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ほ場試験 Ⅴ 

１．試験実施機関名       一般社団法人日本植物防疫協会 高知試験場 
２．ほ場所在地   高知県香美市土佐山田町岩積 

３．試験担当者名         松村 栄一 

４．実験期間（ほ場試験期間） 2022年8月8日～8月15日 
５．被験物質（一般名） 

５－２．トルフェンピラド 

(1) 一般名・剤型  ①ハチハチ乳剤 ②ハチハチフロアブル 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①、②トルフェンピラド 15.0%  

 (3) Lot No.   ①25.10  OL78 ②24.10  2B88A 

５－３．エトフェンプロックス 

(1) 一般名・剤型  ①トレボン乳剤 ②アークリン水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①、②エトフェンプロックス 20.0%  

 (3) Lot No.   ①24.10 S1E02 ②24-10 03001 

６．供試農作物名     ぶどう（大粒種、品種：藤稔）、14年生樹 

７．土性    埴壌土 

８．栽培概要  施設栽培（無加温） 

樹間 3.6m×5.0m、棚仕立て、栽培樹数 約56本/10a、最大樹高 約1.7m 

開花日 2022年5月16日   

    栽培管理 

施肥 2021年11月上旬 牛ふん堆肥 1000kg/10a 

               11月中旬 アミノール100（6-8-3） 140kg/10a 
 

９．当該ほ場の過去1年間における作付作物及び農薬使用実績（前年の使用実績） 

 被験物質処理前日から少なくとも過去1年間に、試験ほ場において分析妨害となる農薬が使

用されていないことを確認した。使用した農薬はⅤ－②に示した。 

 

１０．防除管理 

農薬の使用実績なし 

 

１１．試験区規模（施設の場合、面積・容積・高さ） 

処理区TOL-E、TOL-F、ETO-E、ETO-W：各12.0㎡（2.0m×6.0m） 
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施設面積：1764㎡、高さ：3.4m 

 
１２．処理方法 

処理月日 有効成分 処理区* 処理濃度 
処理量 

10a当 試験区当 
（農薬量/散布量/面積）

8月 8日 トルフェンピラド 
TOL-E 
TOL-F 各1000倍 各400L 4.8mL/4.8L/12.0㎡ 

4.8mL/4.8L/12.0㎡ 

8月 8日 エトフェンプロックス 
ETO-E 
ETO-W 各1000倍 各400L 4.8mL/4.8L/12.0㎡ 

4.8g/4.8L/12.0㎡ 
処理区* 処理時の作物ステージ 散布方法の概略 処理時の天候及び処理時刻 

TOL-E 
TOL-F 

収穫期 
収穫期 

散布 
散布 

晴 11:40 a.m.～ 
晴 11:55 a.m.～ 

ETO-E 
ETO-W 

収穫期 
収穫期 

散布 
散布 

晴 11:40 a.m.～ 
晴 11:55 a.m.～ 

*末尾の-Eは「乳剤」、-Fは「フロアブル」、-Wは「水和剤」であることを示す。 
(1) 処理器具及び処理方法 

背負式バッテリー動力噴霧機を用いて、処理区内の試験樹全体に目標量を均一に散布した。

その際、目標量と散布機の吐出量から散布時間を算出し、試験区を12区画に分割した1区画当

たりの拍数に合わせたメトロノームを用いた。 

  散布機型式：MSB1510Li（丸山製作所） 

  ノズル  ：狭角コーンノズル（丸山製作所） 

(2) 処理時の降雨の有無と降雨時間及び風が試験に及ぼした影響 

 処理時は無風であった。施設のため、降雨の影響なし。 

(3) 展着剤の使用 

 なし 

(4) 備考 

なし 
 
１３．試料採取 
経過日数 試料 

採取日 試料番号 試料 
採取量 

試料 
採取順* 

採取時の天候 
及び採取時刻 

処理前 8月 8日 GR1-TOL-B 5.1kg/10房 TOL 
→ETO 

晴  7:15a.m.～ 7:30a.m. 
GR1-ETO-B 4.9kg/10房 
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処理直後 
 
 

8月 8日 GR1-TOL-E0 5.6kg/10房  TOL-E 
→TOL-F 

晴  2:45p.m.～ 3:05p.m. 
 GR1-TOL-F0 5.1kg/10房 

GR1-ETO-E0 5.5kg/10房  ETO-E 
→ETO-W GR1-ETO-W0 5.3kg/10房 

処理1日後 8月 9日 
 

GR1-TOL-E1 6.1kg/10房  TOL-E 
→TOL-F 

晴  8:50a.m.～ 9:10a.m. 
 GR1-TOL-F1 5.6kg/10房 

GR1-ETO-E1 6.8kg/10房  ETO-E 
→ETO-W GR1-ETO-W1 6.1kg/10房 

処理3日後 8月11日 
 

GR1-TOL-E3 6.1kg/10房  TOL-E 
→TOL-F 

晴  8:45a.m.～ 9:05a.m. 
GR1-TOL-F3 5.5kg/10房 
GR1-ETO-E3 6.8kg/10房  ETO-E 

→ETO-W GR1-ETO-W3 5.6kg/10房 
処理7日後 8月15日 GR1-TOL-E7 6.5kg/10房  TOL-E 

→TOL-F 
晴  8:45a.m.～ 9:05a.m. 

GR1-TOL-F7 5.9kg/10房 
GR1-ETO-E7 7.2kg/10房  ETO-E 

→ETO-W GR1-ETO-W7 5.8kg/10房 
* 異なる農薬成分（TOL-EとTOL-F及びETO-EとETO-W）ごとに、異なる作業者が採取した。 

(1) 試料採取方法 

試料は試験区の境界部をはずし、偏りがないよう区全体からハサミを用いて採取した。採

取時は試験区ごとに清浄な手袋を装着した。採取した試料は識別に試験区ラベルを用いて、試

験区ごとにカゴに入れた。 

(2) 採取した試料の状態 

いずれの試料も通常の大きさ、適正な熟度であった。 

(3) 採取後の調製 

採取した中から試料に適するものを選別した。 

(4) 輸送方法 
試料は 1 房ずつボーカスペーパーで包み、フルーツパックに入れ、ラップで固定した後、ダ

ンボール箱に入れた。緩衝材としてボーカスペーパーを使用した。梱包資材はすべて未使用品

を用い、ダンボール箱の内側に試験区ラベルを、外側に梱包シールを貼付し、試験区ごとに梱

包した。 

採取当日、ヤマト運輸の冷蔵便で一般社団法人日本植物防疫協会茨城研究所宛に翌日着を指

定して送付した。 

(5) 備考   

 なし 
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Ⅴ－① 試験区見取り図 
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Ⅴ－② 使用した農薬の記録 
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Ⅴ－③ 気象に関する記録 
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ほ場試験 Ⅵ 

１．試験実施機関名       公益社団法人石川県植物防疫協会  
２．ほ場所在地   石川県かほく市内高松 

３．試験担当者名         武田 康一 

４．実験期間（ほ場試験期間） 2022年7月29日～8月6日 

５．被験物質（一般名） 

５－１．ミクロブタニル 

(1) 一般名・剤型  ①ラリー乳剤 ②ラリー水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①ミクロブタニル 25.0% ②ミクロブタニル 10.0% 

 (3) Lot No.   ①23.10-L4J141 ②26.10-M44111 

６．供試農作物名     ぶどう（小粒種、品種：デラウェア）、25年生樹 

７．土性    砂土、傾斜：5%（北西～南東） 

８．栽培概要  施設栽培（無加温） 

樹間 6.0m×10.0m、一文字仕立て長梢剪定、栽培樹数 約16本/10a、 

最大樹高 約1.7m 

開花日 2022年5月13日 

    栽培管理 

施肥  2021年10月19日 糖の精 80kg/10a、米ぬか 60kg/10a、 

油かす 80kg/10a、苦土石灰 20kg/10a 

2022年 3月29日 BM有機果樹 20kg/10a、硫酸カリ 20kg/10a、 

OKボーン 20kg/10a、 

くみあい燐硝安入り粒状複合S604 20kg/10a、 

こうぼ堆肥 15kg/10a、リン酸石灰 20kg/10a、 

ゼオライト 20kg/10a、シェルフミン 20kg/10a、 

苦土石灰 20kg/10a、FBM 4kg/10a 

 

９．当該ほ場の過去1年間における作付作物及び農薬使用実績（前年の使用実績） 

 被験物質処理前日から少なくとも過去1年間に、試験ほ場において分析妨害となる農薬が使

用されていないことを確認した。使用した農薬はⅥ－②に示した。 
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１０．防除管理 

農薬の使用実績なし 

 

１１．試験区規模（施設の場合、面積・容積・高さ） 

処理区MYC-E、MYC-W：各18.0㎡（3.0m×6.0m）、1樹の亜主枝を供試 

施設面積：4000㎡、高さ：1.7m 
 

１２．処理方法 

処理月日 有効成分 処理区* 処理濃度 
処理量 

10a当 試験区当 
（農薬量/散布量/面積）

7月30日 ミクロブタニル 
MYC-E 
MYC-W 

2500倍 
1000倍 各395L 2.84mL/7.11L/18㎡ 

7.11g/7.11L/18㎡ 
処理区* 処理時の作物ステージ 散布方法の概略 処理時の天候及び処理時刻 
MYC-E 
MYC-W 

収穫期 
収穫期 

散布 
散布 

晴 10:15 a.m.～ 
晴 11:10 a.m.～ 

*末尾の-Eは「乳剤」、-Wは「水和剤」であることを示す。 
(1) 処理器具及び処理方法 

背負式バッテリー動力噴霧機を用いて、処理区内の試験樹全体に目標量を均一に散布した。

その際、目標量と散布機の吐出量から散布時間を算出し、1m当たりの拍数に合わせたメトロノ

ームを用いた。 

  散布機型式：MSB1500Li（丸山製作所） 

  ノズル  ：狭角コーンノズル（丸山製作所） 

(2) 処理時の降雨の有無と降雨時間及び風が試験に及ぼした影響 
 処理時は無風であった。施設のため、降雨の影響なし。 
(3) 展着剤の使用 

 なし 

(4) 備考 

 処理時は薬液の飛散防止のため、試験区をポリフィルムで囲んだ。 

 

１３．試料採取 

経過日数 試料 
採取日 試料番号 試料 

採取量 
試料 
採取順 

採取時の天候 
及び採取時刻 

処理前 7月29日 GR2-MYC-B 2.5kg/11房   晴  8:45a.m.～ 9:00a.m. 
処理直後 7月30日 GR2-MYC-E0 2.2kg/10房 MYC-E→ 

MYC-W 
晴  2:15p.m.～ 2:25p.m. 

GR2-MYC-W0 2.2kg/10房 晴  2:30p.m.～ 2:40p.m. 
  



試験番号 2022GR 
 

 - 165 - 
 

処理1日後 7月31日 
 

GR2-MYC-E1 2.2kg/10房 MYC-E→ 
MYC-W 

晴  8:55a.m.～ 9:05a.m. 
GR2-MYC-W1 2.3kg/10房 晴  9:10a.m.～ 9:20a.m. 

処理3日後 8月 2日 
 

GR2-MYC-E3 2.0kg/10房 MYC-E→ 
MYC-W 

晴  1:10p.m.～ 1:20p.m. 
GR2-MYC-W3 2.3kg/10房 晴  1:25p.m.～ 1:40p.m. 

処理7日後 8月 6日 GR2-MYC-E7 2.2kg/10房 MYC-E→ 
MYC-W 

晴  8:45a.m.～ 8:55a.m. 
GR2-MYC-W7 2.1kg/10房 晴  9:10a.m.～ 9:20a.m. 

(1) 試料採取方法 

試料は試験区の境界部をはずし、偏りがないよう区全体からハサミを用いて採取した。採

取時は試験区ごとに清浄な手袋を装着した。採取した試料は識別に試験区ラベルを用いて、試

験区ごとにカゴに入れた。 

(2) 採取した試料の状態 

いずれの試料もやや大きかったが、適正な熟度であった。 

(3) 採取後の調製 

採取した中から試料に適するものを選別した。 

(4) 輸送方法 
試料は 1 房ずつぶどう三角袋に包み、気泡緩衝材、ボーカスペーパーを順に敷いたダンボー

ル箱に並べて入れた。すき間に発泡緩衝材で詰め、試料の上に蛇腹に折ったボーカスペーパー

を敷き詰め、その上に気泡緩衝材を被せた。梱包資材は全て未使用品を用い、ダンボール箱の

内側に試験区ラベルを、外側に梱包シールを貼付し、試験区ごとに梱包した。 

採取当日、ヤマト運輸の冷蔵便で一般社団法人日本植物防疫協会茨城研究所宛に翌日着を指

定して送付した。 

(5) 備考   

 なし 
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Ⅵ－① 試験区見取り図 
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Ⅵ－② 使用した農薬の記録 
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Ⅵ－③ 気象に関する記録 
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ほ場試験 Ⅶ 

１．試験実施機関名       一般社団法人日本植物防疫協会 山梨試験場 
２．ほ場所在地   山梨県甲州市勝沼町上岩崎737 

３．試験担当者名         森田 久孝 

４．実験期間（ほ場試験期間） 2022年7月27日～8月4日 

５．被験物質（一般名） 

５－２．トルフェンピラド 

(1) 一般名・剤型  ①ハチハチ乳剤 ②ハチハチフロアブル 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①、②トルフェンピラド 15.0%  

 (3) Lot No.   ①25.10  OL78 ②24.10  2B88A 

５－３．エトフェンプロックス 

(1) 一般名・剤型  ①トレボン乳剤 ②アークリン水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①、②エトフェンプロックス 20.0%  

 (3) Lot No.   ①24.10 S1E02 ②24-10 03001 

６．供試農作物名     ぶどう（小粒種、品種：デラウェア）、37年生樹 

７．土性    埴壌土 

８．栽培概要  施設栽培（無加温） 

樹間 約10m×約10m、棚仕立て、栽培樹数 約10本/10a、最大樹高 約1.8m 

開花日 2022年5月20日頃   

    栽培管理 

   施肥無し 
 
９．当該ほ場の過去1年間における作付作物及び農薬使用実績（前年の使用実績） 

 被験物質処理前日から少なくとも過去1年間に、試験ほ場において分析妨害となる農薬が使

用されていないことを確認した。なお、コード名で示された農薬には分析妨害となる農薬成分

は含まれていない。使用した農薬はⅦ－②に示した。 

 

１０．防除管理 

農薬の使用実績なし 

 
１１．試験区規模（施設の場合、面積・容積・高さ） 

処理区TOL-E、TOL-F、ETO-W：各30.0㎡（3.0m×10.0m）、3樹の亜主枝の一部を供試 
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処理区ETO-E：30.0㎡（3.0m×10.0m）、2樹の亜主枝の一部を供試 

施設面積：620㎡、高さ：4.2m 

 
１２．処理方法 

処理月日 有効成分 処理区* 処理濃度 
処理量 

10a当 試験区当 
（農薬量/散布量/面積）

7月28日 トルフェンピラド 
TOL-E 
TOL-F 各1000倍 各403L 12.1mL/12.1L/30.0㎡ 

12.1mL/12.1L/30.0㎡ 

7月28日 エトフェンプロックス 
ETO-E 
ETO-W 各1000倍 各403L 12.1mL/12.1L/30.0㎡ 

12.1g/12.1L/30.0㎡ 
処理区* 処理時の作物ステージ 散布方法の概略 処理時の天候及び処理時刻 
TOL-E 
TOL-F 

収穫期 
収穫期 

散布 
散布 

曇 10:05 a.m.～ 
曇 10:30 a.m.～ 

ETO-E 
ETO-W 

収穫期 
収穫期 

散布 
散布 

曇 10:30 a.m.～ 
曇 10:05 a.m.～ 

*末尾の-Eは「乳剤」、-Fは「フロアブル」、-Wは「水和剤」であることを示す。 
(1) 処理器具及び処理方法 

背負式バッテリー動力噴霧機を用いて、処理区内の試験樹全体に目標量を均一に散布した。

その際、目標量と散布機の吐出量から散布時間を算出し、試験区を15区画に分割した1区画当

たりの拍数に合わせたメトロノームを用いた。 

  散布機型式：MSB1500Li（丸山製作所） 

  ノズル  ：狭角コーンノズル（丸山製作所） 

(2) 処理時の降雨の有無と降雨時間及び風が試験に及ぼした影響 

 処理時は無風であった。施設のため、降雨の影響なし。 

(3) 展着剤の使用 

 なし 

(4) 備考 

処理時は薬液の飛散防止のため、処理区TOL-Fと処理区ETO-Eの間の棚下（約1.5m）をポ

リフィルムで遮蔽した。 

 
１３．試料採取 
経過日数 試料 

採取日 試料番号 試料 
採取量 

試料 
採取順 

採取時の天候 
及び採取時刻 

処理前 7月27日 GR2-TOL-B 1.8kg/13房 ETO 
→TOL 

曇  8:50a.m.～ 8:58a.m. 
GR2-ETO-B 1.8kg/13房 曇  8:43a.m.～ 8:48a.m. 
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処理直後 
 
 

7月28日 GR2-TOL-E0 1.8kg/13房 TOL-E 
→ETO-W 
→TOL-F 
→ETO-E 

晴  2:25p.m.～ 2:32p.m. 
GR2-TOL-F0 1.7kg/13房 晴  2:52p.m.～ 2:58p.m. 
GR2-ETO-E0 1.7kg/14房 晴  3:04p.m.～ 3:10p.m. 
GR2-ETO-W0 1.7kg/13房 晴  2:40p.m.～ 2:47p.m. 

処理1日後 7月29日 
 

GR2-TOL-E1 1.7kg/13房 TOL-E 
→ETO-W 
→TOL-F 
→ETO-E 

晴  8:30a.m.～ 8:37a.m. 
GR2-TOL-F1 1.8kg/14房 晴  8:48a.m.～ 8:55a.m. 
GR2-ETO-E1 1.8kg/13房 晴  8:59a.m.～ 9:05a.m. 
GR2-ETO-W1 1.8kg/14房 晴  8:39a.m.～ 8:44a.m. 

処理3日後 7月31日 
 

GR2-TOL-E3 1.9kg/13房 TOL-E 
→ETO-W 
→TOL-F 
→ETO-E 

晴  8:22a.m.～ 8:28a.m. 
GR2-TOL-F3 1.9kg/13房 晴  8:39a.m.～ 8:46a.m. 
GR2-ETO-E3 1.8kg/13房 晴  8:50a.m.～ 8:56a.m. 
GR2-ETO-W3 1.9kg/13房 晴  8:30a.m.～ 8:35a.m. 

処理7日後 8月 4日 GR2-TOL-E7 1.9kg/13房 TOL-E 
→ETO-W 
→TOL-F 
→ETO-E 

曇  8:40a.m.～ 8:45a.m. 
GR2-TOL-F7 1.8kg/13房 曇  8:56a.m.～ 9:01a.m. 
GR2-ETO-E7 1.8kg/13房 曇  9:05a.m.～ 9:12a.m. 
GR2-ETO-W7 1.8kg/13房 曇  8:47a.m.～ 8:53a.m. 

(1) 試料採取方法 

試料は試験区の境界部をはずし、偏りがないよう区全体からハサミを用いて採取した。採

取時は試験区ごとに清浄な手袋を装着した。採取した試料は識別に試験区ラベルを用いて、試

験区ごとにカゴに入れた。 

(2) 採取した試料の状態 

いずれの試料も通常の大きさ、適正な熟度であった。 

(3) 採取後の調製 

採取した中から試料に適するものを選別した。 

(4) 輸送方法 
試料は 1 房ずつぶどう用出荷袋（表面：PP、裏面：紙）に入れ、ウレタンマットを敷き、 

ボーカスペーパーで内面を覆ったダンボール箱に並べて入れた。上部は包装紙で覆った。梱包

資材はすべて未使用品を用い、ダンボール箱の内側に試験区ラベルを、外側に梱包シールを貼

付し、試験区ごとに梱包した。 

採取当日、ヤマト運輸の冷蔵便で一般社団法人日本植物防疫協会茨城研究所宛に翌日着を指

定して送付した。 

(5) 備考   

 梱包した試料は、冷蔵庫（9℃）で3時間程度保管して輸送会社へ持ち運んだ。 
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Ⅶ－① 試験区見取り図 
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Ⅶ－② 使用した農薬の記録 
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Ⅶ－③ 気象に関する記録 
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ほ場試験 Ⅷ 

１．試験実施機関名       一般社団法人日本植物防疫協会 宮崎試験場 
２．ほ場所在地   宮崎県児湯郡都農町大字川北181 

３．試験担当者名         福元 義人 

４．実験期間（ほ場試験期間） 2022年7月4日～7月13日 

５．被験物質（一般名） 

５－１．ミクロブタニル 

(1) 一般名・剤型  ①ラリー乳剤 ②ラリー水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①ミクロブタニル 25.0% ②ミクロブタニル 10.0% 

 (3) Lot No.   ①23.10-L4J141 ②26.10-M44111 

５－２．トルフェンピラド 

(1) 一般名・剤型  ①ハチハチ乳剤 ②ハチハチフロアブル 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①、②トルフェンピラド 15.0%  

 (3) Lot No.   ①25.10  OL78 ②24.10  2B88A 

５－３．エトフェンプロックス 

(1) 一般名・剤型  ①トレボン乳剤 ②アークリン水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①、②エトフェンプロックス 20.0%  

 (3) Lot No.   ①24.10 S1E02 ②24-10 03001 

６．供試農作物名     ぶどう（小粒種、品種：デラウェア）、20年生樹 

７．土性    埴壌土 

８．栽培概要 雨よけ栽培（2022年1月31日～試験終了まで） 

樹間 約3.6m×約6.0m、主枝4本（H型整枝）、栽培樹数 約46本/10a、 

最大樹高 約1.7m 

開花日（満開期） 2022年4月10日  

  栽培管理 

施肥  2021年10月24日 バイオノ有機（7.2-4.0-2.5） 240kg/10a、 

ビーナスK 240kg/10a、米ぬか 200kg/10a 

  

９．当該ほ場の過去1年間における作付作物及び農薬使用実績（前年の使用実績） 

 被験物質処理前日から少なくとも過去1年間に、試験ほ場において分析妨害となる農薬が使

用されていないことを確認した。使用した農薬はⅧ－②に示した。 
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１０．防除管理 

農薬の使用実績なし 

 

１１．試験区規模（施設の場合、面積・容積・高さ） 

処理区MYC-E、MYC-W、TOL-E、TOL-F、ETO-E、ETO-W：各21.6㎡（3.6m×6.0m）、1樹 

施設面積：2500㎡、高さ：2.4m 

 
１２．処理方法 

処理月日 有効成分 処理区* 処理濃度 
処理量 

10a当 試験区当 
（農薬量/散布量/面積）

7月 6日 ミクロブタニル 
MYC-E 
MYC-W 

2500倍 
1000倍 各398L 3.44mL/8.6L/21.6㎡ 

8.6g/8.6L/21.6㎡ 

7月 6日 トルフェンピラド 
TOL-E 
TOL-F 各1000倍 各398L 8.6mL/8.6L/21.6㎡ 

8.6mL/8.6L/21.6㎡ 

7月 6日 エトフェンプロックス 
ETO-E 
ETO-W 各1000倍 各398L 8.6mL/8.6L/21.6㎡ 

8.6g/8.6L/21.6㎡ 
処理区* 処理時の作物ステージ 散布方法の概略 処理時の天候及び処理時刻 

MYC-E 
MYC-W 

収穫期 
収穫期 

散布 
散布 

曇  9:09 a.m.～ 
曇  9:30 a.m.～ 

TOL-E 
TOL-F 

収穫期 
収穫期 

散布 
散布 

曇  9:53 a.m.～ 
曇 10:14 a.m.～ 

ETO-E 
ETO-W 

収穫期 
収穫期 

散布 
散布 

曇 10:38 a.m.～ 
曇 11:00 a.m.～ 

*末尾の-Eは「乳剤」、-Fは「フロアブル」、-Wは「水和剤」であることを示す。 
(1) 処理器具及び処理方法 

背負式バッテリー動力噴霧機を用いて、処理区内の試験樹全体に目標量を均一に散布した。

その際、目標量と散布機の吐出量から散布時間を算出し、試験区を24区画に分割した1区画当

たりの拍数に合わせたメトロノームを用いた。 

  散布機型式：MSB1510Li（丸山製作所） 

  ノズル  ：狭角コーンノズル（丸山製作所） 

(2) 処理時の降雨の有無と降雨時間及び風が試験に及ぼした影響 

 処理時は無風であった。施設のため、降雨の影響なし。 

(3) 展着剤の使用 

 なし 

(4) 備考 

なし 
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１３．試料採取 
経過日数 試料 

採取日 試料番号 試料 
採取量 

試料 
採取順 

採取時の天候 
及び採取時刻 

処理前 7月 4日 GR2-MYC-B 1.6kg/15房 MYC 
→TOL 
 ETO 

雨 10:15a.m.～10:22a.m. 
GR2-TOL-B 1.7kg/15房 雨 10:23a.m.～10:28a.m. 
GR2-ETO-B 1.7kg/15房 雨 10:29a.m.～10:34a.m. 

処理直後 
 
 

7月 6日 GR2-MYC-E0 1.7kg/15房 MYC-E 
→MYC-W 
→TOL-E 
→TOL-F 
 ETO-W 
→ETO-E 

曇  0:44p.m.～ 0:50p.m. 
GR2-MYC-W0 1.6kg/15房 曇  1:00p.m.～ 1:04p.m. 
GR2-TOL-E0 1.6kg/15房 曇  1:21p.m.～ 1:25p.m. 
GR2-TOL-F0 1.6kg/15房 曇  1:40p.m.～ 1:44p.m. 
GR2-ETO-E0 1.6kg/15房 曇  2:00p.m.～ 2:04p.m. 
GR2-ETO-W0 1.6kg/15房 曇  2:15p.m.～ 2:19p.m. 

処理1日後 7月 7日 
 

GR2-MYC-E1 1.6kg/15房 MYC-E 
→MYC-W 
→TOL-E 
→TOL-F 
 ETO-W 
→ETO-E 

晴  8:15a.m.～ 8:20a.m. 
GR2-MYC-W1 1.6kg/15房 晴  8:24a.m.～ 8:28a.m. 
GR2-TOL-E1 1.6kg/15房 晴  8:31a.m.～ 8:35a.m. 
GR2-TOL-F1 1.6kg/15房 晴  8:50a.m.～ 8:53a.m. 
GR2-ETO-E1 1.5kg/15房 晴  8:56a.m.～ 9:00a.m. 
GR2-ETO-W1 1.6kg/15房 晴  9:01a.m.～ 9:05a.m. 

処理3日後 7月 9日 
 

GR2-MYC-E3 1.7kg/15房 MYC-E 
→MYC-W 
→TOL-E 
→TOL-F 
 ETO-W 
→ETO-E 

曇  7:26a.m.～ 7:31a.m. 
GR2-MYC-W3 1.6kg/16房 曇  7:33a.m.～ 7:37a.m. 
GR2-TOL-E3 1.6kg/15房 曇  7:39a.m.～ 7:42a.m. 
GR2-TOL-F3 1.6kg/15房 曇  7:44a.m.～ 7:48a.m. 
GR2-ETO-E3 1.6kg/15房 曇  7:49a.m.～ 7:53a.m. 
GR2-ETO-W3 1.6kg/15房 曇  7:55a.m.～ 7:59a.m. 

処理7日後 7月13日 GR2-MYC-E7 1.6kg/16房 MYC-E 
→MYC-W 
→TOL-E 
→TOL-F 
 ETO-W 
→ETO-E 

曇  8:59a.m.～ 9:07a.m. 
GR2-MYC-W7 1.6kg/20房 曇  9:11a.m.～ 9:16a.m. 
GR2-TOL-E7 1.6kg/17房 曇  9:19a.m.～ 9:25a.m. 
GR2-TOL-F7 1.6kg/17房 曇  9:28a.m.～ 9:33a.m. 
GR2-ETO-E7 1.6kg/18房 曇  9:35a.m.～ 9:40a.m. 
GR2-ETO-W7 1.6kg/17房 曇  9:42a.m.～ 9:47a.m. 

(1) 試料採取方法 

試料は試験区の境界部をはずし、ハサミを用いて採取した。採取時は試験区ごとに清浄な

手袋を装着した。採取した試料は識別に試験区ラベルを用いて、試験区ごとにカゴに入れた。 

(2) 採取した試料の状態 

いずれの試料も通常の大きさ、適正な熟度であった。 

(3) 採取後の調製 

採取した中から試料に適するものを選別した。 
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(4) 輸送方法 
試料は 1 房ずつペーパータオルで包み、透明プラスチック容器（フードパック）に入れ、す

き間に丸めたペーパータオルを詰めた。この容器にラップをかけて封をし、ダンボール箱に 15

～20 パック入れた。ダンボール箱のすき間に丸めた包装紙を詰めた。梱包資材はすべて未使用

品を用い、ダンボール箱の内側に試験区ラベルを、外側に梱包シールを貼付し、試験区ごとに

梱包した。 

採取当日、ヤマト運輸の冷蔵便で一般社団法人日本植物防疫協会茨城研究所宛に翌々日着を

指定して送付した。 

(5) 備考   

 なし 
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Ⅷ－① 試験区見取り図 
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Ⅷ－② 使用した農薬の記録 
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Ⅷ－③ 気象に関する記録 
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令和 4 年度生産資材安全確保対策委託事業 
ミニトマト作物残留試験明細書 

 

 

試験番号   ：2022TO 

検討課題名  ：令和 4 年度生産資材安全確保対策委託事業 

        ミニトマト作物残留試験 

試験実施機関名：Ⅰ．一般社団法人日本植物防疫協会 茨城研究所 

        Ⅱ．一般社団法人日本植物防疫協会 高知試験場 

Ⅲ．一般社団法人日本植物防疫協会 宮崎試験場 
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ほ場試験 Ⅰ 

１．試験実施機関名      一般社団法人日本植物防疫協会 茨城研究所 
２．ほ場所在地   茨城県牛久市結束町535 

３．試験担当者名         川北 充彦 

４．実験期間（ほ場試験期間） 2022年11月15日～12月8日 

５．被験物質（一般名） 

５－１ミクロブタニル 

(1) 一般名・剤型  ①ラリー乳剤 ②ラリー水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①ミクロブタニル 25.0% ②ミクロブタニル 10.0% 

 (3) Lot No.   ①23.10-L4J141 ②26.10-M44111 

５－２トルフェンピラド 

(1) 一般名・剤型  ①ハチハチ乳剤 ②ハチハチフロアブル 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ① ②トルフェンピラド 15.0%  

 (3) Lot No.   ①25.10 OL78 ②24.10 2B88A 

５－３エトフェンプロックス 

(1) 一般名・剤型  ①トレボン乳剤 ②アークリン水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ① ②エトフェンプロックス 20.0%  

 (3) Lot No.   ①24.10 S1E02 ②24-10 03001 

６．供試農作物名     ミニトマト（品種：キャロル7） 

７．土性    壌土 

８．栽培概要 施設栽培（加温） 

         は種日 2022年7月18日、定植日 2022年9月1日 

               畝間160cm、株間50cm、千鳥2条植、条間45cm、栽培株数 約2,500株/10a 

マルチ被覆（被覆開始日：2022年8月30日、ポリフィルム、白黒マルチ） 

    栽培管理   

施肥  2022年 8月30日 くみあい粒状苦土石灰M-10 100kg/10a 

処理後の摘果 2022年12月2日 

 

９．当該ほ場の過去1年間における作付作物及び農薬使用実績（前年の使用実績） 

 被験物質処理開始前日から少なくとも過去1年間に、試験ほ場及び育苗時において分析妨害

となる農薬が使用されていないことを確認した。なお、コード名で示された農薬には分析妨害
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となる農薬成分は含まれていない。使用した農薬はⅠ－②に示した。 

 
１０．防除管理 

被験物質処理開始から最終試料採取までの期間に、試験ほ場において分析妨害となる農薬が

使用されていないことを確認した。使用した農薬はⅠ－②に示した。 
 
１１．試験区規模（施設の場合、面積・容積・高さ） 

処理区TO1-MYC-E、TO2-MYC-E、TO1-MYC-W、TO2-MYC-W、TO1-TOL-E、TO2-TOL-E、
TO1-TOL-F、TO2-TOL-F、TO1-ETO-E、TO2-ETO-E、TO1-ETO-W、TO2-ETO-W 
：各36.0㎡（1.6m×7.5m×3畝）、90株 
施設PH9：TO1-MYC-E、TO2-MYC-E、TO1-TOL-F、TO2-TOL-F 

PH15：TO1-MYC-W、TO2-MYC-W、TO1-ETO-E、TO2-ETO-E 
PH16：TO1-TOL-E、TO2-TOL-E、TO1-ETO-W、TO2-ETO-W 

：各116.2㎡、高さ：3.4m 
 
１２．処理方法 

処理月日 有効成分 処理区* 処理濃度 
処理量 

10a当 試験区当 
（農薬量/散布量/面積） 

11月16日 
（収穫初期） 

ミクロブタニル TO1-MYC-E 
TO1-MYC-W 

2500倍 
1000倍 

300L 
300L 

4.32mL/10.8L/36.0㎡ 
10.8g/10.8L/36.0㎡ 

トルフェンピラド TO1-TOL-E 
TO1-TOL-F 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

10.8ml/10.8L/36.0㎡
10.8ml/10.8L/36.0㎡ 

エトフェンプロックス TO1-ETO-E 
TO1-ETO-W 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

10.8ml/10.8L/36.0㎡    
10.8g/10.8L/36.0㎡ 

12月 7日 
（収穫盛期） 

ミクロブタニル TO2-MYC-E 
TO2-MYC-W 

2500倍 
1000倍 

300L 
300L 

4.32mL/10.8L/36.0㎡ 
 10.8g/10.8L/36.0㎡ 

トルフェンピラド TO2-TOL-E 
TO2-TOL-F 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

10.8ml/10.8L/36.0㎡
10.8ml/10.8L/36.0㎡ 

エトフェンプロックス TO2-ETO-E 
TO2-ETO-W 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

10.8ml/10.8L/36.0㎡ 
10.8g/10.8L/36.0㎡ 

処理区* 処理時の作物ステージ 散布方法の概略 処理時の天候及び処理時刻 
TO1-MYC-E 
TO1-MYC-W 

収穫期（草丈190cm） 
収穫期（草丈190cm） 

散布 
散布 

晴  9:55a.m.～ 
晴  10:25a.m.～ 

TO1-TOL-E 
TO1-TOL-F 

収穫期（草丈190cm） 
収穫期（草丈190cm） 

散布 
散布 

晴  9:56a.m.～ 
晴  10:25a.m.～ 

TO1-ETO-E 
TO1-ETO-W 

収穫期（草丈190cm） 
収穫期（草丈190cm） 

散布 
散布 

晴 10:50a.m.～ 
晴  11:21a.m.～ 

TO2-MYC-E 
TO2-MYC-W 

収穫期（草丈190cm） 
収穫期（草丈190cm） 

散布 
散布 

晴  9:50a.m.～ 
晴  10:42a.m.～ 

TO2-TOL-E 
TO2-TOL-F 

収穫期（草丈190cm） 
収穫期（草丈190cm） 

散布 
散布 

晴  9:52a.m.～ 
晴  10:36a.m.～ 

TO2-ETO-E 
TO2-ETO-W 

収穫期（草丈190cm） 
収穫期（草丈190cm） 

散布 
散布 

晴 11:07a.m.～ 
晴  11:23a.m.～ 

*末尾の-Eは「乳剤」、-Fは「フロアブル」、-Wは「水和剤」であることを示す。 
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(1) 処理器具及び処理方法 

 背負式バッテリー動力噴霧機を用いて、処理区内の作物全体に目標量を均一に散布した。そ

の際、散布機の吐出量と目標量から散布時間を算出し、1株当たりの拍数に合わせたメトロノ

ームを用いた。 

  散布機型式：MSB1500Li（丸山製作所） 

  ノズル  ：狭角コーンノズル（丸山製作所） 

(2) 処理時の降雨の有無と降雨時間及び風が試験に及ぼした影響 

 処理時はいずれも無風。施設栽培のため降雨の影響なし。 

(3) 展着剤の使用 

 なし 

(4) 備考 

 処理時は薬液の飛散防止のため、試験区の境界部にポリフィルムを張り遮蔽した。 

 

１３．試料採取 

処理時期 試料 
採取日 試料番号 試料 

採取量 
試料 
採取順 

採取時の天候 
及び採取時刻 

処理前 11月15日 TO-MYC-B  
TO-TOL-B 
TO-ETO-B 

1.1kg 
1.1kg 
1.1kg 

－* 雨  9:12a.m.～10:03a.m. 
雨  9:12a.m.～ 9:48a.m. 
雨  9:12a.m.～ 9:56a.m. 

収穫初期 
（処理直後） 

11月16日 TO1-MYC-E0 
TO1-MYC-W0 

1.1kg 
1.1kg 

MYC- E0 
 MYC- W0 

晴  1:49p.m.～ 2:23p.m. 
晴  2:25p.m.～ 2:50p.m. 

TO1-TOL-E0 
TO1-TOL-F0 

1.1kg 
1.1kg 

TOL- E0 
 TOL- F0 

晴  1:49p.m.～ 2:30p.m. 
晴  2:34p.m.～ 3:08p.m. 

TO1-ETO-E0 
TO1-ETO-W0 

1.1kg 
1.1kg 

－* 晴  2:54p.m.～ 3:17p.m. 
晴  3:11p.m.～ 3:41p.m 

収穫初期 
（処理1日後） 

11月17日 TO1-MYC-E1 
TO1-MYC-W1 

1.1kg 
1.1kg 

MYC- E1 
 MYC- W1 

晴  7:00a.m.～ 7:35a.m. 
晴  7:40a.m.～ 8:20a.m. 

TO1-TOL-E1 
TO1-TOL-F1 

1.1kg 
1.1kg 

TOL- E1 
 TOL- F1 

晴  7:03a.m.～ 7:31a.m. 
晴  7:43a.m.～ 8:10a.m. 

TO1-ETO-E1 
TO1-ETO-W1 

1.1kg 
1.1kg 

－* 晴  8:24a.m.～ 9:00a.m. 
晴  8:19a.m.～ 8:53a.m. 

収穫盛期 
（処理直後） 

12月 7日 TO2-MYC-E0 
TO2-MYC-W0 

1.1kg 
1.1kg 

MYC- E0 
 MYC- W0 

晴  2:23p.m.～ 2:59p.m. 
晴  3:02p.m.～ 3:33p.m. 

TO2-TOL-E0 
TO2-TOL-F0 

1.1kg 
1.1kg 

TOL- E0 
 TOL- F0 

晴  2:23p.m.～ 2:59p.m. 
晴  3:02p.m.～ 3:33p.m. 

TO2-ETO-E0 
TO2-ETO-W0 

1.1kg 
1.1kg 

－* 晴  3:36p.m.～ 4:06p.m. 
晴  3:38p.m.～ 4:07p.m. 
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収穫盛期 
（処理1日後） 

12月 8日 TO2-MYC-E1 
TO2-MYC-W1 

1.1kg 
1.1kg 

MYC- E1 
 MYC- W1 

晴  7:28a.m.～ 8:16a.m. 
晴  8:23a.m.～ 9:10a.m. 

TO2-TOL-E1 
TO2-TOL-F1 

1.1kg 
1.1kg 

TOL- E1 
 TOL- F1 

晴  7:29a.m.～ 8:11a.m. 
晴  8:24a.m.～ 9:02a.m. 

TO2-ETO-E1 
TO2-ETO-W1 

1.1kg 
1.1kg 

ETO - E1 
 ETO - W1 

晴  7:30a.m.～ 8:21a.m. 
晴  8:25a.m.～ 9:02a.m. 

* 試験区ごとに異なる作業者が採取した。 

(1) 試料採取方法 

試料は試験区の境界部をはずし、偏りがないよう区全体から直径3cm以下の果実を手で採

取した。採取時は清浄な手袋を装着し、試験区ごとに交換した。採取した試料は識別に試験区

ラベルを用いて、試験区ごとにカゴに入れた。 

(2) 採取した試料の状態 

いずれの試料も通常の大きさ、適正な熟度であった。 

(3) 採取後の調製 

花がらを手で除去した。採取した中から試料に適するものを選別した。 

(4) 輸送方法 

試料は梱包せず、試験区ごとにカゴに入れた状態で、採取当日に一般社団法人日本植物防疫

協会 茨城研究所の分析担当者に手渡した。 

 (5) 備考   

 なし  
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Ⅰ－① 試験区見取り図 
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Ⅰ－② 使用した農薬の記録 
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Ⅰ－③ 気象に関する記録 
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ほ場試験 Ⅱ 

１．試験実施機関名      一般社団法人日本植物防疫協会 高知試験場 
２．ほ場所在地   高知県香南市野市町深渕本田1211 

３．試験担当者名         松村 栄一 

４．実験期間（ほ場試験期間） 2022年11月21日～12月15日 

５．被験物質（一般名） 

５－１ミクロブタニル 

(1) 一般名・剤型  ①ラリー乳剤 ②ラリー水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①ミクロブタニル 25.0% ②ミクロブタニル 10.0% 

 (3) Lot No.   ①23.10-L4J141 ②26.10-M441111 

５－２トルフェンピラド 

(1) 一般名・剤型  ①ハチハチ乳剤 ②ハチハチフロアブル 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ① ②トルフェンピラド 15.0%  

 (3) Lot No.   ①25.10 OL78 ②24.10 2B88A 

５－３エトフェンプロックス 

(1) 一般名・剤型  ①トレボン乳剤 ②アークリン水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ① ②エトフェンプロックス 20.0%  

 (3) Lot No.   ①24.10 S1E02 ②24-10 03001 

６．供試農作物名     ミニトマト（品種：キャロル7） 

７．土性    壌土 

８．栽培概要 施設栽培（加温） 

         は種日 2022年8月3日、定植日 2022年9月22日 

               畝間160cm、株間50cm、千鳥2条植、条間50cm、栽培株数 約2,500株/10a 

マルチ被覆（被覆開始日：2022年9月22日、シルバーマルチ） 

栽培管理   

施肥  2022年 8月10日 ケイントップ 1000kg/10a 

9月21日 苦土石灰 100kg/10a 

 

９．当該ほ場の過去1年間における作付作物及び農薬使用実績（前年の使用実績） 

 被験物質処理開始前日から少なくとも過去1年間に、試験ほ場及び育苗時において分析妨害

となる農薬が使用されていないことを確認した。なお、コード名で示された農薬には分析妨害
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となる農薬成分は含まれていない。使用した農薬はⅡ－②に示した。 

 
１０．防除管理 

被験物質処理開始から最終試料採取までの期間に、試験ほ場において分析妨害となる農薬が

使用されていないことを確認した。使用した農薬はⅡ－②に示した。 
 

１１．試験区規模（施設の場合、面積・容積・高さ） 
処理区TO1-MYC-E、TO1-MYC-W、TO1-TOL-E、TO1-TOL-F、TO1-ETO-E、TO1-ETO-W、

TO2-MYC-E、TO2-MYC-W、TO2-TOL-E、TO2-TOL-F、TO2-ETO-E及びTO2-ETO-W 
：各36.0㎡（1.6m×22.5m×1畝）、90株 
施設F1：TO1-MYC-E、TO1-MYC-W、TO1-TOL-E、TO1-TOL-F、TO2-MYC-E、 

TO2-MYC-W、TO2-ETO-E及びTO2-ETO-W：986.0㎡、高さ：3.9m 
F2：TO1-ETO-E、TO1-ETO-W、TO2-TOL-E及びTO2-TOL-F：841.0㎡、高さ：3.9m 

 
１２．処理方法 

処理月日 有効成分 処理区* 処理濃度 
処理量 

10a当 試験区当 
（農薬量/散布量/面積） 

11月24日 
（収穫初期） 

ミクロブタニル TO1-MYC-E 
TO1-MYC-W 

2500倍 
1000倍 

300L 
300L 

4.32mL/10.8L/36.0㎡ 
10.8g/10.8L/36.0㎡ 

トルフェンピラド TO1-TOL-E 
TO1-TOL-F 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

10.8ml/10.8L/36.0㎡
10.8ml/10.8L/36.0㎡ 

エトフェンプロックス TO1-ETO-E 
TO1-ETO-W 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

10.8ml/10.8L/36.0㎡    
10.8g/10.8L/36.0㎡ 

12月14日 
（収穫盛期） 

ミクロブタニル TO2-MYC-E 
TO2-MYC-W 

2500倍 
1000倍 

300L 
300L 

4.32mL/10.8L/36.0㎡ 
 10.8g/10.8L/36.0㎡ 

トルフェンピラド TO2-TOL-E 
TO2-TOL-F 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

10.8ml/10.8L/36.0㎡
10.8ml/10.8L/36.0㎡ 

エトフェンプロックス TO2-ETO-E 
TO2-ETO-W 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

10.8ml/10.8L/36.0㎡ 
10.8g/10.8L/36.0㎡ 

処理区* 処理時の作物ステージ 散布方法の概略 処理時の天候及び処理時刻 
TO1-MYC-E 
TO1-MYC-W 

収穫期（草丈180cm） 
収穫期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴 10:55a.m.～ 
晴  10:20a.m.～ 

TO1-TOL-E 
TO1-TOL-F 

収穫期（草丈180cm） 
収穫期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴 10:55a.m.～ 
晴  10:20a.m.～ 

TO1-ETO-E 
TO1-ETO-W 

収穫期（草丈180cm） 
収穫期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴 10:55a.m.～ 
晴  10:20a.m.～ 

TO2-MYC-E 
TO2-MYC-W 

収穫期（草丈180cm） 
収穫期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴  8:10a.m.～ 
晴   7:40a.m.～ 

TO2-TOL-E 
TO2-TOL-F 

収穫期（草丈180cm） 
収穫期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴  8:10a.m.～ 
晴   7:40a.m.～ 

TO2-ETO-E 
TO2-ETO-W 

収穫期（草丈180cm） 
収穫期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴  8:10a.m.～ 
晴   7:40a.m.～ 

*末尾の-Eは「乳剤」、-Fは「フロアブル」、-Wは「水和剤」であることを示す。 
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(1) 処理器具及び処理方法 

 背負式バッテリー動力噴霧機を用いて、処理区内の作物全体に目標量を均一に散布した。そ

の際、散布機の吐出量と目標量から散布時間を算出し、1株当たりの拍数に合わせたメトロノ

ームを用いた。 

  散布機型式：MSB1500Li（丸山製作所） 

  ノズル  ：狭角コーンノズル（丸山製作所） 

(2) 処理時の降雨の有無と降雨時間及び風が試験に及ぼした影響 

 処理時はいずれも無風。施設栽培のため降雨の影響なし。 

(3) 展着剤の使用 

 なし 

(4) 備考 

 なし 

 
１３．試料採取 

処理時期 試料 
採取日 試料番号 試料 

採取量 
試料 

採取順* 
採取時の天候 
及び採取時刻 

処理前 11月21日 TO-MYC-B  
TO-TOL-B 
TO-ETO-B 

1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 

－ 晴  9:05a.m.～ 9:30a.m. 
 

収穫初期 
（処理直後） 
 

11月24日 TO1-MYC-E0 
TO1-MYC-W0 

1.2kg 
1.2kg 

MYC-W0 
 MYC-E0 

晴  1:10p.m.～ 1:40p.m. 
 
 TO1-TOL-E0 

TO1-TOL-F0 
1.2kg 
1.2kg 

TOL-F0 
 TOL-E0 

TO1-ETO-E0 
TO1-ETO-W0 

1.2kg 
1.2kg 

ETO-W0 
 ETO-E0 

収穫初期 
（処理1日後） 

11月25日 TO1-MYC-E1 
TO1-MYC-W1 

1.2kg 
1.2kg 

MYC-W1 
 MYC-E1 

晴  8:45a.m.～ 9:15a.m. 
 

TO1-TOL-E1 
TO1-TOL-F1 

1.2kg 
1.2kg 

TOL-F1 
 TOL-E1 

TO1-ETO-E1 
TO1-ETO-W1 

1.2kg 
1.2kg 

ETO-W1 
 ETO-E1 

収穫盛期 
（処理直後） 

 

12月14日 
 

TO2-MYC-E0 
TO2-MYC-W0 

1.2kg 
1.2kg 

MYC-W0 
 MYC-E0 

晴 10:50a.m.～11:20a.m. 
 

TO2-TOL-E0 
TO2-TOL-F0 

1.2kg 
1.2kg 

TOL-F0 
 TOL-E0 

TO2-ETO-E0 
TO2-ETO-W0 

1.2kg 
1.2kg 

ETO-W0 
 ETO-E0 
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収穫盛期 
（処理1日後） 

12月15日 
 

TO2-MYC-E1 
TO2-MYC-W1 

1.2kg 
1.2kg 

MYC-W1 
 MYC-E1 

晴  7:10a.m.～ 7:40a.m. 
 
 TO2-TOL-E1 

TO2-TOL-F1 
1.2kg 
1.2kg 

TOL-F1 
 TOL-E1 

TO2-ETO-E1 
TO2-ETO-W1 

1.2kg 
1.2kg 

ETO-W1 
 ETO-E1 

* 異なる農薬成分（MYC-EとMYC-W、TOL-EとTOL-F及びETO-EとETO-W）ごとに、異なる作業者が採取した。

(1) 試料採取方法 

試料は試験区の境界部をはずし、偏りがないよう区全体から手で採取した。採取時は試験区

ごとに清浄な手袋を装着した。採取した試料は識別に試験区ラベルを用いて、試験区ごとにカ

ゴに入れた。 

(2) 採取した試料の状態 

いずれの試料も通常の大きさ、適正な熟度であった。 

(3) 採取後の調製 

採取した中から試料に適するものを選別した。 

(4) 輸送方法 

試料はエアークッション、ボーカスペーパーの順に敷いたダンボール箱に入れ、試料全体を

ボーカスペーパーで包んだ。梱包資材はすべて未使用品を用い、ダンボール箱の内側に試験区

ラベルを、外側に梱包シールを貼付し、試験区ごとに梱包した。 

採取当日、ヤマト運輸の冷蔵便で一般社団法人日本植物防疫協会 茨城研究所宛に翌日着を指

定して送付した。 

(5) 備考   

 なし 
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Ⅱ－① 試験区見取り図 
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Ⅱ－② 使用した農薬の記録 
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Ⅱ－③ 気象に関する記録 
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ほ場試験 Ⅲ 

１．試験実施機関名  一般社団法人日本植物防疫協会 宮崎試験場 
２．ほ場所在地   宮崎県宮崎市佐土原町下那珂11913 

３．試験担当者名         日髙 正浩 

４．実験期間（ほ場試験期間） 2022年11月15日～12月13日 

５．被験物質（一般名） 

５－１ミクロブタニル 

(1) 一般名・剤型  ①ラリー乳剤 ②ラリー水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ①ミクロブタニル 25.0% ②ミクロブタニル 10.0% 

 (3) Lot No.   ①23.10-L4J141 ②26.10-M44111 

５－２トルフェンピラド 

(1) 一般名・剤型  ①ハチハチ乳剤 ②ハチハチフロアブル 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ① ②トルフェンピラド 15.0%  

 (3) Lot No.   ①25.10 OL78 ②24.10 2B88A 

５－３エトフェンプロックス 

(1) 一般名・剤型  ①トレボン乳剤 ②アークリン水和剤 

(2) 有効成分名及び成分含有率 ① ②エトフェンプロックス 20.0%  

 (3) Lot No.   ①24.10 S1E02 ②24-10 03001 

６．供試農作物名     ミニトマト（品種：キャロル7） 

７．土性    砂壌土 

８．栽培概要 施設栽培（加温） 

         は種日 2022年8月13日、定植日 2022年9月27日 

               畝間160cm、株間50cm、千鳥2条植、条間45cm、栽培株数 約2,500株/10a 

    栽培管理   

施肥  2022年 9月12日 堆肥 3000kg/10a、苦土石灰 150kg/10a、 

           くみあい有機入りペレット888（8-8-8） 100kg/10a、 

           CDU複合燐加安特S222（12-12-12） 67kg/10a 

    追肥      11月22日 サンライム カルシウム46% 30kg/10a 

                   

９．当該ほ場の過去1年間における作付作物及び農薬使用実績（前年の使用実績） 

 被験物質処理開始前日から少なくとも過去1年間に、試験ほ場及び育苗時において分析妨害



試験番号 2022-TO 

- 234 - 
 

となる農薬が使用されていないことを確認した。なお、コード名で示された農薬には分析妨害

となる農薬成分は含まれていない。使用した農薬はⅢ－②に示した。 
 

１０．防除管理 

農薬の使用実績なし 
 

１１．試験区規模（施設の場合、面積・容積・高さ） 
処理区TO1-MYC-E、TO2-MYC-E、TO1-MYC-W、TO2-MYC-W、TO1-TOL-E、TO2-TOL-E、

TO1-TOL-F、TO2-TOL-F、TO1-ETO-E、TO2-ETO-E、TO1-ETO-W、TO2-ETO-W 
：各32.0㎡（1.6m×20.0m×1畝）、80株 
施設H-4：TO1-MYC-E、TO2-MYC-E、TO1-TOL-E、TO2-TOL-E、TO1-ETO-E、TO2-ETO-E 

H-16：TO1-MYC-W、TO2-MYC-W、TO1-TOL-F、TO2-TOL-F、TO1-ETO-W、TO2-ETO-W 
：各150㎡、高さ：3.3m 
 

１２．処理方法 

処理月日 有効成分 処理区* 処理濃度 
処理量 

10a当 試験区当 
（農薬量/散布量/面積） 

11月21日 
（収穫初期） 

ミクロブタニル TO1-MYC-E 
TO1-MYC-W 

2500倍 
1000倍 

300L 
300L 

3.84mL/9.6L/32.0㎡ 
9.6g/9.6L/32.0㎡ 

トルフェンピラド TO1-TOL-E 
TO1-TOL-F 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

9.6ml/9.6L/32.0㎡
9.6ml/9.6L/32.0㎡ 

エトフェンプロックス TO1-ETO-E 
TO1-ETO-W 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

9.6ml/9.6L/32.0㎡    
9.6g/9.6L/32.0㎡ 

12月12日 
（収穫盛期） 

ミクロブタニル TO2-MYC-E 
TO2-MYC-W  

2500倍 
1000倍 

300L 
300L 

3.84mL/9.6L/32.0㎡ 
   9.6g/9.6L/32.0㎡ 

トルフェンピラド TO2-TOL-E 
TO2-TOL-F 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

  9.6ml/9.6L/32.0㎡  
9.6ml/9.6L/32.0㎡ 

エトフェンプロックス TO2-ETO-E 
TO2-ETO-W 

1000倍
1000倍 

300L 
300L 

9.6ml/9.6L/32.0㎡ 
9.6g/9.6L/32.0㎡ 

処理区* 処理時の作物ステージ 散布方法の概略 処理時の天候及び処理時刻 
TO1-MYC-E 
TO1-MYC-W 

収穫初期（草丈180cm） 
収穫初期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴 11:11a.m.～ 
晴  10:04a.m.～ 

TO1-TOL-E 
TO1-TOL-F 

収穫初期（草丈180cm） 
収穫初期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴 11:33a.m.～ 
晴  10:26a.m.～ 

TO1-ETO-E 
TO1-ETO-W 

収穫初期（草丈180cm） 
収穫初期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴 11:57a.m.～ 
晴  10:49a.m.～ 

TO2-MYC-E 
TO2-MYC-W 

収穫盛期（草丈180cm） 
収穫盛期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴 11:30a.m.～ 
晴  10:19a.m.～ 

TO2-TOL-E 
TO2-TOL-F 

収穫盛期（草丈180cm） 
収穫盛期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴 11:54a.m.～ 
晴  10:42a.m.～ 

TO2-ETO-E 
TO2-ETO-W 

収穫盛期（草丈180cm） 
収穫盛期（草丈180cm） 

散布 
散布 

晴 11:06a.m.～ 
晴   9:56a.m.～ 

*末尾の-Eは「乳剤」、-Fは「フロアブル」、-Wは「水和剤」であることを示す。 
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(1) 処理器具及び処理方法 

 背負式バッテリー動力噴霧機を用いて、処理区内の作物全体に目標量を均一に散布した。そ

の際、散布機の吐出量と目標量から散布時間を算出し、1株当たりの拍数に合わせたメトロノ

ームを用いた。 

  散布機型式：MSB1510Li（丸山製作所） 

  ノズル  ：狭角コーンノズル（丸山製作所） 

(2) 処理時の降雨の有無と降雨時間及び風が試験に及ぼした影響 

 処理時はいずれも無風。施設栽培のため降雨の影響なし。 

(3) 展着剤の使用 

 なし 

(4) 備考 

 処理時は薬液の飛散防止のため、試験区の境界に高さ1.8mのポリフィルムで遮蔽措置を行っ

た。 

 

１３．試料採取 

処理時期 試料 
採取日 試料番号 試料 

採取量 
試料 
採取順 

採取時の天候 
及び採取時刻 

処理前 11月15日 TO-MYC-B  
TO-TOL-B 
TO-ETO-B 

1.3kg 
1.3kg 
1.3kg 

① 
② 
③ 

晴  8:08a.m.～ 8:23a.m. 
晴  8:24a.m.～ 8:37a.m. 
晴  8:38a.m.～ 8:53a.m. 

収穫初期 
（処理直後） 
 

 
 

11月21日 TO1-MYC-W0 
TO1-TOL-F0 
TO1-ETO-W0 
TO1-MYC-E0 
TO1-TOL-E0 
TO1-ETO-E0 

1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 

① 
② 
③ 
④ 
⑤ 
⑥ 

晴  1:28p.m.～ 1:35p.m. 
晴  1:41p.m.～ 1:55p.m. 
晴  2:00p.m.～ 2:16p.m. 
晴  2:25p.m.～ 2:37p.m. 
晴  2:44p.m.～ 2:57p.m. 
晴  3:09p.m.～ 3:21p.m. 

収穫初期 
（処理1日後） 

11月22日 TO1-MYC-W1 
TO1-TOL-F1 
TO1-ETO-W1 
TO1-MYC-E1 
TO1-TOL-E1 
TO1-ETO-E1 

1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 

① 
② 
③ 
④ 
⑤ 
⑥ 

晴  8:17a.m.～ 8:29a.m. 
晴  8:32a.m.～ 8:40a.m. 
晴  8:42a.m.～ 8:52a.m. 
晴  9:02a.m.～ 9:11a.m. 
晴  9:13a.m.～ 9:22a.m. 
晴  9:24a.m.～ 9:33a.m. 
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収穫盛期 
（処理直後） 

 

12月12日 
 

TO2-MYC-W0 
TO2-TOL-F0 
TO2-ETO-W0 
TO2-MYC-E0 
TO2-TOL-E0 
TO2-ETO-E0 

1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 

② 
③ 
① 
⑤ 
⑥ 
④ 

晴  1:58p.m.～ 2:14p.m. 
晴  2:18p.m.～ 2:32p.m. 
晴  1:26p.m.～ 1:43p.m. 
晴  3:03p.m.～ 3:23p.m. 
晴  3:27p.m.～ 3:47p.m. 
晴  2:43p.m.～ 2:58p.m. 

収穫盛期 
（処理1日後） 

12月13日 
 

TO2-MYC-W1 
TO2-TOL-F1 
TO2-ETO-W1 
TO2-MYC-E1 
TO2-TOL-E1 
TO2-ETO-E1 

1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 
1.2kg 

② 
③ 
① 
⑤ 
⑥ 
④ 

晴  8:43a.m.～ 8:55a.m. 
晴  8:57a.m.～ 9:11a.m. 
晴  8:30a.m.～ 8:41a.m. 
晴  9:31a.m.～ 9:46a.m. 
晴  9:48a.m.～10:01a.m. 
晴  9:16a.m.～ 9:29a.m. 

(1) 試料採取方法 
試料は試験区の境界部をはずし、偏りがないよう区全体から手で採取した。採取時は試験

区ごとに清浄な手袋を装着した。採取した試料は識別に試験区ラベルを用いて、試験区ごとに

カゴに入れた。 
(2) 採取した試料の状態 

いずれの試料も通常の大きさ、適正な熟度であった。 
(3) 採取後の調製 

採取直後に、枯れた花弁が残っている場合には手で取り除いた。採取した中から試料に適

するものを選別した。 
(4) 輸送方法 
試料は緩衝材を底面に敷き、内側を包装紙で覆ったダンボール箱に入れ、上から包装紙を被

せ、すき間に包装紙をつめた。梱包資材はすべて未使用品を用い、ダンボール箱の内側に試験

区ラベルを、外側に梱包シールを貼付し、試験区ごとに梱包した。 

採取当日、ヤマト運輸の冷蔵便で一般社団法人日本植物防疫協会 茨城研究所宛に翌々日着

を指定して送付した。 
(5) 備考   
 なし  
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Ⅲ－① 試験区見取り図 
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Ⅲ－② 使用した農薬の記録 
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Ⅲ－③ 気象に関する記録 
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3．残留分析方法の詳細 
（1）ブロッコリー 
（a）ミクロブタニル 
1．分析対象物質 

ミクロブタニル 
化学構造式： 

     
 
化学名：（RS）-2-(4-chlorophenyl)-2-(1H-1,2,4-triazol-1-ylmethyl)hexanenitrile 
化学式：C15H17ClN4 

  分子量：288.8 
 性状：白色，針状結晶，芳香臭 

融点：71.7℃ 
蒸気圧（25℃）：1.72×10-6Pa 
オクタノール／水分配係数（22℃）：log Pow = 1.98 
溶解性（22℃）：水 142mg/L 

メタノール ＞1000g/L，アセトン＞1000g/L，ジクロロメタン ＞1000g/L， 
酢酸エチル ＞1000g/L，ヘキサン 1.22g/L，キシレン 197.8g/L 

 安定性：熱；150℃まで安定 
加水分解性半減期；加水分解を受けない 
水中光分解性半減期（31℃）；591時間（自然水） 
その他；酸，アルカリで安定（pH5, pH 7, pH 9） 

 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2．標準品及び試薬 

ミクロブタニル標準品：純度99.8%（富士フイルム和光純薬製） 
アセトン, アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
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PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 

 
3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：GM-200（Retsch 製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-134 型（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)：XEVO TQ-S micro 

（waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 

時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 
Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 1.5 分 
 

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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
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キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：32V 
コリジョン電圧：28V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  289.16 

プロダクトイオン；m/z  125.02  
 

5．検量線の作成 
ミクロブタニル標準品20.0mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし1000mg/L標

準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，さらにこの

標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び0.008mg/Lの
標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計

に注入し，データ処理装置を用いてミクロブタニルのピーク面積を測定し，横軸に重量

（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，適当な大きさに切断し，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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．定量 

残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計に注入してピーク面積を求め，検量線よりミクロブタニルの重量を求めて試料中の

残留濃度を算出した。 
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7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

     
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
 
8．回収率 

分析法確認のため，日植防高知の未検出試料を用いて，定量限界相当（0.01mg/kg）， 
0.1mg/kg及び2.0mg/kg添加濃度における回収試験を5連分析で実施した。 
回収率の算出結果を示す。 

試料 添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

日植防 
高知 

2.0  98， 97， 97， 96， 95 97 1 

0.1  83， 83， 79， 77， 76 80 4 

0.01  80， 80， 80， 80， 70 78 6 
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9．試料分析結果 

試料調製場所 経過日数 
分析値(mg/kg) 

乳剤  水和剤  

日植防茨城 

処理前 <0.01 

処理直後 0.44 0.45 

処理1日後 0.34 0.46 

処理3日後 0.40 0.39 
処理7日後 0.20 0.26 

日植防高知 

処理前 <0.01 

処理直後 0.92 0.60 

処理1日後 1.03 0.63 

処理3日後 0.75 0.61 
処理7日後 0.40 0.25 

日植防宮崎 

処理前 <0.01 

処理直後 0.44 0.54 

処理1日後 0.45 0.48 

処理3日後 0.29 0.32 
処理7日後 0.12 0.15 

試験区試料の分析は1連で実施 

 

10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びミクロブタニル 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）を分析

した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

2022/12/13 81 ＜0.01 日植防茨城 
日植防茨城 
日植防高知 

2022/12/15 82 ＜0.01 日植防高知 
日植防高知 
日植防宮崎 

2023/1/6 84 ＜0.01 日植防高知 保存安定性試料 
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11．保存安定性の確認 
磨砕均一化した無処理試料（日植防茨城）にミクロブタニルを添加し，冷凍暗所（-20℃

設定）に凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存中の安

定性を確認した。保存安定性の結果を示す。 
 

添加濃度(mg/kg) 保存期間（日） 回収率(%) 平均回収率(%) 

1.0 
50 

（2022/11/17 － 2023/1/6） 
93，86 90 

実試料最長保存日数：日植防茨城 26日間，日植防高知 27日間，日植防宮崎 19日間 
 
12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1．ミクロブタニル標準品のクロマトグラム 
図2．全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3．回収率のクロマトグラム 
図4-1．日植防茨城試料のクロマトグラム 

4-2．日植防高知試料のクロマトグラム 
4-3．日植防宮崎試料のクロマトグラム 

図5．内部精度管理のクロマトグラム 
図6．保存安定性試料のクロマトグラム 
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）             （－/1μL/－）             （5mL/1μL/－） 

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_06
STD0.008ng 

Myclobutanil
1.55

116592

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_22
STD0.0004ng 

Myclobutanil
1.55
5853

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_08
42T 

 
標準品 0.008ng           標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
 

図1. ミクロブタニル標準品のクロマトグラム            図2. 全操作試薬ブランク 
のクロマトグラム 

 
 
（5mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g）     

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_10
42S-1 

Myclobutanil
1.54
4822

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_17
42L0.1-1 

Myclobutanil
1.55

44684

 
min

5.0 10.0

%

0

100

230105_07
42L2-1*20 

Myclobutanil
1.52

71238

 
   0.01mg/kg 添加回収       0.1mg/kg 添加回収           2mg/kg 添加回収 

（定量限界相当） 

 
                  図3. 回収率のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）       （25mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）    

min
5.0 10.0

%

0

100

221213_08
IBU-MYC-B 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_10
IBU-MYC-E0*5 

Myclobutanil
1.52

56511

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_11
IBU-MYC-E1*5 

Myclobutanil
1.52

44563

 
処理前          乳剤／処理直後          乳剤／処理1日後 

 
 
（25mL/1μL/0.2g）      （15mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221213_12
IBU-MYC-E3*5 

Myclobutanil
1.51

52337

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_13
IBU-MYC-E7*3 

Myclobutanil
1.51

43939

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_15
IBU-MYC-W0*5 

Myclobutanil
1.51

57921

 
  乳剤／処理3日後        乳剤／処理7日後           水和剤／処理直後 
 
 
（25mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）        （15mL/1μL/0.2g）   

min
5.0 10.0

%

0

100

221213_16
IBU-MYC-W1*5 

Myclobutanil
1.51

59395

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_17
IBU-MYC-W3*5 

Myclobutanil
1.51

50530

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_18
IBU-MYC-W7*3 

Myclobutanil
1.51

56151

 
水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後        水和剤／処理7日後 

 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）  

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_08
KBU-MYC-B 

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_20
KBU-MYC-E0*10 

Myclobutanil
1.51

58972

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_21
KBU-MYC-E1*10 

Myclobutanil
1.51

66381

 
処理前          乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 

 
 
（50mL/1μL/0.2g）       （25mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_22
KBU-MYC-E3*10 

Myclobutanil
1.51

48767

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221213_23
KBU-MYC-E7*5 

Myclobutanil
1.51

51606

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_12
KBU-MYC-W0*10 

Myclobutanil
1.52

39808

 
  乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後           水和剤／処理直後 
 
 
（50mL/1μL/0.2g）       （50mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g） 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_13
KBU-MYC-W1*10 

Myclobutanil
1.52

42186

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_14
KBU-MYC-W3*10 

Myclobutanil
1.52

40832

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_15
KBU-MYC-W7*5 

Myclobutanil
1.52

33653

 
 水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後       水和剤／処理7日後 

 
図4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）       （25mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221215_09
MBU-MYC-B 

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_17
MBU-MYC-E0*5 

Myclobutanil
1.52

58296

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_18
MBU-MYC-E1*5 

Myclobutanil
1.52

60043

 
処理前          乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 

 
 
（15mL/1μL/0.2g）      （5mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g） 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_19
MBU-MYC-E3*3 

Myclobutanil
1.52

63435

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_20
MBU-MYC-E7 

Myclobutanil
1.52

78461

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_22
MBU-MYC-W0*5 

Myclobutanil
1.52

71779

 
乳剤／処理3日後      乳剤／処理7日後          水和剤／処理直後 

 
 
（25mL/1μL/0.2g）       （15mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221215_23
MBU-MYC-W1*5 

Myclobutanil
1.52

63365

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_24
MBU-MYC-W3*3 

Myclobutanil
1.52

70743

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221215_25
MBU-MYC-W7 

Myclobutanil
1.52

101900

 
水和剤／処理1日後       水和剤／処理3日後        水和剤／処理7日後 
 

図4-3．日植防宮崎のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）       （5mL/1μL/0.2g）       

min
5.0 10.0

%

0

100

230106_08
42Q-1 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

230106_09
42QR-7 

Myclobutanil
1.51

64044

 
無処理          0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
（50mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

230106_10
42MYC H-1*10 

Myclobutanil
1.51

70406

 
1mg/kg 添加 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（b）トルフェンピラド 

1．分析対象物質 
トルフェンピラド 
化学構造式： 
 
 

 
 
 
 

 
化学名：4-chloro-3-ethyl-1-methyl-N-［4-(p-tolyloxy)benzyl］pyrazole-5-carboxamide 
化学式：C21H22ClN3O2 
分子量：383.9 
性状：類白色粉末，無臭 

  融点：87.8～88.2℃ 
蒸気圧（20℃）：5×10－7 Pa 

  オクタノール／水分配係数（25℃）： log Pow＝5.61 
  溶解性（20℃）：水 0.087 mg/L，ヘキサン 7.41 g/L，トルエン 366 g/L，アセトン 368g/L

メタノール 59.6 /L，ジクロロメタン ＞500 g/L，酢酸エチル 339 g/L  
  安定性：熱；安定 

加水分解性半減期（25℃）;＞1年（pH4，pH7，pH9） 
水中光分解性半減期（25℃）;11.4日（蒸留水，太陽光） 

11.3日（自然水，太陽光） 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2．標準品及び試薬 

トルフェンピラド標準品：純度99.8%（関東化学製） 
アセトン，アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 
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3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：GM-200（Retsch 製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-134 型（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計（LC-MS/MS）：XEVO TQ-Smicro 

 （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 
時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 

Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 2.4 分 
 

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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：14V 
コリジョン電圧：26V 
イオン抽出方法：MRM 法 
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モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  384.23 
プロダクトイオン；m/z  197.08  

   
5．検量線の作成 

トルフェンピラド標準品20.0mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし1000mg/L
標準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，さらにこ

の標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び0.008mg/L
の標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析

計に注入し，データ処理装置を用いてトルフェンピラドのピーク面積を測定し，横軸に重

量（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，適当な大きさに切断し，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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．定量 

残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計に注入してピーク面積を求め，検量線よりトルフェンピラドの重量を求めて試料中

の残留濃度を算出した。 
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7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

     
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
 
8．回収率 

分析法確認のため，日植防高知の無処理試料を用いて，定量限界相当(0.01mg/kg）, 
0.1mg/kg及び2.0mg/kg添加濃度における回収試験を5連分析で実施した。 

回収率の算出結果を以下に示す。 
 

試料 添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

日植防茨城 

2.0 98，98，97，97，97 97 1 

0.1 98，97，92，91，88 93 5 

0.01 90，90，90，80，80 86 6 
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9．試料分析結果 

試料調製場所 経過日数 
分析値(mg/kg) 

乳剤  フロアブル 

日植防茨城 

処理前 <0.01 

処理直後 0.82 0.92 

処理1日後 0.60 0.55 

処理3日後 0.61 0.62 
処理7日後 0.42 0.50 

日植防高知 

処理前 <0.01 

処理直後 1.40 1.76 

処理1日後 1.27 1.50 

処理3日後 1.00 1.21 
処理7日後 0.38 0.80 

日植防宮崎 

処理前 <0.01 

処理直後 0.83 1.23 

処理1日後 0.67 0.98 

処理3日後 0.53 0.91 
処理7日後 0.24 0.66 

試験区試料の分析は１連で実施 

 

10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びトルフェンピラド 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）を分

析した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 

2022/12/16  96 ＜0.01 日植防茨城 
日植防茨城 
日植防高知 

2022/12/19  94 ＜0.01 日植防高知 
日植防高知 
日植防宮崎 

2023/1/6  95 ＜0.01 日植防高知 保存安定性試料 
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11．保存安定性の確認 
磨砕均一化した無処理試料（日植防茨城）にトルフェンピラドを添加し，冷凍暗所（-20℃

設定）に凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存中の安

定性を確認した。保存安定性の結果を示す。 
 
添加濃度(mg/kg)   保存期間（日）  回収率(%) 平均回収率(%) 

1.0 
50 

（2022/11/17 － 2023/1/6） 
92，91 92 

実試料最長保存日数：日植防茨城 29日間，日植防高知 31日間，日植防宮崎 23日間 
 
 
12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1．トルフェンピラド標準品のクロマトグラム 
図2．全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3．回収率のクロマトグラム 
図4-1．日植防茨城試料のクロマトグラム 

4-2．日植防高知試料のクロマトグラム 
4-3．日植防宮崎試料のクロマトグラム 

図5．内部精度管理のクロマトグラム 
図6．保存安定性試料のクロマトグラム



- 263 - 

（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）            （－/1μL/－）            （5mL/1μL/－） 

 min
5.0 10.0

%

0

100

221006_06
STD0.008ng 

Tolfenpyrad
2.48

257702

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_22
STD0.0004ng 

Tolfenpyrad
2.48

13618

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_08
42T 

 
標準品 0.008ng            標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
 

図1. トルフェンピラド標準品のクロマトグラム        図2. 全操作試薬ブランク

のクロマトグラム 
  

（5mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g） 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_10
42S-1 

Tolfenpyrad
2.47

12482

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_17
42L0.1-1 

Tolfenpyrad
2.48

114428

   
min

5.0 10.0

%

0

100

230105_07
42L2-1*20 

Tolfenpyrad
2.42

152017

 
    0.01mg/kg 添加回収       0.1mg/kg 添加回収            2mg/kg 添加回収 

    （定量限界相当） 
                   

図3. 回収率のクロマトグラム
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（5mL/1μL/0.2g）       （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_08
IBU-TOL-B 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_10
IBU-TOL-E0*10 

Tolfenpyrad
2.41

126137

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_11
IBU-TOL-E1*10 

Tolfenpyrad
2.41

92797

 
処理前試料        乳剤／処理直後          乳剤／処理1日後 

 
 
（50mL/1μL/0.2g）       （25mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221220_12
IBU-TOL-E3*10 

Tolfenpyrad
2.40

94239

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_13
IBU-TOL-E7*5 

Tolfenpyrad
2.41

128696

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_15
IBU-TOL-F0*10 

Tolfenpyrad
2.40

140678

 
  乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後            ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 
 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）          （25mL/1μL/0.2g）   

min
5.0 10.0

%

0

100

221220_16
IBU-TOL-F1*10 

Tolfenpyrad
2.41

83955

    
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_17
IBU-TOL-F3*10 

Tolfenpyrad
2.40

94534

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_18
IBU-TOL-F7*5 

Tolfenpyrad
2.40

154309

 
   ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後      ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後         ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）       （100mL/1μL/0.2g）        （100mL/1μL/0.2g）   

min
5.0 10.0

%

0

100

221220_28
KBU-TOL-B 

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_20
KBU-TOL-E0*20 

Tolfenpyrad
2.40

107492

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_21
KBU-TOL-E1*20 

Tolfenpyrad
2.40

97403

 
処理前試料          乳剤／処理直後          乳剤／処理1日後 

 
 

（50mL/1μL/0.2g）       （25mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g） 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_22
KBU-TOL-E3*10 

Tolfenpyrad
2.40

153225

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_23
KBU-TOL-E7*5 

Tolfenpyrad
2.40

117445

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_32
KBU-TOL-F0*20 

Tolfenpyrad
2.40

139805

 
乳剤／処理3日後        乳剤／処理7日後         ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 
 

（50mL/1μL/0.2g）       （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_33
KBU-TOL-F1*20 

Tolfenpyrad
2.39

118851

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_34
KBU-TOL-F3*10 

Tolfenpyrad
2.40

191757

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_35
KBU-TOL-F7*5 

Tolfenpyrad
2.40

252661

 
ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後      ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
 

図4-2．日植防高知試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221220_29
MBU-TOL-B 

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_37
MBU-TOL-E0*10 

Tolfenpyrad
2.40

132177

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_38
MBU-TOL-E1*10 

Tolfenpyrad
2.40

106962

 
処理前試料        乳剤／処理直後            乳剤／処理1日後 

 
 

（25mL/1μL/0.2g）       （25mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_39
MBU-TOL-E3*5 

Tolfenpyrad
2.40

167901

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_40
MBU-TOL-E7*5 

Tolfenpyrad
2.40

75735

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_42
MBU-TOL-F0*10 

Tolfenpyrad
2.40

194167

 
乳剤／処理3日後        乳剤／処理7日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 
 

（50mL/1μL/0.2g）       （25mL/1μL/0.2g）          （25mL/1μL/0.2g） 

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_43
MBU-TOL-F1*10 

Tolfenpyrad
2.40

155894

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_44
MBU-TOL-F3*5 

Tolfenpyrad
2.40

287163

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221220_45
MBU-TOL-F7*5 

Tolfenpyrad
2.40

210451

 
ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
図4-3．日植防宮崎試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）       （5mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

230106_08
42Q-1 

  
min

5.0 10.0

%

0

100

230106_09
42QR-7 

Tolfenpyrad
2.40

149532

 
無処理           0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
 
（50mL/1μL/0.2g）            

min
5.0 10.0

%

0

100

230106_13
42TOL H-1*10 

Tolfenpyrad
2.41

146114

 

1mg/kg 添加         

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（c）エトフェンプロックス 

1．分析対象物質 

エトフェンプロックス 
化学構造式： 

 

  
 

化学名：2-（4-ethoxyphenyl）-2-methylpropyl 3-phenoxybenzyl ether 
化学式：C25H28O3 
分子量：376.5 
性状：白色結晶，僅かに芳香臭あり 

  融点：37.4±0.1℃ 
蒸気圧（25℃換算）：8.13×10－7 Pa 

  オクタノール／水分配係数（20℃）： log Pow＝6.9 
  溶解性（20℃）：水 22.5μg/L，アセトン 877g/L，エタノール 98g/L，キシレン 856g/L， 

ジクロロメタン 924g/L，酢酸エチル 837g/L，トルエン 862g/L， 
ヘキサン 667g/L，ヘプタン 621g/L，メタノール 49 g/L  

  安定性：熱；25℃～150℃の範囲で安定 
加水分解性半減期（25℃）；＞1年（pH5，pH7，pH9） 
水中光分解性半減期（25℃）；4.7日（緩衝液），7.9日（自然水）  

 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2. 標準品及び試薬 

エトフェンプロックス標準品：純度99.0%（富士フイルム和光純薬製） 
アセトン,  アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
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濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 

 
3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：GM-200（Retsch 製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-134 型（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)：XEVO TQ-Smicro 

 （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 

時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 
Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 5.5 分 
 

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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
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コーン電圧：14V 
コリジョン電圧：12V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  394.33 

プロダクトイオン；m/z  359.19  
 
5．検量線の作成 

エトフェンプロックス標準品20.2mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし

1000mg/L標準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，

さらにこの標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び

0.008mg/Lの標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム

型質量分析計に注入し，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（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，適当な大きさに切断し，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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．定量 

残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計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て試

料中の残留濃度を算出した。 
 
 
 



- 271 - 

7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

 
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
8．回収率 

分析法確認のため，日植防高知の無処理試料を用いて，定量限界相当（0.01mg/kg），
0.1mg/kg及び2.0mg/kg添加濃度における回収試験を5連分析で実施した。 

回収率の算出結果を以下に示す。 
 

試料 添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

日植防高知 

2.0 98，98，98，97，96 97 1 

0.1 97，96，94，93，93 95 2 

0.01 100，100，90，90，90 94 6 
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9. 試料分析結果 

試料調製場所  経過日数 
分析値(mg/kg) 

乳剤  水和剤  

日植防茨城 

処理前 <0.01 

処理直後 0.94 1.39 

処理1日後 0.91 0.96 

処理3日後 1.16 1.33 
処理7日後 0.52 0.81 

日植防高知 

処理前 <0.01 

処理直後 1.74 1.47 

処理1日後 1.29 1.68 

処理3日後 1.60 1.35 
処理7日後 0.60 0.72 

日植防宮崎 

処理前 <0.01 

処理直後 1.18 1.60 

処理1日後 1.31 1.46 

処理3日後 0.77 1.13 
処理7日後 0.56 0.65 

試験区試料の分析は１連で実施 

 

10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びエトフェンプロックス 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）

を分析した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 

2022/12/20 96 ＜0.01 日植防茨城 
日植防茨城 
日植防高知 

2022/12/23 94 ＜0.01 日植防高知 
日植防高知 
日植防宮崎 

2023/1/6 95 ＜0.01 日植防高知 保存安定性試料 
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11．保存安定性の確認 
磨砕均一化した無処理試料（日植防茨城）にエトフェンプロックスを添加し，冷凍暗所

（-20℃設定）に凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存

中の安定性を確認した。保存安定性の結果を示す。 
 

添加濃度(mg/kg) 保存期間（日） 回収率(%) 平均回収率(%) 

1.0 
50 

（2022/11/17 － 2023/1/6） 
92，89 91 

実試料最長保存日数：日植防茨城 33日間，日植防高知 35日間，日植防宮崎 27日間 
 
 
12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1．エトフェンプロックス標準品のクロマトグラム 
図2．全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3．回収率のクロマトグラム  
図4－1．日植防茨城試料のクロマトグラム 

4－2．日植防高知試料のクロマトグラム 
4－3．日植防宮崎試料のクロマトグラム 

図5．内部精度管理のクロマトグラム 
図6．保存安定性試料のクロマトグラム 
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）            （－/1μL/－）            （5mL/1μL/－） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221006_06
STD0.008ng 

Etofenprox
5.56

328994

10.83

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_22
STD0.0004ng 

10.78

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_08
42T 

10.70
1.05

 
標準品 0.008ng             標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
 

図1. エトフェンプロックス標準品のクロマトグラム       図2. 全操作試薬ブランク 
のクロマトグラム 

  
 
（5mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）     

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221006_17
42L0.1-1 

Etofenprox
5.59

153666

1.05
10.74

  
min

5.0 10.0

%

0

100

230105_07
42L2-1*20 

Etofenprox
5.46

167270

11.32

 
    0.01mg/kg 添加回収     0.1mg/kg 添加回収          2mg/kg 添加回収 

（定量限界相当） 
 

                  図3. 回収率のクロマトグラム 
        

min
5.0 10.0

%

0

100

221006_10
42S-1 

10.701.05

Etofenprox
5.56

16119

Etofenprox
5.59

16218
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（5mL/1μL/0.2g）       （100mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）  

min
5.0 10.0

%

0

100

221222_08
IBU-ETO-B 

11.301.04

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221222_10
IBU-ETO-E0*20 

Etofenprox
5.43

79740 11.39

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221222_11
IBU-ETO-E1*20 

Etofenprox
5.43

77156 11.24

 
処理前         乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 

 
 
（100mL/1μL/0.2g）     （50mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221222_12
IBU-ETO-E3*20 

Etofenprox
5.42

98049
11.24

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221222_13
IBU-ETO-E7*10 

Etofenprox
5.42

88479 11.30

   
min

5.0 10.0

%

0

100

221222_15
IBU-ETO-W0*20 

Etofenprox
5.42

117012

11.32

 
  乳剤／処理3日後          乳剤／処理7日後           水和剤／処理直後 
 
 
（100mL/1μL/0.2g）     （100mL/1μL/0.2g          （50mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221222_16
IBU-ETO-W1*20 

Etofenprox
5.42

80991 11.27

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221222_17
IBU-ETO-W3*20 

Etofenprox
5.41

112507

11.36

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221222_18
IBU-ETO-W7*10 

Etofenprox
5.42

136040

11.37

 
水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後        水和剤／処理7日後 

 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （100mL/1μL/0.2g）        （100mL/1μL/0.2g）  

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_08
KBU-ETO-B 

11.261.04

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221222_20
KBU-ETO-E0*20 

Etofenprox
5.42

146569

11.29

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221222_21
KBU-ETO-E1*20 

Etofenprox
5.43

108730

11.32

 
処理前         乳剤／処理直後          乳剤／処理1日後 

 
 

（100mL/1μL/0.2g）      （50mL/1μL/0.2g）         （100mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221222_22
KBU-ETO-E3*20 

Etofenprox
5.42

134455

11.39

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221222_23
KBU-ETO-E7*10 

Etofenprox
5.42

101223
11.31

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_12
KBU-ETO-W0*20 

Etofenprox
5.44

136499

11.44

 
  乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後            水和剤／処理直後 
  
 
（100mL/1μL/0.2g）      （100mL/1μL/0.2g）       （50mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221226_13
KBU-ETO-W1*20 

Etofenprox
5.44

155202

11.34

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_14
KBU-ETO-W3*20 

Etofenprox
5.44

125128

11.24

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_15
KBU-ETO-W7*10 

Etofenprox
5.44

132623

11.27

 
水和剤／処理1日後     水和剤／処理3日後        水和剤／処理7日後 
 

図4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）       （100mL/1μL/0.2g）        （100mL/1μL/0.2g）  

min
5.0 10.0

%

0

100

221226_09
MBU-ETO-B 

11.291.04

 
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_17
MBU-ETO-E0*20 

Etofenprox
5.44

110015

11.30

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_18
MBU-ETO-E1*20 

Etofenprox
5.44

121332

11.29

 
処理前         乳剤／処理直後          乳剤／処理1日後 

 
 

（50mL/1μL/0.2g）      （50mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221226_19
MBU-ETO-E3*10 

Etofenprox
5.43

143048

11.22

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_20
MBU-ETO-E7*10 

Etofenprox
5.44

105151

11.25

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_22
MBU-ETO-W0*20 

Etofenprox
5.44

147967

11.34

 
  乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後          水和剤／処理直後 
 
 
（100mL/1μL/0.2g）      （50mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

221226_23
MBU-ETO-W1*20 

Etofenprox
5.43

135046

11.31

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_24
MBU-ETO-W3*10 

Etofenprox
5.43

207866

11.43

  
min

5.0 10.0

%

0

100

221226_25
MBU-ETO-W7*10 

Etofenprox
5.43

120248

11.31

 
水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後        水和剤／処理7日後 
 

図4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （5mL/1μL/0.2g）            

 
min

5.0 10.0

%

0

100

230106_08
42Q-1 

11.268.50

  
min

5.0 10.0

%

0

100

230106_09
42QR-7 

Etofenprox
5.40

166298

1.03
11.25

 
無処理            0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
（50mL/1μL/0.2g） 

min
5.0 10.0

%

0

100

230106_15
42ETO H-1*10 

Etofenprox
5.41

156636

11.31

 
1mg/kg 添加 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（d）作物写真 
1-1．ミクロブタニル 

 
茨城 処理前 

 

    
茨城 乳剤／処理直後          茨城 水和剤／処理直後 

 

    
茨城 乳剤／処理1日後         茨城 水和剤／処理1日後 
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茨城 乳剤／処理3日後         茨城 水和剤／処理3日後 

 

    
茨城 乳剤／処理7日後         茨城 水和剤／処理7日後 

 
 

 
高知 処理前 

 

    
高知 乳剤／処理直後          高知 水和剤／処理直後 
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高知 乳剤／処理1日後          高知 水和剤／処理1日後 

 

    
高知 乳剤／処理3日後          高知 水和剤／処理3日後 

 

    
高知 乳剤／処理7日後          高知 水和剤／処理7日後 

 
 

 
宮崎 処理前 
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宮崎 乳剤／処理直後          宮崎 水和剤／処理直後 

 

    
宮崎 乳剤／処理1日後          宮崎 水和剤／処理1日後 

 

    
宮崎 乳剤／処理3日後          宮崎 水和剤／処理3日後 

 

    
宮崎 乳剤／処理7日後          宮崎 水和剤／処理7日後 
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1-2．トルフェンピラド 

 
茨城 処理前 

 

    
茨城 乳剤／処理直後          茨城 フロアブル／処理直後 

 

    
茨城 乳剤／処理1日後         茨城 フロアブル／処理1日後 

 

    
茨城 乳剤／処理3日後         茨城 フロアブル／処理3日後 
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茨城 乳剤／処理7日後         茨城 フロアブル／処理7日後 

 
 

 
高知 処理前 

 

    
高知 乳剤／処理直後          高知 フロアブル／処理直後 

 

    
高知 乳剤／処理1日後          高知 フロアブル／処理1日後 
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高知 乳剤／処理3日後         高知 フロアブル／処理3日後 

 

    
高知 乳剤／処理7日後         高知 フロアブル／処理7日後 

 
 

 
宮崎 処理前 

 

    
宮崎 乳剤／処理直後         宮崎 フロアブル／処理直後 
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宮崎 乳剤／処理1日後        宮崎 フロアブル／処理1日後 

 

    
宮崎 乳剤／処理3日後                宮崎 フロアブル／処理3日後 

 

    
宮崎 乳剤／処理7日後        宮崎 フロアブル／処理7日後 
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1-3．エトフェンプロックス 

 
茨城 処理前 

 

    
茨城 乳剤／処理直後           茨城 水和剤／処理直後 

 

    
茨城 乳剤／処理1日後          茨城 水和剤／処理1日後 

 

    
茨城 乳剤／処理3日後          茨城 水和剤／処理3日後 
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茨城 乳剤／処理7日後          茨城 水和剤／処理7日後 

 
 

 
高知 処理前 

 

    
高知 乳剤／処理直後           高知 水和剤／処理直後 

 

    
高知 乳剤／処理1日後          高知 水和剤／処理1日後 
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高知 乳剤／処理3日後          高知 水和剤／処理3日後 

 

    
高知 乳剤／処理7日後          高知 水和剤／処理7日後 

 
 

 
宮崎 処理前 

 

    
宮崎 乳剤／処理直後           宮崎 水和剤／処理直後 
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宮崎 乳剤／処理1日後          宮崎 水和剤／処理1日後 

 

    
宮崎 乳剤／処理3日後          宮崎 水和剤／処理3日後 

 

    
宮崎 乳剤／処理7日後          宮崎 水和剤／処理7日後 
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（2）さやいんげん 
（a）ミクロブタニル 
1．分析対象物質 

ミクロブタニル 
化学構造式： 
     
 
 
 
 
 
 
 
化学名：（RS）-2-(4-chlorophenyl)-2-(1H-1,2,4-triazol-1-ylmethyl)hexanenitrile 
化学式：C15H17ClN4 

  分子量：288.8 
 性状：白色，針状結晶，芳香臭 

融点：71.7℃ 
蒸気圧（25℃）：1.72×10-6Pa 
オクタノール／水分配係数（22℃）：log Pow = 1.98 
溶解性（22℃）：水 142mg/L 

メタノール ＞1000g/L，アセトン＞1000g/L，ジクロロメタン ＞1000g/L， 
酢酸エチル ＞1000g/L，ヘキサン 1.22g/L，キシレン 197.8g/L 

 安定性：熱；150℃まで安定 
加水分解性半減期；加水分解を受けない 
水中光分解性半減期（31℃）；591時間（自然水） 
その他；酸，アルカリで安定（pH5, pH 7, pH 9） 

 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2．標準品及び試薬 

ミクロブタニル標準品：純度99.8%（富士フイルム和光純薬製） 
アセトン, アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
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PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 

 
3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：GM-200（Retsch 製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-300（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)： 

XEVO TQ-S micro （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 

時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 
Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 1.5 分 
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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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：32V 
コリジョン電圧：28V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  289.16 

プロダクトイオン；m/z  125.02  
 

5．検量線の作成 
ミクロブタニル標準品20.0mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし1000mg/L標

準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，さらにこの

標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び0.008mg/Lの
標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計

に注入し，データ処理装置を用いてミクロブタニルのピーク面積を測定し，横軸に重量

（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，適当な大きさに切断し，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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。 
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6－4．定量 
残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計に注入してピーク面積を求め，検量線よりミクロブタニルの重量を求めて試料中の

残留濃度を算出した。 
 

7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

     
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
8．回収率 

分析法確認のため，日植防茨城の無処理試料を用いて，定量限界相当（0.01mg/kg）, 
0.1mg/kg及び2.0mg/kg添加濃度における回収試験を5連分析で実施した。 
回収率の算出結果を示す。 

試料 
 

添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

 
日植防茨城 

 

2.0 102, 102 101, 101, 99 101 1 

0.1  96,  93, 93, 92, 90  93 2 

0.01 100, 100, 100, 100, 100 100 0 
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9．試料分析結果 

試料調製場所 経過日数 
分析値(mg/kg) 

乳剤  水和剤  

日植防茨城 

処理前 <0.01 

処理直後 0.87 0.75 

処理1日後 0.81 0.66 

処理3日後 0.60 0.61 
処理7日後 0.32 0.29 

日植防高知 

処理前 <0.01 

処理直後 0.58 0.72 

処理1日後 0.45 0.59 

処理3日後 0.40 0.43 
処理7日後 0.32 0.28 

日植防宮崎 

処理前 <0.01 

処理直後 1.01 0.94 

処理1日後 0.85 0.88 

処理3日後 0.57 0.56 
処理7日後 0.29 0.33 

試験区試料の分析は１連で実施 

 

10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びミクロブタニル 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）を分析

した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。
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分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

2022/10/17 92 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/10/21 90 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/10/25 94 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/10/27 90 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/12/2 94 ＜0.01 
日植防高知 
日植防宮崎 

日植防高知 
日植防宮崎 

2022/12/5 95 ＜0.01 日植防茨城 日植防宮崎 
2022/12/6 95 ＜0.01 日植防茨城 日植防宮崎 
2022/12/9 96 ＜0.01 日植防茨城 日植防高知 

2022/12/13 90 ＜0.01 日植防茨城 
日植防高知 
日植防宮崎 

2022/12/19 90 ＜0.01 日植防茨城 日植防高知 
2023/1/6 92 ＜0.01 日植防茨城 保存安定性試料 

 
11．保存安定性の確認 

磨砕均一化した無処理試料（日植防茨城）にミクロブタニルを添加し，冷凍暗所（-20℃
設定）に凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存中の安

定性を確認した。保存安定性の結果を示す。 

添加濃度(mg/kg) 保存期間（日） 回収率(%) 平均回収率(%) 

1.0 
84 

（2022/10/14 － 2023/1/6） 
95，95 95 

実試料最長保存日数：日植防茨城 3日間，日植防高知 5日間，日植防宮崎 3日間 
 
12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1. ミクロブタニル標準品のクロマトグラム 
図2. 全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3. 回収率のクロマトグラム 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 

4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 
図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）             （－/1μL/－）             （5mL/1μL/－） 

  
標準品 0.008ng            標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
 

図1. ミクロブタニル標準品のクロマトグラム            図2. 全操作試薬ブランク 
のクロマトグラム 

 
 
（5mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g）             （100mL/1μL/0.2g）     

   
   0.01mg/kg 添加回収       0.1mg/kg 添加回収           2mg/kg 添加回収 

（定量限界相当） 

 
                  図3. 回収率のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g） 

   
処理前         乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 
 

（25mL/1μL/0.2g）         （20mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

  
  乳剤／処理3日後          乳剤／処理7日後           水和剤／処理直後 
 
 
（50mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）            （20mL/1μL/0.2g）   

   
水和剤／処理1日後     水和剤／処理3日後          水和剤／処理7日後 

 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 

 

min 
5.0 10.0 

% 

0 

100 

221021_10
ISA-MYC-E0*10 

Myclobutanil
1.54 

54374 

min
5.0 10.0

%

0

100

221021_11
ISA-MYC-E1*10 

Myclobutanil
1.54

50571 

min
5.0 10.0

%

0

100

221025_10
ISA-MYC-E3*5 

Myclobutanil 
1.52

65952

min
5.0 10.0

%

0

100

221027_10
ISA-MYC-E7*4 

Myclobutanil
1.53

43637

min
5.0 10.0

%

0

100

221021_12
ISA-MYC-W0*10 

Myclobutanil 
1.54

47051 

min
5.0 10.0

%

0

100

221021_13
ISA-MYC-W1*10 

Myclobutanil 
1.54

41120

min
5.0 10.0

%

0

100

221025_11
ISA-MYC-W3*5 

Myclobutanil
1.52

67284

min
5.0 10.0

%

0

100

221027_11
ISA-MYC-W7*4 

Myclobutanil
1.53

39642 

min
5.0 10.0

%

0

100

221017_08
ISA-MYC-B 



- 299 - 

（5mL/1μL/0.2g）          （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g）  

   
処理前          乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 
 

（25mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g） 

   
  乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後            水和剤／処理直後 
 
（25mL/1μL/0.2g）        （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g） 

   
 水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後        水和剤／処理7日後 

 
図4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g） 

   
処理前          乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 

 
（25mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

   
乳剤／処理3日後      乳剤／処理7日後          水和剤／処理直後 

 
（50mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）            （25mL/1μL/0.2g） 

    
水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後           水和剤／処理7日後 
 

図4-3．日植防宮崎のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （5mL/1μL/0.2g）       

  
無処理           0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
（50mL/1μL/0.2g） 

 
1mg/kg 添加 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（b）トルフェンピラド 

1．分析対象物質 

トルフェンピラド 
化学構造式： 
 
 

 
 
 
 

 
化学名：4-chloro-3-ethyl-1-methyl-N-［4-(p-tolyloxy)benzyl］pyrazole-5-carboxamide 
化学式：C21H22ClN3O2 
分子量：383.9 
性状：類白色粉末，無臭 

  融点：87.8～88.2℃ 
蒸気圧（20℃）：5×10－7 Pa 

  オクタノール／水分配係数（25℃）： log Pow＝5.61 
  溶解性（20℃）：水 0.087 mg/L，ヘキサン 7.41 g/L，トルエン 366 g/L，アセトン 368g/L

メタノール 59.6 /L，ジクロロメタン ＞500 g/L，酢酸エチル 339 g/L  
  安定性：熱；安定 

加水分解性半減期（25℃）;＞1年（pH4，pH7，pH9） 
水中光分解性半減期（25℃）;11.4日（蒸留水，太陽光） 

11.3日（自然水，太陽光） 
 

出典： 農薬ハンドブック 2021年版 
2．標準品及び試薬 

トルフェンピラド標準品：純度99.8%（関東化学製） 
アセトン,アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 
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3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：GM-200（Retsch 製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-300（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)： 

XEVO TQ-S micro （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 
時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 

Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 2.4 分 
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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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：14V 
コリジョン電圧：26V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  384.23 

プロダクトイオン；m/z  197.08  
   

5．検量線の作成 
トルフェンピラド標準品20.0mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし1000mg/L

標準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，さらにこ

の標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び0.008mg/L
の標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析

計に注入し，データ処理装置を用いてトルフェンピラドのピーク面積を測定し，横軸に重

量（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，適当な大きさに切断し，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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。 
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6－4．定量 
残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計に注入してピーク面積を求め，検量線よりトルフェンピラドの重量を求めて試料中

の残留濃度を算出した。 
 
 

7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

 
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
8. 回収率 

分析法確認のため，日植防茨城の無処理試料を用いて，定量限界相当(0.01mg/kg）, 
0.1mg/kg及び2.0mg/kg添加濃度における回収試験を5連分析で実施した。 

回収率の算出結果を示す。 

試料 添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

日植防茨城 

2.0 99， 98， 98， 98， 97  98 1 

0.1 102， 99， 98， 98， 95  98 3 

0.01 110，110，110，100，100 106 5 
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9. 試料分析結果 

試料調製場所 経過日数 
分析値(mg/kg) 

乳剤  フロアブル 

日植防茨城 

処理前 <0.01 

処理直後 1.48 1.81 

処理1日後 1.44 1.69 

処理3日後 1.00 1.32 
処理7日後 0.53 0.64 

日植防高知 

処理前 <0.01 

処理直後 1.14 1.58 

処理1日後 0.99 1.25 

処理3日後 0.88 1.29 
処理7日後 0.64 0.76 

日植防宮崎 

処理前 <0.01 

処理直後 1.51 1.41 

処理1日後 1.45 1.38 

処理3日後 0.96 0.91 
処理7日後 0.60 0.68 

試験区試料の分析は１連で実施 

 

10. 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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びトルフェンピラド 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）を分

析した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

2022/10/17  99 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/10/21  95 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/10/25  97 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

 2022/10/27  94 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 
2022/12/2 102 ＜0.01 日植防高知 日植防高知 
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日植防宮崎 日植防宮崎 
2022/12/5  99 ＜0.01 日植防茨城 日植防宮崎 
2022/12/6 99 ＜0.01 日植防茨城 日植防宮崎 
2022/12/9 103 ＜0.01 日植防茨城 日植防高知 

2022/12/13  96 ＜0.01 日植防茨城 
日植防高知 
日植防宮崎 

2022/12/19  95 ＜0.01 日植防茨城 日植防高知 
2023/1/6  96 ＜0.01 日植防茨城 保存安定性試料 

 
11．保存安定性の確認 

磨砕均一化した無処理試料（日植防茨城）にトルフェンピラドを添加し，冷凍暗所（-20℃
設定）に凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存中の安

定性を確認した。保存安定性の結果を示す。 

添加濃度(mg/kg)   保存期間（日）  回収率(%) 平均回収率(%) 

1.0 
84 

（2022/10/14 － 2023/1/6） 
98，95 97 

実試料最長保存日数：日植防茨城 3日間，日植防高知 5日間，日植防宮崎 3日間 
 
12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1. トルフェンピラド標準品のクロマトグラム 
図2. 全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3. 回収率のクロマトグラム 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 

4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 
図6. 保存安定性試料のクロマトグラム
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）             （－/1μL/－）             （5mL/1μL/－） 

   
標準品 0.008ng            標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
 

図1. トルフェンピラド標準品のクロマトグラム        図2. 全操作試薬ブランク

のクロマトグラム 
  

（5mL/1μL/0.2g）            （5mL/1μL/0.2g）            （100mL/1μL/0.2g） 

   
    0.01mg/kg 添加回収       0.1mg/kg 添加回収            2mg/kg 添加回収 

    （定量限界相当） 
                   

図3. 回収率のクロマトグラム
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（5mL/1μL/0.2g）         （100mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g） 

   
処理前          乳剤／処理直後          乳剤／処理1日後 

 
（50mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g） 

   
  乳剤／処理3日後          乳剤／処理7日後            ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 
（100mL/1μL/0.2g）       （50mL/1μL/0.2g）            （25mL/1μL/0.2g）

    
   ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後      ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後         ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g）

   
処理前           乳剤／処理直後            乳剤／処理1日後 

 
（50mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

    
乳剤／処理3日後        乳剤／処理7日後           ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 

（50mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

    
ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後       ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
 

図4-2．日植防高知試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （100mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g） 

   
処理前         乳剤／処理直後            乳剤／処理1日後 

 
（50mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g） 

   
乳剤／処理3日後        乳剤／処理7日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 

（100mL/1μL/0.2g）       （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g） 

   
ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 
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図4-3．日植防宮崎試料のクロマトグラム 
 
（5mL/1μL/0.2g）         （5mL/1μL/0.2g） 

 
無処理           0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
 
（50mL/1μL/0.2g）            

   
1mg/kg 添加         

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（c）エトフェンプロックス 

1．分析対象物質 

エトフェンプロックス 
化学構造式： 

 

  
 

化学名：2-（4-ethoxyphenyl）-2-methylpropyl 3-phenoxybenzyl ether 
化学式：C25H28O3 
分子量：376.5 
性状：白色結晶，僅かに芳香臭あり 

  融点：37.4±0.1℃ 
蒸気圧（25℃換算）：8.13×10－7 Pa 

  オクタノール／水分配係数（20℃）： log Pow＝6.9 
  溶解性（20℃）：水 22.5μg/L，アセトン 877g/L，エタノール 98g/L，キシレン 856g/L， 

ジクロロメタン 924g/L，酢酸エチル 837g/L，トルエン 862g/L， 
ヘキサン 667g/L，ヘプタン 621g/L，メタノール 49 g/L  

  安定性：熱；25℃～150℃の範囲で安定 
加水分解性半減期（25℃）；＞1年（pH5，pH7，pH9） 
水中光分解性半減期（25℃）；4.7日（緩衝液），7.9日（自然水）  

 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2．標準品及び試薬 

エトフェンプロックス標準品：純度99.0%（富士フイルム和光純薬製） 
アセトン,  アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
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濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 

 
3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：GM-200（Retsch 製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-300（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)： 

XEVO-TQSmicro （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 

時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 
Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 5.5 分 
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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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：14V 
コリジョン電圧：12V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  394.33 

プロダクトイオン；m/z  359.19  
 
5．検量線の作成 

エトフェンプロックス標準品20.2mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし

1000mg/L標準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，

さらにこの標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び

0.008mg/Lの標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム

型質量分析計に注入し，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（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，適当な大きさに切断し，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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。 
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6－4．定量 
残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計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て試

料中の残留濃度を算出した。 
 
7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

 
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
 

8．回収率 
分析法確認のため，日植防茨城の無処理試料を用いて，定量限界相当（0.01mg/kg），

0.1mg/kg及び4mg/kg添加濃度における回収試験を5連分析で実施した。 
回収率の算出結果を示す。 

試料 
 

添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

日植防茨城 

4 101，101，101， 99， 99 100 1 

0.1 102，100，100， 99， 9

5 
 99 3 

0.01 110，100，100，100，10

0 
102 4 
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9．試料分析結果 

試料調製場所 経過日数 
分析値(mg/kg) 

乳剤  水和剤  

日植防茨城 

処理前 <0.01 

処理直後 1.23 1.25 

処理1日後 1.12 1.33 

処理3日後 1.08 0.98 
処理7日後 0.52 0.46 

日植防高知 

処理前 <0.01 

処理直後 1.21 1.12 

処理1日後 0.97 0.84 

処理3日後 0.87 0.83 
処理7日後 0.71 0.71 

日植防宮崎 

処理前 <0.01 

処理直後 2.14 1.44 

処理1日後 1.80 1.41 

処理3日後 1.29 0.99 
処理7日後 0.93 0.74 

試験区試料の分析は１連で実施 

 

10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びエトフェンプロックス 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）

を分析した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

2022/10/17 109 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/10/21 108 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/10/25  98 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

 2022/10/27  94 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 
2022/12/2 103 ＜0.01 日植防高知 日植防高知 
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日植防宮崎 日植防宮崎 
2022/12/5  98 ＜0.01 日植防茨城 日植防宮崎 
2022/12/6 100 ＜0.01 日植防茨城 日植防宮崎 
2022/12/9 100 ＜0.01 日植防茨城 日植防高知 

2022/12/13  99 ＜0.01 日植防茨城 
日植防高知 
日植防宮崎 

2022/12/19  96 ＜0.01 日植防茨城 日植防高知 
2023/1/6  96 ＜0.01 日植防茨城 保存安定性試料 

 
11．保存安定性の確認 

磨砕均一化した無処理試料（日植防茨城）にエトフェンプロックスを添加し，冷凍暗所

（-20℃設定）に凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存

中の安定性を確認した。保存安定性の結果を示す。 

添加濃度(mg/kg) 保存期間（日） 回収率(%) 平均回収率(%) 

1.0 
84 

（2022/10/14 － 2023/1/6） 
93，90 92 

実試料最長保存日数：日植防茨城 3日間，日植防高知 5日間，日植防宮崎 3日間 
 
12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1. エトフェンプロックス標準品のクロマトグラム 
図2. 全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3. 回収率のクロマトグラム  
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 

4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 
図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）            （－/1μL/－）              （5mL/1μL/－） 

   
標準品 0.008ng              標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
 

図1. エトフェンプロックス標準品のクロマトグラム       図2. 全操作試薬ブランク 
のクロマトグラム 

  
 
（5mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g）            （200mL/1μL/0.2g）     

   
    0.01mg/kg 添加回収     0.1mg/kg 添加回収          4mg/kg 添加回収 

（定量限界相当） 
 

                  図3. 回収率のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （100mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g）  

   
処理前          乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 
 

（50mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g） 

   
  乳剤／処理3日後          乳剤／処理7日後            水和剤／処理直後 
 
（100mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g） 

    
水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後          水和剤／処理7日後 

 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）  

  
処理前          乳剤／処理直後          乳剤／処理1日後 
 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

   
  乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後            水和剤／処理直後 
  
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

   
水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後        水和剤／処理7日後 
 

図4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （100mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）  

   
処理前          乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 
 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g） 

  
  乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後          水和剤／処理直後 
 
（100mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

   
水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後        水和剤／処理7日後 
 

図4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g）            

   
無処理            0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
（50mL/1μL/0.2g） 

 
1mg/kg 添加 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（d）作物写真 

1-1．ミクロブタニル 

 

茨城 処理前 

    

        茨城 乳剤／処理直後        茨城 水和剤／処理直後 

    

        茨城 乳剤／処理1日後         茨城 水和剤／処理1日後 
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茨城 乳剤／処理3日後        茨城 水和剤／処理3日後 

 

 

 

 

 

 
 

       茨城 乳剤／処理7日後         茨城 水和剤／処理7日後 

 

高知 処理前 

   

高知 乳剤／処理直後          高知 水和剤／処理直後 
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高知 乳剤／処理1日後         高知 水和剤／処理1日後 

    

高知 乳剤／処理3日後         高知 水和剤／処理3日後剤 

    

高知 乳剤／処理7日後         高知 水和剤／処理7日後 

 

宮崎 処理前 
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       宮崎 乳剤／処理直後          宮崎 水和剤／処理直後 

    

宮崎 乳剤／処理1日後         宮崎 水和剤／処理1日後 

    

      宮崎 乳剤／処理3日後         宮崎 水和剤／処理3日後 

    

宮崎 乳剤／処理7日後          宮崎 水和剤／処理7日後 
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1-2．トルフェンピラド 
 
 
 
 
 
 
 
 

茨城 処理前 
 
 
 
 
 
 
 
       

茨城 乳剤／処理直後          茨城 フロアブル／処理直後 
 
 
 
 
       

茨城 乳剤／処理1日後          茨城 水和剤／処理1日後 
 

      
茨城 乳剤／処理1日後         茨城 フロアブル／処理1日後 
 
 
 
 
 
 
 
 
茨城 乳剤／処理3日後         茨城 フロアブル／処理3日後 
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     茨城 乳剤／処理7日後         茨城 フロアブル／処理7日後 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

高知 処理前 
 
 
 
 
 
 
 
 

高知 乳剤／処理直後          高知 フロアブル／処理直後 
 
 
 
 
 
 
 
 

高知 乳剤／処理1日後          高知 フロアブル／処理1日後 
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     高知 乳剤／処理3日後         高知 フロアブル／処理3日後 
 
 
 
 
 
 
 
 
       高知 乳剤／処理7日後         高知 フロアブル／処理7日後 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
宮崎 処理前 

 
 
 
 
 
 
 
 

宮崎 乳剤／処理直後         宮崎 フロアブル／処理直後 
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宮崎 乳剤／処理1日後        宮崎 フロアブル／処理1日後 
 
 
 
 
 
 
 
 

      宮崎 乳剤／処理3日後                宮崎 フロアブル／処理3日後 
 
 
 
 
 
 
 
 
        宮崎 乳剤／処理7日後        宮崎 フロアブル／処理7日後 
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1-3．エトフェンプロックス  
 
 
 
 
 
 
 
 

茨城 処理前 
 

       
 
 
 
 
 
       

茨城 乳剤／処理直後           茨城 水和剤／処理直後 
 
 
 
 
 
 
 
       

茨城 乳剤／処理1日後          茨城 水和剤／処理1日後 
 
 
 
 
 
 
 

      
茨城 乳剤／処理3日後          茨城 水和剤／処理3日後 
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茨城 乳剤／処理7日後          茨城 水和剤／処理7日後 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

高知 処理前 
 
 
 
 
 
 
 
 

高知 乳剤／処理直後           高知 水和剤／処理直後 
 
 
 
 
 
 
 
 
高知 乳剤／処理1日後          高知 水和剤／処理1日後 
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高知 乳剤／処理3日後          高知 水和剤／処理3日後 
        
 
 
 

 
 
 
 
高知 乳剤／処理7日後          高知 水和剤／処理7日後 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

宮崎 処理前 
 
 
 
 
 
 
 
 

宮崎 乳剤／処理直後           宮崎 水和剤／処理直後 
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宮崎 乳剤／処理1日後          宮崎 水和剤／処理1日後 
 
 
 
 
 
 
 
 

     宮崎 乳剤／処理3日後          宮崎 水和剤／処理3日後 
 
 
 
 
 
 
 
 
       宮崎 乳剤／処理7日後          宮崎 水和剤／処理7日後 
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（3）ぶどう 
（a）ミクロブタニル 
1．分析対象物質 

ミクロブタニル 
化学構造式： 
     
 
 
 
 
 
 
 
化学名：（RS）-2-(4-chlorophenyl)-2-(1H-1,2,4-triazol-1-ylmethyl)hexanenitrile 
化学式：C15H17ClN4 

  分子量：288.8 
 性状：白色，針状結晶，芳香臭 

融点：71.7℃ 
蒸気圧（25℃）：1.72×10-6Pa 
オクタノール／水分配係数（22℃）：log Pow = 1.98 
溶解性（22℃）：水 142mg/L 

メタノール ＞1000g/L，アセトン＞1000g/L，酢酸エチル ＞1000g/L，
ジクロロメタン ＞1000g/L，ヘキサン 1.22g/L，キシレン 197.8g/L 

 安定性：熱；150℃まで安定 
加水分解性半減期；加水分解を受けない 
水中光分解性半減期（31℃）；591時間（自然水） 
その他；酸，アルカリで安定（pH5, pH 7, pH9） 

 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2．標準品及び試薬 

ミクロブタニル標準品：純度99.8%（富士フイルム和光純薬製） 
アセトン,  アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
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濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 

 
3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：GM-200（Retsch 製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-300（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)： 

XEVO TQ-S micro （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 

時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 
Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 1.5 分 
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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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：32V 
コリジョン電圧：28V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  289.16 

プロダクトイオン；m/z  125.02  
 

5．検量線の作成 
ミクロブタニル標準品20.0mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし1000mg/L標

準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，さらにこの

標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び0.008mg/Lの
標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計

に注入し，データ処理装置を用いてミクロブタニルのピーク面積を測定し，横軸に重量

（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 
6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，果梗を除き凍結させた後，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解し，ミニカラムに流下後，さらにアセトニトリ

ル10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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。 
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6－4．定量 
残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計に注入してピーク面積を求め，検量線よりミクロブタニルの重量を求めて試料中の

残留濃度を算出した。 
 

7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

 
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
8．回収率 

分析法確認のため，市販品（栃木県産 大粒種），日植防宮崎（小粒種）の試料を用いて，

定量限界相当（0.01mg/kg）及び0.1mg/kg添加濃度における回収試験を6連（大粒種，小

粒種各3連）分析で実施した。また2.0mg/kg添加濃度における回収試験は10連（品種毎各2
連）分析で実施した。回収率の算出結果を示す。 

試料 
 

添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

日植防高知 

2.0 

83，82 

87 5 
日植防宮崎 88，88 
青森植 93，87 
新潟植 93，92 
長野植須坂 82，82 
日植防宮崎 
市販品 

0.1   79, 76, 72, 79, 77, 72 76 4 

0.01  80, 80, 80, 80, 80, 80 80 0 
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9．試料分析結果 

試料調製場所 経過日数 
分析値(mg/kg) 

  乳剤 水和剤 
 
 
 
 
 
 
 

大粒種 
 
 

 

日植防山梨 

処理前 <0.01 
処理直後 0.43 0.53 

処理1日後 0.37 0.51 

処理3日後 0.34 0.39 
処理7日後 0.28 0.22 

青森植 

処理前 <0.01 
処理直後 0.77 0.73 

処理1日後 0.77 0.65 

処理3日後 0.68 0.70 
処理7日後 0.64 0.61 

 
 

 
 
 
 
 

小粒種 

日植防宮崎 

処理前 <0.01 
処理直後 0.88 1.19 

処理1日後 0.83 1.11 

処理3日後 0.71 1.35 
処理7日後 0.79 1.31 

石川植 

処理前 <0.01 

処理直後 0.42 0.55 
処理1日後 0.49 0.86 

処理3日後 0.43 0.70 
処理7日後 0.42 0.73 

試験区試料の分析は１連で実施 

 
10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びミクロブタニル 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）を分析

した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。
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分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

 2022/7/7 85 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/7/13 92 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/7/20 94 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/8/18 92 ＜0.01 日植防宮崎 石川植 

2022/8/29 96 ＜0.01 日植防宮崎 保存安定性試料 

2022/9/2 88 ＜0.01 長野植須坂 日植防山梨 

2022/9/7 86 ＜0.01 長野植須坂 日植防山梨 

2022/10/4 93 ＜0.01 青森植 青森植 

2022/10/7 93 ＜0.01 青森植 青森植 

2022/10/11 
82 

87 
＜0.01 

青森植 

長野植須坂 
保存安定性試料 

 
11．保存安定性の確認 

磨砕均一化した無処理試料にミクロブタニルを添加し，冷凍暗所（-20℃設定）に凍結保

存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存中の安定性を確認した。

保存安定性の結果を示す。 

試料 
  

添加濃度

(mg/kg)      

  保存期間 
（日）  

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

青森植 
1.0 

11（2022/9/30－2022/10/11） 88 , 85 87 

長野植須坂 81（2022/7/22－2022/10/11） 93 , 88 91 
日植防宮崎 54 （2022/7/6－2022/8/29） 89 , 86 88 
実試料最長保存日数：大粒種；日植防山梨 5日間，青森植 5日間 

小粒種；日植防宮崎 5日間，石川植 19日間 
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12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1. ミクロブタニル標準品のクロマトグラム 
図2. 全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3. 回収率のクロマトグラム 
図4-1. 日植防山梨試料（大粒種）のクロマトグラム 

4-2. 青森植試料（大粒種）のクロマトグラム 
4-3. 日植防宮崎試料（小粒種）のクロマトグラム 
4-4. 石川植試料（小粒種）のクロマトグラム 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 
図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）             （－/1μL/－）             （5mL/1μL/－） 

  
標準品 0.008ng             標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
図1. ミクロブタニル標準品のクロマトグラム           図2. 全操作試薬ブランク 

のクロマトグラム 
  

（5mL/1μL/0.2g）（大粒種）  （5mL/1μL/0.2g）（小粒種） （5mL/1μL/0.2g）（大粒種）    

  
     0.01mg/kg 添加回収（定量限界相当）           0.1mg/kg 添加回収 
 
（5mL/1μL/0.2g）（小粒種）  （100mL/1μL/0.2g）（大粒種） （100mL/1μL/0.2g）（小粒種） 

  
0.1mg/kg 添加回収                2mg/kg 添加回収 
 

                  図3. 回収率のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g）  

   
処理前         乳剤／処理直後          乳剤／処理1日後 
 

（25mL/1μL/0.2g）        （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g） 

   
  乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後           水和剤／処理直後 
 
（25mL/1μL/0.2g）        （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g） 

   
水和剤／処理1日後     水和剤／処理3日後          水和剤／処理7日後 

 
図4-1. 日植防山梨試料（大粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g）  

   
処理前          乳剤／処理直後            乳剤／処理1日後 
 

 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

   
  乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後            水和剤／処理直後 
 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

   
  水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後         水和剤／処理7日後 

 
図4-2. 青森植試料（大粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

   
処理前           乳剤／処理直後            乳剤／処理1日後 

 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

   
乳剤／処理3日後      乳剤／処理7日後         水和剤／処理直後 

 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

   
水和剤／処理1日後      水和剤／処理3日後         水和剤／処理7日後 

図4-3．日植防宮崎試料（小粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （20mL/1μL/0.2g）            （20mL/1μL/0.2g） 

   
処理前           乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 

 
（20mL/1μL/0.2g）        （20mL/1μL/0.2g）           （20mL/1μL/0.2g） 

    
乳剤／処理3日後      乳剤／処理7日後          水和剤／処理直後 

 

（50mL/1μL/0.2g）          （20mL/1μL/0.2g）          （20mL/1μL/0.2g） 

   
水和剤／処理1日後       水和剤／処理3日後         水和剤／処理7日後 

図4-4．石川植試料（小粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）        （5mL/1μL/0.2g）             

 
無処理          0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
（50mL/1μL/0.2g）（大粒種） （50mL/1μL/0.2g）（大粒種）   （50mL/1μL/0.2g）（小粒種） 

   
青森植          長野植須坂          日植防宮崎 

1mg/kg 添加                 1mg/kg 添加                 1mg/kg 添加 
 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（b）トルフェンピラド 

1．分析対象物質 

トルフェンピラド 
化学構造式： 
 
 

 
 
 
 

化学名：4-chloro-3-ethyl-1-methyl-N-［4-(p-tolyloxy)benzyl］pyrazole-5-carboxamide 
化学式：C21H22ClN3O2 
分子量：383.9 
性状：類白色粉末，無臭 

  融点：87.8～88.2℃ 
蒸気圧（20℃）：5×10－7 Pa 

  オクタノール／水分配係数（25℃）： log Pow＝5.61 
  溶解性（20℃）：水 0.087 mg/L，ヘキサン 7.41 g/L，トルエン 366 g/L，アセトン 368g/L， 

メタノール 59.6 /L，ジクロロメタン ＞500 g/L，酢酸エチル 339 g/L  
  安定性：熱；安定 

加水分解性半減期（25℃）;＞1年（pH4，pH7，pH9） 
水中光分解性半減期（25℃）;11.4日（蒸留水，太陽光） 

11.3日（自然水，太陽光） 
 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2．標準品及び試薬 

トルフェンピラド標準品：純度99.8%（関東化学製） 
アセトン,アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 
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3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：GM-200（Retsch 製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-300（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)： 

XEVO-TQSmicro （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 
時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 

Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 2.5 分 
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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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：14V 
コリジョン電圧：26V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  384.23 

プロダクトイオン；m/z  197.08  
   

5．検量線の作成 
トルフェンピラド標準品20.0mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし1000mg/L

標準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，さらにこ

の標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び0.008mg/L
の標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析

計に注入し，データ処理装置を用いてトルフェンピラドのピーク面積を測定し，横軸に重

量（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，果梗を除き凍結させた後，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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。 
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6－4．定量 
残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計に注入してピーク面積を求め，検量線よりトルフェンピラドの重量を求めて試料中

の残留濃度を算出した。 
 

7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

 
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
8．回収率 

分析法確認のため，市販品（栃木県産 大粒種）及び日植防宮崎（小粒種）の試料を用

いて，定量限界相当（0.01mg/kg）及び0.1mg/kg添加濃度における回収試験を6連（小粒

種，大粒種 各3連）分析で実施した。また4.0mg/kg添加濃度における回収試験は10連（品

種毎各2連）分析で実施した。回収率の算出結果を示す。 
試料 

 
添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

日植防高知 

4.0 

90，87 

90 5 
日植防宮崎 95，82 
青森植 96，89 
新潟植 95，88 
長野植須坂 88，86 

日植防宮崎 
市販品 

0.1 85, 81, 78, 81, 80, 7

7 
80 4 

0.01 90, 90, 90, 90, 80, 8

0 
87 6 
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9．試料分析結果 
 

試料調製場所 経過日数 
分析値(mg/kg) 

  乳剤 水和剤 
 
 
 
 
 
 
 

大粒種 
 
 

 

日植防高知 

処理前 <0.01 

処理直後 0.53 0.49 

処理1日後 0.49 0.52 

処理3日後 0.44 0.63 
処理7日後 0.48 0.55 

 
 
 
長野植須坂 

 
 
 
 

処理前 <0.01 

処理直後 0.47 0.44 

処理1日後 0.43 0.30 

処理3日後 0.53 0.42 
処理7日後 0.48 0.49 

 
 
 
 
 
 
 

小粒種 

日植防山梨 

処理前 <0.01 

処理直後 1.12 0.90 

処理1日後 0.86 0.76 

処理3日後 1.03 0.82 
処理7日後 0.94 0.71 

日植防宮崎 

処理前 <0.01 

処理直後 1.75 1.74 

処理1日後 1.48 1.80 

処理3日後 1.72 1.74 
処理7日後 1.74 1.93 

試験区試料の分析は１連で実施 

 
10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びトルフェンピラド 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）を分

析した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
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分析日 
（抽出日） 

回収率 
(%) 

無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

2022/7/7 86 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/7/13 94 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/7/20 95 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/7/27 87 ＜0.01 長野植須坂 長野植須坂 

2022/8/4 96 ＜0.01 長野植須坂 長野植須坂 

2022/8/4 90 ＜0.01 日植防山梨 日植防山梨 

2022/8/18 88 ＜0.01 日植防宮崎 日植防山梨 

2022/8/22 86 ＜0.01 日植防高知 日植防高知 

2022/8/25 79 ＜0.01 日植防高知 日植防高知 

2022/8/29 94 ＜0.01 日植防宮崎 保存安定性試料 

2022/10/11 
86 
89 

＜0.01 
日植防高知 

  長野植須坂 
保存安定性試料 

 
11．保存安定性の確認 

磨砕均一化した無処理試料にトルフェンピラドを添加し，冷凍暗所（-20℃設定）に凍結

保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存中の安定性を確認し

た。保存安定性の結果を示す。 

試料  
添加濃度

(mg/kg) 
保存期間 
（日）  

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

日植防高知 

1 

62 （2022/8/10－2022/10/11） 

81 （2022/7/22－2022/10/11） 

54 （2022/7/6－2022/8/29） 

92，87 

90，82 
87，81 

90 
86 
84  

長野植須坂 

日植防宮崎 

実試料最長保存日数：大粒種；日植防高知 13日間，長野植須坂 5日間 
小粒種；日植防山梨 10日間，日植防宮崎 5日間 
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12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1. トルフェンピラド標準品のクロマトグラム 
図2. 全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3. 回収率のクロマトグラム 
図4-1. 日植防高知試料（大粒種）のクロマトグラム 

4-2. 長野植須坂試料（大粒種）のクロマトグラム 
4-3. 日植防山梨試料（小粒種）のクロマトグラム 
4-4. 日植防宮崎試料（小粒種）のクロマトグラム 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 
図6. 保存安定性試料のクロマトグラム
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）             （－/1μL/－）             （5mL/1μL/－） 

   
標準品 0.008ng              標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
図1. トルフェンピラド標準品のクロマトグラム         図2. 全操作試薬ブランク

のクロマトグラム   

（5mL/1μL/0.2g）（大粒種）    （5mL/1μL/0.2g）（小粒種）   （5mL/1μL/0.2g）（大粒種）  

   
         0.01mg/kg 添加回収（定量限界相当）            0.1mg/kg 添加回収 
 

（5mL/1μL/0.2g）（小粒種）   （200mL/1μL/0.2g）（大粒種） （200mL/1μL/0.2g）（小粒種） 

    
0.1mg/kg 添加回収                        4mg/kg 添加回収 
 
                  図3. 回収率のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

   
処理前          乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 

   
 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

  
min

5.0 10.0

%

0

100

220822_30
KGR1-TOL-F0*10 

Tolfenpyrad
2.46

61939

 
  乳剤／処理3日後           乳剤／処理7日後           ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 
  
（50mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

    
ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後       ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後       ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 
 

 
図4-1. 日植防高知試料（大粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g）  

   
処理前           乳剤／処理直後          乳剤／処理1日後 
  

 
（25mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g） 

    
  乳剤／処理3日後          乳剤／処理7日後           ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 
 
（25mL/1μL/0.2g）         （25mL/1μL/0.2g）            （25mL/1μL/0.2g） 

     
   ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後      ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後         ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
図4-2. 長野植須坂試料（大粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

       
処理前           乳剤／処理直後            乳剤／処理1日後 

 
 
（50mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g） 

       
乳剤／処理3日後        乳剤／処理7日後          ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 

 
（50mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g） 

     
ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後        ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
図4-3．日植防山梨試料（小粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g）

       

処理前          乳剤／処理直後            乳剤／処理1日後 
   

 
（100mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g） 

     
乳剤／処理3日後         乳剤／処理7日後         ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 

 
（100mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）

     
ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後       ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後       ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 
 

図4-4．日植防宮崎試料（小粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （5mL/1μL/0.2g） 

  
無処理            0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
（50mL/1μL/0.2g）（大粒種） （50mL/1μL/0.2g）（大粒種）   （50mL/1μL/0.2g）（小粒種） 

  
日植防高知         長野植須坂                  日植防宮崎 
1mg/kg 添加        1mg/kg 添加         1mg/kg 添加 
 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（c）エトフェンプロックス 
1．分析対象物質 

エトフェンプロックス 
化学構造式： 

 

  
 

  化学名：2-（4-ethoxyphenyl）-2-methylpropyl 3-phenoxybenzyl ether 
化学式：C25H28O3 
分子量：376.5 
性状：白色結晶，僅かに芳香臭あり 

  融点：37.4±0.1℃ 
蒸気圧（25℃換算）：8.13×10－7 Pa 

  オクタノール／水分配係数（20℃）： log Pow＝6.9 
  溶解性（20℃）：水 22.5μg/L，アセトン 877g/L，エタノール 98g/L，キシレン 856g/L， 

ジクロロメタン 924g/L，酢酸エチル 837g/L，トルエン 862g/L， 
ヘキサン 667g/L，ヘプタン 621g/L，メタノール 49 g/L  

  安定性：熱；25℃～150℃の範囲で安定 
加水分解性半減期（25℃）；＞1年（pH5，pH7，pH9） 
水中光分解性半減期（25℃）；4.7日（緩衝液），7.9日（自然水）  

 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2．標準品及び試薬 

エトフェンプロックス標準品：純度99.0%（富士フイルム和光純薬製） 
アセトン, アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 
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3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：GM-200（Retsch 製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-300（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)： 

XEVO-TQSmicro （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 

時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 
Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 5.6 分 
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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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：14V 
コリジョン電圧：12V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  394.33 

プロダクトイオン；m/z  359.19  
 

5．検量線の作成 
エトフェンプロックス標準品20.2mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし

1000mg/L標準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，

さらにこの標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び

0.008mg/Lの標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム

型質量分析計に注入し，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（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，果梗を除き凍結させた後，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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。 
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6－4．定量 
残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計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て試

料中の残留濃度を算出した。 
 

7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

 
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 
 

8．回収率 
分析法確認のため，市販品（栃木県産 大粒種），日植防宮崎（小粒種）の試料を用いて，

定量限界相当（0.01mg/kg）及び0.1mg/kg添加濃度における回収試験を6連（大粒種，小

粒種各3連）分析で実施した。また4.0mg/kg添加濃度における回収試験は10連（品種毎各2
連）分析で実施した。回収率の算出結果を示す。 

試料 
 

添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

日植防高知 
日植防宮崎 
青森植 
新潟植 
長野植須坂 

4.0 

89, 87 
94, 89 
97, 95 
95, 93 
86, 85 

 91 5 

日植防宮崎 
市販品 

0.1 85,  82, 80, 83, 80, 

78 
81 3 

0.01 100, 100, 90, 90, 90, 

80 
92 8 
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9．試料分析結果 
 

試料調製場所 経過日数 
分析値(mg/kg) 

  乳剤 水和剤 
 
 
 
 
 
 
 

大粒種 
 
 

 

日植防高知 

処理前 <0.01 

処理直後 1.04 0.96 

処理1日後 1.07 0.97 

処理3日後 0.99 1.20 
処理7日後 0.83 1.06 

 
 
 
新潟植 
 
 
 
 

処理前 <0.01 

処理直後 1.25 0.82 
 処理1日後 1.49 0.83 

処理3日後 1.15 0.79 
処理7日後 1.28 0.71 

 
 
 
 
 
 
 

小粒種 

日植防山梨 

処理前 <0.01 

処理直後 1.66 1.30 

処理1日後 1.71 1.08 

処理3日後 1.51 1.24 
処理7日後 1.64 1.07 

日植防宮崎 

処理前 <0.01 

処理直後 1.93 1.90 

処理1日後 2.29 2.41 

処理3日後 2.80 1.86 
処理7日後 2.70 2.09 

試験区試料の分析は１連で実施 

 

10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びエトフェンプロックス 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）

を分析した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
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分析日 
（抽出日） 

回収率 
(%) 

無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

2022/7/7 85 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/7/13 91 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/7/20 95 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/8/4 89 ＜0.01 日植防宮崎 日植防山梨 

2022/8/18 89 ＜0.01 日植防宮崎 日植防山梨 

2022/8/19 84 ＜0.01 日植防高知 日植防高知 

2022/8/22 89 ＜0.01 新潟植 新潟植 

2022/8/25 80 ＜0.01 日植防高知 日植防高知 

2022/8/25 91 ＜0.01 新潟植 新潟植 

2022/8/29 93 ＜0.01 日植防宮崎 保存安定性試料 

2022/10/11 
88 
97 

＜0.01 
日植防高知 
新潟植 

保存安定性試料 

 
11．保存安定性の確認 

磨砕均一化した無処理試料にエトフェンプロックスを添加し，冷凍暗所（-20℃設定）に

凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存中の安定性を確

認した。保存安定性の結果を示す。 
試料 

  

添加濃度

(mg/kg) 
保存期間 
（日）  

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

日植防高知 

1 
62（2022/8/10－2022/10/11） 
55（2022/8/17－2022/10/11） 

54（2022/7/6－2022/8/29） 

91, 87 
96, 93 
89, 86 

89 
95 
88 

新潟植 

日植防宮崎 
実試料最長保存日数：大粒種；日植防高知 10日間，新潟植 6日間 

小粒種；日植防山梨 10日間，日植防宮崎 5日間 
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12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1. エトフェンプロックス標準品のクロマトグラム 
図2. 全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3. 回収率のクロマトグラム 
図4-1. 日植防高知試料（大粒種）のクロマトグラム 

4-2. 新潟植試料（大粒種）のクロマトグラム 
4-3. 日植防山梨試料（小粒種）のクロマトグラム 
4-4. 日植防宮崎試料（小粒種）のクロマトグラム 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 
図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）            （－/1μL/－）            （5mL/1μL/－） 

   
標準品 0.008ng             標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
図1. エトフェンプロックス標準品のクロマトグラム      図2. 全操作試薬ブランク 

のクロマトグラム 
 

（5mL/1μL/0.2g）（大粒種）  （5mL/1μL/0.2g）（小粒種）   （5mL/1μL/0.2g）（大粒種）  

           
        0.01mg/kg 添加回収（定量限界相当）              0.1mg/kg 添加回収  
 
（ 5mL/1μL/0.2g）（小粒種） （200mL/1μL/0.2g）（大粒種）   (200mL/1μL/0.2g）（小粒種）        

  
0.1mg/kg 添加回収                       4mg/kg 添加回収 

 
図3. 回収率のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g）  

    
処理前           乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 
 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g） 

       
  乳剤／処理3日後          乳剤／処理7日後            水和剤／処理直後 
 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

     
水和剤／処理1日後        水和剤／処理3日後         水和剤／処理7日後 
 

図4-1. 日植防高知試料（大粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）           （100mL/1μL/0.2g）  

     
処理前          乳剤／処理直後            乳剤／処理1日後 
 

（100mL/1μL/0.2g）        （100mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

      
  乳剤／処理3日後          乳剤／処理7日後           水和剤／処理直後 
 
（50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

     
水和剤／処理1日後       水和剤／処理3日後         水和剤／処理7日後 

 
図4-2. 新潟植試料（大粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g） 

       
処理前           乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 

 
（100mL/1μL/0.2g）         （100mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g） 

     
乳剤／処理3日後        乳剤／処理7日後         水和剤／処理直後 

 

（100mL/1μL/0.2g）          （100mL/1μL/0.2g）         （100mL/1μL/0.2g） 

     
水和剤／処理1日後         水和剤／処理3日後         水和剤／処理7日後 

 
図4-3．日植防山梨試料（小粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）           （200mL/1μL/0.2g）          （200mL/1μL/0.2g）

        
処理前          乳剤／処理直後           乳剤／処理1日後 

 
（200mL/1μL/0.2g）        （200mL/1μL/0.2g）          （200mL/1μL/0.2g） 

     
乳剤／処理3日後        乳剤／処理7日後         水和剤／処理直後 

 
（200mL/1μL/0.2g）       （200mL/1μL/0.2g）           （200mL/1μL/0.2g） 

    
水和剤／処理1日後       水和剤／処理3日後          水和剤／処理7日後 

 
図4-4．日植防宮崎（小粒種）のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g）             

   
無処理           0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
（50mL/1μL/0.2g）（大粒種）  （50mL/1μL/0.2g）（大粒種）   （50mL/1μL/0.2g）（小粒種） 

     
日植防高知          新潟植          日植防宮崎 
1mg/kg 添加                 1mg/kg 添加                1mg/kg 添加 
 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム
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（d）作物写真 

1-1. ミクロブタニル 

     
日植防山梨 処理前 

     

日植防山梨 乳剤／処理直後       日植防山梨 水和剤／処理直後 

     
日植防山梨 乳剤／処理1日後      日植防山梨 水和剤／処理1日後 

     
日植防山梨 乳剤／処理3日後      日植防山梨 水和剤／処理3日後 
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日植防山梨 乳剤／処理7日後       日植防山梨 水和剤／処理7日後 
 
 

    
青森植 処理前 
 

        
         青森植 乳剤／処理直後        青森植 水和剤／処理直後 
 

        
青森植 乳剤／処理1日後       青森植 水和剤／処理1日後 
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青森植 乳剤／処理3日後       青森植 水和剤／処理3日後 
 

     
        青森植 乳剤／処理7日後       青森植 水和剤／処理7日後 
 
 

   
      日植防宮崎 処理前 
  

        
日植防宮崎 乳剤／処理直後      日植防宮崎 水和剤／処理直後 
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日植防宮崎 乳剤／処理1日後      日植防宮崎 水和剤／処理1日後 
 

     
日植防宮崎 乳剤／処理3日後      日植防宮崎 水和剤／処理3日後 

 

         
日植防宮崎 乳剤／処理7日後      日植防宮崎 水和剤／処理7日後 

 
 

      
石川植 処理前 
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石川植 乳剤／処理直後        石川植 水和剤／処理直後 

 

     
石川植 乳剤／処理1日後        石川植 水和剤／処理1日後 

 

         
石川植 乳剤／処理3日後        石川植 水和剤／処理3日後 

 

     
石川植 乳剤／処理7日後        石川植 水和剤／処理7日後 



380 

1-2.トルフェンピラド 
 

   
日植防高知 処理前 

    

     
日植防高知 乳剤／処理直後       日植防高知 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 

   

       
日植防高知 乳剤／処理1日後      日植防高知 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後 

 

     
日植防高知 乳剤／処理3日後      日植防高知 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後 
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日植防高知 乳剤／処理7日後      日植防高知 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
 

    
長野植須坂 処理前 

 

     
長野植須坂 乳剤／処理直後       長野植須坂 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
 

        
長野植須坂 乳剤／処理1日後       長野植須坂 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後 
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長野植須坂 乳剤／処理3日後       長野植須坂 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後 
 

         
長野植須坂 乳剤／処理7日後       長野植須坂 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
 

    
日植防山梨 処理前 

    

       
日植防山梨 乳剤／処理直後       日植防山梨 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 
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日植防山梨 乳剤／処理1日後      日植防山梨 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後            

    

         
日植防山梨 乳剤／処理3日後      日植防山梨 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後 

    

         
日植防山梨 乳剤／処理7日後      日植防山梨 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 

 
 

  
日植防宮崎 処理前 
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日植防宮崎 乳剤／処理直後      日植防宮崎 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後 

    

        
日植防宮崎 乳剤／処理1日後      日植防宮崎 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後 

    

         
日植防宮崎 乳剤／処理3日後      日植防宮崎 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理3日後 

    

         
日植防宮崎 乳剤／処理7日後      日植防宮崎 ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理7日後 
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1-3．エトフェンプロックス （大粒種） 
  

 
日植防高知 処理前 

     

               
日植防高知 乳剤／処理直後      日植防高知 水和剤／処理直後 

 

         
   日植防高知 乳剤／処理1日後      日植防高知 水和剤／処理1日後 
     

         
     日植防高知 乳剤／処理3日後      日植防高知 水和剤／処理3日後 
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日植防高知 乳剤／処理7日後      日植防高知 水和剤／処理7日後 

 
 

       
新潟植 処理前 

 

       
新潟植 乳剤／処理直後        新潟植 水和剤／処理直後 

 

       
新潟植 乳剤／処理1日後       新潟植 水和剤／処理1日後 
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新潟植 乳剤／処理3日後       新潟植 水和剤／処理3日後 
 

       
新潟植 乳剤／処理7日後       新潟植 水和剤／処理7日後 

 
 

   
日植防山梨 処理前 

    

       
日植防山梨 乳剤／処理直後       日植防山梨 水和剤／処理直後 
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日植防山梨 乳剤／処理1日後      日植防山梨 水和剤／処理1日後 

    

      
日植防山梨 乳剤／処理3日後      日植防山梨 水和剤／処理3日後 

 

      
日植防山梨 乳剤／処理7日後      日植防山梨 水和剤／処理7日後 

 
 

   
日植防宮崎 処理前 
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日植防宮崎 乳剤／処理直後      日植防宮崎 水和剤／処理直後 

     

       
日植防宮崎 乳剤／処理1日後      日植防宮崎 水和剤／処理1日後 

 

         
 日植防宮崎 乳剤／処理3日後      日植防宮崎 水和剤／処理3日後 

      

      
日植防宮崎 乳剤／処理7日後      日植防宮崎 水和剤／処理7日後 

 



- 390 - 

（4）ミニトマト（調査2） 
（a）ミクロブタニル 
1．分析対象物質 

ミクロブタニル 
化学構造式： 
     
 
 
 
 
 
 
 
化学名：（RS）-2-(4-chlorophenyl)-2-(1H-1,2,4-triazol-1-ylmethyl)hexanenitrile 
化学式：C15H17ClN4 

  分子量：288.8 
 性状：白色，針状結晶，芳香臭 

融点：71.7℃ 
蒸気圧（25℃）：1.72×10-6Pa 
オクタノール／水分配係数（22℃）：log Pow = 1.98 
溶解性（22℃）：水 142mg/L 

メタノール ＞1000g/L，アセトン ＞1000g/L，酢酸エチル ＞1000g/L， 
ジクロロメタン ＞1000g/L，キシレン 197.8g/L，ヘキサン 1.22g/L 

 安定性：熱；150℃まで安定 
加水分解性半減期；加水分解を受けない 
水中光分解性半減期（31℃）；591時間（自然水） 
その他；酸，アルカリで安定（pH5, pH7, pH9） 

 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2．標準品及び試薬 

ミクロブタニル標準品：純度99.8%（富士フイルム和光純薬製） 
アセトン,  アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
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PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 

 
3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：DLC-NXPLUS（クイジナート製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-300（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)： 

XEVO TQ-S micro （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 

時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 
Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 1.5 分 
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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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：32V 
コリジョン電圧：28V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  289.16 

プロダクトイオン；m/z  125.02  
 

5．検量線の作成 
ミクロブタニル標準品20.0mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし1000mg/L標

準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，さらにこの

標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び0.008mg/Lの
標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計

に注入し，データ処理装置を用いてミクロブタニルのピーク面積を測定し，横軸に重量

（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，ヘタを除き，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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。 
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6－4．定量 
残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計に注入してピーク面積を求め，検量線よりミクロブタニルの重量を求めて試料中の

残留濃度を算出した。 
 

7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

 
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
8．回収率 

分析法確認のため，日植防宮崎の無処理試料を用いて，定量限界相当（0.01mg/kg）, 
0.1mg/kg及び1.0mg/kg添加濃度における回収試験を5連分析で実施した。 

回収率の算出結果を示す。 
試料 

 
添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

 
日植防宮崎 

 

1.0 101, 98, 98, 94, 94 97 3 

0.1 87, 82, 81, 76, 72 80 7 

0.01 90, 90, 90, 80, 80 86 6 
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9. 試料分析結果 

試料調製場所 
 

 処理時期 経過日数 
分析値(mg/kg) 

乳剤  水和剤  

日植防茨城 

 処理前 ＜0.01 
 

収穫初期 
処理直後 0.29 0.30 

処理1日後 0.25 0.22 
 

収穫盛期 
処理直後 0.40 0.40 
処理1日後 0.42 0.37 

日植防高知 

 処理前 ＜0.01 
 

収穫初期 
処理直後 0.38 0.36 

処理1日後 0.32 0.32 
 

収穫盛期 
処理直後 0.41 0.37 
処理1日後 0.33 0.36 

日植防宮崎 

 処理前 ＜0.01 
 

収穫初期 
処理直後 0.38 0.38 

処理1日後 0.34 0.33 
 

収穫盛期 
処理直後 0.45 0.47 
処理1日後 0.34 0.32 

試験区試料の分析は１連で実施 

 
10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びミクロブタニル 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）を分析

した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 

分析値 (mg/kg) 
使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

2022/11/16 87 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/11/18 89 ＜0.01 日植防宮崎 日植防茨城 

2022/11/21 89 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/11/22 93 ＜0.01 日植防高知 日植防高知 

2022/11/24 91 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 
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2022/11/25 93 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/11/29 89 ＜0.01 日植防宮崎 日植防高知 

2022/12/20 83 ＜0.01 日植防宮崎 日植防茨城 

2022/12/21 94 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/12/22 92 ＜0.01 日植防宮崎 日植防高知 
2023/1/6 92 ＜0.01 日植防宮崎 保存安定性試料 

 
11．保存安定性の確認 

磨砕均一化した無処理試料（日植防茨城）にミクロブタニルを添加し，冷凍暗所（-20℃
設定）に凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存中の安

定性を確認した。保存安定性の結果を示す。 

添加濃度(mg/kg) 保存期間（日） 回収率(%) 平均回収率(%) 

1 
52 

（2022/11/15 － 2023/1/6） 
91，90 91 

実試料最長保存日数：日植防茨城 13日間，日植防高知 7日間，日植防宮崎 7日間 
 
12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1. ミクロブタニル標準品のクロマトグラム 
図2. 全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3. 回収率のクロマトグラム 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 

4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 
図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）            （－/1μL/－）            （5mL/1μL/－） 

 

標準品 0.008ng            標準品 0.0004ng  
                     （定量限界相当量） 
 

図1. ミクロブタニル標準品のクロマトグラム               図2. 全操作試薬ブランク 
のクロマトグラム 

  
 
 
（5mL/1μL/0.2g）            （5mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g）     

   

    0.01mg/kg 添加回収     0.1mg/kg 添加回収           1mg/kg 添加回収 
 

                  図3. 回収率のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （20mL/1μL/0.2g）            （20mL/1μL/0.2g）  

   
処理前         初期／乳剤／直後        初期／乳剤／1日後 
 

（25mL/1μL/0.2g）        （25mL/1μL/0.2g）           （20mL/1μL/0.2g） 

    
盛期／乳剤／直後           盛期／乳剤／1日後          初期／水和剤／直後 

 
（20mL/1μL/0.2g）        （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g）

   
初期／水和剤／1日後        盛期／水和剤／直後      盛期／水和剤／1日後 

 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （20mL/1μL/0.2g）            （20mL/1μL/0.2g） 

   
処理前         初期／乳剤／直後        初期／乳剤／1日後 
 

（25mL/1μL/0.2g）        （25mL/1μL/0.2g）          （20mL/1μL/0.2g） 

   
盛期／乳剤／直後          盛期／乳剤／1日後         初期／水和剤／直後      

 
（20mL/1μL/0.2g）        （25mL/1μL/0.2g）           （25mL/1μL/0.2g）

  
初期／水和剤／1日後    盛期／水和剤／直後      盛期／水和剤／1日後 
 

図4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （20mL/1μL/0.2g）            （20mL/1μL/0.2g）  

   
処理前         初期／乳剤／直後        初期／乳剤／1日後 
 

（25mL/1μL/0.2g）        （25mL/1μL/0.2g）            （20mL/1μL/0.2g） 

    
盛期／乳剤／直後           盛期／乳剤／1日後          初期／水和剤／直後          

    
（20mL/1μL/0.2g）        （25mL/1μL/0.2g）            （25mL/1μL/0.2g）

   
初期／水和剤／1日後     盛期／水和剤／直後      盛期／水和剤／1日後 

 
図4-3．日植防宮崎試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （5mL/1μL/0.2g）             

  
無処理          0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
 
（50mL/1μL/0.2g） 

 
1mg/kg 添加 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（b）トルフェンピラド 
1．分析対象物質 

トルフェンピラド 
化学構造式： 
 
 
 
 
 

 
 
化学名：4-chloro-3-ethyl-1-methyl-N-［4-(p-tolyloxy)benzyl］pyrazole-5-carboxamide 
化学式：C21H22ClN3O2 
分子量：383.9 
性状：類白色粉末，無臭 

  融点：87.8～88.2℃ 
蒸気圧（20℃）：5×10－7 Pa 

  オクタノール／水分配係数（25℃）： log Pow＝5.61 
  溶解性（20℃）：水 0.087 mg/L，ヘキサン 7.41 g/L，トルエン 366 g/L， 

メタノール 59.6 g/L，ジクロロメタン ＞500 g/L，アセトン 368 g/L，
酢酸エチル 339 g/L  

  安定性：熱；安定 
加水分解性半減期（25℃）;＞1年（pH4，pH7，pH9） 
水中光分解性半減期（25℃）;11.4日（蒸留水，太陽光） 

11.3日（自然水，太陽光） 
 

出典： 農薬ハンドブック 2021年版 
 
2．標準品及び試薬 

トルフェンピラド標準品：純度99.8%（関東化学製） 
アセトン, アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2 500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
 
PSAミニカラム：Bond Elut PSA Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
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濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 

 
3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：DLC-NXPLUS（クイジナート製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-300（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)： 

XEVO TQ-S micro （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 

 
4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 
時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 

Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 2.4 分 
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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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：14V 
コリジョン電圧：26V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  384.23 

プロダクトイオン；m/z  197.08  
 

5．検量線の作成 
トルフェンピラド標準品20.0mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし1000mg/L

標準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，さらにこ

の標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び0.008mg/L
の標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析

計に注入し，データ処理装置を用いてトルフェンピラドのピーク面積を測定し，横軸に重

量（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，ヘタを除き，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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。 
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6－4．定量 
残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計に注入してピーク面積を求め，検量線よりトルフェンピラドの重量を求めて試料中

の残留濃度を算出した。 
 

7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

 
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
8．回収率 

分析法確認のため，日植防宮崎の無処理試料を用いて，定量限界相当（0.01mg/kg）, 
0.1mg/kg及び1.0mg/kg添加濃度における回収試験を5連分析で実施した。 
回収率の算出結果を示す。 

試料 
 

添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

日植防宮崎 

1.0  98, 96, 95, 94, 92 95 2 

0.1  92, 88, 87, 84, 82 87 4 

0.01 100, 100, 100, 90, 90 96 6 
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9．試料分析結果 

試料調製場所 
 

処理時期 経過日数 
分析値(mg/kg) 

乳剤  フロアブル 

日植防茨城 

 処理前 ＜0.01 
 
収穫初期 

処理直後 0.68 0.42 

処理1日後 0.62 0.50 
 
収穫盛期 

処理直後 0.70 0.61 
処理1日後 0.57 0.51 

日植防高知 

 処理前 <0.01 
 
収穫初期 

処理直後 0.53 0.48 

処理1日後 0.56 0.52 
 
収穫盛期 

処理直後 0.74 0.66 
処理1日後 0.66 0.57 

日植防宮崎 

 処理前 <0.01 
 
収穫初期 

処理直後 0.74 0.53 

処理1日後 0.77 0.57 
 
収穫盛期 

処理直後 0.70 0.59 
処理1日後 0.70 0.53 

試験区試料の分析は１連で実施 

 

10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びトルフェンピラド 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）を分

析した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 

分析値 (mg/kg) 
使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

2022/11/16 89   ＜0.01   日植防茨城 日植防茨城 

2022/11/18 92   ＜0.01   日植防宮崎 日植防茨城 

2022/11/21 90   ＜0.01   日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/11/22 94   ＜0.01   日植防高知 日植防高知 

2022/11/24 95   ＜0.01   日植防宮崎 日植防宮崎 
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2022/11/25 96   ＜0.01   日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/11/29 95   ＜0.01   日植防宮崎 日植防高知 

2022/12/20 90   ＜0.01   日植防宮崎 日植防茨城 

2022/12/21 95   ＜0.01   日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/12/22 94   ＜0.01   日植防宮崎 日植防高知 

2023/1/6 94   ＜0.01   日植防宮崎 保存安定性試料 
 
11．保存安定性の確認 

磨砕均一化した無処理試料（日植防茨城）にトルフェンピラドを添加し，冷凍暗所（-20℃
設定）に凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存中の安

定性を確認した。保存安定性の結果を示す。 

添加濃度(mg/kg) 保存期間（日） 回収率(%) 平均回収率(%) 

1.0 
52 

（2022/11/15－2023/1/6） 
95，94 95 

実試料最長保存日数：日植防茨城 13日間，日植防高知 7日間，日植防宮崎 7日間 
 
12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1. トルフェンピラド標準品のクロマトグラム 
図2. 全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3. 回収率のクロマトグラム 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 

4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 
図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）            （－/1μL/－）              （5mL/1μL/－） 

  
標準品 0.008ng            標準品 0.0004ng  

                     （定量限界相当量） 
 

図1. トルフェンピラド標準品のクロマトグラム          図2. 全操作試薬ブラン 
のクロマトグラム 

  
 

 
（5mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g）     

      
0.01mg/kg 添加回収     0.1mg/kg 添加回収          1mg/kg 添加回収 

    （定量限界相当） 
 

                  図3. 回収率のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g）  

   
処理前         初期／乳剤／直後        初期／乳剤／1日後 

 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

    
盛期／乳剤／直後            盛期／乳剤／1日後          初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／直後       

 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g）

   
初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／1日後    盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／直後       盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／1日後 

 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）  

 
処理前        初期／乳剤／直後       初期／乳剤／1日後 

 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

  
盛期／乳剤／直後         盛期／乳剤／1日後         初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／直後       

 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g）  

   
初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／1日後     盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／直後      盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／1日後 

 
図4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）  

 
処理前        初期／乳剤／直後       初期／乳剤／1日後 

 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

  
盛期／乳剤／直後          盛期／乳剤／1日後         初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／直後       

 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g）     

   
初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／1日後    盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／直後       盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／1日後 

 
図4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （5mL/1μL/0.2g） 

  
無処理        0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
 
（50mL/1μL/0.2g） 

 
1mg/kg 添加 

 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（c）エトフェンプロックス 

1．分析対象物質 

エトフェンプロックス 
化学構造式： 

 

  
 

化学名：2-（4-ethoxyphenyl）-2-methylpropyl 3-phenoxybenzyl ether 
化学式：C25H28O3 
分子量：376.5 
性状：白色結晶，僅かに芳香臭あり 

  融点：37.4±0.1℃ 
蒸気圧（25℃換算）：8.13×10－7 Pa 

  オクタノール／水分配係数（20℃）： log Pow＝6.9 
  溶解性（20℃）：水 22.5μg/L，アセトン 877g/L，エタノール 98g/L，キシレン 856g/L， 

ジクロロメタン 924g/L，酢酸エチル 837g/L，トルエン 862g/L， 
ヘキサン667g/L，ヘプタン 621g/L，メタノール 49 g/L  

  安定性：熱；25℃～150℃の範囲で安定 
加水分解性半減期（25℃）；＞1年（pH5，pH7，pH9）  
水中光分解性半減期（25℃）；4.7日（緩衝液），7.9日（自然水）  

 
出典： 農薬ハンドブック 2021年版 

 
2．標準品及び試薬 

エトフェンプロックス標準品：純度99.0%（富士フイルム和光純薬製） 
アセトン,  アセトニトリル：残留農薬試験用（関東化学製） 
メタノール：LC-MS用（関東化学製） 
1mol/L酢酸アンモニウム：高速液体クロマト用（関東化学製） 
水：ピュアライトPRA-0015-0V1（オルガノ製）及びピューリックZⅡ（オルガノ

製）で精製した水 
PLS-2ミニカラム：InertSep PLS-2  500mg/6mL（ジーエルサイエンス製） 
PSAミニカラム：Bond Elut PSA  Jr  500 mg（アジレント・テクノロジー製） 
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濾紙：No.5A（桐山製作所製） 
ガラス繊維濾紙：GFP（桐山製作所製） 

 
3．装置及び機器 
   電子天秤：XSR205，XS4002S（メトラー・トレド製），S-BOX WP（イシダ製） 
   ミキサー：DLC-NXPLUS（クイジナート製） 
   振とう機：EL-01（スギヤマゲン製） 

減圧濃縮器：R-300（ビュッヒ製） 
液体クロマトグラフ／タンデム型質量分析計(LC-MS/MS)： 

XEVO TQ-S micro （waters 製） 
データ処理ソフトウェア：MassLynx （waters 製） 
 

4．測定機器の操作条件 
4－1．液体クロマトグラフの操作条件 

カラム：ACQUITY UPLC BEH  C18（waters 製） 
径 2.1mm，長さ 100mm，粒径 1.7μm 

溶離液：A 液 2mM 酢酸アンモニウム水溶液 
B 液 2mM 酢酸アンモニウムメタノール溶液 
［グラジエント テーブル］ 

時間(分) 流量(mL/分) A 液：B 液 
Initial 0.20 15：85   
6.0 0.20 15：85 
8.0 0.20 5：95 

10.0 0.20 5：95 
12.0 0.20 15：85 
15.0 0.20 15：85 

   
カラム温度：40℃ 
注入量：1 μL  
ランタイム：15 分 
保持時間：約 5.5 分 
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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（ES），正モード 
脱溶媒ガス流量：1000L/Hr 
脱溶媒ガス温度：500℃ 
ソースブロック温度：150℃ 
キャピラリー電圧：1kV 
コーン電圧：14V 
コリジョン電圧：12V 
イオン抽出方法：MRM 法 
モニタリングイオン：プリカーサーイオン；m/z  394.33 

プロダクトイオン；m/z  359.19  
 

5．検量線の作成 
エトフェンプロックス標準品20.2mgを精秤後アセトンで溶解し，20mL定容とし

1000mg/L標準原液を調製した。この原液をアセトンで希釈して20mg/L標準溶液を調製し，

さらにこの標準溶液をメタノールで順次希釈して0.0002，0.0004，0.0008，0.004及び

0.008mg/Lの標準溶液を調製した。この溶液を前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム

型質量分析計に注入し，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（ng），縦軸にピーク面積をとって検量線を作成した。 
 

6．分析操作 
6－1．試料の前処理 

試料は，ヘタを除き，ミキサーを用いて全量を磨砕均一化した。 
 

6－2．抽出 
磨砕均一化した試料20gをはかりとり，アセトン100mLを加え，振とう機を用い30分間

振とう抽出した。抽出物を濾紙とガラス繊維濾紙を敷いた桐山漏斗で吸引ろ過した後，残

渣をアセトン50mLで洗い同様にろ過した。ろ液を合わせ，アセトンで200mLに定容した。

この2mL（試料0.2g相当量）をナスフラスコに取り，適量のアセトニトリルを加え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。 
 

6－3．PLS-2及びPSAの接続ミニカラムによる精製 
PLS-2ミニカラムとPSAミニカラムを接続し，アセトニトリル5mLを流下し前処理をし

た。残留物をアセトニトリル10mLで溶解しミニカラムに流下後，さらにアセトニトリル

10mLで容器内を洗い込み流下した。全流出液を合わせ溶出液とした。この溶出液を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。 
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6－4．定量 
残留物を適量のメタノールで溶解し，前記条件の液体クロマトグラフ／タンデム型質量

分析計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て試

料中の残留濃度を算出した。 
 

7．定量限界値（LOQ）及び検出限界値（LOD）  

定量限界相当量 
(ng) 

試料採取量 
(g) 

最終溶液 
(mL) 

注入量 
(µL) 

定量限界 
(mg/kg) 

0.0004 0.2 5 1 0.01 

 
最小検出量 

(ng) 
試料採取量 

(g) 
最終溶液 

(mL) 
注入量 
(µL) 

検出限界 
(mg/kg) 

0.0002 0.2 5 1 0.005 

 
8．回収率 

分析法確認のため，日植防宮崎の無処理試料を用いて，定量限界相当(0.01mg/kg）, 
0.1mg/kg及び2.0mg/kg添加濃度における回収試験を5連分析で実施した。 
回収率の算出結果を示す。 

試料 
 

添加濃度 
(mg/kg) 

回収率 
(%) 

平均回収率 
(%) 

RSDr 
(%) 

 
日植防宮崎 

 

2.0 100,  98,  98, 96, 94  97 2 

0.1  92,  91,  88, 87, 85  89 3 

0.01  90, 90, 90, 80, 80  86 6 
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9．試料分析結果 

試料調製場所 
 

処理時期 経過日数 
分析値(mg/kg) 

乳剤  水和剤 

日植防茨城 

 処理前 ＜0.01 
 
収穫初期 

処理直後 0.61 0.36 

処理1日後 0.57 0.44 
 
収穫盛期 

処理直後 0.75 0.55 
処理1日後 0.74 0.42 

日植防高知 

 処理前 <0.01 
 
収穫初期 

処理直後 0.50 0.66 

処理1日後 0.71 0.54 
 
収穫盛期 

処理直後 0.44 0.36 
処理1日後 0.44 0.37 

日植防宮崎 

 処理前 <0.01 
 
収穫初期 

処理直後 0.89 0.52 

処理1日後 1.06 0.63 
 
収穫盛期 

処理直後 1.00 0.63 
処理1日後 0.90 0.58 

試験区試料の分析は１連で実施 

 
10．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。 
 管理基準： 各調製場所の実試料分析と保存安定性の確認を行うごとに，各1検体の無処

理試料及びエトフェンプロックス 0.1mg/kg添加試料（クォリティーコントロール試料）

を分析した。その結果，下表に示すように問題は認められなかった。 
 また2021年6月実施の食品衛生精度管理比較調査（一般財団法人食品薬品安全センター）

における結果は良好であった。 
分析日 

（抽出日） 
回収率 

(%) 
無処理試料の 
分析値 (mg/kg) 

使用した 
無処理試料 

対象試料 
 

2022/11/16  95 ＜0.01 日植防茨城 日植防茨城 

2022/11/18  96 ＜0.01 日植防宮崎 日植防茨城 

 2022/11/21  94 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

2022/11/22 101 ＜0.01 日植防高知 日植防高知 

 2022/11/24  96 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 
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 2022/11/25  98 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 

 2022/11/29  93 ＜0.01 日植防宮崎 日植防高知 

 2022/12/20  94 ＜0.01 日植防宮崎 日植防茨城 
 2022/12/21  99 ＜0.01 日植防宮崎 日植防宮崎 
 2022/12/22  94 ＜0.01 日植防宮崎 日植防高知 
 2023/1/6  95 ＜0.01 日植防宮崎 保存安定性試料 

 
11．保存安定性の確認 

磨砕均一化した無処理試料（日植防茨城）にエトフェンプロックスを添加し，冷凍暗所

（-20℃設定）に凍結保存した。一定期間保存した後，同様に分析して回収率を求め，保存

中の安定性を確認した。保存安定性の結果を示す。 

添加濃度(mg/kg) 保存期間（日） 回収率(%) 平均回収率(%) 

1.0 
52 

（2022/11/15 － 2023/1/6） 
96，94 95 

実試料最長保存日数：日植防茨城 13日間，日植防高知 7日間，日植防宮崎 7日間 
 
12．参考添付図 
 各クロマトグラムの一例を示す。 

図1. エトフェンプロックス標準品のクロマトグラム 
図2. 全操作試薬ブランクのクロマトグラム 
図3. 回収率のクロマトグラム 
図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 

4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 
図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（最終液量/注入量/試料量） 
（－/1μL/－）              （－/1μL/－）             （5mL/1μL/－） 

   
標準品 0.008ng             標準品 0.0004ng  

                      （定量限界相当量） 
 

図1. エトフェンプロックス標準品のクロマトグラム    図2. 全操作試薬ブランク 
のクロマトグラム 

  
 

 
（5mL/1μL/0.2g）           （5mL/1μL/0.2g）            （100mL/1μL/0.2g）     

   
    0.01mg/kg 添加回収      0.1mg/kg 添加回収         2mg/kg 添加回収 

（定量限界相当） 

                  図3. 回収率のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g）  

   
処理前          初期／乳剤／直後        初期／乳剤／1日後 

 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

   
盛期／乳剤／直後           盛期／乳剤／1日後          初期／水和剤／直後 
             

 
（50mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g） 

    
初期／水和剤／1日後        盛期／水和剤／直後     盛期／水和剤／1日後 

 
 

図4-1. 日植防茨城試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）          （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g）  

   
処理前         初期／乳剤／直後       初期／乳剤／1日後 
 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

    
盛期／乳剤／直後            盛期／乳剤／1日後         初期／水和剤／直後        

 
（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）           （50mL/1μL/0.2g） 

    
初期／水和剤／1日        盛期／水和剤／直後     盛期／水和剤／1日後 
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図4-2. 日植防高知試料のクロマトグラム 
（5mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g）  

   
処理前         初期／乳剤／直後        初期／乳剤／1日後 
 

（50mL/1μL/0.2g）        （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g） 

   
盛期／乳剤／直後           盛期／乳剤／1日後           初期／水和剤／直後    

 
（50mL/1μL/0.2g）         （50mL/1μL/0.2g）            （50mL/1μL/0.2g） 

   
初期／水和剤／1日後     盛期／水和剤／直後       盛期／水和剤／1日後 

 
図4-3. 日植防宮崎試料のクロマトグラム 
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（5mL/1μL/0.2g）        （5mL/1μL/0.2g）             

 
無処理        0.1mg/kg 添加回収 

図5. 内部精度管理のクロマトグラム 

 
 
（50mL/1μL/0.2g） 

 
1mg/kg 添加 

図6. 保存安定性試料のクロマトグラム 
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（d）作物写真 
1-1．ミクロブタニル 
1-1-1. 日植防茨城試料 
 
 
 
 
         

処理前 
               

処理前 
 
 
 
 
 
 
 
       収穫初期／乳剤／処理直後         収穫初期／乳剤／処理1日後  
    
 
 
 
 
 
 

収穫盛期／乳剤／処理直後         収穫盛期／乳剤／処理1日後 
 
 
 
 
 
 
 

   収穫初期／水和剤／処理直後         収穫初期／水和剤／処理1日後  
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収穫盛期／水和剤／処理直後        収穫盛期／水和剤／処理1日後 

 
1-1-2. 日植防高知試料 
 
 
 
 
 
 
 
 

 処理前 
 
 
 
 
 

       
 
 
    収穫初期／乳剤／処理直後         収穫初期／乳剤／処理1日後  
    
 
 
 
 
 
 
 

収穫盛期／乳剤／処理直後         収穫盛期／乳剤／処理1日後 
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収穫初期／水和剤／処理直後       収穫初期／水和剤／処理1日後  
    

  
 
 
 
 
 

 
収穫盛期／水和剤／処理直後       収穫盛期／水和剤／処理1日後 

 
1-1-3. 日植防宮崎試料 
 
 
 
 
 
 

処理前 
 

処理前 
       
 
 
 
 
 
 
 
    収穫初期／乳剤／処理直後         収穫初期／乳剤／処理1日後  
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収穫盛期／乳剤／処理直後         収穫盛期／乳剤／処理1日後 
 
 
 
 
 
 
 
 

収穫初期／水和剤／処理直後       収穫初期／水和剤／処理1日後  
    

  
 
 
 
 
 

 
収穫盛期／水和剤／処理直後        収穫盛期／水和剤／処理1日後 
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1-2．トルフェンピラド 
1-2-1.日植防茨城試料 
 
 
 
 
         
               
 
 

処理前 
 
 
 
 
 
 
 
 
       収穫初期／乳剤／処理直後         収穫初期／乳剤／処理1日後  
    
 
 
 
 
 
 
 

収穫盛期／乳剤／処理直後         収穫盛期／乳剤／処理1日後 
 
 
 
 
 
 
 
 

   収穫初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後        収穫初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後  
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収穫盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後        収穫盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後 

 
1-2-2. 日植防高知試料 
 
 
 
 
 
 
 
 

 処理前 
 
 
 
 
 

       
 
 
    収穫初期／乳剤／処理直後         収穫初期／乳剤／処理1日後  
    
 
 
 
 
 
 
 

収穫盛期／乳剤／処理直後         収穫盛期／乳剤／処理1日後 
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収穫初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後       収穫初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後  
    

  
 
 
 
 
 

 
収穫盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後       収穫盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後 

 
1-2-3. 日植防宮崎試料 
 
 
 
 
 
 

処理前 
 

処理前 
       
 
 
 
 
 
 
 
    収穫初期／乳剤／処理直後         収穫初期／乳剤／処理1日後  
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収穫盛期／乳剤／処理直後         収穫盛期／乳剤／処理1日後 
 
 
 
 
 
 
 
 

収穫初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後       収穫初期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後  
    

  
 
 
 
 
 

 
収穫盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理直後       収穫盛期／ﾌﾛｱﾌﾞﾙ／処理1日後 
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1-3.エトフェンプロックス  
1-3-1. 日植防茨城試料 
 
 
 
 
 
 
 
 

処理前 
       
 
 
 
 
 
 
 
    収穫初期／乳剤／処理直後         収穫初期／乳剤／処理1日後  
 
   
 
 
 
 
 
 

収穫盛期／乳剤／処理直後         収穫盛期／乳剤／処理1日後 
 
 
 
 
 
 
 
 

収穫初期／水和剤／処理直後       収穫初期／水和剤／処理1日後  


