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食品中の次亜塩素酸及びその塩類の測定は, 電子捕獲

型検出器を用いたガスクロマトグラフィーによる方法が

食品衛生検査指針に紹介されている１). 一方, ガスクロ

マトグラフィーマススペクトロメトリー (�����) は,
食品や環境中の成分を選択的に感度よく測定できるため,

用途の広い分析機器である. 最近, その汎用性に伴い,

従来の方法に加えて�����による新たな分析法が検討
されている. 今回, ヘッドスペース型オートサンプラー

を接続した�����を用いて, 次亜塩素酸の測定を検討
した. � ��
１. 試料調製� 標準液 (次亜塩素酸ナトリウム) の調製

次亜塩素酸ナトリウム溶液 (有効塩素濃度５％以上,

和光純薬, 特級) 0�5��に精製水50��加えて標準液と
した. 標準液の有効塩素量は用時標定し, 求めた係数を

乗じて正確な濃度を求めた１).� 検量線の作成及び試料の調製１)

バイアル瓶に0�2�リン酸緩衝液 (�� 7�0) 10��と0�1�����シアン化カリウム溶液0�5��を入れたものを反応
液とする. この反応液に標準液の10�� (７���), 50��

(35 ���), 100�� (70 ���), 250�� (175 ���), 500�� (350 ���) を加えて密栓して30分間放置した. 検
量線は標準液の濃度と生成したクロロシアンのピーク面

積から作成した.

試料中でのクロロシアンの生成は標準液250�� (175���) と0�1�����シアン化カリウム溶液0�5��を各飲料
(市販のコーラ, 日本茶, 牛乳) 10 ��に 添加して検討

した.

２. 分析条件

試料分析は, ヘッドスペースサンプラー (������������������40������������) と�����(���5000����17��島津㈱) を接続した装置にカラム��624 (60��������320�����1�8���������� �����������) を
使用して下記の条件で行った.

カラム温度：35℃ (２���) で保持し, 160℃
(５℃����) 及び200℃ (20℃����) で昇温

注入口温度：150℃

キャリアーガス：ヘリウム (99�9999％)
インターフェイス温度：150℃

注入法：スプリットレス

検出法：���モード, モニターイオン61�63
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1�クロロシアン測定
次亜塩素酸ナトリウムとシアン化カリウムの反応によ

り生成したクロロシアンのトータルイオンクロマトグラ

ム (���) を図１に示す. 保持時間 3�16 ���のピークが
クロロシアンであることが, マスのフラグメンテーショ

ンから確認できたので, ���61�63を選択的イオンとし
てモニターした.

２. 検量線

７���から350���に調製した次亜塩素酸ナトリウムと
シアン化カリウムとの反応により生成したクロロシアン

の検量線を図２に示す. クロロシアンは次亜塩素酸ナト

リウム濃度に依存して生成した (�２�0�9996). 検出限界
は3�9���であった.
３. 各飲料でのクロロシアンの生成

実際にコーラ, 日本茶, 牛乳に175 ���の次亜塩素酸
ナトリウムを添加してクロロシアンの検出を検討した.

コーラに10�5 ���程度のクロロシアンが検出されたが
(図３�), 日本茶と牛乳では検出されなかった (図３���).
これは, 反応性の高い次亜塩素酸がシアン化ナトリウム

との反応前に各飲料中の成分と反応したために, 検出さ

れなかったものと推察される. これらについてはしばし

ば起こる食品中の異臭の原因となる次亜塩素酸の問題も

含むので, さらに詳細な検討を要する.
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