブ（ES＋）

ソース温度： 150℃

脱溶媒温度： 500℃

脱溶媒ガス流量： 1200 L /h

コリジョンガス（Argon）流量：0.18 mL/min

コーンガス流量： 30 L /h

MRMトランジッション
Compound MRM Cone Collision
 (m/z) (V) (eV)

Cimitidine 253.0>116.9 30 20

 253.0>158.9 30 15

Clenbuterol 277.0>167.9 24 26

 277.0>202.9 24 18

Albuterol 240.2>148.0 28 15

 240.2>222.0 28 10

Metformin 130.9>59.9 25 15

 130.9>71.9 25 20

 Ranitidine 315.0>129.9 25 25

 315.0>175.9 25 20

サンプル前処理

表層水サンプル（河川水を 100 mL採水）は濃アンモニア水を添加して pH11に

調整。Oasis HLBカートリッジ（6cc、150 mg）はメタノール 2 mLでコンディショニ

ングして、濃アンモニア水で pH11に調整した精製水（以下、水（pH11））2 mL

で平衡化。バキュームマニホールドを用いて約 5 mL/minでサンプルをロードし、

水（pH11）2 mLで洗浄した後、メタノール 1 mLで脱離し、続いて 2%ギ酸添加

メタノール 2 mLで脱離。合わせた脱離液はエバポレートして 20:80 メタノール /

アセトニトリル 0.4 mLに再溶解。 

結果

図 1は河川水に塩基性医薬品をスパイクしたサンプルにより得られた UPLC-

MS/MS クロマトグラムを、図 2は同じサンプルを UPLC と HPLC で分析した結

果の比較を示しています。CORTECS UPLC HILIC カラムでは、ずっと短い時間で

metforminと ranitidineの分離が向上しています。 

 
 ACQUITY UPLC カラムカリキュレーターを用いて

オリジナルの HPLC条件を
UPLC条件に移管

HPLC UPLC

表 1  HPLC（左）と UPLC（右）のグラジエント条件；HPLC のトータル分析時間は 16分に対して
UPLC では 6.67分である点に留意

図 1. UPLC-MS 分析；表層水中の 5 種類の塩基性医薬品（濃度は記載通り）
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結論

■■ 従来の HPLC カラムと比較して CORTECS UPLC カラムを用いて

より良好な分離を達成

■■ 従来の HPLC カラムと比較して CORTECS UPLC カラムを用いた

分析時間は 60%低減

■■ 先進のソリッドコアパーティクルとカラム充塡テクノロジーに

より CORTECS UPLCカラムは卓越したカラム効率とスループット

を提供
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図 2. 表層水中の 5種類の塩基性医薬品分析における HPLC（上）と UPLC（下）の結果比較
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CORTECS UPLC HILIC

metformin / ranitidine のより良好な分離

ずっと速い分析


