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GCカラムの基礎

GCカラムの選び方（固定相、寸法）

本日の内容
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GCの基礎
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GC & GC/MS測定
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システムが比較的安価で堅牢
高い信頼性、安定性
高性能なカラムにより、ピーク分離度が高くリテ
ンションタイムの再現性も優れている

スペクトルライブラリが充実
NIST/Wiley
香料/匂い成分、農薬、薬物
メタボロミクス
前処理装置と組み合わせることで誘導体化などの工程
を自動化できる



揮発性があること

かつ

熱に安定であること

ガスクロマトグラフィー（GC）の対象サンプル
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極性

大

100 102 104 106 108

LC
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GCは極性の低い化合物が得意

一般には分子量800程度まで

気体 液体 固体中(前処理必要)
の揮発性物質

ガスクロマトグラフィー（GC）
液体クロマトグラフィー（LC）



ガスクロマトグラフのシステム構成
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ガスクロマトグラフィーの2大イノベーション
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1979年 フューズドシリカキャピラリカラム

折れにくく、扱いやすいキャピラリカラムが広く普及する
きっかけに

1989年 Electronic Pneumatics Control (EPC)

GCのリテンションタイムとピークエリアの精度を格段に向上させ
た革新的な技術



キャリアガス(= 移動相)

• 常に注入口からカラム、検出器まで流れる

• サンプルを運ぶ役割

• ヘリウム、窒素、水素などが用いられる

• 純度に注意(99.9995%以上)

キャリアガス
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近年では、窒素や水素のガ
ス発生装置の使用も多い
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キャリアガスの分離効率を示すvan Deemterカーブ



アジレントのヘリウムガス削減ソリューション
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測定時のガス削減 待機時のガス削減



アジレントのヘリウムガス削減ソリューション
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測定時のガス削減

測定時のガス削減

測定時のガス削減



アジレントのヘリウムガス削減ソリューション
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ハイドロイナートイオンソース
He使用量をゼロに！



アジレントのヘリウムガス削減ソリューション
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RMSH-2

Heの選択肢を拡張

https://www.chem-agilent.com/pdf/seminar/201904water/001_GasTrap.pdf
https://www.chem-agilent.com/pdf/seminar/201904water/001_GasTrap.pdf
https://www.chem-agilent.com/pdf/seminar/201904water/001_GasTrap.pdf


アジレントのヘリウムガス削減ソリューション
まとめ
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スプリットに利用するガスが多い  ガスセーバー
待機時間が長い   キャリアガス切り替えスイッチ
分析時間が長い   メソッドの高速化
      GCカラム
      メソッド変換ソフト
      LTM装置

利用するガスを低グレードに  ガスフィルター

He使用をゼロに   代替ガス
      窒素
      水素
       水素センサー
       ハイドロイナートイオン源



GCカラムの基礎
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GCカラム開封時のポイント

15DE-013603

部品番号：
発注・お問い合わせ

カラム固定相

長さ、内径、膜厚

温度上限
（短期間：10分未満）

等温使用時の温度上限
（一定温度で連続使用できる温度範囲）

各カラム固有の情報（識別用）
シリアル番号



GCカラム 箱の中に入っているもの

16DE-013603

カラムタグには有用な情報が記載されています
（品番、固定相、寸法、温度上限など）

カラムプラグ: カラム両端を固定し、汚染から保護する
カラムを保管する際は、このプラグを再度取り付ける



カラムの成績証明書
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カラムの成績証明書
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1. カラムを取り付ける

2. リークおよび取り付け状態の確認

3. カラムのコンディショニング（初期加熱・安定化）

4. 線速度または流量の設定

5. ブリードプロファイルの確認

6. テストミックスによる性能確認

カラムの使い方
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GCメンテナンスビデオ：デモ：カラムの取り付け

17分程度



タッチレスパッキング
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セプタム フェラル

O-ring

ブランク

ハンドローション



GCカラムの接続
注入口 検出器
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セルフタイト

注入口ナット

MS用ナット

MS用セルフタイトナット

セルフタイトナット
ばね式で増し締め不要

Installing a New GC Column into Your Inlet

Installing a New GC Column into Your Mass Spec



カラムカット
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手順
インレットセプタムに通す
カラムをカラムナットに通す
フェルールをカラムチューブに取り付ける
その後、新しく切断する切断面を確認する。
ギザギザや粗い端面があれば、再度切断する

カラムカットのコツ
ポリイミドコーティングに軽く傷を入れてください
ガラス（石英）自体を切ろうとしないでください

準備
 セラミックウェハー
 拡大鏡（ルーペ）
注：はさみ、やすりはつかわないで！

１

２ ３ ４



カラムカットの確認
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手順
インレットセプタムに通す
カラムをカラムナットに通す
フェルールをカラムチューブに取り付ける
その後、新しく切断する切断面を確認する。
ギザギザや粗い端面があれば、再度切断する

コツ
ポリイミドコーティングに軽く傷を入れてください
ガラス（石英）自体を切ろうとしないでください

準備
 セラミックウェハー
 拡大鏡（ルーペ）
注：はさみ、やすりはつかわないで！ Good!



リークチェック
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リークと接続のチェック
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Good

接続不良またはリーク



カラムをコンディショニングする前に、システムがリークフリーであることが必須です！

カラムは以下のうち、低い方の温度まで加熱してください。

 等温条件でのカラム最高使用温度

 GC メソッドで使用する最高温度 +20～30 ℃

最終コンディショニング温度において、

 ベースラインが安定し始める

 ベースラインが低下し始める

 → コンディショニング終了（1－2時間）

 ベースラインが上昇し続ける →中止：リークの可能性あり

カラムのコンディショニング
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カラム固定相が通常の劣化によって生じる分解生成物が溶出することで発生する、

正常なバックグラウンドシグナルのことです。

カラムブリードは以下の要因の影響を受けます。

 固定相の種類

 温度

 カラム寸法

正常なカラムブリードは？
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Agilent J&W DB-624 30 m × 0.53 mm id, 3.0 µm 24 pA / 260 °C

Agilent J&W DB-1 30 m × 0.32 mm id, 0.25 µm 12 pA / 320 °C



開封時

 利用できる温度を確認

 成績証明書のクロマトグラムを確認

接続時

 フィッティングに接続し、カラムカット、断面確認して接続、リークチェック

使用開始時

 コンディショニング、ブリードの確認

GCカラムの基礎
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カラムの選択方法
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先行例の有無：特定のプリケーション情報を利用する

試料の情報： 揮発性ある？ 安定性ある？

固定相の選択： 無極性 中極性 高極性 専用カラム

カラム寸法：内径、長さ、膜厚

メソッド開発
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本日紹介するカラム
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5, 5ms, 5ms Ultra Inert, 5Q (最新)：イナート↑＆ブリード↓



キャピラリーカラムのタイプ
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多孔質層オープンチューブ

壁面被覆オープンチューブ

希ガス分析など、ガス分析



キャピラリーカラムの構造
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ポリイミドコーティング: 柔軟な高分子コーティング
溶融シリカに機械的強度と耐熱安定性を付与

フューズドシリカ（溶融シリカ）：二酸化ケイ素
で構成された非晶質のガラス状チューブ
高い耐熱性と低い反応性を持つ

不活性化処理: 溶融シリカ表面を平滑化し、
不活性性を向上させる

固定相: 一般的にポリシロキサン系または
ポリエチレングリコール系化合物で構成される。



GCカラムの利用割合
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32%

15%

12%

9%
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4%
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2% 1% 16%

GCカラムの割合(%)

DB/HP-5 & 5ms DB/HP-1 & 1ms

WAX Columns DB-624

xx-5

xx-1

wax

624

4種類（5,1,WAX,624）
で市場の7割を占めている
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ブリードとは？
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ブリードの原因物質を生じるバックバイト機構
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低ブリードカラム
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UIカラム
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UIカラム
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アジレントの
ウルトライナートカラム



WCOT (Wall-Coated Open Tubular):壁面被覆オープンチューブ

 極性：無極性(DB-1)、微極性(DB-5)、中極性(DB-624)、高極性(DB-WAX)

 低ブリード：固定相の最適化(DB-5ms)

 ウルトライナート：カラム内壁＋固定相表面を不活性化(DB-5msUI)

 

DB-5Q

カラムの特徴のまとめ
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超低ブリードカラム

現行メソッドを効率化
メソッド開発を効率化
高速分析でHe削減



分離度 (Rs) の理論式
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効率（N)
選択性（α）

保持係数（ｋ）

検討前

k

α

N

k<1 k>1

ピーク幅が細く

相対RTが変化

Retention time (RT)

RTが増加

43

t0: 非保持時間 (ホールドアップタイム)

tR1: 保持時間１

tR2: 保持時間２

カラム固定相が選択性を決める！



既存の情報

選択性

極性

温度上限（耐熱限界）

固定相の選択
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固定相（Phase） 相互作用の特徴（要約） Agilent GC カラム 極性

メチル（Methyl） 分散力のみ（非極性） DB-1, HP-1 非極性

フェニル（Phenyl） 分散力＋ごく弱いπ相互作用 DB-5, DB-5ms, HP-5 低極性

シアノプロピル（Cyanopropyl） 分散力＋強い双極子＋中程度の水素結合 DB-1701, HP-1701 中極性

PEG（ポリエチレングリコール） 分散力＋強い双極子＋中程度の水素結合 DB-WAX, HP-Innowax 高極性

GCカラムの分離にかかわる相互作用
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DB-1

1系の無極性カラムは
沸点順で溶出する
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DB-1

DB-5

５系（微極性）で分離パターンが変わる
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DB-1

DB-WAX

WAX（高極性）で分離パターンが変わる



固定相の極性によって分析種の分離が大きく異なる。

 既存情報の有無

  分析種の極性

   候補カラムのテスト 

    DB-1 (無極性)

    DB-5 (微極性）

    DB-WAX (高極性)

GCカラムの極性と分離のまとめ
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DB-1

DB-WAX
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400℃で120時間使用した際
のカラム効率

アジレントの高温GCカラムは高耐久性！



既存の情報

選択性

極性

温度上限（耐熱限界）

固定相の選択のまとめ
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理論段数

キャパシティ（保持容量）

分析時間

ブリード（カラムブリード）

汎用性

カラムの選択
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カラム内径と理論段数の関係
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内径が細いカラムが高効率！



膜厚0.25 μｍ

カラム内径と結合容量
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推奨：サンプル負荷量に適した内径を選択



カラムの長さと分離度
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15 m

30 m 
60 m 

推奨：分離できる最も短いカラムを利用する
⇒分析時間・ガス使用量の削減

分析種に最適な固定相の
選択が重要



膜厚と保持
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膜厚における分離度の比較
低沸点側と高沸点側
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保持が弱い低沸点側で効果が大 保持が強い高沸点側は効果が小

推奨：低沸点の分析種の分離を改善したい場合に検討する



結合容量

膜厚
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推奨：負荷量の調整に検討



膜厚とブリードの関係
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高沸点側でブリードが高い

推奨：最高温度を低くする



膜厚と不活性度の比較
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膜厚が厚いと活性点まで分析種が
到達しにくくなる



カラム内径

 細い 分離度↑ 圧力↑

 太い 流量↑ 結合容量↑

カラム長

 長い 分離度↑ 保持↑ 圧力↑ コスト↑

膜厚

 厚い 保持↑ 分離度 (K＜５)↑ 結合容量↑ 不活性度↑ ブリード↑

 

カラム寸法の効果のまとめ
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昇温プログラムの検討
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6, 7の分離を改善したい



昇温プログラムの検討
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140 ℃ホールド時間を伸ばして、
6,7の前で昇温して分離が改善



昇温プログラムの検討
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昇温プログラムの検討内容

昇温プログラム（初期温度、ホールド時間、昇温レート）
は分離と分析時間に強く影響する
⇒ 条件変更による負担が大きいポイントです

Method Translator Software

支援ソフト



先行例の有無：特定のプリケーション情報を利用する

試料の情報： 揮発性ある？ 安定性ある？

固定相の選択: 無極性（DB-1） 中極性 (DB-5) 高極性 (DB-WAX) 専用カラム

カラム寸法：内径 (カラム効率）、長さ （カラム効率）、膜厚 (保持係数)

昇温プログラム: 初期温度、ホールド時間、昇温レート

カラムラインナップ例

 DB-5 内径 0.1-0.53 μｍ  長さ 5-60 m 膜厚 0.1-5 μm

 DB-5Q 内径  0.18-0.32 μｍ 長さ 5-60 m 膜厚 0.18-0.5 μm

メソッド開発のまとめ

65DE-013603



66DE-013603

GCカラムは是非アジレントにお問い合わください！



Q＆A
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