
 
 

※本報告書は、試験法開発における検討結果を取りまとめたものであり、試験法の実施に 
際して参考として下さい。なお、報告書の内容と通知または告示試験法との間に齟齬があ 
る場合には、通知または告示試験法が優先することをご留意下さい。 
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酢酸トレンボロン試験法の検討 

 

［目的］ 

酢酸トレンボロンはタンパク質同化作用を示す合成ステロイドである。海外にお

いて、肉牛の飼料効率の改善、成長促進等を目的として、皮下用移植剤が使用され

ている。国内においては、動物用医薬品としては使用されていない。 
なお、酢酸トレンボロンには 17α-エピマー及び 17β-エピマーが存在するが、17

β-エピマーが製剤化されている。 
 酢酸トレンボロンの規制対象物質は、牛の筋肉および脂肪ではβ-トレンボロン、

牛の肝臓、腎臓および食用部分ではα-トレンボロン、残留基準値が不検出と設定さ

れた畜産物、魚介類およびはちみつではα-トレンボロンおよびβ-トレンボロンと規

定され、既に試験法が告示されている。 
 既存の告示試験法では、ジクロロメタンおよびベンゼンが使用されているため、

これら有害試薬を使用しない分析法の開発を検討した。 
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酢酸トレンボロンの基準値案（答申案） 
 
今回基準値を設定する酢酸トレンボロンとは、牛の筋肉及び脂肪においてはβ-ト

レンボロン【（17β）-17-ヒドロキシエストラ-4,9,11-トリエン-3-オン】とし、牛の

肝臓、腎臓及び食用部分においてはα-トレンボロン【（17α）-17-ヒドロキシエス

トラ-4,9,11-トリエン-3-オン】とする。 
基準値を不検出と設定する畜産物、魚介類及びはちみつにおいては、β-トレンボ

ロン及びα-トレンボロンとする。 
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［検討対象化合物の構造］ 

○酢酸トレンボロン 
 
 
 
 
 
 
 
 
分子式：C20H24O3 
分子量：312.40 
IUPAC名：(8S,13S,14S,17S)-13-Methyl-3-oxo-2,3,6,7,8,13,14,15,16,17-decahydro-1H-
cyclopenta[a]phenanthren-17-yl acetate 
CAS：Estra-4,9,11-trien-3-one, 17-(acetyloxy)-, (17β)- 
CAS 番号：10161-34-9 
Melting Point (Experimental)Value: 96-97 °C 
Boiling Point (Predicted)Value: 486.7±45.0 °C （Condition: Press: 760 Torr） 
Density (Predicted)Value: 1.18±0.1 g/cm3（Condition: Temp: 20 °C Press: 760 Torr） 
（出典：SciFinder） 
 
 
○α-トレンボロン 
 
 
 
 
 
 
 
分子式：C18H22O2 
分子量：270.38 
名称：(17α)-17-Hydroxyestra-4,9,11-trien-3-one  
CAS 番号：80657-17-6 
Boiling Point (Predicted)Value: 490.8±45.0 °C（Condition: Press: 760 Torr） 
Density (Predicted)Value: 1.19±0.1 g/cm3（Condition: Temp: 20 °C Press: 760 Torr） 
pKa (Predicted)Value: 14.73±0.40（Condition: Most Acidic Temp: 25 °C） 
（出典：SciFinder） 
 
  



- 4 - 
 

○β-トレンボロン 
 
 
 
 
 
 
 
 

分子式：C18H22O2 
分子量：270.38 
名称：(17β)-17-Hydroxyestra-4,9,11-trien-3-one 
CAS 番号：10161-33-8 
Melting Point (Experimental)Value: 186 °C 
Boiling Point (Predicted)Value: 490.8±45.0 °C（Condition: Press: 760 Torr） 
Density (Predicted)Value: 1.19±0.1 g/cm3（Condition: Temp: 20 °C Press: 760 Torr） 
pKa (Predicted)Value: 14.73±0.40（Condition: Most Acidic Temp: 25 °C） 
（出典：SciFinder） 
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［実験方法］ 

１. 試料 

国産の牛の筋肉・脂肪・肝臓、牛乳、豚の筋肉・脂肪・肝臓を用いた。 

以下に各食品の採取方法を示した。 

1) 筋肉は、可能な限り脂肪層を除き、細切均一化した。 
2) 脂肪は、可能な限り筋肉層を除き、細切均一化した。 
3) 肝臓は、細切均一化した。 
4) 牛乳は、よく撹拌し均一化した。 

 

２. 試薬、試液 

1) 標準品、標準原液及び標準溶液 
 ① 標準品 
  ・α-トレンボロン：林純薬工業(株)製、純度 99.3% 
  ・β-トレンボロン：林純薬工業(株)製、純度 98.1% 
 ② 標準原液 
  α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの各標準品 10 mg 程度を精秤し、それぞれ

アセトニトリルに溶解して 1.0 mg/mL の標準原液を調製した。 
 ③ 検量線作成用標準溶液 
   α-トレンボロン標準原液及びβ-トレンボロン標準原液を混合し、アセトニト

リルで適宜希釈した。適量を採取して溶媒除去後、誘導体化した。誘導体化

後の反応液の溶媒を除去した後、残留物を 0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ酸・ア

セトニトリル溶液（3：1）混液に溶解した。得られた溶液をさらに 0.1 vol%ギ

酸及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（3：1）混液で適宜希釈したものを

検量線作成用標準溶液とした。 
 ④ 添加用標準溶液 
  ・定量限界相当濃度 
    α-トレンボロン標準原液及びβ-トレンボロン標準原液を混合し、アセトン

で希釈して 0.01 mg/L の濃度の溶液を調製した。 
  ・基準値相当濃度 
   a. 牛の筋肉、牛の脂肪（添加濃度 0.002 ppm） 
     α-トレンボロン標準原液及びβ-トレンボロン標準原液を混合し、アセト

ンで希釈して 0.02 mg/L の濃度の溶液を調製した。 
   b. 牛の肝臓（添加濃度 0.01 ppm） 
     α-トレンボロン標準原液及びβ-トレンボロン標準原液を混合し、アセト

ンで希釈して 0.1 mg/L の濃度の溶液を調製した。 
 

 

2) その他の試薬等 
  アセトニトリル：関東化学(株)製、残留農薬・PCB 試験用（300 倍濃縮検定品） 
  n-ヘキサン：関東化学(株)製、残留農薬・PCB 試験用（300 倍濃縮検定品） 
  無水硫酸ナトリウム：富士フイルム和光純薬(株)製、残留農薬・PCB 試験用 
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  酢酸エチル：関東化学(株)製、残留農薬・PCB 試験用（300 倍濃縮検定品） 
水：関東化学(株)製、蒸留水、LC-MS 用 

  トリエチルアミン：富士フイルム和光純薬(株)製、特級 
  2-フルオロ-1-メチルピリジニウム p-トルエンスルホン酸塩：東京化成工業(株)

製、純度 98%以上 
  ギ酸：富士フイルム和光純薬(株)製、LC/MS 用 
  0.1 vol%ギ酸：関東化学(株)製、HPLC 用 
  0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液：関東化学(株)製、HPLC 用 
  シリカゲルミニカラム：ジーエルサイエンス(株)製、InertSepSI（500 mg） 
  エチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲル：Agilent 製、Bond Elut PSA

（1 g） 

 

３. 装置 

 液体クロマトグラフ：Acquity UPLC（Waters 製） 
 タンデム型質量分析計：Xevo TQ-XS（Waters 製） 

濃縮装置：ロータリーエバポレーターNVC-2100（東京理化器械(株)製） 
ホモジナイザー：POLYTRON PT3100（Kinematica AG） 
 

４．測定条件 
カラム：CAPCELL PAK ADME（粒子径 3 μm、内径 2.1 mm、長さ 150 mm、(株)大

阪ソーダ製） 
カラム温度：40℃ 

移動相：0.1 vol%ギ酸（A 液）及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（B 液） 
送液条件：下表 

時間（分） A 液（%） B 液（%） 

0.0 75 25 
5.0 75 25 

10.0 55 45 
10.1 5 95 
15.0 5 95 
15.1 75 25 
20.0 75 25 

 
移動相流速：0.4 mL/min 
注入量：5 μL 
保持時間： 
 α-トレンボロン（誘導体化物） 8.3 分 

β-トレンボロン（誘導体化物） 8.7 分 
 
質量分析パラメータ： 
  キャピラリー電圧 2.0 kV、脱溶媒温度 600℃、脱溶媒ガス流量 1000 L/hr、コ
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ーンガス流量 150 L/hr、ネブライザー 7.0 Bar、ソース温度 120℃ 
 
 
表 1 測定イオン（m/z） 

  
プリカーサー 

イオン 

CV 

（kV） 

プロダクトイオン① 

（定量用） 

プロダクトイオン② 

（定性用） 

m/z 
CE 

（eV） 
m/z 

CE 

（eV） 

α-トレンボロン 

（誘導体化物） 
362.0 40 197.0 20 253.0 15 

β-トレンボロン 

（誘導体化物） 
362.0 40 197.0 20 253.0 15 

   CV：Cone Voltage（V）、CE：Collision Energy（eV） 
 
 

５．定量 

各添加濃度の回収率 25%相当濃度、回収率 50%相当濃度、回収率 75%相当濃度、

回収率 100%相当濃度、回収率 125%相当濃度及び回収率 150%相当濃度の検量線作成

用標準溶液（0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（3：1）混液）を

調製した。それぞれ 5 μL を LC-MS/MS に注入し、ピーク面積法により各化合物の検

量線を作成した。 
試験溶液（1 g 試料/1 mL 試験溶液）5 μL を LC-MS/MS に注入し、絶対検量線法に

よりα-トレンボロン及びβ-トレンボロンの含量を求めた。 
図 1 に、添加濃度 0.001 mg/kg の場合（定量限界相当濃度）の検量線、回帰式及び

決定係数（R2 値）を示した。 
 
  
  
  
  
  

 
 

  
図 1-1 α-トレンボロンの検量線の一例 

  左：測定イオン m/z 362>253、右：測定イオン m/z 362>197 
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図 1-2 β-トレンボロンの検量線の一例 
  左：測定イオン m/z 362>253、右：測定イオン m/z 362>197 

 
 
６．添加試料の調製 

試料 10.0 g に添加用標準溶液 1.0 mL を添加して混合後、室温で 30 分間放置したも

のを添加試料とした。脂肪（牛及び豚）の場合は、試料 10.0g を 40℃の湯浴中で加

温して融解し、添加用標準溶液 1.0 mL を添加して混合後、-30℃で 30 分間放置して

再固化したものを添加試料とした。 
 
７．試験溶液の調製 
１）抽出 
 試料 10.0 g に n-ヘキサン飽和アセトニトリル 50 mL 及び n-ヘキサン 50 mL を加えてホモ

ジナイズした後、無水硫酸ナトリウム 20 g を加えてさらにホモジナイズした。毎分 3,000 回

転で 5 分間遠心分離した後、n-ヘキサン層を捨て、アセトニトリル層を採った。残留物にア

セトニトリル 50 mL を加えてホモジナイズした後、上記と同様に遠心分離した。アセトニ

トリル層を採り、先のアセトニトリル層と合わせ、アセトニトリルを加えて正確に 100 mL
とした。この溶液から正確に 10 mL を分取し、40℃以下で濃縮し、溶媒を除去した。この残

留物に水 20 mL を加え、酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 20 mL ずつで 2 回振とう

抽出した。酢酸エチル及び n-ヘキサン混液層を採り、40℃以下で濃縮し、溶媒を除去した。

この残留物に酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 2 mL を加えて溶かした。 
 
２）精製 
 シリカゲルミニカラム（500 mg）に酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 5 mL を注入

し、流出液は捨てた。このカラムに、１）で得られた溶液を注入した後、酢酸エチル及び n-
ヘキサン（1：4）混液 10 mL を注入し、流出液は捨てた。次いで、酢酸エチル及び n-ヘキ

サン（1：1）混液 10 mL を注入し、溶出液を採り、40℃以下で 1 mL 以下まで濃縮した。 
 
３）誘導体化 
 ２）で得られた濃縮液を試験管に移し、窒素を吹き付けて溶媒を除去した。この残留物に、

20 mg/mL 2-フルオロ-1-メチルピリジニウム p-トルエンスルホン酸塩・アセトニトリル溶液

1 mL、アセトニトリル及びトリエチルアミン（9：1）混液 0.05 mL を加えて撹拌した後、室
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温で 90 分間放置した。誘導体化反応後の溶液を 40℃以下で濃縮し、溶媒を除去した。この

残留物を 0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（3：1）混液に溶解し、正確

に 1 mL としたものを試験溶液とした。 
 
フローチャート 

試料 10.0 g  

添加試料の場合には、添加用標準溶液を添加・撹拌後、室温で 30 分間放置 

（脂肪の場合は、40℃で溶かし、添加用標準溶液を添加、混合後、-30℃で 30 分間  

放置）  

 抽出   

n-ヘキサン飽和アセトニトリル 50 mL 及び n-ヘキサン 50 mL を加え、1 分間ホモジナ

イズ  

無水硫酸ナトリウム 20 g を加えてさらに 2 分間ホモジナイズ  

毎分 3,000 回転で 5 分間遠心分離後、n-ヘキサン層を捨て、アセトニトリル層を採取  

残留物にアセトニトリル 50 mL を加え、2 分間ホモジナイズ  

毎分 3,000 回転で 5 分間遠心分離後、アセトニトリル層を採取 

アセトニトリル層を合わせ、アセトニトリルで 100 mL に定容  

この 10 mL（試料 1.00 g 相当）を採り、40℃以下で濃縮し、溶媒除去 

残留物に水 20 mL を加え、酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 20 mL ずつで 2 回

振とう抽出 

酢酸エチル及び n-ヘキサン混液層を 40℃以下で濃縮し、溶媒除去 

残留物を酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 2 mL で溶解（抽出溶液） 

シリカゲルミニカラム（500 mg）   

カラムを予め酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 5 mL で洗浄 

抽出溶液を注入 

容器を酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 2 mL ずつで 3 回洗い込んで注入 

更に、酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 4 mL を注入  

全流出液を捨てる 

酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：1）混液 10 mL を注入 

溶出液を採り、40℃以下で濃縮  

  誘導体化  

濃縮液を試験管に移し、窒素を吹き付けて溶媒除去 

残留物に 2-フルオロ-1-メチルピリジニウム  p-トルエンスルホン酸塩・アセトニトリ

ル溶液（20 mg/mL）1 mL、アセトニトリル及びトリエチルアミン（9：1）混液 0.05 mL

を加えて 

室温で 90 分間放置 

反応後の溶液を 40℃以下で濃縮、溶媒除去し、残留物を 0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ

酸・アセトニトリル溶液（3：1）混液に溶解し、正確に 1 mL とする 

試験溶液（1 g 試料/mL） 

 

LC-MS/MS   
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８．マトリックス添加標準溶液の調製 

 「７．試験溶液の調製」に記載した方法に従いブランク試料を操作した。誘導体

化反応液の溶媒を除去して得られた残留物を、検量線作成用標準溶液（回収率 100%
相当濃度）1 mL に溶解したものをマトリックス添加標準溶液とした。 
 
 
［結果及び考察］ 

１．LC-MS/MS 測定条件の検討 
1) 測定イオンの選択 
 先ず、フローインジェクション分析により、β-トレンボロンの標準溶液（1000 
ng/mL、アセトニトリル及び水（1：1）混液で希釈した溶液）をスキャン測定した。 
 ESI（＋）におけるβ-トレンボロンのマススペクトルを図 2-1 に、ESI（－）にお

けるβ-トレンボロンのマススペクトルを図 2-2 に示した。ESI（＋）においてはプロ

トン付加分子（[M+H]+、m/z 270.9）が検出されたが、ESI（－）において脱プロトン

分子（[M-H]-、m/z 269）は検出されなかった。 
 よって、イオン化モードとして ESI（＋）を選択し、プリカーサーイオン m/z 270.9
についてプロダクトイオンスキャン測定を行った。α-トレンボロンの結果を図 2-3
に、β-トレンボロンの結果を図 2-4 に示した。図 2-3 及び図 2-4 の通り、m/z 198.8、
m/z 252.8 などのプロダクトイオンが検出された。 
 これらの結果から、測定イオン m/z 270.9>198.8 及び m/z 270.9>252.8 を用いてα-ト
レンボロン及びβ-トレンボロンを測定した。それぞれ 5 ng/mL の標準溶液を測定し

た際のクロマトグラムを図 3 に示した。 
 α-トレンボロンとβ-トレンボロンは良好に分離可能であり、それぞれのピーク形

状は良好であった。また、S/N については、α-トレンボロンで 800 程度、β-トレン

ボロンで 500 程度であった。これらの結果から、5 倍程度の濃縮操作を含む試験法を

構築することにより、本検討で使用した LC-MS/MS（Waters 製 Xevo TQ-XS）におい

ては十分な測定感度が得られることが確認された。 
 一方、本検討で使用した LC-MS/MS は非常に測定感度が高い機種であるため、汎

用的な機種においては十分な測定感度が得られない可能性もあることが予想され

た。 
 そこで、より汎用的な試験法の開発を目的として、誘導体化による測定感度の向

上について検討した。 
 LC-MS/MS 測定における高感度化、並びに、α-トレンボロン及びβ-トレンボロン

の水酸基の誘導体化を行うことを考慮し、誘導体化試薬には 2-フルオロ-1-メチルピ

リジニウム（p-トルエンスルホン酸塩）を選択した。 
 β-トレンボロン 1 μg を採り、2-フルオロ-1-メチルピリジニウム p-トルエンスル

ホン酸塩（20 mg/mL、アセトニトリル溶液）1 mL 及びトリエチルアミン 0.01 mL を

添加・撹拌後、室温で 60 分放置した。得られた溶液を 0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ

酸・アセトニトリル溶液（1：1）混液で 10 倍希釈し、ESI（＋）モードでスキャン

測定した。 
 ESI（＋）におけるβ-トレンボロン-1-メチルピリジニウム誘導体化物のマススペ
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クトルを図 4-1 に示した。誘導体化物の予想される[M+H]+（m/z 362）が比較的高い

強度で検出された。 
 次いで、検出されたプリカーサーイオン m/z 362 についてプロダクトイオンスキャ

ン測定を行った。結果を図 4-2 に示した。プロダクトイオンとしては、m/z 197 及び

m/z 253 のイオンが検出された。 
 スキャン測定及びプロダクトイオンスキャン測定の結果から得られた測定イオン

（m/z 362>197 及び m/z 362>253）を用いてα-トレンボロン誘導体化物及びβ-トレン

ボロン誘導体化物を測定した。それぞれ 1 ng/mL（α-トレンボロンまたはβ-トレン

ボロンとして）の標準溶液を測定した際のクロマトグラムを図 5 に示した。 
 α-トレンボロン誘導体化物とβ-トレンボロン誘導体化物は良好に分離可能であ

り、それぞれのピーク形状は良好であった。また、測定イオン m/z 362>197 の S/N に

ついては、α-トレンボロン誘導体化物で 10000 程度、β-トレンボロン誘導体化物で

30000 程度であった。 
 以上のように、2-フルオロ-1-メチルピリジニウム（p-トルエンスルホン酸塩）を用

いて分析対象化合物であるα-トレンボロン及びβ-トレンボロンを誘導体化すること

により、50 倍程度の測定感度の向上が期待されたことから、本検討においては誘導

体化した分析対象化合物を測定する分析法について検討した。 
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図 2-1 ESI（＋）におけるβ-トレンボロンのマススペクトル 
     スキャン範囲 m/z 50～350、CV 60 V 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 2-2 ESI（－）におけるβ-トレンボロンのマススペクトル 
     スキャン範囲 m/z 50～350、CV 60 V 
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図 2-3 α-トレンボロンのプロダクトイオンスキャンスペクトル 
     水及びアセトニトリル（1：1）混液 
     ESI（＋）、プリカーサーイオン m/z 271、 

スキャン範囲 m/z 50～350、CV 60 V、CE 20 eV 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 2-4 β-トレンボロンのプロダクトイオンスキャンスペクトル 
     水及びアセトニトリル（1：1）混液 
     ESI（＋）、プリカーサーイオン m/z 271、 

スキャン範囲 m/z 50～350、CV 60 V、CE 20 eV 
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 図 3 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンのクロマトグラム 
    それぞれ 5 ng/mL の標準溶液を 5 μL 注入 
    測定イオン：m/z 271>253 
    分析カラム：CAPCELL PAK ADME（粒子径 3 μm、内径 2.1 mm、長さ 150 
mm） 
    移動相：0.1 vol%ギ酸（A 液）及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（B
液） 
    グラジエント：A 液及び B 液（3：1）から（7：3）までの濃度勾配を 5 分

間で行った後、（7：3）から（3：7）までの濃度勾配を 10 分間で行った 
    流速：0.4 mL/min 
 
 
  

β-トレンボロン → 

← α-トレンボロン 
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図 4-1 ESI（＋）におけるβ-トレンボロン誘導体化物のマススペクトル 
     0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（1：1）混液 
     スキャン範囲 m/z 50～400（表示は m/z 200～380）、CV 40 V 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 4-2 β-トレンボロン誘導体化物のプロダクトイオンスキャンスペクトル 
     0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（1：1）混液 
     ESI（＋）、プリカーサーイオン m/z 362、 

スキャン範囲 m/z 50～350、CV 40 V、CE 20 eV 
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 図 5 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物のクロマトグラム 
    それぞれ 1 ng/mL（トレンボロンとして）の標準溶液を 5 μL 注入 
    測定イオン：m/z 362>197（上）及び m/z 362>253（下） 
    分析カラム：CAPCELL PAK ADME（粒子径 3 μm、内径 2.1 mm、長さ 150 
mm） 
    移動相：0.1 vol%ギ酸（A 液）及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（B
液） 
    グラジエント：A 液及び B 液（3：1）で 5 分間保持した後、（3：1）から

（11：9）までの濃度勾配を 5 分間で行った。 
    流速：0.4 mL/min 
 
  

← β-トレンボロン 
誘導体化物 

α-トレンボロン → 
 誘導体化物 

← β-トレンボロン 
誘導体化物 

α-トレンボロン → 
 誘導体化物 
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2) 誘導体化条件の検討 
 2-フルオロ-1-メチルピリジニウム（p-トルエンスルホン酸塩）を用いたα-トレン

ボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化における、①トリエチルアミン添加量、②温

度及び反応時間について検討した。 
 
①トリエチルアミン添加量 
 α-トレンボロン及びβ-トレンボロン標準溶液（各 1,000 ng/mL、アセトニトリル

溶液）0.1 mL を試験管に採り、窒素を吹き付けてアセトニトリルを除去した後、2-
フルオロ-1-メチルピリジニウム p-トルエンスルホン酸塩・アセトニトリル溶液 1 mL
を加えた。マイクロシリンジを用いて各量のトリエチルアミンを添加、撹拌後、室

温（約 25℃）で 60 分放置した。誘導体化反応後の溶液を、0.1 vol%ギ酸及び 0.1 
vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（1：1）混液で 100 倍希釈した。得られた溶液を LC-
MS/MS で測定し、各溶液中のα-トレンボロン誘導体化物及びβ-トレンボロン誘導

体化物のピーク面積を求めた。なお、測定イオンは m/z 362>197 を用いた。 
 結果を表 1 及び図 6 に示した。α-トレンボロン及びβ-トレンボロンともに、トリ

エチルアミン添加量 0.005 mL において誘導体化物のピーク面積値が最大となったこ

とから、トリエチルアミンの添加量は 0.005 mL を選択した。 
 なお、添加量のばらつきや操作の簡便性などを考慮し、本検討におけるトリエチ

ルアミンの添加は、『アセトニトリル及びトリエチルアミン（9：1）混液を 0.05 
mL』添加する操作とした。 
 
 
 表 1 トリエチルアミン添加量と誘導体化物のピーク面積値 

 トリエチルアミン添加量（mL） 

0 0.002 0.005 0.01 

α-トレンボロン誘導体化物 27309 168006 316490 292585 

β-トレンボロン誘導体化物 91569 809953 1038084 995237 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図 6 誘導体化物の生成に及ぼすトリエチルアミン添加量の影響 
    左：α-トレンボロン誘導体化物、右：β-トレンボロン誘導体化物 
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②温度及び反応時間 
 α-トレンボロン及びβ-トレンボロン標準溶液（各 1,000 ng/mL、アセトニトリル

溶液）0.1 mL を試験管に採り、窒素を吹き付けてアセトニトリルを除去した後、2-
フルオロ-1-メチルピリジニウム p-トルエンスルホン酸塩・アセトニトリル溶液 1 mL
を加えた。アセトニトリル及びトリエチルアミン（9：1）混液 0.05 mL を添加、撹拌

後、室温もしくは 40℃で各時間放置した。誘導体化反応後の溶液を、0.1 vol%ギ酸及

び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（1：1）混液で 100 倍希釈した。得られた溶液

を LC-MS/MS で測定し、各溶液中のα-トレンボロン誘導体化物及びβ-トレンボロン

誘導体化物のピーク面積を求めた。なお、測定イオンは m/z 362>197 を用いた。 
 結果を表 2 及び図 7 に示した。先ず、温度については、若干ではあるが室温で反

応を行った場合の方が概ね高いピーク面積値が得られた。反応時間については、α-
トレンボロン誘導体化物及びβ-トレンボロン誘導体化物ともに、得られるピーク面

積値が 60 分以降はほとんど一定であったことから、90 分の反応時間を選択した。 
 
 表 2 反応時間・温度と誘導体化物のピーク面積値 

 
温度 

反応時間（分） 

30 60 90 120 

α-トレンボロン誘導体化物 
室温 301192 334981 339029 340100 

40℃ 309014 327580 328618 327058 

β-トレンボロン誘導体化物 
室温 952227 966296 967734 967761 

40℃ 912877 925325 932346 931109 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図 7 誘導体化物の生成に及ぼす反応時間及び温度の影響 
    左：α-トレンボロン誘導体化物、右：β-トレンボロン誘導体化物 
    ●：室温、○：40℃ 
 
 以上の検討結果から、本検討における誘導体化操作は、 
  シリカゲルミニカラム精製後の残留物に、20 mg/mL の 2-フルオロ-1-メチルピリ

ジニウム p-トルエンスルホン酸塩・アセトニトリル溶液を 1 mL 加えた後、ア

セトニトリル及びトリエチルアミン（9：1）混液 0.05 mL を添加、撹拌後、室温

で 90 分放置する操作とした。 
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3) 分析カラムの検討 
先ず、一般的な ODS 系の分析カラムである InertSustain C18（粒子径 3 μm、2.1×

150 mm）を用いてα-トレンボロン及びβ-トレンボロンの標準溶液（各 10 
ng/mL）、α-トレンボロン誘導体化物及びβ-トレンボロン誘導体化物の標準溶液

（トレンボロンとして各 1 ng/mL）を測定した。結果を図 8 に示した。 
 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンについては、良好に分離が可能であり、それ

ぞれのピーク形状も良好であった。一方、α-トレンボロン誘導体化物及びβ-トレン

ボロン誘導体化物については、完全な分離は得られず、ピーク形状もブロードであ

った。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図 8 InertSustain C18 における SRM クロマトグラム 
   移動相：0.1 vol%ギ酸（A 液）及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（B
液） 
   左：α-トレンボロン及びβ-トレンボロン 
     測定イオン m/z 271>253 
     A 液及び B 液（3：1）から（7：3）までの濃度勾配を 5 分間で行った

後、（7：3）から（3：7）までの濃度勾配を 10 分間で行った 
   右：α-トレンボロン誘導体化物及びβ-トレンボロン誘導体化物 
     測定イオン m/z 362>197 
     A 液及び B 液（3：1）で 5 分間保持した後、（3：1）から（11：9）まで

の濃度勾配を 5 分間で行った 
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次に、アダマンチル基化学修飾型シリカゲルを充填した CAPCELL PAK ADME

（粒子径 3 μm、2.1×150 mm）を用いてα-トレンボロン及びβ-トレンボロンの標準

溶液（各 5 ng/mL）、α-トレンボロン誘導体化物及びβ-トレンボロン誘導体化物の

標準溶液（トレンボロンとして各 1 ng/mL）を測定した。結果を図 9 に示した。 
 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンを良好に分離可能であり、それぞれのピーク

形状も良好であった。また、α-トレンボロン誘導体化物及びβ-トレンボロン誘導体

化物についても、良好な分離が得られ、それぞれのピーク形状も良好であった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図 9 CAPCELL PAK ADME における SRM クロマトグラム 
   移動相：0.1 vol%ギ酸（A 液）及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（B
液） 
   左：α-トレンボロン及びβ-トレンボロン 
     測定イオン m/z 271>253 
     A 液及び B 液（3：1）から（7：3）までの濃度勾配を 5 分間で行った

後、（7：3）から（3：7）までの濃度勾配を 10 分間で行った 
   右：α-トレンボロン誘導体化物及びβ-トレンボロン誘導体化物 
     測定イオン m/z 362>197 
     A 液及び B 液（3：1）で 5 分間保持した後、（3：1）から（11：9）まで

の濃度勾配を 5 分間で行った 
 
 
 以上の結果から、本検討における分析カラムとして、CAPCELL PAK ADME（粒子

径 3 μm、内径 2.1 mm、長さ 150 mm、(株)大阪ソーダ製）を選択した。 
 
  



- 21 - 
 

２．試験溶液調製法の検討 
1) 抽出 
 抽出操作については、分析対象化合物であるα-トレンボロン及びβ-トレンボロン

と同様のコレステロール骨格を有するデキサメタゾン及びベタメタゾンの試験法に

おいて採用されている「n-ヘキサン及び無水硫酸ナトリウム共存下アセトニトリル抽

出」をそのまま採用した。 
 すなわち、 
  試料 10.0 g に n-ヘキサン飽和アセトニトリル 50 mL 及び n-ヘキサン 50 mL を加

えてホモジナイズした後、無水硫酸ナトリウム 20 g を加えてさらにホモジナイ

ズする。毎分 3,000 回転で 5 分間遠心分離した後、n-ヘキサン層を捨て、アセト

ニトリル層を採る。残留物にアセトニトリル 50 mL を加えてホモジナイズした

後、上記と同様に遠心分離する。アセトニトリル層を採り、先のアセトニトリ

ル層と合わせ、アセトニトリルを加えて正確に 100 mL とする。 
操作とした。 
 
2) 転溶操作について 
 分析対象化合物であるα-トレンボロン及びβ-トレンボロンと共に抽出された食品

中の夾雑物の効率的な除去を目的として、先ず、転溶操作を検討した。 
 α-トレンボロン及びβ-トレンボロン各 10 ng（各 100 ng/mL の添加用標準溶液 0.1 
mL）を採り、溶媒を除去した後、水 20 mL を加えた。これに、①n-ヘキサン、②酢

酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液、③酢酸エチル及び n-ヘキサン（2：3）混液

をそれぞれ 20 mL 加えて振とう及び遠心分離後、上層（n-ヘキサン層、もしくは酢

酸エチル及び n-ヘキサン混液層）を採る操作を更に 2 回繰り返した。それぞれの上

層を濃縮、溶媒除去後、残留物を 0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶

液（3：1）混液 1 mL に溶解し、LC-MS/MS で測定した。 
 結果を表 3 に示した。溶媒として n-ヘキサンを用いた場合には、3 回転溶操作を行

った場合であっても有機溶媒に十分に転溶されていないことが示唆された。溶媒と

して酢酸エチル及び n-ヘキサン混液を用いた場合には、2 回の転溶操作で十分に有機

層に転溶された。 
 
 表 3 転溶操作における回収率 

  回収率（%） 

1 回目 2 回目 3 回目 合計 

n-ヘキサン 
α-トレンボロン 63 23 9 95 

β-トレンボロン 60 25 10 95 

酢酸エチル及び n-ヘキサ

ン（1：4）混液 

α-トレンボロン 85 14 0 99 

β-トレンボロン 91 10 0 101 

酢酸エチル及び n-ヘキサ

ン（2：3）混液 

α-トレンボロン 96 5 0 101 

β-トレンボロン 97 5 0 102 
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 以上の結果から、精製効果などを考慮し、本検討における転溶操作は、 
  抽出液 10 mL を濃縮、溶媒除去して得られた残留物に水 20 mL を加え、酢酸エ

チル及び n-ヘキサン（1：4）混液 20 mL ずつで 2 回振とう抽出する 
操作とした。 
 
3) ミニカラム精製について 
 種々の畜産物由来の試料マトリックスの効果的な除去を目的として、ミニカラム

精製法を検討した。 
① エチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラム精製 
 先ず、分析対象化合物であるα-トレンボロン及びβ-トレンボロンと同様のコレス

テロール骨格を有するデキサメタゾン及びベタメタゾンの試験法において採用され

ているエチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラムの適用性を検討

した。 
 エチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラム（Agilent 製 Bond 
Elut PSA、1 g）にα-トレンボロン及びβ-トレンボロンを注入し、酢酸エチル 10 mL
で溶出した結果、回収率は 50%程度であった。酢酸エチル及びメタノール（1：1）
混液 10 mL を追加注入した結果、追加の溶出は確認されなかった。また、ギ酸及び

酢酸エチル（1：99）混液、トリエチルアミン及び酢酸エチル（1：99）混液を溶出

溶媒として用いた場合も、酢酸エチルのみで溶出した場合と同等の回収率であっ

た。更に、酢酸エチル 10 mL で注入し、酢酸エチル 10 mL を追加注入し、全溶出液

を採取した場合の回収率は、α-トレンボロンで 60%、β-トレンボロンで 65%であっ

た。 
 以上、良好なカラム回収率が得られなかったことから、エチレンジアミン-N-プロ

ピルシリル化シリカゲルミニカラムは採用しなかった。 
② シリカゲルミニカラム精製 
 次いで、転溶操作後の低極性夾雑物の除去を目的として、シリカゲルミニカラム

の適用性を検討した。 
 シリカゲルミニカラム（ジーエルサイエンス製 InertSep SI、500 mg）を用いた精製

法について、以下、検討の詳細を示した。 
・負荷及び洗浄操作の検討 
 予め n-ヘキサン 5 mL で洗浄した InertSep SI（500 mg）に、α-トレンボロン及びβ

-トレンボロン（各 10 ng を n-ヘキサン 10 mL に溶解したもの）を注入した。次い

で、酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液、（2：3）混液、（3：2）混液、（4：
1）混液各 10 mL ずつを順次注入した。各溶出液を採り、40℃以下で濃縮し、溶媒を

除去した。残留物を 0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液（3：1）混

液 1 mL に溶解し、LC-MS/MS で測定した。 
 結果を表 4 に示した。α-トレンボロン及びβ-トレンボロンともに、n-ヘキサンで

は溶出されず、一定比率以上の酢酸エチルとの混液を用いることで効率的な溶出が

可能であった。得られた結果から、シリカゲルミニカラム精製における負荷及び洗

浄操作は「酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 2 mL で負荷し、酢酸エチル及び

n-ヘキサン（1：4）混液 10 mL で洗浄する」操作とした。 



- 23 - 
 

 
 
 表 4 シリカゲルミニカラムからの溶出状況① 

 α-トレンボロン β-トレンボロン 

回収率

（%） 

合計 回収率

（%） 

合計 

n-ヘキサン 0 0 0 0 

酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4） 0 0 0 0 

酢酸エチル及び n-ヘキサン（2：3） 98.1 98.1 99.3 99.3 

酢酸エチル及び n-ヘキサン（3：2） 0.9 99.0 0.4 99.7 

酢酸エチル及び n-ヘキサン（4：1） 0 99.0 0 99.7 

 
 
・溶出溶媒の検討 
 続いて、溶出溶媒について検討した。予め酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混

液 5 mL で洗浄した InertSep SI（500 mg）に、α-トレンボロン及びβ-トレンボロン

（各 10 ng を酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 2 mL に溶解したもの）を負荷

した後、更に酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混液 10 mL を注入し、流出液は捨

てた。次いで、酢酸エチル及び n-ヘキサン（2：3）混液もしくは酢酸エチル及び n-
ヘキサン（1：1）混液を 5 mL ずつ注入した。各溶出液を採り、40℃以下で濃縮し、

溶媒を除去した。残留物を 0.1 vol%ギ酸及び 0.1 vol%ギ酸・アセトニトリル溶液

（3：1）混液 1 mL に溶解し、LC-MS/MS で測定した。 
 結果を表 5 に示した。酢酸エチル及び n-ヘキサン（2：3）混液で溶出した場合、

良好な回収率が得られたものの、15 mL 程度の溶出液量が必要であった。酢酸エチル

及び n-ヘキサン（1：1）混液で溶出した場合には、α-トレンボロン及びβ-トレンボ

ロンともに大部分が 5 mL で溶出し、10～15 mL の画分における溶出は確認されなか

った。以上の結果から、シリカゲルミニカラム精製における溶出操作は「酢酸エチ

ル及び n-ヘキサン（1：1）混液 10 mL で溶出する」操作とした。 
 
 表 5 シリカゲルミニカラムからの溶出状況② 

  α-トレンボロン β-トレンボロン 

回収率

（%） 

合計 回収率

（%） 

合計 

酢酸エチル及び 

n-ヘキサン（2：3） 

0 – 5 mL 9.3 9.3 56.5 56.5 

5 – 10 mL 84.3 93.6 40.5 97.0 

10 – 15 mL 4.0 97.6 0.3 97.3 

酢酸エチル及び 

n-ヘキサン（1：1） 

0 – 5 mL 83.8 83.8 95.2 95.2 

5 – 10 mL 12.9 96.7 0.9 96.1 

10 – 15 mL 0 96.7 0 96.1 
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３．添加回収試験 
 検討食品は、牛の筋肉、牛の脂肪、牛の肝臓、牛乳、豚の筋肉、豚の脂肪、豚の

肝臓（全 7 食品）を用いた。 
 ブランク試料に添加用標準溶液 1 mL を添加、撹拌し、室温で約 30 分放置したも

のを添加試料とした。脂肪については約 40℃で溶かした後、添加用標準溶液 1 mL を

添加、撹拌し、-30℃で約 30 分間放置したものを添加試料とした。 
 ブランク試料及び添加試料について、「[実験方法]７．試験溶液の調製」に記載し

た方法に従い操作し、試験溶液を調製した。調製した試験溶液を LC-MS/MS で測定

し、選択性、真度及び精度、S/N を求めた。 
 
① 選択性 
 本報告で検討した全ての食品（7 食品）のブランク試料において、α-トレンボロ

ン及びβ-トレンボロンの定量を妨害するピークは検出されなかった。 
 結果の詳細を表 6-1 及び 6-2 に示した。 
 
 表 6-1 選択性の評価結果（α-トレンボロン） 
 
 
 
 
 
 
 
 表 6-2 選択性の評価結果（β-トレンボロン） 
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② 真度及び精度（基準値相当濃度を添加した添加試料の結果） 
 基準値相当濃度のα-トレンボロン及びβ-トレンボロンを添加した試料（牛の筋

肉、牛の脂肪、牛の肝臓）における真度及び併行精度は、 
  α-トレンボロン：真度 78%～81%、併行精度 0.6 RSD%～1.5 RSD% 
  β-トレンボロン：真度 75%～82%、併行精度 0.7 RSD%～1.5 RSD% 
であり（表 7-1 及び 7-2）、全ての検討食品において真度の目標値（70%～120%の範

囲内）及び併行精度の目標値（25 RSD%未満）を満足した。 
 
表 7-1 真度及び精度の評価結果（α-トレンボロン） 
 
 
 
表 7-2 真度及び精度の評価結果（β-トレンボロン） 
 
 
 
 
③ 定量限界（0.001 mg/kg 相当濃度を添加した添加試料の結果） 
 定量限界相当濃度のα-トレンボロン及びβ-トレンボロンを添加した試料（牛の筋

肉・脂肪・肝臓・乳、豚の筋肉・脂肪・肝臓）における真度及び併行精度は、 
  α-トレンボロン：真度 78%～84%、併行精度 0.4 RSD%～2.5 RSD% 
  β-トレンボロン：真度 76%～84%、併行精度 0.4 RSD%～3.0 RSD% 
であり（表 8-1 及び 8-2）、全ての検討食品において真度の目標値（70%～120%の範

囲内）及び併行精度の目標値（30 RSD%未満）を満足した。 
 また、S/N については、 
  α-トレンボロン：9000～20000 
  β-トレンボロン：28000～69000 
であった。 
 これらの結果から、0.001 mg/kg の定量限界を設定可能であることが示された。 
 
表 8-1 定量限界の評価結果（α-トレンボロン） 
 
 
 
 
 
表 8-2 定量限界の評価結果（β-トレンボロン） 
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４．測定の際の試料マトリックスの影響 
 α-トレンボロンの基準値濃度及び定量限界濃度における測定の際の試料マトリッ

クスの影響を表 9-1 に、β-トレンボロンの基準値濃度及び定量限界濃度における測

定の際の試料マトリクスの影響を表 9-2 に示した。 
 添加回収試験における回収率 100%相当濃度の溶媒標準溶液に対するマトリックス

添加標準溶液のピーク面積比を求めた結果、α-トレンボロンでは基準値及び定量限

界濃度でそれぞれ 0.89～0.93 及び 0.87～0.93 であった。β-トレンボロンでは基準値

及び定量限界濃度でそれぞれ 0.83～0.93 及び 0.85～0.94 であった。 
 以上の結果から、α-トレンボロン及びβ-トレンボロンともに、測定の際の試料マ

トリックスの影響により、定量値が大きく変動する可能性は少ないと考えられた。 
 
 
表 9-1 測定の際の試料マトリックスの影響（α-トレンボロン） 
 
 
 
 
 
 
 
表 9-2 測定の際の試料マトリックスの影響（β-トレンボロン） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 各検討食品におけるα-トレンボロン及びβ-トレンボロンの SRM クロマトグラム

を図 10 に、トータルイオンクロマトグラム（スキャン範囲 m/z 100～400）を図 11 に

示した。 
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 [結論] 
 畜産物中のα-トレンボロン及びβ-トレンボロンの試験法について検討した。 
 抽出法については、アセトニトリル抽出（無水硫酸ナトリウム及び n-ヘキサン共

存下）により、種々の畜産物からα-トレンボロン及びβ-トレンボロンを効率的に抽

出可能と考えられた。精製操作については、酢酸エチル及び n-ヘキサン（1：4）混

液に転溶後、シリカゲルミニカラム精製を行うことで、種々の畜産物由来のマトリ

ックスを効果的且つ効率的に除去可能であった。 
 また、LC-MS/MS 測定における高感度化を目的として、2-フルオロ-1-メチルピリ

ジニウム（p-トルエンスルホン酸塩）を用いた誘導体化について検討し、誘導体化さ

れたα-トレンボロン及びβ-トレンボロンを測定することで、高感度な測定が可能で

あった。さらに、アダマンチル基化学結合型シリカゲルを充填した分析カラムを使

用することで、誘導体化されたα-トレンボロン及びβ-トレンボロンを良好に分離可

能であった。 
 開発した方法を用い、牛の筋肉・脂肪・肝臓・乳、豚の筋肉・脂肪・肝臓を対象

に添加回収試験（添加濃度：各検討食品における基準値及び 0.001 mg/kg）を実施し

た結果、 
 ・選択性 
   検討した全ての食品において、選択性に問題は無かった。 
 ・真度及び併行精度 
   基準値濃度のα-トレンボロン及びβ-トレンボロンについて、検討した全ての

食品において真度及び併行精度の目標値を満足した。 
 ・定量限界 
   添加濃度 0.001 mg/kg の添加試料を用いた添加回収試験において、α-トレンボ

ロン及びβ-トレンボロンともに、真度、併行精度及びピークの S/N の目標値

を満足したことから、定量限界は各 0.001 mg/kg に設定可能であると考えられ

た。 
 以上の結果から、畜産物中のα-トレンボロン及びβ-トレンボロンの試験法とし

て、本報告で開発した方法を適用可能（定量限界はα-トレンボロン及びβ-トレンボ

ロンともに 0.001 mg/kg）であると判断された。 
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図 10-1 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、牛の筋肉、定量限界濃度（0.001 mg/kg） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 10-2 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、牛の筋肉、基準値濃度（0.002 mg/kg） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 10-3 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、牛の脂肪、定量限界濃度（0.001 mg/kg） 
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図 10-4 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、牛の脂肪、基準値濃度（0.002 mg/kg） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 10-5 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、牛の肝臓、定量限界濃度（0.001 mg/kg） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 10-6 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、牛の肝臓、基準値濃度（0.01 mg/kg） 
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図 10-7 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、牛乳、定量限界濃度（0.001 mg/kg） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 10-8 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、豚の筋肉、定量限界濃度（0.001 mg/kg） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 10-9 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、豚の脂肪、定量限界濃度（0.001 mg/kg） 
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図 10-10 α-トレンボロン及びβ-トレンボロンの誘導体化物の SRM クロマトグラム 
    測定イオン m/z 362>197、豚の肝臓、定量限界濃度（0.001 mg/kg） 
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図 11-1 トータルイオンクロマトグラム（牛の筋肉） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 11-2 トータルイオンクロマトグラム（牛の脂肪） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 11-3 トータルイオンクロマトグラム（牛の肝臓） 
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図 11-4 トータルイオンクロマトグラム（牛乳） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 11-5 トータルイオンクロマトグラム（豚の筋肉） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 11-6 トータルイオンクロマトグラム（豚の脂肪） 
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図 11-7 トータルイオンクロマトグラム（豚の肝臓） 
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