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GC/MSによる大麦中の脂肪酸高速分析

 FAME37の全ての脂肪酸を10分で分析し多検体を処理
 真空を落とす必要がないスマート EI/CI イオン源のCIイオン化法によりピークの同定確度を向上
 線速度一定モードを利用してルーチン（FID）に落とし込み可能

中川 裕貴

GC-MS GCMS-QP™2020 NX

はじめに
国立研究開発法人農業・

食品産業技術総合研究機構
と島津製作所は「食」の機
能性成分解析を目的とした共同研究により農産物や食品に
含まれる機能性成分の簡便で迅速かつ正確な分析手法の開
発を行っています。脂肪酸は栄養成分であるとともに機能
性成分として高度不飽和脂肪酸や中鎖脂肪酸などが知られ
ており、穀類、豆類などの農産物の機能性成分の一斉分析
を行う際には脂肪酸にも注目する必要があります。

本報ではFAME 37（Merk Millipore、P/N：CRM48775）
に含まれる37種の脂肪酸を測定対象として大麦中に存在す
るグリセリド（トリグリセリド、ジグリセリド、モノグリ
セリド、レシチンなど）、遊離脂肪酸、ステロールエステ
ルといった脂肪酸を高速で分析する手法を検討した結果を
報告します。

試料の前処理
大麦中の脂肪酸の抽出と誘導体化はナカライテスク株式

会社の脂肪酸メチル化キット（P/N：06482-04）を使用し
ました（図1）。

最終抽出試薬は使用方法記載の1 mLではなく2 mLを使用
しました。

図 1 脂肪酸メチル化キット

表 1 装置システム

装置システムと分析条件
表1に示す通り本実験ではGCMS-QP2020 NXを用いました。

本システムは、100 VのGC-MSカラムオーブンでも対応可能
な範囲での高い昇温速度設定と高速Scanスピードでも高感
度を保つASSP™特許技術により脂肪酸の高速分析を可能に
しました。

GC-MSの分析条件（表2）では制御モードに線速度一定
モードを用いることでFIDに移管が可能です。

高速20000 µ/秒のScanを用いたScan/SIM同時分析を用い
ることで従来70分要していた分析を約10分で完了できます。

GC-MS ：GCMS-QP2020 NX 
オートインジェクタ ：AOC-20i Plus 
オートサンプラ ：AOC-20s Plus
分析カラム ：DB-FastFAME（20 m × 0.18 mm I.D., 

df = 0.20 µm）
P/N：G3903-63010

ガラスインサート ：スプリット用不活性処理済みインサート
ウール付

表 2 GC-MSの分析条件

GC
気化室温度 ：250 ℃
注入モード ：スプリット
スプリット比 ：10
キャリアガス ：ヘリウム
制御モード ：線速度一定（53.4 cm/秒）
カラムオーブン温度 ：60 ℃（1分）→（40 ℃/分）→ 200 ℃（3分）

→（25 ℃/分）→ 250 ℃（1分）
合計 10.50分

パージ流量 ：5 mL/分
試料注入量 ：1 µL

MS
イオン源 ：スマート EI/CI イオン源
イオン源温度 ：230 ℃
インターフェイス温度 ：250 ℃
イオン化法 ：EI、CI（イソブタン）
測定モード ：Scan/SIM同時測定（FAAST）
Scan 質量範囲（m/z） ：35-600（ASSP™高速Scan 20000 µ/秒）



分析計測事業部
グローバルアプリケーション開発センター

島津コールセンター 0120-131691

本文中に記載されている会社名および製品名は、各社の商標および登録商標です。
本文中では「TM」、「」を明記していない場合があります。

本資料は発行時の情報に基づいて作成されており、予告なく改訂することがあります。

改訂版は会員制サイト Solutions Navigator で閲覧できます。
https://solutions.shimadzu.co.jp/solnavi/solnavi.htm
閲覧には、会員制情報サービス Shim-Solutions Club にご登録ください。
https://solutions.shimadzu.co.jp/

Application 
News

© Shimadzu Corporation, 2020

No. M306 A

初版発行：2020 年 12 月
A改訂版発行：2022年2月

まとめ
GCMS-QP2020 NXを用いて脂肪酸の分析法を開発しまし

た。
開発した高速分析方法によって大麦48サンプルの定量分

析を行い品種による脂肪酸の含有量の違いなどを確認しま
した。

図 3 希釈したFame37標準試料（20 µg/mL）を同一スマート EI/CI イオン源で測定したクロマトグラム

GCMS-QPは、株式会社島津製作所の日本およびその他の国における商標です。

スマート EI/CI イオン源
EIイオン化法で測定すると脂肪酸のマススペクトルが類

似することから同定が難しくなることがあります。CIイオ
ン化法で分子量m/zなどを測定し確認することでピーク同
定の確度を高めることができます。

スマート EI/CI イオン源は真空を落とさずに同じバッチ内
でEIイオン化法とCIイオン化法で測定することができます。

スマート EI/CI イオン源のCIイオン化法で取得したクロマ
トグラムを図3（上）に示します。

同一イオン源でイオン化法を切替

CIイオン化法の有効性
隣合う脂肪酸ピークのマススペクトルは下のようにEIイ

オン化法では類似していますがCIイオン化法を用いること
で分子量m/zを確認でき同定しました。
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検量線
Fame37のすべての化合物に対して検量線をEIイオン源で

作製しました(2 μL注入)。Fame37標準液中の各成分の濃度
が同一ではないことから希釈によって作製された検量線も
化合物ごとに濃度範囲が異なりました。下に例を示します。

C4:0 (20 ng/mL ～ 10 µg/mL) C16:0 (30 ng/mL ～ 60 µg/mL) 

R2=0.9999

C20:4 (10 ng/mL ～ 20 µg/mL)C18:3 (10 ng/mL ～ 20 µg/mL)

R2=0.9979
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