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要約 

 清涼飲料水中のヒ素・カドミウム・鉛・スズについて ICP-MS による一斉分析法を検討した．試

料をヒートブロック式加熱分解システムを用いて硝酸により湿式分解した後，1%硝酸添加 1N 塩酸

の試験溶液とし，ICP-MS によりヒ素・カドミウム・鉛・スズの 4 元素を一斉に測定した．清涼飲料

水の代表的な試料について分析法の妥当性評価を行った結果，真度（%）は 90.6～101.4，併行精度

（RSD%）は 0.8～6.2，室内精度（RSD%）は 2.2～8.7 と良好であり，「食品中の金属に関する試

験法の妥当性評価ガイドライン」に示された性能基準を満たす分析法であることが確認された.  
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 １ はじめに 

 表 1 試料の種類  
 清涼飲料水には食品衛生法によりヒ素，カドミウム，鉛

については不検出，スズは 150.0 ppm 以下という成分規格

が定められている． 

カテゴリー 試料
1 水 ミネラルウォーター
2 茶系飲料 緑茶
3 果汁飲料 100%オレンジジュース
4 炭酸飲料 コーラ
5 スポーツ飲料 スポーツ飲料
6 コーヒー飲料 微糖コーヒー
7 豆乳飲料 調製豆乳

 

 

 それらの試験法として告示により示されている方法は，

原子吸光光度法によるものなど，元素ごとに分析を行う個

別試験法である． 

 

 

誘導結合プラズマ質量分析計（以下 ICP-MSとする）は，

多元素を同時にかつ高感度に測定可能な分析器機である．

そこで，ICP-MS を用いて清涼飲料水中のヒ素，カドミウ

ム，鉛，スズの 4 元素を一斉分析する方法を検討し，性能

評価を行ったので報告する． 

 

2.2 試薬等 

標準原液：ヒ素標準液（和光純薬工業（株）製，100 mg/L），

カドミウム標準液・鉛標準液・スズ標準液（和光純薬工業

（株）製，1,000 mg/L）を用いた． 

 標準溶液：標準原液を 1%硝酸添加 1N 塩酸で希釈して，

0.5～5ng/mL の混合標準溶液を作成した．  

２ 実験方法 内部標準原液：ガリウム標準液・タリウム標準液・イン

ジウム標準液（和光純薬工業（株）製，1,000 mg/L）を用

いた． 

 

2.1 試料 

内部標準溶液：内部標準原液を 1%硝酸添加 1N 塩酸で

希釈して，100 ng/mL の混合内部標準溶液を作成した． 

 清涼飲料水を性状等を基に７つのカテゴリーに分類し，

各カテゴリーから代表的な 1 種類の試料を選定した．詳細

を表 1 に示す．試料は福岡市内で購入したものを用いた．  硝酸・塩酸：有害金属測定用を用いた． 
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3.1  試料の分解法の検討   1%硝酸添加 1N 塩酸：塩酸 9 mL と硝酸 1 mL に超純水

を加えて 100 mL に定容した．  当所での重金属分析は，有機物の分解を硝酸によ

るケルダール湿式分解により行った後，原子吸光光

度法により測定していたが，分解に 1～2 日と時間を

要するという短所があった．一方，有機物の分解に

マイクロウエーブ分解装置を用いることで，短時間

で分解を行う迅速分析法２)やホットプレートにより

簡易的に分解を行う分析法３)も報告されている．

DigiPREP Jr.はヒートブロック式の加熱分解システムであ

り，昇温プログラムにより分解温度が自動制御可能である

こと，専用のチューブにより試料計量，酸分解，定容の操

作が 1 本で対応可能であることから，この装置を用いて分

解を行うこととした． 

 

2.3 装置 

ヒートブロック式加熱分解システム：SCP SCIENCE

社製 DigiPREP Jr. 

ICP-MS：Agilent 社製  7700e 
 超純水製造機：ADVANTEC 社製 PWU-400 
 
2.4 測定条件 

 ICP-MS の測定条件を表 2 に，測定対象元素および内

部標準元素と質量数を表 3 に示す． 

 

表 2 ICP-MS 測定条件 
 

 　　　RFパワー 1,550 W
　　　プラズマガス（Ar） 15 L/min
　　　キャリアガス（Ar） 1 L/min
　　　反応ガス（He） 4.3 mL/min
　　　測定モード Heモード
　　　測定法 内部標準法

3.2 分解条件の検討 
 

 分解温度は硝酸の最適分解温度である 80～120℃

の範囲内で，PP 製の分解チューブの耐熱最高温度である

105℃とした．また，添加回収試験により加熱時間を検討

したところ，温度上昇に伴い溶液が黄色に変化し，105℃

に達した後，0～45 分の加熱時間で良好な回収率が得られ

たため，液量が 1 mL 以下に濃縮される加熱時間である 15

分とした． 

 

 

 

表 3 分析対象物 
測定対象元素 質量数 内部標準元素 質量数

As 75 Ga 71
Cd 111 In 115
Sn 118 In 115
Pb 208 Tl 205

 

 

 
 

 
3.3 試験溶液の検討 

 
硝酸による分解において，スズは硝酸と反応して

酸化物の沈殿を生成する４)ため，高濃度の塩酸で溶

解する必要があることから，試験溶液を 1N 塩酸溶液と

した．さらにヒ素について，塩酸由来の塩化物や水素化物

の生成４)による回収率の低下を抑えるため，試験溶液に硝

酸を 1%添加した． 

2.5 試験溶液の調製 

試料 1 g を DigiPREP 用 PP 製 100 mL 分解チューブに量

りとり，1%硝酸添加 1N 塩酸 1 mL と硝酸 1 mL を加え，

DigiPREP Jr により 105℃で 15 分加熱・分解を行った．

塩酸 9 mL を加え加温溶解した後，硝酸 1 mL を添加

し，超純水で 100 mL に定容し試験溶液とした．豆乳

飲料についてはメンブランフィルター（0.2 μm）でろ過

したものを試験溶液とした． 

 

3.4 測定条件の検討 

 ICP-MS による測定では，試料中のマトリックスや

アルゴンガスに起因する多原子イオンによるスペク

トル干渉の問題がある．この影響を低減・排除する

ためにコリジョンセルにヘリウムガスを流す He モ

ードを選択した．  

 
2.6 定量  
標準溶液の各濃度における測定対象元素と内部標準元

素のイオン強度比から作成した検量線により，試験溶液中

のヒ素，カドミウム，鉛，スズの濃度を求めた． 
 また，共存物質による影響が補正可能な内部標準

法により測定を行うこととし，内部標準物質として

測定元素に質量数の近い元素を設定した． 

 

2.7 分析法の性能評価  
 「食品中の金属に関する試験法の妥当性評価ガイ

ドライン１)」に基づき分析法の性能評価を行った．

室内精度評価のための枝分かれ実験は，分析者 1 名

が 2 併行で 5 日間分析する方法で行った．  

 

3.5 分析法の性能評価 

ICP-MS の感度等を考慮し，各元素の定量下限を 0.1 μg/g

に設定した．各試料に 4 元素が定量下限相当の濃度となる

ように調製した 1%硝酸添加 1N 塩酸溶液 1 mL を添加し，

分析を行った．結果を表 4 に示す．真度（％）は 90.6～101.4，

併行精度（RSD％）は 0.8～6.2，室内精度（RSD％）は 2.2

 

 

３ 結果および考察 
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～8.7 であった．この結果は，「食品中の金属に関する

試験法の妥当性評価ガイドライン１)」の最も低濃度に

おける目標値である真度（％）80～120，併行精度（RSD％）

15 未満，室内精度（RSD％）20 未満を満たしていた． 
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対象品目 対象元素 回収濃度平均値ng/mL（n=5) 真度（回収率）% 併行精度（RSD%） 室内精度（RSD%)
As 0.963 96.3 3.6 8.7
Cd 0.986 98.6 3.0 2.7
Sn 0.963 96.3 3.1 4.2
Pb 0.936 93.6 2.1 3.4
As 0.953 95.3 1.9 8.6
Cd 0.978 97.8 1.7 2.5
Sn 0.951 95.1 1.7 5.3
Pb 0.920 92.0 2.0 4.2
As 1.014 101.4 3.8 7.1
Cd 0.993 99.3 2.6 2.2
Sn 0.961 96.1 3.1 4.0
Pb 0.925 92.5 3.3 3.9
As 0.988 98.8 4.0 6.9
Cd 0.991 99.1 4.4 4.2
Sn 0.949 94.9 4.8 6.9
Pb 0.924 92.4 4.5 6.5
As 0.963 96.3 1.3 6.6
Cd 0.974 97.4 0.8 2.4
Sn 0.946 94.6 0.8 5.1
Pb 0.906 90.6 0.8 4.8
As 0.968 96.8 1.1 6.8
Cd 0.988 98.8 1.1 3.0
Sn 0.961 96.1 1.3 4.6
Pb 0.922 92.2 1.1 3.9
As 0.991 99.1 1.6 6.1
Cd 1.003 100.3 1.9 3.1
Sn 0.985 98.5 2.2 4.0
Pb 0.995 99.5 6.2 6.8

ｽﾎﾟｰﾂ飲料

ｺｰﾋｰ飲料

豆乳飲料

表4　分析法の性能評価結果

水

茶系飲料

果汁飲料

炭酸飲料
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