
��������	
���� ����������

 

 

 
 

 
 

Study of Simultaneous Analysis Method for Fusarium Toxin 
 

Yasuyuki SAKAI, Ikue KONISHI 
 
 

1,2)  

3,4) 14

1.1ppm 5) 19

1
6,7)  

A
2 8)

FAO/WHO JECFA
27

Codex
1  

 

 
 

 

LC-MS/MS
MS

MRM HPLC

 
DON NIV 3-AcDON 15-AcDON FUX HT-2 T-2 ZEN 3-

15- -X HT-2 T-2 DON NIV 1
2  

����



� � � � � � � �� �����	
��������������������

�����
���	
� ������

������� � �������� ������ ������ ��

!"#$%&'"()*+� ,-./0. 1/2�

,-./0. 1/2

,3,�4./0.�

�56�� 738�4./0.�569:69;<=>?%�

,38�4./0.�@AB*9C*+9D=EF9@(*G�

837�4./0.�HIJ�K��
LMNDO+!"#$%&'"()*+� P� P�

,QMNDO+!"#$%&'"()*+ P� P�

&'"()*+� 83R-./0. 1/2� P� P� P�

@S"()TMU� P� P� P� P�

VM7 ;$%T� P�
838W-./0. 1/2

P� P�

XVM7 ;$%T� P� P� P�

%"ND;$%Y%+Z[)*+� P� P� P� P�

�������

���� �����

��������	
�����	
�3-��
��

������	
�15-��
��������	
�

�����-X�HT-2 �����T-2 ��������

����
��	
���������������

�DON���NIV���3-AcDON���15-AcDON���FUX��

�HT-2���T-2���DAS�����ZEN�� !"#

���� 	
��

������ ������������

$�%�&'�A,B-�()*���������+�

&	�, 10
g/mL����(
�	����-�#�

3-AcDON�&'����-�#��� 15-AcDON�&

'����-�#./ 0"

$�%�+�&�	�A,B-�()*��������

�+�&	��� 15-AcDON �&'.����(
1

10
g/mL 234�!��50�&�	. 500
L �6

1.5mL �7�
2�8�40���1����50"��

92�10mM ����:�;<=�	��>�	
(9:1)

�	 500
L.?�@AB50"

CD�&'��
EF	
�&'����-�#��

��������&'����-�#./ 0����

�����VEL�����ZAN�� !"#"

CD�+�&�	�,CD�&'.����(
1

10
g/mL234�!��50"

 /��G�����(
��>�	
�!�=��

�"�H LC/MS/./ 0"����:�;<H	I#

F$�%��/����-�#./ 0"�	E	.&

2'(5@ 3 JKH����-�L0H)*M+K

JK. /50"

������ ����������

$�%�+�&�	�, 10
g/mL#���CD�+�

&�	�, 10
g/mL#. 10mM ����:�;<=�

	��>�	
(9:1)�	1��50"

������ �� ��������

$�%�+�&�	�, 10
g/mL#. 10mM����

:�;<=�	��>�	
(9:1)�	1N,��5�,1�

2�5�10�20�50�100�200ng/mLK�&�	.AB5

0"CD�&O1PQR4-+H�./�CD�+�&�

	�, 10
g/mL#. 100ng/mL�34�!S?50"

���� !"�����#$�

01�	I#F$�%��2QTU3 Prominence 

20A/3200Q TRAP�45B67 /Sciex#�E�<�

L-column2 ODS �>
�(	 89: 3
m�2.0mm i.d.

;150mm�M+92VW<=>?#�Kinetex PFP 89

: 2.6
m� 2.1mm i.d.; 150mm�Phenomenex#�

CAPCELL CORE ADME 89: 2.7
m�2.1mm i.d.;

150mm �@XA#���������ODSE�<���PFP

E�<���ADMEE�<��B!"#�YZ[�A	 10mM

����:�;<=�	�B	�>�	
�%��C��

\]�B 	 10%(0min)D90%(15min)D90%(20min)�E

F�0.2mL/min�E�<G^�40��HIQ�5
L�MRM

\]�_ 2K��8"

J'\]1��&�	. LC-MS/MS 2HI5�K`�

0#F$�%�<KL	#MN$`OabQPOL0H

CD�&O2�8PQ50"CD�&922H��()*

�c$�%H VEL.�ZEN2H ZAN.Q8d@0"

� �� ��� ����� ��

�

�

���� ���� ��	
�������	
��� � ���� ���� ���� �	�� ���� ���� �	��

������ ������� �� ���� �� �� � � � � � �� �� �

!"���� �#�$�%�����$�&� ��&$������'$������&$�'� �#�$��� ((�$�'� (%($�)� �%($�)# �%($�'#���&$�%#����$�)�

*+���� �#�$�������$�'� ��&$�)����'$��#���&$��# �#�$�(# ((�$��� (%($�%� �%($�(# �%($�(&���&$�%�����$�%&

����



��������	
���� ����������

��%� 	&'�()

��(;<����2H�efRK���������

	
STO�.� @gUL0HVh1Ui�0� jW

4XPOkYZ53 "�K0l��[\(]#�mF	

� 9)2�4STOK^n2o8_`a"�[\(]#�b

]cH�&XPO�5@dj�4p'qXbrstuEe

%STOVWvwx1Ui�0STOG.fg25@�y

3K��8zP50 1,10)"

���� � � �

� �� ��	� � �

� � 
�����������������

� ���� � �

� � � � �

� ����� � �

� � ���� � �

� !"#$%&� � �

� � � � �

� '()*� � �

� � ���+ ,-./0123�

456789�:�������

� ��;� � �

! "� #$%&�'(�)�*+),�

zP50�b]c$`�LC-MS/MS K MS \]�TU

E�<�YZ[�%��C��\]Kh2b{50"

��	
�����
�

���� *+ #$��,�

VW/�&�	.7��i	�|�O1 MS Djkl

mI5�C�#�F�m�	7��MO�ESIO#Kn�

*op�\q*opKr:	c1��s�tPR4}�

2�8�m(E	u	7��.vP50"0a5�

3-AcDON� 15-AcDON26 @H�~Pkwx1��0

}�$`�yI�&�	./ @ztP50"

� � ��������

�

�

	
�������

�
! -� "./0123 45� �6./0123 �7�89:� ��

� � �;<5= >?/3 @$�

m(E	u	7��H�DON��� NIVH\q*op

:	c1��7��{?I.vP50"FUX�HT-2�T-2�

DAS���VELHn�*op:	c1��:��{?I

�5�3-AcDON�ZEN ��� ZAN HmF��{?I�

15-AcDON H��:��{?I�mF��{?IKr|

�50"15-AcDON . 2 }��50~�H�mF��{

?I�m/z 339#H�^H� k�3-AcDON�~�m(E

	u	7��K0l�v��kK`�3 ���k��0

0l1�4"�}1�3-AcDON� 15-AcDONK�^2�

`$3���k�4��:��{?I�m/z 356#.�?

50�y 4#"

�2��Ub���Analyst#K�NM�	
./ @

mF�#�7�����MS���	>�)(�|�C\


"	�����G#K�NM.� �MS\].�P5

0"���5@�M+9��2PQ/���/2 2�s�

\
.zP50k�15-AcDON26 @H 4�s�\


.zP50"3���K�Kb{2�8�15-AcDON2H

��:��{?IkNd1�4���50"}�26 @

H��1��R4"

���� -./01��,�

�[\(]#�b]c��P50MS\]./ @�V

W/�&�	.tP50"�K��.y 52UR"

�

�

�

! 6� 21> A�BCDE&��DFGHI�@$�

�J� ����� � �� ����¡ ���~�#�

¢£¤¥3#F$�%�<kK`�0k�¦1§�I1

�4 3-AcDON� 15-AcDON.T¨R4}�k1�3$

�0"�}1��� 8,11,12).fg25@�©��2�L�

4�]ª�9K«��[¬6/2�4T¨.���50

PFPE�<��E�K�
�
�K_M®�2�4T¨

.���50 ADMEE�<./ @�3-AcDON�

15-AcDONKT¨.S¯0�y 6#"

PFP� � � �

ADME�
�

�

! J� KL%&MNA�B

<=>� � �

� <="?� ��@+A�+A�

� $%&� BCA�

DEF GH�I�J���

K������

� LMN 
� ���+ ,-./0123�

� LMN O� 56789�

� PQRSQT/U� ��V���WX��

Y:�V����WX��

Y:�V����WX��

� Z[� �J�����WX�

� \R3]^� _�`�

�M�H
��

�M�NH4

��

�M�H
��

�M�NH4

��

NIV 

DON 

FUX

VEL

3-AcDON 

15-AcDON 

DAS 

HT-2 

T-2 

21> OPQ�

����



��.y 72UR" ��KTUE�<J 3-AcDON�

15-AcDON.T¨R4}�k1���K°KM+9K#F

$�%�<J¤¥1��0"50k�@�rE�<�J 

/���g�`�0k�PFPE�<H01K±�J�{²

L1�³kJ´5@5L�0}�$`�01jK��.g

µ5@ ADMEE�<.�/R4}�250"

L0�TUE�<2��@ 3-AcDON� 15-AcDONK

T¨k���3�0}�2�8�15-AcDONKMRM�

����|�26 @H�mF��{?I.m(E	u	

7���R4PQ/ 339¶261���/ 339¶1371J�

��:��{?I.m(E	u	7���R4PQ/

356¶321���/ 356¶1371Jb���1�4}�kj

$�0�y 8#"0a5��·H 3-AcDON.¸¹b�º��

15-AcDON.v��2b�1�40l�356¶321�356

¶137./ 4}�250"

3��3-AcDONKPQ/ 339¶231���/ 339¶203

26 @H�15-AcDON.b�5@5L!k�TUE�<

1T¨R4}�k1��$6�°2�»3�����|�

.¼6��º3$�0K1��KLL�/50"

�

�

�

�

�

! R� STS A�B45� /1�U A�BCDE&�

��DFGHI�@$�

� �

! V� "./0123 � �6./0123 � ��� @$�
(1)15-AcDON���� �� 339	261
�� 339	137

(2)� � �� � � � � �� 356	321
�� 356	137

(3) 3-AcDON���� �� 339	231
�� 339	203

���� 234��,

YZ[ B	2/ 4�>��.b{50"�>�	
$

`����(
2½�@�VW/�&�	.tP50�

}¾�3-AcDON� 15-AcDONKL	#K²lH��i�

0k�,M+9K¿^H��1 1/10À^L1��50�y

9#"��(;<����2HÁQTUkÂl`�4K1�

YZ[ B	H�>�	
KLL�50"

�

�

! W� XYZ<DE=[\H]^*_`:abc
�d�

�ae�fE<5=@$gh�i�
� � � �������������������� !

�����"#$%&%'�����()*+,-!

�

�2�YZ[ A	2/ 4����:�;<=�	K

pH�Ã�^.b{50"pHb{/�5@�pHAÄ5@

 3 VÅK 10mM����:�;<=�	�pH6.5��

t�#������ 0.01%�0.1%234�!"�.?�0

10mM����:�;<=�	�pH4.9�pH3.4#.AB

50"L0�Ã�^b{/�5@�Ã�^k 0�1�5�10�

20mMK����:�;<=�	.AB50"}�`.Y

Z[ A	2/ @�VW/�&�	.tP50"

DON 

NIV 

NIV 

DON 

FUX

FUX

VEL

VEL

15-AcDON 

3-AcDON 

DAS 

HT-2 

T-2 

15-AcDON 

3-AcDON 

DAS 

HT-2 

T-2 

T-2 

HT-2 

DAS 

3-AcDON 

15-AcDON 

VEL

FUX

DON 

NIV 

STS OPQ�

/1�U OPQ

15-AcDON 

3-AcDON

15-AcDON 

15-AcDON 

3-AcDON 

j�k � � � � � �j�k� � � � � �� j"k�

lm�

����



��������	
���� ����������

�K���pH k��R426�@�n�*op:	c

1tPR4M+9K¿^HJ´5�Æ2�\q*op:	

c1tPR4M+9K¿^H��R4}�kj$�0�y

10#"}�H pH KÇM2È�@�7��M»ÉkÇMR

40l�g�`�0"�I1H�\q*op:	c1tP

R4 DON��� NIVK¿^k�$�0K1�pHAÄH

53 }�250"

����:�;<=�	KÃ�^26 @H��`$3

���.��1�3$�0"5$53k`���:��{

?I.m(E	u	7��2v�5@ 4}�2?�@�

J�K��$`��(;<����K¿^H pH2ÊYR

4}�kj$�0K1�����:�;<kË6ÌÍ�2

 Î5@ 10mMKLL�50"

! �n� opI^qre�fE<5=@$gh�i�

��%� 506789#$��,�

3-AcDON� 15-AcDON.i`2T¨R4}�.��

�5@�%��C��\].b{50"VW/�&�	.

�Y�b]c1�4 B	�10%(0min)D90%(10min)D

90%(15min)$`�Ï �^�5%�10%#���¡Ð

�90%(10min)¢90%(15min)�90%(20min)�90%(30min)#�

ÑÒ�^�70%�80%�90%#.h2½�@tP5��K

ÓZ.��50"

���2�3-AcDON� 15-AcDONKT¨� !Ô1H�

Ï �^uÑÒ�^.Ç�@J��3»�HK`����

�¡Ð.Õ£R4}�k�J�»3Ö�1�4}�kj

$�0�y 11#"¤|1���¡Ð.Õ£R�×�TU¡

ÐJÕ£34"¥¦KAr1H�§bI.Ø~R4¨PK

0l�©�T¨K�ª�34T¨^ 1.5.Ù050�Ú\

] B 	�10%(0min)D90%(15min)D90%(20min).�/

50"

! ��� s��t��uv^Hwxye�fE<5=

"./0123 � �6./0123 �Mz�i�

(1) 10%(0min)D90%(10min)D90%(15min)

(2) 10%(0min)D90%(15min)D90%(20min)

(3) 10%(0min)D90%(20min)D90%(25min) 

(4) 10%(0min)D90%(30min)D90%(35min) 

��:� ��;<����� �=>?@ A

�NM50\]./ @�$�%�+�&�	�,

1ng/mL 10mM����:�;<=�	��>�	
(9:1)

�	#.����Û�tP�n=6#5�K`�0L	#M

N$`�&Ü��Ý#.Þ�50"�K�2 3� 10.ß

�0�$`�b��à���PQ�à.«P50�_ 3#"

}K��$`�A-�()*�c1�4 T-2�HT-2�DAS

KPQ�à. 1ng/mL�B-�()*�c1�4 DON�

NIV�3-AcDON�15-AcDON�FUX�VEL� ZEN�ZAN

KPQ�à. 10ng/mL�50"3��PQ�à�~�^

K$�%�+�&�	.Û�tP�n=6#50�}¾�,¬

K[a�&Ü�H 10RSD%��1��0"

�2�bQPKáâ���kP�.��50"PQ�à

. 1ng/mL�Pl0M+926 @H 1-20ng/mLKáâ

1�L0�PQ�à. 10ng/mL�Pl0M+926 @

H 10-200ng/mLKáâ1$�%�+�&�	.tP5�

OabQPO���CD�&O1bQP.650"

���®¯`J�@KM+91[)ãä 0.997�JK¤

¥3bQP�38�����Kå^J¸¹ 90-110%�C2

°L�0K1�rO�J /����æ50"®¯`KP

QO./ 4$H�¥���SçKtP.��0!�1�

æ50 "

�

������

LC-MS/MS ./ 0��(;<����¤±TUOK

b{.��0"b{a²H�MS\]�TUE�<�YZ

[�%���C��\]�50"¦1§�I1�4

3-AcDON� 15-AcDON26 @H�ODSE�<1HT

¨1�3$�0k�ADMEE�<L0H PFPE�<./

 4}�1T¨R4}�k1�0"L0�15-AcDONKm

(E	u	7��.��:��{?I2ÇèR4}�1�

v��2b�1�4}�kj$�0"

15-AcDON 

3-AcDON 

0.1%./

DON 

NIV 

0.01%./(pH 4.9) 

0.1% ./(pH 3.7)

./0�

(pH6.5) 

� "� {|}~�$����

� � ���� ���� ��	
���� ���	
��� ��� ����� ���� �	�� ���� ���� �	��

������������ � !"� � !#� $ #!� $ "�� $ !�� $ !�� $ �"� $ �$� � $�� $ #%� $ !��

�&����$����� % �"� % ��� � !#� � $!� � �"� � �'� $ "'� $ ''� �$ �� � �"� � ���

�&��� (�� �$� �$� �$� �$� �$� �� �� �� �$� �$� �$�

(1) 

(2) 

(3) 

(4) 

��� ng/mL

0.01%./

./0�

����



�é50TUOK��VW.��0"DON�NIV�

3-AcDON�15-AcDON�FUX�VEL�ZEN�ZANKPQ

�àH 10ng/mL1�8�10-200ng/mLKáâ1PQ��

1��0"HT-2�T-2�DASKPQ�àH 1ng/mL1�8�

1-20ng/mLKáâ1PQ��1��0"

¥�H�êØ~OKb{.� �STOKëd�.��

50!�1�³C´µ�GK¶·�¸Ar.�¹R4¨P

1�4"
�

�����

1) eì¤9 °�p'qXbrst~M+í 2015 î 6ï

5.$7)����, 562-647, XðñòOóº»p'qX

ôx,*õ(2015) 

2)ö÷øù °�qXSTO¢H� 2015 2.2¼ú�%92

STO, 287-305,û��üýþxñ,*õ(2015) 

3) ������X���+<=	
�û�X��&.<

=�� ½ 13¾^<=�g���<=· ��¿#�p

'RK$�%K(�#�����2)R4<=�,

98-113(2001) 

4) ��¿��X���+<=	
�û�X��&.<=

�� ½ 14¾^<=�g���<=· ��¿#�e

fGK��������	
2ã4ÀÁ�&zPK0

lK��Ar<=�, 6-9(2002) 

5) ½ 14¾ 5� 21º{�pnî 0521001� �X��

Â���p'�ÃDÕVh�efK��������	


2ã4ÄP�3�&�KzP26 @��½ 15¾ 7

� 17º¤D��#

6) ½ 20¾ 12� 17º{� 20�ªî 8915� 20X´

î 5731 � ÅÆ=´Â�	¢ª��Õ X´�Õ��V

h�f�K��������	
¢����	
¶·�

�K0lKstKÇP¢��26 @�

7) http://www.maff.go.jp/j/syouan/seisaku/risk_analysis 

/survei/result.html (2017.6.25� )

8) R!"#��F	I#F$�%��o	2QTUO2

�4��(;<����TU2)R4�ÈKh¼,JSM

Mycotoxins, 64(1), 55-62(2014) 

9) ñòOóº»TUM+x	I#F$�%��o	<=

$%x�	#F&K' (2J)�3$�0HPLC Q&A, 

84-85, ýþxñ*+�üx, *õ(2006) 

10) http://www.nihs.go.jp/dmb/4th/sample3.html(2017. 

6 .25� )

11) ,-./ °���>�
�F�[�
E�<./ 

0�()*�cEe%K LC-MS/MS �¿^¤±TU

O,p'qX+01, 55(1), 19-24(2014) 

12) 2-34 °�LC-MS/MS2�4��(;<����

K¤±TUO,*õ5ÃÉª�<=�>	¾�, 65,

95-101(2014) 

�

����


