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X線分析

EDXによる食品原料中ナトリウムの
定量分析

食品原料中に含まれるミネラル成分や塩分の元素分析で
は､一般的に原子吸光光度法(以下AA)が用いられます。AAで
固形物や粉末を分析する際には､酸を加えた加熱分解処理等
の化学的前処理が必要です。一方、蛍光X線分析法は固体､
粉体､液体のまま､簡便な前処理で測定できることから、AA
の代替法として採用・検討が行われています。

AAによる工程管理が行われている食品原料粉末中ナトリ
ウムについて、エネルギー分散型蛍光X線分析装置EDX-
8100を用いて比較検討を行いました。加圧成型法（以下プ
レス法）と粉末容器法（以下粉末法）の2種類の前処理方法
にて、ともにAAと一定の相関が得られました。

T. Nakao, H. Nakamura

元素
Na

試料
固体の食品原料を粉末化したもの
(1)検量線試料：2.67%、11.56%、20.21%（AA分析値）

各1点で計3水準
(2)未知試料 ：1種類から①、②、③の3点作製

検量線
3水準をそれぞれ3回測定し、計9点で検量線を作成しまし

た。プレス法、粉末法の検量線を重ね合わせたものを図2に
示します。感度はプレス法が粉末法より約3倍良いことが分
かります。正確度はともに良好です。

試料の前処理
以下の2種類の方法で試料の前処理を行いました(図1)。

(A) プレス法
内径22mmφの塩化ビニルリングに試料を詰め、50kN､30

秒にて加圧成型しました。
(B) 粉末法

厚さ5μmポリプロピレンフィルムを張った試料容器に､
試料6gを入れ､簡易圧縮しました。

(A) プレス法 (B) 粉末法
図1 試料前処理（図は一例）

図2 検量線

標準値［%］

0.0

測
定
強
度
［
cp
s/
μ
A］

2.0

4.0

6.0

8.0

10.0

12.0

14.0

5.0 10.0 15.0 20.0

プレス法：正確度 0.025

粉末法：正確度 0.031

未知試料の定量分析
未知試料①〜③を検量線により連続3回繰返し定量分析し

ました。結果をAA分析値と共に表1に示します。
管理値は一例として､AAの分析値の±10%以内と設定し

ました。

試料／繰返し プレス法 粉末法 AA

①
1 6.54 6.33 6.45
2 6.56 6.34 6.43
3 6.56 6.36 6.45

②
1 6.42 6.15 6.40
2 6.43 6.12 6.41
3 6.40 6.13 6.29

③
1 6.42 6.08 6.33
2 6.45 6.09 6.39
3 6.41 6.05 6.37

平平均均値値 66..4466 66..1188 66..3399
標準偏差 0.07 0.12 0.05
RSD [%] 1.05 1.99 0.80
管理値 5.7~7.0

表1 未知試料の定量分析結果、AAとの比較 単位[%]

0.0

＜＜考考察察＞＞
AAとの比較においてプレス法、粉末法とも平均値での差

が4%以内で一致しています。
測定誤差を考慮しても管理値以内の値であることがわか

ります。
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トリプル四重極型 LC/MS/MS を用いた 
有機フッ素系化合物（PFAS）の分析 
Brahm Prakash*1, Gerard Byrne*1, Tairo Ogura*1, Cindy Lee*2 
＊1：Shimadzu Scientific Instruments（米国）、＊2：マーケティングイノベーションセンター
（シンガポール） 
キーワード： ペルフルオロアルキルおよびポリフルオロアルキル物質、PFAS、ペルフルオロ 

化合物、PFC、飲料水、PFOA、PFOS、残留性有機汚染物質、POP 
 

 要旨 
本アプリケーションニュースでは、島津 LC/MS/MS を用いた、EPA Method 537 で規定されているペルフルオロアルキルスル

ホン酸類（Per- and polyfluoroalkyl substances、以下略：PFAS）14 化合物、内部標準物質とサロゲート物質 6 化合物、およびそ
の関連物質 7 化合物を含む 27 化合物の一斉分析方法を紹介します。PFAS 化合物を、飲料水より抽出・濃縮、分離して、トリプ
ル四重極型質量分析装置である LCMS™-8045 および LCMS™-8050 で検出しました。飲料水からの回収率 86~106%（LCMS-8050）
および 77~104%（LCMS-8045）は、EPA537 で規定された範囲内でした。さらに、飲料水中各 0.7～1.7 ng/L（LCMS-8050）およ
び 0.7～3.3 ng/L（LCMS-8045）の MDL（Method Detection Limit：分析法の検出下限値）が得られ、両装置は飲料水中の PFAS
分析について EPA の要件を満たしていました。 

 はじめに 
ペルフルオロアルキルおよびポリフルオロアルキル物質

（PFAS）は、耐熱性と撥油性および撥水性のため、難燃剤、
食品包装材料、および非粘着コーティングとして広く使用さ
れている人為起源の化学物質のグループです。これらの特性
としては、分解に対する強い耐性があり、PFAS は環境に蓄
積します。さらに、PFAS には長距離移動性があり、また、
潜在的に人間の健康に影響を及ぼす可能性があります（例：
発達および生殖への影響）。 

近年、飲料水中の PFAS 汚染の問題は世界的な関心事にな
っています。国民の健康を保護し、これらの化学物質への人
体の暴露を最小限に抑えるために、米国、EU、およびオース
トラリアは、飲料水中のペルフルオロオクタン酸（PFOA）お
よびペルフルオロオクタンスルホン酸（PFOS）の健康勧告ガ
イドラインを公表しました（例（米国）：PFOS と PFOA を

合計して 70 ng/L）。さらに、米国の一部の州（例：カリフ
ォルニア州、ミネソタ州、コロラド州、ミシガン州、および
ニュージャージー州）では、さらに厳しい制限が設定されて
おり、PFOS および PFOA についてはそれぞれ 13 ng/L およ
び 14 ng/L まで低く設定されています。 

米国環境保護庁（US EPA）は、飲料水中の PFAS について
Method 537 を制定しました。飲料水中の 14 種類のペルフ
ルオロアルキル酸の測定には、固相抽出（SPE）と液体クロ
マトグラフィートリプル質量分析法を使用します。これら
PFAS（PFOA および PFOS）の分析に加え、環境中での利用
の増加、発生、残留性により注目を集めている他の種類の化
合物があります。本研究では、EPA Method 537 の一覧表に
記載されている化合物とは別に、PFAS の範囲を拡大し、フ
ッ素テロマーアルコール（PFOA の前駆体）など、7 種類の
化合物を追加で含めています。 

 
 

図 1 20 µg/L の各 PFAS の混合標準溶液中のすべての PFAS の MRM（ピンクおよび青）および TIC（黒）クロマトグラム（LCMS-8050） 

  

在食品原料中所含矿物成分及盐分的元素分析中，一般采
用原子吸收分光光度法（以下简称 AA）。在使用 AA分析固形
物和粉末时，需要加酸进行消解等化学预处理。与之相比，荧
光 X射线分析法只通过简单的预处理就可以完成固体 ､ 粉体 ､
液体的直接测定，因而正在研究将其作为 AA的替代方法使用。

AA常用于对食品原料粉末中的钠含量的过程控制。我们
使用能量色散型 X射线荧光分析仪 EDX-8100对该项分析进行
了比较研究。使用压片法和粉末直接分析法（以下简称粉末法）
这两种前处理方法，其分析结果与 AA结果之间均得到了良好
的相关性。

T. Nakao, H. Nakamura

■元素
Na

■样品
固态食品原料的粉末化试样
(1)校准曲线试样： 2.67%、11.56%、20.21%（AA分析值）

各 1个，共计 3个不同浓度
(2)未知试样       ：同种试样制作①、②、③共 3个平行样

■未知试样的定量分析
通过标准曲线对未知试样①～③进行了连续三次重复定量

分析。结果及 AA分析值如表 1所示。
作为示例，将管理范围设定为 AA分析值的±10%以内。

■样品前处理
使用如下两种方法进行了试样的前处理（图 1）。

(A) 压片法
在内径 φ22mm的聚氯乙烯环中装入试样，在 50kN压力

下保持 30秒制成片状。
(B) 粉末法

在以厚度 5μm的聚丙烯薄膜为底的样杯中加入 6g试样，
稍压紧后进行分析。

■标准曲线
3种水平分别测定 3次，共得到九个测试点。将压片法和

粉末法得到的标准曲线都显示于同一坐标中，如图 2所示。从
结果可知，压片法的灵敏度相当于粉末法的 3倍左右。二者的
准确度都处于良好水平。

Application 
News

No. X275

X線分析

EDXによる食品原料中ナトリウムの
定量分析
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元素
Na

試料
固体の食品原料を粉末化したもの
(1)検量線試料：2.67%、11.56%、20.21%（AA分析値）

各1点で計3水準
(2)未知試料 ：1種類から①、②、③の3点作製

検量線
3水準をそれぞれ3回測定し、計9点で検量線を作成しまし

た。プレス法、粉末法の検量線を重ね合わせたものを図2に
示します。感度はプレス法が粉末法より約3倍良いことが分
かります。正確度はともに良好です。

試料の前処理
以下の2種類の方法で試料の前処理を行いました(図1)。

(A) プレス法
内径22mmφの塩化ビニルリングに試料を詰め、50kN､30

秒にて加圧成型しました。
(B) 粉末法

厚さ5μmポリプロピレンフィルムを張った試料容器に､
試料6gを入れ､簡易圧縮しました。

(A) プレス法 (B) 粉末法
図1 試料前処理（図は一例）

図2 検量線
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未知試料の定量分析
未知試料①〜③を検量線により連続3回繰返し定量分析し

ました。結果をAA分析値と共に表1に示します。
管理値は一例として､AAの分析値の±10%以内と設定し

ました。

試料／繰返し プレス法 粉末法 AA

①
1 6.54 6.33 6.45
2 6.56 6.34 6.43
3 6.56 6.36 6.45

②
1 6.42 6.15 6.40
2 6.43 6.12 6.41
3 6.40 6.13 6.29

③
1 6.42 6.08 6.33
2 6.45 6.09 6.39
3 6.41 6.05 6.37

平平均均値値 66..4466 66..1188 66..3399
標準偏差 0.07 0.12 0.05
RSD [%] 1.05 1.99 0.80
管理値 5.7~7.0

表1 未知試料の定量分析結果、AAとの比較 単位[%]

0.0

＜＜考考察察＞＞
AAとの比較においてプレス法、粉末法とも平均値での差

が4%以内で一致しています。
測定誤差を考慮しても管理値以内の値であることがわか

ります。

(A)压片法 (B)粉末法
图 1 试样前处理（图为举例）

图 2 标准曲线

＜讨论＞
在与 AA的比较中，压片法、粉末法的平均值与 AA结果

之差均在 4%以内，一致性很好。
即使考虑了分析误差，所得到的结果也在管理范围内。

表 1 未知试样的定量分析结果、与 AA的比较 单位 [%]

试样／重复 压片法 粉末法 AA

①
1 6.54 6.33 6.45

2 6.56 6.34 6.43

3 6.56 6.36 6.45

②
1 6.42 6.15 6.40

2 6.43 6.12 6.41

3 6.40 6.13 6.29

③
1 6.42 6.08 6.33

2 6.45 6.09 6.39

3 6.41 6.05 6.37

平均値 6.46 6.18 6.39

标准偏差 0.07 0.12 0.05

管理范围 5.7~7.0
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食品原料中に含まれるミネラル成分や塩分の元素分析で
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にて、ともにAAと一定の相関が得られました。
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元素
Na

試料
固体の食品原料を粉末化したもの
(1)検量線試料：2.67%、11.56%、20.21%（AA分析値）

各1点で計3水準
(2)未知試料 ：1種類から①、②、③の3点作製

検量線
3水準をそれぞれ3回測定し、計9点で検量線を作成しまし

た。プレス法、粉末法の検量線を重ね合わせたものを図2に
示します。感度はプレス法が粉末法より約3倍良いことが分
かります。正確度はともに良好です。

試料の前処理
以下の2種類の方法で試料の前処理を行いました(図1)。

(A) プレス法
内径22mmφの塩化ビニルリングに試料を詰め、50kN､30

秒にて加圧成型しました。
(B) 粉末法

厚さ5μmポリプロピレンフィルムを張った試料容器に､
試料6gを入れ､簡易圧縮しました。

(A) プレス法 (B) 粉末法
図1 試料前処理（図は一例）

図2 検量線
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未知試料の定量分析
未知試料①〜③を検量線により連続3回繰返し定量分析し

ました。結果をAA分析値と共に表1に示します。
管理値は一例として､AAの分析値の±10%以内と設定し

ました。

試料／繰返し プレス法 粉末法 AA

①
1 6.54 6.33 6.45
2 6.56 6.34 6.43
3 6.56 6.36 6.45

②
1 6.42 6.15 6.40
2 6.43 6.12 6.41
3 6.40 6.13 6.29

③
1 6.42 6.08 6.33
2 6.45 6.09 6.39
3 6.41 6.05 6.37

平平均均値値 66..4466 66..1188 66..3399
標準偏差 0.07 0.12 0.05
RSD [%] 1.05 1.99 0.80
管理値 5.7~7.0

表1 未知試料の定量分析結果、AAとの比較 単位[%]

0.0

＜＜考考察察＞＞
AAとの比較においてプレス法、粉末法とも平均値での差

が4%以内で一致しています。
測定誤差を考慮しても管理値以内の値であることがわか

ります。

标准值［%］

粉末法：准确度 0.031
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压片法：准确度 0.025
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まとめ
・食品原料中ナトリウムの定量分析において､AAと一定の

相関が得られたことで、EDXの採用が可能です。
・前処理法は、含有量､精度、管理値、簡便性等に応じて､

より適切な方を選択できます。まとめを表3に示します。
・EDXの使用（代替、併用）により、管理や分析手順の

簡素化､生産工場における設備やコスト削減に有効と考えら
れます。

装置 : EDX-8100 (8000)、12試料ターレット
元素 : Na
分析グループ : 定量
検出器 : SDD
X線管球 : Rhターゲット
管電圧 : 15 [kV]
管電流 : Auto [μA]
コリメータ : 10 [mmφ]
1次フィルタ : なし
雰囲気 : 真空
積分時間 : 300 [秒]
デッドタイム : 最大30 [%]

表4 測定条件

装置併行精度
未知試料①の連続10回繰返し測定結果を表2に示します。

プレス法、粉末法ともにRSD 0.5%以下と高い精度です。

表2 未知試料①の装置併行精度 単位[%]

検量線試料､未知試料①（プレス法）
図3 分析線スペクトル

前処理方法 プレス法 粉末法

簡便さ
〇

加圧成型機､
成型リング必要
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スペクトル
1. NaKα分析線スペクトルを図3､図4に示します。

1)プレス法の検量線試料3水準、未知試料①
2)プレス法、粉末法の未知試料①
それぞれピークは明瞭で強度も十分です。

2.共存元素Clの影響、強度計算
1)低エネルギー側に隣接するClKαエスケープピークを
分離しました。
2)高エネルギー側に隣接するClKβエスケープピークを
強度重なり補正により差し引きしました。

未知試料①
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表 4 测定条件

装置 ： EDX-8100(8000)、12位样品台
元素 ： Na

分析组 ： 定量
检测器 ： SDD

X射线管 ： Rh靶
管电压 ： 15 [kV]

管电流 ： Auto [μA]

准直器 ： 10 [mmφ]

1次滤波器 ： 无
氛围 ： 真空
积分时间 ： 300 [秒 ]

死时间 ： 最大 30[%]

■装置重复性
对未知试样①进行连续 10次重复测量的结果如表 2所示。

压片法、粉末法均实现了 RSD 0.5%以下的高精度。

■谱图
1.NaKα 分析谱图如图 3、图 4所示。

1)三个浓度的标准曲线试样与未知试样①压片的测试谱图
2)未知试样①的压片和粉末测试谱图
谱图中谱峰清晰，且具有足够的分析灵敏度。

2.共存元素 Cl的影响和强度计算
1)对与低能量侧相邻的 ClKα 逃逸峰进行了分离。
 2)对与高能量侧相邻的 ClKβ 逃逸峰通过重叠校正进行了扣
除。

表 2 未知试样①的重复性 单位 [%]

标准曲线试样 ､ 未知试样①（压片法）
图 3 分析谱图

未知试样①（压片法和粉末法）
图 4 分析谱图
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■总结
•  在食品原料中钠的定量分析中，EDX与 AA的分析结果间具
有很好的相关性，因此，可以采用 EDX。

•  在前处理方法方面，根据含量、精度、管理范围、简便性等，
可以选择更加适合的方法。汇总如表 3所示。

•  使用 EDX（替代或与 AA协同使用）对简化管理和分析步骤，
降低生产企业的设备成本是有效的。

n 压片法 粉末法
1 6.54 6.33

2 6.56 6.34

3 6.56 6.36

4 6.55 6.36

5 6.58 6.34

6 6.55 6.36

7 6.61 6.35

8 6.57 6.38

9 6.58 6.35

10 6.58 6.34

平均値 6.57 6.35

标准偏差 0.02 0.01

RSD [%] 0.32 0.23
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まとめ
・食品原料中ナトリウムの定量分析において､AAと一定の

相関が得られたことで、EDXの採用が可能です。
・前処理法は、含有量､精度、管理値、簡便性等に応じて､

より適切な方を選択できます。まとめを表3に示します。
・EDXの使用（代替、併用）により、管理や分析手順の

簡素化､生産工場における設備やコスト削減に有効と考えら
れます。

装置 : EDX-8100 (8000)、12試料ターレット
元素 : Na
分析グループ : 定量
検出器 : SDD
X線管球 : Rhターゲット
管電圧 : 15 [kV]
管電流 : Auto [μA]
コリメータ : 10 [mmφ]
1次フィルタ : なし
雰囲気 : 真空
積分時間 : 300 [秒]
デッドタイム : 最大30 [%]
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装置併行精度
未知試料①の連続10回繰返し測定結果を表2に示します。

プレス法、粉末法ともにRSD 0.5%以下と高い精度です。
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表 3 压片法和粉末法的区别

前处理方法 压片法 粉末法

简便性
〇

需要压片设备和压样环

◎
将样品装至以聚合物膜为底

的样杯中

峰强度
◎

X射线直接照射到试样上，
无衰减

〇
分析轻元素时，有因为薄膜

导致的衰减

定量下限

（参考）
0.035%～ 0.067%～

压片法

粉末法


