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第9版でのPb分析の主な変更点

鉛試験法（原子吸光光度法）の前処理方法が変更になりました。

第9版食品添加物公定書対応！ 食品添加物の鉛分析

平成30年2月に厚生労働省のホームページに食品添加物の分析法等を収載した「第9版 食品添
加物公定書」が掲載されました。 第8版では純度試験の「重金属」は比色法により鉛相当として試
験を行っていましたが、今回の改訂では「鉛」として項目が掲げられ、新たに原子吸光光度法による
フレーム法が採用される食品添加物が多くあります。また第8版で「鉛」としてフレーム法で測定され
ていた食品添加物でも基準値が厳格化したものが多くあります。なお、平成30年11月29日までに製
造・加工・輸入されたものは、従来の試験法で評価できる猶予期間が設けられています。

第８版では・・・

【第1法、第2法】
硫酸分解を行った試料を原子吸光光度計で測定。
比較液との吸光度比較でPbが基準値以下であること
を確認。

【第3法】
硫酸分解を行った試料に含有するPbをピロリジンジチ
オカルバミン酸アンモニウム(APDC）で錯形成させ、
酢酸ブチルに抽出し原子吸光光度計で測定。
比較液との吸光度比較でPbが基準値以下であること
を確認。

【第2法】
硝酸分解を行った試料を電気加熱法で測定。
標準添加法によりPbが基準値以下であることを確認。

【第1法】
硫酸分解を行った試料をフレーム法で測定。
比較液との吸光度比較でPbが基準値以下であること
を確認。

第９版では・・・

【第4法】
硝酸-硫酸分解を行った試料に含有するPbを【第3法】と
同様の方法でPbが基準値以下であることを確認。
（前処理にマイクロウェーブ酸分解装置を使用しても良い。）

【第5法】
塩酸分解を行った試料に含有するPbを【第3法】と同様の方法
でPbが基準値以下であることを確認。

新たに酢酸ブチル抽出が追加されました。

一部、純度試験で「重金属」として比色法による測定から、「鉛」として原子吸光光度計による測定に変更になりました。

例えば「L-アスコルビン酸」では・・・

【第８版】
純度試験の項目のひとつで「重金属」として記載。基準は Pbとして20μg/g以下。比色法で測定。
L-アスコルビン酸1gに含有するPbを50mL（塩酸酸性）に定容。基準は溶液に換算すると0.4mg/L相当。

【第９版】
純度試験の項目のひとつで「鉛」として記載。基準は Pbとして2μg/g以下。鉛試験法第1法を用いてフレーム法で測定。
L-アスコルビン酸2gに含有するPbを10mL（硝酸酸性）に定容。基準は溶液に換算すると0.4mg/L相当。

純度試験の「鉛」の基準が厳格化しました。

例えば「活性炭」では・・・

【第８版】
純度試験の項目のひとつで「鉛」として記載。基準は Pbとして10μg/g以下。第1法を用いてフレーム法で測定。
乾燥した活性炭4gに含有するPbを200mL（硝酸酸性）に定容。基準相当は溶液に換算すると0.2mg/L。

【第９版】
純度試験の項目のひとつで「鉛」として記載。基準は Pbとして5μg/g以下。鉛試験法第5法を用いてフレーム法で測定。
乾燥した活性炭0.8gに含有するPbを10mLの酢酸ブチルに抽出。基準相当は溶液に換算すると0.4mg/L。

※ここに記載した内容は食品添加物公定書の一部抜粋です。
詳細は厚生労働省のホームページなどでご確認ください。

ZA3000形原子吸光光度計

ここでは水溶液系ではL-アスコルビン酸を、酢酸ブチル系では亜硝酸ナトリウムを測定した例をご紹介します。
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L-アスコルビン酸中の鉛の純度試験（フレーム法）
第8版では「重金属」として比色法で判定していましたが、第9版では「鉛」として判定することになりました。

基準は2μg/gで、比較液（Pb 0.4mg/L相当）よりも吸光度が低いことを確認します。

鉛試験法第1法に則り、試料0.8gを処理し10mLに定容しました。

バックグラウンド補正は偏光ゼーマン補正法を使用しました。

■ 測定結果

表3 各試料の濃度および吸光度

ID 試料名 濃度 (mg/L) 吸光度

STD 1 ブランク 0.00 0.00003 

STD 2 0.05 mg/L Pb 0.05 0.00067

STD 3 0.10 mg/L Pb 0.10 0.00119

STD 4 0.20 mg/L Pb 0.20 0.00224

STD 5 0.40 mg/L Pb 0.40 0.00433

UNK1 アスコルビン酸 ND 0.00011

UNK 2 アスコルビン酸+0.04 mg/L Pb 0.039 0.00051

UNK 3 アスコルビン酸+0.10 mg/L Pb 0.098 0.00114

表4 L-アスコルビン酸の測定結果

図1 Pbの原子吸収信号プロファイル

図2 Pbの検量線

Element Pb Atomizer STD Burner

Instrument ZA3000 Flame Air - C2H2

Atomization Flame Fuel(C2H2) 2.0 L/min

Wavelength 283.3 nm
Oxidant(Air)

160 kPa

Lamp Current 7.5 mA 15.0 L/min

Slit Width 1.3 nm Burner Height 7.5 mm

表1 Pbの装置条件

Meas. Mode Working Curve

Signal Mode BKG Corrected

Curve Order Linear

Calculation Integration

Time Constant 5.0 sec

Calculation Time 5.0 sec

Delay Time 5 sec

表2 Pbの測定条件
■ 測定条件

ABS
0.010

0.000

STD 1
0 mg/L

STD 2
0.05 mg/L

STD 4
0.2 mg/L

STD 3
0.1 mg/L

STD 5
0.4 mg/L

アスコルビン酸

アスコルビン酸
+Pb0.04mg/L

アスコルビン酸
+ Pb0.1mg/L

0.005

REF
0.20

0.00

0.10

0 100 200 300 400 500 600

時間(s)

固体中濃度(μg/g) 添加量(mg/L) 測定値(mg/L) 回収率(%)

ND(＜0.08)

- ND -

0.04 0.039 97.5

0.10 0.098 98.0

ABS
0.005

0.000

0.004

0.003

0.002

0.001

0.0 0.1 0.2 0.3 0.4

濃度(mg/L)

R2=0.9997
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固体中濃度(μg/g) 添加量(mg/L) 測定値(mg/L) 回収率(%)

ND(＜0.02)
- ND -

0.10 0.091 91.0

AA No.180001 原子吸光光度計

■ 測定結果

表7 各試料の濃度および吸光度

ID 試料名 濃度 (mg/L) 吸光度

STD 1 ブランク 0.00 0.00008 

STD 2 0.10 mg/L Pb 0.10 0.00149

STD 3 0.20 mg/L Pb 0.20 0.00292

STD 4 0.40 mg/L Pb 0.40 0.00604

UNK 1 亜硝酸ナトリウム ND 0.00000

UNK 2 亜硝酸ナトリウム+0.1 mg/L Pb 0.091 0.00138

表8 亜硝酸ナトリウムの測定結果

図3 Pbの原子吸収信号プロファイル

図4 Pbの検量線

Element Pb Atomizer STD Burner

Instrument ZA3000 Flame Air - C2H2

Atomization Flame Fuel(C2H2) 1.1 L/min

Wavelength 283.3 nm
Oxidant(Air)

160 kPa

Lamp Current 7.5 mA 15.0 L/min

Slit Width 1.3 nm Burner Height 7.5 mm

表5 Pbの装置条件

Meas. Mode Working Curve

Signal Mode BKG Corrected

Curve Order Linear

Calculation Integration

Time Constant 1.0 sec

Calculation Time 3.0 sec

Delay Time 5 sec

表6 Pbの測定条件■ 測定条件
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亜硝酸ナトリウム中の鉛の純度試験（APDC-酢酸ブチル抽出 フレーム法）

Pbをキレート試薬APDCを用いて酢酸ブチルへ抽出を行います。

基準は2μg/gで、比較液（Pb 0.4mg/L相当）よりも吸光度が低いことを確認します。

鉛試験法第5法に則り、試料2gに含有するPbをAPDCと錯形成させ、酢酸ブチル10mLに抽出しました。

酢酸ブチル溶液を測定しているため、アセチレンガス流量を1.1L/minと低く設定しました。

バックグラウンド補正は偏光ゼーマン補正法を使用しました。

R2=0.9997
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ZA3000形日立偏光ゼーマン原子吸光光度計

ホロカソードランプ点灯直後でも安定したベースラインが得られるため、測定を開始することができます。

ホロカソードランプを用いた補正法なので、全波長のバックグラウンドを補正します。
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■ ゼーマン補正法の特長

【KEY WORDS】

・ゼーマン補正は、ホローカソードランプ（HCL）1
本で原子吸収とバックグラウンド吸収の測定がで
き、これによって精確なバックグラウンド補正を可
能としています。
・ゼーマン補正は、HCLのエネルギーが変動して
も、ベースラインが常に安定するので、ランプ点
灯直後でもすぐに測定を開始することができます。

ランプ点灯開始

HCLエネルギー

時間

吸
光
度

ベースライン（BKG補正後）

測定開始OK

《安定したベースラインを提供します！》

《バックグラウンド補正で信頼性の高い分析値を提供します！》

D2ランプ補正法
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As     Cd     Pb Cr Ca         Ba Na      Li      K        Cs

偏光ゼーマン補正法

ゼーマン補正法で全元素をカバー！

(nm)

偏光ゼーマン補正法は全ての元素のバックグラウンド補正をホローカソードランプ1本で行います。

■ ZA3000形偏光ゼーマン原子吸光光度計

ZA3000形 ZA3300形

フレーム法でも偏光ゼーマン補正法で安定したベースラインを提供します。

デュアル検知方式を採用し高い測定精度を提供します。
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