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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「クリスタルバイオレット、ブリリアントグリーン

及びメチレンブルー試験法（畜水産物）」に係る部分の次に別紙２の「グ

リチルリチン酸試験法（畜水産物）」を加える。 
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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  

 



 

グリチルリチン酸試験法（畜水産物） 
 

１．分析対象化合物 

グリチルリチン酸 

 

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。 

アンモニア溶液  アンモニア水 10 mL に水 270 mL を加えて混和する。 

アンモニア水・メタノール溶液  アンモニア水 10 mL にメタノール 270 mL を加えて混

和する。 

グリチルリチン酸標準品  本品はグリチルリチン酸 99％以上を含む。 

 

４．試験溶液の調製 

１）抽出 

①筋肉、脂肪、肝臓、腎臓、魚介類、乳及びはちみつの場合 

試料 10.0 g にアンモニア溶液 10 mL を加え、ホモジナイズした後、アンモニア水・メタ

ノール溶液 40 mL 及び n-ヘキサン 50 mL を加え、さらにホモジナイズした後、毎分 3,500

回転で 5 分間遠心分離する。n-ヘキサン層を除去し、アンモニア水・メタノール溶液層を

採る。残留物にアンモニア水・メタノール溶液 30 mL 及び n-ヘキサン 30 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。n-ヘキサン層を除去し、アンモニア水・メ

タノール溶液層を採り、先のアンモニア水・メタノール溶液層に合わせた後、吸引ろ過す

る。ろ液にアンモニア水・メタノール溶液を加えて正確に 100 mL とする。 

②鶏卵の場合 

試料 10.0 g にアンモニア溶液 10 mL を加え、ホモジナイズした後、アンモニア水・メタ

ノール溶液 40 mL 及び n-ヘキサン 50 mL を加え、さらにホモジナイズした後、毎分 3,500

回転で 5 分間遠心分離する。n-ヘキサン層を除去し、アンモニア水・メタノール溶液 50 mL

を加え、軽く振り混ぜた後、上記と同様に遠心分離を行い、アンモニア水・メタノール溶

液層を採る。残留物にアンモニア水・メタノール溶液 30 mL 及び n-ヘキサン 30 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。n-ヘキサン層を除去し、アンモニア

水・メタノール溶液層を採り、先のアンモニア水・メタノール溶液層に合わせた後、吸引

ろ過する。ろ液にアンモニア水・メタノール溶液を加えて正確に 200 mL とする。 

 

 

別紙２ 



 

２）精製 

中性アルミナミニカラム（1,710 mg）にメタノール 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 10 mL（鶏卵の場合は 20 mL）を注入した後、アンモニ

ア水・メタノール溶液 10 mL を注入し、流出液は捨てる。次いで水 30 mL を注入し、溶出

液に 1-プロパノール 20 mL を加えた後、40℃以下で 1-プロパノール及び水を除去する。こ

の残留物を水に溶解し、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 

グリチルリチン酸標準品を水及びメタノール（1：1）混液に溶解して 1 mg/ mL とし標準

原液とする。標準原液を水で希釈して 0.005～0.1 mg/L 溶液を数点調製し、それぞれ 10 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10 µLをLC-MS/MSに注入し、５の検量線でグリチルリチン酸の含量を求める。 

 

７．確認試験 

LC-MS/MS により確認する。 

 

８．測定条件 

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 2 µm 

カラム温度：40℃ 

移動相：アセトニトリル、ギ酸及び水混液（25：1：475）から（400：1：100）までの濃

度勾配を 15 分間で行い、（400：1：100）で 1 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 821、プロダクトイオン 351、113 

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 

グリチルリチン酸を試料からアンモニア溶液、アンモニア水・メタノール溶液及び n-ヘ

キサンで抽出する。n-ヘキサンを除去後、中性アルミナ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抽出の際、乳及びはちみつなどの液体試料では、ホモジナイズ抽出の代わりに振とう抽

出を行っても良い。 

②鶏卵の場合、最初の遠心分離後のアンモニア水・メタノール溶液層はゲル化するが、n-

ヘキサン層を除去した後、再度アンモニア水・メタノール溶液を加えて振り混ぜ、遠心分離

することで、ゲル化は解消される。 

③吸引ろ過は、ケイソウ土を2～3 mm程度積層して実施すること。 

④グリチルリチン酸は、測定装置内、特にオートサンプラーのニードルに吸着する性質が

あるため、キャリーオーバー対策を徹底したニードル洗浄機構を有するオートサンプラー

を使用することが望ましい。 
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１２．類型 
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