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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「フェノキサプロップエチル試験法」に係る部分の

次に別紙２の「フェリムゾン試験法（水産物）」を加える。なお、「フェリ

ムゾン試験法（水産物）」の開発に当たっては、１機関の結果であるが、

うなぎ、さけ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、本試験法の実施に際しては参考とされたい。 
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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  
・ アミトロール試験法  
・ 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  



 

フェリムゾン試験法（水産物） 
 

１．分析対象化合物 

フェリムゾン（E 体） 

フェリムゾン（Z 体） 

  

２．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） 

 

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。 

  フェリムゾン（E 体）標準品  本品はフェリムゾン（E 体）99％以上を含み、融点は 109

～113℃である。 

フェリムゾン（Z 体）標準品  本品はフェリムゾン（Z 体）98％以上を含み、融点は 174

～178℃である。 

 

４．試験溶液の調製 

１）抽出 

試料 10.0ｇ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 10 mL を採り、10％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 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（1：9）混液 5 mL を加えて溶かす。 

 

２）精製 

合成ケイ酸マグネシウムミニカラム（910 mg）にアセトン及び n-ヘキサン（1：9）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（1：9）混液 5 mL を注入し、流出液は捨てる。次いで、アセトン及

び n-ヘキサン（1：4）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。

この残留物をアセトニトリル及び水（1：1）混液に溶解し、正確に 5 mL としたものを試

験溶液とする。 

別紙２ 



 

 

５．検量線の作成 

 フェリムゾン（E 体）及びフェリムゾン（Z 体）標準品の各 0.001～0.01 mg/L 溶液（ア

セトニトリル及び水（1：1）混液）を数点調製し、それぞれ 5 μL を 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。 

 

６．定量 

試験溶液 5 μL を LC-MS 又は LC-MS/MS に注入し、５の検量線でフェリムゾン（E 体）

及びフェリムゾン（Z 体）の含量を求める。次式により、フェリムゾンの含量を求める。 

フェリムゾンの含量（ppm）＝A + B 

A：フェリムゾン（E 体）の含量（ppm） 

B：フェリムゾン（Z 体）の含量（ppm） 

 

７．確認試験 

LC-MS 又は LC-MS/MS により確認する。 

 

８．測定条件 
カラム：トリアコンチ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：A 液及び B 液について下の表の濃度勾配で送液する。 

A 液：2 mmol/L 酢酸アンモニウム溶液 

B 液：アセトニトリル 
時間（分） A液（％） B 液（％） 

0 70 30 
20 10 90 
25 10 90 
25 70 30 

イオン化モード：ESI（＋） 

主なイオン（m/z）： 

１）LC-MS の場合  255 

２）LC-MS/MS の場合  プリカーサーイオン 255、プロダクトイオン 132、91 

保持時間の目安：フェリムゾン（Z 体）11 分、フェリムゾン（E 体）12 分 

 

９．定量限界 

0.01 mg/kg（フェリムゾン（E 体）及びフェリムゾン（Z 体）とも） 

 



 

１０．留意事項 

１）試験法の概要 

フェリムゾン（E 体）及びフェリムゾン（Z 体）を試料からアセトンで抽出し、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、合成ケイ酸マグネシウムミニカラ

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 アセトニトリル/ヘキサン分配を行う際、転溶後、濃縮乾固した残留物が n-ヘキサン

に対して溶解が不十分なことがある。分液漏斗に移す際、n-ヘキサンのみならず n-ヘキサ

ン飽和アセトニトリルでも洗い込みを行うことで、回収率の低下を防ぐことが出来る。 

② LC の分離カラムについては、フェリムゾン（E 体）及びフェリムゾン（Z 体）がオ

クタデシルシリル化シリカゲル（C18）カラムでは十分に分離しなかったため、トリアコン

チルシリル化シリカゲル（C30）カラムを用いている。 
③ LC-MS/MS の場合、主なイオンの他に観察されるプロダクトイオンとして、m/z 124

及び m/z 117 がある。 

 

１１．参考文献 

  環境省告示第 71 号「フェリムゾン試験法」（平成 3 年 11 月 1 日） 

 

１２．類型 

  Ｃ 


