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は じ め に 

防かび剤は，農産物の収穫後に使用する殺菌剤

であり，現在，かんきつ類等の果実には，ジフェ

ニル（DP），オルトフェニルフェノール（OPP），

チアベンダゾール（TBZ），イマザリル（IMZ），フ

ルジオキソニル（FLO），アゾキシストロビン

（AZS），ピリメタニル（PMN），プロピコナゾール

（PRO）の８成分が食品添加物としての使用が認

められ，当センターでは平成 30 年に指定された

PRO を除く７成分を検査していた． 

果実中の防かび剤検査の課題として，当セン

ターで使用しているHPLC単独による一斉分析法 1)

では，①食品の種類によっては妨害成分が多くな

り，HPLC 測定条件を変更する必要があること，

②検査対象となるかんきつ類やバナナ等について，

防かび剤と同時に残留農薬一斉分析も実施してい

るが，それぞれ異なる前処理法で対応しているた

め作業効率が悪いこと，③平成 30 年に防かび剤

に新規指定された PRO を測定していないことなど

があった． 

そこで，これら課題の解決を目的に，前処理法

に当センターの残留農薬一斉分析法の SOP 法であ

る STQ 法２)を用いて，選択性が高い LC-MS/MS と

HPLC（FL）を併用する PRO も含めた防かび剤８成

分分析法を検討したので報告する． 

 

 

方    法 

１．試料 

和歌山県内に流通している防かび剤を含有して

いないことを確認したレモン，グレープフルーツ，

オレンジ，バナナおよびキウイを使用した．なお，

すべて果実全体（バナナは果柄部を除く）を用い

た． 

２．標準品および試薬 

標準品は，関東化学㈱製および富士フィルム和

光純薬㈱製をメタノールで溶解し,使用した．溶

媒は，富士フィルム和光純薬㈱製の残留農薬試験

用および LC/MS 用を使用した．セラミックホモジ

ナイザーはアジレントテクノロジー㈱製を，固相

は，㈱アイスティサイエンス製 Smart-SPE（C18-

30，C18-50，PSA-30）を使用した 

３．装置条件 

表１のとおり． 

４．試験溶液の調製方法 

図１のとおり．当センターで使用している残留

農薬一斉分析法（STQ 法２)）と同様の方法とした．

なお，試料は，すべてドライアイスにより，凍結

粉砕し，均一化したものを使用した． 

 

結 果 および 考 察 

１． 測定条件 

LC-MS/MS 条件の最適化を実施した結果，TBZ，

                      

衛生グループ  



IMZ，FLO，AZS，PMN，PRO については，表１に示

した条件で，十分な検出感度および選択性が得ら

れたため，LC-MS/MSで測定することとした． 

一方，OPP，DPについては，今回のLC-MS/MS条

件（イオン化法：ESI）での検討では，十分な検

出感度が得られなかったため，HPLC(FL)で測定す

ることとした．（表１．） 

２． 添加回収試験（妥当性評価試験） 

添加回収試験は，残留農薬等試験法の妥当性評

価ガイドライン 3)に従い，実験者１名が２併行，

５日間実施し，選択性，真度および精度（併行精

度および室内精度）を評価した．添加濃度は，１

mg/kg および 0.2mg/kg の２濃度とし，添加後 30

分経過した後，抽出操作を実施した． 

結果を表２に示した． 

検討した５種類の農産物について，防かび剤８

成分すべてで，ガイドラインの目標値を満たす良

好な結果となった．なお，測定したすべての試料

において，妨害となる夾雑ピークは確認されな

かった．（図２および図３．） 

 

ま  と  め 

今回，LC-MS/MS と HPLC(FL)を併用した果実中

の防かび剤８成分分析法を確立できた．この方法

は，妨害成分の影響を受けにくいため，食品の種

類による測定条件の変更が不要で，また，試験溶

液の調製方法が当センターで使用している残留農

薬一斉分析法と同様であるため，防かび剤と残留

農薬を同時に分析することが可能となり，検査の

大幅な効率化に繋げることができた． 
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表１．装置条件 

図１．分析法フロー 



  

図２．OPP,DPの標準溶液および標準添加試験溶液のクロマトグラム（FL）（試験溶液濃度0.25µg/mL） 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図３．AZS,FLO,IMZ,PRO,PMN,TBZの試験溶液のクロマトグラム（MS/MS） 

（上：レモン試験溶液 下：レモンの標準添加試験溶液 試験溶液濃度0.25µg/mL） 

 

表２．妥当性評価試験結果 

 

AZS          FLO          IMZ               PRO       PMN              TBZ     

AZS          FLO           IMZ            PRO           PMN           TBZ     

標準溶液 

 


