
高效液相色谱分析仪 Nexera™ lite, ELSD-LT Ⅲ

高效液相色谱法同时测定含盐调味料中
单糖、二糖和寡糖 15种组分的含量
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全窒素・全リン測定 
 
 

TNPC-4110 Plus による排水中の 
全窒素・全リン測定 

 

閉鎖性海域の富栄養化の改善を図るため、当該海域へ排出
される有機汚濁物質の総量を基準値以下に削減する目的で、
1979 年から水質総量規制が施行されています。第 5 次水質
総量規制から対象項目に全窒素と全リンが追加指定され、対
象事業所の多くは、自動計測器を用いてこれらを測定してい
ます。第 5 次水質総量規制以来使用されてきたオンライン全
窒素・全リン計 TNPC-4110 シリーズはさらにその性能・機
能を向上させ、TNPC-4110 Plus シリーズとしてモデルチェ
ンジされました。 

全窒素の測定には、これまで同様に高い酸化分解力と干渉
に強い検出力を持つ「熱分解・ケミルミ方式」を採用し、夾
雑物や海水が混入する試料でも干渉影響をほぼ受けること
なく測定することができます。さらに本シリーズでは試薬と
測定シーケンスを改良し、全リンの測定においても夾雑物の
影響をできる限り低減し、高精度で測定することができるよ
うになりました。 

本稿では TNPC-4110 Plus で海水やミネラルを含む試料を
測定した例を紹介します。 

M. Tanaka 
 
 

 
 

 

 全窒素（TN）分析方法 
TNPC-4110Plus の全窒素（TN）測定は、熱分解・ケミルミ

方式を採用しています。この方式は、紫外吸光光度法では干
渉成分となる臭素イオンや金属イオンの影響を受けずに測
定できます。したがって、試料に海水が混入していても、共
存物質の影響を受けることなく測定することができます。 

海水を 2 倍に希釈した溶液に窒素化合物を 0.5 mgN/L（窒
素濃度が 0.5 mg/L）になるように添加したものを試料として、
総和法（手分析）、紫外吸光光度法（手分析）、熱分解・ケ
ミルミ法で測定しました。 

 
表 1 TNPC-4110 Plus 全窒素測定条件 

分析計 : 全窒素・全リン計 TNPC-4110 Plus 
測定項目 : 全窒素（TN） 
測定方法 : 熱分解 - 化学発光法（ケミルミ法） 
校正 : 0-2 mgN/L 硝酸カリウム水溶液による 2 点校正 

（フルスケール(FS)：2 mgN/L） 
試料 : 2 倍に希釈した自然海水に、0.5 mgN/L になるよう

に硝酸カリウムを添加した液 
 

 全窒素（TN）分析結果 
各分析法で測定した結果を表 2 に示します。総和法による

測定値を基準として、紫外吸光光度法および TNPC-4110 Plus
の測定値との差を分析計のフルスケール比として算出した
ものを表の右欄に示しています。紫外吸光光度法では大きな
値になり、海水に含まれる成分による干渉影響が出ているこ
とがわかります。一方、TNPC-4110 Plus では総和法とほぼ同
等の測定値になり、海水成分の影響を受けることなく測定で
きていることがわかります。 

 
表 2 全窒素 測定結果 

分析法 測定原理 測定結果 
（mgN/L） 

総和法との差 
（FS 比） 

手分析 総和法 0.59 ー 
手分析 紫外吸光光度法 0.84 +12.5％ 

TNPC-4110 Plus 熱分解・ケミルミ法 0.54 -2.5％ 

 
 
 

对用户的好处
◆  使用梯度洗脱法对从单糖到寡糖，共 15 种组分进行高灵敏度分析；
◆  能够对已知进行共洗脱的葡萄糖和半乳糖进行分离；
◆  即使是含盐分较多的食品，也可以通过脱盐对微量存在的糖进行定量。

■  前言
已经阐明，糖类与糖尿病、肥胖、过敏、痴呆等健康问题的

发生有关。众所周知，限制糖类的摄入是一种有效预防和治疗这
些病症的方式。然而，在限制糖类摄入方面，调味料却经常被忽略。
实际上，在某些调味料中会含有较多的糖分。

除了糖分以外，这些调味品还含有大量的盐分。对于盐分较
高的样品，使用示差折光检测器（RID）、蒸发光散射检测器（ELSD）
等选择性较低的检测器进行糖的定量分析，容易受到基质的干扰。
本文中，在预处理操作中对实际样品进行脱盐处理以除去干扰分
析的盐分，从而提高了定量的准确性。

本文介绍了应用亲水相互作用色谱法（HILIC）对 15 种糖组
分进行分离，并通过 ELSD-LT Ⅲ进行糖类检测。此外，还对 6 种
市售调味料中的糖分进行了的定量分析。

■  单糖、二糖和寡糖 15种组分混合
标准溶液的测定
从单糖到四糖的寡糖 15 种目标组分见表 1。图 1 所示为 15

种糖组分的标准溶液（由 70％乙腈水溶液配制，浓度为 100 mg/

L）色谱图，表 2 所示为分析条件。使用梯度洗脱法，可以在约
40 分钟内洗脱 15 种组分。由于半乳糖和葡萄糖是同分异构体，
通常在 LC 分析中会发生共流出。但是，如果按照本文中的分析
条件，则可将它们分离。
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表 1 目标组分

化合物 糖类
1 核糖

单糖

2 阿拉伯糖
3 木糖
4 果糖
5 甘露糖
6 半乳糖
7 葡萄糖
8 乳果糖

二糖
9 蔗糖
10 乳糖
11 麦芽糖
12 异麦芽糖
13 棉子糖

三糖
14 麦芽三糖
15 水苏糖 四糖
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調味料中の塩分による定量妨害を受けない
単糖、二糖およびオリゴ糖15成分の一斉分析

グラジエント溶離法により、単糖からオリゴ糖まで計15成分の高感度分析が可能
共溶出することが知られているグルコースとガラクトースの分離が可能
塩分を多く含む食品でも脱塩により微量に存在する糖を定量可能

岩田 奈津紀

高速液体クロマトグラフ Nexera™ lite, ELSD-LT Ⅲ

はじめに
糖尿病や肥満、アレルギー、認知症などを引き起こす要

因に糖質が関係することが明らかになっています。これら
の予防、治療に糖質制限が有効とされています。糖質制限
で見落としがちなものに調味料があります。実際、調味料
の中には多くの糖質が含まれているものがあります。

また、調味料には糖の他に塩分も多く含まれているもの
があります。塩分の多い試 料では、示差屈折率検出器
（RID）や蒸発光散乱検出器（ELSD）など選択性の乏しい
検出器を用いた糖の定量分析で妨害される場合が多いです。
本稿では、前処理工程において実試料の脱塩を行うことに
より、定量妨害となる塩を除去することで定量精度を上げ
ました。

ここでは、親水性相互作用クロマトグラフィー（HILIC）
で糖15成分を分離し、ELSD-LT Ⅲで検出した例をご紹介し
ます。また、実試料に6種類の市販調味料を分析した例も併
せてご紹介します。

単糖、二糖およびオリゴ糖15成分混合標準
溶液の分析
対象成分は、単糖から四糖までのオリゴ糖15成分です

（表1）。図1に糖15成分混合標準溶液（各100 mg/L、70％
アセトニトリル水溶液で調製） のクロマトグラムを、表2
に分析条件を示します。グラジエント溶離法により、約40
分で15成分を溶出できました。一方で、ガラクトースとグ
ルコースは分子式が同じ立体異性体であり、LC分析におい
ては共溶出することが知られています。しかし、本稿の分
析条件であれば、それらを分離することができました。

図 1 糖15成分混合標準溶液（各100 mg/L）のクロマトグラム

表 1 対象成分

Compounds saccharide
1 Ribose

monosaccharide

2 Arabinose
3 Xylose
4 Fructose
5 Mannose
6 Galactose
7 Glucose
8 Lactulose

disaccharide
9 Sucrose

10 Lactose
11 Maltose
12 Isomaltose
13 Raffinose

trisaccharide
14 Maltotriose
15 Stachyose tetrasaccharide

1 2
3 4

5

6
7 8 9 11
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■色谱峰
1. 核糖
2. 阿拉伯糖
3. 木糖
4. 果糖
5. 甘露糖
6. 半乳糖
7. 葡萄糖
8. 乳果糖

9.   蔗糖
10. 乳糖
11. 麦芽糖
12. 异麦芽糖
13. 棉子糖
14.麦芽三糖
15. 水苏糖
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System : Nexera lite
Column : Shodex HILICpak VG-50 4E

(250 mm × 4.6 mm I.D., 5 µm)
Flow rate : 1.0 mL/min
Mobile phase : A) water

B) acetonitrile
Time Program : 88%B (0-12 min)→83.5%B (25 min)

→60%B (40-45 min)→88%B (45.10-55 min)
Column temp. : 45 ℃
Injection volume : 10 µL
Vial : SHIMADZU LabTotal™ for LC 1.5 mL, Glass＊1

Detection (ELSD) : ELSD-LT Ⅲ
Gain : Wide
Filter : 4 sec
Drift Tube Temp. : 40 ℃
Nebulizer Gas : N2
Gas Pressure : 350 kPa

表 2 分析条件

＊1 P/N: 227-34001-01

图 1 15 种糖组分混合标准溶液（100 mg/L）的色谱图

＊ 1 P/N: 227-34001-01

表 2 分析条件

系统 Nexera lite

色谱柱 ： Shodex HILIC pak VG-50 4E
(250 mm×4.6 mm 内径，5 μm)

流速 ： 1.0 mL/min

流动相 ： A) 水
B) 乙腈

时间程序 ： 88% B（0-12min）→ 83.5% B（25min）
→ 60% B（40-45min）→ 88% B（45.10-55min）

柱温 ： 45 ℃
进样量 ： 10 μL

样品瓶 ： SHIMADZU LabTotal™ 用于 LC 1.5mL，玻璃＊ 1

检测（ELSD） ： ELSD-LT Ⅲ
增益 : 宽
过滤器 : 4 秒
漂移管温度 : 40 ℃
雾化气 : N2

气压 : 350 kPa
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■  重现性
表 3 所示为 100 mg/L 标准溶液重复分析 6 次的保留时间和

峰面积重现性（％ RSD）。保留时间和面积重现性的结果分别在
0.2%、6.3% 以下（表 3）。

■  烧烤酱的分析
图 3 所示为烧烤酱的预处理方法。称取 100 mg 市售烧烤酱，

用 70％乙腈水溶液提取，定容至 20 mL。然后进行离心分离，取
上清液用 0.2 μm 的膜过滤器进行过滤，上机分析。

色谱图如图 4 所示。在烧烤酱中检测到了果糖、葡萄糖和麦
芽糖。

■  标准曲线
对 15 种糖类目标组分创建标准曲线，所有组分的相关系数

平方 r2 均在 0.998 以上，且线性良好。另外，由于 ELSD 检测器
上物质的量与散射光的强度呈指数关系，因此以响应强度和浓度
的对数为坐标轴绘制标准曲线。图 2 所示为葡萄糖和蔗糖的标准
曲线，表 4 为所有糖类目标组分的标准曲线浓度范围和相关系数。

表 3 重现性结果（%RSD，n = 6）

化合物 保留时间 峰面积
1 核糖 0.09 6.22

2 阿拉伯糖 0.06 5.23

3 木糖 0.04 5.44

4 果糖 0.04 6.12

5 甘露糖 0.00 4.66

6 半乳糖 0.15 5.71

7 葡萄糖 0.09 6.04

8 乳果糖 0.07 4.70

9 蔗糖 0.04 3.68

10 乳糖 0.05 3.80

11 麦芽糖 0.05 3.18

12 异麦芽糖 0.04 2.59

13 棉子糖 0.02 1.22

14 麦芽三糖 0.02 1.15

15 水苏糖 0.02 2.99

表 4 标准曲线浓度范围和相关系数（r2）

化合物 浓度范围（mg/L） r2

1 核糖 10-80 0.9982

2 阿拉伯糖 10-80 0.9991

3 木糖 10-80 0.9988

4 果糖 100-1000 0.9980

5 甘露糖 10-100 0.9991

6 半乳糖 40-400 0.9992

7 葡萄糖 100-1000 0.9988

8 乳果糖 10-80 0.9986

9 蔗糖 40-400 0.9993

10 乳糖 10-80 0.9998

11 麦芽糖 10-400 0.9991

12 异麦芽糖 10-400 0.9990

13 棉子糖 10-100 0.9993

14 麦芽三糖 10-80 0.9997

15 水苏糖 10-80 0.9999

Application 
News

调味品 100 mg

70%乙腈相当于制备20 mL
混匀
离心（3000 rpm，5 min，25 ℃）

残留物上清液

过滤（0.2 µm）

HPLC

再現性
表3に、各100 mg/Lの標準溶液について、6回繰り返し分

析における保持時間と面積の再現性（％RSD）を示します。
保持時間と面積の再現性はそれぞれ0.2%、6.3%以下の結果
が得られました。

BBQソースの分析
図3に前処理プロトコールを示します。市販のBBQソース

し、20 mLに定容しました。次いで、遠心分離を行い、そ
の上清を0.2 µmのメンブランフィルターでろ過しました。

図4にクロマトグラムを示します。BBQソースからはフル
クトース、グルコース、マルトースが検出されました。
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表 3 6回繰り返し分析における再現性（％RSD）

Compounds Retention time Area
1 Ribose 0.09 6.22
2 Arabinose 0.06 5.23
3 Xylose 0.04 5.44
4 Fructose 0.04 6.12
5 Mannose 0.00 4.66
6 Galactose 0.15 5.71
7 Glucose 0.09 6.04
8 Lactulose 0.07 4.70
9 Sucrose 0.04 3.68

10 Lactose 0.05 3.80
11 Maltose 0.05 3.18
12 Isomaltose 0.04 2.59
13 Raffinose 0.02 1.22
14 Maltotriose 0.02 1.15
15 Stachyose 0.02 2.99

検量線
対象の15成分について検量線を作成したところ、いずれ

の成分においても寄与率r2=0.998以上と良好な直線性が得
られました。なお、ELSD の強度は濃度に対して指数応答で
あるため、両対数軸でプロットしました。図2に検量線の一
例を、表4に検量線濃度範囲と寄与率を示します。

図 2 検量線
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表 4 検量線濃度範囲と寄与率（r2）

Compounds Conc. range (mg/L) r2

1 Ribose 10-80 0.9982
2 Arabinose 10-80 0.9991
3 Xylose 10-80 0.9988
4 Fructose 100-1000 0.9980
5 Mannose 10-100 0.9991
6 Galactose 40-400 0.9992
7 Glucose 100-1000 0.9988
8 Lactulose 10-80 0.9986
9 Sucrose 40-400 0.9993

10 Lactose 10-80 0.9998
11 Maltose 10-400 0.9991
12 Isomaltose 10-400 0.9990
13 Raffinose 10-100 0.9993
14 Maltotriose 10-80 0.9997
15 Stachyose 10-80 0.9999

図 3 前処理プロトコール（BBQソース）
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■色谱峰
11. 麦芽糖

図 4 BBQソースのクロマトグラム
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図 4 BBQソースのクロマトグラム

图 2 标准曲线

图 3 预处理方法（烧烤酱）

图 4 烧烤酱样品色谱图
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表3に、各100 mg/Lの標準溶液について、6回繰り返し分

析における保持時間と面積の再現性（％RSD）を示します。
保持時間と面積の再現性はそれぞれ0.2%、6.3%以下の結果
が得られました。

BBQソースの分析
図3に前処理プロトコールを示します。市販のBBQソース

し、20 mLに定容しました。次いで、遠心分離を行い、そ
の上清を0.2 µmのメンブランフィルターでろ過しました。

図4にクロマトグラムを示します。BBQソースからはフル
クトース、グルコース、マルトースが検出されました。
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表 3 6回繰り返し分析における再現性（％RSD）

Compounds Retention time Area
1 Ribose 0.09 6.22
2 Arabinose 0.06 5.23
3 Xylose 0.04 5.44
4 Fructose 0.04 6.12
5 Mannose 0.00 4.66
6 Galactose 0.15 5.71
7 Glucose 0.09 6.04
8 Lactulose 0.07 4.70
9 Sucrose 0.04 3.68

10 Lactose 0.05 3.80
11 Maltose 0.05 3.18
12 Isomaltose 0.04 2.59
13 Raffinose 0.02 1.22
14 Maltotriose 0.02 1.15
15 Stachyose 0.02 2.99

検量線
対象の15成分について検量線を作成したところ、いずれ

の成分においても寄与率r2=0.998以上と良好な直線性が得
られました。なお、ELSD の強度は濃度に対して指数応答で
あるため、両対数軸でプロットしました。図2に検量線の一
例を、表4に検量線濃度範囲と寄与率を示します。

図 2 検量線
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表 4 検量線濃度範囲と寄与率（r2）

Compounds Conc. range (mg/L) r2

1 Ribose 10-80 0.9982
2 Arabinose 10-80 0.9991
3 Xylose 10-80 0.9988
4 Fructose 100-1000 0.9980
5 Mannose 10-100 0.9991
6 Galactose 40-400 0.9992
7 Glucose 100-1000 0.9988
8 Lactulose 10-80 0.9986
9 Sucrose 40-400 0.9993

10 Lactose 10-80 0.9998
11 Maltose 10-400 0.9991
12 Isomaltose 10-400 0.9990
13 Raffinose 10-100 0.9993
14 Maltotriose 10-80 0.9997
15 Stachyose 10-80 0.9999

図 3 前処理プロトコール（BBQソース）
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■  牛排酱、番茄酱的分析
图 5 所示为牛排酱和番茄酱的预处理方法。分别称取 100 

mg 市售牛排酱和番茄酱，用 70％乙腈水溶液提取，分别定容至
图 5 所示的容量。接着，进行离心分离，得到上清液。由于这些
样品中含有较高盐分，会干扰到糖类的定量测定，使用阳离子交
换柱进行了脱盐处理。使用 S*Pure Pte Ltd 生产的 Maxi-Clean™ 

SPE 0.5 mL IC-H（H ＋型）作为离子交换柱。操作方法为，将获
得的上清液加载到利用超纯水活化的离子交换柱中，弃去 2 mL

初始洗脱液，使用 0.2 μm 膜过滤器对其余洗脱液进行过滤，上
机分析。

图 6 和图 7 分别为牛排酱和番茄酱样品的色谱图。在大约
30 分钟检测到的峰是盐。通过用 IC-H 脱盐，能够对掩埋在盐中
的少量麦芽糖和异麦芽糖进行定量分析。

图 6 牛排酱样品色谱图 图 7 番茄酱样品色谱图

图 5 预处理方法（牛排酱、番茄酱）

Application 
News

调味品100 mg

70%乙腈相当于制备10 mL（牛排酱）或20 mL（番茄酱）
混匀
离心（3000 rpm，5 min，25 ℃）

残留物上清液

IC-H（使用10 mL超纯水）

丢弃最初的2 ml洗脱液

洗脱液

过滤（0.2 µm）

HPLC

ステーキソース、ケチャップの分析
図5に前処理プロトコールを示します。市販のステーキ

ニトリル水溶液によって抽出し、それぞれ図5に示した容量
に定容しました。次いで、遠心分離を行い、その上清を得
ました。なお、これらの試料には塩分が含まれており、微
量に含まれる糖の定量を妨害するため、陽イオン交換モー
ドの固相抽出（SPE）カートリッジで脱塩を行いました。
SPEカートリッジには、S*Pure Pte Ltd製 Maxi-Clean™ SPE
0.5 mL IC-H（H＋型）を使用しました。操作方法は、超純水
でコンディショニングしたSPEカートリッジに、前工程で得
られた上清を負荷しました。初流2 mLを廃棄し、次の溶出
液を0.2 µmのメンブランフィルターでろ過し、HPLCに供し
ました。

図6、7にそれぞれの試料から得られたクロマトグラムを
示します。約30分に検出されたピークが塩です。IC-Hで脱
塩することで、塩に被って埋もれていた微量のマルトース、
イソマルトースを定量することができました。
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図 5 前処理プロトコール（ステーキソース、ケチャップ）

図 7 ケチャップのクロマトグラム
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■  酱油、黑醋的分析
图 8 所示为酱油和黑醋的预处理方法。称取各 100 μL 市售

酱油和黑醋，用 70％乙腈水溶液提取，定容至 5 mL。与牛排酱
等一样，这些样品都含有高浓度的盐分，因此用 IC-H 进行了脱盐
处理。脱盐后的处理方法与前项相同。

图 9 和图 10 分别为酱油和黑醋样品的色谱图。通过使用
IC-H 脱盐，证实这些样品中不存在被高浓度的盐所覆盖的糖分。
此外，半乳糖和葡萄糖共存于酱油中，可以对其进行分离和定量。

Application 
News

调味品100 µL

70%乙腈相当于制备5 mL
混匀

IC-H（使用10 mL超纯水）

丢弃最初的2 ml洗脱液

洗脱液

过滤（0.2 µm）

HPLC

醤油、黒酢の分析
図8に前処理プロトコールを示します。市販の醤油、黒酢

よって抽出し、それぞれ5 mLに定容しました。ステーキ
ソースなどと同様にこれらの試料にも高濃度の塩分が含ま
れているため、IC-Hで脱塩を行いました。脱塩以降の前処
理方法は、前項と同じです。

図9、10にそれぞれの試料から得られたクロマトグラムを
示します。 IC-Hで脱塩することで、これらの試料には高濃
度の塩に被る糖がないことを確認できました。また、醤油
はガラクトースとグルコースが共存しましたが、分離定量
が可能でした。
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図 8 前処理プロトコール（醤油、黒酢）

図 10 黒酢のクロマトグラム図 9 醤油のクロマトグラム
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图 8 预处理方法（酱油、黑醋）

图 9 酱油样品色谱图 图 10 黑醋样品色谱图
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■  加标回收试验
使用番茄酱进行了加标回收试验。将果糖、葡萄糖和蔗糖添

加至 100 mg 番茄酱中，分别添加至浓度为 2000 mg/100g（样
品溶液中的浓度均为 100 mg/L），按照图 5 的预处理方法同时对
5 个样品进行了预处理。加标回收试验结果如表 5 所示。

■  各调味料的分析结果
表 6 所示为各种调味料中糖的分析结果，该检测结果是经过

样品预处理后的浓度。

■  黑葡萄醋的分析
图 11 所示为黑葡萄醋的预处理方法。称取 100 μL 市售黑葡

萄醋，用 70％乙腈水溶液提取，定容至 20 mL。然后，将用 0.2 

μm 膜过滤器过滤的液体上机 HPLC 分析。
色谱图如图 12 所示。从黑葡萄醋中检测到了果糖和葡萄糖。

2021 年 1 月

■  总结
应用亲水相互作用色谱法（HILIC）分析单糖、二糖和寡糖的

共 15 种组分，并使用 ELSD-LT Ⅲ进行了检测。使用梯度洗脱法，
可以在 40 分钟内洗脱所有组分，该方法还可以对半乳糖和葡萄
糖进行分离，改变了在 LC 分析中共流出的现象。

本文分析的调味料中，牛排酱、番茄酱、酱油和黑醋都含有
盐分，因此，在预处理操作中使用 H+ 型阳离子交换柱，去除了
样品中的盐分。结果表明，可以对掩埋在盐中的微量糖分进行定
量，并且证实了不存在被高浓度的盐覆盖的糖分。

Nexera、SHIMADZU LabTotal 是岛津制作所株式会社在日本及其他国家的商标。
Maxi-Clean 是 S*Pure Pte Ltd 的商标。
HILICPAK 是昭和电工株式会社的注册商标。
S*Pure Pte Ltd 制造的 Maxi-Clean SPE 0.5 mL IC-H（H ＋型）可以从岛津 GLC 株式会社购买。

图 11 预处理方法（黑葡萄醋）

图 12 黑葡萄醋的色谱图

表 5 加标回收试验结果 （n = 5）

N
回收率（%）

果糖 葡萄糖 蔗糖
1 82.0 80.0 93.3

2 92.5 91.7 99.2

3 83.2 81.5 88.1

4 88.2 80.8 94.1

5 82.8 80.3 95.3

平均值
（%RSD）

85.8
(0.91)

82.9
(0.64)

94.0
(2.05)

表 6 各种调味料的分析结果

化合物

浓度（mg/L）
烧烤酱 牛排酱 番茄酱 黄豆酱 黑醋 香醋

稀释比
200 100 200 50 50 200

2 阿拉伯糖 N.D. N.D. N.D. 21.2 18.5 N.D.

3 木糖 N.D. N.D. N.D. 12.0 N.D. N.D.

4 果糖 541.6 772.7 398.5 N.D. 116.1 757.0

5 甘露糖 N.D. 17.1 N.D. N.D. N.D. N.D.

6 半乳糖 N.D. N.D. N.D. 95.8 N.D. N.D.

7 葡萄糖 596.6 803.9 710.1 214.9 210.2 757.0

9 蔗糖 N.D. 182.8 84.6 N.D. N.D. N.D.

11 麦芽糖 56.6 22.1 31.7 N.D. N.D. N.D.

12 异麦芽糖 N.D. 17.2 N.D. N.D. N.D. N.D.

14 麦芽三糖 N.D. N.D. 12.5 N.D. N.D. N.D.
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调味品100 µL

70%乙腈相当于制备20 mL
混匀
过滤（0.2 µm）

HPLC
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図 11 前処理プロトコール（バルサミコ酢）

バルサミコ酢の分析
図11に前処理プロトコールを示します。市販のバルサミ

抽出し、20 mLに定容しました。次いで、0.2 µmのメンブ
ランフィルターでろ過した液をHPLCに供しました。

図12にクロマトグラムを示します。バルサミコ酢からは
フルクトース、グルコースが検出されました。

まとめ
親水性相互作用クロマトグラフィー（HILIC）で単糖、二

糖およびオリゴ糖の計15成分を分離し、ELSD-LT Ⅲを用い
て検出しました。グラジエント溶離法を用いることにより、
約40分で全ての成分を溶出することができました。また、
ガラクトースとグルコースは共溶出することが知られてい
ますが、それらを分離することもできました。

今回分析した調味料の内、 ステーキソース、ケチャップ、
醤油、黒酢にはいずれも塩分が含まれていたため、前処理
工程においてH+型の陽イオン交換モードのSPEカートリッ
ジを用いることで、試料中の塩を除去しました。その結果、
塩に被って埋もれていた微量の糖を定量することが可能と
なりました。ならびに、高濃度の塩に被る糖がないことも
確認できました。

添加回収試験
ケ チャ ップ を用 いて 添加回収 試験 を行 いま した。 ケ

チャップ100 mgに各2000 mg/100 g（試料溶液中の濃度は
各100 mg/L）になるようにフルクトース、グルコース、ス
クロースを添加し、図5の前処理プロトコールに則って、5
サンプルを同時に前処理しました。表5に添加回収試験結果
を示します。

表 5 添加回収試験（N=5）

N
Recovery rates (％)

Fructose Glucose Sucrose

1 82.0 80.0 93.3

2 92.5 91.7 99.2

3 83.2 81.5 88.1

4 88.2 80.8 94.1

5 82.8 80.3 95.3
Average 
(%RSD)

85.8
(0.91)

82.9
(0.64)

94.0
(2.05)

4

7

0 10 20 30 40 50 min
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

4000

mV
■色谱峰
4. 果糖
7. 葡萄糖

図 12 バルサミコ酢のクロマトグラム

各調味料の分析結果
表6に各調味料中の糖の分析結果を示します。なお、この

濃度は前処理後の濃度となります。

表 6 各調味料の分析結果

Compounds

Concentration (mg/L)

BBQ 
sauce

Steak 
sauce Ketchup Soy

sauce
Black

vinegar
Balsamic
vinegar

Dilution ratio
200 100 200 50 50 200

2 Arabinose N.D. N.D. N.D. 21.2 18.5 N.D.

3 Xylose N.D. N.D. N.D. 12.0 N.D. N.D.

4 Fructose 541.6 772.7 398.5 N.D. 116.1 757.0

5 Mannose N.D. 17.1 N.D. N.D. N.D. N.D.

6 Galactose N.D. N.D. N.D. 95.8 N.D. N.D.

7 Glucose 596.6 803.9 710.1 214.9 210.2 757.0

9 Sucrose N.D. 182.8 84.6 N.D. N.D. N.D.

11 Maltose 56.6 22.1 31.7 N.D. N.D. N.D.

12 Isomaltose N.D. 17.2 N.D. N.D. N.D. N.D.

14 Maltotriose N.D. N.D. 12.5 N.D. N.D. N.D.
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