
【はじめに】
残留農薬検査のマニュアル類のうち分析機器の操作マニュ

アルについては，メーカー作成のマニュアルで代用している

のが一般的である。しかし，ガスクロマトグラフ質量分析計

はマニュアルそのものの分量（ページ数）が膨大で内容が詳

細多岐に及ぶため，初心者には理解しづらいものとなってい

る。

当所では人事異動のため，前任者から全く未経験の後任者

に業務を引き継がなければならない場合が多く，操作担当者

が引き継ぎ資料として簡易マニュアルを作成しているのが実

情である。

しかし，操作に習熟した者が作成するマニュアルの記載内

容は，備忘録的になる傾向があり必ずしも初心者に理解しや

すいものではなかった。

今回，ガスクロマトグラフ質量分析計のカラムリークチェッ

クを題材に，初心者の視点に立ったメンテナンスマニュアル

の改良を試みたので報告する。

【対象とした分析機器及びメーカーマニュアル】
Agilent GC/MS５９７３Nを対象機器とした。検討対象マニュ

アルとして対象機器メーカーが作成したマニュアル「５９７３

MSDオペレーション基礎 トレーニングテキスト」（横河ア

ナリティカルシステムズ株式会社 Textbook Part Number

AT１６B３J１－０１（２００５．５．））を使用した。

【マニュアルの特徴】
１．対象とする「リークチェック」のコンピュータ操作手順

を記載するのではなく，GC/MSシステムの始動からの一

連のメンテナンス操作を提示する。

２．「読む」マニュアルではなく「書き込む」マニュアルと

する。

� 「読む」マニュアルでは操作手順は理解できたとして

も，機器の現状把握あるいはカラムの状況評価のための

判断基準は分からない。メーカーマニュアル１）（図－１）

ではリークの判断基準として，窒素（２８．００m/z）や酸

素（３２．００m/z）のスペクトル強度が「数万～数百万」

の場合はリークしており，「数千～数万程度」の場合は

リークしていないと記載されているが，これだけでは判

断できない。

� 熟練者は使用している機器の過去からの状況等を勘案

して経験から判断しているが，明確な数値は記憶あるい

は記録していないのが現状である。

� そこで，熟練者が操作してメンテナンス日誌（ノート

に記載）にスペクトル強度値を記録し，トレーニング時

にこの日誌に追加して書き込む形のマニュアル（ワーク

ブック付きマニュアル）に改めた。
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� このことによって，過去の機器の状況と正常な場合の

スペクトル強度値の許容幅が容易に理解でき，リークの

有無の判断情報を提示することができる。

３．カラムリークチェックのメンテナンス日誌には最終正常

値のみならず，正常値に到達するまでの主要ポイントでの

スペクトル強度値を記録する。

� 主要ポイントとは，具体的な操作手順直後のスペクト

ル測定時点のことで，熟練者によりそのポイントとスペ

クトル強度の変化状況が把握できている点である。

� ポイントごとのスペクトル強度の変化状況は熟練者が

１０回以上試行してスペクトル強度値の安定性を確認して

いる。（表－１）

【リークチェックの操作手順とスペクトル強

度測定】
１．Agilent GC/MS５９７３Nの設定条件

� カラム ：DB－５ms０．２５mm×３０m（０．２５μm）

� ガードカラム：FS，Deactivated０．２５mm×３m

� GC条件：定流量１．０ml/min，初期オーブン温度５０℃

注入口２５０℃スプリットレス

� 昇温条件：５０℃（１min）→２５℃／min→１２５℃→１０℃／

min→３００℃（７．５min）

� MS条件：イオン源温度２３０℃，四重極温度１５０℃

インターフェース温度２８０℃

２．リークチェックまでの操作手順

� キャピラリーカラムを注入口及びMSインターフェー

に取り付ける。このとき，カラムが固定される程度にナッ

図－１ リークチェックマニュアル（メーカーマニュアル一部抜粋）
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表－１ カラムリークチェック メンテナンス日誌 記載例

月日 時間 m/z＝１８ m/z＝２８ m/z＝３２ Ion Gauge（Torr） 備考

２００９．５．２６ ガードカラム（３．３m）交換，金メッキシール，インサート，セプタム交換
MS１１：３０再起動，ケミステーション１３：４５再起動，H２１＿Scan. Method Load

５／２６ １４：００ ８８，５１２ １３８，７５２ ３８，５７６ ７．３×E－６ Pt．１

１４：０３ ９２，４８０ ７，７２１ ３，４８２ Pt．２（増締後）

１４：０５ GC昇温空運転

１４：５５ ２８，５８４ ５，２２１ ２，４０３ ６．９×E－６ Pt．３

１５：０５ GC昇温空運転

１５：５５ １１，６８２ ４，７９０ ２，０６７ ６．７×E－６ Pt．４

５／２７ ０９：１０ ３，９３０ ３，０４５ １，３７８

２００９．６．５ カラムカット５cm，金メッキシール，インサート，セプタム交換
MS１０：２０再起動，ケミステーション１２：２０再起動，H２１＿Scan. Method Load

６／５ １２：３０ ５３，１２０ ７６，１４４ ２０，７８４ ７．１×E－６ Pt．１

１２：３２ ５３，４８８ ４，８３５ ２，２４７ ７．０×E－６ Pt．２（増締後）

１２：３５ GC昇温空運転

１３：１３ ２４，１６８ ４，６８０ １，８２４ ６．８×E－６ Pt．３

１３：１５ GC昇温空運転

１３：５５ １１，４５６ ３，８４２ １，７０１ ６．７×E－６ Pt．４

６／８ ０９：００ ２，８６４ ４，００６ １，５７０

２００９．６．１８ カラムカット１０cm，金メッキシール，インサート，セプタム交換
MS０９：４０再起動，ケミステーション１１：５０再起動，H２１＿Scan. Method Load

６／１８ １２：２５ ４４，８９６ １０４，０７２ ２６，９１２ ７．０×E－６ Pt．１

１２：２８ ４１，０４８ １６，８０８ ５，４９９ Pt．２（増締後）

１２：３５ GC昇温空運転

１３：１５ １２，７９２ ３，６７４ １，３２０ ６．８×E－６ Pt．３

１３：２０ GC昇温空運転

１４：００ ８，３０２ ３，４３８ １，４９７ ６．６×E－６ Pt．４

６／１９ ０９：２５ ３，７５４ ２，８１４ １，３２８

２００９．７．９ カラムカット１０cm，金メッキシール，インサート，セプタム交換
MS０８：５０再起動，ケミステーション１１：２０再起動，H２１＿Scan. Method Load

７／９ １１：３５ ５０，２１６ １５６，２８８ ４１，８８０ ７．０×E－６ Pt．１

１１：３７ ５０，０００ １７，０７２ ５，３８０ Pt．２（増締後）

１１：４２ GC昇温空運転

１２：４０ １３，７３１ ３，６６４ １，４３５ ６．７×E－６ Pt．３

１２：４２ GC昇温空運転

１３：４０ ６，９０９ ３，０６７ １，４４１ ６．６×E－６ Pt．４

７／１３ １０：０５ ３，５８７ ２，９６２ １，２５３

２００９．７．１５ カラムカット１０cm，金メッキシール，インサート，セプタム交換
MS１２：１０再起動，ケミステーション１４：４５再起動，H２１＿Scan. Method Load

７／１５ １５：００ ４７，１４４ ９０，３９２ ２４，３４４ ７．０×E－６ Pt．１

１５：０５ ４９，９９２ １０，６６８ ２，８６７ Pt．２（増締後）

１５：０６ GC昇温空運転

１５：４５ ２１，２６４ ４，９３６ １，５９３ ６．８×E－６ Pt．３

１５：４６ GC昇温空運転

１６：４６ ７，０８６ ４，３９１ １，３７１ ６．６×E－６ Pt．４

７／１７ ０８：０５ ３，２６６ ２，９８１ １，２９５
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トを締めつけ，締め付けすぎないよう注意する。

� キャピラリーカラムにヘリウムを１０分程度所定の流量

で流した後，注入口温度を上げ，真空マニフォルドをセッ

トする。

� MS本体正面の電源を ONにする。

� ２時間経過した時点でイオンゲージを ONにする。

� １０～１５分経過した後，ケミステーションを起動する。

� １．の設定条件メソッドを呼び出し，MSイオン源温

度，四重極温度を所定の温度に設定し安定させる。

３．ポイントごとのスペクトル強度の測定

� ＜ポイント１＞

２．�の直後（MS電源 ONから約２時間３０分後）水

分（１８．００m/z），窒素（２８．００m/z）及び酸素（３２．００m/z）

のスペクトル強度を測定・記録すると同時にイオンゲー

ジの真空度を記録する。

� ＜ポイント２＞

キャピラリーカラム取付け部分のナットを回転角約６０

度以内で増し締めし，オーブンを閉じオーブン温度が安

定した後（約１分後）スペクトル強度を測定・記録する。

� ＜ポイント３＞

GC昇温空運転を実施する。終了後オーブン温度が初

期温度に戻った時点で，スペクトル強度及びイオンゲー

ジ真空度を測定・記録する。

� ＜ポイント４＞

再度 GC昇温空運転を実施し，ポイント３と同様の測

定等を行う。

【スペクトル強度の評価】
１．ポイントごとのスペクトル強度の変化状況

� ＜ポイント１＞でのスペクトル強度は真空マニフォル

ドの大気圧解放時間，キャピラリーカラムの使用状況及

びカラム取り付け部分からの空気の漏れ込み状況等で水

分（１８．００m/z），窒素（２８．００m/z），酸素（３２．００m/z）

ともに一定の値をとらない。

� ＜ポイント２＞では，水分（１８．００m/z）の強度は＜ポイ

ント１＞とほぼ変わらず，窒素（２８．００m/z），酸素（３２．００m/z）

が約１０％以下に低下する。

� ＜ポイント３＞では水分（１８．００m/z）の強度が約５０％

程度に低下する。窒素（２８．００m/z），酸素（３２．００m/z）の

強度も低下する。

� ＜ポイント４＞では水分（１８．００m/z），窒素（２８．００m/z）

及び酸素（３２．００m/z）の強度が＜ポイント３＞よりさ

らに低下する。

２．リーク状況の判断

� 上記のスペクトル強度の変化を示した場合，リークが

無いと判断する。

� リークの有無は一晩放置した後，水分（１８．００m/z），

窒素（２８．００m/z）及び酸素（３２．００m/z）のスペクトル

強度を過去の記録（同様の状況でのデータ）と比較し最

終的に判断する。

３．GC昇温空運転

GC昇温空運転とは，溶媒を注入せずかつMSをモニター

しない（フィラメントを ONにしない）状態で GCの昇温プ

ログラムのみを実行することを指す。

この操作は真空マニフォルドからの水分等の排除を短時間

で促進する効果があり，リークチェックの操作手順の定型化

に寄与した。（図－２にマニュアルを示す。）

４．ネガティブデータの提示

ガードカラムと本体カラムの接続が不十分な（この部分か

ら空気の漏れ込みがある）状態で一連のポイントごとのスペ

クトル強度の測定を実施しておく。

【まとめ】
機器分析はコンピュータで制御され高密度にデジタル化さ

れた分野の一つである。その反面，使用する機器のメンテナ

ンスには，「経験や勘どころ」に頼る職人技とも言えるアナ

ログ的な一面も依然として温存されている。

そのため，だれでもメンテナンスできる機器は少なく，メ

ンテナンストレーニングの重要性はますます高まってきてい

る。

残留農薬検査のような複雑なプロセスの集合体では，前

回２）報告した解析過程以外にも，メンテナンスレベルでの改

善も必要である。

当所の従来からのマニュアルあるいはトレーニングは「教

える」部分に力点が置かれ，「考えさせる・判断させる」部

分が欠如していたため，初心者に分かりにくい印象を与えた

ものと思われる。

今回の試みのような，熟練者の操作過程を分解し評価可能

な工夫をしたうえで，熟練者の操作手順をなぞりながら技術

を習得できるマニュアル等の整備が今後必要と考えられる。
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GC昇温空運転の方法（Ver２）

０６０４２７作成

０９０６１０改訂（Ver２）

＜定義＞

溶媒をインジェクトしないで GCの昇温プログラムのみを作動させることを「GC昇温空運転」と呼ぶ。

＜目的＞

①MSを起動した直後は，イオン源の中に水分子が多量に残存しているため，イオン源に放出されるキャリアガス温度を上

昇させることで水分子の排除を促進させる。

②カラム内の液層に残存している空気や水分を排出させる。

＜方法＞

①注入モードをマニュアルにして，溶媒を注入せずにキャリアガスを流しながら GCオーブンを昇温させる。

②MSのモニターは不要であり，フィラメントを作動させない。

手順

①溶媒測定用の測定メソッドを Loadしておく。（＜Instrument Control画面＞Method｜Load…→→）

②ケミステーションの＜Instrument Control画面＞で上の「Instrument」をクリック。

③ Instrument｜Inlet/Injection Type…｜→「Inlet and Injection Parameter」ウィンドが開く。

④ウィンド内の Injection Sourceをプルダウン（▼）し，「GCALS」から「Manual」に変更するとオートサンプラーが作

動しなくなる。

⑤同ウィンド内の「�Use MS」のチェックをはずすとMSがモニターされなくなる。

⑥ GC本体のコントロール・キーボード上の「Prep Run」を押す。

⑦ステータス・ボードの「Prep Run」が点灯して平衡時間が経過してから「Start」キーを押す。

⑧ GCの昇温プログラム（溶媒測定用の測定メソッドの GC設定のみが有効に作動する）が開始される。

⑨昇温プログラム終了後，④⑤を元の設定に戻しておく。

＜効果＞

①メンテナンス時にカラムの注入口側やMS側から流入してカラム内の液層に残存している空気や水分を排出させる。

②昇温プログラムの焼き出し温度（３００℃）でヘリウムガスがイオン源に流出するので，イオン源内に残存する水分子の排

除に寄与する。（完全に排除されるには一晩必要。）

図－２ GC昇温空運転 マニュアル
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