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HPLCによるサイクラミン酸の分析LT086

標準液測定例

HPLC条件

システム : GL-7400HPLCシステム

カラム : Inertsil ODS-3 
(5μm, 150 × 4.6 mm I.D.)

溶離液 : A) CH3CN
B） H2O
A/B = 70/30, v/v

（Mixed by a gradient mixer）
流量 : 1.0 mL/min 
カラム温度 : 40 ℃
検出 : UV 314 nm 
注入量 : 10 μL

検量線

今回は、GL-7400高速液体クロマトグラフィー(HPLC）
シリーズを用いた食品中のサイクラミン酸の分析をご紹介し

ます。

サイクラミン酸(N-シクロヘキシルスルファミン酸)はチクロ

とも呼ばれ、1956年から甘味料として用いられていましたが、

発癌性や催奇形性の疑いが報告されたため1969年から使

用が禁止されている物質です。

食安監発第0829009号にある「サイクラミン酸に係わる

試験法」では、固相抽出-HPLC法が採用されています。

今回は、この方法に従って分析を行ったところ、良好な

データが得られましたので、ご報告します。

(K.Suzuki,  Y.Tanaka)

1. Cyclamate 10 mg/L
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誘導体化反応

サイクラミン酸は、次亜塩素酸によって
N,N-ジクロロシクロヘキシルアミンに変換されます。

NHSO3H

NHCl2

+ 2Cl2 + H2O

+ 2HCl + H2SO4

N,N-ジクロロシクロヘキシルアミン

サイクラミン酸

表記の濃度は前処理前の濃度

表記の濃度は前処理前の濃度
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https://www.gls.co.jp/technique/app/app_search.htmlアプリケーション検索はこちらから ・・・
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サイクラミン解析-UV

		Report		Channel		# Records

		面積		UV		6

		Date		Time		Sample Id		File Name		Method Name		User Name		Vial		Volume		Autosampler Program		濃度[mg/L] ノウド		Area

		3/11/08		16:57:58		3.11 50ppm サイクラミン酸 10μL		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\01 検量線\005-3.11 50ppm サイクラミン酸 10μL.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\サイクラミン解析.met		System		194		10		(なし)		50		394627

		3/11/08		17:16:06		3.11 20ppm サイクラミン酸 10μL		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\01 検量線\006-3.11 20ppm サイクラミン酸 10μL.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\サイクラミン解析.met		System		195		10		(なし)		20		151851

		3/11/08		17:32:11		3.11 10ppm サイクラミン酸 10μL		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\01 検量線\007-3.11 10ppm サイクラミン酸 10μL.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\サイクラミン解析.met		System		196		10		(なし)		10		77882

		3/11/08		17:48:18		3.11 2ppm サイクラミン酸 10μL		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\01 検量線\008-3.11 2ppm サイクラミン酸 10μL.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\サイクラミン解析.met		System		197		10		(なし)		2		17194

		3/11/08		18:04:21		3.11 1ppm サイクラミン酸 10μL		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\01 検量線\009-3.11 1ppm サイクラミン酸 10μL.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\サイクラミン解析.met		System		198		10		(なし)		1		8613

		3/11/08		18:35:28		3.11 0ppm サイクラミン酸 10μL		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\01 検量線\010-3.11 0ppm サイクラミン酸 10μL.dat		C:\Documents and Settings\y.tanaka\デスクトップ\2008.3.11 サイクラミン酸\サイクラミン解析.met		System		199		10		(なし)		0		0
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GL Sciences LC Technical Note

分析装置：GL-7400 シリーズ

分析例

前述の試験法に沿って前処理をおこなった試料を測定試料とし、HPLCで分析を行いました。

漬物

1

HPLCカラム： Inertsil ODS-3  5μm, 150 × 4.6 mm I.D.
Cat.No. 5020-01731

番号 品名 型番

1 キャリアリザーバー GL-7480
2 UV検出器 GL-7451
3 ポンプ GL-7410
4 カラムオーブン GL-7430
5 オートサンプラー GL-7420

前処理例

－粉砕後、10g採取

－ 精製水 40mL
沸騰水（15min）

－ 100mLに定容
－ 遠心分離
－ 10mL 採取

－ Inertsep Slim C18（900mg）
+ Inertsep SAX（500mg/3mL）

－ 各固相をメタノール10mL、精製水10mLでコンディショニング
－ 試料10mL通液
－ 精製水10mLで洗浄
－ Inertsep SAXのみに塩酸（1→100）10mL通液し、回収

－ 回収液10mLに硫酸（1→2）2mL、n-ヘキサン5mLを加えた後、
次亜塩素酸Na水溶液1mL添加

－ 振とう(1min)
－ ヘキサン層を分取し、測定試料とした

試料

抽出

固相抽出

HPLC-UV

誘導体化
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サンプルによっては、固相カートリッジが目詰まりする場合があります。
その場合には、Inertsep C18（1g/20mL）など通液面積の広い固相カートリッジをご使用ください。
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未添加

添加 10 mg/L

1. Cyclamate
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		溶離液　組成 ヨウリエキソセイ

		A：溶離液 ヨウリエキ										溶離液プログラム ヨウリエキ										番号 バンゴウ		品名 ヒンメイ		型番 カタバン

		エタノール		100.0mL						10		100						100				1		キャリアリザーバー		GL-7480

		*クエン酸三ナトリウム（2H2O） サンサン		8.14g								ポンプA						ポンプB				2		UV検出器 ケンシュツキ		GL-7451

		*クエン酸(H2O） サン		20.00g						0		100						100				3		ポンプ		GL-7410

		*カプリル酸 サン		0.1mL						45				100				100				4		カラムオーブン		GL-7430

										56				100				100				5		オートサンプラー		GL-7420

		B：溶離液 ヨウリエキ								56.1						100		100

		*クエン酸ナトリウム（2H2O） サン		26.67g						63						100		100

		塩化ナトリウム エンカ		54.35g						63.1		100						100

		*クエン酸(H2O） サン		6.10g						100		100						100

		*カプリル酸 サン		0.1mL

		C：洗浄液 センジョウエキ

		水酸化ナトリウム スイサンカ		8.0g

		*カプリル酸 サン		0.1mL

		D：反応液 ハンノウエキ

		ホウ酸 サン		30g

		水酸化ナトリウム スイサンカ		16g

		*Brij-35		4.0mL

		オルトフタルアルデヒド/エタノール		800mg/10mL

		2-メルカプトエタノール		0.2mL





Sheet2

		





Sheet3

		






	スライド番号 1
	スライド番号 2

