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食 ｢弓手,l=F 'こ 含 ま れ る カ ビ 毒亡た(二司~-ク ラ ト キ シ ン A,

ア =7 ラ ト キ シ 二･･-, ゼ ア ラ し一 ノ ン )の

7号 覇を実 態 罷周 ≡i至三尊唯 告 享tF

l 調査項目

1) オクラ トキシンA,アフラ トキシン及びゼアラレノンについて,含有の可能性があって我

が国において汚染実態調査がほとんど実施 されていない食品を中心に汚染実態調査を実施

する｡

2)諸外国におけるオクラ トキシンA,アフラ トキシン及びゼアラレノン等にJ業jする情報を収

姓 ･整理する｡

2 調査実施場所

財団法人 日本食品分析センター 彩都研究所

大阪府茨木市彩都あさぎ7丁目4番41号

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6T目11番10号

3 調査内容

31 汚染実態調査

学織経験者による調査検討会で検討 された衷一1に示す食品群について調査を実施する｡

表-1-1 汚典実憶調査を実施する食品

食品

オ リーブ

種子

壌殖魚

食肉祭主品 (坐)

乳奥品

--プ叛

飲料

ベビーフー ド



義一1-2 汚典実態調査を実施する食品

食品

菓子類

豆類

32 文献調査

諸外国におけるオクラ トキシンA,アフラ トキシンおよびゼアラレノンに関する報告V,

規制情報,汚染実態調査データを収集 して整理する.

4 検体

検体の一覧を衷一2-21に示 した｡

表-2 オ リーブ製uF'Uの-覧

義-3 ひまわ り種子嬰望品の-質

品名及び生産国は同 じだが同-祭主品で はない



義一4 輸入弟郁エ ヒの-質

')品名及び生産国は同 じだが同-祭主品ではない

衷-6-1 経験食品の一覧

試料番号 級別番号 品名 生産国 購入地域

31 1 日本 京都新宿区

32 2 日本 京都新宿区

33 3 日本

3̀l LI 日本 l奈川県Jl崎市

35 ド-5 中国

36 p-6 中国

37 -7 日本 イ ンターネ ト

38 -8 日本 イ ンターネ ト

39 9

40 H 10 日本

41 H-ll 日本

42 H-12 円本

Ll3 H-13 スペイ ン イ ンターネ ト

44 H-14 ブラジル イ ンターネ ト

Ll5 -15 中国 イ ンターネ ト

L16 -16 日本

47 -17 日本

48 18 イ ン ド

Ll9 19 日本



義-6-2 組版食品の-質

衷-7 食肉炎品 (坐)の一覧

衷一8 食肉製品 (加工品)の一覧



義-9-2 乱刺品の-苧吉

秦-10 卵及び卵製品の一覧

')品名及び生産国は同 じだが同一刺品ではない

義一11-1 血液及び内臓 (坐)の-質

試料番号 級別番号 品名 生産国 購入地域lr】

9394 RVM-1RVトト2 日本日本 神奈)I神奈Jl

95 RVM-3 -ストラリ7

96 RVM-4 日本

97 RVM-5 日本

98 RVM-6 日本

99 RVM-7 日本

loo RVM-8 日本

101 RVM-9 日本

ー02 Fun-10 日本 京都多摩市

103 RVM-ll 日本~l l】

104105 RVh卜12RVM-13 .-スト7リア日本
ー06 R1仙t一一4 日本 京都八王子市

107 RVM-15 日本 =

ー08109 Fun-16R1仙トー7 日本日本 京都多摩市

110 RVM-18 日本

111 RVM-19 日本 ≡京都町田市



義-ll-2 血液及び内臓 (坐)の一覧

表一[2 血液及び内臓 (加工品)の一覧

衷一13 サ トウキビ及び黒砂糖の一覧



義-14 --プ粗の-覧

義一16-1 - ヒ-フー ドの-覧



義一16-2 - ヒ-フー トの-質

秦-17 幼児向け食品の一覧



義一20 ドライフルーツの-質

表一21 キャッサバの一覧

5 試験方法

以下の分析法により調査を行った｡



オクラ トキシンA(OTA)

1) 器具及び装置

遠心管 (50ml容,100ml容,200ml容)

メスフラスコ(50ml容,100ml容,200ml容)

ナス フラスコ(200ml容)

分液 ロー ト(500ml容)

ガ ラス ロー ト

ピペ ット頬

メス シリンダー

リザーハ-及びシ ョイ ン ト

ガ ラス繊維 ろ紙(GドP)[桐 山製作所]

ヒス コ トロン型ホモ シナイザ-

振 と う機

遠心分離機

吸引マ二ュホール ト

汎用天秤

ロータ リーエバポ レーター

分光光度計

高速液体クロマ トグラフ(蛍光検出器付)

液体クロマ トグラフータンデム質出分析計

2) 試薬及び試液

OTA標準品[Slgma-AldrlCh杜]

水

メタノール (残何倍薬 PCB試験用.高速椎体クロマ トグラフ用 (以下｢HPLC用｣)

[和光純薬工業株式会社]

アセ トニ トリル (吏乾留農薬･pCt3試験用,HPLC用)[和光純薬工菜株式会社]

- キサ ン(杖留戯薬･PCB試験用)[和光純薬工業株式会社]

アセ トン(妓田儀薬･PCB訴欺用)[和光純薬工菜株式会社]

ギ酸 (訳薬特級)[関東化学株式会社]

トルエ ン(試薬特級)[小宗化学薬品株式会社]

炭酸水素ナ トリウム(試薬特級)[和光経典工菜株式会社]

塩化ナ トリウム (試薬特級)[関東化学株式会社]

りん酸水素二ナ トリウム (試薬特級)[/ト宗化学薬品株式会社]

りん酸二水紫 カ リウム(試薬特級)[小幕化学薬品株式会計]

塩化 カ リウム (試薬特級)[和光純薬工業株式会社]

硫酸アンモニ ウム(就業特級)[和光純薬工業株式会社]

酢酸アンモニ ウム(試薬特級)[関jLT化学株式会社]

塩酸 (試薬特級)[/ト宗化学薬 品株式会社]
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トリフルオロ酢酸 (試薬特級)[和光純系丁英株式会社]

酢酸 (試薬特級)[/ト宗化学薬品株式会社]

BondEIutDEAカー トリッジカラム(500mg,3ml)[vARIAN杜]

イムノアフィニティーカラム(OchraTestWB)lvICAll杜]

イムノアフィニティーカラム(Ochraprep)〔R-BIOPHARM社]

メタノール及び 1%炭酸水難ナ トリウム溶液の混液 (73) メタノール 700mlと

1%炭酸水素ナ トリウム溶液 (炭酸水素ナ トリウム 3gを水に溶解 し,300ml

に したもの)300mlを混合する｡

アセ トニ トリル,水及び塩酸の浸液 (811) アセ トニ トリル 800ml,水 100ml

及び塩酸 100mlを混合する｡

PBS(phosphatebuffersallne) 塩化ナ トリウム 8g, りん酸水素二ナ トリウム

12g, りん酸二水素カ リウム 02g及び塩化カ リウム 02gを水 lLに溶解

する｡

001mol/L酢酸アンモニウム溶液 酢酸アンモニウム 038gを水 500mlに溶解

するO

メタノール及び酢酸の混液(991) メタノール 99mlと酢酸 Imlを混合する.

アセ トン及びアセ トニ トリルの混液 (11) アセ トン 100mlとアセ トニ トリル

100mlを混合する｡

80%メタノール メタノール 400mlと水 100mlを混合する｡

80%メタノール及び酢酸の混液 (991) 80%メタノール 99mlと酢酸 1mlを混合

する｡

80%メタノール及び トリフルオロ酢酸の混液 (991) 80%メタノール 99mlと ト

リフルオロ酢酸 1mlを混合するO

水,メタノール及び酢酸の混液 (70301) 水 700ml,メタノール(HPLC用)

300ml及び酢酸 IOmlを混合する｡

水,アセ トニ トリル及び酢酸の混液 (51048010) 水 510m1,アセ トニ トリル

(HPLC用)480ml及び酢酸 10mlを混合する.

1%ギ酸 水 990mlとギ酸 10mlを混合する｡

トルエン及び酢酸の混液 (99i) トルエン 99ml及び酢酸 1mlを混合する｡

3) 試験溶液の御製

(む茶菓,オ リーブオイル,- ヒ-フー ド及び幼児向け食品以外の試料

試料約 25または 10gを 200ml容遠心管に採取 し,試料が粉末または透明液体

の場合はメタノール及び 1%炭酸水素ナ トリウム溶液の混液 (73)100mlを正確に加

えて,30分間振 とう抽出する.釈料が粗い磨砕物や年休駄科.混濁 した液体の場合

はメタノール及び 1%炭酸水素ナ トリウム溶液の混液 (73)70mlを加 え,ホモ ンナ

イザーを用いて約 1分間擬はん抽出を行 う｡抽出液を 2.500r/mlnで 5分間遠心分

離 し,上澄み液を綿栓 ろ過する｡椀はん抽出を した試料は,ろ液に抽出液を加 え正

確に 100mlとする｡ ろ液 25または 10mlを正確に分取 し注l) ,40℃ で減圧 濃縮
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乾固 し,残液をメタノール約 2mlに溶解する｡ これをPRSで希釈 し7f:確に f)0mlと

した後,ガラス繊維ろ紙でろ過する.

イムノアフィニテ ィーカラムの内液 をからさないように注意 して吸引マニュホー

ル ドに連結 し, リザ-/i-を取 り付けるO先のろ液を 40m1分放 し,イムノアフィ

ニティーカラムに負荷する｡流速は転秒 1,2蘭になるように調整 し,カラムは乾燥

させないよ うにする｡続いて 001mol/L酢酸アンモニウム溶液 5mlでカラムを洗

浄 し,メタノール及び酢酸の混液(991)5mlで溶出する｡ この溶出液を 40℃で減

圧濃縮乾固 し,妓漆を水,メタノール及び酢酸の混液(70301)1mlに溶解 して駅

験溶液 とする｡

注1) 分取出は試料当た り025g相当とする｡

②- ヒープ- ド及び幼児向け食品

訳料約 10gを 200ml容遠心管に採取 し,メタノール及び 1%炭酸水索ナ トリウ

ム溶液の混液(73)70mlを加 えた後,ホモソナイザーを用いて約 1分間椀はん抽出

を行 うO抽出液を 2,5001/Tnlnで 5分間遠心分離 し,上澄み液を綿栓 ろ過 した後,

抽出液を加え正確に 100mlとする｡ ろ液 10mlを正確に分取 し,40℃で減圧濃縮

乾固 し,成徳をメタノール約 2mlに俗解する. これを Pt3Sで希釈 し止確に 50mlと

した後,ガラス繊維ろ紙でろ過するO

イムノアフィニテ ィーカラムの内液をか らさないように注意 して吸引マニュホー

ル ドに連結 し, リザー/i-を取 り付ける｡先のろ液を 25ml分取 し,分取液及び

PBS15mlでイムノアフィニティーカラムに負荷する｡流速は毎秒 1,2滴になるよう

に雷材整 し,カラムは乾燥 させないようにする｡続いて 001mol/L酢酸アンモニウム

溶液 5mlでカラムを洗浄し,メタノール及び酢酸の混液(991)5mlで溶出する｡

この溶 出液 を LI0℃ で減圧 濃縮 乾固 し,残 液 を水 , メタノール及び酢酸の混液

(70301)05mlに溶解 して試験溶油とする.

(参オ リーブオイル

駄科約 25gを 200ml容遠心管に採取 し,メタノール及び 1%炭酸水難ナ トリウ

ム溶液の混液(73)60mlを加 えた後,ホモシナイザ-を用いて約 1分間擬はん抽出

を行 う｡抽出液を 2,500r/mlllで 5分間遠心分離 し,上澄み液を綿栓 ろ過後,メタ

ノール及び 1%炭酸水素ナ トリウム溶液の混液(73)を加えて正確に 100mlとする｡

ろ液 10mlを 500ml客分液 ロー トに正確に分取する. これに PBS150ml,塩化ナ

トリウム 10g 及び-キサン 80mlを加 えて,5分間振 とうするO しば らく静促 し

た後下層を分取 し,PBSを加え正確に 200mlとし,これ をガラス繊維 ろ紙でろ過す

る｡

イムノアフィニティーカラムの内液をか らさないように注意 して吸引マニュホー

ル ドに連結 し, リザ-ハーを取 り付ける｡先のろ液を 80m1分取 し,イムノアフィ

ニティーカラムに負荷する｡流速は毎秒 1,2滴になるように調整 し,カラムは乾燥
させないようにするO続いて 001mol/L酢酸アンモニ ウム溶液 5mlでカラムを洗
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l争し,メタノール及び酢酸の混液 (991)5mlで溶,V.す る｡ この溶rr,液 を 40℃ で減

圧濃縮乾固 し,残紐 を水,メタノール及び酢酸の混液 (70301)1mlに溶解 して試

験溶液 とす るO

･i･T恥

駄科約 25gを 200ml容遠心管 に採取 し,アセ トニ トリル,水及び塩酸の浸液

(811)100mlを正確に加 えて 30分間振 とう抽出後,2,500r/mlnで 5分間遠心分

離す る｡ 上澄み液 25mlを正確 に分取 し, アセ トニ トリル,水及 び塩 酸の混液

(811)75m1,硫酸アンモニ ウム 2gを加 えて 5分間恢 とうす る｡2,500r/mlnで

5分間遠心分離 した後,上層 (アセ トニ トリル屑)を分取する｡

予め水 10ml, メタノール 10ml及びアセ トニ トリル 10mlで予備洗浄 した Bond

ElutDEAカー トリッシカラムに先の分取液を負荷す る｡ アセ トン及びアセ トニ トリ

ルの混液 (11)10m1,80%メタノール及び酢酸の混液 (991)10mlでカ ラムを洗浄

し,80%メタノール及び トリフルオ ロ酢酸の63,,_液 (991)10mlで溶出す る｡ この溶

出液 を 40℃ で減圧濃縮乾固 し,残紐 をメタノール約 2mlに溶解す るO これ を PBS

で希釈 し正確に 50mlとした後,ガラス繊維 ろ紙 でろ過す る.

イム ノアフイニ7 イーカラムの内液 をか らさない よ うに注意 してP2k引マニュホー

ル ドに連結 し, リザ-ハーを取 り付ける｡先のろ液を 40m1分取 し,イムノアフィ

ニテ ィーカラムに負荷する｡流速は毎秒 1,2滴になるよ うに調整 し,カ ラムは乾燥
させないよ うにす る｡続いて 001mol/L酢酸 アンモニ ウム溶液 5mlでカ ラムを洗

浄し,メタノール及び酢酸の混液 (991)5mlで溶出す る｡ この溶出液 を 40℃ で減

圧濃縮乾固 し,残液 を水,メタノール及び酢酸の混液 (70301)05mlに溶解 して

試験溶液 とす る｡

4) 高速液体 /)1

ポ ン プ

検 出 器

カ ラ ム

カラム温度

移 動 相

.1'二 m

測定波長

注 入 左と

】マ トグラフ操作条件

NANrOSPACESI-2[株式会社 資生堂]

分光蛍光検出器 NANOSPACES卜2[株式会社 資生堂]

lllghtysllRP-18GP(内径46mm,長 さ150mm,粒径5FJm)

[J業J東化学株式会社]

40℃

水,アセ トニ トリル及び酢酸の混液(51048010)

08ml/mュn

Ex333nl¶El¶460nm

50FLI



LF)) 標準溶液の関拳法

OTA標準品5mgにメタノールを加えて溶解 し,50mlに定容 して100 JJg/mlの標碑原液

を調製する｡この原液1mlを正確に分取 し,濃縮乾固したものに, トルエン及び酢酸の

混液(991)告lornl加え超音波処理を行ってよく溶解 し,10 FLg/mlの溶液を調製する｡

この溶液について,分光光度計[U-2000形 株式会社 El立処作所]及び1cm石英セルを用

い, トルエン及び酢酸の混液(991)を対照として333nmにおける吸光度を測定し,得ら

れた値を用い,次式からファクターを界出する｡更に標準原液を適宜水,メタノール及

び酢酸の混液(70301)で希釈 し,検放線用標準溶液(0025-1ng/ml)を調炎するO

OTA標準原液のファクター -
AXMWXIOOO

E XIO

A 吸光度

MW 分了見-403

と トルエン及び酢酸の混液 (99 1)におけるモル吸光係数-5LILIO

6) 検免税の作成

標碓溶液 50 FJlを高速液体クロマ トグラフに注入 し,得 られた OTAの ピーク高

さと標碓溶液の OTAの濃度から検放線を作成する｡

7) 高速液体クロマ トグラフ法による測定

試験溶液 50 FLlを高速液体クロマ トグラフに注入 し,縛 られた OTAのピーク高

さと6)の検放線から試験溶液中の OTA濃度を求め.試料中の濃度を井出する｡

8) 検出限界及び定iit限界の設定

牛肝臓及び茶には試料中の OTA濃度が 05ng/gになるように,- ビーフー ドには

005ng/gになるように添加 し,7回の測定を実施 した(義一22参E嘩).検出限界は標

碓偏差の 3倍,定立限界は 10倍 とすると,牛肝臓及び茶は設定予定の定立限界 OE

ng/gの定法が,- ヒープ- トは設定予定の定見限界 005ng/gの是政が可能である

と判断された｡



義-22 検rr,限界及び定皿限界の確悪賢

牛肝臓 慕

1 0_441 0_268 0_0398

2 0_461 0_256 0_0380

3 0.Ll30 0.312 0.0∠】08

4 0.Ll30 0.278 0.0380

5 0.LlO7 0.306 0.0380

6 0_421 0_334 0_0358

7 0_489 0_380 0_0404

平均 0.Ll39 0.30̀l 0.0380

0.027 0.042 0.Ooユ

30 0_081 0_126 0_003

10(∫ 0.27 0.LI2 0.01

9) 添加回収試験 (1)

牛肝臓及び茶には試料中の OTA濃度が 5ng/g及び 05ng/gになるよ うに,-

ビー フー トには 05ng/g及び 005ng/gになるよ うに添加 し,本分析法の操作に し

たが って,添加 回収試験 (繰 り返 し 7回)を実施 して標 準偏差 (ぱ らつ き)を求 めた

(衷-23参照)｡

表-23 添加 回収試験の結果

(%)

牛肝臓 慕

5 0_5 5 0_5 0_5 0_05

1 73_7 88_2 69_3 53_6 86_1 79_6

2 74.5 92.2 76.0 51.2 100.1 76.0

3 70.LI 86.0 73.6 62.Ll 80.8 81.6

LI 70.3 86.0 8̀1.2 55.6 78.2 76.0

5 71_2 81_4 63_2 61_2 69_2 76_0

6 72.7 8̀1.2 86.6 66.8 71.9 71.6

7 73_6 97_8 76_8 76_0 83_8 80_8

平均 72_3 88.0 75_6 61_0 81_4 77_4

10) 添加回収試験 (2)

- ヒ-フー ド及び幼児向け食品には試料中のOTA濃度が05ng/gになるように,その他

の各試料には5ng/gになるように添加 し,回収試験を実施 した(義-2LI参照)｡



義-24 添加回収駅験の結果

食 品 回収率

オ リーブオイ′レ 94_1

オ リーブペース ト 76,l

ひまわ り種子 61.8

#*= tf 80.l

凄殖魚 (_蔓蒲焼) 82.9
91_0

98_8

効ささみ 82.I

チキンナゲッ ト 74.0
チーズ 85_0

ビータン 78.8

豚心一接 8Ll.)

レパ-ペース ト 7LL0
105,4

91.2

パナバ茶 68,5
83.5

98.6

87,5

小豆 87_7
テンペ 81ー4

乾燥いちじく 79.7
81.1

85,4

ll) 妨沓物質の有無 (特炎性)

添加回収駅験で用いた駅料からは,OTAの測定を妨げるピ-クは鯨められなかった｡

12) 確惣方位

oTAが検出された勘合又は妨害 ピークが隠められた勘合には.以下の条件で液体クロマ

ト//ラ71タンデム質丑分析計による測定を行い,確駆釈蒙 とした｡



<液体クロマ トグラフータンデム質量分析計操作条件 >

機 種 :1100Series[AgilentTechnologies]

検 出 器 :質量分析計 AP1-4000[AppliedBiosystems]

カ ラ ム :MightysilRP-18GP(内径2.0mm,長 さ150mm,粒径5 /Jm)

[関東化学株式会社]

カラム温度 :40℃

移 動 相 :A液 ;メタノール B液 ;1%ギ酸

グラジェン ト溶出条件 :(B波の割合)60%-10%(15分間)

流 量 :0.2ml/mln

注 入 量 : 10〟1

イオン化法 :ESI 負イオンモー ド

イオン化電圧 :一4500V

コーン電圧 :-80V

ネブライザガス :窒素 50psl

コリュ-ジョンエネルギー :-28V

コリュ-ジョンガス :窒素

設定質量数 :m/a402.1/358.1

13) 添付資料

(∋ 検量線の一例

1800160014001200刺定1000値(Y)8006004002000 相 関 係数 = 0.99998 77 20 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1

図-1 0TAの検量線の一例

-17-



② 標準溶液のクロマ トグラム
Voltl

b o o lJ ～ U
ih O h o ul ら ul O

:≠:

Volls

図-2 0TA標準溶液 0.1ng/ml

③ 添加回収試験のクロマ トグラム(肝臓)
Volは

lゝ o o

> o 5: ○ くハ b 5: O

VolI一

図-3 試料 :肝臓(無添加)

Volls

与 〇 〇 一 一 P ～⊂⊃ tll t⊃ l.■ 0 1′､ ○PO

hJ

tJL

Z
コ~ tJ■

旨b

ニ■tJt

P
二十】
E ≡ a ら

Vo111

図-4 試料 :肝臓 (0.5ng/g相当添加)
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④ 標準溶液のクロマ トグラム
VollS

畠 E g ｡ U. E E 冒

O

Vo11事

図-5 0TA標準溶液 0.05ng/ml

⑤ 添加回収試験のクロマ トグラム(ベ ビーフー ド及び茶)
Vol11

も 〇 〇 一 一 N ～ LJ
iP o h o く■ b ul O

> o o o o hJ o

Vo11～

図-6 試料 :ベ ビーフー ド(無添加)
Volは

0 0 0 - 1- N ■J i.lbl O i■ o lh ら uI O

た : = こ こ =

Volls

図-7 試料 :ベ ビーフー ド(0.05ng/g相当添加)
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Vol11

与 oC〉 0 0 1=〉

■ ■ !

己 書 芸 ○ ひ g E g

Volt一

図-8 試料 :茶(無添加)
Vo11～

e 冒 ≡ b 小 ｡ U. b
O

llJh

【1

ig

tJ■

O
b

己 書 芸 ｡ OI E 謀 冨

Vo111

図-9 試料 :茶 (0.5ng/g相当添加)
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rT アプラ トキソン T3., R2,(.., C2及び hl.(AFRl, R2,G., C2及び M.)

り 器具及び装置

遠心管 (250ml容 )

桐 山ロー ト

ろ紙 (No 704)[Er本理化学機器株式会社]

ヒスコ トロン型ホモジナイザー

吸引鯉

アス ピレー ター

ガ ラス ロー ト

ピペ ッ ト類

メス シリンダー

メス フラスコ

振 と う機

分液 ロー ト(300ml容)

ナス形 フラスコ(looml容,200ml容)

汎用大伴

ロータ リーエバポ レーター

高速液体クロマ トグラフ(蛍光検出器付)

液体クロマ トグラフー質故分析計

2) 試薬及び試液

AF標準品 B., B2, Gい C2及び 人1.[Slgma-AldrlCh杜]

水

ジクロロメタン(試薬特級)[関r*化学株式会社]

アセ トン(訳薬特級)[関東化学株式会社]

無水硫酸ナ トリウム (試薬特級)[関東化学株式会社]

塩化ナ トリウム(試薬特級)[関東化学株式会社]

水酸化カ リウム(訳薬特級)[関東化学株式会社]

- キサン(フタル酸エステル訴欺用)[関東化学株式会社]

メタノール (吏廷留俊英IPCB試験用)[関東化学株式会社]

メタノール(HPLC用)[和光純薬工菜株式会社]

アセ トニ トリル (残留農薬 ･PCB試験用)[関東化学株式会社]

アセ トニ トリル (EIPLC用)[和光純薬工業株式会社]

酢酸 アンモニ ウム川erck什]

ハイフロスーパーセル[slgma-AldrlCh社]

seP-PakPlusFlorlSll[waterscorporatlOn]

多機能カラム(ク リー ンア ップ用カー トリッソカラム)

AutoplepMrLA IOOOl昭和TLi工株式会社]
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1%塩化ナ トリウム溶液及びメタノールの混液(4f)5f))

塩化ナ トリウム 36gを溶解 した水 3,600ml及びメタノール (残留農薬 ･PCB

試験用)LI.L100mlを混合する｡

002mol/L水酸化カ リウム溶液 水酸化カ リウム 1 1g に水 lLを加え溶解するO

シクロ1jメタン及びメタノールの混液 (91)シクロ1jメタン 900ml及びメタノー

ル 100mlを混合する｡

アセ トン及び水の混液 (973)アセ トン 970ml及び水 30mlを混合する｡

アセ トニ トリル及び水の混液 (91)アセ トニ トリル 900ml及び水 100mlを混合

する｡

水及びメタノールの混液 (64)水 1,800ml及びメタノール(HPLC用)1,200mlを

混合する｡

水,メタノール及びアセ トニ トリルの混液 (631) 水 1.800m1,メタノール

(HPLC用)900ml及びアセ トニ トリル(HPLC用)300mlを混合する｡

001mol/L酢酸アンモニウム 酢酸アンモニウム 077 gを水に溶か し 1Lとする｡

3) 試験溶液の調拳法

① 乳製品 ･- ビーフー ド及び幼児向け食品以外の試料

訳料約 10gを 250ml容遠心管に採取 し,1%塩化ナ トリウム溶液及びメタ

ノールの混液 (4555)100mlを正確に加える｡訳料が粉末または液体の場合は 30

分間振 とうし,駅料が粗い磨砕物や生体訳料の場合はホモ ジナイザーを用いて約

2分間将はん抽出を行 う｡抽出液を吸引ろ過 し,ろ液に-キサン 100mlを加え

て 10分間振 とうするO下層にジクロロメタン 100mlを加え 5分間振 とう後,下

層を別の分液 ロー トに分取 し,上層に再びシクロロメタン 50mlを加え 5分間振

とうし,下層を合わせる｡ これに 002mol/L水酸化カ リウム溶液 25ml及び精

製水 IOOmlを加えて洗浄後.無水硫酸ナ トリウムで脱水ろ過 し.40℃で減圧瀧

縮乾固する｡杖漆をシクロロメタン 20mlに溶解 した後,Sep-PakPlus

I･lorlSllに負荷 し,ソ/)ロロメタン及びメタノールの混液 (91)20mlで洗浄後,

アセ トン及び水の混液(973)30mlで溶出する｡溶出液に少血のアセ トニ トリル

を加 え,40℃で減圧濃縮乾固後,技活をアセ トニ トリル及び水の混液 (91)2ml

に溶解 したものを訳験溶液 とする｡必要に応 じて訳験溶液を多機能カラム

AutoplePAlト^1000に負荷 し,流出液約 1mlを試験溶液 とする｡

なお,クロマ トグラム上に妨害物質が認められる場合は,適宜希釈を行 う.

② ベ ヒープ- ト及び幼児向け食品

駅料約 10gを 250ml容遠心管に採取 し,1%塩化ナ トリウム溶油及びメタ

ノールの混液 (4555)100mlを正確に加え,30分間恢とう抽出を行 う｡抽出液を

吸引ろ過 し,ろ液に-キサン 100mlを加 えて 10分間振 とうする｡下屑にジクロ

ロメタン 100mlを加 え 5分間振 とう後,下層を別の分液 ロー トに分取 し,上層

に再びソ/)ロロメタン 50mlを加え 5分間振 とうし,下層を合わせる0
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これに 002mol/1水酸化 カ リウム溶液 25ml及び桔拳生水 100mlを加 えて洗浄後,

無水硫酸ナ トリウムで脱水 ろ過 し,LI0℃ で減圧濃縮乾固す る.残液 をソ/)ロロ

メタン 20mlに溶解 した後,SeP-PALPlusFIorlSllに負荷 し,ジ/)ロロメタン

及びメタノールの混液 (9 1)20rnlで洗浄後,アセ トン及び水の混液 (973)30ml

で溶出す る｡溶出液に少故のアセ トニ トリル を加 え,40℃ で減圧濃縮乾固後,

技法 をアセ トニ トリル及び水の混液 (9 1)1mlに溶解 して試験溶液 とす る｡

③ 乳製品 (加 工品)

駅料約 10gを 250ml容遠心管に採取 し,1%塩化ナ トリウム溶液及びメタ

ノールの混液 (4555)100mlを正確に加 え,ホモ シナイザーを用いて約 2分間彬

はん抽出を行 うO抽 出液 を吸引ろ過 し,ろ液に-キサ ン 100mlを加 えて 10分間

振 と うす る｡ 下層 にシクロロメタン 100mlを加 え 5分間恢 と う後,下層 を別の

分液 ロー トに分取 し,上層に再び ジクロロメタン 50mlを加 え 5分間振 とうし,

下層 を合わせ る｡ これに 002mol/L水酸化カ リウム溶液 25ml及び精製水

100mlを加 えて洗浄後,無水硫酸ナ トリウムで脱水 ろ過 し,LI0℃で減圧濃縮乾

固す るD残液 をシ/)ロロメタン 20mlに溶解 した後,SOP-PakPlusFlorlSllに

負荷 し,ジクロロメタン及び メタノールの混液 (9 1)20mlで洗浄後,アセ トン

及び水の混液 (973)30mlで溶出す るO溶出液に少址のアセ トニ トリルを加 え,

40℃ で減圧濃縮乾固後,妓液をアセ トニ トリル Imlに溶解 して訳験溶液 とす る｡

4)機器操作条件

① 高速液体/)ロマ ト//ラフ操作条件-1(̂ドB., B2.G.及び C2)

機 種 LC-10At)vp[株式会社 島津製作所](PHREL)フォ トケミカルリア/)タ-装怒)
検 出 器 蛍光検出器 RrLl0AXL[株式会社 島津炎作所]

カ ラ ム MlghtysllRFL18GP(内径 46mm,長さ250m恥 粒径5lJm)

[関東化学株式会社]

カラム温度 40℃

移 1El]相 水及びメタノールの混液(64)

測定波長 Ex365nm Em45011m

流 左と 07ml/mln

注 入 放 10 FLL

② 高速液体/)ロマ ト//ラフ操作条件-2 (AFM.)

機 種 LC110̂Dvp[株式会社 島津製作所](PHREDフォ トケミカルリアクター装着)
検 出 器 蛍光検出器 RトLOAXL[株式会計 偽雄処作所]

カ ラ ム MlghtysllRFL18GP(内径 46mm,長さ250mm,粒径 5FJm)

[関東化学株式会社]

カラムr且度 40℃

移 動 相 水,メタノール及びアセ トニ トリルの混液(631)
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測定波長 T:x365nm FmL150nm

流 正 07ml/mュn

注 入 放 10 FLL

③ 液体クロマ トグラフ-質最分析計操作条件

機 種 LC-20ADl株式会社 島細胞作所]

検 出 器 4000-Q-TRAPlApplledBIOSyStemS]

カ ラ ム ZORBAXEcllPSeXDB-C18

(内径 21lrLm,長さ150mm,粒径 5FLm)[AgllentTechnologleSInc]

カラム温度 40℃

移 動 相 液̂ ,001mol/L酢酸アンモニウム

B液 ,アセ トニ トリル

グランェント溶出条件 (B液の割合)10鶴-80%(20分間)

流 見 02ml/rTLln

注 入 虫 10FLL

イオン化法 ESl正イオンモー ド

イオン化電圧 5000V

ネブライザーガス 窒素

コリュージョンガス 室索,650℃

コリューンヨンエネルギー AFB.,33V,AFB2,37Y,AFG.,39V,AFC2,35V

コーン電圧 AFB.,101V,AFB2,106V,AFG.,91V,AFG2,96V

設定質免数 AFB.,帆/Z 2851/313i,AFB2;m/Z 2871/3151

AFC.,m/Z 2LI31/329 1,AFC2,帆/Z313 I/3311

5) 標準溶液の調製

AドBいB2,G.及びC2の各標準品1mgにそれぞれアセ トニ トリルを加えて溶解し,200ml

に定容 して5 FJg/mlの標碓原液を調製する｡この原液を混合 し,アセ トニ トリル及び水

の混液(91)で適宜希釈 し,AF検放線用混合標準溶液 (005- 10ng/ml)を調製する｡また,

AFll.の標準品001mgにアセ トニ トリルを加えて溶解 し,100mlに定容 して100ng/mlの

標準原液を調製する｡この標準原液をアセ トニ トリルで適宜希釈 し,AFll.検放線用標准

溶液(05-20ng/ml)を調製する｡

6) 検延線の作成

AF混合標準溶油及び AFL11標準溶液 10 lJlを高速油体クロマ トグラフに拝入 し,

得 られた目的対象物質の ピーク高さと標畔溶液の 目的対象物質の濃度か ら検出線を

作成する｡ また,AF混合標雄溶液 10 FJlを液体クロマ トグラフー質放分析計に注入

し,掛 られた 目的対象物質の ピークの高 さと標準溶液の 目的対象物質の濃度か ら検

放線を作成する0
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7) 高速液体/)ロマ ト//ラフ法による測定

- ヒ-フー ド及び幼児向け食品以外の試験溶液 10 FLlを高速液体クロマ ト//ラ

フに注入 し,得 られた 日的対象物質の ピーク高 さと 6)の検放線から,試験溶液中の

目的対象物質の濃度を求め,訳料中の濃度を罪出す る｡また,- ヒープー ド及び幼

児向け食品の訳験溶液 10 FJlを液体クロマ トグラフ-質虫分析計に注入 し,得 られ

た 目的対象物質の ピーク高 さと 6)の検正線か ら,試験溶液中の臼的対象物質の濃度

を求め,訳料中の濃度を界出する｡

8) 検出限界及び定iii限界の設定

レモングラスに試料中の AFB,, B2, Gl及び C2の濃度が 01ng/gになるように添

加 し,7回の測定を実施 した結果を表一25に示 した｡また,- ヒープ- トに試料中の

AFB., B2,6】及び C2の濃度が 001ng/gになるように添加 し,7回の測定を実施 し

- ヒ-フー ト及び幼児向け食品で定見限界 00lng/冒,その他食品で走出限界

01ng/gの定見が可能であると判断されたo

また,チーズに試料中の Al･hl】の浜皮が Olng/gになるように添加 し,7回の測定

を実施 した結果を衷一27に示 した｡検出限界は標畔偏差の 3倍,是政限界は 10倍 と

すると,定見限界 Oing/gの走出が可能であると判断 されたO

表-25 検出限界及び定虫限界の確認 (レモングラス)

(ng/g)

AF

Bl B2 G】 C2
1 0.066 0.063 0.05̀l 0.06̀l

2 0.060 0.062 0.059 0.066

3 0_068 0_067 0_052 0_061

Ll 0.063 0.062 0.05ー 0.059

5 0.067 0.065 0.058 0.067

6 0.063 0.062 0.055 0.062

7 0_059 0_062 0_054 0_063

平均 0_063 0_063 0_054 0_063

0.003Ll 0.0019 0.0029 0.0027

30 0.01 0.01 0.01 0.01



義-26 検,V.限界及び定丘限界の確認 (- ヒ-フー ト)

Aド

B, B2 Gt C2
1 0_0051 0_0074 0_0071 0_0074

2 0.0062 0.0073 0.0073 0.0069

3 0.005Ll 0.0065 0.0059 0.0063

Ll 0.0057 0.0068 0.0075 0.0055

5 0_0057 0_0072 0_0073 0_0059

6 0_0055 0_0071 0_0071 0_0066

7 0.00̀13 0.0057 0.0061 0.0063

平均 0.005Ll 0.0068 0.0069 0.006̀l

0_00059 0_00059 0_00063 0_00062

30 0.002 0.002 0.002 0.002

表-27 検出限界及び定丑限界の確言思(チーズ)

(ng/g)

ド̂Ml
1 0.064

2 0.073

3 0.060

4 0_054

5 0_064

6 0.066

7 0.066

平均 0.063

0_0058

30 0_02

9) 添加回収訳験 (I)

レモングラスに AFB., B2, G.及び G2濃度が Oing/g及び 1ng/gになるように

標畔溶液を添加 し,本分析法の操作に したがって,添加回収試験 (繰 り返 し 7回)を

実施 して標準偏差 (ば らつき)を求めた(義一28参照).同様に して,- ヒープ- ドに

濃度が 001ng/g及び 01ng/gになるように添加 し,添加回収試験を実施 して標

準偏差 (ば らつき)を求めた(秦-29参E噂)O

更に AFMlについても同様に,チーズに溝度が 0 1ng/g及び lng/gになるよ う

に添加 し,添加回収試験を実施 して標準偏差 (ばらつき)を求めた(衷一30参照)｡



義-28 添加 Pl収試験の結果 (レモ ングラス)

lヽl

0.I 1

AF B. B2 G, G2 Bt B2 G. G2
1 66_3 63_3 54_3 64_4 66_9 65_8 62_3 69_9

2 60.7 62,9 59,0 66,1 68,6 67,3 65,6 72,9

3 68_4 67_2 52_4 61_6 66_6 65_6 59_0 66_8

4 63_5 62_6 51_8 59_1 69_9 68_3 61_2 70_1

5 67_6 65_2 58_1 67_2 64_7 63_1 57_6 64.7

6 63_0 62_7 55_5 63_0 66_1 64_3 56_5 64_6

7 60.0 62.6 54.6 63.1 68.5 67.3 58.7 68.5

平均 6̀1.2 63.7 55.I 63.5 67.3 65.9 60.I 68.2

義一29 添加回収試験の結果 (- ビーフー ト)

0_01 0_1

AF Bl B2 C1 G2 B】 B2 Gl G2
I 51_6 74_0 71_8 74_7 53_7 70_3 47_7 76_4

2 62_7 73_1 73_9 69_4 45_2 65_5 36_1 64_8

3 54_9 65_1 59_4 63_2 53_8 76_8 45_8 75_3

4 57_4 68_7 75_9 55_9 47_0 66_1 33_6 68_2

5 57.7 72.5 73.4 59.1 62.9 78.3 45.7 79.LI

6 55.6 71.6 71.5 66.9 51.3 73.6 37.6 73.8

7 43.6 57.4 61.9 63.6 72.1 84.3 52.2 68.5

平均 54_7 68.9 69_6 64_6 55_1 73_5 42_6 72.3

衷一30 添加回収訳験の結果 (チーズ)

tヽ1

0_1 1

AF At

1 64_6 67_4

2 73_4 72_2

3 60_1 74_9

4 5LI.LI 72.3

5 I.1∴ 73.4

6 66_3 72_1

7 66_8 75_6

平均 64_2 72_5

10)添加匝l収試験 (2)

試料にAFB., B2,Gい C2及 び M.の試料中の濃度が検出限界の10倍になるよ うに添加 し,

回収試験を実施 した(秦-31参照)｡
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義-31 添加回収試験の結果

＼ヽl

食品(例) 回収率
B1 B2 C1 C2 叫

松の実 62.4 69.5 45.7 67.2

養殖エ ビ 51.0 68.2 40.1 71.0

63.8 66.7 55.4 67.0

65.9 67.3 66.1 75.3

牛肉 55.1 67.3 54.0 78.0

65.3 64.8 65.4 79.1

チーズ 67.6

ゆで卵 54.4 56.7 52.7 62.2

敷心臓 58.7 64.4 58.6 75.9

ホルモン 72.8 69.7 70.6 74.2

サ トウキビ 63.6 67.0 60.0 70.3

60.9 60.2 63.5 68.6

紅茶 45.7 45.7 48.3 52.1

37.7 40.2 47.9 64.9

幼児用食品 47.5 69.6 50.7 76.0
70.8 70.8 70.8 77.2

テンペ 72.1 75.1 69.8 78.7

69.7 76.3 72.6 81.3

タピオカスターチ 57.0 67.8 50.2 74.8

ll) 妨害物質の有無(特異性)

添加回収訳験で用いた駅料か らは,AFB., B｡, G., C2及Lml.の測定を妨げるピークは絡

められなかった｡



12)添付資料

① 検量線の一例

相関係数=0.999928

8000警 ZZZ:値5000(4.000= 3000200010000
0 2 4 6 8 10 12

図-10 AFBlの検量線の一例 (ベ ビーフー ド及び幼児向け食品以外)

相関係数=0.999947

8000測 7000定6000値5000(4000Y3000) 200010000 50 0.5 1 1.5 2 2.

図-ll AFBlの検量線の一例 (ベ ビーフー ド及び幼児向け食品)
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相関係数=0.999919

1600014000測 12000定 10000値 8000′ー＼Y 6000) 400020000
0 2 4 6 8 10 12

図I12 AFB2の検量線の一例 (ベ ビーフー ド及び幼児向け食品以外)

相関係数=0.998395

45004000測 3500定 3000値 2500( 2000Y 1500) 10005000 ○ 50 0.5 1 1.5 2 2.

図-13 AFB2の検量線の一例 (ベ ビーフー ド及び幼児向け食品)
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相関係数=0.999914

70006000## ooo値 4000( 3000Y) 200010000
0 2 4 6 8 10 12

図-14 AFC】の検量線の一例 (ベ ビーフー ド及び幼児向け食品以外)

相関係数=0.999768

70006000警 5000値 4000′~､3000Y) 200010000 50 0.5 】 1.5 2 2.

図-15 AFGlの検量線の一例 (ベ ビーフー ド及び幼児向け食品)
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相関係数=0.999873

1200010000刺定 8000値 6000(Y 4000) 20000

0 2 4. 6 8 10 12

図I16 AFC2の検量線の一例 (ベ ビーフー ド及び幼児向け食品以外)

相関係数=0.999606

35003000警 2500値 2000( 1500Y､J 10005000 50 0.5 1 1.5 2 2.

図-17 AFC2の検量線の一例 (ベ ビーフー ド及び幼児向け食品)

-32-



相関係数=0.999763

500045004.000測 3500這 …;33′ー＼Y2000) 150010005000
0 5 10 15 20 25

図-18 AFM.の検量線の一例
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② 高速液体クロマ トグラムの-帆

ti'r

ニ亡 〔

3C LL

図-19 AF混合標準溶液 05ng/ml

t)l)

･P_C

2ljD

3t)ロ

ー AF G2

( AF G)

ー AF B2

ー AFBl

同一20 試料 レモ ングラス(棄軽添加)

?り.0

I_I⊂n

◆l
DD

G

I
F

ち

F

G

A

F

｢

仁

巨

図-21 御:料 レモ ングラス(01ng/g相 当添加)



図一22 AFll.標畔溶液 lng/ml

図-23 試料 チーズ(無添加)

炉ト24 試料 チーズ(o1ng/g相当添加)



③ マスフラグメン トグラムの一例

∃ 葛 ALT↓B2

ヨ AF↓Bl
L , T [ ｢ て 止

AFGl AF C2∫

図-25 AF混合標準溶液 01ng/ml

∃ AF)i2i

L ,T三 笠 冊

1

AFC】 ∧FC2
∫ 11

図一26 試料 - ビーフー ド(無添加)
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∃ Al" i. AFB2
∫

1

AFGl AFC2∫
∫

兵
～--_..__

図-27 試料 - ヒ-フー ト(001ng/g相当添加)



ゼアラレノン(ZEN)及びゼアラレノール (Zel)

1) 器具及び装置

遠心管 (50, 100及び250ml容)

/))液 ロー ト(300rnl容)

ナス形 フラス コ(200,300ml容)

ガ ラス管カラム(内径 15mm,長 さ350mm)

ガ ラス ロー ト

ピペ ット頬

メス シリンダー

リザーハ-及びシ ョイ ン ト

ろ紙 (No5A)[ADVANTEC社]

ガ ラス繊維 ろ紙(GF/C)[whatman社】
ヒス コ トロン型ホモ シナイザ-

化学天秤

汎用天秤

振 とう機

遠心分離機

ロータ リーエバポ レーター

pHメータ-

高速液体クロマ トグラフ(蛍光検出器付)

液体 クロマ トグラフー質放分析計

2) 試薬及び試液

zEN標準品[slgma-AldrlCh社]

a-zel標準品[slgma-AldrlCh社]

β一Zel標準品[sl即la-AldrlCh社]

水

アセ トニ トリル (残留戯薬 ･PCB試験用及び HPLC用)[和光純薬工菜株式会社】

メタノール (杖留戯薬 ･PCB試験用及び HPLC用)〔和光純薬工業株式会社]

- キサ ン(杖留農薬 ･PCB診て験用)[和光純薬工業株式会社]

りん酸水素二ナ トリウム (試薬特級)[/ト宗化学薬品株式会社]

りん酸二水素ナ トリウム (試薬特級)[/ト宗化学薬品株式会社]

りん酸二水素カ リウム(試薬特級)[和光純薬工菜株式会社]

酢酸アンモニ ウム(試薬特級)[関東化学株式会社]

りん酸 (釈薬特級)[l輩1rhT化学株式会社]

フロリソール PR[和光純薬工業株式会社】

sep-pakPlusC18[waterscorporatlOn]

イムノアフィニテ ィーカラム(Zeal-alaTestWB)[vICAM社]
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002mol/r りん酸緩衝液 (pHf)0) 002mol/1 りん酸二水素ナ トリウム溶液 (求

1Lに りん酸二水素ナ トリウム 2LIO gを溶解 したもの)に 002mol/Lりん酸

水素二ナ トリウム溶液(水 1Lに りん酸水素二ナ トリウム 28Llgを溶解 した

もの)を加えて prlを 50に調整する｡

002mol/L りん酸緩衝液 (pH50)及び水の混液 (4 6) 002mol/L りん酸緩衝液

(pH50)200mlと水 300mlを混合する｡

0 1mol/L りん酸二水素カ リウム溶液 (pH35) りん酸二水素カ リウム 680g を

水 500mlに溶解 し, りん酸を加 えて pHを 35に調整する｡

oolmol/L酢酸アンモニウム溶液 酢酸アンモニ ウム 077 g を水 1Lに溶解す

る｡

水及びメタノールの混液 (6 4) 水 60ml及びメタノール (PR用)40mlを混合す

る｡

水及びメタノールの混液 (3 7) 水 30ml及びメタノール (PR用)70mlを混合す

る｡

水及びメタノールの混液 (1 9) 水 100ml及びメタノール (PR用)900mlを混合

する.

水及びアセ トニ トリルの混液(1 1) 水 500ml及びアセ トニ トリル (rlPLC用)

500mlを混合するo

o 1mol/L りん酸二水素カ リウム溶液 (pH35),メタノール及びアセ トニ トリルの

混液 (10 19) 0 1mol/L りん酸二水素カ リウム溶液 (pH35)500m1,メタ

ノール (HPLC用)50ml及びアセ トニ トリル(HPLC用)450mlを混合する｡

0 1mol/L りん酸二水素カ リウム溶液 (pH35),メタノール及びアセ トニ トリルの

混液(ll18) 0 1mol/L りん酸二水素カ リウム溶液 (pH35)550ml,メタ
ノール (FIPLC用)50ml及びアセ トニ トリル (HPLC用)400mlを混合する｡

3) 試験溶液の調製

(む 動物原料食品(植物原料の食品,- ヒ-フー ド及び幼児向け食品以外)

試料約 5gを 250ml容遠心管に採取 し,アセ トニ トリル 30mlを加 えてホモ

シナイザーを用いて約 3分間彬はん した後,2,500r/mlnで 5分間遠心分離する｡

上澄み液を綿栓ろ過 し,技留物に再度アセ トニ トリル 30mlを加 えて 1分間振と

うした後,2,500r/mlnで 5分間遠心分離する｡上澄み液を綿栓 ろ過 して先のろ

液 と合わせ.-キサン 60mlを加 えて 5分間振とうする｡下層 を分取 し,再度-

キサン 30ml(脂肪分が多い場合は 60ml)を加えて 5分間振 とうする｡下層を分

取 し.あらか じめアセ トニ トリルによ りガラス管カラムに充てん しアセ トニ トリ

ル LOOmlで洗浄 したプロリソール PR(8g)に負荷する.アセ トニ トリル 30mlを

㌫三けて流 し,先の通過液 と合わせて 40℃ で減圧濃縮乾固する｡技留物に 002

mol/L りん酸緩衝液 (pH50)及び水の混液 (4 6)10mlを加えて溶解 し,あらか じ

めメタノール 10ml,水 10ml及び 002mol/Lリン酸緩衝液 (pH50)2mlで洗浄

した Sep-PakPlusC18に負荷する｡002mol/Lリン酸緩衝液(pF150)5ml,水及
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びメタノールの混液 (6 4)10mlで洗浄後,水及びメタノールの混液 (3 7)10ml

を通 し,ゼアラレノンを溶出す る.溶出液に水 15mlを加 え,イムノアフィニ

ティーカラムに負荷する｡水 5mlで洗浄後,メタノール 5mlを通 し,ゼアラレ

ノンを溶出する｡溶出液を L10℃で減FI:濃縮乾固後,アセ トニ トリル及び水の混

液 (11)1mlに溶解 して訳験溶液とする｡

② 植物原料の食品 (種子輸,健康食品,ハープ輸,飲料,典+知,豆知, ドライフ

ルーツ及びキャッサバ)

試料約 10gを 250ml容遠心管に採取 し,水及びメタノールの浸液 (i 9)

50mlを加 えて訳料が粉末または液体の場合は 30分間振 とう,粗い磨砕物の場合

はホモジナイザーを用いて約 3分間撹はんする02.500r/mlnで 5分間遠心分離

した後,ろ紙でろ過する｡ ろ液 5mlを分取 してメタノール 15mlを加 え,さら

に水を加 えて正確に 50mlとした後ガラス繊維ろ紙でろ過 し,ろ液 25mlをイム

ノアフィニティーカラムに負荷する｡水 10mlで洗浄後,メタノール 5mlを通

し,ゼアラレノンを溶出する｡溶出液を 40℃で減圧濃縮乾固後,アセ トニ トリ

ル及び水の混液 (11)05mlに溶解 し,試験溶液 とする｡

③ - ヒープ- ト及び幼児向け食品

部料約 10gを 250ml容遠心管に採取 し,アセ トニ トリル 60mlを加 えてホモ

シナイザ-を用いて約 3分間彬はん した後,2,500r/mlnで 5分間遠心分離する｡

上澄み液を綿栓ろ過 し,妓留物に再度アセ トニ トリル 30mlを加 えて 1分間振 と

うした後,2.500r/mlnで 5分間遠心分離する｡上澄み液を綿栓 ろ過 して先のろ

液 と合わせ.-キサン 60mlを加 えて 5分間振とうする｡下層 を分取 し,再度-

キサン 30mlを加えて 5分間振 とうする.下層を分取 し,あ らか じめアセ トニ ト

リルに上りガラス管カラムに充てん しアセ トニ トリル 100mlで洗浄 したフロ リ

シール F'R(8g)に負荷する｡アセ トニ トリル 30mlを就けて流 し,先の通過液と

合わせて 40℃で減圧濃縮乾固するO残留物に 002mol/L りん酸緩衝液 (pH50)

及び水の混液(4 6)10mlを加 えて溶解 し,あ らか じめメタノール 10m1,水

10ml及び 002mol/L リン酸緩衝液 (pH50)2mlで洗浄 した Sep-PakPlusC18

に負荷す るo0O2mol/L リン酸緩衝液 (pH50)5ml,水及びメタノールの浸液

(6 4)10mlで洗浄後,水及びメタノールの混液 (3 7)10mlを通 し,ゼアラレ

ノンを溶出する｡溶出液に水 15mlを加え,イムノアフィニティーカラムに負荷

する｡水 5mlで洗浄後,メタノール 5mlを通 し,ゼアラレノンを溶出する｡溶

出液を LI0℃で減圧濃縮乾固後,アセ トニ トリル及び水の混液(11)1mlに溶解

して試験溶油とする.



Ll) 高速液体//ロマ トグラフ操作条件

機 種 NANOSPACES卜2 [株式会社 資生堂]

検 出 器 分光蛍光検 出器 NANOSPACES卜2 [株式会社 資生堂]

カ ラ ム htlghtysllTIP 18GP (内後 ll6mm,長 さ 150rnm,粒径 5 FLm)

[関東化学株式会社]

カ ラム温度 40℃

移 動 相 0 1mol/Lりん厳二水素カ リウム溶液 (pH35),メタノール及びアセ トニ ト

リルのr昆液(10 19)

流 出 05ml/m上n

測定波長 Ex274nmEm440nm

注 入 見 50 FL1

5) 液体クロマ トグラフー質最分析計操作条件

機 種 1100SerleS[AgllentTechnologleS]

検 出 器 質免分析計 G1956BlAgllentTechnologleS]

カ ラ ム lllghtysllRP-18GP (内径20rnm,長 さ150rnm,粒径5 FLm)

[関東化学株式会社]

カラム温度 40℃

移 動 相 A液 ,001mol/L酢酸アンモニウム溶液

B液 ,アセ トニ トリル(HPLC用)

グラソ工ン ト条件 (B液の割合)40%- 15分- 90%(5分保持)

流 免 02ml/mュn

注 入 虫 20 FLl

イオン化法 ESI 負イオンモー ド

フラグメンタ'iE庄 ZEN,180V,

α-Ze上, β一Zel,200V

ネブライザガス 窒素 LIOpsl

乾燥ガス 窒索 101/m上n,300℃

キヤピラリーT;Tl庄 3500V

設定質広敷 ZEN,帆/Z 317,

α-Zel,β-Ze上,319

6) 標準溶液の調製

(丑 zEN

zEN標準品25mgにメタノール (HPLC用)を加えて溶解 し,100mlに定容して250 lJg/ml

の標準原液を調処する｡この原液Imlを正確に分取 し,メタノール(HPLC用)てlomlに定

容 して25 〟g/mlの溶液を調処する｡ この溶液について,分光光度計[uv-1600株式会社

島津製作所]および1cm石英セルを用い,メタノール (EIPLC用)を対照として314nmにおけ

る吸光度を測定 し,得 られた値を用い,次式か らファクターを井出するO更に,標準原
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液を適宜アセ トニ トリル及び水の混液(11)で希釈 し,検皿線用標準溶液

(00005-1JJg/ml)を調製する.

ZEN標準原液のファクター -
×̂llWX1000

E X25

A 吸光度

MW 分子最 -318

E トルエン及び酢酸の混液 (99 1)におけるモル吸光係数 -6000

② α-ze上

a-zel標準品5mgにアセ トニ トリル(HPLC用)を加えて溶解 し,50mlに定容 して

100 FJg/mlの標畔原液を調敷する｡この原液を適宜アセ トニ トリル及び水の混液(11)で

希釈 し,検放線用標準溶液(00005-1〟g/nl)を御製する｡

③ β-ze上

β-zel標準品5mgにアセ トニ トリル(HPLC用)を加えて俗解 し,50mlに定谷 して
100 FJg/mlの標雅原液を調製するOこの原液を適宜アセ トニ トリル及び水の混液(1I)で

希釈 し,検放線用標準溶液(00025-5 〟g/ml)を訴処する｡

7) 検放線の作成

標準溶液を高速液体クロマ トグラフまたは液体クロマ ト//ラフー質見分析計に注入

し,得 られた 目的対象物質の ピー ク高 さと標準溶液の 目的対象物質の濃度か ら検放

線を作成する｡

8) 高速液体クロマ トグラフ法による測定

試験溶液を丙速液体クロマ トグラフまたは液体クロマ ト//ラフー質見分析計に注入

し,得 られた 目的対象物質の ピーク高 さと 7)の検出線か ら試験溶液中の El的対象物

質の濃度を求め,訳料中の濃度を井出する｡

9) 検出限界及び定放限界の設定

(む zEN

エ ヒ,カボチャ種子及び- ビーフー トに試料中の ZEN濃度がそれぞれ 1ng/g,

5ng/g及び 0 1ng/g になるように添加 し,7回の測定を実施 した結果を表-32に

示 した｡検出限界は標準偏差の 3倍,定見限界は 10倍 とすると.エ ヒ(1BJ物由来食

品)で定立限界 Ing/g,種子 (植物由来食品)で走出限界 5ng/蛋,- ビーフー トで定

放限界 0 1ng/g の定法が可能であると判断された｡



秦-32 検出限界及び定見限界の確言邑

エ ビ カボチャ種子 ･ヾ ビーフー ド

1 0.9385 Ll.4302 0.1087
2 0.9115 5.2363 0.1050
3 0_8996 5_0973 0_1086

4 0_9554 5_0509 0_1110

5 0_8188 4_6989 0_1039

6 0.8929 Ll.1985 0.119Ll
7 0_8726 4_9861 0_1057

平均 0.898 LI.81LI 0.1080
0.OLILl 0.383 0.005

30 0_132 1_149 0_015

② zel

エ ビに試料中の α-Zel濃度が Ing/g,β-Zel濃度が 5ng/gになるよ うに標準溶

液を添加 し,7回の測定を実施 した結果を表-33に示 した｡検出限界は標雄偏差の 3

倍,定見限界は 10倍 とす ると,α-Zelは 1ng/g転度,β-Zelは 5ng/g程度まで

の走出が可能であると判断 され たO

同様 にベ ヒー プ- トに試料中の α-Zel濃度が 01ng/冒, β-Zel濃度が 05ng/g

になるように標準溶液を添加 し,7回の測定を実施 した結果 を衷一33に示 した.検出

限界は標畔偏差の 3倍,定iii限界は 10倍 とす ると, α一Zelは 0 1ng/g程度 ,

β-zelは 05ng/g程度までの定先が可能であると判断 された｡

表-33 検出限界及び定放限界の確認

(llg/g)

エ ビ ベ ビーフー ド

α-Ze上 β-Ze上 α-Ze上 β-Ze上
1 0.9128 Ll.7077 0.086Ll 0.LI3LI8

2 0_8619 4_8198 0_0853 0_4433

3 0_8404 4_4529 0_0905 0_4398

LI 0.8962 Ll.5LI46 0.0896 0.LI377

5 0.8678 Ll.7359 0.08̀15 0.LI493

6 0_9724 3_7499 0_0849 0_4409

7 0_8316 4_1167 0_0880 0_4298

平均 0_883 4_446 0_087 0_439

0.0̀18 0.386 0.002 0.006

3〔丁 0.1LILl 1.158 0.006 0.018



10) 添加回収試験 (1)

(む zEN

エ ビに試料中の ZEN濃度がそれぞれ lng/g及び 10ng/gになるように,またカボ

チャ種子に訳料中の ZEN濃度がそれぞれ 5ng/g及び 50ng/gになるように,標畔溶

液を添加 し,本分析法の操作に したがって,添加回収試験 (繰 り返 し 7回)を実施 し

て原錐偏差 (ばらつき)を求めた(衷-34参照)｡

同様に- ヒープー トに訳料中の ZEN濃度がそれぞれ 01ng/g及び 1ng/gになる

よ うに,標準溶液を添加 し,本分析法の操作に したがって,添加回収訳験 (繰 り返 し

7回)を実施 して標雅偏差 (ぱ らつき)を求めた(衷-34参照)｡

衷一34 添加回収訳験の結果

lヽI

二エビ べ ビ-フ- ド

1 10 5 50 Ll∴ 1

1 93_8 75_2 88_6 95_8 108_7 82_5

2 91.1 70.9 104.7 85.2 105.0 75.5

3 89_9 83_7 101_9 90_5 108_6 86_6

4 95.5 78.5 lot.0 89.9 111.0 83.2

5 81.8 83.Ll 93.9 79.1 103.9 8̀1.3

6 89.2 85.6 83.9 78.2 119.4 86.9

7 87_2 87_5 99_7 81_6 105_7 86_5

平均 89_7 80_6 96_2 85_7 108_9 83_6

･jL :t･.

エ ヒに試料中の α-Zel濃度がそれぞれ 1ng/g及び 10ng/gになるように,

β-zel濃度がそれぞれ 5ng/g及び 50ng/gになるように標準溶液を添))OL,本分

析法の操作に したがって,添加回収試験 (繰 り返 し 7回)を実施 して標準偏差(ばらつ

き)を求めた(義-35参照)｡

また,- ビーフー ドに試料中の α-Zel濃度がそれぞれ 01ng/g及び 1ng/gにな

るように,またβ-Zel濃度がそれぞれ 05ng/g及び 5ng/gになるように標準溶液

を添加 し,本分析法の操作に したがって,添加回収訳験 (繰 り返 し 7回)を実施 して

標畔thrT差 (ぱ らつき)を求めた(衷一36参照)｡



表-35 添加回収試験の結果

(%)

エ ビ

α-Ze1 β-Ze1
1 10 5 50

1 91_2 72_8 94_1 76_2

2 86_1 71_5 96_3 72_1

3 84_0 80_0 89_0 80_6

4 89_6 76_8 90_8 78_3

5 86_7 85_3 94_7 87_1

6 97.2 89.0 7Ll.9 93.2

7 83_1 89_7 82_3 86_9

平均 88.2 80.7 88.8 82.0

表-36 添加回収訳験の結果

ベ ビーフー ド

α-Ze上 β-Ze上

0_1 1 0_5 5

1 86_4 82_6 86_9 85_4

2 85_3 75_7 88_6 84_9

3 90_5 85_8 87_9 92_3

LI 89.6 82.7 87.5 88.3

5 84_5 83_6 89_8 90_4

6 84_9 85_9 88_1 90_5

7 88_0 85_7 85_9 89_6

平均 87.0 83.ー 87.8 88.7



ll) 添加Pl収試験 (2)

試料に ZENもしくは α-Zelの場合は,試料中の濃度が 10ng/g(種子叛,鯉頗食品,

--プ類, ドライフルーツ,飲料,菓子叛,豆類及びキヤツサ/､の ZENは 50ng/冒)

になるように, β Zelの場合は.試料中の濃度が 50ng/gになるように添加 し,回

収駅験を実施 した(衷一37参照)｡

また- ヒーフー ト及び幼児用食品については,試料に ZENもしくは α一Zelの場合

は,試料中の濃度が 1ng/gになるよ うに, β-Zelの場合は,試料中の濃度が

5ng/gになるよ うに添加 し,回収駅観を実施 した(衷一37参照)Q

表一37 添加回収試験の結果

(%)

食品 回収率
ZEN α-Zel β-Zel
98.1

養殖エビ 646 65.9 68.8

783 7 2 7.0

蝕康食PP豚肉 928570 8 5 7 7

生ソーセージ 893 9.3 8.6

チーズ 789 8.8 8.8

ピータン 759 7 8 7.3

牛肝臓 815 8.0 9.3

817 7 7 8.0

953

マテ茶 895

919 9 6 9 1

770 8 6 9.7

903

小豆 872

100.7

85.5

12) 妨寮物質の有無(特異性)

添加回収訳験で用いた訳料からは,ZEN,α一Zel及びβ-Zelの測定を妨げるピークは認

められなかった｡

13) 確認方法

ZEN,α-Zel及びβ-Zelが検出された場合又は妨笹ピークが認められた場合には試験溶

液で以 卜の条件で何丁速液体クロマ ト//ラフまたは液体クロマ トグラフー質正分析計による

測定を行い,確惣訳験とした.



高速液体クロマ トグラフ操作条件 (確認条件)

機 種 NANOSPACES卜2[株式会社 資生堂]

検 出 器 分光蛍光検 出器 NANOSPACES卜2[株式会社 資生堂]

カ ラ ム htlghtysllTIP18GP (内後 ll6mm,長 さ 150rnm,粒径 5FLm)

[関東化学株式会社]

カラム温度 40℃

移 動 相 01mol/Lりん酸二水素カリウム溶液(pH35),メタノール及びアセ トニ ト

リルの混液(ll18)

流 故 10ml/mュn

測定波長 Ex274nmEm440nm

注 入 放 50FLL

液体クロマ トグラフ-質iiE分析計操作条件(D

機 種 1100SerleS[AgllentTechnologleS]

検 出 器 質免分析計 G1956BlAgllentTechnologleS]

カ ラ ム lllghtysllRP-18GP (内径20rnm,長さ150rnm,粒径5FLm)

[関東化学株式会社]

カラム温度 40℃

移 動 相 A液 ,001mol/L酢酸アンモニウム溶液

B液 ,メタノール(HPLC用)

グラソ工ン ト条件 (B液の割合)50%-15分- 90鶴(5分保持)

流 免 02ml/mュn

注 入 虫 20FLl

イオン化法 ESI 負イオンモー ド

フラグメンタ'iE庄 ZEN,180V,α-Zeュ,β-Zeュ.200V

ネブライザガス 窒素 40psl

乾燥ガス 窒素 101/Tnn,Soo℃

キヤピラリー'iE庄 3500V

設定質立教 ZEN,帆/Z 317,

α一Zel,β一Zel,319

液体クロマ トグラフー質放分析計操作条件②

機 種 API-4000[ApplledBIOSyStemS]

カ ラ ム MlghtysllRP-18GP(内径 20mm,長 さ 150mm,粒径 5FJm)

[関東化学株式会社]

カラム温度 LIO℃

移 動 相 A液 ,001mol/L酢酸アンモニウム溶液

B液 .アセ トニ トリル(FIPLC用)

グラジェン ト条件 (B液の割合)40%-15分-90%(5分保持)
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流 量 :0,2ml/mln

注 入 量 :10 〃 1

イオン化法 :ESI 負イオンモー ド

イオン化電圧 :120V

コーン電圧 :4200V

ネブライザーガス :窒素 80psi

コリジ ョンエネルギー :40V

コリジ ョンガス :窒素

設定質量数 : m/Z317/131

14) 添付資料

(D 検量線 の一例
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図-28 HPLC測定時における ZENの検量線の一例
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図129 HPLC削定時におけるα-Zelの検量線 の一例
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図一30 HPLC測定時におけるβ一Zelの検量線の一例
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図-31 LC/MS測定時におけるZENの検量線の一例
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図-32 LC/MS測定時におけるα-Zelの検量線の一例
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図133 LC/MS測定時におけるβ-Zelの検量線の一例

② 高速液体クロマ トグラムの一例

rO rU ～rJ くつ rO Pl ~J P ～ Ul ■q P rJ tTlくJl ⊂) tn O LTI O くJl ⊂l (.rl O LTl ⊂)

7.137ー β-Ze1

i: g 琵 琶 ご g i: g 設 営 巴 望

図-34 ZEN及び α-Zel標準溶液 0.005FLg/ml,β-Zel標準溶液 0.025FLg/ml
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図-35 試料 :エ ビ(無添加)
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図-36 試料 :エ ビ(ZEN及び α-Zel1ng/g, β-Ze15ng/g相 当添加)
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図-37 試料 :カボチャ種子 (無添加)
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図-38 試料 :カボチャ種子 (ZEN5ng/g相当添加)
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③ マスフラグメン トグラムの一例

htSD1319EIC｡31883198(07O518SW仰 ･(料)1D) APl･ESNq $lu Fl■9VJr

図-39 ZEN及びα-Zcl標準溶液 0001 FLg/ml, β-Zcl標准溶液 0005 FL蛋/ml

NSDI319ErClさ1883198(070518SWd57･【伽 10) AFl{SNtoSIN Frq V暮

図-L10 試料 - ビーフー ド(無添加)
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図一41 訳料 - ビーフー ト(ZEN及び α-Ze上0 ing/g, β-Ze105ng/g相 当添加)



6 実態調査の結果

実態調査の結果を義一38-57に示 した｡測定を実施 していないものについては表中 ｢-｣

で示 した｡

衷一38 オリーブ奥晶の結果 (ng/g)

試料番号 OTA

1 OV-1 く0.5

2 OV-2 く0.5

3 OlL3 く 0_5

4 OV-Ll く0.5

義一39 種子の結果 (ng/g)

試料番号 官硫別番号 OTA Aド ZENB1 B, Gl G7
6 SS-1 く0_5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
7 SS-2 〈0.5 く0.2 く0.2 〈0.2 〈0.2 〈5

8 SS-3 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
9 SS4 く 0.5 く0.1 く0.1 く 0.1 く 0.1 く 5

10 SS-5 く0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

ll SS-6 く0_5 く0_1 く0_1 〈0_1 〈0_1 〈5

12 SS-7 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5

13 SS-8 〈0.5 く0.1 く0.ー 〈0.ー 〈0.ー 〈5

lil SS-9 〈0.5 く 0_1 く 0_1 〈0_1 〈0_1 〈5

義一40 輸入弟殖エビの結果 (ng/g)

試料番号 m別番号 OTA Aド ZENBl B2 G】 C2 ZEN α-Zel β-Zeュ
16 CS-1 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

17 CS-2 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

18 CS-3 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

19 CS-4 〈0.5 〈0.1 く0.Ⅰ く0.1 〈0.Ⅰ く 1 く 1 〈5

20 CS-5 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

表-41-1 養殖魚の結果 (ng/冒)

試料番号 m別番号 OTA Aド ZENBl B2 G】 C2 ZEN α-Ze上 β-Ze上
21 CF-1 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

22 CF-2 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.ー く 1 く 1 〈5

23 CF-3 く 0.5 く 0.1 <0.1 <0.1 く 0.1 <1 <1 く 5

24 CF-4 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

25 CF-5 〈0_5 〈0_1 く 0_1 く 0_1 〈0_1 く 1 く 1 く5



義-Lll-2 弟郁魚の結果 (ng/冒)

試料番号 m別番号 OTA Aド ZENB. B, G, C, ZEN α-ZelB-Zel
26 CF-6 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

27 CF-7 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

28 CF-8 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.ー く l く 1 〈5

29 CF-9 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.1 く l く 1 〈5

秦-L12 鯉康食品の結果 (ng/冒)

駅料番号 識別番号 OTA Aド ZENBl B2 C1 C2
31 HF-1 く0_5 く 0_1 く 0_1 く0_1 く0_1 く5
32 FIF-2 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
33 HF-3 〈0.5 く0.1 く0.1 〈0.1 〈0.1 〈5
34 HF-4 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 6

35 rlr/-5 く 0.5 く 0_1 く U_1 く U_1 く 0_1 く 5

36 HF-6 く0_5 く 0_1 く 0_1 〈0_1 〈0_1 〈5

37 HF-7 く0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

38 FIp-8 〈0.5 く0.5 く0.5 〈0.5 〈0.5 10

39 FIp-9 〈0.5 く0.2 く0.2 〈0.2 〈0.2 5

40 HF-lO く 0.5 く 0.1 く 0.1 く 0.1 く 0.1 13

41 HF-ll く0_5 く 0_1 く 0_1 〈0_1 〈0_1 12

LIZ FI卜-12 く 0.5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

43 HF-13 く0_5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I く5
44 HF-14 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

45 FIF-15 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
LI6 FIF一一6 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
47 HF-17 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 5

LIB FIF一一8 〈0.5 0.2 く0.I 〈0.I 〈0.I 16

LI9 HF-19 く 0.5 く 0_1 く 0_1 く0_1 く0_1 く 5

50 HF-20 く0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

51 HF-21 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
52 HF-22 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

53 HF-23 〈0_5 く0_1 く0_1 〈0_1 〈0_1 〈5
5Ll FIF-2Ll〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
55 FIF-25 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
56 HF-26 〈0.5 く 0_1 く 0_1 く0_1 く0_1 〈5
57 FIF-27 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
58 HF-28 く 0.5 く 0.2 く 0.2 く 0.2 く 0.2 く 5

59 HF-29 く0_5 0_2 く 0_1 〈0_1 〈0_1 39
60 HF-30 〈0_5 〈0_1 〈0_1 〈0_1 〈0_1 〈5

61 FIF-31 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5



秦-43 食肉魁品 (坐)の結果 (ng/ど)

試料番号 m別番号 OTA Aド ZENB. B, G, C, ZEN α-ZelB-Zel
62 Rl卜l く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

63 RM-2 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

6̀l Fu卜3 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.ー くl く1 〈5

65 Fu卜4 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.1 く l く1 〈5

66 RM-5 〈0_5 〈0_1 く 0_1 く 0_1 〈0_1 く 1 く 1 〈5

67 Rl卜6 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.I くl く1 〈5

衷一44 食肉処品 (加工品)の結果 (n只/g)

試料番号 識別番号 OTA AF ZENB. B, G, G, ZEN α-Ze上β-Ze上
68 Pl卜l く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

69 PM-2 〈0_5 〈0_2 く 0_2 く 0_2 〈0_2 く 1 く 1 〈5

70 PA卜S 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.I くl く1 〈5

71 Ph卜4 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

72 Pl卜5 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.ー く1 く1 〈5

衷一45 乳奥品の結果 (ng/g)

訳料番号 織別番号 OTA Arll) ZENZEN α-Ze上 β-Ze上
74 PMK-1 〈0.5 〈0.I 〈1 く1 〈5

75 PMK-2 〈0.5 〈0.Ⅰ 〈1 く 1 〈5

76 PMK-3 〈0.5 〈0.I 〈1 く1 〈5

77 PMK-4 く 0.5 く 0.1 く 1 く 1 く 5

78 PhlK-5 く 0_5 く 0_1 く 1 く 1 く 5

79 PhlK-6 く0_5 く0_1 く 1 く 1 く5

80 PMK-7 〈0.5 〈0.I 〈1 く1 〈5

81 PMK-8 〈0.5 〈0.I 〈1 く1 〈5

82 PMK-9 〈0.5 〈0.I 〈1 <1 〈5

83 PMK-10 く 0_5 く 0_1 く 1 く 1 く 5

義一L16 卵 (加工品)の結果 (ng/g)

試料番号 試料番号 OTA Aド ZENB. B, Gl G7 ZEN α-Ze1β-Ze1
84 PE-1 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

85 PE-2 <0_5 <0_1 く 0_1 く 0_1 <0_1 く 1 く 1 <5
86 PE-3 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.ー くl く1 〈5

87 PE-4 〈0_5 〈0_1 く0_1 く0_1 〈0_1 く1 く1 〈5

88 PE-5 〈0.5 〈0.1 く 0.1 く 0.1 〈0.1 く 1 く 1 〈5

89 PE-6 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.I くl く1 〈5

90 PE-7 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

91 PE-8 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 1 く 1 く 5

92 PE-9 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 <5



義-47 血液及び内臓 (坐)の結果 (ng/冒)

試料番号 試料番号 OTA Aド ZENB. B, G, C, ZEN α-ZelB-Zel
93 RVM-1 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

94 RVM-2 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

95 RVM-3 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.ー くl く1 〈5

96 RVl卜4 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.1 く l く1 〈5

97 RVM-5 〈0_5 〈0_1 く 0_1 く 0_1 〈0_1 く 1 く 1 〈5

98 RVM-6 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.I くl く1 〈5

99 RVll-7 〈0.5 〈0.1 〈0.1 〈0.1 〈0.1 く 1 〈1 〈5

100 RVM-8 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 1 く 1 く 5

101 RVh卜9 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

102 RVl卜10 〈0.5 〈0.I <0.I 〈0.1 〈0.ー くl <1 〈5

103 RVl卜日 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 1 く 1 く 5

104 RVM-12 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

105 RVh卜l3 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 1 く 1 く 5

106 RVl卜1∠l〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.1 く l く1 〈5

107 RVM-15 〈0.5 〈0.I <0.I 〈0.1 〈0.ー くl <1 〈5

108 RVh卜L6 〈0.5 〈0.1 く 0.1 く 0.1 〈0.1 く 1 く 1 〈5

109 RVM-17 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

110 RVl卜18 く 0.5 く 0.1 く0.1 く0.1 く 0.1 く 1 く 1 く 5

l∴ RVh卜19 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.I くl く1 〈5

112 RVl卜20 〈0_5 〈0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 〈5

113 RVh卜21 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.I くl く1 〈5

1ー4 RVM-22 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.1 く l く1 〈5

115 RVl卜23 〈0_5 〈0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 〈5

116 RVl卜24 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

117 RVh卜25 〈0_5 〈0_1 く 0_1 く 0_1 〈0_1 く 1 く 1 〈5

118 RVh卜26 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 1 く 1 く 5

119 RVl卜27 〈0_5 〈0_1 く0_1 く0_1 〈0_1 く1 く1 〈5

120 RVh卜28 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.ー く1 く1 〈5

121 RVh卜29 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.I くl く1 〈5

122 RVM-30 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5



義一LlR 血液及び内臓 (加=品)の結果 (ng/ど)

試料番号 m別番号 OTA Aド ZENB. B, G, C, ZEN α-ZelB-Zel
123 PVM-1 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

124 PVM-2 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

125 PVM-3 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.ー くl く1 〈5

126 PVl卜4 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.1 く l く1 〈5

127 PVM-5 〈0_5 〈0_1 く 0_1 く 0_1 〈0_1 く 1 く 1 〈5

128 PVM-6 〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.I くl く1 〈5

129 PVM-7 〈0.5 〈0.1 〈0.1 〈0.1 〈0.1 く 1 〈1 〈5

130 PVM-8 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 1 く 1 く 5

131 PVh卜9 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く 5

132 PVl卜10 〈0.5 〈0.I <0.I 〈0.1 〈0.ー くl <1 〈5

133 PVl卜日 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 1 く 1 く 5

134 PVM-12 く0_5 く0_1 く 0_1 く 0_1 く0_1 く 1 く 1 く5

135 PVh卜l3 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 1 く 1 く 5

136 PVl卜1∠l〈0.5 〈0.I く0.I く0.1 〈0.1 く l く1 〈5

衷一49 サ トウキビ及び黒砂糖の結果 (ng/蛋)

表一50 ハープ類の結果 (ng/g)

試料番号 m別番号 OTA Aド ZEf1Bl B2 C1 G2
143 HB-1 く0_5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I く5
14Ll Fib-2 〈0.5 く 0_1 く 0_1 〈0_1 〈0_1 〈5

145 HB-3 く0_5 〈ー く 1 く 1 く 1 く 5

146 HB-4 く0_5 〈2 〈2 く 2 く 2 〈5

147 HB-5 く0_5 く 0_5 く 0_5 く0_5 く0_5 く5

148 Fib-6 〈0.5 〈1 〈1 く 1 く l 〈5

149 Fib-7 〈0.5 く0.1 く0.1 〈0.1 〈0.1 〈5
150 Fib-8 〈0.5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 〈5

151 Fib-9 0.8 〈ー 〈1 く1 くl 〈5

152 HB-10 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5



義-51 飲料の結果 (ng/冒)

試料番号 m別番号 OTA Aド ZENB1 Li: Gl C2
153 L)Tトl 〈0.5 く0.2 く0.2 〈0.2 〈0.2 〈5
15∠】 L)Tト2 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
155 DK-3 く0_5 く0_2 く 0_2 〈0_2 〈0_2 〈5

156 DK-4 く0_5 く0_1 く 0_1 く0_1 く0_1 く5

157 Dtく-5 く0.5 0_2 く0.1 く0.1 く0ーⅠ く5

秦-52 - ビーフー トの結果 (ng/冒)

訳料番号 職別番号 OTA Aド ZENBl B2 Gl G2 ZEN α-Ze1 β-Ze1
158 FB-I く0.05 〈0.01 く0.01 く0.01 〈0.01 〈0.1 〈0.I く0.5
159 FB-2 く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 く0_01 く0_1 く0_1 く 0_5

160 FB-3 く 0_05 〈0_01 く 0_01 く0_01 〈0_01 0_2 〈0_1 く 0_5

161 FB-4 く0.05 〈0.01 く0.01 く0.01 〈0.01 0.2 〈0.I く0.5
162 FB-5 く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 く0_01 0_2 く0_1 く 0_5

163 FB-6 く0.05 〈0.01 く0.01 〈0.01 〈0.01 0.3 〈0.I く0.5
164 FB-7 く0.05 〈0.01 く0.01 く0.01 〈0.01 0.2 〈0.I く0.5
165 FB-8 く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 〈0_01 0_1 〈0_1 く 0_5
166 FB-9 く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 く0_01 く0_1 く0_1 く 0_5

167 FB-1O く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 く0_01 0_1 く0_1 く 0_5

168 FB-1lく0.05 〈0.01 く0.01 く0.01 〈0.01 Ll∴ 〈0.I く0.5
169 F8-12 く 0_05 <0_01 く 0_01 く0_01 <0_01 <0_1 <0_1 く 0_5
170 FB-13 〈0.05 〈0.01 く0.01 〈0.01 〈0.01 〈0.I 〈0.I <0.5
171 FB-l∫lく0.05 〈0.01 く0.01 く0.01 〈0.01 〈0.I 〈0.I く0.5
172 FB-15 く 0_05 く0_05 く 0_05 く0_05 く0_05 0_1 く0_1 く 0_5
173 FB-16 く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 〈0_01 〈0_1 〈0_1 く 0_5
174 FB-17 く0.05 〈0.01 く0.01 く0.01 〈0.01 〈0.1 〈0.1 く0.5

175 FB-18 く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 〈0_01 〈0_1 〈0_1 く 0_5
176 FB-19 く 0_05 く0_05 く 0_05 く0_05 く0_05 く0_1 く0_1 く 0_5

義一53 幼児向け食品の結果 (ng/g)

試料番号 m別番号 OTA AF ZENB. B, Gt C1 ZEN tt-Zel β-Zeュ
178 FC-1 く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 く0_01 0_2 く0_1 く 0_5

179 FC-2 く0_05 く0_05 く0_05 く0_05 く0_05 く0_1 く0_1 く0_5

180 FC-3 く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 く0_01 く0_1 く0_1 く 0_5
181 FC-4 く 0_05 〈0_1 く 0_1 く0_1 く0_1 〈0_1 〈0_1 く 0_5

182 FC-5 く0.05 〈0.05 く0.05 く0.05 〈0.05 〈0.I 〈0.I く0.5
183 FC-6 〈0.05 〈0.01 く0.01 〈0.01 〈0.01 〈0.I 〈0.I <0.5
184 FC-7 く0.05 く0.01 く 0.01 く0.01 く0.01 く0.1 く0.1 く0.5
185 FC-8 く 0_05 く0_01 く 0_01 く0_01 く0_01 く0_1 く0_1 く 0_5

186 FC-9 く0.05 〈0.01 く0.01 〈0.01 〈0.01 〈0.1 〈0.1 く0.5
187 FC-1O く0.05 〈0.01 く0.01 く0.01 〈0.01 0.I 〈0.I く0.5



義-5Ll 菓子類の結果 (ng/冒)

試料番号 m別番号 OTA Aド ZENB1 Li: Gl C2
188 SN-1 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
189 SN-2 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
190 SN-3 く0_5 〈2 〈2 く 2 く 2 〈5

191 SN-4 く0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

192 SN-5 く 0.5 く0.1 く0.1 く0.1 く0.1 く 5

秦-55 豆叛の結果 (ng/g)

駅料番号 識別番号 OTA Aド ZENBl B2 C1 C2
193 BN-1 く0_5 く 0_1 く 0_1 く0_1 く0_1 26

19Ll BN-2 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
195 BN-3 〈0.5 く0.1 く0.1 〈0.1 〈0.1 〈5
196 BN-4 く 0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

197 BN-5 く 0.5 く 0_1 く U_1 く U_1 く 0_1 く 5

義一56 ドライフルーツの結果 (ng/g)

試料番早 級別番早 OTA Aド ZENBl B2 C1 C2
198 DF-1 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
199 DF-2 く 0_5 く 0_2 く 0_2 く 0_2 く 0_2 く 5

200 DF-3 く0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

201 L)ド-4 く0_5 く 0_1 く 0_1 く0_1 く0_1 く5

202 DF-5 く0_5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I く 5

203 L)F-6 <0_5 く 0_1 く 0_1 <0_1 <0_1 <5
20Ll L)tL7 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
205 DF-8 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
206 DF-9 く0_5 く 0_1 く 0_1 〈0_1 〈0_1 〈5

義一57 キヤツサ-の結果 (ng/冒)

試料番つラー 級別番早 OTA Aド ZENB1 B2 Gl G2

208 CSV-1 く0_5 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 0_1 く 5

209 CSV-2 〈0.5 く0.1 く0.1 〈0.1 〈0.1 〈5
210 CSV-3 〈0.5 く0.1 く0.I 〈0.I 〈0.I 〈5
211 CSV-Ll く 0.5 く 0.1 く 0.1 く 0.1 く 0.1 く 5



7 文献調査

収非 した文献の リス トを添付資料にて示 した｡

8 まとめ

81汚染実態調査

市場に流通 している食品(衷一58参照)を購入 し,オクラ トキシンAについては207検体,ア

フラ トキシン(乳製品はアフラ トキシンMlを分析)については207検体,ゼアラレノン(動物性

食品についてはα-ゼアラレノール及び β-ゼアラレノールも分析)については202検体の食

品について汚染実態調査を実施 した｡

調査の結果,オクラ トキシンAがハーブ頬l検体(コリアンダーシー トパ ウダー)から08

ng/g検出されたDまた,ゼアラレノンが鯉康食品8検体から5-39ng/冒,食肉製品(加工

品)1検体(チキンナゲッ ト)から1ng/g,ヘ ビーフー ド9検体から01-03ng/g,幼児向け

食品2検体から01及び02ng/g,豆類(国産小豆)1検体か ら26ng/gの濃度でそれぞれ検出

された｡アフラ トキシンは,アフラ トキシンB】が鯉康食品2検体(ウコン粉末及び/､トムギ

粉)から各検体ともに02ng/g,黒砂糖1検体からOLlng/冒.飲料1検体(紅茶)から02ng/冒

の濃度でそれぞれ検出されたD

衷一58 検体の概要

検体(食品)

オ リーブ 5 0 0

種子 10 10 10

5 5 5

袈瀬魚 10 20 20

鯉頗食品 31 3】 31

食肉祭主品 (坐) 6 6 6

6 6 6

乳処品 10 10 10

9 9 9

30 30 30

15 15 15

0 5 0
ハープ類 10 10 10

飲料 5 5 5

20 20 20

10 10 10

菓子類 5 5 5

豆類 5 5 5

10 10 10

5 5 5

合計 207 207 202



分析法の検証結果

821オクラトキシンA

牛肝臓及び茶を用いて,7回の繰 り返 し試験で求めた添加回収率の平均は,05ng/g添

加で880%(牛肝臓)及び610%(罪),5ng/g添加で723%(牛肝臓)及び756%(茶)で

あった｡-ビーフー トを用いて,7回の繰 り返 し試験で求めた添加回収率の平均は,

005ng/g添加で774%.05ng/g添加で814%であった｡また,牛肝臓及び茶における

標準偏差は05ng/g添加で55(牛肝臓)及び86(衣),5ng/g添加で17(牛月十臓)及び

81(豚肉)であった｡-ヒープー ドにおける標準偏差は005ng/g添加で35,05ng/g添

加で102であった｡

また,定iiE限料 ま- ビーフー ト(幼児向け食品含む)で005ng/g,それ以外の食品は

05ng/gとした0

822アフラ トキシン

レモングラスを用いて,7回の繰 り返 し試験で求めた添加回収率の平均は,1ng/g添加

でBlは673%,B2は659%,G.は 601%,C2は682%,01ng/g添加でBlは642%.B2

は637%,G.は551%,C2は635%であったDまた,-ビーフー ドの01ng/g添加でB.は

525%, B2は715%, Glは LI20%, C2は734%,00lng/g添加でB.は5LI7%, B2は

689%, Glは 696%, GZは646%であった｡また,標準偏差はレモングラスの1ng/g添

加でB.は18, B2は18, Glは3i, C2は3i,01ng/g添加でBlは33, B2は18, G.は27,

C2は27,ベ ビーフー ドの01ng/g添加でBlは57, B2は49, G.は60, GZは51

001ng/g添加でB.は60,B2は59,G.は64,G:は63であった｡

また,定見限界は-ビーフー ト(幼児向け食品含む)で00lng/g,鯉頗食品で05ng/g,

それ以外の食品は01ng/gとしたが.検体によっては妨書物質の影響により定虫r;艮界が

変更となったものもあった｡

同様に乳製品中のアフラ トキシンhllでは,チーズを用いて7回の繰 り返 し試験で求めた

添加回収率の平均は1llg/g添加で725%,01ng/g添加で642%,標準偏差は1ng/g添

加で27,01ng/g添加で59であった｡

また,乳製品の定立限料ま01ng/gに設定した｡

823ゼアラレノン

カボチャ種子を用いて,7回の繰 り返 し試験で求めた添加回収率の平均は,ゼアラレノ

ンの5ng/g及び50ng/g添加でそれぞれ962%及び857%であった｡エビにおいては,ゼ

アラレノンのIng/g及び10ng/g添加でそれぞれ897%及び806%,a-ゼアラレノール

のlng/g及び10ng/g添加でそれぞれ882%及び807%,β-ゼアテレノールの5ng/g及

び50ng/g添加でそれぞれ888%及び820%であった｡-ビーフー トにおいては,ゼアラ

レノンの01ng/g及び1ng/g添加でそれぞれ1089%及び836%,α一ゼアラレノールの

o1ng/g及びlng/g添加でそれぞれ870%及び831%,β一ゼアラレノールの05ng/g及

び5ng/g添加でそれぞれ878%及び887%であった｡また,標準偏差はカポチ Y種了の

ゼアラレノン5ng/g及び50ng/g添加でそれぞれ76及び65であったOエビのゼアラレノ
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ンIng/g及び10ng/g添加でそれぞれ4Ll及び60,α-ゼアラレノールlng/g及び10ng/ど

添加でそれぞれL18及び7Ll,β-ゼアラレノールの5ng/g及び50ng/g添加でそれぞれ77

及び73であったO-ヒ-フー ドのゼアラレノン01ng/g及び1ng/g添加でそれぞれ52

及び39,α ゼアラレノール01ng/g及びlng/g添加でそれぞれ23及び35,β ゼアラ

レノールの05ng/g及び5ng/g添加でそれぞれ12及び27であった｡

また,ゼアラレノンの走出限界は-ビーフー ト(幼児向け食品含む)で01ng/g,植物

原料食品で5ng/g,動物原料食品で1ng/gとした｡代謝体のα-ゼアラレノールの定正限

界は- ビーフー ド(幼児向け食品含む)で01ng/g,動物原料食品でlng/gとし,β-ゼア

ラレノールの定血限界は-と-フー ド(幼児向け食品含む)で05ng/g,動物原料食品で

5ng/gとした｡

83文献調査

力ヒ毒に関する文献65兼吉を収集 した｡このうちオクラ トキシンAについての記戦のある

文献は48満,アプラトキソンの文献は31筋,ゼアラレノン文献は21満であった｡

9 調査検冒寸会

本年度の調査に先立って,蘭査試料の選定に関しての調査検育寸会を開催し,本訴盃はこ

の検討会の結果に基づいて実施 した｡

得られた調査結果についても委員の方々よりコメン トを頂き,以下に取りまとめた｡

1) アフラ トキシン

･ウコン及び- トムギについては汚姓の報告 もあ り,それが褒付けられた結果であるO

･黒糖については汚姓が懸念 されていたことではあるが,検出されたことによ り日本

における産生菌の分布調査について考慮していくことも考えられるO

･紅茶か ら検出されたのは意外であ り.今後平なる調査が必要であろう｡

2) オクラ トキソン

･オクラ トキシンは予想外に検出されていなかった｡

･次年度以降継㌫三されるのであれば,もう少 し時間をかけて対象食品を検討 した方が

良いと思われる｡特に東南アシア産のハープ類を調べたい｡

3) ゼアラレノン

･濃度が低いものの検出頻度が祐かったのは興味深いo

･成人の場合は濃度的にあま り問題 とはな らないと思われ るが,ベ ビーフー ド及び幼

児用食品か ら検出率が高いのは拝 目すべきである｡他の トリコテセン系カ ビ毒の汚

染が憂慮 される｡

･- ビーフー ト及び幼児食品における原因食材はこの結果か らは明確 とはならないが,

コメや コーンスターチによるものだと推測 される｡
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ウコンはこれまでアフラ トキシンによる汚弘が知 られているが,ゼアラレノンにつ

いても追加の調査が必要である.

同様に北海道産の小豆か らも検出されていることから,国内産の豆類の調査 も必要

である｡

以 上


