


SOLA固相抽出製品は次世代の固相です。先進的な技術で製造されており、従来の固相、リン脂質や除タンパク
プレートと比較して、非常にクリーンな抽出を実現します。

この製品の特徴
・高い再現性
・抽出物が非常にクリーン
・抽出時に使用する有機溶媒を削減
・高感度

臨床研究分野では、ミスをできるだけ少なくし、抽出時の有機溶媒を削減し、少ないサンプルをハイスループット
分析することが求められています。SOLAはこのような分析に適しています。SOLAでサンプルの前処理を行うと、
分析データに自信を持っていただけます。また使いやすく、複雑なメソッド開発を必要としないので、コストの削
減が可能です。

Accucore HPLCカラムはコアテクノロジーによるカラムで、迅速かつ高効率を実現するカラムです。2.6 µmの
充填剤は完全な多孔質ではなく、ソリッドコア（無孔性）の周囲を多孔性の外層で覆っています。最適化されたア
ルキル鎖は高い被覆率と強固な固定相を生み出しました。アルキル鎖の高い被覆率は二次的相互作用を抑制し、
高いピーク効率とテーリングを抑制します。Accucore C8 HPLCカラムは、C18と比較して短いアルキル鎖を結
合しており、低い疎水性相互作用を持つカラムです。Accucore HPLCカラムは厳しく粒度分布が管理されている
ため、通常のサブ-2 µmのカラムと比較して明らかに低いバックプレッシャーです。

実験
消耗品 製品番号
Fisher Scientific™ LC/MS グレード 水 W/0112/17

Fisher Scientific LC/MS グレード メタノール M/4062/17

Fisher Scientific LC/MSグレード アセトニトリル A/0638/17

Fisher Scientific Analyticalグレード ギ酸 F/1900/PB08

Fisher Scientific アンモニウム水溶液 A/3295/PB05

Thermo Scientific National ™ Mass Spec Certified 2 mL clear vial
with blue bonded PTFE silicone cap

MSCERT4000-34W

サンプル前処理用器具 製品番号
Thermo Scientific 96 well plate バキュームマニホールド 60103-351

Thermo Scientific Ultra vap CLS-229070

試料溶液調製手順
標準試料物質 : montelukast、montelukast d6（IS）
マトリックス : ヒト血漿 

検量線用標準試料溶液 : montelukastをメタノールで溶解し、1.0 mg/mLの標準試料原液を
調製。標準試料原液を希釈し、20、200、1000、2000、4000、
16,000、20,000 ng/mLの検量線用標準試料溶液をそれぞれ調製。
ヒト血漿（180 µL）に内部標準試料溶液 10 µL（10 µg/mL）と、検
量線用標準試料溶液 10 µL を添加。 

QC用標準試料溶液 : 180 µLのヒト血漿に、10 µLの内部標準試料溶液（10 µg/mL）と
QC用標準試料溶液 10 µLを添加し、30、300、600 ng/mLにな
るようにそれぞれ調製。 

ブランク : ブランクとして、ヒト血漿 180 µLにメタノール 20 µLを添加。

サンプル前処理手順
タンパクにmontelukastが結合しないように、それぞれのサンプルにメタノールを 800 µL添加し、30秒間ボルテッ
クスを行い、14,000 rpmで 5分間遠心。上清を固相に添加。
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固相抽出手順 製品番号
固相: 10 mg SOLA SAX 96 well plates 60309-003

コンディショニング : 0.5 mLメタノール、2%アンモニア含有水を0.5 mL添加
サンプルロード : 試料溶液を固相に添加し、自然落下
洗浄1: 2%アンモニア含有水を0.5 mL添加
洗浄 2: 2%アンモニア含有メタノールを0.5 mL添加
溶出 : 5%オルトリン酸含有メタノール150 µLを2回添加
備考 : 溶出は、自然落下させた。極性を調整するために100 µLの脱イオン

水を各サンプルに加えて、10分間超音波を照射してから測定した。

分析条件 製品番号
装置 : Thermo Scientific Dionex™ 

UltiMate™ 3000 Binary RSLC HPLC system

カラム : Accucore C8、2.6 µm, 50 × 2.1 mm 17226-052130 

ガードカラム : Accucore C8、2.6 µm, 10 × 2.1 mm 17226-012105

移動相 A: 0.1%ギ酸水溶液
移動相 B: 0.1%ギ酸含有アセトニトリル
グラジェント : 時間（分） % A % B 

0 30 70

0.5 0 100

1 0 100

1.01 30 70

1.5 30 70

流速 : 1.0 mL/min

カラム温度 : 60 ℃
注入量 : 10 µL
洗浄溶媒 1: 水 / アセトニトリル（80:20, v/v）
洗浄溶媒 2: 2-プロパノール / アセトニトリル / アセトン（45:45:10, v/v/v）

MS 測定条件 

装置 : Thermo Scientific TSQ Vantage™ MS

Ionization conditions: HESI 

Polarity: Positive 

Spray voltage（V） : 3500

Vaporizer temp（℃） : 300

Sheath gas pressure （Arb） : 50

Aux gas pressure （Arb） : 30

Capillary temp （℃） : 270

Collision pressure （mTorr） : 1.5

Scan time （s） : 0.02

Q1 （FWHM） : 0.7

Q3 （FWHM） : 0.7
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表1: プレカーサーイオンおよびプロダクトイオン

Compound Montelukast Montelukast d6（IS）
Precursor（m/z） 586.2 592.2
Products（m/z） 422.2 427.3
Collision energy（eV） 23 22
S-lens（V） 137 138

データ解析
ソフトウェア: Thermo Scientific LCquan™ software、version 2.6

結果
表2で示すように、ヒト血漿中のmontelukastの分析において濃度1 – 1000 ng/mLの範囲で検量線を確認し、
直線性（R2）は0.9901となりました。QC試料を30、300、600 ng/mLの濃度で調製し、6回注入を行い、再現性や
回収率を確認しました。HQC、MQC、LQCの精度はそれぞれ2.5%、5.7%、10.6%となりました。HQCの回収
率は89%、MQCの回収率は84%、LQCの回収率は93%となりました。表3より、回収率の平均は89%となり、
SOLA SAXの高い性能を発揮させることができました。
図2および3に、montelukastとmontelukast d6（内部標準物質）のクロマトグラムを示します。

表2 : 検量線1 - 1000 ng/mLにおける真度

検量線用標準試料溶液 標準試料溶液濃度 （ng/mL） 計算値 （ng/mL） % Difference

S1 1 0.990 -0.91
S2 10 10.6 6.42
S3 50 57.5 14.9
S4 100 106 5.87
S5 200 172 -14.08
S6 800 746 -6.7
S7 1000 945 -5.49

表3: QC試料の複数回注入による結果

QC 試料 QC試料溶液濃度
（ng/mL）

計算値 
（n=6 平均） 
（ng/mL） 

真度 RSD（n=6） 回収率

HQC 
（600 ng/mL） 600 573 95.5% 2.5% 89%

MQC  
（300 ng/mL） 300 216 98.5% 5.7% 84%

LQC 
（30 ng/mL） 30 32.3 107.6% 10.6% 93%
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