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１ はじめに

生薬中の残留農薬については、平成９年 月に告示された第十三改正日本薬局方第一追補か12
らニンジン、ニンジン末、コウジン、センナおよびセンナ末の５品目について、安全性の立場か

ら純度試験に総ＢＨＣおよび総ＤＤＴの残留基準が新たに設定された。

今回、残留農薬の基準は設定されていないが消費量が多く、漢方処方などに高頻度で配合され

ているトウキ末、センキュウ末、シャクヤク末、ケイヒ末およびカンゾウ末の５生薬について、

有機塩素系農薬のＢＨＣ類およびＤＤＴ類の残留農薬検査を行った。

２ 実験方法

( ) 対象とした生薬1
トウキ末 ：日本薬局方トウキ末（産地：韓国）

センキュウ末：日本薬局方センキュウ末（産地：北海道）

シャクヤク末：日本薬局方シャクヤク末（産地：奈良県）

ケイヒ末 ：日本薬局方ケイヒ末（産地：ジャワ島）

カンゾウ末 ：日本薬局方カンゾウ末（産地：中国 ） の各１検体。

( ) 検査対象農薬2
ＢＨＣ類４種（α－ＢＨＣ、β－ＢＨＣ、γ－ＢＨＣ、δ－ＢＨＣ）

ＤＤＴ類４種（ －ＤＤＴ、 －ＤＤＴ、 －ＤＤ 、 －ＤＤＥ）o,p' p,p' p,p' D p,p'

( ) 検査方法3
ア 試料溶液の調製

第十四改正日本薬局方（以下 「日局 」という ）ニンジン末の純度試験の総ＢＨＣお、 。14
よび総ＤＤＴの試料溶液の調製方法に準じた。

イ ＧＣ測定条件

ＧＣの測定条件は、次のとおりである。

装置 ：ＧＣ－14Ｂ

検出器 ：ＥＣＤ（電子捕獲型検出器）

注入量 ：２μL（スプリットレス注入）

カラム ：①（定量用）Ｒｔｘ－1701（0.25mm×30m，0.25μｍ）

②（確認用）ＤＢ－５（0.25mm×30m，0.25μｍ）

カラム温度 ：60℃（２min）→20℃／min→200℃→２℃／min→260℃（５min）

注入口温度 ：250℃



検出器温度 ：270℃

kpaキャリヤ－ガス ：高純度ヘリウムガス 160

50kpaメイクドアップガス：高純度窒素ガス

３ 結果

( ) 検量線1
～１μg/ｍＬの標準溶液を調製し、各対象物質について検量線を作成したところ良好な0.02

直線性が得られた （相関係数 以上）。 0.99

( ) 添加回収実験2
（ ） 。各生薬末５ｇに最終濃度が１ μg/g となるように各農薬を添加し回収実験を行ったppm

表１のとおりいずれの生薬においても各農薬は ％以上の回収率が得られた。今回の試料76
の５生薬については、残留農薬の分析法および基準値は設定されていないが、良好な回収率が

得られたことで本分析方法は適用可能と判断した。

表１ 各生薬への添加回収実験結果（１ 相当の添加）ppm
農薬の種類 回収率（％）

（略名） トウキ末 センキュウ末 シャクヤク末 ケイヒ末 カンゾウ末

91.5 86.2 91.4 83.8 100.3α－ＢＨＣ

100.8 95.8 98.6 93.1 101.0β－ＢＨＣ

91.9 90.7 94.0 84.4 99.2γ－ＢＨＣ

90.3 93.1 94.9 91.7 101.1δ－ＢＨＣ

o,p' 102.0 101.0 99.8 91.4 92.6－ＤＤＴ

p,p' 93.1 98.9 98.7 85.8 87.5－ＤＤＴ

p,p' 88.9 97.0 100.3 81.1 80.4－ＤＤＤ

p,p' 87.6 93.1 100.7 77.3 76.7－ＤＤＥ

( ) 測定結果3
各生薬の測定結果は、表２のとおりである。

シャクヤク末から、総ＤＤＴとして が検出された。0.011ppm
、 （ ）これは ニンジン等の５種類の生薬に設定されている残留農薬基準 総ＤＤＴとして 0.2ppm

の約１／ である。20

（ ）表２ 各生薬へ測定結果 単位：ppm
農薬の種類 トウキ末 センキュウ末 シャクヤク末 ケイヒ末 カンゾウ末

N.D. N.D. N.D. N.D. N.D.総ＢＨＣ

N.D. N.D. 0.011 N.D. N.D.総ＤＤＴ

（ ）検出限界：0.01ppm

（平成 年３月）16


