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トリプル四重極型ガスクロマトグラフ質量分析計を
用いた植物材料中の残留農薬分析
Residual pesticides analysis of botanical ingredients using gas chromatography 
triple quadrupole mass spectrometry
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Abstract:
多くの国で消費されている様々な健康食品は、多種多様な植物材料から作られている。これらから品質を管理するために、使用されて
いる植物材料中の残留農薬を検査する必要がある。しかしながら、使用される植物材料は乾燥しており、夾雑成分も多く含むことから通
常の方法では分析が困難であることが知られている。本テクニカルレポートでは、改良を加えたQuEChERS法とGC-MS/MSを用いることで、
高感度・高精度に定量分析が可能であることが分かった。
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1. はじめに
健康食品の消費量が年々増加しており、それらの材料となる
様々な乾燥植物中の残留農薬を計測する必要性が高まってきてい
る。しかしながら、一般的に用いられている前処理法QuEChERS1）

では、乾燥植物への適用が難しく、さらなる改善が必要となる。ま
た、夾雑成分を多く含む分析では、ガスクロマトグラフィーが最適
であり、トリプル四重極型質量分析計と組み合わせることにより、
高感度で極微量の残留農薬までをも定量することが可能である。
本テクニカルレポートでは、通常のQuEChERS法に改善を加え、

トリプル四重極型ガスクロマトグラフ質量分析計（GC-MS/MS）に
て200成分以上の農薬一斉分析メソッドを用いて添加回収試験を
行った。

2. 実験
農薬標準溶液、内部標準試料溶液、精度管理標準試料溶液お

よびQuEChERSキットは、すべてRestek社製を用いた。
・ GC Multiresidue Pesticide Kit （Cat.#: 32562）
・ GCMS Internal Standard Mix （Cat.#: 33267）
・ SV Internal Standard Mix （Cat.#: 31206）
・ Q-sep QuEChERS Extraction Kit （Original） （Cat.#: 23991）
農薬220、内部標準試料6、精度管理標準試料6成分の計232

成分を測定対象とした。市場で購入可能な朝鮮人参をマトリック
スとし、添加試料（10、50 ng/gをそれぞれ2つずつ用意）とマトリッ
クス検量線用標準試料（1～ 200 ng/mL）を作成した。検量線は
PCB52を用いた内部標準法とし、1/Cの重み付けを適用した。
MRMメソッドは、Smart Pesticides Database（Shimadzu）を用
いて作成した。このデータベースには登録されている全成分に対
して保持指標が登録されており、nアルカンのデータから保持時間
を推測することが可能である（AART: Automatic Adjustment of 
Retention Time）。推測された保持時間を用いて、Smart MRM®
が最適なデータ採取タイムプログラムを作成した（Fig. 1）。

2-1. 抽出・精製
► 1.0 ± 0.05 gの朝鮮人参パウダーを50 mLのポ
リプロピレン製チューブに秤量する

► HPLCグレードの水を10 mL加えて十分にボル
テックスする

► 内部標準物質を加えた10 mLのアセトニトリル
を加える

► 15分間静止させる
► 4 gの無水MgSO4と1 gのNaClを加える
► シェイカーを用いて30分間攪拌する 
► 3000‒4500 rpmで5分間遠心分離する
► GCB/PSA（0.25 g/0.5 g）のSPEカラムのトップ
に約250 mgの無水Na2SO4を加えて、体積の3
倍量のアセトンでコンディショニングする

► 15 mLのガラス遠心チューブをセットしたラック
をSPE真空マニホールドに挿入する

► 1.25 mLのアセトニトリル抽出液をSPEカラムに
加える

► 1 mLのアセトンで洗う
► 12 mLのアセトン/トルエン（3:1 v/v）で溶出する
► 50 ℃で100 µL以下になるまで濃縮する
► ブランクおよび添加試料にはトルエンを、マト
リックス検量線用標準試料には各濃度の標準溶
液を、それぞれ500 µL加える

► 20 µLの精度管理標準溶液（12.5 µg/mL）を添
加し、約50 mgの無水MgSO4を加える

► 5秒間ボルテックスする
► 3000 rpmで5分間遠心分離する
► トルエン溶媒層をALS GCバイアルに移す
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Fig. 1 Smart MRM®で作成された分析タイムプログラム

2-2. 分析条件
システム構成

GC-MS/MS : GCMS-TQ8040（Shimadzu）
オートインジェクタ、 : AOC-20i＋20s（Shimadzu）
サンプラ
カラム : SH-Rxi-5MS 30 m×0.25 mm I.D.,
  df = 0.25 µm（Shimadzu, P/N: 221-75940-30）
  ＋ Rxi guard column 5 m×0.25 mm I.D. 
  （Shimadzu, P/N: 227-36303-01）
ガラスインサート : Sky Liner, Splitless Single Taper Gooseneck 
  w/Wool（Restek, Cat.#: 23336.5）
ソフトウェア : GCMSsolution Ver. 4.42

GC

注入口温度 : 250 ℃
オーブン温度 : 90 ℃（1 分）→（30 ℃/分）→ 130 ℃
  →（10 ℃/分）→ 330 ℃（2 分）
トータルGC時間 : 24.33 分
キャリアガスコントロール : 線速度一定（55 cm/秒）
注入モード : Splitless with high pressure injection
  （250 kPa, 1.5 分）
注入量 : 2 µL

MS

インターフェース温度 : 290 ℃
イオン源温度 : 230 ℃
イオン化法 : EI（イオン化電圧: 70 eV）
分析モード : MRM（各化合物2トランジションを設定、
  Table 1を参照のこと）
分解能 : Unit（Q1）‒ Low（Q3）
ループタイム : 0.4 秒

3. 結果および考察

3-1. マトリックス検量線
Fig. 2に10 ng/mLのマトリックス検量線用標準試料のクロマト

グラムを示す。230成分はAARTによって推定された保持時間に
対して±0.1分以内に検出されており、低沸点から高沸点成分ま
で高精度に推定されていることが分かる。残りの2成分は精度管
理用標準物質の1,4-Dichlorobenzene-d4およびNaphthalene-d8
であり、これらは保持時間4分以内に溶出されるものである。使用
する溶媒や注入量に影響しやすいものであると考えられる。それ
でも、推定値の約±0.2分には検出されている。
検量線はマトリックス検量線用標準試料を用いて作成し、その

直線性と各検量点での検量線に対した逆計算値と理論値との差か
ら評価した。逆計算においては、理論値から±20%を超えた場合
は検量線から外して、近傍2点を用いて補完した。
最下点の1 ng/mLにおいて、全成分の93%が理論値の±20%

以内の値を示した。20 ng/mL以上では、全成分において基準値
内の値を示した（Fig. 3）。
今回用いた試料の前処理方法では、溶媒で希釈する手順が含まれ

ている。Fig. 4に6成分の検量線を示す。低濃度においても高い直線
性を示しており、全220成分においても寄与率は0.99以上を示した。

(×100,000)
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Fig. 2 10 ng/mLマトリックス検量線用標準試料のMRMクロマトグラム（内部標準および精度管理用成分は非表示）
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Fig. 3 各検量点における逆計算値と理論値との差の分布

Atrazine

面積比

0.00

0.05

0.10

0.15

0.20

0.25

0.30

0.35

0.40

R2 = 0.9985

0.000

0.003

0.005

0.007

0.010

0.013

0.015

0.018

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0

0 50 100 150 濃度

Diazinon

面積比

0.0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0.7
R2 = 0.9981

0.000

0.005

0.010

0.015

0.020

0.025

0.030

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0

0 50 100 150 濃度

Endosulfan, alpha-

面積比

0.000

0.025

0.050

0.075

0.100

0.125

0.150

0.175

0.200 R2 = 0.9979

0.000

0.003

0.005

0.007

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0

0 50 100 150 濃度

Triazophos

面積比

0.00

0.25

0.50

0.75

1.00
R2 = 0.9987

0.05

0.04

0.03

0.02

0.01

0.00
0.0 2.5 5.0 7.5 10.0

0 50 100 150 濃度

Bifenthrin

面積比

7.5

5.0

2.5

0.0

R2 = 0.9990

0.00

0.05

0.10

0.15

0.20

0.25

0.30

0.35

0.40

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0

0 50 100 150 濃度

Permethrine, cis-

面積比

1.75

1.50

1.25

1.00

0.75

0.50

0.25

0.00

R2 = 0.9982

0.075

0.050

0.025

0.000
0.0 2.5 5.0 7.5 10.0

0 50 100 150 濃度

Fig. 4 代表的な6成分の検量線

3-2. 添加試料の回収率
10 ng/gおよび50 ng/gの添加試料をそれぞれ2つずつ用意し

（10 ng/g-1、10 ng/g-2、50 ng/g-1、50 ng/g-2）、3回連続分析の
平均値からそれらの回収率を算出した。
10 ng/g-1と50 ng/g-2に関しては、全成分の85%において良
好な回収率（70 ～ 120%）が得られた。既述の通り、添加試料は
それぞれ2.5 ng/mLと12.5 ng/mLに希釈されているが、低濃度領
域でも良好な直線性が得られている検量線と、SPEカラムでの精
製を加えたQuEChERS法によって、夾雑物が大幅に除去されるこ
とにより、高精度な定量分析が可能であった。（いくつかの農薬に
関しては、マトリックス自体に含まれていたことから、正確な定量
値を算出することができなかった。検量線の定数項が大きくなる
ことから、特に微量濃度域で誤定量を引き起こす原因となった。
標準添加法から算出したところ、16成分が10 ng/g以上の濃度で

含まれていた。）
本テクニカルレポートでは、これらの回収率を定性情報となる
相対確認イオン比と組み合わせて再確認した。確認イオン比は、
100 ng/mLの標準試料のデータを基にSANCO/12571/20132）の
基準に応じて確認した。ここでは相対比±30%が推奨値とされて
おり、その値を採用した。
Table 1に全成分の回収率と相対イオン比を、Fig. 5にはこの

テーブルの回収率と相対イオン比を組み合わせたマップ図を示
す。10 ng/g-1においては、全成分の76%が回収率（70 ～ 120%）
と相対イオン比（±30%）共に良好な結果が得られた。50 ng/g-2
においては、それらが83%となった。ここで、回収率が低かった成
分/高かった成分および相対イオン比が基準値外であった成分に
ついて考察した。
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Table 1　添加試料の回収率と相対イオン比（相対イオン比は100 ng/mLの標準試料との比較から算出）

ID

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

48

49

50

51

52

53

54

55

56

57

58

59

60

61

62

63

64

65

66

67

68

69

70

71

72

73

74

75

76

77

78

Compound Name

2,3,5,6-Tetrachloroaniline

2,4'-Methoxychlor

2-Phenylphenol

3,4-Dichloroaniline

4,4'-Dichlorobenzophenone

4,4'-methoxychlor olefin

Acequinocyl deg.

Acetochlor

Acrinathrin

Alachlor

Aldrin

Allidochlor

Anthraquinone

Atrazine

Azinphos-ethyl

Azinphos-methyl

Benfluralin

BHC, alpha-

BHC, beta-

BHC, delta-

BHC, gamma-

Bifenthrin

Bioallethrin

Biphenyl

Bromfenvinfos-methyl

Bromfenvinphos

Bromophos

Bromophos-ethyl

Bromopropylate

Bupirimate

Captafol

Captan

Carbophenothion

Carfentrazone-ethyl

Chlorbenside

Chlordane, cis-

Chlordane, trans-

Chlorfenapyr

Chlorfenson

Chlorfenvinphos, (E)-

Chlorfenvinphos, (Z)-

Chlorobenzilate

Chloroneb

Chlorothalonil

Chlorpropham

Chlorpyrifos

Chlorpyrifos-methyl

Chlorthal-dimethyl

Chlorthiophos-1

Chlorthiophos-2

Chlorthiophos-3

Chlozolinate

Clomazone

Coumaphos

Cycloate

Cyfluthrin-1

Cyfluthrin-2

Cyfluthrin-3

Cyfluthrin-4

Cyhalothrin, lambda-

Cypermethrin-1

Cypermethrin-2

Cypermethrin-3

Cypermethrin-4

Cyprodinil

DDD, o,p'-

DDD, p,p'-

DDE, o,p'-

DDE, p,p'-

DDT, o,p'-

DDT, p,p'-

Deltamethrin

Di-allate-1

Di-allate-2

Diazinon

Dichlobenil

Dichlofluanid

Dicloran

Transitions

Target

 228.9 > 158.0

 227.1 > 121.1

 170.1 > 141.1

 161.0 > 99.0

 139.0 > 111.0

 308.0 > 238.1

 342.2 > 188.1

 223.1 > 132.1

 289.1 > 93.0

 188.1 > 160.1

 262.9 > 191.0

 132.1 > 56.0

 208.1 > 180.1

 200.1 > 104.1

 160.1 > 132.1

 160.1 > 132.1

 292.1 > 264.0

 180.9 > 144.9

 180.9 > 144.9

 180.9 > 144.9

 180.9 > 144.9

 181.1 > 166.1

 123.1 > 81.1

 154.1 > 128.1

 294.9 > 109.0

 266.9 > 159.0

 330.9 > 315.9

 358.9 > 302.9

 340.9 > 182.9

 273.1 > 108.1

 79.0 > 77.0

 149.1 > 105.1

 341.9 > 157.0

 340.1 > 312.1

 125.0 > 99.0

 374.8 > 265.9

 374.8 > 265.9

 247.1 > 227.0

 175.0 > 111.0

 323.0 > 267.0

 323.0 > 267.0

 251.0 > 139.0

 206.0 > 141.0

 263.9 > 168.0

 213.1 > 171.1

 313.9 > 257.9

 285.9 > 93.0

 298.9 > 220.9

 256.9 > 239.0

 324.9 > 268.9

 324.9 > 268.9

 258.9 > 188.0

 204.1 > 107.0

 362.0 > 109.0

 154.2 > 72.0

 226.1 > 206.1

 226.1 > 206.1

 226.1 > 206.1

 226.1 > 206.1

 208.1 > 181.1

 163.1 > 127.1

 163.1 > 127.1

 163.1 > 127.1

 163.1 > 127.1

 224.1 > 197.1

 235.0 > 165.0

 235.0 > 165.0

 246.0 > 176.0

 246.0 > 176.0

 235.0 > 165.0

 235.0 > 165.0

 252.9 > 93.0

 234.1 > 150.0

 234.1 > 150.0

 304.1 > 179.1

 170.9 > 100.0

 223.9 > 123.1

 206.0 > 176.0

CE

18

16

24

22

14

16

14

22

14

10

34

8

10

18

4

6

8

16

16

16

16

12

10

22

16

14

14

16

18

16

14

4

14

14

18

26

26

16

12

16

16

14

20

24

6

14

22

24

14

14

14

14

20

16

6

14

14

14

14

8

6

6

6

6

22

24

24

30

30

24

24

20

20

20

10

24

8

10

Reference

 230.9 > 158.0

 228.1 > 122.1

 170.1 > 115.1

 161.0 > 126.0

 139.0 > 75.0

 310.0 > 238.1

 342.2 > 160.1

 223.1 > 147.1

 181.1 > 152.1

 188.1 > 132.1

 262.9 > 193.0

 132.1 > 49.0

 208.1 > 152.1

 200.1 > 122.1

 160.1 > 77.0

 160.1 > 77.0

 292.1 > 160.0

 218.9 > 182.9

 218.9 > 182.9

 218.9 > 182.9

 218.9 > 182.9

 181.1 > 179.1

 136.1 > 93.1

 154.1 > 115.1

 296.9 > 109.0

 268.9 > 161.0

 328.9 > 313.9

 302.9 > 284.9

 340.9 > 184.9

 273.1 > 193.1

 79.0 > 51.0

 149.1 > 79.1

 341.9 > 199.0

 312.1 > 151.1

 127.0 > 89.0

 372.8 > 265.9

 372.8 > 265.9

 247.1 > 200.0

 301.9 > 175.0

 267.0 > 159.0

 267.0 > 159.0

 139.0 > 75.0

 193.0 > 113.0

 263.9 > 228.8

 127.1 > 92.0

 313.9 > 285.9

 287.9 > 93.0

 300.9 > 222.9

 256.9 > 193.0

 268.9 > 205.0

 268.9 > 205.0

 330.9 > 258.9

 204.1 > 78.0

 362.0 > 226.0

 215.1 > 154.2

 163.1 > 127.1

 163.1 > 127.1

 163.1 > 127.1

 163.1 > 127.1

 197.1 > 141.0

 163.1 > 109.1

 163.1 > 109.1

 163.1 > 109.1

 163.1 > 109.1

 224.1 > 131.1

 235.0 > 199.0

 235.0 > 199.0

 248.0 > 176.0

 317.9 > 248.0

 235.0 > 199.0

 235.0 > 199.0

 252.9 > 171.9

 234.1 > 192.1

 234.1 > 192.1

 304.1 > 162.1

 170.9 > 136.0

 223.9 > 77.0

 206.0 > 124.0

CE

22

16

28

14

26

20

22

10

26

18

28

24

22

8

18

20

22

8

8

8

8

12

14

24

16

16

18

18

20

8

20

14

8

24

18

22

22

24

8

18

18

26

18

18

18

8

22

26

22

18

18

6

26

14

4

6

6

6

6

12

22

22

22

22

14

16

16

28

24

16

16

8

14

14

8

14

28

24

Recovery (Average of n = 3)

10 ng/g-1

72.5

83.0

72.7

74.5

77.4

84.4

105.3

77.5

102.5

74.1

86.0

71.8

0.0

77.8

91.4

84.1

78.4

62.5

69.6

28.6

64.1

84.6

81.7

90.0

85.5

78.4

70.9

78.0

85.8

94.4

N.D. 

90.7

81.9

85.3

80.3

76.4

76.6

84.3

77.0

110.3

85.5

87.5

65.4

N.D. 

77.7

71.2

77.0

78.8

91.4

76.1

78.4

75.6

72.7

90.1

69.8

92.8

92.5

81.4

76.5

88.4

96.0

89.6

75.9

76.6

82.0

83.6

80.2

73.7

76.9

79.0

75.2

83.8

75.3

72.4

76.4

71.2

65.0

78.1

10 ng/g-2

67.0

101.1

72.3

66.2

83.2

94.8

269.8

88.3

121.4

87.2

66.9

64.5

126.7

94.0

115.5

124.7

77.0

50.4

87.6

87.6

73.3

99.2

100.7

67.9

98.5

97.8

86.2

86.9

104.5

102.8

N.D. 

95.3

97.6

100.6

83.4

84.2

77.3

114.9

89.1

114.8

96.6

106.9

59.8

N.D. 

81.7

77.8

89.3

81.9

108.5

96.8

100.2

82.2

72.2

110.4

66.7

111.7

113.1

96.8

95.7

108.0

113.8

119.7

124.9

100.1

88.9

96.0

94.6

83.1

99.7

89.1

95.1

109.4

66.5

65.1

70.3

65.3

71.1

76.6

50 ng/g-1

61.4

86.5

63.2

56.4

73.5

85.7

201.1

77.4

91.0

77.8

65.2

59.0

47.4

83.3

94.5

93.0

64.5

58.2

76.8

69.0

62.0

89.3

83.6

56.2

84.2

88.2

77.2

76.5

94.3

92.2

N.D. 

83.4

84.2

94.0

73.5

76.6

75.9

87.1

81.4

74.7

82.7

88.9

59.8

5.2

72.5

74.9

73.1

77.3

84.2

84.6

86.8

75.9

70.9

98.2

61.2

98.2

91.9

92.5

106.8

92.1

94.6

98.0

103.1

84.6

80.0

79.8

83.6

75.7

76.2

78.0

80.7

92.2

63.3

63.0

69.5

58.2

57.8

69.7

50 ng/g-2

68.8

80.2

69.0

64.4

73.8

83.0

115.2

77.1

82.4

74.1

74.3

65.9

48.0

78.6

86.5

83.3

70.7

66.1

71.8

67.8

69.8

81.4

71.9

65.1

77.6

79.2

76.4

75.8

85.6

87.0

N.D. 

75.3

79.2

87.3

71.8

77.1

72.9

85.0

76.4

72.9

78.5

80.3

68.6

N.D. 

73.3

74.2

75.3

73.7

83.5

80.0

77.8

76.1

74.9

89.7

69.5

92.1

90.2

81.7

88.7

85.5

89.9

88.7

96.9

81.5

71.2

75.3

78.2

71.7

73.5

74.3

75.8

85.3

70.7

70.5

74.4

65.4

56.9

77.0

Relative Ion Ratio (Average of n = 3)

10 ng/g-1

93.6

94.7

113.1

103.8

97.5

99.4

61.2

109.0

87.0

114.7

79.8

123.7

97.0

105.3

102.1

89.6

97.7

99.0

102.2

102.5

94.8

97.0

463.4

105.5

103.5

102.1

104.6

91.9

101.4

82.0

N.D. 

232.6

58.6

81.5

86.9

94.8

96.3

51.3

99.5

270.4

105.8

98.3

111.1

N.D. 

99.6

100.5

92.9

90.7

8.4

73.8

92.6

91.7

100.7

84.4

89.3

105.2

124.6

117.8

167.1

99.2

108.8

99.2

126.1

115.3

138.1

87.0

104.4

101.7

101.1

93.9

96.8

99.9

93.8

88.9

62.3

96.5

75.4

79.0

10 ng/g-2

97.2

105.0

112.9

105.5

104.7

101.0

62.8

104.1

94.7

107.2

101.1

118.4

83.6

110.1

94.8

103.3

89.1

104.0

102.9

104.3

93.9

104.4

563.8

105.1

92.2

94.7

98.6

89.6

100.9

98.3

N.D. 

240.2

66.3

81.8

93.5

99.2

106.5

71.3

100.6

484.8

101.5

92.0

110.8

N.D. 

101.7

93.8

91.7

95.7

49.4

79.3

85.9

98.3

99.6

84.7

89.9

118.8

121.5

160.7

159.4

113.2

93.7

113.1

114.1

119.9

117.5

86.6

98.8

97.9

93.8

97.6

95.0

99.3

93.0

107.7

80.6

97.4

87.4

87.7

50 ng/g-1

98.9

104.6

99.1

105.8

102.0

100.0

90.7

102.8

92.3

97.3

104.6

113.4

90.4

92.5

100.0

98.2

96.8

99.2

98.9

106.4

103.1

116.7

200.4

106.3

100.9

100.9

97.2

98.5

101.0

98.1

N.D. 

118.7

80.4

101.9

96.8

105.3

103.2

112.2

100.5

103.9

104.8

100.1

107.9

82.3

99.0

93.6

102.6

96.1

77.2

95.8

100.8

103.8

101.8

94.5

93.3

100.9

105.1

124.5

121.8

99.5

117.4

94.8

96.6

124.9

100.5

100.1

102.6

99.0

98.8

100.1

102.9

102.5

100.9

100.0

97.9

96.5

94.4

100.6

50 ng/g-2

101.1

106.7

102.1

106.0

100.3

98.4

64.0

106.2

95.1

103.5

93.2

117.2

94.0

100.6

98.7

100.0

95.3

104.3

104.1

104.2

102.8

105.9

228.1

106.0

102.7

102.3

98.6

98.4

99.2

92.8

N.D. 

135.5

91.6

94.7

99.3

101.1

102.7

98.6

98.0

99.9

101.2

101.1

105.9

N.D. 

101.4

95.7

98.0

99.9

68.6

101.5

97.8

104.3

98.6

94.9

94.0

96.1

97.6

128.0

126.4

96.9

111.3

100.1

104.1

120.1

112.6

99.1

104.3

100.3

98.3

101.2

97.7

99.7

103.3

94.1

86.4

98.2

101.7

91.0

4



ID

79

80

81

82

83

84

85

86

87

88

89

90

91

92

93

94

95

96

97

98

99

100

101

102

103

104

105

106

107

108

109

110

111

112

113

114

115

116

117

118

119

120

121

122

123

124

125

126

127

128

129

130

131

132

133

134

135

136

137

138

139

140

141

142

143

144

145

146

147

148

149

150

151

152

153

154

155

156

Compound Name

Dieldrin

Dimethachlor

Diphenamid

Diphenylamine

Disulfoton

Edifenphos

Endosulfan ether

Endosulfan sulfate

Endosulfan, alpha-

Endosulfan, beta-

Endrin

Endrin aldehyde

Endrin ketone

EPN

Ethalfluralin

Ethion

Etofenprox

Etridiazole

Fenamiphos

Fenarimol

Fenchlorphos

Fenitrothion

Fenpropathrin

Fenson

Fenthion

Fenvalerate-1

Fenvalerate-2

Fipronil

Fluazifop-P-butyl

Fluchloralin

Flucythrinate-1

Flucythrinate-2

Fludioxonil

Fluquinconazole

Fluridone

Flusilazole

Flutolanil

Flutriafol

Fluvalinate-1, tau-

Fluvalinate-2, tau-

Folpet

Fonofos

Heptachlor

Heptachlor-exo-epoxide

Hexachlorobenzene

Hexazinone

Iodofenphos

Iprodione

Isazofos

Isodrin

Isopropalin

Lenacil

Leptophos

Linuron

Malathion

Metalaxyl

Metazachlor

Methacrifos

Methoxychlor

Metolachlor

Mevinphos-1

MGK 264-1

MGK 264-2

Mirex

Myclobutanil

N-(2,4-dimethylphenyl) formamide

Nitralin

Nitrofen

Nonachlor, cis-

Nonachlor, trans-

Norflurazon

Oxadiazon

Oxyfluorfen

Paclobutrazol

Parathion

Parathion-methyl

Pebulate

Penconazole

Transitions

Target

 276.9 > 241.0

 197.1 > 148.1

 239.1 > 167.1

 169.1 > 66.0

 186.0 > 153.0

 173.0 > 109.0

 240.9 > 205.9

 271.8 > 236.9

 194.9 > 160.0

 194.9 > 160.0

 262.9 > 193.0

 249.8 > 214.9

 316.9 > 244.9

 169.1 > 140.9

 276.0 > 202.0

 230.9 > 129.0

 163.1 > 135.1

 210.9 > 182.9

 303.1 > 195.1

 251.0 > 139.0

 284.9 > 269.9

 277.0 > 260.0

 265.1 > 210.1

 141.0 > 77.0

 278.0 > 169.0

 225.1 > 147.1

 225.1 > 147.1

 366.9 > 212.9

 282.1 > 91.0

 306.0 > 264.0

 157.1 > 107.1

 157.1 > 107.1

 248.0 > 127.0

 340.0 > 298.0

 328.1 > 259.0

 233.1 > 165.1

 173.0 > 95.0

 219.1 > 123.1

 250.1 > 55.0

 250.1 > 55.0

 259.9 > 130.0

 246.0 > 137.1

 271.8 > 236.9

 352.8 > 262.9

 283.8 > 248.8

 171.1 > 71.0

 376.9 > 361.8

 314.0 > 245.0

 257.0 > 162.0

 192.9 > 157.0

 280.1 > 238.1

 153.1 > 136.1

 376.9 > 361.9

 248.0 > 61.0

 173.1 > 99.0

 249.2 > 190.1

 209.1 > 132.1

 208.0 > 180.0

 227.1 > 169.1

 238.1 > 162.1

 192.0 > 127.0

 164.1 > 93.0

 164.1 > 98.0

 271.8 > 236.8

 179.1 > 125.0

 149.1 > 106.1

 316.1 > 274.0

 202.0 > 139.0

 406.8 > 299.9

 406.8 > 299.9

 303.0 > 145.0

 258.0 > 175.0

 361.0 > 300.0

 236.1 > 125.0

 291.1 > 137.0

 263.0 > 109.0

 161.1 > 128.1

 248.1 > 157.1

CE

8

10

8

24

6

10

16

18

8

8

28

26

20

8

18

24

10

10

8

14

16

6

12

16

14

10

10

30

18

8

12

12

26

20

24

14

26

14

18

18

14

6

20

14

24

16

22

12

8

20

8

14

24

16

14

8

18

8

24

12

12

10

12

18

14

16

8

24

24

24

22

8

14

14

6

14

6

26

Reference

 262.9 > 193.0

 199.1 > 148.1

 239.1 > 72.0

 169.1 > 77.0

 186.0 > 97.0

 310.0 > 173.0

 238.9 > 203.9

 386.8 > 252.9

 194.9 > 125.0

 194.9 > 125.0

 262.9 > 228.0

 344.9 > 244.9

 314.9 > 242.9

 169.1 > 77.0

 316.1 > 276.0

 230.9 > 174.9

 163.1 > 107.1

 210.9 > 139.9

 288.1 > 260.1

 330.0 > 139.0

 286.9 > 271.9

 260.0 > 125.1

 265.1 > 89.0

 267.9 > 141.0

 278.0 > 125.0

 419.1 > 225.1

 419.1 > 225.1

 368.9 > 214.9

 383.1 > 282.1

 326.0 > 63.0

 199.1 > 107.1

 199.1 > 107.1

 248.0 > 154.0

 340.0 > 313.0

 328.1 > 127.0

 233.1 > 152.1

 281.1 > 173.0

 219.1 > 95.0

 250.1 > 200.1

 250.1 > 200.1

 261.9 > 130.0

 246.0 > 109.1

 273.8 > 238.9

 352.8 > 316.9

 283.8 > 213.8

 171.1 > 85.0

 376.9 > 331.8

 314.0 > 56.0

 257.0 > 119.0

 262.9 > 192.9

 280.1 > 133.1

 153.1 > 82.1

 374.9 > 359.9

 250.0 > 61.0

 158.1 > 125.0

 249.2 > 146.1

 211.1 > 132.1

 240.0 > 208.0

 227.1 > 212.1

 238.1 > 133.1

 127.0 > 95.0

 164.1 > 80.0

 164.1 > 67.0

 273.8 > 238.8

 179.1 > 152.0

 149.1 > 121.1

 274.0 > 169.0

 282.9 > 253.0

 406.8 > 334.9

 406.8 > 334.9

 145.0 > 95.0

 302.0 > 175.0

 361.0 > 317.0

 236.1 > 167.0

 291.1 > 81.0

 263.0 > 246.0

 128.1 > 57.0

 159.1 > 123.1

CE

34

10

16

28

16

14

16

16

24

24

22

16

18

22

10

14

18

22

6

8

18

12

28

6

20

6

6

30

14

16

22

22

20

14

24

14

12

28

16

16

18

18

16

10

28

16

32

22

18

28

18

16

24

16

10

22

20

4

14

26

18

24

8

18

8

6

12

12

16

16

18

14

6

10

24

6

6

22

Recovery (Average of n = 3)

10 ng/g-1

80.2

78.4

94.7

78.2

71.4

82.6

62.7

83.8

74.0

83.1

84.1

N.D. 

73.4

90.3

73.3

81.4

87.1

70.0

88.7

83.9

80.5

78.0

90.3

78.3

80.4

82.2

75.7

92.8

77.4

76.4

86.9

89.4

94.1

85.2

91.5

78.1

84.1

82.9

86.7

90.4

65.2

76.6

68.6

81.1

45.7

93.2

80.0

110.5

80.0

76.4

76.5

85.1

86.8

68.3

79.9

83.5

83.3

75.6

82.8

77.0

75.7

112.8

74.8

71.4

83.7

86.6

101.1

83.4

80.0

74.8

94.7

78.8

101.4

92.2

99.8

85.5

64.1

90.9

10 ng/g-2

80.3

90.6

96.0

74.6

66.2

103.7

64.4

88.4

80.0

99.4

89.9

N.D. 

91.5

107.4

67.7

97.1

101.1

60.1

104.6

106.7

81.4

89.3

102.8

88.0

81.9

100.7

106.7

113.2

94.0

78.4

111.9

111.0

110.3

107.0

117.7

93.3

108.0

109.6

112.8

112.0

82.9

74.7

65.4

80.4

28.8

112.9

86.8

156.0

87.4

73.7

88.1

103.2

102.6

84.7

87.3

88.7

93.2

68.7

101.8

89.0

70.7

102.9

89.7

80.4

104.4

88.5

116.0

91.9

91.3

86.0

111.0

88.7

106.2

116.7

96.8

91.6

59.1

92.6

50 ng/g-1

89.0

77.9

88.3

65.6

64.6

91.0

67.2

87.0

75.6

81.6

77.2

N.D. 

84.1

89.2

63.0

84.2

95.6

58.0

99.3

96.5

71.5

79.3

96.8

77.9

78.2

94.6

93.1

99.5

89.0

76.9

95.6

96.0

96.5

98.9

100.3

84.9

93.4

89.8

91.9

89.1

72.8

65.8

65.0

71.8

48.1

96.1

75.8

102.0

74.4

67.4

73.6

97.5

89.0

77.7

77.6

89.5

83.8

62.9

90.8

77.9

64.1

86.2

79.3

73.6

90.8

73.0

95.4

85.9

79.8

80.8

98.7

84.7

90.9

92.8

80.7

74.2

56.9

75.3

50 ng/g-2

85.0

76.8

79.8

71.1

78.9

83.6

69.5

85.1

80.7

81.7

75.3

N.D. 

88.0

82.3

67.1

77.9

87.3

66.9

87.1

89.4

74.8

75.8

88.2

74.5

76.0

88.9

86.5

82.8

80.6

75.1

87.3

86.6

86.1

88.9

91.4

83.2

84.7

84.2

85.5

83.9

67.0

71.4

68.6

79.1

62.3

88.2

74.2

89.9

74.7

71.2

71.4

85.7

82.6

77.9

75.3

81.1

80.1

67.2

83.5

75.4

71.4

81.3

78.2

71.2

84.1

71.4

87.2

77.0

77.0

78.2

85.0

76.9

80.4

86.1

76.0

77.4

66.7

75.4

Relative Ion Ratio (Average of n = 3)

10 ng/g-1

154.2

99.6

126.1

85.3

142.4

97.9

126.7

42.5

77.6

102.1

50.2

N.D. 

108.9

94.3

95.2

118.3

97.4

88.2

120.9

97.4

89.8

104.9

68.9

91.3

93.9

95.5

73.5

93.8

101.9

95.8

119.8

105.1

91.9

97.7

80.1

105.9

104.1

120.1

79.4

89.6

97.2

106.8

92.3

33.7

101.4

105.3

83.8

91.0

109.5

88.2

89.8

109.0

95.4

98.3

95.2

103.0

97.8

93.3

109.0

104.8

95.8

92.5

116.0

99.9

122.4

334.2

98.7

89.0

59.7

58.4

92.7

95.1

91.2

98.0

100.1

71.7

115.3

90.0

10 ng/g-2

185.9

89.1

123.6

99.9

124.1

94.6

95.3

55.6

76.9

67.3

49.4

N.D. 

95.4

102.9

96.4

108.6

103.1

102.0

106.0

92.6

83.8

99.2

75.9

92.7

96.0

92.4

70.0

96.2

96.4

96.0

120.4

108.4

101.1

98.5

77.3

91.5

101.1

115.2

79.9

95.5

89.1

97.6

102.0

39.0

100.7

101.3

102.3

99.9

107.1

99.0

82.7

108.9

99.8

83.1

97.4

122.4

100.1

89.0

108.5

96.6

104.8

104.4

100.8

97.3

127.5

367.6

104.0

95.2

48.5

72.4

95.4

101.4

97.7

86.2

115.2

69.8

111.1

94.4

50 ng/g-1

102.7

100.2

112.2

98.3

107.9

100.3

104.8

83.3

92.3

93.2

85.3

N.D. 

107.6

100.2

100.9

101.8

98.8

102.0

96.8

99.3

99.1

111.4

90.9

100.8

102.2

103.2

86.2

88.0

99.6

90.4

107.1

102.6

98.1

101.4

93.4

94.8

100.0

103.9

90.8

102.5

99.1

102.1

104.0

88.6

102.7

104.0

97.3

102.2

96.0

110.1

97.9

124.1

101.9

105.8

101.3

104.0

101.6

95.3

103.5

101.4

103.6

108.1

93.7

100.7

112.5

157.5

106.2

99.6

84.3

82.3

99.2

100.4

101.4

100.9

104.9

96.2

101.3

97.6

50 ng/g-2

91.4

101.6

115.5

100.6

85.8

98.2

101.2

85.8

83.4

100.2

88.2

N.D. 

101.9

98.8

100.6

102.6

97.8

100.4

100.1

96.0

97.2

109.6

94.4

96.8

104.1

99.3

89.7

96.7

100.5

96.5

105.2

104.6

96.0

101.1

95.7

95.4

99.8

103.9

90.4

104.7

98.3

101.2

101.2

71.5

99.3

105.2

97.1

107.0

102.6

98.6

106.1

111.8

103.0

108.6

100.9

100.7

104.8

101.8

103.2

102.3

102.2

104.7

96.0

99.6

108.8

169.6

97.4

104.3

87.0

84.6

100.8

103.2

102.1

100.1

108.1

93.7

101.7

97.5

5



ID

157

158

159

160

161

162

163

164

165

166

167

168

169

170

171

172

173

174

175

176

177

178

179

180

181

182

183

184

185

186

187

188

189

190

191

192

193

194

195

196

197

198

199

200

201

202

203

204

205

206

207

208

209

210

211

212

213

214

215

216

217

218

219

220

QC-1

QC-2

QC-3

QC-4

QC-5

QC-6

IS-1

IS-2

IS-3

IS-4

IS-5

IS-6

Compound Name

Pendimethalin

Pentachloroaniline

Pentachloroanisole

Pentachlorobenzene

Pentachlorobenzonitrile

Pentachlorothioanisole

Permethrine, cis-

Permethrine, trans-

Perthane

Phenothrin-1

Phenothrin-2

Phorate

Phosalone

Phosmet

Piperonyl butoxide

Pirimiphos ethyl

Pirimiphos-methyl

Pretilachlor

Prochloraz

Procymidone

Prodiamine

Profenofos

Profluralin

Propachlor

Propanil

Propargite

Propisochlor

Propyzamide

Prothiofos

Pyraclofos

Pyrazophos

Pyridaben

Pyridaphenthion

Pyrimethanil

Pyriproxyfen

Quinalphos

Quintozene

Resmethrin-1

Resmethrin-2

Sulfotep

Sulprofos

Tebuconazole

Tebufenpyrad

Tecnazene

Tefluthrin

Terbacil

Terbufos

Terbuthylazine

Tetrachlorvinphos

Tetradifon

Tetramethrin-1

Tetramethrin-2

THPI

Tolclofos-methyl

Tolylfluanid

Transfluthrin

Triadimefon

Triadimenol

Tri-allate

Triazophos

Tricyclazole

Triflumizole

Trifluralin

Vinclozolin

1,4-Dichlorobenzene-d4

Acenaphthene-d10

Chrysene-d12

Naphthalene-d8

Perylene-d12

Phenanthrene-d10

2,2',5-Trichlorobiphenyl

2,4,4'-Trichlorobiphenyl

2,2',5,5'-Tetrachlorobiphenyl

Triphenylmethane

Triphenylphosphate

Tris(1,3-dichloroisopropyl)phosphate

Transitions

Target

 252.1 > 162.1

 262.9 > 191.9

 279.9 > 236.8

 249.9 > 214.9

 274.8 > 239.8

 295.8 > 262.9

 183.1 > 153.1

 183.1 > 153.1

 223.2 > 167.1

 183.1 > 153.1

 183.1 > 153.1

 260.0 > 75.0

 182.0 > 102.0

 160.0 > 77.0

 176.1 > 131.1

 304.1 > 168.1

 290.1 > 125.0

 262.1 > 202.1

 180.1 > 138.1

 283.0 > 96.0

 321.1 > 279.1

 338.9 > 268.9

 318.1 > 199.1

 176.1 > 57.0

 217.0 > 161.0

 173.1 > 135.1

 223.1 > 132.1

 172.9 > 109.0

 266.9 > 238.9

 194.0 > 138.0

 221.1 > 193.1

 147.1 > 117.1

 340.0 > 199.1

 198.1 > 118.1

 136.1 > 96.0

 146.1 > 118.0

 294.8 > 236.8

 171.1 > 128.1

 171.1 > 143.1

 322.0 > 294.0

 322.0 > 156.0

 250.1 > 125.1

 333.1 > 171.1

 260.9 > 202.9

 177.0 > 127.1

 161.0 > 88.0

 231.0 > 128.9

 229.1 > 173.1

 328.9 > 109.0

 355.9 > 159.0

 164.1 > 107.1

 164.1 > 107.1

 151.1 > 79.0

 264.9 > 93.0

 238.0 > 137.1

 163.1 > 127.1

 208.1 > 111.0

 168.1 > 70.0

 268.1 > 184.0

 257.0 > 162.0

 189.0 > 161.9

 278.1 > 73.0

 306.1 > 264.1

 285.0 > 212.0

 150.0 > 78.0

 164.0 > 160.0

 240.0 > 236.0

 136.0 > 84.0

 264.0 > 263.0

 188.0 > 160.0

 255.9 > 186.0

 255.9 > 186.0

 257.0 > 222.0

 244.1 > 167.1

 215.1 > 168.1

 379.0 > 159.0

CE

10

22

26

18

18

14

14

14

14

14

14

8

14

24

12

12

22

10

12

10

6

18

16

8

10

16

20

26

10

22

12

22

8

28

14

10

16

12

6

4

8

22

20

14

16

20

26

6

20

18

14

14

18

24

14

6

22

10

20

8

12

6

8

12

24

30

30

22

34

24

26

26

12

16

16

12

Reference

 252.1 > 191.1

 264.9 > 193.9

 279.9 > 264.8

 249.9 > 176.9

 272.8 > 202.9

 295.8 > 245.8

 183.1 > 168.1

 183.1 > 168.1

 223.2 > 193.1

 183.1 > 168.1

 183.1 > 168.1

 231.0 > 129.0

 182.0 > 111.0

 160.0 > 105.0

 176.1 > 117.1

 318.1 > 166.1

 290.1 > 233.1

 238.1 > 162.1

 180.1 > 69.0

 285.0 > 96.0

 321.1 > 203.1

 336.9 > 266.9

 318.1 > 55.0

 176.1 > 77.0

 160.9 > 126.0

 173.1 > 107.1

 223.1 > 147.1

 172.9 > 74.0

 309.0 > 238.9

 360.1 > 194.0

 221.1 > 149.1

 147.1 > 132.1

 199.1 > 92.0

 198.1 > 158.1

 226.1 > 186.1

 146.1 > 91.0

 264.8 > 236.8

 171.1 > 143.1

 171.1 > 128.1

 322.0 > 202.0

 156.0 > 108.0

 250.1 > 153.1

 333.1 > 276.1

 202.9 > 85.0

 177.0 > 137.1

 117.0 > 76.0

 231.0 > 174.9

 214.1 > 71.0

 330.9 > 109.0

 355.9 > 228.9

 164.1 > 77.0

 164.1 > 77.0

 151.1 > 77.0

 264.9 > 219.9

 181.1 > 138.1

 163.1 > 143.1

 208.1 > 127.0

 128.1 > 65.0

 270.1 > 186.0

 257.0 > 134.0

 189.0 > 135.0

 206.1 > 186.1

 306.1 > 160.1

 212.0 > 172.0

 115.1 > 78.0

 164.0 > 134.0

 240.0 > 212.0

 136.0 > 82.0

 264.0 > 262.0

 187.0 > 159.0

 257.9 > 186.0

 257.9 > 186.0

 292.0 > 220.0

 244.1 > 165.1

 325.1 > 169.1

 381.0 > 159.0

CE

8

18

12

26

30

30

14

14

28

14

14

24

14

18

20

12

12

10

20

10

10

14

22

24

18

24

8

28

14

14

14

14

16

18

14

24

10

6

14

10

28

12

8

24

16

8

14

16

22

12

22

22

28

22

10

16

14

22

20

22

18

8

22

16

12

38

24

28

24

18

26

26

26

26

20

12

Recovery (Average of n = 3)

10 ng/g-1

84.0

23.6

69.0

59.9

69.3

55.8

86.6

96.0

85.3

N.D. 

100.7

74.3

86.3

86.7

84.1

78.1

80.4

77.0

68.1

12.4

86.1

87.1

66.3

74.9

93.5

88.0

83.7

83.0

74.3

91.6

88.7

87.5

100.2

74.4

81.3

71.7

61.7

N.D. 

85.8

79.1

80.7

76.8

87.7

78.8

79.0

97.5

78.8

94.9

87.4

84.1

N.D. 

103.2

79.4

72.8

66.8

84.2

88.4

N.D. 

80.0

89.7

91.5

87.2

79.9

86.3

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

10 ng/g-2

84.2

83.6

65.8

27.0

65.6

75.7

112.1

131.5

92.7

N.D. 

113.7

63.8

101.6

105.4

112.8

94.3

88.9

95.2

110.1

140.1

94.7

93.5

64.9

76.4

105.3

98.7

90.8

91.4

88.9

111.4

111.9

106.4

120.0

82.5

91.9

86.6

0.0

N.D. 

96.4

71.8

97.3

82.9

105.2

59.9

81.2

111.6

80.6

91.0

102.5

96.6

N.D. 

129.6

85.0

78.6

79.8

85.7

98.2

N.D. 

75.6

112.4

95.7

88.2

73.6

92.8

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

50 ng/g-1

73.9

52.0

60.2

47.6

63.2

62.7

96.8

97.0

81.9

N.D. 

95.7

61.9

93.9

92.6

92.1

79.1

78.5

86.0

85.4

78.8

81.6

90.0

65.7

67.3

91.4

90.8

79.4

77.1

78.0

97.0

97.3

92.5

95.0

75.3

92.8

79.6

18.5

N.D. 

85.8

65.5

86.0

68.1

96.7

59.7

67.5

86.5

65.2

77.6

87.3

93.6

100.5

98.4

81.5

72.6

65.9

77.1

86.7

101.2

68.6

94.8

84.5

71.5

64.4

79.9

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

50 ng/g-2

73.8

72.4

67.9

62.0

68.7

69.7

87.5

88.4

78.1

84.8

86.7

69.7

84.4

83.0

85.9

73.8

76.1

79.7

81.5

79.4

78.3

85.6

74.8

71.4

78.7

85.5

77.9

76.5

73.9

87.0

86.1

84.1

89.3

73.2

84.4

72.9

71.1

N.D. 

78.1

71.8

83.2

71.6

84.7

72.4

72.5

82.0

70.3

77.1

81.0

88.5

94.8

88.4

78.2

73.8

64.1

77.6

80.5

94.2

74.6

86.4

81.8

76.8

72.5

80.7

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

Relative Ion Ratio (Average of n = 3)

10 ng/g-1

89.5

99.4

102.8

104.3

90.1

92.4

101.7

100.4

97.1

N.D. 

101.4

92.7

117.0

100.8

104.9

83.5

93.3

109.6

106.2

103.0

88.5

107.6

105.2

114.9

100.7

120.0

91.0

98.7

102.4

84.1

101.7

99.2

114.1

95.2

59.7

204.6

100.1

N.D. 

86.0

94.6

101.1

112.5

97.6

93.9

92.6

81.8

111.6

82.6

96.0

87.9

N.D. 

115.2

104.7

98.8

118.7

106.3

99.5

N.D. 

102.4

95.9

105.9

83.2

92.7

84.3

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

10 ng/g-2

98.9

99.0

93.3

113.2

88.2

96.3

108.3

98.3

106.8

N.D. 

112.1

116.3

123.8

100.1

118.6

84.4

92.5

79.5

102.1

101.7

88.3

107.6

95.9

106.5

106.9

122.8

100.1

100.0

94.4

89.9

96.0

105.1

129.2

99.1

78.1

155.7

100.7

N.D. 

97.9

98.9

95.9

96.6

97.3

99.1

94.9

77.9

100.1

91.6

93.6

103.1

N.D. 

117.0

104.1

100.9

117.3

115.0

103.9

N.D. 

85.9

80.8

118.7

110.9

100.3

96.4

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

50 ng/g-1

102.2

101.1

101.7

108.4

96.3

94.9

99.5

103.6

102.3

111.5

105.1

99.8

101.2

103.5

102.2

97.4

101.2

93.4

91.1

104.7

93.6

93.3

97.6

103.8

95.8

74.1

98.4

108.7

102.7

99.3

99.9

102.0

109.5

96.4

88.1

122.4

101.5

N.D. 

95.6

98.0

97.3

98.9

94.6

96.8

101.0

92.5

102.8

99.7

99.9

102.9

106.5

107.9

103.6

102.3

114.3

97.7

97.9

80.9

94.6

90.3

105.2

97.0

100.8

104.2

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

50 ng/g-2

104.0

98.8

101.4

104.3

95.7

93.5

100.2

102.4

100.3

92.4

100.1

101.6

104.5

101.2

102.3

105.8

99.4

102.5

91.2

101.8

99.0

91.1

91.7

102.7

104.6

66.1

101.0

106.3

101.2

100.1

103.7

102.5

107.5

98.5

84.8

117.8

100.3

N.D. 

100.0

95.0

95.1

98.1

95.6

95.8

98.3

96.1

104.7

103.3

96.6

96.7

114.1

113.8

108.0

103.6

107.4

99.0

104.7

85.6

98.1

88.2

97.3

99.2

101.1

103.3

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   

—   
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回収率、相対イオン比共に基準値を外れた成分を4つのグルー
プに分けることができた（Fig. 5）。
グループAは回収率が低かった成分で構成されている。主に低
沸点成分で構成されており、濃縮過程で揮発した可能性が高い。
グループBは、相対イオン比が高くなった成分群である。マトリッ
クスからの夾雑の影響であると考えられる。グループCは回収率
が120%を超えた成分群である。ここは10 ng/gの添加試料のみ

で構成されており、マトリックス自体に農薬が含まれていたため、
感度・精度が低かったために正確に定量値が算出されなかったも
のである。グループDは相対イオン比が－30%を下回った成分で
構成されている。感度がより高いトランジションの選定が必要であ
る。試料の前処理方法、分析メソッドを見直すことで、これらの成
分の各値が改善し、赤い四角の中へと近づけることが可能だろう。

相
対
イ
オ
ン
比
（
％
）

150

140

130

120

110

100

90

80

70

60

50

A

B

C

D

10 ng/g-1

10 ng/g-2

50 ng/g-1

50 ng/g-2

0 50 100 150 200

回収率（％）

Fig. 5 回収率と相対イオン比によるマップ図（赤色の四角は回収率が70 ～ 120%、相対イオン比が±30%共に満たす範囲を示す）

4. 結論
改良を加えたQuEChERS法とGC-MS/MSを用いることで、植
物材料においても着実な残留農薬分析が可能であることが分
かった。
乾燥植物は夾雑物が多く、微量の残留農薬分析は困難だと考え

られてきた。今回、SPEカラムを用いた精製と溶媒希釈によって、
夾雑物の影響を可能な限り抑えることができた。さらに、
GC-MS/MSにより、希釈された極微量の農薬も高感度・高精度に
検出することができた。加えて、このGC-MS/MSの分析時間は30
分以下で200成分以上の農薬をカバーしており、高いスループッ
トメソッドを提供することが可能である。
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ing and “Dispersive Solid-Phase Extraction” for the Determination of 

Pesticide Residues in Produce, J. AOAC Int., 86 (2003) 412–431

European Commission, Health & Consumer Protection Directorate-Gen-

eral, Guidance document on analytical quality control and validation 

procedures for pesticide residues analysis in food and feed, 

SANCO/12571/2013
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トリプル四重極型  ガスクロマトグラフ質量分析計

日常の分析を飛躍させるSmart性能
多種多様な試料に含まれるさまざまな化学物質を微量まで測
定する場合、GC-MS/MSによる測定が有効ですが、多くのパラ
メータ設定や適切なメソッドの作成が必要になります。
GCMS-TQ8040では、煩雑なメソッドの作成作業を自動化し、
高感度な多成分一斉分析を可能にしたことで、生産性を飛躍的
に向上させます。

●● 新しいファームウェア・プロトコルを搭載 
● より多くの化合物を高感度・高精度に一斉分析
● Twin Line MSシステムによりカラム交換作業を軽減

● Smart MRMによる最適なメソッドを自動作成
● 最適なトランジションを自動探索
● AART機能による保持時間自動修正

● 特許技術の高感度イオン源により、更なる高感度化を実現
● OFF-AXISイオン光学系によりノイズを低減
● シングルGC-MSとしても高感度分析可能

GC/MS残留農薬分析用データベース

Smart Pesticides Database Ver. 2
GC-MS（/MS）による食品中残留農薬530成分の分析をサポート
Smart Pesticides Databaseは、農薬530成分の保持指標、トランジションが登録されたデータベースです。Ver. 2では、SIMモードの測定イオン
を追加登録しているため、SIMとMRMの両方の測定モードに適用することができます。
データベースの保持指標とAART機能により、農薬標準試料を使用することなく自動で保持時間を修正できます。さらにSmart MRM/SIM機能によ
り、MRM、SIMモードの多成分一斉分析に最適な測定プログラムを自動で作成できます。
また、データベースはGC条件の変更や新規成分の追加などのカスタマイズが可能です。

健康食品を使用した添加回収試験により
有効性を確認済み
健康食品についてデータベースと推奨の前処理キット、前処理プロトコル、認証
標準物質を使用して、農薬220成分の添加回収試験を実施したところ、8割以上
の成分で良好な回収率が得られました。健康食品は夾雑物が多く含まれますが、
データベースには夾雑物との分離を考慮したトランジションが登録されている
ため、夾雑物の影響を最小限に抑えることができます。 さらに、対象農薬のピー
クが夾雑物のピークと重なった場合でも、異なるカラムを使用して分析すること
によりピークを分離できます。Twin Line MSシステムとあわせて使用することに
より、MSの真空を停止することなくスムーズに異なるカラムで分析できます。
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試料1

試料2

健康食品試料（2検体）に農薬標準試料を最終濃度が2.5 ng/mL
になるように添加した場合の回収率の分布
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