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[目的] 

  現在，農薬登録申請における作物残留性試験の実施にあたっては，出荷状態の農作

物に関する残留データの提出を求められており，その結果に基づいて残留農薬基準値

の設定や暴露量評価が行われている。しかしながら，農作物は，通常加工調理された

状態で摂食することが多く，また，残留濃度は加工調理により増減することが知られ

ている。 

  加工調理に関する一部の事項については、OECDテストガイドライン（508）にお

いて定められている。しかし，調理加工試験を求める条件や加工による農薬の希釈や

濃縮の度合いの設定方法などは，食文化や調理方法が国ごとで異なるため，具体的な

運用手法は各国に委ねられているのが実情である。 

本事業は，食品中残留農薬の暴露量評価において，我が国の食文化に適合した加工

調理による残留量の減衰・増加に関する基礎的なデータを整備し，これにより農薬登

録申請に当たっての加工調理試験の導入に備えるための科学的知見を得ることを目的

として実施した。 
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［試験指針］ 

1. 圃場試験 

圃場試験に関しては特に規定なし 

2. 調理加工試験 

経済協力開発機構（OECD TEST Guideline No.508，2008 年）に準拠して

実施した。 

3. 残留分析 

「農薬の登録申請に係る試験成績について（12 農産第 8147 号農林水産省

農産園芸局通知）」中の「農作物等の残留性に関する試験」の「作物残留性試

験」の項目の記述に基づき実施した。 

 

［試験実施場所］ 

      圃場試験： 社団法人 日本植物防疫協会（試験実施場所は４ヶ所） 

                 石川県植物防疫協会（試験実施場所は１ヶ所） 

      残留分析： 財団法人 残留農薬研究所 

 

［調査対象農薬及び農作物の選定］ 

1. 対象農薬 

対象農薬は，各試料について原則として水/オクタノール分配係数（log Pow）

が１以下，３付近，６以上の３薬剤を選択した。選択に際しては，各作物に対

する使用頻度の高いもの，もしくは残留農薬基準値の高いものを優先した。農

薬処理は，使用基準の５倍以内とした。 

 

米：エトフェンプロックス，フサライド，イミダクロプリド 

ごま：ペルメトリン，イプロジオン，ジメトエート 

すいか：ペルメトリン，イプロジオン，ジノテフラン 

メロン：エトフェンプロックス，イプロジオン，ジノテフラン 

キウイフルーツ：ペルメトリン，イプロジオン，イミダクロプリド 

 

2. 対象農作物 

米（玄米），ごま，すいか，メロン，キウイフルーツ 

 

［調査対象農薬の入手］ 

本調査の対象となる農薬については，一般的に使用されている農薬を用いて試験

を行うことから，農業資材販売店において購入できるものと同一のものを入手した。 

試験に際しては，同一ロットの製剤を一括購入し，各試験場に配付した。 
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［検討課題］ 

課題①：  調理加工試験の確立 

対象作物試料は，米（玄米），ごま（種子），すいか，メロン，キウイフルーツとし

て，各試料において我が国で加工調理される工程を選択した。 

米試料：精米工程，水洗工程，炊飯工程（脱穀工程） 

ごま試料：加熱（焙煎）工程，圧搾（搾油）工程 

すいか，メロン，キウイフルーツ試料：皮むき工程，圧搾工程 

実験室レベルでのモデル試験を想定して，各工程の手法を検討した。 

各工程を経て生成された試料の重量は，各々測定して生成率を求めた。 

課題②：  移行率の算出 

調理加工品への移行率は，出発原料中に残留する農薬量を 100 として，出発原

料から生成された各加工および調理試料中の農薬量を比率 (%) で求めた。 

出発原料：米試料；玄米，ごま試料；生ごま，すいか，メロン，キウイフルー

ツ試料；果実（果肉と果皮の値から算出）もしくは果肉 

課題③：  加工係数の算出 

加工係数は，各加工および調理品中の農薬残留濃度（ppm）を出発原料中の残

留濃度（ppm）で除して求めた。出発原料は課題②と同じ。 

 

［試験実施内容］ 

1. 圃場試験（圃場試験の詳細は資料 1 及び試料調製明細書を参照） 

（1）対象農作物 

水稲，ごま（種子），すいか（施設栽培)，メロン（施設栽培)， 

キウイフルーツ 

一般的な品種を用い，地域の慣行栽培（すいか，メロン，キウイフルーツ 

は無袋栽培）とした。分析妨害農薬に注意し，病害虫・雑草防除を適正に 

行った。 

（2）供試農薬 

水稲： 

エトフェンプロックス；トレボン EW (10%)  200 倍 5 回散布 

フサライド；ラブサイドフロアブル (20%)  200 倍 5 回散布 

イミダクロプリド；アドマイヤー水和剤 (10%)  400 倍 3 回散布 

ごま： 

ペルメトリン；アディオン乳剤 (20%)  400 倍 3 回散布 

イプロジオン；ロブラール水和剤 (50%)  200 倍 3 回散布 

ジメトエート；ジメトエート乳剤 (43%)  200 倍 3 回散布 
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すいか： 

ペルメトリン；アディオン乳剤 (20%)  2000 倍 5 回 

イプロジオン；ロブラール水和剤 (50%)  1000 倍 4 回 

ジノテフラン；スタークル顆粒水溶剤 (20%)  2000 倍 2 回 

メロン： 

エトフェンプロックス；トレボン乳剤 (20%)  1000 倍 4 回 

イプロジオン；ロブラール水和剤 (50%)  1000 倍 4 回 

ジノテフラン；スタークル顆粒水溶剤 (20%)  2000 倍 2 回 

キウイフルーツ： 

ペルメトリン；アディオン乳剤 (20%)  2000 倍 3 回 

イプロジオン；ロブラール水和剤 (50%)  1000 倍 4 回 

イミダクロプリド；アドマイヤーフロアブル (20%)  2000 倍 2 回 

（3）試験区の設定 

処理区と無処理区の２区を設けた。 

処理区は定められた採取量を十分に確保できる面積とした。無処理区は

農薬飛散に留意し設置した。 

（4）処理方法 

所定濃度に希釈した供試農薬を，動力噴霧機を用いて試験区内に均一に散

布した。展着剤は無添加とした。 

なお，処理間隔は降雨等の影響が予測される場合は前後１日の変更は可と

した。 

（5）試料採取等 

  所定量を採取し，分析場所に冷蔵宅配便にて送付した。 

 

2. 調理加工試験 

（1）分析対象試料 

米：玄米  (出発原料)，白米，糠，水洗玄米，玄米とぎ汁，水洗白米，

白米とぎ汁，炊飯玄米  (２種類)，炊飯白米  (２種類)，籾米，籾殻  

ごま（種子）：種子（生ごま，出発原料），炒りごま，粗油（炒りごま，生

ごま（参考値）），残渣（炒りごま，生ごま（参考値）） 

すいか：果肉，果皮，果汁，残渣 

メロン：果肉，果皮，果汁，残渣 

キウイフルーツ：果肉，果皮，果汁，残渣 

すいか，メロンおよびキウイフルーツの果実（出発原料）の濃度は，果肉

と果皮の残留濃度と生成重量から求めた。 
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（2）分析対象物質 

米：エトフェンプロックス，フサライド，イミダクロプリド 

ごま（種子）：ペルメトリン（cis 体，trans 体），イプロジオン（含む代謝物），

ジメトエート 

すいか：ペルメトリン（cis 体，trans 体），イプロジオン（含む代謝物）， 

ジノテフラン 

メロン：エトフェンプロックス，イプロジオン（含む代謝物），ジノテフラン 

キウイフルーツ：ペルメトリン（cis 体，trans 体），イプロジオン（含む代謝

物），イミダクロプリド 

 

（3）試料調製（各試料の重量を測定。加工調理方法の詳細は資料 2 を参照） 

米：玄米を精米機にて精米し，白米と糠を分取した。 

玄米もしくは白米に水を加えて洗浄し（洗浄回数 4 回），水洗玄米もしく

は水洗白米およびとぎ汁を分取した。 

  水洗玄米もしくは水洗白米に水を加えて，炊飯器もしくは圧力鍋を用いて

炊飯した。 

  乾物試料に関しては，超遠心粉砕機を用いて処理 (40 メッシュ以下) し，

磨砕均一化した。その他の試料については，攪拌後，分析に供した。 

ごま：種子を開放系でホットプレートを用いて熱を加えて炒った後，放冷

後，重量を測定した。 

炒りごまを圧搾機を用いて絞り，粗油と残渣を分取した。各々の重量を

測定した。 

生ごま（種子），炒りごまおよび残渣はそのまま分析に供した。抽出の

際にホモジナイザーを用いた。粗油は，そのまま分析に供した。 

すいか，メロン，キウイフルーツ： 

受領した試料は重量を量り，果肉と果皮に分けた。各々の重量を測定し

た。果肉の一部および果皮は，ミキサーまたはフードプロセッサーで磨砕

均一化した。 

果肉はジューサーを用いて絞り，果汁と残渣を分取した。各々の重量を

測定した。 

 

3. 残留分析（残留分析の詳細は資料 3 を参照） 

（1）残留分析 

均一化，もしくはそのままの試料をアセトン（乾物試料の場合はアセト

ンを加える前に水浸漬を実施）で抽出し，液々分配及び市販の各種ミニカ

ラム等で精製した後，LC-MS，GC-MS，LC-MS/MS で定量した。 
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なお，分析のくり返し頻度は，3 試行とした。すなわち，均一化した試

料から 3 回採取し，各分析値を求め，その平均値を残留値として採用した。 

定量限界： 0.001～0.05 ppm 

添加回収： 2 濃度（定量限界相当，その 20 倍もしくは実残留相当 

各 3 試行） 

 

（2）精度管理 

「食品衛生検査施設等における検査等の業務の管理の実施について」（平成

9 年 4 月 1 日付け衛食第 117 号厚生省生活衛生局食品保健課長通知）に基

づき、内部精度管理を行った。 
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［結果］ 

1. 調理加工試験の確立（課題①） 

  実験室レベルでのモデル試験を想定して，各工程の手法を確立した。 

1.1. 米試料（表 1.1.参照） 

精米工程，水洗工程，炊飯工程（脱穀工程） 

検討項目：水洗工程；通常用いられている手法としては，手で米をとぐ方法で

あるが，個人差が生じやすいことから，米とぎカップを使用した。炊飯工程；炊

飯器と圧力鍋での 2 法を比較した。 

1.2. ごま試料（表 1.2.参照） 

加熱（焙煎）工程，圧搾（搾油）工程 

検討項目：加熱工程；加熱温度（150～250℃）と時間について検討し，最終的

な判断は加熱後に食して判断した。 

1.3. すいか，メロン，キウイフルーツ試料（表 1.3.参照） 

皮むき工程，圧搾工程 

検討項目：圧搾工程；圧搾に使用するジューサーは，果汁の品質を重視した手

法を採用した。 

2. 移行率の算出（課題②） 

2.1. 米試料（表 3.1.，図 1.1.参照） 

出発原料（玄米）中残留農薬量の白米への移行率は，エトフェンプロックス 14%，

フサライド 13%，イミダクロプリド 52%であった。ぬかへの移行率は，95%，

79%，50%であった。炊飯白米への移行率は，<13%，3%，25%，圧力鍋を使用し

て炊飯した場合は，4%，5%，47%であった。炊飯玄米への移行率は，81%，45%，

68%，圧力鍋を使用して炊飯した場合は，71%，42%，76%であった。 

2.2. ごま試料（表 3.2.，図 1.2.参照） 

出発原料（生ごま）中残留農薬量の炒りごまへの移行率は，ペルメトリン

（cis+trans）50%，イプロジオン（P+M）69%，ジメトエート 3%であった。粗

油（炒りごま）への移行率は，ペルメトリン 11%，イプロジオン 28%，ジメト

エート 0.4%であった。 

2.3. すいか試料（表 3.3.，図 1.3.参照） 

出発原料（全果実）中残留農薬量の果肉への移行率は，ペルメトリン 1%，イ

プロジオン 3%，ジノテフラン 34%であった。 

果肉中残留農薬量の果汁への移行率は，ペルメトリン  91%，イプロジオン 

103%，ジノテフラン 84%であった。 

2.4. メロン試料（表 3.3.，図 1.4.参照） 

出発原料（全果実）中残留農薬量の果肉への移行率は，エトフェンプロックス 

1%，イプロジオン 0.1%，ジノテフラン 21%であった。 
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［考察］ 

1. 調理加工試験 

各試料において，実験室レベルでのモデル試験を確立した。 

2. 移行率 

   2.1. 米試料 

玄米中残留量の白米への移行率では，農薬の log Pow の小さいものほど移行

率が高かった（イミダクロプリド>エトフェンプロックス，フサライド）。イミダ

クロプリドは，浸透移行性を有した農薬でもあり，その性質が白米への移行率が

高い理由のひとつであると考えられる。 

2 種類の炊飯工程で，白米において差が生じた。検討した 3 薬剤すべて，炊飯

器を使用した場合の移行率は圧力鍋を使用した場合よりも低かった。炊飯器での

炊飯時間は約 30 分間，圧力鍋での炊飯時間は加圧時間 5 分間，自然放置約 5 分

間であり，圧力の差だけではなく，調理時間が影響しているとも考えられる。玄

米の場合は，2 種類の炊飯工程で移行率の差は認められなかった。 

   2.2. ごま試料 

生ごまから炒りごまへの移行率は，すべての農薬で低かった。特に低かったジ

メトエートは，熱分解性を有することが原因であると考えられる。生ごまから粗

油（炒りごま）への移行率もジメトエートは低かった (0.4%)。そこで，炒りご

まではなく，生ごまを圧搾した場合の粗油（生ごま）へのジメトエートの移行率

は 1%であり，残渣には 101%であった。log Pow の小さいジメトエートは，粗

油への移行率が低いことが判明した。炒りごま中残留農薬量の粗油への移行率は，

イプロジオン (41%) >ペルメトリン (22%) >ジメトエート (13%)であった。 

   2.3. すいか，メロン，キウイフルーツ試料 

全果実中残留量の果肉への移行率は，ジノテフラン以外の農薬では低かった 

(0.1~3%)。果汁への移行率は，メロン試料において，ジノテフラン>イプロジオ

ン>エトフェンプロックスであった。作物の種類による違いがあった。 

3. 加工係数 

移行率と値の傾向は同じであった。 

3.1. 米試料 

白米の加工係数は，過去の知見（参考資料）から浸透移行性を有する農薬は

0.3 以上の結果を示しており，当該事業でも同様の結果が得られた。 

3.2. ごま試料 

参考値として求めた粗油（生ごま）の加工係数は，炒りごまから生成した粗油

の加工係数よりも高い値を示した。特にジメトエートは，生ごまから生成した粗

油と残渣では熱処理が加わっていないため，熱分解を受けなかった。炒りごまと

生ごまから生成する粗油と残渣に大きな違いが認められた。 
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表 1.1. 米試料の加工調理における各供試試料の生成率 
 

試料名
籾米 600 100
籾殻 102 17
玄米 458 76

玄米 540 100
白米 489 91
糠 48.5 10

玄米 300
水 1350
水洗玄米 338 20
玄米とぎ汁 1310 * 79

水洗玄米 180
水 300 *

炊飯玄米 409 85
圧力炊飯玄米 332 69

白米 300
水 1350 *

水洗白米 341 21
白米とぎ汁 1300 * 79

水洗白米 180
水 200 *

炊飯白米 335 88
圧力炊飯白米 314 83

100

(g or mL* ) 生成率 (%)

100

100

100
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表 1.2. ごま試料の加工調理における各供試試料の生成率 

試料名
生ごま 250 100
炒りごま 240 96

炒りごま 100 100
粗油（炒りごま） 35.9 36
残渣（炒りごま） 61.1 61

生ごま 100 100
粗油（生ごま） 30.6 31
残渣（生ごま） 66.9 67

(g) 生成率 (%)
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表 1.3. すいか，メロン，キウイフルーツ試料の加工における各供試試料 

の生成率 

すいか
試料名
全果実 1024 100
果肉 726 71
果皮 293 29

果肉 1857 100
果汁 1694 91
残渣 140 8

メロン
試料名
全果実 1839 100
果肉 1664 90
果皮 172 9

果肉 948 100
果汁 679 72
残渣 247 26

キウイフルーツ
試料名
全果実 142 100
果肉 116 82
果皮 24 17

果肉 881 100
果汁 611 69
残渣 254 29

(g) 生成率 (%)

(g) 生成率 (%)

(g ) 生成率 (%)
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表 2.1. 米試料における各供試試料の残留濃度 
エトフェンプロックス

A B C 平均
籾米 8.58 9.42 9.07 9.02 0.422 4.7
籾殻 50.2 45.2 43.5 46.3 3.48 7.5
玄米 0.19 0.18 0.16 0.18 0.015 8.3
白米 0.03 0.03 0.03 0.03 0.000 0.0
ぬか 1.95 1.75 1.93 1.88 0.110 5.9

水洗玄米 0.14 0.15 0.15 0.15 0.006 4.0
水洗白米 0.01 0.01 0.01 0.01 0.000 0.0
炊飯玄米 0.057 0.056 0.056 0.056 0.0006 1.1
圧力炊飯

玄米
0.059 0.063 0.061 0.061 0.0020 3.3

炊飯白米 <0.005 <0.005 <0.005 <0.005 - -
圧力炊飯

白米
<0.005 <0.005 <0.005 <0.005 - -

玄米とぎ汁 0.005 0.005 0.005 0.005 0.0000 0.0
白米とぎ汁 0.003 0.004 0.004 0.004 0.0006 15.0

フサライド

A B C 平均
籾米 24.2 23.8 20.7 22.9 1.92 8.4
籾殻 124 105 93.7 108 15.3 14.2
玄米 1.24 1.10 1.03 1.12 0.107 9.6
白米 0.17 0.15 0.15 0.16 0.012 7.5
ぬか 10.3 8.5 10.5 9.8 1.10 11.2

水洗玄米 0.75 0.68 0.64 0.69 0.056 8.1
水洗白米 0.07 0.07 0.07 0.07 0.000 0.0
炊飯玄米 0.194 0.188 0.206 0.196 0.0092 4.7
圧力炊飯

玄米
0.223 0.218 0.233 0.225 0.0076 3.4

炊飯白米 0.017 0.021 0.019 0.019 0.0020 10.5
圧力炊飯

白米
0.030 0.026 0.029 0.028 0.0021 7.5

玄米とぎ汁 0.053 0.047 0.045 0.048 0.0042 8.8
白米とぎ汁 0.017 0.016 0.017 0.017 0.0006 3.5

イミダクロプリド

A B C 平均
籾米 4.20 4.35 4.34 4.30 0.084 2.0
籾殻 24.3 20.4 24.7 23.1 2.38 10.3
玄米 0.34 0.33 0.31 0.33 0.015 4.5
白米 0.19 0.19 0.19 0.19 0.000 0.0
ぬか 1.93 1.84 1.68 1.82 0.127 7.0

水洗玄米 0.24 0.23 0.23 0.23 0.006 2.6
水洗白米 0.15 0.15 0.15 0.15 0.000 0.0
炊飯玄米 0.089 0.089 0.087 0.088 0.0012 1.4
圧力炊飯

玄米
0.122 0.123 0.119 0.121 0.0021 1.7

炊飯白米 0.044 0.040 0.046 0.043 0.0031 7.2
圧力炊飯

白米
0.080 0.093 0.086 0.086 0.0065 7.6

玄米とぎ汁 0.011 0.012 0.014 0.012 0.0015 12.5
白米とぎ汁 0.004 0.004 0.004 0.004 0.0000 0.0

分析部位
濃度 （ppm）

S.D. RSD (%)

分析部位
濃度 （ppm）

S.D. RSD (%)

分析部位
濃度 （ppm）

S.D. RSD (%)
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表 2.2. ごま試料における各供試試料の残留濃度 

cis -ペルメトリン
cis +trans

A B C 平均
生ごま 0.175 0.179 0.182 0.179 0.0035 2.0 0.389
炒りごま 0.096 0.096 0.110 0.101 0.0081 8.0 0.201
粗油（炒りごま） 0.0816 0.0825 0.0859 0.0833 0.00227 2.7 0.125
残渣（炒りごま） 0.116 0.116 0.120 0.117 0.0023 2.0 0.259
粗油（生ごま） 0.319 0.288 0.318 0.308 0.0176 5.7 0.671
残渣（生ごま） 0.131 0.153 0.134 0.139 0.0119 8.6 0.290

trans -ペルメトリン

A B C 平均
生ごま 0.208 0.212 0.209 0.210 0.0021 1.0
炒りごま 0.096 0.096 0.109 0.100 0.0075 7.5
粗油（炒りごま） 0.0415 0.0408 0.0428 0.0417 0.00101 2.4
残渣（炒りごま） 0.141 0.140 0.145 0.142 0.0026 1.8
粗油（生ごま） 0.377 0.337 0.376 0.363 0.0228 6.3
残渣（生ごま） 0.141 0.164 0.147 0.151 0.0119 7.9

イプロジオン(P)
P+M

A B C 平均
生ごま 13.0 13.8 13.1 13.3 0.44 3.3 13.6
炒りごま 9.63 9.72 8.82 9.39 0.496 5.3 9.77
粗油（炒りごま） 10.6 10.4 10.8 10.6 0.20 1.9 11.1
残渣（炒りごま） 7.20 7.23 7.60 7.34 0.223 3.0 7.70
粗油（生ごま） 22.9 23.1 23.3 23.1 0.20 0.9 23.6
残渣（生ごま） 5.46 5.33 5.55 5.45 0.111 2.0 5.70

イプロジオン(M)

A B C 平均
生ごま 0.308 0.299 0.305 0.304 0.0046 1.5
炒りごま 0.378 0.382 0.375 0.378 0.0035 0.9
粗油（炒りごま） 0.431 0.477 0.460 0.456 0.0233 5.1
残渣（炒りごま） 0.381 0.361 0.337 0.360 0.0220 6.1
粗油（生ごま） 0.531 0.544 0.530 0.535 0.0078 1.5
残渣（生ごま） 0.247 0.242 0.249 0.246 0.0036 1.5

ジメトエート

A B C 平均
生ごま 10.1 9.93 9.70 9.91 0.201 2.0
炒りごま 0.273 0.281 0.280 0.278 0.0044 1.6
粗油（炒りごま） 0.096 0.097 0.098 0.097 0.0010 1.0
残渣（炒りごま） 0.365 0.373 0.376 0.371 0.0057 1.5
粗油（生ごま） 0.312 0.314 0.319 0.315 0.0036 1.1
残渣（生ごま） 14.8 14.7 15.3 14.9 0.32 2.1

RSD (%)

濃度 (ppm) RSD (%)

S.D.

RSD (%)濃度 (ppm)

濃度 (ppm) RSD (%)S.D.

S.D.

RSD (%)

分析部位

分析部位

分析部位 S.D.

分析部位
濃度 (ppm)

分析部位
濃度 (ppm) S.D.
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表 2.3. すいか試料における各供試試料の残留濃度 

cis -ペルメトリン
cis +trans

A B C 平均
果肉 <0.0008 <0.0008 <0.0008 <0.0008 - - <0.0008
果皮 0.165 0.160 0.164 0.163 0.0026 1.6 0.358
果汁 0.0007 0.0006 0.0006 0.0006 0.00006 10.0 0.0009
残渣 0.0011 0.0011 0.0010 0.0011 0.00006 5.5 0.0011

trans -ペルメトリン

A B C 平均
果肉 <0.0008 <0.0008 <0.0008 <0.0008 - -
果皮 0.190 0.192 0.202 0.195 0.0064 3.3
果汁 0.0003 0.0003 0.0003 0.0003 0.00000 0.0
残渣 <0.0008 <0.0008 <0.0008 <0.0008 - -

イプロジオン(P)
P+M

A B C 平均
果肉 0.0214 0.0218 0.0221 0.0218 0.00035 1.6 0.0245
果皮 2.31 2.38 2.29 2.33 0.047 2.0 2.342
果汁 0.0262 0.0240 0.0253 0.0252 0.00111 4.4 0.0277
残渣 0.0357 0.0375 0.0370 0.0367 0.00093 2.5 0.0367

イプロジオン(M)

A B C 平均
果肉 0.0027 0.0029 0.0026 0.0027 0.00015 5.6
果皮 0.013 0.012 0.012 0.012 0.0006 5.0
果汁 0.0026 0.0024 0.0026 0.0025 0.00012 4.8
残渣 0.0040 0.0043 0.0043 0.0042 0.00017 4.0

ジノテフラン

A B C 平均
果肉 0.0623 0.0640 0.0608 0.0624 0.00160 2.6
果皮 0.296 0.311 0.303 0.303 0.0075 2.5
果汁 0.0582 0.0569 0.0571 0.0574 0.00070 1.2
残渣 0.0539 0.0480 0.0537 0.0519 0.00335 6.5

RSD（％）

濃度 （mg/kg） RSD（％）

S.D.

RSD（％）
濃度 （mg/kg）

濃度 （mg/kg） RSD（％）S.D.

S.D.

RSD（％）

分析部位

分析部位

分析部位 S.D.

分析部位
濃度 （mg/kg）

分析部位
濃度 （mg/kg） S.D.
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表 2.4. メロン試料における各供試試料の残留濃度 

エトフェンプロックス

A B C 平均
果肉 0.0066 0.0066 0.0083 0.0072 0.00098 13.6
果皮 9.61 8.54 9.39 9.18 0.565 6.2
果汁 0.0052 0.0052 0.0041 0.0048 0.00064 13.3
残渣 0.0201 0.0189 0.0189 0.0193 0.00069 3.6

イプロジオン(P)
P+M

A B C 平均
果肉 0.0042 0.0046 0.0044 0.0044 0.00020 4.5 0.0044
果皮 40.2 39.3 38.9 39.5 0.67 1.7 39.7
果汁 0.0034 0.0037 0.0034 0.0035 0.00017 4.9 0.0038
残渣 0.0088 0.0094 0.0099 0.0094 0.00055 5.9 0.0104

イプロジオン(M)

A B C 平均
果肉 <0.0008 <0.0008 <0.0008 <0.0008 - -
果皮 0.233 0.223 0.221 0.226 0.0064 2.8
果汁 0.0004 0.0003 0.0003 0.0003 0.00006 20.0
残渣 0.0010 0.0010 0.0011 0.0010 0.00006 6.0

ジノテフラン

A B C 平均
果肉 0.0731 0.0740 0.0713 0.0728 0.00137 1.9
果皮 2.63 2.65 2.66 2.65 0.015 0.6
果汁 0.0768 0.0757 0.0763 0.0763 0.00055 0.7
残渣 0.104 0.102 0.104 0.103 0.0012 1.2

RSD (%)

濃度 (ppm) RSD (%)

S.D.

RSD (%)濃度 (ppm)

濃度 (ppm) RSD (%)S.D.

S.D.

分析部位

分析部位

分析部位 S.D.

分析部位
濃度 (ppm)
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表 2.5. キウイフルーツ試料における各供試試料の残留濃度 

cis -ペルメトリン
cis +trans

A B C 平均
果肉 0.0023 0.0027 0.0025 0.0025 0.00020 8.0 0.0059
果皮 2.08 2.03 2.25 2.12 0.115 5.4 4.91
果汁 0.0027 0.0029 0.0027 0.0028 0.00012 4.3 0.0065
残渣 0.0028 0.0028 0.0028 0.0028 0.00000 0.0 0.0065

trans -ペルメトリン

A B C 平均
果肉 0.0032 0.0033 0.0037 0.0034 0.00026 7.6
果皮 2.72 2.74 2.9 2.79 0.099 3.5
果汁 0.0036 0.0038 0.0036 0.0037 0.00012 3.2
残渣 0.0037 0.0037 0.0038 0.0037 0.00006 1.6

イプロジオン(P)
P+M

A B C 平均
果肉 0.134 0.131 0.141 0.135 0.0051 3.8 0.135
果皮 41.2 40.7 39.4 40.4 0.93 2.3 40.7
果汁 0.107 0.109 0.109 0.108 0.0012 1.1 0.108
残渣 0.191 0.188 0.184 0.188 0.0035 1.9 0.188

イプロジオン(M)

A B C 平均
果肉 <0.0008 <0.0008 <0.0008 <0.0008 - -
果皮 0.318 0.303 0.331 0.317 0.0140 4.4
果汁 0.0003 0.0003 0.0003 0.0003 0.00000 0.0
残渣 <0.0008 <0.0008 <0.0008 <0.0008 - -

イミダクロプリド

A B C 平均
果肉 0.0105 0.0107 0.0108 0.0107 0.00015 1.4
果皮 8.82 8.66 9.11 8.86 0.228 2.6
果汁 0.0077 0.0083 0.0077 0.0079 0.00035 4.4
残渣 0.0116 0.0118 0.0119 0.0118 0.00015 1.3

分析部位

分析部位

分析部位 S.D.

分析部位
濃度 (ppm)

分析部位
濃度 (ppm) S.D.

RSD (%)濃度 (ppm)

濃度 (ppm) RSD (%)S.D.

S.D.

RSD (%)

RSD (%)

濃度 (ppm) RSD (%)

S.D.
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表 3.1. 米試料：移行率 

試料名
農薬名 エトフェンプロックス フサライド イミダクロプリド

玄米 (ppm) 0.178 1.12 0.329

玄米       100      100       100
白米 14 13 52
糠 95 79 50
水洗玄米 92 69 82
水洗白米 3 6 47
玄米とぎ汁 12 19 16
白米とぎ汁 9 6 5
炊飯玄米 81 45 68
圧力炊飯玄米 71 42 76
炊飯白米 <13 3 25
圧力炊飯白米 4 5 47

移行率 (%)

 

 



 25

表 3.2. ごま試料：移行率 

試料名
農薬名 イプロジオン(P+M) ジメトエート

生ごま (ppm) 0.389 13.6 9.91

生ごま 100 100 100
粗油（生ごま） 53 53 1
残渣（生ごま） 50 28 101

炒りごま 50 69 3
粗油（炒りごま） 11 28 0.4
残渣（炒りごま） 39 33 2

移行率 (%)
ペルメトリン(cis+trans)
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表 3.3. すいか，メロン，キウイフルーツ試料：移行率 

すいか 
 
試料名

農薬名 イプロジオン(P+M) ジノテフラン
全果実 (ppm) 0.102 0.688 0.131

全果実 100 100 100
果肉 1 3 34
果皮 100 97 66

果肉 100 100 100
果汁 91 103 84
残渣 9 11 6

移行率 (%)
ペルメトリン(cis +trans )

 

 
メロン 
 
試料名

農薬名 イプロジオン(P+M) ジノテフラン
全果実 (ppm) 0.859 3.72 0.314

全果実 100 100 100
果肉 1 0.1 21
果皮 100 100 79

果肉 100 100 100
果汁 48 62 75
残渣 70 62 37

移行率 (%)
エトフェンプロックス

 

 
キウイフルーツ 
 
試料名

農薬名 イプロジオン(P+M) イミダクロプリド
果肉 (ppm) 0.835 6.99 1.51

全果実 100 100 100
果肉 1 2 1
果皮 99 98 99

果肉 100 100 100
果汁 76 55 51
残渣 32 40 32

移行率 (%)
ペルメトリン(cis +trans )
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表 4.1. 米試料：加工係数 

試料名
農薬名 エトフェンプロックス フサライド イミダクロプリド

玄米 (ppm) 0.178 1.12 0.329

玄米 1.00 1.00 1.00
白米 0.15 0.14 0.58
糠         10.6 8.75 5.53
水洗玄米 0.81 0.62 0.73
水洗白米 0.034 0.062 0.46
玄米とぎ汁 0.028 0.043 0.036
白米とぎ汁 0.022 0.015 0.012
炊飯玄米 0.31 0.18 0.27
圧力炊飯玄米 0.34 0.20 0.37
炊飯白米         <0.17 0.017 0.13
圧力炊飯白米 0.022 0.025 0.26

加工係数
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表 4.2. ごま試料：加工係数 

試料名
農薬名 イプロジオン(P+M) ジメトエート

生ごま (ppm) 0.389 13.6 9.91

生ごま 1.00 1.00 1.00
炒りごま 0.52 0.72 0.028
粗油（炒りごま） 0.32 0.82 0.010
残渣（炒りごま） 0.67 0.57 0.037
粗油（生ごま） 1.72 1.74 0.032
残渣（生ごま） 0.75 0.42 1.50

加工係数
ペルメトリン(cis+trans)
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図 1.1. 米試料：移行率 
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   生ごま    炒りごま    粗油（炒りごま）    残渣（炒りごま） 
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図 1.2. ごま試料：移行率 
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図 1.3. すいか試料：移行率 
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図 1.4. メロン試料：移行率 
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図 1.5. キウイフルーツ試料：移行率 
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資料 1 
農薬登録に係る調理加工試験・圃場試験概要 

 

1 

 

１．試験目的 

食品中残留農薬の暴露量評価において，我が国の食文化に適合した加工調理による

残留量の減衰・増加に関する基礎的なデータを整備し，これにより農薬登録申請に当

たっての加工調理試験の導入に備えるための科学的知見を得ることを目的として実

施する。 

 

２．試験指針 

圃場試験に関しては特に規定なし。 

 

３．試験実施場所 

  No-1 日本植物防疫協会研究所・成東試験地、千葉県（水稲） 

  No-2 日本植物防疫協会研究所・宮崎試験場、宮崎県（ごま・すいか） 

  No-3 社団法人 石川県植物防疫協会，石川県（メロン） 

No-4 日本植物防疫協会研究所・山梨試験地，山梨県（キウイフルーツ） 

 

４．対象農薬 

  米：エトフェンプロックス，フサライド，イミダクロプリド 

   ごま（種子）：ペルメトリン，イプロジオン，ジメトエート 

   すいか：ペルメトリン，イプロジオン，ジノテフラン 

   メロン：エトフェンプロックス，イプロジオン，ジノテフラン 

   キウイフルーツ：ペルメトリン，イプロジオン，イミダクロプリド 

 

５．対象農作物 

  水稲、ごま (種子)，すいか (施設栽培)，メロン (施設栽培)，キウイフルーツ 

  一般的な品種を用い，地域の慣行栽培（すいか，メロン，キウイフルーツは無袋

栽培）とした。分析妨害農薬に注意し，病害虫・雑草防除を適正に行った。 
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６．試験設計 

(a) 水稲：露地栽培 

 1)供試農薬・希釈倍数 

農薬は確実な残留が見込めるように希釈濃度，回数及び収穫前日数などを設定する。 

エトフェンプロックス   トレボン EW (10%) 200 倍 5 回散布 

フサライド  ラブサイドフロアブル (20%) 200 倍 5 回散布 

イミダクロプリド  アドマイヤー水和剤 (10%) 400 倍 3 回散布 

  分析妨害農薬：エトフェンプロックス，フサライド，イミダクロプリド 

 2)試験区 

  処理区と無処理区の２区を設け，処理区は定められた採取量を十分に確保できる

面積とした。無処理区は農薬飛散に留意し設置した。 

 3)処理方法 

所定濃度に希釈した供試農薬を、動力噴霧機を用いて 10 a あたり 150 L を試験区

内に均一に散布した。散布は乳熟期に 1 回および収穫 7 日前を最終散布として 7 日

間隔で行った。展着剤は無添加とした。 

なお，処理間隔は降雨等の影響が予測される場合は前後１日の変更は可とした。 

  

［処理区：試料番号Ａ］ 

  乳熟期        7 日   7 日    7 日   7 日 

   ○－∥――○―――○―――○―――○―――× 

処理 1    処理 2  処理 3   処理 4  処理 5  採取 

                  28 日前  21 日前  14 日前  7 日前 

 

      処理 1（乳熟期）：ﾄﾚﾎﾞﾝ 200 倍、ﾗﾌﾞｻｲﾄﾞ 200 倍、ｱﾄﾞﾏｲﾔｰ 400 倍希釈混用液 

      処理 2,3：ﾄﾚﾎﾞﾝ 200 倍、ﾗﾌﾞｻｲﾄﾞ 200 倍希釈液 

      処理 4,5：ﾄﾚﾎﾞﾝ 200 倍、ﾗﾌﾞｻｲﾄﾞ 200 倍、ｱﾄﾞﾏｲﾔｰ 400 倍希釈混用液 

 

 ［無処理区：試料番号Ｂ］ 

                                    ×慣行収穫期 

                                        採取 

4)試料採取・送付方法 

  試料は最終散布 7 日後（慣行収穫期）に採取した。採取試料は雨のかからないと

ころで乾燥し，採取後 7 日前後に脱穀・調製し玄米を調製当日に分析場所に冷蔵宅

配便にて送付した。処理区試料は玄米１４．５ｋｇ，籾米 ２ ｋｇ，無処理区試料

は玄米 ２ｋｇを送付した。処理区試料と無処理区試料は別梱包とした。 
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(b) ごま（種子）：露地栽培 

 1)供試農薬・希釈倍数 

農薬は確実な残留が見込めるように希釈濃度，回数及び収穫前日数などを設定した。 

ペルメトリン アディオン乳剤 (20%) 400 倍 3 回散布 

イプロジオン ロブラール水和剤 (50%) 200 倍 3 回散布 

ジメトエート ジメトエート乳剤 (43%) 200 倍 3 回散布 

  分析妨害農薬：ペルメトリン，イプロジオン，ジメトエート，オメトエート 

 

 2)試験区 

  処理区と無処理区の２区を設け，処理区は定められた採取量を十分に確保できる

面積とした。無処理区は農薬飛散に留意し設置した。 

 3)処理方法 

所定濃度に希釈した供試農薬を，動力噴霧機を用いて葉から薬液が滴り落ちる十

分な量を 10 a あたり 251 L を試験区内に均一に散布した。散布は採取前 21 日，14

日及び 7 日の 3 回行った。展着剤は無添加とした。 

なお，処理間隔は降雨等の影響が予測される場合は前後１日の変更は可とした。 

 

［処理区：試料番号Ａ］ 

        7 日   7 日   7 日 

    ○―――○―――○―――× 

処理 1  処理 2  処理 3    採取 

             21 日前 14 日前 7 日前 

 

処理 1,2,3：アディオン 400 倍、ロブラール 200 倍、ジメトエート乳剤 200 倍希釈混用液 

 

 ［無処理区：試料番号Ｂ］ 

                         ×慣行収穫期 

                              採取 

 

 4)試料採取・送付方法 

  試料は最終散布 7 日後（慣行収穫期）に採取した。採取試料は雨のかからないと

ころで乾燥し，採取後１５日後に種子をさく果より取り出し，さらに３日間乾燥し，

調製した種子を調製当日に分析場所に冷蔵宅配便にて送付した。処理区試料は２ｋ

ｇ以上，無処理区試料は 200ｇ以上を送付した。処理区試料と無処理区試料は別梱

包とした。 
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(c) すいか：施設・無袋栽培 

 1)供試農薬・希釈倍数 

 ペルメトリン，アディオン乳剤 (20%) 2000 倍 5 回（採取前 28 日，21 日，14 日，

7 日、前日）イプロジオン，ロブラール水和剤 (50%) 1000 倍 4 回（採取前 21 日，

14 日，7 日，前日） 

ジノテフラン，スタークル顆粒水溶剤 (20%) 2000 倍 2 回（採取前 14 日，7 日） 

2)試験区 

  処理区と無処理区の２区を設け，処理区は定められた採取量を十分に確保できる

面積とした。無処理区は農薬飛散に留意し設置した。 

3)処理方法 

所定濃度に希釈した供試農薬を，バッテリー式動力噴霧機を用いて葉から薬液が

滴り落ちる十分な量を 10 a あたり 252 L を試験区内に均一に散布した。散布は採取

前 28 日，21 日，14 日，7 日及び前日の 5 回行った。展着剤は無添加とした。無処

理区への農薬飛散の恐れがある場合は散布時に遮蔽措置を行った。 

 

 

［処理区：試料番号Ａ］ 

       7 日   7 日   7 日    6 日   1 日 

   ○―――○―――○―――○―――○―× 

処理 1  処理 2  処理 3   処理 4  処理 5 採取 

28 日前 21 日前 14 日前 7 日前  1 日前  

 

 処理 1 ：ｱﾃﾞｨｵﾝ 2000 倍希釈液 

 処理 2 ：ｱﾃﾞｨｵﾝ 2000 倍、ﾛﾌﾞﾗｰﾙ 1000 倍希釈混用液 

 処理 3,4：ｱﾃﾞｨｵﾝ 2000 倍、ﾛﾌﾞﾗｰﾙ 1000 倍、ｽﾀｰｸﾙ 2000 倍希釈混用液 

 処理 5 ：ｱﾃﾞｨｵﾝ 2000 倍、ﾛﾌﾞﾗｰﾙ 1000 倍希釈混用液 

 

 ［無処理区：試料番号Ｂ］ 

                              ×慣行収穫期 

                                   採取 

4)試料採取・送付方法  

  試料は各区より最終散布 1 日後（慣行収穫期）に大きさのできるだけ揃った果実

5 個以上を採取した。採取試料は，輸送中の破損を防ぐために適切な緩衝材を使用

して梱包し，採取当日に分析場所に冷蔵宅配便にて送付した。処理区試料と無処理

区試料は別梱包とした。 
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(d) メロン：施設・無袋栽培 

 1)供試農薬・希釈倍数 

 エトフェンプロックス，トレボン乳剤 (20%) 1000 倍 4 回（採取前 21 日，14 日，

7 日，3 日）イプロジオン，ロブラール水和剤 (50%)1000 倍 4 回（採取前 14 日，       

7 日，3 日，前日） 

ジノテフラン，スタークル顆粒水溶剤 (20%) 2000 倍 2 回（採取前 7 日，3 日） 

2)試験区 

  処理区と無処理区の２区を設け，処理区は定められた採取量を十分に確保できる

面積とした。無処理区は農薬飛散に留意し設置した。 

3)処理方法 

所定濃度に希釈した供試農薬を，バッテリー式動力噴霧機を用いて葉から薬液が

滴り落ちる十分な量を 10 a あたり 300 L を試験区内に均一に散布した。散布は採取

前 21 日，14 日，7 日，3 日及び前日の 5 回行う。展着剤は無添加とする。無処理区

への農薬飛散の恐れがある場合は散布時に遮蔽措置を行う。 

 

［処理区：試料番号Ａ］ 

       7 日    7 日   7 日  2 日  1 日 

   ○―――○―――○―――○――○―× 

処理 1  処理 2  処理 3  処理４ 処理 5 採取 

21 日前 14 日前 7 日前 3 日前 1 日前 

 

 処理 1  ：ﾄﾚﾎﾞﾝ 1000 倍希釈液 

 処理 2  ：ﾄﾚﾎﾞﾝ 1000 倍、ﾛﾌﾞﾗｰﾙ 1000 倍希釈混用液 

 処理 3､4 ：ﾄﾚﾎﾞﾝ 1000 倍、ﾛﾌﾞﾗｰﾙ 1000 倍、ｽﾀｰｸﾙ 2000 倍希釈混用液 

 処理 5  ：ﾛﾌﾞﾗｰﾙ 1000 倍希釈液 

 

 ［無処理区：試料番号Ｂ］ 

                             ×慣行収穫期 

                       採取 

4)試料採取・送付方法 

  試料は各区より最終散布 1 日後（慣行収穫期）に大きさのできるだけ揃った果実

5 個以上を採取した。採取試料は，輸送中の破損を防ぐために適切な緩衝材を使用

して梱包し，採取当日に分析場所に冷蔵宅配便にて送付した。処理区試料と無処理

区試料は別梱包とした。 
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(e) キウイフルーツ：露地・無袋栽培 

 1)供試農薬・希釈倍数 

 ペルメトリン，アディオン乳剤 (20%) 2000 倍 3 回（採取前 21 日，14 日，7 日） 

イプロジオン，ロブラール水和剤 (50%) 1000 倍 4 回（採取前 21 日，14 日，7 日，

前日） 

イミダクロプリド，アドマイヤーフロアブル (20%) 2000 倍 2 回（採取前 7 日，前

日） 

2)試験区 

  処理区と無処理区の２区を設け，処理区は定められた採取量を十分に確保できる

面積とした。無処理区は農薬飛散に留意し設置した。 

3)処理方法 

所定濃度に希釈した供試農薬を，動力噴霧機を用いて葉から薬液が滴り落ちる十

分な量を 10 a あたり 375 L を試験区内に均一に散布した。散布は採取前 21 日，14

日，7 日及び前日の 4 回行った。展着剤は無添加とした。無処理区への農薬飛散の

恐れがある場合は散布時に遮蔽措置を行った。 

 

［処理区：試料番号Ａ］ 

       7 日    7 日    6 日  1 日 

   ○―――○―――○―――○―× 

処理 1  処理 2  処理 3  処理４ 採取 

21 日前 14 日前 7 日前  1 日前 

 処理 1   ：ﾛﾌﾞﾗｰﾙ 1000 倍、：ｱﾃﾞｨｵﾝ 2000 倍希釈混用液 

 処理 2､3 ：ｱﾃﾞｨｵﾝ 2000 倍、ﾛﾌﾞﾗｰﾙ 1000 倍、ｱﾄﾞﾏｲﾔｰ 2000 倍希釈混用液 

 処理 4   ：ｱﾄﾞﾏｲﾔｰ 2000 倍、ﾛﾌﾞﾗｰﾙ 1000 倍希釈混用液 

 ［無処理区：試料番号Ｂ］ 

                          ×慣行収穫期 

                               採取 

4)試料採取・送付方法 

  試料は各区より最終散布 1 日後（慣行収穫期）に大きさのできるだけ揃った果実

３０個以上を採取した。採取試料は，採取当日に分析場所に冷蔵宅配便にて送付し

た。処理区試料と無処理区試料は別梱包とした。 

 

７．試料送付先（分析場所） 

   財団法人 残留農薬研究所 化学部第２研究室長 坂 真智子  

   〒303-0043 茨城県常総市内守谷 4321  

       Tel: 0297-27-4515  Fax: 0297-27-4517 email: saka@iet.or.jp 

 



資料 2 
農薬登録に係る調理加工試験・加工調理方法詳細 
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1. 使用器具 

もみ摺り機：YANMAR ST50（ヤンマー農機㈱） 

精米機：QS-3（㈱東芝） 

米とぎカップ：貝印社製 

炊飯器：RCK-6DX（㈱東芝） 

圧力鍋：家庭用圧力鍋 2.5 L（Fissler） 

ホットプレート：IH ホットプレート KZ-HP1000-K（パナソニック㈱） 

ごましぼり機：小型手動搾油機 K-15T（㈱サン精機） 

ジューサー：HUROM 酵素ジューサー（㈱KAREN HUROM JAPAN） 

 

2. 加工調理方法（各生成試料の重量もしくは容量を測定） 

2.1. 米試料 

(1) 籾米：籾米 (500～1000 g)をもみ摺り機を用いて，玄米と籾殻に分けた 

(各重量を測定)。 

(2) 白米：玄米 540 g（約 3 合）を精米機にて精米し，白米とぬかを分取した。

精白度は白米として一般的な条件とした。 

(3) 水洗玄米，水洗白米：玄米もしくは白米 300 g を米とぎカップにはかりとり，

水 450 mL を加え，約 20 秒間洗浄し，とぎ汁を分取した。新たに水 300 mL

を加え，同様の操作を 3 回繰り返した (洗浄回数 4 回)。最後の洗浄を追えた

後，水洗した玄米もしくは白米をざるに移し，15 分間放置し自然乾燥した。 

(4) 炊飯玄米：前記の水洗玄米 180 g（約 1 合）に水 200 mL を加え，炊飯器の

「玄米炊飯モード」で炊飯した。 

(5) 炊飯玄米（圧力鍋）：前記の水洗玄米 180 g（約 1 合）に水 300 mL を加え，

圧力鍋を用いて加圧時間 18 分で炊飯し，その後自然放置して圧力を下げた。 

(6) 炊飯白米：前記の水洗白米 180 g（約 1 合）に水 200 mL を加え，炊飯器の

「白米炊飯モード」で炊飯した。 

(7) 炊飯白米（圧力鍋）：前記の水洗白米 180 g（約 1 合）に水 200 mL を加え，

圧力鍋を用いて加圧時間 5 分で炊飯し，その後自然放置して圧力を下げた。 

 

2.2. ごま試料 

(1) 炒りごま：生ごま（種子）50 g をホットプレート上に広げ，電源を入れた (設

定温度 230℃)。へらでかき混ぜながら，2～3 粒のごまがはじけたら，終了と

した (所要時間約 6 分 (230℃になるまで 5 分 30 秒＋230℃ 30 秒))。 
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2.3. すいか，メロン，キウイフルーツ試料 

(1) 果肉，果皮：果実を，包丁を用いて皮をむき，果肉と果皮に分けた（詳細下図）。 

(2) 果汁，残渣：果肉約 500～1000 g をあらく刻み，ジューサーに投入して，果

汁と残渣に分けた。 

 すいか試料 

 メロン試料 

 キウイフルーツ試料 

 

3. 加工調理工程図 

次頁に各試料の加工調理工程図を示す (図 1~3)。 
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 調理加工試験導入に関する調査事業

別紙 1

1. 米試料

精米

水洗浄

水洗浄 玄米とぎ汁

水洗玄米

炊飯

炊飯

玄米

白米 ぬか

炊飯玄米*
（2種類）

炊飯白米*
（2種類）

白米とぎ汁 水洗白米

出発原料（分析）

加工工程

調理工程
＊炊飯器と圧力鍋

による調理を実施

分析試料

図 1.  加工調理工程（米試料） 
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別紙 2

調理加工試験導入に関する調査事業

2. ごま試料

種子（生ごま）

圧搾

炒りごま

加熱

粗油 残渣

調理工程

加工工程

出発原料（分析）

分析試料

図 2.  加工調理工程（ごま試料） 
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別紙 3

調理加工試験導入に関する調査事業

3. すいか，メロン，キウイフルーツ試料

果実

圧搾

果肉

果汁 残渣

出発原料（計算）

加工工程

皮むき

果皮

分析試料

図 3.  加工調理工程（すいか，メロン，キウイフルーツ試料） 
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1. 分析対象物質 

1.1. イプロジオン 

化学名： 3-(3,5-dichlorophenyl)-N-isopropyl-2,4-dioxoimidazolidine- 

 1-carboxamide 

分子式： C13H13Cl2N3O3 

分子量： 330.2 

構造式： 

 

 

 

 

 

性  状： 白色，無臭，非吸湿性結晶または粉末 

融  点： 134℃ 

 蒸気圧： 5×10-4 mPa (25℃) 

 水溶解度： 13 mg/L (20℃) 

 分配係数： log Pow = 3.0 (pH 3，pH 5) 

  出典：The Pesticide Manual，14th Edition. 

 

1.2. イプロジオン代謝物 

化学名： N-(3,5-dichlorophenyl)-3-isopropyl-2,4-dioxoimidazolidine- 

 1-carboxamide 

分子式： C13H13Cl2N3O3 

分子量： 330.2 

構造式：  

 

 

 

 

 

性  状： 白色結晶 

融  点： 199.5℃ 

  出典：作物残留試験報告書 
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1.3. イミダクロプリド 

化学名： 1-(6-chloro-3-pyridylmethyl)-N-nitroimidazolidin- 

 2-ylideneamine 

分子式： C9H10ClN5O2 

分子量： 255.7 

構造式：  

 

 

 

 

 

性  状： 微臭無色結晶 

融  点： 144℃ 

 蒸気圧： 4×10-7 mPa (20℃)，9×10-7 mPa (25℃) 

 水溶解度： 0.61 g/L (20℃) 

 分配係数： log Pow = 0.57 (21℃) 

  出典：The Pesticide Manual，14th Edition. 

 

1.4. エトフェンプロックス 

化学名： 2-(4-ethoxyphenyl)-2-methylpropyl 3-phenoxybenzyl ether 

分子式： C25H28O3 

分子量： 376.5 

構造式：  

 

 

 

 

 

 

 

性  状： 白色結晶 

融  点： 37.4±0.1℃ 

 蒸気圧： 8.13×10-4 mPa (25℃) 

 水溶解度： 22.5 g/L (25℃) 

 分配係数： log Pow = 6.9 (20℃) 

  出典：The Pesticide Manual，14th Edition. 
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3 

1.5. ジノテフラン 

化学名： (RS)-1-methyl-2-nitro-3-(tetrahydro-3-furylmethyl)guanidine 

分子式： C7H14N4O3 

分子量： 202.2 

構造式：  

 

 

 

 

 

性  状： 白色結晶 

融  点： 107.5℃ 

 蒸気圧： <1.7×10-3 mPa (30℃) 

 水溶解度： 39.8 g/L (20℃) 

 分配係数： log Pow = －0.549 (25℃) 

  出典：The Pesticide Manual，14th Edition. 

 

1.6. ジメトエート 

化学名： O,O-dimethyl S-methylcarbamoylmethyl phosphorodithioate 

分子式： C5H12NO3PS2 

分子量： 229.3 

構造式：  

 

 

 

 

性  状： 無色結晶 

融  点： 50.0-51.5℃ (純度 99.5%) 

 蒸気圧： 0.25 mPa (25℃) 

 水溶解度： 23.3 (pH 5), 23.3 (pH 7), 25.0 (pH 9), 以上 g/L, 25℃ 

 分配係数： log Pow = 0.704 

  出典：The Pesticide Manual，14th Edition. 

 

1.7. フサライド 

化学名： 4,5,6,7-tetrachlorophthalide 

分子式： C8H2Cl4O2 
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分子量： 271.9 

構造式：  

 

 

 

 

 

性  状： 無色結晶 

融  点： 209-210℃ 

 蒸気圧： 3×10-3 mPa (23℃) 

 水溶解度： 2.5 mg/L (25℃) 

 分配係数： log Pow = 3.01 

  出典：The Pesticide Manual，14th Edition. 

 

1.8. ペルメトリン 

化学名： 3-phenoxybenzyl (1RS,3RS ;1RS,3SR)-3-(2,2-dichlorovinyl)- 

 2,2-dimethyl=cyclopropanecarboxylate 

分子式： C21H20Cl2O3 

分子量： 391.3 

構造式：  

 

 

 

 

                        (cis, trans) 

性  状： 黄褐色～褐色の液体 

融  点： cis- ; 63-65℃, trans- ; 44-47℃ 

 蒸気圧： cis- ; 0.0025 mPa, trans- ; 0.0015 mPa (20℃) 

 水溶解度： 6×10-3 mg/L (pH 7, 20℃) 

 分配係数： log Pow = 6.1 (20℃) 

  出典：The Pesticide Manual，14th Edition. 

 

2. 標準品および試薬 

イプロジオン標準品 ： 純度 99.3％（シグマアルドリッチ製） 

イプロジオン代謝物標準品 ： 純度 99.5％（林純薬工業製） 

イミダクロプリド標準品 ： 純度 99.5％（シグマアルドリッチ製） 
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エトフェンプロックス標準品 

 ： 純度 99.5％（林純薬工業製） 

ジノテフラン標準品 ： 純度 99.5％（林純薬工業製） 

ジメトエート標準品 ： 純度 99.5％（Riedel-deHaen 製） 

フサライド標準品 ： 純度 99.5％（林純薬工業製） 

cis-ペルメトリン標準品 ： 純度 99.5％（和光純薬工業製） 

trans-ペルメトリン標準品 ： 純度 98.9％（和光純薬工業製） 

アセトン，エチルエーテル，酢酸エチル，ヘキサン 

 ： 残留農薬試験用（和光純薬工業製） 

アセトニトリル ： 残留農薬試験用および LC-MS 用（和光純薬工業製） 

メタノール ： LC-MS 用（和光純薬工業製） 

水 ： 脱イオン水を Milli-Q System（Millipore 製）で精製 

   したもの 

多孔性ケイソウ土カラム ： Chem Elut CE1020（Varian 製） 

C18ミニカラム ： Bond Elut C18，1 g/6 mL（Varian 製） 

フロリジルミニカラム ： Sep-Pak フロリジルカートリッジ，プラス（Waters 製） 

シリカゲルミニカラム ： Sep-Pak シリカカートリッジ，プラス（Waters 製） 

アルミナ N ミニカラム ： Sep-Pak アルミナ N カートリッジ，プラス（Waters 製） 

グラファイトカーボン／NH2積層ミニカラム 

 ： ENVI-Carb/LC-NH2，0.5 g/0.5 g/6 mL（SUPELCO 製） 

 

3. 測定装置 

3.1. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物 

液体クロマトグラフ・質量分析計（LC-MS/MS）： 

  2695（高速液体クロマトグラフ，Waters 製）／ 

  Quattro premier XE（タンデム四重極質量分析計，Waters 製） 

データ処理装置： MassLynx 4.0（Waters 製） 

3.2. イミダクロプリド，エトフェンプロックス，ジノテフラン，ジメトエート 

液体クロマトグラフ・質量分析計（LC-MS） ： 1100 Series LC-MSD（Agilent 製） 

 ポンプ； G1312A 

 カラムオーブン； G1316A 

 オートサンプラー； G1329A 

 質量分析計； G1946D，G1956B 

データ処理装置： ChemStation（Agilent 製） 

3.3. フサライド，ペルメトリン 

ガスクロマトグラフ／質量分析計（GC-MS）：6890 Series（Agilent 製）  
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 ガスクロマトグラフ； 6890A，6890N 

 オートサンプラー； 7683，7683B 

 質量分析計； 5973，5975 

データ処理装置： ChemStation（Agilent 製） 

 

4. 測定条件 

4.1. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物(LC-MS/MS) 

4.1.1. 高速液体クロマトグラフの操作条件 

4.1.1.1. ごま 

カラム ：Luna Phenyl-Hexyl (phenomenex 製) 

  内径 2.1 mm，長さ 150 mm，粒径 3 m 

溶離液    ：A；水，B；5％ギ酸，C；アセトニトリル 

 

 

 

 

 

 

 

 

カラム温度 ： 40℃ 

4.1.1.2. すいか，メロン，キウイフルーツ 

カラム ：Luna Phenyl-Hexyl (phenomenex 製) 

  内径 2.1 mm，長さ 150 mm，粒径 3 m 

溶離液    ：A；水，B；5％ギ酸，C；メタノール 

 

 

 

 

 

 

 

カラム温度 ： 40℃ 

4.1.2. 質量分析計の操作条件 

イオン化法 ：エレクトロスプレーイオン化法（ESI） 

  正モード 

時間 A B C 
流量

(mL/min) 
0.0 min 48 2 50 0.2 
11.0 min 48 2 50 0.2 
20.0 min  0 2 98 0.2 
20.1 min  0 2 98 0.4 
25.0 min  0 2 98 0.4 
25.1 min 48 2 50 0.4 
28.0 min 48 2 50 0.4 
28.1 min 48 2 50 0.2 

時間 A B C 
流量

(mL/min) 
0.0 min 18 2 80 0.2 
10.0 min 18 2 80 0.2 
10.1 min  0 2 98 0.3 
22.0 min  0 2 98 0.3 
22.1 min 18 2 80 0.3 
28.0 min 18 2 80 0.3 
28.1 min 18 2 80 0.2 
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コーンガス流量 ：50 L/h (N2) 

脱溶媒ガス流量 ：800 L/h (N2) 

脱溶媒ガス温度 ：350℃ 

ソースブロック温度 ：120℃ 

キャピラリー電圧 ：3.0 kV 

コーン電圧 ：イプロジオン ； 20 V 

  イプロジオン代謝物 ； 25 V 

コリジョン電圧 ：イプロジオン ； 15 V（コリジョンガス；Ar） 

  イプロジオン代謝物 ； 20 V 

イオン検出法 ：MRM 法 

モニタリングイオン ：プレカーサイオン イプロジオン ；m/z 330.00 

   イプロジオン代謝物 ；m/z 330.00 

  プロダクトイオン イプロジオン ；m/z 244.90 

   イプロジオン代謝物 ；m/z 100.60 

 

4.2. イミダクロプリド（LC-MS，米およびキウイフルーツ） 

4.2.1. 高速液体クロマトグラフの操作条件 

カラム ： Atlantis dC18（Waters 製） 

  内径 2.1 mm，長さ 150 mm，粒径 3 m 

溶離液    ： A；5 mmol/L 酢酸アンモニウム含有メタノール 

  B；5 mmol/L 酢酸アンモニウム 

  A:B = 30:70(v/v) 

流量 ：0.2 mL/min 

カラム温度 ： 40℃ 

4.2.2. 質量分析計の操作条件 

イオン化法 ：エレクトロスプレーイオン化法（ESI） 

  正モード 

乾燥ガス温度 ：350℃ 

乾燥ガス流量 ：12 L/min 

ネブライザー圧力 ：50 psi 

イオン導入電圧 ：3000 V 

フラグメンター電圧 ：100 V 

イオン検出法 ：SIM 法 

モニタリングイオン ：m/z 256.1 
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4.3. エトフェンプロックス（LC-MS，米およびメロン） 

4.3.1. 高速液体クロマトグラフの操作条件 

カラム ： Atlantis dC18（Waters 製） 

  内径 2.1 mm，長さ 150 mm，粒径 3 m 

溶離液    ： A；5 mmol/L 酢酸アンモニウム含有メタノール 

  B；5 mmol/L 酢酸アンモニウム 

  A:B = 90:10(v/v) 

流量 ：0.2 mL/min 

カラム温度 ： 40℃ 

4.3.2. 質量分析計の操作条件 

イオン化法 ：エレクトロスプレーイオン化法（ESI） 

  正モード 

乾燥ガス温度 ：350℃ 

乾燥ガス流量 ：12 L/min 

ネブライザー圧力 ：50 psi 

イオン導入電圧 ：3000 V 

フラグメンター電圧 ：100 V 

イオン検出法 ：SIM 法 

モニタリングイオン ：m/z 394.3 

 

4.4. ジノテフラン（LC-MS，すいかおよびメロン） 

4.4.1. 高速液体クロマトグラフの操作条件 

カラム ： Atlantis dC18（Waters 製） 

  内径 2.1 mm，長さ 150 mm，粒径 3 m 

溶離液    ： A；5 mmol/L 酢酸アンモニウム含有メタノール 

  B；5 mmol/L 酢酸アンモニウム 

  A:B = 20:80(v/v) 

流量 ：0.2 mL/min 

カラム温度 ： 40℃ 

4.4.2. 質量分析計の操作条件 

イオン化法 ：エレクトロスプレーイオン化法（ESI） 

  負モード 

乾燥ガス温度 ：350℃ 

乾燥ガス流量 ：12 L/min 

ネブライザー圧力 ：50 psi 

イオン導入電圧 ：3000 V 
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フラグメンター電圧 ：100 V 

イオン検出法 ：SIM 法 

モニタリングイオン ：m/z 201.2 

 

4.5. ジメトエート（LC-MS，ごま） 

4.5.1. 高速液体クロマトグラフの操作条件 

カラム ： Cadenza CD-C18（Imtakt 製） 

  内径 2.0 mm，長さ 150 mm，粒径 3 m 

溶離液    ： A；5 mmol/L 酢酸アンモニウム含有メタノール 

  B；5 mmol/L 酢酸アンモニウム 

  A:B = 40:60(v/v) 

流量 ：0.2 mL/min 

カラム温度 ： 40℃ 

4.5.2. 質量分析計の操作条件 

イオン化法 ：エレクトロスプレーイオン化法（ESI） 

  正モード 

乾燥ガス温度 ：350℃ 

乾燥ガス流量 ：12 L/min 

ネブライザー圧力 ：50 psi 

イオン導入電圧 ：3000 V 

フラグメンター電圧 ：100 V 

イオン検出法 ：SIM 法 

モニタリングイオン ：m/z 230.2 

 

4.6. フサライド（GC-MS，米） 

4.6.1. ガスクロマトグラフの操作条件 

カラム ： HP-5ms (Hewlett Packard 製) 

  内径 0.25 mm，長さ 30 m，膜厚 0.25 m 

温度    ： カラム 150℃(1 min) – 10℃/min – 250℃(0 min) – 15℃/min 

– 280℃(5 min) 

  注入口 250℃，インターフェース 280℃ 

ガス流量 ：キャリアー（He） 1.0 mL/min 

 

4.6.2. 質量分析計の操作条件 

イオン化法 ：電子衝撃法（EI 法） 

マスフィルター ：クォーツ製一体型四重極 
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イオン源温度 ：230℃ 

四重極温度 ：150℃ 

モニタリングイオン ：m/z 243.0 

 

4.7. ペルメトリン（GC-MS） 

4.7.1. ガスクロマトグラフの操作条件 

4.7.1.1. ごま，すいか 

カラム ： HP-5ms (Hewlett Packard 製) 

  内径 0.25 mm，長さ 30 m，膜厚 0.25 m 

温度    ： カラム 100℃(1 min) – 10℃/min – 310℃(10 min) 

  注入口 250℃，インターフェース 280℃ 

ガス流量 ：キャリアー（He） 1.0 mL/min 

4.7.1.2. キウイフルーツ 

カラム ： HP-5ms (Hewlett Packard 製) 

  内径 0.25 mm，長さ 30 m，膜厚 0.25 m 

温度    ： カラム 100℃(1 min) – 10℃/min – 280℃(0 min) 

  注入口 250℃，インターフェース 280℃ 

ガス流量 ：キャリアー（He） 1.0 mL/min 

4.7.2. 質量分析計の操作条件 

イオン化法 ：電子衝撃法（EI 法） 

マスフィルター ：クォーツ製一体型四重極 

イオン源温度 ：230℃ 

四重極温度 ：150℃ 

モニタリングイオン ：m/z 183.1 

 

5. 検量線の作成 

5.1. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物 

イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の各純品 25.0 mg 相当を各々50 mL 容メス

フラスコに精秤し，アセトニトリルで定容して 500 mg/L 溶液を調製した。各溶液を等

量ずつ混合し，アセトニトリル／水(60:40, v/v) 混液で希釈してメロン，すいかおよび

キウイフルーツについては 0.0016，0.01，0.025，0.05 および 0.1 mg/L の混合標準溶

液を調製した。ごまについては 0.0008，0.005，0.0125，0.025 および 0.05 mg/L の混

合標準溶液を調製した。この溶液の 10 L を前記条件の LC-MS/MS に注入して，デー

タ処理装置を用いてイプロジオンおよびイプロジオン代謝物のピーク面積を測定し，横

軸に重量，縦軸にピーク面積をとって各検量線を作成した。 
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5.2. イミダクロプリド 

イミダクロプリドの純品 25.0 mg 相当を 50 mL 容メスフラスコに精秤し，アセトニ

トリルで定容して 500 mg/L 溶液を調製した。この溶液を水／アセトニトリル (80:20, 

v/v) 混液で希釈して 0.00032，0.002，0.01，0.02 および 0.04 mg/L の標準溶液を調製

した。この溶液の 10 L を前記条件の LC-MS に注入して，データ処理装置を用いてイ

ミダクロプリドのピーク面積を測定し，横軸に重量，縦軸にピーク面積をとって検量線

を作成した。 

 

5.3. エトフェンプロックス 

エトフェンプロックスの純品 25.0 mg 相当を 50 mL 容メスフラスコに精秤し，アセ

トニトリルで定容して 500 mg/L 溶液を調製した。この溶液をアセトニトリルで希釈し

て 0.00032，0.002，0.01，0.02 および 0.04 mg/L の標準溶液を調製した。この溶液の

10 L を前記条件の LC-MS に注入して，データ処理装置を用いてエトフェンプロック

スのピーク面積を測定し，横軸に重量，縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 

 

5.4. ジノテフラン 

ジノテフランの純品 25.0 mg 相当を 50 mL 容メスフラスコに精秤し，アセトニトリ

ルで定容して 500 mg/L 溶液を調製した。この溶液を水／アセトニトリル (80:20, v/v) 

混液で希釈して 0.00032，0.002，0.01，0.02 および 0.04 mg/L の標準溶液を調製した。

この溶液の 10 L を前記条件の LC-MS に注入して，データ処理装置を用いてジノテフ

ランのピーク面積を測定し，横軸に重量，縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 

 

5.5. ジメトエート 

ジメトエートの純品 25.0 mg 相当を 50 mL 容メスフラスコに精秤し，アセトニトリ

ルで定容して 500 mg/L 溶液を調製した。この溶液を水／アセトニトリル (60:40, v/v) 

混液で希釈して 0.00016，0.001，0.005，0.01 および 0.02 mg/L の標準溶液を調製した。

この溶液の 5 L を前記条件の LC-MS に注入して，データ処理装置を用いてジメトエ

ートのピーク面積を測定し，横軸に重量，縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 

 

5.6. フサライド 

フサライドの純品 25.0 mg 相当を 50 mL 容メスフラスコに精秤し，アセトンで定容

して 500 mg/L 溶液を調製した。この溶液をアセトンで希釈して 0.005，0.01，0.025，

0.05 および 0.1 mg/L の標準溶液を調製した。この溶液の 1 L を前記条件の GC-MS

に注入して，データ処理装置を用いてフサライドのピーク面積を測定し，横軸に重量，

縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
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5.7. ペルメトリン 

5.7.1. ごま，キウイフルーツ 

cis-ペルメトリンおよび trans-ペルメトリンの各純品 25.0 mg 相当を各々50 mL 容メ

スフラスコに精秤し，アセトンで定容して 500 mg/L 溶液を調製した。各溶液を等量ず

つ混合し，アセトンで希釈して 0.0008，0.005，0.025，0.05 および 0.1 mg/L の混合標

準溶液を調製した。次に無処理試料を 5 点分析し，最終検液調製時に，各溶液を用いて

溶解した。この溶液の 1 L を前記条件の GC-MS に注入して，データ処理装置を用い

て cis-ペルメトリンおよび trans-ペルメトリンのピーク面積を測定し，横軸に重量，縦

軸にピーク面積をとって各検量線を作成した。 

5.7.2. すいか 

cis-ペルメトリンおよび trans-ペルメトリンの各純品 25.0 mg 相当を各々50 mL 容メ

スフラスコに精秤し，アセトンで定容して 500 mg/L 溶液を調製した。各溶液を等量ず

つ混合し，0.1％ジエチレングリコール含有アセトンで希釈して 0.0008，0.005，0.025，

0.05 および 0.1 mg/L の混合標準溶液を調製した。次に無処理試料を 5 点分析し，最終

検液調製時に，各溶液を用いて溶解した。この溶液の 1 L を前記条件の GC-MS に注

入して，データ処理装置を用いて cis-ペルメトリンおよび trans-ペルメトリンのピーク

面積を測定し，横軸に重量，縦軸にピーク面積をとって各検量線を作成した。 

 

6. 米分析法 

6.1. 抽出 

6.1.1. 籾米，玄米，白米，水洗玄米，水洗白米 

試料 10 g を三角フラスコにはかりとり，水 20 mL を加え 30 分間膨潤した後，アセ

トン 80 mLを加えて 30分間振とうした。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，

残渣をアセトン 50 mL で洗い，同様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定

容とし，その 40 mL（試料 2 g 相当量）を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセ

トンを留去した。 

6.1.2. 炊飯玄米，炊飯白米，圧力炊飯玄米，圧力炊飯白米 

試料 20 g を三角フラスコにはかりとり，水 20 mL およびアセトン 70 mL を加えて

ホモジナイザーで磨砕抽出した。シャフトに付着した試料をアセトン10 mLで洗浄し，

洗浄液を合わせ，30 分間振とうした。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，

残渣をアセトン 50 mL で洗い，同様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定

容とし，その 40 mL（試料 4 g 相当量）を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセ

トンを留去した。 

6.1.3. 籾殻，ぬか 

試料 2 g を三角フラスコにはかりとり，水 20 mL を加え 30 分間膨潤した後，アセト

ン 80 mL を加えて 30 分間振とうした。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，
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残渣をアセトン 50 mL で洗い，同様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定

容とし，その 40 mL（試料 0.4 g 相当量）を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，ア

セトンを留去した。 

6.1.4. 玄米とぎ汁，白米とぎ汁 

とぎ汁から 10 mL を分取した。 

 

6.2. 多孔性ケイソウ土カラムによる精製 

濃縮液または試料にアセトニトリル 5 mL を加え，水を加えて約 17 mL とした後，

塩化ナトリウム 5 g を加え溶解し，注射針を装着した多孔性ケイソウ土カラムに流下し

た。10 分間放置後，ヘキサン 120 mL で容器内を洗って多孔性ケイソウ土カラムに移

して流下した（エトフェンプロックスおよびフサライド画分）。さらに酢酸エチル 100 

mL を流下した（イミダクロプリド画分）。両画分を，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，

最後は窒素気流下で溶媒を留去した。ただし，とぎ汁のイミダクロプリド画分について

は，この後のシリカゲルミニカラムによる精製を行わず，精製操作はこの段階で終了と

した。 

 

6.3. フロリジルミニカラムによるエトフェンプロックスおよびフサライド画分の精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し，

それらの流出液を捨てた。ついでヘキサン／ジエチルエーテル(95:5, v/v)混液 15 mL を

流下し，この溶出液を分取した（エトフェンプロックス画分）。次にヘキサン／酢酸エ

チル(80:20, v/v)混液 15 mL を流下し，この溶出液を分取した（フサライド画分）。両画

分を 40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

6.4. シリカゲルミニカラムによるイミダクロプリド画分の精製（とぎ汁以外） 

シリカゲルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作を繰り返した。さらに

ヘキサン 10 mL で同様の操作を繰り返した。ついでヘキサン／アセトン(85:15, v/v)混

液 5 mL を 2 回流下した後，さらに同混液 10 mL を流下し，これらの流出液を捨てた。

次にヘキサン／アセトン(70:30, v/v)混液 20 mL を流下し，溶出液を取り，40℃以下の

水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

 

6.5. 定量 

6.5.1. エトフェンプロックス 

エトフェンプロックス画分の残留物を適量のアセトニトリルに溶解し，その 10 L を
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前記条件の LC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線よりエトフェンプロックスの

重量を求め，試料中の残留濃度を算出した。 

6.5.2. フサライド 

フサライド画分の残留物を適量のアセトンに溶解し，その 1 L を前記条件の GC-MS

に注入してピーク面積を求め，検量線よりフサライドの重量を求め，試料中の残留濃度

を算出した。 

6.5.3. イミダクロプリド 

イミダクロプリド画分の残留物を適量の水／アセトニトリル(80:20, v/v)混液に溶解

し，その 10 L を前記条件の LC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線よりイミダ

クロプリドの重量を求め，試料中の残留濃度を算出した。 

 

7. ごま（粗油以外）分析法 

7.1. 抽出 

試料 5 g を三角フラスコにはかりとり，水 10 mL を加え 30 分間膨潤した後，アセト

ン 70 mL を加えてホモジナイザーで磨砕抽出した。シャフトに付着した試料をアセト

ン 30 mL で洗浄し，洗浄液を合わせ，30 分間振とうした。抽出物をろ紙を敷いた桐山

漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同様にろ過した。ろ液を合わせア

セトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 40 mL（試料 1 g 相当量）をイプロジオンおよ

びイプロジオン代謝物分析用として分取し，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトン

および水を留去した。また 80 mL（試料 2 g 相当量）をペルメトリンおよびジメトエー

ト分析用として分取し，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 

 

7.2. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の精製 

7.2.1. アセトニトリル／ヘキサン分配による精製 

残留物をヘキサン 50 mL およびヘキサン飽和アセトニトリル 50 mL を用いて分液ロ

ートに移し，振とう機を用いて 5 分間激しく振とうした。暫時放置後アセトニトリル層

を分取し，ヘキサン層にはヘキサン飽和アセトニトリル 50 mL を加え同様の振とうお

よび分取の操作を繰り返した。アセトニトリル層を合わせ，40℃以下の水浴中で減圧濃

縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

7.2.2. C18ミニカラムによる精製 

C18ミニカラムにアセトニトリルおよび水を順次 5 mL ずつ流下し前処理した。残留

物を水 5 mL で前処理した C18ミニカラムに流下した。同様の操作を繰り返した。さら

に，水／アセトニトリル(60:40, v/v)混液 10 mL で容器内を洗浄し，これを C18ミニカ

ラム移して流下し，それらの流出液を捨てた。C18ミニカラムを１分間吸引乾燥した後，

アセトニトリル 10 mL を流下し，溶出液を分取した。 
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7.2.3. グラファイトカーボン／NH2積層ミニカラムによる精製 

グラファイトカーボン／NH2積層ミニカラムにアセトニトリル5 mLを流下し洗浄し

た。C18 ミニカラムの溶出液をミニカラムに移して流下した。次にアセトニトリル／ト

ルエン(75:25, v/v)混液 15 mL を流下し，全ての溶出液を合わせ取り，40℃以下の水浴

中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

7.2.4. フロリジルミニカラムによる精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し

た。ついでヘキサン／酢酸エチル(95:5, v/v)混液 5 mL を流下し，これらの流出液を捨

てた。次にヘキサン／酢酸エチル(80:20, v/v)混液 15 mL を流下し，溶出液を取り，40℃

以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

7.3. ペルメトリンおよびジメトエートの精製 

7.3.1. 多孔性ケイソウ土カラムによる精製 

濃縮液に水を加え約 10 mL とした後，アセトニトリル 5 mL および塩化ナトリウム 2 

g を加えて溶解し，注射針を装着した多孔性ケイソウ土カラムに流下した。10 分間放置

後，ヘキサン 20 mL で容器内を洗って多孔性ケイソウ土カラムに移して流下した。さ

らにヘキサン80 mLで同様の操作を繰り返し，溶出液を合わせた（ペルメトリン画分）。

次に酢酸エチル 100 mL を流下した（ジメトエート画分）。ジメトエート画分のみ，40℃

以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

7.4. ペルメトリン画分の精製 

7.4.1. アセトニトリル／ヘキサン分配による精製 

多孔性ケイソウ土カラムの溶出液を分液ロートに移し，ヘキサン飽和アセトニトリル

100 mL を加え，振とう機を用いて 5 分間激しく振とうした。暫時放置後アセトニトリ

ル層を分取し，ヘキサン層にはヘキサン飽和アセトニトリル 100 mL を加え同様の振と

うおよび分取の操作を繰り返した。アセトニトリル層を合わせ，40℃以下の水浴中で減

圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

7.4.2. フロリジルミニカラムによる精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し，

それらの流出液を捨てた。ついでヘキサン／ジエチルエーテル(95:5, v/v)混液 15 mL を

流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留

去した。 
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7.5. ジメトエート画分の精製 

7.5.1. アセトニトリル／ヘキサン分配による精製 

残留物をヘキサン 100 mLおよびヘキサン飽和アセトニトリル 100 mLを用いて分液

ロートに移し，振とう機を用いて 5 分間激しく振とうした。暫時放置後アセトニトリル

層を分取し，ヘキサン層にはヘキサン飽和アセトニトリル 100 mL を加え同様の振とう

および分取の操作を繰り返した。アセトニトリル層を合わせ，40℃以下の水浴中で減圧

濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した 

7.5.2. フロリジルミニカラムによる精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し

た後，ヘキサン／酢酸エチル(80:20, v/v)混液 15 mL を流下し，それらの流出液を捨て

た。次にヘキサン／アセトン(70:30, v/v)混液 20 mL を流下し，溶出液を取り，40℃以

下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

7.6. 定量 

7.6.1. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物 

イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の残留物を適量のアセトニトリル／水

(80:20, v/v)混液に溶解し，その 10 L を前記条件の LC-MS/MS に注入してピーク面積

を求め，検量線よりイプロジオンおよびイプロジオン代謝物の重量を求め，試料中の残

留濃度を算出した。 

7.6.2. ペルメトリン 

ペルメトリン画分の残留物を適量のアセトンに溶解し，その 1 L を前記条件の

GC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線より cis-ペルメトリンおよび trans-ペル

メトリンの重量を求め，試料中の各残留濃度を算出した。 

7.6.3. ジメトエート 

ジメトエート画分の残留物を適量の水／アセトニトリル(60:40, v/v)混液に溶解し，そ

の 5 L を前記条件の LC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線よりジメトエート

の重量を求め，試料中の残留濃度を算出した。 

 

8. ごま（粗油）分析法 

8.1. 抽出 

試料 5 g をヘキサン 100 mL およびヘキサン飽和アセトニトリル 100 mL を用いて分

液ロートに移し，振とう機を用いて 5 分間激しく振とうした。暫時放置後アセトニトリ

ル層を分取し，ヘキサン層にはヘキサン飽和アセトニトリル 100 mL を加え同様の振と

うおよび分取の操作を繰り返した。アセトニトリル層を合わせ，アセトニトリルで 200 

mL 定容とし，そのうちの 40 mL（試料 1 g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオ
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ン代謝物分析用として分取し，40 mL（試料 1 g 相当量）をペルメトリンおよびジメト

エート分析用として分取し，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒

を留去した。 

 

8.2. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の精製 

8.2.1. C18ミニカラムによる精製 

C18ミニカラムにアセトニトリルおよび水を順次 5 mL ずつ流下し前処理した。残留

物を水 5 mL で前処理した C18ミニカラムに流下した。同様の操作を繰り返した。さら

に，水／アセトニトリル(60:40, v/v)混液 10 mL で容器内を洗浄し，これを C18ミニカ

ラム移して流下し，それらの流出液を捨てた。C18ミニカラムを１分間吸引乾燥した後，

アセトニトリル 10 mL を流下し，溶出液を分取した。 

8.2.2. グラファイトカーボン／NH2積層ミニカラムによる精製 

グラファイトカーボン／NH2積層ミニカラムにアセトニトリル5 mLを流下し洗浄し

た。C18 ミニカラムの溶出液をミニカラムに移して流下した。次にアセトニトリル／ト

ルエン(75:25, v/v)混液 15 mL を流下し，全ての溶出液を合わせ取り，40℃以下の水浴

中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

8.2.3. フロリジルミニカラムによる精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し

た。ついでヘキサン／酢酸エチル(95:5, v/v)混液 5 mL を流下し，これらの流出液を捨

てた。次にヘキサン／酢酸エチル(80:20, v/v)混液 15 mL を流下し，溶出液を取り，40℃

以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

8.3. ペルメトリンおよびジメトエートの精製 

8.3.1. 多孔性ケイソウ土カラムによる精製 

残留物をアセトニトリル 5 mL に溶解した後，水 10 mL および塩化ナトリウム 2 g

を加えて溶解し，注射針を装着した多孔性ケイソウ土カラムに流下した。10 分間放置

後，ヘキサン 20 mL で容器内を洗って多孔性ケイソウ土カラムに移して流下した。さ

らにヘキサン80 mLで同様の操作を繰り返し，溶出液を合わせた（ペルメトリン画分）。

次に酢酸エチル 100 mL を流下した（ジメトエート画分）。両画分を 40℃以下の水浴中

で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

8.4. フロリジルミニカラムによるペルメトリン画分の精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し，

それらの流出液を捨てた。ついでヘキサン／ジエチルエーテル(95:5, v/v)混液 15 mL を
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流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留

去した。 

 

8.5. フロリジルミニカラムによるジメトエート画分の精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し

た後，ヘキサン／酢酸エチル(80:20, v/v)混液 15 mL を流下し，それらの流出液を捨て

た。次にヘキサン／アセトン(70:30, v/v)混液 20 mL を流下し，溶出液を取り，40℃以

下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

8.6. 定量 

8.6.1. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物 

イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の残留物を適量のアセトニトリル／水

(80:20, v/v)混液に溶解し，その 10 L を前記条件の LC-MS/MS に注入してピーク面積

を求め，検量線よりイプロジオンおよびイプロジオン代謝物の重量を求め，試料中の残

留濃度を算出した。 

8.6.2. ペルメトリン 

ペルメトリン画分の残留物を適量のアセトンに溶解し，その 1 L を前記条件の

GC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線より cis-ペルメトリンおよび trans-ペル

メトリンの重量を求め，試料中の各残留濃度を算出した。 

8.6.3. ジメトエート 

ジメトエート画分の残留物を適量の水／アセトニトリル(60:40, v/v)混液に溶解し，そ

の 5 L を前記条件の LC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線よりジメトエート

の重量を求め，試料中の残留濃度を算出した。 

 

9. すいか分析法 

9.1. 抽出 

9.1.1. 果肉，残渣 

試料 20 g を三角フラスコにはかりとり，アセトン 100 mL を加え，30 分間振とうし

た。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同

様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 40 mL（試料 4 

g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオン代謝物分析用として分取し，40 mL（試

料 4 g 相当量）をペルメトリンおよびジノテフラン分析用として分取した。両抽出液を

40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 
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9.1.2. 果皮 

試料 10 g を三角フラスコにはかりとり，アセトン 100 mL を加え，30 分間振とうし

た。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同

様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 40 mL（試料 2 

g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオン代謝物分析用として分取し，40 mL（試

料 2 g 相当量）をペルメトリンおよびジノテフラン分析用として分取した。両抽出液を

40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 

9.1.3. 果汁 

試料 20 g を三角フラスコにはかりとり，アセトン 100 mL を加え，30 分間振とうし

た。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同

様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 100 mL（試料

10 g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオン代謝物分析用として分取し，100 mL

（試料 10 g 相当量）をペルメトリンおよびジノテフラン分析用として分取した。両抽

出液を 40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 

 

9.2. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の精製 

9.2.1. C18ミニカラムによる精製 

C18ミニカラムにアセトニトリルおよび水を順次 5 mL ずつ流下し前処理した。濃縮

液を前処理した C18ミニカラムに流下した。さらに，水 5 mL および水／アセトニトリ

ル(60:40, v/v)混液 10 mL で容器内を洗浄し，これを C18ミニカラム移して流下し，そ

れらの流出液を捨てた。C18ミニカラムを１分間吸引乾燥した後，アセトニトリル 10 mL

を流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を

留去した。 

9.2.2. フロリジルミニカラムによる精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し

た。ついでヘキサン／酢酸エチル(95:5, v/v)混液 5 mL を流下し，これらの流出液を捨

てた。次にヘキサン／酢酸エチル(80:20, v/v)混液 15 mL を流下し，溶出液を取り，40℃

以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

9.3. ペルメトリンおよびジノテフランの精製 

9.3.1. 多孔性ケイソウ土カラムによる精製 

濃縮液に水を加え約 10 mL とした後，アセトニトリル 5 mL および塩化ナトリウム  

5 g を加えて溶解し，注射針を装着した多孔性ケイソウ土カラムに流下した。10 分間放

置後，ヘキサン 20 mL で容器内を洗って多孔性ケイソウ土カラムに移して流下した。

さらにヘキサン 80 mL で同様の操作を繰り返し，溶出液を合わせた（ペルメトリン画
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分）。次に酢酸エチル 100 mL を流下した（ジノテフラン画分）。両画分を，40℃以下の

水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

9.4. フロリジルミニカラムによるペルメトリン画分の精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し，

それらの流出液を捨てた。ついでヘキサン／ジエチルエーテル(95:5, v/v)混液 15 mL を

流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留

去した。 

 

9.5. アルミナ N ミニカラムによるジノテフラン画分の精製 

アルミナ N ミニカラムに酢酸エチル 5 mL を流下し洗浄した。残留物を酢酸エチル 5 

mL に溶解してアルミナ N ミニカラムに移して流下した。同様の操作を繰り返した後，

さらに酢酸エチル 10 mL を流下し，それらの流出液を捨てた。ついでアセトン 20 mL

を流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を

留去した。 

 

9.6. 定量 

9.6.1. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物 

イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の残留物を適量のアセトニトリル／水

(80:20, v/v)混液に溶解し，その 10 L を前記条件の LC-MS/MS に注入してピーク面積

を求め，検量線よりイプロジオンおよびイプロジオン代謝物の重量を求め，試料中の残

留濃度を算出した。 

9.6.2. ペルメトリン 

ペルメトリン画分の残留物を適量の 0.1％ジエチレングリコール含有アセトンに溶解

し，その 1 L を前記条件の GC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線より cis-ペ

ルメトリンおよび trans-ペルメトリンの重量を求め，試料中の各残留濃度を算出した。 

9.6.3. ジノテフラン 

ジノテフラン画分の残留物を適量の水／アセトニトリル(80:20, v/v)混液に溶解し，そ

の 10 L を前記条件の LC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線よりジノテフラン

の重量を求め，試料中の残留濃度を算出した。 

 

10. メロン分析法 

10.1. 抽出 

10.1.1. 果肉，残渣 

試料 20 g を三角フラスコにはかりとり，アセトン 100 mL を加え，30 分間振とうし
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た。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同

様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 40 mL（試料 4 

g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオン代謝物分析用として分取し，水 5 mL を

加え，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。また 20 mL（試料 2 g

相当量）をエトフェンプロックスおよびジノテフラン分析用として分取し，40℃以下の

水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 

10.1.2. 果皮 

試料 10 g を三角フラスコにはかりとり，アセトン 100 mL を加え，30 分間振とうし

た。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同

様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 40 mL（試料 2 

g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオン代謝物分析用として分取し，水 5 mL を

加え，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。また 20 mL（試料 1 g

相当量）をエトフェンプロックスおよびジノテフラン分析用として分取し，40℃以下の

水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 

10.1.3. 果汁 

試料 20 g を三角フラスコにはかりとり，アセトン 100 mL を加え，30 分間振とうし

た。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同

様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 100 mL（試料

10 g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオン代謝物分析用として分取し，40 mL

（試料 4 g相当量）をエトフェンプロックスおよびジノテフラン分析用として分取した。

両抽出液を 40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 

 

10.2. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の精製 

10.2.1. C18ミニカラムによる精製 

C18ミニカラムにアセトニトリルおよび水を順次 5 mL ずつ流下し前処理した。濃縮

液を前処理した C18ミニカラムに流下した。さらに，水 5 mL および水／アセトニトリ

ル(60:40, v/v)混液 10 mL で容器内を洗浄し，これを C18ミニカラム移して流下し，そ

れらの流出液を捨てた。C18ミニカラムを１分間吸引乾燥した後，アセトニトリル 10 mL

を流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を

留去した。 

10.2.2. フロリジルミニカラムによる精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し

た。ついでヘキサン／酢酸エチル(95:5, v/v)混液 5 mL を流下し，これらの流出液を捨

てた。次にヘキサン／酢酸エチル(80:20, v/v)混液 15 mL を流下し，溶出液を取り，40℃

以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 
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10.3. エトフェンプロックスおよびジノテフランの精製 

10.3.1. 多孔性ケイソウ土カラムによる精製 

10.3.1.1. 果肉，果汁，残渣 

濃縮液に水を加え約 17 mL とした後，塩化ナトリウム 5 g を加えて溶解し，注射針

を装着した多孔性ケイソウ土カラムに流下した。10 分間放置後，ヘキサン 20 mL で容

器内を洗って多孔性ケイソウ土カラムに移して流下した。さらにヘキサン 100 mL で同

様の操作を繰り返し，溶出液を合わせた（エトフェンプロックス画分）。さらに酢酸エ

チル 100 mL を流下した（ジノテフラン画分）。両画分を，40℃以下の水浴中で減圧濃

縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

10.3.1.2. 果皮 

濃縮液に水を加え約 10 mL とした後，アセトニトリル 5 mL および塩化ナトリウム 5 

g を加えて溶解し，注射針を装着した多孔性ケイソウ土カラムに流下した。10 分間放置

後，ヘキサン 20 mL で容器内を洗って多孔性ケイソウ土カラムに移して流下した。さ

らにヘキサン 100 mL で同様の操作を繰り返し，溶出液を合わせた（エトフェンプロッ

クス画分）。次に酢酸エチル 100 mL を流下した（ジノテフラン画分）。両画分を，40℃

以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

10.4. フロリジルミニカラムによるエトフェンプロックス画分の精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し，

それらの流出液を捨てた。ついでヘキサン／ジエチルエーテル(95:5, v/v)混液 15 mL を

流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留

去した。 

 

10.5. アルミナ N ミニカラムによるジノテフラン画分の精製 

アルミナ N ミニカラムに酢酸エチル 5 mL を流下し洗浄した。残留物を酢酸エチル 5 

mL に溶解してアルミナ N ミニカラムに移して流下した。同様の操作を繰り返した後，

さらに酢酸エチル 10 mL を流下し，それらの流出液を捨てた。ついでアセトン 20 mL

を流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を

留去した。 

 

10.6. 定量 

10.6.1. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物 

イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の残留物を適量のアセトニトリル／水

(80:20, v/v)混液に溶解し，その 10 L を前記条件の LC-MS/MS に注入してピーク面積

を求め，検量線よりイプロジオンおよびイプロジオン代謝物の重量を求め，試料中の残
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留濃度を算出した。 

10.6.2. エトフェンプロックス 

エトフェンプロックス画分の残留物を適量のアセトニトリルに溶解し，その 10 L を

前記条件の LC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線よりエトフェンプロックスの

重量を求め，試料中の残留濃度を算出した。 

10.6.3. ジノテフラン 

ジノテフラン画分の残留物を適量の水／アセトニトリル(80:20, v/v)混液に溶解し，そ

の 10 L を前記条件の LC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線よりジノテフラン

の重量を求め，試料中の残留濃度を算出した。 

 

11. キウイフルーツ分析法 

11.1. 抽出 

11.1.1. 果肉，残渣 

試料 20 g を三角フラスコにはかりとり，アセトン 100 mL を加え，30 分間振とうし

た。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同

様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 40 mL（試料 4 

g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオン代謝物分析用として分取し，40 mL（試

料 4 g 相当量）をペルメトリンおよびイミダクロプリド分析用として分取した。両抽出

液を 40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 

11.1.2. 果皮 

試料 10 g を三角フラスコにはかりとり，アセトン 100 mL を加え，30 分間振とうし

た。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同

様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 40 mL（試料 2 

g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオン代謝物分析用として分取し，水 5 mL を

加え，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。また 40 mL（試料 2 g

相当量）をペルメトリンおよびイミダクロプリド分析用として分取し，40℃以下の水浴

中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 

11.1.3. 果汁 
試料 20 g を三角フラスコにはかりとり，アセトン 100 mL を加え，30 分間振とうし

た。抽出物をろ紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過し，残渣をアセトン 50 mL で洗い，同

様にろ過した。ろ液を合わせアセトンで 200 mL 定容とし，そのうちの 100 mL（試料

10 g 相当量）をイプロジオンおよびイプロジオン代謝物分析用として分取し，100 mL

（試料 10 g 相当量）をペルメトリンおよびジノテフラン分析用として分取した。両抽

出液を 40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，アセトンを留去した。 
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11.2. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の精製 

11.2.1. C18ミニカラムによる精製 

C18ミニカラムにアセトニトリルおよび水を順次 5 mL ずつ流下し前処理した。濃縮

液を前処理した C18ミニカラムに流下した。さらに，水 5 mL および水／アセトニトリ

ル(60:40, v/v)混液 10 mL で容器内を洗浄し，これを C18ミニカラム移して流下し，そ

れらの流出液を捨てた。C18ミニカラムを１分間吸引乾燥した後，アセトニトリル 10 mL

を流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を

留去した。 

11.2.2. フロリジルミニカラムによる精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し

た。ついでヘキサン／酢酸エチル(95:5, v/v)混液 5 mL を流下し，これらの流出液を捨

てた。次にヘキサン／酢酸エチル(80:20, v/v)混液 15 mL を流下し，溶出液を取り，40℃

以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

11.3. ペルメトリンおよびイミダクロプリドの精製 

11.3.1. 多孔性ケイソウ土カラムによる精製 

濃縮液に水を加え約 17 mL とした後，塩化ナトリウム 5 g を加えて溶解し，注射針

を装着した多孔性ケイソウ土カラムに流下した。10 分間放置後，ヘキサン 20 mL で容

器内を洗って多孔性ケイソウ土カラムに移して流下した。さらにヘキサン 80 mL で同

様の操作を繰り返し，溶出液を合わせた（ペルメトリン画分）。次に酢酸エチル 100 mL

を流下した（イミダクロプリド画分）。両画分を，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最

後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

11.4. フロリジルミニカラムによるペルメトリン画分の精製 

フロリジルミニカラムにヘキサン 5 mL を流下し洗浄した。残留物をヘキサン 5 mL

に溶解してフロリジルミニカラムに移して流下した。同様の操作をさらに 2 回繰り返し，

それらの流出液を捨てた。ついでヘキサン／ジエチルエーテル(95:5, v/v)混液 15 mL を

流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留

去した。 

 

11.5. シリカゲルミニカラムによるイミダクロプリド画分の精製 

シリカゲルミニカラムにヘキサン／アセトン(85:15, v/v)混液5 mLを流下し洗浄した。

残留物を同混液 5 mL に溶解してシリカゲルミニカラムに移して流下した。同様の操作

を繰り返した後，さらに同混液 10 mL を流下し，それらの流出液を捨てた。次にヘキ

サン／アセトン(70:30, v/v)混液 20 mL を流下し，溶出液を取り，40℃以下の水浴中で
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減圧濃縮し，最後は窒素気流下で溶媒を留去した。 

 

11.6. 定量 

11.6.1. イプロジオンおよびイプロジオン代謝物 

イプロジオンおよびイプロジオン代謝物の残留物を適量のアセトニトリル／水

(80:20, v/v)混液に溶解し，その 10 L を前記条件の LC-MS/MS に注入してピーク面積

を求め，検量線よりイプロジオンおよびイプロジオン代謝物の重量を求め，試料中の残

留濃度を算出した。 

11.6.2. ペルメトリン 

ペルメトリン画分の残留物を適量の 0.1％ジエチレングリコール含有アセトンに溶解

し，その 1 L を前記条件の GC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線より cis-ペ

ルメトリンおよび trans-ペルメトリンの重量を求め，試料中の各残留濃度を算出した。 

11.6.3. イミダクロプリド 

イミダクロプリド画分の残留物を適量の水／アセトニトリル(80:20, v/v)混液に溶解

し，その 10 L を前記条件の LC-MS に注入してピーク面積を求め，検量線よりイミダ

クロプリドの重量を求め，試料中の残留濃度を算出した。 
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12. 定量限界（LOQ）および検出限界（LOD） 

作物 分析部位 
定量限界 検出限界 

(ppm or mg/L*) (ppm or mg/L*) 

米 

籾米        0.01         0.005  

籾殻        0.05         0.03  

ぬか        0.05        0.03 

玄米        0.01         0.005  

白米        0.01         0.005  

水洗玄米        0.01         0.005  

水洗白米        0.01         0.005  

炊飯玄米        0.005        0.003 

圧力炊飯玄米        0.005         0.003  

炊飯白米        0.005         0.003  

圧力炊飯白米        0.005         0.003  

玄米とぎ汁        0.002*        0.001* 

白米とぎ汁        0.002*        0.001* 

ごま 

生ごま        0.005        0.0008 

いりごま        0.005         0.0008 

粗油        0.01         0.002  

残渣        0.005         0.0008 

すいか 

果肉        0.005        0.0008 

果皮        0.01        0.002 

果汁        0.001         0.0002 

残渣        0.005        0.0008 

メロン 

果肉        0.005        0.0008 

果皮        0.01        0.002 

果汁        0.001         0.0002 

残渣        0.005        0.0008 

キウイフルーツ 

果肉        0.005        0.0008 

果皮        0.01        0.002 

果汁        0.001         0.0002 

残渣        0.005        0.0008 

 



 
 

 

27 

13. 回収率 

分析法確認のため，各試料（分析部位）の無処理試料を用いて，定量限界相当，その 20

倍および実残留値レベルの添加濃度における回収試験を各 3 連分析で実施した。なお，無

処理試料は 2 連分析し，全て定量限界未満であった。回収試験結果を表に示す (表 1~5)。 

 

14. 保存安定性確認試験 

  均一化した無処理試料を三角フラスコにはかりとり，標準溶液を一定量添加し－20℃に

保存した。処理試料の分析終了後に本分析と同様に操作し，残存率を求めた。保存安定性

確認試験の結果を表に示す (表 6~10)。 
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表 1. 米試料における回収率 
エトフェンプロックス

A B C
0.2 112 113 110 112 1.5 1.3
0.01 105 108 109 107 2.1 2.0
0.2 102 101 98 100 2.1 2.1
0.01 94 94 95 94 0.6 0.6
1.0 104 109 100 104 4.5 4.3
0.05 96 97 95 96 1.0 1.0
0.2 93 91 98 94 3.6 3.8
0.01 106 99 99 101 4.0 4.0
0.2 88 90 87 88 1.5 1.7
0.01 89 85 86 87 2.1 2.4
0.1 76 74 72 74 2.0 2.7
0.005 110 107 105 107 2.5 2.3
0.1 77 73 73 74 2.3 3.1
0.005 112 107 105 108 3.6 3.3
0.04* 100 93 100 98 4.0 4.1
0.002* 100 91 90 94 5.5 5.9
0.04* 94 96 98 96 2.0 2.1
0.002* 89 91 93 91 2.0 2.2

* mg/L
フサライド

A B C
2.5 81 86 95 87 7.1 8.2
0.2 99 102 101 101 1.5 1.5
0.01 110 110 107 109 1.7 1.6
0.2 106 97 100 101 4.6 4.6
0.01 94 97 106 99 6.2 6.3
1.0 102 96 105 101 4.6 4.6
0.05 102 96 100 99 3.1 3.1
0.2 95 102 103 100 4.4 4.4
0.01 109 107 100 105 4.7 4.5
0.2 94 93 93 93 0.6 0.6
0.01 98 97 98 98 0.6 0.6
0.1 92 92 92 92 0.0 0.0
0.005 95 94 93 101 1.5 1.5
0.1 92 93 88 91 2.6 2.9
0.005 99 102 101 101 1.5 1.5
0.04* 105 107 94 102 7.0 6.9
0.002* 97 107 100 101 5.1 5.0
0.04* 96 103 101 100 3.6 3.6
0.002* 81 101 109 97 14.4 14.8

* mg/L
イミダクロプリド

A B C
0.4 98 99 97 98 1.0 1.0
0.2 97 102 100 100 2.5 2.5
0.01 95 97 103 98 4.2 4.3
0.2 96 98 98 97 1.2 1.2
0.01 102 93 99 98 4.6 4.7
1.0 93 79 99 90 10.3 11.4
0.05 89 87 90 89 1.5 1.7
0.2 98 98 99 98 0.6 0.6
0.01 87 90 90 89 1.7 1.9
0.2 88 94 102 95 7.0 7.4
0.01 84 85 88 86 2.1 2.4
0.1 91 93 89 91 2.0 2.2
0.005 82 75 79 79 3.5 4.4
0.1 98 85 85 89 7.5 8.4
0.005 84 87 81 84 3.0 3.6
0.04* 100 97 100 99 1.7 1.7
0.002* 97 98 99 98 1.0 1.0
0.04* 97 96 98 97 1.0 1.0
0.002* 99 98 99 99 0.6 0.6

* mg/L

白米とぎ汁

白米

水洗玄米

水洗白米

炊飯玄米

ぬか

炊飯白米

玄米とぎ汁

RSD
(%)

白米とぎ汁

炊飯白米

玄米とぎ汁

水洗玄米

水洗白米

炊飯玄米

玄米

白米

回収率 （％）

分析部位

添加濃度

(ppm)
平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

S.D.
(%)

ぬか

RSD
(%)

添加濃度

(ppm)
回収率 （％） 平均回収

率 (%)

白米とぎ汁

分析部位

白米

炊飯玄米

炊飯白米

玄米とぎ汁

水洗玄米

水洗白米

ぬか

玄米

RSD
(%)

玄米

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 （％） 平均回収

率 (%)
S.D.
(%)
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表 2. ごま試料における回収率 
cis -ペルメトリン

A B C
0.1 84 83 83 83 0.6 0.7
0.005 106 95 90 97 8.2 8.5
0.1 88 83 81 84 3.6 4.3
0.005 99 96 82 92 9.1 9.9
0.2 93 92 88 91 2.6 2.9
0.01 90 82 79 84 5.7 6.8
0.1 86 82 81 83 2.6 3.1
0.005 98 92 91 94 3.8 4.0

trans -ペルメトリン

A B C
0.1 84 84 84 84 0.0 0.0
0.005 101 97 88 95 6.7 7.1
0.1 91 87 86 88 2.6 3.0
0.005 104 101 87 97 9.1 9.4
0.2 99 98 93 97 3.2 3.3
0.01 94 85 81 87 6.7 7.7
0.1 87 83 83 84 2.3 2.7
0.005 100 95 93 96 3.6 3.8

イプロジオン(P)

A B C
15 81 80 78 80 1.5 1.9
0.1 82 80 77 80 2.5 3.1
0.005 87 80 77 81 5.1 6.3
15 81 81 79 80 1.2 1.5
0.1 93 87 84 88 4.6 5.2
0.005 86 86 83 85 1.7 2.0
15 100 91 88 93 6.2 6.7
0.2 90 88 86 88 2.0 2.3
0.01 87 83 82 84 2.6 3.1
15 83 81 80 81 1.5 1.9
0.1 86 84 84 85 1.2 1.4
0.005 92 87 83 87 4.5 5.2

イプロジオン(M)

A B C
0.5 81 80 80 80 0.6 0.8
0.1 95 94 87 92 4.4 4.8
0.005 97 93 91 94 3.1 3.3
0.5 101 93 90 95 5.7 6.0
0.1 103 101 98 101 2.5 2.5
0.005 107 98 94 100 6.7 6.7
0.2 95 95 90 93 2.9 3.1
0.01 110 104 93 102 8.6 8.4
0.5 100 95 87 94 6.6 7.0
0.1 111 98 97 102 7.8 7.6
0.005 93 92 86 90 3.8 4.2

ジメトエート

A B C
10 85 83 81 83 2.0 2.4
0.1 93 87 84 88 4.6 5.2
0.005 94 90 89 91 2.6 2.9
0.1 93 93 88 91 2.9 3.2
0.005 107 102 100 103 3.6 3.5
0.2 93 91 82 89 5.9 6.6
0.01 102 101 99 101 1.5 1.5
0.1 96 95 86 92 5.5 6.0
0.005 106 104 104 105 1.2 1.1

粗油

残渣

平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

分析部位
添加濃度

(mg/kg)
回収率 （％） 平均回収

率 (%)
S.D.
(%)

炒りごま

分析部位

生ごま

炒りごま

平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

添加濃度

(mg/kg)
回収率 （％） 平均回収

率 (%)
S.D.
(%)

添加濃度

(mg/kg)
回収率 （％）

生ごま

いりごま

回収率 （％）

生ごま

炒りごま

粗油

残渣

添加濃度

(mg/kg)

分析部位

生ごま

残渣

平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

生ごま

炒りごま

粗油

分析部位
添加濃度

(mg/kg)
回収率 （％）

残渣

粗油

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

分析部位

粗油

残渣

 



 
 

 

30 

表 3. すいか試料における回収率 

cis -ペルメトリン

A B C
0.1 108 101 101 103 4.0 3.9
0.005 88 87 86 87 1.0 1.1
0.2 95 92 85 91 5.1 5.6
0.01 86 85 80 84 3.2 3.8
0.02 113 111 109 111 2.0 1.8
0.001 105 102 99 102 3.0 2.9
0.1 97 97 92 95 2.9 3.1
0.005 88 86 84 86 2.0 2.3

trans -ペルメトリン

A B C
0.1 110 101 100 104 5.5 5.3
0.005 85 83 83 84 1.2 1.4
0.2 91 89 82 87 4.7 5.4
0.01 82 81 81 81 0.6 0.7
0.02 110 106 102 106 4.0 3.8
0.001 91 91 90 91 0.6 0.7
0.1 94 93 89 92 2.6 2.8
0.005 84 83 80 82 2.1 2.6

イプロジオン(P)

A B C
0.1 86 83 82 84 2.1 2.5
0.005 102 92 92 95 5.8 6.1
4 97 94 92 94 2.5 2.7
0.2 87 84 83 85 2.1 2.5
0.01 84 81 80 82 2.1 2.6
0.02 106 106 101 104 2.9 2.8
0.001 94 91 84 90 5.1 5.7
0.1 90 88 85 88 2.5 2.8
0.005 96 95 91 94 2.6 2.8

イプロジオン(M)

A B C
0.1 95 94 92 94 1.5 1.6
0.005 102 93 90 95 6.2 6.5
0.2 94 93 89 92 2.6 2.8
0.01 95 92 86 91 4.6 5.1
0.02 102 99 97 99 2.5 2.5
0.001 99 93 92 95 3.8 4.0
0.1 96 95 93 95 1.5 1.6
0.005 99 97 95 97 2.0 2.1

ジノテフラン

A B C
0.1 95 94 94 94 0.6 0.6
0.005 104 101 100 102 2.1 2.1
0.2 91 89 87 89 2.0 2.2
0.01 101 98 95 98 3.0 3.1
0.2 96 96 93 95 1.7 1.8
0.02 96 95 95 95 0.6 0.6
0.001 97 92 91 93 3.2 3.4
0.1 90 90 89 90 0.6 0.7
0.005 100 97 97 98 1.7 1.7

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

残渣

平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

果肉

果皮

果汁

分析部位

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 (%)

果汁

残渣

果肉

果皮

回収率 (%)

果肉

平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

添加濃度

(ppm)
回収率 (%) 平均回収

率 (%)
S.D.
(%)

果皮

分析部位

果肉

果汁

果皮

果皮

果汁

残渣

添加濃度

(ppm)

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 (%)

果肉

果汁

残渣

平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

残渣

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 (%) 平均回収

率 (%)
S.D.
(%)
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表 4. メロン試料における回収率 

エトフェンプロックス

A B C
0.1 93 91 89 91 2.0 2.2
0.005 95 93 92 93 1.5 1.6
10 87 85 84 85 1.5 1.8
0.2 87 80 77 81 5.1 6.3
0.01 104 103 97 101 3.8 3.8
0.02 93 88 87 89 3.2 3.6
0.001 99 94 94 96 2.9 3.0
0.1 87 85 83 85 2.0 2.4
0.005 97 96 96 96 0.6 0.6

イプロジオン(P)

A B C
0.1 100 96 95 97 2.6 2.7
0.005 89 89 89 89 0.0 0.0
50 93 87 86 89 3.8 4.3
0.2 94 93 91 93 1.5 1.6
0.01 87 86 86 86 0.6 0.7
0.02 95 93 90 93 2.5 2.7
0.001 91 88 85 88 3.0 3.4
0.1 100 99 98 99 1.0 1.0
0.005 110 110 109 110 0.6 0.5

イプロジオン(M)

A B C
0.1 97 96 92 95 2.6 2.7
0.005 96 90 89 92 3.8 4.1
0.2 100 97 89 95 5.7 6.0
0.01 103 98 93 98 5.0 5.1
0.02 101 97 95 98 3.1 3.2
0.001 104 103 100 102 2.1 2.1
0.1 100 99 96 98 2.1 2.1
0.005 106 104 100 103 3.1 3.0

ジノテフラン

A B C
0.1 96 88 88 91 4.6 5.1
0.005 101 95 94 97 3.8 3.9
4 86 82 79 82 3.5 4.3
0.2 97 96 90 94 3.8 4.0
0.01 98 98 85 94 7.5 8.0
0.1 97 97 94 96 1.7 1.8
0.02 97 86 84 89 7.0 7.9
0.001 100 99 96 98 2.1 2.1
0.1 98 97 96 97 1.0 1.0
0.005 99 99 97 98 1.2 1.2

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

果皮

果汁

分析部位

果汁

残渣

果肉

果汁

残渣

果皮

果肉

添加濃度

(ppm)
回収率 (%) 平均回収

率 (%)
S.D.
(%)

回収率 (%)

果肉

添加濃度

(ppm)

S.D.
(%)

S.D.
(%)

果皮

残渣

平均回収
率 (%)

果肉

果皮

果汁

平均回収
率 (%)

回収率 (%)

分析部位
添加濃度

(ppm)

平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

分析部位

残渣

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 (%)
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表 5. キウイフルーツ試料における回収率 

cis -ペルメトリン

A B C
0.1 90 90 89 90 0.6 0.7
0.005 100 99 99 99 0.6 0.6
5 88 87 84 86 2.1 2.4
0.2 90 90 85 88 2.9 3.3
0.01 94 91 89 91 2.5 2.7
0.02 93 92 91 92 1.0 1.1
0.001 104 102 92 99 6.4 6.5
0.1 90 89 86 88 2.1 2.4
0.005 98 93 91 94 3.6 3.8

trans -ペルメトリン

A B C
0.1 88 88 85 87 1.7 2.0
0.005 97 96 96 96 0.6 0.6
5 90 89 84 88 3.2 3.6
0.2 83 82 80 82 1.5 1.8
0.01 90 90 88 89 1.2 1.3
0.02 91 90 89 90 1.0 1.1
0.001 98 95 93 95 2.5 2.6
0.1 90 89 86 88 2.1 2.4
0.005 99 95 94 96 2.6 2.7

イプロジオン(P)

A B C
0.1 88 87 87 87 0.6 0.7
0.005 91 84 81 85 5.1 6.0
50 89 87 78 85 5.9 6.9
0.2 87 85 83 85 2.0 2.4
0.01 84 80 78 81 3.1 3.8
0.2 93 92 87 91 3.2 3.5
0.02 82 79 78 80 2.1 2.6
0.001 83 82 80 82 1.5 1.8
0.1 86 83 81 83 2.5 3.0
0.005 88 82 82 84 3.5 4.2

イプロジオン(M)

A B C
0.1 99 99 95 98 2.3 2.3
0.005 107 105 103 105 2.0 1.9
0.2 95 94 92 94 1.5 1.6
0.01 82 80 80 81 1.2 1.5
0.02 109 107 104 107 2.5 2.3
0.001 100 98 89 96 5.9 6.1
0.1 105 104 97 102 4.4 4.3
0.005 104 97 93 98 5.6 5.7

イミダクロプリド

A B C
0.1 104 100 96 100 4.0 4.0
0.005 101 100 97 99 2.1 2.1
15 97 92 92 94 2.9 3.1
0.2 102 100 98 100 2.0 2.0
0.01 100 98 97 98 1.5 1.5
0.02 94 87 84 88 5.1 5.8
0.001 90 84 81 85 4.6 5.4
0.1 100 99 99 99 0.6 0.6
0.005 100 99 99 99 0.6 0.6

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

RSD
(%)

果汁

残渣

平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

残渣

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 (%) 平均回収

率 (%)
S.D.
(%)

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 (%)

果肉

果汁

残渣

添加濃度

(ppm)

平均回収
率 (%)

果汁

S.D.
(%)

添加濃度

(ppm)
回収率 (%) 平均回収

率 (%)
S.D.
(%)

分析部位

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 (%)

果汁

残渣

果肉

回収率 (%)

果肉

果皮

平均回収
率 (%)

S.D.
(%)

果肉

果皮

果皮

果皮

果汁

残渣

分析部位

果肉

果皮
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表 6. 保存中の安定性確認試験（米試料） 

エトフェンプロックス

A B
玄米 0.2 98 99 99 2009/9/25 2010/3/24 180

フサライド

A B
玄米 0.2 86 93 90 2009/9/25 2010/3/24 180

イミダクロプリド

A B
玄米 0.2 95 94 95 2009/9/25 2010/3/24 180

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 （％） 平均回収率

（％）

平均回収率
（％）

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 （％） 平均回収率

（％）

回収率 （％）
分析部位

添加濃度
(ppm)

添加日 分析日
保存期間

（日）

添加日 分析日
保存期間

（日）

添加日 分析日
保存期間

（日）

 



 
 

 

34 

表 7. 保存中の安定性確認試験（ごま試料） 

cis -ペルメトリン

A B
生ごま 0.1 101 99 100 2009/11/16 2010/3/23 127

trans -ペルメトリン

A B
生ごま 0.1 108 105 107 2009/11/16 2010/3/23 127

イプロジオン(P)

A B
生ごま 0.1 75 73 74 2009/11/16 2010/3/23 127

イプロジオン(M)

A B
生ごま 0.1 85 75 80 2009/11/16 2010/3/23 127

ジメトエート

A B
生ごま 0.1 95 94 95 2009/11/16 2010/3/23 127

添加日 分析日
保存期間

（日）

添加日 分析日
保存期間

（日）

添加日 分析日
保存期間

（日）

添加日 分析日
保存期間

（日）

添加日 分析日
保存期間

（日）

平均回収率
（％）

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 （％） 平均回収率

（％）

回収率 （％）
分析部位

添加濃度
(ppm)

分析部位
添加濃度

(ppm)
回収率 （％）

分析部位

分析部位

平均回収率
（％）

添加濃度
(ppm)

回収率 （％） 平均回収率
（％）

添加濃度
(ppm)

回収率 （％） 平均回収率
（％）
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表 8. 保存中の安定性確認試験（すいか試料） 

cis -ペルメトリン

A B
果肉 0.1 107 105 106 2009/12/2 2010/2/8 68
果皮 0.2 107 103 105 2009/12/2 2010/2/8 68
果汁 0.02 82 77 80 2009/12/2 2010/2/2 62
残渣 0.1 93 89 91 2009/12/2 2010/2/8 68

trans -ペルメトリン

A B
果肉 0.1 107 103 105 2009/12/2 2010/2/8 68
果皮 0.2 106 104 105 2009/12/2 2010/2/8 68
果汁 0.02 85 79 82 2009/12/2 2010/2/2 62
残渣 0.1 90 88 89 2009/12/2 2010/2/8 68

イプロジオン(P)

A B
果肉 0.1 97 95 96 2009/12/2 2010/1/13 42
果皮 0.2 93 93 93 2009/12/2 2010/1/13 42
果汁 0.02 90 84 87 2009/12/2 2010/1/13 42
残渣 0.1 96 95 96 2009/12/2 2010/1/13 42

イプロジオン(M)

A B
果肉 0.1 96 91 94 2009/12/2 2010/1/13 42
果皮 0.2 87 85 86 2009/12/2 2010/1/13 42
果汁 0.02 89 88 89 2009/12/2 2010/1/13 42
残渣 0.1 97 91 94 2009/12/2 2010/1/13 42

ジノテフラン

A B
果肉 0.1 97 95 96 2009/12/2 2010/2/2 62
果皮 0.2 96 93 95 2009/12/2 2010/2/3 63
果汁 0.02 81 75 78 2009/12/2 2010/2/2 62
残渣 0.1 94 88 91 2009/12/2 2010/2/3 63

平均回収率
（％）

添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％） 平均回収率
（％）

添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％） 平均回収率
（％）

分析部位
添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％）

分析部位

分析部位

平均回収率
（％）

分析部位
添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％） 平均回収率
（％）

回収率 （％）
分析部位

添加濃度
(mg/kg)

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）
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表 9. 保存中の安定性確認試験（メロン試料） 

エトフェンプロックス

A B
果肉 0.1 86 82 84 2009/10/13 2009/12/7 55
果皮 0.2 85 83 84 2009/10/13 2009/11/30 48
果汁 0.02 90 90 90 2009/10/13 2009/11/12 30
残渣 0.1 91 89 90 2009/10/13 2009/11/13 31

イプロジオン(P)

A B
果肉 0.1 91 85 88 2009/10/13 2009/11/17 35
果皮 0.2 100 96 98 2009/10/13 2009/11/17 35
果汁 0.02 94 90 92 2009/10/13 2009/11/17 35
残渣 0.1 80 77 79 2009/10/13 2009/11/17 35

イプロジオン(M)

A B
果肉 0.1 106 99 103 2009/10/13 2009/11/17 35
果皮 0.2 98 94 96 2009/10/13 2009/11/17 35
果汁 0.02 104 103 104 2009/10/13 2009/11/17 35
残渣 0.1 95 94 95 2009/10/13 2009/11/17 35

ジノテフラン

A B
果肉 0.1 85 77 81 2009/10/13 2009/11/12 30
果皮 0.2 94 83 89 2009/10/13 2009/11/13 31
果汁 0.02 93 92 93 2009/10/13 2009/11/12 30
残渣 0.1 94 92 93 2009/10/13 2009/11/13 31

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）
平均回収率

（％）

添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％） 平均回収率
（％）

分析部位
添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％）

分析部位

平均回収率
（％）

分析部位
添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％） 平均回収率
（％）

回収率 （％）
分析部位

添加濃度
(mg/kg)
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表 10. 保存中の安定性確認試験（キウイフルーツ試料） 

cis -ペルメトリン

A B
果肉 0.1 92 87 90 2009/10/23 2009/12/1 39
果皮 0.2 79 77 78 2009/10/23 2009/12/2 40
果汁 0.02 92 89 90 2009/10/23 2009/12/2 40
残渣 0.1 90 89 90 2009/10/23 2009/12/1 39

trans -ペルメトリン

A B
果肉 0.1 92 86 89 2009/10/23 2009/12/1 39
果皮 0.2 79 77 78 2009/10/23 2009/12/2 40
果汁 0.02 91 89 90 2009/10/23 2009/12/2 40
残渣 0.1 89 88 89 2009/10/23 2009/12/1 39

イプロジオン(P)

A B
果肉 0.1 82 81 82 2009/10/23 2009/12/11 49
果皮 0.2 84 83 84 2009/10/23 2009/12/11 49
果汁 0.02 82 79 81 2009/10/23 2009/12/11 49
残渣 0.1 78 78 78 2009/10/23 2009/12/11 49

イプロジオン(M)

A B
果肉 0.1 91 90 91 2009/10/23 2009/12/11 49
果皮 0.2 91 88 90 2009/10/23 2009/12/11 49
果汁 0.02 93 89 91 2009/10/23 2009/12/11 49
残渣 0.1 88 87 88 2009/10/23 2009/12/11 49

イミダクロプリド

A B
果肉 0.1 96 95 96 2009/10/23 2009/12/1 39
果皮 0.2 95 94 95 2009/10/23 2009/12/2 40
果汁 0.02 86 79 83 2009/10/23 2009/12/2 40
残渣 0.1 88 83 86 2009/10/23 2009/12/1 39

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）

抽出日 分析日
保存期間

（日）

平均回収率
（％）

分析部位
添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％） 平均回収率
（％）

回収率 （％）
分析部位

添加濃度
(mg/kg)

分析部位
添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％）

分析部位

分析部位

平均回収率
（％）

添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％） 平均回収率
（％）

添加濃度
(mg/kg)

回収率 （％） 平均回収率
（％）
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図 2. ごま 

図 2.1. 分析フローシート 

図 2.1.1. 生ごま，炒りごまおよび残渣 

秤    取 

 試料 5 g に水 10 mL を加え 30 分間放置 

アセトン抽出 

 アセトン 70 mL を加えホモジナイザーで磨砕抽出 

 シャフトをアセトン 30 mL で洗浄 

 洗浄液を合わせ 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，40 mL（1 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取，減圧濃縮し，アセトンおよび水を留去。 

 80 mL（2 g 相当量）をペルメトリンおよびジメトエート分析用に分取し， 

 減圧濃縮し，アセトンを留去。 

 

（イプロジオンおよびイプロジオン代謝物） 

アセトニトリル／ヘキサン分配 

 残留物をヘキサン 50 mL に溶解 

 ヘキサン飽和アセトニトリル 50 mL で 2 回抽出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

C18ミニカラム精製 

 残留物を水 5 mL に溶解 

 カラム[アセトニトリルおよび水各 5 mL で前処理]に負荷 

 水 5 mL および水／アセトニトリル(60：40) 10 mL で洗浄 

 1 分間吸引乾燥 

 アセトニトリル 10 mL で溶出 

GCB/NH2積層ミニカラム精製 

 カラム[アセトニトリル 5 mL で予備洗浄]に溶出液を負荷 

 アセトニトリル／トルエン(75：25) 15 mL を流下 

 全溶出液を分取 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL およびヘキサン／酢酸エチル(95：5) 5 mL で洗浄 

 ヘキサン／酢酸エチル(80：20) 15 mL で溶出 
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 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS/MS定量 

 アセトニトリル／水(80：20)に溶解，10 L 注入 

  

（ペルメトリンおよびジメトエート） 

多孔性ケイソウ土カラム精製 

 濃縮液に水を加え約 10 mL とする 

 アセトニトリル 5 mL および塩化ナトリウム 2 g を加える 

 カラムに負荷，10 分間放置 

 ヘキサン 100 mL を流下（ペルメトリン画分） 

 酢酸エチル 100 mL を流下（ジメトエート画分） 

 ジメトエート画分を濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

 

（ペルメトリン） 

アセトニトリル／ヘキサン分配 

 ヘキサン画分をヘキサン飽和アセトニトリル 100 mL で 2 回抽出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL で洗浄 

 ヘキサン／ジエチルエーテル(95：5) 15 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

GC-MS定量 

 アセトンに溶解，1 L 注入 

  

（ジメトエート） 

アセトニトリル／ヘキサン分配 

 残留物をヘキサン 100 mL に溶解 

 ヘキサン飽和アセトニトリル 100 mL で 2 回抽出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL およびでヘキサン／酢酸エチル(80：20) 15 mL で洗浄 

 ヘキサン／アセトン(70：30) 20 mL で溶出 
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 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS定量 

 水／アセトニトリル(60：40)に溶解，5 L 注入 

 

図 2.1.2. 粗油 

秤    取 

 試料 5 g 

アセトニトリル／ヘキサン分配 

 試料をヘキサン 100 mL に溶解 

 ヘキサン飽和アセトニトリル 100 mL で 2 回抽出 

 アセトニトリルで 200 mL に定容，40 mL（1 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取。40 mL（1 g 相当量）をペルメトリンおよび 

 ジメトエート分析用に分取。 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

 

（イプロジオンおよびイプロジオン代謝物） 

C18ミニカラム精製 

 残留物を水 5 mL に溶解 

 カラム[アセトニトリルおよび水各 5 mL で前処理]に負荷 

 水 5 mL および水／アセトニトリル(60：40) 10 mL で洗浄 

 1 分間吸引乾燥 

 アセトニトリル 10 mL で溶出 

GCB/NH2積層ミニカラム精製 

 カラム[アセトニトリル 5 mL で予備洗浄]に溶出液を負荷 

 アセトニトリル／トルエン(75：25) 15 mL を流下 

 全溶出液を分取 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL およびヘキサン／酢酸エチル(95：5) 5 mL で洗浄 

 ヘキサン／酢酸エチル(80：20) 15 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS/MS定量 

 アセトニトリル／水(80：20)に溶解，10 L 注入 
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（ペルメトリンおよびジメトエート） 

多孔性ケイソウ土カラム精製 

 残留物をアセトニトリル 5 mL に溶解 

 水 10 mL および塩化ナトリウム 2 g を加える 

 カラムに負荷，5 分間放置 

 ヘキサン 100 mL を流下（ペルメトリン画分） 

 酢酸エチル 100 mL を流下（ジメトエート画分） 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

 

（ペルメトリン） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL で洗浄 

 ヘキサン／ジエチルエーテル(95：5) 15 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

GC-MS定量 

 アセトンに溶解，1 L 注入 

  

（ジメトエート） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL およびでヘキサン／酢酸エチル(80：20) 15 mL で洗浄 

 ヘキサン／アセトン(70：30) 20 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS定量 

 水／アセトニトリル(60：40)に溶解，5 L 注入 
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図 2.2. ペルメトリン 

図 2.2.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

検量線 (10/03/03)

Ｙ = -566.610065
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図 2.2.2. ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（生ごま無処理および保存試験測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100224B_018.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100224B_018.D\data.ms (*)
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Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100224B_015.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100224B_015.D\data.ms (*)

 

 

 

（生ごま処理測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100225A_006.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100225A_006.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100225A_003.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100225A_003.D\data.ms (*)

 

 

→
→

→ →
→ →

→
→
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図 2.2.2.（続き） ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（生ごま回収率測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100301A_019.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100301A_019.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100301A_016.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100301A_016.D\data.ms (*)

 
 

 

（炒りごま 0.1 ppm 添加回収率および処理測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_055.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_055.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_052.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_052.D\data.ms (*)

 

 

→ →

→
→

→
→

→ →
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図 2.2.2.（続き） ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（炒りごま 0.005 ppm 添加回収率および無処理測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100301A_032.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100301A_032.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100301A_029.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100301A_029.D\data.ms (*)

 

 

 

（粗油無処理および処理測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_033.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_033.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_030.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_030.D\data.ms (*)

 

 

→
→

→
→

→ →
→ →
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図 2.2.2.（続き） ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（粗油 0.2 ppm 添加回収率測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_046.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_046.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_038.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_038.D\data.ms (*)

 

 

 

（粗油 0.01 ppm 添加回収率測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_031.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_031.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_028.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_028.D\data.ms (*)

 

 

→
→

→ →
→ →

→
→
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図 2.2.2.（続き） ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（残渣 0.1 ppm 添加回収率および処理測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_019.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_019.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_016.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_016.D\data.ms (*)

 

 

 

（残渣 0.005 ppm 添加回収率および無処理測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_021.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_021.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_018.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_018.D\data.ms (*)

 

 

→
→

→
→

→ →
→ →
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図 2.2.3. 回収率のクロマトグラム 

生ごま 0.1 ppm 添加 炒りごま 0.1 ppm 添加 

1 L/4 mL/2 g 1 L/4 mL/2 g 

12.50 13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

16000

18000

20000

22000

24000

26000

28000

30000

32000

34000

36000

38000

40000

42000

44000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100301A_020.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100301A_020.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_006.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_006.D\data.ms (*)

 

 

 

粗油 0.2 ppm 添加 残渣 0.1 ppm 添加 

1 L/4 mL/1 g 1 L/4 mL/2 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_042.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_042.D\data.ms (*)

  
12.50 13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

16000

18000

20000

22000

24000

26000

28000

30000

32000

34000

36000

38000

40000

42000

44000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_020.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_020.D\data.ms (*)

 

 

→
→

→ →

→ →
→
→
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図 2.2.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

生ごま 0.005 ppm 添加 炒りごま 0.005 ppm 添加 

1 L/2 mL/2 g 1 L/2 mL/2 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100301A_007.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100301A_007.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_022.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_022.D\data.ms (*)

 

 

 

粗油 0.01 ppm 添加 残渣 0.005 ppm 添加 

1 L/2 mL/1 g 1 L/2 mL/2 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_032.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_032.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100303A_022.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100303A_022.D\data.ms (*)

 

→ →
→ →

→ →
→ →
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図 2.2.4. 無処理のクロマトグラム 

生ごま 炒りごま 

1 L/2 mL/2 g 1 L/2 mL/2 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100224B_006.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100224B_006.D\data.ms (*)

  
12.50 13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

16000

18000

20000

22000

24000

26000

28000

30000

32000

34000

36000

38000

40000

42000

44000

Time-->
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100301A_033.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100301A_033.D\data.ms (*)

 

 

 

粗油 残渣 

1 L/2 mL/1 g 1 L/2 mL/2 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100301A_063.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100301A_063.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100301A_048.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100301A_048.D\data.ms (*)

 

→ →
→ →

→ →
→ →
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図 2.2.5. 処理のクロマトグラム 

生ごま 炒りごま 

1 L/10 mL/2 g 1 L/4 mL/2 g 
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9000

10000

11000

12000

13000

14000

15000

16000

17000

18000

19000

20000

21000

22000

23000

24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100225A_007.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100225A_007.D\data.ms (*)

  
12.50 13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

11000

12000

13000

14000

15000

16000

17000

18000

19000

20000

21000

22000

23000

24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_056.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_056.D\data.ms (*)

 

 

 

粗油 残渣 

1 L/2 mL/1 g 1 L/4 mL/2 g 

12.50 13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00
0

2000

4000

6000

8000
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12000

14000

16000
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22000

24000

26000

28000
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32000

34000

36000

38000

40000

42000

44000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_037.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_037.D\data.ms (*)

  
12.50 13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

16000

18000

20000

22000

24000

26000

28000

30000

32000

34000

36000

38000

40000

42000

44000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100226A_023.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100226A_023.D\data.ms (*)

 

→
→

→ →→

→ →
→

→
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図 2.2.6. 保存試験のクロマトグラム 

生ごま cis-ペルメトリン 0.1 ppm 添加 生ごま trans-ペルメトリン 0.1 ppm 添加 

127 日間   1 L/4 mL/2 g 127 日間   1 L/4 mL/2 g 

12.50 13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00
0
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24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100326A_008.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100326A_008.D\data.ms (*)
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24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100326A_009.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100326A_009.D\data.ms (*)

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

→

→
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図 2.3. イプロジオン 

図 2.3.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2.3.2. イプロジオン標準品のクロマトグラム 

（無処理，生ごま 0.005 ppm 添加回収率，炒りごま 0.005 ppm 添加回収率，粗油回収率，

残渣 0.005 ppm 添加回収率測定時）  

標準品 0.5 ng 標準品 0.05 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_019 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

 

→
 

→
 

検量線 (10/02/22)

Ｙ = -223.655031
r = 0.999709

+ 73388.762223 X
イプロジオン

0

10000

20000

30000

40000

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

Amount(ng)

A
re

a
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図 2.3.2.（続き） イプロジオン標準品のクロマトグラム 

（処理，保存試験測定時）  

標準品 0.5 ng 標準品 0.05 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

U100222_017 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

8.00e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

U100222_038 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

8.00e4

 

 

 

（生ごま 15 ppm 添加，炒りごま 15 ppm 添加および残渣 15 ppm 添加回収率測定時） 

標準品 0.5 ng 標準品 0.05 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

U100311_019 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

U100311_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

 

→
 

→

→
 

→
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図 2.3.3. 回収率のクロマトグラム 

生ごま 15 ppm 添加 炒りごま 15 ppm 添加 

10 L/600 mL/1 g 10 L/600 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

U100311_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

U100311_014 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

 

 

 

粗油 15 ppm 添加 残渣 15 ppm 添加 

10 L/600 mL/1 g 10 L/600 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

U100305_079 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

U100311_017 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

 

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 2.3.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

生ごま 0.005 ppm 添加 炒りごま 0.005 ppm 添加 

10 L/1 mL/1 g 10 L/1 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

F100214_064 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

F100214_027 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

 

 

 

粗油 0.01 ppm 添加 残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/2 mL/1 g 10 L/1 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_053 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

F100214_040 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 2.3.4. 無処理のクロマトグラム 

生ごま 炒りごま 

10 L/1 mL/1 g 10 L/1 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

F100214_063 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

  10.00 10.50 11.00 11.50
Tim e-3

100

%

F100214_024 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

 

 

 

粗油 残渣 

10 L/2 mL/1 g 10 L/1 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

F100214_050 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_038 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

6.50e4

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 2.3.5. 処理のクロマトグラム 

生ごま 炒りごま 

10 L/400 mL/1 g 10 L/400 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

U100222_024 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

8.00e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100222_025 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

8.00e4

 

 

 

粗油 残渣 

10 L/400 mL/1 g 10 L/400 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

U100222_032 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

8.00e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

U100222_030 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

8.00e4

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 2.3.6. 保存試験のクロマトグラム 

生ごま 0.1 ppm 添加 127 日間  

10 L/4 mL/1 g  

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100325_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

8.00e4

   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

→
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図 2.4. イプロジオン代謝物 

図 2.4.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

検量線 (10/02/20)

Ｙ = -64.302211
r = 0.999978

+ 13128.365544 X
イプロジオン代謝物
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図 2.4.2. イプロジオン代謝物標準品のクロマトグラム 

（無処理，生ごま 0.005 ppm 添加回収率，炒りごま 0.005 ppm 添加回収率，粗油回収率，

残渣 0.005 ppm 添加回収率測定時） 

標準品 0.5 ng 標準品 0.05 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_019 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

F100214_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

 

 

（処理，保存試験，生ごま 0.5 ppm 添加，炒りごま 0.5 ppm 添加および残渣 0.5 ppm 

添加回収率測定時）  

標準品 0.5 ng 標準品 0.05 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100220_006 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

F100220_009 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 2.4.3. 回収率のクロマトグラム 

生ごま 0.5 ppm 添加 炒りごま 0.5 ppm 添加 

10 L/20 mL/1 g 10 L/20 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

U100309b_012 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

U100309b_013 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

 

 

 

粗油 0.2 ppm 添加 残渣 0.5 ppm 添加 

10 L/8 mL/1 g 10 L/20 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_057 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

U100309b_017 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

 
 

→
 

→
 

→
 

→
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図 2.4.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

生ごま 0.005 ppm 添加 炒りごま 0.005 ppm 添加 

10 L/1 mL/1 g 10 L/1 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_014 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_026 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

 

 

 

粗油 0.01 ppm 添加 残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/2 mL/1 g 10 L/1 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_053 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_026 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

 

→
 

→
 

→
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図 2.4.4. 無処理のクロマトグラム 

生ごま 炒りごま 

10 L/1 mL/1 g 10 L/1 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_024 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

 

 

 

粗油 残渣 

10 L/2 mL/1 g 10 L/1 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_050 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100214_038 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e4

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 2.4.5. 処理のクロマトグラム 

生ごま 炒りごま 

10 L/20 mL/1 g 10 L/20 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100220_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100220_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

 

 

 

粗油 残渣 

10 L/20 mL/1 g 10 L/20 mL/1 g 

5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100220_026 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

  5.00 10.00 15.00 20.00
Time-3

100

%

F100220_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

 

→
 

→
 

→
 

→
 



129 

図 2.4.6. 保存試験のクロマトグラム 

生ごま 0.1 ppm 添加 127 日間  

10 L/4 mL/1 g  

5.00 10.00 15.00 20.00
Tim e-3

100

%

U100325_013 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.90e4

   

 

 

 

→
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図 2.5. ジメトエート 

図 2.5.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2.5.2. ジメトエート標準品のクロマトグラム 

（無処理，生ごま 10 ppm 添加以外の回収率測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A26.D)    AP

  min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A29.D)    AP

 

→
 

→
 

検量線 (10/02/19)

Ｙ = -1268.492421
r = 0.999651

+ 1917042.183482 X
ジメトエート

0

50000
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150000

200000
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図 2.5.2.（続き） ジメトエート標準品のクロマトグラム 

（生ごま 10 ppm 添加回収率および処理区測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

min4 6 8

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100225\F0225A000019.D)  

  min4 6 8

4000

6000

8000

10000

12000

14000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100225\F0225A000022.D)  

 

 

（保存試験測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

min4 6 8

2000

4000

6000

8000

10000

12000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (D:\D_CHEM\DATA\F100325A\F0325A000002.D)  

  min4 6 8

2000

4000

6000

8000

10000

12000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (D:\D_CHEM\DATA\F100325A\F0325A000005.D)  

 

→
 

→

→

→



132 

図 2.5.3. 回収率のクロマトグラム 

生ごま 10 ppm 添加 炒りごま 0.1 ppm 添加 

5 L/2000 mL/2 g 5 L/20 mL/2 g 

min4 6 8

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100303A\F0303A000018.D)

  min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A34.D)    AP

 

 

粗油 0.2 ppm 添加 残渣 0.1 ppm 添加 

5 L/20 mL/1 g 5 L/20 mL/2 g 

min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A58.D)    AP

  min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A46.D)    AP

 

→

→

→ →
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図 2.5.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

生ごま 0.005 ppm 添加 炒りごま 0.005 ppm 添加 

5 L/10 mL/2 g 5 L/10 mL/2 g 

min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A22.D)    AP

  min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A31.D)    AP

 

 

粗油 0.01 ppm 添加 残渣 0.005 ppm 添加 

5 L/10 mL/1 g 5 L/10 mL/2 g 

min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A54.D)    AP

  min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A43.D)    AP

 

→ →

→ →
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図 2.5.4. 無処理のクロマトグラム 

生ごま 炒りごま 

5 L/10 mL/2 g 5 L/10 mL/2 g 

min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A07.D)    AP

  min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A09.D)    AP

 

 

粗油 残渣 

5 L/10 mL/1 g 5 L/10 mL/2 g 

min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A13.D)    AP

  min4 6 8

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100218A\F0218A11.D)    AP

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 2.5.5. 処理のクロマトグラム 

生ごま 炒りごま 

5 L/2000 mL/2 g 5 L/60 mL/2 g 

min4 6 8

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100225\F0225A000037.D)  

  min4 6 8

4000

6000

8000

10000

12000

14000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100225\F0225A000026.D)  

 

 

粗油 残渣 

5 L/10 mL/1 g 5 L/80 mL/2 g 

min4 6 8

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100225\F0225A000041.D)  

  min4 6 8

4000

6000

8000

10000

12000

14000

MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (C:\CHEM32\1\DATA\F100225\F0225A000029.D)  

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 2.5.6. 保存試験のクロマトグラム 

生ごま 0.1 ppm 添加 127 日間  

5 L/20 mL/2 g  

min4 6 8

2000

4000

6000

8000

10000

12000

 MSD1 230, EIC=229.85:230.85 (D:\D_CHEM\DATA\F100325A\F0325A000007.D)  

   

 

 

 

→
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図 3. すいか 

図 3.1. 分析フローシート 

果肉および残渣 

秤    取 

 試料 20 g 

アセトン抽出 

 アセトン 100 mL を加え 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，40 mL（4 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取。40 mL（4 g 相当量）をペルメトリンおよび 

 ジノテフラン分析用に分取。 

 減圧濃縮（アセトンを留去） 

 

果皮 

秤    取 

 試料 10 g 

アセトン抽出 

 アセトン 100 mL を加え 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，40 mL（2 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取。40 mL（2 g 相当量）をペルメトリンおよび 

 ジノテフラン分析用に分取。 

 減圧濃縮（アセトンを留去） 

 

果汁 

秤    取 

 試料 20 g 

アセトン抽出 

 アセトン 100 mL を加え 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，100 mL（10 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取。100 mL（10 g 相当量）をペルメトリン 

 およびジノテフラン分析用に分取。 

 減圧濃縮（アセトンを留去） 
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（イプロジオンおよびイプロジオン代謝物） 

C18ミニカラム精製 

 濃縮液をカラム[アセトニトリルおよび水各 5 mL で前処理]に負荷 

 水 5 mL および水／アセトニトリル(60：40) 10 mL で洗浄 

 1 分間吸引乾燥 

 アセトニトリル 10 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL およびヘキサン／酢酸エチル(95：5) 5 mL で洗浄 

 ヘキサン／酢酸エチル(80：20) 15 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS/MS定量 

 アセトニトリル／水(80：20)に溶解，10 L 注入 

  

（ペルメトリンおよびジノテフラン） 

多孔性ケイソウ土カラム精製 

 濃縮液に水を加え約 10 mL とする 

 アセトニトリル 5 mL および塩化ナトリウム 5 g を加える 

 カラムに負荷，10 分間放置 

 ヘキサン 100 mL を流下（ペルメトリン画分） 

 酢酸エチル 100 mL を流下（ジノテフラン画分） 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

 

（ペルメトリン） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL で洗浄 

 ヘキサン／ジエチルエーテル(95：5) 15 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

GC-MS定量 

 アセトンに溶解，1 L 注入 
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（ジノテフラン） 

アルミナNミニカラム精製 

 残留物を酢酸エチル 5 mL に溶解 

 カラム[酢酸エチル 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 酢酸エチル 15 mL で洗浄 

 アセトン 20 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS定量 

 水／アセトニトリル(80：20)に溶解，10 L 注入 
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図 3.2. ペルメトリン 

図 3.2.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 3.2.2. ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（すいか果肉測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005g（定量限界相当量） 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_006.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_006.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_003.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_003.D\data.ms (*)

 

→
→

→ →→

検量線 (10/02/01)

Ｙ = -203.063727
r = 0.999783

Ｙ = -149.313179
r = 0.999818

cis-ペルメトリン

trans-ペルメトリン
+ 218963.306936 X

+ 303558.178303 X

0

10000

20000

30000

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

Amount(ng)

A
re

a

trans-ペルメトリン

cis-ペルメトリン
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図 3.2.2.（続き） ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（すいか果皮測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_089.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_089.D\data.ms (*)

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_086.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_086.D\data.ms (*)

   

 

 

（すいか果汁測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_019.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_019.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_016.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_016.D\data.ms (*)

 

→
→

→
→

→ →→
→ →→
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図 3.2.2.（続き） ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（すいか残渣 0.005 ppm 添加回収率，処理および保存試験測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_027.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_027.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_024.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_024.D\data.ms (*)

 

 

 

（すいか残渣 0.1 ppm 添加回収率および無処理測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100125A_037.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100125A_037.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100125A_034.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100125A_034.D\data.ms (*)

 

→
→

→
→

→ →→
→ →→
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図 3.2.3. 回収率のクロマトグラム 

すいか果肉 0.1 ppm 添加 すいか果皮 0.2 ppm 添加 

1 L/8 mL/4 g 1 L/8 mL/2 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_070.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_070.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_082.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_082.D\data.ms (*)

 

 

 

すいか果汁 0.02 ppm 添加 すいか残渣 0.1 ppm 添加 

1 L/4 mL/10 g 1 L/8 mL/4 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_026.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_026.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100125A_030.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100125A_030.D\data.ms (*)

 

→
→

→ →

→ →
→

→
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図 3.2.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

すいか果肉 0.005 ppm 添加 すいか果皮 0.01 ppm 添加 

1 L/4 mL/4 g 1 L/4 mL/2 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_095.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_095.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_035.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_035.D\data.ms (*)

 

 

 

すいか果汁 0.001 ppm 添加 すいか残渣 0.005 ppm 添加 

1 L/2 mL/10 g 1 L/4 mL/4 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_022.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_022.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_020.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_020.D\data.ms (*)

 

→ →
→ →

→ →→
→ →→
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図 3.2.4. 無処理のクロマトグラム 

すいか果肉 すいか果皮 

1 L/4 mL/4 g 1 L/4 mL/2 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100125A_007.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100125A_007.D\data.ms (*)

 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100128A_033.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100128A_033.D\data.ms (*)

 

 

 

すいか果汁 すいか残渣 

1 L/2 mL/10 g 1 L/4 mL/4 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_020.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_020.D\data.ms (*)

 
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100125A_025.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100125A_025.D\data.ms (*)

 

→ →
→ →

→ →→
→ →→
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図 3.2.5. 処理のクロマトグラム 

すいか果肉 すいか果皮 

1 L/4 mL/4 g 1 L/4 mL/2 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_007.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_007.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_054.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_054.D\data.ms (*)

 

 

 

すいか果汁 すいか残渣 

1 L/2 mL/10 g 1 L/4 mL/4 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_028.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_028.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_041.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_041.D\data.ms (*)

 

→ →
→ →

→ →
→ →→
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図 3.2.6. 保存試験のクロマトグラム 

すいか果肉 0.1 ppm 添加 68 日間 すいか果皮 0.2 ppm 添加 68 日間 

1 L/8 mL/4 g 1 L/8 mL/2 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100210A_006.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100210A_006.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100201A_042.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100201A_042.D\data.ms (*)

 

 

 

すいか果汁 0.02 ppm 添加 62 日間 すいか残渣 0.1 ppm 添加 68 日間 

1 L/4 mL/10 g 1 L/8 mL/4 g 

13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100210A_019.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100210A_019.D\data.ms (*)

  
13.00 13.20 13.40 13.60 13.80 14.00 14.20 14.40 14.60 14.80 15.00 15.20 15.40
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

4500

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F100210A_031.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F100210A_031.D\data.ms (*)

 

→
→

→
→

→ →
→

→
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図 3.3. イプロジオン 

図 3.3.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

検量線 (09/12/27)

Ｙ = 138.949923
r = 0.999939

+ 67702.713496 X
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図 3.3.2. イプロジオン標準品のクロマトグラム 

（すいか果肉無処理，すいか残渣無処理および回収率測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_048 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.00e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_051 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.00e5

 

 

 

（すいか果肉 0.1 ppm 添加回収率，すいか果皮 0.01 ppm 添加回収率および無処理測定時） 

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091221_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

3.50e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091221_018 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

3.50e5

 

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.3.2.（続き） イプロジオン標準品のクロマトグラム 

（保存試験，すいか果肉 0.005 ppm 添加回収率，すいか果皮 4 ppm 添加回収率および処

理，すいか果汁処理測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100105_16 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100105_19 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

 

 

 

（すいか果肉処理，すいか果汁添加回収率および無処理，すいか残渣処理測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100106_008 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100106_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.3.3. 回収率のクロマトグラム 

すいか果肉 0.1 ppm 添加 すいか果皮 4 ppm 添加 

10 L/8 mL/4 g 10 L/160 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_025 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

3.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100114_020 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

 

 

 

すいか果汁 0.02 ppm 添加 すいか残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/4 mL/10g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_48 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_081 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.00e5

 

 

→
 

→
 

→
 →
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図 3.3.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

すいか果肉 0.005 ppm 添加 すいか果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100105_13 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_023 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

3.50e5

 

 

 

すいか果汁 0.001 ppm 添加 すいか残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_65 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_079 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.00e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.3.4. 無処理のクロマトグラム 

すいか果肉 すいか果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_053 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.00e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

3.50e5

 

 

 

すいか果汁 すいか残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_59 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_076 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.00e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.3.5. 処理のクロマトグラム 

すいか果肉 すいか果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/100 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100106_014 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100110_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

 

 

 

すいか果汁 すいか残渣 

10 L/4 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100110_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100106_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.3.6. 保存試験のクロマトグラム 

すいか果肉 0.1 ppm 添加 42 日間 すいか果皮 0.2 ppm 添加 42 日間 

10 L/8 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100114_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100114_016 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

 

 

 

すいか果汁 0.02 ppm 添加 42 日間 すいか残渣 0.1 ppm 添加 42 日間 

10 L/4 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100114_013 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100114_016 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.70e5

 

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.4. イプロジオン代謝物 

図 3.4.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 3.4.2. イプロジオン標準品のクロマトグラム 

（無処理，すいか残渣回収率測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_048 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_051 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.50e5

 

検量線 (09/12/27)

Ｙ = 75.398620
r = 0.999978

+ 18440.275401 X
イプロジオン代謝物

0

5000

10000

15000

20000

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Amount(ng)

A
re

a
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図 3.4.2.（続き） イプロジオン代謝物標準品のクロマトグラム 

（すいか果肉 0.1 ppm 添加回収率，すいか果皮 0.2 ppm 添加回収率測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

9.50e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_018 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

9.50e4

 

 

 

（処理，保存試験，すいか果肉 0.005 ppm 添加回収率，すいか果皮 0.01 ppm 添加回収率， 

すいか果汁添加回収率測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100105_16 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100105_19 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.4.3. 回収率のクロマトグラム 

すいか果肉 0.1 ppm 添加 すいか果皮 0.2 ppm 添加 

10 L/8 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_025 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

9.50e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_028 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

9.50e4

 

 

 

すいか果汁 0.05 ppm 添加 すいか残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/4 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_45 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_080 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.50e5

 

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.4.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

すいか果肉 0.005 ppm 添加 すいか果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100105_13 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_56 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

 

 

 

すいか果汁 0.001 ppm 添加 すいか残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_65 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_078 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.50e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.4.4. 無処理のクロマトグラム 

すいか果肉 すいか果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_053 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_084 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.50e5

 

 

 

すいか果汁 すいか残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_062 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_075 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.50e5

 

→ →

→ →
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図 3.4.5. 処理のクロマトグラム 

すいか果肉 すいか果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100106_013 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100106_024 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

 

 

 

すいか果汁 すいか残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100106_016 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100106_021 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.4.6. 保存試験のクロマトグラム 

すいか果肉 0.1 ppm 添加 42 日間 すいか果皮 0.2 ppm 添加 42 日間 

10 L/8 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100114_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100114_017 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

 

 

 

すいか果汁 0.02 ppm 添加 42 日間 すいか残渣 0.1 ppm 添加 42 日間 

10 L/4 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100114_013 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U100114_016 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.30e4

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.5. ジノテフラン 

図 3.5.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 3.5.2. ジノテフラン標準品のクロマトグラム 

（すいか果肉回収率および無処理，すいか果皮回収率および無処理，すいか残渣回収率お

よび無処理測定時） 

標準品 0.4 ng 標準品 0.02 ng（定量限界相当量） 

min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B28.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B31.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→
 

→
 

検量線 (09/12/18)

Ｙ = -332.010584
r = 0.999997

+ 485262.246657 X
ジノテフラン

0

50000

100000

150000

200000

0 0.1 0.2 0.3 0.4
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図 3.5.2.（続き） ジノテフラン標準品のクロマトグラム 

（処理測定時）  

標準品 0.4 ng 標準品 0.02 ng（定量限界相当量） 

min4 6 8 10

250

500

750

1000

1250

1500

1750

2000

2250

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100114A\F0114A02.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

250

500

750

1000

1250

1500

1750

2000

2250

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100114A\F0114A05.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

（保存試験，すいか果汁回収率および無処理測定時）  

標準品 0.4 ng 標準品 0.02 ng（定量限界相当量） 

min4 6 8 10

2000

4000

6000

8000

10000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100209A\F0209A28.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

2000

4000

6000

8000

10000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100209A\F0209A31.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→
 

→

→

→
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図 3.5.3. 回収率のクロマトグラム 

すいか果肉 0.1 ppm 添加 すいか果皮 0.2 ppm 添加 

10 L/20 mL/4 g 10 L/20 mL/2 g 

min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B12.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B51.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

すいか果汁 0.2 ppm 添加 すいか残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/100 mL/10 g 10 L/20 mL/4 g 

min4 6 8 10

2000

4000

6000

8000

10000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100209A\F0209A35.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B38.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→ →

→ →
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図 3.5.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

すいか果肉 0.005 ppm 添加 すいか果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/10 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 

min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B09.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B48.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

すいか果汁 0.001 ppm 添加 すいか残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/5 mL/10 g 10 L/10 mL/4 g 

min4 6 8 10

2000

4000

6000

8000

10000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100209A\F0209A34.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B35.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→ →

→ →
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図 3.5.4. 無処理のクロマトグラム 

すいか果肉 すいか果皮 

10 L/10 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 

min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B07.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B46.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

すいか果汁 すいか残渣 

10 L/5 mL/10 g 10 L/10 mL/4 g 

min4 6 8 10

2000

4000

6000

8000

10000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100209A\F0209A33.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

2000

4000

6000

8000

10000

12000

14000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091225B\F1225B33.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.5.5. 処理のクロマトグラム 

すいか果肉 すいか果皮 

10 L/10 mL/4 g 10 L/30 mL/2 g 

min4 6 8 10

250

500

750

1000

1250

1500

1750

2000

2250

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100114A\F0114A07.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

250

500

750

1000

1250

1500

1750

2000

2250

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100115A\F0115A10.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

すいか果汁 すいか残渣 

10 L/30 mL/10 g 10 L/10 mL/4 g 

min4 6 8 10

250

500

750

1000

1250

1500

1750

2000

2250

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100115A\F0115A07.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

250

500

750

1000

1250

1500

1750

2000

2250

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100114A\F0114A13.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 3.5.6. 保存試験のクロマトグラム 

すいか果肉 0.1 ppm 添加 62 日間 すいか果皮 0.2 ppm 添加 63 日間 

10 L/20 mL/4 g 10 L/20 mL/2 g 

min4 6 8 10

2000

4000

6000

8000

10000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100209A\F0209A20.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

2000

4000

6000

8000

10000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100209A\F0209A26.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

すいか果汁 0.02 ppm 添加 62 日間 すいか残渣 0.1 ppm 添加 63 日間 

10 L/10 mL/10 g 10 L/20 mL/4 g 

min4 6 8 10

2000

4000

6000

8000

10000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100209A\F0209A22.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

2000

4000

6000

8000

10000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F100209A\F0209A24.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→ →

→ →
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図 4. メロン 

図 4.1. 分析フローシート 

果肉および残渣 

秤    取 

 試料 20 g 

アセトン抽出 

 アセトン 100 mL を加え 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，40 mL（4 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取し，水 5 mL を加える。20 mL（2 g 相当量） 

 をエトフェンプロックスおよびジノテフラン分析用に分取。 

 減圧濃縮（アセトンを留去） 

 

果皮 

秤    取 

 試料 10 g 

アセトン抽出 

 アセトン 100 mL を加え 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，40 mL（2 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取し，水 5 mL を加える。20 mL（1 g 相当量） 

 をエトフェンプロックスおよびジノテフラン分析用に分取。 

 減圧濃縮（アセトンを留去） 

 

果汁 

秤    取 

 試料 20 g 

アセトン抽出 

 アセトン 100 mL を加え 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，100 mL（10 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取。40 mL（4 g 相当量）を 

 エトフェンプロックスおよびジノテフラン分析用に分取。 

 減圧濃縮（アセトンを留去） 
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（イプロジオンおよびイプロジオン代謝物） 

C18ミニカラム精製 

 濃縮液をカラム[アセトニトリルおよび水各 5 mL で前処理]に負荷 

 水 5 mL および水／アセトニトリル(60：40) 10 mL で洗浄 

 1 分間吸引乾燥 

 アセトニトリル 10 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL およびヘキサン／酢酸エチル(95：5) 5 mL で洗浄 

 ヘキサン／酢酸エチル(80：20) 15 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS/MS定量 

 アセトニトリル／水(80：20)に溶解，10 L 注入 

  

（エトフェンプロックスおよびジノテフラン） 

果肉，果汁，残渣 

多孔性ケイソウ土カラム精製 

 濃縮液に水を加え約 17 mL とする 

 塩化ナトリウム 5 g を加える 

 カラムに負荷，10 分間放置 

 ヘキサン 120 mL を流下（エトフェンプロックス画分） 

 酢酸エチル 100 mL を流下（ジノテフラン画分） 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

 

果皮 

多孔性ケイソウ土カラム精製 

 濃縮液に水を加え約 10 mL とする 

 アセトニトリル 5 mL および塩化ナトリウム 5 g を加える 

 カラムに負荷，10 分間放置 

 ヘキサン 120 mL を流下（エトフェンプロックス画分） 

 酢酸エチル 100 mL を流下（ジノテフラン画分） 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 
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（エトフェンプロックス） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL で洗浄 

 ヘキサン／ジエチルエーテル(95：5) 15 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS定量 

 アセトニトリルに溶解，10 L 注入 

  

（ジノテフラン） 

アルミナNミニカラム精製 

 残留物を酢酸エチル 5 mL に溶解 

 カラム[酢酸エチル 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 酢酸エチル 15 mL で洗浄 

 アセトン 20 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS定量 

 水／アセトニトリル(80：20)に溶解，10 L 注入 
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図 4.2. エトフェンプロックス 

図 4.2.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 4.2.2. エトフェンプロックス標準品のクロマトグラム 

標準品 0.4 ng 標準品 0.02 ng（定量限界相当量） 
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 MSD1 394, EIC=393.7:394.7 (F:\F091201A\F1201A51.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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図 4.2.3. 回収率のクロマトグラム 

メロン果肉 0.1 ppm 添加 メロン果皮 10 ppm 添加 

10 L/10 mL/2 g 10 L/500 mL/1 g 

min4 6 8 10
0

10000

20000

30000

40000

50000

60000

70000

80000

90000

 MSD1 394, EIC=393.7:394.7 (F:\F091201A\F1201A13.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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MSD1 394, EIC=393.7:394.7 (F:\F091201A\F1201A32.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

 

 

メロン果汁 0.02 ppm 添加 メロン残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/4 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 
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 MSD1 394, EIC=393.7:394.7 (F:\F091201A\F1201A14.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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MSD1 394, EIC=393.7:394.7 (F:\F091201A\F1201A30.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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図 4.2.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

メロン果肉 0.005 ppm 添加 メロン果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/5 mL/2 g 10 L/5 mL/1 g 

min4 6 8 10
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 MSD1 394, EIC=393.7:394.7 (F:\F091201A\F1201A10.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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メロン果汁 0.001 ppm 添加 メロン残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/2 mL/4 g 10 L/5 mL/2 g 
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→
 

→
 

→
 

→
 



176 

図 4.2.4. 無処理のクロマトグラム 

メロン果肉 メロン果皮 

10 L/5 mL/2 g 10 L/5 mL/1 g 
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→
 

→
 

→
 

→
 



177 

図 4.2.5. 処理のクロマトグラム 

メロン果肉 メロン果皮 

10 L/5 mL/2 g 10 L/500 mL/1 g 
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図 4.2.6. 保存試験のクロマトグラム 

メロン果肉 0.1 ppm 添加 55 日間 メロン果皮 0.2 ppm 添加 48 日間 

10 L/10 mL/2 g 10 L/10 mL/1 g 
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メロン果汁 0.02 ppm 添加 30 日間 メロン残渣 0.1 ppm 添加 31 日間 

10 L/4 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 
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図 4.3. イプロジオン 

図 4.3.1. 検量線の一例 
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図 4.3.2. イプロジオン標準品のクロマトグラム 

（無処理，処理，保存試験，メロン果肉回収率，メロン果皮回収率測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091016_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091016_018 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

 

 

 

（メロン果汁回収率，メロン果皮回収率測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091024_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.20e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091024_018 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.20e5
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→
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図 4.3.3. 回収率のクロマトグラム 

メロン果肉 0.1 ppm 添加 メロン果皮 50 ppm 添加 

10 L/8 mL/4 g 10 L/2000 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_024 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091118_023 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

 

 

 

メロン果汁 0.02 ppm 添加 メロン残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/4 mL/10g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091024_014 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.20e5
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Tim e-3
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%

U091024_025 MRM of 2 Channels ES+ 
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5.20e5
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→
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図 4.3.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

メロン果肉 0.005 ppm 添加 メロン果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091016_028 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091108_008 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

 

 

 

メロン果汁 0.001 ppm 添加 メロン残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091024_009 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.20e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091024_021 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.20e5
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図 4.3.4. 無処理のクロマトグラム 

メロン果肉 メロン果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_008 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3
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U091108_007 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9
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メロン果汁 メロン残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091016_009 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091016_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5
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図 4.3.5. 処理のクロマトグラム 

メロン果肉 メロン果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/1400 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091108_012 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091118_025 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

 
 

 

メロン果汁 メロン残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091108_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091108_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5
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図 4.3.6. 保存試験のクロマトグラム 

メロン果肉 0.1 ppm 添加 35 日間 メロン果皮 0.2 ppm 添加 35 日間 

10 L/8 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091118_009 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091118_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

 

 

 

メロン果汁 0.02 ppm 添加 35 日間 メロン残渣 0.1 ppm 添加 35 日間 

10 L/4 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091118_012 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091118_013 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

4.50e5
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図 4.4. イプロジオン代謝物 

図 4.4.1. 検量線の一例 
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図 4.4.2. イプロジオン代謝物標準品のクロマトグラム 

（メロン果肉回収率および無処理，メロン果汁無処理，メロン残渣無処理測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_018 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e5

 

 

 

（メロン果皮 0.2 ppm 添加回収率測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_051 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.75e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_054 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.75e5
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図 4.4.2.（続き） イプロジオン代謝物標準品のクロマトグラム 

（保存試験，メロン果肉処理，メロン果皮 0.01 ppm 添加回収率および無処理，メロン果

汁回収率および処理，メロン残渣回収率および処理測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091118_016 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091118_019 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

 
 

 

（メロン果皮処理測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U100106_008 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.60e4

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U100106_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.60e4
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図 4.4.3. 回収率のクロマトグラム 

メロン果肉 0.1 ppm 添加 メロン果皮 0.2 ppm 添加 

10 L/8 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_024 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_048 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.75e5

 

 

 

メロン果汁 0.02 ppm 添加 メロン残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/4 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091024_014 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091024_025 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

 

 

→
 →

 

→
 

→
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図 4.4.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

メロン果肉 0.005 ppm 添加 メロン果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_028 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091108_008 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

 

 

 

メロン果汁 0.001 ppm 添加 メロン残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091024_009 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091024_021 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

 

→
 →
 

→
 

→
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図 4.4.4. 無処理のクロマトグラム 

メロン果肉 メロン果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_008 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091108_007 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

 

 

 

メロン果汁 メロン残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_009 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091016_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.00e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 4.4.5. 処理のクロマトグラム 

メロン果肉 メロン果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091108_010 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U100106_032 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

6.60e4

 

 

 

メロン果汁 メロン残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091108_014 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091108_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 4.4.6. 保存試験のクロマトグラム 

メロン果肉 0.1 ppm 添加 35 日間 メロン果皮 0.2 ppm 添加 35 日間 

10 L/8 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091118_009 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091118_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

 

 

 

メロン果汁 0.02 ppm 添加 35 日間 メロン残渣 0.1 ppm 添加 35 日間 

10 L/4 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091118_012 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091118_013 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.15e5

 

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 4.5. ジノテフラン 

図 4.5.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

検量線 (09/10/22)

Ｙ = 212.978890
r = 0.999915

+ 340121.356601 X
ジノテフラン

0

50000

100000

150000

0 0.1 0.2 0.3 0.4
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A
re
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図 4.5.2. ジノテフラン標準品のクロマトグラム 

（無処理，メロン果肉回収率，メロン果皮 0.01 ppm 添加回収率，メロン果汁 0.001 ppm

添加回収率，メロン残渣回収率測定時）  

標準品 0.4 ng 標準品 0.02 ng（定量限界相当量） 

min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A33.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A36.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

（処理，保存試験，メロン果皮 4 ppm 添加回収率，メロン果汁 0.1 ppm 添加回収率測定

時）標準品 0.4 ng 標準品 0.02 ng（定量限界相当量） 

min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091109\F1109A29.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091109\F1109A32.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→
 

→

→

→
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図 4.5.3. 回収率のクロマトグラム 

メロン果肉 0.1 ppm 添加 メロン果皮 4 ppm 添加 

10 L/10 mL/2 g 10 L/200 mL/1 g 

min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A23.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091113\F1113C30.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

メロン果汁 0.1 ppm 添加 メロン残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/20 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 

min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091113\F1113C33.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A41.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→ →

→ →
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図 4.5.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

メロン果肉 0.005 ppm 添加 メロン果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/5 mL/2 g 10 L/5 mL/1 g 

min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A22.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A45.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

メロン果汁 0.001 ppm 添加 メロン残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/2 mL/4 g 10 L/5 mL/2 g 

min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A28.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A39.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→ →

→ →
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図 4.5.4. 無処理のクロマトグラム 

メロン果肉 メロン果皮 

10 L/5 mL/2 g 10 L/5 mL/1 g 

min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A07.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A13.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

メロン果汁 メロン残渣 

10 L/2 mL/4 g 10 L/5 mL/2 g 

min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A09.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091022A\F1022A11.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 4.5.5. 処理のクロマトグラム 

メロン果肉 メロン果皮 

10 L/5 mL/2 g 10 L/100 mL/1 g 

min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091108\F1108A41.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091109\F1109A26.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

メロン果汁 メロン残渣 

10 L/12 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 

min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091109\F1109A20.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091109\F1109A23.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→
 →

 

→
 

→
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図 4.5.6. 保存試験のクロマトグラム 

メロン果肉 0.1 ppm 添加 30 日間 メロン果皮 0.2 ppm 添加 31 日間 

10 L/10 mL/2 g 10 L/10 mL/1 g 

min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091113\F1113C37.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091113\F1113C42.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

 

メロン果汁 0.02 ppm 添加 30 日間 メロン残渣 0.1 ppm 添加 31 日間 

10 L/4 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 

min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091113\F1113C38.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

  min4 6 8 10
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

 MSD2 201, EIC=200.9:201.9 (F:\F091113\F1113C41.D)    , Neg, SIM, Frag: 100

 

→

→

→ →
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図 5. キウイフルーツ（キウイ） 

図 5.1. 分析フローシート 

果肉および残渣 

秤    取 

 試料 20 g 

アセトン抽出 

 アセトン 100 mL を加え 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，40 mL（4 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取。40 mL（4 g 相当量）をペルメトリンおよび 

 イミダクロプリド分析用に分取。 

 減圧濃縮（アセトンを留去） 

 

果皮 

秤    取 

 試料 10 g 

アセトン抽出 

 アセトン 100 mL を加え 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，40 mL（2 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取。40 mL（2 g 相当量）をペルメトリンおよび 

 イミダクロプリド分析用に分取。 

 減圧濃縮（アセトンを留去） 

 

果汁 

秤    取 

 試料 20 g 

アセトン抽出 

 アセトン 100 mL を加え 30 分間振とう，吸引ろ過 

 アセトン 50 mL で洗浄･ろ過 

 アセトンで 200 mL に定容，100 mL（10 g 相当量）をイプロジオンおよび 

 イプロジオン代謝物分析用に分取。100 mL（10 g 相当量）をペルメトリン 

 およびイミダクロプリド分析用に分取。 

 減圧濃縮（アセトンを留去） 
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（イプロジオンおよびイプロジオン代謝物） 

C18ミニカラム精製 

 濃縮液をカラム[アセトニトリルおよび水各 5 mL で前処理]に負荷 

 水 5 mL および水／アセトニトリル(60：40) 10 mL で洗浄 

 1 分間吸引乾燥 

 アセトニトリル 10 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL およびヘキサン／酢酸エチル(95：5) 5 mL で洗浄 

 ヘキサン／酢酸エチル(80：20) 15 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS/MS定量 

 アセトニトリル／水(80：20)に溶解，10 L 注入 

  

（ペルメトリンおよびイミダクロプリド） 

多孔性ケイソウ土カラム精製 

 濃縮液に水を加え約 17 mL とする 

 塩化ナトリウム 5 g を加える 

 カラムに負荷，10 分間放置 

 ヘキサン 100 mL を流下（ペルメトリン画分） 

 酢酸エチル 100 mL を流下（イミダクロプリド画分） 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

 

（ペルメトリン） 

フロリジルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン 5 mL に溶解 

 カラム[ヘキサン 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 ヘキサン 10 mL で洗浄 

 ヘキサン／ジエチルエーテル(95：5) 15 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

GC-MS定量 

 アセトンに溶解，1 L 注入 
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（イミダクロプリド） 

シリカゲルミニカラム精製 

 残留物をヘキサン／アセトン(85：15) 5 mL に溶解 

 カラム[同混液 5 mL で予備洗浄]に負荷 

 同混液 15 mL で洗浄 

 ヘキサン／アセトン(70：30) 20 mL で溶出 

 濃縮乾固（減圧濃縮，窒素乾固） 

LC-MS定量 

 水／アセトニトリル(80：20)に溶解，10 L 注入 
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図 5.2. ペルメトリン 

図 5.2.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 5.2.2 ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（キウイ果肉測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00 16.50
0

1000
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3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

11000

12000

13000

14000

15000

16000

17000

18000

19000

20000

21000

22000

23000

24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_006.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_006.D\data.ms (*)

  
13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00 16.50
0
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2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

11000

12000
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14000

15000

16000

17000

18000

19000

20000

21000

22000

23000

24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_003.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_003.D\data.ms (*)

 

検量線 (09/11/25)

Ｙ = 286.259623
r = 0.999936

Ｙ = -87.909161
r = 0.999916

cis-ペルメトリン

trans-ペルメトリン
+ 1472315.319477 X

+ 1828343.571978 X
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図 5.2.2.（続き）ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（キウイ果皮 0.01 ppm 添加回収率，無処理，処理および保存試験測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00 16.50
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Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_063.D\data.ms (*)
Ion 163.10 (162.80 to 163.80): F091104A_063.D\data.ms (*)
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Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_060.D\data.ms (*)
Ion 163.10 (162.80 to 163.80): F091104A_060.D\data.ms (*)

 

 

 

（キウイ果皮 5 ppm 添加回収率測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091214A_016.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091214A_016.D\data.ms (*)
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Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091214A_013.D\data.ms (*)
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図 5.2.2.（続き） ペルメトリン標準品のクロマトグラム 

（キウイ果汁測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 

13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00 16.50
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_025.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_025.D\data.ms (*)
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23000

24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_022.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_022.D\data.ms (*)

 

 

 

（キウイ残渣測定時）  

標準品 0.1 ng 標準品 0.005 ng（定量限界相当量） 
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Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091126A_006.D\data.ms (*)
Ion 163.10 (162.80 to 163.80): F091126A_006.D\data.ms (*)
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Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091126A_003.D\data.ms (*)
Ion 163.10 (162.80 to 163.80): F091126A_003.D\data.ms (*)

 

→
→

→
→

→ →→
→ →→



207 

図 5.2.3. 回収率のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.1 ppm 添加 キウイ果皮 5 ppm 添加 

1 L/8 mL/4 g 1 L/200 mL/2 g 
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Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_009.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_009.D\data.ms (*)
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Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091214A_008.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091214A_008.D\data.ms (*)

 

 

 

キウイ果汁 0.02 ppm 添加 キウイ残渣 0.1 ppm 添加 

1 L/4 mL/10 g 1 L/8 mL/4 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_028.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_028.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_048.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_048.D\data.ms (*)

 

→
→

→ →

→
→

→
→
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図 5.2.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.005 ppm 添加 キウイ果皮 0.01 ppm 添加 

1 L/4 mL/4 g 1 L/4 mL/2 g 
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Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_013.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_013.D\data.ms (*)

  13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00 16.50
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

11000

12000

13000

14000

15000

16000

17000

18000

19000

20000

21000

22000

23000

24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_070.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_070.D\data.ms (*)

 

 

 

キウイ果汁 0.001 ppm 添加 キウイ残渣 0.005 ppm 添加 

1 L/2 mL/10 g 1 L/4 mL/4 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_032.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_032.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_051.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_051.D\data.ms (*)

 

→ →
→ →

→ →→
→ →→
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図 5.2.4. 無処理のクロマトグラム 

キウイ果肉 キウイ果皮 

1 L/4 mL/4 g 1 L/4 mL/2 g 
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Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_007.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_007.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_064.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_064.D\data.ms (*)

 

 

 

キウイ果汁 キウイ残渣 

1 L/2 mL/10 g 1 L/4 mL/4 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_026.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_026.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091104A_045.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091104A_045.D\data.ms (*)

 

→ →
→ →

→ →→
→ →→
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図 5.2.5. 処理のクロマトグラム 

キウイ果肉 キウイ果皮 

1 L/4 mL/4 g 1 L/160 mL/2 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091125A_009.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091125A_009.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091127A_007.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091127A_007.D\data.ms (*)

 

 

 

キウイ果汁 キウイ残渣 

1 L/2 mL/10 g 1 L/4 mL/4 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091125A_023.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091125A_023.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091126A_007.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091126A_007.D\data.ms (*)

 

→ →
→ →

→ →
→ →→
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図 5.2.6. 保存試験のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.1 ppm 添加 39 日間 キウイ果皮 0.2 ppm 添加 40 日間 

1 L/8 mL/4 g 1 L/8 mL/2 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091208A_007.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091208A_007.D\data.ms (*)
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091208A_043.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091208A_043.D\data.ms (*)

 

 

 

キウイ果汁 0.02 ppm 添加 40 日間 キウイ残渣 0.1 ppm 添加 39 日間 

1 L/4 mL/10 g 1 L/8 mL/4 g 
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Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091208A_019.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091208A_019.D\data.ms (*)

  
13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00 16.50
0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000

9000

10000

11000

12000

13000

14000

15000

16000

17000

18000

19000

20000

21000

22000

23000

24000

Time-->

Abundance

Ion 183.10 (182.80 to 183.80): F091208A_031.D\data.ms (*)
Ion 163.00 (162.70 to 163.70): F091208A_031.D\data.ms (*)
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→

→ →
→

→
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図 5.3. イプロジオン 

図 5.3.1. 検量線の一例 
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図 5.3.2. イプロジオン標準品のクロマトグラム 

（無処理，保存試験，キウイ果肉回収率および処理，キウイ果皮 0.01 ppm 添加回収率，

キウイ果汁処理，キウイ残渣回収率および処理測定時） 

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_025 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

 

 

 

（キウイ果皮 50 ppm 添加回収率および処理，キウイ果汁回収率測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_19 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_22 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 5.3.3. 回収率のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.1 ppm 添加 キウイ果皮 50 ppm 添加 

10 L/8 mL/4 g 10 L/2000 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091118_041 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_30 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

 

 

 

キウイ果汁 0.2 ppm 添加 キウイ残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/40 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_29 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_030 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5
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→
 →
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図 5.3.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.005 ppm 添加 キウイ果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091118_036 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091205_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

 

 

 

キウイ果汁 0.001 ppm 添加 キウイ残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_65 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_028 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5
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→
 

→
 

→
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図 5.3.4. 無処理のクロマトグラム 

キウイ果肉 キウイ果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_007 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_013 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

 

 

 

キウイ果汁 キウイ残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_010 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 5.3.5. 処理のクロマトグラム 

キウイ果肉 キウイ果皮 

10 L/10 mL/4 g 10 L/1000 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091208_020 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

  5.00 10.00 15.00
Time-3

100

%

U091227_13 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

2.30e5

 

 

 

キウイ果汁 キウイ残渣 

10 L/15 mL/10 g 10 L/14 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091208_027 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091208_039 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5
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→
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図 5.3.6. 保存試験のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.1 ppm 添加 49 日間 キウイ果皮 0.2 ppm 添加 49 日間 

10 L/8 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_041 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_047 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

 

 

 

キウイ果汁 0.02 ppm 添加 49 日間 キウイ残渣 0.1 ppm 添加 49 日間 

10 L/4 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_042 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_044 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 244.9

5.30e5
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→
 

→
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図 5.4. イプロジオン代謝物 

図 5.4.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 5.4.2. イプロジオン代謝物標準品のクロマトグラム 

（無処理，保存試験，キウイ果肉回収率および処理，キウイ果皮 0.01 ppm 添加回収率，

キウイ果汁回収率および処理，キウイ残渣回収率および処理測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_022 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_025 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5
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図 5.4.2.（続き） イプロジオン代謝物標準品のクロマトグラム 

（キウイ果皮 0.2 ppm 添加回収率測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_19 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

5.50e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_22 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

5.50e4

 

 

 

（キウイ果皮処理測定時）  

標準品 1 ng 標準品 0.1 ng（定量限界相当量） 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_015 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

9.50e4

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_018 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

9.50e4

 

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 5.4.3. 回収率のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.1 ppm 添加 キウイ果皮 0.2 ppm 添加 

10 L/8 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091118_041 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091227_24 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

5.50e4

 

 

 

キウイ果汁 0.02 ppm 添加 キウイ残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/4 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_021 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_031 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

 

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 5.4.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.005 ppm 添加 キウイ果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091118_036 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091205_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

 

 

 

キウイ果汁 0.001 ppm 添加 キウイ残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_016 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_028 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

 

→
 

→
 

→
 

→
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図 5.4.4. 無処理のクロマトグラム 

キウイ果肉 キウイ果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/2 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_007 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_013 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

 

 

 

キウイ果汁 キウイ残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_010 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091123A_011 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

 

→
 

→
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図 5.4.5. 処理のクロマトグラム 

キウイ果肉 キウイ果皮 

10 L/2 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091205_017 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091221_009 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

9.50e4

 

 

 

キウイ果汁 キウイ残渣 

10 L/1 mL/10 g 10 L/2 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091205_024 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091205_035 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5
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図 5.4.6. 保存試験のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.1 ppm 添加 49 日間 キウイ果皮 0.2 ppm 添加 49 日間 

10 L/8 mL/4 g 10 L/8 mL/2 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_041 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_046 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

 

 

 

キウイ果汁 0.02 ppm 添加 49 日間 キウイ残渣 0.1 ppm 添加 49 日間 

10 L/4 mL/10 g 10 L/8 mL/4 g 

5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_042 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

  5.00 10.00 15.00
Tim e-3

100

%

U091215_045 MRM of 2 Channels ES+ 
330 > 100.6

1.35e5

 

→
 

→
 

→
 

→
 



226 

図 5.5. イミダクロプリド 

図 5.5.1. 検量線の一例 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 5.5.2. イミダクロプリド標準品のクロマトグラム 

（無処理，キウイ果肉回収率および処理，キウイ果皮 0.01 ppm 添加回収率，キウイ果汁

回収率および処理，キウイ残渣回収率および処理測定時）  

標準品 0.4 ng 標準品 0.02 ng（定量限界相当量） 

min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B33.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B36.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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図 5.5.2.（続き） イミダクロプリド標準品のクロマトグラム 

（キウイ果皮処理測定時）  

標準品 0.4 ng 標準品 0.02 ng（定量限界相当量） 

min5 10 15
0

2500

5000

7500

10000

12500

15000

17500

20000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091127A\F1127A13.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

2500

5000

7500

10000

12500

15000

17500

20000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091127A\F1127A16.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

 

 

（保存試験，キウイ果皮 15 ppm 添加回収率測定時）  

標準品 0.4 ng 標準品 0.02 ng（定量限界相当量） 

min5 10 15
0

10000

20000

30000

40000

50000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091207A\F1207A02.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

10000

20000

30000

40000

50000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091207A\F1207A05.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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→

→
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図 5.5.3. 回収率のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.1 ppm 添加 キウイ果皮 15 ppm 添加 

10 L/20 mL/4 g 10 L/1500 mL/2 g 

min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B22.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

10000

20000

30000

40000

50000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091209A\F1209A73.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

 

 

キウイ果汁 0.02 ppm 添加 キウイ残渣 0.1 ppm 添加 

10 L/10 mL/10 g 10 L/20 mL/4 g 

min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B28.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B39.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

 

→

→

→ →



229 

図 5.5.3.（続き） 回収率のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.005 ppm 添加 キウイ果皮 0.01 ppm 添加 

10 L/10 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 

min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B24.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B48.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

 

 

キウイ果汁 0.001 ppm 添加 キウイ残渣 0.005 ppm 添加 

10 L/5 mL/10 g 10 L/10 mL/4 g 

min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B31.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B42.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

 

→ →

→ →
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図 5.5.4. 無処理のクロマトグラム 

キウイ果肉 キウイ果皮 

10 L/10 mL/4 g 10 L/10 mL/2 g 

min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B07.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B13.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

 

 

キウイ果汁 キウイ残渣 

10 L/5 mL/10 g 10 L/10 mL/4 g 

min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B09.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091104B\F1104B11.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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図 5.5.5. 処理のクロマトグラム 

キウイ果肉 キウイ果皮 

10 L/10 mL/4 g 10 L/600 mL/2 g 

min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091126A\F1126A11.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

2500

5000

7500

10000

12500

15000

17500

20000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091127A\F1127A07.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

 

 

キウイ果汁 キウイ残渣 

10 L/5 mL/10 g 10 L/10 mL/4 g 

min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091126A\F1126A18.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

5000

10000

15000

20000

25000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091126A\F1126A29.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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図 5.5.6. 保存試験のクロマトグラム 

キウイ果肉 0.1 ppm 添加 39 日間 キウイ果皮 0.2 ppm 添加 40 日間 

10 L/20 mL/4 g 10 L/20 mL/2 g 

min5 10 15
0

10000

20000

30000

40000

50000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091204C\F1204C07.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

10000

20000

30000

40000

50000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091207A\F1207A07.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

 

 

キウイ果汁 0.02 ppm 添加 40 日間 キウイ残渣 0.1 ppm 添加 39 日間 

10 L/10 mL/10 g 10 L/20 mL/4 g 

min5 10 15
0

10000

20000

30000

40000

50000

 MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091204C\F1204C09.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag

  min5 10 15
0

10000

20000

30000

40000

50000

MSD1 256, EIC=255.8:256.8 (F:\F091204C\F1204C11.D)    API-ES, Pos, SIM, Frag
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