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A. 研究目的 

食肉を EU へ輸出するには、欧州議会および理

事会規則（EU）2017/625、欧州委員会委任規則

（EU）2022/1644、および欧州委員会施行規則（EU）

2022/1646 に準拠した残留物質モニタリング計画

に基づき、動物用医薬品等のモニタリング検査を

実施する必要がある。検査対象となる薬理活性物

質は、禁止・未承認物質である A 物質（スチルベン

類、抗甲状腺薬、ステロイド類、レゾルシル酸ラクト

ン類、β-作動薬等）と、その他の B 物質（抗菌性物

質、駆虫剤、鎮静剤、非ステロイド性抗炎症薬、抗

コクシジウム剤等）に分類される。B 物質がモニタリ

ング部位（肝臓、腎臓等）から検出された場合は筋

肉の追加検査を行い、基準値超過が確認されると

原因調査が求められる。一方、A 物質がモニタリン

グ部位（尿、肝臓、腎臓等）から検出された場合は、

原因究明と必要な措置が完了するまで輸出が禁

止される。また、輸出先である EU での検査で A 物

質が検出された場合には、我が国においても検査

を実施し、原因の調査が必要となる。 

本研究では、モニタリング検査または EU におけ

研究要旨 

牛肉等の食肉を EU へ輸出する際には、動物用医薬品等のモニタリング検査を実施する必要がある。

また、輸出先である EU で行われる輸入時検査において A 物質が検出された場合には、我が国にお

いても検査を実施し、原因調査を行う必要がある。本研究では、EU での輸入時検査において A 物質

が検出された場合に、その原因を調査するための分析法として、鶏筋肉中のニトロイミダゾール類分析

法及び牛／鶏筋肉中の β-作動薬分析法を開発し、妥当性評価試験を実施した。ニトロイミダゾール類

分析法として、試料からアセトン及び酢酸で抽出した後、強酸性陽イオン交換ミニカラムで精製し、LC-

MS/MS で定量及び確認する方法を確立した。鶏筋肉を用いて添加濃度 0.1 μg/kg（ジメトリダゾール、

ロニダゾール、2-ヒドロキシメチル-1-メチル-5-ニトロイミダゾールは 0.2 μg/kg）で妥当性評価試験を実施

した結果、真度、併行精度、室内精度及び選択性の目標値を満たした。また、β-作動薬（クレンブテロ

ール、ラクトパミン、サルブタモール、ジルパテロール、シマテロール）分析法として、試料からアセトン

で抽出した後、スルホン酸塩修飾ジビニルベンゼン-N-ビニルピロリドン共重合体ミニカラムで精製し、

LC-MS/MS で定量及び確認する方法を確立した。牛及び鶏筋肉を用いて添加濃度 0.5 μg/kg（クレン

ブテロールは 0.05 μg/kg、シマテロールは 0.1 μg/kg）で妥当性評価試験を実施した結果、真度、併行

精度、室内精度及び選択性の目標値を満たした。これらの結果から、ニトロイミダゾール類分析法及び

β-作動薬分析法はいずれも残留分析法として妥当であることが示された。 
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る輸入時検査において A 物質が検出された場合

の分析法を開発し、迅速な輸出再開を可能とする

体制の整備を目的とする。本年度は、EUでの輸入

時検査において筋肉から A 物質が検出された場

合の原因調査のための分析法として、ニトロイミダ

ゾール類（7 化合物）分析法および β-作動薬（5 化

合物）分析法を開発し、妥当性評価試験を実施し

た。 

 

B. 研究方法 

［1］ ニトロイミダゾール類(ジメトリダゾール、ロニダ

ゾール、メトロニダゾール、イプロニダゾール、2-ヒド

ロキシメチル-1-メチル-5-ニトロイミダゾール、1-(2-ヒ

ドロキシエチル)-2-ヒドロキシメチル-5-ニトロイミダゾ

ール、1-メチル-2-(2'-ヒドロキシイソプロピル)-5-ニト

ロイミダゾール)分析法 

1．試料 

鶏の筋肉は、インターネット経由で千葉県産を購

入した。可能な限り脂肪層を除き、ロボクープブリクサ

ーを用いて細切均一化した。 

2．試薬・試液 

ジメトリダゾール標準品：純度 99.6％(富士フイルム

和光純薬製) (DTZ 標準品) 

ロニダゾール標準品：純度 98.95％(Dr.Ehrenstorfer

製) (RNZ 標準品) 

メトロニダゾール標準品：純度 100.0％(富士フイル

ム和光純薬製) (MNZ 標準品) 

イプロニダゾール標準品：純度 99.2％(富士フイル

ム和光純薬製) (INZ 標準品) 

ジメトリダゾール代謝産物 A 標準品：純度 99.5％

(富士フイルム和光純薬製) (HMMNI 標準品) 

メトロニダゾール-OH 標準品：純度 99.1％(Sigma-

Aldrich 製) (MNZOH 標準品) 

イプロニダゾール代謝産物 B 標準品：純度 99.8％

(富士フイルム和光純薬製) (INZOH 標準品) 

ジメトリダゾール-d3：(富士フイルム和光純薬製) 

(DTZ-d3) 

ロニダゾール-d3：(林純薬工業製) (RNZ-d3) 

メトロニダゾール-d4：(林純薬工業製) (MNZ-d4) 

イプロニダゾール-d3：(Sigma-Aldrich 製) (INZ-d3) 

ヒドロキシジメトリダゾール-d3：(Toronto Research 

Chemicals 製) (HMMNI-d3) 

ヒドロキシメトロニダゾール-d4：(Toronto Research 

Chemicals 製) (MNZOH-d4) 

ヒドロキシイプロニダゾール-d3：(Toronto Research 

Chemicals 製) (INZOH-d3) 

メタノール、アセトニトリル、酢酸エチル、酢酸：特

級(富士フイルム和光純薬製) 

アセトン、28％アンモニア水：特級(関東化学製) 

ギ酸：LC-MS 用(富士フイルム和光純薬製) 

アセトニトリル：LC-MS 用(関東化学製) 

強 酸 性 陽 イ オ ン 交 換 ミ ニ カ ラ ム ：Bond Elut 

SCX(500 mg/3 mL、Agilent 製) 

メ ン ブ レ ン フ ィ ル タ ー ：Millex-LG(0.2 μm、

MILLIPORE 製) 

水、メタノール及びギ酸の混液(900:100:1)：水 900 

mL、メタノール100 mL及びギ酸1 mLを混合した。 

酢酸エチル及び酢酸の混液(19:1)：酢酸エチル 95 

mL 及び酢酸 5 mL を混合した。 

アセトニトリル及び 28％アンモニア水の混液

(49:1)：アセトニトリル(特級)98 mL 及び 28％アンモ

ニア水 2 mL を混合した。 

水及びギ酸の混液(1000：1)：水 1000 mL 及びギ酸

1 mL を混合した。 

標準原液：DTZ 標準品約 10 mg を精秤し、メタノー

ルで溶解して 100 mg/L 溶液を調製した。RNZ 標

準品約 10 mg を精秤し、メタノールで溶解して 100 

mg/L 溶液を調製した。MNZ 標準品約 10 mg を精

秤し、メタノールで溶解して 100 mg/L 溶液を調製

した。INZ 標準品約 10 mg を精秤し、メタノールで
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溶解して 100 mg/L 溶液を調製した。HMMNI 標準

品約 10 mg を精秤し、メタノールで溶解して 100 

mg/L 溶液を調製した。MNZOH 標準品約 10 mgを

精秤し、メタノールで溶解して 100 mg/L 溶液を調

製した。INZOH 標準品約 10 mg を精秤し、メタノー

ルで溶解して 100 mg/L 溶液を調製した。 

内標準原液：10 mg 容量の DTZ-d3 をメタノールで

洗いこみ、メタノールで溶解して 100 mg/L 溶液を

調製した。10 mg 容量の RNZ-d3 をメタノールで洗

いこみ、メタノールで溶解して 100 mg/L 溶液を調

製した。10 mg 容量の MNZ-d4 をメタノールで洗い

こみ、メタノールで溶解して 100 mg/L 溶液を調製

した。10 mg 容量の INZ-d3 をメタノールで洗いこみ、

メタノールで溶解して 100 mg/L 溶液を調製した。5 

mg 容量の HMMNI-d3 をメタノールで洗いこみ、メ

タノールで溶解して 100 mg/L 溶液を調製した。1 

mg 容量の MNZOH-d4 をメタノールで洗いこみ、メ

タノールで溶解して 50 mg/L 溶液を調製した。2.5 

mg 容量の INZOH-d3 をメタノールで洗いこみ、メタ

ノールで溶解して 100 mg/L 溶液を調製した。 

添加用標準溶液：DTZ 標準原液、RNZ 標準原液

及び HMMNI 標準原液をメタノールで希釈して 10 

mg/L 混合溶液を調製した。MNZ 標準原液、INZ

標準原液、MNZOH 標準原液及び INZOH 標準原

液をメタノールで希釈して 5 mg/L 混合溶液を調製

した。さらに、これら溶液を水、メタノール及びギ酸

の混液(900:100:1)で希釈して 2 µg/L(DTZ、RNZ

及び HMMNI)及び 1 µg/L(MNZ、INZ、MNZOH

及び INZOH)混合溶液を調製した。 

添加用内標準溶液：DTZ-d3 内標準原液、RNZ-d3

内標準原液及び HMMNI-d3内標準原液をメタノー

ルで希釈して 1 mg/L 溶液を調製した。MNZ-d4 内

標準原液、INZ-d3 内標準原液、MNZOH-d4 内標

準原液及び INZOH-d3 内標準原液をメタノールで

希釈して 0.5 mg/L 溶液を調製した。さらに、これら

溶液を水、メタノール及びギ酸の混液(900:100:1)

で 希 釈 し て 20 µg/L(DTZ-d3、RNZ-d3 及 び

HMMNI-d3)及 び 10 µg/L(MNZ-d4、INZ-d3、

MNZOH-d4及び INZOH-d3)混合溶液を調製した。 

3．装置 

ホモジナイザー：NS-52(マイクロテック・ニチオン

製) 

ロータリーエバポレーター：N-1000V(東京理化器

械製) 

遠心分離機：H-60R(コクサン製) 

 

LC-MS/MS 

装置 型 式 メーカー 

MS Xevo TQ-XS Waters 

LC 
ACQUITY 
Premier QSM 

Waters 

データ処理 MassLynx Waters 

 

4．測定条件 

 表1に示した。 

5．定量 

DTZ 標準原液、RNZ 標準原液及び HMMNI 標

準原液をメタノールで希釈して 10 mg/L 混合溶液

を調製した。MNZ 標準原液、 INZ 標準原液、

MNZOH 標準原液及び INZOH 標準原液をメタノ

ールで希釈して 5 mg/L 混合溶液を調製した。

DTZ-d3 内標準原液、RNZ-d3 内標準原液及び

HMMNI-d3 内標準原液をメタノールで希釈して 1 

mg/L 溶液を調製した。MNZ-d4 内標準原液、INZ-

d3 内 標 準 原 液 、MNZOH-d4 内 標 準 原 液 及 び

INZOH-d3 内標準原液をメタノールで希釈して 0.5 

mg/L 溶液を調製した。さらに、これら溶液を水、メ

タノール及びギ酸の混液(900:100:1)で希釈して表

3 の①～⑤の内標準混合標準溶液を調製した。 
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DTZ、MNZ及び INZはこの溶液 0.4 µLを、RNZ、

HMMNI、MNZOH 及び INZOH は 4 µL を LC-

MS/MS に注入して、得られた DTZ-d3 のピーク面

積に対する DTZ、RNZ-d3 のピーク面積に対する

RNZ、MNZ-d4 のピーク面積に対する MNZ、INZ-

d3 のピーク面積に対する INZ、HMMNI-d3 のピー

ク面積に対する HMMNI、MNZOH-d4 のピーク面

積に対する MNZOH 及び INZOH-d3のピーク面積

に対する INZOH のピーク面積の比を用いて検量

線を作成した。DTZ、MNZ 及び INZ は試験溶液

0.4 µL を、RNZ、HMMNI、MNZOH 及び INZOH

は 4 µL を LC-MS/MS に注入し、検量線から内部

標準法により DTZ、RNZ、MNZ、INZ、HMMNI、

MNZOH 及び INZOH の含量を算出した。 

6．添加試料の調製 

試料 10 g に添加用混合標準溶液[2 µg/L(DTZ、

RNZ 及 び HMMNI)及 び 1 µg/L(MNZ、INZ、

MNZOH 及び INZOH)1000 µL[水、メタノール及び

ギ酸の混液(900:100:1)]及び添加用内標準溶液

[20 µg/L(DTZ-d3、 RNZ-d3 及び HMMNI-d3)及び

10 µg/L(MNZ-d4、INZ-d3、MNZOH-d4 及 び

INZOH-d3)]500 µL[水、メタノール及びギ酸の混液

(900:100:1)]を添加し、30 分間放置した。 

7．試験溶液の調製 

概要 

DTZ、RNZ、MNZ、INZ、HMMNI、MNZOH 及

び INZOH を試料からアセトン及び酢酸で抽出した

後、ベンゼンスルホニルプロピルシリル化シリカゲ

ルミニカラムで精製し、LC-MS/MS で定量及び確

認した。 

分析法フローチャートを図 1 に示した。 

(1)抽出  

試料 10 g を 250 mL 容広口ポリ瓶に量り採り、ア

セトン 50 mL 及び酢酸 1 mL を加えた後、ホモジナ

イザーで撹拌した。2250 ×g で 5 分間遠心分離した

後、上清を綿栓ろ過した。次いで残留物にアセトン

30 mL を加え、ホモジナイザーで撹拌した。2250 

×g で 5 分間遠心分離した後、上清を綿栓ろ過した。

ろ液を 100 mL 容全量フラスコに合わせ、アセトン

で定容した。 

(2)精製 

抽出液 5 mL（試料 0.5 g 相当）に酢酸エチル及

び酢酸の混液(19:1) 5 mL を混合した液をベンゼン

スルホニルプロピルシリル化シリカゲルミニカラム

[Bond Elut SCX(500 mg/3 mL)](あらかじめメタノー

ル 3 mL、酢酸エチル及び酢酸の混液(19:1)3 mL

で洗浄したもの)に負荷した。アセトン 5 mL、メタノ

ール 5 mL 及びアセトニトリル 5 mL で洗浄した後、

アセトニトリル及び 28％アンモニア水の混液

(49:1)15 mL で溶出した。溶出液をナス形フラスコ

に入れて、ロータリーエバポレーター(40℃)で濃縮

乾固し、室温で窒素ガスを通じ残存溶媒を除去し

た。 残留物を水 、メ タノール及びギ 酸の混液

(900:100:1)0.5 mL に溶解し、メンブレンフィルター

でろ過したものを試験溶液とした。 

8．マトリックス添加標準溶液の調製 

「7．試験溶液の調製」に記載した方法に従いブ

ランク試料を濃縮(溶媒除去)操作まで行い、残留

物に 0.2 µg/L(DTZ、RNZ 及び HMMNI)及び 0.1 

µg/L(MNZ、INZ、MNZOH 及び INZOH)混合標準

溶液 0.5 mL を加えて溶解したものをマトリックス添

加標準溶液とした。 

9．妥当性評価試験 
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鶏 の 筋 肉 を 対 象 に 定 量 限 界 濃 度[0.2 

μg/kg(DTZ、RNZ 及 び HMMNI)及 び 0.1 

μg/kg(MNZ、INZ、MNZOH 及び INZOH)]で妥当

性評価試験を実施した。妥当性評価ガイドライン

に従い、1 日 1 回(2 併行)、5 日間の枝分かれ実験

を行い、各性能パラメータを評価した。 

 

［2］ β-作動薬(クレンブテロール、ラクトパミン、サ

ルブタモール、ジルパテロール、シマテロール )分

析法 

1．試料 

牛の筋肉は、インターネット経由で北海道産を

購入した。可能な限り脂肪層を除き、ロボクープブ

リクサーを用いて細切均一化した。 

鶏の筋肉は、インターネット経由で千葉県産を

購入した。可能な限り脂肪層を除き、ロボクープブ

リクサーを用いて細切均一化した。 

2．試薬・試液 

クレンブテロール標準品：純度 99.9％(林純薬工業

製) (CBT 標準品) 

ラクトパミン塩酸塩標準品：純度 96.3％(Sigma-

Aldrich 製) (RCP 塩酸塩標準品) 

サルブタモール標準品：純度 99.99％(Sigma-

Aldrich 製) (SAL 標準品) 

ジ ル パ テ ロ ー ル 塩 酸 塩 標 準 品 ： 純 度 96.7％

(Sigma-Aldrich 製) (ZPT 塩酸塩標準品) 

シマテロール標準品：純度 100.0％(Sigma-Aldrich

製) (CMT 標準品) 

クレンブテロール-d9：(Sigma-Aldrich 製) (CBT-d9) 

ラ ク ト パ ミ ン-d6 塩 酸 塩 ：(Toronto Research 

Chemicals 製) (RCP-d6 塩酸塩) 

サルブタモール-d9：(Toronto Research Chemicals

製) (SAL-d9) 

ジ ル パ テ ロ ー ル-(イ ソ プ ロ ピ ル-13C3)塩 酸 塩 ：

(Sigma-Aldrich 製) (ZPT-13C3 塩酸塩) 

シマテロール-d7：(Sigma-Aldrich 製) (CMT-d7) 

メタノール：LC-MS 用(富士フイルム和光純薬製) 

ギ酸：LC-MS 用(富士フイルム和光純薬製) 

メタノール、酢酸アンモニウム、25％アンモニア水：

特級(富士フイルム和光純薬製) 

アセトン：特級(関東化学製) 

スルホン酸塩修飾ジビニルベンゼン-N-ビニルピロ

リドン共重合体ミニカラム：Oasis MCX (500 mg/6 

mL、Waters 製) 

メンブレンフィルター：TORAST Disc(0.22 μm、島

津ジーエルシー製)  

メタノール及び水の混液(1:1)：メタノール(特級)500 

mL 及び水 500 mL を混合した。 

水及びメタノールの混液(95:5)：水 950 mL 及びメタ

ノール(特級)50 mL を混合した。 

水及び 25％アンモニア水の混液(98:2)：水 98 mL

及び 25％アンモニア水 2 mL を混合した。 

メタノール及び 25％アンモニア水の混液(98:2)：メ

タノール(特級)98 mL 及び 25％アンモニア水 2 mL

を混合した。 

水、1 mol/L 酢酸アンモニウム溶液及びギ酸の混

液(1000:2:1)：水 1000 mL、1 mol/L 酢酸アンモニウ

ム溶液 2 mL 及びギ酸 1 mL を混合した。 

標準原液：CBT 標準品約 10 mg を精秤し、メタノー

ル(特級)で溶解して 100 mg/L 溶液を調製した。

RCP 塩酸塩標準品約 11.7 mg(RCP 10 mg 相当) を

精秤し、メタノール(特級)で溶解して 100 mg/L 溶

液を調製した。SAL 標準品約 10 mg を精秤し、メタ

ノール(特級)で溶解して 100 mg/L 溶液を調製した。

ZPT 塩酸塩標準品約 5.9 mg(ZPT 5 mg 相当)を精

秤し、メタノール(特級)で溶解して 100 mg/L 溶液を

調製した。CMT 標準品約 5 mg を精秤し、メタノー

ル(特級)で溶解して 100 mg/L 溶液を調製した。 
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内標準原液：10 mg 容量の CBT-d9 をメタノール(特

級)で洗いこみ、メタノール(特級)で溶解して 100 

mg/L 溶液を調製した。1 mg 容量の RCP-d6塩酸塩

をメタノール(特級)で洗いこみ、メタノール(特級)で

溶解して 50 mg/L 溶液を調製した。 2.5 mg 容量の

SAL-d9 をメタノール(特級)で洗いこみ、メタノール

(特級)で溶解して 50 mg/L 溶液を調製した。10 mg

容量の ZPT-13C3 塩酸塩をメタノール(特級)で洗い

こみ、メタノール(特級)で溶解して 100 mg/L 溶液を

調製した。10 mg 容量の CMT-d7 をメタノール(特

級)で洗いこみ、メタノール(特級)で溶解して 100 

mg/L 溶液を調製した。 

添加用標準溶液：CBT 標準原液をメタノール(特

級)で希釈して 5 mg/L 溶液を調製した。RCP 標準

原液、SAL 標準原液及び ZPT 標準原液をメタノー

ル(特級)で希釈して 5 mg/L 溶液を調製した。CMT

標準原液をメタノール(特級)で希釈して 5 mg/L 溶

液を調製した。さらに、これら溶液を水及びメタノー

ル の 混 液(95:5)で 希 釈 し て 5 µg/L(CBT)、50 

µg/L(RCP、SAL 及び ZPT)及び 10 µg/L(CMT)混

合溶液を調製した。 

添加用内標準溶液：CBT-d9 内標準原液及び

CMT-d7 内標準原液を水及びメタノールの混液

(95:5)で希釈して 0.1 mg/L 溶液を調製した。RCP-

d6 内標準原液、SAL-d9 内標準原液及び ZPT-13C3

内標準原液を水及びメタノールの混液(95:5)で希

釈して 0.5 mg/L 溶液を調製した。さらに、これら溶

液を水及びメタノールの混液(95:5)で希釈して 10 

µg/L(CBT-d9 及び CMT-d7)及び 50 µg/L(RCP-d6、

SAL-d9 及び ZPT-13C3)混合溶液を調製した。 

3．装置 

ホモジナイザー：NS-52(マイクロテック・ニチオン

製) 

ロータリーエバポレーター：N-1000V(東京理化器

械製) 

遠心分離機：H-60R(コクサン製) 

 

LC-MS/MS 

装置 型 式 メーカー 

MS Triple Quad 6500+ SCIEX 

LC 
Nexera X2 島津製作

所 

データ処理 Analyst SCIEX 

 

4．測定条件 

表 2 に示した。 

5．定量 

CBT 標準原液をメタノール(特級)で希釈して 5 

mg/L 溶液を調製した。RCP 標準原液、SAL 標準

原液及び ZPT 標準原液をメタノール(特級)で希釈

して 5 mg/L 溶液を調製した。CMT 標準原液をメタ

ノール(特級)で希釈して 5 mg/L 溶液を調製した。

これら溶液を水及びメタノールの混液(95:5)で希釈

して 0.625 µg/L(CBT)、6.25 µg/L(RCP、SAL 及び

ZPT)及び 1.25 µg/L(CMT)混合溶液、及び 0.0625 

µg/L(CBT)、0.625 µg/L(RCP、SAL 及び ZPT)及び

0.125 µg/L(CMT)混合溶液を調製した。CBT-d9 内

標準原液及び CMT-d7 内標準原液を水及びメタノ

ールの混液(95:5)で希釈して 0.1 mg/L 溶液を調製

した。RCP-d6 内標準原液、SAL-d9 内標準原液及

び ZPT-13C3 内標準原液を水及びメタノールの混液

(95:5)で希釈して 0.5 mg/L 溶液を調製した。これら

溶液を水及びメタノールの混液(95:5)で希釈して

2.5 µg/L(CBT-d9 及 び CMT-d7)及 び 12.5 

µg/L(RCP-d6、SAL-d9 及び ZPT-13C3)混合溶液を

調製した。さらに、これら溶液を水及びメタノールの

混液(95:5)で希釈して表 7 の①～⑤の内標準混合

標準溶液を調製した。 

この溶液 5 µL を LC-MS/MS に注入して、得られ

た CBT-d9 のピーク面積に対する CBT、RCP-d6 の

ピーク面積に対する RCP、SAL-d9 のピーク面積に
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対する SAL、ZPT-13C3 のピーク面積に対する ZPT、

CMT-d7 のピーク面積に対する CMT のピーク面積

の比を用いて検量線を作成した。試験溶液 5 µL を

LC-MS/MS に注入し、検量線から内部標準法によ

り CBT、RCP、SAL、ZPT 及び CMT の含量を算出

した。 

6．添加試料の調製 

試料 10 g に添加用標準溶液[5 µg/L(CBT)、50 

µg/L(RCP、SAL 及 び ZPT)及 び 10 

µg/L(CMT)]100 µL[水 及 び メ タ ノ ー ル の 混 液

(95:5)]及び添加用内標準溶液[10 µg/L(CBT-d9 及

び CMT-d7)及び 50 µg/L(RCP-d6、SAL-d9 及び

ZPT-13C3)]500 µL[水及びメタノールの混液(95:5)]

を添加し、30 分間放置した。 

7．試験溶液の調製 

概要 

CBT、RCP、SAL、ZPT 及び CMT を試料からア

セトンで抽出した後、スルホン酸塩修飾ジビニルベ

ンゼン-N-ビニルピロリドン共重合体ミニカラムで精

製し、LC-MS/MS で定量及び確認した。 

分析法フローチャートを図 2 に示した。 

(1)抽出  

試料 10 g を 250 mL 容広口ポリ瓶に量り採り、ア

セトン 100 mL を加えた後、ホモジナイザーで撹拌

した。2250 ×g で 5 分間遠心分離した後、上清を綿

栓ろ過した。次いで残留物にアセトン 50 mL を加

え、ホモジナイザーで撹拌した。2250 ×g で 5 分間

遠心分離した後、上清を綿栓ろ過した。ろ液を 200 

mL 容全量フラスコに合わせ、アセトンで定容した。 

(2)精製 

抽出液 10 mL（試料 0.5 g 相当）に酢酸 500 µL

を混合した液をスルホン酸塩修飾ジビニルベンゼ

ン-N-ビニルピロリドン共重合体ミニカラム[Oasis 

MCX (500 mg/6 mL)] [あらかじめメタノール(特級)5 

mL、水及びメタノールの混液(1:1)5 mL で洗浄した

もの]に負荷した。水及びメタノールの混液(1:1)5 

mL、メタノール(特級)10 mL、水及び 25％アンモニ

ア水の混液(98:2)及びメタノール(特級)5 mL で洗

浄した後、メタノール及び 25％アンモニア水の混

液(98:2)15 mL で溶出した。溶出液をナス形フラス

コに入れて、ロータリーエバポレーター(40℃)で濃

縮乾固し、室温で窒素ガスを通じ残存溶媒を除去

した。残留物を水及びメタノールの混液(95:5)2 mL

に溶解し、メンブレンフィルターでろ過したものを試

験溶液とした。 

8．マトリックス添加標準溶液の調製 

「7．試験溶液の調製」に記載した方法に従い牛

及び鶏の筋肉のブランク試料を濃縮(溶媒除去)操

作まで行い、残留物に 0.0125 µg/L(CBT)、0.125 

µg/L(RCP、SAL 及び ZPT)及び 0.025 µg/L(CMT)

混合溶液 2 mL を加えて溶解したものをマトリックス

添加標準溶液とした。 

9．妥当性評価試験 

牛及び鶏の筋肉を対象に定量限界濃度［0.05 

μg/kg(CBT)、0.5 μg/kg(RCP、SAL 及び ZPT)及び

0.1 μg/kg(CMT)］で妥当性評価試験を実施した。

牛の筋肉については妥当性評価ガイドラインに従

い、1 日 1 回(2 併行)、5 日間の枝分かれ実験を行

い、各性能パラメータを評価した。また、鶏の筋肉

については妥当性評価ガイドラインに従い、1 日 5

回(5 併行)行い、各性能パラメータを評価した。 

 

C．結果及び考察 

［1］ ニトロイミダゾール類(ジメトリダゾール、ロニダ

ゾール、メトロニダゾール、イプロニダゾール、2-ヒド

ロキシメチル-1-メチル-5-ニトロイミダゾール、1-(2-ヒ

ドロキシエチル)-2-ヒドロキシメチル-5-ニトロイミダゾ

ール、1-メチル-2-(2'-ヒドロキシイソプロピル)-5-ニト

ロイミダゾール)分析法 

1．分析カラムの検討 
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分析時間の短縮を目的に、告示試験法の

HPLC から UHPLC への測定法の変更を試み、分

析カラムの検討を行った。ACQUITY UPLC BEH 

C18(内径 2.1 mm、長さ 100 mm、粒子径 1.7 

μm)、Shim-pack Scepter C18-120(内径 2.1 mm、

長さ 100 mm、粒子径 1.9 μm)及び Shim-pack 

Scepter C18-120 [Metal free](内径 2.1 mm、長さ

100 mm、粒子径 1.9 μm)の 3 種類について検討し

た。ACQUITY UPLC BEH C18 では HMMNI の

確認イオンで夾雑物との良好な分離が得られなか

った。Shim-pack Scepter C18-120 では DTZ の内

標準物質の回収率が 40％程度と良くなかった。そ

のため、夾雑物との分離が最も良好で、高回収率

が得られた Shim-pack Scepter C18-120 [Metal 

free]を選択した。 

2．精製カラムの検討 

告示試験法では DTZ 及び INZ は減圧濃縮操

作により回収率が低下することが示唆されており、

また抽出液がアセトンであることから、抽出後の精

製工程がヘキサン洗浄、ミニカラム精製、酢酸エチ

ルによる転溶と煩雑である。そこで減圧濃縮操作

の回数を減らし、精製工程はミニカラム精製のみと

する試験法を試みた。 

強酸性陽イオン交換ミニカラムである Bond Elut 

SCX (500 mg/3 mL)、告示試験法で使用されてい

るスルホン酸塩修飾ジビニルベンゼン-N -ビニルピ

ロリドン共重合体ミニカラム[Oasis MCX (500 mg/6 

mL)]及び MCX とは異なる物理的特性を持つスル

ホン酸塩修飾ジビニルベンゼン-N-ビニルピロリド

ン 共 重 合 体 ミ ニ カ ラ ム[EVOLUTE EXPRESS 

CX(500 mg/6 mL)]の 3 種を比較検討した。 

各ミニカラムをあらかじめメタノール 3 mL、酢酸

エチル及び酢酸の混液(19:1)3 mL で洗浄し、アセ

トン 5 mL、酢酸エチル及び酢酸の混液(19:1) 5 mL

及び酢酸 50 µL の混合液に各分析対象化合物を

50 ng(DTZ、RNZ及び HMMNI)及び 25 ng(MNZ、

INZ、MNZOH 及び INZOH)添加した液を供し、酢

酸エチル及び酢酸の混液(19:1) 5 mL を注入し、ミ

ニカラムからの溶出液を採り、これを負荷区とした。

さらにアセトン 5 mL、メタノール 5 mL 及びアセトニ

トリル 5 mL を順次注入し、各溶出液を採り洗浄区

とした。その後、アセトニトリル及び 28％アンモニア

水の混液(49:1)5 mL ずつ 4 回順次注入し各溶出

液を採り溶出区とした。各溶出液を水及びギ酸の

混液(1000：1)で 50 mLに定容し、LC-MS/MSを用

いて各溶出液中の分析対象化合物量を求めた。

なお負荷区は濃縮操作を行い、酢酸エチル及び

アセトンを除去し系内を酢酸のみの状態とした後、

定容を行った。測定については、注入量は全て 2 

μL で行い、HMMNI の定量には感度の良好なイ

オン m/z158→55(コーン電圧：3 V、コリジョンエネ

ルギー：12 eV)を用いた。コーン電圧について

DTZ は 34 V、RNZ は 2 V とした。 

結果を表 4 に示した。負荷区では EVOLUTE 

EXPRESS CX のみ RNZ で 1％の溶出が認められ

たが、他は溶出していなかった。洗浄区(アセトン 5 

mL、メタノール 5 mL 及びアセトニトリル 5 mL)では

いずれのミニカラムからも溶出せず、これらの溶液

は洗浄操作に使用することが可能であることが示さ

れた。溶出区では、Bond Elut SCX はアセトニトリル

及び 28％アンモニア水の混液(49:1)15 mL までに

いずれの物質も 98～103％溶出され良好な結果で

あっ た 。一 方で、Oasis MCX 及び EVOLUTE 

EXPRESS CX では RNZ の回収率が、それぞれ

79％、69％と低かった。 

以上の結果より、全分析対象化合物に対応可

能であった Bond Elut SCX(500 mg/3 mL)による精

製法を選択した。 

3．妥当性評価試験結果 

(1)選択性 
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ブランク試料を本試験法に従って分析したところ、

クロマトグラム上に定量を妨害するピークは検出され

なかった(図3)。 

（2）真度、併行精度及び室内精度 

真度、併行精度及び室内精度の結果を表5に示し

た。真度の目標値(70～120％)及び精度の目標値(併

行精度30％未満、室内精度35％未満)を満たした。ま

た、内標準物質として用いたDTZ-d3、RNZ-d3、MNZ-

d4、INZ-d3、HMMNI-d3、MNZOH-d4及びINZOH-d3

の回収率はいずれも40％以上であった。 

（3）試料マトリックスの測定への影響 

試料マトリックスの測定への影響について検討

した結果を表 6 に示した。添加回収試験における

回収率 100％相当濃度になるように調製したマトリ

ックス添加標準溶液の溶媒標準溶液に対するピー

ク面積比を求めた。その結果、ピーク面積比は、

DTZ で 0.97、RNZ で 1.44、MNZ で 0.98、INZ で

0.98、HMMNI で 1.05、MNZOH で 0.98、INZOH

で 0.95 であった。本法では RNZ において試料由

来のマトリックスの影響を受けていたため、内標準

物質による補正を行って定量する方法とした。 

(4)検量線の直線性 

DTZ、RNZ 及び HMMNI は 0.1～1 μg/L、MNZ、

INZ、MNZOH 及び INZOH は 0.05～0.5 μg/L の

範囲で検量線を作成した。決定係数 r2>0.999 とな

り、良好な直線性が得られた。 

(5)定量限界 

定量限界濃度を添加した添加試料から得られ

たピークは S/N≧10 であった。 

4．考察 

妥当性評価試験結果から、本試験は鶏の筋肉

を対象とした定量限界 0.2 μg/kg(DTZ、RNZ 及び

HMMNI)及び 0.1 μg/kg (MNZ、INZ、MNZOH 及

び INZOH)での残留分析として妥当であると評価さ

れた。 

 

［2］ β-作動薬(クレンブテロール、ラクトパミン、サ

ルブタモール、ジルパテロール、シマテロール )分

析法 

1．LC-MS/MS条件の検討 

CBT の告示試験法に基づき、水系移動相に水

及びギ酸の混液を用いて検討を行ったが、β-作動

薬(5 化合物)の同時分析では、CMT の検量線は

十分な直線性を示さなかった。 そこで、塩基性化

合物のカラムへの吸着抑制及びピーク形状の改

善を目的とし、移動相にギ酸及び酢酸アンモニウ

ムを添加した条件を検討した。その結果、CMT を

含む全ての分析対象化合物において良好な直線

性が確認されたため、本条件を水系移動相として

採用した。 

2．試料前処理の検討 

CBT 告示試験法は抽出後の転溶操作に加え二

工程のミニカラム精製を要し、操作が煩雑である。

そこで、精製工程の簡略化を目的とした検討を行

った。 β-作動薬は塩基性化合物であることから、

CBTの告示試験法で使用されている強陽イオン交

換カラムを用いた精製を選択した。CBT の告示試

験法と同等のベンゼンスルホニルプロピルシリル

化シリカゲルミニカラム[Bond Elut SCX HF(500 

mg/3 mL)]、スルホン酸塩修飾ジビニルベンゼン-

N-ビニルピロリドン共重合体ミニカラム[Oasis MCX 

(500 mg/6 mL)]及び MCX とは異なる物理的特性

を持つスルホン酸塩修飾ジビニルベンゼン-N-ビニ

ル ピ ロ リ ド ン 共 重 合 体 ミ ニ カ ラ ム[EVOLUTE 

EXPRESS CX(150 mg/6 mL)]の 3 種を比較検討し

た。各ミニカラムをあらかじめメタノール(特級)5 mL、

水及びメタノールの混液(1：1)5 mL で洗浄した後、
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アセトン 10 mL に酢酸 500 µL を混合した液に標準

溶 液[1.25 µg/L(CBT 及 び CMT)及 び 6.25 

µg/L(RCP、SAL 及び ZPT)]200 µL[水及びメタノー

ルの混液(95:5)]を添加した液を供し、水及びメタノ

ールの混液(1:1)5 mL、メタノール(特級)10 mL、水

及び 25％アンモニア水の混液(98:2) 5 mL 及びメ

タノール(特級)5 mL で洗浄した後、メタノール及び

25％アンモニア水の混液(98:2)10 mL で溶出し、さ

らにメタノール及び 25％アンモニア水の混液

(98:2)5 mL で追加溶出した。各画分をナス形フラ

スコに採り、ロータリーエバポレーター(40℃)で濃

縮乾固し、室温で窒素ガスを通じ残存溶媒を除去

した。残留物を水及びメタノールの混液(95:5)2 mL

に溶解し、LC-MS/MSを用いて各溶液中の分析対

象化合物量を求めた。結果を表 8 に示した。Bond 

Elut SCX HF(500 mg/3 mL)では水及び 25％アン

モニア水の混液(98:2)洗浄後のメタノール洗浄区

間においていずれの物質も9～32％の溶出が認め

られ、かつ RCP の合計回収率が 13％と著しく低か

った。EVOLUTE EXPRESS CX(150 mg/6 mL)は

Bond Elut SCX HF(500 mg/3 mL)に比べて合計回

収率は向上したものの、水及び 25％アンモニア水

の混液(98:2)洗浄後のメタノール洗浄時の ZPT が

34％溶出していた。これらに対して、Oasis MCX 

(500 mg/6 mL)は 3 種類のミニカラムの中で最も良

好な保持挙動を示した。RCP 及び CMT の合計回

収率はそれぞれ 73％、75％に留まったものの、負

荷時及び洗浄時における流出はほとんど認められ

なかった。 

以上の結果より、全分析対象化合物に対応可

能であった Oasis MCX (500 mg/6 mL)による精製

法を選択した。なお、実試料を用いる際に、内標

準物質による補正を行うことで定量性を確保するこ

ととした。 

3．妥当性評価試験結果 

(1)選択性 

牛及び鶏の筋肉のブランク試料を本試験法に

従って分析したところ、クロマトグラム上に定量を妨

害するピークは検出されなかった(図 4)。 

(2)真度、併行精度及び室内精度 

牛の筋肉において真度、併行精度及び室内精

度の結果を表 9 に示した。真度の目標値(70～

120％)及び精度の目標値(併行精度 30％未満、室

内精度 35％未満)を満たした。 

また、内標準物質として用いた CBT-d9、RCP-d6、

SAL-d9、ZPT-13C3 及び CMT-d7 の回収率はいずれ

も 40％以上であった。 

(3)真度 

鶏の筋肉において真度の結果を表 10 に示した。

真度の目標値(70～120％)を満たした。 

また、内標準物質として用いた CBT-d9、RCP-d6、

SAL-d9、ZPT-13C3 及び CMT-d7 の回収率はいずれ

も 40％以上であった。 

(4)試料マトリックスの測定への影響 

牛及び鶏の筋肉において試料マトリックスの測

定への影響について検討した結果を表 11 に示し

た。添加回収試験における回収率 100％相当濃度

になるように調製したマトリックス添加標準溶液の

溶媒標準溶液に対するピーク面積比を求めた。そ

の結果、牛の筋肉におけるピーク面積比は、CBT

で 0.90、RCP で 0.84、SAL で 0.83、ZPT で 0.91、

CMT で 0.91 であった。また、鶏の筋肉におけるピ

ーク面積比は、CBT で 0.94、RCP で 0.89、SAL で

0.93、ZPT で 0.91、CMT で 0.93 であった。本法で

はいずれの分析対象化合物も試料由来のマトリッ

クスの影響を若干受けていたが、内標準物質によ

る補正を行う方法としたため定量性に問題はない

と判断した。 

(5)検量線の直線性 

0.00625～0.0625 μg/L(CBT)、0.0625～0.625 
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μg/L(RCP、SAL 及び ZPT)及び 0.0125～0.125 

μg/L(CMT)の範囲で検量線を作成した。決定係数

r2>0.998 となり、良好な直線性が得られた。 

(6)定量限界 

定量限界濃度を添加した添加試料から得られた

ピークは S/N≧10 であった。 

4．考察 

妥当性評価試験結果から、本試験は牛及び鶏

の筋肉を対象とした定量限界 0.05 μg/kg(CBT)、

0.5 μg/kg(RCP、SAL 及 び ZPT)及 び 0.1 

μg/kg(CMT)での残留分析として妥当であると評価

された。 

 

D．結論 

本研究では、EU での輸入時検査において A 物

質が検出された場合の原因調査のための分析法

として、鶏筋肉中のニトロイミダゾール類分析法及

び牛・鶏筋肉中の β-作動薬分析法を開発した。ニ

トロイミダゾール類分析法は、試料をアセトン及び

酢酸で抽出した後、ベンゼンスルホニルプロピル

シ リ ル 化 シ リ カ ゲ ル ミ ニ カ ラ ム で 精 製 し 、LC-

MS/MS で定量及び確認する方法を確立した。ま

た、β-作動薬（クレンブテロール、ラクトパミン、サ

ルブタモール、ジルパテロール、シマテロール）に

ついては、試料をアセトンで抽出した後、スルホン

酸塩修飾ジビニルベンゼン-N-ビニルピロリドン共

重合体ミニカラムで精製し、LC-MS/MS で定量及

び確認する方法を確立した。妥当性評価試験の

結果、これらの方法はいずれも残留分析法として

妥当であることが示された。 
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表 1  ニトロイミダゾール類の測定条件 

LC 条件 

カラム 
Shim-pack Scepter C18-120 [Metal free]  
(内径 2.1 mm、長さ 100 mm、粒子径 1.9 μm ：島津製作所) 

移動相流速(mL/min) 0.4  

注入量(μL) 
DTZ、MNZ 及び INZ：0.4  
RNZ、HMMNI、MNZOH 及び INZOH：4 

カラム温度(℃) 40 

移動相 
A 液：水及びギ酸の混液(1000：1) 
B 液：アセトニトリル(LC-MS 用) 

グラジエント条件 

時間(分) A 液(%) B 液(%) 
0.0 98 2 
3.0 93 7 
5.5 70 30 
8.5 70 30 
8.51 0 100 
12.0 0 100 
12.01 98 2 
14.5 98 2 

 

MS 条件 
測定モード MS/MS、選択イオン検出 
イオン化モード ESI(＋) 
キャピラリ電圧(V) 300 
ソース温度(℃) 150 
脱溶媒温度(℃) 600 
コーンガス 窒素、150 L/hr 
脱溶媒ガス 窒素、1000 L/hr 
コリジョンガス アルゴン 

定量イオン(m/z)、定性イオン(m/z) 
 

 
プリカーサー 

イオン 

コーン

電圧 
(V) 

プロダクトイオン① 
(定量用) 

プロダクトイオン② 
(定性用) 

 
(m/z) 

コリジョン 
エネルギ

ー(eV) 

 
(m/z) 

コリジョン 
エネルギー

(eV) 
DTZ 142 2 95 23 96 14 

DTZ-d3 145 2 98 22 － － 
RNZ 201 25 140 10 94 28 

RNZ-d3 204 25 143 10 － － 
MNZ 172 16 82 22 128 14 

MNZ-d4 176 2 128 12 － － 
INZ 170 8 109 24 124 18 

INZ-d3 173 6 112 22 － － 
HMMNI 158 3 111 26 94 21 

HMMNI-d3 161 3 58 12 － － 
MNZOH 188 30 123 12 68 22 

MNZOH-d4 192 2 127 12 － － 
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INZOH 186 2 121 25 107 24 
INZOH-d3 189 2 124 26 － － 

 
 

保持時間(min) 
DTZ 4.9、RNZ 5.3、MNZ 4.5、INZ 7.8、HMMNI 4.2、MNZOH 
3.4、INZOH 6.6 
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秤 取 

↓ 試料 10 g  

抽 出 

↓ アセトン 50 mL 及び酢酸 1 mL を加え、ホモジナイズ 

↓ 2250 ×g で 5 分間遠心分離 

↓ 綿栓ろ過 

↓ アセトン 30 mL を加え、ホモジナイズ 

↓ 2250 ×g で 5 分間遠心分離 

↓ 綿栓ろ過 

↓ ろ液を合わせてアセトンで 100 mL に定容 

ベンゼンスルホニルプロピルシリル化シリカゲルミニカラム［Bond Elut SCX(500 mg/3 mL)］ 

↓ メタノール 3 mL、酢酸エチル及び酢酸の混液(19:1)3 mL でコンディショニング 

↓ 抽出液 5 mL 及び酢酸エチル及び酢酸の混液(19:1) 5 mL の混合液を注入 

↓ アセトン 5 mL で洗浄 

↓ メタノール 5 mL で洗浄 

↓ アセトニトリル 5 mL で洗浄 

↓ アセトニトリル及び 28％アンモニア水の混液(49:1)15 mL で溶出(全溶出液を採取) 

濃縮(溶媒除去) 

↓ 残留物を水、メタノール及びギ酸の混液(900:100:1)0.5 mL に溶解 

試験溶液 

↓  

LC-MS/MS 

図 1 ニトロイミダゾール類の分析法フローチャート 
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表 2  β-作動薬類の測定条件 

LC 条件 

カラム 
ACQUITY UPLC BEH C18 
(内径 2.1 mm、長さ 100 mm、粒子径 1.7 μm：Waters 製) 

移動相流速(mL/min) 0.35  
注入量(μL) 5 
カラム温度(℃) 40 

移動相 
A 液：水、1 mol/L 酢酸アンモニウム溶液及びギ酸の混液(1000:2:1) 
B 液：メタノール(LC-MS 用) 

グラジエント条件 

時間(分) A 液(%) B 液(%) 
0.0 97 3 
3.0 97 3 
11.0 50 50 
11.01 5 95 
15.00 5 95 
15.01 97 3 
18.5 97 3 

 

MS 条件 
測定モード MS/MS、選択イオン検出 
イオン化モード ESI(＋) 
イオンスプレー電圧(V) 5000 
ヒーター温度(℃) 600 
ネブライザーガス 空気、70 psi 
ターボガス 空気、50 psi 
コリジョンガス 窒素 

定量イオン(m/z)、定性イオン(m/z) 
 

 
プリカーサー 

イオン 
DP 
(V) 

プロダクトイオン① 
(定量用) 

プロダクトイオン② 
(定性用) 

 
(m/z) 

コリジョ

ンエネ

ルギー
(eV) 

 
(m/z) 

コリジョ

ンエネ

ルギー
(eV) 

CBT 277 26 203 21 168 37 
CBT-d9 286 41 204 25 － － 

RCP 302 61 164 23 107 51 
RCP-d6 308 41 168 23 － － 

SAL 240 56 148 25 222 15 
SAL-d9 249 46 149 27 － － 

ZPT 262 61 185 33 202 27 
ZPT-13C3 265 56 185 33 － － 

CMT 220 21 143 31 160 21 
CMT-d7 227 60 161 30 － － 

 

保持時間(min) CBT 9.3、RCP 8.7、SAL 6.1、ZPT 6.0、CMT 5.5 
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秤 取 

↓ 試料 10 g  

抽 出 

↓ アセトン 100 mL を加え、ホモジナイズ 

↓ 2250 ×g で 5 分間遠心分離 

↓ 綿栓ろ過 

↓ アセトン 50 mL を加え、ホモジナイズ 

↓ 2250 ×g で 5 分間遠心分離 

↓ 綿栓ろ過 

↓ ろ液を合わせてアセトンで 200 mL に定容 

スルホン酸塩修飾ジビニルベンゼン-N-ビニルピロリドン共重合体ミニカラム［Oasis MCX (500 mg/6 mL)］ 

↓ メタノール(特級)5 mL、水及びメタノールの混液(1:1)5 mL でコンディショニング 

↓ 抽出液 10 mL 及び酢酸 500 µL の混合液を注入 

↓ 水及びメタノールの混液(1:1)5 mL で洗浄 

↓ メタノール(特級)10 mL で洗浄 

↓ 水及び 25％アンモニア水の混液(98:2)5 mL で洗浄 

↓ メタノール(特級)5 mL で洗浄 

↓ メタノール及び 25％アンモニア水の混液(98:2)15 mL で溶出(全溶出液を採取) 

濃縮(溶媒除去) 

↓ 残留物を水及びメタノールの混液(95:5)2 mL に溶解 

試験溶液 

↓  

LC-MS/MS 

 

図 2  β-作動薬類の分析法フローチャート 
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表 3 内標準混合標準溶液（ニトロイミダゾール類） 

測定物質 
濃度(μg/L) 

① ② ③ ④ ⑤ 

DTZ、RNZ及びHMMNI 0.1 0.2 0.3 0.4 1 
MNZ、INZ、MNZOH及びINZOH 0.05 0.1 0.15 0.2 0.5 
DTZ-d3、RNZ-d3及びHMMNI-d3 1 1 1 1 1 

MNZ-d4、INZ-d3、MNZOH-d4及びINZOH-d3 0.5 0.5 0.5 0.5 0.5 

 

表 4-1 Bond Elut SCX (500 mg/3 mL)からの溶出状況(％) （ニトロイミダゾール類） 

 
負荷 

アセト

ン 
メタ 

ノール 
アセト 

ニトリル 
アセトニトリル及び 28％アンモニア水

の混液(49:1) 
合計 

 0-5 mL 0-5 mL 0-5 mL 0-5 mL 
5-10 
mL 

10-15 
mL 

15-20 
mL 

DTZ 0 0 0 0 9 94 0 0 103 

RNZ 0 0 0 0 9 90 0 0 99 

MNZ 0 0 0 0 9 91 0 0 100 

INZ 0 0 0 0 9 94 0 0 103 

HMMNI 0 0 0 0 9 90 1 0 100 

MNZOH 0 0 0 0 7 90 1 0 98 

INZOH 0 0 0 0 8 91 2 1 102 

 

表 4-2 Oasis MCX (500 mg/6 mL)からの溶出状況(％) （ニトロイミダゾール類） 

 
負荷 

アセト

ン 
メタ 

ノール 
アセト 

ニトリル 
アセトニトリル及び 28％アンモニア水

の混液(49:1) 
合計 

 0-5 mL 0-5 mL 0-5 mL 0-5 mL 
5-10 
mL 

10-15 
mL 

15-20 
mL 

DTZ 0 0 0 0 94 10 0 0 104 

RNZ 0 0 0 0 70 9 0 0 79 

MNZ 0 0 0 0 81 16 1 0 98 

INZ 0 0 0 0 92 11 0 0 103 

HMMNI 0 0 0 0 85 15 0 0 100 

MNZOH 0 0 0 0 21 77 1 0 99 

INZOH 0 0 0 0 91 13 0 0 104 
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表 4-3 EVOLUTE EXPRESS CX(500 mg/6 mL)からの溶出状況(％) （ニトロイミダゾール類） 

 
負荷 

アセト

ン 
メタ 

ノール 
アセト 

ニトリル 
アセトニトリル及び 28％アンモニア水

の混液(49:1) 
合計 

 0-5 mL 0-5 mL 0-5 mL 0-5 mL 
5-10 
mL 

10-15 
mL 

15-20 
mL 

DTZ 0 0 0 0 101 1 0 0 102 

RNZ 1 0 0 0 67 1 0 0 69 

MNZ 0 0 0 0 95 3 0 0 98 

INZ 0 0 0 0 100 1 0 0 101 

HMMNI 0 0 0 0 98 1 0 0 99 

MNZOH 0 0 0 0 91 4 0 0 95 

INZOH 0 0 0 0 102 1 0 0 103 

」 

表5-1 DTZの真度、併行精度及び室内精度 

 

 

表5-2 RNZの真度、併行精度及び室内精度 

 

 

表5-3 MNZの真度、併行精度及び室内精度 

 

 

表5-4 INZの真度、併行精度及び室内精度 

 

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.149 0.233 0.215 0.232 0.211

2回目 0.167 0.208 0.225 0.230 0.208
103.9 5.0 14.3

測定値(μg/kg) 

0.2 0.208

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.190 0.186 0.192 0.208 0.207

2回目 0.196 0.193 0.189 0.194 0.208

測定値(μg/kg) 

0.2 0.196 98.1 2.7 4.4

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.104 0.095 0.101 0.099 0.101

2回目 0.099 0.091 0.098 0.093 0.095
97.5 3.4 3.9

測定値(μg/kg) 

0.1 0.098

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.100 0.103 0.100 0.101 0.102

2回目 0.101 0.097 0.099 0.103 0.100

測定値(μg/kg) 

0.1 0.101 100.5 2.3 2.3
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表5-5 HMMNIの真度、併行精度及び室内精度 

 

表5-6 MNZOHの真度、併行精度及び室内精度 

 

 

表5-7 INZOHの真度、併行精度及び室内精度 

 

 

表 6 試料マトリックスの測定への影響（ニトロイミダゾール類） 

 

*1 添加回収試験における回収率 100%相当濃度になるように、ブランク試料の試験溶液で調製した標準溶液(マトリックス添加標準溶液)及び溶

媒で調製した標準溶液(溶媒標準溶液)を作成する。 

*2 マトリックス添加標準溶液及び溶媒標準溶液の順に交互に 2 回以上測定した結果から評価する。(必要に応じて起爆注入を行う。) 

*3 ブランクにピークが認められた場合には、マトリックス添加標準溶液の値はブランク値を差し引いた値を用いる。 

*4 マトリックス添加標準溶液は試験当日のブランク試料の試験溶液を用いて調製する。 

*5 マトリックス添加標準溶液の溶媒標準溶液に対するピーク面積(又は高さ)の比を求める。 

 

 

 

  

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.225 0.168 0.195 0.182 0.205

2回目 0.222 0.188 0.164 0.184 0.205

測定値(μg/kg) 

0.2 0.194 96.9 6.0 11.1

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.102 0.112 0.118 0.109 0.106

2回目 0.101 0.105 0.118 0.108 0.102

測定値(μg/kg) 

0.1 0.108 108.1 2.3 6.1

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.097 0.100 0.104 0.100 0.097

2回目 0.097 0.101 0.100 0.100 0.096

測定値(μg/kg) 

0.1 0.099 99.2 1.4 2.4

n=1 n=2 平均 n=1 n=2 平均

1 DTZ 鶏の筋肉 0.2 不検出 0.2 0.2 面積 0 100717 96435 98576 99564 104376 101970 0.97

2 RNZ 鶏の筋肉 0.2 不検出 0.2 0.2 面積 0 6232697 6230853 6231775 4351571 4314694 4333133 1.44

3 MNZ 鶏の筋肉 0.1 不検出 0.1 0.1 面積 0 136358 138021 137190 138986 139702 139344 0.98

4 INZ 鶏の筋肉 0.1 不検出 0.1 0.1 面積 0 382946 389336 386141 394192 395052 394622 0.98

5 HMMNI 鶏の筋肉 0.2 不検出 0.2 0.2 面積 0 73516 74494 74005 70008 71267 70638 1.05

6 MNZOH 鶏の筋肉 0.1 不検出 0.1 0.1 面積 0 794709 793718 794214 819621 802192 810907 0.98

7 INZOH 鶏の筋肉 0.1 不検出 0.1 0.1 面積 0 1065599 1063208 1064404 1123921 1117923 1120922 0.95

No. 食品名

標準溶液

濃度*1

（µg/L）

備　考面積又は
高さの別

分析対象化合物
ブランク*3 マトリックス添加標準溶液*4 溶媒標準溶液

ピーク面積（高さ）*2

ピーク面積

（高さ）比*5

定量限界

（µg/kg）
基準値

（ppm）
添加濃度

（µg/kg）



 44  

代表的なクロマトグラム 
 
ブランク試料                          ブランク試料の内標準物質(1 µg/L) 

 
 
 
 
 
     
     
     
  

添加試料                        添加試料の内標準物質(1 µg/L) 
        
 
 
 
 
     
     
     
     

                                   
標準溶液(0.2 µg/L)                 標準溶液(0.2 µg/L)の内標準物質(1 µg/L) 

      
     
     
     
     
    
     
     
     

             

図 3-1 DTZ の SRM クロマトグラム 

(m/z 142→95) 

添加濃度：0.2 μg/kg 
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ブランク試料                          ブランク試料の内標準物質(1 µg/L) 
 
 
 
 
 
 
     
     
     

                
添加試料                        添加試料の内標準物質(1 µg/L) 

 
 
 
 
 
     
     
     
     

           
標準溶液(0.2 µg/L)                 標準溶液(0.2 µg/L)の内標準物質(1 µg/L) 

 
     
     
     
     
     
     
     
     

            

図 3-2 RNZ の SRM クロマトグラム 

(m/z 201→140) 

添加濃度：0.2 μg/kg 
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ブランク試料                          ブランク試料の内標準物質(0.5 µg/L) 

 
 
 
 
 
 
     
     
     

               
添加試料                        添加試料の内標準物質(0.5 µg/L) 

 
 
 
 
 
     
     
     
     

           
標準溶液(0.1 µg/L)                 標準溶液(0.1 µg/L)の内標準物質(0.5 µg/L) 

     
     
     
     
     
    
 

 

図 3-3 MNZ の SRM クロマトグラム 

(m/z 172→82) 

添加濃度：0.1 μg/kg 
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ブランク試料                          ブランク試料の内標準物質(0.5 µg/L) 
 
 
 
 
 
 
      
      
      

             
添加試料                        添加試料の内標準物質(0.5 µg/L) 

 
 
 
 
 
      
      
      
      

       
標準溶液(0.1 µg/L)                 標準溶液(0.1 µg/L)の内標準物質(0.5 µg/L) 

      
      
      
      
     
      
      
      
      

     

図 3-4 INZ の SRM クロマトグラム 

(m/z 170→109) 

添加濃度：0.1 μg/kg 
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ブランク試料                          ブランク試料の内標準物質(1 µg/L) 
 
 
 
 
 
 
      
      
      

             
添加試料                        添加試料の内標準物質(1 µg/L) 

 
 
 
 
 
      
      
      
      

       
標準溶液(0.2 µg/L)                 標準溶液(0.2 µg/L)の内標準物質(1 µg/L) 

 
 
 
 
 
 
      
      
      

           

図 3-5 HMMNI の SRM クロマトグラム 

(m/z 158→111) 

添加濃度：0.2 μg/kg 
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ブランク試料                          ブランク試料の内標準物質(0.5 µg/L) 
 
 
 
 
 
 
     
     
     

                
添加試料                        添加試料の内標準物質(0.5 µg/L) 

 
 
 
 
 
     
     
     
     

           
標準溶液(0.1 µg/L)                 標準溶液(0.1 µg/L)の内標準物質(0.5 µg/L) 

 
 
 
 
 
 
     
     
     

              

図 3-6 MNZOH の SRM クロマトグラム 

(m/z 188→123) 

添加濃度：0.1 μg/kg 
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ブランク試料                          ブランク試料の内標準物質(0.5 µg/L) 
 
 
 
 
 
 
      
      
      

             
添加試料                        添加試料の内標準物質(0.5 µg/L) 

 
 
 
 
 
      
      
      
      

       
標準溶液(0.1 µg/L)                 標準溶液(0.1 µg/L)の内標準物質(0.5 µg/L) 

 
 
 
 
 
 
      
      
      

           

図 3-7 INZOH の SRM クロマトグラム 

(m/z 186→121) 

添加濃度：0.1 μg/kg 
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表 7 内標準混合標準溶液（β-作動薬類） 

測定物質 
濃度(μg/L) 

① ② ③ ④ ⑤ 

CBT 0.00625 0.0125 0.01875 0.025 0.0625 
RCP、SAL及びZPT 0.0625 0.125 0.1875 0.25 0.625 

CMT 0.0125 0.025 0.0375 0.05 0.125 
CBT-d9及びCMT-d7 0.125 0.125 0.125 0.125 0.125 
RCP-d6、SAL-d9及び 

ZPT-13C3 
0.625 0.625 0.625 0.625 0.625 

 

表 8-1  Bond Elut SCX HF(500 mg/3 mL)からの溶出状況(％) （β-作動薬類） 

 

 

表 8-2  EVOLUTE EXPRESS CX(150 mg/6 mL)からの溶出状況(％) （β-作動薬類） 

 

 

表 8-3  Oasis MCX (500 mg/6 mL)からの溶出状況(％) （β-作動薬類） 

 

 

表 9-1 CBT の真度、併行精度及び室内精度 

 

  

 

 

水及びメタノール
の混液(1:1)

メタノール
水及び25％アンンモニア水

の混液(98:2)
メタノール

0-5 mL 0-10 mL 0-5 mL 0-5 mL 0-10 mL 10-15 mL

CBT 0 0 0 0 24 52 0 76

RCP 0 0 0 2 9 2 0 13

SAL 0 0 0 1 17 18 1 37

ZPT 0 0 0 0 32 4 0 36

CMT 0 0 0 0 23 61 0 84

負荷

メタノール及び25％アンンモニア水
の混液(98:2) 合計

水及びメタノール
の混液(1:1)

メタノール
水及び25％アンンモニア水

の混液(98:2)
メタノール

0-5 mL 0-10 mL 0-5 mL 0-5 mL 0-10 mL 10-15 mL

CBT 0 0 0 0 0 60 1 61

RCP 0 0 0 0 2 63 0 65

SAL 0 0 0 1 3 83 0 87

ZPT 0 0 0 0 34 62 0 96

CMT 0 0 0 0 0 72 1 73

メタノール及び25％アンンモニア水
の混液(98:2)負荷 合計

水及びメタノール
の混液(1:1)

メタノール
水及び25％アンンモニア水

の混液(98:2)
メタノール

0-5 mL 0-10 mL 0-5 mL 0-5 mL 0-10 mL 10-15 mL

CBT 0 0 0 0 2 81 3 86

RCP 0 0 0 0 0 72 1 73

SAL 0 0 0 0 0 80 1 81

ZPT 0 0 0 0 0 99 1 100

CMT 0 0 0 0 0 72 3 75

負荷

メタノール及び25％アンンモニア水
の混液(98:2) 合計

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.0469 0.0473 0.0464 0.0520 0.0448

2回目 0.0490 0.0522 0.0481 0.0483 0.0501
97.0 5.6 5.6

測定値(μg/kg) 

0.05 0.0485
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表 9-2  RCP の真度、併行精度及び室内精度 

 

 

表 9-3  SAL の真度、併行精度及び室内精度 

 

 

表 9-4  ZPT の真度、併行精度及び室内精度 

 

 

表 9-5  CMT の真度、併行精度及び室内精度 

 

 

表 10-1 CBT の真度 

 

 

 

 

 

 

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.476 0.490 0.497 0.488 0.510

2回目 0.481 0.484 0.489 0.486 0.504
98.1 0.8 2.2

測定値(μg/kg) 

0.5 0.491

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.438 0.463 0.457 0.478 0.494

2回目 0.453 0.453 0.468 0.473 0.465
92.8 2.5 3.5

測定値(μg/kg) 

0.5 0.464

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.487 0.504 0.486 0.500 0.500

2回目 0.464 0.484 0.517 0.500 0.487

測定値(μg/kg) 

0.5 0.493 98.6 2.9 3.0

添加
濃度

平均
回収率

併行
精度

室内
精度

(μg/kg) 試行 1日目 2日目 3日目 4日目 5日目 全平均 (%) (%) (%)

1回目 0.096 0.100 0.110 0.099 0.093

2回目 0.092 0.097 0.094 0.108 0.091

測定値(μg/kg) 

0.1 0.098 98.2 6.3 6.7

添加
濃度

平均
回収率

(μg/kg) 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 全平均 (%)

0.05 0.0528 0.0474 0.0513 0.0514 0.0490 0.0504 100.8

測定値(μg/kg) 
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表 10-2  RCP の真度 

 

 

表 10-3  SAL の真度 

 

 

表 10-4  ZPT の真度 

 

 

表 10-5  CMT の真度 

 

 

表 11-1 牛の筋肉における試料マトリックスの測定への影響 

 

*1 添加回収試験における回収率 100%相当濃度になるように、ブランク試料の試験溶液で調製した標準溶液(マトリックス添加標準溶液)及び溶

媒で調製した標準溶液(溶媒標準溶液)を作成する。 

*2 マトリックス添加標準溶液及び溶媒標準溶液の順に交互に 2 回以上測定した結果から評価する。(必要に応じて起爆注入を行う。) 

*3 ブランクにピークが認められた場合には、マトリックス添加標準溶液の値はブランク値を差し引いた値を用いる。 

*4 マトリックス添加標準溶液は試験当日のブランク試料の試験溶液を用いて調製する。 

*5 マトリックス添加標準溶液の溶媒標準溶液に対するピーク面積(又は高さ)の比を求める。 

 

 

 

添加
濃度

平均
回収率

(μg/kg) 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 全平均 (%)

0.5 0.494 0.488 0.505 0.502 0.488 0.495 99.1

測定値(μg/kg) 

添加
濃度

平均
回収率

(μg/kg) 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 全平均 (%)

0.5 0.453 0.470 0.456 0.466 0.462 0.461 92.3

測定値(μg/kg) 

添加
濃度

平均
回収率

(μg/kg) 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 全平均 (%)

0.5 0.495 0.499 0.491 0.491 0.500 0.495 99.1

測定値(μg/kg) 

添加
濃度

平均
回収率

(μg/kg) 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 全平均 (%)

0.1 0.098 0.089 0.086 0.093 0.088 0.091 90.9

測定値(μg/kg) 

n=1 n=2 平均 n=1 n=2 平均

1 CBT 牛の筋肉 0.05 0.0002 0.05 0.0125 面積 0 45995 51420 48708 52832 55976 54404 0.90 ―

2 RCP 牛の筋肉 0.5 0.01 0.5 0.125 面積 0 598481 599843 599162 712757 706151 709454 0.84 ―

3 SAL 牛の筋肉 0.5 ― 0.5 0.125 面積 0 611095 593260 602178 722015 734216 728116 0.83 ―

4 ZPT 牛の筋肉 0.5 0.01 0.5 0.125 面積 0 494338 493059 493699 536003 543885 539944 0.91 ―

5 CMT 牛の筋肉 0.1 ― 0.1 0.025 面積 0 66837 65811 66324 75026 71532 73279 0.91 ―

No. 食品名

標準溶液

濃度
*1

（μg/L）

備　考面積又は
高さの別

分析対象化合物
ブランク

*3 マトリックス添加標準溶液
*4 溶媒標準溶液

ピーク面積（高さ）
*2

ピーク面積

（高さ）比
*5

定量限界

（µg/kg）

基準値

（ppm）
添加濃度

（µg/kg）
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表 11-2 鶏の筋肉における試料マトリックスの測定への影響 

 

*1 添加回収試験における回収率 100%相当濃度になるように、ブランク試料の試験溶液で調製した標準溶液(マトリックス添加標準溶液)及び溶

媒で調製した標準溶液(溶媒標準溶液)を作成する。 

*2 マトリックス添加標準溶液及び溶媒標準溶液の順に交互に 2 回以上測定した結果から評価する。(必要に応じて起爆注入を行う。) 

*3 ブランクにピークが認められた場合には、マトリックス添加標準溶液の値はブランク値を差し引いた値を用いる。 

*4 マトリックス添加標準溶液は試験当日のブランク試料の試験溶液を用いて調製する。 

*5 マトリックス添加標準溶液の溶媒標準溶液に対するピーク面積(又は高さ)の比を求める。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

n=1 n=2 平均 n=1 n=2 平均

1 CBT 鶏の筋肉 0.05 不検出 0.05 0.0125 面積 0 48241 49941 49091 52369 52306 52338 0.94 ―

2 RCP 鶏の筋肉 0.5 ― 0.5 0.125 面積 0 621291 617223 619257 698654 698976 698815 0.89 ―

3 SAL 鶏の筋肉 0.5 ― 0.5 0.125 面積 0 668495 658650 663573 710853 720418 715636 0.93 ―

4 ZPT 鶏の筋肉 0.5 ― 0.5 0.125 面積 0 497741 487385 492563 528022 548679 538351 0.91 ―

5 CMT 鶏の筋肉 0.1 ― 0.1 0.025 面積 0 70530 65492 68011 72522 73771 73147 0.93 ―

No. 食品名

標準溶液

濃度
*1

（μg/L）

備　考面積又は
高さの別

分析対象化合物
ブランク

*3 マトリックス添加標準溶液
*4 溶媒標準溶液

ピーク面積（高さ）
*2

ピーク面積

（高さ）比
*5

定量限界

（µg/kg）

基準値

（ppm）
添加濃度

（µg/kg）
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代表的なクロマトグラム 

 

ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.125 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.125 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.0125 µg/L)             標準溶液(0.0125 µg/L)の内標準物質(0.125 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-1 CBT の SRM クロマトグラム 

(m/z 277→203) 

ブランク試料：牛の筋肉 

添加濃度：0.05 μg/kg 
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ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.125 µg/L)             標準溶液(0.125 µg/L)の内標準物質(0.625 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-2 RCP の SRM クロマトグラム 

(m/z 302→164) 

ブランク試料：牛の筋肉 

添加濃度：0.5 μg/kg 
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ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.125 µg/L)             標準溶液(0.125 µg/L)の内標準物質(0.625 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-3 SAL の SRM クロマトグラム 

(m/z 240→148) 

ブランク試料：牛の筋肉 

添加濃度：0.5 μg/kg 
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ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.125 µg/L)             標準溶液(0.125 µg/L)の内標準物質(0.625 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-4 ZPT の SRM クロマトグラム 

(m/z 262→185) 

ブランク試料：牛の筋肉 

添加濃度：0.5 μg/kg 
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ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.125 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.125 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.025 µg/L)             標準溶液(0.025 µg/L)の内標準物質(0.125 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-5 CMT の SRM クロマトグラム 

(m/z 220→143) 

ブランク試料：牛の筋肉 

添加濃度：0.1 μg/kg 
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ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.125 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.125 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.0125 µg/L)             標準溶液(0.0125 µg/L)の内標準物質(0.125 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-6 CBT の SRM クロマトグラム 

(m/z 277→203) 

ブランク試料：鶏の筋肉 

添加濃度：0.05 μg/kg 
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ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.125 µg/L)             標準溶液(0.125 µg/L)の内標準物質(0.625 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-7 RCP の SRM クロマトグラム 

(m/z 302→164) 

ブランク試料：鶏の筋肉 

添加濃度：0.5 μg/kg 
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ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.125 µg/L)             標準溶液(0.125 µg/L)の内標準物質(0.625 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-8 SAL の SRM クロマトグラム 

(m/z 240→148) 

ブランク試料：鶏の筋肉 

添加濃度：0.5 μg/kg 
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ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.625 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.125 µg/L)             標準溶液(0.125 µg/L)の内標準物質(0.625 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-9 ZPT の SRM クロマトグラム 

(m/z 262→185) 

ブランク試料：鶏の筋肉 

添加濃度：0.5 μg/kg 
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ブランク試料                      ブランク試料の内標準物質(0.125 µg/L) 

 

 

 

 

 

 

                               

 

添加試料                     添加試料の内標準物質(0.125 µg/L) 

 

 

 

 

 

                               

                                

 

標準溶液(0.025 µg/L)             標準溶液(0.025 µg/L)の内標準物質(0.125 µg/L) 

                             

 

 

 

 

 

                             

 

図 4-10 CMT の SRM クロマトグラム 

(m/z 220→143) 

ブランク試料：鶏の筋肉 

添加濃度：0.1 μg/kg 

 

 

 


