
原子吸光分光分析法による食品中の金属の定量に関する研究－Ⅱ  
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Ttle Determination of M二etalsillFoods by Atomic Absorption  

Speetrophotometry－ⅠⅠI  

On the detcrmination ofiron．  

HIROMITSU OsADA．and IKUKO GoTO．   

Fol●the purp〕Se Of determinating theironin foods，atOmic absorption spectro－  

photometry wasapplied．Ironwasdetermined by thecondition atlampcurrentof15／  

mA，WaVelengthof248．3mjL．aCethylenepressul－eofO．35Kg／cm，flowrate aboutl．5  

L／min，andair pressure ofl．3Kg／cm，flow rateabout7L／min．   

Thc resultsofinvestigation on theinfluence of hydrochloric acid and coexistent  

elementsonirondeterminationwereexplainedthat hydrochloricacid，tin，Zinc，Chromiー  

um，SOdium，magneSium．copper，Cadomium，CObalt，merCuryand nickelillterferedwith  

theirondeterminationonlyslightly，Whereasphosphate，aluminiumandsiliconinterfered  

Withitremarkably，butthcinterferenceswereeliminated by addingexcessamountof  
strontiunl．   

Ironin foods was detenllilledlVith treatrncnt that fo〔）ds were burnt tOaShesillan  

Clectric111uffle ful・nnCe［lt 550｛C，and aFtcr tlle aShesl＼・el・e dissolvcd withlOml．of  

6N hydrochlol・ic acid a11（ldriedl】P On alVatel－bath and djssoIved with・lml．of6N  

llVdrochlol－ic acid and mE－dellP tOlOOmL・With watel・nl－d pipettcd5ml．of thc acid  

SOlution and added5ml，Of6N hydl－OChloric ncid，2500ppm of strontiuIn and5ml．  

Ofcthylalc（1hol．and madc up tolOO111l，11Tith water and determined at248，3mjE．   

Recoveriesofiron addcd to the sample solution were found to be satisfactory，and  

thevaluesobtainedby tllismethodagreedwellwiththoseobtainedbyo－Phenanthroline  

method，and thereproducibility ofanalyticalvalues wasalsosatisfactorY．thatis，the  

COefficient of variation foriron wasl．63％for skipjack and4．23％forclam．   

Contcntsofironillmal‾ine productswere about卜20mg％，andthecontentofthat  

in shrimp was the smallcst．of a11m：lrineproductscxamincd，and contents of thalin  

Clamswcl‾e rCmakablyllighin compnrisonwith other fishes．  

食品中の鉄は従来主として0－フユナントロリン法1）により定盤されているが，この方法は鉄  

用）と試薬が反応して桃赤色の〔（C12H8Nご）8Fe〕こ十という鍍イオンをつくることを利用してい  

るため鉄（Ⅲ）は還元剤により鉄（Ⅱ）にする必要がある．また0－フェナントロリンはキレート  
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剤であるので亜鉛，カドミウム，水銀，飼，ニッケル，コバルトが多量に存在すると鉄とのキレー  

ト化が妨害され発色が不完全となる．またビロリン酸，或はケイ素が多量に存在すると発色が不完  

全となり測定誤差を生じる．なお発色を完全にするために30分以上，或は一夜放置しなければなら  

ず，測定に長時間を必要とする．   

原子吸光分光分析法は比較的共存元素の影響が少なく、短時間で測定できる・しかしこれまでに  

原子吸光分光分析法により鉄を定量したものは比較的少なくA11an2）が鉄標準液を用いて定量法を  

検討したのが始めで，その後Densllall18）らが都市ガスq・の鉄の定量に，勝即）らがポリエチレ  

ン中の鉄の定量に応用したにすぎない．   

本研究は金品り－の鉄を迅速に定量する目的で，その定量法について検討を行なったのでその結果  

を以下に報告する．  

実 験方法 と 結果  

1．装置と試薬  

1．1）装置：日立パーキンエルマ139分光光度計およぴ139－0420威子吸光附属装置を用いた・本  

装置のバーナーは火口長9cmの魚尾状のもので空気，アセチレン炎を用いた．   

上．2）試薬：鉄標準液は硫酸筋1鉄アンモニウム3．512gを水に溶解し，濃塩酸0．1n－1を加え，  

水で5001111にする．この溶液は1nll＝1mg Feである，この溶液を稀釈して使用した・   

ストロンチウム溶液は特級塩化ストロンチウムを蒸留水に溶解して1ml≒50mgSrの溶液を調  

製して使用した．   

2．測定条件の検討   

原子吸光分光分析法は光源のランプの電涜隠 スリット幅、アセチレン圧，および空気圧等が分  

析感皮および精度に大きな影響を与える5）の  

で，これらの測定状件の検討を行なったが，そ  
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の結果次の条件で測定することに定めた・   

波長248．3mJ↓ 電圧200v ランプ電流15  

11ュA スリット幅0．2mIn アセチレン圧0．35  

kg／cmヒ，1．51／min 空気圧1．4kg／cm＝，7  
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3．塩酸の影響   

試料ほ乾式灰化処理を行ない，その次分を塩  

酸に溶解し，塩酸溶液の状態で測定するため，  

鉄に吸光度におよぽす塩酸の影響を調べた・   

鉄の吸光度におよばす塩酸の影響は Fig．1  

に示した如く6N塩酸3IⅥ1までは吸光度は増  
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加するがそれ以上では吸光度の変化がなかったので本実験では6N塩酸5111トを用いることに定め  

た．   

4．共存元素の影響並びに抑制剤について   

原子吸光分光分析法は一般に共存元素の影響は少ないといわれているが，共存元素が目的元素と  

揮発しにくい化合物を生成する時や，試料液の噴霧効率を変化させる時には目的元素の定量に影響  

することが認められている．そこで生，或は缶詰食品中にかなり多く典存すると考えられる主な元  

素，並びに0－フエナントロリン法に於て妨害する元素について鉄の吸光度におよぽす影響を調べ  

た．   

またそれらの影菅を抑制するためにEDTA．メチルイソプチルケトン，ストロンチウムの添  

による効果を調べた結果 Tablelに示した如くストロンチウムが鼓も効果的であったので本実験  

ではストロンチウムを用いることに定めた．またその添加屈が鉄の吸光度にどのように影響をおよ  

ぽすかを合せて調べた．  
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TablelInfluence of silicon and effect  

Of suppression agents oniron  

absorption．  

0 10∝）2000 3000ん0005000  

Sr（PPm）   

Fig．2【nfluence of strontiumoniron  

absorption．   

鉄の吸光度におよぽすストロンチウムの影響はFig．2に示した如く3000pp汀lまで殆んど影蟹  

が認められなかった．また最も妨富の人きいケイ素の抑制についてストロンチウムの添加量を謁ペ  

た結果2500ppmで十分な抑制効果が認められたので本実験では2500ppm添加することに定め  

た．   

なおストロンチウムを添加することによりノイズが非常に大きくなる．そこでこの問題を解決す  

るために種々検討した結果7年ble2に示した如くアルコール5ml添加するとノイズが全くなく  

なり，また感度もよくなることを語めたので本実験では全てアルコール5Inl添加することに定め  

た．  

Jl，1）ケイ素、リン及びアルミニウムの影響   

鉄の吸光度におよぽすケイ素，リン，アルミニウムの影響は Fig．3に示した如くいずれも吸光  

度を減少させたが，掛こケイ素の影睾が大きくケイ素が200pp111共存すると吸光度は約27％減少  
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Table2 Effect of ethy】alcoholoniron  

absorption．   

Et－OH  
（nll）  

Fe  
（ppm）  
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0  50 100  200  300  

S㍉P．Al（PPm）  

Fig．3InrlLle11CeS Of silicon，phosphate alld  

aluminum，anderfectoftheaddition  

of stro11til川10tliroIlabsorption．  

0一－（〕Fe＋Si  

●－●Fe十Si十2500ppm Sr  

△－－△Fe＋P  

▲－▲Fe＋P＋2500ppm Sr  

〔コー［コFe＋Al  

■－■Fe＋Al＋2500pp111Sr  

することを認めた．しかしストロンチウムを  

2500ppIⅥ添加することによりいずれもその干  

渉を十分抑制できることを認めた．   

4．2）その他の共存元素の影響   

生，或は缶詰食品巾に多く含むと考えられる  

錫，亜錨，飼，クローム，マグネシウム，ナト  

リウム，カルシウム，並びに0－フェナントロ  

リン法に於て妨害するカドミウム．コバルト，  

マンガン，水嚢の鉄の吸光度におよぽす影賓について調べた．その結果は Fig．4－1，2，3，4に  

示した如くいずれも殆んど影饗がなかった．  
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0  50 100  2∝I  3∝）  

Cd・Na．Mg（PPm）  

Fig．4－2Influcnccsof calcium．sodi11mand  

l－1a即eSium，and eff∝t Of the  

additiol10f strontium olliro11  

absorpt10n．  

0－O Fel－Ca  

●－●Fe＋Ca＋2500pplllSr  
△－△Fe＋Na  

▲－▲Fe＋Na＋2500ppnlSr  

ロー一口je十Mg  
■－JL Fe＋Mg＋2500ppm Sr  

貰氾  0  50 t∝）  2∝）  

5∩．Zn．Cr（PPm）   

Fig．4－1Influenccs of tin，Zincandchromi・  

um，and effcct or the additio110f  
strontium   

O－○   

●－●   
△－△   
▲一▲  

［コー一口   

■－1  

Oniro【labsol‾ption．  

Fe＋Sll  

Fe＋Sn＋2500ppnlSr  
Fe＋Zn  

Fe＋Zn＋2500ppm Sr  

Fe＋Cr  

Fe＋Cr＋2500ppm Sr  
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0  ヨ〕1∝〉  2α：）  3∝）  

Cu．Cd．Co（PPm）  

Fig．4－3Influencesofcoppcr．cadmiumand  

CObalt，and effect of the addition  

of strontium oniron absorption．  

Fe＋Cu  

Fe＋Cu＋2500ppm Sr  

Fe＋Cd  

Fe＋Cd＋2500ppm Sr  
Fe＋Co  

Fe＋Co十2500ppm Sr  

0  50 1∝）  200  300  

Hg．Ni（PPm）  

Fig．4－4Influences of mcrcuryand nic】くel．  

and effect of the addition of  

StrOntium oniron absorption．  

0－O Fe十Hg  
●一●Fe＋Hg＋2500ppm Sr  

△－△Fe＋Ni  

▲－▲Fe＋Ni＋2500ppm Sr   

5．検 量 錬   

鉄の各濃度の標準液に6N塩酸5ml，塩化  

ストロンチウム溶液5ml（ストロンチウム2500  

ppl¶），エチルアルコール5ml添加し，蒸留  

水で100tlllにして（2）に示した測定条件の下に  

検量線を作製した．   

鉄の検最線はFig．5に示した如く0～15ppm  

の範囲で直線性を示した．   

6．食品中の鉄の定量法   

試料10gを硬質のど－カーに杵取し，550〇C  

の電気炉にて完全に灰化し，その灰分を6N塩  

駿10mlに溶解した後水浴上で蒸発乾溜する．  

十分乾消した後6N塩酸4mlに溶解し，100  
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0  5  10  15  

Fe（PPm）   

Fig．5 Calibration curve for the determi－  

nation of iron by atomic absorption 

SpeCtrOPhotometry．  

The standard solutions contained  

2500ppln Of strontium．5ml．0［6N  

hydrocllloric acidand5ml．ofethyl  

alcohol．  

IⅥlの定容フラスコに移して蒸留水で100mlに  

する．この溶液5mlに6N塩較5ml，塩化ストロンチウム溶液5ml，エチルアルコール5mlを  

添加し，蒸留水で100inlにして（2）に示した測定条件により測定し，検量線から鉄の量を求める．   

7．回収試験   

食品中に既知量の鉄を添加して，その回収率を求めた．その結果はTable3に示した如くであ  

る．アサリに鉄㌃mg添加した場合の回収率を除いて満足な回収率を掲た・  
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Table3 Recovery ofiron addedin tuna and babv cla】n．  

Table4 Ccntentsofir’Onin marine pl・OdtlCtS，andcomparison of thc resultsof  

O－Phenanthroline mcthod．  

.4tomic absorption 
SpeCtrOphotometry  

（mg％）  

0－Phenanthro・  
lineIllethod   

（Img％）  

Marine products  

Horse mackerel＊  

入1ackerel＊  

Mackerel＊＊  

Sardine睾  

Sardine書＊  

Tuna＊＊  

Skipjack睾＊  

Sea bream零  

Salmon＊さ  

Crab＊＊  

Stlrinlp＊  

Sbri皿p＊＊  

Octopus＊春  

Cuttlefish＊  

Bl∝通yclam卓  

Babv clam＊  

Clam＊  

Oyster＊＊  

Corbicula事   

2．40  

1．87  

4．08  

4．08  

8，59  

7．80  

18．05  

4．80  

6．96  

5．04  

3．53  

0．67  

7．28  

4，24  

11．68  

12．12  

9．16  

8．5g  

13．08  
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85．7  

102，7   

86．6  

103．5  

95．2  

102．6  

95．0  

93．0  

95．3  

105．2  

103．5  

93．1  

105．5  

103．9  

99．1  

104．4  

106．6  

g5．2  

101．4  

＊ raw  

＊＊cann由  

8．食品中の鉄含有量および原子吸光分光分析法と0－フてナントロリン法による定量値の比較   

食品中の鉄含有量はTable4に示した如く1－20mg％であり，貝類の鉄含有量は他の魚介類  

に比べてやや多かった．また0－フェナントロリン法と比較した結果はTable4に示した如くほぼ  

同値を得た．  
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Tablc5 Repr’OducibilityofanalYticalvalue．  Sa！llPle  

homogenize，  
Quantitative  
Valtle Or行on  

（）  

Quantitative  
value ofiron   

Number of   

measurment  

Homogenate  
ー
↓
A
 
 
－
 
 
 
－
 
・
↓
A
 
 

ash at550OC using an electric oven．  
h
 
 

S
 
 

addlOml．of6N HCl，and dry up on a  

Waterbatha71ddissoIvcwith4nll．of6N   HCland make up tolOO111l 

．withwaしer．  

Cid solution  

Pipette5ml．of the acid solution and  

add5ml．of6N HCl，5m）．of strontium  

Chloride（2500ppm Sr）and5ml．ofethyI  

I  

10．20  

9．76  

9．76  

9．44  

9．24  

9．2上1  

9．61  

0．406  

Detemination  

（Aし248．3mJ▲）   

Fig．6 Procedure for the determination of  

ironiTlloods by atomic absorption  

SpeCtrOPhotometry．   

4．23  

9．再現精度   

原子吸光分光分析法の精度を知るために良品の同一試料を測定日を変えて6回測定し，測定値の  

変動除数を求めた．その結果はTable 5に示した如くカツオ（缶詰）の変動係数は1．63％，アサ  

リの変動係数は4．23先であった．この再現精度は原子吸光分光分析法による鉄の定立法として十分  

満足できるものと考える．  

察  

金品中の鉄の定量は従来主として0－フェナントロリン法が用いられているが，この方法は多量の  

ケイ素，ピロリン酸が存在すると発色が不完全となり測定誤差を生ずる・また分析所要時間が長く  

かかる．これに反して原子吸光分析法は共存元素の影響が比較的少なく，一部の共存元素の影響も  

ストロンチウムを添加することにより完全に拘制でき，再現精度も良く，また比較的迅速に定量で  

きるので多くの食品中の鉄を定量するのに最も適していると考える．  

約  要   

1．食品中の鉄を迅速に，しかも正確に定量する目的で原子吸光分光分析法を検討した．   

2．原子吸光分光分析法による鉄の定量について基礎的な検討を行ない，その測定条件を定め  

た．即ち波長2鳩．3nl朽 一冠圧200V，ランプ電流15mA，スリット幅0．2mlTl，アセチレン圧  

0．35kg／cm巳，15〝min，空気圧1．4kg／cm2，7〝minとした・   

3．共存元素の影響について調べた籍果ケイ素，アルミニウム，リン，スズ，亜鉛，クロームが  

かなり鉄の吸光に影響したが，いずれも測定液中にストロンチウム2500ppmを添加することによ  
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りこれらの干渉を抑制することができた．  

‘1．ストロンチウムの添加によりノイズが大きくなり測定が謁難になるが，測定液中にエチルア  

ルコール5ml添加し，測定前にバーナーヘッドを1％フィテン酸溶液に約10分間浸潰し，水洗す  

ることにより完全にノイズを抑制することができた．   

5．添加回収試験を行なったがほぼ満足な結果を得た．   

6，原子吸光分光分析法と0－フェナントロリン法との定量値の比較を行なったがほぼ同値を得  

た．   

7．原子吸光分光分析法による定量値の再現精度は同一試料液について6同測定した結果カツ  

オ，アサリの変動係数はそれぞれ1．63％，4．23％であった．   

8．水産食品中の鉄の含量は1～20mg％であり，′トエビが巌も少なく，且類に比較的多く含ま  

れていた．  

＼   
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