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Q-TOF LCMS を用いた強壮系健康食品の分析について 

  

佐賀県衛生薬業センター  原口那津美 中園陽子  八ヶ代 一郎 靍田清典 

 

１ はじめに 

 近年、インターネット等で購入した強壮系健康食品中に医薬品成分及びその類縁体が含有され、健

康被害を引き起こす事例が問題となっている。当センターではこれまで、無承認無許可医薬品の調査

としてミリマス測定が可能な Q-TOF LCMS を主体とした精密質量データベーススクリーニングを行

ってきた。今回、奈良県薬事研究センターから依頼を受けた 11 検体について分析を行い、検出された

未同定の類縁体について MSMS 構造解析ソフトウェアを用いた構造検討を行ったので報告する。 

２ ED 系データベース 

 厚労省から情報公開される国内検出事例を参考に項目を挙げ、組成式から精密質量を計算した。 

３ 測定条件 

HPLC  (Agilent 1200 ｼﾘｰｽﾞ）,                      TOF MS (Agilent G6540A),  

 

 

 

 

 

 

 

４ 検体 

 

 

 

 

 

 

 

ｶﾗﾑ：Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18  

RRHD 2.1×100 mm, 1.8 µm  

移動相：A; 0.1 %ｷﾞ酸+2.5 mM 酢酸ｱﾝﾓﾆｳﾑ /15 %ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ  

B; 0.1 %ｷﾞ酸+2.5 mM 酢酸ｱﾝﾓﾆｳﾑ /85 %ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 

ｸﾞﾗｼﾞｴﾝﾄ条件：A : B(time)＝100:0(0min)→0:100(30min) 

ｶﾗﾑ温度：40 ℃付近の一定温度, 

流速：0.3 mL/min,  注入量：3 µL 

装置：Q TOF MS (Agilent G6540A),  

ｲｵﾝ化法：Dual ESI, positive/negative mode  

乾燥ｶﾞｽ：N2, 350 ℃, 10 L/min,  

ﾈﾌﾞﾗｲｻﾞｰ：N2 50 psig ｽｷｬﾝ範囲：100～1300 (m/z) 

ｷｬﾋﾟﾗﾘｰ電圧：4000 V,  ﾌﾗｸﾞﾒﾝﾀｰ電圧：180 Ｖ 

ﾘﾌｧﾚﾝｽﾏｽ：121.0509, 922.0098 (pos.), 

       112.985587, 119.03632, 1033.988109 (neg.) 
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５ 前処理 

 各検体１錠または１包をメタノール 10mL 中で超音波抽出し、遠心分離（3000rpm, 5min）した上

澄みをとり（この作業を 2 回繰り返す）メタノールを加え 25mL とした。これをメンブランフィルタ

ー（0.45µm, PTFE）でろ過しメタノールで 100 倍希釈し試料溶液とした。 

６ 結果と考察 

 検体 No.1～11 のうち、全ての検体からシルデナフィル(C22H30N6O4S)、No.7 からタダラフィル、

No.1 および No.7 からシルデナフィル類似化合物 X(C23H32N6O4S)を検出した（図 1）    

化合物 X(C23H32N6O4S)について、組成式が一致する標準品(バルデナフィル、ホモシルデナフィル)

と保持時間を比較したが一致しなかった。そこで、MSMS 構造解析ソフトウェア（Mass Hunter 

MS/MS Structural Correlation ）を用い 3 種類の標準品（シルデナフィル、ホモシルデナフィル、バ

ルデナフィル）との比較を行ったところ、化合物 X はシルデナフィル及びホモシルデナフィルと非常

に近いスペクトルを示し構造の類似性が示唆された。一方、バルデナフィルとの類似性は示さなかっ

た。 

以上のことから、化合物 X の構造を図 3 のように推定し、現在、詳細な構造を検討中である。 

 

 

 

 

 

 

 

 

                   

 

           

    

 

 

 

 

 

７ まとめ 

近年の強壮系健康食品の検査においては、ターゲット分析だけでなく類縁体の存在も考慮し検査体

制を整備する必要がある。精密質量データベースは、標準品の有無に係らずスクリーニング検査が可

能であることから、今後もデータベースの充実を図ることは重要である。しかし、類縁体の中には組

成式が同等の化合物も含まれ、また、標準品の入手が困難なケースも想定される。このような場合に、

MSMS 構造解析ソフトウェアによる構造推定は化合物の特定に非常に有用であり、今後の検査におい

てもデータベースと合わせて活用していくべきであると考える。 

シルデナフィル     ホモシルデナフィル    バルデナフィル 

（図 2） MSMS 構造解析結果   （図 3）化合物 X の構造推定 

 

（図 1）検体 No.1 のｸﾛﾏﾄｸﾞﾗﾑ 

ｼﾙﾃﾞﾅﾌｨﾙ(10.1min) 化合物 X(10.8min) 


