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既存公定試験法を 応用した農産物中のフェンプロパトリンの 分析 
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グラフィー (ECD)gas  chromatography  (ECD),  公定試験法 examination  method  shown  in  Japanese 

Food  Sanitation  Low 

緒 
    
  実験方法 

フェンプロパトリン ( 円 e.l) は 1988 年に登録された 1 . 試料 

合成 ピ レスロイド系殺虫剤であ る。 ．平成 11 年 9 月 22 日， 市販のトマト ，ピーマン，カボチャ ，ブドウ， M ヒ ，ネクタ リ 

食品中の残留農薬基準設定に 係わる食品衛生調査会への ン ， ミカン， レモン，大豆，絢実，落花生及び 紅茶を用 

諮問が厚生大臣 よ りなされ，平成 12 年 7 月 24 日，残留 塞 いた   

準 値を果実・野菜・ 豆類・ 茶 等に対し 0.01 一 25ppm に 設 2. 試薬 

走 することが適当であ るとの答申を 得た．近い将来に 官 フェンプロパトリン 標 ・ 準液 : フェンプロパトリン 

報 に告示され，施行される 予定であ る   (Dr.Ehrensto ㎡ e.r  GmbH 製 )  をアセトンに 溶解し 1000 が 

残留農薬基準は 現在 199 農薬に係わる 100 通りの試験法 S/ 血の標準原液を 作製しれ - ヘキサンで適宜希釈した． 

が 示されており ", 多くの種類の 農薬を検査するために 有機溶媒等 : 残留農薬試験用を 用いた   

は 種々の試験法を 駆使しなければならないため ，複数の フロリ ジル : noonis Ⅱ PR ( 和光 純薬 工業㈱ 製 ) を 

農薬を一斉に 分析する同時分析法が 求められている． そ 130@C で 12 時間以上活性化し デシケータ一中で 放冷し 

こで今回フェンプロパトリンの 分析法を作成するにあ た たものを用いた． 

り，既存の公定試験法を 応用した同時分析法の 確立を試 3. 装置 

みた   (1@ ャピ ラリーガスクロマトバラフⅡ 株 ) 島津製作所 

製 GC-l7A  ( 検出端 : ECD) 
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CnHnNoi : 349.4 
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Fig ， 1.@ Chemical@Structure@of@Fenpropathrin 

(2) ガスクロマトバラフ - 質量分析 計 :He 村 ettPackard 

社製 HP5973 

(3@ 砕器 : ㈲廣澤鉄工所 製 ダンシングアジテーター 

4. 分析方法 

公定試験法「 BHC,DDT, アルドリン，エンドリン ， ジ 

コホール，ディルドリン ，テフルトリン ， トリフルラリ 

ン及びハルフェンプロックス 試験法 ', 」に従った．試料 

溶液の調製方法を Scheme l に示した．また GC 条件は以 

下の通りであ る． 

カラム :DB-1 (30mX0.25m ㎞・ d 。 膜厚 0.25Umm)   

J8W 社製 

カラム温度 : 5c@C  (l 分 ) +25 で / 分 つ 175 C 。 (0 分 ) 

+10 で / 分 つ 3 ㏄で (5 分 ) 

注入口温度 : 230 C 。 

検出 群 温度 : 3 ㏄ C 

注入方法 : スプリットレス 

注入 量 : 1 が 1 

% 呆及び考察 

] . 試験溶液の宙 生 

フェンプロパトリンの 分析法には，農薬取締法で 定め 

られた方法として ，アセトンで 抽出しが へ キサンに転落 

後，フロリ ジ ルミニカラムで 精製し GC-ECD で測定す 

る 方法があ る 勿 ，この方法は 加水分解や誘導体化などの 

特別な操作を 必要とせず，かつ 精製法も一般的な 方法で 

あ る． GC-ECD を用い， これに類似した 告示試験法は 

「 BHC,DDT, エンドリン， ジ コホール等試験法 z, ( 以下 

告示 法 ① ) 及び「アクリナトリン ， シ八 ロトリン，シフ 

ルトリン等試験法 21 ( 以下告示 法 ② ) 」があ る． 両 告示 法 

ともアセトンで 抽出しが へ キサンに 転 浴後，フロリ ジ 

ル で精製を行う． 

告示 法 ①はフロリ ジル 1O9 を用い，エーテル・が へ キ 

サン (3 : 17) 溶液 200 血で溶出する．告示 法 ②はフロ 

リ ジル 59 を用い，エーテル・が へ キサン (1 : 3) 溶 

液 150mK で溶出する．告示 法 ①は告示 法 ②と比較し，展 

開溶媒の極性が 低く，さらに 充填剤の量も 多いため精製 

効果が高い．そこで ，まず告示 法 ①の一連の操作を 標準 
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Fig ， 2.@ Gas@Chromatgram@of@Aldlin@and@Fenpropathrin 

の可能性を検討した． フェンプロパトリン 標準溶液を 

10% 塩化ナトリウム 溶液に添加し 告示 法 ①に従い操作 

して，回収率を 求めたところ ， 97.7% と良好な回収が 得 

られたことから ，フェンプロパトリンの 分析には告示 法 

①を適用することとした． 

2. GC 分析条件の検討 

告示試験法と 同一条件で測定した GC のクロマトバラ 

ムを 円 9.2 に示した．同法にあ るようにアルドリンを 約 

10 分で流出するように 流速を調整したところ ，フェンプ 

ロパトリンは 約 14 分で流出した． また BHC 等位の 8 農薬 

との分離及び 定量も良好であ った． 

3. 添加回収試験 

フェンプロパトリンを 12 種の農産物に 添加し添加回 

収試験を行った・ 添加量は試料 中 濃度が 0 ・ lUg/ 血 とな 

る 26 に添加した．紅茶は 茶葉 99 に 540ml の沸騰水を 

溶液を用いて 行い，フェンプロパトリンの 本法への適用 加え 5 分間浸出したろ 液 360 血を使用し茶葉に 対して 
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Table@1.@ Recovery@of@Fenpropathrin@Spiked@in@Samples 

Sample Spiked@level Recove Ⅳ " 

( 『 g/ml) (%) 
Tomato O.1 99.0 士 2.7 

Pimento 0 ・ 1 98.0 土 2.8 

Lemon 0 ・ 1 87.7 玉 10.8 

Grape 0 ・ 1 87.1 土 6.7 

Peach 0 ・ 1 86.1 土 2.8 

Mandarin@orange 0 ・ 1 組． 8 士 2.6 

Pumpkin 0 ・ 1 83.3 土 9.2 

Soybean 0 ・ 1 82.6%  3.2 

Cotton@seed O.1 82.2%  5.5 

Tea2' O.1 79.0 千 6.1 

Peanut 0 ・ 01 79.7 土 2.9 

Nectarine 0 ・ 01 74.8%  1.1 

1)@ The@values@are@mean*S ， D ． (n=3) 

2@)@ spiked@in@the@tea@exuded@with@boiled@water ．   

The@added@concentration@is@0.1@u@g/ml@to@leaf@tea ・   

(a) 

  

く b)   

    o l Ⅰ l 5 柏 ( Ⅰ in) 

Fig ， 3.@ Gas@Chromatogram@of@Tomato@Extract 

(a):@unspiked@sample;@(b):@spiked@sample@(Fenpropathrin 
:0.1@g/ml) 

添加濃度が 0 ・ lUg/ml となる よ うにフェンプロパトリン 

標準溶液を加えた．また ，落花生反 ぴ ネクタリンは 残留 

基準値が 0 ． 01 及 び 0 ． 02mPm と低く設定される 予定であ る 

ため，試料 中 濃度が 0.0l 『 e/ 血 となるように 添加した・ 

3 回の試行による 回収率の平均値を Table.l に示した． 

添加重 を 0 ． lppm にした農作物は 79.0%-99.0% の回収率 

が得られ，さらに 添加重 る 0 ． Olppm で行った落花生及び 

ネクタリンでも 74.8 及び 79.7% の回収率が得られたこと 

から，本法は 十分適用できることがわかった． 円 9.3 に 

トマトを用いて 試験を行ったときのガスクロマトバラム 

を示した．定量を 妨害するピークは 見られず，また 他の 

作物でも同様に 妨害ピークは 見られなかった．本分析法 

の定量限界は 0 ．㏄ 5ppm であ った． 

4. GC/MS による 確俺 
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Fig ． 4.@ Mass@Spectrum@of@Fenpropathrin@by@GC/MS 

GC/MS@Conditions:@Column@DB-5MS@(0.25mm@i ． d ． X30m ， 

Fi Ⅰ   thickness@0.25@fi@m);@oven@temperature@50 ， C@(I Ⅲ     n)- 

25t;/ ㎝     n-125<C-10 。 C/ ㎝     n-300 。 C@(6.5 Ⅲ     n);@Injecter@temp 

250TC@ ;@ Interface@temp@2801;@ ;@ lonization@voltage@70eV 
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Fig.5   
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Fg ． 6.@ SIM@Chromatograms@of@Nectari   e@Extra@SPked 

with@0.01@u@g/ml@of@Fenpropathrin@by@GC/MS 

定を行った・ 標準 品の マススペクトルを 円 9.4 に示した   

添加回収試験で 作製したトマト 及びピーマンなどからも 

同様のマススペクトルが 得られ，フェンプロパトリンを 

フェンプロパトリンの 確認方法としてガスクロマ トバ 十分確認できた・しかし 添加濃度が 0 ・ Olug/ 血であ る 

ラフ - 質量分析 計 (GC/MS) を用いて SCAN 法による 測 ネクタリン及び 落花生ではマススペクトルを 得るのは 困 
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難 であ った．そこで ， SCAN 法に比べて高感度で ，かつ 

爽 雑物の影響が 少ない SIM 法 勺を用いた測定を 試みた． 

フェンプロパトリンのフラバメントイオンのうち ，強度 

の大きい m/297. 125, 181,208, 265 及び 349 をモニターイ 

オンとして測定を 行った． 円 9. 5 に標準 品の マスクロマ 

トバラムを 円 e.6 にネクタリン 試料溶液のマスクロマ ト 

グラムを示した．当該保持時間のマスクロマトバラムは 

非常に類似しており ，フェンプロパトリンを 確認できた． 

より 低 濃度の検出に 際しては，試験溶液を 濃縮後に 

GC/MS での測定を行 う など，誤認防止に 留意する必要 

があ ると考える． 

ま と め 

既存公定試験法を 応用した農作物中のフェンプロパト 

リンの分析法について 検討した．公定試験法のうち 

BHC, DDT, エンドリン， ジ コホール等 9 種の農薬試 

験法の応用を 試みたところ ， 12 種の農作物を 用いた添加 

回収試験で回収率は 74.8 一 99.0% と良好で， また定量を 

妨害するようなピークも 認められなかった．よって 本試 

験法を利用することでフェンプロパトリンを 含めた 10 種 

の農薬を同時に 分析することができ ，分析の省力化を 図 

ることができた． 

本研究の一部は 国立医薬品食品衛生研究所の 委託によ 

り実施した． 
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