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 2010 年 4 月，理化学的検査部門の組織改編に伴う業務移管により，食品添加物等の検

査を当研究所で行うこととなった．各食品添加物試験法の分析精度を確認するために標

準添加回収実験を行った．回収率については，保存料 8 種は 81.0～101%，防かび剤 4 種

は88.1～105%，酸化防止剤 4 種は83.2～104%，甘味料2 種は75.2～101%，漂白剤は101%，

発色剤は95.7～101%とすべての項目で回収率70～120%を満たし良好な結果が得られた．  
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はじめに 表 1 標準添加回収実験に使用した食品 

 
 2010 年 4 月，三重県においては，理化学的な検
査業務の集中化のための組織改編がなされた結
果，それまで津保健福祉事務所で実施されていた
食品添加物等の理化学的検査が当所に移管され
ることとなった． 
 このことを契機として，現行の食品添加物試験
法と当所標準作業書の整合性の再確認および標
準作業書の必要な改定を進める中で，今般，標準
作業書の分析精度を確認するために，標準添加回
収実験を実施したので，以下に報告する． 
 

実験方法 
１．試料 
 市販されている表 1 に示した食品を用いた． 
 
２．試薬 
１）保存料 
 安息香酸（BA），ソルビン酸（SA），デヒド
ロ酢酸（DHAA），パラオキシ安息香酸エチル（EP）
およびパラオキシ安息香酸ブチル（BP）は和光
純薬工業㈱製特級，パラオキシ安息香酸プロピル
（PP），パラオキシ安息香酸イソプロピル（IPP） 

試料
保存料 BA，SA，DHAA，EP，赤ワイン

PP，IPP，BP，IBP
防かび剤 TBZ，OPP，DP，IMZ みかん，バナナ

酸化防止剤 BHA，BHT，PG， 食用油，にぼし，
TBHQ さきいか

甘味料 サッカリンNa， たくあん，
サイクラミン酸 ﾊﾟｲﾝｱｯﾌﾟﾙ･ｼﾗｯﾌﾟ漬け

漂白剤 二酸化硫黄， 白ワイン
亜硫酸塩類

発色剤 亜硝酸Na いくら，ハム

検査項目

 
およびパラオキシ安息香酸イソブチル（IBP）は 
東京化成工業㈱製特級を用いた． 
２）防かび剤 
チアベンダゾール（TBZ），オルトフェニルフ

ェノール（OPP）およびイマザリル（IMZ）は和
光純薬工業㈱製標準試薬，ジフェニル（DP）は
同社製特級を用いた． 
３）酸化防止剤 
 ブチルヒドロキシアニソール（BHA），ブチ
ルヒドロキシトルエン（BHT），没食子酸プロピ
ル（PG）および t-ブチルヒドロキノン（TBHQ）



は関東化学㈱製標準試薬を用いた． 
４）甘味料 
 サッカリン Na およびサイクラミン酸は和光純
薬工業㈱製特級を用いた． 
５）漂白剤 
 亜硫酸ナトリウムは和光純薬工業㈱製特級を
用いた． 
６）発色剤 
 亜硝酸イオン標準液は和光純薬工業㈱製を用
いた． 
７）その他の試薬等 
 アセトニトリルおよびメタノールは関東化学
㈱製高速液体クロマトグラフィー用，エタノー
ル，ジエチルエーテルおよび n-ヘキサンは和光
純薬工業㈱製残留農薬試験用，2-プロパノールは
同社製高速液体クロマトグラフィー用を用いた． 
塩酸，酢酸，硫酸および過酸化水素水は和光純

薬工業㈱製精密分析用，リン酸，クエン酸・一水
和物，クエン酸三ナトリウム・二水和物，リン酸
二水素カリウム，水酸化ナトリウム，塩化ナトリ
ウム，塩化セチルトリメチルアンモニウム
（CTA），酢酸亜鉛二水和物，メチルレッドおよ
びメチレンブルーは同社製特級，次亜塩素酸ナト
リウム溶液は同社製化学用，消泡剤は同社製生化
学用を用いた．無水硫酸ナトリウムは関東化学㈱
製残留農薬用，スルファニルアミドおよび N-ナ
フチルエチレンジアミン二塩酸塩は同社製特級，
炭酸水素ナトリウムは林純薬工業㈱製特級試薬，
酒石酸はナカライテスク㈱製特級を用いた．  
透析用チューブは㈱日本メディカルサイエン

ス製ヴィスキングチューブ（直径 28.6mm）を用
いた． 
 

３．試験溶液の調製 
１）保存料 
 試料は赤ワインを用い，50g に対し 8 種類の保
存料を各 5,000μg 添加した．試験溶液の調製は，
既報 1)により行った．以前の内部精度管理のデー
タと比較することのできるプロピオン酸以外の 8
項目のみ実施した． 

２）防かび剤 
 試料はみかんを用い，10g に対し TBZ10μg，
OPP10μg，DP70μg を添加した．また試料として
バナナを用い，10g に対し IMZ20μg を添加した．
試験溶液の調製は，既報 2)により行った．  
３）酸化防止剤 
 試料はにぼしおよびさきいかを用い，各 5g に
対し 4 種類の酸化防止剤を各 500μg 添加した．
試験溶液の調製は，通知 3)により行った．  
４）甘味料 
 試料はたくあんおよびパインアップル・シラッ

プ漬けを用い，各 10g に対しサッカリン Na は
1mg，サイクラミン酸は 0.2mg 添加した．サッカ
リン Na は図 1 のとおり試験溶液の調製を行った．
サイクラミン酸は通知 4)に基づき行った．  
 

10g

16～24時間放置（時々振とう）

撹拌

試料

透析補助液 20mL

水（外液,250mLになるように加え
る）

試験溶液

ろ過

透析外液

図 1 サッカリン Na 試験溶液調製法（透析法） 
 
５）漂白剤 
 試料は白ワインを用い，20g に対し亜硫酸ナト
リウムを 3,500μg（SO2 として）添加した．試験
溶液の調製は，通知 3)により行った．  
６）発色剤 
 試料はいくらおよびハムを用い，いくら 10g に
対し亜硝酸Na50μg，ハム10gに対し亜硝酸Na700
μg 添加した．試験溶液の調製は，通知 3)により
行った．  
 
４．測定条件 
１）保存料 
液体クロマトグラフ：㈱島津製作所製 LC-10ADVP 
検出器：同社製 SPD-M10AVP 
カラム：(財)化学物質評価研究機構製逆相カラム

L-column ODS（150mm×4.6mm） 
分析条件の詳細は既報 1)のとおりである． 
２）防かび剤 
液体クロマトグラフ：㈱島津製作所製 LC-10ADVP 
検出器：同社製 RF-10AXL，SPD-M10AVP 
カラム：(財)化学物質評価研究機構製逆相カラム

L-column ODS（150mm×4.6mm） 
分析条件の詳細は既報 2)のとおりである． 
３）酸化防止剤 
液体クロマトグラフ：㈱島津製作所製 LC-10ADVP 
検出器：同社製 SPD-M10AVP 
カラム：(財)化学物質評価研究機構製逆相カラム 

L-column ODS（150mm×4.6mm） 
分析条件の詳細は通知 3)のとおりである． 
４）甘味料 
液体クロマトグラフ：㈱島津製作所製 LC-10ADVP 
検出器：同社製 SPD-M10AVP 
カラム：ナカライテスク㈱製逆相カラム 

COSMOSIL 5C18-MS（150mm×4.6mm） 



ⅰ）サッカリン Na 
カラム槽温度：40℃ 
移動相：5mmol/L CTA含有 10mmol/L リン酸緩衝 

液（pH2.5）－アセトニトリル 
（55:45，v/v） 

流 速：1.0mL/min 
検出波長：230nm 
試料注入量：10µL 
ⅱ）サイクラミン酸 
分析条件は通知 4)のとおりである． 
５）発色剤 
分光光度計：㈱島津製作所製 UV-2450 
検出波長：540nm 
 
５．結果および考察 
１）保存料 8 種の標準添加回収実験の結果を表 2
に示す．回収率は 81.0～101%で小川らの報告 1)

にあるしょうゆ，シロップ，穀物酢と同等であり，
目標値 5,6)の 70～120%を満たした． 
 

表 2 保存料の標準添加回収率   
（単位：％）

保存料 回収率 変動係数
BA 100 0.6
SA 99.2 0.5

DHAA 92.9 1.0
EP 81.0 3.2
PP 98.6 0.8
IP 96.6 0.9

IBP 101 1.6
BP 98.3 1.2

注）試行回数  n＝5．  
  
 
２）防かび剤 4 種の標準添加回収実験の結果を表 
3 に示す．防かび剤 4 種の回収率は 88.1～105%で 
坂井らの報告 2)と同等であり，目標値の 70 
～120%を満たした． 
 

表 3 防かび剤の標準添加回収率 
（単位：％）

防かび剤 回収率 変動係数
TBZ 103 1.1
OPP 105 0.9
DP 104 1.7

IMZ 88.1 0.4
注1）試行回数 n＝5．
注2）TBZ，OPP，DPはみかんに添加

  IMZはバナナに添加  
 
 

３）酸化防止剤 4 種の標準添加回収実験の結果を
表 4 に示す．酸化防止剤 4 種の回収率は 83.2～
104%であり，目標値の 70～120%を満たした． 
 

表 4 酸化防止剤の標準添加回収率 
（単位：％）

BHA 97.5 (1.7) 97.5 （1.1）93.2 （2.9）
BHT 83.2 (2.5) 95.2 （1.1）93.3 （3.0）
PG 104 (1.8) 92.8 （1.2）92.4 （3.0）

TBHQ 103 (1.6) 85.8 （1.2）89.5 （3.1）
注）試行回数 n＝5．

酸化
防止剤

回収率（変動係数）
食用油 にぼし さきいか

 
 
 
４）甘味料 2 種の標準添加回収実験の結果を表 5
に示す．甘味料 2 種の回収率は 75.2～101%であ
り，目標値の 70～120%を満たした． 
 

表 5 甘味料の標準添加回収率 

サッカリンNa 98.9 （0.5） 101 （0.4）
サイクラミン酸 92.1 （0.9）75.2 （2.3）

注）試行回数 n＝5．

回収率（変動係数）
ﾊﾟｲﾝｱｯﾌﾟﾙ たくあん

甘味料

 
 
 
５）亜硫酸 Na の標準添加回収実験の結果を表 6
に示す．回収率 101%は目標値の 70～120%を満た
した． 
 

表 6 漂白剤の標準添加回収率 
（単位：％）

漂白剤 回収率 変動係数
二酸化硫黄として 101 4.2

注）試行回数 n＝5．  
 
 

６）亜硝酸 Na の標準添加回収実験の結果を表 7
に示す．回収率は 95.7～101%であり，目標値の
70～120%を満たした． 

 
表 7 発色剤の標準添加回収率 

（単位：％）

亜硝酸Na 95.7 （0.9） 101 （2.2）
注）試行回数 n＝5．

回収率（変動係数）
いくら ハム

発色剤

 
 
 
 
 



まとめ 
 

 各種食品添加物の標準添加回収実験を行った
結果，保存料 8 種は 81.0～101%，防かび剤 4 種は
88.1～105%，酸化防止剤 4 種は 83.2～104%，甘味
料 2 種は 75.2～101%，漂白剤は 101%，発色剤は
95.7～101%であり，すべての項目で回収率 70～
120%を満たした．なお，平成 22 年 5 月に試験法
の改定 7)が行われた保存料については，今後標準
作業書の改定のため検討する必要があるが，それ
以外の内部精度管理を行った項目については，問
題なく当所の標準作業書の方法で対応できるこ
とが確認できた． 
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