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研究要旨  

1) 既存添加物の成分規格試験法に関する研究

既存添加物の成分規格の整備のため，国の成分規格と日添協自主規格の整備状況，国内外

の規格の有無等の調査及び厚生労働省による安全性評価の実施状況について公表されてい

る内容を調査しまとめた．また，既存添加物に特有の基原製法本質及びこれに関連する酵

素の基原微生物の確認等についても継続的に調査した．さらに，酵素品目については基原

種の同定，分類の考え方について調査し，分類学及び同定技術の進歩により生じた呼称変

更への対応及び基原の追加に関する検討事項等についてもまとめた．従来の分析手法では

成分規格を設定できない問題を抱える品目について，新規分析法の開発，応用，導入による

この問題を解決した試験法の設定を検討した．

2) 既存添加物の基原同定手法に関する研究

既存添加物の内，酵素品目について，その本質であるタンパク質からペプチドを生成し，

Mascot searchで同定したペプチドが帰属するタンパク質の基原情報を得る方法を検討した．

既存添加物酵素6品目41製品をモデルにして，製品に付帯する基原情報とMascot searchで同

定した基原情報を比較・評価した．検討した方法は，データベースの充実化によって，既存

添加物製品から精巧な基原同定が可能であることを示唆された．既存添加物名簿収載品目

のひとつである「香辛料抽出物」について，今後の規格作成に当たり，定義に含まれる73種

の基原生物の学名・和名について調査した．また，相当する基原生物について，海外や天然

香料における規格の有無を調査した．得られた情報をもとに，基原種として相応しいと思

われる和名や学名に修正し，必要に応じて，類似する品目であると予想される天然香料や

海外規格と比較しながら基原種の取捨選択を行った．本研究により，「香辛料抽出物」成分

規格のうちの定義原案を整備した．

3) 既存添加物の含有成分の構造解析に関する研究

既存添加物名簿に収載されているレイシ抽出物，カキ色素，ルチン(抽出物)の品質規格作

成のための化学的検討として，レイシ抽出物から7種の化合物を同定し，薄層クロマトグラ

フィー(TLC)分析の指標候補成分を見出した．カキ色素については，既存添加物名簿に記載

されているフラボノイドや含有が示唆される縮合型タンニンについては，それらの定性試

験を実施したが呈色反応は認められなかった．ルチンについては，原料の一つとなるカイ

カ(エンジュのつぼみ)由来の成分を明らかするため，50%エタノール抽出物から16種の化合

物を単離，同定した．

日本食品添加物協会「既存添加物自主規格（第4版）」に収載されている既存添加物（チャ抽出

物及びシタン色素）について，成分規格を検討した．これらの既存添加物に関して，シングルリファ

レンスHPLC定量法を構築した．分析対象物質の標品を用いなくても，相対モル感度を値付けす

ることで，簡便かつ再現性の高い定量法を適応することができた．

4) qNMRを用いた既存添加物の成分規格試験法に関する研究
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4) 既存添加物の含有成分解析に関する研究  

既存添加物ベニコウジ色素，ベニコウジ黄色素，ゴマ油不けん化物，ベニバナ黄色素，チ

ャ抽出物及びシタン色素について有効成分または指標成分について解析を行うと共にその

定量法について検討した．これらの既存添加物に対して，シングルリファレンスHPLC定量

法を構築した結果，分析対象物質の定量用標準品を用いなくても，相対モル感度を値付けす

ることで，簡便かつ再現性の高い定量法を適応することができた． 

5) qNMRを用いた既存添加物の成分規格試験法に関する研究 

成分規格試験法が確立されていない既存添加物に対して，1H-qNMR法が試験法として適用

可能であるか明らかにする目的で，「ベニバナ赤色素」，「香辛料抽出物」の規格試験法への

適用の可能性を検討した．「ベニバナ赤色素」では，carthtaminの1H-qNMR法を用いた定量と，

その値付けをした溶液を用いてのHPLC定量を用いた実際の製品試料中のcarthtaminの定量

の条件の検討を行った．「香辛料抽出物」は実態がわからないものも多いが，「香辛料抽出物」

の内，スターアニス，クミン及びフェヌグリークを基原とするものについてそれぞれ検討

し，anisaldehyde，cuminaldehyde及びtrigonellineをそれぞれ指標成分として1H-qNMRの測定条

件を確立し，1H-qNMR法を用いた定量が実施できることを確認した．また，コショウでの

piperineの1H-qNMR法での定量条件についても検討を行った． 

6) qNMRを用いた既存添加物の分析手法に関する研究 

既存添加物の成分規格試験法の効率化及び精度の向上ならびに試験法が未設定である既存

添加物の分析法の確立を目的に，ラカンカ抽出物及び酵素処理ナリンジンについて，1H-

qNMRとLCを組み合わせた相対モル感度（RMS）法を有効成分の定量に応用した．その結

果，RMS法により，それぞれの定量用標品を用いることなく，計量計測トレーサビリティを

確保した試験法設定が可能であることがわかった． 

7) 既存添加物の定量用標品の合成に関する研究 

既存添加物の品質確保のため，従来の分析化学の手法では含量規格の設定が困難な添加物

について，指標成分と同一の若しくは代替物質の定性用又は定量用標品の全合成ルートの確

立を検討した．クチナシ黄色素に含まれるクロセチン(crocetin)，トウガラシ色素に含まれる

カプサイシン(capsaicin)，カワラヨモギに含まれるカピリン(capillin)，トマト色素に含まれる

リコペン(lycopene)，ウコン色素に含まれる色素であるクルクミン(curcumin)，クチナシ黄色

素果に含まれるクロシン(crocin)，及びカロテノイド類縁化合物を対象とした合成ルートを

確立させた． 
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A. 研究目的 

 既存添加物 365 品目(枝番込み 382 品目，但

し，香辛料抽出物を 1 品目(74 基原)とする(令和

2 年 2 月 26 日以前の品目数))の内，第 9 版食品

添加物公定書には 217 品目の成分規格が収載さ

れる．すなわち，既存添加物名簿に収載される

全品目の内，国の成分規格が設定されたものは

実質的に未だ半数，残り 164 品目(枝番込み)と

香辛料抽出物 1 品目(74 基原)の成分規格が未設

定である．また，有効性と有効成分が解明でき

ていない品目，自主規格が設定されているが検

証試験が不十分で信頼性が低い品目が残され

ている．従って，既存添加物の成分規格を成立

させるためには，基原及び有効成分の同定に必

要な調査研究の継続が必要である．また，従来

の機器分析法では，既存添加物の多くが天然由

来の混合物であることから，成分の解明だけで

なく品質評価に適した実効性の高い試験法が

設定できない場合が多く，この問題を抜本的に

解決するためには，新しい概念に基づく評価・

分析手法の開発，実用化を自ら行う必要がある． 

 本研究では，既存添加物の品質確保を目的に，

(1) 成分規格が未設定である 164 品目及び香辛

料抽出物(1 品目 74 基原)について，流通実態や

自主規格の有無を調査し，得られた情報を成分

規格設定に活用する．(2) 基原が明確でないも

のについては基原種の調査を行い，既存添加物

の定義設定の基礎資料として活用する．また，

含有成分や有効成分の解析を行い，成分規格試

験法の設定に必要な指標成分を明らかとする．

(3) 従来の分析化学の手法では含量規格の設定

が困難なものについては，指標成分と同一の若

しくは代替物質の定性用又は定量用標準品の

全合成ルートを確立すると共に新規分析法の
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開発を行い，計量計測トレーサビリティを確保

した簡便且つ精確な規格試験法の設定を具現

化する．(4) 分子生物学的手法を応用した酵素

等の基原種の同定法を検討する．等，調査，基

礎研究，実用化により，成分規格設定に資する

具体的な評価手法の確立を検討した．以上，本

研究では，既存添加物の品質確保のため，公的

な成分規格設定の基礎資料を集積すると同時

に，我が国の天然物化学分野の発展，厚生労働

行政の推進に資する成果を得た． 

 

B. 研究方法 

1. 既存添加物の成分規格試験法に関する研究 

1) 既存添加物の公的な成分規格設定を目的に，

第 9 版食品添加物公定書未収載品目につい

て，検証用規格及び自主規格を含めた成分規

格の整備状況，安全性試験実施状況，国内外

規格の有無等を調査した．第 10 版収載既存

添加物候補品目の基原・製法・本質に記載さ

れている基原種について，削除，変更又は拡

大の必要性の有無について調査した．また，

酵素品目に対する基原種の同定法，分類，考

え方について調査した．酵素基原生物の分類

学及び同定技術の進歩により生じる呼称変

更への対応及び学術情報に沿った確認，食品

添加物公定書に収載された添加物酵素の定

義への基原の追加を想定して調査した．  

2) 定量用標品を得ることができない既存添加

物について，定量用標品を用いない新規定量

法の開発及び実用化のための基礎検討を行

った．1H-qNMR の応用，13C-qNMR の実用化

のための技術的基礎検討，相対モル感度

(RMS: relative molar sensitivity)を応用した計

量トレーサビリティを確保した定量分析法

を検討した． 

 

2. 既存添加物の基原同定手法に関する研究 

1) 既存添加物の内，酵素品目の基原を同定する

ため，分子生物学的手法の応用を検討した．

メタボローム解析などで多用される Mascot 

search を利用して既存添加物酵素の基原に

ついて，トレーサビリティ体系の構築を検討

した．既存添加物酵素 6 品目 41 製品を試料

とし，酵素の本質であるタンパク質から得た

ペプチドの質量情報と一致するものをデー

タベースから探索し，そのペプチドが帰属さ

れるタンパク質の基原情報を確認した． 

2) 食 品 添 加 物 の 成 分 規 格 作 成 の 解 説 

(http://www.nihs.go.jp/dfa/_src/624/sakuseiforw

eb_191018.pdf) に従い，香辛料抽出物に含ま

れる 73 基原の基原生物の学名及び和名を提

案 し た ． 原 則 ， 和 名 は Ylist 

(http://ylist.info/index.html)，学名は Tropicos 

(https://www.tropicos.org) のものを採用した．

この際，海外の規格や天然香料の規格につい

ても基原生物を調査し，提案時の参考とした．

また，学名について，Ylist と Tropicos が異な

っている場合は，他規格も参考にしつつ，原

則 Tropicos のものを採用した．一方，和名に

ついては，Ylist に記載のない基原生物の和

名は基原に記載しない案を提案した． 

 

3. 既存添加物の含有成分の構造解析に関する

研究 

1) 既存添加物の内，有効成分又は成分組成が明

らかとされておらず，成分規格設定が難航し

ている品目について，成分分析を行った． レ

イシ抽出物，カキ色素の添加物製品及びルチ

ン(抽出物)の原料となるカイカ(エンジュの

つぼみ)について，それぞれ各種カラムクロ
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マトグラフィーによる分離精製を繰り返し，

化合物の単離を行った．単離した各化合物に

ついては各種機器分析データに基づく構造

解析，標品との直接比較等により化合物の構

造解析を行った．また，カキ色素については

マグネシウム-塩酸反応(フラボノイドの定

性試験)及び n-ブタノール-塩酸反応(縮合型

タンニンの定性試験)を行った． 

 

4. 既存添加物の含有成分解析に関する研究 

1) 既存添加物の内，有効成分又は成分組成が文

献等によりある程度明らかであるが，従来の

分析手法では成分規格試験法が設定できな

い品目，ベニコウジ色素，ベニコウジ黄色素，

ゴマ油不けん化物，ベニバナ黄色素，チャ抽

出物及びシタン色素について基礎検討した． 

ベニコウジ色素，ベニコウジ黄色素及びシ

タン色素についてHSCCCによる色素成分の

単離精製を検討した．ゴマ油不けん化物及び

チャ抽出物について，RMS の算出を行った．

また，RMS を利用したシングルリファレン

ス HPLC 定量法の妥当性評価を行った．  

 

5. qNMR を用いた既存添加物の成分規格試験

法に関する研究 

1) 定量用標品が入手できないため，既存添加物

中の含量測定がこれまで実施できず，成分規

格設定が困難とされてきた品目について，

1H-qNMR を応用し，有効成分の絶対定量を

行った． 

ベニバナ赤色素の carthamin の定量では，単

離した carthamin を 1H-qNMR で純度を測定

し，その溶液を希釈したものを標準液とし，

HPLC で絶対検量線を作成して定量した． 

香辛料抽出物については，1H-NMR で観測

されるそれぞれの基原に特徴的な各化合物

のシグナルが独立したシグナルとして観測

される条件を検討し，そのシグナルで 1H-

qNMR により直接定量が可能であるかどう

か検討した． 

 

6. qNMR を用いた既存添加物の分析手法に関

する研究 

1) 既存添加物の品質確保のために成分規格試

験法の効率化及び精度向上が必須である．こ

の目的でラカンカ抽出物及び酵素処理ナリ

ンジンの定量法について検討した． 

ラカンカ抽出物については，入手できた 3

製品を用い，主成分モグロシド V の定量に

1H-qNMR と LC を組み合わせた RMS 法によ

り，カフェインを基準物質としてモグロシド

V の含量が正確に定量できるかどうか検討

した． 

酵素処理ナリンジンについては，入手でき

た 2 製品を用い，製品中のナリンジンや糖転

位 ナ リ ン ジ ン (Naringin-G, Naringin-2G, 

Naringin-3G, Naringin-4G)が RMS 法により正

確に定量できるかどうか検討した．また，グ

ルコアミラーゼによる前処理を伴う方法に

より，ナリンジン及び Naringin-G の含量，α-

グルコシル残基量から正確な酵素処理ナリ

ンジン製品中の総ナリンゲニン配糖体の含

量の算出が可能であるかどうか検討した． 

 

7. 既存添加物の定量用標品の合成に関する研

究 

1) 定量用標品が入手不可能であるため成分規

格設定が実現しない問題を有する既存添加

物について検討した．クチナシ黄色素に含ま

れるクロセチン(crocetin)，トウガラシ色素に
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含まれるカプサイシン(capsaicin)，カワラヨ

モギ抽出物に含まれるカピリン(capillin)，ト

マト色素に含まれるリコペン（lycopene），ウ

コン色素に含まれるクルクミン（curcumin），

クチナシ黄色素に含まれるクロシン(crocin)

を対象とした合成ルートの確立を行った．  

 

C. 研究結果及び考察 

1. 既存添加物の成分規格試験法に関する研究 

1) 第 9 版食品添加物公定書未収載品目につい

て，①自主規格（案）及び第１０版食品添加

物公定書成分規格（案）の作成状況，②試験

法に関する第３者及び自社検証実施状況，③

国内外の規格，④安全性評価の実施状況，等

について調査結果をまとめた． 

酵素品目については，酵素を食品添加物と

して使用する場合，食品添加物公定書に規定

された規格への適合が必要となり，特にその

基原は，食品添加物公定書の D．成分規格・

保存基準各条にある各々の酵素の定義に記

載されたものに限定される．一方，生物種，

特に微生物においては，分類学，及び同定の

技術・手法の進歩により，基原の呼称が改正

/変更されることが少なからず発生すること

があり，これに伴い，食品添加物公定書の各

品目の定義の記載と齟齬が生じる可能性が

ある．すなわち，実質的には定義を逸脱して

いる原料を用いていなくても，合否の判断基

準がなければ，原料の学名や名称が異なるた

めに判断を誤る原因となる．この問題を避け

るために，基原の学名変更，新しい知見によ

る分類学上の種名変更等に対応した判断基

準を具体的に検討した． 

2) 既存添加物の内，成分規格が未設定の品目に

ついて，各種理化学分析によって得られたデ

ータに基づき，順次，妥当な成分規格を作成

しているところであるが，従来法では試験法

が設定できない，あるいは従来法ではその品

質を確保するには十分ではない品目が多く

ある．この問題を解決するためには，従来法

とは異なる新規分析法を開発し，それを実用

化していく以外に方法が残されていない．そ

こで，これまでの NMR 及びクロマトグラフ

ィーに関する知見を生かし，13C-qNMR の技

術的開発及び相対モル感度 (RMS: relative 

molar sensitivity)を利用した定量法の実用化

を検討した． 
13C-qNMR の基礎的検討では，測定条件を最

適化することによって，5%程度のばらつき

を伴った定量値を算出可能とした．天然物，

類似化合物等の混合物をそれぞれの定量用

標品を必要とせず直接定量できることが示

唆された．精度向上は今後の課題ではあるが，

既存添加物の有効成分を直接定量し，含量に

関する基礎情報を得ることが可能と考えら

れ，本法の応用が今後期待できる．  

RMS の応用では，トマト色素中のリコペン，

アナトー色素中のビキシン及びノルビキシ

ンが簡便且つ精確に定量可能であることが

確認できた．リコペン，ビキシン及びノルビ

キシンの純度既知の定量用標品は流通して

おらず，また将来流通が期待できない．通常

の HPLC 分析に RMS を利用することで，こ

れらの定量用標品を必要としない定量法が

公的な試験法として設定できると結論した． 

 

2. 既存添加物の基原同定手法に関する研究 

1) ペプチドを指標とした酵素製品の基原同定

法について検討した．Mascot search の結果は

以下の 6 つのパターンに分類できた．①帰
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属されたタンパク質の機能が酵素の品目名

と一致し，かつその基原が付帯情報と一致し

た．また，帰属されたタンパク質の分子量が

SDS-PAGE の結果と一致する(23/41 製品)．

②帰属されたタンパク質の機能が酵素の品

目名と一致し，かつその基原が付帯情報と一

致した．しかし，帰属されたタンパク質の分

子量が SDS-PAGE の結果と一致しない(2/41

製品)．③帰属されたタンパク質の機能が酵

素の品目名と一致し，かつその基原が付帯情

報と一致した．また，帰属されたタンパク質

の分子量が SDS-PAGE の結果と一致する．

しかし，別の基原に由来する同一機能でアミ

ノ酸配列の相同性が 100%のタンパク質が同

じ順位でヒットしたため，基原を 1 つに絞り

込めない(6/41 製品)．④帰属されたタンパク

質の機能が酵素の品目名と一致した．しかし

データベースの登録がなかったため，同定結

果が基原と一致しなかった(3/41 製品)．⑤デ

ータベースに登録がなかったため，なにもヒ

ットしなかった(2/41 製品)．⑥帰属されたタ

ンパク質の機能が酵素の品目名と一致した．

データベースに登録があるにもかかわらず，

帰属されたタンパク質の基原が付帯情報と

一致しない(6/41 製品)． 以上，本法は，Mascot 

Search の結果を十分吟味することが必須だ

が，販売業者の情報提供に依存することなく，

科学的に基原を判断することが可能であっ

た．データベースの充実化とともに，より精

巧な解析が期待できる．一方，Mascot search

の結果が付帯情報と一致しない事例が確認

された(パターン⑥)．これらについては， 寄

託機関あるいは販売業者から菌株を入手し，

遺伝子レベルでの解析を行い，そもそも販売

業者の付帯情報が妥当であったのか再確認

する必要がある． 

2) 植物由来の香辛料抽出物 73 基原について，

基原植物の和名及び学名を調査検討したと

ころ，多くの基原について，基原・製法・本

質に記載されている学名がシノニムである

ことが確認され，また，誤記と推測されるも

のが散見された．原則和名は Ylist，学名は

Tropicos で標準とされているものを採用し

たが，調査した海外の規格や天然香料の規格

を考慮し，基原種の取捨選択を行いながら，

基原種として相応しいと思われる和名や学

名を整備した．香辛料抽出物の基原生物とな

っている種には日本に自生していないもの

も多く，そもそも和名が存在しない種が多く

存在した．第 9 版公定書作成時には和名の代

わりに学名のラテン語読みをカタカナ表記

で記載していたが，今回の基原種名の提案で

は，和名のないものは学名のみを記載するこ

とも併せて提案した．今後，提案した定義案

をもとに，流通実態などの情報を収集し，成

分規格案として整備していく予定である． 

 

3. 既存添加物の含有成分の構造解析に関する

研究 

1) レイシ抽出物について，高速液体クロマトグ

ラフィー(HPLC)及び薄層クロマトグラフィ

ー (TLC)による分析を行った結果，逆相

HPLC では紫外線(UV)検出による主要なピ

ークは認められなかった．一方，TLC 分析条

件について，展開溶媒を検討した結果，酢酸

エチル/メタノール/水/ぎ酸 (20 : 2 : 1 : 0.01)

で展開し，UV (254 nm)照射することで Rf値

0.6 付近に数個のスポットを確認した．これ

らスポットについて各種カラムクロマトグ

ラフィーによる分離精製を行い，各種機器分
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析データに基づく成分解析の結果，TLC 分析

における指標成分の候補として，lucidenic 

acid A 及び D の 2 成分が見出された．  

カキ色素について，カラムクロマトグラフ

ィーによる分離，精製を繰り返し実施したが，

いずれの充填剤を用いても，単一な化合物は

得られなかった．カキの果実には縮合型タン

ニンやフラボノイドの含有が知られている

ため，本色素の構成成分としてそれらの存在

を確認する目的でカキ色素自体の NMR 測

定を行った．その結果，縮合型タンニンに特

徴的なシグナルは観察されなかった．本製品

について n-ブタノール-塩酸反応，マグネシ

ウム-塩酸反応を試験した結果，いずれも呈

色は観察されなかった．それゆえ，カキ色素

の本質は既存添加物名簿に記載されている

フラボノイドではなく，別の化合物であるこ

とが示唆された． 

ルチン (抽出物 )の原料となるカイカの

50%EtOH 抽出物及びエタノール(EtOH)抽出

物について，各種カラムクロマトグラフィー

による分離精製を繰り返し，成分精査を行っ

た結果，16 種の化合物を単離，同定した．単

離した化合物を標品とし，カイカ 50%EtOH

抽出物の HPLC 成分プロファイリングの結

果，主検出成分は rutin であり，その他の化

合物はマイナー成分であった．これらのうち，

N-p-coumaroyl-N'-feruloylputrescin ， N,N'-

diferuloyl-putrescine ， N,N'-

dicoumaroylputrescine は天然に稀少な化合物

であるため，特徴成分としてこれらを検出す

ることで，その基原がエンジュ由来であるこ

とを示す指標となり得る可能性が考察され

た． 

 

4. 既存添加物の含有成分解析に関する研究 

1) ベニコウジ色素，ベニコウジ黄色素，ベニ

バナ黄色素及びシタン色素に関して，

HSCCC を用いて主成分の単離精製を行った

結果，これらの主成分と報告されている化

合物を高純度で獲得することができた．し

かしながら，ベニコウジ色素，ベニバナ黄

色素及びシタン色素に関して，主色素成分

とは別の大きなピークが検出された．この

ピークを HPLC で分析すると，全くピーク

が検出されず，HPLC では検出できない未

知の色素成分の存在が示唆された．よっ

て，これらの品目については，さらに成分

組成を分析する必要があると考えられた．

一方，ベニコウジ黄色素に関して，キサン

トモナシン A 及びキサントモナシン B が大

きなピークとして確認され，これらが主色

素成分であることが確認できた． 

ゴマ油不けん化物，ベニコウジ黄色素及

びチャ抽出物に関して，主成分の市販標品

及び HSCCC で単離した化合物を標品とし

て用いたシングルリファレンス HPLC 定量

法を構築した．得られた標品の純度評価を

1H-qNMR により行い，化合物の絶対純度

を決定した．純度決定した分析対象物質及

び分析対象とは異なる単一定量用基準物質

(シングルリファレンス)を用いて絶対検量

線を作成し，その傾きの比により，RMS

を算出した．得られた RMS 及びシングル

リファレンスを用いた定量分析を実施した

結果，従来の絶対検量線法による定量値と

ほぼ同じであり，分析カラムや移動相など

分析条件を変更しても再現性に影響しない

ことが確認できた．以上より，シングルリ

ファレンス HPLC 定量法を用いることによ
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り，分析対象物質の定量用標品を入手でき

ない品目についても簡便且つ迅速に定量可

能であると考えられた． 

 

5. qNMR を用いた既存添加物の成分規格試験

法に関する研究 

1) ベニバナ赤色素中の carthamin の定量では， 

1H-qNMRで値付けした carthaminの標準液を

用いて絶対検量線を作成し，微量に含有され

る carthamin を HPLC により正確に定量する

方法を確立した．1H-qNMR による carthamin

の直接定量は，認証標準物質の 1,4-BTMSB-

d4 を内部標準として用い，pyridine-d5 溶液と

carthaminの溶液を混合して 1H-qNMRを測定

することによって可能となった．また，1H-

qNMR で値付けされた carthamin の各種溶媒

での吸光係数の検証し，それぞれのモル吸光

係数は DMF：1.21 x 105(λmax = 530)，EtOH：

1.19 x 105(λmax = 513)，Pyridine：1.48 x 105 (λmax 

= 540) と算出された．この値はいずれも文

献値よりも大きく，1H-qNMR が確立されて

いなかった当時では吸光係数の算出に用い

た carthamin の純度が高く見積もられていた

と考えられた． 

香辛料抽出物の内，スターアニスを主な基

原とするもの，あるいは生薬であるスターア

ニス種子の anisaldehyde の 1H-qNMR による

直接定量条件を確立した．その結果，香辛料

抽出物中の含有率は 0.24〜1.4％，生薬粉末

も 0.32〜0.62％の含有率で，1H-qNMR が適

用できる定量下限付近であることがわかっ

た．揮発性の成分でもあることからあまり工

程数を増やすことができないが，試料液の濃

度を高める工夫の余地があると考えられた． 

香辛料抽出物の内，クミンを基原とするも

のの成分規格を作成するための基礎研究と

して，クミン粉末中の cuminaldehyde の 1H-

qNMR による定量条件を確立した．その結果，

クミン粉末中の含有率は 0.36±0.02％〜

1.84±0.06％と求められたことから， 1H-

qNMR はクミンを基原とする香辛料抽出物

にも十分適用可能であると考えられた． 

また，フェネグリークを基原とする香辛料

抽出物の成分規格作成に資する情報を得る

目的で，フェネグリーク種子粉末中の

trigonelline の 1H-qNMR による定量条件を確

立した．その結果，フェネグリーク種子中で

はロットにより 0.36〜0.38％，合わせて測定

を行ってみたコーヒー種子中では 0.29〜

0.39％という数値が得られた．  

同様にして，コショウなどの辛味成分であ

る piperine の直接定量が 1H-qNMR により可

能であるか検討した．その結果，コショウを

基原とする香辛料抽出物の成分規格設定に

応用可能であることが確認できた． 

 
6. qNMR を用いた既存添加物の分析手法に関

する研究 

1) ラカンカ抽出物 3 製品について，1H-qNMR

により直接定量したところ，製品中のモグロ

シド V の含量値は，LC で得られた含量値と

比較して 6～13%程度高い結果を示した．直

接定量に用いた 6 位の水素に由来するシグ

ナルがモグロシド V の類縁物質に由来する

シグナルと分離が不十分であることに起因

すると考えられた．他のモグロシド V 由来

のシグナルについても，分子内の他のシグナ

ルや夾雑成分に由来するシグナルとの重な

りが観察されたことから，前処理を一切伴わ

ない 1H-qNMRによるモグロシドVの直接定
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量は困難であると結論した．一方，RMS 法

では，カフェインを定量用標品として，カフ

ェインに対するモグロシド V の RMS (0.122)

より算出されたモグロシド V の含量は，従

来法(モグロシド V を定量用標品として用い

た方法)より得られた含量と有意な差は認め

られなかった．従って，RMS 法を用いるこ

とにより，ラカンカ抽出物中のモグロシド V

の含量を正確且つ安価に定量できることが

判明した． 

酵素処理ナリンジンでは，RMS 法において，

測定対象とは異なる定量用標品(4-ヒドロキ

シ安息香酸メチル)に対するナリンジン及び

糖転位ナリンジンのRMS (1.23～1.24)により

算出された各測定対象の含量は，従来法(各

測定対象を標品とした絶対検量線法)より得

られた含量と有意な差は認められなかった．

同様に，ナリンジンに対する糖転位ナリンジ

ンの RMS (0.994～1.00)により算出された糖

転位ナリンジン含量は従来法より得られた

含量と有意な差は認められなかった．従って，

本法により，酵素処理ナリンジン製品中のナ

リンジンや糖転位ナリンジン(Naringin-G，

Naringin-2G，Naringin-3G，Naringin-4G)の含

量を正確かつ安価に定量できることが判明

した．一方，酵素処理ナリンジン製品中の糖

転位ナリンジンについては，Naringin-4G に

さらに様々な鎖長のポリマルトースが付加

した化合物が存在していることが明白であ

ることから，どのくらいの糖鎖長をもつ糖転

位ナリンジンまでを定量の対象とするかを

明確にすることで，酵素処理ナリンジン製品

中の総ナリンゲニン配糖体含量の算出にお

ける RMS 法の有効性が高まるものと考えら

れた．また，酵素処理ヘスペリジンの成分規

格において規定されているグルコアミラー

ゼを用いた方法を参考として検討した提案

法(A 法)は，酵素処理ナリンジン製品中の総

ナリンゲニン配糖体の定量法として有用で

あることが判明した．また，この方法では

Naringin-G の定量を行う必要があるが，含量

の算出において Naringin-G とナリンジンの

分子量比を計算式に代入することにより，ナ

リンジンを定量用標品として Naringin-G の

定量が可能となることが明らかとなった．こ

れは，ナリンジンに対するNaringin-GのRMS

がほぼ 1 であることからも妥当な結論と言

える．なお，今回の提案法(A 法)におけるグ

ルコアミラーゼによる前処理は，酵素処理ヘ

スペリジンの他に糖転位ルチン(抽出物)に

おいても成分規格の定量法で採用されてお

り，汎用性の点においても優れていると言え，

本法の公的な規格試験法としての採用が期

待される． 

 

7. 既存添加物の定量用標品の合成に関する研

究 

1) 従来の分析化学の手法では含量規格の設定

が困難な既存添加物について，指標成分と同

一の若しくは代替物質の定性用又は定量用

標準品の全合成ルートを確立することで新

たな分析法の開発を行い，簡便且つ精確な規

格試験法の設定を具現化することを目的と

した．クロセチン，カプサイシン，カピリン，

リコペン，クルクミンについては合成が完了

し，クロシンについては，モデル反応用化合

物を合成し，反応の検討を行なった．また，

クロシン合成のための別の方法として，クロ

セチンの部分構造を有するジカルボン酸化

合物に対して，縮合剤を用いたカップリング
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反応による種々のカロテノイド誘導体の合

成も検討した．検討した方法を利用すること

で，クロシンの前駆体としての類縁体を合成

することができた．以上，代替物質の定性用

又は定量用標品における品質の向上及び安

定供給が期待できる．  

 

D. 健康危機情報 

 なし 
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