
試料は冷凍餃子、冷凍お好み焼き、キムチとした。各試料は予冷式ドライアイス凍結粉砕法にて粉砕した。凍結粉砕した試料を5 g量り取り、含水率を考慮して冷凍餃子、冷凍お好み焼きには

精製水を7 mL、キムチには5 mLを加え、15分間静置した。その後、QuEChERS(EN)法を参考に抽出液を作製した。抽出液2 mL（各1 g相当）を採取し、各農薬が100 ng/mLとなるよう農薬混

合標準溶液を添加した。精製はアセトニトリルでコンディショニングしたInertSep AL-N/VRA-PRを用いて行った。前処理フローは、過去に農作物で検討を行い確定したフローで、このフロー

に沿って一連の前処理を行った。
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食品中の残留農薬分析において、前処理の簡略化を目的とした様々な迅速前処理法が検討されている。我々はこれまで、抽出方法に

QuEChERS(EN)法、精製方法には固相抽出カラムを用いた手法を検討し、前処理フローの確立と固相抽出カラムInertSep AL-N/VRA-

PR を開発した*1)2)。この固相抽出カラムはAL-Nの下にC18・SAX・PSAの3種類のクリーンアップ剤を混合した充填剤を積層させた

残留農薬用迅速前処理カートリッジである。抽出液を負荷したあと、少量のアセトニトリルで追加溶出する事で、色素や脂肪酸を手

軽に除去することが可能である。主に穀類、野菜、果物などの試料について、GC/MS対象農薬と酸性農薬を含めたLC/MS対象農薬お

いても良好な回収結果が得られている。しかしながら加工食品への適用性については知見がない。そこで今回、InertSep AL-N/VRA-

PR を用いて確立した前処理フローを参考に、加工食品を用いた回収試験を行うこととした。

測定対象農薬・分析条件

目的
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【対象農薬】

LC-MS対象農薬137成分

（LC/MS農薬混合標準液 #1,2,3,4,7,8,9,10 (販売元：ジーエルサイエンス）

【分析条件】

結果（抽出液スパイクによるLC/MS対象農薬の回収試験）

残留農薬用迅速前処理カートリッジを用いた加工食品中の残留農薬分析法の検討
Study of residual pesticide analysis method in processed foods using rapid pretreatment solid phase extraction cartridge.

〇 国枝 巧、陳 杏玲、高柳 学 、太田 茂徳 (ジーエルサイエンス株式会社 )

前報のLC/MS対象農薬における検討で確立したフローを用いて回収試験を行った。第1段階溶出については追加溶出のアセトニトリルを4 mL、第2段階溶出については2 %ギ酸含有アセトニトリ

ル/水(9:1)8 mLとし、酸性農薬を含めた多くの農薬類を一つの固相抽出カラムで回収することを試みた。冷凍餃子、冷凍お好み焼き、キムチの抽出液に農薬の混合標準溶液を各農薬が100 

ng/mLとなるように添加し、InertSep AL-N/VRA-PRで処理を行った(n=3) 。各農薬の回収率結果を下記（表1,2）に示す。第1段階溶出、第2段階溶出を合わせると、冷凍餃子で137成分中123成

分、冷凍お好み焼きは137成分中127成分、キムチでは137成分中125成分で回収率70～120％を満たす良好な結果が得られた。

本検討では、以前検討した残留農薬用迅速前処理カートリッジを用いた方法をベースに*1)2)、加工食品への適用性を

確認するため、酸性農薬を含むLC/MS対象農薬の一斉分析法の検討を行った。InertSep AL-N/VRA-PR (400 

mg/1600 mg/ 6mL)を用いて、試料1 g相当量のサンプルを溶媒転溶することなく、LC/MS 対象農薬の多くを同時に

1 つの固相カラムでの一斉分析が可能であることが示唆された。今後、GC/MS 対象農薬についても検討予定である。

InertSep AL-N/VRA-PRによる前処理

✔ AL-Nの下にC18・SAX・PSA の3種類のクリーンアップ剤を

混合した充填剤を充填させた精製用固相カラム

✔ QuEchERS法に沿った手法で得られた

アセトニトリル抽出液 2.0 mLを溶媒転溶すること無く

クリーンアップするために設計されている

QuEchERS抽出液

抽出液通液後の固相カラム

クリーンアップ処理後の抽出液

餃子        お好み焼き   キムチ

餃子             お好み焼き      キムチ

餃子              お好み焼き         キムチ

表１：抽出液スパイクによるLC/MS対象農薬の回収率結果

表２：各溶出画分における70~120%の回収率が得られた成分数

【クロマトグラム】

Positive

Negative

凍結粉砕の様子

参考文献

１）高柳ら,“より簡便な残留農薬分析用固相抽出カラム作成に向けた基礎的検討”,117回日本食品衛生学会要旨集(2021)
２）国枝ら,“残留農薬迅速前処理のための多機能ミニカラムを用いたLCMS対象農薬一斉分析法の検討”,第45回農薬残留分析研究会要旨集(2022)


	スライド 1

