STQ — method Application Note No. AS170801
EBIhD 7 ¢ Fa =)V Do

STQ-GC-B13A (=B8)EEHBEBEST-1400)

S O— B ST-L400

||||||||||||

S 10g AR oLSE SLICTRIEER ForSTQ Method
K 2mL o FIEE G : 0.01ppm
—2ppmBSIZEBIR  S0pL o &N P)LIEE  Sppb
— Pt~ TOmL OIEEIBIR
REYFAX « PL200SEEGC/MS MIX-
—NaCl (B18) 2g No. I,T,IIV,V,VI,7
DI UBE3Na2k % 1g y e .
DI UBOKE2Nal.SKFM 0.5 FUTEMIER TR
MgSO, (EEKFEENTRIY™A)  4g iBEIE :
SISV IOREYTAY— - PEGHLIABES R, BIFRBE
}*lﬁﬁe (FTIRES 29D - 14 5ppb ("
- - * 20ppb T T TV LU VAHE+20p0pmPEG
RIMNDE 3500 59
ELE (3500rpm SHED +HESIBESE (PERY-AFTY) K5 76.1%
PR RUILE *DTTY RLVARREBORERBEBERED ) ARE ©10.3%
AN I AZ L - BERAES :8.18%
SE 2mL ® HITESRM - BN B :12.3%

« Inlet (LVI-S250; AISTI)
Insert:  Spiral Insert

RN (BERIMBREICEY M)
! Solvent Vent: 0.27min, Purgeflow150mL/min

f DI 0.5mL = BIFINIRLEE  ST-L400 3 Splitless: 4 min
' #0120 /18k Ini. Temp.:  7OC(0.27min)-120C/min-
Smart-SPE C18-50mg : #5% 240TC-50C/min-290C (40min)
R PR ULk (9/1) 0.6mL  COMSMS
Dina bl (7890B/7000C; Agilent Technologies)
10%RIgK 20mL Column: 025 mm id.X30 m, df 025um
VF-5ms
Smart-SPE C18-50mg : 213 Oven: 60T (4min)-25C/min-150"C-3C/min

-200C-8C/min-310TC(8min)
Carr. gas. He, 1 mL/min
MS/MS: MRM

% (BRAR 208D

Smart-SPE E#5PSA-30mg : }E&L

s PeRY-AFTY (15/85) TmL
\_ BHIR )
—1ppm> TF > kL VdiA+0.1%PEG300/ 7 > 20uL :
B (mLPERY-AFYY (15/85) THE §§ < E
GC/MS (LVI-S250A&3FA25ul : 5448412.5mgi8) ;E%D T e

AiSTI SCIENCE

EERDPO.01ppm)
J+70ZIL -
Scan Chromatogram
7478=)LOFENENRE g : LVI-S250
(h=5) ® ST-L400
—_— %= Smart-SPE C18-50
11’—](5];&1 R(;E) Smart-SPE PSA-30
(o) (o)
J+470Z)L o8 47
SRR © SAIIPO.01 ppm R L
* ZOMDBDICDONTIIEBSHR €S 30%a) B BERHTFARTAHAIIR

(DAndrostane-3,17-dione,(58) [ 11 T640-8341
o AR R A 120-6 7-NEE2F
( ! ! TEL. 073-475-0033
(@Pregnane-3,20-dione,(58) bt FAX. 073-497-5011
6 www.aisti.co.jp



W STQ-GC-BliE AUTO

AiSTI Application Note

No. AS170801

*PEGHIAREBRIC X DIETIREREEA
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No ftana R 20 ] | No. tana B 250 | o tamsa B A0 ] o, ftana Bk o
1[BHC (@) 89| 26| | 88|yOILEYRR 89| 33| [175|FIEYIHRR 89| 38| |262[T/LSRYR—b1 98| 1.7
2|BHC (B) 89| 37| | 89[ZHIILEYRRAFIL 96| 27| |176|FTIESK 92| 36| |263[T/LR)R—b 1 98| 33
3|BHC (1) 89| 40| | 90[yO)LTTFEIL 96| 47| [177|F 2R 89| 34| |264|T)LSSV—)L 96| 27
4|BHC (&) 93| r9|| 91|yALTIVVY 92| 40| [178|FTARL-S-AFIL 93| 30| |265|T/LSV—ILIKEY 94| 39
5/DCIP 87| 4.9|| 92[9AN7rvE’ VKR () (B) | 100| 7.9] [179|FILAARYS 78| 23.5| |266|ZILFFHEYEAFIL 96| 4.5
6|EPN 99 29| | 93[yan7IvE VKA (B) (2) 97| 20| |180|FITHILT 97| 25| |267[Z/bS=L 102 30
7|EPTC 89| 35| [ 94|pOLTITFL 94| 29| |181|FITU> 92| 25| |268[Z)LRYFHR—)L 73| 40
8|MCPBTF/L 88| 33| | 95|4mILTOEL—F 93| 37| |182|FILI7RR 92 37| |269|2)Ls\)FR—b—tau-I 84| 39
9[TCMTB 1| 20.7| | 96|paNTOTFL 97| 34| [183[RYFTTA/—)L 1 91| 37| |270{ZJL/8)FR—b-tau-Il 81| 39

10{xmMcC 95| 28| | 97|ZOIARIIE 67| 32| |184|rUFZTA/—)L 1 86| 37| |271[Z/Dz ELTIFIL 106 44
11FZOUFERIY 91| 32| | 98|y AKRR 95| 33| |185|rUF T Ak 102| 30| [272[D)EFFHS 98| 48
12|7HarJ—iL 83| 37| 99|yookT 91| 40| [186|rUFT YRR 101|  7.5| [273|ZILZHBSYIRVFIY 96 3.7
13[FHAFRR 94| 74.0| [100{ZOOR L —F 93| 37| |187[FUFL—F 78| 23| |274[FLF5o0—)L 94| 25
14| FOURRIFIL 98| 29| 1013 7FP> 93| 1.7| [188[rUTHRR 84| 37| |275[F0L 3Ky 95| 23
15| POV IRRAFIL 110| 6.5| [102|> 7/ Tz kR 101 37| [189[r)TILSU 91| 28| |276|FOFA KR 75| 35
16[7EroO—)L 93| 26| [103[*F /KR 99| 25| [190[kUTAXIREOEY 99| 17| |277{Fm/8B—)L 61| 4.5
171|750y 93] 29| [104[CFYUHRR 94| 39| |191|MLIBRIAFIL 92| 35| |278|FO/%P 93| 371
18]7=0%k% 102| 40| [105|CThDTHILT 102 7.8| [192[kFLDT ESK 88| 29| |279[Fm/8=)L 90| 3.7
19| 7 AR 86| 20| |[106|CHAFHFAL 100[ 50| [193|3FA/8sF 103] 37| [280[F0/87RR 100 38

20| 758 —)L 91| 28| [107|CHFHALYKRR 96| 28| [194|=k351U> 104 39| [281[FO/8LFyk 93| 39

21|7UEya—L 18] 6.5] |108|>HoOS Avk 1 97| 37| |195|=bRs-N4y7°0E N 98| 25| (282|FOEaFY—IL1 89| 36

22|FLRYS 1 109| 80| [109[>Hoa Ayk 1T 97| 44| |196|=kOTx> 88| 6.6| |283[FOEaFY—iL 1l 88| 28

23|F7LRY I 271| 6.1] |[110[CyOazFAY 86| 34| |197|/)LTILSJY 82| 40| |284|FOEHIR 92| 30

24| 7L R 1 98| 37| (111|CHAIRSY—IL 94 a7| [198[/34OTrS5J—JL 93| 28| (285|FODx/KRR 97| 40

25|FLRY> IV 96| 58| [112|>Ha~=)L 92| 38| |199|/85F 4> 99| 26| |286|FOREZRIL 91| 33

26| A HJRR 99| 37| [113|CHaRyTAFIL 93| 37| [200[/R5FAAFIL 101 32| [287|9BLa4V—)L1 88| 38

27|14V HILREKER 103| 29| [114[2H05> 94| 48| |201|/\ L2 TOYHR 68 57| (288|7OLaFY—)L 1l 99| 29

28|4VF Yo TF)L | 101 1.6] [115]|PHONKRR 81| 54| |202|EFL AR 82| 4.2||289[FOARUL 91| 30

29|4VXYFAY 87| 38| [116|CRILRF 93| 29| |203|Fay+TI 94| 26| |290[J0ETFK 101 30

30|AY T RR 96| 30| [117|CRILIRk R LIRS 102| 37| |[204|EFILB/—IL 1 85| 24| |291|70FEJOEL—Fk 87| 30

31AVITVRRAFYY | 103] 27| [118|PBYLKR 39 83| |205|EFILB/—IL 1T 78] 1.8| [292|TOFEHRR 84| 37

32|q/vFaniLd 97| 29| 119|CFAEIL 102| 36| |206|ETxFH—F 123 6.7 [293[JOFERRIFIL 75| 39

33|V TOAFASY 99| 28| [120|C=a4V—)L 90| 25| |207|ETx=JL 80| 4.0| [294|~"FHaFV—)L 92| 28

3a|(Fosts 105 33| [121|S =K TFL 92| 37| |208|ETT/vHR 94| 57| |295[~FHT /Y 65| 53

35|70 A R EY 96| 84| [122|>/\a1bU (1) 96| 18| |209|ETxT kY 75| 44| |296[R"FSF L 101] 40

36|/ FAR KR 99 28| [123[/aRY (L) 88| 700| |210|ERA=ZJLTRFIR 92| 26| |297[R/FHa—)L 94| 24

3NASIR aFI—)L 88| 36| [124[> /ARy FTFIL 100[ 27 [211|ERAKR 101 34| [298[~RILARY Y (cis) 70| 70

38| (B /T7Y 92| 85| [125|CTxF=K 98| 24| [212|ESHnRbOEY 108| 6.7| [299][RJL AR (trans) 78| 4.7

39| RxXHHILT 95| 34| [126|CTx= LTI 92| 29| [213|ESH0kRR 96| 48| |300[R>a+J—)L 90| 1.9

40(=—a+J—JL p 91| 35| [127|PTx/a4V—JL1 88| 34| |214|ESYRR 100[ 27| [301[RL T4 AR 88| 22

M| TRIAHILT 90| &2 [128|¥Tx/a3V—)L 1l 87| 33| |215|ESTIL T IFIL 103| 42| [302| R bFHVY 97| 36

42| TRILIILS) 92| 22| [129| kY1 92| 37| |216|EUF I FAY 102| 32| |303|R> DS 90| 371

43| TFA> 101 28| [130[> )Lk 1l 91| 1.5| [217|EUERY 82| 35| |304[RoTLt—F 100[ 30

44| TFHOF—+ 67| 85| [131|[ Tk 1T 94| 39| |218|EUTT/ VDR (E) 86| 27| (30540 100 25

45|TTF4TTRR 101] 37| [132|2 kYU IV 89| 49| |219|EUTT/vHR (2 84| 47| |306[/kRFFE—F1 100[ 36

46| Th I TOYHIR 76| 37| [183|2 DI TTFIK 102 34| [220[EVTFHILT 91| 23| |307|RRFFZE—F1I 98| 4.5

47| TR I At—b 103| 24| [134|CT)Dx=h> 95| 33| |221|EyFaxs o 84| 25| |308|KRRIFIR 1 89| 68

48| ThFARR 98] 32| [135]>Faa+vy—iL 95| 46| |222|EUSC T 82| 26| |309|7hRIFIF 1 87| 84

49| ThARIHZR 96| 27| [136]>FAL=)L 84| 28| |223|EUS/NwZAFIL(B)| 99| 50| [310|[RRAYE 102 39

50[TRYSTI—IL 83| 36| [137|3RILARY | 91| 27| |224|EUS/3w54F)L @[ 105] 27| [311|kR/EKRR 92| 35

51| Th)LRR 97| 32| [138[SR)LARY 1T 91| 27| |225|EUSTRRAFIL 95| 29| |312|RILEFFY 28| 65

52| TRFSaFY—IL 94| 23| [139[R)LARYL 1T 88| 1.7| |226|EUAR=IL 82| 30| |313[/kL—F 97| 36

53| TVRFRILTFY (@) 75| 4.3| [140[SRILARY IV 87| 27| |227|[Foxny 61| 52| |314[=5FA4> 105 25

54| TV RRILT7Y (B) 85| 47| [141[>=> 78] 62| |228|E> o0 96| 37| |315[3ya7%=)L 95| 26

55TV VR I7UH IV II—F 78] 37| [142[>AaFY—)L 92| 35| |229|0F7EXHEY 87| 39| [316|AFHIL/NL 106] 3.3

56| ¥ H STV 96| 25| [143[SABARYY 85| 4.0||230|7xF3KR 100| 38| [317[A%HYRR 97| 3.1

57[AFH XL 79| 79| [144|CAFIE VKRR () 99| 36| |231|ZxFUEL 84| 32| [318|A85% )L 100| 34

58|AFHARY=ZL 99| 27| [145|CAFILEVRR (2 99| 26| |232|7x=bOFA> 104 23| [B19[AFHFFAY 97| 26

59[AFTINAIINTT 94| 44| [146|CATFIK 96| 28| [233|7T/%H =)L 106| 27| [320[ArFSHO—)L 68| 4.7

60|A ¥ RaFy—IL 91| 73| [147|CAREILT (B) 91| 34| |234[70/%%7'0v7 17N 95| 26| [321|ARTL 1 68| 99

61|F%vik 2y —CHEY| 104] 27| [148|CAREIILT (2) 90| 36| |235|7x/FLhILT 72| 50| [322|ARTL 11 76| 32

62|A I bTT=TT/—IY 82| 63| [149[ AR 87| 30| |236|7x/FAHILT 94| 30| |323[Ar=/ZMAEY (B) 100] 28

63[HXH7RR 95| 26| [150|CAERL—k 90| 25| [237|2x/k 1 85| 56| |324[ArZ/ZMOEY (2) 99| 34

64[ho>RbO—)L 99 38| [151[>5T)LA T 64| 49| |238|7x/kU 1 78| 45| |325[Ar520—)L 99| 28

65D 71Ub5Y VIFIL 103 34| |152|> 2 AFY> 90| 50| |239|7T>FTIRY 96| 27| |326[ARYTP 60| 73

66[HILREZR 53| 9.9| [153|RvTwT 87| 47| 240|700 KR 85| 36| |327[ATxFtwhk 95| 26

67|HILRELY 99| 33| [154|ZREAFHI | 74| 135| [241|ZT R KRFAY 101 37| [328[ATT  ESIFIL 97| 22

68| LRI/ FF> 85| 40| [155|2FOXH3 11 88| 12.7| |242|2x F A 96| 30| |329[AFA=)L 103| 271

69|HILRITS 95| 27| [156(2EFBYHOTTY 66| 40| |243|7x>bT—F 102| 55| [330[FE)HR—b 87| 34

70| ¥ ORyIITFIL 94| 38| [157|R)LTAKRR 92| 32| |244[Tx>/N\LL—F1 83| 53| |331[LRARY T 84| 40

TEIALT 94| 30| [158|RJLikTvT 99| 32| |245|7x /L L—k 11 85| 27| |332[LRARY 11 82| 43

72|FFILER 94| 30| [159|JFH3F 83| 75| |246(7x>TaFV—)L 88| 25| |333|LFTIL 73] 37

13|¥ /¥ Tz 73| 34| [160|JFHIR(HEY) 62| 54| |247|7x>T0/8R)> 92| 37| |334[LFhskR 70| 44

14|X /D520 66| 53| [161|8—/ )L 66| 6.3||248|7x>TOEEILD 85| 29

15| %/ AFAR—F 32| 48| 162|847/ 93| 36| |249|7H54K 90| 32

76| FbEY 67| 19| [163|FA4FL—k1 88| 27| |250(94%8—)L 90| 53

17|9VED 28| 79| |[164|FAFL—k 1 88| 34| |251|F47xF )L 113| 29

18[OLYFL LAFIL 102| 27| [165|FA R AT 92| 43| |252|FB3KR 105| 26

79|78V R—bk 83| 3.6| [166|FA AL 100| 22| [253[FFL—k 85| 3.7

80[/A71TY NS ERYD) 78| 23| [167|79FE> 78| 26| |254|FEUA—F 95| 26

81|yAvyy 96| 29| [168|FrSURILELRR 97| 37| |255|FFATP Y 86| 2.7

82|/AARFI =)L 96| 32| [169|F+5a+V—IL 100] 34| [256|75LTOYTAFIL 102 28

83(yoA7Oovr 92| 33| [170|FrZTHY 82| 30| |257|75AREIL 100[ 29

84|VLTRFIRR 87| 33| (71| THESARYL 1 101 3.6 [258[2U5J—IL 99| 37

85|70 LA—ILUAFIL 93] 27| [172[FrSARY 11 99| 1.5| 259D TFHIE L 104| 38

86|V LFARR 90| 46| [173|F=)L0B—)L 94| 38| |260[Z)F>a4Y—IL 96| 27

87|yo=kOTI> 85| 4.7| [174[F73+J—IL 88| 37| |261|TLTHFV=IL 58| 71.8




