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はじめに

京都府では食品衛生監視指導計画に基づき、府内で収
去された農産物中の残留農薬検査を実施している。当所
では、平成 18 年度からポジティブリスト制度の導入に伴
い平成 17 年厚生労働省通知＊1 に準じた方法（以下、通知
法とする）で検査を実施してきた。測定機器には従来、
GC/MSと LC/MS/MSを使用していたが、平成 22 年度
に妨害物質の抑制や検出感度の上昇が期待される GC/

MS/MSが整備されたため、ほうれんそうと茶を用いて、
GC/MSの代わりに GC/MS/MSを使用した検査方法の評
価を行ったので報告する。

材料と方法

1．評価に用いた試料
平成 23 年 3 月に採取したほうれんそう、同 5月に採取
した茶（煎茶）を使用した。

2．標準溶液
フルジオキソニルは、和光純薬工業製標準品を当所で
調製した 20 µg/mLアセトン溶液、その他の農薬は和光
純薬工業製農薬混合標準液（PL-1-1、2-1、3-2、4-2、5-1、
6-3、9-2、10-1 各 20 µg/mLアセトン溶液、11-2、20 µg/

mLヘキサン溶液）を使用して、対象農薬を混合、アセト
ン及びヘキサン（1:1）混合液で希釈し、0.1 µg/mLアン
トラセン d10 を含む 0.005 ～ 0.4 µg/mLの標準系列を調製
した。
また、別途上記 20 µg/mL標準液を混合後、アセトニ

（平成24年7月31日受理）
＊ 1　  厚生労働省医薬食品局食品安全部長通知．平成 17 年 1 月

24 日．食安第 0124001 号

トリルで希釈して添加回収用標準液（1 µg/mL）を調製
した。

3．検討対象農薬
検討対象農薬は、和光純薬工業製農薬混合標準液に含
まれる農薬を基本に過去の京都府内産農産物の使用履歴、
過去に検出された農薬、農薬の出荷量を考慮して表 1に
示す 196 農薬（異性体、代謝物、分解物を含めて 234 化
合物）とした。

4．試験方法
GC/MS/MSを使用した検査方法を評価するため、ほ
うれんそう、茶の試料に添加回収用標準液 1 mL（最終試
験液濃度が 0.1 µg/mL）を添加し、5回繰り返しの添加回
収試験を行った。すなわち、ほうれんそうは試料を細切
り均一化した後 20 g分取し、添加回収用標準液 1 mL（最
終試験液濃度が 0.1 µg/mL、茶も同様）を添加し、通知
法に準じ、図 1のとおり前処理を行った。茶は試料を粉
砕して均一化した後 5 g分取、水 20 mLを加えた後、添
加回収用標準液 1 mLを添加し、既報 1）に準じ、図 2の
とおり前処理を行って、それぞれ試験溶液を調製した。

GC/MS/MSの機種及び測定条件を表 2に、測定イオ
ンを表 1に示した。測定には、オートサンプラーを用い
て1注入あたり0.1 µLの0.5%ポリエチレングリコール（ナ
カライテスク社製ポリエチレングリコール 300）アセト
ン溶液を、疑似マトリックスとして GC/MS/MSに注入
した。定量には内部標準法を用い、内部標準物質はアン
トラセン d10を用いた。定量下限値は S/Nが10以上となっ
た標準液の最小濃度とし、各試料の濃度から、平均回収率、
相対標準偏差（RSD）を求めた。
評価は京都府保健環境研究所添加回収試験実施細則に
準じて、添加回収試験の、回収率 60%以上 140%以下、相
対標準偏差 30%未満であることを基準として行った。た
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だし、ジフェノコナゾール、シフルトリン、シプロコナゾー
ル、シペルメトリン、ビテルタノール、プロパルギット、
ホスチアゼートは、異性体の各ピークの面積値を合計し
て評価した。
その他の異性体を持つ化合物、ホスファミドンは 2つ
のピークを別々に検討したが、最終的には、両方の化合
物が条件を満たした場合に基準に適合とした。また、主
成分とその代謝物の場合は、主成分のみでも可とした。

結果と考察

添加回収結果（ほうれんそう）を表 3、添加回収結果（茶）
を表 4に示す。
ほうれんそうは、オメトエートを除いて 195 農薬（233
化合物）が基準に適合した。オメトエートは回収率が
52.4%となり基準を外れた。
各検量線の相関係数は 0.99 以上、定量下限値はアクリ
ナトリン、クロルフェンビンホス（異性体 1）、フェノト
リン（異性体 1）が 0.02 µg/mL（最終試験液濃度、以下
同様）、その他の化合物は 0.01 µg/mL以下であった。
茶は、183 農薬（219 化合物）が基準に適合した。アザ
コナゾール、オメトエート、ジフェノコナゾール、トリ
シクラゾール、フェンスルホチオン、フェンブコナゾール、
フェンプロパトリン、ヘキサコナゾール、ヘキサジノン、
ホスファミドン、ミクロブタニル、モノクロトホスの回
収率が 60%未満となり基準を外れた。イミベンコナゾー

ル脱ベンジル体は全く回収されなかったが、主成分のイ
ミベンコナゾールは、82.4%となり基準を満たしていたた
め、イミベンコナゾールは主成分のみ検査対象とした。
フェンプロパトリンは検体自体に添加量の約 20 倍含まれ
ていたため、回収率を補正することができなかった。ヘ
キサジノンは相対標準偏差も 51.9%と基準値である 30%
を超えた。
各検量線の相関係数は 0.99 以上、定量下限値は o,p’

-DDT、p,p’-DDT、アクリナトリン、フェノトリン（異性
体 1）が 0.05 µg/mL、カフェンストール、ゾキサミド、
デルタメトリン、ハルフェンプロックス、フェノトリン（異
性体 2）、フルシトリネート（異性体 1）、フルシトリネー
ト（異性体 2）、フルバリネート（異性体 1）、ヘプタクロ
ル（異性体 1）が 0.01 µg/mL、その他の化合物は 0.005 µ
g/mLであった。
いずれも測定機器がGC/MSからGC/MS/MSに変わっ

たことにより選択性、感度が上昇し、対象農薬を大幅に
増やすことができた。
また、これらの結果を、平成 22 年通知のガイドライ

図１．ほうれんそうの前処理

図 2．茶の前処理
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　 農薬名 化合物名
定量イオン 確認イオン

プリカー
サーイオ
ン（m/z）

プロダク
トイオン
（m/z）

プリカー
サーイオ
ン（m/z）

プロダク
トイオン
（m/z）

1 BHC 
α -BHC 217 181 219 183
β -BHC 217 181 219 183
γ -BHC 217 181 219 183
δ -BHC 217 181 219 183

2 DDT
o,p'-DDT 235 165 237 165
p,p'-DDD 235 165 237 165
p,p'-DDE 246 176 248 176
p,p'-DDT 235 165 237 165

3 EPN EPN 169 141 169 77
4 XMC XMC 122 107 122 77
5 アクリナトリン アクリナトリン 208 181 289 93
6 アザコナゾール アザコナゾール 217 173 219 175
7 アジンホスメチル アジンホスメチル 160 132 160 77
8 アセトクロール アセトクロール 223 132 223 147
9 アトラジン アトラジン 215 173 215 58
10 アメトリン アメトリン 227 185 227 170
11 アラクロール アラクロール 188 160 237 160
12 アルドリン及びディルドリン アルドリン 263 193 255 220

ディルドリン 263 193 277 241
13 イソキサチオン イソキサチオン 177 130 313 177
14 イソフェンホス イソフェンホス 213 121 213 185

イソフェンホスオキソン 229 201 229 121
16 イソプロカルブ イソプロカルブ 121 77 136 121
17 イソプロチオラン イソプロチオラン 290 118 290 204
18 イプロベンホス イプロベンホス 204 91 204 122
19 イミベンコナゾール イミベンコナゾール 255 82 253 82

イミベンコナゾール脱ベンジル体 235 166 270 235
20 ウニコナゾールP ウニコナゾールP 234 165 234 137
21 エスプロカルブ エスプロカルブ 222 91 222 162
22 エタルフルラリン エタルフルラリン 276 202 316 276
23 エチオン エチオン 231 129 231 175
24 エディフェンホス エディフェンホス 173 109 310 173
25 エトキサゾール エトキサゾール 300 270 300 285
26 エトフェンプロックス エトフェンプロックス 163 135 163 107
27 エトプロホス エトプロホス 158 97 158 114
28 エンドスルファン α - エンドスルファン 205 170 241 206

β - エンドスルファン 205 170 241 206
29 エンドリン エンドリン 263 193 263 191
30 オキサジアゾン オキサジアゾン 258 175 302 175
31 オキサジキシル オキサジキシル 163 132 163 117
32 オキシフルオルフェン オキシフルオルフェン 361 300 300 223
33 オメトエート オメトエート 156 110 156 79
34 カズサホス カズサホス 158 97 159 97
35 カフェンストール カフェンストール 188 119 188 82
36 キナルホス キナルホス 146 118 146 91
37 キノキシフェン キノキシフェン 307 272 307 237
38 キノクラミン キノクラミン 207 172 209 172
39 キントゼン キントゼン 249 214 295 237
40 クレソキシムメチル クレソキシムメチル 206 116 206 131
41 クロルタールジメチル クロルタールジメチル 299 221 301 223
42 クロルデン クロルデン（cis） 373 266 375 266

クロルデン（trans） 373 266 375 266
43 クロルピリホス クロルピリホス 314 258 316 260
44 クロルピリホスメチル クロルピリホスメチル 286 93 288 93
45 クロルフェナピル クロルフェナピル 328 247 249 112
46 クロルフェンビンホス クロルフェンビンホス（E）α 323 267 325 269

クロルフェンビンホス（Z）β 323 267 325 269
47 クロルプロファム クロルプロファム 213 171 213 127
48 クロロネブ クロロネブ 206 191 208 193
49 クロロベンジレート クロロベンジレート 251 139 253 141
50 シアナジン シアナジン 198 91 225 189
51 シアノホス シアノホス 243 109 243 116
52 ジエトフェンカルブ ジエトフェンカルブ 267 225 267 168
53 ジクロシメット ジクロシメット（異性体 1） 277 221 277 155

ジクロシメット（異性体 2） 277 221 277 155
54 ジクロフェンチオン ジクロフェンチオン 279 223 279 205
55 ジクロホップメチル ジクロホップメチル 253 162 340 253
56 ジクロラン ジクロラン 206 176 208 178
57 シハロトリン シハロトリン（異性体 1） 197 141 197 161

シハロトリン（異性体 2） 197 141 197 161
58 シハロホップブチル シハロホップブチル 256 120 357 256
59 ジフェナミド ジフェナミド 167 152 167 165
60 ジフェノコナゾール ジフェノコナゾール（異性体 1） 323 265 325 267ジフェノコナゾール（異性体 2）

61 シフルトリン
シフルトリン（異性体 1）

163 127 226 206シフルトリン（異性体 2）
シフルトリン（異性体 3）
シフルトリン（異性体 4）

62 ジフルフェニカン ジフルフェニカン 394 266 266 218
63 シプロコナゾール シプロコナゾール（異性体 1） 222 125 222 82シプロコナゾール（異性体 2）

64 シペルメトリン
シペルメトリン（異性体 1）

163 127 163 91シペルメトリン（異性体 2）
シペルメトリン（異性体 3）
シペルメトリン（異性体 4）

65 シマジン シマジン 201 173 201 186
66 ジメタメトリン ジメタメトリン 212 122 212 94
67 ジメチルビンホス ジメチルビンホス（Z） 295 109 297 109
68 ジメテナミド ジメテナミド 230 154 232 154
69 ジメトエート ジメトエート 125 47 229 87
70 シメトリン シメトリン 213 170 213 185
71 ジメピペレート ジメピペレート 119 91 145 112
72 スピロキサミン スピロキサミン（異性体 1） 100 58 198 126

スピロキサミン（異性体 2） 100 58 198 126
73 ゾキサミド ゾキサミド 187 159 258 187

ゾキサミド（分解物） 242 214 187 159
74 ターバシル ターバシル 160 117 161 88
75 ダイアジノン ダイアジノン 199 93 304 179
76 チオベンカルブ チオベンカルブ 257 100 257 72
77 テクナゼン テクナゼン 261 203 213 142
78 テトラクロルビンホス テトラクロルビンホス 329 109 331 109
79 テトラコナゾール テトラコナゾール 336 218 336 204
80 テトラジホン テトラジホン 354 159 356 159
81 テニルクロール テニルクロール 288 141 288 174
82 テブコナゾール テブコナゾール 250 125 250 153
83 テブフェンピラド テブフェンピラド 276 171 333 171
84 テフルトリン テフルトリン 177 127 197 141
85 デルタメトリン デルタメトリン 253 93 253 172
86 テルブトリン テルブトリン 241 185 241 170
87 テルブホス テルブホス 231 129 231 175
88 トリアジメノール トリアジメノール（異性体 1） 168 70 128 65

トリアジメノール（異性体 2） 168 70 128 65
89 トリアジメホン トリアジメホン 208 181 208 111
90 トリアゾホス トリアゾホス 257 162 285 162
91 トリアレート トリアレート 268 184 270 186
92 トリシクラゾール トリシクラゾール 189 162 189 161
93 トリブホス トリブホス 202 147 202 113
94 トリフルラリン トリフルラリン 306 264 306 206

　 農薬名 化合物名
定量イオン 確認イオン

プリカー
サーイオ
ン（m/z）

プロダク
トイオン
（m/z）

プリカー
サーイオ
ン（m/z）

プロダク
トイオン
（m/z）

95 トリフロキシストロビン トリフロキシストロビン 186 145 190 130
96 トルクロホスメチル トルクロホスメチル 265 250 265 93
97 トルフェンピラド トルフェンピラド 383 171 383 145
98 ナプロパミド ナプロパミド 271 72 271 128
99 ニトロタールイソプロピル ニトロタールイソプロピル 236 194 236 148
100 ノルフルラゾン ノルフルラゾン 303 145 303 302
101 パクロブトラゾール パクロブトラゾール 236 125 236 167
102 パラチオン パラチオン 291 109 291 81
103 パラチオンメチル パラチオンメチル 263 109 263 246
104 ハルフェンプロックス ハルフェンプロックス 263 235 265 237
105 ビテルタノール ビテルタノール（異性体 1） 170 115 170 141ビテルタノール（異性体 2）
106 ビフェノックス ビフェノックス 341 310 341 189
107 ビフェントリン ビフェントリン 181 166 181 165
108 ピペロニルブトキシド ピペロニルブトキシド 176 103 176 131
109 ピペロホス ピペロホス 320 122 140 98
110 ピラクロホス ピラクロホス 360 194 360 97
111 ピラゾホス ピラゾホス 221 193 232 204
112 ピラフルフェンエチル ピラフルフェンエチル 412 349 349 307
113 ピリダフェンチオン ピリダフェンチオン 340 199 340 109
114 ピリダベン ピリダベン 147 117 147 132
115 ピリフェノックス ピリフェノックス（E） 262 91 262 200

ピリフェノックス（Z） 262 91 262 200
116 ピリブチカルブ ピリブチカルブ 165 108 165 93
117 ピリプロキシフェン ピリプロキシフェン 136 78 136 96
118 ピリミノバックメチル ピリミノバックメチル（E） 302 256 302 230

ピリミノバックメチル（Z） 302 256 302 230
119 ピリミホスメチル ピリミホスメチル 290 125 305 180
120 ピリメタニル ピリメタニル 199 198 198 118
121 ピロキロン ピロキロン 173 130 173 144
122 ビンクロゾリン ビンクロゾリン 285 212 285 213
123 フィプロニル フィプロニル 351 255 353 257
124 フェナミホス フェナミホス 303 195 303 288
125 フェナリモル フェナリモル 219 107 251 139
126 フェニトロチオン フェニトロチオン 277 260 277 109
127 フェノキサニル フェノキサニル 293 155 293 198
128 フェノチオカルブ フェノチオカルブ 160 72 253 160
129 フェノトリン フェノトリン（異性体 1） 183 168 183 153

フェノトリン（異性体 2） 183 153 183 168
130 フェンスルホチオン フェンスルホチオン 293 97 293 125
131 フェンチオン フェンチオン 278 109 278 169
132 フェントエート フェントエート 274 121 274 125
133 フェンバレレート フェンバレレート（異性体 1） 167 125 181 152

フェンバレレート（異性体 2） 167 125 181 152
134 フェンブコナゾール フェンブコナゾール 198 129 198 102
135 フェンプロパトリン フェンプロパトリン 265 210 265 89
136 フェンプロピモルフ フェンプロピモルフ 128 70 128 110
137 フサライド フサライド 243 215 241 213
138 ブタクロール ブタクロール 238 162 237 160
139 ブタミホス ブタミホス 286 202 286 185
140 ブピリメート ブピリメート 273 193 273 108
141 ブプロフェジン ブプロフェジン 175 132 172 57
142 フラムプロップメチル フラムプロップメチル 105 77 276 105
143 フルアクリピリム フルアクリピリム 189 129 320 183
144 フルキンコナゾール フルキンコナゾール 340 298 340 108
145 フルジオキソニル フルジオキソニル 248 127 248 154
146 フルシトリネート フルシトリネート（異性体 1） 199 157 199 107

フルシトリネート（異性体 2） 199 157 199 107
147 フルシラゾール フルシラゾール 233 165 233 152
148 フルチアセットメチル フルチアセットメチル 403 56 403 84
149 フルトラニル フルトラニル 173 145 281 173
150 フルバリネート フルバリネート（異性体 1） 250 55 250 200

フルバリネート（異性体 2） 250 55 250 200
151 フルミオキサジン フルミオキサジン 287 259 354 326
152 フルミクロラックペンチル フルミクロラックペンチル 308 280 423 318
153 フルリドン フルリドン 329 328 328 259
154 プレチラクロール プレチラクロール 238 162 262 202
155 プロシミドン プロシミドン 283 96 285 96
156 プロチオホス プロチオホス 267 239 309 239
157 プロパクロール プロパクロール 176 120 196 120
158 プロパジン プロパジン 214 172 229 58
159 プロパニル プロパニル 217 161 219 163
160 プロパルギット プロパルギット（異性体 1） 135 107 173 135プロパルギット（異性体 2）
161 プロピコナゾール プロピコナゾール（異性体 1） 259 69 259 173

プロピコナゾール（異性体 2） 259 173 259 69
162 プロピザミド プロピザミド 173 145 173 109
163 プロヒドロジャスモン プロヒドロジャスモン（異性体1） 153 97 254 153

プロヒドロジャスモン（異性体2） 153 97 254 153
164 プロフェノホス プロフェノホス 339 269 337 267
165 プロポクスル プロポクスル 110 64 152 110
166 ブロマシル ブロマシル 205 188 207 164
167 プロメトリン プロメトリン 226 184 241 184
168 ブロモブチド ブロモブチド 232 176 296 120
169 ブロモプロピレート ブロモプロピレート 341 183 341 185
170 ブロモホス ブロモホス 331 316 329 314
171 ヘキサコナゾール ヘキサコナゾール 175 111 256 159
172 ヘキサジノン ヘキサジノン 171 71 171 85
173 ベナラキシル ベナラキシル 204 176 266 148
174 ベノキサコール ベノキサコール 259 120 261 120

175 ヘプタクロル
ヘプタクロル 272 237 274 239
ヘプタクロルエポキシドA 183 155 217 182
ヘプタクロルエポキシドB 353 263 355 265

176 ペルメトリン ペルメトリン（異性体 1） 183 168 163 127
ペルメトリン（異性体 2） 183 168 163 127

177 ペンコナゾール ペンコナゾール 248 157 250 157
178 ペンディメタリン ペンディメタリン 252 162 252 191
179 ベンフルラリン ベンフルラリン 292 264 292 206
180 ベンフレセート ベンフレセート 256 163 163 121
181 ホサロン ホサロン 182 111 367 182
182 ホスチアゼート ホスチアゼート（異性体 1） 195 103 195 60ホスチアゼート（異性体 2）
183 ホスファミドン ホスファミドン 264 127 264 193
184 ホスメット ホスメット 160 77 160 133
185 マラチオン マラチオン 173 99 173 127
186 ミクロブタニル ミクロブタニル 179 125 179 152
187 メタラキシル及びメフェノキサム メタラキシル及びメフェノキサム 234 146 249 190
188 メチダチオン メチダチオン 145 85 145 58
189 メトキシクロール メトキシクロール 227 169 227 141
190 メトラクロール メトラクロール 238 162 238 133
191 メビンホス メビンホス 192 127 193 127
192 メフェナセット メフェナセット 192 136 192 109
193 メフェンピルジエチル メフェンピルジエチル 253 189 253 190
194 メプロニル メプロニル 269 119 269 210
195 モノクロトホス モノクロトホス 192 127 193 127
196 レナシル レナシル 153 136 153 82

表 1　検討対象農薬及び測定イオン
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表 2　GC/MS/MS測定条件
1 ）GC部 Agilent Technologies 社製 7890
　　カラム： Agilent Technologies 社製　VF-5ms 長さ 30m、内径 0.25mm、膜厚 0.25 µm
　　注入方法： スプリットレス　1分
　　注入口温度： 250℃
　　注入量： 2 µL、0.5%PEG：0.1 µL
　　キャリアーガス： ヘリウム

　　キャリアーガス流量： リテンションタイムロッキング機能を使用してクロルピリホスメチルの保持時間が 13.32 分になる
よう設定した。

　　カラムオーブン温度： 50℃（1分）－ 25℃ /分－ 125℃（0分）－ 10℃ /分－ 300℃（10分）

2）MS/MS部 Agilent Technologies 社製 7000B
　　トランスファーライン： 280℃
　　イオン源： EI
　　イオン源温度： 280℃
　　四重極温度： 150℃
　　測定モード： マルチプル　リアクション　モニタリング（MRM）
　　He クエンチングガス流量： 2.25 mL/min
　　N2コリジョンガス流量： 1.5 mL/min

　 化合物 平均回
収率（%）

RSD
（%）

1

α -BHC 85.7 5.6
β -BHC 85.1 6.1
γ -BHC 86.2 3.4
δ -BHC 96.5 2.0

2

o,p'-DDT 86.2 2.8
p,p'-DDD 90.4 3.1
p,p'-DDE 91.2 2.7
p,p'-DDT 83.9 3.1

3 EPN 73.2 6.2
4 XMC 90.5 4.8
5 アクリナトリン 103.8 3.5
6 アザコナゾール 87.7 3.2
7 アジンホスメチル 90.9 7.8
8 アセトクロール 89.2 4.2
9 アトラジン 93.5 2.9
10 アメトリン 87.8 2.4
11 アラクロール 90.6 2.5

12
アルドリン 84.6 5.2
ディルドリン 91.8 3.3

13 イソキサチオン 74.7 8.0

14
イソフェンホス 87.2 3.2
イソフェンホスオキソン 83.3 5.2

16 イソプロカルブ 86.4 4.8
17 イソプロチオラン 87.4 8.1
18 イプロベンホス 87.4 3.3

19
イミベンコナゾール 71.2 6.1
イミベンコナゾール脱ベンジル体 81.2 5.5

20 ウニコナゾール p 87.1 3.8
21 エスプロカルブ 91.1 3.0
22 エタルフルラリン 72.2 7.6
23 エチオン 84.1 4.1
24 エディフェンホス 85.1 5.2
25 エトキサゾール 88.0 3.4
26 エトフェンプロックス 87.6 4.6
27 エトプロホス 88.6 4.3

28
エンドスルファン（α） 87.3 4.1
エンドスルファン（β） 93.4 4.4

29 エンドリン 87.9 4.1
30 オキサジアゾン 89.9 2.9
31 オキサジキシル 89.0 2.8
32 オキシフルオルフェン 72.4 4.7
33 オメトエート 52.4 6.5
34 カズサホス 88.8 4.8
35 カフェンストール 91.7 6.8
36 キナルホス 88.6 3.6
37 キノキシフェン 99.7 3.9
38 キノクラミン 73.8 4.8
39 キントゼン 77.3 5.1
40 クレソキシムメチル 88.1 3.0
41 クロルタールジメチル 91.0 2.1

42
クロルデン（cis） 90.3 4.2
クロルデン（trans） 90.0 2.8

43 クロルピリホス 86.3 2.7
44 クロルピリホスメチル 85.5 4.2
45 クロルフェナピル 86.7 3.7

46
クロルフェンビンホス（α）（E） 90.8 5.2
クロルフェンビンホス（β）（Z） 88.1 3.0

　 化合物 平均回
収率（%）

RSD
（%）

47 クロルプロファム 89.8 3.7
48 クロロネブ 71.6 9.5
49 クロロベンジレート 88.0 3.2
50 シアナジン 86.8 4.1
51 シアノホス 88.8 3.2
52 ジエトフェンカルブ 89.6 4.5

53
ジクロシメットⅠ 86.8 3.9
ジクロシメットⅡ 89.1 2.0

54 ジクロフェンチオン 88.5 3.7
55 ジクロホップメチル 88.1 2.3
54 ジクロラン 77.1 3.7

57
シハロトリン（γ） 86.7 7.0
シハロトリン（λ） 89.2 4.0

58 シハロホップブチル 89.6 5.2
59 ジフェナミド 92.4 2.8
60 ジフェノコナゾール 78.2 5.7
61 シフルトリン 90.1 8.1
62 ジフルフェニカン 88.4 1.6
63 シプロコナゾール 85.1 4.2
64 シペルメトリン 86.2 6.3
65 シマジン 92.6 3.5
66 ジメタメトリン 88.5 2.7
67 ジメチルビンホス（Z） 86.0 4.6
68 ジメテナミド 89.6 3.2
69 ジメトエート 90.4 4.5
70 シメトリン 89.6 3.3
71 ジメピペレート 96.7 3.8

72
スピロキサミンⅠ 65.5 2.6
スピロキサミンⅡ 110.6 2.8

73
ゾキサミド 106.3 2.9
ゾキサミド（分解物） 72.5 4.0

74 ターバシル 89.0 2.7
75 ダイアジノン 99.3 4.6
76 チオベンカルブ 90.0 2.2
77 テクナゼン 69.5 9.2
78 テトラクロルビンホス 85.6 3.7
79 テトラコナゾール 84.0 2.9
80 テトラジホン 91.3 2.3
81 テニルクロール 86.5 2.7
82 テブコナゾール 82.4 3.0
83 テブフェンピラド 93.9 3.5
84 テフルトリン 87.0 3.6
85 デルタメトリン 76.7 6.3
86 テルブトリン 90.8 3.1
87 テルブホス 78.3 6.7

88
トリアジメノールⅠ 89.4 3.5
トリアジメノールⅡ 89.9 2.8

89 トリアジメホン 86.7 3.6
90 トリアゾホス 85.8 4.4
91 トリアレート 86.4 3.7
92 トリシクラゾール 68.8 7.0
93 トリブホス 88.8 3.0
94 トリフルラリン 73.9 6.4
95 トリフロキシストロビン 84.3 4.2
96 トルクロホスメチル 88.5 3.1
97 トルフェンピラド 86.0 4.9
98 ナプロパミド 90.9 2.8

　 化合物 平均回
収率（%）

RSD
（%）

99 ニトロタールイソプロピル 64.2 5.6
100 ノルフルラゾン 83.9 3.3
101 パクロブトラゾール 86.3 3.5
102 パラチオン 70.2 5.0
103 パラチオンメチル 73.3 4.6
104 ハルフェンプロックス 79.7 6.0
105 ビテルタノール 93.8 6.7
106 ビフェノックス 86.6 7.8
107 ビフェントリン 89.2 3.1
108 ピペロニルブトキシド 88.5 2.9
109 ピペロホス 85.3 4.3
110 ピラクロホス 83.4 6.0
111 ピラゾホス 84.4 5.0
112 ピラフルフェンエチル 99.9 5.2
113 ピリダフェンチオン 75.1 5.7
114 ピリダベン 87.9 5.6

115
ピリフェノックス（E） 70.6 10.3
ピリフェノックス（Z） 68.6 6.7

116 ピリブチカルブ 83.4 4.6
117 ピリプロキシフェン 90.1 3.7

118
ピリミノバックメチル（E） 84.6 2.2
ピリミノバックメチル（Z） 87.1 1.9

119 ピリミホスメチル 87.7 3.3
120 ピリメタニル 91.7 2.9
121 ピロキロン 95.1 2.7
122 ビンクロゾリン 91.1 2.1
123 フィプロニル 102.0 1.8
124 フェナミホス 76.3 6.1
125 フェナリモル 87.2 5.5
126 フェニトロチオン 77.2 4.3
127 フェノキサニル 87.1 5.4
128 フェノチオカルブ 92.0 2.0

129
フェノトリンⅠ 100.4 4.5
フェノトリンⅡ 93.4 5.2

130 フェンスルホチオン 75.7 6.9
131 フェンチオン 80.7 5.7
132 フェントエート 80.0 4.8

133
フェンバレレートⅠ 80.7 6.5
フェンバレレートⅡ 80.4 4.8

134 フェンブコナゾール 86.1 6.8
135 フェンプロパトリン 87.4 3.6
136 フェンプロピモルフ 87.8 3.0
137 フサライド 90.2 2.6
138 ブタクロール 86.9 0.6
139 ブタミホス 74.6 4.6
140 ブピリメート 83.6 3.5
141 ブプロフェジン 87.8 2.9
142 フラムプロップメチル 89.7 2.1
143 フルアクリピリム 86.4 4.8
144 フルキンコナゾール 93.6 4.7
145 フルジオキソニル 85.2 4.4

146
フルシトリネートⅠ 84.2 4.9
フルシトリネートⅡ 80.3 6.0

147 フルシラゾール 84.8 2.5
148 フルチアセットメチル 71.8 4.3
149 フルトラニル 86.8 2.3

　 化合物 平均回
収率（%）

RSD
（%）

150
フルバリネート -tau- Ⅰ 103.8 4.0
フルバリネート -tau- Ⅱ 105.7 3.6

151 フルミオキサジン 73.8 5.3
152 フルミクロラックペンチル 76.4 6.3
153 フルリドン 82.7 5.0
154 プレチラクロール 87.8 3.3
155 プロシミドン 90.8 3.1
156 プロチオホス 88.0 3.2
157 プロパクロール 84.0 4.8
158 プロパジン 92.3 2.6
159 プロパニル 92.6 2.1
160 プロパルギット 88.4 3.9

161
プロピコナゾールⅠ 84.8 2.9
プロピコナゾールⅡ 85.5 2.8

162 プロピザミド 89.5 7.3

163
プロヒドロジャスモンⅠ 89.2 3.4
プロヒドロジャスモンⅡ 86.9 2.4

164 プロフェノホス 88.3 3.4
165 プロポクスル 88.5 4.0
166 ブロマシル 91.6 3.3
167 プロメトリン 89.9 2.4
168 ブロモブチド 88.7 4.4
169 ブロモプロピレート 89.1 2.6
170 ブロモホス 88.4 3.6
171 ヘキサコナゾール 85.8 5.6
172 ヘキサジノン 87.6 3.2
173 ベナラキシル 87.7 3.2
174 ベノキサコール 85.4 4.2

175
ヘプタクロル 82.9 4.7
ヘプタクロルEA 92.1 1.7
ヘプタクロルEB 102.2 5.2

176
ペルメトリン（cis） 92.8 4.6
ペルメトリン（trans） 96.2 4.0

177 ペンコナゾール 87.4 2.8
178 ペンディメタリン 71.0 5.6
179 ベンフルラリン 71.1 5.2
180 ベンフレセート 90.5 3.0
181 ホサロン 87.7 5.8
182 ホスチアゼート 85.3 4.1

183
ホスファミドンⅠ 82.7 3.6
ホスファミドンⅡ 84.1 4.1

184 ホスメット 93.8 3.4
185 マラチオン 85.5 4.3
186 ミクロブタニル 86.1 3.3
187 メタラキシル及びメフェノキサム 90.4 2.2
188 メチダチオン 89.0 3.6
189 メトキシクロール 83.3 4.2
190 メトラクロール 89.8 3.4
191 メビンホス 74.6 8.5
192 メフェナセット 89.7 4.8
193 メフェンピルジエチル 83.6 3.2
194 メプロニル 93.8 4.4
195 モノクロトホス 75.5 5.3
196 レナシル 86.8 3.9

表 3　添加回収結果（ほうれんそう）（n=5）



－68－

京都府保環研年報　第57号（2012）

ン＊2 で評価すると、ほうれんそうは試料に対する添加濃
度は 0.05 µg/gになるので、目標値は真度（回収率）70
～ 120%、併行精度（RSD）15%未満に該当し、190 農薬（228
化合物）が、茶は試料に対する添加濃度は 0.2 µg/gにな
るので、目標値は真度 70 ～ 120%、併行精度 10%未満と
なり 156 農薬（187 化合物）が目標値を満足した。この
ガイドラインでは、通知試験法、告示試験をに従って試
験を行う場合もそれぞれの試験機関において、この規定

＊ 2　  厚生労働省医薬食品局食品安全部長通知．平成 22 年 12 月
24 日．食安第 1号

に従い平成 25 年 12 月 13 日までに試験法の妥当性を確認
することとされている。従って、今後はこのガイドライ
ンに則り、試験法の妥当性評価を進めていく必要がある。
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　 化合物名 平均回
収率（%）

RSD
（%）

1

α -BHC 84.0 3.1
β -BHC 86.3 5.7
γ -BHC 84.0 3.5
δ -BHC 92.3 4.0

2

o,p'-DDT 109.3 4.3
p,p'-DDD 82.2 1.8
p,p'-DDE 82.3 21.2
p,p'-DDT 91.6 18.0

3 EPN 89.9 9.6
4 XMC 91.9 3.9
5 アクリナトリン 78.4 21.9
6 アザコナゾール 5.3 16.9
7 アジンホスメチル 93.5 9.8
8 アセトクロール 84.7 3.7
9 アトラジン 87.2 1.8
10 アメトリン 84.7 4.5
11 アラクロール 86.0 3.1

12
アルドリン 77.3 2.0
ディルドリン 83.6 2.7

13 イソキサチオン 121.1 18.1

14
イソフェンホス 81.6 2.7
イソフェンホスオキソン 86.4 12.0

16 イソプロカルブ 86.5 2.1
17 イソプロチオラン 84.9 4.4
18 イプロベンホス 84.9 6.5

19
イミベンコナゾール 83.2 5.2
イミベンコナゾール脱ベンジル体 0.0 －

20 ウニコナゾール p 88.2 8.1
21 エスプロカルブ 79.8 19.2
22 エタルフルラリン 81.2 7.0
23 エチオン 85.1 9.5
24 エディフェンホス 84.7 3.0
25 エトキサゾール 90.1 7.0
26 エトフェンプロックス 97.8 3.3
27 エトプロホス 87.6 4.1

28
エンドスルファン（α） 79.7 1.8
エンドスルファン（β） 83.9 2.3

29 エンドリン 88.1 9.4
30 オキサジアゾン 83.7 3.7
31 オキサジキシル 82.1 6.4
32 オキシフルオルフェン 74.5 13.2
33 オメトエート 0.0 －
34 カズサホス 88.5 5.0
35 カフェンストール 94.0 8.4
36 キナルホス 84.2 3.2
37 キノキシフェン 87.7 5.7
38 キノクラミン 87.7 7.4
39 キントゼン 80.6 4.9
40 クレソキシムメチル 82.1 5.9
41 クロルタールジメチル 83.2 1.4

42
クロルデン（cis） 82.0 4.5
クロルデン（trans） 81.5 2.9

43 クロルピリホス 82.2 4.8
44 クロルピリホスメチル 80.8 5.8
45 クロルフェナピル 83.0 5.4

46
クロルフェンビンホス（α）（E） 91.2 9.1
クロルフェンビンホス（β）（Z） 80.7 3.9

　 化合物名 平均回
収率（%）

RSD
（%）

47 クロルプロファム 87.2 3.4
48 クロロネブ 75.5 6.6
49 クロロベンジレート 89.4 4.9
50 シアナジン 83.9 6.4
51 シアノホス 83.9 1.1
52 ジエトフェンカルブ 89.3 7.6

53
ジクロシメットⅠ 83.4 2.9
ジクロシメットⅡ 83.1 4.7

54 ジクロフェンチオン 84.4 2.0
55 ジクロホップメチル 85.0 4.1
54 ジクロラン 88.0 5.7

57
シハロトリン（γ） 92.9 6.4
シハロトリン（λ） 83.3 13.3

58 シハロホップブチル 92.8 4.9
59 ジフェナミド 89.2 3.2
60 ジフェノコナゾール 52.7 10.7
61 シフルトリン 92.5 8.0
62 ジフルフェニカン 83.4 4.5
63 シプロコナゾール 62.9 3.4
64 シペルメトリン 93.2 7.9
65 シマジン 89.5 2.6
66 ジメタメトリン 82.1 2.8
67 ジメチルビンホス（Z） 86.8 6.6
68 ジメテナミド 88.3 1.3
69 ジメトエート 66.5 12.1
70 シメトリン 89.2 2.9
71 ジメピペレート 120.5 3.8

72
スピロキサミンⅠ 81.8 5.9
スピロキサミンⅡ 98.1 3.3

73
ゾキサミド 102.8 11.2
ゾキサミド（分解物） 80.1 7.2

74 ターバシル 85.5 6.2
75 ダイアジノン 79.9 7.4
76 チオベンカルブ 86.4 2.5
77 テクナゼン 75.4 3.7
78 テトラクロルビンホス 84.9 6.6
79 テトラコナゾール 62.6 8.4
80 テトラジホン 90.9 1.9
81 テニルクロール 87.3 5.3
82 テブコナゾール 65.1 15.9
83 テブフェンピラド 92.0 4.9
84 テフルトリン 80.7 1.8
85 デルタメトリン 94.6 8.5
86 テルブトリン 84.9 4.8
87 テルブホス 78.0 3.2

88
トリアジメノールⅠ 82.6 4.6
トリアジメノールⅡ 90.6 4.1

89 トリアジメホン 84.8 2.8
90 トリアゾホス 86.9 8.0
91 トリアレート 82.4 1.9
92 トリシクラゾール 4.1 3.2
93 トリブホス 87.8 6.3
94 トリフルラリン 75.5 8.3
95 トリフロキシストロビン 85.9 9.7
96 トルクロホスメチル 85.0 2.0
97 トルフェンピラド 115.7 5.3
98 ナプロパミド 82.2 6.5

　 化合物名 平均回
収率（%）

RSD
（%）

99 ニトロタールイソプロピル 74.6 10.7
100 ノルフルラゾン 84.6 7.1
101 パクロブトラゾール 87.1 4.9
102 パラチオン 76.5 10.2
103 パラチオンメチル 81.7 9.8
104 ハルフェンプロックス 87.3 8.4
105 ビテルタノール 96.6 10.3
106 ビフェノックス 88.4 11.0
107 ビフェントリン 89.6 3.6
108 ピペロニルブトキシド 85.5 4.8
109 ピペロホス 87.2 10.3
110 ピラクロホス 86.6 7.8
111 ピラゾホス 86.1 6.5
112 ピラフルフェンエチル 85.3 2.4
113 ピリダフェンチオン 88.8 9.9
114 ピリダベン 90.7 8.1

115
ピリフェノックス（E） 80.7 7.2
ピリフェノックス（Z） 76.5 4.5

116 ピリブチカルブ 84.7 6.5
117 ピリプロキシフェン 91.9 5.3

118
ピリミノバックメチル（E） 83.8 4.4
ピリミノバックメチル（Z） 90.4 7.3

119 ピリミホスメチル 83.9 4.1
120 ピリメタニル 85.5 0.9
121 ピロキロン 78.8 3.8
122 ビンクロゾリン 84.8 3.0
123 フィプロニル 82.8 8.0
124 フェナミホス 71.5 7.4
125 フェナリモル 81.6 9.8
126 フェニトロチオン 80.9 11.4
127 フェノキサニル 86.4 6.7
128 フェノチオカルブ 88.3 2.1

129
フェノトリンⅠ 106.1 6.3
フェノトリンⅡ 93.5 7.0

130 フェンスルホチオン 10.6 3.7
131 フェンチオン 79.1 3.3
132 フェントエート 79.5 7.1

133
フェンバレレートⅠ 92.8 7.1
フェンバレレートⅡ 87.9 8.7

134 フェンブコナゾール 12.7 21.3
135 フェンプロパトリン 2043.4 4.2
136 フェンプロピモルフ 86.6 2.1
137 フサライド 90.7 3.1
138 ブタクロール 83.5 6.6
139 ブタミホス 79.0 12.2
140 ブピリメート 82.4 2.4
141 ブプロフェジン 83.3 4.0
142 フラムプロップメチル 86.0 1.4
143 フルアクリピリム 85.3 5.9
144 フルキンコナゾール 91.0 7.7
145 フルジオキソニル 87.6 10.1

146
フルシトリネートⅠ 88.6 9.5
フルシトリネートⅡ 91.8 8.5

147 フルシラゾール 55.6 11.6
148 フルチアセットメチル 100.0 3.1
149 フルトラニル 87.5 3.0

　 化合物名 平均回
収率（%）

RSD
（%）

150
フルバリネート -tau- Ⅰ 88.9 7.4
フルバリネート -tau- Ⅱ 94.8 7.5

151 フルミオキサジン 89.6 7.9
152 フルミクロラックペンチル 105.0 6.5
153 フルリドン 86.4 4.3
154 プレチラクロール 83.9 4.2
155 プロシミドン 82.6 1.4
156 プロチオホス 83.6 4.2
157 プロパクロール 83.3 2.0
158 プロパジン 86.6 1.8
159 プロパニル 86.8 5.6
160 プロパルギット 90.8 1.9

161
プロピコナゾールⅠ 77.9 6.8
プロピコナゾールⅡ 81.8 4.7

162 プロピザミド 85.1 2.0

163
プロヒドロジャスモンⅠ 86.3 1.9
プロヒドロジャスモンⅡ 83.2 4.7

164 プロフェノホス 84.0 5.1
165 プロポクスル 88.1 4.4
166 ブロマシル 93.1 8.4
167 プロメトリン 83.6 3.1
168 ブロモブチド 82.2 4.8
169 ブロモプロピレート 86.5 5.6
170 ブロモホス 85.2 5.2
171 ヘキサコナゾール 57.5 3.0
172 ヘキサジノン 2.4 51.9
173 ベナラキシル 85.7 5.1
174 ベノキサコール 92.2 10.5

175
ヘプタクロル 84.5 5.8
ヘプタクロルEA 87.2 1.9
ヘプタクロルEB 86.4 6.9

176
ペルメトリン（cis） 93.7 5.0
ペルメトリン（trans） 93.8 4.0

177 ペンコナゾール 76.6 4.3
178 ペンディメタリン 77.6 13.5
179 ベンフルラリン 73.9 8.4
180 ベンフレセート 86.0 1.7
181 ホサロン 93.6 10.2
182 ホスチアゼート 88.6 10.5

183
ホスファミドンⅠ 58.8 9.2
ホスファミドンⅡ 44.9 19.8

184 ホスメット 90.0 14.5
185 マラチオン 85.3 8.3
186 ミクロブタニル 48.5 13.2
187 メタラキシル及びメフェノキサム 85.6 4.0
188 メチダチオン 87.4 5.1
189 メトキシクロール 123.3 17.8
190 メトラクロール 89.1 2.6
191 メビンホス 66.0 2.9
192 メフェナセット 93.9 6.0
193 メフェンピルジエチル 88.6 5.0
194 メプロニル 95.4 5.9
195 モノクロトホス 0.0 －
196 レナシル 88.1 5.4

表 4　添加回収結果（茶）（n=5）


