
以前のアプリケーションノート [1] では、複数の GC シグナルと MS シグナルを 1 回の注入で取り

込むことができることを説明しました。3 ウェイスプリッタをカラムの出口に接続すると、カラ

ム溶出ガスを 2 台の GC 検出器と MSD に分割して送ることができます。このマルチシグナルコン

フィグレーションによって、ライブラリ検索用にフルスキャンデータを、定量用に SIM データを、

複雑なマトリックスから優れた選択性と感度を得るために元素の選択的検出器を使用することが

できます。

本実験で使用したシステムの構成は、7683ALS、スプリット/スプリットレス注入口付き 7890A

GC、3 ウェイスプリッタ、µECD、デュアル炎光光度検出器 (DFPD)、および 5975C MSD です。図

1 は、ミルク抽出物の 1 回の注入から得られた 4 つのクロマトグラムです。5975C MSD の SIM/

スキャンデータの同時取り込み機能により、スクリーニング (フルスキャンデータ) と定量 (SIM

データ) の両方に対して有用なデータが得られます。DFPD によって、光フィルタを切り替える必

要なく、P シグナルと S シグナルの両方が得られます。

図 1 のフルスキャン TIC で分かるように、32 分後に多数のマトリックスピークが認められました。

複雑なサンプルの分析後にカラムをきれいにするために、ベークアウトのオーブン昇温条件を追加

することは珍しいことではありません。カラムのベークアウトは、カラムからの溶出が遅い物質を

早く溶出することで次の注入が可能になります。そのため、分析条件より高いオーブン温度と、通

常のオーブンプログラムの終了時における延長のベークアウト時間を使用することは一般的であ

り、このベークアウト時間はサイクル時間の増加と、カラムの寿命の減少につながります。ミル

ク抽出物分析にベークアウト時間を追加することによって、42 分までに既に溶出したターゲット
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図 1. ミルク抽出物の 1 回の注入から同時に収集した 4 つのクロマトグラム
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化合物に続き、最長で 72 分までさらにマトリックスピークが認められました。つまり、各注入毎

の生産性を考慮すると、30 分が無駄になったということになります。

バックフラッシュ [2] は、カラムの注入口から溶出が遅い物質を逆流させることによってサイクル

時間を劇的に減らすシンプルなテクニックです。溶出が遅い物質は、オーブン温度が十分に上が

り、これらの物質がカラム内を移動するまでは、カラムの入り口付近に残ります。溶出が遅い物

質がカラムへの移動を開始する前に、カラムフローを逆流させると、これらの物質がカラムの注

入口側から出るのにかかる時間が減り、より低いオーブン温度で可能となります。

バックフラッシュを使用すると、以下の多くの利点が得られます。

･ サイクル時間の減少 (ベークアウト時間なし、より低いオーブン温度からの冷却)。

･ カラムブリードが減り (高温ベークアウトの必要なし)、カラムの寿命が延びる

･ ゴーストピークが排除される (高沸点化合物が次以降の分析に残留しないため)。

･ 検出器に入る汚染物が最小限に抑えられる。これはイオン源の洗浄が削減されるため MSD で

は特に重要です

図 2 は、Agilent 7890A GC/5975C MSD から得られた 3 つのトータルイオンクロマトグラム (TIC)

です。1 番上のクロマトグラムは、42 分より前にすべてのターゲット化合物が溶出したミルク抽

出液の分析結果です (オーブン温度は 280 ℃ までの昇温)。しかし、カラムから高沸点化合物を出

すために、320 ℃で 33 分のベークアウト時間が必要でした。このベークアウト時間の長さは、す

べてのターゲット化合物を溶出するのに必要な時間とほぼ同じでした。真ん中は、42 分で分析を

停止し、さらに 280 ℃ で 7 分間のバックフラッシュを行った同じミルク抽出物分析のクロマトグ

ラムです。1 番下のクロマトグラムは、バックフラッシュ完了後に行ったブランク分析です。こ

のブランク分析によって、バックフラッシュ後にカラムが非常にきれいになったことが分かりま

す。この例から、33 分のベークアウトと同様に、7 分のバックフラッシュによってカラムが洗浄

されたことが示されます。

図 2 のミルク抽出物の例から、バックフラッシュがサイクル時間とカラムブリードを減らすこと

が示されました。ベークアウト温度 320 ℃ に到達することなく、サイクル時間が 30% 以上減少

し、カラムは 280 ℃ に保たれました。バックフラッシュの実行には、カラム溶出ガススプリッタ

または QuickSwap が必要です。
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図 2. バックフラッシュ使用の有無による 3 つのトータルイオンクロマトグラム
の比較結果


