
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
１ はじめに 
 不揮発性アミン類は、アミノ酸の微生物的腐敗による

分解過程で生じるアミン類のうちヒスタミン、カダベリ

ン、スペルミジン、チラミン、プトレシンなどをいう。

不揮発性アミン類の試験は魚介類や食肉類等たんぱく

質を主とする食品の腐敗の目安に、あるいはアレルギー

様食中毒の原因検索の為に行われる。 
アレルギー様食中毒の主体はヒスタミンであるが、ヒ

スタミンが最少発症量(100mg/100g 程度と言われてい
る)より少ない場合でも食中毒を起こすことがあり、こ
れはカダベリン等の他の不揮発性アミン類の相乗効果

によるとされている文献 2) 。 

 これまで、不揮発性アミン類の分析はヒスタミン測定

用簡易キットで行っていたが、他の不揮発性アミン類も

同時に精度よく測定できる分析方法文献 1),2)を導入する

必要があると考え今回、複数の不揮発性アミンを高速液

体クロマトグラフ（以下 HPLC という）で同時に測定
する方法を検討し、試験法の妥当性評価文献 3) をしたの
で報告する。 
 
２ 試験法の概要 
 試料から酸性下で不揮発性アミンを抽出し、オクタン

スルホン酸ナトリウムでイオン対を形成し、カラム精製

する。精製後ダンシルクロライドで誘導体化し、過剰な

ダンシルクロライドを除去後、トルエンに逆抽出し濃縮

する。アセトニトリルで定容し、HPLCで測定する。 
 
３ 検体 
 検体は、重金属等のモニタリング検体として搬入され

た魚を使用した。 
 
４ 試薬・試液 
トリクロロ酢酸：試薬特級 
オクタンスルホン酸ナトリウム：試薬特級 
Ｃ18,1000ｍｇミニカラム 
（Sep-Pak Vac 6cc 1g C18 Cartridges） 
ミニカラムはメタノール 10 mL、水 5 mL、0.05mol/L
オクタンスルホン酸ナトリウム5 mLの順で洗浄してか 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
ら使用した。 
メタノール：残留農薬用 
無水炭酸ナトリウム：試薬特級 
ダンシルクロライド:生化学用 
アセトン：試薬特級 
プロリン：試薬特級 
トルエン：残留農薬用 
アセトニトリル：HPLC用 
塩酸：試薬特級 
ヒスタミン二塩酸塩：試薬特級 
カダベリン二塩酸塩：試薬特級 
プトレシン二塩酸塩：試薬特級 
1,8-ジアミノオクタン：試薬特級 
(検討ではチラミン塩酸塩・スペルミジンリン酸塩 6水 
和物も使用した) 
20％トリクロロ酢酸：トリクロロ酢酸 20ｇを水に溶解 
し 100mLとした。 
0.1mol/L オクタンスルホン酸ナトリウム：オクタンス
ルホン酸ナトリウム 2.16gを蒸留水に溶かして 100 mL
とした。 
(0.05mol/L オクタンスルホン酸ナトリウムは 0.1mol/L
オクタンスルホン酸ナトリウムを２倍に希釈して使用

した。) 
メタノール:水(8:2)：メタノール及び水を容量比で 8：2
になるように混合した。 
1％ダンシルクロライド・アセトン溶液：ダンシルクロ
ライド 100 mgをアセトンに溶かして 10ｍLとした。 
10％プロリン溶液：プロリン 1.0g を水に溶かして 10 
mLとした。 
 
５ HPLC測定条件 
HPLC：島津製作所 LC-10シリーズ 
カラム：COSMOSIL5C18-AR-Ⅱ 
    長さ  25cm 
    内径  4.6mm 
    粒径  5μm 
col温度：40℃ 
移動相：アセトニトリル：水=65:35 
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検出器：蛍光検出器 励起波長 325nm  
蛍光波長 525nm 

流量：１mL/min 
サンプル量：10μL 
 
６ 抽出方法 
試料 10g をホモジナイザーカップに採り、これに

20％トリクロロ酢酸 10 mLおよび水 50 mLを加えて
15000回転/分で 10分間ホモジナイズした。これを水で
200 mLに定容し、混和して 30分間放置後、必要に応
じて遠心・濾過し試験溶液とした。 
試験溶液 5 mL を分取し、0.1mol/L オクタンスルホ

ン酸ナトリウム 5 mLを加えてよく混和後、ミニカラム
に負荷した。次いで水 20 mLでミニカラムを洗浄した
後、メタノール：水(8:2)10 mL でアミン類を溶出し、
溶出液を全量採取し 40℃以下で減圧濃縮し、約 1 mL
の濃縮液とした。 
誘導体化は、濃縮液に内部標準溶液 0.5mL, 無水炭酸

ナトリウム 0.2g、1％ダンシルクロライド・アセトン溶
液 2mLを加えてよく混和し、遮光して 45℃の水浴中で
1時間加温した。加温後 10％プロリン溶液 0.5mLを加
え、振とうし 10 分間放置した。その後トルエン 5mL
を加えて 1分間激しく振とうし、上層のトルエン層を採
取した。再度トルエンを加えこの操作を 2回行い、トル
エン層を合わせて 40℃以下で減圧濃縮・乾固した。 
残留物にアセトニトリル 1mLを加えてよく混和した

ものを HPLC分析用試料とした(図 1)。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

今回の検討では添加回収試験・枝分かれ試験を行い、

添加量は、高濃度としてヒスタミンの最小発症量(100 
mg/100ｇ)の 4分の 1、低濃度として Codex規制値(100
μg/g) となるように標準液を添加した (表１)。 

 
 
 
 
 
 
７ 検量線の作製 
ヒスタミン標準原液(1000μg/mL)：ヒスタミン二塩

酸塩 165.6mgを 0.5mol/L塩酸で溶解し 100.0mLとし
た。 
カダベリン標準原液(1000μg/mL)：カダベリン二塩

酸塩 171.4mgを 0.5mol/L塩酸で溶解し 100.0mLとし
た。 
プトレシン標準原液(1000μg/mL) ：プトレシン二塩

酸塩 182.7mgを 0.5mol/L塩酸で溶解し 100.0mLとし
た。 
 ヒスタミン標準原液 25.0 mL, カダベリン標準原液
5.0 mL, プトレシン標準原液 5.0 mLを 100 mLメスフ
ラスコに採り 0.5mol/L塩酸で定容し、これを混合標準
溶液とした。 
(検討ではチラミン及びスペルミジンもそれぞれ 1000
μg/mL標準原液を作製し、チラミン標準原液 10mL、
スペルミジン標準原液 5.0 mLを加えて混合標準溶液と
して使用した) 
 内部標準物質 1.8-ジアミノオクタン原液 (1000μ
g/mL)：1.8-ジアミノオクタン 100.0mg を 0.5mol/L 塩
酸で溶解し 100.0mLとした。 
 内部標準溶液の調製は、1,8-ジアミノオクタン原液
2.0 mLを 100 mLメスフラスコに採り 0.5mol/L塩酸で
定容し、内部標準溶液とした。 
 混合標準溶液 0.05、0.1、0.25、0.5、1.0mLを採り各々
に 0.5mol/L塩酸を加えて 1.0 mLとしたものを調製し、
誘導体化以降の操作を検体と同様に行って検量線を作

成した。 
 
８ 添加回収試験 
ヒスタミン、カダベリン、プトレシンでは

92.6~109.3%の回収率(真度)であった。チラミンでは
42.5~74.9％、スペルミジンでは 39.6~104.8％の回収率
(真度)であった。真度は 70～120％で分析方法として妥
当性があると評価できる文献 3）。今回の検討では、ヒスタ

ミン、カダベリン、プトレシンでは妥当性があると評価

できたが、チラミン、スペルミジンではばらつきも大き

く、妥当性があると評価できなかった(図 2)。 
 
 

試料10g
20%トリクロロ酢酸10mL  水50mL

ホモジナイズ10分

蒸留水で200mLに定容

混和後30分間放置

遠心・濾過し試験溶液とする

試験溶液5.0mL
0.1mol/Lオクタンスルホン酸ナトリウム5mL

ミニカラム精製（C18 1000mg)
水20mLで洗浄
メタノール：水(8:2)　10mLで溶出

溶出液

40℃以下で減圧濃縮　1mL
内部標準溶液 0.5mL
無水炭酸ﾅﾄﾘｳﾑ 0.2g
1％ﾀﾞﾝｼﾙｸﾛﾗｲﾄﾞ･ｱｾﾄﾝ溶液 2mL

混和して遮光し放置（45℃水浴中で1時間）
10％ﾌﾟﾛﾘﾝ溶液 0.5mL

振とう後10分間放置
ﾄﾙｴﾝ 5.0mL

１分間振とう(２回)

ﾄﾙｴﾝ層(上層)

遮光し40℃以下で減圧濃縮・乾固

残渣
ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 1.0mL

HPLC測定  
食品衛生検査指針理化学編 2005 を一部改変  

図 1 抽出方法 

表１ 添加量 

低濃度高濃度低濃度高濃度低濃度高濃度低濃度高濃度低濃度高濃度
添加量(μg) 1000 2500 200 500 200 500 400 1000 200 500
計算濃度(μg/mL) 25 62.5 5 12.5 5 12.5 10 25 5 12.5

スペルミジンヒスタミン カダベリン プトレシン チラミン



 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ヒ ス タ ミ ン
カ ダ ベ リ ン
プ ト レ シ ン

濃 度 濃 度 内 標
(μ g/ m l ) 面 積 値 内 標 比 (μ g/ m l ) 面 積 値 内 標 比 面 積 値 内 標 比 面 積 値

12. 5 2 7 3 2 7 0 . 0 5 2 2 . 5 1 5 8 6 5 3 0 . 3 0 2 1 5 1 6 2 5 0 . 2 8 8 5 2 6 1 3 9
2 5 5 6 3 8 3 0 . 1 0 8 5 3 0 4 2 3 0 0 . 5 8 1 2 9 3 2 9 6 0 . 5 6 1 5 2 3 2 5 3

6 2 . 5 1 4 4 4 8 9 0 . 2 8 1 1 2 . 5 7 6 3 3 9 6 1 . 4 8 4 7 1 7 4 0 5 1 . 3 9 5 5 1 4 3 0 7
1 2 5 2 8 0 6 0 2 0 . 5 2 7 2 5 1 4 8 8 0 8 5 2 . 7 9 6 1 3 9 6 0 5 7 2 . 6 2 3 5 3 2 2 1 6
2 5 0 4 7 0 1 6 2 1 . 0 5 2 5 0 2 4 2 9 8 3 7 5 . 4 3 5 2 2 4 9 0 7 3 5 . 0 3 1 4 4 7 0 7 9

ヒ ス タ ミ ン カ タ ベ リ ン プ ト レ シ ン
低 濃 度 1 4 9 6 2 5 0 . 1 0 4 3 0 7 3 7 1 0 . 6 4 5 2 8 8 1 7 2 0 . 6 0 4 4 7 6 8 1 1 2 3 . 4 5 . 3 5 . 2
低 濃 度 2 5 1 6 7 0 0 . 1 0 5 3 1 3 3 3 0 0 . 6 3 4 3 0 3 4 1 2 0 . 6 1 4 4 9 4 1 5 2 2 3 . 6 5 . 2 5 . 3
低 濃 度 3 5 1 7 6 6 0 . 1 0 4 3 1 9 3 9 6 0 . 6 4 2 2 9 5 7 4 8 0 . 5 9 4 4 9 7 8 1 3 2 3 . 4 5 . 3 5 . 1
低 濃 度 4 3 3 3 4 5 0 . 1 0 3 2 0 8 0 2 6 0 . 6 4 2 2 0 2 1 1 9 0 . 6 2 3 3 2 4 1 9 1 2 3 . 2 5 . 3 5 . 4
低 濃 度 5 3 8 5 9 1 0 . 1 0 6 2 3 1 0 3 9 0 . 6 3 5 2 2 2 8 8 3 0 . 6 1 2 3 6 3 9 5 5 2 3 . 9 5 . 2 5 . 3
高 濃 度 1 1 3 6 1 3 6 0 . 2 9 2 6 8 4 4 0 0 1 . 4 6 9 6 0 6 9 5 6 1 . 3 0 3 4 6 5 9 9 4 6 8 . 3 1 3 . 0 1 2 . 2
高 濃 度 2 1 4 8 0 3 4 0 . 2 8 5 7 7 5 4 9 8 1 . 4 9 4 7 4 5 8 2 5 1 . 4 3 7 5 1 8 9 4 9 6 6 . 7 1 3 . 2 1 3 . 6
高 濃 度 3 1 3 5 9 8 9 0 . 2 6 5 7 7 0 6 1 3 1 . 5 0 3 7 0 8 5 6 6 1 . 3 8 2 5 1 2 7 9 2 6 1 . 9 1 3 . 3 1 3 . 0
高 濃 度 4 1 4 3 4 9 1 0 . 2 9 2 7 2 3 7 6 6 1 . 4 7 1 6 3 8 7 8 6 1 . 2 9 8 4 9 2 0 1 1 6 8 . 2 1 3 . 0 1 2 . 2
高 濃 度 5 1 4 1 7 3 5 0 . 2 6 4 8 2 2 1 4 8 1 . 5 3 0 7 6 4 0 4 7 1 . 4 2 2 5 3 7 2 0 5 6 1 . 6 1 3 . 5 1 3 . 4

低 濃 度 高 濃 度 低 濃 度 高 濃 度 低 濃 度 高 濃 度
1 9 3 . 8 1 0 9 . 3 1 0 6 . 5 1 0 3 . 7 1 0 3 . 8 9 7 . 6
2 9 4 . 3 1 0 6 . 7 1 0 4 . 5 1 0 5 . 6 1 0 5 . 8 1 0 8 . 4
3 9 3 . 7 9 9 . 0 1 0 5 . 9 1 0 6 . 2 1 0 1 . 8 1 0 4 . 0
4 9 2 . 6 1 0 9 . 1 1 0 5 . 9 1 0 3 . 9 1 0 7 . 7 9 7 . 3
5 9 5 . 7 9 8 . 5 1 0 4 . 6 1 0 8 . 3 1 0 5 . 4 1 0 7 . 2

平 均 94 . 0 1 0 4 . 5 1 0 5 . 5 1 0 5 . 6 1 0 4 . 9 1 0 2 . 9

1 3 . 0 0
1 2 . 1 6
1 3 . 4 0

濃 度 (μ g / m l )

カ ダ ベ リ ンヒ ス タ ミ ン
添 加 回 収 率 (% )

プ ト レ シ ン

プ ト レ シ ンヒ ス タ ミ ン カ ダ ベ リ ン

y = 0.0 995 x +  0. 088 7
R 2 =  0. 999 3
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y = 0.1 078 x +  0. 071 6
R 2 =  0. 999 5
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y = 0.0 042 x +  0. 006
R 2 =  0. 999 7
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 チ ラ ミ ン
ス ペ ル ミ ジ ン

濃 度 チ ラ ミ ン 濃 度 ス ペ ル ミ ジ ン 内 標
(μ g / m l ) 面 積 値 内 標 比 (μ g / m l ) 面 積 値 内 標 比 面 積 値

5 4 7 8 7 3 0 . 0 9 1 2 . 5 1 0 5 1 6 1 0 . 2 0 0 5 2 6 1 3 9
1 0 9 7 3 0 4 0 . 1 8 6 5 2 0 3 7 3 5 0 . 3 8 9 5 2 3 2 5 3
2 5 2 4 6 9 1 0 0 . 4 8 0 1 2 . 5 4 6 8 0 4 9 0 . 9 1 0 5 1 4 3 0 7
5 0 4 7 7 6 4 9 0 . 8 9 7 2 5 9 3 1 6 5 5 1 . 7 5 1 5 3 2 2 1 6
1 0 0 7 9 8 0 2 6 1 . 7 8 5 5 0 1 4 9 8 6 1 2 3 . 3 5 2 4 4 7 0 7 9

チ ラ ミ ン ス ペ ル ミ ジ ン
低 濃 度 1 4 4 4 3 9 0 . 0 9 3 1 2 3 3 6 4 0 . 2 5 9 4 7 6 8 1 1 4 . 5 3 . 0
低 濃 度 2 4 8 9 9 5 0 . 0 9 9 1 3 1 6 6 5 0 . 2 6 6 4 9 4 1 5 2 4 . 8 3 . 1
低 濃 度 3 4 4 1 9 3 0 . 0 8 9 1 0 0 7 1 4 0 . 2 0 2 4 9 7 8 1 3 4 . 2 2 . 1
低 濃 度 4 3 7 2 4 3 0 . 1 1 5 9 4 8 3 6 0 . 2 9 3 3 2 4 1 9 1 5 . 7 3 . 5
低 濃 度 5 3 7 7 8 2 0 . 1 0 4 9 7 9 3 8 0 . 2 6 9 3 6 3 9 5 5 5 . 1 3 . 1
高 濃 度 1 1 5 6 9 6 8 0 . 3 3 7 1 8 2 0 3 7 0 . 3 9 1 4 6 5 9 9 4 1 8 . 2 5 . 0
高 濃 度 2 1 6 9 9 3 4 0 . 3 2 7 4 3 0 7 1 6 0 . 8 3 0 5 1 8 9 4 9 1 7 . 7 1 1 . 6
高 濃 度 3 1 7 7 3 8 8 0 . 3 4 6 4 7 6 9 7 0 0 . 9 3 0 5 1 2 7 9 2 1 8 . 7 1 3 . 1
高 濃 度 4 1 0 1 9 6 1 0 . 2 0 7 1 9 6 1 0 8 0 . 3 9 9 4 9 2 0 1 1 1 0 . 9 5 . 1
高 濃 度 5 1 6 8 8 2 1 0 . 3 1 4 4 2 4 3 1 2 0 . 7 9 0 5 3 7 2 0 5 1 6 . 9 1 1 . 0

低 濃 度 高 濃 度 低 濃 度 高 濃 度
1 4 4 . 9 7 2 . 9 5 9 . 3 3 9 . 6
2 4 8 . 3 7 0 . 8 6 1 . 6 9 2 . 7
3 4 2 . 5 7 4 . 9 4 2 . 2 1 0 4 . 8
4 5 7 . 2 4 3 . 7 6 9 . 5 4 0 . 6
5 5 0 . 9 6 7 . 8 6 2 . 4 8 7 . 9

平 均 4 8 . 8 6 6 . 0 5 9 . 0 7 3 . 1

濃 度 (μ g / m l )

添 加 回 収 率 ( % )
ス ペ ル ミ ジ ンチ ラ ミ ン

y  = 0 . 0 1 7 7 x  +  0 . 0 1 3 7
R 2  =  0 . 9 9 9 6

0  

1  

2  

0 5 0 1 0 0

W

濃 度 （ μ g/ m L )

チ ラ ミ ン

y  = 0 . 0 6 6 2 x  +  0 . 0 6 3 1
R 2  =  0 . 9 9 9 6

0  

1  

2  

3  
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0 1 0 2 0 3 0 4 0 5 0

W

濃 度 （ μ g/ m L )

ス ペ ル ミ ジ ン

 
図 2 添加回収試験 



 

 

９ 枝分かれ試験 
2検体で 5日間の枝分かれ試験を行った。各分析値が

0.1以上なので、ヒスタミン、カダベリン、プトレシン
では、併行精度は 10％未満、室内精度は 15％未満であ
り妥当性があると評価できる。チラミン、スペルミジン

では、ばらつきが大きく今回の検討では妥当性があると

は評価できなかった文献 3）(表 2、図 3)。 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ヒスタミン 枝分かれ試験
濃度

1日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 12.5 27327 526139 0.052
STD2 25 56383 523253 0.108
STD3 62.5 144489 514307 0.281
STD4 125 280602 532216 0.527
STD5 250 470162 447079 1.052

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 23.5 49625 476811 0.104
低濃度2 23.6 51670 494152 0.105
高濃度1 68.3 136136 465994 0.292
高濃度2 68.2 143491 492011 0.292

濃度
2日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 12.5 27809 434200 0.064
STD2 25 50566 459485 0.110
STD3 62.5 145708 501393 0.291
STD4 125 279423 548500 0.509
STD5 250 614411 582630 1.055

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 22.5 50207 479413 0.105
低濃度2 22.4 54469 522780 0.104
高濃度1 62.2 132330 491464 0.269
高濃度2 62.2 145373 539851 0.269

濃度
3日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 12.5 24297 472821 0.051
STD2 25 54501 516334 0.106
STD3 62.5 144288 540524 0.267
STD4 125 283594 549668 0.516
STD5 250 564408 530835 1.063

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 24.5 47562 469187 0.101
低濃度2 24.9 48238 469274 0.103
高濃度1 62.4 129328 493322 0.262
高濃度2 62.1 130423 499686 0.261

y = 0.0042x + 0.006
R2 = 0.9997
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濃度
4日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 12.5 26806 464383 0.058
STD2 25 62626 535832 0.117
STD3 62.5 149442 533548 0.280
STD4 125 290084 536998 0.540
STD5 250 594055 525930 1.130

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 24.1 51085 481466 0.106
低濃度2 24.8 51925 474584 0.109
高濃度1 61.8 136960 496714 0.276
高濃度2 62.5 138879 498146 0.279

濃度
5日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 12.5 26141 450711 0.058
STD2 25 45873 438843 0.105
STD3 62.5 124259 455855 0.273
STD4 125 243176 450521 0.540
STD5 250 524104 469879 1.115

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 24.5 44679 431718 0.104
低濃度2 24.8 45868 436793 0.105
高濃度1 61.8 126052 467150 0.270
高濃度2 61.4 120561 449280 0.268

y = 0.0045x - 0.0017
R2 = 0.9993
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カダベリン
濃度

1日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 2.5 158653 526139 0.302
STD2 5 304230 523253 0.581
STD3 12.5 763396 514307 1.484
STD4 25 1488085 532216 2.796
STD5 50 2429837 447079 5.435

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 5.3 307371 476811 0.645
低濃度2 5.2 313330 494152 0.634
高濃度1 13.0 684400 465994 1.469
高濃度2 13.0 723766 492011 1.471

濃度
2日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 2.5 136310 434200 0.314
STD2 5 296022 459485 0.644
STD3 12.5 822216 501393 1.640
STD4 25 1638925 548500 2.988
STD5 50 3307393 582630 5.677

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 4.4 293780 479413 0.613
低濃度2 4.3 311777 522780 0.596
高濃度1 12.5 747890 491464 1.522
高濃度2 12.4 814657 539851 1.509

濃度
3日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 2.5 123871 472821 0.262
STD2 5 274471 516334 0.532
STD3 12.5 833724 540524 1.542
STD4 25 1722396 549668 3.134
STD5 50 3224466 530835 6.074

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 4.6 252571 469187 0.538
低濃度2 4.9 268416 469274 0.572
高濃度1 12.1 719035 493322 1.458
高濃度2 12.1 730625 499686 1.462

y = 0.1078x + 0.0716
R2 = 0.9995
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y = 0.1229x - 0.0269
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プトレシン
濃度

1日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 2.5 151625 526139 0.288
STD2 5 293296 523253 0.561
STD3 12.5 717405 514307 1.395
STD4 25 1396057 532216 2.623
STD5 50 2249073 447079 5.031

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 5.2 288172 476811 0.604
低濃度2 5.3 303412 494152 0.614
高濃度1 12.2 606956 465994 1.303
高濃度2 12.2 638786 492011 1.298

濃度
2日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 2.5 120726 434200 0.278
STD2 5 279589 459485 0.609
STD3 12.5 848042 501393 1.691
STD4 25 1644445 548500 2.998
STD5 50 3293869 582630 5.653

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 4.3 281649 479413 0.588
低濃度2 4.3 309061 522780 0.591
高濃度1 12.4 740156 491464 1.506
高濃度2 12.4 810431 539851 1.501

濃度
3日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 2.5 110663 472821 0.234
STD2 5 253771 516334 0.492
STD3 12.5 838323 540524 1.551
STD4 25 1751251 549668 3.186
STD5 50 3150446 530835 5.935

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 4.7 256818 469187 0.547
低濃度2 4.9 269086 469274 0.573
高濃度1 10.8 636948 493322 1.291
高濃度2 11.0 653129 499686 1.307

y = 0.0995x + 0.0887
R2 = 0.9993
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R2 = 0.9975

0 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

0 20 40 60

W

濃度(μg/ml)

3日目

 
 
 

          表 2 枝分かれ試験 

計算濃度(μg/mL) 25 62.5 5 12.5 5 12.5 10 25 5 12.5
併行精度(%) 1.17 0.41 2.65 0.81 3.33 0.62 23.90 14.66 9.37 25.77
室内精度(%) 4.1 4.42 7.25 2.66 7.56 5.35 24.59 15.27 16.70 31.57

ヒスタミンカダベリンプトレシン チラミン スペルミジン

濃度
4日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 2.5 119322 464383 0.257
STD2 5 336453 535832 0.628
STD3 12.5 778306 533548 1.459
STD4 25 1651541 536998 3.076
STD5 50 3040995 525930 5.782

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 4.9 290370 481466 0.603
低濃度2 4.7 274251 474584 0.578
高濃度1 12.5 735407 496714 1.481
高濃度2 12.3 728857 498146 1.463

濃度
5日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 2.5 130730 450711 0.290
STD2 5 238764 438843 0.544
STD3 12.5 612201 455855 1.343
STD4 25 1260467 450521 2.798
STD5 50 2575098 469879 5.480

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 4.9 232963 431718 0.540
低濃度2 4.7 229613 436793 0.526
高濃度1 12.4 640558 467150 1.371
高濃度2 12.2 603707 449280 1.344

y = 0.1162x + 0.0322
R2 = 0.9986
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１０ まとめ 
 不揮発性アミン類の試験法について今回は、食品衛生

検査指針理化学編 2005に掲載されているトリクロロ酢
酸で抽出する方法を一部改変して検討した。ヒスタミン、

カダベリン、プトレシンの 3項目は、真度、併行精度、
室内精度共に妥当性があると評価できたため標準作業

書に追加した。チラミン、スペルミジンでは妥当性があ

るとは評価できなかった。また発酵食品については、検

討することが出来なかった。魚介類のチラミン、スペル

ミジン及び発酵食品については、今後の検討課題とした

い。 
 
参考文献 
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厚生労働省監修 日本食品衛生学会 

2) 衛生試験法・注解 2005 
日本薬学会編集 金原書店株式会社 

3) 『食品中に残留する農薬等に関する試験法の妥当性
評価ガイドライン』  

 食安発第 1115001号 平成 19年 11月 15日 
 
 
 
 

濃度
4日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 2.5 103438 464383 0.223
STD2 5 327115 535832 0.611
STD3 12.5 740994 533548 1.389
STD4 25 1682494 536998 3.133
STD5 50 2949387 525930 5.608

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 5.0 286438 481466 0.595
低濃度2 4.6 258940 474584 0.546
高濃度1 12.4 715165 496714 1.440
高濃度2 12.3 709931 498146 1.425

濃度
5日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 2.5 109045 450711 0.242
STD2 5 217118 438843 0.495
STD3 12.5 567991 455855 1.246
STD4 25 1159330 450521 2.573
STD5 50 2331764 469879 4.963

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 5.0 218913 431718 0.507
低濃度2 4.9 216235 436793 0.495
高濃度1 12.5 585330 467150 1.253
高濃度2 12.3 556872 449280 1.240

y = 0.1137x + 0.0324
R2 = 0.9953

0 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

0 20 40 60

W

濃度(μg/ml)

4日目

y = 0.0997x + 0.0099
R2 = 0.9996
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チラミン
濃度

1日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 5 47873 526139 0.091
STD2 10 97304 523253 0.186
STD3 25 246910 514307 0.480
STD4 50 477649 532216 0.898
STD5 100 798026 447079 1.785

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 4.5 44439 476811 0.093
低濃度2 4.8 48995 494152 0.099
高濃度1 18.2 156968 465994 0.337
高濃度2 10.9 101961 492011 0.207

濃度
2日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 5 36961 434200 0.085
STD2 10 79224 459485 0.172
STD3 25 217868 501393 0.435
STD4 50 470383 548500 0.858
STD5 100 995694 582630 1.709

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 8.8 73589 479413 0.154
低濃度2 5.3 48989 522780 0.094
高濃度1 20.1 170052 491464 0.346
高濃度2 18.4 171002 539851 0.317

y = 0.0177x + 0.0137
R2 = 0.9996
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濃度
2日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 2.5 58059 434200 0.134
STD2 5 158341 459485 0.345
STD3 12.5 600072 501393 1.197
STD4 25 1177717 548500 2.147
STD5 50 2418221 582630 4.151

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 3.5 139106 479413 0.290
低濃度2 3.2 135993 522780 0.260
高濃度1 8.7 355321 491464 0.723
高濃度2 10.6 476391 539851 0.882

濃度
3日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 2.5 71224 472821 0.151
STD2 5 155684 516334 0.302
STD3 12.5 603046 540524 1.116
STD4 25 1354327 549668 2.464
STD5 50 2301862 530835 4.336

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 3.3 117567 469187 0.251
低濃度2 3.3 121330 469274 0.259
高濃度1 5.9 243521 493322 0.494
高濃度2 6.3 264503 499686 0.529

y = 0.0841x - 0.0028
R2 = 0.9965

0 

1 

2 

3 

4 

5 

0 20 40 60

W

濃度(μg/ml)

2日目
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濃度
3日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 5 46818 472821 0.099
STD2 10 98432 516334 0.191
STD3 25 254443 540524 0.471
STD4 50 512940 549668 0.933
STD5 100 975558 530835 1.838

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 8.2 74971 469187 0.160
低濃度2 4.8 46422 469274 0.099
高濃度1 16.8 156861 493322 0.318
高濃度2 18.9 178150 499686 0.357

濃度
4日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 5 43522 464383 0.094
STD2 10 100451 535832 0.188
STD3 25 250254 533548 0.469
STD4 50 491050 536998 0.914
STD5 100 978913 525930 1.861

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 6.3 56442 481466 0.1172
低濃度2 7.3 64420 474584 0.1357
高濃度1 20.7 190521 496714 0.3836
高濃度2 17.7 163314 498146 0.3278

濃度
5日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積内標比
STD1 5 46093 450711 0.102
STD2 10 84167 438843 0.192
STD3 25 221055 455855 0.485
STD4 50 431267 450521 0.957
STD5 100 887167 469879 1.888

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 8.1 69624 431718 0.161
低濃度2 7.6 66339 436793 0.152
高濃度1 19.4 174674 467150 0.374
高濃度2 19.2 166376 449280 0.370

y = 0.0183x + 0.0104
R2 = 1
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y = 0.0186x - 0.0002
R2 = 0.9999
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スペルミジン
濃度

1日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 2.5 105161 526139 0.200
STD2 5 203735 523253 0.389
STD3 12.5 468049 514307 0.910
STD4 25 931655 532216 1.751
STD5 50 1498612 447079 3.352

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 3.0 123364 476811 0.259
低濃度2 3.1 131665 494152 0.266
高濃度1 5.0 182037 465994 0.391
高濃度2 12.3 430716 492011 0.875

y = 0.0662x + 0.0632
R2 = 0.9996
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濃度
4日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 2.5 58890 464383 0.127
STD2 5 218750 535832 0.408
STD3 12.5 497429 533548 0.932
STD4 25 1211430 536998 2.256
STD5 50 2035624 525930 3.871

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 4.2 160621 481466 0.334
低濃度2 3.3 122118 474584 0.257
高濃度1 9.2 364789 496714 0.734
高濃度2 10.5 415259 498146 0.834

濃度
5日目 (μｇ/ml)面積値 内標面積 内標比
STD1 2.5 67969 450711 0.151
STD2 5 132727 438843 0.302
STD3 12.5 367159 455855 0.805
STD4 25 742272 450521 1.648
STD5 50 1513744 469879 3.222

計算濃度
(μｇ/ml)

低濃度1 4.6 124767 431718 0.289
低濃度2 4.3 118976 436793 0.272
高濃度1 12.8 384785 467150 0.824
高濃度2 13.0 374607 449280 0.834

y = 0.0794x + 0.0107
R2 = 0.9904

0 

1 

2 

3 

4 

5 

0 20 40 60

W

濃度(μg/ml)

4日目

y = 0.0649x - 0.0071
R2 = 0.9998
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                    図 3 枝分かれ試験 


