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개요
농약 사용이 증가함에 따라 환경주의자, 규제 당국 및 소비자 사이에 우려 수위가 높아지고 
있습니다. 수요가 늘어나면서 농약의 사용이 증가하고, 미흡한 농산물 관리 인증도 
확대됨에 따라 식품 공급과 환경에의 위험이 커지고 있습니다. 전 세계의 규제 기관들은 
식품 내 또는 식품 표면에서 발견될 수 있는 농약의 최대 잔류 허용 기준(MRL)에 관한 
규제를 제정하였습니다. 미국 MRL은 매트릭스와 대상 농약에 따라 0.02ppm~100ppm 
범위에 있으며, 유럽위원회는 기본 값으로 0.01ppm을 설정하고 있습니다1. 농약 분석의 
복잡성, 낮은 정량 한계와 MRL 범위 때문에 합리적인 선형 범위 및 낮은 검출 한계를 
가지는 다성분 잔류 농약 분석법이 필요합니다. 이러한 이유로 탠덤 질량 분석기(MS/MS)
는 저농도 농약 스크리닝, 확인 및 정량에 사용합니다. 이 분석기는 낮은 정량 한계(LOQ)를  
제공할 뿐만 아니라 높은 선택성으로 매트릭스 간섭을 최소화할 수 있습니다2. 본 응용 
자료는 Agilent Intuvo 9000 가스 크로마토그래피(GC) 시스템과 Agilent 7000C QQQ 가스 
크로마토그래피/질량 분석(GC/MS) 시스템을 이용한 자스민쌀에 대한 다성분 잔류 농약 
분석의 평가에 대해 설명합니다. 표적 농약 검량선은 5~500ppb 농도 범위에 걸쳐 탁월한 
직선성(R2 ≥0.995)을 나타냈습니다. 쌀에서 분석된 모든 화합물에 대하여 LOQ는 4ppb 
미만이며 MRL은 10~50ppb 사이인 것으로 나타났습니다. 분석된 모든 농약의 반복 측정 
%RSD는 ≤30이고 회수율 오류는 30%미만이었습니다.

자스민쌀 내의 다성분 잔류 농약에 대한 
최대 잔류 허용 기준 검사
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서론
Intuvo 9000 GC의 출시에 따라, 이제 
사용이 간편한 가스 크로마토그래피 
플랫폼을 사용할 수 있습니다. Intuvo
에는 모듈식 유동 경로와 Guard Chip이 
장착되어 있어, 다운스트림 구성 요소가 
오염되지 않도록 보호하고 컬럼을 자를 
필요가 없습니다. 이를 통해 많은 실험실의 
유지보수 모델을 크게 단순화하고 분석당 
비용을 절감할 수 있습니다. 그러나, 이것은 
오늘날 실험실들이 직면하고 있는 과제의 
일부만을 해결하였습니다. 기기 구성 및 
분석법 개발에는 여전히 해결해야 할 과제가 
남아 있습니다. 전 세계 식품 분석 실험실의 
현재와 미래의 요구를 충족시키기 위해, 
식품 내 농약 분석을 위한 최적의 구성과 
기본 스크리닝 분석법을 제공하는 전체 
워크플로가 요구됩니다.

Intuvo GC/TQ(G9233AA)용 애질런트 농약 
워크플로 키트는 IntuvoGC/TQ 시스템에서 
다성분 잔류 농약 분석을 새로 생성하거나 
기존 분석을 수정하는 과정을 안내하는 
포괄적인 워크플로 키트입니다. 본 분석  
과정 중 이 키트를 사용하였습니다.

실험
시료 전처리
다중 반응 모니터링(MRM)을 사용해 
크로마토그램의 매트릭스 간섭은 줄일 수 
있지만, 시료에서 매트릭스를 제거하지는 
않습니다. 매트릭스를 주입하면 신호는 
감소하고 테일링이 발생할 수 있습니다3. 즉, 
식품 내의 잔류 농약을 분석하기 위해 일정 
수준의 시료 전처리가 이루어져야 합니다. 
최소한 시료는 균질한 상태에 있어야 하며, 
크로마토그래피에 적합한 용매로 추출해야 

합니다. 일반적으로 농약 추출은 빠르고 쉽고 
경제적이며 효과적이고 견고하고 안전한
(QuEChERS) 추출 분석법을 사용합니다. 
이는 QuEChERS 추출 분석법이 단일 
acetonitrile 추출과 동시에 magnesium 
sulfate를 이용해 염을 제거하기 때문입니다. 
때로는 분산형 고체상 추출(dSPE)을 
사용하여 추가 정제를 수행합니다4. 특정 
QuEChERS 분석법을 사용하여 자스민쌀
(높은 녹말 함량)을 추출하며, 여기에서는 
매트릭스 cleanup을 위해 선택적 dSPE를 
사용하였습니다(그림 1).

기기
모든 분석은 Agilent 7693B 자동 시료 
주입기와 7000C QQQ GC/MS를 장착한 
Intuvo 9000 GC에서 수행되었습니다 
(그림 2). Intuvo 비활성 유동 경로는 두 
개의 Agilent J&W HP-5ms Ultra Inert 
Intuvo GC 컬럼(15m × 0.25mm, 0.25μm; 
p/n 19091S-431UI-INT)을 장착한 중간 
컬럼 백플러시(p/n G4588-60721)로 
구성되었습니다. 표 1은 GC/MS/MS 분석법 
파라미터를 보여줍니다. 또한 Intuvo는 
4mm Ultra Inert, 비분할, 싱글 테이퍼, 
유리솜 라이너(p/n 5190‐2293) 및 MMI 
Guard Chip(p/n G4587‐60665)을 장착한 
멀티모드 주입구(MMI)로 구성되었습니다.

그림 1. QuEChERS 시료 전처리 분석법

3g의 균질화된 자스민쌀

2개 세라믹 균질기를 사용해 vortex 처리하여 
혼합시킵니다. ACN 10mL를 첨가하고, 2분간 

vortex 처리합니다.

QuEChERS EN 염(p/n 5982-5650)을 첨가하고 
vortex 처리하여 혼합시킵니다. GenoGrinder 수직 
진탕기에 2분간 뚜껑을 씌운 튜브를 방치한 후, 

5분간 5,000rpm에서 원심분리기를 실행합니다.

물 7mL를 첨가

지방 매트릭스

쌀 추출액 6mL를 QuEChERS dSPE
(p/n 5982-5256)로 옮깁니다

추출액을 2분 동안 vortex한 다음 5분간 5,000rpm
에서 원심분리기를 실행합니다

최종 원심분리한 후, 모든 시료 추출액을 각각의 
4mL 바이알에 옮기고 분석 전까지 –20°C의 환경에 

보관합니다.

대체 표준물질 첨가 용액
최종 시료 무게 = 10g
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그림 2. A) 7693B 자동 시료 주입기와 7000C QQQ  
GC/MS를 갖춘 Intuvo 9000 GC 및 B) 다성분 잔류  
농약 워크플로를 위한 Intuvo 컬럼 구성

A B

15m × 15m
Intuvo 중간 컬럼 백플러시

표 1. GC/MS/MS 분석법 파라미터

파라미터 값

Intuvo 9000 GC

비활성 유동 경로 구성 중간 컬럼 백플러시

시린지 10µL(p/n G4513-80220); PTFE-팁 플런저

용매 세척 주입 전

3× 용매 A, acetonitrile(3µL)

3× 용매 B, acetonitrile(3µL)

주입 후

3× 용매 A, acetonitrile(3µL)

3× 용매 B, acetonitrile(3µL)

시료 세척 0

시료 펌핑 1

샌드위치 주입 역상 3단 전환(L3,L1,L2)

L1(표준물질 또는 시료) 0.5µL

L2(ISTD) 0.5µL

L3(매트릭스) 0.5µL

운반 가스 He

주입구 MMI

주입 모드 펄스 비분할

분할 배출구 퍼지 유속 1분에 30mL/분

셉텀 퍼지 유속 3mL/분

가스 절약 모드 2분 후 20mL/분

Intuvo Guard Chip Track oven

컬럼 Intuvo HP5-MS UI(19091S-431UI-INT)

컬럼 1 유속 1.2mL/분

컬럼 2 유속 1.4mL/분

오븐 온도 프로그램 
60°C(1분 유지) 
그 다음 40°C분으로 170°C까지, 
그 다음 10°C분으로 310°C까지(3분 유지)

중간 컬럼 백플러시

타이밍 분석 후 5분간

오븐 온도 310°C

AUX EPC 압력 약 30psi

주입구 압력 약 2psi

7000C QQQ GC/MS/MS

튠 파일 atunes.eiex.tune

이송 라인 280°C

이온화원 온도 280°C

사중극자 온도 150°C

충돌 셀 가스 유속 1.5mL/분 N2 및 2.25mL/분 He 

스캔 유형 dMRM

전자 에너지 70eV

EM gain 10

MS1 및 MS2 분해능 넓음

정량/정성 전이 P&EP Intuvo MRM 데이터베이스

왼쪽 및 오른쪽 RT 델타 0.2분

측정 시간 dMRM에 의해 최적화됨

최소 머무름 시간 10ms

주기/초 3.07
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표 3. 자스민쌀과 EU MRL에 대한 데이터 결과

화합물

자스민쌀에 대한 결과

EU MRL(ppb) MDL(ppb) iLOQ(ppb)

Aldrin 10 0.29 1.07

Atrazine 50 0.31 1.16

Lindane 10 0.60 2.20

Alachlor 10 0.21 0.78

2-Phenylphenol 50 0.08 0.30

DDT 50 1.84 6.67

Endosulfan 50 0.17 1.66

Clomazone 10 0.51 1.88

Heptachlor 10 0.38 1.39

Metalaxyl 10 0.22 0.80

Metolachlor 50 0.56 2.07

Myclobutanil 20 0.15 0.56

EPTC 10 0.03 0.11

Propyzamide 10 0.49 1.81

Propachlor 20 0.03 0.10

Simazine 10 0.22 0.81

Permethrin 50 0.09 0.32

Triadimefon 10 0.20 0.75

결과 및 토의
Intuvo 9000 GC와 7000C Triple 
Quadrupole GC/MS는 EU 및 US FDA MRL 
요건을 모두 충족하며 자스민쌀의 낮은 ppb 
수준에서 잔류 농약을 확인하고 정량할 
수 있습니다. 표 2와 표 3은 선택된 표적 
화합물에 대한 데이터를 보여줍니다.

표 2. 자스민쌀과 USDA MRL에 대한 데이터 결과

화합물

자스민쌀에 대한 결과

USDA MRL(ppb) MDL(ppb) iLOQ(ppb)

Aldrin 20 0.29 1.07

Lindane 100 0.60 2.20

DDT 500 1.84 6.67

Clomazone 20 0.51 1.88

Heptachlor 30 0.38 1.39

Metalaxyl 100 0.22 0.80

그림 3. Quant-My-Way Flavor Pistachio(G9223AA)는 Intuvo/TQ용 농약 워크플로 키트와 함께 제공됨
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그림 4. 쌀에서 5ppb 농도의 trans-Chlordane: A) MRM 전이의 오버레이 및 B) 각 전이의 뷰

A B

그림 5. 쌀에서 5ppb 농도의 Lindane: A) MRM 전이의 오버레이 및 B) 각 전이의 뷰

A B

결론
Intuvo/TQ(G9233AA)용 농약 워크플로 
키트는 IntuvoGC/TQ 시스템에서 다성분 
잔류 농약 분석을 새로 생성하거나 기존 
분석을 수정하는 과정을 안내하는 포괄적인 
워크플로 키트입니다. 이 키트는 EU MRL
을 충족하기 위해 다성분 잔류 농약 분석을 
수행하는 데에 사용되었습니다. 자스민쌀의 
표적 농약 검량선은 5~500ppb 농도 

범위에 걸쳐 탁월한 직선성(R2 ≥0.995)을 
나타냈습니다. 쌀에서 분석된 모든 화합물에 
대한 LOQ는 4ppb 미만이었습니다. 분석된 
모든 농약의 반복 측정 %RSD는 30이고 
회수율 오류는 30%미만이었습니다. Intuvo 
9000 GC와 7000C QQQ GC/MS는 EU 및 
US FDA MRL 요건을 모두 충족하며 복잡한 
추출액의 낮은 ppb 수준에서 잔류 농약을 
확인하고 정량할 수 있습니다.
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