
ユーザーベネフィット

Application 
News

一体型HPLCシステムによる
LC分離条件検討の効率化

 グラジエント条件やカラムオーブン温度などの各種LCパラメータを変動させた際の網羅的な分析スケジュールを自動で
作成できます。

 LabSolutionsTM MDの評価値を活用することで、膨大なデータの中から最適な分離条件を素早く探索できます。

藤崎 真一

高速液体クロマトグラフ
LC分析法開発支援ソフトウェア

分析スケジュールの自動生成
LabSolutions MDは、各種パラメーターを組み合わせた網

羅的な条件で、ミスなく分析スケジュールの自動生成（図2
の(1)～(4)のステップ）が可能です。グラジエント初期濃度
（図2中赤枠）を変動させる場合を例にとると、入力された
中心値「15%」に対して、「5%」刻みで、中心値に対して
上下「1ステップ」変動させるため、10、15、20%で変動さ
せた分析スケジュールが自動生成されます。今回の分離条
件検討においては、グラジエント初期濃度を10、15、20%
（3水準：図3）、グラジエント時間を5、10、15 min（3水
準：図3）、カラムオーブン温度を25、35、45 ℃（3水準）
で変動させた分析スケジュールを自動生成し、分離を網羅
的に検討しました。

図 1 一体型LCシステム i-Series（LC-2080C 3D）

図 2 分析スケジュール作成画面
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はじめに
メソッド開発における分離条件検討には多くの時間を要

します。例えば、網羅的な条件で分析を実施するためには、
分析スケジュールの作成に手間がかかります。また、得ら
れたデータに対して、どの条件で目的の分離が得られてい
るかを評価する際には、検討した条件全てのクロマトグラ
ムが対象となるため、解析作業には多大な労力を要します。
本稿では、一体型LCシステムi-Series（図1）とメソッド開
発を支援するソフトウェアLabSolutions MDを組み合わせ、
分離条件検討作業を、誰でも「簡単に、素早く」実施する
方法をご紹介します。具体的には、低分子化合物の混合品
（9種）を分離条件検討対象のモデルサンプルとし、グラジ
エント条件、カラムオーブン温度といった各種パラメー
ターを網羅的に変動させた際の分析スケジュールを自動生
成しました 。また、 得られ た膨大なデー タに対し て、
LabSolutions MDの評価値を適用し、最適な分離条件を素早
く探索しました。

分析条件および対象成分を表1に示します。本稿では、低
分子化合物9種の混合品をモデルサンプルとしました。本サ
ンプルに対して、グラジエント条件とカラムオーブン温度
を網羅的に変動（表1）させることで分離を検討しました。

分析条件および対象成分

表 1 分析条件および対象成分

Mobile phase
Pump A : 0.1% formic acid in water
Pump B : Acetonitrile

Sample : (1) Antipyrine, (2) Benzoic acid, (3) Salicylic acid
(4) Hydrocortisone, (5) Furosemide, (6) Ketoprofen
(7) Naproxen, (8) Probenecid, (9) Diclofenac

System : LC-2080C 3D

*1：227-31013-03（島津GLC 製品番号）
*2 : X = 10, 15, 20 (3 patterns)
*3 : Y = 5, 10, 15 (3 patterns)

Column : Shim-pack ScepterTM C18-120*1 (100 mm × 3.0 mmI.D., 1.9 µm)

Analytical conditions
B Conc.  ：X*2 %(0 min)→80%(Y*3 min)

  →X%(Y~Y+4 min)
Column Temp. ：25, 35, 45 ℃
Flow rate  ：0.7 mL/min
Injection Vol. ：5 µL  
Detection ：254 nm (STD cell）
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i-SeriesとLabSolutions MDを組み合わせ、低分子化合物9
種の混合品に対して、分離条件検討を効率化した事例をご
紹介しました。LabSolutions MDにより、各種LCパラメー
ターを網羅的に変動させた分析スケジュールが自動で作成
されるため、手動で作成する場合に比べてミスの低減や作
業の効率化が可能です。また、得られた膨大なデータに対
して評価値を適用することで、素早く簡単に最適条件を探
索できます。本稿では、グラジエント条件とカラムオーブ
ン温度に対する分離条件検討についてご紹介しましたが、
LabSolutions MDは、カラムや移動相スクリーニングや頑健
性評価フェーズも含めた一連のメソッド開発ワークフロー
の 効 率 化 も 支 援 し ま す 。 詳 細 は テ ク ニ カ ル レ ポ ー ト
「Analytical Quality by Designアプローチに基づく頑健な分
析法開発の効率化（C190-0551）」をご参照ください。

まとめ

初版発行：2025年 9月01-00934-JP

LabSolutions、およびShim-pack Scepterは、株式会社島津製作所またはその関係会社の日本およびその他の国における商標です。

図 3 グラジエント条件を変動させた様子

得られたデータから最適条件を迅速に探索
グラジエント条件とカラムオーブン温度を網羅的に変動

させた際に得られた代表的なクロマトグラムを図4、5に示
します。図4より、グラジエント時間が長いほど各ピーク間
の分離が良好となる傾向が見られました。また図5より、
KetoprofenとNaproxenの分離に関しては、カラムオーブン
温度が低いほど良好でした。
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図 4 グラジエント時間を変動させたクロマトグラム
5 min (1)、10 min (2)、15 min (3)

図 5 カラムオーブン温度を変動させたクロマトグラム
25 ℃ (1)、 35 ℃ (2)、 45 ℃ (3)

Ketoprofen Naproxen

図 6 各条件の評価値による順位付け
（評価値が高い順に上位10条件を表示）

分離条件の検討においては、変動させた条件の数だけク
ロマトグラムが得られるため、どの条件で目的の分離が得
られているかを評価する必要がありますが、これはクロマ
トグラフィーに対する知見と、多大な労力を要する作業で
す。LabSolutions MDは、各条件における分離の状態を以下
の式1を用いて定量的に評価し順位付けできるため、分析者
の勘や経験に依存せず、誰でも素早く簡単に最適条件を探
索できます。

評価値はピーク検出数（P）と分離度（Rs）の総和の積に
より算出されます。グラジエント条件とカラムオーブン温
度の検討で得られた評価値を高い順に表示した結果を図6に
示します。グラジエント初期濃度は15%、グラジエント時
間は15 min、カラムオーブン温度は25 ℃の際に最も高い評
価値が得られました。また、最も高い評価値が得られたク
ロマトグラムを図7に示します。全てのピーク間で良好な分
離（分離度1.5以上）が得られることを確認できました。

（評価値） = P ×(Rs1 + Rs2 + … + RsP-1) ・・・（式1）

グラジエント時間 (min)

図 7 評価値が最も高いクロマトグラム
（ピーク番号は表2参照）
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