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矿泉水已经成为我们日常生活中一种不可或缺的饮料 1)，
2019年矿泉水的人均年消费量分别为日本 31.7升、美国 119升、
德国 125.2升、法国 147.4升。

矿泉水类被分类为软饮料之一，根据成分标准，市场上流通
着安全的产品。关于软饮料等标准和基准的运用，日本厚生劳动
省发布了 2014年 12月 22日食安发 1222第 1号《关于乳及乳
制品的成分标准等的省令及食品、添加剂等标准和基准的部分修
订》2) 的通知。该通知规定，无论是否杀菌和除菌，矿泉水类中的
氰化物离子及氯化氰合计值应为 0.01 mg/L以下。CODEX（食品
的国际标准）3) 中规定，氰化物不得超过 0.07 mg/L。

本文中介绍根据食安发 1222第 4号通知的试验方法 4)（以下
简称施行通知），使用 Nexera™氰分析系统分析矿泉水类中氰化
物离子及氯化氰的案例。

A. Morita

■对照溶液的分析
图 2所示为氰化物离子、氯化氰标准溶液（各 0.01 mg/L）

进样 100 μL的结果。施行通知中规定，氰化物离子标准溶液和
氯化氰标准溶液需要分别制备。

■  分析方法
流动相使用酒石酸钠缓冲液，通过离子排斥柱分离氰化物离

子、氯化氰后，使用基于 4-吡啶羧酸吡唑啉酮方法进行柱后衍生
化，在波长 638 nm下进行检测。衍生法分为两步进行。第 1步，
利用氯胺 T溶液进行氯化反应，第 2步，利用 1-苯基 -3-甲基 -5-

吡唑啉酮 / 4-吡啶羧酸溶液进行显色反应。图 1所示为基于施行
通知的 Nexera氰化物分析系统的流路图。分析条件如表 1所示。
由于氯化氰在分析过程中会逐渐消失，因此，自动进样器的试剂
瓶应在 4℃条件下进行冷却分析。

表 1 分析条件

<分离 >

色谱柱 ： Shim-pack™ Amino-Na (100 mm×6.0 mm内径 , 5 μm)＊ 1

保护柱 ： Shim-pack CN(G) (10 mm×6.0 mm内径 , 5 μm)＊ 2

流动相 ： 10 mmol/L酒石酸钠缓冲液
流速 ： 0.6 mL/min

柱温 ： 40 ℃
进样量 ： 100 μL

瓶 ： Shimadzu Vials, LC，聚丙烯＊ 3

<柱后反应 >

首次反应
试剂 ：含 1 g/L氯胺 T的磷酸盐缓冲液
流速 ： 0.5 mL/min

反应温度 ： 40 ℃
第二反应
试剂 ： 28.7 mmol/L 1-苯基 -3-甲基 -5-吡唑啉酮 +96.5 mmol/L 

4-吡啶羧酸钠
流速 ： 0.5 mL/min

反应温度 ： 100℃
检测 ： 638 nm处的 UV-VIS检测器（灯：W）

 ＊ 1:P/N 228-18837-91、＊ 2:P/N 228-18837-93、＊ 3:P/N 228-31537-91

图 2 氰化物离子、氯化氰标准溶液的色谱图
（各 0.01 mg/L）

图 1 流路图
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イオンクロマトグラフィー

イオンクロマトグラフ―ポストカラム法 
によるミネラルウォーター中のシアン化物
イオンおよび塩化シアンの分析 

 

2019 年のミネラルウォーターの 1 人当たりの年間消費量
は、日本で 31.7 リットル、アメリカで 119 リットル、ドイ
ツで 125.2 リットル、フランスで 147.4 リットルと私たちの
生活に欠かせない飲料となっています 1)。 

ミネラルウォーター類は清涼飲料水の一つに分類され、成
分規格により安全な製品が市場に流通しています。清涼飲料
水等の規格基準の取扱いについては、厚生労働省より平成
26 年 12 月 22 日食安発 1222 第 1 号「乳及び乳製品の成分
規格等に関する省令及び食品、添加物等の規格基準の一部改
正について」 2) が通知されています。ミネラルウォーター類
中のシアン化物イオン及び塩化シアンは殺菌・除菌の有無に
関わらず、合計で 0.01 mg/L 以下と定められています。
CODEX（食品の国際規格）3) では、シアン化物が 0.07 mg/L
を超えてはならないとされています。 

本稿では、食安発 1222 第 4 号で通知された試験法 4)（以
下、施行通知）に準拠して、Nexera™シアン分析システムに
よるミネラルウォーター類中のシアン化物イオン及び塩化
シアンの分析例をご紹介します。 

A. Morita 
 

 分析方法 
移動相に酒石酸ナトリウム緩衝液を用い、イオン排除モー

ドによりシアン化物イオン、塩化シアンを分離後、4-ピリジン
カルボン酸ピラゾロン法によるポストカラム誘導体化を用い、
波長 638 nm で検出します。本ポストカラム法では、2 段階反
応が行われます。第 1 段反応では、クロラミン T 溶液による
塩素化反応、第 2 段反応では 1-フェニル-3-メチル-5-ピラゾロ
ン／4-ピリジンカルボン酸溶液による発色反応が行われます。 

図 1 に施行通知に準拠した Nexera シアン分析システムの
流路を示します。表 1 に分析条件を示します。塩化シアンに
ついては、分析中にも消失していきますので、オートサンプ
ラーのバイアルは 4 ℃に冷却して分析します。 

表 1 分析条件 
<Separation>   
Column  : Shim-pack™ Amino-Na (100 mm×6.0 mm I.D., 5 µm)＊1 
Guard column : Shim-pack CN(G) (10 mm×6.0 mm I.D., 5 µm)＊2 
Mobile Phase : 10 mmol/L Sodium tartrate buffer 
Flow Rate : 0.6 mL/min 
Column Temp. : 40 ℃ 
Injection Vol. : 100 µL 
Vial : Shimadzu Vials, LC, Polypropylene＊3 
   
<Post-column reaction> 
First reaction   
Reagent : Phosphate buffer containing 1 g/L Chloramine T 
Flow Rate : 0.5 mL/min 
Reaction Temp. : 40 ℃ 
Second reaction   
Reagent : 28.7 mmol/L 1-Phenyl-3-Methyl-5-Pyrazolone 

+96.5 mmol/L Sodium 4-Pyridinecarboxylate 
Flow Rate : 0.5 mL/min 
Reaction Temp. : 100 ℃ 
Detection : UV-VIS detector at 638 nm (Lamp: W) 
 

＊1 : P/N 228-18837-91、＊2 : P/N 228-18837-93、＊3 : P/N 228-31537-91 

 
図 1 流路図 

 
 

 標準溶液の分析 
図 2 にシアン化物イオン、塩化シアン標準溶液（各

0.01 mg/L）を 100 µL 注入した結果を示します。施行通知で
は、シアン化物イオン標準液と塩化シアン標準溶液を個別に
調製する必要があります。 
 

 
図 2 シアン化物イオン、塩化シアン標準溶液のクロマトグラム 

（各 0.01 mg/L） 
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图 7 标准溶液的色谱图
上：氰化物离子 0.001mg/L

下：超纯水
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 検量線の直線性 
図 3 にシアン化物イオンと塩化シアン標準溶液の検量線を

示します。施行通知にて規定されている 0.0025-0.025 mg/L の
濃度範囲で作成しました。寄与率（r2）は 0.999 以上と良好な
直線性を示しました。 

 
図 3 検量線 

（左）シアン化物イオン、（右）塩化シアン 
 

 再現性 
シアン化物イオン、塩化シアン標準溶液 0.0025 mg/L を用

いて、6 回連続で分析を行い繰り返し注入再現性（ピーク面積）
の確認を行いました。シアン化物イオンの相対標準偏差は
0.26%、塩化シアンは 0.55%と良好な再現性を示しました。シ
ステムパフォーマンスが安定していることが分かりました。 

 

 ミネラルウォーターの分析 
図 4-6 に硬度の異なる 3 種類のミネラルウォーターを

100 µL 注入した結果を示します。施行通知では、水道水分析
の際に行うりん酸緩衝液の添加は行わないことになってい
ます。ミネラルウォーターに基準値の 1/10 濃度のシアン化
物イオン 0.001 mg/L を添加した結果も合わせて示します。
図 7 には、シアン化物イオン 0.001 mg/L の標準溶液と超純
水のクロマトグラムを示します。添加回収試験の結果（各 3
回の平均）を表 2 に示します。 

表 2 各ミネラルウォーターの硬度と添加回収率 

品目 硬度［mg/L］ 添加回収率［%］ 
ミネラルウォーターA 10 102 
ミネラルウォーターB 304 97 
ミネラルウォーターC 1468 99 

 

 まとめ 
Nexera シアン分析システムによるミネラルウォーター類

中のシアン化物イオン及び塩化シアンの分析例をご紹介し
ました。基準値の 1/10 のシアン化物イオンをミネラルウォ
ーターに添加し、回収率を確認しました。硬度の異なるミネ
ラルウォーターも良好な添加回収率が得られました。 

 
図 4 ミネラルウォーターA のクロマトグラム 

上：ミネラルウォーターA（シアン化物イオン 0.001 mg/L 添加） 
下：ミネラルウォーターA 
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■标准曲线的线性
图 3所示为氰化物离子、氯化氰标准溶液的标准曲线。标准

曲线是在施行通知规定的 0.0025-0.025 mg/L的浓度范围内绘制
的。贡献率（r2）为 0.999以上，线性良好。

■重复性
使用氰化物离子、氯化氰标准溶液 0.0025 mg/L进行 6次连

续分析，进行峰面积重复性考察。氰化物离子的相对标准偏差为
0.26%。氯化氰的相对标准偏差为 0.55%，重复性良好。证明系
统性能稳定。

■矿泉水分析
图 4-6所示为三种不同硬度矿泉水的 100 μL进样结果。施行

通知中规定，进行矿泉水分析时，不需要添加磷酸缓冲溶液。还
显示了以标准值的 1/10浓度向矿泉水中添加 0.001 mg/L氰化物
离子的结果。图 7所示为氰化物离子 0.001 mg/L的标准溶液与超
纯水的色谱图。加标回收试验的结果（各 3次的平均）如表 2所示。

■总结
本文介绍了使用 Nexera氰分析系统分析矿泉水类中氰化物

离子及氯化氰的案例。在矿泉水中添加标准值1/10的氰化物离子，
确认了其回收率。不同硬度的矿泉水也得到了良好的加标回收率。

Nexera和 Shim-pack是岛津制作所株式会社在日本和其他国家的商标。
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图 4 矿泉水 A的色谱图
上：矿泉水 A（添加氰化物离子 0.001mg/L）

下：矿泉水 A

图 5 矿泉水 B的色谱图
上：矿泉水 B（添加氰化物离子 0.001mg/L）

下：矿泉水 B

图 6 矿泉水 C的色谱图
上：矿泉水 C（添加氰化物离子 0.001mg/L）

下：矿泉水 C

图 3 标准曲线
（左）氰化物离子、（右）氯化氰
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 検量線の直線性 
図 3 にシアン化物イオンと塩化シアン標準溶液の検量線を

示します。施行通知にて規定されている 0.0025-0.025 mg/L の
濃度範囲で作成しました。寄与率（r2）は 0.999 以上と良好な
直線性を示しました。 

 
図 3 検量線 

（左）シアン化物イオン、（右）塩化シアン 
 

 再現性 
シアン化物イオン、塩化シアン標準溶液 0.0025 mg/L を用

いて、6 回連続で分析を行い繰り返し注入再現性（ピーク面積）
の確認を行いました。シアン化物イオンの相対標準偏差は
0.26%、塩化シアンは 0.55%と良好な再現性を示しました。シ
ステムパフォーマンスが安定していることが分かりました。 

 

 ミネラルウォーターの分析 
図 4-6 に硬度の異なる 3 種類のミネラルウォーターを

100 µL 注入した結果を示します。施行通知では、水道水分析
の際に行うりん酸緩衝液の添加は行わないことになってい
ます。ミネラルウォーターに基準値の 1/10 濃度のシアン化
物イオン 0.001 mg/L を添加した結果も合わせて示します。
図 7 には、シアン化物イオン 0.001 mg/L の標準溶液と超純
水のクロマトグラムを示します。添加回収試験の結果（各 3
回の平均）を表 2 に示します。 

表 2 各ミネラルウォーターの硬度と添加回収率 

品目 硬度［mg/L］ 添加回収率［%］ 
ミネラルウォーターA 10 102 
ミネラルウォーターB 304 97 
ミネラルウォーターC 1468 99 

 

 まとめ 
Nexera シアン分析システムによるミネラルウォーター類

中のシアン化物イオン及び塩化シアンの分析例をご紹介し
ました。基準値の 1/10 のシアン化物イオンをミネラルウォ
ーターに添加し、回収率を確認しました。硬度の異なるミネ
ラルウォーターも良好な添加回収率が得られました。 

 
図 4 ミネラルウォーターA のクロマトグラム 

上：ミネラルウォーターA（シアン化物イオン 0.001 mg/L 添加） 
下：ミネラルウォーターA 

 
図 5 ミネラルウォーターB のクロマトグラム 

上：ミネラルウォーターB（シアン化物イオン 0.001 mg/L 添加） 
下：ミネラルウォーターB 

 
図 6 ミネラルウォーターC のクロマトグラム 

上：ミネラルウォーターC（シアン化物イオン 0.001 mg/L 添加） 
下：ミネラルウォーターC 

 
図 7 標準溶液のクロマトグラム 

上：シアン化物イオン 0.001 mg/L 
下：超純水 
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表 2 各矿泉水的硬度与加标回收率
品类 硬度［mg/L］ 加标回收率［%］
矿泉水 A 10 102

矿泉水 B 304 97

矿泉水 C 1468 99
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 検量線の直線性 
図 3 にシアン化物イオンと塩化シアン標準溶液の検量線を

示します。施行通知にて規定されている 0.0025-0.025 mg/L の
濃度範囲で作成しました。寄与率（r2）は 0.999 以上と良好な
直線性を示しました。 

 
図 3 検量線 

（左）シアン化物イオン、（右）塩化シアン 
 

 再現性 
シアン化物イオン、塩化シアン標準溶液 0.0025 mg/L を用

いて、6 回連続で分析を行い繰り返し注入再現性（ピーク面積）
の確認を行いました。シアン化物イオンの相対標準偏差は
0.26%、塩化シアンは 0.55%と良好な再現性を示しました。シ
ステムパフォーマンスが安定していることが分かりました。 

 

 ミネラルウォーターの分析 
図 4-6 に硬度の異なる 3 種類のミネラルウォーターを

100 µL 注入した結果を示します。施行通知では、水道水分析
の際に行うりん酸緩衝液の添加は行わないことになってい
ます。ミネラルウォーターに基準値の 1/10 濃度のシアン化
物イオン 0.001 mg/L を添加した結果も合わせて示します。
図 7 には、シアン化物イオン 0.001 mg/L の標準溶液と超純
水のクロマトグラムを示します。添加回収試験の結果（各 3
回の平均）を表 2 に示します。 

表 2 各ミネラルウォーターの硬度と添加回収率 

品目 硬度［mg/L］ 添加回収率［%］ 
ミネラルウォーターA 10 102 
ミネラルウォーターB 304 97 
ミネラルウォーターC 1468 99 

 

 まとめ 
Nexera シアン分析システムによるミネラルウォーター類

中のシアン化物イオン及び塩化シアンの分析例をご紹介し
ました。基準値の 1/10 のシアン化物イオンをミネラルウォ
ーターに添加し、回収率を確認しました。硬度の異なるミネ
ラルウォーターも良好な添加回収率が得られました。 

 
図 4 ミネラルウォーターA のクロマトグラム 

上：ミネラルウォーターA（シアン化物イオン 0.001 mg/L 添加） 
下：ミネラルウォーターA 

 
図 5 ミネラルウォーターB のクロマトグラム 

上：ミネラルウォーターB（シアン化物イオン 0.001 mg/L 添加） 
下：ミネラルウォーターB 

 
図 6 ミネラルウォーターC のクロマトグラム 

上：ミネラルウォーターC（シアン化物イオン 0.001 mg/L 添加） 
下：ミネラルウォーターC 

 
図 7 標準溶液のクロマトグラム 

上：シアン化物イオン 0.001 mg/L 
下：超純水 
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