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Model : Nexis GC-2060
Detector : 水素炎イオン化検出器 FID
Column : A) SH-I-624Sil MS (P/N 227-36066-02)

(0.53 mm I.D.×30 m, d.f.= 3.0 µm)
B) SH-PolarWax (P/N 221-75972-30)

(0.32 mm I.D.×30 m, d.f.= 0.25 µm)
Column Temperature : A) 40℃ (20 min) - 10℃/min - 240℃ (20 min)

Total 60min
B) 50℃ (20 min) – 6℃/min – 165℃ (20 min)

Total 59.17min
Injection Mode : A) Split 1:5

B) Split 1:10
Carrier Gas Controller : 線速度(N2)
Linear Velocity : 35 cm/sec
Detector Temperature : 250℃
FID H2Flow Rate : 40 mL/min
FID Make up Flow Rate : 30 mL/min (N2)
FID Air Flow Rate : 170 mL/min

はじめに
医 薬 品 中 の 残 留 溶 媒 分 析 で は 、 USP （ 米 国 薬 局 法 ）

General Chapters <467> やJP18（日本薬局法第十八改正）
「2.46 残留溶媒」に基づき、Class１およびClass２溶媒を対
象としたヘッドスペースガスクロマトグラフィー（HS-
GC）が用いられます。これらの試験では、十分な感度と再
現性が求められています。Nexis GC-2060の新しく開発され
たFIDは従来と比較して検出感度が向上し、より高感度な分
析が可能となります。また、近年のHeの高騰や入手困難性
から、N2キャリアガスでの分析が求められています。

本アプリケーションでは、日本薬局法第二追補に準拠し、
Nexis GC-2060を用いたN2キャリアガスによる、Class１お
よびClass２の水溶性試料の分析結果を紹介します。溶媒に
はDMSOを使用しました。

表１ 水溶性試料測定の装置構成および分析条件

図２ 操作法BによるClass１標準溶液クロマトグラム

 新型FIDによる高感度分析が可能です。
 入手が容易で安価なN2キャリアガスを使用して、JPおよびUSPに準拠した結果取得が可能です。
 ICH Q3C(R8)で新たにClass2溶媒へ追加されたtert-Butyl alcohol および Cyclopentyl methyl etherも分析可能です。

Nexis GC-2060＋HS-20 NXによる
N2キャリアを用いた医薬品残留溶媒の分析
ーJP18、USP467 / 水溶性試料ー
早川翔大、和田豊仁

ガスクロマトグラフ HS-20 NX／NexisTM GC-2060

装置構成と分析条件
水溶性試料測定における装置構成と分析条件は表１の通

りです。なお、本アプリケーションでは、USPおよびJP18
に準拠し、記載されたClass１とClass２をカラムの種類/カ
ラム温度/スプリット比の異なる操作法Aおよび操作法Bで測
定しました。

GC分析条件（操作法A・操作法B）

Model : HS-20 NX
Oven Temperature : 80℃
Sample Line Temperature : 110℃
Transfer Line Temperature : 120℃
Vial Shaking Level : Off
Vial Volume : 20 mL
Vial Equilibrating Time : 60 min
Vial Pressurizing Time : 1 min
Vial Pressure : 75 kPa
Loading Time : 0.5 min
Load Equilib. time : 0 min
Needle Flush Time : 5 min
Injection Volume : 1 mL

HS分析条件（操作法A・操作法B 共通）

Class１標準溶液分析（水溶性試料）
Class１標準溶液の分析について、操作法Aによるクロマ

トグラムを図１に、操作法Bによるクロマトグラムを図２に
示します。また、各ピークのS/N比および６回繰り返し測定
時の再現性については、操作法Aの結果を表２に、操作法B
の結果を表３に示します。

操作法Aでは、Carbon tetrachlorideのピークのSN比は23、
個々のピーク面積の相対標準偏差が２%以下と良好でした。
また操作法Bでは、1,2-DichloroethaneのピークのSN比は
198、個々のピーク面積の相対標準偏差が３%以下と良好な
結果が得られました。

ピークNo. 化合物 SN比 平均*1

(n = 6)
相対標準偏差%*1

(n = 6)
1 1,1-Dichloroethane 331 1.23
2 1,1,1-Trichloroethane 339 1.26
3 Carbon tetrachloride 23 1.60
4 Benzene 195 1.94
5 1,2-Dichloroethane 67 0.91

図１ 操作法AによるClass１標準溶液クロマトグラム

表２ Class１標準溶液のSN比および再現性（操作法A）

*1 SN比および相対標準偏差は参考値であり、保証値ではありません。

表３ Class１標準溶液のSN比および再現性（操作法B）

*2 SN比および相対標準偏差は参考値であり、保証値ではありません。

ピークNo. 化合物 SN比 平均*2

(n = 6)
相対標準偏差%*2

(n = 6)
1 1,1-Dichloroethane 157 1.73
2 1,1,1-Trichloroethane 362 2.03

+Carbon tetrachloride
3 Benzene 389 1.87
4 1,2-Dichloroethane 198 1.15
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*分析試料の調製は、USPおよびJPとは一部異なります。
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Class２標準溶液分析（水溶性試料）

Nexis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に操作法Aの分析結果を、図４に操作法Bの分析結果
を 示 し ま す （ Class2A ： 黒 、 Class2B ： ピ ン ク 、 TBA ・
CPME・MiBK：青）。システム適合性について、操作法Aで
は「アセトニトリルとジクロロメタンのピークの分離度は
1.0以上」、操作法Bでは「アセトニトリルとcis-1,2-ジクロ
ロエテンのピークの分離度は1.0以上」であり、良好な結果
が得られました。

な お 、 tert-Butylalcohol （ TBA ） お よ び Cyclopentyl 
methyl ether（CPME）、Methyl isobutyl ketone（MiBK）
の混合標準試料は規定の濃度となるように別途調製しまし
た。

まとめ
Nexis GC-2060を使用し、N2キャリアガスを用いて第十八

改正日本薬局方およびUSP General Chapter<467> で要求さ
れる精度を得ることができました。HS-GC法を用いた水溶
性試料による医薬品残留溶媒分析において、十分なSN比お
よび再現性が得られました。また、 ICH Q3C(R8)で新たに
Class2 溶 媒 へ 追 加 さ れ た tert-Butyl alcohol お よ び
Cyclopentyl methyl etherも分析できることを示しました。

図３ 操作法AによるClass２標準溶液クロマトグラム（水溶性試料）

図４ 操作法BによるClass２標準溶液クロマトグラム（水溶性試料）
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* 図中に示している分離度の値は参考値であり、保証値ではありません。

＜関連アプリケーション＞
1. Nexis GC-2060＋HS-20 NXによるN2キャリアを用いた医薬

品残留溶媒の分析ーJP18、USP467 / 非水溶性試料ー
Application News No. 01-01172-JP

https://www.an.shimadzu.co.jp/sites/an.shimadzu.co.jp/files/pim/pim_document_file/an_jp/applications/application_note/26469/an_01-01172-jp.pdf
https://www.an.shimadzu.co.jp/sites/an.shimadzu.co.jp/files/pim/pim_document_file/an_jp/applications/application_note/26469/an_01-01172-jp.pdf
https://www.an.shimadzu.co.jp/sites/an.shimadzu.co.jp/files/pim/pim_document_file/an_jp/applications/application_note/26469/an_01-01172-jp.pdf
https://www.an.shimadzu.co.jp/sites/an.shimadzu.co.jp/files/pim/pim_document_file/an_jp/applications/application_note/26469/an_01-01172-jp.pdf
https://www.an.shimadzu.co.jp/sites/an.shimadzu.co.jp/files/pim/pim_document_file/an_jp/applications/application_note/26469/an_01-01172-jp.pdf
https://www.an.shimadzu.co.jp/sites/an.shimadzu.co.jp/files/pim/pim_document_file/an_jp/applications/application_note/26469/an_01-01172-jp.pdf


 アンケート

関連製品 一部の製品は新しいモデルにアップデートされている場合があります。

 Nexis™ GC-2060
ガスクロマトグラフ

 HS-20 NXシリーズ
ヘッドスペースサンプラ

関連分野

 医薬・バイオ医薬品  ライフサイエンス  低分子医薬品

 価格お問い合わせ  製品お問い合わせ  技術お問い合わせ  その他お問い合わせ
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