
バックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュをををを用用用用いるいるいるいるGC/MSによるによるによるによる食品中食品中食品中食品中メラミンメラミンメラミンメラミン分析分析分析分析

5975Cトリプルアクシスディデクタートリプルアクシスディデクタートリプルアクシスディデクタートリプルアクシスディデクター
（（（（SIM/Scan同時取同時取同時取同時取りりりり込込込込みみみみモードモードモードモード））））

QuickSwap
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バックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュによるによるによるによる時間短縮時間短縮時間短縮時間短縮（（（（QuickSwap使用使用使用使用））））
サンプルサンプルサンプルサンプル：：：：牛乳牛乳牛乳牛乳
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TIC: 081024_02.D\DATASIM.MS
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TIC: 081024_03.D\DATASIM.MS
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TIC: 081024_04.D\DATASIM.MS

分析時間分析時間分析時間分析時間：：：：39.3分分分分
75℃℃℃℃（（（（1min））））-15℃℃℃℃/min-320℃℃℃℃（（（（22min））））

バックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュ使用使用使用使用
21.7分分分分のののの時間短縮時間短縮時間短縮時間短縮
（（（（分析時間分析時間分析時間分析時間：：：：12.6分分分分+バックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュ：：：：5分分分分））））

バックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュ
280℃℃℃℃ 5分分分分

バックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュ後後後後ののののブランクランブランクランブランクランブランクラン

メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMS

メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMS
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TIC: 081024_08.D\DATA.MS
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アバンダンス

TIC: 081024_08.D\DATASIM.MS

SIM/Scanクロマトグラムクロマトグラムクロマトグラムクロマトグラム
標準溶液標準溶液標準溶液標準溶液 100ppb

Scan

SIM

メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMS + 

メラミンメラミンメラミンメラミン-15N3-3TMS

メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMS + 

メラミンメラミンメラミンメラミン-15N3-3TMS
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アバンダンス

 スキャン 719 (11.503 min): 081024_05.D\DATA.MS (-725) (-)
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メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMS

メラミンメラミンメラミンメラミン-15N3-3TMS
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 スキャン 720 (11.510 min): TEST_03.D\data.ms (-727) (-)
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メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMSおよびおよびおよびおよびメラミンメラミンメラミンメラミン-15N3-3TMSのののの質量質量質量質量スペクトルスペクトルスペクトルスペクトル
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メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMSののののSIMクロマトグラムクロマトグラムクロマトグラムクロマトグラム
標準溶液標準溶液標準溶液標準溶液 20ppb（（（（試料換算試料換算試料換算試料換算：：：：0.2μμμμg/g））））
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 イオン 327.00 (326.70 ～ 327.30): 081024_06.D\DATASIM.MS
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 イオン 327.00 (326.70 ～ 327.30): 081024_05.D\DATASIM.MS

メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMS
20ppb

ブランクブランクブランクブランク
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検量線検量線検量線検量線（（（（20, 50, 100, 200, 400ppb））））
決定係数決定係数決定係数決定係数（（（（r2））））=0.99942

内標準品内標準品内標準品内標準品：：：：メラミンメラミンメラミンメラミン-15N3（（（（100ppb））））
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 イオン 327.00 (326.70 ～ 327.30): 081024_16.D\DATASIM.MS
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アバンダンス

 イオン 327.00 (326.70 ～ 327.30): 081024_11.D\DATASIM.MS

牛乳抽出物中牛乳抽出物中牛乳抽出物中牛乳抽出物中メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMSののののSIMクロマトグラムクロマトグラムクロマトグラムクロマトグラム
メラミンメラミンメラミンメラミン1μμμμg/g（（（（ppm））））添加添加添加添加

メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMS

牛乳牛乳牛乳牛乳
メラミンメラミンメラミンメラミン1ppm添加添加添加添加

牛乳牛乳牛乳牛乳ブランクブランクブランクブランク
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牛乳回収率牛乳回収率牛乳回収率牛乳回収率（（（（メラミンメラミンメラミンメラミン1μμμμg/g添加添加添加添加, n=6））））
内標準品内標準品内標準品内標準品：：：：メラミンメラミンメラミンメラミン-15N3（（（（1μμμμg/g））））

1111 2222 3333 4444 5555 6666 AverageAverageAverageAverage SDSDSDSD RSD(%)RSD(%)RSD(%)RSD(%)
メラミンメラミンメラミンメラミン 105.7105.7105.7105.7 106.1106.1106.1106.1 104.3104.3104.3104.3 102.9102.9102.9102.9 104.4104.4104.4104.4 104.6104.6104.6104.6 104.7104.7104.7104.7 1.21.21.21.2 1.11.11.11.1

（（（（前処理前処理前処理前処理））））
厚生労働省厚生労働省厚生労働省厚生労働省メラミンメラミンメラミンメラミン試験法試験法試験法試験法（（（（LC-MS/MS））））

（（（（誘導体化誘導体化誘導体化誘導体化））））
上記前処理上記前処理上記前処理上記前処理のののの最終試験溶液最終試験溶液最終試験溶液最終試験溶液2mlのうちのうちのうちのうち200μμμμlををををバイアルバイアルバイアルバイアルにににに移移移移すすすす。。。。
蒸発乾固後蒸発乾固後蒸発乾固後蒸発乾固後ピリジンピリジンピリジンピリジン50μμμμl、、、、BSTFA（（（（1%TMCS））））50μμμμlをををを加加加加えるえるえるえる。。。。
70℃℃℃℃でででで30分加熱後分加熱後分加熱後分加熱後、、、、1μμμμlををををGC/MSへへへへ注入注入注入注入するするするする。。。。
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測定条件測定条件測定条件測定条件（（（（7890 GC/5975C TAD MSD with QuickSwap））））

（（（（GC））））

カラムカラムカラムカラム: HP-5msi 30m, 0.25mm, 0.25µm

注入量注入量注入量注入量: 1µl

注入法注入法注入法注入法: スプリットレススプリットレススプリットレススプリットレス

パージオフパージオフパージオフパージオフ時間時間時間時間: 1.5min

注注注注入口温度入口温度入口温度入口温度: 250℃℃℃℃

オーブンオーブンオーブンオーブン: 75℃℃℃℃(1min)-15℃℃℃℃/min-250℃℃℃℃(0min)

バックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュ: 280℃℃℃℃(5min)

カラムカラムカラムカラム流量流量流量流量: 1.3ml/min (コンスタントフローモードコンスタントフローモードコンスタントフローモードコンスタントフローモード)

インターフェースインターフェースインターフェースインターフェース温度温度温度温度: 280℃℃℃℃

（（（（QuickSwap））））

リストリクタリストリクタリストリクタリストリクタ: 0.17m, 0.1mm i.d.

AUX圧力圧力圧力圧力: 4.7666psi

バックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュバックフラッシュ時時時時: AUX圧力圧力圧力圧力: 60psi, 注入口圧力注入口圧力注入口圧力注入口圧力: 2psi

（（（（MSD））））

溶媒待溶媒待溶媒待溶媒待ちちちち時間時間時間時間：：：：6min

イオンイオンイオンイオン源温度源温度源温度源温度: 230℃℃℃℃

ゲインゲインゲインゲイン係数係数係数係数：：：：2

SIM/Scan同時取同時取同時取同時取りりりり込込込込みみみみ: 質量範囲質量範囲質量範囲質量範囲, m/z 40-450（（（（サンプリングレートサンプリングレートサンプリングレートサンプリングレート 2^2））））; 

SIMイオンイオンイオンイオン, メラミンメラミンメラミンメラミン-3TMS：：：：m/z 327, 342, メラミンメラミンメラミンメラミン-15N3-3TMS: m/z 330, 345 （（（（ドゥエルタイムドゥエルタイムドゥエルタイムドゥエルタイム: 40msec））））


