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The blood concentration of vitamin D metabolites is an important indicator for the diagnosis 

of diseases such as hypercalcemia. In recent years, liquid-chromatography tandem mass 
spectrometry (LC-MS/MS) have been a powerful technique for measuring them. However, 
there are few examples of measuring of blood levels of vitamin D metabolites. In this study, 
we measured the concentrations of vitamin D metabolites in human pooled serum by LC-
MS/MS using synthesized deuterium-labeled vitamin D metabolites as internal standards. 
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【目的】ビタミン D 代謝産物の血中濃度は

高カルシウム血症などの疾患の診断にお

ける重要な指標となっている。近年、LC-
MS/MS によるビタミン D 代謝産物の血中

濃度測定法の研究が行われている。しかし

その測定に必要な内部標準物質となる安

定同位体標識されたビタミン D 代謝産物

の合成が困難であるため、血中濃度を正確

に測定可能なビタミン D 代謝産物は限ら

れている。そこで本研究では、当研究室で開発した重水素標識ビタミン D 代謝産物

(1-3-d3)を用いて 1、ヒトプール血清中のビタミン D 代謝産物の濃度を定量した。 
【実験】LC-MS/MS での感度向上のため、合成した重水素標識ビタミン D 代謝産物 
(1-3-d3) と非標識体 (1-3) を DAP-PA を用いて誘導体化したところ、C6,19 位の s-cis 
diene に対して Diels-Alder 反応が定量的に進行した 2。誘導

体を LC-MS/MS 分析したところ、Selected reaction monitoring 
(SRM) クロマトグラム上で重水素標識体と非標識体の保

持時間（tR）が一致することを確認した。これらの知見をも

とに、1-3-d3を内部標準物質として用いて、ヒトプール血清

中の 1-3 の濃度をそれぞれ定量することできた。 
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R1=A, R2,R3=H  25OHD3(1) R3=D: 1-d3
R1=B, R2,R3=H  25OHD3-lactone(2) R3=D: 2-d3
R1=B, R2=OH,R3=H  1,25OHD3-lactone(3) R3=D: 3-d3
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