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A．研究目的 

蒸発残留物試験は器具・容器包装から食品

擬似溶媒への不揮発性物質の総溶出量を求め

る試験であり、合成樹脂製器具・容器包装の

個別規格、ゴム製器具・容器包装及び金属缶

で規格が設定されている。食品衛生法ではそ

の試験法として、食品を油脂及び脂肪性食品

（油性食品）、酒類、その他の pH 5 を超え

る食品（一般食品）、pH 5 以下の食品（酸性

食品）の4種類に分類し、それぞれの代替とし

てヘプタン、20%エタノール、水、4%酢酸を

浸出用液とした溶出操作により試験溶液を調

製する。この試験溶液を水浴上で蒸発乾固し

たのち、105℃で2 時間加熱してその残留物の

重量を測定し、試験溶液中の蒸発残留物量を

求めることとされている1), 2)。 

蒸発残留物試験は多くの器具・容器包装に

適用されるが、試験の対象となる溶出物は添

加剤、モノマー、オリゴマー、不純物など多

種多様であり、蒸発乾固や 105℃ 2 時間の加

熱操作の過程で大部分または一部が揮散する

ものも存在する。一方、食品衛生法では蒸発

乾固の操作は水浴上で行うこととされている

が、ホットプレートを用いて行う機関も少な

くない。その際のホットプレートの設定温度

は試験機関により様々であるが、100℃を超え

る温度で乾固した場合は、水浴上で行った場

合よりも乾固後の蒸発皿の温度が高くなるた

め、水浴上で乾固した場合には残留する物質

が揮散してしまい、蒸発残留物量が低くなる

可能性がある 3)。そのため、ホットプレート

を使用する場合は、乾固直前に蒸発皿をホッ

トプレートから下ろして余熱で乾固させるな

どの注意が必要である。また、本試験法は機

器分析ではなく重量法により定量を行うため

精確な秤量が求められるが、天秤の校正や精

度管理についての規定はなく、それらの実施

は試験機関に任されている。このように蒸発

残留物試験については、試験結果に影響を及

ぼす可能性がある要因が多く存在するが、こ

れまでに試験室間共同試験は実施されておら

ず、真度や精度などの性能評価は行われてい

ない。 

また、平成 22～24 年度厚生労働科学研究 

「食品用器具・容器包装及び乳幼児用玩具の

安全性向上に関する研究」では合成樹脂及び

ゴム製器具・容器包装の溶出試験における試

験溶液を調製するための溶出条件の検討が行

われ、実際の食品であるオリブ油への溶出量

と同程度の溶出量となるように、油性食品の

浸出用液をヘプタンからイソオクタン、95%

エタノール及びイソオクタン・エタノール

（1：1）混液に変更することが提案されてい

る 4)。 

そこで、器具・容器包装の蒸発残留物試験

について試験室間共同試験を行い、蒸発乾固

の操作を水浴上で行った公定法とホットプレ

ート上で行った公定法変法の結果を比較する

とともに、それぞれの性能を評価した。さら

に、イソオクタン及び 95%エタノールを浸出

用液とした場合の性能を確認し、規格試験法

としての適用性を検証した。 

 

B．研究方法 

１．参加機関 

試験室間共同試験の計画及びプロトコール

作成には民間の登録検査機関、公的な衛生研

究所など 25 機関が参加し、試験室間共同試験



 

には民間の登録検査機関 11 機関、公的な衛生

研究所など 10 機関が参加した。このうち登録

検査機関の 2 機関はそれぞれ異なる 2 つの試

験所で試験を実施したため、今回はこれらを

すべて別機関として扱い、試験室間共同試験

への参加機関数は合計で 23 機関とした。 

 

２．検体の調製 

検体の内容を表１に示した。濃度は食品衛

生法の規格値、並びに国立医薬品食品衛生研

究所にて公定法で行った予備試験の結果を参

考に設定した。 

検体は（一財）食品薬品安全センターにお

いて調製し、各検体 10 mL を褐色のガラス瓶

に入れ、濃度非明示で平成 27 年 7 月 9 日に各

試験機関に配付し、試験は 2 ヶ月以内に実施

した。 

 

１）試薬 

検体の調製には以下の試薬を用いた。 

水：日本薬局方注射用水、光製薬㈱製 

メタノール：LC/MS 用、関東化学㈱製

エタノール：99.5%、特級、和光純薬工業

㈱製 

酢酸：精密分析用、シグマアルドリッチジ

ャパン㈱製 

ヘプタン：特級、和光純薬工業㈱製

イソオクタン：特級、和光純薬工業㈱製

塩化ナトリウム（NaCl）：特級、和光純薬

工業㈱製

カルボキシメチルセルロースナトリウム塩

（CMC-Na）：和光純薬工業㈱製

ペンタエリスリトール：東京化成工業㈱製

酸化亜鉛（ZnO）：特級、純度 99.0%、和光

純薬工業㈱製

炭酸カルシウム（CaCO3）：特級、関東化学

㈱製

ビスフェノール（BPA）：級、純度 99.0%、

東京化成工業㈱製

クエン酸トリブチル（TBC）：特級、純度

98%、東京化成工業㈱製

シリコーンオイル：バーレルシリコーンフ

ルード、松村石油製

エポキシ化大豆油：VIKOFLEX 、

ATFINA 社製


２）抽出液、抽出物の調製

①ゴム手袋抽出液

市販のニトリルゴム手袋を切断した。この

5 g を採り、4%酢酸 500 mL を加え、オートク

レーブ装置（SS-245、㈱TOMY 精工製）によ

り 121℃で 30 分間加熱した。冷後、試料を取

り除き、この液に新たな試料 5 g を加えて再

度加熱した。この操作を繰り返し、計 4 回の

抽出を行った。得られた抽出液を冷蔵庫内で

一晩静置した後、メンブランフィルター

（DISMIC 25HP、アドバンテック社製 45 m）

でろ過したものをゴム手袋抽出液とした。 

②ナイロン抽出液 

市販ナイロン製品 3 種（ナイロン 6 製玉杓

子、ナイロン 66 製フライ返し、ナイロン 6／

66 製ケーキサーバー）を切断した。それぞれ

の製品について、約 10 g を金属製耐圧容器に

入れ、メタノール 100 mL を加えてオートク

レーブ装置により 121℃で 30 分間加熱した。

この液をロータリーエバポレーターで濃縮し

た。この操作を 40 回程度繰り返したのち、残

さを 450 mL のメタノールに溶解し、フィル

ターろ過した。ろ液をロータリーエバポレー

ターで濃縮し、約 4 g の抽出物を得た。これ

を 500 mL のメタノールに再溶解し、約 8 

mg/mL の抽出液とした。 

③ラップフィルム抽出物

市販のポリ塩化ビニリデン製ラップフィル

ム 25 g にヘプタン 500 mL を加えて、60℃で

1 時間放置した。この液をエバポレーターで

濃縮した。この操作を 40 回程度繰り返し、約

13 g のラップフィルム抽出物を得た。 



 

 

表１　蒸発残留物試験の検体

溶質 検体溶媒
検体濃度
（mg/mL） 試験溶媒

試験濃度*1

（mg/mL）
残留率*2

（%）
グループ*3

検体1 塩化ナトリウム 水 2.5 水 25 約100 A

検体2 カルボキシメチルセルロースナトリウム塩 水 1.5 水 15 約100 A

検体3 ペンタエリスリトール 水 3.3 水 33 約100 A

検体4 酸化亜鉛 4%酢酸 1.2 4%酢酸 12 約225 B

検体5 炭酸カルシウム 4%酢酸 3.5 4%酢酸 35 約160 B

検体6 ゴム手袋抽出液 4%酢酸 3.0*4 4%酢酸 30*4 - B

検体7 ビスフェノールA エタノール 2.2 20%エタノール 22 約80 B

検体8 クエン酸トリブチル エタノール 6.8 20%エタノール 68 約50 B

検体9 ナイロン抽出液 メタノール 約8 20%エタノール 約80 約50 B

検体10 シリコーンオイル ヘプタン 6.2 ヘプタン 62 約100 A

検体11 エポキシ化大豆油 ヘプタン 5.5 ヘプタン 55 約100 A

検体12 ラップフィルム抽出物 ヘプタン 6.4 ヘプタン 64 約20 B

検体13 シリコーンオイル エタノール 6.2 95%エタノール 62 約100 A

検体14 エポキシ化大豆油 エタノール 5.5 95%エタノール 55 約100 A

検体15 ラップフィルム抽出物 95%エタノール 6.4 95%エタノール 64 約20 B

検体16 シリコーンオイル イソオクタン 6.2 イソオクタン 62 約100 A

検体17 エポキシ化大豆油 イソオクタン 5.5 イソオクタン 55 約100 A

検体18 ラップフィルム抽出物 イソオクタン 6.4 イソオクタン 64 約20 B
*1：試験溶液中の濃度、検体濃度（mg/mL）／100、試験溶液は検体を試験溶媒で100倍希釈したもの
*2：予備試験で得られた蒸発残留物量から推測したおおよその値、残留率＝蒸発残留物量／試験濃度×100
*3：Aグループ　残留率が約100%（95～105%）（蒸発残留物量と試験濃度がほぼ同じとなる検体）
     Bグループ　Aグループ以外の検体（主に蒸発残留物量と試験濃度が異なる検体）
*4：予備試験の結果から算出した値  



 

３．均質性及び安定性試験 

１）試薬・試液 

水：Milli-Q Gradient A10（ミリポア社製）

により精製した超純水 

硝酸：超微量分析用、比重、和光純薬

工業㈱製

硫酸：特級、和光純薬工業㈱製

アセトン：残留農薬・PCB 分析用、シグマ

アルドリッチジャパン㈱製 

フェノール：特級、和光純薬工業㈱製 

ソルビトール：純度 98%以上、和光純薬工

業㈱製

ギ酸：純度約、LC/MS 用、和光純薬工

業㈱製

ビスフェノール F（BPF）：環境分析用、関

東化学㈱製

28%ナトリウムメトキシドメタノール溶

液：和光純薬工業㈱製 

クエン酸トリエチル（TEC）：純度 99%以上、

東京化成工業㈱製 

カプロラクタム：純度 99%以上、東京化成

工業㈱製 

アセチルクエン酸トリブチル（ATBC）：東

京化成工業㈱製 

アセチルクエン酸トリエチル（ATEC）：東

京化成工業㈱製

トリヘプタデカノイン：純度 99%以上、シ

グマアルドリッチジャパン㈱製 

ナトリウム（Na）標準液、カルシウム（Ca）

標準液、亜鉛（Zn）標準液：1000 g/mL、和

光純薬工業㈱製 

フェノール溶液：フェノール 5 g に水 1 mL

を加えて溶解したもの

シクロヘキサン：純度 99.5%以上、和光純

薬工業㈱製 

7.6%ナトリウムメトキシドメタノール溶

液：28%ナトリウムメトキシドメタノール溶

液 10 mL にメタノールを加えて 50 mL とした

もの 

トリヘプタデカノイン溶液：トリヘプタデ

カノイン 200 mg にシクロヘキサンを加えて

溶解し、100 mL に定容したもの 

上記以外の試薬は２．検体の調製 １）試

薬と同じ。 

 

２）装置及び測定条件 

紫外可視分光光度計：V-650、JASCO 社製 

誘 導 結 合 プ ラ ズ マ 発 光 分 光 装 置

（ICP-OES）：SPS3500、SII ナノテクノロジー

㈱製 

高速液体クロマトグラフ／UV 検出器

（LC-UV）：Acquity Series、Waters 社製 

高速液体クロマトグラフ／四重極型質量分

析計（LC/MS）：Acquity Series、Waters 社製 

GC/MS：6890（GC）、5975（MSD）、Agilent 

Technologies 社製 

GC-FID：6890、Agilent Technologies 社製 

 

３）定量 

①検体 1 

検体 40 L に 0.1 mol/L 硝酸を加えて 10 mL

としたのち、ICP-OES により Na を測定した。

別に 1～5 g/mL の標準溶液を用いて検量線

を作成し、絶対検量線法で定量した。 

測定条件 

高周波出力：1.3 kW、プラズマガス流量：

Ar 15 L/min、キャリヤーガス流量：Ar 0.7 

L/min、補助ガス流量：Ar 0.2 L/min、観察方

向：軸方向、分析線波長：589.592 nm 

②検体 2 

検体 1 mL に水を加えて 10 mL としたのち、

フェノール溶液 20 mL を加え、10 分間放置し

た。この液を氷冷しながら硫酸 1 mL を加え

た。冷後、486 nm の吸光度を紫外可視分光光

度計で測定した。別に CMC-Na 100～500 

g/mL の標準溶液を用いて検量線を作成し、

絶対検量線法で検体中のCMC-Na量を定量し

た。 

測定条件 

セル長：10 mm、バンド幅：0.1 nm、積算



 

回数：3 回、測定波長：486 nm 

③検体 3 

検体 100 L に水を加えて 10 mL とし、こ

の液 100 L を採り、さらに水を加えて 10 mL

とした。内標準としてソルビトール水溶液（3 

g/mL）を 1 mL 加えたのち、LC/MS で測定

した。別にペンタエリスリトール 100～500 

ng/mL の標準溶液を用いて検量線を作成し、

内標準法で検体中のペンタエリスリトール量

を定量した。 

測定条件 

注入量：10 L、カラム：Acquity BEH C18

（100 mm×2.1 mm、粒径 1.7 m、Waters 社製）、

カラム温度：30˚C、移動相：A 0.1%ギ酸 B メ

タノール A：B（99：1）、流速：0.25 mL/min、

イオン化法：ESI（+）、キャピラリー電圧：3 

kV、イオン源温度：150˚C、脱溶媒温度：400˚C、

脱溶媒ガス流量：N2 600 L/hr、コーンガス流

量：N2 50 L/hr、コーン電圧 20 V、測定モー

ド：SIR、測定イオン：m/z 159 及び 205（内

標） 

④検体 4  

検体 40 L に 0.1 mol/L の硝酸を加えて 10 

mL としたのち、ICP-OES により Zn を測定し

た。別に 1～5 g/mL の標準溶液を用いて検量

線を作成し、絶対検量線法で定量した。 

測定条件 

分析線波長：213.856 nm、他の条件は①検

体 1 と同じ。 

⑤検体 5 

検体 40 L に 0.1 mol/L の硝酸を加えて 20 

mL としたのち、ICP-OES により Ca を測定し

た。別に 1～5 g/mL の標準溶液を用いて検量

線を作成し、絶対検量線法で定量した。 

測定条件 

分析線波長：393.366 nm、他の条件は①検

体 1 と同じ。 

⑥検体 6 

検体 100 L に 0.1 mol/L の硝酸を加えて 10 

mL としたのち、ICP-OES により Zn を測定し

た。別に 1～5 g/mL の標準溶液を用いて検量

線を作成し、絶対検量線法で定量した。 

測定条件 

分析線波長：213.856 nm、他の条件は①検

体 1 と同じ。 

⑦検体 7 

検体 100 L に水を加えて 10 mL とし、内

標準として、BPF 溶液（300 g/mL、20%エタ

ノール）を 1 mL 加えたのち、LC-UV で測定

した。別に 10～50 g/mL の標準溶液を用いて

検量線を作成し、内標準法で検体中の BPA 量

を定量した。 

測定条件 

注入量：10 L、カラム：Acquity BEH C18

（100 mm×2.1 mm、粒径 1.7 m、Waters 社製）、

カラム温度：30˚C、移動相：A 0.1%ギ酸 B メ

タノール A：B（95：5）（1 min）→直線グラ

ジエント（5 min）→A：B（5：95）（5 min）、

流速：0.25 mL/min、測定波長：278 nm 

⑧検体 8 

検体 50 L に 20%エタノールを加えて 10 

mL とし、この液 100 L を採り、さらに 20%

エタノールを加えて 10 mL とした。内標準と

して、TEC 溶液（3 g/mL、20%エタノール溶

液）を 1 mL 加えたのち、LC/MS で測定した。

別に TBC 100～500 ng/mL の標準溶液を用い

て検量線を作成し、内標準法で検体中の TBC

を定量した。 

測定条件 

測定イオン：m/z 383 及び 299（内標） 

LC 条件は⑦検体 7、測定イオン以外の MS

条件は③検体 3 と同じ。 

⑨検体 9 

検体 200 L に 20%エタノールを加えて 10 

mL とし、LC-UV で測定した。別にカプロラ

クタム 10～50 g/mL の標準溶液を用いて検

量線を作成し、検体中のカプロラクタム及び

各オリゴマーの量をカプロラクタム量として

定量した。 

 



 

測定条件 

注入量：10 L、カラム：Acquity BEH C18

（100 mm×2.1 mm、粒径 1.7 m、Waters 社製）、

カラム温度：40˚C、移動相：A 0.1%ギ酸 B メ

タノール A：B（95：5）（1 min）→直線グラ

ジエント（5 min）→A：B（5：95）（10 min）、

流速：0.25 mL/min、測定波長：210 nm 

⑩検体 10、13 及び 16 

 アセトン 10 mL に検体 100 µL を加えたの

ち GC-FID で測定した。別にシリコーンオイ

ル 10～100 μg/mL の標準溶液を用いて検量線

を作成し、絶対検量線法で検体中のシリコー

ンオイルを定量した。 

測定条件 

 カラム：DB-5MS（0.25 mm i.d. × 30 m、膜

厚 0.25 µm、Agilent Technologies 社製）、カラ

ム温度：100℃-20℃/min-320℃（10 min）、注

入口温度：250℃、キャリヤーガス：He 1.4 

mL/min（定流量）、注入モード：スプリット

レス、ヒーター温度：280℃、水素流量：30 

mL/min、空気流量：400 mL/min、メイクアッ

プガス流量：N2 25.6 mL/min 

⑪検体 11、14 及び 17 

ヘプタン 10 mL を 50 mL のねじ口ガラス遠

沈管にとり、検体 100 L を加え、さらに、内

標準としてトリヘプタデカノイン溶液 25 L

及び 7.6%ナトリウムメトキシドメタノール

溶液 2.5 mL を加え、室温で 15 分間振とうし

た。水 5 mL 及び酢酸 0.5 mL を加え、室温で

5 分間振とうした。この上澄みを採取し、

GC/MS でヘキサデカン酸メチルを測定した。

別にエポキシ化大豆油 1～10 mg/mLを検体と

して同様の操作を行って得られた標準溶液を

用いて検量線を作成し、内標準法で定量した。 

測定条件 

カラム：DB-WAX（0.25 mm i.d. × 30 m、膜

厚 0.5 μm、Agilent Technologies 社製）、カラム

温度：100℃（2 min）-20℃/min-250℃（5 min）、

注入口温度：250℃、トランスファーライン温

度：280℃、キャリヤーガス：He 1.0 mL/min

（定流量）、注入量：1 µL、注入モード：スプ

リット（20：1）、イオン化電圧：70 eV、測定

モード：SIM、測定イオン：m/z 270 及び 284

（内標） 

⑫検体 12、15 及び 18 

アセトン 10 mL に検体 100 L を加え、さ

らに、内標準として ATEC 溶液（10 mg/mL、

アセトン溶液）を 50 L 加えたのち、GC/MS

で ATBC を測定した。別に 10~100 g/mL の

標準溶液を用いて検量線を作成し、内標準法

で定量した。 

測定条件 

カラム：DB-5MS（0.25 mm i.d. × 30 m、膜

厚 0.25 μm、Agilent Technologies 社製）、カラ

ム温度：100℃-20℃/min-320℃（10 min）、注

入口温度：280℃、トランスファーライン温

度：280℃、キャリヤーガス：He 1 mL/min（定

流量）、注入量：1 µL、注入モード：スプリッ

トレス、イオン化電圧：70 eV、測定モード：

SIM、測定イオン：m/z 259 及び 203（内標） 

 

４）検体の均質性及び安定性の確認 

国立医薬品食品衛生研究所において配付直

後とその 2ヶ月後に各 10検体を 2併行測定し、

検体の成分または成分の一部を定量した。こ

の定量値を使って検体の均質性及び安定性を

確認した。 

均質性については一元配置の分散分析によ

る F 検定で判定し、安定性については定量値

（総平均）の変化量が±5%以内であるか否か

で判断した。 

 

４．各試験機関における重量測定の精度 

各試験機関において蒸発残留物試験を行う

際に用いる容器と同じものを用意し、105℃で

2 時間乾燥させ、デシケーター内で放冷した。

これを重量測定精度確認用容器（空容器）と

して、その重量を 5 日間 1 日 2 回測定した。

得られた結果を用い一元配置の分散分析によ

り、各試験機関における重量測定の併行精度



 

（RSDr %）及び室間再現精度（RSDR %）を

求めた。 

 

５．試験 

試験は（別添）「平成 27 年度 試験室間共同

試験 計画書」に従って、各検体につき 2 回の

試験を行い、蒸発残留物量を測定した。ただ

し、試験実施者が適切な状態で測定または定

量が行われていないと判断でき、かつ、その

原因が明らかな場合は再測定を認めた。 

試薬、試液、装置及び試験操作は、各試験

機関における通常の試験業務と同様とした。

ただし、試験には蒸発残留物として 10 g/mL

以上が定量可能な天秤を使用することとした。

また、95%エタノール及びイソオクタンの検

体（検体 13～18）はヘプタンと同様の操作で

試験を行うこととした。 

試験溶液は、各試験機関において、検体を

指定の溶媒を用いて 100 倍希釈して調製した。

この試験溶液について蒸発残留物試験を行っ

た。食品衛生法に準じて試験を行った場合は

「公定法」、食品衛生法で規定されている方法

とは異なる方法を用いた場合は「公定法変法」

とした。ただし、食品衛生法では蒸発皿を用

いて蒸発乾固を行うこととされているが、ビ

ーカーなどの他の容器を用いた場合も「公定

法」として扱うこととした。 

公定法変法 

食品衛生法で規定されている方法とは異な

る方法を用いた場合は「公定法変法」とした。

公定法からの主な変更点は以下の 2 点であっ

た。 

①水浴上ではなくホットプレート上で蒸発

乾固を行った。 

②ヘプタン（95%エタノール及びイソオク

タン）の検体を試験する際に、減圧濃縮を行

わず、試験溶液すべてを水浴上またはホット

プレート上で蒸発乾固した。 

 

６．定量値の解析及び性能の検証 

各試験機関から収集した定量値について、

ISO 5725-2 5) 及びJIS Z 8402-2 6) 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

れたものを精度の外れ値とした。また、各試

験機関の定量結果（同検体2測定の平均値）が

試験溶液の濃度（試験濃度）の80～110%の範

囲から外れたものを真度の外れ値とした。 

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、食

品中に残留する農薬等に関する試験法の妥当

性評価ガイドライン7), 8) に従って、一元配置

の分散分析により求めた。各性能パラメータ

ーの目標値はこのガイドラインを参考に、真

度は80～110%、RSDr は10%以下、RSDR は

25%以下とした。 

ただし、試験溶液中の成分によっては蒸発

残留物試験により得られる残留物量と試験濃

度が一致しないことがある。そのため、予備

試験の結果から、残留率（%）〔＝蒸発残留

物量／試験濃度×100〕を求め、この残留率が

約100%（95～105%の範囲内）であった蒸発

残留物量と試験濃度がほぼ一致した検体をA

グループ、それ以外の蒸発残留物量と試験濃

度が一致しなかった検体及び正確な試験濃度

が不明であった検体をBグループに分類した

（表１）。Bグループの検体については真度

の算出及び真度の外れ値の検定を行わなかっ

た。 

 

 

 



 

C．研究結果及び考察 

１．均質性及び安定性確認 

各検体の均質性及び安定性を確認するため、

検体の配付直後及びその 2 ヶ月後（測定期限

後）にそれぞれの検体に添加した物質の濃度

を、各 10 検体 2 併行で測定し、各物質の定量

値（総平均）、分散比（F 値、検体間分散／

併行分散）、濃度比を求めた。ただし、検体

1、4、5 及び 6 は Na、Zn または Ca の濃度を

測定した。CMC-Na（検体 2）、ナイロン抽出

液（検体 9）、シリコーンオイル（検体 10、

13 及び 16）、エポキシ化大豆油（検体 12、

14 及び 17）及びラップフィルム抽出液（検体

12、15 及び 18）は複数の化合物の混合体であ

る。そのため、CMC-Na についてはフェノー

ル硫酸法により全糖量を、モノマー及びオリ

ゴマーが主成分のナイロン抽出液については

主なピークをカプロラクタムとして定量しそ

れらの合計量を、ラップフィルム抽出液につ

いては主な成分である ATBC を測定した。一

方、シリコーンオイル及びエポキシ化大豆油

については、検体と同じ試薬を用いて検量線

を作成し、検出された最大ピークを用いて定

量した。 

その結果を表２に示した。検体の均質性に

ついては、受領直後と測定期限後の測定結果

から、すべての検体で濃度差がないと判定さ

れた。検体の安定性については、いずれの検

体も測定期限後の定量値は受領直後の定量値

の 95.2～103.7%であった。以上から、検体の

均質性及び安定性に問題がないことが確認さ

れた。

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

総平均
（mg/mL）

①

RSD
（%）

分散比
（F値）

総平均
（mg/mL）

②

RSD
（%）

分散比
（F値）

検体1* ICP-OES 2.5 0.954 1.2 1.53 0.938 1.4 0.46 98.4
検体2 吸光 1.5 1.45 9.4 0.93 1.51 8.9 1.42 103.5
検体3 LC/MS 3.3 3.48 6.0 1.08 3.31 6.3 1.49 95.2
検体4* ICP-OES 1.2 0.978 1.3 1.10 0.964 1.1 0.67 98.5
検体5* ICP-OES 3.5 1.38 1.0 0.42 1.40 1.6 0.82 101.2
検体6* ICP-OES 3.0 0.31 1.5 0.81 0.315 2.0 0.89 101.2
検体7 LC-UV 2.2 2.23 1.2 2.44 2.19 0.8 0.66 98.2
検体8 LC/MS 6.8 7.14 6.9 0.51 6.79 8.5 0.77 95.1
検体9 LC-UV 約8 8.30 0.6 0.72 8.36 0.4 1.01 100.8
検体10 GC-FID 6.2 6.27 2.7 0.45 6.50 4.6 0.18 103.7
検体11 GC/MS 5.5 5.50 3.8 2.27 5.45 4.7 1.55 99.1
検体12* GC/MS 6.4 5.20 3.8 0.26 5.17 2.4 1.12 99.4
検体13 GC-FID 6.2 6.37 2.9 1.25 6.19 1.9 1.18 97.2
検体14 GC/MS 5.5 5.30 4.2 0.73 5.22 3.9 0.64 98.6
検体15* GC/MS 6.4 4.93 3.4 0.18 4.93 2.5 1.20 100.1
検体16 GC-FID 6.2 6.22 2.5 1.91 6.30 2.4 1.19 101.4
検体17 GC/MS 5.5 5.16 5.0 2.25 5.32 4.8 0.29 103.0
検体18* GC/MS 6.4 5.09 2.2 0.92 4.98 4.3 1.16 98.0

    定量したため、検体濃度と総平均の値が異なる。

表２　検体受領直後及び測定期限後の濃度、分散比及び濃度比

検体濃度
（mg/mL）検体

*：検体に含まれる一部の成分のみ（検体1はNa、検体4及び6はZn、検体5はCa、検体12, 15及び18はATBC）を

測定期限後

測定法

配付直後
濃度比
②／①



 

２．各試験機関における試験条件 

１）各試験機関の試験法 

 各試験機関の試験法一覧を表３に示した。 

 公定法では、試験溶液量は 200～300 mL と

規定されている。各試験機関の試験用液量は

いずれも 200 mL であり、公定法に準拠して

いた。 

 蒸発乾固については、公定法では水浴上で

行うことが規定されている。公定法に従い水

浴上で蒸発乾固を行っていたのは、検体 1～9

では試験機関 A、I、L、O、T 及び X の 6 機

関、検体 10～18 では試験機関 A、F、I、L、

O、R、S、T 及び X の 9 機関であった。その

他の試験機関は大部分がホットプレートを使

用していた。ホットプレート以外では、試験

機関 H が検体 1～6 で乾燥機を用い、試験機

関 U 及び V は検体 10～18 で加熱装置を用い

ず風乾により蒸発乾固を行っていた。また、

試験機関 W も検体 16～18 で風乾により蒸発

乾固を行っていた。以上のように水浴以外で

蒸発乾固を行った場合は公定法変法に分類し

た。 

 公定法では、ヘプタンを浸出用液とした場

合、浸出用液を減圧濃縮して液量を数 mL に

したのちに水浴上で蒸発乾固することが規定

されている。検体 10～18 で減圧濃縮を行わな

かったのは試験機関 C、J、T、U 及び V の 5

機関であった。これらは浸出用液を減圧濃縮

せず、そのまま蒸発乾固していたため公定法

変法に分類した。 

 

 表３　各試験機関（23機関）の試験法一覧

試験法
試験用液量

 (mL)
加熱装置
（蒸発）

LOQ
(μg/mL) 試験法

試験用液量
 (mL) 減圧濃縮 加熱装置

（蒸発）
LOQ

(μg/mL)

A 公定法 200 水浴 5 公定法 200 ○ 水浴 5
B 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 ○ HP 5
C 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 × HP 5
D 公定法変法 200 HP 10 公定法変法 200 ○ HP 10
E 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 ○ HP 5
F 公定法変法 200 HP 5 公定法 200 ○ 水浴 5
G 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 ○ HP 5
H 公定法変法 200 乾燥機/HP*1 5 公定法変法 200 ○ HP 5
I 公定法 200 水浴 10 公定法 200 ○ 水浴 10
J 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 × HP 5
K 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 ○ HP 5
L 公定法 200 水浴 5 公定法 200 ○ 水浴 5
M 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 ○ HP 5
O 公定法 200 水浴 5 公定法 200 ○ 水浴 5
P 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 ○ HP 5
R 公定法変法 200 HP 5 公定法 200 ○ 水浴 5
S 公定法変法 200 HP 5 公定法 200 ○ 水浴 5
T 公定法 200 水浴 5 公定法変法 200 × 水浴 5
U 公定法変法 200 HP 1 公定法変法 200 × 風乾 1
V 公定法変法 200 HP 1.0 公定法変法 200 × 風乾 1.0
W 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 ○ HP/風乾

*2 5
X 公定法 200 水浴 1 公定法 200 ○ 水浴 1
Y 公定法変法 200 HP 5 公定法変法 200 ○ HP 5

HP：ホットプレート　　　LOQ：定量下限値　　　○：有　　　×：無
*1
：検体1～6は乾燥機、検体7～9はHP　　　

*2
：検体10～15はHP、検体16～18は風乾

検体10～18
試験
機関

検体1～9



 

各試験機関の使用容器に関する情報を表４

に示した。23 機関中 18 機関はすべての検体

に同じ種類の容器を使用していたが、試験機

関 F、R、W 及び Y は検体 1～9 と検体 10～

18 で、試験機関 B は検体 1～6 と検体 7～18

で異なる種類の容器を使用していた。蒸発乾

固に用いる容器については、公定法では白金

製、石英製または耐熱ガラス製の蒸発皿が規

定されているが、使用容器による試験結果へ

の影響は小さいと考えられたことから、今回

の試験では容器の材質や種類は限定せず、規

定以外の容器を用いた場合も公定法変法には

分類しなかった。 

以上をまとめると、検体 1～9 では、試験機

関 A、I、L、O、T 及び X の 6 機関を公定法、

その他の 17 機関を公定法変法に分類した。ま

た、検体 10～18 では、試験機関 A、F、I、L、

O、R、S 及び X の 8 機関を公定法、その他の

15 機関を公定法変法に分類した。すべての検

体で公定法を実施したのは試験機関 A、I、L、

O 及び X の 5 機関であった。 

 

２）定量下限値 

 各試験機関の定量下限値は 1～10 μg/mL の

範囲であり（表３）、23 機関中 18 機関は 5 

μg/mL であった。定量下限値 5 μg/mL は、試

験溶液量を 200 mL とした場合、蒸発乾固操

作前後の重量差の定量下限値を 1 mg に設定

して試験を実施することを意味する。 

 

 

 表４　各試験機関（23機関）の使用容器一覧

種類 材質 容量（mL） 種類 材質 容量（mL）
A 結晶皿 耐熱ガラス 100 結晶皿 耐熱ガラス 100
B 白金皿

*1 白金 100 秤量瓶 アルミ 50
C 秤量瓶

*2 耐熱ガラス 20 秤量瓶
*2 耐熱ガラス 20

D ビーカー 耐熱ガラス 200 ビーカー 耐熱ガラス 100
E 蒸発皿 石英 60 蒸発皿 石英 60
F ビーカー ガラス 50 蒸発皿 ガラス 70
G 結晶皿 耐熱ガラス 100 結晶皿 耐熱ガラス 100
H ビーカー 耐熱ガラス 200 ビーカー 耐熱ガラス 200
I 蒸発皿 ジルコニウム 200 蒸発皿 ジルコニウム 200
J 蒸発用ビーカー 耐熱ガラス 100 蒸発用ビーカー 耐熱ガラス 100
K ビーカー ガラス 300 ビーカー ガラス 300
L 蒸発皿 耐熱ガラス 200 蒸発皿 耐熱ガラス 200
M 蒸発皿 磁製（SiO2,Al2O3） 260 蒸発皿 磁製（SiO2,Al2O3） 50または20
O るつぼ 白金 100 るつぼ 白金 100
P カップ

*3 ガラス 6 カップ
*3 ガラス 6

R ビーカー ガラス 50 蒸発皿 ガラス 50
S 蒸発皿 ガラス 100 蒸発皿 ガラス 100
T 蒸発皿 ガラス 50 蒸発皿 ガラス 50
U 蒸発皿 耐熱ガラス 300 蒸発皿 耐熱ガラス 300
V 蒸発皿 耐熱ガラス 300 蒸発皿 耐熱ガラス 300
W 結晶皿 耐熱ガラス 180 ビーカー 耐熱ガラス 100
X 蒸発皿 耐熱ガラス 35 蒸発皿 耐熱ガラス 35
Y 結晶皿 耐熱ガラス 200 ビーカー 耐熱ガラス 100

*1
：検体7～9はアルミ製秤量瓶、200mL耐熱ガラス製ビーカーで濃縮後、白金皿や秤量瓶に移して乾固

*2
：300mL耐熱ガラス製ビーカーで濃縮後、秤量瓶に移して乾固

*3
：300mLガラス製ビーカーで濃縮後、カップに移して乾固

試験
機関

検体1～9 検体10～18



 

３）蒸発乾固の方法と時間、放冷時間 

①公定法 

 公定法における各試験機関の試験条件を表

５及び表６に示した。 

ⅰ）検体 1～9 

 「蒸発乾固の加熱中止のタイミング」は、

試験機関 T のみが蒸発乾固するまで水浴上で

加熱させたが、その他はいずれも乾固直前ま

たは液量が少量となった状態で水浴上から容

器を下ろし、余熱と自然乾燥により乾固させ

ていた。 

 蒸発乾固時間は、177～450 分で、300 分前

後が多かった。 

 放冷時間は、試験機関 O 及び X が 0.5 また

は 1 時間だったのに対し、試験機関 A、I 及

び L は一晩以上であった。また、試験機関 T

は検体によって 2 時間と一晩放置を併用して

いた。 

ⅱ）検体 10～18 

「蒸発乾固の加熱中止のタイミング」は、

いずれの試験機関とも乾固直前または液量が

少量となった状態で水浴上から容器を下ろし、

余熱と自然乾燥により乾固させていた。 

蒸発乾固時間は、10 分未満～65 分であった。

検体 10～18 は浸出用液が乾固させやすいヘ

プタン、95%エタノール及びイソオクタンで

あるうえ、事前に減圧濃縮して液量を減らし

ているため、検体 1～9 に比べて短時間であっ

た。 

 放冷時間は、試験機関 F、O、R、S 及び X

の 5 機関が 0.5～2 時間だったのに対し、試験

機関 A、I 及び L の 3 機関は一晩以上であった。

②公定法変法 

 公定法変法における各試験機関の試験条件

を表７及び表８に示した。 

ⅰ）検体 1～9 

 ホットプレートの設定温度は 100～250℃

であり、試験機関によって異なっていた。試

験機関 B、C、D 及び J は設定温度を一定とせ

ず液の残量に応じて設定温度を変えながら蒸

発させていた。また、試験機関 H の検体 1～6

では 105℃に設定した乾燥機を使用していた。 

「蒸発乾固の加熱中止のタイミング」は、

試験機関 B、J 及び Y の 3 機関は蒸発乾固す

るまでホットプレート上で加熱させていた。

試験機関 H は検体 1～6 では乾燥機を用いて

乾固まで加熱していたのに対し、検体 7～9

ではホットプレート上で加熱し、液量が少量

となった状態でホットプレート上から容器を

下ろし、余熱と自然乾燥により乾固させてい

た。また、試験機関 K は、濃縮当日の帰りに

ホットプレートの電源を入れ、翌日の出勤時

に乾固を確認して電源を止めていた。これら

以外の試験機関は乾固直前または液量が少量

となった状態で容器をホットプレート上から

下ろし、余熱と自然乾燥により乾固させてい

た。 

蒸発乾固時間も試験機関によって異なり

120～1440 分であった。このうち、ホットプ

レートによる乾固時間は 120～920 分で、300

～500 分の試験機関が多かった。この差は、

前述の加熱装置の設定温度の違いによるもの

と考えられ、公定法の水浴による乾固時間と

比べると同等かあるいは若干長かった。ただ

し、試験機関 H の検体 7～9 と、濃縮当日の

帰りから翌日出勤時まで加熱していた試験機

関 K では 900 分以上と長時間であった。また、

乾燥機を用いた試験機関 H の検体 1～6 では、

乾固までに約 1 日を要した。 

 放冷時間は、試験機関 B、C、E、F、H、J、

K、P、R、S、U、V 及び Y の 13 機関が 0.5

～2 時間だったのに対し、試験機関 D、G 及

び W の 3 機関は一晩以上であった。また、試

験機関 M は 4～15 時間を使い分けていた。 

ⅱ）検体 10～18 

 試験機関 C、J、T、U 及び V の 5 機関では

前述のように減圧濃縮を行わず、それ以外の

10 機関では行っていた。 

ホットプレートの設定温度は試験機関によ

って異なり 40～200℃であった。試験機関C、



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

表５　公定法（検体1～9）における各試験機関（6機関）の試験条件

試験機関
水浴の設定温度

（℃）
蒸発乾固の加熱中止のタイミング

蒸発乾固時間
（分）

放冷時間
（時間）

A 100 液量が約1 mLとなったら水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 330～360 15～35

I 100 液量が約1 mLとなったら水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 300 18

L 100 液量がごく少量となったら水浴上からおろし、余熱と自然乾燥により乾固 177～240 15.4～16.4

O 100 液量が約1 mLとなったら水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 240 0.5

T 100 水浴上で蒸発乾固 240～420 2または16

X 100 溶媒が無くなる直前で水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 330～450 1

表６　公定法（検体10～18）における各試験機関（8機関）の試験条件

試験機関
水浴の設定温度

（℃）
蒸発乾固の加熱中止のタイミング

蒸発乾固時間
（分）

放冷時間
（時間）

A 100 液量が約1 mLとなったら水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 10未満 15～120.5

F 100 液量が約1 mLとなったら水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 40 1

I 100 液量が約1 mLとなったら水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 10～20 18

L 100 液量がごく少量となったら水浴上からおろし、余熱と自然乾燥により乾固 19～43 15.5～16.3

O 100 液量が約1 mLとなったら水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 30 0.5

R 100 液量が約0.5 mLとなったら水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 45～65 1

S 100 乾固直前に水浴上から下ろし*1、余熱と自然乾燥により乾固 40または60 2

X 100 溶媒が無くなる直前で水浴上から下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 10～20 1
＊1
：検体13～18では約1 mLとなったら水浴上から下ろした



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

表７　公定法変法（検体1～9）における各試験機関（17機関）の試験条件

試験機関
加熱装置
（蒸発）

設定温度
（℃）

蒸発乾固の加熱中止のタイミング
蒸発乾固時間
（分）

放冷時間
（時間）

B HP 150→125→100 150℃で約25 mL、125℃で数mLまで濃縮し、100℃で乾固確認後HPから下ろした*4 420または540 0.7

C HP 350→200
350℃で約10 mLとしたのち秤量瓶に洗いこみ、200℃で約0.5 mLとなったら

HPから下ろし、余熱濃縮（乾固させず0.1～0.2 mL残した）
270または300 0.5

200→100*1 200℃で約3 mL、100℃で乾固直前まで濃縮後、HPから下ろして自然乾固 420 22

170→200→100*2 170℃で約150 mL、200℃で約3 mL、100℃で約1 mLまで濃縮後、HPから下ろして自然乾固 420 46

E HP 200 液量が1～2 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 300または360 0.5

F HP 100 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 360 1

140*1 300 15または16

120*2 330 19

乾燥機
*1 105 乾固後乾燥機から取り出した 1230または1440 1.5

HP*2 105 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 920 1.5

175*1 290～400 2

130→135→140*3 435～525 2

K HP 105 濃縮当日の帰りにHPの電源を入れ、翌日出勤時に止めた（乾固確認）
*5 900 1

M HP 180 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 240～420 4～15

P HP 160 液量が約0.5 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 300または360 2

R HP 100 液量が約0.5 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 420～480 1

S HP 100 乾固直前にHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 490～730 2

U HP 120 液量が約20 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 480 2

V HP 120 液量が30～50 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 480 2

W HP 160 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 270または280 15～17

Y HP 250 液量が約10 mLとなったら温度設定を保温にしたHPに移し、乾固後HPから下した 120または150 1.5

HP：ホットプレート
*1
：検体1～6　　　

*2
：検体7～9　　　

*3
：検体7～9〔130℃（345分）→135℃（80分）→140℃（100分）で昇温〕　　　

*4
：乾固後数分間放置の可能性有り

*5
：乾固後1時間程度加熱した可能性有り

H

J HP 乾固後直ちにHPから下ろした

D HP

G HP 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

表８　公定法変法（検体10～18）における各試験機関（15機関）の試験条件

試験機関 減圧濃縮 加熱装置
（蒸発）

設定温度
（℃）

蒸発乾固の加熱中止のタイミング 蒸発乾固時間
（分）

放冷時間
（時間）

B ○ HP 100 乾固確認後HPから下ろした。乾固後数分間放置の可能性有り 20 0.7

C × HP 250→200
250℃で約10 mLとしたのち秤量瓶に洗いこみ、200℃で約0.5 mLとなったら

HPから下ろし、余熱濃縮（乾固させず0.1～0.2 mL残した）
120～210 0.5

D ○ HP 40→60*3 液量が約2 mLとなったらHPから下ろし、自然乾燥により乾固 60または90 22

E ○ HP 100 液量が1～2 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 40または50 0.5

G ○ HP 100*4 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 10または15 16

H ○ HP 105 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 50または60 1.5

125*5 280～350 2

110*6 325～405 2

K ○ HP 105 液量が約2 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 120 1

M ○ HP 180 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 10または20 2または15

P ○ HP 保温（＜120） 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 30または50 2

T × 水浴 100 水浴上で蒸発乾固 80～95 2または16

U × 風乾 室温 室温で16時間風乾させ乾固したことを確認 960 2

V × 風乾 室温 室温で風乾させ乾固 480 2

HP*1 100 液量が約1 mLとなったらHPから下ろし、余熱と自然乾燥により乾固 10 17または18

風乾
*2 室温 局所排気前に放置して乾固 70 19

Y ○ HP 保温 乾固確認後HPから下ろした 15または20 1.5

HP：ホットプレート
*1
：検体10～15　　　

*2
：検体16～18　　　

*3
：検体13～15は40→70℃、検体16～18は60→70℃　　　

*4
：検体13～15は120℃

*5
：検体10～12（ただし、検体10と11は最初の40分は135℃に設定し、以降125℃に下げた）　　　

*6
：検体13～18

乾固後直ちにHPから下した

W ○

J × HP



 

D 及び J は検体によって設定温度を一定とせ

ず、液の残量に応じて設定温度を変えながら

蒸発させていた。また、試験機関 P と Y は「保

温」を設定していた。一方、試験機関 T は水

浴を用い、試験機関 U と V は加熱装置を用い

ず室温で風乾により蒸発乾固を行った。また、

試験機関 W は、検体 10～15 では 100℃で設

定したホットプレートを用い、検体 16～18

では室温で風乾により蒸発乾固を行った。 

「蒸発乾固の加熱中止のタイミング」は、

試験機関 B、J、T 及び Y の 4 機関は蒸発乾固

するまでホットプレートまたは水浴上で加熱

させたが、試験機関 D、E、G、H、K、M 及

び P の 7 機関は乾固前に液量が少量となった

状態でホットプレート上から容器を下ろし、

余熱と自然乾燥により乾固させ、試験機関 C

は自然乾固せず 0.1～0.2 mL 残していた。ま

た、試験機関 U と V は浸出用液を室温で風乾

させて乾固させていた。さらに、試験機関 W

は、検体 10～15 では乾固前に液量が少量とな

った状態でホットプレート上から容器を下ろ

し、余熱と自然乾燥により乾固させていたの

に対し、検体 16～18 では局所排気前に容器を

放置して風乾により乾固させた。 

蒸発乾固時間は、浸出用液を減圧濃縮した

試験機関では 10～120 分であった。この差は

主にホットプレートの設定温度の差によるも

のと考えられた。また、試験機関 W の検体

16～18 では減圧濃縮後 70 分で風乾させてい

た。一方、減圧濃縮を行わなかった場合は、

ホットプレートで乾固させた試験機関C及び

J は 120～405 分、水浴上で乾固させた試験機

関 T は 80～95 分であった。また、風乾によ

り乾固させた試験機関 U 及び V は 480 または

960 分と長時間を要した。 

放冷時間は、試験機関 B、C、E、H、J、K、

P、U、V 及び Y の 10 機関が 0.5～2 時間だっ

たのに対し、試験機関 D、G 及び W の 3 機関

は一晩以上であった。また、試験機関 M 及び

T は検体によって 2 時間と一晩放置を併用し

ていた。 

 

３．各試験機関における重量測定の精度 

空容器を用いた各試験機関における重量測

定の精度を表９に示した。 

 各試験機関が使用した空容器は、結晶皿、

蒸発皿、ビーカー、るつぼなどで、材質は耐

熱ガラス製が多く、その他白金製、ジルコニ

ウム製、磁製など様々であった。空容器の重

量は試験機関ごとに大きく異なっていたが、

併行精度及び室内再現精度は極めて小さく、

重量測定の精度は試験結果の精度にほとんど

影響しないと予想された。 

 

４．試験室間共同試験の結果 

 試験室間共同試験により得られた各検体

の定量値を表１０に示した。また、蒸発残留

物量と試験濃度がほぼ一致した検体 1、2、3、

10、11、13、14、16 及び 17 については真度

の外れ値検定の結果も合わせて記した。これ

らの定量値について、試験法ごとに定量値及

びその解析結果の考察を行った。 

 

１）検体 1～3 の試験結果 

 公定法による 6 機関の定量値とその解析結

果を表１１、公定法変法による 17 機関の定量

値とその解析結果を表１２に示した。 

① 公定法 

 真度の外れ値は検体 1 で 2 つ、検体 2 で 4

つ存在した。そのうち、試験機関 A 及び I は

検体 1 と 2 の両者が外れ値に該当し、いずれ

も定量値が試験濃度よりも高かった。また、

試験機関 X における検体 2 の結果は、併行精

度は悪くなかったが、定量値が他機関と比べ

て明らかに低かった。一方、精度の外れ値は

存在しなかった。 

真度は 98.4～102.5%、RSDr は 1.7～2.1%、

RSDR は 8.4～22.0%であり、検体 2 の RSDR

が大きかったが、いずれの性能パラメーター

の値も目標値を満たした。



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

表９　空容器を用いた各試験機関における重量測定の精度

1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 平均値
1回目 46.30133 46.30144 46.30202 46.30183 46.30171
2回目 46.30184 46.30151 46.30192 46.30168 46.30161
1回目 6.4323 6.4321 6.4321 6.4320 6.4322
2回目 6.4322 6.4320 6.4321 6.4321 6.4323
1回目 19.4949 19.4948 19.4949 19.4949 19.4949
2回目 19.4949 19.4949 19.4948 19.495 19.4949
1回目 106.3992 106.3988 106.3989 106.3993 106.3993
2回目 106.3993 106.3991 106.3992 106.3992 106.3991
1回目 29.4440 29.4441 29.4444 29.4442 29.4443
2回目 29.4441 29.4441 29.4443 29.4442 29.4443
1回目 37.2404 37.2403 37.2406 37.2400 37.2405
2回目 37.2400 37.2402 37.2406 37.2402 37.2404
1回目 37.44182 37.44190 37.44183 37.44182 37.44180
2回目 37.44178 37.44187 37.44184 37.44180 37.44179
1回目 108.0137 108.0142 108.0157 108.0154 108.0161
2回目 108.0138 108.0144 108.0157 108.0154 108.0161
1回目 104.6065 104.6063 104.6061 104.6061 104.6061
2回目 104.6065 104.6062 104.6061 104.6061 104.6061
1回目 57.48442 57.48332 57.48372 57.48471 57.48473
2回目 57.48440 57.48363 57.48405 57.48461 57.48472
1回目 141.3807 141.3810 141.3810 141.3807 141.3803
2回目 141.3803 141.3807 141.3805 141.3803 141.3803
1回目 56.4151 56.4152 56.4151 56.4151 56.4151
2回目 56.4151 56.4152 56.4152 56.4151 56.4152
1回目 34.89960 34.89840 34.89861 34.89855 34.89821
2回目 34.89889 34.89951 34.89864 34.89835 34.89816
1回目 40.0218 40.0219 40.0222 40.0220 40.0220
2回目 40.0218 40.0219 40.0222 40.0220 40.0220
1回目 5.84169 5.84172 5.84165 5.84170 5.84172
2回目 5.84168 5.84167 5.84164 5.84170 5.84167
1回目 36.4652 36.4653 36.4653 36.4653 36.4653
2回目 36.4652 36.4653 36.4652 36.4651 36.4651
1回目 56.2042 56.2045 56.2043 56.2044 56.2044
2回目 56.2044 56.2044 56.2043 56.2045 56.2044
1回目 27.60382 27.60403 27.60372 27.60372 27.60374
2回目 27.60383 27.60402 27.60373 27.60371 27.60374
1回目 94.0671 94.0670 94.0673 94.0672 94.0673
2回目 94.0673 94.0671 94.0674 94.0673 94.0671
1回目 85.4478 85.4477 85.4477 85.4476 85.4477
2回目 85.4477 85.4478 85.4476 85.4475 85.4476
1回目 64.37325 64.37319 64.37322 64.37323 64.37289
2回目 64.37326 64.37317 64.37319 64.37325 64.37303
1回目 20.88108 20.88076 20.88075 20.88071 20.88054
2回目 20.88107 20.88081 20.88086 20.88070 20.88049
1回目 62.2296 62.2295 62.2297 62.2293 62.2294
2回目 62.2295 62.2293 62.2295 62.2294 62.2295

0.0010

Y 62.22947 0.0002 0.0002

W 64.373168 < 0.0001 0.0002

X 耐熱ガラス製蒸発皿 20.880777 0.0002

耐熱ガラス製結晶皿

耐熱ガラス製ビーカー

V 耐熱ガラス製蒸発皿 85.44767 0.0001 0.0001

U 耐熱ガラス製蒸発皿 94.06721 0.0001 0.0001

0.0002

T ガラス製蒸発皿 27.603806 < 0.0001 0.0005

R 36.46523 0.0003 0.0003

S ガラス製蒸発皿 56.20438 0.0001

ガラス製ビーカー

M 磁製蒸発皿 34.898692 0.0012

P ガラス製カップ 5.841684 0.0004 0.0005

0.0015

O 白金るつぼ 40.02198 < 0.0001 0.0004

G 耐熱ガラス製結晶皿 37.44183 < 0.0001

L 耐熱ガラス製蒸発皿 56.41514 < 0.0001 < 0.0001

K 141.38058 0.0002 0.0002

J 耐熱ガラス製ビーカー 57.484231 0.0003 0.0010

ガラス製ビーカー

ガラス製ビーカー

I ジルコニウム製蒸発皿 104.60621 < 0.0001

0.0002 0.0004

0.0003

D ガラス製ビーカー 106.39914 0.0001 0.0002

F 37.24032 0.0004 0.0006

0.0002

0.0001

H 耐熱ガラス製ビーカー 108.01505 < 0.0001 0.0009

室内再現精度
（%）

A 耐熱ガラス製結晶皿 46.301689 0.0004 0.0005

試験機関 容器 回数
空容器の重量(g) 併行精度

（%）

B 6.43214 0.0010 0.0017

C 耐熱ガラス製秤量瓶 19.49489 0.0003

アルミ製秤量瓶

E 耐熱ガラス製ビーカー 29.4442



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

表１０　試験室間共同試験における各検体の定量値一覧

検体1 検体2 検体3 検体4 検体5 検体6 検体7 検体8 検体9 検体10 検体11 検体12 検体13 検体14 検体15 検体16 検体17 検体18

A 公定法 28.3, 27.7*1 18.7, 18.2*1 35.5, 35.7 24.1, 25.4 64.4, 64.8 37.2, 40.4 19.1, 19.8 28.3, 37.9 49.0, 50.1 63.5, 64.0 61.8, 63.9*1 20.2, 33.4 59.9, 62.6 60.6, 58.8 24.5, 20.8 61.6, 62.8 58.6, 60.4 27.8, 27.9

B 公定法変法 24.0, 23.0 13.0, 11.5 30.5, 32.0 20.0, 18.5 57.5, 59.0 31.0, 29.5 18.0, 18.5 11.5, 12.0 47.5, 48.0 59.0, 60.0 54.0, 54.0 31.0, 30.0 53.0, 54.0 51.0, 54.0 29.0, 25.5 60.0, 58.0 56.0, 53.5 28.0, 30.5

C 公定法変法 24.8, 26.3 14.8, 15.7 33.3, 34.8 26.8, 26.3 59.3, 60.8 31.2, 31.2 21.5, 19.0 20.0, 21.0 47.0, 46.5 62.0, 66.0 55.0, 55.0 45.5, 49.5 61.7, 62.2 55.7, 54.8 30.7, 32.7 62.3, 62.8 55.7, 57.8 35.8, 38.2

D 公定法変法 25.0, 24.5 14.5, 14.5 32.0, 33.0 24.3, 23.3 59.3, 61.8 32.3, 29.8 21.5, 23.0 44.0, 45.0 47.5, 47.5 63.3, 64.3 54.3, 54.2 54.2, 53.8 58.3, 60.8 56.2, 56.3 54.2, 55.3 63.0, 63.0 53.5, 54.5 57.0, 56.0

E 公定法変法 25.0, 25.5 14.5, 14.5 33.5, 32.0 13.0, 12.5 59.0, 57.5 27.5, 28.5 22.5, 21.5 18.0, 18.5 50.5, 52.0 64.0, 64.5 62.5, 61.5*1 30.5, 29.5 59.0, 58.0 55.0, 55.0 42.0, 41.0 62.5, 62.0 57.0, 58.0 43.0, 43.0

公定法 ― ― ― ― ― ― ― ― ― 59.5, 60.5 55.5, 57.0 26.0, 29.5 58.5, 60.5 54.5, 53.5 35.0, 41.0 60.0, 59.5 61.0, 56.5 30.5, 29.5

公定法変法 27.0, 27.0 16.0, 15.5 33.0, 33.0 22.0, 22.5 59.5, 59.0 28.5, 29.0 19.5, 20.5 32.0, 37.5 43.5, 45.5 ― ― ― ― ― ― ― ― ―

G 公定法変法 26.2, 25.7 17.1, 16.5*1 31.4, 31.5 22.2, 22.6 59.3, 59.6 33.7, 34.7 25.1, 23.3 44.6, 45.9 53.8, 52.6 61.6, 63.0 57.1, 56.7 42.0, 42.8 54.2, 53.2 51.8, 51.7 44.9, 42.6 58.6, 57.0 52.2, 53.3 40.4, 38.0

H 公定法変法 26.5, 24.5 18.5, 17.0*1 27.5, 29.5 13.5, 10.5 57.5, 56.5 29.0, 29.0 19.0, 17.5 29.0, 30.0 42.5, 44.0 59.0, 59.5 52.5, 52.5 6.5, 7.0 55.5, 59.5 56.5, 57.0 33.5, 31.5 63.0, 61.5 56.0, 58.0 14.0, 12.5

I 公定法 27.5, 28.5*1 18.0, 18.5*1 35.0, 36.0 29.0, 29.5 68.5, 69.0 32.0, 32.0 21.0, 20.0 28.5, 32.0 50.0, 50.0 59.5, 58.5 54.0, 54.5 52.0, 51.5 60.5, 57.0 50.5, 52.5 20.5, 15.5 61.5, 60.0 55.0, 55.5 45.0, 46.5

J 公定法変法 24.6, 27.5 16.6, 16.6*1 33.8, 33.7 17.2, 17.8 60.3, 62.1 30.6, 32.0 21.7, 19.2 40.4, 46.1 47.3, 47.6 61.9, 62.2 56.6, 55.7 20.3, 9.9 60.3, 60.5 54.2, 54.4 11.1, 17.4 63.6, 64.0 56.7, 56.3 22.7, 26.6

K 公定法変法 29.5, 26.0*1 17.0, 20.0*1 47.0, 46.0*1 18.0, 24.5 74.0, 71.5 39.5, 40.0 17.5, 18.5 41.0, 38.5 56.0, 60.0 69.0, 73.0*1 49.0, 48.5 50.0, 50.5 52.5, 53.5 50.0, 51.0 27.5, 29.5 52.0, 52.0 47.0, 48.0 52.5, 50.0

L 公定法 25.0, 24.5 14.5, 14.0 30.5, 30.5 13.5, 21.5 60.5, 58.0 28.5, 27.0 21.5, 21.0 23.5, 8.0 51.5, 49.5 67.0, 65.0 56.5, 58.0 52.0, 51.5 55.5, 58.0 55.0, 54.5 29.0, 31.0 60.0, 61.0 55.0, 56.0 14.0, 23.0

M 公定法変法 29.0, 29.0*1 18.4, 19.0*1 23.5, 25.0*1 16.5, 17.0 62.0, 63.0 29.5, 28.5 21.0, 18.0 55.0, 59.5 50.0, 50.5 70.5, 72.3*1 61.0, 59.6 50.5, 54.9 59.3, 58.7 53.6, 53.8 45.8, 47.6 65.8, 65.7 53.5, 53.6 42.9, 43.9

O 公定法 25.5, 25.5 17.0, 17.0*1 30.5, 29.5 18.5, 17.5 57.5, 59.0 32.0, 32.5 18.5, 17.0 22.5, 26.0 47.5, 48.0 62.0, 62.0 56.0, 56.0 22.5, 17.5 59.0, 59.5 55.5, 53.5 14.5, 18.0 60.5, 60.5 55.5, 57.5 11.5, 10.5

P 公定法変法 25.3, 25.1 14.6, 15.0 33.0, 33.4 20.3, 20.2 58.3, 58.0 30.8, 31.4 21.2, 20.8 31.5, 31.7 45.7, 47.7 50.5, 48.0*1 54.2, 55.2 27.5, 29.6 60.2, 59.8 52.6, 52.8 37.0, 38.6 56.0, 46.3 53.0, 52.0 41.1, 36.4

公定法 ― ― ― ― ― ― ― ― ― 58.0, 59.0 53.5, 53.5 25.5, 27.5 59.0, 58.5 54.0, 54.0 35.5, 36.5 60.5, 59.0 57.5, 56.5 27.5, 27.0

公定法変法 24.5, 26.0 14.0, 13.0 34.5, 33.0 17.0, 18.5 60.0, 60.0 28.0, 27.5 21.5, 21.0 33.0, 32.0 49.0, 47.5 ― ― ― ― ― ― ― ― ―

公定法 ― ― ― ― ― ― ― ― ― 61.5, 61.5 56.0, 55.0 35.0, 32.0 55.0, 54.5 56.5, 55.5 34.0, 39.5 64.5, 64.5 53.0, 54.5 26.5, 26.0

公定法変法 24.5, 23.0 14.0, 14.0 31.5, 33.0 31.0, 32.0 68.5, 70.5 44.0, 47.0 18.0, 17.5 29.0, 30.5 52.0, 53.0 ― ― ― ― ― ― ― ― ―

公定法 22.8, 23.2 14.5, 15.1 33.2, 33.5 27.0, 24.2 58.5, 59.8 27.2, 31.1 20.6, 21.7 47.1, 43.7 49.5, 48.3 ― ― ― ― ― ― ― ― ―

公定法変法 ― ― ― ― ― ― ― ― ― 57.0, 56.7 50.3, 50.4 36.2, 36.5 60.9, 60.8 43.4, 42.9*1 33.8, 35.0 58.3, 56.6 52.3, 51.7 37.1, 37.0

U 公定法変法 24.5, 24.5 15.5, 16.5 10.0, 9.5*1 15.0, 12.5 58.5, 59.5 32.0, 33.0 3.0, 3.0 9.5, 9.0 46.0, 49.0 62.0, 62.0 57.5, 58.0 9.0, 7.0 53.5, 57.5 55.0, 53.0 5.0, 5.5 60.0, 59.0 56.5, 55.5 5.5, 6.5

V 公定法変法 26.5, 26.5 15.5, 22.5*1 21.0, 21.0*1 16.0, 14.0 60.0, 57.5 33.5, 30.5 9.0, 13.5 14.5, 15.0 46.0, 46.0 63.5, 65.0 61.0, 58.0 22.0, 11.0 51.5, 51.0 55.5, 54.0 7.0, 8.0 62.0, 62.5 60.0, 58.0 23.0, 24.0

W 公定法変法 25.9, 25.8 14.8, 15.1 32.8, 33.2 22.4, 19.3 63.8, 60.1 30.4, 31.8 22.4, 22.5 21.5, 22.7 47.9, 47.6 61.8, 61.5 54.8, 54.5 43.6, 45.6 60.8, 60.7 54.0, 53.1 32.7, 33.4 61.9, 59.9 53.1, 52.3 32.4, 36.8

X 公定法 24.4, 23.2 9.7, 9.4*1 29.4, 30.5 13.5, 18.1 53.0, 55.0 19.4, 23.0 19.8, 16.7 34.2, 33.6 44.1, 47.0 62.0, 62.9 55.5, 56.1 47.2, 42.0 59.6, 59.9 53.2, 53.5 46.8, 47.8 62.7, 62.4 53.7, 55.4 46.5, 40.8

Y 公定法変法 28.5, 29.0*1 16.5, 17.5*1 34.5, 29.0 23.0, 16.5 58.0, 60.0 43.0, 39.5 19.0, 21.0 26.0, 30.0 52.0, 52.0 62.5, 63.5 57.5, 58.0 47.5, 48.5 58.5, 58.5 51.5, 54.0 46.0, 31.5 60.0, 59.0 57.0, 58.0 21.0, 23.5

*1：外れ値（真度）、[（定量値の平均）／試験濃度×100（%）]の値が80%未満または110%を超える結果
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真度＝平均値／試験濃度×100、RSDr：併行精度、RSDR：室間再現精度 
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真度＝平均値／試験濃度×100、RSDr：併行精度、RSDR：室間再現精度 
*1：外れ値（真度）、[（定量値の平均）／試験濃度×100（%）] の値が 80%未満または 110%を超える結果 
*2：外れ値（精度）、Cochran 検定（*2a）または Grubbs 検定（*2b）における異常値（危険率<1%）に該当する結果 

 

表１１　公定法による検体1～3の定量値とその解析結果

検体1 検体2 検体3

28.3, 27.7*1 18.7, 18.2*1 35.5, 35.7

27.5, 28.5*1 18.0, 18.5*1 35.0, 36.0
25.0, 24.5 14.5, 14.0 30.5, 30.5
25.5, 25.5 17.0, 17.0*1 30.5, 29.5
22.8, 23.2 14.5, 15.1 33.2, 33.5
24.4, 23.2 9.7, 9.4*1 29.4, 30.5

25 15 33
25.5 15.4 32.5

102.0 102.5 98.4
2.0 2.1 1.7
8.4 22.0 8.4
2/6 4/6 0/6
0/6 0/6 0/6

試験機関
蒸発残留物量（μg/mL）

A
I
L
O
T
X

試験濃度（μg/mL）
平均値（μg/mL）

真度（%）
RSDr （%）

RSDR （%）

外れ値（真度）数*1

外れ値（精度）数*2

表１２　公定法変法による検体1～3の定量値とその解析結果

検体1 検体2 検体3
24.0, 23.0 13.0, 11.5 30.5, 32.0
24.8, 26.3 14.8, 15.7 33.3, 34.8
25.0, 24.5 14.5, 14.5 32.0, 33.0
25.0, 25.5 14.5, 14.5 33.5, 32.0
27.0, 27.0 16.0, 15.5 33.0, 33.0
26.2, 25.7 17.1, 16.5*1 31.4, 31.5
26.5, 24.5 18.5, 17.0*1 27.5, 29.5
24.6, 27.5 16.6, 16.6*1 33.8, 33.7

29.5, 26.0*1 17.0, 20.0*1 47.0, 46.0*1

29.0, 29.0*1 18.4, 19.0*1 23.5, 25.0*1

25.3, 25.1 14.6, 15.0 33.0, 33.4
24.5, 26.0 14.0, 13.0 34.5, 33.0
24.5, 23.0 14.0, 14.0 31.5, 33.0
24.5, 24.5 15.5, 16.5 10.0, 9.5*1

26.5, 26.5 15.5, 22.5*1, 2a 21.0, 21.0*1

25.9, 25.8 14.8, 15.1 32.8, 33.2

28.5, 29.0*1 16.5, 17.5*1 34.5, 29.0*2a

25 15 33
25.9 15.9 30.7

103.5 105.8 93.1
3.8 8.9 4.0
6.5 13.7 24.4
3/17 7/17 4/17
0/17 1/17 1/17

試験機関
蒸発残留物量（μg/mL）

B
C
D
E
F
G
H
J
K

P
R

M

U
V
W
Y

S

外れ値（精度）数*2

試験濃度（μg/mL）
平均値（μg/mL）

真度（%）
RSDr （%）

RSDR （%）

外れ値（真度）数*1



 

② 公定法変法 

真度の外れ値は検体 1 で 3 つ、検体 2 で 7

つ、検体 3 で 4 つ存在した。そのうち、試験

機関 K 及び M の結果は 3 検体とも外れ値に

該当した。これらのうち、試験機関 M による

検体 3 の結果を除く 5 つはいずれも定量値が

試験濃度よりも高かった。また、試験機関 V

の検体 2 及び 3、試験機関 Y の検体 1 及び 2

の結果もそれぞれ外れ値に該当した。これら

のうち、試験機関 V による検体 3 の結果を除

く 3 つはいずれも定量値が試験濃度よりも高

かった。 

精度の外れ値は Cochran 検定で検体 2 及び

3 にそれぞれ 1 つ存在した。検体 2 では試験

機関 V、検体 3 では試験機関 Y の結果が外れ

値に該当した。これらの試験機関は、真度に

おいてそれぞれ 2 つの外れ値を報告した機関

であった。ただし、この 2 機関の他検体の結

果には併行精度に問題はなかった。 

真度は 93.1～105.8%、RSDr は 3.8～8.9%、

RSDR は 6.5～24.4%であり、検体 3 の RSDR

が大きかったが、いずれの性能パラメーター

の値も目標値を満たした。 

③ 検体 2 及び 3 の結果のばらつき原因 

検体 2 の真度の外れ値は、公定法で 6 機関

中 4 機関、公定法変法で 17 機関中 7 機関が該

当し、公定法と公定法変法のいずれでも多か

った。これらの定量値は、公定法の試験機関

X のもの以外はいずれも定量値が試験濃度よ

りも高かった。このように定量値が高かった

原因として、蒸発乾固時に検体 2 の溶質であ

るカルボキシメチルセルロース Na が水和物

を生成したためではないかと推測された。 

また、検体 3 の真度の外れ値は、公定法で

は存在しなかったが、公定法変法は 17 機関中

4 機関が該当した。そのうち、試験機関 M、

U 及び V の 3 機関の結果は他機関より明らか

に低かったが、その原因は不明であった。 

 

２）検体 4～6 の試験結果 

公定法による 6 機関の定量値とその解析結

果を表１３、公定法変法による 17 機関の定量

値とその解析結果を表１４に示した。ただし、

検体 4～6 はすべて B グループの検体であっ

たため、真度及び真値の外れ値は求めなかっ

た。 

① 公定法 

各試験機関の定量値は、検体 4は 13.5～29.5 

μg/mL で平均値は 21.8 μg/mL、検体 5 は 53.0

～69.0 μg/mL で平均値は 60.7 μg/mL、検体 6

は 19.4～40.4 μg/mL で平均値は 30.2 μg/mL で

あり、精度の外れ値は存在しなかった。 

性能パラメーターの値は、RSDr は 1.8～

12.9%、RSDR は 8.7～26.6%であった。検体 5

及び 6 の RSDrと RSDRは目標値を満たしたが、

検体 4 はともに目標値を満たさなかった。検

体 4 は各試験機関の結果にばらつきが大きく、

試験機関 L 及び X の結果が低く、試験機関 I

の結果が高かった。 

② 公定法変法 

各試験機関の定量値は、検体 4は 10.5～32.0 

μg/mL で平均値は 19.6 μg/mL、検体 5 は 56.5

～74.0 μg/mL で平均値は 60.9 μg/mL、検体 6

は 27.5～47.0 μg/mL で平均値は 32.6 μg/mL で

あり、精度の外れ値は存在しなかった。 

性能パラメーターの値は、RSDr は 2.1～

9.6%、RSDR は 6.9～26.5%であった。検体 5

及び 6 の RSDrと RSDRは目標値を満たしたが、

検体 4 の RSDR が目標値を満たさなかった。

検体 4 は、公定法と同様に各試験機関の結果

にばらつきが大きく、試験機関 E、H、U 及

び V の結果が低く、試験機関 S の結果が高か

った。 

③ 検体 4 及び 6 の結果のばらつき原因 

検体 4 は公定法、公定法変法のいずれも各

試験機関の結果にばらつきが大きかった。検

体 4の溶質であるZnOは酢酸存在下で酢酸亜 

 

  



 

鉛を生成するため、蒸発乾固後は酢酸亜鉛と

して残留したと推測される。さらに、酢酸亜

鉛は無水物と二水和物の 2 つの形態が存在し

生成した酢酸亜鉛の形態の違いやその存在比

により結果にばらつきが生じた可能性がある。

また、検体 6 についても、目標値を満たした

が、両法とも RSDR は比較的大きかった。検

体 6 の溶質はゴム手袋抽出液であり、その主

成分は架橋助剤として使用される ZnO と推

測された。このことから、検体 6 の結果のば

らつきは、検体 4 と同様の理由によるものと

推測された。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
*：外れ値（精度）、Cochran 検定（*2a）または Grubbs 検定（*2b）における異常値（危険率<1%）に該当する結果 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
*：外れ値（精度）、Cochran 検定（*2a）または Grubbs 検定（*2b）における異常値（危険率<1%）に該当する結果 

表１３　公定法による検体4～6の定量値とその解析結果

検体4 検体5 検体6
24.1, 25.4 64.4, 64.8 37.2, 40.4
29.0, 29.5 68.5, 69.0 32.0, 32.0
13.5, 21.5 60.5, 58.0 28.5, 27.0
18.5, 17.5 57.5, 59.0 32.0, 32.5
27.0, 24.2 58.5, 59.8 27.2, 31.1
13.5, 18.1 53.0, 55.0 19.4, 23.0

21.8 60.7 30.2
12.9 1.8 6.1
26.6 8.7 19.8
0/6 0/6 0/6

試験機関
蒸発残留物量（μg/mL）

A
I
L
O
T
X

RSDR （%）

平均値（μg/mL）

RSDr （%）

外れ値（精度）数*

表１４　公定法変法による検体4～6の定量値とその解析結果

検体4 検体5 検体6
20.0, 18.5 57.5, 59.0 31.0, 29.5
26.8, 26.3 59.3, 60.8 31.2, 31.2
24.3, 23.3 59.3, 61.8 32.3, 29.8
13.0, 12.5 59.0, 57.5 27.5, 28.5
22.0, 22.5 59.5, 59.0 28.5, 29.0
22.2, 22.6 59.3, 59.6 33.7, 34.7
13.5, 10.5 57.5, 56.5 29.0, 29.0
17.2, 17.8 60.3, 62.1 30.6, 32.0
18.0, 24.5 74.0, 71.5 39.5, 40.0
16.5, 17.0 62.0, 63.0 29.5, 28.5
20.3, 20.2 58.3, 58.0 30.8, 31.4
17.0, 18.5 60.0, 60.0 28.0, 27.5
31.0, 32.0 68.5, 70.5 44.0, 47.0
15.0, 12.5 58.5, 59.5 32.0, 33.0
16.0, 14.0 60.0, 57.5 33.5, 30.5
22.4, 19.3 63.8, 60.1 30.4, 31.8
23.0, 16.5 58.0, 60.0 43.0, 39.5

19.6 60.9 32.6
9.6 2.1 3.6
26.5 6.9 15.5
0/17 0/17 0/17

試験機関
蒸発残留物量（μg/mL）

B
C
D
E
F
G
H

R

M

J
K

外れ値（精度）数*

平均値（μg/mL）

RSDr （%）

RSDR （%）

U
V
W
Y

S

P



 

３）検体 7～9 の試験結果 

公定法による 6 機関の定量値とその解析結

果を表１５、公定法変法による 17 機関の定量

値とその解析結果を表１６に示した。ただし、

検体 7～9 は、すべて B グループの検体であ

ったため、真度及び真値の外れ値は求めなか

った。 

① 公定法 

各試験機関の定量値は、検体 7は 16.7～21.7 

μg/mL で平均値は 19.7 μg/mL、検体 8 は 8.0

～47.1 μg/mL で平均値は 30.4 μg/mL、検体 9

は 44.1～51.5 μg/mL で平均値は 48.7 μg/mL で

あり、精度の外れ値は存在しなかった。 

性能パラメーターの値は、RSDr は 2.3～

18.2%、RSDR は 8.5～35.2%であった。検体 7

及び 9 の RSDrと RSDRは目標値を満たしたが、

検体 8 はともに目標値を満たさなかった。検

体 8 は各試験機関の結果にばらつきが大きく、

試験機関 L 及び O の結果が低く、試験機関 T

の結果が高かった。 

② 公定法変法 

各試験機関の定量値は、検体 7 は 3.0～25.1 

μg/mL で平均値は 18.8 μg/mL、検体 8 は 9.0

～59.5 μg/mL で平均値は 30.2 μg/mL、検体 9

は 42.5～60.0 μg/mL で平均値は 48.9 μg/mL で

あった。精度の外れ値は Grubbs 検定で検体 7

に 2 つ存在し、これらの結果を提出した試験

機関U及びVの結果は他機関と比べて明らか

に低かった。 

性能パラメーターの値は、RSDr は 2.3～

6.9%、RSDR は 7.6～43.9%であった。検体 9

の RSDr と RSDR は目標値を満たしたが、検体

7及び8のRSDRは目標値を満たさなかった。

検体 7 は、各試験機関の結果にばらつきが大

きく、特に精度の外れ値に該当した試験機関

U 及び V の結果が低かった。検体 7 について

は、この 2 機関の結果を棄却すると、検体 7

の平均値は 20.4 μg/mL、RSDr は 5.5%、RSDR

は 9.9%と公定法の結果と同等となり、目標値

を満たした。また、検体 8 も、公定法と同様

に各試験機関の結果にばらつきが大きく、試

験機関 B、E、U 及び V の結果が低く、試験

機関 D、G 及び M の結果が高かった。 

③ 検体 7 及び 8 の結果のばらつき原因 

検体 7 は公定法変法で、検体 8 は両法で各

試験機関の結果にばらつきが大きかった。そ

のうち、特に公定法変法における試験機関 B、

U 及び V の結果は他機関より明らかに低かっ

た。その原因の一つとして、検体 7 及び 8 の

それぞれの溶質である BPA 及び TBC の沸点

が 250℃前後と比較的低く、加熱条件によっ

て揮散しやすい性質があることが考えられる。

試験機関 B は、蒸発乾固の加熱中止のタイミ

ングとして「乾固後数分間ホットプレート上

に容器を放置した可能性がある」と回答して

いるため、乾固時に揮散したことが推測され

た。一方、試験機関 U 及び V は液量を 20 mL

以上残した状態で容器をホットプレートから

下ろし、その後は余熱と自然乾燥により乾固

させており、低値の原因が乾固時の揮散に起

因するかは判断できなかった。 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
*：外れ値（精度）、Cochran 検定（*2a）または Grubbs 検定（*2b）における異常値（危険率<1%）に該当する結果 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
*：外れ値（精度）、Cochran 検定（*2a）または Grubbs 検定（*2b）における異常値（危険率<1%）に該当する結果 
（  ）内は試験機関 U と V の結果を棄却して解析した場合の値 
 

表１５　公定法による検体7～9の定量値とその解析結果

検体7 検体8 検体9
19.1, 19.8 28.3, 37.9 49.0, 50.1
21.0, 20.0 28.5, 32.0 50.0, 50.0
21.5, 21.0 23.5, 8.0 51.5, 49.5
18.5, 17.0 22.5, 26.0 47.5, 48.0
20.6, 21.7 47.1, 43.7 49.5, 48.3
19.8, 16.7 34.2, 33.6 44.1, 47.0

19.7 30.4 48.7
5.6 18.2 2.3
8.5 35.2 4.1
0/6 0/6 0/6

試験機関
蒸発残留物量（μg/mL）

A
I
L
O
T
X

RSDR （%）

平均値（μg/mL）

RSDr （%）

外れ値（精度）数*

表１６　公定法変法による検体7～9の定量値とその解析結果

検体7 検体8 検体9
18.0, 18.5 11.5, 12.0 47.5, 48.0
21.5, 19.0 20.0, 21.0 47.0, 46.5
21.5, 23.0 44.0, 45.0 47.5, 47.5
22.5, 21.5 18.0, 18.5 50.5, 52.0
19.5, 20.5 32.0, 37.5 43.5, 45.5
25.1, 23.3 44.6, 45.9 53.8, 52.6
19.0, 17.5 29.0, 30.0 42.5, 44.0
21.7, 19.2 40.4, 46.1 47.3, 47.6
17.5, 18.5 41.0, 38.5 56.0, 60.0
21.0, 18.0 55.0, 59.5 50.0, 50.5
21.2, 20.8 31.5, 31.7 45.7, 47.7
21.5, 21.0 33.0, 32.0 49.0, 47.5
18.0, 17.5 29.0, 30.5 52.0, 53.0

3.0, 3.0*2b 9.5, 9.0 46.0, 49.0

9.0, 13.5*2b 14.5, 15.0 46.0, 46.0
22.4, 22.5 21.5, 22.7 47.9, 47.6
19.0, 21.0 26.0, 30.0 52.0, 52.0

18.8　（20.4） 30.2 48.9
6.9　（5.5） 6.1 2.3
26.8　（9.9） 43.9 7.6

2/17 0/17 0/17

試験機関
蒸発残留物量（μg/mL）

B
C
D
E
F
G
H

R

M

J
K

外れ値（精度）数*

平均値（μg/mL）

RSDr （%）

RSDR （%）

U
V
W
Y

S

P



 

４）検体 10～18 の試験結果 

公定法による 8 機関の定量値とその解析結

果を表１７、公定法変法による 15 機関の定量

値とその解析結果を表１８に示した。ただし、

ラップフィルム抽出物から調製した検体（検

体 12、15 及び 18）は、B グループの検体で

あるため、真度及び真値の外れ値は求めなか

った。 

① 公定法 

ⅰ）検体 10、11、13、14、16 及び 17 

 シリコーンオイル及びエポキシ化大豆油を

用いて調製した検体（検体 10、13 及び 16、

並びに検体 11、14 及び 17）では、真度の外

れ値が検体 11 において 1 つ存在した。これは

試験機関Aの結果が試験濃度よりも高かった

ためである。それ以外の真度の外れ値は存在

しなかった。一方、精度の外れ値は存在しな

かった。 

 性能パラメーターの値はいずれも良好で、

真度は 94.5～102.6%、RSDr は 1.1～2.6%、

RSDRは 2.8～5.2%であり、目標値を満たした。 

ⅱ）検体 12、15 及び 18 

 ラップフィルム抽出物の検体（検体 12、15

及び 18）における各試験機関の定量値は、検

体 12 は 17.5～52.0 μg/mL で平均値は 35.3 

μg/mL、検体 15 は 14.5～47.8 μg/mL で平均値

は 30.6 μg/mL、検体 18 は 10.5～46.5 μg/mL で

平均値は 28.8 μg/mL であり、精度の外れ値は

存在しなかった。 

性能パラメーターの値は、RSDr は 9.1～

11.3%、RSDR は 35.9～40.8%であり、検体 12

の RSDr及び 3 検体すべての RSDRが目標値を

満たさなかった。3 検体とも結果のばらつき

が大きく、特定の試験機関の結果が一律に高

いまたは低いという傾向もみられなかった。 

② 公定法変法 

ⅰ）検体 10、11、13、14、16 及び 17 

シリコーンオイル及びエポキシ化大豆油の

検体では、真度の外れ値が検体 10 で 3 つ、検

体 11 で 1 つ、検体 14 で 1 つ存在した。また、

精度の外れ値は Cochran 検定で検体 11 及び

16 にそれぞれ 1 つ、Grubbs 検定で検体 14 に

1 つ存在した。 

しかし、いずれの性能パラメーターの値も

良好で、真度は 92.9～101.2%、RSDr は 1.3～

3.2%、RSDR は 5.5～8.6%であり、目標値を満

たした。 

ⅱ）検体 12、15 及び 18 

ラップフィルム抽出物の検体における各試

験機関の定量値は、検体 12 は 6.5～54.9 μg/mL

で平均値は 34.1 μg/mL、検体 15 は 5.0～55.3 

μg/mL で平均値は 31.8 μg/mL、検体 18 は 5.5

～57.0 μg/mL で平均値は 33.3 μg/mL であり、

精度の外れ値は Cochran 検定で検体 15 に 1

つ存在した。これは試験機関 Y の併行精度が

悪かったためである。 

性能パラメーターの値は、RSDr は 5.3～

9.8%、RSDR は 41.1～48.3%であり、3 検体す

べての RSDR が目標値を満たさなかった。公

定法と同様に 3 検体とも各試験機関の結果に

ばらつきが大きく、試験機関 H、J、U 及び V

では、すべてまたは一部の検体の結果で他機

関と比べて明らかに低かった。これらの試験

機関のうち、試験機関 J は蒸発乾固の加熱中

止のタイミングとして「乾固後直ちにホット

プレートから下した」と回答しており、蒸発

乾固時に溶質が揮散した可能性がある。また、

試験機関U及びVの蒸発乾固の方法は大部分

の試験機関とは大きく異なり、加熱装置を用

いず、また減圧濃縮も行わず長時間をかけて

室温で風乾させていた。 

③ 検体 12、15 及び 18 の結果のばらつき原

因 

ラップフィルム抽出物の検体 12、15 及び

18 は両法とも各試験機関の結果にばらつき

が大きかった。このラップフィルム抽出物の

成分分析を行ったところ、主成分は可塑剤の

ATBC であった。ATBC は沸点が 200℃前後

と低いため、加熱により揮散しやすいものと

考えられる。実際に予備試験時に求めた回収



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
真度＝平均値／試験濃度×100、RSDr：併行精度、RSDR：室間再現精度 
*1：外れ値（真度）、[（定量値の平均）／試験濃度×100（%）] の値が 80%未満または 110%を超える結果 
*2：外れ値（精度）、Cochran 検定（*2a）または Grubbs 検定（*2b）における異常値（危険率<1%）に該当する結果 

 

 

 

 

表１７　公定法による検体10～18の定量値とその解析結果

検体10 検体11 検体12 検体13 検体14 検体15 検体16 検体17 検体18

63.5, 64.0 61.8, 63.9*1 20.2, 33.4 59.9, 62.6 60.6, 58.8 24.5, 20.8 61.6, 62.8 58.6, 60.4 27.8, 27.9

59.5, 60.5 55.5, 57.0 26.0, 29.5 58.5, 60.5 54.5, 53.5 35.0, 41.0 60.0, 59.5 61.0, 56.5 30.5, 29.5

59.5, 58.5 54.0, 54.5 52.0, 51.5 60.5, 57.0 50.5, 52.5 20.5, 15.5 61.5, 60.0 55.0, 55.5 45.0, 46.5

67.0, 65.0 56.5, 58.0 52.0, 51.5 55.5, 58.0 55.0, 54.5 29.0, 31.0 60.0, 61.0 55.0, 56.0 14.0, 23.0

62.0, 62.0 56.0, 56.0 22.5, 17.5 59.0, 59.5 55.5, 53.5 14.5, 18.0 60.5, 60.5 55.5, 57.5 11.5, 10.5

58.0, 59.0 53.5, 53.5 25.5, 27.5 59.0, 58.5 54.0, 54.0 35.5, 36.5 60.5, 59.0 57.5, 56.5 27.5, 27.0

61.5, 61.5 56.0, 55.0 35.0, 32.0 55.0, 54.5 56.5, 55.5 34.0, 39.5 64.5, 64.5 53.0, 54.5 26.5, 26.0

62.0, 62.9 55.5, 56.1 47.2, 42.0 59.6, 59.9 53.2, 53.5 46.8, 47.8 62.7, 62.4 53.7, 55.4 46.5, 40.8

62 55 ― 62 55 ― 62 55 ―

61.6 56.4 35.3 58.6 54.7 30.6 61.3 56.3 28.8

99.4 102.6 ― 94.5 99.5 ― 98.9 102.4 ―

1.1 1.4 11.3 2.4 1.7 9.1 1.1 2.6 9.4

4.1 5.2 35.9 3.8 4.5 36.1 2.8 4.0 40.8

0/8 1/8 ― 0/8 0/8 ― 0/8 0/8 ―

0/8 0/8 0/8 0/8 0/8 0/8 0/8 0/8 0/8

試験濃度（μg/mL）

平均値（μg/mL）

試験機関

A

F

I

L

蒸発残留物量（μg/mL）

O

R

S

X

真度（%）

RSDr （%）

RSDR （%）

外れ値（真度）数*1

外れ値（精度）数*2



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
真度＝平均値／試験濃度×100、RSDr：併行精度、RSDR：室間再現精度 
*1：外れ値（真度）、[（定量値の平均）／試験濃度×100（%）] の値が 80%未満または 110%を超える結果 
*2：外れ値（精度）、Cochran 検定（*2a）または Grubbs 検定（*2b）における異常値（危険率<1%）に該当する結果 

表１８　公定法変法による検体10～18の定量値とその解析結果

検体10 検体11 検体12 検体13 検体14 検体15 検体16 検体17 検体18

59.0, 60.0 54.0, 54.0 31.0, 30.0 53.0, 54.0 51.0, 54.0 29.0, 25.5 60.0, 58.0 56.0, 53.5 28.0, 30.5

62.0, 66.0 55.0, 55.0 45.5, 49.5 61.7, 62.2 55.7, 54.8 30.7, 32.7 62.3, 62.8 55.7, 57.8 35.8, 38.2

63.3, 64.3 54.3, 54.2 54.2, 53.8 58.3, 60.8 56.2, 56.3 54.2, 55.3 63.0, 63.0 53.5, 54.5 57.0, 56.0

64.0, 64.5 62.5, 61.5*1 30.5, 29.5 59.0, 58.0 55.0, 55.0 42.0, 41.0 62.5, 62.0 57.0, 58.0 43.0, 43.0

61.6, 63.0 57.1, 56.7 42.0, 42.8 54.2, 53.2 51.8, 51.7 44.9, 42.6 58.6, 57.0 52.2, 53.3 40.4, 38.0

59.0, 59.5 52.5, 52.5 6.5, 7.0 55.5, 59.5 56.5, 57.0 33.5, 31.5 63.0, 61.5 56.0, 58.0 14.0, 12.5

61.9, 62.2 56.6, 55.7 20.3, 9.9 60.3, 60.5 54.2, 54.4 11.1, 17.4 63.6, 64.0 56.7, 56.3 22.7, 26.6

69.0, 73.0*1 49.0, 48.5 50.0, 50.5 52.5, 53.5 50.0, 51.0 27.5, 29.5 52.0, 52.0 47.0, 48.0 52.5, 50.0

70.5, 72.3*1 61.0, 59.6 50.5, 54.9 59.3, 58.7 53.6, 53.8 45.8, 47.6 65.8, 65.7 53.5, 53.6 42.9, 43.9

50.5, 48.0*1 54.2, 55.2 27.5, 29.6 60.2, 59.8 52.6, 52.8 37.0, 38.6 56.0, 46.3*2a 53.0, 52.0 41.1, 36.4

57.0, 56.7 50.3, 50.4 36.2, 36.5 60.9, 60.8 43.4, 42.9*1, 2b 33.8, 35.0 58.3, 56.6 52.3, 51.7 37.1, 37.0

62.0, 62.0 57.5, 58.0 9.0, 7.0 53.5, 57.5 55.0, 53.0 5.0, 5.5 60.0, 59.0 56.5, 55.5 5.5, 6.5

63.5, 65.0 61.0, 58.0*2a 22.0, 11.0 51.5, 51.0 55.5, 54.0 7.0, 8.0 62.0, 62.5 60.0, 58.0 23.0, 24.0

61.8, 61.5 54.8, 54.5 43.6, 45.6 60.8, 60.7 54.0, 53.1 32.7, 33.4 61.9, 59.9 53.1, 52.3 32.4, 36.8

62.5, 63.5 57.5, 58.0 47.5, 48.5 58.5, 58.5 51.5, 54.0 46.0, 31.5*2a 60.0, 59.0 57.0, 58.0 21.0, 23.5

62 55 ― 62 55 ― 62 55 ―

62.3 55.6 34.1 57.6 53.1 31.8 59.9 54.7 33.3

100.5 101.2 ― 92.9 96.6 ― 96.7 99.4 ―

2.1 1.3 9.0 2.1 1.7 9.8 3.2 1.7 5.3

8.6 6.5 48.3 6.0 6.2 44.3 7.2 5.5 41.1

3/15 1/15 ― 0/15 1/15 ― 0/15 0/15 ―

0/15 1/15 0/15 0/15 1/15 1/15 1/15 0/15 0/15

蒸発残留物量（μg/mL）

P

試験機関

B

C

D

E

G

H

J

K

M

外れ値（精度）数*2

T

U

V

W

Y

試験濃度（μg/mL）

平均値（μg/mL）

真度（%）

RSDr （%）

RSDR （%）

外れ値（真度）数*1



 

率も 20%と低かった。一方、試験機関 D、K

及び M の結果では、試験濃度に近い 50 μg/mL

を超えるものもあり、他機関よりもやや高か

った。従って、これらの検体における結果の

ばらつきは、ATBC の性質によるものと考え

られた。 

 

４．性能評価 

１）公定法と公定法変法の比較 

検体 1～12 の公定法及び公定法変法におけ

る性能パラメーターと外れ値数を比較した。

ただし、B グループの検体（蒸発残留物量と

試験濃度が一致しなかった検体及び精確な試

験濃度が不明であった検体：検体 4～9 及び

12）の結果は、A グループ（蒸発残留物量と

試験濃度がほぼ一致した検体：検体 1～3、10

及び 11）の結果と比べて、ばらつきが大きい

傾向がみられた。そのため、それぞれのグル

ープごとに性能パラメーターを比較した。そ

の結果を表１９にまとめた。 

A グループでは、公定法と公定法変法に明

らかな差はみられず、真度、RSDr、RSDR の

すべての性能パラメーターの値は目標値を満

たした。また、真度の外れ値に該当した結果

の割合は、公定法が 21%（34 試験中 7 試験）、

公定法変法が 22%（81 試験中 18 試験）と同

等であった。一方、精度の外れ値は公定法変

法の結果のみに存在したが、該当した結果の

割合は 4%と少なかった。 

今回参加した各試験機関の大部分は、加熱

装置の種類に関わらず、蒸発乾固の加熱中止

のタイミングとして、液量が少量となった状

態で容器を加熱装置から下ろし、その後は余

熱と自然乾燥により乾固させていた。しかし、

公定法では水浴上で蒸発乾固させること以外

の記載はなく、このような操作は規定されて

いない。大部分の試験機関が公定法に規定が

ないにも関わらず実施していたことは、今回

の試験室間共同試験において良好な結果が得

られたことと関係があるものと推測される。

特に、ホットプレートの設定温度が試験機関

によってかなり差が大きかったにも関わらず、

結果に影響がなかったことはこの操作による

ものと考えられた。 

一方、B グループについては真度が得られ

なかったが、公定法と公定法変法で明らかな

差はみられなかった。しかし、公定法変法の

RSDr 以外の性能パラメーターの値はすべて

目標値を満たさなかった。 

このように、公定法と公定法変法には性能

に差はみられず、蒸発残留物試験の蒸発乾固

は、公定法で規定されている水浴上ではなく

ホットプレート上で行っても試験結果にほと

んど影響がないと考えられた。また、各試験

機関の蒸発に要する時間や容器の放冷時間の

差異による影響も特に認められなかった。 

しかし、A グループの検体ではすべての性

能パラメーターの値が目標値を満たしたのに

対し、B グループの検体では公定法、公定法

変法ともに一部の結果が目標値を満たさなか

った。そのため、試験溶液中の主成分が蒸発

乾固の操作中にそのまますべて残留する場合

は問題がないが、揮散または変化しやすい成

分を多く含む試験溶液の場合は、細かな蒸発

乾固操作の違いにより蒸発残留物量に差が生

じてしまい十分な性能が得られない可能性が

あった。また、今回の試験室間共同試験では、

蒸発乾固後に行う 105℃ 2 時間の乾燥の操作

については詳細な指示を行っていない。これ

らの検体は、この乾燥の操作時においても揮

散または変化する可能性が高いことから、各

試験機関で使用した機器により蒸発残留物量

に差が生じた可能性も考えられる。そのため、

これらの問題への対策については、今後検討

する必要がある。 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

２）油性食品の浸出用液の比較 

油性食品の浸出用液として、公定法に規定

されているヘプタンを使用する場合とイソオ

クタン及び 95%エタノールを使用する場合の

性能パラメーターと外れ値数を表２０にまと

めた。これらについても A グループと B グル

ープの結果ごとに比較した。 

A グループでは、いずれの性能パラメータ

ーの値においても浸出用液による差はみられ

なかった。ただし、真度の外れ値に該当した

結果の割合は、ヘプタンでは 11%（46 試験中

5 試験）であったが、イソオクタン及び 95%

エタノールでは 1%（92 試験中 1 試験）と少

なかった。一方、B グループでは、RSDr 及び

RSDR の値が A グループよりも大きく、大部

分が目標値を満たさなかったが、浸出用液に

よる差はみられなかった。 

以上より、油性食品の浸出用液として、ヘ

プタンの場合とイソオクタン及び 95%エタノ

ールの場合には性能に差はないと考えられた。

ただし、これらの浸出用液の場合においても、

揮散または変化しやすい成分を多く含む試験

溶液の場合は、蒸発乾固または乾燥における

操作の細かな違いにより蒸発残留物量に差が

生じる可能性があった。 

 

D．結論 

 器具・容器包装の蒸発残留物試験について

試験室間共同試験を行い、公定法と公定法変

法の性能を評価した。その結果、両法は性能

に差はなくほぼ同等であった。従って、蒸発

残留物試験の蒸発乾固は、公定法で規定され

ている水浴上ではなくホットプレート上で行

っても、蒸発乾固前に加熱装置から下ろすな

らば試験結果にほとんど影響がないと考えら

れた。また、各試験機関の蒸発に要する時間

表１９　検体1～12の各試験法における性能パラメーターと外れ値数

真度 精度

A 公定法 34 98.4～102.6 1.1～2.1 4.1～22.0 7 (21%) 0 (0%)

公定法変法 81 93.1～105.8 1.3～8.9 6.5～24.4 18 (22%) 3 (4%)

B 公定法 44 - 1.8～18.2 4.1～35.9 - 0 (0%)

公定法変法 117 - 2.1～9.6 6.9～48.3 - 2 (2%)

A：蒸発残留物量と試験濃度がほぼ一致した検体（検体1～3、10及び11）

B：蒸発残留物量と試験濃度が一致しなかった検体（検体4～9及び12）

グループ 試験法 試験数
真度
（%）

RSDr

（%）
RSDR

（%）
外れ値数

表２０　油性食品の各浸出用液における性能パラメーターと外れ値数

真度 精度

A ヘプタン 46 99.4～102.6 1.1～2.1 4.1～8.6 5 (11%) 1 (2%)

95%エタノール
及びイソオクタン

92 92.9～102.4 1.1～3.2 2.8～7.2 1 (1%) 2 (3%)

B ヘプタン 23 - 9.0, 11.3 35.9, 48.3 - 0 (0%)

95%エタノール
及びイソオクタン

46 - 5.3～9.8 36.1～44.3 - 1 (2%)

A：蒸発残留物量と試験濃度がほぼ一致した検体（検体10、11、13、14、16及び17）
B：蒸発残留物量と試験濃度が一致しなかった検体（検体12、15及び18）

RSDr

（%）
RSDR

（%）
外れ値数

グループ 浸出用液 試験数
真度
（%）



 

や容器の放冷時間の差異による影響も特に認

められなかった。 

油性食品の浸出用液として、公定法のヘプ

タンと、イソオクタン及び 95%エタノールの

性能を評価したところ、両者は性能に差はな

くほぼ同等であった。従って、イソオクタン

及び 95%エタノールは、ヘプタンの代替溶媒

として規格試験法に適用可能と判断された。 

しかし、いずれの場合においても揮散また

は変化しやすい成分を多く含む試験溶液の場

合は、蒸発乾固または乾燥における操作の細

かな違いにより蒸発残留物量に差が生じてし

まい十分な性能が得られない可能性があった

ことから、その対策について今後検討する必

要があると考えられた。 
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