
令和元年 9 月 9 日 

質量分析個別研修会 ～JMS700 を用いた質量分析の基礎と応用～報告書 

【主 催 】：自然科学研究機構 分子科学研究所（大学連携研究設備ネットワーク） 

【開催日 】：令和元年 7 月 25 日(水)9：00 ～17：15 

【開催場所】：奈良先端科学技術大学院大学  

先端科学技術研究科物質科学領域 質量分析室（F207） 

【講 師 】：質量分析技術者研究会 三宅里佳氏 

【受講者】：西川嘉子(奈良先端科学技術大学院大学 研究・国際部 研究協力課) 

【プログラム】 

9：00～日々行うメンテナンスについて 

10：00～プログラムの確認 

10：10～測定の復習・確認（DI-CI・スペクトル測定） 

12：15～休憩 

13：15～測定の復習・確認（DI-CI・スペクトル測定） 

15：25～測定のノウハウ、要領のよいサンプルの取り扱いとは？これまでの操作についてディスカッシ

ョン 

16：15～日々行うメンテナンスについて装置の運用形態（依頼分析で、自主測定で、両方で） 

17：15 終了 

【報告】 

先にスタティックキャリブレーションを作っていただいた。本学で日々行っているダイナミックキャ

リブレーションと違い、スタティックキャリブレーションは常々チューニングを行っているイオンモニ

タのピークを読むキャリブレーションである。そもそもスタティックキャリブレーションはスタートマ

スを決めるため、ダイナミックキャリブレーションはエンドマスを決めるために行っている。そのた

め、スタティックが多少ずれていてもダイナミックに影響するわけではないが、通常いきなり高分子量

エリアを測定するわけではないので、スタートマスをきちんと測定しておかないと精度よく測定できな

い。 

まず、チューニングに先立ちイオン化エネルギー、イオン化電流のデフォルト値について説明があっ

た。デフォルト値は強く設定されているが、このままだと装置の汚れが激しくなるうえ、寿命も短くな

るので設定値を下げることを推奨された（Table1.） 

 デフォルト値 三宅氏推奨値 

 イオン化 

エネルギー 

イオン化電流 イオン化 

エネルギー 

イオン化電流 

EI 70eV 300μA 70eV 100μA 

CI 200eV 600μA 70eV 100μA 

 FAB エネルギー エミッション電流 FAB エネルギー エミッション電流 

FAB 6keV 5.00mA 6keV 1.04mA 

Table1.イオン化エネルギーとイオン化電流の推奨値について 



次に FAB-positive 法ではアルカリミックス+CsI を用い

てキャリブレーションを行った。（Fig1） 

 

 

アルカリミックスとは LiI,NaI,KI,RbI,CsI イオンを混ぜて作成したもので、低分子エリアのキャリブレ

ーションを賄うことができる。 

引き続き FAB-negative 法で CsI+Glycerol を用いてキャリブレ

ーションを行った。 

 

 

 

 

 

 

 

Fig1.FAB-positive 法のスタティックキャリブレーション測定結果と条件 

Fig2.FAB-negative 法のスタティックキャリブレーション測定結果と条件 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 測定準備ができたので手近にあった金属錯体を FAB-positive 法で測定してみた。分子量 1000 程度の

ものでマトリックス mNBA を使用した。LR-MS は問題なく測定できたので、HR-MS に切り替え、精

密量測定をトライした。この際、キャリブレーションに Ultramark を使用した。通常、本学で FAB 法

で精密質量を測定するときは PEG か PFK を使用しており Ultramark での精密質量の測定法がわからな

かったのだが、質量較正用物質のところに UltraExact.Pos または UltraExact.Neg を入れて測定するとな

らった。普段利用していた Ultramark.Pos には整数マスしか入っていないが、こちらの UltraExact…は

精密質量まで入っているので測定が可能となる。 

【最後に】 

今回の講習会で磁場型 MS の基本的な設定値やキャリブレーション法など普段何気なく行っている操

作の意味などを丁寧に教えていただき大変勉強になった。当初目標としていた CI,FAB-negative 法の測

定まで行けなかったので、次回の 8/28 の講習会でさらに知識を深めたいと思う。 

 

 

Fig3 講習風景 

Table2.アルカリミックス FAB 法検出ピークリスト（Anal. Chem. 1987, 59,抜粋） 


