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高精度の 
サンプル前処理
による 
信頼性の高い 
食品安全分析

お客様各位

安全で高品質、また栄養価の高い食品や飲料が求められています。そのような要
求に応えるために、食品分析の重要性はますます大きくなっています。

アジレントは、お客様の要求に応えるソリューションを提供しています

アジレントの機器、システム、カラム、消耗品は、製品検査はもちろん、製品開発、
品質確認、梱包にいたるすべてのプロセスできわめて厳しい基準を満たし、お客様
の分析の要求にお応えします。アジレントは豊富な経験、幅広い知識、創造性あふ
れるスタッフ、そして業界の傾向や国際的な規制に関する鋭い見識により、お客様
の課題の解決をサポートします。 

Agilent Bond Elut QuEChERS および SPE サンプル前処理製品 : 食品安全分析の
第一歩

Agilent Bond Elut サンプル前処理製品は、複雑なマトリックスから確実にサンプルを
抽出および濃縮し、迅速で正確、かつ再現性の高い結果を約束します。

Bond Elut 製品ファミリは、厳しい品質標準に合わせて製造された次のような幅広い
形式と製品で食品サンプル前処理のニーズをサポートします。

• Bond Elut QuEChERS パッケージ済み抽出および分散 SPE キットを使用すれば、
キットの特長である一貫した品質と高い性能で、複数のクラスに渡る多成分残留
有機汚染物質をわずか数ステップで簡単に分析できます。

• 40 を超える異なるポリマー系カラムおよびシリカ系カラムからなる幅広い 
Bond Elut SPE 製品には、さまざまなカートリッジとプレート形式が用意されて
います。

• 充填剤バルクにより、メソッド開発と、QuEChERS サンプル前処理アプローチのラ
ボレベルのカスタマイズがサポートされます。

アジレントの科学者で構成されるチームが食品テストに関するお客様のニーズ
をサポートし続けます。新しいアプリケーションと製品開発については、www.
agilent.com/chem/jp の QuEChERS のページをご覧ください。

食品安全性分析の概要

Trisa Robarge
サンプル前処理製品マネージャ



5

米国農務省により 2003 年に開発された QuEChERS (「キャッチャーズ」と発音) は、
Quick (高速)、Easy (簡単)、Cheap (低価格）、Effective (効果的)、Rugged （高い耐久性）、
および Safe (安全) の頭文字で、食品のサンプル前処理方法の品質を表していま
す。この技術は非常にシンプルで、最小限のステップで複雑なサンプルの効果的
なクリーンアップが可能です。 

QuEChERS は、果物および野菜に含まれる複数のクラスの多成分残留農薬の分析
用に開発されたものですが、近年では、肉類や魚類など野菜以外の食品に含まれ
る微量の汚染物質にもその応用範囲が広がっています。さまざまな果物、野菜、
肉類、また豆およびナッツ類などの乾燥食品に含まれる数百種の農薬についての
メソッドが公開されています。現在は「公認」メソッドの入手が可能であり、手法
の標準化が世界レベルで行われています。米国では、公的分析化学者協会 (AOAC) 
が 2007.01 メソッドを公開しており、ヨーロッパの対応するメソッド、EN 15662 2007 
でも同様の方法を使用しています。

QuEChERS は次の 2 ステップで実行します。 

1. 水層と有機層の間の平衡化を伴う析出抽出による分離に基づく抽出ステップ 

2. 塩と多孔質吸着剤のさまざまな組み合わせを使用して干渉物質を除去する、
さらなるクリーンアップを伴う分散固相抽出 (SPE) ステップ。

分散 SPE ステップでは、第 1 級 - 第 2 級アミン (PSA)、C18、グラファイトカーボンブ
ラックなどの多孔質吸着剤が、ステップ 1 で共溶出するさまざまなマトリックス化
合物の除去に役立ちます。抽出された対象化合物を測定するための最も一般的な
分析法は、LC/MS または GC/MS、あるいはこれらに対応するタンデム測定です。

QuEChERS とは

ヒントとコツ

幅広い QuEChERS 製品オプション
をサポートするために、アジレント
では QuEChERS アプローチを特長
とする多くのアプリケーションを提
供しています。このガイドでは、こ
れらのアプリケーションを多数紹
介します。AOAC、EN、またはオリ
ジナルのメソッドなど、アプリケー
ションに関連のある標準メソッドに
従ってアプリケーションを分類し、
他のアプローチのセクションとと
もに示します。マトリックスの種類
や対象化合物のクラスに基づく検
索に役立つ便利な検索も用意して
います。
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ステップ 1 : 抽出
分析メソッド (AOAC または EN) に基づいて抽出塩パッケージを選択してください。
pH 調整済みの塩は、pH の影響を受けやすい農薬に使用します。ホモジナイズした
果物または野菜サンプル (10 g または 15 g) に溶媒と塩を添加することで、対象と
なる農薬を有機層に抽出することができます。塩とバッファは、防湿パックに入って
います。このため、QuEChERS メソッドの指定に従い、溶媒をサンプルに添加した後
に塩を添加できます。

次の表の「CH」製品には、これらの特定のキットに適したサイズのセラミックホ
モジナイザが含まれます。セラミックホモジナイザの詳細は、13 ページをご覧く
ださい。

QuEChERS 抽出キット

QuEChERS 抽出キット

手法
pH 調整 
済み 試薬類

セラミック 
ホモジナイザ

50 mL チューブ付き
50 個

試薬のみ

50 個 200 個

AOAC 2007.01 あり 6 g MgSO4、1.5 g 酢酸ナトリウム あり 5982-5755CH

なし 5982-5755 5982-6755 5982-7755

オリジナル 
(サンプル量 10 g)

なし 4 g MgSO4、1 g NaCl あり 5982-5550CH

なし 5982-5550 5982-6550 5982-7550

オリジナル 
(サンプル量 15 g)

なし 6 g MgSO4、1.5 g NaCl あり 5982-5555CH

なし 5982-5555 5982-6555 5982-7555

EN 15662 あり 4 g MgSO4、1 g NaC、1 g クエン酸ナトリ
ウム、0.5 g クエン酸二ナトリウム 1.5 水
和物

あり 5982-5650CH

なし 5982-5650 5982-6650 5982-7650

アクリルアミド* なし 4 g MgSO4、0.5 g NaCl なし 5982-5850

動物用医薬品 なし 4g Na2SO4、1 g NaCl なし 5982-0032

* K. Mastovska および S. J. Lehotay の手順。J. Agric.Food Chem.2006, 54, 7001-7008.

QuEChERS 抽出キットは 50 mL 遠心管とキャップの有無を
選択でき、pH 調整用の MgSO4、NcCl、またはその他の塩
が含まれます。計量済みで防湿パックに入っています。

セラミックホモジナイザにより抽出時間が最大で  
70 % 短縮されます。QuEChERS キットと同時に、または個
別にお求めいただけます。
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ステップ 2 : 分散クリーンアップ
前処理を行う食品の種類と、使用する QuEChERS メソッドに適合した分散 SPE キット
を選択してください。このステップでは、ステップ 1 で抽出した上澄み液を、少量
の SPE 充填剤粉末と MgSO4 を含む遠心管に移します。充填剤粉末は食品由来の夾
雑物を吸着し、MgSO4 は余剰な水分を除去します。撹拌効果を高めるセラミックホ
モジナイザ付きの分散キットも提供しています(チューブ 1 本あたり 2 個付属)。ホ
モジナイザ付きのキットは、部品番号の末尾に「CH」が付いています。

QuEChERS 分散キット

QuEChERS 分散キット、果物および野菜用

キット サイズ 入数

AOAC 2007.01 EN 15662

内訳 部品番号 内訳 部品番号

一般的な野菜・果物 :  
有機酸、一部の糖類および脂質を除去

2 mL 100 個 50 mg PSA  
150 mg MgSO4  
5982-5022  
5982-5022CH

25 mg PSA  
150 mg MgSO4  
5982-5021  
5982-5021CH

15 mL 50 個 400 mg PSA  
1200 mg MgSO4  
5982-5058  
5982-5058CH

150 mg PSA  
900 mg MgSO4  
5982-5056  
5982-5056CH

脂質/蝋を含む野菜・果物 : 
有機酸、一部の糖類、
脂質、およびステロールを除去

2 mL 100 個 50 mg PSA  
50 mg C18EC  
150 mg MgSO4  
5982-5122  
5982-5122CH

25 mg PSA  
25 mg C18EC  
150 mg MgSO4  
5982-5121  
5982-5121CH

15 mL 50 個 400 mg PSA  
400 mg C18EC  
1200 mg MgSO4 
5982-5158  
5982-5158CH

150 mg PSA  
150 mg C18EC  
900 mg MgSO4  
5982-5156  
5982-5156CH

部品番号の末尾が「CH」の製品は、セラミックホモジナイザ付きです。
(続く)
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QuEChERS 分散キット、果物および野菜用

キット サイズ 入数

AOAC 2007.01 EN 15662

内訳 部品番号 内訳 部品番号

色のある野菜・果物 : 
有機酸、一部の糖類および脂質、カロチノイドおよび 
クロロフィルを除去、平面構造を持つ農薬には使用不可

2 mL 100 個 50 mg PSA
50 mg GCB
150 mg MgSO4

5982-5222
5982-5222CH

25 mg PSA
2.5 mg GCB
150 mg MgSO4

5982-5221
5982-5221CH

15 mL 50 個 400 mg PSA
400 mg GCB
1200 mg MgSO4

5982-5258
5982-5258CH

150 mg PSA
15 mg GCB
885 mg MgSO4

5982-5256
5982-5256CH

色の濃い野菜・果物 : 
有機酸、一部の糖類および脂質、カロチノイドおよび 
クロロフィルを除去、平面構造を持つ農薬には使用不可

2 mL 100 個 25 mg PSA
7.5 mg GCB
150 mg MgSO4

5982-5321
5982-5321CH

15 mL 50 個 150 mg PSA
45 mg GCB
855 mg MgSO4

5982-5356
5982-5356CH

脂質と色のある野菜・果物 : 
有機酸、一部の糖類および脂質、カロチノイドおよび 
クロロフィルを除去、平面構造を持つ農薬には使用不可

2 mL 100 個 50 mg PSA
50 mg GCB
150 mg MgSO4

50 mg C18EC
5982-5421
5982-5421CH

15 mL 50 個 400 mg PSA
400 mg GCB
1200 mg MgSO4

400 mg C18EC
5982-5456
5982-5456CH

部品番号の末尾が「CH」の製品は、セラミックホモジナイザ付きです。
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QuEChERS 分散キット : その他の食品用メソッド

キット サイズ 入数

AOAC 007.01 EN 15662

内訳 部品番号 内訳 部品番号

その他の食品用メソッド :  
脂質やタンパク質など生体由来の夾雑物を除去

2 mL 100 個 25 mg C18
150 mg MgSO4

5982-4921
5982-4921CH

15 mL 50 個 150 mg C18
900 mg MgSO4

5982-4956
5982-4956CH

すべての食品タイプ : 
極性を持つ有機酸、脂質、糖類、タンパク質、 
カロチノイド、クロロフィルなど、 
すべてのマトリクス干渉を除去

2 mL 100 個 50 mg PSA
50 mg C18
7.5 mg GCB
150 mg MgSO4

5982-0028
5982-0028CH

15 mL 50 個 400 mg PSA
400 mg C18
45 mg GCB
1200 MgSO4

5982-0029
5982-0029CH

動物性食品 : 
極性有機塩、糖、脂質、タンパク質などの 
マトリックス干渉を除去

15 mL 50 個 50 mg PSA
150 mg C18EC
900 mg Na2SO4

5982-4950

部品番号の末尾が「CH」の製品は、セラミックホモジナイザ付きです。
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推奨する Bond Elut QuEChERS 分散キット (食品の種類およびメソッド別)

商品グループ 商品

一般的な果物と 
野菜、EN または 

AOAC

脂肪と蝋を含む 
果物と野菜、 

EN または AOAC

色素を含む 
果物と野菜の 

 EN または AOAC

色素含有率の 
高い果物と野菜、 

EN

色素と脂肪を含む 
果物と野菜、 
AOAC のみ

使用サンプル 色の薄いサンプル
> 1 % の脂肪/脂質
を含むサンプル

色のあるサンプル 
(クロロフィル、 
カロチノイド)、 
平面構造を持つ 
農薬には使用不可

色の濃いサンプル 
(クロロフィル、 
カロチノイド)、 
平面構造を持つ 
農薬には使用不可

脂質/蝋を含む色の
あるサンプル

果物

柑橘類

柑橘系ジュース

グレープフルーツ

レモン/ライム
オレンジ

オレンジピール

ネクタリン

タンジェリン

仁果類

リンゴ

リンゴ (乾燥)
リンゴジュース

リンゴソース

洋ナシ

マルメロ

核果

アンズ

アンズ (乾燥)
アンズネクター

サクランボ

ミラベル

ネクタリン

モモ

モモ (乾燥)
プラム

プラム (乾燥)

柔らかく小さい果物

ブラックベリー

ブルーベリー

クランベリー

スグリ

エルダベリー

グースベリー、赤

ブドウ、緑

ブドウ、赤

レーズン

ラズベリー

イチゴ

その他の果物

アボカド

バナナ

イチジク (乾燥) 
キウイ

マンゴー 
メロン

オリーブ

パパイヤ

パイナップル

(続く)
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推奨する Bond Elut QuEChERS 分散キット (食品の種類およびメソッド別)

商品グループ 商品

一般的な果物と 
野菜、EN または 

AOAC

脂肪と蝋を含む 
果物と野菜、 

EN または AOAC

色素を含む果 
物と野菜の EN  
または AOAC

色素含有率の 
高い果物と野菜、 

EN

色素と脂肪を含む 
果物と野菜、 
AOAC のみ

使用サンプル 色の薄いサンプル
> 1 % の脂肪/脂質
を含むサンプル

色のあるサンプル 
(クロロフィル、 
カロチノイド)、 
平面構造を持つ 
農薬には使用不可

色の濃いサンプル 
(クロロフィル、 
カロチノイド)、 
平面構造を持つ 
農薬には使用不可

脂質/蝋を含む色の
あるサンプル

野菜

根菜と芋類
野菜

ビート

西洋ゴボウ

ニンジン

根セロリ

セイヨウワサビ

パセリ (根)
ジャガイモ

ダイコン

セイヨウネギ

チャイブ 
ニンニク

ニラ

タマネギ

ラッキョウ

エシャロット

果菜類
野菜

ナス

キュウリ

甘、緑トウガラシ

甘、赤トウガラシ

カボチャ

トマト

ズッキーニ

ブロッコリ

ブロッコリ

芽キャベツ

白菜

レッドキャベツ

チリメンキャベツ

ホワイトキャベツ

カリフラワー

ケール

コールラビ

葉菜類
およびハーブ

ルッコラ

バジル 
コリアンダー 
クレソン 
エンダイブ 
ラムズレタス

レタス類

パセリ

ホウレン草

茎菜類

アーティチョーク 
アスパラガス

セロリ

ニラ

ルバーブ

豆果

豆類 (乾燥)

豆類 (生)

(続く)
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推奨する Bond Elut QuEChERS 分散キット (食品の種類およびメソッド別)

商品グループ 商品

一般的な果物と 
野菜、EN または 

AOAC

脂肪と蝋を含む 
果物と野菜、 

EN または AOAC

色素を含む果 
物と野菜の EN  
または AOAC

色素含有率の 
高い果物と野菜、 

EN

色素と脂肪を含む 
果物と野菜、 
AOAC のみ

使用サンプル 色の薄いサンプル
> 1 % の脂肪/脂質
を含むサンプル

色のあるサンプル 
(クロロフィル、 
カロチノイド)、 
平面構造を持つ 
農薬には使用不可

色の濃いサンプル 
(クロロフィル、 
カロチノイド)、 
平面構造を持つ 
農薬には使用不可

脂質/蝋を含む色の
あるサンプル

動物性食品

肉類

牛肉、豚肉、子牛肉、
鶏肉

肝臓、腎臓

魚介類

二枚貝、甲殻類

魚

乳製品

乳製品

その他の食品

穀物

トウモロコシ、米、
小麦

穀物、小麦粉など

茶/コーヒー

コーヒー豆

茶葉

乾燥香辛料

カレー、コショウ

セイヨウネギ

とうがらし種子

油

キャノーラ、オリーブ

柑橘類

ベビーフード

ベビーフード

その他

農業
製品

ココアパウダー

綿、ヘンプ

タバコ

土壌

土壌

全血

全血
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QuEChERS セラミックホモジナイザ
セラミックホモジナイザは QuEChERS 法における撹拌の効率をさらに高めることが
可能です。この次の利点により抽出が容易になります。

• 抽出所要時間を 60 秒間からわずか 20 秒間まで短縮 – 1 サンプルあたり 70 % 
の時間短縮

• 再現性の高い抽出を 3 分の 1 の時間で実現

• 担当者間の変動を最小化

• 塩の凝固を防ぎ、物質を常に均質に粉砕

QuEChERS キットに含まれるセラミックホモジナイザは、優れた撹拌能力を持つ高性
能のホモジナイザです。

QuEChERS セラミックホモジナイザ
品名 入数 部品番号

50 mL チューブ用セラミックホモジナイザ 100 個 5982-9313

15 mL チューブ用セラミックホモジナイザ 100 個 5982-9312

2 mL チューブ用セラミックホモジナイザ 200 個 5982-9311

QuEChERS 用標準試薬
アジレントはサンプリーク QuEChERS キットだけでなく、AOAC メソッドや EN メソッド
で規定されている QuEChERS 用の標準試薬も提供しています。

• 標準試薬を用意するための時間と手間を排除

• GC と LC の両方の装置に使用可能

• QuEChERS の抽出にすぐに使用可能 - 希釈は不要

QuEChERS 用標準試薬 (日本未発売)
品名 内容 内訳 部品番号

HPLC および GC 内部標準、AOAC メソッド 1,000 µg/mL パラチオン-d10 (ジエチル-d10)、α-BHC-d6 (α-HCH-d6) 5190-0502

QC 溶液、AOAC メソッド 500 µg/mL リン酸トリフェニル 5190-0503

HPLC 内部標準、EN メソッド 100 µg/mL トリス (1,3-ジクロロイソプロピル) リン酸、ナイカルバジン 5190-0500

GC 内部標準、EN メソッド 5,000 µg/mL (2,2'5,5'-テトラクロロビフェニル)、トリフェニルメタン、 
トリス (1,3-ジクロロイソプロピル) リン酸

5190-0501

GC 標準用 QC サロゲート、EN メソッド 500 µg/mL  
1,000 µg/mL

(2,2',3,4,4',5'-ヘキサクロロビフェニル） アントラセン-d10 5190-0499
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上澄み量 : 1 mL、6 mL、または 8 mL*

抽出キットを選択

分散 SPE キットを選択

オリジナルのメソッド
サンプル量 10 g

オリジナルのメソッド
サンプル量 15 g

pH 調整済み 
AOAC 2007.1 メソッド
サンプル量 15 g

pH 調整済み 
EN 15662 メソッド
サンプル量 10 g

アセトニトリルを添加

事前に混合済みの抽出塩を添加

pH を確認し、pH 5～ 5.5 に調整
内部標準を添加

振とうし、遠心分離

振とうし、遠心分離

EN メソッドAOAC メソッド

選択基準 : 
• 採用する QuEChERS  
メソッド

• スクリーニングの対
象とする農薬

塩基性下で不安定な農
薬が存在する場合は、
pH 調整済みキットを推
奨します。

選択基準 : 
• 採用する QuEChERS  
メソッド

• 分析する食品の種類
• 上澄み量

* 採取する上澄み液の量は各種手法により指定されており、この特定量に合わせた分散キットが用意されています。
酸性基を持つ農薬 (フェノキシアルカノール酸など) では、この時点で LC/MS/MS により直接分析します (分散ステッ
プは省略します)。これは、分散ステップで使用する PSA 粉末に酸性農薬が吸着し、回収率が低下するのを防ぐため
です。

すべての果物または野菜サンプルで QuEChERS メソッドを実行するための基本的な手順を次に示します。わずか数ステップの
簡単な手順で、複数のクラスの多成分残留農薬分析用にサンプルを前処理できます。

Agilent Bond Elut が推奨する QuEChERS の 
標準操作手順

一般的な野菜・ 
果物用  

2 mL および  
15 mL キット

脂肪/蝋を含む野菜・ 
果物用  

2 mL および  
15 mL キット

色のある野菜・  
果物用  

2 mL および  
15 mL キット

色の濃い野菜・  
果物用  

2 mL および  
15 mL キット

一般的な野菜・ 
果物用  

2 mL および  
15 mL キット

脂肪/蝋を含む野菜・ 
果物用  

2 mL および  
15 mL キット

色のある野菜・  
果物用  

2 mL および  
15 mL キット

脂肪を含む色のある 
野菜・果物用  
2 mL および  
15 mL キット

サンプルをホモジナイズ :  
空の 50 mL チューブに移す

分析
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オリジナルのメソッド

Agilent Bond Elut QuEChERS キットを用いて前処理を行ったリンゴ中の 
残留農薬の GC/MS 分析 (文献番号 5990-4468EN)

はじめに
このアプリケーションでは、効果的なサンプル前処理メソッド
である QuEChERS を使用して、リンゴに含まれる 15 種類の農
薬の抽出を検証する方法について説明します。この測定に
は、一般的な果物サンプルで検出される可能性のある揮発
性および半揮発性農薬で、標準的に検出される濃度を使用し
ました。この方式のバッファなし QuEChERS 抽出メソッドは、も
ともとは 2003 年に発表されたものです。測定は、選択イオ
ンモニタリング (SIM) を組み合わせた GC/MS を使用し、濃度 
10 ng/g までの農薬で行いました。
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QuEChERS 手順機器条件
GC/MS 条件
カラム :   Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、 

30 m x 0.25 mm、0.25 µm  
(部品番号 190915-433UI) 

注入ソース :  マニュアル

注入口 :  スプリットレス

キャリアガス :  ヘリウム、定流量モード

オーブン温度  70 ºC (2 分間)、  
プログラム :  25 ºC/min で 70～ 150 ºC (0 分間)、  
  3 ºC/min で 150～ 200 ºC (0 分間)、 

8 ºC/min で 200～ 280 ºC (7 分間)

注入量 :  1 µL

MS 条件
チューニングファイル :  Atune.u

モード :  SIM

イオン源、四重極、  
トランスファーライン温度 :  それぞれ 230 ºC、150 ºC、280 ºC

溶媒待ち時間 :  4 分

マルチプライヤ電圧 :  オートチューン電圧

QuEChERS 抽出手順 (ステップ 1)
ホモジナイズしたリンゴ 10 g を 50 mL 遠心管に入れる

サンプルを添加し、1 分間ボルテックス

10 mL の ACN を添加

MgSO4 4 g および NaCl 1 g (部品番号 5982-5550)

50 µL の 内部標準 (TPP)

30 秒間ボルテックス

5,000 rpm で 5 分間遠心分離

上澄み 1 mL を 50 mg の PSA および 150 mg の MgSO4 とともに  
1.5 mL 遠心管に移す (部品番号 5982-5022)

QuEChERS 分散 SPE (ステップ 2) および分析

30 秒間ボルテックス

5 分間遠心分離

0.5 mL をサンプルバイアルへ入れる

1.5 µl を GC/MS に注入

図 1.　一般的な果物および野菜の QuEChERS 抽出手順

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファなし抽出キット、部品番号 5982-5550

Agilent Bond Elut QuEChERS 分散キット、一般的な果物および野菜用、 2 mL、部品番号 5982-5022

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、一般的な果物および野菜用、 15 mL、部品番号 5982-5058

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC キャピラリカラム、30 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 190915-433UI
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図 2.　リンゴ抽出液のブランクと添加リンゴ抽出物の比較

結果

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で  
5990-4468EN を検索してください。

一般的な果物および野菜用の Agilent Bond Elut QuEChERS 抽出および分散 SPE キットによるサンプル
前処理後の 50 ng/g 添加リンゴ抽出液

ア
バ
ン
ダ
ン
ス

ア
バ
ン
ダ
ン
ス

時間 (分)

時間 (分)

一般的な果物および野菜用の Agilent Bond Elut QuEChERS 抽出および分散 SPE キットによるサンプル
前処理後のリンゴ抽出液のブランク

表 1.　オリジナルの QuEChERS メソッドを用いたリンゴ中農薬の回収率と再現性 (n=4)
低 QC 10 ng/g 中 QC 50 ng/g 高低 QC 200 ng/g

農薬 回収率 RSD 回収率 RSD 回収率 RSD

ジクロルボス 102.8 5.0 96.7 10.8 99.4 2.8

o-フェニルフェノール 92.0 6.1 79.6 6.8 89.5 6.3

リンデン 97.9 2.0 88.5 9.7 92.6 4.2

ダイアジノン 90.5 9.1 98.8 5.5 102.1 4.4

メチルクロルピリホス 88.7 7.1 90.0 4.3 98.5 3.1

クロルピリホス 93.5 6.5 95.6 4.0 100.2 1.2

ジクロロベンゾフェノン 90.3 5.0 89.1 6.4 99.4 0.6

ヘプタクロロエポキシド 87.0 3.2 85.6 5.4 95.4 3.9

g-クロルデン 92.3 3.5 90.0 6.8 95.9 2.0

a-クロルデン 95.5 4.7 85.8 6.9 93.5 2.6

ディルドリン 99.4 4.2 93.6 5.3 99.9 1.8

DDE 94.5 4.2 87.1 5.7 92.7 1.9

硫酸エンドスルファン 97.8 2.3 90.8 2.8 99.5 2.3

ペルメトリン 100.7 4.8 93.0 3.4 97.6 2.1

クマホス 72.5 4.5 79.6 3.5 96.6 3.0
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Agilent Bond Elut QuEChERS EN キットを用いた LC/MS/MS 検出による 
リンゴ中残留農薬の分析 (文献番号 5990-3938EN)

EN メソッド

はじめに
このアプリケーションでは、欧州委員会基準 (EN) で定められ
た効果的なサンプル前処理アプローチである QuEChERS を
使用して、リンゴに含まれる 16 種類の残留農薬を抽出し、ク
リーンアップする方法について説明します。その後、ポジティ
ブイオンマルチプルリアクションモニタリング (MRM) モード
のエレクトロスプレーイオン化タンデム質量分析を組み合わ
せた液体クロマトグラフィ (LC-ESI-MS/MS) により、リンゴ抽出
物中の分析対象農薬を測定しました。
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機器条件
HPLC 条件
カラム :   Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse 

Plus フェニルヘキシル LC カラム、3.0 x 150 mm、
3.5 µm  
(部品番号 959963-312)

流量 :  0.3 または 0.5 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  10 µL

移動相 :  A :   5 mM 酢酸アンモニウム、pH 5.0、2 
0 : 80 メタノール/H2O 中  

 B :   5 mM 酢酸アンモニウム、pH 5.0、ACN 中

ニードル洗浄 :  1:1:1:1 ACN/MeOH/IPA/H2O (0.2 % ギ酸)

グラジエント :  時間 (分) % B  流量 (mL/min) 
 0   20  0.3 
 0.5   20  0.3 
 8.0   100  0.3 
 10.0   100  0.3 
 10.01  20  0.5 
 12.0   100  0.5 
 13.0   終了

ポストラン :  4 分

合計サイクルタイム :  17 分

MS 条件ポジティブモード
ガス温度 :  350 ºC

ガス流量 :  10 L/min

ネブライザ :  40 psi

キャピラリ :  4,000 V

QuEChERS 手順
粉砕したサンプル 10 g を計量し (±0.05 g)、50 mL 遠心管に入れる

100 µL の IS 溶液をサンプルに添加し、1 分間ボルテックス

10 mL の ACN を添加し、1 分間振とう

Bond Elut EN 抽出パッケージを添加し、  
1 分間手で強く振とう

4,000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 1 mL を Bond Elut EN 分散 SPE 2 mL チューブに、  
または 6 mL を Bond Elut EN 分散 SPE 15 mL チューブに移す

1 分間ボルテックスし、2 mL チューブの場合は 13,000 rpm で 2 分間、
15 mL チューブの場合は 4,000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液 200 µL をオートサンプラバイアルに移し、10 µL の 1 % ギ酸 ACN 溶液
を添加し、800 µL の水で希釈 

図 1.　リンゴに含まれる農薬の QuEChERS EN サンプル前処理手順

サンプルを LC/MS/MS で分析

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS EN メソッド抽出キット、部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS EN 分散 SPE キット、一般的な果実および果物用、 
2 mL、部品番号 5982-5021 または 15 mL、部品番号 5982-5056

Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse Plus フェニルヘキシル LC カラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm、部品番号 959963-312
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結果

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で  
5990-3938EN を検索してください。

図 3.　1 mL 分散 SPE と 6 mL 分散 SPE の結果の比較
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図 2.　 10 ng/g 添加リンゴ抽出液のクロマトグラム。ピーク番号 : 1.メタミドホス、2.アセフェート、3.ピメトロジン、4.カルベンダジム、5.イミダクロプリド、 
6.チアベンダゾール、7.ジクロルボス、8.プロポクスル、9.チオファネートメチル、10.カルバリル、11.エトプロホス、12.ペンコナゾール、13.シプロジニル、
14.ジクロフルアニド、15.クレソキシムメチル、16.トリフルアニド
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機器条件
GC 条件
カラム :   Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、 

15 m x 0.25 mm、0.25 µm  
(部品番号 19091S-431UI) 

注入口 :  スプリットレス

注入口ライナ :   ヘリックスダブルテーパ、不活性処理済み  
(部品番号 5188-5398)

キャリアガス :  ヘリウム

注入口圧力 :   分析時 20.18 psi (定圧モード)、 
バックフラッシュ時 1.0 psi

注入口温度 :  250 ºC

注入量 :  1.0 µL

スプリットベントへのパージ流量 :  0.75 分で 30 mL/min

オーブン温度プログラム :   70 ºC (1 分間)、50 ºC/min で 70～ 150 ºC  
(0 分間)、6 ºC/min で 150～ 200 ºC (0 分間)、 
16 ºC/min で 200～ 280 ºC (6 分間)

ポストラン :  3 分

キャピラリ・フロー・テクノロジー :   パージ付き Ultimate ユニオン  
(部品番号 G3186B) – 分析カラムと 
注入口のバックフラッシュに使用

Aux EPC ガス :   パージ付き Ultimate ユニオン に配管された 
ヘリウム

Aux EPC 圧力 :  分析時 4.0 psi、バックフラッシュ時 80.0 psi

接続部 :   注入口と パージ付き Ultimate ユニオン の間 
(部品番号 G3186B)

リストリクタ :   65 cm x 0.15 mm x 0.15 µm DB-5ms  
ウルトライナート

接続部 :  パージ付き Ultimate ユニオン と MSD の間

MS 条件
チューニングファイル :  Atune.u

モード :  SIM (設定の詳細は表 2 を参照)

イオン源、四重極、 
トランスファーライン温度 :  それぞれ 230 ºC、150 ºC、280 ºC

溶媒待ち時間 :  2.30 分

マルチプライヤ電圧 :  オートチューン電圧

QuEChERS 手順
粉砕したサンプル 10 g を計量し (±0.1 g)、50 mL 遠心管に入れる

100 µL の内部標準 (TPP) 溶液を添加し、必要に応じて QC スパイク溶液を
加え、1 分間ボルテックス 

10 mL の ACN を添加し、1 分間手で振とう

Bond Elut EN QuEChERS 抽出塩パッケージを添加

キャップをし、1 分間強く振とう

4000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 1 mL を Bond Elut EN 分散 SPE 2 mL チューブに、  
または 6 mL を Bond Elut EN 分散 SPE 15 mL チューブに移す

1 分間ボルテックスし、2 mL チューブの場合は 13,000 rpm で 2 分間、 
15 mL チューブの場合は 4,000 rpm で 5 分間遠心分離

図 1.　リンゴに含まれる農薬の Agilent Bond Elut QuEChERS EN 抽出手順

抽出液 500 µL をオートサンプラバイアルに移し、25 µL の 1 % ギ酸 ACN 溶液
を加え、十分に混合

GC/MS で分析

Agilent Bond Elut QuEChERS EN キットを使用した GC/MS による 
リンゴ中の残留農薬分析 (文献番号 5990-4073JAJP)

はじめに
このアプリケーションでは、欧州委員会 (EN) で定められた
効果的なサンプル前処理アプローチである QuEChERS を使
用し、リンゴに含まれる、GC で分析可能な 17 種類の残留農
薬を抽出し、クリーンアップする方法について説明します。  
このメソッドには、水/アセトニトリル系での初期抽出、塩類付
加後の抽出/分離ステップ、分散固相抽出 (分散 SPE) を使用
したクリーンアップステップが伴います。リンゴ抽出液に含ま
れる目的の農薬の分析には、選択イオンモニタリング (SIM) 
モードのガスクロマトグラフィ /質量分析法 (GC/MS) を使用し
ました。
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結果

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS EN メソッド抽出キット、部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS EN メソッド分散 SPE キット、一般的な果物および野菜用、2 mL、部品番号 5982-5021  
または 15 mL、部品番号 5982-5056

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC カラム、15 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091S-431UI

図 2.　 リンゴ抽出液の GC/MS クロマトグラム。(A) リンゴ抽出液のブランク、(B) 50 ng/g 添加リンゴ抽出液。ピーク番号 : 1.ジクロルボス、2.o-フェニルフェノール、
3.リンデン、4.ダイアジノン、5.クロロタロニル、6.クロルピリホスメチル、7.ジクロフルアニド、8.ジクロロベンゾフェノン、9.ヘプタクロルエポキシド、10.g-ク
ロルデン、11. DDE、12.a-クロルデン、13.ディルドリン、14.エチオン、15.硫酸エンドスルファン、16.ペルメトリン、 
17.クマホス。IS : リン酸トリフェニル (TPP)
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このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-4073JAJP を検索してください。

図 3.　Agilent Bond Elut 分散 SPE の 2 mL と 15 mL のキットを使用した、サンプル抽出量が 1 mL と 6 mL の場合の回収率と精度
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Agilent Bond Elut QuEChERS EN キットを使用した LC/MS/MS による 
ホウレン草中の残留農薬分析 (文献番号 5990-4395JAJP)

機器条件
HPLC 条件
カラム :   Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse 

Plus フェニルヘキシルカラム、  
3.0 x 150 mm、3.5 µm  
(部品番号 959963-312)

流量 :  0.3 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  10 µL

移動相 :  A : 5  mM 酢酸アンモニウム、pH 5.0、20 : 80 
MeOH : H2O 中

 B :   5 mM 酢酸アンモニウム、pH 5.0 ACN 中 

ニードル洗浄 :  1:1:1:1 ACN/MeOH/IPA/H2O、0.2 % ギ酸を含む

グラジエント :  時間 (分)  % アセトニトリル  流量 (mL/min)
 0  20  0.3
 0.5  20  0.3
 8.0  100  0.3
 10.0  100  0.3
 13.0  終了

ポストラン :  4 分

合計サイクルタイム :  17 分

MS 条件 
ポジティブモード

ガス温度 :  350 ºC

ガス流量 :  10 L/min

ネブライザ :  40 psi

キャピラリ :  4,000 V

QuEChERS 手順

図 1.　 ホウレン草に含まれる残留農薬の QuEChERS EN 手順 (オリジナルの分散 
SPE と修正版分散 SPE、2 mL サイズ)

100 µL の IS および QC スパイク溶液を (必要に応じて) 添加し、1 分間ボルテックス

ホウレンソウサンプル 10 g を計量し (±0.1 g)、50 mL 遠心管に入れる

15 mL の 1 % HAc ACN 溶液および Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出キットを添加

修正版メソッドオリジナルのメソッド

キャップをして 1 分間手で強く振とうし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 抽出液 1 mL を  
2 mL 分散  

SPE チューブに移す

ACN 抽出液 1 mL を  
2 mL 分散  

SPE チューブに 移す

325 µL のトルエンを添加

30 秒間ボルテックス30 秒間ボルテックス

13,000 rpm で 2 分間 
遠心分離

13,000 rpm で 2 分間 
遠心分離

30 ºC の N2 流で乾燥

ボルテックスし、超音波処理

600 µL の 0.1 % ギ酸 ACN 溶液に 
再溶解

適切な量を移し、 
LC/MS/MS または GC/MS で分析

適切な量を移し、 
LC/MS/MS または GC/MS で分析

ACN 層の上澄み 825 µL を  
別のチューブに移す

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS EN サンプル前処理ア
プローチを使用して、ホウレン草中のさまざまなクラスの農
薬を代表する 13 種類の残留農薬を抽出し、クリーンアップ
する方法について説明します。ホウレン草は、色素を多く含
みますので、グラファイトカーボンブラック (GCB) を 7.5 mg/
mL 含む色素の多い果物と野菜用の EN 分散 SPE キットを選
択し、ACN 抽出液をこのキットに追加します。ホウレン草抽出
物に含まれる標的農薬を、ポジティブイオンマルチプルリア
クションモニタリング (MRM) モードのエレクトロスプレーイオ
ン化タンデム質量分析と組み合わせた液体クロマトグラフィ 
(LC-ESI-MS/MS) により定量しました。
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結果

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-4395JAJP を検索してください。

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS EN 抽出キット、部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、色素を含む果物および野菜用、  
部品番号 5982-5321 および 5982-5356

Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse Plus フェニルヘキシル LC カラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm、部品番号 959963-312

表 1.　6 mL の分散 SPE チューブ (部品番号 5982-5356) による添加ホウレン草に含まれる農薬の回収率および再現性
10 ng/g 添加 QC 50 ng/g 添加 QC 200 ng/g 添加 QC

対象化合物 回収率 RSD (n=6) 回収率 RSD (n=6) 回収率 RSD (n=6)

メタミドホス 85.0 8.3 87.7 2.7 95.0 9.4

アセフェート 88.6 5.1 84.6 3.1 94.6 9.3

ピメトロジン * 68.7 3.7 65.7 1.5 71.9 10.8

カルベンダジム * 94.0 5.4 91.4 2.7 53.5 9 0.3

イミダクロプリド 102.0 8.9 85.4 6.1 100.1 7.7

チアベンダゾール * 77.2 4.4 77.6 2.4 79.2 9.7

プロポスキル 98.2 5.7 96.3 1.8 93.9 7.2

カルバリル 98.5 3.6 94.0 1.7 97.4 7.2

エトプロホス 102.3 6.0 95.3 1.7 91.0 6.8

イマザリル 88.8 6.4 86.8 2.8 93.5 7.7

ペンコナゾール 104.5 2.5 96.4 2.0 84.6 5.5

シプロジニル * 101.5 4.2 92.2 2.4 86.8 7.6

クレソキシムメチル 99.7 6.1 97.4 1.6 95.3 6.9

* 平面構造を持つ農薬 

図 2.　 EN メソッドで処理したホウレン草マトリクスブランク (A) および 50 ng/g 添加したサンプル (B) の MRM クロマトグラム。ピーク番号 : 1.メタミドホス、 
2.アセフェート、3.ピメトロジン、 4.カルベンダジム、5.イミダクロプリド、6.チアベンダゾール、7.プロポクスル、8.カルバリル、9.エトプロホス、 
10.イマザリル、11.ペンコナゾール、12.シプロジニル、13.クレソキシムメチル、IS : 内部標準、TPP。
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Agilent Bond Elut QuEChERS アクリルアミドキットおよび HPLC-DAD による
食用油中のアクリルアミドの測定 (文献番号 5990-5988EN)

機器条件
HPLC 条件
カラム :  Agilent ZORBAX HILIC Plus、 
 4.6 × 50 mm、3.5 µm

流量 :  0.2 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  5 µL

移動相 :  アイソクラティック溶離 :  
 A : 3 % 5 mM 酢酸 
 B : 97 % アセトニトリル

分析時間 :  10 分

ポストタイム :  3 分

検出 :  DAD (210 nm)

図 1.　食用油に含まれるアクリルアミドの QuEChERS サンプル前処理手順

油サンプル 1 g を計量し、50 mL 遠心管に入れる

QuEChERS 手順

1,000 µL の 20 ng/mL IS、1,000 µg/mL スパイク溶液をサンプルに添加。 
1 分間強く振とう

5 mL n-ヘキサンを添加。1 分間強く振とう

9 mL の水と 10 mL の ACN を添加。1 分間強く振とう

アクリルアミド抽出用の Bond Elut QuEChERS 塩パッケージを添加。  
1 分間振とうし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

上部のヘキサン層を廃棄

CH3CN 層の上澄み液 6 mL を Bond Elut QuEChERS
分散 SPE 15 mL チューブに移す (PSA、C18EC、および MgSO4 を含む)。 

1 分間振とうし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

1,000 µL をオートサンプラバイアルに移す

サンプルを HPLC-DAD で分析

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用し、内部標準としてメタクリルアミドを用いて食
用油中のアクリルアミドを分析する方法について説明します。
アクリルアミドは、調理や加熱食品の副生成物として自然に生
じます。アクリルアミドの回収率は 84～ 93.8 % です。

分析は、バイナリポンプと、210 nm に設定したダイオードアレ
イ検出器 (DAD) を備えた Agilent 1200 Infinity HPLC シリーズで
行いました。
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結果

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS 抽出キット、アクリルアミド用、部品番号 5982-5850

Agilent Bond Elut QuEChERS EN 分散 SPE キット、部品番号 5982-5156

Agilent ZORBAX HILIC Plus カラム、4.6 × 50 mm、3.5 µm、部品番号 959943-901

図 2.　ブランクの油抽出液のクロマトグラム
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このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-5988EN を検索してください。

図 3.　添加した油抽出液のクロマトグラム
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表 1.　油サンプル中のアクリルアミドの回収率と RSD (n=6)

濃度 (ng/mL) % 回収率 (n=6) %RSD (n=6)

500 84.0 3.2

1,000 93.8 2.2

2,000 92.2 1.5
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Agilent Bond Elut QuEChERS 抽出キットおよび  
Agilent 5975T LTM GC/MSD による結実野菜中農薬の盲検試験  
(文献番号 5990-6323JAJP)

機器条件
機器

カラム :  Agilent J&W HP-5ms LTM、 
 30 m × 0.25 mm、0.25 µm

ガードカラム :   分析カラムと同じ相の 1 m カラムを注入口
に接続 

GCMS システム :  5975T LTM

注入口 :  スプリット/スプリットレス

オートサンプラ :  Agilent 7693

実験条件

注入口温度 :  280 ºC

注入量 :  1 µL

注入モード :  スプリットレス

キャリアガス :  ヘリウム

ヘッド圧力 :  26.878 psi、定圧モード

メソッド :  クロルピリホスメチルを 16.593 分に  
  RT ロック

LTM オーブン温度 :  70 ºC (2 分間)、 
 25 ºC/min で 70～ 150 ºC (0 分間)、 
 3 ºC/min で 150～ 200 ºC (0 分間)、 
 8 ºC/min で 200～ 280 ºC (10 分間)

トランスファーライン温度 :  270 ºC

MSD インタフェース :  270 ºC

イオン源 :  230 ºC

四重極温度 :  150 ºC

イオン化モード :  EI

スキャンモード :  フルスキャン、50～ 550 u

EMV モード :  ゲイン係数

ゲイン係数 :  5.00

EM 電圧 :  1129 V

溶媒待ち時間 :  3 分

QuEChERS 手順

図 1.　結実野菜に含まれる農薬の QuEChERS EN 手順

野菜ホモジネート 5 g を計量し、50 mL 遠心管に入れる

5 mL 水を添加し、1 分間強く振とう

10 mL ACN を添加し、30 秒間強く振とう

Bond Elut QuEChERS EN 抽出パッケージを添加

ACN 層の上澄み 6 mL を Bond Elut QuEChERS EN  
分散 PE 15 mL チューブに移す

0.22 µm フィルタで上澄み 4 mL をろ過し、オートサンプラバイアルに入れる

サンプルを GC/MSD で分析

1 分間振とうし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

1 分間振とうし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS EN サンプル前処理ア
プローチを使用して、結実野菜に含まれる対象農薬を同定す
る方法について説明します。チェリートマトやキュウリを農薬
マトリックスとして使用しました。分析は、Agilent 7693 オート
サンプラを備えた Agilent 5975T LTM GC/MSD システムで行いま
した。RTL ソフトウェアは Agilent MSD ChemStation の機能です。
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結果

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-6323JAJP を検索してください。

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS EN 抽出キット、部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS EN 分散 SPE キット、部品番号 5982-5156

Agilent J&W HP-5ms LTM カラム、30 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 29091S-433LTM

図 2.　チェリートマトに添加した MA 0.2～ 1.0 µg/g の農薬。DRS ソフトウェアにより、すべてのターゲット農薬を 2 分以内で検出できました。

アバンダンス

2.2e+07

2e+07

1.8e+07

1.6e+07

1.4e+07

1.2e+07

1e+07

8000000

6000000

4000000

2000000

時間 10.00 20.00 30.00



30

Agilent Bond Elut QuEChERS EN キットを使用した  
LC/MS/MS 検出による緑茶中の残留農薬の分析  
(文献番号 5990-6400JAJP)

機器条件
HPLC 条件
カラム :  Agilent Poroshell 120 EC-C18、  
 2.1 × 100 mm、2.7 µm、 
 (部品番号 695775-902)

流量 :  0.4 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  10 µL

移動相 :  A : 5 mM ギ酸 水溶液 
 B : 5 mM ギ酸 ACN 溶液

ニードル洗浄 :   1:1:1:1 ACN/MeOH/IPA/H2O、0.2 % ギ酸を含む
グラジエント :  時間 (分) % アセトニトリル
 0  5
 1 5
 3 50
 7 90
 8 90
 8.2 5
 9 5

ポストラン :  2 分

合計サイクルタイム :  11 分

MS 条件 
ポジティブモード

ガス温度 :  350 ºC

ガス流量 :  10 L/min

ネブライザ :  40 psi

キャピラリ :  3,500 V

QuEChERS 手順

図 1　.緑茶に含まれる農薬の QuEChERS EN 手順

ホモジナイズしたサンプル 2 g を計量し (+/- 0.1 g)、50 mL 遠心管に入れる

100 µL の IS 溶液  
(10 µg/mL の TPP) をサンプルに添加し、50 ng/g の濃度にする

キャップをし、1 分間ボルテックス

8 mL の水を各チューブに加え、キャップをして 1 分間ボルテックス

キャップをし、1 分間振とう

20 秒間強く振とうし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 6 mL を Bond Elut EN 分散 SPE 15 mL チューブに移す

セラミックホモジナイザ 2 個と 10 mL の ACN を各チューブに加える

キャップをして 1 分間ボルテックスし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液 1 mL を 10 mL チューブに移し、40 ºC 以下の窒素で乾燥

ACN/水 (1/9) を使用し、残留物を 1 mL の一定量に溶解 

残留物を 0.45 µm の膜でろ過

LC/MS/MS で分析

Bond Elut EN 抽出塩パッケージを添加

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS EN サンプル前処理ア
プローチを使用して、緑茶中のさまざまなクラスの農薬を代
表する 12 種類の残留農薬を抽出し、クリーンアップする方法
について説明します。緑茶は高濃度のクロロフィルが含まれ
るため、色素含有量の多いサンプルと見なされます。対象農
薬の有無の測定は、液体クロマトグラフィと、MRM モードで
動作するエレクトロスプレーイオン化を使用した Agilent 6410 
トリプル四重極 MS システムに結合された 1200 Infinity シリー
ズを使用して行いました。平均回収率は 87～ 108 % でした 
(平均で 93.5 %)。
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結果

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-6400JAJP を検索してください。

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS EN 抽出キット、部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、色素を含む果物および野菜用、部品番号 5982-5356

Agilent Poroshell 120 EC-C18 カラム、2.1 x 100 mm、2.7 µm、部品番号 695775-902

図 2.E　 N メソッドにより処理された 50 ng/g 添加サンプルの MRM クロマトグラムピーク番号 : 1.アセフェート、2.ピメトロジン、3.カルベンダジム、 
4.チアベンダゾール、5.イミダクロプリド、6.イマザリル、7.プロポクスル、8.カルバリル、9.シプロジニル、10.エトプロホス、11.ペンコナゾール、 
12.クレソキシムメチル、IS : TPP

表 1.　Agilent Bond Elut QuEChERS を使用した添加済み緑茶中の農薬の回収率と再現性
10 ng/g 添加 QC 50 ng/g 添加 QC 200 ng/g 添加 QC

対象化合物 回収率 RSD (n=6) 回収率 RSD (n=6) 回収率 RSD (n=6)

アセフェート 80.5 % 5.4 % 91.7% 2.9 % 88.9 % 8.2 %

ピメトロジン 43.1 % 3.0 % 42.2 % 3.4 % 43.4 % 9.8 %

カルベンダジム 114.6 % 11.6 % 97.6 % 2.0 % 105.0 % 6.2 %

チアベンダゾール 98.1 % 6.9 % 90.4 % 2.4 % 81.7 % 5.8 %

イミダクロプリド 104.3 % 11.7 % 108.6 % 2.5 % 93.9 % 7.9 %

イマザリル 97.5 % 4.4 % 87.8 % 5.6 % 92.4 % 4.6 %

プロポスキル 98.1 % 2.4 % 110.2 % 1.7 % 107.8 % 3.9 %

カルバリル 89.7 % 11.4 % 104.9 % 3.3 % 108.1 % 5.2 %

シプロジニル 84.9 % 2.1 % 92.5 % 3.7 % 93.9 % 5.5 %

エトプロホス 103.4 % 3.1 % 111.2 % 3.2 % 104.9 % 5.7 %

ペンコナゾール 108.7 % 2.9 % 94.3 % 4.5 % 89.8 % 3.3 %

クレソキシムメチル 105.7 % 12.4 % 96.4 % 2.5 % 99.2 % 5.5 %

カウント vs. 取り込み時間 (分)
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Agilent Poroshell 120 LC カラムを使用した Agilent 1290 Infinity LC と、 
サンプル前処理用の Agilent Bond Elut QuEChERS によるエビ中の 
ホルモンの測定 (文献番号 5990-6589EN)

機器条件
HPLC 条件
カラム :  Agilent Poroshell 120 EC-C18、3.0 x 100 mm、  
 2.7 µm (部品番号 695975-302) 

機器 :  Agilent 1290 Infinity LC、 DAD 検出器を使用

流量 :  0.8 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  10 µL

検出波長 :  230 nm

移動相 :  水 - アセトニトリルグラジエント
グラジエント :  時間 (分) % 水 % アセトニトリル   
 0  80 20 
 6 50 50 
 8 10 90

QuEChERS 手順

図 1.　エビに含まれるホルモンの QuEChERS EN 手順

ホモジナイズしたサンプル 5 g を計量し (+/- 0.05 g)、50 mL 遠心管に入れる

30 秒間遠心分離して、サンプルをチューブの底に移し、 
適切な QC スパイク溶液を添加

キャップをしてサンプルを 30 秒間ボルテックスし、5 mL の水を添加

キャップをして 10 秒間ボルテックスし、10 mL の ACN を各チューブに添加

キャップをし、30 秒間振とう

キャップをし、1 分間強く振とう

4 ºC、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 6 mL を Bond Elut 分散 SPE 15 mL チューブに移す

4 ºC、13,000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液 4 mL を別のチューブに移し、35 ˚C の窒素気流で乾燥

2 mL の 1 : 4 ACN/H2O に再溶解

ろ過したサンプルをオートサンプラバイアルに移す。 
キャップをし、ボルテックスして HPLC で分析

Bond Elut EN 抽出パッケージを添加

キャップをし、1 分間ボルテックス

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS EN サンプル前処理ア
プローチを使用して、エビに含まれる 13 種類のホルモンを
抽出する方法について説明します。エビに含まれるホルモン
の測定メソッドは、Agilent Poroshell 120 EC-C18 カラムを使用し
た Agilent 1290 Infinity LC で開発しました。メソッドの回収率は 
91.6～ 107.2 % です。 

ボルテックス後、10 分間超音波処理し、0.2 µm の  
酢酸セルローススピンフィルタでろ過
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結果

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-6589EN を検索してください。

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS EN 抽出キット、部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、肉中の残留薬物用、15 mL、部品番号 5982-4956

Agilent Poroshell 120 EC-C18 カラム、3.0 x 100 mm、2.7 µm、部品番号 695975-302

図 2.　ブランクサンプルと 0.5 ppm 添加したブランクサンプルのクロマトグラム
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表 1.　エビに含まれるホルモンの測定用に開発した QuEChERS メソッドの回収率と再現性
対象化合物 濃度 回収率 (%) % RSD (n=6)
エストリオール 0.5 107.2 3.5

10 98.2 0.98
プレドニゾン 0.5 97.6 2.3

10 101.7 0.58
デキサメタゾン 0.5 101.8 0.96

10 96.1 1.2
ボルデノン 0.5 98.9 1.5

10 96.2 1.8
ヒドロコルチゾン 0.5 103.5 1.5

10 92.3 0.23
酢酸フルドロコルチゾン 0.5 104.3 1.9

10 91.8 0.17
メタンジエノン 0.5 100.0 1.4

10 95.6 0.25
エストラジオール 0.5 99.4 1.3

10 97.8 0.54
テストステロン 0.5 98.0 0.85

10 98.2 0.15
メチルテストステロン 0.5 97.1 0.99

10 92.1 0.63
エストロン 0.5 103.4 1.2

10 92.5 0.68
ジエチルスチルベストロール 0.5 100.9 1.9

10 97.3 0.79
ヘキセストロール 0.5 98.5 1.6

10 91.6 0.81
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Bond Elut QuEChERS 抽出キットと  
Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC カラムを用いた米中の 
残留農薬の分析 (文献番号 5990-8108JAJP)

機器条件
GC 条件
カラム :  Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、  
 30 m × 0.25 mm、0.25 µm  
 (部品番号 19091S-433UI)

注入口温度 :  250 ºC

キャリアガス :  ヘリウム、定圧モード

リテンションタイムロッキング :  クロルピリホスメチルを 16.596 分にロック

注入モード :  スプリットレス、0.75 分でパージ流量 50 mL/min

注入量 :  1 µL

オーブン :   70 ºC (2 分間)、25 ºC/min で 70～ 150 ºC  
(0 分間)、3 ºC/min で 150～ 200 ºC、8 ºC/min で 
200～280 ºC (10 分間)、ポストラン : 320 ºC (5 分)

MS 条件
溶媒待ち時間 :  4 分

MS 温度 :  230 ºC (イオン源)、150 ºC (四重極)

トランスファーライン :  280 ºC

MS ライブラリ :   Agilent RTL 農薬ライブラリ (G1672AA)  
および NIST08 質量分析ライブラリ

MS :  EI、SIM/スキャン

スキャンモード :  質量範囲 (50～ 550 amu)

QuEChERS 手順

図 1.　米に含まれる農薬の Agilent Bond Elut QuEChERS EN 抽出手順

IS 溶液を添加し、必要に応じて GC スパイク溶液を加えて 1 分間ボルテックス

粉砕した米 5 g を計量し、50 mL 遠心管に入れ、5 mL の水を添加

10 mL の ACN を添加し、1 分間ボルテックス

Bond Elut EN QuEChERS 抽出塩パッケージを添加

キャップをし、1 分間強く振とう

4,000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 6 mL を Bond Elut EN 分散 SPE 15 mL チューブに移す

1 分間ボルテックスし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液 0.5 mL をサンプルバイアルに移す

GC/MS でサンプルを分析

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS EN サンプル前処理アプ
ローチを使用して、米に含まれる、GC で測定可能なさまざま
なクラスの 57 種類の残留農薬を抽出し、クリーンアップする
方法について説明します。アジレントでは、962 種類の農薬、
代謝物、および疑わしい内分泌かく乱物質を含む GC および 
GC/MS RTL データベース (部品番号 G1672AA) を開発しまし
た。実験は、5975C 不活性 MSD と Agilent 7683 オートサンプ
ラ (ALS) を備えた Agilent 7890 GC で行いました。化合物の分
離は Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC カラムで行いま
した。ほとんどの回収率は 80～ 110 % でした。
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このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-8108JAJP を検索してください。

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS EN 抽出キット、部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、部品番号 5982-5156

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナートカラム、30 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091S-433UI

結果

図 2.　200 ng/mL で米に含まれる農薬のトータルイオンクロマトグラム (TIC)
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1. メタミドホス
2. ジクロルボス
3. オメトエート
4. モノクロトホス
5. BHC α 異性体
6. ヘキサクロロベンゼン
7. ジメトアート
8. BHC β 異性体
9. リンデン
10. ペンタクロロニトロベンゼン
11. フェナントレン-d10*
12. ダイアジノン

13. BHC δ 異性体
14. プロパニル
15. メチルパラチオン
16. クロルピリホスメチル
17. ビンクロゾリン
18. ヘプタクロル
19. メタラキシル
20. フェニトロチオン
21. ピリミホスメチル
22. アルドリン
23. マラチオン
24. フェンチオン

25. クロルピリホス
26. パラチオン
27. トリアジメホン
28. ヘプタクロル-exo-エポキシド
29. ペンジメタリン
30. イソフェンホス
31. キナルホス
32. トリアジメノール
33. メチダチオン
34. ブタクロール
35. ディルドリン
36. イソプロチオラン

37. p,p'-DDE
38. ミクロブタニル
39. エンドリン
40. p,p'-DDD
41. o,p'-DDT
42. エチオン
43. p,p'-DDT
44 .トリフェニルホスフェート*
45. イプロジオン
46. ホスメット
47. ビフェントリン
48. フェンプロパトリン

49. テトラジホン
50. ホサロン
51. ラムダシハロトリン
52. ペルメトリン I
53. ペルメトリン II
54. シペルメトリン I
55. フェンバレレート
56. シペルメトリン II
57. デルタメトリン

* 内部標準
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Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC キットを用いた LC/MS/MS 検出による
リンゴ中残留農薬の分析 (文献番号 5990-3937EN)

AOAC メソッド

はじめに
このアプリケーションノートでは、公認分析化学者協会 
(AOAC) 公式メソッド 2007.01 で定められた QuEChERS サンプル
前処理アプローチを用いて、リンゴに含まれる 16 種類の残
留農薬を抽出および精製する手法を紹介しています。

本アプリケーションノートで得られた 5 ng/g というリンゴ中農
薬の定量下限 (LOQ) は、最大残留限界値 (MRL) を大きく下
回っています。回収実験の添加量は、10、50、200 ng/g でした。
平均回収率は 76～ 117 % (平均 95.4 %) で、RSD は 15 % を
下回りました (平均 4.3 %)。 
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機器条件
HPLC 条件
カラム :   Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス 

Eclipse Plus フェニルヘキシル LC カラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm  
(部品番号 959963-312)

流量 :  0.3 または 0.5 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  10 µL

移動相 :  A :  5 mM NH4OAc、pH 5.0、 
20 : 80 MeOH/H2O 中 

 B :  5 mM NH4OAc、pH 5.0、ACN 中

ニードル洗浄 :  1:1:1:1 ACN/MeOH/IPA/H2O (0.2 % ギ酸)

グラジエント :  時間 (分) % B  流量 (mL/min) 
 0  20  0.3 
 0.5  20  0.3 
 8.0  100  0.3 
 10.0  100  0.3 
 10.01  20  0.5 
 12.0  100  0.5 
 13.0  終了

ポストラン :  4 分

合計サイクルタイム :  17 分

MS 条件 
ポジティブモード

ガス温度 :  350 ºC

ガス流量 :  10 L/min

ネブライザ :  40 psi

キャピラリ :  4,000 V

図 1.　リンゴに含まれる農薬の QuEChERS AOAC サンプル前処理手順

QuEChERS 手順
ホモジナイズしたサンプル 15 g を正確に計量し (±0.05 g)、 

50 mL 遠心管に入れる

100 µL の IS 溶液をサンプルに添加し、1 分間ボルテックス

15 mL の 1 % 酢酸 ACN 溶液 を添加し、 
1 分間強く振とう

Bond Elut AOAC 抽出パッケージを添加し、キャップをしてから  
1 分間手で強く振とう

4,000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 1 mL を Bond Elut AOAC 分散 SPE 2 mL チューブに、または  
8mL を Bond Elut AOAC 分散 SPE 15 mL チューブに移す

1 分間ボルテックスし、遠心分離

抽出液 200 µL をオートサンプラバイアルに移し、 
必要に応じて適切な溶液 800 µL で希釈

サンプルを LC/MS/MS で分析

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、一般的な果物および野菜用、 
2 mL、部品番号 5982-5022 または 15 mL、部品番号 5982-5058

Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse Plus フェニルヘキシル LC カラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm、部品番号 959963-312
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図 3.　1 mL 分散 SPE と 8 mL 分散 SPE の結果の比較

結果

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-3937EN を検索してください。
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Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC キットを使用した GC/MS による 
リンゴ中の残留農薬分析 (文献番号 5990-4068JAJP)

機器条件

GC 条件
カラム :   Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、  

30 m x 0.25 mm、0.25 µm 
(部品番号 19091S-433UI) 

オートサンプラ :  Agilent 7683 オートサンプラ

注入口 :  スプリットレス

キャリアガス :  ヘリウム、定圧

リテンションタイムロッキング :   クロルピリホスメチルを 16.596 分にロック  
(標準カラムヘッド圧力 = 22.0 psi)

オーブン温度  70 ºC (2 分間)、25 ºC/min で 70～150 ºC (0 分間)、
プログラム :   3 ºC/min で 150～ 200 ºC (0 分間)、8 ºC/min で 

200～ 280 ºC (11.5 分間)

注入量 :  1.0 µL

MS 条件
チューニングファイル :  Atune.u

モード :   SIM (設定の詳細はアプリケーションノートの
表 2 を参照)

イオン源、四重極、 
トランスファーライン温度 :  それぞれ 230 ºC、150 ºC、280 ºC

溶媒待ち時間 :  3 分

マルチプライヤ電圧 :  オートチューン電圧

QuEChERS 手順

粉砕したサンプル 15 g を計量し(±0.1 g)、50 mL の遠心管に入れる

100 µL の内部標準 (TPP) 溶液を添加し、必要に応じて 
 QC スパイク溶液を加え、1 分間ボルテックス

1 % の HAc を含む 15 mL の ACN を添加

Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出塩パッケージを添加

キャップをし、1 分間強く振とう

4000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 1 mL を Bond Elut AOAC 分散 SPE 2 mL チューブに、 
または 8mL を Bond Elut AOAC 分散 SPE 15 mL チューブに移す

1 分間ボルテックスし、2 mL チューブの場合は 13,000 rpm で 2 分間、 
15 mL チューブの場合は 4,000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液 500 µL をオートサンプラバイアルに移す

GC/MS で分析

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、一般的な果物および野菜用、 
2 mL、部品番号 5982-5022 または 15 mL、部品番号 5982-5058

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC カラム、30 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091S-433UI

図 1.　リンゴに含まれる残留農薬の Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出手順

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用して、リンゴに含まれる、GC で分析可能なさま
ざまなクラスの 17 種類の残留農薬を抽出し、クリーンアップ
する方法について説明します。リンゴ抽出液に含まれる目的
の農薬の分析には、選択イオンモニタリング (SIM) モードの
ガスクロマトグラフィ /質量分析法 (GC/MS) を使用しました。
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結果

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-4068JAJP を検索してください。

図 3.　Agilent Bond Elut 分散 SPE の 2 mL と 15 mL のキットを使用した、サンプル抽出量が 1 mL と 8 mL の場合の優れた回収率と精度
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図 2.　 リンゴ抽出液の GC/MS クロマトグラム。(A) リンゴ抽出液のブランク、(B) 50 ng/g 添加リンゴ抽出液。ピーク番号 : 1.ジクロルボス、2.o-フェニルフェノー
ル、3.ダイアジノン、4.クロロタロニル、5.カルバリル、6.ジクロフルアニド、7.ジクロロベンゾフェノン、8.フォルペット、9.a-クロルデン、10.エンドスルファン、
11.ディルドリン、12.DDE、13.エチオン、14.硫酸エンドスルファン、15.エンドリンケトン、16.ペルメトリン、17.クマホス。IS : リン酸トリフェニル (TPP)
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Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC キットを使用した GC/MS による 
ホウレン草中の残留農薬分析 (文献番号 5990-4305JAJP)

機器条件

GC 条件
カラム :   Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、  

15 m x 0.25 mm、0.25 µm  
(部品番号 19091S-431UI) 

注入口 :  スプリットレス

注入口ライナ :   ヘリックスダブルテーパ、不活性処理済み  
(部品番号 5188-5398)

キャリアガス :  ヘリウム

注入口圧力 :   分析時 19.6 psi (定圧モード)、 
バックフラッシュ時 1.0 psi

注入口温度 :  250 ºC

注入量 :  1.0 µL

スプリットベントへのパージ流量 :  0.75 分で 30 mL/min

オーブン温度プログラム :   70 ºC (1 分間)、50 ºC/min で 70～ 150 ºC (0 分間)、
6 ºC/min で 150～ 200 ºC (0 分間)、16 ºC/min で 
200～ 280 ºC (6 分間)

ポストラン :  3 分

キャピラリ・フロー・テクノロジー :   パージ付き Ultimate ユニオン  
(部品番号 G3186B) – 分析カラムと注入口の
バックフラッシュに使用

Aux EPC ガス :   パージ付き Ultimate ユニオンに配管された 
ヘリウム

Aux EPC 圧力 :  分析時 4.0 psi、バックフラッシュ時 80.0 psi

接続部 :   注入口と パージ付き Ultimate ユニオン の間 
(部品番号 G3186B)

リストリクタ :  65 cm x 0.15 mm、0.15 µm DB-5ms  
 ウルトライナート

接続部 :  パージ付き Ultimate ユニオン と MSD の間

MS 条件
チューニングファイル  Atune.u

モード  SIM

イオン源、四重極、 
トランスファーライン温度 :  それぞれ、230 ºC、150 ºC、280 ºC

溶媒待ち時間  2.30 分

マルチプライヤ電圧  オートチューン電圧

図 1.　 ホウレン草サンプルの QuEChERS AOAC 抽出手順 (オリジナルの分散 SPE 
および修正版分散 SPE、2 mL サイズ)

修正版メソッドオリジナルのメソッド

ホウレン草サンプル 15 g を計量し (±0.1 g)、50 mL 遠心管に入れる

100 µL の IS および QC スパイク溶液を (必要に応じて) 添加し、 
1 分間ボルテックス

15 mL の 1 % HAc ACN 溶液および  
Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出キットを添加

キャップをして 1 分間手で強く振とうし、4000 rpm で  
 5 分間遠心分離

ACN 抽出液 1 mL を分散 SPE キット
の 2 mL チューブに移す

ACN 抽出液 1 mL を分散 SPE キット
の 2 mL チューブに移す

325 µL のトルエンを添加

30 秒間ボルテックス30 秒間ボルテックス

13,000 rpm で 2 分間遠心分離13,000 rpm で 2 分間遠心分離

30 ºC の N2 流で乾燥

ボルテックスし、超音波処理 

600 µL の 0.1 % ギ酸 ACN 溶液に  
再溶解

適切な量を移し、  
GC/MS で分析

適切な量を移し、  
GC/MS で分析

ACN 層の上澄み 825µL を 
別のチューブに移す

QuEChERS 手順はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS AOAC サンプル前処理ア
プローチを使用して、ホウレン草に含まれる、GC で測定可能
なさまざまなクラスの 18 種類の残留農薬を抽出し、クリーン
アップする方法について説明します。分散 SPE に含まれるグ
ラファイトカーボンブラック (GCB) により、平面構造を持つ農
薬が著しく失われる問題に対処するために、トルエンを添加し
た修正版メソッドを使用しました。ホウレン草抽出液に含まれ
る目的の農薬の分析には、選択イオンモニタリング (SIM) モー
ドのガスクロマトグラフィ /質量分析法 (GC/MS) を使用し、回
収率および再現性に関して、このメソッドを検証しました。
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結果

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、色素を含む果実および野菜用、 
2 mL、部品番号 5982-5222 または 15 mL、部品番号 5982-5258

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC カラム、15 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091S-431UI

図 2.　 オリジナルの分散 SPE メソッド (A) および修正版分散 SPEメソッド (B) により処理した 50 ng/g 添加したホウレン草サンプル抽出液の GC/MS クロマトグラム。ピーク番号 :  
1.ジクロルボス、2.o-フェニルフェノール、3.リンデン、4.ダイアジノン、5.クロロタロニル、6.クロルピリホスメチル、7.ジクロロベンゾフェノン、8.クロルピリホス、 
9.ヘプタクロルエポキシド、10.フォルペット、11.a-クロルデン、12.DDE、13.g-クロルデン、14.ディルドリン、15.エチオン、16.硫酸エンドスルファン、17.ペルメトリン、18.クマホス。 
IS : 内部標準、TPP。

時間

時間

A

B

1

1

2

2

3

3

4

4

5

5

6

6

7,8

7,8

9

9

10

10

11

11

12

12

13

13

14

14

15

15

16

16

IS

IS

17

17

18

18

4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500



43

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-4305JAJP を検索してください。

表 1.　 AOAC 分散 SPE を使用したホウレン草の分析、1 mL のサンプル量と 2 mL のチューブを使用したときの  
LC/MS/MS の結果

低い QC 濃度 (10 ng/g) 中程度の QC 濃度 (50 ng/g) 高い QC 濃度 (200 ng/g)
農薬 回収率 RSD 回収率 RSD 回収率 RSD

ジクロルボス 94.0 3.0 91.7 10.5 80.9 4.6

o-フェニルフェノール 95.0 2.2 92.0 7.9 78.7 3.8
リンデン 83.7 3.1 93.9 12.2 91.8 3.3

ダイアジノン 97.3 4.3 95.6 9.9 91.8 3.3

クロロタロニル * 47.5 6.8 44.9 6.6 49.4 4.3

クロルピリフォスメチル 74.1 4.6 71.7 4.5 72.2 5.8

ジクロロベンゾフェノン * 97.5 7.6 66.8 3.9 68.8 6.8

クロルピリホス 88.3 3.0 79.6 3.5 77.0 3.5

ヘプタクロロエポキシド 74.9 1.9 81.6 11.7 78.2 3.9
ホルペト * NA NA 98.8 6.0 77.7 6.7
g-クロルデン 106.0 4.9 112.2 3.3 93.6 5.3
DDE 80.3 2.2 86.8 9.6 75.4 3.5
a-クロルデン 107.6 4.2 108.4 3.5 91.6 3.7
ディルドリン 99.7 2.6 93.7 9.6 78.9 3.4
エチオン 91.4 3.4 100.0 5.0 107.4 7.6

硫酸エンドスルファン 93.7 4.8 97.3 8.8 89.8 4.3

ペルメトリン 84.7 5.7 74.8 9.9 84.6 6.0

クマホス * 98.4 5.5 84.2 9.5 81.2 3.2

* 修正版分散 SPE メソッドの結果
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Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC キットを使用した LC/MS/MS  
検出によるホウレン草中の残留農薬分析 (文献番号 5990-4248JAJP)

機器条件
HPLC 条件
カラム :   Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse 

Plus フェニルヘキシルカラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm 
(部品番号 959963-312)

流量 :  0.3 または 0.5 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  10 µL

移動相 :  A :  5 mM NH4OAc、pH 5.0、20 : 80 
MeOH/H2O 中

 B : 5 mM NH4OAc、pH 5.0、ACN 中

ニードル洗浄 :   1:1:1:1 ACN/MeOH/イソプロピルアルコール  
(IPA)/H2O、0.2 % ギ酸を含む

グラジエント :  時間 (分) % B  流量 (mL/min)
 0  20  0.3
 0.5  20  0.3
 8.0  100  0.3
 10.0  100  0.3
 10.01  20  0.5
 13.0  終了

ポストラン :  4 分

合計サイクルタイム :  17 分

MS 条件 
ポジティブモード

ガス温度 :  350 ºC

ガス流量 :  10 L/min

ネブライザ :  40 psi

キャピラリ :  4,000 V

QuEChERS 手順

図 1.　 ホウレン草サンプルの QuEChERS AOAC 抽出手順  
(オリジナルの分散 SPE および修正版分散 SPE、2 mL サイズ) 

修正版メソッドオリジナルのメソッド

ホウレン草サンプル 15 g を計量し (±0.1 g)、50 mL 遠心管に入れる

100 µL の IS および QC スパイク溶液を (必要に応じて) 添加し、 
1 分間ボルテックス

15 mL の 1 % HAc ACN 溶液および Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出キットを添加

キャップをして 1 分間手で強く振とうし、4000 rpm で  
 5 分間遠心分離

ACN 抽出液 1 mL を分散 SPE キットの 
2 mL チューブに移す

ACN 抽出液 1 mL を分散 SPE キットの 
2 mL チューブに移す

325 µL のトルエンを添加

30 秒間ボルテックス30 秒間ボルテックス

13,000 rpm で 2 分間遠心分離13,000 rpm で 2 分間遠心分離

30 ºC の N2 流で乾燥

ボルテックスし、超音波処理

600 µL の 0.1 % ギ酸 ACN 溶液に  
再溶解

適切な量を移し、 
LC/MS/MS または GC/MS で分析

適切な量を移し、 
LC/MS/MS または GC/MS で分析

ACN 層の上澄み 825µL を 
別のチューブに移す

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS AOAC サンプル前処理
アプローチを使用して、ホウレン草中のさまざまなクラスの
農薬を代表する 13 種類の残留農薬を抽出し、クリーンアップ
する方法について説明します。分散 SPE に含まれるグラファ
イトカーボンブラック (GCB) により、平面構造を持つ農薬が著
しく失われる問題に対処するために、トルエンを添加した修
正版メソッドを使用しました。オリジナルの分散 SPE メソッド
と修正版分散 SPE メソッドを組み合わせて、対象化合物すべ
ての回収率と再現性からメソッドを検証しました。 
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結果

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、色素を含む果物および野菜用、 
2 mL、部品番号 5982-5222 または 15 mL、部品番号 5982-5258

Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse Plus フェニルヘキシル LC カラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm、部品番号 959963-312

図 2.　 オリジナルの分散 SPE (A) および修正版分散 SPE (B) により処理した 50 ng/g 添加したホウレン草サンプル抽出液の LC/MS/MS クロマトグラム。  
ピーク番号 : 1.メタミドホス、2.アセフェート、3.ピメトロジン、4.カルベンダジム、5.イミダクロプリド、6.チアベンダゾール、7.プロポクスル、8.カルバリル、 
9.エトプロホス、10.イマザリル、11.ペンコナゾール、12.シプロジニル、13.クレソキシムメチル、IS : 内部標準、TPP。
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図 3.　1 mL 分散 SPE と 8 mL 分散 SPE の回収率および精度

0

20

40

60

80

100

120

回
収
率

 (%
)

1 mL 8 mL

メ
タ
ミ
ド
ホ
ス

ア
セ
フ
ェ
ー
ト

ピ
メ
ト
ロ
ジ
ン

カ
ル
ベ
ン
ダ
ジ
ム

イ
ミ
ダ
ク
ロ
プ
リ
ド

チ
ア
ベ
ン
ダ
ゾ
ー
ル

プ
ロ
ポ
ス
キ
ル

カ
ル
バ
リ
ル

エ
ト
プ
ロ
ホ
ス

イ
マ
ザ
リ
ル

ペ
ン
コ
ナ
ゾ
ー
ル

 

シ
プ
ロ
ジ
ニ
ル

 

ク
レ
ソ
キ
シ
ム
メ
チ
ル

 

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-4248JAJP を検索してください。
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グラファイトカーボンを含む Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC キット 
およびトルエンを用いたホウレン草中の平面構造を持つ農薬回収率の
最適化 (文献番号 5990-4247JAJP)

機器条件
HPLC 条件
カラム :   Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス 

Eclipse Plus フェニルヘキシルカラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm (部品番号 959963-312)

流量 :  0.3 または 0.5 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  10 µL

移動相 :  A :  5 mM 酢酸アンモニウム、pH 5.0  
20 : 80 MeOH/H2O 中

 B : 5 mM 酢酸アンモニウム、pH 5.0、ACN 中

ニードル洗浄 :   1:1:1:1 ACN/MeOH/IPA/H2O、0.2 %  
ギ酸を含む

グラジエント :  時間 (分) % B  流量 (mL/min)
 0  20  0.3
 0.5  20  0.3
 8.0  100  0.3
 10.0  100  0.3
 10.01  20  0.5
 13.0  終了

ポストラン :  4 分

合計サイクルタイム :  17 分

GC 条件
カラム :   Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC、  

15 m x 0.25 mm、0.25 µm  
(部品番号 19091S-431UI) 

注入口 :  スプリットレス

注入口ライナ :   ヘリックスダブルテーパ、不活性処理済み 
(部品番号 5188-5398)

キャリアガス :  ヘリウム

注入口圧力 :   分析時 19.6 psi (定圧モード)、 
バックフラッシュ時 1.0 psi

注入口温度 :  250 ºC

注入量 :  1.0 µL

スプリットベントへのパージ流量 :  0.75 分で 30 mL/min

オーブン温度プログラム :   70 ºC (1 分間)、50 ºC/min で 70～ 150 ºC  
(0 分間)、6 ºC/min で 150～ 200 ºC (0 分間)、
16 ºC/min で 200～ 280 ºC (6 分間)

ポストラン :  3 分

キャピラリ・フロー・テクノロジー :   パージ付き Ultimate ユニオン (部品番号 
G3186B) – 分析カラムと注入口の 
バックフラッシュに使用

Aux EPC ガス :   パージ付き Ultimate ユニオン に配管された
ヘリウム

Aux EPC 圧力 :  分析時 4.0 psi、バックフラッシュ時 80.0 psi

接続部 :   注入口と パージ付き Ultimate ユニオンの間 
(部品番号 G3186B)

リストリクタ :   65 cm x 0.15 mm、0.15 µm DB-5ms  
ウルトライナート

接続部 :  パージ付き Ultimate ユニオン と MSD の間

図 1.　 オリジナルのメソッド (トルエンなし) および修正版メソッド (トルエンあり) の分散 SPE 
手順

修正版メソッドオリジナルのメソッド

抽出/分離手順後の ACN 抽出液

QuEChERS 手順

ACN 抽出液 1 mL を分散 SPE キットの 
2 mL チューブに移す

ACN 抽出液 1 mL を分散 SPE キットの 
 2 mL チューブに移す

325 µL のトルエンを添加

30 秒間ボルテックス30 秒間ボルテックス

13,000 rpm で 2 分間遠心分離13,000 rpm で 2 分間遠心分離

30 ºCの N2 流で乾燥

ボルテックスし、超音波処理

600 µL の 0.1 % ギ酸 ACN 溶液に 
再溶解

適切な量を移し、 
LC/MS/MS または GC/MS で分析

適切な量を移し、 
LC/MS/MS または GC/MS で分析

ACN 層の上澄み 825 µL を別の 
チューブに移す

はじめに
本アプリケーションノートでは、色素のある果物および野菜
用の Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC キットを使用して、ホウ
レン草中の農薬分析の分散固相抽出 (SPE) の手順でトルエン
添加を行った場合の影響について解説します。修正版 AOAC 
メソッドを使用すると、8 種類の農薬の回収率は 50 ～ 100 % 
に、RSD は 10 % 未満にそれぞれ大きく向上しました。GC/MS 
および LC/MS/MS を使用することで、このメソッドは、色素含
有率の高い食品に含まれる分析が困難な農薬の新しい抽出
プロセスを提供します。
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結果

図 2.　修正版メソッド (トルエンあり) およびオリジナルのメソッド (トルエンなし) の場合の 1 mL および 8 mL の分散 SPE の結果の比較
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、色素を含む果物および野菜用、 
2 mL、部品番号 5982-5222 または 15 mL、部品番号 5982-5258

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC カラム、15 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091S-431UI

Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse Plus フェニルヘキシル LC カラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm、部品番号 959963-312
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表 1.　トルエンを添加した修正版分散 SPE クリーンアップを使用したときの特定の農薬への影響
オリジナルのメソッド (トルエンなし) 修正版メソッド (トルエンあり) 修正版メソッドによる

影響 検出方法対象化合物 回収率 RSD (n=6) 回収率 RSD (n=6) 
カルベンダジム 38.9 14.6 98.5 2.5 ポジティブ LC/MS/MS

チアベンダゾール 21.8 19.7 69.7 2.7 ポジティブ LC/MS/MS

ピメトロジン 27.6 21.2 65.2 3.7 ポジティブ LC/MS/MS

シプロジニル 29.6 23.4 63.1 3.2 ポジティブ LC/MS/MS

クロロタロニル 21.1 16.4 47.3 5.9 ポジティブ GC/MS

クマホス 30.1 24.0 87.9 6.1 ポジティブ GC/MS

ジクロロベンゾフェノン 53.7 4.5 77.7 6.1 ポジティブ GC/MS

ホルペト 62.0 14.6 88.2 6.3 ポジティブ GC/MS

ジクロルボス 88.8 6.0 20.4 89.8 非常にネガティブ GC/MS
o-フェニルフェノール 88.6 4.6 73.7 7.4 わずかにネガティブ GC/MS
ダイアジノン 94.9 5.9 81.3 4.0 わずかにネガティブ GC/MS
クロルデン 103.9 4.5 101.3 4.5 なし GC/MS

ペルメトリン 81.4 7.2 83.3 5.1 なし GC/MS

アセフェート 95.5 5.6 99.8 4.7 なし LC/MS/MS

カルバリル 108.0 2.5 109.1 1.9 なし LC/MS/MS

プロポスキル 97.0 3.19 6.7 2.5 なし LC/MS/MS

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-4247JAJP を検索してください。



50

30 秒間ボルテックス

13,000 rpm で 2 分間遠心分離

シリンジフィルタ (ポアサイズ 0.2 µm、再生セルロース、 
部品番号 5061-3366) で 1 mL をろ過し、分析

Agilent 1290 Infinity LC および Agilent 6460 トリプル四重極 LC/MS を 
使用した UHPLC/MS/MS によるベビーフード中の農薬の測定  
(文献番号 5990-5028EN)

機器条件
メソッドパラメータ : 
カラム :  Agilent ZORBAX Eclipse Plus RRHD C18、  
 2.1 x 150 mm、1.8 µm

移動相 :  A :  0.05 % (w/v) ギ酸アンモニウム + 0.01 % 
(v/v) ギ酸水溶液

 B : メタノール

流量 :  0.5 mL/min

グラジエント :  時間 (分) % B   
 0～ 5  10～ 65 
 5～ 6.5  65～ 95 
 6.5～ 8.5  95 
 8.5～ 10  10 
温度 :  45 ºC

注入量 :  2 µL、ニードル洗浄を使用  
 (フラッシュポート、5 秒、水/メタノール 1/1)

検出 :  MS/MS

イオン化 :  エレクトロスプレー、ポジティブイオン化

Jet Stream パラメータ
乾燥ガス温度 :  250 ºC

乾燥ガス流量 :  10 L/min

ネブライザ圧力 :  30 psig

シースガス温度 :  340 ºC

シースガス流量 :  11 L/min

キャピラリ電圧 :  4500 V

ノズル電圧 :  500 V

取り込み

ダイナミック MRM :  アプリケーションノートの表 1 を参照

デルタ EMV :  50

サイクル時間 :  200 ms

図 1.　 ベビーフードに含まれる農薬の Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出手順

QuEChERS 手順
サンプル 15 g を計量し、50 mL 遠心管に入れる

100 µL の TPP 溶液を添加

必要に応じてスパイク溶液を添加

30 秒間ボルテックス

15 mL の 1 % v/v 酢酸アセトニトリル溶液と Bond Elut AOAC 
抽出塩 (部品番号 5982-5755) を添加

チューブにキャップをし、1 分間手で強く振とう

4,000 rpm で 5 分間遠心分離

シリンジフィルタ (ポアサイズ 0.2 µm、再生セルロース、 
部品番号 5061-3366) で 1 mL のサンプルをろ過し、 
SPE なしで直接分析するか、クリーンアップを追加

遠心分離した抽出液 8 mL を 15 mL の Bond Elut AOAC
分散 SPE チューブ (脂肪を含むサンプル用、部品番号 5982-5158) に移す

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用して、EC 規制 396/2005 で指定された最大残留
レベル (MRL) (10 µg/kg、果物または野菜) 未満のレベルでベ
ビーフードに含まれる 40 種類の農薬を抽出し、クリーンアッ
プする方法について説明します。UHPLC およびトリプル四重
極 MS を使用したベビーフードマトリックスに含まれる微量農
薬の定性および定量分析を示しました。 

再現性、直線性、および感度の観点からメソッドおよび抽出性
能を評価しました。さらに、追加の分散 SPE クリーンアップの
影響についても調べました。検出下限は 500～ 10 ng/kg (ppt)  
でした。これは、欧州連合が規定した 10 µg/kg (ppb) の MRL 
を大幅に下回る値です。
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結果

図 2.　LOD (0.5 ppb 標準溶液) における 2 つのトランジションのイオントレースおよびベビーフードに含まれるフルアジホップの検量線
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut AOAC 分散 SPE チューブ、脂肪を含むサンプル用、部品番号 5982-5158

Agilent ZORBAX Eclipse Plus RRHD C18 カラム、2.1 x 150 mm、1.8 µm、部品番号 959759-902

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-5028EN を検索してください。

図 3.　 1 ppb で添加したベビーフードサンプル 2 の抽出液の MRM (クォンティファイヤ遷移だけを表示)。このサンプルでは分散 SPE を実行していません。内部標準のトランジションは示し
ていません。
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Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC キットおよび HPLC-FLD を使用した 
鶏筋肉中の残留スルホンアミドの測定 (文献番号 5990-5395EN)

機器条件
HPLC 条件
カラム :  Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18、 
 4.6 × 75 mm、3.5 µm

流量 :  1 mL/min

カラム温度 :  25 ºC

注入量 :  5 µL

移動相 :  A : 0.05 M 酢酸ナトリウム、pH 4.5 
 B : MeOH

グラジエント :  時間 (分)  % B 
 0  35 
 35  41 
 50  55

検出 :  Ex = 405 nm、Em = 495 nm

図 1.　鶏に含まれるスルホンアミドの QuEChERS AOAC サンプル前処理手順

ホモジナイズした鶏筋肉 2 g を計量し、50 mL 遠心管に入れる

QuEChERS 手順

1,000 µL の 20 µg/mL IS、1,000 µL の 10 µg/mL
スパイク溶液をサンプルに添加 1 分間強く振とう

8 mL の水を添加 30 秒間強く振とう

10 mL の 1 % HOAc ACN 溶液を添加 1 分間強く振とう

Bond Elut QuEChERS AOAC 塩パッケージを添加。  
1 分間振とうし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

上澄み 6 mL を Bond Elut QuEChERS 分散 SPE 15 mL チューブに移す。 
1 分間振とうし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液 4 mL をチューブに移し、35 ºC の N2 で乾燥

200 µL を 600 µL の 0.05M NaOAc、pH 3.5 に再溶解、200 µL の
0.02 % フルオレスカミンを添加。1 分間振とうし、60 分間インキュベート

サンプルを HPLC-FLD で分析

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用して、フルオレスカミンによるプレカラム誘導体
化後に HPLC - FLD によって鶏筋肉中のスルホンアミド薬物を
測定する方法について説明します。回収率は 76.8～ 95.2 % 
でした。HPLC - 蛍光検出 (FLD) メソッドを開発し、9 種類のス
ルホンアミドについてバリデーションを行いました。 

分析は、バイナリポンプを備えた Agilent 1200 Infinity シリー
ズと、λex = 405 nm および λem = 495 nm に設定された蛍光検
出器 (FLD) を使用して行いました。化合物の分離は Agilent 
ZORBAX Eclipse Plus C18 カラムで行いました。データは HPLC 
2D ChemStation ソフトウェアによって処理しました。
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結果

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、部品番号 5982-5158

Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18 カラム、4.6 x 75 mm、3.5 µm、部品番号 959933-902

図 2.　ブランクの鶏筋肉抽出液のクロマトグラム
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このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-5395EN を検索してください。

図 3.　 50 ng/g レベルで添加した鶏筋肉抽出液のクロマトグラム。1.スルファジアジン、2.スルファチアゾール、3.スルファピリジン (IS)、4.スルファメラジン、 
5.スルファメタジン、6.スルファメチゾール、7.スルファメトキシピリダジン、8.スルファクロロピリダジン、9.スルファメトキサゾール、10.スルファジメトキシン
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Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC キットおよび HPLC-FLD を使用した魚中
の多環芳香族炭化水素の分析 (文献番号 5990-5441EN)

機器条件
HPLC 条件
カラム :  Agilent ZORBAX Eclipse PAH C18、 
 4.6 × 50 mm、1.8 µm

流量 :  0.8 mL/min

カラム温度 :  18 ºC

注入量 :  5 µL

移動相 :  A : 脱イオン水 
 B : CH3CN

グラジエント :  時間 (分)  % B 
 0  60 
 1.5  60 
 7  90 
 13  100

検出 :   230 nm (Acy) での UV、また蛍光励起 (Ex)  
および発光 (Em) 波長をさまざまに変化

波長 : 

 Ex/Em   
時間 (分)  波長 (nm) PAH 検出
0～ 5 (濃青)  260/352  Nap、Ace、Flu、Phe、Chr

0～ 14 (赤)  260/420  Ant、Pyr、BeP、DahA、BghiP

0～ 14 (淡青)  260/460  Fln、1,2-BaA、BeA、BkF、InP

図 1.　魚に含まれる PAH の QuEChERS AOAC サンプル前処理手順

ホモジナイズした魚サンプル 5 g を計量し、50 mL 遠心管に入れる

QuEChERS 手順

2,000 µL スパイク溶液をサンプルに添加 1 分間強く振とう

8 mL の ACN を添加 1 分間強く振とう

10 mL の 1 % 酢酸 ACN 溶液を添加 1 分間強く振とう

Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出キットを添加 1 分間振とうし、 
4,000 rpm で 5 分間遠心分離

上澄み 6 mL を Bond Elut QuEChERS 分散 SPE 15 mL チューブに移す。 
1 分間振とうし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

0.45 µm PVDF シリンジフィルタでろ過

抽出液 1 mL をオートサンプラ用バイアルに移す

サンプルを HPLC-FLD で分析

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS AOAC サンプル前処理
アプローチを使用して、魚の切り身に含まれる 16 種類の多
環芳香族炭化水素 (PAH) を測定する方法について説明しま
す。この分析の回収率は 83.4～ 101 % で、相対標準偏差は、
3 つの異なる添加レベルで 0.6～ 1.9 % でした。

分析は、バイナリポンプを備えた Agilent 1200 Infinity シリー
ズと蛍光検出器 (FLD) を使用して行い、データは HPLC 2D 
ChemStation ソフトウェアで処理しました。高い回収率と優れ
た精度が得られました。したがって、このメソッドは、実際の
サインプルに含まれる PAH の品質管理試験に適しています。
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結果

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut AOAC 分散 SPE キット、脂肪を含むサンプル用、15 mL、部品番号 5982-5158

Agilent ZORBAX Eclipse PAH C18 カラム、4.6 × 50 mm、1.8 µm、部品番号 959941-918

図 2.　 ブランクの魚抽出液のクロマトグラム。クロマトグラフの条件は前ページにあります。ベースラインクロマトグラﾑでは、260 nm/352 nm の励起/蛍光波長を
使用しました。他の励起/蛍光条件ではこれ以外の干渉を示しません。
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このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-5441EN を検索してください。

図 3.　 次を含む添加した魚サンプルの HPLC – FLD クロマトグラムの重ね表示。1.Nap、2.Acy、3.Ace、4.Flu、5.Phe、6.Ant、7.Fln、8.Pyr、9.BaA、10.Chr、11.BeP、
12.BeA、13.BkF、14.DahA、15.BghiP、16.InP。このサンプルの添加レベル (アプリケーションノートの表 3 を参照)。クロマトグラムの青い部分では、 
260 nm/352 nm の励起/蛍光波長を使用し、赤い部分では260 nm/420 nm を、淡青色の部分では260 nm/440 nm を使用しました。アセナフチレンでは、 
230 nm における UV 検出を使用しました。 

0 2 4 6 8 10 12 14
時間 (分) 

0

2

4

6

8

10

12

LU

1

3
4

5

6

7
8

9

10 11

12 13

14 15

16
2



57

Agilent Bond Elut QuEChERS および LC/MS/MS を使用した 
フライドポテト中のアクリルアミドの分析 (文献番号 5990-5940EN)

機器条件
LC/MS/MS 条件
カラム :  逆相 C18、 
 2.1 × 150 mm、3 µm

カラム温度 :  30 ºC

アイソクラティックモード (% B) :  2.5 % メタノール/97.5 % 0.1 % ギ酸

流量 :  0.2 mL/min

注入量 :  10 µL

分析時間 :  7 分

ポストラン時間 :  3 分

質量分析装置 :   ポジティブエレクトロスプレーイオン化モード、
Jet Stream 技術を使用

キャピラリ電圧 :  4,000 

ノズル電圧 :  500 V

シースガス温度 :  325 ºC、5 L/min 

乾燥ガス温度 :  350 ºC、11 L/min

図 1.　 フライドポテトに含まれるアクリルアミドの QuEChERS サンプル前処理手順

フライドポテト 1 g を計量し、50 mL 遠心管に入れる

QuEChERS 手順

500 µL の 1,000 ng/mL 13C3-アクリルアミドをサンプルに添加

5 mL のヘキサンを添加し、ボルテックス

10 mL の水、10 mL の ACN、Bond Elut QuEChERS アクリルアミド塩  
パッケージを添加。1 分間強く振とう

5,000 rpm で 5 分間遠心分離

ヘキサン層を廃棄

ACN 層の上澄み 1 mL を、50 mg の PSA および 150 mg の MgSO4 を 
含む 2 mL マイクロ遠心バイアルに移す

30 秒間ボルテックス

5,000 rpm で 1 分間遠心分離

500 µL の抽出液をオートサンプラバイアルに移す

LC/MS/MS で分析

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS アクリルアミド抽出手順
を AOAC dSPE クリーンアップサンプル前処理アプローチと組
み合わてせて使用し、LC/MS/MS を検出に、13C3-アクリルアミ
ドを内部標準に用いてフライドポテト中のアクリルアミドを分
析する方法について説明します。アクリルアミドの回収率は 
97～ 116 % です。この分析には Agilent 6460 トリプル四重極  
LC/MS を備えた Agilent 1200 Infinity シリーズを使用しました。

アクリルアミド用 Agilent Bond Elut QuEChERS による抽出とク
リーンアップおよび LC/MS/MS 分析によるシンプルで迅速な
方法により高い抽出収量と優れた精度が得られるメソッドを
開発しました。
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結果

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS 抽出キット、アクリルアミド用、部品番号 5982-5850

Agilent Bond Elut AOAC 分散 SPE キット、2 mL、部品番号 5982-5022

図 2.　10 ng/mL アクリルアミド標準および 500 ng/m 内部標準13C3-アクリルアミドのクロマトグラム
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このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-5940EN を検索してください。

表 1.　添加したフライドポテトおよび 1:1 水：アセトニトリル (n=3) サンプルに含まれるアクリルアミドの回収率と RSD

マトリックス アクリルアミド添加濃度 (ng/mL) % 回収率 (n=3) %RSD (n=3)

1:1  水:ACN 50 116.6 4.07

1:1  水:ACN 100 114.06 4.85

フライドポテト 100 97.14 (ブランク補正後) 5.04

フライドポテト  200 97.50 (ブランク補正後) 2.55



59

1 分間ボルテックスし、2 mL チューブでは 13,000 rpm で 2 分間、
15 mL チューブでは 4,000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液 500 µL をオートサンプラバイアルに移す

GC µECD で分析

Agilent J&W DB-35ms および DB-XLB GC カラムを使用した魚組織の  
PCB の GC/µECD 分析および確認 (文献番号 5990-6236EN)

機器条件
GC 条件
カラム 1 :  Agilent J&W DB-35 ms、 
 30 m × 0.25 mm、0.25 µm  
 (部品番号 122-3832)

カラム 2 :  Agilent J&W DB-XLB、 
 30 m × 0.25 mm、0.50 µm 
 (部品番号 122-1236) 

GC :  デュアル µECD 検出器を備えた Agilent 7890A 

サンプラ :  Agilent 7873B 5.0 µL シリンジ  
 (部品番号 5181-1273)

CFT デバイス :   パージなし 2 方向スプリッタキャピラリ・ 
フロー・テクノロジー (部品番号 G3181B)

キャリア :  水素 85 cm/s、定流量  
 3.5 mL/min

注入量 :  1.0 µL スプリットレス、250 ºC、 
 0.3 分でパージ流量 50 mL/min  
 2 分でガスセーバ 50 mL/min

オーブン :  110 ºC (0.1 分間)、25 ºC/min で 110～ 200 ºC 
 (0.5 分間)、10 ºC/min で 200～ 240 ºC (0.5 分間)、 
 30 ºC/min で 240～ 325 ºC (1.5 分間)

注入量 :   1 µL、250 ºC スプリットレス、 
0.3 分でパージ 50 mL/min  
2 分でガスセーバ 50 mL/min オン

デュアル µECD :  350 ºC、N2 メークアップ、 
 定流量カラム + メークアップ = 30 mL/min

図 1.　魚用の修正版 Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出手順

魚サンプル 3 g (± 0.1 g) を計量し、50 mL 遠心管に入れる

QuEChERS 手順

サロゲート/IS 溶液を添加し、必要に応じて QC スパイク溶液を添加。 
1 分間ボルテックス

サンプルに 12 mL の脱イオン水を添加し、セラミックホモジナイザ 2 個を加える
(部品番号 5982-9313) 1 分間ボルテックス

1 % 酢酸を含む 15 mL の ACN を添加

1 分間ボルテックス

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出塩パッケージを添加
(部品番号 5982-5755)

キャップをし、Geno/Grinder を使用して 1,500 rpm で 1 分間強く振とう

4,000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 1 mL を Bond Elut AOAC 分散 
SPE 2 mL チューブ (脂肪を含むサンプル用、部品番号 5982-5122) に、 

または 8 mL を Bond Elut AOAC 分散 SPE 15 mL チューブ  
(脂肪を含むサンプル用、部品番号 5982-5158) に移す

使用した消耗品
バイアル :  茶色スクリュートップガラスバイアル 
 (部品番号 5183-2072)

バイアルキャップ :  スクリューキャップ、青 (部品番号 5182-0717)

バイアルインサート :  100 µL ガラス/樹脂製の脚 
 (部品番号 5181-8872)

シリンジ :  5 µL (部品番号 5181-1273)

セプタム :  アドバンストグリーン (部品番号 5183-4759)

注入口シール :  金メッキ注入口シール  
 (部品番号 5188-5367)

注入口ライナ :  不活性処理済み、デュアルテーパ直接接続   
 (部品番号 G1544-80700)

フェラル :   内径 0.4 mm、ショート、 
85/15 ベスペル/グラファイト  
(部品番号 5181-3323)

CFT フィッティング :  内部ナット (部品番号 G2855-20530)

CFT フェラル :  SilTite フェラル、内径 0.25 mm  
 (部品番号 5188-5361)

20 倍拡大鏡 :  20 倍拡大鏡ルーペ (部品番号 430-1020)

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用して、魚組織に含まれる 19 種類の PCB (ポリ塩
化ビフェニル) を抽出し、クリーンアップする方法について説
明します。添加回収率は 72～ 116 % でした。デュアル µECD 
検出器およびデュアルキャピラリ GC カラムを備えた Agilent 
7890A GC システムを使用することで、1 回の注入で同定と確
認を同時に実施できました。また、GC をパージなし 2 方向ス
プリッタキャピラリ・フロー・テクノロジー (CFT) デバイスに接
続しました。
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE、脂肪を含むサンプル用、 
2 mL チューブ、部品番号 5982-5122 または 15 mL チューブ、部品番号 5982-5158

Agilent J&W DB-35ms カラム、30 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 122-3832 

Agilent J&W DB-XLB カラム、30 m x 0.25 mm、0.50 µm、部品番号 122-1236

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-6236EN を検索してください。

結果

図 2.　 Agilent J&W DB-35ms および DB-XLB GC カラムで分析した 50 ng/mL 添加魚抽出液の GC/µECD クロマトグラム。クロマトグラフィの条件は前ページに記載さ
れています。
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Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出キットと汎用分散 SPE を使用した
レタスおよびリンゴサンプル中の農薬の分析 (文献番号 5990-6558EN)

機器条件
GC 条件
カラム :   Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、 

30 m x 0.25 mm、0.25 µm 
(部品番号 190915-433UI) 

注入ソース :   Agilent 7683 オートサンプラ、 
100 検体用のサンプルトレイ付き

注入口 :  スプリットレス

キャリアガス :  ヘリウム、定流量モード

オーブン温度プログラム :   70 ºC (2 分間)、25 ºC/min で 70～ 150 ºC (0 分間)、 
3 ºC/min で 150～ 200 ºC (0 分間)、 
8 ºC/min で 200～ 280 ºC (7 分間)

注入量 :  1 µL

MS 条件
チューニングファイル :  Atune.u

モード :  SIM

イオン源、四重極、 
トランスファーライン温度 :  それぞれ 230 ºC、150 ºC、280 ºC

溶媒待ち時間 :  4 分

マルチプライヤ電圧 :  オートチューン電圧

図 1.　レタスおよびリンゴに含まれる農薬の QuEChERS サンプル前処理手順

サンプル 15 g を計量し、50 mL 遠心管に入れる

QuEChERS 手順

IS およびスパイク溶液をサンプルに添加。1 分間ボルテックス

15 mL の ACN (1 % 酢酸) を添加。30 秒間強く振とう

pH 調整済み AOAC 抽出用塩パッケージを添加。  
1 分間振とうし、3,000 rpm で 2 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 1 mL を分散
SPE チューブ (MgSO4、PSA、C18、GCB を含む) に移す  

30 秒間ボルテックスし、2 分間遠心分離

0.5 mL をオートサンプラバイアルに移す

はじめに
このアプリケーションでは、pH 調整済みの AOAC 抽出メソッド
に続けて汎用分散 SPE メソッドを使用し、GC/MS による残留
分析用にレタスおよびリンゴサンプルを前処理する方法につ
いて説明します。さまざまなクラスの 26 種類の農薬を調べ
ました。分析は、Agilent 7890 GC システムと選択イオンモニタ
リング (SIM) モードを用いた Agilent 5975C シリーズ GC/MSD 
を使用して行いました。すべての化合物には干渉物質がなく、
優れた直線性を示しました。
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結果

図 2.　レタス抽出液の GC/MS。(a) ブランクのレタス抽出液、および (b) QuEChERS サンプル前処理後に添加したレタス抽出液 
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図 3.　リンゴ抽出液の GC/MS、(a) ブランクのリンゴ抽出液、(b) QuEChERS サンプル前処理後の添加リンゴ抽出液 　
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散キット、すべての食品タイプ用、部品番号 5982-0029  

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナートカラム、30 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 190915-433UI

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-6558EN を検索してください。
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Agilent J&W DB-35ms ウルトライナート GC カラムを用いた  
GC/MS/FPD によるリンゴ中有機リン系残留農薬の分析  
(文献番号 5990-7165JAJP)

 機器条件
GC 条件
カラム :  Agilent J&W DB-35ms ウルトライナート、 
 20 m × 0.18 mm、0.18 µm 
 (部品番号 121-3822UI) 

GC/MSD :  Agilent 7890 GC/Agilent 5975C シリーズ  
 GC/MSD

サンプラ :  Agilent 7683B オートサンプラ、 
 5.0 µL シリンジ (部品番号 5181-1273)

CFT デバイス :   パージド 2 ウェイスプリッタ (部品番号 G3180B) 
スプリット比 3:1 MSD:FPD

MSD リストリクタ :  1.2 m × 内径 0.15 mm 不活性フューズド  
 シリカチューブ

FPD リストリクタ :  1.4 m × 内径 0.15 mm 不活性フューズド  
 シリカチューブ

PCM 1 :  3.8 psi 定圧

注入口 :   1 µL スプリットレス、250 ºC、パージ流量  
0.25 分で 60 mL/min、ガスセーバーオン、 
2 分で 20 mL/min

キャリア :  ヘリウム、定圧 43.5 psi、95 ºC

オーブン :   95 ºC (1.3 分間)、15 ºC/min で 95～ 125 ºC、 
5 ºC/min で 125～ 165 ºC、2.5 ºC/min で  
165～ 195 ºC、20 ºC/min で 195～ 280 ºC  
(3.75 分間)

ポストランバックフラッシュ :   280 ºCで 5 分間、バックフラッシュ中の  
PCM 1 圧力 70 psi、バックフラッシュ中の 
注入口圧力 2 psi

MSD :   トランスファーライン 310 ºC、 
イオン源 310 ºC、四重極 150 ºC

図 1.　リンゴサンプルの Agilent QuEChERS 抽出手順

ホモジナイズしたサンプル 15 g を計量し (± 0.1g)、50 mL 遠心管に入れる

QuEChERS 手順

サロゲート/IS 溶液を添加し、必要に応じて QC スパイク溶液を添加。 
1 分間ボルテックス

サンプルに15 mL の ACN を添加し、セラミックホモジナイザ 2 個を加える
(部品番号 5982-9313)

1 分間ボルテックス

Agilent Bond Elut QuEChERS 抽出塩パッケージを添加
(部品番号 5982-5555)

Geno/Grinder を使用し、1500 rpm で 1 分間強く振とう

4,000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 8 mL を
AOAC 分散 SPE 15 mL チューブ (一般的な果物および野菜用) に移す

(部品番号 5982-5058)

1 分間ボルテックスし、4000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液をオートサンプラバイアルに移す

GC/MS/FPD で分析

使用した消耗品

バイアル :  茶色クリンプトップガラスバイアル 
 (部品番号 5183-4496)

バイアルキャップ :  クリンプキャップ (部品番号 5181-1210)

バイアルインサート :  250 µL ガラス/樹脂製の脚 
 (部品番号 5181-8872)

シリンジ :  5 µL (部品番号 5181-1273)

セプタム :  アドバンストグリーン (部品番号 5183-4759)

注入口ライナ :  不活性デュアルテーパーヘリックスライナ  
 (部品番号 5188-5398)

フェラル :  内径 0.4 mm、ショート、85/15 ベスペル/ 
 グラファイト (部品番号 5181-3323)

PCT フィッティング :  内部ナット (部品番号 G2855-20530)

PCT フェラル :  SilTite フェラル、内径 0.25 mm  
 (部品番号 5188-5361)

20 倍拡大鏡 :  20 倍拡大鏡ルーペ (部品番号 430-1020)

はじめに
このアプリケーションでは、リンゴ抽出液中の低 ppm および
微量有機リン (OP) 系残留農薬を迅速かつ効果的に測定する
ためのメソッドについて詳細に説明します。ウルトライナート
中極性 GC カラム、バックフラッシュを使用した不活性流路、
QuEChERS サンプルクリーンアップを使用することで、より極
性の高い OP 農薬についても優れた結果が得られました。こ
の一連の実験には、Agilent 7890 GC と、炎光光度検出器およ
び Agilent 7683B オートサンプラを備えた Agilent 5975C MSD 
を使用しました。 
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結果

図 2.　 分析困難な極性農薬の GC/MS/SIM および FPD クロマトグラムの部分拡大図。Agilent J&W DB-35ms UI キャピラリカラムで分析。前ページに記載のクロマト
グラフィ条件を使用。カラム流のスプリット比は MSD : FPD = 3:1

 Lm/gn 52 :)P( DPF Lm/gn 54 :)MIS( DSM

Agilent J&W DB-35ms ウルトライナートカラムにおける
低濃度で含まれる極性農薬の優れたピーク形状 

4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00
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41

1. オキシデメトンメチル
2. メタミドホス
3. メビンホス
4. アセフェート

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS 抽出塩パッケージ、部品番号 5982-5555

Agilent Bond Elut QuEChERS 分散 SPE、一般的な果物および野菜用、15 mL チューブ、部品番号 5982-5058

Agilent J&W DB-35ms ウルトライナートカラム、20 m x 0.18 mm、0.18 µm、部品番号 121-3822UI

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-7165JAJP を検索してください。



65

図 1.　米サンプルの Agilent QuEChERS 抽出手順

ACN : 水 (1/9) を使用し、残留物を溶解して 1 mL にする

0.45 µm メンブレンでろ過し、LC/MS/MS で分析

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC キットを用いた LC-MS/MS 検出による
米中残留農薬の分析 (文献番号 5990-8034JAJP)

 機器条件
HPLC 条件
カラム :  Agilent Poroshell 120 EC-C18、 
 2.1 × 100 mm、2.7 µm (部品番号 695775-902)

流量 :  0.4 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  5 µL

移動相 :  A : 0.1 % ギ酸水溶液
 B : 0.1 % ギ酸 ACN 溶液

グラジエント :  時間 (分)  %B
 0  5
 1  5
 3  50
 7  90
 8  90
 8.2  5
 9  5

ポストラン :  2 分

合計サイクルタイム :  11 分

MS 条件 
ポジティブモード

ガス温度 :  350 ºC

ガス流量 :  10 L/min

ネブライザ :  40 psi

キャピラリ :  3,500 V

ホモジナイズしたサンプル 5 g を計量し (+/- 0.1 g)、50 mL 遠心管に入れる

QuEChERS 手順

50 µL の IS スパイク溶液 (10 µg/mL TPP) を、コントロールブランクを除く 
すべてのサンプルに添加し、100 ng/g の濃度にする

キャップをして 1 分間ボルテックスし、10 mL の水を各チューブに添加

キャップをして 1 分間ボルテックスし、セラミックホモジナイザを 
各チューブに加える

15 mL の ACN (0.1 % 酢酸) を各チューブに添加

キャップをして 1 分間振とうし、Bond Elut QuEChERS 抽出塩パッケージを添加

キャップをし、20 秒間強く振とう

4000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 8 mL を Bond Elut AOAC 分散 SPE 15 mL チューブに移す

キャップをして 1 分間ボルテックスし、4,000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液 1 mL を 10 mL チューブに移し、40 ºC 以下の窒素で乾燥

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS AOAC サンプル前処理
アプローチを使用して、米に含まれるさまざまなクラスの農
薬を代表する 12 種類の残留農薬を抽出し、クリーンアップす
る方法について説明します。分析は、Agilent 1200 Infinity シリー
ズと、エレクトロスプレーイオン化を使用した Agilent 6460 
トリプル四重極 LC/MS で行いました。平均回収率は 76～ 
108 % でした (平均で 97.8 %)。
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図 2.　 AOAC メソッドにより処理した米に 10 ng/g 添加したサンプルの MRM クロマトグラム。ピーク番号 : 1.ピメトロジン、2.アセフェート、3.カルベンダジム、 
4.チアベンダゾール、5.イミダクロプリド、6.イマザリル、7.プロポクスル、8.カルバリル、9.シプロジニル、10.エトプロホス、11.ペンコナゾール、 
12.クレソキシムメチル、IS : TPP

図 3.　米に含まれる 12 種類の農薬の回収率と精度
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、脂質および蝋を含む果物および野菜用、  
部品番号 5982-5158

Agilent セラミックホモジナイザ、50 mL チューブ、部品番号 5982-9313

Agilent Poroshell 120 EC-C18 カラム、2.1 × 100 mm、2.7 µm、部品番号 695775-902

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-8034JAJP を検索してください。
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農作物および穀物に含まれる微量レベルの農薬の GC/MS/MS による
定量および繰り返し精度 (文献番号 5990-9317JAJP)

 機器条件
GC 条件 
分析カラム :  Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、 
 15 m x 0.25 mm、0.25 µm  
 (部品番号 19091-431UI)

カラムの接続 :   注入口と パージ付き Ultimate ユニオンの間 
(部品番号 G3182-61580) 

GC :  Agilent 7890 シリーズ GC

オートサンプラ :  Agilent 7693 オートサンプラおよびサンプルトレイ 
 5 µL シリンジ (部品番号 5181-5246)、 
 1 µL 注入 
 注入後溶媒 A (アセトン) による洗浄 : 3 回 
 注入後溶媒 B (アセトニトリル) による洗浄 : 3 回 
 サンプルポンピング : 3 回

キャリアガス :  ヘリウム、定圧

注入口 :  マルチモード注入口 (MMI)

注入口温度 :  280 ºC

注入モード :  パルスドスプリットレスモード

注入パルス圧力 :  36 psi、1 分まで

スプリットベントへのパージ流量 :  1 分で 50 mL/min

注入口圧力 :  分析時 18.35 psi (RT ロック)、 
 バックフラッシュ時 1.0 psi

RT ロッキング :  8.298 分、クロルピリホスメチル

オーブンプロファイル :   100 ºC (2 分間)、50 ºC/min で 100～ 150 ºC、 
6 ºC/min で 150～ 200 ºC、16 ºC/min で  
200～ 280 ºC (6 分間)

ポストラン :  280 ºC で 2 分

キャピラリ・フロー・テクノロジー :   パージ付き Ultimate ユニオン  
(部品番号 G3182-61580) –  
分析カラムと注入口のバックフラッシュに使用  
Aux EPC ガス : パージ付き Ultimate ユニオン に  
ヘリウムを配管

ブリードライン :   外径 0.0625 インチ x 内径 0.010 インチ x 100 cm、
316 SS チューブ、オーブンの上部

Aux 圧力 :  分析時 4 psi、バックフラッシュ時 75 psi

リストリクタ :   不活性フューズドシリカチューブ、 
0.65 m × 0.15 mm 
(部品番号 160-7625-5)

リストリクタの接続 :  パージ付き Ultimate ユニオン と MS の間

MS :  Agilent 7000 トリプル四重極 GC/MS

モード :  MRM

データベース :   アジレント農薬および環境汚染物質データ
ベース (部品番号 G9250AA)

トランスファーライン温度 :  280 ºC

イオン源温度 :  300 ºC

四重極温度 :  Q1、Q2 ともに 150 ºC

溶媒待ち時間 :  2.3 分

コリジョンガスフロー :  ヘリウムクエンチガス 2.35 mL/min、 
 N2 コリジョンガス 1.5 mL/min

MS 分離能 :  MS1 および MS2 = 1.2 amu  
 (低分離能またはワイド設定)

図 1.　農作物および穀物の QuEChERS AOAC 抽出手順

サンプル 15 g を計量し (± 0.1 g)、50 mL 遠心管に入れる

100 µL の IS および QC スパイク溶液 (必要に応じて) を添加し、 
1 分間ボルテックス

15 mL の 1 % HAc ACN 溶液および Bond Elut QuEChERS AOAC 抽出
キットを添加

キャップをして 1 分間手で強く振とうし、4000 rpm で  
5 分間遠心分離

QuEChERS 手順

ACN 抽出液 1 mL を分散 SPE キットの 2 mL チューブに移す

30 秒間ボルテックス

13,000 rpm で 2 分間遠心分離

適切な量を移し、GC/MS/MS で分析

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用して、6 種類の異なる農作物および穀類 (洋ナ
シ、オレンジ、イチゴ、小麦粉、コショウ、およびホウレン草) 
に含まれる代表的な 33 種類の農薬を抽出する方法について
説明します。この分析は、Agilent 7890 GC と、農薬および環境
汚染物質 MRM データベースを備えたAgilent 7000 トリプル四
重極 GC/MS/MS アナライザで行いました。 



68

結果

図 2.　 オレンジのマトリックスブランクと、1 ng/mL の農薬を添加したオレンジマトリックスの GC/QQQ MRM クロマトグラム。ピーク番号についてはアプリケーショ
ンノートの表 3 をご覧ください。オレンジマトリックスでは、デルタメトリン (33) はレスポンスが低いため 1 ng/mL では検出されませんでした。
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図 3.　さまざまなマトリックスに対する 10 回の注入の再現性 (レスポンス係数の % RSD)
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS 汎用分散 SPE キット、部品番号 5982-5022

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC カラム、15 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091-431UI

Agilent 農薬および環境汚染物質 MRM データベース、部品番号 G9250AA

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-9317JAJP を検索してください。
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GC/MS メソッドと LC/MS メソッドの組み合わせによるジュース中の 
農薬の包括的な分析 (文献番号 5990-9924JAJP)

GC/MS 条件
GC 条件
カラム :   Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、 

15 m × 0.25 mm、0.25 µm  
(部品番号 19091S-431UI)

注入量 :  1 µL

注入モード :  コールドスプリットレス (マルチモード注入口)

注入口温度プログラム :  60 ºC (0.35 分間)、900 ºC/min で 60～ 280 ºC  
 (15 分間)、900 ºC/min で 280～ 300 ºC

オーブンプログラム :  スキャンモード 
 70 ºC (1 分間) 
 50 ºC/min で 70～ 150 ºC 
 6 ºC/min で 150～ 200 ºC 
 16 ºC/min で 200～ 280 ºC、280 ºC (5 分間) 
 290 ºC (4 分間、バックフラッシュ )

 SIM モード 
 60 ºC (1.5 分間) 
 50 ºC/min で 60～ 150 ºC  
 8 ºC/min で 150～ 240 ºC 
 50 ºC/min で 240～ 280 ºC、280 ºC (2.5 分間) 
 100 ºC/min で 280～ 290 ºC、290 ºC (2.05 分間) 
 290 ºC (4 分間、バックフラッシュ )

SIM の流量 :  1 mL/min 定流量モード

スキャンの初期流量 :  2.7 mL/min  
  (公称値、定圧モード)

リテンションタイムロッキング :  クロルピリホスメチルを 8.298 分にロック

リストリクタ :  0.7 m x 0.15 mm 不活性処理済み、 
 (部品番号 160-7625-5)

トランスファーライン温度 :  280 ºC

バックフラッシュ構成 :   マルチモード注入口とパージ付き Ultimate  
ユニオンの間に分析カラムを接続。 
パージ付き Ultimate ユニオンと MSD の間に  
0.7 m のリストリクタを接続。パージ付き 
Ultimate ユニオンの圧力を、補助 EPC モジュー
ルを使用して 4 psig に設定

MSD の条件
スキャンモード :  スキャンと SIM は個別に実行

モード :  電子イオン化 (EI)

イオン源温度 :  300 ºC

四重極温度 :  200 ºC

図 1.　 Agilent QuEChERS 抽出手順。注 : この手順は、QuEChERS による抽出手順
と分散 SPE によるクリーンアップ手順を使用した飲料からの抽出につい
ての一般的なアプローチです。

野菜ジュース 15 g (± 0.05 g) を空の 50 mL 遠心管に移す

QuEChERS 手順

15 mL の 1 % 酢酸アセトニトリル溶液と内部標準を添加し、キャップをして  
1 分間強く混合

AOAC バッファあり抽出塩パッケージ (部品番号 5982-5755) を添加し、 
キャップをして 1 分間強く振とう

4000 rpm で 5 分間遠心分離

上澄み 1 mL を 2 mL dSPE チューブ(部品番号 5982-5022) に移し、 
キャップをして 1 分間強く振とうまたはボルテックス

4000 rpm で 5 分間遠心分離

上澄み 200 µL を除去し、GC/MS、GC/MS/MS、または LC/MS/MS で分析 

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用し、野菜ジュースに含まれる 39 種類の残留農
薬の包括的な分析に 3 種類の質量スペクトル技術 (GC/MS、
GC/MS/MS、LC/MS/MS) を効果的に利用する方法について説
明します。GC/MS の実験は、トリプルアクシスディテクタを備
え、電子イオン化 (EI) モードで動作する Agilent 5975C シリー
ズ GC/MS イナート XL MSD に結合された Agilent 7890A シリー
ズ GC で行いました。GC/MS/MS の実験は、EI モードで動作す
る Agilent 7000B トリプル四重極 GC/MS に結合された Agilent 
7890A シリーズ GC で行いました。LC/MS/MS の実験は、Jet 
Stream 技術を使用した Agilent 6460 シリーズトリプル四重極 
LC/MS システムに結合された Agilent 1200 Infinity シリーズで
行いました。この包括的なアプローチでは、野菜ジュースに
含まれる 39 種類の農薬を高い信頼性でスクリーニングし、確
認するために幅広い農薬クラスを網羅しています。

注 : 次の手順は、QuEChERS による抽出手順と dSPE によるク
リーンアップ手順を使用した飲料からの抽出についての一般
的なアプローチです。
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GC/MS/MS 条件
GC 条件
カラム :  2 本の Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、 
 15 m × 0.25 mm、0.25 µm  
 (部品番号 19091S-431UI) カラムを  
 パージ付き Ultimate ユニオンで結合

注入量 :  1 µL

注入モード :  コールドスプリットレス (マルチモード注入口)

注入口温度プログラム :  60 ºC (0.35 分間)、600 ºC/min で 60～ 270 ºC

オーブンプログラム :  60 ºC (1 分間) 
 40 ºC/min で 60～ 170 ºC 
 10 ºC/min で 170～ 310 ºC (1.25 分間)

流量 :  1.224 mL/min (定流量)

溶媒待ち時間 :  2.3 分

流量モード :   定流量、クロルピリホスメチルのリテンション
タイムを 9.143 分にロック

トランスファーライン温度 :  300 ºC

分析時間 :  19 分間

バックフラッシュ構成 :   パージ付き Ultimate ユニオン (PUU) を 2 本の 
15 m 分析カラムの間に接続。分析の最後に、
GC オーブンを 310 ºC、注入口圧力を 1 psi、
PUU の圧力を 60 psi に保持して、カラム 1 を  
4 分間バックフラッシュ

トリプル四重極 MS の条件
モード :  電子イオン化 (EI)、MRM

イオン源温度 :  300 ºC

四重極温度 :  180 ºC

LC/MS/MS 条件
LC 条件
カラム :  Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18、 
 2.1 × 100 mm、1.8 µm (部品番号 959758-902)

カラム温度 :  40 ºC

注入量 :  5 µL

移動相 :  A : 0.1 % ギ酸水溶液 
 B : 0.1 % ギ酸アセトニトリル溶液

分析時間 :  15 分間

流量 :  0.3 mL/min

グラジエント :   初期 5% B、10 分で 95% B、 
その後の 5 分間で 100% B

トリプル四重極 MS の条件
モード :  ESI、ポジティブ、MRM

シースガス :  350 ºC、11 L/min

乾燥ガス流量 :  11 L/min

ネブライザ圧力 :  40 psi

キャピラリ電圧 :  4,000 V

ノズル電圧 :  1,000 V
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図 2.　 10 ppb (ng/mL) で添加し、GC/MS/MS (図 2A) および LC/MS/MS (図 2B) を使用して野菜ジュースブレンドマトリックスで検出された農薬の  
MRM トランジション (重ね表示)
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、果物および野菜用、部品番号 5982-5022

Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18 カラム、2.1 x 100 mm、1.8 µm、部品番号 959758-902

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナートカラム、15 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091S-431UI

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-9924JAJP を検索してください。
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Agilent Bond Elut QuEChERS キットを使用したウシ肝臓中キノロン系 
抗生剤の LC/MS/MS による測定 (文献番号 5990-5085EN)

その他の食品用メソッド

はじめに
ウシ肝臓に含まれる 11 種類のキノロン系抗生剤を測定する
メソッドを次のように実施しました。

• Agilent Bond Elut QuEChERS キットを使用して、ウシ肝臓から
対象化合物を抽出し、クリーンアップ

• 抽出には、Bond Elut EN 抽出キットと 5 % ギ酸アセトニトリ
ル溶液を使用

• クリーンアップには、Bond Elut 分散 SPE キット (部品番号 
5982-4921、25 mg C18 および 150 mg MgSO4) を使用 

• 抽出したサンプルを LC/MS/MS で分析

• 定量下限 (LOQ) は 5.0 ng/g

• 検量線は 5.0～ 400 ng/g の範囲で直線

• 事前に添加したサンプルの回収率は 62.0～ 113.1 %、RSD 
(n=6) 値は 2.2～ 13.4 %
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機器条件
HPLC 条件
カラム :   Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse 

Plus フェニルヘキシルカラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm (部品番号 959963-312) 

流量 :  0.3 mL/min

カラム温度 :  30 ºC 

注入量 :  10 µL

移動相 :   A : 5 mM 酢酸アンモニウム水溶液、pH 3.0  
B : 1:1  メタノール:アセトニトリル 

ポストタイム :  4 分

グラジエント :  時間 (分) % B  流量 (mL/min)
 0 15 0.3
 0.2 15 0.3
 8.0 75 0.3
 9.0 100 0.3
 11.5  終了 

MS 条件
極性 :  ポジティブ

ガス温度 :  325 ºC

ガス流量 :  8 L/min

ネブライザ :  50 psi

キャピラリ :  4,000 V

QuEChERS 手順
ホモジナイズした肝臓サンプル 2 g を計量し (±0.05 g)、 

50 mL 遠心管に入れる

100 µL の IS スパイク溶液、50 µL の QC スパイク溶液を添加。  
必要に応じて 30 秒間ボルテックス

8 mL の 30 mM KH2PO4、pH 7.0 バッファを添加し、ボルテックス

10 mL の 5 % ギ酸 ACN 溶液を添加し、30 秒間強く振とう

Bond Elut EN QuEChERS 抽出キットを添加し、1 分間強く振とう

4,000 rpm で 5 分間遠心分離

1 分間ボルテックスし、マイクロ遠心分離機を使用して  
13,000 rpm で 3 分間遠心分離

抽出液 800 mL を別のチューブに移し、40 ºC の N2 で乾燥

0.1 % の ギ酸が含まれる 800 µL の 1:9  MeOH:H2O に再溶解し、 
ボルテックスし、超音波処理

0.22 µm 酢酸セルローススピンフィルタでサンプルをろ過  
(部品番号 5185-5990)

サンプルを LC/MS/MS で分析

ACN 層の上澄み 1 mL を Bond Elut QuEChERS 分散 SPE 2 mL チューブに移す

図 1.　抗生剤の Agilent QuEChERS 手順のフローチャート
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図 2. 　ウシ肝臓に含まれる 11 種類のキノロン系抗生剤の回収率と再現性
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS EN 抽出キット、部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS 分散 SPE キット、2 mL、部品番号 5982-4921 または 15 mL、部品番号 5982-4956

Agilent ZORBAX ソルベントセーバプラス Eclipse Plus フェニルヘキシル LC カラム、 
3.0 x 150 mm、3.5 µm、部品番号 959963-312

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-5085EN を検索してください。
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Agilent Bond Elut QuEChERS EN キットを使用したウシ肝臓中スルホン 
アミド系抗生剤の LC/MS/MS による測定 (文献番号 5990-5086EN)

機器条件

HPLC 条件
カラム :   Agilent ZORBAX Eclipse ラピッドレゾルーション 

HT Plus C18、3.0 x 50 mm、1.8 µm  
(部品番号 959941-302) 

流量 :  0.3 mL/min

カラム温度 :  30 ºC 

注入量 :  10 µL

移動相 :   A : 5 mM 酢酸アンモニウム水溶液、pH 3.0  
B : 1:1  メタノール:アセトニトリル 

ポストタイム :  3.5 分

グラジエント :  時間  % B  
 (分)  
 0 15 
 0.2 15 
 6.0 60 
 6.01 100 
 7.0  終了 

MS 条件
極性 :  ポジティブ

ガス温度 :  325 ºC

ガス流量 :  8 L/min

ネブライザ :  50 psi

キャピラリ :  4,000 V

QuEChERS 手順

図 1.　ウシ肝臓に含まれるスルフォンアミド系抗生剤の Agilent QuEChERS 手順

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS EN 抽出キット、  
部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS EN 分散 SPE キット、脂肪を含
むサンプル用、 部品番号 5982-5156

Agilent ZORBAX Eclipse ラピッドレゾルーション HT Plus 
C18 LC カラム、3.0 x 50 mm、1.8 µm、部品番号 959941-302

Agilent スピンフィルタ、0.22 µm 酢酸セルロース、  
部品番号 5185-5990

50 µL の IS スパイク溶液、50 µL の QC スパイク溶液を添加。 
必要に応じて 30 秒間ボルテックス

8 mL の水を添加し、ボルテックス

10 mL の 1 % AA ACN 溶液を添加し、30 秒間強く振とう

Bond Elut EN QuEChERS 抽出キットを添加し、 
1 分間強く振とう

4,000 rpm で 5 分間遠心分離

2 分間ボルテックスし、4000 rpm で 5 分間遠心分離

抽出液 4 mL を別のチューブに移し、40 ºC の N2 で乾燥

0.1 % のギ酸が含まれる 800 µL の 1:9  MeOH:H2O に再溶解し、 
ボルテックスし、超音波処理

0.22 µm 酢酸セルローススピンフィルタでサンプルをろ過  
(部品番号 5185-5990)

サンプルを LC/MS/MS で分析

ACN 層の上澄み 6 mL を 脂肪が含まれるサンプル用の Bond Elut EN 
QuEChERS 分散 SPE 2 mL チューブに移す

ホモジナイズした肝臓サンプル 2 g を計量し (±0.05 g)、50 mL 遠心管に入れる

はじめに
ウシ肝臓に含まれる 9 種類のスルホンアミド系抗生剤を測定
するメソッドを次のように実施しました。

• Agilent Bond Elut QuEChERS キットを使用して、ウシ肝臓から
対象化合物を抽出し、クリーンアップ

• 抽出には、Bond Elut EN 抽出キットと 1 % 酢酸 (AA) アセトニ
トリル溶液を使用

• クリーンアップには、脂肪を含むサンプル用の Bond Elut EN 
分散 SPE キット、6 mL (150 mg PSA、150 mg C18、および 900 
mg MgSO4) を使用

• 抽出したサンプルを LC/MS/MS で分析

• 定量下限 (LOQ) は 2.0 ng/g

• 検量線は 2.0～ 400 ng/g の 範囲で直線

• 添加回収試験の回収率は 53.0～92.8 %、RSD (n=6) 値は 2.1
～ 16.8 %
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図 3.　ウシ肝臓に含まれる 9 種類のスルフォンアミドの回収率と再現性
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表 1.　定量の結果 – 回収率と再現性 (n=6)
低い QC 濃度 (5 ng/g) 中程度の QC 濃度 (100 ng/g) 高い QC 濃度 (400 ng/g)

化合物 回収率 RSD 回収率 RSD 回収率 RSD
スルファジアジン 73.9 15.6 90.0 13.7 81.9 5.3

スルファチアゾール 62.9 16.8 75.3 8.4 67.9 5.8

スルファメラジン 77.6 11.5 92.8 6.6 82.0 4.2

スルファメチゾール 62.8 4.7 60.7 6.5 53.0 2.1

スルファメタジン 87.4 6.9 90.0 10.7 83.4 3.4

スルファメトキシピリダジン 81.8 9.4 84.8 8.1 76.4 2.9

スルファクロルピリダジン 84.2 10.0 78.6 6.3 73.8 3.6

スルファメトキサゾール 85.9 7.6 82.3 5.9 78.1 3.3

スルファジメトキシン 77.8 8.4 80.9 4.9 75.6 3.3

図 2.　 100 ng/g 添加肝臓抽出液の LC/MS/MS クロマトグラム。ピーク番号 : 1.スルファジアジン、2.スルファチアゾール、3.スルファメラジン、4.スルファメチゾール、
5.スルファメタジン、6.スルファメトキシピリダジン、7.スルファクロロピリダジン、8.スルファメトキサゾール、9.スルファジメトキシン、IS (内部標準)

3x10

0.05

0.1

0.15

0.2

0.25

0.3

0.35

0.4

0.45

0.5

0.55

0.6

0.65

0.7

0.75

0.8

0.85

0.9

0.95

1

1.05

1.1

1.15

1.2

1.25

1.3

1.35

1.4

1.45

1.5

1.55

1.6

1.65

1.7

1.75

1.8

1.85

1.9

1.95

2

2.05

2.1

2.15

2.2

2.25

2.3

2.35

+ MRM (311.10001 -> 156.09961) std 5-2.d 

1 1 2 2 3 3 4 4

1 2

3
4

5 6

7 8

9

IS

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-5086EN を検索してください。
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オリーブオイル中の受託ラボプログラム (CLP) 農薬の GC-µECD 分析
および確認 (文献番号 5990-5553EN)

機器条件

GC 条件
カラム 1 :  Agilent J&W DB-35 ms  
 30 m × 0.25 mm、0.25 µm 
 (部品番号 122-3832)

カラム 2 :  Agilent J&W DB-XLB  
 30 m × 0.25 mm、0.50 µm 
 (部品番号 122-1236) 

GC/デュアル µECD :  デュアル µECD 検出および 7873B  
  オートサンプラを備えた 7890A

CFT デバイス :   パージなし 2 方向スプリッタキャピラリ・ 
フロー・テクノロジー (部品番号 G3181B)

キャリアガス :  水素、56 cm/sec

オーブン :   110 ºC (1.4 分間)、21 ºC/min で 110～ 285 ºC  
(1 分間)、30 ºC/min で 285～ 300 ºC (2 分間)

注入量 :   1 µL、250 ºC スプリットレス、 
0.3 分でパージ 50 mL/min  
2 分でガスセーバ 50 mL/min オン

デュアル µ-ECD :  350 ºC、N2 メークアップ、 
 定流量カラム + メークアップ = 30 mL/min

QuEChERS 手順

図 1.　オリーブオイルに含まれる農薬の Agilent QuEChERS 手順。

10 mL の ACN を添加*

4 g の MgSO4 と 1 g の NaCl が含まれる Agilent Bond Elut オリジナル QuEChERS 
抽出塩パッケージ (部品番号 5982-5550) を添加

キャップをし、1 分間強く振とう

3,000 rpm で 2 分間遠心分離

1 分間ボルテックスし、2 mL チューブで 3 分間、3,200 rpm で遠心分離

抽出液 500 µL をオートサンプラバイアルに移す

µgC-ECD で分析

ACN 層の上澄み 1 mL を Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC  
(脂肪を含むサンプル用、部品番号 5982-5122) 分散  

SPE 2 mL チューブに移す

オリーブオイルサンプル 3 g (± 0.1 g) と脱イオン水 7.0 g を計量し、
50 mL 遠心管に入れる

* スパイク用標準物質はここで添加

使用した消耗品

バイアル :  茶色スクリュートップガラスバイアル 
 (部品番号 5183-2072)

バイアルキャップ :  スクリューキャップ (部品番号 5182-0723)

バイアルインサート :  100 µL ガラス/樹脂製の脚 
 (部品番号 5181-8872)

シリンジ :  5 µL (部品番号 5183-4729)

セプタム :  アドバンストグリーン (部品番号 5183-4759)

注入口シール :  金メッキ注入口シール (部品番号 5188-5367)

注入口ライナ :  デュアルテーパ直接接続ライナ 
 (部品番号 G1544-80700)

フェラル :   内径 0.4 mm、ショート、85/15 ベスペル/ 
グラファイト (部品番号 5181-3323)

CFT フィッティング :  内部ナット (部品番号 G2855-20530)

CFT フェラル :  SilTite フェラル、内径 0.25 mm  
 (部品番号 5188-5361)

20 倍拡大鏡 :  20 倍拡大鏡ルーペ (部品番号 430-1020)

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用して、市販のオリーブオイルサンプルで 20 種
類の受託ラボプログラム (CLP) 農薬を分析する方法について
説明します。デュアル µECD およびデュアルキャピラリ GC カ
ラムアプローチにより、オリーブサンプルに硫酸エンドスル
ファンとエンドスルファン 1 が含まれるときに 1 次分析と確
認分析を同時に実行できました。ここでは、食品安全性の懸
念に対応する、オリーブオイル中の CLP 農薬を監視するため
の堅牢で低コストの分析メソッドを示します。このメソッドは、
オリーブオイルの日常的なスクリーニングにデュアルカラム 
µECD アプローチを GC/MS に代わる手段として使用できるこ
とを示しています。
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結果

図 2.　80 ng/mL の CLP 農薬と 20 ng/mL のサロゲート標準を添加したオリーブオイルサンプルの GC-µECD クロマトグラム
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2. α-BHC
3. g-BHC
4. b-BHC
5. ヘプタクロル
6. d-BHC
7. アルドリン
8. ヘプタクロロエポキシド

9. g-クロルデン
10. α-クロルデン
11. エンドスルファン I
12. ディルドリン
13. p,p-DDE
14. エンドリン
15. p,p-DDD
16. エンドスルファン II

17. p,p-DDT
18. エンドリンアルデヒド
19. 硫酸エンドスルファン
20. メトキシクロル
21. エンドリンケトン
22. デカクロロビフェニル (サロゲート標準)
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図 3.　80 ng/mL の CLP 農薬と 20 ng/mL のサロゲート標準を添加したオリーブオイルサンプルの GC-µECD クロマトグラム
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15. p,p-DDD
16.エンドスルファン II

17.エンドリンアルデヒド
18. p,p-DDT
19.硫酸エンドスルファン
20.メトキシクロル
21.エンドリンケトン
22.デカクロロビフェニル (サロゲート標準)

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut オリジナル QuEChERS 抽出塩パッケージ、部品番号 5982-5550

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE、脂肪を含むサンプル用、2 mL チューブ、部品番号 5982-5122

Agilent J&W DB-35ms カラム、30 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 122-3832

Agilent J&W DB-XLB カラム、30 m x 0.25 mm、0.50 µm、部品番号 122-1236

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-5553EN を検索してください。
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修正版 Agilent Bond Elut QuEChERS メソッドによるレモンオイル中の 
農薬の測定 (文献番号 5990-6432EN)

機器条件

GC 条件
カラム :  Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、 
 15 m × 0.25 mm、0.25 µm 

注入口 :  スプリットレス

注入口ライナ :   ヘリックスダブルテーパ、不活性処理済み 
(部品番号 5188-5398)

キャリアガス :  ヘリウム

注入口圧力 :  19.6 psi (定圧モード)

注入口温度 :  250 ºC

注入量 :  1.0 µL

スプリットベントへのパージ流量 :  0.75 分で 30 mL/min

オーブン温度 
プログラム :  70 ºC (1 分間) 
 50 ºC/min で 70～ 150 ºC (0 分間) 
 6 ºC /min で 150～ 200 ºC (0 分間) 
 16 ºC/min で 200～ 280 ºC (6 分間)

MS 条件
チューニングファイル :  Atune.u

モード :   SIM (設定の詳細はアプリケーションノートの
表 3 を参照)

イオン源、四重極、 
トランスファー :  それぞれ 230 ºC、150 ºC、280 ºC 
 ライン温度

溶媒待ち時間 :  2.30 分

マルチプライヤ電圧 :  オートチューン電圧

QuEChERS 手順

図 1.　レモンオイルに含まれる農薬用の修正版 Agilent QuEChERS EN 抽出手順

レモンオイルサンプル 3 g を計量し (± 0.5 g)、
50 mL 遠心管に入れる

IS スパイク溶液と必要に応じて QC 標準を添加し、 
1 分間ボルテックスして混合

12 mL の水を添加した後、10 mL の ACN と 2 mL のヘキサンを添加。  
1 分間強く振とう

Bond Elut QuEChERS EN 抽出塩パッケージを添加。  
1 分間強く振とうし、5 分間遠心分離

ヘキサン層およびオイル層の上澄みをホールピペットで廃棄

ACN 抽出液 1.6 mL を AOAC 分散 SPE 2 mL チューブ  
(脂肪および色素を含むサンプル用) に移す

2～ 3 分間ボルテックスし、13,000 rpm で 2～ 5 分間遠心分離

ACN 抽出液を別の AOAC 
2 mL 分散 SPE チューブ (脂肪および色素を含むサンプル用) に移す

透明な上澄みを移し、GC/MS で分析

2～ 3 分間ボルテックスし、13,000 rpm で 2～ 5 分間遠心分離

はじめに
このアプリケーションでは、Agilent Bond Elut QuEChERS による
抽出と修正版分散 SPE を Agilent ガスクロマトグラフィおよび 
Agilent 5975C シリーズ GC/MSD と組み合わせて使用すること
で、レモンエッセンシャルオイルに含まれる残留農薬を測定
する簡単で迅速な抽出手順について説明します。エッセン
シャルオイルに含まれる農薬の抽出は、オイルマトリックスが
複雑なため、困難であると考えられています。ここに示すア
プローチでは、複数の分散 SPE 手順を最初の抽出手順のヘ
キサンとあわせて使用しているため、SIM を使用した GC/MS 
で分析可能なクリーンな抽出液が得られます。
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結果

図 2.　 ヘキサンの添加や複数の分散 SPE 手順を伴うメソッド開発実験の最適化された抽出。CB (コントロールブランク)、FP (AOAC 分散 SPE、脂肪と色素を含むサ
ンプル用)、HEX (ヘキサン）
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図 3.　 200 ng/mL をプレマトリックスまたはポストマトリックス添加したサンプルの GC/MS クロマトグラﾑ。ここに、添加前および添加後のレモンオイル抽出液のク
ロマトグラムを示します。26 種類の農薬のうち 25 種類で、平均 RSD < 5 % の再現性の高い結果が得られました。
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16. エンドスルファン I
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18. 4,4'-DDE

19. エンドスルファン II
20. 4,4'-DDD
21. 硫酸エンドスルファン
22. 4,4'-DDT
23. ブロモプロピラート
24. λ-シハロトリン
25. フェンバレレ－ト
26. デルタメトリン

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり EN 抽出キット、部品番号 5982-5650

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、脂肪および色素を含むサンプル用、部品番号 5982-5421

Agilent J&W HP-5MS ウルトライナートカラム、15 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091S-431UI

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-6432EN を検索してください。
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Agilent Bond Elut QuEChERS dSPE サンプル前処理および高効率 DB-5ms 
ウルトライナート GC カラムを使用した GC/MS による魚中の多環芳香
族炭化水素 (PAH) の分析 (文献番号 5990-6668EN)

機器条件

GC 条件
カラム :  Agilent J&W DB-5ms UI  
  20 m × 0.18 mm、0.18 µm  

(部品番号 122-5522UI)

GC/MSD :  Agilent 7890 GC/Agilent 5975B GC/MS システム

サンプラ :  Agilent 7693 オートサンプラ、 
 5.0 µL シリンジ (部品番号 5181-1273)

PCT 装置 :   パージ付き Ultimate ユニオン  
(部品番号 G3186-60580)

キャリア :  ヘリウム、定流量、1.7 mL/min

リストリクタ :   0.7 m × 内径 0.15 mm 不活性処理済み 
シリカチューブ

PCM 1 :  3.8 psi 定圧

MMI :   0.5 µL スプリットレス、320 ºC、0.8 分で 
パージ流量 50 mL/min  
2 分でガスセーバ 30 mL/min

オーブン :   50 ºC (0.4 分間)、25 ºC/min で 50～ 195 ºC  
(1.5 分間)、8 ºC/min で 195～ 265 ºC、 
20 ºC/min で 265～ 315 ºC (1.25 分間)

ポストランバックフラッシュ :   315 ºC で 7 分間、バックフラッシュ圧力  
70 psi、バックフラッシュ中の注入口圧力 2 psi

MSD :   340 ºC トランスファーライン、 
340 ºC イオン源、150 ºC 四重極

QuEChERS 手順

図 1.　魚サンプルの修正版 Agilent Bond Elut QuEChERS 抽出手順

サンプル 3 g を計量し (± 0.05 g)、50 mL 遠心管に入れる

サロゲート/IS 溶液と、必要に応じて QC スパイク溶液を添加。  
1 分間ボルテックス

使用した消耗品

バイアル :  茶色スクリュートップガラスバイアル 
 (部品番号 5183-2072)

バイアルキャップ :  スクリューキャップ、青 (部品番号 5182-0717)

バイアルインサート :  100 µL ガラス/樹脂製の脚 
 (部品番号 5181-8872)

シリンジ :  5 µL (部品番号 5181-1273)

セプタム :  アドバンストグリーン (部品番号 5183-4759)

注入口ライナ :   不活性デュアルテーパーヘリックスライナ 
(部品番号 G5188-5398)

フェラル :   内径 0.4 mm、ショート、85/15 ベスペル/ 
グラファイト (部品番号 5181-3323)

PCT フィッティング :  内部ナット (部品番号 G2855-20530)

PCT フェラル :   SilTite フェラル、内径 0.25 mm  
(部品番号 5188-5361)

20 倍拡大鏡 :  20 倍拡大鏡ルーペ (部品番号 430-1020)

サンプルに 12 mL の脱イオン水を添加し、セラミックホモジナイザ 2 個を加える
(部品番号 5982-9313)

15 mL の ACN を添加し、1 分間ボルテックス

Agilent Bond Elut QuEChERS オリジナルメソッド抽出塩パッケージ 15 g 用を
サンプルに添加 (部品番号 5982-6555)

Geno/Grinder を使用し、1500 rpm で 1 分間強く振とう

4000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層 8 mL を Agilent AOAC 分散 SPE 15 mL チューブ  
(脂肪を含むサンプル用、部品番号 5982-5158) に移す

1 分間ボルテックスし、4000 rpm で 5 分間遠心分離

GC/MS で分析

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS 分散固相抽出 (dSPE) サ
ンプル前処理アプローチを使用して、魚に含まれる低濃度お
よび微量の多環芳香族炭化水素 (PAH) を測定する方法につ
いて説明します。分析は、マルチモード注入口 (MMI) および 
Agilent 7693 オートサンプラを備えた Agilent 7890 GC および 
Agilent 5975B GC/MS システムで行いました。GC には、自動バッ
クフラッシュ用に圧力制御ティ (PCT) ポストカラムも設置しま
した。回収率は 80～ 139 % でした。
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図 2.　 Agilent J&W DB-5ms ウルトライナート GC キャピラリカラム (部品番号 122-5522UI) により分析した 500 ng/mL PAH 標準品の GC/MS クロマトグラム。前ペー
ジに記載のクロマトグラフィ条件を使用。
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1. ナフタレン
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4. フルオレン
5. フェナントレン
6. アントラセン

7. フルオランテン
8. ピレン
9. ベンズ [a] アントラセン
10. クリセン
11. ベンゾ [b] フルオランテン
12. ベンゾ [k] フルオランテン

13. ベンズ [a] ピレン
14. インデノ [1,2,3-c,d] ピレン
15. ジベンズ [a,h] アントラセン
16. ベンゾ [g,h,i] ペリレン
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図 3.　 Agilent J&W DB-5ms ウルトライナート GC キャピラリカラムで分析した魚抽出液ブランクと 25 ng/mL 添加魚抽出液の GC/MS SIM クロマトグラム。 
84 ページに記載のクロマトグラフィ条件を使用。
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11. ベンゾ [b] フルオランテン
12. ベンゾ [k] フルオランテン
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14. インデノ [1,2,3-c,d] ピレン
15. ジベンズ [a,h] アントラセン
16. ベンゾ [g,h,i] ペリレン

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS 抽出塩パッケージ、部品番号 5982-6555

Agilent Bond Elut QuEChERS 分散 SPE、脂肪を含むサンプル用、15 mL チューブ、部品番号 5982-5158

Agilent Bond Elut QuEChERS セラミックホモジナイザ、50 mL チューブ、部品番号 5982-9313

Agilent J&W DB-5ms ウルトライナートカラム、20 m × 0.18 mm、0.18 µm、部品番号 122-5522UI

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-6668EN を検索してください。
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ガラスウール付きウルトライナートライナーを使用した GC/MS/MS に
よる食品中の農薬の分析 (文献番号 5990-7706EN)

機器条件

GC 条件
分析カラム :  Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、 
 15 m × 0.25 mm、0.25 µm 
 (部品番号 19091-431UI)

GC :  Agilent 7890A シリーズ

オートサンプラ :   Agilent 7693 オートサンプラおよびサンプル
トレイ、5 µL シリンジ (部品番号 5181-5246)、
注入量 1 µL 注入後溶媒 A (アセトン)  
洗浄 : 3 回 サンプルポンピング : 3 回 注入後
溶媒 B (アセトニトリル) 洗浄 : 3 回

キャリアガス :  ヘリウム、定圧

注入口 :   MMI 注入口、パルスドスプリットレス 
モード : 280 ºC

注入パルス圧力 :  36 psi、1 分まで

スプリットベントへのパージ流量 :  1 分で 50 mL/min

注入口圧力 :   分析時 18.35 psi (RT ロック)、 
バックフラッシュ時 1.0 psi

RT ロッキング :  8.298 分、クロルピリホスメチル

オーブンプロファイル :   100 ºC (2 分間)、50 ºC/min で 100～ 150ºC、 
6 ºC/min で 150～ 200 ºC、16 ºC/min で  
200～ 280 ºC 6 分間保持 (サンプル分析の 
ため)、100 ºC (1 分間) 100 ºC/min で 100～
280 ºC、5.2 分間保持 (マトリックスブランク
の分析のため)

ポストラン :  280 ºC で 2 分

キャピラリ・フロー・テクノロジー :   パージ付き Ultimate ユニオン (部品番号 
G3182-61580) – 分析カラムと注入口のバック
フラッシュに使用

Aux EPC ガス :   パージ付き Ultimate ユニオン に配管された
ヘリウム

ブリードライン :   外径 0.0625 インチ x 内径 0.010 インチ x 100 cm、
316 SS チューブ、オーブンの上部

Aux 圧力 :  分析時 4 psi、バックフラッシュ時 75 psi

接続部 :   注入口と パージ付き Ultimate ユニオン の間 
(部品番号 G3182-61580)

リストリクタ :   不活性フューズドシリカチューブ、 
0.65 m × 0.15 mm (部品番号 160-7625-5)

接続部 :  パージ付き Ultimate ユニオン と MSD の間

MSD :  Agilent 7000 トリプル四重極イナート、  
 パフォーマンスエレクトロニクス付き

真空ポンプ :  パフォーマンスターボ

モード :  MRM

チューニングファイル :  Atune.u

トランスファーライン 
温度 :  280 ºC

イオン源温度 :  300 ºC

四重極温度 :  Q1 および Q2、150 ºC

溶媒待ち時間 :  2.3 分

コリジョンガスフロー :   He クエンチガス 2.35 mL/min、 
N2 コリジョンガス 1.5 mL/min

MS 分離能 :  MS1 および MS2、1.2 u

図 1.　食品に含まれる農薬の QuEChERS AOAC サンプル前処理手順

QuEChERS 手順
ホモジナイズしたサンプル 15 g を正確に計量し (±0.05 g)、 

50 mL 遠心管に入れる

100 µL の IS 溶液をサンプルに添加し、1 分間ボルテックス

15 mL の 1 % 酢酸 ACN 溶液 を添加し、1 分間強く振とう

Bond Elut QuEChERS AOAC 塩パッケージを添加し、 
チューブにキャップをして 1 分間強く振とう

4000 rpm で 5 分間遠心分離

ACN 層の上澄み 1 mL を Bond Elut AOAC 分散 SPE 2 mL チューブに、 
または 8mL を Bond Elut AOAC 分散 SPE 15 mL チューブに移す

抽出液をオートサンプラバイアルに移し、分析

1 分間ボルテックスし、遠心分離

サンプルを GC/MS/MS で分析

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用して多成分残留農薬を分析する方法について
説明します。ホワイトフラワー、バナナ、イチゴ、洋ナシ、レ
タスの 5 種類の果物および野菜を選択しました。分析が困難
な 33 種類の代表的な農薬を選択し、Agilent ウルトライナート
ライナを評価しました。QuEChERS AOAC メソッドにより抽出し
た果物および野菜マトリックスブランクサンプルに農薬標準 
品を添加しました。すべてのテストは、7693B オートサンプ
ラと 7000 シリーズトリプル四重極 MSD システムを備えた 
Agilent 7890A GC で行いました。抽出したサンプルを使用して、
ガラスウール付き Agilent ウルトライナートライナの優れた性
能を示しました。
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図 2.　ガラスウール付きウルトライナートライナを使用した、10 ppb で添加した QuEChERS サンプルの GC/MS/MS クロマトグラム
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent Bond Elut QuEChERS AOAC 分散 SPE キット、一般的な果物および野菜用、 
2 mL、部品番号 5982-5022

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート GC カラム、15 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091-431UI

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-7706EN を検索してください。
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Agilent 7000 トリプル四重極 GC/MS システムを使用した貝中の 
化学汚染物質の測定 (文献番号 5990-7714EN)

機器条件

GC 条件
カラム (1) :  Agilent J&W DB-5ms ウルトライナート、  
 15 m × 内径 0.25 mm、0.25 µm 
 (部品番号 122-5512UI)

カラム (2) :  Agilent J&W DB-5ms ウルトライナート、 
 0.65 m × 内径 0.15 mm、0.15 µm  
 (部品番号 165-6626 から切断)

注入モード (1) :   1 µL コールドパルスドスプリットレス、CO2 冷却 
マルチモード注入口 (MMI) および 10 µL  
シリンジを使用

注入口温度  
プログラム :  50 ºC (0.05 分間)、600 ºC/min で 50～ 325 ºC

注入口圧力パルス :  13.0 psi で 0.75 分間

スプリットベントへのパージ流量 :  1 分で 50 mL/min

注入ポートライナ :   内径 2 mm、マルチバッフル  
(部品番号 5190-2296)

注入モード (2) :   10 µL 溶媒ベント、CO2 冷却マルチモード 
注入口 (MMI) および 25 µL シリンジを使用

注入口温度プログラム :  40 ºC (0.31 分間)、600 ºC/min で 40～ 325 ºC

注入口ベント圧力 :  5.0 psig

注入口ベントフロー :  100 mL/min

注入口ベント時間 :  0.31 分

出口圧 :  0 psig

注入速度 :  100 µL/min

スプリットベントへのパージ流量 :  1 分で 50 mL/min

注入ポートライナ :   内径 2 mm、マルチバッフル  
(部品番号 5190-2296)

キャリアガス :  ヘリウム、定流量、1.2 mL/min

オーブン温度 
プログラム :  50 ºC (1 分間)、20 ºC/min で 50～ 200 ºC (0 分間)、 
 10 ºC/min で 200～ 300 ºC (1.5 分間)

RTL 化合物 :  PCB 118、12.370 分にロック

圧力制御ティ :  G3186B、2.0 psig の定圧で動作

バックフラッシュ条件 :  注入口圧力

MC 条件
MS トランスファーライン温度 :  325 ºC

MS イオン源 :  300 ºC

MS 四重極、1、2 温度 :  150 ºC、150 ºC

コリジョンセルガス :  窒素 (1.5 mL/min)、ヘリウム (2.25 mL/min)

MS1/MS2 分離能 :  ワイド/ワイド

MRM 設定 :  アプリケーションノートの表 3 を参照

電子エネルギー :  -70 eV

イオン化モード :  電子衝撃 (EI)

EI オートチューン :  正規化ゲイン

ゲイン係数 :  5

はじめに
このアプリケーションでは、QuEChERS サンプル前処理アプ
ローチを使用して、ムール貝組織に含まれる有機塩素系農
薬、多環芳香族炭化水素、およびポリ塩化ビフェニル類を測
定する方法について説明します。分析は、二酸化炭素冷却マ
ルチモード注入口 (MMI) と Agilent 7693A オートサンプラを備
えた Agilent 7890 GC と Agilent 7000 トリプル四重極 GC/MS シ
ステムで行いました。このアプリケーションでは、QuEChERS 
抽出を溶媒とカラムに充填した SPE クリーンアップ手順と組
み合わせて、対象化合物の GC/QQQ による確認に適した最終
抽出液を取得しました。



90

ホモジナイズしたムール貝組織 2 g を計量し、 
QuEChERS 抽出チューブに入れる

QuEChERS 手順

図 1.　 貝に含まれる汚染物質の QuEChERS サンプル抽出およびクリーン
アップ手順

標識した ISTD (アセトンに溶解) を添加

サンプルを 30 秒間ボルテックスして混合。 
13 mL の脱イオン水を添加し、セラミックホモジナイザを 2 個加える

サンプルを 1 分間ボルテックスして混合。15 mL の抽出
溶媒 (1 % 酢酸アセトニトリル溶液) を添加。1 分間ボルテックスし、混合

QuEChERS AOAC 塩ミックス (5982-5755) を添加。チューブを
1 分間手で振とうし、1 分間ボルテックスして混合

チューブを 3,900 rpm で 5 分間遠心分離し、
チューブを -20 ºC の冷凍庫で 30 分間冷却

アセトニトリル層を、1 g の無水硫酸ナトリウムの入った 
清浄な乾いた遠心管に移す

1 分間手で振とうし、チューブを -20 ºC の冷凍庫に一晩置く

透明な抽出液 10 mL を清浄な turbovap
チューブにピペットで取り、0.5 mL まで蒸発

20 mL のジクロロメタン (DCM) を添加。0.5 mL まで蒸発させ、
10 mL DCM を添加。0.5 mL まで蒸発

10 mL のヘキサンを添加し、0.5 mL まで蒸発 

シリカを 180 ºCで一晩活性化。1 g を
空の 15 mL SPE チューブに添加

1 g のシリカを SPE チューブ内で 10 mL の
DCM および 20 mL のヘキサンでコンディショニング

濃縮した抽出液をシリカ SPE チューブに入れ、
13 mL の 40:60  DCM:ヘキサンで溶出

抽出液を 0.5 mL まで蒸発。前 2 つの手順を繰り返す

抽出液を 0.5 mL まで蒸発させ、2 mL オートサンプラバイアルに移す

図 2.　PAH 対象化合物の TIC MRM クロマトグラム
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図 3.　ムール貝組織に添加した (a) OCP、(b) PAH、および (c) PCB 類の対象化合物回収率 (%) 値のグラフ表示
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファあり AOAC 抽出キット、部品番号 5982-5755

Agilent J&W DB-5ms ウルトライナートカラム、15 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 122-5512UI

Agilent J&W DB-5ms ウルトライナートカラム、0.65 m x 0.15 mm、0.15 µm、部品番号 165-6626 から切断

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-7714EN を検索してください。
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異なるサンプル前処理手法を用いた小麦中トリコテセン類および 
ゼアラレノンの LC/MS/MS 分析 (文献番号 5990-9107JAJP)

機器条件
HPLC 条件
カラム :  Agilent ZORBAX ラピッドレゾルーション HT 
 Eclipse Plus C18、2.1 × 100 mm、1.8 µm 
 (部品番号 959764-902)

機器 :  Agilent 6460 トリプル四重極 LC/MS、 
 Agilent 1290 Infinity LC

流量 :  0.25 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  10 µL

移動相 :  A :  水 + 0.2 % 酢酸、5 mM 
酢酸アンモニウム

 B :  メタノール + 0.2 % 酢酸、5 mM 
酢酸アンモニウム

MS/MS 条件
ESI および Agilent Jet Stream パラメータ、pos/neg 高速極性切り替え

ドライングガス温度 :  200 ºC

ドライングガス流量 :  8 L/min

ネブライザ圧力 :  45 psi

シースガス温度 :  400 ºC

シースガス流量 :  12 L/min

キャピラリ電圧 :  ±3,000 V

ノズル電圧 :  ±500 V

デルタ EMV :  500 V

分離能 :  ユニット、ユニット

図 1.　穀物の QuEChERS AOAC サンプル前処理手順

QuEChERS 手順
5 g の穀物を粉砕し、空の 50 mL 遠心管に入れる

10 mL の MeOH : アセトニトリル (85:15  v:v) 混合液を添加し、 
キャップをして混合

Bond Elut バッファなし抽出パッケージ (部品番号 5982-5550) を添加し、
キャップをして振とうし、遠心分離

上澄み 1 mL を 2 mL 分散 SPE
 チューブ (部品番号 5982-5022) に移す

キャップをし、ボルテックスして混合し、遠心分離

0.2 µm メンブレンでろ過

N2 流で蒸発させ、1 mL の H2O : ACN (80:20  v:v) に再溶解

Bond Elut Mycotoxin メソッド
25 g の穀物粉砕物

100 mL の MeOH : アセトニトリル混合液 (85:15  v:v) を添加し、 
キャップをして 1 時間振とう

上澄み 8 mL を Bond Elut Mycotoxin チューブ (部品番号 12102167) に移し、
ろ液を収集

N2 流で蒸発させ、1 mL の H2O : ACN (80:20  v:v) に再溶解

0.2 µm メンブレンでろ過

図 2.　 穀物に含まれるマイコトキシンの Bond Elut Mycotoxin SPE サンプル 
前処理手順

はじめに
このアプリケーションでは、修正版 QuEChERS メソッドおよ
び Agilent Bond Elut Mycotoxin SPE を使用してサンプル前処理
を行い、LC/MS/MS によりトリコテセン類とゼアラレノンを検
出する方法について説明します。この分析には、MassHunter 
Optimizer ソフトウェアを備えた Agilent 6460 トリプル四重極 LC/
MS を使用しました。回収率は、イムノアフィニティ抽出に対
して 72～ 105 % でした。QuEChERS アプローチと、Mycotoxin 
カラムを使用した従来の SPE クリーンアップのいずれでも優
れた回収率が得られました。SPE クリーンアップを使用して前
処理したサンプルの方がクリーンで低い検出下限が得られま
したが、QuEChERS アプローチを使用して前処理したサンプル
の方が処理は迅速でした。
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表 1.　トリコテセン類およびゼアラレノンの MS 分析条件

マイコトキシン プリカーサイオン プロダクトイオン フラグメンタ コリジョンエネルギー 極性

15-アセチルデオキシニバレノール 356 321 95 5 ポジティブ

15-アセチルデオキシニバレノール 356 137 95 8 ポジティブ

15-アセチルデオキシニバレノール 339 137 105 12 ポジティブ

3-アセチルデオキシニバレノール 397 337 95 4 ネガティブ

3-アセチルデオキシニバレノール 397 59 95 20 ネガティブ

ジアセトキシシルペノール (DAS) 384 307 105 4 ポジティブ

ジアセトキシシルペノール (DAS) 384 247 105 6 ポジティブ

デオキシニバレノール (DON) 355 265 95 4 ネガティブ

デオキシニバレノール (DON) 355 59 95 20 ネガティブ

フサレノン-X 413 263 95 8 ネガティブ

フサレノン-X 413 59 95 28 ネガティブ

HT-2 トキシン 442 263 105 4 ポジティブ

HT-2 トキシン 442 215 105 4 ポジティブ

ネオソラニオール 400 215 95 16 ポジティブ

ネオソラニオール 400 185 95 16 ポジティブ

ニバレノール 371 311 108 4 ネガティブ

ニバレノール 371 281 108 8 ネガティブ

ニバレノール 371 59 108 24 ネガティブ

T-2 トキシン 484 215 120 16 ポジティブ

T-2 トキシン 484 185 120 14 ポジティブ

ゼアラレノン 317 175 190 16 ネガティブ

ゼアラレノン 317 131 190 24 ネガティブ

ゼアラレノン 319 275 185 16 ネガティブ

ゼアラレノン 319 205 185 16 ネガティブ

表 2.　 50 µg/kg (n=9) で小麦サンプルに添加した化合物における修正版 QuEChERS とカートリッジ SPE の 
回収率データの比較

化合物
リテンションタイム 
(分) 

修正版 QuEChERS 回
収率 (%)

修正版 QuEChERS 
RSD (%) 

Bond Elut Mycotoxin 
SPE 回収率 (%)

Bond Elut Mycotoxin 
SPE RSD (%)

ニバレノール 5.6 73 7 93 11

デオキシニバレノール 6.4 85 8 84 11

フサレノン-X 6.8 81 9 89 9

ネオソラニオール 6.8 94 9 77 9

15-アセチルデオキシニバレノール 7.2 88 9 72 10

3-アセチルデオキシニバレノール 7.2 100 9 92 11

ジアセトキシシルペノール 7.7 105 2 104 3

HT-2 8.0 83 8 99 4

T-2 トキシン 8.2 83 8 100 4

ゼアラレノン 8.4 87 8 79 9
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図 3.　 50 ppb 小麦マトリックス標準。1 次遷移の標準化クロマトグラム。このメソッドの場合、15-アセチルデオキシニバレノールと 3-アセチルデオキシニバレノールの異性体
については、異なる質量分析極性での測定により識別されるため、クロマトグラフィの分離は必要ない点に注意してください。

x102  

0 

0.1 

0.2 

0.3 

0.4 

0.5 

0.6 

0.7 

0.8 

0.9 

1 

1.1 

取り込み時間 (分)
4.6 4.8 5 5.2 5.4 5.6 5.8 6 6.2 6.4 6.6 6.8 7 7.2 7.4 7.6 7.8 8 8.2 8.4 8.6 8.8 9

相
対
ア
バ
ン
ダ
ン
ス

ニ
バ
レ
ノ
ー
ル

デ
オ
キ
シ
ニ
バ
レ
ノ
ー
ル

フ
サ
レ
ノ
ン

-X
ネ
オ
ソ
ラ
ニ
オ
ー
ル

15
-ア
セ
チ
ル
デ
オ
キ
シ
ニ
バ
レ
ノ
ー
ル

3-ア
セ
チ
ル
デ
オ
キ
シ
ニ
バ
レ
ノ
ー
ル

ジ
ア
セ
ト
キ
シ
シ
ル
ペ
ノ
ー
ル

HT
-2 
ト
キ
シ
ン

T-2
 ト
キ
シ
ン

ゼ
ア
ラ
レ
ノ
ン

 

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファなし抽出パッケージ、部品番号 5982-5550

Agilent Bond Elut QuEChERS 分散 SPE キット、部品番号 5982-5022

Agilent Bond Elut Mycotoxin SPE カートリッジ、500 mg、3 mL、部品番号 12102167

Agilent ZORBAX ラピッドレゾルーション HT Eclipse Plus C18 カラム、2.1 x 100 mm、1.8 µm、部品番号 959764-902

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-9107JAJP を検索してください。



95

最適化された抽出/クリーンアップ法と Agilent 7000 シリーズトリプル 
四重極 GC/MS システムを使用した乾燥茶サンプル中の残留農薬の 
多成分測定 (文献番号 5990-9865EN)

機器条件
GC 条件
カラム (1) :  Agilent J&W HP-5ms ウルトライナート、 
 15 m × 0.25 mm、0.25 µm 
 (部品番号 19091S-431UI)

カラム (2) :  Agilent J&W DB-5ms ウルトライナート、  
 0.50 m × 0.15 mm、0.15 µm 
 (部品番号 165-6626 から切断)

キャピラリー・フロー装置 :   圧力制御ティ (PCT)、ニューマティクスコント
ロールモジュール (PCM)

オートサンプラ :  Agilent 7693A オートサンプラ : 

注入量 :  2 µL コールドスプリットレス、CO2 冷却 
 マルチモード注入口 (MMI) を使用

スプリットレス期間 :  1 分間

注入量 :   ポートライナ、内径 2 mm 凹み付き不活性処
理済みライナ (部品番号 5190-2296)

注入口温度 
プログラム :  50 ºC (0.1 分間)、600 ºC/min で 50～ 300 ºC

スプリットベントへのパージ流量 :  1 分で 50 mL/min

RTL 化合物 :  トリフルラリン、6.219 分にロック

キャリアガス :  ヘリウム

注入口圧力 :  17.460 psig 定圧モード (分析時)

PCM 圧力 :  2.0 psig 定圧モード (分析時)

オーブンプログラム :   50 ºC (1.0 分間)、50 ºC で 50～ 150 ºC、 
6 ºC/min で 150～ 200 ºC、 
16 ºC/min で 200～ 280 ºC (4.07 分間)

ポストラン時間 :  2.0 分

ポストラン温度 :  280 ºC

ポストラン圧力 :  注入口 1.0 psig、PCM 60.0 psig

MS トランスファーライン 
温度 :  280 ºC

MS 条件
イオン化モード :  電子イオン化

電子エネルギー :  -70 eV

チューン :  EI オートチューン

EM ゲイン :  10

MS1 分離能 :  1.2 amu、半値幅

MS2 分離能 :  1.2 amu、半値幅

トランジション :  アプリケーションノートの参考資料 [2] を参照

コリジョンエネルギー :  アプリケーションノートの参考資料 [2] を参照

ドウェルタイム :   5 サイクル/秒に達するためのタイム 
ウィンドウあたりのトランジション数に応じて 
2～ 28 ms

コリジョンセルガスフロー :  窒素 (1.5 mL/min)、ヘリウム (2.25 mL/min)

MS 温度ゾーン :  イオン源 280 ºC、Q1 150 ºC、Q2 150 ºC

QuEChERS 手順

図 1.　茶の QuEChERS サンプル抽出およびクリーンアップ手順

2 g の乾燥茶葉 + 10 mL の水を 50 mL のプラスチック遠心管に入れ、 
30 秒間振とうし、マトリックスの水和を 30 分間待つ

10 mL のアセトニトリルを添加し、1 分間振とうし、 
4 g の MgSO4 + 1 g の NaCI を添加。  

1 分間振とうし、TPP (ISTD) を添加して 10,000 rpm で 5 分間遠心分離

アセトニトリル層 1 mL を 15 mL プラスチック遠心管に取り、 
1 mL の n-ヘキサンおよび 5 mL の 20 % NaCl 水溶液を添加し、1 分間振とう

10,000 rpm で 1 分間遠心分離

n-ヘキサン層の一部を 2 mL オートサンプラバイアルに移す

はじめに
このアプリケーションでは、最適化された QuEChERS サンプル
前処理アプローチを使用して、茶から農薬を効果的に抽出す
ると同時に、クロマトグラフィピークの変形、対象化合物のリ
テンションタイムのシフト、また感度の低下の原因となるカ
フェインやその他の共抽出物を最小限に抑える方法につい
て説明します。茶抽出液の分析は、Agilent 7890 GC で MRM 
モードを使用した GC/MS/MS と Agilent 7000B トリプル四重極 
GC/MS システムを使用して行いました。この革新的なアプ
ローチでは、QuEChERS 抽出に続いて、一貫性のある結果を
得るための液液抽出によるクリーンアップを行います。
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図 2.　 QuEChERS 抽出後のアセトニトリル抽出液にカフェインやその他の共抽出物が非常に多く残っていることを示すフルスキャン MS クロマトグラム (1 青色のト
レース) と、抽出後に液液抽出を採用したときの共抽出物の大幅な減少の比較 (2 黄色のトレース)
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図 3.　添加レベル 0.01、0.1、および 1 mg/kg の緑茶および紅茶に含まれる残留農薬の (1) 全体的な回収率および (2) RSD の分布
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このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut QuEChERS バッファなし抽出パッケージ、部品番号 5982-5550

Agilent J&W HP-5ms ウルトライナートカラム、15 m x 0.25 mm、0.25 µm、部品番号 19091S-431UI

Agilent J&W DB-5ms ウルトライナートカラム、0.50 m x 0.15 mm、0.15 µm、部品番号 165-6626 から切断

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-9865EN を検索してください。
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上澄みから 4 mL を除去し、きれいなチューブに移す 

40 ºC の N2 で乾燥

1 mL の 2 : 8 ACN : H2O に再溶解し、10,000 rpm で  
10 分間遠心分離

上澄みをオートサンプラバイアルに移す

修正版 QuEChERS メソッドによる動物由来食品中の 36 種類の動物用 
医薬品の LC/MS/MS スクリーニング (文献番号 5991-0013JAJP)

機器条件
HPLC 条件
カラム :   Agilent ZORBAX ソルベントセーバ HD Eclipse Plus 

C18、3.0 × 100 mm、1.8 µm

流量 :  0.5 mL/min

カラム温度 :  30 ºC

注入量 :  5 µL

移動相 :   1 : H2O 0.1 % ギ酸 
B : ACN

グラジエント :  時間 (分) %A  %B 
 0.0  90  10 
 0.5 90  10 
 1.0  80  20 
 4.0  75  25 
 8.0  40  60 
 9.0 5  95 
 12.0  5  95 
 12.1  90  10 
 15.0  90  10

MS 条件
極性 :  ポジティブ

ガス温度 :  300 ºC

ガス流量 :  7 L/min

ネブライザ :  50 psi

キャピラリ :  3,000 V

シースガス温度 :  350 ºC

シースガス流量 :  10 L/min

スキャンモード :  DMRM

図 1.　 動物由来食品に含まれる動物用医薬品の QuEChERS AOAC サンプル前
処理手順

QuEChERS 手順
必要に応じてホモジナイズしたサンプル 2 g (+/- 0.05 g) を 

空の 50 mL 遠心管に移す

4 mL の H20 を添加し、キャップをして 1 分間ボルテックス

10 mL の 1 % 酢酸 ACN 溶液を添加し、キャップをして 1 分間ボルテックス

QuEChERS 抽出塩パッケージ (部品番号 5982-0032) を添加

キャップをして 1 分間強く振とうし、4 ºC に設定された温度制御 
遠心分離機を使用して 5,000 rpm で 5 分間遠心分離。30 分間放置

上層の上澄み 6 mL を 15 mL 分散 SPE チューブ  
(部品番号 5982-4950) に移し、キャップをして 1 分間ボルテックス

5,000 rpm で 5 分間遠心分離 

はじめに
このアプリケーションでは、食品中の 4 種類の動物用医薬品 
(スルファニルアミド、大環状ラクトン、キノロン、クロビドール) 
をスクリーニングするための修正版 QuEChERS メソッドについ
て説明します。4 種類のすべての動物用医薬品について、こ
のメソッドで十分な回収率が得られました。機器分析は、ダイ
オードアレイ検出器を備えた Agilent 1260 Infinity LC と、Agilent 
Jet Stream 技術エレクトロスプレーイオン化源を備えた Agilent 
6460 トリプル四重極 LC/MS で行いました。肉マトリックスに
加えて、卵、牛乳、および蜂蜜サンプルでもこのメソッドを正
しく使用できました。
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図 2.　動物用医薬品の MRM 抽出クロマトグラム
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表 1.　抽出手順の最適化の結果。Na2SO4 を含む抽出塩混合物を優れた回収率に基づいて選択
メソッド 1 2 3 4

抽出塩 MgSO4 + NaCl Na2SO4 + NaCl Na2SO4 + NaCl Na2SO4 + NaCl

分散 SPE ミックス C18EC + MgSO4 C18EC + Na2SO4 C18EC + Na2SO4 C18EC + Na2SO4

抽出溶媒 1 % ギ酸アセトニトリル 1 % ギ酸アセトニトリル 1 % ギ酸アセトニトリル 1 % ギ酸アセトニトリル

水 8 mL 8 mL 4 mL 4 mL

大環状ラクトンの平均回収率 22.95 % 43.66 % 45.12 % 70.46 %

スルファニルアミドの平均回収率 10.86 % 25.96 % 33.25 % 54.35 %

キノロンの平均回収率 86.79 % 47.69 % 62.69 % 64.44 %

クロピドールの平均回収率 55.12 % 38.02 % 49.89 % 65.37 %

ゼアラレノン 8.4 87 8 79 

表 2.　分散 SPE パラメータの最適化の結果。多機能性を向上するために PAS を含む dSPE 混合物を選択
メソッド 1 2 3 4 5

抽出塩 Na2SO4 + NaCl Na2SO4 + NaCl Na2SO4 + NaCl Na2SO4 + NaCl Na2SO4 + NaCl

分散 SPE ミックス 50 mg PSA +
150 mg C18EC +
900 mg Na2SO4

100 mg PSA +
150 mg C18EC +
900 mg Na2SO4

50 mg SAX +
150 mg C18EC +
900 mg Na2SO4

100 mg NH2 +
150 mg C18EC +
900 mg Na2SO4

300 mg C18EC +
900 mg Na2SO4

抽出溶媒 1 % 酢酸 1 % 酢酸 1 % 酢酸 1 % 酢酸 1 % 酢酸

アセトニトリル アセトニトリル アセトニトリル アセトニトリル アセトニトリル

水 4 mL 4 mL 4 mL 4 mL 4 mL

大環状ラクトンの平均回収率 54.57 % 42.23 % 59.87 % 33.70 % 66.10 %

スルファニルアミドの平均回収率 64.37 % 63.27 % 77.35 % 51.71 % 71.80 %

キノロンの平均回収率 73.88% 88.34 % 76.82 % 97.03 % 84.66 %

クロピドールの平均回収率 85.12 % 100.11 % 71.57 % 70.27 % 91.17 %

このアプリケーションで使用した製品
Agilent Bond Elut 抽出チューブ、部品番号 5982-0032

Agilent Bond Elut QuEChERS 分散 SPE キット、残留農薬用、部品番号 5982-4950

Agilent ZORBAX ソルベントセーバ HD Eclipse Plus C18 カラム、3.0 x 100 mm、1.8 µm、部品番号 959757-302

このアプリケーションノートの完全版をご覧になるには、www.agilent.com/chem/jp で 
5990-0013EN を検索してください。
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LC、LC/MS
要求の厳しい定性・定量分析に対応する 
卓越した性能

アジレントは、最高レベルの LC と LC/MS システムを提供し
ています。高い感度と精度を有するトリプル四重極型 LC/
MS、スペクトルライブラリなしで実験式を特定できる TOF-
MS システムなど、信頼性の高い LC/MS 分析を実行するた
めのソリューションを揃えています。

GC/MS
汚れたサンプルや厳しい環境でも、 
高い感度と選択性を実現します

対象化合物の定量、不明化合物の検出など、低い検出下限
と高速測定を実現するための最適な方法は、GC/MS/MS 
アプリケーション専用に設計されたシステムを使用すること
です。

迅速かつ正確な分析を実現する分析装置

Agilent 6230 TOF LC/MS

7000 シリーズトリプル四重極 GC/MS

Agilent 1290 Infinity LC
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食品安全性分析では、結果の正確さが厳しく求められる
と同時に、生産性の高さも要求されます。このようなニー
ズに応えるために、複雑な食品分析に不可欠な機器の性
能を長期に渡って保証するカラムと消耗品をアジレントは
提供しています。

信頼の高い結果を提供するカラムと 
標準サンプル : 
• HPLC および UHPLC 用 Agilent ZORBAX および 

Poroshell 120 カラム

• GPC/SEC カラムおよび標準試料 – PLgel、 
PL aquagel-OH、特殊カラム、EasiVial 標準試料など

• Agilent J&W GC カラム - ウルトライナート、高効率、
Select および PoraBOND PLOT

• GC、LC、および MS 用テストおよび性能標準

• 独自のアプリケーションに対応するカスタム GC および 
LC カラム

機器のピーク性能を維持するアジレントの 
消耗品 : 
• GC 用の Agilent 不活性流路コンポーネント (ウルトライ
ナートライナおよびゴールドシール、UltiMetal Plus フレ
キシブル金属製フェラルなど) により、食品アプリケー
ションにおける高活性微量化合物の分析機能を向上

• GC、LC、MS、原子分光、分子分光用の幅広い消耗品の
品揃え

• 主要ブランドの分析機器に適合する GC および LC 消耗
品を提供する Agilent CrossLab 消耗品

• MS 分析バイアルキット、ウルトライナート注入口ライナ
などの革新的な消耗品

• クロマトグラフィ科学者のために設計された pH 計およ
び電極

厳しいアプリケーションに対応するカラムと消耗品
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