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Ⅰ はじめに  

合成甘味料のサッカリンナトリウム（SAC）及び合成保存料  

のソルピン酸（SOA），安息香酸（BA），デヒドロ酢酸（DHA）  

及びパラオキシ安息香酸エステル（PHBALEs）類は広範囲  

の食品に使用が許可されている。これらの食品添加物はいずれも  

食品衛生法で対象食品及び使用量について使用基準が定められて  

いるため，使用量の定量検査が必要である。現在，食品の化学的衛  

生行政検査においてその検査数は大きな割合を占めており，また行  

政処分等との関係から，迅速でかつ正確な定量が要求されている。   

最近，食品検査の信頼性を確保するために，指定検査機開け2）  

ならびに保健所，地方衛生研究所．食肉衛生検査所等の地方公共  

団体の食品衛生検査施設外4）に対して業務管理基準の導入が法制  

化された。   

この基準の中に精度管理の実施が盛り込まれており，理化学的  

検査の場合は「添加量が明らかな試験品（検査対象物質を含まな  

い試験品に一定量の検査対象物質を添加・調製した試験品）」を  

検査し，70％から120％の間の回収率を確保しなければならない  

こととなっている。   

著者らは，食品中のSAC，SOA，BA，DHA及びPHBA  

E s類の検査については千葉県食品添加物標準検査法5）に収載さ  

れている高速液体クロマトグラフィー（HPLC）による一斉分  

析法（以下，従来法とする）を用いて行っているが，対象食品及  

び対象項目によっては上記の回収率の条件に適合しない場合が見  

受けらゎた。   

そこで，従来法について見直しを行い，より正確な定量を目的  

に，標準溶液の調製方法，エーテル抽出液の濃縮方法及び試料か  

らの各添加物の抽出方法について検討し，改良したので，それら  

の結果を報告する。  

Ⅱ 実験方法  

1．試 料   

SAC，SOA，BA，DHA及びPHBARE s類の添加表  

示のない市販のオレンジジュース，昏軋 サンマの佃煮，こしあ  

ん等の食品12種類，ならびにSOA及びDHAの添加表示のあ  

る市販の魚肉ねり製品，チーズ等の食品4種類を用いた。   

2．試薬及び試液   

SAC，SOA・BA及びDHA：和光純薬工業㈱製・東  

成工業㈱製及びSIGMA社製試薬特級品または特級品   

パラオキシ安息香酸メチル（PHBM），パラオキシ安息香酸  

エチル（PHBE），パラオキシ安息香酸イソプロピル（PHB  

IP），パラオキシ安息香酸プロピル（PHBP），パラオキシ安  

息香酸イソプチル（PHBIB）及びパラオキシ安息香酸プチル  

（PHBB）：和光純薬工業㈱製及び東京化成工業㈱製試薬特級品  

または特級品   

標準原液：従来法に従いSAC，SOA，BA，DHA及び  

PHBAEs類の各100mgを精秤し，メタノル50meに溶解し  

た後，水で100t舶とした。冷蔵庫内で遮光，密閉して保存し，  

SOA及びDHAについては調製後1週間以内のものを使用した。   

標準溶液：標準原液を用時メタノール・水混液で希釈して1．0  

～10．0′上g／適の標準溶液を調製した。   

メタノール・水混液：メタノールと水を1：1の割合で混合し  

て用いた。   

5mMクエン酸緩衝液pH4．0：クエン酸（1水和物）7gとク  
一ヽ  

エン酸ナトリウム（2水和物）6gを水に溶解して1000【亜とし．   

これを水で10倍希釈して用いた。  

10％塩化ナトリウム含有1％硫酸溶液：塩化ナトリウム100g  

に水700□適及び10％硫酸100T舶を加えて溶解し，水で1000mβと  

して用いた。   

水は精製水を用い，特に品質の記載のない試薬及びその他の試  

薬はいずれも試薬特級品を用いた。   

3．装置   

高速液体クロマトグラフ：日本分光㈱製880PU型ポンプ，  

同860CO型カラム恒温槽，同875－UV型紫外部検出器，㈱  

島津製作所製CR－6A型デタ処理装置を用いた。   

4．H P L C条件   

カラム：ジーエルサイエンス社製InertsilODS L2（4．6  

mmi．d．×150mm）   

SAC．SOA，BA，DHA及びPHBM用移動相，検出波  

長及び感度：メタノールアセトニトリルー5mMクエン酸緩衝  

液pH4．0（6：12：82）．230nm，0．04AUFS   

SOA，BA及びDHA用移動楓 検出波長及び感度：メタノp  
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注入量：20上11   

5．改良法の操作方法  

改良法の操作方法（スクリーニング検査用の試験溶液Ⅰの調製  

方法と確認検査用の試験溶液Ⅲの調製方法）のフローシートを図  

1に示す。  

ルーアセトニトリルー5mMクエン酸緩衝液pH4・0（1‥2：7），  

230nm，0．04AUFS   

pHBA－Es類用移動相，検出波長及び感度：メタノール‾  

5mMクエン酸緩衝液pH4．0（55：45），254nm・0・08AUFS   

流量：0．8m‘／min   

カラム温度：40℃  

8駄■溶液Ⅱのh蟄（鶴亀檎壬用〉   

k員抽出液501¶】  

1賦持抽出液の叫き   

液状拭料10l  固形駄科10l  

一也化ナトリウム50■－80l  
－ホモ氾ml  

－20％青石畿溶液20ml  

ーメタノール・水濃液80ml  ーメタノール・水魔濱  

・   ホモジナイズ織、メタノール   1∝血にして混和  

ーーーーご一  
上濠濱（拭料抽出液）  

2拭■諷濠lの慎1（スクリーニング繍董用）   

鰊欝抽出液10ml（分濱口一ト）  

水義気慕電  
1  

曾濃く250鵬：SOA．8A．DH人用、仙：PHBA－E一句用）  

晋濱25mlくPHB∧一日爛用は駒¶り  

ー嵐書水嚢ナトリウム0．5l  
－エーテルらOml  

一句化ナトリウム2l  
－10，●磯■溶液1仙  
－＝一千ル1∝〉nJ  

エーテル書  ■■  
■ と う  

l l  
エーテル層  水■（虞1）  

エーテル■  
ー10％斗化ナトリウム古書1，もtt溶液5mlで軽く浅薄  

ー■水磯暮ナトリウム丑tで脱水．ろ過   
∽℃以下で濃圧下1編  

ー10％t■10nll  
－壇化ナトリウム2t  
－エーテル50ml  

エーテル書     水■（廉棄〉 l     一 ■  さとう  

ーエーテ 

＝＿．＿ 

ーメタノール・クエン徽鐘価液（55：ヰ5）5爪l   

OJ叫mメンプランフィルターでろ過  
エーテル丁仇Ill  エーテル30巾l  

ー2，も虎■水素ナトリウムTml  ー2％炭畿水素ナトリウム溶液0．1汀tl   
ユ○℃以下で土圧下1ヰ  賦緻溶液Ⅱ－2（PHBA－E■用）  

ル50ml  

エーテル■ 水¶（廃稟）  

ーメタノール・クエン醸は衝液（55：15）3巾l   

0．45〃mメンブランフィルターでろi  
ー2†もよ■水素ナトリウム7ml  

一書水礪■ナトリウム1量で脱水．ろ過  
－2Iもよ■水嚢ナトリウム0．11¶1   

300c以下で減圧下1鞘   

ニ   

ーメタノール・クエン酸繍価濱（55：45〉5nl1   

0．▲5〃mメンプランフィルターでろ過  

杖麟属闇‖－1（SAC．SOA，BA，DHA用）エーテル書 水書（廃棄〉  
l  

エーテル30mJ分取  

丁  

300c以下で減圧下1緒  

紬薄濠Ⅱ－1（SOA．巳A．DHA用〉  ーメタノール・クエン酸緩衝液（55：45）3m1   

0．ヰさ〟mメシフランフィルターでろ▲  

賦義溶濃l一之（PHBA－E■用〉  

図1 改良法の操作方法 フ ロ ー シート   

■■  

6．各標準原液の冷蔵保存における安定性の検討   

従来法の1000〟g／舶の各標準原液を冷蔵庫内で遮光，密閉し  

て保存し，濃度の経時変化を調べた。次にメタノール・水混液の  

代わりにメタノール及びメタノール・5mMクエン酸緩衝液pH4．0  

（1：9）を用いて調製したSOA及びDHAの1000LLg／meの標準  

原液について冷蔵保存における濃度の経時変化を調べた。保存し  

た標準原液中の各添加物の濃度は新たに調製した標準原液と比較  

して算出した。   

7．エーテル濃縮方法の検討   

従来法のエーテル抽出液の濃縮方法，すなわち，エーテル抽出  

液を35℃以下で2～3mgまで減圧濃縮し，室温で残った溶媒を  

風乾する方法（以下，風乾法とする），エーテル抽出液に2％炭  

酸水素ナトリウム溶液0．1mgを添加して30℃以下で減圧濃縮し乾  

固する方法（以下，重曹添加法とする）及びエーテル抽出液を  

30℃以下で減圧濃縮し乾固する方法（以下，乾国法とする）で  

測定値を比較した。   

また，PHBA－Es類については，エーテル抽出液を1／10  

量の2％炭酸水素ナトリウム溶液で2回洗浄した後，300C以下  

で減圧濃縮し乾固する方法（以下，アルカリ処理十乾固法とする）  

を追加し測定値を比較した。   

8．抽出方法の検討   

従来法による試料からの各添加物の抽出方法，すなわち，固形  

食品中の各添加物をホウ酸ナトリウム溶液を用いて抽出し，それ  

をリン酸で中和して試料抽出液を調製する方法，メタノール・水  

混液を用いて抽出し，試料抽出液を調製する方法（以下，改良A  

法とする）及びメタノールを用いて抽出し，試料抽出液を調製す  

る方法（以下，改良B法とする）で測定値を比較した。  

Ⅲ 結果及び考察  

1．各標準原液の冷蔵保存における安定性の検討   

従来法では，標準原液を調製して冷蔵保存する場合，SOAは  
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不安定で分解しやすいため，SOAの標準原液は1ケ月以内に作  

成し直すこととしている。その他の標準原液における長期間の安  

定性についてはこれまで十分に確認されていないので，従来法で  

調製した各標準原液について冷蔵庫内で遮光，密閉して保存し，  

濃度の経時変化を調べた。その結果，SAC及びBAの標準原液  

の濃度は8ケ月保存後に共に1001LLg／me．PHBALEs類の  

標準原液の濃度は11ケ月保存後に999～1012〟g／亜を示し，濃  

度変化は全くなく安定であった。SOA及びDHAの標準原頼に  

ついては，図2に示したように両成分とも2週間まで安定で，3  

週間以降経時的な減少傾向が見られた。  

タノール・5mMクエン酸緩衝液pH4．0（1：9）で調製したSOA  

及びDHAの標準原液の濃度は6ケ月保存後に995／Jg／亜及び9  

85〝g／加を示し，濃度変化はほとんどなく安定であった。   

以上の結果と標準原液の調製の容易さを考慮すると，標準原液  

はメタノールで調製することが望ましいと思われた。   

2．エーテル濃縮方法の検討   

従来法では，各添加物をエチルエーテルで抽出精製して試験溶  

液を調製する。エーテル抽出液を減圧濃縮する際にSOA，BA  

及びDHAが揮散しやすく，乾固すると回収率が低くなる傾向が  

ある。このため，従来法では風乾法で試験溶液を調製しているが，  

操作のやり方によっては回収率の低下を招く恐れがある。   

そこで，エーテル濃縮時の回収率向上と操作の簡便化を目的と  

して，重曹添加法を検討した。   

2機関において，SAC，SOA．BA及びDHAを添加した  

オレンジジュースのエーテル抽出液を30meずつ分取し，重曹添  

加法と風乾法で試験溶液を調製して各添加物の回収率を求め比較  

〃多／m1  

1000  

950  

908  

850  

800  した。その結果，表1に示したように2機関とも同様な傾向を  
不一ヽ  0    1  2    3    4     5    8    7     8    9  

保存期間（月）  

図2 従来法でのSOA及びDHAの標準原液の冷蔵保  
存における濃度の経時変化  

標準原液の調製時の濃度：1000〟g／舶  

以上の結果から，従来法のSOA及びDHAの標準原液について  

の保存期限は，安全性を見込んで1週間以内とすべきと考えられる。   

SOA及びDHAの標準原液の保存中の化学的変化については  

不明であるが，SOAはアセトン溶液中で紫外線を照射されると  

幾何異性体が生成し，HPLCによる測定では測定値が低くなる  

こと，分光光度計による測定では変化がないことが知られてい  

る6H） 。そこで，SOA及びDHAの標準原液に254nmの紫外線  

を2晩照射し，照射後の濃度をHPLC及び分光光度計で測定し  

た。その結果，照射後のSOA濃度はHPLC測定では954LLg／  

亜に減少したが，分光光度計測定では1001〟g／舶で変化がなく，  

幾何異性体の生成が示唆された。また，照射後のDHA濃度はH  

PLC測定では901LLg／neに，分光光度計測定でも935LLg／meに  

減少しており，分解が起こっている可能性が示唆された。SOA  

及びDHAの標準原液は上記のように紫外線等で変化を起こしや  

すいことから，冷蔵庫内で遮光，密閉して保存した場合でも，長  

期間には異性体の生成や分解が起こっている可能性が考えられる。   

SOAの異性体は種々の食品から検出されているが，ワインや  

シロップのような酸性の液状食品ではSOAが多量に検出されて  

いるにもかかわらず異性体はほとんど検出されておらず6），酸性  

の液状食品中ではSOAは安定化しているものと考えられた。そ  

こで，SOA及びDHAを100FLg／gの濃度で添加したオレンジ  

ジュースについて，標準原液と同様な保存条件で経時変化を調べ  

たところ，両者とも1ケ月以上濃度変化は全くなく安定であった。  

この結果から，従来法のSOA及びDHAの標準原液における濃  

度の経時的減少は溶解液にメタノール・水混液を用いているため  

と推測された。そこで，次にメタノール・水混液の代わりにメタ  

ノール及びメタノール・5mMクエン酸緩衝液pH4．0（1：9）で調  

製したSOA及びDHAの標準原液について保存時の経時変化を  

調べた。その結果 メタノールで調製したSOA及びDHAの標  

準原液の濃度は6ケ月保存後に991〃g／舶及び1006′上g／舶，メ  

した。SACは重曹添加法と風乾法で回収率に差が見られなかっ  

たが，SOA，BA及びDHAは重曹添加法の方が風乾法より回  

収率が良好であった。機関1における風乾法の標準偏差（％）値が  

SOA，BA及びDHAにおいて10％を超えていることから，  

風乾法は再現性が得にくい方法と思われる。  

表1 オレンジジュースに添加したSAC，SOA，BA及  

びDHAのエーテル濃縮方法による回収率の比較   

回収率（％）  

添加物 添加量  
（山2／g）機関l   機関2  1  ‡蔑関2  

101±1．0  

83±3．9  

87±3．0  

82±2．8  

102±4．4  

65±16．4  

74±10．9  

70±13．0  

SAC  166 103±2．8  

SOA   83 103±2．1  

BA   207 103±3．3  

DHA lO2 101±1．4  

98±1．5  

91±3．1  

92±3．2  

84±3．8  

（％）を示す。   各測定値は5試行の平均値±標準偏差  
機関1：木更津保健所  
機関2：衛生研究所  

また，市販のSOA添加の魚肉ねり製品及び食肉製品について，  

エーテル抽出液を30mgずつ分取し，重曹添加法，風乾法及び乾  
■■ヽ  

国法の3方法で試験溶液を調製し，測定値を比較した。その結果   

表2に示したように重曹添加法の値に対する風乾法の値は0．59～  

1．04倍，乾固法の値は0．43～1．01倍で，重曹添加法が風乾法及び  

乾国法より高い値を示す場合が多かった。  

表2 3種のエーテル濃縮方法による魚肉ねり製品及び食肉  

製品中のSOA測定値の比較  

測定値（〟g／g）  

No． 重曹添加法  風乾法  乾固法  試 料  

魚肉ねり製品  1220（0．76）  1620（1．01）  

1480（0．95）  1470（0．94）  

1260（1．02）  1240（1．00）  

1110（0．90）  1200（0．98）  

1070（0朋）  1080（0．99）  

1010（0．96）   953（0．91）  

884（0．88）  919（0．92）  

1030（1．04）  907（0．91）  

877（0．93）  948（1．01）  

389（0．85）  446（0．9了）  

171（0．88）  142（0．73）   

58（0．59）  42（0．43）  

648（074）  842（0，96）  

1  1610 （1）  

2  1560 （1）  

3   1240 （1）  

4   1230 （1）  

5   1090 （1）  

6  1050 （1）  

7   1000 （‖  

8    994 （1）  

9    938 （l）  

10    460 （1）  

11  195 （1）  

12  98 （1）  

1  874 （1）  食肉製品  

（）内は重曹添加法を1とした場合の各試料における風乾法と乾圃法の比率を示す  
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収率を求めたところ，水については99．1～109．3％．醤油につい  

ては102．9～111．1％の回収率が得られ 液状食品の試験溶液Ⅰ  

では上記のような傾向は観察されなかった。   

以上の結果から，PHBA－Es類は従来法では抽出時に一部  

が固形食品中の蛋白や脂肪等の食品成分に吸着され 抽出されな  

かったものと考えられた。最も極性の′トさいPHBBは，従来法  

の抽出溶媒では特に溶解しにくいために食品成分へ多量に吸着し，  

回収率が最も低くなったものと推測される。   

PHBA－Es類の分析法として食品衛生検査指針別に直接抽  

出による方法が記載されているが．脂肪含有率が5％以上の食品  

ではPHBMを除くPHBA－Es類の回収率が50～65％しか  

得られず，液々分配操作がその原因と考えられている。そのため．  

改良法としてミニカラムを用いる方法が最近報告された9）。現在．  

多種の食品からPHBA－Es類を全て良好に回収し分析する方  

法の確立は検討課題となっている。   

そこで，PHBA－Es類が水には溶けにくいが，メタノール  

には容易に溶解する性質を利用して，抽出溶媒としてメタノール・  

水混液を用いる改良A法及びメタノールを用いる改良B法を検討  

した。水及び7種の固形食品にSAC，SOA，BA，DHA及  

びPHBArEs類を20Flg／gの濃度で添加し，従来法，改良A  

法及び改良B法で抽出し，試験溶液Ⅰにおける回収率を求め，比  

較した。その結果を表3に示した。SAC，SOA，BA，DH  

Aの回収率は，大福餅．のり佃煮．サンマ佃煮．魚肉ソーセージ  

においてはいずれの抽出方法も81．7％以上を示し，3種の抽出法  

で差異は見られなかった。こしあん，マヨネーズ，マーガリンに  

おいては従来法で70％以下の低い回収率のものが見られ，それ  

らにおける改良A法と改良B法の回収率は82．6％以上を示し，改  

良A法とB法における回収率の向上が観察された。また，PHB  

A－Es類の回収率は，7種の食品のいずれにおいても改良B法  

＞改良A法＞従来法の傾向を示しており．改良A法とB法は従来  

法に比べ回収率が大きく向上した。  

以上の結果から，SOA，BA及びDHAの試験溶液調製にお  

けるエーテル抽出液の減圧濃縮は，重曹添加法を用いることとし  

た。なお，重曹添加法では，炭酸水素ナトリウムの添加により試  

験溶液のpHが上昇し，各添加物のピーク高が低くなる傾向が見  

られたため，定量は全てピーク面積で行うこととした。   

次に，6種類のPHBA－Es類を20LLg／gの濃度で添加した  

佃煮類（のり，エビ，ハマグリ，鯨及びサンマ）のエーテル抽出  

液を30mgずつ分取し，重曹添加法，乾固法及びアルカリ処理一  

乾固法で試験溶液を調製して回収率を比較した。その結果，3方  

法の回収率にほとんど差は認められなかった。アルカリ処理一乾  

固法は酸性物質を除去することができ，妨害ピークをより減少さ  

せることができると考えられることから，PHBA－Es類の試  

験溶液調製におけるエーテル抽出液の減圧濃縮はアルカリ処理一  

乾固法を用いることとした。  

3．抽出方法の検討  

著者らが5種の佃煮類について従来法の試験溶液ⅠでPHBA－  

s類の内部精度管理（20′1g／gの濃度での添加回収実験）を行っ  
■  

二結果，のりの佃煮のPHBM，PHBE，PHBIP，エビ及  

びハマグリの佃煮のPHBMが70％以上の回収率を示したが，  

その他については，70～120％の間の回収率を確保することがで  

きなかった。いずれの佃煮類においても，PHBA－Es類の回  

収率はPHBM＞PHBE＞PHBIP＞PHBP＞PHBIB  
＞PHBBの傾向を示し，エステルの分子量が高くなるほど回収  

率が低下することが分かった。また，同じ佃煮類でも原料によっ  

て各成分の回収率に差が見られた。各成分の回収率はいずれもの  

り＞エビ＞ハマグリ＞鯨＞サンマの傾向を示し．蛋白や脂肪含量  

が高い食品の方が回収率が低くなる傾向が観察された。エステル  

の分子量が高くなるほど回収率が低下する傾向及び蛋白や脂肪含  

量が高い食品の方が回収率が低下する傾向は，他の固形食品にお  

いても同様に観察され，固形食品に共通する傾向と考えらゎた。   

一方，水及び醤油について上記と同様にPHBA－Es類の回   

表3  3種の抽出法による水及び食品における甘味料と保存料の添加回収率の比較（試験溶液Ⅰ）  

J■■  
添加物  抽出法  

水  大福餅   のり佃煮  
107．7  197．9  220．5  

93．8  180．0  111．6  

サンマ佃煮   
125．5   
140．0  

こしあん  魚肉リーセーゾ マヨネーズ  マーガリン   
65．8  91．5  104．6  93．2  

100．5  97．7  99．1  103．2  

従来法  
改良A法  
改良B法  

SAC  

103．4  89．8  99．6  

93．6  105．2  97．1  

92．1  79．9  89．2  89．5  65．2  

89．8  99．9  96．4  93．4  95．4  

5  9  

100．8  89．8  98．9  

92．7  100．5  103．9  

96．9  100．3  96．4  

98．5  91．3  96．3  

91．5  101．8  94．1  

81．7  72．6  

84．1  101．8  

92．0  97．5  

90．6  87．5  

94．1  100．8  

90．2  92．4  

89．6  52．7  56．5  

97．9  82．6  94．3  

97．9  88．5  96．4  

85．2  52．7  53．0  

90．9  82．6  84．9  

99．1  88．5  94．4  

改良A法  BA  

改良B法  
従来法  

DHA  改良A法  

改良B法   95．8  93．1  93．2  
従来法   103．6  86．9  94．5  

PHBM 改良A法   99．3  97．7  98，6  

68．5  

100．6  

64．7  76．6  64．3  85．5  

94．0  94．9  92．3  90．6  

改良B法  4  97  5  94  0  10  

109．3  81．5  89．6  

98．8  96．6  98．3  

55．5  64．4  40．9  67．7  

96．1  98．3  88．8  90．5  PHBE 改良A法  

6  10  

102．3  73．6  72．3  31．5  43．6  46．5  23．9  44．2  

96．4  95．0  79．8  81．4  PHBIP 改良A法   99．6  95．6  98．7  91．8  

2  10  

101．4  69．4  66．7  26．9  

99．3  94．9  98．3  89．5  

99．9  99．7  103．8  104．1  

99．1  55．4  44．0  11．9  

97．4  91．3  95．8  83，4  

100．7  100．1  102．8  104．3  

100．3  52．8  40．8  11．9  

96．6  89．9  94．4  78．6  

99．5  100．4  103．1  103．8  

37．3  40．7  

94．8  93．8  

98．3  102．3  

25．0  22．5  

92．3  86．1  

99．4  103．3  

21．2  38．7  

74．7  77．0  

95．8  97．0  

14．0  17．4  

58．3  59．9  

89．5  96．6  

PHBP 改良A法   

改良B法  
従来法  

PHBIB 改良A法  

改良8法  
従来法  

PHBB 改良A法  
改良B法  

24．1  21．3  

90．8  83．8  

13．8  16．4  

55．4  57．2  

97．7  100．7  93．3  95．2   

無添加の各試料に各添加物成分を20ノ⊥g／gとなるように添加した  
各測定値は2～4試行の平均値を示す  
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水及び3種の食品については更にSOA，BA，DHA及びP  

HBA－Es類の確認検査の試験溶液Ⅲにおける回収率を求め，  

比較した。その結果を表4に示した。SOA，BA，DHAの回  

収率は，サンマの佃煮において改良A法と改良B法が従来法より  

高く．回収率の向上が見られた。PHBA，Es類の回収率は，  

3種の食品のいずれにおいても改良B法＞改良A法＞従来法の傾  

向を示し，試験溶液Ⅰと同様に改良A法とB法は従来法に比べ回  

収率が大きく向上した。確認検査の試験溶液Ⅲについては，スク  

リーニング検査の諦観溶液Ⅰに比べ全体的に回収率が低かった。  

特にPHBMは回収率がいずれの抽出方法においても60％に達  

せず，回収率の向上は今後の検討課題である。  

表4 3種の抽出法による水及び食品における甘味料と保存  

料の添加回収率の比較（試験溶液Ⅲ）  

れは妨害食品成分による影響と考えられる。大福餅やサンマの佃  

煮のような食品については，従来法によるSACの確認検査法の  

試験溶液Ⅱを調製し，妨害成分を除去してから測定をする必要が  

あると思われる。  

表5 3種の抽出法による保存料添加食品の測定値の比較  
（試験溶液Ⅰ）  

試 料   保存料 抽出法  

従来法  
魚肉ねり製品 SOA  改良A法  

測定値（〟〟宜 改良A法に対する比率   
1044  （0．93）   

1121  （1）  

改良B法  1039  

816  （0．89）  

食肉製品  SOA 改良A法   912  （1）  

改良B法  883  

従来法  148  （0．87）  

DHA 改良A法  171  （1）  

改良B法  157  

従来法  683  

SOA  改良A法   679  
改良B法  651  

回収率（％）  
添加物  抽出法   

水   大福餅  のり佃煮 サンマ佃煮  
従来法  28．8  74．8  76．7  65．5  

SOA  改良A法  37．9  81．4  90．8  83．8  

改良B法  46．2  78．3  80．0  76．0  

従来法   80．1  79．8  83．5  64．9  

BA   改良A法  63．3  78．7  80．2  73．7  

J■ヽ  

Ⅳ まとめ  

食品中のSAC，SOA，BA，DHA及びPHBA，Es類  

のHPLCによる一斉分析法について，より正確な定量法の確立  

を目的に検討し，改良した。   

従来法で調製したSOA及びDHAの標準原液は冷蔵保存中に  

経時的に減少するため，保存期限は1週間以内とすべきと考えら  

れる。メタノールで調製したSOA及びDHAの標準原液は冷蔵  

保存で6ケ月間は安定であるため，標準原液はメタノールで調製  

することが望ましいと思われた。   

SOA，BA及びDHAの試験溶液調製におけるエーテル抽出  

液の減圧濃縮は重曹添加法を用いることとした。PHBA－Es  

類の試験溶液調製におけるエーテル抽出液の減圧濃縮はアルカリ  

処理一乾固法を用いることとした。   

試料からの各添加物の抽出方法は通常の検査では抽出溶媒とし  

てメタノール・水混液を用いる改良A法で行うこととした。油脂  

改良B法  94  8  91  1  98  9  8  

従来法   79．5  82．6  83．1  67．4  

改良A法  78．8  89．8  88．8  82．8  

改良B法  8  6  86  2  80  

従来法   39．6  37．2  36．7  18．4  

PHBM 改良A法  29．0  45．1  55．6  12．7  

改良B法  41  2  54  1  51  2  4  

従来法   56．5  59．3  45．1  30．9  

PHBE 改良A法  60．2  73．4  87．0  31．7  

改良B法  73．0  83．2  81．5  76．7  

従来法   90．6  66．7  79．4  47．9  

PHBIP 改良A法  87．9  84．9  90．9  66．2  

改良B法  90．5  92．7  89．9  89．3  

従来法   89．5  60．9  73．6  38．O  

PHBP 改良A法  88．5  82．9  90．1  53．6  

改良B法  88．1  91．4  89．3  86．2  

従来法   92．5  50．9  75．5  57．8  

PHBIB 改良A法  88．2  85．2  89．2  68．0  

改良B法  91  4  92  5  90  4  89  

79．9  47．7  59．8  41．1  

PHBB 改良A法  88．7  84．0  88．4  65．4  

改良B法  92．2  91．9  90．0  87．2  

無添加の各試料に各添加物成分を20〃g／gとなるように添加した  

次に，市販のSOA添加の魚肉ねり製品，食肉製品，漬物及び  

DHA添加のチーズについて，従来法，改良A法及び改良B法で  

抽出を行い．試験溶液Ⅰにおける測定値を比較した。その結果，  

表5に示したように魚肉ねり製品，食肉製品及びチーズについて  

は改良A法＞改良B法＞従来法の傾向を示し，漬物は改良A法≒  

従来法＞改良B法であった。SOAやDHAの食品における回収  

率は改良A法とB法で差が見られなかったが，市販のSOAやD  

HA添加食品では改良A法の方がB法より測定値が高く，抽出効  

率が良いことが分かった。   

上記の添加回収結果及び市販食品の測定結果から，通常の検査  

は改良A法で行うこととした。但し，マヨネーズ，マーガリン等  

のように特に油脂分の多い食品は，改良A法ではPHBA－Es  

類の回収率が70％以下となる場合があるため．油脂分の多い食  

品のPHBA－E s類の測定については改良B法で行うこととし  

た。   

また，スクリーニング検査の試験溶液Ⅰにおいて，大福餅とサ  

ンマの佃煮におけるSACの回収率が120％を超えていたが，こ  

■■ヽ  
分の多い食品のPHBA－Es類の測定については抽出溶媒とt   

てメタノールを用いる改良B法で行うこととした。   

作成した改良法は，多種類の食品中の合成甘味料と合成保存料  

をこれまでより正確に定量できることから，行政検査に有効に適  

用できるものと考えられる。  
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