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高濃度の糖類を含む試料のオンライン固相誘導体化法SPE-GC-MSシステム

による一斉分析法の開発 



課題と目的 

 一般に、メタボロミクスでは、試料中に含まれるアミノ酸、有機酸および糖類を同

時にGCMSで分析している。しかしながら、高濃度の糖類を含む試料では、そのピー

クの保持時間に近い低濃度のアミノ酸や有機酸を測定することが困難になったり、

MSが汚れて感度が低下したりする。 

 本研究では、低濃度のアミノ酸および有機酸と高濃度の糖類の一斉分析を目的とし、

２段階試料負荷による自動化固相誘導体化法を用いたオンラインSPE-GC-MSシステ

ムを開発した。 



試料負荷時の対象成分と固相と水濃度の関係 

糖類は1%では保持されるが、20%では保持されない！ 



ポイント：２段階試料負荷法 

除去 

保持 

第１回目の試料負荷 

試料40µLを固相カートリッジに

負荷して、糖類を除去しながら

アミノ酸と有機酸を固相に保持

する。 

 

第2回目の試料負荷 

試料2µLをACNで希釈して同じ

固相に負荷し、糖類およびアミ

ノ酸と有機酸を固相に保持する。 

糖類 
試料 2 µL分 

アミノ酸と有機酸 
試料 42 µL分 

固相への保持 

21 : 1 



２段階試料負荷法 

第１回目の試料負荷では、試料40µLを固相カートリッジに負荷して、糖類を除去しながらアミノ

酸と有機酸を固相に保持した。水-ACNで洗浄後、第2回目のサンプル負荷では、試料2µLを同じ

固相に負荷し、糖類を固相に保持した。次にACNで残存している水を完全に除去した後、誘導体

化試薬をその固相に添加し、それらを固相上で誘導体化した。トルエンで、固相からそれらの誘

導体を溶出させた。 





SPE-GC-MS system 



抽出フロー 

Vial 

 Shaking  （37℃, 30min） 

Sample： 50µL（50mg） 

Added Water 150µL 

Added ACN 800µL 

 Centrifuging（14000rpm, 5min） 

Sample:  
Vegetable juice ( 100 % ) 
・Sugars : 13.7 g / 200 mL 



条件 



混合標準溶液によるトータルイオンクロマトグラム 



メトキシアミンによる誘導体化反応時間 



野菜ジュースのトータルイオンクロマトグラム 



固相への負荷量とピーク面積値の関係 



Reproducibility 
Table 1. Reproducibility of peak area with the vegetable juice using SPE-GC-MS system 



定量イオンクロマトグラムの重描き（n＝9） 


