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平成 29 年度厚生労働科学研究費補助金（食品の安全確保推進研究事業） 

 

食品衛生検査を実施する試験所における品質保証システムに関する研究 

 

総括研究報告書 

 

研究代表者 渡辺 卓穂  一般財団法人食品薬品安全センター 秦野研究所 部長 

 

研究要旨 

厚生労働省は、食品の安全の担保と向上に加え健康危害リスクを管理することを目的に、

有害物質等の上限濃度を規定した食品規格を策定し、その実効のために検査を実施する。検

査での誤判定を避けるために、各試験所による分析値の品質保証が必須である。誤判定の回

避は食品貿易上も重要であり、各国間での整合がCodex委員会等を通じて求められている。 

本研究では、分析値の品質保証に関する取組みの指針となる業務管理要領を改訂し、品質

保証に組み込まれる要素である新たな技能試験プログラムを開発する。業務管理要領は、平

成7年の通知後抜本的な改訂がされていない。その間、基礎とされた国際的な品質保証の規

格(当時、ISO Guide 25)は3回の改訂を重ね、現版はISO/IEC17025-2017である。そのため、

現在の業務管理要領は国際的な品質保証への要求と大きく乖離しており国際整合を図るた

め、ISO/IEC17025の最新版を基礎とする改訂を検討する。また、改訂された業務管理要領が

我が国の試験所における品質保証にどのような影響を与えるかを検証する。技能試験プログ

ラムは、検査される全ての分析項目に対し開発されているのが理想であるが、困難さのため

一部の分析項目しか開発されていない。この現実を踏まえ、新規技能試験プログラムを開発

すると共に既存のプログラムの改善を図る。また、パイロットスタディにより実効性を検証

し、新規プログラムとしての導入を検討する。そこで、今年度は、1．国際整合性を踏まえ

た業務管理要領案の開発に関する研究（渡邉研究分担）、2．ISO/IEC 17025認定取得に向け

た試験所の検討に関する研究（石井研究分担）、3．既存技能試験プログラムの改善及び新

規技能試験プログラムの導入に関する研究（渡辺研究分担）、4．新規技能試験プログラム

の開発及び統計学的評価に関する研究（松田研究分担）、5．新規技能試験プログラム用試

料の開発に関する研究（井部研究分担）の5課題について実施した。 

 

 

研究分担者名＝渡邉敬浩（国立医薬品食品

衛生研究所室長）、石井里枝（埼玉衛生研究

所室長）、渡辺卓穂（（一財）食品薬品安全

センター秦野研究所食品衛生事業部長）、松

田りえ子（（公社）食品衛生協会技術参与、

井部明広（実践女子大学教授） 

 

A. 研究目的 

厚生労働省は、食品の安全の担保と向上

に加え健康危害リスクを管理すること目的
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に、有害物質等の上限濃度を規定した食品

規格を策定し、その実効のために検査を実

施する。検査においては、誤判定を避ける

ために、各試験所による分析値の品質保証

が必須である。誤判定の回避は食品貿易上

も重要であり、輸出入国間での係争を回避

するためにも各国間での整合が Codex 委員

会等を通じて求められている。 

本研究では、分析値の品質保証に関する

取組みの指針となる業務管理要領を改訂す

る。また、品質保証に組み込まれる要素で

ある技能試験プログラムを新たに開発する。

業務管理要領は、平成 8 年の通知後抜本的

な改訂がされていない。その間、基礎とさ

れた国際的な品質保証の規格(当時、ISO 

Guide 25)は 3 回の改訂を重ね、現版は

ISO/IEC17025-2017 である。そのため、現

在の業務管理要領は国際的な品質保証への

要求と大きく乖離しており国際整合を図る

ためにも、ISO/IEC17025 の最新版を基礎と

する改訂を検討する。また、改訂された業

務管理要領が我が国の試験所における品質

保証にどのような影響を与えるか、ISO/IEC 

17025 による認定取得に向けた試験所の課

題を精査することによって、実行可能性も

含め検証する。技能試験プログラムは、検

査される全ての分析項目に対し開発されて

いることが理想であるが、困難さのため一

部の分析項目しか開発されていない。新規

技能試験プログラムの開発を困難にしてい

る大きな要因は、新規試料開発における技

術的課題と少数データの統計的評価方法の

不在にある。試料開発に関しては、貝毒及

び動物用医薬品等を分析項目とする新規試

料を開発する。さらに粉体工学技術を導入

し、保存安定性や均質性に優れた試料の開

発も検討し、学術的にも有益な成果を得る。

少数データの評価を可能にする新たな統計

的評価方法の構築を検討し、スプレッドシ

ートの開発を目指す。上記 2 つに大別され

る研究は、厚生労働省によるリスク管理を

より堅実なものとし、健康危害の未然防止

や食品貿易時の係争回避に直結する成果が

期待されるため、必要かつ早急に着手すべ

きであり、当研究班の目的である。 

 

B. 研究方法 

1 国際整合性を踏まえた業務管理要領案

の開発に関する研究（渡邉研究分担） 

 業務管理要領の改定案(以下、ガイドラ

イン案とする。)を開発するに当たり、ま

ず、食品衛生法(以下、法とする)及び、食

品衛生法施行規則(以下、施行規則とする)

を調べ、法の規定する検査(以下、検査と

する)及び、その実施施設(あるいは組織)

となる試験所について整理した。ISO/IEC 

17025-2005 (JIS Q 17025:2005; 試験所及

び校正機関の能力に関する一般要求事項)

を調べ、国際的に認められる試験所に必要

とされる能力について整理し、特に検査を

実施する試験所に必要とされる能力につ

いて抽出した。ISO/IEC 17025-2017につい

ても調べ、2017年に行われた改定をガイド

ライン案の作成においてどの様に考慮す

べきか検討した。試験所の能力への国際的

な要求また、国際的に整合した用語の定義

を、Codex委員会が発行するガイドライン

(CAC/GL 27、CAC/GL 70、 CAC/GL 72、CAC/GL 

83等)を用いて調べた。業務管理要領と呼

称される文書を別紙として示した、2通の
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厚生労働省医薬食品局食品安全部監視安

全課長通知(「登録検査機関における製品

検査の業務管理について」「食品衛生検査

施設における検査等の業務管理につい

て」)を調べ、ガイドライン案の開発にお

ける現行業務管理要領の活用を検討した。 

 

2 ISO/IEC 17025 認定取得に向けた試験所

の検討に関する研究（石井研究分担） 

1) ISO/IEC 17025を基礎とした取組みの品

質保証への影響の検討 

1)-1 研修会及び講習会の開催  

 ISO/IEC 17025を基礎とした改定案と現

行の業務管理要領とを比較検討するため

に、また、地方自治体の設置する食品衛生

検査施設（以下、「試験所」という。）への

ISO/IEC 17025を基礎とした取組みが円滑

に導入される一助になることを目的とし

て、ISO/IEC17025に関する研修会を2回、

講習会を1回開催した。 

1)-2 業務管理に関するアンケート調査 

 試験所の業務管理の現状を把握するこ

とを目的として実施した。調査対象施設と

して地方衛生研究所全国協議会の会員82

機関及び本研究班の研究協力機関1機関

（非会員）の合計83機関にメールによりア

ンケートを配布し、メールにより回収した。 

1)-3 ISO/IEC 17025を基礎とする取組み

の試験所への導入による影響、課題及び方

策の検討 

 アンケート調査の結果を精査し、班会議

等においてISO/IEC17025を基礎とする新

たな取組みが試験所へ導入された場合の

検査の品質保証に対する影響並びに人的、

物的及び組織的課題を明らかとし、それら

を解決する方策を検討した。 

2) 残留農薬技能試験への参加 

 平成29年10月3日～11月17日に（一財）

食品薬品安全センターで開発した農薬4種

（クロルピリホス、ダイアジノン、フェニ

トロチオン及びマラチオン）を含む玄米試

料2試料について研究協力機関16機関が参

加し、技能試験を実施した。 

 

3 既存技能試験プログラムの改善及び新

規技能試験プログラムの導入に関する研究

（渡辺研究分担） 

3.1 残留農薬技能試験プログラムのパイ

ロットスタディ： 

1) 調査試料の作製 

試料基材には玄米 (平成 27 年産の市販

の玄米を予め遠心粉砕機で粉砕した玄米

粉) を、浸漬溶媒にはアセトンを用いた。

粉体撹拌用フラスコにアセトンを   690 

mL とり、これに添加農薬混合標準溶液 A 

(ダイアジノン 7.2 µg/mL、クロルピリホ

スおよびマラチオン 3.0 µg/mL、フェニト

ロチオン 14.4 µg/mL、アセトン溶液) 10 mL

を正確に加え、ロータリーエバポレーター

に取り付け、室温下、常圧で 5分間回転混

合し、予め均質な浸漬用農薬混合標準溶液

A を調製した。これに、玄米  600 g を量

り入れ、同様に 5分間回転混合した後、室

温で遮光下 24 時間静置による浸漬を行っ

た。浸漬後、浸漬溶媒を留去し、内容物を

テフロンシート上に移し、厚さが均一にな

るように広げ、室温下で 5 日間乾燥した。

得られた乾燥試料全てをロッキング・ミキ
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サー用混合容器 (10 L 容) に移し、ロッ

キング・ミキサーを用いて回転・揺動混合

し、試料 Aとした (溶媒留去後理論値：ダ

イアジノン 0.12 µg/g、クロルピリホスお

よびマラチオン   0.050 µg/g、フェニト

ロチオン      0.24 µg/g)。また、添加用

農薬混合標準液 B (ダイアジノン 3.0 

µg/mL、クロルピリホスおよびマラチオン

7.2 µg/mL、フェニトロチオン 6.0 µg/mL、

アセトン溶液) 10 mL を正確に加え、ロー

タリーエバポレーターに取り付け、室温

下、常圧で 5分間回転混合し、予め均質な

浸漬用農薬混合標準溶液 Bを調製した。以

下、試料 Aと同様に操作し、作製した試料

を試料 Bとした (溶媒留去後理論値：ダイ

アジノン  0.050 µg/g、クロルピリホスお

よびマラチオン 0.12 µg/g、フェニトロチ

オン 0.10 µg/g)。作製した試料 A および

Bをそれぞれ分注し、配付試料とした。 

2) 調査試料の品質評価 

作製した試料AおよびBそれぞれについ

て、均質性 (作製直後) および安定性確認

試験 (検査機関からのデータ回収後) を

実施した。試験は、「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」(農産物)(厚生労働省) 

を準用し、主として個別試験法 (GC-FPD) 

を、また参考として一斉試験法 (GC/MS) 

を用いて行った。分析試料は 10容器とし、

作製した調査試料全体から代表となるよ

うに、作製数量を「10」で除し、おおよそ

得られた数の倍数ずつ系統的に抽出した。

均 質 性 の 確 認 は 、 Journal of AOAC 

International, Vol. 76, No. 4, 926-940 

(1993) の方法に従い、一元配置分散分析 

(F 検定) により評価した (Microsoft 

Excel 2010)。また、安定性の確認は、均

質性確認試験と同様の試験操作を行い、均

質性確認試験で得られた平均濃度に対す

る割合 (%) で評価した。個別試験法で用

いた試料溶液の調製方法は以下のとおり

である。試料 10.0 g (1 容器につき、n=2) 

を量り採り、水 20 mL を加え 2 時間膨潤

させた後、オムニミキサーを用い、アセト

ン 100 mL で 1 回、更に 50 mL で 2 回抽出

した。抽出液を合わせ、40°C以下でアセ

トンを留去した。濃縮物に飽和塩化ナトリ

ウム溶液 100 mL を合わせ、これにヘキサ

ン 100 mL を加え振とうした。ヘキサン層

をとり、残った水層に酢酸エチル/ヘキサ

ン (1：4) 100 mL を加え振とう後、酢酸

エチル/ヘキサン (1：4) 層を先のヘキサ

ン層に合わせた。さらに、上記の操作を 2

回繰り返した。得られた溶液に適量の硫酸

ナトリウム (無水) を加え、時々振り混ぜ

ながら 15 分間放置後、ろ過し、得られた

ろ液を 40°C 以下で酢酸エチル/ヘキサン

を留去した。残留物をアセトニトリル飽和

ヘキサン 30 mL に溶解し、ヘキサン飽和ア

セトニトリル 30 mL を加えて振とうした。

アセトニトリル層をとり、残ったヘキサン

層にヘキサン飽和アセトニトリル 30 mL

を加え、さらに上記の操作を 2 回繰り返

し、アセトニトリル層を合わせた後、アセ

トニトリルを留去した。残留物にヘキサン

を加え正確に10 mLとし、試料溶液とした。

また、定量はマトリックス非添加・絶対検

量線により行った。別に、調査試料の作製

に用いた試料基材 (ブランク試料) を試

料溶液の調製と同様に操作して、ブランク

試料溶液とした (試料AおよびBについて

各 n=1)。試料溶液と同様に測定し、得ら
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れたクロマトグラム上に添加農薬の測定

に影響を及ぼす妨害ピーク等がないこと

を確認した。 

3) パイロットスタディ (室間共同試験) 

残留農薬検査のパイロットスタディと

して本研究の研究分担協力機関である公

的機関 16 機関を対象にパイロットスタデ

ィ (以下、室間共同試験) を実施した。参

加機関には試料AおよびBを1個ずつ配付

した。試料処理および測定操作は各機関の

方法で実施することとし、併行分析数を 5

とした。また、結果報告書、経過記録書お

よびアンケートを送付し、回収した。 

4) データの解析 

解析は当財団が実施している食品衛生

外部精度管理調査で採用している以下に

述べる従来方式による手法を主に、参考と

して、ロバスト方式、Horwitz 式および棄

却検定による解析を行った。また、経過記

録書およびアンケートについてもとりま

とめ、解析を行った。 

従来方式 (算術平均値および標準偏差を

用いた評価方法)：各機関よりデータを回

収後、データ・クリーニング (添加量の

1/10 以下および 10 倍以上の報告値を除

外) を行い、この範囲外となる機関および

欠測値のある報告値 (5 個未満) の機関

については、その機関の報告値全てを以後

の解析対象から除外した。次いで各機関間

および機関内の変動を参加機関の回収率 

(機関別平均値を添加濃度で除した百分

率、%) および併行相対標準偏差 (RSDr、%) 

で観察した後、機関別平均値について、基

本統計量、順序統計量および正規確率プロ

ットを作成することによりデータ分布を

把握した。分布に極端な歪みや尖りが観察

された場合には、2 シグマ (総平均値±2

×標準偏差) 以上の値を報告した機関を

除外した後、同様の処理を行うこととした 

(以下、2シグマ処理)。最終的に各機関の

ｚ－スコア、回収率 (%) および併行相対

標準偏差 (RSDr、%) に基づいて各検査機

関の解析を行った。なお、回収率 (%) お

よび併行相対標準偏差 (RSDr、%) 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の一部改正につ

いて」(平成 22年 12 月 24 日、食安発 1224

第 2 号、以下、妥当性評価ガイドライン) 

の評価基準を参考にして評価した。ｚ－ス

コアは、機関別平均値の平均値を求めてそ

れを付与値としてみなし、この平均値と室

間再現相対標準偏差 (RSDR、%) を用いて

算出し、「食品衛生検査施設等における検

査等の業務の管理の実施について」(別添) 

精度管理の一般ガイドライン (衛食第

117 号、平成 9年 4月 1日) の評価基準に

基づき評価した。 

ロバスト方式 (Huber’s H15 のロバスト

平均値およびロバスト標準偏差を用いた

評価方法)：従来方式で得られた解析対象

デ ー タ に つ い て The International 

Harmonized Protocol for the Proficiency 

Testing of Analytical Chemistry 

Laboratories の recommendation に従い、

メジアン±メジアン×50%の範囲を超える

報告値を除外した。その後、有効データに

ついて得られたロバスト平均値を付与値

としてみなし、この平均値とロバスト標準

偏差を用いてｚ－スコアを算出した。 

Horwitz式 (Huber’s H15ロバスト平均値

および Horwitz 式から算出した標準偏差

を用いた評価方法)：本調査研究では
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Horwitz 式の Thompson による修正式 (以

下、Horwitz の修正式) を参考として当該

調査試料濃度における室間再現相対標準

偏差の予測値である PRSDR (%) を算出し、

これらとロバスト方式で得られたロバス

ト平均値からｚ－スコアを算出した。ま

た 、 「 Guidelines on Analytical 

Terminology」(Codex、CAC/GL 72-2009、

以下、CAC/GL 72-2009) を参考に、室間共

同試験から得られた室間再現相対標準偏

差 (RSDR、%) と室間再現相対標準偏差の

予測値 (PRSDR、%) の比である HorRat (R) 

および各参加機関の併行分析から得られ

た併行相対標準偏差 (RSDr、%) と室間再

現相対標準偏差の予測値 (PRSDR 、%） の

比である HorRat (r) を算出した。 

棄却検定：Cochran 検定と Grubbs 検定に

よる棄却検定を行った。 

 

3.2 アレルギー物質技能試験プログラム

のパイロットスタディ： 

1) 基材 

基材としてはかぼちゃペースト(ミクロ

ペースト® (野菜ペースト)、新進) 、ベビ

ーフード（ハッピーレシピ 白身魚と野菜

の雑炊、キューピー）、冷凍カスタードク

リーム（以下カスタードクリーム、ADEKA 

AA）、井村屋謹製こしあん（以下こしあん、

井村屋）、を用いた。かぼちゃペーストと

ベビーフードについては ELISA 法を用い

て卵、小麦、そばのいずれも検出されない

ことを確認した。カスタードクリーム、こ

しあんでは ELISA 法を用いてそばが検出

されないことを確認した。 

2) 各種添加溶液の調製 

2)-1 添加用卵タンパク質の調製 

鶏卵加工品として市販されている乾燥

全卵粉末、乾燥全卵 No.1（キューピータ

マゴ）を注射用水 (光製薬) で希釈し、添

加用卵タンパク質調製液とした。 

2)-2 添加用小麦タンパク質の調製 

日清 全粒粉お菓子・料理用（以下料理

用小麦）またはパン用（以下パン用小麦）

（日清フーズ）を 1 g/50-mL チューブに分

取し、0.6% SDS 及び 0.1 M 亜硫酸ナトリ

ウムを含有する 0.1 M Tris-HCl (pH 8.6)

を 20 mL/チューブ添加後、室温で 1 晩振

盪した。懸濁液は遠心（10,000×g、30 min）

し、上清を 0.8 µmのフィルターでろ過し、

添加用小麦タンパク質調製液とした。 

2)-3 添加用そばタンパク質の調製 

そば粉（中国産、マルサンパントリー）

を 1 g/50-mL チューブに分取し、0.6% SDS, 

0.1 M 亜硫酸ナトリウムおよび 0.5 M NaCl

を含有する 0.1 M Tris-HCl (pH 7.5)（以

下 NaCl 含有緩衝液）または 0.6% SDS, 

0.1 M 亜硫酸ナトリウムを含有する 0.1 M 

Tris-HCl (pH 7.5)（以下 NaCl 不含有緩衝

液）を 20 mL/チューブ添加後、室温で 1

晩振盪した。懸濁液は遠心（10,000×g、

30 min）後、上清を 0.8 µm のフィルター

でろ過し、添加用そばタンパク質調製液

（NaCl 含有または不含）とした。 

3) 試料調製 

3)-1 外部精度管理調査試料の調製 

外部精度管理調査で配布の卵タンパク

質添加試料をかぼちゃペーストおよびベ

ビーフードを基材として作製した。各基材

に添加用卵タンパク質調製液をそれぞれ

8 µg/g となるように加え、ロボ・クープ

ブリクサー5プラス（エフ・エム・アイ）

で均質化することで試料を作製した（約 2 
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kg）。それぞれの試料はいずれも約 10 g

ずつ分注し、-20℃で凍結保存した。ベビ

ーフード試料を試料 1、かぼちゃペースト

試料を試料 2とした。均質性および安定性

はこれらの試料を用いて確認を行った。 

3)-2 試料検討用サンプルの調製（小麦） 

小麦粉抽出液を用いた試料検討用サン

プルの調製は初期検討用とスモールスケ

ールの調製を行い、各基材に添加用卵タン

パク質調製液をそれぞれ 8 µg/g となるよ

うに加え、フードプロセッサー（MK-K58、

National）で均質化し、試料とした。それ

ぞれの試料はいずれも約10 gずつ分注し、

-20℃で凍結保存した。 

3)-3 試料検討用サンプルの調製（そば） 

コントロールとして精製水にそば粉か

ら調製した添加用調製液を加えたものを

使用した。基材としてこしあん、カスター

ドクリーム、かぼちゃペースト及びベビー

フードを用いた。こしあんには 10%の精製

水を加え、十分に混和したものを使用し

た。 

4) ELISA キット 

特定原材料である、卵タンパク質、小麦

タンパク質及びそばタンパク質の検出は、

「アレルギー物質を含む食品の検査方法

について（参考）」（平成 26 年 3月 26 日消

費者庁食品表示企画課通知）に従い、日本

ハム、森永、プリマハム ELISA キットをそ

れぞれ使用した。 

5) 外部精度管理調査試料の均質性および

安定性 

外部精度管理調査使用は作製後、均質性

および安定性の確認を行った。均質性の確

認は、試料の作製後、各基材につき、10

容器から n=1 でサンプリングして、ELISA

法による卵タンパク質濃度の測定を行っ

た。平均値、標準偏差、変動係数を算出し

た後、測定値の平均から算出した添加量に

対する各キットで測定された卵タンパク

質の含有量（以下含有量）および含有率を

求め、均質であるかどうかを判断した。 

また、安定性は、作製後に行った均質性試

験の結果を 0 ヶ月、100%として作製後 1

ヶ月、2.5 ヶ月及び 5ヶ月の 3回試料を測

定し、0ヶ月における濃度に対する割合と

して安定性を算出した。0ヶ月（含均質性

試験）以外では、各基材につき、4容器か

ら n=1 でサンプリングして、ELISA 法によ

る卵タンパク質濃度の測定を行った。測定

には均質性、安定性ともモリナガキット、

日本ハムキットおよびプリマハムキット

の 3種類の ELISA キットを使用した。 

吸光度測定および濃度計算にはマイクロ

プレートリーダーEL 808IU および計算ソ

フ ト ウ ェ ア DeltaSoft JV Ver.1.80 

(Bio-Tek Instruments, Inc.) を使用し

た。 

6) 外部精度管理調査の実施 

外部精度管理調査には 43 機関が参加し

た。測定には、各機関、消費者庁食品表示

課事務連絡「アレルギー物質を含む食品の

検査方法について（参考）」に記載されて

いる卵測定用キット 3 種 (モリナガキッ

ト、日本ハムキット、プリマハムキット) 

のうち、任意の 2種類を使用した。測定法

は測定キットのプロトコール通り、サンプ

リング数は 1試料につき 2抽出、ELISA 測

定は 1抽出につき 3ウェル併行とした。 

7) 外部精度管理調査結果の解析 

参加機関から提出された測定値は、消費

者庁次長通知「アレルギー物質を含む食品
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の検査方法について」の別紙 5「アレルギ

ー物質を含む食品の検査方法を評価する

ガイドライン」の「4．特定原材料検知法

開発者が公表すべき検査方法の性能とそ

の範囲に関する提言」に「免疫化学反応に

基づく定量法では、用いる抗体により定量

値が異なることが予想される」との記載よ

り、試料別、測定キット別に集計した。 

 

3.3 スプレードライヤを用いた新規技能

試験用試料の作製検討： 

1) 試料の作製 

試料基材には市販の米粉(日本製粉)を

用い、20 %懸濁溶液を作製した。すなわち、

米粉 1 kg を 2.5 mg/L カドミウムおよび

2.5 mg/L 鉛溶液 4 L に懸濁させた（米粉

の理論作製濃度：10 µg/g）。また、低濃度

として、理論作製濃度 0.5 µg/g の米粉も

懸濁させ調製した。これをスプレードライ

ヤに供した。 

2) 試料溶液の調製 

2)-1 カドミウムおよび鉛 10 µg/g 添加

試料およびカドミウム 0.5 µg/g 添加試料 

試料を精密に量り取り、硝酸を用いた湿

式分解法により分解を行った。分解後、0.1 

mol/L 硝酸溶液を加えて残留物を溶解し、

更に0.1 mol/L硝酸溶液を加えて全量を一

定容量とし試料溶液とした。なお、各元素

の添加濃度により、適宜 0.1 mol/L 硝酸溶

液で希釈した。 

2)-2 鉛 0.5 µg/g 添加試料 

試料を PFA 製耐圧容器に精密に量り取

り、硝酸を用いたマイクロ波湿式分解法に

より、出力 500 W（積算処理時間：5 分）

あるいは 700 W（積算処理時間：20分）の

組み合わせにより分解を行った。分解後、

0.01 mol/L 硝酸溶液を加えて残留物を溶

解し、更に 0.01 mol/L 硝酸溶液を加えて

全量を一定容量とし試料溶液とした。 

3) スプレードライヤによる米粉試料作製

条件の検討 

作製に用いたスプレードライヤは大川

原化工機株式会社製研究開発用スプレー

ドライヤ L-8i を用いた。米粉懸濁溶液は

事前に撹拌し、均一な懸濁溶液とし、原液

タンクに移し、撹拌しながらペリスタポン

プでアトマイザに 2 kg/h で送液した。ア

トマイザにはロータリー式を用い、ディス

クは MC-50 型を使用した。回転数（20000 

rpm～12000 rpm）、入り口温度（180℃～

220℃）、出口温度（100℃～110℃）で作製

条件を検討し、得られた米粉はマイクロト

ラックベル社製マイクロトラック MT3200

を用い平均粒子径を測定した。また、得ら

れた米粉は原子吸光光度計でカドミウム

および鉛含量を測定し、その米粉中の金属

の分布の物性を検討した。なお、Lot.1 は

回転数 20,000 rpm、入り温度 180℃、出口

温度 100℃、Lot.2 は回転数 12,000 rpm、

入り口温度 180℃、出口温度 100℃、Lot.3

は回転数 12,000 rpm、入り口温度 220℃、

出口温度 110℃とした。 

4) 米粉試料の物性評価 

 米粉の表面および内部の構造解析を行

い、カドミウムと鉛の分布状態を可視化し

た。すなわち、飛行時間型二次イオン質量

分析法（TOF-SIMS）を用い検討した。作製

した米粉（理論値：10 µg/g）では、検出

感度が足りないため理論値として 1.0 %米

粉（カドミウムおよび鉛）を作製し、評価

に用いた。 
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4 新規技能試験プログラムの開発及び統

計学的評価に関する研究（松田研究分担） 

1) 二枚貝中オカダ酸群分析技能試験のパ

イロットスタディ 

1)-1 試料作製 

二枚貝中オカダ酸群分析技能試験の試料

開発は、本研究の分担課題である「新規技

能試験プログラム用試料の開発に関する研

究」により行われた。ホタテガイむき身（全

体）5kg にオカダ酸（和光純薬株式会社製

（code-158-03273））1,000 µg を添加し、

サイレントカッターを用いて粉砕・均質化

処理を行った。均質化した試料を平 3 号缶

に約 85g ずつ小分けし、ミニシーマ MS4S（木

村エンジニアリング株式会社製）を用いて

製缶した。 

1)-2 試料の均質性及び安定性の確認 

 作製した試料からランダムに 10 缶を抜

き取り、それぞれの内容物を均質化し、2

試験試料を採取し、オカダ酸濃度を測定し

た。さらに、試料作製 2 か月後に 3 缶のオ

カダ酸濃度を測定した。分析は一般社団法

人青森県薬剤師会衛生検査センターで実施

した。測定溶液作製は、試料 2 g から 90 ％

メタノールでオカダ酸を抽出し、2.5 M 水

酸化ナトリウムを加え 76 ℃で加水分解し

た。加水分解後の溶液を ODS カートリッジ

カラムにより精製し、LC-MS/MS により定量

した。 

1)-3 パイロットスタディ 

 国内の試験所から参加者を募集し、二枚

貝中オカダ酸分析技能試験のパイロットス

タディを実施した。参加試験所にはそれぞ

れ試料 1個を、冷蔵宅配便により送付した。

また、希望する試験所にはオカダ酸及びジ

ノフィシストキシン-Iの標準品を送付した。

分析回数は 1 回とした。同時に使用した分

析法の概略も報告することとした。 

2) 実際に動物薬を投与した畜肉を試料と

して用いる技能試験のための分析法の確立 

2)-1 技能試験の対象とする化合物の選定 

 技能試験のための基材として検査数の多

いブタ肉を選択した。ブタに投与する動物

用医薬品として、使用頻度の高いセフチオ

フル及びエンロフロキサシンを選択した。 

2)-2 セフチオフル分析法 

測定には高速液体クロマトグラフは島津

製作所製 Nexera X2 を、質量分析計は SCIEX

製 SCIEX TQ-6500 を使用した。試料はデス

フロイル化を行った。すなわち、試料 5.00 

g にジチオエリスリトール・ホウ酸緩衝液

70 mL を加え、ホモジナイズした後、毎分

3,000 回転で 10 分間遠心分離を行い、上澄

液 3 mL を採取し、50℃の水浴中で 15 分間

振とうした。ヨウ化アセトアミド・リン酸

緩衝液 0.6 mL を加え、振り混ぜた後、室温

で 30分間静置後、４℃に冷却し、毎分 3,000

回転で 10 分間遠心分離を行い、上澄液を

４℃とした。試料の精製は以下に示す。オ

クタデシルシリル化シリカゲルミニカラム

にメタノール 5 mL 及びリン酸緩衝液（pH7）

5 mL を順次注入し、流出液は捨てた。この

カラムに（a）デスフロイル化で得られた溶

液を注入した後、リン酸緩衝液（pH7）5 mL

および水 5 mL を注入し流出液は捨てた。次

いで、メタノール及び水の混液（2:8）5 mL

を注入し、流出液を採取し、メタノール及

び水の混液（2:8）を加えて 10 mL に定容し

試験溶液とした。検量線用溶液作製は、各

濃度のセフチオフル標準液を 0.2 mL 採取し、

ジエリスリトール・ホウ酸緩衝液 3 mL を加

え、50℃の水浴中で 15 分間振とうした後、
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試料溶液の調製法に従って、デスフロイル

化および精製を行い、検量線作成用標準溶

液 1- 100 ng/mL を作製した。 

2)-3 エンロフロキサシン分析法 

測定にはセフチオフルと同様の装置を用

い、試験溶液の調製には、試料 5.00 g を量

り、添加用内部標準溶液 0.25 mL を添加し

た後、アセトニトリル 20 mL、アセトニト

リル飽和ヘキサン 20 mL、無水硫酸ナトリ

ウム 10 g を加え、ホモジナイズした。これ

を毎分 3,000 回転で 5 分間遠心分離し、有

機層を採取した。得られた有機層からアセ

トニトリル層を分取した。遠心分離した沈

殿物に残った n-ヘキサン層を加え、さらに

アセトニトリル 20 mL を加えて激しく振り

混ぜた後、毎分 3,000 回転で 5 分間遠心分

離し、有機層を採取した。得られた有機層

からアセトニトリル層を分取し先のアセト

ニトリル層と合わせ、アセトニトリルで 50 

mL に定容した。定容した溶液 0.25 mL に蒸

留水を加えて 1 mL とし、アセトニトリル飽

和ヘキサン 0.5 mL を積層して振り混ぜた後、

毎分 3,000 回転で 5 分間遠心分離した。ア

セトニトリル-水層を試験溶液とした。 

2)-4 分析法の性能確認 

 セフチオフル分析法については、豚肉試

料 5 g にセフチオフル標準溶液 10 µg/mLを

0.5 mL（1 µg/g 相当）添加し、2 回併行分

析を 5 日間実施した。エンロフロキサシン

分析法については、豚肉試料 5 g にエンロ

フロキサシン標準溶液 10 µg/mL及びシプロ

フロキサシン標準溶液 10 µg/mLをそれぞれ

0.5 mL（1 µg/g 相当）添加し、2 回併行分

析を 5日間実施した。 

 

 

5 新規技能試験プログラム用試料の開発

に関する研究（井部研究分担） 

1) 二枚貝中オカダ酸群分析技能試験のパ

イロットスダディに供する試料開発 

1)-1 試料作製 

技能試験に供する試料に求められる要件は、

均質性に加えて長期の安定性、望ましくは

常温での保管・管理が可能な事である。従

って、本研究では少なくとも１年間常温で

保管できる試料の開発を行った。オカダ酸

の熱安定性試験として、高圧化におけるオ

カダ酸の熱安定性を確認するために、121℃

で 5分、10分、15 分間加熱を行い加熱履歴

によってオカダ酸がどのような挙動を示す

のか、確認を行った。オカダ酸群により自

然汚染した貝の入手が困難であったため、

試料の作製には市販されているホタテガイ

むき身（全体）とオカダ酸（和光純薬工業

株式会社製（code No. 158-03273））を用い

た。冷凍状態のホタテガイむき身 1059.7g

をサイレントカッター（KILIA 社製）にて

粗く粉砕し、そこにあらかじめ 1 mL のメタ

ノールに溶解したオカダ酸 200 g を添加

し、サイレントカッターを用いて均質化処

理を行った。均質化した試料を平 3 号缶に

約 85g ずつ小分けし、ミニシーマ MS4S（木

村エンジニアリング株式会社製）を用いて

製缶した。製缶した缶詰を熱水循環式レト

ルト殺菌装置 UHR-W70（藤森工業株式会社

製）を用いて、121℃で 5 分、10 分、15 分

間加熱殺菌を行った。試料中のオカダ酸の

測定は、5分、10 分、15分間それぞれの加

熱時間で 2缶ずつオカダ酸濃度を LC-MS/MS

で測定した。 

1)-2 パイロットスタディ用試料の作製 

均質性評価、安定性評価、パイロットス
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タディ 3 つの用途に用いるため試料の作製

は 40缶を目途とした。予備検討の結果より、

加熱時間は 15分間とした。予備試験用試料

と同様に試料の作製には市販されているホ

タテガイむき身（全体）とオカダ酸（和光

純薬工業株式会社製（code No. 158-03273））

を用いた。冷凍状態のホタテガイむき身

5167.0g をサイレントカッター（KILIA 社製）

にて粗く粉砕し、そこにあらかじめ 5 mL の

メタノールに溶解したオカダ酸 1000 g を

添加し、サイレントカッターを用いて均質

化処理を行った。均質化した試料を平 3 号

缶に約 85g ずつ小分けし、ミニシーマ MS4S

（木村エンジニアリング株式会社製）を用

いて製缶した。製缶した缶詰をレトルト殺

菌装置 UHR-W70（藤森工業株式会社製）を

用いて、121℃で 15 分間加熱殺菌を行った。

得られた試料は 50缶であった。試料の均質

性の確認は、本研究の分担課題である「新

規技能試験プログラムの開発及び統計学的

評価に関する研究」により行われた。均質

性評価は、作製した 50 缶の試料からランダ

ムに 10 缶を抜き取り、それぞれの内容物を

均質化し、2 試験試料を採取し、オカダ酸

濃度を測定した。安定性試験は、試料作製

1か月後, 3 か月後に 2 缶のオカダ酸濃度を

測定し、経時的な変化がないか確認を行っ

た。 

2) 実際に動物薬を投与した畜肉を試料と

して用いる技能試験のための試料開発 

2)-1 動物用医薬品により汚染された豚肉

試料の作製 

 豚の飼育、屠殺は茨城県内の契約農場

へ委託した。投与する動物用医薬品は、通

常の飼育に用いているエンロフロキサシン

製剤およびセフチオフル製剤とした。豚へ

のエンロフロキサシンの投与用量、用法は

体重 1kg に 2.5～5.0 mg、頸部の筋肉内に

注射すると定められているので、今回は約

100 kg の豚に対して 300 mg の量を頸部筋

肉中に注射した。セフチオフルに関しては

投与用量、用法は体重 1kg に 1～3 mg、頸

部の筋肉内に注射すると定められているの

で、今回は約 100 kg の豚に対して 200 mg

の量を頸部筋肉中に注射した。エンロフロ

キサシンとセフチオフルは 1 頭の個体に対

して同時に投与した。薬剤投与からの時間

が異なる 2 つの区で試験を実施した。投与

から屠殺までの時間が約 24 時間の区を試

験区 1、約 6 時間の区を試験区 2 とした。

研究用に薬剤を投与した豚は休薬期間を遵

守せず屠畜をするので、肉が市場に出回ら

ないよう屠畜場の通常作業が全て終了した

後屠畜し、屠体には識別用の札を付し、二

頭とも全量を買い上げた。 

2)-2 投与した動物用医薬品の各部位への

分布および残留量の確認 

薬剤投与からの適切な経過時間を検討す

るために、薬剤投与の 6 時間後に屠殺した

試験区 2 の半身から、ウデ、ロース、モモ

を切り出した。切り出した 3 つの部位から

約 200g のサンプリングを 2ヶ所行い、動物

用医薬品の測定を行った。測定対象項目は

エンロフロキサシン、セフチオフルとし、

それぞれの代謝物は含めなかった。測定は、

公定法である「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 第2章HPLCによる動物用医薬品

等の一斉試験法Ⅰ（畜水産物）」に準じた。 

2)-3 薬剤投与から屠殺までの経過時間お

よび試料の粉砕処理による動物用医薬品の

残留確認 
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先の筋肉中の分布を確認した試験におい

てウデ、ロース、モモへの局在は確認され

なかったので、筋繊維が複雑ではないロー

スを用いて薬剤投与からの経過時間および

粉砕処理による薬剤の残留確認を行った。

薬剤投与の24時間後に屠殺した試験区1の

半身、6 時間後に屠殺した試験区 2 の半身

から、ロース肉を切り出し、切り出したロ

ース肉を 20 等分し、奇数の 10 試料は粉砕

せずにそのまま 1 試料あたり 2 試験試料採

取し動物用医薬品の測定に、偶数はサイレ

ントカッター（KILIA 社製）を用いて 3 分

間粉砕したものを 10 個に小分けしたもの

を試料とした。試験の総数は、薬剤投与か

ら屠殺までの時間が異なる 2 つの区、試料

粉砕の有り無しの 2 種と計 4 つの区分にお

いて 10 試料 2試験の 80試験を実施した。 

 

C.D. 研究結果および考察 

1 渡邉研究分担  

1) ガイドライン案が整合すべき文書 

 ISO/IEC 17025は、試験・校正機関がそ

の能力を示すために満たすべき必要事項

を一般的な内容としてまとめた文書であ

る。様々な産業における試験・校正におい

て重要な役割を担っており、分析結果の品

質保証等の分野においても活用されてい

る。食品分析の分野においても、輸出入時

検査を実施する試験所が満たすべき能力

への要求を示したCodexガイドライン

(CAC/GL 27)において中心的な役割を担う

など、ISO/IEC 17025は、試験所の能力(試

験所が必要とされる能力を有することを

証明するための取組)に関する国際整合の

基礎とされている。ISO/IEC 17025に準拠

していない試験所から得られた分析結果

では、係争解決の手続きを進めることすら

できない。各国政府系の試験所がISO/IEC 

17025に基づく認定取得を進めている点か

らも、ガイドライン案は、本文書への整合

を基本として開発されるべきと考えた。 

2) ガイドライン案のスコープ 

 ISO/IEC 17025には、試験・校正機関が

その能力を示すために満たすべき必要事

項が、一般的な内容としてまとめられてい

る。あくまで一般的な内容としてまとめら

れているため、ガイドライン案によって求

めるべき能力の特定と具体化のために、ス

コープを明確にする必要があった。試験所

の活動は、検査に限定されていない。一方

で、法に関連する文書となるガイドライン

案は、業務管理要領の改訂案であることか

ら、その対象は、法に基づく検査である。

しかし、一般的な認識も含め、検査という

用語が様々に解釈されている現状がある。

ガイドライン案に沿って試験所が取組を

行う際に誤解を生まないようにするため

にも、はじめに、検査を以下のように定義

した。「検査とは、ロットから試料をサン

プリング(採取)し、サンプリングした試料

を分析し、得られた分析結果を食品成分規

格の値と照らして適合若しくは不適合の

判定を下すまでの一連の行為をいう」この

ように定義される検査あるいは、判定を除

いたサンプリングと分析を実施する施設

(施設を運営する組織)として、現在の業務
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管理要領は、その対象を登録検査機関と食

品衛生検査施設とに分け、2通の通知によ

って示されている。上記した2つの形態の

施設を試験所と定義し、ガイドライン案の

対象とした。 

3) ガイドライン案の構造 

現在の業務管理要領に示された細則や

具体的事項は、試験所が自らの取組を決め

る上での参考とされることを意図し、ガイ

ドライン案の別添とした。従って、ガイド

ライン案は大きく、本文と別添からなる構

造をもつ。そのほか、必要事項の正確な理

解に不可欠であることから、国際整合に留

意し、用語の定義を示した。また、開発の

途中であるが、品質保証の実践に係る、内

部品質管理と技能試験への取組かたにつ

いても次年度以降、まとめる予定である。

4) ガイドライン案に含まれる新たな要素 

ガイドライン案では、試験所あるいはそ

れが属する組織におけるマネジメントシ

ステムの構築とマネジメントレビューが

必要事項として新たに加えられた。これら

は現行の業務管理要領には含まれていな

い要素であり、大きな変更となる。現行の

業務管理要領が基礎とするGuide 25の策定

当時は、以後マネジメントシステムと呼ば

れるようになった概念の形成とそれに付

随する必要事項の特定が未成熟であった。

そのため業務管理要領にマネジメントシ

ステムに関連する事項は含まれていない

に等しい。本研究では、Guide 25 にマネ

ジメントシステム規格であるISO 9001の要

素を加えて発行されたISO/IEC 17025に整

合する内容でガイドライン案の開発を検

討した。マネジメントシステムの構築とマ

ネジメントレビューを必要事項としたこ

とは、その結果として生じた当然の変化で

ある。また、マネジメントシステムの構築

にも不可欠であることから、中心的な役割

を果たすトップマネジメントに明確に言

及した。さらに法あるいは施行規則にある

名称を活用し、マネジメント要員となる検

査部門責任者、検査区分責任者、信頼性確

保部門責任者の権限と責任、また関係を明

らかにした。前項の「ガイドライン案の構

造」においても言及したとおり、細則や具

体的事項を示しそこからの逸脱がないこ

とを主として求めるのではなく、試験所が

自ら取組を決め、従い、見直し、必要に応

じて改善するための総合的な能力を求め

るという、根底となる考え方の変更も新た

な要素である。 

5) ガイドライン案の開発に伴うその他の

考察 

5)-1 ISO/IEC17025認定の取得とガイド

ライン案に沿った取組との連続性 

 ISO/IEC 17025に基づく認定は、試験所

全体の取組に対してされるのではなく、分

析法(分析原理)と分析対象の組み合わせ

ごとにされる。分析依頼者が試験所の能力

を推測する際の目安になることや、認定取

得機関間での分析結果の相互利用が可能

になることなど、認定により得られる利点

は多い。しかし、認定が限定された範囲に
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されることを正確に理解すれば、ある特定

の範囲において取得された認定が、試験所

が実施する検査に係る取組全ての証明と

はならないことが容易に理解できる。その

ため、その試験所が実施する検査の全てに

適切な取組を求めるのであれば、認定では

なくガイドライン案に沿った取組を求め

ることが妥当であると考える。もちろん、

取組の結果として認定が取得されること

には矛盾がなくむしろ、推奨されるべき事

でもある。そのため、ガイドライン案に沿

った取組と認定取得とが齟齬なく、効率的、

効果的に連続可能な状態にあることが望

ましい。ガイドライン案ではこの連続性に

ついても配慮した。 

5)-2 ガイドライン案に沿った試験所で

あることを明確にすることの効果 

 国がガイドライン案に沿った取組を通

じてISO/IEC 17025への準拠を試験所に求

めていることを明確にすることにも大き

な効果が期待される。具体的な方法として

は、ガイドライン案において「本ガイドラ

イン案はISO/IEC 17025を基礎とし、食品

衛生法に基づく検査の目的に応じて作成

された」と宣言することが考えられる。こ

のように宣言することで、第一に、取組に

対する試験所の理解や意識付けが明確に

なるという効果が期待される。第二に、下

記する、試験所により実施される取組の適

正の程度が適切に評価されることと対を

なすことで、試験所の能力が客観的に評価

され、輸出入時における輸入(輸出)先国を

含む検査の関係者から、試験所の能力に関

する疑義が呈される可能性が低くなる効

果が期待される。試験所により実施される

取組の適正の程度は、第一に組織内で実施

する内部監査(信頼性確保部門による査

察)によって、第二に外部監査(外部の第三

者機関による査察)によって評価され、必

要な場合には改善が求められることにな

る。登録検査機関については、登録を所掌

とする外部機関(厚生労働省の部局)によ

る適切な査察により、認定に相当する評価

がされていることも、国として積極的に説

明すべきであろう。食品衛生検査施設につ

いては、外部機関による査察に相当する評

価は行われないが、内部監査員の養成に国

が協力し資格を与えるなどして、可能な限

り客観性を高めた、査察あるいは認定に相

当する評価が行われるよう、その仕組みに

ついて今後検討する必要があるだろう。 

5)-3 ガイドライン案を実効させる上で

の法、特に施行規則との整合  

 ガイドライン案が対象とする試験所の

うち登録検査機関に対しては、適合条件の

他にも法により様々な規定が設けられて

いる。また、ガイドライン案における必要

事項に関連する事項が、施行規則により規

定されている。一方の食品衛生検査施設に

対しては、施行規則により具備すべき施設

や設備が規定されている。また同じく施行

規則により、登録検査機関と同様に各種規

定が示されている。ガイドライン案におい

ては、ISO/IEC 17025に整合させるため、
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試験所がその活動を自らマネジメントす

るとともに、具体的な取組もまた自ら決定

し、管理し、見直し、必要に応じて改善す

る能力を持つことを必要事項としている。 

5)-4 施行規則において使用される用語

の国際的に定義された用語からの乖離  

 現在の施行規則では、国際的に整合しな

い用語が使用されている。例えば、「内部

点検」、「精度管理」、「外部精度管理調査」

が該当する。ガイドライン案では、ISO/IEC 

17025に該当する項目がないことを主たる

理由とし、また試験所に求められる取組を

明確化するためにも「内部点検」を削除し、

代わりに「内部監査」を必要事項の1つと

した。また「外部精度管理調査」の用語は

「技能試験」に置き換えた。ガイドライン

案では、用語も国際的に整合させたため、

施行規則中で使用されている用語との間

で乖離が生じている。この乖離を原因とす

る混乱をさけ、試験所が確実な用語認識に

基づき国際領域からの知識も入手し、自ら

が実施すべき取組への理解をさらに深め

能力を向上させるためにも、施行規則中で

使用される用語は修正されるべきと考え

る。 

5)-5 施行規則の改正に関する提言 

 現在の業務管理要領と施行規則との関

連を考察する過程において、1つの課題が

明らかとなった。業務管理要領は、施行規

則の第37条に関する具体的事項あるいは

第40条により言及されるその他業務の細

則を定めることを意図した文書であると

考えられる。また、施行規則は、その内容

から、Guide 25に基づいていると考えられ

る。法の第35条は、「登録検査機関は、公

正に、かつ、厚生労働省令で定める技術上

の基準に適合する方法により製品検査を

行わなければならない」としており、施行

規則に基づく、すなわちGuide 25に基づく

試験所の取組を命じている。従って、法に

より国際的に整合した取組を試験所に命

じるためには業務管理要領だけではなく、

施行規則の改正が必要と考える。 

 

5)-6 試験所が実施する取組の適正の評

価と改善のための指示 

 ガイドライン案に沿って、各試験所はそ

の活動に応じた取組を自ら決定するととも

に実施し、管理し、見直すことになる。こ

の一連の取組が適正であることが確認され、

適正でない場合には適切な修正が指示され、

その指示に基づく改善がされて初めて、試

験所の能力が向上し、国際的に整合し認め

られる水準に達する。達した水準を少なく

とも維持するためには、上記の継続が不可

欠である。試験所の取組とその適正の確認、

必要に応じた改善と継続のための仕組みと

しては、ガイドライン案があるだけではな

く、先に言及した通り、そこに示された内

部監査が効果的に機能するように人員を養

成することまた、登録検査機関に対しては

外部機関が監査を実施することが必要とな

るだろう。ガイドライン案に沿った試験所

による適正な取組とその監査が揃って一組

となり、国全体として国際的に整合した、

すなわち国際的に通用する試験所の管理が

された状態を達成することができる。 
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2 石井研究分担 

1) ISO/IEC 17025に準拠した取組みの品質

保証への影響の検討 

1)-1 研修会及び講習会の開催 

第1回目の研修会は研究協力機関17機関

を対象に平成29年10月2日、東京都健康安

全研究センターにおいて(一財)日本食品

分析センター山田明子氏を講師として

「ISO/IEC 17025規格解説」と題し、実施

した。研究協力機関17機関36名が参加した。

研修内容は主にISO/IEC 17025の2017年改

正前の内容について、規格の背景や狙いを

確認することによって、規格要求事項への

理解を深め、試験所のあり方、管理体制の

整備、技術力の整備等について理解を深め

た。 

 第2回目の研修会は、平成30年1月12日、

埼玉県衛生研究所と協力し、研究協力者を

含む関東甲信静ブロックの自治体職員を

対象として、同所においてISO/IEC 17025

の認証を取得し、国際的な取組みを行って

いる農林水産消費安全技術センター有害

物質等分析調査統括チーム チーム長 

原弘幸氏を講師として、「信頼性の高い試

験結果を提供するために～ISO/IEC 17025

に基づく品質保証について～」と題し、実

施した。研究協力機関10機関17名を含む自

治体職員84名が参加した。実践的かつ具体

的なISO/IEC 17025に基づく取組みについ

て学習した。 

 講習会は平成29年11月21日、全国衛生化

学技術協議会（奈良県にて開催）の教育講

演に、ISO/IEC 17025 試験所認定制度等に

ついて国際的にも著名で経験豊富な東京

都市大学平井昭司名誉教授を講師として

「試験検査の信頼性確保とISO/IEC 17025」

と題し、基礎的な内容から2017年改正の骨

子の内容について御講演いただいた。 

1)-2 業務管理に関するアンケート調査 

23項目のアンケートを行い、回収状況は、

調査対象機関83機関のうち77機関から回

答が得られた（回答率：92.8％）。今回の

調査では内容の整合を図るため、地方衛生

研究所全国協議会会員の試験所のみを対

象とし、地方自治体の他の食品衛生検査施

設（保健所検査室、市場等検査室、食肉衛

生検査センター検査室等）については回答

に含めないこととした。また、集計につい

ては都道府県・独立行政法人（都道府県等）、

指定都市及び特別区・中核市（特別区等）

の3区分に分類し、集計した。 

導入を進める上で、以下の5つの課題が班

会議等で意見として出され、またその課題

を解決する方策について議論した結果を

以下に示す。「1）試験所のISO/IEC 17025

認定取得について」は、認定取得ではなく

ISO/IEC 17025を基礎とする改定案に沿っ

た取組みをしていくことが妥当であると

考える。「2）信頼性確保部門責任者の研修

制度について」は、国主導による研修を受

講することによって一定レベル以上のス

キルを持つと認める仕組みを作ることが

一つの方策と考えられる。「3）技術的な必

要事項の実施について」は、技術的必要事
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項（方法の妥当性確認と検証、内部品質管

理、技能試験及び不確かさの推定と評価等）

について、具体的な実施の指針あるいはガ

イドライン等を国が提示することによっ

て、新たな取組みの導入及び実施に対し、

より効果的であり、より実効性のある改定

となるものと考える。「4）収去部門が行う

サンプリングについて」は、検疫所のよう

なロット全体が把握できる場合を想定し

た案となっているが、地方自治体の収去検

査において、輸入食品あるいは他県で製造、

生産され、一度、流通にのった食品のロッ

トサイズを収去現場で把握することは不

可能に近い。いずれにしても、改定案に沿

ったサンプリングを確実に実施していく

こととなれば、今後、各自治体が監視指導

計画に基づく検査のあり方や目的を整理

することや検疫所と地方自治体での検査

の住み分け等の整理が必要になってくる

と考えられる。「5）アウトソーシング拡大

への懸念」は、アウトソーシングが拡大す

ると、試験所においては検査に必要な機器

の購入、保全や人員の確保、技術の継承が

困難になることが容易に予想される。また、

今後起こりうる将来の食品に関連する健

康危機管理事故、事件に対して、自治体の

試験所で対応できなくなる可能性が出て

くると危惧される。 

2) 残留農薬技能試験への参加 

 実施結果については、分担研究「既存技

能試験試料の改善及び新規技能試験プロ

グラムの導入に関する研究」（渡辺卓穂主

任研究員）の報告書に記載。 

 

3 渡辺研究分担 

3.1 残留農薬技能試験プログラムのパイ

ロットスタディ： 

1) 調査試料の作製 

粉体撹拌用フラスコを用い、混合、浸漬な

らびに溶媒留去を行い合計 6 kg 相当の濃

度の異なる 2 種の乾燥試料を作製した 

(試料AおよびB)。作製した試料を約160 g

ずつ分取しジッパー付袋に入れ (試料

A：36 袋、試料 B:33 袋)、ヒートシール後

冷凍保管 (実測値：-29°C～-27°C) し

た。 

2) 調査試料の品質評価 

2)-1 調査試料の均質性および安定性 

一元配置分散分析による調査試料の均質

性の判定は、試料 Aおよび Bのいずれの添

加農薬においても評価基準である F 値＜F

境界値 (3.020)、かつ P-値＞0.05 を満た

し、均質であると判断された。また、参加

機関からの結果回収後に実施した安定性

確認試験では、両調査試料のいずれの添加

農薬において、均質性確認試験で得られた

平均濃度に対する割合 (%) が 90.5%～

105%であり、当財団の評価基準 80%～120%

の範囲内であり調査期間中の安定性にも

問題はなかった。また、試料溶液と同様に

抽出したブランク試料から得られたクロ

マトグラムより、作製に用いた基材である

玄米は添加農薬の測定に問題がないこと

を確認した。 

3) 室間共同試験 

対象とした全 16 機関から結果を回収し

た。なお 1 機関において、併行分析数 5

個中 1 個について 10 倍高い数値が報告さ
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れていたが、回収した測定装置からの出力

データから転記ミスと判断し、報告値を当

財団で 1/10 の値に修正したものを採用し

た。 

4) データの解析 

16 機関から回収した結果について解析

を行ったところ、いずれの試料および添加

農薬でもデータ・クリーニングおよび欠測

値により除外される機関はなかった。 

従来方式：データ分布を観察したところ、

概ね直線状に分布していると考えられた。

また、今回の参加機関は 16 機関と少なく、

いずれの試料および添加農薬でも機関別

平均値の室間再現相対標準偏差 (RSDR、%) 

は 20%以下であったことから、明らかな異

常値は存在しないものと判断し、2シグマ

処理はいずれの試料および農薬でも行わ

なかった。ｚ－スコアは、機関別平均値の

平均値を付与値としてみなし、この平均値

と室間再現相対標準偏差 (RSDR、%) を用

いて算出した。その結果、試料 Aについて

限界外機関数は、2≦｜ｚ－スコア｜＜3

は各農薬で 1 機関ずつ該当した。このう

ち、ダイアジノンおよびフェニトロチオン

については同一機関であった。｜ｚ－スコ

ア｜≧3は該当しなかった。試料 Bについ

て限界外機関数は、クロルピリホスについ

て 2≦｜ｚ－スコア｜＜3 は 1 機関、その

他のいずれの農薬については 2≦｜ｚ－

スコア｜は該当しなかった。 

ロバスト方式：ロバスト方式についても従

来法と同様に正規確率プロットを作成し

た。ロバスト方式により解析した結果、試

料 B のフェニトロチオンを除くいずれの

試料および農薬でも 1～2 機関をメジアン

±メジアン×50%の範囲を超える報告値に

より除外した。この結果得られたロバスト

平均値を付与値としてみなし、この平均値

とロバスト標準偏差を用いてｚ－スコア

を算出したところ、試料 Aについて限界外

機関数は、2≦｜ｚ－スコア｜＜3 は各農

薬で 1機関ずつ該当した。そのうち、ダイ

アジノンとクロルピリホスについては同

一機関であった。さらにダイアジノンにつ

いては、｜ｚ－スコア｜≧3となる機関が

1機関あり、これはフェニトロチオンにつ

いて 2≦｜ｚ－スコア｜＜3 となった機関

と同一であった。試料 Bについて、フェニ

トロチオンでは限界外機関はなかった。2

≦｜ｚ－スコ ア｜＜3は、マラチオンは 1

機関、ダイアジノンは 2機関が該当した。

｜ｚ－スコ ア｜≧3 は、クロルピリホス

は 1機関が該当した。そのうち、クロルピ

リホスについて｜ｚ－スコア｜≧3 とな

った機関とダイアジノンで 2≦｜ｚ－ス

コア｜＜3となった機関は同一であった。 

Horwitz 式：ロバスト方式で得られたロバ

スト平均値と Horwitz の修正式による室

間再現相対標準偏差の予測値 (PRSDR、%) 

からｚ－スコアを算出した結果、試料 A

について限界外機関数は、2≦｜ｚ－スコ

ア｜＜3は、ダイアジノンとフェニトロチ

オンで 1機関ずつ該当した。｜ｚ－スコア

｜≧3 は、いずれの農薬も該当しなかっ

た。試料 B について、2≦｜ｚ－スコア｜

となる機関はいずれの農薬も該当しなか

った。CAC/GL 72-2009 で採用されている

HorRat (R) 値による室間再現標準偏差 

(SR) の結果は、試料 A および Bの 4種農

薬いずれも0.5＜HorRat (R) ≦2の規定を

満たす妥当な結果であった。また、HorRat 

(r) による各機関の併行標準偏差 (Sr) 
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の結果は、試料 Aおよび Bの 4種農薬いず

れも HorRat (r) ≦1.3 を満たす妥当な結

果であった。 

棄却検定：Cochran 検定 (上側危険率

2.5%) と Grubbs検定 (片側危険率1.25%) 

による棄却検定を行った結果、クロルピリ

ホスでは外れ機関はなかったが、ダイアジ

ノンについては、試料 Aおよび Bでそれぞ

れ 2機関ずつ、マラチオンとフェニトロチ

オンはそれぞれ試料AおよびBで1機関ず

つ外れ機関が検出された。 

 

3.2 アレルギー物質技能試験プログラム

のパイロットスタディ： 

1) 外部精度管理調査試料の均質性 

3 種のキットで測定し、得られた含有量

は、添加卵タンパク質量 8 µg/g に対し、

試料 1で 6.6～6.9 µg/g、試料 2 で 5.9～

6.5 µg/g となり、いずれのキットでも試

料1に比べ試料2で低い値を示した。また、

含有率および変動係数では、試料 1 は 3

キットとも含有率が 80%台、変動係数が

0.023～0.033、試料 2 は含有率が 74.3～

81.3%、変動係数が 0.026～0.043 とキット

間、試料間ともに大きな差は認められなか

った。したがって、試料 1、2 ともに均質

であり、3キットのどれを使用しても評価

可能であると判断した。 

2) 外部精度管理調査試料の安定性 

安定性は、作製直後に行った均質性試験

の結果を 100%として作製後 1 ヶ月、2.5

ヶ月及び5ヶ月の3回を行った。その結果、

試料 1 および試料 2 の安定性は約 90%～

115%の範囲内であった。したがって、今回

作製した外部精度管理試料は、調査期間中

安定であったと判断した。なお、同じ調製

法により昨年度作製した調査試料では

1.5 年の安定性が得られている。 

3) 外部精度管理調査結果（回収データの

集計結果） 

参加機関の測定値を試料別かつ測定キ

ット別に集計した。モリナガキットは 43

機関が、日本ハムキットは 42 機関が、プ

リマハムキットは 1機関が使用した。プリ

マハムキットは 1 機関のみの使用であっ

たことからキットごとの統計解析は行わ

なかった。モリナガキット(43 機関)と日

本ハムキット(42 機関)のデータを比較す

ると、測定値の平均は試料 1ではモリナガ

キットが 7.352±0.510 µg/g、日本ハムキ

ットが 6.800±0.483 µg/g、試料 2ではモ

リナガキットが 6.753±0.514 µg/g、日本

ハムキットが5.970±0.450 µg/gと両試料

ともモリナガキットで高い数値を示した

が、測定値の分布形および変動係数では、

キット間の相違はほとんど認められなか

った。試料間ではモリナガキット、日本ハ

ムキットの両方で試料1より試料2が低い

平均値を示した。また、1機関のみ行った

プリマハムキットにおいても試料 1 より

試料 2が低い傾向は同じであった。 

4) キット別集計結果 

4)-1 キットのロットと測定値について 

今回の外部精度管理調査研究において、

モリナガキットでは 9ロット、日本ハムキ

ットでは 4ロットが測定に用いられた。ど

ちらのキットにおいても若干の測定値の

変動はあるものの、試料 1、試料 2ともに

明確なロット間差は認められなかった。 

4)-2 検量線について 

今回の外部精度管理調査研究において、

モリナガキットと日本ハムキットでは複
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数ロットが使用されていたことから、検量

線の反応性についての比較を行った。モリ

ナガキットおよび日本ハムキットの全機

関の検量線を比較するとモリナガキット

の検量線の方がやや広がっていた。日本ハ

ムキットでは異なる反応性を示す検量線

が 2機関ほどで認められた。本調査に使用

されたキットはすべて使用期限内に用い

られた。また、どちらのキットにおいても

全体の平均と比較して明らかにロットご

とに異なっているような反応は示してお

らず、それぞれのキットは試験に供した複

数のロットにおいて安定した検量線が得

られた。両キットとも検量線は実験時の室

温の高低によらず、ほぼ同じ反応を示して

おり、今回の調査においては室温（20～

28℃程度）の違いによる検量線の反応性に

大きな差は認められなかった。 

4)-3 測定値の相関性 

4)-3-1 同一キットにおける試料間の測

定値の相関性 

モリナガキットでは相関係数が 0.821、

日本ハムキットでは 0.886 といずれも強

い相関が認められた。また、モリナガキッ

トでの 1 機関を除くとすべての機関で試

料1の測定値が試料2の測定値を上回って

おり、機関間の再現性は良好であった。 

4)-3-2 同一試料におけるキット間の測

定値の相関性 

試料 1では相関係数が 0.315、試料 2で

は 0.417 であった。試料 1では日本ハムキ

ットでの測定値がモリナガキットの測定

値を上回っていたのは 6機関、試料 2では

3機関あったが、残りの機関はすべて試料

1および試料2でモリナガキットの測定値

は日本ハムキットより高い値を示した。 

5) 小麦及びそばタンパク質を用いた試料

の検討 

5)-1 小麦を用いた試料の検討 

料理用の全粒粉小麦から抽出した小麦タ

ンパク質をベビーフード及びかぼちゃペ

ーストに添加した試料は再現性良く、外部

精度管理調査試料として調製が可能であ

ることが示唆された。今後は均一性、安定

性及び、スケールアップを行っての調製に

ついて検討が要される。 

5)-2 そばを用いた試料の検討 

そば粉から直接タンパク質を抽出する

際の条件により、ELISA 法での検出に影響

する可能性が示唆された。外部精度管理調

査試料とする場合、3種のキット間での検

出力が同程度のものが望まれる。したがっ

て、外部精度管理調査試料としてはさらな

る検討が必要と考えられた。 

 

3.3 スプレードライヤを用いた新規技能

試験用試料の作製検討： 

1) スプレードライヤによる米粉試料作製

条件の検討 

 カドミウム、鉛を含む 20％米粉懸濁液（最

終作製理論濃度：10 µg/g）5L を試料とし、

スプレードライヤ（機種 L-8i：大川原化

工機株式会社）を用い作製検討した。スプ

レードライヤはディスクの回転数と温度を

変化させ、図 2 に示す 3 条件で比較を行っ

た。最初に設定した 20,000 rpm、180℃が

最も回収率が高かった。平均粒子径は 59 μ

m であるが、大きな粒子も多数混在してい

た。回転数を 12,000 rpm とすると平均粒子

径はあまり変化しなかったが、回収率は低

下した。これは回転数を下げたため、大き

な粒子ができ、乾燥しないうちチャンバー
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内壁に付着したためであった。そこで、乾

燥を早めるために温度を 180℃から 220℃

へ上げたが、回収率の改善は認められなか

った。しかし、粒度分布はシャープなもの

となった。よって、回収率から判断すると、

ディスクの回転数 20,000 rpm、入り口温度

180℃、出口温度 100℃（Lot.1）が最適条

件であることがわかった。 

 つぎに、検討した 3 条件で、低濃度（最

終作製理論濃度：0.5 µg/g）について検討

した。条件は同様であり、平均粒子径は 10 

µg/gのときとほとんど変わらず、各ロット

間で大きな差はなく、平均粒子径は Lot.1

で 56.82 µm、Lot.2 で 56.41 µm、Lot.3 で

54.43 µm となった。これらの粒子には 50 µm

以下の造粒した粒子と 100 µm以上の溶解せ

ず懸濁した米粉が混在していることが図 3

から観察される。作製された米粉試料の生

成過程は異なることから、濃度分布に差が

あるのではないかと考えた。そこで、もし、

均質であれば最終作製理論濃度になるはず

であることから、それぞれのロットについ

て 10 µg/gと 0.5 µg/g から n=5 でサンプリ

ングし原子吸光光度計で測定した。カドミ

ウムについては、いずれの濃度においても、

また、各ロットでも理論値に近い均質な米

粉試料が作製できることが確認できた。一

方、鉛においては、10 µg/g ではほぼ理論

値通りにできたが、0.5 µg/gは約 20～30％

ほど理論値より大きくなった。これには、

コンタミネーションが疑われるが、米粉の

ブランクには鉛は含まれず、作製した容器

からの溶出、または作製に用いたスプレー

ドライヤからのコンタミネーションが考え

られた。その結果、今回使用したスプレー

ドライヤ装置は我々の使用前に、セラミッ

ク材料であるチタン酸ジルコン酸鉛の使用

が確認され、微量のチタン酸ジルコン酸鉛

由来であると推測された。これについては、

今後確認する予定としている。しかしなが

ら、今回のスプレードライヤによる米粉試

料作製は技能試験プログラム用試料として

使用できることがが示された。次に、作製

された米粉試料は平均粒子径が約 50 µm で

あり、50 µm 以下の造粒した粒子と溶解せ

ず懸濁していた大きな粒子の混合物となっ

ている。先に測定した結果より、理論濃度

に一致しており、均質であることが推測さ

れたが、実際、カドミウムと鉛が米粉にど

のように分布しているか表面と内部の可視

化を試みた。その測定には飛行時間型二次

イオン質量分析法（TOF-SIMS）を用いた。

作製した濃度では装置の感度が足らない事

より、1 %カドミウムと鉛を含む米粉試料を

別途作製し、実験に供した。大きさの違う

米粉粒子を米粉由来の最も感度の良い成分

である m/z=55 を指標として分布状態を可

視化した。カドミウムは感度が悪く明瞭な

イメージは得られなかったが、鉛について

は、粒子径が異なっていても米粉の表面に

は、均一に分布していることが確認された。

米粉試料の内部を観察するために断面を観

察した結果、粒子径の違う断面においても、

鉛が均一に分布していることが確認された。

以上より、スプレードライヤを用いること

で、米粉試料に鉛または今回、明瞭には示

されなかったがカドミウムが均一に分布し

ていることが確認され、技能試験プログラ

ム用の試料として用いることが可能である

ことが示された。今後、他の試料に応用す

る予定である。 

 



- 22 - 

4 松田研究分担 

1) 二枚貝中オカダ酸群分析技能試験のパ

イロットスタディ 

1)-1 オカダ酸分析の性能確認 

 国立研究開発法人産業技術総合研究所計

量標準総合センターの認証標準物質

CRM-7520-a 3 試料を分析した。結果は、

オカダ酸が 0.201 mg/kg、0.202 mg/kg、0.202 

mg/kg、ジノフィシストキシン-I が 0.340 

mg/kg、0.348 mg/kg、0.349 mg/kg、であっ

た。本認証標準物質の拡張不確かさを含め

た認証値は、オカダ酸が 0.205±0.061 

mg/kg（0.144 mg/kg～0.266 mg/kg）、ジノ

フィシストキシン-I が 0.45±0.11 mg/kg

（0.34 mg/kg～0.56 mg/kg）であり、定量

結果は認証値の範囲にあった。分析結果平

均の認証値に対する比は、オカダ酸が 0.983、

ジノフィシストキシン-Iは 0.768 であった。 

また、後述する均質性試験結果から推定さ

れたオカダ酸分析の併行精度は RSD として

1.7 %であることが確認された。試料にはジ

ノフィシストキシン-Iを含んでいないため、

均質性試験結果からは精度を推定できず、

認証試料分析は回数不足のため、併行精度

を確認することはできなかった。 

1)-2 試料の均質性評価 

 作製した試料からランダムに 10 缶を抜

き取り、2 回分析した結果を Table 1 に示

す。総平均は 0.146 mg/kg であった。この

結果を分散分析し、繰り返しの分散と試料

間の分散を求め、それぞれから標準偏差を

計算した。繰り返し分析の標準偏差は、

0.0024 mg/kg であり、相対標準偏差として

は 1.7％であった。試料間の標準偏差は

0.0046 mg/kg であった。 

 The International Harmonized Protocol 

for the Proficiency Testing of 

Analytical Chemistry Laboratories1)に示

されている Recommendation 7 及び 8により

評価を行った。試料を 121℃で 15 分間加熱

した後の、オカダ酸濃度は 0.142 mg/kg 及

び 0.145 mg/kg であった。この結果から、

試料中のオカダ酸は常温で一年間程度安定

と考えられた。確認のため、試料作製の 2

か月後に試料中のオカダ酸の測定を行った。

3缶を測定した結果は、0.144 mg/kg、0.139 

mg/kg、0.148 mg/kg（平均 0.144 mg/kg）

であった。均質性評価時の濃度（平均 0.146 

mg/kg）と有意の差は認められず、試料は安

定と判断した。 

1)-3 技能試験パイロットスタディ 

 28か所の試験所から参加の申し込みがあ

った。2 か所が国の機関、17 か所が地方自

治体の衛生研究所、9 か所が登録検査機関

であった。各試験所に試料 1缶を送付した。

分析方法は、各試験所が日常的に行ってい

る方法とした。報告〆切までに 24試験所か

ら報告があり、その後 1 か月の間に 3 か所

から結果が報告され、報告を行った試験所

数は 27 となった。オカダ酸群の分析法では、

ジノフィシストキシン-I も測定されるが、

今回は試料に添加していないため、技能試

験における評価対象とはしなかった。 

1)-4 参加試験所の評価 

 参加試験所からの報告値から平均、標準

偏差、ロバスト平均、ロバスト標準偏差を

計算した。ロバスト平均および標準偏差の

計算は algorithm A4)を用いた。平均値は

0.126 mg/kg、ロバスト平均は 0.127 mg/kg、

標準偏差は 0.026 mg/kg、ロバスト標準偏

差は 0.028 mg/kg であった。通常の統計量

とロバストな統計量はほぼ同じ値であった。
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報告値のヒストグラムには、外れ値と考え

られるような離れた値が認められないこと

からも、この結果は当然と考えられる。結

果において述べたように、このオカダ酸分

析技能試験では、z-スコアの計算に、試料

の付与値と Horwitz 式から予測される室間

精度を用いた。一方、IUPAC/CITAC ガイド

では、参加者が少数(N<30)の場合には信頼

性が低いともしながらも、N<20 のとき、ロ

バスト統計は通常推奨されないと記載され

ており、今回の技能試験の参加試験所数で

ある 27 において、通常のロバスト統計量の

使用も可能と考えられる。報告値全体が 1

つの正規分布に従っておらず、高値と低値

の 2 つのグループに分かれている。この状

況で正規分布を前提としたロバスト統計量

から計算した z-スコアによる評価は、妥当

ではないと考えられる。試料の付与値はヒ

ストグラムの中央ではなく、高値側から 2

番目のカラムに相当する位置にあった。こ

のため、z-スコアの多くが負の値となった。

試験所数が少ないことに加えて、経験が十

分ではない分析においては、参加者報告値

から求めた統計量による評価が必ずしも妥

当とはいえず、可能であればトレーサブル

な値を試料に付与し、これを用いることが

重要と考えられる。 

2) 実際に動物薬を投与した畜肉を試料と

して用いる技能試験のための分析法の確立 

2)-1 分析法性能確認結果 

2)-1-1 検量線 

セフチオフル検量線作成用標準溶液 0-10 

ng/mL の 7濃度及び 2.0-40 ng/mL の 5濃度

を測定し、得られた応答値から検量線を作

成した。検量線の相関係数（r2）は 0.995

以上であった。前者の検量線は未添加試料

の測定に、後者は添加試料の測定に使用し

た。エンロフロキサシン検量線作成用標準

溶液0.125- 5.0 ng/mLの6濃度及び2.5-125 

ng/mL の６濃度を測定し、得られたエンロ

フロキサシン又はシプロキサシン応答値と

内部標準の応答値の比から検量線を作成し

た。検量線の相関係数（r2）は 0.995 以上

であった。前者の検量線は未添加試料の測

定に、後者は添加試料の測定に使用した。 

2)-1-2 添加試料による真度と精度の確認 

 セフチオフル分析法の性能確認結果及び

エンロフロキサシン分析法の性能確認結果

の総平均と添加量に対する比を真度とした。

また、一元配置分散分析を行い、併行精度

と室内精度を推定した。これらの分析法の

使用目的は、技能試験試料の均質性の確認

であることから、併行精度を評価した。セ

フチオフル分析の併行精度は 6.2％であっ

た。セフチオフル添加量から、Horwitz 式

により予想される室間精度は RSD として

16%である。得られた併行精度 6.2％はこの

1/2 以下であり、試料の均質性確認に使用

可能と判断された。シプロフロキサシン及

びエンロフロキサシン分析の併行精度は

5.5％及び 5.1％であり、添加量から予測さ

れる室間精度は 22％であることから、これ

らの分析も試料の均質性確認に使用可能と

判断された。 

セフチオフル分析法の真度は 87.7%、シプ

ロフロキサシンとエンロフロキサシン分析

法の真度は 77.8％及び 77.5％であり、試料

の付与値を決定するための性能としては不

十分と判断された。 

 

5 井部研究分担 

1) 二枚貝中オカダ酸群分析技能試験のパ
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イロットスタディに供する試料開発 

1)-1 オカダ酸の熱安定性試験 

121℃で 5 分、10 分、15 分間加熱した試

料中のオカダ酸群の分析をした。分析は各

加熱時間において 2 缶、それぞれの内容物

を均質化し、1 試験試料を採取し、オカダ

酸濃度を測定した。あわせて未加熱の試料

を 1 缶分析した結果から、未加熱試料中の

オカダ酸が 0.121 mg/kg、ジノフィシスト

キシン-I が 0.012 mg/kg であった。5 分加

熱時のオカダ酸が 0.149 mg/kg、ジノフィ

シストキシン-I が 0.013 mg/kg、10 分加熱

時のオカダ酸が 0.144 mg/kg、ジノフィシ

ストキシン-Iが 0.013 mg/kg、15 分加熱時

のオカダ酸が 0.129 mg/kg、ジノフィシス

トキシン-I が 0.012 mg/kg であった。添加

していないジノフィシストキシン-Iが検出

されたのは、試料作製に用いたホタテガイ

むき身の自然汚染によるものと考えられた。

加熱によりオカダ酸が減少する傾向が確認

されたが、15 分間の加熱後も技能試験を実

施するにあたり十分な残存が確認されたこ

とから、パイロットスタディ用の試料作製

時の加熱条件は 15分間とした。 

1)-2 試料の安定性評価 

 作製した試料から、製造後 1 ヶ月目と 3

ヶ月目にランダムに 2 缶を抜き取り、それ

ぞれの内容物を均質化し、2 試験試料を採

取し、オカダ酸濃度を測定した。1 ヶ月目

は 0.147 mg/kg、0.147 mg/kg、3 ヶ月目は

0.152 mg/kg、0.156 mg/kg であった。 

1)-3 パイロットスタディ用試料の作製 

パイロットスタディ用試料の作製に際し、

オカダ酸の添加濃度は平成27年3月に変更

された機器分析法による規制値 0.16 mg/kg

を目安にした。高圧下での加熱によるオカ

ダ酸群の減少も鑑みて、0.2 mg/kg の濃度

で試料配合を行った。予備試験として実施

した加熱時間の検討において、15 分間の加

熱後では配合濃度の 64.5%にあたる 0.129 

mg/kg であった。一方で、同時に試験をし

た未加熱試料は配合濃度の 60.5%にあたる

0.121 mg/kg であった。これらから 15分間

加熱後の試料において配合濃度より低い結

果が得られたのは、加熱による減少よりも

混合時の作業においてロスしたものと示唆

された。パイロットスタディ用の試料作成

においては、試料の内在性酵素等による分

解にも配慮し、混合時に試料のマトリクス

であるホタテガイむき身とアナライトであ

るオカダ酸の常温での接触時間を短くし、

混合後直ぐにレトルト殺菌を行った。

5167.0 gの試料原料から50缶の試料を得、

このうちランダムに 10 缶を抜取り均質性

の評価を実施した。均質性の評価は、本研

究の分担課題である「新規技能試験プログ

ラムの開発及び統計学的評価に関する研究」

により評価され、技能試験に供するのに適

切であると評価された。安定性に関しては、

1 ヶ月目は 0.147 mg/kg、0.147 mg/kg、3

ヶ月目は 0.152 mg/kg、0.156 mg/kg であっ

た。3 ヶ月目の 2 試料は高い値側に寄って

いることが確認されたが、均質性評価時の

10 試料の 2 併行試験の総平均 0.146 mg/kg

±0.00491 mg/kg から 95%の信頼区間を計算

すると 0.136 mg/kg～0.156 mg/kg であり、

95%の信頼区間内に納まっており、t検定の

結果からも有意な変動は確認されなかった。 

2) 実際に動物薬を投与した畜肉を試料と

して用いる技能試験のための試料開発 

2)-1 投与した動物用医薬品の各部位への

分布および残留量の確認 
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投与した動物用医薬品が豚の筋肉中へど

のように分布したかを確認したところ、エ

ンロフロキサシンのウデの値は 2.4 mg/kg、

2.6 mg/kg、ロースの値は 2.6 mg/kg、2.7 

mg/kg、モモの値は 2.8 mg/kg、2.7 mg/kg

であった。試験数は少ないが、ウデ、ロー

ス、モモの結果から屠殺の約 6 時間前に薬

剤を投与した試験区 2 では、薬剤が全身に

均等に分布していることが確認された。一

方、セフチオフルはすべての部位から検出

されなかった。これは投与されたセフチオ

フルが即時体内で代謝され、代謝産物のデ

スフロイルセフチオフルの状態で残留して

いるためと考えられた。 

2)-2 粉砕処理による動物用医薬品の残留

確認 

薬剤投与後 24時間の筋肉においては、粉

砕処理の有無に関わらず、セフチオフルは

検出されない、もしくはごく微量検出され

た試料が一部あるのみで均質性の評価まで

は行えなかった。一方、エンロフロキサシ

ンは投与後 24 時間の試料においても残留

が確認された。その残留量は未粉砕の区で

総平均 0.152 mg/kg、3 分間粉砕の区で総平

均 0.136 mg/kg であった。薬剤投与後 6 時

間の筋肉においては、未粉砕の区でエンロ

フロキサシンが総平均 2.512 mg/kg、セフ

チオフルが総平均 0.141 mg/kg、3分間粉砕

の区ではエンロフロキサシンが総平均

2.451 mg/kg、セフチオフルが総平均 0.163 

mg/kg であった。各試験区の結果を分散分

析し、繰り返し分析の分散と試料間の分散

の計算結果から、均質性評価に用いた分析

法の精度および試料の均質性の評価は、

IUPAC に よ り 発 表 さ れ て い る The 

International Harmonized Protocol for 

the Proficiency Testing of Analytical 

Chemistry Laboratorie の Recommendation 

7 及び 8 により行った。今回の検討では投

与後 24 時間、6時間の区においても 3分間

粉砕した場合のみ均質と判断され、粉砕試

料のみ技能試験に適切と評価された。豚頸

部の筋肉中に投与されたエンロフロキサシ

ンおよびセフチオフルは投与後 6 時間以内

に全身の筋肉中にほぼ均等に行きわたるこ

とが確認された。セフチオフルに関しては、

投与後 6 時間の試料からでも、セフチオフ

ルとしては検出されず、代謝物であるデス

フロイロセフチオフルとしてのみ検出され

た。筋肉への残留量については、3 mg/kg

の割合で投与したエンロフロキサシンが 6

時間後で投与量の 82.7%にあたる総平均

2.482 mg/kg、24時間後では投与量の約 9.6%

にあたる総平均 0.144 mg/kg であった。2 

mg/kg の割合で投与したセフチオフルは 6

時間後で投与量の約 7.6%にあたる総平均

0.152 mg/kg、24 時間後では検出されなか

った。本研究に使用したエンロフロキサシ

ン、セフチオフルの休薬期間はそれぞれ 14

日間、3日間と定められていることからも、

残留量については妥当であると考えられる。

今年度の結果から、技能試験のパイロット

スタディを行うための動物用医薬品の試料

としてはエンロフロキサシン、セフチオフ

ルを投与後 6 時間で屠殺した個体のロース

肉を 3 分間均質化処理したものが最適であ

ると考えられた。 

 

E. 研究発表 

1. 論文発表 

1) Yarita T., Otake T., Aoyagi Y., 

Takasaka N., Suzuki T., Watanabe 
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T:Comparison of assigned values from 

participants’ results, spiked 

concentrations of test samples, and 

isotope dilution mass spectrometric 

results in proficiency testing for 

pesticide residue analysis, Journal of 

AOAC int., in press 

 

2. 学会発表 

特になし 

 

F. 知的所有権の取得状況 

 なし 



- 27 - 

平成 29 年度厚生労働科学研究費補助金（食品の安全確保推進研究事業） 

 

食品衛生検査を実施する試験所における品質保証システムに関する研究 
 

研究分担報告書 

 

国際整合性を踏まえた業務管理要領案の開発に関する研究 

 

研究代表者 渡辺 卓穂 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所  

研究分担者 渡邉 敬浩 国立医薬品食品衛生研究所食品部   

研究分担者 松田 りえ子 公益社団法人 日本食品衛生協会    

 荒木 惠美子 前 東海大学海洋学部 

 森 曜子 公益社団法人 日本食品衛生協会 

研究要旨 

 食品衛生法並びにその施行規則により、法に基づく検査を実施する組織として、

登録検査機関及び食品衛生検査施設が規定されている。これら組織(試験所；testing 

laboratory)で実施される検査(あるいは検査等)への信頼を得るために、「業務管理要

領」と一般に呼称されるようになる文書が平成 8 年に通知された。現在も、品質保

証を含む取組を本文書に沿って行うことが各試験所に求められている。 

 本業務管理要領は、試験所の取組、特に技術的な部分での取組に関する当時の標

準的かつ国際的な文書であった ISO/IEC Guide 25 を骨子とした。しかし ISO/IEC 

Guide 25 が廃止され、マネジメントシステム規格である ISO 9001 の要素を大きく取

り入れ ISO/IEC 17025 が 1999 年(平成 11 年)に発行された後も、業務管理要領の大幅

な改定は行われていない。なお、ISO/IEC 17025 はその後 2005 年と 2017 年にも改定

されている。これらのことを歴史的な背景として、発出当時は国際的にも整合した

状態にあった我が国の試験所における取組が少なくとも国が発出する文書という点

において、現在では世界から乖離してしまっていると言わざるを得ない。乖離状態

にあることは、国内はもとより諸外国から見た場合にも、検査への信頼が得られず、

本来その必要のない疑いの目が検査結果に向けられるきっかけにもなりかねない。 

 本研究では、法に基づく検査を実施する試験所における活動の基礎となるマネジ

メントと品質保証への取組について、現在の国際的な考え方や水準に整合させるこ

とを念頭に、業務管理要領に代わる新たな文書の開発を目的に検討し、案文を作成

した。 

 

また、当時の各組織 
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 杉本 敏明 一般財団法人 日本食品分析センター 

 井上 誠 公益社団法人 日本食品衛生協会 

 菊川 浩史 一般財団法人 食品分析開発センターSUNATEC 

 山川 宏人 (株)日清製粉グループ本社 QE センター 

 宮下 隆 キユーピー(株)品質保証本部食品安全科学センタ

   ー 

 正田 聖二 株式会社ハウス食品分析テクノサービス 

 石渡 智 ホクレン農業協同組合連合会農業総合研究所食 

   品検査分析センター 

 石井 里枝 埼玉県衛生研究所 

 井部 明広 実践女子大学 

 

A．研究目的 

 食品衛生法(法律第 233 号、以下、

法とする。) により、食品の製造基準

若しくは成分規格が定められている。

法の第 11 条により食品若しくは添加

物の、第 18 条により器具若しくは容

器包装の製造基準若しくは成分規格

が定められる。さらに、第 10 条によ

り、定められていない添加物を使用し

た食品の、第 6 条により不衛生な食品

又は添加物の、第 16 条により有害有

毒な器具又は容器包装の販売は禁止

されている。さらに、第 8 条により特

定の食品の、また第 17 条により特定

の器具及び容器包装の販売・製造・輸

入等が禁止されている。これらの法に

よる規制は、法の第 1 条に掲げられた

「飲食に起因する衛生上の危害の発

生を防止し、もって国民の健康の保護

を図る」という目的を達成するための

措置である。しかし、製造基準や成分

規格を法により定めるだけでは、規制

の実効はない。基準や規格に適合する

内容で、食品等が製造・販売・流通等

していることが確認されて初めて実

効を持つに至る。この確認、すなわち

成分規格等への適合を判定するため

の行為が検査である。後述するが、検

査は、①サンプリング、②分析、③判

定の 3 つの要素から構成される一連

の行為である。 

 法の第 25 条では、それぞれ第 11

条及び第 18 条によって成分規格が定

められた食品若しくは添加物と器具

又は容器包装(以下、食品等とする。) 

を対象とし、検査によって適合が認め

られなければ販売等してはいけない

としている。また第 26 条では、第 6

条、第 10 条、第 11 条、第 16 条、第

18 条による規格等に適合しない食品

等が、発見された後も引き続き適合し

ない恐れがあり、必要と認められる場

合には、事業者等に検査の実施を命令

することができるとしている。さらに

第 28 条では、サンプリング、分析、

そして判定を要素とする「検査」だけ

ではなく、営業場所等に立ち入って検

査すること(臨検)並びに、「検査」の
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ためにサンプルを無償で収去させる

ことができるとしている。第 8 条と第

17 条に規定される特定の食品等の販

売・製造・輸入等の禁止措置は、第

26 条と第 28 条に規定される検査の結

果を要素に判断される。命令により実

施されること(命令検査)や、収去を伴

い実施されること(収去検査)といっ

た性質の違いから呼び分けられるこ

ともあるが、基本的には成分規格への

適合を判定する行為が法による検査

であり、法上は「製品検査」と呼称さ

れている。(第 3 条によって食品事業

者の責務の 1 つとして自主的に実施

する検査(自主検査)への言及がある。

しかし、これはその用語の通り、事業

者が販売等を行おうとする食品等に

ついて自主的に実施する検査につい

て言及したものであり、前述の製品検

査とは明らかに性質が異なる。事業者

らが実施する自主検査においては、製

品検査を念頭に置いたより厳しい判

定水準がおかれてしかるべきであろ

う。) 

 さらに法は、製品検査を実施するた

めの施設として、第 29 条により国及

び都道府県に対して、検査施設の設置

を求めている。一部の検査は、保健所

を設置する市及び特別区においても

実施されることが想定されており、当

該自治体に対しても検査施設の設置

が求められている。以上の国及び都道

府県等に設置される検査施設は、食品

衛生検査施設と呼称されている。これ

ら食品衛生検査施設に加え、適合条件

を満たすことにより登録される検査

施設(登録検査機関)もまた、法によっ

て規定されている。登録検査機関に対

しては、適合条件の他、様々な規定が

設けられていることに加え、第 35 条

では、正当な理由がある場合を除いて、

遅滞なく製品検査を行わなければな

らないとされている。 

 先に言及したとおり、「飲食に起因

する衛生上の危害の発生を防止し、も

って国民の健康の保護を図る」という

法の理念のもと、食品等の成分規格設

定による規制を実効させるための検

証の行為が検査である。その検査が適

正に行われなければ、規制が実効を持

つことはなくひいては、法の理念が叶

うことはない。検査の適正を証明する

ことができず、そのために検査への信

頼が得られなければ、いたずらに消費

者の不安を煽ることにもなりかねな

い。食品の輸出入の観点から言えば、

取引相手先国との間での係争のきっ

かけにもなりかねない。また、係争と

なった場合に、検査の適正を証明すな

わち、証拠に基づき合理的に説明する

ことができなければ、自らの正当性を

主張することはできない。法によって

も、この適正な検査の重要性が認識さ

れており、登録検査機関の適合条件の

1 つとして、検査への信頼を得るため

の取組の実施が求められている。また

取組の一部として、組織内に専任部門

を設置することも求められている。 

 法に基づく検査の実施機関として

設置される食品衛生検査施設及び、登

録される登録検査機関(以下、両者を

含めて試験所；testing laboratory とす
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る)において実施される検査の信頼性

確保を目的に、平成 8 年に発出された

文書が「業務管理要領」であり、現在

も、本文書に沿った取組が各試験所に

求められている。業務管理要領は、試

験所における分析結果の品質保証に

おける技術的な必要事項を中心にま

とめられた、当時の標準的かつ国際的

な 文 書 で あ っ た ISO/IEC Guide 

25(General requirement for the 

competence of calibration and testing 

laboratories)の内容を基本としている。

しかし ISO 9001 の発行に併せて ISO 

Guide 25 が廃止され、技術的な要素に

加えてマネジメントの要素を大きく

取り入れた ISO/IEC 17025(General 

requirements for the competence of 

testing and calibraiotn laboratories)が

1999 年(平成 11 年)に発行された後も、

業務管理要領の本質的な改定は行わ

れていない。なお、ISO/IEC 17025 は

その後 2005年と 2017年にも改定され

ている。これらのことを歴史的な背景

として、発出当時は国際的にも整合し

た状態にあった我が国の試験所にお

ける取組が、少なくとも国が示す文書

においては、現在では世界から乖離し

てしまっていると言わざるを得ない。

品質保証に関する認知度が低く、技術

的な取組への理解が不十分であった

当時の状況に鑑みれば必要なことで

あったにせよ、業務管理要領によって

試験所の取組に関する細則あるいは

具体的事項が定められることにより、

本来それに限ることのできない食品

分析分野における試験所の取組が、限

定された結果として、不十分な状態に

とどまってしまっているという意見

も聞かれる。全ての試験所が同じよう

に取組むことができるとは限らない

が、少なくともより高い水準で取組み、

国際的にも整合しようとする努力が

妨げられてはいけない。さらに、定め

られた細則や具体的事項を遵守する

ことのみが試験所に求められる取組

であるとの理解があるとすれば、その

理解を改めることが、現在における国

際的に認められる試験所の取組ひい

ては、検査への信頼を得るために不可

欠である。試験所に必要とされる取組

について、現在国際的にも整合した状

態にある考え方を取り入れ、業務管理

要領は改定されるべきである。 

 本研究では、法に基づく検査を実施

する試験所における品質保証を含む

取組を、現在の国際的な考え方や水準

に整合させることを念頭に検討し、業

務管理要領に代わる新たな文書の開

発を目的とした。 

 

B．研究方法 

 業務管理要領の改定案(以下、ガイド

ライン案とする。)を開発するに当たり、

まず、食品衛生法(以下、法とする)及び、

食品衛生法施行規則(以下、施行規則と

する)を調べ、法の規定する検査(以下、

検査とする)及び、その実施施設(あるい

は組織)となる試験所について整理した。

整理した結果は、「A. 研究目的」の項

にまとめた。 

 ISO/IEC 17025-2005; General 

requirements for the competence of testing 
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and calibration laboratories (JIS Q 

17025:2005; 試験所及び校正機関の能

力に関する一般要求事項)を調べ、国際

的に認められる試験所に必要とされる

能力について整理し、特に検査を実施

する試験所に必要とされる能力につい

て抽出した。ISO/IEC 17025-2017につい

ても調べ、2017年に行われた改定をガ

イドライン案の作成においてどの様に

考慮すべきか検討した。 

 試験所の能力への国際的な要求また、

国際的に整合した用語の定義を、Codex

委 員 会 が 発 行 す る ガ イ ド ラ イ ン

(CAC/GL 27; Guidelines for the 

assessment of the competence of testing 

laboratories involved in the import and 

export control of foods 、 CAC/GL 70; 

Guidelines for settling disputes over 

analytical (test) results、  CAC/GL 72; 

Guideliens of analytical terminology 、

CAC/GL 83;Principles for the use of 

samping and testing in international food 

trade等)を用いて調べた。 

 業務管理要領と呼称される文書を別

紙として示した、2通の厚生労働省医薬

食品局食品安全部監視安全課長通知

(「登録検査機関における製品検査の業

務管理について」「食品衛生検査施設

における検査等の業務管理について」)

を調べ、ガイドライン案の開発におけ

る現行業務管理要領の活用を検討した。 

 

C.D. 結果及び考察 

 開発途中ではあるが、本研究におい

て検討したガイドライン案を別添とし

て示す。ここでは、開発にあたり行っ

た考察を中心に述べる。 

 

1) ガイドライン案が整合すべき文書 

 ISO/IEC 17025は、試験・校正機関が

その能力を示すために満たすべき必要

事項を一般的な内容としてまとめた文

書である。様々な産業における試験・

校正において重要な役割を担っており、

後述する認定の仕組みとともに、輸出

入を含めた産品流通の裏付けとなる検

査を実施する試験所の取組を示した文

書として、分析結果の品質保証等の分

野においても活用されている。  

 食品分析の分野においても、輸出入

時検査を実施する試験所が満たすべき

能力への要求を示したCodexガイドラ

イン(CAC/GL 27)において中心的な役

割を担うなど、ISO/IEC 17025は、試験

所の能力(試験所が必要とされる能力を

有することを証明するための取組)に関

する国際整合の基礎とされている。な

お、CAC/GL 27中では、「Compliance with 

the general criteria for testing laboratories 

laid down in ISO/IEC 17025」という表現

により、ISO/IEC 17025に即した取組を

実施するすなわち、ISO/IEC 17025に準

拠した試験所であることが要求されて

いる。さらに、CAC/GL 27を開発した

Codex 分 析 ・ サ ン プ リ ン グ 法 部 会

(CCMAS)では、試験所がISO/IEC 17025

に準拠していることが当然のこととし

て扱われる。ISO/IEC 17025の必要事項

を満たした試験所であることの第三者

認定を前提として議論されることすら

ある。実際に、CCMASが開発した分析

結果に関連して生じた係争を解決する
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ためのガイドライン (CAC/GL70)では、

ISO/IEC 17025に準拠した試験所によっ

て得られた分析結果であることが、係

争解決のための前提事項の1つである。

つまり、ISO/IEC 17025に準拠していな

い試験所から得られた分析結果では、

係争解決の手続きを進めることすらで

きない。各国政府系の試験所がISO/IEC 

17025に基づく認定取得を進めている

点からも、ガイドライン案は、本文書

への整合を基本として開発されるべき

と考えた。 

 

2) ガイドライン案のスコープ 

 ISO/IEC 17025には、試験・校正機関

がその能力を示すために満たすべき必

要事項が、一般的な内容としてまとめ

られている。あくまで一般的な内容と

してまとめられているため、ガイドラ

イン案によって求めるべき能力の特定

と具体化のために、スコープを明確に

する必要があった。 

 試験所の活動は、検査に限定されて

いない。一方で、法に関連する文書と

なるガイドライン案は、業務管理要領

の改訂案であることから、その対象は、

法に基づく検査である。しかし、一般

的な認識も含め、検査という用語が

様々に解釈されている現状がある。ガ

イドライン案に沿って試験所が取組を

行う際に誤解を生まないようにするた

めにも、はじめに、検査を以下のよう

に定義した。 

「検査とは、ロットから試料をサンプ

リング(採取)し、サンプリングした試料

を分析し、得られた分析結果を食品成

分規格の値と照らして適合若しくは不

適合の判定を下すまでの一連の行為を

いう」 

 この定義は、CAC GL 83に示された、

国際的な食品貿易におけるサンプリン

グと試験の使用原則の1つとされてい

る下記の原則(原則2)に従っている。 

「Principle 2: Components of a product 

assessment procedure 

 Sampling and testing of food in trade to 

assess whether the food meets 

specifications involves three components, 

and all three of these should be considered 

when an assessment procedure is selected: 

- Selection of samples from a lot or 

consignment as per the sampling plan; 

- Examination or analysis of these samples 

to produce test results (sample preparation 

and test method(s)); 

and 

- Criteria upon which to base a decision 

using the results.」 

 このように定義される検査あるいは、

判定を除いたサンプリングと分析を実

施する施設(施設を運営する組織)とし

て、法の第33条に示された要件への適

合をもって登録される機関(登録検査機

関)がある。さらに、国及び都道府県に

対しては、法の第29条よって、検査を

実施する施設(食品衛生検査施設)の設

置が義務づけられている。  

 これら2つの施設あるいは施設を運

営する組織の性質の違いを考慮したも

のと想像されるが、現在の業務管理要

領は、その対象を登録検査機関と食品

衛生検査施設とに分け、2通の通知によ
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って示されている。しかし、検査を実

施する施設あるいはそれを運営する組

織として、保有しかつ証明すべき能力

には違いがない。異なる背景を持つ施

設あるいはそれを運営する組織であっ

ても、定義した検査の目的達成のため

に求められる能力には違いがないこと

を明確にするために、上記した2つの形

態の施設を試験所と定義し、ガイドラ

イン案の対象とした。なお、先述の通

りではあるが、国が試験所に対し、能

力の証明を要求する範囲は、検査に該

当する活動に関連する範囲に限られる

ことを強調しておく。 

 

3) ガイドライン案の構造 

 国際的に整合した内容のガイドライ

ン案とするためには、ISO/IEC 17025の

必要事項 (requirments)が必要事項とさ

れることの理由・考え方を失わせるこ

となく、示され方と併せて確実に反映

されるようにしなければならない。そ

のようなガイドライン案に沿って取組

まなければ、CAC/GL27により求められ

る「ISO/IEC 17025に準拠した試験所」

であると主張することは難しい。 

 ISO/IEC 17025は、2017年11月に最新

版(ISO/IEC 17025-2017)が発行された。

この最新版においても、旧版(ISO/IEC 

17025-2005)により示されていた必要事

項は、実質的に変えられることなく維

持されている。しかし、文書全体とし

て、他のISO規格との構造の整合が図ら

れた。文書構造の整合の結果として、

試験所における取組が一連のプロセス

として記述されている。また、様々な

分野における利用また、それら分野ご

との特異な事案を包含することを考慮

した結果であると想像するが、旧版に

比べ記載内容がより理念的となった。

さらに、ISO/IEC 17025は、様々な分野

において利用される一般的な文書であ

るため、挙げられている必要事項の全

てが、どの分野においても適切な必要

事項となるわけではない。分野を問わ

ず共通の必要事項がある一方、特定の

分野に限定して必要とされる事項もあ

る。例えば、校正機関に対する必要事

項は、通常の試験所の必要事項として

は適切でない。このことを概念図に示

す(図1)。ガイドライン案の開発におい

ては、先述の検査の定義に沿って、そ

れを実施する試験所の活動のプロセス

の段階とその進行順を考察した。その

上で、検査という目的に応じたより具

体的ではあるが限定的でない記載とな

るような、各段階に対する必要事項を

検討した。先に述べた理由から、

ISO/IEC 17025に必要事項として挙げら

れていても、意図してガイドライン案

に含めなかった事項もある。版権にも

留意し、これまでに述べた考察を踏ま

えかつ、ISO/IEC 17025への整合を失わ

ないよう配慮しながら、相当の部分を

作文した。 

 現行の業務管理要領に示された細則

あるいは具体的事項は特に技術的な内

容が詳細であり、ガイドライン案に示

した必要事項を満たすための取組の一

部として有効である。特に細則には、

自ら登録をする登録検査機関に対し、

登録を認める国による指示という性質
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が含まれていると想像する。そのため、

国により指示がされるのであれば、そ

の指示に従った取組を行う義務が登録

検査機関にはあると解釈することもで

きる。国が定めた細則から逸脱するこ

となく試験所が活動することをもって、

能力の達成を担保しようと考えること

は、1つの方法論として成立する。医薬

品 分 野 等 に お け る Good laboratory 

practice (GLP)の制度は、まさにこのよ

うな方法論の実践である。ただし、極

めて高度に特定され、設計され、生産

から摂取までが管理されている医薬品

だからこそ採用することのできる方法

論でもある。食品は医薬品と異なり、

多様であることが価値にもつながる。

例えば、リンゴには多様な品種があり

その大きさやそこに含まれる成分等は

多様である。天候等の影響を受けるた

めに、医薬品に求められるような極め

て高度な生産管理は不可能であり、そ

の結果として、個々の食品はさらなる

バリエーションを持つ。さらに検査項

目となる化学物質等の数も膨大である。

食品分野における試験所は、上記のよ

うな多様な食品と膨大な数の検査項目

との組み合わせを網羅して活動する。

時には、予測することのできない、災

害や事件に応じた、緊急的な活動を求

められることもある。この食品分野に

おける試験所の活動に比べれば、医薬

品分野における試験所の活動は限られ

ている。そもそも、GLPの制度は、特定

の医薬品の承認以前に取得されるデー

タの品質保証に関連して発展してきた。

医薬品分野においては、試験所の活動

が限定されているからこそ、GLPという

制度が有効となる。これに対し、活動

を限定することが困難な食品分野の試

験所の取組の全てに細則を定めること

は現実的に不可能である。従って、現

行の業務管理要領に示された細則や具

体的事項は、試験所に求められる取組

の一部であり一例であると捉えなおす

ことが適当である。 

 現在、国際整合を目指すべきISO/IEC 

17025の基本的な精神は、必要事項を達

成するために、活動に応じた取組を自

ら決め、従い、見直し、必要に応じて

改善するための総合的な能力を試験所

に求めている点にあると言って良い。

仮に細則が取組の全てであると理解さ

れてしまえば、適用することが適切で

ない活動に適用さることで必要事項が

満たされず、試験所が生産する産品と

も言える分析結果の品質が損なわれる

かも知れない。また、本来的に必要な

適切な取組を検討するための原動力が

失われるかも知れない。簡単に言えば、

細則に沿った取組だけを行う試験所に

対して、ISO/IEC 17025に準拠している

と言うことは難しい。また、細則や具

体的事項に厳密に従うことに意識と労

力が集約されることが、結果として、

試験所の活動を硬直化させ能力の向上

を阻害することにもなりかねない。さ

らにその阻害が、より高い水準で国際

的な整合を果たし、自らの能力を証明

しようとする試験所の活動の障害とな

ってはいけない。 

 結論として、現在の業務管理要領に

示された細則や具体的事項は、試験所
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が自らの取組を決める上での参考とさ

れることを意図し、ガイドライン案の

別添とした。従って、ガイドライン案

は大きく、本文と別添からなる構造を

もつ。そのほか、必要事項の正確な理

解に不可欠であることから、国際整合

に留意し、用語の定義を示した。また、

開発の途中であるが、品質保証の実践

に係る、内部品質管理と技能試験への

取組かたについても次年度以降、まと

める予定である。図2に、ガイドライン

案の構造を示す。 

 

3) ガイドライン案に含まれる新たな要

素 

  ガイドライン案では、試験所あるい

はそれが属する組織におけるマネジメ

ントシステムの構築とマネジメントレ

ビューが必要事項として新たに加えら

れた。これらは現行の業務管理要領に

は含まれていない要素であり、大きな

変更となる。現行の業務管理要領が基

礎とするGuide 25の策定当時は、以後マ

ネジメントシステムと呼ばれるように

なった概念の形成とそれに付随する必

要事項の特定が未成熟であった。その

ため業務管理要領にマネジメントシス

テムに関連する事項は含まれていない

に等しい。 

 本研究では、Guide 25 にマネジメン

トシステム規格であるISO 9001の要素

を加えて発行されたISO/IEC 17025に整

合する内容でガイドライン案の開発を

検討した。マネジメントシステムの構

築とマネジメントレビューを必要事項

としたことは、その結果として生じた

当然の変化である。また、マネジメン

トシステムの構築にも不可欠であるこ

とから、中心的な役割を果たすトップ

マネジメントに明確に言及した。さら

に法あるいは施行規則にある名称を活

用し、マネジメント要員となる検査部

門責任者、検査区分責任者、信頼性確

保部門責任者の権限と責任、また関係

を明らかにした。 

 前項の「ガイドライン案の構造」に

おいても言及したとおり、細則や具体

的事項を示しそこからの逸脱がないこ

とを主として求めるのではなく、試験

所が自ら取組を決め、従い、見直し、

必要に応じて改善するための総合的な

能力を求めるという、根底となる考え

方の変更も新たな要素である。 

 

4) ガイドライン案の開発に伴うその他

の考察 

4)-1 ISO/IEC17025認定の取得とガイ

ドライン案に沿った取組との連続性 

 ISO/IEC 17025に基づく認定は、試験

所全体の取組に対してされるのではな

く、分析法(分析原理)と分析対象の組み

合わせごとにされる。例えば、HPLCに

よる残留農薬分析に対して認定を取得

しても、HPLCによる動物用医薬品の認

定は別途取得する必要がある。また、

認定の取得及び維持には相当の費用を

要することから、全ての試験所が食品

分析分野全体を網羅して認定を取得す

ることは現実的に困難であろう。 

 分析依頼者が試験所の能力を推測す

る際の目安になることや、認定取得機

関間での分析結果の相互利用が可能に
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なることなど、認定により得られる利

点は多い。しかし、認定が限定された

範囲にされることを正確に理解すれば、

ある特定の範囲において取得された認

定が、試験所が実施する検査に係る取

組全ての証明とはならないことが容易

に理解できる。そのため、その試験所

が実施する検査の全てに適切な取組を

求めるのであれば、認定ではなくガイ

ドライン案に沿った取組を求めること

が妥当であると考える。もちろん、取

組の結果として認定が取得されること

には矛盾がなくむしろ、推奨されるべ

き事でもある。そのため、ガイドライ

ン案に沿った取組と認定取得とが齟齬

なく、効率的、効果的に連続可能な状

態にあることが望ましい。ガイドライ

ン案ではこの連続性についても配慮し

た。 

 

4)-2 ガイドライン案に沿った試験所

であることを明確にすることの効果 

 国がガイドライン案に沿った取組を

通じてISO/IEC 17025への準拠を試験所

に求めていることを明確にすることに

も大きな効果が期待される。具体的な

方法としては、ガイドライン案におい

て「本ガイドライン案はISO/IEC 17025

を基礎とし、食品衛生法に基づく検査

の目的に応じて作成された」と宣言す

ることが考えられる。このように宣言

することで、第一に、取組に対する試

験所の理解や意識付けが明確になると

いう効果が期待される。第二に、下記

する、試験所により実施される取組の

適正の程度が適切に評価されることと

対をなすことで、試験所の能力が客観

的に評価され、輸出入時における輸入

(輸出)先国を含む検査の関係者から、試

験所の能力に関する疑義が呈される可

能性が低くなる効果が期待される。 

 試験所により実施される取組の適正

の程度は、第一に組織内で実施する内

部監査(信頼性確保部門による査察)に

よって、第二に外部監査(外部の第三者

機関による査察)によって評価され、必

要な場合には改善が求められることに

なる。登録検査機関については、登録

を所掌とする外部機関(厚生労働省の部

局)による適切な査察により、認定に相

当する評価がされていることも、国と

して積極的に説明すべきであろう。食

品衛生検査施設については、外部機関

による査察に相当する評価は行われな

いが、内部監査員の養成に国が協力し

資格を与えるなどして、可能な限り客

観性を高めた、査察あるいは認定に相

当する評価が行われるよう、その仕組

みについて今後検討する必要があるだ

ろう。 

 施行規則の改正に関しても、後に言

及する。 

 

4)-3 ガイドライン案を実効させる上で

の法、特に施行規則との整合  

 ガイドライン案が対象とする試験所

のうち登録検査機関に対しては、適合

条件の他にも法により様々な規定が設

けられている。また、ガイドライン案

における必要事項に関連する事項が、

施行規則により規定されている。一方

の食品衛生検査施設に対しては、施行
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規則により具備すべき施設や設備が規

定されている。また同じく施行規則に

より、登録検査機関と同様に各種規定

が示されている。 

 ガイドライン案においては、ISO/IEC 

17025に整合させるため、試験所がその

活動を自らマネジメントするとともに、

具体的な取組もまた自ら決定し、管理

し、見直し、必要に応じて改善する能

力を持つことを必要事項としている。

しかし、対象となる試験所が実施する

検査が法を根拠とすることを考慮すれ

ば、それに付随する取組を示した法及

び施行規則による規定並びに指示には

基本的に従うべきと考える。ただし、

技術的な必要事項を満たすために実施

される取組の一部については、その合

理性が示されることを条件に、当該試

験所の活動に対してより適切な取組と

なるよう、その内容の変更を認めるこ

とが、国際的な整合の観点、また食品

分析の多様性、さらに試験所に求めら

れる能力の獲得と向上の観点やその結

果となる妥当な分析結果取得の観点か

ら必要なことと考える。 

 

4)-4 施行規則において使用される用語

の国際的に定義された用語からの乖離  

 現在の施行規則では、国際的に整合

しない用語が使用されている。例えば、

「内部点検」、「精度管理」、「外部精度

管理調査」が該当する。ガイドライン

案では、ISO/IEC 17025に該当する項目

がないことを主たる理由とし、また試

験所に求められる取組を明確化するた

めにも「内部点検」を削除し、代わり

に「内部監査」を必要事項の1つとした。

また「外部精度管理調査」の用語は「技

能試験」に置き換えた。ガイドライン

案において、精度管理に該当する用語

はない。試験所内で行われる分析結果

の品質保証に係る取組の１つに「内部

品質管理」があり、ガイドライン案で

も必要事項の1つとしている。しかし我

が国において、この活動は「内部精度

管理」と呼称されてきている。「精度管

理」の用語について施行規則では、「検

査に従事する者の技能水準の確保その

他の方法により検査の精度を適正に保

つことをいう」と注釈が付されている。

しかし、現在国際的には、「検査の精

度」に該当する概念がない。この用語

は、サンプリングや分析を通じて得ら

れる分析結果の正常な変動範囲を踏ま

え、許容されうる誤りの判定の確率を

超えずに、検査が実施されることを指

すものだろうと推測される。しかし、

概念がなく用語も定義されていないこ

とから、様々な解釈を生じる(すでに生

じている)可能性が高い。さらに、ガイ

ドライン案においては試験所による(試

験所が提供する)教育を受け、技能が十

分であることが確認された要員に業務

を行わせることを必要事項の1つにし

ている。一義的に要員の技能が求めら

れるのではなく、技能を有する要員を

養成し業務に組み込むかの判断をする

能力が、試験所に必要な能力である。

「その他の方法」は抽象的な表現であ

るが、そもそも試験所に必要な能力の

全て、あるいはそれらの発揮を指すの

であろう。いずれにせよ、ガイドライ



- 38 - 

ン案では、用語も国際的に整合させた

ため、施行規則中で使用されている用

語との間で乖離が生じている。この乖

離を原因とする混乱をさけ、試験所が

確実な用語認識に基づき国際領域から

の知識も入手し、自らが実施すべき取

組への理解をさらに深め能力を向上さ

せるためにも、施行規則中で使用され

る用語は修正されるべきと考える。 

 

4)-5 施行規則の改正に関する提言 

 現在の業務管理要領と施行規則との

関連を考察する過程において、1つの課

題が明らかとなった。業務管理要領は、

施行規則の第37条に関する具体的事項

あるいは第40条により言及されるその

他業務の細則を定めることを意図した

文書であると考えられる。また、施行

規則は、その内容から、Guide 25に基づ

いていると考えられる。法の第35条は、

「登録検査機関は、公正に、かつ、厚

生労働省令で定める技術上の基準に適

合する方法により製品検査を行わなけ

ればならない」としており、施行規則

に基づく、すなわちGuide 25に基づく試

験所の取組を命じている。従って、法

により国際的に整合した取組を試験所

に命じるためには業務管理要領だけで

はなく、施行規則の改正が必要と考え

る。 

 

4)-6 試験所が実施する取組の適正の評

価と改善のための指示 

 ガイドライン案に沿って、各試験所

はその活動に応じた取組を自ら決定す

るとともに実施し、管理し、見直すこ

とになる。この一連の取組が適正であ

ることが確認され、適正でない場合に

は適切な修正が指示され、その指示に

基づく改善がされて初めて、試験所の

能力が向上し、国際的に整合し認めら

れる水準に達する。達した水準を少な

くとも維持するためには、上記の継続

が不可欠である。試験所の取組とその

適正の確認、必要に応じた改善と継続

のための仕組みとしては、ガイドライ

ン案があるだけではなく、先に言及し

た通り、そこに示された内部監査が効

果的に機能するように人員を養成する

ことまた、登録検査機関に対しては外

部機関が監査を実施することが必要と

なるだろう。法の第47条に基づき、厚

生労働省(の部局)の職員が、登録検査機

関を監査する。この外部監査において

は、従前のように、細則からの逸脱等

を主に確認するだけではなく、取組の

適正を試験所が取得する品質管理デー

タ等も踏まえて総合的に判断すること

が求められる。認定の取得になぞらえ

るならば、日本適合性認定協会等の認

定機関が実施する審査に相当する内容

での評価が必要となる。認定機関とは

違い、厚生労働省による外部監査では、

不適切な取組を行う試験所に対して改

善を指示することになる。ガイドライ

ン案に沿った試験所による適正な取組

とその監査が揃って一組となり、国全

体として国際的に整合した、すなわち

国際的に通用する試験所の管理がされ

た状態を達成することができる。 

 

E．研究発表   
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1. 論文発表 

特になし 

2. 学会発表 

特になし 
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分野A 分野C

ISO/IEC 17025
(一般化された必要事項)

分野B
(例えば、法に基づく検査)
における必要事項

 

 

 

図 1 特定分野における ISO/IEC 17025 の活用 

(当該分野における必要事項の抽出) 
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食品衛生に関連した検査等を実施する試験所の能力の一般必要事項と
分析結果の品質保証に関するガイドライン

3.3 記録の管理
3.4 予防活動
3.5 内部監査
3.6 マネジメントレビュー
3.7 是正活動と改善
3.8 不適合となった業務の管理
3.9 疑義申し立てへの対応

1. 趣旨
2. 本ガイドラインの対象
3. マネジメント上の必要事項
3.1 組織
3.1.1 マネジメントシステム
3.1.2 トップマネジメント
3.1.3 信頼性確保部門責任者
3.1.4 検査部門責任者
3.1.5 検査区分責任者
3.2 文書の管理

 

5. 結果の報告
6. 能力の査定

用語の定義
別添
・各部門あるいは区分責任者が実施する業務
・技術上の必要事項を満たすための各種管理
の例
・分析結果の品質保証への取組例
1. 内部品質管理への取組例
2.技能試験あるいは試験室間比較試験への
参加

4. 技術上の必要事項
4.1 要員
4.2 施設及び環境の条件
4.3 設備
4.4 役務及び物品の購買
4.5 方法の選択
4.6 方法の妥当性確認と検証
4.7 サンプリング
4.8 試料の取り扱い
4.9 測定のトレーサビリティ
4.10 測定の不確かさの推定と評価
4.11 分析結果の品質の保証

 

 

図 2 ガイドライン案の構造 
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平成 28 年度厚生労働科学研究費補助金 食品の安全確保推進研究事業 

食品衛生検査を実施する試験所における品質保証システムに関する研究 

研究分担課題「国際整合性を踏まえた業務管理要領案の開発に関する研究」報告書 

別添 

食品衛生に関連した検査等を実施する試験所の能力の一般必要事項と分析結果の品質

保証に関するガイドライン 

 

1. 趣旨 

「本ガイドラインは、食品衛生法（以下「法」という。）に基づく検査への信頼を得る

ために不可欠な、検査を実施する機関（以下「試験所」という。）に必要とされる能力、

並びに検査において試験所が得る分析結果の品質保証への取組の基本的な考え方と例

を示すものである。本ガイドラインに示す試験所に必要とされる能力は、当該分野にお

ける国際的な標準規格（ISO/IEC 17025）を基礎としている。また、分析結果の品質保

証への取組例についても同様に、各分野における国際的な標準規格を基礎としている。 

 試験所は、本ガイドラインに示す内容も踏まえて組織を構成し、構築したマネジメン

トシステムに沿った運営を行う。また、自らが実施するサンプリングや分析等の活動に

応じて、より適した分析結果の品質保証への取組を熟慮し実践する。分析結果の品質保

証への取組の結果として蓄積するデータの解析結果も踏まえ、マネジメントシステムの

有効性を維持するために、定期的なレビューと必要に応じた改善を行う。それら一連の

取組を適正に実施することにより、妥当な分析結果を得て提供する能力を証明し、第三

者への合理的な説明を可能にすることで、検査への信頼を得ることへの責任を果たす。 

 

注：本ガイドラインによる記載がなくとも、必要な場合には ISO/IEC 17025 による一般

必要事項(general requirements)を満たすべきである。試験所の活動に応じて、必要となる

能力は異なる。本ガイドラインに挙げられた能力は、あくまで基本として求められる、

一般的な能力である。また、分析結果の品質保証への取組は一例であり、自らが実施す

るサンプリングや分析に応じて、国際的に認められた他の例を使用することもできる。

その際、試験所の能力の証明と第三者への合理的な説明を可能にする証拠となる、科学

的に特に統計学的品質管理の観点から妥当な内容となっていることに十分な注意を払

うべきである。 

 

2. 本ガイドラインの対象 

 法に基づき、食品等の成分規格への適合を判定する、すなわち検査を実施する、登録

検査機関並びに地方自治体等が所管する食品衛生検査施設を本ガイドラインの対象と

する。 
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3. マネジメント上の必要事項 

 以下にマネジメント上の必要事項をあげる。マネジメント上の必要事項を満たすため

に、各部門あるいは区分責任者が実施するより詳細な業務を別添 2 に示す。 

3.1 組織 

(1) 試験所又はそれを一部とする組織は、食品衛生に係る法に基づく検査への責任を果

たすために、本ガイドラインが挙げる必要事項を満たし、運営に必要な全ての要素や活

動をマネジメントする。  

(2) 試験所の組織やマネジメントの構造、組織内の部門や区分間の関係を明確に規定す

る。この規定には、試験所の運営に係る資源のマネジメントや、文書や記録の管理のマ

ネジメントの他、検査の正確さまた分析結果の品質に影響する技術的な活動のマネジメ

ント、実施又は検証を行う全ての要員の責任、権限及び相互関係を含む。 

(3) 試験所の能力、公平性、判断又は誠実性への信頼を損なうおそれのあるいかなる活

動への関与を避けるための方針及び手順をもつ。 

 

3.1.1 マネジメントシステム 

 運営に必要な全てのマネジメントを要素として適切なマネジメントシステムを構築

し、実施し、維持する。マネジメントシステムの有効性に影響する問題につながる可能

性のある潜在的な原因は、事前に特定しておくことが望ましい。また、特定するだけで

なく、問題となる可能性を減らすための行動計画を作成し、実施しその効果をモニター

することが望ましい。そのために、要員の配置や文書の管理といった組織や事務的な業

務の見直しの他、分析結果の品質保証に関わる各種データの分析が必要になる。 

(1) マネジメントシステムは、トップマネジメントの下に信頼性確保部門責任者、検査

部門責任者、検査区分責任者を配して構築し、実施する。これらの要員は、各々が責任

と権限とをもつ範囲においてマネジメントの責任者として、互いに連携し、マネジメン

トシステムの実施、維持及び改善を通じ、マネジメントシステム又は検査の手順からの

逸脱の発生を発見し、その逸脱を防止又は最小化するための活動を指揮する。 

(2) マネジメントシステムの対象範囲には、試験所の恒久的施設、恒久的施設以外の場

所又は関連の一時的若しくは移動式の施設において行われる活動を含める。 

(3)トップマネジメント、信頼性確保部門責任者、検査部門責任者、検査区分責任者の

業務を代理する者をあらかじめ指名することができる。 

 

3.1.2 トップマネジメント 

 試験所又はそれを一部とする組織の最高責任者をトップマネジメントとする。登録検

査機関においては代表権を有する者とする。自治体等の食品衛生検査施設にあってはそ

の長とすることが考えられる。 

(1)トップマネジメントは、試験所の要員が、自らの活動の持つ意味と重要性また、マ
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ネジメントシステムに明示した目標の達成に向けた貢献の仕方を認識することを確実

なものにする。 

(2)トップマネジメントは、要員がコミュニケーションを行う適切な手段が試験所内に

確立されていることを確実にする。また、マネジメントシステムの有効性に関して情報

交換が行われることを確実にする。 

(3)トップマネジメントは、マネジメントシステムの構築及び実施並びに、その有効性

の継続的な改善に必ず関与する。 

(4) トップマネジメントは、マネジメントシステムの変更を計画し実施する際、そのマ

ネジメントシステムが完全に整った状態で維持されていることを確実にする。 

(5)トップマネジメントは、あらかじめ決定したスケジュールと手順に従い、試験所の

マネジメントシステム及び検査に係る活動とその結果を定期的にレビュー*し、継続し

た適切かつ有効な実施を確実にする。また、必要な変更又は改善を導入する。 

*マネジメントレビューという。3.6 マネジメントレビューを参照のこと。 

 

3.1.3 信頼性確保部門責任者  

 信頼性確保部門責任者には、検査への信頼に関わる分析結果の品質に関連するマネジ

メントが常に実施され遵守されていることを確実にするための明確な責任及び権限が

付与される。信頼性確保部門責任者はトップマネジメントに直接接触できる。 

 

3.1.4 検査部門責任者 

 検査部門責任者は、分析結果に要求される品質を満たし、適正な検査を確実に実現す

るために必要な技術的な内容とそのマネジメントに関する責任をもち、検査部門を統括

する。 

 

3.1.5 検査区分責任者 

 検査区分責任者は、検査部門責任者の統括の下、検査員を指揮し、検査の実施に関わ

る試験所の恒久的施設や機器、器具等の管理に責任をもつ。 

 

3.2 文書の管理 

 試験所は、法令、規格、その他の基準となる文書、分析法、検査結果に影響する施設

及び環境条件に関する技術的な必要事項をまとめた文書並びに、図面、ソフトウェア、

仕様書、指示書及びマニュアルのような、マネジメントシステムの一部を構成する全て

の文書を管理する手順を確立し、維持する。 

(1) 管理対象とする文書は、ハードコピー又は電子的記録など様々な媒体によってよい。 

(2) マネジメントシステムの一部として、試験所の要員に向けて発行される全ての文書

は、権限を持つ要員が発行に先立ち確認し、使用の承認を与える。マネジメントシステ
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ムに組み込まれた文書について、現在の改訂及び配布状況を識別するためのマスターリ

スト又は同等の文書管理手順を確立し、いつでも利用できる状態にする。  

(3) 次の事項を確実にする文書管理の手順を採用する。 

・適切な文書の公式版がいつでも利用できる。             

・定期的に見直し、必要に応じて改訂できる。 

・無効あるいは廃止となった文書の誤った使用を確実に防止できる。 

・法令上等の目的などにより撤去せず保存する必要のある無効あるいは廃止となった文

書にはその旨が表示され、有効な文書との混同を避け区別することができる。 

(4) 試験所が作成した文書には、発行の日付及び/又は改訂の識別、ページ番号、文書の

終わりを示す何らかの記号、発行権限を持つ者の名等を含めることにより、個別の識別

を可能にする。 

(5) 文書を変更する際には、特別の指定がない限り、当該文書の初版を確認した部門や

区分において確認と承認を行う。また、実行可能性も踏まえ、以下の事項を検討し実施

することが望ましい。 

・文書中又は付属文書中での、変更又は新しい記述の識別 

・手書きによる文書の修正が認められる場合には、そのような修正の手順と権限の明確

な規定。ただし、修正を反映した正式な文書の再発行は、可能な限り早期に行う。 

・コンピュータによるシステム中に維持されている文書の変更と管理を規定する手順の

確立 

 

3.3 記録の管理 

(1) 内部監査やマネジメントレビューの報告、是正活動の内容、検査の実施に付随する

技術的な内容を記録として管理する。またこれら記録の他、個々の検査報告書の写しを

管理する。これらの管理では、各記録の識別、収集、索引付け、アクセス、ファイリン

グ、保管、維持及び廃棄等の手順を確立し維持する。 

(2) 技術的な記録には、要員、サンプリング、施設の環境条件のモニターや制御、機器

の校正、方法の妥当性確認や検証の記録や、観察(測定)の原本、監査に必要となる派生

データや十分な情報を含める。 

 技術的な記録とは、検査の実施に伴い、また検査の結果として得られる技術に関連し

た情報とデータの蓄積である。 

(3)個々の検査に関する記録には、元の条件にできるだけ近い条件での繰り返しを可能

とする十分な情報を含める。 

(4) 記録は、いかなる媒体によってもよい。しかし、記録が電子的に保管されている場

合には、そのバックアップ、及び保護の手順を持つ。さらに、電子的に保管された記録

への無許可でのアクセス又は修正を防止する手順を持つ。 

(5) 全てを読みやすい内容で記録し、損傷又は劣化の防止及び紛失の防止に適した環境
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に容易に検索できる方法で保管する。また保管の期間を決めておく。 

(6) 記録に誤りが発生した場合には、それらを削除等することなく、個々の誤りに訂正

線を施し正しい値を記入する。訂正を行った要員の特定が可能な署名等を付記する。電

子的に保管されている記録であっても、元のデータの消失または変更を防止するために

同等の手段を講じる。 

 

3.4 内部監査 

(1) 構築したマネジメントシステムに沿って試験所が運営されていることを検証する

ために、定期的にかつあらかじめ決定したスケジュール及び手順に従って、自らの活動

の内部監査を実施する。内部監査では、試験所の運営に必要な全てのマネジメントを対

象とする。 

(2) 内部監査は、信頼性確保部門責任者の責任において実施する。可能な限り、監査の

対象となるマネジメントまた、マネジメントの対象となる活動から独立した要員が実施

する。 

(3) 信頼性確保部門責任者は、内部監査の記録を維持し、結果の報告書を作成し、トッ

プマネジメント及び検査部門責任者に提出する。 

(4) 検査部門責任者は、その責任及び統括する範囲において必要があれば、内部監査の

結果を踏まえた是正活動を実施し、それを記録する。 

(5) 内部監査は 12 ヶ月以内に 1 サイクルを完了することが望ましい。 

 

3.5 是正活動と改善 

(1) 各種の方針や手順からの逸脱、それらに関する問題が特定された場合にそれらの是

正のために活動するための何らかの方針及び手順を確立する。また、必要な変更や改善

を導入し、マネジメントシステムの有効性を継続的に維持する。 

(2) 是正のための活動は、問題の根本的な原因を特定するための検討から開始する。根

本的な原因の特定に当たっては、問題につながる可能性のある、潜在的な原因(例えば、

試料、分析法及びその実施手順、検査員の技量及び教育・訓練の状況、施設の環境、設

備及びその校正等の状況、消耗品が挙げられる)の全てを注意深く分析する。 

(3) 特定された問題の重大さやマネジメントシステムの有効性への影響を踏まえ、それ

らに対して適切な程度で是正活動を行う。 

(4) 是正活動の検討から生じた必要な変更は全て文書化し、文書管理に組み込む。 

(5) 是正活動の効果を確認するため、変更後は特に注意してモニターする。また、変更

後に定期的に行われるマネジメントレビューにおいても、特に注意してその効果を確認

する。 

(6) 問題が重大であり、是正の効果を速やかに確認する必要がある場合には、3.4 に挙

げた内部監査の適時実施を確実なものにする。あるいは、是正活動に引き続き、追加の
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監査を行うことが望ましい。 

 

3.6 マネジメントレビュー 

(1) マネジメントレビューでは次の事項を考慮・検討する。 

・分析結果の品質に関連する方針及び手順の適切さ 

・信頼性確保分門責任者や検査部門責任者らからの報告 

・内部監査の結果 

・是正活動と改善へ有効性 

・外部機関による審査あるいは監査(実施されている場合のみ) 

・試験所間比較又は技能試験の結果 

・検査結果に伴う法的措置の有無(及びその影響の大きさ) 

・検査(及びそれに伴う業務)の量及び種類の変化 

・資源の妥当性 

・要員等による提案 

・その他、試験所の運営に必要な事項 

(2) マネジメントレビューの報告には、マネジメントシステムの有効性、及び試験所の

資源や活動等の改善や変更の必要性に関する決定及び活動方針を含める。 

(3) マネジメントレビューを実施する典型的な周期は、12 ヶ月に 1 回である。 

 

3.7 不適合となった業務の管理 

 検査に含まれる各種のプロセスあるいは分析結果の品質が何らかの側面において規

定した業務内容に適合しない場合への対応に関する方針及び手順を持つ。この方針及び

手順では、以下の事項を確実にする。 

a) 不適合となった業務の管理に関する責任者及び権限者を指名し、必要に応じて業務

の中止及び、検査報告書の発行保留を含む活動を確定し実施する。 

b) 不適合の重大さを評価する。 

c) 直ちに修正するとともに、不適合を容認するかの決定を行う。 

d) 必要であれば、検査報告書を回収する。 

e) 業務再開を認める責任を明確にする。 

 

3.8 疑義申し立てや問い合わせへの対応 

 検査の依頼者からの疑義申し立てや問い合わせに対し、それを解決するためあるいは

回答するための方針及び手順を持つ。全ての疑義申し立てや問い合わせの記録並びにそ

れに対応するために試験所が行った調査及び是正活動、あるいは回答の記録を維持する。 

 

4. 技術上の必要事項* 
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(1) 一般に、多くの要因が試験所の実施する分析結果の品質、ひいては検査の結果の

適正に影響を与え、信頼性を決定する。 

(2) 個々の検査（の種類や内容）によって、何が要因となり検査の結果の適正に影響を

与えるかが大きく異なる。試験所は、検査に係る分析法及び手順の選択や開発、要員の

教育や訓練、並びに使用施設や機器の選定及び校正において、これらの要因を考慮する。 

*技術上の必要事項を満たすための各種管理の具体例を別添 3 に示す。 

 

4.1 要員 

(1) 試験所のマネジメントに関わる責任者は、特定の設備の操作、分析の実施、分析結

果の評価及び検査報告書への署名を行う、全ての要員にその力量があることを確実にす

る。要員の教育、訓練及び技量に関する目標を設定する。教育や訓練のニーズを特定し、

要員に教育や訓練を提供するための方針及び手順を持つ。実施された教育や訓練の有効

性を評価する。 

(2) 技量あるいは資格を必要とする業務では、適切な教育や訓練を受け、その経験及び

技量により資格があることを認める要員が実施することを確実にする。 

(3) 試験所が、組織に属さない要員を契約等によって使用する場合には、それら要員が

監督下に置かれマネジメントシステムに沿って業務を行うことを確実にする。 

(4) 教育や訓練の途中にある要員が業務を実施する場合には、適切に監督する。 

(5) 試験所のマネジメントに関わる責任者は、特定のサンプリングや分析の実施、検査

報告書の発行、意見及び解釈の提供並びに特定の設備の操作のために、特定の要員にそ

の権限を与える。 

(6) 検査報告書に含まれる可能性のある意見及び解釈に責任を持つ要員は、実施された

検査に関する適切な資格を有し、教育や訓練を受け、経験及び十分な知識を備えている

ことの他に、次の知識及び理解を持つことが望ましい。 

・検査された食品の生産や製造に関する知識 

・それら食品の消費並びに消費されるまでの取り扱いに関する知識 

・それら食品に関連した法令に関する知識 

・それら食品の通常の消費に関連して見られる逸脱(規格に不適合となること)の重要性

に関する理解 

 

4.2 施設及び環境の条件  

(1) 試験所において検査のため活動に使用される施設は、エネルギー源、照明、環境条

件などに限定されることなく、検査の適正な実施を確実にするものとする。 

(2) 試験所は、環境条件が検査結果を無効にしたり悪影響を及ぼしたりしないことを確

実にする。 

(3) サンプリングや分析が、試験所の恒久的な施設以外の場所で行われる場合には、特
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別の注意を払う。  

(4) 検査の内容や種類に応じて、生物学的滅菌状態、ほこり、電磁障害、放射、湿度、

電力供給、温度等に対して相応の注意を払う。 

(5) 両立不可能な活動が行われる隣接区域との間に効果的な分離を施すこと。相互汚染

を防止する手段を講じる。  

(6) 検査結果に影響する区域への立ち入り及び当該区域の使用を管理すること。試験所

は、個々の検査の状況や特徴に応じて、管理の範囲や程度を規定する。 

(7) 試験所は、良好な整理、整頓、衛生の状況を確実にするための手段を講じる。 

 

4.3 設備 

(1) 試験所は、検査に必要となるすべてのサンプリングと分析に用いる設備を保有する。 

(2) サンプリングと分析に用いられるすべての設備は、必要とされる性能を達成する性

能を持ち、かつ検査に適した仕様を満たしていること。仕様を満たしていることを、業

務への導入前、また実際の使用前に確認し確実なものとする。設備特に、測定等に使用

する機器の特性が分析結果に大きな影響を与える場合には、当該設備の校正プログラム

を確立する。 

(3) 権限を付与された要員が設備を操作する。設備の仕様及び保守管理に関する最新の

指示書を、担当要員がいつでも利用できる状態にしておく。 

(4) 分析結果にとって重要な設備及びその付属品やソフトウェアは、可能な限り個別に

識別する。またそれらの記録を維持する。 

(5) 設備が正常に機能することを確実なものとし、汚染又は劣化を防止するために、安

全な取扱い、輸送、保管、使用及び保守計画の手順をもつ。 

(6) 過負荷となった若しくは誤って取扱われた設備や、疑わしい結果を生じる設備、又

は欠陥のある若しくは規定の限界外と認められた設備は、業務での使用を停止する。そ

のような設備を、修理し正常に機能することを確認するまで、使用を防止するための明

瞭な区別を行う。仮に、このような正常に機能しない設備を用いた分析が過去に実施さ

れていた場合には、3.7 による手順を開始する。 

(7) 校正を必要とする設備については、適正に校正されていることが確実な設備を使用

する。 

(8) 実行可能な場合には、適正な期間での校正に資するよう、校正の状態を示すための

ラベル等をつけて設備を識別する。 

(9) 検査の結果を無効にする恐れのないように、設備を保護する。 

 

4.4 役務及び物品の購買  

(1) 試験所は、自らの活動に必要とする役務、機器や試薬及び消耗品等の物品のうち、

分析結果の品質に影響を与えるものの選定及び購買について方針及び手順をもつ。物品
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については、受け入れと保管の手順をもつ。 

(2) 試験所は、分析結果の品質に影響を与える役務及び物品の購買に際し、それらの役

務及び物品が関係する分析等によって規定される標準的な仕様に適合することの確認

がされるまでは、使用しないことを確実にする。適合性を確認するために行った活動を

記録し維持する。 

(3) 分析の実施に影響を与えない購買を確実にする。 

(4) 上記の役務及び物品の購買文書には、該当品目を記述したデータを含める。 

 

4.5 方法の選択 

(1) 試験所は、全ての検査に関する活動に対し適切な方法と手順を選択し用いる。また

必要な場合には、データ解析のための統計的手法と同様に測定の不確かさの推定や評価

に対しても、適切な方法と手順を選択し用いる。 

(2) 方法や手順を文書とする。技術的に正当な根拠があり正式に許可、承認されない限

り、文書化された方法や手順からの逸脱が生じないことを確実にする。 

(3) 試験所が選択し使用する方法は、検査依頼者の要求を満たし、不適切又は不可能で

ない限り、最新のものとする。さらに必要な場合には、要員による方法の一貫した適用

を確実にするために、文書化された方法や手順に詳細を追加して補完する。 

(4) 検査依頼者による指定がなく、そのために試験所が自ら適切な方法を選択した場合

には、選択した方法を検査依頼者に通知する。方法は、国際規格、地域規格若しくは国

家規格のいずれかとして発表された方法、又は信頼できる専門機関が発表した方法、又

は関連する科学論文若しくは学術誌において発表された方法、又は設備の製造業者が指

定する方法から選択することが望ましい。試験所が開発若しくは改変した方法、又は試

験所が調整した方法から選択することもできる。 

(5) 方法の開発は、的確な能力を備えた要員が計画的に実施する。方法の開発期間中も、

検査の目的にあった方法の開発となっていることを定期的に検証する。 

 

4.6 方法の妥当性確認と検証 

(1) 試験所は、方法の導入に先立ち、その妥当性を確認する。方法の妥当性確認とは、

検査における判定において、科学的根拠となる分析結果を得るという、特定の用途に対

して用いる方法が、個々の要求事項を満たしていることを調査によって確認し、客観的

な証拠を用意することである。従って、妥当性が確認されることを期待することのでき

る方法の選択が有効である。 

(2) 妥当性確認された方法を変更する際には、変更の影響を踏まえ、適切ならば新規の

妥当性確認を行う。 

(3) 国際規格、地域規格若しくは国家規格等により発表された妥当性確認された方法を

導入する場合には、試験所がその方法を適切に運用できることを検証する。方法の検証
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とは、本来の用途に沿って方法を運用する場合に、個々の要求事項を満たしていること

を調査によって確認し、客観的な証拠を用意することである。 

(4) 試験所内における分析法の妥当性確認あるいは検証は、平成 22 年 12 月 24 日付け

食安発第 1224 第 1 号や平成 26 年 12 月 22 日付け食安発第 1227 第 7 号により通知され

ているガイドライン等に沿って実施することができる。この必要事項は、試験所間比較

等、他の手段や計画に沿った方法の妥当性確認の妨げとならない。 

(5) 方法の妥当性確認や検証の記録には、下記の項目を含める。 

・妥当性確認あるいは検証のために使用した計画と手順 

・方法に必要とされる性能の規定 

・推定した方法の性能とその結果 

・その方法が必要な性能規準を満たすことを示す評価結果 

・検査において使用する方法としての妥当性、あるいは適切に運用可能であることの表

明 

 

4.7 サンプリング 

(1) 試験所は、検査依頼者の指定するサンプリングプラン及びサンプリング手順からの

逸脱がないことを確実にする。検査依頼者の指定がない場合、試験所は、検査依頼者の

要求を満たすサンプリングプラン及びサンプリング手順を選択し使用する。 

(2) サンプリングプラン及びサンプリング手順は、サンプリングの実施場所で利用でき

る内容であること。 

(3) サンプリングプランは、合理的である限り、国際的にも受け入れ可能な水準で、適

切な統計的方法に基づいた内容であること。検査の対象となる集団から抜き取る一次試

料の数(サンプル数)と判定において許容する不適合の数の規定を含む。 

(4) サンプリング手順は、一次試料の抜き取りの方法及びそれに使用する機器や器具、

一次試料から試験室試料、さらには分析用試料を調製するための方法及びそれに使用す

る機器や器具並びに条件等の規定を含む。特に、試料の代表性に影響を与える可能性の

ある操作等の要因には特に注意し、防止策を手順に含める。 

(5) サンプリングの記録には、以下の事項を含める。 

・採用したサンプリングプラン 

・採用したサンプリング手順 

・サンプリングを実施した日付、必要な場合には時刻、また場所。場所については、必

要に応じて、特定を可能にする図面その他の手段による情報 

・一次試料とした食品の情報(どのような食品か、例えばその名称、その他に数や量) 

・サンプリング実施者の識別を可能にする情報 

 

4.8 試料の取扱 
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(1) 試験所は、一次試料、試験室試料、分析用試料を含む全ての試料について、試料の

代表性に影響を与えず変化を確実に防止するために、輸送、受領、保護、保管及び処分

又は返却のための手順を持つ。試料の損傷、変質、損失は、代表性に影響を与え、検査

への信頼を大きく損ねる結果につながりかねないため、その防止に十分注意した手順と

する。 

(2) 試験所は、受領時に試料を確認し、その状態を記録する。試料の視認結果及び試料

に付属する情報との照合により、規定された状態からの逸脱や異常が発見された場合に

は、検査依頼者並びにサンプリング実施者を含む利害関係者に速やかに連絡し、協議す

る。協議が完了するまでは、それ以降の業務を進めてはならない。協議の内容や結果も

記録する。 

(3) 試験所は、試料の物理的な混同、又は記録若しくはその他の文書により引用する際

の混同が起こらないことを確実にするための、識別システムを持つ。また、識別システ

ムを運用し、試験所の責任下にある期間中の試料の識別を維持する。 

 

4.9 測定のトレーサビリティ 

(1) 試験所は、採取される試料と試料の分析結果に重大な影響を与える可能性のある器

具や機器を業務に用いる前に校正する。 

(2) 試験所は、分析の内容や原理に照らして可能な場合には、次に挙げることを通じ、

測定結果が国際単位系（SI）に対してトレーサブルであることを確実にするすなわち、

測定のトレーサビリティを確立し、維持する。 

・校正又は、 

・SI に対して表記された測定のトレーサビリティを持つ認証標準物質を用いた検証 

(3) SI に対する測定のトレーサビリティの確立が技術的に不可能な場合には、次に挙げ

る適切な標準に対する測定のトレーサビリティを実証する。 

・認定の取得等により適格であることを証明した生産者が提供する認証標準物質の認証

値 

・しかるべき権威のある機関が提供する、意図する用途に適し、適切な比較によって分

析結果が保証されていることの記述を伴う試料に付与された値 

 

4.10 測定の不確かさの推定と評価 

(1) 試験所は、測定の不確かさを推定する手順を持ち、適用し、分析結果の品質の保証

等において利用する。 

(2) 方法の原理や特徴によって、計量学的及び統計学的に有効な測定の不確かさを推定

することができない場合がある。また、分析結果に求められる品質の点から、測定の不

確かさの厳密な推定値を必要としない場合もある。しかしこのような場合であっても、

試験所は測定の不確かさの要因の特定や合理的な推定を試み、評価に努め、測定の不確
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かさについて誤った印象を与えないことを確実にする。合理的な推定には、例えば、以

前の経験又は妥当性確認において得られたデータの活用を含む。 

(3) 不確かさの厳密さの程度は、以下のような要因に依存する。 

・方法の原理や特徴 

・方法の性能に関する必要事項 

・分析結果の品質が検査結果に与える影響の重大さ 

(4) 不確かさに寄与する要因には以下を含むが、これらに限定されない。 

・参照標準及び標準物質 

・方法や設備 

・環境条件 

・分析する試料と分析対象 

・分析の実施者 

(5) 測定の不確かさが推定され検証済みの方法については、測定の不確かさに影響を与

える要因が制御されていることの立証ができる場合、個々の分析結果について、測定の

不確かさを推定する必要はない。 

 

4.11 分析結果の品質の保証 

(1) 試験所は、分析結果の品質を保証するために、検査に関わる活動の有効性及び試験

所が得る分析結果の品質を規則的に管理しモニターするための手順(品質管理手順)を

持つ。 

(2) 品質管理手順に沿った取組の結果として得られるデータ(品質管理データ)は、変化

の傾向を検出可能な方法で記録し、可能な場合にはその解析に統計的手法を適用する。 

(3) モニターの対象、方法、計画は、分析結果の傾向やその品質に関する問題や改善に

応じて見直す。モニターのための品質管理の行為に、以下を含める事が推奨されるが、

限定されない。 

・内部品質管理 

 ○検査において測定等に使用する機器の性能の確認 

 ○認証標準物質または品質管理用物質の規則的な分析 

    ○標準として機能する日常的に分析可能な物質の分析 

 ○同じ方法または異なる方法を用いた分析の繰り返し 

 ○予備として保管された試料の再分析 

 ○同一試料の異なる特性に関する分析結果の相関の確認 

 ○適格な能力を持つ要員による、報告されたデータのレビュー 

 ○試験所内での分析結果の比較検証 

 ○ブラインド試験 

・技能試験への参加 
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・技能試験以外の試験所間比較検証への参加 

(4) 試験所は、品質管理データを分析し、管理及び改善の両方に活用する。分析結果の

品質を管理し、必要に応じて活動の是正と改善を判断するための基準は、事前に規定し

ておく。 

 

5. 結果の報告 

(1) 試験所が実施した個々の検査の結果又は一連の検査の結果は、明瞭かつ客観的に正

確な内容で報告する。通常、検査結果は、検査報告書として一定の様式を満たす内容で

報告し、検査依頼者の要望があれば、検査結果の解釈に必要な全ての情報を含める。  

 検査報告書が含むべき最小の情報は以下の通りとする。ただし、当該報告書の作成に

当たり試験所が行わなかった活動に関する情報は除く。 

・検査報告書であることの認知に必要かつ、その内容や区別への誤認を避けるための識

別 

・題目 

・試験所の名称並びに所在地及び連絡先 

・検査依頼者の名称及び連絡先 

・サンプリングの実施日 

・サンプリングの実施場所(必要な場合には、スケッチや写真といった実施場所の情報

を含む) 

・サンプリングプラン及び手順あるいはそれらの引用並びに、逸脱、追加、変更、除外

など。 

・受領までの試料の取扱  

・試料の受領日 

・試料の特徴及び状態 

・試料の調製と保存 

・分析実施日  

・分析の実施場所 

・分析法 

・分析の結果(分析の原理上可能な場合には、測定の単位を伴う。) 

・必要な場合には、検査の結果 (分析結果に基づく食品規格への適合・不適合の判定の

結果) 

・検査報告書の発行日 

・検査報告書の発行権限を持つ人物の識別 

(2) 試験所は、検査依頼者から提供された情報を除き、検査報告書に含まれる全ての情

報に責任を負う。試験所がサンプリングを実施せず、検査依頼者から受領した試料に対

し活動を行った場合には、活動の結果が受領した試料にのみ適用される旨を報告書に記
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載する。 

(3) 試験所が、検査結果に関して意見や解釈を述べる場合には、根拠とともにその旨を

明確に表示し、検査報告書に含める。 

(4) 試験所は、検査依頼者からの求めに応じ、検査報告書並びにそこに記載された事項

に関連して直接のコミュニケーションを行う。 

 

6. 能力の査定 

 法第 47 条に基づき、厚生労働省の職員が、検査への信頼を得るために必要な能力を

試験所が有していることを査定し、その結果に応じて組織外から改善等を指示すること

を目的として、試験所の施設への立ち入り等を行い、検査の状況や、検査に関連する文

書や記録等について検査又は質問を行う場合には、これに応じる。 
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別添 1 

用語の定義 

 本ガイドラインで使用する用語は、以下の通り定義する。 

 

試験所: 食品衛生法に基づく検査を実施する施設を運営する組織。 

 

サンプリング: 検査の対象となる同一とみなせる食品の集団（ロット等）から、当該ロ

ット等を代表する試料を採取し、分析可能な状態に調製する行為。サンプリングプラン

とサンプリング手順に従う。 

 

分析：調製された分析用試料から分析結果を得るための行為。実施内容や慣例により、

試験と呼称される行為もまた、本ガイドラインでは可能な範囲で分析と読み替える。 

 

検査: 試料をサンプリングし、サンプリングした試料を分析し、得られた分析結果を食

品成分規格等の値と照らして適合若しくは不適合の判定を下すまでの一連の行為。 

 

トップマネジメント：試験所若しくは、試験所が属する組織の最高責任者。試験所の活

動に関する最高位の責任を負うもの。登録検査機関においては代表権を有する者。自治

体等の食品衛生検査施設にあってはその長とすることが考えられる。 

 

マネジメントシステム：試験所の活動に関して、試験所若しくは、試験所が属する組織

の運営を統括する品質上、管理上及び技術上のマネジメントの連携により構築されるシ

ステム（体系）。計画・実行・確認（評価）・改善からなる試験所の活動を根底で支える

もの。 

 

モニタリング：試験所の様々な活動を記録とともに継続的に観察・巡視する行為。 

 

レビュー：問題の発見や改善の必要性の判断を目的に行われる、試験所の様々な活動の

定期的な見直し。 
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別添 2 

各部門あるいは区分責任者が実施する業務 

  

 マネジメント上の必要事項を満たすために、信頼性確保部門責任者、検査部門責任者、

検査区分責任者が実施する業務を具体的に挙げる。試験所あるいは試験所が属する組織

の構成、当該組織において構築されるマネジメントシステムの構造に応じて、各責任者

が実施する業務は以下に限定されない。法及び施行令による規定並びに指示には基本的

に従う。しかし、技術的な必要事項を満たすために実施される取組の一部については、

その合理性が示されることを条件に、当該試験所の活動に対してより適切な取組となる

よう、その内容を変更することができる。 

 

1. 信頼性確保部門責任者の業務 

 信頼性確保部門責任者は、規則第 40 条第 3 号イからニまでに掲げる業務のほか、標

準作業書の写しの保存の他、検査の信頼を得るために必要な業務を行い、又は規則第

40 条第 3 号に規定する業務の内容に応じてあらかじめ指定した者（以下「あらかじめ

指定した者」という。）に行わせる。 

 なお、規則第 40 条第 3 号ロについては、逸脱が生じた場合には、その内容を評価し、

検査結果に影響がある場合には、検査結果の撤回等の必要な措置を講ずる。 

 

2. 検査部門責任者の業務 

 検査部門責任者は、規則第 40 条第 1 号イ及びロに掲げる業務のほか、次の業務を行

う。 

① 検査区分責任者及び検査員の職務分掌を明らかにする文書の作成等管理 

② 標準作業書の承認 

③ 検査報告書の発行の承認 

④ 検査区分責任者及び検査員の研修計画の策定並びに研修及び職務経験に関する記録

の作成等管理 

⑤ その他検査部門を統括するために必要な業務 

 

3. 検査区分責任者の業務 

 検査区分責任者は、規則第 40 条第 2 号イ及びロに掲げる業務のほか、検査員を指揮

監督して次の業務を行う。 

① 標準作業書の作成及び改定 

② 承認済み標準作業書の管理 

② 検査に係る施設設備及び機械器具の管理 

③ 試験品 (あるいは試験室試料)の取扱いの確認 
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④ 分析の方法の選定 

⑤ 「3.3 記録の管理」に挙げる技術的記録及び検査結果の確認 

⑥ 試料、技術的記録及び検査結果通知書の控えの保存 

⑦ その他当該区分にて実施される検査に関わる業務を管理するために必要な業務
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別添 3 

技術上の必要事項を満たすための各種管理の例 

  

 サンプリングや分析の実施にあたり、技術上必要となりうる管理の具体例を挙げる。

試験所の活動によっては、管理の対象は以下に限定されない。試験所の活動に応じて適

切な対象が選定され、管理が実施されることを確実にする。 

 

1. 検査室等の管理 

(1) 検査部門責任者は、正確な検査が実施可能となるよう十分な広さの検査室を確保し、

必要に応じて区画化を図る。 

(2) 検査区分責任者は、実施する検査の結果に重大な影響を与えないよう、次の事項に

留意して検査室の環境条件を維持する。また、維持するための管理の状況を記録する。 

① 温度、湿度、換気、照明等 

② 部外者の立入り及び目的外使用の制限 

③ 試験室の管理の目的において使用され、検査結果に影響を与える可能性のある化学

物質等の使用 

④試験室等の管理記録の作成と維持。 

 

2. 機器(設備)、器具の管理 

(1) 検査区分責任者は、サンプリングや分析に使用する設備や器具を把握し、容易な管

理の実施についても考慮の上、それらを配置する。 

(2) 設備や器具の管理に関する標準作業書(設備等管理標準作業書)を作成する。 

(3) 検査区分責任者は、個別の設備や器具を担当する検査員を指定し、設備等管理標準

作業書に従った管理を行わせ、次の事項の確認を行う。 

① サンプリングや分析の標準作業書に規定した設備や器具が誤りなく使用されている

こと。 

② 設備や器具に応じた、使用時ごとの、又は定期的な点検や校正が実施されているこ

と。 

③ 点検や校正の他、実施された整備や修理の記録が作成管理されていること。 

 

3. 試薬等の管理 

(1) 検査区分責任者は、分析に使用する試薬、試液、培地、標準品、標準液、標準微生

物の株等（以下「試薬等」という。）の管理に関する標準作業書（試薬等管理標準作業

書）を作成する。 

(2) 検査区分責任者は、試薬等の管理を担当する検査員を指定し、試薬等管理標準作業

書に従った管理を行わせ、次の事項の確認を行う。 



 

- 60 - 

① 試薬等ごとに必要な十分な情報が容器等に表示され、適切な条件で保存されている

こと。 

② 変質等により、検査結果に重大な影響を与える試薬等が使用されていないこと。 

③ 試薬等の管理に関する記録が作成管理されていること。 

 

4. 動物の管理 

(1) 検査区分責任者は、分析に要する動物の管理に関する標準作業書（動物飼育管理標

準作業書）を作成する。 

(2) 検査区分責任者は、動物の管理を担当する検査員を指定し、動物飼育管理標準作業

書に従った管理を行わせ、次の事項の確認を行うこと。 

① 動物の種別、系統、また検査の項目ごとに分離した飼育がされていること。 

② 検査結果への影響のない、正常な動物のみが使用されていること。 

③ 適当な期間順化した動物のみが使用されていること。 

⑤ 動物の管理に関する記録が作成管理されていること。 

 

5. 有毒な又は有害な物質及び危険物の管理 

(1) 検査区分責任者は、毒物、劇物、高圧ガスその他の有毒、有害物質及び危険物の保

管、設置等について関係法令を遵守して適切に管理する。 

(2) 検査区分責任者は、サンプリングや分析に伴い発生する廃棄物について安全かつ衛

生的に管理する。 

 

6. 試験品（試料）の取扱いの管理 

(1) 検査区分責任者は、検査のために採取される又は試験所に送付されてくる試験品(あ

るいは試料)の取扱いや管理に関する標準作業書（試料管理標準作業書）を作成する。 

試料管理標準作業書にはサンプリング手順を含める。 

(2) 検査区分責任者は、試験所に送付されてくる試料を受け入れる検査員を指定し、試

料管理標準作業書に従った管理を行わせ、次の事項の確認を行う。 

① 送付されてきた試料の特徴や状態を確認した結果と付属する情報とが合致すること。 

② 分析部位や量などの点において、試料が検査に必要な要件を満たしていること。 

③ 分析を可能にするための調製が規定した設備や器具を使用し、規定した条件で実施

されていること。 

④ 試験所内での取り間違え等を防止するために、試料を識別するための表示等がされ

ていること。 

⑤ 試験所が責任を有する期間を通じ、検査結果に影響を及ぼす相互汚染や変質などが

起こらない条件で試料が取扱われまた保管されていること。 

④ 試験所内での取り間違え等を防止するための表示等の措置が試料にされているこ
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と。 

④ 試料の取扱いの管理に関する記録が作成管理されていること。 

(3) 試験所が試料を採取する場合は、作成する試料管理標準作業書にサンプリングプラ

ンを含めること。検査区分責任者は、試料を採取する検査員を指定し、試料管理標準作

業書に従った採取を行わせ、次の事項の確認を行う。 

① 検査対象となる食品等で構成された集団(ロット)を代表させるため、無作為に試料

が採取されていること。 

② 特定のロットから確実に試料が採取されていること。 

③ 試料の採取数がサンプリングプランの規定に合っていること。 

④ 試料の採取に規定した器具や容器が使用されていること。 

⑤ 採取時また、試験所に搬入されるまでの間に、試料の混同や汚染、変質がないこと。

それらの予防措置がとられていること。 

⑥ 試料を識別するための十分な情報が採取に用いた容器等に表示されていること。 

⑦ 試料の採取また採取した試料の記録が作成管理されていること。 

 

7. 製品検査の操作等の管理 

(1) 検査区分責任者は、検査のために使用する妥当性確認された分析法の手順や操作、

管理に関する標準作業書（分析標準作業書）を作成する。  

(2) 分析標準作業書には、分析法の内容や手順、操作法のほか、試験所内での一貫した

運用を確実なものとするために、使用する設備や器具、試薬等の十分な情報を含める。 

(3) 検査区分責任者は、分析を担当する検査員を指定し、分析標準作業書に従った分析

を行わせ、次の事項の確認を行う。 

① 分析標準作業書に従った分析が行われていること。 

② 分析標準作業書からの逸脱や変更があった場合にはその記録が作成管理されている

こと。 

③ 測定や観察の原本等、分析ごとの技術的記録が作成管理されていること。 
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平成 29 年度厚生労働科学研究費補助金（食品の安全確保推進研究事業） 

 

食品衛生検査を実施する試験所における品質保証システムに関する研究 

 

研究分担報告書 

 

ISO/IEC 17025 認定取得に向けた試験所の検討に関する研究 

 

研究代表者 渡辺 卓穂 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 

研究分担者 石井 里枝 埼玉県衛生研究所 

研究協力者 松下 和裕 栃木県保健環境センター 

 須藤 律子 群馬県食品安全検査センター 

 吉田 栄充 埼玉県衛生研究所 

 近藤 貴英 さいたま市健康科学研究センター 

研究要旨 

 現在、国際的な試験所の取組みは業務管理要領には含まれていないマネジメントの規

定である ISO 9001 の内容を取り入れた ISO/IEC 17025 が基礎となっている。一方、都道

府県等の地方自治体が設置する食品衛生検査施設で実施される検査等の業務管理につい

ては、平成 9 年に通知された「食品衛生法施行規則の一部を改正する省令の施行につい

て」及び「食品衛生検査施設における検査等の業務管理について」の別紙「食品衛生検

査施設における検査等の業務管理要領」に沿って実施することが求められているが、本

業務管理要領は、抜本的な改定がなされておらず、現在に至っている。 

そこで、国際整合を図ることを目的として、本業務管理要領に代わる ISO/IEC 17025

を基礎とした試験所の取組みに関する新たな文書を本研究の別の分担研究班が開発して

いる。本分担研究班では新たな取組みが地方自治体の食品衛生検査施設へ導入された場

合、検査の品質保証に与える影響と課題を明らかとし、それらを解決する方策を検討し

た。 

現行の業務管理要領と ISO/IEC 17025 を基礎とする新たな取組みについて、比較検討

するために研修会及び講習会を開催した。さらに地方自治体の設置する試験所の業務管

理の現状を把握するために、アンケート調査を実施し、そこから見える課題を抽出し、

新たな取組みの導入に資する課題解決の方策について検討した。 

 また、安定性及び均一性の改善を目的に開発された技能試験試料を分析し、実際に分

析を行う試験所の立場から、技能試験プログラムの開発に資する助言を行った。 



- 63 - 

 大門 拓実 越谷市保健所 

 橋本 博之 千葉県衛生研究所 

 高野 伊知郎 東京都健康安全研究センター 

 脇 ますみ 神奈川県衛生研究所 

 高橋 京子 横浜市衛生研究所 

 福田 依美子 川崎市健康安全研究所 

 猪飼 誉友 愛知県衛生研究所 

 粟津 薫 地方独立行政法人大阪健康安全基盤研究所 

 神藤 正則 堺市衛生研究所 

 上田 泰人 神戸市食品衛生検査所 

 岡山 明子 奈良県保健研究センター 

 髙井 靖智 和歌山県環境衛生研究センター 

 渡邉 敬浩 国立医薬品食品衛生研究所 

 

 

A．研究目的 

 食品衛生法並びに施行令、施行規則

により、法に基づく検査を実施する組

織として、都道府県等の地方自治体が

設置する食品衛生検査施設が規定され

ている。そこで実施される検査等の業

務管理については、平成 9 年に通知さ

れた「食品衛生法施行規則の一部を改

正する省令の施行について」及び「食

品衛生検査施設における検査等の業務

管理について」の別紙「食品衛生検査

施設における検査等の業務管理要領」

等に従って実施することが求められて

いる。本業務管理要領は、技術的な取

組みに関する当時の標準的かつ国際的

な文書であった ISO/IEC Guide 25 を基

本としている。その後、ISO/IEC Guide 

25 は廃止され、マネジメントの規格で

ある ISO 9001 の内容を取り入れた

ISO/IEC 17025 が 1999 年(平成 11 年)

に発行され、さらに 2005 年と 2017 年

にも改定されている。現在、国際的に

試験所の取組みは、この ISO/IEC  

17025 が基礎となっている。そこで、国

際整合を図ることを目的として、本研

究の別の分担研究班において、ISO/IEC 

17025 に基づき現行の業務管理要領に

代わる新たな文書を開発している。本

分担研究班ではこの新たな取組みが地

方自治体の設置する食品衛生検査施設

へ導入された場合、検査の品質保証に

どのような影響を与えるかを検討し、

また導入にあたり人的、物的及び組織

的な課題を明らかとし、それらを解決

する方策を検討することを目的とした。 

また、技能試験プログラムの開発に

資する助言を行うため、安定性及び均

一性の改善を目的に開発された玄米を

基材とした残留農薬技能試験に、実際

に分析を行う試験所の立場から参加し

た。 
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B．研究方法 

1. ISO/IEC 17025を基礎とした取組みの

品質保証への影響の検討 

（1） 研修会及び講習会の開催  

 ISO/IEC 17025を基礎とした改定案と現

行の業務管理要領とを比較検討するため

に、また、地方自治体の設置する食品衛

生検査施設（以下、「試験所」という。）

へのISO/IEC 17025を基礎とした取組みが

円滑に導入される一助になることを目的

として、ISO/IEC17025に関する研修会を2

回、講習会を1回開催した。 

（2）業務管理に関するアンケート調査 

1）目的 

 試験所の業務管理の現状を把握するこ

とを目的として実施した。 

2）調査方法 

A．調査対象施設 

地方衛生研究所全国協議会の会員82機

関及び本研究班の研究協力機関1機関（非

会員）の合計83機関 

B．調査方法 

 メールによりアンケートを配布し、メ

ールにより回収した。 

C．調査期間 

 平成30年2月2日～2月21日 

（3）ISO/IEC 17025を基礎とする取組み

の試験所への導入による影響、課題及び

方策の検討 

 アンケート調査の結果を精査し、班会

議等においてISO/IEC17025を基礎とする

新たな取組みが試験所へ導入された場合

の検査の品質保証に対する影響並びに人

的、物的及び組織的課題を明らかとし、

それらを解決する方策を検討した。 

2．残留農薬技能試験への参加 

 平成29年10月3日～11月17日に（一財）

食品薬品安全センターで開発した農薬4

種（クロルピリホス、ダイアジノン、フ

ェニトロチオン及びマラチオン）を含む

玄米試料2試料について研究協力機関16

機関が参加し、技能試験を実施した。 

 

C.D. 結果及び考察 

1. ISO/IEC 17025に準拠した取組みの品

質保証への影響の検討 

（1） 研修会及び講習会の開催 

第1回目の研修会は研究協力機関17機

関を対象に平成29年10月2日、東京都健康

安全研究センターにおいて(一財)日本食

品分析センター山田明子氏を講師として

「ISO/IEC 17025規格解説」と題し、実施

した。研究協力機関17機関36名が参加し

た。研修内容は主にISO/IEC 17025の2017

年改正前の内容について、規格の背景や

狙いを確認することによって、規格要求

事項への理解を深め、試験所のあり方、

管理体制の整備、技術力の整備等につい

て理解を深めた。 

 第2回目の研修会は、平成30年1月12日、

埼玉県衛生研究所と協力し、研究協力者

を含む関東甲信静ブロックの自治体職員

を対象として、同所においてISO/IEC 

17025の認証を取得し、国際的な取組みを

行っている農林水産消費安全技術センタ

ー有害物質等分析調査統括チーム チー

ム長 原弘幸氏を講師として、「信頼性の

高 い 試 験 結 果 を 提 供 す る た め に ～

ISO/IEC 17025に基づく品質保証について

～」と題し、実施した。研究協力機関10

機関17名を含む自治体職員84名が参加し

た。実践的かつ具体的なISO/IEC 17025に



 

- 65 - 

基づく取組みについて学習した。 

 講習会は平成29年11月21日、全国衛生

化学技術協議会（奈良県にて開催）の教

育講演に、ISO/IEC 17025 試験所認定制

度等について国際的にも著名で経験豊富

な東京都市大学平井昭司名誉教授を講師

として「試験検査の信頼性確保とISO/IEC 

17025」と題し、基礎的な内容から2017年

改正の骨子の内容について御講演いただ

いた。また後日、その講演内容（スライ

ド及び講演内容）をメールにて地方衛生

研究所全国協議会会員及び全国衛生化学

技術協議会会員に配信した（別紙１）。 

（2）業務管理に関するアンケート調査 

1）アンケート回収状況 

調査対象機関83機関のうち77機関から

回答が得られた（回答率：92.8％）。 

2）調査結果 

別紙2及び3のとおり。 

今回の調査では内容の整合を図るため、

地方衛生研究所全国協議会会員の試験所

のみを対象とし、地方自治体の他の食品

衛生検査施設（保健所検査室、市場等検

査室、食肉衛生検査センター検査室等）

については回答に含めないこととした。

また、集計については都道府県・独立行

政法人（都道府県等）、指定都市及び特別

区・中核市（特別区等）の3区分に分類し、

集計した。以下にアンケート調査結果の

概要を述べる。 

「【1】監視指導計画に基づく年間の検

査検体数について」では微生物及び理化

学検査ともに、100～500検体未満の回答

が多かった。微生物検査では全体の49％

で、それ以上が33％、それ以下が18%であ

った。理化学検査では68％で、それ以上

が28％、それ以下が4％であった。 

「【2】検査員数について」は微生物検

査では④3～5人が多く、全体の60％を占

めた。理化学検査では都道府県等及び指

定都市では⑤6～9人、次いで④3～5人が

多く、特別区等では④3～5人次いで③2人

の回答が多かった。 

「【3】内部精度管理の実施回数につい

て」では内部精度管理の定義を試験所内

で行う技能試験ととらえるか、あるいは

検査毎の添加回収試験、陰性・陽性対象

試験ととらえるかによって、選択肢が異

なってしまう設問であった。 

使用される用語については様々な解釈

を生じないように定義することが必要で

あった。 

いずれにしても検査を実施しており、

内部精度管理を実施していると回答した

試験所が微生物検査で87％、理化学検査

で91％であった。 

「【4】年間の外部精度管理参加回数に

ついて」は試験所によって様々であった

が、2回以上参加していると回答した試験

所が多く、微生物検査では81％、理化学

検査で91％であった。検査を実施してい

るが外部精度管理に参加していないと回

答した試験所が特別区等の理化学検査で

2試験所あった。 

「【5】【6】信頼性確保部門責任者の所

属について」ではアンケート調査対象の

試験所に配属されていると回答したのは

都道府県等で43施設中22施設（51%）、指

定都市では19施設中6施設（32%）、特別区

等では15施設中2施設（13%）であった。

当該試験所に配属されていると回答した

試験所は比較的、検査員の人数が多い施
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設である傾向があった。また、試験所に

信頼性確保部門責任者が配属されていな

い場合であって、信頼性保証を担当する

職員が配属されている試験所は都道府県

等で21施設中5施設（24%）、指定都市で13

施設中5施設（38%）、特別区等で13施設中

5施設（38%）であった。すなわち、試験

所には信頼性保証を担当する職員が配属

されていない施設は都道府県等で37％、

指定都市で42％、特別区等で53％であっ

た。 

「【7】信頼性確保部門責任者による内

部点検の実施状況については」で年1回も

しくは2回、実施していると回答した試験

所は微生物、理化学検査ともに約80％で

あった。一部の試験所ではマンパワー不

足等の理由から業務を限定して実施、あ

るいは隔年で実施するなどしていた。 

「【9】信頼性確保部門責任者による検

査データ等の確認について」ではすべて

のデータを確認している機関が31％であ

ったが、食品衛生法違反が疑われる場合

に確認する、あるいは内部点検時に必要

に応じて確認している施設が43％、デー

タは確認していない施設が26％であった。

試験所毎に試験所の実状に応じて対応し

ていた。 

「【10】監視指導計画に基づく検査の他

の自治体への委託状況について」は特別

区等で都道府県等の試験所へ検査の一部

を委託している試験所があった。それら

はすべて理化学検査であった。委託して

いる項目は検査業務全体の一部であった。 

「【12】委託した試験結果で食品衛生法

違反が疑われる場合の対応について」は、

ほぼ委託した自治体の検査結果に基づき

措置されると回答していた。 

「【13】登録検査機関への委託状況につ

いて」は都道府県等で42％、指定都市で

5％、特別区等で33％の試験所で委託して

いた。指定都市では委託している施設は

少なく、1機関のみであった。「【14】委託

している検査項目について」の問いでは

微生物検査の委託が9試験所、理化学検査

は24試験所でされていた。微生物検査、

理化学検査ともに、その試験所の業務の

一部を委託している場合が多かった。理

化学検査については特に、一項目だけを

委託している試験所は24施設中14施設で

あった。委託項目は多岐にわたっていた。 

「【15】登録検査機関による検査で食品

衛生法違反が疑われる結果が出た場合の

措置について」は2施設が自身の試験所で

もう一度、検査を実施し直し、その結果

に基づいて措置されるとしている外は、

概ね登録検査機関の検査結果に基づいて

措置されると回答していた。 

「【16】これまでに委託検査によって生

じた不都合について」は多くの施設で不

都合が生じたことはなかったと回答して

いるが、2試験所から不都合があったとい

う回答があり、その内容は検査法の性能

に由来する検査結果の齟齬とその連絡の

遅滞についての事例と登録検査機関の検

査ミスにより、被収去者に対し、収去検

査への信頼を損ねる結果となった事例の

回答があった。検査を登録検査機関に委

託するのは監視指導計画に基づく収去検

査の実施主体である主管課が行っている

場合が多く、委託する際に委託の仕様に

検査の品質を盛り込んでいるか、また提

出された検査結果の品質を評価している
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かは不明であるとの意見があった。 

「【17】所属長または準ずるものを中心

とした業務管理について協議する委員会

等の開催について」は都道府県等では

37％、指定都市では42％、特別区等で7％

の試験所でさまざまな名称で開催されて

いた。特別区等で開催している試験所が

少なかった傾向が見られた。 

ISO/IEC 17025を基礎とした新たな取組

みには検査に係る活動とその結果を定期

的にレビューするマネジメントレビュー

が規定されているが、実際には、現行の

業務管理要領に規定されていなくても、

各試験所ではマネジメントレビューに代

わる委員会等が開催されており、必要に

応じて内容を見直し、強化すれば、新た

な取組みであるマネジメントレビュー等

に対応できるものと考えられた。 

「【18】信頼性保証を担当している職員

に対する教育訓練・研修の規定について」

では、「規定」としてどの程度細部まで規

定しているかについて、本設問からは読

み取れなかったこともあり、解釈の違い

が回答に出てしまったが、68％の試験所

で何らかの規定を定めて実施していると

回答があった。 

「【19】検査法の妥当性評価について」

は97％の試験所で「すべての実施した」

あるいは「一部実施済」と回答している。

実施した検査項目の内訳をみると残留農

薬及び動物用医薬品の項目について実施

済であると回答している試験所が多く、

次いで、ミネラルウオーター、清涼飲料

水の重金属、下痢性貝毒、玄米中のカド

ミウムの順となっている。これらの項目

はいずれも妥当性評価について国がガイ

ドライン等を発出している項目であるこ

とから、試験所での実施が進んでいるも

のと思われた。 

「【20】測定の不確かさについて」は77

試験所中71の試験所で実施していないと

回答している。不確かさの推定及び評価

はEURACHEM/CATAC等で示されているもの

の、国から指針やガイドライン等が示さ

れていないため、実施している試験所が

少ないことが考えられた。 

「【21】ISO/IEC 17025認定取得につい

て」認定をすでに取得している試験所は2

施設でそれぞれ穀類中のカドミウム試験

と対EU輸出ホタテガイの海域モニタリン

グに係る貝毒試験及び微生物試験で取得

していた。また、取得を検討している試

験所が指定都市の3試験所であった。その

他の試験所では取得する予定はないと回

答していた。また、過去に取得していた

が、現在は取得しなくなった理由として、

対EU向けの輸出のためであり、先方から

の依頼項目から除かれた検査項目につい

て認定の更新をしなかったと回答してい

る。 

「【23】業務管理等に関する意見につい

て」は大きく分類して、①法改正・業務

管理要領改定、②サンプリング、③監査、

④人材育成・研修体制、⑤技術的必要事

項、⑥認定取得機関からの意見等、様々

な意見があった。 

（3) ISO/IEC 17025を基礎とする取組み

の試験所への導入による影響、課題及び

方策の検討 

 現行の業務管理要領は技術的な必要事

項を中心にまとめられたISO/IEC Guide 

25の内容を基本としている。しかし、現
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在は、技術的必要事項に加えて、マネジ

メ ン ト の 要 素 を 大 き く と り い れ た

ISO/IEC 17025が国際基準となっている。

現行の業務管理要領に代わり、ISO/IEC 

17025を基礎とする取組みを自治体の試

験所が導入することは、国際的な考え方

や水準に整合させる上でも必要不可欠で

あると言える。しかし、導入を進める上

で、以下の5つの課題が班会議等で意見と

して出され、またその課題を解決する方

策について議論した結果を以下に示す。 

1）試験所のISO/IEC 17025認定取得に

ついて 

 ISO/IEC 17025認定取得は、分析依頼者

が試験所の能力を推測する際の目安にな

ることや、国際商取引における係争回避

の面からも、利点は多い。しかし、認定

は試験所全体の取組みに対してされるの

ではなく、分析法と分析対象の組み合わ

せごとにされる。ある特定の範囲におい

て取得された認定が、試験所が実施する

検査に係る取組み全ての証明とはならな

い。アンケート調査の【23】ですでに認

定を取得している試験所から、「農水産

物をEU向けに輸出する場合や国際基準に

基づく試験検査を実施している試験所で

あることを対外的にアピールする目的で

あれば有益であるが、その維持には多額

の予算の確保が必要であることや専任の

信頼性確保部門担当者の人員確保が必要

である。」との意見があった。地方自治体

の試験所が現在、実施している検査につ

いて認定を取得することは財政的、人的

な面から極めて難しく、まして、実施し

ている検査項目すべてを対象とした網羅

的な認定取得は現実的に困難である。そ

こで、その試験所が実施する検査の全て

に適切な取組みを実施していくのであれ

ば、認定取得ではなくISO/IEC 17025を基

礎とする改定案に沿った取組みをしてい

くことが妥当であると考える。 

 2）信頼性確保部門責任者の研修制度に

ついて 

ISO/IEC 17025 のマネジメントシステ

ムでは、各試験所はその活動に応じた取

組みを自ら決定するとともに実施し、管

理し、見直すことになる。この一連の取

組みが適正であることを確認し、適正で

ない場合には適切な修正が指示され、そ

の指示に基づく改善がなされることが

要求されている。また、達した水準を維

持するためには、これらの活動が継続的

であることが必要である。 

改訂案では試験所の取組みとその適

正の確認、必要に応じた改善と継続のた

めの仕組みが適正に運用されているか

を検証するために内部監査を規定して

いる。また、信頼性確保部門責任者の責

務と権限がより明確となり、マネジメン

トシステムの内部監査の実施主体とな

っている。内部監査が効果的に機能する

ためには信頼性確保部門責任者のスキ

ルを一定水準レベルに養成することが

重要であると考える。 

登録検査機関においては地方厚生局

による査察があることから認定に相当

する評価がなされているとも言えるが、

試験所においてはそれに代わるものが、

信頼性確保部門責任者による内部監査

であると考えられる。信頼性確保部門責

任者等の信頼性保証を担当する職員が

一定レベル以上のスキルを持っている
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者として資格を付与されることにより、

客観性を高めた評価が行われていると

も言え、対外的な説明にも有効であると

考える。 

ISO/IEC 17025 は自主的な活動を支援

するものであり、それを基礎とする改訂

案は現行の業務管理要領よりも理念的

な書き振りとなっている。具体的な活動

は試験所が自ら考えて実施することと

なるため、試験所においては業務管理の

内容に自治体間で大きな差が出てしま

うことが懸念される。 

その解決の方策として、国主導による

研修を受講することによって一定レベ

ル以上のスキルを持つと認める仕組み

を作ることが一つの方策と考えられる。 

要件を示す一つの例として、平成 24

年 2 月 16 日付け薬食監麻発 0216 第 7 号

「ＧＭＰ調査要領の制定について」で通

知された「ＧＭＰ調査要領」では「調査

員の要件」として適格性基準や研修の内

容、必要時間数及び経験等を定めている。

このように信頼性確保部門責任者の要

件として受講すべき研修内容や時間数

を示し、かつ、その研修を国主導で実施

することは新たな取組みを効果的に実

行する上で有用であると考える。 

研修の例としては、現在、毎年 5 月頃

に実施されている信頼性確保部門責任

者等研修会の内容をさらに強化して、

ISO/IEC 17025（管理上の必要事項及び

技術的必要事項）解説、内部監査のポイ

ント、模擬内部監査などの実践的なカリ

キュラムを含めた研修にすることなど

が考えられる。 

地方自治体の食品衛生検査施設の信

頼性確保部門責任者の要件として必要

な研修内容を国が示し、その研修を国主

導で実施すれば、自治体職員間の交流も

活発となり、有用な情報交換の場となる

とともに、将来的にも自治体間の有効な

人脈をつくることができる。 

また、国主導の研修は国内の整合がと

れ、かつ、国全体の試験所のレベルアッ

プにもつながるものと考える。 

信頼性確保部門責任者の配属について、

アンケート調査【5】及び【6】の結果か

ら試験所等に信頼性保証を担当する職員

が配属されていない施設は現在、都道府

県等で37％、指定都市で42％、特別区等

で53％であった。知識及びスキルを身に

着けた信頼性保証を担当する職員がトッ

プマネジメントに直接、接触できる適所

に配置することが必要である。 

 

3）技術的な必要事項の実施について 

アンケート調査【19】及び【20】の回

答結果にもあるとおり、試験法の妥当性

確認は通知で発出された項目について

は試験所での実施が進んでいるが、その

他の項目については、実施している試験

所が少ないのが現状であるという結果

であった。また、測定の不確かさの推

定・評価については、多くの試験所で未

実施であるという結果であった。 

ISO/IEC17025 規格では妥当性確認や

測定の不確かさの推定・評価は試験所の

技術的必要事項とされている。これらの

ことから、技術的必要事項（方法の妥当

性確認と検証、内部品質管理、技能試験

及び不確かさの推定と評価等）について、

具体的な実施の指針あるいはガイドラ
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イン等を国が提示することによって、新

たな取組みの導入及び実施に対し、より

効果的であり、より実効性のある改定と

なるものと考える。 

 4）収去部門が行うサンプリングにつ

いて 

 改訂案の対象は「法に基づき、食品等

の成分規格への適合を判定する、いわゆ

る検査を実施する登録検査機関並びに地

方自治体等が所管する食品衛生検査施設

検査」としている。また、CAC GL 83に示

された、国際的な食品貿易におけるサン

プリングと試験の使用原則の1つとされ

ているPrinciple 2に従い「検査」の定義

を、「ロットから試料を採取し、採取した

試料を分析し、得られた分析結果を食品

成分規格の値と照らして適合もしくは不

適合の判定を下すまでの行為」としてい

る。 

 改定案で「サンプリングプランは、合

理的である限り、国際的にも受け入れ可

能な水準で、適切な統計的方法に基づい

た内容であること。検査の対象となる集

団から抜き取る一次試料の数(サンプル

数)と判定において許容する不適合の数

の規定を含む。」としている。また、改

定案の「技術上の必要事項を満たすため

の各種管理の例」では「検査対象となる

食品等で構成された集団(ロット)を代

表させるため、無作為に試料が採取され

ていること。」とされている。これらは

検疫所のようなロット全体が把握でき

る場合を想定した案となっているが、地

方自治体の収去検査において、輸入食品

あるいは他県で製造、生産され、一度、

流通にのった食品のロットサイズを収

去現場で把握することは不可能に近い。 

また、食品衛生法 28 条には、「厚生労

働大臣、内閣総理大臣又は都道府県知事

等は、必要があると認めるときは、営業

者その他の関係者から必要な報告を求

め、当該職員に営業の場所、事務所、倉

庫その他の場所に臨検し、販売の用に供

し、若しくは営業上使用する食品、添加

物、器具若しくは容器包装、営業の施設、

帳簿書類その他の物件を検査させ、又は

試験の用に供するのに必要な限度にお

いて、販売の用に供し、若しくは営業上

使用する食品、添加物、器具若しくは容

器包装を無償で収去させることができ

る。」とされている。「必要があると認め

るとき」、「試験の用に供するのに必要

な限度において、・・・無償で収去させ

ることができる。」としていることから、

食品衛生法違反の可能性が高い場合は

別として、通常の、監視指導計画に基づ

く収去検査においては、自治体の食品衛

生監視員は収去検査の趣旨を製造者あ

るいは販売者に丁寧に説明し、理解して

いただいた上で収去を実施しているの

が現状である。よって、輸入食品や他県

で製造、生産された食品を改定案で示さ

れたサンプリングプランにより大量に

収去することは困難と考えられ、これら

食品の地方自治体における収去検査の

実施数が現在よりも激減することも予

想される。 

一方、流通している食品を対象とした

地方自治体の収去検査によって、食品衛

生法の規格基準に適合していない食品

が自治体の検査結果を根拠として、自主

回収等の措置がなされている。自治体に
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よる流通食品等を対象とした収去検査

は市場からの不良食品の排除に成果が

得られているということも事実である。 

現在実施しているようなサンプリング

による検査は、改定案に沿ったサンプリ

ングとは言い難いため、今後、その検査

結果を根拠として食品衛生法の適否の判

定はできない可能性が高くなると思われ

る。しかし、違反の可能性があるものと

して、製造元あるいは輸入元を所管する

自治体に通報するというようなモニタリ

ング検査としての位置づけでの検査は実

効性があるとの意見もあった。いずれに

しても、改定案に沿ったサンプリングを

確実に実施していくこととなれば、今後、

各自治体が監視指導計画に基づく検査の

あり方や目的を整理することや検疫所と

地方自治体での検査の住み分け等の整理

が必要になってくると考えられる。 

 

 5）アウトソーシング拡大への懸念 

今回のアンケート調査から、検査員が

1～2 人と回答した小規模の試験所は回

答した 77 施設中理化学部門及び微生物

部門ともに 7 施設あった。今回アンケー

トの対象とした試験所は主に地方衛生

研究所全国協議会会員の試験所であり、

地方自治体にはこれらの試験所以外に、

さらに規模の小さい試験所（保健所の試

験室、食肉衛生検査センター、市場検査

室等）があり、どこも人材確保は深刻な

状況がアンケートの回答からも窺える。 

また、業務の一部であるが、登録検査

機関へ検査を委託している試験所が都

道府県等で 42％、指定都市で 5%、特別

区等で 33％となっている。委託している

と回答した機関の多くは委託検査で問

題となることはなかったと回答してい

るが、主管課が検査の品質まで踏み込ん

で評価し、委託しているかは疑問である

との意見もあった。また、少数ではあっ

たが、委託した登録検査機関の検査ミス

により収去先に対し、検査に対する信頼

性に懸念を生じさせたとの回答もあっ

た。 

一方で、これまでも輸入冷凍ぎょうざ

事件等甚大な健康被害を伴う食品に関

連する大きな事故が周期的に発生して

いる。そのような場合に、地方自治体の

試験所では健康被害拡大防止のために、

迅速に原因を究明し、科学的な根拠を明

確に示す専門機関として食品衛生行政

を支えてきた。それらの検査の技術やス

キルは日頃の検査、研究によって培われ

てきたと言える。アウトソーシングが拡

大すると、試験所においては検査に必要

な機器の購入、保全や人員の確保、技術

の継承が困難になることが容易に予想

される。アウトソーシングが拡大すると

今後、起こりうる将来の食品に関連する

健康危機管理事故、事件に対して、自治

体の試験所で対応できなくなる可能性

が出てくると危惧される。 

2．残留農薬技能試験への参加 

 実施結果については、分担研究「既存

技能試験試料の改善及び新規技能試験プ

ログラムの導入に関する研究」（渡辺卓

穂主任研究員）の報告書に記載。 

 

E．研究発表   

1. 論文発表 

特になし 
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2. 学会発表 

特になし 

 

F．知的財産権の出願・登録状況 

1．特許取得 

特になし 

2．実用新案登録 

特になし 
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別紙 1 
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別紙２

　

　（１）微生物検査

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥ 未記入

都道府県・
独立行政法人

42 4 8 16 8 5 1 1

指定都市 19 1 11 4 3

特別区・
中核市

15 1 10 4

　（２）理化学検査

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥

都道府県・
独立行政法人

43 1 1 28 5 6 2 　

指定都市 19 10 7 2 　

特別区・
中核市

15 1 14 　

　（１）微生物検査

　　　①0人　　②1人　　③2人　　④3～5人　　⑤6～9人　　⑥10～19人　　⑦20人以上

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥ ⑦ 未記入

都道府県・
独立行政法人

42 4  1 25 9 3 1

指定都市 19 1 13 5

特別区・
中核市

15 1 4 9 1

　　　①0　　②～100未満　　③100～500未満　　④500～1,000未満　　⑤1,000～3,000未満　　⑥3,000以上

食品衛生検査施設における業務管理に関するアンケート　集計結果

　　　①0　　②～100未満　　③100～500未満　　④500～1,000未満　　⑤1,000～3,000未満　　⑥3,000以上

【１】監視指導計画に基づく年間の検査検体数について（平成29年度予定数）

【２】監視指導計画に基づく検査の検査員数について（区分責任者及び部門責任者を除く）
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　（２）理化学検査

　　　①0人　　②1人　　③2人　　④3～5人　　⑤6～9人　　⑥10～19人　　⑦20人以上

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥ ⑦

都道府県・
独立行政法人

43 1 16 18 5 3 　

指定都市 19 2 6 7 4 　

特別区・
中核市

15 1 5 8 1 　

　（１）微生物検査

　 ①0回 ②1回 ③2回 ④3回 ⑤4回以上

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥ 未記入

都道府県・
独立行政法人

41 11 6 6 7 8 3※1 2 　

指定都市 19 1 2 3 4 8 1※2 　

特別区・
中核市

15 1 4 3 1 6

※１：検体毎に添加回収試験を実施（１施設）、特に記載なし（２施設）

※２：年間50回程度

　（２）理化学検査

　 ①0回 ②1回 ③2回 ④3回 ⑤4回以上

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥ 未記入 　

都道府県・
独立行政法人

42 7 4 4 3 16 8※1 1 　

指定都市 19 2 15 2※2 　

特別区・
中核市

15 1 2 2 3 7

※1：検体毎に添加回収試験を実施（５施設）、項目によって頻度が異なる（1施設）、(　)内未記入（２施設）

※2：検体毎に添加回収試験を実施（１施設）、年間５回(1施設）

　（１）微生物検査

　 ①0回 ②1回 ③2回 ④3回 ⑤4回以上

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥ 未記入

都道府県・
独立行政法人

42 4 4 10 9 14 1 1

指定都市 19 3 3 4 9

特別区・
中核市

15 2 3 5 5

　（２）理化学検査

　 ①0回 ②1回 ③2回 ④3回 ⑤4回以上

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥

都道府県・
独立行政法人

43 1 2 9 11 20 　 　

指定都市 19 2 3 3 11 　

特別区・
中核市

15 2 3 7 3 　

【３】年間の内部精度管理実施回数について（平成29年度予定）

注）【３】の設問は、内部精度管理を技能試験あるいは検査毎の陰性・陽性対照試験、ブランク・添
加回収試験と解釈するかで、回答内容が異なってしまう設問でした。設問に対する説明が不足してお
りました。

【４】年間の外部精度管理参加回数について

　⑥その他（　　　　　　）

　⑥その他（　　　　　　）

　⑥その他（　　　　　　）

　⑥その他（　　　　　　）
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　　①食品衛生検査施設（貴所）

　　②本庁（主管課）

回答施設数 ① ② ③

都道府県・
独立行政法人

43 22 21 　 　 　

指定都市 19 6 9 4 　 　

特別区・
中核市

15 2 6 7 　 　

　

その他の
部署

　　①いる　　②いない （　　　　人）（兼務も含む）

回答施設数 ① ②

都道府県・
独立行政法人

21 5 16  

指定都市 13 5 8  

特別区・
中核市

13 5 8  

①いると回答された方（　　　　人）（兼務も含む）

回答施設数 1人 2人 3人 4人

都道府県・
独立行政法人

5 2 1 2

指定都市 5 4 1

特別区・
中核市

5 2 2 1

　（１）微生物検査

　 ①0回 ②1回 ③2回 ④3回 ⑤4回以上

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥ 未記入

都道府県・
独立行政法人

42 4 24 9 2 3 1

指定都市 19 2 10 5  2

特別区・
中核市

15 2 5 6 1 1

③その他と回答された方の所属内訳

【６】【５】で②または③と回答された方のみ御回答ください。
　　　貴所（食品衛生検査施設）には信頼性保証を担当する職員が配属されていますか。
　　　配属されている場合は何人ですか。

【５】検査部門の信頼性確保部門責任者の所属について

　　③その他 (  　　            )

１．保健所の一課 （7施設）　　２．要領上は当所だが、職員（当て職）不在の
ため本庁職員が代理を務めている　　３．部付　　４．保健所長　　５．同一
部内の他課

【７】信頼性確保部門責任者による平成29年度の内部点検の実施状況について（予定を含む）

　⑥その他（　　　　　　）
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　（２）理化学検査

　 ①0回 ②1回 ③2回 ④3回 ⑤4回以上

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥

都道府県・
独立行政法人

43 2 26 7 8  

指定都市 19 11 5 1 2  

特別区・
中核市

15 2 6 5 1 1  

内容
記述欄

　　①全てのデータを確認している

　

　

　

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤

都道府県・
独立行政法人

43 15 5 9 14  

指定都市 19 4 1 4 7 3  

特別区・
中核市

15 5 1 4 5  

　　③食品衛生法の違反が疑われる検査結果が出た場合のみ確認

　　④データは確認していない

【９】信頼性確保部門責任者による検査データ等の確認について

　　⑤その他

【８】【７】で内部点検が ①0回  と回答された方のみ、その理由を記述してください。
　　　（実施する規定がない。マンパワーが不足している等。）

１．ＧＬＰの対象となる理化学検査を実施していない。
２．信頼性部門責任者を施設が離れた保健所の総務担当課に配置し、事務職員を充てていたため内部点検
    が見送られてきた。そこで、昨年から主管課の技術職員を信頼部門責任者とし、点検の実施の仕方を
    検討している最中である。
３．検査部署が５つあり，持ち回りで内部点検が行われるため，１部署あたり５年に１回内部点検があ
    る。他の年は，複数の検査部門を有するため，相互に内部点検を行っている。
４．点検の内容は年度毎に協議の上決定している。平成２９年度は微生物検査部門を対象としなかったた
    め。
５．マンパワーが不足している。信頼性確保部門責任者は食品分析の専門家でないため、十分な点検が実
    施できない。
６．微生物検査については、数名の検査担当者で感染症と食品の検査を行っている。マンパワーの不足も
    あり、今のところ感染症法に基づく内部監査のみ実施している。
７．当所では、監視指導計画に基づく理化学検査は実施していますが、微生物検査を実施してないため、
    微生物検査の内部点検も実施していません。なお、本県の監視指導計画に基づく微生物検査は、試験
    検査課を有する県保健所１箇所で実施しています。

　　②違反の疑いも含めて、検出した場合には確認

　⑥その他（　　　　　　）
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⑤その他と回答された方の記述内容

　　①委託している　　②委託していない

回答施設数 ① ②

都道府県・独立
行政法人

43 43 　

指定都市 19 19 　

特別区・
中核市

15 6 9 　

【10】監視指導計画に基づく検査を貴所（食品衛生検査施設）または貴所の主管課は他の自治体の食品衛生
　　　検査機関へ委託していますか（搬送業務を除く）。
　　　（例えば、市→県、県→他県など　）

＜内部点検時に確認＞
１０．年１回の内部点検の際にデータを確認（２施設）
１１．内部点検時等において、必要に応じて確認している。
１２．内部点検時に任意に抽出したデータを確認
１３．内部点検時に一部を抽出して確認
１４．内部点検時に関係データ（データの一部）を確認しています。
１５．信頼性確保部門業務管理要領に基づいて内部点検を行い、必要に応じて検査データも確認する。
１６．信頼性確保部門責任者が指定する検査について、内部点検時に確認している。
１７．通常は内部点検時にランダムで抽出した検体について確認している（ただし、実験室内事故
　　　（L.A.）が発生した場合など、必要があると判断した場合は随時確認する場合もある）

＜必要に応じて確認＞
１８．検査室、機械器具、試薬等の管理。有害物質及び危険物の管理、試験品の取扱い、検査の操作等の
　　　管理。検査等の結果の処理、検査結果通知書、試験品の保存、内部精度管理、外部精度管理調査等
　　　に関する確認が主であり、必要に応じて検査データ等の確認がなされる場合がある。

＜抽出したデータを確認等＞
１９．数件の無作為に選んだデータを確認。
２０．全てのデータを対象とし、抽出したデータを確認している。
２１．前回までは、全データを確認していたが、次回からは、全部ではなく、ピックアップするとのこ
　　　と(マンパワー不足）。ただし、違反疑いデータは、結果が出次第、内部点検している。（定期外）
２２．精度管理検査の結果を報告している。

　＜全データを確認＞
　１．行政検査のみ直近１年程度のデータを確認している。
　２．１検査項目につき、１回以上全データを確認している。
　３．内部点検時にまとめて確認
　４．データを確認している（書類へのサイン等あり）が、食品分析の専門家でないため内容を全て理解
　　　できているとは言いがたい。
　５．年に２回の内部点検の際に、信頼性確保部門担当者が全ての検査データについて確認し、信頼性確
　　　保部門責任者に報告している。
　６．信頼性確保部門責任者は、結果の適否を記載した内部点検結果報告書を受け取るのみで、日常検査
　　　データは確認しない。信頼性確保部門責任者の指定する職員は、年間計画に基づく内部点検となる
　　　検査について成績書の発行で全て確認している。信頼性確保部門責任者の指定する職員のうち副所
　　　長は、成績書等書類決裁ルートにあり、日常検査データを確認している。
　７．できるだけ全データの確認ができるような体制を検討中である。

＜微生物検査は全データを、理化学検査は一部を確認＞
　８．微生物検査は全てのデータを確認している。理化学検査について、食品添加物等は全データを確認
　　　しているが、残留農薬については検査項目が非常に多いため、クロマトグラム等生データの確認は
　　　　基準違反の疑いがある場合のみとしている。
　９．微生物検査は①すべてのデータを確認している、理化学検査は③食品衛生法の違反が疑われる検査
　　　結果が出た場合のみ確認

⑤
内
　
容
　
記
　
述
　
欄
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【11】【10】で①委託している　と回答された方のみ御回答ください。

①微生物検査

回答施設数

都道府県・
独立行政法人

0

指定都市 0

特別区・
中核市

0 kourou 

②理化学検査

回答施設数 放射性物質
アレルギー
含有物質

動物用
医薬品

容器包装 ※1

都道府県・
独立行政法人

0

指定都市 0

特別区・
中核市

6 2 1 1 1 1

注）施設数には項目の一部を委託している場合も含みます。

【12】【10】で①委託している　と回答された方のみ御回答ください。

　　　④その他

回答施設数 ① ② ③ ④

都道府県・
独立行政法人

0

指定都市 0

特別区・
中核市

6 5 1

措置内容
記述欄

　　　①貴所で検査を実施し直し、貴所の検査結果に基づいて措置される

※1：29年度から登録検査機関に委託しているが、その結果にクロスチェックが必要と判断した場合、都道府県の衛生研究所に
再検査を委託

当所で対応する場合もあるが、都道府県の衛生研究所で対応する場合もある。

　　　他の自治体による検査で食品衛生法違反が疑われる検査結果が出た場合、どのような措置がとられますか。

　　　②委託した自治体の検査結果に基づいて措置される

　　　他の自治体の検査機関に委託している検査項目を御回答ください。（複数回答）

　　　③違反が疑われるような検査結果が出たことがないため、検討していない
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　　①委託している　　②委託していない

回答施設数 ① ②

都道府県・
独立行政法人

43 18 25 　 　

指定都市 19 1 18 　 　

特別区・
中核市

15 5 10 　 　

【14】【13】で①委託している　と回答された方のみ御回答ください。

①微生物検査

回答施設数

都道府県・
独立行政法人

6

指定都市 0

特別区・
中核市

3

＜委託していると回答された方の委託項目記述欄＞

注）微生物検査については、検査項目別に分類することが難しいため記述内容をそのまま掲載しました。

【13】監視指導計画に基づく検査を貴所（食品衛生検査施設）または貴所の主管課は登録検査機関へ委託
      していますか（搬送業務を除く）。

食肉製品（規格基準）、生かき（規格基準）

特別区・
中核市

動物性自然毒検査

魚肉練り製品（成分規格）、麺類・調理パン・寿司・総菜（衛生規範）

収去検査の微生物試験は全て（細菌数、大腸菌群、E.coli、腸炎ビブリオ最確
数、黄色ブドウ球菌　等）

　　　登録検査機関に委託している検査項目を御回答ください。

汚染指標菌、病原微生物、真菌等

都道府県・
独立行政法

人

かき養殖海域の海水検査

細菌数、大腸菌群、大腸菌、黄色ブドウ球菌、腸炎ビブリオ

理化学検査の委託に伴い、成分規格等で食品を分割して検査することが適切では
ない場合の微生物検査（例えば食肉製品、牛乳等）

清涼飲料水規格項目
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②理化学検査

回答施設数

都道府県・
独立行政法人

18

指定都市 1

特別区・
中核市

5

残留農薬
アレルギー
物質を含有
する食品

重金属 食品添加物 放射性物質
 清涼飲料水
成分規格

遺伝子組換
え食品

器具・容器包
装

都道府県・
独立行政法人

4 4 1 4 2 2 3 2

指定都市 1 　

特別区・中
核市

1 1 1 2 1 1

ミネラルウ
オーター成

分規格
PCB カビ毒

酸価・過酸
化物価

動物用
医薬品

TBTO ヒスタミン
乳等省令規格

基準

都道府県・
独立行政法人

2 2 1 1 1 1 1 1

指定都市  

特別区・中
核市

1 1 1

pH
健康食品の栄
養成分・カド
ミウム等

栄養成分
食品添加物

規格
米中のカド

ミウム
食肉製品
規格基準

すべての
項目

不明

都道府県・独立
行政法人

1 1 1 1 1  1  

指定都市

特別区・中
核市

  1 1

【15】【13】で①委託している　と回答された方のみ御回答ください。

　　　①貴所で検査を実施し直し、貴所の検査結果に基づいて措置される

　　　④その他

回答施設数 ① ② ③ ④

都道府県・
独立行政法人

18 2 10 3 3 　

指定都市 1 1 　

特別区・
中核市

5 3 2 　

注）施設数には項目の一部を委託している場合も含みます。

＜委託項目内訳　（複数回答）＞

　　　③違反が疑われるような検査結果が出たことがないため、検討していない

　　　登録検査機関による検査で食品衛生法違反が疑われる検査結果が出た場合、どのような措置がとられますか。

　　　②委託した登録検査機関の検査結果に基づいて措置される
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④その他と回答された方の内容記述

措置内容
記述欄

　　①あった　　②無かった

回答施設数 ① ② 未記入

都道府県・
独立行政法人

17 1 16 1 　

指定都市 1 1 　

特別区・
中核市

4 1 3 1 　

①あったと回答された方または未記入の内容記述

内容
記述欄

回答施設数 ① ② ③

都道府県・独立
行政法人

43 16※1 27 　 　

指定都市 19 8 11 　

特別区・
中核市

15 1 1 13 　

１．当検査施設で実施していた検査方法（A法）と委託先の検査方法（B法）の違いがあったため、検査結果
に疑義が生じた。
例1：A法とB法で検出限界が異なっていた（A法0.01g/kg、B法0.02g/kg）ので、B法の結果では表示事項に記
載がある添加物が検出されなかった（<0.02g/kg未満）。B法での結果表やクロマトグラムなど生データを照
会することで0.01g/kg程度は検出されていたことが判明したが、その旨の報告がなかった。
例2：不安定とされている添加物2項目について当検査施設では同時分析を行っていたが、委託施設では2項目
を別々の部署で検査する検査方法を用いていた。そのため1項目について開封後検査開始まで日数を要するこ
ととなり、結果に疑義が生じた。

２．登録検査機関の検査ミスにより製造業者が使用していない添加物が検出され、当所による再検査、原因
究明のための立ち入り調査、保健所の謝罪等を行った。何よりも、収去検査に対する信頼性に懸念を生じさ
せた。

３．未記入（不明のため）（２施設）

【16】【13】で①委託していると回答された方のみ御回答ください。

※1：　１機関は理化学検査のみ開催

１．同じロットの検体が確保できれば都道府県の衛生研究所で再度検査を実施し、その結果と合わせて措置
する。
２．検査結果に疑問がある場合は、都道府県の放射線監視センターで再検査を行う可能性があるが、これま
でに事例はない。
３．【微生物検査】原則として加工基準に合致するまで、時期を改めて海水検査を行う。ただし、浄化施設
を完備している場合はこの限りでない。【理化学検査】委託した登録検査機関の検査結果に基づいて措置さ
れる（上記②）
４．不明（２施設）

　　③開催していない

　　これまでに登録検査機関に検査を委託した際に、不都合が生じたことがありますか。
　　あればその内容を下記に記述してください。（行政措置対応に時間がかかった。委託している項目に
    ついて健康被害が発生した際に自治体で対応できない危惧が生じた。など）

　　①開催している　　　　　　　　（名称：　　　　　　　　　　　　　　 ）

　　②開催を検討している　　　　　（名称：　　　　　　　　　　　　　　 ）

【17】平成29年度に所属長または準ずる者を中心に検査部門責任者等で構成された業務管理について協議
　　　する委員会等（マネージメントレビュー）を開催していますか。
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名称

回答施設数 ① ② ③ 未記入

都道府県・
独立行政法人

42 30 11 1 1

指定都市 19 13 6

特別区・
中核市

15 9 6

回答施設数 ① ② ③

都道府県・
独立行政法人

43 7 35 1 　

指定都市 19 19  　

特別区・
中核市

15 1 13 1 　

＜実施した項目内訳　（複数回答）＞

残留農薬
動物用
医薬品

ミネラルウ
オーター

重金属（清
涼飲料水）

下痢性貝毒
カドミウム/

玄米
カビ毒 食品添加物

都道府県・
独立行政法人

37 31 6 5 6 7 4 3

指定都市 18 16 9 9 6 3 2 1

特別区・
中核市

12 9 2 1 2

遺伝子組換
え食品

水銀 理化学検査
アレルギー

性物質
器具・容器

包装
放射性物質

ホウ酸
（寒天）

微生物検査の
一部

都道府県・
独立行政法人

2  2 1 1 1

指定都市 2 1 1

特別区・
中核市

　

注）施設数には項目の一部を実施している場合も含みます。

　　③未実施

①開催していると回答された方の名称記述

１．ＧＬＰ連絡協議会　　 ２．食品ＧＬＰ業務担当者会議　　　３．担当者会議　 　４．ＧＬＰ委員連絡協議会　　５．食品ＧＬＰ検査
部門責任者協議会　 　６．業務管理協議会　 　７．食品衛生検査施設業務管理調整会議　　８．業務管理委員会 　　９．食品
衛生検査施設試験検査業務管理委員会　 　１０．食品検査等業務管理運営委員会　　１１．食品衛生検査施設における業務
管理（ＧＬＰ）に係る業務打合せ会　　　１２．ＧＬＰ推進会議　　１３．ＧＬＰ委員会 　　１４．食品衛生検査施設業務管理連絡協議
会　　１５．検査業務管理検討委員会　　１６．精度管理委員会　　１７．検査業務管理委員会　　１８．食品衛生検査施設の検査
業務管理協議会　　１９．検査等業務管理委員会（ＧＬＰ委員会）
２０．ＧＬＰ協議会　　 ２１．検査等精度管理委員会（理化学検査のみ）　　２２．業務管理運営委員会

【18】信頼性確保部門責任者または貴所で信頼性保証を担当している職員に対して教育訓練・研修等の規定を
      定めていますか。

　　②定めていない

注）食品衛生法施行規則37条15項に「信頼性確保業務を行う職員の研修の計画を記載した文書を作成
すること。」とありますが、この計画の文書の作成が設問の教育訓練・研修等の「規定」と判断する
か、あるいは具体的な研修内容、研修時間等を定めた文書を作成することが「規定」と判断するか
で、選択が異なったようです。設問に対する説明が不足しておりました。

【19】検査法の妥当性評価について
　　　実施した場合はその検査項目を御回答ください。

　　①定めている

　　②一部実施済

　　③規定することを検討中である

　　①全て実施した

 



 

- 101 - 

回答施設数 ① ② ③

都道府県・
独立行政法人

43 1 3 39 　

指定都市 19 1 18 　

特別区・
中核市

15 1 14 　

＜実施した項目内訳　（複数回答）＞

残留農薬
動物用医薬

品
食品添加物 放射性物質 水銀

微生物検査
の一部

都道府県・
独立行政法人

3 2 1 1 1

指定都市 1

特別区・
中核市

1 1

　

　

　

回答施設数 ① ② ③ ④ ⑤

都道府県・
独立行政法人

43 2 41 　

指定都市 19 3 16 　

特別区・
中核市

15 15 　

　　　別添２　のとおり

①取得している試験項目

②③取得予定の試験項目

１．カドミウム/穀類
２．対EU輸出ホタテガイの海域モニタリング（監視指導計画外）に係る麻痺性貝毒
試験、記憶喪失性貝毒試験、大腸菌試験、サルモネラ属菌試験

１．取得用の予算、人員組織体制、取得項目等全てについて、今後、検討予定
２．残留農薬一斉分析（ISO認定取得のための予算化等について検討中）
３．マラカイトグリーン

【23】業務管理、業務管理要領等に関して、御意見等ありましたら記入してください。（自由記述）

①と回答された方で現在、一部取得されていない項目について記述

項目：対EU輸出ホタテガイの海域モニタリング（監視指導計画外）に係る下痢性貝
毒（マウス法）
やめた理由：依頼項目から外れたため。

④取得していた試験項目

【20】測定の不確かさの推定について
　　　実施した場合はその検査項目を御回答ください。

　　　試験項目等について記入してください。

【22】【21】で　①、②、③及び④と回答された方のみ御回答ください。

　　④過去に取得していたが、現在は取得していない

　　③未実施

　　①取得している

　　⑤取得する予定はない

　　①全て実施した

　　③取得することを検討中である

　　②一部実施済

　　②取得に向けて作業を進めている

【21】ISO/IEC17025 認定取得状況について
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別紙３ 

 

【23】業務管理、業務管理要領等に関して、御意見等ありましたら記入してくだ

さい。                        （自由記述） 
 

＜法改正・業務管理要領改訂について＞ 
1. 食品衛生検査施設に必要な役職名とその職に必要な資質を具体的に規定してほしい。 

◆食品衛生法施行規則第 36 条第 2 項（厚生労働省令で定める基準） 

＜現在＞検査又は試験のために必要な職員を置く 

＜改正案＞検査又は試験のために検査部門責任者、検査区分責任者、信頼性確保部門責

任者、その他必要な職員を置く。 

（資質）検査部門の各責任者は検査内容を理解し、不適合業務が発生した場合に対応方

法を職員に指示し、改善して再発を防止できるか判断できる資質を有する者、信頼性確

保部門責任者は検査内容を理解し、不適合業務を指摘でき、改善方法により再発防止で

きるか判断できる資質を有する者であること。さらに各責任者向けの定められた講習会

等の修了を必要とし、食品の製造・販売上の取り扱い、食品衛生関連法規、食品検査で

規格不適合となることの重大性に関する知識及び理解を有する者であることが望まし

い。 

※施行規則に制定し難い場合は、業務管理要領で明確に規定してほしい。 

 定められた講習会等は厚生労働省、国立医薬品食品衛生研究所、国立保健医療科学院

等で実施してほしい。 

 

2. 現行の施行令第 8 条第 3 項の規定による検査又は試験に関する事務の管理について、

ISO/IEC17025 との整合性を図るために必要な事項は施行規則第 37 条に追加してほしい。 

 

3. 平成 9 年に食品衛生法施行令等が改正され、食品衛生検査施設における検査等の業

務管理が始まり、標準作業書の整備と外部精度管理調査への参加を中心に取り組んでき

ました。未だに、何かに書かれているとおりに行うことで概ねよしとする傾向にあり、

記録や文書管理も十分ではないと認識しております。特に、ISO/IEC17025 に規定され

ていて、現行の業務管理要領には記載されていない項目については、関連する部署及び

要員の意識の共有からはじめなければなりません。また、試験検査一連の行為が一括で

認定されるわけではなく、試験の分野、対象品目、試験対象項目ごとの認定となり、何

が必要なのか判断が難しいこともあり、現段階で取得する予定はありません。 

 

4. 当所のように定期的に異動がある検査施設において、自らが基準を定めることは経
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験値が低く難しい。国から基準を示していただきたい。 

 

5. 職員数が減少しているため、検査区分責任者も検査業務に従事できるように改正し

て欲しい。 

 

6. 検査員も少なく、人事異動も激しい（経験があるものが少ない）ため、現状でも必

要最低限しか対応できていない。変更する際は、小規模地衛研の現状も反映した変更に

していただきたい。 

 

7. 合否判定を伴う検査について ISO/IEC 17025 取得が前提となることを心配している。

予算面、人員面で対応できる項目は一部のみであり、現行の検査体制は維持できなくな

る。 

 

8. 業務管理要領の実施だけでも大変な状態である。ISO/IEC 17025 が導入された場合、

費用面・人員面でかなり厳しい状況になるのではないかと危惧している。 

 

9. 業務管理がこれ以上きびしくなると、人員･予算･時間的に余裕がないため、対応困

難となることが予測されます。 

 

10. 小規模の検査施設は、設備、マンパワーが不足しており、現在の業務管理要領でも

その順守及び適正な運用が困難な状況です。現在の業務管理要領では、予算措置等が得

られるための法的な根拠（設備、人員等）がないため、このような状況になっていると

思います。 今後の改訂の際には、検体数、検査項目に応じた適正な人員、資格（検査

部門、信頼性確保部門ともに）や設備について明記するなど、小規模検査施設が適正に

運用できるような配慮があればありがたいです。 

 

11. トップマネジメントによる業務管理は既に実施されているものと認識しています。 

 

＜サンプリングについて＞ 
12. 一番の課題となるのは、サンプリングプランが国際的にも受け入れ可能な水準とす

る規定です。現行の地方自治体での検体収去量をはるかに超えてしまい、ほぼ不可能で

あると考えられます。 

 

13. 収去検査のサンプリングにおいて、検査対象食品等（ロット）を代表するよう採取

することは難しいようで、食品衛生監視指導計画策定部門を中心に、検査の目的を改め

て整理する必要もあると考えております。 
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＜監査＞ 
14. 内部監査員の資格付与のための講習を実施してほしい。 

 

15. 外部監査を国主導で行ってほしい。 

 

＜人材育成・マンパワーの確保・研修体制について＞ 
16. 信頼性確保部門を担う人材の育成が課題であり、特に ISO/IEC17025 認証を取得す

るには先進の検査機関等による研修体制が望まれる。 

 

17. 近年内部点検で指摘を受けた事項や、それ以外の不備についても少しずつ改善を進

めているところですが、本当に妥当な方法なのか、果たして裁判となったときにこれで

勝てるのだろうか、不安でもあります。登録検査機関のように外部監査はありませんが、

「監査」とまではいかなくても外部の専門機関から当所の検査室の管理状況をみていた

だき、業務改善につながるような助言をいただきたいと思います。 

 

18. 信頼性保証を担当する職員は検査等の業務から独立して配置されていますが、所属

は食品衛生検査施設外の配置であり、検査には精通しておらず、業務を充分に行える状

況にはありません。 

 

19. 標準作業手順書や点検記録簿等、必要書類が多岐に渡り、軽微な変更・改訂に伴う

事務手続きが負担になっている。 

 

20. 食品検査経験年数１～２年程度の検査員が大半を占める，検査区分責任者が複数担

当（微生物，理化学等）を兼務する等，人材不足が深刻である。 

 

21. 当所のように、行政から試験検査機関に異動がある部署では、検査部門責任者、同

区分責任者に試験検査の職務経験に乏しいものが配置される可能性があり、法で定めた

業務管理に基づく検査等の信頼性の確保に支障が出る可能性が排除できない。 

 

＜技術的必要事項（不確かさ・妥当性評価・標準作業書・技能評価試験）関連＞ 
22. 測定の不確かさの推定は未実施ですが、必要に応じて実施することはできると考え

ています。 

 

23. 妥当性評価については、一部やり切れていない部分もあり、スクリーニング検査と
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せざるをえない状況です。 

 

24. 機械器具保守管理標準作業書のテンプレートを示して欲しい。HPLC や GC の日常

点検項目、定期点検項目（保守点検について予算化されていないため、自分たちででき

る項目をどのようにしたら良いか分からない点が多い）など。 

 

25. 外部精度管理に関して、対象とする検査項目の拡大が望まれる。 

 

＜技術的必要事項（内部精度管理）関連＞ 
26．内部精度管理については、精度管理の一般ガイドラインにより細かく規定された反

面、そのルールにとらわれ形骸化してしまっていた印象があります。今後は様々な手法

が提示されるものの、限定されないため、有意義な方法を模索できるものと期待してい

ます。 

 

27. 精度管理の一般ガイドラインの「Ⅲ微生物学的検査における精度管理」において内

部精度管理が規定されていますが、充分に実施できていません。各地研の取り組み状況

はいかがでしょうか。 

 

28. 内部精度管理に関して、一般ガイドラインで示されている内容（例えば、通常の試

験品と並行しての実施（微生物・理化学検査共通）、微生物検査における既知の微生物

を含む試験品の調製など）を充足させての実施は、人員数、予算など面から困難な状況

にある。 

          

＜ISO/IEC17025 認定取得機関からの御意見＞ 
29. 当所は、H15 年 3 月に対 EU 輸出ホタテガイ（監視指導計画外）に係る麻痺性貝毒

試験、記憶喪失性貝毒試験、大腸菌試験、サルモネラ属菌試験、下痢性貝毒（マウス法）

の 5 つの試験項目について、ISO/IEC17025 認定を取得しました。その後、下痢性貝毒

（マウス法）が依頼項目から外れたため、現在は下痢性貝毒（マウス法）を除く、上記

【22】①の 4 つの試験項目について認定を継続しています。 

 ISO に関する微生物検査の外部精度管理は、大腸菌、サルモネラ属菌に参加していま

す。 

 ISO に関する検査法の妥当性評価及び測定の不確かさの推定を実施している検査項

目は、麻痺性貝毒、記憶喪失性貝毒、下痢性貝毒（マウス法）です。 

 ISO/IEC17025 認定の取得は、農水産物等を EU 向けに輸出する場合や国際基準に基づ

く試験検査を実施している試験機関であることを対外的にアピールする目的でしたら

有益なシステムです。しかし、ISO/IEC17025 認定取得後、認定を維持するためには多
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額の予算の確保が必要となります。また、認定維持に係る業務として試験検査を実施す

る職員や信頼性確保に係る業務を担当する職員等多くの人員の確保等様々な体制を整

える必要があります。認定取得後４年ごとに認定更新があり、次期更新までの３年間の

うち、技術審査が１回、システム審査が１回実施されます。その審査は認定を取得して

いる間続きます。信頼性確保部門担当者は専任の者を配置し、全体を把握するものが必

要となりますが、当所では職員が削減され、専任者を確保できず、他の試験業務と兼務

している状況です。当所の信頼性確保部門担当者は、微生物部細菌試験検査担当ではな

く、かつ理化学部試験検査担当でもない職員として、微生物部ウイルス試験検査担当者

が兼務している状況です。近年ウイルス試験検査の業務量が増加していることや頻繁な

人事異動等により、ISO/IEC17025 認定維持で必要不可欠な信頼性確保部門の業務の維

持が非常に困難な状況です。ISO/IEC17025 認定を取得する際、信頼性確保部門担当者

を専任で確保できるか、またどこの部署に設置するか検討する必要があると考えます。 

          

 



 - 107 - 

平成 29 年度厚生労働科学研究費補助金（食品の安全確保推進研究事業） 

 

食品衛生検査を実施する試験所における品質保証システムに関する研究 

 

研究分担報告書 

 

既存技能試験試料の改善および新規技能試験プログラムの導入に関する研究（1） 

―残留農薬技能試験プログラムのパイロットスタディ― 

 

研究代表者 渡辺 卓穂 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 部長 

研究協力者 鈴木 達也 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 室長 

 高坂 典子 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 室長 

  平林 尚之 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 研究員 

 久保田佳子 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 研究員 

 池田 真季 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 研究員 

 八木 真美 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 研究員 

 

研究要旨 

食品衛生検査を実施する試験所におけるデータの信頼性確保のためには内部およ

び外部精度管理が必須である。この一環で行う外部精度管理調査 (技能試験) を行

う上で、適正な技能試験用試料作製は非常に重要であり、それらの対象物質濃度の

均質性および安定性の確保は必須である。 

今年度は残留農薬検査用に初めて固体試料として、玄米を試料基材に用い、既に

確立した調査試料の作製方法により 4種農薬 (ダイアジノン、クロルピリホス、マ

ラチオン、フェニトロチオン) を添加し濃度の異なる 2種類の玄米試料を作製し

た。これらを用い、本研究の研究分担協力機関である公的検査機関 16 機関を対象に

当該試料の技能試験用試料としての妥当性を確認するため、パイロットスタディと

して室間共同試験を行った。均質性確認試験の結果、作製した玄米試料 2種類とも

に均質性および安定性について良好な結果が得られた。16 機関から回収したデータ

について統計処理を行い、機関別平均値および併行標準偏差等から回収率やばらつ

きを観察した。その結果、機関間で抽出方法や測定機器等の採用手法の相違がある

ものの、添加した全ての農薬について概ね、「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」の評価基準を満たす結果が得られた。併せて、国際

的ガイドラインであり、室間共同試験の妥当性評価の指標となる HorRat (R) 値に

よる室間再現標準偏差 (SR) を算出した結果、玄米試料 2種類とも 4種農薬全てに

ついて 0.5＜HorRat (R) ≦2 を満たす結果が得られたことから、各検査機関が一般
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的に用いる各種試験法に対応可能な堅牢性を有する技能試験用試料として妥当であ

ることが示唆された。 

 

A． 研究目的 

食品衛生検査を実施する試験所におけ

るデータの信頼性確保のためには内部お

よび外部精度管理が必須である。この一

環で行う外部精度管理調査 (技能試験) 

を行う上で、適正な技能試験用試料 (以

下、調査試料) の作製は非常に重要であ

り、それらの対象物質濃度の均質性およ

び安定性の確保は必須である。また、検

査対象となる食品が多岐に亘ることを考

慮すると、試料基材にもバリエーション

が必要であり、技能試験の実施機関とし

て新たな試料基材について開発を行って

いるところである。残留農薬検査試料は

これまで調査試料中の均質化を考慮して

水分含量の高いペースト基材を採用して

きたが、初めての固体試料として玄米を

試料基材に用いた調査試料の作製方法を

平成26年から平成28年に亘り厚生労働科

学研究費補助金において確立した。今年

度は、この確立した方法により調査試料

を作製し、技能試験を行うための調査試

料としての妥当性を検討することを目的

とし、パイロットスタディとして室間共

同試験を行った。 

 

B． 方法 

1．試料基材および試薬 

試料基材として、平成27年産の市販の

玄米 (うるち米) を用い、標準品には

Dr.Ehrenstorfer製のダイアジノン、クロ

ルピリホス、マラチオンおよびフェニト

ロチオンを使用した。その他の試薬とし

て和光純薬工業製の、蒸留水、アセトニ

トリル (高速液体クロマトグラフ用)、ア

セトン、ヘキサン (n-ヘキサン)、酢酸エ

チル (残留農薬・PCB試験用、濃縮300)、

塩化ナトリウム、無水硫酸ナトリウム 

(試薬特級) を用いた。 

 

2． 使用機器および測定条件 

調査試料作製用機器として、愛知電機

製のロッキング・ミキサー (RM-10-3)、

Retsch製の遠心粉砕機 (ZM-1、メッシュ

スクリーン1.0 mm) および東京理化器械

製の減圧濃縮器を使用し、器材として、

旭製作所製の2 L容の粉体撹拌用フラスコ

および球形ガラスフィルター (G１および

G2タイプ) を用いた。 

試料溶液の抽出では、OMNI-

International製のオムニミキサーおよび

東京理化器械製の減圧濃縮装置を使用し

た。 

試料溶液の測定は、アジレント・テク

ノロジー製のリン検出器付きガスクロマ

トグラフ (以下GC-FPD)：Agilent 7890A

および島津製作所製のガスクロマトグラ

フ質量分析計 (以下、GC/MS)：GCMS-

QP2010を用いて行った。 

GC-FPDによる測定には、カラムはDB-

210 (内径0.25 mm、長さ 30 m、膜厚0.25 

µm)、キャリアーガスにはヘリウム、カラ

ム流量は2.5 mL/min、カラムの昇温条件

は60°Cで2分間保持し、その後毎分10°C

で昇温し、200°Cに到達後10分間保持する

こととした。注入口温度は250°C、検出器

温度は250°Cとした。 
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GC/MSによる測定には、カラムはDB-5MS 

(内径0.25 mm、長さ 30 m、膜厚0.25 µm)、

キャリアーガスにはヘリウム、カラム流

量は1.7 mL/min、カラムの昇温条件は

50°Cで1分間保持、その後毎分25°Cで昇温

し、125°C到達後更に毎分10°Cで昇温し、

300°Cに到達後10分間保持することとした。

注入口温度は250°C、イオン源温度は

230°C、イオン化電圧は70 eV、ポジティ

ブモードとした。 

 

3． 調査試料の作製 

試料基材には玄米 (市販の玄米を予め

遠心粉砕機で粉砕した玄米粉) を、浸漬

溶媒にはアセトンを用いた。作製方法の

概略を図1に、玄米試料A (以下、試料A) 

および玄米試料B (以下、試料B) の添加

農薬および添加濃度を表1に示す。 

粉体撹拌用フラスコにアセトンを   

690 mLとり、これに添加農薬混合標準溶

液A (ダイアジノン7.2 µg/mL、クロルピ

リホスおよびマラチオン3.0 µg/mL、フェ

ニトロチオン14.4 µg/mL、アセトン溶液) 

10 mLを正確に加え、ロータリーエバポレ

ーターに取り付け、室温下、常圧で5分間

回転混合し、予め均質な浸漬用農薬混合

標準溶液Aを調製した。これに、玄米  

600 gを量り入れ、同様に5分間回転混合

した後、室温で遮光下24時間静置による

浸漬を行った。浸漬後、浸漬溶媒を留去

し、内容物をテフロンシート上に移し、

厚さが均一になるように広げ、室温下で 

5日間乾燥した。得られた乾燥試料全てを

ロッキング・ミキサー用混合容器 (10 L

容) に移し、ロッキング・ミキサーを用

いて回転・揺動混合し、試料Aとした (溶

媒留去後理論値：ダイアジノン0.12 µg/g、

クロルピリホスおよびマラチオン   

0.050 µg/g、フェニトロチオン      

0.24 µg/g)。また、添加用農薬混合標準

液B (ダイアジノン3.0 µg/mL、クロルピ

リホスおよびマラチオン7.2 µg/mL、フェ

ニトロチオン6.0 µg/mL、アセトン溶液) 

10 mLを正確に加え、ロータリーエバポレ

ーターに取り付け、室温下、常圧で5分間

回転混合し、予め均質な浸漬用農薬混合

標準溶液Bを調製した。以下、試料Aと同

様に操作し、作製した試料を試料Bとした 

(溶媒留去後理論値：ダイアジノン  

0.050 µg/g、クロルピリホスおよびマラ

チオン0.12 µg/g、フェニトロチオン 

0.10 µg/g)。作製した試料AおよびBをそ

れぞれ分注し、配付試料とした。なお、

溶媒留去において、減圧濃縮装置のロー

タリーエバポレーターに球形ガラスフィ

ルターを接続し、粉体の冷却部への吸い

込みを防止した。 

 

4． 調査試料の品質評価 

1) 調査試料の均質性および安定性 

作製した試料AおよびBそれぞれについ

て、均質性 (作製直後) および安定性確

認試験 (検査機関からのデータ回収後) 

を実施した。試験は、「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」(農産物)(厚生労働

省) を準用し、主として個別試験法 (GC-

FPD) を、また参考として一斉試験法 

(GC/MS) を用いて行った。分析試料は10

容器とし、作製した調査試料全体から代

表となるように、作製数量を「10」で除

し、おおよそ得られた数の倍数ずつ系統



 - 110 - 

的に抽出した。均質性の確認は、Journal 

of AOAC International, Vol. 76, No. 4, 

926-940 (1993) の方法に従い、一元配置

分散分析 (F検定) により評価した 

(Microsoft Excel 2010)。また、安定性

の確認は、均質性確認試験と同様の試験

操作を行い、均質性確認試験で得られた

平均濃度に対する割合 (%) で評価した。 

個別試験法で用いた試料溶液の調製方

法は以下のとおりである。 

試料10.0 g (1容器につき、n=2) を量

り採り、水20 mLを加え 2時間膨潤させた

後、オムニミキサーを用い、アセトン 

100 mLで1回、更に50 mLで2回抽出した。

抽出液を合わせ、40°C以下でアセトンを

留去した。濃縮物に飽和塩化ナトリウム

溶液100 mLを合わせ、これにヘキサン 

100 mLを加え振とうした。ヘキサン層を

とり、残った水層に酢酸エチル/ヘキサン 

(1：4) 100 mLを加え振とう後、酢酸エチ

ル/ヘキサン (1：4) 層を先のヘキサン層

に合わせた。さらに、上記の操作を2回繰

り返した。得られた溶液に適量の硫酸ナ

トリウム (無水) を加え、時々振り混ぜ

ながら15分間放置後、ろ過し、得られた

ろ液を40°C以下で酢酸エチル/ヘキサンを

留去した。残留物をアセトニトリル飽和

ヘキサン30 mLに溶解し、ヘキサン飽和ア

セトニトリル30 mLを加えて振とうした。

アセトニトリル層をとり、残ったヘキサ

ン層にヘキサン飽和アセトニトリル30 mL

を加え、さらに上記の操作を2回繰り返し、

アセトニトリル層を合わせた後、アセト

ニトリルを留去した。残留物にヘキサン

を加え正確に10 mLとし、試料溶液とした。

また、定量はマトリックス非添加・絶対

検量線により行った。 

別に、調査試料の作製に用いた試料基

材 (ブランク試料) を試料溶液の調製と

同様に操作して、ブランク試料溶液とし

た (試料AおよびBについて各n=1)。試料

溶液と同様に測定し、得られたクロマト

グラム上に添加農薬の測定に影響を及ぼ

す妨害ピーク等がないことを確認した。 

2) 調査試料の粒度分布 

試料AおよびBについて、大川原化工機

に粒度分布測定を依頼した。 

 

5． パイロットスタディ (室間共同試

験) 

残留農薬検査のパイロットスタディと

して本研究の研究分担協力機関である公

的機関16機関を対象にパイロットスタデ

ィ (以下、室間共同試験) を実施した。

参加機関には試料AおよびBを1個ずつ配付 

［平成29年10月3日発送、ヤマト運輸 ク

ール宅配便 (冷凍タイプ)］ し、試料到

着後の保管条件は冷凍 (-15°C～-30°C) 

とした。試料処理および測定操作は各機

関の方法で実施することとし、併行分析

数を5とした。また、結果報告書、経過記

録書およびアンケートを送付し、専用の

返信用封筒で回収した。なお、結果報告

書等の提出期限は平成29年11月17日とし

た。 

 

6．データの解析 

解析は当財団が実施している食品衛生

外部精度管理調査で採用している以下①

に述べる従来方式による手法を主に、参

考として、②ロバスト方式、③Horwitz式

および④棄却検定による解析を行った。
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また、経過記録書およびアンケートにつ

いてもとりまとめ、解析を行った。 

①従来方式 (算術平均値および標準偏差

を用いた評価方法) 

各機関よりデータを回収後、データ・

クリーニング (添加量の1/10以下および

10倍以上の報告値を除外) を行い、この

範囲外となる機関および欠測値のある報

告値 (5個未満) の機関については、その

機関の報告値全てを以後の解析対象から

除外した。次いで各機関間および機関内

の変動を参加機関の回収率 (機関別平均

値を添加濃度で除した百分率、%) および

併行相対標準偏差 (RSDr、%) で観察した

後、機関別平均値について、基本統計量、

順序統計量および正規確率プロットを作

成することによりデータ分布を把握した。

分布に極端な歪みや尖りが観察された場

合には、2シグマ (総平均値±2×標準偏

差) 以上の値を報告した機関を除外した

後、同様の処理を行うこととした (以下、

2シグマ処理)。最終的に各機関のｚ－ス

コア、回収率 (%) および併行相対標準偏

差 (RSDr、%) に基づいて各検査機関の解

析を行った。なお、回収率 (%) および併

行相対標準偏差 (RSDr、%) は「食品中に

残留する農薬等に関する試験法の妥当性

評価ガイドラインの一部改正について」

(平成22年12月24日、食安発1224第2号、

以下、妥当性評価ガイドライン) の評価

基準を参考にして評価した。ｚ－スコア

は、機関別平均値の平均値を求めてそれ

を付与値としてみなし、この平均値と室

間再現相対標準偏差 (RSDR、%) を用いて

算出し、「食品衛生検査施設等における

検査等の業務の管理の実施について」(別

添) 精度管理の一般ガイドライン (衛食

第117号、平成9年4月1日) の評価基準に

基づき評価した。 

②ロバスト方式 (Huber’s H15のロバス

ト平均値およびロバスト標準偏差を用い

た評価方法) 

①で得られた解析対象データについて

The International Harmonized Protocol 

for the Proficiency Testing of 

Analytical Chemistry Laboratoriesの

recommendationに従い、メジアン±メジ

アン×50%の範囲を超える報告値を除外し

た。その後、有効データについて得られ

たロバスト平均値を付与値としてみなし、

この平均値とロバスト標準偏差を用いて

ｚ－スコアを算出した。 

③Horwitz式 (Huber’s H15ロバスト平均

値およびHorwitz式から算出した標準偏差

を用いた評価方法) 

Horwitz式は、化学分析法によって得ら

れた測定値のばらつきを経験則に基づい

て判断するための方法として食品分析分

野で広く利用されている。本調査研究で

はHorwitz式のThompsonによる修正式 (以

下、Horwitzの修正式) を参考として当該

調査試料濃度における室間再現相対標準

偏差の予測値であるPRSDR (%) を算出し、

これらと②で得られたロバスト平均値か

らｚ－スコアを算出した。また、

「Guidelines on Analytical 

Terminology」(Codex、CAC/GL 72-2009、

以下、CAC/GL 72-2009) を参考に、室間

共同試験から得られた室間再現相対標準

偏差 (RSDR、%) と室間再現相対標準偏差

の予測値 (PRSDR、%) の比であるHorRat 

(R) および各参加機関の併行分析から得
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られた併行相対標準偏差 (RSDr、%) と室

間再現相対標準偏差の予測値 (PRSDR 、%） 

の比であるHorRat (r) を算出した。 

④棄却検定 

Cochran検定とGrubbs検定による棄却検

定を行った。 

 

(倫理面への配慮) 

倫理面への配慮として、参加機関をコー

ド番号化し、調査に関する秘密保持を図

った。 

 

C．D． 研究結果および考察 

1. 調査試料の作製 

粉体撹拌用フラスコを用い、混合、浸

漬ならびに溶媒留去を行い合計6 kg相当

の濃度の異なる2種の乾燥試料を作製した 

(試料AおよびB)。作製した試料を約160 g

ずつ分取しジッパー付袋に入れ (試料A：

36袋、試料B:33袋)、ヒートシール後冷凍

保管 (実測値：-29°C～-27°C) した。 

 

2. 調査試料の品質評価 

均質性確認試験の結果を表2に、安定性

確認試験の結果を表3に示す。各結果表に

はGC-FPDによる個別試験法の結果の他、

参考情報として、GC/MSによる一斉試験法

の結果を併記した。 

1) 調査試料の均質性および安定性 

一元配置分散分析による調査試料の均

質性の判定は、試料AおよびBのいずれの

添加農薬においても評価基準であるF値＜

F境界値 (3.020)、かつP-値＞0.05を満た

し、均質であると判断された。また、参

加機関からの結果回収後に実施した安定

性確認試験では、両調査試料のいずれの

添加農薬において、均質性確認試験で得

られた平均濃度に対する割合 (%) が

90.5%～105%であり、当財団の評価基準

80%～120%の範囲内であり調査期間中の安

定性にも問題はなかった。また、試料溶

液と同様に抽出したブランク試料から得

られたクロマトグラムより、作製に用い

た基材である玄米は添加農薬の測定に問

題がないことを確認した。 

表2～表3の平均濃度を指標に個別試験

法と一斉試験法の異なる試験法による結

果を比較 (t検定:一対の標本による平均

の検定ツール) したが、均質性および安

定性確認試験の両時点とも試験法の違い

による各添加農薬の平均濃度に有意差は

なかった。 

2) 調査試料の粒度分布 

通知試験法の試料採取に｢穀類、豆類お

よび種実類の場合は、検体を425 µmの標

準網ふるいを通るように粉砕し均一化す

る｣の規定が記載されており、玄米粉の作

製 (粉砕) から当財団で実施したことか

ら、調査試料が上記規定を満足するかど

うか確認するために粒度分布を測定した。

その結果、約90%が粒径338 µm～354 µm、

約10%が粒径93 µm～109 µmであり、上記

規定を満たすことを確認した (図2)。 

 

3. 室間共同試験 

対象とした全16機関から結果を回収し、

その測定および解析結果を表4-1～表11-3

に示す。なお1機関において、併行分析数

5個中1個について10倍高い数値が報告さ

れていたが、回収した測定装置からの出

力データから転記ミスと判断し、報告値

を当財団で1/10の値に修正したものを採
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用した。 

 

4. データの解析 

表4-1～表11-1のとおり、16機関から回

収した結果について解析を行ったとこ

ろ、いずれの試料および添加農薬でもデ

ータ・クリーニングおよび欠測値により

除外される機関はなかった。 

①従来方式 

参加機関の回収率 (%) および併行相対

標準偏差 (RSDr、%) で観察した結果は、

以下⑦に述べる。機関別平均値につい

て、正規確率プロットを作成した (図3-1

～図3-4)。図中のデータ分布を観察した

ところ、概ね直線状に分布していると考

えられた。また、今回の参加機関は16機

関と少なく、いずれの試料および添加農

薬でも機関別平均値の室間再現相対標準

偏差 (RSDR、%) は20%以下であったことか

ら、明らかな異常値は存在しないものと

判断し、2シグマ処理はいずれの試料およ

び農薬でも行わなかった。 

ｚ－スコアは、機関別平均値の平均値

を付与値としてみなし、この平均値と室

間再現相対標準偏差 (RSDR、%) を用いて

算出した。 

その結果、試料Aについて限界外機関数

は、2≦｜ｚ－スコア｜＜3は各農薬で1機

関ずつ該当した。このうち、ダイアジノ

ンおよびフェニトロチオンについては同

一機関であった。｜ｚ－スコア｜≧3は該

当しなかった。 

試料Bについて限界外機関数は、クロル

ピリホスについて2≦｜ｚ－スコア｜＜3

は1機関、その他のいずれの農薬について

は2≦｜ｚ－スコア｜は該当しなかった。 

②ロバスト方式 

ロバスト方式についても①と同様に正

規確率プロットを作成した (図3-1～図3-

4)。なお、ロバスト方式の図中の青線

は、解析手順に従い一定範囲を超えたデ

ータを置換した後の最小値および最大値

を示す。ロバスト方式により解析した結

果、試料Bのフェニトロチオンを除くいず

れの試料および農薬でも1～2機関をメジ

アン±メジアン×50%の範囲を超える報告

値により除外した。この結果得られたロ

バスト平均値を付与値としてみなし、こ

の平均値とロバスト標準偏差を用いてｚ

－スコアを算出したところ、試料Aについ

て限界外機関数は、2≦｜ｚ－スコア｜＜

3は各農薬で1機関ずつ該当した。そのう

ち、ダイアジノンとクロルピリホスにつ

いては同一機関であった。さらにダイア

ジノンについては、｜ｚ－スコア｜≧3と

なる機関が1機関あり、これはフェニトロ

チオンについて2≦｜ｚ－スコア｜＜3と

なった機関と同一であった。 

試料Bについて、フェニトロチオンでは

限界外機関はなかった。2≦｜ｚ－スコ 

ア｜＜3は、マラチオンは1機関、ダイア

ジノンは2機関が該当した。｜ｚ－スコ 

ア｜≧3は、クロルピリホスは1機関が該

当した。そのうち、クロルピリホスにつ

いて｜ｚ－スコア｜≧3となった機関とダ

イアジノンで2≦｜ｚ－スコア｜＜3とな

った機関は同一であった。 

③Horwitz式 

②で得られたロバスト平均値とHorwitz

の修正式による室間再現相対標準偏差の

予測値 (PRSDR、%) からｚ－スコアを算出

した結果、試料Aについて限界外機関数
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は、2≦｜ｚ－スコア｜＜3は、ダイアジ

ノンとフェニトロチオンで1機関ずつ該当

した。｜ｚ－スコア｜≧3は、いずれの農

薬も該当しなかった。 

試料Bについて、2≦｜ｚ－スコア｜と

なる機関はいずれの農薬も該当しなかっ

た。 

CAC/GL 72-2009で採用されている

HorRat (R) 値による室間再現標準偏差 

(SR) の結果は、試料AおよびBの4種農薬い

ずれも0.5＜HorRat (R) ≦2の規定を満た

す妥当な結果であった。また、HorRat 

(r) による各機関の併行標準偏差 (Sr) の

結果は、試料AおよびBの4種農薬いずれも

HorRat (r) ≦1.3を満たす妥当な結果で

あった。 

④棄却検定 

Cochran検定 (上側危険率2.5%) と

Grubbs検定 (片側危険率1.25%) による棄

却検定を行った結果、クロルピリホスで

は外れ機関はなかったが、ダイアジノン

については、試料AおよびBでそれぞれ2機

関ずつ、マラチオンとフェニトロチオン

はそれぞれ試料AおよびBで1機関ずつ外れ

機関が検出された。 

⑤低濃度および高濃度試料の回収率の比

較 

表12に示すとおり、試料AおよびBを各

農薬で低濃度群および高濃度群 (以下、

低濃度および高濃度) に分類して、妥当

性評価ガイドラインの回収率 (真度) に

ついての評価基準との関係を示した結果

を図4に示す。以降の図中のUCLは上部管

理限界線 (回収率120%) を、LCLは下部管

理限界線 (回収率70%) を示す。農薬ごと

に低濃度および高濃度の回収率を機関別

に比較したところ、いずれの濃度および

農薬も1～3機関が管理限界線の範囲外と

なったが、他の機関においては概ね70%～

120%の回収率が得られた。また、機関間

において低濃度および高濃度で回収率に

差があるものの、機関内での回収率はい

ずれの農薬でも類似していた。さらに、

低濃度および高濃度間の回収率の有意差

についてt検定により確認した結果、いず

れの農薬でも回収率は等分散であり、2標

本の結果には有意差は認められなかっ

た。 

⑥各採用手法から見た回収率 

経過記録書を基に、回収率に影響を及

ぼす要因として抽出方法、測定機器 (検

出器) および検量線に着目して回収率と

の関係を調べた (図5～図7)。なお、図中

のAvgは16機関全体の平均値を示す。 

抽出方法について回収率との関係性を

調べたところ、公定法 (通知法) および

QuEChERS法がそれぞれ4機関、公定法 一

部変更法が7機関ならびに液-液分配が1機

関であり、採用している抽出方法の機関

数に偏りがあった。さらに、これらそれ

ぞれには用いた測定機器 (検出器) およ

び検量線の種類の違いがあり、明らかな

関係性を見出すには至らなかった。他の

着目した2項目についても明らかな相違が

認められなかった。 

⑦回収率と併行相対標準偏差 

各農薬の低濃度および高濃度ごとに昇

順に並び替えた回収率とそれに対応する

併行相対標準偏差 (RSDr、%) を図8-1～

図8-2に示す。 

妥当性評価ガイドラインに基づき、回

収率および併行相対標準偏差 (RSDr、%) 
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の結果を確認した。回収率の評価基準

は、低濃度および高濃度ともに70%～120%

に対し、各機関の回収率は、ダイアジノ

ンは65.9%～126%、クロルピリホスは

69.7%～121%、マラチオンは63.0%～

130%、フェニトロチオンは62.7%～120%で

あり⑤で述べたとおり、低濃度および高

濃度ともいずれの農薬において管理限界

線から外れる機関があった。一方、併行

相対標準偏差 (RSDr、%) の評価基準は、

フェニトロチオンについて低濃度が15%未

満、高濃度が10%未満、また他の3農薬に

ついては低濃度および高濃度ともに15%未

満が相当する。それに対し、図8-2に示す

とおり管理限界線外は、フェニトロチオ

ンについて両濃度で同一の1機関が該当し

た。ちなみに、当該機関の回収率は70%～

120%の範囲内であった。 

⑧併行相対標準偏差と内標準法 

図8-1～図8-2に検量線に内標準法を採

用した機関を黒色マーカーで示し、回収

率および併行相対標準偏差 (RSDr、%) の

関係を調べた。 

内標準法は、測定装置の感度や注入

量、溶解溶媒の揮発による誤差を補正す

ることができるとされているが、本調査

研究結果では内標準法の採用の有無によ

る併行相対標準偏差 (RSDr、%) の明らか

な差は認められなかった。 

なお参考として、表13-1～表13-3に本

調査研究における採用手法の質問事項一

覧および回答結果一覧 (共通質問) を、

表14-1～表14-3に農薬別の質問事項一覧

および回答結果一覧を示す。表15-1～表

15-2に採用手法の度数表、表16-1～表16-

4に農薬別採用手法の度数表を示す。 

 

E． 結論 

技能試験における適正な調査試料作製

は重要であり、調査対象物質の均質性お

よび安定性の確保が必須である。また、

試料基材のバリエーションが必要であり、

今年度は新たに開発した作製方法による

固体試料を用い、室間共同試験を実施し

て当該試料の妥当性を確認し以下の結論

を得た。 

残留農薬検査の新たな調査試料とすべ

く玄米を試料基材に、ダイアジノン、ク

ロルピリホス、マラチオンおよびフェニ

トロチオンの4種農薬を低濃度および高濃

度とするそれぞれ2濃度を設定し、試料A

およびBを作製した。これらの試料の均質

性および安定性は通知試験法の個別およ

び一斉試験法のいずれでも良好な結果が

得られた。室間共同試験を実施した結果、

機関間で抽出方法等の採用手法の相違が

あるものの、添加した全ての農薬につい

て概ね、妥当性評価ガイドラインの評価

基準である回収率70%～120%相当および併

行相対標準偏差 (RSDr、%) 10%未満また

は15%未満相当である結果が得られた。併

せて、国際的ガイドラインで示されてい

るHorRat (R) 値による室間再現標準偏差 

(SR) の結果は、試料AおよびBの4種農薬い

ずれも0.5＜HorRat (R) ≦2を満たす妥当

な結果が得られたことから、各検査機関

が一般的に用いる各種試験法に対応可能

な堅牢性を有する調査試料として妥当で

あることが示唆された。 

 

F． 健康危険情報 

なし 
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G． 研究発表 

1. 論文発表 

なし 

2. 学会発表 

なし 

H． 知的所有権の取得状況 

1. 特許取得 

なし 

2. 実用新案登録 

なし 

3. その他 

なし
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　　粉体撹拌用フラスコ (2 L容) にアセトン及び添加農薬混合標準溶液を入れ、
　　ロータリーエバポレーターに装着し、5分間混合する

　　先の粉体撹拌用フラスコに、予め粉砕した粉末玄米試料を入れ、
　　ロータリーエバポレーターに装着し、5分間混合する

　　ロータリーエバポレーターにて行う

　　テフロンシートに広げ、自然乾燥

　　ジッパー付袋へ、約160 gずつ分注

分注

試料

図1　残留農薬検査用玄米試料の作製方法

ロッキング・ミキサーによる混合

　浸漬用農薬混合標準溶液 (アセトン) の調製

粉末玄米試料への添加混合

24時間静置

溶媒留去

　乾燥
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玄米試料A 

 

 

玄米試料B 

 

図2 調査試料の粒度分布図 
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図5　抽出方法の種類と回収率

：公定法（通知法）　　　　　：公定法 一部変更法　　　　：QuEChERS法　　　　：液-液分配

平均値（n=5）の回収率（%）を昇順で並び替えて横軸に配列した
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：GC-MS/MS　　　　　：GC/MS　　　　：LC-MS/MS　　　　：GC-FPD

平均値（n=5）の回収率（%）を昇順で並び替えて横軸に配列した

図6　測定機器（検出器）の種類と回収率
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図7　検量線の種類と回収率

：マトリックス添加・絶対検量線　　　　　：マトリックス添加・内標準法　　　　：マトリックス非添加・絶対検量線　　　　：マトリックス非添加・内標準法

平均値（n=5）の回収率（%）を昇順で並び替えて横軸に配列した
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黒色マーカーは、検量線に内標準法を採用した機関を示す

図8-1　各農薬における昇順に並び替えた回収率とそれに対応する併行相対標準偏差および検量線 (内標準法) の関係
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黒色マーカーは、検量線に内標準法を採用した機関を示す

図8-2　各農薬における昇順に並び替えた回収率とそれに対応する併行相対標準偏差および検量線 (内標準法) の関係
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［1］ 試験法
1) 定性試験

① 公定法 (通知法) 通り ② 公定法一部変更法 ③ その他
2) 定量試験

① 公定法通り (一斉試験法) ② 公定法一部変更法 (一斉試験法)
③ 公定法通り (個別試験法) ④ 公定法一部変更法 (個別試験法) ⑤ その他

［2］ 試料採取
1) 試料採取量

① 1 g ② 2 g ③ 5 g ④ 10 g ⑤ 20 g ⑥ その他
2) 水の添加量

① 1 mL ② 2 mL ③ 5 mL ④ 10 mL ⑤ 20 mL ⑥ その他
3) 水添加後放置時間

① 5分 ② 10分 ③ 15分 ④ 20分 ⑤30分 ⑥ その他

［3］ 抽出と精製
1) 抽出で使用した溶媒

① アセトン ② アセトニトリル ③ 酢酸エチル ④ その他
2) 溶媒抽出後の操作方法

① 液-液分配 ② 固相抽出 (オープンカラム含む) ③ ①および②の併用
④ GPC ⑤ ②および④の併用 ⑥ ①、②および④の併用
⑦ QuEChERS法 ⑧ その他

3) 2)で固相抽出 (②、③、⑤および⑥) を選択した場合：カラムの種類
① シリカゲル ② 活性炭 ③ ODS (C18) ④ GC/NH2
⑤ GC/PSA ⑥ SAX/PSA ⑥ その他

［4］ 標準品
1) 種類

① 農薬混合標準液 ② 個別標準品 ③ ①および②の併用 ④ その他
2) 各標準品に関するサプライヤー (製造元) の指定について

① 1ヶ所を指定している ② 複数メーカーを指定している ③ 指定していない
3) 未開封品の使用期限の設定の有無

① メーカー表示に従う ② 機関において設定している ③設定していない
4) 開封後の使用期限の設定の有無

① メーカー表示に従う ② 機関において設定している ③設定していない

表13-1　本調査研究における採用手法の質問事項一覧（共通質問）

表12　低濃度および高濃度試料に分類した場合の調査試料中農薬および濃度

(単位 ：µg/g)
添加農薬 ダイアジノン クロルピリホス マラチオン

低濃度試料 0.050 0.050 0.050
高濃度試料 0.12 0.12 0.12

フェニトロチオン
0.10
0.24
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［5］ 標準原液
1) 純度換算

① 換算する ② 換算しない
2) 1)で①の場合：純度換算実施時点

① 標準品の採取量で調整 ② 検量線作成時の設定濃度で調整
③ 測定後に得られた試験溶液中濃度で調整

3) 調製
① 測定ごとに標準品を秤量して標準原液を調製する
② 一定量の標準原液を調製し保管して使用する
③ その他

［6］ 標準溶液
1) 中間希釈標準溶液

① 測定ごとに調製する ② 調製済みを使用する ③ その他
2) 検量線用標準溶液

① 測定ごとに調製する ② 調製済みを使用する ③ その他

［7］ 検量線
1) 回帰式

① 一次式 ② 二次式 ③ その他
2) 検量線の採用判断基準

① 有り ② 無し
3) 検量線の作成に用いた標準溶液に含まれる農薬の種類総数

① 10以下 ② 11～50 ③ 51～100 ④ 101～150
⑤ 151～200 ⑥ 201～250 ⑦ 251以上

［8］　測定
1) ［7］ 3) でマトリックス添加検量線 (②あるいは④) の場合：試験溶液が検量線の範囲外となったときの操作

① 検量線を再作成する ② 試験溶液を希釈する ③ その他
2) 1)で①あるいは②の場合：検量線および試験溶液のマトリックス濃度

① マトリックス濃度を合わせる ② マトリックス濃度を合わせない ③ その他
3) 標準溶液の測定回数

① 1回 ② 複数回測定の平均値 ③ その他
4) 試験溶液の測定回数

① 1回 ② 複数回測定の平均値 ③ その他
5) 結果の品質保証について (システム適合性、QC試料等の測定)

① 測定開始前 ② 測定終了後 ③ 試験溶液測定の中間
④ ①および②の併用 ⑤ ①および③の併用 ⑥ ②および③の併用
⑦ ①、②および③の併用 ⑧ その他 ⑨ 測定しない

6) 5)で⑨以外の場合：測定する溶液の種類
① 標準溶液最低濃度 ② 標準溶液中間濃度 ③ 標準溶液最高濃度
④ 標準添加試験溶液 ⑤ その他

表13-2　本調査研究における採用手法の質問事項一覧（共通質問）
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［1］ 測定機器
1) 定性で使用した測定機器 (検出器)

測定機器 検出器
GC ① MS ② MS/MS ③ FPD ④ FTD (NPD) ⑤ その他 (GC)
LC ⑥ MS ⑦ MS/MS ⑧ その他 (LC)

2) 定量で使用した測定機器 (検出器)
測定機器 検出器
GC ① MS ② MS/MS ③ FPD ④ FTD (NPD) ⑤ その他 (GC)
LC ⑥ MS ⑦ MS/MS ⑧ その他 (LC)

［2］ 定性の方法
① マススペクトルの測定 (MS/MS ［MRM］ を含む) ［SCAN］
② 特徴的なフラグメントイオンの強度比の確認 (用いたフラグメントイオンの質量数) ［SIM］
③ 標準品と保持時間の比較 (相対保持時間の比較を含む)
④ その他

［3］ 標準品
   農薬のメーカー

① 和光純薬工業 ② 関東化学 ③ Dr.Ehrenstorfer ④ シグマアルドリッチ
⑤ 林純薬工業 ⑥ その他

［4］ 検量線
1) 作成における原点について

① 原点を検量点として採用しない ②原点を検量点として採用
③ 原点強制通過

2) 最高/最低濃度の比率
① 1～10倍 ② 11～50倍 ③ 51～100倍 ④ 101倍以上

3) ゼロ点を含めない濃度の点数
4) 種類

① 絶対検量線 (マトリックス非添加) ② 絶対検量線 (マトリックス添加)
③ 内標準法 (マトリックス非添加) ④ 内標準法 (マトリックス添加)
⑤ 標準添加法 ⑥ その他

表14-1　本調査研究における採用手法の質問事項一覧（農薬別質問）
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分
そ

の
他

0
0

9
0

5
1

ア
セ

ト
ン

ア
セ

ト
ニ

ト
リ

ル
酢

酸
エ

チ
ル

そ
の

他
 

1
15

0
0

 

溶
媒

抽
出

後
の

操
作

方
法

①
液

-液
分

配
②

固
相

抽
出

①
、

②
併

用
④

G
P

C
②

、
④

併
用

①
、

②
、

④
併

用
Q

uE
C

hE
R

S法
そ

の
他

1
5

7
0

0
1

0
2

固
相

抽
出

の
場

合
：

ｼ
ﾘｶ

ｹﾞ
ﾙ

活
性

炭
O

D
S(

C
18

)
G

C
/N

H
2

G
C

/P
S
A

S
A

X
/P

S
A

そ
の

他
カ

ラ
ム

の
種

類
0

0
11

4
7

0
4

①
農

薬
混

合
標

準
液

②
個

別
標

準
品

①
、

②
併

用
そ

の
他

 
3

10
2

1
 

１
ヶ

所
を

指
定

複
数

メ
ー

カ
ー

を
指

定
指

定
し

て
い

な
い

 
 

3
2

11
 

 
メ

ー
カ

ー
表

示
に

従
う

機
関

に
お

い
て

設
定

設
定

し
て

い
な

い
 

 
14

1
1

 
 

メ
ー

カ
ー

表
示

に
従

う
機

関
に

お
い

て
設

定
設

定
し

て
い

な
い

 
 

11
4

1
 

 
標

準
原

液
換

算
す

る
換

算
し

な
い

 
 

 
純

度
換

算
5

11
 

 
 

複
数

回
答

を
含

む

水
添

加
後

の
放

置
時

間
15

抽
出

で
使

用
し

た
溶

媒
16 16 2614

定
量

試
験

16

試
料

採
取

量
16

水
の

添
加

量
16

開
封

後
の

使
用

期
限

16 16

標
準

品
種

類
16

サ
プ

ラ
イ

ヤ
ー

の
指

定
16

未
開

封
品

の
使

用
期

限
16
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表
15

-2
　

本
調

査
研

究
の

残
留

農
薬

検
査

に
お

け
る

採
用

手
法

の
度

数
表

変
数

名
合

計
1

2
3

4
5

6
7

8
9

換
算

す
る

場
合

：
標

準
品

の
採

取
量

で
調

整
検

量
線

作
成

時
の

設
定

濃
度

で
調

整
試

験
溶

液
中

濃
度

で
調

整
 

 

純
度

換
算

実
施

時
点

5
0

0
 

 
測

定
ご

と
に

標
準

品
を

秤
量

し
て

原
液

を
調

製
一

定
量

を
調

製
し

保
管

使
用

そ
の

他
 

 

14
2

 
 

標
準

溶
液

測
定

ご
と

に
調

製
調

製
済

み
を

使
用

そ
の

他
 

 
中

間
希

釈
標

準
溶

液
5

11
0

 
 

測
定

ご
と

に
調

製
調

製
済

み
を

使
用

そ
の

他
 

 
10

6
0

 
 

検
量

線
一

次
式

二
次

式
そ

の
他

 
 

回
帰

式
13

3
0

 
 

有
無

 
 

 
10

6
 

 
 

10
以

下
11

～
50

51
～

10
0

10
1～

15
0

15
1～

20
0

20
1～

25
0

25
1以

上
9

0
1

0
1

1
5

ﾏ
ﾄﾘ

ｯｸ
ｽ

添
加

検
量

線
の

場
合

：
検

量
線

を
再

作
成

試
験

溶
液

を
希

釈
そ

の
ま

ま
採

用
 

 
検

量
線

の
範

囲
外

と
な

っ
た

と
き

の
操

作
6

11
0

 
 

合
わ

せ
る

合
わ

せ
な

い
そ

の
他

 
 

10
1

1
 

 

1回
複

数
回

測
定

の
平

均
値

そ
の

他
 

 

13
3

0
 

 

1回
複

数
回

測
定

の
平

均
値

そ
の

他
 

 

16
0

0
 

 
①

測
定

開
始

前
②

測
定

終
了

後
③

試
験

溶
液

測
定

の
中

間
①

、
②

併
用

①
、

③
併

用
②

、
③

併
用

①
、

②
、

③
併

用
そ

の
他

測
定

し
な

い
2

3
1

4
0

0
1

2
5

標
準

溶
液

最
低

濃
度

標
準

溶
液

中
間

濃
度

標
準

溶
液

最
高

濃
度

標
準

添
加

試
験

溶
液

そ
の

他
3

6
3

4
1

 
 

 
複

数
回

答
を

含
む

5

調
整

に
つ

い
て

16

検
量

線
の

作
成

に
用

い
た

標
準

溶
液

に
17 17

検
量

線
、

試
験

溶
液

の
ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ
濃

度
14

標
準

溶
液

の
測

定
回

数
1616

検
量

線
用

標
準

溶
液

16 16

検
量

線
の

採
用

に
つ

い
て

の
判

断
基

準1
6

試
験

溶
液

の
測

定
回

数
16

結
果

の
品

質
保

証
18

測
定

す
る

溶
液

の
種

類
17
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表
16

-1
　

本
調

査
研

究
の

残
留

農
薬

検
査

（ダ
イ

ア
ジ

ノ
ン

）に
お

け
る

採
用

手
法

の
度

数
表

変
数

名
合

計
1

2
3

4
5

6
7

8
G

C
/M

S
G

C
/M

S/
M

S
G

C
/F

P
D

G
C

/F
TD

(N
PD

)
G

C
そ

の
他

LC
/M

S
LC

/M
S/

M
S

LC
そ

の
他

3
11

0
0

0
0

1
0

G
C

/M
S

G
C

/M
S/

M
S

G
C

/F
P

D
G

C
/F

TD
(N

PD
)

G
C

そ
の

他
LC

/M
S

LC
/M

S/
M

S
LC

そ
の

他
2

12
1

1
0

0
0

0

ﾏ
ｽｽ

ﾍﾟ
ｸﾄ

ﾙ
の

測
定

ﾌﾗ
ｸﾞ

ﾒﾝ
ﾄｲ

ｵﾝ
の

強
度

比
の

確
認

標
準

品
と

の
保

持
時

間
の

比
較

そ
の

他
 

 

7
10

14
0

 
 

和
光

純
薬

工
業

関
東

化
学

Dr
. E

hr
en

st
or

fe
r 

G
m

bH
ｼｸ

ﾞﾏ
ｱﾙ

ﾄﾞ
ﾘｯ

ﾁ
林

純
薬

工
業

そ
の

他
6

5
2

1
1

1
検

量
点

と
し

て
採

用
し

な
い

検
量

点
と

し
て

採
用

原
点

強
制

通
過

 
 

 

15
1

0
 

 
 

１
～

10
倍

11
～

50
倍

51
～

10
0倍

10
1倍

以
上

 
 

4
10

2
0

 
 

4
5

6
7

8
9

4
5

3
1

2
1

絶
対

検
量

線
（ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ
非

添
加

）
絶

対
検

量
線

（ﾏ
ﾄﾘ

ｯｸ
ｽ添

加
）

内
標

準
法

（ﾏ
ﾄﾘ

ｯｸ
ｽ非

添
加

）
内

標
準

法
（ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ添
加

）
標

準
添

加
法

そ
の

他

3
9

1
3

0
0

複
数

回
答

を
含

む

定
性

で
使

用
し

た
測

定
機

器
15

検
量

線
作

成
に

お
け

る
原

点
16

濃
度

範
囲

16

濃
度

の
点

数
16

定
量

で
使

用
し

た
測

定
機

器
16

定
性

の
方

法
31

農
薬

の
メ

ー
カ

ー
16

検
量

線
の

種
類

16
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変
数

名
合

計
1

2
3

4
5

6
7

8
G

C
/M

S
G

C
/M

S/
M

S
G

C
/F

PD
G

C
/F

TD
(N

PD
)

G
C

そ
の

他
LC

/M
S

LC
/M

S/
M

S
LC

そ
の

他
3

11
0

0
0

0
1

0
G

C
/M

S
G

C
/M

S/
M

S
G

C
/F

PD
G

C
/F

TD
(N

PD
)

G
C

そ
の

他
LC

/M
S

LC
/M

S/
M

S
LC

そ
の

他
2

12
1

1
0

0
0

0

ﾏｽ
ｽ

ﾍﾟ
ｸﾄ

ﾙの
測

定
ﾌﾗ

ｸﾞ
ﾒﾝ

ﾄｲ
ｵﾝ

の
強

度
比

の
確

認
標

準
品

と
の

保
持

時
間

の
比

較
そ

の
他

 
 

7
10

14
0

 
 

和
光

純
薬

工
業

関
東

化
学

D
r. 

Eh
re

ns
to

rf
er

 G
m

bH
ｼｸ

ﾞﾏ
ｱﾙ

ﾄﾞ
ﾘｯ

ﾁ
林

純
薬

工
業

そ
の

他
8

5
2

0
1

0
検

量
点

と
し

て
採

用
し

な
い

検
量

点
と

し
て

採
用

原
点

強
制

通
過

 
 

 

16
0

0
 

 
 

１
～

10
倍

11
～

50
倍

51
～

10
0倍

10
1倍

以
上

 
 

4
10

2
0

 
 

4
5

6
7

8
9

4
5

3
1

2
1

絶
対

検
量

線
（ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ非
添

加
）

絶
対

検
量

線
（ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ添
加

）
内

標
準

法
（ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ非
添

加
）

内
標

準
法

（ﾏ
ﾄﾘ

ｯｸ
ｽ添

加
）

標
準

添
加

法
そ

の
他

3
9

1
3

0
0

複
数

回
答

を
含

む

定
性

で
使

用
し

た
測

定
機

器
15

定
量

で
使

用
し

た
測

定
機

器
16

定
性

の
方

法
31

表
16

-2
　

本
調

査
研

究
の

残
留

農
薬

検
査

（ク
ロ

ル
ピ

リ
ホ

ス
）に

お
け

る
採

用
手

法
の

度
数

表

濃
度

の
点

数
16

検
量

線
の

種
類

16

農
薬

の
メ

ー
カ

ー
16

検
量

線
作

成
に

お
け

る
原

点
16

濃
度

範
囲

16

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  



 - 149 - 

表
16

-3
　

本
調

査
研

究
の

残
留

農
薬

検
査

（マ
ラ

チ
オ

ン
）に

お
け

る
採

用
手

法
の

度
数

表
変

数
名

合
計

1
2

3
4

5
6

7
G

C
/M

S
G

C
/M

S/
M

S
G

C
/F

PD
G

C
/F

TD
(N

PD
)

G
C

そ
の

他
LC

/M
S

LC
/M

S/
M

S
LC

そ
の

他
3

11
0

0
0

0
1

0
G

C
/M

S
G

C
/M

S/
M

S
G

C
/F

PD
G

C
/F

TD
(N

PD
)

G
C

そ
の

他
LC

/M
S

LC
/M

S/
M

S
LC

そ
の

他
2

12
1

1
0

0
0

0

ﾏｽ
ｽﾍ

ﾟｸ
ﾄﾙ

の
測

定
ﾌﾗ

ｸﾞ
ﾒﾝ

ﾄｲ
ｵﾝ

の
強

度
比

の
確

認
標

準
品

と
の

保
持

時
間

の
比

較
そ

の
他

 
 

6
10

14
0

 
 

和
光

純
薬

工
業

関
東

化
学

Dr
. E

hr
en

st
or

fe
r 

G
m

bH
ｼｸ

ﾞﾏ
ｱﾙ

ﾄﾞ
ﾘｯ

ﾁ
林

純
薬

工
業

そ
の

他
4

5
4

1
0

2
検

量
点

と
し

て
採

用
し

な
い

検
量

点
と

し
て

採
用

原
点

強
制

通
過

 
 

 

15
0

1
 

 
 

１
～

10
倍

11
～

50
倍

51
～

10
0倍

10
1倍

以
上

 
 

4
10

2
0

 
 

4
5

6
7

8
9

4
5

3
1

2
1

絶
対

検
量

線
（ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ非
添

加
）

絶
対

検
量

線
（ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ添
加

）
内

標
準

法
（ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ非
添

加
）

内
標

準
法

（ﾏ
ﾄﾘ

ｯｸ
ｽ添

加
）

標
準

添
加

法
そ

の
他

3
9

1
3

0
0

複
数

回
答

を
含

む

定
性

で
使

用
し

た
測

定
機

器
15

定
量

で
使

用
し

た
測

定
機

器
16

定
性

の
方

法
30

濃
度

の
点

数
16

検
量

線
の

種
類

16

農
薬

の
メ

ー
カ

ー
16

検
量

線
作

成
に

お
け

る
原

点
16

濃
度

範
囲

16
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表
16

-4
　

本
調

査
研

究
の

残
留

農
薬

検
査

（フ
ェ

ニ
ト

ロ
チ

オ
ン

）に
お

け
る

採
用

手
法

の
度

数
表

変
数

名
合

計
1

2
3

4
5

6
7

G
C

/M
S

G
C

/M
S/

M
S

G
C

/F
PD

G
C

/F
TD

(N
PD

)
G

C
そ

の
他

LC
/M

S
LC

/M
S/

M
S

LC
そ

の
他

4
11

0
0

0
0

0
0

G
C

/M
S

G
C

/M
S/

M
S

G
C

/F
PD

G
C

/F
TD

(N
PD

)
G

C
そ

の
他

LC
/M

S
LC

/M
S/

M
S

LC
そ

の
他

2
12

2
0

0
0

0
0

ﾏｽ
ｽﾍ

ﾟｸ
ﾄﾙ

の
測

定
ﾌﾗ

ｸﾞ
ﾒﾝ

ﾄｲ
ｵﾝ

の
強

度
比

の
確

認
標

準
品

と
の

保
持

時
間

の
比

較
そ

の
他

 
 

 

8
9

14
0

 
 

 
和

光
純

薬
工

業
関

東
化

学
Dr

. E
hr

en
st

or
fe

r 
G

m
bH

ｼｸ
ﾞﾏ

ｱﾙ
ﾄﾞ

ﾘｯ
ﾁ

林
純

薬
工

業
そ

の
他

 
8

4
2

0
2

1
 

検
量

点
と

し
て

採
用

し
な

い
検

量
点

と
し

て
採

用
原

点
強

制
通

過
 

 
 

 

16
0

0
 

 
 

 
１

～
10

倍
11

～
50

倍
51

～
10

0倍
10

1倍
以

上
 

 
 

6
8

2
0

 
 

 
3

4
5

6
7

8
9

1
3

5
3

1
2

1
絶

対
検

量
線

（ﾏ
ﾄﾘ

ｯｸ
ｽ非

添
加

）
絶

対
検

量
線

（ﾏ
ﾄﾘ

ｯｸ
ｽ

添
加

）
内

標
準

法
（ﾏ

ﾄﾘ
ｯｸ

ｽ非
添

加
）

内
標

準
法

（ﾏ
ﾄﾘ

ｯｸ
ｽ添

加
）

標
準

添
加

法
そ

の
他

 

3
9

1
3

0
0

 
複

数
回

答
を

含
む

定
性

の
方

法
31

農
薬

の
メ

ー
カ

ー
17

検
量

線
作

成
に

お
け

る
原

点
16

定
性

で
使

用
し

た
測

定
機

器
15

定
量

で
使

用
し

た
測

定
機

器
16

濃
度

範
囲

16

濃
度

の
点

数
16

検
量

線
の

種
類

16
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平成 29 年度 厚生労働科学研究費補助金（食品の安全確保推進研究事業） 

 

食品衛生検査を実施する試験所における品質保証システムに関する研究 

 

研究分担報告書 

 

既存技能試験試料の改善及び新規技能試験プログラムの導入に関する研究（2）  

―アレルギー物質技能試験プログラムのパイロットスタディ― 

 

研究代表者  渡辺 卓穂 (一財) 食品薬品安全センター 秦野研究所 部長 

研究協力者  鈴木 達也 (一財) 食品薬品安全センター 秦野研究所 室長 

若栗 忍 (一財) 食品薬品安全センター 秦野研究所 研究員 

久保田 佳子 (一財) 食品薬品安全センター 秦野研究所 研究員 

 

研究要旨 

近年、アレルギー疾患の罹患者が増えており、アレルギー物質を含む特定原材料につい

ては食品への表示義務が設けられている。検査法は通知されており、ELISA 法による定量

試験がまず行われるが、定量試験においてはその検査精度が保たれていることが必須であ

る。そのためには外部精度管理が必要であり、適切な試料の作製およびデータの解析は重

要課題である。 

そこで卵タンパク質を含有した試料を用いて ELISA 法による外部精度管理調査研究を実

施した。そして 43 機関から定量検査の結果を得、解析を行った。外部精度管理調査試料

には 2 種類の基材（ベビーフードおよびかぼちゃペースト）に卵タンパク質を 8 µg/g 添

加し、用いた。各機関、消費者庁から提示されている 3キット中任意の 2種類で測定を行

うこととした。測定結果は試料ごと、また、測定キットごとにまとめ、ロバスト方式によ

り統計値を算出した後、z-スコアを算出した。測定結果から得られた含有量を指標とした

管理図についてもあわせて解析を行った。 

その結果、各キット及び試料ごとの解析結果において z-スコアの絶対値が 2～3 及び 3

以上となる機関が数機関認められた。また、回収率を指標とした Xbar 管理図では管理限

界線の範囲を超える機関は認められなかったが、R 管理図で管理限界線を超える機関が各

解析結果ごとに 1～2機関認められた。 

また、卵以外の特定原材料を用いた新規の外部精度管理調査用試料を作製する目的で、

小麦タンパク質およびそばタンパク質による検討を行った。 
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A．研究の目的 

近年、アレルギー疾患の罹患者が増えて

いるが、中でも食物アレルギーは国民生活

と密接に結びついている。アレルギー物質

を含む食品に関しての表示制度は平成 13

年から開始されている。表示義務にかかわ

る物質を選定するに当たり、発症数、重篤

度などを鑑みて特定原材料として小麦、そ

ば、卵、乳及び落花生の 5 物質、特定原材

料に準ずるものとしてはエビ、カニを含む

19 物質が指定されたが、現在ではえび、か

には特定原材料と分類され計 7 種類が表示

義務を持つアレルギー物質となっている。

また、特定原材料に準ずるものは 3 種追加

され現在 20 種となっている。 

特定原材料物質については検査法が通知

されており、それに従っての検査が求めら

えている。また、平成 29年 3 月以降はアレ

ルゲンを含む食品に関わる試験検査につい

ては精度管理の一般ガイドラインに準拠し

た適切な業務管理を実施することが求めら

れている。 

検査方法は「アレルギー物質を含む食品

の検査方法について」（平成 22年 9月 10 日

消食表第 286 号、平成 26 年 3 月 26 日消食

表第 36 号一部改正）及び消費者庁食品表示

企画課事務連絡「アレルギー物質を含む食

品の検査方法について（参考）」 (平成 22

年 9月 10日、平成 26年 3月 26日一部改正)

に記載されているように ELISA 法を用いた

定量検査を行い、判断樹にしたがった確認

試験として、ウエスタンブロッティングま

たは PCR 法による定性検査を行うというも

のである。 

外部精度管理は第一段階の ELISA 法が各

機関で同程度の精度を確保できているかを

確認するために重要である。我々はこれま

でに外部精度管理調査用として卵を添加し

た試料を配布し、データの解析を行ってき

た。本年度も引き続き、外部精度管理調査

の事業化に向けて ELISA 法の外部精度管理

調査試料の安定供給をめざし、卵を添加し

た試料の配布、データの解析を行った。 

また、卵以外のアレルゲンを用いた試料

作製についての検討も行った。 

 

B．研究方法 

1．基材 

基材としてはかぼちゃペースト(ミクロ

ペースト® (野菜ペースト)、新進) 、ベビ

ーフード（ハッピーレシピ 白身魚と野菜

の雑炊、キューピー）、冷凍カスタードクリ

ーム（以下カスタードクリーム、ADEKA AA）、

井村屋謹製こしあん（以下こしあん、井村

屋）、を用いた。かぼちゃペーストとベビー

フードについては ELISA 法を用いて卵、小

麦、そばのいずれも検出されないことを確

認した。カスタードクリーム、こしあんで

は ELISA 法を用いてそばが検出されないこ

とを確認した。ELISA 法に使用したキット

については「4. ELISA キット」参照。 

2．各種添加溶液の調製 

1) 添加用卵タンパク質の調製 

鶏卵加工品として市販されている乾燥全

卵粉末、乾燥全卵No.1（キューピータマゴ）

を注射用水 (光製薬) で希釈し、添加用卵

タンパク質調製液とした。 

2) 添加用小麦タンパク質の調製 

日清 全粒粉お菓子・料理用（以下料理用

小麦）またはパン用（以下パン用小麦）（日

清フーズ）を 1 g/50-mL チューブに分取し、

0.6% SDS 及び 0.1 M 亜硫酸ナトリウムを含
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有する 0.1 M Tris-HCl (pH 8.6)を 20 mL/

チューブ添加後、室温で 1 晩振盪した。懸

濁液は遠心（10,000×g、30 min）し、上清

を 0.8 µmのフィルターでろ過し、添加用小

麦タンパク質調製液とした。 

3) 添加用そばタンパク質の調製 

そば粉（中国産、マルサンパントリー）

を 1 g/50-mL チューブに分取し、0.6% SDS, 

0.1 M 亜硫酸ナトリウムおよび 0.5 M NaCl

を含有する 0.1 M Tris-HCl (pH 7.5)（以

下 NaCl 含有緩衝液）または 0.6% SDS, 0.1 M

亜硫酸ナトリウムを含有する 0.1 M 

Tris-HCl (pH 7.5)（以下 NaCl 不含有緩衝

液）を 20 mL/チューブ添加後、室温で 1晩

振盪した。懸濁液は遠心（10,000×g、30 min）

後、上清を 0.8 µm のフィルターでろ過し、

添加用そばタンパク質調製液（NaCl 含有ま

たは不含）とした。 

4)タンパク質量の測定 

各物質からの調製液は、2-D Quant Kit 

(GE ヘルスケアバイオサイエンス) により、

タンパク質含量を測定した。得られたタン

パク質含量を元に調製液濃度又は添加量を

調整した。添加重量はタンパク質量相当と

した。 

3．試料調製 

1) 外部精度管理調査試料の調製 

外部精度管理調査で配布の卵タンパク質

添加試料をかぼちゃペーストおよびベビー

フードを基材として作製した。 

各基材に添加用卵タンパク質調製液をそ

れぞれ 8 µg/gとなるように加え、ロボ・ク

ープブリクサー5 プラス（エフ・エム・ア

イ）で均質化することで試料を作製した（約

2 kg）。それぞれの試料はいずれも約 10 g

ずつ分注し、-20℃で凍結保存した。ベビー

フード試料を試料 1、かぼちゃペースト試

料を試料 2 とした。均質性および安定性は

これらの試料を用いて確認を行った。 

2) 試料検討用サンプルの調製（小麦） 

小麦粉抽出液を用いた試料検討用サンプ

ルの調製を以下のように行った。 

(1) 初期検討用試料の調製 

基材としてかぼちゃペーストとベビーフ

ードを用いた。 

基材を 1 g/50-mL チューブに分取し、

400 µg/mL に調整した小麦タンパク質調製

液を 25 uL(10µg)添加後、ブレンダーを用

いて十分に混合した。 

必要に応じて、-20℃で凍結保存した。 

(2) スモールスケールでの調製 

スモールスケールのサンプル調製には基

材としてかぼちゃペーストとベビーフード

を用いた。 

各基材に添加用卵タンパク質調製液をそ

れぞれ 8 µg/gとなるように加え、フードプ

ロセッサー（MK-K58、National）で均質化

し、試料とした。 

それぞれの試料はいずれも約 10 g ずつ分

注し、-20℃で凍結保存した。 

3) 試料検討用サンプルの調製（そば） 

コントロールとして精製水にそば粉から

調製した添加用調製液を加えたものを使用

した。 

基材としてこしあん、カスタードクリー

ム、かぼちゃペースト及びベビーフードを

用いた。こしあんには10%の精製水を加え、

十分に混和したものを使用した。 

基材を 1 g/50-mL チューブに分取し、

400 µg/mL に調整したそばタンパク質調製

液（NaCl 含有または不含）を 25 µL(10µg)

添加後、ブレンダーを用いて十分に混合し
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た。 

必要に応じて、-20℃で凍結保存した。 

4．ELISA キット 

特定原材料である、卵タンパク質、小麦

タンパク質及びそばタンパク質の検出は、

「アレルギー物質を含む食品の検査方法に

ついて（参考）」（平成 26 年 3 月 26 日消費

者庁食品表示企画課通知）に従い、以下の

ELISA キットを使用した。 

1)卵タンパク質検出 

 FASTKITエライザVer. III卵(日本ハム) 

(以下、日本ハムキット)  

 モリナガFASPEK エライザII 卵(卵白ア

ルブミン)(森永生化学研究所)(以下、モ

リナガキット)  

 アレルゲンアイELISA® II卵(オボアルブ

ミン)(プリマハム)(以下、プリマハムキ

ット) 

2)小麦タンパク質検出 

 FASTKIT エライザ Ver. III 小麦(日本ハ

ム)(以下、日本ハム(小麦)キット)  

 モリナガFASPEK エライザII 小麦(グリ

アジン)(森永生化学研究所)(以下、モリ

ナガ(小麦)キット)  

 アレルゲンアイELISA® II小麦(プリマハ

ム)(以下、プリマハム(小麦)キット) 

3)そばタンパク質検出 

 FASTKIT エライザ Ver. III そば(日本ハ

ム)(以下、日本ハム(そば)キット)  

 モリナガ FASPEK エライザ II そば(森永

生化学研究所)(以下、モリナガ(そば)キ

ット)  

 アレルゲンアイELISA® IIそば(プリマハ

ム)(以下、プリマハム(そば)キット) 

5．外部精度管理調査試料の均質性および安

定性 

外部精度管理調査使用は作製後、均質性

および安定性の確認を行った。 

均質性の確認は、試料の作製後、各基材

につき、10容器から n=1 でサンプリングし

て、ELISA 法による卵タンパク質濃度の測

定を行った。平均値、標準偏差、変動係数

を算出した後、測定値の平均から算出した

添加量に対する各キットで測定された卵タ

ンパク質の含有量（以下含有量）および含

有率を求め、均質であるかどうかを判断し

た。 

また、安定性は、作製後に行った均質性

試験の結果を 0 ヶ月、100%として作製後 1

ヶ月、2.5 ヶ月及び 5 ヶ月の 3 回試料を測

定し、0 ヶ月における濃度に対する割合と

して安定性を算出した。0 ヶ月（含均質性

試験）以外では、各基材につき、4 容器か

ら n=1 でサンプリングして、ELISA 法によ

る卵タンパク質濃度の測定を行った。 

測定には均質性、安定性ともモリナガキ

ット、日本ハムキットおよびプリマハムキ

ットの 3種類の ELISA キットを使用した。 

吸光度測定および濃度計算にはマイクロ

プレートリーダーEL 808IU および計算ソフ

トウェア DeltaSoft JV Ver.1.80 (Bio-Tek 

Instruments, Inc.) を使用した。 

6．外部精度管理調査の実施 

外部精度管理調査には 43 機関が参加し

た。これらの機関には平成 29年 9月 4日に

調査試料と実施要領を宅配便（冷凍）にて

送付した。 

測定には、各機関、消費者庁食品表示課

事務連絡「アレルギー物質を含む食品の検

査方法について（参考）」に記載されている

卵測定用キット 3 種 (モリナガキット、日

本ハムキット、プリマハムキット) のうち、
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任意の 2 種類を使用した。測定法は測定キ

ットのプロトコール通り、サンプリング数

は 1 試料につき 2 抽出、ELISA 測定は 1 抽

出につき 3 ウェル併行とした。また、報告

書の回収期限は平成29年10月 6日とした。 

7．外部精度管理調査結果の解析 

参加機関から提出された測定値は、消費

者庁次長通知「アレルギー物質を含む食品

の検査方法について」の別紙 5「アレルギ

ー物質を含む食品の検査方法を評価するガ

イドライン」の「4．特定原材料検知法開発

者が公表すべき検査方法の性能とその範囲

に関する提言」に「免疫化学反応に基づく

定量法では、用いる抗体により定量値が異

なることが予想される」との記載より、試

料別、測定キット別に集計した。 

これらのデータについては統計解析シス

テム JMP（SAS Institute Japan） を用い、

Xbar-R 管理図を代用した解析を実施した。

この際、Xbar 管理図の管理限界線の値は 

(中央値±中央値の 50%) とした。これは、

前述したガイドラインの 4．の提言にタン

パク質の回収率が「50%以上、150%以下であ

ること」との記載があることから、キット

の測定誤差の範囲についてもこれ以下で設

定した。また、測定値から算出した各キッ

トで測定された卵タンパク質の含有率につ

いては、用いるキットにより検出される抗

原のプロファイルが異なることから、各試

料およびキットごとに算出したロバスト平

均値を付与値として解析を行った。 

ロ バ ス ト 方 式 の 統 計 は 、 Huber の

proposal 2 の推定方式による統計をエクセ

ル・マクロによるプログラム 〔作成：シス

テムサポート、大隅昇〕 により行い、得ら

れたロバスト平均値およびロバスト標準偏

差を用いて z-スコアを算出した。さらに、

アンケート結果をとりまとめ、検討を加え

た。今回の外部精度管理調査研究でモリナ

ガキットを使用した機関は 43機関、日本ハ

ムキットを使用した機関は 42機関、プリマ

ハムキットを使用した機関は 1 機関であっ

た。プリマハムキットは使用機関数が少な

かったことからキットごとの統計解析は行

わなかった。 

 

(倫理面への配慮) 

添加試料が食材であるため、誤って口に

入ることが無いよう、試料の残余や廃棄物

は速やかに焼却処分とした。 

外部精度管理調査試料については、検査

終了後の調査試料の保管期間および廃棄は、

各機関の SOP に従って実施することとした。 

 

C．D．結果および考察 

1．外部精度管理調査試料の均質性 

均質性試験の結果を表 1 に示した。3 種

のキットで測定し、得られた含有量は、添

加卵タンパク質量 8 µg/gに対し、試料 1で

6.6～6.9 µg/g、試料 2で 5.9～6.5 µg/gと

なり、いずれのキットでも試料 1 に比べ試

料 2で低い値を示した（図 1、表 1）。 

また、表 1 に示した含有率および変動係

数では、試料 1は 3キットとも含有率が 80%

台、変動係数が 0.023～0.033、試料 2は含

有率が 74.3～81.3%、変動係数が 0.026～

0.043 とキット間、試料間ともに大きな差

は認められなかった。したがって、試料 1、

2ともに均質であり、3キットのどれを使用

しても評価可能であると判断した。 

2．外部精度管理調査試料の安定性 

安定性は、作製直後に行った均質性試験
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の結果を 100%として作製後 1 ヶ月、2.5 ヶ

月及び 5ヶ月の 3回を行った（図 2）。その

結果、試料 1および試料 2の安定性は約 90%

～115%の範囲内であった。 

したがって、今回作製した外部精度管理

試料は、調査期間中安定であったと判断し

た。なお、同じ調製法により昨年度作製し

た調査試料では 1.5 年の安定性が得られて

いる。 

 

3．外部精度管理調査結果（回収データの集

計結果） 

参加機関の測定値を試料別かつ測定キッ

ト別に集計し、結果を表 2に示した。また、

データ分布を図 3 に示した。モリナガキッ

トは 43 機関が、日本ハムキットは 42 機関

が、プリマハムキットは 1 機関が使用した。

プリマハムキットは 1 機関のみの使用であ

ったことからキットごとの統計解析は行わ

なかった。モリナガキット(43 機関)と日本

ハムキット(42機関)のデータを比較すると、

測定値の平均は試料 1 ではモリナガキット

が 7.352±0.510 µg/g、日本ハムキットが

6.800±0.483 µg/g、試料 2 ではモリナガキ

ットが 6.753±0.514 µg/g、日本ハムキッ

トが 5.970±0.450 µg/g と両試料ともモリ

ナガキットで高い数値を示したが、測定値

の分布形および変動係数では、キット間の

相違はほとんど認められなかった。試料間

ではモリナガキット、日本ハムキットの両

方で試料 1 より試料 2 が低い平均値を示し

た。また、1 機関のみ行ったプリマハムキ

ットにおいても試料 1 より試料 2 が低い傾

向は同じであった。 

5．キット別集計結果 

1) モリナガキット 

(1) 試料 1の解析結果 

モリナガキットを用いて測定した 43 機

関の試料1における統計量を表3に示した。

また、回収した報告値のヒストグラムおよ

び正規確率プロットを図 4 に、z-スコアお

よび順位を図 5に、Xbar-R 管理図を図 6に

示した。 

全 43 機関のロバスト平均値±ロバスト

標準偏差は 7.352±0.510 µg/g であった。

これに基づき z-スコアを算出したところ、

z-スコアの絶対値が 3 以上の機関が 1 機関

あった。なお、z-スコアの絶対値が 2以上、

3未満の機関はなかった。 

Xbar管理図で管理限界線の範囲を超えた

機関はなかったが、R 管理図で上部管理限

界線を超えた機関が 1機関あった。 

(2) 試料 2の解析結果 

モリナガキットを用いて測定した 43 機

関の試料2における統計量を表3に示した。

また、回収した報告値のヒストグラムおよ

び正規確率プロットを図 4 に、z-スコアお

よび順位を図 5に、Xbar-R 管理図を図 6に

示した。 

全 43 機関のロバスト平均値±ロバスト

標準偏差は 6.753±0.514 µg/g であった。

これに基づき z-スコアを算出したところ、

z-スコアの絶対値が 2 以上の機関は 2 機関

であったが、絶対値が 3 以上の機関はなか

った。 

Xbar管理図で管理限界線の範囲を超えた

機関はなかったが、R 管理図で上部管理限

界線を超えた機関が 2機関あった。 

2) 日本ハムキット 

(1) 試料 1の解析結果 

日本ハムキットを用いて測定した 42 機

関の試料1における統計量を表4に示した。
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また、回収した報告値のヒストグラムおよ

び正規確率プロットを図 7 に、z-スコアお

よび順位を図 8に、Xbar-R 管理図を図 9に

示した。 

全 42 機関のロバスト平均値±ロバスト

標準偏差は 6.800±0.483 µg/g であった。

これに基づき z-スコアを算出したところ、

z-スコアの絶対値が 3 以上の機関は 2 機関

あった。なお、z-スコアの絶対値が 2以上、

3未満の機関はなかった。 

Xbar管理図で管理限界線の範囲を超えた

機関はなかったが、R 管理図で上部管理限

界線を超えた機関が 1機関あった。 

(2) 試料 2の解析結果 

日本ハムキットを用いて測定した 42 機

関の試料2における統計量を表4に示した。

また、回収した報告値のヒストグラムおよ

び正規確率プロットを図 7 に、z-スコアお

よび順位を図 8に、Xbar-R 管理図を図 9に

示した。 

全 42 機関のロバスト平均値±ロバスト

標準偏差は 5.970±0.450 µg/g であった。

これに基づき z-スコアを算出したところ、

z-スコアの絶対値が 2 以上の機関は 2 機関

で、うち、絶対値が 3 以上の機関は 1 機関

であった。 

Xbar管理図で管理限界線の範囲を超えた

機関はなかったが、R 管理図で上部管理限

界線を超えた機関が 1機関あった。 

3) プリマハムキット 

プリマハムキットを用いて測定した機関

は 1 機関であったため、統計解析は実施し

なかった。 

4) キットのロットと測定値について 

今回の外部精度管理調査研究において、

モリナガキットでは 9 ロット、日本ハムキ

ットでは 4 ロットが測定に用いられたこと

から、ロットと測定値の関連について図 10

および図 11 に示した。どちらのキットにお

いても若干の測定値の変動はあるものの、

試料 1、試料 2 ともに明確なロット間差は

認められなかった。プリマハムキットのデ

ータは 1 機関からのみであったが、測定値

の比較のために、図 12に結果を示した。 

5) 検量線について 

今回の外部精度管理調査研究において、

モリナガキットと日本ハムキットでは複数

ロットが使用されていたことから、検量線

の反応性についての比較を行った。図 13に

モリナガキットを用いた試験の全検量線を、

図 14 に日本ハムキットを用いた試験の全

検量線を示した。モリナガキットおよび日

本ハムキットの全機関の検量線を比較する

とモリナガキットの検量線の方がやや広が

っていた。日本ハムキットでは異なる反応

性を示す検量線が 2 機関ほどで認められた。 

また、プリマハムキットについては、1

機関のみの試験であったことから、当所で

均質性試験および安定性試験時に得られた

3 試験分の検量線とともに図 15 に示した。

参加機関と均質性・安定性試験で用いたロ

ットとは異なっていたが、ほぼ同じ反応性

を示した。 

次に、表 5 および表 6 に本調査研究で使

用されたモリナガキットおよび日本ハムキ

ットのロットおよび使用期限と使用機関数、

図 16 および図 17 にモリナガキットおよび

日本ハムキットにおける、ロットごとの検

量線のグラフを示した。使用されたキット

はすべて使用期限内に用いられた。また、

どちらのキットにおいても全体の平均と比

較して明らかにロットごとに異なっている
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ような反応は示しておらず、それぞれのキ

ットは試験に供した複数のロットにおいて

安定した検量線が得られた。 

また、実験時の室温が低め（25℃未満）お

よび高め（25℃以上）の場合の検量線をモ

リナガキットおよび日本ハムキットについ

て、図 18 に示した。両キットとも検量線は

実験時の室温の高低によらず、ほぼ同じ反

応を示しており、今回の調査においては室

温（20～28℃程度）の違いによる検量線の

反応性に大きな差は認められなかった。 

6) 測定値の相関性 

(1) 同一キットにおける試料間の測定値の

相関性 

モリナガキットおよび日本ハムキットに

ついて、各機関ごとの試料 1 と試料 2 の測

定値の相関を図 19に示した。その結果、モ

リナガキットでは相関係数が 0.821、日本

ハムキットでは 0.886 といずれも強い相関

が認められた。また、モリナガキットでの

1 機関を除くとすべての機関で試料 1 の測

定値が試料 2 の測定値を上回っており、機

関間の再現性は良好であった。 

 

(2) 同一試料におけるキット間の測定値の

相関性 

各試料におけるキット間の相関を図 20

に示した。その結果、試料 1 では相関係数

が 0.315、試料 2 では 0.417 であった。試

料 1 では日本ハムキットでの測定値がモリ

ナガキットの測定値を上回っていたのは 6

機関、試料 2 では 3 機関あったが、残りの

機関はすべて試料 1 および試料 2 でモリナ

ガキットの測定値は日本ハムキットより高

い値を示した。 

6．検査手法のまとめ 

各参加機関が使用した検査手法をまとめ

て表 7 および表 8 に示した。ピペット操作

に関して、抽出溶液等の希釈操作はすべて

の機関が手動で行っていたが、プレートの

洗浄方法については、手動が 19 機関、自動

が 24 機関とほぼ半数ずつであった。また、

検量線の近似曲線は 40 機関で 4 係数

logistic 曲線（PL）が、3 機関で 5PL が採

用されていた。検量線の相関はほとんどの

機関で R2が 0.99 以上となり、手技に問題が

ないと考えられた。試料溶液の添加は 10 分

以内で行った機関が半数以上であったが、

30 分を越えると回答した機関もあり、添加

に要する操作の過程をどこから考えるかに

ついて明確な質問としていなかったための

回答と思われた。 

7．検査実績のまとめ 

参考として参加機関における検査実績

（平成28年度）を表9および表10に示した。 

卵、乳、小麦、そば、落花生、甲殻類の

特定原材料 6 種中、すべての種類で検査実

績があるのは15機関で参加した約1/3とな

った。試験数は卵、乳、小麦でそれぞれ実

施件数が 1000 件を超え、そば、落花生、甲

殻類の実施総数は上記3種の1/2～1/4程度

であった。 

 

8．小麦及びそばタンパク質を用いた試料の

検討 

1) 小麦を用いた試料の検討 

パン用及び料理用小麦から調製した小麦

タンパク質調製液をベビーフードとかぼち

ゃペーストの 2 種の基材に添加し、初期検

討を行った。測定は 3 種のキットを用い

ELISA 法により行った。その結果（図 21）、

料理用は約 10～12 µg/g、パン用は約 13～
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15 µg/g となり、パン用では料理用よりも

高い含有量を示した。どちらの小麦粉を用

いても 2 基材において 3 キットの測定値は

各基材ごとに近い値を示していたので、測

定値が添加量に近い料理用の小麦を用いて

さらに検討を行った。 

次に、外部精度管理調査用の試料作製を

目指してスモールスケールでの試料作製を

行った。作製したサンプルについては 3 種

のキットを用い ELISA 法による測定をおこ

なった。その結果（図 22）、ベビーフード

では約 9～10 µg/g、かぼちゃペーストでは

約 10～12 µg/g となり、2 基材とも、初期

検討で得られた測定値とほぼ変わらない値

を示した。 

以上の結果から、料理用の全粒粉小麦か

ら抽出した小麦タンパク質をベビーフード

及びかぼちゃペーストに添加した試料は再

現性良く、外部精度管理調査試料として調

製が可能であることが示唆された。今後は

均一性、安定性及び、スケールアップを行

っての調製について検討が要される。 

 

2) そばを用いた試料の検討 

「アレルギー物質を含む食品の検査方法

について（参考）」（平成 26 年 3 月 26 日消

費者庁食品表示企画課通知）の「（別添 4）

標準品規格」に記載の「そば標準品原液調

製方法」で使用されている抽出用緩衝液

（NaCl 含有）を作製したところ、析出が認

められ緩衝液が濁ったため、温めて、溶解

した。このため、NaCl 不含の抽出用緩衝液

も作製し、2 種の緩衝液でそば粉の抽出を

行った。その結果、遠心後の上清は NaCl 含

有緩衝液では澄んでいたが、NaCl 不含緩衝

液では濁っていた。これらの抽出液のタン

パク質量を測定したところ（図 23）、NaCl

含有調製液では 4.7 mg/mL（4 回平均）、NaCl

不含調製液では 5.6 mg/mL（7 回平均）とな

り、NaCl 不含調製液のタンパク質量が高値

を示した。 

調製液の濃度を調整後、こしあん、カス

タードクリーム、ベビーフードおよびかぼ

ちゃペーストに添加し、初期検討用サンプ

ルを作製した。これらについて３種のキッ

トを用い ELISA 法により測定を行った。 

その結果を表11および図24に示す。NaCl

含有調製液では 4基材とも日本ハム（そば）

キットではモリナガ（そば）キット、プリ

マハム（そば）キットよりも高い値を示し、

こしあんでは 2 倍程度の差が認められた。

しかしながら、モリナガキット、プリマハ

ムキットでは4基材において約9～9.5 µg/g

および約 8～9 µg/gと安定した数値を示し、

添加したそばタンパク質量（10  µg/g）か

ら考えると妥当な数値であると考えられた。

日本ハムキットでは約 12～18 µg/g と基材

によって異なり、最低値はベビーフードで

11.9 µg/g、最高値はこしあんで 18.1 µg/g

となった。 

NaCl 不含調製液では 3キットの測定数値

はこしあんで約 13～16 µg/g、カスタード

クリームで約 11～14 µg/g、ベビーフード

で約 11.5～14 µg/g、かぼちゃペーストで

約 13～16 µg/gとなり、NaCl 含有調製液と

比較すると 3キット間の差は少なかった。 

モリナガキットとプリマハムキットにお

いて NaCl 不含調製液では NaCl 含有調製液

よりも測定値は高くなったが、日本ハムキ

ットではこしあんでは NaCl 含有調製液よ

りやや低い値を示したが、他の 3 基材では

NaCl 含有調製液とほぼ等しい値を示した。 
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「そば標準品原液調製方法」に記載の NaCl

含有抽出液ではそば粉からの抽出液が透き

通っており、抽出物が外見上は十分に溶解

していたが、キット間、基材間で測定値に

差が認められた。 

以上の事から、そば粉から直接タンパク

質を抽出する際の条件により、ELISA 法で

の検出に影響する可能性が示唆された。 

外部精度管理調査試料とする場合、3 種

のキット間での検出力が同程度のものが望

まれる。したがって、外部精度管理調査試

料としてはさらなる検討が必要と考えられ

た。 

 

Ｅ．結論 

昨年度に続いて、卵タンパク質を添加し

たかぼちゃペーストおよびベビーフードを

用いた外部精度管理調査を 43 機関を対象

に実施した。 

ロバスト平均値およびロバスト標準偏差

を用いて z-スコアを算出したところ、各キ

ット及び試料ごとの解析結果において z-ス

コアの絶対値が2～3及び3以上となる機関

が数機関認められた。 

また、回収率を指標とした Xbar 管理図で

は管理限界線の範囲を超える機関は認めら

れなかったが、R 管理図で管理限界線を超

える機関が各解析結果ごとに 1～2 機関認

められた。 

さらにいずれの機関においても検量線の

相関が高かったことから今回の調査研究に

参加した機関では安定した検査技術を持っ

ていると考えられた。 

新規の外部精度管理調査用試料の検討で

は、小麦タンパク質抽出液を添加した基材

において外部精度管理調査用試料作製の可

能性が考えられた。一方、そばタンパク質

抽出液を添加した基材ではそば粉からの抽

出法の違いによりキットによって測定値に

差が認められ、新規調査用試料としてはさ

らなる検討が必要と考えられた。 
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図 1 外部精度管理調査研究試料の均質性試験結果 

 

 

 

 

表 1 外部精度管理調査研究試料の均質性試験における各キットでの含有率と変動係数 

 

キットメーカー 

試料 1 試料 2 

含有量

（µg/g） 
含有率（%） 変動係数 

含有量

（µg/g） 
含有率（%） 変動係数 

モリナガ 6.9   86.8 0.033 6.5 81.3 0.026 

日本ハム 6.9  86.7 0.033 6.1 75.6 0.043 

プリマハム 6.6 82.9 0.023 5.9 74.3 0.028 
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a) 0 ヶ月（作製時） b) 1 ヶ月 c) 2.5 ヶ月 d) 5 ヶ月 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

図 2 調査試料中の含有率および安定性 

*安定性は 0 ヶ月の測定値を 100%とする 

上段は含有率、下段は安定性 
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表 2 外部精度管理調査研究における報告結果の平均値および変動係数 

 

 試料 1  試料 2 

モリナガ 日本ハム プリマハム**  モリナガ 日本ハム プリマハム** 

データ数 43 42 1  43 42 1 

平均値* (µg/g) 7.352 6.800 (7.47)  6.753 5.970 (6.58) 

標準偏差* (µg/g) 0.510 0.483 ―  0.514 0.450 ― 

変動係数* 0.0694 0.0710 ―  0.0762 0.0753 ― 

*ロバスト方式 

** プリマハムキットは 1 機関のみの使用のため、数値は当該機関の提出データ 
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a) 試料 1 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

b) 試料 2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 3 外部精度管理調査での各試料におけるキットごとのデータ分布 
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表 3 モリナガキットによる測定結果の統計量一覧 

 

試料名 試料 1 試料 2 

統計量の種類 ロバスト方式 ロバスト方式 

測定の

統計量 

データ数 （有効機関数） 43 43 

平均値 7.352 6.753 

分散 0.260 0.264 

標準偏差 0.510 0.514 

変動係数 0.06941 0.07616 

第 1 四分位数（Q1） 7.020 6.305 

中央値（メジアン） 7.215 6.755 

第 3 四分位数（Q3） 7.735 7.235 

置換後の最大値 8.109 7.515 

置換後の最小値 6.680 5.990 

範囲 1.429 1.525 

四分位範囲 0.715 0.930 

測定の

差 

R の平均 0.279 0.257 

上部管理限界 0.911 0.841 
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a) 試料 1 b) 試料 2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(機関数 43) 

図 4 モリナガキットを用いた測定によるヒストグラムおよび正規確率プロット 
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a) 試料 1 b) 試料 2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(機関数 43) 

 

図 5 モリナガキットを用いた測定による z-スコアおよび順位 

機関番号は左から試料 1：29, 20, 41, 21, 18, 42, 8, 43, 37, 7, 15, 23, 17, 27, 30, 35, 36, 33, 2, 34, 3, 11, 32, 40, 12, 9, 31, 22, 38, 19, 24, 26, 28, 4, 10, 5, 25, 16, 

1, 13, 6, 14, 39、試料 2：42, 41, 29, 18, 33, 20, 15, 8, 17, 11, 35, 21, 2, 43, 19, 23, 3, 32, 9, 30, 37, 40, 28, 31, 38, 7, 27, 34, 24, 4, 5, 22, 12, 10, 16, 6, 25, 13, 

36, 26, 1, 39, 14 

 

z-スコア≤ -2

の順位 

z-スコア 2 ≤ z-スコア

の順位 

z-スコア 

― ― 1 3.072 
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a) 試料 1 b) 試料 2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(機関数 43) 

図 6 モリナガキットを用いた測定による Xbar-R 管理図 

機関番号(左から) 試料 1：29, 20, 41, 21, 18, 42, 8, 43, 37, 7, 15, 23, 17, 27, 30, 35, 36, 33, 2, 34, 3, 11, 32, 40, 12, 9, 31, 22, 38, 19, 24, 26, 28, 4, 10, 5, 25, 16, 

1, 13, 6, 14, 39; 試料 2：42, 41, 29, 18, 33, 20, 15, 8, 17, 11, 35, 21, 2, 43, 19, 23, 3, 32, 9, 30, 37, 40, 28, 31, 38, 7, 27, 34, 24, 4, 5, 22, 12, 10, 16, 6, 25, 13, 

36, 26, 1, 39, 14 

Xbar 管理図（上段）の上部管理限界線（UCL）および下部管理限界線（LCL）は中央値±50%とした。R 管理図（下段）の UCL および LCL は R の平均値と JIS ハン

ドブックの係数 D4（=3.267）から算出した。 
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表 4 日本ハムキットによる測定結果の統計量一覧 

 

試料名 試料 1 試料 2 

統計量の種類 ロバスト方式 ロバスト方式 

測定の

統計量 

データ数 （有効機関数） 42 42 

平均値 6.800 5.970 

分散 0.233 0.202 

標準偏差 0.483 0.450 

変動係数 0.07096 0.07534 

第 1 四分位数（Q1） 6.451 5.691 

中央値（メジアン） 6.833 5.970 

第 3 四分位数（Q3） 7.150 6.250 

置換後の最大値 7.515 6.637 

置換後の最小値 6.084 5.303 

範囲 1.430 1.333 

四分位範囲 0.699 0.559 

測定の

差 

R の平均 0.255 0.213 

上部管理限界 0.834 0.696 
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a) 試料 1 b) 試料 2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(機関数 42) 

図 7 日本ハムキットを用いた測定によるヒストグラムおよび正規確率プロット 
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a) 試料 1 b) 試料 2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(機関数 42) 

 

図 8 日本ハムキットを用いた測定による z-スコアおよび順位 

機関番号は左から試料 1：2, 8, 42, 33, 27, 1, 41, 3, 43, 5, 32, 36, 30, 9, 11, 20, 23, 18, 25, 7, 15, 31, 40, 12, 35, 13, 19, 21, 24, 29, 39, 17, 22, 6, 38, 4, 14, 28, 

16, 26, 37, 10、試料 2：1, 8, 42, 2, 5, 27, 3, 21, 43, 36, 18, 11, 41, 30, 23, 19, 33, 32, 20, 9, 17, 24, 7, 35, 15, 25, 6, 38, 40, 13, 22, 12, 31, 29, 39, 16, 4, 28, 14, 

37, 26, 10 
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a) 試料 1        b) 試料 2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(機関数 42) 

図 9 日本ハムキットを用いた測定による Xbar-R 管理図 

機関番号は左から試料 1：2, 8, 42, 33, 27, 1, 41, 3, 43, 5, 32, 36, 30, 9, 11, 20, 23, 18, 25, 7, 15, 31, 40, 12, 35, 13, 19, 21, 24, 29, 39, 17, 22, 6, 38, 4, 14, 28, 

16, 26, 37, 10、試料 2：1, 8, 42, 2, 5, 27, 3, 21, 43, 36, 18, 11, 41, 30, 23, 19, 33, 32, 20, 9, 17, 24, 7, 35, 15, 25, 6, 38, 40, 13, 22, 12, 31, 29, 39, 16, 4, 28, 14, 

37, 26, 10 

Xbar 管理図（上段）の上部管理限界線（UCL）および下部管理限界線（LCL）は中央値±50%とした。R 管理図（下段）の UCL および LCL は R の平均値と JIS ハン

ドブックの係数 D4（=3.267）から算出した。 
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a) 試料 1 a) 試料 1 

 

 

 

 

 

 

 

 

b) 試料 2 b) 試料 2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 10 モリナガキットを用いた測定値のロット間

比較 

 

図 11 日本ハムキットを用いた測定値のロット間

比較 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 12 プリマハムキット（ロット：1707OAS）を用いた測定値
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図 13 モリナガキットを用いた測定における検量線（43 機関） 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 14 日本ハムキットを用いた測定における検量線（42 機関） 
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図 15 プリマハムキットを用いた測定における検量線（1 機関：使用ロット 1707OAS [使用期限

2018.5] および均質性、安定性試験時：使用ロット 1703OAS の検量線） 
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表 5 外部精度管理調査研究で使用されたモリナガキットのロットおよび使用機関数 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

a) 16OCSFOA038, 17JASFOA041, 17FESFOA042 b) 17APSFOA044 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

c) 17MYSFOA045 d) 17MYSFOA046 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 16-1 モリナガキットを用いた測定におけるロット別検量線 

ロット 使用期限 使用機関数 

16OCSFOA038 2017.10.13 1 

17JASFOA041 2018.1.9 1 

17FESFOA042 2018.2.2 1 

17APSFOA044 2018.4.17 2 

17MYSFOA045 2018.5.8 4 

17MYSFOA046 2018.5.29 7 

17JUSFOA047 2018.6.8 17 

17JUSFOA048 2018.6.15 8 

17JLSFOA049 2018.7.3 2 
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e) 17JUSFOA047 f) 17JUSFOA048 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

g) 17JLSFOA049  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 16-2 モリナガキットを用いた測定におけるロット別検量線 
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表 6 外部精度管理調査研究で使用された日本ハムキットのロットおよび使用機関数 

 

ロット 使用期限 使用機関数 

FKEE1729 2017.9 3 

FKEE1730 2017.10 20 

FKEE1731 2017.11 18 

FKEE1732 2018.1 1 
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図 17 日本ハムキットを用いた測定におけるロット別検量線 
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a) モリナガキット 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

b) 日本ハムキット 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 18 試験時の室温と検量線 
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a) モリナガキット (43 機関) 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

b) 日本ハムキット (42 機関) 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 19 同一キット内における測定値の試料間の相関性 

図中の楕円は 95%の確率楕円を示す。点線は試料 1 (µg/g) = 試料 2 (µg/g) 

a) 試料 1： 7.38±0.52 µg/g、試料 2： 6.76±0.51 µg/g、R = 0.821 (p < 0.0001) 

b) 試料 1： 6.85±0.59 µg/g、試料 2： 5.97±0.50 µg/g、R = 0.886 (p < 0.0001) 
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 a) 試料 1 (42 機関) 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

b) 試料 2 (42 機関) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 20 同一試料内での測定値のキット間の相関性 

楕円は 95%の確率楕円を示す。点線はモリナガ(µg/g) = 日本ハム(µg/g) 

a) モリナガ： 7.39±0.52 µg/g、日本ハム： 6.85±0.59 µg/g、R = 0.315 (p = 0.042) 

b) モリナガ： 6.76±0.52 µg/g、日本ハム： 5.97±0.50 µg/g、R = 0.417 (p = 0.006) 
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表 7 平成 29 年度外部精度管理調査研究における各機関の操作手法（全般） 

 

項目 1 2 3 4 

抽出方法 
振盪 ホモジナイズ その他  

43 1 0  

振盪時間 
(h) 

< 14 14 - 16 > 16  

2 22 19  

振盪速度 
(rpm) 

< 90 90 - 110 > 110  

2 39 2  

ろ過 
実施 実施せず   

29 14   

遠心分離 
実施 実施せず   

43 0   

抽出溶液等の 
希釈操作 

手動 自動   

43 0   

試薬添加時の 
ピペット 

連続分注 
マルチチャンネル シングルチャンネル 

マルチチャンネル シングルチャンネル 

6 2 34 1 

洗浄方法 
手動 自動   

19 24   

検量線の 
回帰法 

4PL 5PL その他  

40 3 0  
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表 8 平成 29 年度外部精度管理調査研究における各機関の操作手法（キット別） 

 

a) モリナガキット 

項目 1 2 3 4 

抽出液の 
保存期間（日） 

0 1 2 - 7 7 - 14 

30 5 7 1 

試料添加時間
（分） 

< 10 10 - 30 > 30  

25 17 1  

操作中の室温 
25℃以下 25℃を越える時間あり 25℃以上  

27 8 8  

検量線の 
相関(R2) * 

< 0.99 ≥  0.99 **   

2 38   

* 検量線の回帰法が 5PL の場合、相関係数がないため 40 機関 

** 1 桁表示が 2 機関あり 

 

b) 日本ハムキット 

項目 1 2 3 4 

抽出液の 
保存期間（日） 

0 1 2 - 7 7 - 14 

19 14 8 1 

試料添加時間
（分） 

< 10 10 - 30 > 30  

25 16 1  

操作中の室温 
25℃以下 25℃を越える時間あり 25℃以上  

25 12 5  

検量線の 
相関(R2) * 

< 0.99 ≥  0.99 **   

3 36   

* 検量線の回帰法が 5PL の場合、相関係数がないため 39 機関 

** 1 桁表示が 2 機関あり 

 

c) プリマハムキット 

項目 1 2 3 4 

抽出液の 
保存期間（日） 

0 1 2 - 7 7 - 14 

1 ― ― ― 

試料添加時間
（分） 

< 10 10 - 30 > 30  

1 ― ―  

操作中の室温 
25℃以下 25℃を越える時間あり 25℃以上  

1 ― ―  

検量線の 
相関(R2) 

< 0.99 ≥  0.99   

― 1   

 

 

 



  

- 184 - 

表 9 平成 28 年度の特定原材料 6 種（卵、乳、小麦、そば、落花生、甲殻類）の検査実績種

類数 

 

 

 

表 10 平成 28 年度の参加機関検査実績および使用キット 

 

 

 

 

  

 特定原材料 6 種中の実施種類数 

0 1 2 3 4 5 6 

実施機関数 1 4 6 7 5 5 15 

 

 

 

 

特定原材料 

卵 乳 小麦 そば 落花生 甲殻類 

ELISA 

 

 

 

実施機関数 36 34 33 27 21 21 

使用キット [複数回答] 

 

 

 

モリナガ 33 31 31 25 20 ― 

日本ハム 36 34 33 27 21 ― 

プリマハム 4 3 3 2 1 ― 

ニッスイ ― ― ― ― ― 20 

マルハ ― ― ― ― ― 21 

総試験数 1482 1831 1010 499 359 551 

確認試験 

 

実施機関数 5 4 7 2 0 3 

試験数 8 8 64 2 0 10 
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図 21 料理用小麦粉及びパン用小麦粉から調製した小麦タンパク質添加試料の ELISA 法結果 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 22 料理用小麦粉から調製した小麦タンパク質添加試料の ELISA 法結果 
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図 23 そば粉抽出用緩衝液の違いによる抽出液中のタンパク質含量 

 

 

a) こしあんとカスタードクリーム 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

b) ベビーフードとかぼちゃペースト 
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図 24 そば粉抽出用緩衝液と基材の違いによる ELISA 法における検出量の比較 
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表 11 そば粉抽出用緩衝液と基材の違いによる ELISA 法における測定値 

 

基材 
そば粉抽出試料(w/ NaCl)（µg/g) そば粉抽出試料(w/o NaCl)（µg/g) 

日本ハム モリナガ プリマハム 日本ハム モリナガ プリマハム 

こしあん 18.1±1.3 9.5±0.0 9.1±0.2 15.9±0.5 14.4±0.4 13.4±0.0 

カスタードクリーム 14.0±1.6 9.4±0.1 7.8±0.1 13.3±0.9 14.2±0.2 11.1±0.5 

ベビーフード 11.9±0.4 9.3±0.1 8.9±0.1 11.5±0.3 14.2±0.1 13.4±0.1 

かぼちゃペースト 15.9±0.2 9.0±0.1 8.7±0.2 15.5±0.1 13.6±0.1 13.1±0.2 
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平成 29 年度厚生労働科学研究費補助金（食品の安全確保推進研究事業） 

 

食品衛生検査を実施する試験所における品質保証システムに関する研究 

 

研究分担報告書 

 

既存技能試験プログラムの改善及び新規技能試験プログラムの導入に関する研究（3） 

―スプレードライヤを用いた新規技能試験用試料の作製検討― 

 

研究分担者 渡辺 卓穂 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 部長 

研究協力者 鈴木 達也 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 室長 

 高坂 典子 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 室長 

  八木 真美 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 研究員 

 

研究要旨 

技能試験プログラム用試料作製に、食品の乾燥に用いられているスプレードライヤを

用いることを試みた。モデルとして米粉を用い、分解のないカドミウムおよび鉛の溶液

に米粉を懸濁させて創生条件を検討した。市販の米粉1 kgを2.5 mg/Lカドミウムおよび

鉛溶液4 Lに懸濁させた（米粉の理論作製濃度：10 µg/g）。また、低濃度として、理論

作製濃度0.5 µg/gの米粉も懸濁させ調製した。これをスプレードライヤに供した。米粉

懸濁溶液は事前に撹拌し、均一な懸濁溶液とし、原液タンクに移し、撹拌しながらペリ

スタポンプでアトマイザに2 kg/hで送液した。アトマイザにはロータリー式を用い、デ

ィスクはMC-50型を使用した。回転数（20,000 rpm～12,000 rpm）、入り口温度（180℃

～220℃）、出口温度（100℃～110℃）で作製条件を検討し、得られた米粉は平均粒子径

を測定した。また、得られた米粉は原子吸光光度計でカドミウムおよび鉛含量を測定

し、その米粉中の金属の分布の物性を検討した。その結果、いずれの条件でも、理論値

に近い回収率が得られ、収率が良かった、ディスクの回転数20,000 rpm、入り口温度

180℃、出口温度100℃で今後の検討を行うこととした。米粉中のカドミウムと鉛の分布

を可視化するために、飛行時間型二次イオン質量分析法（TOF-SIMS）を用い検討した。

米粉の表面、内部にこれらの金属が均一に分布していることが確認され、技能試験プロ

グラム用の試料として用いることが可能であることが示された。 

 

 

A． 研究目的 

 これまで技能試験プログラム用試料は

実試料に近い湿試料を開発し作成してい

た。湿試料の場合、長時間にわたる安定

性を維持することは非常に困難であっ

た。野菜ペースト中の残留農薬や豚肉ペ
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ースト中の残留動物用医薬品などはその

基材由来の成分や酵素などにより分解を

受け易く、安定性を担保することが課題

である。これら技能試験プログラム用試

料は、安定性ばかりではなく、均質性も

求められ、両者を満たされなければ試料

として用いることができない。一方、湿

試料に比べ乾試料は安定性が良いことは

知られており、安定性を期待する資料と

して紛体の乾試料を用いて技能試験も行

われている。そこで、紛体の技能試験プ

ログラム用試料の開発を目的とした。 

 乾燥した紛体の作製には、試料の分解

を考慮すると凍結乾燥法が有力である

が、多量の試料を作製するためには向か

ない。また、紛体と紛体を混合しても、

粒子径が同じでなければ均質なものはで

きない。そこで、液体原料を熱風中に噴

霧して液滴の比表面積を増加させ短時間

で水分を蒸発させる乾燥法であるスプレ

ードライヤ（噴霧乾燥法）をこの技能試

験プログラム用試料作製に応用できない

か検討した。スプレードライヤは 20 世紀

初めに脱脂粉乳の乾燥に用いられ発達し

た技術であり、種々の食品に応用されて

いる。今回、モデルとして米粉を用い、

分解のないカドミウム、鉛の溶液に米粉

を懸濁させて作製条件の検討を行った。 

 

B． 方法 

1．試料基材および試薬 

試料基材として市販の米粉(日本製粉)

を用いた。標準品としてカドミウム標準

溶液（1000 mg/L 溶液、化学分析用、関

東化学）および鉛標準溶液（1000 

mg/L、化学分析用、関東化学）を用い

た。また、試料調製には注射用蒸留水

（日本薬局方、以下、水、光製薬）を使

用した。米粉の分解には、硝酸 1.38

（有害金属測定用、以下、硝酸、関東化

学）および硝酸 1.42（Ultrapur-100、

以下、高純度硝酸、関東化学）を用い

た。 

2．使用機器および測定条件 

 米粉の秤量にはメトラートレド社製電

子天秤（PR803）を、分解には電子レン

ジ（RE-T2、シャープ）およびホットプ

レート（NP-6 型、柴田科学）を用い

た。米粉中のカドミウムおよび鉛は島津

製作所製原子吸光光度計（島津

AA6800）を使用した。 

原子吸光光度法測定条件を以下に示す。 

(1) フレーム方式 

使用ガス：可燃性ガス（アセチレン） 

    ：支燃性ガス（空気） 

ランプ：Cd；カドミウム中空陰極ランプ 

    Pb；鉛中空陰極ランプ 

波長： Cd；228.8 nm 

    Pb；283.3 nm 

点灯モード：BGC-D2法 

スリット幅：2.0 nm 

(2) 電気加熱式 

ランプ：鉛中空陰極ランプ 

波長：283.3 nm 

点灯モード：BGC-D2法 

スリット幅：2.0 nm 

グラファイトチューブ：パイロ化グラフ

ァイトチューブ 

3．標準溶液の調製 

 検量線作成用として、カドミウム標準

溶液は 0.05～0.4 µg/mL の範囲で、鉛標

準溶液はフレーム方式で 0.5～4 
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μg/mL、電気加熱方式は 5～40 ng/mL で

調製した。 

4．試料溶液の調製 

1) カドミウムおよび鉛 10 µg/g 添加試

料およびカドミウム 0.5 µg/g 添加試料 

試料を精密に量り取り、硝酸を用いた

湿式分解法により分解を行った。分解

後、0.1 mol/L 硝酸溶液を加えて残留物

を溶解し、更に 0.1 mol/L 硝酸溶液を加

えて全量を一定容量とし試料溶液とし

た。なお、各元素の添加濃度により、適

宜 0.1 mol/L 硝酸溶液で希釈した。 

2) 鉛 0.5 µg/g 添加試料 

試料を PFA 製耐圧容器に精密に量り取

り、硝酸を用いたマイクロ波湿式分解法

により、出力 500 W（積算処理時間：5

分）あるいは 700 W（積算処理時間：20

分）の組み合わせにより分解を行った。

分解後、0.01 mol/L 硝酸溶液を加えて

残留物を溶解し、更に 0.01 mol/L 硝酸

溶液を加えて全量を一定容量とし試料溶

液とした。 

5．試料の作製 

試料基材には市販の米粉(日本製粉)を

用い、20 %懸濁溶液を作製した。すなわ

ち、米粉 1 kg を 2.5 mg/L カドミウムお

よび 2.5 mg/L 鉛溶液 4 L に懸濁させた

（米粉の理論作製濃度：10 µg/g）。ま

た、低濃度として、理論作製濃度 0.5 

µg/g の米粉も懸濁させ調製した。これ

をスプレードライヤに供した。 

5．スプレードライヤによる米粉試料作

製条件の検討 

作製に用いたスプレードライヤは大

川原化工機株式会社製研究開発用スプレ

ードライヤL-8iを用いた（図1）。米粉懸

濁溶液は事前に撹拌し、均一な懸濁溶液

とし、原液タンクに移し、撹拌しながら

ペリスタポンプでアトマイザに2 kg/hで

送液した。アトマイザにはロータリー式

を用い、ディスクはMC-50型を使用した。

回転数（20000 rpm～12000 rpm）、入り口

温度（180℃～220℃）、出口温度（100℃

～110℃）で作製条件を検討し（図2）、

得られた米粉はマイクロトラックベル社

製マイクロトラックMT3200を用い平均

粒子径を測定した。また、得られた米粉

は原子吸光光度計でカドミウムおよび鉛

含量を測定し、その米粉中の金属の分布

の物性を検討した。 

 

6．米粉試料の物性評価 

 米粉の表面および内部の構造解析を行

い、カドミウムと鉛の分布状態を可視化

した。すなわち、飛行時間型二次イオン

質量分析法（TOF-SIMS）を用い検討した。

作製した米粉（理論値：10 µg/g）では、

検出感度が足りないため理論値として

1.0 %米粉（カドミウムおよび鉛）を作

製し、評価に用いた。 

 

(倫理面への配慮) 

食品の安全に関する研究であり、倫理面

への配慮をする必要はなかった。 

 

C．D． 研究結果および考察 

1. スプレードライヤによる米粉試料作

製条件の検討 

 カドミウム、鉛を含む 20％米粉懸濁

液（最終作製理論濃度：10 µg/g）5L を

試料とし、スプレードライヤ（機種 L-

8i：大川原化工機株式会社）を用い作製
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検討した。スプレードライヤはディスク

の回転数と温度を変化させ、図 2に示す

3 条件で比較を行った。最初に設定した

20,000 rpm、180℃が最も回収率が高か

った。平均粒子径は 59 μm であるが、

大きな粒子も多数混在していた。回転数

を 12,000 rpm とすると平均粒子径はあ

まり変化しなかったが、回収率は低下し

た。これは回転数を下げたため、大きな

粒子ができ、乾燥しないうちチャンバー

内壁に付着したためであった。そこで、

乾燥を早めるために温度を 180℃から

220℃へ上げたが、回収率の改善は認め

られなかった。しかし、粒度分布はシャ

ープなものとなった。よって、回収率か

ら判断すると図 2 の Lot.1 が最適条件と

考えられた。すなわち、ディスクの回転

数 20,000 rpm、入り口温度 180℃、出口

温度 100℃で今後の検討を行うこととし

た。 

 つぎに、検討した 3条件で、低濃度

（最終作製理論濃度：0.5 µg/g）につい

て検討した。各条件で作製した米粉の顕

微鏡写真を図 3 に示す。条件は同様であ

り、平均粒子径は 10 µg/g のときとほと

んど変わらず、各ロット間で大きな差は

なく、平均粒子径は Lot.1 は 56.82 

µm、Lot.2 は 56.41 µm、Lot.3 は 54.43 

µm となった。これらの粒子には 50 µm

以下の造粒した粒子と 100 µm以上の溶

解せず懸濁した米粉が混在していること

が図 3から観察される。作製された米粉

試料の生成過程は異なることから、濃度

分布に差があるのではないかと考えた。

そこで、もし、均質であれば最終作製理

論濃度になるはずであることから、それ

ぞれのロットについて 10 µg/g と 0.5 

µg/gから n=5 でサンプリングし原子吸

光光度計で測定した。その結果を、表 1

に示す。カドミウムについては、いずれ

の濃度においても、また、各ロットでも

理論値に近い均質な米粉試料が作製でき

ることが確認できた。一方、鉛において

は、10 µg/gではほぼ理論値通りにでき

たが、0.5 µg/g は約 20～30％ほど理論

値より大きくなった。これには、コンタ

ミネーションが疑われるが、米粉のブラ

ンクには鉛は含まれず、作製した容器か

らの溶出、または作製に用いたスプレー

ドライヤからのコンタミネーションが考

えられた。その結果、今回使用したスプ

レードライヤ装置は我々の使用前に、セ

ラミック材料であるチタン酸ジルコン酸

鉛の使用が確認され、微量のチタン酸ジ

ルコン酸鉛由来であると推測された。こ

れについては、今後確認する予定として

いる。しかしながら、今回のスプレード

ライヤによる米粉試料作製は技能試験プ

ログラム用試料として使用できることが

が示された。 

次に、作製された米粉試料は平均粒子

径が約 50 µm であり、50 µm以下の造粒

した粒子と溶解せず懸濁していた大きな

粒子の混合物となっている。先に測定し

た結果より、理論濃度に一致しており、

均質であることが推測されたが、実際、

カドミウムと鉛が米粉にどのように分布

しているか表面と内部の可視化を試み

た。その測定には飛行時間型二次イオン

質量分析法（TOF-SIMS）を用いた。作製

した濃度では装置の感度が足らない事よ

り、1 %カドミウムと鉛を含む米粉試料
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を別途作製し、実験に供した。図 4に

TOF-SISM を用いた米粉試料表面のカド

ミウムと鉛の分布をイオンイメージで示

す。大きさの違う米粉粒子を米粉由来の

最も感度の良い成分である m/z=55 を指

標として分布状態を可視化した。カドミ

ウムは感度が悪く明瞭なイメージは得ら

れなかったが、鉛については、粒子径が

異なっていても米粉の表面には、均一に

分布していることが確認された。図 5で

は米粉試料の内部を観察するために断面

のイオンイメージを示す。Overlay は鉛

と m/z=55 を重ねて示しており、カドミ

ウムは感度が得られなかったため、鉛の

みのイメージを示した。粒子径の違う断

面においても、鉛が均一に分布している

ことが確認された。 

以上より、スプレードライヤを用いる

ことで、米粉試料に鉛または今回、明瞭

には示されなかったがカドミウムが均一

に分布していることが確認され、技能試

験プログラム用の試料として用いること

が可能であることが示された。今後、他

の試料に応用する予定である。 

 

E．研究発表 

1. 論文発表 

なし 

2. 学会発表 

なし 
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表1 スプレードライヤで作製した米粉試料中のカドミウムと鉛濃度 
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図1 研究開発用スプレードライヤの外観図およびディスクアトマイザ 
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図2 スプレードライヤによる米粉試料作製条件 

 

 

 

 

 

 

 

Lot No. 1 2 3
ディスク形式 MC-50 ← ←
回転数 (rpm) 20,000 12,000 ←
原液処理量 (kg/h) 2 ← ←
入口温度 (℃) 180 ← 220
出口温度 (℃) 100 ← 110
サイクロン差圧 (kPa) 1 ← ←

試料：20 %米粉懸濁液（1 kg米粉/4 L注射用水）
添加重金属：カドミウム、鉛
米粉作製最終理論濃度：10 ppm、0.5 ppm
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図3 各条件で作製した米粉の顕微鏡写真 
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図4 TOF-SIMSによる米試料表面のカドミウムと鉛の分布比較 
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図5 TOF-SISMによる米粉断面の鉛の分布比較 
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平成 29 年度厚生労働科学研究費補助金（食品の安全確保推進研究事業） 

食品衛生検査を実施する試験所における品質保証システムに関する研究 

研究分担報告書 

新規技能試験プログラムの開発及び統計学的評価に関する研究 

 

研究代表者 渡辺 卓穂 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 

研究分担者 松田 りえ子 公益社団法人食品衛生協会 

 

 研究要旨 

食品衛生に関わる多くの検査においては、有害物質の定量結果を規格に定められた値

（基準値）と比較することによって、検査対象となった食品ロットの適合を判定してい

る。従って、誤った判定を避けるためには、検査に携わる試験所が正しい分析結果を得

ることが必要である。消費者からの検査への信頼性を確保するため、また国際的な食品

の輸出入にあっては、検査の結果が正しいことを示すためには、分析結果の品質保証が

必須である。 

試験所間比較による技能試験は、分析結果の品質保証において必須である。それぞれ

の試験所が実施する試験のアナライトと食品の組合せによる技能試験に参加できること

が理想であるが、現実には、限られた組合せの技能試験スキームが提供されているに過

ぎない。新規技能試験プログラムの開発を困難にしている大きな要因は、技能試験での

使用に耐えうる均質性と安定性を備えた試料開発の困難さが挙げられる。また、分析を

実施している試験所が少なく、参加者数が限られると予想される場合には、通常の評価

方法が適用できないことも新規技能試験プログラム開発を困難にしている。 

本分担課題では、上記の要因を解決し、新規技能試験プログラムの開発を促進するこ

とを目的とした。試料開発の課題と協力して、新たな基準値が設定された二枚貝中のオ

カダ酸群の分析技能試験を行った。その結果に、参加試験所数が少ない場合のガイドラ

インである、IUPAC/CITAC ガイド “Selection and use of proficiency testing schemes 

for a limited number of participants —chemical analytical laboratories”に従っ

た評価を試みた。また、次年度に向けて、実際に動物用医薬品を投与した動物の筋肉を

試料とする技能試験スキームの開発に着手し、試料の均質性確認のための分析法を検討

し、性能を確認した。 
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研究協力者 井部 明広 実践女子大学 

 荒川 史博 日本ハム株式会社中央研究所 

 渡邉 敬浩 国立医薬品食品衛生研究所 

 大城 直雅 国立医薬品食品衛生研究所 

 内藤 成弘 農業・食品産業技術総合研究機構 

 井上 誠 公益社団法人食品衛生協会食品衛生研究所 

 野田 晴美 公益社団法人食品衛生協会食品衛生研究所 

 

A．研究目的 

厚生労働省は、食品による健康危害

リスクを管理すること目的に、有害物

質等の上限濃度を規定した食品規格を

策定し、規格への適合を判断するため

の検査を実施している。多くの検査に

おいては、有害物質の定量結果を規格

に定められた値（基準値）と比較する

ことによって、検査対象となった食品

ロットの適合を判定している。従って、

誤った判定を避けるためには、検査に

携わる試験所が正しい分析結果を得る

ことが必要である。消費者からの検査

への信頼性を確保するため、また国際

的な食品の輸出入にあっては、検査の

結果が正しいことを示すためには、分

析結果の品質保証が必須である。 

分析結果の品質保証では、妥当性を

確認（validate）した分析法を採用す

ること、それが正しく実施できること

を確認（verify）すること、試験に関

わる手順の文書（SOP）化、手順通りに

行われたことを確認し記録することが

必要である。これらの結果として、分

析結果がある一定の範囲に納まるよう

な管理状態が達成される。さらに継続

して管理状態にあることは、内部品質

管理によって確認される。以上の手順

は試験所内において実施されるが、分

析結果の妥当性を客観的に評価するた

めには、他の試験所との比較と客観的

評価を得られる技能試験への参加が必

須である。 

それぞれの試験所が実施する試験の

アナライトと食品の組合せによる技能

試験に参加できることが理想であるが、

現実には、限られた組合せの技能試験

スキームが提供されているに過ぎない。

技能試験スキームを計画する際には、

技能試験の対象となるアナライト、食

品を選定するだけではなく、予想され

る参加者数、技能試験試料の作製法、

試料の均質性および安定性、参加試験

所の報告結果処理に使用する統計方法

とパフォーマンス評価方法を考慮しな

くてはならない。これらの中で、新規

技能試験プログラムの開発を困難にし

ている大きな要因は、技能試験での使

用に耐えうる均質性と安定性を備えた

試料開発の困難さが挙げられる。食品

分析の技能試験で必要な試料のマトリ

クスは当然食品であるが、多くの食品

は均質化することが難しく、また生物
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由来のため安定性にも乏しい。 

また、その分析を実施している試験

所が少なく、参加者数が限られると予

想される場合には、通常の評価方法が

適用できないことも新規技能試験プロ

グラム開発を困難にしている。 

本分担課題では、新規技能試験プロ

グラムを計画し、パイロットスタディ

を行うことにより、上記の問題点の解

決法を探ることを目的とした。 

最初のパイロットスタディの対象と

して、平成 27 年 3 月に機器分析が導入

され新たな基準値が設定された、二枚

貝中の下痢性貝毒を選択し、技能評価

までを完了した。試料の開発は、本研

究で実施されている課題「新規技能試

験プログラム用試料の開発な関する研

究」と協力して実施した。また、参加

試験所が少数の場合の適切な評価方法

である IUPAC/CITAC ガイドに従った、

参加者技能の評価方法の適用を試みた。 

さらに次年度に向けて、実際に動物

用医薬品を投与した動物の筋肉から調

製した試料を用いた技能試験のパイロ

ットスタディ実施のため、試料分析法

の確立と妥当性評価を行った。以下、

これら 2 つの内容を分けて報告する。 

 

Ⅰ.二枚貝中オカダ酸群分析技能試験

のパイロットスタディ 

B．研究方法 

試料作製 

二枚貝中オカダ酸群分析技能試験の

試料開発は、本研究の分担課題である

「新規技能試験プログラム用試料の開

発に関する研究」により行われた。 

作製法の概略  

ホタテガイむき身（全体）5kg にオカ

ダ 酸 （ 和 光 純 薬 株 式 会 社 製

（code-158-03273））1,000 µg を添加し、

サイレントカッターを用いて粉砕・均

質化処理を行った。均質化した試料を

平 3 号缶に約 85g ずつ小分けし、ミニ

シーマ MS4S（木村エンジニアリング株

式会社製）を用いて製缶した。 

試料の均質性及び安定性の確認 

 作製した試料からランダムに10缶を

抜き取り、それぞれの内容物を均質化

し、2 試験試料を採取し、オカダ酸濃度

を測定した。さらに、試料作製 2 か月

後に 3 缶のオカダ酸濃度を測定した。

分析は一般社団法人青森県薬剤師会衛

生検査センターで実施した。オカダ酸

測定法を以下に示す。 

装置：LC-MS/MS  Waters 社製 Xevo 

TQ(R-006-03) 

カラム ODS 

測定質量数：803.5→255.0 

測定溶液作製：試料 2 g から 90 ％メタ

ノールでオカダ酸を抽出し、2.5 M 水酸

化ナトリウムを加え 76 ℃で加水分解
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した。加水分解後の溶液を ODS カート

リッジカラムにより精製し、LC-MS/MS

により定量した。 

 

パイロットスタディ 

 国内の試験所から参加者を募集し、

二枚貝中オカダ酸分析技能試験のパイ

ロットスタディを実施した。参加試験

所にはそれぞれ試料 1 個を、冷蔵宅配

便により送付した。また、希望する試

験所にはオカダ酸及びジノフィシスト

キシン-I の標準品を送付した。分析回

数は 1 回とした。同時に使用した分析

法の概略も報告することとした。 

 

C. 結果及び考察 

オカダ酸分析の性能確認 

 国立研究開発法人産業技術総合研究所

計量標準総合センターの認証標準物質

CRM-7520-a 3試料を分析した。結果は、

オカダ酸が0.201 mg/kg、0.202 mg/kg、

0.202 mg/kg、ジノフィシストキシン-Iが

0.340 mg/kg、0.348 mg/kg、0.349 mg/kg、

であった。本認証標準物質の拡張不確か

さを含めた認証値は、オカダ酸が0.205±

0.061 mg/kg（0.144 mg/kg～0.266 mg/kg）、

ジノフィシストキシン-Iが0.45±0.11 

mg/kg（0.34 mg/kg～0.56 mg/kg）であり、

定量結果は認証値の範囲にあった。分析

結果平均の認証値に対する比は、オカダ

酸が0.983、ジノフィシストキシン-Iは

0.768であった。 

また、後述する均質性試験結果から推

定されたオカダ酸分析の併行精度はRSD

として1.7 %であることが確認された。試

料にはジノフィシストキシン-Iを含んで

いないため、均質性試験結果からは精度

を推定できず、認証試料分析は回数不足

のため、併行精度を確認することはでき

なかった。 

 

試料の均質性評価 

 作製した試料からランダムに10缶を抜

き取り、2回分析した結果をTable 1に示

す。総平均は0.146 mg/kgであった。この

結果を分散分析し、繰り返しの分散と試

料間の分散を求め、それぞれから標準偏

差を計算した。繰り返し分析の標準偏差

は、0.0024 mg/kgであり、相対標準偏差

としては1.7％であった。試料間の標準偏

差は0.0046 mg/kgであった。 

 The International Harmonized 

Protocol for the Proficiency Testing of 

Analytical Chemistry Laboratories1)に

示されているRecommendation 7及び8によ

り評価を行った。Recommendation 7は、

均質性試験に使用された分析法の精度と

試料内の均質性の評価であり、繰返しの

標準偏差 がHorwitz式のThompson修正

式2)（以下Horwitz式）から予測される室

間精度 ×0.5以下であれば、妥当と評価

される。試料濃度である0.146 mg/kgから

Horwitz式を用いて推定した は0.0312 

mg/kgであった。 は0.0024 mg/kgであ
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り、条件を満たしたことから、試料内の

均質性と分析の繰り返し性能は妥当と評

価した。 

 Recommendation 8は試料間の均質性の

評価である。試料数10、繰り返し分析数2

であれば、試料間の分散を 、 =

0.3× とするとき、 

< 1.88× + 1.01×  

を満たせば試料は均質と判断される。式

の左辺は0.000021、右辺は0.00017であり

式が成立したため、試料は技能試験に適

切な均質性を有すると評価した。 

 試料を121℃で15分間加熱した後の、オ

カ ダ 酸 濃 度 は 0.142 mg/kg 及 び 0.145 

mg/kgであった。この結果から、試料中の

オカダ酸は常温で一年間程度安定と考え

られた。確認のため、試料作製の2か月後

に試料中のオカダ酸の測定を行った。3缶

を測定した結果は、0.144 mg/kg、0.139 

mg/kg、0.148 mg/kg（平均0.144 mg/kg）

であった。均質性評価時の濃度（平均

0.146 mg/kg）と有意の差は認められず、

試料は安定と判断した。 

 

技能試験パイロットスタディ 

 28か所の試験所から参加の申し込みが

あった。2か所が国の機関、17か所が地方

自治体の衛生研究所、9か所が登録検査機

関であった。各試験所に試料1缶を送付し

た。分析方法は、各試験所が日常的に行

っている方法とした。報告〆切までに24

試験所から報告があり、その後1か月の間

に3か所から結果が報告され、報告を行っ

た試験所数は27となった。参加試験所か

ら報告されたオカダ酸濃度のヒストグラ

ムをFig.1に示す。オカダ酸群の分析法で

は、ジノフィシストキシン-Iも測定され

るが、今回は試料に添加していないため、

技能試験における評価対象とはしなかっ

た。 

 

評価方法 

 参加者数が少数の場合には、通常の技

能試験で用いられている、参加者の報告

値から計算した平均値と標準偏差に基づ

くz-スコアによる評価に変わる方法とし

て、IUPAC/CITACガイド “Selection and 

use of proficiency testing schemes for 

a limited number of participants 

—chemical analytical laboratories”3)

が示されている。以下、このガイドの概

要を示す。 

 

IUPAC/CITACガイド概要 

参加者が少数(N<30)の場合には、 

1．報告値から計算する付与値と標準偏差

の統計的信頼性が低い。 

2．N<20のとき、ロバスト統計は通常推奨

されない。 

3．外れ値検定の検出力は低い。 

といった問題が生じる。これらの問題に
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対する対応策として、技能の評価に必要

なパラメータを報告値から計算せず、試

料の付与値、技能試験の目的に適合した

標準偏差を用いることが推奨される。 

 試料の付与値の決め方としては以下の

方法が考えられる 

1. 認証標準物質を参加機関に非明示で

配付し、認証値を付与値に用いる。 

2. 認証標準物質の配付が現実的でない

場合は、認証標準物質にトレーサブルな

in-house標準物質（管理試料）を開発し

て参加機関に非明示で配付し、管理試料

の付与値を用いる。 

3．利用可能な認証標準物質がない場合は、

in-house標準物質（管理試料）を開発し

て参加機関に非明示で配付し、管理試料

の付与値を用いる。 

 技能試験の目的に適合した標準偏差

の決め方として、以下の方法が考えら

れる。 

1．国際規格等で決められた不確かさを用
いる。 

2．規制濃度ML (Maximum Limit)の1/2を

用いる。 

3．Horwitzの式による室間再現標準偏差

の予測値を用いる。ただし、参加機関は1

試料あたり1回分析することを前提とす

る。 

4．予備試験等の結果を参考に専門家集団

が決めた値を用いる。 

技能の評価指標はz-スコア、あるいは

ζスコア又はEn 数とする。 

z-スコアは下式で計算され、-2< z-ス

コア<2を許容の範囲とする。 

=
−

 

は参加機関の報告値である。  は認証

標準物質の認証値又は管理試料の付与値

を用いる。 は技能試験の目的に適合し

た標準偏差で、報告値のデータを用いず

に決める。また、付与値の不確かさ は

無視できる大きさであることが求められ

ている。 < 0.1  

 ζスコアは下式で計算され、-1<ζスコ

ア<2を許容の範囲とする。 

=
−

( ) +
 

( )は参加機関の報告値の不確かさ、

は付与値の不確かさである。 

 En数は下式で計算され、-1<En<1を許容

の範囲とする。 

E =
−

( ) +
 

( )は参加機関の報告値の拡張不確かさ、

は付与値の拡張不確かさである。 

 

 本研究では参加者の報告値に不確かさ

が付与されていないことから、-zスコア

によって評価することとした。 
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参加試験所の評価 

 参加試験所からの報告値から平均、標

準偏差、ロバスト平均、ロバスト標準偏

差を計算した。ロバスト平均および標準

偏差の計算はalgorithm A4)を用いた。平

均値は0.126 mg/kg、ロバスト平均は0.127 

mg/kg、標準偏差は0.026 mg/kg、ロバス

ト標準偏差は0.028 mg/kgであった。通常

の統計量とロバストな統計量はほぼ同じ

値であった。報告値のヒストグラムには、

外れ値と考えられるような離れた値が認

められないことからも、この結果は当然

と考えられる。 

 認証標準物質CRM-7520-a の結果は、

オカダ酸が0.201 mg/kg、0.202 mg/kg、

0.202 mg/kgで、認証範囲（0.205±0.061 

mg/kg）内であった。このことから、この

分析法の真度は98％程度と考えられる。

従って、認証物質と併行して実施した3試

料の分析結果の平均0.144 mg/kgは、試料

の付与値として適切と考えられた。試料

数が限られていたため、推奨される数で

の分析ができず、付与値の不確かさを付

与することはできなかった。報告値の平

均は、付与値とした値より12％程度小さ

くなった。 

 Horwitz式により室間標準偏差は0.031 

mg/kgと予測された。この値は、報告値の

標準偏差あるいはロバスト標準偏差より

やや大きい値となった。 

 参加者の技能の評価は、試料の付与値

である0.144 mg/kgと、はHorwitz式から

求めた室間の標準偏差0.031 mg/kgとを用

いて計算したz-スコアによることとした。

計算したz-スコアを報告値と共にTable 2

に示す。 

 z-スコアの範囲は-2.37～0.45で、-3以

下あるいは3以上はなかった。z-スコアが

-3から-2の範囲となった試験所は1か所

で、27試験所中26試験所が-2< z-スコア

<2の範囲にあった。 

 

D. 考察 

技能試験参加試験所の評価  

 結果において述べたように、このオカ

ダ酸分析技能試験では、z-スコアの計算

に、試料の付与値とHorwitz式から予測さ

れ る 室 間 精 度 を 用 い た 。 一 方 、

IUPAC/CITACガイドでは、参加者が少数

(N<30)の場合には信頼性が低いともしな

がらも、N<20のとき、ロバスト統計は通

常推奨されないと記載されており、今回

の技能試験の参加試験所数である27にお

いて、通常のロバスト統計量の使用も可

能と考えられる。 

 Fig.2には、試料の付与値とHorwitz式

から予測される室間精度から計算したz-

スコア(A)と、ロバスト統計量から計算し

たz-スコア(B)を示す。ロバスト統計量か

ら計算したz-スコアの範囲は、-1.94～

1.17で、参加試験所全てが-2< z-スコア

<2の範囲にあった。 

 z-スコア=0の位置は、(A)が全体の中心
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よりも右側に位置しているが、(B)のロバ

スト統計量から計算した場合にはほぼ中

央にあった。これは、ロバスト平均が試

料の付与値より0.02 mg/kg小さかったた

めである。 

Fig.1のヒストグラムでは、報告値全体

が1つの正規分布に従っておらず、高値と

低値の2つのグループに分かれている。こ

の状況で正規分布を前提としたロバスト

統計量から計算したz-スコアによる評価

は、妥当ではないと考えられる。試料の

付与値はヒストグラムの中央ではなく、

高値側から2番目のカラムに相当する位

置にあった。このため、z-スコアの多く

が負の値となった。 

オカダ酸を含む下痢性貝毒の規制は、

平成27年3月から、マウス法による0.05 

MU/gから機器分析法によるオカダ酸当量

0.16 mg/kgに変更された。この時に、機

器分析法が導入され、分析法の性能基準

と操作例が通知された。従って、わが国

におけるオカダ酸の機器分析の実施経験

は比較的短く、未だ習熟していないため

に付与値よりも低い値の報告が多くなっ

た可能性がある。 

試験所数が少ないことに加えて、経験

が十分ではない分析においては、参加者

報告値から求めた統計量による評価が必

ずしも妥当とはいえず、可能であればト

レーサブルな値を試料に付与し、これを

用いることが重要と考えられる。 

 

分析法の影響 

 参加試験所からは、分析結果と共に使

用した分析結果が報告された。大部分の

試験所が、下痢性貝毒分析の通知に記載

された、 

1．メタノール-90％メタノールによる抽

出 

2．加水分解 

3．脱脂 

4．ミニカラム精製 

5．LC-MS/MSによる定量 

からなる分析を実施していたが、脱脂処

理は12験所、カラム精製は5験所が実施し

ていなかった。脱脂処理とカラム精製の

両者を実施していない試験所は3か所あ

ったが、z-スコアは-1.81、-0.77、-0.19

で、特に高い値あるいは低い値になる傾

向は認められなかった。また、TOF/MSを

使用した試験所が1か所あった。 

 

E．研究発表   

1. 論文発表 

特になし 

2. 学会発表 

特になし 

 

Ⅱ. 実際に動物薬を投与した畜肉を試料

として用いる技能試験のための分析法の
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確立 

B．研究方法 

技能試験の対象とする化合物の選定 

 技能試験のための基材として検査数の

多いブタ肉を選択した。ブタに投与する

動物用医薬品として、使用頻度の高いセ

フチオフル及びエンロフロキサシンを選

択した。 

セフチオフル分析法 

試薬 

セフチオフル塩酸塩標準品は和光純薬工

業㈱製を使用した。 

アセトニトリル、メタノールはHPLC用、

水酸化ナトリウム、塩化カリウム、リン

酸一カリウム、四ほう酸ナトリウム十水

和物は特級試薬を使用した。ヨードアセ

トアミドは和光純薬工業㈱製、ジエリス

リトールは東京化成工業㈱製、ギ酸は和

光純薬工業㈱製LC/MS用を使用した。    

オクタデシルシリル化シリカゲルミニカ

ラムはWaters製Sep-Pak Plus C18 360mg）

を使用した。 

セフチオフル標準液：セフチオフル塩酸

塩標準品13.0 mgをメタノール100 mLに溶

解しセフチオフル標準原液とした（デス

フロイルセフチオフルとして100 µg/mL）。

標準原液を水で希釈し、添加用標準溶液

10 µg/mLおよび試験用標準溶液0.05- 5 

µg/mLを調製した。  

リン酸緩衝液（pH7）：リン酸一カリウム

1.36 g、0.2M水酸化ナトリウム29.5 mLを

水に溶かして200 mLとした。 

ジエリスリトール・ホウ酸緩衝液：塩化

カリウム3.7 g、ジチオエリスリトール4.0 

g及び四ほう酸ナトリウム十水和物19.0 g

を水1000 mLに溶かした。 

ヨウ化アセトアミド・リン酸緩衝液：ヨ

ードアセトアミド7.0 gをリン酸緩衝液

（pH7）50 mLに溶かした。 

装置 

ホモジナイザーは㈱セントラル貿易製、  

遠心分離機は㈱クボタ製作所製を使用し

た。 

高速液体クロマトグラフは島津製作所製

Nexera X2を、質量分析計はSCIEX製 SCIEX 

TQ-6500を使用した。測定条件を以下に示

す。 

カラム：ACQUITY UPLC BEH C18、2.1×100 

mm、1.7 µm(Waters） 

移動相：移動相A；0.1%ギ酸と移動相B；

0.1 %ギ酸アセトニトリルによるグラジエ

ント 

注入量：1 µL  

カラム温度：40℃ 

質量分析測定モード：多重反応モニタリ

ング法(MRM) 

イオン化モード：エレクトロスプレーイ

オン化法(ESI+) 
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モニターイオン：m/z 487→125 

試験溶液の調製： 

(a) デスフロイル化 

 試料5.00 gにジチオエリスリトール・

ホウ酸緩衝液70 mLを加え、ホモジナイズ

した後、毎分3,000回転で10 分間遠心分

離を行い、上澄液3 mLを採取し、50℃の

水浴中で15分間振とうした。ヨウ化アセ

トアミド・リン酸緩衝液0.6 mLを加え、

振り混ぜた後、室温で30分間静置後、４℃

に冷却し、毎分3,000回転で10 分間遠心

分離を行い、上澄液を４℃とした。 

（b）精製法 

 オクタデシルシリル化シリカゲルミニ

カラムにメタノール5 mL及びリン酸緩衝

液（pH7）5 mLを順次注入し、流出液は捨

てた。このカラムに（a）デスフロイル化

で得られた溶液を注入した後、リン酸緩

衝液（pH7）5 mLおよび水5 mLを注入し流

出液は捨てた。次いで、メタノール及び

水の混液（2:8）5 mLを注入し、流出液を

採取し、メタノール及び水の混液（2:8）

を加えて10 mLに定容し試験溶液とした。 

検量線用溶液作製： 

各濃度のセフチオフル標準液を0.2 mL採

取し、ジエリスリトール・ホウ酸緩衝液3 

mLを加え、50℃の水浴中で15分間振とう

した後、試料溶液の調製法に従って、デ

スフロイル化および精製を行い、検量線

作成用標準溶液1- 100 ng/mLを作製した。 

エンロフロキサシン分析法 

エンロフロキサシン標準品及びシプロフ

ロキサシン塩酸塩一水和物標準品は和光

純薬工業㈱を使用した。 

PL動物用医薬品サロゲート混合標準溶液

Ⅱは林純薬工業㈱製を使用した。 

アセトニトリルは残留農薬試験用及び

HPLC用を使用した。メタノールはHPLC用

を使用した。ヘキサン及び無水硫酸ナト

リウムは残留農薬試験用を、ギ酸はLC/MS

用を、N,N-ジメチルホルムアミドは特級

を使用した。 

オクタデシルシリル化シリカゲルミニカ

ラムはWaters製Sep-Pak Plus C18 360mg）

を使用した。 

エンロフロキサシン標準原液：エンロフ

ロキサシン標準品10 mgを少量のN,N-ジメ

チルホルムアミドに溶解後、メタノール

で100 mLに定容した(エンロフロキサシン

として100 µg/mL)。 

シプロフロキサシン標準原液：シプロフ

ロキサシン塩酸塩一水和物標準品11.6 mg

を少量のN,N-ジメチルホルムアミドに溶

解後、メタノールで100 mLに定容した (シ

プロフロキサシンとして100 µg/mL)。 

添加用標準溶液：エンロフロキサシン標

準原液またはシプロフロキサシン標準原

液をアセトニトリル及び水の混液（1:3）

を用いて希釈し、添加用標準溶液10 µg/mL

とした。 

内部標準溶液：PL動物用医薬品サロゲー

ト混合標準溶液Ⅱをアセトニトリル及び
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水の混液（1:3）を用いて希釈し、内部標

準液（10 ng/mL）及び添加用内部標準溶

液（0.4 µg/mL）とした。 

検量線作成用標準溶液：エンロフロキサ

シン添加用標準溶液またはシプロフロキ

サシン添加用標準溶液に、内部標準溶液

0.5 mLを加え、アセトニトリル及び水の

混液（1:3）を用いて10 mLとし、検量線

作成用標準溶液0.125 - 125 ng/mL（内部

標準0.5 ng/mL含有）とした。 

装置 

ホモジナイザーは㈱セントラル貿易製、  

遠心分離機は㈱クボタ製作所製を使用し

た。 

高速液体クロマトグラフは島津製作所製

Nexera X2を、質量分析計はSCIEX製 SCIEX 

TQ-6500を使用した。測定条件を以下に示

す。 

カラム：ACQUITY UPLC BEH C18、2.1×100 

mm、1.7 µm(Waters） 

移動相：移動相A；0.1%ギ酸と移動相B；

0.1 %ギ酸アセトニトリルのグラジエント 

注入量：2 µL  

カラム温度：40℃ 

質量分析測定モード：多重反応モニタリ

ング法(MRM) 

イオン化モード：エレクトロスプレーイ

オン化法(ESI+) 

モニターイオン：エンロフロキサシンm/z 

360→316、シプロフロキサシン m/z  

332→288、エンロフロキサシン-d8  

m/z 368→324、シプロフロキサシン-d8 

m/z 340→296m/z  

試験溶液の調製： 試料5.00 gを量り、

添加用内部標準溶液0.25 mLを添加した後、

アセトニトリル20 mL、アセトニトリル飽

和ヘキサン20 mL、無水硫酸ナトリウム10 

gを加え、ホモジナイズした。これを毎分

3,000回転で5分間遠心分離し、有機層を

採取した。得られた有機層からアセトニ

トリル層を分取した。遠心分離した沈殿

物に残ったn-ヘキサン層を加え、さらに

アセトニトリル20 mLを加えて激しく振り

混ぜた後、毎分3,000回転で5分間遠心分

離し、有機層を採取した。得られた有機

層からアセトニトリル層を分取し先のア

セトニトリル層と合わせ、アセトニトリ

ルで50 mLに定容した。定容した溶液0.25 

mLに蒸留水を加えて1 mLとし、アセトニ

トリル飽和ヘキサン0.5 mLを積層して振

り混ぜた後、毎分3,000回転で5分間遠心

分離した。アセトニトリル-水層を試験溶

液とした。 

 

セフチオフル分析法の性能確認 

 豚肉試料5 gにセフチオフル標準溶液10 

µg/mLを0.5 mL（1 µg/g相当）添加し、2

回併行分析を5日間実施した。 

 

エンロフロキサシン分析法の性能確認 
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 豚肉試料5 gにエンロフロキサシン標準

溶液10 µg/mL及びシプロフロキサシン標

準溶液10 µg/mLをそれぞれ0.5 mL（1 µg/g

相当）添加し、2回併行分析を5日間実施

した。 

 

C. 結果と考察 

分析法性能確認結果 

検量線 

セフチオフル検量線作成用標準溶液

0-10 ng/mLの7濃度及び2.0-40 ng/mLの5

濃度を測定し、得られた応答値から検量

線を作成した。検量線の相関係数（r2）は

0.995以上であった。前者の検量線は未添

加試料の測定に、後者は添加試料の測定

に使用した。 

エンロフロキサシン検量線作成用標準

溶 液 0.125- 5.0 ng/mL の 6 濃 度 及 び

2.5-125 ng/mLの６濃度を測定し、得られ

たエンロフロキサシン又はシプロキサシ

ン応答値と内部標準の応答値の比から検

量線を作成した。検量線の相関係数（r2）

は0.995以上であった。前者の検量線は未

添加試料の測定に、後者は添加試料の測

定に使用した。 

 

添加試料の分析結果 

 セフチオフル分析法の性能確認で得ら

れた分析結果をTable 3に、エンロフロキ

サシンの分析法の性能確認で得られた分

析結果をTable 4に示す。 

添加試料による真度と精度の確認 

 セフチオフル分析法の性能確認結果及

びエンロフロキサシン分析法の性能確認

結果の総平均と添加量に対する比を真度

とした。また、一元配置分散分析を行い、

併行精度と室内精度を推定した。結果を

Table 5に示す。 

 これらの分析法の使用目的は、技能試

験試料の均質性の確認であることから、

併行精度を評価した。セフチオフル分析

の併行精度は6.2％であった。セフチオフ

ル添加量から、Horwitz式により予想され

る室間精度はRSDとして16%である。得ら

れた併行精度6.2％はこの1/2以下であり、

試料の均質性確認に使用可能と判断され

た。シプロフロキサシン及びエンロフロ

キサシン分析の併行精度は5.5％及び

5.1％であり、添加量から予測される室間

精度は22％であることから、これらの分

析も試料の均質性確認に使用可能と判断

された。 

セフチオフル分析法の真度は87.7%、シ

プロフロキサシンとエンロフロキサシン

分析法の真度は77.8％及び77.5％であり、

試料の付与値を決定するための性能とし

ては不十分と判断された。 

 

E．研究発表   

1. 論文発表 

特になし 
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2. 学会発表 

特になし 
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試料番号 オカダ酸濃度 mg/kg
1 2

1709-05 0.149 0.141
1709-14 0.143 0.142
1709-19 0.142 0.144
1709-20 0.146 0.138
1709-21 0.137 0.138
1709-24 0.148 0.153

1709-28 0.148 0.150
1709-31 0.149 0.149
1709-37 0.155 0.153
1709-44 0.150 0.146

Table 1  オカダ酸分析技能試験試料の均質性評価 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig.1 オカダ酸分析結果のヒストグラム 
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No
オカダ酸濃度

 mg/kg
z -スコア

1 0.140 -0.19
2 0.154 0.26
3 0.092 -1.73
4 0.150 0.13
5 0.160 0.45
6 0.130 -0.52
7 0.130 -0.52
8 0.093 -1.70
9 0.090 -1.81
10 0.130 -0.52
11 0.140 -0.19
12 0.127 -0.61
13 0.131 -0.48
14 0.151 0.16
15 0.072 -2.37
16 0.150 0.13
17 0.122 -0.77
18 0.101 -1.45
19 0.100 -1.48
20 0.130 -0.52
21 0.090 -1.81
22 0.140 -0.19
23 0.155 0.29
25 0.150 0.13
26 0.090 -1.81
27 0.130 -0.52
28 0.160 0.45

Table 2 参加試験所から報告されたオカダ酸濃度と z-スコア 
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Fig. 2 試料の付与値と Horwitz 式から予測される室間精度から計算した z-スコア(A)と、

ロバスト統計量から計算した z-スコア(B) 
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1日目 2日目 3日目 4日目 5日目

1 0.7755 0.8745 0.9838 0.9140 0.8989
2 0.7218 0.7490 1.0780 0.8733 0.9061

セフチオフル

化合物名 試行
試料中濃度（µg/g）

標準偏差 相対標準偏差 標準偏差 相対標準偏差
µg/g µg/g % µg/g % µg/g %

セフチオフル 1 0.877 87.7 0.054 6.2 0.11 13

シプロフロキサシン 0.05 0.0389 77.8 0.0011 2.7 0.0021 5.5

エンロフロキサシン 0.05 0.0387 77.5 0.0014 3.7 0.0020 5.1

添加濃度 分析結果平均 真度 併行精度 室内精度
化合物名

Table 3 セフチオフル分析法の性能確認で得られた分析結果 

 

 

 

Table 4 エンロフロキサシン分析法の性能確認で得られた分析結果 

 

 

 

 

Table 5 セフチオフル分析法及びエンロフロキサシン分析法の性能確認結果 

 

 

 

 

 

 

 

1日目 2日目 3日目 4日目 5日目

1 0.03846 0.03676 0.04006 0.03903 0.04211
2 0.03671 0.03574 0.03901 0.04083 0.04039
1 0.03786 0.03569 0.04213 0.03938 0.03743
2 0.04006 0.03915 0.04042 0.03870 0.03655

化合物名 試行
試料中濃度（µg/g）

シプロフロキサシン

エンロフロキサシン
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平成 29 年度厚生労働科学研究費補助金（食品の安全確保推進研究事業） 

 

食品衛生検査を実施する試験所における品質保証システムに関する研究 

 

研究分担報告書 

 

新規技能試験プログラム用試料の開発に関する研究 

 

研究代表者 渡辺 卓穂 （一財）食品薬品安全センター秦野研究所 

研究分担者 井部 明広 実践女子大学生活科学部 

研究協力者 荒川 史博 日本ハム株式会社中央研究所 

 

研究要旨 

厚生労働省は、食品の安全の担保と品質の向上に加えて食品による健康危害リスクを

管理することを目的に、有害物質等の上限濃度を規定した食品規格を策定し、その実効

のために検査を実施している。多くの検査においては、有害物質の定量結果を規格に定

められた値（基準値）と比較することによって、検査対象となった食品ロットの適合を

判定している。従って、誤った判定を避けるためには、検査に携わる試験所が正しい分

析結果を得ることが必要である。消費者からの検査への信頼性を確保するため、また国

際的な食品の輸出入にあっては、検査の結果が正しいことを示すためには、分析結果の

品質保証が必須である。 

試験所間比較による技能試験は、分析結果の品質保証において必須である。それぞれ

の試験所が実施する試験のアナライトと食品の組合せによる技能試験に参加できること

が理想であるが、現実には、限られた組合せの技能試験スキームが提供されているに過

ぎない。新規技能試験プログラムの開発を困難にしている大きな要因は、技能試験での

使用に耐えうる均質性と安定性を備えた試料開発の困難さが挙げられる。また、分析を

実施している試験所が少なく、参加者数が限られると予想される場合には、通常の評価

方法が適用できないことも新規技能試験プログラム開発を困難にしている。 

本分担課題では、実際の汚染試料を模した技能試験用試料の開発をすることで、より

実践的な技能試験プログラムが行えることを目的とした。課題 4 の技能試験プログラム

の開発と協力して、本年度は、新たに基準値が設定された二枚貝中の下痢性貝毒である

オカダ酸群の技能試験用試料の開発を行った。また、次年度に実際に動物用医薬品を投
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A．研究目的 

厚生労働省は、食品の安全の担保と

向上に加えて食品による健康危害リ

スクを管理することを目的に、有害物

質等の上限濃度を規定した食品規格

を策定し、その実効のために検査を実

施している。多くの検査においては、

有害物質の定量結果を規格に定めら

れた値（基準値）と比較することによ

って、検査対象となった食品ロットの

適合を判定している。従って、誤った

判定を避けるためには、検査に携わる

試験所が正しい分析結果を得ること

が必要である。消費者からの検査への

信頼性を確保するため、また国際的な

食品の輸出入にあっては、検査の結果

が正しいことを示すためには、分析結

果の品質保証が必須である。 

分析結果の品質保証では、妥当性を

確認（validation）した分析法を採用

すること、それが正しく実施できるこ

とを確認（verification）すること、

試験に関わる手順の文書化、手順通り

に行われたことの確認と記録が必要で

ある。これらの結果として、分析結果

が一定の範囲に納まるような管理状態

を達成する。さらに管理状態にあるこ

とは、内部品質管理によって確認され

る。これらは試験所内において実施さ

れるが、分析結果の妥当性を客観的に

評価するためには、試験所間比較によ

る技能試験への参加が必須である。 

技能試験スキームの計画では、技能

試験の対象となるアナライト、食品だ

けではなく、予想される参加者数、技

能試験試料の作製法、試料の均質性お

よび安定性、参加試験所の報告結果処

理に使用する統計方法とパフォーマン

ス評価方法を考慮しなくてはならない。

それぞれの試験所が実施する試験のア

ナライトと食品の組合せによる技能試

験に参加できることが理想であるが、

現実には、限られた組合せの技能試験

スキームが提供されているに過ぎない。 

新規技能試験プログラムの開発を困

難にしている大きな要因は、技能試験

での使用に耐えうる均質性と安定性を

備えた試料開発の困難さが挙げられる。 

本分担課題では、本研究で実施され

ている課題「新規技能試験プログラム

開発及び統計学的評価に関する研究」

と連携して、新規技能試験を行うに際

し、必要な試験試料の開発を行うこと

を目的とした。 

最初のパイロットスタディは、平成

27 年 3 月に機器分析が導入され新たな

与した畜肉の技能試験を実施できるように、薬剤の選択や屠殺までの時間等、試料開発

に必要な条件の検討に着手した。 
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基準値が設定された、二枚貝中の下痢

性貝毒が計画されているので、市販の

ホタテガイむき身に下痢性貝毒である

オカダ酸を添加し、長期間常温で保管

可能な試料の開発を行った。また、次

年度に、実際に動物用医薬品を投与し

た動物の筋肉から調製した試料を用い

た技能試験のパイロットスタディを行

えるよう、投与する薬剤の選択、投与

後屠殺までの時間および試料均質化の

検討を行った。以下、これら 2 つの内

容を分けて報告する。 

 

二枚貝中オカダ酸群分析技能試験のパ

イロットスダディに供する試料開発 

B．研究方法 

試料作製 

技能試験に供する試料に求められる

要件は、均質性に加えて長期の安定性、

望ましくは常温での保管・管理が可能

な事である。従って、本研究では少な

くとも１年間常温で保管できる試料の

開発を行った。 

オカダ酸の熱安定性試験 

高圧化におけるオカダ酸の熱安定性

を確認するために、121℃で 5 分、10

分、15 分間加熱を行い加熱履歴によっ

てオカダ酸がどのような挙動を示すの

か、確認を行った。オカダ酸群により

自然汚染した貝の入手が困難であった

ため、試料の作製には市販されている

ホタテガイむき身（全体）とオカダ酸

（和光純薬工業株式会社製（code No. 

158-03273））を用いた。冷凍状態のホ

タテガイむき身 1059.7g をサイレント

カッター（KILIA 社製）にて粗く粉砕し、

そこにあらかじめ 1 mL のメタノールに

溶解したオカダ酸 200 g を添加し、サ

イレントカッターを用いて均質化処理

を行った。均質化した試料を平 3 号缶

に約 85g ずつ小分けし、ミニシーマ

MS4S（木村エンジニアリング株式会社

製）を用いて製缶した。製缶した缶詰

を 熱 水 循 環 式 レ ト ル ト 殺 菌 装 置

UHR-W70（藤森工業株式会社製）を用い

て、121℃で 5 分、10 分、15 分間加熱

殺菌を行った。 

試料中のオカダ酸の測定 

5 分、10 分、15 分間それぞれの加熱時

間で2缶ずつオカダ酸濃度を測定した。

オカダ酸測定法を以下に示す。 

装置：LC-MS/MS  Waters 社製 Xevo 

TQ(R-006-03) 

カラム：ODS 

測定質量数：803.5→255.0 

測定溶液作製：試料 2 g から 90 ％メタ

ノールでオカダ酸を抽出し、2.5 M 水酸

化ナトリウムを加え 76 ℃で加水分解

した。加水分解後の溶液を ODS カート

リッジカラムにより精製し、LC-MS/MS

により定量した。 

分析は一般社団法人青森県薬剤師会衛

生検査センターで実施した。 

パイロットスタディ用試料の作製 
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均質性評価、安定性評価、パイロッ

トスタディ 3 つの用途に用いるため試

料の作製は 40 缶を目途とした。予備検

討の結果より、加熱時間は 15 分間とし

た。予備試験用試料と同様に試料の作

製には市販されているホタテガイむき

身（全体）とオカダ酸（和光純薬工業

株式会社製（code No. 158-03273））を

用いた。冷凍状態のホタテガイむき身

5167.0g をサイレントカッター（KILIA

社製）にて粗く粉砕し、そこにあらか

じめ 5 mL のメタノールに溶解したオカ

ダ酸 1000 g を添加し、サイレントカ

ッターを用いて均質化処理を行った。

均質化した試料を平 3 号缶に約 85g ず

つ小分けし、ミニシーマ MS4S（木村エ

ンジニアリング株式会社製）を用いて

製缶した。製缶した缶詰をレトルト殺

菌装置 UHR-W70（藤森工業株式会社製）

を用いて、121℃で 15 分間加熱殺菌を

行った。得られた試料は50缶であった。

試料の均質性の確認は、本研究の分担

課題である「新規技能試験プログラム

の開発及び統計学的評価に関する研究」

により行われた。 

均質性評価の概略 

作製した 50 缶の試料からランダムに

10 缶を抜き取り、それぞれの内容物を

均質化し、2 試験試料を採取し、オカダ

酸濃度を測定した。 

安定性試験は、試料作製 1 か月後, 3

か月後に2缶のオカダ酸濃度を測定し、

経時的な変化がないか確認を行った。 

パイロットスタディは、本研究の分担

課題である「新規技能試験プログラム

の開発及び統計学的評価に関する研究」

により行われた。 

 

C. 結果及び考察 

オカダ酸の熱安定性試験 

121℃で5分、10分、15分間加熱した試

料中のオカダ酸群の分析をした。分析は

各加熱時間において2缶、それぞれの内容

物を均質化し、1試験試料を採取し、オカ

ダ酸濃度を測定した。あわせて未加熱の

試料を1缶分析した結果を表 1に示す。未

加熱試料中のオカダ酸が0.121 mg/kg、ジ

ノフィシストキシン-Iが0.012 mg/kgであ

った。5分加熱時のオカダ酸が0.149 mg/kg、

ジノフィシストキシン-Iが0.013 mg/kg、

10分加熱時のオカダ酸が0.144 mg/kg、ジ

ノフィシストキシン-Iが0.013 mg/kg、15

分加熱時のオカダ酸が0.129 mg/kg、ジノ

フィシストキシン-Iが0.012 mg/kgであっ

た。添加していないジノフィシストキシ

ン-Iが検出されたのは、試料作製に用い

たホタテガイむき身の自然汚染によるも

のと考えられた。加熱によりオカダ酸が

減少する傾向が確認されたが、15分間の

加熱後も技能試験を実施するにあたり十

分な残存が確認されたことから、パイロ

ットスタディ用の試料作製時の加熱条件

は15分間とした。 
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試料の安定性評価 

 作製した試料から、製造後1ヶ月目と3

ヶ月目にランダムに2缶を抜き取り、それ

ぞれの内容物を均質化し、2試験試料を採

取し、オカダ酸濃度を測定した。均質性

評価の結果とともに表 2に示す。1ヶ月目

は0.147 mg/kg、0.147 mg/kg、3ヶ月目は

0.152 mg/kg、0.156 mg/kgであった。 

 

D. 考察 

パイロットスタディ用試料の作製 

パイロットスタディ用試料の作製に際

し、オカダ酸の添加濃度は平成27年3月に

変更された機器分析法による規制値0.16 

mg/kgを目安にした。高圧下での加熱によ

るオカダ酸群の減少も鑑みて、0.2 mg/kg

の濃度で試料配合を行った。予備試験と

して実施した加熱時間の検討において、

15分間の加熱後では配合濃度の64.5%に

あたる0.129 mg/kgであった。一方で、同

時に試験をした未加熱試料は配合濃度の

60.5%にあたる0.121 mg/kgであった。こ

れらから15分間加熱後の試料において配

合濃度より低い結果が得られたのは、加

熱による減少よりも混合時の作業におい

てロスしたものと示唆された。 

パイロットスタディ用の試料作成におい

ては、試料の内在性酵素等による分解に

も配慮し、混合時に試料のマトリクスで

あるホタテガイむき身とアナライトであ

るオカダ酸の常温での接触時間を短くし、

混合後直ぐにレトルト殺菌を行った。

5167.0 gの試料原料から50缶の試料を得、

このうちランダムに10缶を抜取り均質性

の評価を実施した。均質性の評価は、本

研究の分担課題である「新規技能試験プ

ログラムの開発及び統計学的評価に関す

る研究」により評価され、技能試験に供

するのに適切であると評価された。安定

性に関しては、1ヶ月目は0.147 mg/kg、

0.147 mg/kg、3ヶ月目は0.152 mg/kg、

0.156 mg/kgであった。3ヶ月目の2試料は

高い値側に寄っていることが確認された

が、均質性評価時の10試料の2併行試験の

総平均0.146 mg/kg±0.00491 mg/kgから

95%の信頼区間を計算すると0.136 mg/kg

～0.156 mg/kgであり、95%の信頼区間内

に納まっており、t検定の結果からも有意

な変動は確認されなかった。 

 

実際に動物薬を投与した畜肉を試料とし

て用いる技能試験のための試料開発 

 動物用医薬品、農薬等の有害物質で自

然汚染された標準物質は、その性質から

開発されているものが少なく、多くの場

合試験機関は汚染していないマトリクス

にアナライトを添加、混合した試料を用

いて試験の精度を担保している。しかし、

抽出から測定まで一連の試験の精度を評

価するには、添加・混合された標準物質

では十分ではない。そこで本分担研究で

は、実際の農場で使用されている動物用

医薬品によって汚染された標準物質の開

発を行った。 
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B．研究方法 

動物用医薬品により汚染された豚肉試

料の作製 

 豚の飼育、屠殺は茨城県内の契約農

場へ委託した。投与する動物用医薬品

は、通常の飼育に用いているエンロフ

ロキサシン製剤およびセフチオフル製

剤とした。豚へのエンロフロキサシン

の投与用量、用法は体重1kgに2.5～5.0 

mg、頸部の筋肉内に注射すると定めら

れているので、今回は約 100 kg の豚に

対して 300 mg の量を頸部筋肉中に注射

した。セフチオフルに関しては投与用

量、用法は体重 1kg に 1～3 mg、頸部の

筋肉内に注射すると定められているの

で、今回は約100 kgの豚に対して200 mg

の量を頸部筋肉中に注射した。エンロ

フロキサシンとセフチオフルは 1 頭の

個体に対して同時に投与した。 

技能試験に適した均質な試料を得る

には、薬剤投与からの時間を十分にと

り、薬剤を生体中に十分に拡散させる

必要がある。一方で、過剰な時間をと

ると薬剤は代謝・排出され、技能試験

に用いる試料を得ることができない。

そこで、今回は薬剤投与からの時間が

異なる 2 つの区で試験を実施した。投

与から屠殺までの時間が約 24時間の区

を試験区 1、約 6 時間の区を試験区 2 と

した。研究用に薬剤を投与した豚は休

薬期間を遵守せず屠畜をするので、肉

が市場に出回らないよう屠畜場の通常

作業が全て終了した後屠畜し、屠体に

は識別用の札を付し、二頭とも全量を

買い上げた。 

 

投与した動物用医薬品の各部位への分

布および残留量の確認 

薬剤投与からの適切な経過時間を検

討するために、薬剤投与の 6 時間後に屠

殺した試験区 2 の半身から、ウデ、ロー

ス、モモを切り出した（図 1, 2）。切り

出した 3 つの部位から約 200g のサンプ

リングを 2 ヶ所行い、動物用医薬品の測

定を行った。測定対象項目はエンロフロ

キサシン、セフチオフルとし、それぞれ

の代謝物は含めなかった。測定法を以下

に示す。 

測定は、公定法である「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 第 2 章 HPLC

による動物用医薬品等の一斉試験法Ⅰ

（畜水産物）」に準じた。 

試験方法の概略 

試料 5.00 g を量り採りアセトニトリル

20 mL、アセトニトリル飽和ヘキサン 20 

mL、無水硫酸ナトリウム 10 g を加え、

ホモジナイズした。これを毎分 3,000 回

転で 5 分間遠心分離し、有機層を採取し

た。得られた有機層からアセトニトリル

層を分取し、残った n-ヘキサン層を遠心

分離した残留物に加え、さらにアセトニ

トリル 20 mL を加えて激しく振り混ぜた

後、毎分 3,000回転で 5分間遠心分離し、

有機層を採取した。得られた有機層から
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アセトニトリル層を分取し先のアセト

ニトリル層と合わせ、アセトニトリルで

50 mL に定容した。定容した溶液 0.5 mL

を採取し、蒸留水を加えて1mLに定容し、

この溶液にアセトニトリル飽和ヘキサ

ン 0.5 mL を積層して振り混ぜた後、毎

分 3,000 回転で 5 分間遠心分離した。ア

セトニトリル-水層を試験溶液とし、

LC-MS/MS にて測定を行った。本法による

定量限界は 0.01 ppm であった。 

測定は公益社団法人日本食品衛生協

会 化学試験部で実施した。 

 

薬剤投与から屠殺までの経過時間およ

び試料の粉砕処理による動物用医薬品

の残留確認 

均質化した試料を作製するには、生

体内中に薬剤を十分に拡散させること

に加えて、適切な均質化処理を行う必

要がある。長い時間粉砕を行えば均質

な試料の調整は可能であるが、過剰な

時間をとると試料の均質化の際、内在

性酵素等の働きにより、アナライトが

分解することが考えられる。従って、

技能試験用試料にはできるだけ粉砕の

程度が低いものが望まれる。一方で、

粉砕の程度が低すぎると試料が十分に

均質化されない問題が生じる。そこで

粉砕処理によって薬剤がどのような変

動をするのか確認した。先の筋肉中の

分布を確認した試験においてウデ、ロ

ース、モモへの局在は確認されなかっ

たので、筋繊維が複雑ではないロース

を用いて薬剤投与からの経過時間およ

び粉砕処理による薬剤の残留確認を行

った。薬剤投与の 24 時間後に屠殺した

試験区 1 の半身、6 時間後に屠殺した試

験区 2 の半身から、ロース肉を切り出

し、切り出したロース肉を 20等分し（図

3）、奇数の 10 試料は粉砕せずにそのま

ま 1 試料あたり 2 試験試料採取し動物

用医薬品の測定に、偶数はサイレント

カッター（KILIA 社製）を用いて 3 分間

粉砕したものを 10個に小分けしたもの

を試料とした。試験の総数は、薬剤投

与から屠殺までの時間が異なる 2 つの

区、試料粉砕の有り無しの 2 種と計 4

つの区分において 10 試料 2 試験の 80

試験を実施した。 

エンロフロキサシン及びセフチオフル

の技能試験のための分析法の開発は、本

研究の分担課題である「新規技能試験プ

ログラムの開発及び統計学的評価に関す

る研究」により行われた。 

 

C. 結果及び考察 

投与した動物用医薬品の各部位への分

布および残留量の確認 

投与した動物用医薬品が豚の筋肉中へ

どのように分布したかを確認したところ、

エンロフロキサシンのウデの値は2.4 

mg/kg、2.6 mg/kg、ロースの値は2.6 mg/kg、

2.7 mg/kg、モモの値は2.8 mg/kg、2.7 

mg/kgであった（表3）。試験数は少ないが、

ウデ、ロース、モモの結果から屠殺の約6
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時間前に薬剤を投与した試験区2では、薬

剤が全身に均等に分布していることが確

認された。一方、セフチオフルはすべて

の部位から検出されなかった。これは投

与されたセフチオフルが即時体内で代謝

され、代謝産物のデスフロイルセフチオ

フルの状態で残留しているためと考えら

れた。 

 

粉砕処理による動物用医薬品の残留確

認 

薬剤投与からの時間と適切な粉砕条件

を検討した結果を表4に示す。薬剤投与後

24時間の筋肉においては、粉砕処理の有

無に関わらず、セフチオフルは検出され

ない、もしくはごく微量検出された試料

が一部あるのみで均質性の評価までは行

えなかった。一方、エンロフロキサシン

は投与後24時間の試料においても残留が

確認された。その残留量は未粉砕の区で

総平均0.152 mg/kg、3分間粉砕の区で総

平均0.136 mg/kgであった。薬剤投与後6

時間の筋肉においては、未粉砕の区でエ

ンロフロキサシンが総平均2.512 mg/kg、

セフチオフルが総平均0.141 mg/kg、3分

間粉砕の区ではエンロフロキサシンが総

平均2.451 mg/kg、セフチオフルが総平均

0.163 mg/kgであった。 

各試験区の結果を分散分析し、繰り返

し分析の分散と試料間の分散の計算結果

を表5に示した。均質性評価に用いた分析

法の精度および試料の均質性の評価は、

IUPAC に よ り 発 表 さ れ て い る The 

International Harmonized Protocol for 

the Proficiency Testing of Analytical 

Chemistry LaboratorieのRecommendation 

7及び8により行った。Recommendation 7

は、均質性試験に使用された分析法の精

度の評価であり、分析の併行精度 _ が

Horwitz式から予測される室間精度 _ の

0.5倍以下であれば、妥当と評価される。

薬剤投与後6時間、試料未粉砕区のセフチ

オフルのみ分析法は妥当とはならなかっ

た。エンロフロキサシンの分析法はいず

れの試料調製区においても条件を満たし

て お り 、 妥 当 で あ る と 評 価 し た 。

Recommendation 8による試料間の均質性

の評価は、試料数10、繰り返し分析数が2

であれば、試料間の分散を 、 =

0.3× とするとき、 

< 1.88× + 1.01×  

を満たすときに試料は均質と判断される。

今回の検討では投与後24時間、6時間の区

においても3分間粉砕した場合のみ均質

と判断され、粉砕試料のみ技能試験に適

切と評価された。 

 

D. 考察 

 豚頸部の筋肉中に投与されたエンロ

フロキサシンおよびセフチオフルは投

与後6時間以内に全身の筋肉中にほぼ均

等に行きわたることが確認された。セフ

チオフルに関しては、投与後 6 時間の試

料からでも、セフチオフルとしては検出

されず、代謝物であるデスフロイロセフ
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チオフルとしてのみ検出された。これは

2015 年 3 月に食品安全員会から報告さ

れている動物用医薬品評価書に記載さ

れている薬物動態試験の結果と一致し

た。筋肉への残留量については、3 mg/kg

の割合で投与したエンロフロキサシン

が 6 時間後で投与量の 82.7%にあたる総

平均 2.482 mg/kg、24 時間後では投与量

の約 9.6%にあたる総平均 0.144 mg/kg

であった。2 mg/kg の割合で投与したセ

フチオフルは 6 時間後で投与量の約

7.6%にあたる総平均 0.152 mg/kg、24 時

間後では検出されなかった。本研究に使

用したエンロフロキサシン、セフチオフ

ルの休薬期間はそれぞれ 14 日間、3 日間

と定められていることからも、残留量に

ついては妥当であると考えられる。今年

度の結果から、技能試験のパイロットス

タディを行うための動物用医薬品の試

料としてはエンロフロキサシン、セフチ

オフルを投与後 6時間で屠殺した個体の

ロース肉を 3分間均質化処理したものが

最適であると考えられた。 

 

D．研究発表   

1. 論文発表 

特になし 

2. 学会発表 

特になし 
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表 1  オカダ酸群の熱安定性試験 

  

 

 

表 2 ホタテガイ試料中のオカダ酸の保存安定性 

  
 

0min 5min 10min 15min

オカダ酸（n=1） 0.121 0.155 0.142 0.130

オカダ酸（n=2） 0.142 0.145 0.128

DTX1（n=1） 0.012 0.014 0.011 0.012

DTX1（n=2） 0.012 0.015 0.011

（mg/kg）
DTX-1: ジノフィシストキシン-I
時間は121℃での加熱時間

試料番号
1 2

均質性評価時 1709-05 0.149 0.141
1709-14 0.143 0.142
1709-19 0.142 0.144
1709-20 0.146 0.138
1709-21 0.137 0.138
1709-24 0.148 0.153
1709-28 0.148 0.150
1709-31 0.149 0.149
1709-37 0.155 0.153
1709-44 0.150 0.146

作製1ヶ月後 1709-10 0.145 0.149
1709-36 0.149 0.145

作製3ヶ月後 1709-46 0.146 0.157
1709-49 0.156 0.156

オカダ酸濃度（mg/kg）
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図 1 豚半身 （赤丸部分の筋肉を取り出す） 

 

 

 
図 2 豚筋肉（左：ウデ、中：ロース、右：モモ） 

 

 

表 3 動物用医薬品の筋肉中への分布 

 

部位
1 2 1 2

ウデ 2.4 2.6 ND ND
ロース 2.6 2.7 ND ND
モモ 2.8 2.7 ND ND

エンロフロキサシン（mg/kg） セフチオフル（mg/kg）
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図 3 20 分割したロース肉 
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