
【目的】本研究では畜水産物中の残留農薬の

迅速一斉分析を目的として、アセトン溶媒に

よる抽出を行い、遠心分離と固相カートリッ

ジにより精製している。本法を用いて各畜水

産物について検討および評価を行った。 

【方法】試料：豚肉、鶏レバー、ブリ、うな

ぎ蒲焼(ﾀﾚ付)、鶏卵。添加濃度: 0.01ppm。 

固相カートリッジ：Smart-SPE（AISTI製）。

GC大量注入口装置：LVI-S200（AISTI製）。

GC/MS：Q1000GC（JEOL製）。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

【結果と考察】脂肪を多く含む試料は遠心分

離によりアセトン層の下に脂肪層が分離さ

れ、この工程で大部分の脂肪を取り除くこと

ができた。次に各試料のSCAN測定によるト

ータルイオンクロマトグラム（図１）示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

鶏レバーでは固相カートリッジPSA-30mgで

パルミチン酸およびオレイン酸等の脂肪酸の

負荷オーバーが確認された(③)が、固相カー

トリッジを２個（PSA-30+PSA-30）使用する

ことで脂肪酸を除去することができた(②)。

他の試料は固相カートリッジPSA-30mgで十

分に脂肪酸を除去できた。また、鶏レバーに

おいては固相カートリッジのフリット上にお

ける目詰まりが確認されたが、珪藻土を加え

ることで目詰まりを防ぐことができた。  

添加回収試験の結果：各試料とも一部の農薬

を除いて良好な回収率を得ることができた。  

畜水産物中の残留農薬の迅速一斉分析法の検討 
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試料 10g

ホモジナイズ

攪拌（手で振とう：1分）

水 (10 – 試料中水分量) mL

アセトン 10ｍL

食塩 1g
クエン酸3Na2水和物1g
クエン酸水素2Na1.5水和物 0.5g
無水硫酸ﾏｸﾞﾈｼｳﾑ 4g

遠心分離（3500rpm：5分）

アセトン層

分取 0.5mL（試料0.5g相当）

水 0.3ｍL

固相 C18-30mg：精製

洗液 ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ-水(4/1) 1ｍL
流出液

水 2ｍL

固相 PLS3-10mg：保持

流出液

15%(w/w)食塩水 20ｍL

固相 PLS3-10mg：再保持

吸引乾燥 3 min

連結：固相 PSA-30mg：精製

溶出 ｱｾﾄﾝ-ﾍｷｻﾝ(15/85) 1ｍL

添加 ﾎﾟﾘｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ300

定容（1mL）

GC/MS（SCAN）測定 大量注入法：25uL注入

Scheme 1. 前処理方法

*鶏ﾚﾊﾞｰの場合（PSA-30＋PSA-30）

*鶏ﾚﾊﾞｰ（追加 珪藻土 50mg）

LC法

溶出液

[ﾌｧｲﾙ名]
 N0.1 : C:\NOVASPEC\DATA\@食衛学102_畜水産\110729A-BD2.SPE  [豚　未知　水4ml添加　アセトン GC-B法　水0.3mL  PSA  SCAN]
 N0.2 : C:\NOVASPEC\DATA\@食衛学102_畜水産\110729B-BD1.SPE  [鶏ﾚﾊﾞｰ　未知　水3.5ml添加　アセトン GC-B法　水0.3mL 珪藻土0.05g PSA+PSA  SCAN]
 N0.3 : C:\NOVASPEC\DATA\@食衛学102_畜水産\110729B-BA2.SPE  [鶏ﾚﾊﾞｰ　添加2　水3.5ml添加　アセトン GC-B法　水0.3mL 珪藻土0.05g PSA]
 N0.4 : C:\NOVASPEC\DATA\@食衛学102_畜水産\110728D-DU1.SPE  [ぶり　水5m　アセトン GC-B法　水0.3mL　Scan]
 N0.5 : C:\NOVASPEC\DATA\@食衛学102_畜水産\110725B-S01.SPE  [ST MIX280 10ppb]
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図１．SCANクロマトグラム比較 
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