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食 品 の リ ス 二ク 管 理 の 粟 井転状況 をこ 関 す る 冨岡 査
(リンゴジュース等に含まれるバツリンの汚故実憶調査)

1 調査の目的

国内に流通 しているリンゴ果汁を含むジュース短に含まれるバツリンの汚牡状況を調査す

る｡

2 試験の実施場所

財団法人 日本食品分析センター 多摩研究所

東京都多摩市永山6丁目11番10号

3 調査の内容

国内に流通しているリンゴ果汁150検附 こついて,国際公定法(AOAC)に基づいた分析法を

用いてバツリンの分析を行った｡

4 調査方法

41 検体

日本全国のデパー ト,スーパー,土産物店琴から計150検体を購入 したDこのうちスー

パー等から購入 した一般に流通 している商品が82検体,土産物店,直接倍閲等から購入 し

たいわゆる地方産晶と言われる商品が68検体であった｡

さらに,使用されている原料については,原産国が外国と明記されているものが8検体,

国産または国内の産地が記戟されているものが99検体,表 示がないものが43検体であった｡

調査 した検体の-覧を表-1に示 した｡



表一卜1 検体一覧(1)

検体No. 内容免 産地表示 果汁タイプ

I 160g缶 表記な し 混濁 濃縮還元

2 190g缶 国産 混濁

3 280g缶 国産 混濁 濃縮還元

4 国産 混濁 ス トレー ト

5 250g缶 国産 混濁 濃縮還元

6 表記な し 透明 濃縮還元

7 190g缶 国産 混濁 ス トレー ト

8 国産 混濁 ス トレー ト

9 表記な し 透明 溌縮還元

10 国産 混濁 濃縮道元

∴ 表記な し 透明 濃縮還元

12 表記な し 透明 濃縮道元

13 表記な し 混濁 濃縮還元

ILL 国産 透明 濃縮還元

15 表記な し 混濁 浪縮還元

16 表記な し 混濁

17 表記な し 透明 濃縮道元

18 表記な し 混濁 濃縮還元

19 国産 混濁 濃縮還元

20 表記な し 透明 濃縮還元

21 表記な し 混濁 濃縮還元

22 表記な し 透明 濃縮還元

23 表記な し 混濁 濃縮道元

24 衷記な し 透明 濃縮還元

25 表記な し 透明 濃縮還元

26 表記な し 混濁 濃縮還元

27 200g缶 韓国 透明 濃縮還元

28 国産 混濁 ス トレー ト

29 国産 ～毘濁 ス トレー ト

30 国産 混濁 ス トレー ト

31 国産 混濁

32 表記な し 透明 濃縮還元

33 195g缶 国産 混濁 濃縮道元

34 表記な し 混濁 ス トレー ト

35 混濁 ス トレー ト

36 国産 混濁 ス トレー ト

37 表記な し 透明

38 国産 混濁 濃縮還元

39 国産 混濁 ス トレー ト

40 195g缶 国産 透明 瀧締還元

41 国産 透明 ス トレー ト

42 国産 混濁 ス トレー ト

43 国産 混濁 ス トレー ト

Lilt 160g缶 国産 混濁 ス トレー ト

45 国産 混濁 ス トレー ト

46 国産 混濁 ス トレー ト



表-1-2 検体一覧 (2)

検体No. 内容免 産地表示 果汁タイプ

LIT 国産 透明 濃縮還元

48 国産 混濁 ス トレー ト

49 国産 混濁 ス トレー ト

50 表記なし 混濁 濃縮還元

51 表記なし 透明 濃縮還元

52 表記なし 透明 濃縮還元

53 国産 混濁 ス トレー ト

5̀l 表記なし 混濁 濃縮還元

55 表記なし 混濁 溌縮還元

56 国産 混濁 ス トレー ト

57 表記なし 透明 濃縮還元

58 160g缶 国産 透明 濃縮道元

59 表記なし 透明 濃縮還元

60 表記なし 透明 濃縮還元

61 国産 混濁 浪縮還元

62 国産 混濁 ス トレー ト

63 国産 混濁 ス トレー ト

64 表記なし 透明 濃縮還元

65 表記なし 混濁 濃縮還元

66 表記なし ～毘濁 濃縮還元

67 表記なし 透明 濃縮還元

68 表記なし 混濁 濃縮還元

69 表記なし 透明 濃縮道元

70 国産 透明 ス トレー ト

71 150mL 国産 混濁 ス トレー ト

72 アメリカ+中国 混濁 濃縮道元

73 国産 混濁 濃縮還元

74 表記なし Pt=濁 濃縮還元

75 表記なし 透明 濃縮還元

76 表記なし 透明 濃縮還元

77 表記なし 混濁 濃縮還元

78 表記なし 透明

79 オランダ 透明 濃縮道元

80 国産 混濁 ス トレー ト

81 表記なし 混濁 濃縮還元

82 160g缶 国産 混濁 濃縮道元

R3 国産 透明 洪縮還元

8̀l 表記なし 透明 ス トレー ト

85 アメリカ 透明 ス トレー ト

86 透明 ス トレー ト

87 国産 混濁 ス トレー ト

88 オース トラリア 透明 濃縮還元

89 国産 混濁 浪縮還元

90 国産 混濁 ス トレー ト

91 190g缶 国産 混濁 ス トレー ト



表-1-3 検体一覧 (3)

検体No. 内容免 産地表示 果汁タイプ

92 国産 混濁 ス トレー ト

93 国産 混濁 ス トレー ト

94 160g 缶 国産 混濁 ス トレー ト

95 195g 缶 国産 透明 ス トレー ト

96 160g缶 国産 混濁 ス トレー ト

97 195g 缶 国産 混濁 ス トレー ト

98 国産 混濁 ス トレー ト

99 国産 混濁 ス トレー ト

100 国産 混濁 ス トレー ト

101 国産 混濁 ス トレー ト

ー02 国産 混濁 ス トレー ト

103 国産 混濁 濃縮道元

104 国産 透明 ス トレー ト

105 国産 混濁 ス トレー ト

106 国産 混濁 ス トレー ト

107 国産 透明 ス トレー ト

108 国産 混濁 ス トレー ト

109 国産 混濁 ス トレー ト

110 国産 混濁 ス トレー ト

∴l 国産 ～毘濁 ス トレー ト

112 190g 缶 国産 混濁 ス トレー ト

ll3 195g 缶 国産 混濁 ス トレー ト

114 国産 混濁 ス トレー ト

115 195g 缶 国産 混濁 ス トレー ト

116 190g 缶 国産 混濁 ス トレー ト

∴丁 国産 混濁 ス トレー ト

118 190g 缶 国産 混濁 ス トレー ト

119 国産 混濁 ス トレー ト

120 国産 ～毘濁 ス トレー ト

121 国産 透明 ス トレー ト

122 国産 混濁 ス トレー ト

123 国産 透明 濃縮還元

12Ll 国産 混濁 ス トレー ト

125 国産 混濁 ス トレー ト

126 国産 混濁 ス トレー ト

127 国産 混濁 ス トレー ト

128 国産 混濁 ス トレー ト

129 国産 混濁 ス トレー ト

130 国産 混濁 ス トレー ト

131 国産 混濁 ス トレー ト

132 国産 混濁 ス トレー ト

133 表記な し 混濁 ス トレー ト

13Ll 国産 混濁 ス トレー ト

135 国産 混濁 ス トレー ト

136 国産 混濁 ス トレー ト

137 国産 混濁 ス トレー ト



表-1-LI 検体-質 (LI)

検体No. 内容免 産地表示 果汁タイプ

138 国産 混濁 ス トレー ト

139 国産 混濁 ス トレー ト

140 国産 混濁 ス トレー ト

141 国産 透明 ス トレー ト

1LI2 国産 混濁 ス トレー ト

1LI3 表記な し 混濁 濃縮還元

lLILl 国産 透明 ス トレー ト

1̀15 国産 混濁 ス トレー ト

146 国産 混濁 溌縮還元

147 国産 混濁 ス トレー ト

Ills 国産 混濁 ス トレー ト

149 国産 混濁 ス トレー ト

150 アメリカ 混濁 濃縮還元



42 試験方法

訳験方法はAOACOfflClalmethod200002に基づき,検出限界を0010pg/mlとして訳験

を実施 した｡また,検出された検体,0010Ilg/ml未満でもHPLC上にピークが惣められた検

体及びクロマ トグラム上バツリンの測定に影響を及ぼす妨害 ピークが認められた際には,

高速液体クロマ トグラフー質孟分析計 (LC/hlS)を用いて確認を行った｡

試験方法は以下のとお りであるD

L121 器具及び装†迂

分液漏斗

ナス形フラスコ

遠沈管

ロータリーエバポ レーター

振とう機

遠心分離機

高速液体クロマ トグラフ

F'.i速液体クロマ トグラフー質虫分析計

L122 試薬

バツリン グレー ドな し (シグマ ･アル トリッチジャパン株式会社)

酢酸エチル 特級 (小宗化学薬品株式会社)

アセ トニ トリル 高速液体クロマ トグラフ用 (和光純薬工業株式会社)

炭酸 ナ トリウム 特級 (和光純頚≦工業株式会社)

硫酸ナ トリウム (無水) 特級 (関東化学株式会社)

酢酸 特級 (小宗化学薬品株式会社)

過塩素酸 含有虫60% (/ト宗化学薬品株式会社)

L123 操作

部料10ml[透明果汁においてはそのまま,混濁果汁においてはよく混合 した後,約40

mlを遠沈管に取 り,遠心分離(3,500r/mlnX5分)した上澄み液]を取 り,酢酸エチル20

mlを加えてl分間振 とう抽出 した｡酢酸エチル屑を分取 し,水屑には酢酸エチル20mlを

加え,同様な操作をさらに2回繰 り返 した.酢酸エチル屑を合わせ,15%(W/V)炭酸ナ ト

リウム溶液Llmlを加え,30秒間振とうして酢酸エチル屑を分取 したO水屑に酢酸エチル5

mlを加え,30秒間恢とうした後,酢酸エチル屑を分取 して先の酢酸エチル と合わせた｡

この酢酸エチル溶液に無水硫酸ナ トリウム約15gを加えて脱水 し,無水硫酸ナ トリウム

を酢酸エチルで洗浄 して酢酸エチル溶液に合わせた｡酢酸エチル溶液をロータリーエ/i

ボ レークーを用いて濃縮乾固 し,pMの酢酸溶液2mlに溶解 して,試料溶液とした｡



L12LI高速液体クロマ トグラフ操作条件

機 種

検 出 器

カ ラ ム

移 動 相

測定波長

カラム温度

流 血

注 入 左と

LC-10ADvp[株式会社 島津処作所]

紫外可視分光光度計 SPD-10AVvp[株式会社 曲沼と奥作所]

puresllC.8,¢46mmX25cmlEl本 ウオーターズ株式会社]

0095%過塩素酸(60%)及びアセ トニ トリルのHfFt=液(973)

276nm

35℃

I0ml/Tnn

20ト11

25 標準溶液の謝恩圭及び検放線の作成

バツリン標準品約5mgを梢鹿に生 り,酢酸エチルに溶解 して正確に25mlとし,これを

標準原液 とした(200LIぢ/ml)｡ この標畔原液をlml分取 し,エタノールを加えて正確に20

mlに定容 した液を/くツリン校正標碓液 (10Llg/ml)とした｡ AOACOfflClalmethod

200002に基づきバツリン校正標準液の吸光度(276nJTL)を測定 し,バツリンの吸光係数か

ら標準溶液の濃度を決定 した｡ このバツリン校正標準液を適宜希釈 し,05,04,025,

01及び005LLg/mlの標碑溶液を調製 した｡

各標準溶液20LLlを高速液体クロマ トグラフに注入 し,バツリン濃度 と得 られたピーク

高さか ら検左ヒ線の作成を行った｡

26濃度の井出

試料溶液201⊥lを高速液体クロ7トグー7フに注入 し,得 られたピーク高さと425で作

成 した検免線から試料溶液中のバツリン濃度を求め,次式に従って試料中のバツリン濃

度を詐出 した｡

駅料中のバツリン濃度(Llg/ml)

-試料溶液中のバツリン濃度(LIg/Tnt)×2ml/試料採取虫(ml)

27検出限界

クロマ トグラム上におけるバツリン溶液の最小検出濃度を005トlg/mlとすると,検出

限界は次式により詐出され0010LIE/mlとなった｡

(検出限界)

0051▲g/mlX2ml/10m1-00101▲g/ml



28高速液体/)ロマ ト//ラフー質免分析計による確認

検出された検体及びクロマ トグラム上バツリンの測定に影響を及ぼすピークが温めら

れた検体については,以下の条件により高速液体クロマ トグラフー質i迂分析計(LC/hlS)杏

用いて分析値の確認及びピークの経絡を行った｡

(高速液体クロマ トグラフー質虫分析計操作条件)

機 種 LC部 ,waters2695lwatersCorporatlOn]

検 出 器 llS部 ,ZQ[waterscorpolatlOn]

カ ラ ム YMCProCIB,¢20mtmX】5cm[株式会社ワイエムシイ]

カラム温度 25℃

移 動 相 1%酢酸及びアセ トニ トリルの混液 (973)

流 左E O2ml/mlll

イオン源温度 100℃

コーンで正圧 20V

イオン化法 エレク トロスプレー(負イオン検出モー ド)

設定イオン数 m/Z1530,1090(確認)

注 入 延 3LLl



5 調査結果

結果を衷一2に示 した｡また,検出された検体の一覧を衷一3に,HPLCのクロマ トグラム上に

ピークの痕跡が絡められた (測定値が00101▲g/ml未満であるが,検出限界のおよそ半分以

上検出された)検体の一覧を衷一4に示 した｡

なお,試験は併行測定2回で実施 した｡

また,検出された検体N06の高速液体クロマ ト//ラム及び高速液体クロマ ト//ラフー質放

分析計クロマ トグラムを図-1-2に示したo

衷一2-1 測定結果一覧の例(1)

検体No. 那[定値(LIE/Tnl) 備考 産地表示ー回目 2回目 平均

1 く0_010 く0_010 - - 表記なし

2 く0_010 〈0_010 - - 国産

3 く0.010 〈0.010 - 国産

4 く0.010 〈0.010 - 国産

5 く0_010 〈0_010 - 国産

6 0_018 0_018 0_018 LC/hlSの測定値0_017Llg/m1 表記なし
7 く0_010 〈0_010 - 国産

8 く0.010 〈0.010 - 国産

9 く0.010 〈0.010 - 表記なし

10 く0_010 〈0_010 - 国産

ll く0_010 く0_010 - 表記な し

12 く0_010 〈0_010 - HPLCで 0.010LIg/ml未満の ピー/) 表記なし

13 く0_010 く0_010 - 表記なし

14 く0_010 く0_010 - 国産

15 く0_010 く0_010 - HPLCで 0,010Hg/ml未満の ピ-ク 表記なし

16 〈0.010 〈0.010 - HPLCで OrO10ト1g′m1未満の ピ-ク 表記なし

17 く0_010 く0_010 - 表記なし

18 く0.010 〈0.010 - 表記なし

19 く0.010 〈0.010 - 国産

20 く0_010 〈0_010 - 表記なし

21 く0_010 く0_010 - 表記なし

22 0.0ー8 0.018 0.018 LC/hlSの測定値0.012LIg′Tnl 表記なし
23 く0.010 〈0.010 - 表記なし

24 <0.010 く0.010 - 表記なし

25 く0_010 く0_010 - 表記なし

26 く0_010 く0_010 - HPLCで0_OlOLlg/ml未満のピークを 表記なし

27 く0_010 く0_010 - 韓国

28 〈0.010 〈0.010 - 国産

29 く0.010 〈0.010 - 国産

30 く0_010 く0_010 - 国産



義一2-2 測定結果一覧の例(2)

検体Elo. 那[定値(LIE/Tnl) 備考ー回 目 2回目 平均

31 く0.010 く0.010 - 国産

32 く0_010 〈0_010 - 表記な し

33 く0_010 〈0_010 - 国産

3Ll 〈0.010 〈0.010 - 表記な し

35 く0.010 〈0.010 - オース トラリア

36 く0.010 〈0.010 - - 国産

37 く0_010 く0_010 - 表記な し

38 く0.010 〈0.010 - 国産

39 く0_010 く0_010 - 国産

ilo く0_010 く0_010 - 国産

ill く0.010 〈0.010 - 国産

Ll2 <0.010 く0.010 - 国産

43 く0_010 く0_010 - 国産

44 く0_010 く0_010 - 国産

Ll5 く0.010 〈0.010 - 国産

46 く0_010 く0_010 - 国産

Ll7 く0.010 〈0.010 - 国産

LIB く0.010 〈0.010 - 国産

Ll9 く0.010 く0.010 国産

50 0_016 0_016 0_016 LC/llSの測定値0_016Llg/m1 表記な し

51 く0_010 く0_010 - - 表記な し

52 0.016 0.016 0.016 LC/hlSの測定値0.015LIg′Tnl 表記な し

53 〈0.010 〈0.010 - 国産

54 く0_010 く0_010 - 表記な し

55 く0_010 く0_010 - 表記な し

56 く0_010 <0_010 - 国産

57 く0.010 〈0.010 - 表記な し

58 く0_010 く0_010 - 国産

59 く0.010 〈0.010 - 表記な し

60 く0_010 〈0_010 - 表記な し

61 〈0.010 〈0.010 - 国産

62 く0.010 〈0.010 - 幽産

63 く0_010 く0_010 - 国産

6Ll く0.010 〈0.010 - HPLCで0_010Llg/ml未満の ピ-クを 表記な し

65 く0.010 〈0.010 - 表記な し

66 く0.010 〈0.010 - 表記な し

67 く0_010 く0_010 - 表記な し

68 く0_010 く0_010 - 表記な し

69 〈0.010 〈0.010 - 表記な し

70 く0.010 〈0.010 - 国産

71 く0_010 く0_010 - 国産



義一2-3 測定結果一覧の例 (3)

検体Elo. 那[定値(LIE/Tnl) 備考ー回 目 2回目 平均

72 く0.010 〈0.010 - アメリカ+中国

73 〈0_010 〈0_010 - 国産

74 く0_010 く0_010 - 表記なし

75 く0_010 く0_010 - 表記なし

76 〈0.010 〈0.010 - FIPLCで 0.010LIg/ml未満の ピー ク 表記なし

77 く0.010 く0.010 - 表記なし

78 0.020 0.020 0.020 LC/hlSの測定値0.018LIg′Tnl 表記なし

79 く0_010 く0_010 - オランダ

80 く0.010 く0.010 - 国産

81 く0.010 〈0.010 - 表記なし

82 く0.010 く0.010 - 国産

83 く0_010 〈0_010 - 国産

84 く0_010 〈0_010 - 蓑記なし

85 〈0.010 〈0.010 - アメリカ

86 0.023 0.023 0.023 LC/MSの測定値 OrO22Llg/m1 オース トラリア

87 0.025 0.02̀l 0.025 LC/MSの測定値 0.023LIg/Tnt 国産

88 く0_010 く0_010 - - オース トラリア

89 〈0_010 〈0_010 - 国産

90 〈0.010 〈0.010 - 国産

91 く0.010 〈0.010 - 国産

92 く0_010 く0_010 - 国産

93 く0_010 く0_010 - 国産

9Ll く0.010 〈0.010 - 国産

95 く0.010 〈0.010 - 国産

96 く0_010 〈0_010 - 国産

97 く0_010 く0_010 - 国産

98 〈0.010 〈0.010 - 国産

99 く0.010 く0.010 - 国産

100 く0_010 く0_010 - 国産

101 く0_010 〈0_010 - 国産

102 く0.010 〈0.010 - 国産

103 く0.010 〈0.010 - 国産

104 く0_010 〈0_010 - 国産

105 く0_010 く0_010 - 国産

106 く0_010 〈0_010 - 国産

107 く0.010 〈0.010 - 国産

108 く0.010 〈0.010 - 国産



義一2-LI 測定結果-賢の例 (LI)

検体Elo. 那[定値(LIE/Tnl) 備考ー回 目 2回目 平均

109 く0.010 く0.010 - 国産

110 く0_010 〈0_010 - 国

111 く0_010 〈0_010 - 国

112 〈0.010 〈0.010 - 国産

113 く0.010 〈0.010 - 国産

llLI <0.010 〈0.010 - 国産

日5 く0.0Ⅰ0 く0.010 - 国産

116 く0_010 く0_010 - 国

117 く0.010 〈0.010 - 国

118 く0_010 〈0_010 - 国

119 く0_010 〈0_010 - 国産

120 <0.010 く0.010 - 国産

121 く0_010 く0_010 - 国

122 く0_010 く0_010 - 国

ー23 く0.010 〈0.010 - 国

124 く0_010 く0_010 - 国

ー25 く0.010 〈0.010 - 国産

ー26 く0.010 〈0.010 - 国産

127 く0.010 く0.010 国

128 く0_010 く0_010 - 国

129 く0_010 く0_010 - 国J

ー30 く0.010 〈0.010 - 国産

二∴ 〈0.010 〈0.010 - 国産

132 く0_010 く0_010 - 国産

133 く0_010 く0_010 - 表記な し

13LI く0_010 <0_010 - 国産

ー35 く0.010 〈0.010 - 国産

136 く0_010 く0_010 - 国産

ー37 く0.010 〈0.010 - 国

138 く0_010 〈0_010 - - 国

l39 く0.010 く0.010 - FIPLCで0.0tOLIg/ml未満iの ピー/)を 国産

140 く0_010 く0_010 - 国産

141 く0_010 く0_010 - 国

ー42 く0.010 〈0.010 - 国

ー43 く0.010 〈0.010 - 表記な し

】44 く0.010 〈0.010 - 国産

145 く0_010 く0_010 - 国

146 く0_010 く0_010 - 国

ー47 〈0.010 〈0.010 - 国産

ー48 く0.010 〈0.010 - 国産

149 く0_010 く0_010 - 国産

150 く0_010 〈0_010 - アメリカ



義-3 検出された検体

検体No. 測定値(LLg/ml) 産地表示 果汁タイプ ス トレー ト

6 0.018 表記なし 透明

22 0_018 表記なし 透明

50 0_016 表記なし 混濁 濃縮還元
52 0_016 表記なし 透明 濃縮道元

78 0_020 表記なし 透明 濃縮還元

86 0.023 オース トラリア 透明 ス トレー ト

表-LI ピークの痕跡が認められた検体

検体No_ 果汁タイプ 濃縮還元′ス トレー ト

12 透明 濃縮還元
15 表記なし 混濁 濃縮還元

16 表記なし 混濁 濃縮還元

26 混濁 瀧縮還元

37 透明

64 表記なし 透明 濃縮還元
76 透明 濃縮還元

77 表記なし t昆濁

139 国産 混濁 ス トレー ト

6 まとめ

国内に流通 しているリンゴジュース棟150検体 (衷一5参照)についてAOAC法に雄拠 してバ

ツリンの分析を実施 した｡

表-5 検体の概要

検体数 産地表示 果汁タイプ

150検体 国産 外国産* 透明 混濁 濃縮道元 ス トレー ト99 8 LI3 Ll2 ー08 65 85

*内訳 縫国 1,オース トラリア 3.オランダ 1.アメリカ 2,アメリカ+中国 1

試験を実施 した150検体のうち7検体から0010LLg/ml以上のバツリンが検出された｡ さら

に,9検体から0010LLg/ml未満ではあるが,痕跡軽度のバツリンと推測されるピークが検

出された (衷一6参照)｡

0010Llg/ml以上が検出された検体を産地別でみると, ｢国産｣が1検体, ｢オース トラ
リア産｣が1検体及び ｢表記なし｣のものが5検体であった｡検出された検体を果汁タイプ

でみると,透明が5検体,混濁が2検体,濃縮還元タイプが5検体,ス トレー トタイプが2検

体であった｡-方,ピークの痕跡を認めた検体は ｢国産｣が1検体, ｢表示なし｣のものが

8検体であったO果刑タイプでみると透明がLl検体,混濁が5検体,濃縮還元タイプが8検体,

ス トレー トタイプが1検体であった｡

-13-



また,検出された検体及びピークの痕跡を認めた検体の大部分は.産地の表記がないも

のの,スーパーの店舗などで広く国内に流通 していると考えられる商品であったo

衷一6 検出検体の概要

検体数 産地表示 果汁タイプ
国産 外国産 **#L 透明 混濁 濃縮還元 ストレート
1 0 8 4 5 8 1
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図-1 検体N06の高速液体クロマ トグラム例
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図-2 検体N06の拓速液体'/ロマ ト//ラフ-質塵分析計クロマ トグラム例
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7 検討事項

7,1 検量線

バツリンの0.5,0.4,0.25,0.1及び0.05LLg/mlの標準溶液を高速液体クロマ トグラフ

に注入 し, 濃度 と応答値から検量線の作成を行った｡その結果,0.05-0.5pg/mlの範囲

で直線性が認められた｡

なお,標準溶液のクロマ トグラム及び検量線の一例を図-3及び図14に示 したO
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図13 標準溶液 (0.25pg/ml)のクロマ トグラム例
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図-4 検量線の一例
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72 検出限界の確認

バツリンを含有 していない検附 こ検出限界の2倍満度(0020pg/ml)を添加 し,添加E]

収試験を実施 したその結果を衷一5に示 した｡

義一5 添加回収試験の結果

測定値 (pg/ml)

73 特異性

バツリンを含有 していない検体について分析を実施 し,バツリンの溶出位髄にピーク

がないことを確認 した｡そのクロマ トグラム例を図一5に示 した｡
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図一5 /くツリンを含有 していない検体のクロマ トグラム
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7.4 添加回収試験

バツリンを含有 していない検体に検出限界の10倍濃度(0.i LLg/ml)を添加 し,添加回収

試験を実施 した｡

その結果を表一6に,バツリンを添加 したクロマ トグラムを図-6に示 した｡

添加回収率は94.6-96.7%(平均96.0%),相対標準偏差1.3%と良好であった｡

表-6 添加回収試験の結果 (検出限界の10倍濃度)

回収率 (射 l相対標準偏差l (%)1回目 2回日 3回目 平均
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図-6 バツリンを添加 した検体のクロマ トグラム
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75 再現性

バツリンを含有 している検附 こついて6回の繰 り返 し分析を実施 し,その結果を衷一7に

示 した｡

相対標準偏差55%と再現性の良い結果が得 られた｡

表-7 再現性試験の結果

分析値 (pg/ml)

以 上


