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要 旨

動物用医薬品等の残留基準値は，平成 16 年 11 月 26 日現在で，16 品目の抗生物質・合成抗菌
剤，12 品目の寄生虫駆除剤，2 品目のホルモン剤及び 1 品目の飼料添加物の計 31 品目について
設定されており，試験法については，告示等で約 20種類の個別試験法が示されている．
一方，平成 15 年 5 月 30 日に食品衛生法等の一部を改正する法律が公布され，3 年以内に，残

留基準値が設定されていない約 200 種類の動物用医薬品等に残留基準値及び試験法が示されるな
ど，いわゆるポジティブリスト制度への移行が目前に控えている．
このような中，数多い個別試験法を実施する前に，より多くの動物用医薬品を効率的，かつ迅

速にスクリーニングする分析法を採用することが，人件費や消耗品等のコスト低減にもつながり，
必要かつ現実的であるため，既設の高速液体クロマトグラフ・質量分析計（以下 LC/MSという．）
を用いて検討を行った．
キーワード：動物用医薬品等，ポジティブリスト制度，一斉分析法，LC/MS

はじめに
動物用医薬品は畜産物等を安定的に生産す

るために必要不可欠であるが，人間への影響
や安全性の観点からその使用にあたっては使
用基準等を遵守することが義務付けられてい
る 1)．
このため，食品衛生法では残留した薬剤に

よる人体へのリスク評価を基に，畜水産食品
中への残留基準値を設けられている．これを
受けて，保健所，地方衛生研究所及び食肉衛
生検査所などにおいて，流通している食品に
基準を超過したものがないかモニタリング検
査を実施している．このような中，昨今の食
の安全・安心に対する消費者の関心の高まり
とともに，平成 18年 5月までに約 200種類の
動物用医薬品（平成 7 年以降現在までに，31

品目）の残留基準が設けられるなど，今後は
より多くの動物用医薬品の残留について，安
全確認を求められるものと思われる．
これまで，残留動物用医薬品のスクリーニ

ング検査法として，バイオアッセイを用いて
マクロライド系，テトラサイクリン系，ペニ
シリン系及びアミノグリコシド系抗生物質 4

系統を対象とした「畜水産食品中の残留抗生

物質の分別推定法（改定法）（平成 6 年 7 月 1

日付け衛乳第 107 号）」2)及び高速液体クロマ
トグラフ・多波長検出器（以下フォトダイオ
ードアレイという．）を用いてサルファ剤系，
ニューキノロン系など 19 品目を対象とした
「畜水産食品中の残留合成抗菌剤の一斉分析
法（改定法）（平成 5年 4月 1日付け衛乳第 79

号）（以下一斉分析法という．）」3)が示されて
いる．
この一斉分析法を基本に合成抗菌剤 19品目

を対象に LC/MSの分析条件を確立し，平成 16

年 4 月から行政検査に適応してきたが同一分
析条件で 21品目についても，追加できるか検
討を行ったので，現在までの状況を報告する．
なお，本研究は平成 16年度から 2ヵ年計画の
「LC/MS による食品中の残留動物用医薬品の
調査研究」事業として実施している．

材料及び方法
１ 試料
生乳，鶏卵，豚肉，養殖魚類（コイ，イワ

ナ，ニジマス，ヒラメ）
２ 標準品及び試薬等
表 1参照
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表１ 標準品及び試薬
１ 標準品

試薬名 品質 製造メーカー 試薬名 品質 製造メーカー

ｵﾗｷﾝﾄﾞｯｸｽ HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧﾒﾄｷｻｿﾞｰﾙ HPLC用 和光純薬工業

ｶﾙﾊﾞﾄﾞｯｸｽ HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧﾁｱｿﾞｰﾙ HPLC用 和光純薬工業

ｶﾙﾊﾞﾄﾞｯｸｽ代謝物 残留動物薬試験用 林純薬工業 ｽﾙﾌｧﾒﾄｷｼﾋﾟﾘﾀﾞｼﾞﾝ 食品分析用 関東化学

ﾁｱﾝﾌｪﾆｺｰﾙ HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｨｿﾐｼﾞﾝ HPLC用 和光純薬工業

ﾌﾗｿﾞﾘﾄﾞﾝ HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧﾄﾞｷｼﾝ 残留動物薬試験用 SIGMA-ALDRICH

ｽﾙﾌｧﾒﾗｼﾞﾝ HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧｾﾄｱﾐﾄﾞ 残留動物薬試験用 SIGMA-ALDRICH

ｽﾙﾌｧｼﾞﾐｼﾞﾝ HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧﾍﾞﾝｻﾞﾐﾄﾞ 残留動物薬試験用 SIGMA-ALDRICH

ｽﾙﾌｧﾓﾉﾒﾄｷｼﾝ水和物 HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧﾆﾄﾗﾝ 残留動物薬試験用 SIGMA-ALDRICH

ｽﾙﾌｧｼﾞﾒﾄｷｼﾝ HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧｸﾞｱﾆｼﾞﾝ 残留動物薬試験用 SIGMA-ALDRICH

ｽﾙﾌｧｷﾉｷｻﾘﾝﾅﾄﾘｳﾑ HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧﾋﾟﾘｼﾞﾝ 残留動物薬試験用 SIGMA-ALDRICH

＊ｵｷｿﾘﾝ酸 HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧｸﾛﾙﾋﾟﾘﾀﾞｼﾞﾝ 残留動物薬試験用 SIGMA-ALDRICH

＊ﾅﾘｼﾞｸｽ酸 HPLC用 和光純薬工業 ｽﾙﾌｧﾆﾙｱﾐﾄﾞ 残留動物薬試験用 SIGMA-ALDRICH

＊ﾋﾟﾛﾐﾄﾞ酸 HPLC用 和光純薬工業 ＊ｴﾝﾛﾌﾛｷｻｼﾝ 残留動物薬試験用 林純薬工業

ﾅｲｶﾙﾊﾞｼﾞﾝ HPLC用 和光純薬工業 ＊塩酸サﾗﾌﾛｷｻｼﾝ 残留動物薬試験用 SIGMA-ALDRICH

ｸﾛﾋﾟﾄﾞｰﾙ 食品分析用 関東化学 ＊ﾒｼﾙ酸ﾀﾞﾉﾌﾛｷｻｼﾝ 残留動物薬試験用 林純薬工業

ﾄﾘﾒﾄﾌﾟﾘﾑ HPLC用 和光純薬工業 ＊ｵﾌﾛｷｻｼﾝ 残留動物薬試験用 林純薬工業

ｵﾙﾒﾄﾌﾟﾘﾑ 食品分析用 関東化学 ｸﾛﾗﾑﾌｪﾆｺｰﾙ 残留動物薬試験用 林純薬工業

ｸｴﾝ酸ﾓﾗﾝﾃﾙ HPLC用 和光純薬工業 ｼﾞｸﾗｽﾞﾘﾙ 残留動物薬試験用 林純薬工業

ﾋﾟﾘﾒﾀﾐﾝ HPLC用 和光純薬工業 ﾁｱﾍﾞﾝﾀﾞｿﾞｰﾙ 食品添加物試験用 和光純薬工業

ｼﾞﾌﾗｿﾞﾝ HPLC用 和光純薬工業 ﾌﾙﾍﾞﾝﾀﾞｿﾞｰﾙ HPLC用 和光純薬工業

ｽﾙﾌｧｼﾞｱｼﾞﾝ HPLC用 和光純薬工業

２ 標準品・移動相調製試薬

試薬名 品質 製造メーカー 試薬名 品質 製造メーカー

ｼﾞﾒﾁﾙﾎﾙﾑｱﾐﾄﾞ HPLC用 和光純薬工業 ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ LC/MS用 和光純薬工業

ﾃﾄﾗﾋﾄﾞﾛﾌﾗﾝ HPLC用 和光純薬工業 蒸留水 HPLC用 和光純薬工業

ﾒﾀﾉｰﾙ HPLC用 和光純薬工業 酢酸 精密分析用 和光純薬工業

３ 試料溶液調製試薬

試薬名 品質 製造メーカー 試薬名 品質 製造メーカー

ｱｾﾄﾆﾄﾘﾙ 試薬特級 和光純薬工業 硫酸ﾅﾄﾘｳﾑ(無水) 試薬特級 和光純薬工業

ヘキサン 試薬特級 和光純薬工業 1-ﾌﾟﾛﾊﾟﾉｰﾙ 試薬特級 和光純薬工業

ﾘﾝ酸二水素Na・2水 試薬特級 和光純薬工業 ﾒﾀﾉｰﾙ 試薬特級 和光純薬工業

Bond Elut JR C18 500mg バリアン クロマトディスク 0.45μ GLサイエンス

３ 標準原液及び溶液の調製
各標準品 10.0mgを量り採り，ナイカルバジ

ンはジメチルホルムアミドに，フルベンダゾ
ールはテトラヒドロフランに，チアベンダゾ
ール及びキノロン剤はメタノールに，その他
はアセトニトリルに溶かし，メスフラスコで
100mLとしたものを標準原液とした．
各標準原液をアセトニトリル－水(4:6)混液に
より希釈し，定量限界を求める場合は，5.0～

100ppb の範囲で，添加回収試験及び未知試料
の検査には，2ppmの混合標準溶液を作成した
上で，0.1 ～ 1.0ppm に適宜希釈し標準溶液と
した．
なお，フラン剤など光に対して不安定な薬

剤 4)は，遮光性のあるガラス製器具を使用し
た．
４ 装置
高速液体クロマトグラフWaters2695，
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フォトダイオードアレイWaters2996，
質量分析計；WatersZQ4000（ESI）
解析ソフトウェアー；Empower

５ 測定条件
１）高速液体クロマトグラフ条件
流速；0.2mL/分
試験液注入量；5μ L

カラム温度；40℃
分析カラム；Waters XTerra RP18 5μ m 2.1

× 150mm 及び資生堂 Capcell

PAKC18 3μ m MGⅡ 2.0×
150mm

移動相及び溶出条件；A 及び Bによる 35

分間のグラジェント溶出
A；水-酢酸（100:0.3）
B；アセトニトリル-水-酢(80:20:0.3）

表２ グラジェント溶出条件 5)

分析時間 A(%) B(%) 備考
0分 100 0 ※

15分 40 60

15.1～ 25分 0 100

25.1～ 35分 100 0

※この間はリニアグラジェント

２）質量分析計条件
イオン化；ESI＋及び ESI－
モニターイオン；表３(SIR ｲｵﾝ)参照
コーン電圧；表３参照
ソース温度；130℃
脱溶媒温度；350℃
コーンガス流量；60L/時
脱溶媒ガス流量；360L/時
シリンジポンプ；Hamilton250μ L

６ 試料溶液の調製
生乳，鶏卵，豚肉，養殖魚類（コイ，イワ

ナ，ニジマス，ヒラメ）について，0.5～ 1.0kg

の試料を細切混和（豚肉及び養殖魚類は筋肉
部位）したものから 5.0g 量り採り，アセトニ
トリルで抽出した後，アセトニトリル－ヘキ
サン分配により精製したアセトニトリル層を
減圧乾固(40 ℃以下)して得た残留物（鶏卵に
ついては、妨害する物質を取り除くために，
残留物を ODSカラム処理したもの）をアセト
ニトリル－水(4:6)に溶解し,アセトニトリル－

水－ヘキサン分配によりさらに精製し試験液
とした．
また，添加回収試験は，採取した試料 5.0g

に各標準品を 1 μ g 添加して，試料同様に前
処理を行い，試験液とした．なお，前処理は
一斉分析法に準じた．（図 1参照）

結果及び考察
１ 各動物用医薬品標準品の測定条件
最初に 5ppm 濃度程度に希釈した各動物用

医薬品標準溶液を Hamilton250 μ L のシリン
ジポンプを用いて，10 μ L/分の流量で，質量
分析計の ESI プローブに直接注入し，コーン
電圧，イオン化モード及びモニターするイオ
ン等の最適条件を検討した．
次に，2ppm濃度に希釈した各動物用医薬品

標準溶液を LC/MS による TIC フルスキャン
分析を実施し，目的とする分離ピーク，モニ
ターする主イオン及びその構成イオンを確認
した．なお，その際に，フォトダイオードア
レイ(UV 波長)により，分離時間及び吸収波
長を確認し，各動物用医薬品標準品の分離ピ
ークであることを併せて検証した．
各標準品のイオン等の測定条件は表３のと

おりである．フラグメンター電圧（コーン電
圧）条件は，25 ～ 45V の範囲となった．SIR

イオンは，クロラムフェニコール及びジクラ
ズリルは ESIネガティブモードの(M-H)－イオ
ンを，他はすべて ESI ポジティブモードで，
標準物質のプロトン付加イオン(M+H)+を選ん
だ．なお，ナイカルバジンについては，物質
の構成成分である N,N’’-bis-(4-nitorophenyl)
urea：分子量＝ 302.25 のプロトン付加イオン
6)を選択した．また，スルファグアニジン及び
スルファニルアミドについて，本移動相条件
では分離・確認できなかった．
質量分析計（以下 MSという．）で分離確認

のできた 38 品目については，保持時間が 11

分台と 12 分台にそれぞれ７物質と集中して
いるため、従来のフォトダイオードアレイ
(UV 波長)による分離測定はきわめて困難で
ある．なお，SIR イオンのうち，279m/z（ス
ルファジミジン，スルフィソミジン），281m/z

（スルファモノメトキシン，スルファメトキ
シピリダジン）及び 311m/z（スルファジメト
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表 ３ 測定条件検討結果
№ 項 目（略名） 分子量 UV波長(nm) 保持時間（分） SIRｲｵﾝ(m/z) ｺｰﾝ電圧（V）

1 ｵﾗｷﾝﾄﾞｯｸｽ(OQD) 263.25 ２６０ ９．４ ２６４ ３０

2 ｶﾙﾊﾞﾄﾞｯｸｽ(CDX) 262.23 ３０６ １２．４ ２６３ ３５

ｶﾙﾊﾞﾄﾞｯｸｽ代謝物 174.16 ３２３ １２．１ １７５ ３５

3 ﾁｱﾝﾌｪﾆｺｰﾙ(TPC) 356.22 ２２６ １２．７ ３５６ ３５

4 ﾌﾗｿﾞﾘﾄﾞﾝ(FZ) 225.16 ３６０ １４．１ ２２６ ３５

5 ｽﾙﾌｧﾒﾗｼﾞﾝ(SMR) 264.30 ２６８ １２．３ ２６５ ３５

6 ｽﾙﾌｧｼﾞﾐｼﾞﾝ(SDD) 278.32 ２６８ １３．５ ２７９ ３０

7 ｽﾙﾌｧﾓﾉﾒﾄｷｼﾝ水和物(SMMX) 298.32 ２７４ １４．３ ２８１ ３０

8 ｽﾙﾌｧｼﾞﾒﾄｷｼﾝ(SDMX) 310.33 ２５８ １７．３ ３１１ ３５

9 ｽﾙﾌｧｷﾉｷｻﾘﾝﾅﾄﾘｳﾑ(SQX) 322.32 ２７０ １７．３ ３０１ ３０

10 ｵｷｿﾘﾝ酸(OXA) 261.24 ２６２ １６．４ ２６２ ３０

11 ﾅﾘｼﾞｸｽ酸(NA) 232.24 ２５８ １９．１ ２３３ ３５

12 ﾋﾟﾛﾐﾄﾞ酸(PMA) 288.31 ２８２ ２０．４ ２８９ ３０

13 ﾅｲｶﾙﾊﾞｼﾞﾝ(NCZ) 426.39 ３５０ ２１．５ ３０３ ３５

14 ｸﾛﾋﾟﾄﾞｰﾙ(CLP) 192.05 ２６７ １０．８ １９２ ３５

15 ﾄﾘﾒﾄﾌﾟﾘﾑ(TMP) 290.32 ２７１ １１．１ ２９１ ３５

16 ｵﾙﾒﾄﾌﾟﾘﾑ(OMP) 274.32 ２６５ １１．５ ２７５ ３５

17 ｸｴﾝ酸ﾓﾗﾝﾃﾙ(MRT) 412.45 ３２０ １２．８ ２２１ ３５

18 ﾋﾟﾘﾒﾀﾐﾝ(PYR) 248.72 ２７２ １３．９ ２４９ ４５

19 ｼﾞﾌﾗｿﾞﾝ塩酸塩(DFZ) 396.75 ３８２ １６．０ ３６１ ３５

20 ｽﾙﾌｧｼﾞｱｼﾞﾝ（SDZ） 250.28 ２６８ １０．９ ２５１ ３０

21 ｽﾙﾌｧﾒﾄｷｻｿﾞｰﾙ（SMXZ） 253.28 ２６８ １５．４ ２５４ ２５

22 ｽﾙﾌｧﾁｱｿﾞｰﾙ（STZ） 255.32 ２８５ １１．４ ２５６ ３０

23 ｽﾙﾌｧﾒﾄｷｼﾋﾟﾘﾀﾞｼﾞﾝ（SMPD） 280.32 ２６５ １３．４ ２８１ ３０

24 ｽﾙﾌｨｿﾐｼﾞﾝ（SID） 278.33 ２６０，２８２ １０．１ ２７９ ３０

25 ｽﾙﾌｧﾄﾞｷｼﾝ（SDOX） 310.33 ２７２ １５．４ ３１１ ３５

26 ｽﾙﾌｧｾﾄｱﾐﾄﾞ（SCA） 214.24 ２７２ ９．６ ２１５ ２５

27 ｽﾙﾌｧﾍﾞﾝｻﾞﾐﾄﾞ（SBZ） 276.31 ２７２ １７．５ ２７７ ２５

28 ｽﾙﾌｧﾆﾄﾗﾝ（SNT） 335.34 ２６４ １９．６ ３３６ ３０

29 ｽﾙﾌｧｸﾞｱﾆｼﾞﾝ（SGD） 232.26 ― ― ― ―

30 ｽﾙﾌｧﾋﾟﾘｼﾞﾝ(SPD） 249.29 ２６３ １１．９ ２５０ ２５

31 ｽﾙﾌｧｸﾛﾙﾋﾟﾘﾀﾞｼﾞﾝ（SCPD） 284.73 ２７２ １４．９ ２８５ ３０

32 ｽﾙﾌｧﾆﾙｱﾐﾄﾞ（SNA） 171.21 ― ― ― ―

33 ｴﾝﾛﾌﾛｷｻｼﾝ（ERFX） 359.40 ２８２ １２．１ ３６０ ３５

34 塩酸サﾗﾌﾛｷｻｼﾝ（SRFX） 421.83 ２８０ １２．８ ３８６ ３０

35 ﾒｼﾙ酸ﾀﾞﾉﾌﾛｷｻｼﾝ（DNFX） 453.50 ２８４ １１．９ ３５８ ３５

36 ｵﾌﾛｷｻｼﾝ（OFLX） 361.40 ２９４ １１．５ ３６２ ３５

37 ｸﾛﾗﾑﾌｪﾆｺｰﾙ（CP） 323.13 ２７７ １６．４ ―３２３ ３０

38 ｼﾞｸﾗｽﾞﾘﾙ（DLZ) 407.60 ２７７ ２２．０ ―４０７ ３０

39 ﾁｱﾍﾞﾝﾀﾞｿﾞｰﾙ（TBZ） 201.25 ２４２，３０２ １１．４ ２０２ ３０

40 ﾌﾙﾍﾞﾝﾀﾞｿﾞｰﾙ（FBZ） 313.29 ２４６，３０８ １９．９ ３１４ ３５
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キシン，スルファドキシ ン）に，それぞれ 2

物質が重なったため，分析カラムを通常分析
に使用している Waters XTerra RP185μ m 2.1

× 150mm（840psi）からより背圧の高い資生
堂 Capcell PAK C18 3 μ m MG Ⅱ 2.0 ×
150mm（1400psi）に変更したところピークの
分離が良好となった．表３の各物質の保持時
間はこのカラムでのデータを参考までに記載
した．
２ 添加回収試験
絶対検量線法により定量した結果は表 4 の

とおりである．フラゾリドン，サルファ剤５
種，ナイカルバジン及びフルベンダゾールに
ついては，ODS カラム処理した鶏卵の回収率
がやや低い傾向にあるものの，50 ～ 120 ％の
範囲にあり，ある程度の定量再現性は認めら
れた．しかし，トリメトプリム，オルメトプ
リム及びピリメタミンについては，前処理で
除去できなかった食品中の妨害物資の影響に
よるイオン増強がみられ，回収率が 120%を
大きく超えるものがあり定量再現性は認めら
れなかった．
３ 各動物用医薬品の定量限界
定量限界は表５のとおりである．なお，「定

量限界」については，厚生労働省の食品中の
残留農薬等試験法を参考として，S/N（分析
対象物のピークの高さ；S とベースラインノ
イズ；Nの比）=10となる分析対象物の量（又
は濃度）を試料に含まれる分析対象物の定量
が可能な最低の量（又は濃度）として，各動
物用医薬品の標準溶液のクロマトグラフから
手計算で求めた．MS による定量限界は従来
のフォトダイオードアレイ（UV 波長）によ
る定量限界と比較しても，全体的に感度が向
上した．
４ 市販品の検査
生乳；12 検体，鶏卵；12 検体，豚肉；11

検体，養殖魚類；19 検体（コイ，イワナ，ニ
ジマス，ヒラメ）合計 54検体について表 6の
検査対象動物用医薬品を質量分析計により検
査したが，いずれも検出されなかった．

まとめ
本試験法の同一種類の食品群ついての添加

回収率が Codex の規格 7)である 80 ～ 110%，

相対標準偏差(%)が 15%未満の条件を満たし
ていないため，現段階では定量試験に適して
いるとは言いがたいが，従来のフォトダイオ
ードアレイ（UV 波長）による一斉分析法に
比べて，検出感度が高いことから，平成 16年
度は，14 品目の残留動物用医薬品のスクリー
ニング試験として採用し，定量については個
別法又は告示法で実施することとした．

表 ４ 添加回収試験；n=5（単位；％）
検査項目 鶏卵 豚肉 養殖魚

ﾁｱﾝﾌｪﾆｺｰﾙ 101～188 72～98 ―

ﾌﾗｿﾞﾘﾄﾞﾝ 54～110 100～118 ―

ｽﾙﾌｧﾒﾗｼﾞﾝ 56～97 86～96 83～116

ｽﾙﾌｧｼﾞﾐｼﾞﾝ 69～95 92～121 77～118

ｽﾙﾌｧﾓﾉﾒﾄｷｼﾝ 64～94 97～103 75～114

ｽﾙﾌｧｼﾞﾒﾄｷｼﾝ 66～89 97～106 80～107

ｽﾙﾌｧｷﾉｷｻﾘﾝ 58～84 90～105 77～100

ｵｷｿﾘﾝ酸 45～83 108～136 86～112

ﾅｲｶﾙﾊﾞｼﾞﾝ 60～98 ― ―

ﾄﾘﾒﾄﾌﾟﾘﾑ 99～346 75～339 ―

ｵﾙﾒﾄﾌﾟﾘﾑ 191～350 79～308 ―

ﾋﾟﾘﾒﾀﾐﾝ 105～215 82～191 ―

ｼﾞﾌﾗｿﾞﾝ 92～140 64～102 ―

ﾌﾙﾍﾞﾝﾀﾞｿﾞｰﾙ 76～85 90～110 ―

表 ５ 定量限界の比較（単位；mg/kg）

検査項目 質量分析計 ﾌｫﾄﾀﾞｲｵｰﾄﾞｱﾚｲ

定量限界 定量限界

（濃縮率;5） （濃縮率;5）

ﾁｱﾝﾌｪﾆｺｰﾙ 0.03 0.05

ﾌﾗｿﾞﾘﾄﾞﾝ 0.006 0.03

ｽﾙﾌｧﾒﾗｼﾞﾝ 0.002 0.02

ｽﾙﾌｧｼﾞﾐｼﾞﾝ 0.002 0.02

ｽﾙﾌｧﾓﾉﾒﾄｷｼﾝ 0.002 0.03

ｽﾙﾌｧｼﾞﾒﾄｷｼﾝ 0.002 0.03

ｽﾙﾌｧｷﾉｷｻﾘﾝ 0.003 0.03

ｵｷｿﾘﾝ酸 0.004 0.02

ﾅｲｶﾙﾊﾞｼﾞﾝ 0.006 0.03

ﾄﾘﾒﾄﾌﾟﾘﾑ 0.005 0.05

ｵﾙﾒﾄﾌﾟﾘﾑ 0.003 0.05

ﾋﾟﾘﾒﾀﾐﾝ 0.002 0.05

ｼﾞﾌﾗｿﾞﾝ 0.005 0.10

ﾌﾙﾍﾞﾝﾀﾞｿﾞｰﾙ 0.002 0.02
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表 ６ 検査項目等
検査項目 生乳 鶏卵 豚肉 養殖魚

ﾁｱﾝﾌｪﾆｺｰﾙ ― ○ ○ ―

ﾌﾗｿﾞﾘﾄﾞﾝ ― ― ○ ―

ｽﾙﾌｧﾒﾗｼﾞﾝ ○ ○ ○ ○

ｽﾙﾌｧｼﾞﾐｼﾞﾝ ○ ○ ○ ○

ｽﾙﾌｧﾓﾉﾒﾄｷｼﾝ ○ ○ ○ ○

ｽﾙﾌｧｼﾞﾒﾄｷｼﾝ ○ ○ ○ ○

ｽﾙﾌｧｷﾉｷｻﾘﾝ ○ ○ ○ ○

ｵｷｿﾘﾝ酸 ― ○ ○ ○

ﾅｲｶﾙﾊﾞｼﾞﾝ ― ○ ― ―

ﾄﾘﾒﾄﾌﾟﾘﾑ ― ○ ○ ―

ｵﾙﾒﾄﾌﾟﾘﾑ ― ○ ○ ―

ﾋﾟﾘﾒﾀﾐﾝ ― ○ ○ ―

ｼﾞﾌﾗｿﾞﾝ ― ― ○ ―

ﾌﾙﾍﾞﾝﾀﾞｿﾞｰﾙ ― ○ ○ ―

今回の 38品目の動物用医薬品については，
平成 16年 8月 6日付けで「食品中に残留する
農薬等のポジティブリスト制に係る分析法
(案)」中の別添 5 試験法 8)（従来の一斉分析
法と同様の前処理法）が適用されるものが大
部分であったので，定量限界の確認，標準添
加法による定量，添加回収試験等を実施し，
定量再現性を考慮した LC/MSによる多成分の
一斉分析法を確立していきたい．
また，平成 18年 5月までにポジティブリス

ト制度が施行されるが，LC/MS(MS)を用いた
新たな残留農薬一斉分析法（メタノール系移
動相）が厚生労働省において検討されている
ところである．当所に現有する LC/MS１台を
農薬と動物用医薬品で共用して検査項目数を
増やすためには，移動相条件をメタノール系
に切り換える必要があるため，情報収集しな
がら併せて検討していきたいと考えている．
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①試 料 ５ｇ（50mL遮光遠沈管）

アセトニトリル25ｍL

無水硫酸ナトリウム10g

②ホモジナイズ（3000回転／分・3分）

③遠心分離 （3000回転／分・5分間）

④上清を分取 （100mL遮光分液ロート） 残 留 物

アセトニトリル飽和ヘキサン25mL アセトニトリル25ｍ

⑤ヘキサン分配 ヘキサン層 （100mL遮光分液ロート） 超音波抽出（30秒間）

振とう（5分間）

遠心分離（3000回転／分・5分間）

ヘキサン分配 アセトニトリル層

振とう（5分間）

⑥アセトニトリル層を分取

（100mL遮光ナスフラスコ）

1-プロパノール10mL

⑦減圧乾固（水浴中、40℃以下）

鶏卵

※⑧残留物 ＯＤＳ精製法

肉、養殖魚、生乳

0.05mol/Lリン酸二水素ナトリウム20mLに溶解

アセトニトリル：水（４：６）１ｍL

⑨超音波抽出（30秒間） 超音波抽出（30秒間）

（カラムのコンディショニング）

①メタノール10mL

⑩アセトニトリル・水層を分取（10mL遮光遠沈管） Ｃ18ｶｰﾄﾘｯｼﾞ負荷 ②0.05mol/Lリン酸二水素ナトリウム10mL

アセトニトリル飽和ヘキサン0.5mL （カラムの洗浄）

0.05mol/Lリン酸二水素ナトリウム10mL

⑪遠心分離（3000回転／分・5分間） メタノール10mLで溶出

⑫アセトニトリル・水層を分取（1mLデスポ注射筒） 減圧乾固（水浴中、40℃以下）

（0.45μmクロマトディスクでろ過）

残留物（※⑧に戻る）

⑬試料溶液（濃縮倍率；５）

⑭ LC/MS

図１操作フローチャート
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