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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「クロフェンテジン試験法」に係る部分の次に別紙２の

「クロラントラニリプロール試験法（農産物）」を加える。なお、「クロラン

トラニリプロール試験法（農産物）」の開発に当たっては、１機関の結果では

あるが、玄米、大豆、ごま、ほうれんそう、キャベツ、ばれいしょ、トマト、

ぶどう、りんご及び茶について、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は参考とされたい。 
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・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  

・メパニピリム試験法  

・モリネート試験法  

・ラクトパミン試験法  

・リン化水素試験法（農産物）  

・レバミゾール試験法 



（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 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



クロラントラニリプロール試験法（農産物） 
 

１．分析対象化合物 

クロラントラニリプロール 
 

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。 
0.5 mol/Lリン酸緩衝液（pH 7.0）  リン酸水素二カリウム（K2HPO4）52.7 g及びリン酸二水素

カリウム（KH2PO4）30.2 gを量り採り、水約500 mLに溶解し、1 mol/L水酸化ナトリウム溶液又

は1 mol/L塩酸を用いてpH を7.0に調整した後、水を加えて1 Lとする。 
  クロラントラニリプロール標準品  本品はクロラントラニリプロール98％以上を含む。 
 
４．試験溶液の調製 

１）抽出 

①穀類、豆類及び種実類の場合 

試料10.0 gに水20 mLを加え、30分間放置する。 

これにアセトニトリル50 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20 mLを加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。得られたろ液を合

わせ、アセトニトリルを加えて正確に100 mLとする。 

抽出液20 mLを採り、塩化ナトリウム10 g及び0.5 mol/Lリン酸緩衝液（pH 7.0）20 mLを加

え、10分間振とうする。静置した後、分離した水層を捨てる。 

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10 mLを注入

し、流出液は捨てる。このカラムに上記のアセトニトリル層を注入し、さらに、アセトニト

リル2 mLを注入して、全溶出液を採り、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℃以下で濃縮し、溶媒を除去する。残留物にアセトニトリル

及びトルエン（3：1）混液2 mLを加えて溶かす。  

 

②果実、野菜、ハーブ、茶及びホップの場合 

果実、野菜及びハーブの場合は、試料20.0 gを量り採る。茶及びホップの場合は、試料5.0
0 gに水20 mLを加え、30分間放置する。 

これにアセトニトリル50 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20 mLを加え、ホモジナイズした後、吸引ろ過する。得られたろ液を合

わせ、アセトニトリルを加えて正確に100 mLとする。 

抽出液20 mLを採り、塩化ナトリウム10 g及び0.5 mol/Lリン酸緩衝液（pH 7.0）20 mLを加

え、振とうする。静置した後、分離した水層を捨てる。アセトニトリル層に無水硫酸ナトリ

別紙２ 



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℃以下で濃縮し、溶媒を

除去する。残留物にアセトニトリル及びトルエン（3：1）混液2 mLを加えて溶かす。  

２）精製 

グラファイトカーボン/アミノプロピルシリル化シリカゲル積層ミニカラム（500 mg/500 
mg）に、アセトニトリル及びトルエン（3：1）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、アセトニトリル及びトルエン（3：1）混液20 mL
を注入し、全溶出液を40℃以下で1 mL以下に濃縮する。これにアセトン10 mLを加えて40℃
以下で1 mL以下に濃縮し、再度アセトン5 mLを加えて濃縮し、溶媒を除去する。残留物をメ

タノールに溶かして、穀類、豆類及び種実類の場合は正確に4 mL、果実、野菜及びハーブの

場合は正確に8 mL、茶及びホップの場合は正確に2 mLとしたものを試験溶液とする。 

 

５．検量線の作成 

クロラントラニリプロール標準品の0.005～0.1 mg/L溶液（メタノール）を数点調製し、それぞ

れ5 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5 μLをLC-MSに注入し、５の検量線でクロラントラニリプロ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 
  （例） 
カラム：オクタデシルシリル化シリカゲル  内径2.1 mm、長さ150 mm、粒子径3.5 μm 
カラム温度：40℃ 
移動相：A液及びB液について下表の濃度勾配で送液する。 

A液：5 mmol/L酢酸アンモニウム溶液 
B液：5 mmol/L酢酸アンモニウム・メタノール溶液  

 

時間（分） A液（％） B液（％） 

0 85 15 

1 60 40 
3.5 60 40 
6 50 50 
8 45 55 
17.5  5 95 
30  5 95 



イオン化モード： ESI（－） 
主なイオン（m/z）： 484、482、480 
保持時間の目安： 15分 

 

９．定量限界 

    0.01 mg/k g 
 
１０．留意事項 

１）試験法の概要 
クロラントラニリプロールを試料からアセトニトリルで抽出し、塩析で水を除いた後、果実、

野菜等についてはそのまま、穀類、豆類及び種実類についてはオクタデシルシリル化シリカゲ

ルミニカラムで精製後、いずれもグラファイトカーボン/アミノプロピルシリル化シリカゲル積

層ミニカラムで精製し、LC-MSで定量及び確認する方法である。 
２）注意点 
①本法は「LC/MSによる農薬等の一斉試験法Ⅰ（農産物）」に準拠したものである。 
②クロラントラニリプロールのLC-MS（ESI（－））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）：482 
定性イオン（m/z）：484、480 

③LC-MS/MS（ESI（＋））を用いる場合の主なイオンの例を以下に示す。 
プリカーサーイオン（m/z）：484 
プロダクトイオン（m/z）：452、285 

 
１１．参考文献 
厚生労働省医薬食品局食品安全部長通知 食安発第1003001号「LC/MSによる農薬等の一斉試

験法Ⅰ（農産物）」（平成18年10月3日） 
 
１２．類型 
  C 


