
オルメトプリム，ジアベリジン、トリメトプリム及びピリメタミン試験法 
（畜水産物） 

 
１．分析対象化合物 
 オルメトプリム 
ジアベリジン 
トリメトプリム 
ピリメタミン 

 
２．装置 
  紫外分光光度型検出器付き高速液体クロマトグラフ（HPLC-UV）又は多波長検出器

付き高速液体クロマトグラフ（HPLC-DAD） 
 
３．試薬、試液 

次に示すもの以外は、総則の２に示すものを用いる。 
アセトニトリル 液体クロマトグラフ用に製造したものを用いる。 
水 液体クロマトグラフ用に製造したものを用いる。 
メタノール 液体クロマトグラフ用に製造したものを用いる。 
オルメトプリム標準品 本品はオルメトプリム 99.2％以上含み、融点は 231～235℃
である。 

ジアベリジン標準品 本品はジアベリジン 98.0％以上を含み、融点は 231～236℃で

ある。 
トリメトプリム標準品 本品はトリメトプリム 99.9％以上を含み、融点は 199～203℃
である。 

ピリメタミン標準品 本品はピリメタミン 99.9％以上含み、融点は 233～234℃であ

る。 
 
４．試験溶液の調製 
１）抽出 

試料 10.0ｇを量り採り、アセトニトリル 50 mL を加えてホモジナイズした後、毎分

3,000 回転で 10 分間遠心分離する。アセトニトリル層を分液ロートに採り、残留物にア

セトニトリル 20 mL を加えて激しく振り混ぜた後、上記と同様に遠心分離し、得られた

アセトニトリル層を先の分液ロート中に合わせる。これにｎ-ヘキサン 70 mL を加えて

激しく振り混ぜた後、ｎ-ヘキサン層を捨て、アセトニトリル層にｎ-プロパノール 10 
mL を加えて、40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物にクロロホルム 10 mL
を加えて溶解する。 
 
２）精製 
① 筋肉及び乳の場合 



シリカゲルミニカラム（1,000 mg）にクロロホルム 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、クロロホルム 10 mL を注入し、流出

液は捨てる。このカラムにクロロホルム及びメタノール（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。この残留物にメタノール 2.0 mL を加え

て溶解し、これを試験溶液とする。 
 

② 肝臓及び魚類の場合 
シリカゲルミニカラム（1,000 mg）にクロロホルム 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、クロロホルム 10 mL、クロロホルム及

びメタノール（19：１）混液 10 mL を順次注入し、流出液は捨てる。このカラムにクロ

ロホルム及びメタノール（９：１）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。この残留物にメタノール 2.0 mL を加えて溶解し、これを試験溶液と

する。 
 

５．検量線の作成 
オルメトプリム、ジアベリジン及びトリメトプリム各標準品について、0.05～10 mg/L 

のメタノール溶液を数点調製する。 
ピリメタミン標準品について、0.05～10 mg/L アセトニトリル溶液を数点調製する。 
それぞれ HPLC 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 
試験溶液を HPLC に注入し、５の検量線でオルメトプリム、ジアベリジン、トリメト

プリム及びピリメタミンの含量を求める。 
 
７．確認試験 
 LC/MS 又は LC/MS/MS により確認する。 
 
８．測定条件 
 HPLC 

検出器：UV 又は DAD（波長 230 nm 付近の極大波長） 
カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル 内径 2.0～6.0 mm、長さ 100～250 mm、

粒子径２～５μm 
カラム温度：40℃ 
移動相： 
ジアベリジン、トリメトプリム及びオルメトプリム アセトニトリル及び 0.025％

リン酸溶液（７：93）混液 
ピリメタミン アセトニトリル及び 0.025％リン酸溶液（17：83）混液 

保持時間の目安：ジアベリジン９分、トリメトプリム 12 分、オルメトプリム 18 分、

ピリメタミン 11 分 



 
９．定量限界 
  オルメトプリム 0.02 mg/kg 

ジアベリジン 0.02 mg/kg 
トリメトプリム 0.02 mg/kg 
ピリメタミン 0.02 mg/kg 

 
10．留意事項 
１）試験法の概要 
オルメトプリム、ジアベリジン、トリメトプリム及びピリメタミンを試料からアセト

ニトリルで抽出し、アセトニトリル／ヘキサン分配により脱脂した後、シリカゲルミニ

カラムで精製して、それぞれ HPLC-UV 又は HPLC-DAD により測定する方法である。 
 
11．参考文献 
 なし 
 
12．類型 
 Ｃ 
 
 
 



クロジナホッププロパルギル試験法（農産物） 
 

１．分析対象化合物 
クロジナホッププロパルギル 

 
２．装置 

紫外分光光度型検出器付き高速液体クロマトグラフ（HPLC-UV） 
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２に示すものを用いる。 
  クロジナホッププロパルギル標準品  本品はクロジナホッププロパルギル99％以上

を含む。   
 
４．試験溶液の調製       
１）抽出   

試料25.0ｇにアセトニトリル100 mLを加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。ろ

紙上の残留物にアセトニトリル50 mLを加え、同様にろ過し、ろ液を合わせ、アセトニ

トリルを加えて250 mLとする。この10 mLを採り、ｎ-ヘキサン３mLずつで２回振と

う洗浄する。アセトニトリル層を40℃以下で５mLに濃縮し、水を加えて20 mLとする。

     
２）精製 
① 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２mL、アセト

ニトリル及び水（１：３）混液２mLを順次注入し、各流出液は捨てる。このカラムに

１）で得られた溶液を注入し、流出液は捨てる。次いで、アセトン２mLを注入し、溶

出液に水を加えて16 mLとし、さらに飽和塩化ナトリウム溶液４mLを加える。これを

エーテル及びｎ-ヘキサン（１：９）混液３mLずつで３回振とう抽出する。          
                 
② シリカゲルカラムクロマトグラフィー  
シリカゲルミニカラム（690 mg）に①で得られた溶液を注入し、さらにエーテル及

びｎ-ヘキサン（１：９）混液９mLを注入し、全溶出液を採り、40℃以下で溶媒を除去

する。残留物をテトラヒドロフラン及びｎ-ヘキサン（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。 
 

５．検量線の作成 
クロジナホッププロパルギル標準品の0.01～0.2 mg/Lテトラヒドロフラン及びｎ－ヘ

キサン（１：９）混液溶液を数点調製し、それぞれ100μLをHPLCに注入し、ピーク高

法又はピーク面積法により検量線を作成する。 
 



６．定量 
試験溶液100μLをHPLCに注入し、５の検量線でクロジナホッププロパルギルの含量

を求める。 
 

７．確認試験 
 LC/MSにより確認する。 
 
８．測定条件 
HPLC      
検出器：UV（波長226 nm） 
カラム：アミノプロピルシリル化シリカゲル（粒径５μm） 内径4.6 mm、長さ250 mm  
移動相：テトラヒドロフラン及びｎ-ヘキサン（１：９）混液 
保持時間の目安：８分 

 
９．定量限界 

0.02 mg/kg 
    
10．留意事項 
１）試験法の概要 

クロジナホッププロパルギルを試料からアセトニトリルで抽出し、アセトニトリル/
ヘキサン分配で脱脂した後、オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラムで精製し、エ

ーテル及びｎ-ヘキサン混液に転溶する。さらに、シリカゲルミニカラムで精製した後、

HPLC-UVで測定し、LC/MSで確認する方法である。 
 
２）注意点 
① 本法は小麦を対象とした試験法である。引用文献のHPLC測定条件を変更した。 
② クロジナホッププロパルギルは酸性条件下では比較的安定であるが、塩基性条件下

では急速に分解し、酸体となる（pＨ９での半減期約２時間）。 
③ 妨害ピークが出現する場合は、類型に示した引用文献の方法（カラムスイッチング

方式）を行うとよい。 
④ 作物によっては、参考文献に示す一斉試験法も適用可能である。 

 
11．参考文献 
１）厚生労働省医薬食品局食品安全部長通知「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」LC/MSによる農薬等の一斉試験法Ⅰ（農産物） 
 

12．類型 
Ｄ（Altenburger, E., Determination of residues of parent compounds by liquid chromato

graphy (HPLC) wheat, Novartis Crop Protection社報告，http://www.epa.gov/oppbead1/
methods/rammethods/1999_088M.tif） 



ジクロベニル試験法（農産物） 
 

１．分析対象化合物 
ジクロベニル 

 

２．装置 
 電子捕獲型検出器付きガスクロマトグラフ（GC-ECD） 

ガスクロマトグラフ・質量分析計（GC/MS） 
 

３．試薬、試液 
  次に示すもの以外は、総則の２に示すものを用いる。 
 ５％含水合成ケイ酸マグネシウム カラムクロマトグラフィー用に製造した合成ケ

イ酸マグネシウム（粒径 150～250μm）を 130℃で 12 時間以上加熱した後、デシ

ケーター中で放冷する。これに対して水５％を加える。 
  ジクロベニル標準品 本品はジクロベニル 97％以上を含み、融点は 143～146℃であ

る。 
   

４．試験溶液の調製 
１） 抽出 

試料 20.0ｇ（穀類の場合は、試料 20.0ｇに水 40 mL を加え、２時間放置する）にアセ

トン 100 mL を加えて 30 分間振とうした後、吸引ろ過する。ろ紙上の残留物にアセトン

50 mL を加えて振とうし、上記と同様にろ過を行う。ろ液を合わせ、40℃以下で約 50 mL
に濃縮する。これに５％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、ろ液に２％ジエチレングリコール・アセトン溶液 0.5 mL を

加えて 35℃以下で約５mL まで濃縮する。 
 

２） 精製 
クロマトグラフ管（内径 15 mm）に５％含水合成ケイ酸マグネシウム５ｇをｎ-ヘキ

サンに懸濁させて充てんし、無水硫酸ナトリウム約５ｇを積層する。このカラムに１）

で得られた溶液を注入し、次いで、エーテル及びｎ-ヘキサン（1：19）混液 50 mL を注

入する。溶出液に２％ジエチレングリコール・アセトン溶液 0.5 mL を加えて 35℃以下

で約１mL まで濃縮し、窒素ガスを用いて乾固する。残留物をｎ-ヘキサンに溶解し、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 



ジクロベニル標準品をアセトンに溶解し、ｎ-ヘキサンで希釈して、0.01～0.2 mg/L の

標準溶液を調製する。この溶液の２μL を GC 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２μL を GC に注入し、５の検量線でジクロベニルの含量を求める。 
 

７．確認試験 
 GC/MSにより確認する。 
 

８．測定条件 
GC 

検出器：ECD 
カラム：50％フェニル－メチルシリコン 内径 0.2～0.7 mm、長さ 10～30ｍ、膜厚

0.1～1.5μm 
カラム温度：50℃（２分）－２～20℃/分－280℃ 
注入口温度：200～270℃ 
検出器温度：280～300℃ 

 

９．定量限界 
0.01 mg/kg 
 

10．留意事項 
１） 試験法の概要 
ジクロベニルを試料からアセトンで抽出し、ヘキサンに転溶した後、合成ケイ酸マグ

ネシウムカラムで精製する。GC-ECD で測定し、GC/MS で確認する方法である。 
 

２） 注意点 
① ジクロベニルは蒸気圧が高いので濃縮時に揮散しやすく、GC/MS による一斉試験

法では 30～60％の回収率しか得られない。濃縮時にはキーパーとしてジエチレング

リコールを加え、乾固させないように充分注意する。 
 

11．参考文献 
なし 

 

12．類型 



 Ｄ（農薬残留分析法研究班編 最新「農薬の残留分析法」、193-195 頁、中央法規出版、

1995 年、GC 操作条件は環境省告示の水質汚濁に係わる登録保留基準値の試験法か

ら引用） 
 

 
 
 



ジチアノン試験法（農産物） 
 

１．分析対象化合物 

ジチアノン 
 

２．装置 

紫外分光光度型検出付き高速液体クロマトグラフ（HPLC-UV） 

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２に示すものを用いる。 

凝固液 塩化アンモウム２ｇを水 400 mL に溶解した後、リン酸４mL を加えたもの。 

ジチアノン標準品 本品はジチアノン 99％以上を含み、融点は 216℃である。 

 

４．試験溶液の調製 

１）抽出 

 果実、野菜及びハーブの場合は、検体約１kg を精密に量り、４mol/L 塩酸 100 mL を加え

て細切均一化した後、検体 20.0ｇに相当する量を量り採る。ホップの場合は、試料 5.00ｇ

に 0.5 mol/L 塩酸 20 mL を加え、２時間放置する。 

これにアセトン 100 mL を加え、30 分間振とうする。吸引ろ過後、ろ紙上の残留物にアセ

トン 50 mL を加え、上記と同様に操作する。ろ液を合わせ、アセトンを加えて 200 mL とす

る。 

 上記の溶液 50 mL を採り、凝固液 50 mL 及びケイソウ土２ｇを加え、５分間放置した後、

吸引ろ過する。ろ紙上の残留物をアセトン及び凝固液（１：１）混液 50 mL で洗い、全ろ

液を合わせる。これに５％塩化ナトリウム溶液 100 mL を加え、ｎ-ヘキサン 100 mL ずつで

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、ろ液に酢酸 0.5 mL を加え 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５mL を加えて溶かす。 
 

２）精製 

 シリカゲルミニカラム（690 mg）にｎ-ヘキサン５mL 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、流出液は捨てる。ｎ-ヘキサン 15 mL をカラムに注

入し、流出液は捨てる。さらに、アセトン及びｎ-ヘキサン（１：49）混液 10 mL をカラム

に注入し、流出液は捨てる。 次いで、アセトン及びｎ-ヘキサン（１：９）混液 10 mL を

注入する。溶出液に酢酸 0.5 mL を加え、40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。この残留物

を酢酸及びメタノール（１：19）混液に溶解し、正確に２mL としたものを試験溶液とする。 
 

５．検量線の作成 



ジチアノン標準品をジクロロメタンに溶解し、200 mg/L 溶液を調製する。これを酢酸及

びメタノール（１：19）混液で希釈して、0.05～１mg/L の溶液を調製する。その 20μL を

HPLC 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 20μL を HPLC に注入し、５の検量線でジチアノンの含量を求める。 
 

７．確認試験 

 LC/MS により確認する。 
 

８．測定条件 

HPLC 

検出器：UV（波長 255 nm） 

カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル（粒径５μm） 内径２～６mm、長さ 150～300 

mm  

カラム温度：40℃ 

移動相：酢酸、水及びメタノール（１：35：65）混液 

保持時間の目安：７～12 分 

 

９．定量限界 

0.02 mg/kg（ホップの場合は 0.08 mg/kg） 

 

10．留意事項 

１）試験法の概要 

ジチアノンを、塩酸を加えて均一化した試料からアセトンで抽出し、凝固液処理した後、

ｎ-ヘキサンに転溶する。シリカゲルミニカラムで精製した後、HPLC-UV で測定し、LC/MS

で確認する方法である。 

 

２）注意点 

① 本法は環境省告示ジチアノン試験法の「大根の葉の場合」の方法を準用した方法であ

る。 
 

11．参考文献 

 なし 

 

12．類型 

Ａ（環境省告示第 60 号 ジチアノン試験法 平成 15 年４月 10 日改訂） 



ジチオピル及びチアゾピル試験法（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 
ジチオピル    ジチオピル 
チアゾピル    チアゾピル 

 

２．装置 
 電子捕獲型検出器付きガスクロマトグラフ（GC-ECD） 
 ガスクロマトグラフ・質量分析計（GC/MS） 
 ディーン・スターク蒸留装置 
 

３．試薬、試液 
  次に示すもの以外は、総則の２に示すものを用いる。 

ジチオピル標準品 本品はジチオピル 99％以上を含み、融点は 65～67℃である。 
チアゾピル標準品 本品はチアゾピル 99％以上を含み、融点は 77～79℃である。 
 

４．試験溶液の調製 
１） 抽出 

試料 5.00ｇをディーン・スターク蒸留装置の丸底フラスコに量り採り、水 350 mL、
塩酸２mL、ｎ-ヘキサン 20 mL 及び消泡剤１mL を加え、120 分間加熱還流する。終了

後、トラップ内の水及びｎ-ヘキサンを分液ロートに採り、再び丸底フラスコにｎ-ヘキ

サン 20 mL を加え、60 分間加熱還流する。終了後、トラップ内の水及びｎ-ヘキサンを

先の分液ロート中に合わせる。これに塩化ナトリウム 10ｇを加えて振とうし、ｎ-ヘキ

サン層を採る。水層にｎ-ヘキサン 20 mL を加えて振とうし、ｎ-ヘキサン層を採り、先

のｎ-ヘキサン層と合わせる。これ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、ろ液を 40℃以下で５mL に濃縮する。 
 

２） 精製 
クロマトグラフ管（内径 15 mm）にカラムクロマトグラフィー用合成ケイ酸マグネシ

ウム５ｇをｎ-ヘキサンに懸濁させて充てんし、無水硫酸ナトリウム約５ｇを積層する。

このカラムに１）で得られた溶液を注入し、流出液は捨てる。さらに、ｎ-ヘキサン 50 
mL を注入し、流出液は捨てる。次いで、エーテル及びｎ-ヘキサン（１：４）混液 100 
mL を注入し、溶出液を 40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。残留物をｎ-ヘキサンに

溶解し、正確に５mL としたものを試験溶液とする。 
 



５．検量線の作成 
ジチオピル及びチアゾピル標準品をアセトンに溶解して標準原液を作製し、これをｎ

-ヘキサンで希釈して、0.01～0.1 mg/L の混合標準溶液を数点調製する。それぞれ２μL
を GC 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２μL を GC に注入し、５の検量線でジチオピル及びチアゾピルの含量を求

める。 
 
７．確認試験 
 GC/MS により確認する。 
 
８．測定条件 

１）GC 
検出器：ECD 
カラム：メチルシリコン 内径 0.25 mm、長さ 30 ｍ、膜厚 0.25μm 
カラム温度：50℃（１分）－25℃/分－175℃－10℃/分－300℃ 
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：２μL 
保持時間の目安：ジチオピル 13 分 

 

２）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 0.25μm 
カラム温度：50℃（１分）－25℃/分－125℃－10℃/分－300℃（７分） 
注入口温度：230℃ 
インターフェイス温度：300℃ 
キャリヤーガス：ヘリウム 
注入量：２μL 
保持時間の目安：ジチオピル 14 分 

 

９．定量限界 
ジチオピル 0.01 mg/kg  
チアゾピル 0.01 mg/kg 

 



10．留意事項 
１）試験法の概要 
ジチオピル及びチアゾピルを試料からディーン・スターク蒸留装置を用いて抽出する。

合成ケイ酸マグネシウムカラムで精製した後、GC-ECD で定量し、GC/MS で確認する

方法である。 
 

11．参考文献 
今月の農業編集室編「改定 4 版登録農薬保留基準ハンドブック」p.363-365、化学工業

日報社（2003） 
 

12．類型 
Ｃ 

 
 
 
 



スルファキノキサリン、スルファジアジン、スルファジミジン、スルファジメ

トキシン、スルファメトキサゾール、スルファメトキシピリダジン、スルファ

メラジン、スルファモノメトキシン及びスルフイソゾール試験法（畜水産物） 

 

１．分析対象化合物 

スルファキノキサリン 

スルファジアジン 

スルファジミジン 

スルファジメトキシン 

スルファメトキサゾール 

スルファメトキシピリダジン 

スルファメラジン 

スルファモノメトキシン 

スルフイソゾール 

 

２．装置 

  紫外分光光度型検出器付き高速液体クロマトグラフ（HPLC-UV）又は多波長検出器

付き高速液体クロマトグラフ（HPLC-DAD） 

 

３．試薬、試液 

次に示すもの以外は、総則の２に示すものを用いる。 

アセトニトリル 液体クロマトグラフ用に製造したものを用いる。 
水 液体クロマトグラフ用に製造したものを用いる。 
メタノール 液体クロマトグラフ用に製造したものを用いる。 
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（500 mg） 内径 12
～13 mm のポリエチレン製のカラム管にエチレンジアミン-N-プロピルシリル化シ

リカゲル 500 mg を充填したもの又はこれと同等の分離特性を有するものを用いる。 

スルファキノキサリンナトリウム標準品 本品はスルファキノキサリン 99.0％以上

を含み、融点は 247～248℃である。 
スルファジアジン標準品 本品はスルファジアジン 99.0％以上を含み、融点は 252
～256℃である。  

スルファジミジン標準品 本品はスルファジミジン 99.0％以上を含み、融点は 197
～200℃である。 

スルファジメトキシン標準品 本品はスルファジメトキシン 99.0％以上を含み、融

点は 193～203℃である。  
スルファメトキサゾール標準品 本品はスルファメトキサゾール 99.0％以上を含み、

融点は 166～172℃である。  
スルファメトキシピリダジン標準品 本品はスルファメトキシピリダジン 99.0％以

上を含み、180～183℃である。  
スルファメラジン標準品 本品はスルファメラジン 99.0％以上を含み、融点は 234
～238℃である。 

スルファモノメトキシン標準品 本品はスルファモノメトキシン 99.0％以上を含み、



融点は 204～206℃である。  
スルフイソゾール標準品 本品はスルフイソゾール 98.0％以上を含み、融点は 141
～142℃である。 

 

４．試験溶液調製法 

１）抽出 

試料 5.00ｇを量り採り、無水硫酸ナトリウム 10ｇ及び酢酸エチル 20 mL を加えて１

分間ホモジナイズした後、毎分 3,000 回転で 10 分間遠心分離し、酢酸エチル層を採る。

残留物を酢酸エチル 20 mL ずつで２回上記と同様に操作し、得られた酢酸エチル層を合

わせる。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、

綿栓ろ過する。これを 40℃以下で約５mL に濃縮し、ｎ-ヘキサン７mL を加える。 
 

２）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）に、ｎ-ヘ

キサン５mL を注入し、流出液は捨てる。このカラムに１）で得られた溶液を毎分５mL
で注入した後、酢酸エチル及びｎ-ヘキサン（１：１）混液３mL、ｎ-ヘキサン３mL を

注入し、流出液は捨てる。カラム内のｎ-ヘキサンを加圧又は減圧により除去した後、

カラムに 20％アセトニトリル-0.05 mol/L ギ酸アンモニウムを５mL 注入し、溶出液を試

験溶液とする。 
 

５．検量線の作成 

スルファキノキサリン、スルファジアジン、スルファジミジン、スルファジメトキシ

ン、スルファメトキサゾール、スルファメトキシピリダジン、スルファメラジン、スル

ファモノメトキシン及びスルフイソゾール標準品について、0.005～1.0 mg/L の 20％ア

セトニトリル-0.05 mol/L ギ酸アンモニウム溶液を数点調製する。それぞれ HPLC 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 
 試験溶液を HPLC に注入し、５の検量線でスルファキノキサリン、スルファジアジ

ン、スルファジミジン、スルファジメトキシン、スルファメトキサゾール、スルファメ

トキシピリダジン、スルファメラジン、スルファモノメトキシン及びスルフイソゾール

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 

HPLC 
検出器：UV 又は DAD（波長 272 nm） 
カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル 内径 2.0～6.0 mm、長さ 100～250 mm、

粒子径２～５μm 



 カラム温度：30℃ 
移動相：メタノール、アセトニトリル及び 0.05 mol/L ギ酸（２：３；15）混液 
保持時間の目安：30～40 分（スルファキノキサリン） 

 

９．定量限界 
0.01 mg/kg  

 

10．留意事項 

１) 試験法の概要 

スルファキノキサリン、スルファジアジン、スルファジミジン、スルファジメトキシ

ン、スルファメトキサゾール、スルファメトキシピリダジン、スルファメラジン、スル

ファモノメトキシン及びスルフイソゾールを試料から酢酸エチルで抽出し、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により精製した後、

HPLC-UV 又は HPLC-DAD により測定する方法である。 

 

２) 注意点 

① 抽出液を濃縮乾固後、酢酸エチル及びｎ-ヘキサンの混液を加えると、サルファ剤の

再溶解が不十分な場合があるので、抽出液の濃縮時には乾固させないようにすること。 

②ｎ-ヘキサンでミニカラムを洗浄した後に、ミニカラム中に残存しているｎ-ヘキサン

を完全に留去しないと、試験溶液中にｎ-ヘキサンが混入して、測定結果に影響を及ぼ

すことがある。 

 

11．参考文献 
 Y. Ito et al., J. Chromatogr. A, 898, 95-102（2000） 
 
12．類型 
 Ｄ 

 

 



チアジニル試験法（農産物） 
 

１．分析対象化合物 
チアジニル 

 

２．装置 
紫外分光光度型検出器付き液体クロマトグラフ（HPLC-UV） 
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２に示すものを用いる。 
 チアジニル標準品 本品はチアジニル 95％以上を含み、融点は 112.2℃である。 
 

４．試験溶液の調製 
１） 抽出 
 試料 10.0ｇを量り採り、0.1 mol/L 塩酸 20 mL を加えて２時間放置する。これにアセ

トニトリル 80 mL を加え、30 分間振とうした後、ガラス繊維ろ紙を用いて吸引ろ過す

る。ろ紙上の残留物にアセトニトリル及び水（９：１）混液 60 mL を加え、同様の振と

う及びろ過の操作を繰り返す。ろ液を合わせ、40℃以下で 15 mL に濃縮する。 
 多孔性ケイソウ土カラム（20 mL 保持用）に上記の濃縮液を注入し、10 分間放置した

後、ｎ-ヘキサン 120 mL を注入する。溶出液を 40℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。

この残留物に水及びメタノール（４：１）混液５mL を加えて溶かす。 
 

２） 精製 
① 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）にメタノール５mL 及び水

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

さらに、水及びメタノール（２：３）混液 10 mL を注入し、流出液は捨てる。次いで、

水及びメタノール（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。この残留物にｎ-ヘキサン５mL を加えて溶かす。 
 

② シリカゲルカラムクロマトグラフィー 
 シリカゲルミニカラム（690 mg）にｎ-ヘキサン５mL 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、酢酸エチル及びｎ-ヘキサン（１：９）混液

10 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（１：４）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。この残留物にｎ-ヘ



キサン５mL を加えて溶かす。 
 

③ 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５mL 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、さらにｎ-ヘキサン５mL 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（１：９）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。この残留物にアセトニトリル及

び水（１：１）混液を加えて溶かし、正確に２mL としたものを試験溶液とする。 
 
５．検量線の作成 
チアジニル標準品の 500 mg/L アセトニトリル溶液を調製し、この溶液をアセトニト

リル及び水（１：１）混液で希釈して 0.05～１mg/L 溶液を数点調製し、それぞれ 40
μL ずつを HPLC 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 40μL を HPLC に注入し、５の検量線でチアジニルの含量を求める。 
 

７．確認試験 
LC/MS により確認する。 

 

８．操作条件 
HPLC 

検出器：UV（波長 275 nm） 
カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル、内径２～６mm、長さ 150～300 mm 
カラム温度：40℃ 
移動相：アセトニトリル及び水（１：１）混液 
保持時間の目安：10～15 分 

 
９．定量限界 

0.01 mg/kg 
 

10．留意事項 
１）試験法の概要 
チアジニルを試料から塩酸酸性下でアセトニトリルで抽出し、多孔性ケイソウ土カラ

ム中でｎ-ヘキサンに転溶する。オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム、シリカ

ゲルミニカラム及び合成ケイ酸マグネシウムミニカラムによる精製の後、HPLC-UV で



測定し、LC/MS で確認する方法である。 
 

２） 注意点 
① 本法は環境省告示試験法に基づく米を対象とした試験法である。同試験法は代謝物

も対象とした試験法であるため、酸性条件で抽出を行っている。 
 

11．参考文献 
 なし 
 

12．類型 
Ａ（環境省告示第 60 号｢チアジニル試験法｣平成 15 年４月 10 日） 
 

  

  

  

 



トリクロロ酢酸ナトリウム塩試験法（農産物） 
 

１．分析対象化合物 
トリクロロ酢酸ナトリウム塩 

 

２．装置 
ガスクロマトグラフ・質量分析計（GC/MS） 

 

３．試薬、試液 
次に示すもの以外は、総則の２に示すものを用いる。 
ジアゾメタン溶液 ジアゾメタン生成装置を用い、N-メチル-N'-ニトロ-N-ニトロソ

グアニジン0.2ｇに精製水0.5 mL及び20％水酸化ナトリウム溶液0.6 mLを加え、発生した

ジアゾメタンを氷冷したtert-ブチルメチルエーテル３mLに捕集し、このtert-ブチルメ

チルエーテル層をジアゾメタン溶液とする。 
トリクロロ酢酸ナトリウム塩標準品  本品はトリクロロ酢酸ナトリウム塩99％以上

を含む。 
 

４．試験溶液の調製  
１）抽出 

試料10.0ｇに水70 mLを加えて30分間振とうし、ガラス繊維ろ紙を用いて吸引ろ過す

る。ろ紙上の残留物に水30 mLを加え、上記と同様に振とう及びろ過を行う。 
得られたろ液を合わせ、９mol/L硫酸を加えてpＨ0.5以下に調整した後、塩化ナトリ

ウム20ｇを加え、tert-ブチルメチルエーテル50 mLずつで２回抽出する。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、30℃以下で濃縮し、

tert-ブチルメチルエーテルを加えて正確に20 mLとする。 
 

２）メチル化 
抽出溶液２mLを採り、ジアゾメタン溶液１mLを加えて密栓し、60分間静置したもの

を試験溶液とする。 
 

５．検量線の作成 
トリクロロ酢酸ナトリウム塩標準品の 0.005～0.5 mg/L tert-ブチルメチルエーテル

溶液を数点調製し、それぞれについて４．２）メチル化と同様に操作する。それぞれ４

μL を GC/MS に注入し、ピーク高法又はピーク面積法により検量線を作成する。 
 

６．定量 



試験溶液４μL を GC/MS に注入し、５の検量線でトリクロロ酢酸ナトリウム塩の含

量を求める。 
 

７．確認試験 
 GC/MSにより確認する。 
 

８．測定条件 
GC/MS 

カラム：メチルシリコン 内径0.25 mm，長さ25 m， 膜厚0.1μm 
カラム温度：50℃（12分）－10℃/分－150℃（２分） 
注入口温度：200℃ 
主なイオン（m/z）：119，117 

 

９．定量限界 
0.05 mg/kg 

 

10．留意事項 
１） 試験法の概要 
 トリクロロ酢酸ナトリウム塩を試料から水で抽出し、tert-ブチルメチルエーテルに転

溶した後、ジアゾメタンでメチル化し、GC/MSで測定及び確認する方法である。 
 

２） 注意点 
① 本法は水道法水質基準のクロロ酢酸、ジクロロ酢酸及びトリクロロ酢酸のGC/MSに
よる一斉分析法に、大麦及び「その他の穀類」試料からの抽出操作を追加した方法で

ある。 
② トリクロロ酢酸は濃縮操作で損失があるため、浴温を低く設定し、乾固させない。 
③ メチル化操作においてジアゾメタン量が不足する場合は、適宜増量し、検量線溶液 

の作成操作時も同様にジアゾメタンを増量する。 
④ トリクロロ酢酸のメチル化生成物は揮発性が高く、濃縮による損失が大きいため、

濃縮を行わずそのまま試験溶液とする。 
⑤ トリクロロ酢酸ナトリウム塩の標準原液は冷凍保存し、希釈標準溶液は用時調製す

る。 
 

12．参考文献 
 なし 

 



13．類型 
Ｄ（厚生労働省告示第261号「水質基準に関する省令の規定に基づき厚生労働大臣が

定める方法 別表第17に定める方法」平成15年7月22日） 
 



トリブロムサラン及びビチオノール試験法（畜水産物） 

 
１．分析対象化合物 
トリブロムサラン 
ビチオノール 

 
２．装置 
液体クロマトグラフ・タンデム質量分析計（LC/MS/MS） 

 
３．試薬、試液 

次に示すもの以外は、総則の２に示すものを用いる。 
アセトニトリル 液体クロマトグラフ用に製造したものを用いる。 
水 液体クロマトグラフ用に製造したものを用いる。 
トリブロムサラン標準品 本品はトリブロムサラン 98.0％以上を含み、融点は 227～

228℃である。 
ビチオノール標準品  本品はビチオノール 98.0％以上を含み、融点は 184～187℃で

ある。 
 
４．試験溶液調製法 
１）乳の場合 

試料 5.0ｇを量り採り、アセトニトリル 20 mL 及びアセトニトリル飽和ｎ-ヘキサン

20 mL を加えてホモジナイズした後、毎分 3,000 回転で５分間遠心分離する。アセトニ

トリル層及びｎ-ヘキサン層を綿栓ろ過して分液ロートに移し、アセトニトリル層を採

る。これにｎ-プロパノール 10 mL を加え 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１mL を加えて溶解した後、孔径 0.2μm のメンブランフィルタ

ーでろ過して、これを試験溶液とする。 
 
２）筋肉、脂肪、肝臓、腎臓及びその他の食用部分の場合 
試料 5.0ｇを量り採り、１mol/L 塩酸 10 mL 及び酢酸エチル 50 mL を加えてホモジナ

イズした後、毎分 3,000 回転で５分間遠心分離し、酢酸エチル層をすり合わせ減圧濃縮

器中に採る。残留物に酢酸エチル 20 mL を加えて５分間激しく振り混ぜた後、上記と同

様に遠心分離し、得られた酢酸エチル層をその減圧濃縮器中に合わせ、40℃以下で濃縮

し、溶媒を除去する。この残留物にアセトニトリル 20 mL 及びアセトニトリル飽和ｎ-

ヘキサン 20 mL を加え５分間激しく振り混ぜた後、アセトニトリル層を 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 1.0 mL を加えて溶解した後、孔

径 0.2μm のメンブランフィルターでろ過して、これを試験溶液とする。 
 
５．検量線の作成 



 トリブロムサラン標準品について、0.006～0.1 mg/L のアセトニトリル溶液を数点調製

する。 
ビチオノール標準品について、0.002～0.1 mg/L のアセトニトリル溶液を数点調製する。 
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。 

 
６．定量 
試験溶液を LC/MS/MS に注入し、５の検量線でトリブロムサラン及びビチオノール

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 

LC/MS/MS 
カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル 内径 2.0～6.0 mm、長さ 50～250 mm、

粒子径２～５μm 
カラム温度：40℃ 
移動相：アセトニトリル、水及びギ酸（500：500：１）混液 

  主なイオン（m/z）：ESI（-） トリブロムサラン 251/448、ビチオノール 161/335 
保持時間の目安：７～10 分 

 
９．定量限界 
  トリブロムサラン 0.005 mg/kg 
ビチオノール 0.002 mg/kg 

 
10．留意事項 
１）試験法の概要 
トリブロムサラン及びビチオノールを乳の場合はアセトニトリルで、その他の場合は

酢酸エチルで抽出し、アセトニトリル／ヘキサン分配により脱脂した後、それぞれ

LC/MS/MS で測定する方法である。 
 
２）注意点 

試験溶液を LC/MS/MS に注入した際に、ピーク高さ又はピーク面積の増強又は抑制

が認められる場合には、以下の操作に準じて定量を行うこと。 

試験溶液Ⅰ：４で得られた試験溶液 0.1 mL に、基準値相当濃度の標準品のアセト

ニトリル溶液 0.1 mL を加える。 
試験溶液Ⅱ：４で得られた試験溶液 0.1 mL に、基準値の２倍相当濃度の標準品の

アセトニトリル溶液 0.1 mL を加える。 



 本試験法において検体 5.0 ｇから試験溶液 1.0 mL が得られるので、基準値相当

濃度の標準品のアセトニトリル溶液は、次の通り計算する。 

   基準値相当濃度（mg/L） ＝ 基準値（ppm） × 5.0（ｇ） ÷ 1.0（mL） 

 試験溶液Ⅰ及びⅡをそれぞれHPLCに注入し、ピーク高さ又はピーク面積を求め、

次式により含量を計算する。 

    含量（ppm） ＝ 基準値（ppm） ×（２ａ－ｂ）÷（ｂ－ａ） 

ａ：試験溶液Ⅰのピーク高さ又はピーク面積 
ｂ：試験溶液Ⅱのピーク高さ又はピーク面積 

 含量が基準値の２倍を超える場合は、試験溶液をアセトニトリルで希釈して、基

準値相当濃度以上、基準値の２倍相当濃度以下となるように調製した後、試験溶

液Ⅰ及びⅡを調製し、上記と同様に操作して求めた含量に希釈倍率 を乗じて、希

釈前の含量を求める。 
 
11．参考文献 
 なし 
 
12．類型 
 Ｃ 
 
 



ニコチン試験法（農産物） 
 
１．分析対象化合物 
ニコチン 

 
２．装置 
ガスクロマトグラフ・質量分析計（GC/MS） 
 

３．試薬、試液 
  次に示すもの以外は、総則の２に示すものを用いる。 
 酢酸ブチル 酢酸ブチル（特級） 
 ニコチン標準品  本品はニコチン99％以上を含む。    
［2H３］メチルニコチン標準品 本品は［2H３］メチルニコチン98％以上を含む。 
   

  ４．試験溶液の調製       
  試料３～５ｇを正確に量り採り、内標準物質として［2H３］メチルニコチン82 ngを添

加し、よく混和する。これに、アンモニア水１mLを加えて、 pＨ12に調整し、トルエン

３mLを加え、15時間振とう抽出する。4,200回転で遠心分離し、トルエン層２mLを採る。

これに0.05 mol/L塩酸１mLを加え、１分間激しく混合し、水層0.7～0.8 mLを採り、これ

に５mol/L水酸化ナトリウム溶液３滴及びトルエン0.5 mLを加え、１分間激しく混合す

る。トルエン層を採り、これを試験溶液とする。 
 
５．検量線の作成 
ニコチン標準品及び［2H３］メチルニコチンを0.01％トリエチルアミン含有酢酸ブチル

に溶解し、それぞれ100 mg/L溶液を調製する。これらの溶液を混合し、0.01％トリエチ

ルアミン含有酢酸エチルで希釈して、ニコチン 12～240 ng/mL（［2H３］メチルニコチン

各 82 ng/mL含有）溶液を数点調製する。標準原液は暗所に冷凍保存し、使用の直前に

希釈する。それぞれ２μLをGC/MSに注入し、ニコチンと［2H３］メチルニコチンのピーク

高比又はピーク面積比を求め、検量線を作成する。 
 
６．定量 
試験溶液２μLをGC/MSに注入し、５の検量線でニコチンの含量を求める。 

 
７．確認試験 
 GC/MSにより確認する。 
 
８．測定条件 

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 0.25μm 
カラム温度：70℃（１分）－25℃/分－280℃（３分） 



注入口温度：235℃ 
検出器温度：280℃ 
イオン化モード（電圧）： EI（70 eV） 

  主なイオン（m/z）：ニコチン 162、133、84、［2H３］メチルニコチン 165、136、87 
保持時間の目安：６分（ニコチン及び［2H３］メチルニコチンの保持時間はほぼ同じ） 
 

９．定量限界 
    0.01 mg/kg   
 
10．留意事項 
１）試験法の概要 
内標準物質として［2H３］メチルニコチンを添加した試料から、塩基性条件下でニコチ

ンをトルエンで抽出し、酸性条件下で水に転溶する。再度塩基性条件下でトルエンに転

溶し、GC/MSで測定及び確認する方法である。 
 
２） 注意点 
① 遠心分離を行ってもトルエン層が分離しにくい場合は、塩化ナトリウムを少量加え

て混ぜ、再度遠心分離する。 
② 夾雑物が少ない試料では、遠心分離後の液々分配による精製を省略することができ

る。 
③ 液々分配において、水層の分離が悪い場合は、遠心分離を行うとよい。 
④ 不活性化処理したライナーに、不活性化処理したガラスウールを詰めて使用する。

ライナーを交換した後は、120 ng/mLのニコチンと82 ng/mLの内標準を含む標準溶液

を10～15回注入することにより装置を安定化させる必要がある。 
⑤ 環境中のニコチンによる試薬や装置の汚染の可能性があるので、事前に確認する必

要がある。 
 
11．参考文献 
 なし 
 
12．類型 
Ｄ（ Siegmund, B., et.al., Development of a simple sample preparation technique for  

gas chromatographic-mass spectrometric determination of nicotine in edible nightsha
des (Solanaceae), Journal of Chromatography A, 840，249-260，1999） 
 



ピリチオバックナトリウム塩試験法（農産物） 
 

１．分析対象化合物 
ピリチオバックナトリウム塩 
 

２．装置 
カラムスイッチングシステム及び紫外分光光度型検出器付き高速液体クロマトグ

ラフ（HPLC-UV（カラムスイッチング）） 
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２に示すものを用いる。 

0.03 mol/L リン酸緩衝液（pＨ3.0） リン酸二水素カリウム 7.21ｇ、アジ化ナトリウ

ム 0.2ｇ及びリン酸 0.40 mL に水を加えて 2,000 mL とし、リン酸又は 50％水酸化ナ

トリウム溶液を加えて pＨ3.00 に調整する。 
水（pＨ2.4） 水にリン酸を加えて pＨ2.40（±0.05）に調整する。 
オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム（2,000 mg） 内径 12～13 mm のポリエ

チレン製のカラム管に、オクタデシルシリル化シリカゲル 2,000 mg を充てんした

もの又はこれと同等の分離性能を有するものを用いる。 
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（5,000 mg） 内径 19 mm
のポリエチレン製のカラム管に、トリメチルアミノプロピルシリル化シリカゲル

5,000 mg を充てんしたもの又はこれと同等の分離性能を有するものを用いる。 
 

４．試験溶液の調製 
１）抽出   

試料 5.00ｇにアセトニトリル及び 0.01 mol/L 炭酸アンモニウム溶液（２：１）混液

100 mL を加え、ホモジナイズした後、3,000 回転で 15 分間遠心分離する。 
上澄液 60 mL を採り、これにジクロロメタン 50 mL を加え、振とうした後、ジクロ

ロメタン層は捨てる。水層に塩化ナトリウム 0.05ｇ及びジクロロメタン 50 mL を加え、

振とうした後、ジクロロメタン層は捨てる。 
 

２）精製 
① トリメチルアミノ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 

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（5,000 mg）にメタノール 



20 mL、水 20 mL 及び 0.01 mol/L 炭酸アンモウム溶液 20 mL を順次注入し、各流出液は

捨てる。このカラムに １）で得られた水層を注入した後、0.01 mol/L 炭酸アンモニウ

ム溶液５mL を注入し、各流出液は捨てる。 
 

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（2,000 mg）にメタノール５mL 及び水

10 mL を順次注入し、各流出液は捨てる。次いで１mol/L クエン酸カリウム溶液及びメ

タノール（３：１）混液 20 mL を注入し、カラムの上に同混液約 10 mL が残るまで流

出させ、流出液は捨てる。このカラムを、①のミニカラムの下に連結し、①のミニカラ

ムに１mol/L クエン酸カリウム溶液及びメタノール（３：１）混液 20 mL を注入し、流

出液を捨て、更に 10 分間通気して脱水する。 
①のミニカラムを捨て、オクタデシルシリル化シリカゲルミニカラムに水 10 mL、水

（pＨ2.4）10 mL 及び 30％メタノール含有水（pＨ2.4）10 mL を順次注入し、各流出液

を捨て、更に 15 分間通気して脱水する。次いで、メタノール 10 mL を注入し、溶出液

を 50℃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 0.03 mol/L
リン酸緩衝液（28：72）混液 0.5 mL に溶解したものを試験溶液とする。 

 

５．検量線の作成 
ピリチオバックナトリウム塩標準品をメタノールに溶解して標準原液を調製し、アセ

トニトリル及び 0.03 mol/L リン酸緩衝液（28：72）混液で希釈して、0.03～0.8 mg/L の

標準溶液を数点調製し、それぞれ 100μL を HPLC に注入し、ピーク高法又はピーク面

積法により検量線を作成する。 
 

６．定量 
 試験溶液 100μL を HPLC 又は LC/MS（LC/MS/MS）に注入し、５の検量線でピリチ

オバックナトリウム塩の含量を求める。 
 

７．確認試験 
LC/MS（LC/MS/MS）により確認する。 
 

８．測定条件 
HPLC（カラムスイッチング方式）    
検出器：UV（波長 254 nm）       
カラム①：シアノプロピルシリル化シリカゲル（粒径５μm） 内径 4.0 mm、長さ

150 mm  

カラム②：オクタデシルシリル化シリカゲル（粒径５μm）、内径 4.6 mm、長さ 250 mm  



カラム温度：40℃                         
移動相： 

A：アセトニトリル、B：0.03 mol/L リン酸緩衝液（pＨ3.0）、C：水  
カラム①とカラム②を離した状態で、試験溶液を注入後、A28％、B72％、流速

１mL/分で操作し、ピリチオバックナトリウム塩の保持時間直前（注入から８～10
分後）にカラム①とカラム②をつなぎ、ピリチオバックナトリウム塩をカラム①か

らカラム②に移す。 
ピリチオバックナトリウム塩がカラム②に移動した後、カラム①とカラム②を切

り離し、カラム①を A75％、C25％、流速２mL/分で５分間洗浄する。次いで、A43％、

B57％、流速２mL/分で 10 分間調整した後、同移動相、流速１mL/分で１分間調整

する。 
再びカラム①とカラム②をつなぎ、A43％、B57％、流速１mL/分で操作し、ピリ

チオバックナトリウム塩を溶出させる。 
次いで、両カラムを A75％、C25％、流速１mL/分で 15 分間洗浄した後、A43％、

B57％、流速１mL/分で調整する。 
カラム①とカラム②を離し、カラム①を A28％、B72％、流速２mL/分で５分間

調整した後、流速１mL/分で１分間調整する。 
注入量：100μL   
保持時間の目安：37 分 

 
LC/MS/MS 

カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル（粒径 ５μm） 内径 4.6 mm、長さ 150 mm 
カラム温度：30℃ 
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：１％ 酢酸 
B 液：アセトニトリル 
 

時間（分） A 液（%） B 液（%）

０ 85 15 

１ 85 15 

17 40 60 

18 10 90 

25 10 90 

35 終了  

 

流量：1.0 mL/分 



イオン化モード：APCI 
主なイオン（m/z）：正イオンモード 親イオン327、子イオン309 
注入量：100μL 

保持時間の目安：15分 

 

９．定量限界 
0.01 mg/kg   
 

10．留意事項 
１）試験法の概要 
試料からピリチオバックナトリウム塩をアセトニトリル及び 0.01 mol/L 炭酸アンモ

ニウム溶液（２：１）混液で抽出し、ジクロロメタンで洗浄した後、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、カラムスイッチングシステム付き HPLC-UV 又は LC/MS（LC/MS/MS）
で測定し、LC/MS（LC/MS/MS）で確認する方法である。 

                 

２） 注意点 
① 本法は DuPont 社が開発した、綿実を対象とした試験法である。Sumpter, S.R.らの方

法ではカラムスイッチングシステム付き HPLC で測定している。LC/MS/MS の条件

は、Bramble, F.Q.らの報告を引用した。 
② 0.03 mol/L リン酸緩衝液（pＨ3.0）は毎日使用前に 0.45μm のフィルターでろ過する 
③ 試験溶液の調製時は、アセトニトリル及び 0.03 mol/L リン酸緩衝液（28：72）混液

に溶解する前の状態で冷蔵保存可能である。 
 

11．参考文献 
１）Bramble, F.Q.ら，Analytical method for the determination of pyrithiobac sodium in cotton 

gin trash using ASE extraction and LC/MS/MS analysis, DuPont 社報告、 
http://www.epa.gov/oppbead1/methods/rammethods/2001_035M.tif  

 
 

12．類型 
Ｄ（Sumpter,S.R.ら，Improved analytical enforcement method for the determination of 

KIH-2031(DPX-PE350) residues in cottonseed using column-switching liquid 

chromatography、 DuPont 社報告、 
http://www.epa.gov/oppbead1/methods/rammethods/1994_001M.tif） 



フルカルバゾンナトリウム塩試験法（農産物） 
 
１．分析対象化合物 
フルカルバゾンナトリウム塩 

 
２．装置 
  液体クロマトグラフ・質量分析計（LC/MS） 
  高速溶媒抽出（ASE）装置 
 
３．試薬、試液 
  次に示すもの以外は、総則の２に示すものを用いる。 
  フルカルバゾンナトリウム塩標準品  本品はフルカルバゾンナトリウム塩99％以上

を含む。   
 
４．試験溶液の調製       
１）抽出 
 試料1.00ｇにケイソウ土４ｇを混合し、これをASE装置の22 mL容抽出管（あらかじ

めろ紙とケイソウ土0.5ｇを入れておく）に入れ、抽出溶媒として 0.05 mol/Lアンモニア

水を用いてASE装置で抽出する。抽出条件は、温度70℃、圧力1,500 psi、サイクル回数

３回，各５分間（フラッシュ容量60％）、パージ時間150秒とする。抽出物はケイソウ土

 0.2ｇを入れた容器に集める。 
 
２）精製 
抽出物に酢酸0.5 mLを加え、これをオクタデシルシリル化シリカゲルミニカラム（1,

000 mg）に注入し、流出液は捨てる。さらに、0.1％酢酸５mLを注入し、流出液は捨て

る。次いで、アセトニトリル及び0.1％酢酸（３：１）混液５mLを注入し、溶出液を採

る。 
これに 0.1％酢酸を加えて10 mLとし、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（500 mg）に注入し、流出液は捨てる。さらに、0.1％酢酸５mLを注

入し、流出液は捨てる。次いで、0.5 mol/Lアンモニア水５mLを注入し、溶出液を採る。

これに測定の直前に酢酸 0.15 mLを加え、水を加えて正確に６mLとしたものを試験溶

液とする。 
 

５．検量線の作成 
フルカルバゾンナトリウム塩標準品を一定濃度含む溶液を数点調製し、それぞれ200

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200μLをLC/MSに注入し、５の検量線でフルカルバゾンナトリウム塩の含量

を求める。 



 
７．確認試験 
 LC/MSにより確認する。 
 
８．測定条件 

LC/MS 
カラム：オクチルシリル化シリカゲル（粒径 3.5μm）内径4.6 mm、長さ150 mm 
移動相：0.1％ギ酸及びメタノール混液（68：32）から（35：65）までの濃度勾配を10
分間で行い、さらに（５：95）までの濃度勾配を0.5分間で行い、そのまま３分間保

持する。 
主なイオン（m/z）：395、381、負イオンモード  

 
９．定量限界 

0.01 mg/kg 
    
10．留意事項 
１）試験法の概要 

フルカルバゾンナトリウム塩を試料からASE装置（抽出溶媒は 0.05 mol/Lアンモニア

水）を用いて抽出し、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精製した後、LC/MSで測定及び確認

する方法である。 
 

２）注意点 
① 本法は小麦を対象とした試験法である。類型に示した文献は、安定同位体を用いた

内部標準法を採用しており、タンデム型質量分析計（LC/MS/MS）で測定する方法で

ある。また、代謝物（Ｎ－脱メチルフルカルバゾン）も対象とした分析法である。 
② フルカルバゾンナトリウム塩は、中性～塩基性溶液中では安定であるが、酸性溶液

中では不安定である。溶解度は、水：44ｇ/Ｌ，アセトニトリル：6.4ｇ/Ｌである。 
 
11．参考文献 
 なし 
 
12．類型 
Ｄ（Lee, P.W. et.al. ed., Handbook of Residue Analytical Methods for Agrochemicals 

Volume 1、p489-497、John Wiley & Sons Ltd.（2003）） 
 



リン化水素試験法（農産物） 
 
１．分析対象化合物 
リン化水素 
リン化亜鉛 
リン化アルミニウム 
リン化マグネシウム 

  
２．装置 

分光光度計 
分解吸収装置  図に示すものを用いる。 

 
３．試薬、試液 

吸収液 水で冷却しながら飽和するまで水に臭素を溶かしたもの  
硫酸ヒドラジン 硫酸ヒドラジン（特級） 

 
４．試験溶液の調製  

試料 200ｇを分解吸収装置のフラスコに量り採り、水２L を加える。別に同装置の第

一吸収管及び第二吸収管に、それぞれ吸収液 100 mL を入れ、外部を氷水で冷却してお

く。送気孔から窒素を 200 mL/分の流速で 30 分間通した後、フラスコを加熱しながら

同様の通気の操作を２時間行う。第一吸収管及び第二吸収管の吸収液を少量の水で 500 
mL のビーカーに洗い入れ、ホットプレートを用いて 10 mL に濃縮し、ガラスフィルタ

ーを用いてろ過する。使用したビーカーを少量の水で洗い、その洗液でガラスフィルタ

ー上の残留物を洗い、洗液をろ液に合わせ、更に、５mol/L 硫酸５mL、2.5％モリブデン

酸アンモニウム溶液５mL 及び 0.15％硫酸ヒドラジン溶液２mL を加えた上、水を加えて正

確に 50 mL としたものを試験溶液とする。 
 
５．検量線の作成  

110℃で４時間加熱したリン酸一カリウム 0.4394ｇを水に溶かして１L とし、その 10 mL

を採り、水で１L に希釈する。その１、２、３、４及び５mL を採り、それぞれに５mol/L

硫酸５mL、2.5％モリブデン酸アンモニウム溶液５mL 及び 0.15％硫酸ヒドラジン溶液２mL

を加えた上、水を加えて正確に 50 mL とする。これらを 100 mL の容器に移し、密栓して沸

騰水浴中で 10 分間加熱する。冷後それぞれの溶液を、１cm のセルに採り、５mol/L 硫酸、

2.5％モリブデン酸アンモニウム溶液、0.15％硫酸ヒドラジン溶液及び水（５：５：２：38）

混液を対照として分光光度計により波長 820 nm における吸光度を測定し、縦軸に吸光度、

横軸にリンの重量をとってリンの検量線を作成する。  



６．定量  
試験溶液を 100 mL の容器に移し、密栓して沸騰水浴中で 10 分間加熱する。冷後、溶液

を１cm のセルに採り、５mol/L 硫酸、2.5％モリブデン酸アンモニウム溶液、0.15％硫酸ヒ

ドラジン溶液及び水（５：５：２：38）混液を対照として分光光度計により波長 820 nm に

おける吸光度を測定し、５の検量線により、リンの重量を求める。別に分解吸収装置を

用い、試料をフラスコ中に加えないで４と同様の操作を行って得た溶液について、試験

溶液と同様の操作を行ってリンの重量を求め、この値を試験溶液について得られたリン

の重量の値から減じて補正重量を求める。これに係数 1.097 を乗じてリン化水素の重量

に換算し、これに基づき、試料中のリン化水素の濃度を算出する。  

 

図 分解吸収装置の一例 
 

７． 定量限界 
0.01 mg/kg 

 

８．留意事項 
１） 試験法の概要 
 試料を加熱し、リン化水素を蒸発させて飽和臭素水で捕集、酸化し、リン酸とする。

リン酸イオンをモリブデン酸と反応させ、さらに還元して生成するモリブデンブルーを

吸光光度法で測定する。 
 

２） 注意点 
① リン酸一カリウム 0.4394ｇを水に溶かして１L とし、その 10 mL を採り、水で１L に希

釈した溶液は、リンとして１mg/L の溶液である。 

 

９．類型  
Ａ（環境省告示第 55 号「リン化アルミニウム試験法」昭和 53 年９月 22 日） 




