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実験

STQ法と大量注入-GC-MS/MSを組み合わせた加工食品中の
残留農薬分析

Residual Pesticide Analysis in Processed Food Using STQ Method and GC-MS/MS with 
Large Volume Injection

加工食品中の残留農薬分析は、様々な食品材料が入っているために試料の均一化が難しく、さらにマトリックスを
多く含むために前処理に手間がかかる、分析の精度に影響を与えるといった問題があります。株式会社アイスティ
サイエンスで開発されたSTQ法※(Solid Phase Extraction Technique with QuEChERS method)は、抽出操作に
欧米で広く使用されている「QuEChERS法」を、精製操作に精製効果の高い「固相カートリッジ法」を取り入れた残
留農薬迅速一斉分析法です。液液分配や濃縮操作がないため操作時間の短縮、使用溶媒の省コスト化といったメ
リットがあります。今回、自動固相抽出装置を用いたSTQ法で前処理を行うことで省力化と精製効率の向上を図り、
感度と選択性を備えた大量注入-GC-MS/MSにSmart Pesticides Databaseを組み合わせ、評価を行いました。

本データシートでは加工食品の中から複数の食品が含まれ前処理が難しい弁当と油を多く含む唐揚について添
加回収試験を行いました。

市販のエビフライ弁当及び冷凍鶏唐揚を予冷式ドライアイス凍結粉砕法にて均一に粉砕し、溶媒とともに農薬混
合標準溶液（林純薬工業製 PL2005農薬GC/MS MixⅠ,Ⅱ,Ⅲ,Ⅳ,Ⅴ,Ⅵ,7）を前処理後の濃度が2.5 ppbとなるよう
に添加しました（添加時の濃度は10 ppb）。前処理は、全自動固相抽出装置ST-L300 (Fig. 1)を用いて、自動で行
いました。Smart Pesticides Databaseから自動作成したMRMメソッドを利用し、大量注入装置LVI-S250及び
GCMS-TQ8040 (Fig.2)を用いて測定しました。

分析条件をTable1に、前処理フローをFig.3に示します。

「GC用大量注入口装置」を用いることで低濃度でも測定することが可能なため、前処理時に濃縮操作を省略す
ることができます。当該装置はスパイラル型のインサートを使用することで注入液を液体状態で保持し、安定した
状態で大量注入を行うことができます。これにより大量注入法の条件設定が容易になり、インサート内での溶媒濃
縮が可能といったメリットがあります。

STQ法※とGC用大量注入口装置を組み合わせることにより効果的かつ効率的な分析を行うことが可能です。

Table 1 分析条件

[GC]

注入モード: スプリット
注入口温度: 70℃
注入量: 25μL

カラムオーブン温度: 60 ℃(4分)→(25 ℃/分)→

125 ℃→(10 ℃/分)→310 ℃(8分) 

キャリアガス制御: 線速度一定(40.0cm/秒)

GC-MS: GCMS-TQ8040

注入口 LVI-S250（株式会社アイスティサイエンス）
カラム: SH-Rxi-5Sil MS [長さ 30 m, 0.25 mm I.D., df = 0.25 µm]

(P/N:221-75954-30)

ガラスインサート: スパイラルインサート (株式会社アイスティサイエンス)

[MS]

イオン化モード: EI

インターフェース温度: 310 ℃
イオン源温度: 250 ℃
測定モード: MRM

ループタイム: 0.4秒
要求処理時間: 0.3分

粉砕 予冷式ドライアイス凍結粉砕法

抽出 QuEChERS法

精製 STQ-GCB法
(全自動固相抽出装置ST-L300使用)

固相：C18-50mg (精製)

C18-50mg (保持)

PSA-30mg (精製)

定容 アセトン：ヘキサン(15：85)

Fig.3 前処理フロー

Fig.1 全自動固相抽出装置ST-L300 Fig.2 GCMS-TQ8040と大量注入口装置LVI-S250

※STQ法は、株式会社アイスティサイエンスの前処理方法です。
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分析結果

いずれの加工食品においても、測定した361成分のうち約80％の成分で70-120％の添加回収率が得られました。
精製時の固相の特性から、低回収率となったジクロトホスやジメトエートといった高極性農薬は、LC-MS/MS分析用
の精製法であるSTQ -LC法での分析が適しています。70-120%の良好な添加回収率が得られた成分の98％以上
では%RSDも20%未満となり良好な再現性が得られました。Fig. 5に弁当中のフェノキサニルのクロマトグラムを示
します。大量注入-GC-MS/MSで測定することで、試料の濃縮操作を行うことなく農薬を高感度かつ高精度に分析す
ることができます。

今回、自動化固相抽出装置を用いてSTQ法での前処理を行い、大量注入-GC-MS/MSを使用することで、迅速・
簡便・高精度な分析を実現し、良好な結果を得ることができました。
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Fig. 4 各マトリックスにおける回収率の分布

回収率(％)

最終溶液濃度 2.5 ppb

絶対検量線法

※361成分より一部抜粋
※STQ-LC: STQ-LC法での前処理を推奨

Fig. 5 エビフライ弁当中のフェノキサニルの

MRMクロマトグラム
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Table 2 添加回収率及び%RSD※ (n=5)

回収率(％) RSD（%） 回収率(％) RSD（%）

ｸﾛﾛﾈﾌﾞ 86.4 4.4 84.5 4.4
ｼﾞｸﾛﾄﾎｽ 2.8 STQ-LC 3.1 STQ-LC
ﾎﾚｰﾄ 99.5 6.2 107.2 5.1
ｼﾞﾒﾄｴｰﾄ 8.2 STQ-LC 7.2 STQ-LC
gamma‐BHC 84.1 2.5 81.2 2.7
ﾃﾙﾌﾞﾎｽ 88.7 3.7 92.3 3.8
ｼｱﾉﾎｽ 88.0 4.3 85.8 3.0
ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ 87.4 3.4 79.1 3.1
ﾋﾟﾘﾒﾀﾆﾙ 85.8 2.5 78.5 3.7
ｲﾌﾟﾛﾍﾞﾝﾎｽ 87.7 3.1 89.7 3.3
ﾍﾞﾉｷｻｺｰﾙ 85.0 4.2 90.4 3.5
ｱｾﾄｸﾛｰﾙ 86.3 6.9 87.7 3.1
ﾊﾟﾗﾁｵﾝﾒﾁﾙ 105.1 4.1 112.4 3.5
ﾄﾙｸﾛﾎｽﾒﾁﾙ 91.5 4.3 80.2 2.8
ﾒﾀﾗｷｼﾙ 89.0 3.5 91.9 4.6
ﾋﾟﾘﾐﾎｽﾒﾁﾙ 81.2 4.9 82.0 4.4
ﾌｪﾆﾄﾛﾁｵﾝ 98.0 2.0 98.0 3.0
ﾏﾗﾁｵﾝ 92.5 3.8 88.8 4.3
ﾒﾄﾗｸﾛｰﾙ 88.0 3.0 88.3 2.2
ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ 82.1 3.3 76.4 3.5
ｼﾞｴﾄﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ 91.8 2.3 88.0 3.9
ﾁｵﾍﾞﾝｶﾙﾌﾞ 81.2 3.4 82.5 4.7
ﾌｪﾝﾁｵﾝ 101.8 6.6 99.9 5.3
ﾊﾟﾗﾁｵﾝ 110.2 5.0 102.1 4.0
ﾄﾘｱｼﾞﾒﾎﾝ 91.7 3.8 91.1 2.1
ﾃﾄﾗｺﾅｿﾞｰﾙ 84.6 5.1 87.4 3.1
ﾌｻﾗｲﾄﾞ 88.3 3.4 82.3 5.0
ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ-1 72.8 4.1 83.4 11.0
ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ-2 82.1 12.1 104.1 21.0
ﾍﾟﾝﾃﾞｨﾒﾀﾘﾝ 94.7 6.6 93.9 5.8

エビフライ弁当 冷凍鶏唐揚
化合物名

回収率(％) RSD（%） 回収率(％) RSD（%）

ﾌｨﾌﾟﾛﾆﾙ 86.8 6.4 76.1 6.1
ﾌｪﾝﾄｴｰﾄ 85.7 3.4 88.6 3.8
ｷﾅﾙﾎｽ 87.9 4.1 89.3 2.0
ｷｬﾌﾟﾀﾝ 68.0 7.6 20.9 18.8
ﾌﾟﾛｼﾐﾄﾞﾝ 91.7 5.2 86.4 6.9
ｷﾉﾒﾁｵﾈｰﾄ 64.9 1.7 60.7 3.2
ﾄﾘｸﾗﾐﾄﾞ 14.5 17.9 17.3 5.3
ﾌﾞﾀｸﾛｰﾙ 83.2 2.4 85.5 2.5
alpha-ｴﾝﾄﾞｽﾙﾌｧﾝ 83.4 16.5 111.3 17.4
ﾌﾙﾄﾗﾆﾙ 91.5 3.5 88.2 2.2
ﾍｷｻｺﾅｿﾞｰﾙ 88.4 3.7 85.6 2.8
ﾌﾟﾛﾁｵﾎｽ 78.6 5.4 68.1 4.8
ｲｿﾌﾟﾛﾁｵﾗﾝ 92.8 6.2 86.0 5.0
ﾐｸﾛﾌﾞﾀﾆﾙ 89.5 3.6 89.5 3.8
ﾌﾙｼﾗｿﾞｰﾙ 86.0 6.3 85.8 2.2
ｸﾚｿｷｼﾑﾒﾁﾙ 89.8 4.4 79.8 1.4
ｸﾛﾙﾌｪﾅﾋﾟﾙ 92.9 6.2 77.7 10.6
ｲｿｷｻﾁｵﾝ 86.5 4.6 93.4 5.7
ﾌｪﾉｷｻﾆﾙ 84.2 5.3 82.3 3.8
beta-ｴﾝﾄﾞｽﾙﾌｧﾝ 80.2 7.6 98.4 9.0
ｴﾁｵﾝ 88.5 1.2 85.4 3.5
ﾄﾘｱｿﾞﾎｽ 95.4 2.2 104.3 5.0
ﾄﾘﾌﾛｷｼｽﾄﾛﾋﾞﾝ 88.6 1.7 91.2 4.0
ｴﾃﾞｨﾌｪﾝﾎｽ 88.5 4.9 92.0 2.2
ｷﾉｷｼﾌｪﾝ 73.4 3.0 69.4 3.7
ｴﾝﾄﾞｽﾙﾌｧﾝｽﾙﾌｧｰﾄ 100.3 6.6 83.3 12.4
ﾃﾌﾞｺﾅｿﾞｰﾙ 87.9 2.9 95.1 3.0
ﾋﾟﾍﾟﾛﾆﾙﾌﾞﾄｷｼﾄﾞ 84.5 2.2 85.7 4.3
ｲﾌﾟﾛｼﾞｵﾝ 93.6 5.8 82.1 4.1
ﾋﾞﾌｪﾝﾄﾘﾝ 78.5 4.0 72.2 2.5

化合物名
エビフライ弁当 冷凍鶏唐揚

回収率(％) RSD（%） 回収率(％) RSD（%）

EPN 124.3 5.2 127.4 4.7
ﾌﾞﾛﾓﾌﾟﾛﾋﾟﾚｰﾄ 80.5 3.1 75.7 4.6
ﾋﾞﾌｪﾅｾﾞｰﾄ 122.6 9.9 128.2 6.0
ﾌｪﾝﾌﾟﾛﾊﾟﾄﾘﾝ 79.2 2.9 79.3 4.9
ﾃﾌﾞﾌｪﾝﾋﾟﾗﾄﾞ 82.8 3.6 80.6 1.2
ﾃﾄﾗｼﾞﾎﾝ 75.5 4.7 74.0 8.4
ｱｼﾞﾝﾎｽﾒﾁﾙ 103.3 6.3 109.5 4.1
ﾋﾟﾘﾌﾟﾛｷｼﾌｪﾝ 80.5 3.6 80.0 5.5
ｱｸﾘﾅﾄﾘﾝ-1 98.5 23.9 107.2 20.0
ｱｸﾘﾅﾄﾘﾝ-2 96.6 2.4 88.9 3.2
ﾌｪﾅﾘﾓﾙ 88.4 3.1 87.8 2.3
ﾋﾟﾘﾀﾞﾍﾞﾝ 79.9 3.1 76.0 2.3
ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ-1 78.6 11.5 93.2 6.4
ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ-2 79.6 6.6 84.9 10.0
ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ-3 97.2 4.2 87.3 6.2
ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ-4 79.2 5.5 88.0 4.2
ｴﾄﾌｪﾝﾌﾟﾛｯｸｽ 76.9 3.0 73.2 3.1
ｼﾗﾌﾙｵﾌｪﾝ 64.5 2.8 60.9 2.7
ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ-1 88.7 7.2 89.0 2.8
ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ-2 86.7 1.8 78.3 5.0
ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ-1 85.1 5.0 60.7 12.5
ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ-2 96.2 5.8 109.7 5.6

全361成分中
回収率70-120 %の成分数 304 293

%RSD 20%未満の成分数 331 323

化合物名
エビフライ弁当 冷凍鶏唐揚


