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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

号当職通知。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、改正後の試験法の実施に際しては、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のとおり改める。なお、改正部分を下線で示す。  

 

２．第３章個別試験法中「エトキシキン試験法」に係る部分を「エトキシキ

ン試験法（農産物）」としてこれを別紙２とし、その次に別紙３の「エトキ

シキン試験法（畜水産物）」を加える。なお、開発に当たった１機関の結果

においては、牛の筋肉、牛の脂肪、牛の肝臓、鶏卵、牛乳、はちみつ、う

なぎ、さけ、えび及びしじみについて、本試験法が適用可能であることが

確認されており、本試験実施に際して参考とされたい。 
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・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） 

・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） 

・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 

・アゾシクロチン及びシヘキサチン試験法 

・アルドリン、エンドリン及びディルドリン試験法 

・カプタホール試験法 

・カルバドックス試験法 

・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 

 

 



 

エトキシキン試験法（農産物） 
 

１．分析対象化合物 
エトキシキン 

 
２．装置 
蛍光検出器付き高速液体クロマトグラフ 

 
３．試薬、試液 
総則の３に示すものを用いる。 

 
４．標準品 
エトキシキン 本品はエトキシキン 96％以上を含む。 

 
５．試験溶液の調製 
 検体約 1 kg を精密に量り，必要に応じ適量の水を量つて加え，細切均一化した後，検体 20.0 g に

相当する量を量り採り，300 mL の三角フラスコに移す。これに 10 ％炭酸ナトリウム溶液 20 mL 及

び n－ヘキサン 100 mL を加え，振とう機を用いて 30 分間激しく振り混ぜた後，毎分 3,000 回転で

約 5 分間遠心分離を行い，n－ヘキサン層を分取する。 
n－ヘキサン層 50 mL を 100 mL の分液漏斗に採り，1mol／L 塩酸 15 mL を加え，振とう機を用い

て 5 分間激しく振り混ぜた後，静置し，水層を 200 mL の分液漏斗に移す。n－ヘキサン層に 1mol
／L 塩酸 15 mL を加え，上記と同様に操作して，水層を上記の分液漏斗に合わせる。これに n－ヘキ

サン 10 mL を加え，振とう機を用いて 5 分間激しく振り混ぜた後，静置し，n－ヘキサン層を捨て，

5mol／L 水酸化ナトリウム溶液 10 mL を加え，よく振り混ぜる。これに n－ヘキサン 30 mL を加え，

振とう機を用いて 30 分間激しく振り混ぜた後，静置し，n－ヘキサン層を 200 mL の三角フラスコに

移す。水層に n－ヘキサン 30 mL を加え，上記と同様に操作して，n－ヘキサン層を上記の三角フラ

スコに合わせる。これに適量の無水硫酸ナトリウムを加え，時々振り混ぜながら 15 分間放置した後，

すり合わせ減圧濃縮器中にろ過する。次いで n－ヘキサン 15 mL を用いて三角フラスコを洗い，そ

の洗液でろ紙上の残留物を洗う。洗液をその減圧濃縮器中に合わせ，40°以下で大部分の n－ヘキサ

ンを除去した後，更に室温で窒素を通じて乾固する。この残留物にアセトニトリルを加えて溶かし，

正確に 5 mL として，これを試験溶液とする。 
 
６．操作法 

a 定性試験 
次の操作条件で試験を行う。試験結果は標準品と一致しなければならない。 
操作条件 
カラム充てん剤 オクタデシルシリル化シリカゲル(粒径 5μm)を用いる。 
クロマトグラフ管 内径 4.5 mm，長さ 250 mm のステンレス管を用いる。 
カラム温度 40° 
検出器 励起波長 360 nm，蛍光波長 435 nm で操作する。 
移動相 シブチルヒドロキシトルエン 50 mg をアセトニトリル及び水の混液(3：1)1,000 mL に溶

かしたものを用いる。エトキシキンが約 9 分で流出する流速に調整する。 
 b 定量試験 
 a 定性試験と同様の操作条件で得られた試験結果に基づき，ピーク高法又はピーク面積法によ

り定量を行う。 
 
７．定量限界 

0.05 mg/kg 
 
８．留意事項 
 濃縮する際は、すりあわせ減圧濃縮器で弱く吸引しながら，乾固させないように気をつけること。 
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９．参考文献 
 なし 
 
１０．類型 
 A 



 

エトキシキン試験法（畜水産物） 
 

１．分析対象化合物 
エトキシキン 
 

２．装置 
液体クロマトグラフ・タンデム型質量分析計（LC-MS/MS） 

 
３．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。 
エトキシキン標準品 本品はエトキシキン96％以上を含む。 
 

４．試験溶液の調製 
１）抽出 
①はちみつ以外の場合 
試料10.0 g（脂肪は5.00 g）に10 w/v％炭酸ナトリウム溶液20 mL及び50 mg/Lジブチルヒドロキシト

ルエン（以下BHTと略す）・アセトン溶液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50 mg/L BHT・アセトン溶液50 mLを加え、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、50 mg/L BHT・アセトン溶液で正確に200 mLとする。この10 mLを採り、水10 
mLを加える。 
 
②はちみつの場合 
試料10.0 gに水20 mLを加え、よく均一化する。これに10 w/v％炭酸ナトリウム溶液20 mL及び50 mg/L 

BHT・アセトン溶液100 mLを加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物に水10 mL
及び50 mg/L BHT・アセトン溶液50 mLを加え、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、50 mg/L BHT・アセトン溶液で正確に200 mLとする。この10 mLを採り、水10 mLを
加える。 
 
２）精製 
①脂肪以外の場合 
オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム（1,000 mg）にアセトニトリル5 mL、次いで水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、アセトニトリル及び水

（3：7）混液10 mLを注入し、流出液は捨てる。次いで、アセトニトリル10 mLを注入し、溶出液を採

り、アセトニトリルを加えて正確に10 mLとしたものを試験溶液とする。 
 

②脂肪の場合 
オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム（1,000 mg）にアセトニトリル5 mL、次いで水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、アセトニトリル及び水

（3：7）混液10 mLを注入し、流出液は捨てる。次いで、アセトニトリル10 mLを注入し、溶出液を40℃
以下で約2 mLまで濃縮し、アセトニトリルを加えて正確に5 mLとしたものを試験溶液とする。 
 
５．検量線の作成 
エトキシキン標準品の0.0005～0.01 mg/L溶液（50 mg/L BHT・アセトニトリル溶液）を数点調製し、
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それぞれ5 µL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。 
 

６．定量 
試験溶液5 µLをLC-MS/MSに注入し、５の検量線でエトキシキンの含量を求める。 

 
７．確認試験 

LC-MS/MSにより確認する。 
 
８．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混液（9：11）から（1：19）までの濃度勾

配を10分間で行い、（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）：プリカーサーイオン 218、プロダクトイオン 174、148 
保持時間の目安： 11分 
 

９．定量限界 
0.01 mg/kg 

 
１０．留意事項 
１）試験法の概要 
エトキシキンを試料から塩基性下でアセトンで抽出し、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、LC-MS/MSで定量及び確認する方法である。 
２）注意点 
①エトキシキンの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 218、プロダクトイオン148 
定性イオン（m/z）：プリカーサーイオン 218、プロダクトイオン174 

②エトキシキンは、抽出操作中に分解しやすいことから、分解防止のためにBHTを添加している。BHT
を添加しても回収率が安定しない場合には、抽出操作時に氷冷することによって改善する場合がある。 
③エトキシキンは、濃縮乾固により損失がみられたため、濃縮乾固を行わない方法とした。乾固させ

なければ減圧濃縮は可能である。 
④脂肪について精製後の溶出液を濃縮する際、乾固させないように注意が必要である。また、溶出液

の濃縮を省略し、アセトニトリルを加えて正確に10 mLとしたものを試験溶液とし、注入量を10 µLと
してもよい。 
 
１１．参考文献 
佐々木ら、果実中のエトキシキン分析法の評価、食品衛生学雑誌、43、366-370（2002） 

 
１２．類型 

C 


