
（別添８）

畜水産物中の残留農薬GC/MS一斉分析法（案）

１．抽出

１－１　筋肉，脂肪，肝臓，腎臓及び魚介類の場合

水20 mL添加

アセトン・n- ヘキサン （1：2）100 mL添加

2,500 回転/分，5分間

n- ヘキサン50 mL添加

2,500 回転/分，5分間

試料 20.0 g
（脂肪は5.0 g）

ホモジナイズ

残留物をアセトン・シクロヘキサン （1：4）で，試料1.0 g/mLになるよう
に溶解（GPCカラムへの抽出脂肪の負荷量が0.5 gを超える場合には
抽出脂肪0.10 g/mLになるように溶解）

ホモジナイズ

有機層を分取

遠心分離

無水硫酸ナトリウムを
加えて脱水

残 留 物

ホモジナイズ

濃　　縮

遠心分離

抽出溶液

ろ　　過

抽出脂肪重量測定



１－２　乳，卵及び蜂蜜の場合

蜂蜜は水20 mLを添加して溶解

アセトニトリル100 mL添加

2,500 回転/分，5分間

アセトニトリル50 mL添加

2,500 回転/分，5分間

NaCl 10 g添加

5分間

遠心分離

抽出溶液

試料 20.0 g 

ホモジナイズ

濃　　縮

有機層を分取

アセトニトリル層を分取

振とう

乳及び卵： 残留物をアセトン・シクロヘキサン （1：4） で試料1.0 g/mL
になるように溶解
蜂蜜： 残留物をアセトン・n -ヘキサン （1：1） で試料2.5 g/mLになるよ
うに溶解

無水硫酸ナトリウムを
加えて脱水

ろ　　過

残 留 物

ホモジナイズ

遠心分離



２． 精製及び定量

２－１　筋肉，脂肪，魚介類，乳及び卵の場合

3,000 回転/分，5分間

上澄液 5 mLをGPCカラムに負荷

アセトン・シクロヘキサン （1：4）で溶出

残留物をアセトン・n- ヘキサン （1：1） 2 mLで溶解

アセトン・n- ヘキサン （1：1） 18 mLで溶出

アセトン・n- ヘキサン （1：1） 1 mL （脂肪試料は0.5 mL）で溶解

抽出液をPSAカラム［Bond Elut PSA （担体量500 mg）］に負荷

抽出溶液

遠心分離

GPC （ゲル浸透クロマト
グラフィー）

全溶出液の分取

アクリナトリンの保持時間からトリシクラゾールの溶出終了までを分取

GC/MS測定

溶出液の分取

試験溶液

濃　　縮

PSAカラムクロマトグラ
フィー

濃　　縮

負荷液を含むカラムからの全溶出液を採る



２－２　肝臓及び腎臓の場合

3,000 回転/分，5分間

上澄液 5 mLをGPCカラムに負荷

アセトン・シクロヘキサン （1：4） 5 mLで溶出

負荷液を含むカラムからの全溶出液を採る

n- ヘキサン 1 mLで溶解

n -ヘキサン 7 mLで洗浄

アセトン・n- ヘキサン （1：1） 1 mLで溶解

抽出溶液

遠心分離

第２画分

試験溶液

GC/MS測定

溶出液の分取

濃　　縮

第１画分: アクリナトリンの保持時間からアクリナトリンの溶出終了まで

第２画分: アクリナトリンの溶出終了からトリシクラゾールの溶出終了
まで

GPC

抽出液をシリカゲルカラム［Sep-Pak Plus
Silica（担体量690 mg）］に負荷

濃　　縮

ジエチルエーテル・n -ヘキサン （5：95） 15
mLで溶出

シリカゲルカラムクロマ
トグラフィー

第１画分をPSAカラムに負荷

第１画分

PSAカラムクロマトグラ
フィー

全溶出液の分取

アセトン・シクロヘキサン （1：4）で溶出



２－３　蜂蜜の場合

アセトン・n- ヘキサン （1：1） 18 mLで溶出

アセトン・n- ヘキサン （1：1） 1 mLで溶解

３．GPC条件の例

カラム： CLNpak EV-G (20 mm i.d.×100 mm) + CLNpak EV-2000 (20 mm i.d.×300 mm)

移動相： アセトン・シクロヘキサン（1：4） 

 流速： 5 mL/min

 カラム温度：40℃

注入量： 5 mL

分取範囲：

２－１　筋肉，脂肪，魚介類，乳及び卵の場合：58～165 mL

２－２　肝臓，腎臓の場合：第１画分，58～65 mL；第２画分，65～165 mL

４．GC/MS条件の例

カラム： DB-5MS （内径 0.25 mm，長さ 30 m，膜厚 0.25 μm）

カラム温度： 50℃(1 min)→25℃/min→125℃(0 min)→10℃/min→300℃(18.5 min)

注入口温度： 250℃

キャリヤーガス： ヘリウム

キャリヤーガス流量： 1 mL/min

注入量： 2 μL（スプリットレス）

GC/MS測定

PSAカラムクロマトグラ
フィー

全溶出液の分取

濃　　縮

試験溶液

負荷液を含むカラムからの全溶出液を採る

抽出溶液2 mLをPSAカラムに負荷


