
（別添１０）

農作物中の残留農薬 LC/MS(/MS)一斉分析法（Ⅱ）案

1．抽出，精製及び定量

1-1．野菜及び果実の場合

アセトニトリル 50 mL 添加 

アセトニトリル 20 mL 添加

アセトニトリル添加

NaCl 10 g 添加　

0.01 mol/L塩酸 20 mL 添加

15分間

40℃以下で減圧濃縮（最後は，窒素ｶﾞｽで乾固）

残留物をアセトン・n- ヘキサン・トリエチルアミン (20：80：0.5) 2 mL に溶解

シリカゲルカラム，6 ｍL (500 mg) を

メタノール，アセトン各 5 mL及びn- ヘキサン 10 mL でコンディショニング

抽出液を負荷

アセトン・n- ヘキサン・トリエチルアミン (20：80：0.5) 10 mL で洗浄

（10 mL 中の 2～3 mL で洗い込む）　

アセトン・メタノール (1：1) 20 mL で溶出

（20 mL 中の 2～3 mL で洗い込む）　

40℃以下で 1 mL 以下に減圧濃縮

窒素ｶﾞｽで乾固

メタノールで溶解して 4 mL とする

濃　　縮

試験溶液 

LC/MS(/MS)測定

ろ　　過

濃　　縮

シリカゲルカラムクロマトグ
ラフィー

溶出液の分取

抽出液 20 mL を分取

振 とう

アセトニトリル層を分取

無水硫酸ナトリウムを加え
て脱水

ホモジナイズ

吸引ろ過（または遠心分離）

ろ液（または上澄液）を分取

100 mL に定容

試料 20.0 g

ホモジナイズ

吸引ろ過（または遠心分離）

残 留 物



1-2．穀類、豆類及び種実類の場合

水 20mL 添加，15分間放置

アセトニトリル 50 mL 添加 

アセトニトリル 20 mL 添加

アセトニトリル添加

NaCl 10 g 添加　

0.01 mol/L 塩酸 20 mL 添加

15分間

Bond Elut C18 6 mL (1 g)を

アセトニトリル 10 mL でコンディショニング

抽出液を負荷

アセトニトリル 2 mL で溶出

40℃以下で減圧濃縮（最後は，窒素ｶﾞｽで乾固）

残留物をアセトン・n- ヘキサン・トリエチルアミン (20：80：0.5) 2 mL に溶解

シリカゲルカラム，6 ｍL (500 mg)を

メタノール，アセトン各 5 mL 及びn- ヘキサン 10 mL でコンディショニング

抽出液を負荷

アセトン・n- ヘキサン・トリエチルアミン (20：80：0.5) 10 mLで洗浄

（10 mL 中の 2～3 mL で洗い込む）　

アセトン・メタノール（1：1) 20 mL で溶出

（20 mL 中の 2～3 mL で洗い込む）　

40℃以下で 1 mL 以下に減圧濃縮

窒素ｶﾞｽで乾固

メタノールで溶解して2 mL とする

溶出液の分取

濃　　縮

試験溶液 

LC/MS(/MS)測定

無水硫酸ナトリウムを加え
て脱水

ろ　　過

濃　　縮

シリカゲルカラムクロマトグ
ラフィー

振 とう

アセトニトリル層を分取

C18 カラムクロマトグラフィー

全溶出液の分取

吸引ろ過（または遠心分離）

ろ液（または上澄液）を分取

100 mL に定容

抽出液 20 mL を分取

ホモジナイズ

吸引ろ過（または遠心分離）

残 留 物

ホモジナイズ

試料 10.0 g



２．LC/MS(/MS)のHPLC条件の例

カラム： C18 (内径 2.0～2.1 mm，長さ 150 mm，粒径 3.0～3.5 μm）
カラム温度： 40℃
移動相流量： 0.20 mL/min
注入量： 5 μL

　　移動相ｸﾞﾗｼﾞｴﾝﾄ
(3液の場合） （2液の場合）
溶媒 A: 水 A: 5 mmol/L 酢酸アンモニウム含有水
溶媒 B: メタノール B: 5 mmol/L 酢酸アンモニウム含有メタノール
溶媒 C: 100 mmol/L 酢酸アンモニウム

A（%） B（%） C（%） A（%） B（%）
0 min 80 15 5 85 15
1 min 55 40 5 60 40

3.5 min 55 40 5 60 40
6 min 45 50 5 50 50
8 min 40 55 5 45 55

17.5 min 0 95 5 5 95
30 min 0 95 5 5 95
30 min 80 15 5 85 15

分析時間: 47 min

時間


