
【目的】食品中の食品添加物分析法におい

て、保存料（安息香酸、ソルビン酸、デヒド

ロ酢酸およびパラオキシ安息香酸エステル

類）の分析には水蒸気蒸留法を用いた方法が

制定されている。水蒸気蒸留法は精製効果が

高く定量性が良いが、操作が煩雑で時間もか

かるため多検体の分析には困難を要する。本

研究では、簡易で迅速に多検体処理可能な分

析を目的に、充填量が少ない新型固相抽出ミ

ニカートリッジと多検体同時処理型固相抽出

装置を用いた食品中の保存料の一斉分析法を

開発したので報告する。 

【方法】 

装置：多検体自動固相抽出装置ST-R100（ア

イスティサイエンス社製）、器具：固相カー

トリッジ：Smash-SPE PBX（アイスティサ

イエンス）、試料：清涼飲料水（スポーツド

リンク）図1に前処理、表1にHPLC条件を示

す。 

 

 

 

 

 

 

図1. 前処理フロー 

表1. 測定条件 

 

【結果と考察】逆相固相抽出による前処理の

検討：試料液を5 mMクエン酸緩衝液(pH4)

で希釈して固相へ負荷することで安息香酸、

ソルビン酸の解離が抑えられて固相への保持

が良好になることが確認できた。デヒドロ酢

酸、パラオキシ安息香酸エステル類は負荷液

のpHにかかわらず固相への保持が可能であ

った。溶出条件の検討では、有機溶媒(メタ

ノール)比率を変化させて溶出挙動を調査し

たところ、メタノール比率が高くなるほど溶

出量も増え、メタノール-水(9/1)以上で一定

となったため、溶出溶媒にメタノール-水

(9/1)を選択した（図2）。 

 

図2. 溶出溶媒のメタノール比率と回収率 

液体試料における添加回収試験：原材料表示

に保存料が記載されていない市販の清涼飲料

水を用いて0.01 g/kg になるように保存料を

添加し添加回収試験を実施した。安息香酸、

ソルビン酸、デヒドロ酢酸、パラオキシ安息

香酸エステル類について回収率92-104%、

RSD4.6%(n=7)以内の良好な結果が得られ

た。現在、他の試料への適用性を検討してい

る。 
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