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要旨 
 

 残留農薬の多成分一斉分析において、迅速化及び簡略化を目的に QuEChERS 法を取り入れた迅

速分析法を検討した。柑橘類を対象とした妥当性評価試験では、対象農薬のうち 70～80%が適合

となる結果が得られた。迅速分析法では、従来の試験法に比べ作業時間を 1/2、有機溶媒使用量を

1/3、ガラス器具の使用個数を 1/5 に低減することができた。 

 

キーワード：残留農薬、多成分一斉分析法、迅速分析法、QuEChERS 法、柑橘類 

はじめに  
 当所では、食品中に残留する農薬の一斉試験

法として、厚生労働省通知「GC/MS による農

薬等の一斉分析法（農産物）」1)により示された

試験法（以下「通知試験法」という）に準拠し

た分析法で試験を行っている。しかし、通知試

験法は操作が煩雑であるため多くの時間を要

し、さらに溶媒の使用量が多いという問題があ

る。 

 そこで、迅速分析法のひとつである QuECh

ERS 法を取り入れた残留農薬多成分一斉分析

法の検討を行い、柑橘類を用いて妥当性評価試

験を実施したので、その結果を報告する。 
 

実験方法 
1. 試料 

 オレンジ、グレープフルーツ、レモン 

2. 農薬標準物質、内部標準物質 

 林純薬工業（株）製の混合標準液 PL2005 農

薬 GC/MS MixⅠ～Ⅲ及び PL 農薬サロゲート混

合標準溶液Ⅰ(10 種類混合)を用い、148 農薬を

測定対象とした。 

3. 試験溶液の調製 

 以下の 3 通りの方法で調製した。 

前処理Ⅰ（準 AOAC 法）：QuEChERS 法の

AOAC法(AOAC 2007.01.1)に準じて調製した。 

前処理Ⅱ（改 AOAC 法）：抽出・塩析・脱水

は前処理Ⅰと同様に行い、精製に固相カラムを

用いた。 

前処理Ⅲ（改 EN 法）：抽出・塩析・脱水は、

QuEChERS 法の EN 法(EN15662:2008)に準じ、

精製に固相カラムを用いた。 

表 1 に前処理の概要を示す。 

表 1 前処理の概要 

前処理Ⅰ（準AOAC法） 前処理Ⅱ（改AOAC法） 前処理Ⅲ（改EN法）

試料 15.0g 15.0g 10.0g

抽出※1
 1%酢酸アセトニトリルで
振とう

 1%酢酸アセトニトリルで
振とう

 アセトニトリルで振とう

 MgSO4 6g  MgSO4 6g  MgSO4 4g

 酢酸Na 1.5g  酢酸Na 1.5g  NaCl 1g

 クエン酸Na 1g

 クエン酸二Na1.5水和物 0.5g

 分散固相※1※3  固相カラム※4  固相カラム※4

 PSA　400mg  GC 500mg  GC 500mg

 GC 400mg  NH2 500mg  NH2 500mg

 C18 400mg

 MgSO4 1200mg

 ホモジナイザー使用

※1　攪拌にセラミックホモジナイザーを使用（アジレント・テクノロジー（株）製）
※2　Bond Elut QuEChERS抽出キットを使用（アジレント・テクノロジー（株）製）
※3　Bond Elut QuEChERS分散SPEキットを使用（アジレント・テクノロジー（株）製）

※4　GL-Pak GC/NH2(ジーエルサイエンス（株)製)

精製

塩析・脱水
※2
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4. 検量線の作成 

 農薬混合標準液の濃度が 5、10、50、100、

150、200ppb、サロゲート物質（内部標準とし

て 9 種使用）の濃度が 25ppb となるように

0.02%PEG300 を含むアセトン：ヘキサン(1:1)

溶液で希釈し、内部標準検量線とした。 

5. 装置及び測定条件 

 表 2 に示した。 

表 2 装置及び測定条件 

GC条件
装置： TRACE GC Ultra（Thermo Fisher Scientifics製）

カラム：

キャリアガス： ヘリウム（1.0mL/min）
注入口温度： 240℃

カラム昇温：

注入量： 2µL
注入方法： スプリットレス
トランスファーライン： 280℃

MS条件
装置： TSQ　Quantum（Thermo Fisher Scientific製）
イオン源温度： 250℃

TR-PESTICIDE（0.25mm×30m 膜厚0.2µm）
（Thermo Fisher Scientifics製）

50℃(1min)→25℃/min→125℃(0min)
→10℃/min→300℃(10min)

 

6. 妥当性評価試験 

 検体濃度が 0.01ppm 及び 0.1ppm になるよう

標準液を添加した。サロゲート物質は 25ppb

となるよう添加し、分析者 2 名が 1 日 2 併行 3

日間で試験を実施した。得られた結果から選択

性、定量限界、真度、精度を求め、妥当性評価

ガイドラインに従い評価した。 

 

実験結果・考察 
 前処理Ⅰ～Ⅲの方法で試験溶液を調製し、148

農薬の妥当性評価試験を実施した。すべての性

能パラメーターが目標値を満たした農薬を「適合」

と判定した。結果を表 3 に示す。 

表 3 試料ごとの妥当性評価適合数 

オレンジ グレープフルーツ レモン

前処理Ⅰ 71 143 109

前処理Ⅱ 81 ー ー

前処理Ⅲ 119 119 109
 

 

1． 妥当性評価試験の結果について 

 前処理Ⅰのグレープフルーツが 143 農薬と最も多

く適合した。これは、9 種のサロゲート物質を内部

標準として各農薬へ割り当てる際にグレープフル

ーツの結果を用いたためと考えられる。一方、前

処理Ⅰのオレンジが 71 農薬と最も少なかった。

0.01ppm の試料で真度が 120%を超えた農薬が多

く見られたことから、精製工程を変更した前処理Ⅱ

を試したが、前処理Ⅰと同程度の結果であった。そ

のため、グレープフルーツ及びレモンでは前処理

Ⅱの試験は実施しなかった。前処理Ⅲでは抽出工

程を変更したところ、3 食品全てが適合数 100 を

超える結果となった。農薬ごとの結果を表 4 に、前

処理Ⅲの試験フローを図 1 に示した。 

GC/MS/MS測定

アセトニトリル 10mL

セラミックホモジナイザー 2個

Bond Elut QuEChERS抽出キット（6.5g）

（MgSO4 4g、NaCl 1g、クエン酸Na 1g、

クエン酸二Na1.5水和物 0.5g）

アセトニトリル：トルエン（3:1） 20mL

アセトン 10mL

アセトン 5mL

アセトニトリル層分取　2mL

GC/NH2（500mg/500mg）

減圧濃縮（40℃）

減圧濃縮（40℃）

減圧濃縮（40℃）

定容（アセトン：ヘキサン=1:1） 2mL

試料（10.0g）

振とう（1分）

振とう（1分）

遠心分離（1200g　10分）

ろ過（フィルター 0.2µm)

 
図 1 前処理Ⅲ試験フロー 

2.  精製効果について 

前処理Ⅰ～Ⅲの方法でブランク試験溶液を調

製し、SCAN モード（50＜m/z＜650）で測定を

行い、トータルイオンクロマトグラム（TIC）

の比較により、精製効果を確認した。（図 2）

オレンジは、9 分から 16 分に見られる試料由

来ピークの強度がⅠ＞Ⅱ＞Ⅲの順に小さくなっ 
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レモンオレンジ

前処理
Ⅰ

前処理
Ⅱ

前処理
Ⅲ

グレープフルーツ

 

 

ていたが、グレープフルーツとレモンでは大き

な違いは見られなかった。 

3．通知試験法との比較（作業時間等） 

 現在当所で行っている通知試験法と前処理 

Ⅲについて、妥当性評価試験 1 回あたりを比較

した。その結果、通知試験法と比べて作業時間

は 1/2、有機溶媒使用量は 1/3、ガラス器具の使

用個数は 1/5 に低減した。 

4．測定装置の違いによる比較 

 前処理Ⅲの方法で処理した抽出液を表 2 と

異なる GC-MS/MS でも測定し、妥当性評価適 

合数を比較した。結果、どの試料も適合数が減

少し、オレンジでは半分以下となった。3 種と

も 0.01ppm の試料で真度が 120%を超えてしまい

不適合となる農薬が多く見られた。カラムや測定

イオン、温度等の測定条件の変更が結果に影響

したと推測された。 

 

まとめ 
迅速かつ簡便に多成分一斉分析をすること

を目的に、QuEChERS 法を取り入れた分析法を

検討した。オレンジ、グレープフルーツ及びレ 

 

 

モンを対象とした妥当性評価試験では、70～

80%の農薬が適合となり、また、通知試験法と

比べて作業時間、有機溶媒使用量、ガラス器具

の使用個数を大幅に低減することができた。今

後は、当所の行政検査に導入していく予定であ

る。 

 

文献 
1 厚生労働省医薬食品局食品安全部長通知

「食品に残留する農薬、飼料添加物又は動物用

医薬品の成分である物質の試験法について」平

成 17 年 1 月 24 日 食安発第 0124001 号 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2 試料ごとの TIC 比較 
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表 4 妥当性評価試験結果一覧

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

オレンジ グレープフルーツ レモン

1 EPN ○ ○ ○
2 ｱｸﾘﾅﾄﾘﾝ ○ - ○
3 ｱｻﾞｺﾅｿﾞｰﾙ ○ ○ ○
4 ｱｼﾞﾝﾎｽﾒﾁﾙ ○ - -
5 ｱｿﾞｷｼｽﾄﾛﾋﾞﾝ ○ ○ -
6 ｱﾄﾗｼﾞﾝ - ○ ○
7 ｱﾆﾛﾎｽ ○ ○ ○
8 ｱﾗｸﾛｰﾙ ○ ○ ○
9 ｱﾚｽﾘﾝ - - -
10 ｲｻｿﾞﾎｽ ○ ○ ○
11 ｲｿｶﾙﾎﾞﾎｽ - - -
12 ｲｿｷｻﾁｵﾝ - - -
13 ｲｿﾌｪﾝﾎｽ - - -
14 ｲｿﾌﾟﾛﾁｵﾗﾝ ○ ○ ○
15 ｳﾆｺﾅｿﾞｰﾙP ○ ○ ○
16 ｴﾀﾙﾌﾙﾗﾘﾝ ○ ○ ○
17 ｴﾁｵﾝ ○ - ○
18 ｴﾃﾞｨﾌｪﾝﾎｽ - ○ ○
19 ｴﾄﾌﾟﾛﾎｽ ○ ○ ○
20 ｴﾄﾘｼﾞｱｿﾞｰﾙ - ○ ○
21 ｴﾄﾘﾑﾎｽ ○ ○ ○
22 ｴﾝﾄﾞｽﾙﾌｧﾝ ○ ○ - 定量限界　0.02ppm

23 ｵｷｻｼﾞｱｿﾞﾝ ○ ○ ○
24 ｵｷｼﾌﾙｵﾙﾌｪﾝ ○ ○ ○
25 ｵﾒﾄｴｰﾄ - ○ ○
26 ｶｽﾞｻﾎｽ - ○ ○
27 ｶﾌｪﾝｽﾄﾛｰﾙ ○ - ○
28 ｶﾙﾎﾞﾌｪﾉﾁｵﾝ ○ ○ ○
29 ｷﾅﾙﾎｽ ○ ○ ○
30 ｷﾉｷｼﾌｪﾝ - - -
31 ｷﾉｸﾗﾐﾝ ○ ○ ○
32 ｷﾝﾄｾﾞﾝ - - -
33 ｸﾚｿｷｼﾑﾒﾁﾙ ○ ○ ○
34 ｸﾛﾒﾌﾟﾛｯﾌﾟ - ○ ○
35 ｸﾛﾙﾀｰﾙｼﾞﾒﾁﾙ ○ ○ -
36 ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ ○ ○ ○
37 ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽﾒﾁﾙ ○ ○ ○
38 ｸﾛﾙﾌｪﾅﾋﾟﾙ - - -
39 ｸﾛﾙﾌｪﾝｿﾝ ○ ○ ○
40 ｸﾛﾙﾌｪﾝﾋﾞﾝﾎｽ ○ ○ ○ 定量限界　0.02ppm

41 ｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑ ○ ○ ○
42 ｻﾘﾁｵﾝ ○ ○ ○
43 ｼｱﾅｼﾞﾝ ○ ○ -
44 ｼｱﾉﾌｪﾝﾎｽ ○ - -
45 ｼｱﾉﾎｽ ○ - -
46 ｼﾞｸﾛﾄﾎｽ ○ ○ -
47 ｼﾞｸﾛﾌｪﾝﾁｵﾝ ○ ○ ○
48 ｼﾞｸﾛﾌﾞﾄﾗｿﾞｰﾙ ○ ○ ○
49 ｼﾞｸﾛﾍﾞﾆﾙ - ○ ○
50 ｼﾞｸﾛﾗﾝ ○ ○ ○

番号 農薬の品目
農産物（柑橘類）

備考
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51 ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ - - -
52 ｼﾞｽﾙﾎﾄﾝ ○ ○ ○
53 ｼﾞﾁｵﾋﾟﾙ ○ ○ -
54 ｼﾊﾛﾄﾘﾝ ○ ○ ○
55 ｼﾊﾛﾎﾟｯﾌﾟﾌﾞﾁﾙ ○ ○ ○
56 ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ ○ ○ ○
57 ｼﾌﾙﾄﾘﾝ ○ ○ ○
58 ｼﾌﾙﾌｪﾅﾐﾄﾞ ○ ○ ○
59 ｼﾞﾌﾙﾌｪﾆｶﾝ ○ ○ ○
60 ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ ○ - ○
61 ｼﾒｺﾅｿﾞｰﾙ ○ ○ ○
62 ｼﾞﾒﾁﾋﾟﾝ - ○ ○
63 ｼﾞﾒﾁﾙﾋﾞﾝﾎｽ ○ ○ ○ 定量限界　0.02ppm

64 ｼﾞﾒﾄｴｰﾄ ○ ○ ○
65 ｽﾙﾌﾟﾛﾎｽ ○ ○ ○
66 ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ ○ ○ ○
67 ﾁｵﾍﾞﾝｶﾙﾌﾞ ○ ○ ○
68 ﾁｵﾒﾄﾝ ○ ○ ○
69 ﾁﾌﾙｻﾞﾐﾄﾞ ○ ○ -
70 ﾃｸﾅｾﾞﾝ - ○ ○
71 ﾃﾄﾗｸﾛﾙﾋﾞﾝﾎｽ ○ ○ ○
72 ﾃﾄﾗｼﾞﾎﾝ ○ ○ ○
73 ﾃﾌﾙﾄﾘﾝ ○ ○ ○
74 ﾃﾞﾒﾄﾝ-Sﾒﾁﾙ ○ ○ ○
75 ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ - - -
76 ﾃﾙﾌﾞﾎｽ ○ ○ -
77 ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ ○ ○ -
78 ﾄﾘｱｼﾞﾒﾎﾝ ○ ○ -
79 ﾄﾘｱｿﾞﾎｽ ○ ○ ○
80 ﾄﾘｱﾚｰﾄ ○ ○ ○
81 ﾄﾘﾌﾞﾎｽ - - -
82 ﾄﾘﾌﾙﾗﾘﾝ ○ ○ ○
83 ﾄﾘﾌﾛｷｼｽﾄﾛﾋﾞﾝ ○ ○ ○
84 ﾄﾙｸﾛﾎｽﾒﾁﾙ ○ ○ ○
85 ﾅﾚﾄﾞ - - -
86 ﾆﾄﾛﾀｰﾙｲｿﾌﾟﾛﾋﾟﾙ ○ ○ ○
87 ﾊﾟﾗﾁｵﾝ - - -
88 ﾊﾟﾗﾁｵﾝﾒﾁﾙ ○ ○ ○
89 ﾊﾙﾌｪﾝﾌﾟﾛｯｸｽ ○ ○ ○
90 ﾋﾞﾌｪﾉｯｸｽ ○ ○ ○
91 ﾋﾞﾌｪﾝﾄﾘﾝ ○ ○ ○
92 ﾋﾟﾍﾟﾛﾎｽ  ○ ○ ○
93 ﾋﾟﾗｸﾛﾎｽ ○ ○ ○
94 ﾋﾟﾗｿﾞﾎｽ ○ ○ ○
95 ﾋﾟﾘﾀﾞﾌｪﾝﾁｵﾝ ○ ○ ○
96 ﾋﾟﾘﾀﾞﾍﾞﾝ ○ ○ -
97 ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ ○ ○ ○
98 ﾋﾟﾘﾌﾞﾁｶﾙﾌﾞ ○ ○ ○
99 ﾋﾟﾘﾐｼﾞﾌｪﾝ - - -
100 ﾋﾟﾘﾐﾉﾊﾞｯｸﾒﾁﾙ ○ ○ ○ 定量限界　0.02ppm
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101 ﾋﾟﾘﾐﾎｽﾒﾁﾙ ○ ○ ○
102 ﾋﾞﾝｸﾛｿﾞﾘﾝ ○ ○ ○
103 ﾌｨﾌﾟﾛﾆﾙ ○ ○ -
104 ﾌｪﾅﾐﾎｽ ○ ○ -
105 ﾌｪﾅﾘﾓﾙ ○ - ○
106 ﾌｪﾆﾄﾛﾁｵﾝ ○ ○ -
107 ﾌｪﾝｸﾛﾙﾎｽ ○ ○ ○
108 ﾌｪﾝｽﾙﾎﾁｵﾝ ○ ○ ○
109 ﾌｪﾝﾁｵﾝ ○ ○ -
110 ﾌｪﾝﾄｴｰﾄ ○ ○ ○
111 ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ ○ ○ ○
112 ﾌｪﾝﾌﾟﾛﾊﾟﾄﾘﾝ ○ ○ ○
113 ﾌｻﾗｲﾄﾞ ○ ○ ○
114 ﾌﾞﾀﾐﾎｽ ○ ○ ○
115 ﾌﾞﾋﾟﾘﾒｰﾄ ○ ○ ○
116 ﾌﾞﾌﾟﾛﾌｪｼﾞﾝ - - -
117 ﾌﾙｱｸﾘﾋﾟﾘﾑ ○ ○ ○
118 ﾌﾙｷﾝｺﾅｿﾞｰﾙ ○ ○ ○
119 ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ ○ ○ ○
120 ﾌﾙﾄﾗﾆﾙ ○ ○ ○
121 ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ - - ○
122 ﾌﾟﾛｼﾐﾄﾞﾝ ○ - -
123 ﾌﾟﾛﾁｵﾎｽ ○ ○ ○
124 ﾌﾟﾛﾊﾟﾎｽ ○ ○ ○
125 ﾌﾟﾛﾋﾟｻﾞﾐﾄﾞ ○ ○ ○
126 ﾌﾟﾛﾌｪﾉﾎｽ ○ ○ ○
127 ﾌﾞﾛﾓﾌﾞﾁﾄ ○ ○ ○
128 ﾌﾞﾛﾓﾌﾟﾛﾋﾟﾚｰﾄ ○ ○ ○
129 ﾌﾞﾛﾓﾎｽ ○ ○ ○
130 ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ ○ ○ ○
131 ﾍﾟﾝｺﾅｿﾞｰﾙ ○ - -
132 ﾍﾟﾝﾃﾞｨﾒﾀﾘﾝ ○ ○ -
133 ﾍﾞﾝﾌﾙﾗﾘﾝ ○ ○ ○
134 ﾎｻﾛﾝ ○ ○ ○
135 ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ ○ ○ -
136 ﾎｽﾌｧﾐﾄﾞﾝ ○ ○ ○
137 ﾎｽﾒｯﾄ - - -
138 ﾎﾉﾎｽ ○ ○ ○
139 ﾎﾙﾓﾁｵﾝ - - ○
140 ﾎﾚｰﾄ ○ ○ ○
141 ﾏﾗﾁｵﾝ(ﾏﾗｿﾝ) ○ ○ ○
142 ﾐｸﾛﾌﾞﾀﾆﾙ ○ ○ ○
143 ﾒｶﾙﾊﾞﾑ - - -
144 ﾒﾀｸﾘﾎｽ - ○ ○
145 ﾒﾁﾀﾞﾁｵﾝ ○ ○ ○
146 ﾒﾋﾞﾝﾎｽ ○ ○ ○
147 ﾓﾉｸﾛﾄﾎｽ ○ ○ ○
148 ﾓﾘﾈｰﾄ - - -

119 119 109

前処理Ⅰ：不適合 ⇒ 前処理Ⅲ：適合になった項目 

前処理Ⅰ：適合 ⇒ 前処理Ⅲ：不適合になった項目 

- 52 -

茨城県衛生研究所年報No.59　2021


