
【目的】ポジティブリス

いてはより効率的で高

前回、演者らはLC/M
知法 LCⅠ法Ⅱ法（一
追加された農薬は除

極性農薬を対象とし

行った。今回、前回の

より良好な結果が得ら

 
【方法】 1. 対象農薬
種（農薬混合標準液

GC/MS対象 50種（農
ｰﾄ，ﾒﾀﾐﾄﾞﾎｽ，ｶﾙﾊﾞﾘ

相カートリッジ：SAIKA
2. 試料：ほうれん草、

3. 試料調製 

試料　10g

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 25mL
ホモジナイズ

吸引ろ過
洗液　ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 

定容（50mL, 水で調製）

分取 4mL（試料0.8g相当

固相C18-50mg

洗液　80%ｱｾﾄﾆﾄ

流出液（遠沈管）

食塩　0.25g

ｸｴﾝ酸Buffer（ｸｴ

無水硫酸ﾏｸﾞﾈｼｳ

撹拌 （手で振とう, 1分）

遠心分離（5分, 3000rpm

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ層を全

減圧濃縮・乾固

ｱｾﾄﾝ:ﾍｷｻﾝ（1:1)

固相PSA-30mg

洗液 ｱｾﾄﾝ:ﾍｷｻ

減圧濃縮・乾固

ﾒﾀﾉｰﾙ1mL＋水1

LC/MS/MS

Scheme 1. 試験

 
4. 測定条件 
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アプライドバイオシステムズジャパン株式会社     大関由利子 
ト制の導入により、残留農薬分析にお

精度な一斉分析が求められている。

S/MSを用いて前処理法を中心に、通
斉分析法）に挙げられた農薬（新たに

く）と GC/MS法で苦手とする一部の高
て、より効率的な方法を検討し報告を

検討で課題に挙がった点を再検討し、

れたので報告する。 

：ポジティブリスト制度 LC/MS対象 37
44）、19 種（農薬混合標準液 45）、
薬混合標準液 22）の内 4種（ｱｾﾌｪ
ﾙ，ﾌｪﾉﾌﾞｶﾙﾌﾞ）（関東化学社製）、固

-SPE（アイスティサイエンス社製） 
他  

10mL

）

ﾘﾙ水 1mL

ﾝ酸3Na2水和物＋ｸｴﾝ酸水素2Na1.5水和物) 1mL

ﾑ　1g

）

量分取

 1mLに溶解

再溶出

ﾝ（1:1) 1mL 0.4%ギ酸含有MeOH(pH2.5) 2mL

減圧濃縮・乾固

mL ﾒﾀﾉｰﾙ1mL＋水1mL

LC/MS/MS

溶液の調製法

GC法へ

装置 MS：API3200 Q TRAP (Applied Biosystems)
LC:Prominence HT (SHIMADZU)

カラム L-column（粒径5µm，φ2.1×150mm）
移動相 A液 0.5mM酢酸アンモニウム水溶液

B液 0.5mM酢酸アンモニウム含有メタノール
分析時間 メソッド①30分（Pos＋），メソッド②30分（Neg－）
流速 0.2mL/min,    注入量　　10µl
イオン化モード ESI(＋)(－)
測定モード MRM(Multiple Reaction Monitoring)

【結果と考察】 1.再現性および感度の向上
前回の検討でﾈｶﾞﾃｨﾌﾞﾓｰﾄﾞでの再現性が一部の農薬で悪

かったため、移動相中の酢酸ｱﾝﾓﾆｳﾑ濃度（0.5、1、2、
5mM）を検討したところ、濃度が低いほどﾈｶﾞﾃｨﾌﾞﾓｰﾄﾞでの
再現性が向上した。また感度も、ﾎﾟｼﾞﾃｨﾌﾞ・ﾈｶﾞﾃｨﾌﾞﾓｰﾄﾞ共

に濃度が低いほど全体的に約 1.5～2 倍向上したため、酢
酸ｱﾝﾓﾆｳﾑ濃度は最も良好であった 0.5mM とした。 
2.前処理法の効率化 ①液液分配時の最適条件検討：高
～低極性や中性、酸性、塩基性農薬など幅広い農薬を一

度に効率良く分析するため、QuEChERS 法を参考に液液
分配時の条件を再検討した。ｸｴﾝ酸 buffer（pH5～5.5）と
食塩を加えた場合と、ｸｴﾝ酸 buffer と食塩に無水硫酸Mg
を加えた場合で比較した結果、無水硫酸 Mg を加えたほう
が特に高極性農薬の回収率が向上したため、今回は無水

硫酸Mgを加えることとした。 
②遠心分離による 2 層分離：液液分配後の試料を自然放
置した場合と遠心分離により分離した場合で、ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ層

への農薬の移行を比較した結果、遠心分離したほうが全体

的にｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ層へ農薬の移行率が向上した。また再現性

も良好であり、操作性の面からも、使い捨て可能な遠沈管

を使用できることから、遠心分離を用いることにした。 
3.添加回収試験：ほうれん草を用いて試料中濃度 0.1ppm
での添加回収試験（n=3）を行った結果、高極性農薬であ
るｱｾﾌｪｰﾄ、ﾒﾀﾐﾄﾞﾎｽも 70%以上の回収率が得られた。ま
た前回再現性が良くなかったﾈｶﾞﾃｨﾌﾞﾓｰﾄﾞの農薬も、

Acifluorfen を除きすべて RSD が 10%以下と再現性が向
上し、回収率も70～120%以内の良好な結果が得られた。 
以上より、前回課題に挙がった点を再検討した結果、機

器測定と前処理ともに、より安定した再現性のある方法を

構築でき、同時に効率化も図ることができた。本 LC法とGC
法（GC/MS編参照）を併用することで、より効率的で簡便な
一斉分析が可能となると思われる。 


