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研究要旨 

食品用器具・容器包装、おもちゃ及び洗浄剤（以下、「器具・容器包装等」）の安全性は、

食品衛生法の規格基準により担保されているが、器具・容器包装等の多様化、新規材質の

開発、再生材料の使用、諸外国からの輸入品の増加等により多くの課題が生じている。ま

た近年、食品の安全性に対する関心が高まり、食品の試験及び分析に求められる信頼性の

確保も重要な課題となっている。そこで、器具・容器包装等の安全性に対する信頼性の確

保を目的として、規格試験法の性能評価に関する研究及び市販製品に残存する化学物質に

関する研究を行った。 

規格試験法の性能評価に関する研究では、ポリスチレン製器具・容器包装の揮発性物質

試験法、並びにナイロン製品のカプロラクタム試験法について試験室間共同試験を行い、

これら試験法及び代替法の性能評価を行った。 

ポリスチレン製器具・容器包装の揮発性物質試験法については、GC-FID、GC/MS 及び

HS-GC-FID の性能評価を行った。その結果、公定法に準拠した GC-FID の性能パラメータ

ーの値は目標値を十分に満たしており、規格試験法として十分な性能を有していることが

判明した。また、測定条件の軽微な変更に対して十分な頑健性を有していた。食品衛生法

では採用されていない GC/MS の性能パラメーターの値は目標値を満たしており、規格試

験法の代替法として十分に適用可能であった。しかし、GC-FID 及び GC/MS では試料の溶

解液を直接注入するため装置が汚染されやすい。そのため、注入口部分の状態に注意を払

う必要がある。一方、HS-GC-FID は性能パラメーターの値はいずれも目標値を満たしてお

り、規格試験法の代替法として十分に適用可能であった。また、気相部を装置に注入する

ため汚染が少なく、測定条件の軽微な変更に対して十分な頑健性を有していた。 

ナイロン製器具・容器包装のカプロラクタム試験法については、公定法及び GC/MS の

性能を評価した。公定法の性能パラメーターの値は目標値を十分に満たしており、規格試

験法として十分な性能を有していた。また、測定条件の軽微な変更に対して十分な頑健性

を有していた。食品衛生法では採用されていない GC/MS については、絶対検量線法では

一部の性能パラメーターの値が目標値を満たさなかったが、内標準法は規格試験法の代替

法として十分に適用可能であった。ただし、いずれの測定法においても、注入量や注入口

部分の状態によっては、ピーク割れやキャリーオーバー等の問題が発生し、性能に影響を

与える可能性があるため注意が必要である。 

市販製品に残存する化学物質に関する研究では、植物油総溶出物量試験法の改良、ガス

クロマトグラフィーを用いる試験法におけるキャリヤーガスの変更による影響及びアン



 

チモン（Sb）及びゲルマニウム（Ge）溶出試験における ICP-OES を用いた代替試験法の

開発に関する検討を行った。 
植物油総溶出物量試験法について改良では、EN1186-2 オリブ油総溶出物量試験法のう

ち、試料中の残存植物油の抽出法について検討を行った。その結果、内標準を加えたシク

ロヘキサンに浸漬し、40℃で 120 分間の振とう抽出を 1 回行うという簡便な抽出法で、残

存植物油量を求められることを明らかにした。昨年度の検討結果と併せて、操作が簡便で

しかも有害試薬を使用しない植物油総溶出物量試験法を確立した。さらに、6 種類の試料

を用いて本試験法と EN 法の同等性を検証した結果、得られた植物油総溶出物量及びその

標準偏差は極めて良く一致し、両者は同等の試験法であることが確認された。 

GC を用いる試験法におけるキャリヤーガスの変更による影響では、食品衛生法におけ

る器具・容器包装の規格試験法のうち、GC-FID 及び GC-NPD を用いる試験について、キ

ャリヤーガスの違いによる影響を確認した。GC-FID による試験では、一部でキャリヤー

ガスにより測定対象物のピーク形状または面積に変化が認められたが、適否判定に支障を

きたすほどではなかった。いずれの試験法においても、キャリヤーガスに関わらず規格試

験法として十分な性能を示した。また、キャリヤーガスに N2 が規定されていない GC-NPD

を用いるアミン類試験では、代替試験法として N2 キャリヤーガスが適用可能であった。

しかし、トリエチルアミンの保持時間付近に複数のピークが認められたため、慎重に定性

を行う必要があった。 

Sb 及び Ge 溶出試験における ICP-OES を用いた代替試験法の開発では、試験溶液を濃縮

して測定する蒸発乾固法及びキレート法、試験溶液に Sb 及び Ge を添加し定量可能な濃度

として測定する標準添加法及び既知量添加法について検討し、その適用性を検証した。蒸

発乾固法では、Sb 及び Ge の揮散を防ぐ方策を見出すことができなかった。キレート法は

代替法として十分な性能を有していたが、公定法では使用しないキレート繊維や試薬・試

液が必要であった。また、これらの試験溶液を濃縮する方法では、試験溶液中の Sb 及び

Ge の化学形態によっては回収できない場合があると考えられた。一方、標準添加法及び

既知量添加法は代替法として十分な性能を有していた。これらは大部分の試験機関で実施

することが可能であり、代替法として有用と考えられた。ただし、測定条件の設定を慎重

に行う必要がある。 
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A．研究目的 

食品用器具・容器包装、おもちゃ及び洗浄

剤（以下、「器具・容器包装等」）の安全性は、

食品衛生法の規格基準により担保されている

が、器具・容器包装等の多様化、新規材質の

開発、再生材料の使用、諸外国からの輸入品

の増加等により多くの課題が生じている。ま

た近年、食品の安全性に対する関心が高まり、

食品の試験及び分析に求められる信頼性の確

保も重要な課題となっている。そこで本研究

では、器具・容器包装等に含有される化学物

質の分析法及び規格試験法の開発、改良及び

性能評価、並びに市販製品に残存する化学物

質の実態調査等を行うことにより、器具・容

器包装等の安全性に対する信頼性の確保を目

的とする。 

食品衛生法では、器具・容器包装等の安全

性を確保するための規格基準とともに、その

規格基準を満たしているか否かを判定するた

めの試験法（公定法）が定められているが、

多くの公定法では、その操作手順や分析装置

の測定条件等の詳細まで規定されていない。

そのため、試験機関が独自の裁量で設定して

いる部分が存在する。しかし、これらの試験

法については、その性能や規定されていない

条件等が試験結果に及ぼす影響について十分

な評価が行われていない。また、技術の進歩

に伴い、近年では様々な簡便で有用な代替法

が開発されており、これらの代替法による試

験の実施を希望する試験機関も存在する。そ

のため、公定法及び汎用性が高い代替法につ

いて、試験室間共同試験を実施し、各試験法

の性能評価を行うとともに代替法については

試験法としての妥当性を確認する必要がある。 

そこで、規格試験法の性能評価に関する研

究として、本年度はポリスチレン製器具・容

器包装における揮発性物質試験法、並びにナ

イロン製器具・容器包装におけるカプロラク

タム試験法について、民間の登録検査機関及

び公的衛生研究所等による試験室間共同試験

を行い、試験法の性能評価を行った。 

器具・容器包装等には様々な化学物質が残

存しているが、食品衛生法で規格基準が設定

されていない物質の中には、分析法が確立さ

れていないものや残存量・溶出量等の実態が

明らかでないものが多く存在する。また、食

品衛生法で規制されている物質であっても、

その試験法に問題を有するものも存在する。

そのため、安全性に懸念のある化学物質につ

いては、分析法の開発や試験法の改良を行い、

それらの方法を用いて市販製品における化学

物質の残存量・移行量の実態調査を行う必要

がある。そこで市販製品に残存する化学物質

に関する研究として、本年度は植物油総溶出

量試験法の改良、ガスクロマトグラフィーを

用いる試験法におけるキャリヤーガスの変更

による影響及びアンチモン及びゲルマニウム

溶出試験における ICP-OES を用いた代替試

験法の開発に関する検討を行った。 
植物油総溶出量試験法の改良では、操作が

極めて煩雑な欧州規格 EN 1186 のオリブ油総

溶出量試験法の工程のうち、試料中の残存植

物油の抽出法について検討を行った。さらに

改良法と EN 法の同等性を検証した。 

ガスクロマトグラフィーを用いる試験法に

おけるキャリヤーガスの変更による影響では、

食品衛生法において GC-FID または GC-NPD

を用いる試験について、同一装置、同一条件

を用いキャリヤーガスのみを He と N2 に換え

て測定を行い、試験対象物質の保持時間、感

度等のクロマトグラムの変化、検量線の範囲

及び直線性を比較するとともに、それぞれの

試験法としての性能を評価した。 

アンチモン及びゲルマニウム溶出試験にお

ける ICP-OES を用いた代替試験法の開発で

は、規格試験法の代替法の開発を目指し、試

験溶液を濃縮する試験法として、蒸発乾固法

及びキレート法、試験溶液に標準溶液を添加

して定量する試験法として、標準添加法及び



 

既知量添加法について、代替法としての適用

性を検証した。 

 
B．研究方法 

１．規格試験法の性能評価に関する研究 

１）ポリスチレン製器具・容器包装における

揮発性物質試験法の性能評価 
①試験室間共同試験 

PS 製ペレット、アクリロニトリル・スチレ

ン共重合（AS）樹脂製ペレット、アクリロニ

トリル・ブタジエン・スチレン共重合（ABS）

樹脂製ペレット検体とし、公的な衛生研究所

など 10 機関の合計 21 機関において、GC-FID

（公定法）、GC-FID（公定法変法）、GC/MS

及びヘッドスペース（HS） -GC-FID 及び

HS-GC/MS により検体中のトルエン（TO）、

エチルベンゼン（EB）、イソプロピルベンゼ

ン（iPB）、プロピルベンゼン（PB）及びスチ

レン（ST）の各濃度を測定した。 

②性能評価 

成分ごとに定量値の解析を行い、真度、併

行精度（RSDr %）及び室間再現精度（RSDR %）

の性能パラメーターの値を算出し、各試験法

の性能を検証した。 

試験法ごとにISO 5725-2 及びJIS Z 8402-2 

に基づいてCochran検定（併行）、Grubbs検定

（試験室間）を行った。これらの検定の結果、

外れ値とされたものを外れ値（精度）とした。

また、定量結果（同検体2測定の平均値）が推

定含有量の70～120%の範囲から外れたもの

を外れ値（真度）とした。真度、併行精度

（RSDr %）及び室間再現精度（RSDR %）の

性能パラメーターの値は一元配置の分散分析

により求め、真度は70～120%、RSDr は10%

以下、RSDR は25%以下を目標値とした。 

２）ナイロン製器具・容器包装におけるカプ

ロラクタム試験法の性能評価 
①試験室間共同試験 

3 種のカプロラクタムの 20%エタノール溶

液（11、15 及び 17 g/mL）を検体として、公

的な衛生研究所など9機関の合計20機関にお

いて、GC-FID（公定法）、GC-FID（公定法変

法）及び GC/MS により測定し、検体中のカ

プロラクタム濃度を絶対検量線法と内標準法

で定量した。内標準はヘプタラクタムを用い

た。 

②性能評価 

各試験機関から収集した定量値について、

ISO 5725-2 及びJIS Z 8402-2 に基づいて

Cochran検定（併行）、Grubbs検定（試験室間）

を行った。これらの検定の結果、外れ値とさ

れたものを外れ値（精度）とした。また、定

量結果（同検体2測定の平均値）が添加量の80

～110%の範囲から外れたものを外れ値（真

度）とした。真度、RSDr %及びRSDRの性能

パラメーターの値は一元配置の分散分析によ

り求め、真度は80～110%、RSDr は10%以下、

RSDR は25%以下を目標値とした。 

 

２．市販製品に残存する化学物質に関する 

研究 

１）植物油総溶出量試験法の改良 

①試料中の植物油抽出法の検討 

シリコーンゴム、ポリエチレン、ポリプロ

ピレン、ナイロン、天然ゴム及びポリ塩化ビ

ニル試料を用いて、抽出試験用試料を作成し

た。 

シリコーンゴムの抽出試験用試料を用い、

抽出溶媒、抽出温度、抽出時間、抽出回数及

び定量法による植物油含有量の定量値の変化

を比較し、最適な抽出条件を設定した。さら

に、設定した抽出条件により他の抽出試験用

試料の植物油含有量を測定し、他材質への適

用性を確認した。 

②改良法及び EN 法の同等性の検証 

確立した方法（改良法）と欧州規格 EN 1186

のオリブ油総溶出量試験法（EN 法）を用い

てシリコーンゴム、ポリエチレン、ポリプロ

ピレン、ナイロン、天然ゴム及びポリ塩化ビ



 

ニル試料の植物油総溶出物量を求めた。これ

らの試験結果を比較して同等性を検証した。 

２）ガスクロマトグラフィーを用いる試験法 

におけるキャリヤーガスの変更による影響 

①ブランク溶液及び添加溶液の調製 

市販のポリスチレン製コップ、市販のポリ

塩化ビニル製ラップフィルム、市販のポリ塩

化ビニリデン製ラップフィルム、市販のポリ

メタクリル酸メチル製調味料入れ、市販のナ

イロン製杓子、未使用のエポキシ樹脂塗装金

属缶、市販のポリカーボネート製計量カップ

をブランク試料として用い、食品衛生法に従

って試験溶液を調製した。これをブランク溶

液とし、ブランク溶液に規格値相当の試験対

象物を添加したものを添加溶液とした。これ

らの溶液を He 及び N2 をキャリヤーガスとす

る GC-FID または GC- NPD（He 法及び N2 法）

により測定した。 

②性能評価 

ブランク溶液のクロマトグラムから選択性、

試験対象物質の検量線から定量可能範囲、検

量線の濃度及び直線性を比較した。さらに、

同一の添加溶液を He 及び N2 にをキャリヤー

ガスとした GC-FID または GC- NPD によりそ

れぞれ 1 日 2 試行で 5 日間測定し、添加溶液

中の試験対象物質の濃度を定量した。一元配

置の分散分析により真度、併行精度（RSDr）

及び室内再現精度（RSDi）を求めて比較した。

真度は 70~120%、RSDr は 10%以下、RSDi は

15%以下を目標値とした。 

３）アンチモン及びゲルマニウム溶出試験に 

おける ICP-OES を用いた代替試験法の開発 

①試験溶液の調製 

PET 製使い捨てカップ（400 mL 容）を試料

として食品衛生法に従って 4%酢酸で 60℃ 

30 分間の溶出試験により得た溶出液または

4%酢酸をブランク溶液とした。ブランク溶液

に Sb 標準液及び Ge 標準液を添加したものを

試験溶液とした。 

②適用性確認と妥当性評価 

蒸発乾固法、キレート法、標準添加法、既

知量添加法により試験溶液中の Sb 及び Ge 濃

度または酢酸濃度を測定し、各代替法の適用

性を確認した。さらに、キレート法、標準添

加法、既知量添加法では試験溶液中の Sb 及

び Ge 濃度を 1 日 2 併行で日を変えて 5 回測

定し、一元配置の分散分析により真度、併行

精度（RSDr）及び室内再現精度（RSDi）を求

めた。真度は 80～120%、RSDr は 15%以下、

RSDi は 20%以下を目標値としてその妥当性

を評価した。 

 

C．研究結果及び考察 

１．規格試験法の性能評価に関する研究 

１）ポリスチレン製器具・容器包装における

揮発性物質試験法の性能評価 

①GC-FID（公定法）による試験結果 

GC-FID（公定法）による試験は 15 機関で

実施した。食品衛生法では約 25～125 g/mL

（1～5 mg/g に相当）の濃度範囲で検量線を

作成することとされているが、各試験機関の

定量下限値は 20～100 g/g であり、いずれの

試験機関においても規定されている最低濃度

の 1/10 以下まで定量が可能であった。 

各検体中の推定含有量はこれらの結果をも

とに算出した数値であるため、真度は求めな

かった。外れ値（精度）については、ABS 検

体の ST で 1 つ存在した。性能パラメーター

の値は、RSDr が 1.0～2.6%、RSDR が 2.5～5.8%

であり、十分に目標値を満たしていた。 

本法は良好な回収率を示すことが報告され

ているため、各試験機関から得られた定量値

は実際の含有量に近い値と考えられた。 

②GC-FID（公定法変法）による試験結果 

GC-FID（公定法変法）による試験は 3 機関

で実施した。これらの結果については、デー

タ数が少なく、公定法からの変更点が様々で

あるため、性能パラメーターによる評価は実

施しなかった。 

規定よりも保持時間が早かった試験機関、



 

カラム温度が公定法と異なる試験機関の定量

値は、GC-FID（公定法）の結果とほぼ同じで

あった。一方、カラムやカラム温度が公定法

と大きく異なる試験機関の結果は、AS 及び

ABS 検体の EB の定量値が外れ値（真度）に

該当した。また、ST の定量値は外れ値（真度）

に該当しなかったが、PS 及び ABS 検体では

定量値が推定含有量と比べて低く、AS 検体

では高かった。 

③GC/MS による試験結果 

GC/MS による試験は 5 機関で実施した。各

試験機関のカラム、カラム温度、スプリット

比は様々であった。一方、各成分の定量イオ

ンは 5 機関とも同じであり、TO、EB 及び PB

は m/z 91、iPB は m/z 105、ST は m/z 104 を用

いていた。定量下限値は、1 機関が 2 g/g、

その他の 4 機関は公定法と同じ 100 g/g であ

り、いずれの試験機関も試験の実施が可能で

あった。 

外れ値（精度）は存在しなかったが、外れ

値（真度）が 1 つ存在した。性能パラメータ

ーの値は、いずれも目標値を満たしており、

真度は 96.8～103.3%であり、公定法とほぼ同

じ定量値が得られた。しかし、RSDr は 1.4～

7.8%、RSDR は 4.9～13.0%であり、公定法と

比べてやや大きく、特に、PS 検体中の ST で

は 2 機関の併行精度が悪かった。 

④HS-GC-FID による定量値の解析 

HS-GC-FID による試験は 10 機関で実施し

た。いずれの試験機関も衛生試験法・注解

2010 に準じた方法で測定を実施していたが、

試料量、バイアル加熱条件、内標準の濃度な

どが試験機関ごとにやや異なっていた。定量

下限値は 6.25～100 g/g であり、公定法の時

と比較して全体的に定量下限値は低く、いず

れの試験機関も試験は可能であった。 

外れ値（真度）は 3 つ、外れ値（精度）は

5 つ存在し、その大部分は同一機関の結果で

あった。性能パラメーターの値はいずれも目

標値を満たしていたが、真度は 95.9～97.8%

と公定法よりもやや低く、RSDRは 8.1～13.5%

と公定法よりもやや大きかった。これは 1 機

関の定量値が他の試験機関よりも明らかに低

いためであった。この試験機関の結果を棄却

して解析を行ったところ、真度は 98.5～

100.6%、RSDR は 3.3～6.9%となり、いずれも

公定法とほぼ同じ値となった。 

⑤HS-GC/MS による定量値の解析 

HS-GC/MS による試験は 4 機関で実施した。

これらの結果については、データ数が少なく、

衛生試験法・注解 2010 に掲載されている条件

から変更された部分が異なっていため、性能

パラメーターによる評価は実施しなかった。 

溶媒にTHFを用いた試験機関のPS及びAS

検体の結果は推定含有量と比べて高かった。

試験に用いた試料量が少なかった試験機関は、

AS 検体の結果がやや高かった。測定条件の

多くが衛生試験法・注解 2010 の条件と異なっ

ていた試験機関の結果は全体的に高かった。

一方、検出器を MS に変更したのみの試験機

関では推定含有量に近い値が得られていた。 

⑥各試験法の性能評価 

公定法はいずれの性能パラメーターも目標

値を満たしており、いずれの試験機関におい

ても規定されている最低濃度の 1/10 以下ま

で定量が可能であった。以上から、公定法は

規格試験法として十分な性能を有していると

考えられた。 

GC/MS 及び HS-GC-FID の試験は様々な測

定条件で実施されたが、定量下限値及び定量

値は公定法とほぼ同じであり、条件の違いに

よる差はみられなかった。性能パラメーター

の値はいずれも目標値を満たしており、代替

法として適用可能と考えられた。さらに、

HS-GC-FID は装置への負担や使用する有機

溶媒の量が少ないなどの利点を有する。また、

測定条件の軽微な変更に対して十分な頑健性

を有していることが判明した。 

公定法変法では、公定法とほぼ同じ定量値

が得られており、測定条件の軽微な変更に対



 

して十分な頑健性を有していた。しかし、カ

ラムやカラム温度などの複数の測定条件を変

更する場合は十分な精度管理が必要であった。 

GC-FID 及び GC/MS では、試験溶液を複数

回連続して注入すると、ST のキャリーオーバ

ーがみられる、ST のピーク面積が減少する、

シリンジが詰まるという症状の発生が報告さ

れた。これらの解決策として、注入用シリン

ジの洗浄を十分に行う、注入口インサート取

り換えを頻繁に行うなどの措置を行うととも

に、定期的に標準溶液やブランクを注入し、

ST のピーク面積の変化やキャリーオーバー

の有無について確認を行うとよい。さらに、

GC/MS では、イオン源部分についても定期的

に交換または洗浄を行う必要がある。 

２）ナイロン製器具・容器包装におけるカプ

ロラクタム試験法の性能評価 

①GC-FID（公定法）による試験結果 

GC-FID（公定法）による試験は 15 機関で

実施した。定量下限値は 1～5 g/mL であり、

すべての試験機関が規格値（15 g/mL）の 1/3

以下まで定量可能であった。 

絶対検量線法では、外れ値（真度）はなか

ったが、外れ値（精度）が 3 つ存在した。一

方、内標準法では外れ値（真度）はなかった。

さらに、絶対検量線法で定量値が低かった結

果の大部分が内標準法では適切に補正されて

いた。 

絶対検量線法における真度は 95.9～96.5%、

RSDr は 3.3～5.4%、RSDR は 4.0～6.7%であり、

十分に目標値を満たしていた。内標準法では、

内標準の添加方法や濃度が試験機関により

様々であったが、真度は 98.4～98.8%、RSDr

は 2.1～2.8%、RSDR は 2.6～4.7%といずれの

性能パラメーターも改善されていた。 

②GC-FID（公定法変法）による試験結果 

GC-FID（公定法変法）による試験は 3 機関

で実施した。これらの結果については性能パ

ラメーターによる評価は実施しなかったが、

規定よりも保持時間が早かった試験機関、並

びにカラム、カラム温度が公定法と異なる試

験機関の定量値は、絶対検量線法、内標準法

ともに添加量とほぼ同じであった。一方、規

定よりも注入量が多い試験機関は定量値が全

体的にやや低い傾向があった。 

③GC/MS による試験結果 

GC/MS による試験は 13 機関で実施した。

各試験機関におけるカラム及びカラム温度な

どの測定条件は様々であった。一方、カプロ

ラクタムの定量イオンはいずれの試験機関も

m/z 113 を用いていた。定量下限値は 1～5 

g/mL であり、いずれの試験機関も試験は可

能であった。定量下限値は GC-FID と比べて

大きな違いはなかった。 

絶対検量線法では、外れ値（真度）が 9 つ

と多く存在した。さらに、外れ値（精度）が

3 つ存在した。絶対検量線法における真度は

93.7～96.1%、RSDr は 6.7～14.4%、RSDR は

16.8～21.7%であり、検体 1 の RSDrが目標値

を満たさなかった。また、他の性能パラメー

ターの値も公定法と比べて劣っていた。一方、

内標準法では外れ値（真度）、外れ値（精度）

ともに存在しなかった。また、内標準の添加

方法や濃度は試験機関により様々であったが、

真度は 94.1～96.0%、RSDr は 2.0～4.4%、RSDR

は 7.0～9.4%であり、いずれの性能パラメー

ターの値も目標値を満たしていた。 

④各測定法の性能評価 

公定法では絶対検量線法の定量値において

精度の外れ値が存在したが、すべての性能パ

ラメーターの値は目標値を満たしていた。内

標法では外れ値の数が減少し、性能パラメー

ターはすべて改善された。以上から GC-FID

（公定法）は規格試験法として十分な性能を

有していることが判明した。さらに、内標準

法を用いるとその性能は格段に向上すること

が判明した。一方、実施した試験機関からピ

ーク割れやキャリーオーバーが発生したとい

う報告があったが、これらの問題に対しては

注入部分の条件の見直しが有効な手段と考え



 

られた。 

公定法変法については、サイズが異なるカ

ラムの使用や、保持時間が規定から外れるよ

うなキャリヤーガス流量でも添加量に近い定

量値が得られ、公定法は十分な頑健性を有し

ていると考えられた。ただし、注入量を増や

すと注入口部分の負荷が大きくなり、正確な

定量値が得られなくなる可能性があった。 

GC/MS では、絶対検量線法において外れ値

（真度）が多く存在し、一部の RSDr が目標

値を満たさなかった。しかし、内標法では真

度、精度ともに外れ値がなく、いずれの性能

パラメーターの値も目標値を満たしており、

代替法として適用可能であった。GC/MS にお

いても、公定法と同様にピーク割れ等の問題

が発生することがあった。 

 

２．市販製品に残存する化学物質に関する 

研究 

１）植物油総溶出量試験法の改良 

①試料中の残存植物油の抽出法の検討 

シリコーンゴム試料を用い、植物油の抽出

を試み、抽出溶媒、抽出温度、抽出時間、抽

出回数などを検討した。 

抽出溶媒としてシクロヘキサン、ヘキサン

及びヘキサン・エタノール（95：5）を対象と

して比較した。その結果、オリブ油の抽出量

はシクロヘキサンで最も高かった。シクロヘ

キサンを用いて 40℃で 15～360分間の振とう

抽出を行ったところ、抽出されたオリブ油量

はいずれの溶媒でも 60 分間で平衡に達した。

そのため、抽出時間は 40℃120 分間の振とう

抽出が適当と判断された。抽出回数について

は、絶対検量線法で定量するならば少なくと

も 3 回の抽出を行う必要があった。一方、内

標準法で定量を行うと 1 回の抽出で試料中の

全オリブ油量を算出することができた。その

ため、内標準法を用いて定量することとした。

ポリエチレン、ポリプロピレン、ナイロン、

天然ゴム及びポリ塩化ビニル試料について、

設定した抽出条件が適用可能か否か確認した

ところ、いずれの試料においても残存する植

物油量を正しく求められることが判明した。 

以上から、昨年度検討した試料の恒量化及

び試料中に残存する植物油の定量法と併せて、

操作が簡便でしかも有害試薬を使用しない植

物油総溶出物量試験法の改良法を確立した。 

②改良法と EN 法の同等性に関する検証 

改良法と EN 法の同等性を検証するため、

両法によりポリエチレン、ポリプロピレン、

ナイロン、ポリ塩化ビニル、シリコーンゴム

及び天然ゴム製試料の植物油総溶出物量を求

め、試験結果を比較した。いずれの試料にお

いても、改良法と EN 法で得られた試料あた

りの溶出物量及び植物油総溶出物量はよく一

致していた。また、それぞれの標準偏差も十

分に小さかった。このことから改良法は EN

法とほぼ同じ試験結果を得ることができ、そ

の試験精度も同等であると結論された。 

２）ガスクロマトグラフィーを用いる試験法 

におけるキャリヤーガスの変更による影響 
GC-FIDを用いる揮発性物質、塩化ビニル、

塩化ビニリデン、メタクリル酸メチル、カプ

ロラクタム及びエピクロルヒドリン試験法に

おいては、N2 をキャリヤーガスとして用いる

と揮発性物質試験法ではピークのテーリング

が、カプロラクタム試験法ではピークのリー

ディングが認められたが、適否判定に支障を

きたすほどの変化ではなかった。一方、塩化

ビニル、塩化ビニリデン、メタクリル酸メチ

ル及びエピクロルヒドリン試験では、キャリ

ヤーガスによる違いは認められなかった。ブ

ランク溶液を用いて選択性を確認した結果、

いずれの試験においてもクロマトグラムに大

きな変化はなく、妨害ピークも検出されなか

った。 

各試験法について性能評価を行ったところ、

揮発性物質、塩化ビニル、塩化ビニリデン試

験ではキャリヤーガスの違いによる差は認め

られず、性能パラメーターの値はいずれも目



 

標値を満たしていた。メタクリル酸メチル試

験では He、カプロラクタム及びエピクロルヒ

ドリン試験では N2 をキャリヤーガスとして

用いるとやや性能が低下したが、性能パラメ

ーターの値は目標値を満たしていた。 

キャリヤーガスに N2 が規定されていない

GC-NPD を用いたアミン類試験では、各成分

の保持時間に違いはなかったが、ベースライ

ンの形状が異なり、ブランク溶液でトリエチ

ルアミンの保持時間付近に複数のピークが認

められたため、慎重に定性を行う必要があっ

た。一方、性能パラメーターはいずれのキャ

リヤーガスにおいても目標値を満たしており、

N2 を用いた GC-NPD はアミン類の定性試験

の代替試験法として適用可能であると考えら

れた。 

３）アンチモン及びゲルマニウム溶出試験に

おける ICP-OES を用いた代替試験法の開発 

①濃縮法 
蒸発乾固法については、平成 25 年度の厚生

労働科学研究では 7 または 8 機関において、

試験室間共同試験実施したが、代替法として

十分な性能は得られなかった。さらに今回、

濃縮乾固時に用いる容器の材質について検討

したが、十分な回収率は得られなかった。そ

のため、蒸発乾固法については有用な代替法

を確立できなかった。キレート法については、

試験溶液の pH 調整、キレート繊維への吸着

時間、吸着した Sb 及び Ge の溶出溶媒につい

て検討し、それぞれの最適な条件を設定した。

本法は蒸発乾固法と比べて操作時間を大幅に

短縮できた。Sb の真度がやや低かったが、内

標準法により定量を行うと、性能パラメータ

ーは目標値を満たしていた。 

②添加法 

標準添加法の性能を評価したところ、Sb、

Ge ともに性能パラメーターの値は目標値を

満たしていた。一方、Sb の定量値では 4 つ、

Ge では 1 つ外れ値が存在した。Sb では測定

波長の近傍にピークが存在するため、正確な

BG 補正が求められる。既知量添加法につい

ては、3 種類の添加濃度による試験の性能を

評価したところ、0.1 g/mL 添加における絶対

検量線法による定量値では外れ値が Sb で 2

つ存在したが、Sb、Ge ともにいずれの性能パ

ラメーターの値も目標値を満たしていた。0.2 

g/mL 添加における性能パラメーターの値は

Sb、Ge ともに 0.1 g/mL 添加とほぼ同じであ

った。一方、いずれの添加量においても内標

準法による結果では、一部の性能パラメータ

ーの値が目標値から外れており、0.2 g/mL

添加では誤判定となる結果も 2 つ存在した。

0.5 g/mL 添加では、絶対検量線法、内標準法

ともに一部の性能パラメーターの値が目標値

から外れ、誤判定となる結果も多くみられた。

標準添加法及び既知量添加法は代替法として

十分な性能を有していた。これらは大部分の

試験機関で実施することが可能であり、代替

法として有用と考えられた。ただし、測定条

件の設定を慎重に行う必要がある。 

 

D．結論 

規格試験法の性能評価に関する研究として、

ポリスチレン製器具・容器包装の揮発性物質

試験法、ナイロン製器具・容器包装のカプロ

ラクタム試験法について試験室間共同試験を

行い、これら試験法及び代替法の性能評価を

行った。また、市販製品に残存する化学物質

に関する研究として、植物油総溶出物量試験

法の改良、ガスクロマトグラフィーを用いる

試験法におけるキャリヤーガスの変更による

影響及び Sb 及び Ge 溶出試験における

ICP-OES を用いた代替試験法の開発に関する

検討を行った。 

ポリスチレン製器具・容器包装の揮発性物

質試験法については、GC-FID、GC/MS 及び

HS-GC-FID の性能評価を行った。その結果、

公定法に準拠した GC-FID の性能パラメータ

ーの値は目標値を十分に満たしており、規格

試験法として十分な性能を有していることが



 

判明した。また、測定条件の軽微な変更に対

して十分な頑健性を有していた。しかし、試

料の溶解液を直接注入するため装置が汚染さ

れやすい。そのため、注入口部分の状態に注

意を払う必要がある。食品衛生法では採用さ

れていない GC/MS の性能パラメーターの値

は目標値を満たしており、規格試験法の代替

法として十分に適用可能であった。しかし、

公定法と同様に装置の汚染について注意を払

う必要がある。一方、HS-GC-FID は性能パラ

メーターの値はいずれも目標値を満たしてお

り、規格試験法の代替法として十分に適用可

能であった。また、気相部を装置に注入する

ため汚染が少なく、測定条件の軽微な変更に

対して十分な頑健性を有していた。 

ナイロン製器具・容器包装のカプロラクタ

ム試験については、公定法及び GC/MS の性

能を評価した。公定法の性能パラメーターの

値は目標値を十分に満たしており、規格試験

法として十分な性能を有していた。また、測

定条件の軽微な変更に対して十分な頑健性を

有していた。ただし、注入量の変更について

は影響を与える可能性があるため、慎重に検

討する必要があった。また、注入口部分の状

態によっては、ピーク割れやキャリーオーバ

ー等の問題が発生することがあるが、これら

の解決策として、注入条件の見直し、内標準

による補正、シリンジ洗浄液の変更が有効で

ある。食品衛生法では採用されていない

GC/MS については、絶対検量線法では一部の

性能パラメーターの値が目標値を満たさなか

ったが、内標準法は規格試験法の代替法とし

て十分に適用可能であった。しかし、公定法

と同様の問題が発生することがあるため、注

意が必要である。 

植物油総溶出物量試験法について改良では、

EN1186-2 オリブ油総溶出物量試験法のうち、

試料中の残存植物油の抽出法について検討を

行った。その結果、内標準を加えたシクロヘ

キサンに浸漬し、40℃で 120 分間の振とう抽

出を 1 回行うという簡便な抽出法で、残存植

物油量を正しく求められることが判明した。

昨年度の検討結果と併せて、操作が簡便でし

かも有害試薬を使用しない植物油総溶出物量

試験法を確立した。さらに、6 種類の試料を

用いて本試験法と EN 法の同等性を検証した

結果、得られた植物油総溶出物量及びその標

準偏差は極めて良く一致し、両者は同等の試

験法であることが確認された。 

食品衛生法における器具・容器包装の規格

試験法のうち、GC-FID 及び GC-NPD を用い

る試験について、キャリヤーガスとして He

及び N2 を用い、同一装置、同一条件で測定を

行い、キャリヤーガスの違いによる影響を確

認した。GC-FID を用いる揮発性物質、塩化

ビニル、塩化ビニリデン、メタクリル酸メチ

ル、カプロラクタム及びエピクロルヒドリン

試験においては、N2 をキャリヤーガスとして

用いるとピークのテーリングまたはリーディ

ングが認められたが、適否判定に支障をきた

すほどの変化ではなかった。いずれの試験法

においても、キャリヤーガスに関わらず規格

試験法として十分な性能を示した。また、キ

ャリヤーガスに N2 が規定されていない

GC-NPD を用いるアミン類試験では、N2 を用

いても各成分の保持時間の変化はなく、性能

パラメーターの値は目標値を満たしていた。 

Sb 及び Ge 溶出試験における ICP-OES を用

いた代替試験法の開発では、試験溶液を濃縮

して測定する蒸発乾固法及びキレート法、試

験溶液に Sb 及び Ge を添加し定量可能な濃度

として測定する標準添加法及び既知量添加法

について検討し、その適用性を検証した。試

験溶液を蒸発させて乾固する蒸発乾固法では、

Sb 及び Ge の揮散を防ぐ方策を見出すことが

できず、適用可能な方法を確立できなかった。

試験溶液中の Sb 及び Ge をキレート繊維に吸

着させて濃縮するキレート法は代替法として

十分な性能を有していたが、公定法では使用

しないキレート繊維や試薬・試液が必要であ



 

った。試験溶液に Sb 及び Ge を添加し定量可

能な濃度として測定する標準添加法及び既知

量添加法は代替法として十分な性能を有して

いた。これらは特別な試薬や装置を必要とせ

ず、大部分の試験機関で実施することが可能

なため代替法として有用であると考えられた。 
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