
HybridSPE®-Phospholipid
リン脂質除去・濃縮用  固相抽出管

SAJ1722

LC-MS分析におけるイオン化抑制の原因の一つがリン脂質妨害である事が知られています。リン脂質はポジティブイオ
ンモード（ESI＋）で感度低下を起こすだけではなく、サンプル分析後に分析カラムに蓄積してしまいます。HybridSPE-
Phospholipidは、除タンパク後あるいは除タンパクしながら、生体試料中の血清や血漿からリン脂質を除去する固相
抽出管です。ジルコニアとのルイス酸-塩基相互作用を利用してリン脂質は保持させたまま、目的の塩基性、中性、酸性化
合物を溶出させます。また、濃縮させたリン脂質やリン酸系化合物の回収も可能です。

保持メカニズム：ルイス酸- 塩基相互作用
サンプルマトリックス：ルイス塩基を含む溶液

（例：1%ギ酸アンモニウム/メタノール溶液）
特長：
・ 除タンパク後あるいは除タンパクしながら、血清や血漿から
リン脂質を除去（リン脂質妨害によるLC-MS分析におけるイ
オン化抑制（検出感度低下）の排除）

・ リン脂質の濃縮・回収（リピドミクス、メタボロミクス）
・ リン酸系化合物（グリホサート、アミノメチルホスホン酸）の
濃縮・回収

HybridSPE-Phospholipidによるリン脂質除去・濃縮のメカニズム

除タンパク機能なし
除タンパク後、上清をロード

除タンパク機能付き
試料をロードし、SPE内で
タンパク質の沈殿処理を
行う

吸　引

タンパク質

リン脂質

タンパク質は上部フリッツに留まり、リン脂質は充填剤に
化学吸着され、目的化合物のみ溶出される

HybridSPEの
ジルコニア結合シリカゲル

リン脂質のリン酸基は強いル
イス塩基（電子対供与体）と
してシリカ表面のジルコニア
と相互作用します。

ジルコニア原子は 
空のd軌道を持つため、
ルイス酸（電子対受容体）
として働きます。

HybridSPE-Phospholipid 
担担体 ： シリカゲル
粒子径 ： 20 μm

ポアサイズ ： 120Å

表面積 ： 350 m2/g

結合密度 ： ZrO2%=3.5
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ジルコニア（ZrO2：ルイス酸）との
相対的な保持の強さ

リン脂質はここに相当
強い

弱い

サンプルマトリックスより弱いルイス塩基は保持されず
溶出し、強いルイス塩基（リン脂質）は保持される



ラット血漿精製後の TICクロマトグラム：リン脂質除去の比較

ラット血漿中の Sertralineと Norsertralineの回収率

In
te

n
si

ty
, c

p
s

HybridSPE-Phospholipid

Max. 53.3 cps

他社 A SPE

Max. 400.0 cps 

タンパク質沈殿法
Max. 480.0 cps 

他社 B SPE

Max. 246.7 cps 

Time, min

HybridSPE®-Phospholipid 
50 mg/well : 
ウェルに100 μLのラット血漿を添加し、
300 μLの 1% ギ酸/アセトニトリル溶液
（1:3, v/v）を加える。1分間攪拌／混合し、2
分間吸引（-10 in Hg）して溶出させる。

タンパク質沈殿法 : 
100 μLのラット血漿と300 μLの 1% ギ酸/
アセトニトリル溶液（1:3, v/v）を1分間混合
し、3分間遠心分離にかけ（6000 rpm）、上
清を得る。

他社 SPE（polymer）60 mg/3 mL : 
1 mLのメタノールでコンディショニング
し、1 mLの水で平衡化する。200 μLのラッ
ト血漿をロードし、5%メタノール溶液で2
回洗浄した後、 1 mLのメタノールで溶出す
る。溶出液を乾固し、0.8 mLの水 : 1% ギ
酸/アセトニトリル溶液（1:3, v/v）に再溶解
する。

TIC: from Sample 6 (092007006) of 092007.wiff(Turbo Spray) Max. 53.3 cps. TIC: from Sample 8 (092007008) of 092007.wiff(Turbo Spray) Max. 480.0 cps.

TIC: from Sample 10 (092007010) of 092007.wiff(Turbo Spray) Max. 400.0 cps. TIC: from Sample 12 (092007012) of 092007.wiff(Turbo Spray) Max. 246.7 cps.

R 2 = 0.9985

R 2 = 0.9951

0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

0 20 40 60 80 100 120 140 160

濃度 (ng/mL)

Pe
ak

 A
re

a 
(c

ou
nt

s)

R 2 = 1

R 2 = 0.9946

R 2 = 0.9987

0

200

400

600

800

1000

1200

0 20 40 60 80 100 120 140 160

濃度  (ng/mL)

Pe
ak

 A
re

a 
(c

ou
nt

s)

Sertraline Norsertraline
標準溶液
HybridSPE-
Phospholipid
タンパク質沈殿法

R 2 = 0.9984

標準溶液
HybridSPE-
Phospholipid
タンパク質沈殿法

標準溶液 ： 
20, 70, 150 ng/mLの Sertralineと
Norsertralineの標準溶液 。

HybridSPE-Phospholipid 
15 mg/well ： 
標準溶液をスパイクしたラット血漿20 
μLと 1% ギ酸/アセトニトリル溶液60 
μLをウェルに添加し、攪拌／混合後、吸
引して溶出。

タンパク質沈殿法 ： 
標準溶液をスパイクしたラット血漿20 
μLと 1% ギ酸/アセトニトリル溶液60 
μLを遠心分離管に入れ、混合し、遠心分
離して上清を得る。
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XIC of +MRM (2 pairs): 306.2/159.1 Da  from Sample 1 (08202009001) of 08202009.wiff (Turbo Spray)

column: Ascentis® Express RP-Amide
3.0 mm x 10 cm, 2.7 μm

mobile phase A:  65% 10 mM ammonium formate, pH 4.3
mobile phase 

B: 
35% 10 mM ammonium formate

(95:5 acetonitrile:water), pH 4.3
flow rate: 600 μL/min

temp.: 55 °C
det.:  Turbo ion spray ESI + , MRM Q-Trap 3200
inj.: 2 μL

Max. 3420.0 cps.
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Norsertraline

Time, min
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リン脂質（Phospholipid）とオーバーラップする塩基性化合物の回収率

リン脂質とオーバーラップする化合物は、 
リン脂質が残存していると回収率が低下する

100 ng/mL STD 回収率%
Clonidine (m/z 230) Protriptyline (m/z 264) Desmethyldiazepam (m/z 271) Clomipramine (m/z 315)

HybridSPE®-Phospholipid 96.7% 104.1% 102.6% 97.8%

タンパク質沈殿法 54.5% 44.7% 81.9% 110.9%

%

%

%

%

%

Scan ESI+
315

3.11e7

Scan ESI+
271

2.33e7

Scan ESI+
264

3.68e7

Scan ESI+
230

6.67e7

Scan ESI+
184

1.43e8

Clomipramine (m/z 315)

Desmethyldiazepam (m/z 271)

Protriptyline (m/z 264)

Clonidine (m/z 230)

Phospholipid (m/z 184)
リン脂質

Time, min

P-

O

OH

O

O

N
+

CH3

CH3

CH3

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6 1.8 2.0 2.2 2.4 2.6 2.8 3.0 3.2 3.4 3.6 3.8

イオン化可能な官能基がない
塩基性化合物や中性化合物

（例：　1級、2級、3級アミン）
酸性化合物やキレート化合物

(例：　-COOH基のある化合物 )
両性イオン化合物

（酸性基と塩基性基の両方がある）

推奨 1：1%ギ酸 / アセトニトリル溶液
推奨 2：1%ギ酸アンモニウム /メタノール溶液

推奨 1：1%ギ酸 / アセトニトリル溶液
推奨 2： 1%ギ酸アンモニウム /メタノール溶液

推奨 1：1%ギ酸 / アセトニトリル溶液
推奨 2：0.5%クエン酸 / アセトニトリル溶液 * 
推奨 3：200mM 過塩素酸アンモニウム /
　　　　　　　　　　　　　 メタノール溶液

推奨１：1%ギ酸 / アセトニトリル溶液
推奨 2：0.5%クエン酸 / アセトニトリル溶液 * 
推奨 3：1%ギ酸アンモニウム /メタノール溶液

対象化合物タイプによる除タンパク液／溶出液（サンプルマトリックス）の選択

リン脂質・リン酸系化合物の溶出液

*注：0.5%クエン酸／アセトニトリル溶液を使う際は、事前にウェルもしくはカートリッジを 400μLの 0.5%クエン酸／アセトニトリル溶液でコンディショニングしてください。

除タンパク機能なし
1. 血漿（必要に応じて IS添加）と除タンパク液（血漿と除タンパク液比 1：3 v/v)を
　撹拌／混合（例：ボルテックスで 1分）
2. 遠心分離を 2～ 5分、3000 rpmで行う
3. 上清を HybridSPEに移して吸引し、溶出液を LC-MS分析

除タンパク機能付き
1. HybridSPEに血漿（必要に応じて IS添加）と除タンパク液を添加（血漿と除タンパク液比 1：3 v/v)
2. 撹拌／混合（例：ボルテックスで 1分、ピペッティング 3～ 5回）
3. 10 inch Hg, 4分以上の吸引（あるいは遠心 3000 rpm、5分）により溶出液を得、LC-MS分析

HybridSPE-Phospholipid の製品仕様 

容量 血漿負荷量 リン脂質除去量

500 mg/6 mL 1～ 2 mL 1 mg

30 mg/1 mL 30～ 100 μL 100 μg

15 mg/well 20～ 40 μL 30 μg

50 mg/well 100～ 300 μL 100 μg

充填剤に吸着したリン脂質・リン酸系化合物は、5% (v/v) NH4OH/ アセトニトリル溶液、あるいは、 5% (v/v) 
NH4OH/ メタノール溶液で溶出、回収可能です。
※溶出液調製例：1 mL の28%NH4OH（水酸化アンモニウム水溶液）を4.6 mL のアセトニトリルあるいはメタノールと混合する。
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HybridSPE®-Phospholipid HybridSPE-PLus
HybridSPE-Phospholipid  50mg 96-ウェル
プレートの改良版です。ウェルのハードウェ
ア面を改良することにより、ウェル間のロッ
ト間差を低減させました。

品　名 入数 CAT. NO. 価格（￥）
除タンパク機能付き
HybridSPE-Phospholipid Ultra  除タンパクフィルター付カートリッジ , 30 mg/1 mL 100 55269-U 35,000

HybridSPE-Phospholipid 96-ウェルプレート , 15 mg/well (0.8 mL, 丸型 ) 1 52794-U 29,800
20 52798-U 534,900

HybridSPE-Phospholipid 96-ウェルプレート , 50 mg/well (2 mL, 角型 ) 1 575656-U 31,500
20 575657-U 565,400 

HybridSPE-PLus 96- ウェルプレート , 50 mg/well (2 mL, 丸型 )   1 575659-U 31,500
20 575673-U 565,400

除タンパク機能なし
HybridSPE-Phospholipid カートリッジ , 30 mg/1 mL 100 55261-U 29,800

200 55276-U 53,200

HybridSPE-Phospholipid カートリッジ , 500 mg/6 mL 30 55267-U 40,000

関連製品
96-ウェル除タンパクフィルタープレート , 2 mL (0.20 μm PVDF フリッツ ) 1 55263-U 12,400

PlatePrep 96-ウェル用バキュームマニホールド 1 57192-U 99,700

96-角型ディープウェル コレクションプレート , 0.35 mL, PP 50 575651-U 40,000

96-角型ディープウェル コレクションプレート , 1 mL, PP 50 575652-U 40,000

96-角型ディープウェル コレクションプレート , 2 mL, PP 50 575653-U 40,000

96-角型ウェル キャップマット 50 575655-U 40,000

96- 丸型ウェル キャップマット   50 575680-U 40,000

96-ウェルプレートキット（575656-U　1枚、575653-U　1個、575655-U　1枚） 1 52813-U 61,500

96-ウェルプレートキット 1 52818-U 61,500
（575659-U 1枚、575680-U 1枚、96-丸型ウェルコレクションプレート 2 mL PP製　1個、フィルムシート 1枚）

30 mg/1 mL
カートリッジ

15 mg/well（0.8 mL）
プレート表面（上）、裏面（下）

上：50 mg/well（2 mL）
下：バキュームマニホールド


