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第9版食品添加物公定書によるL-アスコル
ビン酸（ビタミンＣ）中鉛（Pb）の測定 

 

LAAN-A-AA040

2018 年に第 8 版食品添加物公定書が改正され、第 9 版食
品添加物公定書が公布されました。多くの添加物について、
純度試験で比濁法により重金属として測定されていた項目
が、原子吸光法による鉛の測定に変更されました。 
ここでは、よく知られた食品添加物である L-アスコルビン

酸（ビタミン C）中の鉛を、第 9版に従い前処理を行いフレ
ーム原子吸光法で測定した例をご紹介します。 

T. Kawakami 
 
 前処理 
第 9 版では前処理として表 1 に示す第 1 法から第 5 法ま

でが示されています。多くの添加物で、いずれかが前処理法
として規定されています。硫酸を添加してホットプレート上
で炭化したのち、電気炉で灰化して、得られた灰分を酸で溶
解するのが基本的な処理方法（第 1法と第 2法）ですが、塩
類を多く含むものについては、分解または溶解処理後に、ピ
ロリジンジチオカルバミン酸アンモニウム（APDC）-酢酸ブ
チルによるキレート抽出処理を行います（第 3～5 法）。添
加物によっては個別に前処理法が規定されているものもあり
ます。 
L-アスコルビン酸は、前処理として第 1法を用い、得られ

た検液をフレーム原子吸光法で測定します。処理量は2 gで、
鉛の含有基準は固体中で 2 μg/g 以下です（検液中では
0.4 mg/L 以下）。 
今回、L-アスコルビン酸に適用した前処理のフローを図 1

に示します。図 2に炭化処理と灰化時のサンプルの写真を示
します。 
 

表 1 前処理法の概略 

名称 概略 
第 1法と 
第 2法 

硫酸を添加して加熱し試料を炭化したのち、電気炉で
灰化。得られた灰分を酸で溶解する。 

第 3法 
硫酸を添加して加熱し試料を炭化したのち、電気炉で
灰化。得られた灰分を酸で溶解後、APDC-酢酸ブチル
によるキレート抽出処理を行う。 

第４法 湿式分解後に APDC-酢酸ブチルによるキレート抽出処
理を行う。 

第 5法 溶解後に APDC-酢酸ブチルによるキレート抽出処理を
行う。 

 

 
図 1 前処理のフロー 

 

 
図 2 炭化処理中と灰化後の試料の写真 

 

1. 試料2.0 gを石英製るつぼ（磁性も可）にはかり取る

3. ホットプレート上で完全に炭化するまで加熱する

4. ふたで覆い電気炉に入れる

5. 徐々に温度を上げ550～600 ℃で完全に灰化するまで保持する

6. 放冷後、残留物に塩酸（1→4）10 mLを入れる

7. 水浴上で加熱して蒸発乾固する

8. 残留物に少量の硝酸（1→100）を加え、加温して溶かす

9. 放冷後、更に硝酸（1→100）を加えて正確に10 mLとする（検液）

10. フレームAAで測定する

2. 硫酸（1→4）を少量加えて試料全体を潤す

サンプル採取 硫酸添加直後 

炭化中 その 2 炭化中 その 3 炭化終了 

灰化後 

炭化中 その 1 



 

 
分析計測事業部 
グローバルアプリケーション開発センター 

 

島津コールセンター 0120-131691 
(075) 813-1691 

※本資料は発行時の情報に基づいて作成されており、予告なく改訂することがあります。 
改訂版は下記の会員制 Web Solutions Navigator で閲覧できます。 

 https://solutions.shimadzu.co.jp/solnavi/solnavi.htm 

会員制情報サービス「Shim-Solutions Club」にご登録ください。 

https://solutions.shimadzu.co.jp/ 
会員制Webの閲覧だけでなく、いろいろな情報サービスが受けられます。 

 

初版発行：2018年 10月

Application 
News 

No. A583 

 装置構成と測定条件 
装置はフレームモデルのAA-7000F（図 3）を用いました。 
AA-7000F はオプションユニットを追加することにより、

高感度なファーネス測定も可能な両用機（図 4）にアップグ
レードすることが可能です。 

 
図 3 フレームモデル AA-7000F 

 

 
図 4 両用機モデル AA-7000F/AAC（オプション装着） 

 
主な測定条件を表 2に示します。 
第 9 版では 0.4 mg/L 標準液（今回の L-アスコルビン酸で

は固体中基準の 2 ppm に相当）と比較して判定しますが、
今回はブランクも含めて 5点の標準液を作製しました。また
分解処理前に標準液を検液中で0.2 mg/L（固体中で1 μg/g）
添加したものも測定し添加回収率を求めました。 
 

表 2 測定条件 
測定元素 : 鉛（Pb） 
分析波長 : 283.3 nm 
スリット幅 : 0.7 nm 
バックグラウンド補正 : 重水素ランプ法 
フレームタイプ : 空気-アセチレン 
バーナ高さ : 7 mm 
バーナ角度 : 0 度 
積算時間と繰返し回数 : 3 秒×3回 
標準液濃度 : 0 mg/L（0.0 μg/g）＊ 

0.1 mg/L（0.5 μg/g） 
0.2 mg/L（1.0 μg/g） 
0.3 mg/L（1.5 μg/g） 
0.4 mg/L（2.0 μg/g） 

＊：カッコ内の値は固体中に換算した濃度です 

 測定結果 
標準液の測定結果を表 3に、検量線を図 3に示します。 

鉛の定量下限は 0.1 mg/L でした。 
表 4 に L-アスコルビン酸の測定結果を示します。鉛濃度

は定量下限以下（固体中で 0.5 μg/g 以下）でした。また添
加回収率は 95 %と良好でした。 
 

表 3 標準液の測定結果 

設定濃度 吸光度 
（n=3） 

%RSD 
（n=3） 

標準偏差 
（n=3） 

0 mg/L 0.0003 46 0.0002 
0.1 mg/L 0.0029 7.3 0.0002 
0.2 mg/L 0.0055 3.8 0.0002 
0.3 mg/L 0.0083 3.0 0.0003 
0.4 mg/L 0.0107 1.6 0.0002 

 

 
図 5 鉛（Pb）の検量線 

 

表 4 L-アスコルビン酸中鉛（Pb）の測定結果 

検液中濃度 固体中濃度 添加試料の 
検液中濃度 添加回収率 

<0.1 mg/L <0.5 μg/g 0.19 mg/L 95 % 

 
 まとめ 
第 9版食品添加物公定書に従い、L-アスコルビン酸（ビタ

ミン C）中の鉛を、前処理として第 1法（灰化後酸溶解）を
用いてフレーム原子吸光法を用いて測定しました。良好な添
加回収率が得られ、基準値の 2 μg/g を定量可能であること
を確認しました。 
AA-7000 はダブルビーム光学系を採用しており、低ノイズ

でランプ点灯直後から安定したベースラインを提供します。 
バーナヘッドはチタン製で、耐腐食性が優れています。 

さらに空冷式で脱着も簡単で、洗浄などのメンテナンスも容
易に行うことができます。 
 
 


