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という欠点があった。

今 回、県内で発生 した苦情事例 の際 は、Rupp-Wode

法では塩素剤 を検 出で きなかったので、AOAC法 で牛

乳中の塩素剤の検出を試みた。
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Ⅰ.は じめに

　次亜塩素酸 ナ トリウムをはじめとする消毒剤は、食品

の製造現場において汎用 されている。このため、食品へ

の混入事故が発生する可能性が大 きい薬剤である。実際

に塩素臭に関わる食品苦情 はしば しば発生 しているが、

食品中に混入 した塩素剤を検出するのは非常に困難であ

る。当所では、牛乳中の塩素剤の検出法として、オラン

ダで公定法として採用 されているRupp-Wode法 を用い

て きたが、この方法では検 出下限が10ppm程 度 と高い

　Ⅱ.目 的

　牛乳 中の次亜塩素酸を測定するためにAOAC法 を詳

細 に検討 し、より低い濃度の塩素剤が検出でき、 しかも

再現性のよい方法を探る。

Ⅲ．研究方法

　 1.Rupp-Wode法(図1)とAOAC法(図2)は 、

　　牛乳中の塩素剤が ヨウ化カリウムを酸化 して ヨウ素

　　を生 じることによ り発色する、ヨウ素でんぷん反応

　　を利用 した方法である。これら2つ の方法について、

　　比較検討 した。

検 体　 1ｍL

混 和

(5:1)HCI　 lmL

　　 　　 KI・でんぷん溶液0.1ｍL

混 和後暗所20分 放 置

判 定
(黒紫色の発色の有無で判定)

検　体　 5mL

混　和

混　和

KI溶 液 　 　1.5mL

(1:2)HCI　 4mL

85°Cの温 浴で10分 間 加熱

冷　却　　(色を確認する)

下層にでんぷん溶液1mL

判　 定　　(色を確認する)

図1　 Rｕｐｐ-Wode法 図2　 AOAC法

2.AOAC法 の以下の項 目について検討 した。

　 1)塩 酸濃度の検討

　 2)加 熱時間の検討

　 3)冷 却の方法及び時間の検討

　 4)検 出下限の検討

　 5)再 現性の検討

　 6)他 の牛乳や乳飲料を用いての検討

Ⅳ．結果

　 l．　 Rupp-Wode法 に比べ てAOAC法 の方が10倍 程

　　度感度が高 く、より低い濃度の塩素剤を検出で きた。

　 2．　 塩酸濃度(濃 塩酸:水)を(1:1)、(1:2)、(1:3)

　　の3濃 度で検討した結果、塩酸濃度(1:2)が 最適で、

　　濃度を高くしても効果はなく、低くすれば感度が下がった。

　 3．　 加熱時 間を、5分 、!0分 、30分 で測定 し、その

　　結果は、10分 が最適であ り、5分 では発色 にバ ラツ

　キが見 られた。また、30分 では、ほとん ど発色 し

　なかった。

4　 冷却方法及 び時間については、氷水5分 、氷水

　10分 、水10分 の3条 件で検討 した、その結果は氷

水10分 が最適だった。

5　 塩素濃度が1ppm程 度でも検出できた。

6　 再現性 については測定条件を一定に管理 して も、

発色のバ ラッキはあった。

7　 牛乳等の種類 によって発色の濃 さに若干の違いが

み られ、塩素剤が無添加にもかかわ らず発色 したも

　の もあった。

V.考 察

　AOAC法 について検討 した結果、塩酸濃度は(1:2)、

加熱時間は10分 、冷却は氷水 で10分 が最適であった。

再現 性については、乳中に酸化剤 として働 く物質が存在
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すると塩素剤が入っていなくても発色 してしまうことが

知 られていて、今回の検討において も発色にバラツキが

生 じ、問題 となった。また、牛乳中の成分の違い等によっ

て も発色に違いがあった。このことか ら、試験を行 う際

は必ず コン トロール品との色調比較を行 う必要がある。

　他に発色にバ ラッキが見られる原因 として、実験器具

の汚れ等が考えられ、今後 さらなる検討が必要である。
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