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1,はじめに 
平成１６年４月１日に施行された新しい「水質

基準に関する省令」では、項目体系の変更を伴

う大幅な改正が行われた。中でも農薬について

は項目数が 101 項目に増え、LC/MSが初めて測
定機器として採用された。近年、LC/MS は環境
分野への応用が進んでおり成果をあげているが、

多成分を対象とするこのような測定においては、

より高い選択性をもつ LC/MS/MSを使うことに
より、測定方法をさらに簡便で確実なものにす

ることが期待できる。今回、演者らは通知にて

提示された分析方法(健水発第 1010001 号)のう
ち、LC/MS による一斉分析方法が示された 28
農薬(別添方法 16)について、LC/MS/MS を用い
た測定方法を検討した。 

2.実験 
MSは Quattro micro API(Waters社製)を用いて、
ポジティブ及びネガティブの両モードを含む

MRM で測定を行った。HPLC は Alliance2695
セパレーションモジュール(Waters 社製)を使用
した。測定条件は表 1,2 及び 3 に示した。公定法
において農薬類は、各農薬の目標値の 1/100 ま
で測定することが求められているため、この「目

標値の 1/100」を基準としてその 1/10 の濃度ま
での検量線を作成した。繰り返し測定により検

量線の直線性及び測定の再現性を求めた。 
3.結果 
今回検討した条件で、ほとんどの農薬において

｢目標値の 1/100｣の 1/10のレベルで S/N10以上
の良好なクロマトグラムが得られた。この方法

で水道原水を測定した結果、LC/MS/MS の高い
選択性により妨害のないクロマトグラムが得ら

れ、これは測定感度の低い農薬において特に顕

著だった。 
表 1 MS測定条件 

MS条件  
インターフェイス ESI、ポジティブ及び 

ネガティブモード 
キャピラリ-電圧 3kV 
デゾルベーション 
ガス 

流量：500L/hr、温度：350℃

コーンガス 50L/hr 

表 2 LC 測定条件 
HPLC条件  
カラム Atlantis dC18, 150 x 2.1 mm 

粒子径 3μm 
流速 0.2 mL/min 
カラム温度 40℃ 
移動相 A：0.5%ギ酸、 

B：メタノール(0.1%ギ酸含有)
グラジェント条件 B%：5%-2 分間-40%-13 分間

-95%(5分間保持) 
注入量 5μL 

 
表 3 MRM 測定条件 
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1 チラム 240.4 241 88

17 ベンタゾン 240.3 -239 -132

18 カルボフラン 221.3 222 165

19 ２，４－ジクロロフェノキシ酢酸 221.0 -219 -161

20 トリクピル 256.5 -254 -196

26 イプロジオン 330.2 330 245

28 オキシン銅 351.9 146 118

36 アシュラム 230.2 231 156

42 ベンスリド 397.5 398 356

45 メコプロップ（MCPP） 214.6 -213 -141

48 カルバリル（NAC） 201.2 202 145

55 チオファネートメチル 342.4 343 151

58 カルプロパミド 334.7 334 139

64 ダラポン 143.0 -141 -97

68 ジウロン(DCMU） 233.1 233 72

74 メソミル 162.2 163 88

75 ベノミル 290.3 291 160

76 ベンフラカルブ 410.5 411.2 195

82 プロベナゾール 223.3 224 41

84 ダイムロン 268.4 269 151

86 ベンスルフロンメチル 410.4 411 149

87 トリシクラゾール 189.2 190 136

90 アゾキシストロビン 403.4 404 371

94 ハロスルフロンメチル 434.8 435 182

95 フラザスルフロン 407.3 408 182

96 チオジカルブ 354.5 355 88

98 シデュロン 232.3 233 94

160-
メチルー２－ベンツイミダ
ゾールカルバメート(MBC)

191.2 192

 
*負(-)の数字はネガティブモードで測定

 


