
응용 자료

Xevo™ TQ Absolute를 사용한 정량 한계가 µ
g/kg 미만인 식품 샘플 내 음이온성 극성 농약의 
검출

Stuart Adams, Gitte Barknowitz, Kari L. Organtini

Waters Corporation

본 응용 개요서는 구체적인 실험 내용을 포함하지 않습니다.

요약

음이온 극성 농약 분석 분야는 QuPPe 분석법과 같은 일반 추출법을 채택하면서 지난 10년 동안 발전을 거듭해 왔으며, 이

러한 까다로운 분석물을 분석하기 위한 다성분 잔류물 접근법을 취할 수 있게 되었습니다. Xevo TQ Absolute Tandem 

Quadrupole 질량분석기의 향상된 음이온 감도 덕분에 채소 샘플의 경우 0.5µg/kg, 곡물 샘플의 경우 2µg/kg의 정량 한계

를 달성할 수 있게 되었습니다. 정확도(Trueness)는 오이 매트릭스 내 표준물질 1 및 10µg/kg, 밀가루 매트릭스 내 표준물

질 10 및 50µg/kg에서 10회 주입으로 평가했습니다. 오이의 정확도(Trueness)는 0.6~8.7% RSD에서 91~117%, 밀가루

의 경우 0.5~9.2% RSD에서 96~104%였습니다.

이점

Xevo TQ Absolute의 성능은 음이온성 극성 농약의 분석에 대한 감도 향상으로 이전보다 현저히 낮은 검출 한계를 달성

할 수 있음을 보여줍니다.

■

샘플 주입량 감소로 LC-MS/MS 시스템에 주입되는 샘플 매트릭스를 줄일 수 있습니다.■
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당사의 결과 기반 지원 모델을 활용하여 글로벌한 지원을 통해 고객의 성공을 보장합니다.■

소개

음이온 극성 농약의 일상적인 분석은 많은 실험실의 필수 요구 사항으로 자리 잡았습니다. 이러한 까다로운 분석 물질과 그 

대사 물질은 QuEChER 및 mini-Luke와 같은 일반적인 다성분 잔류물 접근 방식이나 역상 크로마토그래피로 처리할 수 없

습니다.1,2 극성 농약 접근 방식은 일반적으로 분석에 상당한 노력이 요구되는 일련의 선택적 단일 잔류물 분석법이었습니다

. QuPPe(Quick Polar Pesticides) 분석법의 도입으로 일반적인 다성분 잔류물 분석법이 잘 적용되지 않는 극성이 높은 농

약에 대한 식품 분석이 가능해졌습니다.3 Waters™는 음이온 극성 농약 컬럼으로 이 접근 방식에 대두되는 몇 가지 중요한 

문제를 해결하는 방법과 예상되는 추출법 성능에 중점을 두고 음이온 극성 농약 분석 분야의 여러 응용 사례를 발표했습니

다.4,5,6,7

음이온성 극성 농약에 대해 요구되는 최저정량한계(Lower Limit of Quantification, LLOQ)는 Xevo TQ Absolute의 향상

된 음이온 감도로 해결할 수 있습니다. 이를 통해 이제는 낮은 µg/kg, 심지어 µg/kg 보다 낮은 영역까지 검출 한계를 낮추

고 QuPPe 분석법과 같은 일반 추출과 결합하여 이 분석에 다성분 잔류물 접근법을 도입할 수 있습니다. 이 응용 연구는 이

러한 향상된 감도로 최저정량한계(Lower Limit of Quantification, LLOQ)를 달성하는 데 중점을 두었습니다. 이 접근 방식

을 사용하면 주입량을 줄여 액체크로마토그래피 탠덤 질량분석기(LC-MS/MS) 시스템의 매트릭스 부하를 줄일 수 있습니

다.

실험

공시료 매트릭스 추출은 QuPPe 버전 12 프로토콜에 따라 수행하였습니다.3 오이 매트릭스 내 표준물질은 0.5~200µg/kg 

범위(바이알 농도 0.25~100ng/mL)로 준비되었고, 밀가루 매트릭스 내 표준물질은 2~200µg/kg 범위(바이알 농도 

0.25~25ng/mL)로 준비되었습니다. 매트릭스 효과를 평가하기 위해 이러한 각 범위에 해당하는 용매 표준물질을 준비했습

니다.

사용된 크로마토그래피 조건은 이전에 발표된 응용 자료에 수록되어 있으며 음이온 극성 농약 컬럼을 활용합니다.4 
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결과 및 논의

QuPPe 추출에 대한 추출법 성능은 잘 정립되어 있으며 이 추출 프로세스가 극성 농약의 정량분석 작업에 적합함을 보여줍

니다.3,4,5,6 음이온성 극성 농약 컬럼을 사용하여 크로마토그래피 분석법 성능이 확립되고 문서화되었습니다.4,5,6

확립된 Waters LC 분석법을 사용하여 Xevo TQ Absolute에서 직선성과 정량 한계를 모두 평가했습니다. 음이온성 극성 농

약에 대한 선형 반응 범위는 오이 매트릭스의 경우 0.5‒200µg/kg(바이알 농도 0.25‒100ng/mL), 밀가루 매트릭스의 경우 

2‒200µg/kg(바이알 농도 0.25‒25ng/mL) 범위에서 테스트되었습니다. 정량 한계는 이러한 검량 시퀀스에서 가장 낮은 검

량 표준물질로 정의되었는데, 오이 매트릭스의 경우 0.5μg/kg, 밀가루 매트릭스의 경우 2μg/kg였습니다. Ethephon을 제

외한 모든 화합물에 대해 내부 표준물질이 검량 평가에 사용되었습니다. 모든 경우 검량선에 대한 잔차는 20% 미만이었고 

결과 결정 계수(r2) 값은 모두 0.99 이상이었습니다. 오이 및 밀가루 매트릭스 내 표준물질의 검량선 예시를 그림 1에 나타냈

습니다. 

3Xevo™ TQ Absolute를 사용한 정량 한계가 µg/kg 미만인 식품 샘플 내 음이온성 극성 농약의 검출



그림 1A. 오이 내 0.5‒200µg/kg(바이알 농도 0.25~100ng/mL)의 음이온성 극성 농약 Glyphosate, N-Acetyl-AMPA, 

AMPA 및 N-Acetyl-AMPA에 대한 검량선 및 잔차 그래프. 그림 1B. 밀가루 내 2‒200µg/kg(바이알 농도 0.25~25ng/mL)

의 음이온성 극성 농약에서 Glufosinate, N-Acetyl-Glufosinate, MPPA, Fosetyl Al, Ethephon 및 HEPA에 대한 검량 및 
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잔차 그래프.

검량선 실험에서 분석법의 정량 한계는 정량 및 정성 transition이 검출된 가장 낮은 검량선 표준물질로 계산되었습니다. 이

러한 한계를 표 1에 나타냈습니다. 두 가지 다른 샘플 유형 사이에서 관찰된 샘플 정량 한계의 차이는 오이와 같은 “수분 있

는” 식품 대 밀가루와 같은 “건조한” 식품에 대한 QuPPe v12 추출 절차 내의 희석 계수 차이에 따른 결과입니다. 검출

된 바이알 내 농도는 두 식품 모두 모든 음이온성 극성 농약에 대해 0.25ng/mL였습니다. 다만, AMPA의 경우에는 밀가루 

매트릭스에서 바이알 농도가 0.63ng/mL로 약간 높았는데, 이는 매트릭스에서 신호가 억제된 결과로 인한 것입니다. 

표 1. 10가지 음이온성 극성 농약에 대한 분석법 정량 한계.

극성 농약 분석에 대한 정확도(Trueness)와 반복성은 매트릭스 내 표준물질을 반복적으로 주입하고 협차 검량법에서 생성

된 검량 그래프에 대한 반응을 정량하여 오이 및 밀가루 매트릭스 모두에 대해 평가되었습니다. 이러한 실험 결과를 나타낸 

표 2는 Xevo TQ Absolute가 오이(대표적인 채소 매트릭스)에서 농도 1µg/kg, 밀가루(대표적인 곡물 매트릭스)에서 농도 

2µg/kg로 존재하는 음이온성 극성 농약의 잔류물을 정확하게 정량할 수 있음을 보여줍니다. AMPA는 5µg/kg로 밀가루에

서 약간 더 높았습니다. 오이 매트릭스 내 1µg/kg 극성 농약에 대한 크로마토그램의 예시가 그림 2에 나와 있습니다.
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그림 2. 오이 매트릭스 내 1µg/kg(바이알 농도 0.5ng/mL) 표준물질 분석으로 얻은 음이온성 극성농약 및 대사물질의 크로

마토그램.
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표 2. 매트릭스 내 표준물질에서 측정된 농도와 측정 반복성 요약(각 농도 수준에서 n=10).

10µg/kg(바이알 농도 5ng/mL)의 단일 오이 매트릭스 표준을 여러 차례 주입하여 분석물의 반응 반복성을 조사하기 위한 

추가 실험을 수행했습니다. 30회 주입의 일반적인 분석 배치에서 안정적인 반응이 얻어지는지 확인하기 위해 피크 면적을 

표기했습니다. 내부 표준물질 반응에 따라 조정하지 않았으며 고유의 분석물질 피크 면적 반응이 사용되었습니다. 일련의 

30회 주입에 대한 피크 면적 RSD는 그림 3에서 볼 수 있듯이 Fosetyl Al이 7%인 것을 제외하고 일반적으로 3% 이하였습

니다.
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그림 3. 10µg/kg(바이알 농도 5ng/mL) 오이 매트릭스 표준물질(n=30)을 분석했을 때 Xevo TQ Absolute의 음이온성 극

성 농약 피크 면적 반복성.

결론

음이온성 극성 농약에 대한 분석을 다성분 잔류물 접근 방식으로 전환하려는 요구가 증가하고 있으며, QuPPe 일반 추출법

이 그 촉매제 역할을 합니다. 범용적이고 단순화된 추출 기술로 전환함에 따라 이러한 음이온성 분석물질에 요구되는 최저

정량한계(Lower Limit of Quantification, LLOQ)가 중요하게 대두됩니다. 음이온화 모드의 감도가 향상된 Xevo TQ 

Absolute를 사용하면 훨씬 낮은 수준의 정량 한계를 실현할 수 있습니다. 그 결과 오이(대표적인 채소 샘플)에 포함된 음이

온성 극성 농약에 대해 실현할 수 있는 정량 한계는 0.5μg/kg, 밀가루(대표적인 곡물 샘플)의 경우에는 2μg/kg인 것으로 

나타났으며, AMPA만 5μg/kg가 얻어졌습니다.
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