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産総研では、2012年から食品中の残留農薬を対象とした技能試験を主宰してきた。2015年は玄米をマトリックスとして試験を実施し、参加者からは通
知試験法（一斉試験法）だけでなく、さまざまな分析法により定量値が報告された。とりわけ、簡便かつ迅速に結果が得られるSolid phase extraction
Technique with QuEChERS法（STQ法, （株）アイスティサイエンス開発）は、多く適用された分析法であり、特に国内において広く普及している。一方で、
その妥当性は添加回収試験で確認されている例が多いが、抽出過程を含めた確実な評価のためには、より実試料に近い試料を用いた妥当性確認及
び内部精度管理の重要性が高まっている。そこで本報告では、食品中残留農薬分析用の認証標準物質 (CRM) のうち、玄米、ネギおよびリンゴを試料
とし、STQ法の評価を行った。

STQ-A法：

・すべての方法で、同位体希
釈質量分析法 (IDMS) を適用。
・STQ-A法, STQ-B法-1では
ブランク試料を用いたマトリッ
クスマッチングを実施。

試料

アセトニトリル 10 mL

ホモジナイズ

内標準物質

水浸漬
（ミリQ水10 mL, 15分）

MgSO4 (4 g)

NaCl (1 g)

振とう（手振り） (1 min)

遠心分離

クエン酸3Na2水和物
(1 g)

クエン酸水素2Na1.5
水和物 (0.5 g)

MgSO4 0.3 g積層+GCS-20 mg+
PSA-30 mg, AiSTI SCIENCE

・溶出: トルエン/アセトニトリル
(1:3) 0.6 mL

STQ-B法-1：

GC/MS

シリンジ
スパイク
溶液
0.5 mL

上澄1 mL

Smart-SPE

C18-50 mg, AiSTI SCIENCE

・溶出: アセトニトリル 0.2 mL

・コンディショニング: 
アセトン 2 mL
アセトニトリル 2 mL

トルエン 0.4 mL

Smart-SPE

・コンディショニング: 
アセトン 2 mL, 
トルエン/アセトニトリル
(1:3) 2 mL

N2乾固

GC/MS

シリンジ
スパイク
溶液
0.5 mL

N2乾固

上澄0.5 mL

Smart-SPE

C18-30 mg, AiSTI SCIENCE

・溶出: 80 %アセトニトリル水 1 mL

・コンディショニング: 
アセトン 2 mL
80 %アセトニトリル水 2 mL

水 2 mL

Smart-SPE

・水0.2 mL添加

PLS3-10 mg, AiSTI SCIENCE
・コンディショニング: 

アセトン/ヘキサン (15/85) 2 mL
アセトン 2 mL
水 2 mL

・試料ロード
15 %(w/w) 食塩水 20 mL

Smart-SPE

(PLS3-10 mg, AiSTI SCIENCE)

Smart-SPE

PSA-30 mg, AiSTI SCIENCE

・コンディショニング: 
アセトン 2 mL
アセトン/ヘキサン (15/85) 2 mL

連結；PLS + PSA

・溶出:アセトン/ヘキサン
(15/85) 1 mL

Smart-SPE

STQ-A法
STQ-B法-1
STQ-B法-2

の各精製工程へ

抽出・塩析： STQ-B法-2：

上澄1 mL

アセトニトリル 1 mL

自動固相抽出装置
(ST-L400) にセット

分取0.5 mL

Smart-SPE

C18-50 mg, AiSTI SCIENCE

・溶出: アセトニトリル/水 (9/1)   
0.6 mL

Smart-SPE

・コンディショニング: 
アセトン 2 mL
90 %アセトニトリル水 2 mL

10 %(w/w) 食塩水
18 mL

C18-50 mg, AiSTI SCIENCE

・コンディショニング: 
アセトン 2 mL
60 %アセトニトリル水 2 mL
食塩水 2 mL

N2乾燥 3分間

連結；C18 + PSA

・溶出:アセトン/ヘキサン
(15/85) 1 mL

Smart-SPE

・コンディショニング: 
アセトン 2 mL
アセトン/ヘキサン (15/85) 2 mL

0.1 % PEG (300) 
+ 1 ppm 
Phenanthrene-d

定容 1 mLへ

GC/MS

○すべての定量値は、認証値の不確かさの範囲内
であった。
→ STQ法は、各CRMに含まれていた対象農薬

を十分に抽出でき、夾雑物の除去も良好で
あったことが示された。

○ネギCRMでは、A法よりもB法の方が機器測定時
のマトリックスの影響が少なかったため、夾雑物
がより除去されたと考えられる。

○すべての分析における併行精度は、8.0 %以下で
あった。
→厚生労働省による「食品中に残留する農薬等

に関する試験法の妥当性評価ガイドライン」
により、妥当な結果と判断された。

対象農薬や食品はまだ限られているが、残留農薬分析用の食品標準物質を用いて、STQ法がモニタリングだけでなく正確な分析に使用できる
可能性を示すことができた

●STQ-A法によって得られた玄米CRM中の農薬の定量値

対象農薬
定量値 (n = 3)

平均値±標準偏差
(mg/kg)

認証値±拡張不確かさ
(mg/kg)

フェニトロチオン 0.101 ± 0.004 0.109 ± 0.017
エトフェンプロックス 0.18 ± 0.001 0.19 ± 0.05

対象農薬

STQ-A法
定量値 (n = 3)

平均値±標準偏差
(mg/kg)

STQ-B法-2
定量値 (n = 3)

平均値±標準偏差
(mg/kg)

認証値±拡張不確かさ
(mg/kg)

ダイアジノン 2.34 ± 0.03 2.05 ± 0.11 2.28 ± 0.54
フェニトロチオン 3.21 ± 0.05 3.25 ± 0.26 3.14 ± 0.72
シペルメトリン 1.63 ± 0.05 1.42 ± 0.05 1.55 ± 0.33
ペルメトリン 2.82 ± 0.09 2.60 ± 0.12 2.81 ± 0.54

表3 リンゴCRM中農薬の分析結果
対象農薬

STQ-A法
定量値 (n = 3)

平均値±標準偏差
(mg/kg)

STQ-B法-1
定量値 (n = 3)

平均値±標準偏差
(mg/kg)

認証値±拡張不確かさ
(mg/kg)

ダイアジノン 0.93 ± 0.01 0.94 ± 0.01 0.96 ± 0.12
フェニトロチオン 4.36 ± 0.08 4.22 ± 0.03 4.41 ± 0.26

ペルメトリン 6.94 ± 0.03 6.95 ± 0.04 7.14 ± 0.58
シペルメトリン 4.02 ± 0.08 4.13 ± 0.09 3.98 ± 0.39

エトフェンプロックス 13.65 ± 0.08 13.55 ± 0.18 13.93 ± 0.85

自動固相抽出装置 (ST-L400)

●STQ-A法およびSTQ-B法-1によって得られたネギCRM中の農薬の定量値

●STQ-A法およびSTQ-B法-2によって得られたリンゴCRM中の農薬の定量値

玄米CRM
(7504-a)

ネギCRM
(7507-a)

リンゴCRM
(7510-a)
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