
食の安全におけるQTOFの活用事例：

多変量解析を用いた食品中の異物同定

目的

食品中に添加された未知化合物の、飛行時間型質量分
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食品の製造販売過程において、原料及び流通後の製品の品質
管理は、加工、包装等のプロセスと比較して含有化合物のプロファイ
リングの把握が難しく、また意図しないコンタミネーションに対応しなけ
ればならない可能性もあります。
従来は未知化合物の特定及び同定には、専門性の高い知識や複
雑で時間のかかる解析操作が必要でした。
今回は、薬剤をスパイクしたヨーグルトを、飛行時間型質量分析計
UPLCⓇ/XevoTM Qtof、多変量解析ソフトウェアMarkerLynxTM XS
を用いて特定及び同定を行いましたのでご紹介します。 結果
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クフローソリューション
ワークフローを示します。未知成分の検出を目的としているためサンプルの精

は網羅性が高く簡便なQuEChERS法 データ取得はデータ網羅性の高い
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は網羅性が高く簡便なQuEChERS法、デ タ取得はデ タ網羅性の高い
モード1を用いました。
れたデータをMarkerLynx XSを用いてマーカーの特定、データベース検索を行
タミネーション化合物の推定を行いました。
MSEで得られた、精密質量情報、同位体パターン及びフラグメント情報を用
推定化合物のさらなる詳細な同定操作を行いました。

図1.異物同定のワークフロー図

ージに示した分析条件を用いて薬剤含有のヨーグルト抽出液及びブランクヨー
抽出液をn=5で測定をしました。サンプル精製にはQuEChERS法に用いる試

充填剤を秤量しキット化したDisQuETM2サンプル前処理キットを、データ取得に
LC/Xevo QTofを用いました。

果及び考察
グルト抽出液中のデータをもとに、添加ヨーグルトのみに優位に含まれるピー
特定を多変量解析OPLS-DAモデルを用いて行いました。OPLS-DAモデル
群間の比較に非常有効的な解析手法であり、図2にその結果得られたS-
を表示しました。S-Plot中の各プロットは、精密質量及び保持時間で特定
たサンプル中に含まれる成分(ピーク)を示します。図2において赤でマーキング
た成分が添加ヨーグルトに最も優位に含まれている成分になります。
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LC システム: ACQUITY UPLC 
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カラム: ACQUITY BEH C18

1.7 μm, 2.1 x 100 mm 

カラム温度: 45 ℃

移動相 A: 10 mM酢酸アンモニウム水溶液

移動相 B 10 M酢酸アンモニウム含有メタノ ル
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移動相 B: 10 mM酢酸アンモニウム含有メタノール

グラジエント条件

流速: 0 3mL/min

Time %A %B Curve
Initial 90.0 10.0 Initial
8.00 2.0 98.0 6
9.50 90.0 10.0 11

流速: 0.3mL/min

注入量: 10.0 μL

MS 条件

MS システム: Xevo QTof

イオン化モード: ESI ポジティブ

スキャンタイム: 0.1 s

キャピラリー電圧: 1.0 kV

コーン電圧: 30.0 V

ソース温度: 120 ℃

脱溶媒ガス: 1000 L/hr(550 ℃)

コーンガス: 50 L/hr

マスレンジ: 50 – 1000 m/z

MSE 条件

低エネルギー: 6.0

高エネルギーランプ: 25.0 – 35.0

LockSpray 条件

リファレンス化合物:       Leucine enkephalin
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図2.MarkerLynx XS結果画面：S-Plot

たピークの精密質量情報及び同位体パターンより、組成解析を行いました(図3）。
組成解析結果より、オンラインの化合物データベースChemspider 
ww.chemspider.com）を用いてデータベース検索を行いその結果、最有力な候

抗生物 が確 きま たとして抗生物質が確認できました。
nx XSは解析結果ブラウザより直接オンラインのデータベースへアクセス可能で、組
果から化合物同定の作業の効率化が図れます。
ス検索の結果得られた候補化合物をMSEで得られたフラグメントスペクトルデータ
Fragmentソフトウェアを用いてさらなる検証を行いました(図4）。MassFragmentソ

は、MSEによって得られた各フラグメントイオンを候補化合物の構造情報(molFile)
動帰属し、化合物の妥当性を簡便に検証することができます。

質量精度、構造帰属共に非常に良好な結果が得られました。

図3. 組成解析結果
精密質量誤差及び同位体パターンよる組成候補の絞り込み

め
のデータに依存しない連続的な精密質量データ取り込み、MarkerLynx XS、
Fragmentを用いることにより、従来は非常に専門性が高く時間のかかった未知化
の同定操作を効率化することができました。MSEで得られるデータの網羅性及び
ウェアによる一連のワークフローソリューションは食品中のクレーム分析等、同定結

取得までの迅速化が必須であるアプリケーションにおいて非常に有効です。

図4. MassFragment解析結果
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