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目的
塩酸メトクロプラミドと類縁物質の、質量検出
と Empower 3 MS ピークトラッキングを使用
したUPLC®分析法開発。

背景
一般的に分析法開発には、カラム、有機溶媒、
バッファー、グラジエントの勾配、流速、温度
その他の要因など、一連のクロマトグラフィー
パラメーターのスクリーニングが含まれます。
異なる固定相のカラムでは、化合物の選択性が
変化することがあるため、正確なピーク溶出お
よび同定のためにピークトラッキングが必要
です。ピークトラッキングが不正確な場合は、
ピークの誤同定、開発時間の延長の原因となり、
ラボの効率および生産性を低下させます。ま
た、不純物の誤同定より、医薬品の安全性が損
なわれる恐れもあります。類縁物質については、

UV トラッキングでは純度の高い標準溶液を使
用した個別の注入が必要になり、ラボのワーク
フローの効率が低下します。

ピークトラッキングにマススペクトルを使用す
ると、分析法開発時の各ピーク溶出を正確にモ
ニタリングすることが可能です。今回の実験で
は、ACQUITY® QDa® 検出器によって得られた
マススペクトルを活用し、質量検出により各

Empower® 3 MS ピークトラッキングは、
質量検出による正確な各ピークのトラッキングを可能にし、

効率的な分析法開発を実現します。
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図 1.分析法開発時のカラムスクリーニングにおけるメトクロプラミド及び USP 類縁物質の UV 
クロマトグラム（波長 270 nm）
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ピークを同定します。Empower 3 の新機能である MS ピークトラッキングを使
用した一連のカラムスクリーニングにおいて、メトクロプラミド活性医薬成分 
（API）及びその USP 類縁物質の挙動をモニタリングします。
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ソリューション
Empower MS ピークトラッキングでは、質量電荷
比（m/z）を使用して各クロマトグラムにおける各
ピークを自動的にトラッキングします。

この機能を用いたメトクロプラミドおよびその USP 
類縁物質のUPLC分析法開発を行うため、体系的な
スクリーニングプロトコールを使用しました 1。プ
ロトコールには、スカウティング、スクリーニング、
および最適化の各ステップが含まれ、保持能および
選択性というファクターに対して頑健で再現性のあ
る分析法開発が可能です。

始めに、Empower 解析メソッドの割り当てられた
質量のスペクトルについてマススペクトルを選択し
ます。今回は、ピーク頂点のマススペクトル、お
よびその質量精度は小数点以下 1 桁を選択していま
す。この設定で、カラムスクリーニング時の UV ク
ロマトグラムを処理しました（図 1）。Empower に
より、各クロマトグラムの各検出ピークについて、
質量値が自動的に割り当てられます。共溶出の場合
は、割り当てられた質量はマニュアルで修正および
コメントも入力できます。その例として、図 2A で
はピーク 6 と 7 で部分的に共溶出が生じています。
Empower の質量分析ウィンドウでは、ピーク 7 の
立ち上がり、頂点、および立ち下がりのマススペ
クトルを容易に確認できます。図 2A に示されてい
るように、m/z 202.0 と 196.0 の 2 つの質量があり、
これらはそれぞれ USP Impurity C 及び H に固有の
質量です。m/z 196.0 の強度はピーク 7 の立ち下が
りで最も高く、Impurity H に対応していることを示
しています。新しい値を追加し、変更についての注
記を加えて、そのピークに手動で新しい質量を割り
当てました （図 2B）。最後に、Empower レポート
メソッドを使用してカラムスクリーニングの結果を
表示しました。MS ピークトラッキングレポートに
示されているように （図 3）、各カラムを用いた UV 
クロマトグラムの結果を割り当てられた質量毎の保
持時間でサマリーすることができます。
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図 2. Empower 3 ソフトウェア レビュー画面：2A- 分析法開発時のカラムスクリーニングから
（UV  270 nm）。2B- ピークテーブル（ピーク 7に対しては、割り当てられた質量とコメントを表示）。

図 3.カラムスクリーニングにおける MS ピークトラッキングの Empower 3 レポート。割り当て
られた質量の各保持時間をサマリーテーブルとして表示できます。
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まとめ
Empower 3 MS ピークトラッキングを利用することで、質量検出による各成分
の保持時間を正確にトラッキングすることが可能になります。Empower は、分
析法開発時の複数結果を迅速にレポート表示し、質量電荷比毎に各ピークの保持
時間をサマリすることができます。種々の要因による各成分の選択性の変化を正
確にトラッキングすることにより、分析法開発プロセス全体を効率化します。ま
た、UV と MS を組み合わせることで、頑健で信頼性の高い分析法開発を実現し、
ラボの全体的なスループットを向上します。
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