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1 ICAR: International Committee for Animal Recording（家畜の能力検定に関する国際委員会）牛群検定の実施方法，海外種

雄牛の遺伝的評価等の世界統一の実施方法等を定めている。
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乳糖試験法m国際的i整合性jcCem検討
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(公益財団法人日本乳業技術協会 〒1020073 東京都千代田区九段北 11419)

1 n W ƒ j

生乳m検査精度˜高C水準f維持X‘Rg˜目的gVe#当協会n#国内m生乳検査実施施設m迅速測定機器

校正m^ƒm試料乳（値付PV^校正用試料乳）˜毎月定期的j調整配布VeC‘"各検査施設n#R’˜用C

e機器m校正†内部精度管理˜\’]’実施V#技能試験（生乳検査外部精度管理調査#当協会K実施）j参加

X‘RgjŠbe校正等K適切j実施fLeC‘J˜確認X‘RgKfL‘"校正用試料乳m値付Pm^ƒm標

準法jcCen#ICAR1 等jŠ‘国際æï«ÂμÄj参加X‘RgjŠŒ国際的i整合性˜確保VeC‘"

値付Pm^ƒm標準法mE`乳糖m試験法jcCen#乳及r乳製品m成分規格等j関X‘省令（以下「乳等

省令」）m加糖練乳#加糖脱脂練乳等m乳糖試験法fA‘èŸï・£ŸÊï法˜用CeIŒ#国際æï«ÂμÄ

j„Rm方法f参加VeC‘"一方#国際標準法gVe「Milk and milk products-Determination of lactose con-

tent by high-performance liquid chromatography Reference method ISO22662 IDF198（以下「IDF198｣)｣1)KA

‘"高速液体ªéÚÄ«åÑœô（以下「HPLC」）jŠ‘液状乳m分析法fAŒ#多Nm国々nRm方法f国

際æï«ÂμÄj参加VeC‘"

当協会n国際æï«ÂμÄjèŸï・£ŸÊï法f参加V「良好」m結果˜得eC‘K#改ƒe国際的i整合

性˜確認X‘^ƒ#IDF198jŠ‘方法gèŸï・£ŸÊï法f生乳m乳糖定量˜行be結果˜比較Ve~^"

2 方 法

 èŸï・£ŸÊï法m概要

Ñ¢ôæï«液j希釈試料˜滴下V加熱X‘g#還元糖m作用jŠbe硫酸銅（CuSO4）K還元T’亜酸化銅

（Cu2O）K析出X‘"T‹j希釈試料˜滴下V硫酸銅KXxe還元T’‘g#内部指示薬mÝ½èïÒçôK還

元T’青色K消失X‘"R’˜終点gX‘還元糖m容量式定量法"2)

 IDF198法m概要

HPLC ˜用C^乳糖定量法"検量線n#内部標準法jŠŒ a 乳糖一水和物（C12H22O11・H2O）j内部標準物
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2 IDF198では Pb 型配位子交換カラムが選定されている。

配位子交換モードは，充てん剤の対イオンである金属イオン（M＋）と糖の水酸基との錯体形成能を利用した分離モード。

保持は，主として糖類の水酸基と金属対イオンとの錯体形成に基づくもので，糖類が金属対イオンの水和水と交換して生

成した錯体の安定性と関係付けられる。錯体形成能は対イオンである金属イオンの種類によっても異なり，対イオンにお

ける錯体形成能の強さの順はおおむね次の通り。Ag＋＜Li＋＜Na＋＜Zn2＋＜Ca2＋＜Ba2＋＜Pb2＋。Pb2＋ が付いた Pb
型配位子交換カラムは最も配位子交換モードが強いため構造の類似した糖同士の分離に威力を発揮する。4) この特性から，

乳製品中のラクトースの解像度に優れた Pb 型配位子交換カラムが選定されている。

Figure 1 IDF198（HPLC 法）jŠ‘乳糖mªé

ÚÄ«åÜ IS（内部標準)＝Ýè´Äô

μ
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質 D(＋)Ýè´Äôμ一水和物（C18H32O16･H2O）

˜添加V#横軸j乳糖g内部標準物質m濃度比˜g

Œ#\’‹mÐôª面積˜縦軸jÓé¿ÄVe作成

X‘（Figure 1）"試料m調整n#乳試料j内部標

準物質˜添加V Biggs-Szijarto 水溶液˜添加Ve乳

試料中m脂肪g^™pN質˜沈殿TZ“過X‘"測

定n HPLC jŠŒ Pb 型配位子交換¦åÜ2 ˜用

Ce示差屈折率検出器f行E"移動相n超純水

（ISO 3696«èôÅ 1 m水質3)）˜用C‘"検出V

^濃度n#検量線j面積比˜当enƒe濃度比˜求

ƒ#\m濃度比j内部標準物質濃度˜乗We乳糖濃

度˜算出X‘"

 測定条件等

試 料生乳（乳糖範囲4.52～4.66）

校正用試料乳IŠr生乳検査外部精度管

理調査試料˜試料gVe用C^"

測定期間2019年春季～秋季（7 ò月間）

測定回数54回（27検体m生乳˜ 1 検体jcL 2

点並行f測定V^"）

3 結果IŠr考察

IDF198jŠŒ生乳m乳糖定量（無水乳糖）˜行C#èŸï・£ŸÊï法jŠ‘測定値g比較検討V^"

IDF198（HPLC）gèŸï・£ŸÊï法jŠ‘生乳m乳糖測定結果˜ Table 1 j示X"Table 1 J‹#

IDF198jŠ‘測定n IDF 198 11.2j示T’^許容誤差m範囲内jAŒ#室内再現性n良好fA‘g判断V^"

}^#èŸï・£ŸÊï法n#日本乳業技術協会m同法生乳測定jcCem内部品質管理基準（JIS84026 j基

dL算出）m範囲内jA‘"

T‹j#R’‹m分析法jŠ‘乳糖測定結果m値jcCe相関性˜確認V^結果#F 検定jŠŒ分散n異i‹

iCRgK確認fL^"}^#Figure 2 J‹同一±ïÓçjIP‘ 2 測定法m分析値n#有意i正m相関（r＝

0.771, p＜0.01）˜示V#回帰係数n 1 j近C„m（Xi•` y＝x）gib^"

RmRgJ‹#当協会n国際æï«ÂμÄjèŸï・£ŸÊï法f参加VeC‘K#IDF198jŠ‘測定jc

Ce„国際的i整合性K確保fLeC‘g考G‹’^"
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Table 1 The results of IDF198/LaneEynon method

Sample
No.

Results ()

IDF198 (as anhydrous lactose) LaneEynon
1 2 |1－2|＜0.06 平均値 標準偏差 1 2 |1－2|＜0.03 平均値 標準偏差

1 4.649 4.594 0.055 4.622 0.0389 4.630 4.616 0.014 4.623 0.0099
2 4.596 4.578 0.018 4.587 0.0127 4.630 4.612 0.018 4.621 0.0127
3 4.498 4.544 0.046 4.521 0.0325 4.523 4.520 0.003 4.522 0.0021
4 4.611 4.612 0.001 4.612 0.0007 4.579 4.598 0.019 4.589 0.0134
5 4.575 4.567 0.008 4.571 0.0057 4.566 4.584 0.018 4.575 0.0127
6 4.609 4.611 0.002 4.610 0.0014 4.619 4.625 0.006 4.622 0.0042
7 4.636 4.622 0.014 4.629 0.0099 4.602 4.607 0.005 4.605 0.0035
8 4.660 4.658 0.002 4.659 0.0014 4.620 4.612 0.008 4.616 0.0057
9 4.617 4.587 0.030 4.602 0.0212 4.589 4.595 0.006 4.592 0.0042
10 4.588 4.587 0.001 4.588 0.0007 4.593 4.587 0.006 4.590 0.0042
11 4.657 4.655 0.002 4.656 0.0014 4.624 4.619 0.005 4.622 0.0035
12 4.644 4.654 0.010 4.649 0.0071 4.627 4.602 0.025 4.615 0.0177
13 4.630 4.650 0.020 4.640 0.0141 4.618 4.652 0.034 4.635 0.0240
14 4.580 4.580 0.000 4.580 0.0000 4.607 4.618 0.011 4.613 0.0078
15 4.600 4.590 0.010 4.595 0.0071 4.614 4.605 0.009 4.610 0.0064
16 4.623 4.628 0.005 4.626 0.0035 4.641 4.636 0.005 4.639 0.0035
17 4.633 4.635 0.002 4.634 0.0014 4.646 4.630 0.016 4.638 0.0113
18 4.666 4.654 0.012 4.660 0.0085 4.655 4.646 0.009 4.651 0.0064
19 4.557 4.565 0.008 4.561 0.0057 4.574 4.603 0.029 4.589 0.0205
20 4.613 4.612 0.001 4.613 0.0007 4.650 4.642 0.008 4.646 0.0057
21 4.616 4.618 0.002 4.617 0.0014 4.645 4.642 0.003 4.644 0.0021
22 4.632 4.645 0.013 4.639 0.0092 4.659 4.650 0.009 4.655 0.0064
23 4.597 4.600 0.003 4.599 0.0021 4.633 4.627 0.006 4.630 0.0042
24 4.563 4.543 0.020 4.553 0.0141 4.564 4.566 0.002 4.565 0.0014
25 4.639 4.612 0.027 4.626 0.0191 4.639 4.635 0.004 4.637 0.0028
26 4.629 4.608 0.021 4.619 0.0148 4.657 4.669 0.012 4.663 0.0085
27 4.576 4.569 0.007 4.573 0.0049 4.624 4.624 0.000 4.624 0.0000

0.013 0.011

Table 2 F検定2 標本˜使b^分散m検定

IDF198 Eynone

平均 4.6087 4.6157
分散 0.00118 0.00096
観測数 27 27
自由度 26 26
観測T’^分散比 1.234894
P (F＜＝f）両側 0.297268
F 境界値 両側 2.194306
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今回#Rm試験結果n#乳糖含量K4.52～4.66

g狭C範囲m生乳˜用C^„mfA‘^ƒ#今後#

T‹j多様i生乳˜用Ce実施X‘Rg等˜検討V

e~^C"

Rm検討jA^ben#国立研究開発法人 農

業・食品産業技術総合研究機構北海道農業研究·ï

»ô 酪農研究領域 朝隈貞樹先生j試験法g機器m

操作#¦åÜm選定等全般j•^be#何度„S教示˜C^_L}V^Rgj心ŠŒ感謝申V上Q}X"
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Figure 2 Relationship between IDF198 and Lane-Eynon method in each milk sample.
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