
千葉衛研報告 第6号 48－511982年   

食品中の食用タール色素分析における毛糸染色法の改良  
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Ⅰ緒言  

食品中の食用タ＿ル色素の分析法は，毛糸染色法1，12㌔  
ラムク。マトグラフ戎†4忘イオン交換液法1，，5誌速液体ク  

） 
。マトグラフなど多くの方法がある。そのうちで毛糸  

染色法は簡便なことから広く用いられているが，食品の  

種類によっては分析が困難な場合がある。そこで，著者  

らは食品からの食用タール色素の抽出精製法について検  

討し，多くの食品に適用できるよう改良したので，その  

結果について報告する。  

Ⅱ 実験方法  

1．資料   

うずら豆，うぐいす豆，大福餅，すあま，さくらもち，  

かまぼこ，なると，ソーセージは合成着色料添加の表示  

のある市販品を用い，しょう抽，ソース，ココア粉末，  

コーヒー粉末，ゼラチン，無糖，小麦粉，脱脂粉乳は添  

加表示のない市販品を用いた。   

2，試薬及び試液   

エタノール，アンモニア水，酢酸等の試薬はいずれも  

特級品を用いた。   

食用タール色素は三栄工業化学製，法定睨格晶を用いた。   

色素標準溶液：各色素19を100m乙の水に溶解し，そ  

の10最を水で100mエとし色素標準溶液（1000p卯1濃度）  

を作成した。   

この標準溶液を適宜希釈して用いた。   

染色用毛糸：市販羊毛409を飽和尿素溶液1gに入れ，  

沸とう水浴中で撹拝しながら1時間放置後羊毛を取り出  

し，水洗する。これを0．5％アンモニア水1gに入れ，以  

下前記と同様な操作を2回行ったものを染色用毛糸とした。   

ペーパークロマトグラフィー用ろ紙：東洋ろ紙Nn50を  

用いた。   

展開溶媒：〔Ⅰ〕n－ブタノール・無水エタノール・1％  

アンモニア水（6：2：3）及び〔Ⅱ〕n－ブタノール・無水  

エタノール・0．5N酢酸（6：2：3）の比率で混和した。   

3．装置   

自記分光光度計：㈱日立製作所製EPS－3T形   

4．毛糸への食用タール色素の吸着及び溶出率   

各色素標準溶液17花いこ水40爪乙及び1N酢酸5最を加え，  

毛糸0，2～0．59を入れ沸とう水浴上で20分間吸着させた。  

毛糸はよく絞った後，残った溶液を1％アンモニア水で  

中和し，0．02M酢酸アンモニウム溶液を加え，50mはし，  

吸光スペクトルを測定して，吸光度Bを求める。   

標準溶液1融を酢酸アンモニウム溶液で5〔血はし，こ  

の溶液の吸光度Aを求め，吸着率（％）＝（（A－B）／A）  

×100を算出した。次に色素を吸着した毛糸を1％アン  

モニア溶液20mいこ入れ，沸とう水浴上で20分間溶出させ  

る。毛糸に色素が残存している場合には，再度溶出し，  

それらの溶出液を加える。溶出液は1N酢酸で中和し，  

0．02M酢酸アンモニウム溶液で50mはし，吸光スペクト  

ルを測定し，吸光度Cを求め，溶出率（％）＝（C／（A  

－B））×100を算出した。   

吸光度A，B，Cは，各色素の吸収極大波長及びその±  

20nmにおける吸光度に基づいて，ベースライン法を用  

いて算出した。   

5．食品中の色素の定性定量法   

分析方法を図1に示した。抽出精製した色素溶液をメ  

タノールで5扉とし，吸収スペクトルを軋定し，実験方  

法4と同様に吸光度を求め，標準溶液の吸光度から食品  

中の色素濃度を算出する。また，色素溶液を濃縮し，ク  

ロマト用ろ紙の下端から2cmの位置に滴下し，展開させ  

た後，標準色真のRf値と一致することを確認した。  
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固製試料及び妨害成分を多く含む試料10g  次に，魚肉ねり製品，餅菓子類を用いて，アンモニア  

濃度の色素抽出量への影響を調べた。これらの食品は，  

70％エタノールで直接ホモジナイズした際，表面が固化  

し，抽出率が低下することから，アンモニア水でホモジ  

ナイズした後，エタノールを添加，抽出する方法を用い  

た。結果を表2及び図2に示す。魚肉ねり製品において，  

アンモニア濃度の影響が見られたが，5％以上の濃度で  

は抽出色素量の差はごく僅かであった。   

また，表2に見られるように，ホモジナイズ法は従来  

の方法と比較して良い抽出率を示した。   

以上の結果から，アンモニア水濃度は5％とし，固形  

食晶についてはアンモニア水でホモジナイズの後，エタ  

ノールを加えて，更にホモジナイズ抽出することとした。  

表2．アンモニア濃度による  

食用色素抽出量の差  

5％7ンモニ7水30ml  

ホモジナイズ3分  

エタノール30mI  

ホモジナイズ1分  

エタ／－ル40ml  

ホモジナイズ1分  

ガラス綿てろ過または遠心分離  

合 
g十  

梯とう水浴中で濃縮   

99％酢恨でpH25－30に調僻  
毛糸0．2gゝ2  
毛糸染色（沸とう水浴中で20分  

以上2回子テう）  

妨害成分の少し  
液体試料10g  

染色毛糸  
温湯にて洗浄  
1％アンモニ77k20ml〉′2  
溶出（沸とう水浴中で20分以上  

2「「〕】行う）  「  
溶出液  

ト 

應綽乾聞  
1％アンモニアりクノール溶液  

メタノーノン柄液   

（買讐警ザ≡ニま占；竺ご言妄；妄是是芸ト）  

図1．食品中の食用タール色素の分析方法   

／－  

色素濃度（ppm）  
試  料  色素       1％アン  

モニア水  20％アン モニア水  従来法   

す あ ま  R－3   5．0  4．8  1．3   

桜  餅  R－3   3．4  4．8  0．6   

大 福 餅  R－3  10．6  10．2  4．2   

か ま ぼ こ  R－3   4．6   5．2  3．6   

な る  と  R－3   8．0  10．0  4．0   

ソーセージ   R－106  6．2   6．0  5．6   

Ⅲ 実験結果及び考察  

1．抽出溶媒及び抽出方法について   

食用タール色素の食品からの抽出は，温湯または70－  

80％エタノール（アンモニア含有の場合もある）が主と  

して用いられている。最も抽出効率の良い溶媒選定のた  

めに，煮豆類を用いて，水，70％エタノール，メタノー  

ル，エタノールによる色素抽出量の差を検討した。抽出  

方法としては，加温抽出法，ホモジナイズ法がある。加  

温抽出法は色素以外の食品成分が多く混入するため，ホ  

モジナイズ法を用いた。試料20gに0．3％アンモニア含有  

の各溶媒1007花乙を添加し，ホモジナイズした後，図1の  

操作に従い色素を分離精製し，定量した。結果を表1に  

示す。70％エタノール，メタノールが良好な結果を示し  

たことから，以後70％エタノールを用いることとした。  

′－  

色
 
素
 
濃
 
度
 
 表1．抽出溶媒による食用色素抽出量の差  

色素濃度（PPm）  
試 料  色 素  

水  70％エタ ノール  メタノール  エタノール   

煮豆Ⅰ  

JY－4  5．2  5．4  4．8  N．D．  

煮豆Ⅱ  

Y－4  0．8  2．0  0．6  N．D．  

煮豆Ⅲ   

1  

5  10  5  

アンモニア濃度  

20    （％）   

図2，抽出用アンモニア水の濃度と色素抽出量の関係  

2．毛糸染色における色素の回収率  

毛糸は回収率の上昇やケイ光物質の除去のため，尿表 ）  

及びアンモニア水による処理を行った。  

11種の食用タール色素各1mタを用い，毛糸染色におけ  
各抽出溶媒は0．3％アンモニアを含有  
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る吸着率，溶出率，回収率を検討した。結果は表3に示  

すように青色2号を除く各色素の回収率は，86－99％で  

あった。青色2号は光や熱に不安定であり，毛糸への加  

温吸着及び溶出濃縮の過程において分解し，回収率が低  

下したことが考えられる。   

表3では毛糸量は0．59を用いたが，毛糸量の色素回収  

率に及ばす影響を赤105号を用いて検討した。その結果  

を表4に示す。毛糸量0．1gが最も回収率が良好であった。  

図1では食品成分等の影響を考慮し，毛糸量は0．29とした。  

によって，99％酢酸を3～4爪エ，しょう油，ソース，コ  

コア，コーヒーでは6～87花乙を必要とした。   

4．従来の毛色染色法及び陰イオン交換  

1～2種の食用タール色素を10ppm以下となるよう添  

加した庶糖，ゼラチン等8種の食品を用いて，本法，従  

来の毛糸染色法，陰イオン交換液法の比較を行った。表  

5に示したように，小麦粉，脱脂粉乳で検出値に差が見  

られ，本法が他の2法より良好な結果を示した。また，  

天然褐変色素を多量に含むしょう油，ソース等はいずれ  

の方法でもスペクトルによる色素確認は困難であったが，  

本法における染色毛糸の洗浄操作を沸とう水で褐変色素  

が溶出しなくなるまで（20分×2～3回）洗浄する方法  

としたところ．タール色素の極大吸収波長の確認が可能  

ニ′‥‾－‾ 
、  

－ 

タール色素の存在を確認することが可能であった。  

表5．改良毛糸染色法と他の方法の比較  

表3．改良毛糸による食用色素の回収率  

色  素  吸着率脚  溶出率（％）  回収率㈲   

R－2   100．0   96．2   9 6．2   

R－3   99．0   99．0   98．0   

R－102  100．0   9 8．0   98．0   

R－104  100．0   97．O L 97．0   
R－105  100．0   86．7ト 86．7   
R－106   93．8   9 5．1   89．2   

Y－4   100．0   97．7   97．7   

Y－5   100．0   90．0   90，0   

B－1   100．0   9 6．6   96．6   

B－2   100．0   34．4   34．4   

G－3   99．7   9 2．9   92．6   

色素濃度（ppm）  

試 料  色 素      改良毛糸 染色法  桓組頭  陰イオン 交換液法   

庶糖  6．3  5．8  4．6  
Y－4  

ゼラチン  4．0 2 ．0  

Y－4   1．3  1．1  ND．  

小麦粉  
Y－4   4．3  0．61N．D  

脱脂粉乳  
Y－4   2．4 2．7  呂：…！喜：…  

ソース   
しょう池  R－2  N．D（1．6）  N，n ND   

コ コ ア  R－2  4．2（5．2）  Nn 貞 2・4   
コー ヒ ー  R－102  N．n（N．D）  N皿IN．D   

表4．毛糸量によるR－105の回収率の差  

色素量  毛糸量  吸着率  溶出率   回収率   
（mタ）   （9）   ㈲   ㈲   し射   

0．1   97．6  95．1  92．9  

1．0  0．3   98．4  92．0  90．6  
0．5  100．0  84．1  84．1   

0．1  10 0．0  85．0  85．0  

0．1  0．3  100．0  80．9  80．9  
0．5  100．0  7 6．9  7 6．9  

（）…染色毛糸を沸とう水で部分×3回洗浄処理  
した場合  

■■l   

Ⅳ 結論  

食品中の食用タール色素の分析法のうち毛糸染色法に  

ついて検討し，その改良を試みた〕  

1）食品からの食用タール色素の抽出には70％エタノ  

ールが適しており，特に抽出しにくい食品では5％アン  

モニア水を加えホモジナイズ，次いでエタノールを加え，  

再度ホモジナイズ抽出する方法が良好であった。   

2）尿素及びアンモニア溶液で処理した毛糸を用いた  

タール色素の回収率は，青色2号を除き，85～99％であ  

った」   

3）毛糸染色時のpHを2～3に調整して毛糸染色し  

た際，1N酢酸5mエ添加の場合より吸着時間が短かくな  

3．毛糸染色時のpH   

標準色素溶液に1N酢酸5乱乙及び水40m乙を加えた場合，  

その溶液のpHは2．6～3．0であるが，食品からの抽出液  

は1N酢酸5爪1を添加した場合，食品成分の緩衝作用の  

ためPHが高くなる傾向があり，そのために毛糸への色  

素吸着に長時間を要し，残存色素が多く良好な結果が得  

にくい。そこで，抽出液を99％酢酸でpH2－3に調整し，  

毛糸染色を行ったところ，色素は短時間で毛糸に吸着さ  

れ，抽出液中の残存色素も少なかった。   

小麦粉，脱脂粉乳．庶糖，ゼラチンではこのpH調整  
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⊂⊃ 黄色  

◎ 赤色  
♂：席糖 ∂：ゼラチン r：小麦粉 d：悦服粉乳   

8：ソース′：しょう油g：ココ丁 カニコーヒー  

どニ〉 鵬  

図3．毛糸染色精製溶液のペーパークロマトグラフィー   
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り，残存色素も少なかった。  

4）8種の食品に10印m以下の微量色素を添加したも   

のを試料とし，改良した毛糸染色法，従来の毛糸染色法，   

陰イオン交換液法により定性定量分析を行い，比較した   

結果，著者らの改良法が最も良好な結果を示し，多量の   

褐変妨害色素を含有するしょう油，ソース等からのター   

ル色素の検出も，染色毛糸の充分な洗浄操作を追加する  

′正とにより可能であることがわかった0   
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