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要 旨 
 

高速液体クロマトグラフ質量分析計（以下「LC-MS/MS」という．）を用いたチョウセンアサガオの自然毒成分である

アトロピン及びスコポラミンの迅速分析法について検討し，定性及び定量分析ができることを確認した． 
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ⅠⅠ  ははじじめめにに  

徳島県の植物性自然毒による食中毒の発生件数は，過去 10

年間（平成 23 年から令和 2 年）で 2 件であり 1) ，非常に少

なく抑えられている．一方，検査技術の維持及び継承が課題

であるため，健康危機管理事象への対策として，より簡便な

迅速分析法による検査体制の整備に取り組んでいるところで

ある．  

当センターでは，過去にチョウセンアサガオの自然毒成分

であるアトロピン及びスコポラミンの分析について，健康危

機事象模擬訓練時にガスクロマトグラフ質量分析計

（GC/MS），薄層クロマトグラフィー（TLC）及び高速液体

クロマトグラフ（HPLC）を用いた分析を実施している 2) ． 

今回は，他自治体の分析事例を参考に， LC-MS/MS を用い

た，食品中に含まれるアトロピン及びスコポラミンの迅速分

析法について検討したため，報告する． 

 

ⅡⅡ  方方法法  

１ 検体 

家庭で調理された味噌汁（具材：ごぼう水煮，豆腐，蒟蒻） 

２ 試薬 

（１）標準品 

硫酸アトロピン標準品は，和光純薬工業（株）製（特級），

臭化水素酸スコポラミン標準品は，和光純薬工業（株）製（一

級）を使用した． 

（２）試薬等 

メタノール，蒸留水は，HPLC 用を使用した． 

精製カラムはWaters 社製 Oasis HLB （60 mg/3 cc 粒径 30 

µm）を使用した． 

３ 標準溶液 

硫酸アトロピンと臭化水素酸スコポラミンをそれぞれメタ

ノールで 10 mL に定容し，標準原液（1000 µg/mL）とした．

混合標準溶液（20 µg/mL，1 µg/mL，0.5 µg/mL，0.2 µg/mL，

0.1 µg/mL，0.01 µg/mL）は，標準原液を混合し，メタノール

で段階的に希釈して調製した．  

４ 装置及び分析条件 

LC-MS/MS 

（１）装置 

（HPLC 部）資生堂社製 NANOSPACE SI-2 

（MS 部）サーモエレクトロン社製  

TSQ Quantum Ultra 
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（２）分析条件 

（HPLC 部） 

カラム：Scherzo SM-C18（2.0 mm I.D. × 150 mm,  

粒子径 3 μm，Imtakt 社製） 

カラム温度：40°C 

  移動相：A 液 10 mM ギ酸アンモニウム水溶液， 

B 液 メタノール 

グラジエント組成：A/B = 70/30 （2 min）→（13 min）→ 

44/56 →（1 min）→5/95 （9 min）→70/30 （5 min） 

流速：200 µL/min 

注入量：5 μL 

（MS 部） 

イオン化法：エレクトロンスプレーイオン化法 

イオンスプレー電圧：3500 V （＋） 

コリジョンガス圧：1.2 mTorr 

Sheath Gas Pressure：41 

Aux Gas Pressure：15 

Capillary Temperature：300°C 

 アトロピン，スコポラミンの定量イオン，確認イオン及び

コリジョンエネルギー（CE）は表 1 に示した． 

 

表 1 モニターイオン等 

化合物名   Q1 Q3 CE 

アトロピン 

定量イオン 

290.3 

124.1 22 

確認イオン 

93.1 28 

91.1 31 

77.1 49 

スコポラミン 

定量イオン 

304.3 

138.1 19 

確認イオン 

156.1 15 

103.1 31 

110.1 17 

 

５ 検査方法 

 図 1 及び図 2 に示す 2 種類の方法について検討した． 

方法 1：牛山ら 3) の手法を参考に図 1 に示す方法で実施し

た． 

方法 2：村上ら 4) の手法を参考に図 2 に示す方法で実施し

た．  

アトロピン及びスコポラミンの最低中毒量はそれぞれ 70 

µg/kg，14 µg/kg とされていること 5) ，また，他自治体の中毒

事例における調理済み残品中の含有量の結果 3), 5) を参考に，

本検討では，試料 1 g 中のアトロピン及びスコポラミンの濃

度が 100 µg となるよう標準原液を添加した． 

真度については厚生労働省妥当性評価ガイドライン6) に則

り，70-120％を目標値として評価した． 

 
図 1 方法 1 

  

図 2 方法 2 

 

ⅢⅢ  結結果果及及びび考考察察  

１ 定性 

 方法 1，2 ともに，アトロピン及びスコポラミンの定量イオ

ンのクロマトグラムにおけるピーク形状及び保持時間（以下

「RT」という．）が一致した（図 3）．また，クオリファイ

アイオン比により定性できることを確認した． 

２ 検量線 

混合標準溶液のうち，0.5 µg/mL，0.2 µg/mL，0.1 µg/mL，0.01 

µg/mL の 4 点を溶媒検量線の範囲とし，良好な直線性

（R2=0.9995 以上）を得ることができた（図 4）． 

図 3 各方法におけるアトロピン及びスコポラミンのクロマトグラム 

 

３ 方法1による添加回収試験 

結果は表 2 のとおりとなった．アトロピンについては回収

率が 130％を超え，真度の目標値を上回る結果となった．他

自治体の報告 7), 8) からも，アトロピンの定量においてはマト

リックスの影響（以下「マトリックス効果」という．）につ

いて示唆されており，本検討でも同様の傾向となったと考え

られる．これを踏まえ，ブランク試料（標準原液非添加の検

体）を用いマトリックス検量線を作成及び定量した結果，目

標値を満たした（表 2）．なお，マトリックス検量線において

も，溶媒検量線と同範囲の 4 点とし，良好な直線性（R2=0.9998

以上）を得られることを確認している（図 5）． 

また，試料溶液の希釈倍率を上げることでマトリックス効

果が少なくなることが報告されているため 9) ，ブランク試料

の入手が困難である場合は，マトリックス効果の低減方法の

1 つとして，さらに希釈倍率を上げることも考慮される． 

スコポラミンについては，いずれの検量線を用いても目標

値を満たし，定量することができた． 

４ 方法2による添加回収試験 

結果は表 2 のとおりとなった．溶媒検量線を用いて定量し

たところ，アトロピン，スコポラミンいずれにおいても真度

は目標値を満たし，定量することができた．方法 1 と比較し，

カラム精製を介することで，マトリックス効果が低減できた

と考えられる．ただし，アトロピンについては，依然として

回収率が比較的高い傾向にあり，食品の種類などマトリック

スによっては目標値を逸脱することが懸念される．また，今

回は調理品として味噌汁のみの検討であるため，他の食品に

ついても同様の試験を行い，回収率の傾向を把握することが

望ましいと考えられる． 

表 2 添加回収試験における平均回収率（％） 

  

方法 1 (n=3) 方法 2 (n=3) 

溶媒 

検量線 

マトリックス 

検量線 

溶媒 

検量線 

アトロピン 136.5 114.4 116.5 

スコポラミン 110.3 109.0 100.4 

  

ⅣⅣ  ままととめめ  

他自治体の分析事例を参考に，2 種類の方法でアトロピン

及びスコポラミンの添加回収試験を実施し，回収率を比較し

た．  

  アトロピンについては，方法 1 で溶媒検量線を用い定量を

行ったところ，真度の目標値を上回る結果となった．マトリ

ックスの影響が示唆されたため，マトリックス検量線を用い

たところ，目標値を満たすことができた．カラム精製を介し  
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図 4 溶媒検量線 

 

図 5 方法 1 のマトリックス検量線 

 

た方法 2 では，溶媒検量線を用いて目標値を満たすことがで

きた． 

スコポラミンについては，方法 1（溶媒検量線及びマトリ

ックス検量線）及び方法 2 のいずれにおいても定量で目標値

を満たすことができた． 

いずれの方法も短時間で前処理することが可能であり，緊

急の危機管理事象における定性試験やスクリーニングに適用

できることが示唆された．アトロピンについては定量性を向

上させるため，マトリックス効果を考慮した希釈倍率や精製

等のさらなる検討が必要であると考えられる． 

今後はチョウセンアサガオ由来の食中毒が想定される調理

品等を中心に同様の検討を行うほか，その他の自然毒成分に

ついても，本検討で得られた知見を活かして分析法の整備を

進めていきたい． 
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令令和和２２年年度度ににおおけけるる徳徳島島県県ののオオキキシシダダンントト濃濃度度ににつついいてて（（第第 4466 報報））  

 

徳島県立保健製薬環境センター 
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Oxidants Concentration in Tokushima Prefecture (XLVI） 

 

Shinji TATSUKI, Hiromichi HIRAI, and Kyoko TAKASHIMA 

 

Tokushima Prefectural Public Health, Pharmaceutical and Environmental Sciences Center 

 

要 旨 
 

令和 2 年度における徳島県の一般環境大気測定局でのオキシダント濃度については，環境基準（環境基準値は 1 時間

値が 0.06 ppm 以下）を達成することができず，オキシダント濃度が 0.08 ppm 以上を記録した日数は 27 日であり，気象

条件等（日射，気温，風）に影響されるため年により増減するが，過去 10 年間では 4 番目に少ない日数であった． 

オキシダント緊急時報については，令和元年度に予報及び注意報の発令がそれぞれ 1 日あったが，令和 2 年度は緊急

時報の発令はなかった． 

 

Key words：オキシダント濃度 oxidants concentration， 

緊急時報（注意報，警報）emergency reports（warnings and alarms） 

 

 

Ⅰ はじめに 

全国的に，オキシダントの主たる原因物質となる窒素酸化

物（NOx）濃度は近年横ばいであり，環境基準をほぼ達成し

ているものの，オキシダント濃度については，環境基準がほ

とんど達成されていない状況が継続している．徳島県におい

ても同様の状況であり，令和 2 年度は全局で環境基準を達成

できなかった． 

 令和 2 年における全国的なオキシダントの緊急時報発令状

況を見ると 1) ，注意報発令都道府県数が 15 都府県，発令延日

数が 45 日であり，令和元年（33 都府県，99 日）と比較して，

発令都府県数及び発令延日数ともに減少した．全国の最高値

は東京都区南部地域の 0.199 ppm（8 月 15 日）であり，警報

の発令はなかった．被害の届出は 2 県で合計 4 人であり，令

和元年（9 県，337 人）に比べ減少した． 

 ここでは，令和 2 年度の徳島県のオキシダント濃度の状況

について報告する． 

 

Ⅱ 方法 

１ 測定地点 

令和 2 年度は図 1 に示す一般環境大気測定局 15 局でオキ

シダント濃度を測定した． 

 

 

 *令和 3 年 3 月 退職 

図1 環境大気測定局設置場所 

(地理院タイル(白地図)を加工して作成)
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