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食品に残留する農薬、飼料添加物又は動物用医薬品の成分である 

物質の試験法の一部改正について  

 

 

今般、農薬、飼料添加物及び動物用医薬品に関する試験法に係る知見の集積

等を踏まえ、「食品に残留する農薬、飼料添加物又は動物用医薬品の成分であ

る物質の試験法について」（平成17年１月24日付け食安発第0124001号食品安全

部長通知。以下「試験法通知」という。）の別添の一部を下記のとおり改正す

ることとしたので、関係者への周知方よろしくお願いする。  

なお、改正後の試験法を実施するに際しては、試験法通知別添の第１章総則

部分を参考とされたい。 

 

記 

 

１．目次を別紙１のように改める。なお、改正部分を下線で示す。  

 

２．第３章個別試験法中「イマザモックスアンモニウム塩試験法 （農産物）」

を別紙２の「イマザピック、イマザピル、イマザモックスアンモニウム塩及

びイマゼタピルアンモニウム塩試験法（農産物）」に、「カルベンダジム、チ

オファネート、チオファネートメチル及びベノミル試験法（農産物）」を別

紙３の「カルベンダジム、チオファネート、チオファネートメチル及びベノ

ミル試験法（農産物及び畜水産物）」に改め、「キャプタン、クロルベンジレ

ート、クロロタロニル及びホルペット試験法 （農産物）」に係る部分の次に

別紙４の「キャプタン及びクロロタロニル試験法（畜水産物）」を、「グリホ



サート試験法 （農産物）」に係る部分の次に別紙５の「グリホサート試験法 
（畜水産物）」を、「ジチアノン試験法（農産物）」に係る部分の次に別紙６

の「ジチオカルバメート試験法（農産物及び畜水産物）」を、「シラフルオフ

ェン試験法（農産物）」に係る部分の次に別紙７の「ジルパテロール試験法

（畜産物）」を、「テレフタル酸銅試験法 （農産物）」に係る部分の次に別紙

８の「ドジン試験法（農産物）」を、「ニテンピラム試験法 （農産物）」に係

る部分の次に別紙９の「ノシヘプタイド試験法（畜水産物）」を加える。 
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・トリシクラゾール試験法 （農産物） 

・トリネキサパックエチル試験法 （農産物） 

・トリフルミゾール試験法 （農産物） 

・トリブロムサラン及びビチオノール試験法（畜水産物）  

・トルトラズリル試験法（畜水産物）  

・トルフェンピラド試験法 （農産物） 

・１－ナフタレン酢酸試験法（農産物） 

・鉛試験法 （農産物） 

・ニコチン試験法（農産物）  

・ニテンピラム試験法 （農産物） 



・ノシヘプタイド試験法（畜水産物） 

・ノバルロン試験法 （農産物） 

・バミドチオン試験法 （農産物） 

・バリダマイシン試験法（農産物）  

・ハロスルフロンメチル試験法（畜水産物） 

・ビオレスメトリン試験法 （農産物） 

・ピクロラム試験法 （農産物） 

・ビスピリバックナトリウム塩試験法 （農産物） 

・ヒ素試験法 （農産物） 

・ビフェナゼート試験法（農産物）  

・ビフェナゼート試験法（畜産物） 

・ヒメキサゾール試験法（農産物）  

・ピメトロジン試験法 （農産物） 

・ピラクロストロビン試験法（農産物）  

・ピラクロストロビン試験法（畜産物） 

・ピラクロニル試験法（農産物）  

・ピラゾキシフェン試験法 （農産物） 

・ピラフルフェンエチル試験法 （農産物） 

・ピリダベン試験法 （農産物） 

・ピリダリル試験法（農産物）  

・ピリチオバックナトリウム塩試験法（農産物）  

・ピリデート試験法 （農産物） 

・ピリフェノックス試験法 （農産物） 

・ピリフルキナゾン試験法（農産物） 

・ピリミジフェン試験法 （農産物） 

・ピリミスルファン試験法 （農産物） 

・ピリメタニル試験法 （農産物） 

・ピルリマイシン試験法 （畜水産物） 

・ファモキサドン試験法 （農産物） 

・フィプロニル試験法 （農産物） 

・フェノキサプロップエチル試験法 （農産物） 

・フェリムゾン試験法（水産物） 

・フェンアミドン試験法（農産物）  

・フェンアミドン試験法（畜産物） 

・フェントラザミド試験法 （農産物） 

・フェンピロキシメート試験法 （農産物） 

・フェンヘキサミド試験法 （農産物） 

・フェンヘキサミド試験法 （畜水産物） 

・フェンチン試験法（農産物）  

・ブチレート試験法 （農産物） 



・プラジクアンテル試験法（畜水産物）  

・フラメトピル試験法 （農産物） 

・フルアジナム試験法 （農産物） 

・フルアジホップ試験法 （農産物） 

・フルオピコリド試験法（農産物）  

・フルオルイミド試験法 （農産物） 

・フルカルバゾンナトリウム塩試験法（農産物）  

・フルシラゾール試験法 （農産物） 

・フルシラゾール試験法（畜水産物） 

・フルスルファミド試験法 （農産物） 

・フルセトスルフロン試験法（農産物） 

・フルベンジアミド試験法（農産物）  

・フルベンダゾール試験法 （畜水産物） 

・フルミオキサジン試験法 （農産物） 

・プロクロラズ試験法 （農産物） 

・プロシミドン試験法 （農産物） 

・ブロディファコウム及びワルファリン試験法（畜水産物） 

・フロニカミド試験法（農産物）  

・フロニカミド試験法（畜産物） 

・プロパモカルブ試験法 （農産物） 

・プロヒドロジャスモン試験法 （農産物） 

・プロヘキサジオンカルシウム塩試験法 （農産物） 

・ヘキシチアゾクス試験法 （農産物） 

・ペンシクロン試験法 （農産物） 

・ベンジルペニシリン試験法 （畜水産物） 

・ベンゾビシクロン試験法（農産物）  

・ベンタゾン試験法 （農産物） 

・ベンチアバリカルブイソプロピル試験法（農産物）  

・ペンチオピラド試験法（農産物） 

・ペントキサゾン試験法 （農産物） 

・ベンフレセート試験法 （農産物） 

・ボスカリド試験法（農産物）  

・ボスカリド試験法（畜産物）  

・ホセチル試験法 （農産物） 

・マレイン酸ヒドラジド試験法（農産物）  

・マンジプロパミド試験法（農産物） 

・ミクロブタニル試験法 （農産物） 

・ミルベメクチン及びレピメクチン試験法 （農産物） 

・ミロサマイシン試験法（畜水産物） 

・メタアルデヒド試験法（農産物）  



・メタフルミゾン試験法（農産物） 

・メタベンズチアズロン試験法 （農産物） 

・メタミトロン試験法（農産物）  

・メチオカルブ試験法 （農産物） 

・１－メチルシクロプロペン試験法（農産物） 

・メトコナゾール試験法（農産物）  

・メトプレン試験法（農産物）  

・メトリブジン試験法 （農産物） 

・メパニピリム試験法 （農産物） 

・モリネート試験法 （農産物） 

・ヨウ化メチル試験法（農産物） 

・ラクトパミン試験法 （畜水産物） 

・ラフォキサニド試験法 （畜水産物） 

・リン化水素試験法（農産物）  

・レバミゾール試験法（畜水産物） 



（参考）食品、添加物等の規格基準（昭和３４年厚生省告示第３７０号）に規定する試験

法 

・２,４,５－Ｔ試験法 

・アルドリン、エンドリン及びディルドリン試験法 

・オラキンドックス及びカルバドックス試験法 

・カプタホール試験法 

・クマホス試験法 

・クレンブテロール試験法 

・クロラムフェニコール試験法 

・クロルプロマジン試験法 

・ジエチルスチルベストロール試験法 

・ジメトリダゾール、メトロニダゾール及びロニダゾール試験法 

・ダミノジッド試験法 

・デキサメタゾン試験法 

・トリアゾホス及びパラチオン試験法 

・α－トレンボロン及びβ－トレンボロン試験法 

・二臭化エチレン試験法 

・ニトロフラゾン試験法 

・ニトロフラントイン、フラゾリドン及びフラルタドン試験法 

・プロファム試験法 

・マラカイトグリーン試験法 

 

 



イマザピック、イマザピル、イマザモックスアンモニウム塩及びイマゼタピルア

ンモニウム塩試験法（農産物） 
 
１．分析対象化合物 
 イマザピック 
 イマザピル 
 イマザモックス 
 イマゼタピル 

 
２．適用食品 
農産物 
 

３．装置 
液体クロマトグラフ・質量分析計（LC-MS）又は液体クロマトグラフ・タンデム型質量分

析計（LC-MS/MS） 
 

４．試薬・試液 
次に示すもの以外は、総則の３に示すものを用いる。 
塩酸溶液 水500 mLに1 mol/L塩酸を加えて、pH 2.5に調整する。 
イマザピック標準品 本品はイマザピック98％以上を含む。 
イマザピル標準品 本品はイマザピル98％以上を含む。 
イマザモックス標準品 本品はイマザモックス98％以上を含む。 
イマゼタピル標準品 本品はイマゼタピル98％以上を含む。 

 
５．試験溶液の調製  
１）抽出 
① 穀類、豆類、種実類及び茶の場合 

試料10.0 g（茶の場合は5.00 g）を量り採り、水20 mLを加え、30分間放置する。これ

に0.02 mol/L塩酸及びメタノール（2：3）混液100 mLを加え、ホモジナイズした後、吸

引ろ過する。ろ紙上の残留物に0.02 mol/L塩酸及びメタノール（2：3）混液50 mLを加え

てホモジナイズし、上記と同様にろ過する。得られたろ液を合わせ、0.02 mol/L塩酸及

びメタノール（2：3）混液を加えて正確に200 mLとする。この溶液を正確に20 mL分取

し、40℃以下で濃縮し、メタノールを除去する。この溶液に塩酸溶液を加えて約20 mL
とする。 

 
② 果実及び野菜の場合 

試料20.0 gに0.02 mol/L塩酸及びメタノール（2：3）混液100 mLを加え、ホモジナイズ

した後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物に0.02 mol/L塩酸及びメタノール（2：3）混液

50 mLを加えてホモジナイズし、上記と同様にろ過する。得られたろ液に0.02 mol/L塩酸

及びメタノール（2：3）混液を加えて正確に200 mLとする。この溶液を正確に20 mL分
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取し、40℃以下で濃縮し、メタノールを除去する。この溶液に塩酸溶液を加えて約20 mL
とする。 

 
２）精製 
オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム（1,000 mg）にメタノール及び塩酸溶液各5 

mLを順次注入し、流出液は捨てる。ベンゼンスルホニルプロピルシリル化シリカゲルミニ

カラム（1,000 mg）にメタノール及び塩酸溶液各5 mLを順次注入し、流出液は捨てる。 
オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラムに１）で得られた溶液を注入し、流出液は

捨てる。さらに、塩酸溶液5 mLを注入し、流出液は捨てる。このカラムの下部にベンゼン

スルホニルプロピルシリル化シリカゲルミニカラムを接続し、塩酸溶液及びメタノール

（1：1）混液10 mLを注入し、流出液は捨てる。オクタデシルシリル化シリカゲルミニカ

ラムを除去した後、ベンゼンスルホニルプロピルシリル化シリカゲルミニカラムにメタノ

ール10 mLを注入し、流出液は捨てる。次いで、アンモニア水及びメタノール（1：49）混

液15 mLを注入し、溶出液を40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物を水及びメ

タノール（1：1）混液に溶解し、果実及び野菜の場合は正確に20 mL、穀類、豆類及び種

実類の場合は正確に10 mL、茶の場合は正確に5 mLとしたものを試験溶液とする。 
 
６．検量線の作成 
イマザピック、イマザピル、イマザモックス及びイマゼタピルの各標準品をそれぞれメタ

ノールに溶解して200 mg/Lとし標準原液とする。各標準原液を適宜混合して水及びメタノー

ル（1：1）混液で希釈した溶液を数点調製し、それぞれLC-MS又はLC-MS/MSに注入し、ピ

ーク高法又はピーク面積法で検量線を作成する。なお、本法に従って試験溶液を調製した場

合、試料中0.01 mg/kgに相当する試験溶液中濃度は各化合物0.001 mg/L（イマザモックス及

びイマゼタピルは、それぞれイマザモックスアンモニウム塩及びイマゼタピルアンモニウム

塩換算）である。 
 
７．定量 
試験溶液をLC-MS又はLC-MS/MSに注入し、６．の検量線でイマザピック、イマザピル、

イマザモックス及びイマゼタピルの各含量を求める。イマザモックス及びイマゼタピルにつ

いては、次式により、それぞれイマザモックスアンモニウム塩及びイマゼタピルアンモニウ

ム塩の含量を求める。 

イマザモックスアンモニウム塩の含量（ppm）＝イマザモックスの含量（ppm）×1.056 
イマゼタピルアンモニウム塩の含量（ppm）＝イマゼタピルの含量（ppm）×1.059 

 
８．確認試験 
 LC-MS又はLC-MS/MSで確認する。 
 
９．測定条件 
（例） 
カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル 内径2.1 mm、長さ150 mm、粒子径5 μm 



カラム温度：40℃ 
移動相：0.1 vol％酢酸及び0.1 vol％酢酸・メタノール溶液混液（4：1）から（2：3）ま

での濃度勾配を20分間で行い、（2：3）で5分間保持する。 
イオン化モード： ESI（＋） 
主なイオン（m/z） 

LC-MS 
イマザピック 276、イマザピル 262、イマザモックス 306、イマゼタピル 290 

   LC-MS/MS 
イマザピック：プリカーサーイオン 276、プロダクトイオン 231、163 
イマザピル：プリカーサーイオン 262、プロダクトイオン 217、149 
イマザモックス：プリカーサーイオン 306、プロダクトイオン 261、193 
イマゼタピル：プリカーサーイオン 290、プロダクトイオン 245、177 

注入量：5 μL 
保持時間の目安：イマザピック 19分、イマザピル 14分、イマザモックス 18分、イマ

ゼタピル 23分 
 
10．定量限界 
  各化合物 0.01 mg/kg（イマザモックス及びイマゼタピルは、それぞれイマザモックスア

ンモニウム塩及びイマゼタピルアンモニウム塩換算） 
 
11．留意事項 
１）試験法の概要 
イマザピック、イマザピル、イマザモックス及びイマゼタピルを試料から0.02 mol/L塩

酸及びメタノールの混液で抽出し、オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム及びベン

ゼンスルホニルプロピルシリル化シリカゲルミニカラムの連結カラムで精製した後、

LC-MS又はLC-MS/MSで定量及び確認する方法である。 
なお、イマザモックス及びイマゼタピルについては、それぞれの含量に換算係数を乗じ

て、イマザモックスアンモニウム塩及びイマゼタピルアンモニウム塩の含量に変換し、こ

れらを分析値とする。 
 
２）注意点 
① LC-MS測定での定性イオンについて 

    当該検討条件におけるLC-MS測定では、主なイオンに示した各農薬のプロトン付加

分子以外には、いずれもナトリウムイオン付加分子が主に検出され、適切な定性イオン

は認められなかった。  
② LC-MS/MS測定で、試験法開発時に使用したイオンを以下に示す。 
イマザピック（m/z） 

      定量イオン： プリカーサーイオン 276、プロダクトイオン 163 
      定性イオン： プリカーサーイオン 276、プロダクトイオン 231 

イマザピル（m/z） 



      定量イオン： プリカーサーイオン 262、プロダクトイオン 217 
      定性イオン： プリカーサーイオン 262、プロダクトイオン 149 

イマザモックス（m/z） 
      定量イオン： プリカーサーイオン 306、プロダクトイオン 261 
      定性イオン： プリカーサーイオン 306、プロダクトイオン 193 

イマゼタピル（m/z） 
      定量イオン： プリカーサーイオン 290、プロダクトイオン 245 
      定性イオン： プリカーサーイオン 290、プロダクトイオン 177 

③ 試験法開発時に検討した食品：玄米、大豆、ばれいしょ、だいこんの根、だいこ

んの葉、キャベツ、ねぎ、トマト、ほうれんそう、

オレンジ、りんご、いちご、ぶどう、棉実及び茶 
 
12．参考文献 
厚生労働省医薬食品局食品安全部長通知 食安発第0124001号「イマザモックスアンモニウ

ム塩試験法（農産物）」（平成17年1月24日） 
 
13．類型 

C 
 

 



カルベンダジム、チオファネート、チオファネートメチル及びベノミル試験法 
（農産物及び畜水産物） 

 
１．分析対象化合物 
カルベンダジム 
チオファネート 
チオファネートメチル 
ベノミル 
 

２．適用食品 
 農産物 
 畜水産物 
 
３．装置 
液体クロマトグラフ・タンデム型質量分析計（LC-MS/MS） 

 
４．試薬、試液 
次に示すもの以外は、総則の３に示すものを用いる。 

L-アスコルビン酸ナトリウム L-アスコルビン酸ナトリウム（特級） 
カルベンダジム標準品 本品はカルベンダジム98％以上を含む。 
チオファネート標準品 本品はチオファネート98％以上を含む。 
チオファネートメチル標準品 本品はチオファネートメチル99％以上を含む。 
ベノミル標準品 本品はベノミル97％以上を含む。 
エチル2-ベンズイミダゾールカルバマート（以下「EBC」という。）標準品 本品は

EBC98％以上を 含む。 
 
５．試験溶液の調製 
１）抽出 
① 穀類、豆類、種実類及びホップの場合 

試料10.0 g（ホップは5.00 g）にL-アスコルビン酸ナトリウム1 g及び水20 mLを加え、

30分間放置する。これにメタノール100 mLを加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。

ろ紙上の残留物にメタノール50 mLを加えてホモジナイズした後、上記と同様にろ過す

る。得られたろ液を合わせて、メタノールで正確に200 mLとする。 
 

② 果実及び野菜の場合 

試料を正確に量り、重量比で1/20量のL-アスコルビン酸ナトリウムを加え、磨砕均一

化した後、試料20.0 gに相当する量を量り採り、メタノール100 mLを加え、ホモジナイ

ズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物にメタノール50 mLを加えてホモジナイズし

た後、上記と同様にろ過する。得られたろ液を合わせて、メタノールで正確に200 mLと
する。 
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③ 抹茶の場合 

試料5.00 gにL-アスコルビン酸ナトリウム1 g及び水20 mLを加え、30分間放置する。

これにメタノール100 mLを加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物

にメタノール50 mLを加えてホモジナイズした後、上記と同様にろ過する。得られたろ

液を合わせて、メタノールで正確に200 mLとする。この溶液から正確に1 mLを分取し、

メタノールで正確に10 mLとする。 
 
④ 抹茶以外の茶の場合 

試料9.00 gに100℃の水540 mLを加え、室温で5分間放置した後、ろ過する。冷後、ろ

液3 mLを採り、メタノールで正確に10 mLとする。 
 

⑤ 筋肉、脂肪、肝臓、腎臓、乳、卵及び魚介類の場合 
試料10.0 gにL-アスコルビン酸ナトリウム1 gを加える。しじみなどの一個体が小さい

ものは、試料を正確に量り、重量比で1/20量のL-アスコルビン酸ナトリウムを加え、磨

砕均一化した後、試料10.0 gに相当する量を量り採る。 
これにメタノール100 mLを加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留

物にメタノール50 mLを加えてホモジナイズした後、上記と同様にろ過する。得られた

ろ液を合わせて、メタノールで正確に200 mLとする。 
 
⑥ はちみつの場合 

試料10.0 gに水10 mLを加える。これにL-アスコルビン酸ナトリウム1 g及びメタノー

ル100 mLを加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物にメタノール50 
mLを加えてホモジナイズした後、上記と同様にろ過する。得られたろ液を合わせて、

メタノールで正確に200 mLとする。 
 
２）閉環反応 
１）で得られた溶液を正確に1 mL（抹茶及び抹茶以外の茶の場合は正確に2 mL）分取

し、酢酸及び水（1：1）混液10 mL、酢酸銅（Ⅱ）１水和物0.2 g及び沸騰石を加え、還流

冷却器を取り付けて、120℃で30分間加熱還流した後、放冷する。 
これに塩化ナトリウム5 g及び1 mol/L塩酸30 mLを加え、n-ヘキサン20 mLずつで2回振

とう洗浄する。水層に10 mol/L水酸化ナトリウム溶液（約10 mL）を加え、pH 6.8から6.9
に調整する。酢酸エチル50 mLずつで2回振とう抽出する。抽出液を合わせ、無水硫酸ナト

リウムを加えて脱水し、無水硫酸ナトリウムをろ別した後、ろ液を40℃以下で濃縮し、溶

媒を除去する。この残留物をメタノールに溶解し、正確に2 mL（果実及び野菜の場合は4 mL、
ホップ及び抹茶の場合は1 mL）としたものを試験溶液とする。 

 
６．検量線の作成 

カルベンダジム標準品及びEBC標準品をそれぞれメタノールに溶解して500 mg/Lとし、標

準原液とする。各標準原液を適宜混合してメタノールで希釈した溶液を数点調製し、それぞ



  

れLC-MS/MSに注入し、ピーク高法又はピーク面積法で検量線を作成する。なお、本法に従

って試験溶液を調製した場合、試料中0.01 mg/kg（カルベンダジムとして）に相当する試験

溶液中濃度は0.00025 mg/Lである。ただし、茶については、本法に従って試験溶液を調製し

た場合、試料中0.05 mg/kg（カルベンダジムとして）に相当する試験溶液中濃度は0.00025 
mg/Lである。 
 
７．定量 
試験溶液をLC-MS/MSに注入し、６．の検量線でカルベンダジム及びEBCの含量を求める。

EBCを含むカルベンダジムの含量を求める場合には、次式により求める。 
カルベンダジム（EBCを含む）の含量（ppm）＝ A＋B×0.9317 

A：カルベンダジムの含量（ppm） 
B：EBCの含量（ppm） 

 
８．確認試験 

LC-MS/MSにより確認する。 
 
９．測定条件 
（例） 
カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル 内径2.0 mm、長さ150 mm、粒子径5 μm 
カラム温度：40℃ 
移動相：2 mmol/L酢酸アンモニウム溶液及びメタノールの混液（3：2）で5分間保持し、

（3：2）から（1:19）までの濃度勾配を5分間で行った後、（1:19）で5分間保

持する。 
イオン化モード：ESI（＋） 
主なイオン（m/z） 

  カルベンダジム：プリカーサーイオン192、プロダクトイオン160、132 
  EBC：プリカーサーイオン206、プロダクトイオン160、134 
注入量：2 μL 
保持時間の目安：カルベンダジム 7分 

         EBC 11分 
 
10．定量限界 

0.01 mg/kg（カルベンダジムとして） 
 ただし、茶については0.05 mg/kg（カルベンダジムとして） 
 
11．留意事項 
１）試験法の概要 
カルベンダジム、チオファネート、チオファネートメチル及びベノミルを試料からメタ

ノールで抽出する。この間にベノミルはカルベンダジムに変化する。次いで、酢酸及び酢

酸銅溶液中で加熱還流（閉環反応）し、チオファネートメチルをカルベンダジムに、チオ



  

ファネートをEBCに変換する。カルベンダジム及びEBCを酸性下でn-ヘキサンで洗浄した

後、中性下で酢酸エチルで抽出し、LC-MS/MSで定量及び確認する方法である。なお、カ

ルベンダジム及びEBCのそれぞれについて定量を行い、EBCを含むカルベンダジムの含量

を求める場合には、EBCの含量に換算係数を乗じてカルベンダジムの含量に換算し、これ

らの和を分析値とする。分析値は、カルベンダジム、ベノミルをカルベンダジム含量に換

算したもの、チオファネート（EBCを含む）をカルベンダジム含量に換算したもの及びチ

オファネートメチルをカルベンダジム含量に換算したものの総和として求められる。 
 
２）注意点 
① 本試験法では、閉環反応前に存在するEBCも合わせて定量されるため、EBCの含量

は、閉環反応によりチオファネートから生成したEBCと閉環反応前に存在するEBCと
の和として求められる。 

② L-アスコルビン酸ナトリウムは分析操作中の酸化分解防止のため添加する。 
③ 閉環反応における温度制御は、油浴あるいはアルミ製ヒートブロック等を用いて行

うことが可能である。 
④ 閉環反応後のpH調整以降の操作は、回収率の低下が考えられるため短時間で行うこ

とが望ましい。 
⑤ LC-MS/MS測定で、試験法開発時に使用したイオンを以下に示す。 

  カルベンダジム 
定量イオン（m/z）：プリカーサーイオン 192、プロダクトイオン 160 
定性イオン（m/z）：プリカーサーイオン 192、プロダクトイオン 132 

  EBC 
定量イオン（m/z）：プリカーサーイオン 206、プロダクトイオン 160 
定性イオン（m/z）：プリカーサーイオン 206、プロダクトイオン 134 

  ⑥ 試験法開発時に検討した食品 

農産物：玄米、大豆、ばれいしょ、キャベツ、ほうれんそう、オレンジ、りんご、

なす、コーヒー豆及び茶 

畜水産物：牛の筋肉・脂肪・肝臓・乳、鶏の筋肉・卵、さけ、うなぎ、しじみ及び

はちみつ 

 
12．参考文献 
１）厚生労働省医薬食品局食品安全部長通知 食安発第0315001号「カルベンダジム、チオ

ファネート、チオファネートメチル及びベノミル試験法（農産物）」(平成18年3月15日) 
２）農林水産省消費・安全局長通知 19消安第14729号「飼料分析基準 カルベンダジム（カ

ルベンダジム、チオファネートメチル及びベノミル）」（平成20年4月1日）  
 
13．類型 

C 
 

 



  

キャプタン及びクロロタロニル試験法（畜水産物） 
 

１．分析対象化合物 
 キャプタン 
 クロロタロニル 
 
２．適用食品 
 畜水産物 
 
３．装置 
電子捕獲型検出器付きガスクロマトグラフ（GC-ECD）及びガスクロマトグラフ・質量分

析計（GC-MS） 
 
４．試薬、試液 
次に示すもの以外は、総則の３に示すものを用いる。 
キャプタン標準品 本品はキャプタン 98％以上を含む。 
クロロタロニル標準品 本品はクロロタロニル 98％以上を含む。 

 
５．試験溶液の調製 
１）抽出 
① 筋肉、脂肪、肝臓、腎臓及び魚介類の場合 

試料10.0 g（脂肪の場合は5.00 g）を量り採る。しじみなどの一個体が小さいものは、

試料を正確に量り、重量比で1/2量の10 vol％リン酸溶液を加え、磨砕均一化した後、試

料10.0 gに相当する量を量り採る。 
これに3 vol％リン酸溶液20 mL（しじみなどの場合は水10 mL）及びアセトン100 mL

を加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物にアセトン50 mLを加え

てホモジナイズした後、上記と同様にろ過する。得られたろ液を合わせて、40℃以下で

約20 mLまで濃縮する。これに10 w/v％塩化ナトリウム溶液100 mLを加え、n-ヘキサン

100 mL及び50 mLで2回振とう抽出する。抽出液を合わせ、無水硫酸ナトリウムを加えて

脱水し、無水硫酸ナトリウムをろ別した後、ろ液を40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。

この残留物にn-ヘキサン30 mLを加え、n-ヘキサン飽和アセトニトリル30 mLずつで2回
振とう抽出する。抽出液を合わせ、40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物に

アセトン及びn-ヘキサン（1：1）混液を加えて溶かし、正確に20 mLとする。この溶液

から正確に4 mL（脂肪の場合は正確に8 mL）を分取し、40℃以下で濃縮し、溶媒を除

去する。この残留物にエーテル及びn-ヘキサン（1：4）混液5 mLを加えて溶かす。 
 
② 乳、卵及びはちみつの場合 

試料10.0 gに3 vol％リン酸溶液20 mL及びアセトン100 mLを加え、ホモジナイズした後、

毎分3,000回転で5分間遠心分離し、上澄液を採る。残留物にアセトン50 mL（はちみつ

の場合は水20 mL及びアセトン50 mL）を加えてホモジナイズした後、上記と同様に遠心
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分離し、得られた上澄液を合わせ、40℃以下で約20 mL（はちみつの場合は約50 mL）ま

で濃縮する。これに10 w/v％塩化ナトリウム溶液100 mLを加え、n-ヘキサン100 mL及び

50 mLで2回振とう抽出する。抽出液を合わせ、無水硫酸ナトリウムを加えて脱水し、無

水硫酸ナトリウムをろ別した後、ろ液を40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留

物にn-ヘキサン30 mLを加え、n-ヘキサン飽和アセトニトリル30 mLずつで2回振とう抽

出する。抽出液を合わせ、40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物にアセトン

及びn-ヘキサン（1：1）混液を加えて溶かし、正確に20 mLとする。この溶液から正確

に4 mLを分取し、40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物にエーテル及びn-
ヘキサン（1：4）混液5 mLを加えて溶かす。 

 
２）精製 
① 合成ケイ酸マグネシウムカラムクロマトグラフィー 

合成ケイ酸マグネシウムミニカラム（910 mg）にn-ヘキサン5 mLを注入し、流出液は

捨てる。このカラムに１）で得られた溶液を注入した後、エーテル及びn-ヘキサンの混

液（1：4）5 mLを注入し、流出液は捨てる。次いで、酢酸エチル及びn-ヘキサン（1：9）
混液30 mLを注入し、溶出液を40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物をn-ヘ
キサンに溶解し、正確に4 mLとしたものをクロロタロニルの試験溶液とする。この溶液

から正確に2 mLを分取し、40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物にアセト

ニトリル5 mLを加えて溶かす。 
 

② グラファイトカーボンカラムクロマトグラフィー 
グラファイトカーボンミニカラム（250 mg）にアセトニトリル5 mLを注入し、流出

液は捨てる。このカラムに①で得られたアセトニトリル溶液を注入した後、アセトニト

リル15 mLを注入し、全溶出液を40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物をn-
ヘキサンに溶かし、正確に2 mLとしたものをキャプタンの試験溶液とする。 

 
６．検量線の作成 
キャプタン標準品及びクロロタロニル標準品をそれぞれアセトンに溶解して500 mg/L と

し標準原液とする。各標準原液1 mL をアセトンで25 mL に定容し、20 mg/L 混合溶液（アセ

トン）を調製する。この溶液を n-ヘキサンで希釈した溶液を数点調製し、それぞれ GC-ECD
又は GC-MS に注入し、ピーク高法又はピーク面積法で検量線を作成する。なお、本法に従

って試験溶液を調製した場合、試料中0.01 ppm に相当する試験溶液中濃度は0.005 mg/L であ

る。 
 

７．定量 
キャプタンについては、試験溶液をGC-ECDに注入し、６．の検量線でキャプタンの含量

を求める。 
クロロタロニルについては、試験溶液をGC-MSに注入し、６．の検量線でクロロタロニ

ルの含量を求める。 
 



８．確認試験 
キャプタンについては、GC-ECDにより確認する。 
クロロタロニルについては、GC-MSにより確認する。 
 

９．測定条件 
（例） 
１）キャプタンの場合 

GC（定量用） 
検出器：ECD 
カラム：5％フェニル-メチルシリコン 内径0.25 mm、長さ30 m、膜厚0.25 μm 
カラム温度：50℃（1分）－25℃/分－125℃－10℃/分－300℃（5分） 
注入口温度：230℃ 
検出器温度：300℃ 
キャリヤーガス：ヘリウム 
注入量：1 μL 
保持時間の目安：15分 

 
GC（確認用） 

カラム：35％フェニル-メチルシリコン 内径0.25 mm、長さ30 m、膜厚0.25 μm 
保持時間の目安：16分 
他の条件は定量用と同じ。 

 
２）クロロタロニルの場合 

GC-MS 
カラム：5％フェニル-メチルシリコン 内径0.25 mm、長さ30 m、膜厚0.25 μm 
カラム温度：80℃（1分）－20℃/分－280℃（10分） 
注入口温度：250℃ 
キャリヤーガス：ヘリウム 
イオン化モード（イオン化エネルギー）：EI（70 eV） 
主なイオン（m/z）： 268、266、264 
注入量：2 μL 
保持時間の目安：9分 

 
10．定量限界 
キャプタン：0.01 mg/kg 
クロロタロニル：0.01 mg/kg 

 
11．留意事項 
１）試験法の概要 
キャプタン及びクロロタロニルを試料からリン酸酸性下アセトンで抽出し、n-ヘキサン



に転溶する。アセトニトリル/ヘキサン分配で脱脂した後、合成ケイ酸マグネシウムミニカ

ラムで精製する。キャプタンについては、さらにグラファイトカーボンミニカラムで精製

する。キャプタンについてはGC-ECDで定量及び確認し、クロロタロニルについてはGC-MS
で定量及び確認する方法である。 
 
２）注意点 
① キャプタン及びクロロタロニルは、試料中で分解されるため、リン酸酸性条件下で

抽出を行う必要がある。 
② 試料採取中の分解をできるだけ避けるために、検体を包丁などで細切したものを

試料として用いる。 
  ③ クロロタロニルのGC-MS測定で、試験法開発時に使用したイオンを以下に示す。 
    定量イオン（m/z）：264 
    定性イオン（m/z）：268、266 
  ④ 試験法開発時に検討した食品：牛の筋肉・脂肪・肝臓・乳、鶏卵、さけ、うなぎ、

えび、しじみ及びはちみつ 
 
12．参考文献 
１）厚生労働省医薬食品局食品安全部長通知 食安発第0124004号「キャプタン、クロルベ

ンジレート、クロロタロニル及びホルペット試験法（農産物）」（平成17年1月24日） 
２）食品、添加物等の規格基準（昭和34年厚生省告示第370号）に規定する試験法「カプ

タホール試験法」 
 
13．類型 

C 
 

 



 

グリホサート試験法（畜水産物） 
 

１．分析対象化合物 
グリホサート 

 
２．適用食品 
 畜水産物 
 
３．装置 
液体クロマトグラフ・タンデム型質量分析計（LC-MS/MS） 

 
４．試薬、試液 
次に示すもの以外は、総則の３に示すものを用いる。 
強酸性陽イオン交換樹脂（粒径37～74 μm） カラムクロマトグラフィー用に製造した

強酸性陽イオン交換樹脂（粒径37～74 μm）を2 mol/L水酸化ナトリウムに浸し一晩放

置した後、水を用いて洗液のpHが中性になるまで洗う。次いで2 mol/L塩酸に浸し一

晩放置した後、水を用いて洗液のpHが中性になるまで洗ったものを水に懸濁して冷暗

所に保管する。 
グリホサート標準品 本品はグリホサート95％以上を含む。 

 
５．試験溶液の調製 
１）抽出 
試料10.0 g（脂肪は5.00 g）に水100 mL及びジクロロメタン50 mLを加え、ホモジナイズ

した後、毎分2,500回転で10分間遠心分離を行い、水層を採る。残留物及びジクロロメタン

層に水50 mLを加えてホモジナイズした後、上記と同様に遠心分離する。水層を採り、先

の水層に合わせた後、水を加えて正確に200 mLとする。 
 
２）精製 
① 強酸性陽イオン交換クロマトグラフィー 

内径10 mm、長さ300 mmのクロマトグラフ管に、強酸性陽イオン交換樹脂（粒径37
～74 µm）12 mLを水に懸濁したものを入れ、カラムの上端に少量の水が残る程度まで

水を流出させる。このカラムに１）で得られた溶液を正確に2 mLを注入し、流出液は

捨てる。さらに水2 mLを注入し流出液は捨てる。次いで水7 mLを注入し溶出液を採る。 
 

② オクタデシルシリル化シリカゲルカラムクロマトグラフィー 
オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム（500 mg）にメタノール及び水各5 mL

を順次注入し、流出液は捨てる。このカラムに①で得られた溶液を注入した後、さらに

水5 mLを注入し、全溶出液を50℃以下で濃縮乾固する。 
 
３）誘導体化 
２）②で得られた残留物に酢酸1 mL及びオルト酢酸トリメチル4 mLを加え、密栓し100℃

で2時間加熱する。放冷後、50℃以下で濃縮乾固する。この残留物にアセトン及び酢酸エ

チル（3：17）混液5 mLを加えて溶かす。 
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４）グリホサート誘導体化物の精製 
エチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラム（500 mg）の下にフロリジ

ルミニカラム（910 mg）を連結し、アセトン及び酢酸エチル各5 mLを順次注入し、流出液

は捨てる。このカラムに３）で得られた溶液を注入した後、さらにアセトン及び酢酸エチ

ル（3：17）混液10 mLを注入し、流出液は捨てる。エチレンジアミン-N-プロピルシリル

化シリカゲルミニカラムを外し、フロリジルミニカラムにアセトン及び酢酸エチル（1：1）
混液10 mLを注入し、流出液は捨てる。次いで、アセトン及びメタノール（4：1）混液10 mL
を注入し、溶出液を40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物を0.01 vol％ギ酸に溶

かし、正確に2 mL（脂肪は1 mL）としたものを試験溶液とする。 
 

６．検量線の作成 
グリホサート標準品を水に溶解して500 mg/Lとし、標準原液とする。標準原液を水で希釈

して20 mg/Lの溶液を調製する。この1 mLを分取し、50℃以下で濃縮乾固した後、酢酸1 mL
及びオルト酢酸トリメチル4 mLを加え、密栓し100℃で2時間加熱する。放冷後、50℃以下で

濃縮乾固する。この残留物を0.01 vol％ギ酸を加えて溶かし、さらに0.01 vol％ギ酸で希釈し

た溶液（グリホサートとしての濃度）を数点調製し、それぞれをLC-MS/MSに注入し、ピー

ク高法又はピーク面積法で検量線を作成する。なお、本法に従って試験溶液を調製した場合、

試料中0.01 mg/kgに相当する試験溶液中濃度は0.0005 mg/Lである。  
 

７．定量 
試験溶液をLC-MS/MSに注入し、６．の検量線でグリホサートの含量を求める。 

 
８．確認試験 

LC-MS/MSにより確認する。 
 
９．測定条件 
 （例） 

カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル 内径2.0 mm、長さ150 mm、粒子径5 µm 
カラム温度：40℃ 
移動相：アセトニトリル及び0.01 vol%ギ酸（7：93）混液 
イオン化モード：ESI（＋） 
主なイオン（m/z）：プリカーサーイオン 254、プロダクトイオン212、102 
注入量：4 µL 
保持時間の目安：8分 

 
10．定量限界 

0.01 mg/kg 
 
11．留意事項 
１）試験法の概要 
グリホサートを試料からジクロロメタン存在下、水で抽出した後、強酸性陽イオン交換

カラム及びオクタデシルシリル化シリカゲルミニカラムで精製する。誘導体化し、エチレ



 

ンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラム及びフロリジルミニカラムで精製

した後、LC-MS/MSで定量及び確認する方法である。 
 
２）注意点 
① グリホサートは水への溶解度が非常に高いことから、抽出溶媒には水を選択した。

しかし、水のみの抽出では、畜水産物の固体試料において、試料との混和が十分でな

いことから、有機溶媒を同時に加えて抽出する方法を検討した。有機溶媒として、n-
ヘキサン、酢酸エチル及びジクロロメタンについて検討したところ、n-ヘキサン及び

酢酸エチルでは一部の食品で有機層がゲル化し有機層と水層の分離が困難であった。

一方、ジクロロメタンではゲル化が低減され、有機層と水層の分離が可能であったこ

とから、添加する有機溶媒にはジクロロメタンを採用した。 
② 強酸性陽イオン交換カラムに用いる樹脂はH型を用い、アルカリ溶液、水及び酸性

溶液で洗浄してから使用する。 
③ 誘導体化反応は密栓条件で実施するため、反応中の危険を回避するため、栓が飛ば

ないようクランプで固定し、栓の上にタオルを掛け、さらにその上から平板状の重り

を載せるなどの対処をすることが望ましい。 
④ グリホサートのLC-MS/MS測定で、試験法開発時に使用したイオンを以下に示す。 
定量イオン（m/z）：プリカーサーイオン254、プロダクトイオン102 
定性イオン（m/z）：プリカーサーイオン254、プロダクトイオン212 

⑤ 試験法開発時に検討した食品：牛の筋肉・脂肪・肝臓・乳、鶏の筋肉・卵、さけ、

うなぎ、しじみ及びはちみつ 
 
12．参考文献 
 厚生労働省医薬食品局食品安全部長通知 食安発第0124001号「グリホサート試験法（農産

物）」（平成17年1月24日） 
 
13．類型 

C 
  

 



ジチオカルバメート試験法（農産物及び畜水産物） 
 

１．分析対象化合物 
 ジネブ 
ジラム 
チラム 
ニッケルビス（ジチオカーバメート） 
フェルバム 
プロピネブ 
ポリカーバメート 
マンコゼブ 
マンネブ 

 
２．適用食品 
 農産物 
 畜水産物 
 
３．装置 
ガスクロマトグラフ・質量分析計（GC-MS） 

 
４．試薬、試液 
次に示すもの以外は、総則の３に示すものを用いる。 
システイン-エチレンジアミン四酢酸溶液（以下「システイン-EDTA溶液」という。） L-
システイン塩酸塩一水和物50 g及びエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水和

物50 gを約500 mLの水に溶かし、12 mol/L水酸化ナトリウム溶液でpH 9.6～10.0に調整し

た後、水を加えて1,000 mLとする（用時調製）。 
メチル化溶液 n-ヘキサン792 mL及びアセトン108 mLの混液にヨウ化メチル6 mLを加え

る。 
硫酸水素テトラブチルアンモニウム溶液 硫酸水素テトラブチルアンモニウム27.2 gを水

に溶解し200 mLとする。 
ジラム標準品 本品はジラム 96％以上を含む。 
プロピネブ標準品 本品はプロピネブ 75％以上を含む。 
マンネブ標準品 本品はマンネブ 75％以上を含む。 
 

５．試験溶液の調製  
１）抽出 
① 穀類、豆類、種実類及び畜水産物の場合 

試料 10.0 g（しじみなどの一個体が小さいものは、試料を正確に量り、重量比で等量

のシステイン-EDTA 溶液を加え磨砕均一化した後、試料 10.0 g に相当する量を量り採

る。）にシステイン-EDTA 溶液 100 mL（しじみなどの場合は 90 mL）及びジクロロメタ
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ン 50 mL を加え、ホモジナイズした後、毎分 2,500 回転で 5 分間遠心分離を行う。シス

テイン-EDTA 層を採った後、残留物にシステイン-EDTA 溶液 50 mL を加えてホモジナ

イズし、上記と同様に遠心分離を行い、システイン-EDTA 層を合わせる。これに硫酸水

素テトラブチルアンモニウム溶液 10 mL を加え、6 mol/L 塩酸で pH 7.5～7.7 に調整し、

水を加えて正確に 200 mL とする。 
 
② 果実及び野菜の場合 

試料約 1 kg を精密に量り、システイン-EDTA 溶液 1 kg を加え、ホモジナイズした後、

試料 20.0 g に相当する量を量り採る。 
これにシステイン-EDTA 溶液 80 mL 及びジクロロメタン 50 mL を加え、ホモジナイズ

した後、毎分 2,500 回転で 5 分間遠心分離を行う。システイン-EDTA 層を採った後、残

留物にシステイン-EDTA 溶液 50 mL を加えてホモジナイズし、上記と同様に遠心分離を

行い、システイン-EDTA 層を合わせる。これに硫酸水素テトラブチルアンモニウム溶液

10 mL を加え、6 mol/L 塩酸で pH 7.5～7.7 に調整し、水を加えて正確に 200 mL とする。 
 
③ 茶の場合 

試料 5.00 g にシステイン-EDTA 溶液 100 mL 及びジクロロメタン 50 mL を加え、ホモ

ジナイズした後、毎分 2,500 回転で 5 分間遠心分離を行う。システイン-EDTA 層を採っ

た後、残留物にシステイン-EDTA 溶液 50 mL を加えてホモジナイズし、上記と同様に遠

心分離を行い、システイン-EDTA 層を合わせる。これにシステイン-EDTA 溶液を加え

て正確に 200 mLとする。この溶液を正確に 40 mL分取し、システイン-EDTA溶液 110 mL
及び硫酸水素テトラブチルアンモニウム溶液 10 mL を加え、6 mol/L 塩酸で pH 7.5～7.7
に調整し、水を加えて正確に 200 mL とする。 

  
２）メチル化 
１）で得られた溶液を正確に 20 mL 分取し、塩化ナトリウム 4 g を加え溶解する。この

溶液を多孔性ケイソウ土カラム（20 mL 保持用）に注入し 10 分間放置した後、カラム先

端にコックを開放した状態で付け、メチル化溶液 60 mL をカラムに注入する。コック先

端より液滴が落ち始めたら 1 mL/分の流速となるようにコックを調節し流下する。アセト

ン及びジエチレングリコール（99：1）混液 0.5 mL を加え、40℃以下で約 2 mL に濃縮し、

この溶液にアセトン 5 mL を加える。 
 
３）精製 
中性アルミナミニカラム（1,710 mg）にアセトン 5 mL を注入し，流出液は捨てる。こ

のカラムに２）で得られた溶液を注入した後、アセトン 20 mL を注入し、溶出液にアセ

トン及びジエチレングリコール（99：1）混液 0.5 mL を加え、40℃以下で約 2 mL に濃縮

し、更に窒素を吹き付けて溶媒を除去する。この残留物をアセトンに溶解し、穀類、豆

類、種実類及び畜水産物の場合は正確に 2 mL、果実及び野菜の場合は正確に 4 mL、茶の

場合は正確に 2 mL としたものを試験溶液とする。 
 



６．検量線の作成 
ジラム、プロピネブ及びマンネブ標準品各 5 mg（二硫化炭素として）を正確に量り採り、

それぞれシステイン-EDTA 溶液に溶解して正確に 50 mL としたものを標準原液（100 mg/L）
とする。システイン-EDTA 溶液 150 mL に各標準原液 1 mL 及び硫酸水素テトラブチルアン

モニウム溶液 10 mL を加え、6 mol/L 塩酸で pH 7.5～7.7 に調整し、水を加えて正確に 200 mL
とする。この溶液を正確に 20 mL 分取し、５．２）と同様に操作して得られた溶液をアセ

トンで希釈し、各農薬の混合溶液（アセトン）を数点調製する。それぞれ GC-MS に注入し、

ピーク高法又はピーク面積法で検量線を作成する。 
ジメチルジチオカルバミン酸メチル（以下「DMDC」という。）に変換して測定するジラ

ム、チラム、ニッケルビス（ジチオカーバメート）及びフェルバムは、ジラムを標準品とし

て定量する。エチレンビスジチオカルバミン酸ジメチル（以下「EBDC」という。）に変換

して測定するジネブ、マンコゼブ及びマンネブは、マンネブを標準品として定量する。プロ

ピレンビスジチオカルバミン酸ジメチル（以下「PBDC」という。）に変換して測定するプ

ロピネブはプロピネブを標準品として定量する。DMDCとEBDCに変換して測定するポリカ

ーバメートは、それぞれジラム及びマンネブを標準品として定量する。なお、本法に従って

試験溶液を調製した場合、茶以外では試料中0.01 mg/kg（二硫化炭素として）に相当する試

験溶液中濃度は0.005 mg/L（二硫化炭素として）であり、茶では試料中0.1 mg/kg（二硫化炭

素として）に相当する試験溶液中濃度は0.005 mg/L（二硫化炭素として）である。 
 
７．定量 
試験溶液をGC-MSに注入し、６．の検量線でそれぞれ二硫化炭素としての含量を求める。 
 

８．確認試験 
GC-MS により確認する。 
 

９．測定条件 
 （例） 
 １）定量用 

カラム：50％フェニル-メチルシリコン 内径 0.25 mm、長さ 30 m、膜厚 0.25 µm 
カラム温度：70℃（2 分）－20℃/分－280℃ 
注入口温度：240℃ 
キャリヤーガス：ヘリウム 
イオン化モード（イオン化エネルギー）：EI（70 eV） 
主なイオン（m/z）：DMDC 135、88 

PBDC 158 
EBDC 144 

  注入量：2 µL 
  保持時間の目安：DMDC 8 分 
          PBDC 9 分 
          EBDC 9 分 



 ２）確認用 
  ① DMDC又はEBDCの場合 

カラム：メチルシリコン 内径0.25 mm、長さ30 m、膜厚0.25 µm 
カラム温度：60℃（2分）－20℃/分－120℃－10℃/分－160℃－20℃/分－280℃ 
注入口温度：240℃ 
キャリヤーガス：ヘリウム 
イオン化モード（イオン化エネルギー）：EI（70 eV） 
主なイオン（m/z）：DMDC 135、88 

EBDC 144 
注入量：2 µL 
保持時間の目安：DMDC 8分 

EBDC 9分 
② PBDCの場合 
カラム：5％フェニル-メチルシリコン 内径0.25 mm、長さ30 m、膜厚0.25 µm 
カラム温度：60℃（3分）－20℃/分－120℃－10℃/分－160℃－20℃/分－280℃ 
注入口温度：240℃ 
キャリヤーガス：ヘリウム 
イオン化モード（イオン化エネルギー）：EI（70 eV） 
主なイオン（m/z）：PBDC 158 
注入量：2 µL 
保持時間の目安：PBDC 11分 

 
10．定量限界 
ジネブ、ジラム、チラム、ニッケルビス（ジチオカーバメート）、フェルバム、プロピネ

ブ、ポリカーバメート、マンコゼブ及びマンネブ 
二硫化炭素として各 0.01 mg/kg（茶の場合は各 0.1 mg/kg） 
 

11．留意事項 
１）試験法の概要 

ジチオカルバメートを試料からジクロロメタン存在下でシステイン-EDTA 溶液で抽出する。抽

出液を多孔性ケイソウ土カラムに負荷し、カラムにメチル化溶液を流下して、カラム内で各分析

対象化合物を DMDC、EBDC 又は PBDC に変換した後、GC-MS で定量及び確認する方法で

ある。なお、ジラム、プロピネブ及びマンネブ標準品の混合溶液について試験溶液と同様にメチ

ル化を行ったもので検量線を作成して定量し、その総和を試料中の二硫化炭素の含量として求

めこれを分析値とする。なお、各分析対象化合物と測定対象化合物の関係を下表に示した。 

分析対象化合物 測定対象化合物 
ジラム 

DMDC 
チラム 
ニッケルビス（ジチオカーバメート） 
フェルバム 



ジネブ 
EBDC マンコゼブ 

マンネブ 
プロピネブ PBDC 
ポリカーバメート DMDC及びEBDC 

 
２）注意点 

① システイン-EDTA 溶液のみの抽出では、畜水産物の固体試料において抽出溶媒と試料

が十分に混和されない可能性があるため、ジクロロメタンを同時に加えて抽出及び洗浄を

行うこととした。 
② ジメチルジチオカルバメート系農薬に類似する化合物がゴム加硫促進剤として使

用されているため、試料調製や分析操作中に混入する可能性があり、注意が必要で

ある。 
③ DMDC、EBDC 及び PBDC の GC-MS 測定で、試験法開発時に使用したイオンを以

下に示す。 
定量イオン（m/z）：DMDC 88、EBDC 144、PBDC 158 
定性イオン（m/z）：DMDC 135 

④ メチラムについては、本試験法により、メチル化（EBDC への変換）ができないた

め分析できない。ただし、本法により試験を行い、各食品のジチオカルバメートの基

準値を超える場合には、食品衛生法における規格基準に適合しないと判断して差し支

えない。 
⑤  試験法開発時には、プロピネブ標準品及びマンネブ標準品は高純度の標準品が入手

できなかったたため、４．試薬、試液ではそれぞれ「プロピネブ標準品 本品はプロピネブ

75％以上を含む。」及び「マンネブ標準品 本品はマンネブ 75％以上を含む。」とされたが、

入手可能な場合には純度 95%以上の標準品を試験に用いることが望ましい。 
⑥  試験法開発時に検討した食品 

農産物：玄米、大豆、ばれいしょ、キャベツ、ほうれんそう、オレンジ、りんご、かぼちゃ、カカ

オ豆及び茶 
畜水産物：牛の筋肉・脂肪・肝臓・乳、鶏卵、さけ、うなぎ、しじみ、えび及びはちみつ 

 

12．参考文献 
木船信行ら、食品衛生学雑誌、36、p.244-251 (1995) 

 
13．類型 

C 
 



ジルパテロール試験法（畜産物） 
 
１．分析対象化合物 

ジルパテロール 
  
２．適用食品 
 畜産物、乳、卵 
 
３．装置 

液体クロマトグラフ・タンデム型質量分析計（LC-MS/MS） 
 
４．試薬、試液 

次に示すもの以外は、総則の３に示すものを用いる。 
0.6 mol/L 塩酸・エタノール及び水（1：1）混液溶液 塩酸 50 mL にエタノール及

び水（1：1）混液を加えて 1000 mL とする。 
ジルパテロール塩酸塩標準品 本品はジルパテロール 98％以上を含む。 

 
５．試験溶液の調製 

１）抽出  
筋肉、脂肪、肝臓、腎臓及び卵の場合は、試料を正確に量り、重量比で 1/2 量の 0.6 

mol/L 塩酸・エタノール及び水（1：1）混液溶液を加え磨砕均一化した後、試料 10.0 
g に相当する量を量り採る。乳の場合は試料 10.0 g を量り採り、1.2 mol/L 塩酸 2.5 mL
を加える。 

これに n-ヘキサン 50 mL を加えてホモジナイズし、n-ヘキサン飽和アセトニトリル

50 mL を加えてさらにホモジナイズした後、毎分 3,000 回転で 5 分間遠心分離し、ア

セトニトリル層を採る。残留物と n-ヘキサン層を合わせ、n-ヘキサン飽和アセトニト

リル 25 mL を加えてホモジナイズした後、上記と同様に遠心分離し、得られたアセ

トニトリル層を合わせ、アセトニトリルを加えて正確に 100 mL とする。 
 

２）精製 
オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム（1,000 g）及びベンゼンスルホニルプ

ロピルシリル化シリカゲルミニカラム（500 mg）にそれぞれアセトニトリル及び水

（1：1）混液 10 mL を注入し、流出液は捨てる。オクタデシルシリル化シリカゲルミ

ニカラムの下部にベンゼンスルホニルプロピルシリル化シリカゲルミニカラムを接

続し、１）で得られた溶液を正確に 5 mL 注入した後、アセトニトリル及び水（1：1）
混液 10 mL を注入し、流出液を捨てる。次いで、オクタデシルシリル化シリカゲルミ

ニカラムを取り外し、ベンゼンスルホニルプロピルシリル化シリカゲルミニカラムに
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25%アンモニア水及びアセトニトリル（1：99）混液 20 mL を注入し、溶出液を 40℃
以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物をアセトニトリル及び水（1：9）混液に

溶解し、正確に 2 mL としたものを試験溶液とする。 
 

６．検量線の作成 
ジルパテロール塩酸塩標準品のアセトニトリル及び水（1：9）混液の溶液を数点調製

し、それぞれ LC-MS/MS に注入し、ピーク高法又はピーク面積法で検量線を作成する。

なお、本法に従って試験溶液を調製した場合、試料中 0.01 mg/kg に相当する試験溶液中

の濃度は 0.0025 mg/L である。 
 
７．定量 

試験溶液を LC-MS/MS に注入し、６．の検量線でジルパテロールの含量を求める。 
 
８．確認試験 

LC-MS/MS により確認する。 
 
９．測定条件 

（例）  
カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル  内径 2.1 mm、長さ 150 mm、粒子径 3 μm  
カラム温度：40℃ 
移動相：アセトニトリル及び 0.1 vol%ギ酸混液（1：49）から（4：1）までの濃度

勾配を 10 分間で行い、10 分間保持する。 
イオン化モード：ESI（＋） 
主なイオン（m/z）：プリカーサーイオン 262、プロダクトイオン 244、202、185 
注入量：5 μL 
保持時間の目安：6 分 

 
10．定量限界 

0.01 mg/kg 
 
11．留意事項 

１）試験法の概要 
ジルパテロールを試料から n-ヘキサンの存在下で、アセトニトリルで抽出する。オ

クタデシルシリル化シリカゲルミニカラム及びベンゼンスルホニルプロピルシリル

化シリカゲルミニカラムで精製した後、LC-MS/MS で定量及び確認する方法である。 
 

２）注意点 



① ジルパテロールの LC-MS/MS 測定で、試験法開発時に使用したイオンを以下に

示す。 
定量イオン（m/z）：プリカーサーイオン 262、プロダクトイオン 185 
定性イオン（m/z）：プリカーサーイオン 262、プロダクトイオン 244 及び 202 

② ジルパテロールは、肝臓及び腎臓などの試料中では分解し易いことから、分解

を防止するために試料調製時に塩酸を添加する。また、試料採取中の分解をでき

るだけ避けるために、検体を包丁などで細切したものを試料として用いる。エタ

ノールは試料を均一化するために併せて添加する。なお、乳ではエタノールを添

加しなくても均一な試料が得られることから、塩酸のみを添加する。内臓以外の

試料では塩酸を添加しなくとも試験可能であるが、操作を統一するために全ての

試料に対して塩酸を添加する方法としている。 
③ ５．１）抽出における遠心分離操作において、アセトニトリル層を採る際に残

留物が混入する場合は必要に応じて綿栓ろ過を行うと良い。 
④ 試験法開発時に検討した食品：牛の筋肉・脂肪・肝臓・腎臓・乳、鶏卵 

 
12．参考文献 

なし 
 
13．類型 
 C 

 
 



 
 

ドジン試験法（農産物） 
 

１．分析対象化合物 

ドジン 

 

２．適用食品 

 農産物 

 

３．装置 

 液体クロマトグラフ・質量分析計（LC-MS）又は液体クロマトグラフ・タンデム型質量

分析計（LC-MS/MS） 

 

４．試薬、試液 

 次に示すもの以外は、総則の３に示すものを用いる。 

  ドジン標準品 本品はドジン 97％以上を含む。 

 

５．試験溶液の調製 

１）抽出 

① 穀類、豆及び種実類の場合 

あ試料 10.0ｇに水 20 mL を加え、30 分間放置する。これにアセトン 100 mL を加え、

ホモジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物にアセトン 50 mL を加えてホモ

ジナイズし、上記と同様にろ過する。得られたろ液を合わせ、アセトンを加えて正確

に 200 mL とする。この溶液を正確に 20 mL 分取し、40℃以下で約 5 mL に濃縮する。

これに n-ヘキサン 20 mL を加え、アセトニトリル及び 0.1 mol/L 塩酸（9：1）混液 40 mL

ずつで 3 回振とう抽出する。アセトニトリル層を合わせ、40℃以下で約 20 mL に濃縮

する。これに 1 w/v％炭酸水素ナトリウムを含む 10 w/v％塩化ナトリウム溶液 50 mL を

加え、酢酸エチル 50 mL 及び 25 mL で 2 回振とう抽出する。抽出液に無水硫酸ナトリ

ウムを加えて脱水し、無水硫酸ナトリウムをろ別した後、40℃以下で濃縮し、溶媒を

除去する。この残留物にアセトン及び n-ヘキサン（4：1）混液 5 mL を加えて溶かす。  

 

② 果実及び野菜の場合 

あ試料 20.0ｇにアセトン 100 mL を加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上

の残留物にアセトン 50 mL を加えてホモジナイズし、上記と同様にろ過する。得られ

たろ液を合わせ、アセトンを加えて正確に 200 mL とする。この溶液を正確に 10 mL 分

取し、40℃以下で約 5 mL に濃縮する。これに 10 w/v％塩化ナトリウム溶液 50 mL を加

え、酢酸エチル 50 mL 及び 25 mL で 2 回振とう抽出する。抽出液に無水硫酸ナトリウ

ムを加えて脱水し、無水硫酸ナトリウムをろ別した後、40℃以下で濃縮し、溶媒を除
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去する。この残留物にアセトン及び n-ヘキサン（4：1）混液 5 mL を加えて溶かす。 

 

③ 茶の場合 

 試料 5.00ｇに水 20 mL を加え、30 分間放置する。これにアセトン 100 mL を加え、

ホモジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物にアセトン 50 mL を加えてホモ

ジナイズし、上記と同様にろ過する。得られたろ液を合わせ、アセトンを加えて正確

に 200 mL とする。この溶液を正確に 4 mL 分取し、10 w/v％塩化ナトリウム溶液 50 mL

を加え、酢酸エチル 50 mL 及び 25 mL で 2 回振とう抽出する。抽出液に無水硫酸ナト

リウムを加えて脱水し、無水硫酸ナトリウムをろ別した後、40℃以下で濃縮し、溶媒

を除去する。この残留物にアセトン及び n-ヘキサン（4：1）混液 5 mL を加えて溶かす。 

 

２）精製 

① 穀類、豆類、種実類、果実及び野菜の場合 

   エチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラム（500 mg）にアセトン

及び n-ヘキサン（4：1）混液 10 mL を注入し、流出液は捨てる。このカラムに１）で

得られた溶液を注入した後、アセトン及び n-ヘキサン（4：1）混液 10 mL を注入し、

流出液は捨てる。アセトン及びメタノール（4：1）混液 2 mL で１）で得られた溶液が

入っていた容器を洗い、洗液を先のカラムに注入する操作を 2 回繰り返し、さらにア

セトン及びメタノール（4：1）混液 6 mL を注入し、溶出液を 40℃以下で濃縮し、溶媒

を除去する。この残留物をメタノールに溶解し、正確に 2 mL としたものを試験溶液と

する。  

 

② 茶の場合 

ａ エチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルカラムクロマトグラフィー 

エチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラム（500 mg）にアセト

ン及び n-ヘキサン（4：1）混液 10 mL を注入し、流出液は捨てる。このカラムに１）

で得られた溶液を注入した後、アセトン及び n-ヘキサン（4：1）混液 10 mL を注入

し、流出液は捨てる。アセトン及びメタノール（4：1）混液 2 mL で１）で得られた

溶液が入っていた容器を洗い、洗液を先のカラムに注入する操作を 2 回繰り返し、

さらにアセトン及びメタノール（4：1）混液 6 mL を注入し、溶出液を 40℃以下で濃

縮し、溶媒を除去する。この残留物にギ酸、トルエン及びメタノール（1：25：75）

混液 3 mL を加えて溶かす。 

ｂ グラファイトカーボンカラムクロマトグラフィー 

グラファイトカーボンミニカラム（500 mg）にギ酸、トルエン及びメタノール（1：

25：75）混液 10 mL を注入し、溶出液は捨てる。このカラムにａで得られた溶液を

注入した後、ギ酸、トルエン及びメタノール（1：25：75）混液 7 mL を注入し、全

溶出液を 40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物をメタノールに溶解し、



 
 

正確に 1 mL としたものを試験溶液とする。 

 

６．検量線の作成 

 ドジン標準品のメタノール溶液を数点調製し、それぞれLC-MS又はLC-MS/MSに注入し、

ピーク高法又はピーク面積法で検量線を作成する。なお、本法に従って試験溶液を調製し

た場合、茶以外の農産物では試料中 0.01 mg/kg に相当する試験溶液中濃度は 0.005 mg/L で

あり、茶では試料中 0.01 mg/kg に相当する試験溶液中濃度は 0.001 mg/L である。  

 

７．定量 

 試験溶液を LC-MS 又は LC-MS/MS に注入し、６．の検量線でドジンの含量を求める。 

 

８．確認試験 

 LC-MS 又は LC-MS/MS により確認する。 

 

９．測定条件 

 （例） 

カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル 内径 2.0 mm、長さ 100 mm、粒子径 3 μm 

カラム温度：40℃  

移動相：0.1 vol％ギ酸・アセトニトリル溶液及び 0.1 vol％ギ酸混液（1：3）から（1：1）

までの濃度勾配を 20 分間で行う。 

イオン化モード：ESI（＋） 

主なイオン（m/z） 

LC-MS：229、228  

LC-MS/MS：プリカーサーイオン 228、プロダクトイオン 57、43 

注入量：5 μL 

保持時間の目安：12 分  

 

10．定量限界 

0.01 mg/kg 

 

11．留意事項 

１）試験法の概要 

ドジンを試料からアセトンで抽出し、果実、野菜及び茶はそのまま、穀類、豆類及び

種実類はアセトニトリル及び塩酸混液/ヘキサン分配により脱脂した後、酢酸エチルに転

溶する。茶以外の場合はエチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラムで、

茶の場合はエチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラム及びグラファイ

トカーボンミニカラムで精製した後、LC-MS 又は LC-MS/MS で定量及び確認する方法で



 
 

ある。 

 

２）注意点 

① ドジンは、エチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラム精製にお

ける洗浄溶媒であるアセトン及び n-ヘキサン（4：1）混液への溶解が不十分なため、

容器内に残留して損失の原因となる場合がある。そのため、溶出溶媒のアセトン及

びメタノール（4：1）混液で容器を洗い、洗液をカラムに注入する操作を行う必要

がある。 

② 茶以外の農産物で色素の除去が不十分な場合、グラファイトカーボンミニカラム

（500 mg）による精製を追加すると良い。 

③ エチレンジアミン-N-プロピルシリル化シリカゲルミニカラム精製後の残留物は、

LC-MS（/MS）測定に用いる移動相に対する溶解が不十分であり、また、ドジンは、

アセトニトリルに対する溶解が不十分であることから、ドジンが容器に残留して損

失の原因となる場合があるが、メタノールを用いれば十分に溶解することから、試

験溶液はメタノール溶液とする。 

④ ドジンの LC-MS 測定で、試験法開発時に使用したイオンを以下に示す。 

   定量イオン（m/z）：228 

   定性イオン（m/z）：229 

⑤ ドジンの LC-MS/MS 測定で、試験法開発時に使用したイオンを以下に示す。 

   定量イオン（m/z）：プリカーサーイオン 228、プロダクトイオン 43 

   定性イオン（m/z）：プリカーサーイオン 228、プロダクトイオン 57 

 

12．参考文献 

 なし 

 

13．類型 

 C 



 

ノシヘプタイド試験法（畜水産物） 
 

１．分析対象化合物 
ノシヘプタイド 

 
２．適用食品 
 畜水産物 
 
３．装置 
蛍光光度型検出器付き高速液体クロマトグラフ（HPLC-FL） 

 
４．試薬、試液 
次に示すもの以外は、総則の３に示すものを用いる。 
ノシヘプタイド標準品 純度が明らかなもの。 

 
５．試験溶液の調製 
１）抽出 
① 筋肉、肝臓、腎臓、乳、卵、魚介類及びはちみつの場合 

試料10.0 gに5 vol%酢酸20 mLを加え、混合する。これにアセトン100 mLを加え、ホモ

ジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物にアセトン50 mLを加えてホモジナイ

ズした後、上記と同様にろ過する。得られたろ液を合わせて、アセトンで正確に200 mL
とする。この溶液から正確に10 mLを分取し、水50 mL及び酢酸0.5 mLを加える。 

 
② 脂肪の場合 
試料5.00 gに5 vol%酢酸20 mLを加え、混合する。これにアセトン100 mLを加え、ホモ

ジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物にアセトン50 mLを加えてホモジナイ

ズした後、上記と同様にろ過する。得られたろ液を合わせて、アセトンで正確に200 mL
とする。この溶液から正確に20 mLを分取し、水50 mL及び酢酸0.5 mLを加える。これに、

n-ヘキサン20 mLを加え振とうし、水層を分取する。 
 
２）精製 
オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム（1,000 mg）に、メタノール及び5 vol％酢

酸各5 mLを順次注入し、流出液は捨てる。このカラムに１）で得られた溶液を注入した

後、さらに酢酸、水及びメタノール（1：50：50）混液10 mLを注入し、流出液は捨てる。

次いで、酢酸、水及びメタノール（1：5：95）混液5 mLを注入し、溶出液に酢酸、水及

びメタノール（1：5：95）混液を加えて正確に5 mLとしたものを試験溶液とする。 
 
６．検量線の作成 
ノシヘプタイド標準品を1 vol%酢酸・メタノール溶液に溶解して100 mg/Lとし標準原液と

する。標準原液を酢酸、水及びメタノール（1：5：95）混液で希釈した溶液を数点調製し、
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それぞれHPLC-FLに注入し、ピーク高法又はピーク面積法で検量線を作成する。なお、本法

に従って試験溶液を調製した場合、試料中0.01 mg/kgに相当する試験溶液中濃度は0.001 mg/L
である。 

 
７．定量 
試験溶液をHPLC-FLに注入し、６．の検量線でノシヘプタイドの含量を求める。 

 
８．確認試験 

HPLC-FLにより確認する。 
 
９．測定条件 
（例） 
検出器：蛍光光度型検出器（励起波長365 nm、蛍光波長515 nm） 
カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル、内径4.6 mm、長さ150 mm、粒子径5 µm 
カラム温度：40℃ 
移動相：酢酸、水及びメタノール（1：35：65）混液 
注入量：20 µL 
保持時間の目安：10分 

 
10．定量限界 

0.01 mg/kg 
 
11．留意事項 
１）試験法の概要 
ノシヘプタイドを試料から酢酸酸性下でアセトン抽出し、脂肪はヘキサン洗浄で脱脂す

る。オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラムで精製した後、HPLC-FLで定量及び確認

する方法である。 
 
２）注意点 
① ノシヘプタイド標準品については、純度が明らかなものとしたが、入手可能な場

合には理化学的純度が95％以上の標準品を試験に用いることが望ましい。なお、ノシ

ヘプタイドの力価は、ノシヘプタイド（C51H43O12N13S6）としての量を質量（力価）

で示し、1 μg（力価）は、標準ノシヘプタイド1 μgに相当する。 
② ノシヘプタイドは不安定であるため、試験操作は速やかに行い、検量線用標準溶

液等は用時調製する。なお、標準原液は、0～4℃保存で6か月間安定である。 
③ 機器測定において、調製する移動相の若干の組成違いにより保持時間にずれが生

じることがある。 
④ 確認条件 
（例） 
検出器：蛍光光度型検出器（励起波長365 nm、蛍光波長515 nm） 



 

カラム：アミノプロピルシリル化シリカゲル、内径4.6 mm、長さ150 mm、粒子径3 µm 
カラム温度：40℃ 
移動相：アセトニトリル、酢酸及び水（950：1：50）混液 
注入量：20 µL 
保持時間の目安：9分 

⑤ 試験法開発時に検討した食品：豚の筋肉・脂肪、鶏の肝臓・卵、牛乳、さけ、う

なぎ、えび、しじみ及びはちみつ 
 
12．参考文献 
なし 

 
13．類型 

C 
 


