
食品残留農薬35成分のLC/MS/MS分析

近年、食の安全へ消費者の関心が高まるなか、食品の

残留農薬検査においては、対象となる農薬の数が飛躍

的に多くなってきています。また、2006年5月のポジティ
ブリスト制導入により、一度に多成分の農薬を、迅速かつ

正確に測定することが求められています。

食品の残留農薬分析においては、試料由来のマトリクス

成分による妨害は分析者を悩ませる要因の一つにあげら

れます。さまざまな前処理により、マトリクス成分の影響を

最小限に抑える必要があることはいうまでもありません

が、使用する測定機器にも高い選択性と感度が求められ

ています。LC/MS/MSシステムはこのような夾雑物を多く
含む試料から、選択的に目的化合物を高感度で定量す

る手法として、近年多くの実績をあげています。ここでは、

LC/MS/MSを用いて、農薬35成分を一斉分析した結果を
ご紹介します。
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表１．SRM （Selected Reaction Monitoring) 条件

HPLC : Surveyor (MS用高性能ポンプ仕様）
カラム :             HyPURITY 150 x 2.1mm,5 ㎛
移動相 : A) 蒸留水

B) メタノール
C) 10mM酢酸アンモニウム水溶液

グラジエント条件 Time (min) A(%) B(%) C(%)
0.00 79 20 1         
15.00 0 99    1         
18.00      0 99    1 
18.10   79 20 1 
23.00   79 20 1 

注入量 :             2.0 ㎕
流速 : 200 ㎕/min 
カラム温度 :             室温

MS : TSQ Quantum Discovery
イオン化法 : Positive ESI
スプレー電圧 : 5000V
シースガス : 40
AUX ガス : 40
キャピラリー温度 : 380℃

イオン化法 : Negative ESI
スプレー電圧 : 4250V
シースガス : 50
AUX ガス : 5
キャピラリー温度 : 350℃
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選択性の高いSRMモードで測定した場合、各化合物をクロマトグ
ラムで十分に分離する必要がないため、LC分析条件を容易に組
むことができます。分析時間も短縮できるため迅速で精度の高い
分析が可能になります。

図２．10ppb 標準試料のSRMクロマトグラム（Negative mode）

図１．10ppb 標準試料のSRMクロマトグラム（Positive mode）
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表２．各化合物の検量線範囲と直線性、および5 ppb における再現性

広い範囲で良好な直線性が得られています。5ppb標準試料にて
再現性を確認した結果についても、良好な結果が得られています。

図３. SRMにおけるクロストークの検証

多成分一斉分析で正確に定量するためには、Dwell Timeを短く設定し、クロマトグラムピーク上に十分なデータポイントを
得る必要があります。装置のパフォーマンスとしては、短いDwell Timeにおいても感度が低下せず、クロストークが起きな
いことが求められます。図３左にピリミカルブとリニュロンについて、図３右にジフルベンズロンとフルフェノクスロンのクロマ

トグラムをしめしています。どちらも異なるプレカーサイオンに対して同一のプロダクトイオンをモニターしていますが、クロ

ストークの影響はみられません。
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Thermo Electron社製 四重極型LC/MS/MSシステム TSQ 
Quantum Discoveryを用いることで、35成分の農薬をクロ
ストークなどの影響をうけることなく、感度・精度・正確度と

も良好に定量が可能でした。また、H-SRMモードを採用
することで、マトリクスピークやバックグランドの影響を効果

的に取り除くことができました。多成分一斉分析では、個

別分析にくらべサンプルの前処理が簡略化されるため、

H-SRMモードによる選択性の高い測定方法は非常に有
効な手段であると考えられます。
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図４ａ．SRMモードとH-SRMモードの比較、目的化合物：イプロジオン

図４b．SRMモードとH-SRMモードの比較、目的化合物：ビテルタノール

図４c．SRMモードとH-SRMモードの比較、目的化合物：エトベンザミド
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SRM モード H-SRM モード

SRM法は非常に選択性の高い測定方法ですが、食品などマ
トリクス成分を多く含む試料では、マトリクスピークの影響により

間違った定量結果を導き出してしまったり、目標とする検出下

限まで確認できないことがあります。

そこで、質量分解能をあげたSRM測定（H-SRMモード： High 
Selective Reaction Monitoringモード)により、マトリクスピーク
やバックグランドの影響を取り除くことができるかどうか確認し

ました（図4）。H-SRM法により、効果的にバックグランドやマト
リクスピークを取り除くことができています。

H-SRMモードによる選択性の向上
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