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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０１２４００

１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。  

 表題の変更については、本文に反映させること。 

 

２．第３章個別試験法中「アルジカルブ、アルジカルブスルホキシド、アル

ドキシカルブ、エチオフェンカルブ、オキサミル、カルバリル、ピリミカ

ーブ、フェノブカルブ及びベンダイオカルブ試験法」に係る部分を「アル

ジカルブ及びアルドキシカルブ、エチオフェンカルブ、オキサミル、カル

バリル、ピリミカーブ、フェノブカルブ並びにベンダイオカルブ試験法（農

産物）」としてこれを別紙２とし、「ベンチアバリカルブイソプロピル試験

法（農産物）」に係る部分の次に別紙３の「ペンチオピラド試験法（農産物）」

を新たに加える。なお、開発に当たった１機関の結果において、「ペンチオ



ピラド試験法（農産物）」では、ばれいしょ、ほうれんそう、キャベツ、り

んご、なつみかん、たまねぎ、玄米、大豆、ごまの種子及び茶について本

試験法が適用可能であることが確認されており、本試験の実施に際して参

考とされたい。 
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・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） 

・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） 

・ラクトパミン試験法 （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 

 

 



アルジカルブ及びアルドキシカルブ、エチオフェンカルブ、オキサミル、カルバリ

ル、ピリミカーブ、フェノブカルブ並びにベンダイオカルブ試験法（農産物） 

 
１．分析対象化合物 
  

農薬等の成分である物質  分析対象化合物 
アルジカルブ及びアルドキシカルブ  アルジカルブ、アルジカルブスルホキシド、アルジ

カルブスルホン 
エチオフェンカルブ  エチオフェンカルブ 
オキサミル  オキサミル 
カルバリル  カルバリル 
ピリミカーブ  ピリミカーブ 
フェノブカルブ  フェノブカルブ 
ベンダイオカルブ  ベンダイオカルブ 
 
２．装置 
ポストカラム反応蛍光検出器付き高速液体クロマトグラフ（HPLC-FL（ポストカラム）） 
液体クロマトグラフ・質量分析計（LC-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。 
発蛍光液 o－フタルアルデヒド 10 mg 及び２－メルカプトエタノール５μL に 0.05mol／L

ホウ酸ナトリウム溶液を加えて 100 mL とする。 
リン酸緩衝液 水約 800 mLに水酸化ナトリウム 1.75ｇ及びリン酸一ナトリウム 11.7ｇを加え

て溶かした後、水を加え 1,000 mL とする。 
 
４．標準品 

アルジカルブ 本品はアルジカルブ 99％以上を含む。 
融点 本品の融点は 98～100℃である。 
アルジカルブスルホキシド 本品はアルジカルブスルホキシド 96％以上を含む。 
融点 本品の融点は 100～104℃である。 
アルジカルブスルホン 本品はアルジカルブスルホン 98％以上を含む。 
融点 本品の融点は 132～142℃である。 
エチオフェンカルブ 本品はエチオフェンカルブ 99％以上を含む。 
融点 本品の融点は 33～34℃である。 
オキサミル 本品はオキサミル 99％以上を含む。 
融点 本品の融点は 100～102℃である。 
カルバリル 本品はカルバリル 99％以上を含む。 
融点 本品の融点は 138～140℃である。 
ピリミカーブ 本品はピリミカーブ 99％以上を含む。 
融点 本品の融点は 90～91℃である。 
フェノブカルブ 本品はフェノブカルブ 98％以上を含む。 
融点 本品の融点は 32℃である。 
ベンダイオカルブ 本品はベンダイオカルブ 99％以上を含む。 
融点 本品の融点は 129～130℃である。 

 

別紙２ 



５．試験溶液の調製 
a 抽出法 
① 穀類、豆類、果実、野菜、種実類、抹茶及びホップの場合 
 穀類、豆類及び種実類の場合は、 試料 20.0ｇを量り採り、水 100 mL を加え、２時間放置す

る。 
 果実及び野菜の場合は、試料 20.0ｇに相当する量を量り採る。 
 抹茶及びホップの場合は、試料 20.0ｇを量り採る。 
 これにアセトン 200 mL を加え、３分間細砕した後、ケイソウ土を１cm の厚さに敷いたろ紙

を用いてすり合わせ減圧濃縮器中に吸引ろ過する。ろ紙上の残留物を採り、アセトン 100 mL
を加え、上記と同様に操作して、ろ液をその減圧濃縮器中に合わせ、40℃以下で約 20 mL に濃

縮する。 
 これをあらかじめ５％塩化ナトリウム溶液 200 mL 及びジクロロメタン（特級）100 mL を入

れた 500 mL の分液漏斗に移し、振とう機を用いて５分間激しく振り混ぜた後、静置し、ジク

ロロメタン層を 500 mL の三角フラスコに移す。水層にジクロロメタン（特級）100 mL を加え、

上記と同様に操作して、ジクロロメタ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。次いでジクロロメタン（特級）50 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操作を３回繰り返す。これらの洗液をその減圧濃縮器中に合わせ、40℃以

下で約１mL に濃縮し、更に室温で空気を通じて乾固する。 
 この残留物にｎ－ヘキサン 25 mL及びｎ－ヘキサン飽和アセトニトリル 30 mLを加えて溶か

し、これを 100 mL の分液漏斗に移す。振とう機を用いて 10 分間激しく振り混ぜた後、静置し、

アセトニトリル層を 200 mL の分液漏斗に移す。ｎ－ヘキサン層にｎ－ヘキサン飽和アセトニ

トリル 30 mL を加え、上記と同様の操作を２回繰り返し、アセトニトリル層を上記の分液漏斗

に合わせる。これにアセトニトリル飽和ｎ－ヘキサン 50 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、アセトニトリル層をすり合わせ減圧濃縮器中に移し、40℃以下

で約１mL に濃縮し、更に室温で空気を通じて乾固する。この残留物にメタノールを加えて溶

かし、正確に２mL とする。 
② 抹茶以外の茶の場合 
 試料 9.00ｇを 100℃の水 540 mL に浸し、室温で５分間放置した後、ろ過し、冷後ろ液 360 mL
を 500 mL の三角フラスコに移す。これに飽和酢酸鉛溶液４mL を加え、10 秒間振り混ぜた後、

ケイソウ土を１cm の厚さに敷いたろ紙を用いて吸引ろ過し、ろ液を 1,000 mL の分液漏斗に移

す。次いでアセトン 50 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い、

洗液を上記の分液漏斗に合わせる。これにエーテル 100 mL 及び塩化ナトリウム 100ｇ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、エーテル層を 300 mL の三角フラスコ

に移す。水層にエーテル 100 mL を加え、上記と同様に操作して、エーテル層を上記の三角フ

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。次いでエーテル 30 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操作を３回繰り返す。これらの洗液をその減圧濃縮器

中に合わせ、40℃以下で約１mL に濃縮し、更に室温で空気を通じて乾固する。この残留物に

メタノールを加えて溶かし、正確に２mL とする。 
b 精製法 
a 抽出法で得られた溶液 0.3 mL を量り採り、これを希塩酸３mL に加え、緩やかに振り混ぜた

後、孔径 0.45μm のメンブランフィルターを用いてろ過し、これを試験溶液とする。 
 
６．操作法 

a 定性試験 
① アルジカルブ、アルジカルブスルホキシド、アルジカルブスルホン、エチオフェンカルブ、

オキサミル、カルバリル、フェノブカルブ及びベンダイオカルブの試験法を行う場合 
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 オクタデシルシリル化シリカゲル（粒径５μm）、内径 3.9 mm、長さ 150 mm 
カラム温度 40℃ 
検出器 励起波長 339 nm、蛍光波長 445 nm 
移動相 A テトラヒドロフラン B 水 C メタノール アルジカルブが約 12 分で流出す

る流速に調整する。 
濃度勾配 水及びメタノールの混液（22：３）を 0.1 分間送液した後、A：B（１：９）から（３：

７）までの濃度勾配を 19.9 分間行う。次にテトラヒドロフラン及び水の混液（３：７）を 10
分間送液した後、水及びメタノールの混液（22：３）を 10 分間送液する。 
加水分解反応槽 移動相に対し、0.05 mol／L 水酸化ナトリウム溶液を注入する。注入量を一定

に保つ。 
加水分解反応槽温度 80℃ 
蛍光反応槽 移動相に対し、発蛍光液を注入する。注入量を一定に保つ。 
② ピリミカーブの試験を行う場合 
次の操作条件で試験を行う。試験溶液は５．試験溶液の調製の a 抽出法で得られた溶液を用

い、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 オクタデシルシリル化シリカゲル（粒径 5μm）、内径 4.0～4.6 mm、長さ 250 mm 
検出器 励起波長 312 nm、蛍光波長 382 nm 
移動相 水、メタノール及びリン酸緩衝液（１：７：２）混液を用いる。ピリミカーブが約５

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。 
ただし、アルジカルブ及びアルドキシカルブにあっては、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、アルジカルブ、アルジカルブスルホキシド及びアルジカルブスルホン

のそれぞれについてピーク高法又はピーク面積法により定量を行い、アルジカルブ、アルジカ

ルブスルホキシド及びアルジカルブスルホンの含量を求め、次式により、アルジカルブスルホ

キシド及びアルジカルブスルホンを含むアルジカルブの含量を求める。 
アルジカルブ（アルジカルブスルホキシド及びアルジカルブスルホンを含む。）の含量（ppm）

＝ A＋B×0.9224＋C×0.8560 
A：アルジカルブの含量（ppm） 
B：アルジカルブスルホキシドの含量（ppm） 
C：アルジカルブスルホンの含量（ppm） 

c 確認試験 
 次の操作条件で液体クロマトグラフィー・質量分析を行う。試験溶液は５．試験溶液の調製

の a 抽出法で得られた溶液を用い、試験結果は標準品と一致しなければならない。また、必

要に応じ、ピーク高法又はピーク面積法により定量を行う。 
操作条件 
カラム オクタデシルシリル化シリカゲル（粒径３～５μm）、内径 2.0～4.6 mm、長さ 75～150 
mm 
カラム温度 50℃ 
移動相 A 水及びメタノール（９：１）混液、B 水及びメタノール（１：９）混液 
濃度勾配 A：B（９：１）を 0.1 分間送液した後、A：B（９：１）から（１：３）までの濃

度勾配を 24.9 分間行う。次に A：B（１：３）から（０：１）までの濃度勾配を 5 分間おこな

った後、A：B（９：１）を５分間送液する。 
イオン化モード ESI（＋） 
主なイオン（m/z） アルジカルブ  213、116 
          アルジカルブスルホキシド  207、132 



          アルジカルブスルホン  223 
           エチオフェンカルブ  226 
           オキサミル  237 
           カルバリル  202、145 
           ピリミカーブ  239 
           フェノブカルブ  208 
           ベンダイオカルブ  224 
７．定量限界 
アルジカルブ 0.005 mg/kg 
アルジカルブスルホキシド 0.005 mg/kg 
アルジカルブスルホン 0.005 mg/kg 
エチオフェンカルブ 0.005 mg/kg 
オキサミル 0.005 mg/kg 
カルバリル 0.01mg/kg 
ピリミカーブ 0.005 mg/kg 
フェノブカルブ 0.01 mg/kg 
ベンダイオカルブ 0.005 mg/kg 

 
８．留意事項 

1) ポストカラム蛍光検出器付き高速液体クロマトグラフ装置の構成は下図の通りであるこ

と。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
2) かんきつ類の果肉等酸性の強い検体を対象としてピリミカーブを同時に抽出するときは、

炭酸水素ナトリウム約５ｇを加えることにより抽出率が向上できること。 
3) アセトニトリル／ヘキサン分配は、油脂等をほとんど含まない試料では省略することが

できる。 
4) メンブランフィルターは、種類によって測定対象物質が吸着されることがあるので、回

収できることを確認して使用する。 
5) 操作条件は、機種、カラムの種類等により異なる。アルジカルブスルホキシド及びアル

ジカルブスルホンは溶出が早いことから、オキサミルや他の成分と誤認しないよう留意

する。 
6) 6. 操作法の a 定性試験の濃度勾配は、下図の曲線を参考にすること。 

 
 
 
 
 
 
 



 
  7)  6. 操作法の c 確認試験におけるアルジカルブの主なイオンのうち m/z 213 は[M＋Na]＋で

ある。 
 8) 妨害成分の多い試料では、グラファイトカーボンミニカラム（250 mg）、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）及びトリメチルアミノプロピ

ルシリル化シリカゲルミニカラム（500 mg）による精製を加えるとよい。 
操作概要：グラファイトカーボンミニカラム（250 mg）、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）及びトリメチルアミノプロピルシリル化シ

リカゲルミニカラム（500 mg）それぞれにアセトン 30 mL、ｎ－ヘキサン 20 mL を注入し、

流出液を捨て、上からグラファイトカーボンミニカラム（250 mg）、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）及びトリメチルアミノプロピルシ

リル化シリカゲルミニカラム（500 mg）の順に連結する。試料抽出液の 0.5 mL を採り、窒

素気流下でメタノールを除去し、アセトン及びｎ－ヘキサンの混液（１：４）0.5 mL に溶

解して、先の連結カラムに注入する。アセトン及びｎ-ヘキサンの混液（１：４）20 mL を

注入し、0.5 mL/分の速さで流出させ、溶出液を採る。次いで、グラファイトカーボンミニ

カラム（250 mg）及びエチレンジアミン－Ｎ－プロピルシリル化シリカゲルミニカラム（500 
mg）をはずし、トリメチルアミノ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－ヘキサンの混液（３：７）10 mL を注入し、溶出液を合わせ、40℃以下で

濃縮し、溶媒を除去する。この残留物をメタノール 0.5 mL に溶解する。 

  9)  測定機器及び食品の種類によっては、５．試験溶液の調製のａ 抽出法で得られた溶液を、

必要に応じて 8) に示したミニカラム精製を行った後、LC/MS により直接分析し、定量する

ことも可能であるが、食品由来の成分の影響をうける場合があるので、予め適用可能である

ことを確認してから採用する必要がある。 

 10) アルジカルブスルホンは、アルドキシカルブと同一の化合物である。 
 
９．参考文献 
 永山ら、食品衛生学雑誌、35、470（1994） 
 小林ら、食品衛生学雑誌、43、133（2002） 
 
１０．類型 

Ｃ 



ペンチオピラド試験法（農産物） 

１．分析対象化合物 
  ペンチオピラド 
 
２．装置 
  液体クロマトグラフ・質量分析計（LC-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。 
  ペンチオピラド標準品  本品はペンチオピラド 99％以上を含む。 
 
４．試験溶液の調製 
１）抽出 
  果実及び野菜の場合は試料 20.0ｇを量り採る。穀類、豆類及び種実類の場合は試料 10.0ｇ、茶

の場合は 5.00ｇにそれぞれ水 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。 
 

２）精製 
①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）にアセトン 5 mL を注入し、流出液は捨てる。こ

のカラムに１）で得られた抽出液（果実及び野菜の場合は 5 mL、穀類、豆類及び種実類の場合は

10 mL、茶の場合は 20 mL）を注入した後、アセトン 15 mL を注入する。全溶出液を合わせ水 10 mL
を加えて、40℃以下で約 10 mL まで濃縮する。 
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（1,000 mg）にアセトニトリル及び水各 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、容器をアセトニトリ

ル及び水（2：3）混液 10 mL で洗い、洗液をカラムに注入し、流出液は捨てる。次いでアセトニ

トリル及び水（7：3）混液 10 mL を注入し、溶出液をアセトニトリル及び水（7：3）混液で正確

に 10 mL としたものを試験溶液とする。 
 

５．検量線の作成 
  ペンチオピラド標準品の 0.0005～0.01 mg/L 溶液（アセトニトリル及び水（7：3）混液）を数点

調製する。それぞれ 10 μL を LC-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 10 μL を LC-MS に注入し、５の検量線でペンチオピラドの含量を求める。 
 
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：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 2 mmol/L 酢酸アンモニウム溶液（3：2）混液 

イオン化モード：ESI（－） 

別紙３ 



主なイオン（m/z）：358 
保持時間の目安：8 分 

 
９．定量限界 
  0.01 mg/kg 

 
１０．留意事項 
１）試験法の概要 
  ペンチオピラドを試料からアセトンで抽出し、グラファイトカーボンミニ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した後、LC-MS で定量し、LC-MS 又は LC-MS/MS で

確認する方法である。 
２）注意点 

①LC/MS による農薬等の一斉試験法Ⅰ（農産物）の適用については、なつみかんについては適

用できることを確認しており、事前に検証の上で一斉法を採用することは可能である。 
②LC-MS（ESI（+））を用いる場合の主なイオン（m/z）は、360 がある。 
③LC-MS/MS（ESI（－））を用いる場合の主なイオンを以下に示す。 

  プリカーサーイオン（m/z）：358 
  プロダクトイオン（m/z）：149、109 
 
１１．参考文献 
  なし 
 
１２．類型 
  Ｃ 
 


