
 

食品中残留农药分析中的GPC提纯法（之２） 

 

根据20035年5月的食品卫生法部分修改，于2006年5

月29日开始，实施了与农残相关的肯定列表制。作为这些

农药类物质的试验法，颁布了「关于食品中残留农药、饲

料添加剂及兽药成分的试验法（部分修改）」（2005年11

月29日厚生劳动省食安发第1129002号），在第2章同时试

验法的「使用GC/MS的农药等同时试验法（畜牧水产品）」

之中，收录了包括凝胶浸透色谱法（GPC）在内的样品精

制法。 

本文介绍使用对应本法的Prominence GPC提纯系统

的样品精制例。有关GPC提纯法的原理，请参照应用新闻

No.L291。 
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■使用GPC提纯法的制备 

在「使用GC/MS的农药等同时试验法（畜牧水产品）」

之中，GPC制备的标志农药使用氟丙菊酯和三环唑。 Fig.1

表示氟丙菊酯和三环唑标准混合液（各5 mg/L）5 mL进样

GPC提纯系统得到的结果，Table 1表示制备条件。样品的

制备范围根据畜牧水产品的种类、部位，有以下差别。 

・肌肉，脂肪，海鲜类，乳品以及蛋品（Fig.1 Case1） 

从氟丙菊酯的保留时间到三环唑的洗脱结束时间之间进

行制备。 

・肝脏以及肾脏（Fig.1 Case2） 

划分为2个区域：从氟丙菊酯的保留时间到氟丙菊酯的洗

脱结束时间为划分范围Ⅰ，从氟丙菊酯的洗脱结束时间到

三环唑的洗脱结束时间为划分范围Ⅱ。 

将市售鰤鱼以丙酮/己烷提前后，向本系统进样5 mL

的分析结果表示在Fig.2。可知具有UV吸收（254 nm）的

杂质成分比氟丙菊酯洗脱快。  

 

Table 1  分析条件  

 

 

 

 
Fig.1  氟丙菊酯和三环唑的GPC色谱图  

 

 

Fig.2  市售鰤鱼的GPC色谱图  

上段：市售鰤鱼（样品空白），下段：氟丙菊酯和三环唑 

■N-甲基氨基甲酸酯类农药的分析 Analysis of N -Methylcarbamate Pesticides 



为了评价GPC提纯的效果，在市售鰤鱼中添加4种N-

甲基氨基甲酸酯类农药（仲丁威，抗蚜威，甲硫威，禾草

丹）至各浓度为50μg/kg（最终溶液中为100μg/L），按

Fig.3所示步骤进行前处理后， 进行了GCMS分析。 

 

 

Fig.3  前处理步骤 

  

Table 2表示GCMS的分析条件， Fig.4表示各农药的

质色图。Table 3表示各农药的监测离子的质荷比，市售

鰤鱼中农药添加回收实验的结果。 

 

Table 2  分析条件 

 

 

Table 3 各农药的添加回收率结果（50 μg/kg添加，n=3） 

 

 
Fig.4  市售鰤鱼的SIM色谱图（N-甲基氨基甲酸酯类农药添加） 

上段：无GPC提纯（农药添加），中段： 有GPC提纯 （农药添加），下段： 有GPC提纯（样品空白） 
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