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報文

LC・叫

(平成 23年 2月22臼受理)

費藤静夏* 根本 了 松田りえ子

Determination of Pindone in Agricultural Products by LC-MS/MS 

Shizuka SAITO*， Satoru NEMOTO and Rieko MATSUDA 

National Institute of Health Sciences: 1-18-1 Kamiyoga， Setagaya-ku， Tokyo 158-8501， ]apan 

A sensitive and selective analytical method for the determination of pindone in agricultural 
products by LC-MSjMS was developed. Pindone was extracted with acetone， and an aliquot of the 
crude extract was re-extracted with hexane. For lipid-rich samples， the crude extract was further 
cleaned up by acetonitrile嗣hexanepartitioning. The extract was cleaned up on a tandem graphi-
tized carbon-silica gel column. For brown rice， soybean， and tea， PSA column cleanup was added 
prior to LC-MSjMS determination. Average recoveries of pindone from brown rice， soybean， 

potato， spinach， cabbage， apple， orange， tomato， cucumber， and tea fortified at 0.001 mgjkg were 
81-93%， and the relative standard deviations were 2-7%. The limit of quantitation (SjNミ10)of 
the developed method was 0.001 mgjkg for all the tested agricultural products. 

(Received February 22， 2011) 

Key words: ピンドン pindone;殺鼠剤 rodenticide;インダンジオン indandione;液体クロマトグラ

フータンデム質量分析計 LC-MSjMS;分析法 analyticalmethod 

緒扇

ピンドンはインダンジオン骨格を有する殺鼠剤である

(Fig. 1). ワノレファリンやブロディファコウムなどのふヒ

ドロキシクマリン系殺鼠剤と向様，血液凝顕抑制作用を示

す1) わが閣では農産物および畜水産物に 0.001ppmの暫

定基準備が設定されているが，公示試験法が未整備であ

り，高感震な残留分析法が必要とされている.

引ヘ<
Fig. 1. Chemical structure of pindone 
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これまでに血清2)吋)や血祭5)，肝臓問中のピンドンの分析

例は捜数報告されている. しかしながら，食品中の残留基

準の判定に用いることができる高感度かっ選択性に優れた

分析法はほとんど報告されていない.最近， Jinらはイオ

ンクロマトグラフィ一一質量分析 (ICふt1S)法を用いた肝臓

中のピンドン分析法を報告した7) また， Marekらはピン

ドンを含めたインダンジオン系および 4-ヒドロキシクマ

リン系殺鼠剤について， LC駒MSjMS法を用いた飼料，

トマト，きゅうりおよび茶)への適用を検討したので報告

する.

肉および飲料中の分析法を報告した8) いずれの方法も

ppbレベルまで測定可能ではあるものの，農産物では植

物性色素やタンニンなどの爽雑成分が多いことから，その

まま適用できる分析法ではないと考えられた.本研究で

は， LC-MSjMSを用いた農産物中のピンドンの高感度な

残留分析法ぞ開発し， 10種類の農産物(玄米，大豆，ば

れいしょ，ほうれんそう，キャベツ，りんご，オレンジ，

*逮絡先 sh凶1吋izおs昌必itωo@n凶l吋ihs.g伊o.j
悶立医薬品食品衛生研究所:守1日58-一8出50削1東京都控司谷区

上用袈 lト一l時8一寸1 

実験方法

1.試料

市販の玄米，大豆，ばれいしょ，ほうれんそう，キャベ

ツ， りんご，オレンジ， トマト，きゅうりおよび茶を用い

た.果実および野菜の場合はフードカッターで細切均一化

した.穀類，立類および茶の場合は， 425μmの標準絹ふ

るいを通るように粉砕して均一イとした.

2. 試薬・試液

有機溶媒および試薬は，関東化学(株)または和光純薬工

業(株)の残留農薬試験用試薬を用いた.ケイソウ土は，和

光純薬工業(株)製のセライト 545を用いた昏試験溶液の

諦製で用いた水は，超高純度蒸留水精製装置で蒸留したも

のを用いた. LC-MSjMSの移動相j容媒は，関東イ化ヒ学(株)

製の LC

ピンドン標準品は Dr.Ehrenstorfer社製(純度 98.5%，
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融点 109.8
0

C)の残留農薬試験用試薬を用いた.標準原液

(1，000 mg/L)は， ピンドン 10mgを精秤し，アセトニト

リル 10mLに溶解して調製した.検量線作成用および添

加田収試験用の標準溶液は，標準原液をメタノールで適宜

希釈して調製した.

グラファイトカーボンミニカラム(充てん量 500mg) 

は， SUPELCO社製 SupelcleanENVI-Carb (充てん

500 mg)を用いた.シリカゲルミニカラムは， Waters 

社製 Sep-PakVac Silica (充てん量 1，000mg)を用い

た.エチレンジアミン-N-プロピルシリルイヒシリカゲルミ

ニカラム (PSAミニカラム，充てん量 500mg)は，

Varian社製 BondElut Jr-PSA (充てん量 500mg)お

よびジーエルサイエンス社製 InertsepSlim-J PSA (充て

ん量 500mg)を用いた.

3. 装

フードカッターは Retsch社製 GrindomixGM200，遠

心粉砕機は Retsch社製 ZM200，ホモジナイザーは

Kinematica社製 PolytronPT 10-35 GTを用いた.蒸

留水精製装置は，藤原製作所(株)製の超高純度蒸留水精製

装置 NZJ-2DSYWを用いた. LC-MS/MSは， Waters社

製高速液体クロマトグラフ Alliance2695および同社製

質量分析計 MicromassQuattro Premierを使用した.

4. LC-MS/MS 測定条件

4.1 LC条件

カラム InertsilODS-4 (内径 2.1mm，長さ 150mm， 

粒子窪 3μm，ジーエルサイエンス社製)，ガードカラム:

Inertsil ODS-4 (内怪1.5mm，長さ 10mm，粒子径 3μm，

ジーエルサイエンス社製)，カラム温度:40oC，注入量:

5μL，移動栢 10mmol/L酢酸アンモニウム溶液 (A液)

および 10mmol/L酢酸アンモニウムメタノール溶液

(B液)，移動相流速 0.20mL/min，グラジエン卜条件:

O分 (A:B 80: 20)→ 15分 (A:B=5:95)→ 25分 (A:B=

5・95)→ 25.1分 (A:B=O: 100)→ 35分 (A:B=O: 100)一〉

35.1分 (A:B=80: 20)，保持時間 14.1分

4.2 MS条件

イオンイヒモード:エレクトロスプレーイオン化法ネガ

ティブモード (ESI(一))，測定モード multiplereaction 

monitoring (MRM)，キャピラリー電庄 0.5kV，ソース

温度 120
o
C，コーンガス:50 L/h (N2)，脱溶媒温度:

400
o
C，脱溶媒ガス 800L/h (N2)，コリジョンガス:

:1:3.1 x e-3 mbar (Ar)，測定イオン (m/z)・229→116(定

量イオン，コーン電圧 50(V)，コリジョンエネルギー 35

(eV))および 229->172 (定性イオン，コーン電圧 50

(V)，コリジョンエネルギー 21(eV)) 

5. 試験溶液の調製

試験溶液調製方法の概略を Fig.2に示した.

5.1 抽出

5.1.1 穀類，豆類および種実類の場合

試料 10.0gを量り採り，添加回収試験において標準捺

液を添加する場合は 10μg/L標準溶液 1mLを添加して

食衛誌 Vol. 52， NO.4 

30分間放置した.これに，水 20mLを加えてさらに 30

分間放置した.

アセトン 100mLを力日えてホモジナイズしたf炎，ケイ

ソウ土を約 1cmの摩さに敷いたろ紙を用いて吸引ろ過し

た.残留物を採り，アセトン 50mLを加えてホモジナイ

ズした後，吸引ろ過した.得られたろ液を合わせ，アセト

ンを加えて正確に 200mLとした.

抽出液 40mL (試料 2.0g相当)を採り， 400C以下で

約 6mLに濃縮した.これを 10%塩化ナトリウム溶液

100 mLおよびヘキサン 100mLで分液漏斗に移し， 5分

間振とうした.ヘキサン層を採り，水震にヘキサン 50

mLを加え， 5分間振とうした.ヘキサン層を合わせ，適

量の無水硫酸ナトリウムを加えて 15分間放置後，無水硫

酸ナトリウムをろ31Jし， 400C以下で溶媒を除去した.

残留物にヘキサン 30mLを加え，ヘキサン飽和アセト

ニトリル 30mLで 3回振とう抽出した.アセトニトリル

を合わせ， 40
0

C以下で溶媒を除去し，残留物をヘキサ

ンー酢酸エチルーギ酸(180:20 : 1) 2 mLに溶解した.

5.1.2 果実，野菜および茶の場合

果実および野菜の場合は，試料 20.0gを量り採り，添

加回収試験において標準溶液を添加する場合は 20μg/L

標準溶液 1mLを添加して 30分間放置した.茶の場合

は，試料 5.00gを量り採り，添加問収試験において標準

培液を添加する場合は 10μg/L標準溶液 0.5mLを添加

して 30分間放置し，これに水 20mLを加えてさらに 30

分間放置した.

アセトン 100mLを力日えてホモジナイズしたj灸，ケイ

ソウ土を約 1cmの車さに敷いたろ紙を用いて吸引ろ過し

た.ろ紙上の残留物にアセトン 50mLを加えてホモジナ

イズした後，吸引ろ過した.得られたろ液を合わせ，アセ

トンを加えて正確に 200mLとした.

抽出液 20mL (茶の場合は 80mL，試料 2.0g相当)を

採り， 40
0

C以下で約 3mL (茶の場合は約 12mL)に濃

縮した.これを 10%塩化ナトリウム溶液 100mLおよび

ヘキサン 100mLで分液漏斗に移し， 5分間振とうした.

ヘキサン!習を採り，水層にヘキサン 50mLを加え， 5分

間振とうした.ヘキサン層を合わせ，適量の無水硫毅ナト

リウムを加えて 15分間放置した.無水硫酸ナトリウムを

ろ別後， 40
0C以下で溶媒を除去し，残留物をヘキサンー酢

酸エチ jレーギ酸 (180:20: 1) 2 mLに溶解した.

5.2 精製

5.2.1 果実および野菜の場合

グラファイトカーボンミニカラム (500mg)の下にシリ

カゲルミニカラム(1，000mg)を連結したカラムを，ヘキ

サン酢酸エチ jレ…ギ酸 (180:20: 1) 10 mLで沈浄した.

この連結カラムに， 5.1で得られた溶液を負荷し，さらに

ヘキサンー酢酸エチ jレーギ酸 (180:20: 1) 18 mLを注入し

た.負荷j夜を含む全溶出液の溶媒を 400C以下で除去し，

残留物をメタノールに溶解して正確に 1mLとしたものを

試験溶液 (2.0g試料/mL)とした.
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d fruits: 20.0 g 

ans: 10.0 g， add 20 mL of water and stand for 30 min before extraction 

d 20 mL of water and stand for 30 min before extraction 

ith acetone (100 mL十 50mL)

!On 

olume to 200 mL with aceton巴

liquot of the extract to obtain an aqueous residue 

d fruits司 20mL， cereals and beans: 40 mし， tea:80 mL) 

10% NaCl aq. 

exan巴(100mL+50 mL) 

h anhydrous Na2S04 

ryness 

(For cereals and beans) 

mL of hexane 

o mL of acetonitrile saturated with hexane (three times) 

ryness 

mL of hexane-ethyl acetate-formic acid (180: 20: 1) 

with 10 mL of hexane-ethyl acetate-formic acid (180: 20: 1) 

m graphitized carbon-silica gel column 

itional 18 mL of hexane-ethyl acetate-formic acid (180: 20: 1) 

ryness 

(For cer巴als，beans and tea) 

with 10 mL of hexane-acetone (1 : 1) 

olumn 

itional 8 mL of hexane-acetone (1 : 1) 

mL 0[， hexane-ac巴tone-formicacid (25: 25・1)

ryness 

mLofm己thanol

Fig. 2. Schematic representation of the analytical procedure 
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5.2.2 穀類，豆類，穣実類および茶の場合

グラファイトカーボンミニカラム (500mg)の下にシリ

カゲルミニカラム (1，000mg)を連結したカラムを，ヘキ

サンー酢酸エチ jレーギ酸(180:20: 1) 10 mLで洗浄した.

この連結カラムに， 5.1で得られたj容液を負碍し，さらに

ヘキサンー酢酸エチルーギ駿 (180:20 : 1) 18 mLを注入し

た.負荷液を含む全溶出液の湾媒を 40
0

C以下で除去し，

残留物をヘキサンアセトン(1: 1) 2 mLに溶解した.

この溶液を，あらかじめヘキサンーアセトン (1: 1) 10 

mLで洗浄した PSAミニカラム (BondElut Jr♂SA，500 

mg)に負荷し，さらにヘキサンーアセトン (1:1) 8 mLを

住入して流出液は捨てた.次いで，ヘキサンーアセトンーギ

駿 (25:25 : 1) 20 mLを注入し，接出液の溶擦を 40
0C以

下で除去した.残留物をメタノールに溶解し，正確に 1

mLとしたものを試験溶液 (2.0g試料/mL)とした.
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6. 定

標準溶液 0.25，0.50， 1.0， 1.5， 2.0および 3.0μg/Lをメ

タノーノレで調製し，それぞれ 5μLをLC働MS/MSに注入

して， ピーク面讃法で検量線を作成した.試験溶液 5μL

をLCωMS/MSに注入し，検量線から絶対検量線法により

濃度を求めた.

7. 試料マトリックスの測定への影響

食街誌 Vol. 52， NO.4 

ンはβジケトン構造を有するため，金属不純物との結合

がテーリングの原国と推測された.そこで，種々の ODS

カラムを検討したところ，残存シラノーノレ基および金属不

純物が少ない InertsilODS-4 (ジーエルサイエンス社製〉

で良好なピーク形状が得られ，測定感穫が向上した. この

カラムを用いて，さらに移動相条件を検討した結果，アセ

トニト 1)}レよりもメタノールを含む移動相のほうが保持時

ブランク試験搭液(玄米，大豆，ばれいしょ，ほうれん 間は長くなったが，ピーク形状が改善し， 、ピーク強度

そう，キャベツ，りんご，オレンジ， トマト，きゅうりお

よび茶の各ブランク試料を南いて分析法に従って調製した

試験溶液)100μLをパイア jレに採り，窒素を吹き付けて

乾回した後，残留物を添加回収試験における回収率 100%

相当濃度の標準j容液 100μLiこ溶解してマトリックス標準

溶液とした.マトリックス標準溶液と溶媒標準溶液をこの

順番で交互に各 2回腿定し，溶媒標準溶液のピーク面積

の平均値に対するマトリックス標準溶液のピーク面積の平

均値の比を求めて試料マトリックスの測定への影響を評錨

した.

実験結果および考察

1. 灘定条件の検討

1.1 LC-MS/MS 

1.1.1 MS条件

ピンドンは GC-MSによる測定では十分な感度が得られ

ず，基準鑑レベルでの測定はで、きなかった.高感度な分析

法を開発するため， LC同MSjMSを用いた測定を検討し

た.移動相として， 20 mmol/L酢駿アンモニウム溶液ー

メタノール (1: 1)または 20mmoljL酢駿アンモニウム溶

液ーアセトニトリル (1: 1)を用いて，フローインジェク

ションで MS条件および測定イオンの最適化を行った.

メタノール系とアセトニトリル系の移動栢では，生成イオ

ンや感度に大きな違いは見られなかった. ESI (十)および

ESI (一)での測定を検討した結果， ESI (一)で高い S/N比

が得られた.コーン電圧について 20~60 (V)の範囲で 10

V刻みで検討した結果，プ 1)カーサーイオンとして脱プ

ロトン化分子 [M-HJ m/z 229が観察され， 50 Vで強

度が最大となった.また， コリジョンエネルギーについて

7""49 (eV)の範聞で 7eV刻みで検討した結果，プロダク

トイオンとして m/z116， 144， 172などが観察され，強

度の大きい m/z116 (コリジョンエネルギー 35eV)を

オン，m/z 172 (コリジョンエネノレギー 21eV)を

定性イオンとした.キャピラリー篭庄について， 0.5， 1， 

lふ 2，2.5，3kVを検討した結果， 0.5 kVでイオン強度が

最大となった.よって，測定は ESI(一)で行い，キャピラ

リー電圧は 0.5kVを用いることとした.

1.1.2. LC条件

酢酸アンモニウム溶液アセトニトリル，または酢酸ア

ンモニウム溶液ーメタノーノレを用いて，分析カラムの検討

を行った. ピンドンは ODSカラムではテーリングしやす

く，酸性条件でもピーク形状は改善されなかった. ピンド

が得られた.また，酢酸アンモニウムの濃度について 5，

10， 20 mmoljLを比較したところ， 10 mmoljLでピーク

強度が最大となった. これらの結果から，分析カラムには

Inertsil ODS-4，移動相には 10mmol/L 群酸アンモニウ

ム溶液および 10mmoljL酢酸アンモニウムメタノール

溶液混液を用いて榔定を行うこととした.

1.2 検盤線

添加回収試験で定量に用いた濃度範間である 0.25""3.0

μg/Lで，検量線を作成したところ，良好な直線性 (r=

0.999)が得=られた.また，濃度範囲を高濃度開に延長し

た 0.5~20μg/L の範盟においても，検量線は良好な臨線

性 0.999)が認められた.

2. 試験溶液調製方法の検討

2.1 抽出溶媒

残留農薬の通知試験法では，抽出溶媒として幅法い極性

の化合物を抽出することが可能なアセトンが汎用されてい

る. ピンドンは水に難溶であるが，ほとんどの有機溶媒に

易培であることから，アセトンを用いて拙出したところ，

開題なく回収可能であった.よって本分析法では，抽出溶

媒としてアセトンを用いることとした.

2.2 転溶溶媒

ヘキサン，ヘキサンー詐酸エチル (1: 1)および、酢酸エチ

ルを用いて， 10%塩化ナトリウム溶液からの回収率を比

較した (Table1). いずれの溶媒でも，良好な回収率が得

られたが，一般に，母極性溶媒を渇いた転溶のほうが精製

効果が高いことから， 10%塩化ナトリウム溶液 100mL 

からヘキサンで 2回(100mL， 50 mL)抽出を行うことと

した.

2.3 精製方法

2.3.1 アセトニトリルーヘキサン分配

穀類，豆類および種実類の脱脂方法としてアセトニトリ

jレーヘキサン分配を検討した. ピンドン O.lllgをヘキサン

30 mLに溶解し，ヘキサン鈎和アセトニトリル 30mLで

Table 1. Recovery of pindone from 100 mL of 10% 
sodium chloride aqueous solution 

Recovery 

Extraction solvent 1st 2nd 
100 mL 50 mL 

Total 

Hexane 105 2 107 
Hexane-ethyl acetate (1 : 1) 98 99 
Ethyl acetate 101 102 
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Table 2. Recovery of pindone from silica gel and graphitized carbon columns 

Column 

Recovery (%) 

Hexane…ethyl acetate…formic acid (180: 20: 1) 

0-5 mL 5-10 mL 10-15 mL 15-20 mL 20-25 mL 
Total 

Silica gel 
Graphitized carbon 
Graphitized carbon-silica gel 

1

6

0

 

0
0
η
j
 

16 
19 

101 

O 

O 

98 
96 
103 

n
u
n
u
n
U
 

Table 3. Recovery of pindone from PSA columns 

R巴covery(%) 

Hexane-acetone-formic acid (25 : 25・1)
Total 

0-5mL 5-10 mL 10-15 mL 15-20 mL 20-25 mL 

92 O O O O 92 
87 3 O 92 

Column Hexane-acetone (1 : 1) 

0-15 mL 

A *1 0 

B *2 0 

*1 Bond Elut Jr-PSA (500 mg， Varian) 
*2 Inertsep Slim-J PSA (500 mg， GL Sciences) 

3回抽出を行った時の回収率は， 1由自が 90%，2呂自が

8%，3由居が 2%であり， 3回抽出でほぼ 100%の良好な

四収率が得られた.よって，ヘキサン 30mLから，ヘキ

サン飽和アセトニトリル 30mLで 3回抽出することとし

た.

2ふ2 シリカゲルミニカラムによる精製

シリカゲルミニカラム(1，000mg)での精製を検討した.

ピンドンはヘキサンー酢駿エチル (9:1)では溶出しなかっ

たが， ヘキサンー酢駿エチノレーギ酸(180:20 : 1) 15 mLで

ほぼ 100%溶出した (Table2). シリカゲjレミニカラム精

製により，高極性の央雑成分はカラムに保持され，ばれい

しょ，キャベツ， りんご，オレンジおよびトマトでは，残

留物のほとんどない無色の試験溶液が得られた. しかしな

がら，茶，ほうれんそうおよびきゅうりでは緑色色素およ

び黄色色素の除去が不十分であったことから，色素の除去

について検討することとした.

2ふ3 色義の操去

グラファイトカーボンミニカラム (500mg)を用いて色

素の除去方法を検討した. シリカゲルミニカラムからの溶

出に用いた搭媒(ヘキサン一群酸エチノレギ駿 (180: 20 : 

1))で，グラファイトカーボンミニカラムからの接出を検

討したところ，ピンドンは 15mLでほぼ 100%湾出した

(Table 2). 色素を除去後に高極性の爽雑成分を除去する

ため，グラファイトカーボンミニカラム (500mg)の下に

シ1)カゲルミニカラム (1，000mg)を連結したカラムから

の溶出を検討したところ，ヘキサンー酢駿エチノレーギ、酸

(180: 20: 1) 15 mLで良好な呂収率が得られた.食品マ

トリックスによって若干の溶出位罷のずれはあるものの，

20 mL以降の画分には溶出されなかったことから，溶出

港媒量を 20mLとした.グラファイトカーボンミニカラ

ムとシリカゲルミニカラムの連結カラムによる精製で，ほ

うれんそうおよびきゅうりの緑色色素および黄色色素の除

去が可能であったが，茶では黄色色素の溶出が見られた.

2.3.4 玄米，大豆および茶の追加精製

玄米，大豆および茶では，グラファイトカーボンミニカ

ラムとシリカゲルミニカラムの連結カラムによる精製のみ

では爽雑成分の除去が不十分であり，溶接除去後に残留物

が認められた.この残留物はメタノール(最終試験溶液の

法解溶媒)への溶解が不十分であった.そこで PSAミニカ

ラム (500mg)を用いた精製を検討した (Table3). Bond 

Elut Jr-PSA (Varian社製)を用いたところ，ピンドンは

ヘキサンーアセトン (1:1) 15 mLでは溶出せず，ヘキサンー

アセトンーギ酸 (25:25: 1) 5 mLでほぼ 100%溶出した.

Inertsep Slim-J PSA (500 mg，ジーエルサイエンス社製)

からの溶出についても検討したところ， Bond Elut Jr♂SA 

を用いた場合と詞様にヘキサンーアセトンーギ酸 (25:25: 1) 

5mLで大部分が楼出されたものの， 5~20 mLの画分にも

溶出が見られた.これらの結果から，ヘキサンーアセトン

(1: 1) 10 mLで洗浄し，ヘキサンーアセトンーギ駿 (25:25: 

1) 20 mLで溶出することとした.なお，添加回収試験にお

いては BondElut JrヂSA(500 mg， Varian社製)を思い

た. PSAミニカラム精製を追加することにより，茶の黄色

色素も除去され，玄米，大豆および茶では無色で濃縮残留

物のほとんどない試験溶液が得られた.

なお，未検討ではあるが，残留物の状流から判断して，

色素の少ない農産物ではグラファイトカーボンミニカラム

精製を省略できると推察された.すなわち，ばれいしょな

ど色素の少ない果実および野菜ではシリカゲノレミニカラム

精製のみで，また，玄米および大立など脂肪を含む農産物

でも色素が少ないものであれば， シリカゲjレミニカラムと

PSAミニカラムによる精製のみで， LC-MSjMSで制定可

能な試験楼液が得られると推測される. しかし，多種多様

な農産物に適用できる方法とするため，果実および野菜で

はグラファイトカーボンミニカラムとシリカゲ、jレミニカラ

ムの連結カラムで精製し，穀類，豆類，種実類および茶で

は連結カラムに加えて PSAミニカラムで精製する方法を
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Matrix effect of pindone in agricultural 
products 

Table 5. agricultural Recoveries of pindone from 
products 

Table 4. 

Recoveryネ

(% mean) 
Matrix effect* (% mean，η=2) 

Brown rice 
Soybean 
Potato 
Spinach 

Cabbage 
Apple 

Orang己
Tomato 
Cucumber 
Tea 

97 
106 
97 
102 
99 
90 
96 
91 
94 
100 

Sample RSD(%) 

Brown rice 
Soybean 
Potato 
Spinach 
Cabbage 
Apple 
Orange 
Tomato 
Cucumber 
Tea 

44
ウ

t
n
L
n
O
A吐

A
企
り
ん
の
ふ

n
O
R
U

4
1
1
1
3
7
8
3
0
1
 

0
0
0
6
Q
U
Q
U
0
6
0
0
0
0
Q
υ
Q
U
O
D
 

Sample 

本 Matrixeffect expressed as the ratio of the mean peak 
area of matrix standard to the mean peak area of 
standard in solvent multiplied by 100. A value of 
> 100% indicates ionization enhancement， and value of 
< 100% indicates ionization suppression 

2・MRM016 Channels ES-
228.92> 115.8 

1000 

ネ Spikedlevel: 0.001 mg/kg， n = 5 

100 

物の添加回J[文試験においては， ピンドンのピーク形状に大

きな変化は見られなかった.本法を用いた試料中のピンド

ンの定量限界 (SjN孟 10)として，検討したいずれの農産

物においても 0.001mgjkgを設定可能であった.

Time 

(a) 

10.00 20.00 

+ 
榊，1，..1，肘叫ん仙吋山内叫必ず体制州

15.00 

亘書

。

+ 
まとめ

農産物中のピンドン分析法として，アセトンで抽出し，

ヘキサンで転溶後(穀類，豆類および種実類の場合はアセ

トニトリルーヘキサン分配で脱脂する)，グラファイトカー

ボンミニカラムおよびシリカゲルミニカラムを連結したカ

ラムで精製し(穀類，立類，種実類および茶の場合は

PSAミニカラムで追加精製する)， LCふt1SjMSで定量お

よび確認する方法を開発した.玄米，大豆，ばれいしょ，

ほうれんそう，キャベツ，りんご，オレンジ， トマト，

きゅうりおよび茶の 10種類の農産物に適用した結果，

度 81~93%，併行精震 2~7%の良好な結果が得られた.

本研究は「平成 20年度厚生労働省底薬食品局食品安全

部残留農薬等に関するポジティブリスト制度導入に係る分

析法開発事業jにより実施した.

2: MRM 016 Channels ES-
228.92 > 115.8 

1.80e3 

(b) 

100 

ポ錨

20.00 
2: MRM 016 Channels ES句

228.92 > 115.8 
1.80e3 

Fig. 3. Chromatograms of (a) extract of tea， (b) extract 

of tea spiked with 0.001 mg/kg of pindone， (c) 
standard solution of pindone (2μg/L) 

Time 

(c) 

20.00 

長

15.00 10.00 

10.00 
。

E声

。

100 
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LCゐ1SjMSによる農産物中のどンドン分析法(報文)

要子藤青争夏* 根本 了 松田り

食衛誌 52(4)，237~243 (2011) 

農産物中のピンドン分析法として， アセトンで抽出し，

ヘキサンで転溶後(穀類，豆類および種実類の場合はアセ

トニトリル/ヘキサン分記で挽脂する)， グラファイトカー

ボンミニカラムおよびシリカゲルミニカラムを連結したカ

ラムで精製し(穀類，豆類，種実類および茶の場合は

PSAミニカラムで追加精製する)， LCゐ1SjMSで定量お

よび篠認する方法を開発した.器発した方法を，玄米，大

ばれいしょ，ほうれんそう，キャベツ， りんご，オレ

ンジ， トマト， きゅうりおよび茶の 10種類の農産物に適

用した結果，真度 81~93%，併行精度 2~7%の良好な結

果が得られた.本法を舟いた試料中のピンドンの定量摂界

(SjN与さ 10)は，いずれの農産物でも 0.001mgjkgであっ

7こ.

*国立法薬品食品衛生研究所
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