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このアプリケーションブリーフでは、ハーブ抽出物のような複雑なサンプルの定性分析にかかる時間の効率と⽣産

性を向上できることを実証しています。

はじめに

現在は、複雑なサンプルの研究を促進するための有効で選択性の⾼い分析法の開発が緊急に必要とされています。

通常、複雑なサンプルには多様な成分の混合物が含まれており、同定および特性解析のための分離が⾮常に困難で

す。質量分析法は、未知化合物の同定、既知化合物の定量、および分⼦の構造的・化学的特性解析のためのパワフ

ルな分析⼿法です。

ハーブ抽出物のような複雑なサンプルのタンデム四重極装置を⽤いる通常の定性分析には、複数回の注⼊が必要で

す。MS スキャンモードでサンプル分析を⾏ってから、プロダクトイオンモードで更に注⼊を⾏います。複雑なサ

ンプルでは、プロダクトイオンの分析法の作成は⼿間のかかる作業です。プリカーサーイオンをそれぞれマニュア

ルで同定し、プリカーサーごとに個別のプロダクトスキャンを作成する必要があります。サーベイスキャンを使⽤

することで、2 回⽬の取り込みが不要になります。サーベイスキャンでは、様々なユーザー定義トリガーにより、

あるスキャンから別のスキャンに⾃動切替ができます。MS および DS モードで ScanWave を活⽤して、より感度

の⾼いサーベイスキャンを⾏うこともできます。

図 1. Xevo TQ-XS および ACQUITY UPLC I-Class 

Plus

実験⽅法



システム： Xevo TQ-XS および ACQUITY UPLC I-Class/SM-

FTN

カラム： ACQUITY UPLC HSS T3、2.1×150 mm、1.8 μm

検出器： ACQUITY UPLC PDA 検出器

流速： 0.4 mL/分

移動相 A： 0.05% 酢酸⽔溶液

移動相 B： 0.05% 酢酸メタノール溶液

カラム温度： 40 ˚C

サンプル注⼊量： 5 µL

サンプル濃度： 1 mg/mL

洗浄溶媒およびパージ溶媒： 1：1（⽔：アセトニトリル）

サンプリングレート： 10 ポイント/秒

波⻑： 210 - 400 nm



グラジエントプログラム：

MS メソッドのパラメーター：



MS サーベイスキャンパラメーター：

プリカーサーイオンとプロダクトイオンの数および強度を選択するためのサーベイスキャン
の［Switch］（切り替え）タブの機能のパラメーター：

Trigger Activation Delay (Min)（トリガー有効化遅延（分））：装置でスキャン間の切り替えが⾏われるまでの遅

延（分単位）を定義します。

Trigger Sensitivity（トリガー感度）：プリカーサーイオンおよびプロダクトイオンを検出するために、切り替え

先機能をトリガーするピーク⾼さを設定します。⾼、中、低を選択するか、またはカスタムを選択して、スレッシ

ュホールド値を⼊⼒します。

Trigger Threshold（トリガースレッシュホールド）：プリカーサーイオンおよびプロダクトイオンのレスポンス

を検出するために、切り替え先機能をトリガーするカスタムスレッシュホールドを指定します。スレッシュホール

ドには 1 〜 10 を設定できます。ここでは、1 = 3.3e4、2 = 6.6e4、3 = 1.0e5、4 = 3.3e5、5 = 6.6e5、6 = 1.0e6、7 

= 3.3e6、8 = 6.6e6、9 = 1.0e7、10 = 3.3e7 です。

Max.Masses of interest per survey scan（サーベイスキャンごとの最⼤⽬的質量）：切り替え前スキャンから検

出する⽬的のピーク（プリカーサーおよびプロダクト）の最⼤数(最⼤ 8)を選択します。このパラメーターの設定

により、切り替えごとに装置で調査する質量の数を定義します。例えば、3 つの質量の強度がスレッシュホールド

を超える場合、2 と設定すると、最も強度が⾼い 2 つの質量のみが装置をトリガーします。

Total Time in Switched Scan Mode(s)（切り替えスキャンモードの合計時間）：切り替え先のスキャンモードで



費やす最⼩の合計時間を定義します。指定した時間の経過後、切り替え先機能は、再び切り替え前機能に戻ります

。

Re-include after Time(s)（時間（秒）後の再包含）：質量の切り替え後に、ソフトウェアが質量を除外する時間

（秒単位）を定義します。この時間の経過後、質量が再び含まれます。

Exclusion Window +/- (Da)（除外ウィンドウ +/- (Da)）：質量が切り替えられる前に特定の質量の周辺でトリガー

を除外するスパン（Da 単位）を定義します。

Isotope Cluster Range (Da)（同位体クラスター範囲(Da)）：最後にトリガーされる質量の同位体でのトリガーを

防ぐために、除外スパンが質量スケールを拡張する度合いを定義します。

結果および考察

Xevo TQ-XS によるハーブ抽出物の定性分析により、分析時間が短縮されて、従来の MS スキャンおよびプロダク

トスキャンと⽐較して⽣産性が向上し、サーベイスキャンツールの有⽤性が実証されました。サーベイスキャンモ

ードでは、複数回の分析で取り込まれた LC-MS および LC-MS/MS データと⽐較して、分析時間が⼤幅に短縮され

ています。

 表 1. サーベイスキャン分析法および従来の MS スキャンおよびプロダクトスキャン分析法における⽣産性の計算

。

ScanWave MS クロマトグラム

ハーブのサンプル分析で得られた ScanWave MS（MS フルスキャン）のクロマトグラムを図 2 に⽰します。この

ように、ScanWave MS クロマトグラムで 30 分の分析時間内に多数のピークが検出され、ScanWave プロダクト

スキャン分析⽤に⾃動的に選択されました。



図 2. ハーブサンプルのサーベイスキャン（ScanWave MS）から得られたプリカーサーイオンのクロ

マトグラム。

Xevo TQ-XS 質量分析計の MS とプロダクトスキャンの間を素早く切り替えられる機能により、シャープな UPLC 

ピークが正しく定義できました。このアプローチでは、MS とプロダクトスキャンのデータが偏りなく収集され、

ハーブサンプルの定性分析が可能になります。

ScanWave MS（MS フルスキャン）のスペクトルおよび ScanWave DS（MS/MS）スペクトルのピーク（RT 14.77 

分）を図 3 に⽰します。ここで、トリガーされる感度基準に基づいてプリカーサーイオン m/z 592.86 が⾃動選択

され、フラグメントイオン m/z 352.65、m/z 382.73、m/z 472.69、m/z 502.89 がプロダクトイオンのスキャンス

ペクトルに表⽰されます。m/z 592.86 は特徴的なフラグメントに基づき、ビセニンと同定されました。



図 3. ハーブサンプルにおける定性分析でのサーベイスキャンの例。ビセニン（m/z 592.86）が当初の 

ScanWave MS サーベイ機能で RT 14.77 分にトリガーされてから、ScanWave DS モードに切り替えら

れています。

プリカーサー化合物ビセニン m/z 592.86 についての抽出イオンクロマトグラムが図 4 に⽰されており、

ScanWave MS クロマトグラムの RT 14.77 分で溶出しています。

図 4. サーベイスキャン ScanWave MS から得られたプリカーサー（m/z 592.86）の抽出イオンクロマ

トグラム

図 5 には、m/z 592.86 のフラグメントイオン m/z 502.89、m/z 472.69、m/z 382.72、m/z 352.64 のプロダクトス



キャンスペクトルから抽出されたイオンクロマトグラムを⽰しています。

図 5. サーベイスキャン ScanWave DS による m/z 592.86 から抽出されたプロダクトイオン m/z 502.89

、m/z 472.69、m/z 382.72、m/z 352.64 のクロマトグラム

ビセニン（m/z 592.86）のフラグメントイオンと思われるものを図 6 に⽰します。



図 6. ビセニンのフラグメントイオン（推測）

表 2 では、ハーブのサンプルの定性分析にサーベイスキャンを⽤いた例を説明しています。シナピルアルデヒド、

ビセニン、トランス-3'-イソペンタジエニル-3,5,4'-トリヒドロキシスチルベン（IPD）の異性体である 2,3,4-O-ジ

カフェオイルキナ酸、およびトランス-アラキジン-3 の分⼦が、プリカーサーイオンおよびプロダクトイオンに基

づいて同定されました。これらの既知化合物を確認するために、プロダクトイオンの⽂献調査を⾏ったところ、表 

2 に⽰すように、得られたスペクトルと⼀致しました。



表 2. ハーブサンプルにおける定性分析で、サーベイスキャンを使⽤して同定されたプリカーサーイオ

ンおよびそれぞれのプロダクトイオン

結論

Xevo TQ-XS の StepWave イオン輸送光学系の機能で、分析が困難なサンプルでも⾼い感度が達成されました。

Xevo TQ-XS は ScanWave コリジョンセルテクノロジーを採⽤して⾼い MS/MS スペクトル性能（プロダクトイ

オンのスキャン）を実現し、1 回の注⼊（分析）で MS および MS/MS データの同時取り込みが簡単に⾏えます

。

■

Xevo TQ-XS の⾼速スキャン（最⼤ 20000 Da/秒）により、サーベイスキャンを⽤いた実験で、ピーク上にわた

って⼗分なポイントが得られ、この機能により、データ主導の実験が容易に⾏えます。また、MS および 

MS/MS のリアルタイム切り替えにより、1 回の注⼊でより多くの情報が取り込めます。これにより、実験を何

度も⾏う必要がなくなり、構造の同定および未知化合物の判定プロセスを加速することができます。

■

リアルタイムのデータ主導の切り替えを⽤いたタンデム四重極の定性アプリケーションにより、複数のサンプ

ルの分析における取り込み時間が短縮され、複雑なサンプルにおける特性解析のためのデータ解釈にかかる時

間が短縮できます。

■
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