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MSの基礎
マススペクトルから何がわかる？



マススペクトルから何がわかる？

・ 分子イオンのピークから分子の質量 （分子量情報）

・ フラグメントイオンのピークから分子の構造 （構造情報）

・ 同位体イオンピークの高さから構成元素の種類と数 （元素情報）
精密質量からイオン組成式

分子量情報

元素情報構造情報

分子イオンフラグメントイオン

m/z

m: イオンの質量、z: イオンの電荷数

相
対
強
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エレクトロスプレーイオン化（ESI）
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ESI, APCIで観測され易いイオン種

• プロトン付加分子（[M+H]+）、脱プロトン分子
（[M-H]-）

• 溶媒、不純物の付加イオン

– [M+Na]+, [M+NH4]
+, [M+H+Solv]+, [M+Cl]-, 

• ESIでは多価イオン（[M+2H] 2+ , [M+3H] 3+）

• クラスターイオン（[2M+H]+, [3M+Na]+…）



TLC-MS
TLC-MSの種類



TLC-MSの種類

• Ambient Ionization（大気解放の状態で、試料
の前処理を必要としないイオン化法）との組み
合わせ。DART, ASAP, DESIなど。

• MALDI（Matrix Assisted Laser Desorption 
Ionization）、AP(Atmospheric Pressure)-
MALDIとの組み合わせ

• オンライン溶媒抽出によるエレクトロスプレーイ
オン化（Electrospray Ionization; ESI）や大気
圧化学イオン化（Atmospheric Pressure 
Chemical Ionization; APCI）への試料導入



TLC-MSの種類

• Ambient Ionization（大気解放の状態で、試料
の前処理を必要としないイオン化法）との組み
合わせ。DART, ASAP, DESIなど。

• MALDI（Matrix Assisted Laser Desorption 
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MALDIとの組み合わせ

• オンライン溶媒抽出によるエレクトロスプレーイ
オン化（Electrospray Ionization; ESI）や大気
圧化学イオン化（Atmospheric Pressure 
Chemical Ionization; APCI）への試料導入



DART
(Direct Analysis in Real Time)

エーエムアール株式会社技術資料より抜粋

試料

MS

試料の替わりにTLCプレートを配置

イオン化はAPCI



DARTを用いたTLC-MSの分析例
スライダーを利用することで、クロマトグラムが得られRf値を算
出できる。

日本電子株式会社技術資料より抜粋



TLC-MS
CAMAG社製TLC-MSインターフェースの応用



オンライン溶媒抽出

PEEKチューブで接続

LCポンプ

LC-MS

CAMAG社TLC-MSインターフェース



CAMAG社製 TLC-MSインターフェース



抽出ヘッド
Solvent input Solvent output

Plate or foil Frit

zoneCutting edges

4 mm 2 mm

4 mm 4 mm

円形ヘッド 楕円ヘッド



生薬エキス（カンゾウ）の二次元TLC-MS、正イオンESI

（独）医薬基盤研究所薬用植物資源研究センターより提供



TLCMS用プレートと標準プレートの比較

使用したTLCプレート

STD： 標準品、シリカゲル60（メルク）

TLCMS： 新規TLCMS用 （メルク）

MS装置：JEOL JMS-T100LP（ESI source）



Blank, STD-Plate

実験日時: 2013/05/28 10:39:30 Blank_STD-Plate_MeOH/H2O 20130528_TLCMS_01 
リングレンズ電圧: 10[V] オリフィス１電圧: 60V イオン化モード: 1:ESI+ 
検出器電圧: 2300[V] イオンガイドRF電圧: 2500V 作成条件: 平均(MS[1] 経過時間：0.20..0.26) 
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309.19

310.20
301.13239.16

溶媒：MeOH/H2O=80/20、 0.2 mL/min
m/z 309.19イオンの強度 約 250,000

シリカゲル基剤から溶出するバックグランドイオンの確認

309.19
強度（251693）



Blank, TLCMS-Plate

実験日時: 2013/05/28 10:44:18 Blank_TLCMS-Plate_MeOH/H2O 20130528_TLCMS_02 
リングレンズ電圧: 10[V] オリフィス１電圧: 60V イオン化モード: 1:ESI+ 
検出器電圧: 2300[V] イオンガイドRF電圧: 2500V 作成条件: 平均(MS[1] 経過時間：0.22..0.26) 
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溶媒：MeOH/H2O=80/20、 0.2 mL/min
m/z 306.83イオンの強度 約 22,000

シリカゲル基剤から溶出するバックグランドイオンの確認

306.83

強度（251693）



Fmoc-Phe-OH, STD-Plate

実験日時: 2013/05/28 10:52:17 Fmoc-Phe-OH, STD-Plate_MeOH/H2O 20130528_TLCMS_03 
リングレンズ電圧: 10[V] オリフィス１電圧: 60V イオン化モード: 1:ESI+ 
検出器電圧: 2300[V] イオンガイドRF電圧: 2500V 作成条件: 平均(MS[1] 経過時間：0.18..0.22) 

0 200 400 600 800 1000
質量電荷比(m/z)

0

20

40

強度 (52265)x10
3

309.19

360.32
432.11

306.85

574.06
301.13 448.78236.03 841.25715.98

874.64470.36

溶媒 MeOH/H2O=80/20

試料（Fmoc-Phe-OH）、100 ng/uL×5 µL（メタノール）

410.12

強度（52265）

[M+Na]+

C24H21NO4, 387.15



Fmoc-Phe-OH, TLCMS-Plate
試料（Fmoc-Phe-OH）、100 ng/uL×5 µL（メタノール）

実験日時: 2013/05/28 10:55:53 Fmoc-Phe-OH, TLCMS-Plate_MeOH/H2O 20130528_TLCMS_04 
リングレンズ電圧: 10[V] オリフィス１電圧: 60V イオン化モード: 1:ESI+ 
検出器電圧: 2300[V] イオンガイドRF電圧: 2500V 作成条件: 平均(MS[1] 経過時間：0.18..0.22) 
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溶媒 MeOH/H2O=80/20

C24H21NO4, 387.15

410.12

強度（29769） [M+Na]+


