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　食品に残留する農薬，飼料添加物又は動物用医薬
品の成分の試験法については，現在８種類の一斉試
験法及び多種の個別試験法が通知されている 1）．当
所では，検査実施標準作業書（SOP）作成ガイドラ
イン理化学編を定め，通知された試験法の適用性を
評価した後に SOP を作成し，行政検査を実施して
いる．今回，いちご，キャベツ，きゅうり，だいこ
んの根，トマト，ピーマンの 6 作物を用い，LC/MS
による農薬等の一斉試験法Ⅱ（農産物）1）について，
適用性試験を実施したので，その結果を報告する．
　試験は通知の方法に準じ，アセトニトリルで抽出，
塩酸酸性下塩析で水を除いた後，シリカゲルミニカ
ラムで精製し，液体クロマトグラフ / タンデム型質
量分析計（LC/MS/MS）で測定した．分析カラム
はジーエルサイエンス社製 ODS-4，粒子径 3 μ m，
内径 2.1mm，長さ 150 mm を用い， LC/MS/MS は
Agilent 1100 シリーズ及び Applied Biosystems 社
製 API3000 を使用した．添加量は一律基準値である
0.01 μ g/g とその 10 倍の 0.1 μ g/g の 2 濃度とし，
試行回数は 5 回とした．また，試料を抽出，精製後，
溶液中濃度が 0.05 μ g/ml となるように標準溶液を
添加したマトリックス添加標準溶液を調製し，溶媒

標準溶液との比較を行い，農産物中の夾雑物の影響
を確認した．その結果，いくつかの農薬でマトリッ
クス添加標準溶液と溶媒標準溶液の面積比が 0.7 未
満または 1.2 を超え，夾雑物の影響が考えられたこ
とから，定量にはマトリックス添加標準溶液による
検量線を用いることとした．適用性の評価は，SOP
作成ガイドラインに基づき，真度（回収率），精度（変
動係数），定量限界，その他（特異性等）について実
施した．判定基準を表 1，対象農薬，LC/MS/MS の
分析条件および定量限界を表 2，真度および精度の
結果を表 3 に示す． 
　今回確認した 26 農薬については，プレカーサイオ
ンおよびプロダクトイオンに重複はなく，分析カラ
ムによる分離も良好であり，特異性に問題はなかっ
た．また，試料からも，農薬の保持時間付近に夾雑
物等のピークは見られなかった．分析結果から得ら
れた LC/MS/MS での定量限界値を試料中の濃度に
換算した値は，一律基準値の判定を十分に満たすも
のであった．真度については，0.01 μ g/g 添加では，
いちご 4 項目，キャベツ 10 項目，だいこんの根 1 項
目，トマト 3 項目，ピーマン 5 項目で 60 ～ 120% の
範囲を外れ，0.1 μ g/g 添加では，いちご 12 項目，
キャベツ，だいこんの根，トマト，ピーマンで 1 項
目が 70 ～ 120% の範囲を外れた．なお，きゅうり
の真度については全ての農薬において判定基準内で
あった．精度については，0.01 μ g/g 添加でいちご
2 項目，だいこんの根，ピーマン 1 項目で 25% を超え，
0.1 μ g/g 添加ではいちご，だいこんの根，トマト，
ピーマン 1 項目で 15% を超えた． 
　真度，精度，定量限界，特異性から評価し，6 作
物全てに適用可能となった項目は，シノスルフロン，
ハロスルフロンメチル，ピラゾスルフロンエチル，
フェンヘキサミド，フルアジホップ，ベンスルフロ
ンメチル，メソスルフロンメチル，トリクロピルの
8 項目であった．また，全ての作物に適用不可となっ
た項目はなかったが，トリベヌロンメチルはきゅう
り以外の 5 作物について，適用不可となった．
　今回の検討により，いちごでは 12 項目，キャベツ
では 16 項目，きゅうりでは 26 項目，だいこんの根
では 25 項目，トマトおよびピーマンでは 21 項目の
農薬について，試験法の適用性が確認された． 
　なお，本検査は神奈川県保健福祉部生活衛生課食
品衛生専門監視班先行調査事業により実施された．
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表１　SOP作成ガイドライン判定基準

表２　農薬の LC/MS/MS における測定条件
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