
広島市衛研年報 26, 59-60(2007) 

飲料水中の農薬類の GC/MS による分析法の検討 
 

   生 活 科 学 部  
 

     は じ め に 

平成 15 年 5 月に水道水質基準の改正があり，基

準項目が 46 項目から 50 項目に改正された１）。こ

のため，従来基準項目として定められていた農薬

４項目が削除され，水質管理目標設定項目の農薬

類として 101 種類の農薬について総農薬方式で 1

を超えないこととされた２）。このうち，68 種類が

固相抽出-GC-MS 法で検査することとされたため，

検査方法を検討するとともに，実態調査を行った

ので報告する。                        

                           

方 法 

1   検査方法  

水質基準に関する省令の制定及び水道法施行規

則の一部改正等並びに水道水質管理における留意

事項について（平成 15 年 10 月 10 日付健水発第

1010001 号 ）に基づいて行った。 

2   試薬等  

関東化学㈱製農薬混合標準液 26，内部標準物質

混合標準原液 1，ウォーターズ㈱製 Sep-Pak Plus 

PS-2 

3   装置 

日本電子㈱製 オートマス 50 

4   測定条件 

SUPELCO 製 MDN-5 30mx0.25mmx0.25μm 

60℃(2min)→20℃/min→150℃(2.5min) 

→2℃/min→200℃(0min)→4℃/min 

→280℃(6min) 

Injection Temp. 280℃   

Source Temp.    250℃   

Interface Temp. 280℃ 

5   調査期間 

(1) 平成 17 年 11 月～平成 18 年 3 月（46 検体） 

(2) 平成 18 年 6 月～平成 19 年 1 月（55 検体） 

 

結      果 

表に各種農薬の定量下限値と添加回収試験の 

結果を示す。水道法では農薬類について目標値の 

1/100まで測定しそのCV値が20％以内であること

が求められているが，この分析条件では 68 項目中 

 

 

23 項目が測定できなかった。目標値が測定できな

い項目がトリクロルホンとクロルニトロフェンで，

トリクロルホンは注入口で熱分解し検出できなか

った。トリクロルホンが測定できる注入口温度に

設定するとクロマトグラムの後半成分の検出感度

が低下したのでこの測定条件で行った。目標値の

1/10 が測定できない項目がピリダフェンチオン，

ピペロホス，メフェナセットで，1/100 が測定で

きない項目がジクロルボス，エトリジアゾール，

モリネート，シマジン，エチルチオメトン，イプ

ロベンホス，フェニトロチオン，フェンチオン，

ジメピペレート，イソフェンホス，フェントエー

ト，メチダチオン，ブタミホス，イソキサチオン，

エディフェンホス，EPN，アニロホス，カフェンス

トロールであった。 

 添加回収試験は，添加濃度 0.2μg/L 及び 1.0 

μg/Lの蒸留水を固相カートリッジに1000mL通水

した後，窒素ガスで乾燥し，ジクロロメタン 5mL

で溶出し，窒素ガスを吹き付けて 1mL に濃縮定容

して行った(n=5)。添加濃度 1.0μg/L では，エチ

ルチオメトン，クロルピリホス，ピリブチカルブ，

ピリプロキシフェン，エトフェンプロックスが回

収率70％未満であった。添加濃度0.2μg/Lでは，

ダイアジノン，クロロタロニル，アラクロール，

イソフェンホスも回収率 70％未満であった。また，

キャプタン，エディフェンホス，プロピコナゾー

ル，EPN が回収率 120％を超えた。変動係数につい

ては，両濃度とも 20％以下で問題なかった。 

平成 17 年度に 46 検体、平成 18 年度に 55 検体

の上水道未設置地区の飲料水について農薬類の実

態調査を固相抽出-GC-MS 法により実施したとこ

ろ、すべて定量下限値以下であった。  
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表 定量下限値及び添加回収試験結果 
農 薬 名  添 加 回 収 試 験 (0 . 2μ g/ L  n = 5） 添 加 回 収 試 験 (1 . 0μ g/ L  n = 5） 定 量 下 限 値  

(μ g/ L ) 
 

 
平 均 回 収 率  

(％ ) 
変 動 係 数  

(％ ) 
平 均 回 収 率  

(％ ) 
変 動 係 数

(％ ) 
ｼﾞ ｸ ﾛ ﾙ ﾎ ﾞ ｽ ( D D V P ) 0 . 1 1 1 1 3 . 4 9 2  4 . 7 
ｼ ﾞ ｸ ﾛ ﾍﾞ ﾆ ﾙ ( D B N )  0 . 1 9 1  4 . 3 7 5  2 . 6 
ｴ ﾄ ﾘ ｼ ﾞ ｱ ｿ ﾞ ｰ ﾙ  0 . 0 6  1 0 0 3 . 5 8 4  3 . 3 
ｸ ﾛ ﾛ ﾈ ﾌﾞ  0 . 1 7 2  3 . 8 7 9  6 . 0 
ﾓ ﾘ ﾈ ｰ ﾄ 0 . 0 8  8 2  3 . 5 8 3  2 . 9 
ｲ ｿ ﾌﾟ ﾛ ｶ ﾙ ﾌ ﾞ ( M I P C )  0 . 0 2  9 4  3 . 4 8 4  3 . 1 
ﾌ ｪ ﾉ ﾌ ﾞ ｶ ﾙ ﾌ ﾞ ( B P M C )  0 . 0 6  9 0  3 . 1 8 7  1 . 9 
ﾍ ﾟ ﾝ ｼ ｸ ﾛ ﾝ 0 . 2 7 7  1 1  9 3  2 . 1 
ﾄ ﾘ ﾌ ﾗ ﾘ ﾝ  0 . 0 6  8 3  5 . 8 7 6  3 . 3 
ﾍ ﾞ ﾝ ﾌ ﾗ ﾘ ﾝ 0 . 1 7 7  3 . 8 7 0  3 . 4 
ｼ ﾞ ﾒ ﾄ ｴ ｰ ﾄ 0 . 5 - - - - - - 9 6  7 . 6 
ｼ ﾏ ｼﾞ ﾝ ( C A T )  0 . 2 8 3  7 . 2 9 6  4 . 1 
ｱ ﾄ ﾗ ｼ ﾞ ﾝ  0 . 1 7 9  4 . 7 9 1  3 . 9 
ﾋ ﾟ ﾛ ｷ ﾛ ﾝ  0 . 2 8 7  4 . 6 9 4  3 . 4 
ﾌ ﾟ ﾛ ﾋ ﾟ ｻ ﾞ ﾐ ﾄ ﾞ  0 . 0 6  8 3  2 . 8 8 7  1 . 8 
ﾀ ﾞ ｲ ｱ ｼﾞ ﾉ ﾝ  0 . 0 2  6 9  3 . 9 8 3  2 . 7 
ｴ ﾁ ﾙ ﾁ ｵ ﾒ ﾄ ﾝ 0 . 0 8  4 3  1 0  5 5  4 . 1 
ｸ ﾛ ﾛ ﾀ ﾛ ﾆ ﾙ ( T P N ) 0 . 0 6  6 2  6 . 9 7 7  1 . 4 
ｲ ﾌ ﾟ ﾛ ﾍ ﾞ ﾝ ﾎ ｽ ( I B P ) 0 . 1 8 9  4 . 0 9 3  3 . 2 
ﾌ ﾞ ﾛ ﾓ ﾌﾞ ﾁ ﾄ ﾞ  0 . 1 7 9  4 . 5 8 7  2 . 3 
ﾃ ﾙ ﾌﾞ ｶ ﾙ ﾌ ﾞ ( M B P M C )  0 . 0 2  7 7  5 . 1 8 6  2 . 0 
ｼ ﾒ ﾄ ﾘ ﾝ 0 . 2 7 1  9 . 1 8 5  1 . 0 
ﾄ ﾙ ｸ ﾛ ﾎ ｽ ﾒ ﾁ ﾙ  0 . 0 6  7 0  4 . 5 7 9  2 . 2 
ｱ ﾗ ｸ ﾛ ｰ ﾙ  0 . 0 2  6 4  9 . 6 9 3  2 . 6 
ﾒ ﾀ ﾗ ｷ ｼ ﾙ  0 . 2 7 4  8 . 8 9 8  1 . 5 
ﾌ ｪ ﾆ ﾄ ﾛ ﾁ ｵ ﾝ ( M E P )  0 . 2 9 8  4 . 6 9 7  8 . 5 
ｼ ﾞ ﾁ ｵ ﾋﾟ ﾙ  0 . 0 6  9 2  5 . 0 9 3  2 . 6 
ｴ ｽ ﾌﾟ ﾛ ｶ ﾙ ﾌ ﾞ  0 . 0 2  8 1  4 . 5 8 5  3 . 0 
ﾁ ｵ ﾍﾞ ﾝ ｶ ﾙ ﾌ ﾞ  0 . 0 6  8 3  5 . 4 9 6  2 . 9 
ﾏ ﾗ ｿ ﾝ  0 . 1 9 0  8 . 3 9 2  3 . 2 
ﾌ ｪ ﾝ ﾁ ｵ ﾝ ( M P P )  0 . 1 7 9  5 . 4 8 0  3 . 5 
ｸ ﾛ ﾙ ﾋ ﾟ ﾘ ﾎ ｽ  0 . 0 6  7 7  1 . 9 6 8  3 . 3 
ﾌ ｻ ﾗ ｲ ﾄﾞ  0 . 0 8  8 5  3 . 4 8 3  3 . 1 
ﾍ ﾟ ﾝ ﾃ ﾞ ｨ ﾒ ﾀ ﾘ ﾝ  0 . 2 7 5  3 . 4 7 0  2 . 7 
ｼ ﾞ ﾒ ﾀ ﾒ ﾄ ﾘ ﾝ 0 . 2 8 1  5 . 3 8 5  2 . 4 
ｷ ｬ ﾌﾟ ﾀ ﾝ  0 . 2 1 7 5 1 1  1 0 7 2 . 3 
ﾒ ﾁ ﾙ ﾀ ﾞ ｲ ﾑ ﾛ ﾝ  0 . 2 1 1 5 5 . 1 1 0 0 4 . 3 
ｼ ﾞ ﾒ ﾋ ﾟ ﾍ ﾟ ﾚ ｰ ﾄ 0 . 1 8 8  4 . 6 8 3  1 . 8 
ｲ ｿ ﾌ ｪ ﾝ ﾎ ｽ 0 . 1 6 1  7 . 7 9 2  3 . 1 
ﾌ ｪ ﾝ ﾄ ｴ ｰ ﾄ ( P A P ) 0 . 1 8 6  2 . 8 9 5  3 . 6 
ﾌ ﾟ ﾛ ｼ ﾐ ﾄ ﾞ ﾝ  0 . 1 1 1 6 5 . 5 8 5  1 . 6 
ﾒ ﾁ ﾀﾞ ﾁ ｵ ﾝ ( D M T P )  0 . 2 9 7  7 . 3 9 8  5 . 7 
ｴ ﾝ ﾄﾞ ｽ ﾙ ﾌ ｧ ﾝ  α  0 . 1 9 6  6 . 9 7 2  0 . 9 
ﾅ ﾌ ﾟ ﾛ ﾊ ﾟ ﾐ ﾄ ﾞ  0 . 1 1 1 8 2 . 5 9 7  3 . 8 
ﾌ ﾞ ﾀ ﾐ ﾎ ｽ  0 . 2 9 0  5 . 8 8 9  3 . 0 
ﾌ ﾙ ﾄ ﾗ ﾆ ﾙ  0 . 2 9 1  3 . 3 8 9  2 . 5 
ｲ ｿ ﾌﾟ ﾛ ﾁ ｵ ﾗ ﾝ ( I P T ) 0 . 0 8  7 4  5 . 2 8 7  2 . 6 
ﾌ ﾟ ﾚ ﾁ ﾗ ｸ ﾛ ｰ ﾙ  0 . 0 8  8 5  5 . 9 8 4  2 . 1 
ﾌ ﾞ ﾌ ﾟ ﾛ ﾌ ｪ ｼ ﾞ ﾝ  0 . 0 6  1 0 3 4 . 6 8 1  3 . 9 
ｲ ｿ ｷ ｻ ﾁ ｵ ﾝ 0 . 2 1 2 1 5 . 8 8 8  3 . 4 
ｴ ﾝ ﾄﾞ ｽ ﾙ ﾌ ｧ ﾝ  β  0 . 1 8 4  4 . 7 7 6  5 . 4 
ﾒ ﾌ ﾟ ﾛ ﾆ ﾙ  0 . 3 - - - - - - 8 7  2 . 6 
ｸ ﾛ ﾙ ﾆ ﾄ ﾛ ﾌ ｪ ﾝ ( C N P ) 0 . 3 - - - - - - 7 5  3 . 3 
ｴ ﾃ ﾞ ｨ ﾌ ｪ ﾝ ﾎ ｽ ( E D D P )  0 . 2 1 2 1 6 . 3 8 9  1 . 7 
ﾌ ﾟ ﾛ ﾋ ﾟ ｺ ﾅ ｿ ﾞ ｰ ﾙ  1  0 . 2 1 2 3 1 3  8 4  2 . 5 
ﾌ ﾟ ﾛ ﾋ ﾟ ｺ ﾅ ｿ ﾞ ｰ ﾙ  2  0 . 1 1 2 5 1 2  8 7  4 . 3 
ﾃ ﾆ ﾙ ｸ ﾛ ｰ ﾙ 0 . 2 8 9  4 . 5 8 8  1 . 7 
ﾋ ﾟ ﾘ ﾌ ﾞ ﾁ ｶ ﾙ ﾌ ﾞ  0 . 0 6  9 2  5 . 5 6 9  3 . 9 
ｲ ﾌ ﾟ ﾛ ｼ ﾞ ｵ ﾝ  0 . 5 - - - - - - 9 9  2 . 9 
ﾋ ﾟ ﾘ ﾀ ﾞ ﾌ ｪ ﾝ ﾁ ｵ ﾝ  0 . 5 - - - - - - 9 7  3 . 7 
E P N 0 . 1 1 3 2 8 . 4 7 9  2 . 1 
ﾋ ﾟ ﾍ ﾟ ﾛ ﾎ ｽ 0 . 3 - - - - - - 7 8  4 . 4 
ﾋ ﾞ ﾌ ｪ ﾉ ｯ ｸ ｽ 1 . 0 - - - - - - 9 7  4 . 1 
ｱ ﾆ ﾛ ﾎ ｽ 0 . 2 9 3  3 . 2 9 1  2 . 3 
ﾋ ﾟ ﾘ ﾌ ﾟ ﾛ ｷ ｼ ﾌ ｪ ﾝ  1 . 0 - - - - - - 6 5  5 . 3 
ﾒ ﾌ ｪ ﾅ ｾ ｯ ﾄ 1 . 0 - - - - - - 9 9  2 . 8 
ｶ ﾌ ｪ ﾝ ｽ ﾄ ﾛ ｰ ﾙ  0 . 5 - - - 7 . 1 9 6  3 . 7 
ｴ ﾄ ﾌ ｪ ﾝ ﾌ ﾟ ﾛ ｯ ｸ ｽ  0 . 2 5 9  9 . 5 3 0  7 . 0 

 


