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A. 研究目的 
我が国では，原則として厚生労働大臣が使

用を認めた食品添加物しか使用できないこと

とされている．また，その安全性及び品質を

確保するため成分規格や保存基準等の規格基

準が設定され 1)，表示基準と合わせて食品添加

物公定書（公定書）2)に収載される． 
現在，公定書は第 10 版まで発出されており，

この中の D 成分規格・保存基準各条には約 720
品目の食品添加物が収載されている．成分規

格には，各食品添加物に応じて，定義，含量，

性状，確認試験，純度試験等の項目が定めら

れている．このうち純度試験は食品添加物中

の不純物の試験であり，その不純物の限度値

やその試験法が規定されている．純度試験の

項目には，酸価，塩化物，鉛（Pb），ヒ素

（As），残留溶媒等がある．これらの項目のう

ち，Pb 及び As については，非常に多くの食品

添加物に設定されている． 
Pb 及び As の試験法は B 一般試験法に規定さ

れている．Pb の場合は，試料を灰化等によっ

て分解して検液を調製したのち，原子吸光光

度計を用いて測定し，規格値相当の比較液の

吸光度と比較して判定される．As の場合は，

検液を調製した後，亜ヒ酸をヒ化水素として

揮発させ，ヒ化水素吸収液に吸収させて発色

した色を，同様に反応させた標準液の色と比

較して判定される．いずれも，古くから用い

られてきた方法であるが，灰化等に長時間を

要する場合があったり，As の場合には有害試

薬であるピリジンを用いたり，試験者や環境

研究要旨  
食品添加物中の鉛（Pb）及びヒ素（As）のスクリーニング法について，前処理が不要で測定

が簡便なエネルギー分散型蛍光 X 線分析装置（EDX）を用いて検討した．対照用標準溶液と

の比較により，試料に添加した量が検出可能かどうか調べた．添加試料の調製は溶液又はあ

らかじめ Pb 及び As を含むように調製したセルロース粉末を添加した．測定後のデータは散

乱線内標準補正によって精度が向上することを確認した．一方，臭素（Br）を含む試料にお

いては，Br の分析線と As の分析線の一部が重複してしまい，誤判定（False Positive）となる

ケースがあったが，プロファイルを確認することで改善されることを確認した．また，平均

原子番号が大きい試料では含量が多いものを少ないと判断してしまう場合があった．しかし

いずれの場合においても，規格値の 1/2濃度の対照用標準溶液と比較することで，Pb 及び As
を規格値相当濃度含まれる試料を確実に選抜することができ，また，これらを含まない試料

は全て正しく判定することができた．スクリーニング法において最も重要なことは，含有し

ているものを確実に選抜することと，迅速かつ簡便に行えることである．したがって，本法

は Pb 及び As のスクリーニング法として非常に有用であると期待された． 
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への負担が大きい試験法である． 
物質に X 線を照射すると，物質内の原子か

ら固有の X 線が発生し試料外に放出される．

この放出された X 線は蛍光 X 線と呼ばれ，各

元素固有の波長（エネルギー）をもつため，

蛍光 X 線分析装置（XRF）を用いて蛍光 X 線

のエネルギーを測定することで，含有されて

いる元素が同定でき，また，その強度から物

質中の各元素の量を計算することができる．

多元素同時分析・非破壊分析が可能なうえ，

様々な形態の試料の測定も可能であり，検量

線を用いた定量及びファンダメンタルパラメ

ーター（FP）法による定量も可能である． 
我々は令和 5 年度の本研究において，装置が

小型かつ安価で操作が簡便なエネルギー分散

型蛍光 X 線分析装置（EDX）を用いて，標準

添加法により添加物を試料として用いた，Pb
及び As の定量法を検討した 3)．その結果，試

料調製が煩雑であること，また試料によって

は適用できないことなどが示唆された．そこ

で本年度は，食品添加物中の Pb及び Asのスク

リーニング法への適用が可能かどうか検証し

た． 
 

B. 研究方法 
B-1）試薬及び標準原液 
① 試薬 
水：ピューリックΩ（オルガノ株式会社製）

で製造した超純水 
セルロー ス粉末：MP Biomedicals 社製

（CN：191499，Lot：YD01017）<22400031> 
L-アルギニン：Caca（CN：58050-17，食品

添加物グレード，Lot：602K1408）＜22400037
＞ 
② 標準原液 

Pb 標準原液：Lead Standard for ICP, 1000 mg/L，
SIGMA-ALDRICH 製 （CN：41318，Lot：
BCCD0986）＜32200739＞ 

As 標準原液：Arsenic Standard for ICP， 1000 

mg/L，SIGMA-ALDRICH 製 （CN：01969，
Lot：BCCC2631）＜32100283＞ 
ただし，＜＞は当部管理番号を示す． 

 
B-2）試料 
本研究に用いた添加物試料を Pb及び Asの規

格値，添加試料調製法，平均原子番号，主成

分とともに表１に示した．なお，試料は平均

原子番号順とした．これらは一般社団法人日

本食品添加物協会（日添協）を通じて市場流

通品を入手した．なお，「卵殻焼成カルシウム」

以外は Pb及び Asの含量が規格値以下であるこ

とが確認されたものを用いた． 
 

B-3）装置・器具 
① 装置 

EDX 装置 EDX-8100（ターレット付き）

（（株）島津製作所製） 
② 器具 

EDX 試料容器，一般用フタなし P/N 219-
85000-55（島津製作所製），容量 10mL 
ポリプロピレン（PP）フィルム P/N 219-

82019-05（島津製作所製），厚さ 5µm 
マイクロポーラスフィルム  CAT.No.325

（Chemplex社製），気孔率５５％ 
メノウ乳鉢・乳棒 SBU-110（外径 110×内
径 90×深さ 40） （野中理化） 
 
B-4）対照用標準溶液 
 Pb 標準原液及び As 標準原液を混合し，以下

の濃度になるように水で希釈した． 
① Pb・As：1.0 µg/mL・1.5 µg/mL 
② 2.0 µg/mL・3.0 µg/mL 
③ 3.0 µg/mL・4.5 µg/mL 
④ 4.0 µg/mL・6.0 µg/mL 
 
B-5）添加試料の調製 
(1) 溶液を添加する場合 
 試料を PP 製遠沈管に量りとり，目標濃度と
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なるようできるだけ少量の PbAs 混合標準液を

加えた．本研究で用いた試料の Pbと Asの規格

値はほぼ全てがそれぞれ 2 及び 3µg/g であった

ことから，目標濃度は Pb・As が 1・1.5µg/g
（0.5倍），2・3（1倍），2.4・3.6µg/g（1.2倍）

又は 3・4.5µg/g（1.5 倍）とした．ただし，L-
アルギニンと「卵殻焼成カルシウム」は，

Pb・As が 1・1.5µg/g（0.5 倍），2・3（1 倍），

3・4.5µg/g（1.5倍）又は 4・6µg/g（2.0倍）と

した．例えば，試料量が 6g 必要な場合は，試

料 6g に PbAs混合標準液（Pb:100µg/mL・As：
150µg/mL）を 0.06，0.144，0.18µL を加えた．

その後，ドラフト内で蓋を開けた状態で 40℃
（As が揮散する可能性を考慮し 40℃とした）

で約 4 時間乾燥して水分を除いたのち，メノウ

製乳鉢を用いてすり潰しながら混ぜ，均一化

した． 
(2) 標準粉末を添加する場合（カロブビーン

ガム及びグァーガム） 
標準粉末は，セルロース粉末 3gを PP製遠沈

管に量りとり，Pb 及び As 標準原液（各

1000µg/mL）を Pb 0.18mL，As 0.27mL添加した

のち，40℃で約 4 時間加温し水分を飛ばした．

メノウ乳鉢で擂り混ぜて均一化し，標準粉末

（Pb：60，As：90µg/g）を調製した． 
添加試料の調製は，対象とする試料を PP 製

遠沈管に量りとり，その量を 95％相当とし，

それに対して標準粉末とセルロース粉末を合

わせて 5％相当になるように加えて，メノウ乳

鉢で均一化した．例えば，試料量が 6g 必要な

場合は，試料 5.7g に PbAs 標準粉末（Pb：60，
As：90µg/g） と セ ル ロ ー ス 粉 末 を ，

（0.1g+0.2g），(0.24g+0.06g)，（0.3g+0g）加え，

0.5倍，1.2倍，1.5倍の添加試料を調製した． 
 
B-6）測定サンプルの調製 
(1) 溶液の試料を測定する場合 

PPフィルムを張った EDX 試料容器に試料を

8mL いれ，蒸発防止のため上部も PPフィルム

を張った． 
(2) 粉末の試料を測定する場合 

EDX 試料容器の底部に PPフィルムを張り，

その上に試料を入れ，タッピングにより表面

を押し詰め，厚さ 1cm 程度に詰めた．上部に

は飛散防止のためマイクロポーラスフィルム

を張った． 
 

B-7）EDX 測定条件 
測定条件は表２にまとめた．なお，散乱線

内標準補正をするかしないかは，解析時に選

択した． 
 

C. 結果及び考察 
C-1）添加試料の調製法の検討 
添加試料の調製は操作が簡便な溶液を添加

する方法検討した． 
試料に少量の混合標準液を添加し，40℃で約

4 時間乾燥させた．その結果，ほとんどの試料

は図１の「5.L-ロイシン」のようになり，標準

液を滴下した部分は乳棒で触れるだけで簡単

に崩れるような状態であり，その後の操作も

容易であった．一方，多糖類である「14.グァ
ーガム」，「16.カロブビーンガム」，「1.キサン

タンガム」及び「17.カラヤガム」は強固に固

まってしまい（図１），メノウ乳鉢ですりつぶ

せなかったり，跳ねて飛びだしてしまったり

した．また，メノウ乳鉢ですり混ぜたあとは，

大部分は図２の「19.卵殻焼成カルシウム」の

ように乳鉢からきれいに回収することができ

たが，L-アルギニン，「18.L-シスチン」，「6.ウ
コン色素」などは乳鉢に固着しまい，物理的

に剥離できないものもあった． 
また，予備的な測定結果において多糖類に

ついてはデータに不備が見られたため，「14.グ
ァーガム」及び「16.カロブビーンガム」の２

製品のみは代表として標準粉末を用いて添加

試料を調製した． 
一方「2.カルナウバロウ」及び「1.カンデリ
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ラロウ」はロウであるためその性質から溶液

やセルロース粉末を添加しても均一化は不可

能であると考えられたため無添加試料のみを

対象とした．また，「4.マリーゴールド色素」

及び「3.トウガラシ色素」はロウほどではなか

ったが粘土のように固く，また疎水性であっ

たことから，これらも無添加試料のみとした． 
 

C-2）Pb 及び As のプロファイルの確認 
 Pb と As のプロファイルを図３に示した．Pb
及び Asの XRF分析においては，Pbの Lα線と

As の Kα線が重複するが，Pb は Lβ線及び As
は Kβ線を測定することで分別測定可能である

ことが確認できた． 
 
C-3）散乱線内標準補正の有無の比較 

EDX における測定においては，主成分の違

い，X 線源の強度変動，表面の凹凸等の影響を

補正する内標準補正が効果的であることが知

られている．一般的な内標準補正は試料に内

標準物質を添加する方法があるが，EDX の場

合，X線管球から照射されたX線が試料に当た

って発生する散乱線（バックグラウンド）を

用いた補正が可能である．そこで，散乱線内

標準補正（以降，BG 補正とする）の効果を検

証するため，対照用標準溶液及び試薬の L-ア
ルギニンを用いて添加試料を調製し，BG 補正

の有無での強度（ただし BG 補正の場合は強度

比）を比較した．なお，標準溶液は 5回繰り返

し測定し，添加試料は 3ロット調製し各 3回繰
り返し測定した． 
その結果を図４に示した．BG 補正がない場

合，特に規格値相当（Pb：2，As：3µg/g）以
上の濃度において Pb及び Asの両元素とも対照

用標準溶液に比べ強度が大きくなる場合が多

かった．一方 BG 補正有の場合，両元素とも対

照用標準溶液とほぼ同等の数字が得られた． 
以上の結果から，本研究においては BG 補正

を行うこととした． 

 
C-4）試料の測定  
 BG 補正ありで測定した結果を図５に示した．

ただし，L-アルギニンは C-3）の結果を再掲し

た． 
 Pb では，規格値相当である三角・緑色（▲，

Pb：2µg/g）のラインを丸・黄緑色（●，Pb：
2.4µg/g）及び丸・赤色（●，Pb：3µg/g）が

「卵殻焼成カルシウム」を除いて全て上回り，

かつ，丸・紫色（●，Pb：無添加）が全て下

回っていることが確認された．さらに，丸・

薄オレンジ色（●，Pb：1µg/g）も全て下回っ

ていた．つまり，標準溶液を基準として，Pb
の含有量がそれを上回るか下回るか概ね判断

可能であることが示された． 
 As においても，ほとんどの試料において規

格値相当である三角・緑色（▲，As：3µg/g）
のラインを丸・黄緑色（●，As：3.6µg/g），
丸・赤色（●，As：4.5µg/g）が上回り，かつ，

丸・紫色（●，As：無添加）が全て下回って

いることが確認され，さらに，丸・薄オレン

ジ色（●，As：1.5µg/g）も全て下回っていた．

以上の結果から，As の含有量についても標準

溶液を基準としてそれを上回るか下回るか概

ね判断可能であることが示された．一方，「ブ

ドウ果皮色素」及び「グァーガム」において

は，無添加の丸・紫色（●）においても三

角・赤色（▲，As：4.5µg/mL）を大きく超え

た．反対に，「卵殻焼成カルシウム」について

は，AsだけではなくPbにおいても規格値の1.5
倍添加の丸・赤色（●，Pb：3µg/g & As：
4.5µg/g）において三角・緑色（▲，As：3µg/g）
のラインを下回ることがあった．また，Pb に

おいては，2 倍添加の丸・青（●，Pb：4µg/g 
& As：6µg/g）の一部も下回っていた． 
 そこで，これらの原因を次項において考察

した． 
 
C-5）プロファイルの確認 
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 C-4）の As において「10.ブドウ果皮色素」

及び「14.グァーガム」の無添加試料が規格値

のラインを超えたことから，全ての無添加試

料の 9.5～15keV のプロファイルを確認した

（図６-１～４）． 
無添加試料が規格値のラインを超えた「10.
ブドウ果皮色素」及び「14.グァーガム」のう

ち，「14.グァーガム」については，Br の Kα線

（約 11.9KeV）と Kβ線（約 13.3keV）の位置

におよそ5：1のピークが確認された．Kα線と

Kβ線の強度比はおよそ 5:1 であることが知ら

れていること，PbLβ線及び AsKα+PbLα線の

位置にピークが検出されていないことから，

これらは Asではなく Brに由来するピークであ

ると考えられた．つまり，本研究で用いた

「14.グァーガム」は Br を含んでおり，この Br
の Kα線を As の Kβ線として誤って検出され

た可能性が考えられた．一方，「10.ブドウ果皮
色素」においても Br の影響によると考えられ

た．Pb の Lβ線及び AsKα+PbLα線の位置に

ピークが検出されていないことから，As 由来
ではないと考えられる．しかし，BrのKβ線と

Kα線のピーク強度は約 1:1 で検出されたこと

から，Br の Kβ線の位置に検出されているピ

ークには他の元素に由来するピークが重なっ

ており，本来はもう少し小さいと考えらえた．

ルビジウム（Rb）の Kα線が約 13.4keVに検出

されるため，本研究で用いた「ブドウ果皮色

素」は Rb を含む可能性もあった． 
また，無添加試料における As の強度比がわ

ずかに原点付近を超えた「1.カンデリラロウ」，

「2.カルナウバロウ」及び「3.トウガラシ色素」

についても，わずかではあったが Br の Kα線

付近（約 11.9keV）においてピークが検出され

ていたため，これらについても Br の影響で As
と誤判定されたと考えられた．「4.マリーゴー

ルド色素」については，AsKα+PbLαの位置

にピークがあり，As の Kβ線にわずかにピー

クが見られた．一方，Pb の Lβ線及び Br の K

β線にピークが検出されなかったことから，

規格値未満で As が含有されている可能性が示

唆された． 
さらに Pb の強度比が原点付近を超えた

「18.L-シスチン」については，Se の Kα線

（約 11.2keV）の位置にわずかにピークが検出

された．Seの Kβ線と Pbの Lβ線（約 12.6keV）

は近接して検出されることから，これは Se の

影響であると考えられた． 
このように，プロファイルを確認すること

で，他の元素の影響を受けているかどうかを

ある程度判断可能であることが示唆され，判

定精度を高めることができると考えられた． 
 また，他に Asや Pbのプロファイルを妨害す

る可能性がある元素として，Ga（Kβ：約

10.3keV），Cr（Kα+Kα（SUM）：約 10.8keV），

Bi（Lα ： 約 10.8keV） ，Mn（Kα+Kα
（SUM）：11.8keV）などが考えられたため，

これらが共存する可能性がある場合はプロフ

ァイルによる確認が必要である． 
 
C-6）隣接ピーク分離 

EDX 分析においては解析ソフトが自動的に

カーブフィッティングを行い，重複している

ピークを分離してそれぞれ別々のピークとし

て認識する．いわゆるデコンボリューション

のような処理が行われている．今回用いた装

置でも自動でピーク分離する機能があり，「10.
ブドウ果皮色素」（無添加試料）における自動

フィッティングによるピーク分離例を図７ 1)
に示した．As の Kβ線（約 11.7keV）と Br の
Kα線（約 11.9keV）を分離し，As の Kβ線と

して認識していることが分かる．しかし，本

来「10.ブドウ果皮色素」には As が含有されて

いないが，その強度比から推定される含量は

6µg/g 相当と高い値であった（図８）．これは

機械的に処理しただけであり Asと Brを特に認

識したものではなく，そこまで正確に分離が

できていなかったためと考えられた．そこで，

124



As と Br をそれぞれ認識して分離するような設

定を加えて改めて隣接ピーク分離を行ったと

ころ，図７ 2)のようになり，またピーク強度

比は機械的な処理に比べて 1/3以下まで低減し

た（図８）．しかしそれでも強度比はゼロには

ならなかった．これは，As と Br を無理やり認

識してしまったためと考えられた．このよう

に，カーブフィッティングによってピーク認

識の精度を高めることができる可能性が示唆

されたが，それだけでは十分ではなく，前項

で示したようにプロファイルの確認結果と合

わせて本当に含有されているかされていない

かを判断すべきだと考えらえた． 
 
C-7）「卵殻焼成カルシウム」における強度低

減の要因の推定 
 続いて，「19.卵殻焼成カルシウム」において，

Pb と As のいずれにおいても規格値の 1.5倍又
は 2倍の含量のものが規格値の対照用標準溶液

の強度比よりも小さい値になった理由を考察

した． 
 マトリックスが無機物の場合，試料中の

Pb・As から発生した蛍光 X 線はマトリックス

（無機物）に一部吸収される．一方，本研究

では対照用標準溶液は水を用いて調製してお

り，この場合蛍光 X 線はマトリックスにほと

んど吸収されない．つまり，「19.卵殻焼成カル

シウム」における Pbと Asの強度比が対照用標

準溶液よりも小さい値となっていたのはマト

リックスの影響であったと考えられた．坂本

らによれば，平均原子番号*が 9.0を下回る有機

物であれば，水溶液検量線の適用が可能であ

るとしている 4)．「19.卵殻焼成カルシウム」は

酸化カルシウム（CaO）であり，その平均原子

番号は 16.58 となり，9.0 を大きく上回った． 
また，本研究で対象とした添加物の平均原

子番号を表１に示した．ただし，既存添加物

は混合物であるため平均原子番号の計算は主

成分を用いた．平均原子番号が 9.0 を超えたの

は「18.L－シスチン」のみであり，9.07 であっ

た．図５の「18.L－シスチン」の添加試料の測

定結果を改めて確認すると，As の Kβ線の結

果において，対象用標準溶液の強度を下回る

傾向が確認された．なお，PbのLβ線の結果は

対照用標準溶液よりも高めに出ていたが，こ

れはC-5）で述べたとおりSeの影響によるもの

であった． 
一方，規格値の 1/2 相当（丸・薄オレンジ色

（●））の試料は「19.卵殻焼成カルシウム」及

び「18.L-シスチン」のいずれにおいても原点

を超えて検出されており，入っているかいな

いか，という確認は可能であると考えられた． 
 

C-8）最適なスクリーニング条件の検討 
 スクリーニングにおいて最も重要なことは，

対象物質を含む試料を見逃さないことである．

つまり，偽陰性（False negative，実際は含有し

ているのに含有していないと判定されること）

と判断してはならない．一方で，その判断基

準を厳しくし過ぎると，偽陽性（False positive，
実際には含有していないのに含有していると

判定されること）と判断される試料が増える

こととなり，スクリーニングをする意味がな

くなってしまう．そこでこれまでの結果を踏

まえ，適切なスクリーニング条件を検討した． 
図５に示した無添加試料（●）を対象に，

対照用標準溶液の Pb及びAs：0µg/mL（▲）を

基準とした場合，偽陽性と判定されたのは Pb

＊平均原子番号とは 2種類以上の元素からなる化合物の平均的な原子番号であり，Zavはそれぞれの元素の原子番号を
Zi，質量濃度を Ci（0<Ci<1）とすると，Zav=ΣCiZiで表される．例えば H2O の場合は，次式によって表される． 
H2O の分子量＝18.015 
H2O のうちの H の重量比＝1.0080×2/18.015＝0.11191 
H2O のうち O の重量比＝15.999×1/18.015＝0.88809 
H2O の平均原子番号＝｛H の原子番号（1）×0.11191｝＋｛O の原子番号（12）×0.88809｝＝7.2166 となる． 
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及び Asで約 20検体あった．つまりおよそ半分

は含有されていると誤って判断されてしまい，

スクリーニング効果は得られなかった．続い

て，対照用標準溶液の Pb：1，As：1.5µg/mL
（▲）を基準とした場合，Pb においては全て

含有していないと正しく判定された（いわゆる

True negative）．一方，As においては Br の影響
があった「10.ブドウ果皮色素」及び「14.グァ
ーガム」を除き含有していないと正しく判定

された（True negative）．ただし，「10.ブドウ果
皮色素」及び「グァーガム」についてもプロ

ファイルを確認すれば As を含有していないと

正しく判断できた． 
次に規格値相当含有している試料（●又は

●）を対象とした．Pb 及び As：0µg/mL（▲）

と Pb：1，As：1.5µg/mL（▲）の強度比が一番

高い値を基準とした場合，Pb 及び As のいずれ

も含有している試料であると正しく判定され

た（いわゆる True positive）．しかし，規格値相

当の対照用標準溶液 Pb：2，As：3µg/mL（▲）

を基準とした場合，特に平均原子番号が高い

試料において偽陽性と判定される場合があっ

た． 
以上の結果から，規格値の 1/2 相当（▲，

Pb：1及びAs：1.5µg/mL）の対照用標準溶液を

基準とすることで，Pb 及び As を規格値相当濃

度含有する試料を確実に選抜することができ，

また Pb及び Asを含有しない試料を含有すると

判断することもほとんどないと考えられ，ス

クリーニング法として適用可能であると期待

された．  
 
D. 結論 

EDX を公定書における食品添加物中の鉛

（Pb）及びヒ素（As）のスクリーニング法へ

適用できるかどうかを検討した． 
初めに散乱線内標準補正の有無による効果

を検証した．その結果，散乱線内標準補正を

行うことで対照液の強度との比較判定をより

正確に行うことができ，ある程度含量の予想

も可能であることが示された．また，臭素

（Br）などの共存元素の影響によって，含量

を多く見積もってしまう場合があったが，プ

ロファイルを確認したり，ピーク分離処理を

行うことで実際に含有しているのか含有して

いないのか正しく判断が可能であった．一方，

平均原子番号が 9.0 を超える試料や主成分が無

機物である試料においては蛍光 X 線の感度が

低下するため，水で調製した対象用標準溶液

の強度比よりも低く見積もられる可能性があ

った．しかし，規格値の 1/2 の濃度の対照用標

準溶液を基準として用いることで，規格値相

当濃度含まれる Pbや Asを見逃すことなく確実

に選抜することができるうえ，これらを含有

しない試料を誤って判定する可能性を低減で

きることがわかった． 
以上のように EDX を用いて Pb 及び As を規

格値相当含有するかしないかのスクリーニン

グは可能であることが示された．EDX による

分析は試薬を使用しないうえ，前処理は不要

でさらに測定時間も短い．つまり環境や試験

者への負荷も小さい分析法である．今後さら

なる対象拡大へ向けて引き続き検討を行う予

定である． 
 

E. 参考文献 
1) 食品，添加物等の規格基準 第２ 添加物，

厚生省告示第 370号（昭和 34 年） 
2) 第 10 版食品添加物公定書，厚生労働省，

消費者庁（2024） 
3) 阿部 裕，令和 5 年度 厚生労働科学研

究費補助金 既存添加物の品質確保に資す

る分析法開発のための研究 研究分担報告

書 分析法及び試験法の開発に関する研究 

エネルギー分散型蛍光 X 線分析装置（EDX）

を用いた食品添加物中の鉛及びヒ素の定量

法の検討（2024） 
4)  坂本 知昭，寺下 衛作，鈴木 桂次郎，正田 

126



卓司，大田 昌弘：令和 5 年度「日本薬局方

の試験法等に関する研究」研究報告 EDXRF 
による ICH-Q3D 元素不純物分析（第 3 報） 
―ICH-Q3D に基づく日本薬局方医薬品の元

素不純物管理の効率化を目指した蛍光 X 線
分析法を用いた元素不純物スクリーニング

手法の標準化に関する研究―，医薬品医療

機器レギュラトリーサイエンス，OMDRS，
56，251-265（2025） 

 
F. 研究業績 
1. 学会発表等 
 なし 
2. 論文発表等 
 なし 
 
G. 知的財産権の出願，登録状況 
なし 

127



  表
１

 
試

料
情

報
 

 
 

 
 

 
 

番
号

 
添

加
物

 
規

格
値

（µ
g/

g）
 

添
加

試
料

調
製

法
* 

平
均

原
子

番
号

 
主

成
分

 
食

添
部

 
管

理
番

号
 

Pb
 

As
 

1 
「
カ

ン
デ

リ
ラ

ロ
ウ

」
 

2 
3 

添
加

な
し

 
5.

26
 

ヘ
ン

ト
リ

ア
コ

ン
タ

ン
と

し
て

 
C

23
51

 
2 

「
カ

ル
ナ

ウ
バ

ロ
ウ

」
 

2 
3 

添
加

な
し

 
5.

39
 

セ
ロ

チ
ン

酸
ミ

リ
シ

ル
と

し
て

 
C

23
50

 
3 

「
ト

ウ
ガ

ラ
シ

色
素

」
 

2 
3 

添
加

な
し

 
5.

68
 

カ
プ

サ
ン

チ
ン

と
し

て
 

C
22

92
 

4 
「
マ

リ
ー

ゴ
ー

ル
ド

色
素

」
 

3 
3 

添
加

な
し

 
5.

78
 

ア
ス

タ
キ

サ
ン

チ
ン

と
し

て
 

C
22

88
 

5 
「L

-ロ
イ

シ
ン

」
 

2 
3 

溶
液

 
6.

10
 

L-
ロ

イ
シ

ン
 

C
23

58
 

6 
「
ウ

コ
ン

色
素

」
 

2 
3 

溶
液

 
6.

25
 

ク
ル

ク
ミ

ン
と

し
て

 
C

22
91

 
7 

「L
-プ

ロ
リ

ン
」 

2 
3 

溶
液

 
6.

28
 

L-
プ

ロ
リ

ン
 

C
22

59
 

8 
「L

-チ
ロ

シ
ン

」
 

2 
3 

溶
液

 
6.

30
 

L-
チ

ロ
シ

ン
 

C
22

60
 

9 
「L

-ヒ
ス

チ
ジ

ン
」
 

2 
3 

溶
液

 
6.

39
 

L-
ヒ

ス
チ

ジ
ン

 
C

22
55

 
10

 
「
ブ

ド
ウ

果
皮

色
素

」
 

2 
3 

溶
液

 
6.

48
 

シ
ア

ニ
ジ

ン
と

し
て

 
C

23
74

 
11

 
「L

-グ
ル

タ
ミ

ン
」 

2 
3 

溶
液

 
6.

50
 

L-
グ

ル
タ

ミ
ン

 
C

22
57

 
12

 
「
微

結
晶

セ
ル

ロ
ー

ス
」
 

2 
3 

溶
液

 
6.

68
 

セ
ル

ロ
ー

ス
 

C
23

45
 

13
 

「L
-セ

リ
ン

」 
2 

3 
溶

液
 

6.
71

 
L-

セ
リ

ン
 

C
22

58
 

14
 

「
グ

ァ
ー

ガ
ム

」
 

2 
3 

粉
末

 
6.

73
 

グ
ル

コ
ー

ス
と

し
て

 
C

23
88

1 
15

 
「
キ

サ
ン

タ
ン

ガ
ム

」
 

2 
3 

溶
液

 
6.

73
 

グ
ル

コ
ー

ス
と

し
て

 
C

23
87

 
16

 
「
カ

ロ
ブ

ビ
ー

ン
ガ

ム
」
 

2 
3 

粉
末

 
6.

73
 

グ
ル

コ
ー

ス
と

し
て

 
C

23
89

 
17

 
「
カ

ラ
ヤ

ガ
ム

」 
2 

3 
溶

液
 

6.
73

 
グ

ル
コ

ー
ス

と
し

て
 

C
23

12
 

18
 

「L
-シ

ス
チ

ン
」 

2 
3 

溶
液

 
9.

07
 

L-
シ

ス
チ

ン
 

C
23

90
 

19
 

「
卵

殻
焼

成
カ

ル
シ

ウ
ム

」
 

2 
3 

溶
液

 
16

.5
8 

酸
化

カ
ル

シ
ウ

ム
 

C
23

46
 

*添
加

な
し

は
試

料
と

の
相

性
が

悪
い

た
め

添
加

し
な

か
っ

た
も

の
、

溶
液

は
標

準
溶

液
、

粉
末

は
標

準
粉

末
を

添
加

し
た

こ
と

を
示

す
。

 
 

 

128



 

表２ EDX 測定条件  

X 線管球 Rh ターゲット 
管電圧 50 [kV] 
管電流 最大 100 [µA]、自動 
デッドタイム 30 [%] 
コリメータ 10 [mmφ] 
スピン なし 
雰囲気 大気 
検出器 SSD 
   
測定元素 Pb、As 
 処理 定量 
 1 次フィルタ  #4 
 積分時間 1800 [秒] 
 エネルギー範囲 PbLb1 12.38-12.88keV 
  AsKa+PbLa 10.30-10.80keV 
  AsKb 11.48-11.98 keV 
   
測定元素 BG 
 処理 補正 
 1 次フィルタ なし 
 積分時間 100 [秒] 
  エネルギー範囲 13-14 keV 
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