
※本報告書は、試験法開発における検討結果をまとめたものであり、試験法の実施に際して参考として下さい。 
なお、報告書の内容と通知または告示試験法との間に齪酷がある場合には、通知または告示試験法が優先す 
ることをご留意ください。 
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スピネトラム（農産物）の検討結果 
 
［緒言］ 
１．目的及び試験法の検討方針 
スピネトラムは、米国ダウ・アグロサイエンス社がスピノシン誘導体の一連の探索研究から開発し

たマクロライド系殺虫剤である。「薬事食品衛生審議会 食品衛生分科会報告書」に記載されている

規制対象物質及び残留基準値案を踏まえ、試験法の開発を行った。類縁化合物のスピノサド（農産物）

の通知試験法ではHPLCで測定しているが、様々な食品に適用できるよう、選択性や感度を考慮し、L
C-MS/MSを用いた試験法を検討した。 

 
１）規制対象物質 
・スピネトラム-J 
・スピネトラム-L 

 
２．分析対象化合物の構造式、物理化学的性質及び基準値等に関する情報 
１）構造式及び物理化学的性質 
スピネトラム-J              スピネトラム-L 

       
 
 
スピネトラム-J 
化学式：C42H69NO10 
分子量：748.02 
化学名（IUPAC）：(2R,3aR,5aR,5bS,9S,13S,14R,16aS,16bR)-2-(6-deoxy-3-O-ethyl-2,4-di-O-methyl-α-L-

mannopyranosyloxy)-13-[(2R,5S,6R)-5-(dimethylamino)tetrahydro-6-methylpyran-2-yloxy]-9-ethyl-2,3,3a,4,5,5
a,5b,6,9,10,11,12,13,14,16a,16b-hexadecahydro-14-methyl-1H-as-indaceno[3,2-d]oxacyclododecine-7,15-dione 

外 観：白色粉末 
融 点：143.4℃ 
蒸気圧：5.3×10-5 Pa（20℃） 
溶解性：水 10.0 mg/L（20℃） 
    アセトン、キシレン、酢酸エチル＞250 g/L 

メタノール163 g/L 
 
スピネトラム-Ｌ 
化学式：C43H69NO10 
分子量：760.03 
化学名（IUPAC）：(2R,3aR,5aS,5bS,9S,13S,14R,16aS,16bS)-2-(6-deoxy-3-O-ethyl-2,4-di-O-methyl-α-L-

mannopyranosyloxy)-13-[(2R,5S,6R)-5-(dimethylamino)tetrahydro-6-methylpyran-2-yloxy]-9-ethyl-2,3,3a,5a,5
b,6,9,10,11,12,13,14,16a,16b-tetradecahydro-4,14-dimethyl-1H-as-indaceno[3,2-d]oxacyclododecine-7,15-dione 

外 観：白～黄色結晶 
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融 点：70.8℃ 
蒸気圧：2.1×10-5 Pa（20℃） 
溶解性：水 31.9 mg/L（20℃） 

アセトン、キシレン、酢酸エチル、メタノール＞250 g/L 
（出典：農薬抄録、農薬評価書） 

２）基準値（抜粋） 
玄米 0.1 ppm 
大豆 0.01 → 0.02 ppm 
らっかせい 0.01 ppm 
ばれいしょ 0.01 → 0.1 ppm 
ほうれんそう 0.01 → 8 ppm 
オレンジ（ネーブルオレンジを含む） 0.3 → 0.7 ppm 
メロン 0.01 → 0.1 ppm 
りんご 0.5 ppm 
茶 3 ppm 
キャベツ 0.5 → 2 ppm 

 （検討時の基準値  → 平成 26 年 11 月現在の基準値） 
 
［実験方法］ 
１．試料 
１）購入先 
都内のスーパーにて購入した。 
 

２）試料の採取方法 
①玄米は425 µmの標準網ふるいを通るように粉砕し均一化した。 
②大豆は425 µmの標準網ふるいを通るように粉砕し均一化した。 
③らっかせいは殻を除き、2 mmのふるいを通るように粉砕し均一化した。 
④ほうれんそうはひげ根及び変質葉を除き、細切均一化した。 
⑤キャベツは外側変質葉及びしんを除き、細切均一化した。 
⑥ばれいしょは泥を水で軽く洗い落とし、細切均一化した。 
⑦オレンジは細切均一化した。 
⑧りんごは花おち、しん及び果梗の基部を除き、細切均一化した。 
⑨茶は425 µmの標準網ふるいを通るように粉砕し均一化した。 
⑩メロンは果皮を除き、細切均一化した。 
 
２．試薬・試液 
１）標準品 
スピネトラム-J標準品：純度98.1%（林純薬工業製） 
スピネトラム-L標準品：純度95.1%（林純薬工業製） 
 

２）試薬 
アセトン、アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
ギ酸：試薬特級（関東化学製） 
28％アンモニア水：試薬特級（小宗化学製） 
アセトニトリル：高速液体クロマトグラフ用（関東化学製） 
ケイソウ土：セライト545（関東化学製）  
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シクロヘキシルシリル化シリカゲルミニカラム：InertSep Slim-J CH（充てん量500 mg、ジーエルサ

イエンス製） 
 

３）標準溶液、試液の調製方法 
①標準溶液の調製方法 
標準原液：スピネトラム-J及びスピネトラム-Lの標準品それぞれ10 mgを精秤し、アセトンで溶解し

て500 mg/L溶液を調製した。 
検量線用混合標準溶液：スピネトラム-J及びスピネトラム-L標準原液をアセトニトリル及び水（1：

1）混液で混合希釈し、0.000125～0.00375 mg/Lの濃度の溶液を調製した。 
添加用混合標準溶液：スピネトラム-J及びスピネトラム-L標準原液をアセトンで希釈し、0.1、0.2、

1、6、10及び30 mg/Lの濃度の溶液を調製した。 

 
②試液の調製方法 

1 vol%ギ酸溶液 
 水198 mL及びギ酸2 mLを混合した。 
アセトニトリル及び水（1：1）混液 
アセトニトリル100 mL及び水100 mLを混合した。 

アセトニトリル及びアンモニア水（49：1）混液 
アセトニトリル98 mL及びアンモニア水2 mLを混合した。 

1 mol/L酢酸アンモニウム溶液 
酢酸アンモニウム15.43 gを水に溶解し200 mLとした。 

2 mmol/L酢酸アンモニウム溶液 
1 mol/L酢酸アンモニウム溶液2 mLに水を加えて1000 mLとした。 

 
３．装置 
ホモジナイザー：ウルトラタラックスT-25ベーシック（イカ・ジャパン製） 
ロータリーエバポレーター：R-200（柴田科学製）等 
LC-MS/MS 

 型式 会社 
MS 装置 API-3200Q トラップ AB SCIEX 
LC 装置 Agilent1200 Agilent Technologies 
データ処理 Analyst AB SCIEX 

 
４．測定条件 

LC 条件 
カラム Mightysil RP-18 GP 

サイズ：内径 2.0 mm、長さ 150 mm、粒子径 5 μm 
 会社：関東化学株式会社 

移動相流速（mL/min） 0.2 
注入量（μL） 10 
カラム温度（℃） 40 
移動相 アセトニトリル及び2 mmol/L 酢酸アンモニウム溶液の混液 

（17：3） 
MS 条件 

測定モード MS/MS、選択反応モニタリング 
イオン化モード ESI（+） 
キャピラリ電圧（V） 5500 
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脱溶媒温度（℃） 700 
脱溶媒ガス 窒素 70 psi 
コリジョンガス 窒素 
定量イオン（m/z） スピネトラム-J：749→142 コーン電圧：71(V) ] 

スピネトラム-L：761→142[コーン電圧：56(V)] 
スピネトラム-J 及びスピネトラム-L：コリジョンエネルギー；43(eV) 

定性イオン（m/z） スピネトラム-J：749→98[コーン電圧：71(V) ] 
スピネトラム-L：761→98[コーン電圧：56(V)] 
スピネトラム-J：コリジョンエネルギー；91(eV) 
スピネトラム-L：コリジョンエネルギー；95(eV) 

保持時間 スピネトラム-Ｊ：12.6分 スピネトラム-Ｌ：14.7分 
 
５．定量 
スピネトラム-J及びスピネトラム-Lの標準品それぞれをアセトンに溶解し、500 mg/Lの標準原液を調

製した。この溶液をアセトニトリル及び水（1：1）混液で希釈し、0.000125、0.0001875、0.00025、0.0003125、
0.000375、0.000625、0.00125、0.001875、0.0025、0.003125及び0.00375 mg/Lの濃度の混合標準溶液を調

製した。混合標準溶液10 μLをLC-MS/MSに注入し、得られたピーク面積を用いて検量線を作成した。

試験溶液10 μLをLC-MS/MSに注入し、検量線から絶対検量線法によりスピネトラム-Ｊ及びスピネトラ

ム-Ｌの含量を算出した。なお、オレンジは試験溶液を3倍希釈、りんご及びキャベツは試験溶液を5倍
希釈、茶は30倍希釈した後に注入した。 

 
６．添加試料の調製 
大豆及びらっかせい（添加濃度：0.01 ppm相当）：試料10.0 gに添加用混合標準溶液0.2 mg/Lを0.5 mL
添加しよく混合した後、30分間放置した。 
ばれいしょ、ほうれんそう及びメロン（添加濃度：0.01 ppm相当）：試料20.0 gに添加用混合標準溶液

0.2 mg/Lを1 mL添加し、よく混合した後、30分間放置した。 
玄米（添加濃度：0.1 ppm）：試料10.0 gに添加用混合標準溶液1 mg/Lを1 mL添加し、よく混合した後、

30分間放置した。 
オレンジ（添加濃度：0.3 ppm）：試料20.0 gに添加用混合標準溶液6 mg/Lを1 mL添加し、よく混合し

た後、30分間放置した。 
りんご及びキャベツ（添加濃度：0.5 ppm）：試料20.0 gに添加用混合標準溶液10 mg/Lを1 mL添加し、

よく混合した後、30分間放置した。 
茶（添加濃度：3 ppm）：試料5.00 gに添加用混合標準溶液30 mg/Lを0.5 mL添加し、よく混合した後、

30分間放置した。 
 
７．試験溶液の調製 
スピネトラム-J及びスピネトラム-Lを試料からギ酸酸性下でアセトン抽出し、シクロヘキシルシリ

ル化シリカゲルミニカラムで精製した後、LC-MS/MSで定量及び確認した。 
 
１）抽出 
①穀類、豆類、種実類の場合 
試料10.0 gを200 mL遠心管に量り採り、水20 mLを加え30分間放置した。1 vol%ギ酸2 mL及びアセト

ン100 mLを加え、ホモジナイズした後、ケイソウ土を厚さ約1 cmに敷いたろ紙（直径60 mm、No．4、
桐山製作所製）を用いて吸引ろ過し、200 mL容メスフラスコに採取した。ろ紙上の残留物にアセトン

50 mLを加えてホモジナイズした後、上記と同様にろ過した。得られたろ液を合わせて、アセトンで正



- 5 - 

確に200 mLとした。抽出液2 mLを100 mL遠心管に採り、アセトン2 mL及び水20 mLを加えた。 
 

②果実及び野菜の場合 
試料20.0 gを200 mL遠心管に量り採り、1 vol%ギ酸2 mL及びアセトン100 mLを加え、ホモジナイ

ズした後、ケイソウ土を厚さ約1 cmに敷いたろ紙（直径60 mm、No．4、桐山製作所製）を用いて吸

引ろ過し、200 mL容メスフラスコに採取した。ろ紙上の残留物にアセトン50 mLを加えてホモジナイ

ズした後、上記と同様にろ過した。得られたろ液を合わせて、アセトンで正確に200 mLとした。抽出

液1 mLを100 mL遠心管に採り、アセトン3 mL及び水20 mLを加えた。 
 

③茶の場合 
試料5.00 gを200 mL遠心管に量り採り、水20 mLを加え30分間放置した。1 vol%ギ酸2 mL及びアセト

ン100 mLを加え、ホモジナイズした後、ケイソウ土を厚さ約1 cmに敷いたろ紙（直径60 mm、No．4、
桐山製作所製）を用いて吸引ろ過し、200 mL容メスフラスコに採取した。ろ紙上の残留物にアセトン

50 mLを加えてホモジナイズした後、上記と同様にろ過した。得られたろ液を合わせて、アセトンで正

確に200 mLとした。抽出液4 mLを100 mL遠心管に採り、水20 mLを加えた。 
 
２）精製 

シクロヘキシルシリル化シリカゲルカラムクロマトグラフィー 
シクロヘキシルシリル化シリカゲルカラム（500 mg）にアセトニトリル5 mL及び水5 mLを順次注

入し、流出液は捨てる。このカラムに1）で得られた溶液を注入した後、アセトニトリル20 mLを注入

し、流出液は捨てる。次いでアセトニトリル及びアンモニア水（49：1）混液10 mLを注入し、溶出液

を40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物をアセトニトリル及び水（1：1）混液に溶解し、

正確に4 mLとしたものを試験溶液とした。 

 
［分析法フローチャート］ 

秤 取 
｜ 穀類、豆類及び種実類：試料10.0 gに水20 mLを加え30分間放置 
｜ 果実及び野菜：試料20.0 g 
↓ 茶：試料5.00 gに水20 mLを加え30分間放置 
アセトン抽出 
｜ 1％ギ酸2 mL及びアセトン100 mLを加え、ホモジナイズ 
｜  吸引ろ過 
｜ 残留物にアセトン50 mLを加え、ホモジナイズ 
｜ 吸引ろ過 
｜ ろ液を合わせ、アセトンで正確に200 mLとする 
｜ 穀類、豆類及び種実類：抽出液2 mL分取 
｜ 果実及び野菜：抽出液1 mL分取 
｜ 茶：抽出液4 mL分取 
｜ 穀類、豆類及び種実類はアセトン2 mL、果実及び野菜は3 mL加える 

｜（アセトン含有量を一定にする） 
↓ 分取後に、水20 mLを加える 
シクロヘキシルシリル化シリカゲルカラム精製 
｜ アセトニトリル及び水各5 mL予備洗浄 
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｜ 全量注入 
｜ アセトニトリル20 mLで洗浄 
｜ アセトニトリル及アンモニア水（49：1）混液10 mLで溶出 
濃縮（溶媒除去） 
↓ 残留物をアセトニトリル及び水（1：1）混液4 mLに溶解 
試験溶液 
↓  

LC-MS/MS 
10 µL注入 
 

８．マトリックス添加混合標準溶液の調製 
１）定量限界相当濃度（定量限界の推定用） 
玄米、キャベツ、オレンジ、りんご及び茶はブランク試験溶液から0.5 mL分取し溶媒を除去した後、

0.00025 mg/Lの混合標準溶液0.5 mLに溶解したものを、マトリックス添加標準溶液とした。 
 
２）添加回収試験における回収率 100％相当濃度（試料マトリックスの測定への影響用） 
大豆、らっかせい、ほうれんそう、ばれいしょ及びメロンはブランク試験溶液から1 mL分取し溶媒

を除去した後、0.00025 mg/Lの混合標準溶液1 mLに溶解したものを、玄米はブランク試験溶液から0.5 
mL分取し溶媒を除去した後、0.0025 mg/Lの混合標準溶液0.5 mLに溶解したものを、キャベツ及びり

んごはブランク試験溶液から0.5 mL分取し溶媒を除去した後、0.0025 mg/Lの混合標準溶液2.5 mLに溶

解したものを、オレンジはブランク試験溶液から1 mL分取し溶媒を除去した後、0.0025 mg/Lの混合標

準溶液3 mLに溶解したものを、茶はブランク試験溶液から0.2 mL分取し溶媒を除去した後、0.0025 
mg/Lの混合標準溶液6 mLに溶解したものをマトリックス添加混合標準溶液とした。 



- 7 - 

［結果及び考察］ 
１．測定条件の検討 
１）HPLC条件の検討 
分離カラムについて、Mightysil RP-18GP（内径 2.0 mm、長さ 150 mm、粒子径 5 μm）を、移

動相について、ギ酸溶液、2 mmol/L酢酸アンモニウム溶液、アセトニトリル及びメタノールを

用いて検討を行った。ギ酸溶液やメタノールより、2 mmol/L酢酸アンモニウム溶液及びアセト

ニトリルを用いた方が、ピーク形状、分離、再現性及び感度のいずれも良好な結果が得られた

ため、カラムはMightysil RP-18GP（内径 2.0 mm、長さ 150 mm、粒子径 5 μm）を、移動相に

は2 mmol/L酢酸アンモニウム溶液及びアセトニトリルを用いることとした。なお、類縁化合物

のスピノシンDとスピネトラム-Jとの分離を考慮し、移動相はアセトニトリル及び2 mmol/L 酢
酸アンモニウム溶液の混液（17：3）とした。 
 
 
２）MS 条件の検討 
スピネトラム-J及びスピネトラム-LはESI（+）モードでの測定が可能であった。スピネトラム-J及び

スピネトラム-LのESI（+）モード測定時のマススペクトルを図1に示した。その結果から、基準ピーク

としてスピネトラム-J は749、スピネトラム-L は761が得られたので、スピネトラム-Jはプロトン付加

分子（m/z 749 ［M+H］＋）をプリカーサーイオンとし、スピネトラム-Lはプロトン付加分子（m/z 761 
［M+H］＋）をプリカーサーイオンとした。スピネトラム-J ではm/z 749、スピネトラム-L ではm/z 761
をプリカーサーイオンとした場合のプロダクトイオンスペクトルを図2に示した。スピネトラム-J の
m/z 749をプリカーサーイオンとした場合、プロダクトイオンm/z 142及びm/z 98が検出され、スピネト

ラム-L のm/z 761をプリカーサーイオンとした場合、プロダクトイオンm/z 142及びm/z 98が検出された。 
以上のことからスピネトラム-JはESI（+）モードでのm/z 749→142を測定イオンとし、スピネトラ

ム-LはESI（+）モードでのm/z 761→142を測定イオンとした。また、スピネトラム-JはESI（+）モー

ドでのm/z 749→98を確認イオンとし、スピネトラム-LはESI（+）モードでのm/z 761→98を確認イオン

とした。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 1-1 スピネトラム-J のマススペクトル     図 1-2 スピネトラム-L のマススペクトル 
スキャン範囲：300～1000 m/z           スキャン範囲：300～1000 m/z 
測定条件：ESI（+）、コーン電圧＝71     測定条件：ESI（+）、コーン電圧＝56 

 +Q1: 0.000 min from Sample 1 (TuneSampleID) of MT20130327145915.wiff (Turbo Spray),... Max. 4 .5e7 cps.

300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000
m/z, amu

2.0e6

4.0e6

6.0e6

8.0e6

1.0e7

1.2e7

1.4e7

1.6e7

1.8e7

2.0e7

2.2e7

2.4e7

2.6e7

2.8e7

3.0e7

3.2e7

3.4e7

3.6e7

3.8e7

4.0e7

4.2e7

4.4e7
748.5

749.5

770.6413.4 734.4 786.5324.7 369.4 647.3529.2 612.3457.3 851.1

 +Q1: 0.000 min from Sample 1 (TuneSampleID) of MT20130327151036.wiff (Turbo Spray),... Max. 1.6e7 cps.

300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000
m/z, amu

1.0e6

2.0e6

3.0e6

4.0e6

5.0e6

6.0e6

7.0e6

8.0e6

9.0e6

1.0e7

1.1e7

1.2e7

1.3e7

1.4e7

1.5e7

1.6e7 760.6

748.7

749.7
413.5 623.6301.3 783.6497.2 641.4613.6429.1 843.7
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図 2-1 スピネトラム-J のﾌﾟﾛﾀﾞｸﾄｲｵﾝｽﾍﾟｸﾄﾙ    図 2-2 スピネトラム-J のﾌﾟﾛﾀﾞｸﾄｲｵﾝｽﾍﾟｸﾄﾙ 
プリカーサーイオン： m/z 749          プリカーサーイオン： m/z 749 
スキャン範囲：50～800 m/z             スキャン範囲：50～800 m/z 
測定条件：ESI（+）、CV＝71、CE＝43      測定条件：ESI（+）、CV＝71、CE＝91 

（CV：コーン電圧、CE：コリジョンエネルギー） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 2-3 スピネトラム-L のﾌﾟﾛﾀﾞｸﾄｲｵﾝｽﾍﾟｸﾄﾙ    図 2-4 スピネトラム-L のﾌﾟﾛﾀﾞｸﾄｲｵﾝｽﾍﾟｸﾄﾙ 
プリカーサーイオン： m/z 761          プリカーサーイオン： m/z 761 
スキャン範囲：50～800 m/z            スキャン範囲：50～800 m/z 
測定条件：ESI（+）、CV＝56、CE＝43      測定条件：ESI（+）、CV＝56、CE＝95 

（CV：コーン電圧、CE：コリジョンエネルギー） 

 +MS2 (749.00): 0.000 min from Sample 1 (TuneSampleID) of MT20130327150258.wiff (Tur... Max. 5.6e5 cps.

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800
m/z, amu

5.0e4

1.0e5

1.5e5

2.0e5

2.5e5

3.0e5

3.5e5

4.0e5

4.5e5

5.0e5

5.5e5
142.2

748.8159.0

 +MS2 (748.80): 0.000 min from Sample 1 (TuneSampleID) of MT20130327150511.wiff (Tur... Max. 2.3e4 cps.

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800
m/z, amu

1.55e4

1.60e4

1.65e4

1.70e4

1.75e4

1.80e4

1.85e4

1.90e4

1.95e4

2.00e4

2.05e4

2.10e4

2.15e4

2.20e4

2.25e4 98.3

142.179.1

 +MS2 (760.00): 0.000 min from Sample 1 (TuneSampleID) of MT20130327151142.wiff (Tur... Max. 2.7e7 cps.

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800
m/z, amu

2.0e6

4.0e6

6.0e6

8.0e6

1.0e7

1.2e7

1.4e7

1.6e7

1.8e7

2.0e7

2.2e7

2.4e7

2.6e7

2.7e7 142.2

203.297.9 159.1 760.4

 +MS2 (760.00): 0.000 min from Sample 1 (TuneSampleID) of MT20130327151249.wiff (Tur... Max. 5.0e6 cps.

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800
m/z, amu

5.0e5

1.0e6

1.5e6

2.0e6

2.5e6

3.0e6

3.5e6

4.0e6

4.5e6

5.0e6
98.2

142.2

75.1

71.2
87.1

124.795.1 169.4 211.2
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３）検量線 
図3にスピネトラム-J及びスピネトラム-Lの検量線の例を示した。0.000125 mg/L（0.00125 ng）～0.

000375 mg/L（0.00375 ng）及び0.000625 mg/L（0.00625 ng）～0.00375 mg/L（0.0375 ng）の濃度範囲

で作成した検量線の相関係数は、いずれも0.997以上であり良好な直線性を示した。 
 

データ処理装置設定条件の一例 
機種（メーカー）：Analyst 
（AB SCIEX製） 
ピークの定量方法：ピーク面積法 
検量線の種類：最小二乗法 
検量線基準ピークの重量：0.00625 ng～0.0375 ng 
傾き（a）：a=537120 
切片（b）：b=66 
R：0.998 
 
 
 

図 3-1 スピネトラム-J 検量線例（m/z 749→142） 
 

データ処理装置設定条件の一例 
機種（メーカー）：Analyst 
（AB SCIEX製） 
ピークの定量方法：ピーク面積法 
検量線の種類：最小二乗法 
検量線基準ピークの重量：0.00125 ng～0.00375 ng 
傾き（a）：a=730528 
切片（b）：b=-171.4 
R：0.997 
 
 
 

図 3-2 スピネトラム-J 検量線例（m/z 749→142） 
 

データ処理装置設定条件の一例 
機種（メーカー）：Analyst 
（AB SCIEX製） 
ピークの定量方法：ピーク面積法 
検量線の種類：最小二乗法 
検量線基準ピークの重量：0.00625 ng～0.0375 ng 
傾き（a）：a=1501518 
切片（b）：b=-2916 
R：0.999 
 
 
 

図 3-3 スピネトラム-L 検量線例（m/z 761→142） 
 
 

データ処理装置設定条件の一例 
機種（メーカー）：Analyst 
（AB SCIEX製） 
ピークの定量方法：ピーク面積法 
検量線の種類：最小二乗法 
検量線基準ピークの重量：0.00125 ng～0.00375 ng 
傾き（a）：a=2774080 
切片（b）：b=-674.8 
R：0.998 
 

図 3-4 スピネトラム-L 検量線例（m/z 761→142） 
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４）定量限界 
定量限界の算出結果を以下に示した。 
0.01 mg/kg［（4 mL/0.1 g*1）×（0.0025 ng/10 µL）］ 
*1  10.0 g×2 mL/200 mL（穀類、豆類及び種実類の場合） 
    20.0 g×1 mL/200 mL（果実及び野菜の場合） 
    5.00 g×4 mL/200 mL（茶の場合） 

 
２．試験溶液調製法の検討 
１）抽出方法の検討 
通知試験法のスピノサド（農産物）ではアセトニトリル及び水の混液で抽出しているが、スピネト

ラム-J及びスピネトラム-Lはアセトンへの溶解性も十分なことから、抽出溶媒としてアセトンを選択

した。玄米にスピネトラム-J及びスピネトラム-Lを添加し30分間放置後，水20 mLを加え30分間放置

し、アセトンを用いて抽出したところ、スピネトラム-J及びスピネトラム-Lの回収率が70％未満とな

った。 
抽出効率を上げるため、アセトンで抽出する際に各濃度のギ酸を2 mL加え抽出した結果を表1に示

した。 
ギ酸濃度が0.5 vol％以上を2 mL加えることにより、良好な回収率が得られたため、抽出時に 
1 vol ％ギ酸2 mLを加え、アセトンで抽出する方法を採用した。 

 
表1 玄米におけるギ酸の各濃度での回収率（％） 

 ギ酸濃度 
 0 vol％（水） 0.5 vol％ 1 vol％ 2 vol％ 5 vol％ 

スピネトラム-J 45 104 98 113 103 

スピネトラム-L 59 83 89 91 86 

添加量：各0.1 µg 
玄米：10 g 

 
２）カラム精製の検討 
シクロヘキシルシリル化シリカゲルカラムでの精製について検討した。カラムをアセトニトリル及

び水各5 mLで予備洗浄した後、スピネトラム-J及びスピネトラム-L0.05 µgを水20 mLで負荷し、アセ

トニトリル20 mLで洗浄し、アセトニトリル及びアンモニア水（49：1）混液10 mLで溶出したときの

溶出状況を表2に示した。スピネトラム-J及びスピネトラム-Lはアセトニトリル20 mLでは溶出せず、

アセトニトリル及びアンモニア水（49：1）混液10 mLで溶出されたことから、アセトニトリル20 mL
で洗浄し、アセトニトリル及びアンモニア水（49：1）混液10 mLで溶出することとした。 

 
表2 シクロヘキシルシリル化シリカゲルカラムからの溶出状況（％） 

 
水 アセトニトリル 

アセトニトリル及び 
アンモニア水（49：1） 合計 

20 mL 20 mL 0-10 mL 10-15 mL 
スピネトラム-J - 0 92 0 92 
スピネトラム-L - 0 95 0 95 

InertSep Slim-J CH（充てん量 500 mg、ジーエルサイエンス製） 
添加量：各0.05 µg 
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３．添加回収試験 
玄米、大豆、らっかせい、ばれいしょ、ほうれんそう、キャベツ、オレンジ、りんご、茶及びメロ

ンの10食品を用いて、［実験方法］７．試験溶液の調製に従って添加回収試験を実施した。 
添加回収試験における回収率100％相当の溶媒混合標準溶液、各食品のブランク試料及び添加試料の

代表的なクロマトグラムを図4に示した。また、各食品のブランク試料のスキャン測定による代表的な

トータルイオンクロマトグラムを図6に示した。 
 
１）選択性 
選択性の結果を表3に示した。検討した何れの試料においてもスピネトラム-J及びスピネトラム-Lの

定量を妨害するようなピークは認められず、選択性は良好であった。 
 

表3 選択性の評価 
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２）真度、精度及び定量限界 
真度及び併行精度の検討結果を表4に示した。オレンジのスピネトラム-Lの併行精度が10.7％と目標

値をわずかに満たしていないが、その他の食品においての真度はスピネトラム-J：84.7～106.4％、ス

ピネトラム-L：75.8～95.0％、併行精度はスピネトラム-J：4.1～15.7％，スピネトラム-L：2.6～15.5％
であり、目標値を十分に満たした。大豆、らっかせい、ほうれんそう、ばれいしょ及びメロンについ

ては、S/N比の平均値はスピネトラム-J：72.0～233.3、スピネトラム-L：213.3～288.3であり，S/N
≧10を十分に満たした。 
添加濃度が定量限界濃度と異なる試料について、定量限界の推定を行った結果を表5に示した。また，

定量下限の推定における代表的なクロマトグラムを図5に示した。S/N比の平均値はスピネトラム-J：
59.7～129.5，スピネトラム-L：107.8～273.3であり、S/N≧10を十分に満たした。 

 
表4 真度、精度及び定量限界の評価 

 
 

表5 定量限界の推定 
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３）試料マトリックスの測定への影響 
試料マトリックスの測定への影響について検討した結果を表6に示した。添加回収試験における回収

率100％相当濃度になるように調製したマトリックス添加標準溶液の溶媒混合標準溶液に対するピー

ク面積比を求めた。面積比はスピネトラム-J：0.90～0.99、スピネトラム-L：0.90～1.09であり、測定

への影響はないものと考えられた。添加回収試験における真度を表6で求めたピーク面積比で除して補

正真度を求め、表7に示した。補正真度はスピネトラム-J：86.0～111.4％、スピネトラム-L：73.2～
101.4％であり、試料マトリックスの測定への影響と真度との間に矛盾は見られなかった。 

 
表6 試料マトリックスの測定への影響 
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表7 補正真度 

 
 
４．考察 
溶解度を考慮し抽出溶媒にはアセトンを用いた。玄米での検討結果より、抽出の際にギ酸を加えて

抽出することとした。精製カラムとしてはスピノサドの通知試験法と同様に、シクロヘキシルシリル

化シリカゲルカラムを用いた。 
開発した方法を用いて、玄米等10食品の添加回収試験を行った結果、選択性は良好で何れの試料に

おいても測定を妨害するようなピークは認めらなかった。オレンジでのスピネトラム-Lの真度：91.6％、

併行精度：10.7％と併行精度がわずかに目標値を満たしていないが、スピネトラム-Jは真度：95.0％、

併行精度：5.9％と目標値を満たしており、その他の9食品での真度はスピネトラム-J：84.7～106.4％、

スピネトラム-L：75.8～95.0％、併行精度はスピネトラム-J：4.1～15.7％，スピネトラム-L：2.6～1
5.5％と良好な結果が得られたことから、本試験法は、穀類、豆類、種実類、果実、野菜及び茶等の農

産物に適応可能であると判断された。 
 

［結論］ 
農産物中のスピネトラム試験法としてスピネトラム-J及びスピネトラム-Lを試料からギ酸酸性下ア

セトンで抽出し、シクロヘキシルシリル化シリカゲルカラムで精製した後、LC-MS/MSで定量及び確

認する方法を開発した。 
開発した試験法を玄米、大豆、らっかせい、ほうれんそう、キャベツ、ばれいしょ、オレンジ、り

んご、茶及びメロンの10食品に適用した場合の添加回収率および変動係数はおおむね良好であり、ス

ピネトラム-J及びスピネトラム-L について、それぞれ定量下限0.01 mg/kgでの分析が可能であることが

確認された。 
 [参考文献] 
スピネトラム農薬抄録（平成21年1月30日） 
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スピネトラム-Jの添加回収試験におけるクロマトグラム 
 
ブランク ブランク 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 添加試料 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-1 玄米の SRM クロマトグラム 図 4-2 大豆の SRM クロマトグラム 
スピネトラム-J（m/z 749→142） スピネトラム-J（m/z 749→142） 
添加濃度：0.1 ppm 添加濃度：0.01 ppm 

Sample Name: "DAIZU ADD4"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      12     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002521       ng  
Acq. Date:       7/6/2013  
Acq. Time:       7:43:07 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    1     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        13.0   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.9   min
Area:           1073.   counts
Height:           56.51  cps
Start Time:         12.4   min
End Time:           13.3   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       5     
Sample Type:     Standard  
Concentration:   0.00250       ng  
Calculated Conc: 0.002538       ng  
Acq. Date:       7/6/2013  
Acq. Time:       5:18:51 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    1     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        13.0   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.9   min
Area:           1080.   counts
Height:           51.60  cps
Start Time:         12.5   min
End Time:           13.3   min

6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19
Time, min

0

2

4

6

8

10

12

14

16

18

20

22

24

26

28

30

32

34

36

38

40

42

44

46

48

50

52

54

56

58

60

62

64

66

68

70

72

74

76

78

80

In
te

ns
ity

, c
ps

12.87

Sample Name: "DAIZU CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       8     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/6/2013  
Acq. Time:       6:20:41 AM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "GENMAI ADD5"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      27     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02413       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       8:15:06 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.6   min
Area:          19950.   counts
Height:           972.9  cps
Start Time:         12.0   min
End Time:           13.5   min
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Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      18     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02675       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       5:09:32 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.6   min
Area:          22050.   counts
Height:           1019.  cps
Start Time:         12.0   min
End Time:           14.3   min
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Sample Name: "GENMAI CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      22     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       6:32:00 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 添加試料 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-3 らっかせいの SRM クロマトグラム 図 4-4 ほうれんそうの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-J（m/z 749→142） スピネトラム-J（m/z 749→142） 
添加濃度：0.01 ppm 添加濃度：0.01 ppm 

Sample Name: "HOREN ADD4"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      12     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002397       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       3:29:37 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    4     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.7   min
Area:           1856.   counts
Height:           89.35  cps
Start Time:         11.9   min
End Time:           13.4   min
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Sample Name: "RAKKA ADD1"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      41     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002442       ng  
Acq. Date:       6/17/2013  
Acq. Time:       11:22:42 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    2     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.2   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.2   min
Area:           1603.   counts
Height:           81.92  cps
Start Time:         11.6   min
End Time:           12.8   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      25     
Sample Type:     Standard  
Concentration:   0.00250       ng  
Calculated Conc: 0.002395       ng  
Acq. Date:       6/17/2013  
Acq. Time:       5:52:54 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    2     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.2   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.2   min
Area:           1569.   counts
Height:           78.44  cps
Start Time:         11.7   min
End Time:           12.7   min

5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19
Time, min

0

2

4

6

8

10

12

14

16

18

20

22

24

26

28

30

32

34

36

38

40

42

44

46

48

50

52

54

56

58

60

62

64

66

68

70

72

74

76

78

80

82

84

86

88

90

92

94

96

98

100

In
te

ns
ity

, c
ps

12.23

11.28

Sample Name: "RAKKA CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      40     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/17/2013  
Acq. Time:       11:02:05 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      28     
Sample Type:     Standard  
Concentration:   0.00250       ng  
Calculated Conc: 0.002450       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       8:59:26 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    4     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.6   min
Area:           1901.   counts
Height:           98.22  cps
Start Time:         12.1   min
End Time:           13.4   min
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Sample Name: "HOREN CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       8     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       2:07:11 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 5 倍希釈 添加試料 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-5 キャベツの SRM クロマトグラム 図 4-6 ばれいしょの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-J（m/z 749→142） スピネトラム-J（m/z 749→142） 
添加濃度：0.5 ppm 添加濃度：0.01 ppm 

Sample Name: "KYABE ADD3"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      12     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02460       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       6:33:41 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.7   min
Area:          19890.   counts
Height:           924.2  cps
Start Time:         12.1   min
End Time:           13.7   min
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Sample Name: "KYABE CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       9     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       5:31:51 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       5     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02690       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       4:09:22 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.7   min
Area:          21670.   counts
Height:           1044.  cps
Start Time:         12.1   min
End Time:           13.5   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      28     
Sample Type:     Standard  
Concentration:   0.00250       ng  
Calculated Conc: 0.002450       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       8:59:26 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    4     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.6   min
Area:           1901.   counts
Height:           98.22  cps
Start Time:         12.1   min
End Time:           13.4   min
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Sample Name: "BAREI ADD2"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      16     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002592       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       4:52:04 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    4     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.7   min
Area:           2022.   counts
Height:           101.3  cps
Start Time:         12.1   min
End Time:           13.4   min
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Sample Name: "BAREI CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      14     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       4:10:51 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 3 倍希釈 添加試料 5 倍希釈 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-7 オレンジの SRM クロマトグラム 図 4-8 りんごの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-J（m/z 749→142） スピネトラム-J（m/z 749→142） 
添加濃度：0.3 ppm 添加濃度：0.5 ppm 

Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      18     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02675       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       5:09:32 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.6   min
Area:          22050.   counts
Height:           1019.  cps
Start Time:         12.0   min
End Time:           14.3   min
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Sample Name: "ORENGE ADD4"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      32     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02477       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       9:58:11 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.7   min
Area:          20460.   counts
Height:           976.1  cps
Start Time:         12.1   min
End Time:           14.3   min
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Sample Name: "ORENGE CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      28     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       8:35:43 AM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      18     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02675       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       5:09:32 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.6   min
Area:          22050.   counts
Height:           1019.  cps
Start Time:         12.0   min
End Time:           14.3   min
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Sample Name: "RINGO ADD5"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      39     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02438       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       12:22:33 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.7   min
Area:          20150.   counts
Height:           923.3  cps
Start Time:         12.1   min
End Time:           14.0   min
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Sample Name: "RINGO CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      34     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       10:39:26 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
                        
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 30 倍希釈 添加試料  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-9 茶の SRM クロマトグラム 図 4-10 メロンの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-J（m/z 749→142） スピネトラム-J（m/z 749→142） 
添加濃度：3 ppm 添加濃度：0.01 ppm 

Sample Name: "MERON ADD4"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      50     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002296       ng  
Acq. Date:       6/18/2013  
Acq. Time:       2:28:13 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    2     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.2   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.2   min
Area:           1496.   counts
Height:           69.10  cps
Start Time:         11.5   min
End Time:           12.8   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      25     
Sample Type:     Standard  
Concentration:   0.00250       ng  
Calculated Conc: 0.002395       ng  
Acq. Date:       6/17/2013  
Acq. Time:       5:52:54 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    2     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.2   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.2   min
Area:           1569.   counts
Height:           78.44  cps
Start Time:         11.7   min
End Time:           12.7   min
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Sample Name: "MERON CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      46     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/18/2013  
Acq. Time:       1:05:44 AM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "CYA ADD1"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      22     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02584       ng  
Acq. Date:       6/27/2013  
Acq. Time:       1:13:21 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.3   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.3   min
Area:          13940.   counts
Height:           675.0  cps
Start Time:         11.8   min
End Time:           13.0   min
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Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      17     
Sample Type:     Standard  
Concentration:    0.0250       ng  
Calculated Conc: 0.02531       ng  
Acq. Date:       6/26/2013  
Acq. Time:       11:30:19 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.3   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.3   min
Area:          13660.   counts
Height:           608.2  cps
Start Time:         11.7   min
End Time:           13.5   min
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Sample Name: "CYA CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      21     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/27/2013  
Acq. Time:       12:52:45 AM  
 
Modified:           No    
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スピネトラム-Lの添加回収試験におけるクロマトグラム 
ブランク ブランク 
                                                  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 添加試料 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-11 玄米の SRM クロマトグラム 図 4-12 大豆の SRM クロマトグラム 
スピネトラム-L（m/z 761→142） スピネトラム-L（m/z 761→142） 
添加濃度：0.1 ppm 添加濃度：0.01 ppm 

Sample Name: "DAIZU ADD5"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      13     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.001952       ng  
Acq. Date:       7/6/2013  
Acq. Time:       8:03:44 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    2     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        15.0   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     15.0   min
Area:           2704.   counts
Height:           108.7  cps
Start Time:         14.3   min
End Time:           15.5   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       5     
Sample Type:     Standard  
Concentration:   0.00250       ng  
Calculated Conc: 0.002302       ng  
Acq. Date:       7/6/2013  
Acq. Time:       5:18:51 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    2     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        15.0   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     15.0   min
Area:           3205.   counts
Height:           141.8  cps
Start Time:         14.4   min
End Time:           15.7   min
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Sample Name: "DAIZU CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       8     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/6/2013  
Acq. Time:       6:20:41 AM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "GENMAI ADD5"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      27     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02412       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       8:15:06 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.7   min
Area:          37010.   counts
Height:           1528.  cps
Start Time:         13.8   min
End Time:           15.7   min
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Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      18     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02517       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       5:09:32 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.7   min
Area:          38640.   counts
Height:           1608.  cps
Start Time:         13.7   min
End Time:           15.7   min
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Sample Name: "GENMAI CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      22     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       6:32:00 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
                                            
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 添加試料 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-13 らっかせいの SRM クロマトグラム 図 4-14 ほうれんそうの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-L（m/z 761→142） スピネトラム-L（m/z 761→142） 
添加濃度：0.01 ppm 添加濃度：0.01 ppm 

Sample Name: "RAKKA ADD4"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      44     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002001       ng  
Acq. Date:       6/18/2013  
Acq. Time:       12:24:31 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.2   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.2   min
Area:           4876.   counts
Height:           231.1  cps
Start Time:         13.7   min
End Time:           15.0   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      25     
Sample Type:     Standard  
Concentration:   0.00250       ng  
Calculated Conc: 0.002508       ng  
Acq. Date:       6/17/2013  
Acq. Time:       5:52:54 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.2   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.2   min
Area:           6282.   counts
Height:           284.1  cps
Start Time:         13.6   min
End Time:           15.2   min
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Sample Name: "RAKKA CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      40     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/17/2013  
Acq. Time:       11:02:05 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "HOREN ADD2"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      10     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002221       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       2:48:24 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    3     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.7   min
Area:           3330.   counts
Height:           139.9  cps
Start Time:         14.0   min
End Time:           15.5   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       5     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002344       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       1:05:23 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    3     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.8   min
Area:           3524.   counts
Height:           147.6  cps
Start Time:         14.1   min
End Time:           15.6   min
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Sample Name: "HOREN CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       8     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       2:07:11 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
                                            
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 5 倍希釈 添加試料 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-15 キャベツの SRM クロマトグラム 図 4-16 ばれいしょの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-L（m/z 761→142） スピネトラム-L（m/z 761→142） 
添加濃度：0.5 ppm 添加濃度：0.01 ppm 

Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       5     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002344       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       1:05:23 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    3     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.8   min
Area:           3524.   counts
Height:           147.6  cps
Start Time:         14.1   min
End Time:           15.6   min
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Sample Name: "KYABE ADD5"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      14     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02267       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       7:14:56 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.8   min
Area:          34370.   counts
Height:           1425.  cps
Start Time:         13.6   min
End Time:           15.8   min
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Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       5     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02455       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       4:09:22 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.7   min
Area:          37250.   counts
Height:           1558.  cps
Start Time:         14.0   min
End Time:           16.3   min
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Sample Name: "KYABE CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       9     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       5:31:51 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "BAREI ADD4"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      18     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002190       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       5:33:18 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    3     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.8   min
Area:           3280.   counts
Height:           127.1  cps
Start Time:         14.1   min
End Time:           15.5   min
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Sample Name: "BAREI CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      14     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/3/2013  
Acq. Time:       4:10:51 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
                                            
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 3 倍希釈 添加試料 5 倍希釈 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-17 オレンジの SRM クロマトグラム 図 4-18 りんごの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-L（m/z 761→142） スピネトラム-L（m/z 761→142） 
添加濃度：0.3 ppm 添加濃度：0.5 ppm 

Sample Name: "ORENGE ADD4"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      32     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02526       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       9:58:11 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.8   min
Area:          38790.   counts
Height:           1617.  cps
Start Time:         14.1   min
End Time:           15.7   min
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Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      18     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02517       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       5:09:32 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.7   min
Area:          38640.   counts
Height:           1608.  cps
Start Time:         13.7   min
End Time:           15.7   min
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Sample Name: "ORENGE CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      28     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       8:35:43 AM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      18     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02517       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       5:09:32 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.7   min
Area:          38640.   counts
Height:           1608.  cps
Start Time:         13.7   min
End Time:           15.7   min
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Sample Name: "RINGO ADD2"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      36     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02278       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       11:20:41 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:   10.00   cps
Area Threshold:   10.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.7   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.7   min
Area:          34910.   counts
Height:           1493.  cps
Start Time:         14.0   min
End Time:           16.4   min
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Sample Name: "RINGO CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      34     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/2/2013  
Acq. Time:       10:39:26 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
                        
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
添加試料 30 倍希釈 添加試料  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
標準溶液 標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4-19 茶の SRM クロマトグラム 図 4-20 メロンの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-L（m/z 761→142） スピネトラム-L（m/z 761→142） 
添加濃度：3 ppm 添加濃度：0.01 ppm 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Sample Name: "MERON ADD1"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      47     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.002478       ng  
Acq. Date:       6/18/2013  
Acq. Time:       1:26:22 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.2   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.2   min
Area:           6198.   counts
Height:           274.9  cps
Start Time:         13.2   min
End Time:           15.3   min
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12.89
12.64 13.46 15.02

17.6010.88 16.5615.6610.106.98 9.53 11.587.42 8.60 18.42 18.81

Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      25     
Sample Type:     Standard  
Concentration:   0.00250       ng  
Calculated Conc: 0.002508       ng  
Acq. Date:       6/17/2013  
Acq. Time:       5:52:54 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:   20.00   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.2   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.2   min
Area:           6282.   counts
Height:           284.1  cps
Start Time:         13.6   min
End Time:           15.2   min
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Sample Name: "MERON CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      46     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/18/2013  
Acq. Time:       1:05:44 AM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "CYA ADD5"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      26     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc: 0.02322       ng  
Acq. Date:       6/27/2013  
Acq. Time:       2:35:49 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.3   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.4   min
Area:          31940.   counts
Height:           1383.  cps
Start Time:         13.7   min
End Time:           15.3   min
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Sample Name: "STD 0.0025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      17     
Sample Type:     Standard  
Concentration:    0.0250       ng  
Calculated Conc: 0.02414       ng  
Acq. Date:       6/26/2013  
Acq. Time:       11:30:19 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.3   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.3   min
Area:          33320.   counts
Height:           1355.  cps
Start Time:         13.6   min
End Time:           15.9   min
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Sample Name: "CYA CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      21     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/27/2013  
Acq. Time:       12:52:45 AM  
 
Modified:           No    
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スピネトラム-Jの定量限界の推定におけるクロマトグラム 
ブランク ブランク 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
マトリックス添加標準溶液 マトリックス添加標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
溶媒標準溶液 溶媒標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5-1 玄米の SRM クロマトグラム 図 5-2 キャベツの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-J（m/z 749→142） スピネトラム-J（m/z 749→142） 
試料中 0.01 ppm 相当 試料中 0.01 ppm 相当 

Sample Name: "GENMAI QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      24     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/29/2013  
Acq. Time:       9:33:45 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    4     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.5   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.6   min
Area:           1550.   counts
Height:           75.35  cps
Start Time:         11.9   min
End Time:           13.2   min

6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19
Time, min

0

2

4

6

8

10

12

14

16

18

20

22

24

26

28

30

32

34

36

38

40

42

44

46

48

50

52

54

56

58

60

62

64

66

68

70

72

74

76

78

80

82

84

86

88

90

92

94

96

98

100

In
te

ns
ity

, c
ps

12.59

Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      23     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/29/2013  
Acq. Time:       9:13:09 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    4     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.5   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.5   min
Area:           1509.   counts
Height:           72.39  cps
Start Time:         11.9   min
End Time:           13.2   min
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Sample Name: "GENMAI CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      26     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/26/2013  
Acq. Time:       6:46:30 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "KYABE QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       2     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/10/2013  
Acq. Time:       5:43:45 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.5   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.5   min
Area:           1354.   counts
Height:           59.51  cps
Start Time:         11.9   min
End Time:           13.1   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       1     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/10/2013  
Acq. Time:       5:23:08 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.5   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.5   min
Area:           1375.   counts
Height:           71.07  cps
Start Time:         11.8   min
End Time:           13.0   min
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Sample Name: "KYABE CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      20     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/26/2013  
Acq. Time:       4:42:51 PM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
マトリックス添加標準溶液 マトリックス添加標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
溶媒標準溶液 溶媒標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5-3 オレンジの SRM クロマトグラム 図 5-4 りんごの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-J（m/z 749→142） スピネトラム-J（m/z 749→142） 
試料中 0.01 ppm 相当 試料中 0.01 ppm 相当 

Sample Name: "RINNGO QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      11     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/2/2013  
Acq. Time:       12:36:32 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.8   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.8   min
Area:           2230.   counts
Height:           108.8  cps
Start Time:         12.4   min
End Time:           13.6   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      12     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/2/2013  
Acq. Time:       12:57:08 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.8   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:        Valley  
Retention Time:     12.9   min
Area:           2367.   counts
Height:           110.4  cps
Start Time:         12.4   min
End Time:           13.4   min
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Sample Name: "RINGO CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      22     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/26/2013  
Acq. Time:       5:24:04 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "ORENGE QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      22     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/4/2013  
Acq. Time:       9:44:33 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.8   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.8   min
Area:           1044.   counts
Height:           55.08  cps
Start Time:         12.3   min
End Time:           13.6   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      23     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/4/2013  
Acq. Time:       10:05:09 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.8   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.8   min
Area:           1178.   counts
Height:           55.15  cps
Start Time:         12.3   min
End Time:           13.3   min

6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19
Time, min

0

2

4

6

8

10

12

14

16

18

20

22

24

26

28

30

32

34

36

38

40

42

44

46

48

50

52

54

56

58

60

62

64

66

68

70

72

74

76

78

80

82

84

86

88

90

92

94

96

98

100

In
te

ns
ity

, c
ps

12.79

Sample Name: "ORENGE CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      29     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       8/2/2013  
Acq. Time:       4:05:07 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
マトリックス添加標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
溶媒標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5-5 茶の SRM クロマトグラム 
スピネトラム-J（m/z 749→142） 
試料中 0.01 ppm 相当 

Sample Name: "CYA QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       4     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       1:10:36 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.8   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.8   min
Area:           1189.   counts
Height:           59.83  cps
Start Time:         12.3   min
End Time:           13.5   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       5     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       1:31:12 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    0.37   cps
Area Threshold:    1.85   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        12.8   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     12.8   min
Area:           1157.   counts
Height:           58.30  cps
Start Time:         12.2   min
End Time:           13.3   min
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Sample Name: "CYA CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "748.7/142.0"    Mass(es): "748.7/142.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      24     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/26/2013  
Acq. Time:       6:05:17 PM  
 
Modified:           No    
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スピネトラム-L の定量限界の推定におけるクロマトグラム 
ブランク ブランク 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
マトリックス添加標準溶液 マトリックス添加標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
溶媒標準溶液 溶媒標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5-6 玄米の SRM クロマトグラム 図 5-7 キャベツの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-L（m/z 761→142） スピネトラム-L（m/z 761→142） 
試料中 0.01 ppm 相当 試料中 0.01 ppm 相当 

Sample Name: "GENMAI QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      24     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/29/2013  
Acq. Time:       9:33:45 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.6   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.7   min
Area:           3735.   counts
Height:           148.5  cps
Start Time:         14.0   min
End Time:           15.6   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      23     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/29/2013  
Acq. Time:       9:13:09 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.6   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.6   min
Area:           4021.   counts
Height:           181.4  cps
Start Time:         13.8   min
End Time:           16.2   min
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Sample Name: "GENMAI CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      26     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/26/2013  
Acq. Time:       6:46:30 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "KYABE QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       4     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/10/2013  
Acq. Time:       6:24:58 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.5   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.6   min
Area:           3454.   counts
Height:           144.6  cps
Start Time:         14.1   min
End Time:           15.4   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       3     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       6/10/2013  
Acq. Time:       6:04:21 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.5   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.5   min
Area:           3493.   counts
Height:           148.0  cps
Start Time:         13.6   min
End Time:           16.1   min
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Sample Name: "KYABE CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      20     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/26/2013  
Acq. Time:       4:42:51 PM  
 
Modified:           No    
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ブランク ブランク 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
マトリックス添加標準溶液 マトリックス添加標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
溶媒標準溶液 溶媒標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5-8 オレンジの SRM クロマトグラム 図 5-9 りんごの SRM クロマトグラム 
スピネトラム-L（m/z 761→142） スピネトラム-L（m/z 761→142） 
試料中 0.01 ppm 相当 試料中 0.01 ppm 相当 

Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      12     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/2/2013  
Acq. Time:       12:57:08 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        15.0   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     15.0   min
Area:           9946.   counts
Height:           413.8  cps
Start Time:         14.0   min
End Time:           15.9   min
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Sample Name: "RINNGO QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      11     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/2/2013  
Acq. Time:       12:36:32 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        15.0   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     15.0   min
Area:           9828.   counts
Height:           418.0  cps
Start Time:         14.3   min
End Time:           15.7   min
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Sample Name: "RINGO CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      22     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/26/2013  
Acq. Time:       5:24:04 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "ORENGE QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      22     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/4/2013  
Acq. Time:       9:44:33 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.9   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     15.0   min
Area:           3491.   counts
Height:           147.7  cps
Start Time:         14.2   min
End Time:           15.9   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      23     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/4/2013  
Acq. Time:       10:05:09 PM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.9   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     15.0   min
Area:           3710.   counts
Height:           155.1  cps
Start Time:         14.1   min
End Time:           15.9   min
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Sample Name: "ORENGE CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      29     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       8/2/2013  
Acq. Time:       4:05:07 AM  
 
Modified:           No    
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ブランク  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
マトリックス添加標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
溶媒標準溶液 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5-10 茶の SRM クロマトグラム 
スピネトラム-L（m/z 761→142） 
試料中 0.01 ppm 相当 
 

Sample Name: "CYA QL"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       4     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       1:10:36 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.9   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     15.0   min
Area:           3655.   counts
Height:           151.1  cps
Start Time:         14.3   min
End Time:           15.9   min
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Sample Name: "STD 0.00025"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       5     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       1:31:12 AM  
 
Modified:           No    
Proc. Algorithm: Analyst Classic  
Bunching Factor:    5     
Noise Threshold:    1.07   cps
Area Threshold:    5.35   cps
,Num. Smooths:      10     
Sep. Width:         0.20  
Sep. Height:        0.01  
Exp. Peak Ratio:    5.00  
Exp. Adj. Ratio:    4.00  
Exp. Val. Ratio:    3.00  
RT Window:         30.0    sec
Expected RT:        14.9   min
Use Relative RT:    No    
 
Int. Type:       Base To Base  
Retention Time:     14.9   min
Area:           4053.   counts
Height:           171.2  cps
Start Time:         14.3   min
End Time:           15.7   min
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Sample Name: "CYA CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "760.6 / 142.3"    Mass(es): "760.6/142.3 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      24     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/26/2013  
Acq. Time:       6:05:17 PM  
 
Modified:           No    
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玄米 大豆  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
らっかせい ほうれんそう 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
キャベツ ばれいしょ  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
オレンジ りんご  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
茶 メロン  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図 6 ブランク試料のトータルイオンクロマトグラム（スキャン範囲：50～1000 m/z） 

 

Sample Name: "GENMAI CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       1     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       2:52:56 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "DAIZU CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       2     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       3:13:45 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "RAKKA CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       3     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       3:34:22 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "HORENSO CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       6     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       4:36:13 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "KYABETU CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       5     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       4:15:36 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "BAREISYO CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       4     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       3:54:59 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "ORENGE CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       7     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       4:56:50 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "RINGO CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       8     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       5:17:27 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "CYA CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:       9     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       5:38:03 PM  
 
Modified:           No    
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Sample Name: "MERON CONT"    Sample ID: ""    File: "SET1.wiff"
Peak Name: "50-1000"    Mass(es): "50.0 - 1000.0 amu"
Comment: ""    Annotation: ""

Sample Index:      10     
Sample Type:     Unknown  
Concentration:      N/A            
Calculated Conc:   0.000       ng  
Acq. Date:       7/5/2013  
Acq. Time:       5:58:41 PM  
 
Modified:           No    
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