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GCMS-TQTM8050 NX

GC-MS/MS를이용한식물성고기중잔류농약분석

No. 04-AD-0272-ENK

■서론

Residual Pesticides Analysis in Plant-Based Meat by GC-MS/MS

그림 1. 식물성고기샘플의 전처리

사용자 활용 포인트

◆ 고감도분석을위한간단한샘플전처리준비

◆ Shimadzu Smart Pesticides Database의최적화된 MRM 조건을이용하여빠른분석가능

■실험

표 1. 식물성 고기 중 잔류농약 분석을 위한 GC-MS/MS 분석 조건

표준물질및전처리방법

농약 대상 물질들을 Acetonitrile(ACN)을 이용하여 1 mg/L의

농도로 제조하였으며, matrix match 검정 곡선 측정을 위해

샘플을 전처리 한 매트릭스 용액에 표준물질을 0.5, 1, 2, 5, 10, 

20 및 50 pg/µL 농도가되도록희석하였다.

EN 15662에 따라 샘플 전처리 방법을 그림 1에 일부 수정하여

나타냈다. 회수율 확인을 위해 10 mL의 ACN을 첨가한 후

표준물질을추가하였다. 

최종적으로 전처리가 끝난 표준물질 및 샘플 용액 2 µL을 GC-

MS/MS에주입하여분석하였다.

식물성 고기는 곡물, 콩과 식물, 식물성 단백질 및 식물성 기름

등과 같은 식물 성분으로 만드는 인공 고기로 실제 고기와 같은

모양과 맛을 낸다. 또한 실제 고기보다 인체에 더 건강하고 환경에

미치는 영향도 적다[1]. 시간이 지날수록 건강한 생활 방식과 기후

변화에 대한 인식이 높아지고 있기 때문에 점차 채식 기반 육류

식단으로전환될가능성이높아지고있다. 

농약은 식물의 원활한 성장과 식물 주변 잡초 및 곤충으로부터의

피해를 최소화하기 위해 농장에서 자주 사용된다 . 식물에

잔류농약이 남아 있으면 섭취 시 건강 문제를 일으킬 수 있다[2-3]. 

식물성 고기는 주성분이 식물이기 때문에 잔류농약이 식품 안전에

있어서 문제가 될 수 있다. 따라서 식물성 고기를 섭취하기에

안전한지 판단하기 위해 잔류농약을 검출하고 정량하는 것이

중요하다.

본 뉴스레터에서는 4가지 유형의 식물성 고기에 대한 잔류농약을

분석하였다. 전처리는 QuEChERS법을 이용하여 추출 및 정제 후

Shimadzu Smart Pesticides DatabaseTM Ver.2의 분석조건을

활용하여 GC-MS/MS로분석하였다. 

분석조건

본 뉴스레터는 AOC-20i/s Plus (Shimadzu Corporation, 

Japan)가 장착된 GCMS-TQ8050 NX를 사용하여 분석에

이용하였다. GCMS-TQ8050 NX에는 초미량 분석을 위한 고효율

검출기와 특허 받은 이온 소스 기술이 탑재되어 있어 본

뉴스레터와같은미량의잔류농약을분석하는분야에적합하다.

Smart Pesticides Database는 530 종의 잔류농약 성분 (내부

표준물질 포함)에 대한 MRM 및 충돌에너지(Collision Energies, 

CEs) 조건이 포함된 데이터베이스로. 분석 조건을 빠르게 만들 수

있도록 도와 주는 분석물질의 머무름 지수(Retention Index, 

RI)를 함께 제공한다. 본 뉴스레터에서는 Shimadzu Smart 

Pesticides Database Ver.2 의 분 석 조 건 , MRM 및 

충돌에너지(CEs)의 조건을사용하였다.

Instruments and Column information

GC-MS/MS GCMS-TQ8050NX

Auto Injector AOC-20i/s Plus

Column 
SH-I-5Sil MS (P/N 221-75954-30)
30 m x 0.25 mm ID x 0.25 µm df

GC-MS/MS parameter

GC-MS/MS Method No. 3 from Smart Pesticides Database Ver.2
(P/N 225-30434-92)

샘플 10 g 칭량및증류수 5 mL 첨가

ACN 10 mL 첨가
(회수율확인을위해 , 표준물질은반드시 ACN 첨가후추가)

1분 진탕

6 g MgSO4 와 1.5 g NaOAc (Restek Cat.#25852) 첨가후
1분진탕

3000 rpm 5분원심분리

상층부분을튜브에넣고지방을냉동

2 µL GC-MS/MS 분석

냉동한원심분리튜브를 3000 rpm 2분원심분리

150 mg MgSO4 와 25 mg PSA 및 25 mg C18-EC (Restek
Cat.#26216)에 1 mL 추출물(지방은채취하지않음)을넣고

30초동안튜브를진탕

3000 rpm 5분원심분리

GC 1.5 mL vial에필터
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No. Name
% Recovery using area count

Sample A Sample B Sample C Sample D

1 Atrazine 98 98 97 109

2 Pyrimethanil 86 89 92 86

3 Terbacil 99 95 94 116

4 Tefluthrin 88 93 93 84

5 Vinclozolin 100 102 99 108

6 Transfluthrin 90 91 95 86

7 Anthraquinone 92 90 93 91

8 Chlorpyrifos 81 90 87 86

9 Triadimefon 105 100 106 107

10 Cyprodinil 84 91 91 69

11 Penconazole 99 97 99 97

12 Fipronil 125 114 128 109

13 Procymidone 99 110 105 96

14 Triflumizole 105 102 112 96

15 Paclobutrazol 114 105 114 111

16 Flutriafol 101 110 103 105

17 Fludioxonil 102 98 102 97

18 Profenofos 78 92 82 71

19 Bupirimate 97 115 107 91

20 Lenacil 97 96 92 101

21 Tebuconazole 101 99 104 97

22 Iprodione 69 78 68 82

23 Bifenthrin 72 80 77 71

24 Pyriproxyfen 82 83 85 73

25 Fenarimol 94 94 98 96

26 Permethrin-1 66 78 75 81

27 Permethrin-2 72 82 80 69

28 Cyfluthrin-1 87 102 103 84

29 Cyfluthrin-2 75 100 96 84

30 Cyfluthrin-3 79 98 94 81

31 Cyfluthrin-4 81 107 92 83

32 Cypermethrin-1 75 101 97 71

33 Cypermethrin-2 82 105 89 69

34 Cypermethrin-3 80 109 88 70

35 Flucythrinate-1 88 106 98 94

36 Cypermethrin-4 85 85 81 71

37 Etofenprox 78 79 77 71

38 Flucythrinate-2 87 108 98 89

39 Fluridone 104 107 104 105

40
Deltamethrin-1

(Tralomethrin deg.-1)
71 99 73 87

41
Deltamethrin-2

(Tralomethrin deg.-2)
76 79 70 77

42 Azoxystrobin 103 104 105 112

매트릭스효과

검정 곡선을 확인하기 전 매트릭스 효과를 고려했다. 매트릭스

효과를조사하기 위해 9가지 농약을 대표 물질로 선택했다. 샘플 B 

바탕 용액은 샘플 전처리 후 농약 성분이 없는 용액이다. 동일한

농도의 샘플 B에 첨가한 농약 성분은 ACN 용매에 첨가한 농약

성분보다 더 높은 면적을 갖는 것으로 나타났다. 그림 2는 샘플

B와 ACN에 첨가된 농약 및 샘플 B 바탕 용액의 크로마토그램을

겹쳐서 나타냈다. 이는 샘플 B에 농약을 첨가 후 면적이 더 큰

이유가매트릭스 효과 때문임을 보여준다. 매트릭스 효과는 표 3에

나타냈고, 이결과를통해 matrix match 검정곡선이 식물성 고기

분석에더적합하다는결론을얻었다. 

회수율

QuEChERS 샘플 전처리 방법이 적합한지 확인하기 위해 4개의

서로 다른 식물성 고기 샘플 (샘플 A, B, C 및 D)을 테스트 했으며, 

각 샘플에 대한 회수율은 표준물질 첨가 전 검출된 면적을

보정하여 계산하였다. 샘플 B는 모든 대상 성분에 대해 70 ~ 130 

%의 회수율을 보인 반면 다른 샘플의 일부 농약 회수율은 70 % 

미만이었다. 이 결과는 식물성 원재료 이외에 지방 함량, 설탕 함량 

또는 착색성분 등과 같이 다양한 재료가 포함된 샘플의 경우

전처리 과정에 추가적인 과정이 필요할 수 있음을 의미한다. 그림

1의 150 mg MgSO4 와 25 mg PSA 및 25 mg C18-EC를포함한

QuEChERS dSPE(지방과 왁스가 함유된 식품에 사용됨[4])를

사용한전처리 방법은 샘플 B와비슷한 성분의 식물성 고기 분석에

적합하다. 따라서샘플 B를연구의다음단계에사용하였다.

■ 분석결과

표 2. 5 pg/µL 농도의 표준물질을 샘플에 첨가한 회수율 (%)

Name
Area count of 10 
pg/µL standard in 

acetonitrile

Area count of 10 
pg/µL (post-spike in 

Sample B)

Matrix effect 
(%)

Atrazine 5358 30395 467

Pyrimethanil 16199 115598 614

Terbacil 3193 81488 2452

Tefluthrin 83801 333775 298

Vinclozolin 12265 38893 217

Fludioxonil 14138 241907 1611

Bupirimate 2977 73582 2372

Lenacil 9612 298175 3002

Tebuconazole 3439 109475 3083

표 3. 샘플 B의매트릭스효과

그림 2. ACN 용매(진한 파란색)와 샘플 B(녹색)에 10 pg/µL 농약 첨가 후, 
샘플 B 바탕 용액(연한 파란색)의 MRM 크로마토그램

선택성, 재현성그리고직선성

다양한 농도의 표준물질을 첨가한 샘플 B 매트릭스를

이용하여 matrix match 검정 곡선을 그렸다 . GC-

MS/MS에서 농약의 민감도가 다르기 때문에 각 농약 물질에

대해 최적의 검정 곡선 농도 범위를 선택하였다 . 

정량한계(LOQ)는 신호 대 잡음비가 10보다 크고 면적

재현성(% RSD)이 15 %보다 작은 농도를 기준으로 결정하였

으며, 그 값을 검정 곡선의 제일 작은 농도로 설정하였다. 약

60 %의 농약 성분이 0.5 pg/µL로 가장 낮은 검량 수준을

보였고, 농약 성분의 80 %는 최소 5개 포인트에서 우수한

직선성을 나타냈다(R2>0.999). 각 농약 성분에 대한 검정

곡선정보는표 4에나타냈다.

Note: 노란 음영은회수율 70-130 %을 벗어난 값.
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■ 결론

식물성 고기의 잔류농약 분석법 개발은 GCMS-TQ8050 NX를

이용하여 수행되었다. 150 mg MgSO4 와 25 mg PSA 및 25 mg 

C18-EC를 포함한 QuEChERS dSPE 샘플 정제 방법을 사용하여

다양한 식물성 고기 샘플에 대해 서로 다른 회수율을 얻었다. 이는

다양한 유형의 샘플에 대해 정제 시약의 조정이 필요할 수 있음을

시사한다. 매트릭스에 첨가된 농약과 ACN에 첨가된 농약을

비교할 때 매트릭스 효과가 눈에 띄게 나타났다 . 따라서

정량시에는 matrix match 검정 곡선이 권장된다. 농약의 절반

이상이 LOQ가 0.5 pg/µL이고, 농약의 약 80 %는 5 포인트에서

검정곡선작성시 R2값이 0.999보다큰것으로나타났다.

No. Name
LOQ

(pg/µL)
Area %RSD

(n=8)
R2

1 Atrazine 0.5 4.5 0.99993

2 Pyrimethanil 0.5 3.0 0.99994

3 Terbacil 0.5 5.6 0.99991

4 Tefluthrin 0.5 3.0 0.99997

5 Vinclozolin 1 4.3 0.99996

6 Transfluthrin 0.5 10.4 0.99989

7 Anthraquinone 0.5 2.7 0.99996

8 Chlorpyrifos 0.5 3.8 0.99987

9 Triadimefon 0.5 7.1 0.99996

10 Cyprodinil 0.5 7.0 0.99996

11 Penconazole 0.5 3.9 0.99994

12 Fipronil 0.5 6.6 0.99993

13 Procymidone 0.5 8.5 0.99996

14 Triflumizole 0.5 4.8 0.99991

15 Paclobutrazol 2 8.7 0.99993

16 Flutriafol 0.5 5.2 0.99994

17 Fludioxonil 0.5 5.6 0.99996

18 Profenofos 0.5 9.8 0.99993

19 Bupirimate 0.5 4.7 0.99993

20 Lenacil 1 2.6 0.99999

21 Tebuconazole 0.5 3.7 0.99997

22 Iprodione 5 7.1 1.00000

23 Bifenthrin 0.5 3.1 0.99999

24 Pyriproxyfen 0.5 5.6 0.99995

25 Fenarimol 0.5 6.9 0.99996

26 Permethrin-1 0.5 2.9 0.99997

27 Permethrin-2 1 4.7 0.99997

28 Cyfluthrin-1 2 8.2 0.99994

29 Cyfluthrin-2 5 1.8 0.99999

30 Cyfluthrin-3 5 4.6 0.99999

31 Cyfluthrin-4 2 5.7 0.99984

32 Cypermethrin-1 2 9.6 0.99980

33 Cypermethrin-2 5 4.7 1.00000

34 Cypermethrin-3 10 5.6 1.00000

35 Flucythrinate-1 0.5 6.5 0.99982

36 Cypermethrin-4 10 4.2 1.00000

37 Etofenprox 0.5 6.2 0.99999

38 Flucythrinate-2 0.5 6.0 0.99980

39 Fluridone 1 2.7 0.99989

40
Deltamethrin-1

(Tralomethrin deg.-1)
10 11.5 1.00000

41
Deltamethrin-2

(Tralomethrin deg.-2)
2 9.4 0.99988

42 Azoxystrobin 0.5 10.1 0.99993

Note: 초록 음영은검출한계가 0.5 pg/µL인잔류농약 성분을 나타냄.

표 4. 샘플 B matrix match 잔류농약 검정 곡선 정보

그림 3. 샘플 B matrix match 잔류농약 검정곡선
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