
【目的】オリーブオイルはオレイン酸を多く

含む脂肪酸であり、その残留農薬分析は前処

理において抽出及び精製が課題とされてい

る。本研究では、アセトニトリル溶媒による

抽出と遠心分離および自動前処理装置を用い

た固相抽出による脂肪酸の除去を目的とし、

迅速な残留農薬一斉分析法の検討を行った。 

【方法】固相ﾐﾆｶﾗﾑ：Smart-SPE、自動前処理

装置：ST-L300、GC大量注入口装置：LVI-

S200（ AiSTI製）。GC/MS： Q1000GC（ JEOL

製）。試料：ヴァージン・オリーブオイル。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

対象農薬：354成分混合標準溶液（林純薬

製）。添加濃度：0.01ppm, 0.05ppm。 

【結果と考察】抽出：オリーブオイルは液体

状の油であることから、抽出溶媒にはアセト

ニトリルを選定した。

１）

試料から農薬の抽

出率を上げるために試料量を2ｇに少量化し

た。サンプリング誤差を防ぐため、十分に攪

拌してから試料を採取した。また、大量注入

法50μL注入によりその感度を補った。 

遠心分離による精製効果：遠心分離によりア

セトニトリル層の下に脂肪層が分離され、冷

凍することでその脂肪層を固形化させた。こ

の工程で大部分の脂肪を取り除いた。 

固相抽出による精製効果：アセトニトリル層

に溶け込んでいるオレイン酸は固相ミニカラ

ムPSAと溶出液アセトン-ヘキサン（15/85）

の組み合わせで除去できたが、モノオレイン

が除去できなかった。そこで溶出液をアセト

ン-ヘキサン（1/9）にしたところ、モノオレ

インを除去することができた。アセトンの比

率を下げることで、モノオレインとPSAの極

性相互作用が強まったためと考えられる。 

添加回収試験：溶出液アセトン-ヘキサン

（1/9）により一部の極性農薬で回収率低下

があったが、想定していた農薬においては良

好な回収率を得られた。 

本法は、抽出操作が簡易であり、手のかか

る固相抽出操作が自動化のため、冷凍時間を

除けば、迅速で有効な分析法であった。 

1) 根本, 食衛誌, Vol.51, N0.6, p349-359 (2010） 
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試料 2g

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 10mL

撹拌 （手で振とう, 1分）

添加 水 10mL

撹拌 （手で振とう, 20秒） 食塩　1g

ｸｴﾝ酸3Na2水和物 1g

撹拌 （手で振とう, 1分） ｸｴﾝ酸水素2Na1.5水和物 0.5g

遠心分離（5分, 3500rpm） 無水硫酸ﾏｸﾞﾈｼｳﾑ　4g

冷凍（90分)

分取2mL（ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ層）

添加 水 0.6mL

抽出液

分取 1.3 mL

固相 C18-30mg（精製）

洗液 ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ-水(9/1)　0.7mL

下液

食塩水20mLを加え希釈

固相 C18-50mg（保持）

乾燥（窒素ガス）

　連結固相 PSA-30mg（精製）

溶出　ｱｾﾄﾝ-ﾍｷｻﾝ（1/9）ｱｾﾄﾝ-ﾍｷｻﾝ（1/9）ｱｾﾄﾝ-ﾍｷｻﾝ（1/9）ｱｾﾄﾝ-ﾍｷｻﾝ（1/9） 1mL

溶出液

添加　ﾎﾟﾘｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ(300)

定容（1mL, ｱｾﾄﾝ-ﾍｷｻﾝで調整）

GC/MS（SCAN）　大量注入（50大量注入（50大量注入（50大量注入（50μμμμL：試料10mg相当）L：試料10mg相当）L：試料10mg相当）L：試料10mg相当）

Scheme 1. 試験溶液の調製法
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