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ウォーターズのソリューション

ACQUITY UPLC® I-Class システム

Xevo® TQ-S 質量分析計

ACQUITY UPLC BEH C18 カラム

Oasis® PRiME HLB 3 cc 60 mg カートリッジ

TruView ™ LCMS Certified バイアル

MassLynx® v4.1 データシステムおよび

Quanpedia™ データベース

キーワード

Oasis PRiME HLB、multi-residue、

veterinary drug、SPE、ミルク、UPLC-MS/MS

アプリケーションのメリット 
■■ 革新的な固相抽出デバイスの使用により

多様な動物用医薬品の一斉分析を可能に

します

■■ UPLC®-MS/MS 分析に適した簡便、迅速な

サンプル前処理法です

■■ 中性脂質とリン脂質を除去できる簡易な固

相クリーンアップによりマトリックスの干

渉を排除。カラムの寿命を延ばし質量分析

装置のメンテナンスを減らします

サマリー

本実験では、新たな固相抽出デバイスである Oasis PRiME HLB カートリッジを

ミルク中の動物用医薬品多成分一斉分析のクリーンアップ法に用いました。初

期の抽出とタンパク質沈殿は酸添加アセトニトリルで行いました。この除タン

パク溶液を Oasis PRiME HLB カートリッジに通過させるパススルー法で UPLC-

MS/MS 分析のためのクリーンアップを行いました。サンプル前処理、クロマ

トグラフィー条件および MS条件の最適化を行い、サルファ剤、フルオロキノ

ン、β -作動薬、マクロライド、糖質コルチコイド、アムフェニコール系抗菌剤、

β -ラクタム、セファロスポリン、ペニシリンおよびテトラサイクリンを含む

9系統 72種の動物用医薬品を 0.1 ～ 10.0 µg/mLの範囲でスパイクした結果は、

50 % ～130 %の回収率、20%未満の相対標準偏差（n=5）でした。本クリーンアッ

プ法は簡単で速く正確で、ミルク中の動物用医薬品多成分一斉分析に適してい

ます。

はじめに

私達の食用のため、多くの動物用医薬品が成長促進と治療用に動物へ投与され

ています。動物用医薬品が過剰量残留しているミルクなどの畜産物を摂食す

ると、健康被害を起こす恐れがあります。そのため、畜産物中の医薬品を同定・

定量するための効果的で信頼できる分析手法が求められています。牧場で使用

される動物用医薬品には、サルファ剤系、フルオロキノロン系、β -作動薬系、

マクロライド系、糖質コルチコイド系、アムフェニコール系、β -ラクタム系、

セファロスポリン系、テトラサイクリン系などがあります。動物の血流中の残

留医薬品は乳製品の摂取を介して最終的には人に移行します。その結果として

アレルギー反応の誘発や、薬剤耐性の副作用を起こす可能性があります。この

ため、ミルク中に残留する動物用医薬品のモニタリングは乳製品の安全性を保

証するために重要です。公的機関や文献で公表されている手法の多くは、個別

試験法となっています。従来、個別試験法を一つの多成分一斉分析手法に集約

する事は、頑健でユニバーサルなサンプル前処理手法が無かったため、困難で

した。また、動物用医薬品をひとつの LC-MS/MS一斉分析方法として確立する

ことも同様に挑戦的なことです。
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実験 

UPLC 条件 

システム： ACQUITY UPLC I-Class

カラム： ACQUITY UPLC BEH C18

           1.7 µm、2.1 × 100 mm

注入量： 5 µL

カラム温度： 45℃

移動相 A： 10 mM 酢酸アンモニウム水溶液（pH5.0）

移動相 B： 10 mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液

流速： 0.45 mL/min

グラジエント条件： 開始時 - 0.25 min 2% B→

 12,25 min 99%Bリニアグラジエント→

 13.0 minホールド→ 13.01 min 2%B→

 17 minホールド、再平衡化

UPLC 使用時のMS分析条件 

MS システム： Xevo TQ -S

測定モード： エレクトロスプレー（ES+ / ES-）

キャピラリー電圧： 3.5 kV

ソース温度： 150℃

コーン電圧： 150 L / h r

脱溶媒ガス温度： 600℃

脱溶媒ガス： 1000 L / h r

コリジョンガス（アルゴン）：0.15 mL/min

本実験における UPLC-MS/MS コーン電圧とコリジョン条件、

および MRM トランジッションは表１に記載

されています

本手法はウォーターズの新規固相抽出デバイス Oasis PRiME HLB

を駆使して作成しました。この新たな固相抽出デバイスはミル

ク中のリン脂質と中性脂肪の大部分を保持し、タンパク質沈澱

処理と組み合わせることによって、ミルク中マトリックス成分

の干渉を効果的に減少させることが可能になりました。

Xevo TQ-S システムと動物用医薬品の分析パラメーターが入っ

ている Quanpediaデータベースを用いることでミルク中動物

用医薬品多成分一斉分析のための非常に効果的なトータルソ

リューションを構築しました。

サンプル前処理

抽出：

1 mLのミルクに 4 mLの 0.2%ギ酸 /アセトニトリル溶液を加

えよく混合します。10,000 rpm、5分間の遠心分離を行い、得ら

れた上清を固相抽出精製に使用します。

固相抽出による精製：

Oasis PRiME HLB 3 cc /60 mg カートリッジ（製品番号 186008056）

を用意し、3 mLの 0.2%ギ酸 /アセトニトリル溶液を通液します。

このコンディショニングステップは自然落下による通液を促進

するためのもので、吸引または加圧で送液を行う場合は不要です。

カートリッジに抽出で得られた上清を通液し、素通りしたもの

を集めます。窒素ガスを穏やかに吹き付けて、乾固した後、1 mL

の5%メタノール水溶液で再溶解します。この溶液をフィルター

ろ過し、UPLC-MS/MS 用バイアルに移して測定を行いました。
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Name Ion 
Mode

Precursor 
(m/z)

CV 
(V)

Product 
(m/z)

CE 
(V)

RT 
(min)

Cimaterol ESI+ 220.1 25 143.0 24 2.2
ESI+ 220.1 25 160.1 15

Clenbuterol ESI+ 277.1 25 140.0 46 4.65
ESI+ 277.1 25 168.1 25

Ractopamine ESI+ 302.2 25 164.1 15 4.21
ESI+ 302.2 25 284.2 12

Salbutamol ESI+ 240.2 25 148.1 20 2.46
ESI+ 240.2 25 222.1 12

Terbutaline ESI+ 226.1 25 107.0 26 2.33
ESI+ 226.1 25 125.0 26

Tulobuterol ESI+ 228.2 30 118.0 25 5.11
ESI+ 228.2 30 154.1 15

Zilpaterol ESI+ 262.2 25 185.1 22 2.41
ESI+ 262.2 25 202.1 18

Clindamycin ESI+ 425.2 20 125.9 25 7.52
ESI+ 425.2 20 377.2 18

Erythromycin ESI+ 734.5 30 158.1 30 7.74
ESI+ 734.5 30 576.5 20

Kitasamycin ESI+ 786.4 20 108.9 35
ESI+ 786.4 20 174.0 30

Lincomycin ESI+ 407.4 40 126.2 25 3.86
ESI+ 407.4 40 359.4 20

Spiramycin ESI+ 422.2 30 101.0 20 6.36
ESI+ 422.2 30 174.1 20

Tilmicosin ESI+ 869.5 25 174.2 45 7.17
ESI+ 869.5 25 696.5 40

Tylosin ESI+ 916.5 60 101.1 45 7.89
ESI+ 916.5 60 174.1 40

Oxytetracycline ESI+ 460.7 34 426.2 18 4.28
ESI+ 460.7 34 444.2 18

Tetracycline ESI+ 444.7 30 410.3 18 4.16
ESI+ 444.7 30 427.3 14

Sulfabenzamide ESI+ 277.1 30 92.0 25 3.61
ESI+ 277.1 30 156.0 15

Sulfachlorpyridazine ESI+ 285.0 20 92.0 28 3.77
ESI+ 285.0 20 155.9 15

Sulfaclozine ESI+ 285.0 20 92.0 28 4.61
ESI+ 285.0 20 155.9 15

Sulfadiazine ESI+ 251.0 30 92.0 27 2.34
ESI+ 251.0 30 156.0 15

Sulfadimethoxine ESI+ 311.1 36 92.0 32 5.2
ESI+ 311.1 36 156.0 20

Sulfaguanidine ESI+ 215.0 20 91.8 22 0.96
ESI+ 215.0 20 156.0 13

Sulfamerazine ESI+ 265.1 35 92.0 25 2.99
ESI+ 265.1 35 156.0 15

Sulfameter ESI+ 281.0 20 91.8 27 3.34
ESI+ 281.0 20 155.9 15

Sulfamethazine ESI+ 279.1 35 124.1 25 3.61
ESI+ 279.1 35 186.0 15

Sulfamethizole ESI+ 271.1 30 92.0 25 3.31
ESI+ 271.1 30 156.0 15

Sulfamethoxazole ESI+ 254.1 30 92.0 25 3.92
ESI+ 254.1 30 156.0 15

Sulfamethoxypyridazine ESI+ 281.1 35 92.0 25 4.03
ESI+ 281.1 35 156.0 15

Sulfamonomethoxine ESI+ 281.0 35 92.0 35 3.7
ESI+ 281.0 35 156.0 22

Sulfamoxol ESI+ 268.0 20 91.8 26 3.47
ESI+ 268.0 20 155.9 15

Sulfanilacetamide ESI+ 215.0 20 91.8 22 1.71
ESI+ 215.0 20 156.0 13

Sulfaphenazole ESI+ 315.0 20 108.0 25 4.85
ESI+ 315.0 20 156.0 18

Sulfapyridine ESI+ 250.0 33 108.0 25 2.87
ESI+ 250.0 33 156.0 16

Sulfaquinoxaline ESI+ 301.1 32 92.2 30 5.38
ESI+ 301.1 32 156.1 16

Sulfapyridine ESI+ 250.0 33 108.0 25 2.87
ESI+ 250.0 33 156.0 16

Sulfaquinoxaline ESI+ 301.1 32 92.2 30 5.38
ESI+ 301.1 32 156.1 16

Sulfathiazole ESI+ 256.0 31 92.0 25 2.68
ESI+ 256.0 31 156.0 15

Sulfisomidine ESI+ 279.1 20 123.9 20 2.54
ESI+ 279.1 20 186.0 15

Name Ion 
Mode

Precursor 
(m/z)

CV 
(V)

Product 
(m/z)

CE 
(V)

RT 
(min)

Sulfisoxazole ESI+ 268.0 30 92.0 28 3.91
ESI+ 268.0 30 156.0 13

Trimethoprim ESI+ 291.3 40 123.0 30 3.79
ESI+ 291.3 40 230.2 30

Cinoxacin ESI+ 263.2 35 189.1 30 4.33
ESI+ 263.2 35 245.1 15

Ciprofloxacin ESI+ 332.1 42 288.1 18 4.13
ESI+ 332.1 42 314.1 22

Danofloxacin ESI+ 358.2 38 96.0 25 4.31
ESI+ 358.2 38 314.1 20

Difloxacin ESI+ 400.3 30 356.2 20 5.39
ESI+ 400.3 30 382.2 20

Enoxacin ESI+ 321.1 40 232.0 30 3.86
ESI+ 321.1 40 303.1 35

Enrofloxacin ESI+ 360.3 25 316.3 20 4.85
ESI+ 360.3 25 342.3 20

Flumequine ESI+ 262.1 35 202.0 35 6.67
ESI+ 262.1 35 244.0 15

Lomefloxacin ESI+ 352.1 39 265.1 22 4.32
ESI+ 352.1 39 308.1 16

Marbofloxacin ESI+ 363.1 35 72.0 20 3.69
ESI+ 363.1 35 320.0 15

Nalidixic acid ESI+ 233.1 30 187.0 25 6.33
ESI+ 233.1 30 215.0 15

Norfloxacin ESI+ 320.1 40 233.0 25 4.00
ESI+ 320.1 40 276.1 20

Ofloxacin ESI+ 362.3 25 261.3 30 3.99
ESI+ 362.3 25 318.3 20

Orbifloxacin ESI+ 396.1 40 295.1 22 4.39
ESI+

Oxolinic acid ESI+ 262.0 32 216.0 30 5.44
ESI+ 262.0 32 244.0 19

Pefloxacin ESI+ 334.1 42 290.1 19 4.45
ESI+ 334.1 42 316.1 19

Sarafloxacin ESI+ 386.2 45 299.1 27 4.59
ESI+ 386.2 45 342.1 18

Chloramphenicol ESI- 321.2 25 152.2 15 4.94
ESI- 321.2 25 257.2 10

Florfenicol ESI- 356.0 30 185.0 17 4.07
ESI- 356.0 30 336.0 10

Thiamphenicol ESI- 354.1 20 184.9 20 3.20
ESI- 354.1 20 290.0 12

Amoxicillin ESI+ 366.2 27 114.0 20 1.37
ESI+ 366.2 27 349.1 8

Penicillin V ESI+ 351.1 23 114.0 35 6.24
ESI+ 351.1 23 160.1 10

Betamethasone ESI- 361.2 40 307.2 18 7.78
ESI- 361.2 40 325.2 20

Cortisone ESI+ 361.3 40 163.1 25 6.93
ESI+ 361.3 40 342.2 20

Dexamethasone ESI+ 393.3 20 355.2 10 7.83
ESI+ 393.3 20 373.2 10

Hydrocortisone ESI+ 363.4 35 121.1 25 7.19
ESI+ 363.4 35 327.3 15

Meprednisone ESI+ 373.2 20 355.1 11 7.78
ESI+ 373.2 20 357.1 12

Methylprednisolone ESI+ 375.2 25 357.3 10 7.92
ESI+

Prednisolone ESI+ 361.2 25 147.0 20 7.21
ESI+ 361.2 25 343.2 10

Triamcinolone ESI+ 435.4 25 397.3 15 5.3
ESI+ 435.4 25 415.3 5

Triamcinolone acetonide ESI+ 395.4 30 357.0 30 7.95
ESI+ 395.4 30 375.0 10

Cefalexin ESI+ 348.2 40 139.9 35 3.36
ESI+ 348.2 40 158.0 20

Cefotaxime ESI+ 456.1 30 167.0 20 3.43
ESI+ 456.1 30 396.2 10

Ceftiofur ESI+ 524.2 35 241.1 16 5.25
ESI+

Cephapirin ESI+ 424.2 35 152.0 20 3.68
ESI+ 424.2 35 292.2 16

Ceftiofur ESI+ 524.2 35 241.1 16 5.25
ESI+

Cephapirin ESI+ 424.2 35 152.0 20 3.68
ESI+ 424.2 35 292.2 16

表 1.  分析種のMSパラメーターと保持時間

新規固相抽出デバイスを使用したミルク中動物用医薬品 UPLC-MS/MS一斉分析のための迅速クリーンアッププロトコール
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結果および考察

サンプル前処理の最適化

ミルクの組成は複雑です。大量のタンパク質とリン脂質を含み、それらは目的の分析種の検出を干渉します。

ミルク中の夾雑成分のクリーンアップと分析種のマトリックス成分との分画は非常に重要です。

初めの抽出とタンパク質沈殿において、3：1と 4：1のアセトニトリル：ミルクの混合比で 0.2 %と 1.0 %の

ギ酸 /アセトニトリルを比較しました。その結果、1.0 %ギ酸濃度でアセトニトリル：ミルク比率が 4：1

の条件が最もタンパク質沈殿効果が高いことがわかりました。しかし、1 %ギ酸 /アセトニトリルは回収率

に悪影響を与え、とくに基本的な分析種であるサルファ剤系において回収率の低下がみられます（図１）。

これは、酸性条件によりサルファ剤の解離が促進され、有機溶媒混合比が高い条件で溶解度が低下するた

めと考えられます。そのため、0.2 %ギ酸 /アセトニトリルをミルクに 4：1の比率で混合する方法を選び、

最終的なタンパク質沈殿と抽出の条件としました。

0.0 

20.0 

40.0 

60.0 

80.0 

100.0 

120.0 

0.2% FA

1.0% FA

図１. 0.2%と 1% ギ酸濃度条件によるサルファ剤剤の回収率比較
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ミルク中の大量のリン脂質は目的の分析種に対するマトリックス干渉を引き起こすだけでなく、分析装置

のメンテナンスに対するコストと時間の増加を招きます。Oasis PRiME HLB の使用によりサンプル中の中性

脂質とリン脂質を除去することが可能です。その結果、分析装置のメンテナンスをせずに分析可能なサン

プル数は大きく増加しました。図 2には Oasis PRiME HLB によるクリーンアップを用いたリン脂質除去の

効果を、溶媒によるタンパク質沈澱のみの場合と比較した結果を表しています。溶媒によるタンパク質沈

澱後のサンプルでは、Oasis PRiME HLB によるクリーンアップではほとんど除去されたリン脂質が夾雑物と

して大量に残っています。

図 2.  タンパク質沈澱法と Oasis PRiME HLB を用いたクリーンアップ法によるミルク中リン脂質除去の比較

使用機器の条件最適化

多成分一斉分析法の進歩には多くの時間と努力を要しました。一斉分析法の開発を行った各研究室の間で、

開発された方法に大きな違いがあり、それが各研究室間における試験結果の偏りを生んでいました。本実

験では Quanpedia データベースを利用して UPLC-MS/MS 手法を確立しました。このデータベースは 1000以

上の LC-MS/MS による構成要素からなり、食品安全性試験で要求されるほとんどの動物用医薬品が含まれて

います。装置に組み込まれてすぐに使える状態で提供される Waters Quanpediaデータベースは、各成分の

液体クロマトグラフィー分析条件、MS 条件および定量条件の情報を含み、メソッド開発にかかる時間を大

幅にカットし、また、潜在的なエラーの可能性とメソッド開発における労力を大きく削減します。結果的

に研究室で費やされる仕事量や時間、資源の量を減少します。

分析種の回収率と精度

回収率はブランクのミルクに既知濃度の分析種医薬品を添加して決定しました。添加濃度は 0.1 µg/L、

0.5 µg/L、1.0 µg/L と 10.0 µg/L としました。各濃度 5回測定で再現性を確認しました。すべてのサンプル

はこれまでに記載した手法に従って処理を行いました。濃度はマトリックス添加検量線を使用し計算しま

した。平均回収率と精度を表 2に示します。

新規固相抽出デバイスを使用したミルク中動物用医薬品 UPLC-MS/MS一斉分析のための迅速クリーンアッププロトコール

タンパク質沈澱処理による
ミルクサンプル

Oasis PRiME HLB により
クリーンアップしたミルクサンプル
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Name
0.1 ug/L 0.5 ug/L 1.0 ug/L 10.0 ug/L

Matrix Effect at 
10.0 ug/L

Recovery  
(%)

RSD (%) 
n=5

Recovery  
(%)

RSD (%)  
n=5

Recovery  
(%)

RSD (%) 
n=5

Recovery 
(%)

RSD (%)  
n=5

Cimaterol 95.0 2.5 94.0 8.5 77.2 18.0 98.1 3.2 0.17 
Clenbuterol 81.0 15.6 84.4 3.5 92.6 5.3 113.0 5.8 0.11 
Ractopamine 93.8 7.3 92.4 7.7 95.7 11.4 121.3 1.0 0.03 
Salbutamol 93.8 5.5 93.2 6.9 90.0 3.3 111.3 2.6 0.11 
Terbutaline 90.4 7.2 90.4 4.8 97.9 11.2 108.0 3.0 0.14 
Tulobuterol 89.4 5.5 84.8 4.9 92.7 9.9 113.7 1.0 0.16 
Zilpaterol 90.2 9.8 79.6 8.8 72.1 10.0 94.9 1.5 0.27 
Clindamycin – – 111.2 12.6 73.0 18.0 86.5 5.4 0.10 
Erythromycin – – – – – – 81.7 9.7 0.96 
Kitasamycin – – 53.2 11.8 66.2 8.1 80.1 2.2 0.12 
Lincomycin 85.6 9.0 71.2 7.1 70.8 3.2 70.8 3.2 0.25 
Spiramycin – – – – 60.3 17.5 71.1 6.2 0.77 
Tilmicosin 60.0 6.1 63.6 4.1 50.0 5.5 91.6 9.6 1.01 
Tylosin 58.0 13.1 55.2 9.4 63.2 2.7 73.4 11.9 0.11 
Oxytetracycline – – 75.2 17.1 72.0 8.9 69.0 3.1 0.08 
Tetracycline 57.2 18.3 42.0 17.2 44.0 13.1 59.1 3.3 0.17 
Sulfabenzamide 80.8 19.0 80.4 6.9 80.2 4.2 67.1 6.4 0.06 
Sulfachlor–pyridazine 62.4 8.9 86.0 10.5 75.9 16.3 70.4 5.5 0.01 
Sulfaclozine 61.6 30.6 76.4 22.9 72.9 6.4 71.1 13.0 0.04 
Sulfadiazine – – 126.0 6.2 60.5 11.1 69.4 2.6 0.02 
Sulfa–dimethoxine 96.8 6.3 78.8 8.5 62.2 9.5 80.0 6.7 0.00 
Sulfaguanidine 90.4 10.2 69.6 13.4 53.8 13.0 70.9 11.5 0.46 
Sulfamerazine 87.4 8.3 87.2 8.2 96.4 15.9 116.7 2.2 1.13 
Sulfameter – – 80.4 8.7 74.1 1.7 75.5 5.4 0.51 
Sulfamethazine 93.0 13.4 85.2 11.3 79.7 9.4 84.5 10.4 0.06 
Sulfamethizole 82.4 36.9 74.8 7.0 83.2 11.5 72.8 5.6 0.04 
Sulfa–methoxazole 74.8 12.4 77.2 9.1 75.2 2.9 63.6 5.4 0.05 
Sulfamethoxy–pyridazine 73.4 11.1 79.2 17.4 61.4 17.4 73.4 8.7 0.04 
Sulfamono–methoxine 93.4 10.7 80.8 2.8 64.8 9.0 69.9 5.6 0.05 
Sulfamoxol 76.0 17.7 70.0 7.3 68.2 4.1 51.3 3.7 0.06 
Sulfanil–acetamide 108.0 4.1 95.6 7.2 88.6 7.6 78.6 4.7 0.12 
Sulfaphenazole 72.4 24.3 68.8 17.3 62.4 20.0 74.4 14.4 0.03 
Sulfapyridine 87.4 17.0 78.0 1.8 62.1 1.4 70.3 3.5 0.10 
Sulfa–quinoxaline 72.4 15.2 73.6 17.1 64.5 3.5 68.9 6.6 0.04 
Sulfathiazole 93.0 7.4 82.8 10.9 60.2 0.7 69.0 0.8 0.06 
Sulfisomidine 87.2 3.8 80.8 10.3 69.5 4.2 79.6 5.4 0.13 
Sulfisoxazole 71.0 20.3 92.8 9.2 80.2 7.8 66.5 7.0 0.15 
Trimethoprim 77.6 25.2 82.4 6.0 95.0 11.5 113.7 1.8 0.23 
Cinoxacin 89.8 30.0 94.8 13.6 75.3 7.7 113.7 5.9 0.12 
Ciprofloxacin – – 90.4 31.3 87.1 17.3 86.3 13.9 0.53 
Danofloxacin 73.2 16.1 64.4 8.9 12.9 62.4 104.1 14.0 0.31 
Difloxacin 49.6 11.5 61.6 15.6 66.6 13.5 88.7 11.4 0.47 
Enoxacin – – – – 78.9 15.1 91.1 12.7 0.45 
Enrofloxacin 82.0 6.7 74.4 7.0 77.3 3.2 106.5 11.6 0.54 
Flumequine 69.4 8.4 79.6 5.1 75.0 8.9 92.3 3.1 0.11 
Lomefloxacin 66.0 16.8 66.0 6.4 67.8 5.3 105.6 10.0 0.16 
Marbofloxacin – – 67.2 8.0 85.8 7.9 99.9 9.8 0.65 
Nalidixic acid 75.6 9.1 82.8 2.2 86.1 8.4 106.5 6.4 0.27 
Norfloxacin 68.8 14.6 70.4 16.4 62.6 4.6 92.9 18.1 0.24 
Ofloxacin 92.0 9.1 91.6 8.7 70.4 17.0 86.3 13.9 0.45 
Orbifloxacin 88.8 11.2 78.8 4.9 74.8 16.3 100.7 2.9 0.24 
Oxolinic acid 79.4 11.5 79.6 6.5 97.3 7.2 118.7 4.0 0.08 
Pefloxacin 65.8 14.9 70.0 6.1 75.4 10.2 87.4 7.3 0.69 
Sarafloxacin 79.6 8.0 71.6 5.4 83.4 8.3 91.7 10.8 0.19 
Chloramphenicol 85.4 16.8 97.2 12.4 80.2 15.0 113.7 2.7 0.03 
Florfenicol 95.2 26.3 96.0 12.1 69.8 16.9 101.5 10.6 0.05 
Thiamphenicol 40.0 18.3 68.0 39.6 63.2 4.7 123.3 3.4 0.18 
Amoxicillin – – – – 54.1 3.2 0.15 
Penicillin v – – 103.2 4.9 100.0 9.7 72.0 17.2 0.50 
Betamethasone – – – – 58.0 15.7 84.3 1.9 0.02 
Cortisone 118.4 13.2 92.8 7.6 71.5 16.2 86.1 2.8 0.12 
Dexamethasone – – – – 72.8 13.3 82.6 6.4 0.18 
Hydrocortisone – – 100.4 11.1 71.9 13.0 83.4 3.9 0.17 
Meprednisone – – 78.0 10.9 79.6 7.6 83.0 3.0 0.01 
Methyl–prednisolone – – 85.6 8.6 84.8 12.4 82.3 12.0 0.14 
Prednisolone – – 74.4 12.7 84.8 12.4 84.8 5.3 0.08 
Triamcinolone – – – – – – 84.7 13.4 0.55 
Triamcinolone acetonide 70.2 7.5 79.6 10.3 61.7 18.7 101.2 7.6 0.38 
Cefalexin – – – – – – 63.1 18.8 0.49 
Cefotaxime 97.5 24.5 77.2 47.7 79.2 13.8 75.6 9.4 0.11 
Ceftiofur 76.0 33.6 70.4 7.1 69.4 10.7 77.0 8.4 0.11 
Cephapirin – – 46.8 21.3 71.5 15.4 91.5 13.2 0.09 

表 2.  抗生物質添加ミルクにおける回収率と精度（RSD％）　

新規固相抽出デバイスを使用したミルク中動物用医薬品 UPLC-MS/MS一斉分析のための迅速クリーンアッププロトコール
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結論
■■ ミルク中に残留する動物用医薬品 9系統 72成分の多成分一斉分析法を確立

しました。

■■ 全ての成分に対して回収率は 50 %から 130 %の範囲に入り、相対標準偏差

は 5回測定で 20 %以下と、良好な結果を得ました。

■■ Oasis PRiME HLBカートリッジはミルク中のリン脂質と中性脂質を効果的に除

去しました。本サンプル前処理法は簡便で効果的、かつ大量のサンプルをルー

チンで分析することに適したものといえます。

■■ Waters Quanpedia データベースは動物用医薬品分析における全ての液体クロ

マトグラフィー条件、MS 条件と定量方法のパラメーターを含み、メソッド

開発に非常に有用なツールです。


