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概要

このアプリケーションノートでは、分析困難な食品マトリックス中の農薬のトリプル四重極ガスクロマ
トグラフィー質量分析（GC/TQ）分析を対象とした、同時ダイナミックマルチプルリアクションモニタ
リング（dMRM）/スキャン（dMRM/スキャン）データ取り込みモードの使用について説明します。同時 
dMRM/スキャン機能により、従来の dMRM 分析と同等の感度とダイナミックレンジを維持しながら、
未知の化合物の同定とレトロスペクティブ分析（過去に取ったデータの見直し解析）が可能になりま
す。さらに、スキャンデータを用いることより、ライブラリスペクトルマッチングによる化合物同定の信
頼性が高まります。また分析担当者は、フルスキャンデータを活用してサンプルマトリックスを評価し、
GC/TQ システムの性能を最も効率的に引き出すことができます。

本検討では、Agilent QuEChERS サンプル前処理法を用い、200 種類以上の農薬をスパイクしたホウレン
ソウ、クルミ、カイエンペッパーの分析に dMRM/スキャンを適用する方法について示します。評価した 
203 個の化合物の検量線結果と感度は、Agilent 8890/7000E GC/TQ および Agilent 8890/7010C 
GC/TQ を使用した従来の dMRM データ取り込みモードで得られた結果と同等でした。

リテンションタイム ロックライブラリを使用したスペクトルライブラリ照合に基づく未知の同定ワークフ
ローを、Agilent MassHunter Unknowns Analysis を用いて実行しました。最大残留限界（MRL）が
設定されている化合物の多くは、分析が困難なカイエンペッパー抽出物であっても、フルスキャンデータ
で MRL 未満の濃度で同定できました。

ダイナミック MRM/スキャンモード： 
トリプル四重極 GC/MS（GC/TQ）による
複雑な食品の高感度定量の信頼性向上
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はじめに

微量濃度の残留汚染物質に対する懸念により、
食品中の化学物質を同定・定量できる堅牢で
迅速かつ信頼性の高いメソッドに対する需要が
高まっています。トリプル四重極 GC/MS やトリ
プル四重極 LC/MS などのメソッドは通常、食
品サンプルで検出される可能性のある特定の
対象化合物を対象としています。これらは効
果的なメソッドですが、対象となっていない残
留汚染物質を見落とすおそれがあります。こ
の課題を克服するためのアプローチは、可能
な限り多くの懸念となる化合物を見つけるこ
とを目的とした、レトロスペクティブ分析が可
能な、サンプルのノンターゲットスクリーニン
グを実行することです。ノンターゲットスクリー
ニングは、フルスキャンデータ取り込みモード
でサンプルを分析することで実現できます。1,2

ただし、トリプル四重極 GC/MS（GC/TQ）分
析には、フルスキャン分析と比較して、対象
化合物に対する感度と選択性が高いという利
点があります。新しい機能である同時ダイナ
ミック MRM/スキャン（dMRM/スキャン）で
は、対象化合物の定量用のdMRMデータと、

未知物質スクリーニング用のフルスキャンデー
タの両方を取得できます。また、ダイナミック 
MRM とスキャン（dMRM/スキャン）を同時
に実行することで、スペクトルライブラリ照合
に基づいた信頼性の高い同定が可能になり
ます。

本検討では、分析の難度が高いマトリックス
である高クロロフィルの生ホウレンソウ、油
を多く含んだ乾燥クルミ、複雑なマトリクス
を含む乾燥カイエンペッパーの 3 つを対象と
しました。マトリックス抽出物に、GC で検査
できる 200 を超える農薬でポストスパイクし
ました。さまざまな濃度レベルのサンプルを 
dMRM/スキャンモードで分析し、dMRM デー
タを使用したターゲットの定量と、同時に取得
したフルスキャンデータを使用した未知の同
定が可能になりました。対象とした GC/TQ メ
ソッドの性能は、感度と検量線に基づいて評
価しました。メソッドのスクリーニング成分は、
同定された化合物の数と、それらがフルスキャ
ンで確実に検出される濃度に基づいて評価し
ました。

実験方法

GC/TQ 分析
8890/7000E および 8890/7010C トリプル
四重極 GC/MS システム（GC/TQ）を使用
し、幅広い検量線範囲で最高の性能を達成で
きるように構成しました（図 1A）。この検量線
範囲は、分析した食品で規制されている農薬
のさまざまな最大残留限界（MRL）をカバーし
たものでした。GC は、Agilent 7693A オート
サンプラ（ALS）と 150 サンプルトレイで構成
しました。このシステムは、マルチモード注入口
（MMI）の温度プログラムスプリットレスモー
ド（コールドスプリットレス）を使用します。
2 つの同一の 15 m カラムの間に取り付けら
れた Agilent Purged Ultimate Union（PUU）
と 8890 ニューマティクス切り替えデバイス
（PSD）モジュールによって、ミッドカラムバッ
クフラッシュ機能が実現します（図 1B）。

装置のメソッドパラメータを表 1 に示します。
図 2 は、Agilent MassHunter ワークステー
ションソフトウェアのトリプル四重極 MS メソッ
ド編集画面でで dMRM/スキャンモードを設

図 1. Agilent 8890/7000E および 8890/7010C GC/TQ システム（A）とシステム構成（B）
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0.25 × 0.25 
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https://www.agilent.com/en/product/gas-chromatography-mass-spectrometry-gc-ms/gc-ms-instruments/7000e-triple-quadrupole-gc-ms
https://www.agilent.com/en/product/gas-chromatography-mass-spectrometry-gc-ms/gc-ms-instruments/7010c-triple-quadrupole-gc-ms
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表 1. 同時ダイナミック MRM およびスキャン（dMRM/スキャン）農薬分析における Agilent 8890/7000E および 8890/7010C GC/TQ 条件

パラメータ 設定値

GC Agilent 8890 GC システムと高速オーブン、オートサンプラ、 
トレイ

注入口 マルチモード注入口（MMI）

モード スプリットレス

スプリットベントへのパージ流量 0.75 分で 60 mL/min

セプタムパージ流量 3 mL/min

セプタムパージ流量モード 切り替え

注入量 1.0 µL

注入の種類 スタンダード

L1 エアギャップ 0.2 µL

ガスセーバ 3 分後 30 mL/min でオン

注入口温度 60 ℃で 0.1 分間、その後 600 ℃ /min で 280 ℃まで

ポストラン注入口温度 310 ℃

ポストラン総流量 25 mL/min

キャリアガス ヘリウム

注入口ライナ Agilent ウルトライナート 2 mm ディンプルドライナ、 
スプリットレス

注入口ライナの部品番号 5190-2297

オーブン

オーブン初期温度 60 ℃

初期オーブン保持 1 分

昇温速度 1 40 ℃ /min

最終温度 1 170 ℃

最終オーブン保持 1 0 分

昇温速度 2 10 ℃ /min

最終温度 2 310 ℃

最終オーブン保持 2 2.25 分

合計分析時間 20 分

ポストラン時間 1.5 分

平衡化時間 0.25 分

カラム 1

タイプ Agilent HP-5ms UI、15 m × 0.25 mm、0.25 µm 
（部品番号 19091S-431UI-KEY）

コントロールモード 定流量

流量 1.016 mL/min

注入口接続 マルチモード注入口（MMI）

出口接続 PSD（PUU）

PSD パージフロー 5 mL/min

ポストラン流量（バックフラッシュ） -7.873

パラメータ 設定値

カラム 2

タイプ Agilent HP-5ms UI、15 m × 0.25 mm、0.25 µm 
（部品番号 19091S-431UI-KEY）

コントロールモード 定流量

流量 1.216 mL/min

注入口接続 PSD（PUU）

出口接続 MSD

ポストラン流量（バックフラッシュ） 8.202

MSD

モデル Agilent 7000E または 7010C

イオン源 3 mm レンズ付きの不活性エクストラクタイオン源または 
超高感度イオン源（HES）

真空ポンプ パフォーマンスターボ

チューニングファイル Atunes.eiex.jtune.xml または Atunes.eihs.jtune.xml

溶媒待ち時間 3 分

四重極温度 
（MS1 および MS2） 

150 ℃

イオン源温度 280 ℃

モード 同時 dMRM/スキャン

He クエンチガス 2.25 mL/min

N2 コリジョンガス 1.5 mL/min

MRM 条件

トータル MRM（dMRM モード） 614

最小ドウェルタイム（ms） 6.85

最小サイクル時間（ms） 69.8

最大同時 MRM 数 52

EM 電圧ゲインモード 10

フルスキャンパラメータ

スキャンタイプ MS1 スキャン

スキャン範囲 m/z 45 ～ 450 

スキャン時間（ms） 220

ステップサイズ 0.1 amu

プロファイルデータ なし

スレッショルド 0
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定する方法と、サンプルスクリーニングに使用
する推奨パラメータを示したものです。GC/TQ 
を使用したフルスキャンデータの取り込みと処
理に関するベストプラクティスの詳細について
は、アプリケーションノート 5994-3859JAJP1 
を参照してください。

データは 1 回の分析実行で dMRM/スキャン 
モードで取り込まれ、対象を絞った多成分一斉
分析と、未知成分の同定およびレトロスペク
ティブ解析が可能なフルスキャンデータの同
時取り込みが可能です。この取り込みメソッ
ドでは、Agilent MassHunter 農薬および環
境汚染物質 MRM データベース（P & EP 4）
のリテンションタイムと一致するようにリテン
ションタイムロックが適用されます。20 分間

の分析に関して dMRM のみの場合と比較し
た dMRM/スキャンのデータファイルサイズの
違いは、約 20 MB でした。例えば、614 の 
MRM トランジションと m/z 45 ～ 450の範囲
のフルスキャンを含む dMRM/スキャンモード
で分析されたカイエンペッパー抽出物のファ
イルサイズは 30 MB です。同じサンプルを 
dMRM のみのモードで分析すると、ファイル
サイズは 11 MB となります。

データの取り込みと処理は、Agilent 
MassHunter ワークステーションバージョン 
10.1 以降で行いました。

検量線の評価は、0.1、0.5、1、5、10、50、
100、250、500、1,000、および 5,000 ppb を
含む、0.1 ～ 1,000 ppb（w/v）の範囲の一連

のマトリックスマッチング標準溶液を使用して
評価しました。FDA、USDA、およびその他の
世界的な政府機関によって規制された 203 の
化合物を含む GC用 多成分残留農薬キット 
（Restek、米国ペンシルベニア州ベルフォン
ト）を、マトリックスマッチング標準溶液の調
製に使用しました。対象農薬の定量のための
内部標準として α-BHC-d6 をバイアル中で 
20 ppb になるように添加しました（Agilent 
Bond Elut QuEChERS IS 標準番号 6、部品
番号 PPS-610-1）。すべての検量線に 1/x の
重み係数を適用しました。

図 2. 本検討の同時 dMRM/スキャンで使用したフルスキャン取り込みパラメータを示す TQ MS メソッド編集画面
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サンプル前処理
図 3 に、サンプル前処理のワークフローを示し
ます。サンプル前処理は、QuEChERS 抽出によ
るサンプル抽出と、それに続く Agilent Captiva 
EMR パススルークリーンアップ（溶液を固
相に通過させるだけのクリーンアップ）とい
う 2 つの主要な手順から構成されます。マト
リックスに応じて、各種の Captiva EMR 製
品を使用しました。高クロロフィルの生のホ
ウレンソウには、Captiva EMR-HCF1（部品
番号 5610-2088）カートリッジを使用しまし
た。色素が少ないけれども油分の多い乾燥
クルミには、Captiva EMR-LPD（部品番号 
5610-2092）を使用しました。分析が非常に
困難な乾燥カイエンペッパーには、Captiva 
EMR-GPD（部品番号 5610-2091）を使用し
ました。Captiva EMR パススルークリーンアッ
プ処理には、加圧マニホールド 48 プロセッサ
（PPM-48、部品番号 5191-4101）を使用し

ました。新しいサンプル前処理ワークフローは、
サンプルマトリックスの除去と対象化合物の定
量データの品質の両方を向上させた簡易化さ
れた手順となっています。図 3 に、サンプル前
処理ワークフローを示します。サンプル前処理
ワークフローの詳細については、アプリケー
ションノート 5994-4965JAJP.3 を参照してく
ださい。

結果と考察

同時 dMRM/スキャンモードで取り込まれた
データは、いくつかの重要な機能を果たすこと
ができます。図 4 はこれらをまとめたものです。

dMRM データ取り込みモードを用いた従来の
ターゲット GC/MS/MS 分析（図 4 では緑色
で強調表示）と比較して、dMRM データの処
理と使用へのアプローチは変わっていません。
フルスキャンデータの同時取り込みにより、

図 4 で青色で強調表示された 3 つの追加機
能が提供されます。

フルスキャンでのマトリックスの評価
まず、フルスキャンデータ取り込みモードに
より、イオン源へのマトリックス負荷量の評
価が容易になります。アプリケーションノート 
5994-4965JAJP4 では、フルスキャンモー
ドでマトリックスを分析することの重要性が
説明されています。この分析により、ユー
ザーはトータルイオンカレントクロマトグラム
（TICC）の絶対アバンダンスを評価できます
が、これが GC/TQ で 7 × 107 カウントを超
えないようにすることをお勧めします。フルス
キャンモードでの TICC の評価は、任意のリテ
ンションタイムで EI イオン源がマトリックスで
オーバーロードしている可能性があるかどう
かを評価することができます。イオン源のオー
バーロードは、共溶出分析成分の感度と定量
精度の低下につながるおそれがあります。 

図 3. 従来の QuEChERS 抽出と、それに続く Captiva EMR パススルークリーンアップを含むサンプル前処理のフローチャート

ホウレンソウ 10 g または
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– 乾燥マトリックスの
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ボルテックス 10 分間 

サンプルクリーンアップ

サンプル溶出液の
脱水

Agilent Captiva 
EMR-HCF：
ホウレンソウ

Agilent Captiva 
EMR-LPD：
クルミ

Agilent Captiva 
EMR-GPD：

カイエンペッパー

GC/TQ での
サンプル分析

– 1 % AA を含む 
ACN 10 mL

3 mL の上澄みを
直接採取もしくは

10 ～ 20 % の
水と混合
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図 5 に示すように、分析した 3 つのマトリック
スのうち、カイエンペッパーは最も高いバック
グラウンドを示すことが特徴的で、スキャンの 
TICC は 7 × 107 カウントを超えました。また、
図 5C の下部の MRM TICC は、ホウレンソ
ウおよびクルミ抽出物と比較した場合、カイエ
ンペッパー抽出物でより多くの MRM トランジ
ションが妨害されたか、バックグラウンドが高
かったことを示しています。11 ～ 12.5 分の
間に溶出した農薬により、感度とダイナミック
レンジを評価する際に、カイエンペッパーのマ
トリックスによって性能が損なわれたと考えら
れることが、この評価で明らかになりました。 

例えば、エンドスルファン I（α- エンドスルファ
ン）は 11.273 分で溶出し、カイエンペッパー
中で定量できたのは 5 ppb 以上でした。しか
しホウレンソウとクルミの抽出物でのエンドス
ルファン I は、7000E および 7010C GC/TQ 
システムの両方で 0.1 ppb まで定量できまし
た。フルスキャンで TICC を評価すると、カイ
エンペッパー抽出物には、エンドスルファン I 
と共溶出するマトリックスの干渉が、他の 2 つ
のマトリックスよりも多いことがわかります。し
かし、12.291 分に溶出した立体異性体エンド
スルファン II（β - エンドスルファン）は、カイ
エンペッパーのマトリックスによる共溶出成分
が少なかったため、3 つのマトリックスすべて
で 0.1 ppb まで定量が可能でした。

1 回の分析

スキャン

dMRM

– フルスキャンでのマトリックスの評価
– 未知成分の同定とレトロスペクティブ分析
– ライブラリ一致スコアによるターゲットの確認

– MRM 定量イオン、定性イオン、リテンションタイムによるターゲットの確認

– 従来のdMRM 分析と同等の感度とダイナミックレンジを備えた dMRM による定量

図 4. 1 回の分析において同時 dMRM/スキャンデータ取り込みモードで実現される機能

図 5A. ホウレンソウ抽出物の同時 dMRM/スキャンデータ取り込みモードで取得したスキャン（上）および dMRM
（下の拡大図）TICC
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図 5B. クルミ抽出物の同時 dMRM/スキャンデータ取り込みモードで取得したスキャン（上）および dMRM 
（下の拡大図）TICC
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未知成分の同定とレトロスペクティブ
分析
同時 dMRM/スキャンデータ取り込みモードに
より、分析する各サンプルのフルスキャンデー
タの取り込みと保存が可能になります。フルス
キャンデータは、デコンボリューションおよび 
NISTなどの GC/MS スペクトルライブラリを
用いたライブラリ検索により、化合物スクリー
ニングを実行することができます。この機能は
レトロスペクティブ分析にとって重要で、サン
プル再分析の必要がなくなります。

USDA が発行した 2016 年の農薬データプロ
グラム年次要約 4 では、分析されたホウレンソ
ウ 707 検体のうち 1 つでクロルプロファムが
検出されたことが示されていますが、この除
草剤には、EPA がホウレンソウの使用に対し
て規定した基準値はありません。5クロルプロ
ファムには基準値が規定されていないため、
ホウレンソウを分析する場合、この分析成分
は GC/MS/MS メソッドの対象リストに含まれ
ていない可能性があります。図 6 は、ホウレ
ンソウの QuEChERS 抽出物でクロルプロファ
ムが、MassHunter Unknowns Analysis と
リテンションタイムロック農薬ライブラリに対
するスクリーニングワークフローで同定され
たことを示しています。本検討では、クロルプ
ロファムをホウレンソウマトリックスにスパイ
クし、dMRM/スキャンデータ取り込みモード
で dMRM データと同時に取得したフルスキャ
ンデータを使用して化合物を同定する能力を
検証しました。クロルプロファムは、7000E お
よび 7010C GC/TQ システムを使用して、ホ
ウレンソウの QuEChERS 抽出物中において 
50 ppb 以上の濃度で良好に同定されました。

図 5C. カイエンペッパー抽出物の同時 dMRM/スキャンデータ取り込みモードで取得したスキャン（上）および 
dMRM（下の拡大図）TICC
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図 6 は、ホウレンソウ抽出物に農薬混合溶液
を 100 ppb になるようにスパイクした時のス
クリーニング結果を示したものです。クロルプ
ロファムは同定された成分に含まれており、表
中で青色で強調表示されています。ライブラリ
一致スコア（LMS）は 72 で、観測されたリテ
ンションタイムとスペクトルライブラリで提示さ
れたリテンションタイムとの差は 0.009 分でし
た。図 6 の右下は、MassHunter Unknowns 
Analysis に表示されたヒットした化合物のスペ

クトル情報です。生の質量スペクトルが右下に
表示されており、ミラープロットにより、デコ
ンボリュートされた質量スペクトルがライブラ
リスペクトルと比較されています。右上の拡大
クロマトグラムでは、クロルプロファムに対
応する成分が赤色で強調表示されています。
同定されたその他の成分は緑色で表示され、
TICC スキャンプロファイルは黒色で表示され
ています。

アラクロール、アルドリン、カルフェントラゾ
ンエチルなどの同定された化合物の一部は、
LMS が 60 未満と低かったことに注意してく
ださい。しかし、リテンションタイムのデルタが
小さく、質量スペクトルに固有のイオンが存在
することで、これらの同定の信頼性が高くなって
います。
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図 6. リテンションタイムロックスペクトルライブラリを用い、農薬混合物を 100 ppb でスパイクしたホウレンソウ抽出物の検索結果の部分的なリスト。表中でクロルプロファム
が選択され、抽出イオンクロマトグラムと対応するスペクトル情報が右下に表示されます。データは、同時 dMRM/スキャンモードで 7000E GC/TQ を使用して取得されたもの
です。
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ライブラリ一致スコアによるターゲットの
確認
dMRM データと同時に取得されたスキャン
データで可能となる 3 つ目の機能は、LMS に
よるターゲットの確認です。この機能により、
化合物同定の信頼性が高まります。これは、
MRL を超えて定量された化合物を報告する
場合に特に重要です。例えば、dMRM を使用
して MRL を超える濃度の化合物を定量する
場合、スキャンデータを評価して結果をさらに
確認することができます。

表 2 は、カイエンペッパー抽出物にスパイク
した農薬の中から、カイエンペッパーに適用
可能な、トウガラシ（non-bell pepper）とス
パイスで基準値が設定された農薬の一部を示
しています。7000E GC/TQ では、10 種類の
化合物のうち 8 種類が MRL以下の濃度でス
ペクトル照合により同定されました（表 2 の
緑色で強調表示）。

図 7 は、カイエンペッパー中のビフェントリン
（図 7A）、クロルピリホス（図 7B）、および
メトラクロール（図 7C） 100 ppb に関して、
MassHunter Unknowns Analysis を用いて
デコンボリュートされたマススペクトルとライ
ブラリスペクトルのミラープロットを示してい
ます。これらの農薬は、スキャンデータを使用
して MRL 濃度未満で同定できました。これ
らは、表 2 で太字で強調表示されています。
100 ppb および MRL レベルの LMS が図に
示されています。図 7 には、100 ppb および
規定 MRL 濃度の LMS も示されています。通
常、LMS 値が 65 未満の場合、ヒットした化
合物の精査が必要です。スペクトル照合のみ
に基づくと、LMS <65 のこのヒットは排除さ
れる可能性があります。例えば、ビフェントリ
ンとクロルピリホスの場合、各農薬の 3 つの
主要イオンがほぼ同じ比率で存在し、RT は 
RTL ライブラリの値の 0.074 と 0.033 分の範
囲内にあります。イオン比が予想に近いのと 
RT がほぼ一致していることから、正しい化合
物同定の信頼性が高まります。

Bifenthrin

100 ppb

LMS 56.1 (LMS at 500 ppb is 60.2)

∆RT –0.074 min

Chlorpyrifos

100 ppb

LMS 62.3  (LMS at 1,000 ppb is 71.9)

∆RT 0.033 min

Metolachlor

100 ppb 

LMS 76.3 (LMS at 500 ppb is 83.3)

∆RT –0.013 min

A

B

C

図 7. Agilent 7000E GC/TQ を使用し、同時 dMRM/スキャンデータ取り込みモードでカイエンペッパーに 100 ppb 
でスパイクしたビフェントリン（A）、クロルピリホス（B）、メトラクロール（C）のライブラリ一致スコアによるスペ
クトル確認

表 2.  MRL が設定されたカイエンペッパー抽出物にスパイクされた農薬と、同時 dMRM/スキャンで 
7000E GC/TQ を使用して同定するために必要な濃度

電子版連邦規則集
（eCFR） 食品 化合物

許容値/MRL 
（ppb）

7000E GC/TQ での 
スキャン同定限界
（ppb）

180.442 トウガラシ（non-bell pepper） ビフェントリン 500 100

180.515 ハーブとスパイス、グループ 19 カルフェントラゾン-エチル 2,000 250

180.342 コショウ クロルピリホス 1,000 50

180.425 コショウ クロマゾン 50 50

180.436 コショウ シフルトリンと 
ベータシフルトリン 500 1,000

180.153 コショウ ダイアジノン 500 250

180.182 コショウ エンドスルファン 2,000 500

180.516 ハーブとスパイス、グループ 19 フルジオキソニル 20 5,000

180.111 コショウ マラチオン 8,000 250

180.368 トウガラシ（non-bell pepper） メトラクロール 500 100
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同時 dMRM/スキャンで取得した 
dMRM による農薬の定量
図 8 は、カイエンペッパーで MRL が規定さ
れた 3 つの農薬の比較定量結果を示してい
ます。サンプルは、7000E GC/TQ を使用し
て、同時 dMRM/スキャンおよび dMRM のみ 

のデータ取り込みモードで分析しました。 
定量用および定性用MRM クロマトグラム
は、0.1 ppb で同等の感度を示していますが、
dMRM/スキャンによりドウェルタイムが短くな
ることによる感度低下が起きる可能性がありま
す。両方の取り込み方法において、カイエンペッ

パーのマトリックスマッチング検量線で、0.1 
～ 5,000 ppb の範囲で良好な直線性が得ら
れました。MRL レベルでの定量精度を図に示
します。

図 8A. カイエンペッパーに 100 ppb でスパイクされたビフェントリンの、定量イオンおよび定性イオンプロファイルと、0.1 ～ 5,000 ppb のマトリックスマッチング検量線。
Agilent 7000E GC/TQ を使用し、同時 dMRM/スキャンおよび dMRM のみのデータ取り込みモードを使用
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図 8B、C. カイエンペッパーに 100 ppb でスパイクされたクロルピリホス（B）とメトラクロール（C）の、定量イオンおよび定性イオンプロファイルと、0.1 ～ 5,000 ppb の 
マトリックスマッチング検量線。Agilent 7000E GC/TQ を使用し、同時 dMRM/スキャンおよび dMRM のみのデータ取り込みモードを使用
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図 9 は、7000E および 7010C GC/TQ シス
テムを使用してホウレンソウ、クルミ、カイエン
ペッパー抽出物で分析を行った 203 種類の
農薬について、同時 dMRM/スキャンモードで
取り込まれた dMRM のデータを使用した検
量線性能を示しています。この図は、決定係数 
R2 >0.99、キャリブレーションフィット（直線ま
たは 2 次）、および検量線範囲を満たした化
合物の数を示しています。検量線結果と感度
は、アプリケーションノート 5994-4965JAJP3 
に示されている従来の dMRM データ取り込
みモードで得られたものと同等でした。

超高感度イオン源（HES）の推奨マトリックス
負荷量で 1 ng を超えないことを考慮すると、
7010C の検量線上限は 7000E と比較して
低くなりました（1,000 ppb 対 5,000 ppb）。
ただし、7010C で達成された検量線範囲は、
分析したほとんどの化合物において直線フィッ
トで最大 4 桁でした。HES を搭載した 7010C 
GC/TQ は、低濃度で高いシグナル/ノイズ比
（S/N）となる優れた感度を実現し、0.1 ppb 
未満の濃度で正確な定量が可能になります。
ただし、対象とする食品で規制されている農
薬の MRL は 0.1 ppb 未満の定量を要求して
いないため、本検討の感度は必要とされません
でした。MRL が 1,000 ppb を超えるサンプル
は、7010C GC/TQ で分析する前にさらに希
釈することもできます。HES を用いれば、希釈
されたサンプルでも定量下限レベルで高い感
度を維持できます。

図 9. Agilent 7000E（A）および Agilent 7010C（B）GC/TQ を使用した、ホウレンソウ、クルミ、カイエンペッパーの 
QuEChERS 抽出物中の 203 種類の農薬の検量線評価結果。グラフは、化合物の数とその検量線範囲を示します。
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結論

このアプリケーションノートでは、Agilent 8890/ 
7000E および 8890/7010C トリプル四
重極 GC/MS システム（GC/TQ）を使用
して、分析困難な食品マトリックス中の農
薬を確実に同定・定量する新機能の同時 
dMRM/スキャンデータ取り込みモードの
使用について説明しました。同時 dMRM/ 
スキャンモードを用いれば、各データ取り込み
モードで個別にサンプルを再分析する必要が
なくなります。このモードはレトロスペクティブ
分析を可能にし、dMRM のみのモードと同等
の定量性能を実現します。

同時 dMRM/スキャンモードで取得したデー
タは、次のような重要な機能に役立ちます。

 – フルスキャンでのマトリックスの評価

 – 未知成分の同定とレトロスペクティブ分析

 – ライブラリ一致スコアによるターゲットの
確認

 – MRM 定量イオン、定性イオン、リテンショ
ンタイムによる対象化合物の確認

 – 従来の dMRM 分析と同等の感度とダイナ
ミックレンジを備えた dMRM による定量

このアプリケーションノートでは、ホウレンソ
ウ、クルミ、およびカイエンペッパー抽出物を
対象に取得したスキャンデータを使用してマト
リックスを評価し、MassHunter Unknowns 
Analysis によるスペクトルデータのデコンボ
リューションによりスクリーニングを実行する
方法を示しました。スキャンデータを用いる
と、ターゲット GC/TQ dMRM メソッドでは見
逃される可能性がある、基準値の設定がない
化合物を同定することができました。また、ス
キャンデータは、カイエンペッパーで実証され
たように、dMRM メソッドに含まれ基準値を
持つ化合物の同定を確認するためにも使用
しました。感度と検量線は、従来の dMRM 
メソッドで得られたものと同等でした。同時 
dMRM/スキャンは、1 回の分析で信頼性の
高い定量と化合物同定を行うための魅力的な
ツールです。
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