
株式会社アイスティサイエンス 

装置メーカーによって表現などが異なるため、 
正しく表現できていない場合がございます。 
最終的にはお使いのメーカーに直接ご確認ください。 
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Ⅰ 圧力が高すぎる 

Ⅱ バッチ間でRTが変化する 

・移動相は濁っていないか 
・流路に目詰まりがないか 

・移動相の作り方は毎回同じか 

Ⅲ ピーク形状が悪い 

・測定条件は最適か 

Ⅳ 回収率が悪い 

・原因はどこにあるか 
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流路が目詰まりしている。 

移動相が懸濁している。 

懸濁が見えたら新しい移動相を調製する。 

検出器側から順次配管を外して送液する。 
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【原因①】 

【対策①】 

【原因②】 

【対策②】 



（参考）一般財団法人 化学物質評価研究機構HP 
（http://www.cerij.or.jp/service/09_chromatography/ 
column_accessories_02.html） 

◆プレカラムフィルターの使用 ◆試料溶液のろ過 
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移動相の作り方が分析毎に異なる。 

50%アセトニトリル水溶液？ アセトニトリルー水（1／1）？ 
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【原因】 

【対策】 

毎回同じ条件で移動相を作成する。 



Ⅲ－A ピークがリーディングする場合 
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Ⅲ－B ピークがテーリングする場合 



カラムへの保持が不十分であると推測される。 
【原因】 

①試験液の有機溶媒比率を下げる。 

②グラジエント条件を検討する。 

③カラムを変更する。 

【対策】 
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試験液の有機溶媒比率による高極性化合物の
ピーク形状（逆相） 

ACN10% 

ACN20% 

ACN30% 

ACN40% 

ACN50% 

RT 3.65 
（高極性） 

RT 9.09 
（中極性） 
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XIC of +MRM (32 pairs): 184.0/142.8 amu Expected RT: 5.0 ID: Acephate from Sample 21 (8/13 St25ppb GCmix34-3) of 1100813GC_mix14_pap... Max. 3.0e4 cps.
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XIC of +MRM (150 pairs): 184.0/142.8 Da ID: Acephate from Sample 6 (3/4 st25ppb-B20%_pos_STQ+Tuchi-1) of Atlantis_pos_intensitycheck.wiff... Max. 6.4e4 cps.
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XIC of +MRM (107 pairs): 184.0/142.8 Da ID: Acephate from Sample 3 (1/15 st20ppb-2) of L-column2 pos RTcheck.wiff (Turbo Spray) Max. 3.8e4 cps.
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（通知法）

これがポイント☞

グラジエントによるアセフェートのピーク形状 
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（参考）東ソー研究・技術報告  
第49巻（2005） P.61-67 

メーカーごとのODSカラムの分離特性 

同じODSカラムであっても、 

メーカー毎に分離特性が若干異なる。 
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カラムが劣化している。 
【原因】 

カラムを交換する。 

【対策】 

①すべてのピークがテーリングする場合 
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カラムとの望ましくない相互作用を起こしている。 
【原因】 

① 塩基性化合物の場合、 

残存シラノールの少ないカラムを選択する。 

②金属配位性化合物の場合、 

配管やカラムを非金属性のものに交換する。 

③それ以外の場合、 

移動相を変更する（例：アセトニトリル⇒メタノール）。 

【対策】 

②特定のピークのみがテーリングする場合 
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多段階添加回収試験で原因を特定する。 

抽出 
抽出前添加（添加①） 

精製後添加（添加③） 

多段階添加回収試験概要 
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抽出操作による回収率 

精製操作による回収率 

標準溶液（STD） 

マトリクス効果による影響 

精製 

測定 

抽出後添加（添加②） 



イオン化阻害を受けている。 

【原因】 

【対策】 
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多段階添加回収試験による原因の特定 

パターンA 添加③ ＜  STD 

パターンB 添加③  >  STD 

イオン化促進を受けている。 

◆ 測定試料を希釈する。 

◆ 注入量を減らす。 

①注入されるマトリクス量を減らす。 

②精製工程を変更する。 

③異なる分離特性のカラムを用いる。 


