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脂質含量が多い畜水産物中の残留農薬一斉分析の試料液調製法について，アセトン/ヘキサン(1/1)による抽出液をアセ

トニトリル/アセトニトリル飽和ヘキサン分配による脱脂後，多機能カラム Multisep PR を用いた精製を検討した。

Multisep PR精製については，アセトニトリル溶液5mlで負荷しアセトニトリル5ml，アセトニトリル/トルエン(3/1)5ml
及びメタノール 5ml で溶出することにより，脂肪酸エステル類を効果的に除去することができた。この方法により 332
農薬を対象とした銀鮭等魚介類での添加回収試験(試料換算:0.02ppm)を実施した。この結果，回収率 70%～120%及び

RSD15%未満であった農薬は銀鮭で 198 農薬，うなぎ蒲焼きでは 262 農薬及び活あさりでは 92 農薬であり，加熱処理

による試料の代謝活性が低下したうなぎ蒲焼きでは良好な結果を得ることができた。 
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1 はじめに  

 近年，中国産ぎょうざの残留農薬やメラミン混入など

食の安全性に係わる問題が多発しており，当所での県民

からの苦情食品検査も増加している。このような状況下，

当所での残留農薬検査では，野菜・果実等の一斉分析法

を検討し，独自法としてバリデーションを行い 1)2)行政

検査を実施しているが，魚介類の残留農薬検査は実施し

ていない。畜水産物中の残留農薬一斉分析については，

厚生労働省の通知法 3)においてゲル浸透クロマトグラフ

ィー(以下 GPC と略す)及びエチレンジアミン-N-プロピ

ルシリル化シリカゲルカラム精製による方法が示されて

いる。しかし，GPC 精製を行うためには，GPC 用機器

を必要とするほか，多検体を同時に処理することができ

ないことから，試料液調製に時間が長くかかる。苦情食

品検査においては検査結果の迅速性が求められるため，

魚介類について簡便で迅速な残留農薬一斉分析方法の検

討を行ったので報告する。 
 
2 方 法 

2.1 試 料 

 養殖銀鮭の可食部，うなぎ蒲焼き，活あさりの剥き身

をフードカッターで細切均一化し，冷凍保存したものを

用いた。 
2.2 装 置 

GC/MS/MS；Varian 社製 1200 
GC/MS；Agilent 社製 6890/5973inert,6890/5973A 
LC/MS/MS；AppliedBioSystems 社製 API3000 
 

2.3 精製用ミニカラム 

RomerLabs 社製多機能カラム Multisep PR， 
ジーエルサイエンス社製 GL-PAK Carbograph(500mg)及び

Carbograph/PSA(1g/1g),Varian 社製

BondElutSAX/PSA(500mg/500mg)及び

PSA(500mg),Waters 社製 Sep-PakＣ18 (360mg) 
2.4 添加回収試験の試料液調製方法 

均一化した試料 10gに検討対象 332 農薬混合標準溶液

1μg/ml を 200μl 添加 (試料換算 0.02ppm) して 30 分

置く。これに硫酸マグネシウム 2.5g 及びアセトン/ヘキ

サン(1/1)25ml を加え，ポリトロンミキサーで 1 分間抽

出後，2500rpm で 5 分遠心分離をする。溶媒層をろ過

分取して，残さにアセトン/ヘキサン(1/1)15ml を加え，

10 分間振とう後，2500rpm で 5 分遠心分離をする。溶

媒層をろ過し，先の溶媒層と合わせて 50mlに定容する。

20ml を採り濃縮乾固後，アセトニトリル(以下 CH3CN
とする)飽和ヘキサン 5mlで溶解し，ヘキサン飽和CH3CN 
10ml を加えて 5 分振とうする。CH3CN 層をとり，同

操作を更に 2 回繰り返す。CH3CN 層を合わせ約 5ml に
濃縮して MultisepPR に負荷する。流出液を採取し

CH3CN 5ml， CH3CN/トルエン(3/1)5ml，メタノール

5ml の順で溶出したのち，濃縮乾固後，アセトン 1ml
で溶解して GC/MS/MS 用試料液とした。LC/MS/MS 用

試験液は窒素パージによりメタノールに転溶(5 倍希釈)
して調製した。 
2.5 測定条件 

 既報 4)5)に準じた。 
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3 結果及び考察                

3.1 精製用ミニカラムの検討 

 2.3 精製用ミニカラムの項に示したミニカラムを使用

し，銀鮭を対象に CH3CN 抽出による添加回収試験(添加

量：試料換算 0.01ppm)を実施した。 
①法はCarbograph/PSA(CPとする)及びMultisep PR使用

②法はCH3CN/CH3CN飽和ヘキサン分配による脱脂後

GL-PAK Carbograph(上)とBondElutSAX/PSA(下)を直列接

続使用，③法はSep-PakＣ18及びPSA使用，④法はPSA(上) 
とMultisep PR(下) を直列接続使用の4通りで精製の効果を

検討した。銀鮭からのCH3CN抽出液を濃縮乾固後，①法

はCH3CN/トルエン(3/1)2ml，④法はアセトン/ヘキサン

(3/7)2mlで溶解し，カラム(①法はCPカラムのみ)に負荷

後，①法はCH3CN/トルエン(3/1)15ml，④法はアセト

ン/ヘキサン(7/3)15mlで溶出した。①法はさらに溶出液

を濃縮乾固後CH3CN 10mlに溶解しMultisep PRに負荷

溶出をした。②法はCH3CN抽出液20mlに，CH3CN飽和

ヘキサン10mlを加え5分振とうしてヘキサン層を取り，

これにヘキサン飽和CH3CN10mlを加え5分振とう後，

CH3CN層を先のCH3CN層と合わせ濃縮乾固した。これ

をCH3CN/トルエン(3/1)2mlで溶解し精製カラムに負荷

後，CH3CN/トルエン(3/1)15mlで溶出した。③法は

CH3CN抽出液20mlをC 
18に通し，3mlのCH3CNでカラムを洗浄しこれを採取

して溶出液と合わせ，濃縮乾固後④法と同じ溶媒を使用

してPSAによる精製を行った。各溶出液は濃縮乾固後，

アセトン1mlに溶解し試料溶液とした。 
 各精製法での試料溶液についてGC/MS/MS分析及び

GC/MS-SCAN分析を行った。GC/MS-SCAN-TICを図1
に示す。回収率70%～120%，RSD25%未満であった農

薬数(GC/MS/MS分析対象のみ）は，①法では152，②

では221，③法では218及び④法では191であったが，各

TICを比較した結果，①法が脂肪酸エステル等の夾雑ピ

ークを効率よく除去しており，次いで④法の効果が高か

った。これらは共通してMultisep PRを使用していたこ

とから，このカラムの効果が大きいと考え，精製用に

Multisep PRの単独使用を検討した結果，①のTICをほ

ぼ同じクロマトグラムが得られた。 

3.2 Multisep PR 精製溶媒の検討 

   添加回収試験において，MultisepPR による精製が試

料中の夾雑物の除去に有効ではあったが，回収率 70%～

120%，RSD25%未満であった農薬数は他の精製法に比

較して少なかった。そこで，分析可能農薬数を拡大する

ため，MultisepPR の標準的使用方法，すなわちカラム

に溶媒が満たされている状況下で負荷流出液を一定量採

取する方法ではなく，溶出溶媒を全量採取する方法で最

適溶媒の検討を行った。銀鮭 CH3CN 抽出液 20ml(銀鮭

2g 相当)に農薬混合標準溶液 1μg/ml を 50μl 添加して

濃縮乾固後，検討溶媒でそれぞれ溶解し負荷溶液を調製

した。はじめにアセトン/ヘキサン系による負荷・溶出を

検討したが，脂肪酸エステル等の夾雑成分がカラムに保

持されず流出してしまい Multisep PR カラムの特性が

発揮できなかった。そこで，酢酸エチル，CH3CN 及び

CH3CN/トルエン(3/1)を用いて検討を行った。この結果，

CH3CN 及び CH3CN/トルエン(3/1)が酢酸エチルより良

好な結果を得たが，それぞれ異なる農薬に低回収傾向が

認められたほか，共通してトリアジン系，トリゾール系

などの有機窒素系 27 農薬や有機リン系 10 農薬で低回収

率を示した(表 1)。そこで，さらにメタノールで追加溶

出をしたところ，これらの農薬の回収率向上が認められ

た(図 2)。 
 

 

 

 

 

図 2 MultisepPR 精製での CH3CN 及び CH3CN/トルエン 

  (3/1)溶出後に実施したメタノール分画の回収率 

表 1 MultisepPR 精製における CH3CN 及び 
   CH3CN/トルエン(3/1)溶出での低回収農薬 

図 1 各精製法でのＴＩＣ(銀鮭) 
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3.3 脱 脂 

 畜水産物等脂肪含有量が多い品目から残留農薬を抽出 
する場合，野菜・果実等での CH3CN 抽出とは異なり， 
試料親和性の良いアセトン/ヘキサン系での抽出をする必

要がある。3.1 及び 3.2 の検討においては CH3CN 抽出

液を対象に実施したため脱脂を必要としなかった。しか

し，銀鮭及びうなぎ蒲焼きをアセトン/ヘキサン(1/1)抽 

出した場合，抽出液中の脂質は約 13～14%(試料換算)
であり，銀鮭からの抽出液を脱脂せず Multisep PR で

精製した場合，CH3CN を負荷･溶出溶媒とした精製では

脱脂率が平均 87%(n=3)，CH3CN/トルエン(3/1)を負荷･

溶出溶媒とした精製では脱脂率が平均 59%(n=3)であっ

た。これを GC/MS/MS で分析した場合，注入口やカラ

ムの汚れを惹起するだけでなくイオン化促進/抑制などに

より正確な測定ができないことから，Multisep PR によ

る精製を有効に行うためには脱脂が必要であった。そこ

で，Multisep PR による精製前に，多検体同時に実施可

能な CH3CN/CH3CN 飽和ヘキサン分配による脱脂操作

を行うこととした。この操作を加えることにより銀鮭及

びうなぎ蒲焼きでのMultisep PR精製後の脱脂率は 97%
であった。 
 MultisepPR 精製では，抽出液を CH3CN/CH3CN 飽

和ヘキサン分配による脱脂後，CH3CN5ml に濃縮して

負荷し CH3CN5ml，CH3CN/トルエン(3/1)5ml，メタ

ノール 5ml の順で溶出することとした。 
3.4 実試料への添加回収試験 
GC/MS/MS 対象 252 農薬，LC/MS/MS 対象 80 農薬，

計 332 農薬を対象に，銀鮭，うなぎ蒲焼き及びあさりへ

の添加回収試験(試料換算:0.02ppm，添加後 30 分放置

し試験)を実施した(表 3)。この結果，回収率 70%～120%
及び RSD15%未満であった農薬は銀鮭で 198 農薬，う

なぎ蒲焼きで 261 農薬，あさりで 92 農薬であった。加

工品のうなぎでは加熱により代謝活性が失活しているた

め，対象農薬の 8 割に良好な回収率が得られたが，特に

活あさりでは，代謝酵素の活性により添加した農薬が代

謝分解されてしまい，対象農薬の 1/4 程度だけに良好な

回収率が得られた。この傾向は表 2，図 3 及び図 4 に示

すように有機リン系農薬，ピレスロイド系農薬，DDT
などに顕著であった。  
 
4 まとめ 
 魚 介 類 中 の 残 留 農 薬 一 斉 分 析 法 に つ い て ，

CH3CN/CH3CN 飽和ヘキサン分配による脱脂後，

Multisep PR カラムによる精製法を検討した。 
1) Multisep PR カ ラ ム 精 製 で は ， 負 荷 溶 媒 に

CH3CN5ml，溶出溶媒に CH3CN5ml，CH3CN/トルエ

ン(3/1)5ml，メタノール 5ml の順で使用することで脂肪

酸エステル等の夾雑物を効果的に除去することができた。 
2) 銀鮭及びうなぎ蒲焼きを分析対象としたアセトン/ヘ
キサン(1/1)抽出では，抽出液中の脂質は約 13%～14%

であったが，本法により約 97%の脱脂をすることができ

た。 
3) 本法による添加回収試験では，加熱処理により代謝

活性が低下したうなぎ蒲焼きでは約 260種類の農薬を分

析することが可能であった。一方，生鮮魚介類は代謝活

性により添加した農薬が代謝分解されてしまう現象が認

められ，この現象は特に活あさりで顕著であった。 
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図 4 添加回収試験での有機リン系農薬 

   及びピレスロイド系農薬の回収率 
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図 3 添加回収試験でのシフルトリン及び 

   シペルメトリンのＩＣ(m/z 163>127)  
   

 

シフルトリン 1～4  

シペルメトリン a～d 

2 
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「活あさり」 

平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%)

 p,p'-DDD 70 7.6 88 6.9 23 66

 p,p'-DDE 85 8.5 84 8.6 110 12

o,p'-DDT 80 9.2 88 6.7 0.0 0.0

p,p'-DDT 75 17 84 5.0 5.7 87

銀鮭 うなぎ蒲焼き 活あさり

表 2  ＤＤＴ及びその代謝物の添加回収率  

   (活アサリ，各添加量；試料換算 0.02ppm)  
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平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%)

1 BHC 77 13 88 6.2 13 38 84 ｼﾞﾁｵﾋﾟﾙ 88 5.9 92 5.3 70 26

2 DDT 77 8.6 86 6.5 47 31 85 ｼﾊﾛﾄﾘﾝ 74 11 110 13 3.2 110

3 EPN 80 17 86 6.6 20 81 86 ｼﾊﾛﾎｯﾌﾟﾌﾞﾁﾙ 100 10 79 19 0.0 -

4 EPTC 64 8.4 64 17 15 3.7 87 ｼﾞﾌｪﾅﾐﾄﾞ 77 13 94 3.9 88 3.9

5 XMC 73 12 87 5.6 14 140 88 ｼﾞﾌｪﾆﾙｱﾐﾝ 75 2.8 78 3.6 56 18

6 ｱｸﾘﾅﾄﾘﾝ 34 26 67 5.6 52 24 89 ｼﾌﾙﾄﾘﾝ 79 9.1 89 6.1 30 15

7 ｱｻﾞｺﾅｿﾞｰﾙ 88 13 82 4.3 96 18 90 ｼﾞﾌﾙﾌｪﾆｶﾝ 89 4.5 95 3.3 77 21

8 ｱｾﾄｸﾛｰﾙ 91 6.3 91 5.7 60 38 91 ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ 69 5.9 81 5.4 81 7.5

9 ｱｾﾌｪｰﾄ 66 32 0 - 0 - 92 ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ 82 8.4 88 6.3 42 16

10 ｱﾄﾗｼﾞﾝ 88 3.1 100 4.8 85 7.5 93 ｼﾏｼﾞﾝ 88 7.4 110 13 90 1.8

11 ｱﾐﾄﾗｽﾞ 0 - 15 170 0 - 94 ｼﾒｺﾅｿﾞｰﾙ 80 6.5 80 3.2 79 1.2

12 ｱﾒﾄﾘﾝ 88 4.3 91 3.7 86 5.9 95 ｼﾞﾒﾀﾒﾄﾘﾝ 94 1.9 89 4.1 80 12

13 ｱﾗｸﾛｰﾙ 85 7.8 93 8.9 57 42 96 ｼﾞﾒﾁﾋﾟﾝ 88 20 84 5.6 23 51

14 ｱﾙﾄﾞﾘﾝ 67 11 68 4.2 50 24 97 ｼﾞﾒﾁﾙﾋﾞﾝﾎｽ 38 36 53 11 29 20

15 ｱﾚｽﾘﾝ 99 2.0 88 12 73 22 98 ｼﾞﾒﾃﾅﾐﾄﾞ 94 2.7 90 5.4 71 22

16 ｲｻｿﾞﾎｽ 94 8.2 92 4.2 70 20 99 ｼﾞﾒﾄｴｰﾄ 69 6.6 81 6.9 39 32

17 ｲｿｷｻﾁｵﾝ 71 30 85 12 31 61 100 ｼﾒﾄﾘﾝ 83 6.3 89 4.1 96 0.6

18 ｲｿﾌｪﾝﾎｽ 77 4.2 92 1.7 78 19 101 ｼﾞﾒﾋﾟﾍﾟﾚｰﾄ 83 4.2 91 3.4 79 20

19 ｲｿﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ 77 11 88 5.1 0 - 102 ｼﾝﾒﾁﾘﾝ 92 12 75 14 63 19

20 ｲｿﾌﾟﾛﾁｵﾗﾝ 87 1.9 93 3.2 84 12 103 ｽｳｪｯﾌﾟ(MCC) 81 6.8 87 6.0 67 22

21 ｲﾌﾟﾛﾍﾞﾝﾎｽ 85 1.5 91 5.3 82 8.5 104 ｽﾙﾌﾟﾛﾎｽ 61 9.4 80 2.4 52 29

22 ｲﾏｻﾞﾒﾀﾍﾞﾝｽﾞﾒﾁﾙｴｽﾃﾙ 84 12 77 4.2 45 43 105 ﾀｰﾊﾞｼﾙ 68 6.9 60 5.1 95 19

23 ｲﾏｻﾞﾘﾙ 84 1.4 89 4.0 83 11 106 ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ 83 7.0 91 7.1 68 23

24 ｲﾏｿﾞｽﾙﾌﾛﾝ 63 6.3 47 15 69 34 107 ﾁｱﾍﾞﾝﾀﾞｿﾞｰﾙ 73 21 71 0.4 94 26

25 ｲﾝﾀﾞﾉﾌｧﾝ 99 3.9 91 4.4 71 32 108 ﾁｵﾍﾞﾝｶﾙﾌﾞ 98 6.7 89 4.5 80 16

26 ｳﾆｺﾅｿﾞｰﾙ-P 67 3.4 80 2.6 77 0 109 ﾁｵﾒﾄﾝ 69 10 79 4.7 35 32

27 ｴｽﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ 83 4.9 91 3.8 75 21 110 ﾁﾌﾙｻﾞﾐﾄﾞ 53 8.4 48 91 48 7.5

28 ｴﾀﾙﾌﾙﾗﾘﾝ 84 8.3 81 7.8 56 20 111 ﾃﾞｨﾙﾄﾞﾘﾝ 80 10 94 2.4 72 21

29 ｴﾁｵﾝ 76 21 90 7.0 43 43 112 ﾃｸﾅｾﾞﾝ 80 8.3 88 7.9 34 55

30 ｴﾁｸﾛｾﾞｰﾄ 74 8.6 75 7.3 56 8.8 113 ﾃﾄﾗｸﾛﾙﾋﾞﾝﾎｽ 27 90 52 14 19 60

31 ｴﾃﾞｨﾌｪﾝﾎｽ 25 28 28 16 5.8 27 114 ﾃﾄﾗｺﾅｿﾞｰﾙ 95 9.1 89 4.5 86 0.5

32 ｴﾄｷｻｿﾞｰﾙ 84 5.7 89 0.7 77 19 115 ﾃﾄﾗｼﾞﾎﾝ 85 1.2 91 3.7 69 32

33 ｴﾄﾌﾒｾｰﾄ 85 1.8 90 4.5 85 11 116 ﾃﾆﾙｸﾛｰﾙ 86 3.8 89 3.8 50 52

34 ｴﾄﾌﾟﾛﾎｽ 87 1.9 86 5.1 65 14 117 ﾃﾌﾞｺﾅｿﾞｰﾙ 82 6.1 80 4.6 79 5.0

35 ｴﾄﾘｼﾞｱｿﾞｰﾙ 79 9.1 74 9.3 13 61 118 ﾃﾌﾞﾌｪﾝﾋﾟﾗﾄﾞ 89 4.2 86 7.5 45 140

36 ｴﾄﾘﾑﾎｽ 79 18 89 9.1 43 36 119 ﾃﾌﾙﾄﾘﾝ 81 8.0 94 3.6 76 24

37 ｴﾎﾟｷｼｺﾅｿﾞｰﾙ 77 10 77 16 79 13 120 ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ 57 17 78 11 49 49

38 ｴﾝﾄﾞｽﾙﾌｧﾝ 85 5.9 89 5.6 63 37 121 ﾃﾙﾌﾞﾄﾘﾝ 88 2.5 85 5.3 82 11

39 ｴﾝﾄﾞﾘﾝ 83 4.5 96 3.3 73 27 122 ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ 67 4.9 78 5.7 79 10

40 ｵｷｻｼﾞｱｿﾞﾝ 84 3.5 97 2.8 78 22 123 ﾄﾘｱｼﾞﾒﾎﾝ 91 4.4 91 6.7 85 7.3

41 ｵｷｻｼﾞｷｼﾙ 91 25 86 6.0 110 23 124 ﾄﾘｱｿﾞﾎｽ 73 20 86 7.0 30 50

42 ｵｷｻﾍﾞﾄﾘﾆﾙ 76 8.5 5.9 24 3.1 140 125 ﾄﾘｱﾚｰﾄ 79 6.7 85 4.0 65 28

43 ｵｷｼﾌﾙｵﾙﾌｪﾝ 88 6.5 92 4.8 81 19 126 ﾄﾘｼｸﾗｿﾞｰﾙ 71 19 71 2.5 100 29

44 ｵﾙﾄﾌｪﾆﾙﾌｪﾉｰﾙ 71 1.3 76 9.3 56 3 127 ﾄﾘﾌﾞﾎｽ 63 5.7 68 6.2 70 22

45 ｶｽﾞｻﾎｽ 82 5.4 89 4.3 67 21 128 ﾄﾘﾌﾙﾐｿﾞｰﾙ 56 5.6 57 6.6 21 110

46 ｶﾌｪﾝｽﾄﾛｰﾙ 77 8.1 84 3.7 6.6 140 129 ﾄﾘﾌﾙﾗﾘﾝ 91 8.7 90 4.1 60 38

47 ｶﾙﾌｪﾝﾄﾗｿﾞﾝｴﾁﾙ 90 4.9 89 6.8 35 76 130 ﾄﾘﾌﾛｷｼｽﾄﾛﾋﾞﾝ 87 1.3 92 1.9 82 14

48 ｶﾙﾍﾞﾀﾐﾄﾞ 79 12 81 8.8 46 46 131 ﾄﾘﾙﾌﾙｱﾆﾄﾞ 3.1 58 21 24 49 3.8

49 ｶﾙﾎﾞｷｼﾝ 32 23 45 14 35 6.1 132 ﾄﾙｸﾛﾎｽﾒﾁﾙ 74 17 92 7.2 45 34

50 ｶﾙﾎﾞﾌｪﾉﾁｵﾝ 77 20 93 10 47 42 133 ﾄﾙﾌｪﾝﾋﾟﾗﾄﾞ 77 2.8 82 3.6 0.0 -

51 ｶﾙﾎﾞﾌﾗﾝ 67 17 93 5.3 26 120 134 ﾅﾌﾟﾛﾊﾟﾐﾄﾞ 91 1.6 92 5.8 88 8.0

52 ｷﾅﾙﾎｽ 82 18 89 10 52 32 135 ﾆﾄﾛﾀｰﾙｲｿﾌﾟﾛﾋﾟﾙ 87 5.2 91 4.3 72 31

53 ｷﾉｷｼﾌｪﾝ 92 6.5 88 5.5 80 17 136 ﾆﾄﾛﾌｪﾝ 93 6.1 88 6.0 81 19

54 ｷﾉｸﾗﾐﾝ 71 13 85 4.6 0.0 - 137 ﾉﾙﾌﾙﾗｿﾞﾝ 82 15 89 2.8 96 12

55 ｷﾝﾄｾﾞﾝ 78 8.7 86 8.4 0.0 - 138 ﾊﾟｸﾛﾌﾞﾄﾗｿﾞｰﾙ 76 6.8 83 1.8 80 6.0

56 ｸﾚｿｷｼﾑﾒﾁﾙ 83 0.8 99 1.3 75 15 139 ﾊﾞﾐﾄﾞﾁｵﾝ 17 33 38 3.5 0.0 -

57 ｸﾛﾏｿﾞﾝ 96 1.6 89 5.2 78 7.5 140 ﾊﾟﾗﾁｵﾝ 78 11 87 6.5 50 33

58 ｸﾛﾒﾄｷｼﾆﾙ(X-52) 86 3.2 91 0.6 81 14 141 ﾊﾟﾗﾁｵﾝﾒﾁﾙ 74 19 87 8.0 44 37

59 ｸﾛﾘﾀﾞｿﾞﾝ 71 21 51 19 45 47 142 ﾊﾙﾌｪﾝﾌﾟﾛｯｸｽ 78 8.7 88 4.4 65 35

60 ｸﾛﾙﾀｰﾙｼﾞﾒﾁﾙ 84 6.0 96 2.3 73 23 143 ﾋﾞﾌｪﾉｯｸｽ 81 1.0 93 0.4 64 40

61 ｸﾛﾙﾃﾞﾝ 74 5.5 91 1.5 72 38 144 ﾋﾞﾌｪﾝﾄﾘﾝ 80 8.2 90 3.2 75 23

62 ｸﾛﾙﾆﾄﾛﾌｪﾝ(CNP) 85 4.9 89 2.2 78 22 145 ﾋﾟﾍﾟﾛﾆﾙﾌﾞﾄｷｼﾄﾞ 95 7.2 91 5.0 80 19

63 ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ 80 14 92 3.3 47 34 146 ﾋﾟﾍﾟﾛﾎｽ 84 15 90 6.2 59 31

64 ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽﾒﾁﾙ 62 27 82 11 12 58 147 ﾋﾟﾗｸﾛﾎｽ 42 22 45 11 14 57

65 ｸﾛﾙﾌｪﾅﾋﾟﾙ 72 18 82 12 49 57 148 ﾋﾟﾗｿﾞﾎｽ 69 19 83 7.8 22 62

66 ｸﾛﾙﾌｪﾝｿﾝ 92 4.3 85 7.7 56 6.8 149 ﾋﾟﾗﾌﾙﾌｪﾝｴﾁﾙ 93 1.6 90 5.1 80 13

67 ｸﾛﾙﾌｪﾝﾋﾞﾝﾎｽ 78 6.9 83 5.6 66 17 150 ﾋﾟﾘﾀﾞﾌｪﾝﾁｵﾝ 87 2.0 85 11 18 67

68 ｸﾛﾙﾌﾞﾌｧﾑ 81 3.9 82 7.1 50 29 151 ﾋﾟﾘﾀﾞﾍﾞﾝ 81 3.6 88 1.6 73 25

69 ｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑ 84 5.3 91 4.7 75 21 152 ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ 78 5.4 87 2.4 83 7.8

70 ｸﾛﾙﾍﾞﾝｼﾞﾄﾞ 77 4.5 86 2.6 74 19 153 ﾋﾟﾘﾌﾞﾁｶﾙﾌﾞ 86 4.1 90 3.0 80 20

71 ｸﾛﾛｸｽﾛﾝ 0.0 - 22 170 0.0 - 154 ﾋﾟﾘﾌﾟﾛｷｼﾌｪﾝ 82 6.2 89 4.8 83 15

72 ｸﾛﾛﾈﾌﾞ 91 3.2 85 5.9 42 27 155 ﾋﾟﾘﾐﾉﾊﾞｯｸﾒﾁﾙ 90 4.5 93 2.1 89 3.1

73 ｸﾛﾛﾍﾞﾝｼﾞﾚｰﾄ 64 6.0 65 5.4 58 11 156 ﾋﾟﾘﾐﾎｽﾒﾁﾙ 76 15 93 5.3 53 29

74 ｼｱﾅｼﾞﾝ 75 6.0 85 10 68 11 157 ﾋﾟﾘﾒﾀﾆﾙ 83 5.6 91 5.6 84 9.3

75 ｼｱﾉﾌｪﾝﾎｽ 76 9.0 92 5.9 51 33 158 ﾋﾟﾚﾄﾘﾝ 48 87 86 8.1 50 25

76 ｼｱﾉﾎｽ 70 27 83 13 21 44 159 ﾋﾟﾛｷﾛﾝ 92 15 88 2.8 100 20

77 ｼﾞｸﾛﾌｪﾝﾁｵﾝ 78 9.4 65 9.8 68 12 160 ﾋﾞﾝｸﾛｿﾞﾘﾝ 89 5.9 88 4.6 67 27

78 ｼﾞｸﾛﾌﾙｱﾆﾄﾞ 0.0 - 0.0 - 8.5 170 161 ﾌｨﾌﾟﾛﾆﾙ 36 47 89 11 15 98

79 ｼﾞｸﾛﾎｯﾌﾟﾒﾁﾙ 95 6.1 90 5.1 76 17 162 ﾌｪﾅﾐﾄﾞﾝ 66 12 87 10 70 5.5

80 ｼﾞｸﾛﾗﾝ 88 2.3 87 4.6 86 11 163 ﾌｪﾅﾐﾎｽ 61 15 76 4.8 79 7.7

81 ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ 10 16 9 19 3.1 10 164 ﾌｪﾅﾘﾓﾙ 84 6.6 83 4.6 88 0.9

82 ｼﾞｺﾎｰﾙ 83 3.9 82 7.3 80 18 165 ﾌｪﾆﾄﾛﾁｵﾝ 57 41 81 13 15 110

83 ｼﾞｽﾙﾎﾄﾝ 70 3.6 84 2.4 51 29 166 ﾌｪﾉｷｻﾆﾙ 86 1.5 95 0.7 76 19

銀鮭 うなぎ蒲焼き 活あさり
農薬名NO. NO. 農薬名

銀鮭 うなぎ蒲焼き 活あさり

 
  

                

 

表 3 添加回収試験結果（銀鮭，うなぎ蒲焼き及び活あさり） 

添加量：試料換算 0.02ppm，n=3 添加量：試料換算 0.02ppm，n=3 

注）GC/MS 分析対象農薬：NO.1～NO.252 ，LC/MS/MS 分析対象農薬：NO.253～NO.332 
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平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%) 平均回収率(%) RSD(%)

167 ﾌｪﾉｷｻﾌﾟﾛｯﾌﾟｴﾁﾙ 84 2.5 85 5.8 63 39 250 ﾓﾉｸﾛﾄﾎｽ 4.7 170 11 12 20 17

168 ﾌｪﾉｷｼｶﾙﾌﾞ 88 4.4 92 6.1 75 0.5 251 ﾓﾘﾈｰﾄ 78 4.6 82 8.7 38 30

169 ﾌｪﾉﾁｵｶﾙﾌﾞ 86 1.2 91 3.9 82 14 252 ﾚﾅｼﾙ 65 8.5 72 2.6 86 18

170 ﾌｪﾉﾄﾘﾝ 88 8.2 90 1.3 78 26 253 ｱｾﾀﾐﾌﾟﾘﾄﾞ 79 21 69 0.5 92 15

171 ﾌｪﾝｸﾛﾙﾎｽ 65 30 83 11 15 51 254 ｱﾗﾆｶﾙﾌﾞ 54 13 69 2.9 58 11

172 ﾌｪﾝｽﾙﾎﾁｵﾝ 78 19 88 4.3 47 10 255 ｱﾙｼﾞｶﾙﾌﾞ 77 11 68 8.6 82 10

173 ﾌｪﾝﾁｵﾝ 71 18 84 5.7 38 38 256 ｱﾙｼﾞｶﾙﾌﾞｽﾙﾎﾝ 91 33 55 1.6 77 18

174 ﾌｪﾝﾄｴｰﾄ 59 41 84 11 23 53 257 ｱﾙｼﾞｶﾙﾌﾞｽﾙﾎｷｼﾄﾞ 20 32 6.7 6.5 36 100

175 ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ 78 13 88 5.9 12 140 258 ｱﾆﾛﾎｽ 90 6.4 110 5.7 86 15

176 ﾌｪﾝﾌﾞｺﾅｿﾞｰﾙ 84 14 82 4.4 91 5 259 ｱｼﾞﾝﾎｽｰﾒﾁﾙ 57 13 140 4.9 65 11

177 ﾌｪﾝﾌﾟﾛﾊﾟﾄﾘﾝ 98 8.2 89 4.5 47 76 260 ｱｿﾞｷｼｽﾄﾛﾋﾞﾝ 86 9.0 84 6.7 92 8.5

178 ﾌｪﾝﾌﾟﾛﾋﾟﾓﾙﾌ 55 7.2 57 1.7 63 25 261 ﾍﾞﾝﾀﾞｲｵｶﾙﾌﾞ 72 39 98 5.5 42 110

179 ﾌｻﾗｲﾄﾞ 64 10 79 2.6 6.8 35 262 ﾍﾞﾝｽﾘﾄﾞ 90 5.0 82 11 75 7.4

180 ﾌﾞﾀｸﾛｰﾙ 81 11 92 3.3 58 42 263 ﾍﾞﾝｿﾞﾌｪﾅｯﾌﾟ 64 5.1 95 3.8 66 23

181 ﾌﾞﾀﾐﾎｽ 86 5.2 93 3.1 67 29 264 ﾋﾞﾃﾙﾀﾉｰﾙ 65 5.6 82 8.4 67 3.6

182 ﾌﾞﾁﾚｰﾄ 61 12 61 9.4 16 27 265 ﾌﾞﾀﾌｪﾅｼﾙ 67 26 80 2.0 65 33

183 ﾌﾞﾋﾟﾘﾒｰﾄ 92 2.5 89 4.6 85 15 266 ｶﾙﾊﾞﾘﾙ 61 29 74 3.2 32 140

184 ﾌﾞﾌﾟﾛﾌｪｼﾞﾝ 89 6.6 90 5.6 81 21 267 ｸﾛﾙﾌﾙｱｽﾞﾛﾝ 37 21 61 4.0 31 33

185 ﾌﾗﾁｵｶﾙﾌﾞ 79 7.5 81 5.1 26 110 268 ｸﾛﾏﾌｪﾉｼﾞﾄﾞ 88 8.0 73 12 120 7.4

186 ﾌﾗﾑﾌﾟﾛｯﾌﾟﾒﾁﾙ 87 0.8 90 5.3 84 10 269 ｸﾛﾌｪﾝﾃｼﾞﾝ 25 66 87 5.6 0.0 -

187 ﾌﾗﾒﾄﾋﾟﾙ 86 12 89 1.3 97 11 270 ｸﾛﾒﾌﾟﾛｯﾌﾟ 47 28 81 10 71 17

188 ﾌﾙｱｸﾘﾋﾟﾘﾑ 94 6.5 92 4.6 79 17 271 ｸﾛｷﾝﾄｾｯﾄ-1-ﾒﾁﾙﾍｷｼﾙｴｽﾃﾙ 84 20 97 7.3 93 19

189 ﾌﾙｼﾞｵｷｿﾆﾙ 86 6.0 85 1.7 73 1.7 272 ｸﾐﾙﾛﾝ 82 2.7 78 3.3 86 5.9

190 ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ 78 9.7 88 6.5 6.2 140 273 ｼﾌﾙﾌｪﾅﾐﾄﾞ 57 11 89 5.9 68 19

191 ﾌﾙｼﾗｿﾞｰﾙ 85 4.5 85 5.7 81 7.9 274 ｼﾓｷｻﾆﾙ 0.0 - 0.0 - 0.0 -

192 ﾌﾙﾄﾗﾆﾙ 94 3.9 91 4.8 84 7.6 275 ｼﾌﾟﾛｼﾞﾆﾙ 80 4.5 86 4.6 79 13

193 ﾌﾙﾄﾘｱﾎｰﾙ 76 19 74 4.4 90 27 276 ﾃﾞｽﾒﾃﾞｨﾌｧﾑ 12 110 38 6.3 0.0 -

194 ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ 58 34 83 11 0.0 - 277 ｼﾞｴﾄﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ 83 5.6 78 6.2 83 10

195 ﾌﾙﾐｵｷｻｼﾞﾝ 78 14 74 2.9 43 37 278 ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ 72 5.0 78 1.4 78 4.8

196 ﾌﾙﾐｸﾛﾗｯｸﾍﾟﾝﾁﾙ 77 4.2 71 3.2 39 55 279 ｼﾞﾌﾙﾍﾞﾝｽﾞﾛﾝ 59 8.4 66 5.9 53 11

197 ﾌﾟﾚﾁﾗｸﾛｰﾙ 85 10 89 6.3 50 59 280 ｼﾞﾒﾄﾓﾙﾌ 82 16 77 6.2 96 13

198 ﾌﾟﾛｼﾐﾄﾞﾝ 85 2.5 91 6.4 80 17 281 ｼﾞｳﾛﾝ 100 9.3 98 6.2 100 6.2

199 ﾌﾟﾛﾁｵﾎｽ 76 17 86 7.8 51 38 282 ﾀﾞｲﾑﾛﾝ 100 6.9 94 5.1 97 9.2

200 ﾌﾟﾛﾊﾟｸﾛｰﾙ 92 2.2 85 6.6 53 31 283 ｴﾁｵﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ 58 27 88 18 46 58

201 ﾌﾟﾛﾊﾟｼﾞﾝ 96 2.8 99 5.1 83 12 284 ｴﾄﾌｪﾝﾌﾟﾛｯｸｽ 54 13 91 5.5 88 34

202 ﾌﾟﾛﾊﾟﾆﾙ 92 7.4 93 4.5 91 2.9 285 ｴﾁﾌﾟﾛｰﾙ 130 20 85 9.5 100 14

203 ﾌﾟﾛﾊﾟﾎｽ 67 3.7 81 2.9 68 10 286 ｴﾄﾍﾞﾝｻﾞﾆﾄﾞ 54 9.5 78 4.8 71 11

204 ﾌﾟﾛﾊﾟﾙｷﾞｯﾄ 92 12 87 5.3 57 38 287 ﾌｧﾓｷｻﾄﾞﾝ 72 3.5 100 5.5 80 4.0

205 ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ 84 1.4 88 1.3 83 6.0 288 ﾌｪﾉﾌﾞｶﾙﾌﾞ 87 3.9 85 3.0 78 13

206 ﾌﾟﾛﾋﾟｻﾞﾐﾄﾞ 87 4.0 93 5.7 81 15 289 ﾌｪﾝﾋﾟﾛｷｼﾒｰﾄ 51 19 86 3.0 63 22

207 ﾌﾟﾛﾌｪﾉﾎｽ 19 12 21 8.8 10 42 290 ﾌｪﾘﾑｿﾞﾝ 61 3.7 68 2.8 72 8.7

208 ﾌﾟﾛﾍﾟﾀﾝﾎｽ 91 6.5 92 5.5 52 51 291 ﾌﾙｱｼﾞﾅﾑ 87 0.4 91 1.8 79 18

209 ﾌﾟﾛﾎﾟｷｽﾙ 0.0 - 120 88 10 140 292 ﾌﾙﾌｪﾉｸｽﾛﾝ 77 11 70 8.0 49 12

210 ﾌﾞﾛﾏｼﾙ 90 25 63 3.8 92 2.6 293 ﾌﾙｷﾝｺﾅｿﾞｰﾙ 52 22 74 5.6 48 52

211 ﾌﾟﾛﾒﾄﾘﾝ 84 0.9 90 4.5 82 14 294 ﾌﾙﾘﾄﾞﾝ 82 4.6 80 3.9 88 2.2

212 ﾌﾟﾛﾒﾄﾝ 98 4.5 91 3.2 90 0.5 295 ﾍｷｻﾌﾙﾑﾛﾝ 37 16 57 7.6 32 39

213 ﾌﾞﾛﾓﾌﾞﾁﾄﾞ 87 3.6 90 4.8 74 24 296 ﾍｷｼﾁｱｿﾞｸｽ 42 26 86 6.7 76 25

214 ﾌﾞﾛﾓﾌﾟﾛﾋﾟﾚｰﾄ 65 7.2 69 1.3 61 11 297 ｲﾐﾍﾞﾝｺﾅｿﾞｰﾙ 52 22 81 0.8 77 14

215 ﾌﾞﾛﾓﾎｽｴﾁﾙ 71 9.0 81 8.1 65 15 298 ｲﾐﾀﾞｸﾛﾌﾟﾘﾄﾞ 77 28 67 7.1 94 28

216 ﾌﾞﾛﾓﾎｽﾒﾁﾙ 61 36 81 17 12 60 299 ｲﾅﾍﾞﾝﾌｨﾄﾞ 80 9.5 62 4.1 62 21

217 ﾍｷｻｸﾛﾛﾍﾞﾝｾﾞﾝ 55 12 58 5.2 36 28 300 ｲﾝﾄﾞｷｻｶﾙﾌﾞ 73 7.7 85 7.0 83 6.5

218 ﾍｷｻｺﾅｿﾞｰﾙ 87 4.4 91 2.0 78 20 301 ｲﾌﾟﾛｼﾞｵﾝ 38 17 53 5.7 53 4.4

219 ﾍｷｻｼﾞﾉﾝ 95 29 83 4.5 112 27 302 ｲﾌﾟﾛﾊﾞﾘｶﾙﾌﾞ 96 14 87 6.5 110 10

220 ﾍﾞﾅﾗｷｼﾙ 94 1.8 91 5.8 87 2.1 303 ﾗｸﾄﾌｪﾝ 70 9.4 98 3.9 78 17

221 ﾍﾞﾉｷｻｺｰﾙ 88 5.5 91 3.2 41 54 304 ﾘﾆｭﾛﾝ 85 7.1 79 2.4 82 10

222 ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙ(ﾍﾌﾟﾀｸﾛﾙｴﾎﾟｷｼﾄﾞ含） 77 6.1 88 2.9 64 25 305 ﾙﾌｪﾇﾛﾝ 70 12 75 5.7 71 7.0

223 ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ 82 6.1 87 3.6 76 23 306 ﾒﾀﾍﾞﾝｽﾞﾁｱｽﾞﾛﾝ 110 16 120 25 110 3.9

224 ﾍﾟﾝｺﾅｿﾞｰﾙ 89 4.3 88 2.7 82 6.6 307 ﾒﾀﾐﾄﾞﾎｽ 0.0 - 0.0 - 17 130

225 ﾍﾟﾝﾃﾞｨﾒﾀﾘﾝ 83 6.6 89 3.1 73 25 308 ﾒﾁｵｶﾙﾌﾞ 0.0 - 0.0 - 0.0 -

226 ﾍﾟﾝﾄｷｻｿﾞﾝ 82 4.2 84 5.6 59 39 309 ﾒｿﾐﾙ 100 18 130 3.0 150 17

227 ﾍﾞﾝﾌﾗｶﾙﾌﾞ 74 6.4 79 6.4 23 120 310 ﾒﾄｷｼﾌｪﾉｼﾞﾄﾞ 72 2.7 71 2.8 78 11

228 ﾍﾞﾝﾌﾙﾗﾘﾝ 81 6.2 91 3.8 61 39 311 ﾅﾌﾟﾛｱﾆﾘﾄﾞ 59 8.3 76 6.6 76 17

229 ﾍﾞﾝﾌﾚｾｰﾄ 87 2.4 92 3.6 84 8.1 312 ｵﾒﾄｴｰﾄ 6 47 2.6 4.0 15 120

230 ﾎｻﾛﾝ 64 34 78 18 10 86 313 ｵﾘｻﾞﾘﾝ 100 10 32 1.2 27 140

231 ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ 44 12 50 7.0 52 17 314 ｵｷｻﾐﾙ 100 46 74 3.7 85 16

232 ﾎｽﾌｧﾐﾄﾞﾝ 19 59 35 10 31 25 315 ﾍﾟﾝｼｸﾛﾝ 68 12 88 2.8 86 13

233 ﾎｽﾒｯﾄ 45 29 53 26 0.9 140 316 ﾌｪﾝﾒﾃﾞｨﾌｧﾑ 14 88 42 7.3 0.0 -

234 ﾎﾉﾎｽ 87 4.9 90 3.7 65 24 317 ﾎｷｼﾑ 65 13 78 8.0 68 17

235 ﾎﾚｰﾄ 84 6.9 85 4.1 53 31 318 ﾋﾟﾘﾐｶｰﾌﾞ 73 3.2 78 1.4 76 3.7

236 ﾏﾗﾁｵﾝ 63 34 76 14 9 80 319 ﾋﾟﾒﾄﾛｼﾞﾝ 110 34 24 2.9 76 22

237 ﾐｸﾛﾌﾞﾀﾆﾙ 88 7.0 91 1.3 90 0.2 320 ﾋﾟﾗｿﾞｷｼﾌｪﾝ 67 4.4 81 2.5 75 4.8

238 ﾒｶﾙﾊﾞﾑ 63 6.8 84 6.1 41 65 321 ﾋﾟﾘﾌﾀﾘﾄﾞ 69 2.8 73 6.0 73 11

239 ﾒﾀｸﾘﾎｽ 74 11 85 20 19 35 322 ﾋﾟﾘﾐｼﾞﾌｪﾝ 49 36 81 2.5 57 5.8

240 ﾒﾀﾗｷｼﾙ 79 5.3 91 3.7 96 7.8 323 ｷｻﾞﾛﾎｯﾌﾟｴﾁﾙ 61 13 97 7.7 73 12

241 ﾒﾁﾀﾞﾁｵﾝ 37 81 75 21 11 69 324 ｼﾗﾌﾙｵﾌｪﾝ 31 12 96 9.1 110 36

242 ﾒﾄｷｼｸﾛｰﾙ 84 4.9 91 1.8 37 65 325 ｽﾋﾟﾉｻﾄﾞ 77 3.1 81 2.2 78 10

243 ﾒﾄﾐﾉｽﾄﾛﾋﾞﾝ 92 11 91 3.0 190 7.1 326 ﾃﾌﾞﾌｪﾉｼﾞﾄﾞ 78 4.0 83 4.7 81 11

244 ﾒﾄﾗｸﾛｰﾙ 87 1.7 91 4.9 73 24 327 ﾃﾌﾙﾍﾞﾝｽﾞﾛﾝ 42 29 66 7.1 46 21

245 ﾒﾄﾘﾌﾞｼﾞﾝ 95 4.6 86 2.2 75 12 328 ﾃﾙﾌﾞﾎｽ 66 22 90 6.2 63 20

246 ﾒﾋﾞﾝﾌｫｽ 33 30 27 6.5 30 42 329 ﾁｱｸﾛﾌﾟﾘﾄﾞ 46 8.8 47 7.0 66 13

247 ﾒﾌｪﾅｾｯﾄ 84 3.3 89 2.2 73 8.8 330 ﾁｱﾒﾄｷｻﾑ 76 27 59 31 98 18

248 ﾒﾌｪﾝﾋﾟﾙｼﾞｴﾁﾙ 74 13 87 9.7 75 5.9 331 ﾁｵｼﾞｶﾙﾌﾞ 0.0 - 0.0 - 0.0 -

249 ﾒﾌﾟﾛﾆﾙ 87 1.1 88 4.5 82 11 332 ﾄﾘﾍﾞﾇﾛﾝﾒﾁﾙ 94 21 69 9.4 85 19

NO. 農薬名
銀鮭 うなぎ蒲焼き 活あさり
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