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健康危機管理に対応した理化学検査の体制整備について
佐賀県衛生薬業センター ○中山秀幸　相浦那津美　緒方かおり　井手陶子
〔はじめに〕                
	HPLC (Agilent 1200ｼﾘｰｽﾞ）

	ｶﾗﾑ: 資生堂 CAPCELL CORE PFP
 2.1 mm I.D.×100 mm、粒径2.7 µm 
移動相: A; 0.1 %ｷﾞ酸、B; ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ　
ｸﾞﾗｼﾞｴﾝﾄ条件： A:B(time)＝100:0(0min)→100:0(5min)→0:100(20min)→0:100(35min)→100:0(45min)
ｶﾗﾑ温度： 40 ℃   流速： 0.2 mL/min　　注入量： 5 µL

	Q/TOF MS (Agilent G6540A)

	ｲｵﾝ化法： Dual ESI　positive mode 
乾燥ｶﾞｽ： N2、350 ℃、10 L/min
ﾈﾌﾞﾗｲｻﾞｰ： N2 50 psi　　ｽｷｬﾝ範囲: 50～1200 (m/z)
ｷｬﾋﾟﾗﾘｰ電圧： 4000 V　　ﾌﾗｸﾞﾒﾝﾀｰ電圧： 120 V
ﾘﾌｧﾚﾝｽﾏｽ： 121.0509、922.0098(pos.)


佐賀県衛生薬業センターでは、県内保健所等からの依頼による様々な理化学的な検査業務を実施している。通常の検査では依頼項目があらかじめ決まっているため、対象となる化学物質に対応した分析メソッドにて検査を実施することになるが、緊急時の検査では依頼項目が明確でないケースも少なくない。当センターでは、緊急時における理化学検査法の一つとして、液体クロマトグラフ－飛行時間型質量分析計（LC-TOF MS）を用いたスクリーニング分析法を開発しており、今回、実際の活用事例と併せて報告したい。
〔実験方法〕
１．精密質量データベースの作成
　精密質量は、医薬品、農薬、自然毒等の化学組成式を基に、Microsoft Excelを用いて計算し、同ソフトにてデータベース化した。
２．毒キノコによる食中毒事例での活用
(1)検体
　喫食残品中のキノコを試料とした。
(2)前処理
　喫食残品中キノコを超純水で軽く洗浄後ハサミで細切し、ここから1gをとりメタノール7mLを加えホモジナイズ（9,000rpm、3分間）した。これを遠心分離（3,000rpm、5分間）した後、上清を0.20μmメンブランフィルターでろ過し試料溶液とした。
(3)LC-TOF MSによるスクリーニング
　LCは吉岡らの文献1)を参考にPFP(Pentafluoro
phenylpropyl)カラムを採用し、表1に示す条件にて測定を行った。また、スクリーニングは症例から表２に示すデータベースを使用した。
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表１　LC-Q/TOF MS　測定条件
表２　精密質量データベース（キノコ毒）
	No.
	Compound name
	Formula
	Mass

	1
	Ibotenic acid
	C5H6N2O4
	158.03276

	2
	Muscimol
	C4H6N2O2
	114.04293

	3
	Muscarine
	C9H21NO2
	175.15723

	4
	α-amanitin
	C39H54N10O14S 
	918.35417

	5
	β-amanitin
	C39H53N9O15S
	919.33818

	6
	Phalloidin
	C35H48N8O11S
	788.31633

	7
	Phallacidin
	C37H50N8O13S
	846.32180

	8
	Propargylglycine
	C5H7NO2
	113.04768


〔結果・考察〕

　スクリーニング分析の結果、検体からムシモールを検出した。また、図１のとおり標準品を用いて確認したところ、LC保持時間も一致していた。


図１ LC-Q/TOF MSのEICクロマトグラム
測定対象の不明な有症苦情等、迅速な検査結果の必要とされる検査において、本法は有用であると考える。
1)吉岡直樹ら：有毒キノコを原因とする食中毒における迅速な毒成分分析法の開発、公財)大同生命厚生事業団研究助成、41（2011）





検体1　（[M+H]+=115.05075）











ムシモール標準品　（[M+H]+=115.05075）





検体1　（[M+H]+=115.05075）











ムシモール標準品　（[M+H]+=115.05075）





検体1　（[M+H]+=115.05075）











ムシモール標準品　（[M+H]+=115.05075）








