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オンライン固相誘導体化-GC-MSシステムによる

血清中メタボローム分析

はじめに

No. AS240504

オンライン SPE-GC

SPL-M100

固相カートリッジ

Flash-SPE

大量注入口装置

LVI-S250

分析条件

固相誘導体化法（Solid-phase derivatization:

SPD）は、分析対象成分を固相に保持し溶媒通液に

よって脱水処理を行うことで時間のかかる遠心乾固

や凍結乾燥をすることなく誘導体化反応を行う手法

です。

本アプリケーションでは血清中メタボローム分析

における前処理方法および分析条件を紹介します。

Flash-SPE

SPL-M100 Application Note

オンライン SPE-GC-MS システム

SPL-M100

スパイラルインサート

前処理フロー

試料 50 µL 

水 150 µL

検液

ACN 800 µL

抽出 (37 ℃, 30 min)

遠心分離 (14000 rpm, 3 min)

上清 500 µL

水 500 µL

pH調整 (8-9)

血清

溶出 ヘキサン

試料負荷 [保持] 検液 50 µL

コンディショニング
ACN-水 (1/1)

Flash-SPE ACXs

GC-MS

洗浄 ACN-水 (1/1)

固相誘導体化 (トリメチルシリル化), 1分

含浸 MSTFA/ヘキサン (1/1)

脱水 ACN

含浸 0.5% メトキシアミン/ピリジン

固相誘導体化 (メトキシム化), 3分

自動前処理
バイアル

オンラインSPE-GC: SPL-M100

SPE-GCインターフェース SPL-M100 (AiSTI SCIENCE)

固相カートリッジ Flash-SPE

PTV注入口 LVI-S250 (AiSTI SCIENCE)

インサート スパイラルインサート

注入口温度 220℃(0.5 min)-50℃/min-290℃(23 min)

ガスクロマトグラフ

注入条件 スプリット(1:50)

制御モード 流量一定（コンスタントフロー）, 1.0 mL/min

プレカラム 0.25 mm i.d. x 0.5 m

分析カラム Vf-5ms, 0.25 mm i.d. x 30 m, df=0.25 μm

オーブン温度 100℃(2 min)-10℃/min-320℃(2min)

トランスファーライン 290℃

質量分析計

データ取得モード Scan (m/z 70-600)

データ取得時間 3.0-26 min
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サンプル No. Norleucine_2TMS Adipic acid_2TMS

内標 S1 1,309,000 76,220

バイアル中20µM S2 1,315,000 76,540

S3 1,331,000 75,590

S4 1,264,000 75,570

S5 1,305,000 73,340

Ave. 1,304,800 75,452

RSD, % 1.9 1.7
血清50µL 血清-K1 1,158,000 86,250

20D x 2D =40 D 血清-K2 1,220,000 85,480

血清-K3 1,229,000 84,950

内標 血清-K4 1,204,000 89,980

除タンパク後添加 血清-K5 1,186,000 91,570

バイアル中20µM Ave. 1,199,400 87,646

RSD, % 2.4 3.4
(K/Sx100) REC, % 92 116

血清50µL 血清_A1 1,064,000 66,510

20D x 2D =40 D 血清_A2 1,010,000 66,890

内標 血清_A3 1,023,000 63,600

血清に添加 血清_A4 974,600 64,240

試料中800µM 血清_A5 1,028,000 62,160

(バイアル中20µM) Ave. 1,019,920 64,680

RSD, % 3.2 3.1
(A/Sx100) 回収率, % 78 86

(A/Kx100) 回収率, % 85 74
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結果

No. AS240504

表 2: 再現性試験結果 (RSD%, n=5) 

拡大

表 １: 添加回収試験結果 (n=5) 
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