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酪農場において，生乳中に残留する抗生物質（ABX）が懸念されている。生乳中に微量で存在

する ABX濃度を測定するために，固相抽出（SPE）高速液体クロマトグラフ法（HPLC）が広く用

いられている。しかしながら，市販の SPEカラムを用いる場合，生乳中のタンパク質等を除去す

る必要がある。そこで SPEカラムの吸着材として，安価かつ ABXを選択的に吸着する活性炭（AC）

に着目した。本研究では生乳中の微量 ABXとして，スルファモノメトキシン（SMM），オキシテ

トラサイクリン（OTC），塩酸セフチオフル（CEF）およびマルボフロキサシン（MAR）を対象と

し，AC-SPE-HPLC法による ABXの回収法を検討した。ABXが含まれない市販の低温殺菌脱脂乳

に SMM，OTC，CEFおよびMARをそれぞれ 0.02-1.00 μg/ mL添加して生乳サンプルを調製した。

ACカラムは，粉末 AC（10 mg）をガラスシリンジに入れて作製した。また，生乳サンプルの粘性

を除去するため，キレート剤としてエチレンジアミン四酢酸（EDTA）を添加し，無添加サンプル

と回収率を比較した。ACカラムに 5-80 mLの生乳サンプルを連続的に通し，ABXを ACに吸着

させた。次に，2 mLの 30%水酸化アンモニウム/エタノール（v/v：1/19）溶出液を用いて，ACカ

ラムから ABXを溶出した。その後，回収した溶出液を窒素パージによって 0.5 mLに濃縮し，HPLC

で分析した。 

EDTA 無添加の生乳サンプルからの ABX 平均回収率は，SMM：96.0%，OTC：79.9%，CEF：

37.6%，MAR：39.2%となった。 これに対して，EDTA添加生乳サンプルの平均回収率は，SMM：

99.1%，OTC：99.3%，CEF：68.9%，MAR：61.4%であり，EDTA無添加と比較して，回収率が向

上した。EDTA の添加によって，ABX，タンパク質および金属イオンが分離したために，回収率

が向上したと推察される。HPLC 法では，濃縮液中の乳成分の残留による分析阻害は認められな

かった。また，6回繰り返し試験を実施した結果，各 ABX回収率に対する相対標準偏差は，それ

ぞれ SMM：2.4-6.3%，OTC：3.1-6.5%，CEF：2.2-4.0%，MAR：1.2-2.4%であり，再現性は良好で

あった。以上のことから，従来法と比較して，AC-SPE-HPLC法は安価かつ迅速な ABX分析方法

として利用できる可能性がある。 


