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  Lactose is determined by the Lane－Eynon method in customs laboratories for 
the purpose of tariff classifications and import institutional applications. 
  The measured value by this method is apt to be underestimated, because, 
the titration procedure is difficult and the visual detection of its endpoint is not 
clear. 
  The application of the iodometric method reported by Doi et al. to the customs 
analyses was investigated. 
  The calibration curve was linearly， and the result of the recovery test was 
good. The relative error of the measured value was little. 
  It was found that the iodometric method was applicable to customs analyses. 
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１ 緒   言 

 乳糖は，ミルクの主成分の一つであり，工業的には，

主に，チーズの製造工程中に副産物として生成するホ

エイからラクトアルブミン等の可溶性たんぱくを除去

することによって製造されている１）。また，乳糖は，

乳幼児用調製粉乳の原料等の乳製品の原料として取引

されており，わが国では，ほとんど全量輸入にたよっ

ている現状にある２）。 
 乳糖は，乾燥状態における無水物の含有量が 95％を
超えるか否かによって関税率表上の分類及び輸入制度

上の扱いが異なることから，税関分析において，定 
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 量を行うことが必要となる。 
 乳糖の定量法としては，他の糖の場合と同様，レイ

ン・エイノン法３）等の滴定法，比色法，HPLC 等数
多くの方法が知られているが，レイン・エイノン法が

公定分析法４）として採用されており，税関分析におい

ても広く用いられている。 
 同法は，煮沸している一定量のフェーリング液中にビ

ュレットより一定濃度の糖液を滴下することにより，2
価の銅イオンを 1価の銅イオンに還元し，指示薬とし
て加えられたメチレンブルーが酸化型（青色）から還

元型（無色）に変色することを利用して終点を判別

し，糖液の滴定量よりレイン・エイノン氏の表を用い 
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て還元糖の量を算出するものである。 
 同法は，非還元糖等の共存物質の影響を受けにくい

という利点を持っているが５），一方，試料液を測定の

つどビュレットに入れ代えなければならないこと，反

応が高温でないと進みにくいため煮沸しながら滴定を

行うこと，糖の過分解を防ぐために一定時間内に滴定を

行う必要があること等操作上の煩雑さを持っている。 
 さらに，乳糖の場合，他の還元糖の場合と異なり還

元力が弱いことから，終点付近の色の変化がゆるやか

になり，終点の判別が困難になるという問題がある。 
 最近，この点を改善した新たな定量法（以下「ヨー

ドメトリー法」という）が土井らにより報告されたこ

とから６），同法の税関分析への応用について検討を行

ったので報告する。 
 

２ 実  験 

２．１ 測定用試料 
 輸入品：乳糖一水和物の含有量が 95％程度のものを

用いた。 
 
２．２ 試薬の調製 
 フェーリング A液：純正化学社製特級品の硫酸銅 5
水塩 34. 639gを蒸溜水に溶解し 500mlとした｡ 
 フェーリングB液：純正化学社製特級品のロッシェ
ル塩（4水塩）173gと同水酸化ナトリウム 50gを蒸留
水に溶解し 500mlとした。 
 4w／v％無水炭酸ナトリウム水溶液：純正化学社製
一級品を蒸溜水に溶解した。 
 よう化カリウム：純正化学社製特級品をそのまま使

用した。 
 6規定塩酸：純正化学社製一級品（塩化水素 35％）
を 6規定となるように蒸溜水で希釈し調製した。 
 1／10 規定チオ硫酸ナトリウム標準液：純正化学社
製容量分析用試薬をそのまま使用した。 
 1w／v％でん粉水溶液：和光純薬工業社製一級品を
蒸溜水に溶解した。 
 除たんぱく剤 A液：純正化学社製特級品硫酸亜鉛 7
水塩 2gを蒸溜水に溶解し 100mlとした。 
 除たんぱく剤B液：純正化学社製特級品水酸化バリ
ウム 8水塩 1.8gを蒸溜水に溶解した。 
 1w／v％メチレンブルー水溶液（レイン・エイノ 
 

 ン法用指示薬）：純正化学社製特級品を蒸溜水に溶解し
た。 
 
２．３ 試料液の調製 
 乳糖は一水和物の型が化学的に安定で７）80℃で常圧
乾燥を行うと結晶水が失われないことが知られている

ことから８），次のとおり，乳糖標準液を調製した。 
 乳糖標準液：純正化学社製乳糖一水和物を 80℃常圧
乾燥により一水和物として恒量にしたものを使用し，

濃度が 10ml中に 20.0mg，25.0mg，30.0mg，35.0mg
になるように調製した。 
 輸入品試料液：輸入品 0.6g程度を精秤し，除たんぱ
く剤A液 5ml及びB液 5mlを加え，200mlに定容し，
ろ液を使用した。 
 
２．４．１ ヨードメトリー法の測定手順 

 200ml容三角フラスコにフェーリングA液 5ml，フ
ェーリングB液 7ml及び試料液 10mlをとり，直火で
2分間煮沸する。加熱終了後，4％炭酸ナトリウム水溶
液 40ml ，よう化カリウム 4g ，6規定塩酸 10mlを加
え，アルミホイールでゆるくふたをしてゆるやかに振

とうし，二酸化炭素を発生させ酸素を追い出す。さら

に，暗所に 5 分間放置した後，遊離したよう素を 1％
でん粉水溶液を指示薬として，1／10 規定チオ硫酸ナ
トリウム標準液で滴定する。 
 試料液の代わりに同量の蒸溜水を用いて同様に測定

を行ったときの滴定値を空試験値とする。 
 
２．４．２ ヨードメトリー法による定量値の算出

方法 

 濃度の異なる 4 種類の標準液について測定を行い，
空試験値と標準液測定値との差に 1／10規定チオ硫酸
ナトリウム標準液の力価を乗じ，この値と乳糖一水和

物含有量との間で検量線を作成する。 
 輸入品試料液について同様に測定を行い，空試験値

と輸入品試料液測定値との差に 1／10規定チオ硫酸ナ
トリウム標準液の力価を乗じた値から，検量線を用い

て，乳糖一水和物の含有量を算出する。 
 なお，本法は逆滴定による方法であることから，検

量線作成時と輸入品試料液測定時のフェーリングA液
の力価が異なる場合においても，理論的には検量線を

使用することができ，フェーリング A液の力価は 
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必要としない。 
 
２．５ レイン・エイノン法による測定手順及び定

量値の算出方法 
公定分析法４）によった。ただし，乳糖は一水和物と

して算出した。なお，同法において，フェーリング A
液の力価標定は乳糖標準液を用いる方法ではなく，よ

う素滴定の方法を用いて行うこととなっている。 
 
２．６ 乾燥状態における無水乳糖の含有量の算出

方法 
 乾燥状態における無水乳糖の含有量は，乳糖一水和

物の定量値及び水分の定量値を求め，計算式により算

出する。このときの水分の定量は，乳糖一水和物の結

晶水が失われない80℃常圧乾燥による方法が望ましい
と考えられるが，関税行政上は，99℃，5 時間の常圧
乾燥による乾燥減量を水分とすることとされている。 
 したがって，乾燥状態における無水乳糖の含有量は，

次の式で表わされる。 
 
 
   A：乾燥状態における無水乳糖の含有量 
   X：99℃，５時間常圧乾燥における乾燥減量 
   Y：乳糖一水和物の定量値 
 

 
３ 結果及び考察 

３．１ 検量線 
ヨードメトリー法による空試験及び標準液の測定を

3回行った結果をTable 1に，3回の測定値の平均値を
もとに作成した検量線を Fig. 1に示す。回帰式は，次
のとおりであり，相関係数は，0.9999と良好であった。 
  Y＝5.1006X－0.26252 
  X：1／10規定チオ硫酸ナトリウム標準液の滴定量
に力価を乗じた値 (ml)  

  Y：乳糖一水和物の含有量 (mg／10ml ) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Lactose content (mg/10ml) 

Fig. 1  Calibration Curve of Lactose Content 

Table 1  Titration of Lactose Standard Solution by the Iodometric Method 
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３．２ ヨードメトリー法及びレイン・エイノン法

による乳糖標準液の定量誤差 
 乳糖標準液をヨードメトリー法及びレイン・エイノ

ン法により定量を行った結果をそれぞれ Table 2及び
Table 3に示す。さらに，それぞれの方法による定量値
と調製時の乳糖一水和物の含有量に対する相対誤差を

Table 4に示す。 
 ヨードメトリー法による相対誤差は，レイン・エイ

ノン法による相対誤差よりも小さいことがわかる。こ

れは，レイン・エイノン法と比較すると終点の判別が

容易なことによると考えられる。 
 一方，レイン・エイノン法による定量値は，調製時

の含有量よりも低く算出されている。これは，前述の

ように，乳糖の還元力が弱いことからメチレンブルー

の色の消失に時間がかかり，乳糖標準液の滴定量が過 

 剰になる傾向があることによると考えられる。なお，
この誤差は，終点を判別する時点の差異に由来するこ

とから，個人差があり，熟練により，その誤差を少な

くすることができると推定される。 
 
３．３ 添ｶﾛ回収実験 
 輸入品 400mg に乳糖一水和物を 50mg，100mg，
150mg，200mg の 4 段階で添加し，除たんぱく剤 A
液 5ml及びB液 5mlを加え 200mlに定容したときの
ろ液について，乳糖含有量を定量し，輸入品由来の乳

糖一水和物含有量を差し引いて求めた値と，実際に添

加した乳糖一水和物の量から回収率を計算した。この

結果をTable 5に示す。回収率は，98.6～101.9％と良
好であった。 

 
Table 2  Determination of Lactose Standard Solution by the Iodometric Method 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Table 3  Determination of Lactose Standard Solution by the Lane－Eynon Method 
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Table 4  Relative Error of Lactose Standard Solution by 
the Iodometric Method and the Lane－Eynon 
Method 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Table 5  Recovery of Lactose from the Imported Goods 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
３．４ 輸入品の乳糖含有量の定量 
輸入品の水分，灰分，粗脂肪及び粗たんぱく質を定

量し，便宜，残分を乳糖一水和物とみなしたときの結

果を Table 6に示す。輸入品中の乳糖一水和物の含有
量は 95％程度と考えられる。 
 輸入品の乳糖含有量をヨードメトリー法及びレイ

ン・エイノン法で定量した結果をTable 7に示す｡レイ
ン・エイノン法による定量値は，ヨードメトリー法に

よる定量値よりも低い値を示す。これは，乳糖標準液

の定量の場合と同様の理由によると考えられる。また，

乾燥状態における無水乳糖の含有量は，ヨードメトリ

ー法によると 95％を超え，レイン・エイノン法による
と定量値は 95％以下となり，定量方法によって関税率
表上の分類及び輸入制度上の扱いが異なる結果となっ

た。 
 

  したがって，レイン・エイノン法により定量を行う
際には，あらかじめ標準液の滴定を行って誤差を確認

しておき，測定試料の定量値が 95％以下であっても誤
差を考慮すると 95％を超える可能性のある場合は，ヨ
ードメトリー法を補完的に用いることが望ましいと考

えられる。 
 

Table 6  The Component of the Imported Goods 
 
 
 
 
 
 
 
 

Table 7  Determination of Lactose in the Imported 
Goods 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

４ 要  約 

 レイン・エイノン法による乳糖の定量は，終点付近

の色の変化が鋭敏でないことから，滴定量が過剰にな

りがちとなり，定量値が低く算出される傾向がある。 
 ヨードメトリー法は，レイン・エイノン法と比較す

ると終点の判別が容易であり，良好な検量線が得られ，

回収実験の結果も良く，定量値の相対誤差も小さかっ

た。 
 したがって, 税関分析において，乳糖含有量が 95％
程度の輸入品について，乾燥状態における無水乳糖の

含有量が 95％を超えるか否かを判定する場合，レイ
ン・エイノン法のほかに本法を補完的に用いることが

望ましいと考えられる。 
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