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１．目 的 

 近年の食品衛生法、水道水質基準の改正、また食品中の残留農薬による健康被害の発生などの背景

から、多成分の農薬の一斉迅速分析の需要が高まっている。 

 現在当研究所では、四重極 GC/MS を用いた方法によりゴルフ場排水中などの残留農薬の分析を行っ

ているが、測定時間の長さやメソッド作成の煩雑さなどが問題となっている。 

そこで我々は、高分解能でかつ短時間でのスペクトル記録が可能なガスクロマトグラフ飛行時間型

質量分析計(GC/TOF-MS)を用いて、環境水中の農薬の迅速分析法の検討を行ったので報告する。 

２．方 法                    

 GC カラムとして HP-5MS（15m×0.25mm i.d.,0.25µm thickness）を使用、GC 昇温条件は 70℃(1.5min)

→60℃/min→130℃(0min)→30℃/min→300℃(3min)とした。TOF-MS 条件は、質量分解能を 5000～5500、

質量範囲を m/z50-400、データ取り込み速度を 5scan/second とした。 

標準溶液は和光純薬製 68 種農薬混合標準液を、内標準物質として anthracene-d10, 

fluoranthene-d10, chrysene-d12（和光純薬製）を使用した。 

 検量線は 5～1000ng/mL の濃度範囲で 5点の濃度を用い作成、装置検出下限（IDL）は検量線作成時

の最低濃度を 7 回測定して測定した。測定

方法の検出下限（MDL）、添加回収試験は、

ブランク値の出ないことを確認した河川水

に農薬標準液を添加したものを使用して算

出した。また添加回収試験に使用したサン

プルのうち、１つを用いて長時間連続測定

時の感度変動を確認した。 

３．結果および考察 

 今回の方法では農薬 68成分は約 8.5分以

内に溶出し、一般的に行われている四重極

GC/MSによる分析法より測定時間を約1/4に

短縮することができた（図 1）。IDL は 66 成

分で 10pg 以下であった。また、検量線は相

関係数が0.9666～0.9998の範囲内にあった。 

 河川水を用いた MDL は、0.01～0.09µg/L
の範囲内であった。また、添加回収試験に

おける回収率は、59 成分で 70～120%の範囲

内にあった。また質量分解能 5000 により、

精密質量単位での MS 分離が可能となり、夾

雑成分を多く含むサンプルでもその影響を

少なくし、測定対象成分のみを選択的に検

出することが可能である（図 2、benzoepin

の定量イオンのマスクロマトグラム）。     

長時間測定時の相対感度変動は算出した

全ての物質で変動係数 5％以下であり、試験

途中で感度が大きく変動することもなかっ

た。 

 以上のことから、GC/TOF-MS を利用するこ

とで、従来の方法と同等の感度、定量精度

を確保しつつ、より短時間かつ簡便に残留

農薬の分析を行うことが可能であるという

結果が得られた。 






