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要  旨 

平成8年度の収去検査において，塩素系，ピレスロイド系，リン系，窒素系，N-メチルカーバメー

ト系の5系統の系統分析を行った。農作物と野菜果物加工品合計113検体について検査したところ，

そのうち33検体から農薬を検出したが，食品衛生法あるいは農薬取締法の基準値を超えるものはな

かった。 

 

 

1．緒  言 

輸入品を含めた農産物やその加工品の残留農薬

については，生産地における農薬使用状況に関す

る情報がほとんど得られないため，多種類の農薬

を同時に分析し，検出状況を把握することがまず

必要である。今回は，当所において従来行ってい

たゲル浸透クロマトグラフィー（GPC）を用いた前

処理操作のうち，リン系，塩素系，ピレスロイド

系，窒素系，N-メチルカーバメート系の５系統に

おいて共通する部分をまとめ，さらに効率化を図

った。 

平成８年度の収去検査にこの方法を応用したの

でその概要を報告する。 

 

2．方  法 

2-1 試 薬 

標準溶液は林純薬（株）製，又は和光純薬

（株）製の標準品を用いて，約1000μg/mlのアセ

トン溶液を調製した後，表１に示したとおり混合，

希釈した。 

N-メチルカーバメート系の塩酸溶液は，Milli-R

X12PlusとMilli-Qで処理した水を有害金属測定用

塩酸とpHメーターを用いてpHを3にあわせ，調製し

た。 

GPC用溶媒，及びN-メチルカーバメート系の移動

相（メタノール，テトラヒドロフラン，アセトニ

トリル）は高速液体クロマトグラフィー用を，N-

メチルカーバメート系反応液のO-フタルアルデヒ

ド（OPA）と2-メルカプトエタノールは生化学用，

４ほう酸ナトリウムは特級を用いた。 

その他の溶媒，試薬は残留農薬試験用を用いた。 

2-2 前処理方法 

 サンプリング及び試料の調製法は前回の報告1)通

りであるが，玉ねぎ，ねぎについては,試料を均質

化する段階で凍結後に試料100gに対して2mlのリン

酸を加えてから行う方法に改めた。 

 フローシートを図１に示した。 

2-3 装置と操作条件 

GPC装置，ガスクロマトグラフ，高速液体クロマ

トグラフおよびそれらの操作条件を表2から表6に

示した。 

2-4 定量方法 

 試料濃度（μg/g）は，混合標準液と試料溶液の

ピーク面積から算出した試験溶液濃度（μg/ml）

を希釈倍率とサンプリング重量で補正して求めた。

ただし，ガスクロで定量する農薬のうち同時に行



 

っている添加回収試験の回収率が150％を超えるも

のを検出したときは，標準添加法で濃度を測定し

なおした。 

農薬を検出した試料は，質量分析機などにより

確認を行った。 

2-5 添加回収試験 

秤量後の試料に，添加用標準液を表７の濃度に

なるように加え，30分以上放置した後試験を行っ

た。 

 

3．結果および考察 

3-1 添加回収試験結果 

結果を表７に示した。 

 ガスクロマトグラフィーの場合，農薬がカラム

等を通過する際に，吸着等により減少する割合が，

標準溶液よりも試料溶液のほうが少ない（以下こ

のことをマトリックス効果と呼ぶ）ために回収率

が100％を大きく超える傾向は，リン系のイソキサ

チオン，ピラクロホス，アジンホスメチル，塩素

系のキャプタンなどで強く現れた。特に注入口や

カラム先端が汚れてきたときには，①添加試料の

ピークが出るにもかかわらず標準溶液のクロマト

グラムにピークが見られない②リン系のESPスルホ

ンとプロパホスのピークが分離しない③塩素系の

キャプタン，リン系のメビンホス，窒素系のカル

バリルなどのピークがブロードになるなどの異常

が現れた。この際，注入口のインサートを交換し

カラムの先端を約20cm折ることにより改善するこ

とができた。 

添加回収試験の結果回収されていない農薬のう

ち，ごぼうとかぼちゃに添加したpp’-DDDは，ピー
クの分離が悪いため，op’-DDTピークの肩となって
いた。キャプタン，カプタホールなどは，農作物

中の成分によって変化する可能性があることが知

られているが，かぼちゃと大根について，玉ねぎ

に行ったのと同様に，試料均質化の際にリン酸を

添加し同様に再検査したところ，回収された。大

根のTPNについても同様であった。さやえんどうの

プロパニル，アスパラのホスファミドン，レイシ

のジスルホトンについても同様に検討してみる必

要があると思われる。 

 

3-2 実試料の調査結果 

平成8年4月から平成9年3月までの期間に収去検

査として持ち込まれた輸入及び国内産の農産物等1

13検体のうち，リン系については108検体，塩素お

よびピレスロイド系41検体，窒素系21検体，N-メ

チルカーバメート系16検体について検査を行った。

結果を表8に示した。 

農産物については食品衛生法の基準値または農

薬取締法の登録保留基準値を上回ったものは無か

った。基準のない加工食品については，ママレー

ドのカルバリル，グリーンピースのキャプタンは

それぞれ，夏みかんの皮の食品衛生法の基準であ

る1.0ppm，豆類の登録保留基準の5.0ppmと比較し

て十分に小さい値であると考えられる。 

4．結  語 

GPC 多成分分析法により 108 種の農薬について

系統的な分析が可能となった。 

今後は，① 回収されない農薬についてその理由

等の検討，② マトリックス効果が農作物あるいは

農薬の違いによってどのように現れるかを調査し，

効率的にこれを除去して定量する方法の検討等を

行うと共に，添加回収試験の結果を利用して，食

品検査の業務管理基準に適合したバリデーション

が行えるよう，試験法を改良したい。 
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Pesticide Residues in Food 
Collected in Sapporo City during Fiscal 1996 

 
Atsuko Abe, Keiko Suzuki, Noriyuki Oota, 

Yuji Sato, Kozo Fujita 
 

  Multiresidue analysis method for 108 pesticides of 5 classes (53 organophosphorous, 25 
organochlorine, 12 pyrethroid, 5 organonitrogen and 13 N-metyl carbamate) was determined. 

By this method, 20-kind pesticides were detected in 34 out of 113 food samples tested during 
fiscal 1996. All the detecetd concentration were less than the regulation limits of Food Sanitation Law 
or Agricultural Chemicals Regulation Law. 
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図１ 試料溶液の調製フローシート 

 



 

 

          表1  測定用及び添加回収試験用混合標準溶液とその濃度 

    

①  塩素系およびピレスロイド系（n-ﾍｷｻﾝ溶液)  

      濃度(μg/ml)     濃度(μg/ml) 

 Cl 29 添加用 GC測定用 Cl 15 添加用 GC測定用 

 α－ＢＨＣ 0.4  0.02 ｴｸﾛﾒｿﾞｰﾙ 2.0 0.10  
 ＣＮＡ 0.4  0.02 ｷﾝﾄｾﾞﾝ 0.4 0.02  
 β－ＢＨＣ 0.4  0.02 ﾌﾟﾛﾊﾟﾆﾙ 2.0 0.10  
 γ-BHC 0.4  0.02 ｱﾚｽﾘﾝ 2.0 0.10  
 ﾌﾟﾛﾋﾟｻﾞﾐﾄﾞ 2.0  0.10 αｴﾝﾄﾞｽﾙﾌｧﾝ 1.0 0.05  
 δ－ＢＨＣ 0.4  0.02 ﾆﾄﾛﾌｪﾝ 2.0 0.10  
 ｸﾛﾛﾀﾛﾆﾙ 0.4  0.02 βｴﾝﾄﾞｽﾙﾌｧﾝ 1.0 0.05  
 ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙ 0.4  0.02 ﾆﾄﾗﾘﾝ 2.0 0.10  
 ｱﾙﾄﾞﾘﾝ 0.4  0.02 ﾃﾄﾗﾒｽﾘﾝ 10.0 0.50  
 ｼﾞｺﾎｰﾙ 2.0  0.10 ﾌｪﾝﾌﾟﾛﾊﾟﾄﾘﾝ 2.0 0.10  
 ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙｴﾎﾟｷｼﾄﾞ 0.4  0.02 ﾋﾞﾌｪﾉｸｽ 1.0 0.05  
 ｷｬﾌﾟﾀﾝ 2.0  0.10 ｼﾌﾙﾄﾘﾝ 4.0 0.20  
 ﾌﾟﾛｼﾐﾄﾞﾝ 2.0  0.10 ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ 2.0 0.10  
 PP'-DDE 0.4  0.02 ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ 2.0 0.10  
 ﾃﾞｨﾙﾄﾞﾘﾝ 0.4  0.02 ﾄﾗﾛﾒﾄﾘﾝ 2.0 0.10  

 ｴﾝﾄﾞﾘﾝ 0.4  0.02  

 ｸﾛﾙﾍﾞﾝｼﾞﾚｰﾄ 2.0  0.10  

 PP'-DDD 0.4  0.02  

 OP'-DDT 0.4  0.02  

 ｸﾛﾛﾆﾄﾛﾌｪﾝ 0.4  0.02  

 PP'-DDT 0.4  0.02  

 ｶﾌﾟﾀﾎｰﾙ 2.0  0.10  

 ﾌﾞﾛﾑﾌﾟﾛﾋﾟﾚｰﾄ 2.0  0.10  

 ﾒﾄｷｼｸﾛﾙ 2.0  0.10  

 ｼﾊﾛﾄﾘﾝ 1.0  0.05  

 ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ 4.0  0.20  

 ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ 4.0  0.20  

 ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ 2.0  0.10  

 ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ 2.0  0.10  

    

② リン系   
  添加用混合標準溶液   

 Ｐ３５：表7-2のｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽからﾋﾟﾗｸﾛﾎｽまでの各々を2μg/ml 含むアセトン溶液 

 Ｐ２０：表7-2のﾒﾋﾞﾝﾎｽからｱｼﾞﾝﾎｽﾒﾁﾙまでの各々を2μg/ml 含むアセトン溶液 

  ｶﾞｽｸﾛﾏﾄｸﾞﾗｨｰ用混合標準溶液  

 Ｐ３５、Ｐ２０おのおのをアセトンで10倍希釈したもの  

③ Ｎメチルカーバメート系  
   添加用混合標準溶液   

 Ｃ１３：表7-3のｵｷｻﾐﾙからﾒﾁｵｶﾙﾌﾞまでの各々を20μg/ml 含むアセトン溶液 

   高速液体ｸﾛﾏﾄｸﾞﾗｨｰ用混合標準溶液 

 



 

 Ｃ１３を用時ｐＨ３の塩酸溶液で希釈して0.02μg/ml から2μg/ml までの標準列を作成 

④ 窒素系 
   添加用およびｶﾞｽｸﾛﾏﾄｸﾞﾗﾌｨｰ用混合標準溶液 
 表7-4のｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑからﾋﾞﾃﾙﾀﾉｰﾙまでの各々を2μg/ml 含むアセトン溶液 

 

 



 

 

表２   GPC 装置とその操作条件 

 
装置：SCL-10A(ｺﾝﾄﾛｰﾗ)、SIL-10A(ｵｰﾄｻﾝﾌﾟﾗｰ)、LC-10AS(ﾎﾟﾝﾌﾟ) 

       FRC-10A(ﾌﾗｸｼｮﾝｺﾚｸﾀ)、DGU-2A(ﾃﾞｶﾞｯｻ) 

カラム：Envirogel （19×300mm） 

移動相：酢酸エチル:ｼｸﾛﾍｷｻﾝ＝１：１    流量：4ml／分   カラム温度：室温 

分取画分：11 分～12 分；ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ，ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ 

          12 分～18 分；その他の P,N,Cl,ﾋﾟﾚｽﾛｲﾄﾞ、N ﾒﾁﾙｶｰﾊﾞﾒｰﾄ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

表３   ガスクロマトグラフ（FPD）装置とその操作条件 
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装置：島津 GC15A 検出器：FPD(P ﾌｨﾙﾀ)        ｷｬﾘｱｰｶﾞｽ：ﾍﾘｳﾑ 1.2kg／cm2    

注入口：250℃ ｽﾌﾟﾘｯﾄﾚｽ(2 分)    注入量：２μｌ 

検出器温度：280℃   ﾒｰｸｱｯﾌﾟｶﾞｽ：窒素  20ml／分 

カラムとオーブン温度： 

① DB1701(30×0.32×0.25)  60℃(2 分)－15℃/分—210℃(2 分)－3℃/分－260℃(
分) 

② DB210(30×0.32×0.25)  60℃(2 分)－20℃/分—180℃(2 分)－5℃/分－240℃(1
分) 

③ DB1301(30×0.25×0.25)  60℃(2 分)－15℃/分—210℃(2 分)－3℃/分－260℃(
分)
表４   ガスクロマトグラフ（FTD）装置とその操作条件 

装置：島津 GC15A        検出器：FPD(P ﾌｨﾙﾀ) ｷｬﾘｱｰｶﾞｽ：ﾍﾘｳﾑ 1.2kg／cm2    

注入口：250℃ ｽﾌﾟﾘｯﾄﾚｽ(2 分)    注入量：２μｌ 

検出器温度：280℃   ﾒｰｸｱｯﾌﾟｶﾞｽ：窒素  20ml／分 

カラムとオーブン温度： 

① DB210(30×0.32×0.25)  60℃(2 分)－20℃/分—180℃(2 分)－5℃/分－240℃(15 分)
③ DB17(30×0.25×0.25)  60℃(2 分)－20℃/分—210℃(2 分)－5℃/分－280℃(0 分) 
 

表 5   ガスクロマトグラフ（ECD）装置とその操作条件 

装置：HP5890        ｷｬﾘｱｰｶﾞｽ：ヘリウム 20cm/秒( 50℃ ; constant flow)    

注入口：270℃ ｽﾌﾟﾘｯﾄﾚｽ(2 分)    注入量：２μｌ 

検出器温度：300℃   ﾒｰｸｱｯﾌﾟｶﾞｽ：窒素  60ml／min 

カラム：DB5(30×0.32×0.25)   

オーブン温度 

    50℃(2分)－15℃/分—150℃(2分)－8℃/分－230℃(4分)－25℃/分－280℃(10
分) 



 

表 6  N ﾒﾁﾙｶｰﾊﾞﾒｰﾄ系農薬測定用装置とその操作条件 

 

装置：Carbamate System(Waters) 

カラム：Carbamate Analysis(3.9×150mm)    ｶﾗﾑ温度：40℃ 

反応槽温度：80℃   分解液：0.05N NaOH 

反応液：100mg/l OPA､50μl/l 2-ﾒﾙｶﾌﾟﾄｴﾀﾉｰﾙ含有 0.05M4 ほう酸 Na 溶液 

移動相： 

① 

時間 流速 水 ﾒﾀﾉｰﾙ THF 曲線 

(min) (ml/min) （％） （％） （％） 

0.0  1.0  88.0 12.0 0.0 0
0.1  1.0  90.0 0.0 10.0 11

20.0  1.0  70.0 0.0 30.0 7
30.0  1.0  88.0 12.0 0.0 11

 

② 

時間 流速 水 ﾒﾀﾉｰﾙ CH３CN 曲線

(min) (ml/min) （％） （％） （％）

0.0  1.5  88.0 12.0 0.0 0
4.0  1.5  88.0 12.0 0.0 1
4.1  1.5  68.0 16.0 16.0 3

25.0  1.5  50.0 25.0 25.0 10
40.0  1.5  88.0 12.0 0.0 9

 

③ 

時間 流速 水 ﾒﾀﾉｰﾙ CH3CN 曲線

(min) (ml/min) （％） （％） （％）

0.0  1.0  90.0 0.0 10.0 0
5.0  1.0  90.0 0.0 10.0 6

25.0  1.0  60.0 0.0 40.0 8
30.0  1.0  40.0 0.0 60.0 2
35.0  1.0  90.0 0.0 10.0 10

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

それぞれの画分を濃縮し、ﾍｷｻﾝで 1ml に定容する 

15％ｴｰﾃﾙ／ﾍｷｻﾝをカラムに注入し、溶出する画分を分取する。（Fr1） 

      Fr2,Fr3､Flv 以外の塩素系､ピレスロイド系 

50％ｴｰﾃﾙ／ﾍｷｻﾝをカラムに注入し、溶出する画分を分取する。（Fr2） 

      キャプタン､カプタホール､テトラメスリン 

50％ｱｾﾄﾝ／ﾍｷｻﾝをカラムに注入し、溶出する画分を分取する。（Fr3） 

      プロパニル 

あらかじめﾍｷｻﾝ 10ml でｺﾝﾃﾞｨｼｮﾆﾝｸﾞした Accubond Silica(1g､6ml)

に負荷し、ﾍｷｻﾝ(2～5ml)でカラムを洗浄 

ﾍｷｻﾝ 2ml に溶かす

GPC の画分(12～18 分)にデカン 0.3ml を加え、GPC 移動相溶媒を留去する  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2  Accubond Silica による塩素系及びﾋﾟﾚｽﾛｲﾄﾞ系農薬のｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ 

 

 

 

濃縮し、ﾍｷｻﾝで 1ml に定容する

30%ｴｰﾃﾙ/ﾍｷｻﾝ 10ml をカラムに注入し、溶出する画分を分取する。（Flv） 

     フルバリネート､フルシトリネート､シフルトリン(約 30%) 

あらかじめﾍｷｻﾝ 5ml、3%ｴｰﾃﾙ／ﾍｷｻﾝ 5ml でｺﾝﾃﾞｨｼｮﾆﾝｸﾞした Accubond Florisil(1g､6m

l)に負荷 3%ｴｰﾃﾙ／ﾍｷｻﾝ 2ml でカラムを洗浄 

3％ｴｰﾃﾙ／ﾍｷｻﾝ 2ml に溶かす

GPC の画分(11～12 分)にデカン 0.3ml を加え、GPC 移動相溶媒を留去する  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 3    Accubond Florisil によるﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ、ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄのｸﾘｰﾝｱｯﾌﾟ 

 

 



 

 
表7-1 添加回収試験結果（有機塩素系、ピレスロイド系） 

添加濃度 農         作         物       名（単位：％） 
農    薬    名 μg/g試料 ﾌﾞﾛｯｺﾘｰ ごぼう ﾒﾛﾝ かぼちゃ みかん さやえんど

う 
大根 ぶどう ﾋﾟｽﾀﾁｵ

α－ＢＨＣ 0.004 55.0  59.5 77.5 79.0 89.5 72.5 74.5  66.5  65.0 
ＣＮＡ 0.004 34.5  0.0 77.0 84.0 74.5 54.5 63.0  69.0  18.0 
β－ＢＨＣ 0.004 67.3  112.0 106.0 90.0 142.0 54.5 125.0  79.0  112.0 
γ-BHC 0.004 51.7  28.5 67.2 88.9 112.0 77.0 55.0  61.5  93.5 
ﾌﾟﾛﾋﾟｻﾞﾐﾄﾞ 0.05 103.0  94.4 296.0 256.0 260.0 271.0 114.0  247.0  222.0 
δ－ＢＨＣ 0.004 61.0  86.7 87.5 87.5 89.0 78.5 *2 74.5  64.0 
ｸﾛﾛﾀﾛﾆﾙ 0.004 43.0  0.0 86.5 25.1 98.5 62.0 0.0  88.2  73.5 
ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙ 0.004 63.5  86.7 109.0 218.0 316.0 72.5 *2 59.5  305.0 
ｱﾙﾄﾞﾘﾝ 0.004 63.0  59.1 88.5 31.1 71.0 16.9 55.5  12.3  50.0 
ｼﾞｺﾎｰﾙ 0.02 90.3  91.0 75.8 207.0 170.0 62.2 96.3  48.5  166.0 
ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙｴﾎﾟｷｼﾄﾞ 0.004 63.5  136.0 81.5 91.5 103.0 87.5 80.5  77.5  72.5 
ｷｬﾌﾟﾀﾝ 0.02 57.9  350.0 44.1 0.0 94.4 161.0 0.0  115.0  53.7 
ﾌﾟﾛｼﾐﾄﾞﾝ 0.02 93.2  141.0 92.9 124.0 113.0 12.9 62.8  110.0  112.0 
PP'-DDE 0.004 82.3  86.0 96.0 45.9 42.5 39.5 84.8  40.1  27.6 
ﾃﾞｨﾙﾄﾞﾘﾝ 0.004 65.5  77.0 87.4 86.1 94.5 91.0 106.0  70.0  70.5 
ｴﾝﾄﾞﾘﾝ 0.004 78.5  106.0 99.5 117.0 101.0 104.0 78.0  79.5  76.5 
ｸﾛﾙﾍﾞﾝｼﾞﾚｰﾄ 0.02 121.0  53.2 57.6 114.0 67.0 113.0 91.3  100.0  97.0 
PP'-DDD 0.004 80.0  0.0 109.0 0.0 19.0 99.9 169.0  89.0  68.8 
OP'-DDT 0.004 75.0  149.0 109.0 200.0 127.0 70.3 78.0  67.5  94.5 
ｸﾛﾛﾆﾄﾛﾌｪﾝ 0.004 116.0  162.0 161.0 167.0 182.0 154.0 78.5  96.0  160.0 
PP'-DDT 0.004 730.0  94.0 110.0 148.0 160.0 138.0 166.0  83.0  133.0 
ｶﾌﾟﾀﾎｰﾙ 0.02 80.9  161.0 53.5 8.5 94.8 98.4 52.5  116.0  75.3 
ﾌﾞﾛﾑﾌﾟﾛﾋﾟﾚｰﾄ 0.02 101.0  138.0 144.0 136.0 119.0 131.0 90.6  115.0  94.8 
ﾒﾄｷｼｸﾛﾙ 0.02 93.9  173.0 204.0 124.0 128.0 97.0 83.3  89.1  100.0 
ｼﾊﾛﾄﾘﾝ 0.01 46.2  158.0 37.6 38.6 *1 44.5 71.6  134.0  *1
ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ 0.04 93.2  130.0 131.0 123.0 *1 109.0 178.0  93.2  *1
ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ 0.04 90.7  125.0 145.0 113.0 *1 139.0 193.0  114.0  *1
ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ 0.02 95.9  83.3 72.0 117.0 *1 44.0 82.3  102.0  *1
ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ 0.02 90.6  104.0 131.0 153.0 146.0 168.0 108.0  101.0  144.0 

ｴｸﾛﾒｿﾞｰﾙ 0.02 87.5  91.3 103.0 90.8 79.2 113.0 *2  
ｷﾝﾄｾﾞﾝ 0.004 68.5  101.0 95.0 70.5 109.0 64.0 93.5   
ﾌﾟﾛﾊﾟﾆﾙ 0.02 165.0  50.3 33.1 *1 121.0 0.0 *1  
ｱﾚｽﾘﾝ 0.02 94.8  120.0 101.0 103.0 61.7 94.0 168.0   
αｴﾝﾄﾞｽﾙﾌｧﾝ 0.01 67.8  102.0 94.2 91.9 31.2 77.2 92.4   
ﾆﾄﾛﾌｪﾝ 0.02 104.0  172.0 154.0 87.7 104.0 125.0 151.0   
βｴﾝﾄﾞｽﾙﾌｧﾝ 0.01 81.8  32.8 88.5 113.0 93.0 85.8 87.4   
ﾆﾄﾗﾘﾝ 0.02 153.0  229.0 469.0 87.4 76.0 199.0 87.8   
ﾃﾄﾗﾒｽﾘﾝ 0.1 167.0  52.0 93.5 *1 110.0 120.0 171.0   
ﾌｪﾝﾌﾟﾛﾊﾟﾄﾘﾝ 0.02 109.0  119.0 120.0 117.0 82.7 80.7 183.0   
ﾋﾞﾌｪﾉｸｽ 0.01 119.0  189.0 191.0 11.6 100.0 147.0 206.0   

 



 

ｼﾌﾙﾄﾘﾝ 0.04 97.2  81.8 91.1 97.3 57.4 92.3 156.0   
ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ 0.02 111.0  118.0 126.0 148.0 88.7 52.4 73.2   
ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ 0.02 137.0  121.0 119.0 153.0 102.0 130.0 243.0   
ﾄﾗﾛﾒﾄﾘﾝ 0.02 81.0  127.0 132.0 121.0 88.7 108.0 194.0   

 ＊１：該当画分を分析していないため、データなし 

 ＊２：妨害ピークにより測定できない 

 ＊３：標準溶液のピークが出ないため回収率を計算できない 
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表7-2    添加回収試験結果（リン系） 

農                作               物              名    （単位：％） 
農  薬  名 

白菜       ﾚﾀｽ ﾚｲｼ ｽｲｶ ｱｽﾊﾟﾗ 洋なし ﾚﾓﾝ 玉ねぎ 玄米 小麦粉 ﾄﾏﾄ ﾚﾝｺﾝ ﾏﾝｺﾞ さやえんどう ｷｬﾍﾞﾂ

ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ 64.6  92.1  159.0 124.0 90.3 99.5 147.0 139.0 85.3 59.7 149.0 100.0 130.0 106.0 108.0 
ﾒﾀｸﾘﾎｽ 62.0  65.0  102.0 85.0 46.1 87.9 92.6 98.8 93.9 72.8 116.0 93.4 118.0 97.1 98.4 
ｴﾄﾌﾟﾛﾎｽ 84.4  94.3  121.0 112.0 75.1 96.6 101.0 105.0 93.7 77.1 127.0 110.0 126.0 100.0 96.7 
ﾎﾚｰﾄ 60.2  68.9  34.9 90.6 70.6 88.2 82.1 80.7 57.7 66.6 125.0 107.0 120.0 91.7 87.2 
ｻﾘﾁｵﾝ 71.4  68.4  94.7 111.0 83.2 92.4 97.8 117.0 110.0 77.0 133.0 107.0 126.0 112.0 108.0 
ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ 74.6  72.4  113.0 91.8 78.9 85.2 79.8 92.3 99.3 83.8 118.0 107.0 103.0 92.9 135.0 
ｴﾄﾘﾑﾎｽ 76.3  79.0  117.0 98.4 79.2 89.6 87.7 103.0 104.0 84.0 121.0 103.0 119.0 101.0 454.0 
ｲﾌﾟﾛﾍﾞﾝﾎｽ 111.0  115.0  141.0 154.0 92.3 99.9 107.0 130.0 124.0 80.9 140.0 125.0 134.0 81.3 122.0 
ｼｱﾉﾎｽ 57.7  60.9  123.0 75.2 84.6 78.8 108.0 120.0 115.0 82.5 140.0 121.0 150.0 135.0 110.0 
ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽﾒﾁﾙ 71.2  77.6  136.0 96.4 73.7 92.4 86.8 102.0 123.0 86.7 122.0 116.0 125.0 96.9 95.4 
ﾄﾙｸﾛﾎｽﾒﾁﾙ 89.0  92.0  97.0 127.0 61.9 90.1 91.5 79.2 103.0 84.2 114.0 102.0 117.0 91.0 95.5 
ﾋﾟﾘﾐﾎｽﾒﾁﾙ 86.3             100.0 118.0 123.0 72.8 95.4 80.9 91.7 114.0 90.4 122.0 107.0 49.6 102.0 99.7
ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ 97.3  103.0               110.0 122.0 53.4 80.1 63.4 108.0 108.0 89.9 167.0 105.0 124.0 96.3 99.2
ﾊﾟﾗﾁｵﾝﾒﾁﾙ 105.0  108.0               134.0 121.0 88.8 108.0 113.0 135.0 140.0 99.4 184.0 135.0 155.0 147.0 116.0
ﾎﾙﾓﾁｵﾝ 85.2  110.0               57.0 101.0 87.6 116.0 127.0 155.0 106.0 77.9 125.0 145.0 183.0 179.0 128.0
ﾏﾗﾁｵﾝ 91.3  94.0               122.0 123.0 74.2 99.7 89.2 113.0 102.0 85.7 137.0 111.0 138.0 99.5 111.0
ﾌｪﾆﾄﾛﾁｵﾝ 97.2  102.0               124.0 119.0 77.5 102.0 99.2 110.0 115.0 89.9 153.0 118.0 141.0 127.0 105.0
ﾊﾟﾗﾁｵﾝ 104.0  106.0               118.0 113.0 83.7 99.5 107.0 127.0 131.0 93.8 121.0 122.0 140.0 118.0 107.0
ﾌﾞﾛﾓﾎｽﾒﾁﾙ 90.1  90.2               113.0 105.0 80.9 92.0 92.8 107.0 110.0 86.5 134.0 108.0 123.0 93.5 100.0
ｷﾅﾙﾎｽ 97.9  105.0               125.0 126.0 87.1 98.5 95.8 116.0 111.0 82.7 131.0 118.0 135.0 114.0 103.0
ﾌｪﾝﾄｴｰﾄ 101.0  111.0               121.0 135.0 81.6 101.0 100.0 115.0 106.0 78.7 123.0 112.0 126.0 98.6 99.0
ﾌﾟﾛﾁｵﾎｽ 120.0  130.0               119.0 158.0 83.4 92.6 92.2 112.0 104.0 88.5 202.0 101.0 129.0 101.0 99.4
ﾒﾁﾀﾞﾁｵﾝ 76.7  80.6               139.0 125.0 100.0 120.0 111.0 148.0 148.0 85.3 161.0 167.0 146.0 218.0 132.0
ﾌﾞﾀﾐﾎｽ 101.0  117.0               174.0 123.0 84.9 117.0 129.0 128.0 130.0 91.1 225.0 132.0 175.0 166.0 98.9
ﾌｪﾅﾐﾎｽ 449.0  113.0               52.5 246.0 122.0 125.0 116.0 161.0 92.8 62.9 132.0 357.0 147.0 222.0 114.0
ｲｿｷｻﾁｵﾝ *3 58.6     *3 180.0 *3 *3 563.0 273.0 *3 *3 *3 *3 *3 *3 *3

 



 

ｴﾁｵﾝ 90.9  103.0               118.0 120.0 85.5 96.7 99.5 111.0 116.0 93.2 132.0 107.0 131.0 102.0 99.1
ｴﾃﾞｨﾌｪﾝﾎｽ 102.0  131.0               218.0 165.0 117.0 118.0 149.0 179.0 140.0 71.2 211.0 197.0 201.0 264.0 127.0
ﾌｪﾝｽﾙﾎﾁｵﾝ 255.0  142.0               239.0 146.0 136.0 128.0 179.0 195.0 203.0 84.5 301.0 213.0 142.0 315.0 163.0
ｼｱﾉﾌｪﾝﾎｽ 73.4  87.1               151.0 90.5 90.5 98.2 99.7 117.0 114.0 86.5 132.0 132.0 152.0 138.0 108.0
EPN 100.0  111.0               146.0 118.0 92.0 109.0 115.0 119.0 154.0 98.9 155.0 154.0 164.0 169.0 130.0
ﾋﾟﾘﾀﾞﾌｪﾝﾁｵﾝ 76.5  147.0               223.0 105.0 111.0 113.0 129.0 154.0 159.0 87.7 187.0 204.0 208.0 232.0 125.0
ﾎｽﾒｯﾄ 85.4  110.0               313.0 174.0 141.0 158.0 181.0 247.0 218.0 98.6 323.0 430.0 361.0 1160.0 98.9
ﾎｻﾛﾝ 88.6  92.1               219.0 131.0 112.0 109.0 115.0 150.0 158.0 107.0 179.0 174.0 213.0 391.0 147.0
ﾋﾟﾗｸﾛﾎｽ 136.0  252.0  *3 231.0 118.0 157.0 172.0 160.0 *3 *3 *3 *3 158.0 *3 *3
ﾒﾋﾞﾝﾎｽ 63.1  187.0              155.0 86.7 117.0 92.9 197.0 290.0 93.3 104.0 238.0 167.0 148.0 *3 153.0
ﾃﾙﾌﾞﾎｽ 63.6  139.0               12.0 121.0 97.4 72.4 84.1 171.0 59.8 81.8 151.0 113.0 119.0 114.0 96.4
ﾎﾉﾎｽ 91.9  99.9  108.0 88.1 82.6 64.1 79.4 178.0 83.2 89.6 126.0 90.7 107.0 90.9 110.0 
ｼﾞｽﾙﾎﾄﾝ 55.7               78.0 0.0 71.9 141.0 112.0 136.0 158.0 10.4 26.5 256.0 292.0 330.0 218.0 *2
ｼﾞｸﾛﾌｪﾝﾁｵﾝ 107.0  112.0  135.0 96.5 86.4 65.9 80.5 188.0 88.8 98.1 129.0 93.9 112.0 78.7 99.9 
ｼﾞﾒﾄｴｰﾄ 47.3  322.0               295.0 98.8 131.0 86.7 110.0 346.0 143.0 113.0 258.0 225.0 151.0 213.0 183.0
ﾌｪﾝｸﾛﾙﾎｽ 69.9  85.5  131.0 70.2 84.7 67.3 79.3 202.0 89.9 101.0 133.0 97.9 116.0 94.7 103.0 
ﾎｽﾌｧﾐﾄﾞﾝ 59.6  147.0  239.0 403.0 0.0 87.6 115.0 362.0 118.0 94.1 240.0 210.0 40.6 172.0 125.0 
ﾌｪﾝﾁｵﾝ 89.6  105.0               18.6 108.0 97.0 74.4 95.9 186.0 63.4 82.1 159.0 127.0 144.0 117.0 99.1
ﾌﾞﾛﾓﾎｽﾒﾁﾙ 77.2  89.2               133.0 82.1 78.1 73.8 85.8 205.0 109.0 108.0 144.0 102.0 122.0 97.0 102.0
ｸﾛﾙﾌｪﾝﾋﾞﾝﾎｽ(E) 109.0  123.0               168.0 95.3 87.7 71.4 103.0 218.0 111.0 103.0 153.0 123.0 119.0 131.0 104.0
ｲｿﾌｪﾝﾎｽ 119.0  136.0               178.0 113.0 97.0 70.9 97.8 213.0 92.5 101.0 163.0 104.0 142.0 105.0 109.0
ｸﾛﾙﾌｪﾝﾋﾞﾝﾎｽ(Z) 94.2  132.0               161.0 90.8 104.0 70.0 97.9 216.0 99.3 99.1 162.0 112.0 119.0 118.0 107.0
ESPｽﾙﾎﾝ 92.7  226.0               659.0 282.0 133.0 102.0 174.0 616.0 218.0 198.0 613.0 703.0 129.0 688.0 256.0
ﾌﾟﾛﾊﾟﾎｽ 86.2  143.0               28.3 140.0 92.2 77.0 74.2 242.0 67.6 75.2 150.0 152.0 115.0 122.0 84.8
ﾃﾄﾗｸﾛﾙﾋﾞﾝﾎｽ 119.0  143.0               204.0 150.0 78.7 78.5 98.3 281.0 109.0 100.0 159.0 154.0 138.0 118.0 118.0
ﾌﾟﾛﾌｪﾉﾎｽ 80.9  146.0               178.0 83.4 97.7 75.6 101.0 241.0 102.0 112.0 173.0 120.0 157.0 116.0 119.0
ｽﾙﾌﾟﾛﾎｽ 136.0  121.0               24.9 144.0 91.1 79.0 98.1 171.0 62.8 79.6 168.0 133.0 164.0 131.0 103.0
ﾄﾘｱｿﾞﾎｽ 68.8  190.0               790.0 87.0 111.0 81.0 103.0 384.0 218.0 191.0 256.0 250.0 174.0 365.0 193.0
ﾋﾟﾍﾟﾛﾎｽ 113.0  138.0               235.0 117.0 101.0 85.4 82.5 173.0 113.0 127.0 182.0 130.0 135.0 126.0 120.0
ｱｼﾞﾝﾎｽﾒﾁﾙ 59.3  191.0  *3 162.0 216.0 117.0 58.5 136.0 250.0 *3 *3 *3 *3 *3 *3

 



 

    添加濃度は、すべて0.04μg/gである 
＊１：該当画分を分析していないため、データなし 
＊２：妨害ピークにより測定できない 
＊３：標準溶液のピークが出ないため回収率を計算できない 
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表7-3  添加回収試験結果（Ｎメチルカーバメート系）

農    薬    名 添加濃度 農作物名（単位：％）

μg/g試料 ﾌﾞﾛｯｺﾘｰ ﾌﾗｲﾄﾞﾎﾟﾃﾄ 

ｵｷｻﾐﾙ 0.04  69.0 64.5 
ﾒｿﾐﾙ 0.04  88.0 70.0 
ｱﾙｼﾞｶﾙﾌﾞ 0.04  29.5 49.5 
ﾒﾄﾙｶﾙﾌﾞ 0.04  118 93.5 
ﾌﾟﾛﾎﾟｷｽﾙ 0.04  83.0 64.0 
ｶﾙﾎﾞﾌﾗﾝ 0.04  90.5 62.0 
ﾍﾞﾝﾀﾞｲｵｶﾙﾌﾞ 0.04  84.0 62.0 
ｷｼﾘﾙｶﾙﾌﾞ 0.04  70.5 60.5 
XMC 0.04  66.5 59.5 
ｴﾁｵﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ 0.04  21.0 44.5 
ｲｿﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ 0.04  53.0 69.7 
ﾌｪﾉﾌﾞｶﾙﾌﾞ 0.04  73.5 51.0 
ﾒﾁｵｶﾙﾌﾞ 0.04  108 39.0 
ｱﾙｼﾞｶﾙﾌﾞﾞｽﾙﾎｷｼﾄﾞ* 0.04  52.8 0 
       *分子量比をかけアルジカルブに換算したもの 

 
表７-4  添加回収試験結果(窒素系) 

農    薬    名 添加濃度 農作物名（単位：％）

μg/g試料 ｲﾁｺﾞｼﾞｬﾑ ﾌﾗｲﾄﾞﾎﾟﾃﾄ

ｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑ 0.4  106 89.1 
ｶﾙﾊﾞﾘﾙ 0.4  1070 *1 
ﾚﾅｼﾙ 0.4  306 124.0 
ｲﾌﾟﾛｼﾞｵﾝ 0.4  601 121.0 
ﾋﾞﾃﾙﾀﾉｰﾙ 0.4  449 117.0 
     ＊１：該当画分を分析していないため、データなし 

 

 

 



 

 

 
表8  収去検体の検査結果 

試料名（検出検体数／検査検体

数） 

                    検 出 農 薬 名  (検出濃度μg/g)          

        

玄米 （ 1 ／ 4 ）ｴﾃﾞｨﾌｪﾝﾎｽ (0.02)  

小麦粉 （ 0 ／ 6 ）  

オレンジ （ 3 ／ 6 ）ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ (0.03, 0.22, 0.02)  

グレープフルーツ （ 2 ／ 6 ）ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ (0.02) ｴﾁｵﾝ (0.10) 

レモン （ 4 ／ 6 ）ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ (0.06, 0.04, 0.02, 0.02)  

バナナ （ 4 ／ 4 ）ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ (0.04, 0.02, 0.02)   ﾋﾞﾃﾙﾀﾉ

ｰﾙ 

(0.07, 0.06, 0.18)  ｲﾌﾟ

ﾛｼﾞｵﾝ 

(0.88)

りんご （ 1 ／ 4 ）ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ (0.03)  

ぶどう （ 1 ／ 4 ）ｷｬﾌﾟﾀﾝ (0.11)  

みかん （ 1 ／ 2 ）ﾒﾁﾀﾞﾁｵﾝ (0.01)  

レイシ （ 1 ／ 1 ）ﾊﾟﾗﾁｵﾝ (0.06)  

西洋なし （ 1 ／ 1 ）ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ (0.05) ｼｱﾉﾎｽ (0.04) 

もも （ 1 ／ 1 ）ｲﾌﾟﾛｼﾞｵﾝ (0.14)  

その他の果物 （ 0 ／ 12 ）  

さやえんどう （ 2 ／ 3 ）ｼﾞﾒﾄｴｰﾄ (0.10) ｼﾞｺﾎｰﾙ (0.02) ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ (0.011)

ピーマン （ 1 ／ 2 ）ｽﾙﾌﾟﾛﾎｽ (0.06)  

レタス （ 1 ／ 2 ）EPN (0.02)  

セロリ （ 1 ／ 1 ）ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ (0.02) ｵｷｻﾐﾙ (0.085) 

ナス （ 1 ／ 1 ）EPN (0.03)  

ほうれんそう （ 1 ／ 1 ）ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ (0.10)  

その他の野菜 （ 0 ／ 25 ）  

ピスタチオナッツ （ 2 ／ 2 ）ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ (0.04, 0.03) ﾋﾟﾘﾐﾎｽﾒﾁﾙ (0.02) 

ママレード （ 1 ／ 1 ）ｶﾙﾊﾞﾘﾙ (0.09)  

ジャム類 （ 0 ／ 2 ）  

冷凍フライドポテ

ト 

（ 2 ／ 6 ）ｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑ (0.01, 0.00

7) 

 

冷凍グリーンピー

ス 

（ 1 ／ 1 ）ｷｬﾌﾟﾀﾝ (0.18)  

冷凍コーン （ 0 ／ 3 ）  

乾燥果実 （ 0 ／ 6 ）  

合計 （ 33 ／ 113 ）  

 

 


