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[緒言] 一般的なGC/MS基盤メタボローム分析では、GC/MS注入に先立ち、溶媒抽

出、遠心濃縮、凍結乾燥、誘導体化等の多段階の前処理が必要であり、長時間にわた

る煩雑な操作を伴うため、時として除去不能の系統誤差が含まれる。また、試料によ

っては高濃度の糖類がアミノ酸や有機酸の分析を困難にすることがある。そこで当該

問題解決のため、我々は固相カートリッジ中の充填剤に検体を濃縮・保持した状態で

行う誘導体化反応を検討し、従来のメタボローム分析における煩雑な操作を必要とし

ないGC/MS分析を開発した。本発表では固相抽出の技術を応用し、糖類を多く含む検体

中のアミノ酸と有機酸の迅速な分析を目的として、糖類を固相に保持せずにアミノ酸

と有機酸を固相に保持させた状態で誘導体化を試み、有用な結果を得たので報告す

る。 

[実験]  測定装置として、大量注入口装置（LVI-S200, (株)アイスティサイエンス製）

を備えたGC-MS/MS（GC: 7890B, MS: 7000C, Agilent製）を用いた。測定試料はア

ミノ酸と有機酸と糖類を水-アセトニトリル混合溶液に調製した。固相カートリッジに

は、(株)アイスティサイエンス製の強イオン交換作用の固相抽出カートリッジ(CXi／

AXi) を用いた。前処理の手順は、固相カートリッジをコンディショニングした後に、

試料溶液を通液し、水-アセトニトリル混合溶媒で糖類を洗浄し、脱水のためにアセト

ニトリルを流した。その後、誘導体化試薬MSTFAを固相上に直接添加することで誘導

体化を行い、ヘキサンで溶出し測定溶液とした。 

[結果] アミノ酸を保持させる陽イオン交換樹脂（CXi）と有機酸を保持させる陰イオ

ン交換樹脂（AXi）を積層にした固相カートリッジを開発した。この固相カートリッジ

において、糖類は固相に保持せずアミノ酸と有機酸を固相に保持させるための通液時の

水-アセトニトリル比率の最適化を図った。その結果、糖類を多く含む検体においても

その影響を受けずアミノ酸と有機酸のトリメチルシリル(TMS)化されたピークが再現

性良く検出された。また、誘導体化に要する時間の大幅な短縮が可能となった。 


