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報 文 Originals

天然下垂体後葉ホルモンの研究（第2報）

長沢佳熊・福田秀男
S伽4ゴθSOπ誘θハ碗％rα1動S’θ万0γ、醗厩’αη砺7吻0π6S．一π

Kakuma　NAGAsAwA　and　Hideo　FuKuDA　　・

　　1．The　hormone　free　protein　isolated　fro皿the　protein・hormone　complex（P－H）was　associated

witk　oxytocin　and　arginine　vasopressin　at　pH　5．5．　By　gel　filtration　on　Sephadex　G－75　at　pH　5．5，　this

artificially　associated　P－H　showed山e．same士esult　as　that　of　hative　P－H．

　　2．．‘Gel且1tration　of　P－H，　extracted　from．・fresh　posterior　lobes　o重bovine　pituitary　glands，　on

Sephadex　G－75　at　pH　55　showe4　the　same　result　as　that　of　P－H　extractedl　fro1耳acetone－dried　po－

sterior　pituitary　powder．

　　3、　Oxytocin・rich・prot6in　and　vasopressin－rich－protein　separated　by　repeated　ge1　丘1tration　on

Sephadex　G－75　from　acetone－dried　powder　of　bovine　posterior　pituitary　were　separated　into　at　least

four．　peaks・respectively　by　zone　electrophdresis　of　cellulose　acetate　strip　with　borate　buザer（pH　8．0）．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）　　　　　　　．

　先きに著者らは，ウシ下垂体後葉アセトン乾燥粉末

を画5．5のピリジン。酢酸緩衝液で抽出、したホルモン・

たん白質（IP・H）について，セファデックスG－50

またはC－75でゲルろ過を繰返すとき，オキシトシン活

性の高いたん白と，バソプレシン活性の高いたん白と

が得られ，これらがある種のたん白質と，オキシトシソ

（oxyt）または・ミソプレシソ（vasOP）とが結合したい

わゆる天然の下垂体後葉ホルモンの姿を示唆するもの

として論じた1）．今回は，P・Hからホルモン部分を解

離させ再び結合させた人為的P・H，および後葉のホ

モジネートから直接抽出したP・Hについて即時11と

同じ条件でゲルろ過を試みたところ，それらの挙動に

は二二との差異は認められなかった（実験1，2）．この

ことは，P・Hのたん白に，　oxytに対して親和性を

持つものとvasopに親和性を持つものとが存在するこ

と，およびアセトン乾燥処理が天然のP．・Hに対して

影響を与えないことを意味する．次に，セファデック

スG－75を用いてゲルろ過を繰返して区分されたP・

Hについて電気泳動を行なったところ，それぞれ4個

のピークが認められたが（実験3，．Fig，4＞，このうち

のいずれかがホルモンとの結合に関与するはずである．

すなわち，Fig．4に示した6個のパターンと，　oxytと

vasOPの活性比（Table　1）とを比較してみると，パ

ターンの．ピーク1と皿がそれぞれoxytとvasgpと

の結合に関与している成分と考えられるが，またピー

ク坪がバソプレシンと関係する成分と考えることもで

きる．

　実験1後葉アセトン乾燥粉末からのP。Hと新鮮

な後葉から調製したP・Hとのゲルろ過による比較

　1．1．　実験材料および方法

　新鮮な後葉からのP・Hの調製；ウシ．の新鮮な下垂

体後葉部をホモジナイズし，これに餌5．5緩衝液1｝を

加えて氷冷しながら抽出し，遠心分離後残留物をさら

に一回同じ操作を繰返して抽出する．全上澄液を凍結

乾燥して得られた淡紅色の粉末を試料とした．

　ゲルろ過の操作：　第1報の実験皿1）の方法に従っ．

た．ただし，12mげつに区分した．

　ホルモン力価の測定：　Qxytはニワトリ血圧下降

法2），vasopは脳髄破壊白ネズミ血圧上昇法31を用い

た．

　1．2．　実験結果

　試料約1gを画5．5緩衝液15m♂に溶かし，遠心分離

した上澄液についてゲルろ過した結果をFig．1に示
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す，紫外部吸収曲線に少なくとも6個のピーク（1～

VI）が認められたが，　oxytとvasopの活性はピーク

皿のみに存在し，しかも両者の活性曲線は前山1｝に示

した後葉アセトン乾燥粉末からの場合とよく一致した．

　実験2　P。Hの解離と結合

　2，1．実験材料および方法

　P・Hのたん白質部分および遊離型ホルモン部分の

調製：第1報，実験五1｝の方法で調製した試料600㎎

を0．1N塩酸に溶かして岬1，5の溶液とし，以下Ho1－

1enbergら4｝の方法に従いこれに0．2N水酸化ナトリ

ウム溶液を加えて田7と．し，析出物を取り除いたのち

に再び0．1N塩酸を加えて画3．9とする．これに10％

に相当する塩化ナトリウムを加え4。で1夜放置する．

析出物を集めて，0．1Nぎ酸約10m1に溶かし，水に対

し透析して脱塩したのち凍結乾燥した．これを0．1N

ぎ酸8mJに溶かし，さらにぎ酸を加えて頭2．2に調整

したのち，セファデックスG－25を用いてゲルろ過し

てたん白質区分とホルモン区分に分離し，それぞれを

凍結乾燥した．たん白質区分はさらに画5．5緩衝液に

溶かし，セファデックスG－75でゲルろ過してFig．．1

のピーク皿に相当する部分のみを分取し凍結乾燥した．

　ゲルろ過の操作：セファデックスG－25を0．1Nぎ酸

を用いてカラム（3．Ox64cm）に調製し，試料溶液をづ

けたのち0，1Nぎ酸で流出（35認／hr）し，10mJずつを

集め，これについて紫外部吸収（280mμ）とホルモン

力価を測定した．G－75によるゲルろ過は第1報の実

験皿1｝の方法に従った．ただし，8而ずつを集めた．

　2．2．実験結果

　P・Hのたん白質部分約120：㎎を潭5．5緩衝液3m‘
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に溶かし，これに遊離型ホルモン（曙yt，　vasopどもに

約2，000単位ずつ）．を同じ緩衝液3mJに溶かした液を

加え，ピリジゾを加えて唄5．5に調整し，不溶物を遠心

分離した上澄液をG－75カラムにつけてゲルろ過した．

その結果をFig・2に示す．加えた遊離型ホルモンは

ほとんど完全にたん白と結合し，oxytとvasopの活

性の分布は明らかにずれていた．ホルモン活性のない

紫外部吸収のピークは，試料溶液の両を5．5に調整

するために加えたピリジンによるものである．

　実験3　セファデックスG－75を用いて分けた

oxyt／vasOPの比率を異にするP・Hの電気泳動

　3．1．電気泳動の試料の調製

　第1報の実験皿11で用いた試料約1gをIH　5．5緩衝

液に溶かし，これについて第1報，実験的ユ｝の方法に

従いゲルろ過を4回繰り返して得られた最終結果を

Fig・3に示した．　oxyt活性の高いP・H（Fig．3，　A）

で得られたフラクションNo．24～27，28～31，32～36

を，またvasop活性の高いP・H（Fig．3，　B）で得

られたフラクションNo．26～28，29～31，32～36をそ

れぞれ集めて凍結乾燥し，それらの重量当たりのoxyt
　　　　　　　　　　　　　　　　　　へおよびvasoP力価を測定した．その結果をTable　1

に示す．このNo．1～6を電気泳動の試料とした．

Table　1．　Oxytocic　and　vasopressor　units　per

　nlg　after　drying　the　fractions　24～27　（No，

　1），28～31（NQ，2）and　32～36（No．3）of
　Fi＆　3－A　and　26～28（No．4），29～31　（No．

　5）and　32～36（No．6）of　Fig．3－B

1，0

　畜

　薫

。，き

No．

1

2

3

4

5

6

Activity．（units／mg）

Oxytocic

12．0

23．2

11．6

．18．5

17．0

2．7

Vasopressor

4．9

10．1

14．3．

15．5

22，6

5．4

　Ratios　of

　act1Vlty
（oxytocic／

　vasopressor）

2。45

2．32

0．81

1。19

0．75

0．50

0

Fig．2．　Gel　filtration　of　artificially　associated

　protei11－hormone　complex　on　Sephadex　G－75

　（3．0×64c田）at　pH5し5．

　　The　slow　moving　fractions　in　the　O．　D．

curve　ar6　due　to　pyridine　added　to　the　solution

of　the　protein－hormone　complex　to　adjust　pH

to　5．5

　3．2，　電気泳動の操作

　セルロースアセテート膜（Separax，富士写真フィ．

ルム株式会社製）を支持体とし，試料20㎎を0．03Mほ

う酸ナトリウム緩衝液（坦8．0）1mどに溶かした液5μ♂

をつけ，同じ緩衝液を用いて35分間（1，2mA／㎝）泳

動させたのち，ポンソー3R染色液（ポンソー3R

O．4霧／5％酢酸100mJ）に1分間浸し，1％カリウム

明ばん溶液で脱色した．これを風乾したのち，自記濃

度計を用い，470mμで染色濃度を測定した．



長沢，福田：天然下垂体後葉ホルモンの研究（第2報） 3

言

田

鼠

餐

葦

100

50

0

A

，げ

　　デ。、

　’㌔
　8　』
　’　・
　6　　　，
　，　　　　，
　，　　　　覧
　「　　　　　亀

’　　　　　　1

’　　　も
コ　　　　　　　　へ

呂

’

B

一　〇．D，（280mμ〉　　．

●口■■■■鞠●　　Oxytocic　activity

←一囎Vasopresso鳳ctivity

’

8

’

ド

F

ξ

1璽

・l

ll
旨

｝

竃

　1

思

、

、

、

、

、

、

、、

20 25 30 35　　　　　　　40　　20　　　　　　　25

　　Fractlon　number

30 35 40

1．0

・ξ’

　§

　芝
．霞

8
0．5

0

Fig．3．　Final　pro血1es　of　oxytoc孟n－rich－protein（A）and　vasopressin－rich－protein
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Fig．4，　Patterns　of　electrophoresis　of　No．1～6

　from　Table　l　on　cellulose　acetate　strips．

　　The　curves　are　the　densitometer　tracings

　of　the　strips　stained　with　Ponceau　3　R

O：Origin；Current；1．2　mA／cm　for　35　min

　3．3　実験結果

　試料No．1～6の電気泳動により得られた結果をそれ

ぞれFig・4に示したが，どれも最低4つの部分に分

かれる傾向が見られた．

要 約

　1．　ホルモン・たん白質（P。H）かちホルモン．を解

離させ再び結合させたいわゆる人為的P。Hは，天然

のP・Hと同じようにセファデックスG－75で両ホル

モン活性の分布がずれた．　　　　　　　，

　2．新鮮ウシ下垂体後葉から得たP・Hは，アセト

ン乾燥粉末から得たP・Hと同じように．．セファデッ

クスG－75で両ホルモン活性の分布がずれた．

　3．セファデックスG－75によるゲ々ろ過を繰返し

て得たオキシトシソ活性に富むたん白質とバソプレシ

ン活性に富むたん白質は，電気泳動的にそれぞれ異な

った濃度の少なくとも4つの部分からなっていた．

　　　　　　　文　　　　献

1）長沢佳熊，福田秀男：衛生試報，87，5（1969）．

2）第7改正日本薬局方，脳下垂体後葉注射液，・定

　量法の項．

3）第7改正日本薬局方，バソプレシン注射液，定

　量法の項．

4）M・D・Hollenber琴and　D・B・HQpe：βづ06ん佛・

　ノL，　106，　557　（1968）。
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ゲルろ過によるヘパリン心志の力価

長沢佳熊・木村俊夫
S・耀1（％・”」θ磁s侃漉2勘娩oyげ石助α吻層脅傭・％sOう翻泌

　　　　　　　　　　　　砂Gθ1窺伽観。％・

Kakuma　NAGAsAwA　and　Toshio　KIMuRA

　　Two　fractions　were　Qbtained　from　bovine　lung　and　porcine　mucous　heparinsやy　ge1負1tration　oh

Sephadex　G－100，　respectively．　The　fraction　containing　larger　moLecules　had　higher　anticoagulant

activity，　compared　with　that　of　another　fraction．　It　gave　higher　u㎡its　measured　by　the　heparin　assay

method　of　the　British　Pharmacopoeia　than　the　units　by　that　of　the，ρnited　States　Pharmacopeia．　The

fraction　containing　smaller　molecu｝es，　however，　gave　higher　unitぎmeasured　by　the　heparin　assay

method　of　the　United　States　Pharmacopeia　than　the　un糞ts　by　the　British　Pharmacopoeia．

　　In　the　case　of　heparin　from　whale　mucou＄，　the　former　fracti6n　had　lower　anticoagulant　activity

than　the　latter　by　the　United　States　Pharmacopeia　method．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　’

　Waltonら1｝は起源と単位の異なるいくつかのヘパ

．リソ製品について，セファデシクスG－100を用いてゲ

ルろ過を行なっても，それらの溶出曲線には著しい

差を認めなかった．またHallら2｝はセファデックス

G－200を用いてブタ腸粘膜製ヘパリンのゲルろ過を行

、なったが，その溶出位置と抗凝血活性との間に明確な

関係はないと報告している．これに対してLaurent3｝

はヘパリンを塩化セチルピリジニウム分画沈でん法と

ECTEOLA一セルロースクロマトグラフィーにより，

またLaskerら4｝はECTEOLA一セルロースクロマト

グラフィーとエタノール分画沈でん法により得たいく

つかの画分の分析から，それらの分子量と抗凝血活性

との間に，ある種の関連性を見出している．これらの

報告はいずれもヘパリンが分子量的に不均一であり，

しかも分子量：と抗凝血活性の関係が明らかでないこと

を示している．一方ヒツジ，ブタなどの腸粘膜から製

造されたヘパリンを肺製の標準品を用いてその力価を，

ウシ血液を用いる英国薬局方5｝（BP）または日本薬

局方6）と，ヒツジ血しょうを用いる米国薬局方71（u

SP）に従って測定するとき，得られるBP単位と廿

SP単位とが一致しないことを著者らも明らかにし

たエL8⊃・91．このことは肺製ヘパリンと腸粘膜製ヘパリ

ンの間に，化学組成の違いのほかに分子の形の違いも

関係すると考えられる。著者らは今回起源の異なる3

種のヘパリン製品，すなわちウシ肺製ヘパリン，ブタ腸

粘膜製ヘパリン，およびこれらのヘパリンとは化学的，

生物学的性質が異なる101・111・12】クジラ腸粘膜製ヘパリ

ンをゲルろ過により分画し，各画分の単位を求めそれ

らの結果を比較対照するこ「 ﾆによって分子の大きさと

抗凝血活性の関係を明らかにしょうと試みた．すなわ

ちセファデックスゲルの分子ふるい効果により，分子

量が大きいと考えられる部分と，分子量がより小さい

と考えられる部分に明確に分けることができれば，そ

れぞれの面分の抗凝血活性をBP法およびUSP法で

測定するこ、とにより・，．分子の大きさとそれぞれの測定

法との関連性を知ることができる．従来ヘパリンの分

子量は10，000から20，000の間といわれている13｝ので，

まずセファデックスG－50およびG－75を用いてウシ肺

製ヘパリンのゲルろ過を行なったが，これらのゲルは

ヘパリン分子を十分に取り込み得なかった．．そこでセ

ファデックスG－100を用いてウシ肺製ヘパリン，ブタ

腸粘膜製ヘパリンおよびクジラ腸粘膜製ヘパリンをそ

れぞれ，大きい分子を含む画分と小さい分子を含む画

分に分離した．また分子の大きさと抗凝血活性との間

に関係のあることを見出した．

　　　　　　　実験材料および方法

　ヘパリン：ウシ丁丁ヘパリン（Lot．不明）141　B　P単

位／㎎，140USP単位／㎎，ブタ腸粘膜製ヘパリン（Lot

68PO1）209BP単位／1ng，180USP単位／㎎，クジラ

腸粘膜製ヘパリン（Lot　6206）202　B　P単位／㎎（採血

後第1日のウシ血液を用いた場合），104USP単位／

㎎，いずれも大洋漁業株式会社から提供されたもの

　ゲルろ過：　セファデック不（Pharmacia社製）

G－50，G－75，　G－100のそれぞれ2．2x42cm，2。1×45

cm，2．o×42c皿のカラムを0．05M　Tris－HCI（0．1M

NaC1を含む）緩衝液（診H7．3）を用いて作り，これに

のせた試料を同じ緩衝液で溶出した．流出液のヘパリ
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ン濃度はカルバゾール反応14｝により測定した．

　力価の測定：　日本薬局方ヘパリン標準品（contro旦

671，ウシ土製）を標準品として，BPおよびUSP

法により測定した．

　　　　　　　実験結果および考察

　Fig．1およびFig．2に示すように，ヘパリンはセ

ファデックスG－50およびG」75のゲル内に十分には

いり込んでいるとは思われない．

0・号

0．6

ぎ．。、4．

0．2

　　　　1S’　令　　　 20　　　　　　　25　　　　　　　30　　　　　　　35　　　　　　　40

　　　　　　V6　　　　Tube　number

　　　　　　　ヒFisl　1．　Ge1丘1亡士ation　of　heparin　on　Sephadex

　G－50

　Sa皿ple：3．9mg　Qf　bovine　lung　heparin，

　Column　size：2，2×42cm，　Eluant：0．05M　Tris－

　HC1三n　O．1M　NaCI　buザer（pH　7．3），　E53昌：

　Absorbance　in　carbazole　reaction　for　dete－

　rmination　of　urollic　acid　cQntents　of　heparin

　sample，　Flow　rate：0．38m1／min．，　each　tube

　contains．3mJ，　Arrow：Void　volu皿e　measured

　byl　blue　dextran（！レfω2×106）

0．4

0．3

直0・2

0．1

するため，フラクションコレクターで分取した試験管

のうち，N（λ7～14（Fr，1）およびNα15～23の試

験管くFL　2）への流出液をそれぞれ別々に合わせ，濃

縮した．濃縮門中の高濃度め緩衝液成分を除くために

は，ふつうセロファン膜による透析が行なわれている

が低分子量のヘパリンが損失するおそれ2）があるので，

セファデックスG－15カラムに濃縮液をのせ，水で溶

出して脱塩した．

謹

8

6

4

2

Vo

置

5 ↑　10 　15　　　　　　20
Tゆe腔ロmber

．25

Flg．3．　Ge1丘ltra偵on　of毎eparin　on　Sephad俘x

　G－100

　Sample：92．8mg　of　bovine　lung　heparin，　Co・

　lumn　size：2．0×42cm，　each　tube　conta量ns　5

　m1，　Further　det3ils　are　given　in　Fig．1．

4

V。

3

2

1

20　　　　　　　25　’　　　　　31〕

　Tube　llumber

Vl、

Fr．1
Fr．2

35 40

5 ↑

！5↑

Fig．2．　Gel　filtratioll　of　heparin　on　Sephadex

　G＿75

　Sample：4．3m墓of　bovinε1ung　heparin，　Co－

　1um血　ミize：　2．1×45cn1，　FUrther　details　are

　given　in　Fig．1．

　すなわちこの実験条件では，見掛け上50，000以上の

分子量：を示したことになる．

　セファデックスG－100によるウシ肺門ヘパリンのゲ

ルろ過の結果をFig．・3に示す．溶出液を2群に大別

10

Tube悶mbor

15 20

Fig．4．　Gel　filtration　of　Fr．1and　Fr．2from

　bov圭ne　lung　heparin　on　Sephadex　G－100「

　Column　size：2．0×42cm，　each　tube　contains

　5mJ，　Further　details　are　given　in　Fig．1．

　脱塩したFr．　rおよびFr・2は濃縮後，それぞれ

緩衝液1m‘に溶かし，前と同様のゲルろ過操作を行な

った．その結果をFig．4に示す．

　Fr，1とFr．2はまだかなりの部分が重なり合って

いること．がわからたのでFr．1およびFr．2のぞ．れ

それのNo．13試験管を除き，　Fr・1およびFr・2の

No．7～12の試験管内容液を合し（B－L），また別

にFr．1およびFr．2のNα14～20の試験管内容液

を合し（B－S）それぞれ濃縮後，セファデックスG一
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壽

0．3．

02

0．1

B－L B－S

10　　　　　　15　　　　　　20　　　　　　25

　V。　　　　　　　Tube　nロmber

30 35

Fig．5，　Gel　filtration　of　B－L　and　B－S　separated・

　from　FL　l　and　FL　2　respectively　on　Sephadex

　G－100

　Sample：2．6皿g　of　B－L　and　B－S，　Column　slze：

　2．0×42cm，　Each　tube　cQntains　3m1，　Further

　details　are　given　in　Fig．1．

15により脱塩し，濃縮，凍結乾燥した．収量は，B－L．

34．1㎎，．B－S　37．5㎎，　Nα13試験管内容液を脱塩し

凍結乾燥したもの14．3mg合計85，9㎎で，出発物質92．8

：㎎からの回収率は92．5％であった．B－しおよびB－S

の分離の程度を調べるため，それぞれ少量を取り，分

離に用いた同じカラムで別々にゲルろ過クロマトグラ

フィーを行なったところ（Fig・5），重なり合う部分

はきわめて小さくほぼ完全な分離が認められた．

　このことは，Fig．3に見られるヘパリンのセファデ

ックスゲル内での広い分散が，単なる拡散でなく，あ

る程度分子の大きさに従って溶出してくるごとを示し

ている．

　同様の分離操作過程をブタ腸粘膜製およびクジラ腸

粘膜製ヘパリンについても行なった．

　著者らは起源の異なる3種（ウシ肺，ブタ腸粘膜，

クジラ腸粘膜）のヘパリンについて同じゲルろ過操作

を行ない，それぞれを高分子部分と低分子部分に区分

し，おのおのをB－L，B－S，　P－L，　P－S，　W－し

およびW－Sと仮りに称した．各区分について日本薬

局方ヘパリン標準品（ウシ肺製）を対照としてBP法

およびUSP法により力価を求めて比較した結果を

Table　1にまとめた．

　Table　1から次のことが考察される．

　1）　ウシおよびブタヘパリンの場合には，BP法で
　　　　　　　　の検定するとき常に高分子部分は低分子部分よりも力価

は高い．ただしクジラヘパリンの場合には分子量に差

があっても抗凝血活性には明らかな差異は認められな

い．

　2）　USP法で検定するとき，ウシヘパリンについ

てはBP法の場合と．同様，高分子部分は低分子部分よ

りも力価は高いが，ブタヘパリンの場合には明ら．かな

差は認められない．この事実はHa11らの報告21と矛

盾し，分画方法は異なるけれどもLaurent3｝および

Laskerら4｝の結果を支持している．クジラヘパリン

の場合には，ウシヘパリンどは逆に高分子部分が低分

子部分よりも明らかに単位は低い，

　3）　それぞれのヘパリン画分について，BP法で得

た単位とUSP法で得た単位を比較するとき，ウシお

よびブタヘパリンについては高分子部分は常にBP法

の方が高い値が得られ，低分子部分は逆にUSP法の

方が高い値が得られた．またクジラヘパリンの場合に

は前報10）に記した如く，BP法の検定に用いるウシ血

Table　1．　Comparison　of　anticoagμ1ant　activity　of　fractionated　heparin　samples　determined　by
BP・nd　usP　m・th・d　i・t・・m・・f　th・J・p・n・鵤Ph・・mac・P・ei・st・nd・・“・

Source

Bovine　lung

Porcine　intestine

Whale　intestine

FractiQn

B－L

B－S

1）一L

P－S

W－L

W＿S

Potency（units／mg）

BP　method
No．　of

assays

159

73．0

5

3

173

91．1

3

3

119→93．4＊＊＊

139→110

238L→126

130→115

1

1

1

1

　　　　　　　NQ．　of
USP　method
　　　　　　　assays

143

87．0

2

2

148

134

2

2

73．8

113

2

1

BP／USP＊＊

1．11

0．84

1．17

0．68

1．61一？1，27

1，88→1．49

2．11→1，11

1．15→1，02

＊

＊＊

＊＊＊

Bovine　lung　Preparation

Ratios　of　the　potencies　measured　by　BP　and　USP　Inethod

Potency　decrease　during　storage　of　ox　blood　used　in　the　BP　heparin　assay
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液の採取時からの経過日数により得られる単位が矢印

のように低下するので，USP法で得られる値と比較

するのは適当ではないが，この実験ではどの値もUS

P法によるそれよりも高い．

　これらの結果は．粘膜製ヘパリンの抗凝血単位の測

定におけるBP法とUSP法による単位の不一致が，

分子の大きさと関係していることを示唆している．

結 論

　1．セファデックスG－100を用いるゲルろ過により，

起源の異なる3種のヘパリン製品を大きい分子を含む

画分と，小さい分子を含む画分に分けることができた．

　2．　ウシ肺製ヘパリンおよびブタ腸粘膜製ヘパリン

では，大分子部分（B－L，P－L）の：方が小分子部分

（B－S，P－S）よりも抗凝血活性は高いことがわか

った．

　3．　ウシ肺およびブタ腸粘膜製ヘパリンの大分子部

分では，BP法の方がUSP法より高い単位を与え，

逆に小分子部分はUSP法ρ方がBP法より高い単位：

を与えた．

．4．　クジラ陽粘膜製ヘパリンはウシおよびブタヘパ

リンと．対照的に，小分子部分（W－S）の方が大分子

部分（WζL）より高い但を示した．

　終わりに，実験にご助力戴いた横田椅江技官に感謝

する．
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走査電子顕微鏡による医療用縫合糸表面の観察

堀　部 隆

肋㎎歪。σ1．S惚76s観伽’ゐθSo伽痂9肋6〃。π1肱γos吻8

Takashi　HORIBE

　　The　surface　of　3bsorbable　surgical　suture　（Cat　gut）and　non－absorbable　surgical　suture（Silk，

Nylon，　Polyester，　Polytetrafluorethylehe）was　observed　through　a　scanning　electron　microscope，　and　it

wa合found　that，　the　pro丘1es　of．　the　specime血clearly　showed　the　three　dimentional　structure　of　the

thread．

　　On　griding　method　of　cat　gut，　a　large　difference　between　home－1nade　and　foreign－made　was　re・

cognized，　Consequently　fQreign－made　cat　guts，　surface　was　s皿oother　than　that　of　home・made．

　　Nylon　mono一創ament，　braided　polyester　and　braided　polytetra魚orethylene　sutures　were　very

smoother　than　twisted　silk　suture．

　　The　surface　of　irradiated　polytetrafluorethylene　sutUres　were　not．di仔erent　from　that　of　the　original

suture．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

ま　え　が　き

　走査電子顕微鏡は従来の電顕に比べてレプリカを

必栗とせず，焦点深度が非常に深く，立体感のある写

真を得られるので，凹凸の多い物質の表層の観察に適

しているため，繊維，植物，微生物，．金属の破面等の

観察に多く使用されている1・2｝．

　医療用に使用される縫合糸は，天然物および合成繊

維をその特長．をいかして手術時の縫合に使用されるが，

その表層の状態は結節の際の難易，．縫合部位における

組織反応に多くの影響を与えるため重要である，

　本研究は医療用縫合糸の表面の走査電子顕微鏡写真

を観察した結果を報告すう．

実　験’方　法

　材料：使用した縫合糸の種類，寸法等は次の通り．腸

線縫合糸：米国Echicon社Chromic　1号．国産A

Chromic　1号．絹線縫合糸：B硬質（撚糸）白10号．．

C軟質（編糸）黒3－0号．ナイロン四三繊維縫合糸

C．ポリエステル縫合糸（編糸）C2－0号．テフロン製

縫合糸D：未照射および7線にて1メガラッド（Mrad）

照射．

　装置および測定条件：日本電子製走査電子顕微鏡

ISM2型，加速電圧．：5～10kV，走査速度：1画
　　　　　　　　　　　　　　　　む面50秒，試料蒸着＝金蒸着200～300A

実験結果および考察

腸線縫合糸　米国製品Echiconと国産品と比較し

た．低倍率で全般的に観察した処，EchiCQn製（Fig．1）

は長手：方向と直角に規則正しい間隔の線状溝があり，

国産A（Fig・．2）は長手方向にほぼ並行に溝があり繊

維状突起物が多い．Fig．3，4はそれぞれFig．1，2を

局部的に650倍に拡大した写真で，Echicon製（Fig．

3）は上下方向に明らかに研磨加工された時，生じた

と思われる溝があり，面上の網目状構造も少なく．，研

磨後の繊維状物質が残留している．

　国産A（Fig・4）は斜左上より右下方向に太い研磨．

加工と思われる溝があり，面上に大きく不規則な網目

様構造が多く残存し，明らかにEchicoロ製に比べ研暦

操作が不完全であることが観察され，径の測定結果で

も国産Aの径のバラツキは70μあり，　Echicon製

の10μに比べて多いことは研磨加工の良否が原因で

あることと思われる．

　絹製縫合糸　硬質と軟質縫合糸を比較した．硬質絹

糸を65倍で観察すると撚糸（Twist　type）で，650

倍に拡大すると（Fig．5）単繊維表面には長手方向に

平行な浅い溝が認められるが，これは絹のセレシγを

水で膨潤軟化させて引張り撚りを与えた加工3｝に原因

すると思われる．軟質絹糸（Fig．6）は編糸（Braid

type）で繊維はやや細く円柱状で表面に溝は殆んど認

められず，シリコン加工（non－capillary）と思われる

附着物があり，精練加工によりセレシツは殆んど認め

られなかった．絹糸の表面は比較的粗であり，結節時

に繊維間の摩擦が多く，容易にしまるのはこの理由と

思われる．

　ナイロン製縫合糸　単フィラメントで表面は極めて
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Flg　5　Home－made（B）Twlsted　Sllks’surface
　　Whlte，　Hard　wlth　Ceresm　JIS　No　10（×650）

講藩講蕪灘驚細”噂
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Flg　6．　HQme－made（C）Bralded　sllks’surface

　Black，　Soft　wlthout　Ceresln　No　3－0（×650）
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Fig．7，　Home・made（C）Nylon　mono．且laments’

　surface　（×650）

蜜臨、
　　　・　　ノ，、

敷■卍

一寸

Fig．8．　Homemade（C）Braided　PQlyesters’

　surface，　blue　No．2－0（×650）

Fig．9．　Home・made（D）Braided　polytetra且uo－

　rethylenes’surface，　original（x1，000）

平滑で，直径も一定である．

　一部にメクレがあった個所を650倍で撮影したのが

Fig，7である．　ナイロンはナイロン塩を熱熔融して

紡糸するので，熱収縮だけなので表面はなめらかにな

り5｝，径の’寸法誤差も僅かで5μ程度である．平滑な

ので，すべり易く結節にはナイロン結びを行なうのが

通常である．

　ポリエステル製縫合糸　ナイロンと同様に熱熔融し

て紡糸する．編糸（Braid）加工したのちTeflon

Coatingしてあるので表面は平滑な上に附着物がかな

り認められる（Fig．8）．ナイμン同様にすべり易いの

で，結節にはナイロン結びを行なう．

Fig．10．　Hame・made（D）Braided　polytetra一

　且uQrethylenes’surface，1Mega　rad　irra－
　diated　（×650）

　テフロン製縫合糸　テフロンは他の化学繊維に比べ

熔融点が高く姻加工しにくいが，熱熔融により紡糸

し，編糸（Brald）加工したものである（Fig．9）．表

面には層状の凹凸があり，平滑なリン繋累の附着物が

ある．テフロンは化学的に最も安定である5・6｝が繊維

間で最も摩擦係数51が小さいので非常にすべり易く，

手術時の結節は困難で特殊なナイロン結びを行なう．

　Fig．10はFig．9のテフロン縫合糸を60Coによる

γ線を1Mrad照射したもので，既報の如くテフロン

はγ線照射で放射線分解を起こし7・＆，強度は劣化し

伸びを増し，著しく機械的性質は変化する9）が，写真

では差異が殆んど認められなかった．
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　　　　　　　　総　　　　括

　医療用縫合糸の各種についてその表面を走査電子顕

微鏡を用いて65および650の倍率で観察した結果，

　α〉腸線縫合糸は外国産．と国産では明らかに加工方

法が異なり，また表層は国産は外国製に比べて表面が

粗らく，凹凸がある’ことが観察された．

　（2）．ナイロンダポリエステル，テフロン製縫合糸の

表面は極めて平滑で，結節の際，縫合糸相互の間です

べ．り易いこ．とが観察された．

　（3）硬質（Twist）絹糸は長手方向に平行の溝があ

り表面が粗らく，結節が容易であり，軟質（Braid）

絹糸はセレシソが殆んど認められなかった．

　（4）テフロン製縫合糸とこれをγ線照射（1Mrad）

した縫合糸と比較したところ，殆んど差異が認められ

なかった．

　本研究に際し御協力をいただいた日本電子株式会社

に感謝する．
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医療用グラステックスの物理的ならびに化学的研究．．（第4報）

　　　　　医療用塩化ビニル樹脂中の重金属について

　　　　　　　　　　　　堀部　隆・水町彰吾・大場琢磨

伽伽soπ恥s加1α％dC乃θ〃zゴ。σ1Prρρθ漉θ3げ肋3ガ03ルプ1脆砒σ」騰6．z7

翫σ煽π観0π0π盈αρy磁’α1ε勿∫b加吻ylCん10短吻R65渉％カ7忽64づ0σ1　Z乃θ．

　　　　　　　Takashi　HoRIBE，　Sh6go　MlzuMAcHI　and　Takuma　OBA

　　1．It　was　found　by　use　of　polarography　that，　in　some　cases，　polyvinyl　chloride　sheets　intend6d

to　make　blood　bag・or　arti丘cial　heart－1ung　circuit　contained　from　1．2　to　L7　ppm　of．1ead　and　zinc　was

detected　in丘ve　of　seven　samples．

　　2．PVC　sheets，　p冥eviously　added　with　the　metal　stabilizers，　were　extracted　with　ACD　solution

（anti・coagulant　for　blood）．　Then，　the　Inetals　can　be　detected　in　the　extracts　by　use　of　pQlarQgraphy．

　　3．PVC　sheets　for　arti丘cial　heart－1ung　circuit　were　extracted　with　boiling　water　under　reflux

condition．　It　was　fouhd　by　use　of　dithizone　colorimetric　method　that　the．extracts　contained　O．3～

1L4ρg　of　zinc　per　1　鵬乙

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

ま　え　が　き

　医療用塩化ビニル樹脂（塩ビ）に含まれる重金属の

うち，鉛およびカドミウムについては，すでに藤井1｝，

佐藤2｝，著者ら3｝，の報告がある．今回は前報3｝に引き

続いて，血液セットおよび人工心肺回路セット用塩ビ

シート中の重金属について，灰化法ならびに血液保存’

液による抽出法によって，鉛，亜鉛をポーラログラブ

法により定量した結果を報告する．

　また人工心肺回路用塩ビシートおよびチューブの水

による熱時浸出液中の亜鉛を，ジチゾン比色法で定量

した結果もあわせて報告する．．

実　験　の　部

　1．試料：（1）ディスポーザブル血液セット用塩ビ

シート，A，　B，　C，　D，4種1．
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Table　1．　CompositiQn　of　PVC　sheet

Prepara－
tion　No．

of　PVC

0

工

皿

皿

IV

V

Stabilizer

None（Blank）

Dibutyltin　dilaurate

Dioctyltin　dilaurate

Zinc　stearate

Cadmiulロstearate

Lead　stearate

Stabilizer（9）
added　to　PVC＊
（100g）and　DOP†
（509）

0

3．9557

4，8544

1．1407

1．8738

2。2059

＊：Polyvinylchrolide，†：Dioctyl　phtharate

　②　ディスポーザブル人工心肺回路セット用塩ビシ

ートおよびチューブ．

　（3）Table　1に示す配合をした塩ビシート．

　2．実験装置1ポーラログラフ装置：柳本交直両用

ポーラログラフ101型，吸光度の測定：日立自記分光

光度計EPS－3T型

　3．血液保存液の組成

　　クエソ酸ナトリウム．（Na3C6H507・2H20）22．09

　　クエソ酸（C6H807・H20）　　　　　　　　　8．09

　　ブドウ糖（C6H1206）　　　　　　　　22．Og

　　以上に蒸留水を加えて1，000m1にする．

　4．　ジチゾンベンゼン溶液　ベンゼン1，0bOmZ中に

ジチゾン（C13H12N4S）20㎎を含むように調整する．

　5．金属標準液

　5－1．カドミウム標準液：カドミウム1種（JIS

H2113）1．00　gを硝酸（1＋2）20mJに溶かし，水浴上

で加熱して過剰の硝酸をできるだけ除いたのち，冷却

し，水に溶均・して1，000m1とする．この溶液1m1はカ

ドミウム1㎎を含む．

　5－2．鉛標準液：鉛（試薬特級）を5－1と同様に調製

する，この溶液．1m♂は鉛1mgを含む．

　5－3．亜鉛標準液：亜鉛（試薬特級）1．00gを塩酸

（1＋3）15m♂でゆるやかに熱して溶解する．室温に冷

却後水を加え1，000m♂にする．この溶液1m1は亜鉛1㎎

を含む．

　5－4．ジチゾン用亜鉛標準液：亜鉛標準液10mZを正

確に量り，うすめた硝酸（1→100）を加えて正確に

1，000m1とする．この液1m1は亜鉛10μ9を含む．

　6．実験方法工

　　ポーラログラフ法

　（1）鉛：塩化ビニル製血液セット基準による．

　②　亜鉛：鉛と同一の方法により試料約1gを正確

に秤ワ，灰化し，これに硝酸2mJを加え，水浴上で蒸発

して，残留物に1N－KC15mZを加え水浴上で10分間加

温して冷却したのち，ろ過する．ろ液に1％ゼラチン

液1滴を加えて常法によりポーラログラフ法を行なう．

　⑧血液保存液抽出液のポーラログラフ法

　試料（6）約3gを正確に贈り，1c皿平方の大きさに切

り，血液保存液30m♂を加え，30分間還流煮沸し，冷後，

ろ過したろ液に1％ゼラチン液1滴を加えて常法に．よ

りポーラログラフ法を行なう．．別に安定剤を含まない

シートを用い同様の操作を行ない，これに標準液．1配

を加えたものについて常浩によりポーラログラ71法を

行なう．ステアリン酸亜鉛を配合したシートの抽出液

の場合，そのままでは波が出ないので，ろ液に濃アン

モニア水1認を加え，アルカリ性にしたのち電位を測

定する．

　④　水による抽出液のポーラログラフ法

　試料（3）および（4）のそれぞれを約5g正確に秤りシー

トは1c皿平：方の大きさに切り，チューブは2㎝の長さ

に切り，水を50m1加え，30分間還流煮沸し，冷後ち過

したろ液5m♂にK：CIO，4gを加えて溶かし（1N程度

のKC1溶液になる），1％ゼラチン液1滴を加えて常

法によりポーラログラフ法を行なう．またKCIの代

りに濃アンモニア水1mJを加えて行なう．

　皿　吸光度の測定

　試料（2）をそれ’それ約5g正確に量り，シートは1㎝

平方の大きさに切り，チューブは2㎝の長さに切り水

50m‘を加え熱時液出し液を10mZに黄色を呈するまで強

アンモニア水を滴下し，さらに強アンモニア水1．0皿」

を加えたのち，ジチゾン・ベンゼン溶液10mJを正確に

加え，1分間強く振りまぜて放置したのちベソゼソ層

を分取し，べγゼソを対照として層長10mmで波長535

mμにおける吸光度ATを測定する，同時にジチゾン

用亜鉛標準液10mZおよび水10mZについて試料溶液と同

様に操作し，吸光度AsおよびAoを測定し，次式に

より亜鉛の濃度を算出する．

　　　　　　　　　　　　価一Ao　　亜鉛の濃度（μ9／m1）＝
　　　　　　　　　　　　As－Ao

　7．実験結果

　実験1：塩化ビニル製血液セット基準による鉛試験

Table　2に示す結果を得た．

　実験2：灰化画幅の亜鉛の定量

　（1）回収率の検討：ステアリン酸亜鉛1．1407g（亜

Table　2．　Lead　contents　ln　PVC　sheets

Sample

Content（ppm）

A

1．2

B

1．7

・C

Non6

D

1．3
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Table　3．　Polarographic　determination　of　metal　extracted　from　pVC

　sheets　by　ACD＊solutions．

Sample　No．　of　PVC

　　　　1

　　　　皿

　　　　宙

　　　　V
Zinc　Standard

Cadmium　Standard

Lead　Standard

　　　　　　　　」E％（Volt）

DC　　　AC

一〇．91　　－0．92

－0．88　　－0．89

－1．20　－1．20

－0．84　　－0．84

－D．7ユ　　一0．71

－1．18　　－1。14

－0．87　　－0．89

－0．72　　－0．72

Height（mm）
DC　　　AC

20

12

52

34

55

56

32

9

246

93

　9

69

55

30

84

35

Amount　of　metal
added　to　sheet

　（μ9）　（per　39）

2，400

6，000

12，000

Amount　of　metal
found　in　extract
（μ9）（per・30mり

　192

1，800

　960

＊：Sodium　citrate　22．09，　Citric　acid　8．Og　and　Dextrose　22・Og　disolved　in　one　liter　water

鉛含有率10．6％）をPVC100gおよびDOP50gに

配合した．塩ビシート約1£を正確に秤．り，実験方法

1一（2）によりポーラログラフ法を行ない，その波高と
　　　　　　　
標準液の波高から回収率を計算した結栗80．02％であ

った．

　（2）試料中の亜鉛の定量：7検体中5検体に直流波

および交流波とも一1．04～一1．11voltに電位を有す

る亜鉛の波を認め，標準液の波高から換算すると70～

240ppmのZn含：量を測定し得た．なお交流波の波高

は直流波とほぼ同じであった．

　実験3　血液保存液による抽出液中の金属の定量

Table　3に示す結果を得た．

　実験4水による抽出液のポーラログラフ試料はい

ずれも波を認めなかった．

　実験5水による抽出液からのジチゾン法による吸

光度の測定からTable．4に示す結果を得た．

Table　4，　Determination　fQr　zinc　i且the　extracts

　of　PVC　sheets　for　artificial　heart．hmg　circuit

　by　dithizone　method．

Sample

sheet

　〃

tube

　〃

〃

〃

A
B
A
B
C
D

AmQunts　of　zinc　in　the
　　extracts（μ9／mJ）

0．7

1．2

1．4．

1．0

0．8

0．3

考 察

実験1の試料Aは鉛のみの波を認めたが，これは恐

らく医療用以外の塩ビシ三トを作った機械の清掃不十

分による汚染と考えられる．試料BおよびDは鉛，カ

ドミウムの波以外に著しい亜鉛の波を認めたので，不

純な亜鉛安定剤を使用したものと思われる．Table　2

に示すように，鉛の含量は前記基準の許容量（0．5ppm）

およびドイツ工業規格6｝の許容：量（約1ppm）をいず

れも越えるものであり周到な品質管理が望まれる．な

お試料Bは血液セット用，試料Dは人工心肺回路用の

原料シートであり，いずれも血液と接触するので，この

結果では好ましくない．実験2の亜鉛陽性のもの5検

体中3検体は鉛およびカドミウムの波を認めず良好な

製品であると考えられる．実験3の結果を見るとステ

アリン酸金属塩を安定剤としたシートの血液保存外に

よる抽出液はポーラログラフ法により金属標準液と同

様な電位を示し，イオン状態に解離したことを示して

いる．また交流と直流の波高を比べるとTable　3に

示したように，亜鉛の検出には，波高の高い直流ポー

ラロがすぐれており，カドミウムおよびスズの場合に

は，交流の方が高いので交流ポーラロがすぐれている

ことがわかった．半波電位が近接している金属の確認

は直流と交流の波高比を求めることにより可能である

と考えられるが，今後なお一層の検討を行ないたい．

なおシートを水で抽出した場合，波が認められないの

は安定剤が水に比較的移行し難いことと，シート中の

ポーラロ妨害物質が影響する等の原因が考えられ，佐

藤2）もシート中のカドミウムの定量にあたり，同様の

推定をなしている．

　また血液保存液が単なる水よりも安定剤を移行し易

いのは，Ta与1e　3および4により明らかである．これら

の事実から推察できるように水抽出液中の亜鉛の定量

には妨害物質の影響が少ないジチゾン比色法によるの

が妥当と考えられる．それゆえ，塩ビシートおよびチ

ューブより抽出した抽出液中の重金属をジチゾンによ
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り，金属ジチゾン錯化合物にして呈色させ吸光法によ

り定量を行なった．塩化ビニル中の安定剤より溶出さ

れると思われる鉛，カドミウム，スズおよび亜鉛はそ

れぞれ最大吸収波長は偉10でPb　525mμ，　Cd　510

mμ，SI1（∬）510mμ，　Zn　535mμである．本実験の

抽出液の最大吸収は約535mμであり，抽出液を蒸発

したのち灰化して得た残留物はポーラログラフ法で亜

鉛のみの波を認めたので，前記の計算式を用い亜鉛の

量を算出した．この亜鉛は塩化ビニル中の無毒安定剤

に由来するものと思われる．

結 論

　1．血液セヅトおよび人工心肺回路に使用予定の塩

ビシート中には1．2～1．7ppmの鉛をポーラログラフ法

により検出し得るものがあり，また7検体中5検体に

亜鉛の存在を認めた．

　2．あらかじめ既知の安定剤を配合したシートを作

成し，血液保存液で抽出すると，Table　3に示すよう

に，抽出身中に金属が溶出されることがポーラロ『グラ

フ法によりわかった．

　3．人工心肺回路用事ビシートを還流しながら水で

煮沸抽出すると，抽出液中に0．3～1．4μg／mZの亜鉛

が溶出することが，ジチゾン吸光度法によりわかった，

　　　　　　　　文　　　　献

1）藤井正道，佐藤寿，島峯望彦：衛生試報，83，

　63　（1965）．

2）佐藤寿，島峯望彦：衛生面報，85，79（1967）．

3）堀部隆，水町彰吾，菊地寛1＝衛生試報，86，122

　（1968）．

4）塩化ビニル樹脂製血液セット基準：昭和40年4

　月15日厚生省令第21号．

5）塩化ビニル樹脂製血液セット入り血液保存液基

　準：昭和39年4月2日厚生省令第15号．

6）DIN　5051．（1942）：全血および血液製剤保存用
　　　　　　　　　　　　　　　　●
　プラスチック容器．

　　医療用具の放射線滅菌に関する研究（第1報）

γ線滅菌が注射針の物理・化学的性質におよぼず影響

大場琢磨・堀部　隆・菊池　寛

　　　　　　　　　　1～α読OS’θγ漉9α’ゴ0πρプ漉砒α1乃0伽0オS。1

伽0’5げRα4観ゴ0π0πP勿3ゴ0σ1侃4C加〃Zゴ0α1」％ρθ7吻Sげ勧θ0’加馳θ薦S．

　　　　　　　　Takulna　OBA，　Takashi　HoRIBE　and　HirQshi　K里KucHI

　　Disposable　injection　needles　were　irradiated　with　60Coγ一ray　at　61evels．（0，0．5，　LO，2．5，4．5　and　10

Mega　rad），　and　the覧the　effects　ofγ一radiation　on　physical　and　chemical　properties　of　injection　needles

were　investigated．

　　Th6re　were　no　in伽ences　on　physical　and　c五emical　properties　of　irradiated　Ileedle　with　metalic

hub．　However，　very　slight　in且uence　were　found　in　plastics　hub，　Especially　at　4．5　and　10　Mega　rad，

afew　sample　showed　a　slight　decrease　oll　extract　force　between　canula　and　hub，　and　sli暮ht　color

change　on　plastic　hub．

　　In　general　at　4．5　and　10　Mega　rad，　the　sample　showed乱slight　increase　oheducing　substance　in

ltS　eXtraCt　SOIutiOn，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　医療技術の向上に伴い，最近滅菌済みの1回限りで

使い捨てる，いわゆるディスポーザブルの医療用具が

かなり普及して来た．これらのディスポーザブル医療

用具は，構成する材料がポリ塩化ビニル，ポリスチレ

ン，ポリプロピレン，ポリカーボネート，ポリアミド，

ポリエステル等のプラスチックおよびゴム等が主なも

ので，耐熱温度が低いため，我国においては，その減

菌操作には，エチレンオキ号イドガス滅菌法を行なっ

ているのが現状である．

　しかるに，1960年より英国やデンマークを始めとし

で・21，欧米各国では3｝，60Coよりのγ見および電子線

を利用して，医療用具の滅菌が広く行なわれているの
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で，我国においても，国産医療用具のγ線および電子

線による照射を行なった際の，物理的および化学的性

質におよぼす影響につき佐藤ら4｝の報告もあるが，さ

らに詳細なる研究を行なう必要があるので，第1報と

してディスポーザブル注射針をとりあげ，その基準の

作製に関する基礎的研究を行なった結果を報告する．

実　験　方法

　1．試　　料

　国産G，T，　W社製ディスポーザブル用プラスチッ

ク製針基および金属製旧基注射針の針管の太さ，G22，

G23，　G24を使用した．

　2．放射線滅菌

　照射線量を，0，0，5，1．0，2．5，4．5および10メガ

ラッド（Mrad）の種類とし，日本原子力研究所高崎

研究所で，60Coによるγ線照射を行なった．

　3．物理的性質の測定

　3．1形状および色調の変化

　照射前後における注射針の三管および針基の形態，

寸法を，基準ゲージ5｝を使用して，色は，JIS標準

色票6・7｝を使って，色の変化を測定した．

　3．2　針の引抜き試験

　照射前および照射後の注射針の針子と三管の接合強

さを，島津オートグラフP－100型を用いて測定した．

荷重速度は，毎分300mh1とした．

　3，3　針の弾性

　Fig．1に示すように，　A点を固定し，他の一点Bに

荷重を加え，12。に曲げて1分間保ったのち放って，

目視により二二が，もとの位置に復するか否かを測定

する．

　3．4　曲げ強さ

　基準に準じて二二を径10mmの円周に沿ってまわし

　　　　2A「35
P

　　　　　　　　　　D

FIg．1　Elastidity　test　for　Needle

て，亀裂ゐ有無を測定した．

　4．　化学的性質の測定

　4。1試料液作成

　注射針7本をとり，ビーカー中で水100m‘を加え，

ガラス漏斗を用いて水中に沈め，70。圭1。，30分間加温

したのち，針を除き浸出液を試料液とした．

　4．2pH，外観，にごり

　試料液の，田，外観にごりを測定した．

　4．3　過マンガン酸カリウム還元物質

　試料液10認を卜せん三角フラスコにとり，0．01N過

マンガン酸カリウム溶液20m‘，希硫酸1m1を加え，3

分間煮沸し，冷後これにヨウ化カリウム0．19および

デソブン試液5滴を加え，0．01Nチオ硫酸ナトリウム

液で滴定する．又，水10mJを同様に操作して空試験を

行ない補正した．

　4．4　重金属および蒸発残留物

　試料液10屈をとり，硫化ナトリウ法により重金属試

験を行なう．比較液には鉛標準液2mJを加える．また

試料液10m1を水浴上で蒸発乾固し，残留物を105。1時

間で乾燥し，重量増加を測定した．

　4．5　シリコン附着量

　注射針7本をとり，ビーカー中に（トリフ山巡トリ

クロロチレソフレオンTF）30mJを加えて10分間冷浸

したのち，重量既知のはかり瓶を水浴上にうつし，フ

レオソ溶液を少量加え蒸発させたのち，105。で1時間

乾燥し重量を測定して，溶出したシリコン樹脂の量を

求める．

Table　1．　Effects　of　irradiation　dose　on　the　physical　properties　of　injection　needle　with

　metalic　hub

Appearance

Dimensioロ

Color　change

Extract　fQrce
between　canula
and　hub（kg）

Elasticity

Bellding　test

Sa皿ple

T
T
T

T

T
T

0 0．5

Dose（M　rad）
　　1，0　　　　2，5 4．5 10

good

　〃

　〃

good

　〃

　〃

good

　〃

　〃

good

　〃

　〃

good

　〃

　〃

good

〃

〃

11．3（3，2）　　　11．2（3．4）　　　10．7（4，1）　　　10。9（3．9）　　　11．0（3．9）　　　1α8（4．1）

good

　〃

good

　〃

good

　〃

good

　〃

good

〃

good

〃

（）：Standard　deviation
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Table　2．　Effects　of　irradiation　dose　on　the　physical　properties　of　injection　needle　with

　plastic　hub

Ap】⇒earance

Dimension

Color　change

Extract　force

between　camlla

aロdhub（kg）

Elasticity

SamPle

G
T
W
G
T
W
G（Yellow）

T（Ye110w）

W（L．Blue）

G
T
W
G
T
lW

1免nding　test

G
T
W

0 0，5

Dose　（M　rad）

　1．0　　　　　2．5 4．5 10

9ρod

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃　．

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

9Qod

　〃

〃

　　　good　　　　　good

　　　　〃　　　　　　　　　　　　〃

very　slight・　　slightly
ly　diSCQlor　　　di＄color

　good

　　　〃

sligktly
discolor

6．6（0．3）

3，5（0．7）

5．0（0．4）

6．6（0．5）

3．3（0．7）

5．1（0．8）

6．6（0．4）

2，9（0．8）

5．1（0．8）

5．9（0．．5）

3．2（0，9）

4．7（1．3）

5．0（0．8）

2．7（0．6）

3．7（1．3）

4．2（1．4）

2．4（1．8）

3．9（1．1）

good

　〃

〃

9Qod

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

9Qod

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

（　）：Standard　deviation

Thele　3．　Effects　of　irradiation　dose　on　the　chemical　properties　of　injection　needle

　with　metalic　hub

Appeara笠ce

　pH
Reducing
Matter（mり
Heavy　meta1

Residue

Si蛙CQn

9「ease

（㎎）

（㎎）

Sample

T

T

T

T

T

T

0 0．5

Dose’ iM　rad）

　1．0　　　　　2．5 4．5 10

good

5．9

く0．1

good

＜1．0

〈1．0

good・

5．8

く0．1

good

く1．0

く1．0

good

’5．9

く0。1

good

〈1．0

＜1．0

good

5．7

く0．1

good

＜1．0

＜1。0

good

5．8

〈0．1

9Qod

く1．0

く1．0

90Qd

5．7

〈0．1

good

く1．0

く1．0

実　験　結　果

　　金属製針基注射針の照射線量と物理的性質の関係は

，Table　1に示す．

　　　プラスチック製針基注射針の照射線量と物理的性質

の関係をTable　2に示す．

　　金属製針基注射針の照射線量と化学的性質の関係を

Table　3に示す．

　　プラスチック製二二注射針の照射線量と化学的二二

の関係をTable　4に示す，

　　フ。ラスチック二二基注射針の照射線量と両，過マン

ガン酸カリウム還元物質との関係をFig，2に示す．

　オース．トラリャ規格12）に準じて包装試験を行なつ．た

結果をTable　5に示す．

考 察
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Table　4，　Effeごts　of　irradiation　dose　on　the　chemical　propert量es　of　injectfbn　needle

　with　plas廿。　1ミub

Appearance

Heavy　metal

Residue　（㎎）

Silicon

Grease（㎎）

Salhple

G
T
W
G
T

W
G
T
W
G
T

W

0 0。5

Dose　（M　rad）

1．0　　　　　2．5 4．5 10

good

　〃　　　’

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

9Qod

　〃

〃

good

　〃

　〃

good

　〃

〃

good．

　〃

〃

good

　〃

〃

good

　〃

〃

〈1．0・

〃

〃

＜1，0

〃

〃

＜1．0

〃

〃

〈1。0

〃

〃

〈1。0

〃

〃

〈1．0

〃

〃

＜1．0

〃

〃

＜1．0

〃

〃

＜1．0

〃

〃

く1．0

〃

〃

＜1．0

〃

〃

＜1，0

〃

〃

pHGO

5β

5．o

4．5

w K臨σ．

0．6

へ

桑》ζ：こ～こ：：：：二就

　＼
　し，一，殉一心、　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　q3

　　　　　　　・てk
　　　　　　　　　　　　　　　　XT層α2

　　　　　　　　　　　　　　　隔、　　G　Oユ
　　　　　　　　　　　　　　　　、℃W

0　　1　　　2．5　　　　　5

　　　　　Doso（Meg邑rad）

ユo

Fig．2．　Effects　of三rradiation　dQse　on　pH，

　reducing　matter　of　needles

Table　5．　The　result　of　packaging　test　for

　．injection　needles　by　use　of　australian

　stand耳rd　speci負cation

Sample

T
T
T
W

Gauge

23G

22G
23G

Hub

Metal

Plastic

　〃

　〃

Dose
（Mr）

2．5

〃

〃

〃

Passed
number

20／100

24／49

20／50．

0／30

Passed
per
cent

20

46

40

0

　注射針は，先端を用途に応じて所定の匁先の角度が

つけてある不銃鋼製針管と注射筒先端と，．かん合する

様な寸法をもつ二二よりなっている．従来は二二の材

質には黄銅にニッケルあるいはクロム鍍金したものが

一般的であったが，接着剤の進歩と価格が安価なため，

最近ではディスポーザブル注射針にはボリプ目ピレソ

やポリホルマール等のプラスチックが好んで用いられ

る傾向がある．従ってγ線照射後のこれらプラスチッ

ク針魚の放射線分解による化学的な溶出および接着剤

の放射線分解による針基との接着強度の劣化が実用上

問題となると考え，本研究においてもこれらを主眼と

して検討した．Table　1に示すごとく一般に使用され．

ると思われる線量の2．5Mradユ・8〕，4．5　Mrad3・9・10｝の照

射では金属製針基の物理的および化学的影響はほとん

ど認められなかった．一方プラスチック製針基注射針

の4．5Mrad以上においては一部門針基の物理的，化

学的変化が認められる．また針基の接合部分引抜き強

度は少数例であるが低下を認められた．これはIRで

確認した処ポリホルマールレジソ（デルリン）のもの

に多く，接着剤との結合力の劣化に問題があると思わ

れる．また化学的性質の影響をあらわす方法として，針

基よりの右機物の溶出による過マンガγ酸カリウムの

消費量が考え．られるが，2・5Mrad以上ではWは増加

し，これはポリホルマールの放射線分解がポリプロピ

レンに比較して多いこと11）より考えて，Wの材質がポ

リホルマールであることに原因があると考えられる．

放射線照射により昏昏の変色自体は衛生的見地より考

える時に問題は少ないが，針管の太さを色で表示して、

いるので，放射線照射により色相炉変らぬ色素を針基

申の着色材として選ぶことが望ましい．

　本研究に使用した注射針の包装が，エチレンオキサ

イドガス滅菌用を使用したため，オーストラリ．やの規

格の包装試験12｝では殆んど不適が多かった・勿論本試
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験法は水中での滲透を短時間で行なうので，一般には

空気中での長期保存とは若干条件が異なると思われる

が，γ線滅菌ではエチレンオキサイドガス滅菌の場合と

異なりあらかじめ，照射前に，ポリエチレン，ポリプロ

ピレン等の高分子フィルム中に密封包装が出来るため，

今後適切なるγ線滅菌用包装材料の使用が望まれる．

　以上の実験結果をもととして，今回主とし．て放射線

滅菌のディスポーザブル注射針の基準の試験法の作成

を行な弓た．

結 論

　ディスポーザブル用注射針に0，0．5，1．0，2．5，

4．5および10Mrad　60Coの7線を照射したのち，各種

物理的並びに化学的性質への影響を研究した．

　1．金属製針基付注射針は，10Mradまでの放射線

照射では，物理的，化学的性質は殆んど影響がなかった．

　2．プラスチヅク製針基付注射針は，0．5，1．O　Mrad

の放射線照射では物理的，化学的性質は殆んど影響が

なかった．一部には，2．5Mrad以上で針の接合強度が

劣化するものが認められ，また化学的に溶出量の増加

が認められた．

　3．一部2．5Mrad以上でプラスチック針基の変色

が認められた．

　4．包装方法は，現状ではエチレンオキサイドガス

滅菌用のものが大部分なため不適当であり，今後放射

線照射用の適切なる包装の研究が望ましい．

　本研究は昭和44年度原子力研究費で行なった．
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医療用具の放射線滅菌に関する研究（第2報）．

γ線滅菌におけるディスポーザブル注射筒の物理的
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ら
　　　　および化学的性質の影響について

　　　　　　　　　　　　　　　　大場琢磨・堀部　隆・菊池　寛

　　　　　　　　　　　　1～磁ゴ03’爾伽σ加πげ1吻砒σ1」Rro伽0彦5，∬

肋0’Sげ1～α4’観0％0π恥Sゴ0α1σπ4C乃θ〃Z加1　jRr砂θ7’渉θSげD砂OSσ61θ月αS売σS亀吻8召S．

Takuma　OBA，　Takashi　HoRIBE　and　Hiroshi　K正KucHI

　　Disposable　plastics　syringes　were　irradiated　with　60Coγ一ray　at　g　levels（0，05，1．0，2．5，45　and　10

Mega　rad）．　At　l　year　after　irradiation，　effects『of　radiation　on．physical　and　chemical． 垂窒盾垂?窒狽奄?刀@of

Plastics　syringes　were　investigated・

　　There．were　no　in且uence　on　some　physical　properties　namely　pressure　test，　mi口imum皿ovipg

pressure　of　plunger　in　barrel　and　hardness　of　gum　cork　of　irradiated　syringes，　HoWever，　at　4．5　and

lq　Mega　rad，　all　of　the　samples　showed　brittleness．　Furthermore，　at　more　than　2．5　Mega　rad，　a　few

syringe　showed　slightly　yellow　color　change，　and　a　slight　decrease　oll　pH　and　a　slight三ncrease　on

reducing　substance　in　its　extracted　solution．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

ま　え　が．き

　近年プラスチック製注射筒が作られ，これを用いて

ディスポーザブルとし，すでに我が国において月産約

50万本が製品化され，半分が輸出されている現状である．

　すでに第1報1）において，ディスポーザブル注射針

について報告を行なったが，引続いて一報で市販のプ

ラスチック製注射筒に0～10Mradの放射線照射を行

なった際の物理的及び化学的性質への影響について研

究し，またこれらのデータにもとづき，主として放射

線滅菌のディスポーザブル注射筒の基準作成の基礎的

研究を行なったので報告する．

実　験　方　法

　1，試　　料

　国産G・M・T・W社製ディスポーザブル用プラスチ

ック注射筒のポリプロピレン製，容量2～6m1および

G社ポリスチレン製，容量2配のものを使用，また経

年変化の参考として，5年間保存したポリスチレン注

射筒を使用した．

　2．照射線量

　日本原子力研究所（高崎研究所）に依頼して，0．5，

1，2．5，3，4。5，および10Mradの線量を照射した．

　3．保存期間

　照射後，10～12ヵ月室温に保存したのち物理的及び

化学的性質を測定した．

　4．．物理的性質

　4．1外観及び色の変化

　照射前後における注射筒の筒先の寸法をゲージを使

用し，目盛および外筒の色の変化を肉眼により観察し

た．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1

　4．2　気密度

　気密度試験器を使用し．筒先より水を注入し水圧を，

漸次上昇した際に外筒とゴム栓との間にモレを生じた

ときの最大水圧を圧力ゲージで測定した．なお，測定

水圧は0～4kg／cm2とした。

　5．3　丁子の移動

　気密度試験器を使用し，水圧を極めて徐々に増加し

たとき，庶子のゴム栓が移動を開始する最小圧力を圧

力ゲージで測定した．又，吸子のゴム栓の移動後の外

筒の内面の着色も，目視により観察した．

　4．4　ゴム栓の硬度

　U．S．　ShoreのDurometerを用いて吸子の先端の

ゴム栓の硬度を5ヵ所測定し，平均値を硬度数とした．

　4．5．外筒の圧縮強度

　外筒の外径，および内径をそれぞれ40cm，41　cmと

　　　　　　　　　W

『＝一「

dldb

Fig‘1．　Co狙pressive　test　for　barre1
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Table　1．　Effects　of　irradiatiorl　dQse　Qn　the　physical　properties　of　plastic　syringe

8

Appearance

Dimension

Muddy

Color

Change

Pressure

Test

Min．　Moving

pressure　of

Plunger　i龍

burrel（kg／（皿2）

Shores’

hardness

of　rubber

COIロpress三ve

strength　Qf

barrel　（kg）

Dropped

t6st

Sample．

G
M
T
W
G
M
T
W
G（PS）

G（PP）
M　　〃

T　　〃

W　　〃

G（PS2m‘）

G（PP）

M　　〃

T　　〃

W　　〃

G（PS2mJ）

G（PP5並）

M（　〃　）

W（〃6m1）
T（〃5m1）

G（PS2mの＊
W（　〃　）＊

G
M
T
W
G（PS2mイ）

G（PP5mの
M（　〃　）

T（　〃　）

W（　．〃　）

G（PS2mJ）

G（PP5mJ）

M（　〃　）

T（　〃　）

W（　〃．　）

0 0．5
Dose（M　rad）
1．0　　　　　2．5 4．5 10

good

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

9QQd

　〃

　〃

　〃

9QQd

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

good

　〃．

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

90Qd

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

．good

　　〃

　　〃

　　〃

good

　　〃

　　〃

　　〃

good．

　〃

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

　〃

　　　good

　　　　　〃

　　　　　〃

　　　　　〃

light　yel16w

good

　　〃

　　〃

　　〃

yellow

9Qod

　　〃

　　〃

　　〃

yellow

good

　〃

　〃

　〃

　〃

slightly
leakage
　　good

　　　〃

　　　〃

　　　〃

slightly
leakage
　　霧ood

　　　〃

　　　〃

　　　〃

slightly
leakage

　good

　　　〃

　　　〃

　　　〃

slightly
leakage
　good

　　〃

　　4

　　〃

slighUy
leakage
gOQd

　　〃

　　〃

　　〃

0．45

1．04

0．71

0．87

1．19

く3

く3

0．53

1，07

0，73

0．73

1．20

0．55

1．1与

0．68

0，72

1．25

0。48

1．．04

0．71

0’71

1．25

〈3

＜3

0．63

0．98

0．75

0．86

1．13

0．51

1．24

0．84

0．97

1．34

60．0

56，6．

61．3

62．8

62．3

61．4

63．1

59．6

63．01

62，9

64．7

63．1

25p5

34，0

32．8

34，7

．40．6

23．0

21．3

29，8

36．2

22，0

27．7

28．3

19．3

29．3

24．3

24．8．

9．3

15．3

31．5

22．2

6．8

6．6

15910．

1L3

25．5

7．5

6．5

6．8

7．8

9Qod

　〃

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

　〃

good

　　〃

　　〃

　　〃

brittle

good

　　〃

　　〃

　　”　　　．

bfittle

9Qod

brittle

　　〃

　　〃

brittle

＊：．
rpecimen　after　irradiation　about　3　years
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するとき，次式」＝10V莉から1を求めて2㌧外

回を1の長さに切断する．次に島津オート・グラフ．P100

型を使用して，Fig．1の如く軸方向に垂直方向に荷

重を20mm／minの速度で破断に至るまでかけ、最大

荷重を測定する．ただし，材料に可塑性が10分でキレ

ツを生じないときは，肉厚の約4倍まで圧縮を行ない

最大荷重を求めた．

4．6落下試験

　注射筒の筒先を下にして50cmの高さより，ガラス板

上に自然落下させたのち，筒先，その他のキレッの有

無を観察した．

　5．化学的性質

、5。1試料液の作成

　注射筒を適当本数とり，その内容量の総計が50副と

なるようにし，各注射筒に水を最大目盛まで吸込み，

筒先に金属製針基注射針を装着し垂直に保持したまま

70。±1。の恒温槽中で30分間加温したのち，各注射筒

の内容液を集めて試料液とする．

　5．．2　外観およびpH

　試料液のにごり，異物の有無，餌，を測定した．

　5．3過マンガン酸カリウム還元性物質

　試料液10m♂を共せん三角フラスコにとり，0，01N過

マンガン酸カリウム溶液20m♂，希硫酸1m1を加え3分

間煮沸し，冷後これにヨウ化カリウム0．19．およびデソ

プン試液5滴を加え，0．01Nチオ硫酸ナトリウム液で

滴定する．又，10mJを同様に操作して空試験を行ない，
　　’

Table　2． E廷ects　of　irradiation　dose　on　the　chemical　properties　pf　plastics　syringe

Appearance

Muddy

Reducing

Substance

　　　（mり

Heavy
Metal

Residue　（㎎）

Silicon

Grease（mg）

Sample

G
M
T
W
G
M
T
W
G
M
T

W
G
W
T
W
G
M
T
W
G
M
T
W
G（5mJ）

M（〃）

T（〃）
W（6m♂）

0 0．5

Dose（M　rad）
1．0　　　　　2，5

』4．5 10

good

〃

〃

〃

good

　〃

　〃

　〃

9Qod　　　　　．good

　〃　　　　　　　　　　　　〃

　〃　　　　　　　　　　　　〃

　〃　　　　　　　　　　　　〃

9Qod

　〃

　〃

　〃

9Qod

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

5．8

5．8

6。4

5．9

5．8

5．8

6．4

6．0

5．8

5，8

6．4

5．9

5．8

5，8

6．3

6．2

5．8

5．9

6．3

5．9

5．4

5．6

6，2

6．0

0．16

0，16

0．20

0、18

0．20

0．10．

0．43

0，18

0．30

0．13

0．43

0．23

0．48

0．15

0．45

0．28

0．55

0．28

0．50

0。30

0．68

0．40

0．68

0．30

good

　〃

　〃

　〃

good．

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

good

　〃

　〃

　〃

900（1

　〃

　〃

　〃

〈1．0

〃

〃

〃

〈1．0

〃

〃

〈1、0

〃

〃

〃

く1．0

〃

〃

〃

〈1．0

〃

〃

〃

，＜1、0

　〃

　〃

　〃

1．9

1．8

4．8

5．0

1．6

1．8

5．9

1．5

1．1

5．2

1．1

1．2

4．7

1．4

0．6

3．4

1．9

0，5

2．4
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補正した．

　与4　重金属および蒸発残留物

　試料液10m1をとり，基準に準じて重金属試験を行な

う．比較液には鉛標準液2mJを加える．又，試料液10

mJをとり，水浴上で蒸発乾固し残留物を105。，1時間

乾燥し，重量増加を測定した．

　5．5　シリコン附着量

　ビーカー中にフレオンTF10mJをとり，注射筒の筒

先より目盛の限度内までフレオソを吸込み，3分放置

したのち排出する．この操作を3趣くり返したのち，

重量既知のはかり瓶を水浴上にうつしフレオン溶液を

少量宛加えて蒸発させたのち，105。で1時間乾燥し重

量を測定して溶出したシリコン附着量を測定した，

　　　　　　　　実　験　結　果

　注射筒の放射線照射量と物理的性質の関係を測定し

た結果をTable　1に示す．

　注射’筒の放射線照射量と化学的性質の関係を測定し

た結果をTable　2に示す．

考 察

　ディスポーザブル用注射筒の外筒の材質は，諸外国

では主にポリスチレンを使用しているに反して，我が

国においては，ポリスチレンは極めて少く，多くはポリ

プロピレンが使用されている．ポリプロピレンはポリ

スチレンに比較して化学的に安定で，溶解量も少なく，

軟化点が高い利点があるが，反面透明度が低い欠点が

ある3～5】．更に放射線照射に対する影響は一般に英国

原研61等の報告がある如く，ポリスチレンは500Mrad

以上に耐えるに反し，ポリプロピレンは2．5Mradで

崩壊がおこり強度等物理的性質が低下すると言われて

いる．本報でもTable　1および2に示す如く，　W

社のポリプロピレンは2．5Mrad以上では淡黄色に変

化し，又，すべて4．5Mrad以上では圧縮強さが減じ，

脆化が認められた．

　又，落下試験による筒先の破損も4．5Mrad以上で

は明らかに増加し，一部試料では2．5Mradで破損が

認められた．

　一方，’化学的性質においても2。5Mrad以上の照射

では若干の過マンガン酸カリウム消費量が増加し，有

機物質の溶出が多くなることが認められた．しかし吸

子の先端に使用されるゴム栓は，ほとんど弾性，硬度：

老化現象等の変化が認められず，老化に起因すると思

われる吸子の移動に要する圧力も，照射線量の増加に

は関係が認められなかったが，一部試料については

2・5Mrad以上で外筒の内壁に着色現象が認められた．

したがって前馬1｝の注射針では，放射線滅菌を目的と

するに十分な照射線量による物理的並びに化学的影響

は著明にあらわれなかったのに反して，外筒にポリプ

ロピレンを使用した注射筒ではで4石Mrad，一部のも

のは2．5Mradで物理的及び化学的性質の劣化が明ら

かで，プラスチック及びゴムの構成する材料の選択は

十分に行なう必要があると思われる．

　プラスチック注射筒の使用中の水モレは殆んどなか

った．しかしながら，吸子先端にあるゴム栓のスムー

スな移動をする目的に主としてシリコン油が使用され，

英国規格7｝では1cm2当り1㎎以下と規定さ・れてい

るが，シリコン油8～9〕が過剰に附着する場合には，静

脈内に注射液を注射する際流入し，シリコン油は生体

内で分解は極めて困難なため，未明血管に滞留して血

栓を起こすことも考えられる故，必要量以上の使用は

注意すべきであると思われる．

　以上の実験結果を考慮した上で，放射線滅菌済みデ

ィスポーザブル注射筒の基準を作成した．

結 論

　ディスポーザブル用プラスチヅク注射筒の放射線滅

菌を行なった際の，物理的並びに化学的性質に及ぼす

影響を研究するため，60Coを線源とするγ線により0

～10Mradの線量で照射して10～12ヵ月保存後の影響

を研究した．

　その結果は次のようであつであった．

　（1）0．5～10Mradの線量を照射した際，気密度，馬

子の最：小移動圧力，ゴム栓の弾力等は影響が認められ

なかったが，一部試料は2．5Mrad以上で，すべての

試料は4．5Mrad以上の照射で，明らかに脆化が起こ

り落下試験による筒先の破損が認められた．

　（2）一部試料に2．5Mrad以上の照射で外割が淡黄

色又は黄色に変化が認められた．

　（3）2．5Mrad以上の照射で，わずかであるが溶出液

の餌の低下および過マンガン酸カリウム還元性物質の

増加が認められたが，他の化学的性質はほとんど影響

がなかった．

　本研究は昭和44年度原子力研究費によった．
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有機水銀化合物のガスクロマトグララィーにおける保持時間の動向
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K：enzoh　K：ANOHTA

　　Retention　data　acquisition　of　orgallic　mercurials　was　perfor皿ed　on　several　kinds　of　gas　chroma－

tographic　columns．

　．It　was　found　that　non・polar　colu皿ns　were　unadequate，　a亘d　in　case　of　use　of　semi－polar　stationary

phase　Polyphenylether（5　rings）was　the　only・1iquid　which　cQuld　be　available　to　the　data　ac唖uisition．

Many　polar　colu皿ns　such　as　DEGS，　PEGS　ahd　Carbowax　were　found　available　to　the　gas　chrom魂to．

graphic　separation　of　organic皿ercuria1，　but｝the　trends　of　separation　were　nearly　quite　the　same．

　　．lt　was　collcluded　that　the　use　of　DEGSとnd　PPE　was　desirable　to　the　qualitative　test　of　organic
血ercu。i。1，　by　g。，　ch。。m。t。g，aphy．　i

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

ま　え　が　き

　ガスクロマトグラフィーによる有機水銀化合物の分

析に関しては，従来，アルキル水銀については主とし

てメチルおよびエチル塩化水銀など，アリル水銀につ

いてはフェニル酢酸水銀を分析対象とし，またカラム

充墳剤もジエチレングリコール・サクシネート（DE

GS）に限られていた1・2）．

　これは，水俣病に起因する社会的要請によって，研

究者の関心が主としてそれらの水銀化合物にのみ指向

されたことに起因し，またカラム充填剤に関してもD

ESGがその分析に最も適していると認められた結果

に外ならないが，ガスクロマトのみによる定性分析に

は，極性の異なる2種以上の液相を用いて，各々独立

した実験を行ない，そのいずれもが，問題とする化合

物と物性定数を等しくすると認める時のみその存在を

肯定する手続きをふまねばならない．

　同種類のカラムを，液相の比率，ガスクロマトの操

作条件の差といった分析条件を変えるだけでは，ガス

クロマトのみによる定性法の十分な条件とはいい難

い3）．

　著者は，有機水銀化合物のガスクロマトによる系統

的な保持時間の動向と，種々のカラみに関して有機水

銀化合物の分析に応用し得るか否かを検索していくつ

かの知見を得たので報告すろ．

実　験方　法

　1．有機水銀化合物の標品

　CH3HgC1，　CH3HgBr，　CH8HgI，（CH3Hg）2SO4，　CH3

HgOH，（CH3Hg）2HPO4，　C2H5HgCI，　C2H5HgBr，　n－

C3H：7HgCI，　n－C4HgHgC1（以上北興化学製），　C6H5Hg

OCOCH3（和光純薬製）をアセトン溶液として使用し

た．

　2．　ガスクロマトグラフィー

　Micro　Tek社製GC2000Rおよび島津製作所製

GC－ICを用い，検出器は水素炎イオン化形　（FI

D），電子捕獲形（ECD，　DC形で印加電圧20Vが

至適であった）およびDohrm舶n社製マイクロ・ク

ーロメトリック形（MCD，ハロゲン化合物の検出の

一ためにT－300S形titratorを使用，燃焼炉温度830

～9000，バイアス電圧250V，02流量50mJ／min）’を

必要に応じて使いわけた．
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Table　1．　Columns　a鳳d　their　operational　conditions　for　analysis　of　organic　mercurials

Non　polar

Semi　polar

Polar

Column　and　oven　temperature

｝・・％・・W一・・（・）・1／理・飢・8増

20％

10％

10％

QF－1（a），　1／8”×6’，　103。

PPE（5　ring）（a），3φ×1m，150。

　　　　〃　　　　　　　　　　　180。

20％

5％
15％

20％

DEGS（a），　1／8”x6’，　184。

　　“　　　3φxO．4m，184。

PEGS（b），4φ×1．5m，184。

Carbowax　6000（b），4φ×1．5m，184。

Carrier
（m1／min）

200

75

200

260

200

75費
60

20

Column
　ND．

1

2

3

4

5

6

7

8

Remarks

alkyl

aryl

alkyI

aryl

alkyl

alky1

（a）：on　Chromosorb　G（AW－HMDS），60／80　mesh．

（b）：on　CkromQsorb　W（AW），60／80　mesh．

使用したカラムはガラス製で，試料の注入には主と

してオソ・カラム方式をとったが，オフ・カラム方式

をとる時には注入口内部にガラス挿入管を入れて溶質

が注入口内面の金属部になるべくふれさせぬようにし

た．

　実験に供した充填剤液相はTable　1のごとくであ

る、

実験結果および考察

　1．　アルキル水銀化合物の保持時間

　非極性液相DOW－11および半極性液相QF－1では

出現する溶質ピークの形状はいちじるしいテーリング

を示し，また保持時間は注入試料量を変えてもかなり

の変動を示すのでアルキル水銀の分析には不適当であ

る．

　PPEの場合ではいくらかテーリングを示し，注入

量による保持時間の変化はFig．1に示す通りである

が，DOW－11，　QF－1に比較すればよく安定してい

るといえよう．．

　有機水銀化合物の定性用カラムとして使えるといっ

てよい．

　ただ，各種アルキル水銀の保持時間の動向は，既に

他の研究者によって分析に適していると認められてい

るDEGSと変らないのは不満のあるところである．

　極性カラムCarbowax，　P　E　G　S，　D　E　G　Sに関し

てはいつれもピーク形状は良く，かつ注入量による保

持時間のふれはわずかで，十分使用に耐えるのである

が，これらのカラムで化合物の定性を行なうには，一

種類の液相の分析条件を変えるガスクロマトグラフに

比較すれば，優れた定性法といえるかも知れない．し

かしながらいずれも同系の極性のいちじるしく大きい

カラムで相互の差はないと考えられるから，このうち

の一種の極性カラムとPPEカラムを併用して定性お

　3．01000

曽

§

・譲

誉

お

100

3，5 4．0 4，5 5．O　min

ユ。

ゼRof　CH3HgC旦

a5　　　　　　　　　　7。0　　　　　　　　　　7．5　　　　　　　　　　8，0　　　　　　　　　　a5　m加

　　　　　　　　　　　触。‘（ら｝ちHgCl

Fig．1．’ qelationship　between”k　and　sa皿ple
　size　of　methyl　ahd　ethyl　mercuτic　chloride

Table　2．　Relative　retention　times　to

　CH3HgCl

CH3HgCl

C且3HgBr
CH3HgI

（CH3Hg）2SO4

CH3HgOH
（CH3Hg）2HPO4

C2H5HgCl

C2H：5HgBr

n－C3H7HgCl

n－C4HgHgCI

CH3Hg　dithizohate
Dithizone

1．00

1．02

0。97

1．03

1．04

1．00

1．73

1．73

．1．74

2．40

1．00

0．81

Column　co鳳dition：No．5

〆80f　CH3HgCl　is　5．1　minutes

よび定量操作を行なうのがよいと考える．

　Table　2にPEGSカラムにおけるアルキル水銀化

合物の相対保持時間を示す．
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　2．　アルキル塩北水銀のガスクロマトグラフィー中

　　の分解に関する検討

　Table　2でもわかるようにメチル水銀化合物はいず

れの塩もほぼ等しい保持時間を持つと観測されるが，

分子形，沸点などの異なる溶質で，熱分解などの生成

物に由来するのではなしにこめような現象が見られる

のは，ガスクロマトにおける通則から大きくはずれて

いるといわねばならない．

　そのためそれら化合物が試料注入口もしくは分離管

において分解され，その生成物が検出器に入っている

．．のか否かを塩化物についてしらべた．

　カラム内での，メチル，エチル，n」プロピル，且一ブ

チル体の等モルのFIDにおける感度はTable　3の

ごとくで，溶質の炭素数と検出器感度の間には比例関

係があり，これは溶質ピークがいずれも分解されない

アルキル基を含んでいると考えてよい．

霧

ぎ

房

竃

HCI

Ditllizone

MCD

DitL五zOnate

ECD

Table　3　Relative　Inolar　sensitivity　of　alkyl

　mercurials　to　FID

　　0　．　　　　　　　　5　　　　　　　　　　10

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　皿in，
Fig．2．　Response　of　dithizoエ1ate　derivative　of

　CH3HgCI　to　MCD　and　ECD

CH3HgCl
C2H5HgCl

n－C3H7HgCl

n－C4HgHgC1

1，00．

1．70

1．90．

2．25

Peak　area　relative　to　that　of　CH3HgC1

　また溶出ピークでの塩素の有無をしらべるために，

T300S形MCDを用いたガスクロマ｝グラムは明ら

かにハ直ゲソ原子の存在を示している．

　一：方．CH3HgCiアセトン溶液にジチゾンを加えて，

メ．チル水銀ジチゾネートとした時のクロマトグラムは

Fig．2の如くで，　C1は存在せず，明らかにジチゾネ

ートが生成したことを示している。

　しかし，そのCH3HgClに対する相対保持時間もま

た1．00で，塩化物にくらべ，分子量その他物性のいち

じるしく異なるジチゾネートですらカラムでの分配係

数に差異がないのは非常に奇異な現象といわねばなら

ない．アルキル水銀化合物のこの特異な動向について

はなお検討を加える必要がある．

　これらの実験によってCE3HgC1溶液の注入によっ

て得られる単一ピークはアルキル基と塩素を含む物質

に由来すること．が確かめられたが，119の存在に関し

ては質：量分析法あ．るいは原子吸光法などによって確証

を得る必要があるにしろ，カラムにおける多少の溶質

分子の吸着はあるにしても，恐らく検出器に流入する

ピークは分解されないアルキル水銀によるものと推定

される，

　試料注入口温度と保持時間の関係は，特にオンカラ

ム方式による通常の操作においてはカラムと注入口温

度が等しいか，あるいはかえって後者の方が低い時も

あり得るので，リボン・ヒーターをオソカラム試料注

入口部に巻いて加温し，注入口温度と溶質の保持時間

の関係をしらべたところ，加熱によって若干の保持時

間の短縮がみられただけで，ここでも分解反応は行な

われていないと考えられる．

　3．　アルキル水銀化合物の炭素数と三時時間の関係

　アルキル塩化水銀の炭素数と保持時間の関係はFig．

3に示すように炭素数2の場合直線関係からはずれ殆

んどn一プロピルと等しい値を示しているが，その理

由は明らかでない．

ぜ

ぎ

日

　　　1　　　2　　　3　　　・4
　Carbon　number　of　alkyl　mercuric　C』loride

Fig．3．　Relationship　between　log渉’E　and

　Carbon　nu皿ber　of　alkyl　mercuric

　chloride．　Column　condition：No．5

　4，　アリル水銀化合物の保持時間

　アリル水銀化合物でもDEGSおよびPPEλによる

分析が適当であることが示されたが，アルキル水銀の

分析条件にくらべカラム温度などはかなり高くあげな

いと分析に要する時間が長くなる．

　10％PPEを用いた時，　C6H5HgOCOCH3の至適分

析条件は，カラム3φxlm，カラム温度184。，注入口

温度250。キャリヤーの流量260mJ／mihとして7，1分

であった，
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　C6H5HgClあるいはそのジチゾネー．トも分析可能で，

この場合にもアルキル水銀と同様に，それぞれの保持

時間は一致した．

要 約

　1．アルキルおよびアリル水銀化合物の分析に適し

たカラム液相を検索した．結果，ジエチレングリコール

・・ Tクシネートおよびpolyphenylether（5リング）

が最もよいことがわかった．

　2，有機水銀塩類のDEGS，　polyphenyletherなど

のカラムによる保持時間は塩の種類にかかわらず向様

な値をとり，．またカラム内での溶質の分解はほとんど

ないとみられる．
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赤外吸収スペクトルの医薬品試験における応用（第19報）

　　　　ディスポーザブル注射筒中のシリコン油の定量

小嶋茂雄・大場琢磨
4ρ頭0観0％（ガ砺勧α一7θ4A．δSOゆ面0η助θC’γOS6吻≠o　Eκα痂鰯競げDγ％8S

　　　　　　　　　　　　　ごz％4漉θ〃1『r砂ση漉。％．XZX膠

　　　　Dθ’θγ痂π4渉ゴ。πげS躍60πθα1勿1万ερ03αわ伊野s’ゴ。鉤γ’卿s，

Shigeo　KoJIMA　and　Takuma　OBA

　　Disposable　syringes　are　now　used　widespreadly　in　clinics　alld　laboratorie忌

　　However，　the　silicone　oil　used　for　lubricant　between　the　plunger　rubber　a血d　the　plastic　syrinder，

may　be　dispersed　into　the　sucked　solution　by　the　mechanic鼠1　action　in　the　process　of　injection，　and

these　dispersed　oil　particles　mayρause　e皿bolism．

　　This　led　the　authors　to　establish　the　method　of　quantitative　analysis　of　this　lubricant　by　hlfra・

fed　absorption　spectroscopy，　and　research　the　amount　of　that　used　practically　i昇the　com卑ercial

disposable　syringes　and　that　dispersed　into　the　water　in　injection　hrocess．

　　Akey　band　of　silicone　oil　in　carbon　disu1且de　was　chosen　at　1，256　cm『1，　and　it　was　found　that

Beer’s　law　held　goqd　1エp　to　the　coロcentration　of　10　mg／m乙And：silicQne　oil　was・found　detectable　as

small　as　about　O．02　mg／ml　with　this　band，

　・As　the　result，　the　commercial　syringes　of　2　ml　now　examined　contained．fro皿o．8．to　4．2　mg　of

silicone　oiI，　and　the　oll　dispersed　into　the　water　in　inlection　process　was　tQo　s皿all　to　determi撃e　ac－

curately，　but　probably　nQt　more　than　O．01　mg　per　a　procegs　of　injection．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

ま　え　が　き

　　現在，プラスチック製のディスポーザブル注射筒は

医療用に病院や診療所で広く用いられているだけでな

．く，研究室等においてもいろいろな用途に用いられて

　いる．　　　　　　　．　　　　　．．

　　この注射筒を医療用に用いる場合，殺菌が完全であ

’るのはもちろん不可欠であるが，注射筒の材質自身か

　ら注射．液中に有害な物質が溶出し，人体に害を及ぼす

　ようであってはならない．Inchiosa1）は注射筒中より

水で溶出される物質について，生理活性を調べ，更に

紫外吸収スペクトルによる検討を行なっている．

　又，この注射筒では，プランジャーのゴムとプラス

チヅクのシリンダーとの間の摩擦が大きいので，プラ

ンジャーの動きを滑らかにするため，シリンダーの内

壁にはシリコン油が塗布されている．このシリコン油

は水には不溶であるが，注射の際の機械的な作用によ

り，注射液中に細かく分散して液とともに血液中に押

．し出される恐れがある，シリコン油の毒性は非常に低

いが，細かく分散した油滴が多量に血液中に入り込ん

o
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だ場合は，これが末梢の毛細血管につまって血栓症を

惹き起こす恐れがある．そこで，どのくらいの量のシ

リコン油が市販の注射筒に用いられており，そのうち，

どれだけが海射の操作により，水とともに放出される

ものかを検討しておく必要がある．

　先にMnlerらは，ディスポーザブル海射筒中のシ

リコン油の定量について，原子吸光法を用いている

が2｝，野老らは赤外分光光度計を用いた定量法を作成

し，実際に市販されている注射筒中のシリコン油につ

いても検討を試みたのでここに報告する．

実　験　方　法

　1．実験装置

　測定装置としては，日本分光製DS301型赤外分光

光度計（岩塩プリズム）を使用し，試料セルには岩塩

の窓をもつ約0．1mmの厚みのものを用いた。

　2，標準物質

　下記の二種のシリコン油を用いた．．

　①　東芝シリコン（東芝製，低粘度）．

　②Dow　Corning社二四粘度シ’リコソ油

　これらを二硫化炭素に溶かして測定した赤外吸収ス

ペクトルはFig．1のとおりである．上記の二種のシ

リ．コン油の間に差異は認められなかったので，主とし

て低粘度の東芝シリコンを用いた．、

§

署

　暑

罷
§

，4000　3400　30DO　2600　2200　1900　170a　150㊦　1300　1150　1050　950　　850　　750　　6馳　cmニニ

1

1，256
1，095 1，017

802

帯のうち，1，256㎝一1の鋭い吸収帯を選んだ．Fig・2の

如く，1，350及び950cr1付近での共通外接線をbase

Iineとして，　base　line法により吸光度（109享o／1）

を計算した．

　吸光度を縦軸に，濃度（㎎／mりを横軸にとって，検

量線を作成すれば，Fig．3のよう｝こなり10㎎／m♂以

下の濃度範囲ではBeerの法則が成り立つことがわか

る．

　§

塁

．選

翻
§

幽

　170015001300　115ひ1050　950　　850　　750　　gm－重

Io

1

Fig．1．　Infra－red　spectrum　of　silicone　oil　i亘CS2

　3．定量法

　3．1測定条件の検討

　測定溶媒としては，二硫化炭素が定量のkey　band

として用いた1，256cm－1の吸収帯の付近に全く吸収を

もたず，最：も適当であった．

　分光光度計の設定条件については，検討した結果，

下記の条件を選んだ．

　　ゲイソ：4

　　サプレッション13

　　掃引速度：6（4，000～650cllr1の掃引に約12。5分

　　　かかる）

　　レスポンス：2

　3．2　検量線の作成

　K：ey　band．と．しては；Fig．1・のシリコン油の吸収

Fig，2．　Base　line　of　quantitative

　analysis　of　silicone　oil　in　CS2

109（lo　II）

0．5

．0 　　　　　　　　5　　　｝†「繭・・

Fig．3．　Cal量bration　curve　for　quantitative

　analysis　of　silicone　oil

　更に，この方法で検知しうる最小の濃度について検

討したところ，大凡0．02㎎／m’以下の濃度では，シグ

ナルが電気的なノイズにかくされてしまうことがわか

った；

　尚，検量線の相対誤差は±0，11㎎／部であった．

　3，3注射筒中よりの全シリコン油の抽出

　注射筒中からのシリコソ油の抽出溶媒について検討

したが，ゴムを全く溶かさずにシリヲソ油だけを溶か

すような溶媒はなく，それに近いものと．して．Methyl。

Ethy1　KetQne（以下MEK）が適当であろう．と考え

る．　　　　　　　　　　　　　　　・

　予め，市販の2m1のディスポーザブル注射筒をME

Kでよく洗溝し，注射筒中にシリコ．ン油が残っていな．

い．（下記のようにMEKで抽出しても，シリコソ油が

検知されない）状態にしておく．この状態では，プラ

ンジャーはなめらかに動かず，押し引きにかなり大き

な抵抗．がある．．
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Table　1．　Recovery　tests　of　silicone．　oil　from　disposable　syringes　with　MEK（mg）

Weighed 1 ∬ 皿 V Sum Recovery
　（％）

1 6．7 6．72 0．28 0．04 0．03 0．03． 7．10 106

2 32 ’3。01 0．13 0．G1 0．01 0．Oo 3．16 99

3層 1．3 1．21 0．05 0．01 0．0エ 10．Oo 1．28 98・

4 6．5 6i25 0．19・： 0．03 0．02 0．01 6．50 100

Table　2．　Recovery　tests　of　silicone　oil　ffom　water　with．CS2（mg）

1

2

3

Weighed

3．2

6．．9』

6．3

工

一
一
5，80

3．4r

　　6．70

　　0．42

皿

一
0．Oo

一

V

none
detectable

　　〃 一

Sum

3．4i

6．70

6．23

Recovery

　％

107

97

98

　次に，残っているME底をとばしたあと，．この注射

筒中に既知量のシリコン油を入れ，プランジャーを何

度も押．し引きして，プランジャーがなめらかに動くよ

うに（市販．の注射筒の状態に近く）しておく．
　　　　　　　＼　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1
　これに約1m1のM耳茸を吸入し，注射筒を逆さ亡し
　　　　　　　　　　　へて，プランジャーを最大目盛誕2mののところまで引

く．注射筒を軽く2，3回振盈じたあ、と，プランジャ

ーを押してMEKを秤量瓶内に押し出ずンこρ操作を

三無5二；回ぐり返すr．．』．．．

　秤量瓶中のMEKを乾固した後，1回目の抽出につ

いては2m1，2回目以後については0．2m1（0．1mmの

厚みのセルで最小必要な液量）の二硫化炭素に溶かし

て、1，400～950㎝一1の赤外吸収スペク．トルを測定する，

　実験の結果はTable　1のとおりであり，2回．目ま

でで殆んど回収できることがわかる．

　3．4　注射筒中より水中に分散されるシリコン油

　まず，水からの回収実験として，幽既知量のシリヌン

油を約10mJの水によく分散させ約2mJの二硫化炭素で

連続的に抽出を行なう，抽出液を乾固したのち，．1，

．2回目は2m‘，3回目以後は0．2mZの二硫化炭素に溶

かして測定を行なう，その結果はTable　2．のとおり
邑

であしって，3回の抽出操作でほぼ100％回収できるこ

とがわかる．　’　．

　既知量のシリコン油を入れた注射筒に約1m妨蒸留

水を吸入し．，注射筒を逆さに’してg最大目盛（2mり．

のところまでプラソジャ．一を引きもどす．注射筒を軽

く数回振湯したのち，プランジャーを押して水をマイ．

ヤー中に押し出す．この操作を連続してくり返す．

　10回分の水を合し，約2mJの二硫化炭素で連続して

3回抽出する．抽出液を合し乾固後（L2mZの二硫化炭

素に溶かして測定を行なう．

　水による操作を3Q回ぐり返したのち，よく水を切っ

てから，MEKによる抽出（3．3）を連続3回行ない，

残余のシリコン油の量を求める．

　以上の結果はTable　3のとおりである。注射の操

作によって水中に分散されるシリコン油の量が徴量で

あるため，測定液は0，1㎎／配以下の濃度となり，定

量値は正確さを欠いていることになる．しかしこの

結果からみて，1回の注射の操作当りでは，大凡0．01

㎎以下と考えてよいと思われる．

…丁瓢，熱冷豚汁、諮盤宅、膿。器

　　（1ng）

1・

2

3

Weighed

2．5．

6．5

工＊

010含

0．10

1．2　　0，04

∬＊

0．06

0．05

0．05

皿＊

0．03

0，0？

Q，04

Eヌ：tracted

輌th
　　MEK

2．30

6，41

1．03

＊　Values　for　10　continuous　injectibn　processes

4：試料の測定

4．1．試料∵

T社のポリプロピレン製ディスポーザブル注射筒

（最大目盛2mり

4．2　全シリコン油量の測定

MEKによる抽出操作（3，3）により，市販の2m‘注
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Table　4．　Silicone　oi1・in　Commerci昂12ml

　disposable　syringes（mg）

1

2

3

4

5

6

1

2．76

0．68

1．25

2，21

3．3ユ

2．38

0，43

0．08

0．23

0．38

0．52

0．40

皿

0，17

0．03

0．07

0．10

0．18

0．20

0．06

0．02

0．05

0．05

0．09

0．12

・i・・m

0，03

0．01

0．03

0．03

0．06

0．05

3．45

0．82

1。63

2．77

4．16

3．15

射1笥6本について全シリコン油量を測定したところ

Table　4のような結果が得られた．’従って，・注射筒中

に塗布さ．れているシリコン油の量はこの場合，0．8～

4．2㎎の範囲にあり，ばらつきがみられる．

　4，3水とともに放出されるシリコン油

　3．4の操作により，市販の2m1注射筒より水ととも

に放出されるシリ、コシ油の量を測定したところでable

5の如くであった．

Table　5．　Water・removable　silicone　QU　from

　2ml　commercial　disposable　syringes（mg）

Extracted
with

　　MEK

　この結果はTable　3のデータと同様であって，水

ど・ともに放出されるシリコン油の量は正確な定量値は

得られないが，1回の操作当り，大凡0．01㎎以下と考

えられる．

結

皿：＊ 皿＊

び

1

2

3

4

5

6

工＊

0．06

0．08

0．03

0．05

0．10

0，05

0．0＄

0．09

0．03

0．06

0．06

0、07

0．04

0．05・

0．04

0．08

0．08、

0．08

2．3エ

2．98

1．13

2．30

3．39

1．86

　プラスチック製のディスポーザブル注射筒中に潤滑

油として用いられているシリコン油が注射の操作によ

り，細かい油滴となって多量に血液中に入れば，毛細

血管につまつ．て血栓症を惹き起こす恐れがある．

　そこで，赤外吸収スクトペルによるシリコン油の定

量法を作成し，市販の注射筒に使われている量並びに

注射の操作で水中に分散される量について検討した．・

　その結果，今回検討した2屈の注射南中の全シリコ

ン油量は0．8～4．2㎎で，ばらつきがみられた．又，水

とともに放出されるシリコン油の：量については，徴量

のため，定量値に正確さを欠く’が，1回の注射の操作

当り，大凡0．01㎎以下であると考えられる．

　うさぎの静注による，シリコン油のLD50は0．59／

lk9と報告されている3）。又，ラットにシリコン油の

0．05％液，0．5mJ（0。251㎎）を静注しても影響はみら

れない．従って0．01㎎ぐらいの量では人体に血栓症を

起こす恐れはないと思われる．

　　　　　　　　文　　　　献

＊　Valugs　for　10　continuous　injection　processes

1）M．A．　Inchiosa，　Jr，：∫勘αγ〃z・Soち54，

　1379　（1965）．

2）」．R．　Miller，θ’α乙」δ鼠，58，455（1969）．

3）．R．　R．　McGregor：Silicones　in　Medicine　and

　Surgery，1957，
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犬気中における汚染物の濃渡：と風速，風向の関係について

辻 楠．雄・外村正治
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Kusuo　TsuJI　and　Masaharu　ToNoMuRA

　　It　is　the　purpose　of．this　papβr　to　point　out　the　relatiqllship　between　the　polhltants　and田etero・

gical　conditio且s．

　　Over　40，000　data　on　sulfur　dioxide，　carbon　mo鳳oxide，　dust　l　particle　and　metorogical　observation，

were　obtained　for　on6　year　of　1966，　at　Kasumigaseki，　central　district　of　Tokyo，

　　The　resulting　data　were　evaluated　in　tetms　Qf　variati6n　of　pQlluta且t　Ievels．．with　wind・directiQn

and．velocity．

　　The　following　results響er夢obtain，d．　When専he　concentration　of　sulfur　dioxide　and　carbon皿o－

noxide　in　the　air　are　low，　it　can　be　considered　that　there　are　no　effect　of　dispersion．　On　the　contrary

as　for　dust　particle，　it　shows　a　6晩ct　of　dispersion．　Tokyo　was　surrounded　with　industrial　areas

in　three　direcUo且Qf　north，　south　and・・east．　In　addittion　to　the＄e　facts，　there　are　many　automobiles．

　　It　is　concluded　that　at　present　it　is　dif五cult　to　expect　dispersion　by　wind　at　central　distri¢t　of

T・ky・・．　－　　．残
　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　3Q4970）．

ま　え　が　き

　著者らはすでに，大気中における汚染物の濃度と自

動車交通量との相関関係1｝，大気中の各種汚染物間の

相関関係21についてのべてきたが，，汚染物の濃度はま

た同時に地形や，気象条件，特に風速，風向との間に

大きな関係があり，現行の大気汚染防止法2｝の中でも，

緊急時の事態として，大気中のイオウ酸化物の濃度が，

0．2ppm以上で3時間，または0．3ppmで2時間以上

継続した臨気象条件によって，都道府県知事は緊急

時の事態に対しょするように定められている31．従来

は風速が3m／secあるいはそれ以上あれば，汚染物

は拡散され，低濃度に希釈されてゆくものとされてい

た4，．一般に発生源から放された汚染物は，大気中に

拡散されてゆく，単独発生源がらの拡散を考えると，

風速が早ければ汚染物は遠くに流れ，急激に拡散して

希薄な状態になり，また逆に遅ければ，余り拡散され

ずに近くに滞留する．しかし，東京のように隣接地区

に巨大な発生源をひかえ，しかも地形的には，ビルの

立ち並んでいる霞ケ関地区では，汚染物’もそれらの間

では，どのようになつ．ているかについて実験を行なっ

たが，これは単にこの地区だけでなく，多くの大都市

についても同ようのことが推定されるものと思われる．

実’験　方・法

　測定対象物質および測定期間

　測定対象物質としては，二酸化イナウ，一酸化炭素

および浮遊粉じんとし，．測定期間は1966年1．月1日か

ら12月31日までの1か年である．

　測定装置

　実験に用いた二酸化イオウ，一酸化炭素および浮遊

粉じんの自動測定計は，すでに述べた通りユ～2）で，測

定値は，いずれも1時間平均値について計算を行ない，

測定回数はそれぞれの汚染物について約8．000回であ

った．．またそれぞれの測定値は，その時刻の気象デー

ターにすべて対応させ，電子計算機により集計した．

　測定地点

　汚染物の測定は，東京都千代田区霞ケ関，厚生省構

内にて行なった．地上平均風速と地上平均風向の資料

は，東京管区気象台技術課の地上観測日表によった．

なお両測定地点間の距離は約2kmで，どちらも1日4

㌣5万台の交通量のある国道1号線の・ミイパスに面し

ている．また汚染物の発生源として考えられる京浜工

業地帯の中心には，南方約20km，城北工業地帯は北方
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8km，また京葉工業地帯は東方20kmの所にある，

風速と大気中における汚染物の濃度との関係

　i）　年間の風速別のひん度

　風速は汚染物の拡散に重要な関係をもつもので，東

京における年間の平均風速は，3．7m／secで，2～7

月にかけては4．2n｝／secで他の月よも高い値であった．

また年間を通して深夜から早朝にかけては弱風であ

り，逆に風速の早いのは日中である．Fig．1は，年間

の季節毎に風速別のひん度を示したもので，7～9月

を除いては，2m／secが最も高いひん度で，それぞれ

500回目もおよんでいる．なお風速は，電子計算機で

分類する関係上，小数点以下は四捨五入して行なった．

9一閧ﾈらぼ，．大気中の汚染物の濃度は風速に逆比例す

る51．ここに二酸化イオウの濃度が0．1ppm以上，

0．2ppm以上および0．3ppm．以上になった時の風速

別のひん度をFig．2に示す．

　いずれも風速2m／secのが時が最高のひん度で1

二酸化イオウの濃度の増加に伴い，そのひん度は急激

に減少する。つぎに二酸化イオウの濃度が，風速の変

化によって，どのようになってゆくかを調べたのが

Fig．3で図では一応，静おん時と1，3，5m／secの風速

について示したもので，風速の差によるひん度の割合

にに大きな差異はなく，いずれも0．08ppm前後で最大

値を示し，その出現のひん度は30～40％であり，二酸化

．イオウの濃度の増加にしたがって急激に減少している．
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ii）風速と二酸化イオウとの関係

一般に単位時間に大気中に放出される．汚染物ρ量が
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　以上の結果をさらに検討を加えるために示したのが

Table　1で，風速の変化に対応して，二酸化イオウ濃度

の変化を示したものであ・る♂風速を静おん時から101n／

secのに11分類し，それぞれの風速のひん度（時間数）と

二酸化イオウ濃度が0．1ppm以上，0．2ppm以上およ

び0．3pp皿以上になった時の風速別の時間と，∴その割

含を表わしたもので，二酸化イオウが0．1ppm』以上の

時，風速は0タ10m／secの範囲では30～40％の出現

率である．この場合においては～静おん時よワも1㌣4

m／secの方が高い出現率を示している．なお風速が

10皿／secを超すごξは非常に少なく・超した時間につ

いても，二酸化イオウ・の濃度は，0．段Ppm．以上の時もあ

った．つぎに二酸化イオウが，0。2ppm以上になった

時の風運は，6卑／sec．以下ではその出現率は，3」7～

7．0％で，．静おん時よりも・1～6m／secの方が，・その出

現率は多い．さらに高濃度汚染といわれてい．る0．3
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Ta，ble　1。　Relationship　between　wind　velocity　and　cqncentration　of　sulfur　dioxide　in

atmosphere　at　Kasumigaseki，　Tokyo

　　Wind．　　　Total
Velocity　m／sec　Frequencies

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

　　580．

　1，389

　1，877

　1，579

　　946

　　505

　　316

　　171

　　56
　　46
’　　39

Concentration　of　sulfur　dioxide

More七han　10　ppm

　　hr　　　％

More　than　2Q　ppm

　hr　　　％

　　　　　　サ
ーMore　than　30　ppm

　　hr　　　％

200

534

732

601

347

158

．94

49

17

14

11

34，4

39，1

38．9

38．0

36，6

．31．2

29．7

28．6

30．3

30．4

28．2

　23

　97
　127

　83

　44

　21
　12‘

　．2

　　1

　　0
■

　　1

3．7

7，0

6．8

5．3

4．7

4，2

3．8

1．2

1．8

　0

2．6

　8

25

36

22

．10

　2

　5

　0

　0

　0

　0

1．4

1．8

1。9

1．4

1。1

0．4

1．6

　0

　0

　0

　0

PPtn以上になった時は，風速が0～6m／secでは5

m／secの時を除いて1．1～1．9％になっている．7

m／secを超えると出現率は0である．

　iii）　風速と一酸化炭素濃度の関係』．

　つぎに風速と一酸化炭素濃度の関係をFig・．4．に示

してみると，風速別のひん度は二酸化イオウの場合．と

同ようで，一酸化炭素の濃度を5ppm．以上，ゴ10ppm

以上および15ppm以上に分類した．風速が2．　m／sec

の時が最も多く，二酸化イオウと同ように風速のひん

度と同じ傾向を示している．また一酸化炭素が5ppm

以上になった時と風速の関係をFig，5．に示す．四季

を通じて，風速が2m／secの時が多く，各季節と．も2QO
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Fig．4．　Relatio蛉hip　between　wind　velocity　and

　various　concentratioh　6f　carbon　monoxide．ii

　atm㌦osphere　at　Kasumigaseki，　Tokyo，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　、
～26Q時間に達している．

　Fig．6は一酸化炭素の濃度が，』風速によってどのよ

うに変化するかを示したもので，風速は静おん時，1，．．

3，5m／secについて行ない，各風速別による一酸化

炭素濃度の出現率を図示したもりである．一般的な傾

向としては，一酸化炭素濃度め増加に伴い；．．その出現

率は減少してゆく．また風速別に見ると，一それぞれの

間には大きな差異は見られない．

　Table薯．は風速別による年間のぞρひん度と「酸化

炭素濃度が5ppm以上，・10pPm以上および15pPm



．辻，外村：連続測定記録計による大気汚染の研究（第3報） 33

20

哉・・

董

ξ

〈

蜘＼／へ、’、慧㍉、

　　　’『・さ「、．

　　閾．1η4b”Pbぐil♪■

一　〇　m，sじ。

一一一
@i

一曹曹一 @3
響一一．曽 @5

圃鳳’一’一’「f
　　　　馳　　　　、噛＝曾＝＝幽一・一、
　　　　」’冒冨曽＝訓奨こ一＿．3“．

　0　510152G　　　　　　　　　　　CO　ppm　．

Fig．6．　Relation　between　concentration　of

　carbon　monoxide　in　atmospheres　ahd　various

　cond童tion　of　wind　velocity．at　Kasunligaseki，

　Tokyo

以上．になった時のひん度とその割合を示したものであ

る，’この表から見てわ． ｩるように，．三酸化炭素の濃度

が5PPIn以上を占める割合は，風速が0～10m／secの

範囲で1ま，実に40～50％の高率を示している．‘このこ

とは一年の．うち半分近くは二酸化炭素濃度が5⑳士h以

上である．そしてこの濃度では風速との関係は少ない．

しかし10ppm以上になると，風速が0～6m／secの

鞄囲では，7～13％の出現率で，7m／secを超えると，

その出現率は急に減少する。さらに15ppm以上の濃

度になると，風速が0～6回目secの範囲で0．7～2．7％

であり，8m／secを超えると一度も出現しない。

　iv）　風速と浮遊粉じん．濃度め関係　　　　　　．

　風速と浮遊粉じんの重量濃度の関係を示したのが

Toble　2．　Relationship　between　wind　velocity　and　concentratio耳of　carbon　monoxide　in

　atmospheres　at　Kasumigaseki，　Tokyo’

　　　Wind　　　TotaI

Vdocity　m／sec　Fre（luencies

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

　599

1，4珍5

1，923

1，．581

　966

　538．

　S20

　163．

　63

　36
　．27

Concentration　of　carbon皿onoxide

More　than　5　pp血

　　hr　　　％

More　than　10　pp皿

　　hr　　．％

．More　tha耳15．．ppm．

　　hr　　　％

228

608

842

643

405

235

160「

81

’30

17

14

38．1

42．7

43．．8

40．6

40．7

43。7
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Table　3．　Relationship　between　wind　velocity　and　concentration　of　dust　particle　in

　atmosphere　at　Kasumigaseki，　Tokyo

　　Wind　　　Total．
Velocity皿／sec　Frequencies

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

　596

1，432

1，894

1，612

　961

　533

　306

　156

　63

　42

　37

Concentration　of　dust　particle

More　than　200μg／m3　MQre　tha且300μg／m3　More　than　400μg／m3

　　hr　　　　　　％　　　　　　　　　hr　　　　　　％　　　　　　　　hr　　　　　　％

　577

1，342

1，677

1，380

　775

　395

　211

　105

　39

　30

　25

96．8

93，8

88．7

85．6

80，7

74，0

69，0

67．2

61．9

71．4

67．5

　534

1，187

1，417

1，066

　566

　259

　145

　75
　21

　16
　　9

89，6

82．8

74．5

66．1

58．8

48．6．

47．3

48．1

33，4

26．2

24，3

　472
鳶029．．

1，157

　794

　381

　167

　80
　40
　13

　10
　　3

79．3

71．9

61．0

49．6

39．6

31．3

26．6

25．7

20ボ6

23．8

8．1

Fig．7で，風速のひん度に対して，浮遊粉じんの濃度

が200μg／m3以上，300μg／m3以上および400μg／m3

についてしらべたもので，いずれの濃度とも，風速の

ひん度と同一の傾向を示しているが，濃度の増加にし

たがって，それらのひん度は順次減少してゆく．

　つぎに風速が，静おん時，1，3，5m／＄ecの時の浮

遊粉じんが，濃度別にどのようになっているかを示し

たのがFig．8である，静おん時および1m／secの時

に，浮遊粉じんは850μg／m3で最高の出現率である

が，風速が増すにつれて濃度は次第に減少してゆく．

　Table　3は，浮遊粉じんの濃度と風速の関係につい

て，しらべあげたもので，各風速別に対応して，浮遊

N

粉じんの濃度とその割合を示したもので，濃度が200

μg／m3以上の時は，静おん時においては，ほぼ100％

近い値を示し，風速が早くなるにしたがって，順次減

少してゆく．この傾向は，300μ9／皿3以上，400μ9／m3

以上についても同じであるが，その比率は，濃度の増

加にともない低くなっている．

　v）風向と二酸化イオウ濃度の関係

　東京の風向は1月から4月，10月から12月にかけて

は，季節風の影響により北北西の風が強く，5月から

9月にかけては，南あるいは南南東の風が多い．Fig・

9は年間の風配図を示したもので，年間を通して，北

N 一JAN－MAR
一’一 `PR－JUN
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S

Fig、9．　Frequencies　of　wind　direction　in

　annually　at　Tokyo

　　　　　　　　　　S

Fig．10，　Relationship　betweell　wind　directlon

　and　frequencies　of　more　than　10　ppm　con・

　centration　of　sulfur　dioxide　in　atmosphere

　in　four　seasons　at　Kasumigaseki，　Tokyo
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Table　4．　Relationship　between　wind　direction　and　col｝centration　of　sulfur　dioxide　at

　Kasumigaseki，　Tokyo

Wind　　TotaI
Direction　Frequencies

　N
NNE
NE
ENE
　E

ESE
SE
SSE
　S

SSW
SW
WSW
　W
WNW
NW
NNW

　800

　540

　380

　400

　360

　230．

　100

　310

　720

　280

　170　、

　100

　110

　350

　820

1，500

Concentration　of　sulfur　dioxide　more　than　O．10　ppm

Frequencies

hr　　％

Jan－Mar

hr　％

Apr－Jun

hr　％

Jul－Sep

hr　％

Oct－Dec

hr　％

230　　29

160　　30

130　　34

270　　68

210　　58

150　　65

70　　70

300　　96

480　　67

140　　50

70　　41

50　　50

50　　46

130　　37

230　　28

480　　32

110

80

60

8C

70

40

10

40

70

20

20

20

30

70

90

320

38

50

75

80

88

80

100

80

100

29

50

67

75

88

30

53

20　　13．

20　　11

20　　17

60　　35

40　　40

30　　60

10　　30

120　100

190　　68

80　　80

10　　20

10　　50

10　　35

10　　25

10　　8

30　　33

30　　25

．20　　21

20　　15

50　　38

50　　42

50　　63

10　　50

100　100

200　　74

30　　60

20　　40

10　　50

10　　50

10　　　8

10　　17

10　　13

70　　29

40　　57

30　　60

80　　85

50　　83

30　　60

40　100
40　　80

20．　13

10　　17

20　　67

10　　33

10　　50

40　100
120　　57

120　　17

北東を中心とした北から北東の風がもっとも卓越して

いて，ついで南と東北東の風である．

　東京は，南部，北部ならびに東部に工業地帯をひか

えているので，この方向の風によって，二酸化イオウ

の濃度に大きな影響をおよぼしている．

　Fig．10は，二酸化イオウが0．1ppmを超えた時の

風配図を，四季別にあらわしたものである．1月～3

月，10月～12月においては，北から北北西の風の場合

に，4月～9月にかけては，南風の時に二酸化イオウ

の濃度が0．1ppmを超えることが多く，つづいて東風

がこれについでいる．西風による影響は一番少ない．

　Table　4は，風向と二酸化イオウの濃度の関係をま

とめた表で，風向別に二酸化イオウの0．1ppmを超え

た時間数とその割合を示したものである．二酸化イオ

ウの濃度は，南南東の風が吹いた場合は，96％までが，

0．1ppmを超えており，南風を中心として，東北東か

ら西南西までの風によって，0．1ppmを超える確率は

50％以上である．このことをさらに詳しく検討するた

めに，四季別に二酸化イオウの濃度をしらべた．濃度

が0。1ppmを超える割合は，年間通して43％で，そ

のうち1月～3月では62％と最も多く，他の季節は32

～34％である・1月～3月は北北西と北風が卓越して

おり，南成分の風は少ないが，それによる汚染の頻度

は，他の季節にくらべて最も高い割合を示している．

4月～9月は，南風による影響が大きく，時間数も，

出現率も高い値で，夏のスモッグをあらわしている．

考 察

　風速と各汚染物の関係については，一般に風速が速

くなるにしたがって拡散してゆく．が，都心部のように

ビルの建ち並んでいるところでは，そのことがすべて

の汚染物に適用されるものではない。二酸化イオウに

ついてみると，風速が10m／sec以下の場合（このこ

とは年間平均風速の大部分を占めている）0．1ppmを

超える割合は30～40％にも達している．このことは，

二酸化イオウが，どの風速でもほぼ同一の割合で出現

し，風によって希釈されることなく，局地的に地上の

二酸イオウの濃度を均一にしてしまうものか，あるい

は，風によっ．て拡散された二酸化イオウと，風によっ

てそれが運ばれた量の差が少ないためなのだろうか，

また冬期の都市の暖房とからみ合わせて，検討の余地

が十分にある．つぎに濃度が0．2ppm以上になると，

ほぼ一定の割で出現するためには，風速が6m／sec以

下であり，7m／sec以上になると，拡散によって，二

酸化イオウは急激に減少する．これは0，3ppm以上に

ついても全く同ようのことがいえる．

　つぎに一酸化炭素についてこの関係をみると，5ppm

以上の時は，風速には関係なく，40～50％で出現して
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いるが，10ppm以上あるいは15ppm以上についてみ

ると，風速が7m／sec以上で拡散の効果が認められる．

　浮遊粉じんは，前の2つの汚染物とは異なった傾向

を示し，風速に逆比例して，その出現率は減少してゆ

き，拡散の効果がみとめられる．

　風向と二酸化イオウについては，年間を通じて北北

西を中心として，北および北西の風が卓越しており，

この風向と二酸化イオウの関係をみると，0．1Ppmを

超えた時の風向は，北北西，南および東北東の方向に

大別することができ，特に北北西と南風でその大部分

を占めている．またその時間数と割合から検討すると，

南風による影響が一番大きい．またこの関係を四季別

にみても，同様のことがいえる．ただ冬期は南成分の

風より、北成分の風が多いので，その割合は少し低い

が，かなり長時間汚染されている．

結 論

　以上の結：果から，次のような事が考えられる．都心

部においては，一般に拡散の効果は比較的に少なく，

特に二酸化イオウがQ。1ppm以上，一酸化炭素が5

ppm以上の状態では，風速には無関係であるが，濃

度の増加にともない，7m／sec以上になると，拡散

の効果も認められる。一方浮遊粉じんは風速に逆比例

して，減少することが明らかになった．また風向との

関係についてみると，都市に隣接した発生源の影響は

大きく，南風による京浜工業地帯からの二酸化イオウ

の汚染を完全にうけているのをはじめ，他の隣接工業

地帯からも同ようのことがいえる．また冬期において

は，都市暖房が，汚染の原因の一つになっている．現

在発生源の方としては，煙突を高くして，拡散によっ

て，大気中のイオウ酸化物の拡散を行なっているが，

大都市周辺において，このようなことを続けてゆくと，

広域にわたって汚染され，単にイオウ酸化物ばかりで

なく，太陽からの紫外線にまで影響をおよぼしてい
る6｝．
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　シクロヘキシルァミソおよび低級脂肪族

アミン類の超高感度ガスクロマトグラフィー

加藤三郎・酒井綾子

α〃α〃Z2070一απα砂∫2Sρブqyo10舵仮y1α〃z勿6α％4　Loω勘吻

　　　　　　ノ1耐油θsδツGαsC乃γo〃zα’ogr⑫勿

　　　　　　　Sabur6　K：ATo　and　Ayako　SAKAI

　　Electron　capture　gas　chromatographic．．analysis　of　ultramicro　amount　of　low　fatty　amines　and

cyclohexylamine，3metabolite　or　decomposed　product　of　cyclamate　were　carried　out．

　　DNP（2，4－dinitropheny1）derivatives　of　these　am重nes　were　detected　with　high　sensit呈vity　at　nona・

gram　leve1，　and　gave　good　chromatograms　on　the　column　usgd　with　DGS　or　EGSS－Y　as　liquid　phase

（1％on　Gas　chrom　S　Acid－washed　and　DMCS－treated，　in　i．　d．4mm×length　lm　glass　tube，　at　190。

and　carrier且ow　N　1001nJ／min）．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　．，

　　Human　or　rat　urine（5mりwas　treated　wlth　DNBF（2，4－dinitrobenze面uoride），　extracted　with

cyclohexane（5m1）and　injected（5μ1）into　column．　Cyclohexylamine　could　be　detected　quantitativ臼ly，

roughly　above　O．1ppm，　though　its　recovery　was　variable　slightly．

　　Tke　extract　of　rat　urine　treated　with　DNBF　showed　many　sub　peaks　which　possibly　gave

influence　to　the　sensitivity　of　electron　capture　detector．

　　With　thi§method，　cyclohexylamine　was　distillctly　detected　from　the　urine　of　the　rats　fed　cycla－

mate，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　サイクラミン酸塩が代謝されてシクロヘキシルアミ

ンを生成することが衛生上の問題とされ1｝，そのため，

その微量を生体試料あるいは低濃度の製品，製剤，食

品などから分析するために，ガスクロマトグラフィー

（（｝C）の応用を検討した．

　一般にアミン類は，充てん剤にKOHまたはNaOH

を添加したいわゆるアルカリカラムによるGCが行な

われ，シクロヘキシルアミソの定性定量にも応用され

ている1～3）．　しかしこれは有機溶剤抽出などによる遊

離アミンについて行なわれるもので，ン水素炎検出器

（FID）によっておよそ0．1％以上の濃度と各0．1μg

以上の注入量を必要とし，また揮発性の大きいアミン

においては取り扱いに困難な点がある．

　著者らは，水溶液中でジニトロフェニル誘導体とし

たのち有機溶剤に抽出し，電子捕獲型検出器（ECD）

を用いたGCを行なう方法を4），これらのアミン類に

適用し，さらにサイクラミン酸を投与したラット尿に

応用したところ数而の尿からシクロヘキシルアミンを

検出し得ることを知った．

実験：方　法

1．装置，試薬および試料

ガスクロマトグラフ：島津GC－IC，水素炎イオ

ン化検出器FID－1B形および電子捕獲型検出器EC

D－1A形．　　，

　分離管：内径4mm，長さ1m，1．5mまたは2m
の注入口付ガラスカラム管に，つぎの充てん剤を充て

んし，おのおのその使用限界温度において24～36時間

エージングした．

　充てん剤：a）1％DGS，　b）0．5％NGS，　c）1％EG
　　　　　　　　コ
SS－Y，d）3．5％SE－30およびe）．3．5％SE－52：

いずれもGas．　Chrom　Sを酸およびアルカリで洗浄

したのち，シラン処理した靴直にろ過法によりコ「テ

ィングした．

　試薬：無水トリフルオル酢酸（TFAA），2，4一ジ

ニトロベソゼソフルオリド（DNBF），ジオキサン，

およびシクロヘキサン：市販試薬特級

　標準試料：シクロヘキシルアミン（bp　134．5。）のほ

か次のような1～2級アミンを用いた．

　メチルアミン（bp－6．5。）塩酸塩，ジメチルアミン

　（bp　6．9。）塩酸塩，　エチルアミン（bp　16．6。）塩

酸塩，ジエチルアミン（bp　56。），π一ブチルアミン（bp

77．8。），π一ヘキシルアミソ（bp　132．7。），％一ジブチル

層アミン（bp　160。），％一メチルシクロヘキシルアミ

ン（bp　123。）およびジシクロヘキシルアミソ（bp

255．8。）．これらはいずれも東京化成試薬GRまたは



38 衛生試験所報丁 丁88号（1970）

EP．

　サイクラミン酸ナトリウムは田辺製薬KK製（シク

ロヘキシルアミン2．7ppm），

　試液：DNBF液：DNBFLO。25または0．75配をジ

オキサン25m♂にとかし，氷室に保存した．

　ホウ酸緩衝液：Na2B407・10H2059を水100mZに溶

かした．

　2．実験操作

　2．1反応操作：アミンのおよそ1～10ppmを含有

する水溶液5mZを，50m1の三角フラスコにとり，ホウ

酸緩衝液5mJおよびDNBF試薬2mJを加え60。の水

潜中で20分間加温したφち・2N－NaOH　2m♂を加えて

再び30分間加温する．冷後分液ロートに移し，シクロ

ヘキサソ5m1によってふりまぜて抽出し，シクロヘキ

サン層は15mJずつの0．1N」Na2CO3で3回洗い，無水

硫酸ナトリウムを加えて乾燥し，GCを行なう．

　ラット尿については，その採取量を減量し，尿量と

等量のシクロヘキサンによって抽出した．

　2．2GC操作：次の条件において反応抽出液2～

5μ1をカラムロに注入して行なった．

　カラムa）1％DGS，　Im，190。，キャリヤー流

速100m♂／min．

　カラムb）1％EGSS－Y，1m，’190？，キャリヤ

ー流速120m∫／min．

　その他のカラムを佼用した場合の条件は，結果とあ

わせてのべる．

　2．3検出器：恒温槽温度210。，ECDは5μsecの

パルス電圧（40V）を与えた．

　　　　　　　実験結果および考察

　　　　　　　　　　　　　　　　σ
　1．種々の誘導体の比較

。1．1　トリフルオルアセチル化：著者はさきにヒド

ロキシル基を・・ロアセチル化してECDによるng単位

のガスクロマトグラフィーを行なって好結果を得た5，．

同様な効果を期待してシクPヘキシルアミソにTFA

Aを反応させてGCを行なったところ，数種のカラム

垢おいてテーリングのない良好なピークを示したが，

ECDの感度はFIDの約1G倍程度であった．またや

や遅れてかなり大きい副ピークがあらわれ，その大き

さは反応条件によって変動した．

　TFAAとアミンの反応は無水状態で行なわねばな

らず，しかも極めて激しく反応するから抑制的な溶剤

を選定する必要があると考えられ，今回はテトラヒド

ロフラソ，アセトニトリル，酢酸エチルなどで試みて若

干の効果をみたがそれ以上の検討は行なわなかった，

　アミンのアセチル化は，水溶液に無水酢酸を加える

ことにより行なわれ6），反応後有機溶剤に抽出．するこ

とができ，一般的な種々のカラムにおいて良好なピー

クを示す．

　数種のカラムにおけるシクロヘキシルアミンおよび

そのTFA化体ならびにアセチル化体の保持時間を

Table　1に示した．ただし，このようなアルカリを添

加しな．い一般カラムにおいては遊離アミンは著しいテ

ーリングを示して実用に適せず，かつ量によってその

ピークの保持時間は変動する．またTFAにおいて生

ずる，ジトリフルオルアセチル化体と思われる第2ピ

ータは省略した．

　1．2　ニトロベンゼン誘導体の調製：’DNP化の反

応操作と同様な方法により．かニトロベンゼンフルオ

リド，ρ一両トロベソジルブロミドおよびρ一二．トロベン

ゾイル．クロリドにより，シクロヘキシルアミンをρ一

ニトロフェニル，かニトロベソジルおよびか二．トロ

ベンゾイル誘導体とすることができた．これらの誘導

体もDNP誘導とほぼ同様にECDにng単位の高い

感度を有するが，SE－52のカラムで比較したところ，

DNP誘導体がかなり良好なピークを示すのに比べて

テーリングが大きくかつ2個のピ｝クを示す場合が多

かった．モノ置換体ではDNPよりもはるかに保持時

間が短かく，分析時間を短縮することができると考え

られるが，ジ置換体はかなり遅れ，ジ置換体の生成を阻

『Table　1．　Retention　times　of　cyclohexylamine　and　its　derivatiサes

colu卑n＊　condition 1
Liq．　phase　（％）

DC　550，

SE－30，

XF1105，

DGS，

NGS，

10

3，5

3

3

3’

Temp．，　N2　mZ／min

100。，

150。，

100『’

100『，

100。，

70

70

65

75．

65

retentIQn　time（min）

Free

1．8

1，1

0．9

0．8

1．1

TFA
4．4

2．1

3．9

3．4

．9．．7．

Acetate

　7，8

　5．6

11．7

25．5

．32．8、：　．

＊Colulnns　were　packed　in　4mm×21n　glass．
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止するためには，さらに検討を要すると考えられたの

で今回はこれ以上の追究をしなかった．

　1．3ジニトロベ冴ゼン誘導体：アミノ基のDNP

化は水溶液中で行なわれ，アミン類およびアミノ酸類

の比色定量に応用され71，また沈殿として捕減し，さ

らに薄層クロマトグラフィーなどが行なわれているの．

またこの誘導体化により，C、～C5の脂肪族アミン類8｝

および残留農薬として5θo一ブチルアミン8｝については

ECDによる超高感度ガスクロマトグラフィーが行な

われている．

　、これらアミン類のDNP誘導体は揮発し難く，．安定

な結晶として得ることができる．著者らもあらかじめ，

多量に反応させて個々の沈殿として捕集し，酢酸エチ

ルから再結．晶し，これを標準品として各種カラムの適

否および保持時間を検討した，

　数種のカラムを比較検討した．一般に無極性カラム

1

0
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’＼皇l

　il
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　ili

　難
　iiil．

　≒ii

　糖

　」
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　　　　　DB
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　　　　　li
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　　　　　ll
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H
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　　　CH

l＼
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」 「
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においての保持時間は極性カラムに比べて短いけれど

も，テーリングが大きく実用に適さなかった．

　EGSS－Y，　DGS，　NGSなどが比較的良好な

ピークを示した．

　使用したECDはH3形であるから，その使用温度

は220。以下に限られ，安定のために210。とした．した

がってカラム温度がそれ以下に限定され，上記のカラ

ムの液相を低濃度とし長さも1mとしたが，なお保持

時間の長いのが難点であった．

　N．GS・は特に保持時間が長く，液相濃度0．5％にお

いてシグロヘキシルアミソはおよそ60分以上を要した．

またNGSは次に述べる尿の反応抽出物においてシク

ロヘキシルアミンと近接する妨害ピークを示すので適

当でない．

　EGSS－Yは最：も良好なピークを示し感度も高か

ったが，保持時間が長く．，しかもこの液相は’これ以上

　　DM
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Fig．1．　Gas　chromatograms　of　DNP－derivatives　of　cyclohexylamine　and　some　low　fatty　alnines．

　　　Column：（A）3．5％SE－52，　in　4mm×2m　glass，　at　190。，　N　100m1／min　（B）1％DGS，　in　4ユnm

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（C）0．5劣NGS，　in　4　mm×1m　91ass，　at　190。，　N　130m1／mln

DM
鼻E

　　　　　　　　　　（D）EGSS－YM　B　　H　　　　　MCH

　　：i
@DBl　　．

cE景撃奄奄撃撃奄戟fili

～三き

　　　　　　《　CH

@　　　　碁　DCH
r．　賦ノk　　　　　　　　　　　　、

σ

×1m　glass，　at　190。，　N　100m’／min

（D）1％EGSS－Y，　in　4mm×1m，　at　190。，　N2130mJ／min（each　liquid　phase　was　coated　on．Gas

chrom　S　AW－DMgS　60／801nesh）．

　　．Detector；ECD（Shimadzu　ECD－1A）applie4　voltage　40V，5μsec　pulse．

　　Key；M：Methylamine，　E：Ethyiamine，　B：π一Butyla∫ni且e，耳：％一Hexylamine，　CH：Cyclohexy1・

amine，　DM：Dimethylamine，　DE：Diethylamine，　DB：Di一％一butylamine，　MρH：．N－Methylcyclohexy1・

amine，　DCH：DicyclQhexylamine　，
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低濃度とす．ることは困難であった．

　そこで，種々な条件の検討，特に尿中シクロヘキシ

ルアミソに対する応用については主としてDG．Sのカ

ラムを用いた，

　これら各種カラムにおける脂肪族アミン類のクロマ

トグラムの例をFig．1（A）～（D）に示した．

　2．2，牛ジニトロフェニル誘導体の応用

　2，1水溶液中低濃度シクロヘキシルアミンの検出：

実験操作にのべたとおりシクロヘキシルアミン塩酸塩

1．3539を水1，000mZにとかして調製した標準原液を希

釈して，その10mZについて1％DNBF試液2mJで反

応抽出し，おのおの5μ」を注入して検量線を作成し

たところ0，5～10ppm，すなわち注入：量2．5～50ngに

おいてほぼ直線性が認められた．この上下において検

量線はわん曲を示し，検出限界はほぼ0．5ngであった．

これは無極性カラムにおいては吸着が大きく，極性カ

ラムにおいては保持時間が大きいことも，その検拙範

囲に影響しており，カラムをより高温として保持時間

を短縮することが望ましいが，H3を放射線源とする

ECDにおいてはカラム温度は限られる．

　2，2　人尿中シクロヘキシルアミンの．検出：三富10

m姥，それに1㎎相当量のシクロヘキシルアミン標準

液1mJを加えて行なった．結果は，もとの人尿（実線）

DGS

　6

　0

Fig．2．

　extract　of　human　urine．

　…　……Cyclohexylam孟ne　added　（1PPm）．

　Column：same　as　Fig．1（B）．

　Condition：Temp　200。，　Carrier　100m1／min

　　　　　　　　’　　CH
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および添加尿（点線）につきFig・2のごときクロマ

、トグラムを得た。添加したものの回収率はおよそ80％

であった．

　2．3ラット尿におけるシクロヘキシルアミンの添

加検出実験；ラット尿5mJに3％1）NBF試液2m‘を

．加えて反応させ，シクロヘキサン5m1に抽出したもの

　（盲検）のクロー？トグラムをFig．3（A）に実線で示
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Fig．3．　Gas　chromatograms　of　DNP・treated
　extracts　of　rat　urine．

　（A）；Column　and　cQndition：same　as　Fig．1
　（B）．　．．

一blank．rat　urine（washed　completely　with

　　water）
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cyclamate　（approximately　100　mg／each　rat）
was　treated　with　DNBF　and　extracted（B），　or

preliminary　was　extracted　wit宜chloroform，
and　chlQroform　layer　was　re・extracted　with

diluted　hydrGchloric　acid　and　aqueous　layer
was　treated　with　DNBF（C）

（B）EGSS－Y

CH
｝

0

1

0

o ロ

20

冨 。

（C）EGSS－Y

8

60
8

置 旦

20

意 1

40

器 1

60

t



加藤，酒井　シクロヘキシルアミンおよび低級脂肪族アミン類の超高感度ガスクロマトグラフィー　41

した．ここに示され多ように，ラッ．ト尿は人尿よりさ

らに濃厚であって，本実験操作によって反応し，抽出

されてECDに検出される物質を多量に含む．破線で

示したのは水洗しない場合であって，抽出液を水洗す

ることによって消失する2個のピークが含まれる．

　ラット尿についても，標準水溶液および人尿と同様

に1％DNBF試液2mJを用いたとζろ，シクロぐ・キ

シルアミン1㎎相当量の標準溶液を添加してその回収

率は約60％にすぎなかった．そこで試薬量を増加し尿

5mJに対して3％DNBF当物2mZとしたところ約85

％に向上した．ホウ酸緩衝液の量も10mJに対して2，5

％5m1の添加では不十分であり，5mごに対して5％5

mJの添加が適当であった．’

　シクロヘキシルアミン1ppmを添加したラット尿か

らは，点線でピークを示したように，明らかに検出す

ることができた．回収率はカラムにより，また尿の採

取ロットによって若干変動したが，おおむね70～90％

であった。

　NGSカラムにおいては，シクロヘキシルアミソと

近接してこれと重なり水洗によって除去され難い盲検

ピークのあらわれる場合があり，かつ保持時間がかな

り長いので，この実験には不適当であった．

　2，4　サイクラミン酸塩を投与したラット尿中のシ

クロヘキシルアミン：サイクラミ．ソ酸ナトリウム水溶

液．（16％，各1mのを胃ゾジデによって投与したラッ

ト3匹を一群として，投与後24時間の尿を採取し，そ

の5mJにつき，． ｯ様に反応抽出してGCを行なって得

たクロマトグラムは，ほぼ1ppm添加の場合のそれ

（Fig．3（A））ど近似し，シ．クロヘキシルアミンの生

成があきらかに認められた．そのEGSS－Yカラム

を用いた場合をFig．3（B）に示した．

　・テジト尿においては，尿そ¢｝ものに由来する生体ア

・．．ンを．性情ぜ吻猷部1． D献そ認めに耳．c
Dが汚染され1．「定量性の低下する場合がみちれるヂ’

　この点に関しては，．アミンを一たん有機溶剤に抽出

し，これを少量の希塩酸で再抽出したものについて本

法を行なうときは，副ピークはかなり減少する，低級

アミン類はかなり失われるが，シクロヘキシルアミソ

は殆んど損失しない．Fig．3（c）に，この前処理を

行なった場合の例を示したが，有機溶剤としてクロロ

ホルムを用いてその除去が不完全であったため，その

ピークが大きくあらわれている．

　本法の定量性についてはさらに検討中であるが，抽

出溶剤量：を少量とし，または注入量を増加することに

よって，さらに少量の試料から，同等以上の感度によ

って微量を検出することができると考える．

　終りにのぞみ，実験の一部を担当された生化学工業

東京研究所横堀猛氏に感謝する．

　なお，本研究の概要は第6回全国衛研化学技術協議

会（1969，10，2．仙台）において発表した，
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発熱活性よりみた細菌と．ファージとの相互作用について

川崎浩之進・加納晴三郎

翫‘4ゴθso％魏θ乃γo脚註。ゴ砂げ三顧σ82伽4魏9勘σ8θ砺θ6’θ4Cθ〃肋〃

Hironoshin　I（AwAsAIくI　and　Seizaburo　KANoH

　　　　　　　　　　　　　　リ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　サ

　　By　the　infection　of　virulent　phage　Tゴor　treatment　of　lysozyme，包ooあcell　wall　was　affected

biochemically．　In　the　course　of　infection，　biological　activity　Qf　the　ce11　wan　or　phage　particles　wa＄

also　studied　especially　on　their　pyrogenicity　in　rabbit。

　　The　following　results　were　found：

　　1）　Crude　phage　particles　was　pyrogenic　but　it　was　thQught　that　the　pyrogenicity　斑ight　be「due

to　the　colltaminants　of　the　parent　ba雫terial　cell　wall　as．pyrogen．

　　2＞Pyrogenicity　of　E　oo1ゴcell　wall　was　unchanged　after　the　lysis　caused　by　infection　Gf　T2

phage，　whereas　it　was　decreased　by　treat加ent　with　egg　white　lysQzyme．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　発熱物質としての内毒素の化学構造に関しては，

Westpha11｝，　HoreckerおよびOsborn，2）Nowotony3）

らによる多くの研究があり，また生物学的手段により

構造と活性との相関性を研究しようとする試みも多い．

すなわちRobbins4】，植竹51，内田6｝らにより，tempe－

rate　phage感染により宿主菌の細菌壁の0抗原が修

飾され，構成糖の組成比が変化することが報告されて

いる．しかしながら，いずれも内毒素の生理活性，特

に発熱活性が化学構造の変化に対応してどのように変

化するかについては明らかにされていない．

　著者らは，virulent　phageを用いて，細胞壁の生

物学的変化にともなう生理活性，特に発熱活性の変化

を明らかにすることを目的とした．第一段階として，

T2r　phage粒子の発熱性の有無を検討し，さらに

phage感染細胞の発熱性の変化，およびこれに関連し

て，1ysozyme処理による発熱活性の変化について検

討を加えたので以下に報告する．

実験材料および方法

　1）家兎および体温の測定：　すでに報告した：方法

に従った7）．

　2）Phage画品およびphage　titerの測定：　阪

大微研より分与されたT2rphageと，亙oo〃B菌

を用い，常法、により実験を行なった．そのphage

titerは3．0×1Glo　P　F　U／mJであった．

　3）紫外線照射および加熱処理：　15W殺菌灯から

30c皿の距離で照射した．また加熱処理は，　water　bath

で各温度それぞれ30分間行ない，直ちに氷冷し，発熱

およびphage活性を測定した．

　4）　窒素量測定：、Folinおよびmicrokleldah1法

によった．

　5）Lysozyme：Sigma製卵白lysozymeをBi・

rdse11ら8）の方法に従って，37。で処理した．

　　　　　　　実験結　果

　〔1〕Phageの発熱性　　・

　1）　二，三の物理的処理による　pkage　の発熱活

性の変化

　T2r　phage標品が加熱によって発熱性の変化を示

すか否かをまず検討した．Fig．1に示したような条件

で，A，　B，　C，　D，の各加熱処理標品の発熱活性を

比較したところ，Fig，1に示す成績をえた．すなわち

3．0

T。

2，0

1．0

A

B

C

　0　　　　1　　　　2　　　　3　　　　4　　　　5hr

Fig．1．　Typical　fever　curves　of　the　four　phage

　preparations　in　rabbits，

　　These　curves．illustrate　as　follows：Curve

　Ashows　T2r　phage　preparation　with　3．0×1010・

　PFU／m1，　curve　B　shows　heating　preparation

　at　100℃for　301nin，　curve　C　shows　prepara・

　tion　washed　with　Ringer　solution　and　curve

　Dshows　the　heating　preparation　of　C　at
　1000C　for　30　min　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　’
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3．0×1010PFU／mJのPhageを含むAは著しく強

い発熱性を示した．また遠沈および加熱したCおよび

Dは，やや発熱性が低下した．

　2）遠沈による発熱活性とphage活性の分離

　超高速遠沈によってphage標品の発熱活性とphage

活性が分離しうるか否かを検討した．すなわち，

phage標品を40，000r・P・m・で遠沈し，1時間ごとに

試料を取り，それぞれ窒素量，発熱量およびphase活

性を定量した結果Table　1に示す成績をえた．

　Table　1．　Effect　ofしdtracentrifugation　on　phage

　　prepartlon

Phage
activity

（PFU／m1）

FI・一4

40．

30．

20．

10．

Time　for　Sed．

centrifu・　　　or

gation　　　　　Sup．

FI－4　Nltrogen

（μ9／m1）

、

、
、

、

、

＼
、

、
、

、

＼
、

0　　　　　　　　32．8

1　　　　Sed。＊　　　27．6

1　　　　SUP．　　　24．8

2　　　　Sed．　　　　30．2

2　　　　SUP．　　　23．8

、
、

、

、
、

PFU／m’

　塁

　」1ぴ

　置

　3
　」101

　暑

　」10・

　言

　塁

61．0　　　 5×105

5．0　　　　 8×10‘

56．5　　　　　5×105

8．6　　　エ．5×105

53．5　　　2．0×104

0
　　　　　60。　　　　』70。　　　　　80。　　　　　　　　　　100。．

Fig．2．　Effect　of　heating　on　the　phage　and

　pyrogen　activity　of　phage　preparations．

　Heat孟ng　was　carriedl　out　under　the　above

　temperature　for　30　min，　x一一一一×：Phage

　activity，σ一。　：Pyrogen　activity　of　phage

　preparation，　×一×：　EL‘01ゴ　pyrogen　O・01

　μ9／m1／kg

3

3

Sed．

Sup．

31．8

19，6

10．0

51．0

5×105

4×103

4

4

Sed．

Sup，

32．0

12．4

12．5

48．0

5×105

2x102

．＊All　sedilnents（Sed．）were　resuspended　to　the

　　original　volume　with　PBS

　Table　1から，　phage活性は4時間の遠沈により

その大部分は沈渣に移行し，上清に残る量はわずかで．

あったが，本実験の範囲内では，遠沈のみによっては

phage活性と発熱活性は分離しえなかった．

　3）加熱による発熱活性とphage活性の分別

　つぎに加熱に対する態度で両老の分別が可能かどう

かを検討した．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　の　すなわちゴ加熱後発熱およびphage活性を定量し，

さらに対照として，鳳oo1ゴ敬処Bより，　phenol法

で抽出した発熱物質をおき，その加熱による不活化曲

線を併せ測定し，それらの結果をFig．2に示した．

　Fig．2にみられるように80。以上の加熱でphage

は失活するが，発熱活性は100。30分の加熱によっても

なお十分に不活化しえなかった．また対照とした発熱

物質もphage標品とほぼ同様の傾向を示すことが明

らかにされた。

　従ってphage標品には発熱活性を示す内毒素の混

在が推定され． ｽ．

　4）・紫外線照射による分別

　UV照射によりphage活性を不活化したとき，発

熱活性がいかに変化するかを検討したところTable　2

に示す成績をえた．

Table　2．　Effect　of　UV　irradiation　on　infectivity

　and　pyro墓enicity　of　phage　preparatlon

Time　of　irradiation　　FI－4　　Phage　activity

　　　（min）　　　　　　　　　　　　（PFU／mJ）　．

0

．3

5

10

20

40．6

41．0

40、6・

38．6

38．4

2×106

7×102

6×10

　0

　．0　　・

UV　irradiation　was　carried　out　by　15W　lamp

under　the　distance　Qf　30　cm

　Table　2から，］0分間照射により大部分のphage

は失活するが，発熱活性には変化が認められなかった．

この、ことからphage活性と発熱活性とは，全く異な

ったものであることが明らかである．

　〔皿〕Eoo露B菌の発熱活性に対するphage感

染の影響

　上述のようにphage標品が示す発熱活性は混在す

るendotoxinによるものであることが明らかにされ

たので，次にT2　phage感染Eoo12　B菌の発熱活

性を対照のそれと比較検討した，

愚
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Table　3・Speci丘。　activity　Qf　the　pyrogenicity　　た。この結果から細胞壁ムコ幌糠体が分解されると発

　of　phage　infected　cells　and　uninfected　cells　　熱活性は低下するものであると考えられた．

Preparations　No．　of　cell　N　content　FI－4　SP．＊

　　　　　　　per　m1　　μ9／m1
考 察

Uninfected

　　　cells

Infected

　　　cells

3．0×108

3．0×108

165

130

60　0．36

47　0．36

＊Speci丘。　activity

　すなわち3．0×108cell／mZのEooあBにT2r

phageを加えて溶菌したものとphageを加えない対

照を10分間sonicationし，12，000×9，60分遠沈後

沈渣を生理食塩水に浮遊し，miごokjeldah1法で窒素

含量を測定し，さらに100。，30分間加熱後，発熱活性

を測定した結果をTable　3に示す．　Table　3から対

照の窒素量に比し，溶菌したものの窒素：量は21．2％減

少しているが，それに対応して発熱量も低下している

のが認められた。しかし細胞壁窒素含：量に対する発熱

の比活性は両者ほぼ同等であることが示された．この

ことから溶菌により細胞壁構造が破壊されても発熱活

性に変化がないと考えられた．

　〔皿〕Eooあ8菌の発熱活性に対するlysozyme

処理の影響

　次にムコ多糖体分解酵素である1ysozymeを用い

てEOo1ゴBを処理し，その発熱活性が変化するか

どうかを検討した．

　Lysozymeを最終濃度50μg／屈と10μg／mZにな

るよう加え，馳0～4時間処理後100。，30分間加熱し発

熱量を測定した結果をTable　4に示す．

　Table　4から10μ9／mJで15分間処理しても発熱量

は対照と変わらないが，1時間以上の処理により発熱

量の減少が認められた．また50μg／m1の場合は15分

以上処理すると発熱量は嬉に減少することが認められ

Table　4。　Effect　of　lysozyme－EDTA＊on　the

　pyrogenicity　of　E．oo1疹B

Incubation

time（hr）

10μ9／ml　of

enzyme
　（FI－4）

50μg／ml　of

enzyme
　（FI－4）

0

0．25

0．5

1．0

4．0

24．8

23．2

25．1

19．2

13．4

24．8

7．8

6，8

6．8

7．4

＊The　solutiQn　consists　of　O，03　M　tris　buffer

　（pH　8．O），0．5Msucrose　and　O．1　M　EDTA

　従来からUhrら10｝，　Attardiら11｝，によりphage

標品中に宿主菌由来のendotoxinの混在が予想され，

さらにKisselらユ21はphage二品にendotoxin様作

用を認め，かっ著しい発熱性を報告した．しかしなが

らその発熱活性が混在する内毒素によるのか，phage

粒子自身によるのかを明らかにした報告はみいだしえ

ない．　　　　　　　　　　　　　●

　上述した実験結果において超遠沈ではphage二品

から内毒素を完全に除くことはできなかったが．加熱

によりphageが失活した点においても，なお発熱活

性が認められること，および紫外線照射によりphage

が不活化されるのに反して発熱活性は影響をうけない

ことが示された．これらのことからphageと発熱活

性は全く異なったものであり，従ってphage部品

の示す発熱性は混在する内毒素によるものであり，

phage粒子は発熱性を示さないものと考えられた．

　次にこの様なphage粒子を用いて細胞壁を攻撃し，

phage感染により細胞壁の発熱活性が変化するか否か

を検討したところ，細胞壁窒素含量に対する発熱の比

活性は対照と同等であったことからみて，溶菌により

細胞壁構造が著しく破壊されても細胞壁の発熱二品に

は変化がないものといえよう，しかしながらEl　ooあ

Bの細胞壁を用いたWeide113｝や翫．30％卿を用いて

のT系phageのreceptorに関する研究，あるいは

Michae114｝のT2，　T6のreceptorは1ipoproteinで

あり燐脂質多糖体にはT2　phageは吸着しないという

報告等からみて，本実験に用いた細菌phage系にお

いては燐脂質多糖体が主たる反応の場でなかったこと

が発熱活性の変化がなかったことに関連があるのか’も

知れない．

　phageにより菌体が溶議するのはphage　lysQzyme

の作用によるものといわれている．そこでBirdsell

ら8｝の方法に準じて卵白1ysozyme処理すると，朋ら

かに発熱性の減少が認められた．しかし1ysozアme処

理により．細胞壁の基礎構造であるムコペプチド構造が

壊されたために燐脂質多糖体が変化をうけたのか，あ

るいは量的に減少したのかは不明である．

　これらの点は今後一層詳細な検討を要する重要な問

題であると考える．

結 論

大腸菌とT2ファージとの感染系において，家免

6
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にたいする両者の発熱活性を指標としてそれらの相互

作用を検討した結果，つぎに示す結論がえられた．

　1）粗製のファージ標品は発熱活性を有するが，こ

れは菌体内毒素に由来するものであることを，加熱お

よび紫外線照射実験により明らかにした．

　2）大腸菌はT2ラァージに感染し溶菌をおこして

も発熱活性の変化は認められなかった．

　3）卵白リゾチーム処理により，’大腸菌の発熱活性

は低下した．
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　　Peripheral　effects　of　endotoxin　and　leucocytic　pyrogen　as　a　mediator　of　endotoxin　fever　have　　．

been　studied　biochemically　and　the　following　results　were　obtained：

　　1）　Leucocytic　pyrogen　increased　blood　g亘ucose　Ievel　and　decreased　liver　glycogen　contents．

　　2）　Blood　lactic　acid量ncreased　at　the　early　time　1）y　injection　of　leucocytic　pyrogen，　but　the　peak

appeared　biphasically　in　the　case　of　endotoxin．

　　3）　Blood　inorganic　phosphate　decreased　spontaneously　by　i只jection　of　endotoxin，　but　it　was　not

in且uenced　by　leucocytic　pyrogen．

　　4）　EndotQxin　showed　the　uncoupling　effect　in　some　aspects　as　2，4－dinitrophenol，

　　From　these　results，　relationship　between　endotQxin　and　leucocytic　pyrogen　in　fever　reaction　has

been　discussed．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　細菌性発熱物質を家兎に投与するとき，発熱反応以

外にさまざまな生理的変動を伴い，とくに解糖系の充

進が顕著にあらわれる．この現象についての詳細な作

用機序は明らかにされていないが，発熱反応と密接な

関係をもつζ思われる．

　一方，細菌性発熱物質による発熱反応の機構には，

古くから多くの研究が行なわれ，発熱物質が生体に投

与された場合，三内系細胞群，ことに血中多核白血球

より白血球性発熱物質が産生し，これが直接中枢に作

用して発熱反応を惹起されるという，いわゆるWood，

Atkinsら1）の白血球性発熱物質による媒体説がある．

　著者らは，こみ媒体としての白血球性発熱物質が，

発熱反応時に示す末梢作用の生化学的な変化について，

細菌性発熱物質と比較検討したので報告する．

　　　　　　　　実　験　の　部　　　　・

　材料および：方法

　1）　発熱物質の調製

　細菌性発熱物質は大腸菌UKT－B株よりWesto－

phalら2｝の方法により調製した．この最少発熱量は
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0．2μ9／kgであった．また，白血球性発熱物質は著者

ら3｝の方法により調製した．

　2）　実験動物と体温の測定

　実験に使用した雄性家兎は，体重1．8～2．5kgのもの

を用い，体温の測定は，第七改正日本薬局方発熱性物

質試験法に準拠して行なった．

　3）代謝物質および酵素の測定

　血糖値は，Nelsonら41の方法，血中乳酸量は，

Bakerら5｝の方法で測定した．また，グリコーゲンの

測定は，Ulnbereitら6｝の方法により，ホスホリラー

ゼの測定は，Schneiderら71の方法に従った．

　　　　　　　　実　験　結　果

　〔1〕　細菌性発熱物質ならびに白血球性発熱物質の

　　　発熱反応の相違について

　細菌性発熱物質を正常家兎に静注するとき，短い潜

伏期の後，二峰性の発熱曲線を示す．しかし，白血球

性発熱物質はほとんど潜伏期をあらわさない一峰性の

発熱曲線を示し8｝，投与量と発熱曲線との間には’dose

response関係が成立する．また，これ以上の投与量

では，いわゆる頭打ち効果（Ceiling　effect）をあらわ

すことが知られている，

　1eucocytic　pyrogen
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Fig，1．　Dose　response　curves　of　leucocytic

　pyrogen　and　bacterial　pyrogen　in　rabbits．
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　〔■〕　発熱時における家兎の物質代謝について

　1）血糖値の変動について

　発熱物質を静注したのち，経時的に耳静脈より採血

して，正常家兎の血糖値と対比させてFig．2に示す

結果を得た．

　細菌性発熱物質1．0μg／mJ／kgの投与によって1体

温は著しぐ上昇するにもかかわらず，『血糖値は徐々に

増加し，3時間後に約20％高くなる．一方，白血球性

発熱物質30㎎／mJ／kgの投与によって，初期に著しく

　　　0　　　　30　　『60　　　90　　　120　　　150　　　180’

　　　　　　　　　tjme　in　口min

Fig．2．　Effect　of　leucocytic　pyrogen　and

　bacterial　pyrogen　on　blood　glucose　in
　rabbits．　Curve　I：1μ9／mJ／kg　of　bacte胃

　rial　pyrogen　i・v．ρurve　II：1与mg／mJ
　／kg　of　Ieucocyic　pyrogen　（crude）i．　v．，．

　Curve　III：30mg／m1／kg　of　leucocytic
　pyrogen（crude）i．　v．

増加し，1時間後にゆるやかに減少する．

　2）血中乳酸量の変動について

　内毒素の投与により，生体の解糖系が促進される8）

と同時にuncoupling作用により乳酸産生能が活性化

されるといわれているが，白血球性発熱物質を投与し

た場合の作用機序は明らかにされていない．そこで，

細菌性発熱物質：1．0μ9／m1／kg，白血球性発熱物質30

mg／m1／kgを正常家兎に静注し，経時的に採血した

血中乳酸量の変動を，F19．3に示した。
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Fig．3．　Effect　of　leuc㏄ytic　pyrGgen　and　ba－

　cterial　pyrogen　o且blood　lactic　acid三R　rab－

　bits．　Curve　I：1μg／m1／kg　of　bacterial
　pyrogen　i．　v．，Curve　II：30　mg／m〃kg　of

　leucocytic　pyrogoτ1（crude）　L　v，
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　細菌性発熱物質を投与するとき，血中乳酸量は，二

相性の変化を示した．しかし，白血球性発熱物質投与

のときは，細菌性発熱物質にみられた二相性の変化は

認められなかった．

　3）肝臓および筋肉中のグリコーゲン値の変動

　内毒素を投与するとき，血糖値は著しく増加し，

したがって，肝臓と筋肉中のグリコーゲンの変動を相

関させて考察する必要がある，そこで，細菌性発熱物

質1．0μ9／㎎／kgおよび白血球性発熱物質30㎎／皿」／kg

を静注し，30分後，60分後に放血し，致死させ，肝臓

と筋肉に含まれるグリコーゲン量を，Fig・4に示し

た．
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　鴨昌……N＝＝ご盗
　　　　　　　　　　＼＼
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、・×

発熱物質3α㎎／屈／kgを正常家兎に静注したのち，経

時的に採血を行ない，血中無機リソ酸量を測定した．

ついで，正常家兎の肝臓磨砕液について，細菌性発熱

物質および白血球性発熱物質を添加し，基質に15μ　・

moleのグルコースーi一リン酸をもちい，37030分間

培養を行ない，遊離する無機リン酸を測定した．’
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Fig．5．　E貿ect　of　leucQcytic　and　bacterial

　pyrQgen、　Qn　serum　inorganic　phosphate．in

　rabbits．

　×……　×　　1μ9／kg　of　bacterial　pyrogen　w葺s

　　injected　董，　v．

　’一・　30mg／kg　of　leucocytic　pyrogen
　　WaS　injeCted　i．　V．

　　』0　　』　　　　　30　　　　　　　60

　　　　　　　　　　tlme　ln　mln

Fig，4．　E丘ect　of　leucocytic　pyrogen　and　ba－

　cterial　pyrogen　on　liver　and　muscle　glyco・

　gen　in　ra1）bits，

　・一・　Leucocytic　pyrogen　was　injected
　　30皿含／kg　i。　v．

　×一×　Bacterial　pyrogen　was　injected　1

　　μ9／kg　i・V・

　筋肉のグリゴーゲン値は，1時間以内では変化は認

められないが，肝臓グリコーゲン値は，細菌性発熱物

質および白血球性発熱物質の投与によって，20％以上

減少した．

　4）血中無機リン酸およびホスホリラーゼ活姓の変

　　動

　ワクチンの投与によって，家兎の発熱時の現象とし

て，血中無機リソ酸の増加が認められている．そこで

血中無機リソ酸の変動に関連して，．肝臓のホスホリラ

ーゼ活性をしらべた．

　まずガ細菌性発熱物質1．0μg／m♂／kgおよび白血球性

P（μM）

15
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●
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Fig．6．』Effecet　of　Ieucgcytic　an4　bacteria真

　pyrogen　on　phosphorylase　activity　in　r典bbit

　liver．

　●一●：．normal　liver，　▲一▲9：　1euc6cyt孟。

　pyrogen，×一×：bacterial　pyrogen・Assay

　medium　cQntained　15μM　G－1－P，50μM　of

　NaF，7．5皿g　glycogen　50μM　of　citrate　and

　pH　was　adjusted　at　6．0

　Fig．5に示すように，細菌性発熱物質投与の例で

は，血中無機リン酸に変化がなく，白血球性発熱物質
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　を投与したとき，30分後に一時減少し，平常値に回復

　　した．

　　ついで，肝臓ホスホリテーゼ活性の変動をFig．6

、　に示した．

　　細菌性発熱物質を添加した例では，ホスホリラーゼ

　活性に変化を認めないが，白血球性発熱物質を添加し

　た場合，ホスホリラーゼ活性が増加した．

　　5）　細菌性発熱物質ならびに2，4一ジニトロフェノー

　　　ルによる多核白血球の酸素消費と乳酸産生能につ

　　　いて

　　解糖系のenergy　uncouplerとして働く2，4一ジニ

　　トロフェノールは化学的発熱物質の一つとして挙げら

　れるが，内毒索もenergy　uncoupler作用を認．めら，

　’れている．すでに，Berryら9｝は，・内毒素の代謝過程

　におよぼす影響をしらべているが，著者らは，発熱反

　応と関連させて両者の作用の相違を解析することを試

　みた．すなわち，多核白血球を加納ら3）の方法により

　採取し，3×107cells／m♂と細菌性発熱物質20μ9／m’

　および2，4一ジニトロフェノール5×10－5M「濃度で

　ipcubateし，常法により酸素吸収度をワールブルグ

　検圧計によって測定した11）．一方乳酸産生量は，Fig．

　7に示すように，酸素消費量の増加とよく一致した．

　　しかし，2，4一ジニトロフェノール10－4M濃度では呼

　吸系，解糖系は完全に抑制をうけた．
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Fig．7．　Effect　of　2，4－dinitrQphe且ol　and　bacte－

　rial　pyrogen　on　lactic　acid　production．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ロ　3x107　cells／皿10f　polymorphonuclear　leucoc－

　ytes　were　incubatgd　with　DNP　or　bacterial

　pyrogen　at　37。

考 察

　大腸菌由来の細菌性発熱物質とその発熱反応の媒体

となる白血球性発熱物質の解糖系に対する影響を検討

した結果，明らかに作用の異なることを示した．

　すでに，Kunら1ωは，！吻％‘％goco6％ε属の内毒素

が，家兎の肝臓グリコーゲン生成を阻害し，in　vitro

の実験からホスホリラーゼの抑制を認めている．また，

サルモネラ属の内毒素は，チトクロームオキシダーゼ

に影響を示さず，コハク酸脱水素酵素を阻害すること

から，内毒素の作用は，その種類によって酵素系に対

する抑制が異なることを示している．とくに，グリコ

ーゲンの解糖系に対しては，白血球性発熱物質による

抑制作用が大きくあらわれ，生体内での二次的な作用

媒体になることを示している．

　さらに，内毒素は多核白血球の呼吸促進，乳酸産

生の増加を示し，2，4一ジニトロフェノールと同様な

uncouplerの性質をもつことが明らかにされたが，こ

れは内毒素がin　vitroで白血球憐発熱物質の産生を

増加させるという成績と対比して考察すると，内毒素

の末梢における作用と中枢における発熱反応とを結ぶ

関連性に重要な示唆を与えている．

結 論

　発熱物質としての内毒素とその発熱媒体となる白血

球性発熱物質について，末梢の諸作用を生化学的に比

較検討したところ，つぎの如き結果がえられた．

　1）　白血球性発熱物質は著し．く血糖値を高め，肝グ

リコーゲン量を低下させる．

　2）　白血球性発熱物質は投与直後初期にのみ乳酸産

生能を高めるが，内毒素は二相性の作用があらわれる．

　3）　内毒素は一時的に血中無機リン酸の低下をもた

らすが，白血球性発熱物質は影響を与えない．

　4）　内毒素は2，4一ジニトロフェノールと同様に

uncouplerとしての性質を有する．
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　　9

　　　　　　　　　　　オウレンの栽培試験（第2報）

光線の強さがオウレンの根茎中のベルペリン含有率におよぼす影響＊1

　　　　　　　　　川谷豊彦・大野忠郎・兼松明子・栗原孝吾

　　　C％〃勿σ」勿％翫ψθガ吻θ彫sげC砂’∫sノ砂。雇。αM入KINO．∬

E挽C∫げ五忽配動’0πS勿。π’加β6勉θ7罐CO吻6雇初’加R乃島0勉θ3

Toyohiko　KAwATANI，　Tadaro　OHNo，　Akiko　KANEMATsu　and　K6go　KuRIHARA

　　1）　Studies　on　the　relation　between　the　light　intensity　and　the　berberin6　content　in　the　rhizomes

of　Oρρ歩2sノψo卿。σ煙AKINo　were　carried　out　with　the　second　and　third　year　growths　during　a　period

from　1965　to　1967　under　the　five　di宜erent　light　intensities：Plot　Lo，　unshaded；Plot　L1，　shaded　with

single　screen　of　victoria　lawn；Plotらshaded　with　double　screen　of　victoria　lawn；Plot五3，　shaded

with　single　screen　of　marsh－reed；and　Plot　L4，　shaded　with　double　screen　of　marsh・reed，　corresponding

to　100，　about　50，40，20，　and　5％of　surllight，　respectively．

　　2）　It　has　been　con丘rmed　that　the　exceedingly　weak　Iight　intensity　such　as　Plotゐ4（5％of

sunlight），　decreases　the　berberille　content　in　the　rhizomes（Tables　1～5）．　No　signi血cant　difεerence

has　been　observed　amo且g　the　plots五〇～、乙3（100～20％of　su111ight）．　　　　　　一

　　3）　Positive　correlation　has　bee皿obser▽ed　between　the　berberine　content　in　the　rhizonles　and

the　plant　height（Table串7，8）．

　　4）　It　has　been　experimenta11γcon丘rmed　that　the　suitable　light　intensity　seems　to　lie　in　the

range　from　about　40　to　50％of　sunlight，　from　the　viewpoint層of　growth，　yields　of　rhizome　and　root，．

and　berberine　content　in　the　rhizomes．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　●

　第1…報1｝においてはオウレンの2，3年株を用いて，

光線の強さが本植物の生育，収量におよぼす影響につ

いて実験的研究を行ない，生育および収量の点からみ

て，自然光の40～50％程度の光がオウレンの栽培に適

するものと思われることを報告した．

　本四においては同実験において収穫したぎ恐山の根

茎中のベルペリン含有率を定量し，光線の強さがオウ

レンの根茎中のベルベリソ含有率におよぼす影響につ

いて考察を行なったので，ここにその結果を報告する．

　本研究にあたり，ベルペリンの定量に関して御指導

を賜わった生薬部長名取信策博士に謝意を表する．

＊1　日本生薬学会東京大会　第4回薬用植物栽培研

　　究会（1969，9．22）にて講演発表

実験材料および方法

　実験材料，育苗，しゃ光試験の方法は前報1）で述べ

た．

　分析検体　　1967年1月5日に収穫した3年株根茎

であり，試験区別に示せば次のようである．

試験区　処理

五〇．
ｳしゃ光

五1寒冷紗1重

Z：2寒冷紗2重

五3よしず1重

し4よしず2重

分析試料の調製

光線の強
さ　（％）

　100
　約50

〃40

〃20

〃5

個体数　根茎重（風乾）
　　　　（平均値，9）

10

12

12

11

11

1．53

2．44

2．18

1．40

0．89

欠株2

欠株1

旧株1

各検体ともに粉末としたものを
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デシケータ中で乾燥したもの0．19ずつを分析試料と

した．

　ベルペリン含有率の定量　　検体0．19にメタノー

ル5回を加え，水浴上で1時聞還流する。冷三一過し，

濟液をメタノールで正確に5mJとし，その0．005mJ，

0．0025mJを薄層クロマトグラフィー試料とする．標準

品ベルベリソ塩酸塩をメタノールに溶かし，検体と同

時に薄層クロマトグラフィーを行ない，定性および含

有率の比較を行なった．

　薄層クロマトグラフィーは黒野らの報告2｝に準じて

行なった．すなわちKieselgel　Gを用い，ブタノー

ル：酢酸：水＝7：1：2で展開＊2した．

　ベルペリンの定量法は数多くあるが，本法は，検体

数がかなり多く，その上各検体の：量が少ない場合に，

比較的短時間で一定の傾向を見るのに適した方法であ

ると思われる．

実験結果および考察

　ベルペリン定量の結果はTable　1のとおりで，ゲ

ージ値として得られ，低含量（5％以下）のものは±，

Table　1．　Berberine　content　in　the　rhizomes

　of　C砂’ゴ3勿。耽σMAKINo，　cultivated　urder

　　　different　light　intensities

　　（The　third　year　growth，　harvested　on

　　　　January　5，1967）

中含量（5％と10％の間）のものは＋，高含量（10％

以上）のものは＋＋として表示してある。このデータ

について，次の4つの異った方法で統計的解析を行な

った．

　1．数量化による方法　　Table　1の言わば定性的

表現を数量化して，低，中，高含量のものをそれぞれ

1，3，5と置換して分散分析を行なえば，Table　2

のとおりとなる．すなわち試験区間に有意差が認めら

れ，瑞が愚詠率最も高く，L4区が最も低い粗（危険

率5％）

　　　五4　　五3　　L1　　五〇　．　五2
・　　　　1．73　　　2．45　　　2．67　　　3．20　　　3．50

Table　2．　ANOVAa）of　Table　l　by　codingb｝

　　Plot
Light　intensity
　　（％）

五〇　（100）

ゐ1　（50）

五2　（40）

乙3　（20）

五4　（5）

Mean

　33153335　33
313533331313
335353115553
3131331115　5
131131　13113

3．20

2．67

3．50

2。45

1．73

A．M．　D．（0．05）c）1．56

A．M．　D．（0．01）　1。89

Factor

　　Plot
Light　intensity
　　（％）

Individua1

Plant

S．S． D．F． M．S． Fo

乙〇　五、　屍　五3　五4

100　　　50　　　40　　　20　　　5

五

θ

十

十

±

十十

十

十

十

十十

十

十

十

±

十

十十．

十

十

十

十

±

十

±

十

21。253

86．176

4

51

5．313

1．690

3．14＊

十

土

十十

十

十十

十

±

±

十十

十十

十十

十

十

±

十

±

・十

十

±

±

±

十十

十十

±

十

±

±

十

±

107．429 55

±

十

±

±

十

±：low　content（less　than　5％）；十：medium

c・（between　5　and　10％）；十十：high　c．（more

than　10％）

＊2　プレート：K：leselgel　G（Merck）（200×200×

　0．25mm）風乾後120。，1時間，加熱活性化．’溶

　媒は上層部使用．

盛）　Analysis　of　vari艮nce

b）　The　symbols±，十，　and十十in　Table　l

　are　replaced　by七he　numbers　1，3，　and　5，

　resp母ctively．

c）　Approximate　value　Qf　minimu皿d玉fεerence

　by　Tukey’s　procedure（q－test）fQr　sig窺i丘cance

　at　the　5％Ieve1

　2．情報統計量の応用　　各試験区をベルベリソ含

量の階級｛低，中，高の3階級）によって分類した分

割データはTable　3のとおりである．これを情報統

計量を用いて，区間の各階級出現率の相違を検定すれ

ば危険率5％において有意性が認められ，L4と五〇～

五3の2群に分けられることが認められた．すなわち

為は含有率が最も低いようである．

　3L累積法Table　4試験区間に有意差が認められ．

＊3　アンダーラインした区間相互間のものには有意

　差はない．
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Table　3． Aロalysis　of　Table　l　by　the　applica．

　　tio且　of　entropy

LDが含有率最も高くL4が最も低いことがうかがわれ

る．

Plot

Class　of
　conte武

Lo

Ll

L2

五3

L4

Low　Medium High　Total

（危険率1％）

　五4　　　五3
7．64　　　　5．45

L、　　ち　　　Lo
、3　　　　2　　　1．20

1

3

2

5

7

7

8

5

4

4

2

1

5

2

0

10

12

12

11

11

4．精密累積法　　処理区間に有意差が認められ，

L2が含有率最も高く

れる．（Table　5）

　　　五4　　　五3
　　　16．36　　20．73

為が最も低いことがうかがわ

　五1　　　五〇　　　五2

　22　　　　25．2　　　　27

118 28 10 56

　ΣΣ笏109・勘＝86・563　（＋）　　　　　　五4　　正3　　五1　　五。
　　　　　　　　　　　　　（一）　　　　　　　　　　16．36　　20．73　　　　22　　　　25．2　　Σ腕109。κ乞＝・168．355

　　Σκブlo9，κゴ＝135．418（一）

　　　鬼，Io9，κ・．＝225．420　（十）　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（危険率5％）

　　　　　　　　，　8．209　　　　　　以上を要約すると・五〇～五3．（光線の強さ100～20％）

　D．F．＝8，　×　　　2　　　　　の範囲では根茎中のベルベリソ含有率に有意の影響を

Z2（8．0。05）＝15．51く16。418＊　　　　　与えないが，五4’（光線の強さ5％）というような極端

　　　　　　Table　4．　ANOVA　of　Table　l　by　R初5θん劾ga）

（危険率1％）

　五ρ

　27

Plot

Class　of
content

五ユ

L2

五3

L4

Tota1

Low　　Medium　　Hlgh Tota1

1．20

3

2

5．45

7．64　●

8．40

8

5

4．36

4。36』

2．40

1

5

2．18

0

12．00

12

12

11．99

12．00

19．29 30．12 10．58 59．99≒60

1 ∬ 皿』

1．20

3．00

2．00

5．45

7．64

9．60

11．00

7。00

9．81

12．00

12．00

12．00

12．00

11．99

12．00

19．29 49．41 59．99≒60

M．D。（0．05）

M．D．（0．01）

6．34

7．62

n．S．

8．17

n．S．

5．17

Factor

L
θ

S，S． D．F． M．S， FG

18．830052

101．169948

　8

102

2，3537565

0．9918622

2．37＊

120．000000

a）　originated　by　G．　Taguchi，　as　R幡θ腕ん。（“Accumulatiol■method”）

な弱い光線下ではベルベ笥ソ含有率を有意に低下させ

ることがわかった．

　なお数量化する方法，累積法，精密累積法の3法に

ついて，それらの解析法としての精度を比較するため，

エスエヌ比を検討するとともに，仮想例＊410例につい

＊4　低含量，中含量，高含量の階級にはいる各数値

　はそれぞれ，0．0～4．9％，5．0～9．9％，10．0～

　14．9％の範囲で乱表数から抽出したシミュレィシ

　ョンである．

てのものと比較対照した（Table　6）．これによれば，

本研究で行なったようなベルベリソ化学分析値（ゲー

ジ値）で．も，これら3法などの手法で充分区間の有意

性を検定できることがわかった．

　収穫時（1967年1月）の根茎中のベルベリソ含有率

と，その時期の種々の生育特佐値（草丈，葉数，全鋼

重，生根茎重，風乾根茎重，風乾二重，回数，根茎直

径，根茎長，根長）との相関を，光線の影響を除いた

等質な条件下において，相関係数を求めその有意性を
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Table　5．　ANOVA　of　Table　l　by　Sθ吻ゴ’5勿・7％ゴ36腕勿a［

五〇

ω1ω2　ω3TotaI

1　0　0　1
1　1　0　2
1　1　0　2
1　1　0　2
1　1　0　2
1　1　0　2
1　1　0　2
1　1　0　2
1　1　1　3
’1　1　1　．3

（10．90．22．1）

（10．90．22．1）

Z1

ω1ω2ω3Tota1

1　0　0　1

1　0　0　1

1　0　0　1

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1・1　3

五2

ω1ω2ω3Tota1

1　0　0　1

1　0　0　1

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　0　2

1　1　1　3

1　1　1　3

1　1　1　3

1　1　1　3

1　1　1　3

五3

ω、ω2　ω3Tota1

1

1

1

1

1

1

1

1

1

1

1

0　　0　　1

0　　0　　1

0　　0　　1

0　　0　　1

0　　0　　1

1　　0　　2

1　　0　　2

1　　0　　2

1　　0　　2

1　　1　　3

1　　1　　3
（1　0，55　0．18　1．73）

五4

ω1　ω2　ω8Tota1
の

1　．0　0　1

1　0　0　1
1　0　0　1
1　0　0　1
1　0　0　1
1　0　0　・1

1　0　0　1
1　1　0　2
1　1　0．　2

1　1　0　2
1　1　0　．2
（1　0．36　0　1．36）

1210．82．4

25．2

12．9　1

22
12．105

27

12　6，55　2．・18

20．73

124．36 O　　　MJ）．（0．05）M，D．（0．01）

　16．36　　　　　7．84　　　　　9．42

Factor

五

B（L）＝θエ

ω

五×ω

θ2

θ1十θ2

S．S． D．F． M，S． Fo．

1．8989

7．1813

4

51

0．474725

0，140810

4．23＊＊

1．44　n．s．

20．6780

1．6218

9。9778

17．1591

　2

　8
102

153

10．339000

0．202725

0．097822

0．112151

41．3578 167

a）　originated　by　G、　Taguchi，　as　S6勿zJ’5％イ％渉sθん痂。

　　（“Precise　accumulation　method”）

検定した．その結果はTable　7に示すとおりで，草

丈についてのみ正の相関が認められ他の特性値につい

ては相関は認められなかった　（危険率5％）．ただ町

長との相関はその相関係数0．272が危険率5％の値

（0．273）に極めて近いので，さらに検討を要するもの

と思われる．

　以上要するに収穫時において草丈の高いものほど，

また根回の長いものほど根茎中のペルペリン含有率が

高いといい得るのである．

　草丈万はしゃ光処理ッの影響を受けるので，OKUNO3〕

にしたがい補助測定値もともに処理の影響を受ける場

合の共分散分析＊5の手法を用いて，光の強さがベルベ

リソ含有率におよぼす影響を検定した結果はTable　8

＊5　しゃ光処理yはTable　1の±，十，＋＋をそ

　れぞれ0，1，2として数量化して計算した，

のとおりで，危険率1％において有意性が認められ

た蹴　しかし，その（処理平均回帰の）直線性は認め

られなかった＊7．

　　　　・・一三・一・13＊＊舳臥・・

　　　　・・一一音一・48＊＊自由脇・・

｝，修正処理平均鈴を計算して判Halperin＆Green－

house4〕に従いのScheff6の多重比較（S検定）を行

＊6　単にッについての普通の分散分析では危険率5

　％において有意であったことに注意．

＊7　もちろん誤差回帰の直線性＠，夕の相関）は有

　意であった．

　　　・・一告一・…自鹸・…

＊8順位が逆転して，五〇が最も大きくなったこと
　に注意．



川谷，大野ほか：オウレンの栽培試験（第2報） 53

Table　6． Comparison　of　SN　ratioa）among　the　three魚ethods（Tab1¢s　2，4，5）

　　　　　　　　　　　　　　　　and　arti丘cial　examples

Result　of
ANOVA SN　ratio Decibel

＊＊

　＊

　＊＊

　＊

　＊＊

n，S．

　＊

　＊

　＊

　＊

　＊

　＊

　＊＊

　Ordinary　ANOVA
（Arti丘cial　example　1）

（　　　　〃　　　　2）

（　　　　〃　　　　3）

（　　　　〃　　　　4）

（　　　　〃　　　　5）

（　　　〃　　　6）

（　　　’〃　　　　7）

（　　　　〃　　　　8）

（　　．　〃　　　　9）

（．　　　〃　　　10）

　　　Cording　method
　　　　　’（Tah　2）

　1～初3ρ読勿（Tab．4）

　　勘2伽’5％・7忽3θ々漉。

　　　　　　（Tab．5）

0。119693≦≡η≦0．508000
　　　　　　0．267280

0．103815≦η≦0．398364
　　　　　　0．163069

0．110731≦η≦0．495410
　　　　　　0．254983

0．065026≦η≦0．422289
　　　　　　0．196010

0．134131≦η≦0．534608
　　　　　　0、289285

0．027880≦η≦0．375393
　　　　　　0．131379

0。040355≦η≦0．423020
　　　　　　0．189858

0．086912≦η≦0．458696
　　　　　　0．220131

0．053749≦η≦0．406682
　　　　　　0．171938

0．045ユ27≦η≦0．395148
　　　　　　0．159763

0．067403≦η≦≡0．425682
　　　　　　0．191623

0．041509≦η≦0．252484
　　　　　　0．114422

0．076026≦η≦0．421533
　　　　　　0．197616

　一9．219421≦η≦一2．941363
　　　　　　　　－5．730335

．一 X．837608≦η≦一’ R．997243
　　　　　　　　－7．876259

　－9。557347≦．η≦≡一3。050352
－　　　　　　一5．934939

－11，869130≦η≦一3．743892
　　　　　　　　－7。077218

　－8．724741．≦η≦一2．719629
　　　　　　　　－5．386816

－15，547072≦η≦一4．255173
　　　　　　　　－9．914707

－13．941026≦η≦一3．736391
　　　　　　　　－7．215669

－10．060920≦η≦一3。384713
　　　　　　　　－6．573208　　’

一12．696296≦η≦一3．907472
　　　　　　　　－7．646231

－13．455635≦η≦一4．032380
　　　　　　　　－7．965319

－11．713208≦η≦一3．709168
　　　　　　　　－7。175592

－13．818577≦η≦一5．977730
　　　　　　　　－9．414981　　　　・

一11．190379≦η≦一3．751715
　　　　　　　　－7．041691

　a）　Signal　Noise　ratio

n．S．　駐Ot　signifiCant

　　＊　signi且cant　at　the　5％leve1　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　，

　＊＊　signi且cant　at　tbe　1％1evel

　　　Table　7．　Correlation　between　the　berberine　content　in　the　rhiz◎mes　and　the　various

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　value　of　growth　observations（1966～1967）a｝

rb、

0．273

（at　planting）

　　　　1965
　　　　　皿

1966
V

Plant　height

VI　　　W X

　　（at　harvest）

　　　　　　1967

X旺　　　工

0．109 0．117　　　0．160 0．216　　0．226　　0．280＊ 0．243． 0．334＊ 0．246　　　0．315＊

　r
（0．05）

0．273

No．　of　leaves

1966　　　　　1967

田　　X［．工

Fresh
wt．　of

plant

1967

　　工

　Fresh
　wt．　of

rhizomes

　　1967
　　　　工

Air－dried
　wt．　of

rhizomes

　　1967

　　　工

Air－dried
wt。　of

　　roots

　　1967

　　　工

No．　of

buds
1967

　工

　　　　　　ウ
Diameter
　　　of

rhizomes

　　1967

　　　1

Length
　　　of

rhizomes

　　1967

　　　1

LeRgth
　　of

　roots

　1967
　　1

0．021　0．071　0．1140．137　　　0．055 0．073　　『　　0．076 0．067 0．056 0．130 0．272

ζ）　Effect　of　Iight　intensity　is　excluded．

b）　Critical　value　of　correlatiQn　coe伍cient　for　signi且cance　at　the　5％1eve1，．for　50　degrees　of

　　freedom　　　．　　　　　　　　lll：　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　．
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ノ

Table　8． ANOCOVAωof　berberine　cQntent（ッ）and　plant　height（κ）

（The　third　year　growth，　harvested　on　January　5，1967）

D．F．

T　55
L　　4

6　51

S．S．　　＆　　　S．　P，

” η． κκ

26．857　　　　34。57　　　1，165．84

5．312　　　－6．07　　　　　390．10

21．545　　　　40．64　　　　　775。74

Regression

1．025

0．094

2．129

Difference　Pl

Difference　O2

Residuals

S．S．　D．　F．　M．　S．　F。

25．832　　　　54

5．218　　　3

19，416　　　　50

1．739　　　　4．48＊＊

0．388　　　　5．49＊

6．416

1．198

4

1

1。604　　　　4，13＊＊

1，198

a）　Analysis　Qf　cQvariance

なえば，次のとおりとなる．

晦一〔毒・毒・（讐）2〕偽

・…一〔⊥十⊥十（危・一称）2π盛　　％ゴ　　　　775．74〕…3・8

　　　　　　　　　　　　　　　　ユ・（ダ・一ダ・）・y・一ダ・±〔（・一1）周㍉・

五4　　乙3　　乙ユ　　L2　　Lo
1．72　　　2．34　　　2，67　　　3．38　　　3，48

　　　　　　　　　　　　　　（危険率1％）

ム4　L3　　z：1　五2　五。
1．72　　　2．34　　　2．67　　　3，38　　　3．48

（危険率5％）

　収穫時のベルペリン含有率と，収穫時以前の各時期

（定植の1965年3月以降収穫の1967年1月まで10回調

査）の草丈との相関を検定した．その結果はTable　7

のとおりで，定植時（2年株）の年とその翌年（3年

株）の8月までは＊9相関係数は有意でなく，9月以降

において相関係数は増加して9月，11月のものが有意

であった．

　このことが高令株についても一般的に言えるかどう

かはさらに実験にまたねばならないが，もしそうであ

るならば実際栽培に当って利益することが極めて大き

いと思われる．

＊9　なお1965年3月から1966年5月の間の各時期の

　草丈とベルペリン含有率との相関係数は次のよう

　であった．1965年5月（0．155），6月（0．141），

　8月（0．129），10月（0．059），12月（0．188），19

　66年1月（0．195），2月（0．184），3月（0．167），

　4月（0．086）

　以上を前報の結果と総合すると，生育，収量，およ

び根茎中のベルペリン含有率の点からみて，自然光の

40～50％程度の光がオウレンの栽培に適するものと思

われる．

摘 要

　1）オウレンの2，3年株を用いて，寒冷紗および

よしずのそれぞれ1重，2重による各しゃ光区および

対照区として自然光区を設け，光の強さが根茎申のベ

ルベリソ含有率におよぼす影響について1965～1967年

の間試験を行なった、試験区五。，ち，L2，恥，五4の

光線の強さの比率はそれぞれ100，約50，40，20，5

％である，

　2）L4（光の強さ5％）のような極端な弱い光線の

下では根茎中のベルペリン含量は低下する傾向が認め

られた（Table　1～5）．　Lo～L3（光の強さ100～20％）

の各区間には有意差は認められなかった．

　3）草丈と根茎中のベルベリソ含有率との間に正の

稲関が認められた（Table　7，8）．

　4）　生育，収量，根茎中のベルペリン含有率の点か

らみて，自然光の40～50％程度の光がオウレンの栽培

に適するものと思われることが実験的に確証された．
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実験ノート Notes

α一クロルアセトフェノンの純度試験に関する研究

井上哲男・柴崎利雄・鯉淵昌信・西村祝子

伽伽SOπ伽P勿勿7珍3’∫げα一〇乃〃0σ0吻か勿％0％9

Tetsuo　INouE，　Toshio　SHIBAzAKI，　Masanobu　KolBucHI　and　Tokiko　NlsHIMuRA

　　Acetophenone　andα，α一dichloroacetophenone　were　idelltified　as　the　impurities　of　commercia1α一

ρhloroacetophellone　by　gas－chromatography，　thin・1ayer　chromatography　and　NMR　spectroscopy．

　　And　gas－chrolnatographic　method　was　of　great　advantage　to　estimateα一chlorQacetophenone

containing　acetophenone　andα，α一dichloroacetophenone　quantitatively．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Recei▽ed　May　30，1970）

　α一クロルアセトフェノン（CN）は催涙ガスとして

古くから知られているが，ガスクロマトグラフ法（G

C）によって純度試験を行なった例は見あたらなかっ

た．

　著者らはCN（試料皿）の純度試験を行なうにあた

り，GCおよび薄層クロマトグラフ法（TLC）を検

討した．GCではCN以外のピークを，　TLCからは
　　　　　　　　　む紫外線照射（2537A）または。一トリジン噴霧により

それぞれCN以外の痕跡のスポットを認めた．これら

はその製造工程から，アセトフェノソおよびα，α一ジ

ク戸ルアセトフェノンであろうと考えられた．そこで

GCにより2種のカラムを用いてアセトフェノソと比

較したところ保存時間が一致したので，アセトフェノ

ンと推定した．またNMRスペクトルを測定したとこ

ろ，6．7ppmに一CH〈のシグナルを認め，　GCおよ

びTL．Cの結果もα，α一もジクロルアセトフェノソと

一致した．なお，アセトフェノソは微量のためか，T

　　　　アLCおよびNMR法では確認できなかった．

　以上の結果から，GCによりナフタ．レソを内部標準

物質とし，試料中のCNおよびその不純物アセトフェ

ノ「ソ，α，α一ジクロルアセトフェノソを測定した，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　．，
　　　　　　　　実．験の　部

　1．装置，試薬および試料

　1．1装　置

　ガスクロマトグラフ　日立K－23型（水素炎イオン

化検出器，オソカラム用装置付）．

‘　カラム　　内径2．5mm，長さ2回目オンカラム用

ガラスカラム，充てん剤：A1．5％ジ出チレングリコ

・一 泣Tクシネートポリエステル（DEGS）担体クロ

モソルブW（60～80メッシュ，塩酸洗浄後シラン処理）．

B4％SE－52担体Aと同じ．

　1．2試薬
　ナフタレン特級，アセトフェノソ東京化成GR，α，

α一ジクロルアセトフェノソ東京化成EP，　CN標準品

80％エタノールから再結，GCによりCN以外のピー

クを認めないもの，シリカゲルGメルク，o一トリジン

溶液：0．5％エタノール溶液，内部標準溶液：ナフタ

レン90㎎をクロロホルムに溶かし50．OmJとする．

　1．3試料
1　CN，ややかっ色の結晶

互　CN，白色の結晶

皿　CN粉剤

2．実験方法および結果

2．1　ガスクロマトグラフィおよび薄層クロマトグ

　●ラフィ

　それぞれFig．1，3およびFig．2に示す条件で行

なう．

　2．2不純物の同定

　試料皿20mJをクロロホルム1m♂に溶かし，　GCを行

なったところFig．1に示すよ．うに，カラムAからピ

ーク2つ，カラムBからは3っのピークが得られ，ピ

ーク1はアセトフエノンに，3はα，α一ジクロルアセ

トフェノンと一致した．試料工も同様の結果を与えた

が，ピークは皿の場合よりやや大であった．

　また試料工につきTLCを行なつ．たところ，　Fig・2

に示すように． Cα，α一ジクロルアセトフェノソのスポッ

ト（R∫0．77）を認めたが，アセトフェノソのスポッ

トはほとんど認められなかった．

　2，3　純度の測定
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Fig．1（a，　b）．　Gas　chromatogram　of　commercia1

　　　　　　　　　　　α一chlQroacetophenone

　　Instrument　HITACHI　GC　K－23　with　HFID
　　Column　　I．　D，2．．5π1m，　L．2m

　　　　　　　A：1．5％DEGS　on　Chrolnosorb　W（60－

　　　　　　　　　80mesh，　acid　treated　and　silanized）

　　　　　　　B：4％SE－520n　Chrolnosorb　W（60－80
　　　　　　　　　mesh，　acid　treated　and　silanized）

　Temp．（column）：A80。，　B　100。
　　N2：40m♂／min．

　　1；acetophenone，2；α一chloroacetophe且one

　　3；α，α一dichloroacetophenone

Fig．2．　Thin－Layer　chromatogram　of　commercia1

　　α一ChloroacetQphenone　and　its　impurities

　　　（SOIVent：benZene）

A：acetophenone
B：α一chloroace・

　　　tophenone

C；α，α一dichloro圃

　　　acetophenone

T：sample　I

black　light，

　　2537A

十

十

color　react　with

o－tGlidine

十

　　　　十　　　　　　　　　十

A一，B十，　C十　A一，　B十，　C十

2

4

』・』

o唱臼

OO

①

彪
1

’0　　　　　　　　　　　10　　　　　　　　　　20min

’　　　　Retention　ti嘩e　　　　　・

Fig．3．　Gas　chromatogram　of　the皿ixture　of
　　α一chloroacetophenone，　acetophenone，

　　α，α’一dichloroacetophenone　and　naphthal〔埠e

Instrume亘t　HrrACHI　GC　K－23　and　HFID

Column　4％SE－52　Qn　Chromosorb　W（60－80
　　　　　　　　　mesh，　acid　treated　and　silanized）

Temp．（column）100。，　N2；40m1／mi且．

1；acetophenone，　2；　α一ghloroacetophenone，　3；

α，α一diε五10roacetophenone，　4；　internal　stan葡

dard（naphthalene）
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　Fig．4．　Calibration　curve　of　α一chloroaceto－

　　phellone

　GCによって測定した．　Fig．3および4に示すよう

に，分離および検量線の直線性は良好であった．

操作試料約400mgを精密に量り，ク・・ホルムに

溶かして20．OmJとした液1．OmZをどり，これに内部標

準溶液1．Om1を加えて試料溶液とする．試料溶液およ

び標準溶液につき，GCを行ない，内部標準法により

含量：を算：出する．

　標準i溶液：CN標準誓約400㎎，　アセトフェノソ約

1皿gおよびα，α一ジクロルアセトフェノン約10㎎を精

密に量：りクロロホルムに溶かして20．OmJとした液1．0

をとり，これに内部標準溶液1，0mZを加えた液．

　結果

　試料工　　CN96％，アセトフェノソ0。4％，

　　　　　　α，α一ジクロルアセトフェノン2．8％．

　試料皿　　CN98％，アセトフェノソ0．2％，

　　　　　　α，α一ジクロルアセトフェノソ0．4％，

　2．4粉剤中のCNの測定

　試料約250㎎を精密に量り，クロロホルム10．OmJを

加えてよく振り混ぜ，放置後，上澄液1．0皿Zに，内部

標準溶液1．0皿」を加えて試料溶液とし，2，3と同様に

GCを行なう．

　標準溶液：CN標準品約200㎎を精密に量り，クロ

ロホルム10，0mZを加えて溶かした液1．OmZに内部標準

溶液1．Om1を加えた液．

　結果

　試料皿　CN80．5％

　終わりに，NMRスペクトルを測定していただいた

療品部理化学試験室の諸氏に感謝致します．

第八改正日本薬局方一般試験法一定性反応に

　フッ劃定性反応を新収載するための試案

　　　　　　　　　高　重　美　恵

∠4乃窺α’勿θ1）π壇げQ％σ露’α’勿θπs渉ρブπ％oγ漉∫ρ7！ま4q莇。π’o伽θ6％6紹1

　　　　距sおげE勧魏1～θ麗sθ4E協’勿ηげ漉θ．P肋γ勉αo砂。θゴαげノ砂απ

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Mie　TAKASHIGE

　　Four　qu紅litative　tests　of　fluoride　were　investigated　for　the加rpose　of　newly　establishing　the

general　test　for．the　fiuoride　of　the　Pharmacopoeia　of　Japan．　The　methods　consist　of　1．　etching　of

glass，2．precipitation　of　calcium　fluqride，　while　no　precipitation　of　silver且uoride，3．　decomposition　of

the　zirconiuln－alizarin　lake　and　4．　chelation　of　alizarin　co皿plexon－cerium・fluoride．

　．The　limits　of　ide且tification　level　in　these　cases　were（1）10μg，（2）80μg，（3）10μg　and（4）4μg

of且血orine，　respectively．

　　With　due　regara　to　their　speci且city，　selectivity　and　sensitivity，　the　reaction　of　l　and　4　shall　be

co皿piled　to　the　general　tests．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　第8改正日本薬局：方の新収載品目として，比較的重

要な医薬品である含フッ素化物が数種収載されること

になったため，それら医薬品に対する共通な定性反応

を載せる必要を生じた．・

　フッ化物の定性および定量法には強酸性でのガラス

の腐食，カルシウムによる沈殿反応，比色法1〕2｝によ

るものなどがある．比色法の多くは，フッ素イオンと

結合しやすい金属を選び，その金属と色素との錯体に
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　よる呈色が，フッ素イオンの添加によって，錯体が破

壊されて退色が起こることに基づいている，しかし

Belcher31らが発見したアリザリソコンプレクソンの

場合は，退色ではなく変色であり，他の退色のものと

盲比較して感度がよいので見やすい特徴がある．

　　著者は，これらの方法の中からつぎのものを選んで

検討し，フヅ素の定性反応試案とした．

　　　　　　　試験方法試案

　（1）　フヅ化物にクロム酸硫酸試液を加えて加熱し

た液は，ガラス管の内壁を一様にぬらさない．

　（2）　フッ化物の中性または弱酸性溶液に，硝酸銀

二三を加えるとき，白色の沈殿を生じないが，硝酸カ

ルシウム試液を加えるとき，白色の沈殿を生じる．

　（3）　フッ化物の中性溶液にジルコニウムーアリザ

リソ三三を加えるとき，試液の色は消える．

　（4）　フッ化物の中性または弱酸性溶液にアリザリ

ンコンプレクソン試液0．5配，再4，3の酢酸塩緩衝液

0．2mJおよび硝酸第一セリウム試液0．5mZを加えるとき，

液は青紫色を呈する．

1　実 験

　　1・1試　薬
　　フッ化ナトリウム標準液：NaF〔特級〕を500～5500

　で1時間加熱する．用時，水にとがして，必要な濃度

　の溶液をつくる．

　　クロム酸硫酸二二：J．P．瓢

　　硝酸銀回忌：J．P．「肛

　　硝酸カルシウム試液＝Ca（NOs）2・2H20〔特級〕10’

　9に水を加えてとかし100mZとする．

　　三酢酸：J．P．粗

　　ジルコニウムーアリザリソ試液：アリザリンS〔特

　級〕351㎎およびオキシ塩化ジルコニヴム〔特級〕36㎎を

　とり，水を加えて15mJとする，別に水40mJに硫酸4m1

　を加え，・冷後塩酸12mJを加え，さきの15mJの水溶液と

　混合し，さらに水を加えて全量100mZとする．

　　アリザリンコソプレクソン二二：アリザリンコンブ

　レクソン（ドータイト試薬）0．399に新たに調製した

・；水酸化ナトリウム溶液（1→50）20mZを加えてとかし，

　水を加えて8001n1とする．これに無水酢酸ナトリウム

　0．29を加え，1N塩酸試液で岬4～5に調整する．こ

　れに水を加えて全量1，000mZとする．

　　頭4．3酢酸塩緩衝液：J．R孤

　　硝酸第一セリウム官治（0．001M）：硝酸第一セリウ

　ムCe（NO3）3・6H20〔キシダ化学製特級〕0．449に水

　を加えてとかし，1，000mJとする．

　工・2　実験条件の検討

　工・2・1ガラスの腐食試験

　HFによるガラスの腐食をみるには，あらかじめ重

クロム酸カリウムと濃硫酸によって清浄にしたのち，

水洗したガラス試験管に試料をとり，これに濃硫酸を

加えて加温する方法が一般にとられている．著者は局

方のクロム酸硫酸二三2m～を用いてあらかじめガラス

試験管を一様にぬらし，これに試料溶液1mJを加え，

加熱して腐食を見る方法を採用した．

　クロム酸硫酸試液添加量は，クロム酸硫酸試液が器

具の汚れをとることと，酸性にすることを目的として

いるので，厳密にする必要はないが，2mZを用いた．

　この条件でフッ素の確認限界を求めたところ，Fと

して0．01㎎であった．

　ガラス試験管を加熱した後，約5分間放置すると，

フッ化物の入っていない場合でも，一様にぬれていた

管壁が液をはじくようになることがあるので直後に観

察する．空試験を同時に実施した方がよい。

　工・2・2　力．ルシウムによる沈殿

　フッ素はカルシウムイオンによってフッ化カルシウ

ムの沈殿を生じ，銀イオンではフッ化銀の沈殿を生じ

ない。これは他のハロゲン元素と異なる性質の一つで

あり，参考までに各種ハロゲン元素のカルシウム塩お

よび銀塩の溶解度を示すとTable　1の通りである．

Table　1．　Solubility＊of　Calcium　and　Silver

　Halides　at　20。（The　Chemical　Society　of

　Japan：　Kagakubinran，　p．582（1958），

　Maruzen）

Haloget1
1

F
Cl

Br

I

CaX2

1．63×10『3（180）

74．5

143

208．6

AgX

172

1．54×10－4

8，4×10－6

2．5×10－7

＊the　amount（g）dissolved　in　100g　of・water

　中性または弱酸性の試料溶液（Fとして1～3㎎を

含む）をとり，硝酸銀二二1mZを加えて沈殿が生じな

いことを確かめたのち，これに硝酸カルシウム試液4

配を加えて白色の沈殿が生成するのを観察した．．

　1m紛硝酸銀二二は他のハロゲン元素がそれらの銀

塩を生成するのに十分な量である．硝酸カルシウムに

よる白色沈殿の生成は，Table　2に見られるように

Fとして3㎎に対して2m似上5mほで同程度であり，

2皿1で†分であることを示している．

　確認限界はFとして0．08㎎であった（Table　3）・な．
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Table　2．　Effect　of　added　Amount　of　Caicium

　Nitrate　on　the　Formation　of　Calcium　Fluoride

　Precipitation．

N6．

1

2

3

4

5

麟轡塾忠鎚

3m♂
3

3

3

3

1mJ
1

1

1

1

1m♂
2

3

4

5

H20

4mご

3

2

1

0

Total
Volume

9mJ
9

9

9

9

White
P「eClp1唖
tate

十

十十

十十

十十

十十

またこの退色を観察する方法の欠点はフッ素の量：によ

り，血液の最：適量が変わることである．

　ジルコニウムーアリザリソ試液は少量を添加した場

合の方が退色が明瞭である．Table　4において，、1，2

組および3，4組が他の組に比較して退色が明瞭．で．あ

る．すなわちFとして1mgに対してジルコニウムーア

リザリソ試液の量は1～2mJが適量である．．フッ素に

Table　5．　Limit　of　Identi且cation　of　Fluorine

　Ion　by　Zr－Alizarin

十　：formed，十十「：foゴmed　in　large　quantities

Table　3．　Limit　of　Identi丘cation　of、．Fluorine

　Ion　by　Calcium　Io丘

N6．

1

2

No．

1

2．

3

4

5

冠aF
（1m1＝

0．1mgF）

0．2m♂

0．4

0．6

0．8

1，0

Ca（NO3）2

T．S．

4m！
4．

4

4

4

H20

O　mJ
O，2

0．4

0．6

0．8

Total
VOlume

5．OmZ

5．0

5．0

5．0

5．0

White
　　ぐ　　　ロpreCIPItate 3

4

5

十

十

一：not　formed，．十：for皿ed

NaF．

0．1m1（1m1
＝0．01mgF）
　　　　　’
0．1m1（1m1
＝o，1mgF）

0．5m1（1m1
＝0，1mgF）

1．Om1（1m1
＝0．1mgF）

Zr－
Alizarin

　●T．S、

1m1．

1

1

1

1

H20

1，m1

0．9

0．9

0．5

0

Total
volume

2　m1

2

2

2

2

Decompo－
sition

of　chelate

十

十十

十十

お沈殿のみやすいFの量は1～3㎎である．

　液性は中性においても酢酸酸性においてもその確認

限界に差は認められなかった．

　工・2・3　ジルコニウムーアリザリン法

　この方法は退色を見るのであるから，ジルコニウム

ーアリザリソ試液の量を変えるたびに空試験を行なっ

て比較しなけれ．ば，どの程度退色したかわかりにくい．

Table　4．　Effect　of　added　Amount　Qf

　Zr－Alizarin

0．5

①0．4
呂

き

3

器0．3
＜

0．2

艸膿。）

．1

2

1　1n♂

3

4

5

6

7

8

1

1

1

Zr－
Alizarin

　　T．S．

l　mJ
1

9

10

2

2

3

3

4

4

1 5

5

H20

4　m♂

5

Total
VOlume

6　m1
6

3

4

4
’

’

a

　　　　　　　　b

　　ノへ　／　　　、
　ノ　　　　　　　　　　　　　らし

／　　　　“，c
’

輪へ
　　　ミ

16
　　6

2

3

1

2

コロし　ト

、ゴ0．

1

6

6

6

6

6

6

　　　　　　　　　　4　　　　5　　　6

　　　　　　　　　　　　　　pH

Fig．1．　Effect　of　pH　on　the　absorbance　value

　at　610　mμ！or　alizarin　complexone－cerium．

　且uorine　complex．

　　The　pH　on　the　abscissa　shows　the　flnal

　PH　of　color　solution．

　　（a）：F40μ9，　（b）　nQ　F（b畳ank），　（c）：（a）一

　（b）．

　　Reagent；5ml　of　alizarin　complexone　test

　solution（39　mg％pH4～5）十10mJ　of　acetate

　buffer　solution　of　various　pH十5m♂of　cerium

　nitrate　test　solution（Ce（NO8）3・6H2044皿g％）
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よるジルコニウムーアリザリンキレートの退色は徐々

に起こるのでその観察は直後より，10～20分間経過し

たのちの方がよい．また空試験との区別は液量が少な

い方がよくできるので水を加えない方がよい．すなわ

ち試料溶液1m1にジルコニウムーアリザリン試液1副

を加える．

　確認限界はFとして1Gμ9である（Table　5）．

　工・2。4アリザリンコンブレクソンとセリウムに

　　よる星色

　アリザリソコンプレクソン（1，2－dihydroxyanthr・

aquinbhe－3－yLmethylaminerN，　N－diacetic　acid）は

セリヴム，ランタンなどの金属と赤紫色のキレートを

つくる1これにフ．ヅ素が結合すると青紫色を呈する．

金属の中ではランタンが最も感度が高いとされている．

　呈色液の囲による吸光度の変化はFig．1に見られ

るとおりで，爵4．5～4．7において最高を示すが，肉眼

で観察する場合，空試験の色に青昧が増加しでくるこ

とは空試験との差がつきにくくなるので好ましくない．

函4．3ではブランクの色は赤紫色であって，フッ素が

存在する場合の青紫色とよく区別がつく．

　この方法はフッ素の他の比色法に比べて特異性が高

く，妨害イオンの影響はほとんどない．『

　含フ．ッ素有機化合物の酸素フラスコ燃焼法によ、る分

解と，得られたフッ素イオンとアリザリンコソプレク

ソンーセリウムとの錯体の呈色を応用したフッ素の定

量法は，日本薬局方一般試験法部会＊および有機無機

部会＊において検討されていたので，これをそのまま

フッ化物の定性反応（4）にあてはめ，その条件でのフ

ッ素の確認限界を求めた．

　試薬の空試験の赤紫色と比較して，明らかに青味が

認められるのは4μg以上である．

　　　　　　　H’結　，　論

　フッ素の確認反応として4つの方法をとり上げ，薬

局方一般試験法の定性反応の試案を作成した．特異性，

感度および明瞭さの点から（1）と（4）の反応が定性反応

として採用される予定である．
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薄層ク．ロマトグラフィーによるトランキライザーの確認について

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　大　野　昌　子

肋η棚磁・πげ万吻％漉96γsの脳π勿θγCんγo窺α’・離砂勿

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Masako　ONO

　　　This　work　was　done　to　establish　a　method　for　isolation　and　identihcation　of　tranquillizers　in

drug　addicts’，urine．

　　　Tranqhillizers，　extracted　along　with　narcotics　by　usuai　method，　were丘rst　separated　by　th且n・1ayer

chromatography．
　　　Only　for　the　detection　of　narcotics　on　Silica　Gel　G　plate，　iodoplatinate　spray　can　then　be　used

but　there　were　many　di伍culties　in　di任erent量ation　of　tranquillizers　from　narcot三cs　due　to　their　similar

blue　or　violet．spots　at　certain　1ヴpos孟tions　glven　by　this　reagenL

　　　However，　platinic　chloride－diluted　hydrochl（）ric　acid　spray　reagent　provi4es　both　sensitive　detec－

tion　and　positive　con負rmation　of　tranquillizers．

　　　Each　of　tranqui11izers　shows　very　characteristic　and　varied　coloratiQn　with　this・reagent（Table

2）although　no　color　was　given　in　the　case　of　narcotics．

　　　It　is　alsQ　of　great　advantage　to　use　iodoplatinate　spray　without　any　trouble　for　identification　of

narcotics　even　after　spraying、　platinic　chloride　reagent．

　　　Twenty　six　phenothiazines　wereロsed　fQr　this　test．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　鎮痛薬，とくにモルヒネ系麻薬，ペチジソ等の合成

．麻薬が；トランキライザーの併用によってその作用を

増強されることは，よく知られている．実際，これま

でにも麻薬中毒者尿に，麻薬とともにトランキライザ

ー（フェノチアジソ）の排せつされていた例があり，

従来の尿中麻薬検出法1～3）によると，　しばしば麻薬の

検出をまぎらわしくするため，これらを簡単に麻薬か

ら区別する方法の検討が必要となった．

　　狐塚のは，塩化白金酸の塩酸溶液をTLCの発色試

液として用い，フェノチアジソ10種について，これら

試　料．

Acetophenazine

Acetylpromazine

Chloropromazine

Chloroprothoxene
　　サ
Diethazine

Ethopropazine

EthyIisobutrazine

Fluphenazine

Meprazi耳e’
Methdilazihe

Methoxypro血azihe

Perphenazine

Phenazine

Phenothiazine

Pipamazine

Prochlorperazlne

Proketazine

Promethazine

Propiomazine

Prolnazine

ThiethylprQmazine

ThioPropazate

Thioridazine

Tfifluoperazine

Tri且upromazine

Tri血eprozlne

が紫色，緑色等を呈するとのべている．

　著者は，この試液によって麻薬が呈色せず，かつこ

の試液を噴霧後，麻薬の検出に用いられる有効な発色

試液である塩化白金ヨウ化カリウム液を用いても，麻

薬の検出を全く妨害しない利点のあるところから，

TLCの段階でトランキライザー存在の有無を確かめ

ることとし，入手し得たトランキライザー26種の薄層

クロマトグラフィーを検討し，新知見を得た．

　薄層クロマトグラフィー　　1回のクロマトグラフ

ィーで麻薬との区別を試みることが目的であるので，

麻薬類の分離にすぐれてレ．・る溶媒組成の展開液．を用

い，』つぎの条件で行なって得られた試料の町値を

Table　1に示す．

　　　Plate：Silica　Gel　G，20×20cm

　　　　　　　　thickness　O．25mm

　　　Solvent：Chloroform－Methano』160：40

　　　Spotting：3cm　frbm　the　lower　6dge　of　the

　　　　　　　　　　　plate　　　　　　　　　　　　　　　　　、

　　　Distance　developed：12cm
　　　　　　サ
　　　Spray　reagent：0，5％Platinic　chloride　sol．一

　　　　　　　　　　　　　　　10％HC1＝10：1

　塩化白金酸の塩酸溶液によるフェノチアジン類の呈

色について，展開後の薄層板を，十分に風乾したのち，

発色．試液を噴霧．する．フェノチアジン類は，狐塚の述
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Table　1．　Rズvalue　of　tranquinizers　by　TLC

Name 砂value

Table　2。　ColoratiQn　of　tarnquillizers　With

　platinic　chloride　spray　reageht

Aceto♪henazille

Acetylpromazine

Chloropromazine璽

Chloroprotho）ζene

Diethazine

Ethopropazine

Ethylisobu㌻razine

FluPhenazine

Meprazine

Methdilazine

Methoxypromazine

Perphenazine

Phenazine

Phenothiazihe

Pipamazine

Prochlorperazine

Proketazine

Promethazine

Propiomazine

PrQmazine

Thiethylpromaz玉ne

Thiopropazate

Thioridazine　国・

Trifiuoperazine

Triflupromazine

Trimeprozine

0．56

0．60

0，63

0，73

0，75

0．73

0，80

0．69

0．66

0．51

0．55

0．．68

0．97

0．92

0、53

0．68

0．61

0．70

0，75

0．58

0．69

0．90

0．60

．0168

0．66

0．70

Name Co1Qration

べているように，紫色，緑色を呈するものが多いが，

これは最終的な色調であり，それぞれ特異な変色の過

程を示すことがわかった．したがってRf値の類似し

たもので．も，その変色を観察することで，種類を推定

することも可能である．各試料の呈色については，

Table　2に示す．

Acetop血enazine

Acetylpromazine

Chloropromazine

Chlorprotkoxene

Diethazine

Ethopropazine

Ethylisobutrazine

Fluphenazine

Meprazine

蝿βthdilazine

Methxoypromazine

Perphenazine

Phenazine

Phenothiazine

Pipamazine

ProchlQrperazine

Proketazine

Promethazine

PrQpiGmazine

Promazine　－

Thiethylpromazine

Thk）propazate

Thioridazine

Tri且uoperazine

Tri且upromazine

Trimeprozine

yeUow→pink→violet

yellow→pink→green

pink→blue

yellow→orange　brown

pink→greenish　blue

orange→grayish　blue→
　　1ight　ye11Qwish，green

pink　purple→grayish　bl　ue

　　→9「een

ora血ge→purple

orange→grayish　blue→
　　greenish　blue

◎range→grayish　blue一ウ

　　green

violet→blue→grayish　blue
　　→bluish　green

pink　purple→purple→
　　ξreenish　blue

yellow

green

pink　purple→purple→blue

pink　purple→purple→blue

・yellowish　orange→』plnk→
　　violet

’orange→1ight　green→bluish
　　green．

yellow→yellowish　green→
　　violet

orange→grayish　blue→
．9「een

grayish　blue→gray

pink　purple→blue

greenish　blue

O「ange

orange→grayish　purple→
　　blue

orange→grayish　blue→
　　greenish　blue

む す び

　　　入手し得たトランキライザー26種についてTLCを

試み，得た結果についてのべた．

　　　フェノチアジンの塩化白金酸塩酸溶液による薄層坂

馳上での呈色は鋭敏であり，かっTable　2に示すよう

に，それぞれ特異性をもっており，麻薬と混在する揚

合の検出，確認試験法としてはもちろん，薬物中の，

あるいはトラン・キライザーそれ自身の試験法としても

役立つものと思われる，

　　　　　　　　　　　　　文　　　．献

1）V．P．　Dole，　W．　K：．　Kim，　L　Eglitis：ノ．e4〃3．

　ル露d．∠4ssoo．，　書98，349　（1966）。

2）　B．Davidow，　N．　L　Petri，　B．　Quame，　B．

　Searle，　E．　Festlich，　J，　Savitscky：4吻，ノ．α編σ．

　飽’肋1・，46（No．1），58（1965）．　．　　　　　　、

3）大野昌子：衛生試報，87，1（1969）．

4）狐塚　寛：麻薬中毒診断治療に関する研究．，

　　p23（1965），
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　　　　　　　　　　ステロイドの試験法（第2報）＊

副腎皮質ホルモン製剤のテトラゾリウム塩による定量にあたって

　　　　　　　　　考慮すべき二，三の点について

長沢佳熊・越村栄之助

　　　　　　　　　　　ノ1πα砂s歪sげS’θ7024s．π

．4ム1∂’θ0”魏色4∬α夕げCO漉0024乃砂αrα’歪0πSうツ：τセ’γα901珈ηzSα1’

Kakuma　NAGAsAwA　and　EihQsuke　KosHIMuRA

　　Anote　on　the　assay　of　corticoid　ointments　and　creams　using　tetrazoliUm・salt　as　a　reagent　are

given　as　foUows：

　　1）　The　pH　of　the　mixed　solution　of　sample　preparatio11，　blue　tetrazolium　test．solution　and

tetramethylam皿oniuln・hydroxide　test　solution　should　be　adjusted　equally　to　that　of　the　stalldard．

　　2）　The　standing　time　at　which　sample　solution　develops　a　maximum　absorption　is　different

according　to　the　sample　nature，　therefore，　the　test　should　be　performed　at　the　optimum　time．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　副腎皮膚ホルモンの定：量において，テトラゾリウム

塩を用いる方法1・2）はC2。およびC21のα一ketolを

利用した反応で，紫外部吸収法，イソニアジド法，ジ

ブチル「かクレゾール法などにくらべて選択性がすぐ

れ，比色定量に利用される．純品の場合には，問題は

少ないが，製剤ではその配合剤あるいは基剤などの影

響を受けることがある．昭和43年度一斉収去試験の試

料を米国薬局方の方法により試験を行なった場合，前

述の影響のあった例が見られたので，そのなかの2例

について若干の検討を行なった結果をつぎに報告する．

　1．実験方法

　三曹約29（corticoid約0．5㎎を含む）を精密に量

り，エタノール20賊を加え，かき混ぜながら加熱し，

氷冷してろ過する．残留物はエタノール10mげつを用．

いて同様に2回抽出し，抽出液を合しエタノールを加

えて正確に50冠とし，試料溶液とする．別に標準品約

25㎎を精密に量り，エタノールに溶かし，正確に50mJ

とした液2配を正確に量り，エタノールを加えて正確

に100m♂とし，標準液とする．試料溶液および標準液

20配ずつを正確に量り，それぞれにブルーテトラゾリ

ウム・エタノール溶液（0．05→10）2m♂ずつを正確に

加え混和後テトラメチルアソモニウムヒドロキシド・

エタノール溶液（1→100）2m‘を正確に加えて混和

し，エタノールを加えて25m1とし，室温に放置する．

対照はエタノール20mJを正確に量り，同様に操作した

液を用いる．発色液の頭を調節する必要があるときは，

餌を見ながらテトラメチルアンモニウムヒドロキシド

・エタノール溶液（1→100）を追加したのち，エタ

ノールを加えて25認とする，

　2．結　果

Table　1．　Relation　between　color　developmen．t　and　pH

Standard

Sample

　　〃

Standard
Solution＊＊＊（mJ）

20

Sample
Solution＊＊＊（mの

20

20

BT＊（m1）

2

2

2

TMAH＊＊（mり

2

2

「3．9

Color

StrOI19

None
Strong

pH

11

9＞

11

　＊

＊＊

＊＊＊

Dissolve　50mg　of　blue　tetrazolium　in　IQmJ　of　ethano1．　　’

Dissolve　10mg　of　tetramethylamπ10nium－hydroxide　in　10ml　of　ethanol．

Corticoid　10μg　in　lmJ　of　ethano1．

＊第1報は越村栄之助：衛生試報，86，86（1968）
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　2．lpHと発色の強さ

　まとめてTable　1に示す．

　標準液と同じように操作した試料溶液は全く発色せ

ず，その餌は9以下であった，テトラメチルアソモニ

ウムヒドロキシド・エタノール液（1→100）　を標準

液の両と等しい唄になるまで（約3．9m1）加えたもの

島
ギ

§

省

露

く

0．4

03

0．2

0．1

Standard　corticoid　so且ution

Sample　cortieoid　solutlon

　　　60　　　　　　90　　　　　120　　　　　150　　　　　180

　　　　　　　　　．min

Fig．1．　Rate　of　color　development

は強い発色を示す．

　2．2　反応時間と発色の強さ

　2．1に用いた軟帯と異なる軟膏のエタノール抽出物

について発色をしらべた結果をFig．1示す，90分後

では安定な極大値を示すとは言えない．

　3．考案および結論

　以上の実験結果から，比色定量にあたってはつぎの

考慮が必要である．

　i　標準液および試料の飼を測定し，試料の田が低

いときは標準液と等しい田を示すようにテトラ・メチル

アソモニウムヒドロキシド・エタノール溶液（1→100）

を加えて調節する．

　ii発色が極大に達し，安定なところで比色を行な

っているか否かを確めるため，適当な間隔をおいて2

～3回測定し確かめる．

　　　　　　　　文　　　　献

　1）第7改正日本薬局方，P・255．（昭和36年），

　2）　USP　XVII，　p，887（1965），

ステロイドの試験法（第3報）

チオメステ巨ンの比色定量法

　　　　越村栄之助

　　　ノ肋α砂sゴ36ゾSノθプ。‘4∫，∬Z

Colo廟zθ師。／1ssαy〔ガ：τ肋勉θs’θ70η6

　　　　Einosuke　Iく：osHIMuRA

　　The　quantitative　assay　of　thiomesterone　is　shown　as　follows：Add　10ml　of　60v／v％sulfuric　acid

to　100～140μg　of　thiomesterone　and　standing　for　30～40　min，　measure　the　absorbance　of　the　solution

at　514mμ．’Stable　color　developes　for　about　201nin．．　The　sensitivity　is　almost　the　same　to　the　blue

tetrazo夏iur【1　method　for　corticoids．　　　　　　．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　’

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Receiヤed　May　30，1970）

チナメステロソ（1）に硫酸を加えるとき，黄色緑

　　　　　　CH3

0

CO
6
3

（1）

　OH
、

＼CH3

㌦S・CO・CH3

のけい光を帯びた赤色を発する反応は確認試験＊に

用いられている．この反応を定量法に適用できること

を知ったのでここに報告する，本法の感度は鉄一kober

試液による安息香酸エストラジオールの定量法1｝，ブ

ルーテトラゾリウム試液による副腎皮質ホルモンの定

量法2】とほぽ同程度である．また，硫酸のかわりに過

＊チオメステロン2㎎に硫酸2mJを加えるとき，液
は黄緑色のけい光を発．し，液の色は徐々に濃赤色

になる．
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塩素酸を用いても類似した吸光曲線を示す．

　1．実験材料．

　チオメステロソ結晶

　50，60，70および80v／v％硫酸

　60w／v％過塩素酸

　2．実験操作

1チオメステ白ソ80～160μ9をどり，硫酸を加えて振

り混ぜたのち室温に放置し，吸光度を測定する．加温，

遮光などの操作は行なわなかった，

　3．実験結果

　3．1発色液の極大吸牧の波長

　チオメステロソ結晶100μgをとり，60v／v％硫酸を

加え，30分間放置した液は波長514mμに，60w／v％

過塩素酸を加え30分間放置した液は波長512mμにそ

れぞれ吸収の極大を示す（Fig．1）．

50

40

←　30
8
需

、碧

220
朝

10

inH2SO4

1n　HCIq

　　450　　　　　　　　　　　　　500　　　　　　　　・　　　　．550

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　mμ

Fig．1．　Absorption　spectra　of　thiomester6ne

　3．2　硫酸濃度および反応時間と発色の強さ

　50，60，70および80v／v％硫酸それぞれ10mJをチオ

メステロン結晶160μgに加えた発色液それぞれの吸光

度と時間との関係．をFig．2に示す．

　60v／v％硫酸を加えたときは発色後30分後に吸光度

が安定になり，20分間続き，最もよい条件である．70

』v／v％硫酸を加えたときは発色後約30分間は吸光度が

60v／y％の場合より高いが安定性が悪い．

　3．3　用量反応線

　チオメステロソ結晶80，120および160μgをとり，

それぞれに60v／v％硫酸10mJを加えた液の吸光度と

時間の関係をFig．3に示す．

寝
亭

言

養

毛

8
器

男
臼

菱

0．6

0．5

0．4

0．3
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葛

吊 0．9

0．8．

0．7

　60％HをSO4
’『’

E㌧ V0％H2SO4

40，50．60min
70min
30min
20miロ

10min

日

菖

ゆ

捻

8
尾

£
畠

量

0．6

0．5

0．4

0．3

、

、

、
、

、、

1≧こ遍＿50％H・sq
　　　　　　、一80％H2SO4

　　　　10　　20　　30　　40　　50　　60　min

　　　　　　　　　Ti童ηe

Fig．2．　Effect　of　concentr母tion　of　sulfuric

　acid　for　color　develqpment　and　the　color・

　stability

　　　　　　80　　　　120　　　160

　　　　　　TLiomesterone　μ9

Fig．3．　E丘ect　of　time　for　color　development

　and　the　colgr　stability

　80～160μgの間は用量と反応め間に直線関係を示し，

40～60分の間は発色が最も強．くまた安定である．．

’3．4　比色定量

　チオメステロン結晶100μgおよび140μgをとり，そ

れぞれ標準品低用量（SDおよび高用量．（S2）」とする．

別に同じチオメ鼠テロソ結晶106μgおよび140μgをと．

り，試料低用量（T1）および高用量（T2）とする．これ

Table　1．　Data　for　colorimetric　assay　of

　thiomesterone．．

Thbmesterone（μ9）

＿10暮T（40min）

　〃　．（50min）

Stahdard

S1

100

0．454

0．454

．S2

140

0．680

0．680

Sample

Tエ T2

100　　140

0，451．0，681

0．451、0，681
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らに60v／v％硫酸10m1を加えた液の吸光度をTable

1に示す．

　効価比Rを求めるとつぎのようになる，、．

　　　E＝（T2－T1）／2十（S2－S1）／2＝0ゼ228

　　　F〒（T2十T1）／2一（S2十S1）／2＝一〇．001

　　　1＝0．1461　，

　　　b＝E／1＝1．5605

　　　M＝F／b＝一〇．0006

　　　R＝Antilog　M＝0．9987

　実際値1．000に対して99．9％の測定値を得た，

　4．結　論

　チオメステロンに60v／v％硫酸を加えると．き，30～

40分後に安定した発色が20～30分間持続することを利’

用して比色定量を行なう．ことができる．

　　　　　　　　文　　　　献

　1）第7改正日本薬局力，P．42（昭和36年）厚生省

　　版，

　2）　USP　XVII，　p．887（1965）．

苓ンクレァチンのトリプシン試験

　長沢佳熊・越村栄之助

0％漉θPro’θoゆゴ。・40’ゴρ勿げ」％％6名θσ伽

Kakuma　NAGAsAwA　and　Einosuke　KosHIMuRA

　　Pancreatin・activat玉ng　effect　by　enterokinase　is　stronger　than　that　of　water　solution　of　pa典creatin

kept　in　an　ice　chamber　for　24　hours．　For　the　trypsin　assay　of　pancreatin，　the　former　method　must

be　adopted．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　、

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　日本薬局方1）パンクレアチンのたん白消化力試験は，

カゼイン溶液にパンクレアチンを加え，40。に1時間

保温して消化後，トリクロル酢酸溶液（1→10）を加

えるとき生ずる濁りによって行なっている．またパン

クレアチン中に不活性のトリプシノーゲンの形として

も存在する場合は，パンクレアチンの水溶液を一日氷

室に放置した液を用いてもよいとされている．著者ら

は，ブタすい臓から製造したパンクレアチン2）をエン

テロキナーゼを用いて活性化を行なった場合と日本薬

局方の方法によって行なった場合とを比較したので報

告する．

　1。実験材料

　パンクレアチンの調製：ブタすい臓を肉ひき器でひ

き、ガラス板にうすく鉢げて直射日光で乾燥後，ソッ

クスレー抽出器を用いてアセトンで脱脂後減圧乾燥し，

粉末とした．

　エンテロキナーゼ抽出液の調製：ブタ水腸の上部を

約1mとり，たてに切開し，ゆるく水洗したのちガラス

片を用いて粘膜をかき取ったものを数倍：量のアセトン

中に加えて振り混ぜて一夜放置後，沈殿物を減圧乾燥

し，粉末とした．その19に0．05Nアンモニア液50m∫

を加え，ときどぎかき混ぜながら3時間，30。で抽出し，

遠心分離後さらにろ紙を用いてろ過する．ろ液に空気

を送り，アγモニアを除去し，ほぼ中性にした液を使

用する．

　カゼイン：Hammarstenカゼイン（Merck社製）

　2；試験方法ならびに結果

　パンクレアチン水溶液，パンクレアチン水溶液を一

日氷室に放置したものおよびパンクレ7チソ水溶液を

エンテロキナーゼを用いて活性化したものについて，

日本薬局方に準拠してたん白消化試験を行なった，エ

ンテロキナーゼを用いての活牲化には，パンクレアチ

ン0．19にエンテロキナーゼ抽出液3mJおよび水を加

えて500m1とし，40。で30分間放置した液を用いた，こ

れら．の成績を．Table　1に示す．

　Table　1から，エンテ』キナーゼを用いて活性化を

Table　1．　Comparison　of　proteolytic　activities

　of　pancreatin

Treatment

Native

Klept　in　an　ice　chamber

Activated　by　enterokinase

Diluted

・31・4・・

：ほ

十

十　　：turbid　　　　一：clear
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行なった場合，5倍稀釈では濁りを示したが4倍稀釈

では澄明であった．ほかの2品目については4倍稀釈

でもいずれも濁りを示したが氷室に一日放置したもの

は未処理のものよりもやや濁度は低い．

　3．結　論

　パンクレアチンをエンテロキナーゼで活性化したも

のは，処理を行なわないもの，または水溶液を一日氷

室に放置したものよりも明らかにたん白消化力は強い．

以上の結果から，パンクレアチン製贔はエンテロキナ

ーゼで活性化することによって不活性のトリプシノ『一

ゲンをも含めたトリプシン作用が検定されるものと考

える．

文 献

1）第7改正日本薬局方，P．489（昭和36年）．

2）　長沢佳熊，越村栄之助：日本特許第166879号

　（昭19．1，12）

EDTAによるインシュリン製意中の亜鉛の定量法

長　沢　佳　熊・白　井　浄　二

Dθ’θ甥勿面。η（ガ多％o勿動sπ伽Pγβραγαあ。πs纏ぬEpm

Kakuma　NAGAsAwA　and　J6ji　SHIRAI

　　．The　zinc　contents　in　some　insulin　preparations　was　tltrated　with　Ethylenediamine　tetraacetate

using　xylenolorange　as　an　indicator　and　acetic　acid－sodium　acetate　buffer　at　pH　5．6，　after　hydrolysis

with　6　N－hydrochloric　acid．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　インシュリン製剤についてEDTAによる亜鉛の定

量法として，キシレノールオレンジ試液で，緩衝液は

酢酸一酢酸ナトリウム（頭5．6）を用いて滴定する方法

を検討した．pH　5．6の条件ではインシュリンが沈殿し，

定量が妨害されるので，前処理として6N塩酸で加水

分解を行なったところ良好な結果を得たので報告する．

実　　験　　法

　1．試　薬

　0．01M手チレンジアミン四酢酸ニナトリウム液：エ

チレンジアミン四酢酸ニナトリウム（試薬特級）3．723

9を量り，・水を加えて溶かし正確に1，000mJとする．

　0．001Mエチレンジアミン四酢酸ニナトリウ’ム液：

用時0．01Mエチレンジアミン四酢酸ニナトリウム液に

水を加えて正確に10倍容量にうすめる．

　キシレノールオレンジ試論：　キシレノールオレン

ジ0．19を水または希エタノール100m♂に溶かす．

　酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液餌5．6：酢酸ナトリ

ウム12，09に，酢酸0．66mJおよび水を加えて100m1と

する．

　2，試　料

　プロタミソイソシュリソ亜鉛水性懸濁法注射液（P．

Z．1，）20u／mZ

　イソフェンインシュリソ水性懸濁注射液（N．P．H）

40u／m1

　インシュリン亜鉛水性懸濁注射液40uノ屈

　3．定量法

　3．1　プロタミソイソシュリン亜鉛水性懸濁注射液

　本品の表示量にしたがい，200インシュリン単位を

含む容量を正確に量り，50n1！のなす型フラスコに入れ，

塩酸10mJを加え，石綿上でミク・バーナーを用いて

100～105。で加熱する．反応液が約0．5mJになるまで

加熱を続け，冷後残留物に水10配およびアンモニア試

液を加えて中和し，酢酸一酢酸ナトリウム緩衝液4m’，

およびキシレノールオレンジ試液2滴を加え，．直ちに

0．001Mエチレンジアミン四酢酸ニナトリウム液で滴

定する．滴定の終点は液の色が，赤紫色から黄色に変

わったときとする．同様の方法で空試験を行ない補正

する．

　0．001Mエチレンジアミン四酢酸ニナトリウム液1

m’＝0．06537㎎Zn

　3．2　イソフェンインシュリソ水性懸i濁注射液

　本品の表示量にしたがい300インシュリン単位を含

む容量を正確に量：り，50醒のなす型フラスコに入れ，
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塩酸7．5mJを加え……以下3．1の「プロタミソインシュ

リン亜鉛水性懸濁注射液」の亜鉛の定量法を準用す

る。

　3．3　インシュリン亜鉛水性懸濁注射液

　　　結晶性インシュリン亜鉛水牲懸濁注射液

　　　無晶性インシュリン亜鉛水性懸濁注射液

　本品の表示量にしたがい200インシュリ．ン単位を含

．む容量を正確に量り，50m’のなす型フラスコに入れ，

塩酸5mJを加え……以下3．1め「プロタミンイソシュ

　5．添加試験

　イソフェソインシュリソ水性懸濁注射液およびプロ

タミソインシュリン亜鉛水性懸濁注射液に亜鉛標準液

を添加して，回収率を求めた．その結果は98．0～102，5

％であった．（Table　2）　　　　　　　・　、

Table　2．　Results　of　recovery　test　of　zinc　added

　to　some　insulln　preparations　　　　．，

リγ亜鉛水性懸濁注射液」の亜鉛の定量法を準用する．・

　4．定量の精度

　インシュリン亜鉛水性懸濁注射液の同一試料に．つい

て，ジチゾン滴定法（」．P．V旺），11ジチゾン比色法

（U．S．　P．　XVII），2）ジンコソ比色法（B　P．1968）3）お

よびEDTA法により亜鉛の定量を行なった結果を

Table　1に示した．その結果EDTA法の精度は，標

準偏差0．0015，変動係数0．74％．で，最も良好であった，

耳yp，。，・｝A盤unt

insulin

^摺
NPH（Lot　a）

NPH（Lot　a）

NPH（Lot　a）

PZI　（Lot　b）

PZI　（Lot　b）

PZI　（Lot　b）

400

400

400

100

100

100

Added
　Zn
（mg）

0．100

0．1QO

O．100

0．200

0，200

0．200

Found

（mg）

0．098

0．100

0．102

0．200

0．205

0．203

Recoverア

　（％）

98．0

100．0

102．0

100，0

102．5

101．5

Table　1．　Precision　of　various　methods　for　the

　assay　of　zinc　in　Insulin　Zinc　Suspension

Results　of　assay　Qf　zinc　in　Insulin　Zinc

　Suspension（mg／100u）

Method

No　of　Expt

1

2

3

4

5

6

　　Mean
Standard

　　deviation

Coe伍cient　of
　　variability

EDTA

0．212

0．212

0．216

0．214

0．214

0．214

0．214

0．0015

0．74

J，P．

（VII）

0，216

0．208

0．208

0．215

0．228

0．212

0．215

0，0074

3，13

U．S．　P．

（XVII）

B．P．

（1968）

0．200　　　0．201

0。217　　　0．207

0．200　　　0．201

0．200　　　0．207

0．207　　二’0．205

0。216　　　0．201

0．207

0，0081

3．54

0．204

0。0030

0．98．

総 括

　1．前処理の方法として塩酸加水分解法は，トリプ

シン分解法，トリクロル酢酸除蛋白法などより，精度

が良い．

　2．　EDTA法はジチゾン滴定法，ジチゾン比色法，

およびジンコン比色法より精度は良い，

　3．エリオクRムブラヅクT指示薬を用いたpH

10．0でのEDTA滴定法4〕は，アルカリ土類金属が共

存するとき影響を受けて好ましくないので，・これより

鋭敏なキシレノールオレンジ指示薬を用いた。

1）

2）

3）

4）

文

第七改正　日本薬局方．

米国薬局方（XVII）．

英国薬局：方（1968）．

献

上野景平：キレ詞ト滴定法（1965），南江堂．
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インシュリンのラジナイムノアッセイに関する研究（第1報）

インシュリン抗体および第二抗体の産生と，その抗体価試験

長沢佳熊・越村栄之助・佐藤．浩

　　S伽4ゴ9SOπ漉θRα漉0禰魏鰯0σSSαヅ（ガ加S％伽，1

肋θ」隊04鷹吻％ση4Pθ彰0’勿ηげA漉一勿脇1勿Sθγ観7Z．αη4

　　　　．A漉・8iπ勿θσ吻gαo∂％1勿Rσδ∂露S6プ彷吻．

・Kakuma　NAGAsAwA，　Einosuke　KosHIMuRA　and｝liroshi　SAToH

　　The　present　paper　describes　the　prehminary　experiment　on　the　radioimmmoassay　of　insulin．

　　1）　Antibodies　were　produced　in　guinea・pig　and　rabbit　against　pig－or　bQvine・insulins．　And，　anti－

guinea・pig　serum　antibody　obtained　from　immunized　rabbits．

　　2）Titres　of　the　antibodies　were　determined　by　neutralization　of　insulin　on　the　former（changes

of　blood　sugar　levels　in　rabbits　followed　by　injectlons．　of　antisera　and　insulin），．and　by　preclpltatlon

on　the　latter．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　近年bioassayと比べて，一層高感度でかつ簡単な

インシュリンの微量定量法として，radioimmuno－

assayが用いられている．1967年以降，この問題につ

’いて検討，実験を重ねて来ているが，とくにこの方法

を医薬品の検定に使うために抗体の製造を必要とする

ので，第二抗体の製造を含めて，．ここに報告する、

　1　インシュリン抗体産生　　　’』

　抗原として用いたインシュリンは，ブタインシュリ

ン：Novo． ﾐ製の中性インシュリン注射液（“lnsulin

Novo，　ACTRAPID”40u／mJ）をそのまま使用，また

は，それから抽出したインシュリン粉末．ウシインシ

ュリン：日局インシュリン標準品（23．4u／㎎）であ

る．インシュリン粉末は，日局記載のインシュリン用

溶媒で溶かし，81㎎／屈および4！㎎／m1の濃度として

保存液とした．免疫注射には，インシュリン保存液と，

Table　1．　Constitutioh　of　antigen　emulsion・

　　Emulsion
Antigen　　No．

Pig＊＊
Pl

P2，　P3

　　　　　　B1，　B3，　B4
Bovine＊＊＊
　　　　　　B2，　B5，　B6

．Added
Freund

adjuvant＊

complete

　　〃

complete

incomplete

Concentra．
tion　of
antlgen

20u／mJ

4㎎／mご

2㎎／mJ

　〃

　＊　IATRON　Laboratories

＊＊　InsuIin　NOVO　ACTRAPID　（40　u／mり

　Novo　I且dustri　A／S

＊＊＊J．P．　Insulin　Standard（23．4ロ／㎎）

これと等量のadjuvantとを，30mZのガラス共せんフ

ラスコに入れ，ガラス小球数個とともに，激しく振り

混ぜ，乳化液として用いた．（Table　1）

　1・1ウサギに対する免疫注射

　体重2．5～3．2kg，雄性ウサギに7～8日の間隔で

（1クール：3～4回）注射した．背部と下肢には，

部分の体毛を切除し，少量ずつ数個所に分けて皮内に

注射した．Tabie　2に示したように，　R　5～R7には

1クール，R3には2クールの追加免疫注射を行なっ

た．抗血清は終回の注射後，7日または9日に心臓穿

刺により採血し，分離した．インシュリンによる低∬匠

画けいれんを発現したものは無かった．

　工・2・モルモットに対する免疫注射

　体重200～5009，雄または雌性の5群のモルモヅト

の背部皮下に，2または4週間の間隔で注射した、

注射直後，低血糖予防のため25％ぶどう糖液2．5～4

冠を腹腔内注射した．その後，けいれんを起こした場

合には，さらにぶどう糖液を注射した．動物数の著し

い減少は，低血糖ショヅク死亡のほかに，下痢死亡（3

匹：GP－A）や分娩による除外（6匹：GP－E）な
　　ども含まれている．（Table　3）

　皿　抗体価測定

　ウサギおよびモルモットから得た抗インシュリン」血

清について，中和反応によってその抗体価を調べた．

インシュリンの力価試験に用いるウサギに，常用量

（0，3～0．4u／kg）のインシェリソ液と抗血清とを混

合，または混合せずに注射部位や注射時刻を別々にし



70
衛生試験所報告 第88号（1970）

Table　2．　ImmunizatiQn　for　rabbits；emulsion，　site　and　dose　of　injection

Injection

Rabbit　No．

Rl
R2

R3

R4

｛1

・・一・・｛．

Emulsion

　　Pl

　　Pl

　　Pl
　B1，　B2

B4，　B5，　B6

　B1，　B2

　B1，　B2

B4，　B5，　B6

Site　Dose　（m’）

1st

legs，　　　1．O

back，　　　0．6

toe　pad，　1。0

back，　　　025

　“　　　0．5

toe　pad，　　〃

　〃　　　　　　　〃

back，　　〃

2nd
toe　pad，

back，

back，

〃

〃

〃

〃

〃　　．

〃

0，5

0。5

〃

0．25

0．5

0．25

〃

0．5

3rd

back，

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

0．5

〃

〃

0．25

0．5

0．25

〃

0．5

4th

back，　　0．5

back，　　　0，5

＊　appended　irnmunization

Table　3．　Immunization　for繕uinea・pig；emul－

　sion，　dose　and　interval　of　injection，　and

　number　of　survived　animals　at　period　of

　mmunlzatlon

Table　4．　Determinatioll　of　the　antisera　titre，

　changes　of　blood　sugar　levels　in　rabbit6　fo1層

　10wed　by　injections　of　antisera　and　insulin

Guinea－

　pig
9「oup

GP－A
〃一B

〃一C

〃一D

〃一E

　　　　　Injection
Em・i・i・n　d盤m。11・…val

　　　　　　（mの　　（week）

B3，　B6　　0．5

　P2　　　　0，25

　〃　　　　　　　　　　〃

　〃　　　　0．15

P2，　P3　　0．2

4

〃

〃

2

〃

　Survived
　anima1S
start→丘nish

Test

No．

10

8

4

8

18

2

1

2

4

4

て注射し，抗血清によるインシュリンの血糖降下作用

の中和抑制を試験した．血糖は注射直前，注射後1，5，

3および5時聞の血液について，J。RVI法に従い測

定した．対照．血清には，購入直後の正常ウサギおよび

モルモヅトの血清〔NGPS〕を用いた．

　皿・1、ウサギ抗血清については，追加免疫したもの

も含めて6回のテストを実施した．その1例をTable

4テスト3に示したが，1．5および3時間で，ややイ

ンシュリン作用の抑制がみられるが，．5時間の血糖値

も低回を保ち，なかにはインシュリン作用の発現遅延

または，インシュリン作用を持続させる効果があると

思わせるケースもあった．
」

　∬・2　モルモット抗血清の場合には，抑制作用，血

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ら糖値の恢復状態，血糖値の上昇傾向，さらにこれらの

働らきが抗血清の添加量に比例することからみて，明

らかに抗体の産生が認められる．（Table　4テスト7，

8，9，Fig。1）

　皿　第二抗体産生

　radloimmunoassay実施に当って，免疫反応後，

被検インシュリンは，標識イソシ，ユリンと結合したも

3

7

8

9

InlectiOn

罐琴……（m〃・・）

｝　Percent　of

　initial　blood
sugar　after　inj．

＿」霞・

　　　　　／
　　　　　　R5

　　　　　　R6

　　　　　　R7

1．0

〃

〃

〃

〃

1　。、＋1齢肥5
　　　　　／．

＿＋／鯛：1
　　　　　｝・㌃・　1

＿，＋∫Nらpsa2

　　　　　／G㌃D“2

1．5　　3　　　5（hr）

52　70　103

63　71　82

80．87　80

92　95　86

84　72　76

63　71　70

72　84　76

66　61　64
96　　100　　102

91，　98　　100

52　65　88

63　64　72
84　70　77’

86　76　84
104　　105　　106

55　65　74

54　66　90
100．101．100

104　　105　　106

のと，遊離状態のものとに分れる．これらを分離する

方法は多くあるが，現在最も一般的な方法として，

Morgan＆LazarQwユ】，　Hales＆Randle2｝らによる

二抗体法が行なわれている．ここではこの二抗体法に

準拠して実験を進めた，

　皿：・1第二抗体用の抗原

．15匹の正常モルモットから適当な日数をおいて数回
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富
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室

2
．雲　80
養
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丸a，

：ク8二＝『二ぎ
　［　o－Qlns．0．3u／kg十GP・A　O，5m∫ノkg．

　○一●Ins．0．3u／kg十N・GP　O．5mJ／kg

　　　　　　　F
．』」
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話

§
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窪

．≡

ぢ

芒　60
§

＆

0 1．5 3 5』監

　　　　　　　　　　　　　　　　　　ロ＿一一一一一一．ロ
く麗：：：：：i：：：：1：lllli　篠

＼合＼1襲＝≠三

　　　　、　　　　　　ノ’
　　　　、　　ノ！〆
　　　　レノ

　．0　　　　　　　　　　　1．5　　　　　　　　　　　3　　　　　　　．　　　　　　　　5　hr

　　．E遭ch．・al・e・・pres豆・t・the　aver・ge・f　3　anim匡s・

Fig．1．　Changes　of　blood　sugar　ieveis　ih

　rabbits　fonowing　injections　of　insulin　and

　antisera（a）：GP－A，（b）：GP－C

採血し，分離した血清を凍結状態でプールした．プー

ル血清の一部門らは，硫酸ナトリウム沈でん法によっ

て粗製γ一グロブリン約0．339を得た．残部は凍結乾

燥して血清たん白粉末男9；69を得た、それぞれ適量

を秤取し，0，9％塩化ナトリウム液に溶かし，等量の

complete　Freund　adluvantを加えて前述のように

乳化した．抗原濃度は，・血清たん白乳化液，〔GP－

P〕；25皿g／mZ，粗γ一グロブリン乳化液〔GP－G〕：5

および8㎎／mJである．

　皿・2　第二抗体産生

　各3匹ずつのA，B2群のウサギに，皿・1の抗原乳

化液1m♂を背部皮下に約0．25皿♂ずつに分けて注射した．

注射の回数はA群7回〔GP－P：1～4回，　GP－G：

5～7回〕，B群6回〔βP－G〕で，その間隔は約10

日とした．VIで述べるとおり抗体の産生が認められた

ので，抗血清を集めて凍結乾燥した．B群がら抗体

6．79〔抗モルモットグロブリンウサギ血清：A・GP－

G・RS〕，　A群がら抗体8．39〔抗モルモット血清たん

白ウサギ血清：A・GP－P。RS〕を得た．

　W　第二抗体の抗体価測定

　A・GP－P・RS，　A・GP－G・RS，正常モルモッ

ト」血清〔N－GPS〕および正常ウサギ血清〔N－RS〕

を，0。85％塩化ナトリウム液で適当に希釈する．各

0．5m1の抗原希釈液と抗体希釈液とを小試験管内で静

かに合し，両液の接触境界面に生じる白濁（沈降反応）

により抗体価を判定した．

　1▽・1　テストNo．1

　倍数希釈した抗体液および対照液0．5配に，抗原液

0．5m♂を添加する，　N・GPS（×1）に対してN。RS

はすべて（一）．A・GP－P・RSは（×1）～（×16）ま

で（＋）に反応した．

　π・2　テストNo．2

　倍数希釈した2種類の抗体液0．5mJに，一定量（0．5

皿」）の抗原液を添加した．N・GP－S（×2）に対して，

．A。GS－P・RSは（×2）～（×32）が（十），　A・GP－

G・RSは（×2）～（×64）が（十）と約2倍の反応差

があった，．

　W・3　テストNo．3

　希釈の程度を大きくして．2種の抗体を比較した．

　（Table　5）　　　　　　　　　　、

　W・4　テストNo．4

　A・GP－P・RS採取後3週間を経て，・ふたたび血1

清〔A・GP－P・RS一豆〕を採取した，終回注射後の

期間による抗体価の差異を調べた．A・GP－P・RS

は，A・GP－P・RS一豆より約2倍強く，同時に行な

Table　5．　Comparison　of　antisera：A。GP－P・RSvs．　A・GP－G・RS

Antisera

NGPS

×　20

×　40

×　80

又160

×320

×640

A・（｝P－P・’RS AgGP－G・RS

×　　5 ×　10 ×　25

十卜

十

十

±

十

十

十

±

十

十

±

十

十

十

十

±

十

十

±

0．85％
NaC1

×　50

十

十

十

十

十

十

十

x100 x200

十

十

±

十

十

十

十

十

十

±

十

十

十

十
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つたA・GP－G・RSは，　A・GP－P・RSの約4倍強

い反応を示した．

　まとめ

　①インシュリン抗体産生に用いる動物としては，モ

ルモットが有利であるが，低血糖ショックによる死亡

が多いという難点もある．②免疫補助剤にはFreund

adjuvantが広く使用されているが，これに含まれて

いるBCG死菌の代わりに，百日ぜきワク．チソ添加が

抗体産生を強めるという報告3；，反対に無効であると

いう報告4）もあるので，この点はさらに検討を要する．

③抗体産生の方式は，従来の報告において，多くの場．

合各研究者ごとに異なっており，この実験ではそれら

の平均値的な方法を採った．結局つぎに述べるような

点に十分留意して実験を進めるならば，ほぼ満足でき

る抗体の産生が期待されよう．すなわちモルモット体
’

重は150～2009から注射開始，抗原量：は1㎎／anima1，

初回だけComplete，以後はincomplete　Freund

adjuvant使用，注射間隔は2週間，注射直後のぶど

う糖液の腹腔内投与は必要，注射回数5～7回，注射

後約2週間に心臓穿刺により採血，分離した抗血清は

抗体価に個性差があるから個別に凍結乾燥して保存す

る．④インシュリン作用の中和反応にみられた低血糖

値持続は，正常ウサギ血清による対照の場合にもみら

れた。この点については今後検討する．しか． ｵ抗体価

測定には中和反応よりも標識インシュリンを用いる方

法が望ましい・．＠第二拠体産生のための抗原と．しては・

正常モルモット血清からγ一グロブリンを分離して用

し．・る方が抗体価の高い抗血清が得ら．れる．

　　　　　　　文　　　　献

1）　C．R，　M6rgan，　A．　Lazarow：PS，圧β．砿，

　110，29　（1962）．　　　　　　　　　　　‘　　、

　1）6σδo’os，12，115　（1963）．

2）．C．　N，　Hales，　P．　J．　Randle：β言oo舵m．．み，88，

　137　（1963）．

3）P．H．　Wright，　D．　R．　Makulu，1．　J．　PGsey：

　P2彦δθ’θ3，17，513　（1968）．

4）　山村雄一，北川正保：蛋白質，核酸，酵素，4，

　104　（1959）．

Lysergic　Acid　Diethylamide（LSD）の合成について

浦久保五郎・長谷川　明・城戸靖雅

　助％魏θsおげ1オ56顧。．40ゴ41）ゴ9’勿1召厩4θ（五sz））

Goro　URAKuBo，　Akira　HAsEGAwA　and　Yasumasa　KIDo

　　Lysergic　acid　diethylalnide（LSD），afamous　psychotomimetic　drug，　was　prepared　from　ergotamine．

’　Ergotamine　tartrate　was　suspended　in　a　potassiu皿hydroxide　solution　and　decomposed　by疑eating．

　　Lysergic　acid　was　Qbtained　by　precipitation　with　dill　sulfuric　acid　frQm　the　reaction　mixt∬e，

followed　by　recrystallizatiQ皿frQm　hot　water．

　　Lysergic　acid　was　reacted　with　N，　N’一carbonyldiimidazol　in　dlmethylfQrmamide　at　room　tempe－

rature，　and　the！1　with　diethyla1111ne　by　standing　in　an　ice　box，　thus，　the　carboxyl　group　of　lysergic

acid　was　converted　to　car1）onylimidazo1，　and　LSD　was　obtained　by　the　substitution　of　imidazol　residue

wlth　diethylam三ne．

　　The　raw　LSD　in　the　above　mentioned　reaction　mixture　was　extracted　with　benzene　end　puri且ed

through　a垣mina　column　to　give　pur号しSD．　　　・

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　幻覚誘発物質LSDは麦角アルカロイドを分解して

得られるLysergic　acid（LSA）の誘導体と見倣さ
れ．驩ｻ合物で，その合成法に関していろいろの方法図

が報告されており，それらを簡単にまとめて　Fig．1

・に示す．筆者らはLSDの核部分に3H標識を行なう

ことが将来の目的で，まずLSAを得ることが必要で

あったために，酒石酸エルゴタミンを原料として，加

水分解によりLSAを得た．　LSAからLSDを合成

するのに，まずGarbrechtの方法2）を試みた．この方

法はFig・1の〔皿〕の経路に示すように，　LSAをリ

チウム塩としてSO3－dimethylformamide　complex

と反応させ，LiをSO3一でおきかえ，これとdiethy一
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eigほ．　Some．synthetic　routes　of　LSD

1alnlneと反応させて　L　S　Dを得ようとする方法で

ある．この方法を数回試みた結果，LSDが若干生成

していることは認められたが副反応生成物が非常に多

く．レSDの精製が困雑であった，それで方法を変更し

Cemyらの方法3）により合成’した．この方法はFig．1

の〔皿〕に示すように，LSAとN，　N’一carbonyldi－

ilnidazolとをおだやかな条件で反応させて，　L　S　A

のcarbQnylをcarbonyl　imidazolとし，次いで

diethy重amineを加えて反応させimidazo1と置換し

てLSDを得る方法である．この方法によりLSDを

合成することが出来た．

　　　　　　　　考　　　察

　以上のような合成法でLSDが得られたが．Fig・．1

〔1〕の反応におけるエルゴタミンの加水分解で，生成

するLSDは操作中非常に樹脂化しやすい．これを避

けるために反応前および反応中十分に窒素ガスを通じ

るこ．と；また反応後硫酸で申和するとき十分に冷却し

ながら行なうことが必要であることがわかった．

　〔皿〕の方法で良い結果が得られなかった理由として

はSO3－dimethylformamide　complexの純度の高い

ものが得られず副反応の生成物とLSDとめ分離が困

難であったことである．また〔皿〕の方法でも，不純

物の生成は〔五〕の方法同様にさけられなかったが，

目的物の得量はすぐれていた．反応の収率を上げるた

めには，無水diInethylformamide（DMF）を良． ｭ

精製して用い，N，　N’一ca沁011yldiimidazolをやや過

剰に加える：方がよい．なおLSD合成および精製のす

べての過程はできるだけ遮光して6）低温で操作するこ

とが，必要であることがわかった．

実験　の　部

　1。LSAの合成

　酒石酸エルゴタミン109に8％水酸化カリウム溶液

200m♂を加え，窒素ガスを通じながら水浴上で加熱環

流する．冷後希硫酸で岬3～5附近にする．白色沈

殿をろ過し，沈殿をデシケーターに入れて一昼夜乾燥

し，ソックスレー抽出器に入れ，エーテルで約8時間

不純物を抽出した，残留物をアンモニア性エタノール

にとかし，ろ過しろ液を乾固する．この残留物をメタ

ノールで洗浄し，粗しSAを得る．再結晶は約1，000

倍の水で行なう．収量1．79、収率25、2％，dp　182～

190。，IRはSandoz社から提供されたLSAと比較

して差を認めなかった．

　2．hSDの合成

　1．349のLSA（5mM）を80認のDMFにとかし
た液に0．899（5．5mM）のN，　N’一carbonyldiimidazol

を加え，30分かきまぜ，．0．409（5．5mM）のdiethyl一
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alnineを加え2晴問室温でかくはんし，氷室に24時

間放置後，DMFを60。以下で減圧留去，2％酒石酸溶

液250mJを加えて生成したLSDを酒石酸塩としてと

かす．不純物を約200mJのニーテルで2～3回抽出後，

水溶液をアンモニアでIH　8にし，エーテル：アルコー

ル＝9：1，200mJで3回抽撮する．抽出液を硫酸ナト

リウムで乾燥し，溶媒を減圧で留去すると粗しSDを

含んだ残留物が得られる．これをただちに約5証のベ

ンゼンにとかし，つぎの精製操作を行なう．

　3．LSDのカラムクロマトグラフィー．

　2．のベンゼン溶液について，アルミナカラムクロマ

トグラフィーを行なう．

精製したアルミナ60g（活性度皿一π）をカラム（φ3，

〔2）

（1）

brown

yellow

一pink

o「ange

brown

聖ight　blue

刊uorescence
（isomer）

viGlet　fluoresce論。

（LSD）

　　　　ori

Sample

1．LSD
　（Saロdoz）

2．fraction（1）

（LSD）

3．fraction（2）

〔iso　LSD）

Fig．2．　Column　chromatogram　for　the　puri血一

　cation　of　raw　LSD　and　thin－layer　chroma－

　togram　of　the　fractions（1）and（2）ln　the

　cblumn．

●

×40cm）につめ，上記ペソゼン溶液奪流して吸着させ

たのち，次に示す溶媒を順次流し溶離した．

　1）　Benzene　　　　　　　　　　　　　300mJ

　2）　Benzene：Acetone＝90：1　200mJ

　3）　Benzene：Acetone＝98：2　200m1

　4）．．Benzene：孕・cetone＝95：5　200m1

溶媒1）を流すとFig，2に示す様になる．図のFrac－

tiQn（1）の部分を溶出し，溶媒を留去し，ベンゼン

より再結晶を行ないLSD1，299を得た．収率は理論

量．の36．1％で，このものは標品として用．いたSandoz

社製LSDとTLC，　IRともに一致．した，　mp75～

80。（文献値75～80。）3Fで〔α〕否＝十17～18（C＝0，5

pyridine）で文献値3｝と一致した．
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非イオンおよびアニオン系界面活性剤の抗菌性に関する研究

石　関　忠　一

S翔漉θSOη漉θ、4漉一M諺0γ0∂2σ1AO吻削げくわπ20痂0απ4・4癖0鷹6Sκ働0’σ窺5．

Chuichi　IsH〔zEKI

　　Studies　on　the　anti－microbial　effect　of　120　klnds　of　nonionic　and　anion三。　surfactants　against　4

ミtrains　of　bacteria　and　5　strains　of　fungi．has　led　to　the　following　conclusions．

　　1．Of　93　kiρds　of　honionic　surfactants　teste（恥8（polyoxyethylene　la旦ryl　ether　E　O．2，4．2，9mole，

polyoxyethylene　nonyl　phenyl　ether　E．0．2，7．5，10　mole　and　polyoxyethyene　octyl　phenyl　ether　E．0．

弓，10．mole）Were　e珪ective．

　　This　effect　was　observed　only　for　Granユ・positive　bacteria　with　8　kinds　of　nonionic　surfactants

and　these　compoullds甲ere　effective　under　101nole　of　Eαbut　more　than　10　mole　did　not　show　the

act1Vlty．

　　2．Of　27　kinds　of　anionic　surfactants　tested，13　showed　positive　result，　but　they　were　e珪ective

only　for　Gram・positive　bacteria．

　　．3，Anti－microbial　activities　of　homogenous　nonioniO　surfactants　were　more　obvious　than　that　of

non－homogenouS　nonionic　surfactant　type．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

ま　え　が　き

　抗菌性物質としての界面活性剤は，従来からカチオ

ン活性剤がグラム陽性および陰性菌の双方に高い活性

を示すのに対して，アニオン活性剤はグラム陽性菌に

作用すると報告1）されている．非イオン活性剤につい

ては抗菌性物質としての研究よりも界面活性利用の面

が進んでいたように思われる．実際，非イオン活性剤

についてEvans2）は非イオン活性剤それ自体の抗菌牲

という考えよりも，可溶化あるいは，乳化促進剤であ

ると報告している．．また反面，安息香酸のような防腐剤

の効力を減退させる逆効果の面も併せて究明している．

非イオン活性剤単体の抗菌性について，Cornforth3）

は．Triton　A－20が結核菌に対し，またZipf4）が

DOR9／3およびTR90のS’ψ々y♂oooo伽3に対す

る抗菌性を報告している程度で，多くの化合物につい

ては，その報告をみない．最近の界面活性剤をみると，

作用および毒性の面から多くの議論がなされている

が，本来比較的毒性が少ないとされている非イオン界

面活性剤を再考することは，多少なりと意義あるもの

と考え，非イオンおよびアニオン界面活性剤の抗菌性

を検討し若干の新知見を得たので報告する．

実験材料および方法

　薬剤．：．非イオンおよびアニオン活性剤120．種（日光

ケミカルズ株式会社製）を試験に供した．薬剤の希釈

液はりん酸緩衝生理食塩水ΦH7．2）を用いた．

　菌株：細菌4種S’のみyloσooo％5砺7顔3　FDA　209　P，

βsσんθγ∫o痂σoo1歪U5／41，、Bαo〃％s．s％∂’〃ゴsIAM

1213，A〔郷4απρκσ5αθ7％8麹030　P2．

　真菌7種Cα鋸64σα痂。伽sNHL　4019，　Gθo∫7励％〃3

0佛（露伽〃3SL－1，　ノ1砂θ㎏ゴ1伽s短解7　NHL　5088，

Zr齢（ψ勿’o％σs’670鰯θsT－14，卿ゴ。々（ψ勿’o％耀π一

’㎎7砂勿∫θsT－1，雌oγゆ07襯8塑s6獺Mレ3，．

母》∫46γ〃z砂ゐy’oπプτoooos％彫EP」1．

　抗菌力試験：細菌試験にはTrypticase　soy　broth

およびagar，真菌試験にはブドウ糖ペプトン寒天培地

を用いた．薬剤濃度は10，000μg／mJを原液として調製

し，これを所定の濃度1，000，500，250，100および50

μ9／mJ含まれるように寒天培地に混合して平板とした．

接種菌液として細菌は37。18時間ブイヨン培養0）1白

金耳を薬剤加平板に塗抹し37σ48時間培養後の発育集

落の状態から判定した。真菌は日本工業規格5｝の術式

にそい，ヴドウ糖ペプトン斜面寒天培地に種菌を増菌

しで，30。1週問培養の後，胞子懸濁液を作り，その

1白金耳を平板塗抹し3001週間培養後に判定した．

実　験　結　果

　非イオン活性剤93種のうち10，000μg／m♂以下の濃度

で抗菌性のみとめられたものはTable　1に示す如く

polyoxyethylene　lauryi　ether（E．0．2，4．2，9mole），

polyoxyethylene　nonyl　phenyl　ether（E．・0．2，7．5，
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・Tabl叫Bac着呼ati？．懲lt薯．⑩nionic　and　anionic　su「ξactan！s

Type Structure ＆σ％7θ％3　　　。8．s％6’薦s

FDA　209P　　IAM　1213

Nonionic

Anionic

．Polyoxyethylene　lauryl　et粒er

PQlyoxyethylene　nQnyl　phe且yl　ether

　　　　　　　　　　　　　　　　　「し
Polyoxyeth～71ene．octyl　ph6nyl．　etheゴ

　　（E．0．2）

　　（E．0．　4．2）

　　（E．0．9）

　　（E．O．2）
　　．（Eゼ　0ξ　7，5）　，

（E．（〉L　10）

　　F（E．0．．3）

　　（E．‘O．　10）

　　1GO

　　100

　　1QO

　1，000

　1，000

　11000’

　1，000∴

．10，00q

　500

　250
1，000

1，000

11，000

10，000．

1，000

Sodiunl　lauryl．sulfate

．Sodium　di－2　e牟h夕r　hexyl＄Uifosuccihate．

Triethanol　amine　lauroyl　sarcosi耳ate

P。tassium． Pau，。yl　sarc。もinat。一「．

．Sgdium旦au『gyl．S解cosi弊ate、・．、

Sodium　myristyl　sarcosinate

Sodiurn．　palmitQyl　sarcosinate、’

Potassium　myristoyl　sarcosinate

Potassium　stearoy正sarcosinate

Sodium　monolauroyl　phosphate

・Di　R　O，．E．　alkyl¢therウho緬ha七e’．

Di　P．　O．E．　alky1・ether　phosphat色・1・：

Potassium　Iauryl　sulfate

（E．0．2）

（E．0，4）

　　・1，000．

　　11，000．

　　10，000

　是　1，，000．．．．

　　．1ρ，000

　　1，00Q、

　　1，000

　　　25Q
　　1，000

　　1，000

　　1Q，000

　　10，000

・　　・1，・000

　LOOO
　1；000

10，000

　1，000

10，00P

　LOOO
　1，000

　500
10，000

　1，00Q

10，000

10，000

i噛’1，000

・N。m・，al・i・th6’魚bl・i・di・at。　th，　mi6i皿。m　ihhibi£6，繭nce漉ti。。（μ9／㎡1）　㌔昏　

・＊＊噸 sheseごompounds　did　pot　inhib重t　th69rowth　of　Gram－negative　bacteria（瓦oo1ゴU5／41　and　P

　σθプ％8rゴπ05ζτP2）at　the¢bncentration　of・10，000　μ9／mご

10mσ1e）・およびpolyQxyethylene　octyl　phenyl

ether（E　O．3，10　mole）の計8種であった、しかし，

これら薬剤のうちでもEthylenβ，Qxide重く耳．：ρ’．と

略す）の付加モル数が割合に小さい所に抗菌性がみら

れ，．．．同じ物質でもE・0．の数が大きいものには，抗菌

性がみどめられな．かっ．た．　1　　・，

　一方，アニオン活性剤では，実験に供した27種のうち

13種に抗菌性がみとめられたが，その値は全体に高濃

度を要し，．「七かも非イオンおよびア吊オン活性剤とも，

いずれもグラ・ム陽性菌だけに抗菌性を示しグラム陰性

菌には，．ま．つたく．活性をみとめなかった．

　非イオン・活性剤のうち、で抗菌性のみとめられ’た

polyoxy¢thylane　lauryl　etherの精製度合の高い単

一鎖長元イオン活性剤（EO．1～8mole）を用いた

場合の抗菌性ではTable　3に示すように従来の重合

慶分布の広い活性剤EO・4・2　mqle「．を対照とした場

合よりも単一鎖長．E．　O．3～6　moleの所に割合高い

活性がみられその前後では若干活性の低下がみられた．

しかし，これちで．もグラム陰性菌．での抗菌性は，まった

くみとめられなかつ．た．　　．　1　　　’

　　、．．．，，　　　考察および結論　　　　，

・． R菌性からみた界面活性剤のうちで，非イオγ活性

剤については，従来抗菌力への期待よりも，その多く

は抗菌性物質を添加して抗菌性をもたせての利用が行

われていた．しかし，抗菌剤加活性剤は色々な化学反応，

とくに分配係数が変わることにより，本来の活性度合

も低下．させるという現象をHlguchi6）｝は報告して

いる，二者71・はすでに．「polyoxyethylehe　terpenyl

phenoxy　etherの抗殺精子力がEO．．の付加モル数

に関係があると報告したが，今回の抗菌性でも非イオ

ン活性剤8種いずれも1EO．の付加モル数が小’さい

1σmole以下のものについてのみ作用がみとめられ，

10mQle以上のものには抗菌性をみど・めなかっな蟄と

は，殺精子作用にも似ているように思われる．アニオ
γ瀧剤については27種め．う加壷1三グラ・陽性菌に

対しては抗菌性をみとめたが，陰腔菌には抗菌性をみ

どめなかう、た．非イオ饗活性剤では93種のうち8種に
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’

Table．2．　List　of　compounds．　which　did　nQt　show　baρter重ostatic　activity．at　the　concentration

　of　10，000μ9／mZ　　　　　　　　　　　，

．Type

NoniQnic

Anio』獅奄メC

引

Structu士e

SQ中ita卿・i・・tives．；m…1…ate　a・d　E・Q・．20・m卿P・1mitat・．・・d耳・o・．窄ol　m・阜・・tear・t・

　　　　　　　and．E．　O．5，⑳，　tris㌻earate　and　E．．6．2bほhonQoleate　and．E．0．6，20，．sesqUiol甲te，．

　　　　　　　trloleat　or　E．0．20

Po1シ6玄夕6thylene　fatty　．acid奥ters；stear夕1．．（E，0．24，1α25，40，55）董aur～r1（E．0．1「σ）

　　レ　　　　ニ

　　一”．　01eary1（．E．　Q．2，10）　．　　　　　　　　　　　　　．1

「P・ly・xy・thy1・ne　f・tty・1・・h・1・thers；1・u・yl（E　O・21，25）．．ρ・ty1（E・0・2・5・5・7・10・15・．

　　　　　　　20，30，40）oleyl（E．0．2，7，10，ユ5，20，50）

oolシox．又ethylene級1kyl　phβpyl！．ethers；nonyl　phenyl（E．0ら．18，’20．）octyl　pheny1（E　O．30）

Polyqxyethylene　glycery1雪atty　acid　esthers；monostearate（E．0．2，5，10，15，「20，．30）

Polyoxyethylene　castor　oil，1anolin　and　beeswax　derivatives；1anolin　（E，0．10，2⑪，30）　，

　　　　　　　alcohQ1．（E，0．5，10，20，40）sorbitol　beeswax　（E．0．12．5，25）castor　Qil（E．0．

　　　　　　　20，40）hydrogenated　castor　oi1（E．0．10，20，40，50，60，80，100）

P・1y・xy・thyl¢斡．．⑳iy・xyか・・py1印e」．．・ety恥・t海¢r・；．（E・0・13・．14122・23・24・31133・34・41，

　　　　　　　44）

Polyoxyethylene　alkylpheno1．il　resins；h（｝ny1⇔h6血yl　formaldehyde　condensate　（E，0．20，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ぞ
　　　　　　　30）octyl　phenol　formaldehyde　condensate（E．0．20，30）

Polyoxyeth夕1崩e　a血ineヨ；stear夕l　amin6（E．0．10）．．－．　　”

Glycerine・．ProPylene　glycQI　fatty　ac圭d　e寧th町s　l　glyceryl　monostearate・91yceryl　monooleate・

　　　　　　　propylene　glycol　monostearate　　　　　　　　　　　　．’

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　！

・． rddlum　cetyl　sulfate．

P6tassium．pa11nit6yl．Sa士cosinate

T・i．P・0・Ecet蜘h・・ph・・ph・t6．く早・⑳．．．，，．
D、

T・iP・．0・耳」・u・ylさther　ph・・ph・tβ（珍・．　Q・4），

　Tri　R　O．　E．01eyl　phosphate　　　　　　　　．．，

Sodium　di　P．0．　E．　lauryl　ether　phosphate．（E．0．10）

Sod耳um　di　P．0．　E　oleyl　ether　phosphate（E．0．8）

　Di　P，0．　E．　alkyl　ether　phosphate（E．0．6，8，10）

．Tri　P．　O．　E．　alkyl　ether　phqsphate（E．0．4，6，8，10）

E．
G

．Tesしstralns、5．、．％7θ〃3299P，　E．．oo露U5／41，　B，　s％漉」∫s　IAM　1213，．　P6、σ〃㎎勿osα．：p2

Table　3．　Anti受micrqbia1母ctivity　of　homogenous　nonionic　surfactants＊＊

H・m・9・・ts。

nOUS
　　Nb．

　　1

　　2．一

　　3

　4
　5
　　6

　7．　・1

　8

3十8
4，珍層

α％γθπsB．s出船

209Pl．IAM．1213

　　100＊

，　50

・　50
　　　50

　　　50．

　　　50

　　　50

　　100

　　100

100
50
50

・50’

．100

100
100
写00

100

1」00 ．250　「ヒ

θ．oαπ4漁〃z，、：腕、　　7ンゴ．　　　　1肱．　　．砂歪．．ガ。σos珈〃z．
　　　　　　　　　　　　　観970ゴ伽，　耀ゆ昭プ占断gs，9妙sθ㈱，

　　　　Sレ1　　　T－141　　　　T－1．　　　Mi三3　　　EP－1’

　　　　10，000

　　　　10，000
　　　　10，000

自　10，．000
　　　　10，000
　　　　．．10，000．．．

　　　　1Q，．000．

　　　　10，000

　　　　10，000

500
500
250
250
．250　、

500
250
500

250彫

　　5QO
　　500
　　250

　　250
　　250
　　250
　　250，

　　500

，．．
Q50

250
500
250
250．．
500
500
250
500

500、

250
250
250
2δ0

．250

500
250
500

500

10．，．．000． 500 ’　500』 500 ．500

＊　Numerals．．in　th¢．．t包ble蜘di¢ate．・the．1ninimum　inhibi㌻ory　concentratio耳（μg加の

＊＊ @these．co血．⑳uhdS面d　not：・．i宜hibit：・the　growth　of（｝遍血・致egative　bacteria（、彦．αぬU5／41　and　P3θ％4、

　　〃β7％8勿osσP2）．．and　fungi．（．C．8あΣ6醜s．．　and　A確），％づ9召7）at　the　concentration．of　10，000μg／mJ
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抗菌性がみられたことは，従来の非イオン活性剤に対

して抗菌性の面からも再認する必要があるものと考え

る．一方，市販の混合活性剤に比し精製化して単一鎖

長にしたものについては，化学的純度の高まりと併せ

て抗菌性の面でも高い値を示したことは興味のある問

題と思われる，

　終りにのぞみ種々御校閲をたまわった衛生微生物部

部長岩原繁雄博士に深く感謝いたします，
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混合ビタミン錠剤中の．．α一Lipoamideの定量

持田研秀・金田吉男・吉村．淳

Dθ’θγ雁％α’げ0π（ガα一Lψ0α緬4θ勿醜1彪V伽痂％距う♂θ’5

Kenshu　Moc田DA；Y6shiσkAN庖DA　and　Kiyoshi　YosHIMeRA．

　　This　work　was　dolle　to　establish　a　rapid　and　convenient　analytical　method　ofα一lipoamide（α一

LiAN恥）in　cQmmercial　multi－vitamin　tablets．　The　most　impo尊ant　thing　is　to幽extractα一LiANH2

from　the　tablets，　completely．　For　this　purpose，　the　tablets　wer母puluverized　to，ガ溺ρo磁θ7（smaller

than　177μ）and　extractedα一LiANH2　quantitatively　with　chlorofQrm．．

　　To　determineα一LiANH2　by　means　of　polarography，　the　chloroform　extract　should　be　washed

with　O．5　N・NaOH，　di1・HC1，　and　H20？successively，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　3α1970）．

　錠剤中の特定の薬物を定量するためには，粉砕，抽

出および測定の操作において，’適切な工央が必要であ．

る．

　著者らは，混合ビタミン錠剤中のα一1ipoamide（α一

LiAN恥）の定量：に，ポーラログラフ法を採用するこ

とを検討したところ，定量化の条件にクロμホルム抽

出時の粉末度と，定量：を妨害する共存物の除去につい

て，明確にする必要があった．．

　1．　実験方法および試料

　・1．1ポーラログラフィーによるα一LiANH2の定量

　α一LiANH2約15㎎に対応する量を精密に量り，分

液ロートに移し，5Qm1のクロロホルム（50。）を加え，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
15分間振とうする，これに20mJの0．5N水酸化ナトリ

ウムを加え5分間振とうし，クロロホルム層をとり，

水層は30mZのクロロホルム（50。）で3回抽出する．ク

ロμホルム液を合わせ，50m3の希塩酸，50田」の精製水

で洗い，5．9の無水硫酸ナトリウムをのせた綿せんロ

ートでろ過し，クロロホルムを留去し，残留物を50認

のエタノールに溶かして検液とする．検液乞配を正確

に量：り，0．5m♂のゼラチン溶液（4→1，000）を加え，

Clark・Lubs緩衝液（餌7．0）＊で正確に20mJとする．

この溶液について水銀を対極とし0～一1。OVのポーラ

ログラムを記録し1｝，その波高を読みとる，別に13．5，

15．0および16，5㎎のα一LiANH2標準贔継をエタノー

ルで正確に50配とし標準溶液とする．検液と同様に操

作してα一LiAN2の検量線を作製する．
．『

g用機種：柳本ポ憎ラログラフ　PA101型

操作条件：Span　Volt：0，1V／cm，　Sens：0．004μA／mm

　　　　　Paralle1　Capacitance：10μF・

＊Clark・Lubs緩衝液（再7．0）：5Qm♂の0．2Mリン

　酸1カリウムと，29，5m‘の0．2N水酸化ナトリウ
　ムを合わせ精製水で200mJとする．

＊＊α一LiANH2標準品；藤沢薬品製を希エタノール

　から再結晶したもの，mp　130。
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　1．2　ガスクロマトグラフィーによる．α」LiANH2の

　辱定量

　α一LiANH2約20mgに対応する量を精密に：量り，，

分液ロートに移し，クロロホルム（50。）4舳1で3回

15分間振とう抽出し，クロロホルムを留去する。この

抽出物について小川ら2〕の方法にしたがい，シアン化

カリウムで　α一LiANH2を2－thietanevaleramide

（TVA）にした，このものに別に合成した内部標準

物質thiophene－2－carbamide（TCA）の0．2％エタ

ノール溶液を加えて溶かし，下記の条件でガスクロマ

トグラムを記録した。一方，検体と同様にα一LiANH2

標準品を処理し，TVAとTCAのピーク高比を縦軸

にとり検量線を作製した．

使用機種：島津ガスクロロトグラフGC－2C

　　　　　（水素炎イオン化検出器付）

カラム：スチン■レスU三管（32皿m×75cm）

充填剤：3％neopenty191ycol舘ccinate／Chromo－

　　　　sorb　W．（DMC　S処理，60～80メッシュ）

操作条件：カラム温度195。，気化室温度235。，検出器

　　　　　温度245D，　N2流速50m〃min，　H2流速

　　　　　．20m1／min，　Sens．103，　range　3，2V．

　1．3　試料　　　．●．

自製試料1：α一LiANH25㎎，硝酸チアミソ5㎎，リ

　ボフラビン2㎎，塩酸ピリドキシソ1㎎，ニコチン

　酸アミド．15mg，デヒドロ．コール酸5㎎および殿粉

　220㎎を混合し，80メッシュめふるいを通じた．

自製試料2一：placebo：自製試料1よりα一UANH2

　を除いた組成で，粉末度は自製試料1と同じもの．

試料A．：市販混合ビタミン錠（5mgα一LiANH2／tab．）

試料B二市販α一LiANH2単味錠（10㎎α一LiANH2／

　tab．）

試料．C’：市販混合ビタミン錠（3．5㎎α一LiANH2／tab．）

．2．定量法の検討

　2。1「各種洗浄操作のα一LiANH2定量値におよぼ

　　す影響

1α二LiANH2をポーラログラフ法で定量するとき，

妨害する共存物質を除去するために，．実験1．1にした

がって処理した二段階の洗浄効果を確かめた．Table

1に示すように，α一UANH2はほぼ定量的に回収さ

れることが認められた．

　2．2　共存ビタミン類のα一LiANH2定量値におよ

　　ぼす影響

　Placebo（自製試料2）の約750㎎を精密に量り，実

験1，1にしたがって処理した．．クロロホルム留去後の

残留物に，α一LiANH2標準品15㎎を添加するとき，

ポーラログラフ法での回収率は，Tabel　2に示すよう

Table　1，　Eぜects　of　washing　wlth　alkali　or

　acid　on　the　polarographic　determination　of

　α一lipoamide

Treatment

wit車out　washing

O．5N－NaOH，　water

di1．　HC1，　water

O．5N－NaOH，　diL　HC1，　and　water．

．Recovery

㎎

15．00

15．00

14．99

15，．08

1％
100，0

100．0

99．9

100．5

Sample：15．00㎎α一LiANH2／50ml　CHCI呂

Table　2．．　Effects　of　placebo　extract．on　polaro－

　graphic　deternlination　ofα一LiANH2　at　20±
　0．5。

Samples，．

Standard　solution
（15．00㎎ofα一LiANH2）

Placebo　extract十

15．00㎎ofα一LiANH2

　Wave・
heなht（cm）

15．065

14．900

14．925

15．030

15．080

Recovery
　（％）

100．0

98．9

99．9

99．8

100．1

Placebo＝Mixture　of　5㎎、of仁hia耳ninβ11itrate，

　　2mg　of　ribo且aving，1㎎．of　pyridoxine　hydro－

　　chloride，15㎎of　nicotinamide，5mg　of　de－

　　hydrocholic　acid　and　220mg　of　starch．

　　　　　　　　　　　　　　　extractPlacebo　extract：Placebo　750！㎎
　　　　　　　　　　　　　　with　CHCI3140mJ
　→CHC1，　s。1。．　w・・h　with　O・5N－N・OH→

CHC13　soln．

　dil．　HCI，．　and　H20

evap・　→Residue
vacuum

に98．90～100．10％を示した．したがって，実験1．1法

で抽出されるPlaceboに由来する微量の物質は1α二

LiANH2の定量を妨害しないことがわかった．

　2．3　定量法の精度と正確度の検定

　自製試料1を用い，実験1，1法および1．2法の有用性

を検討したところ，Table　3に示すように，両者とも

真値からのかたよりが小さく，かつtotal　errorは10

％を越えなかった．したがって，toal　errorが25％以

内であれば，すぐれた定量法と判定するMc　Farren

ら3）の基準に合致する．

　3．試料の粉末度とα一LiAN宜2定量値との関係

　市販混合ビタ’ミソ錠を幻個とり粉砕し，．直径10cmの

乳ばちで2回に分けて5分間ずつすりつぶしたものと，

’40，80，100メッシュ（USP）のふるいを通過する

ように調整した試料について，標準物質後期添加法
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Tab1島3．．Recovery　ofα一lipoa皿ide　in　the　knownμeparatiops半…by．　polarography　and　　旨

　gas－chro血a‡09raphy　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　・・一

．Methods

Polarography

Gas－chro’matography

No．　Qf

experiment

5

5

α」LiANH2
added　（mg）

RecoVery
α一LiANH2
　（㎎）

15．00

20．00

い4・8・

レ2・・14

　」∵　　　　　i

煙r聞rρ「

一〇，14

十〇，14

S，D．

．0．081

10：153

T6taI
　error＊：＊

　（％）

2．Q1．

6，00

　＊　K：nown　preparation：Placebo、（see　Tab132）十5面g　ofα一1ipoamlde一

魅T…｝・・r・・（％）」藷e蓑茎豊羅㍊）※1・・　’．．．．・、㌦「．1■．．1　、

Table　4．　Relationship　between　the　size　of『 @示している．しかも試料Aは，．化しiANH2を表示量の
　granules　and　the　recovery・Qfα一lipoamkie　　　106％を萌むと推定された．

（1P。b路me「da’sampl傷蟹（M曲ita⑫　一方・…シ・以一二過癒欄

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　製した試料B（単味錠）および試料C（綜合錠）の市

Sifter，　used

40mesh
　　（USP）

80mesh
100mesh

Size　of・

granules
　（μ）．

　　　＊＊

b610w　420

below　177

belb壷149

Contellt　of
α一1ipoamide．

（㎎／Tab）

　　｝1．
4．σ4

5，10

5．30

5，32

qecovery

，．
i％）

　　しじ　ヨ
．98．．7・‘

層102」0’「

106．0

106，4　．

販製品嫁，Tab1β4（2）に示すように・それぞれの表

示量の113％，102％の．α一LiANH2を含むと推定され

た．

＊Label亭d　a担qullt　ofαrlipo皐mide：5㎎／tab．、
＊＊』’ franU16s　bo∬s蛤t　6f：

　　　　　　　寧m・聯tha・斗4♀4一ε9・15％
　　　　　　　　149－177μ　　　　　　　　　・・・…　　8，88％

　　　　　　　　177－420μ　　　　　…一・・　L81％

　　　　　　　　lar霧er　than　420μ　・崩…　　0．16％

（2）　Other．　Con1卑ercial　samples，　B＊and　C吝

Samples
Size　of
granulesl　（の

Content
α一1ipoamide

（㎎／Tab，）

§§諜璋。bl。、，）悦1・w　177

Sample　C
．（Multレvitamin．，below；・177：

　　　　tablets）

11．32

．呂。58・，旨．．．厚

Recovery
　（％）

113．2

！ユ02．3

＊13beled　amount　ofα一lipoamide：B10㎎／tab．

　　　　　　　　　　　　　　　　　C3，5mg／tlab．

（ポーラロ．グラフィー）で回収率を求め，α一LiANH2

含量を推定した．

　Table　4（Pの結果は，．・錠剤中のα一LiANH2をクロ

ロホをムで抽出するとき犠馳粉砕した試料の粉末度を

80メッシュ以上（177μ以下）．にする必要々ミあることを：

　　　　　　　／結．　論．　　’　．・

　混合ぐタミγ錠剤中のα一LiANH2を．定量するとき，

まず問題となるα一LiANH2の定量的抽出ζ？いて，

前処理馬瀬をつぎのよう．に解決した．・　　　．．．

　微末（ガ耀ρ卿40γ：「USP》まで粉砕した試料を

温ク臥ロホル冷（50。）で抽出した．㌍温抽出によr．る

α一LiANH2り重合4）は認められなかった．・．、

　「方，共存物質はアノ・．ロロホルム抽出液をアル、ヵリ、，

酸で洗浄摩すれば除去される②で，ポ「・ラ．ログヲフィ

ーによる飴LiA無｛2．の定量を妨害レないことがわ．か

った．

　したがって，混合ビタミン錠剤中のα一LiANH2．を

定量にするには，8αメッシ．ユ以上のふるいを通過する

ように調製した試料を温クロロホルへ（50？♪で抽出

し，場下1．．購．またはL2法にしたがっズ行なう必要が

ある．　　　　　　　　　　　　　　　・1．；∴；，

　終りに本研究に終始御指導を賜わった大阪支所長豊

田勤治博士に感謝します，　　　　　　．・．．　．　く．

　　　　　　　　　文　　　　献
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　ノ1％¢乙　C々∈7勿zり　42，358　（1970）．．．

4）．井口，山本，青山：ビタミン，32，94（1965）．．．，
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　　　　　　　　鱈藩菌勲2礁41吋・ンブ砦カラム調製法

　　　・．7　・．‘　＝．・拓　　」1加納晴三郎．b堀㌦弥生・小川義之・吉田　稔

　．．，∴．　．．　．．0％地6ルのσ解如勿（ヅS’6γ吻碗4乃70望ηプ勿000」％甥％

　　　㌻lr喚9榊1γ・yl・・聯坤y野・・g幽4叫脚Y・・H・D今．㌃．、．．

　　Tn．・theぎstudy　of．patihdgenesis　of　fever・or　its　related　area，・iiゼもh6｛nd　be　bて〕nsidere（f　that．・．♂uring

gel一且ltratio阜the　aparatus．iuchlding　column・might　be♪kept　under　sterile　and　pyrogen－free　condition。

　　It　was　found　that　the　contaminating　pyrQgen　and，わacte頃；in　Biofgel　coulmn　could　be　readlly

i・a・tiv・t・d　by　t・eatm・at・f　p・tassium’μ・i・沮・te　and　ph・n・1帯やwer　t・mperatu・e・

py，鵡黙撒鵬：珊ha曲α脱d畔x融三脚㎝中r礁r？nt’atign．〆
　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May臼0，、ユ970）・・　　　　．、・∫　．．．．　　・、1．・．．

序 言

　ゲル源過法は，生化学的研究分野で汎用されている

方法であるが，‘．この方法において：カラムおよび血液の

無菌性や発熱物質としての内毒素含有の有無について

はほどんど考慮が払われていないのが現状で．ある，各

分画を動物に注射を行なって生理活性を測定する場合

窪窪，．・痙．れらの点に考慮を払わ儀け將嬉結果の判定に

誤をおかすことになりかねない．’なぜならば肉毒素は

ざまざまな薬理学的な活性を有し，・とくに微量で著し

い発熱作用を示．すΣこ〉とから，く生体は定常状態で．あると

は考え難いからである．　　．　，‘　一一．、

　著老らは，発熱物質に関する憎連の研究の途上にお

いて，無菌的であり，かつパイロジェソフリーのカラ

ムを作製する必要を痛感していたが，過ヨウ素酸が内

毒素の無毒化作用があることと希薄フェノールの殺菌

効果とを応用し1㌧　これら両薬物に比較的安定なポリ

アクリルアミド系樹脂のBio－gelを使用すれば，良好

な結果が孝られることを見出した．

　以下咋その方法と．的中例を記述する．

　　　・i　三三棚・と方法
　　　　　　　ロ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ノ

　1，芋嘆i験装置・　　　層：　　　　・’，
　　　r　　　　　　噛　　　　　　　　　　　　　！「　　　　・

　Fig．1に示レた装置を用いた．．fすなわち，内径2．8

cm，長き約100㎞のカラムにさらに外套管を附し，エ．

チレソグリコ：一ルを’5。に冷却しつつ還流しカラム温度

の上昇を防ぐ，展開液および消毒液はFig．1のA，

BおタゲCの3個のびんにつめ『シチコ》クでカラム

内に導入する．流出液1ま内径1～．2㎡mの細いビ．ニー

ル管よりUviconに接続し，26σ1nμにおける吸光度

を測定する．測定された流出液は無菌箱内のフラクシ

．で「．．．．

A

｢．ミ、　．．’

‘←

B

，‘・ @　」　　　’■・、　炉

．、

Qhy㎞e・膿り、

Oド

C

Sample　in恥et

葦…．・：　．、』＝　㌃．　’・・

ii　l：；鵜1Kl％・．．

董　Cl搬窃5b謝e薦aエi恥e

il　cρlumn’＿．．．、晒．．

　　　’．．’1　　　．　．．鋭f」』11一・，・

峰

Fraction　coHector・

Cooier　and　pump
o

　　　　　　　UV－cord　　／’

　　　　　　　　　　　　、　　　　　　　　　　　UV－curve
　　　　　　　　　　　　　＝

　Fi9．1，　Schenlaticさparatus　of　the　pyrogen・

　　free　and　a串eptic　qolumn　chromatography・

　　　　　　　ξ
ヨソコレクタ一口こ集められる．．各試験管ほ加熱滅菌・し

たのち，・ゆ一に・宮す・・カブ・φ先回・

・つの導入P搬≠た・1つは糊鄭師あり・1他
は消毒液および展開液の導入白であ’る．．ゴム栓および

容器びんは予め充分に乾熱滅菌をほどこしておく．

　21「実験方法P　　　　　“

　三富礁従ρ風耳iQ－9鳥IP－100ゑカラ4内に充てんす

る．ゲルの洗浄は滅菌PBS（Phosphate　Buffered

Saline）で行なう．；充て．ん．が終ったのち，初めに十分
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3％フェノール液を流して洗浄ならびに消毒を行ない，

コックをとじて一夜放置する，このとき外套管は常時

冷却を続けなければならない．翌日BよりPBSを流

し，フェノールを流去する．フェノールの検出は過ク

ロール鉄反応で行なうか，または嗅覚でも行．なえる．

フェノールが消失したら，さらに過ヨウ素酸カリウム

飽和液を同様に流したのち，一夜静置する．翌日PB

Sで同様に流去させる。過ヨウ素酸の検出にはヨウ化

カリウムデンブン紙で十分である．このようにして無

菌的かっパイロジェンフリーのカラムが調製される．

　目的とする試料の分析のためには，試料導入口より

．無菌操作で試料約5m鵬程し，直ちに導入口をとじ展

開液を流入せしめる．流出速度は1配／minが適当で

ある．それ以後の実験方法は常法によるゲル1戸過法と．

同様であるが，冷却管は09以下にならないよう注意し

なければならない．

実　　験　　例

ている．

　∬　大腸菌pyrogenのゲル游過

　Westpha1法31で抽出した大腸菌の発熱物質を10Q

μg／m♂の濃度のものを5m‘炉過し，同様に各分画の

FI－3を測定するときFig，3に示したような成績が

えられた．すなわち，もっとも活性の高い分画はFig．

2と同様に100m’前後の流出部にみとめられ，漸次減

弱した．このテーリング現象はおそらくpyrogenの

分子サイズと活性の関係を示すものと考えられた．

【ミx亀1岡il加

1．o

05

・6。磁

1㌧＼一

　　　　　、
　　　　　㌧・・’ゆ・一・一儀．辱

　　　　　　じ11哩お

　　　　　　　i

　　　　　　　l2。

・，@　　｝
し～．．誇；

　工　酵母核酸とpyrogenの分離

　’酵母核酸は通常発熱性を示し，核酸分解酵素を作用

させても活性の変化を示さないことから，発熱物質と

考えられ，pyrQge11の標準物質の1つとされていた，

この点を検討するために，2男精製酵母核酸溶液5mJ

に1．㎎のRNaseを加え室温に24時間放置したも

のをカラムに通し，各流出液の無菌試験ならびに

Pyrogen・testを行ない，　F　I－3を測定する4〕．各分画

は無菌試験はすべて陰性であった．同時に260mμの

吸光度を別に測定するときFig．2に示すような成績

．がえられた．すなわち，発熱活性は前半部100m！附近

に集中して現われ，分子量100万前後である．RNase

によって分解されたヌクレオチドは260mμでの吸

光度は高いが発熱活性を示さぬことが明らかにされ

0　　　　　　　　　1〔工0　　　　　　　　　　200　　　　　　　　　300　　　　　．　　　4駐Q

　　　　　　　IζMir川下・・lume｛m’）

Fig　3．　Distribution　of　pyrogen　activity　after

　chromatography　of　且　coあ　endotoxin　．over、

　BiG－gel　P－100，　The　curve　represents　pyrogen

　act1Vlty。

　皿　白血球発熱物質より発熱性因子と末梢血管透過

　　性因子との分離

　多核白血球は炎症反応に関与し，．さまざまな活性物

質を遊離し，とくに内毒素による発熱媒体としでの白

血球性発熱物質（LP）をin　vivoで産生する4｝．

この粗製物質には末梢血管透過性充進因子（PF）も

含まれているが5㌧　両者が同一か否かを，本法によっ

て分離を試みたところ，Fig，4に示すように，明らか

に両者は異なった分子サイズであることが示された．

対照として既知の分子量をもつ牛血清アルブミン，キ

E翼正r陰。εioη

1．o

0．5

．，6。畷 　　　　　　　　　　　　　　　　，1！；e、1富

　　　　　　　　　　　　　　　　　i

　　　　　　　　㍉レ・9一・一■■．・，．9一ρ脚．曹9　　　　　　・

S診・・lfi…咄y・‘

　LP0，1

o．05

　　　　　　　　鉱

0 100　　　　　　　　　200　　　　　　　　　300

　　　Eluしion　 volume　　 〔m
r）

400

　↓0・15
sρ“ei‘ie昌e巳i亨i巴y　of

I’F　多

　iα1

　星
　i“

　…
　＝ξ…

　茎
　…

　1

Fig，2．　Distribution　of　UV　extinction　and
　pyrogen　activity　after　chromatogfaphy　of
　yeast　RNA．　fQllowing　rib6nuclease　hydrolysis

　Qver．　BiG－gel　P－100．　・一・：extiction　at

　．260mμ，　。……。：pyrogen　activity

　0　　　　　　　　　5　　　　　　　　　10　　　　　　　　151ヒ　　　　　　⑳　　　・　　　　25

　　　　　　　Elu鴫onΨ，「回m“（mり

Fig．4．　Distribution　of　speci盛。　activity　of

　leuc㏄ytic　pyrogen（LP）and　permeability
　activ玉ty（PF）after　gel一日ltration　of　crude

　LP　over　Bio・gel　P－150。

　・一・：五P，x……×：PF
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モトリプシン等で分子量を測定したところ，LPは分

子量約8×104であり，PFは分子量約8×103であろ

うと推定された6）．

考察並びに結論

　無菌的であり，かつパイロジェンフリーのカラムの

調製法はBiogel（Polyacryl　amide系）を用い，過

ヨウ素酸カリウムの飽和溶液と5％フェノール溶液を

用いることにより可能であることをみいだし，この装

置によって発熱物質中に混在する他の生理活性物質の

分離が可能であることを，二，三の実験例をもって示し

た．

文 献

1）　H．Kohlhage，　T．　Rieke：L漉S6ム6，2605・

　（1967）．

2）　S．Kanoh，　R．　Siegert：J・βαo’θ短。ム96・738

　（1968）．

3）0．Westphal，0．　L込deritz：Z．蜘彦％ゆγso々・

　7b，　148　（1952）、

4）　S．Kanoh，　H。　Kawasaki，　M．　Yoshida：ノ砂、

　ノ・勘σγ〃窺01．　17，125　（1967）．

5）　N．S．　Ranadiv6，　C．　G．　Coむhrane：ZE惣）・

　1レ1診4ド128，605　（1968），

6）．M．　Yoshida：unpublished　data（1969）．

亀



84 衛　生　試　験　所報・・明 野．88号（1970）

資 料 Technical　Data

国立衛生試験所標準品“リゾチーム標準品”について
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　》㌦≡　．
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．0％伽ム蘇州σ1乃¢sげ露％’6げ融吻ゴoSo吻oos　5渉α％ゴα猶4‘1功so2y〃2θ1　S如％44〃’…

Kakuma　NAGAsAwA，　Sasao　NlsHIzAKI，and　Isue　YoKoTA

　　The　sec。nd・旬，。zym，　St。。dard・（C。nt，。1，691）6f．th6　N・ti。nar　l。、tit。t，。f　Hygi・謡∂’S，i・n・δ6

wasl@prepared．　．　　　1　　　．．．．　・・　　　　　　　．　　　　．・．』．．・．．・．　　　．　　　　　　・　’・　　li∵．

　　As　a　result　of　the　test　gf　its　spegi且。　activity　and　amino　acid　composition，　the　second“Lysozy皿e

Standard，’（Conちrol：Og1）cont弓i叫垣g　1〔卑g（potency）〕of　lysozyme　per　l　mg，　was　authorized．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　’（Received　May　30，1970）

　前回製造した国立衛生試験所リゾチーム標準品

（Control：672）を対照として，リゾチー呑試料の活

性およびアミノ酸組成について比較した．その結果，

この試料を第2回りゾチーム標準品（Contro1：691）

としたことを報告する．

　1　活性の測定：リゾチーム試料を第1回りゾチー

ム標準品（Coptrol：672）を対照として，つぎに示す

定量法一1および一2によって活性の測定を行なった。

　工・1試薬：

　（1｝リγ酸塩緩衝液ΦH6．2）

　リソ酸二水素ナトリウム10．49に水を加えて1，000

mJとした液815m1に，無；水リン三一水素ナトリウ・ム

6．4659に水を加えて1，000m♂とした液185mJを加える．

必要ならばさらにいずれかの液を加えて頭6．2に調節

する．

　（2）基質液

　掘卿0000伽∫砂SO吻伽吻3の乾燥三体（生化学工

業株式会社；発売）約50㎎をとり，これにリソ酸塩緩

衝液（μ｛6．2）約60mZを加えて振り混ぜながら懸濁さ

せたのち，水を対照として層長10mm，波長．640mμ

における透過率が10％となるように，さらに基質また

はリソ酸塩緩衝液（画6．2）のいずれかを加える．

　1・2　定■法一1：試料および第1回標準品（CQntrol：

672）をデシケ」ター（シリカゲル）で2時間減圧二

三し，その約50〔㎎（力価）〕に対応する量：を精密に量

り，それぞれにリン酸塩緩衝液（坦6，2）を加えて正

確に100mZとし，その2mZずつを正確に量り，．リン酸

塩緩衝液（碑6．2）を加えておのおのを正確に100mJ．

とする，両液から2mJ（低用量），3mJ（高用量：）ずつ

を正確に量り，リン酸塩緩衝液（函6．2）を加えて正

確に50m1と’した液をそれぞれ低用量試料液，高用量試

料液，低用量標準液および高用量標準液とする．

　基質液3m～ずつを正確に量り，試験管4本に入れ，

35。で3分間加温する，別に35。で3分間加温した低用

量試料液，高用量試料液，低用量標準液および高用量

標準液の3並ずつを正確に量り，それぞれをさきの試

．験管に加えてから10±0．1分間，35。に放置した液を，

水を対照と． ｵて層長10mm，波長640mμにおける吸

光度を測定する．この実験を3回繰返し，おのおのの

液について各回の測定値を3回分合計してそれぞれ

ETL，　ETH，　ESLおよびESHとし，つぎの式によっ

て計算した．

　試料1㎎中のリゾチーム量〔㎎（力価）〕＝力価比（R）

　　　×第1．回標準品（Control：672）の量〔㎎（力価）〕

　　　　　　　　　試料の重：量（1㎎）

ただし・加比（・）一A・ti1・9￥

　　　　F＝％（ESH十ESL－ETH－ETL）

　　　　E＝％（ESL十ETL－ESH－ETH）

　　　　1－1・9選一1・91・・

　　1・3　定量法一2D：定量法一1に示した低用量試料液，

低用量標準液，および酵素液のかわりにそれと等量の

　リン酸塩緩衝液（画6．2）を加えた液を用いて定量法級

に準じて試験を行なう．なお，この実験を3回繰返し

て得られた各液の測定値の平均値をそれぞれET，　Es

．およびEoとし，つぎの式によって計算した．

試料1㎎中の・ゾチ緯〔㎎（力価）〕識≡蜜

　　　第1回標準品（Control＝672）の量〔㎎（力価）〕
　×　　　　　　　　　試料の重量（㎎）
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　工・4定量結果：定量法一1および一2によって求めら

れた試料1㎎中のリゾチーム量をTable　1に示す．

Table　1．　Estimated　activities“〔㎎（potency）〕／

　㎎”of　the　lysozyme　preparation（Control．：

　691）

T・b1・2．C・皿P・ri・・n再、3mi・・acid…ly・i・

　（moles／皿ole　of　lysozyme）’of　lysozyme　pre・

　p3ration．耳nd茸rst　lysozyme　standard（Contro1：

　672）

Aminlo
acid

Exp．　No．

1

2

．3

4．

5

Mean±S．　D．

Activities　obtained　by

Method－1

0．98

1．01

1．13

r．04

1．14

1，06±0．072

Method－2

0．95

1．13

1．16

1．09

1．02

1．07＝ヒ0．085

　∬　アミノ酸組成分析：リゾチーム試料およびリノ

チーム第1回騨脚3㎎ずつ油画験管レr媒
6N一塩酸1m‘ず？奪加えて瀬圧，融封ずる．．これを

1i・1に24糊保鱒水頒し⑳ち，船物を水概
で塩酸をできうぎけ宗全に除去して乾甲する・残留物

について，それぞれを日立KLA－3B型アミノ酸分

析計によって分析した結果をTable　2に示す．

　皿　考察および結論：．

（・）’ ﾗ鱗τ1および一2による結果・糊1噂の

！蜘⑳〕脚そ搾れ1・051・07と．碧く一糺た・．

また測定値のばらつきは定量法一1の方が定量法一2より

もやや小さいようである（Table　1）．なお，これらの

ばらつぎを考慮するとき，試料1㎎当りの力価は第1

回標準品と等しいものとみなした．
（・）ア・’ E酸繊分榊結果両者はと．もに。嘩

除け四三≒よく一斑る・C・・レこついては低噸

を得たが．そのかわ曜 閧bySHの明らかなピー．ク
が寵やら．μるめで㌧加水分解操作の過程レ『おいて（⊇撃

の一部ガミcySHに転換したものと考える．また，

Cysと．CySH　とのそれぞれのピークの和にういて”

Lys

His．

Arg．・

Asp
Thr
Ser

Glu．

Pro

Gly

Ala

Cys

Val．

Met
I工e

Lεu

Tyr
Phe

Trp　’

Cy　SH

Preparation

6．08

1．04

11．1

21．1

6．68＊

8．77＊

4．86．

2．16

12．1

11．8

1．75

5．88

2．00

5，88

8，16

2．68

3、02

　＊＊

　＊＊

First　lysozyme
standard
（COIltrol：672）

　5，92

．LO4

，11，0

2！．0

　6．77＊

．9．．20＊

　4．．85

　2．02

12．1

12．2

　2，31

　5。67．

　2．04

　5．70

　8，04

　3，00

　3．02

　＊＊

　＊＊

Theoretica12）

6

1

11

21

7

．↓0

5

2，

12

12

4

6

2

6

8

3

3

6・

0

＊　Uncorrected
＊＊．． cetected　6hly　qhalitativ←1y

は両者の間に有意の差はないと思われる．

　㊥　以上の結果から，本試料を第2回りゾチーム標

輯㊥・ht・gl・．691）．、民て・．そ．の1卿リ賜飴

1亡㎎（力価）〕を含むも．のと認定した．

文 献．

1）　医薬品の規格及び試験法（昭和42年）：厚生省

　二一局製薬課，　P　17．

、2）C琴・丘・1d・R・E・h4．LiuムK・澗・乙C吻，

　1～40，1997　（1965），　　　　　　　．　　　　　　　　．　．　，　　　，
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昭和44年度におけるニンジンおよびニンジン末の検査につ小て

名取信策・西本和光・義平邦利・福岡正道・佐竹元吉

兼松明子・黒柳正典・榊　節子。手塚美智子

0％漉θE：κα，η漁∫競げG勉sθ㎎．α綴Poz〃4θγ04　Gゴ％s6㎎0勿1969

Shinsaku　NAToRI，　K：azumitsu　N【sHiMoTo，　Kunitoshi　Yos【川HRA，

Masamichi　FuKuoKA，　Motoyoshi　SATAKE，　Akiko　KANEMATsu，

Masanori　KuRoYANAGI，　Setsuko　SAKAKI　and　Micねiko　TEzuKA

　　Si琴ty－six　samlples　of　Ginseng　were　examined　according　to　J．　P，　VII．　Fifty－three　samples　of

powdered　ginseng　were　also　examined　by　the§tandard　provided　specially　for　this　examinaton．　Nine

samples　of．powdered　ginseng　did　not　pass　the　standard．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Rece皇ved　May　30，1970）

　昭和43年度医薬品等一斉取締において，生薬関係と

して，日本薬局方ニンジンおよび薬局方外ニンジン末

の検査を行なった．試験は第七改正日本薬局方により，

ニンジン末についてはさきに設定された規格試験法1｝

により行なった．これらの検査にお．いて二，三の知見

を得たので報告する，

試験結果およ．び考察

　1．ニンジン（全形およびカ．ット生薬）；、全58件は

局方品品であった．提出された全形生薬の検体は生干

入参，雲州人参，白参，巻人参および紅参に分類され

た．これらの灰分はほとんどのものが4．0％以下（7

局規定）であったが，生千人参，雲州人参および紅参

には灰分が4％をやや越えるものがあった．しかし，

他項の試験結果と総合して判断すると，灰分過多でこ

れらを不適と判定できなかった．希エタノールエキス

含量はほとんどのものがi6～40％であった。これらを

．さらにこまかく観察すると，輸入品の白粥および巻人

参は希エタノールエキス含量16～28％とやや低い値を

示し，雲州人参，生干人参および紅参は24～40％とや

や高い値を示す傾向にあった，これらの知見から，ニ

ンジンおよびコウジγの灰分および希エタノールエキ

ス含量の局方規定値は変更する必要があると思われる．

　全形生薬（ニンジン）として提出された検体に毛人参

および細根部のみからなる人参が8件あった．これら

はその性状（外形）より局方外品として扱ったが，そ

の商品価値がやや低いだけで，薬効は局方．ニンジンと

ほぼ同等といわれ，市場に多量流通している。これら

の灰鯉毛人参が5％前後・織部のみカ’ら幡人参

は灰分4劣前後であった．また希エタノールエキス含

量はいずれも16～40％であらた。

　2．ニンジン末：　提出されたニンジン末φほとん

どの検体は前述の毛人参を粉末どしたものであること

が鏡検で明らかとなった．したがって規格試験法1｝の

灰分の項は参考値として扱った，試験の結果，規格適

品が44件，’ s適品が9件であった．不適品のうち，1小

麦でんぶん，米でんぶんなどのでんぶんで増：量された

ものが8件，．灰分が異常に過多（8．4％）なものが．1

件であった．規格適贔のうち，16件に厚膜細胞および

繊維などが鏡検によp検出された．毛人参人参の細

根部の粉末ではこれらの細胞は全く認められないはず

で，．局方三ンジンの粉末ではきわめてわずかであり．，

田頭（茎の残基）の多い虎人参の粉末では比較的多く

認められる．したがって，ニンジン末（人参末）の実

態は非常に複雑のように思われるので，これら疑問点

はさらに精査される必要がある．

文 献

　1）下村　孟，西本和光，佐竹元吉，坂東きみ子：

衛生回報，85，171（1967），



伊東，菊池ほか：プラスチック製縫合糸の規準化について 8ア

プラスチック製縫合糸の規準化について

伊東　宏・菊池　寛・大場琢磨

0η漉oS励3♂α74ゴ9観。πげμσ漉05観％γθ

HirQshi　ITO，　Hiroshi政IKucHI　and　Takuma　OBA、

　　Although　the　standard　of　plastic　suture　is　noted　ih　USP　and　BPC，　JIS　does　nQt　state　about　it

and㌧Ministry　of　Health　and　Welfare．also　does　not　an血ounce．　Then　many　co皿mercial　samples　were

exa皿ine40n　their　le皿gth，　ten§ile．strength，　extract　str印gth　from　attached．　needle，　capillarity，

extrζρtaやle　color．and　dia皿eter．（The　results　were　shown　in　Table．1－4．）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，197q）

　外科用縫合糸の規準については，すでに吸収性の腸

線縫合糸1），非吸収性の医療用絹製縫合糸がある2｝．

近年これらの縫合糸以外に非吸収性のプヲズチッ．ク製

縫合糸が使用されるようになってきた．今回薬事課よ

り規準案作成の依頼を受け，試験法とし：で・USPXVII，

BPC（1963），JIS規格などを参考にして長さ，直

径，引張り強度（結節），．針付きの引抜き強さ’，毛細管

性，溶出色素1無菌試験などの黒目を選び試験方法を

作成した．各試験法の限度恒を知るため入手した市飯

品3社44種類について上記試験法に基づき試験を行な‘

つたのでその結果について報告する．

試 料

’長一さ 測　　定　　箇　　所

　　’～Oi6m

O．6m～1．5m

1．5m～3．Om

3．Om～30m

30m以上

全長の1／4点の3ヵ所嗣

中心および中心から0．6mの3ヵ所

中心および中心から端までの長さの中
心の3ヵ所

全長を3等分してその中心の3ヵ所

全長を4等分してその中心の4ヵ所

　ポリアミド製（ナイロン）8種（A），およびモノフ

ィラメント11種（C），ポリエステル製9種（D）および

9種（E），フッ素樹脂処理ポリエステル，6種（B），

シリコ副ソ樹脂処理ポリェスデル1種（F）計3社44種

の製品で，いずれもUSP規格表示の縫合糸について

試験を行なった、

　　　　　　　試験方法および結果

　長さ　「縫合糸を容器から取り出したのち，直ちに

引張らない状態で長さを測定したとき，表示値の95％

以上である．」

　表示のある試料について試験した結果異常は認めら

れなかった．

　直径　「JIST410211の直径測定法（ダイヤを

ゲージ0．001mm目盛）により試料5本について測定

するとき衷に示された号数の直径に適合する．．全測定

値の1／5以内はその号数㊧一段上と一段下の号数の直

径範囲の1／2以内である，試料の測定箇所は次表によ

る．

　以上の方法に準じて径試験を行なった25回以上の平

均値および標準偏差の結果はTable　1のとおりであ

る．6－0，5－0の細い種類，．および3号の太い種類に

規格値からはずれたもの．があった．

　引張り強さ　「試料を約30cmに切り，内径約6，5mm，

肉厚約1．6mmの柔軟なゴムチューブの周りに試料の

一端を巻きつけいわゆる外科結びあるいはナイロン結

びにして標点距離約13cmとし，．引張り試験機を用いて

結び目が中央にくるよう，試料の両端をチャックで固

定し，試料が切断するまでの荷重を加えて引張ったと

きの引張り強さの10回の平均値は表に適合する．ただ

しチャック切れの試料はのぞく．滅菌したものは表中

の限度より20％下げる．」

　上記ρ方法により引張り強さを行なった40回の平均

値および標準偏差はTable　2のとおりである．

　引張り強さは全試料において規格値以上の値を示し

た．特にポリアミド製が強く，ポリエステル製，コー

ティング加工のポリエステルの順であった．

　滅菌縫合糸の強さについては，堀部ら3｝の報告があ

るが，今回は高圧蒸気滅菌（110。，20分）．した縫合糸

について結節の引張り強さ試験4～6回の平均値，標

準偏差の結果をTable　3に示し，現品と滅菌後の引

張り強さの比率はTable　4に示す，



88 ・、衛　生．試．験　所　報　告 第88号（1970）

Table　1．　Diameter　（mm）

Size

　　　8－q

　　　7－0

　　　6－0

　　　5－0

　　　4－Q

　　　3－G

．’

@2－0
　　　㍉．0

　　　　1

　　　　2

　　　　3

Standard

0．038～0。051

0．051～0．076

0．076～0。102

0．102～0．152・

0，152～0，203

Q♂203今）0．254

“0．254～0．330

0．330～0．406

0．406～0．483

0．483～0．559

0．559～0．635

Sample　A

0，106＝ヒ0．004

0辱122±Oi・003

0．164±0．002

0．246±0．005

0．297＝ヒ0．007

0L　384±0「006

0：384士0．010

0．520＝ヒ0．023

Sample　B

0．110±0，004

0．159±0。003

0．195±0．002

．0，211±0。006

．0．298±0．0051

・0．369±0；005

　　　　一

Sample　C

0，031＝ヒ0．003

0．060±0．002

0．103＝ヒ0．002

0．129＝ヒ0．006

0，175±0．001

0．249±0．‘001

0．306±0．002

0，377±0，001

0．459±0．002

0．ち58±0．003

0．652±0．003

Sample　D

0．129±0，003

0。180±0，002

0．197±0。002

0，1240＝ヒ0．002．

0．294．±0．007

0．383±0．003

．0。4ク3±0．004

0．555ヨ＝0．012

0．656＝ヒ0．QO3

Sample　E

0．070±0．002

0．136±0．002

0．174±0．004

’0．236：ヒ、．0、．002

・0，275±：0。1004：．

0．・416±0，007

01464±0「oo4

0．528±0．009

0．582±0．003

Table　2．　Khot。pull　tellsile　strength（kg）

Size

8－0

7℃

6－0

5－0

4－0

3℃

2－0

　0

　1

　2

　3

Standard

0．09

0，14

0，23

Q。45

0，β8

1，13

1，59

2，27

3．17．

3．85

4．54

　　　　　　　’S律inple　A

i

0，62±0，05

0．・72±．0．10．

1．19±0．08

2．91±0．18

1、93±0．09

②．96＝ヒ0‘06

4．39±0．22

6．48±0．56

rample　B

0．27±0．01

0．52±0．01

0．92±0．03

1．16±0．02

2．06＝ヒ0．05

2．73±0．．07

Sample　C

’0；076±0．007

0，177±0．009

0．53　±0．02

．・ O皇77　±0。03

1，08　±0．05

2．27　±0．．13

3．09　±0．26

4．87　±0．29

6．75　±0．22

8．87　＝ヒ0．48

12．39　±0．70

Sa㎜ple　D

’　0．35±q吃01

　0．59±0，07

　0．81±0，02

　1．24＝ヒ0．05

　1．99±0．08

　2．86±0．07

　4．49±0．12

　5．89±0．29

　7．01±：0．17

．Sample　E

0．．30＃＝0．，02・

Q，．与8±0ボ03

0．92±0．19

ユ，59＝±＝0．11

2，14＝ヒ0．08

3．7珍ヨ±0．06

4．56＝ヒ0．07

5．73±0．09

7．41±0．16

Table　S．噛Tensile　strength　of　sterili2εd　sutures

Size

8－0

7－0

6－0

5－0

4－0

’3－0

2－0

　　0

　　1

　　2

　　3

Standard

0。07

0．11

0．18

0．36

0．54

0，90

1．27

1，81

2，53

3．08

3，63

．Sample　B

0，27＝ヒ0，01

0，53±0．02

0，90±0．04

1，21±0，07

1．89±0，09

2158±0．07

Sample　C

0．083±0．006．

0．17　＝ヒ0。02

0，47　±0，03

0．69　±0，06

0．96　±0，11

2．08　±0．24

2，84． }0、27

4．01　±；0♂40

6．73　＝ヒ0．67

8．45　＝ヒ0，37

11．4　　±0．75

Sample　D

0．32＝ヒ0，03

－0，51±0．04

0，74±0．05

1，15＝ヒ0．09

1，94±0．09

2，75±0．14

4．26±0，18

5．53±0．29

6．73＝ヒ0．39

Sa；np】e　E

0，29±0．02

0．58±0。07

1．07±0．07．

1，58±0，05

2，03±0，16

3．05±0．28

4．32±0，16

6．12±・0．38

7．12±0．39．

　原品と減三三の強度では，コ皆ティソグ処理ポリエ

．スチルでは105～92％，ポリアミドでは109～82％，

ポリエステルでは97～87％，1および116～82％であっ

た．即ち原品より強度の増し．た試料は5／35あり，』．原品

の強度の82％を示したも’のは2／35あり，他の試料では

90％台の数値を得た，

　針つき縫合糸め引抜き強さ　「試料を約15cmに調製

し，引張り試験機を用いて，針を上の固定チャックに



伊東，菊池ほか：プラスチッダ製縫合糸の規準化について 89

Table　4． Deterioration　ratio．g乏tensile　strength　a‡t曾r　treatnlent．with　aqtpgl律ve（i10。，20min）

Size

Sample　B

Original

　（kg）

8－0

．．7－0　．　　一

6－0．．．0。27，．

．5－0、・　・ドOポ52

S－0　二「『0乙91．

．』 R－0”1二．・15

2－0　　　　2．06』’

　0　　2．73

　1　　　－

　2
　3

Auto・
clave

treat－

ment
（kg）

Q27，
「0ボ．53

α』90・

1、・21

層工89㌧’

2，58

ratio

（％）

1QQ・

．・ P02

．99，

105ち

「rD92

　9ら

Sa岬rc．

Qriginal

　（kg）

Auto一噂

clave

treat・

．ment
（kg）

0．076　　　0．083

q。．177．　　0．．17臼

．．

O．53．∵　』，0．47、：

．0．，77・．．　0召69　　・

書．1．08・．　　　0ド．96　．

2．盆7．’2iO81

　3」09　　　2．．84．’．1

　4．87　　　4．01

　6，75　　　　6．73噛

　8．87　　　　8．45

12．4　　　11．．．4　．

ratio

（％）

109

　98

』』
ﾀ9

；・・
P．90・、

・．
W9．．’．

・幽

X2「

　92

　82
100

　95

　92

§a卑Ple　D

Orig重na1

．（kg）

0β5．

．0．59

0。81．・

．1．24

、1卵．

2，86

4，49

5．89

・7．01

Auto，
clave

treat－

ment
（kg）

O．，32

0．51・

0．74！

1．15

1．94

2．75

4．26

層5．53

6．73

ratio

（％）

191

．，87

92

’93「

97

96

95

94

96

Sample　E

Original

　（kg）

0．、31

0158・．

0．．912」

1．59

2，14

3．72

4．56

5．73

7．41

Auto－
clave

treat－

ment
（kg）

0．29

0．57・

1、07．

．1．．58

2，03

3，05

4，32

6，13

7．13

rat10

（％）

　96

　991

「． P．16’⊃

　．99

　95』

　82

　95

107

　96

とりつけ，針と糸との接合部が一直線になるようにし

て解顔え・齢糊卿翻鎚よ馳轡ず
れるま：ゼ引張6！たどき素引丸き強さを測定ずるとき5

回の平均値および各測定値は表に適合する．」

　入手した試料ぞは異常が認め．られな．かった．1

．毛細管性；「ンンキ．ヤピラリニと表示された試繕15

cmを4本ど一カーに入れ水を加え七1時間煮沸する．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　るコひ熱風で乾燥し試料の一端に約29のおもりをづけダメ

チレシプル気溶液（f：1；000）．の中につけ5cm位まで

液に漬炉るように調整し，液面か．ら16mの所に結びつ

けた木綿糸が8時間で染ってはならない．」
　試料（E）（F）だら蘇で上記め二十を脊な才だ結果，

対象試料は染着されたが，ノソキャピラリーと表示の

あった試料は染着されなかうた、．．「．．．　　　　　～

・．n出色素　「染色縫台糸を約％01㎎堪り主角ツラス

コにとり水25血峻加え，フラスコほ短刀ロート．でおお．

いうヲスゴが沸騰し初め℃から10分商加熱する．．冷後

抽出液を径約2c血の試験管に移し水を加えせ％配とす

る．さらにララスコに水25認加えて同じ操作を繰返し，

両試駿管を上方から観察するとき1回抽出液はわずか

に着色しても巨回抽出液は着色しない．ゴ

　上記試験法により試験した結果いずれも．異常は認め

られなかった3

　　　　　　｝　．

考、 ．察．

“今回の試験においては径試験，引張強度（結節），滅

菌後め強度以下試験を重点的に調査した．径試験たお

いて5－0（0．102～σ1152mm）以下の細い種類では

径測定器（ダイヤルゲ献ジ）の功09一の荷重で縫合糸の

径がつぶされ偏平になるおそれがあり，無荷重その測

定と比較検討してみる必要があると思う∴引．張り強度

試験ではストレニ．トでの強度試験は採用せずいわゆる

外科結び，ナイロン結びど呼ばれる結節での強度試験

めみを採用したが，いずれめ試料ぜ才度値以上であり，

測定値のばらつきも多少みられた，高圧蒸気滅菌した

試料め引張り強度は16～20％減といわれているが実験

では大体的勿台の．結菓を得た．なかには原品より高い

強度を示すものが蕩り．1実験でのばらつき（結節での

引張強度；高圧蒸気滅菌でク）諸条件などによる）は今9

後の検討を要すると恵う：．

、．文 献

1）　日本工業規格　11．ST4102：．腸線縫合糸1

2）．日本工業規格　JIS』T4101：医療爾絹製縫’

　合糸，’

3）掘部隆，菊池寛，伊東宏：衛生試報，’84，73（1966）．
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歯磨中のサイ．クラミン酸ナトリウムの試験法について

小幡利勝・村松ひろみ＊・狩野静雄

0π魏θ乃s’．伽漉04s（ゾSodゴ％班qyo1α勉α彦θ加Dθη彦酔歪。θ5．

Toshikatsu　OBATA，　Hiromi　MuRAMATsu　and　Shizuo　KANo

　　The　detection　and　determi鳳ation　of　sQdium　cyclamate　in　dentifr三ces　have　been　investigated．　Due

to　the　foaming　substance　always　contained　in　dentifrices，　barium　chloride　solution　was　mixed　with

dentifrices　to　inhibit　its　foaming，　and　it　was　separated　by　centrifuge．　This　made・up　solution　was

reacted　with　sodium　nitrite　solution　and　diluted．hydrochloric　acid，　and　as　a　result　cyclohexylロitrite

was　produced，　which　was　extracted　with％一hexarle．　Thi忌extracted　soultion　was雌easured　on　gas

chromatQgr3phy．　U『ing．this　methQd，　so4ium　cyclamate　in　dentifrices　was　detected　quantitatively．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　may　30，1970）

　サイクラ1：ミン酸ナトリウムは人工甘味料として従来

とくに食品中に添加されていた例が多く，その検出定

量法について多くの検討がなされている1～3｝．歯磨に

ついては，その性質上糖類の使用が避けられているた

め，人工甘味料は香料と共にフレーバーとしての重要

な要素であり，サイクラミソ酸ナトリウムの使用例も

かなり多く見られた．しかし食品におけるサイラミソ’

酸ナトリウムの添加が間題化されると共に歯磨中の存

杏も論題となり，歯磨の使用目的上その実害の有無に

ついての論議は別として，昭和45年7月1日．以降サイ

クラミン酸ナトリウムを添加した歯磨が一掃されるこ

ととなった，したがって歯磨中サイクラミソ酸ナト．リ

ウムの統一的な試験法が要求され，これについて検討

した．．

　サイクラミソ酸ナトリウムの検出定量法は，食品に

ついて十分検討されている距硝酸との反応によって生

成するシクロヘキサノールの亜硝酸エステルをガろク

ロマトグラフィーによって検出する方法を用いた1咽．

しかし歯磨では通常ラウリル硫酸ナトリウムなどの活

性剤が添加されており，操作中の発泡性が支障となる

ため，これらをバリウム塩として沈殿させ，粉体成分

と共に遠心分離して除いた溶液について冷温亜硝酸を

反応させた．またこの時添加する酸については通常希

硫酸が用いられているが，過剰に加えた塩化バリウム

の残存する試験溶液に希硫酸を用いることは，生成す

る多量の硫酸バリウムが操作上支障となる傾向が認め

られたため，希塩酸を用いた．又，添加量，反応時間

などについても検討し，歯磨中サイクラミン酸ナトリ

ウムの試験法としてほぼ良好な操作条件を得たので報

告する．

＊日本化粧品工業連合会’

実　験　方　法

　　1．　ガスクqマトグラフィーの条件

　　装置は島津GC3AF型．（水素炎イオン化検出器付）

　を用いた．

　　カラムはSilicone　S　E－30を国本クρマト工業の

Celite　545（AW．60～80　mesh）に15％コーチ、イン

　グしたものを，内径3mm×2mのコイル形ステソレ

　ス鋼製管に充てんした．

　　カラム温度は70。，N20．2kg／㎝2（約25mJ／min），　H2

　0．3㎎／c皿2（約25m‘／min），　Air　O，8kg／㎝2（約800mJ／

　min）でガスクロマトグラフィーを行なった．．

　　2．試験溶液の調製および試験操作

　　歯磨2～59（サイクラミン酸ナトリウムとして約

　5㎎を含む量）を精密にはかり，遠沈管にとり，これ

　に5％塩化バリウム溶液10mJを加えてよく混和し遠心

　分離し，上層の溶液を，別の血栓付遠沈管に取り分け

　る．下層の固軽物に2％塩化バリウム溶液5屈を加え

　てよく混和し，遠心分離して溶液を前の操作で得た溶

　液に合わせる．さらにこの操作をもう一回行ない，全

　溶液を合わせ，これをπ一ヘキサソ10m1ずつを用いて．

　3回抽出し，π一ヘキサン層を捨てる．水層に存在する

　粋ヘキサソは室温でかるく空気を吹き込んで蒸散させ

　る．この水溶液を5。以下に氷水中で冷却し，10％亜硝

　酸ナトリウム溶液5m1および10％塩酸4m1を加え，と

　きどき振り混ぜながら30分間同温度で放置する．つぎ

　に塩化ナトリウム59を加え，内部標準として陸ノナ

　ソ（0．1v／v％）を含む％一ヘキサンを正確に5mZを加え，

・栓をして3分間振り混ぜ遠心分離する．その後，循へ

　キサソ層を取り分け，無水硫酸ナトリウム約1～29
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を入れた小ろ紙を通してろ過し，これをガスクロマト

グラフィー用試験溶液とする．

　歯磨中のサイクラミ・ソ酸ナトリウム含量を算出する

には，製品別の定量回収率に多少の差があることを考

』慮して，別に歯磨試料を遠沈管に精密にはかり，これ

Table　1，　Relation　between　reaction　time　and

　the　peak　height．

　　Relative　peak　height
（cyclohexyl　nitrite／η一nonane）

にサイクラミン酸ナトリウム標準液（5㎎加の1配

を加えてから，同様に同時に操作して得た試験溶液に

ついてガスク、ロマトグラフィーを行なった・

実験結果と考察

＼等齢

搬臨
　5

10

20

30

60

90

120

in　water

3。

0．779

0．774

0．745

0．746

0．711

0．646

20Q

0．704

0．729

0．715

0．681

0．674

in　BaC12
solution

3。

0．761

0．758

0．749

0．739．

0，709

0．640

20Q

0．712

0．692

0．701

0．674

0．665

　in
dentifrice

’3。

0，744

0．743

0．748

’0．740

0．712

0．687

Sodiuln　cyclamate：10㎎；

10％NaNO2：5m♂

．審・・8

　§

　ミ

婁。・6

ま
のあ

’お巻　0．4

輩
縫
婁　02
馨

忽

10％HCI：4m’；

　　　　　　246．1810　　　　　　，S（⊃dium　cvclamate　in　dentifrice（mg／59）

Fig　1．　Calibration　curve　of　sodium　cyclamate

Table　2、Addition　test　of　sodium　cyclamate

　in　delltifrices

San1Ple　Nα

1　（paste）

2　（paste）

3　（paste）

4　（paste）

5　（paste）

6（powder）

　　Relative　peak　height
（cyclohexyl　nltrite／η一nonane）

A

0

0

0．714

0

0

2．549

B

0．362

0．356

1．113

0、367

0，．305

2．．947

B－A
0．．362

0．．356

0．399

0．367

0’．305

0．398

A：none　added’

B：added　5㎎of　sodium　cyclamate　tQ

　1．塩化バリウム添加による酸の種類，量および反

　　応時間

　歯磨についてはラウリル硫酸ナトリウムなどの発泡

剤による反応操作上の支障を阻止するため塩化バリウ

ム溶液の添加を考えた．そしてこれにホるcyclohexyl

nitriteの生成反応に対する影響を検討した．試験溶

液としてサイクラミソ酸ナトリウム10㎎を含む本溶液

20m♂と，サイクラミン酸ナトリウム10皿gに5％塩化バ

リウム10mJを加え，全量20mJとした溶液をと肱これら

について室温（20。）および氷水中（約3。）における反

応の時間的変化を見た．それによると10％亜硝酸ナト

リウムは5m♂とし10％硫酸5m♂を加えたとき検：出値は，

塩化バリウムを含まない場合，室温では反応時5分置

最高値を示し，以後10分まではほぼ安定であるが，30

分，．60分では徐々に低下する．氷水中では30～60分に

安定値があり，90分ではやや低下を示した．これに対．

して塩化バリウムを含む検液は，室温では前者とほぼ

同様であったが氷水中では，安定値を示す範囲が30～

90分であり，塩化バリウムの混在はむしろ良好と思わ

れる傾向が認められた．

　この結果にしたがって歯磨試料について試験を行な

ったところ，良好な結果を得ることのできる数個の製

品もあったが，配合された粘結剤の相違により厚午時

生成する多量の硫酸バリウムが分散して非消性泡沫と

なり，操作法可能な製品もかなり見うけられた．そこ．

でこの硫酸バリウムの支障を除くため，塩酸を用いる

ことを考えた．酸の添加量を再検討するため10％硫酸

および10％塩酸の量を変化させてcyclohexyl　nitrite

の生成反応に対する影響を見た．10％硫酸を用．いた場

合は，添加量が3m1以下になると急激に低下するが，

10％塩酸では2m降下で急低下が起こり，3～5m♂で

はほぼ安定な値が得られることが認められた，

‘以上の結果から試液添加条件を10％亜硝酸ナトリウ

ム5m♂，10％塩酸4mJと定めた．そして前記の10％硫

酸使用の場合と同様サイクラミソ酸ナトリウム水溶液

と，それに塩化バリウムを加えた溶液との2種の試

験溶液について室温と氷水中における反応の時間的

変化を調べた．室温の場合，塩化バリウムを含むもの

も，含まないものも．同様に5～20分まででほぼ安定し

た値を示し，それ以後30分，60分に至って徐々に低下

した．氷水中で反応させた場合は，これまた塩化バリ
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ウムの有無にかかわらず，10％硫酸を用いたときより

反応が急速に進行するものと考えられ，反応時間5分

ですでに最高値に達し，その後120分に至って急激に

低下することが認ゆられた．、

　さらにこの屹立添加条件でサイクラミソ酸ナトリウ

ムを含有しない製品歯磨59中にサイクラミソ酸ナト

リウム10㎎を添加して，氷水中で反応の時間的変化を

調べた．この場合も5分ですでに安定値に達し，60分

までほぼ良好な安定値を示した。したがって反応条件

は氷水中で30分間と定めた，（Table　1）

　2．』．添加試験による検量線の直線性

　市販のサイクラミソ酸ナトリウムを全く含まない歯

磨59にサイクラミン酸ナトリ＝ウム2，4，6，8お

よび10㎎をそれぞれ添加した試料について，上記の結

果にもとづき実験方法1および2にしたがって操作し，

検量線の直線性を見た．その結果ほぼ良好な直線性が

認められ，これによって歯磨試料59を取る場合サイ

クラミソ酸ナトリウム0．04～0．2％が定量可能と考え

られる．歯磨中のサイクラミン酸ナトウムは従来の処

方例によると0．1～0．4％と考えられるので試料の弓取

量を調整すれば検出定量法として十分な実用性が認め

られた．．（Fig．1）

　3．製品による回収率の違い

　歯磨そは製品ごとに処方の差異がかなり認められ，

主成分となる粉体についても，最近ではリソ酸カルシ

ウム系が比較的多いが炭酸カルシウム系の製品もまだ

かなり見うけられ，これにも軽質，重質などの使い分け

がなされている．また粘結剤についても違いが大きい．

したがってこれらの各種製品に添加されたサイクラミ

ン酸ナトリウムについて抽出条件などの違いがあるも

のと考えられ，これについて検討した．

　市販歯磨59にサイクラミソ酸ナトリウム5㎎を添

加したものと，無添加のもののガスクロマトグラフィ

ーによる高さ比を比較した．その結果処方や製品系列

によ．る違いがやや認められた．したがって実際に歯磨

中のサイクラミン酸ナトリウムを正確に定量すること

を目的とする場合は，実験方法2による如く添加試料

について平行して試験を行ない，この結果によりサイ

クラミシ酸ナトリウムの含量を算出する必要があると

考えられる．（Table　2）

　本実験について御指導いただいた食品添加物部加藤

三郎氏に深く感謝します．
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　　On　the　amounts　of　lead　contamination　in　the　hair　spray　liquid，　a　remarkableヤariation　were

observed　among　sQme　brands　Qf　preparations．

　　In　order　to　survey　the　relation　of　lead　contents　and　elapsed　days，　the　authors　made　some　modeI

sa卑ples，　and　checked　at　r6gular　intervals　the　amounts　of　Iead　derived　from　solder　used　at　the　joint

parts　of　qon；tainers・　　　．

　　As　results　for　12　mQnths，　it　Was　found　that　lead　contents　were　increased　periodically，　and　also

f6und　that．　the　resin，　cQ且taining三n　samples，　affected　considerably　to　the　dissQlving　rate　of　lead、

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received．May　30，1970）

　エ：アゾール式化粧品のなかでエアゾール式ヘアラッ

カーはヘアスプレーという名称で知られ，とくにその

＊日本化粧品工業連合会

使用頻度も高く一般的である．ところがこの噴射子中

にしば．しば多量の鉛分が検出されることがあり，これ

について前報3）で市販品の実状調査を行なった．その

結果エアゾール式ヘアラッカーの噴射液中に検出され
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る鉛分は容器接合部に用いられるハンダに原因するも

ので，ハンダ中の鉛分が内溶液中に溶出するものξ考

えられた．したがって最近徐々に切り替えが進められ

ているスズハンダを用いた製品および側面に接合部を

もたないシームレス缶を：弔いた製品では全く鉛分棟出

に関する問題がなからた，＼レかしながら市販品ではそ

の大半が側面に接合部をも1つ暫ニム缶であり，接合部

に用い陣た一ソダについ奪ズズ・ツダの例はきわ

めて少なく，そのほどんどが鉛含量の高いものを使用

しており，また容器内面をマーティ／グしたものも少

ないのが実状であった，しかしこの鉛含量の高いハン『

ダを用いた容器に充てんされたものでも，鉛分溶出の

度合は製品ごとに極度な違いがあるものと考えられ，

市販品にはその容器接合部に鉛分80％以上を含むン・ン

ダを用いたものでも噴射液中検出鉛量が10μ9／mご以下

のものがしばしば認められた。この鉛分溶出度合の違

いについてその影響要素を追究するため，市販品め調

査から推定される条件をもとにして，接合部に鉛含量

の高いハンダを用いた容器に，』内面コーティングの有

無，内容液の組成および噴射ガスの組成などの異なる

各種条件を定めて充てんした試作の試料について，． ｻ
れらの噴封忙中に検出される鉛分の経時的変化を追跡

検討した，　　　　．　∵”．1．、

実験試料および方法

．1．実験に用いた試作品試料

　試作試料に充てんした溶液についてはつぎの5種を

選んだ．

　①PVPK－30，2％の95％ゲラニオーノレ変性エ

タノール溶液（二等容量混液，’ R5．0），

．②　PVM　30E，4弩の95％ゲラニオール変性工’

タノール溶液（水等容量混液，PH　7．4）。

　⑧プラスサイズL－647，4％の95％ゲラニオール

変性エタノール溶液（水等容量混液，IIH　8．1）．

　④プラスサイズL－1220，4、％の95％ゲラニオー

ル変性エタノール溶液（水転義二三，頭8．3），

　⑥95％ゲラニオー．ル変性エタノ滑ル（水回容量混

液，　癬臼［6．9），

　容器については，側面の接合部に鉛：スズ8：2の

・・ンダを用いたヘアラッカー用の180mZシーム缶を使

用して次の2種を選んだ．

　④「内面にビニールォーバーエポコーティソグ処理

を行なったもの．．

　⑧内面；一ティング処理のないもの．

　ガス分についてはつぎの4種き選んで噴射ガスとし

て充てんした．内容液とガス分の割合は＠および⑤の

場合，溶液43．3％ガス56．7％とし，⑥は8kg／cm2まで

圧入した．また⑥は封缶せずに放置した，

　＠、フレオソ12（F－12）とフレオソ11（F－11）の

配合比が70／30のもの．

　⑮7ヒオソ12（F－12）とフ、レオン11（P11）の

配合三主56750りもの．

　◎　窒素ガスを圧入したもの．

　⑥空気中に開放したもの．

　上記の各種条件を組み合わせた40種の試作品を調製

し，試験試料とした．

　2。試験の方法

　上記の調製した試作試料を室温に放置し，1か月ご

とに噴射液を捕集し，硫硝酸による湿式法で有機物を

．分解後，化粧品原料基準による鉛定量法に準じて思量

を測定し，これを12か月回続け．た．実験期間は昭和43．

年9月から昭和44年9月までである．
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Fig　1．、　Quantitative　change　of　lead　in　spray　sQlution，

　Solution；①一2％PVP　K：一3σethanQI　sQlution，奄）一4％PVM’30M撃中融nol

　solution，③一4％P1舞scize　L－647　etha且ol　solution・④一4％p悌cizeレ1220

　ethanol　solut圭on，⑤一95％ethanoL

　Container；④一coating　can，⑧一no　coating　can．

　Gas；⑥rF－12／F－1170／30，⑤一F」12／F－1150／50，◎一nitrogen，⑥一air．』

実験結果と考察

　試験試料のいずれについても噴射液中に検出される

鉛分の経時的増加の傾向は認められ，また容器の内面

コーティングの有無について同一内容液を充てんした

ものを比較するとき，コーティングの無いものに鉛分’

の増加が大きいことが認められた．けれども内容液と

してポリビニールピμリ．ドソ（PVP）k－30，ポリビ

ニ「・レメチルエーテ・ヒ．（PVM）30Eのエルー♪・溶

液および95％エタノールを充てんしたものでは，12か

月経過後鉛検出量の多いものでも1qμg／mJ付近にとど

まっていた．これに対してアク．リル系共重合樹脂であ

るプラスサイズL－647およびL－1220のエタノール溶

液を充てんしたものでは，コーティング缶を用いたも

のでも12か月経過後60～70μg／血Zの鉛検出量を示すも

のが認められ，コーティングのない容器ではさらに検

出量は増大して700μg／配近いものが認められた．

鉛分増加の経過については，コーティングのない容

器では充てん後初期にやや急上昇を示し，特に増加度

の高いものでは7日後に60～70μg／mJにまで達するも

のもあり，その後徐々に増加し，．コーティング缶では

初期の急上昇がなく徐々に増加して行く傾向が見られ

た．また第9～10か月目付近を限界にやや急上昇を示

すものが一部に見られたことは，実験期間が9月から
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Table　1．　Contents’of　lead　in　spray　601ution　of　model　samples・

　ampling
　date
　　month　　　　　1・No　of

量臨＼

①一④一＠

①丁④一⑤、ヤ

①一④一⑥

①一④一⑥

②一④一＠

②一⑥一⑤

⑨一③一⑥

②一④一⑥

③一④一＠

③一④一⑮

③一㊧＠

③一④一＠

④一④一⑥

④一④一⑤

，④一④一⑥

④一④一⑥、

⑥一④一③

⑤一④一⑤

．⑤一④一⑥

⑤一④一⑥

①一⑧一＠

①一⑧ご⑤

①一⑧一＠

①一⑮一＠

②一⑧一＠

’②一③一⑤

②一⑧一◎’

②一⑧一＠

③一⑧一＠

③一⑧一⑤

③一⑧一◎

③一⑧一＠

④一③一＠

④一⑧一⑥

④一⑧一◎

④一⑧一⑥

⑤一⑬一＠

⑤一⑧一⑤

⑤一⑧一⑥

⑤一⑧一⑥

2

（μ9／’m1）

3 4

（μ9／mZ）

5　　6

（μ91mの （μg／m～）

．7

（μ9／掛1）　　　　　　）μ9／m1）

　0．8　　　1．1　　　1．4　　　1．7　　　1．9　　 2．2　　 2．7

　0．7　　　1．3、　　1．4　　ユ，8　　　2、0　　　2．8　　　3．6、

　0．8　　 0．9　　 1．2　　 1，4　　 1．7　　 1．8． @　2．1、

　0，7　　 LO　　　1．1　　　1．4　　　1、5　　 1．7　　　1．9

　0．5　　　0．6　　 0．8　　 0．9　　　0．9　　 0．9． @　0．9

　0．3　　 0．3　　 0．4　　 0．4　　 0，4　　 0，4　　 0．4

　0．3　　0．4　　0．6　　0．6　　0．6　　0．6　　0．7』

　0．4　　 0．4　　 0．’6　　 0．7　」　0．7　　 0．7　　 0．7

　3．0　　　 6．0　　　　9．0　　　12．0　　　16．0　　　18．0　　　2ユ．0

　3．4　　 7．0　　10．1　　15．2　　17．0　　19．0　　23．0

　1．8　　 2．7　　 3．9　　 3．9　　 4．1　　4．8　　 6．5

　6．9　　11．7　　15．6　　20．0　　21．0　　22．0　　27．0

　2．9　　　4．6　　　6，5　　　6．9　　　8．1　　　8．5　　．10．8

11．3　　19．0　　20．3　　26．1　　28．0　　29．5　　35．0

　1．1　　　1．8　　　2．3　　　3．0　　　3．4　　　4．1　　　4．2

　0．6　　 1，4　　 1．6　　 2．9・　3．0　　 3．0，　　3．5

’0．5　　 0．7　　 0．9　　 1．0　　 1．0　　 1．1　　1F1．2’

　0．6　　 0．7　　 0．9　　 1．Or　　1，1　’　1．2　　 1．2

　1．0　　 1．1　　　1．2　　 1．2　　 1．3　　 1，4　　 1．5

　0．4　　 0．5　　 0．5　　 0．5　　 0．6　　 0．7　　 0．9

　5．4　－　7．0　　 7．8　　 8．4　　 8」8　　 9．0　　 9．1・

　6．0　　　7．2　、　　　　　　　　8．1　　　8．8　　　 8．9　　　9．1

　5．2　　　6．4　　、7．3　　　8．8　　・9．2　　　9，7　　　9．8

、2．5　　 3．9　　　4．6　　 4．8　　　5．1　　　5．9　　　6．4

　0．2　　 0．4　　 0．5　　 0．6　　 0．6　　 0．乙　　 0．7

　0．3　　　0，4　　　0．7　　　0．8　　　1．0　　　1．2　　　1．3

　1．1　　　1．6　　　2．3　　　3．1　　　3．7　　　4．4　　　5．3

　0．5　　』0．9　　 1．3　　 1．8　　 3．0　　 4．8　　 7．2

1q7．0　　．170．0　　195．0－　276．0　　300．0　　315，0　　315．0

286．0　　327．5　　375，0　　392．0　　410．0　　415．0　　440．0

57．0　　　75．0　　　9α｝0’∫480訳0・240．0　　260．0　　260ボ0

79．0　141．8　208．4　224．0　、240．0　245．0　・295．0

51．9　　105．0　　1与0．0　　、180．0　　192．0　　210．0　　235．0

55．2　　133，0　　215．0　　235，0　　262，0　　270，0　　295．0

31．7　　76．0　 100．0　 126．0　 148．0　 177．5　205．0

18．5　　　42．8　　　69．3　　　89，0　　112．0　　112，0　　150．0

　0．8　　 0．8　　 「1．1　　 1．2　　 1．2　　 1．3　’　1，3

　0．9　　 1．0　　 1．1　　1，2　　 1．3r @　1．3　　 1．4

　0．8・　　』1．2’1・工．2　　 1．3　　’113　　　1．4　　 1．4

　0．7　　0．9　　　1．4　　　1．6　　　1．8　　　1ボ8　　　1．8

（μ9／m1）

8’

（μ91m♂）

9

（μ91mの

10

（μ9／mJ）

2．9　3．卑

’3．8　　4．0

2．2　　2．4

2．0　2ユ

0．9　　0．9

0．4　　0．4

0．7　　0，7

0，7　0．7

28．5．　　31．5

30．0　　　34．0

7．0　8．3

33．0　　　36：0

τ3．3　　　17．8

40．0　　　44．5

4．．6　　6．1

4．5　　5．3

．L3　　1．5

1．3　　1．5

1．5　　1．6

0．9　　1．0

9．1　92
9．3　・　9．6　　．・

10．0　10．1

6．7　　6．9

1．1　　1．8

1．5　　2．1

5．6　　6．7

9．’ク　　　13．7

340．0

470．0

280．0

310．0

250。0

．350．0

210．0

15Q．0

　1．4

　1．4

　1．5

　1．8

350．0

480．0

350，0

310．0

305．0

365．0

250．0

165．〇

一1．6

1：5

1．’5幽

1．8’

11．

（μ9加り

．3．6

　4．3

　2．6

　2．5

　1．0

　0．6

　0．7

　0．9

37．5

46．0

10．0

39．5

21．0

53．5

10。0

　6．5’

　1♂71’

　1．5

　1．7

　1．2

9。4　．

　9．＆

．10．2

　7．3

　2．4．、

2．7

　6．8

14．5

←385．0

500．0

455，0

340．0，・

320．0

390．0

275．0

165．0

　1．7

　1。L6

　1．7

　2．1

12

（μ91m～）

460．0

570．’0

490．0’㍗

385．0

350．0

415．0

345．0

175，0　　215．0

1・9　　．2りq＝

i．7　1．7』

1．7　1．7

2．1　2．1

3．8　　4．2

4．4　　4．6

3．0、　3．2

2．7　　2．8

1．0　　1．0

0．6　　0．6

0．7　　0．7

，0．9　　0．9

39．0　　　48．0

49．0　　　66．0

10．5　　12．0

41．0　　　54二〇

23．0　　　33．0

56．0　　　73．0

1つ．1．　・15。8

・6．8　　9、8

1．8’1．8

1．6　　1．6

1．9　　1．9

1．3　　1．3

9．4，．　9．4

10．0・1〔｝江・

10．3　 ．1〔L3

7．7　　8．0

2．7　．2．8

3．2　　3．3

7．5　　7．5

15，0　　　15．0

　　’540．0

　　・680．0

　　610．0

　　470．0

　　425．0

　　500，0

　　395．0

翌年9月までの1か年にまたがるため，夏期室温の上

昇も多少関与するものと考えられる．

噴射ガスについては，コーティング缶を用いた場合，

不活性ガスとして窒素を充てんしたものに鉛分溶出阻

止の傾向がわずかに見られ，またラレオソを充てんし・

たものではF－11の配合比の犬きいものにやや鉛検出
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量の増加する傾向が認められた．（Fig．1，　Tab！e　1）．

　以上の結果からエアゾール式ヘアラッカーの噴射液

性に容器接合部から溶出される鉛分は経時的に増大す

るものであるが，その溶出度合は，内溶液の組成，す

なわち配合樹脂の組成による影響がもっとも大きいこ

とが認められた．これはまた内面コ・「ティング缶を用

いたものでも，溶出量を多少減少させることは可能で

あっても必ずしも完全でないことがわかった．

　本実験について，試料の調製など御指導御協力をい

ただいたアリミノ化学株式会社の赤堀，田中両氏に深

く感謝します，
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都市大気中のホルムアルデヒ．ドの連続測定結果

山　手 昇・松　村　年　郎

1～θs勿1’3（ゾCoη’勿％o〃3エ）6’θ7痂％α’競（ゾ動7〃zσ146勿40勿～励απ出〃30S魏θ解

Noboru　YAMATE　and　TosHiro　MATsuMuRA

　　Since　January　1968，　the　continuous　automatic　analyzer　of　formaldehyde　developed　by　authors

has　beeB　use4　at　the　Continuous　Air　Monitoring　Station　settled　in　Kasumigaseki　in　TGkyo．

　　This　report　presents　a　suπlmarized　result　of　determination　of　formaldehyde　in　1968．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　大気中のホルムアルデヒドは自動車用燃料の不完全

燃焼，潤滑油の酸化分解，汚染質の光化学反’応によっ

て生成するもので，粘膜の刺激，視程の減少をもたら

す汚染質の一つとなっているが，大気中の実態につい

℃は他のガ冬状汚染質のように明らかにされていな

い．

　著者らはホルムアルデヒドの実態を明らかにするた

めに連続測定装置の開発研究を行ない，アセチ．ルアセ

トン吸収発色液を用いた比色方式の装置を試作した．

この装置は現在当所の霞ケ関大気汚染測定所（厚生省

内）において順調に稼動している，本町は1968年1月

～12月の測定成績’をとりまとめたものである．

測　定　方　法

　ホルムアルデヒド連続測定装置を収納してある霞ケ

関大気汚染測定所は，広さ約3坪で厚生省敷地内の祝

田橋通りに面しており，西南に日比谷公園，ビル街の中

心に位置している．屯田橋通りの交通量は1日35，009

台～45，000台である．この測定所は1964年1月に設置

し．たもので，わが国の大気汚染4～総合測定所としては

歴史は最：も古い．測定所内には一酸化炭素，いおう酸

化物。．窒素酸化物，浮遊粉じんプ．交通量などの連続測

定装置が収納されている．試料大気はビニール管（径

6cm）を祝田橋通りの車道端地上2．5mの位置にもう

けてプロアーにより測定所内のヂャソバーに吸引レ，

ここからそれぞれの連続測定装置の試料大気吸引口に

接続してある．なお，浮遊粉じんはビニール管に吸着

の栂れがあるので測定所の軒先から試料大気をとりい

れている．

測定結果および考察

　1．測定成績の総括

　Table　1に月別のホルムアルデヒドの各測定値，

Table　2に一酸化炭素，窒素酸化物1いおう酸化物，

浮遊粉じんおよび交通量の年間の各測定値を示す．

　ホルムアルデヒドの測定数（1時間単位）は6，740

1時間値は最低0．05PPhm以下，最高4，8PPhm，日

平均値は最低0．07PPhm，最高1。96PPhm，月平均値

は最低0．45PPhm，．最高0．90PPhm，年平均値は0．76

pphmである．

　2．濃度牙布

　年間の測定値（測定数6，740）について濃度別の頻

度（％）をみると0～ρ．5pph卑の頻度は42．5％，0．6

～0．9PPh胆．は・28、3％，　1．0～1、9PP卸m　は　25．9駕，
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Table　1．　Continuous　determination　data　of　formaldehyde　at　Kasumigaseki　in　Tokyq

　（Jan．んDec．，　1968）

Date

　　Numb6r

　　　of
deterlhination

1968．　　．1

　〃…　．．．、．．．．．．．2

　〃　　　3

　〃　　　　4

　〃　　　　5

　〃　　　　6

　〃．　・．．　7．』．『P．

　〃　　　　8

　〃　　　．9

　〃　　　10・

　〃　　　11

　〃　　　12

1968．1～12

　741

　597．

　194

　420
　．4117．

　720

　589

　689

　552．

　576

　720

　525

6，740

．Fσf垣ald6h～7日目，　pphm

．Each　determination

　m．工n　　　　　　max

＜0，05

　．0．．．1．

く0．05．．

．0．3；

　0．2

　0．1．

　0．1．‘

〈0．05

＜0．05．

く．．0，05

〈0．05．

＜0．05．

〈0．05．

3．3

3．5

4．0

2，3

2，2・

3．2

4．8

2．7

1．8

2．9

3．．5

3．2

4．8

Hour－average

ln1．n　　　珊．ax

α．38

Q．38

0．491

0．58

0．38

0．40

0．．44

0．27

0．18

0・24

．6．28

0．25

0．18

1．21

1．04

1．63

1．34

1．06

1．31．

1，44

1．Q4

0．74

1．05

1．46

0．97

1．63

Day－average

nun　　　　．．．加ax

‘0．40

0．39

0。29

0．．68

0．35

．0．45

0；51

0．18

0．．15　・

0．33

0．18

0．07

』1．87

1．07

1，96

1．53

1，46

1♂40

1，64

1．20

．0．78

1．37

1．48

1．24

1．96

Average

0．85

0．7Q

O．89．

0、．89．

0。72

Q．81．

0，90．

0」65

0．45

0．．71

0，89

0．64

0．76

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　‘

Table．「．2．． bontinuous　determinati6n　data　of　vario貝s　air　poUutants　and　traf五。　volume　at

・7Kasumigaseki　in　Tokyo（Ja11，～Dec．，1968）

Substance

Formald6hyde

　　　pphm

Sulfur　dio）ζide

　　　pphlh

・Number　of
determination
（Hour　unit）

6，740

7，443

．Each．．

determihation

mln　．　max

く0．05 4．8

く0，5 51

Carbon　monoxide
　　　　　　　　　　　　　　8，204
　　　　PP卑∴．・．．・・…卜

・1

〈0．5 39

Nitric　oxide
　　　pph皿

Nitrogen　dioxide
　　　pphm

、．、、

р浮梼ｵ

μ9／m3

Tra伍。　Volume
　　cars／hour

6，628 1
i
＜0．5 100

6，850

5，680

8，089

く0．5 50

12 5，903

40． 3，360

。。u。av6，ag。・D。y劔erag。［M。曲。v，，age

mln　　maX　mm　　maX　mln　　　皿aX

0．18 1．63

2．8 21。7

く0．5． 11．1

0．7 39．0

1．2 10．0

129　　　1，209

91　2，668

0．07 1．96

1．2 30．9

0．5 14．7

0．8 42．8

1．0 16．1

68　2，630

480　　　1，963

0．45 0．90

4．8 12．0．

2．9 7．0

1∵7 20．5

1．6 7．＄

261 774

1，064　　　1，359

Year一・

average．

0．76

7、8

4．4

6．0

3，1．

363

1，229

2．0～2。9PPhmは3．0％，3．0～3．9PPhmは0．2器，．

4．Opphni以上は0，03％となづ．ており，．1時間値1

pphm以上の年間の頻度は約30％，2PPhm以上は約

3％である．また．日平均値1pph卑以上を示す年間の

頻度は約22％である牙．

　3．週変化
　Fig．1に示すよ．う，に日曜日の濃度は．どの平．日1よりも

低い．　このことは日曜の交通量が平日より少ないこ

と，ならびに他の発生源の活動．が低調のためと考えら

れる，年間の平均値は日曜0．63pphm，平日0．79

pphmである．なお．，年間の．交通量の平均は日．曜669

台／時，平日1，321台／時で日曜の交通量は平日の約2

分の1となっている．

4　日刻ヒ

　日変化はFig，2に示すように四季のパターンには

特徴はみ．られない．年の日．変化は午前6時頃を最低
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pphm

　　1．0

　　0．8

皇。．6

昆α4
　　0．2

　0
　　　　　Sun．　Mon．　Tue．　Wed．　Thロ，　Fri．　Sat，．

Fig．1，　Weekly　variation　for　formaldehyde

　concentratioll　at　Kasumigaseki　in　Tokyo，

　1968

（0．4pphm）とし，8時頃から増え始め午後1時頃最

高（1，1pphm）となり，やや減少した状態が午後7時

頃まで続き，以後急速に減少している．汚染パターン

は日中に山をもつ1山型である．

　5．ホルムアルデヒドと交通量および他の汚染質の

　　相関について

　先にのべたように霞ケ関測定室においては一酸化炭

素，いおう酸化物，窒素酸化物，浮遊粉じんおよび交

通：量の連続測定を実施している．＝年間のこれらのそれ

ぞれの測定値とホルムアルデヒド測定値について単相

関を求めたところ，いずれも高い相関（危険率1％）

がみ．とめられた．相関式，試料数（n）および相関係

数（r）はつぎのようである．

　ω．交通量との相関

　　HCHO　ppm＝0，0000118T－0．0068

　　　　n＝6，208　　r＝0．46　Tは交通量（台／時）

　（2）一酸化炭素との相関

　　CO倉pm＝399．9HCHO　ppm十1．64

　　　　n茸6，270　　　　　　　r＝0，52

　（3）’いおう酸化物との相関

　　SO2　ppm＝5．84　HCHO　ppm十G，035

　　　　n＝5，885　　　　　r＝0，47

　（4）窒素酸化物との相関

　　NO2　ppm＝2．04　HCHO　ppm十〇，019

　　　　n＝5，281　　　　r＝0．32

　　RO　pp皿＝5．83　HCHO　ppm十．0222

　　　　n＝5，066　　　　　　　r＝0号27

　⑤　浮遊粉じんとの相関

　　dustμg／m3二19，477　HCHO　ppm十220．O

　　　　n二4，041　　　　　　　r＝0，25

　これらの相関式によワ汚染質濃度の相：互の推定ある

いは交通量とホルムアルデヒド濃度の相互の推定が可

能である．

　6，　ロスアンゼルスのホルムアルデヒド濃度

　Altshuller21らはロスアンゼルス市において1961年

9月25目～11月15日の午前7時から午後4時の閲に1

ppbm
2

o
（．）1

0

Jan．～Dec．

pphm
2

o
き1
＝

0

Oct．～Dec．

pphm
2

o
＝　1
り
＝

0

Ju1．～Sep．

pphm
2

○
δ1’

0

Apr．～Jun，

pphm
2

051

0

Jan．～Ma二

　　　　3691215182124
　　　　　　　　　　　hr

Fig、2，　HQurly　variati◎且fGr　formaldehyde

　concentration　at　Kasumigaseki　in　Tokyo

．（Jan．～Dec．，1968）

時間測定を20回実施している．測定結果は平均値4

PPhm，最高値16PPhm，測定値の濃度分布は0～4

PPhm　69％，5～9PPhm　28％，10～14PPhm　2％，

15～19pphm　1％となっている．参考のために著者ら

のデーターと比較すると偉スアシゼルスの濃度は平均
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値で約5倍，最高値で約3倍高い．

　　　　　　　　結　　　　論

　著者らの開発したホルムアルデヒド連続測定装置に

よる1968年1月～12月の東京都内のホルムアルデヒド

の測定結果の概要をのべた．’

　ホ・ルムアルデヒドは炭化水素（主として不飽和炭化

水素）と二酸化窒素ならびに自動車排気ガスの光照射

により生成することがみとめられている3・4）．　したが

って大気中のホルムアルデヒ．ドは，．自動車排気ガスや

他の発生源から直接排出されるもの以外に，光化学反

応によって生成するものも含まれていることが推定で

．きる．光化学反応によるホルムアルデヒドの生成が顕

著であるならば，当然夏季と冬季の濃度に差ができる．

ものと考えられるが，測定成績からは明らかでない．

この点については今後さらに追求したいと考えている．

　　　　　　　文　　　「献

1）・・山手昇，松村手郎，外村正治：衛生試報，86，

　58　（1968）．

2）A．P．　Altshuller，　S．　P．　McPherson：・A〃．’

　P∂”π’ゴ。％　（）o勿γ01Assoo」，　13，．109　（1963）．

3）　山手昇：衛生化学，14，316．（1968）．

4）山手昇：衛生化学，15β48（1969）．

おもちゃの安全性に関する研究（第2報）

　　　“おりがみ”の着色料について

　神蔵美枝子・辰濃　隆・佐藤文子・谷村顕雄

　　　　　　　　S劾漉θso％漉θS山砂げroツs．π

　　・4％吻s23げ功θ5」隊翻θd　oη“0γゴ84癬”（Coloγ64地ρ6の

Mieko　K：AMIKuRA，　Takashi　TATsuNo，　Fumiko　SATo　and．Akio　TANIMuRA

　Most　dyes　in“Origami”（Colored　Paper）were　extr参cted　with　distilled　water　at’40。　C　for　30　min・

The　water　soluble　dyes　used　in“Origami”were　identified　with　paper．and　thin　layer　chro皿atogr耳phyp

’‘Origamis”which　contained　food　dyes　only　were　50f　78　samples．　These　results　were　shown　in

Table　1－3　and　Fig．1，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Recdved］May　30，1970）

　ま　え　が　き

　“おりがみ”は主として水溶性色素を用いて生産さ

れていたが，現在では水に溶出しない顔料を使用する

とか，あるいはラテックス処理をほどこしたものへと

変化しつつある．このことは，かつて“おりがみ”を

使用して皮膚に炎症をおこした事例1）や，あるいはタ

ー・ル色素の毒性が世論において問題となり，とくに幼

児用おもちゃの着色料についての関心が高まってきた

ためと考えられる．

．おもちゃに関しては，とくに食品衛生法2）第29条に

よ．って乳幼児が接触することにより，一その健康を害う

おそれがあるものとして厚生大臣の指定するおもちゃ‘

については同法第4条，第6条，第7条，第9条ない

し第12条，第14条ないし第25条，第27条が準用される

と規定されている，食品衛生法施行規則によ．って健康

を害うおそれがあるおもちゃとして，いくつかのもの

があげられている．たとえば第26条の4に．はつぎのよ

うに示されている．

　1。銅，鉛，亜鉛，アンチモンを原材料として使用

　　した金属製おもちゃ．

　2．　うつし絵，水写真

　3、　ゴム風船，ほうづき

　4．合成樹脂製おもちゃ

　5．紙，木，竹，ゴム，．革，セルロイド，土，金属

　　または陶製のもので口に接触することを’その本質

　　とするおもちゃ
．．

ｵたが？て，上記の2，3，4，5（1は原材料自

体の問題として除外）のおもちゃから溶出した色素は

食用色素でなくてはならない．“おりがみ”は上記の

項の範ちゅうには入いらないが，その対象が幼児であ

ること」ならびに誤って口に接触することなどをも考

慮に入れるとき，当然，．5項の解釈を拡大し同項に組
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　　　　　㌔

み入れられるものと思う，

　以上の理由から，市販“おりがみ”について着色料

の分析を行なったので，それらの結果について報告す

る、

着色料に関する調査

　“おりがみ’1には種々な色調があるが，たとえば，

ぼたん色，もも色，うすもも色など同色系の場合には紙

面への着色料（染料あるいは顔料）の量を増減するこ

とにより，それぞれの濃淡がつくられる．通常紙面の

着色に使用される着色料の量：はその濃淡によって2～

0．01g／m2であるといわれ，それぞれ加工に適した配

合着色料が使用されている．とくに，耐水性の面から

アゾレーキ，フタロシアニソブルーなどの顔料の使用

ならびに，さらにこれらの顔料に紺して強々な接着性

を持ち耐摩二二，耐薬品性のす．ぐれたフィルムを形成

するところの固着剤（binder）が併用されている．．固着

剤としてはメタアクリル酸メチル・ブタジエン共重合

体ラテックス（Polylac，　ML．577」三井東庄化学』K．』

K．）が使用され，色素の溶出を防ぎその安全性の配

慮がなされている．

　なお，ローダミン，メチルバイオレットなどの塩基

性色素はセルロースに対する親和性が悪いため，タン

ニン酸ならびにアンチモンなどが併用される，また，

フタロシアニンブルーはブタロシアニソに銅が配位結

合され左銅フタロシアニ．ソであるドレ奉がって2これ

らのような場合にはアンチモン，銅などが問題となる

ので注意する必要がある．

　（2＞酸怪色素　　、

　衛生試験法注解中飲食物着色料試験法4）によった．

　（3）塩基性色素

　衛生試験法注解中飲食物着色料試験法撃｝・によった．

ただし，ロ紙クロマトグラフィーにおいては’展開用溶

媒としてメタノール十強アγモニア水十水・（6、3：．4．0

：ワ．7）．の混液を用い，薄層クロマトグラフィーにお

いては100。で30分聞加熱活性化したシリカゲル薄層

（厚さ250～300μ）を用い，％一プロパノール開山酸

．（8：2）の混液を展開用溶媒として使用した．「「

・（4）、直接染料

　衛生試験法注解中飲食物着色料試験法4レによった．

ただし，ロ紙クロマトグラフィーにおいては，（2）酸性色

素における展開用溶媒のほかにπ一ブタノール十ビリ

Table　1．　Elution　of　Dyes　from“Origalni”

　（Colored　Paper）　　　　　　　　　　　　　，

Sample

A

B

実験材料および方法

　L．実験材料

　本研究に際し使用した“おりがみ”は一般において

入手できる6社のもので，それぞれA，B，　C，　D，

E，Fとした（Table　1）．

　2．溶出方法

　衛生検査指針3〕による水溶出試験を40。の温湯を用

いる溶出方法に改めた．この温度は乳幼児の体温を考

慮に入れて定めたものである。

．3‘着色料試験法

　（1）．試験溶液の調製

　着色しているものについて，そのタテ10cm×ヨコ10

cmの試料をとり，細かく切．つたのち，あらかじめ400

に加温した水200m1を加える．1 ﾆきどき撹伴しながら

30分間40。を保つように加温する．ついで，抽出液を

傾斜して試料と分けたのち，これを試験溶液とする．

この試験溶液が着色する場合はつぎの試験を行なう．」

C

D

E．

F

Extracted　witll　water　at
　　40。C　for　30　min．

eluted

Number

12

5

15

・19

21

Classi五ca－
tion＊　　．　，．

1　　1
2　　1
3　　2
4　　8

1　　0
2　　0
3　　5
4　　0

1、　1
2　　2
3　　2

4　10

1．　2
2　　5
3．　2
4　10

1

2
3

．4

1

5

3

nQt　eluted
Number

3

Tota1

6

number

15

14

2

、．1

12｝

5

1　　0
2　　2 7．

’．19』二

17

20

26・

Tota1 78 32

13

110．

＊Thβnu鱒・S　i・芹hg　1・lt・・1・m・・xpress

　de琴r鴨of　classification，　while　those　inちhe

．right．column． 奄獅р奄モ≠狽?@the　numb昨of．　pa】奪rs

』℃lassified，in　the　degr66．　As　for　the　degr6e・、of

　classification，　see　Table　3．
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Table　2．　Results　of　Analysls　of　Dyes．　in．“Origami”（Colored　Paper）

Sample

A

B．，

C．

No．

　1

　2

　3

　4

　5

　6

　7

　8

　9

10

11

．12

13

14

15「

　1

　2

　3

　4

　5

　6

　7

　8

　9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

1

2

3

4

5

Color．of　paper

Red

Yellow

．Viglet

Pink　　　　　．

Green

Brown

Bkle

Orange

Blue　Purp互e

Yellowish　Green

Black

Reddish　Purple

Light　Purple

Gold

silver．

Light　P．urplish　Red

Pale　Red　Purple．．‘

Brown　　　　．・・

Black

Light　Orange

Red

Orange

Pale　Greenish　Blue

Pinkish　Gray

Pink

Yellowish（｝reβn

Pale　Purp】e

Light　Pu士ple

Blue

Reddish　Purple．

Brown
Yellow

Gray．

Light　Blue　Green

Blu孟sh　Green．

Reddish　Purp1β

Light　Blue　Purple

Yellowish　Orange．

Dull　BIUe

Elution．．

　　　　　test＊．1

（40．。C　30m量n）

　　十

，　十

　　．十

　　十

　　　　　ρ鷺

　　十

@十
　　十

　　十

　　十

　　十

　　十

　　十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

Pye．found＊2 C．1．（1956）＊5）

New　Coccine（R102）｛

Tartrazine（Y4）

Auramine
｛Rhodamine　B（．R213）
Methyl　Violet

Astra　phloxine

Auramine｛Malach、t，　G，e，n

Rhodamine　B（R213）｛

Chrysoidine　G

Malachit6　Green

New　Coccine（R102）｛

　Orange　I［　（0205）

Methylene　Blue｛

Gentian　Violet＊3

Auramine｛

Malachite　Greell

Rhodamine　B．（R213）

Rhodanline　B（．R　213）

ユ6255，

19140

41000

45170
42535

48070

41000
42000

45170
11270

42000

16255
15510

52015

41000
42000

45170

45170

Lithol　RUbine　B（R201）

Lake　Red　C（R203）

Lithol　Rubine　B（R201）｛

Lake　Red　C（R203）

Lake　R6d　C（R203）．

Lithol　Rubine　B（R201）

15850

15585

15850
15585

15585

15850

Malachite　Green｛

Auramine
Methylene　Blue（B401）

RhQdamine　B（R213）

Crystal　Violet

Orange　皿　（0205）

Direct　Deep　Black

6

42000
41000
52015

45170

42555

15510

30235
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Sample

C

D

No．唱

　6

　7

　8

　9

10

11

12

13

14

15

16

17

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

Color　of　papef

Red

Yellow

Violet

Pale　Red　Purple

Yellowish　Green

Black

Brown

BIue　　　　　　．．’

Orange

Blue　Purple．

Silver

Gold

Pale　Greenish．．Blue

Light　Purplish　Blue

Black

Reddish　Brown

Yellow　Orange．

Orange

Blue

Plnk

Ydlowish　Orange

Light　Orange

Gray

Reddish　Purple

Yellowish　Greell

ViQlet

Yellow

Red

Light　Bluish　Purple　　・．

Green

Blue　Purple

Pink

Eluti．on
　　　　　test＊1

（40。C　30min）
Dye　found＊2 C．　1．　（1956）＊5｝

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

Φ

十

十

十．

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

New　Coccine（R102）｛

　Orange　I正　（0205）

Auramine

Methyl　Violet

PhlGxine（R104）

儲「諜e蕊翻

Naphthol　Blue　Black（Black　401）｛

Roccelline

Metanile　Yellow（Y406）

New　Coccine（R102）
｛

　Orange　I［　（0205）
Nigrosine

Xylene　Blue　VS

｛ぎ謙。熟1詣02）．！

Methylene　Blue｛

Rhodamine　B（R213）

16255
15510

41000

42535

45410

19140
42100

20470
、15020

13065

16255
15510
50420

42045

16255
15510

52015
45170

Malachite　Green

Methylene　Blue　　　　　　　　・

Naphthol　Blue　Black（Black　401）｛藩　ε・Y，11。w（。、。6）．．．

New　Coccine（R102）｛織ぎ（…5）．

Tartrazine（Y4）
｛

Orange　皿　（0205）

Metanile　Yellow（Y406）

New　Coccine（R102）｛

Orange　Ir　（0205）

Xy1とne　Blue　VS

Orange　I正　（0205）　．｛

New　Coccine（R102）

Orange　皿　（0205）

New　Coccine（R102）
｛

Orange　皿　（0205）
Metanile　Yellow（Y406）

Rhodamine　B（R213）

｛譜欝ざ溜
Crystal　Violet

Aura！nine

New　Coccine（R102）｛

Orange　I［　（0205）

Acid　Violet　6B（V．1）

Malachite　Green
Auramine　　　．！．．，・・

Methylene　Blue

Crystal　Violet　’

Methylene　Blue　　　　g

Acid　Red（R106）　　　　’

42000

52015

20470
15620
13065

16255
15510
50420

19140
15510
13065

16255
15510

42045

15510
16255

15510

16255
15510
13065

45170

19140
42100

42555

41000

16255
15510

42640

42000
41000
52015

42555
52015

45100
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Sample

・

♂

E

F

N6．

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11．

12

Color　of　paper

13

14．．、．

15

16

17

．18

19

20

21

22

23

24

25

26

　　1

　　2

・」　3’・

　　4

　　5’

，6

　　7

　　8

9

Yellowish　Green

Black

Brown

Blue

Pale　Red　Purple

BIue　Purple

Green

Reddish　Purple

Light　Bluish　Purple
．Oray　’．．．．．旧．．憎’．’『－

pai6’－Gfeと五igh．BIU6

Light　Orange．．．．．．．

Yellowish　Orange

Pink

Pale　Orange’Yellow

Purplish　Blue・

Red

Yellow　　　　　　．．

Violet　　：・1・一．・．一

〇rallge

Red　and　Green

Red　and　Yellow

Yellow　and　Brown

Greenish　Blue　and　Brdwn

Yellowish　Green’ahd　Red

Red　alld　Yellowish　Green

BrQwnish　Red

Green

Reddish　ViQlet

Gfeenish　Blue

Yellowish　Orange．

．Brownish　Violet

．Yellowish　Red

Reddish　Brown

Red．

Eiution
　　　　　test室L

（40。C　30min）

十

十

十

馳

十．

十

十

十

十

十

十

十

十

．・ D十

　　十』

十

’　　十
　1　　　　　乙

　　　　十

　　　．十

　　n’十

　　　　十

十

Dye　found＊2 C．1．（1956）＊5｝

｛Tartrazine（Y4）
Acid　Fast　Green

Naphthol　Blue　Black（Black　401）櫨ε、。11。虚（。、。6）

New　Coccine（R102）｛

　Orange　I［　（0205）
Nigrosine

Xylene．Bhle　VS

Phloxine（R104）

Rhodamine　B（R213）　．．幽
Methylene　B1ロe　　．、、

　　　　　　　　　り

Methylene　BIue　　1　〔　　，
Auramine
Malachite　Green

Rhodamine　B（R213）
’Acid　Violet　5B

Direct　Deep　Black

Malachite　Green

New　Coccine（R102）｛

Metanile　Yellow（Y．406）

十

十

｛

｛Ta「t「azine（Y4）

Orange皿

Orange皿：

Orange皿

Orange皿

New　Coccine（R102）

（0205）

（0205）

（0205）

（0205）

Metanile　Yellow（Y406）

Methylene　Blue　　　，

New　C㏄ciロe（R102）｛

Orange　I正　（0205）

Auramine

Crystal　Violet

New　Coccine（R102）｛

Orange　．II．．（0205）
　　　　　　　　　．

Rhodamine　B（R213）｛

』Orange　I［　（0205）

●

19140
42100

20470
15620
13065

16255
15510
50420

42045

45410

45170
52015

52015
41000
42000

45170

．42650

30235

，42000

10255
15510
13065

15510

16255
15510

19140
15510
13065

．52015

16255
15510

41000

42555

16255
15510

45170
15510

Rhodamine　B（R213）

　　　　　　　　　　　
New　Coccin∈（R102）｛

Rhodamine　B（R213）
Orange　I正　（0205）

　　　　　　．

45170

　　16255

’45170
　　15510
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Sample．No．

F

10

11

12

13

Color　of　paper

Pink，

Light　Bluish　Green

Light　Blue　Purple

YellQwish　Green

Elution
　　　test＊1
（40。C　30min｝

Dye　found＊2 C。1．　（1956）＊51

十

十　・

十

十

New　Coccine（R102）
｛

Rhodamine　B（R213）
Phloxine（R104）

｛Rhodamine　B（R213Leonol　Blue＊4）

Rhodamine　B（R213）｛

Leonol　Blue＊4

Leoロol　Blue＊4

16255
45170
45410

45170

45170

＊1　十：Eluted，一：Not　eluted　　　　　　　　　　　　　　　　　　　’

＊2　Code　number、in　parentheses　following　name　of　dye　repr6sents　o伍cial　name　in　Japan

撃Amixture　of　Crystal　and　Methyl　Vio16t
＊4　．Sulfonated　copper　phthalocyanine

＊5　Colour　Index　number

Table　3，　Classification　of　Dyes　detected　from

　“Origami”（Colored　Paper）

Class…a・…IN・蘭1・・・・・・・・…n（％）

o

No．

1

．2

3

4

Food　Dyes
alone 5

　　ロ　　　　　　　ロ
・．・11㌫41；

　　i

Food　and
Cosmetic　Dyes

，Cosmetlc　Dyes
alone

Others

15

15

43

19．23

19．23’

55．13

38．46

44．87

岩

餌㎝hr　oI髄叩！e

巴 8

メ．w　 Goロcino　 〔RLO2）

Phlo属i塊。〔R且0‘1

．、cid翫」（R106｝

昌昌r8r己‘｝nc　（Y4｝

’、じid　VioIeし　6聾　（Ψ！，

Li山ol　 Rロbinc　 O　　〔圧電201｝

L巳ko　Red　C　 fR203〕

O閏R巳。し1く⑪295｝

R㎞邑口ine　B　〔k2L3｝

｝1ε【己nil　 Yol［o騨　　 【Y姻〕

X叩屍愉ol口luε

　Bh【k〔刷・巳k4011

ジソ十三豊強アンモニア水（4：5：4：1）を用いた．

試験結果と考察

　市販の“おりがみ”について溶出試験を行なったと

ころ真10試料中78試料から色素が溶出した（Table　1）・

さらに，溶出した色素を分析したところTable　2に

示すような結果が得られた．この結果をさらに整理す

るとTable　3に示すようになる．食用色素のみが検

出された試料は，溶出した試料78町中わずかに5試料

（6．4％）に過ぎず，大部分の試料から食晶，医薬贔お

よび化粧品用以外の色素が検出された．さらに，検出

された色素についてその使用頻度を調べるとオレンジ

豆（だいだい色205号，食用許可外）が最も多く78試

料中21試料から検出され，ついでニューコクシソ（食

用赤色102号）は17試料から検出され，・一ダミソB

（赤色213号，食用許可外）は15試料から検出された

（Fig．1．）．

　凸覧おりがみ”は生産経済的な理由あるいは従来の色

調が好まれることなどから染料を用いたものが多く，

40。，30分加熱の条件で染料を溶出する試料が多くみ

む　スゴ　ヒ　ビし　ソ

を激、、h、、G，，朋

養A。闘。［。、5B

＆

　．、5巳r趨P拙。瓦ine

　Roccじ「「ino

　Aur・珊i鯛昭　 O

　Chry50idi聡G

　Melh》．1εne　Bluo

　LOo踊りI　muo

　き131置chigo　Gro卵

　細曜監』yl　VbIo巳

　6e門‘1舳Vio！e巴

Cry5藍■I　Vio聖e‘

　Pireζ【　　DCep　 I；1轟哩k　 ビκ

　篤igro5in¢

・Fig．1．　Dyes　detected　fro血．‘60r互ga搬i”

　（Colored　Paper）

られた，溶出した色素はほとんどが食用色素以外の色

素であったが，使用対象が乳幼児であることを考える

とき，これらの色素はすべて食用色素でなければなら

ないと考える．したがって，染料の代りに水に不溶の

顔料を使用するとか，ラテックス処理をほどこして酌

水性を持たせるなどの配慮がなされるべきである．さ

らに，ケイ光染料を含まない材質の使用なども考慮し

なければならない．
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　　　of　Textile　Chemists，　and　Colorists：Supple」

・　　ment（1963）．

　　　　おもちゃの安全性に関する研究（第3報）

おりがみ中の数種の有害金属含量とその溶出について

辰濃　隆・神蔵美枝子・谷村顕雄

　　　　　　S渉観漉soπ漉θS卿砂げToヅs，皿

Co物％’sげσ、F伽1勲γ醜」！吻’α1sαπ4　Eκ〃α6’20％（ガ伽〃z

　　　　　　　　ゴパ‘0γ忽α煽”（Colo剛・地ρθγ）

Takashi　TATsuNQ，　Mieko　KAMIKuRA　and　Akio　TANIMuRA

　　It　is　supposed　that　some　harmful　metals　are　extraqted　with　water　from“Ofigami”　（colored

paper），　because　lakes　and　their．co皿plexes　are　used　as　dyes．

　　Afew　harmful　metals　extracted　were　determined　with　polarographic‘method　or　Gutzeit，s　method，

　　It　was　found　that　the　blue　color　contained　within　range　of　120－150　ppm　of　copper　and　the　violet

color　contained　within　range　of　IO－20　ppm　of　antimony．　These　results　were　shown　in　Table　l　and　2。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Receiv母d　May　30，1970）

　緒ご1言

　おりがみは食：品衛生上，厚生犬臣の指定する乳幼児

用おもち，やに含まれていないが，乳幼児の口に触れる

危険性のあることは前報1）でのべた．現在市販されて

いるおりがみには水溶性色素を主に使用した塗布した

ものと，顔料，溶剤およびプラスチック接着剤を使用

した色の落ちないグラビヤ印刷式のものの二種類があ

る．使用される色素類については前報1）でのべたが，

これらの中には種々め金属を含ませてレーキの形にし

たもの，たとえばアンチモンを用いたP一ダミンBな

どがある．離別に含まれると予想される金属では赤色

系には鉛塩，紫色系にはアンチモン，青色系には銅塩

が挙げられる．，

　これらの色素類が実際に用いられているので，もし

口に入れた場合，鉛，．釧；アンチモンなどの重金属を

摂取したこととなり，衛生的に安全なおもちゃとして

認めることができない．

　著者らはこの点を重視して，おりがみから溶出する

有害性金属ならびに材質中のものに対して検討を行な

ったので報告する．

実　験　の　部

　使用機器　　　　　　　　　，

　ク二三ポーラログラフは柳本製PA101型および同

製高感度装置PM100型を併用して使用した．

　試　薬

　3N塩酸
　銅標準溶液：銅線約10㎎を精秤し，硝酸（1＋4）5

m1を加えて，．加温しながら溶かしたのち，‘水でうすめ

て100m1とする．（Cu　lboμ9／m♂）．

　鉛標準溶液：硝酸鉛159．8㎎を希硝酸10m’に溶かし，

水を加えて全量を11とす．る．　（Pb　100μ9／mJ）．

　アンチモン標準溶液；アンチモン10㎎を硝酸5mJを

加えて加温しながら溶かす．冷後水を加えて全量100

m’とする．（Sb　100μ9／mJ）．

　カドミウム標準溶液；カドミウム10㎎を希硝酸10配

で加温して溶かし，水浴上で蒸発乾固させる．乾三物

を塩酸（1十1）10n1」で溶かしたのち，水で全量：100m‘
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とする．　　　　　　　　　9

　実験操作

　1．　アンチモン，カドミウム，銅および鉛などの3

N塩酸中のポーラμグラフィー．

　Fig．1に示すポーラログラムはアンチーモン，カド

ミウム，銅および鉛で，その頂点電位は一〇．14，一

〇．66，ヨ0．25，一〇．44volt（v．　s．水銀池）である．　’

論、漁簸吃無1．

す，ついで電熱器（300W）上であ、らかじめ炭化させ

たのち，電気炉に移し500。以下で灰化させる．その後

の操作は2に準ずる．

　4．検量線

　アソチモγ，カドミウム，銅および鉛の各標準溶液

を小ビーカーに一定量ずっとり，水浴上で蒸発乾固さ

せる．この乾圃物を3N塩酸で溶かし，この液を用い

Table　1．　Quantity　of　a　few　metals　in“Origami”

　（colored　paper）　extract，　by　use　of　distilied

　water　at　40。C，30　min

CQIQr

　R

Y－O
　Y，

Y－G
　G

　Bl
B－vl

　V

V－R

As（As203）

　ppm
0，02＞

0．02＞

0，02＞

0．02＞

0。02＞

0．02＞

0，02＞

0．02＞

0．02＞

0．02＞

0．02＞

1ead

ppm

0．G2（0．4）＊

0．03（0．16）＊

0．01

0．04

0．04

10・04

0．02

Q．08

0．01

0．04

0．02

coppe「
ppm

0．01

0．01

0．02．

0．01

0．01（0．1）＊

1・

・10．01

0。04（0．2）＊

0．02

0．02

0．01＞

antimony

　ppm

gray
black

nQne

none

none

none

none

002（0．06）＊Inone

　　　　　「 none
O，06（0．2）＊

0，07

none

none

Fig．　L　Polarogram　of　Sb，　Cu，　Pb　and　Cd　with

　Sq．　wave　pQlarograph．

　Condition：Amp．　sens　1／20

　　　　　　Recoder　sens。1／10μA／mm．

　　　　　　sq．　wave　volt．　adj．30mV

　　　　　　time　const　　55

　　　　　　gate　　2～7
　　　　　　t＝3．01　　　　m＝1．123

R：red，　Y：yellow，　O：orange，　G：green，　B：

blue，　V：violet．

＊　　　　　’

　maxlmum

Table　2．　Contents　of　a　few　harmful　metals

　in“Origami”（colored　paper）

　2，溶出量の測定

　細切した試料100cm2に対し40。の水200mZを加え，

40。で30分間時々撹きまぜながら放置する．30分後，溶

出液と試料を分け，溶出液100m1を蒸発乾固させる．

乾草物に硫酸0．5m‘，硝酸1m‘を加えて直火で加熱し

完全に灰化する，灰化が終ったのち，室温まで冷却し，

少量の水で潤し，少量の塩酸を加えて，水浴上で乾固

させる．この乾八三を3N塩酸で溶かし，一定量とし，

その一部をポーラログラフ用セルに移して，常法に従

いポーラログラムをとる。ついで各金属の頂点電位で

の波高を求め，検量線から各金属の含量：を求める．

　3．灰分中の金属分析

試料100c皿2を石英ビーカーにとり，硫酸1m‘で潤

P　　　一　　一　　　　　　山

color
As203
垂垂

lead

垂垂

copper
垂垂

　　　◎≠獅狽撃高盾獅凵

@　ppm

cadmium
@　ppm

　R

　O

Y－O
　Y

　G

B－G
　B

B－V
　V

V－R
9「ay

black

silver

gold

0．5

0．5

0．5

0，5

0．5

0。5

0，5

0，5

0．5

0．5

0．5

0．5

1．0

1．0

3～　5　2～　4

4～　20　　2－10

3～　8　2～　4

0～　1　0～　8

3～　　8　15～80

0～　　エ　エ0～30

5～　15120～148

0～　5　8～40
5～　15　　4～　15

2～　5　3～16

2～　5　4～32

2～　5　3～　5

20～200　　7～　25

17～230　10～　24

none

且Qne

none

none

none

none

none

10～20

3～10

none

none

none

none

none

　5

none

none

none

none

none

O～3

　1G

llone

none

R：red，　Y：yellow，0：0range，　G：green，　B：

blue，　V：violet．
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て常法2｝にしたがいポーラログラムをとり，各金属の

頂点電圧における波高を求め，検量線を作製する．い

ずれの金属も同感度では直線性を示す．

　5．　ヒ素試験

　ポーラログラフ用検字に用いた残液の一部を用いて，

食品添加物公定書3｝に記載されるヒ素試験法に従って

試料中のヒ素を検討する．

実験結果および考察

　おりがみから溶出される金属を定量した結果を

Table　1に示す．この結果によるとヒ素はAs203と

して0．02pp卑以下，鉛はほとんどが0．1ppm以下，

ただし赤色系で0．4ppm溶出されたものも認められた．

銅はほとんどが0．1ppm以下で青，紫色系統で0．2

ppmが溶出されたものもある．アンチモンは紫色系

統に検出される，

　またTable　2より材質中の金属では金，銀紙でヒ

素が1，0ppm，鉛が．200　ppm検出された．これは用

いるアルミ箔中の不純物と推定される．

　青色系統では銅が多く検出されているが，着色料に

フタロシアニソ銅を用いているためと推定される．’ま

たアンチモンもローダミンBレーキとして使われてお

り，紫色系統に検出された．カドミウムも黄榿色，紫

色，紫赤色などに検出された．

　これらからおりがみの検査結果を考察すると黄色，

黒色などは有害性金属の溶出がなく衛生的に安全と考

えられるが，紫，青色系統ではアンチモン，銅などの

溶出があり，その安全性に欠ける．

　この点衛生的に安全な着色料を用いるように考えな

くてはならないであろう．

参　考　文　献
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2）桑原利秀編：プラスチック用着色剤． i1963）高

　分子化学刊行会．

・3）　食品添加公定書，第二版p・448（1966）．

　　　　　　　おもちゃの安全性に関する研究（第4報）

市販おもちゃの衛生的安全性の検討（色素および重金属類について）

辰濃　隆・神蔵美枝子・石田康雄＊㍉谷口尚樹＊2

　　　　　S魏4疹θsoπ痂θS卿砂σTbys．17

Sψ砂げ7切30％漁漉認（Colo73伽4磁σ勿1吻∫α1s）

Takashi　TATsuNo，　Mieko　KAMIKuRA，　Yasuo　Is削DA　and　Naoki　TANIGucm．

　　Harmful　heavy　metals　and　dyes　eluted　frQm　various　toys　marketing　were　studied．　Silk　Scarlet

was　4etected　from　a　toy　balloon　and　Rhoda士nine　B　frorn　PVC　rattle．

　　In　case　of　a　toy　balloon，　arsenic　was　eluted　O．2　ppm　as　As203　and　above　l　ppm　ffoln　Utsushie

（adecalcoπ1ina）and　Mizushashin．

　　These　results　were　shown　in　Table　1～4．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　緒　言

　前回，前前報（第2報，舞3報1）・2））で報告したおも

ちゃの安全性を検討した試験法を市販のいろいろなお

もちゃについて適用させて，そρ衛生的安全性を検討

した．試料は東京，名古屋，京都の3か所で購入，試

験を行な．つた．

　用いた試料は紙製おもちゃ（うつし絵，水写真）ゴ

ム製おもちゃ（ゴム風船，オシャブリ，乳首）および

プラスチック製おもちゃ（人形，汽車，笛，風船，オ

シキブリ，ハガタメ，ガラガラ）の3種類である．

　プラスチヅク製おもちゃの場合は，ポリ塩化ビニル

（PVC），ポリエチレン（PE），ポリスチレン（PS），

酢酸セルロース（AC）などいろいろの材質が用いら

れているので，材質別に検討した、

試　験　方　法

　市販のおもちゃについての試験法は第2報（着色料）

第3報（重金属・ヒ素）を適用した．なお乳首に用い
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るゴム材質には亜鉛が含まれてはいけないことになっ

ているのでつぎの試験法によって定量した．

　試料を細切し，その19を石英ビーカーに秤りこみ，

硫酸0．5mJを加え，300Wの電熱器上で，硫酸が揮散

するまで加熱する，そののち電気炉に移し，500。以下

で完全に灰化する．

　灰化物を少量の水で潤し，水浴上に移し，塩酸1m1

を加えて，蒸発乾固する．

　乾固物を0．1Nアンモニア・0．1N塩化アンモニウ

ム溶液で溶かし10配とする．’この液を用いて常法1こ従

い，ポーラログラフ法を適用する．

　以上の試験結果をTable　1～4に示す．

Table　1．紙製玩具

Table　2．ゴム製玩具からの着色料，重金属溶出

　と材質中の亜鉛

種　　類

風船（赤）

ピンク

黄

　青

緑

　白

おしゃぶり
乳　　　首

Nb．

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

種類

水写真

　〃

　〃
うつし絵

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

着色料

検出しない

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

ヒ　素
（As203）

　ppm
O．2

1．2

G．8

0。5

0．5

0．5

0．5

0．8

0．7

0，5

0．2

0．5

難辱チPbζ二十一ン

　　ppm
10以下

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

ボ　一　ル

件数

6

2

10

4

6

2

1

6

2

2

着色料

シルクス
カーレッ
ト（5）

ヒ素

ppm
0，2

　～

0，75

0，2＞

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

重金属

　PP皿

～4

　1＞

～6

　1＞

　1＞

　1＞

　1＞

・．1・＞11＞

・1＞1・1＞

・，2＞1・．・〉

材質中の
亜　　鉛

　　ppm

168～610

平均311

154～463
平均320

74～80

平均2，533

Table　3．プラスチック製玩具からの着色料の溶出

色　　調

　赤
ピソ　ク

　榿
榿　　黄

淡　　青

青

緑

結 果

暗緑色
黒　　色

件　数

11

16

5

2

6

10

7

2

3

着色料の溶出

＋（2）

検出色素名

μ一ダミソB

　1．　紙製おもちゃ

　（イ）．うっし絵，水写真

．うつし絵，水写真とも着色料，重金属とも問題はな

いが，ヒ素で1ppm以上溶出するものが認められた．

（Table　1），

2．．ゴ4製おもちゃ

　ゴム風船では赤色に絵付．けしたものに，シルクスカ

ーレットが検出された．（9件中5件）ヒ素はほとん

Table　4・プラスチック材質別の金属の含有量および溶出

種．類

PVC

溶出液中（ppm） 材 出　中（PP㎎）
Cu Pb Cd Zn 1 Cu Pb Cd Zn

0～0．8 0～70　　　　0～0．6 〇四3，5 1 10＞　　　　15～6，000　　　0～298 0～10

PE： 0．1＞ 0．3　　0，1＞ ・・＞i 10＞ 18 10＞ 0～30

PS 0～0．7 0～1．11　　0．1＞

A・i・一・．・

・・1＞1

0～　0，84　　　0．1＞　　　0～4，5

16 40 10＞ 32

［1，…
115～　775

10＞・　　圭§§：888

PVC　　Polyviayl　chloride

PE　　　　PQlyethyle亘e

PS　　　　P◎lystyrene

、AC　Acetyl　cellu1。se・
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どがO。2ppmで，最高0．75ppm検出されている．重

金属は黄色に最：高値6pp皿赤色に4ppm検出されて

いる．

　ゴム材質中の亜鉛は平均320ppmであり，シリコー

ンゴムでは70ppm程度である（Table　2）．

　3．プラスチック製おもちゃ．

　Table　3に見られるようにピンク色にローダミンB

が検出された．このピンク色は螢光があり，一見して

ローダミンBが使われているのが判る．

　Table　4ではPVC中に鉛が6，000PPmも検出さ

れているが，これは安定剤に由来するものと思われる．

またAC中の亜鉛は白色顔料に由来する．

　なお，本研究は昭和42年度厚生科学研究費によった、
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1）神蔵美枝子，辰濃　隆，谷村顕雄：衛生試報，

　88，99　（1970）．

2）辰濃　隆，神蔵美枝子，谷村顕雄：衛生試報，
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国立衛生試験所標準品（色素標準品）ギネアグリーンB標準品について

神蔵美枝子・谷村顕雄

ρyθ5日算4伽諺6ゾ翫ガ。辮1動3≠吻’θげ飾9競∫oSo勧。θs，“Gπ加θαGγθθ％BS’απ4αγノ’

Mieko　KAMIKuRA　and　Akio　TANIMuRA

　　Guinea　Greell　B　was　prepared　by　the　condensation　of　benzaldehyde　withα一（N－ethylan孟1ino）一彿一

toluelle　sulfonic　acid，　alld　subsequent　oxidation．　The　analytical　results　of　this　dye　were　way　aわove

Japanese　Standards　of　FooαAdφitives　for　formerly　Food　Green　No．1（Guina　Green　B），　Therefor，

this　dye　can　be　uSed　as　a　reference　standard　of　Guinea　Green　B，　The　purity　was　97．5　per　cent．

UltraviQlet・visible　absorption　and　infrared　spectra　of　this　dye　were　shown　in　Figs；1－2．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　粘膜に使用されることがない医薬品および化粧品用

色素11として用いられるギネアグリーソBの確認試験

または定量に用いられる標準品としてのギネアグリー

ンBを製造し，得られた製品について試験を行なった

ので，その試験成績を報告する，

　実験装置

　日立分光光度計EPU－2A型，日立自記分光光度計
E． oS－3T型，日本分光赤外分光器DS－301型．

製品方法

　常法2）に従い，精製したべソズアルデヒドとα一（N一

エチルアニリノ）一7η一トルエンスルホン酸とを縮合さ

せ，この縮合物を酸化し，生成した色素を中和したの

ち塩析し，さらに精製して製品とした．

試験方法ならびに成績

　1．試験項目ならびに方法

　食品添加物公定書中旧食用緑色1号に準じて行なっ

た．ただし，赤外スペクトルを追加し，クロムの量は

ポーラログラフ法によって求めた．また，色素含量は

乾燥試料についての値とした．

　2．試験成績

　ギネアグリーンB　（C．1．420853｝）．

　性状：金属光沢を有する暗紫緑色粒．

　確認試験：食品添加物公定書4｝中確認試験の項（1）～

（5）までの試験に適合する．極大吸収波長620mμ（0．02

N酢酸アンモニウム溶液）．

　吸収スペクトル　Fig．1．

　赤外吸収ズペクトル　Fig．．2（KBr法）．

　純度試験3｝：（1）溶液　澄明（0．05％水溶液）．

　　（2）水不溶物　0．01％，

　　（3）　塩ゴヒォトリウム　　0。13％．

　　（4）　硫酸ナトリウム　　0．20％，

　　（5）　ヒ素　　0．5ppm（As203として）．

　　（6）重金属　　10pp皿（Pb．として）．

　　（7）　クロム　　30pp皿（ポーラログラ7法）．

　　（8）他の色素　　0．1％水溶液0．05m1について食

品添加物公定書4）に規定する方法でギネアグリーソB

以外のスポットを認めない．

　乾燥減量；3．12％（1g，135。，6時間）．

　含量．：97．5％（4．29，硫酸デシケーター15！nm
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Fig．1．　Absorption　spectra　of　Guinea　Green

　BStandard
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Fig．2．　Infrared　spβctrum　of　Guinea　Green　B

　Standard（KBr　Tablet）

結 論

　色素標準自製造業務として製造したギネアグリーン

Bはその試験成綬の結果からみて，旧食用緑色1号な

らびに医薬品および化粧品用色素緑色402号の規格を

はるかに上回る製品であることが認められた．従って

二品は粘膜に使用ざれることがない医薬品および化粧

品用色素として用いられるギネアグリーソB（緑色

402号）の確認試験または定量に用いられる標準品と

して適当であると認める．　　　　　　　　・

　なお，上記の色素標準品製造については三栄化学工

業株式会社色素部長黒川和男氏ならびに同検査課長神

原秀三郎氏のご協力をいただいた．．ここに謝意を表す

る．
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国立衛生試験所標準品（色素標準品）アシッドバイオレット　6B　し

　　　　　　　　　　　　　標準品について

神蔵美枝子・谷村顕雄i

Dy6　Sどα％4α〆4げ翫’歪。πα1」配s≠伽彦θげ砂9歪θ漉。　So歪θπ09∫，κ∠4054四〇1θ’6BS’απ4σ鷹”

Mieko　K：AM1KuRA　and　Akio　TAMMuRA

　　Acid　Violet　6B　was　prepared　by　the　condensatio凱ofか（dimethylamino）一benzaldehyde　wihα一

（N－ethylanilillo）一〃z－toluene　sulfonic　acid，　and　subsequent　oxidation．　The　analytical　results　of　this

dye　were　way　above　the　Japanese　Standards　of　Food　Additives　for　Food　Violet　No．1（Acid　Violet

6B）．　Therefor，　this　dyeρaa　be　used　as　a　reference　standard　of　Acid　Violet　6B．　The　purity　was　92．5

per　cent．　Ultraviolet－visible　absorption　and　infrared　spectra　of　this　dye　were　shQwn　iロFigs．1－2．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　食用，医薬品および化粧当用色素として用いられる

アシッドバイオレヅト6Bの確認試験または定量に用

いら．れる標準品としてのアシッドバイオレヅト6Bを・

製造し，得られた製品について試験を行なったので，

その試験成績を報告する。

　実験装置
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　日立分光光度計EPU－2A型，　日立自記分光光度

計EPS－2型，日本分米赤外分光器DS－301型．

　製造方法

　常法1）に従い，精製したρ一（ジメチルアミノ）一ベン

ズアルデヒドとα一（N一エチルアニリノ）一吻一トルエソ

スルホン酸とを縮合させ，この縮合物を酸化し，生成

した色素を中和したのち塩噌，さらに精製して製品と

した．

　　　　　　試験方法ならびに成績

　1．試験項目ならびに方法

　食品添加物公定書中食用紫色1号に準じて行なった．

ただし，エーテルエキスはA．0．A．C．の方法によっ

た．また，色素含量は乾燥試料についての値とした．

　2．試験成績

　アシッドバイオレット6B（C．1426402））

　性状：金属光沢を有する暗紫色粒．

　確認試験＝食品添加物公定書3｝中確認試験の項（1）～

（5）までの試験に適合する．極大吸収波長550n1μ（0．02

N酢酸アンモニウム溶液）．

　吸収スペクトル　　Fig．1．

　赤外吸収スペクトル　　Fig・2（KBr法）．

　純度試験

　（1）点状　澄明（0．05％水溶液）．

　（2）水不溶物　　0．01％．

　（3》塩化ナトリウム　　0．15％．

　（4）硫酸ナトリウム　　0．28％，

　（5）ヒ素　　0．6ppm（As203として）．

　（6）重金属　　12PP皿（Pbとして）．

　（7）　クロム　　検出しない．

　（8）他の色素　　0．05％水溶液0．05mJについて食品

添加物公定書3｝に規定する方法でアシッドバイオレッ

ト6B以外のスポットを認めない．

　（9）　エーテルエキス4）　0．09％．

　乾燥減量：2．07％（19，ユ35。，6時間）．

　含量：91％（4．39，硫酸デシケーター15mπ1

Hg，24時間乾燥後首塩化チタン法）．

結 論

　色素標準品製造業務として製造したアシッドバイオ

レット6Bはその試験成績からみて，食用紫1色号な

らびに医薬品および化粧品用紫色1号の規格をはるか

に上回る製品であることが認められた．従って本品は

食用，医薬品および化粧品用色素として用いられるア
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Fig4．　Absorption　spectra　of　Acid　Violet　6B

　Standard

　　　Curve　1：0．02N　AcONH4

　　　　　　2：0．1NHC1
　　　　　　3：0．1N　NaOH
　　　Conc，　　：　5．1　mg／L

4000　　　　3000　　　　2200　　　　1700　　　　 1脚． @　　　1050　　　　　拓0　　　　　6艶一L

Fig．2．　Infrared　spectrum　Qf　Acid　ViQlet　6B，

　Standard（KBr　Tablet）

シッドバイオレット6Bの確認試験または定量に用い

られる標準品として適当であると認める．

　なお，上記の色素標準品製品については三栄化学工

業株式会社色素部長黒川和男氏ならびに同検査課長神

原秀三郎氏のご協力をいただいた．ここに謝意を表す

る．
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国立衛生試験所標準品（色素標準品）テトラクロルテトラブロム

　　フルオレセイン標準品およびオレンジH標準品について

神蔵美枝子・谷村顕雄

　　　ργθS’伽伽曜5（ガ飽あ。％α1」肋ε’伽’θげ働9ゴθπ’6Soゴ9πσθs，

“7月傭。〃oγo’θ〃α6γo〃η伽oγθso伽S’α層αγd”αη4“Orα％86πS如％4σ〃’

Mieko　K：AMIKuRA　and　Akio　TAMMuRA

　　Tetrachlorotetrabromofluorescein　was　prepared　by　the．condensation　of　resorcinol　with　tetraehlo・

rophthalic　anhydride，　and　subsequent　bromination．　Ora且ge　II．was　prepared　by　coupling　reaction　of

diazotized　sulfanilic　acid　withβ一n孕phthoL　The　analytical　results　of’these　dyes　were　way　above　the

Japanease　Standards　of　Drugs　and　Cosmetics　for　Drugs＆Cosmetics　Orange　No．205（Orange　II）and

Red　No．218（Tetrachlorotetrabromo且uoresceip）．　Therefore，　these　dyes　can　be　used　as　a　reference

standards　of　Orange　II　and　Tetrachlorotetrabromo且uorescein。　T血e　cQnte皿ts　of　pure　dyes　in　the

Orange　II　and　Tetrachlorotetrabromo恥orescein　were　98．5　per　ceなt　a獄d　99　per　cent，　respectively．

Ultraviolet・visible　absorptlon　and　infrared　spectra　of　these　dyes　were　show簸in　Figs．1－4．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Re㏄ived　May　30，1970）

　医薬品および化粧品用色素コとして用いられるテト

ラクロルテトラブロムフルオレセイン，オレンジ皿の

確認試験または定量に用いら．れる標準品としてのテト

ラクロルテトラブロムフルオレセインおよびオレンジ

：Eを製造し，得られた製品について試験を行なったの

で，それらの試験成績を報告する．

　実験装置

　日立分光光度計EPU－2A型，日立自記分光光度計．

EPS－2型，日本分光赤外分光器DS－301型．

　製造：方法

　1．　デトラクロルテトラブロムフルオレセイン．．

　常法2｝に従い，精製したレゾルシソとテトラクロル

無水フタル酸を縮合し，生成したテトラクロルフルオ

レセインをテトラ臭素化し，さらに精製して製品とし．

た．

　乳　オレンジコ：

　常法3）に従い，精製したスルファニル酸ならびに

β一ナフトールを用いて合成し、生成した色素を塩析し，

さらに精製して製品とした．

試験方法ならびに成績

色素含量は乾燥試料についての値とした．

　2．試験成績

　テトラクロルテトラブロムフルオレセイソ

（C．1．45410（Acid）4り

　性状：淡赤色粉末．

　確認試験：①　：本品0．1gを1弩水酸化ナトリウム

溶液100m～に溶かすとき，とう赤色を呈し，緑色のけ

い光を発する，

　（2）本品の極大吸収波長は540mμである（0．1N水

酸化ナトリウム溶液）．

　（3）本座の硫酸溶液は、とう黄色を呈し，けい光を

§o．5

暑

露

く

ハ

　1．試験項目ならびに方法

　医薬品等に使用することができるタール色素を定め

る省令中別表第二ならびに第四に従って行なった．た

だし，確認試験の方法，吸収ならびに赤外スペクトル，

他の色素の項5）などを追加し，有機性結合臭素ならび

に塩索の定量はA．0．A．C．の方法6｝によった．また，

　220　　　　　300　　　　　　400　　　　　　500　　　　　　600

　　　　　　　　　λ（mμ）

Fig，1．　Absorption　spectrum　of　Tetrachloro・

　tetrabromofluorescein　Standard（5mg／LO，1N

　NaOH）
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Fig。2．　Infrared　spectrum　of　Tetrachlorote－

　trabromofluoroscein　Standard（KBr　Tablet）

発せず，この液2～3滴を水5mJに加えると，とう黄

色の沈殿を生じ，けい光は発しない．

　吸収スペクトル　　Fig．1．

　赤外吸収スペクトルFig・2（KBr法），

　純度試験5｝：（D　溶状　澄明（0，1N水酸化ナトリ

ウム溶液）．

　（2）不溶物・（1％水酸化ナトリウム溶液）0．17％．

　（8）塩化物（ナトリウム塩として）　0．02％．

　（4）硫酸塩（ナトリウム塩として）　0．06％．

　（5）　ヒ素　　0．2ppm（As203’として）．

　（6）重金属　　10ppm（Pbとして）．

　（7）’他の色素　本品0．1gを1％アンモニア溶液に

溶かして100mJとし，その0．05m♂について25％エタノ

ールー5％アンモニア溶液（1：1）によりろ紙クロマ

トグラフィーを行なうときテトラクロルテトラブ・ム

フルオレセイン以外のスポットを認めない。

　有機性結合臭素6｝：　38．97％．

　有機性結合塩素61：　18．85％．

　乾燥減量　　0．16％（19，135。，6時間）．

　含：量　　99％（1g，硫酸デシケーター15mm　Hg，

24時間乾燥後重：量法）．

　オレンジ　皿　（C，1．155104｝）

　性状：　帯赤とう色粉末．

　確認試験：　（1）本品の1％水溶液は帯赤黄色を呈

する，

　（2）本品の0．1％水溶液5m♂に塩酸1mJを加えると，

かっ黄色の沈殿を生ずる．また，10％水酸化ナトリウ

ム溶液1m‘を加えると，赤かっ色に変わる．

　（3）本品の硫酸溶液は帯紫赤色を呈し，この液2～

3滴を水5血1に加えると，かつ黄色の沈殿を生ずる，

　（4）本手の極大吸収波長は486mμである　（Q．02N

酢酸アンモニウム溶液）．

　吸収スペクトル　　Fig．3．

　赤外吸収スペクトル　　Fig．4（KBr法）．

　純度試験：（D　溶状　澄明（0．1％水溶液）．

　（2）水不溶物　　0．01％．

　（3）塩化ナトリウム　　0．08％．
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Fig・3・AbsρrptiQn　spectra　of　Orange　II

　Standard

　　Curve　1：0．02N　AcONH4

　　　　　　2：0．1NHC1

　　　　　　3：0、1N　NaOH

　　Conc．　：10．3㎎／L

4000　　　　3000　　　　2200　　　　1700　　　　1300　　　　1050　　　　850　　　　　650cmPI

Fig．4．　Infrared　spectrum　of　Orange　II

　Standard（KBr　Tablet）

　（4）硫酸ナトリウム　　0．17％。

　（5）　ヒ素　　0．2ppm（As203として）．

　（6）　重金属　　　12ppm（Pbとして）．

　（7）他の色素　　1％水溶液0．05m‘にっいてπ一ブ

タノールー無水アルコールー1％アンモニア溶液（6

：2：3）によりろ紙クロマトグラフィーを行なうと

きオレソジ皿以外のスポットを認めない．

　（8）　エーテルエキス6）　　0．10％．

　乾燥減量：　1。76％（1g，135。，6時間）．

　含量　　99％（0．189，硫酸デシケーター15血卑

Hg，24時間乾燥後三塩化チタソ法）．

結 論

　色素標準品製造業務として製造し≒テトラクロルテ

トラブロムフルオレセイソならびにオレンジ∬はその

試験成績の結果からみて，医薬品および化粧晶用色

素赤色218号ならびに同だいだい色205号の規格をはる

かに上回る製晶であることが認められた．従ってこれ

らの色素は医薬品および化粧品用色素として用いられ
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るテトラクロルデトラブロムフルオレセイソ（赤色

218号）およびオレンジ皿（だいだい色205号）の確認

試験または定量に用いられる標準品として適当である

と認める．

　なお，上記の色素標準品製造については三栄化学工

業株式会社色素部長黒川和男氏ならびに同検査課長神

原秀三郎氏のご協力をいただいた．ここに謝意を表す

る．

文 献

1）厚生省令第30号，医薬品等に使用することがで

　きるタール色素を定める省令，昭和41年8月31日，

　官報号外第109号．

2）　ciba　USP　322368．

3）　FIAT　764．

4）　‘‘Colour　Index’，，2nd　Ed．，　Vo1．3（1956），

　Society　of　Dyers　and　Co1Qurists，　America且

　Association　of　Textile　Chemists　and℃olo・

　rists；Supplement（1963）．

5）食品添加物読定書，第2版，P．198，467（1966）．

6）“Met血ods　of　Analysis，　A，0．　A．　C．”10th　Ed．，

　35，Color　Additives，　p．686，697（1965），　As・

　sociation　of　O缶cial　Agricultural　Chemists，

Washinston，　D．　C，

超音波手洗装置の消毒効果について

渡辺和夫＊・岩原繁雄・石関忠一。岡村恵美子＊＊

Pゴs2碗6伽8助。’げα’駕oso痂。磁％4－z〃αε加7

Kazuo　WATANABE，　Shigeo　IwAHARA，　Chulchi　IsH互zEKI　and　Emiko　OKAMuRA

　　An　ultrasonic　halld－washer，　if　used　with　a　O．05％chlorhexidine　solution，　remarkably　reduced　the

normal　bacteriaI　flora　of　the　hand　in　one　minute．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　手指の消毒は医療面ばかりでなく，食品や医薬品の

製造上，または公衆衛生の面からも重要な問題となっ

ている．　　　　　　・

　最近，超音波を応用した手洗装置が市販されており，

消毒薬を併用することによって，わっか1分程度の短

時間で手洗いを完了させることが可能であるといわれ

ている11．

　とくに医療面においては，従事老の手指を緊急に消

毒する必要に迫られることがしばしばあるため，この

ような装置の利用価値は大であるといえよう．

　また従来から行われてきたブラッシング法とくらべ

個人差を小さくすることが可能と思われる．

　虚報においては，超音波手洗装置の手指消毒効果を

検討した結果を報告する．

実　験　方　法

1）　超音波手洗装置

　シャープ株式会社製　MUH－312型

　　　　　　周波数　28KHz／s

　　　　　　出力膿浄霧1購　

　2）被検者

　シャープ株式会社員（主として事務系）のなかから

無作為に50名をえらび10名ずつの5群（A－E）を作

った．

　A群：なんらの処置も行わず，両手に付着している

菌数を測定した．

　B群：水道水（40。）を入れた超音波手洗装置に両手

を入れ，1分間作動＊＊＊したのち菌数測定を行った．

　C群：0．05％ヒビテングルコネート：水溶液（40。）を

入れた超音波手洗装置（作動せず）に両手を1分間保

ったのち，直ちに消毒液を洗い流すため，両手に水道

水を軽く注いだのち菌数測定を行った．

　D群：0．05％ヒビテングルコネート：水溶液（40。）を

入れた手洗装置中で超音波を1分間作動させた．以後

の操作はC群と同じ．

半帝国臓器製薬株式会社・
＊寧 ､究生 ＊＊＊ ｴ音波出力　0．111W／㎝2
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　　E群：0．05％ヒビテソグルコネート水溶液（20。）の

中に両手を浸し1分間もみ洗いしたのちヒビテγ液

（40。）を入れた手洗装置中で超音波を作動させて1分
、

問消毒を行った．以後の操作はC，D群と同じ．

　3）冊数測定法

　　3mJの滅菌緩衝食塩水で湿したガーゼ（15×15cm）

　1枚を用いて両手首より末梢部をまんべんなく拭う．

　さらにもう1枚のガーゼを用いて同様の操作を繰り返

えし，2枚とも共栓ガラス瓶に入れる．

　　ガーゼを入れたガラス瓶に滅菌緩衝食塩水44m1を加

　えてよく振盧する．

　　上記ガーゼの浸出液を原液として10倍および100倍

希釈液を作る．

　　各希釈液（原液を含む）から2耐をとり，2枚のシ

　ャーレに1m♂ずつ分注し，それぞれ10mJめ普通寒天培

　地と混釈し，37。で1夜培養する．

　　下記の式で計算してえられた数字をもって両手の付

着菌数とみなす．

　　2枚の平板上の集落数の平均×希釈倍数×50

実験結果および考察

　実験結果はTable　1に示す通りである．

　A群についての結果から明らかなように，‘消毒操作

を行わないばあいの手指の付着菌数は個人差がいちじ

るしいことがわかる．したがってはなはだしく汚染さ

れた手指の場合には消毒後の残存菌数も多いことが予

想される．

　完全な消毒を行うための条件を決めるためには十分

な安全度を．見込まなくてはならないが，そのためには

抵抗力の強い細菌を多量に，人工的に手指に付着せし

めて実験を行う方法が良いと考えられるが，今回の実

験においては自然の状態で汚染された手指が各種の消

毒条件によって，どの程度に消毒されるかを検討する

ことにとどめた．

　無処置群（A群）および超音波処置群（B群）のな

かにかなり汚染のはげしい例が見られることから，超

音波・ヒビテソ群（D群），あるいはこれに予備洗い

を併用した群（E群）についてはかなりの消毒効果が

あったものと判断できると思う．

　なお今回の実験に用いられた“ふき取り法”はこの

種の実験に広く用いられているが，両手に付着してい

る全回数を検出しているわけではない．

　今回の実験では2枚のガーゼを使用したが，拭き取

り操作によって手指の菌が完全にガーゼに移行したと

は考えられず，更に食塩水による浸出にさいしてもガ

ーゼに付着していた菌のすべてが食塩水に移るという

ことは考えられない，この点に関して多少の問題はあ

ろうが，最終的に培地上に発生した集落数にもとづい

て計算された数字をもって，一応両手に付着していた

菌数と見なした．

結 論

1）超音波のみでは消毒効果は認められなかった．

2）　0．05％ヒビテングルコネート液のみでもかなり

Table　1．　Hand　disinfecting　effect　of　ultrasonic・halldwasher　used　with　or　without

　chlorhexidine　solution

Group 1 A 1 B C D E

Method　of
disinfection

Number　of　bacteria

recovered　fro血the

both　hands　of　ten

cases

Not　treated

　390，000

　40，000

　30，000

1，400，000

　15，000

　　6，600

　34，000

　35，000

　700，000

　50，000

Ultrasonic

wave＊only
（1min）

38，000

　5，400

12，000

38，000

83，000

210，000

16，000

140，000

95，000

14，000

0．05％Chlor－
hexidine　only
（1mi11）

く250

く250

1，500

4，700

＜250

3，700

＜250

＜250

く250

　280

Ultrasonic

wave　used
with　O．05％
Chlorhexidine
（1min）

＜250

く250

＜25Q』

＜250

＜250

＜250

　550

く250

く250，

＜250

0．05％Chlorhexidine
（1皿i11），　followed　by

UltraSOniC　WaVe
used　with　O．05％

Chlorhexidine（1　min）

＜250

〈250

＜250

＜250

く250

＜250

＜250

く250

＜250

＜250

＊28KHz／s，　Q．111W／㎝2
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の効果がみとめられた．

　3）0．05弩ヒビテソグルコネート液と超音波を併用

したばあいには菌の残存例は10例中1例のみであった．

　4）0．05％ヒビテソグルコネート液による予備洗浄

を併用したばあいには10例とも菌の残存を認めなかっ

た．

　この実験に関して種々の便宜をはかられたシャープ

株式会社に感謝する．

文 献

1）中村功他：外科治療，17，342（1967）．

癌および細菌に対する化学療法剤のスクリーニング試験成績（第7報）

　　　　　　　主として含窒素異項環化合物について（7）

越沼きみえ・岩原繁雄i・中島利章・名当国臣・鈴木郁生

　　SOγθθ痂㎎距S’0％、4励・0α％06γσ厩∠4纏・励0γ0う♂α1・40！ゴ0％S，四

〇ノ¢50〃zθ．Z）θ7勿Ol’勿θsρノ！＞露7096ノ¢一〇〇％’αゴπθ41弛’6700ツ01ゴ6　Co〃ψo％π4s（7）

Kimie　KosHINuMA，　Shigeo　IwAHARA，　Toshiaki　NAKAsHiMA，

　　　　　Kunio血i　NA↑o　and　Ikuo　SuzuKI

　　Mutagenic　activities　of　several　nitrogen－containing　heterocyclic　co皿pounds　were　tested．

　　4－Nitrocinnoline　1－oxide　was　shown　tQ　be　moderately　mutagellic．3－Nitrocinlloline　1－oxide，3－

nitfoci血nQline　and　4－nitropyridazine　1－oxide　were　also　shown　to　be　w孚akly　mutagenic，　whereas　5－

nitrocianoline　2－oxide　and　8－nitrocinnoline　2－oxide　showed　no　activities，

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　各種の含窒素異項環化合物の細菌に対する増殖阻止

作用についてすでに報告1｝2｝したが，今回は主として

nitrocinnoline誘導体の細菌に対する突然変異誘発作

用について報告する．

実　験　方　法

　D試験薬剤
　各化合物は実験直前に少量のエタノールに溶解した

のち滅菌蒸溜水を用いて種々の濃度に調製した．

　2）突然変異誘発試験

　Esoん観σ海αcoあSd－841におけるSt「ePtomycin“

dependentからStreptomycin・nondependentへの

back　mutation3｝4）について試験した．

　且oo1ゴSd－841をStreptomycin　含有寒天培地

（100μg／m1）に37。，48時間培養した．門門をかきと

り，洗源したのち，103／mJの濃度に蒸溜水に浮遊させ

る．

　1m‘の菌液を同量の薬剤溶液と混合し，37。に15分

間保ったのち，混合液の0．1認をとり，普通寒天平板

上に塗抹する．37。で培養し；48時間および72時間後

に発生した集落を数える．また薬剤作用後の生存戸数

の測定を並行して行う．

　試験薬剤の突然変異誘発作用は生存菌108個あたり

の変異菌数で表わした．（Table　1），

実　験　結　果

　今回試験した薬剤のうちもっとも強い突然変異誘発

作用を示したものは4－nitrocinnoline　1－oxideで，

対照として試験した4－nitroquinoline　1－oxideに比

べ変異菌出現頻度の点で％～％の値を示した．

　4－nitropyridazine　1－oxide，　3－nitrocinnoline　1－

oxide，3－nitπocinnolineも弱い突然変異誘発作用を

示したが，5－nitrocinnoline　2－oxide，8－nitrocin・

noline　2－oxideは作用を示さなかった．　（Table　1），

　　　　　　　文　　　　献

1）　1。Suzuki　et　a1：　伽8〃霧．　勲47翅　β％」1．，・12，

　109Q（1964）；葡づ鳳，13，713（1965）；あゴ¢，14，817

　（1966）．

2）　越沼，石関，岩原，板井，中島，末吉，名当，

　神谷，鈴木：衛生試報，86，157（1968）．

3）　G．Bertani：Gθ紹あ03，36，589（1951）・

4）M．Demerec，　G，　Bertani　and　J．　Flint：∠4吻・

　ム碗％γσ1お’，85，119　（1951）．
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Table　1．　Mutation　from　SM－dependent　to　SM－nondependent　in　E．　oo12

Compounds　tested

　　　　　　　　NO2

（命。

　　　　　　　　さ

4－Nitrocinnoline
1－oxide

◎箒Nα
　　　　　　も

3－Nitrccinnoline
1－oxide

（ゆN窪

3－Nitrocinnoline

　　　NO2

、Φ・＼。

5－Nitrocin旦oline
2－oxide

’ρQ・、

　　　　NO2　　　0

8－Nitrocinnoline

2－oxide

　　　　　　　　NO2

◎φ
　　　　　　　　占

4－Nitroquinoline
1＿oxide

　　　　　　　NO2

　　　　　　◎

　　　　　　　　も

、4－Nitropyridazine
1－oxide

Concentration
　　　（μ9／m♂）．

Treatment
　　（hr）

Surviva1
　　（％）

Number　of
Survived
bacteria×108

Mutants
per　108

　0

　0

15

20

30

50

75

0

2

2

2

2

2

2

100．0

92．0．

．84．0

80．0

76．0

72．0

72．0

2．5

．2、3

2．1

2．0

1．9

1，8

1．8

26．0

195、2

475．0

326．3

166．6

116’6

　0

　0

10

30

50

75

0

2

2

2

．2

2

100．0

50．0

45．0

40．0

39，1

41．6

－12．0

　　6．0

　　5．4

　　4．ε

　　4，7

　　5．．0

13．3

20。9

36．1

48．9

28．0

　0

　0

10

30

50

75

0

2

2

2

2

．2

100．0

50．0

39．1

32．5

33．3

35．8

．12．0

6．0

4．7

3。9

4．0

4．3

10．5

28．3

56．4

39．3

34．9

　0

　0

10

30

50

75

0

2

2

2

2

2

100．0

83．6

79．1

79，1

83．3

83，3

24．0

20．0

19。0

19．0

20．0

20．0

o

3．8

2．6

2，9

4．0

1．5

　0

　0

10

30

50

75

0

2

2

2

2・

2

100．0

83，5

79。1

7510

75．0

75．0

24．0

20．0

19・0．

18．D0

18．0

18．．0

2．3

1．8

2．8

4．7

1．6

　0

　0

10

20

30

50

75

0

2

2

2

2

2

2

100．0

92、0

68．0

64．0

64．0

72，0

88．0

2．5

2．3

1．7

1．6

1．6

1．8

2．2

　　26，0

　300．0

1，096．8

1，009．3

　877．7

　600．0

　0

　0
20

30

50

75

100

　0

　2

　2

’2

　2

　2

　2

100．0

92．8

78．5

71．4

68．5

65．0

63．5

14，0

13．0

11。0

1010

9。6

9．1

8．9

3．8

12．7

13．0

9．5

8，7

8．9
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癌および細菌に対する化学療法剤のスクリーニング試験成績（第8報）

　　1－substituted－3－nitro－1－nitrosoguanidine類の突然変異誘発作用

　　　　　　　　　　およびファージ誘発作用について（1）

越沼きみえ・岩原繁雄・神谷庄造・中館正弘・鈴木郁生

◎

SOγ6θ痂㎎TθS’0％A窺2－0απ0θプα％4　A％’2一〃Z歪070う彦σ1／16廊0ηε．　7刀7

　　　　　ル勧’α8召痂。σπ4P〆ρ帥一一’π♂％o初9／1σ’勿癖θsのF

　　1－5％∂s’露勿’θ匪3一ハ碗プ。－1rハ碗70s㎎％α％翅％θ1）θγ勿2吻θs　（1）

Kimie　KosHエNuMA，　Shigeo　IwAHARA，　Shozo　KAMIYA，

　　　　　Masahiro　NAKADATE　and　Ikuo　SuzuKI

　　None　of　1－alky1－3－nitro－1－nitrQsoguanidi且es　lacking　an　N－nitroso　group　shQwed　both　mutagenic

and　prophage－inducing　activities．

　　1－Methy1－3－nitro－1－nitrosogdanidine　showed，　the　m6st　potent　mutagenicity．　While，　in　prophage・

inducing　activity，　ethy1％一propyl　and％一butyl　derivatives　showed　larger　induction－index　than　the

皿ethyl　deriv3tive．

　　When　an　alkyl　chaih　became　longer　than　C5，　both　activities　were　extremely　weakened．

　　　　　　　　　　　　、．　　　　　　（Received　May　30，1970）

　ニトβ．ソ基を有する化合物のなかには，微生物に対

して突然変異誘発作用やプロファージ誘発作用を有す

るものがあることが知られている．本四は合成化学

研究部において合成された20種の1－substituted－37

nit士。－1－nitrosoguanidine類について大腸菌に対する

　　　　　　　　　サ突然変異誘発作用と　λ一ファージの誘発作用を試験し

た結果を報告する1

実　験方法
1）試験薬剤

各化合物は実験直前に滅菌蒸溜水又は少量の95％

ethano1に溶解したのち滅菌蒸溜水を用いて種々の濃

度に調製した．

　2）　突．然変異誘発試験

　回報工｝にのべた方法による．．

　3）　プロ7アージ誘発試験

　E．60あK12を用いて2一ファージの誘発を試験した．

Indicator　strainとして丑601渉W3102（strePtomycin

－resistant）を用いた．

　対数期の8・σoあK12の培養をブイヨンを用いて希

釈し107皿1の菌液を作る，

　菌液0．5mJと供試薬物の水溶液0．5m♂とを混合し370

Table　1．　Mutagenic　and　prophage・induごing　activities　of　test　compounds

Compounds　tested

・ぷ・＜叢。％

Mutation　froln　SM－dependent　to
SM－nondependent　in　E．　oo1ゴ

號；欝欝s留1
Number
　of
　　．　．Mutants
認盈α脚・10・

　×108

0

0

0．5

1

2

5

10

20

0

15

15

15

15

15

15

15

100，0

81．8

72．7

65．4

52．7

32．7

27．3

29．0

55．0

45，0

40．0

36．0

29．0

18．0

15．0

16，0

　1．0

17．5

23．6

44，8

236．8

960．0

975．0

Induction　of
λ・phage　in

亙．oo薩K：12

Conce1ユt＝a頓

tion　of　　　Inducg
test　　　　　　tion

compound　index
（μ9／m’）

0．5

1

2

5

10

20

0．9

1．3

1．6

4．6

9。3

6．7．
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Compounds　tested

・恥畷霊N軌

・恥・認・〈翻N偽

・一蔽霊Nq

一一く翻。ら

卿隅・蔽霊N馬

Mlltation　from　SM－dependent　to
SM－nondependent　in　E．　ooJ客

9欝欝S粉a1
Number

言Σi翻・欝

　×108

　　0

　　0

100

’200

500

0

15

15

15

15

100．0

78。1

58，1

52．7

47．2

55．0

43．0

32．0

29．0

琴6・o

1．0

1．0

1．0

1．0

　0

　0

　3

　5

10

30

50

100

200

0

15

15．

15

15

15

15

15

15

100．0

122．0

100，0

97。1

80．1

78．3

75．4

80．4

83．0

10．6

13．0

10．9

10，3

9．5

8．3

8．0

8。0

8．8

　3．4

75．0

75．7

120．5

292．7

416．8

635．2

659．0

　0

　0

　5

10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

1σ0．0

115．4

110．8

106。2

99．2

84．0

80．0

76．9

79．2

13．0

15．0

14．4

13。8

12．9

11．0

10、4

10．0

10．3

　1．3

61．1

145．7

217．8

376．4

557．7

730．0

787．4

　0

　0
　；5

10

：20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

9念．4．

89．8

．88．1

．85．6

86．4

89．0

90．7

97．5

11．8

10．9

10，6

10．4

10．1

10．2

10。5

10．7

11．5

1．8

1．0

1．O

LO
1．0

1．0

1、0

1．9

　0

　0

　5
10

20．

50

100

．200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

1与

100．0

116．1

107．6

104，2

99．1

94．9

94．9

94．9

94．1

11．8

13．7

12．7

12．3

11．7

11．2

11．2

11．2

11．1

　1．5

23．6

89．4

205．1

294．6

375．0

535．7

756．8

Induction　of
λ一phage　in

E．ooあ　K：12

Concentra・
tion　of　　　Induc・
test　　　　　　　tlon

Cl謂号d　lndex

　2

　5

10

20

50

100

0．8

1。3

1．1

1，0

0．85

1．4

0．5　　　1．9

1　　　　1，9

2　　　　4．9

5　　　26。0

10　　　67，0

20　　　120，0

50　　　70．0

0．5　　　2．7

1　　　　5．2

卑　　　3・6

5　　　　6．3

10　　　26．0

20　　300．0

50　　　640．0

1，000 1．0

10

20

50

100

　1．3

　8。0

43．0

270．0

9
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Compounds　tested

・隅・隅畷霊。軌

：1：〉・H・講・〈叢Nら

：1：〉・H一・く翫

C恥增F坤H・〈叢。α

一一窯・〈叢。ら

■

MutatiQn　from　SM・dependent　to
SM－nondependent　in　E．　coJ2

9欝i欝s留
Number
　of
survived
bacteria

　×108

Mutants
per　108

　0

　0

　5

10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100，0

108。5

103．2

100．0

96．3

92．6

93，6

92．6

77，7

9．4

10．2

9．7

9．4

9，1

8．7

8．8

8．7

7．3’

1．0

1．0

1．1

1．1

1．1

1．1

1．1

1．4

　0

　0

　5
10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

115．4

97．7

93．8

89．2

88．5

91．2

95．4

106．9

13，0

15．0

12．7

12．2

11．6

11，5

’11，8

12，4

13．9

1．3

27．6

32．8

43．1

60．8

63，5

72．6

82．7

　0

　0
　5
10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

108．5

97．9

92．6

87．2

87．8

93．1

100．0

121．3

9．4

10．2

9．2

8．7

8．2

8．3

8．8

9．4

11．4

1．0

1．1

1．2

1．2

1，2

2．3

1，6

1。3

　G

　O

　5
10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

108．5

96．8

92、6

87．2

87．2

92．0

96．3

109，6

9．4

10．2

9．1

8．7

8．2

8．2

8．7

9．1

10．3

1．0

1．0

1。2

1．2

1．2

2．3

3．3

2，9

　0

　0

　5
10

20

50

100

200

500

ρ

15

15

15

15

15

15

15

15

1QQ，G

116．1

108，4

104，2

99．1

94，1

92，4

91．5

85．6

11，8

13．7

12．8

12，3

11．7

11．1

10，9

10．8

10．1

1．5

5．5

8．1

13，7

34．2

39．4

46．4

53．5

Induction　of
λ一phage　in

E．oo1渉K12
COIlcentrar

tion　of　　　Induc・
test　　　　　　　　t10】ユ

compound　index

1，000 1．0

　100

　200

　500

1，000

1．2

2．1

3，1

0，27

1，000 1，0

5

10

20

50

0，9

2，1

1．2

0．08
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Compounds　tested

・騨馬・一Hぺ叢N％

・H・一・恥・
ﾔ・旧く叢N傷

・隅・嘔・現叫NH£〈瓢ら

購・認・〈叢。ら

購・恥NH
h・〈離Nら

　　岬

Mutation　from　SMdependent　to
SM－nondependent　in．E．　oo躍

　　　　　　　　　　　　　　　　　Number

欄欝s耀一罪欝
　0

　0

　5

10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

116．1

101，6

97，5

91．5

85。6

86，4

87，3

89．8

11．8

13．7

12。0

11．5

10．8

10．1

10，2

10．3

10．6

1．5

2．1

2．2

2．3

2．ら

2．9

2．4

2．4

　0

　0

　5

10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

103．2

96．7

93．4

89。0

85．7

85，7

84．6

82．4

9．1

9．4

8．8

8．5

8．1

7．8

7．8

7．7

7．5

2．1

3．4

8．2

11．2

ユ5．4

28．2

39。0

33．3

　0

　0

　5
10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

103．2

98．9

95．6

91．2

89．0

89．6

9σ．1

90．1

9．1

9．4

9．0

8．7

8．3

8．1

8．1

8．2

8．2

2．1

1．1

2．3

2．4

1．2

1。2

1．2

1．2

　　　0

　　　0

　　　5

　　10

．．@30
　　50

　　100

　　200

0

15

15

15

15

15

15

15

100．0

122．0

36．2

30．6

27．5

28．0

33．6

42．3

10．6

13．0

9．6

8．1

7．3

7．4

8．9

11．2

1．5

6．3

8．6

9．6

22．4

27．0

38．7

　0

　0
50

100

200

0

15

15

15

15

100．0

122．0

．100．0

32．5

33．6

10．6

13．0

11．0

8．6

8．9

1．5

1．0

1．2

1，1

Induction　of
え一phage　irl

E．oo1ゴK：12

COIlcentra－
tion　of　　　Induc－

test　　　　　　　tlon

compound　indeX
（μ9／mり

50 1．0

1

2

5

10

20

50

1．1

1．6

2．2

4。7

4．3

3．5

20

50

200

0．6

0．7

0．2
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Compounds　tested

　　　　　　　NO
O・砺・蚊く叢Nら

O・瑞・騨・〈器Nら

　　　　　NO
　　　　　　　　NHO嚇・〈NHN馬

　　　　　　　　　NHO・騨・くNHNα
　　　　　　　　　　　　　P

Mutation　from　SM・dependent　to
SM－nondependent　in瓦oo1ゴ

　　　　　　　　　　　　　　Number

9器齢S糖1謝欝
　　　　　　　　　　　　　　　×108

　0

　0

　5

10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

92．4

89．8

88．1

86．0

84．3

84．7

86．0

97．5’

11，8

10．9

10．6

10．4

10．1

10．0

』10．0

10．2

11。5

1．8

23．6

38．5

79．2

6Q．0

60．0

58．8

58。2

　0

　0

　5

10

20

50

100

200

500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

92．4

90．7

89．4

88．1

89．8

92．4

94．9

100．0

11．8

10．9

10．7

10。5

10．4

10．6

10．9

11．2

11．8

1．8

1．9

2，9

2。9

2．8

3．7

3．6

3．4

　0

　0

　5
10

20

50

100

200

500

0

15．

15

15

15

15

15

15

15

100．0

115．4

96．2

88．5

77．7

64．6

60．8

58．5

50．8

13．0

15．0　　　1．3

12．5　　 122．4

11．5　　 196．5

10．0　　　　251．0

8．4　　 465．5

7，9　　　557．0

7．6　　 611．8

6．6　　　962。1

　　　0

　　　0

　　　5

　　　10

　　20

　　50
　　100

　　200

1500

0

15

15

15

15

15

15

15

15

100．0

115．4

113．1

110．8

107．7

100，8．

97．7

96．2

95．4

13．0

15，0

14．7

14．4

14。0

13．1

12，7

12．5

12．4

1．3

1．0

2．1

2．1

1．9

1．6

1、6

1．2

Induction　of
λ・phage　in

E。co19　K12

Concentra－
tion　of　　　Induc－
test　　　　　　tlon

compound　index
（μ9／皿の

5

10

20

50

1，5

2。1

4．1

3．5

0．5　　0．9

1　　　　9．4

2　　　　6．3

5　　　38．0

10　　　44．0

20　　　56．0

50　　　72．0

に保つ．30分後にこの混合液をブイヨンを用いて100

倍に希釈する．希釈液1mZをさらに37。で90分培養す

る．この培養液0．1m1に瓦oo1ゴW3102菌液0．2m1と

半流動寒天2．5並とを加えて混合し，普通寒天平板上

に流して固め，37。に1夜培養したのち発生した

plaqueを数える。

　供試化合物のファージ誘発能を誘発係数で示した．

．（誘発係数＝薬剤作用時のplaque数／対照のplaque

数）．
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実　験　結　果

　Table　1から明らかなようにニトロソ基をもたない

化合物は両作用とも陰性であった．

　突然変異誘発作用について嫁1－methy1－3－nitro－1－

nitrQsoguanidineがもっとも強力であったが，　プロ

ファージ誘発作用の点ではethy1，”一propy1，％一buty1

誘導体がもっとも高い誘発係数を示した．

　C5以上の置換体は両作用とも急激に活性が弱まっ

た．

　この研究の一部は厚生省がん特別研究費によって行

われた．

1）　越沼，岩原，

　116　（1970）．
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色素の微生物活性
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Kunie　YosHIKAwA，　K：uniko　INADA，　Fumio　MIYA写AwA　and　Shigeo　IwAHARA

　　Forty－eight　dシes　were　tested　for　their　antibacteria1’effect，　photodynamic　bactericidal　effect，　phage

inactivation　and　ribosome　dissociation．　The　results　were　shown　in　Table　1．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　48種の色素について抗菌作用，光力学的殺菌作用，

ファージ不活化作用，リボゾーム解離作用を試験した

結果を報告する．

実験材料および方法

　色素：acr量dine系4種，　azine系4種，　azq系10

種，thiazine系6種，　triphenylmethane系11種，

xanthene系6種，その他7種，

　抗菌作用：Eso加万。碗αoo12　U　5／41およびS’砂か

yJoooc伽sα％7θ％s　209　Pを対象とし普通寒天培地を用

いて画線培養により37。，24時間後の菌の発育をもっ

て抗菌性を検討した．色素の濃度は100，10，1μg／mJ

とし，100μ9／mJで抗菌性をしめさないものを陰性と

した．

　光力学的殺菌作用：普通寒天培地に接種したπα・

”面αo≠θ7伽zσ9％痂1θIAM　1310に対する色素の致死

的な光力学的作用を100μg／mZの濃度で検討した．光

源は東芝製20W白色ケイ光灯で，照射距離20c皿，培養

温度および時間は27～28。，48時間とし，培養期間中

は光照射を続けた．しゃ光状態（対照）では良好な菌

の発育が見られるにもかかわらず，光照射下では菌の

発育がなく，かつその後のしゃ三下での継続培養によ

って菌の発育のみられなかったものは光力学的殺菌作

用陽性とし，リシ酸緩衝生理食塩水でもその効果の確

認を行なった．なお色素自身に抗菌性の認められるも

のについてはさらに低濃度の抗菌濃度域外において作

用の観察を行なった，

　ファージ不活化作用：E．oo1ゴW3102をindicator

としてえファージの不活化を試験した．λファージは

EooだK12の菌液に紫外線誘発法を行なって作製し
た．色素の水溶液0．27m1たファージ液（2～3×104／mZ）

0．03mJを加えて20。で30分，20W白色ケイ光灯で照

射した後0．1m1を取り，且oo1ゼW3102菌液0．2皿1と

半流動寒天2．5mZを加え，普通寒天平板上に流し固め

たのち，37。，24時間培養し発生したplaque数を数

えた．

　リボゾームの解離作用11：E．ooあU5／41の70　Sリ

ボゾーム分画100D　unit／m！を1．35mJに色素溶液

0．15mJを加え，酸素存在下において5。，60分可視光

線照射（150Wタソグステンラソブ　東芝製）を行な

い，ただちにしょ糖密度勾配法による超遠心分析を行

なった．色素の濃度は10μg／m‘とし，70S解離度は

contro1の70　Sリボゾーム分画と対比して算出した．

実　験　結　果

以上の実験結果をTable　1に示した．

＊相模女子大学

文 献

1）宮沢文雄，吉川邦衛，岩原繁雄：医学と生物学，

　77，197　（1968）．
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Table　1．　MicrQbio1Qgical　activities　of　variGus　dyes

Acr温ines

　Acridine　orange

　　Acrifiavine

　　9＿Aminoacridine

　Proflavine

Azines

　　Azocarmine

　　Neutral　red

　　RibQ且avlne

　　Safranine

Azos

　　Alnaranth

　　Bismark　brown　Y

　　Congo　red

　　Methyl　orange

　　New　coccine

　　Orange　I

　　Ponceau　R

　　PQnceau　3R

　　Ponceau　SX

　　Sunset　yellow　FCF

Thiazines

　　Azure　A

　　Azure　B

　　Azure　C

　　Methylene　green

　　Methylene　blue

　　Toluidine　blue

Triphenylmethanes

　　Aniline　blue

　　Acid　violet

　　Brilliant　blue　FCF

　　Brilliant　green

　　Crystal　violet

　　Fast　green　FCF

Antibacterial

effect

Minimum
inhibitory

concentration

　　　　　　　　　　μ9／mJ

　　　37。，24hr

E撒、ド繁。

　100

　100

＞100

　100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

　100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

　　10

　　10

＞100

　　10

　　10

＞100

　　10

＞100

＞100

＞10G

　　〈1

＞100

　100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

　　100

　　100

’　100

　　　10

　　　30

　　　10

＞100

　100

＞100

　　〈1

　　〈1

＞100

Photodynamic

bactericidal

effect

Screening

　　　　　　100μg／mJ

20W　FIuorescence

lamp

　　27～28。，48hr

　παρ0うσ0’θ7づ％〃霧

α（脚，漉IAM　1310

＋（10）

±（1）

＋（5）

＋（100）

＋（100）

＋（1）

＋（100）

十（100）

十（100）

＋（5）
＋（100）

±（0，1）

Phage

inactivation

Minimum
　コ　　　　　　　　　　　　　　　コ　　　　　　　　　　　コlnaCt1Vatlng

COnCentratiOn

　　　　　　　　　μ9／m∫

20W　Fluorescence

lamp　　　　　　　，

　　　200，　30min　．

　　　　え一Phage

　　〈10　・

　　〈00

＞1，000

＞1，000

　　．100．』

＞1，000

　　　＜10

＞1．000

＞1，000

＞1，000

＞1，000

＞1，GOO

＞1，000

＞1，000

＞1，000

＞1，000

＞1，000

　　　　＜10

’　　＜10

　　＞1，000

　　　　＜10

　　　　く10

　　　　＜10

＞1，000

＞1，000

＞1，000

　1，000

　　　100

＞1，000

Ribosome
　コ　　　　　　　　　　　　　　コ　　　　　　　　ロd1SSQClat1Qn

70S→50S十30S

Dissociation　rate

（pe「ceht）　of　70S

ribosome

150W　Tungsten
lamp

　　5。，60min

　E．ooあ　U　5／41

．＜5

71

〈5，

＜5

＜5’

57

＜．5

＜5

＜5

く5

＜5

＜5

く5

く5

＜5

＜5

く5

45

36

42

＜5

69

38

＜5

く5

〈5

く5

く5

＜5

●
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　Fuchsin　basic

　Fuchsin　acid

　Gentian　violet

　Guinea　green

　Light　green　SF　yellow

Xanthenes

　Acid　red

　ErythrOsine

　Eosine　YS

　Rose　bengale

　Rhodamine　B

　Phloxine　B

Others

Indigocarmine

NaphthQI　yeIIow　S

Tartrazine

Alizarine　red　S

Thioflaville　T

Hematoxylin

Alcian　blue

＞100

＞100

　10
＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

＞100

　100

　100

＞100

　＜1

＞100

　〈1

　100

＞100

＞100

＞100

＞100

　100

　100

　100

＞100

＞100

＞100

＞100

　＜1

　10
＞100

±（0，1）

十

＋（100）

＋（20）

＋（80）

＋（100）

＋（100）

＋（5）

　　100

＞1，000

　〈10．

＞1，000

＞1，000

＞1，000

　〈10
＞1，000

　〈10
＞1，000

　＜10

＞1，000

＞1，000

＞1，000

＞1，000

　1，000

＞． P，000

＞1，000

＜5

＜5

〈5

く5

＜5

44

46

35

＜5

38

＜5

〈5

＜5

＜5

く5

＜5

＜5

十：Positive．

一：Negative

±：Uncertainty

（　）：Concentration　for　photodynanic　activity

発熱性物質に対する60Co一γ線照射の影響について

　　　　田中　悟・中浦棋介・桑村　司・大森義仁

E肋。’（ゾγ4αy（Cφαあ60）ルγσ漉α’勿πoη晒709θ勉02砂〔ゾβαo’6擁σ1Pツγ09θη

Satoru　TANAKA，　Shinsuke　NAKAuRA，　Tsukasa　KuwAMuRA　and　Yoshihito　OMoRI

　　2．5Mrad　ofγ一ray（cobalt　60）was　irradiated　on　liviag　E　oo1¢u5／41，　typhQid－paratyphoid　vaccine

and　endotoxin　extrabted　from　Sん．．伽廓πθγ∫2b－K3，　a　nd　the　pyrogenicity　of　these　irradiated　samples

was　examined，
　　No　characteristic　change　was　observed　i且their　fever　curves　following　irradiation，　and　also　the

tendency　of　inactivatiOn　in　their　pyorogenicity　was　not　recognized　following　the　treatment．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　　　　　　　　　緒　　　　言

　欧米では加熱に耐えない医療用器具の滅菌に冷滅菌

として60Co一γ線照射滅菌法が利用されており，その

照射線量はβα05”％sρ％〃z伽sE601．108を死滅させ

るに必要な理論的数値である25Mradがイギリス

など多くの国で使用されている1～3｝．

　しかしながら本線量の細菌毒素に対する効果は疑問

とされており噺，発熱性物質について検討した報告

は数少ない．

　今回われわれは2，3の細菌性発熱性物質を用い，

そのウサギに対する発熱性について上述線量照射の影

響について検索したので報告する．

　　　　　　　　実験方法

　動物嫉25±2。の恒温室内で飼育した外見上健康な体
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重2。Okgから2．7kgまでの白色雄性ウサギを使用した．

体温は自動平衝自記温度記録計（飯尾電機）を用い，

体温測定用ウサギ固定箱に固定し連続的に測定した6）．

　使用した発熱性物質は大腸菌u5／41，腸チフス・パ

ラチフス混合ワクチン（ワクチン），およびS痂9威α

ガθ燐θγ‘2b－K3から抽出した内毒素の3種類である．

　これらの検体は下記に示すように発熱性物質陰性の

5％ブドウ糖液で調製（ワクチンは原液のまま）して

25m熔プラスチック製容器に入れ，シリカゲルを底置

したデシケーター内で約1日乾燥させたのち，原子力

研究所（高崎市）に依頼して60Co一γ線2．5Mradを照

射した．対照にはこれらと同様に調製して照射しなか

ったものおよび5％ブドウ糖液のみを照射したものと

照射しなかったものを用いた．

　イ）大腸菌：普通寒天平板上で37。ふらん器内18

時間培養後5％ブドウ糖液で4回洗浄した生菌1．6×

107／0．4m15％ブドウ糖液．

　口）　ワクチン：原：液0．4掘のみ．なおワクチン原液

1m～中の菌数は1．5×109である．

　ハ）　内貼毒：4μg／0．4mJ　5％ブドウ糖液

　実験に際して，これら照射前後の検体に5％ブドウ

糖液19。6m‘を加えて振とう浮遊したのち，大腸菌は菌

数として4×102／5mZ／kg，ワクチンは原液として0．1

m1／5m♂／kg，内毒素は1μ9／5mJ／kg体重の割合でウ

サギの耳静脈内に注射した．

実　験　成　績

ρ

曽

1
籍

お

§

←

㌔§

尋

書

蓄

匿

澤

M
1，2

ユ．0

0，8

O，6

0．4

0：2

r聖01Pradi8tod　vaCcir臨e

0，0

－0．2

　－1　　　　　0　　　　　1　　　　　2　　　　　3　　　　　4

　　　　　　　　　　　hL
　Fig．2　Effect　ofγ一ray　irradiation　on

　　pyrogenicity　of　vaccine

L4

1．2

1．0

0．8

α6

0．4

0，2

0．0

－0，2

＿　
nOn需r虞di厘tεd　 endo【O髭i隠

　　　r旦di猷od　endo亀oxi腰
　　　nOn－radi昌ted　5％　9翼uOse　sol．
＿r2diαtoJ　5％　g［団Cose　gol，

簡」．

、

5

　1）大腸菌

　Fig．1に示すように，5％ブドウ糖液投与群の体

温はγ線照射の有無に関係なく投与後多少の変動はみ

られるが，この程度の変動は通常みられる自然動揺の

範囲内であって，測定期間中ほとんど平坦に近い体温

を示し，無照射群と照射群の間に差はみられなかった。

ε

警

誓

薯

芭

髭

．1，4

1，2

L⑪

D．8

O．6

0，4

0．2

0．0

－0．2

　　　　　　　　　　hr

　Fig．1．　Effect・ofγ一ray　irτadiation　on

、　　pyrogenicity　of　E。　oo海

一一

P012」’ R一』 S5　　　　　　　　　　』r

Fig．3．　Effect　ofγ一ray　irradiation　on

　pyrQgenicity　of　bacterial　endotoxin

　一方，大腸菌投与群では，無照射群，照射群とも・体

温は投与後すみやかに上昇し，照射群では投与後3時

間目，無照射群ではやや遅れて3時間20分にピークに

達した．その際の上昇度はともに1．4。であった．ピー

クに達するまでの体温経過ではこの間照射群が無照射

群よりわずかに高い変化を示したが，体温・時間曲線

からながめて両者間に特に差があるとは考えられなか

った．なお2．5Mrad照射によって大腸菌はすべて死

滅していたことを確認した，

　2）　ワクチン

　ワクチン投与後全測定時間にわたって照射群が無照

射群より体温変化として高い値を示し，γ線照射によ

る発熱性の不活化傾向は全く認められなかった（Fig．

2）．

　3）内毒素

　無照射群，照射群とも投与後1時間20分ごろおよび

3時間目附近にそれぞれピークを持つ二相性発熱曲線

を示した（Fig．3）．

　第1のピークでは体温上昇度において，無照射群の

0．78。に比べ射照群は1．0。と高い値であったが，第2

のピークでは無照射群0，97。，照射群0，73。で照射群
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が若干低い値を示した．しかし体温・時間曲線に示す

とおり，両者とも類似した曲線を示してお．り，両者間

に本質的な差があるとは考えられず，また大腸菌，ワ

クチンの場合と同様，．γ線照射による発熱性の不活化

傾向は認められなかった．

考 察

　欧米ではすでにデスポーザブル医療用器具（プラス

チック製気管切開器，人工心肺，カテーテル，注射筒，

注射針等）の滅菌に60Co7線照射滅菌法が利用され

ているが，その照射線量については各用具につきまだ

統一されたものはなく，各国独自の規準に基づいて行

われている．すなわち，一定量の細菌芽胞の死滅に必

要な線量ということから，イギリスなどではB碕伽S

勿〃z伽sE601の108を死滅させるに必要な2．5Mrad，

デンマーク7噌9｝ではS’r砂∫oσooo％sノ詑。伽z　108を血清

ブイヨンに混じたのち乾燥させたものを死滅させるに

必要な4．5Mradが用いられている，

　またわが国でも田辺ら10・U）によって同様の観点から

γ線照射線量の検討が行われている．

　しかしながら，医療用器具が各種細菌によって汚染

されるということは必然的に発熱性物質による汚染が

考えられるところである．にもかかわらずγ線照射の

発熱性物質におよぼす効果についての報告は数少ない。

　そこでわれわれは多くの国で用いられている2．5

Mradを細菌性発熱性物質に照射し，その発熱性にお

よぼす影響について検索した．

　その結果，60Co一γ線2．5Mrad照射によっては，大

腸菌（4×106／kg），ワクチン（0。1m‘／kg，1．5×108／kg），

内毒素（1μg／kg）ともウサギに対する発熱性にほと

んど影響がみられず，γ線照射による発熱牲物質の不

活化の傾向は全く認められなかった．

　この点についてWhittetらユ2）はSσ珈。％8」勘

σδ07’％s・6＠の内毒素（1μg／kg）をウサギに静脈内

注射した場合の発熱性をイギリス薬局方に規定されて

いる発熱性物質試験13）陰性になるまで不活化するため

には25Mrad以上のγ線照射が必要であろうとして

いる．またReadら4｝は牛乳中に混在させたS’ゆみ一

夕10coo6σ19％’θ70’oκ2％B（30μg／m‘）の不活化には20

Mradが必要であったと報告している．

　60Co一γ線照射による発熱性物質の不活性化につい

てはさらに照射線量を増して検索しなければならない

が，これらの報告に基づいて毒素および発熱性物質の

不活化という観点からのみ推察するならば，少なくと

も現在各国で使用されている以上のγ線照射線量が必

要になるものと考える．

　しかし一方，本実験に用いたプラスチック製容器の

光沢が2．5Mradの照射によっても切なわれていたこ

とから，Whittetらの報告のように7線25　Mrad以

上を合成樹脂製医療用器具に照射した場合，被照射器

具自体の物性の変化が考えられるところである．

　このような理由から，加熱に耐えない医療用器具の

滅菌に60Coず線照射滅菌法を利用する場合，細菌お

よびその芽胞の死滅のみではなく，細菌毒素，発熱性

物質の不活性化ならびに被照射器材の変質という観点

からも詳細に今後検討する必要があるものと考える．

総 括

　大腸菌u5／41の生菌，腸チフス・パラチフス混合

ワクチンおよびS腕9θ〃α．伽κ紹短2b－K3の内毒素に

60Co一γ線2．5Mradを照射して，その発熱性におよぼ

す影響についてウサギを用いて検索したが，本実験条

件下ではいずれにおいても発熱性の低下は認められな

かった．

　本研究に際して，試料作製に御援助をいただいた衛

生微生物部石関博士に感謝します．
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　　　　　　‘‘ドリンク剤”中のビタミンB1およびビタミンCの

　　　　　　　　　　　　　　　　　1年間保存による含量低下

朝比奈正人・足立　透・渡辺邦子・河内敬朝・持田研秀・中村恵三・植岡澄子

Dθ0γ9σSθρプy露σ〃Z勿」θエσ％4y髭σ〃痂¢CCO7露θπ’ゴフ¢κ07勉ん　7ンウ〆，．乙ゴ（～％毎

　　　　　　　　　ル勧あゴ’加’σ”zゴ7¢乃砂α7α’ゴ。％s醜。紹4プリγ0フzθ　翅σ7

　　　Masato　AsAHINA，　T6ru　ADAcHI，　Kuniko　WATANABE～Yoshitomo　K：Ocl｛I

　　　　　　　　Kens亘一MocHIDA，　KeizδNAKAMuRA　and　Sumiko　UEoKA

　　　Stability　of　vitamill　BI　a且d　C　i血45“φrink　type”1iquid　multi－vitamin　preparation3　was　tested．

Average　decreases　Qf　Bエand　Qf　C　i且one　year　were　14．7％and　29．8％at　room　teエnperature，　and　4．5％

and　9．0％in　a　refrigerator（about　5。），　respectively．．　Bユwas　less　stable　in　the　presence　of　C．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　　ドリンク剤と呼ばれている内服用液剤中のビタミン

B1およびビタミンCの安定性を調査するため，本所医

化学部と大阪支所薬品部とで協同して，市販ドリンク

剤について，室温1年間保存またあるものについては

Table　1，　Results　given　by　the　laboratory　in　Tokyo

No。

　1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

Av．

B1

Init玉al　test

129

130

130

120

112

112

94

168

140

121

132

125

125

113

131

117

106

124

131

124．2

2nd　test

stored　one　year

at　room
temperature

98（76）

111（85）

129（99）

108（90）

94（84）

107（96）

66（70）

149（89）

96（69）

114（94）

119（90）

107（86）

114（91）

107（95）

115（88）

100（86）

98（92）

74（60）

116（89）

106．4　（85．7）

ina
refrigerator

120（93）

116（89）

127（98）

124　（103）

114　（102）

113　（101）

89（95）

167（99）

120（86）

124　（103）

132　（100）

104（83）

122（98）

125（95）

99（93）

106（86）

130（99）

119．5（95．5）

C

Initial　test

115

114

152

129

117

138

122

109

155

132

128．3

2nd　test

stored　one　year

at　room
temperature

85（74）

89（78）

110（72）

72（56）

87（74）

91（66）

80（66）

91（84）

116（75）

103（78）

92．4（72．3）

ina
refrigerator

109（95）

106（93）

146（96）

103（80）

108（92）

129（94）

106（87）

115．3　（91。0）

The　values　show　the　percentage　to　the　labeUed　amount，　and　the　values　in　the

the　percentage　to　the　alロourlt　obtained　in　the　initial　test

parentheses　show
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Table　2．　Results　give皿by　Osaka　branch

No．

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

Av．

B1 C

Initial

test

96

102

111

123

109

127

115

117

94

102

115

124

102

104．

113

118

101

106

96

121

108

109，7

2nd　test

stored　one

year　at　room
telnperature

57（59）

99（97）

82（74）

90（73）

100（92）

115（91）

110（96）

97（83）

86（91）

88（86）

89（77）

83（67）

99（97）

96（92）

111（98）

114（97）

58（57）

98（92）

82（85）

103（85）

102．（94）

93．3（84．9）

Initial

test

2nd　test

stored　one

year　at　room
temperature

（containing　C）

111

101

116

116

127

126

114

127

119

119

133

119．0

60（54）

90（89）

79（68）

82（71）

92（72）

84（67）

86（75）

88（69）

73（61）

62（52）

98（74）

81．3（68．4）

　　The　values　show　the　percentage　to　the

labelled　amount，　and　the　values　in　the　paren－

theses　shQw　the　percentage　to　the　a皿ount

obtained　in　the　initial　test

氷室1年間保存によるB、とCの含量低下を調べた．最

初の定量で含量が表示量より著しく低いものは除外し，

本所で22検体，大阪支所で23検体，計45検体について

の実験結果を報告する．45検体はBユとCを共に含むも．

の17検体，B1を含むがCを含まないもの23検体，　B1を

含まないがCを含むもの5検体である．

　実験方法　B、の定量は臭化シアンを酸化剤とするチ

オクロムけい光法で，パームチット吸着処理は大阪支

所では行なったが，本所では本剤についてこの処理は

省略してもよいことが確認されたので多くのものにつ

いて省略した．Cの定量にはインドフェノール滴定法，

またはインドフェノール。キシレン比色法を用いた．

　第一回の定量試験（昭和43年8月頃）ののち，検体

は室温で1年間保存し，またあるものについては氷室

（約5。）で1年間保存したのち，それぞれ第2回の定

量試験を行なった．

　実験結果　本所で行なった試験結果をTable　1に，

大阪支所で行なった試験結果をTable　2に示す．ま

たこれらをまとめて得た平均魑をTable　3および

Table　4に示す，

　　　　　　　　考　　　　察

　第1回試験の含量を100％としたとき，B1は室温1

年間保存で平均85．3％となり，14．7％の含量低下を示

した．このうちCを含まないものでは平均9．6％の低

下を示すにすぎないのに，Cを含むものでは平均21．6

％の低下を示した．氷室1年間保存の場合も；平均

4．5％の含量低下を示したが，このうちCを含まない

ものでは1．1％，Cを含むものでは9．4％の低下であ

る．Cの存在はB、の安定性を悪くするということがし

ばしばいわれているが，ここでもその傾向が明らかに

みられる．

Table　3．　A▽erage　values　of　B1

Tokyo
Osaka

Tota1

Tokyb

Initial　test

number　of　　　　　　％samples

19　　124．2

21　　109．7

40　　116．0

Initial　test

錨：ζof％

17　　125．3

2nd　test（stored　one　year　at　room　temperature）

number　of
samples ％　　（％）

19

21

40

106．4

93。3

99．5

（85．7）

（84．9）

（85．3）

containing　C
number　of　（％）
samples

7

10

17

（78．3）

（78．4）

（78．4）

not　cQntaining　C
number　of　　（％）
sa血ples

12

11

23

（90．1）

（90．8）

（90．4）

2nd　test　（stQred　one　year　in　a　refrigerator）

number　of
samples．

％　　（％）

17

containing　C
number　of　（％）
samples

not　containing　C
】ユumber　of　　　　　（％）

samples

1・9．5（95．5）1 7 （・…）1 10 （98．9）

　％mea。・th・p・・ce・t・g・亡・th・1・加11・魁・m・u瓜・nd　th・幅ues　i・th・p・t・・theses　sh・w　th・

percentage　to　the　a皿ount　obtained　in　the　initial　test
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Table　4．　Average　values　of　C

Tokyo

Os昧a
Tot母1

　　Initial　test

number　of

samples　　％

10

11

21

128．3

119．0

123．4

2nd　test　（stQred　Qne　year　at

　　　　room　temperature）

num均er　of　samples％　（％）

10

11

21

92．4　　（72．3）

81。3　　　（68．4）

86．6　　　（70，2）

　　2nd　test　（stored　one　year
　　　　　in　a　refrigerator）

number　of　samples　％　　（％）

7 115．3　　（91．0）

　　％means　the　percentage　to　the　labelled　amount，　and　the　values　in　the　parentheses　shQw　the

percentage　to　the　amount　obtained　in　the　initial　test

Table　5・Distr．ibution　of　decreases　in　BI　and　C　contents　stored． ?盾秩@one　year　at　room　temperature

Bエ

decreased駕　number　of　samples（cQntaining　C）

Iess　than　10％

　　　　11～20弩

　　　　21～30％

　　　　31～40％

　　　　41～50％

19

11

5

3

2

（4）

（5）

（3）

（3）

（2）

C

decreased％　number　of　samples

Iess　than　10％

　　　　　11～20％

　　　　　21～30％

　　　　31～40％

　　　　41～50％

0

2

10

6

3

Tota1 40 （17） Tota1 21

　　Decreased％means　the　decrease　of　the　percentage　to　the　amount　obtained　in　the　initial　test

afteτone　year

　　Cのばあいも室温1年間保存で平均70．2％となり，

2918％の含量低下を示し，氷室1年間保存では平均

9．0％の低下を示した．B1とCに関するこれらの結果

は本所（東京）と大阪支所間でほぼ一致している。

　　また室温1年間保存によるB1とCの含量の低下率の

分布を’Table　5に示す．

昭和44年度におけるタール色素の製品検査について（第．1報）

　　　　　　　　　　　　　製品検査成績について

　　　　　　　　　　野村幸雄。外海泰秀・吉田由美子・栗山加代

　　　　　　　　　　　　　　　0フ¢’乃θ（＝～乃慮6’ごz1乃¢Sρ60云ゴ013．げ（カσ1・1h7　Z〕ウθ3　」％　1969．　1

　　　　　　　　　　　　　　　　　　Rgs魏sげ漉θ0卿δ2α1乃3砂θo’20ηげCoα1－7セブργ63

　　　　・　　　YukiQ　NoMuRA，　Yasuhide　ToNoGAI，　Yumiko　YosHIDA　and　Kayo　KuRIYAMA

　　　Results　of　the　of石cial　inspection　of　coa1－tar　dyeS　during　1969　were　described．　Numbers　of　coa1－

tar　dyes　and　their　lakes　tested　and　the　results　were　summarized　in　Table　l　and　2，　In　total　2376

samples　were　submitted　to　the　test　and　9〔江them　were　rejbcted　and　200f　them　were　questionable．

The　results　of　tests　for　the　rejected　and　questionable　samples　were　alsQ　shown　in　Table　3　and　4．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　．　　　　（Received　May　30，1970）

　食用タール色素およびそのアルミニウムレーキの製

品検査1，は現在東京（本所）ならびに大阪．（支所）に

おいて行なわれているが，品目，件数および検査項目

は多岐にわたり，限られた人員と期間で公定書法2】に．

よりすみやかに全項目を試験することは，はなはだ困

難である．

」
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　著者らは昭和44年5月，本業務を引継いだのを機会

に製品検査を能率化するため，機器による分析法を活

用し，年間の全検体についてその品質を検査した．こ

れらの検査成績は今後の製品検査実施上，参考となる

点が多いと思われるので報告する．

検査成績および考察

　1．種類別，月別の検査成績について

　食用タール色素は21社から12種類，2，179件，アル

ミニウムレーキは2社から7種類，197件受付けられ，

種類別の合格，不合格件数および月別の件数はTable

1およびTable　2に示すとおりである．

　食用タール色素で最：も件数の多いのは食用黄色4号

で900件，ついで食用黄色5号452件，食用赤色2号

346件の順序になる．件数の最も少ないのは食用赤色

105号で，食用緑色2号ならびに3号は，1件も申請

されなかった．

　不適の率は食用赤色105号が，3件中1件（33．3％），

食用赤色3号が24件中2件（8．3％），食用赤色106号

が20件中1件（5．0男），食用黄色5号が452件中2

・件（0．4％），食用黄色4号が900件中3件（0，3％）の

順となる。

　本年度の製品検査結果め特色は要注意件数が多いこ

とで，なかでも“他の色素”の項に食用赤色106号20

件中7件（35．0％），食用赤色104号14件中4件（28．6

％）と高率であり，また食用赤色102号，食用黄色4

号および同5号に色素含：量の規格値について要注意の

製品がみうけられた．Table　1で明らかなように，5

月～10月に比較して11月以後不合格件数，要注意件数

とも減少の傾向がみられ，製品検査の効果があらわれ

たものと考えられる．

　アルミニウムレーキについてはTable　2に示した

ように，食用黄色4号98件，同5号47件，食用赤色2

号26件，同赤色3号14件，同青色1号8件，同青色2

号，同紫色1旧いずれも2件の順に受付けられたが検

査の結果全部合格した．

　2．不合格件数およびその理由

　タール色素受付件数2，376件のうち，アルミニウム

Table　1。　Numbers　of　the　test　samples　in　several　coal－tar　dyes

　Name
of　dye

Food　Red
No．2

Food　Red
No．3

Food　Red
No．102

Food　Red
No．103

Food　Red
No．104

Food　Red
No．105

Food　Red
No．106

Food　Yellow
No．4

Food　Ye110w
No．5

Food　Blue
No．1

Food　Blue
No．2

Food　Violet
No．1

Tota1

1969

　4　　　5　　　6　　　7　　　8
　Months
9　　10　　11　　12

1970

　1　　2 3 Tota1

21　　29

1　　5　　一

25

4

1

3
（1）＊

80

　　　34　　20　　43

24　　30　　　5　　42
　　　　　　（3）＊

4

3

3
（1）

66

3

3

3

2

1

3

1

（1）＊

2
（2）＊

119　　28　　92
（2）＊

41　　　71　　　15　　　20　　　38

6 1　　11 1 6

8　　6　　2　　4　　4

1 1　　1　　2　　　1

7

2

26

5

3
（3）＊

30　　22　　48

3　　　4　　　3
　　　　　　（2）

24　　15　　26

1

2　　　2
（2）＊　（2）＊

56　116’
（1）　（1）

41　　44
（2）

5　　13

2　　　6

1

1

2

1

（1）

2

49　　79

42

8

1　　　1

37
（1）＊

14

7

45　　21　　26

1　　3　　2

24　　32

59

34

1

1

73
（1）

28

6
（3）＊

4

4

83

41

　346

　24
　（2）

　277
　（3）＊

　20

　14
　（4）＊

　　3
　（1）

　20
（1）（7）＊

　900
（3）（2）室

　452
（2）（1）＊

　72
　（3）＊

　43

8

191　　213　　　218　　　86　　232　　　149　　240　　　142　　220 164　　　168　　　156　　　　2，179

　　　　　　　　　（9）（20）＊

（）：Numbers　Qf　rejected　sa皿ples

O＊：Numbers　of　questionable　samples
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Table　2．　Numbers　of　the　test　samples　in　several　lakes　of　coa1－tar　dyes

Name　of　dye

Food　Red
No．2AI　Lake
’Food　Red

No．3Al　Lake

Food　Yellow
No．4Al　Lake

Food　Yellow
No．5AI　Lake

Food　Blue
No．1AI　Lake

Food　Blue
No，2Al　Lake

FQod　Violet
No．1AI　Lake

Tota1

1969

　4 5 6 7 8
Months
9　　10　　11　　12

1970

1　　　2 3　　Tota1

14

5 3 5　　一

2　　一

6　　13　　一

5

4

7

6　　11　　一

5　　一　　　一

2　　一

1　　一　　　一

6　　一

1 7

2　　10

6 8

2　　一　　一

1

2

14　　－　　22

一　　　23　　一

4　　一　　　一

26

14

98

47

8

2

2

14　　16　　26 5　　　10　　　11　　　12　　　15　　　25 18　　23　　22 197

Table　3．　Sum皿ary　of　the　rejected　samples

Name　of　dye

Food　Red
No．3

　　　　〃

Food　Red
No．105

Food　Red
No．106

Food　Yellow
No．4

　　　〃

　　　　〃

FQQd　Yellow
No．5

　　　　〃

Content　of　dye　　　I♂oss　on

　　（％）　　　　　　　dryiag　　（％）
Chloride　and　　　Other　coloring
sulfate　　（％）　　　matteエ Heavy　meta1

63。8　（85）

78。3　（85）

75．5　（85）

81．0　（85）

81．2（85）

16．3　（10）＊

14．8　（10）＊

10曹5（10）＊

10．7（10）＊

2，6（2，0）＊

2．9　（2．0）＊

21。9　（6．0）＊

Recognized
obviously

＞Zinc
　limit

O　 Lower　limit

O＊　Upper　limit

レーキ197件は100％合格したが，食用タール色素

2，179町中不合格が9件（0．4％）認められた．

　Table　3に示すように不合格色素の不適理由は定量

および乾燥減量の項不適のものが食用黄色4号につい

ては2件，同黄色5号に2件，定量および塩化物の項

不適のものが食用黄色4号に1件と過半数が色素含量

の不足で，乾燥減：量，塩化物に関連性がみられる．な

お前述の食用黄色4号のように塩化物が21，9％，色素

含量63．8％（規格値85％以上）と極端な不良品もあっ

た．他の不適理由では塩化物および硫酸塩の項不適が

食用赤色3号に2件あり，色素精製の不充分であるこ

とを示している．

　なお食用赤色106号に1件“他の色素”いわゆる付

随色素が明らかに認められた．また重金属の項（亜鉛）

不適が食用赤色105号に1件みられた．Table　4に示

したように，要注意色素は20件あり，その要注意理由

は“他の色素”の項でキサンチン系の食用赤色106号，

104号に合計11件，重金属の項でクロムについて食用

青色1号72件中3件も認められた．定量および乾燥減

量：の項では食用赤色102号に3件，同黄色4一号に2件，

同黄色5号に1件みられた．

　3．　合格品の品質について

　製品検査結果から本年度の合格品の品質をみると，

色素含量は食用赤色2号86．3～94．4％（規格値85％以
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Table　4．　Summary　of　the　questionable　samples

Name　of　dye

Food　Red　NQ，102

　　　　〃

　　　　〃

Food　Red　No．104
（4samples）

Food　Red　No．106
（7samples）

’Food　Yellow　No．4

　　　　〃

Food　Yellow　No．5

Food　Blue　No，1
（3samples）

Content　of　dye　　　Loss．on　drying　　　Other　coloring

　　（％）　　　　　（％）　　　matter
Heavy　met融1

82．3（82）

82．0　（82）

81．7（82）

85．0　（85）

85．0　（85）

85．1　（85）

10．0（10）＊

9．7（10）＊

10．0（10）＊

｝一

Chromium
quest量onable

（）：Lower　limit

O＊：Upper　limit

上，以下同じ），同3号88．5～98．6％（85％），同102号

82．1～88．6％（82％），同103号85．9～94．5％（85％），

同104号86，5～90．5％（85％），同105号86．3～89，1％

（85％），同106号88．2～95．0％（85％），同黄色4号

85．0～98．5％（85％），同5号85．1～96．9％（85％），同

青色1号88．6～97．6％（82％），同2号87．6～95．4％

（85％），同紫色1号87，6～93．5％（85％）ですべての製

品は規格値以上であった．

　また乾燥減量についてみると食用赤色2号0．9～8．4

％（規格値10％以下，以下同じ），同3号0．8～8．2％

（12％），同102号0．4～9．8％（10％），同103号4．1～9．6

％（10％），同104号0。7～7．6％（10％），同105号2．7～

5．7％（10％），同106号0．4～6。9％（10％），同黄色4号

0．3～10．0％（10％），同5号0．4～10．0％（10％），同青

色1号0．5～9．6％（10％），同2号0。6～6．3％（10％），

同紫色1号1．0～4．0％（8％）となり，各社により非常

な乾燥状態からかなり吸湿したような製品まで，測定

値，性状に相当の開きがみられた．乾燥減量と色素含

量とは相互に関連性があり，小分け商店から申請され

た製品に比較的問題が多く，流通時の貯蔵法にも注意

を払うことが望ましい．

　色素の精製度を規定する硫酸堪・塩化物試験につい

てみると，塩析剤としては硫酸ナトリウムより塩化ナ

トリウムの方が一般に用いられているようで，硫酸塩

が認められる製品たとえば食用青色1号，同2号およ

び食用紫色1号では逆に塩化物の含量が少ない，アル

ミニウムレーキの場合，硫酸塩・塩化物の規格値は色

素に比して低く，検査結果でも硫酸塩，塩化物の含有量

が色素に比して著しく少なく，問題はなかった．塩化

物試験では合格品の中に自動電位差滴定法による測定

値3）が規格値を越える製品が55丁目り，その内分けは

食用赤色2号1件，同3号3件，同102号14件，同103

号1件，同106号1件，．同黄色4号に7件，同5号に

28件で，いずれも公定書法による測定値は規格限度以

下で合格となっている．

　重金属試験については原子吸光分析法3｝4）では規格

限度またはそれを越える測定値を示す製品が17凹みら

れた．すなわち食用青色1号ではクμムについて12件，

同青色2号は鉄について5件認められたが，公定書

法21では規格限度内の測定値を示し合格した．また重

金属を限度内ではあるがかなり含有する製品が原子吸

光分析法の測定で多数認められた，すなわちクロムに

ついては59件で，食用青色1号に38件，同黄色5号に

18件，同赤色2号に3件みられ，鉛では37件あり，食

用黄色5号に34件，同赤色2号，同3号，同青色2号

に各々1件あり，鉄の場合は34件で食用青色2号，同

黄色5号に各々16件，同青色1号，同赤色102号に1

件ずつ認められた．亜鉛では7件で，食用赤色3号に

4件，同黄色5号に2件，同赤色102号に1件みられ
た．

　“他の色素”の項ではキサンチン系色素，とくに食

用赤色106号，同104号に適否の判定に苦心するような

製品がみられた．しかしヒ素をはじめその他の試験項

目では不良な製品はなかった．

あ　と　が　き

　以上の検査成績から，タール色素の過半数を占める

アゾ系色素（食用赤色2号，同102号，同黄色4号，
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同5号は一般に一定した品質の製品が多いようである

が，一部，小分けした食用黄色4号，同5号に色素含

量：，．乾燥減：量試験で不良品がみられた．色素の吸湿性

を考慮し，保管上の注意が望まれる，

　キサンチン系色素（食用赤色3号，同103号，同104

号，同105号，同106号）については，純度試験のうち

“他の色素　試験で，食用赤色106号，同104号に要注

意の製品が多く，また食用赤色3号，同105号，同1Q6

号に不良品があり，色素製造各社に製造技術上の差が

あるように思われる．

　ヒ素については問題はなかったが，最近注目されて

いる重金属については，原子吸光分析法でスクリーニ

ングした結果，色素の種類，製造各社でかなり差のあ

ることがわかった。

　クロムは食用青色1号に，亜鉛は一社の食用赤色3

号に多く含まれ，また，食用赤色105に亜鉛が規格値

をかなり越えた不良晶も含まれていた．

　塩化物は食用黄色4号，同5号，同赤色102号に多

く出る傾向がみられたが，規格値を大幅に越える不良

品もあった．

　年間を通じて要注意の製品が比較的多く，規格値を

大幅に越える不良品も含まれている事実から，今後と

も製品検査をつづける必要があると考えられる．

　この報告をするに際し，種々御教示下さいました豊

田勤治支所長，寺島敏雄部長に感謝致します．
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　　In　oτder　to　treat　rapidly　a　number　of　samples，　it　was　attempted　to　simplify　the　methods　of　the

o缶cial　inspectiQn　of　cQal・tar　dyes，　using　an　automatic　potentiometric　titration　method　for　the　estima・

tion　of　ch1Qride，　turbidity　test　for　sulfate，　atomic　absorption　spectrophotometry　for　the　heavy　metals　as

screening　test．

　　The　chlQride　cQntents　estimated　by　automatic　potentiometric　titration　lnethod　were　in　part　co－

mpared　with　those　by　the　sta血dard　method．

　　The　QtheT　tests　were　carried　out　according　to　the　lnethods　of　the‘‘Japanese　Standards　of　Food

Addit玉ves”。

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　may　30，1970）

　タール色素の製品検査工〕は一定期間内に多数の試料

を検査する必要があるので，煩雑な現在の公定書法2｝

により全項目試験することは，はなはだ困難である．

したがって検査の簡易化のため，著者らは塩化物試験

には自動電位差滴定法を帥，硫酸塩試験には比濁法を，

重金属試験には原子吸光分析法41をスクリーニングテ

ストとして利用し，年間の全検体について品質を検査

した．また数社の同一ロット製品と称する試料につい

て，乾燥減量，色素含量および塩化物試験の測定値に

統計的な検討を加え，晶質の均一性についても調査し

たので検査方法とともに報告する．

　　　　　　検査方法と結果の考察

　L　乾燥減量および定量（色素含量）

公定書法に従って検査するとともに，申請件数の多

い数社の色素について，同一ロット製品各試料の品質
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Table　1．　Variation　of　the　qualities（10ss　on　drying）among　the　samples　of　same　lot

Name　of　dye

Food　Yellow
No．4

　　〃

　　〃
〃

〃

〃

〃

〃

Food　Yellow
No，5

　　〃

　　〃

　　〃

Food　Red
No．2

　　〃

Rood　Red
No．102

　　〃

　　ク

　　〃

　　〃

　　〃

Food　Red
No．3

SupPlier　　No．　　Range　of
　of　　　　　of
sample　　sample　value（％）

Mean
vahle
（％）

Standard

deviation

Coe丘icient

　of
variation

Value　of
mixed
sample
　（％）

Upper
limit
（％）

A
B
C
〃

〃

D
〃

〃

A
B
C
〃

A
B

A
〃

〃

B
〃

C

B

10

13

10

5

5

4

4

4

14

16

10

5

5

5．

5

5

5

11

7

7

4

1，2－1．8

7．1－8．0

0．5－0．9

0．4－0，9

0．4－0．9

0．9－1．3

2．2－3．0

1．9－2．4

1．7一3．0

3．4－4．4

1．1－1．7

1．2－1．9

1，5－2．5

4．5－6．3

2．4－3．2

2．7－3．4

3。2－3．5

2．9－4．8

2．6－3．2

1．4－2．2

4．0－4，4

1．51　　’　　　0．91

7．32　　　　　　0．27

0．67　　　　　　0．13

0．70　　　　　　0．23

0．64　　　　　　　0．20

1．00　　　　　　　0曾20

2．48　　　　　　0．36

2．08　　　　　 0．24

2．27

3．78

1．44

1．44

1．90

5．60

2，90

3．16

3．32

3．85

2．88

1．71

4．23

0．33

0．26

0．18

0．27

0．44

0．74

0．37

0．20

0．13

0．56

0．20

0．27

0．17

0．13

0．04

0．19

0．32

0．31

0．20

0．15

0．12

0。15

0．07

0．13

0．19

0．23

0，13

0．13

0．06

0．04

0．15

0．07

0．15

0．04

1．6．

7．8

0．8

0，7

0．9

1．6

2．7

2．4

2．4

4．0

1．7

2．0

2．1

5．3

3，0

3．3

3．2

4．2

2．8

2，4

4．4

10

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

12

の均一性を調査する目的で同一ロット内の各試料から

少量ずっとり混合した試料についても検査した．すな

わち同一ロット製品各試料の測定値から，測定値の範

囲，平均値，標準偏差，変動係数を求め，またこれら

の各値および混合試料の測定値を比較し，Table　1，

Table　2に示した．これちの結果から，同一ロット内

の各試料の測定値のばらつきは規格限度よりみてあま

り大きくはなく，また混合試料の測定値は，ほぼ各試

料の代表値とみなしうる二とがわかった．

　2．塩化物および硫酸塩

　硫酸塩：簡便法として三二法を用いた．

　色素0．59を水35m♂に溶かし，活性炭3～49を加

．え振りまぜた後，3分間静かに煮沸し放冷する．さら

にうすめた硝酸（1→2）1剛を加え振りまぜたのちネ

スラー管に源過し，容器を適量の水で洗い，洗液も炉

過する．ついで0．1M塩化バリウム溶液5m壇加え，

水を加えて全量50mZとする．対照液は色素の代わりに

硫酸ナトリウムを加え，同様に操作する．その場合，通

常は硫酸ナトリウム0，2．5，5．0，7．5，10．Omg／50mZ

（0～0．02％）の5種類の濃度段階のものを用いるが，

比較的硫酸塩含量の多い食用青色2号では35mg／50mJ，

同青色1号では20㎎／50mJ前後の対照をとる必要があ

る．対照溶液と比濁し，試験溶液がどの濃度範囲に入

るかをみる．

　塩化物：公定書法では試験溶液調製に際して活性炭

で脱色する操作に時間を要し，また塩素イオンが一部

吸着されるのでTable　3に示したように自動電位差

滴定法に比べて定量値が低くでる傾向がみられる．著

者らは自動電位差滴定法3｝を応用し，色素およびアル

ミニウムレーキ中の塩化物を活性炭処理することなく

0．05M硝酸銀溶液で連続的に滴定した．まず柳本製自

動電位差滴定装置を当量電位1701nVに設定し，色素

0．59を水50mJに溶かし，5N硫酸6mJを加え，水を

加えて全量60mJとした試験溶液を0．05M硝酸銀溶液で

滴定し，別に空試験溶液から得た値を差引き測定値と

した．ただしキサソテソ系色素の場合は生じた沈殿を
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Table　2． V孕rlation　of　the　qualities（dye　contents）among　the　sample＄of　same　lot

Name　of　dye

Food　Yellow
No4

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

Food　Yellow
No．5

　　〃

　　〃

　　〃

Food　Red
No．2

　　〃

Food　Red
No．102

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

Food　Red
No．3

Supplier　　No，　　Range　of
　of　　　　　of
sample　　sample　value（％）

Mean
value
（％）

Standard

deviation

Coef五cient
　Qf
variation

Value　of

mixed　　Lower
sample　　limit
　（％）　　（％）

A
B
C
〃

〃

D
〃

〃

A
B
C
〃

A
B

A．

〃

〃

B
〃

C

B

10

13

10

5

5

4

4

4’

14

16

10

5

5

5

5

5

5

11

7

7

4

93，3一一94．4

88．4－90．6

93．1－94．7

93．1－94．4

93。5－94．7

90．6－91．2

88．4－89．1

89．5－90．4

89．9－91．8

90．6－92．7

91．7－93．5

91．5－92．1

93．77

89，62

94．01

93．88

94．06

90．93

88．75

89．85

90．74

91．44

92．57

91．78

90．9－91．9　　 91．30

88．4－90．8　　　89．66

84．3－85，6

84．4－85．2

83．5－84．2

83，9－85．5

82．6－83．8

83。6－85．2

0．36

0．58

0．57

0．50

0．56

0．25

0．45

0，39

0。52

0．54

0．59

0，24

0，43

0，88

84．80　　　　　0，50

84．92　　　　　0。33

84。00　　　　　0．29

84．41　　　　　0．59．

83．43　．　　　0．41

84．17　　　　　0．53

93．6－93．9　　　93．70 0．12

0．004

0．006

0●006

0．005

0．006

0．003

0，005

0．004

0，006

0．006

0．006

0。003

0．005

0，010

0．006

0．004

0．003

0，007

0．005

0．006

0．001

93．8

90，1

93．4

93．6

94．5

90．5

88．5

89，1

90．3

91．0

92．2

91．0．

89．4

89，9

84．6

84．4

83，7

84．5

84．2

83．7

93。5

85

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

82

〃

〃

〃

〃

〃

85

熟成させるため，試験溶液を熱板上で3分間加熱放冷

後滴定する，アルミニウムレーキの場合は試料0．59

に水50m峻加え，よく振りまぜ1時間放置したのち炉

過し，同様に処理して得た液を試験溶液とした．

　　0．05MAgNO31mJ＝NaCl　2．925㎎

　この方法で得られた検査成績のうち規格値を越えた

製品についてはTable　3に示したように公定書法に

よって得た成績と比較し，適否を判定した，なお乾燥

減量および定量の場合と同様に，同一ロット各個試料

における品質の均一性と混合試料について比較し，

Table　4に示したような結果を得た。

　3．重金属

　多数の製品をまず原子吸光分析法4｝でスクリーニン

グし，規格値を越えた製贔については公定書法21で適

否を判定した．

　（1）　色素の場合

　色素2、59をとり，衛生試験法51に従って硫硝酸で

湿式分解し，水を加えて全量50m～とし，試料溶液（A）

とする．別に硫酸ナトリウム0，59に硫酸5mJ，硝酸『

3Qm♂を加えて同様に処理後水を加え全量25m彦とし，空

試料溶液（B）とする，

　（a）亜鉛：A液2m♂に水を加えて10m1とし試験溶液

とする。別にB液1m‘，亜鉛標準溶液（4μ9／m∫）5mZ

に水を加え10m～とし限度溶液とする．　（限度溶液とは

公定書0）規格値に適合させた比較用の標準溶液のこと

である．以下同じ）

　（b）クロム：A液を試験溶液とし，別にB液5m1に

クロム標準溶液（5μg／mの5m’を加えた溶液および

B液5m‘にクロム標準溶液（2．5μg／認）5mZを加えた

溶液を限度溶液とする．

　（c）鉄：A液2mJに水を加えて10m1とし，試験溶液

とする．別にB液1謡に鉄標準溶液（20μ9／mZ）5mZ

を加えて限度溶液とする．

　（d）その他の重金属（鉛）：A液40m♂を分液ロートに

とり，20％クエン酸アンモニウム溶液5mZ，20％塩酸

ヒドロキシルアミン溶液2m1およびチモールブルー試
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Table　3．　Comparison　of　chlQride　cQntents　obtained　by　the　two　differeロt　methQds；．A、　P．　T．

　　method　and　Std．　method

Name
of

dye

Food
Yellow

No．5

　　　　　　　　　　　　　　　Upper
Supplier　Chloride　Content　limit　of
・f－A・RエS，d．（％）chauide

sample　method＊　method＊＊　sulfate
　　　　　　　　　　　　　　　　　（％）

A
〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

B
〃

〃

．C

〃．．

E
〃

F

G
H

6．5　　　　4，4

5．5　　　　3．9

5．5　　　　4．1

5．0　　　　4．1

5．3　　　　．4．1

5．9　　　　4，0

5．6　　　　3，8

5．8　　　　3．9

5．5　　　　3．9

5．5　　　　4．1

5．1　　　　4．4

5．0　　●　4．6

5．1　　　　4．8

5．3　　　　4．4

5。4　　　　4．3

5．5　　　　4．4

5．0　　　　4．7

5．3　　　　4．6

6．0　　　　3．2

6．4　　　　3，1

5．0　　　　2．2

6．3　　　　4．2

6．3　　　　4．5

6．2　　　　4．9

7，2　　　　4．7

5．4　　　　3．8

6．5　　　　4．3

6．9　　　　4．9

5．0

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

Nam、e

of

dye

Food　Red
No．102

Food
Yellow
No。4

Food　Red
No．3

Food　Red
No。103

Food　Red
No．106

Food　Red
No．2

Supplier

　of

sample

　　　　　　　　　　Upper
Chloride　Content　limit　of
A．RTs，d．（％）cｹide
method＊　皿ethod＊＊　sulfate
　　　　　　　　　　　　（％）

B
〃

〃

〃

グ

〃

〃

〃

〃

〃

A．

E
H

D
〃

〃

G
〃

H

C

G

C

E

8．8

9．5

9．5

8．2

8．5

8，6

8．5

8。1

8．3

8．1

8．0

8．3

9、5

10、6

6，4

7．0

6．7

5．8

6．9

8．3

4．1

5．8

5．8

5．0

5。8

5．3

5．6

6．4

512

6．1

5；4

5．6

6．0

6．0

6．2

4．1

5．7

7．4

．4．0

5．4

4．6

4．0

4．5

5．9

1．2

4，6

3．1

2．8

8．0

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

6．0

〃

〃

〃

〃

〃

2．0

5．0

5．0

5．0

＊A．P．　T．　method：Automatic　potentiometric　titration　method

＊＊Std．　method：Method　of　the“Japanese　Standards　of　Food　Additives”

液2滴を加え，アンモニア水を液が青色を呈するまで

加える．放冷後，ジチゾンクロロホルム溶液（29／L）

5m聴加え，1分間振りまぜ，クロロホルム層を分取

し，さらにジチゾン・クロロホルみ溶液5m1を加え，

同様に操作後，クロ仁ホルム層を集めて全：量：10m1とし，

試験溶液とする．別にB液20m1に鉛標準溶液（8μg／

mJ）5m♂を加えた溶液およびB液20m1に鉛標準溶液10

配を加えた頓才を試料と同様ジチゾン・クロロホルム

溶液で抽出し，クロロホィレム層を集めて全量10m徒し

限度溶液とする．

　（2）色素レーキの場合

　色素レーキ2．59をキエルダール分解フラスコにと

り，水100mJ，硫酸10m1を加えて溶かし，硝酸20皿1を

加えおだやかに加熱する．ときどき硝酸を加え，内容

物が淡黄色～無色になれば分解は完了する．途中析出

物の現われるときには塩酸少量を加えて溶解する．ま

た過塩素酸2～3皿Z加えるのも効果的である．10％尿

素溶液20m♂を加え加熱後，放冷し，水を加えて全量50配

とし，試料溶液（A’）とする．別に硫酸アルミニウム39

に硫酸10mJ，硝酸20mJを加え同様に操作し，水を加え

全量25mJとし，空試料溶液（B’）とする．　A’液40mJを

分液ロートにとり，色素の場合と同様に操作し，ジチ
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Table　4．　Variation　Qf　the　qualities（chloride　contents）e＄timated　by　the　automatic

　potentiometrlc　titratlon田ethQd

Name　of　dye

Food　Yellow
No．4
　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　　〃

Food　Yellow
No．5
　　　〃

　　　〃

Food　Red
NQ．2
　　　〃

　　　〃

Food　Red
No．102

　　〃

　　〃

　　〃

　　　〃

　　　〃

Food　Red
No．3

Supplier　　N◎．　　Range　of
　of　　　　　of
sample　　sample　value（％）

Mean
value
（％）

Standard

deviation

B
C
〃

〃

D
〃

〃

B
C
〃

A
B
〃

A
〃

〃

B
〃

C

B

13

10

5

5

4

4

4

16

10

5

5

5

5

5

5

5

11

7

7

4

2，7－3．1

5．1－5．7

4．7－5．4

4．4－5．2

4．7－5．5

4．6－5．6

5．0－5．9

3，4－3．7

2．5－2．9

2，4－2．6

4．2－4．4

2．8－3．2

2．2－2，4

5．8－6，6

5．9－6．9

5．8－6，9

7，2－8．6

6．5－7．6

7，0－7．6

1，1－1．2

2．93

5，45

5．00

4．80

5．10

5．25

5，42

3．52

2．62

2．48

4．28

3．02

2．28

6．18

6．48

6．22

7．97

6．97

7．40

1．12

0．11

0．24

0．25

0．30

0．33

0。44

0．48

0．10

0．14

0．10

0．08

0，16

0，08

0．33

0．38

0．45

0，40

0．40

0．20

0．05

Q．03

0．04

0．05

0．06

0．06

0．08

0，09

0．03

0，05

0．04

0．02

0．05

0．03

0．05

0．06

0．Q7

0．05

0．05

0．03

0，04

　2．9

　5．2

　5．1

　4．6

　5。0

　5，2

「5．3

3．6

2．5

2．4

4．3

3．1

2．2

6．0

6．3

6．1

7．2

6．4

7．3

1，1

6

〃

〃

〃

〃

〃

〃

5

〃

〃

〃

〃

〃

8

〃

〃

〃

〃

〃

2

ゾン抽出後クロロホルム層を集めて10mJとし，試験溶

液（C）とする．別に鉛標準溶液（8μg／m1）5m♂にB’

液20m‘を加えた溶液および亜鉛標準溶液（80μg／m～）

5m♂にB’液20n1」を加えた溶液を調製し，おのおの

試料と同様ジチゾン・クロ戸ホルム溶液で抽出後全量

10並とし，限度溶液とする．

　（a）亜鉛：測定の感度がよいので試験溶液（C）およ

び限度溶液いずれも1m’をとり，クロロホルムで全量

10並とする．

　（b）その他の重金属（鉛）：試験溶液（C）および限度

溶液をそのまま測定する．

　以上のようにして調製した試験溶液および限度溶液

を第3報4｝のTable　1に示した測定条件で原子吸光

分析装置（Nψ加π勉f7θJJ－A醜AA－I　E型）にかけ，

両測定値を比較し限度溶液の測定値を越えたものは公

定書法で適否を判定する．

　（c）鉄：試料溶液（A’）1曜をとり公定書法に従っ

て比色する，

　4．　ヒ素　“他の色素’，など，

公定書法で検査した．

その他の試験項目は

あ　と　が　き

　公定書法で試験操作の煩雑な試験項目と思われる重

金属試験，塩化物試験に機器による分析法を活用し，

硫酸塩試験に簡便法として比濁法を用い，タール色素

の製品検査の能率化をはかり，限られた人員では，は’

なはだ困難とされていた全試料について全項目試験す

ることができた、

　なお使用した機器による検査は公定書法による検査

に比べて，その検査結果よりみてきびしいので，スク

リーニングテストとして使用することには支障はない

と考えられる．従ってTable　3に示すように，自動

電位差滴定法による測定値が規格値を越える製品でも

公定書法では規格値以内となることも多く，その場合，

適否の判定は公定書法に従った．

　この報告をするに際し種々御教示下さいました豊田
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昭和44年度におけ．るタール色素の製品検査について（第3報）

原子吸光分析法による食用タール色素およびそのアルミニウム

　　　　　．レーキ中のクロム，亜鉛，鉄および鉛の分析

　　　　　　　　　外海泰秀・野村幸雄

　　伽’乃ε（城。溜1％｛ψθoあ。％げCoα1－7初γ0ツθs勿エ969，πτ

・肋σ砂s言sげC7，　Z勿，　Fθαπ4　Pう．oo刎α〃珈α鷹s勿F∂αJ　Coσ1・2F初γDyθs

伽♂漉θ言γ4」％漉漉％甥Lα々θS1うy・4’0〃2’0・4うSOゆか0π5ρθ0∫γρ帥0’0〃Zθ卿

　　　　　　　　　Yasuhide　ToNoGAI　and　Yukib　NoMuRA

　　The　appliごation　of　atolnic　absorption　spectrophotometry　was　proved　to　yield　good　and　precise

results　ill　quantitativ得determination　of　heavy　Inetals　contaminants、．in　food　coa1－tar　dyes　and　t血eir

aluminiun｝1ake＄CちZn，　Fe　and　Pb　could　be　readily　determined　from　the　same　sample　afterやeeing

‘digested．with　sulfuric　and　nitric　acid．　The　results　were　more　accurate　and　reproducible　than　t耳e．

other　experimental　method　i．　e．　the血ethod　of　the“Japanese　Standards　of　Food　Additives”．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　色素および色素レーキ試験法1）の重金属試験には比

色や比濁法が採用されているので，重金属相互の分離

操作が煩雑であり，多数の試料を処理する場合には不

便である．

　近年，微量金属の分析に原子吸光分析法が使用され，

クロム2｝，亜鉛3｝，鉄4），鉛δ）などの定量法について多

数報告されている．

　著者らは食用タール色素およびそのブルミニウムレ

ーキの製品検査を行なっているが，その重金属試験に

原子吸光分析法を活用することを試み，その方法を種

々検討した．

　製品検査では多数の試料を処理する必要があるので，

簡易化のために測定にはできるだけ試料の分解溶液そ

のままを用いた、．測定上支障のある場合には，・．キレー

ト剤を用い重金属を溶媒抽出して妨害物質の除去を計．

つた．

　キ．レート剤としては，多くの重金属と錯化合物を作

り得るピロリジソジチオカルパミソ酸アンモニウム6），

ジチゾンなどが一般に用いられているが，本法では重

金属に対する選択性の比較的大きいジチゾンを用いた，

硫硝酸法で講料溶液を調製したので，原子吸光分析に

およぼす共存物質の影響を検討し，測定条件を設定し・

た．

　　　　　　　　実　験　方　法

　1　装置および試薬

　1）　装置：原子吸光分析装置は端妙伽ノ加7θ躍

・4訪AA－IE型，光源は翫漉㎎海伽5θ製のクロム，

亜鉛，鉄および鉛の中空陰極ラγプ，バーナーは全噴

霧型（空気一水素炎）と予混合型（空気一アセチレン炎）

を使用した．．

　2ン試薬：クロム．標準溶液；標準試薬の重クロム酸

カリウムを100。で3時間乾燥し，その2，8289を蒸留

水にとかしてrしとする（Cr：．1，000　ppm）．

　亜鉛標準溶液：金属亜鉛（99．99％、1．0009を少量

の塩酸に溶解し，蒸留水を加えて1しとする　（Zn：

1，000ppm）．

　鉄標準溶液：スペ・クトル用標準鉄1．0009を少量の

塩酸に溶解し，蒸留水を加えてlしとする（Fe：

1，000ppm）ゲ
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　鉛標準溶液：硝酸鉛1．5989に希硝酸100mZを加え

てとかし，蒸留水を加えて．1しとす．る（Pb：1，000

ppm）．

　クロロホルム：・特級品を蒸留して用いた．・その他の

試薬もすべて特級贔を用いた．

　五　試料処理および試料溶液の調製

　試料の分解には硫硝酸による湿式法7）を採用した，

　金属の測定感度を考慮して，試料は2，59をとり，

得られた分解溶液は蒸留水を加えて50m1とし試験溶液

（A液）とする，

　色素のアルミニウムレーキの場合は，加熱して液：量

が少なくなると酸化アルミニウムの沈殿を生じるので，

この時は塩酸を加えて溶解させる．

　皿　試験溶液の調製

　1）．色素の場合：クロムの測定にはA液をそのまま’

試験溶液として用いる。亜鉛および鉄の測定には；原

子吸光分析法における感度が高いので，A液2m‘に蒸

留水を加えて10m死し試験溶液とする．鉛の場合には，

測定時のバックグランド吸収を小さくし，濃縮するた

めに，．まずジチゾンクロロホルム溶液により溶媒抽出

し，得られたクロロホルム溶液を試験溶液とする．

　抽出操作は，A液40皿1を分液ロートにとり20％クエ

ソ酸アンキニゥム溶液5認，10％ジアン化カリウみ溶

液2m1，20％塩酸ヒドロキシ．ルアミソ溶液2m♂および

チモールブルー血液2滴を加え，液が青色を呈するま

で強アンモニア水を加える．放冷後，ジチゾンクロロ

ホルム溶液（29／L）5mJを加え・1分間ふりま．ぜ下

層を分取し，・．さらにジチゾソグロロホル．ム溶液5m1を

加えて同様に操作し，下層を先のクβロホルム溶液に

合わせて10m1として試験溶液とする．

　2）色素のアルミニウムレーキの場合：色素のアル

ミニウムレーキには多量のアルミ．享．ウムが含まれ，原

子吸光分析に著しい干渉作用をおよぼす81ので，鉛お

．よび亜鉛はまずジチゾンクロロホルム溶液により同時

に溶媒抽出し，得られたク・ロ．ロホルム溶液を試験溶液

とすることにより，アルミニウムの妨害を除去した．．・．

ただし亜鉛の場合は原子吸光分析法における感度が高

いので，得られたグロロホルム溶液は10倍希釈して試

験溶液とする．

　なお．レrキの場合の抽出法で色素の場合と異なるの

ぽ，鉛と亜鉛を同時に抽出するために，陰べい剤とし

てのシアγ化カリウム溶液を用いず，またアルカリ性

における水酸化アルミニウムの沈殿を防止するために，

クエソ酸アソモニヴム溶液は10m’を用いた点である；

　ジチゾンクロロホルム溶液による鉛および亜鉛の抽

出率を検討するために，色素の試料溶液に鉛40μg，

色素のアルミニウムレーキの試験溶液に鉛40μgおよ

び亜鉛400μgをそれぞれ添加し，ジチゾンクロロホル

ム溶液により溶媒抽出して回収した結果より，本法に

よる鉛および亜鉛の抽出率は定量的であることを確認

した．

　　　　　　　　実験結果と考察

　工　測定条件および測定方法の検討

　原子吸光分析法によるク’ロム）亜鉛；鉄および鉛の

測定条件をTable　1に示す．

　クロム9），亜鉛1ωおよび鉄U）の：水溶液の測定にフレ

ーム温度の高い空気一アセチレン炎を用いたのは，試験

溶液に混入する物質の影響を少なくするためである．
　　　　　　　　　　　　　む　　　　　　　　　　　　　　　　　　　む

　鉛の測定には一般に2，170Aと2，833Aの共鳴線

が用いられるが，’この波長においてはフレームおよび

溶媒によるバックグランド吸収が問題になる12｝．鉛の

水溶液を噴霧した場合の溶媒吸収は，・前記の両波長に

おいてかなり大．きいが，ジチゾンクロロホルム溶液で

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　む溶媒抽出し，得られたクロロホルム溶液を2，833Aで

測定する13｝ことによりバックグランド吸収を小さくす

ることができた．

　また鉛および亜鉛をジチゾンクロロホルム溶液とし

て測定する揚々に，全噴霧型づ一ナーおよび空気水素

炎を用いる理由は，クロロホルムによりフレーム温度

が低下してアセチレン炎が吹き消えるためである．

　皿　測定におよぼす共存物質の影響

　試料溶液の調製に湿式分解法を用いたので，試験溶

液に混入する共存物質には，硫酸および共存元素が考

えられ，・それらの原子吸光分析法におよぼす影響を検

討した．

　1）：水溶液として測定する場合の硫酸の影響：クβ

ム2．5ppm，亜鉛2，0ppmおよび鉄10．　Oppmのそれ

ぞれの水溶液に，硫酸をその濃度が0。25～1Mとなる』

ように加えて測定し，それぞれの水溶液の相対吸収を

100とした時の硫酸の影響をF19．1に百分率で示し

た．

　硫酸を添加することによりクロム，亜鉛および鉄の

吸光度はそれぞれ減少するが，硫酸濃度が0。25～1．M

の範囲内ではほ．ぽ一定であった．したがって試料の分

解中に硫酸が消費され，その濃度が前記範囲内で多少

変化してもク，ロ．ム，亜鉛および鉄の原子吸光分析法に

よる測定には影響のないことがわかった．・

　2）水溶液どして測定する場合の共存元素の影響：

クロム2．5Ppm亜鉛2．Oppmおよび鉄10．Oppm．のそ

れぞれめ水溶液に，試料溶液に混入の恐れがある重金

属の例として鉛，銅，カド・ミ！ウム，マソガソ10μg／畷．
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Table　1，　Analytical　conditions　of　ato皿ic　absorption　spectrophotometer　for

　Cr，　Zn，　Fe　and　Pb

ConditiohS、

Solvent

Light　source

Larup　curfent

Wave．1ength

Slit　width

Burner　type「
φ

Hydrogen
且ow　rate

Acetylene
且ow　rate

．Air且ow　rate

Light　course

Hεight　oξ
light．　beaml’．　　・

above　burner

Chromium
’

Ziロc Iron Lead Zinc

　　water　　　　　water

Cr　hollow　　　Zn・〃

Cathode　lamp　　　　〃

　　6血A　　　　10mA
　　　　　む　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ゆ

　3；579A．　　　　2，139　A

　　100μ　　　　　　　”

lSlot　burner＊

2．8L／min

8．qL／皿in．

　ユpass

5血1m

〃

2．4L／min

〃

〃

15mm－．

　　．water

Fe　　〃

　〃

20mA
　　　む2，483A

　〃

〃

〃

〃

〃

〃

　chloroform　　　　ch16roform

Pb　　　〃　　　　Zn　　　〃

　　〃

6mA
　　　む2，833A

　　〃

N．J．　A．　Hetco
atomizer
burner＊＊

8．OL／min

6．OL／min

　5pass

60mm

　〃
10mA
　　　む2，139A

　　〃

〃

〃

　〃

1．pass

〃

．．

磨F． P00mm　of　le亘gth　and　O．5m血．． 盾?@slot　width　were　used

＊＊．；Nippon　JarτeU・A㊥K．　K

寂
＝

a100
曾

富90
莞

　80，婁・

国

替

r

　　0　　　　　0．25　　　　0．50・　　　0．75　　　　1．00

　　　　Concentration　o｛．sulfuricぴci4（M）

Fig．1．　Effect　of　sulfuric　acid　on　the

　absorption　of　Cr，　Zn　and　Fe

　　　・……¢r：2・5ppm

　　　。……Zn：10．O　pp単

　　　×……Fe：2。O　ppm
　　　　　　　　　　　　・．．．．1』　．　．　　　．　　．；『

をそれぞれ加え．て測定した．

　前記の異種金属を添加した時のクロム，亜鉛および

鉄の相対吸収は98～101％の範囲内であg，．共存元素

の影響も見．られな．かった．

　3）　ジチゾソクロ潔ホルム溶液として測定する場合

の共存元素の影響：色素のアルミニウムレーキの場合，

抽出操作において陰べい剤であるシアン化カリ．ウム溶

液を加えないので，鉛および亜鉛と同時に試料中の銅，

ビスマス，スズなどがクロロホルム層に抽出される可

能性がある．　　　．　　　　　　・

　鉛および亜鉛のジチゾ．ンクロ．ロ．ホルム溶液の原子吸

光分析法による測定におよぼす前記異種．金属の影響を

調べるために，鉛40μgおよび亜鉛400μgを含む水溶

液40皿♂に銅，．ビスマス，スズ400μgをそれぞれ加え，

ジチゾンクロロホルム溶液による溶媒抽出を行ない，

得られたクロロホルム溶液について鉛および亜鉛を測

定したが，その干渉作用は見られなかった．

　皿　検量線の作製とその再現性

　1）検量：線の作製：試料中の重金属の定章に棟量線

法を用いるた’ ﾟには，できるだけ試験溶液と同様な組

成をもつ空試験溶液を使用し．て検量線を作製する必要

がある．’

　色素の代りに硫酸ナトリウム0．59，．色素のアルミ

0．3

8
竃0．2
£
8
毛

　0．1

＼

＼

－0　　　　1．0、　　2．0　　　3，0．　　4．0　　．5．O

　　Concentratio㎞of　chromium　（PPm）

『Fig．2。　Calibration　curve　of　chromium

　　added　to　the．blank　solution
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0．4

8　0．3
得

£
＄

妻α2

0．1

0　　　　0．5　　　1．0　　　1．5　　　2．0　　　2．5

　　Concentration　of　zinc　（PPm）

Fig．3．　Calibration　curve　Qf　zinc　added

　to　the　blank　solution＊

　＊The　blank　sol．　was　diluted　to　five

　　folds　with　water　from　the　so1．　of

　　Fig．2．

0．3

8

§　α2
£
呂

舜

　　0．1

　　　』0　　　2．0　　　4．0　　　6．0　　　8．0　　10．O

　　　　　Concentration　of　iron　（PPm）．：．

Fig，4．　Calibration　curve　of　iro耳added

　to・the：blank　solution＊

　＊The　blaロk　so1．　was．．diluted　to・five

　　folds　with　water　from　the　so1．　of

　　Fig．2．
　　　　　　　　　　　　　●　　．

0．3

婁

葦・・
く

0．1

亀

　　　　0　　　　1．0　　　2．0　　　3。0　　　4．0　　　5．O

　　　　　　Concentration　of　zinc　（ppm）層

Fig．6．　Calibration　curve　of　zinc　extracted

　into　dithizone　chloroform　solution＊

　＊The　dithizone　chloroform　sQl．　was　diluted

　　to　ten　folds　with　chlorQfQrm　from・the

　　soL　of　Fig．5．　　　　　　　　　　　　　　　　。

0．3

8　0．2
壽

唱

9
寄　o、1

●

　　　　0　「　2．0　　　．4．0　　　6ρ　　　8．0　　　10．O

　　　　　　Concentration．of　lead　（PPm）

Fig．．昏．，　Calibration　curve　of　lead　extracted

　into　dithizQne　chloroform　solutiQn

ニウムレーキの代りに硫酸アルミニウム29を用いて

調製した空試料溶液にクロム，亜鉛，鉄および鉛の標

準溶液をそれぞれ加え，試料の場合と同様に操作して

試験溶液を調製し，得られた各金属の標準系列を測定

して検量線を作製した．

　ただし作製した各金属の標準系列の濃度範囲はFig．

2～6に示すように，公定書に定められた重金属の規

格限度値から原子吸光分析法による測定に適するよう

に換算した値である．

　2）検量線の直線性および再現性：Fig・2～4に

示すクロム，．亜鉛，鉄の水溶液の検量線およびF｝9・

5～6に示す鉛．亜鉛のジチゾンクロロホルム溶液の

検量：線は，用いた濃度範囲内でいずれも良好な直線性

を示している．

　また検量線の：再現性を検討するために，クロム2．5

PPm，亜鉛2．OpPm，鉄10．Oppmの水溶液および鉛

4．Oppm，亜鉛4．　Oppmのジチゾンクロロホルム溶液

をそれぞれ6回ずつ測定した結果をTable　2に示す．

測定のくり返し精度はいずれの場合にも2％以内であ

り，再現性も良好であった，

　IV　試料分析の実例

　食用タール色素中のクロム，豊鉛，鉄，鉛および色

素のアルミニウムレーキ中の鉛，亜鉛をFig．2～6

に示す検量線から求めた．

　また同時に，同一の試料について標準添加法で’も定

量し，両方法により得られた測定値の比較を行なった．

　Table　3に示すように，両方法により得た値ば良く

一致している．

結 語

　食用タール色素およびそのアルミニウムレーキ中の．

重金属の測定に原子吸光分析法を応用するために種々
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　’
Table　2．　Reproducibility　of　Cr，　Zn，　Fe　and　Pb　determination　by　atomic　absorption

　spectrophotometry

Element

Solvent

N…fanalyri・
　　　　　　　1

　　　　　　　2

　　　　　　　3

　　　　‘　4

　　　　　　　5　・．

　　　　　　　6

Mean　value
Standard
deviation

Coef五cient　of
variation，％

Cr　（2．5ppm） Zn（2．Oppm） Fe　（10．Oppm） Pb（4．Oppm） Zn（4．Oppm）

water

．0．1192

6．1221

0．1192

．0．1192

0．1192

0．1221

0．1201

0．0013

　1．1

water

0．3233

0．． R288

0，．3279．

0．3188

0．3188

0．3279．

0．3242

0．． O039

　1．2

water

O，1487

0．1518

0，1487

0．1487

0．1549

0．1487

0．1502

0．0024

　1，6

chloroform

0．0680

0．0706

0．0706

0．0680

0．0706

0．0706．

Q．0697

0．0012

　1．7

chloroform

0。2041

0．2007

0．2007

0。2041

0．2041

0．2007

0．2024

0．0041

　2．0

Table　3．　Deterlnination　of　Cr，、Zn，　Fe　and　Pb

　in戸ood　coal・tar　dyes　and　their　aluminium

　lakes

Element

Chromium
ind夕e：

Zinc
in　dye

Iron
in　dye

Lead
in　dye

Lead
in　lake

Zinc
in　lake

Name　of
food　dye

Concentra。　Concehtra－
tio血by　　　　tion　by
C．C．　　　　S．　A．

method＊　．method＊＊
　　　（ppm）　　　（ppm）

Food　Blue
No．1

Food　Red
ND．3

Food　Blue
No．2

Food　Y6110脚
No．4

Food　Red
No．2

Food　Yellow
No．5

26
20

73
84

400
280

15
13

　3
　4

45
58

28
20

70
80

410
300

16
14

　3
　3

47
60

　　＊：Calibratioh　curve．　method

　　＊歩　「Standardξddit量on　method．

検討した．

　試料の分解には硫硝酸法を用い，同一の試料溶液か

らクρム，亜鉛，鉄および鉛を測定した．測定におよ

ぼす硫酸および共存元素の影響は見られず，測定しよ

うとする重金属の検量線はいずれも直線性を示’し，そ

のくり返し精度は．2％以内であった．

　これらの方法を実際に試料分析に応用した場合，検

量線法により得た値と標準添加法により得た値どは良

好な一致を示したので，原子吸光分析法を製品検査に

応用して支障ない；とが判明した．

　この報告をするに際し，種々御教示下さいました豊

田勤治支所長，寺島敏雄部長に感謝致します．
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グリセオフェノソA，N一メチルコク．ラウリ．．／．、

　　　　およびスパルテイン変換菌の探索

伊阪　博・峰村芳春＊・飯田　貢＊・奥田重信＊・飯塚　広＊・津田恭介＊＊

SCγθθ痂㎎猶9S’Sげルβ02り0㎎α痂ε〃3Sプわγ魏θ翅6プ0擁σ！7ケα％吻γ〃Zσ’20ηげ

　　　　　　　Gγ2∫θ0ゆ乃0％0％θ∠4，亙〃2θ晒yあ06彪％プ勿θαπ45夢σ7’θ勿θ

　　Hiroshi　IsAKA，　Yoshiharu　M1NEMuR八＊，　Mitsugi　IIDA＊，

Shigenobu　OKuDA＊，　Hiroshi　I［zdKA＊and　KyQsuke　TsuDA＊＊

　　Oxidative　coupling　and　hydroxy玉ation　of　phenolic　60mpounds　by　microorganisms　have　beell　one

of　important　problems　in　the　study．of　blotransformation．

　　In　this　report，　we　haye　described．　the　results　of　sereening　data　in　171　strains　of　Fungi　imperf6cti

and　Basidiomycetes　which　might　be　able　to　biQtransform　griseophenone　A（G－A），　N－methyicodaurine

（N－M）and　sparteine（S）into　the　corresponding　compounds．
　　Sixteen　strains　of　them　could　transfor重n．G－A　into　dehydrogriseofulvin　as　only　one　metabolit6．

　　Thirty・one　strains　of　them　could　transform　N－M　intQ　glaziovine　and　some　unknown　metabolites，

One聴undred－eight　stsains　of　them　could　transform　S　into　oxysparteine　and　so耳ne　unknown　metabo－
lites．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　May　30，1970）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　‘

　著者らは，抗生物質griseofulvinの前駆物質であ

るgriseQPhenone　A（以下G－A）の微生物による

sPirQ環の形成．や，　isQquinoline　alkaloidであるN一

卑ethylcQclaurin号、（以下N－M）の微生物粗酵素系に

よる酸化縮合反応生成物について報告した1）2）．

　本報で・は，G－A，　N－M，と1upine　alkaloidである

sparteine（以下S）を基質として用い，微生物によ

る酸化縮合原応め知見をうるため，．種々の菌株による

基質の変換の有無を探索した結果について報告する．

Reaction．　III

N

N

Sparte玉ne　（S）

一→

9
N

N

Oxysparteine

Possible　reactiohs　of　G－A，　N－M　and　S　by

　microbial　transformation

　　＊During　the　reaction，　some　unknown

　　　　　byproduct寧　could　be　obtained．

Reactioh　I

　　　　OCH30　0q麗

　　　　クI　　　　　　　　　　l、

C瑞0 p10聖》0弩

GriseΦhenone　A． iG－A）

React孟Oh　II

　CH30　ク
　　　　’UINCH，
　　HO

HO
（1

→

　　　OCH30　0C瑞
　　　　ク　　　　　　幅ミ

　　　　も10、

C馬OCI　CH、　O

Dehydrogriseofulvin

一→崇

N一＝nethylcoclaurine（N－M）

C氏07
　HO　も

　　
lNCHあ

　O
Glaziovine

＊東．京大学応用微生物研究所
＊＊ ､立薬科大学

　実験材料および方法

　供試菌株：東京大学応．用微生物研究所第3研究部保

存の微生物のうちから，担子菌類37属74種97菌株およ

び不完全菌類43属67種74菌株，合計171株を．えらんで

用いた．

　基質：G－Aは匝A・LScottらの方法8｝・N－Mは，

富田らの方法41により合成し，Sは，市販品を再結晶

して用いた．

　スクリーニングの方法および変換生成物の検出方法

すでに報告した方法によって行なった1｝．2｝．

　実験結果

　スク，リーニングの結果をTable　1に示した．さら

にTable　1の結果をTable　2に要約した．

　Table　1，2の．（＋＋）の菌株は，基質を分解して

吸収代謝するものと考えた。N－M，　Sは，　Table　2



伊阪，峰村ほか：グリセオフェノシA，N一メチルコクラウリソおよびスパルテ．イソ変換菌の探索　145

Table　1．　Results　of　the　screening　test

Strain　name　of　Fungi
　　　imperfecti

Aoプ6〃¢0π勿〃Zρ0’γ0π露

β6σ％”θγゴαδσssづ％α

Bo’η’2Sγ砂’απS

Cゆ乃α10sψoγ細細助．

　　　　〃

●

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

4歪oqか：師

解ツooψ砺1％〃¢

70Sθ勿〃Z

0076蘭グρρ3ゴ3ん0〃露勉3幽

痂％05ψ0ア伽〃ZO吻0⑫67〃Z窃〃多

班yoO9％0ゴσ砂π

勲θ0ε10〃2yoθSのα2・2α疏

弛鋭C〃ゴ％〃30んγツSO96％％〃Z

脚気。α7彦α”〃認4％∫

助｛笥。’7ゴ。吻zσ蜘70痂θs

野2‘0’ん60勿〃Z勿吻76％〃2

野げ（ア0’吻αア劾〃ZプOS｛郷吻11ゴ％々

7四海s4c漉％〃z魏吻76物〃z

7θγあ02〃勿〃Zπ2622000S’γ諺OS％〃2

Cんσ1α7α初夕0040γ〃Zσ　　　　　　　　　’

c勿γ％”1α7づs’θ’γα〃3θ7σ

伽甥㎎ro助．

肋伽勿’勉0幼ノ勿解Sθ34％％〃3

勘勿16ψ～診0ア4びθ〃％∂03σ

母α0ノ診ッ60≠γys　δゴ00‘0γ

S♂θ〃ψ勿1ゴZ〃Zわ0〃ツOS％〃Z

To物1砂SゴSα075α

施〃2‘00♂α97歪Sθα

勘Sα7勿〃Z伽あ勾召％％〃3COO勉’ルZσSSθ1．　Zナαγ．

　如’σ’αs

勘8αγ和物う〃腕8θ勉〃2々π歪．Bo〃の

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

ZSσ短σル7初OSα

S砂s砺％s〃zθ4伽

〃ZO痂勿bγ〃Zθ

α贋ρ07％甥

　　グ　　　S‘〃．

70S6％〃3五ゴπ彦

助。

αα40ゆ。ゐαθグosρ〃％窺

E〃形ガ0θ〃砂5∫3〃Z加∫翅σS’o漉

Strain　Number
　　　　Substrate

G－A　　　S　　　N▽M

　IFO　　148
　1FO　　152
　1FO　　i54

　NHL　　BA13
　NHL　　IN2．
　NHL　　IN61
　NHL　　IN62

　NHL　　IPIC
　NHL　　NI50
　NHL　　NI7B
　NHL　　BA
　NHL　　6118

　NHL　　6015

　NHL　　6157

　1FO　　159

　1FO　　166

　1FO　　167

　1FO　　171

　PPTU　1005
　1FO　　177

　1FO　　173
’IFO　　183

　PPTU　1029
　1FO　　183

　1FO　　184

　1FO　　190

　1FO　　193

　1FO　　195

　1FO　　Q
　IFO　　208

　1FO　　209

　1FO　　210

　1FO　　214

　1FO　　202

　PPTU　1011

NHL
IFO
IFO
NHL
NHL
NHL
IFO
IFO
NHL
NHL

E
224

223

F
T
INlB
218

211

A
EC2

±

十

十

十

　　　　　±．

　　　　　十

十　　　　十

十　　　　一

十　　　　一

±　　　　±’

十　　　　一

　　　　　±．

十十

十

十

十

十

十9

十．

＋」十「

十．卜

十

十

十

十

十

十

十

±

±

十十

±

十

十

¥十

十

十

十．

±
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Strain　name　of　Fungi
　　　imperfecti

β耀7比θ〃〔ψ3ゴ3’θ7γ’601㍑βθツ〃躍

　　　〃　　　　　　　　　　〃

　　　〃　　　　〃　、鋤．

　　　〃　　　　　　　　　　〃

G協6ゆん。紹γ46s

αわわθノθ〃αノ勿劾％γ0疹（Sσ砂σ4α）防．

　　〃　　sαπう勿θ〃ゴ（乃4∂％’）sσ06

　　〃　　ノ勿ゴ漉％γoε（sαzoαdα）Wb〃¢ηzθθうθγ

　　〃　ゴ　　〃　　zθσ0

0‘0θ05ψ07ゴ％吻’σ0ガ0’づ0010グβθ嬬

θのθ0⑫07勿吻々σ屠

研s≠〔功♂α5㎜o妙s〃α伽〃3

ハ4夕0040γ〃多σ彿0％OS％〃Z

ハ砂0003〃305ψo惣

　　　〃
漉0003〃ZO5ψ0η

　　　〃
〃

〃

〃

〃

〃

〃

砂α5‘醜6’αE．Fls甥髭形

　　〃
〃

〃

〃

〃

勘紹％40勿ツ6θSα5’θグ0‘46S

馳SオαJo’づ‘αdゴ03吻72

凸θ％40〃η004θ7〃多α〃2ゴSO
や

SOあ701ゴ％ゴασ7π0んゴ4夢S」磁π2α躍α

α碗π匁んσ〃3θ躍αθo砺92％♂α≠α

漉oo7痂θ〃zα距3晒乃耀7（S〃3露の

乙な’ゴ1㎎り乃074θ∫

Strain　Number
　　　　Substrate
G－A　　　S　　　N－M

NHL　　EC6
NHL　　2272
NHL　　6365

NHL　　INl
NHL，　I
NHL　　S
NHL　　H
PPTU　1018
PPTU　1019
NHL　　O
NHL　　Y
IFO　　226
1FO　　142
NHL　　2281

NHL　　2288
NHL　　2289

NHL　　NI12
NHL　　2287

NHL　　IN－1
　　ち

NHL　　IN－8
NHP　　INll
NHL　　IN12
NHL　　IN13
1FO　　228
1FO　　137
1FO　　229

NHL　　K
IAM　　6074

PPTU　1010
NIU　　59

十

十

十

十

一卜

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十』

’十

±

±

±

±

±：

十十

十

十

十

十

十

±

　　Strain　name　of
Basidiomycetes（Homo－B）

㎏σ720％SOO〃ψθS’72sLgズ．∫ン，

ノ17〃3ゴ〃σ万σ〃z％oゴ4s　Soんgrσ4

∠4S’θγρρゐ0γαらr（沙θア40鰯θ3

　　　（岡岬。’α露sσ5♂8吻んoγσ）

Co♂砂わ毎砂θ♂漉ψgs（Cz〃’θκFり伽。！

Cρρ7初％SOO脚’％∫

　　〃　　　　　2ηzoσogzφs

Coγ1疹”θ11z6s　θごJodrθs

　　〃　　　　〃　　（βθ7r々）1’06’∫〃露αゴ

砂φん0ム0〃2α3’ψσ伽〃2

1物置0疹απα〃昭ん0

　　〃　　　　〃　　　1’06’Z〃2σゴ

　　”　　　sg％α7708α

Strain　Number
　　　　Substrate

G－A　　　S　　　N－M

IAM　　9026

1FO　　B2
1AM　　9049

IAM
IFO
IFO
IFO
IAM
NI
IFO
IAM
．IFO

9027

B5
B6
B12’

9025

H95
B32
9024

B33

十

十

士

十

十

十

十

十

十

十十

十’

十十

十

十十

十十

十

十

十

十

十十

十十

十
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　　Strain　name　of
Basidiomycetes（Homo－B）

PJθZ〃0伽θ0伽η¢母）0401％0％S

．PJθ％γo伽sづ6ゆ。勉oz6s

　　〃　　o舘γθα伽s（ノ召oo）蹄留s

　　〃　　　　　　　　〃　　　　　　　〃

　　〃　　　　　　　　　〃　　　　　　　　〃

Pso〃歪。’σ．　oα〃ゆθs〃ゴs

So痂9ρρ勿1伽，ηoo〃2初％ηθ

　　　〃　　　　　　　　　　〃

　　　“　　　　　〃　　Er．

丁短00め〃3σ60κ8Jo∂σ’勿〃β7露’

　　　　　　　　　　　oCO猟露0♂％〃36σ6物あ％〃3

　　〃　　6θ％’飢吻9〃〃z

s’6名6％吻乃ゴ掬％’26〃3

　　〃　．　勿謡卿r切24〃2Bθ7た

協7％あ％31σoη〃zση3

　　〃　　　’7θ〃Zθ」103Z4sSOんγσ4

　　〃　　　　　　　　　〃　　　　　　　　　〃

五IC痂勿040ηだ％〃Z彦SZ69∫001σ

Pんθ11勿％sツzκα’θπsづs

P∂γづαα〃3砺邸％α

　〃　　　　Z％θγη¢ZS

P∂γ∫α”砂oγσγ∫α

　〃　　　〃　　1サ．

COγゴ01麗S　OO％σ0γα

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

鋤％1σ

加γs％’％s

　〃
ρσ㎎α彫θππs

ρo砂20π％s

びθγs60010γ（五）脅．

　　　〃

　　　〃

∫）αθ4α‘θα9％θrc∫フ¢α（エ協αγ淋巴）

動％0伽sσ猶Cπ1α7伽S

動〃昭sが忽

　〃　　7謂うS’％S

劾〃3ゴ’ρρ∫∫3σ弼π05α

　　〃　　　o⑫初σ〃3

　　〃　　μ卿oo勘

　　〃　　　　70Sθ4

σ100ρρ勿〃％〃330砂毎万％〃z

　　　〃　　　砿⑳％吻

研7so雇ψ〃％ssわづθ’伽％s

∫ゆθκ．1σo∫鰯3ル．

五砺’砂。物33％肋ゐ％グθz43

功フ銘ゴ’6sうθ’％1ゴ％4．Fン．

　　〃　髭ψゴ礁勿3

6

Straill　Number． 　　　　Substrate
G－A　　　　S　　　N－M

NI
NI
IAM
IFO
IFO
IFO
IFO
NI
IAM
IFO
IFO
IFO
IFO
IAM
NI
IFO
NI
IAM
IFO
NI
NI
IFO
IAM
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
NI
IAM
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IAM
IFO
IAM
IFO

P30

P31

9023

B34

B91

B42

B43

S17
9006

B49

B10

Bll

B44
9009

Mll
B31

M27
9011

B36

P78
Pe　81

B14
9021

5309

4949

4917

6140

6505’

4922

B8
4937

6481

B14

B16

FP
9012

B18

B19
4930

B20

B23

B24
4950

9022

B28

9013

B29

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十十

十十

十

十

十

±

十

十

十．

十

十

十

十

十

十

十十

十十

十十

十十

十十

十

十

十十

十十

±

十十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十十

十

十十

十十

十十

十十

十十

十十

十十

’十

十

十十

十

十十

十十

一ト十

十十

十十・

十十

十十

十十

十十

　±

十十

十

十十

十十

　十

　±

十十

十十

十十

十十

十十
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　　Strain　name　of
Basidiomycetes（Homo－B）

琵紹露θssα⑳毎γ∫σ（ワ侮ゲ）Fγ．

　〃　　3むm6初σ施％％θ’舗〃
　　　　　　　　　　　（Dσ04α～6ρρ∫ゴs）

　〃　　s妙7σα％σ

　〃　’θ燃s五卯（Tγα耀齢g鉛みosの

Gyプ砂乃αフzα1αoη〃zση3

拘融ρ07Z6Sかθ’〃勿％5

　　〃　メケ。π40θ％sFr．（Gγ加zの

　　〃　　勿うθ∫6θ％3Fゲ．（So伽〃の

　　〃　　5％ケ勿rθ％3

P吻s躍伽s励露％s脅．（恥の

　　〃　　　ρ0砂907Z％S。P診γ3

　　〃　　　sσ耀勿％s（ム）ル．

　　〃　　渉θ7s歪coJoγ（五）昂・’

P∂70漉SO〃Z6Sρθπ伽1％S

T7・σ〃躍’θ3α1∂ゴ4σ

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

夕

〃

〃

〃

〃

〃

〃

〃

　〃

。勿zπσ4σγ≠π‘，

　　〃

ゐ。んづ％3海8θ7ん

　　〃

　　〃

劇∂δosσ

加’670〃30ηう々σ

〃Zα1ゴCO1α

　　〃

0プ’θフ¢’α1ゴ3

力唱Fr．

εσ卿3％θσ

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

　　〃

8帥‘噛σα7碑」αγ勉s

G4％04θ2r〃ηゐκゴ4勿〃3

C勃妙’⑫0㍑S”01”α’％ε

「

Strain　Number． 　　　　Substrate

G－A　　　S　　　N－M

IAM　　9020

1AM　　9015

NI
IAM
IFO
NI
IAM
IAM
NI
IAM
IAM
IAM
IAM
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IAM
IAM
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IAM
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO
IFO

LO8
9014

B25

P33

9002

9017

P13

9003

9004

9005

9018

B39

B45

6510

6139

6486

9019

4979

6487

B46

4909

B47

4978

6483

9007

B48

4923

4924

4925

4926

6491

6492

Hiroitake

B15

B22

B13

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十十

十十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十

十十

十十

十十

十十

十

十

十

十十

十

十

から，供試菌株によって変換されやすく，変換生成物

のクロマトグラムから，かなり複雑な変換経路が考え

られた．

　謝辞：G－A，dehydrogriseofulvinの標品をいた

だいた当所各取信策博士，griseofulvinならびに

isotetrandrineを恵与された日本化薬研究所中山勇弥
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Table　2．　Summary　of　experi皿ental　details

Reactions

Reaction　I

Reaction　II

Reaction　III

Numbers　of　reactive　fungi
一　　　±　　十　　十十　　Total

i51

87

45

1　　16

15　　31

5　103

38

18

171

i71

171

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　r
Note：一，　no　reactions　occured，，±，　some　reac－

tions　occured　slightly。，　十，　substrate　and　reac－

tion　products　were　obtairled．，　and十十，　subs－

trate　and　reaction　products　were　disappeared．

　1

博士，・化研生薬株式会社赤須通美社長の各位に御礼申

し上げます．

　　　　　　　　　　　文　　　　献　　　　　、

　1）　奥田重信，伊阪　．博，飯田　貢，峰村芳春，飯

　　塚　広，津田恭介：薬誌，87，1003（1967）．

　2）KTsuda，　H．　Iizuka，　S．　Okuda，　M．　Iida，耳

　　Isaka　Y．　Minemura：Z∠1」忽擁た吻ゴ。’．，7，

　　　239　（1967），

　3）　A．C．　Day，工Nabney，　A．1，　Scott：∫C乃θ〃z，

　　　Soo．，　1964，4067．

　4）M．Tomita，　Y．　Inubushi　K　ItQ：助σ辮．

　　　β〃乙（Tokyo），2，372（1954）．
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業 務 報 止口

Annual　Reports　of　Departments

昭和44年度業務の動向

所 長 石 警 守

　昭和43年度の欠員不補充に続いて，44年度から3年

間，定員5％の削減が実施され，所全体の人員の圧迫

が余儀なくされた．厚生省として，研究機関に平均3

％の割当てとなったことと，当所においては事務部門

の協力によって研究職定員は影響がないよう努力した。

また食品の安全性，残留農薬問題がようやくやかまし

くなった時期で，3名の増員が認められたので，44年

度の研究職に関しては現状維持という状態であった．

しかしながら，食品関係は輸入食品の検査を含めてそ

の業務は急増し，現状維持の体制では処理困難になり

つつあることは当然である．

　当所の従来からの方針として，国家の行なう検定・

検査業務を整理し，それによって生じた余力を他の必

要業務，たとえば規格，基準の設定および研究業務に

ふり向けるよう要望していたところ，ようやく44年度

においてその一部が実現した．すなわち検定検査品目

では，イソ．ニアジド等24品目の削除（羽年9月より），

製品検査品では，＋ッカリンナトリウム，希釈過酸化ベ

ンゾイル（45年1月より実施）は地力委譲になった．そ

の他は日本薬局力外医薬品の製造承認の地方委譲も政

令化された（44年10月1日施行）が実施が遅れている．

　なお検定・検査業務の合理化，すなわち地方衛研ま

たは民間機関への委譲はできるものから実施するよう

今後も努力を続ける方針であり，一方，研究業務を一

層強化する方針で進んでいる．

　4・1年度における特記すべき事件として，食品添加物

のサイクラメート問題が起こった，これに対しては薬

理部では遺伝性素因，医化学部では人体代謝の研究，

その他毒性部，添加物部等の協力研究によって，短期

間で当所の独自の知見を発表するに至った．続いて野

菜などの残留農薬基準の設定，近くは牛乳中のBHC

の残留量の測定，照射食品の検定など行政的業務が多

忙な年であった．

　44年度には待望の実験動物の新施設（約500坪）が

完成したことによって，今後は本所の安全性試験があ

い路とされた心配も大きく解除されることになる．こ

れに続いて情報調査の強化ど薬品病理部の新設も45年

度から実現することになったことは大きな進歩といえ

よう．

　古い歴史ある機関ほ．ど時代の要望と将来の展望に遅

れをとりがちであることに常に留意する必要があろう．

そのために44年度において国立衛生試験所の将来計画

の立案を企図し，その準備として44年9月に「国立衛

生試験所の現状と問題点」なる資料を研究委員会にお

いて発行した．それを材料として今回（45年8月）

「国立衛生試験所の将来計画（案）」（約5年を目途と

して）をまとめた．これは本省官房参81モ＝官室の求めに

応じたものである．
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合成化学研究部

部　長　鈴　木　郁　生

概要　生物活性を有する化合物の創製に関する研究を

主題として研究を行なっているが，さらに分類すると

以下のようになる．1）発がんと化学構造に関する研

究　2）抗がん，抗菌，抗かび剤の研究　3）　ビタミ

ン類似化合物とその1乍用に関する研究．

研究業績　1）発がんと化学構造に関する研究　a）

特異的にマウスに腺胃がんを作る　1－methy1－3¶itro

－1－nitrQsoguanidine（MNNG）に着日し，この化合

物が，いかなる形で発がん性を発揮するかについて検

討を行なった．

　Magceらは生体内でMNNGがジアゾメタンを発

生し，ジアゾメタンがアルキル化剤として作用し，そ

の結果がんを誘発するとしている．われわれによる化

掌的な検討の結果では，アンモニア水溶液，炭酸ナト

リウム水溶液および1．5％以下の水酸化ナトリウム水

溶液ではジアゾメタンを発生しないことが判明した。

したがって生体内でのアルキル化においてはジアゾメ

タンが直接的にアルキル化剤として作用するかどうか，

なお吟味の余地がある．　また化学的にMNNGは第

一アミンと反応し，主としてニトロアミジル化を起こ

すが，一方で少量ながら第一アミンのアルキル化が認

められる．この事実は興味のあるところである．

　b）　バクテリヤに対しIUutagenic　activityあるい

はprophage・inducing　activityをもつ化合物の多く

は，同時に動物に対し発がん性あるいは制がん性を示

すことが報告されている．化学構造とこれら作用との

関連性を検討する目的で，前記発がん1ヒ合物MNNG

の類似化合物約20種を合成しその作川を吟味した．

　c）先に述べたようにMNNGノ）発がん性に関連

し，この化学的，物理化学的，分析学的検討をも行な

った．特に生体内でのMNNGの定量法の確立を目的

とし紫外吸収スベクトん，ホーフログラフ．1一による

分析法を研究中である．　（担当者：紳谷庄造，中館正

弘，占田紀代）

　2）　抗がん，抗菌，抗かび剤ノ）研究

　主として窒素を含む複素環化合物の合成を行ない数

10種の化合物を得ている．これらの化合物の抗がん性，

抗菌性，抗かび性については，衛生微生物部の協力を

得て実施中である，また前記1）において述べた

11ultagcnlc　activity　　才，　よ　θご　　prophagc－inducing

activityに関しても調査中である．

　合成化学的見地からの成果としては窒素複素環化合

物のrln9－chain　tautOmerismの研究，　ピリダジン

1，2一ジオキサイドの化学的性質に関する研究，キノリ

ン1誘導体の縮環反応に関する研究，シンノリソ誘導体

の合成化学的研究が行な尋）れ，それぞれ学会，学：会誌

に発表した（別記）．特に窒素複素環化合物のring－

chain　tautomcrismの研究に関連し，その発展の途

中，きわめて興味ある化合物を発見している．　（担当

老：神谷庄造，中島利章，中村晃忠，末占祥子，名当

国臣）

　3）　ビタミン類似化合物の合成とその作川に関する

研究

　ピリグジン環をもつニコチン酸類似化台物3－

carboxypyridazineは特殊な生物活性をもつことが

知られているが，この事実に関連し，各種のピリダジ

ンカルポン酸N一オキシドを合成し，その生理活性を

調べたが，3－carboxypyridazineのような活性を示

すものは発見できなかった．（担当者：神谷庄造，中

館正弘，．占田紀代）’

薬．　品

概　要

1．　検定検査業務

部

部　長　非　上　哲　男

　業務の内容は，国家検定，国家検査，言行試験，一

斉取締試験および特別審査試験などであり，その成績

は業務成績の項に示すとおりである．

　国家検定については，ブドウ糖注射液がもっとも多

く，全体の約重2％をしめ，ついでエタンブトール，同

錠，避妊薬，イソニアジド，リンゲル液の順となって

いる．以上の6晶口で：全体の約89％におよんでいる．

総件数については昨年度に比し，約1096の減少となっ

ているが，これは昭和44年7月の厚∠ヒ省告示第258号

により，イソニアジドほか23品Uの削除が行なわれた

ことによるものと考．えられるが，1｝1：年度とは逆にノド

ウ糖注射液，ニタンプトールおよび同錠の件数の増加

が聖立っている．また避妊薬については，水銀剤が減

少しているが，メγフェゴール錠の追加（昭1和44年10

∫L厚生省告示第339号）があったため，その総数に

おいては咋年度とほぼ同件数となっている．

　国家検査については，昨年度に比し減少しているが，

これは昭和44年11∫j薬発第912号による薬務局長通知

「薬事法第71条の規定に基づく倹査命令の実施につい

て」の影響とも考えられるが，この件数は今後漸減の



業 務

傾向を示すものと思われる．

　特別審査試験は，解熱鎮痛剤の中払の減少により，

総件数が昨年度より滅少していることが注目される．

　なお，一斉取締試験実施のための各都道府県に対す

る講習会において，当部からは殺虫剤ジクロルビニル

リソ酸ジメチル（DDVP）およびマ＿キュロクロム液．

の試験法に関する解説を行なった．

2，研究業務

　業務の内容は，規格の作成に関する研究，分析法に

関する研究，医薬品の安定性に関する研究，麻薬の試

験法に関する研究，麻薬および習慣性薬品の鑑定に関

する研究などである．これらのうち，第8改正日本薬

局方各条および一般試験法原案作成（麻薬も含む），

殺虫剤基準案作成および臨床診断用医薬品（試薬）基

準案作成に関連する基礎的研究，ならびに混合製剤の

分析に関する塞礎的研究などは，それぞれに成果を得

て日本薬局方ならびに各基準に収載される段階には．い

っている．

　とくに日本薬局方第2部収載品L1中，解熱鎮痛配合

製剤に定量法を新設するための資料となった研究は，

薬局方改正のために貢献するところ大なるものがある

と考えられる．

　面部における研究のうち，特色あるものとしては，

研究の手段にけい光法および電量滴定法を用いる方法，

あるいはMicrocrystal　testによる徴量麻薬，たん

でき性薬物鑑定への特殊な応用に関する研究などがあ

げられるであろう．

業務成績

　薬品部における検査状況については，国家検定，国

家検査などの試験状況報告を参照されたい．

研究業績

　当日における研究対象は医薬品の化学的分析法であ

り，とくに本年度は第8改正日本薬局方の原案作成の

ための試験研究に主力を置いて研究を行なった．その

対象とする医薬品は140品目（内麻薬関係321刷」）に

および，また一般試験法原案作成のための基礎的研究

も7項目に対して行なった．また混合製剤の分析法に

も力を注いだ．

　咋年度行なった研究のおもなものは下記のとおりで

ある，

1．

2」．

3．

4，

5．

けい光法による微量分析に関する研究

電量滴定による医薬ll111の分析

液体クロマトグラフィーによる混合製剤の分離

医薬品混合製剤のガスクロマトグラフf一によ

る分析

フッ素の定性反応に関する研究
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6．

7．

8．

9．

10．

11．

12．

13．

14。

15，

などであり，

として報告したものは別項のとおりである．

環状ウレイドの錯分析に関する研究

ルゴール液の殺菌力および安定性

抗ヒスタミン剤の確認および定量法

解熱鎮痛剤の定量法

スルファミソ，プリンおよびバルビツール酸類

の確認および定量法

イオン交換樹脂鉄によるミグレニン中アンチピ

リンの分離に関する研究

あへんの産地別成分に関する研究

尿中麻薬の検出に関する研究

大麻生育中の成分の変化に関する研究

麻薬等の試験法に関する研究

　　　これらのうち誌上発表あるいは学会発表

生物化学部

部　長　長　沢　佳　熊

　1．　天然下垂体後葉ホルモンの分離

下垂体後葉からセファデックスG－75を吐いてゲルろ

過し，オキシトシソおよびバソプレシン作用を記する

2種のたん白質を得た．その1種はオキシトシソの活

性が強く，他はバソプレシンの活性が強い．このたん

白質から分離した不活性のたん白質にバソプレシンお

よびオキシトシンを結合させたたん白質は，セファデ

ックスG－75でゲルろ過すると，前述の2種のたん白

質と同様の分布をもって分かれる．なお，セソァデッ

クスにより精製を繰返したホルモンたん白質は，竃気

泳動法により4部分に分離する（本誌p．1参照），（福

田）

　2．　粘膜性ヘパリンおよび肺性ヘパリンの抗凝．1血1性

作翔の差異をbbassayによって明らかとし，これら

が，その分子量の差と何等かの関係を有するものでは

ないかと，セファデックス・ゲルろ過法で検甜した

（本誌P．4参照）．（木村）

　3．ポリエチレングリコール400をセファデックス

を用いて定量する筆老らの方法において，セファデッ

クスG－15カラム（3×100c㎜）を用いた場合，1成分

ではない波形の曲線を示したので，分離をよくし，ピ

ークを大きくするために，布機溶媒を加えてその濃度

を高めることを計画し，10％エタノールおよびアセト

ンを川いて検討したが，予期したような結果は得られ

なかった．（川村）

　4．　パγクレアチンのたん白消化力の検定にエγテ

ロキナーゼを用いて活性化することが必要であること
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を実験した（本誌p．66参照）．（越村）

　5．　チオメステロンの比色定量法を提案した（本誌

P．64参照）．（越村）

　6．インシュリン抗体および第二抗体を製造した

（本誌P．G9参照）．（佐藤）

　7．　インシ．。リン製剤中のII臣民定埜濯1において，前

処理法として塩酸水解による方法を考えた（木誌p．67

参照）．（白井）

　8．　：石原らによって報告されたイワシクジラ・イン

シュリンの構造は，筆者らの詳1細なアミノ酸分析によ

って疑問があり，恐らくはマッコウクジラ・インシュ

リンと等しいアミノ酸配列を持つものと推定したが，

そのA鎖8，9，10のアミノ酸配列を確証するための実

験を重ねている．　（西崎）

　9，　カツオ・スタニウス小体からインシュリンをか

なりの量抽出し，セファデックスおよびCM一セルロ

ーズを用いるカラムクロマトグラフ法によって精製し

た．（一病，横田）

10．　軟こう類中に含まれる少量の＝ルチ」イドのナ

トラゾリウムを川いる定量法における注意そのほかの

知見を実験で知り得た（本誌p．63参照）．（越村）

11．軟こう類中に含まれる少量のコルチコイドを分

離するのに使われているGirard試薬を川いる場合，

ヒドロコルチゾン，酢酸ヒドロコルチゾン，酢酸コル

チゾンに対しては適用できることを知った．さらに，

親水性の比較的強いコルチコイドはイソニコチン酸ヒ

ドラゾンとして水溶液に移して分離する方法を考えた．

（中路）

12．　滴炎酵素の検定に合成基質を用いることを検討

した．キモトリブシンに対してはN・acety1・L・tyrosine－

ethyl　ester，　i・リブシンに対しては　N－bulzoy1・L－

argillinc・ctllyl　estcrを酔いて良い成績を得た．　（四

民，横田）

13．　国揺ぐ杉ミ冗三　インシ．、リン製斉り130検体，そのう

ち，不合格は3検体，単位不足の1険体については

biQassay　4匝1，獣身1免疫化学的分番1｝11ulを施行し，

申請業者に対し，そのbioassayにおける実験用ウサ

ギの感じの不良（．高用量，低〃U止間の反応差が小さい

こと）を指摘し，指導した．（佐藤）．一ド垂体後葉製剤

56検体，そのうち，単位不足の不合格1検体について

bioassay　3回を繰返し，明らかに表示単位の8｛1％以一ド

であることを確証した．　（福田）

14，　標準品の製造

　アスコルビン酸3回（93個，88魑，89｛固），塩酸チ

アミン2回（100個、190個），塩酸ピリドキシソ（’40

個），シアノコバラミン3il」（17個，39個，35個），二

　コチン酸（48個），バラアミ！ベンゾイルグルタミン酸

　（40個），　どタミンA汕（375個），　リボフラビン2匝】

　（195個，197個），レ・ヒルピソ（50個），融点標準品

　（45コ口）　　（L：人1＝，　ノく5H）

　アスコルビン酸（88個），塩酸チアミン液211コ（195

．個，300個），酒Yl酸水素ノ／レェピレナミン（80個），レ

セノLピンぐ92個）　（以」二，川村）

　　トロンビア（IO個），パレイシコデンブン　（65個）

　（以上，木村）

　　リゾチーム（25個）　（西ll奇）

　融点標準品（25個）　（木島）

　ジゴキシンの薄層クロマトグラフ法による検討によ

り，第1回標準品はWellcomc祉のある製ll～1よりも

不純物のスポットが多く現われることを認めた．な

お，後者も不純物として可視のスポット3を認めた．

　（太田）

　15．藩翰関係の規格審査および試験法の訂正　ステ

ロイド・ホルモン，ステロイド配糖体14件（越村），デ

タミナーG2の酢酸アンモニウムの定量法の険計（白

井），コエンザイムA，たん白質分解酵素類3件（西崎，

丁田），フェリブレシソの一遇定量法の作成（白井）

　16．一一斉収去試験コルチコイ団次ごう類10件の結

果の報告，同i4鍾の試験法の訂正，昭和44年度試験検

体141品日に対する成績報告，それらに対する適切な

試験法の作成（越村，中路，木村，川村，太田）

　17．　薬局方規格　8局原案の検討，訂正12件（越村，

川村，佐藤，白井）

　18．　クレアチソやアルギニンの分析に川いられる

Vagcs－Proskauer反応の生成物の化学構造の研究（r

葉大，坂口教授の許に留学した木島の報告で，昭和45

年度薬学会年会で報告び）予定）

放射線化学部

部　長　浦久保　五　郎

業務甲州

　1．　ろセ射性医薬品．’）特別審．’蓋試験　川rl彰

　放射性ヨウ化大凝集アノレブミン（1311），1父射性テク

ネチウム酸ッ’トリウム（9＝，“、Tc）言駐身hfセジ）各・2杉芝f4∫塩こつ

いて必要な化学試験と；ll類上の審査を行なった．

　2．　特行試験　　池淵秀治　依頼先　薬務局監視課

　“活性瓶”（ノく然放射性核種を含む胴）薬を施した湯

呑みのようなもの）について，外部線量，Uの定量お

よび水を入れて放置したときの水の放射能を測定した．

　3．　依頼試験　　田中彰，池淵秀治



業 務

　天然放射性核腫を含む日用器具など“塩化希土”，

“活性瓶”，”ヘルスベルド”，“ヘルスQ”，“飲料水洗

顔用ゴールドエックス”，“ゴールド三朝”の6品目に

ついて外部線量および水に可溶の放射性物質の量を測

定した．

　4．輸入粉乳中の90Srおよびユ37Csの定量　池淵

秀治

　数年来輸入食品のうち脱脂粉乳を重点的に汚染度の

検査を行なってきたが，年と共に汚染度は低下してい

る．

　本年度の例としては，フランス，’68．11月産3検体の

定量値で，90Srは9．8，10．5，11．3pCi／100g，137Cs

は80．2，70，1，43．2pCl／100　gという値が得られ，引

きつづき減少していた．　また本邦長野産の’68．7月～

’68．12月までの5検体の結果では時期的変動もみられ

ず，平均値は90Sr　3．4pCi／100913℃s　18．2PCi／100g

と低い値であった．

研究業績

　1．放射性医薬品の品質基準に関する研究　田中彰

　1）　放射性ヨウ化大凝集アルブミン注射液（1311）

　本品は放射性ヨウ化人血清アルブミンを加熱処理し

たものであるため，一般の人血清アルブミンとは化学

的にも性状を異にする．

　このため確認試験，粒度試験として，電気泳動法お

よび顕微鏡下の検査をそれぞれ行なって，最も適した

実験条件を設定した．

　2）放射性クロルメロドリン注射液（197Hg）

　純度試験として最も繁用されるペーパークロマトグ

ラフィー用の展開溶媒を検討し，分離能，展開時肌

再現性の点からメタノール・水・ジメチルホルムアミ

ド（70：5：25）の混合溶媒が最適であることがわか

った．

　3）MHP（1－mercury－2－hydroxypropane，203H9）

　脾シソチグラム描出用のMHPの純度試験に使われ

るペーパークロマトグラフィー用溶媒として，水性メ

タノールについて検討し，50％メタノールが最良であ

ることを明らかにした．

　2．標識ジ張網ドヒスチジンの生体内分布について

（新しい放射性医薬品の開発の試み）亀谷勝昭，長谷

川明

　アミノ酸の静脈内投与は，短い時間において，膵臓

に集積されるという報告から，ユ311で標識した2．5

diiodohistidineを合成し，ラットの生体内分布につい

て検討を行なった．またこれらの結果を放射性診断薬

として用いられているセレノメチオニソなどと比較検

討したが実用し得る程の結果は得られなかった，
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　3．放射性診断薬の開発に関する研究　田中彰

　1）　N・（P－iodopheny1）一N’＜3－chloromercury・2・me・

thoxypropyl）・urea

　尿素系化合物で，脳および腎に親和性のある放射性

医薬品としてクロルメロドリソが使用されているが，

水銀の体内貯留が長いため患者の被ばく線量の点で問

題がある．

　この点を改良して，表記の化合物を合成し半減期の

短い1311で標識した．この標識物質の体内分布と運命

を研究し，放射性診断薬としての可能性を調べている．

　2）quinazolone一（4）誘導体

　催眠剤として用いられている2一メチルー3一トリルキ

ナツオリノソ（ハイミナール）の誘導体を1311で標識

して脳の深部の病巣を検出できるような脳診断薬を閉

発するため，quinazolone一（4）の誘導体の合成を行

ない，最もヨウ素化されやすく，放射化学収率の良い

物質を検討中である，

　4．　N－methy1－N・n三troso・N’一nitroguanidine　の代

謝　田中彰

　N－methy1－N・nitrosQ・N’一nitroguanidine（MNNG）

は経口投与により，ラットの胃に癌を発生させること

が明らかになって以来，その発癌機構について研究さ

れているが，代謝についての研究報告を全く見ないの

で，MNNGの標識（メチルー14C，グアニジン」4C）

物質を用いてラットの体内分布と運命および親和性臓

器について調べ，．さらに代謝産物と代謝経路の決定を

行なった．

　5．有害金属の生体内運命に関する研究

　　　　　　　　　　　　　長谷川明，浦久保五郎

　重金属化合物の生体内運命研究の一環として，本年

はf5ZnC12，　Na2H74AsO4およびユ1励CdC12の経口投

与後放射能の連続的測定を行なった．すなわちこれら

の放射性化合物溶液をラットに投与し，自然の状態で

飼育し，アニマルカウンターを用いて，全生体および

灰，尿の放射能を連日測定し，体内残留および排泄の

様子を長期間観察し，各化合物の生物学的半減期を求

め，また体内分布をも調べた．

　いろいろと得られた結果のうち，各化合物について

得られた生物学的半減期は次のとおりであった．

　G5ZnCI2　　経口投与　31．4日

　Na21174AsO4　　　〃　　　　83．6日

　1耶mCdC12　　　　　　〃　　　　　25．3日

　　〃　　　静注投与　　333．7日

　なおCdについては環境衛生部と共同実験を行なっ

た．

　6，ベンジルアルコールの放射線分解　池淵秀治
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　研究目的は放珊性医薬品の保存剤として広く用いら

れているベンジルアルコールが保存剤に適当か否かを

検討することである．

　モデル実験として，ベンジルアルコール水溶液を

60Co一γ線照射し，ベンジルアルコールの減少旦を求め

た．10万Rまでの照射線量ではG一気は各条件に差は

少なく，3．64で，10万R以上の線量において窒素飽和

と朱処理の場合2．37，酸素飽和で1．91であった．

　ケトン体の主なる生成物はベンズアルデヒドであり，

また窒素飽和水溶液照射によって得た沈殿の中に，主

にBibcnzylと他2種の未同定分解物を認めた．これ

らを同定し，さらに酸素飽和水溶液中の分解生成物を

も研究中である．

　7．　ソルビン酸の放射線分解

　城戸靖雅，石関忠一（衛生微生物部）

　ソルビン酸水溶液に60Coγ線を照射すると容易に

分解する．ある条件下で照射すると分解成績体中にソ

ルビン酸より強い抗菌性物質が生成する知見を得たの

で，照射線量および照射条件と抗菌性，抗菌性物質の

抗菌スペクトル，抗菌性物質の分画について検討した．

　0．1％ソルビン酸水溶液に70～130万Rad照射す

ると瓦6誠に糾してきわめて強い増殖抑制効果を示

し，さらに線量を高めると抗菌活性は次第に低下する．

（抗菌スペクトルについては衛生微生物部参照）．試

料溶液中の再診空気を窒素で置換して照射すると活性

物質はまったく生成しないが，酸素で置換して照射す

るときわめて強い活性を示し，活性物質生成にはガス

状酸素を必要とすることは明白である．．この物質は密

栓状態で100。，30分加熱しても失活しない．照躬液中

に過酸化物の生成は認められず，活性物質としての過

酸化物は否定できる．活性物質の一部は酢酸エチルに

移行し，これをTLCにかけると5個の還元性物質の

バンドが現われ，このうち若干の未分解のソルビン酸

と思われるバンドとまったくRfを異にしたパソドに

強い活性物質が濃縮されることを知った．照射液のガ

スクロマトグラフィーでアセトアルデヒドが検出され，

これも若干の抗菌性を示すが，上記のTLCの実験結

果および照射毒中のアセトアルプヒドの定量値から，

抗菌活性はアセトアルデヒドのみに由来するものでも

なく，ソルビン酸の放射線分解による一新化合物か数

種の混合物によるものと推定され，口下更に分画実験

中である．

　8．　LSDの合成研究

　　　　　　　　　浦久保五郎，長谷川明，城戸靖雅

　昭和43，44年度医療研究の分担研究者としてLSD

の合成を行なった．詳細は本誌本号の実験ノートのと

おりである．

　9．イオン交換樹脂による金属イオンの分離

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　亀谷勝昭

　Fall－out，原子力発電等の放射能汚染の究明には金

属イオンの分離が重要な手段の一つである．金属イオ

ンの分離の方法には電解分析，沈殿法，溶媒抽出法，イ

オン交換法などがあるが，微鈷の金属イオンの分離と

してはイオン交換による方法が最もすぐれている．現

在までに金属イオン20磁についてイオγ交換樹脂によ

る分離を検討し，Fe…と他の金属イオンの分離，　Pb亀曹

とBi…の分離，　Cu”とZn”の分離，　UO2●’とTh…’

の分離，比較的分離が困難なCc’”．とT11…の分離

等を完成させた．なお本法による操作では幻灯剤とし

て葛垣・ギ酸アンモニウム溶液を用いているので，溶

離後の溶液を揮散させることが可能であり，分離した

放射性核種の放射能を測定することが容易である．

生 薬 部

部長名取信策
概要：最近，漢薬・生薬製剤1こ対する関心が高まっ

ているが，その基本となるのは原料生薬の品質向上で

ある．本年度は第8改正日本薬局方の原案作成につい

ての実質的には最終の年度であったため，基礎資料の

作成に努力した．また生薬製剤の原薬中，繁用され，

且高価である「ニンジン」・「ニンジン末」の多数の倹

体について一斉収去試験を行ない，粉末生薬の実体に

ついて多くの知見をえた．

　コロンボ計画によるタイ国の薬用資源植物の開発援

助も専門家の派遣・器材供与によってようやく本格化

したが，本年度は西本の帰国後，木村が赴任し，また

名取も年次協議に訪タイした．これらに伴うタイ国を

中心とする生薬の研究，従来からの継続である粉末生

薬の研究を行なった．

　生薬・資源植物の成分研究としては，前年度に引き

続き，伏苓・只取等の漢薬成分，キノコ類。イネ科午

飯等のトリテルペソ，カキ属植物のナフトキノソ類等

が研究されたが，キノン類については，従来の研究と

併せてキノン類の生化学的・生物活性との関連等が，

求められつつある．

　植物成分の有害性，とくに長期毒性・発癌性は今後

の重要課題と考えられるが，共同研究の一部として，

本年度はマイコトキシンの化学的研究を続行したほか，

高等植物成分についても目下準備中である．

　薬用植物栽培試験場の研究の協力，その将来計画に



業 務

ついても努力を行なった．

業務成績

1．第8改正日本薬局方の「生薬総則」・「生薬試験法」

　および医薬品各条中生薬関係品日の原案作成・原案

　の追試検討

昭和43年度に引続いてこれらの原案作成，その修正整

理を行なった（名取・西本）．また原案とくにその内，

確認試験・定量法の追試（坂東），生薬試験法中，乾燥

減量・灰分測定の条件の検討（義平・福岡・兼松・黒

柳・榊・手塚）等を行ない，本年度内においてこれら

すべての原案の内示と，大部分についての最終的修正

を完了した．

2．　特行試験

「コンフリー茶」・「クコ茶」を始め，主として形態学

的方法による試験を行なった（西本。佐竹）．

3．　一斉取締試験

大衆薬原料として広く用いられつつある生薬に重点を

おいて試験を行なってきているが，本年度は日局「ニ

ンジン」，局外方ニンジン末について試験を行なった

（上記のほか「コウジン」およびヒゲニンジンに概当

するものを含み検体数120）．形態にもとずく性状，純

度試験を主として行ない（西本・佐竹），一方，灰分・

エキス分等の試験も行なったが（義平・福岡・兼松・黒

柳・榊・手塚），その詳細は資料として別に報告する．

4．医薬品特別審査試験・試験法依頼等

生薬製剤・附子等の局方外医薬品について行なった

（西本）。

研究業績

1．生薬および生薬製剤の規格試験法の研究

上記1と関連して，ロート根その他のトロパンアルカ

ロイドの薄層クロマトグラフ，色素分配法による定量，

オゥレソ・オゥパク等のベルペリンの定量法（各方法

の比較，アセトンベルペリン法の条件・系数の検討）

を研究した（西本・坂東・黒柳）．

2．粉末生薬の研究

生薬の品質評価の基礎としても重要である粉末生薬の

構成特長要素の解析を引続き行ない，本年度は「ゲン

ノショウコ末」について研究した（西本。佐竹）．

3．東洋薬物特にタイ生薬の基山・形態の研究

Colombo計画にもとつくタイ国の薬用資源植物の開

発援助を行ないつつあるが，昭和44年5月まで1年2

ヵ月にわたって西本第一室長がBangkokに滞在し，

同年4月から現在までは木村（研究生，阪大）が後任

として協力している，引続き当部においても，題記の

研究を継続中である（西本）．

4．　資源植物調査

報 告 157

本邦各地の資源植物調査，標本作成，保存，薬用植物

情報の発行等（西本・佐竹・兼松・黒柳）．

5．　植物資源の医薬的利用に関する研究

　a）　漢薬「荏苓」のトリテルペソの研究

萩苓の特異成分であるトリテルペンの系統的検索を行

ない新成分3β一hydroxylanosta・7，9（11），24－trien・21・

cic　acidの構造を明らかにした．引続き，．ステロイド

系医薬原料としての可能性から，担子菌類とくにサル

ノコシカケ科のトリテルペノイドについて，検索中で

ある（兼松）．

　b）　ショウガ科植物のクルクミノイド

「ウコン」●「ガジュツ」等，ショウガ科植物の根茎生

薬の特殊成分であるクルクミノイドについて，その存

在，構造の再検討を行なった（黒柳・Thaweephol）．

　c）　イネ科植物のトリテルペソ

「ボウコン」のトリテルペンの研究の発展としてイネ

科植物60種のこれらについて研究し，新化合物の構造

を明らかにすると共に，植物分類との関係から考察し

た（東邦大，大：本と共同研究）．また，これらに典型

的なfcmane系とarborane系トリテルペソの立体

化学的な相互関係を明らかにすることを目的として，

7，9（11）一diene構造を有する化合物の酸による芳香族

化合物の異性化について研究を行なった（福岡）．

　d）　カキ科植物のナフトキノン類

従来から行なっている天然キノン類の化学的生化学的

研究の一環として，数種のカキ属植物の主として根に

ついて成分の検索を行ない，現在までにナフタレン・

ナフトキノン誘導体10数種とトリテルペソ8種をえて

いるが，前者のうち4種は新化合物でその構造を明ら

かにした．その1種は始めて天然からえられたナフト

キノソの4量体である（義平・手塚・黒柳），

これらの生物活性については，共同研究者により目下

検索中である．

　e）　タイ国産薬用植物の成分研究

3種について研究し，内1種の鎮咳作用の本体はco・

riferinであることを明らかにした（義平・VerapQng）．

6．天然有害物質の化学的研究（マイコトキシンの化

学的研究）

飽フ漉111加ημ‘γ鋼γog87π〃πの毒性が，これが多量に

代謝するrubratoxin　Bに基翻するものであること

を明らかにし，また（訪σo’∂痂2娚810加32捌の代謝

するHela　cellの多核分裂促進物質の分史ll精製とそ

の性状について研究が行なわれた（義平・榊）（真菌

室・食品部。医科学研究所と共同研究）．

7．栽培薬用植物の成分分析（兼松）

　栽培試験場の報告を参照．
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療

業務成績

　1．三品室

　α）四丁，試験法

郡 部

部長　大　場　琢　磨

　昭和44年度薬事課より「プラスチック縫合糸」およ

び「人工心肺セット」の基準作成が依頼された．これ

らの物理的および化学的な規格，試験法（基準）をき

めた．（ll研1143年度は「人工血管」と「医療用接着剤」）

　またこれらの生物学的基準は薬理部，毒性部，細菌

部が協力した．人工心肺セットの人工肺と回路は主に

塩化ビニル樹脂製で，ディスポーザブルになっている

が，この中での問題点は重金属および過マンガン酸カ

リウム還元性物質の溶出がわずかみられること，なら

びに消泡剤として使用しているシリコン油が血L液中に

入ることである．

　このほか「ディスポーザブル輸液輸1血Lセット，同採

血セット」，「月経処」日用タンポン」，「コンタクトレン

ズ」の基準は昭和43年より引続いて検討されていたが，

ようやく決定され，前記の4こ口とともに昭秘14年2

月の薬事審議会の常任部会で議了し，近く告示となる，

であろう．

　放射線滅菌を含めた「ディスポーザブル注射筒およ

び注射針」の基準もほぼ完成した．なお昭和45年度は

「人工心臓弁」が予定されている．

　このようにプラスチック製医療用具などの基準は今

まで放置されていたが，最近薬事課の積極的な姿勢に

より，にわかに整備されつつあることは大いに結構な

ことと思い，われわれは全力をあげてこれに当り，医

療用具の品質向上，事故の防止に協力する方針である．

　昭和43、44年度にわたり厚生科学研究の一部として

「輸液用プラスチック容器」の基準がきまり，これは

8局一般試験法にとり入れられることになっている．

（伊東，堀部，水町，菊池）

　②　一斉収去試験

　昭和44年度には監視課の要望により「生理処理用品

（パット）」が行なわれ，33検体中2検体が不適となっ

た．なお昭和45年度には国内向け腸線縫合糸が予定さ

れている．（伊東，篠崎）

　（3）輸出検査　　腸線縫i合糸　15件（伊：束，菊池）

　抜取り方法について改善したい点があり，企業課と

協議している．

　（4）国家検査　　レジン歯　24件（堀部，菊池）

　（6）依頼試験　　医療川共3件，歯科材料1件

　　　　　　　　　　　（伊東，水町，堀部，菊池）

　（6＞特別審査　輸液用プラスチック容器2件

　　　　　　　　　　　　　　（堀部，水町，菊池）

　　　　　　　　　その他医療用具3件（伊束，水町）

　2．理化学試験室

　主に核磁気共鳴スペクトル（NMR）および赤外吸

収スペクトル（IR）の所内外の依頼測定を行なって

いる．所外の依頼はIR17件であった．

　このほか共通分析機器（示差熱天秤，自記分光光度

計，頚光光度計，ガスクロマトグラフ）の保守管理を

行なった．（叶多，小嶋，鈴木）

研究業績

　1．療品室

　α）主に前記基準作成にともなう調査研究である．

テーマとしてあげると，次のようである．

　①プラスチック中の重金属のポーラログラフおよ

びジチゾン法による定量的研究（堀部，水町）

　②　医療用ゴムの品質に関する研究（水町，義手）

　③　走査型電子顕微鏡によろ縫合糸の研究（堀部）

　（2）歯科材料関係では

　①歯科用アマルガムの破折機構の研究（堀部）

　②歯科川石こうの研究（掘部）

　（3）科学技術庁よりの原子力平和利用研究のテーマ

として昭和44年度より療品部に予算がつき，　「注射筒

および注射針の放射線滅菌に関する研究」および「腸

線縫合糸の放射線滅菌に関する研究」の2テーマにつ

いてこれら医療刑具の放射線照射による物理的，化学

的影響について検討を行なった．なお昭和45年度は後

者のテーマのみ引続いて行なう．（堀部，菊池，藤原）

　2．理化学試験室

　（D　NMRの定量分析への応用（叶多）

　　　誘導磁場の絶対強度と縦緩和時間の証lll定

　（2》NMRのシミュレーションスペクトルの研究

　　　（叶多）

　（3）　IRによる定量分析への応用（小嶋）

　　　ディスポーザブル注射鱒中のシリコン油の定量

　ω　示差歯天陣の医薬品分折への応月1（小嶋）

　　　含水物，部品水の定趾

環境衛生化学部

部長　外　村　正　治

　概要　当部は，3室に分れて空気，化粧品および水

についての業務を担当している．その内容は，本省よ

り依頼の調査等も増加しているが，研究業績の中には，



業 務

現在問題視されている微量重金属に関するものが多く

なっているのが特長的である．特にカドミウムについ

ては，生体内における作用機序に関する研究を行なっ

ている．各研究内容についても，前年に比べて物質の

分析を単なる日的としたものより，生体への影響を基

盤として方向づけしたものがふえている．これは忙中

の業務が，社会の要請に応じて重要挫が高まりつつあ

るものと考えられる結果である．そのため当部におい

ては，その要請に対応すべく空気，化粧品および水に

含有される夕照性物質の生体に対する作用機序を明か

にし，さらに，我が国において薬学の位置を特色づけ

ている衛生化学を基盤とした試験研究体系を業務目的

にとり入れ，業務の発展を図る計画を持っている．

業務成績

　1．一斉取締試験〔担当〕小幡狩野〔内容〕口紅：

66検体につき使用色素50について検査，不適格品なし

〔実績〕監視課へ報告

　2。　一般依頼試験　2－1〔担当〕小幡〔内容〕化粧

品用タール色素の確認試験（4件）2－2〔担当〕狩

野〔内容〕顔料内の許可外螢光増白剤の検出他5項目

の試験（2件）2－3〔担当〕狩野〔内容〕パーマネ

ントウエーブ用剤基準による試験（2件）

　3．　曳行試験　3－1〔担当〕狩野〔内容〕a．ヘ

アスプレー中のメタノール，ガス成分の試験（18件）

b．シャンプーならびに歯みがきの各中請書記載事項

8項目の規格試験（2件）c．漂白クリーム中のアミ

ノ塩化第二水銀の検出（26件）　〔実績〕薬事課へ報告。

3－2〔担当〕小幡，狩野〔内容〕広島県大久野島の

旧陸軍爆弾様物質について，新に合成したジフェニル

アルシンシアニドと比較試験し，その分解物と判定し

た．また旧陸軍の毒ガス筒である赤筒，発射小赤筒で

あることを確認し，処理方法を究明した．〔実績〕国

立公園部へ報告．3－3〔担当〕佐谷戸，松井，別室，

安藤，栗栖〔内容〕厚生省庁舎の給水の異常原囚を調

査のため亜鉛，鉛等化学試験7項目と一般細菌数なら

びに大腸菌群試験を25団体につき行なった．〔実績〕

原囚が給水タンクにある旨，官房会計課へ連絡

　4．調査研究　4－1大気汚染に関する調査研究

〔担当〕山手，松村〔内容〕都内3地点で自動測定記

録計により一酸化炭素，いおう酸化物，窒素酸化物お

よび浮遊ふんじんの測定を行なっている．この成果は，

環境基準設定の基礎資料となり，特に一酸化炭素につ

いては，長期間の連続測定の記録が我が国で他にない

ので重要な資料となった。　〔実績〕公害課へ報告．4

－2有機水銀汚染調査〔担当〕佐谷戸，中室，安藤

〔内容〕公害課の依頼により海洋魚介類，病院および
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工場の排水および底質の95検体についてアルキル水銀

および無機水銀の含有量の測定を行なった．〔実績〕日

本公衆衛生協会へ報告　4－3製薬工場排水調査〔担

当〕佐谷戸，松井，安藤〔内容〕薬事課の依頼により

10製薬工場の排水13検体についてBOD，クロム，シ

アン，フェノール等8項口の試験を行なった．〔実績〕

薬事課へ報告　4－3渡良瀬川水道水調査〔担当〕佐

谷戸，松井，中室，安藤〔内容〕水道課の依頼により，

渡良瀬川に入る足尾銅山の排水が太田，桐生，足利の

各市の上水道水源に与える影響について調査を行なっ

た．各市の原水，処理水，給水栓水ならびに本河川水

の13検体についてヒ素，カドミウム等の重金属等15項

目の試験を行なった．　〔実績〕水道課へ報告

　5．規格ならびに試験法の作成　5－1化粧品原料

基準〔担当〕小幡，狩野〔内容〕臭化アルキルイソキ

ノリニウム液，イソプロピルメチルフェノール，塩化

ベンザルコニウムおよびトリクロ国郡ルパニリドの基

準を作成，一般試験法中線定量法の一部改正を行なっ

た．薬事課に提出　5－2化粧品特殊成分規格〔担当〕

小幡，狩野〔内容〕オキシポリエトキシドデカソ，ウ

ンデシレソ酸モノエタノールアミド，ソジウムーn甲ラ

ウロイルザルコシネートおよび次硝酸ビスマスの規格

を作成した〔実績〕薬事課に提出，5－3歯みがき中の

サイクラミン酸塩の試験法〔担当〕狩野〔内容〕市阪

歯みがきの各種について定量，再現性の検討を行ない

試験法を作成した．　〔実績〕衛試報告88号に投稿中

5－4水道水中のフッ素測定法〔担当〕佐谷戸，安藤

〔内容〕共存物質の影響の少いラソタソ・アリザニソ

コソプレクソン法による定量法の確立〔実績〕衛生試

験法，水道協会上水試験法に収載　5－5下水中の硝

酸性窒素測定法〔担当〕佐谷戸，中室〔内容〕共存物

質の多い下水中，還元してアンモニア性窒素として測

定する：方法の確立〔実績〕衛生試験法に収載．

研究業績

　（1）大気汚染の光化学的研究〔研究者〕山手〔口的〕

スモッグ発生の化学的機構を汚染物質問の光化学反応

面から解明する．〔内容〕自動車排気ガスならびに炭化

水素と二酸化窒素の混合ガス系に光照射を行なって照

射前後における試料の主要成分の濃度変化ならびに反

応生成物の確認を行なった．　〔実績〕大気汚染の光化

学的研究（第2報）衛生化学15，248（1969）（2）汚

染物質の分析法に関する研究〔研究者〕山手，松村

〔日的〕（1）の研究で産生する汚染物質の分析法の確立

〔内容〕オキシダント，亜硝酸アルキル，硝酸アルキ

ルならびにPAN（pcroxyacyl　Ilitratc）の分析法の

研究中　（3）大気中のアルデヒドに関する研究〔研究
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者〕山手，松村〔目的〕各種のアルデヒドの測定法の

研究を行ない，大気中の汚染機構を解明する．〔内容〕

ホルムアルデヒドの白動測定計の開発を行なった．〔実

績〕衛試報告88号に投稿中　（4＞Etudc　dc　la　pollu・

tion　atmosphεrique　par　les　autonlobilcs〔研究者〕

辻〔目的〕パリ市と近郊の大気汚染，特に自動車排気

ガスによる汚染調査ならびに解明〔内容〕市内317点

での汚染物質の分布，自動交通量と一酸化炭素，窒素

酸化物の相関について行なった〔実績〕パリ市衛生研究

所長ペルチエ部長へ報告　⑥　大気中浮遊ふんじんに

関する研究〔研究者〕辻〔日的〕空気中に浮遊する重

金属の徴量分析の確立〔内容〕浮遊ふんじんをハイボ

リウムエアサソプラーで捕平しカドミウム，銅，亜鉛

等をポーラログラフを用い分析中　（6）エアゾール製

品中の鉛の含：有量について〔研究者〕狗野〔目的〕鉛

分はエアゾールの原料には全くなく，罐の熔接点より

のものと考えられ，その溶出媒体を明確にする．　〔内

容〕液体ガス，アルコール特に配合樹脂については配

合成分，種類を変えて経時的変化を試験した．〔実績〕

衛試報告88号に投稿中　（7）ノL銀の迅速定量分析法に

関する研究〔研究者〕佐谷戸，中寺〔目的〕魚介類，

河川底質，毛髪，血液，野菜および穀類等の含右する

水銀の迅速定量法の確立〔内容〕公害課の依頼によ．り，

東大薬学部衛生化学教室等との共同研究である．試料

を白金内張りのボンブを用い酸素封入のもとで燃焼さ

せる．得られた疎開液をジチゾン抽IU後，燃焼させ水

銀蒸気倹出計を用いて測定する燃焼法と疎閉液を還元

蒸気にして原子吸光を用いて測定する還元法について

研究した．　〔実績〕公害課へ報告，本年度薬学会発表

予定　⑧　有害性金属の生体運命に関する研究〔研究

者〕佐谷戸，安藤〔目的〕水道水中の微量重金属の生

体への安全性の研究〔内容〕115mCdC12をラットに経

口投与，静肱注射し，吸収，尿糞中の排泄：，臓器分布

の研究を行なった．〔実績〕本年度薬学感発コ乏＝∫定（9）

多段フラッシュ蒸留法による海水の水道水利川に閃す

る研究〔研究者〕佐谷戸，松井〔目的〕水道課の依頼

により，海水を多段フラッシ晶蒸留装置によって淡水

化し，水道水とし（利lilする融合び）水質基準との閃係

を研究する．〔内容〕長崎県衛生研究1り「と共同研究を行

なった。長崎県池島鉱業所の採水装置，愛知県武豊の中

部電力武豊発電所の試作装置を使用し，各減圧段階に

おける水質変動，給水時の添加剤，人工海水を作り

pHの調整とアンモニア等の窒素成績体の閃係長につ

いて研究した．〔実績〕水道課へ帳告，木年度公衆衛

生学会発表予定　q①　水道川塩素剤の規格基準設定の

ための研究〔研究者〕佐谷戸〔日的〕水道課の依頼に

より，現在，水道水減菌用に用いられている塩素剤を

検討し，塩素剤の規格基準設定の資料とする．〔内容〕

液体塩素，次粗塩紮酸ナトリウム等使用されている塩

素剤種の成分親格を検討し，製造過｛i｝に起糊する含有

成分，その安定性を研究して水道用塩素剤の現状を解

明した．〔実績〕水道課へ｛：艮告　（①　陸水｝争化に関す

る研究〔研究＝者〕佐谷戸，松井，中室，安藤〔［」的〕

国立公園部の依頼により，皇思外苑濠の水質浄化の指

標をうるため濠水，底質成分と水中生物の四季変化を

求める．〔内容〕外苑濠に8地点を定め，2月，5月，

8月および11月に聖水，底質成分と水中動物性プラク

トンの消長の関係について特異的結果を得た．〔実績〕

国立公園部へ報告，本年度薬学会発表予定

概　要

食 品 部

部長　田　辺　弘　也

　食品部3室の業務分担は原則として次の通りである．

第一室：国内のfミ品および器具等について，その中の

有害物質の試験倹査ならびにこれらに関する研究を行

なう．

第二室：輸入食品，器只等について食品添加物および

有害物質の試験検査ならびにこれらに関する研究を行

なう．

第三室＝国内および輸入各食晶，器具等について，そ

の中の動，植物性および鉱物性の異物の試験検査なら

びにこれらに関する研究を行なう．

　第一室の主要業務としては，1）食品中の残留農薬，

2）マイコトキシソ，3）照射食品の安全性，4）酸

敗油脂中の有害物質，5）カネミ中毒症の治療薬等に

関する試験研究があげられる．このうち∫ミ品中の残留

農薬に関する試験，研究では許容五殿定のための食品

化学課依頼の特行試験として昭和3り｛F以米の「農1ノド華

中の残留農薬に関する全国実態調査ならびに各農作物

に対する抽出定量法の検討」を続行したが44年8月以

後，牛乳および乳製品のBHC汚染1｝月題のため主力を

この方卿り試験研究に移さざるを得なかった．なお地

方衛生研究所および関述機関の残留農薬分析態勢強化

のため，常時担当者2－3人を研修生として受け入れ

ている．

　第二室の王要業務としては　1）輸入食品検査2）

輸入食品中の特殊成分および添加物の試験法の設定

3）螢光分析法の食品衛生試験への応川4）油脂の変

敗機構等に関する試験研究があげられる．このうち輸



業 務

入食品の理化学試験では総数301件（44年1月～44年

12月）の検査を行ない，その検査沼目は食品添加物，揮

発性塩基窒素および，有害性金属等であった．青酸およ

び亜硫酸等操作の比較的簡単な試験は港検査室で行な

われる様になったが，代わりに操作の複雑な検体が増

加し，内容的に業務激増の傾向が見られた．なお港に

おける検査態勢強化のため，港駐在官を研修生として

受け入れている．

　以上のほか，第一室および第二室は共同して次の試

験を行なった．1）乾燥シイタケおよびその他の諸種

食品中のホルムアルデヒドの定量（食品衛生課依頼）

2）コカコーラおよびその他のし好飲料中のカフェイ

ンの定量（食品衛生課依頼）3）米，イカ等について

のジチゾン法によるカドミウムの定量（公害課依頼）

　第三室の主要業務としては　1）国内，輸入各食品

中の異物倹査，2）動物被毛の鑑別，3）食品害虫の

誘引，4）食品害虫汚染と徴生物汚染との関係，5）

食品書虫の体成分等に関する試験研究があげられる．

このうち食品中の異物の検査では45年3月までの1年

間に103件の試験を行な．つた．種類としては94件が粉

乳で他にウィスキー，小麦粉，乾燥えび等があった．

輸入食品は87件であった．

業務成績

1）農作物中の残留農薬実態調査

　伊藤誉志男，大槻久美子，武田山比子

　送付検体の抽出処理はおおむね終わっているが，牛

乳の農薬汚染悶題処理に追われ抽出物の測定までに至

っていない．

2）たねばれいしょ中の有機水銀化合物の検出定量

　伊藤誉志男，関田寛，大槻久美子，武田由比子

　送付検体中のフェニール水銀濃度（ppm）は次の通

りであった．（食品化学課に報告）

　皮部0，27，皮を除いた部分0．04，

　全体　0．10，全体を洗浄したもの　0．07

3）輸入食品の理化学検査

　近藤龍雄，天野立縞，三原翠，内山貞夫

総件数301件のうち不可および要注意件数が83件

（27，6％）であった．（44年1，月～12月）

4）乾燥シイタケ中のホルムアルデヒドの検出定量

　近藤龍雄，内山貞夫，岩尾操

　乾燥シイタケ中に（0．1％に及ぶ（秘））ホルムアル

デヒドを検出した，調査した他の食品からはほとんど

検出されなかった．　（食品衛生課に報告）

5）コカコーラおよびペプシコーラならびに他のし好

飲料中のカフニイソの定量

　近藤龍雄，岩尾操
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　コカコーラおよびペプシコーラ中にそれぞれ131㎎／

100mJおよび7mg／100m～のカフェインを検出した．こ

の値は他のし好飲料中のカフェイン含量に比し著しく

大であるとはいえない．（食品衛生化学課に報告）

6）ジチゾン法による食品中のカドミウムの分析

　近藤龍雄，岩尾操

　食品中のカドミウムの分析をジチゾン法で行ない，

原子吸光法と比較した結果，後者の方が簡易，迅速で

かつ精度もジチゾン法に劣らないとの結論を褥，これ

を正式に食品中のカドミウム標準分析法と認めた．

（公害課に報告）

7）食品中の異物検査，宮島肘壷，光楽昭雄

　総件数103件のうち輸入食品は87件であり，そのう

ち要注意23件，不合格4件の成績であった．．

研究業績

1）農作物の残留農薬分析法に関する研究

　伊藤誉志男，大槻久美子，武田由比子

　諸腫農作物に残留する有機塩素剤の分析法について

詳細に検討した．

2）動物性食品におけるDDT等有機塩素系農薬残留

に関する研究

　伊藤誉志男，鈴木隆，大槻久美子，武田由比子

　FDAの分析法をより具体化し，本法により脱脂お

よび特殊調製各粉乳等についても試験を行なった．ま

たβ一BIICをガスーマスにより確認した．　（厚生科学

研究報告）

3）マイコトキシソの衛生化学的研究

　鈴木隆，小菅恵子

　グリセオフルビンについては螢光濃度計法により米

穀中0。3ppmまで，またパヅリンについてはガスクロ

マトグラフィーにより0．5ppmまで検掲定量し得る試

験法を設定した．（厚生省助成金によるガン研究報告）

4）食品照射による玉ねぎ，．ばれいしょおよび米の衛

生化学的研究

　五十畑悦子，武田由比子，大沢誠喜

　照射玉ねぎ類は異臭を持ち，また蒜層クロマト上に

対象品には見られない特異なスポットが認められた

（科学技術庁に報告）

5）即席ラーメン中の油脂の虚聞と毒性との関係：即

席ラーメン甲の変敗油脂の脂肪酸組成の分析ならびに

脂肪分画

　伊藤誉志男，関田寛，大沢誠喜，長尾重之，桑村司

　50℃で変敗させた即席めん中の汕脂の諸恒数は全般

に6週から8週後に著明に変化すること，また漸次ト

リグリセライドが減少，ジグリセライド，モノグリセ

ライドが増加することを認めた．毒性は過酸化物価が
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最高値を示した7週日は低く，過酸化物価の低下した

8週目および14週日で高かった，

　また変敗油脂中のエステル型および遊離型の脂肪酸

について組成比を求め多くの興味ある知見を得た．毒

性の最も高かった14コ口の検体について，フロリジル

カラムクロマトグラフィーを行ない極性画分に最も高

い土性を認めた，　（食正読に投稿中）

6）カネミ汕中毒症の薬治学的研究

　伊藤誉志男，関田寛

　カネクロール投与ラット中，テストステロン投与群

において皮膚中のカネクロールの明らかな減少が見ら

れた，　（科学技術庁に報告）

7）．たらこ中の亜硝酸並びに鮫子皮中のソルビン酸の

簡易検出法について

　鈴木隆，小菅恵子

　衛生監視車中で実施可能な検出法を検討した．　（厚

生科学研究報告）

8）食品中のEDTAの分析，ヴスクロマトグラフィ

ーについての検討

　近藤龍雄，天野立繭，三原翠（誌上発表参照）

9）チーズ中の安息香酸に関する研究

　近藤龍雄，天野立面，三原翠

　チーズについてその中の安息香酸の前駆物質と考え

られる馬尿酸の定量を行なったが検出されなかった．

10）アセチルア七トソを用いる食品中のホルムアルデ

ヒドの螢光分析

　近藤龍雄，内山貞夫，措尾操

　励起，螢山口波長の測定による，正確な定性と0．05

～0．5μg／m1の範囲で微旦定量が可能なることを確認

した．　（食上誌に投稿中）

11）食品中のズルチンの亜硝酸による新螢光定量法に

ついて，その螢光物質の性質について

　内山貞夫，田村善三（東大薬）

　理化学的諸性質から螢光物質を　5－oxy－1，3－diphe・

ny1・tetrazolium型化合物と推定した（日本薬学会第

90年会〔1970年7月置発表予定）

12）食用汕脂の酸敗機構に関する研究，リノール酸メ

チルハイドロパーオキサイドの分解

　天野立繭，内山充（東北大医，薬）

　パーオキサイドの空気中および窒素中での分解機構

を比較検討し新分解機構を提案した．（食衛誌投稿中）

13）冷疎エビの官能検査と化学的検査基準との関連性

の検討

　近藤龍雄，天野立繭，内山貞夫，水政加三（横浜港）

　揮発性塩基窒素30nlg％を初期腐敗の指標とし，　pH

値と官能試験を併せて，エビの鮮度を測定すべきこと

を提案した．　（厚生科学研究報告）

14）ノシメコクガの誘引について

　宮島二月，光楽昭雄，田村正人（東京農大）

　食品害虫ノシメコクガの防除のためその誘引物質に

ついて検討した．

15）食品のダニ汚染と微生物汚染との相関性について

　宮島弘衛，光楽昭雄（衛生微生物部との共同研究）

　グニが細菌を体表につけて運搬することを確認した．

グニ体内における病原菌の導入，定看，排泄等につい

て研究中である．

16）コナダニ類の誘引について，香辛料および削節に

ついて

　宮島町衛，光焔昭雄，仙崎亮充（東京農大）　（誌上

発表2）参照）

17）ノコギリコクヌストよりのカンタリジンの検出に

　ついて

　宮島弘衛，光楽昭雄

　甲虫類にカンタリジン中毒を起こすといわれている

ものがあるので，ノロキリコクヌストよりカソタリジ

ソの抽出分離を試みている．

食品添加物軸

部　長　谷　村　顕　雄

検定検査二筋成紙

1．製品検査（昭和44年1月～12月）

　1）　食用色素

　　検査件数1564，合格1562件，不合格2件

　2）　サッカリンナトリウム

　　検査件数2556，合格2526件，不合格30件

　3）希釈過酸化ベンゾイル

　　検査件数530，合格530件，不合格0件

2．　色素標準品製造

　1）　テトラクロルテトラブロムフルオレッ七イン

　　（赤色218号）19入，250箱

　2）　ギネアグリーンB（緑色402号）19入，245箱

　3）　アシッドバイオレット6B（紫色1号）19入，

　　250箱

3．　食品添加物試験法，規裕の作製，改ilr

　1）　おもちゃ試験法

　おりがみ，うつしえ，ほうづきなどの市販品につい

て調査した結果に基づき，おもちゃ試験法を作製した．

　2）　食品中のサイクラミン酸塩試験法

　昭和44年11月10口，サイクラミン酸塩が食品添加物

リストより削除されたのに伴ない，食品中サイクラミ

ン酸塩試験法を作製した，



業 務

　3）　食品中のミネラルオイル用試験法

　食品特にパン，洋菓子類に流動パラフィンが多用さ

れているので，流動パラフィン中の多核芳香族化合物

の試験法とともに，食品中のミネラルオイル試験法を

作製した．

　4）規格の作製，改訂

　ポリオキシエチレン高級脂肪族アルコール，リンゴ

酸，流動パラフィン，次亜硫酸ナトリウム，ヘキサン，

フマル酸，L一アスコルビソ酸ステアリン酸エステル，

水酸化カルシウム，炭酸カルシウム，メタリン酸カリ

ウム

4．特行試験

　1）　コカコーラの分析

　2）　清涼飲料水の分析

　3）粉乳中の重金属，ビタミンの分析

　4）　カネパルーソ中のトルエンの分析

　5）　タイガーマスク中のシクロヘキサノンその他の

分析

　6）　クロレラエキス中のマン’ガソの分析

　7）君極製パソの鉄，アルミニウム，ニッケルおよ

びクロムの確認試験

　8）　野生ハチミツ中の有毒成分について

5．依頼試験

　食品中サイクラミン酸塩の分析など58件

　研究業績

○色素の分折法に関する研究

　薄層クロマトグラフィーを用い，確認法に色素分解

法をとり入れ，分解成績体の同定に基づく色素の確認

について検討を進めており，分解成績体の分離，定性

に関する実験を行なっている．また，食品中の食用色

素の分離定量法について，従来の羊毛染色法と他の方

法を比較検討し，最も有効な定量法を確立するための

基礎実験を行なっている．さらに，近年利用開発の進

められている天然色素につき，その特性を検討し，分

析法についても実験を進めている．

○過酸化水素により生ずる食品異常成分に関する研究

　現在過酸化水素は殺菌料として食品添加物に指定さ

れているが，強力な酸化剤でもあるために，食品成分

特に含窒素化合物を酸化して，有毒物質を生成する可

能性がある。このためまずアミノ酸の過酸化水素によ

る酸化成績体について，£‘01’K：一12株の生育に如

何なる影響を及ぼすかについて検討をおこなった．各

種アミノ酸に過酸化水素を加え，37。に保ち酸化をお

こなったのち，その酸化成績体の鳳oo1ゴに及ぼす影

響を観察したところ，メチオニン，トリプトファン，

ヒスチジン，グリシンなどの酸化成績体はEoo”の
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生育を強く阻害した．現在この酸化成績体の単離を試

みるとともに，ジペプチド，トリペプチドについても

検討中である．

○油脂の酸化防止における布機酸類の効果に関する研

究

　有機酸自身に酸化防止性があるかどうかを解明する

ことを口的として検討した結果オキシ酸類はきわめて

わずかながら酸化防止性が認められた．

○食品中のミネラル油の検出定量に関する研究

　ミネラル油が食品に許可される予定で，その検餓法

と定量法を確立するために研究している．TLCで検

出法を，カラムクロマト法で定量法を行なう方法につ

いて検討している．

○デソプソグリコール酸ナトリウムの生化学的分解に

関する研究

　デソゾソグリコール酸ナトリウム　（以下Na－CMS

と略す）を唾液アミラーゼで分解して得られる低分子

物質を0、5N塩酸で加熱分解したものにつき，ペーパ

ークロマトグラフィーを行ない，4個のスポットを認

めた．これらを分画しグリコール酸の有無をしらべた

ところ，いずれも陽性で，エーテル化度は0．6～1．2と

なり，本物質のエーテル結合はかなり強固と考えられ

た．

　なお塩酸分解以前の低分子物質につき，’レアミラー

ゼに対する阻害の有無を検討したところ，非拮抗性阻

害が認められた．

　別に1℃をラベルしたモノクロル酢酸を用いて自製

したNa－CMSをラットに与えたところ，48時間で大

部分（約82％）が：門中に排泄され，尿中には2．5％，

呼気中には2％検出された．さらに体内分布について

は，投与後24時間で主として糞，尿に排泄されたほか，

腸管に検出された．また肝臓，1血液中にも徴量検出さ

れた．なお参考として行なったNa－CMCと比較する

と臓器中の分布量はNa－CMSの方が多かった．

○サッカリンの過酸化水素による分解生成物について

　サッカリンナトリウム添加食品のなかには過酸化水

素で処理されるものがあるが，このような食品の加工

過程で，サッカリンが過酸化水素により分解される可

能性がある．そこで，サッカリンナトリウム水溶液に

過酸化水素を1～5％の割合で添加した液を1時間煮

沸することにより21～26％のサッカリンが分解された．

この分解物につき薄層クロマトグラフィーを行ない，

サッカリンを含めて8個のケイ光または吸収スポット

が検出された．これらの分解物につき，その同定を行

ない，現在すでに。－sulfamoyllx）llzo1c　acid，　o－su】fo・

bellzoic　acid，　salicylic　acidの存在が確認された．
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○乳脂肪中の異種脂肪の検鵬に関する研究

　牛乳・乳製品に偽和の口的を以て置換，添加された

異種脂肪の検出法を確立するためにヒドロキサム酸指

数による異種脂肪の検出の可能性について調べた．

○牛乳1乳製品中の大豆成分の検出

　牛乳，乳製品に偽和および」海量の目的を以て添加さ

れた大五近成分の検出法について検討した結果脱脂大豆

粉についてはサポニン試験により1％まで検出しうる

ことを明らかにした．’

○はち門中の添加糖の分析

　はち蜜に甘味増強または増量の目的で加えられた人

工転化糖，麦芽糖などの検出法について検討した結果

紫外吸光光度法およびρ一トルイジソ・パルビッール

酸の使用による5一ヒドロキシメチルフルフラール比

色定量法による人工転化糖の検出法を確立した．

○乳製品中の指定添加物の分析に関する研究’

　乳製品中の指定添加物の分析法を確立する．44年度

はプロセスチーズに添加されたリン酸塩，くえん酸塩

乳化剤含量の算出法について検討した．

○塩化ビニル樹脂の衛生的研究（PVC中の有官金属

の分析について）

　玩具類の脂質にPVCが用いられる．食品の場合は

食品衛生法によって規制されているが玩具の調合，特

定のものしか指定されていない．そのために玩具中の

安定剤，顔料などには鉛，カドミウムその他のものが

含まれているために衛生的に安全とはいえない。これ

らを検査するためにその灰化法とポーラログラフ海に

よる分析法を倹試した．

○食品中のニトロソアミンについて

　ジメチルニトロソアミンなどニトロソ化合物は強い

発ガン性をイ∫するが，案肉製品特に亜硝酸塩を添加し

ている食品では，ニトロソアミン生成の可能性が大き

い．そこで，ハム，ソーセージ，魚肉ハム，魚肉ソー

セージ，スジコなどについて，ジメチルニトロソアミ

ンの分離を試みるとともに，各磁の方法で定量をおこ

なった．食品からの抽出法は水蒸気蒸留後ジクロルメ

タンで抽出する方法を採用したが，若干のロスがあり，

回収率は40～60駕である．定性，定量法としては薄層

クロマト法，ガスクロ法，ポーラロ法などを試みたが

食品より得られた検液では薄層法が適当であり，また

単純な溶液ではかスクロマトグラフ法，ポーラログラ

フ法も可能である．現在までに約20酒類のハム，ソー

、セージについて分析を試みたが，薄層クロマトグラフ

法では検出されていない．

07線照射の馬鈴薯，玉ねぎの微量栄ユ「誠：分に及ぼす

影響について

　前年度に引き続き，馬鈴：轡，玉ねぎ中のビタミンB1，

B2含量と照射線量との関係について検討した、ビタミ

ンBユは結合型，遊離型のそれぞれについて分別定量を

おこなったが，照射線量の増加に11三ない多少の分解の

増加は認められたが，ビタミンCにおいて認められた

ほどの差は観察されなかった，ビタミγB2は遊離型の

みについて定事したが，ビタミンB1と同じく照射線量

の増加に伴ない，分解も僅かながら増加している事を

認めた．

衛生微生物部

部長岩原繁雄
概要
　検査業務としては囚家検定・輸出検査・特行試験・

輸入食品検査・一般依頼試験などを行っている．

　主要な研究としては医薬品・医療用共などの滅菌法

の研究，食品中の細菌の検Hi法に関すろ研究，細菌を

用いる発がん物質スクリーニング法の研究，腸内細菌

による薬物の代謝，各種食品中に常在する真菌フロー

ラの研究，マイコトキシン産生真菌に関する研究など

がある．

　また真菌については広い領域について採集・培養を

行い，菌株の保存・交換を行っている．

業務成績

国家検定

　．ブドウ糖注・リンゲル注・インシュリン注

　など16品口の無菌試験・・……・………・……・・約700件

（細轍糊辮三三獄II三門’真菌試験：坂部フミ。成田紀子・鈴木明子）

　避妊薬の殺精子試験……………・…・………・約150件

　　　　　　　　　　　　　　　　　　（石関忠一）

輸出検査

　騒努や旧び）ゴ［疇1塞L試理タこ・・・・・・・・・…　9…　。・・…　…・・・・・…　。・・一・・糸～」20f雪二

（黒黒：搬漢：舗1翫鈴魚子）

輸入食品検査

　冷凍良品（肉・卵・、〔1：しなど）の細幽試験…約3000件

　　　　　　　　　　（鈴木昭・河西勉・小沼博隆）

研究業績

　1）　医療用共の放射能滅菌における必要線：量

　　　　　　　　　（田辺俊・小出満子・松井道子）

　個々の医療用具について完全滅菌に必要な線：量を決

　回する，

　2）’滅菌の確認に用いられるマーカー菌の研究



業 務

　　　　　　　　（田辺俊・小畠満子・松井道子）

高圧蒸気減菌・エチレンオキサイド滅菌・放射能滅

菌それぞれに適するマーカー菌を探索中である．

3）　ディスポーザブル医療用呉の細菌学的基準設定

　　　　　　　　（田辺俊・松井道子・小畠満子）

注射筒・注射針・輸液セットの汚染調査の結果にも

とづいて基準案を作成した．

4）動肱硬化症の発症理言命

　　　　　　　　　　　　（田辺俊。畑中千恵子）

動豚壁中のリン化合物を定量することによって動肱

硬化症の発症機序を明らかにする．

5）　ソルビン酸の放射線分解一照射条件と抗菌性

との関連　　　　　　　　　（石関忠一・城戸靖雅）

ソルビン酸水溶液にγ線を照射するとソルビン酸が

分解して抗菌性が失われるが，より高線量の照射に

よって抗菌力が強まるという結果がえられた．この

本体を追及中である．

6）各種化合物の細菌に対する突然変異誘発作用の

研究（岩原繁雄・越沼きみえ・中島冨子。古川邦衛）

多数の化合物について細菌に対する突然変異誘発作

用・プロファージ誘発作用を試験した．また生体内

で代謝されることによって発がん性となるような化

合物についてもスクリーニングを可能ならしめるた

め，肝ミクロゾーム分画を用いて突然変異誘発試験

を行う．　　　　　　　　　　　　　　　　　　，

7）　サルモネラ検査法の改良

　　　　　　　　　（鈴木昭・河西勉・小沼博隆）

食品中のサルモネラ検査法の国際的統一が計画され，

これに協力しているが，その第一段階として国内に

おける試験法の統一に必要な研究を行っている．

8）　大腸菌群試験の意義に関する研究

　　　　　　　　　　　　　（鈴木昭・小沼博隆）

海水。かき等の大便による汚染の指標菌として大腸

菌と大腸菌群のいずれを用いるべきかを研究した結

果，前者を用いるのが妥当であるとの結論をえた．

9）　ウインナーソーセージの保存性．

　　　　　　　　　　　　　（鈴木昭。小沼博隆）

細菌汚染と保存性との関係，とくに防腐剤の効果を

明らかにし，規格基準設定のための資料とする．

10）　サルモネラのファージタイピソグ

　　　　　　　　　　　　　（河西勉・鈴木夏江）

一部のサルモネラについてはファージによる型別け

が行われており，疫学面で重要視されている．現在

Salmonella　goodのファージタイピソグを研究中．

11）　食品等の規格基準設定に関する基礎的研究

　　　　　　　　　　　　　（鈴木昭・小沼博隆）
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昭和費年度は～部のインスタント食品（スープ，フ

リカケ類）の実態調査を行って基準案（一般生菌数

10万／g，大腸菌群陰性／g）を作成した。45年度は冷

凍調理加熱食品について調査を行う．

12）　薬剤の殺薗力試験法の研究　　　　（栗栖弘光）

水に不溶性の殺菌剤の効力を試験する方法として

polyethylene　glycolなどを溶媒として用いる方法

を考案した．　　　　　　　．

13）　食品の真菌汚染に関する研究

　（倉田浩・坂部フミ・宇田川俊一・一戸正勝・成田

紀子・鈴木明子）

各種食品（市場・がん多発地区などを含む）に常在

する真菌フローラの調査，約3000株について検索中．

14）　マイコトキシン産生菌株のスクリーニング

　（倉田浩・坂部フミ・宇田川俊一・一戸正勝・成田

紀子・鈴木明子）

ふ化けい卵およびマウスを用いて毒性試験を行う．

選択された8株について更に詳細を検討巾．

15）人体表および臓器内の真ll守分布に関する研究

　　　（倉田浩・坂部フミ・宇田川俊一・一戸正勝）

真菌症発症の機序を明らかにするための調査，医療

亀甲関をこセ劣ブ」．

16）　真菌の分類同定に関する研究

　　　　　　　　（倉田浩・字田川俊一・一戸正勝）

真菌に関する一般的資料として役立たたせるため，

なるべく広い領域からかびの採集・培長を行う．多

数の菌株の保存・交換を下田に行っている，昭和44

年度は福島・長崎・長野の諸県をはじめニューギニ

ア・ソロモン地区について調査．

調査管理部

部長　朝比奈　晴　世

　調査管理部の業務のうち，つぎの3っの項目につい

て報告することにする．

　1．調査月報

　2．医療品カードとカードセレクター

　3。文献カード

1．　言周査月報

　調査管理部は昭和43年：9月目ら毎刀15口に調査月報

を発行し，昭和45年3月現在，第3巻第3．号G重刑19号）

に及んでいる．医薬品，食品添加物，農薬などの毒性

惰報，それら有害とみなされた物質の諸外国での規制

状況などを紹介し，速く伝達することを目的としてい

るが，本年度はサイクラメートの毒性が大きく社会問
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題化した事情もあり，サイクラメート関係（17件）を

重点的に取り上げ，またグルタミン酸ナトリウム（6

件），農薬残留（5件），発がん囚子（4件），経口避妊

薬（3件）等も取り扱った，

　現在発行部数は350部で，そのうち約230部が試験所

内を始め，厚生劣内の関連諸君，地方衛生研究所，民

間の医薬品安全性委員会，大学，その他に定期的に配

布されている。創刊当初はA5版孔版印刷30ページで

あったが，第3巻第1号（昭和15年1月発行）からB

5版とした。なお，第2巻第5号（昭和44年5JJ発行）

からオフセット印刷に変更し，毎号40ページぐらいに

拡大し現在に至っている．

2．医薬品カードとカードセレクター

　調査管理部の業務に関連した1つの課題として，医

薬品安全性情報をどのように蓄積し，検索するかとい

うことがある．

　医薬品安全性情報のうち，学術雑誌，学会などの公

表手段を通じて発表された情報については，近年抄録

誌，連報誌，索引誌等すぐれた情報誌が多数商品化さ

れるようになったので，これを有効に利用するのは重

要な手段である．

　一方，新薬の承認過程で中央薬事審議会常任部会，

新医薬品調査会等ヘメーカー側から提出される審査用

資料は，非公開資料を多く含み，資料内容が再審査要

：求で変更されることがしばしばあり，また特に，初め

て一般的に病気の治療，予防などに適用される医薬品

に関するものであるというような事情から，これを独

自に蓄積し，検索できるようにする必要がある．

　このため，医薬品カードを作成することにしたが，

カードに記載すべき4i：項は多項目にわたり，多元的に

検索できるものでなければならない．この目的にかな

うものとしてハンドソート・パンチカードとマシンソ

ート・カードが考えられるが，カード作成に要する手

闘，検索の容易さなどを考慮に入れて後者を選んだ．

2－1．　マシンソート医薬品カード

　これまでマシンソート用に使われて来たカードの大

きさは，そのほとんどが3V4×7318インチ（IBMカー

ド）であり，カード記載面が少なく情報の蓄積には不

向きである．

　われわれは，新らしく開発（南江堂製）された8x

5インチ（一般的に用いられているハンドソート・パ

ンチカード0）大きさ）のマシンカードを用いることに

し，この両面に，分類標数，分類項口，承認番号，法

的規制，剤形，一般名，該当商品名，化学名，化学構

造，性状，安定性，効能，効果，使用上の注意，薬理

作用（吸収，分布，蓄積，代謝，排泄，種差），毒性

（急性，並急性，慢性，特殊），副作用，おもな副作用

の予後，市販後に認められた副作用，文献および備考

の21項目を記載できるようにし，またこれを製品，薬

効分類，法的現制，承認番号，商品名，剤型，副作用，

毒性および一般名の7索引項日から検索できるように

した．この7索引項目のうち，製品，薬効分類，承認

番号，商品名および一般名には，SF，0，1，2，

4，7の紐合わせコードを用い，法的規制，剤形，副

作川，毒性には直接対応コードを唱いた．　　　　　　　・

　なお，コーディングは，マーク七ンス方式（カード

上の指定の位置にマークをつけ，そのマークを光学的

に読み取ってカードの選別を行なう方式）なので黒イ

ンキで該当する部分を黒塗りすればよく，操作が簡単

である．

　現在，昭和42年以降に収集した資料について，約

400種（医薬品のみ）のカードを作成した．

2－2，　カードセレクター

　1BMカード用のセレクターとしては数種類のもの

が市販されているが，われわれの8x5インチカート

用としては，NAPAC　2　A（安立電気，南江堂の共同

開発）1種があるのみである．

　必要事項を記載したカードそのものを検索するので，

カードの破損防止に特別の工夫（ローラ送り方式）が

なされている．光電管読取方式で，検索操作には7行

十70欄の検索指令用ポジシ』ン2組を刑いるが，この

7行×40欄のコードを同時に照合する．眈取速度は毎

分300枚である。

3．文献カード

　合成化学物質（医薬品，食品添加物など），天然物

質（マイコトキシンなど）を問わず，安全性情報とい

う観点から，学術的に意義があると考えられる情報を

収集し，文献カードに蓄積しでいる．カードの大きさ

は8x5インチで，記載事項としては，題名，著者，

所属，：文献，年号，二次資料名，および抄録の項目が

ある．

　現在，医薬品，食品添加物，濃薬，環境瞳子，照射

食品などについて，イ∫害反応，π∫性，中毒，代謝，相

互作川，酵素誘導などに制する：文献カードを作成し，

分類，蓄積している．

概　要

薬 理 部

部長大森義仁

薬理部においては，医薬品，食品添加物レ毒劇物，
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療品などにつき，主としてそれらの安全性を確保する

ための薬理学的試験研究を行なっている．

業務成績

○国家検定

　　桑村司，田中悟，川島邦夫，中浦愼介，長尾重之

　　ブドウ糖注射液及びリンゲル液につき，それぞれ

372件及び27件の発熱性物質試験を行なったが，すべ

て適と判定された．

○言行試験

　　桑村司，田中悟，川島邦夫，中浦愼介，長尾重之

　5％ブドウ糖注射液7件につき発熱性物質試験を行

ない，うち2件は不適と判定されたが，デキストラソ

注射液2検体ならびにデヒドロコール酸塩注射液2検

体はいずれも適という結果が得られた．

○プラスチック輸液容器，ディスポーザブル注射筒，

針，人工心肺回路，輸液セット等の規格作成試験．

　　桑村司，田中悟

　警告の安全性保持のための各種材料よりの抽出液を

作製し，発熱性物質，皮内反応，溶血性試験等につき

検討した．紐織接着剤についても同様に，各種試験方

法や抽幽条件等につき実験を行ない基準案を作成した．

研究業績

○サイクロヘキシルアミソの薬理ならびに胎仔に及ぼ

す影響に関する研究

　　桑村司，田中悟，川島邦夫，中浦横介，長尾重之

　サイクラミン酸ナトリウムの代謝産物として本物質

が増殖の旺盛な組織細胞の染色体分体を障害する知見

に基づき，分化期胎仔への影響を観察する目的で，妊

娠母体に，中毒量：をふくむ各種用量を胎仔臨界期をふ

くむ時期に連続投与したが胎仔への奇形発現を認め得

ず，また血圧上昇作用にtachyphylaxisの発現を認

め，血管に対する直接作用も否定し得ないと考えられ

る結果が得られた．

○ステロイド剤の次世代に及ぼす影響に関する研究

　　桑村司，川島邦夫，中浦棋介　　　　　　　　　　、

　抗炎症，タンパク同化促進や早，流産防止等の多目

的に使用される各種ステロイドの妊娠期投与による雌

胎仔の男性化作用の定量的生物検定法に検討を加える

とともに，男性化した雌新生仔においては，その後持

続発情を来すことを認めた．

○麻薬の薬理学的研究

　　桑村司，田中悟，長尾重之

　モルヒネの身体的依存時には，副腎肥大以外に他臓

器の組織変化を認めぬ知見にもとづき，副腎の重量増

加は細胞の肥大と増殖が与かり，ACTH放出ならび

にcorticosteroneの分泌増加を来すことを認めた．
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またLSDの微量によるウサギの発熱は近縁化合物に

はみられぬ特異的な作用と考えられる知見を得た．

0毒劇物指定のための研究

　　桑村司，加藤隆一，高仲正，田中悟

　試薬等で医薬品以外に使用される薬物，三塩化ヨウ

素，三塩化リソ，2，4一ジニトロフェノール等の急性毒

性に検討を加えまた0，0一ジメチルー0，3一メチルー4一ニ

トロフェニルポスホ，チオエートについてもウサギを

用い同様な検討を加えた．

0個体差，性差，種差に関する薬理学甲子化学的研究

　　加藤隆一，高仲正，小野田欽一，日高美智子

　薬物による薬効，毒性の発現にみられる個体差，性

差ならびに種差の要因として薬物の吸収や標的器官内

の濃度とともにその肝臓での代謝（ミクロゾームの薬

物代謝酵素による）が重要で，この性差はラットにの

み認められ，マウス，ウサギでは発現せず，各種薬物

による酵素の誘導や阻害についても検討した．

○薬物代謝酵素に関する研究

　　加藤隆一，高仲正，高橋惇，小野田欽一，

　　日高美智子

　多くの脂溶性薬物の代謝が，肝ミクロゾームの薬物

代謝酵素によって代謝を受け，この代謝過程はステロ

イドホルモンについても成立すると考えられ，その活

性のandrogen依存性を示唆する知見が得られた．

とくに各種ホルモン欠落条件下，飢餓時，モルヒネ投与

時等の非生理状態下に於ける薬物代謝のkineticな検

討，電子伝達系機能の変化，各基質と酵素の結合能の

変化を薬物代謝との関連に於いて検討し，病態下に於

ける薬効や副作用推定のための基礎的研究を行なった．

○発ガン物質に関する研究

　　加藤隆一，高仲正，高橋惇，小野田欽一

　さきに前胃粘膜に特異的に集まることを認めた

4NQOの肝での代謝に於いて，その還元はDT　dia・

phoraseによって行なわれ，他の薬物のニトロ還元と

異なるとの知見を得，またラット腺胃部と小腸に腫瘍

を発現することに成功したNMNGを用い，ストレ冬

条件下に腫瘍発生の促進が期待し得ると考えられる知

見も得られた．一方アフラトキシンB1で酢酸からの肝

cholesterolの生合成を著しく阻害するが，　phenQba・

rb1ta1による肝ミクロゾーム薬物代謝酵素の誘導は阻

害を受けぬことも認めた．

　ラット肝に腺腫を形成するポンソーRの生体内運命

につき検討したが，本色素の消化管吸収は良好とは考

えられず，速やかに小大腸に移行し，腸内細菌や一部

肝で代謝され”z－xylidineを生成し，主として消化管

から排泄され，血中に移行した色素の生物学的半減期
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も比較的短かく，胆汁を経て排泄されるとの知見を得

た．

○食用色素の生体内運命に関する研究

　　加藤隆一，高仲正

　食用赤色106号のラットでの代謝に検討を加え，経

口投与時の血中濃度からみた消化管吸収は良好でなく，

臓器への取り込みも少なく，また吸収された色素はほ

とんど代謝を受けることなく，比較的速やかに糞中に，

一部尿中に排泄：され，とくにII喫i’中に濃縮されて排泄

されるとの知見が得られた．

OCllolestcro1代目に及ぼす薬物の影響に間する研究

　　力「1藤1を釜一，　イJ・野田金欠一

　さきにウサギにcholestem1食餌を与え，　cstroge11

及びandrogc11の投与により，粥状大動脈硬化症発

現時の血清cholestero1低下にestrogenがより効果

があるとの知見を得たが，血中cholestero1の低下の

みで動脈硬化の改善を判定することは妥当でなく，脂

質代謝一般からの薬物の効果判定を行なう必要を認め，

まず，肝cholestero1の生合成能と血｝｝1∫レ＾：ノしの相関

を，性腺摘出，性ホルモン投与を行なった雌ラットで

検討し，cstrogenによる肝chGlestcro1生合成能の

上昇と，亘皿渣レベルでの同様の変化を認め得た．

毒 性 部

曲　長　池　田　良　雄

概　要

　昭和44年度において当部が行なったものには，特行

試験としては，広島県大久野島で発見された毒ガスの

急性経口毒性ならびに皮膚に対する局所刺激試験があ

る．

　研究業績としては，まず医薬品については，強力な

鎮痛作用を有する麻酔川剤フェソタニル，精神安定剤

ジアゼパムおよびニトラゼパム，幻覚剤LSDの，そ

れぞれサル，マウスおよびウサギにおける身体的依存

性に関する研究がある．また新造影剤フェライトの開

発のための急性ならびに虫急性の研究を行なった．

　毒物・劇物については，警察庁が学生デモ対策に使

用し，人体皮膚障害に関連して国会で問題にされた催

涙剤クロロアセトフェノソの局所刺激作用に関する研

究，毒・劇物指定のため8品口の化学薬品の急性経口

毒性，および再検討の必要ある有機フッ素系農薬ニツ

ソールのウサギにおける急性経口毒性を検討した。

　化粧品については，それに使用されている殺菌剤，

乳化剤などによる皮膚障害の予防のため，8品口の特

殊成分についてウサギの限粘膜に対する局所刺激作用

を研究し，それらの配合基準設定のための基礎的資料

を得た．

　食品に関する毒性研究では，まず食品添加物につい

ては，添加物の毒性再検討は当部発足以来の大きな課

題であり，再検討を行なうべきものとして昭和44年度

に研究を行なったものにデヒドロ酢酸およびサリチル

酸のラットにおける長期慢性毒性の研究がある．また

この年度の後半におけるサイクラミン酸塩の使川禁止

により合成．ll’味料としてはサッカリンが残るのみとな

り，その安全性再確認が要望されたので発がん性の有

無を主目標として本剤のマウスに対する長期投与を開

始した．当部における過去の研究によって催腫瘍性の

認められた赤色101号（ポンソーR）について，その

発がん性についてさらに詳細な研究をマウスを用いて

行なった．食品の汚染物質に関する研究としては，前

年度において行なった油症の毒性学的研究の継続1二業

として，；有毒ライスオイル，クロロジフェニル，ダー

ク油を与えられたニワトリおよびマウスの病理組織学

的険索を行なった．また，子供における中毒発生に関

連して風せんの溶剤として使用されているトルエンお

よび酢酸エチルの急性吸入毒性を検討した．

　原子力平和利用の一環として科学技術庁は昭和42年

に照射食品の開発を口的として大規模な研究班を組織

し，当部ではその毒性研究を担当している．その安全

性確保のため，各食品について長期慢｛生毒性を含めた

最も広範囲な毒性研究を必要とするもので，各種食品

についての研究が予定されているので少くとも今後数

年間研究が続行されるもので，本研究は二部における

業務量のうち大きな比率を占めている．

　農薬については，残留農薬の許容量設定のためブラ

ストサイジンSの慢性毒性，殺菌剤トリアジンの肝毒

性について研究を行ない，また，牛乳中BHC残留問

題に関連してβ一BHCのサルにおける亜急性毒性を検

討するとともにマウスにおける長期毒性試験を開始し

た．

　毒性の試験法そのものについては，なお研究を要す

るものが少なからずあり，実験動物に対する粉体の吸

入法，腸所刺激試験法，発がん性試験法について検討

を加えた．

　最後に，当部における異色のある研究として，スモ

ン病に関する分担研究がある．スモン病の病因究明の

ため昭和44年度において厚生省は大規模な研究班を組

織したが，当部は病囚究明に対する中毒学的研究の分

担を委嘱され，スモン病患老の尿の重金属分析を手始

めとして研究を開始した．本病の疫学的研究により伝

染説が有力であるけれどもまだ決めてとなるものがな



業 務

く，一方，本病の病理組織学的所見からその病囚とし

て中毒説，代謝障害を想定する学老も少くない．本病

の原囚解明までなお多くの年月を要するであろうとい

うのが多くの学者の意見であり，その量りにおいて本

病について中毒学の立場からなされなければならない

課題が多いと考えられる．

業務成績

　　大久野島毒ガスの毒性試験

　　堀内茂友，降矢強，川俣一也，長谷川愛子，

　　斉藤朋子　　　　　　　　　　　　　特行試験

　広島県大久野島における毒ガス残留問題に関連して

厚生省公園部の依頼により，無毒ガスのマウスおよび

ラットにおける急性経口毒性とウサギにおける皮膚刺

激作用についての試験を行ない，その結果を報告した，

研究業績

　1）　フェソタニルの身体的依存性の研究

　　堀内茂友，吉本浜子，降矢強，川俣一也，

　　金子豊蔵，水本美江，長谷川愛子

　　　　　　　　　　　　　　　　文部省科学研究

　2）　精神安定剤の身体的依存性に関する研究

　　堀内茂友，吉木浜子，金子豊蔵，水：本美江．

　　　　　　　　　　　　　　　　　厚生科学研究

　3）　LSDの身体的依存性について

　　堀内茂友，吉本浜子，降矢強，川俣一也，

　　金子豊蔵，水本美江，長谷川愛子

　　　　　　　　　　　　　　　　医療助成金研究

　4）造影剤用フェライトの毒性に関する研究

　　戸部満寿夫，近岡照典，小林和雄，鈴木幸子，

　　馬場一広　　　　　　　　科学技術庁特別調整費

　従来のバリウムの欠点を補ない，より造影日的にか

なう新造影剤としてのフェライトの朋発を意図する科

学技術庁の要望に答え，その安全性を調べる口的で，

Mn，　Ni，　Cu，　Fe，の4種のフェライトについてマウス

およびラットにおける急性径口毒性試験を行なったが，

亜急性毒性についてはなお研究続行中である．

　5）化粧品特殊成分のウサギ眼粘膜に対する刺激性

　　に関する研究

　　堀内茂友，川俣一也，斉藤朋子

　6）．催涙剤の局所刺激作用に関する研究

　　堀内茂友，降矢強，川俣一也，長谷川愛子，

　　斉藤朋子

　警備用催涙剤クロロアセトフェノソの局所刺激性の

程度を知るため，ウサギの目および皮膚を用いてプロ

ムアセトンおよびクロロピクリンと比較して詳細な検

討を加えたが，両対照薬剤より「次刺激性が弱く，催

涙液の実際使用濃度の0．08％液ではウサギの皮膚反応
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は皆無であった．また警察庁の依頼により，屋外で実

際に催涙弾を使用したときの影響を知るためウサギを

用いて野外実験を行ない，その皮膚および眼粘膜に与

える影響を調べた．

　7）　毒物，劇物指定に関する研究

　　堀内茂友，吉本浜子，降矢強，川俣一也，

　　金子豊蔵，水本美江，長谷川愛子

　8）　食品添加物の長期慢性毒性に関する研究

　　堀内茂友，吉本浜子，降矢強，金子豊蔵，

　　長谷川愛子，水本美江　　　　　厚生省がん研究

　添加物の毒性再検討のため，昭和43年11月に総数

200匹のラットにデヒドロ酢酸の投与開始，44年5月

に約200匹のラットにサリチル酸ならびにその対照薬

剤としてアスピリンの投与・を開始した。いずれも2年

間投与を口的としているため，まだ実験継続中である

が，44年度の一定時期に両剤の各種の旦を与えた群の

一部のものについて血液の形態学的および生化学的検

査，ならびに各器官の病理学再検査を行なった．本年

1月，総数400匹のマウスを使用し発がん性の有無を

主「1標としてサッカリンの長期投与を開始した．本実

験も約2年間の投与を必要とするため今後さらに実験

が継続されることになる．

　9）赤色101号の発がん性に関する研究

　　戸部満寿夫，小林和雄，鈴木幸子

　　　　　　　　　　　　　　　　厚生省がん研究

　腫瘍初発時期，発生前における組織学的ならびに生

化学的変化等の追求を口的として43年11月総数400匹

のマウスに赤色101号の投与を開始したが，投与8ケ

月で肝腫瘍が必発することを確認するとともに本剤を

6ケ月投与ののち6ケ月飼育した動物に腫瘍の発生す

るのを認めた．

10）　油症の原因物質に関する毒性学的研究

　　堀内茂友，吉本浜子，降矢強，川俣一也，

　　金子豊蔵，水本美江，長谷川愛子

　　　　　　　　　　　　　科学技術庁特別調整費

　昭和43年度において，ライスオイル中毒を発生せし

めた有毒ライスオイル，ジクロロフェニル，ダーク油

についてニワトリおよびマウスにおける詳細な毒性研

究を行ない，44年3月同庁に報告した時点においては

前記各検体を投与された動物の病理組織学的検査は未

了であったが，その後これを行なったところ，中毒ラ

イスオイルを与えられたニワトリの皮膚，肝，腎に興

味ある病変を認め，タ㌦・ク油，クロロジフエニルによ

っても同様な病変の生ずることを認め，人の油症およ

びダーク汕によるニワトリ集団中毒事件の原因物質は

クロロジフェニルである，との前回報告の結論をさら
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に確認した．

11）　トルエン，酢酸エチルの毒性に関する研究

　　戸部満寿夫，鈴木康雄，川崎靖，内田まさ子

　　　　　　　　　　　　　　　　　厚生科学研究

12）照射食品の安全性に関する砂F究

　　毒性部全員　　　　　　　　　　　　原子力研究

　昭和43年1月から，照射食品の安全性に関する研究

として照射馬鈴しょと玉ねぎについての実験が始まっ

た．この実験は各食品ごとにマウスおよびラットにお

ける発がん性を含めた長期毒性試験，サルにおける6

ケ刀の毒性試験，マウスにおける3代にわたる世代毒

性試験を行なうもので，各離日につき3年間の日時と

莫大な費用および労力を要するもので，昭和44年度に

おいてこれらの実験の船岡作業を行なうほか，照射米

の毒性研究の予備実験として米の試食実験をラットお

よびマウスにおいて行なった．現在までのところ馬鉛

しょおよび王ねぎでは照射による著明な影響を認めて

いない．

13）　ブラストサイジンSの毒性に関する研究

　　戸部満寿夫，近岡照典，小林和雄，鈴木幸予

　　　　　　　　　　　　　　　　医療助成金研究

14）　トリアジソの毒性に関する研究

　　戸部満寿夫，鈴木康雄，川崎靖，内田まさ子

　　　　　　　　　　　　　　　　医療助成金研究

15）β一BHCの毒性に関する研究

　　堀内茂友，古本浜子，降矢強，川俣一也，

　　金子豊蔵，水本美江，長谷川愛子

　牛乳中BHC残留問題に関連して，その入体衛生に

及ぼす影響を判断し，かつ人体許容量設定の資料とす

る口的で，研BHCのサルにおける3ケ月の亜急性毒

性を行ない，またマウスにおける長期慢性毒性試験を

開始した．サルにおける実験結果は，BHC汚染牛乳

について食品調査会がその危険性を判断する根拠の一

つとなったものであり，マウスでの実験は約3ケ月を

経過しているがさらに長期間続行される．

16）粉体吸入毒性試験法に関する研究

　　戸部満寿夫，鈴木康雄　　　　　　厚生科学研究

17）　局所刺撒試験法の検討

　　掘内茂友，吉本浜子，降矢強，川俣一也，

　　金予豊蔵，長谷川愛子

18）発がん性試験法に関する研究

　　堀内茂友，吉本浜子，降矢強，川俣一也，

　　金子豊蔵，水本美江　　　　　　厚生省がん研究

19）　スモン病の病因に関する研究

　　戸部満寿夫，小林和雄，鈴木幸子

　　　　　　　　　　　　　　スモン病研究協議会

　スモン病に対する重金属の関与の有無を調べるため，

：本病患者5名の尿について，T1，　Cd，　Mn，　Znの定

量を行ない健康人3名のそれと比較したところ，Tl

は約2倍，Znは2～3倍の値を示した．本研究はさ

らに継続されるが，尿分析の例数を追加するとともに

尿および臓器についても分祈を行ない，また，近時本

病患者の特徴とされている緑色舌苔について重金属分

析を行なうとともに，真菌室でのカビの研究を依頼す

る予定である．

医　化　学　薗

部　長　朝比奈　正　人

　医化学部は昭和43年7月に発足し，医薬品，食品添

加物などの代謝，吸収，排泄および体内分布について

研究することになった．昭和44年度には主としてサイ

クラミン酸の代謝について研究ならびに調査を行なっ

たが，そのほかトリプトファン代謝産物やニトロサミ

ン化合物のような発がん性物質に関する生化学的研究

も行なった．試験業務としては医薬品としてのピタミ

ソ剤の試験を担当しているが，そのほかニコチン酸や

ピオチソなどのビタミンに関する生化学的な研究も行

なった．

業務成績

　発行試験：薬務局監視課からの依頼で不良品の疑い

のあるビタミン剤23検体についてビタミンBエ，B2およ

びC（またはその一部）の試験を行なった．内訳は丸

剤1，錠剤1，栄養剤注射液2，ドリンク剤19検体で

あった．この内不良品は3検体で，BIを表示してある

のに全く含んでいないものが丸剤および栄養剤注射液

で各1検体あり，また栄養剤注射液で表示量に対しB1

が10倍，B2が7倍含まれていたものが1検体あった．

　またドリンク剤中のビタミンの安定性がしばしば問

題となるので，薬務局監視課および製薬課からの依頼

でこの医薬品中のB1およびCの安定性について調査を

行なった．樹下1年Illj医存および氷室（約5。）1年間

保存による市販ドリンク剤中の13此Cの含量低下につ

いては衛生試報88（1970）を参；照されたい．これには

当部22検体，大阪支所薬品部23検体，計45検体の結果

がまとめてある．なお，患部においてはさらにドリン

ク剤9検体について，40。，25。，5。に保存して経時

的にB1とCの含量変化を調べる実験を継続中である．

（足立透，渡辺邦子，高橋昭江，南原精一）

　特別審査試験：新薬15件，感冒薬8件，計23件で，

いずれもピタミソの試験法および規格に関する審査で
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ある．新薬はピリチオキシソ5件，塩酸ピリチオキシ

ソ2件，塩酸チアミソジスルフィド7件，コバマミド

1件で，感冒薬中のビタミンはチアミソジスルフィド

4件，BIB2C　3件，　B1ジフェニルジスルポソ酸1件で

ある．差しかえを要求したもの1件を除きいずれも可

である．またチアミンジスルフィドの液状薬品につい

ては保存試験によりその安定性も調べた．　（足立透，

南原精一）

　依頼試験：輸出のために国の証明が必要な場合など

に行なったが，44年度は6件であった．　（足立透）

　以上の各試験は44年度に戸部が報告を提出したもの

を対象とした．

研究業績

　サイクラミン酸の代謝に関する研究：サイクラミン

酸一般的使用は昨年ll月に禁止されたが，その直前8

月～9月に普通の食生活をしている50人について1日

尿中に排泄されるサイクラミソ酸とその代謝産物のシ

クロヘキシルアミンの量を調査した．→トイクラミン酸

の排泄は1～700㎎で，シクロヘキシルアミンの排泄

は，認めない≠，の7人，1mg以下24人，1～10mglO人，

10mg以上9人（内1人は100mg以上）であった．人に

＋イクラミン酸ナトリウム29を投与した実験では，

尿中にシクロヘキシルアミソを全く排泄しない人もあ

るし，投与量の冊数％もの多量のサイクラミン酸がこ

のアミンに変換されて尿中に排泄される人もあり個人

差が大きかった．サイクラミン酸自身は投与後1日目

に大部分排泄されるのに，このアミンが最も多く排泄

されるのは2日目～4日目で，排泄がおくれることが
わかった．’ ｻのほかラットやモルモヅトでも実験した

が，モルモットで異常に多量のシクロヘキシルアミソ

が排泄されることがあった．サイクラミン酸の代謝は

腸内細菌による可能性が大きいので，空中または動物

の糞便からサイクラミン酸を分解する細菌数種類を分

離し，この方面からの研究も続けている．　（山羽力，

渡辺邦子，高橋昭江，新村ノ扶）

　サイクラミン酸およびシクロヘキシルアミソの分析

は主としてガスクロマトグラフ法で行なっているが，

シクロヘキシルアミンについては，また5－dimethy1－

amino－1－naphthalene　sulfonyl　chloride（DANSYL）

と反応させ，薄層クロマトグラフ法によって分離し，

けい光定量する生体試料中の微量定量法を確立した．

（渡辺光夫，高橋昭江）

　なおこの研究は44年度厚生科学研究として環境衛生

局食品化学課に報告した．

　内因性発がん物質としてのトリプトファン代謝産物

：内囚性発がん物質として知られていトリプトファン
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代謝物の3一ヒドロキシキヌレニソ，　3一ピドロキシア

ントラニル酸およびそれらのグルクロナイドと硫酸エ

ステルの定量法を確立し，すでに3一ヒドロキシアント

ラニル酸の加躍プ0でのグルクロン酸および硫酸抱

合について証明したが，44年度には3叱ドロキシアン

トラニル酸のグルクロナイドおよび硫酸エステルの尿

中排泄およびこれに対するトリプトファン投与の影響

について，人，モルモット，ラットを用いて実験し，著

しい動物種差のあることを見出した．　（渡辺光央，嶺

llま謙一郎）

　ニトロサミン化合物の生化学的研究：発がん性物質

として知られるN一メチルーN㌧ニトローN一ニトロソグ

アニジソとアントラニル酸の水溶液中での反応につい

て，1℃の化合物を用いて実験し，生理的な条件下で

も受容体として用いたアントラニル酸へのメチル化お

よび二トログアニジル化がいくらか起きることを観察

した，詳細は衛生試報87，43（1969）を参照されたい．

（li」羽）

　動物のNAD生合成に対する医薬品の影響に関する

研究：ニコチン酸アミド投与によるマウスの肝臓中の

NAD量の変化に対し，チロキシγは滅少の方向に，

抗甲状腺剤は増加の方向に影響を及ぼすことを確認し

た．またある種のトランキライザーによる増加の方向

への影響についても確認した．そのほかリボフラビソ

テトラニコチネートによるマウスlf「川中のNAD量の

変化に関連し，この物質の投与によるラットi価青中の

脂質含量の変化について実験した．　（尼立透）

　ニコチン高階造類似体の作用に関する研究：ニコチ

ン酸の構造類似体としてピリグジンー3一カルボン酸の

微生物に対する作用について研究してきたが，44年度

にはピリグジンー3一カルボン酸アミドおよびその他の

構造類似体について研究した．　（南原精一）

　ビタミンと微生物の胞子形成との関係に関する研究

：B．翅0即’0プ’7捌の胞子形成課程の生化学的変化を，

特にビオチンとの関係から観察した．たとえばリポイ

ド封入体の蓄積およびその酸化またはセルホモジネー

トによるリンゴ酸の酸化などに対するビオチソ欠乏の

影響について実験した．　（新村寿夫）

大阪支所

薬 品 部

　　　　　　　　　　　部長河内敬朝
概　要

　第8薬局方改正作業において，従来関西の各部会で
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は各関係メーカー委員の持ち廻りでChairman　と

Sccretaryとを行なってきたのを改め，当支所委員に

よって全てを行なうこととした．これによって惇滞気

味であった審議の能率が倍加されたこと，並びに日常

業務のさしつかえない程度で許すかぎり定量試験，純

度試験，一般試験法などの基礎資料作成のための実験

を行なった．　　　　　　　　．

　検定業務について，イソニアジド等抗結核剤関係が

8月末で削除されたので件数が多少減少したが，ブド

ウ糖注射液，リンゲル液は例年より少し上まわる程度

であった．特行試験ではドリンク剤（昭和43年度収去）

のB1，　Cに関する経時変化について試験を行なった．ま

た，高槻市長よりの依頼による旧陸軍試臭用脚ガス6

種類の処理を安全第一を考慮して処理したことなどが

あげられる．収納アヘンの含量試験については数年間

近畿麻薬取締官事務所で行なわれてきたのを旧に復し，

昭和44年度より大阪支所で行なった，試験期間中は特

に取扱上細心の注意のもとに行なった．研究面では

「デヒドロアスコルビン酸とピ『一ルの呈色反応につ

いて」によって河内敬朝が薬学博士号を獲得した．

業務成績

　（D　国家検定

　担当老　○伊阪博　X伊賀宗一郎○野口衛

　　　　○柴田正　×岡田敏史　×植岡泣別

　○印はイソニアジド関係，×印はブドウ糖注射液，

リンゲル液関係．イソニアジド等抗結核剤関係品目が

昭和44年8月末で削除されたため，総件数は前年度に

くらべ240件程減少し957件となった．不適はブドウ糖

注の1件（含量過多）．

　②　一斉取締試験

　　1）　局方複方ヨード・グリセリンと類似製剤

　担当者　伊阪博　伊賀宗一郎　野口衛

　　　　柴田正　岡田敏史

　件数（15件）は少なかったが，ヨウ素ヨウ化カリウ

ム，総ヨウ素，結合コウ素など定、量項目および定量法

が多岐にわたり，かつ，ヨードグリ七リン中に含まれ

るフェノールなどの影響により，定趾法がむつかしく，

東京本所と連絡しつつそれぞれの定量法を詳細に検討

したうえ，改良法によって行なった．なお，不適品は

5件である．

　　2）　生理処理川品の試験

　担当者　吉村淳　伊賀宗一郎

　内容・実績

　件数44件中不適3件でいずれも漕色紙のけい光によ

る，着色料以外のけい光物質の存否をTLC法で検討

したが確認できなかった．

　　3）　し．1紅中に含まれる化粧品用色素の試験

　担当者　　持田研秀　古謝紀和　佃，i・典子

　件数43件中不適品なしであったが，色素の分離およ

び同定に際し，界面活性剤の爽雑による抽出操作と，

キサンチン系色素の分離，分離した色素の徴量定量化

について検討する必要が生じた．この件は研究業績で

ふれる．

　（3）特行試験

　　1）麻薬関係

　担当者　持田研秀　中村忠三

　ll召和44年度より収納アヘンの含並試験は再び大阪支

所で実施することとなった．その他，県警よりの鑑定

依頼を処理した．

　　2）　ビタミン関係

　担当者　金山古男　中村恵三　植岡澄子

　厚生省監視課からの指示により，ドリンク剤（昭和

43年度収去品）中のBユおよびCに関し，経年変化を目

的として定量試験を行なった．前年度収去時の測定値

に対する相対的パー・ヒン1・はB⊥で57～97ク6，Cで53～

8996であった．

　　3）　毒ガス処理

　担当者　持田研秀　伊阪博　伊賀宗一郎

　　　　柴田正　岡田敏史　古謝紀和

　高槻市長より国立衛生試験所長宛てに依頼のあった

試日用毒ガス6種類について，安全性を充分検討のう

え処理した；実施にあたっては，：文献調査の他，自衛

隊等関係機関への問い合わせなどを行ない万遺漏なき

を期した．

　（4》一般依頼試験

　担当者持田研秀伊賀宗一郎金田吉男中村恵三

　ビタミン関係8件，ブドウ糖注1件である．特記し

たいことは，ビタミン定且に関連して行なった｛ヒーリ

ボアミドの定量であるが，これは研究業績でふれる．

　（5）局方調査業務関係

豊田勤治　河内敬朝　古村淳　持lll研秀　野口衛

植岡澄子　f田井典子　f1卜賀宗一郎　柴田jE　撫；1山敏史

内容・尖績は略（各部会議’幟」1を参1職されたい）

　（6）一斉検査関連業務

　　1）　ドリンク製剤中のシ’クラミソ酸ナ｝．リウムの

　　　定1辻

　一」〒収去試験法の作成を目偶1｛と1、，セファデックス

カラムで分離溶出後，メチレンブルーと結合させ比色

定量を行なう．

　　2）　ピラゾロン系薬物の光に対する安定性ならび

　　　に変性の過程の検討

　光の影響を受けやすいアミノピリン，スルピリンの
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メタノール溶液に紫外線を照射し，アミノピリンから

3腫，スルピリンからそれ以外に1種の分解物を得，

構造を検討した．

研究業績

　（D　アルカロイドの酸化縮合反応に関する研究

　研究者　伊阪博

　研究口的

　モルヒネの生体内代謝の問題に関連して，1）生体内

および，2）微生物体内での酸化縮合変換反応，3）士気

的定量法による反応解析などを日的とする．

研究内容および実績

　モルヒネのボルタンメトリーおよび電解酸化による

プソイドモルヒネの合成．

　（2＞地骨皮成分に関する研究

　研究者　野口衛　持田研秀

　研究日的

　地骨皮の’有効成分のlll孝造の解析と化学的定量：法の作

成．

研究内容および実績

　1）3種の結晶性成分を単離し，2）IR，　NMR，　Mass

のデータより，a）高級脂肪酸，　b）押下ルボニルステ

ロイ．ド，c）ベンゾイルアミド型化合物と推定した．

　（3）　ヒマシ毒タンパク質リシンの研究

　研究者　持田毒煙　古謝紀和

　研究日的

　リシンを単離，精製し，構造と毒作用の機構をしら

べ，毒作州研究の手がかりとする．

研究内容および実績

　】）Disk軍気泳動で単一である2種のタンパク質を

得，　2）至女夕巳＝」1∫｛生1よ　岱TLDI80．08！‘9／g　nlouse　と　0．65

μ9／gnlouseで，3）発熱作川は0．6。以上発熱させる量

が0．5μg／m’／kg　rabbitであった．

　（の　キサンチン系色素の分離および定量

　研究者　古村淳　持田研秀　金田吉男　佃井典子

　研究日的

　化粧品（口紅）中のタール色素の試験に関し，1）色

酸とジナトリウム塩の分離と確認，2）けい光消光法に

よる微量定量法作成，3）抽出，分離，確認におよぼす

界面活性剤の影響の検討．

研究内容および実績

　0一フェナソトロリン・銀・色素のcompleX形成に

よる消光法は漂品不要で選択的かつ感度もよいことが

オフカ・っノこ．

　（5）総合ビタミン糖衣錠中のα一リポアミドの定量

　研究者　古村淳　持田研秀　金田吉男

　研究日的
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　製剤分析には，試料の粉砕（分割縮分と均等性の保

証），主成分の抽出および測定の過狸に工夫が必要で

ある．本研究は，総合ビタミン錠中のα一リポアミド

の定量法作成を目的とした．

研究内容および実績

　GLC法およびポーラログラフィー法を用いる定量

法を本剤に適用する場合，その定量値がクロロホルム

抽出時の試料の粉末度に影響されることがわかった．

概　要

食 品 部

部長寺島敏雄

　大阪支所食品部は部長以下9名で構成され，製品検

査，輸入食品検査，残留農薬調査なビの広はんな業務

をかかえている．その上，最近発生しつつある食品に

基因する多くの公害，毒性問題にも無関心であり得ず，

部の業務を支障なく遂行するには多くの困難な黎情が

あることを痛感する．したがって，昭和44年度の食品

部の業務も一定の方針の下に行なう必要があると考え，

つぎの点に意を用いた．

　1）　倹定，検査業務が著しく多いので，業務の簡易

化のため，機器による分析に重点を置いた．

　2）　機器分析としては，ガスクロマトグラフィー，

原子吸光分析，ホープログラフf一ノ）活用と技術の向

上をはかった．

　3）研究業務もこの線に沿って，機器分析を主とす

る分析法を研究テーマにとり上げた．

　・D　研究成果は単に業務に反映させるだけでなく，

広く一般的な分析法として活用されるように，試験法

の作成に意を用いた，

　5）　環境汚染の問題に取り組むために，積極的に調

査研究班に参加した．

業務成績

　（D　検定，検査

　1）　製品検査

　　担当者　野村幸雄　外海泰秀　入江山美子

　　　　　　栗山加代

　サッカリンナトリウム1，900件（内不適なし）およ

びタール色素2，3651’1・（内不適9）の現格験試を行な

った．

　2）　輸入食品検奮

　　担当者　永田正　巾村恵三　細垣隆一

　冷凍水産品，農産物，畜産物，かん詰品，びん詰品

など502件につき必要な理化学試験を実施した．その
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結果不良品95件，要注意品11件であった．

　〔2）諸行試験

　　担当者　寺島敏雄　岡　恒　叶著村恵三

　　　　　　栗山加代　志村博

　精米，ピーゴン，みかん，かきなど1iO件につき，

残留農薬の検査を実施した．検査項日は，ヒ素，鉛，

水銀，有機塩素剤，有機リン剤である．

　（3）　　翼π畢査τぴf究

　1）要観察地域におけるカドミウムの摂取ならびに

　　；蓄積に関する研究

　　担当者　永田正　中村恵三

　要観察地域の保有米，みそ，各8件にっき，カドミ

ウムの分析を行なった．これは上記の研究に参加した

研究班員相互の分析値のクロスチェックのためである，

また，この研究の結果は日本公衆衛生協会より発表さ

れる予定である。

　2）　カドミウム錦心：量重金属の環境汚染濃度に関す

　　る調査研究

　　担当者　永田正　耳付恵三

　山形県吉野川水系におけるカドミウムを含む鉱石を

産出する鉱山の周辺における食品，土壌，河川水など

のカドミウム，鉛，亜鉛の調査を行なうため，精米14

件，玄米13件，トウモロコシ2件，土壌3件の分析を

行なった．総合的な調査結果は日本公衆衛生協会より

発表される予定である．

　（4）規格，試験法の作成

　1）農作物，食品中のカドミウム，亜鉛，鉛の定量

　　法　一原子吸光分析法による一

　　担当者　寺島敏雄　永田II三

　農作物，食品を湿式あるいは乾式分解しAPDC－

MIBK抽出法を利♪Hして，簡易にカドミウム，亜鉛，

鉛を原子吸光分析するための試験法を作成した．日本

公衆衛生協会カドミウム研究班報告に渇載の予定であ

る．

　2）　王水処理による土壌中のカドミウム，亜鉛，鉛

　　の定量分析法

　　担当者　寺島敏雄　永田ill

　土壌中のカドミウム，亜鉛，鉛を原子吸光分析法で

定量するためには，まず土壌をアルカリ融解するのが

常法であるが，簡易化のため，工水処理による試験溶

液の調製法を検討し，試験法を作成した．口本公衆衛

生協会カドミウム研究班報告に｝三筆の予定である．

　3）　ジエチルジチオカルパミン酸銀法によるヒ素試

　　験法

　　担当者　寺島敏雄　栗山加代

　微量ヒ素の比色定量法として，感度，精度ともにす

ぐれたジエチルジチオカルパミン酸銀による方法を薬

学会協定衛生試験法に収載するた吟に試験法を作成し

た．

　4）　サイクラミン酸塩中のアミン類の試験法

　　担当考　寺島敏雄　岡　憤

　食llll㌦添加物のサイクマミソ酸塩の純度規格には，シ

クロヘキシルアミソおよびジシクロヘキシルアミンの

試験法がなかったので，前者はジニトロフルオルベソ

ゼγによる比色法，後者はガスクロマトグラフィー法

による試験法を作成した．

　食品衛生研究　19（NQ，10），973（1969）．

　（6）研修会の実施

　　担当者　岡　但

　残留農薬試験に関する特別研修を厚生省環境衛生局

食品化学課の依頼により実施した．期間は5月よりH

月までで，研修者は関西以西各地の地方衛生研究所員，

9名であった．

研究業績

　（1）　サイクラミソ酸∫霞ノ）比色5ヒ量法

　研究岩　寺島敏雄　野村さ勘証li岡　恒　中村恵三

　研究目的

　サイクラミソ酸塩は，その毒性の故に，食IVI添加物

リストから削除されたが，食品中本品の検出はペーパ

ークロマトグラフf一，薄層クロ『マトグラフ4一ある

いはガメクロマトグラフィーが用いられている．われ

われは試験の簡易化のために，新たに比色定量法を開

発し，これを食品中のサイクラミン酸塩の検出，定量

に応用することを日的として本研究を行なった．陰

　研究内容および実績

　サイクラミン酸ナトリウムに塩酸および過量の亜硝

酸を作用させてシクロヘキサノール亜硝酸エステルに

変え，ヘキサソに分取し，ヘキサン！γ｝に混入する亜硝

酸は窒素ガスを導入して除いたのち，ジアゾ，カップ

リング法を適照して比色定量する．また本法を食品中

のサイクラミソ酸塩の試験に応川する場合に予想され

る妨害についても験嚢寺する．

　一部は昭｛1！15年2月21口　Ll本薬学会近畿支部例会

で発和した．

　（2〕原子吸光分析法昏こよる食用タール色素およびそ

のアルミニウムレーキ中のク・ム，亜鉛，鉄および鉛

び）定量

　研究者　外海泰秀　野村｛蝦｛：寺島flメく雄

　研究目的

　食用タール色素の製品検査は年間2千件を越えるの

で，これを限られた人数で処理するには検査の簡易化

が必要である．ことに重金属類の試験法は，その操作
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が煩雑であるので，原子吸光分析法を応用して，目的

金属類の試験を簡易に行なうための基礎研究を「！的と

する．

　研究内容および実績

　タール色素とそのアルミニウムレーキの両方につい

て，それぞれに適した試料の分解法，および原子吸光

分析の感度と，分析の際の妨害物の除去を考慮した試

験溶液の調製法を検討し，実際の試料に適用して，分

析法の信頼性を確めた．

　その内容は衛生試験所報告第88号（昭和45年）に発

表．

　〔3）昭和44年度におけるタール色素の製品検査成績

　　について

　　研究者　野村幸雄　外海泰秀　入江由美子

　　　　　　栗山加代　寺島敏雄

　　研究目的

　食用タール色素の製品検査は多数の試料を一定期間

内に行ない，適否の判定を下さなければならないので，

できるだけ機器を利用した分析法で試験を簡易化する

ことが望ましい、われわれはこの観点から，簡易法を

実際の試料に適用し，その僑頼性を確かめることを目

的とする．

　研究内容および実績

　軍金属試験には原子吸光分析法，塩化物試験には白

雪電位差滴定法，硫酸塩試験には比濁法を用いて試験

法を簡易化し，公定法と対比して信頼性を確かめなが

ら，昭和44年度のタール色素の製品検査の結果をまと

めた．

　その内容は衛生試験所報告第88号（昭和15年）に発

表．

　（4）原子吸光分析法とポーラログラフィー法による

　　有害性金属の定量に関する研究

　　研究者　永田正　中村恵三　外海泰秀

　　研究目的

　食品，食品添加物中の重金属および環境汚染に基囚

する重金属の問題を解決するために，原子吸光分析法

およびポーラログラフィー法が繁用されるようになっ

た．われわれはポーラログラフィーで重金属類のスク

リーニングを行ない，目的元素の定：量には，原子吸光

分析法およびポーラログラフィーを併用して，各金属

別に標準的な試験法を作成することを目的とする．

　研究内容および実績

　有害性金属として注目される，カドミウム，水銀，

鉛，亜鉛，スズ，クロムなどについて，高感度ポーラ

ログラフィーおよび原子吸光分析装置を用いて各金属

別に標準法を作成しているが，そのうちカドミウム，
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亜鉛，鉛などについては原子吸光分析法による試験法

案を提鵡した．

細菌薬理磯

部　　長　　力口　　糸内　　晴」≡三良r～

概　要

　当駅は細菌室及び薬理室の2室よりなり，技官8名

で構成されている．主要業務は国定検定品目であるブ

ドウ糖注射液並びにリンゲル液の発熱物質試験並びに

無菌試験であるが，他に輸入食品の細菌試験及び毒性

試験がある．また，昨年度より特行試験として農薬の

慢性毒性試験を遂行中であり，併せて近時急速に問題

とされたチクロの毒性問題についても研究を進めてお

り，発熱物質試験並びに研究を主とした当部の性格は

：大きな変革をとげつつある．

　一般に検定業務量は他の試験研究機関に比べていち

じるしく過重であると思われるが，所員の質の向上と

検定の権威を維持する目的のためにも研究活動は活発

に行なわねばならない，このために主要業務である発

熱物質試験に関する研究を細菌室及び薬理室の共通の

研究テーマとなし，当部の名称から考えても，細菌毒

素とその薬理学的研究とおきかえることによって部内

の研究体制を一本にすることができる．これによって

研究は進展し，業績も積重ねられ，木年度は垣内靖男

が薬学博士，川崎浩之進が農学博士を獲得した．

　新しい時代に対応すべき試験所に課せられる多くの

問題は生物研究部門にあり，それへの対応の仕方が今

後の試験所の運命を定めるものと考えても過言ではな

いと思われる．

　すでに詳細について報告済みであるが，アメリカ農

務省よりの招聰により八部室長吉田稔が36日間米国

FDAのDISTRICT　OFFICEほかに食品添加物の規

制に関する現状調査視察に行けたことは非常に有意義

であった．

業務成績

　すでに報告の如く，ブドウ糖注射液及びリンゲル液

の年間検定数は783件にも達している．また，輸入食

品の検査数も183件の多きに達し，とくに，万国博を

ひかえた大阪の特殊性からとしても，この比重は益々

増大する傾向にある．

　特行試験としての農薬スミチオンの慢性毒性実験も

遂行中である．その他二三の公的機関よりの依頼試験

も数件をかぞえたが，これらの結果は別表に示したと

おりである．
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　国家検定品日は業者の技術水準の上昇と専門メーカ

ーへの成長から，現在ではほとんど不合格品を出すに

いたらないが，一件についての生産量の増大は憂慮す

べき点と思われる．

研究業績

　数年問の研究実績から，ほぼ細菌毒素と発熱活性と

の相関性が明らかにされたので，研究の焦点を炎症と

発熱の関係を主として検討することとし，炎症反応に

主要な役割を演ずると思われる多核白1血L球の動態に注

目し，特に多核白」血球は発熱反応においていわゆる白

1血球性発熱物質を遊離し，これが発熱の主要な媒体で

あることが知られているので，われわれは始めにこの

問題を明らかにした．in　vitroにおける白1血球性発熱

物質の遊離条件はわれわれによって始めて明らかにさ

埼t，　∫‘4）．ノL1ヲzσ7〃2σ601．17，　125－132（1966）　1こ発表

された．さらにこの物質についての化学分析が行なわ

れ，また，その物理化学的並びに生理学的特性が明ら

かにされた（薬学会1969）．一方，炎症反応の主要な

徴候の一つである末梢血管の透過性県警現象がある．

この基因物質も多核白血球より遊離ざれるが，白血球

性発熱物質との異同は明らかでない．われわれは新た

に考案した無菌的かっパイロジェンフリーのカラム

KANOII，　S．　et　a1．　Z　B仰’θ7’o乙96，738（1968）を

用いて，in　vitroよりえた粗製の白血球発熱物質から

二つの成分，すなわち，血管透過性充進因子と発熱性

閃子との分離に成功した．前者の分子量は約8，000の

ポリペプチドであり，後者のそれは約40，000のリポブ．

ロテインであろうと推定した．この結果から，火に1呵

者の細胞内における生成：機序が聞題となり，まず細胞

内粒子系における分布を検討したところ，透過性尤進

因子は初めにマイクロゾーム分劃に存在するが，次第

にリソゾーム分劃に含有量が高くなる．一方，発熱性

叩扉はマイクPゾーム分劃にのみ仔在することが示さ

れた．現在は以上の知見にもとづいて両者の生成機序

を更に詳細に検討中である．一方，かかる病理化学的

な方向とともに，生化学的な方向として発熱物質が細

胞内のエネルギー産生系にいかなる影響を及ぼすかと

いう点について検討中である．すなわち，発熱物質とミ

トコンドリアの相互作用を検討したところ，in　vitm

で発熱物質はミトコンドリアに吸着され，ミトコンド

リアの各種の機能に影響を及ぼしていることが明らか

にされ，とくに脱水素酵素系の活性化が著明であるこ

とを認めた．したがって，この面よりの発熱反応の解

析が期待されている．

北海道薬用植物栽培試験下

場　長　本　問　尚治郎

木年度　’Ii場で実施した業務は次のとおりである．

　　　A．糧培試験に関すること

　　　B．標本園，種苗交換に関すること

　　　C、栽培指導に関すること

A．栽培試験に関すること

　各種の薬用植物（主として寒地に適するもカ）の栽

培法の改良，優良種の育成，調製方法の改良等をll的

として，次のような試験をおこなった．

1．　センキュウ

　本年は栽培法改良のうち播種床の鎮圧，施肥方法，

追肥の種類，播種後の覆上の厚さ，および堀上時期に

ついて試験をおこなった．このうち覆土については，

厚さを2，4，6，8cmにして比較した結果8c煕の覆

土は収八重，塊根出現数に影響があらηれた，即ち8Cm

以上覆土すると塊根出現率が低下し，口的とする根茎

の形が不良になる．7月中句の追肥の種類による有意

差は認められず樹種床の鎮圧による恨収に差が出なか

った．堀上時期は本年の叩合．1ω：」11日のものが良かっ

た．

2．　ゲγチアナ・ルテア

　本薬用植物はわが国で栽培されたことがないので

1963年よりこれの栽培法を確立するlI的で生育試験を

おこなっており，1968年までの成績は，試験所報告第

87号にGθ’ぬ伽α’躍側L．の栽培試験（第1報）とし

て報告した．本年は引つづいて本il田定植3年：「i（播種

後5年日）の株について，生育調査をおこなった．な

お本年より実生栽培と移植栽培における根収，根の形

態等を比較するための試験を閉併しまた野生化栽培の

日的で名寄市附近の山林3ケ所をえらんで当場で収優

した種子を播種した．

3．　ダイオウ

　本植物も，わが国で1妙llされておらず．この栽培法

の確立とともに，調製方法の研究を196・1年以来実施し

ている．約20f重類の調製方法を試みたなかで，大然凍

結乾燥によって輸入大黄にやや近いものが作られた．

同じ頃北大薬学部生薬学教室では，人工凍結乾燥法に

よってさらに品質の良いものが作られているので，ほ

ぼこの方法が中国産大黄の調製法に同じものと推察さ

れるので，本年は天然凍結乾燥（冬期聞屋外で凍結さ

せフ）ち室内乾燥する）と人工凍結乾燥の両法について

調製試験をおこなった．
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4．　シャクヤク

　栽培法の改良を日的として，肥料の種類（有機質肥

料）と無機質肥料による生育収量の比較試験をおこな

っており，本年は定植後4年の株について調査したと

ころ，生育，収量共に有機質肥料（鶏糞，菜種油粕）の

方が良い．調製方法については，前年につついて真田

と生干しの両力について試験を実施した．また本年度

より野川シャクヤクの優良種を育成する目的で，栽培

種の中から，白花系1，赤花系2の3系統をえらび，

収量品質薬効について試験を開始した．

5．　ケ　シ

　種子ならびに技術保存のR的で，標準栽培をおこな’

い，生育収量を調査するとともに，種子交換証によっ

て入手したケシの栽培適否を知るため試作栽培をした．

6．　ヘニノ・ナ

　ベニ原：料であるベニバナの生育，収量を知るために

生育収量試験をおこなった．採花時期は，7月下旬～

8月中旬で，収量は主産地山形県とほぼ同程度（10a

当り乾花10kg）であった．

7，　カノコソウ

　現在実際に栽培されているポッカイキッソウと，優

良種ケッソウとの収量，含油単の比較をおこなった．

回収はポッカイキッソウが多いが，含油率はケッソウ

の方が高い．

8．　セネガ

・当場産種子の圃場発芽試験をおこなったところ，と

り播法では21％，乾燥調製種子では12％の発芽率であ

った．また直播栽培と移植栽培の生育収量の比較試験

を実施中である，

9．　ホヅカイトウキ

　本年は苗の大きさと花茎の立ち方について調査した．

10．その他の薬用植物

　ムラサキ，カンゾウ，ハナトリカブトについて，試

作早口をおこなっている．

B．標本園，種苗交換に関すること

　薬用植物ならびに有用植物を国内外より蒐集栽博し，

見学者に供覧するとともに，種苗を育成保存して各種

の試験の材料に供している．本年度末335種を標本園

で，178種を温室内で栽培管理している．また薬用資

源開発のため北海道に自生している薬用植物，有用植

物および未利用植物を調査採集して，国内外の交換に

供している．本年度は，名寄市周辺のほかに道南（渡

島・櫓山・胆振支庁管内）の植物について，種子採集，

スライド写真，子葉標本を作成した．これらのうち

149種を交換リストにのせ関係方面に配布した．

C．栽培指導に関すること

　北海道においてはセンキュウ，トウキ，シャクヤク

その他の薬用植物の栽培農家が多く，また近年栽培を

希望する農家がふえて来ている．これらの農家を対象

に生産の確保，品質の向上を巴戦として栽培方法，調製

方法等の指導をおこなった．このほか市町村役場，農

協，改良普及所等農業指導機関よりの相談を受けたり，

それらの主催する講習会に出席して，薬用植物の栽培

法について講義をおこなった．また本年は，網走支庁

管内常呂町地方のセンキュウに病害が発生し，かなり

の減収となっているので，現地におもむき実情を調査

すると共に対策を立て予防法を研究中である．名寄周

辺でも薬用植物栽培農家がふえつつあり，それらの圃

場の現地指導を実施した．

春日部薬用植物栽培試験場

場長川谷豊彦
概　要

　栽培試験としてはノ13〃㎎σ1κS属植物，ベラドンナ，

ケシ，キハダ，マオウ，ミシマサイコ，．オウレン，サ

ジオモダカ，So如κ～〃πα，如‘1σ紹およびS，1σ‘ゴ痂循朔

について行なった．試作を行なったものは・4〃卿ゴ

〃2α惣s，！1滞η∫2，f釧σ解，　Cγ認σρ幽‘3属植物，グマセナ

・ローズ，ヒゴタイ属植物，L伽πo旛ぴσπ∫6σκ‘！σ3’確

ナニサルビァ，乃勘γπ伽fκ吻属植物，勲αρωぬα傭

fαγ’んα翅。∫‘1θs，タイワンツナソ，1聾’”αη如so〃～♪z漉γ「ζ

である．なお展示栽培としてジギタリス，クラムヨモ

ギ，保存栽培としてムラサキについて行なった．その

ほかウコギ属植物の染色体数を観察決定した．

　種子交換事業としては入手206件，延べ約1，840種，

配布は155件，延べ1，290種であった。また種子交換用

の野生植物の採種と調査を埼玉，千葉，栃木，東京の

望都県下10か所で行ない，約400種の種子を保管中で

ある．

研究業績

　栽培試験

　1．／15”σμ1κ3属植物の栽培試験

　目的生薬（黄舌）の国産化をはかる．

　内容　移植栽培による火山灰土における2年生の10

a当り乾燥豊根量はシナオウギ62kg，チョウセンオウ

ギ79kgであった．

　2．放射線照射による薬用植物の品種改良ベラドソ

　　ナについて

　日的　　耐病性品種の育成

　内容　　農林省放射線育種場で1965年からγ線照射
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中のものは1969年春期に病害のため全株枯死した．当

場で栽培中のγ線処理の後代植物もほとんどが枯死し

た．

　3，ベラドンナの栽培試験

　目的　　病害の原隊を究明する，

　内容　　4月48日ir〔弱し，発芽は良好であったが，

幼植物のうちから病害発生し9月上句にはほとんど企

株が枯死した。

　4，　ケシの栽培試験

　口的　　モルヒネ生産力法として全草抽出法による

場合の外国漏斗系統の生産性を知る，

　内容　　1968年10月29日標準栽培法によって一貫種，

愛知早生，ミュンヘン早生，トルコ7種系統，イラン

1，P－981の各系統を撲碧し，1969年6月10～13日に

生草調査を行ない，果実を乾燥し，その果実，種子重

を調査した．ケシ殻重も，種子重もともに重いものは

トルコ6，トルコ5，ミュンヘン早生であった．

　5．オニゲシの栽培試験

　目的　　テパイン含有植物として検討を要する本植

物の果実と根のアルカロイド含有の傾向を究明し，麻

薬対策上の資料とする．

　内容　　1968年10月29日播種した各系統につきケシ

のアヘン採取法に準じて採汁したがアヘンの量はいず

れも微量であった，根の収穫は12月～1～9日に行な

った．1株当りの六根量は6～79のものが多かった．

　6．　キハダの栽培試験

　目的　　苫野性健胃薬原料植物としての栽培上の基

礎的問題を究明する．

　内容　　整枝の影響について試験し，整枝したもの

は胸高の増加する傾向を示し，また草丈の増大も顕著

で栽培に好ましい結果を示すことを認めた．ほ場に栽

培中のものにジベレリンを葉面散布すると伸長生長が

おう盛となることがわかった．また水耕栽培でジベレ

リンの影響をしらべ，1’1’1：丈，葉長の管長，葉数の増加

および第1節伍長の増大，木化の速度の促進等の傾向

を認めだ開花について観察し，雄樹には1削生的雄樹

と両性的雄樹のあることを認めたが，さらに検討を要

するものと思われる．染色体数を調査し2π＝80を観

察した．また部位別の成分含量について分析実施中で

ある．

　7．　マオウの栽培試験

　目的　　マナウの国産化をはかる一策として無性繁

殖法を確立するために挿木の活着の可能性を調査する．

　内容　　ゆ加‘ケσ泌er祝¢4如，瓦49κθsθ彦腕σ　を用

い，枝条を部位別に上部，中央部，下部に区分し，

1969年3月31日に砂床に挿木したがいずれも活着しな

かった．

　8：　ミシマサイコの栽培試験

　目的　　ミシマサイコの栽培化をはかるため優良種

を育成し栽培法を確立する．

　内容　　肥料試験を行なった．対照区，無窒素区，

隣りん酸区，無カリ区，窒素田川区，りん酸単用区，

ソノリ’早月Jlヌこ， 完ごiこ1メこ， レヒ三ノ径1！2鞍ヒレく3 完イ≧2fボ守ムヒ［些しノ）10

区を設け，肥料は硫酸アンモニア，過りん三百灰，塩

化カリを戦いた．りん酸の肥効が最もよくあらわれ，

次いで窒素，カリの順に肥効が認められるようであっ

た．

　9。　オウレンの栽培試験

　日的　　ベルペリンを含有する苦味性健胃薬として

不足している本植物の栽培上の基礎条件を究明する．

　内容　　肥料3要素試験と，生育後期におけるしゃ

光試験を実施中である．

10．サジナモダカの栽培試験

　日的　　形質のすぐれた沢潟を生産するため，外国

産系統を入手し，このうちよ．りすぐれたものを選出す

る．

　内容　　1969年4月8日播種育寓したものを7月14

日2，000分の1aワグネルホッ碍」よび直径30αIIの素

焼鉢に定植した．雪月調査は1970年2∫15～13日目行

なった．供試系統は22系統である．乾燥終了せず調査

未了である．

11．So1σ〃1〃μα‘，’α歓！78およびS．’αc妬α’～催の．

栽培試験

　B的　　コーチゾン原料植物としての栽培法を確立

する．

　内容　　1967年に定植した31αo’疵σ々‘〃2は1968～

1969年の冬期間に枯死するものが多く，各系統とも数

株しか越冬しなかった．新たに入手した＆σ〃～α‘1α70

2系統，S，’ρo海α’1〃π5系統を植木鉢に播種育宙し

た，S1αo’π紐～〃μは全部ほ場で，　S．αrfcκ∫σ埋は植

木鉢に定植し一部は戸外で，．一部はガラス室内で生育

をはかったが，ほ場のS．’α‘伽溜κ’πおよび戸外の

鼠α己ゼα‘1σ搾は1969～1970の冬期；；i1に全株枯死し，ガ

ラス室の8岬∫cκ1‘’配2系統3個体が越冬したにす

ぎなかった．存「備1に旨い＝は越冬困難であり，1年

生作物としてノ）栽培法を確立する必要が痛感された．

　試作栽培

　1．4燐撹‘粥のκS（和名ドクゼリモドキ）

　目的　　白斑病の治療剤として効果のある本植物の

馴化をはかり栽培法を確立する，

　内容　　間引区と放任栽培（間引を行なはない）と

の比較を行なった．病害の発生が多く生育収量ともに
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著しく悪く，全区ともに収量はほとんどなく，比較は

不可能であった．

　2．　11〃露2♪2∫γlsπα∬α

　口的　　狭心症治療薬ヶリンの原料植物として国内

我培化をはかるため，栽培法を確立する．

　内容　　前年（1968年）と同様に間引を行なわない

密櫃栽培を行なった．白絹病の発生が特に多く，三略

量の実際的n標は10a当り100kgであるが，収litの多

い系統でも17k琶にすぎなかった．

　3．Cγ認仰8～‘s属植物

　目的　　強中薬原料植物として用途のある本属植物

の試作を行なう．

　内容　　ほ場および植木鉢に育成中のもの約380系

統，約150種，約10変種である．

　4．　グマセナ・ローズ（ROSα　‘1α焦ηαSOθπσ）

　n的　　パラ油原料として優秀な本植物の導入をは

かる．

　内容　　繁埴法に関する試験として，接木（66本実

施），挿木（85本実施），枝条伏込（20本実施）の3法

を試験した．接木は47％が活着したが，挿木は成功し

なかった．枝条聴込は25％がほう罰した．

　5．　エヒノプシン含有ヒゴタイ属博物

　「1的　　小児麻痺その他神経疾患治療薬エヒノブシ

ンを含有するヒゴタイおよび同属櫃物の試作を行なう．

　内容　　ヒゴタでの栄養繁殖法として，カットした

恨頭部，根部，主根，側根をおのおの植付ける法を汚

通の（カッ1・しないで）値付’ける方法と比較した．ほ

う芽株数には有意差はなかった．

　6．　乙’勿ノ～o”3’η7〃5偲ノ’雌5’ατ

　目的　　ゲラ下田ール原料植物として導入をはかる．

　内容　　1967～1968年に定槌したものは6月28日，

7月10日，7刀23日，8月12日に収穫した．また1968

年間廻した果実にっき，ゲラニオールの定量を行なっ

たが，各系統ともにその含有は確認できなかった．

　7．　オニサルビア（＆」1ρ如Sr1σγρ‘の

　目的　　リナロール原料として導入をはかる．

　内容　　生育2年株の開花は6月畳句に始まり，7

月上旬に終った．

　8．」艶1‘ごγgoη∫～‘”3属有1〔物

　目的　　ゲラニオール，シトロネラール原料植物と

して導：入をはかる．

　内容　　7系統につき挿木を行なったが，いずれも

活着良好（ほとんビ100％）であった．

　9．　R1～α1＞oπ”α〃ηoα7’乃伽30f‘1αs

　目的　　強壮薬原料植物として本邦に導入をはかる．

　内容　　1968年に播種育苗したもの6系統を5月7
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口定植し，また1968年採種した種子（8系統）を同日

直播し生育観察中である．

1〔〕．　タイワンツナソ（Cθγf1’oγ7‘so1”oγ’～‘s）

　［的　　強心剤原料植物として木版に導入をはかる．

　内容　　栽培した5系統問には生育，収量において

差異は認められなかった．

11，　1γ〃雌磁s‘ηππ漉γα

　目的　　老人強壮剤として導入をはかる．

　内容　　前年度に引き続いて摘花が生育ならびに収

量におよぼす影響について試験した．生鋼重収量（畦

別調査）では摘花区と木摺化区との間に有意差は認y）

られなかった．その他については計算未了である．

伊豆薬用植物栽培試験場

場長宮崎幸男
概　要

　栽培試験は熱帯系薬用植物の資源開発，｛1ヒ培法の確

立，優良系統の育成などの立場から躍δ搬～‘γρα6”σ一

‘ルκ‘α，サンピロート，インドジャボグ，　コカ，レモ

ングラスなどを研究対象とした．また漢薬原料のミシ

マサイコは本県の特産でもあり主として暖地栽培の立

場から栽培研究を行なった．

　また主として外国との種苗交換を日的とした野生植

物の調査研究について本年度は伊豆の東および西海岸

地域を対象として調査研究を行ない延75種を採集した．

　また種萬交換については受入れは国内41件，91種，

［司タト17f’｝：，　ユ74種，　ク）㍉護薯｝よ巨可1メヨ56f牛，　492手重，　国タト5∫’｝㍉

11種であった．なお種苗の導入について木年度はとく

にRθγooσ7ρ2‘s属植物に注力し，アフリカよりR

απgo1θηs’∫，　Rθγfπαc例∫，　P　1鷹θ郷の種子を導入し

育苗中である．これは当場所有のρ．撫1’α‘sおよび

ハ微1下山欝の葉に動物試験の段階であるが，かな

り強い制癌作用のあることが東北大学抗酸菌病研究所

での研究の結果明らかになったことによる．

研究業績　　　　　　．　　　　　　　’

　1）π伽’2‘γ6αc”oγ010～‘α‘の栽培に関する研究

　ベルペリン資源開発の立場から本植物の繁殖法，生

育，ベルペリン含量を知ることを自的とし，昭和43年

9月に入手した1本の親株よりまず取木繁殖により個

体の増殖をはか行ているが，木植物はいままでに取扱

ったツズラフジ科の∠1γ甜πぎ。’s畝7マ加。診。躍に比べ

て取木所要日数が長く，いままでの所4～7月を要し

ている．幼値物の生育も前2種に比べてやや劣る傾向

がみられるが，根の黄色は前2種に比べてかなりこい
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点が注目される．

　2）　サンビロートの栽培に関する研究

　苦味健胃薬資料開∫己のli的で本植物をとりあげ圃場

栽培において，播種期および播種後の灌水の有無と生

育，収昂二との関係を明らかにするll的をもって播種1り1

は4月1ii，4刀181i，5月1目の3区，｝IY｛水は無灘

水と播種後2週間毎【121「1膿水の2区，播種期と引水

の組合せで計6区を設け‘1ゴf，収量の比較を行なった．

　灌水の影響は認められなかったが播種期については

早いものほど好成績がえられ，従米の結果とは必ずし

も一致しなかった．

　3）　インドジャボクの栽培に関する研究

　本植物の栽培法の確立を目的とし昭和38年より種子

の貯蔵期問と発芽との関係について研究中で本年は貯

蔵7年「1になるが，当場産，種子島産種子ともに室内

一般貯蔵では発芽力のなくなっていることは従来と同

じであるが，デシケーター内貯蔵では当場産種子4．3

％，種子島産種子では27．7％の発芽率を示し，乾燥貯

蔵のもとでは依然としてかなり高い発芽力のあること

がわかった．

　4）　コカの栽培に関する研究

　コカの栽培，調製，’貯蔵法の確立を日的とし昭和42

年よりコカ葉の貯蔵法とコカイン含量との関係につい

て研究中で，貯蔵法としてはつぎの4区を設けた．A．

冷室内で木箱に入れ密封せず。B．冷室内でデシケー

ターに入れる．C．温室内で木箱に入れ密封せず．　D。

温室内でデシケーターに入れる．

　本年度は貯蔵18月と24月の成績であるがコカイン含

量は下記の通りでデシケーター内貯蔵では冷室はもち

ろん温宝内で1、初期と比べてコカイン含届二の低下は認

められない．一方木箱内貯蔵では温室に置いた場合コ

カイン含」止の低下がとくに．目しし・．

　A100％（18月），〔｝，94％（2・1月）；Bl．21％，

1．28％；CO．06％，0．04％；D1．22％，1．28％．

　5）　レモングラスの栽培に関する研究

　優良系統の選定を目的とし主な7系統について葉の

部位と含油率，シトラール，ミルセソ含量との関係に

ついて研究を行なった．

　葉の部位は葉身，葉鞘とも長さにより二等分し，上

半部，下半部に分けた．

　束インド型の系統14は含油率，シトラール含量とも

に全体的に高くかつ葉の部位による変化が比較的少な

く，ミルセン含量は最も少ない特性が確認された．西

インド型の系統ではいずれも含油率は葉身上半部で最

も高く葉鞘上半部に向って急激に低下し，葉鞘下半部

で再びやや上昇するがこの変化の状態は系統により葉

しく異なる．またシトラーノレ含量は葉身の上半部より

一ド半部にかけてやや低下し，葉勒上半部で再びやや上

昇し，葉鞘下’r・部で再度やや低下する傾向がみられる

が，葉部位による変化は含油率の場合に比べてはるか

に少ない．またシトラー・L含量そのものについてはか

なりの系統間差異がみられた．

　ミルヒンで轟二については葉身，葉鞘とも一ヒ’卜部と下

半部の差四丁1らかでないが，どの系統でも葉身に比

べて葉鞘で低い傾向がみられた．またミル．セン含量そ

のものについては系統問差異のあることが確認された．

　優良系統としては含油率，シトラール含最ともに高

くかつ葉部位による変化の少ないこと，ミルセン含量

の低いことが重要な要素と思われるが，供試系統のな

かでは東インド型の系統M，西インド型では系統5が

優良系統の最上位に供するものと思われる．

　6）　ミシマサイコの栽培に関する研究

　本植物の栽培法とくに暖地栽培法の確立を日的とし

て下記の研究を行なった．

　a）種子Z）発芽におよぼすジベレリンの影響

　昭和43年11月御殿場岳口取の種子を昭和44年5月無加

温ビニールハウス内でつぎのような処理区を設けて発

芽試験を行なった，A。無処理，　B．ジベレリン500

ppm液24時間浸潰．　C，ジベレリン500ppm液48

時間浸波．D．ジベレリン1，000ppm液24時間浸漬．

E．ジベレリン1，000ppm液48時！lll浸澁．　F．水24時

間浸漬．G、水48時悶浸禎．

　発芽率はA　50％，’B　26タ6，C　29％，　D　38％，

E　24％，F　38％，　G　23％，でジベレリン処理の

影響は全然認められなかった．

　b）異なる温度条件下での生育，収量の比較

　戸外とこれよりやや高温下での本植物の生育，収量

の比較を行なうことをli的とし，5千分の1アールポ

ット栽培で戸外と無加温ビニールハウス（冬季のみ）

との生育の比較を行なっているが，現在のところ戸外

のものは冬季の枯死率が高く，かつ生育中の個体でも

少なくとも地上部に閃しては戸外区はビニールハウス

区に比べてやや劣る傾向がみられる．

　c）土性と生育，収量との閃係

　土壊の粒子の大きさと生育，園外との関係を明らか

にすることを昌的とし：L壊粒了・を大粒区（直径LO～

1．5mm），中似声（0。5～LOmm），小粒区（0．5mm

以下）の3区に分け，5千分の1アールポット栽培，

肥料は水耕液使用，無加温ビニールハウス内で生育過

程を調査中であるが，現在地上部の生育に関しては大

粒区で最も良好で中粒区，小粒区の順に生育の劣る傾

向が顕著に認められる．かつ小粒区では生育の途中枯
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死するものの多いことが注日される．

和歌山薬用植物栽培試験場

場　長　木　下　孝　三

概　要

　全般的に気象状況よく，標本薬用植物の栽培は各種

とも種苗を育成し保存することができた，亭セ培試験に

おいても同様であり，特記すべき支障はなかった．ケ

シは一貫種系統がやや不良であったが，早生種の系統

はきわめて収量多く，モルヒネ含鼠も比較的高いのが

みとめられた．その他大麻，クラムヨモギ，ヒトヅバ

ハギなどの試験も生育よく順調に経過した．植物調査，

採集，採種は3回，4地区において実施した．またケ

シ耕作者にたいする栽培講習会，ケシ科植物，大麻の

鑑別法，栽培法講褐会，ケシの作況調査も実施し，そ

れぞれ相当の成果をあげることができた．

業務成績

　栽培試験については次項でのべるが，その他の業務

は次のようであった．

　L　薬用植物栽培質疑応答　招件

　2，　ケシ，薬用植物種苗分譲　12件

　3．　植物調査，採集，採種，栃木県日光地区，三重

県尾鷲地区，和歌山県日高郡美山地区，上湯川地区の

4地区，計153種採集

4．

5，

6．

7，

ケシ作況調査，和歌山県，岡山県2回

ケシ耕作年季培講轡会　11［II，

ケシ科植物，大麻の栽培，鑑別法講習会　1回

あへん法違及によるケシ科植物の鑑定5件

研究業績

　1．　漂本薬用植物見本栽培

　　目的　代表的薬用植物を栽培し，種ll量’1を育成，標

本植物として保存し，各種試験材料に供用する．

　　内容　熱帯，亜熱帯産39種，温帯産122鶴言卜161

種を栽培し，いずれも生育1順調であった．

　2．　クラムヨモギ系続比較試験

　　目的　サントニン原料植物クウムヨモギ水田裏作

による系統間の比較検討をする，

　　内容　4倍体N系統は2倍体A系統に比し風乾有

用部収量がややすぐれている．

　3，　ヒトツバハギ試作生育調査

　　i1的　セクリニソ原料植物ヒトツバハギの生育過

程を調査し，栽培法を確立する．

　　内容　和歌山県日高郡由良町衣奈で採種したもの

で本年生育8年目である．生長度低く，灌木状の特性
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がいちじるしくなってきた．

　4．　ソラヌム・アピクラーレ3要素試験

　　ll的　コウチゾン原料植物ソラヌム・アビクラー

レに対する肥料3要素の肥効を検討する．

　　内容　生育3年目であるが生育は低調であり，各

要素とも肥効は判然としない，

　5．　大麻系統比較試験

　　「1的　各地より集めた大麻の系統をllセ題し，その

特性，葉収昂＝を調査し，栽培上の資料にする．

　　内容　葉収量は系統によりかなりの差異があり，

雌雄判にみると雄株先熟であり，草丈は雄株高く，分

枝，葉収昂1は雌株が多い．雌雄性については4型が存

在する．

　6．　ケシに関する試験

　　日的　ケシ検培の復活にともない優良品種の育成，

栽培法の改善，我培技術の保存ならτメに生育上の基礎

的資料をえようとする．

　　内容　次の11試験を実施した．

　　1．　品種および系統の保存，特性調査，

　　　日的　．各地より集めまたは分譲をうけた品種お

よび系統を栽培し，その特性を調査し，これを保存し，

品種改良の材料に供用する．

　　　内容　全品種保存すること喚できた．外国産品

種の馴化はいちじるしくなった，本年一貫種，1晩生漉

はあへん収量や，少なく，モルヒネ含量：も低く，『乳生

種はあへん収量多く，モルヒネ含量も多かった．

　　2．　系統選抜試験

　　　11的　箴培地より観察により優良な系統を選抜

したものにつきその生産力を検討する．

　　　内容　一般にやや，収量が少なかった．選抜系

統は半数があへん収量においてモルヒネ含：量において

は全系統が一貫種よりすぐれ，優良な系統群である．

観察による選抜の効果のいちじるしいのがみとめられ

る．

　　3．　一貫種個体選抜系統検定試験

　　　目的　一貫種の個体選抜によってえられた系統

につきその生育ならびに生産力を検討する．

　　　内容’一般にあへん収量やや少なかったが，選

抜系統の3分の2の系統があへん収量，モルヒネ含量

とも一貫種よりすぐれ，慶良な系統群である。気象状

況その他が不適の年においてもすぐれた形質をあらわ

すのが注rlされる．

　　・1．　巨大朔果型育成交配系統検定試験

　　　「1的　キヤントンスバルク1号（稲平；型）と一

貫種との交配によってえられた中間型の球状巨大朔果；

の系統につきその保存と生育ならびに生産力を検討す
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る．

　　　内容　選抜系統は草丈高く，朔果は球形巨大朔

果であり表面に白い胡彩♪が多い，あへん収昂：は一貧種

よりかなり劣り実用的な系統でないが，特異の形質を

布し育種的価値が大きく保存しておくべきものである．

　　5．　早生型育成交配系統選抜検定試験

　　　目的　愛知赤および愛知川と一貫種との交配に

よってえられた系統につきその分離状況と生産力を検

定し，ll》kにして多収の系統を育成する．

　　　内客　選抜系統はすべて草大低く，囲花期，採

マ1期とも一貫種より10日1i馬く早生系統である．あへん

収旦多く10アール当4kg以上のものが14系統あり，モ

ルヒネ含昂：はやや，低い，開花期変異の巾はせまくな

り固定し，朔果は一貫型として固定している．優良な

系統群である．

　　6。耐病性系統育成交配Fb系統検定試験

　　　B的　トルコ系統と一貫種との交配によってえ

られたF5系統群より系統選抜を実施し，耐病目にし

て多収の品種を育成する．

　　　内容　選抜系統はいつれも葉面に病斑少なく耐

病性を示し，あへん収量は一貫種よりややすぐれ，モ

ルヒネ含量はやや低い，開花期は一貫種と同時期であ

り，朔果は一貫型として固定している．

　　7．耐寒性系統育成交配Fo系統検定試験

　　　n的　トルコ系統と一貫種との交配によってえ

られたF5系統群より系統選抜を実施し，耐寒性にし

て多収の二種を育成する，

　　　内容　選抜系統は本年暖冬のため耐寒性の特性

は顕著にあらわれていない，しかしあへん収量は一貫

種よりややすぐれ，モルヒネ含量はやや劣る．開花期

は一貫種と同時期であり，朔果は一貫型として固定し

ている．

　　8．土壊の種類に関する試験

　　　目的　各種異なる：L壊にケシを我培し，その生

育ならびに収量を調査し，栽培上の資料をえようとす

る．

　　　内容　あへん収量，風乾総重などよりみると腐

植土最もすぐれ腐植壊土，砂質二目とすぐれ，壊土，

火山灰土と順次し，粘質円型，砂土はやや劣り，粘．し

が最も劣っている．これは土壊の有機質含イ∫量と通気

性とによるものと考えられる．

　　9．　採汁時期試験

　　　目的　採汁時期の変化が収量，品質におよぼす

影響を調査し，あわせて採汁の適期を判定する．

　　　内容　早期採汁の各区はあへん収量多く，閉花

後15日閉始区最高となり，その後は急速に減少してい

る．モルヒネ含埴は採汁開始のおくれるにしたがい高

くなる傾向がある．本年のごとく気象状況，生育状況

がや．笊s適不良とみられたときは採汁時期をやや早期

に閉了するのがのぞま1、く，その方が減収程度が少く

なる．

　lo．　採汁方法試験

　　　目的　最近ケシ棚’1≡者においては労力節約のた

め宵切朝掻法が多く採川されているが，切ll気法と比較

して新しい観点より再検討する．

　　　内容　本年採汁｝i、期‘こ不測の’1｝：故により圃場浸

水冠水したため採汁不能となり，試験を中止した．

　11．　多収穫栽培試験

　　　n的　経済的観点を無視し，あへん増収に関連

ある方法を組入れた栽培法を実施し，その品質，収量

を調査し，栽培上の参考資料にある，

　　　内容　本年は暖冬のため待長し生育はやや不良

であった．採γi’時期もややおくれ，液汁は早期に分泌

を停止し，あへん収鍋はやや少なかった．モルヒネ含

量も低く，やや不良の成績であった．

種子島薬用植物栽培試験場

場長高城正勝
概　要

　職員数　6名（研究職1，行＝5）

　賃金職員雇上げ

　敷地　122，633m2（37．096坪）

　建物　9棟　延649m2（19G坪）

　見学者　1，640名

　各所修繕費　￥473，500

　下田分場の開墾工fli：を今ゴ肋・ら3か年計画で実施す

る．

　ユ968年夏頃から種子島塞港拡lll工．’拝の測量はしてい

たようであるが，1969年5月から，試験場用地の一部

を提供してほしいと鹿児島県からiF式に要請があった．

本所と1．では鹿児鳥県側の三奥目には応ピず，あくまで

空港の設計変り‘を要求した．遂に話し合いは進展しな

いまま1り70年度に持越す形となった．

業務成績

　1．栽培指導　屋久島および1．1之永良部島にてガシ

ュツを栽培している薪・作者に対して技術的指導を行な

う．

　1970年1月20日NHK鹿児島放送局からテレビを通

じ“薬用殖物とともに”と題して主にインドジャボク，

ガジュツ，クミスクチンその他身近に自生している薬
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草について15分間放送した．放送を聞き，鹿児島県各

地から薬用植物栽培について問合せが来る．

　巾種子町に薬用植物栽培研究会がig69年11月に発足

したので，会員達に種子島で栽培でき将来有望な薬用

植物の栽培その他について説明する．

　2．　種子交換　台湾台北市の東方農場と熱帯および

亜熱帯有用植物の種子交換を行ない，種子を導入して

現在育苗中

　3．植物採集　春日部試験場からフカノキ，カミヤ

ツデ，生薬部から亜熱帯隔日キノキ属，北海道試験場

からカワラサイコ，ヒロバカワラサイコ等の採集依頼

があり，カキノキ属は奄美大島へ採集に行き，リュウ

キュウガキ（Z）fo吻γ03〃卿f’吻σ）ヤエヤマコクタン

（D．砂γθαz・αγ．62‘ズ1’oJfα）を採集した．その刷目私

立大学の薬学部，製薬会社の研究所等から植物採集の

依頼多く，栽培試験の余暇を利用して採集に出かけて

いる、また春日部試験場の外国との種子交換用として

島内植物種子の採集を行なった，

研究業績

　1．　植栽植物リスト作成

　見本園に植栽し，ガラス室問に榔ムみ，あるいは鉢

植植物についてリストを編纂中である．観賞用植物も

熱帯産の種は収載した．シグ植物，竹類，サボテン類，

ラン科等は除外した．説明には原産地，外国名，性状，

外部，形態，種子形状および重量，成分，用途および

絞培法等について詳しく記入している．

　2．　種子島自生植物分布図作成

　日的　種子島に自生し或は半野生化している植物の

種名についてはその殆んどが調査されており引物リス

トも整っている．しかしその分布についてはまだ明ら

かでないものが多い，分布図の1乍成により他の研究機

関から採集の依頼を受けた場合，極めて容易に確立に

採集できるだけでなく学術的にも興味あることである．

本年は72種の分布を調査した．合算147種目調査を完

了した．

　3．　暖地植物写真集の作成

　目的本⊥に自生している植物写真集は出揃ってい

るが暖地植物特に奄美大島等南西諸島の’ゲ真集はまだ

　1巻もないのが現状である．多くの人々からも写真集

発刊の強い要望もあり完成を急いでいる．本年度は27

種撮影した．

　・1．　種子島におけるガジュツ　（Cκプ‘マ’〃～α敏10で’r’α

∫～σ5c．）の栽培試験（第8報♪

　　1．1的昭和42年度厚生省薬務局の生薬資料によれば，

本邦におけるガジュツの栽培面積は51haでその生産

量：は98，866kgに達しているが，匡i内の需要に満たない

ので約20，000kgを輸入に仰いでいる．本邦での主産地

は鹿児島県の南西諸島で特に屋久島および口之永良部

島は国内生産量の大部分を占めている．しかしまだ栽

培法が確定されていないので耕作者は独自の方法で肥

域管理を行なっているのが現状である．しかもガジュ

ツは開花しても本邦では結実しないため磁子による繁

殖は望めない．もっぱら無性繁殖にようねばならない

が，増殖率が他作物に比して極めて低いのが難点であ

る．種子島では1965年以来本内の基礎的研究を始め栽

培法の改善と確立を「1的に栽培試験を継続している．

本年は下記のような研究を行なったのでその成績を報

告する．

　a）種ガジュツの植付方法に関する研究

　試験区は次に説明する4区を設けた．

　A区　根茎両側の芽を地面に水平にして植溝と平行

に植付

　B区　恨茎illj側の芽を⊥也面に水平にして植溝と直角

に植付

　C区　植雀両側の芽をll11溝に直角にし，根盗を垂直

に立てて植付

　D区　恨雀Illli側の芽を植溝に直角にし，根、雀を逆さ

に立てて値付

　実験材料および方法

　種ガジュツ重量　1個の平均重量A区75．19，B区

75．09，C区75．09，　D区75．29．

　祉（r∫’　19694｝三5ノ」29日

　栽植距離各区とも6e×30cm　1個植え，10a当り
5，400株イザ〔．

馳駆の一溜ともお・

　収‘隻　1970年2月6日

目ユ。　地上部の生育

　各区とも生育は順調で区間の著しい差異は認められ

なかった．11月4日の最終調査で草丈はA区87．1cn1，

B区93．2cm，　C区86．5cm，　D区88．1cmに達した．

　2．収量
　新しく形成された根．顎重llヒはB区が最高を示し，1

株平均332．69，次いでD区の284、59，A区276．89，

C区が最低で240．59を記録した．その収率はB区

443．5％，D区378．3％，　A区は368．6％9およびC区が

320．7％の成績であった．

　10a当りのB区の種ガジ」．ッ量は4115kg，収量は

L79G．0・1kgであった．

　5．　種子島におけるガジュツ　（Cz‘ππ〃躍どα1θ礎fσ

Rosc．）の栽培試験（第9報）

　種ガジュツの殖付けの深さに関する研究

　目的　ガジュツ栽培の要点は最少の種ガジュツを用
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いて最大量の反収をあげることにある．本年は植付け

の深さと収量との関係を比較したので成績を報告する．

　試験区　Ocn1区，5cnl区，10cm区および20cm区の4

区を設けた．

　実験材料と方法　種子島の低湿地に半野生化してい

る根茎を1960年に採集し，その後毎年試験栽培を行な

い，土中貯蔵法により冬期間貯蔵した恨茎を用いた．

　佃定付『　1969イ｝二5／126日

試駆の鰍各区ともか

　種ガジュツの重量　1個の平均重量はOCm区73．79，

5cm区7・1．19，10cm区71，79，20cn】区76．09で大体均

等になるよう調整した．

　収｛隻　　1970∫1三2∫i　g　日

　実験結果

　1．地上部の生育

　．各区とも生育は順調で区間の著しい差異は認められ

なかった，11月4L】の最終調査では草丈がOcm区83．5

cm，5cm区89．7cm，10cm区85．5cm，2｛、cm区95．4cmに達

した，

　2。収　量

　新恨茎重量：はOcm区が182．S9，5cm区25929，10

cπ1区215．69，20Cl11区は373．49で最高を記録した．

　摘要

　1）収穫した恨韮の長さは深植ほど長くなる傾向が

顕著で，Ocn1区5．32cm，5cm区7．45cm，10cn1区8．99cm，

20cm区13．17cmを記録し，20cm区は小さな根茎（俗に

いう屑等）の形成がほとんど見られなかった．

　2）　深さ20cmに殖けけた区は10a当り2，016．36kgの

収量を得た．

　3）　ガジニツの実際栽培は多収が得られる深植が望

ましい

　6．　種子島における巴豆　（Cアθ‘ω乙‘f81∫～‘，ηL．）の

　　生育について

　目的　種」㌦島での越冬の可否と地．L部の生育および種

子生産について試作した．

　実験材’料および方法

　種予は1969年4月台湾から導入し，素焼平鉢に播種

し36．7％の発芽率を得た．

　地上部の生育

　樹高　露地植は個体差がはなはだしく11乏好な株は10

月17日に105．8Cmに達し，不良株は47，5cmであった．

　果実数　11月28日の調査で露地植株に15個の結実を

数えた．

　越冬状況　冬季は生育が見られず葉も完全に脱落し

たが種子島では越冬することが判明した．

　7．　種子島におけるニヅケイ　（α朋‘切酬πκη3」θκ・

’窺漉NEES）の栽培試験

　目的　1967年の厚生省薬務局の生薬資料によれば本

邦における樹皮の採取量は3，923kg，輸入鈷は500．0（｝O

kgに及び量では輸入生薬のカンゾウおよびウコンに次

いで第3位を占めている．種蘭島では1901年以来，種

子の寿命，発芽率，二恩繁殖の可否等につき研究を重

ねてきた．今後は鹿児島県及び南西諸島に入曽を奨励

して国内生産を企り外貨の流出を防．ぐのがu的である．

本年は3年生植物の生育について調査した．

　調．査結果

　樹高　 調査i闇々台の8∫jg日は74．5cm，11月15日目は

81．8cmに達した，

　樹影　8月g日には7．5mmだったが，翌年1月17

口には8．6mmに肥大した．
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酢酸・過酸化水素による3－bydroxy　quinoline類

のoxindole類への縮環反応

中島利章，鈴木郁生：C加蹴1％σγ’η・β」”・，17，

2293　（1969）．

　8－nitroquinolineは，酢酸・過酸化水素によって

3－hydroxy－8－nitroquinQlineを経て7－nitrooxindole

に縮環される．すなわち8位に電子吸引性で，かさの大

きい基があるキノリソ類は，酢酸・過酸化水素による

酸化では，N一匹キシドを作らず，一たん3－hydroxy

作を生成し，これがさら、に分解，縮環しoxindole化

合物となることが判明した．たとえば8位にカルポソ

酸またはそのエステルをもつ化合物でも同様であり，

一方3－llydrQxy－8－methylquinoline　ではこの縮正

反応は行なわれない．

ピリダジン鮎オキシド類のアルキルアミノ化反

応，3一ピリダジノール1一オキシドとホルマリン

・ハロゲン化水素との反応

神谷庄造・，大：・’，’・：源三＊，平川．裕子＊：C加燃1i磁7’π・

β～‘”．，　18，651　（1970）．

　3－pyridazinol－1－oxide（1）のホルマリンおよび第

こ二級アミンによるアル．キルアミノメチル化では6－

alkylaminomethylpyridazine－1－oxide（■）を生成す

る．しかし，1にホルマリンおよび第二級アミンの塩

酸塩を反応させたところ，1［の塩酸塩は得られず，生

成物は6－chloro－3（2H）一pyridazinolle（m）であっ

た．

　結局本反応は1に．対するホルマリンと塩酸の反応で

あり，1とホルマリンを塩酸ガス導入下に反応させた

ところ，7596の収率で皿を得た．

　　＊昭和薬科大学

Coenzyme　A　and　Nicotinamide　Adenine　Dinu－

cleotide・depende置1t　13ranched　Chain　α一Keto

Acid　l）ehydrogenase

Y．NAMBA，　K．　Yく）SIHム、wA，　A。　EJINL、，　T．

IL．、Y．、sHI　and「i、．　KANEDA：ノ，13εrノ」．　C1～〔ノ〃ε．244，

4．137　（i969）．

　An．enzynle　catal｝・zh1彗oxidative　decarbQxyIa－

tion　of　1）ranched　short　cllaill　α一keto　acids　to

produce　the　corresponding　acyl　c㏄nzy111c　！、

esters　has　been　detected　in　and　cnriched　40－

fold　fro111　tlle　cell－frce　cxtracts　Qf　βα（，’〃1‘s
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s～め〃」εs．Thus　theα一keto　acid　of　L－isoleucine，

L一α一keto一β一nlethylvalerate，　ls　transformed　tQ

CO2　and　α一nlethylbutyryl　coenzylne　A．　Co－

enzyme　A　and　NAD　are　required　for　this　de・

carbOXylation．

　Tlle　nameα一ketoisQvalerate　dehydrogenase

is　proposed　for　this　ne、v　enzymc　slnccα一keto－

isovalerate　is　found　to　be　the　best　substrate

among　the　threeα一keto　acids，1，一α一keto一β一nle。

tllylvalerate，α一ketoisovalerate，　alld　α一ketoiso・

caproatc　which　are　relatcd　to　L－isoleucine，　L－

valine，　and　L－1eucine．

　　Lack　of　incorporatioll　of　1℃02　into　the　car－

boxyl　carbon　ofでr－ketoisovalerate　sug寒ests　tllat

an　inter111ediary　co：nplex　of　thialnine　PyroPllo・

sphate　with　theα一keto　acid　substrate　rather

than　its　dccarboxylated　product，　the　correspo－

nding　aldehyde，　ls　involved　in　this　oxidative

dccarboxylation．

　　Thc　cnzyme　is　clearly　distinguishable　from

the　pyruvatc　dehydrogcnase　ofβ．∫～め〃εs　which

is　hlactive　on　thc　l）raηchcd　short　chain　α一keto

acids，

電量滴定による医薬品の分析（第2報）スルファメ

トキシピラジンの電量滴定

徳沢　　淳，．fl．橋無1来雄：薬誌，89，・．150（ig69）．

　前職11にσ1き続きスルホンアミド類ノ）定量を簡素化

する目的で臭素化反応を行ない，臭素が過量になった

ときを終点とし，それまでに要した電．気量を測定し，

クーロン「の法則にしたがって定量値をil卜算する．　0．3

M一塩酸一〇．1M臭．化カリウム溶液を竃解液として定電

流分極電位差法により終点を求めた．スルファメトキ

シピラジンは試料液を調製後，ただちに滴定した場合，

ほぼ臭素4原子と反応するが，この液を約1か月20。

に放置するか，または3M塩酸で加熱処理したとき，

スルフソミソとピラジン．環（推定）に加水分解され，

臭素6原子を定量的に消費する．日局、11のスルポソア

ミド類のジアゾ滴定法による定量値とほぼ一致した．

　1）　第1報：江島　11召，徳沢　淳，f．f橋無味雄；薬

　　　置ε，　87，　769　（1967）

臭素・ピリジン水溶液によるチアミンの比色定量
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　柴崎利雄，山本美代子，佐々木武詳＊：薬誌，89，

　1571　（1969）．

　チアミンの新比色定量法を行なった．テクニ・コンオ

ートアナライザーを用いて比色法の条1’1二を検討し，そ

の自動分析法を確立し，さらにその条件を手動法に応

用した．その手動法の操fド：チアミン100～500！‘gを

含むpH約5の水溶液9．On1’を5011】！のメスフラス；1に入

れ，氷水中で冷却し，振り混ぜながら，　；順次臭素2．5

％およびビリジン6．5％を含むホ溶液20nl！，0．5Nチオ

硫酸ナ1・リウム4m～，1N水酸化ナi・リウム液15m’を

徐々に加えたのち水を加えて50m～とし，曲試験液を対

照とし454mμにおける吸光度を測定する．

＊エスエス製薬株式会社

Procedures　for　Assured　Identi血cation　of　Mo－

rpkine，　Diky“romo叩hine，　Codeine，　Norcodeine

Methadone，　Quinine，　Methamphetamine　etcり

in　Hロman　Urine

Masako　ON（，，　Beatriz　Ferreira　Engelke　alld

Charles　Fultom　Bμ1！．　oπ八竹πo！’cs，　VoL　XXI，

No．2，31　（1969）．

　Tllis　work　was　dollc　to　establisll　so111e　rou－

Une　　nlethods　　for　　assurcd　　identificatioll　of

basic　addictive　drugs　in　llumall　urine．　Basic

substanccs　arc　extracted　in　two　pQrt童ons，　by　chlo・

roforlll　fronl　strollgly　alkalinc　so1しltion　（PH　13）

and　by　clllQrofonn。isopropanol　fronl　plI　about

8．5．　Thc　cxtracts　arc　tllen　tested　and　tlle

sub6tallccs　separated　by　thin一正ayer　chronlato－

graphy．　After　spraying　witll　k｝doplatillate　solu－

tio肛1，　the　prcscnce　of　blue　or　vio1et　spots　at　certain

Rf　Positions　provi〔lcs　strong　indicatiαls，　but

llot　concluslvc　idcntilicati〔川s，　of　the　drugs

lQoked　fQr。　The　ncw　fcature　is　that　microscopic

cllc111ical　tcsts（111icrocrystal　tcsts）arc　colubincd

witll　thc　th正【1－laycr　dlromatograPh》・．　Nladc　on

siIllPle　nユethanol　eluat‘聖s　‘】f　thρ　sprayed　spots

they　providc　definitc　tests　for　confirnlatiQn　and

ccrtain　identincati・ll．　S・mc・止the　aPPlicablc

crvstal　tests　arc　alsQ　i置1dividuallv　ncw．

　ソビエト薬局方第10版麻薬について

　大野昌子：日本公定ト1｝協会会報．27，56q969）．

　1969年7∫11日，ソビエト薬局方第10版が発効した．

第10版では，麻．薬についても例外でなく，多品lIにわ

たって非水滴定法が採用され，また新しい試験法も加

わるなど，広範囲な改良が目立っている．八局原案作

成：段階にある現在，試験法，現格を定める場合の参考

に資するため，まず収載されている麻薬を紹介したの

ち，新収載麻薬の試験法，試験法の改正：点，一般的改

正その他，定量法についてのべ，含．1止規格については，

纂9版との比較を行な一ノた．

混合製剤の分析に関する研究（’第15報）

β一Diethylamlmethyl・‘ご・naphthylamine　Oxalate

によるアセトアニリドの比色定量

井上哲男，立沢政義，橋場茂子，中込誠：衛生化学，

16，　19　（1970）．

　比色法による混．合製剤中のア七トアニリドの定量法

を検討し，選択性があり，かつ高感度の方法を確立し

た．

　フセトアニリドは塩酸と加熱すると加水分解してア

ニリンを生成する．これを珪回llli酸と反応させるとジア

ゾ化合物を生成ずる，これをρ一ジエチルアミノーα一ナ

フチルアミン． ﾆカヅプリングさせると赤色しり色素を生

成する．この色素は560mμに吸収の極大を示す．こ

の反応ではアセトアミノフ。、ン，　ニコチノイルー4一ア

ミノアンチピリン，アンチピリン，アミノピリンなど

が妨害するが，酸性でクロロホルム抽出することによ

り除去できる、

　混合製剤の分析に関する研究（第16報）

　β一Diethylaminoe出yl・α一nap1㌃thy旦ami豊、e　Oxalate

　によるフェナセチンの比色定量

　井上哲男，立沢政義，北条正躬，大河原晃：幡生化

　ぐγ：，　16，　24　（1970）．

　比色法による混合製剤中のフェツ4セチンの定量法を

検討し，選択性があり，かつ高感度の方法を確立した，

　ソェナ七チン．は塩酸を加熱する三加水分解して1う一

フェネチジン／となり，これは亜硝酸と反応させるとジ

アゾ化合物を生成する．　これを温時β一ジエチルアミ

ノェチルーα一ナ7チルアミン．とカ、，，ゾリソグさせると

青色の色素を生成する．　二・ハジアゾ色素は595mμに

吸収の極ノくを示す．

　アセトア　ミノフェンρ　ニロチノイル．一1一アミノアン

チピリ／，アンチピリン。アミノピリ／などがこの反

応を妨書するが，酸性でクロμホルム抽出することに

より除去できる，

放射能温泉の衛生化学的研究（第2報）三朝温泉

の温泉水中の天然放射性核種について

亀谷勝昭，城戸靖雅，長谷川明，池淵秀治，浦久
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　保五郎；衛生化学，16，9（1970）．

　温泉水の飲用は古くから利用されているが，放射能

泉として知られている三朝温泉水中の天然放射性核種

の含量は充分に調べられていない．著者らはこれらの

温泉水中に含まれる天然放射性核種の飲用の安全性を

書るため，三朝温泉の源泉15個所をえらび，三年間に

わたって天然U，226Ra，222Rnの平均的な値を求め，

国際放射線防護委員会の勧告する値（一般大衆の許容

量としては勧告に示される値の1／30）あるいは米国

NBS　Handbook　52の値の1／30と比較検討し，天然

Uについては衛生化学的に問題とならないが，螂Ra

については一般大衆の許容量の1．6倍，222Rnについ

ては220倍の値となることを知った．

放射能温泉の衛生化学的研究（第3報）増富温泉

の温泉水中の天然放射性核種について

亀谷勝昭，田中　彰，J戎戸靖雅，長谷川明，池淵秀

治，浦久保五郎：衛生化学16，15（1970），

　放射能温泉がしばしば飲用に用いられることを考慮

し，強放射能泉として知られている増富温泉の温泉水

中の天然放射性核種の分析を行なった．調査した源泉

の数は11個所，河川水は1個所であるが，特に飲用に

用いられている源泉6個所について，天然U，226Ra，

脚Rnの平均的な値を求めた．天然Uは衛生化学的に

ほとんど問題とならないが，226Raの濃度は21．7μCi／L，

9｝2Rnの濃度は94×1r4μCi／しとかなり高い値を示し，

国際敗射線防護委員会の勧告する最大許容量の1／30

（一般大衆♂）許容量）あるいは米国NBS　Handbook

52の最大許容量の1／30と比較すると，222Raについて

は6．6倍，222Rnについては142倍という高い1直を示

した。

放射能温泉の衛生化学的研究（第4報）三朝，増

富温泉地域の外部線量について

亀谷勝昭，長谷川明，池淵秀治，城戸醇雅，浦久

保五郎：衛生化学，16，28（1970），

　人体に対し放射線は常に有害な作用をおよぼすとい

う立場から，放射能温泉地域の外部線量を測定した．

調査場所は強放射能泉といわれる三朝，増富温泉地域

で，浴場内，屋内，屋外について測定を行なった．両

地域の浴場内の線量はいずれも高く，三朝温泉では最

高25！～R／hr，増富温泉では最高24．6μR／hrを示した

が，屋外での線量は三朝温泉の場合，13μR／hr，増富

温泉の場合5！εR／hrと低く，増富温泉の値は東京の測

定値とほとんど変らない．なおこれらの値を川いて，

温泉地域に住む人々の環境の年線量を求めると，三朝

温泉では116mR，増富温泉では48mRとなることを

知った．

照射ばれいしょ，照射たまねぎなどのア線スペク

トルについて

浦久保五郎，長谷川明：食衛誌，VoL　11，　No．1，

56～8　（1970）．

　ばれいしょ，たまねぎについて保存中の発：芽防止の

ため60Coγ線照射が研究されている．

　食晶に放射線を照射すると食品中に誘導放射性核種

が生じ，衛生上の問題になるのではないかということ

は，60Coの3’線源を使用した場合，理論上考えられ

ないことであるが，一考の余地もあろうと実験を行な

った，

　試料は電気炉で灰化したものについて，256チャン

ネル波高分析器を川いてγ線スペクトルを測定した．

スペクトルには，137Csと4。Kの二つのピークが見ら

れ，前者はfallout，後者は天然に含まれているもので

ある．結局ばれいしょ，たまねぎ，それぞれについて

γ線照射したものと未照射のものとの間には｝’線スペ

クトル，β放射能の強さにも差は見られなかった。

放射能汚染の基準に関する研究

浦久保五郎：昭和14年度厚生科学研究報告

　1）　日本における放射能汚染に関する基準　昭和29

年の魚類渉染から現在に至るまでの，日本政府から発

表された公式見解，審議会の答中などで飲食物の放射

能汚染に関する何らかの意味の基準になるものを年代

順に紹介し，その内容を述べ，批判を含んだ解説を行

なった．

　2）　諸外国における飲料水中の放射能に関する水質

基準WHOおよびアメリカなどで定められている飲

料水の水質基準のうち放射能汚染に関する数値を紹介

し，解説を行なった．

　3）FAO，　IAEA，　WHO共催セミナー“放珊

性物質による環境汚染”のうちSession“Radiation

protection　standards　and　criteria”において発表さ

れた6篇の論文の要約を紹介した．この1）の部分は

食品衛生学会誌に投稿中である．

エ311－diethylstilbes重rol　diphosphateの研究

三木　誠＊，町田豊平＊，石橋　晃＊，南　孝明＊，

南　武＊，田中　彰：日泌尿会誌，6L592（1970）．

前立腺癌の治療に広く川いられているdiethylstil・
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bestro1を13qで標識して，前立腺シン．チスキャンの

可能性を検討し，動物（ラット，ウサギ）ならびに臨

床例について得られた結論は次のように集約された．

　　1）前立腺あるいは前立腺癌組織への1311－diethyl－

stilbcstrol　diphosphatcの集中は予想外に少ない．

RSA値は約0．03（投与後6，12時間）．

　　2）　1311－di¢しhylstilI）cstrol　diphosphate　によって

前立腺シソチグラムを描出することは不可能である。

　　3）脱燐酸後stilbcstrolの大部分は直ちに血流に

入り，前立腺には留まらない，たとえ短時間にせよ，前

立腺を通過することが前立腺1畠に対するcystostatic

cffectを示す結果になる．

＊東京慈恵会医科大学泌尿器科　・

Synthesis　ofげ1－Aleprylic　Acid

Akira　TANAKA：ZLφぎ‘1．　R召s．，10，681（1969）．

　　ζ11－Aleprylic　acid　〔7一（cycloμnt－2’一en－1’一y1）一

hcptanoic　acid〕，　a　natural　constituent　of　cha11。

Imoogra　oil　with　reputcd　antileprosy　properties，

11as　been　synthesized．　Electrolysis　of　a　mixture

of　（cyclopent－2’一en－1’一yl）一acetic　acid　and　1ne・

thy1皿onQester　of　heptanedioic　acid　in　methanol

yiclded，　aftcr　saPo阜incatiolユ　o正　the　rcaction

products，　thc　racemic　mixture．　The　melting

point　（rnP　32．0。）　of　thc　synthesized　‘1ムacid

was　idcntical　with　tllat　naturally　occuring　4－

isomcr、　and　the　IR　s㎎ctrum　and　elemcntal

analysis　of　the　‘1∫一acid　alsQ　supPorted　thc

stτucturc　of　alcpryllc　acid．　This　acid　oxidizcs

gradually　oll　standing　in　air．

　　1，2－di（cyc且opellt－2’一eI1－1’一y1）一ctllanc，　onc　of

the　symmctrical　coupli！．19　prodし：cts，　could　not

l）c　isolatcd　fro11エ　tllis　reaction．

Untersucbung髄ber瓢Ilg－Chlormerodrin

Schnellsynthese　mit　Analyse　desと唾lg－Chlo・

rmerodrin　und　I3estimmung　seines　Stoffwe・

chsels　in　Ratten

Akira　TANAKA，　Akira　IIAsEGAw、、　und　Goro

URAKUBo：逓‘01ρσγハ．π‘1たξπ，　g，259（1970）．

　　Eine　Scllncllmetllode　zur　Synthesc　von　20311g－

Clllorlucrodrin　wurdc　unter　Bcn｛itzullg　eincr

Mischung　voll　inalくtivem　cM　und　2D311g－Queck・

silverchlorid　in　organiscllell　L6sungmittcln　en－

twicklt．　Diese　Synthcs¢　ist　als　praktische

氏｛ctllodc　vielversprccllcnd，　da　ma11　203Hg－C］M

111it　guter　Ausbcutc　in　kurzcr　Zeit　syntlletisト

crCII　kann。

　　Dic　Umsetzung　crfolKte　L℃i　Raumtcmperatur

in　rclativ　hoher　Ausbcutc　in　Mcthanol　zwiscllen

3－acctoxyn、ercurL2－mcthoxypropylurea　　　und

2鳴Hg－Quccksi1比razctat，　Als　bcstcs　L6sungmit・

tel　fOr　die　Papiercllromatographie　dcs　CM

ergab　sich　cine　Mischung　vQn　DMF，　Wasser

und　Methanol　in　der　Rclation　5：1：14（v／v）．

　　Dic　Schicksal　und　die　Verteilullg　iln　Gcwe1兇

sowic　die　Ausscheidung　wurdell　nach　cinmali－

ger　oraler　Verabτeichung　an　Ratten　untcrsucht．

Das　Maximum　der　Aktivitat　wurdc　in　dcn

Niercn　innerhalb　der　ersten　6　Stundcn　festge・

ste11t．　Eine　bevorzugte　Bindung　des　20呂Ilg　all

das　Nierengewebe　wurde　festgestellt．　Die　Ilalb・

wertszeit　der　Suhstanz　fOr　den　ganzen　K6rper

betrug　ungcf塾hr　l8．5　Tage．　Die　Substanz　wurde

haupts註chlich　durch　dell　Darln　ausgescllieden

und　konntc　nur　in　gcringen　八1engen　i1コl　IIanl

llach9じwicscn　wcrdcn．

Mechanism　of　the　Millon　Reaction．　II．　The

Cry8tal　Structure　of　Pigme皿t　1．

Zenzo　TA、luRλ＊，　Yoichi　IITAK八＊aIld　Yasumasa

KlDO：（フ凄e，η．　mω”．π．8κ〃．，17，1767（1969）．

　　Thc　crystal　structure　of　the　colorcd　subs・

tancc　in　thc　Mmon　reaction　of　p－crcso1，　a

conlplex　　consisting　of　2－mercuri－4－nlctlly1－

phenol　and　2－nitrosQ一’1－mcthylphcno1，　was　dc－

tcrmilled　by　thc　single　crystal　X－ray　dlffractioll

mctllod．　Thc　complcx　pし1rincd　frQm　chloroform

crystalliZes　in　triclinic　crystal　systc111，　SpacC

group　Pi，　with　each　two　molccules　of　tlle　co・

111Plcx．　CIIII120：3NIIg，　and　chlorofornl　in　a　ce1置

dimellsions　a＝10．6A，　b二15．OA，　c乙5．6A，‘r＝950

30’，β二94。2α，7・＝100，3α．　As　tllc　tllrcedinlensレ

onal　re而nenlent　‘〕f　the　crvsta】　structure　has
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　『

not　bcen　aしtemptcd，　valency　allglcs　and　bond

lengths　arc　not　clear，　but　thc　probable　struc’

turc　of　this　conlpiex　has　l）cell　discusscd　froIll

thc　rcsult　of　thc　nnal　two一（limcllsiollal　rcflnc－

mcnt．

＊Faculty　of　Pharnlaceutical　Scicnces，

　University　of　7rokyo
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　Rhodoquinone－9　from　48crα’8‘π’πめr’cof〔fθ8　var．

　8”8

　11．OG八wλ，　S．　NAToRI，　II．　OzAwA＊and　M．

　S、TO＊：　7セ∫γ‘’乃θゴ7ω3　Lθ”ors　1969，　1969，　CZκ’π．

　！洗ごτγη3．B～‘”．，　18，　1099　（ig70）．

　豚回虫の筋肉より分離されたキノン（前年度抄録参

照）が，rhodoquinone－9（1）で示されることを次の

方法で明らかにした．ubiquinQne－9（皿）のammono－

1ysisでえられる（：［）とisorhodoquinone－9（∬）の混

合物を，薄層クロマトで展開を繰り返して分離し，そ

れぞれが（1），（II）である二とは，ベンゼン，および

ピリジン中のNMRの溶媒効果から確かめた．一力，

必θ2‘40η30παsozりα1ゴs　からえられる　5－demetlloxy．

ubiquillone－9（IV）に対するアンモニアの1，4一附加に

よっても（1）を合成し，天然のキノンが，（H）ではな

く，（1）と完全に一致することを明らかにした．’嫌気

的な動物である回虫にubiquhloneが全く存在しない

で，rllodoquinoneが存在することの意味についても

考察が行なわれた，

R1

1も

o

0

CII3

　　　　　　CH5
　　　　　　1
CH3（CH2CH＝CC匿し）・H

（1）　　R1：NII2

（II）　　　　OCII3

（∬）　　　　OCII3

．（IV）　　　H

R2：0CH3

　　NH2

　　0CH3

　　0CI．13

＊東北大学医学部薬学科

　Triterpene　Methyl　Ethers　from　Gmmineae

　Plants＝Lupeo1　Methyl　Etller，12－Oxoarundoin，

　and　Arborino1　Methy1　Ether

　T．OHMoTo＊alld　S．　NAToRl：．Cんρ〃；，　Co，π初．（ノ：

　C”8η霧，Soc・　（P）），　1969，　601

　イネ科植物ノ）特徴的な成分として，分類との関係・

生理的生合成的意味づけから検索中のトリテルペソ類

のうち，新しく構造が判ったメチルエーテル類3種

　1く覧

臨　11

（1～皿）について速報した．これらは，物理定数（と

くにMass，　NMR，　IR）から推定し，既知の対応する

アルコールから合成して，決定されたものである．

＊東邦大学薬学部

Naphthoquinone　Derivatives　from　Oご08p〃ro8

spp．：Bisisodiospyrin，　A　Tetrameric　Naphtho一

　ロqumone

K．Yosu田IRA，　M．　TEZUKA　and　S．　NAToR1：

2「ρ’プα々。‘～「oπ」乙6”6「s，　1970，7．

　天然キノンの研究の一環としてカキ属植物のナフタ

レン，ナフトキノン類を研究中，マメガキ（Z万OSρyプOS

lo々‘sL．）の根から，3種のトリテルベソと共に4種の

キノン（1～IV）を分離した．1は7－methyljugIone

と1護身，11はmamegakinoneと命名されたがこれは

diospyrol（Yoshihira，　et　aL：τθ〃‘’々θ（か。π乙。〃oγ∫，

1967，4857）／）酸化物と一致させ，構造を明らかにし

た．皿は既知のisodiospyrinと一致するが，その構

造上疑問のある点を，NMRの吟味，とくにNOEの

応用によって解決した．IVはミリマス，オスモメトリ

ーから1のtetramerであり，　U　V，　I　Rもこれを支

持する．特にそのNMRから，このものは皿の2’又は

3’のdimerであることを明かにした．皿，　IVのORD

の比較は両者が同一の絶対構造であることを示した．

闘㊨

　．・　K

　（1）

舜

メ、

H
白

。幽’

R1
I点　R、　R・・，，量

H　I‘

（皿）RL＝α一ILβ一〇Mc　C皿）R二α一〇Me，

　　R2ニ0　　　　　　　　　‘3－II

農φφ；ぱ目・・Q・

（1） （H）

還　　・クIQI・

”CH・H･。」
　　　　ジ91黛勢
　　　　　・．．　ノ　ρ

　　　　　σノ

　　　　（皿）R＝II

　へQ　　Nこ「

　も
．1∠　　RQ　　Q　R

書墨1。；1）

　　　　（IV）　R；II

7　ρ

ノ
　　酔
　眠

　3H3

　筏苓のトりテルペノイド（第1報）

　兼松明子，名取信策：薬学雑誌，90，475（1970）．

　漢方処方に繁用される侠苓はマツホド（P∂γ’αα，0αS

WOLF）の菌核であるが，その特異成分として知られる

四環性トリテルペソの完全な分析を行ない，pachymic

acid（1），　tumulosic　acid（ID，新トリテルペンカ

ルボソ酸（続報参照）を分離同定した．これらのガス

クロ，薄層クロマト等による検索法を確立し，それに
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よって本邦各地産・中国産の萩苓，細細ooco5の培

ヨ「を薗体等の成分を検索し，これらの問にトリテルペン

組成の差があることを明らかにした．

LD506．8皿g／kg　s．　c．（DDD　Illicc）．肝腎その他の障害

について．も予試験的に報告した．

　＊東京大今日科学研究｝り「

R100C
∫｛3

■

　R20　∫

I　R1＝H，　R2＝CH3CO，　R3＝OH

皿：　R1＝H，　R2＝II，　　　R3＝OII

Triterpenoids　of　Hoelen（fulliロg），　Sclerotia　of

Po加cocos　Wolf．　II．3β一Hydroxylanosta－7，9

（11），24－trien－21－oic　Acid．

A．KANEMATsu　and　S．　NATORI：0ゐ。ノπ．．翫σηπ．

エノ～‘”．，　18，　779　（1970）．

　前報でえられた伏苓の新トリテルペソカルボソ酸は，

その物理定数とdihydroagnostero1への誘導によって，

3β一hydroxylanosta－7，9（11），24－trlc11－21－oic　acid

（1）で示されることを明らかにした．

Rノ

R』II

R℃£

1

曇

’「

＼

R2＝β一〇II

1⊃roduction　 of　I｛ubratoxin　I3　by　 1「セ～’8’cε’”π〃8

P麗ηPμro9επ麗刑Stol置

Shinsaku　NAToKI，　Sctsuko　SAK、、KI，　Hiroshi

KuRATA，　Shunichl　UDAG入wA，　Masakatsu　Ic川・

NOE，　真圧amoru　SAITO＊，　｝サ｛akoto　UMi‘D．、＊　and

Koichiro　OhtsubQ糸　：　ハ”1．　∠V記γo～ノ’01．，　19，　613

（1970）．

　食品より分離された真菌の毒性と代謝物検皆1の一環

として，1魚棚。”まπ耀ρ2’ゆ～‘ro8θ〃z〃πを検索し，その

1戸液をエーテル抽出して，先にハγ2めプZ‘1πより分離

されているrubratoxin　Bが3・59／1の好収率で代謝

されていることを明らかにした．すなわち本当の毒｛生

はrubratoxin　Bによるものである，このもののll∫性

とくにIleLa　cellとマウスにおけるそれを検討し，

デヒドロアスコルビン酸とピロールの呈色反応

（IV）　ジアセチルデヒドロアスコルビン酸の2

量体と5，6一ジアセチルアスコルビン酸の核磁気

共鳴スペクトルとそのシミュレーションによる構

造解析

河内，中村，二目，大場：ビタミン，41，287

（1970）．

　ジアセチルデヒドロアスコルビソ酸の2量体の立体

構造に関しては2位と5位のアセチル基がNMRスペ

クトルに2本の一重線として観測され，また5，6一ジア

セチルアスコルビソ酸では1本の一重線として観測さ

れ，明らかにアセチル塞の磁気的環境の差異が認めら　「

れたので，その構造式を提示し．た．また6位のgeminal

プμトン’の値もこの2量体は5，6一ジアセチルアスコ

ルビン酸にくらべ約2．5倍の値を示し，磁気的環境が

異なっていることを表わし，5位と6位のプρトンの

結合定数は6．25および0．00で，あまり差異がみとめら

れないが，これは5位のプ・トンと6位の2個のプρ

トンの結合角が等しくなるような立体配位をとるため

と考えらそた．

大気汚染の光化学研究（第2報）自動車排気ガス

の光照射生成物について

山手昇：衛生化学，15，218（1969）．　　　　，

　本研究は光化学スモッグ発生の化学的機構を汚染質

の光化学反応面から究明するを目的としている．今回

は多種類の汚染質を含む自動」1⊂排気ガスに光照射を行

ない，照射前後における排気ガスの主要成分の濃度変

化ならびに反応生成物の確認を行なった．光照射によ

り炭化水素（特にオレフィン系）と窒素酸化物は減少，

一ヒ．ル’、マ桟ギい　、ぐ’nl仙1田　一一18　唱；’・｝垢田」濡継こ之一孔・r
・r　　　　一　　’　　　　／　　一　　．　，・7・’口’」鱒，　　　　ノ’，　　ノ1ゾ1’一蟹一’匿【4川止獣！　　ノ　！ゲ，

ほド　ザヤ　ロ　み　　　　　　　　　　　　　　ギ　レロ　ム　　　　　　ほ　　　　　　　　　コ　レ　ロリ　　　　　　　　　　　　　　　　　コレ　ずド　　　　　　　　ド

川し川ll販一」ツ’ル，11昌販メフ’ル，　μ月1域二「三「｛’ル，　1咀F段11一フ

ロピノL，硝酸イソブチん，パイアセチルおよびPAN

（perox｝’acyl　nitratc）様物質を検出した．

ガス状大気汚染質の測定とその測定機器

山手　｝1・：公害と対策，5，785（1969）．

　重化学工業の急速な発展，郡市の過密化，さらに自

動車ノ）激増により大気汚染は大きな社会問題となって

いる，本文はガス状汚染質の測ンセ法を手分析法と連続
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分析法に分けて概説し，測定法や測定網の標準化の必

要性を指適した．

食品中のEDTAの分析（■）ガスクロマトグラ

フィーについての検討

三原　翠，天野立爾，近藤竜雄，田辺弘也：食衛

上呂，　11，　88　（1970），

　米国等で抗酸化剤として使用が認められている

EDTA－Naおよび同一Caについて食品中からの分離

定量法を検討した．

　EDTAをメタノ・一ル・塩酸でメチルエステル化し

酢酸エチルにより爽雑物を除いたのち，中和し，クロロ

ホルムで抽出し，濃縮後QF－1およびOV－1カラムに

よるガスクロマトグラフ4一により検出を行なった．

内部標準物質としてはジフェニルフタレートが適当で

あった．本法により今まで検出不能であったマヨネー

ズ，ドレッシング二男のEDTAの検出も可能となっ
た．

コナダニ類の誘引について（第2報）

宮島目口，光楽昭雄，1川奇発充：食衛誌，10，92

（1969）．

　けずりぶしの原料と香辛料の単品についてダニに対

する誘引性を調査した．香辛料においてはll立った差

は認められなかったが，2時問後の結果ではローレル

に比較的多くのグニが集まり，16時間および48時間後

では減少していた．赤トウガラシには長時間経過後多

く集まることからグニの香りに対するし好と食性とが

異なるものと思われる．けずりぶしについては経過時

開に関係なくソーダガツオに最も多く集まり，ついで

カツオに多く集まった．ダニのけずりぶしに対する香

りのし好性と食性とは一致しているものと考えられ

る．

紙類からのケイ光染料の検出

神蔵美枝子：食品衛生研究，19，1019（1969）．

　食品と接触することのあるレースペーパーなどには

ケイ光染料が使用されることがあり，これが食品中へ

移行することは衛生上好ましくなく禁止されている．

従来の微アルカリ性アンモニア溶液のほかに蒸留水，

4％酢酸，50％エタノールならびに50％ピリジン（ピ

リジン＋水（1：1））を用いてケイ光染料含有の紙から

のケイ光染料の溶出を調べた．さらに溶出におよぼす

温度ならびに時間の影響あるいは溶出溶媒のケイ光強

度に及ぼす影響について倹討した．その結果，溶出溶

媒として50弩エタノ～ルを，溶出条件として600，時

開は30分を採用し，試験法を作成した．また，妨害物

質であるところのサイズ剤の性質を調べた．本法にお

けるケイ光染料の検出限界は試験溶液50m’中1！乏gで

あった．

　薄層クロマトグラフィーによる色素の分析につい

て（第10報）フPキシン（食用赤色104号）中の緑色

ケイ光性副生成物，2，3，4－Trichloro－5，7－dibromo－

6・hydroxyxanthone・1・carboxylic　acidの定量

　神蔵美枝子：食衛誌，ll，550（1970）．

　前報（粗煮誌，10，86（1969））において，市販フロ

キシソ（食用赤色104号）中に混在する緑色ケイ光性

副生成物についての検討を行ない，本物質は2，3，4－

trich童oro－5，7，一dibromo－6－llydroxyxanthQne－1－

carboxylic　acidであるこ，とをみいだした．引続きそ

の定量法を検討し，紫外吸収法ならびにケイ光法を用

いての定量が可能であることを認めた．，本法を用いて

市販フロキシソの分析を行なったところ1～3．02％の

2，3，4－trichloro－5，7－dibronlo－6－11ydroxyxanthone－

1－carboxyhc　acidが検出された．本物τ〔の薄層上に

おける最小検出量は0．Ol！εgであった．

食品中サイクラミン酸塩の試験法について

透析による分離と薄層クロマトグラフィーによる

検出

林　敏夫，渡辺晴美，川本美沙子，谷村顕雄：下

手厨よε，　1，，　93　（1970）．

　サイクラミソ酸塩を食品から分離壷掘する場合の条

件を検討し，硫酸々性で硫酸マグネシウムを飽和し，

酢酸エチルで抽出することにより好結果を得た．

　また，固形試料からの抽出は透析法によったが，10

時間で透析率はほぼ97％に達した．なお油脂含有のも

のは脱脂後透析することによりほぼ満足すべき結果を

得た．

　薄層クロマトグラフィーでは，シリカゲルプレート

を用い，ペソゼソ・酢酸エチル・甲子（10：7：3）混

液を用い，共存の可能性のある添加物の妨害を受ける

ことなく分離できた．発色剤としては2％オルトトリ

ジソアルコール溶液，1％過酸化水素水を用い青色の

スポットを得た，確認限度は2．5μgであった．

サイクラミン酸ナトリウムのガスクロマトグラフィ

ー（第2報）各種食品中のサイクラミン酸ナトリ

ウムの検出および定量への応用について

加藤三郎，金子次雄，谷村顕雄：食衛誌，IL　98
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（1970），

　禽㌻1報　（力；上r移重グ」，　力日1正奏三三政匹，　ノく言可原，占：∫じ衛，謎：8，

3．15（1967））にのべた，サイクラミン酸に亜硝酸を作

用させて生ずるシクロヘキサノール珊i硝酸エステルを

2‘一ヘキサンで抽出してガスクロマトグラフィーを行な

う：方法を，サイクラミン酸を含む食片に直接に適用す

ることを試み，種々な食品について回収率を測定した．

　食品の種類によって室温で反応させる方が氷口中に

おけるより回収率の良いものがあり，また回収率の低

い食品においては含イ∫率が低くなるにしたがって回収

率が著しく低下する。定量においてはこれらの点につ

いて注意を要し，この傾向は食品の回訓によって検出

限界に影響するが，おおむね10～50ppm以上のほと

んどの種類の食品について検出半定量法として実用に

供し得ると考えられる結果を得た．

　この力法は，サイクラミ・ン酸塩の禁止にともなう臨

時試験法として，各地方衛生研究所へ連絡され，一般

にも紹介された．

　（田鰻中サイクラミン酸塩の検出　林敏夫，廓藤三

郎：食品衛生研究，20，218（1970））

シュミット・ボンジンスキー・ラッラフ法による

チーズおよびプロセスチーズの脂肪含量の測定

慶田雅洋，津郷友古：食田鰻，10，（5），352（1969），

　シュミット・ボγジンスキー・ラッラフ法はチーズ

の蛋白質組織中に分散している脂肪球の皮膜を破壊す

るために，チーズを塩酸で分解した後に酸性アルコー

ル溶液よりエーテルおよび行油エーテルで抽川した区

分について定量する方法であって，従来から多くの国

で実用化されていたが，細かい点については色々と異

なった点もあるので，1959年に国際酪農連1湿により標

準法が制定された．こ力標準法について解説する．

乳脂肪のヒドロキサム酸指数について

慶田雅洋，海老根悟了・：食衛計」i，10，（5），33．1（1969）．

　乳脂肪のグリセリドよりIJ∴1製したヒドロヤサム酸お

よびその9％アセトイγ水溶液抽出物について，塩化

第二鉄を添加して形成1，たキレート環の吸光度を測定

し，水溶性および総ヒドロキサム酸の比を求め，ヒド

ロキサム酸指数（HAI）として示した．　HAIと酪

酸価の相関係数は0．92で高い相関を示した．乳脂肪の

ステリン試験成績とHAIによる異種脂肪の判定結果

（9．8～12．5の範囲ならば合格）は必ずしも一致しない．

両法の併用が望まれる．

紫外吸光度法によるはち野中の添加糖の検出につ

いて

井上哲男，慶川邪鰍

339　（1969）．

ヒ　’1一つや子：食衛誌，10（5），

　Carrez　沈殿剤により除タンパクした試料について

紫外吸収スペク1ワ」を副定し，28．1および245mμノ：）

2点ノ）吸）℃度の差からHMF含疑を測定づ噂るフ∫法（2

点肇き夕卜1ソ乏ソ己度滋ξ），　2．15，　285‡）よτメ3251u　1∈ノ）［吸光度よ

り計算した値E2N一｛｝．5（E213十El墨2、．）からHMF含

量を測定する方法（3点紫外吸光度法）について，32

試料のはち蜜を採旧してρ一トノしイジン・パルビツー

ル酸法との相関係数を求めた結果は，それぞれ0，992

および0．989であって，3法による測定値の問にはき

わめて高い相関関係の存在することを認めた．3法と

も原理的にはソノしフラ・一ルの定量法であって，HMF

にノ）み特異的な方法ではなく，一般に紫外吸光度法の

方が比色定量法よりもやや高いHMF値を与える傾向

があることを認めた，したがってHMF含量により人

工はち蜜を半ij定」一る」易合には，3法のうち，いずれを

使用したかについて明記する必要がある．

　はち蜜を直接，薄型七ルに注入して紫外吸収スペク

トルをとり，IIMF含量を洲旧することも可能である．

この場合に，はち睡中のタンパク質rな量はほとんど無

視することができる．

　FieheおよびFeder反応によるはち蜜中の人工

　転化糖の検出方法について

　井上哲男，慶田雅洋，白鳥つや子：食餌誌，10，

　（3），　2（19　（1969）．

　はち蜜の人工転化糖の検出法として欧米で古くから

使用されているFiehe反応およびFeder反応のわが

国のはち蜜の検査への応川の可能性について，市販は

ち蜜および採取はち蜜32種類を使州して検討し，国際

標準法によるρ一トルイジン・パノしビツール酸によ．る

比色定昂：成績と比較した，ただし，Fiehe反応は

Gauticrら」）12段階色度法お上び二本薬局方1こよる検

旧法の2法を使用した．そノ）結果F｝ehe反応および

Feder反応ではHMF含｝‘1：の高いはち蜜を検出するこ

とができるが，低い≠，のについても陽性と判定：してし

まうことがあることを明らかにした．犠色反応のなか

ではGautierらの改良法によるFiehe反応がHMF

比色定量法と比較的よく一致した成績を示す。加熱に

よってHMF含量はやや増加するが，改良法による

Fiehe反応の判定成績に影響することはない，貯蔵に

よるHMFの増加の影響は無視してもよい．

　はち蜜のHMF含量とデソブンデキストリソ反応の
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間にはとくに相関関係は認められなかった．

In　Vitro　Interaction　of　Nitrogen・conta置ning

lleterocyclic　Compounds　with　E．　co’εRiboso・

mes：Dissociation　of　70s　Ribosomes

Fumio　MIYAzAw、、，　Kunic　YOSII1K．．、w．．、　and

Shigeo　IwAllARA：ノ．　Bfoc乃8，π．，67，325　（1970）．

　4－Nltroquinollne　1－oxide，4－nitropyridazine　l－

oxideおよび4－nltrocinnoline　1－oxideが可視．光線

照射下で大腸菌70sリボゾーム解麟1作用を示すこと

を見出した．しかし，4－hydroxyquinoline　1－oxideと

P－aminoqulnolhle　1－ox三deはこのような作用を示さ

なかった．このような現象は光照射によって生じた

free　radica1がりボゾームの蛋白またはRNAに作用

し，リボゾームの安定度を低下させることによるもの

であろうと考えられる．

Reversibility　and　StabHity　of　E．　co’ε

mes　I）issociated　by　Ultmviolet　Light

FumめMIYAZAWA，　Aklko　IIARA　and
IwAHARA：．1」　エヲ’oc〃‘～辮．，65，967　（1969）．

Riboso．

Shigeo

　　UV照射によって70sリボゾームの解離が起こるこ

とはすでに報告したが，木理では解離したリボゾーム

の70sリボゾームへの再結合および再結合したものの

熱に対する安定性について報告した，

Notes　on　Some　Japanese　Ascomycete3．　VIIL

S．UDAGAwA　and　T．　AWAO：7’プ‘’，zs．」ム，oo1．εoc．

ノ砂απ，　10，　1　（1969）．

　長野県佐久市の米，静岡．県下の土壌などから凸ψρ・

，2耐1痂川場の1新種E．1麗頗8廊を検出した．また

日本新産種として昂ψ6競”勧zα11‘’α6側”2，Mゴcγo一

σ∫α‘3σ1〃。一πゴ9紹膨π3，P塑2‘∬」μ’，．助σγ2’〃～，’15ビ。一

‘10s禰s砂加θγo砂oγσの4種を報告した。

Notes　on　the　Genus超croεみ2el翼皿

S．UDAGAwA　and　R．　F．　G、IN：Cση．ノ，130’σηy，

47，1915　（1969）．

　子のう菌類の3五〇γo’”θc∫κ，π属について分類学的

占こ検詫まし，　　丑．1．　融ε’”π〃窒，　ゐ1」60〃ψ7835π〃3，　引割　プ2’ゴー

s♪僧朔を新種として記載したほか，この属の検索表

を作成した．

Some　New　or　Noteworthy　Species　of　the　Genus

α1αefom’8ど，π

発 表 193

　　S．UDAGAwA　alld　R，　F．　CAIN：C伽，ノ．βo’απy，

　　47，1939　（1969）．

　　子のう菌類のC加θ’o癖7〃π属について4新種を記

茸麦撮記した．　0．θ4’廻oo如612‘〃2，　0．σ，z8みg距。わ22〃η，　C．

αηo競γoc勲！～〃η，　C．∫醐∫s♪fγ‘鹿の形態西諸形質につ

いて論じた．

陥rdo’π〃ce88’η1ρ’θκ（Hyphomycete8）and　It8

Annellospore

∫．SuGIYAMA，　Y．　KAwAsAKI　and　H．　KuRATA：

」Bo≠．ハ1㎎αz．，82，　974　（1969）．

米から　阻s吻がθ芳を分離し，記載報告した．

　　The　Second　Report　on　the　ムlycologica1　Flora

　　of　the　Ala8kan　Arctic
　　　　　　　　　　　　　　．

　Y．KoBAYAsI，　N。　IIIRATsuKA，　Y．　OTANI，　K．

　TuBAK［，　S．　UD八GAwA　and　M．　SoNEDA：β霊〃．

　湿τ’乙　5ヒゴ．ム可1を’∫．　12，311　（1969）．

　　アラスカ極北部の．各地の菌類材料につい（専皿山に

分類学的検討を行ない記載したが，’1こ田川は動物の糞

に発生する菌頬について担当した．

Indi▽idual　I）ifference　in　the　EIrect　of　Drugs

in　Relation　to　the　Tissue　Concentmtion　of

I）rロgs

Ryuichi　KATo，　Akira　TAKANAK八and　Kinlchi

ONoDA：ノ〃♪．ノ．」Fソ｝．αγ〃2σ6。，　19，260　（1969）．

　　1．The　duration　of　pcntobarbital　narcosis

var1ed　about　6　t三mes　froln　one　rat　to　another，

but　the　concentration　of　Pentobarbital　in　the

brain　and　serum　at　tlle　end　of　narcosis　was

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　’
about　the　same．

　　2．The　similar　results　were　obtalned　from

the　rats霧iven　zoxazolamine．

　　3．The　concentration　of　pentobarbital　in　the

brain　and　serum　at　15　minutes　after　the　admi・

Ilistration　of　IQw　dose　of　the　drug　was　much

higher　ill　the　narcotizing　group　than　in　thc

non・narcotized　group．

　4．The　si皿ilar　results　were　obtained　after

the　administratlon　of　zoxazolamine　l）etween

the　paraiyzed　group，　non。paralyzed　group　and

walking　group．

　5ごTllese　results　suggest　tllat　the　indMdual

dl仔erences　in　tl．1eeπect　of　pentobarbital　narcosis
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and　zoxazola111ine　papa1ysis　are　probably　due

to　the　differences　in　tlle　conccntranon　of　drugs

in　thc　tar墓et｛｝rgan　tllr（》ugh　the　diffcrenccs　in

the　rate　of　absorption，　ill　the　distributio里1　and

mcta1）01ism　of　tllc（lrugs，　The　indivi（1ual　diκc・

rCnCeS　｝n　thC　sensitiVit｝・of　the　CClltral　nerVouS

system　to　drugsjf　cxist，　d｛｝cs　not　secn、　to　lx）

冨11ain　　factor．

Inhibition　of　I）rug．Aletabolizing　Enzymes　of

Liver　Microsomes　by　Hydrazine　Derivatives

in　Re五ation　to　their　I，ipid　Solubility

Ryuichi　KATo，　Akira　TAK八NAK八alld　Ilatsue

SIIOJl：／の）．1．揚σηηαc．，19，315（1969）．

　　The　inhibitory　action　of　various　hydrazine

derivatives　on　microsonlal　drug・111etabolizing

system　of　rats　liver　was　investigated　by∫π

2，∫〃oand　fπ勘。　experiments．

　　1．　IIlhibiしory　action　of　various　llydrazine

derivatives　on　the　oxidation　of　pcntobarblta置

and　carisoprQdol　and　N－demethylation　of　ami・

nopyrine　was　established，　and　the　inhibitory

action　was　almost　parallel　to　the　lipid　solubility

of　the　hydrazine　derivatives．

　　2．　ρ一Chlorbenzylhydrazinc，　o－chlorpherlyliso－

propylhydrazine　were　high　lipid　solublc　com－

1）ounds　and　thcy　showed　strong　inhibitory　ac－

tio11，　while　1，レdimethylhydrazinc，　phenylhy・

drazine一ρ一sulphonic　acid　was　lipid　insolu1）！e

conlpounds　and　they　showcd　no　inhibitQry　ac・

tion．　Isoniaz｝d　and　diphenylcarbazidc　were

intermediate　hpid　soiubie　co1npounds　and　they

showcd　moderatc　inhibit｛｝r、・action．

　　3．　Introduction　of　c1110riIle　into　bcnzellc　riug

increascd　the　inhibitorv　action　of　the　hvdrazinc

derivatlves　by　2－3　times．

　　4．　’rhe　administration　of　i＄（｝n玉az三d　inh玉b玉ted

the　ratc　of　jκz吻。　inピtabolism　of　pentobarb夏tal

and　carisoprodol　and　prolonged　the　dロration　of

pentobarbital　narcosis　and　carisQprodol　paralysis．

　　5．The　inhibitory　action　of　thc　hydrazine

derivatives　on　the　rate　of　’κ　z，’z，o　nlctabo1三sln

of　pentobarbital　and　carisoprodol　was　almost

paraUel　tQ　the　ゴπ2，∫’γo　inhibltory　action．

　　6，The　inh三bitory　action　of　the　hydrazhle

derivatives　was　discusscd　in　rclation　to　thcir

lipid　solubility　and　molccular　connguration。

E∬ect　of　Syrup　o蓋、　the　Absorption　of　Drugs

from　Gastrointestillai　Tract

Rvuichi　K．．、T‘），　Ak1ra　7r，、K八N、、1く．．、，　Kinichi　ONo・

1）．、alld　、ゴoslln】ito　O、1‘〕Rl：　ノr’♪．ノ．ノうみr〃”〃召‘∴，　19

331　（1969）．

　　」，The　cffect　of　syrul）s　on　thc　gastrQi口tcs・

tinal　absorption　of　drugs　、vas　invcstigated　in

rabbits　and　rats．

　　2．　The　absorption　of　anlinOpyrille　an（l　su1ρ

PyrinC　WaS　SignHiCant星y　S重OWer　in　the　rabbitS

givcn　as　the　syrup　form　than　ilユ　tilose　given

as　thc　aqueous　solution．

　　3．The　maximum　concelltraUons　Qf　amh、o－

pyrinc　and　N－metlly1－4－aminoantipyrine　wcrc

about　40－60％　10wcr　in　the　rabbits　given　as

the　syrup　fonn　tha11　｝n　those　givcn　as　the

aqueQUS　SQlution．

　　4．The　rate　of　gasthc　empty　of　the　rats

was　markedly　retarded　by　50％sucrosc　solu・

tion，　in　colltτast，　it　was　shghtly　accelarated　by

1％carbQxymethylcellulosc　so星“tion．　The　high

osmotic　pressurc　of　the　sucrose　solutiα1　may

be　an　important　factor　for　the　retardation　of

the　gastric　empty．

　　5．Tlle　onsct　of　pentobarbital　allcsthesia　an（1

strycllninc　convu置sion、vas　Illarkedly　retarded

in　the　rats　given　as　5096　sucrose　solutio11，

while　it　was　not　signincantly　altercd　ill　the

rats　given　as　1タぎ　carbQxynlethy1cel正ulQse　solu－

tion．

　　6．The　rate　of　pcntobar1，ital　anestllesia　was

decrcased　ln　thc　rats　given　as　tlle　sucrose　solu・

tion，　、vhile　tllc　nτortality　or　stryclulin（三　、vas

not　altcred．

　　7．　These　resuits　indicate　that　thc　syrup

preparatiQn　dccreased　U、e　rat¢（》f　drug　absorp－

tion　and　the　crfcct　of　drugs　tllrough　tlle　action

of　sucrose　to　decrcase　tlle　rate　of　gastric　enlpty．

Species　Difference　in　the　Inhibition　of　Drug

Metabolism　by　Liver　Microsomes　by　Diげerent

Inhibitors

Ryuichi　KA↑o，　Killich10NoDA　and　Michiko

TAKAYANAGI：／4♪、ノ1ハなαγηzαc．，19，438（1969）．
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　The　inhibitions　of　drug　nletabolisms　1）y　Iiver

microsomes　by　SKF　525－A，　DPEA，　chlorcycli－

zine　and　o－chlorisopropylphenylhydrazine　were

studied　in　rats，　mice　and　rabbits．

　The　inhibitory　type　of　SKF　525－A　was　com－

petitive　ln　rats　for　alnlnopyrine　N・一demethy－

1ation　and　hexobarbital　hydroxylat1on，　but　norレ

competitive　type　of　tlle　inhibition　was　observed

for　aniline　hydroxylation．　The　inhibition　of

ヵ一nitroanisole　seemed　to　ix∋mixed－type．　By

contrast，　the　inhibitory　type　Qf　SKF　525－A

was　Ilonco111petitive　ill　rabbits　for　anlinopyrine

N－demethylation，　Ilexobarbital　hydroxy】ation

and　aniline　hydroxylation．　Whereas，　the　inhレ

1）itory　type　of　SKF　525－A　was　quasi℃ompetitive

ln　mice　for　alnillopyrille　N－demethylatiqn　and

hexo1）arbital　hydroxylation．　Sinlilar　tendency

was　observed　with　DPEA，　chlorcychzine　and

o－chlorisopropy】phcnylhydrazine，　but　　mixed・

type　i【lhibition　was　often　observed　dependin鍔

on　the　substrates　and　ihhibitors　used．

　　In　addition，　there　were　marked　species　di仔e－

rences　in　the　intesity　of　the　inhi1⊃itory　efrccts

of　SKF　525－A　alld　other　inhibitors．　SKF　525－A

usuallv　more　effective　in　rat　liver　microsomes

than　ln　mouse　and　rabbit　microsomes．　Similar

results，　but　even　to　less　extensive，、vere　obse。

rved　with　the　other　inhibitors．

　　種々の食品添加物および色素投与の肝ミクロゾー

　　ム薬物代謝酵素系におよほす影響

　高仲　正，加藤隆一，大森義仁：．食衛誌，10，260

　　（1969）．

　　7種の食品添加物と2種の色素について，1日2回

10日間連続経口投与することにより，伽躍ro実験にお

いては，1．高用量群ではAF－2，BHT，　PG，Y－OB

に，低用量群ではAF－2，　DHA，　Y－OBに肝重量

の増加が認められた．また，Y－OB，　NYS投与群

においては1酸清コリンエステラーゼ活性の減少が認め

られた。2．　薬物代謝酵素系の活性はBHT投与群に

布意な増加が認められたほかは著明な変化はみられな

かった．3．　薬物代謝酵素系の活性増加とIIF重量の増

加には平行関係は認められなかった．また，肋z，’z，o

実験においては，1．　BHT投与群にpentobarbita1

の作用の有意な短縮が認められた．2．　DHA投与群

ではpelltobarbita1のf乍用が短縮される傾向がみら
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れた．

　　BHTのように脂溶性が高く，かつ，薬物代謝酵素

系によっておもに代謝されるような化合物は本実験の

ように連続投与すると，薬物代謝酵素系の活性に影響

を与え，他の化．合物の効力や毒性を変化させることが

．考えられる．

　Substrate　Interaction　with　P・450　an‘1　Drug

　Hydroxylation　by　Uver　Microsomes　of　Rats

　under　Physiologically　Abnormal　States

　Ryuichi　KATo，　Akira　T八KANAKへand　Killiclli

　ONoDへ：ノ≧」B’ocん8η霧．，66，739　（1969）．

　絶負，チロキシン．投与や副腎摘除により，雄ラット

では肝ミ．クロゾームの．cytochrome　P－450のhexo・

barbita1に対する結合能は．箸明に減少したが，　aniline

に対する結合能には有意な減少が認められなかった，

このことが，絶食，チロキシン投与や副腎摘除により

hexobarbitalの水酸化活性は低下するが，　anilineの

水酸化活性は低下しないことに関連しているもの．と考

えられる．

　一方，雌ラットでは絶食，チロキシン投与や副腎摘

除によるcytochrome　P－450の11exobarbitaIに対

する結合能の低下ならびにhexo1）arbita1の水酸化活

性の燈下は認められなかった．

Effect　of　Afiatoxin　B夏on　the　Incorporation

of　14C－Acetate　into　Cholesterol　by　Rat　Liver

Ryuichi　KATo，　Kinlchi　ONoDA　and　Yosllillito

OMoRI：魚プ）θγかπθπ’∫σ，25，1026　（1969）．

The　admin三stration　of　aflatoxin　Bユ（20r　5mg／

kg，　i．　P．，2411r　before　sacrlfice）to　rats　resulted

in　80％decrease　in　the　incorporat三no　of　1－14C一

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　る
acetate　into　cholesterol　by　hver　slices．

　The　same　treatment　did　not　alter　the　activity

of　drug－metabolizin樗enzymes　of．Iiver　micro－

somes，

1．ack　of　Inhibitory　Action　of　A｛iatoxin　on

the　Induction　of　I）mg・metabolizing　Activitie8

0f　Uver　Micmsome8　by　Phenobarbital

Ryuichi　KへTo，　Akira　TAKANAKA，　Kinichi　ONo－

DA　and　Yoshillito　OMoR1：ノψ．∫．勘αγ”zα6．，19，

．170　（1969）．

　肝ミクロゾームの薬物代謝西孝素系のPllenobarbital

投与による誘導は3皿9／kgのaflatoxin　の投与によ



196 衛生試験所報告 口88号（1970）

り，阻害をうけなかった．また，phenobarbital投一与

によるhexobarbita1の胃内1㌧作用の短縮も，　aflatoxi11

により阻害されなかった．anatoxin　B1とactinom・

ycin　Dの薬物代謝酵素系のPhenobarbita1誘潮こ対

する阻害作用の差yllにつき考察を加えた．　　、

Studies　on　the　岱lechaIlisn、　of　Nitro　Iこe〔1ucti〔｝n

by　Rat　I」iver

Ryuiclli　K八19〔》，　Takao　OslIIMA　and　Akira　TA・

KAN八KA：几1θ乙1ツ～ごτγ〃躍‘o！．，5，487　（1969）．

　　Thc　reduction　of　1）¶itro1鴻nzoic　acid　by　rat

livcr　was　studied　by　mcasuremcnt　Qf　the　disap・

pcarancc　ofかnitrobenzoic　acid　and　the　forma．

tion　of　2り一hydroxyaminobenzoic　ac三d　and　ofρ一

amino1〕cnzoic　acid．　The　mechanis皿s　by　which

navin　mononucleotide　stinlulates，　oxygen　lnhi－

bits，　and　phenobarbital　and　methylcholanthrene

inducc　tllis　enzyme　system　were　particularly

investigatcd．

　　The　NADPII－1inked　and　NADIHinked　reduc－

tascs　for　1＞一nitrobenzoic　acid　wcre　assumed　to

lx三separate　cnzymes　because　of　diffcrences　in

thcir　intracellular　localization．7rhe　rate　of　the

NADI．1－linked　reduction　ofかnitrQヒ足nzoic　acid

to　メ）一hydroxyaminobenzoic　ac｝d　is　negligible　hl

microsomes，　whercas　the　rate　of　the　NADPH一

linked　rcduction　oElρ一nitrobcnzoic　acid　toρ一

hydroxyanlinobenzoic　ackl　is　cQmparablc　to　that

of　the　reductioll　of∫）一hydroxyanlinobenzoic　ackl

toカーanlinolx三nzoic　acid．

　　Thc　reduction　ofかnitro加nzoic　acid　toか

hydroxyamino！．〕u｝zoic　aciぐI　is　stinlωated　by

navin’mononuclcotidc，　and　the　rcduced　com－

Pound　acculllulates　in　the　incubation　lnixturc．

Oxygen　strongly　in1．1ibits　the　samc　step，　espe・

cially　in　the　rnicrosonlal　fractiou．　Phenobarbita！

treatrnent　StirnUiateS　prinlarily　the　redUCtiOn

ofρ一nitro止総nzoic　acid　toρ一hydroxyaminoI＝x∋n－

zoic　acid　by　microsomcs．ρ一Nitro加nzoic　acid

reductases　of　the　supernatant　fractiGn　and　of

microsQmcs　display　different　properties　with

respectζo　inhibition　by　oxygell　and　stimu且ation

by　phenobarbita1．

Characteristics　of　Nitro　Reduction　of　t｝te

Carcinogenic　Agent，4・Mtroquinoline　N－oxide

Ryuichi　KへTo，　Atsushi　TAK八IL、sHI　and　Takao

Osn1M，、：　13～oビん‘～ノ；’．　P〃‘」r〃‘πo．，　19，45　（1970）。

　　Tlle　reductiol．1　0f　4－nitroquinoline　N－oxidc

（4－NQO），　a　potent　carcinogen，　by　rat　liver　has

be¢n　ilwestlgate（1　in　c｛｝mPorison　witll　tlle　reduc－

ti〔〕n　of♪一r爵trobenzoic　aci【1　GウーNBA）．

　　The　NADPII　aIld　NADII－depα1dent　rcduc・

tions　of　4－NQO　by　supcmatant　arc　about

twcnty・nvc　times　and　nfteen　times，　rcspec－

tivcly，11igher　than　thosc　b｝・microsomcs，　The

NADPII－dcpendent　reductions　of　4－NQO　by

microsomes，　supernatant　and　mlcrosomcs　plus

supematant　are　about　20．800　and　300　times，

rcspectively，　higher　tllan　those　ofρ一NBA，　The

reduction　of　4－NQO　to　4－HAQO　（4－hydroxy－

aminoquino且ineハπ一〇xide）　by’microsolnes　plus

supernatant　is　abQut　200　times　faster　than　the

reduction　of　4－IIAQO　to　4－AQO（4－aminoqui11・

ohnc　N－oxidc）．　B｝’contrast，　tllじreductioll　of

かNBA　toか正．IABA　（ρ一11ydroxyaminol皿nzQic

acid）　by　microson、es　plus　supenlatant　is　only

about　2　times　fast（｝r　than　thc　rcductioll　ofρ一

IIABA　toかABA（ψ一anlinoi犯nzoic　acid）。　Tllus，

thc　Iargc　amount　of　4－IIAQO　is　rapidly　accu。

mulatcd　in　the　incubation　m｝xture，　whereas

only　snlall　alnount　ofρ一IIABA　is　foulld．

　　Thc　reduction　of　4－NQO　is　not　stlmulated

by　FMN，　wllcreas　the　reductioll　QfかNBA　is

stinlulated　about　three　tD　four　times．　The　in曹

hibiUon　of　4－NQO　reduction　by　oxygen　in　mic－

rosomes　is　about　37　per　ccnt，　whereas　that　of

かNBA　rcduction　is　82　pcr　ccllt．　The　hlhibi－

tion　of・レNQO　reduction　by　oxygcn　in　superna．

tant　is　only　10　pcr　ccIlt，　、vhercas　tllat　of　メ〕一

NBA　reduction　is　451x…r　ccnt．　Dic【）umarol（1

×10『｛M）inhibits　4－NQO　rcduction　in　supern－

atant　by　94　1）eτ　cellt，　whcrcas　♪一NBA　rcduc＿

tion　藍s　inllibited　only　by　29　per　ccnt．

　　The　administrations　of　pllellobarbital　and

methylcholalltllreIle　stimulates　thc　reduction

ofρ一NBA　by　microsomcs　plus　sul）ernatanヒ，

whereas　thc　reduction　of　4－NQO　is　not　stimu・

lated．

　　Thcse　results　suggcst　that　the　rcductioll　of
　　　l

4－NQO　to　4－IIAQO　is　carτied　out　mainly　I）y

DT　diaphorasc，　butρ一NB八is．reduced　by　usua1
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nitro　reductase．　The　accumulation　of・レIIAQO

in　tissue，　thus，　seelns　to　bc　a　responsible　factor

for　4－NQO　carcinogenesis．

　　E∬ect　of　Androgen　and　Estrogen　on　the

　　Hydroxylation　of　Steroid　Hormones　by　Rat

　　Uver　Microsomes

　　Ryuichl　KATo，　Atsushi　T．、K．．ML、sHI　and　Yoshi－

　　hito　OMoR【：Z勉‘面σγ〃τo’．ノ47ケ01z．，　冒6，653　（1969）．

　　　Castration　in　male　rats　decreased　the　activi－

　　ties　of　testosterone　and　progesterone　hydroxyla・

’　tions　and　reduced　the　Illagnitude　of　spectral

　　change　caused　by　testosterone　and　progesterolle

　　ぬ1iver　microsomes，　accompanying　less　marked

　　decrease　in　　nlicrosomal　P－450　content　and

　　NADPH－neotetrazoiium　　reductase　activities．

　　The　administration　of　testosterone　or　methyl・

　　testosterone　tQ　the　castrated　rats　comletely

　　restored　the　hydroxylating　activities　and　n、a・

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ロ　　gnltude　of　the　spectral　change．　The　simultan・

　　eous　injectlon　of　estradiol　or　diethylstilbestrol

　　blocked　the　action　of　tlle　androgens．　These

　　rcsults　su99est　tllat　androgen　　increases　the

　　b｝nding　capacity　of　P－450　with　steroid　homl・

　　ones　and　rnakes　an　increase　in　the　hydroxyla．

　　ting　activities　and　that　estrogen　directly　pre。

　　vents　the　above　actlon　of　androgen．

Species　and　Sex　Di『erences　in　the　Substrate・

induced　Spectral　C卜ange　of　P・450　in　Relation

to　the　Activity　of　Drug　Oxidation　in　Liver
　　　　　　　　　　　　　’

Micmsomes

Ryuichi　KATo，　kinichi　ONoDへand　Michiko　TA－

KAY八N八GI：ノ4塗ウ，ノ．勘ぴノ’〃3曜．，20，157（1970）．

　　1．The　magnitudes　of　spectral　cllanges　of

cytochrome　P－450　induced　by　hexobarbital

and　aniline　in　liver　microsomes　were　investi－

gated　in　rats，　mice　and　rabbits　in　or（1er　to

deterrnine　whetller　the　microsoInal　hydroxyla・

ting　actlvities　are　related　to　the　magnitudes　of

tlle　spectra置changes．

　　2．There　are　llo　sex　differences　in　the　ma－

gnitude　of　spectral　cllange　induced　by　hexob・

arbital　and　in　the　binding　capacity　of　P－450

with　hexobarbital　h玉mice　and　rabbits．ill　agre・

ement　with　the　lack　of　sex　difference　in　the
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activ1ty　of　hexobarbital　hydroxylation．

　　3，　Although　there　is　nlarked　species　differ－

cnce　in　tlle　activity　of　hexobarbltal　hydroxyla－

tion　and　the　content　of　P－450，　there　ls　nG　clear

species　differe貰．1ce　in　the　birldin≦ξ　capacity　of

P－450with　hexobarbital，　except　for　male　rats

in　which　the　binding　capacity　is　stimulated　by

androgen．　Similarly，　there　is　no　clear　species

difFerence　　in　the　bind三ng　　cal．）acity　of　P－450

with　aniline．

　　4，　The　hydroxylating　activity　of　hexobar。

bital　per　the　magnitude　of　the　spectral　change

in　Inicrosomes　isolated　from　rats，　mice　and

rabbits　is　essentially　the　same，　whereas　tlle

hydroxylating　acdv｝ty　of　ani】ine　per　the　lna－

gnitude　of　the　spectral　chaロge　in　mice　is　about

74and　50％，　respectively，　higher　thall　that　in

rabbits　and　rats．

　　5．　These　results　suggest　tllat　the　sex　dif－

ference　in　the　alnount　of　the　bound　substrate

with　P－450　may　lx∋responsible　factor　for　tile

species　d丘ffereロcc三n　the　actlvity　of　hexobar・

bitaI　hydroxylation，　whereas　other　factor（s）

111ay　1〕e　involved　in　tlle　sl）ecies　difference　in

the　hydroxylation　of　aniline．　The　rate　of　the

reduction　of　P一・150－alliline　complex　is　assumed

to　be　a　resPonsible　factor，

Effects　of　Thyroxine　and　Thyroidectomy　on

the．　Hydroxylation　of　Te8tosterone　by　Liver

Microsomes　fmm　Male　and　Female　Rats

Ryuichi　K、T（．），　Atsushi　TAK八Hへsll【and　Yoshi・

llito　OMoR夏：　β∫oビん’η3．　B∫0ρんys．　／．1r〕’σ，　208，　116

（1970）．

　　The　metabolism　of　testosterone　by　livcr

nlicrosonles　was　investigated　hl　Inale　and　fe・

ma重e　rats　under　altered　states　of　the　thyroid．

The　incubation　of　testosterone　with　liver　mi・

crosQmes　produced　mainly　hydroxylated　polar

metabolites　in　normal　male　rats　and」4－reduced

metabolites　ln　female　rats．　The　treatment　with

tllyroxine　nlarkedly　decreased　the　hydroxyla。

tion　of　testoster◎ne　by　liver　lnicrosollles　in

lnale　rats，　but　caused　no　significant　a置亡eratlon

in　felnale　rats。　Thyroidectonly　also　nlarkedIy

decreased　tlle　formation　of　hydroxylated　me・
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tabolites　of　tcstostcrone　in　nlaEc　rats，　but　causcd

no　signiflcant　alteratioll　ill　fcnlale　rats．

　The　contellt　of　cytochrome　P・450　in　the　liver

nlicrosolncs，　tlle　　nlagnitudc　　of　testosterollc・

induccd　spcctral　cllangc　and　thc　bindlng　capa・

city　of　the　cytochrolne　with　testosteronc　werc

dccrcased　ill　tllyr｛｝xine・trcated　lllale　rats，　bしlt

was　n⊂）t　altered　sigτ1incantly　in　thc　tllyroidcc．

tonlized　rats　except　fQr　a　slight　decrcase　ill

the　billding　capaclty　of　cytochromc　P－450．

　On　the　basis　of　tllesc　results，　the　mechanism

of　the　decrease　in　the　hydroxylating　activity

of　testosterone　in　the　thyroxine・treated　and

thyroidectomi2ed　m臼le　rats　is　discussed．

　皮膚刺激試験法の検討

　池田良雄，堀内茂友，吉本浜子，降矢　強，川俣

　一也，　金子望狂薙弐：医薬躍1研直覚，　1，　23　（1970）．

　著者らは，酸，アルカリ，催涙液など各種毒・劇物の

皮膚刺激作用を倹討してきたが，従来，この試験法に

ついてはFDAのDraize法があるのみである．この

方法に準拠して研穽を行なってきたが，パヅチ適用の

必要性，塗布量，観察時間，反応の評価法等について

種々の問題点があることを知ったので，この点につい

て改良を加え，また，本試験法における試験動物の悶

題，ヘアレスマウス使用の問題について論及した．

　催涙剤Chloroacetophenoneの皮膚。粘膜に対

　する一次刺激作用に関する研究

　池田良雄，掘内茂友，・吉本浜子，降矢強，川俣一

　也，金子豊蔵，．斎藤朋子：医薬んll研究，1，28

　（1970）．

　Cholroacctopllcnonc（CAP），　Bromacetonc（BA．），

Chloropicrin（CP）」）〔｝．33，0，16，0．08％llををウサ

ギの眼に，また同濃度のほか5％液を皮膚に適用して

これら薬剤の一次刺激性を検討した．

　1）眼紐織に対して，CAPによる局所反応は，い

ずれの濃度においてもBAおよびCPのそれよりも弱

く，とくに眼の重篤な障害とされる角膜の病変につい

ては両剤よりはるかに弱い，CAPO．08％液では，結

膜・中膜の軽度のi∬巳管拡張と浮腫を示したにすぎない

が，同濃度のBAではこれらの反応はやや強く，　CP

ではそのほか角膜障害，結膜・野望の剥離を示すもの

があった．

　2）皮膚に対しては，5％ではBAが最も強度の反

応を起こし，CAPとCPでは評価点はほ1驚同様であ

ったが，症状の内容を考慮するとCPの方が組織障害

が大であると考えられた，〔〕．33％以下では薬剤とも評

価点に差異がなかったが，CAPによる反応は他剤の

それに比べて遅発性で，かつ個体による反応差が大で

あった．なお，CAP（1．0896では局所反応は皆無であ

った．

リボフラビンテトラニコチネート投与によるシロ

ネズミ血清中の脂質含量の変化

足立　透，朝比奈正人，椎名　亨＊：ビタミン，40，

97　（1969）．

　ニコチン酸（NiA），　フラビンモノヌクレオチド

（FMN），リボフラビソテトラニコチネート（B2－Nic）

（NiA　250皿9／kg相当量）をシロネズミに腹腔内投与

し，Inし清中の逝i離脂肪酸，トリグリセライド，リソ脂

質およびコレステロール量の変化を経時的に調べた．

　遊離脂肪酸はNiA，　B2－Nic　のばあいに短時間

で低下したが，平常値より8時間以後増加したことが

認められた．BゾNicによる遊離脂肪酸の低下はNiへ

に比べて若千遅れ，FMNでは逆に短時間で平常値よ

り増加した，　トリグリセライドはNiA，　B2－Nicでは

いずれも大きく低ドし，FMNでもかなり低下し，コ

レステロ・一ル，リン脂質も若干の低下力1認められた．

　＊わかもと製薬株式会祉

ニコチン酸構造類似体としてのピリダジンカルボ

ン酸アミドのバクテリアにたいする作用

南原精一：ビタミン，41，5（1970）．

　泓60躍Bにたいする増殖阻害はピリグジンー3一カル

ボソ酸アミド（Pyd－3－CAA）＞6一アミノニコチン酸ア

ミド（ANAA）〉ピリダジンー3一カルボン酸（Pyd－3－

CA）の順序で起こり，　Pyd－3－CAAは1∴ご。’∫Bに

たいして最も強力な阻害剤であることを見話した．こ

の阻害はニコチン酸（NiA）よりニコチン酸アミド

（NAA）によっていくらかよく回復：された．

　しかるにPyd－3－CAAは五．αγで3醒，～05～‘317－5およ

びひ～‘c．2〃郡‘～7ガ8プ。’‘ZosATCC9135には阻害を起

こさなか．．た．　これと同様にアミド型NiAの拮抗

体であるANAAもまた上記の乳酸菌に阻害を示さな

かった．これに反しPyd－3－CAは前報で報告した

ムα7‘癖κ05～‘517－5にたいすると同様にム7z‘o．〃紛

56〃’θ7θ認05ATCC9135にもまた阻害を呈し，その

阻害指数は約760であった．

　リン酸リボフラビンの水分について



誌　　上　　発　　表 199

朝比奈正人，岩永方一＊エ，北島　尚＊2，高松一夫＊3，

増川健二＊4：医薬品研究，1，15（1970）

　臼局八の各条の審議中に，リン酸リボフラビソの

211ρという結晶水が妥当かどうかということと，カ

ールフィシャ一法による水分の測定法に改良を加える

べきだという意見がでて，若干の実験を行なった．吸

湿平衝からの考察と，示差熱天秤による分析から本匠

の水分は結晶水として存在していると思われるが，そ

れは付着水と同様な挙動を示し，その数は確定できず，

特定の数2H20を規定することは当をえていまいと

いう結論に達した．また水分の測定にはメタノール・

エチレングリコール混液（1：1）を用いて溶解性を増

し，逆滴定を行なう改良法を採用することにした．

　＊1武田薬品工業株式会社

　＊2　第一製薬株式会社

　＊3　塩野義製薬株式会社

　＊4　田辺製薬株式会社

界面活性剤と色素の相互作用（■）：ラウリル硫

酸ナトリウムとメチレン’ブルーの結合体形成につ

いて

横山　剛，持田研秀，薬剤学，29，73’（1969）．

　ラウリル硫酸ナトリウム（SLS）とメチレンブル

ー（MB）の結合体について元素分析値と屈折率測定

から結合比（1：1）を求め，また赤外吸収スペクトル

により結合部位はSLSのSO基とMBのN←（CII3）2

焦が関与しており，いわゆる電荷移動錆体の形成によ

る結合と推定した．

原子吸光分析法による有害性金属の定量（第1報）

T字型長吸収管を用いたスズの原子吸光分析

岡田敏史，志村　博，吉村　淳，寺島敏雄：衛生

化学，15，351（1969）．

　T字型長吸収管を用い，1％吸収こ0．02μg／m～の感

度（従来法び）250倍）を得た．検量線の直線性は0．1

～1。0μg／m1の範囲で良好で，くり返し実験による測

定精度は吸光度の0．1～0．3の範囲で変動係数3．4％以

下であった．共存物質の影響は多種類の酸，陽イオン

および有機物で認められ，その干渉作用は多くの場合

抑制的であった．果物缶ジュース中の溶存スズはろ過

および希釈の前操作だけで測定川試料とすることがで

き，良好な結果が得られた．

原子吸光分析法による有害性金属の定量（第3報）

長吸収管を用いた微量鉛の定量

　岡田敏史，志村　博，古村　淳，寺島敏雄：衛生

　化学，15，362（1969）．

　“吸収管法”を適用する際の共存物質の干渉および

吸収管の汚染をさけることに注意し，つぎのような条

件で良好な結果を得た．

　1）2833Aの分析線を恥い，分析感度1％吸収＝

0．008μg／mJ（通常法の60倍）を得た．

　2）　ボソブ燃焼法で試料を疎解し，平均回収肝油

93．0とほぼ満足すべき結果を得た．

　3）　シアン化カリウムによるmaskingで共存元素

の影響を抑え，APDC一鉛錯体をクロロホルムで抽

幽し，抽出妨害およびフレーム中での干渉を防止した．

　4）玄米，精米，緑茶，PVP中の微量鉛の定量を

迅速かつ正確に行なうことができた．

αα（Jo8por加πB　dα｛Jo8porfoε‘’e8（Fres）de　Vries

によるモルヒネの微生物分解について

fノ｝1日目　巨撃：薬匹誌，　89，　1732　（1969）．

　けし栽培ii団場の土壌より得た上壌菌98種を用いてモ

ルヒネの微生物変換能をしらべ，題記の菌をえらび，

この菌株により，8日間静置培養で，モルヒネが70％

分解消失することを認め，変換生成物としてpseudo・

morPhine，　normorPllhlcをfii離同定し，分子間酸化

縮合反応を推論した．

デヒドロアスコルビン酸とピロールの呈色反応

（llD～（V）

　　　　　　　　　　　ら
（刀［）　河内敬朝，中村恵三，植岡澄・∫」：ビタミン，

　　　40，　161　（1969）．

（IV）　河内敬朝，中fif恵三，植岡澄子：ビタミン，

　　　40，　166　（1969）．

（V）　河内敬朝，　金1日二男：ビタミン，41，240

　　　（1969）．

　（皿）　アスコルビン酸（：AsA）とピロールの呈色反

応機構解析のため6－o－Benzoyl－AsAでTipson改

訂法を行ない3樋の呈色物を単離し，その1種はイン

ドフェニン様の構造を示すことが推定された．

　（IV）前報の反応で可溶性の色素を得るために

DAsA．のアセチル体を用いてTipson改訂法を行な

うとき呈色反応を示さない．その理山は二旦体形成と

Dioxalle環形成による．　　　　’

　（V）　TipsOII　L攻旧法による呈色反応を定量：法に応

用し，AsA　ioO～50Qμ9．！m♂の範囲で比色法が確立さ

れた．
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APDC－MIBK抽出系を用いる原子吸光分析法に

よるカドミウムの定量に関する検討

永田　正，志村　博，寺島敏雄：食衛誌，10，348

（1969）．

　食品中のカドミウムを原子吸光分析法を亡いて微量

定量する方法を確立するll的で，カドミウムをピロリ

ジソジチオカルパミン酸アンモニウム（APDC）を

用いて錯塩とし，メチルイソブチルケトン（MIBK）

で拙出して，そのまま原子吸光分析を行なう方法につ

いての基礎的諸条件を検討した．その結果

　1）　カドミウムを含む試験溶液の両は3．5～ID．5の

範開でMIBKに定量的に抽出される．

　2）　試験溶液中にカドミウムに対して多量の亜鉛，

鉛，マンガンなどが共存する場合はカドミウム鉛塩の

MIBK幅出が妨害される可能性がある．

　3）試験溶液の塩濃度もMIBK抽出に影響がある．

　4）抽出率は試験溶液の液量と抽出のブこめのMIB

　　K量にも関係がある．

　以上のことがわかワた．

APDC一クロロホルム抽出系を用いる原子吸光分

析法による精米，土壌中のカドミウムの定量

永田　正，志村　博，寺島敏雄：食衛誌，11，41

（1970）．

　微量カドミウムの原子吸光分析法による定量にはピ

ロリジソジチオカルパミソ酸アンモニウム（APDC）

による鉛塩をメチノしイソズチルケ1・ン（MIBK）で

抽医して原子吸光分析を行なう方法が一般に用いられ

ているが，MIBKは特定の金属錯塩に対する溶解性

が低いので，カドミウムと同時に多量の亜鉛，鉛，マ

ンガンなどが共存する場合はカドミウムのMIBK抽

出が妨害されることがある．そのためには錨塩に対す

る溶解性の良好な溶媒が∫乏いが，クロロホルムを川い

て原子吸光分析を’行ない得るか否かについて検討した

結果，クロロホルムは炎のバックグランドも小さく，

金属鈷塩に対する溶解性が良好で原・∫・吸光分折のため

の溶媒として｛’分利用できることがわかった．ただし

欠点としてはP混型のバーナーが使川できない．＝とと，

燃焼による刺激臭を除くための実験環境の整備が必要

なことであった，

原子吸光分析法による有害性金属の定量（第2報）

クロムの原子吸光分析と食用タール色素中のクロ

ムの定量への応用

志村　博，牧野利孝，芋島敏雄　衛生化学，15，

357　（1969）．

　田川タール色素を製造する場合，　トリフェニルメタ

ン系色素のように近クロム酸塩で酸化して製造するこ

とがあるので，公定，1｝には色素中のクロムの許容限度

が麗定されている．しかし公定法は操作が煩雑で分析

に長時間を要するので原子吸光分加法により簡易化す

る「1的で基礎実験を行なった．まず空気水素見および

空気アーヒチレン炎を用いて3価クロムと6価グロムの

挙動，およびその場合の酸の種類と硫酸ナトリウムの

影響を検討し，アセチレン炎のときの方が両価クロム

の感度を増加させ，また酸の種類による影響が少なく

なり，硫酸ナトリウムの添加融藤度を増加する傾向が

あることがわかった．　また硫酸一硫酸ナトリウム溶液

中では水素炎，アセチレン炎ともに3価と6価クロム

の感度は同一となることがわかったので，この検討結

果を用いて食用タール色素中のクロムの定量に応用し

た．

原子吸光分析法による有害性金属の定量（第4報）

吸収管を用いた微量ヒ素の定量

細垣隆一，寺島敏雄，志村　博：衛生化学，15，

368　（1969）．

　ヒ素の原子吸光分析は，その共鳴線が遠紫外部領域

にあるので，炎ガスや空気による共鳴線の吸収，散乱

が著しいため，炎を用いての原子吸光分析は非常に困

難である．そこで微量ヒ素の原子吸光分析に吸収管を

川いて測定することができるかの検討を行なった結果，

石英製の吸収管に空気一水素炎を導入し，吸収管の一

方に吸引装置を設けて強制的に炎ガスを主ll：心すること

によって，炎の温度が比較的高く，ヒ素の共鳴線の吸

収の少ない炎を作ることができ，0．2～LO！ε8／m1の濃

度のヒ素を精度10％以1ノ」で定昂：することができた．

　また試料中の微量ヒ素の定量に応用するため妨害物

を検討したところ，グルコース，エチノしアんコール．，

各種の無機酸，鉄，銅，ナトリ・’ノムなどが妨害するこ

とがわかったので，ヒ素を試料溶液からコウ化物一ベ

ソゼソ系で抽出し水層へ逆抽出するノ∫法により測定す

る必要がある二ともわかった．

食用タール色素中の塩素イオンと硫酸イオンの定

量

志村　博，近盛玲子，

（1969）．

寺島敏雄：衛生化学，15，3．16

　食用タール色素中には塩化物と硫酸塩が混在してい

るので一定の許容限度が定められているが，これを定
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冠するためには公定法では色素溶液を活性炭で脱色分

離した液について滴定法により行なっている．しかし

この方法では活性炭への両イオンの吸着が考えられ，

正しい値を求め得ないと思われるので，塩素イオンは

色素溶液を直接自動電位差滴定により定量し，硫酸イ

オンは陰イナソ交換体のLA－2を用いて色素を分離し

たのち，キレート滴定によらて定量した．その結果公

定法では活性炭の種類により異なるが，色素中の塩素

イオンの5～23％の吸着が認められ，硫酸イオンも5

～30％程度が吸着されることがわかった．また塩素イ

オンの自動電位差滴定法は色素溶液のまま測定できる

ので，色素中の塩化物の定量の簡易化ができ，実際の

試料の険査に便利である．

ジエチルジチオカルバミン酸銀塩による微量定量

法，吸収受器および亜鉛の性状に関する検討

栗山加代，志村　博，寺島敏雄：衛生化学，16，

158　（1970）．

　微量ヒ素の定量法としては衛生試験法にはグットツ

ァイト法とモリブデンブルー法が採用されているが，

ジエチルジチオカルパミン酸銀法を提案する目的で，

木法の検討を行なった．まずヒ化水素の吸収受器につ

いてはヒ化水素ガスの気泡を小さくして，連続的にガ

スを発生するような装置を設けた受器が必要であり，

また水素を発生させるための・匝鉛は銅化亘ii鉛を川いた

．方が水素発生量が多く，感度が良好となることがわか

った．本法を生体試料中のヒ素の定埴に応用した結果

は満足すべきものであった．

　Studies　on　Myxovirus　I｝yrogen（II）　Some

　Factors　A置ectin　Fever　Tolerance　in　Rabbits

　S．KANoH，　II．　K、wAs．、K！and　A。　N！s川0：β液。π

　ノ」　置2，169　（1969）．

　一般に発熱反応は頻回注射によって耐性となるもの

であるが，とくにウイルスによる発熱反応はこの点に

おいて著明である．宮者らは細菌性発熱物質とウイル

ス性発熱物質の耐性の機序を検討したところ，これは

一般に初回投与量に比例するものであって，ウイルス

特にミキソウイルス郡と細菌性発熱物質とは交叉耐性

を示さないけれども，1Jll者とも発熱性はDcoxycllolate

により不活化される．しかしながら耐性化に伴う他の

生体反応，例えばアドレナリン出血反応等よりみて，lllj

者の機序に類似性がみとめられることを明らかにした．

熱帯および亜熱帯の農産物の利用開発に関する研

究IV．香辛料作物2・ちょうじおよびにくず

　く

　川谷豊彦，大野忠郎：熱帯農業，12，（3－4），168
　‘
　（1969）。

　ちょうじおよびにくずくについて世界における生産

量，わが国の輸入量を文献によって調査した．これら

の輸入量が年とともに増加する傾向がみられるので回

帰式を作って昭和52年の輸入推定量を算出した．次に

昭和52年における東南アジア諸国（インドネシア，マ

レーシア連邦，シンガ」｛一ル等）別輸入量の仮設定を

行ない，それらの諸国のわが国への供給の可能性につ

いて考察した．すなわちインドネシアの立地的条件は

ちょうじ栽培に最も適した広大な地域を有し，またに

くずくも東部インドネシアのモルツカス諸島に好適し，

輸入増加量を充すたにト分な増産可能性を有するもの

と思われる．

エヌ・デー・マトゥビェイェフ：小面積栽培薬用

作物の簡易品種改良法

川谷豊彦：ミチューリン生物学研究，5，（1），78

（ig69）．

　1957年におけるソ連の薬用植物の1；セ培面積の調査成

績によると，10011a以下llセ培される薬用植物は29f乍物

（全薬用作物40種プ）68％），そのうち221’r物は25ha以

下の栽培である．1000ha以上栽培の芋，のはわずかに

4作物で，すなわち∠1π‘めαsおα♪ゐy’1σ，セメンシナ，

除虫菊，油川ケシのみである．かように高々数百の栽

培のものが圧倒的に多い．このような作物を小面稜栽

培薬用作物と呼び，普通の農作物と区別する．全ソ薬川

香料植物研究所は1952年から，すべての小面積栽培薬

用作物に対して，簡単で経済的な選抜採種過程を体系

化し，すべての薬用作物の体系的品種改良を実行しは

じめた．その理論と実際方法について抄訳し紹介した．

わが国における薬用植物の栽培の現状

川谷豊彦：農業および園芸，44（10），1507（1969）．

　1967年においては63薬用植物8，670，43haが栽培さ

れた．それらの薬用植物の栽培面積．生産量，主産地の

明紹を表示した．なお参考のため各薬用植物の学名，

生薬名（利用部分），野生採取量，総生産量，輸出およ

び輸入量を併記した．1967年の5年前（1962年）およ

び約10年前（1956年）のξセ培はそれぞれ74薬用旧物

15，085．2511a　才5よ乙ド61薬Jilれlf工物18，02〔｝．29　ila　であっ

たから，栽培面積は総じて減少の傾向にある．この減

少の理由としては一般に労力不足による生産費の高1騰，

他の有利な鏡合作物の出現，輸入の自由化に基づく安
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価な外国品の到来などがあげられる．5年前に比較し

て栽培のなくなったもの，減少したもの，増減のない

もの，増加したもの，新たに栽培されるようになった

ものに分類し，そのうち三L要なものについて解説した．

　ササの麦角

　川谷豊彦；富＝｛：竹フ：f〔植物園報告，14，41（1969），

　麦角菌の寄生する本邦産のササll種（下記）を集録

しそれらの産地を明らかにするとともに，可能なもの

については，生態，麦角の訂測値，またアルカPイド

含量などを調べた．チシゴザサSσsα勉γ∬飢∫∫∫，エ

ゾミヤコザサS妙。ξθμ豆5，エゾススダケ＄ρπゆπプ・

α5COlZ3　var．〃θ78π’∫5，イブキザサ　5，∫∫2めofαチ〃，　イ

トザサS．！0擢‘おs加躍，　クマイザサS．SθπαπθπS｛S，

ミヤコザサS．πψ力侃∫σα，ニツコウザサS．痂娩。θ，癖∫，

オゼザサS．050σπα，タカヤマザサ5、0肋‘」ππσ，ヤ

マトーザサ8｝℃〃躍面π5誌，

ソ連局方の生薬

川谷豊彦：ファルマシア，6，（3），195（1970）．

　現行ソ連薬局プ∫第10版（GFX）は19G9年7月1日

より発効した．本領ではGFXの生薬およびその製剤，

ならびに植物成分（以下単に生薬という）について紹

介した．ただし植物の一般的成：分（糖類，アミノ酸な

ど），ビタミン類，ホルモン，抗生物質は除外した．

lll∫版GFr｛（196Dの収載品ノ）うちGFXから削除

された生薬ははなはだ多く約100品目にのぼるが，G

FXに新収載されたものは次のとおりできわめて少な

い．Gelanklum，　Dlgitoxinum，　ExtractLlm　Crataegi

nuidun1，　Florcs　Crataegi，　Fructus　Crataegi，　Gala・

ntllalllini　IlydrQbronlidun1，　Po置yg且ucinunl．

　次いでGFX収載の生薬についてアルソァベットの

順に述べた．

Grass　and　Oil　Yields　from　Lemon・gras8　and

the　Quality　of　Oil．　・

Yukio　MIY入zAKI：Japan　Agricultural　Rcsearch

Quarterly，4，37（1969）．

　レモングラスの収草猛，含油率，油質（主としてシ

トラール含量による）を支配する要因として植物の内

的条件，栽培環境，原料葉の乾燥，蒸留時闘などをと

りあげ，さらに植物の内的条｛4二としては系統の差異，

葉の令および部位，栽培環境としては温度，光線，⊥

壌水分，肥料三要素などの要囚について著者らがいま

までに行なった研究の概要を照会したもの．



学会発表

　鈴木郁生，古田紀代，神谷庄造，大草源三＊：

Carboxypyridazine　N－oxide類の合成

　　日本薬学会第89年会（1969．4．4）

　＊昭和薬科大学

　鈴木郁生，末吉祥子：Pyr置dazine　1，2－dioxideの

研究（2）　3，6－dimethylpridazine　I，2－dioxfde

の反応

　　日本薬学会第89年会（1969．4．4）

　神谷庄造，中村晃忠：3一（3’一〇xoalky1）pht』alic

Hydraz置de誘導体のRing・CLa蓋n　Tautomer置smと

その111－Pyrazolo〔1，2－b〕一phthazine－5」0－dione

環合成への応用

　　日本薬学会第89年会（1969．4．4）

　神谷庄造，中村晃忠：Ring－Chain　Tautomerism

の窒素縮合環合成への応用　1H－Pyrazolo〔1，2－b〕

phthalazine誘導体の合成

　　第2回複素環の化学討論会（1969．11．11）

　立沢政義，中山修二：混合製剤の定量に関する研究

（第14報）比色法による混合製剤中の塩酸キニーネの

定量

　　日本薬学会期89年会（1969．4．4）

　立沢政義，橋場茂子＝環状ウレイドの錯分析に関す

る研究（第2報）

　　日本薬学登第89年会（1969．4．4）

　小林喜子＊，城戸清雅，飯高洋一＊，田村善蔵＊：

2・mercuri・4・methylp翫eno1の2・nitro8G－4－methy1－

pheno1の錯体の桔晶構造

　　日本化学会第23年会（1970．4，4）

　＊東京大学薬学部

　小沢光＊，佐藤正＊，小川秀子，名取信策　ブタ回虫

筋肉より分離されたrhodoq“inone・9

　　日本薬学会第89年会（1969．4，4）

　＊東北大学医学部薬学科

　名取信策，榊節子，倉田浩，宇田川俊一，斎藤守＊：

食品より分離された』柳2rg躍μ80CゐrαCαε8の
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mycotoxin産生の検索

　　日本薬学会第89年会（1969．4．4）

　＊東京大学医科学研究所

　名取信策，黒柳正典，：Thaweephol　Dechatiwongse：

ショウガ科植物のcurcuminoid8

　　日本生薬学会東京大会（1969．9．23）

大本太一＊，名取信策：イネ科植物のトリテルペノ

イド

　　第13回天然有機化合物討論会（1969．9．26）

　＊東邦大学薬学部

　斎藤守＊，梅田誠＊，大坪浩一郎＊，上野郁子＊，名取

信策，榊節子，倉田浩，宇田川俊一：天然物中におけ

る発癌物質の検出に関する研究（第2報）Pε厩cf’伽配

P！‘rpπ1roρε川‘r71から分離されたrubratoxinの障害

性について

　　第28回日本癌学会総会（1969．1D．13）

＊東京大学医科学研究所

名取信策：化学物質としてのmycotoxin

　第43回口本細菌学会総会（1970．4．1）

　叶多，大場．：核磁気共鳴のシミュレーションスペク

トルに関する研究

　　日本分析化学会第18年会（1969，10．2）

　佐谷戸安好，安藤正典，外村正治，仲田典子＊，菊

池信生＊，佐藤良樹＊，西条達也＊，秋山広毅＊＊：放流

水の衛生化学的研究（第7報）汽水湖の衛生化学的基

礎研究（D

　　日本薬学会第89年会（1969．4．4）

　＊茨城県衛生研究所

＊＊ ?骭ｧ企業局

　安藤正典，松井啓子，佐谷戸安好，外村正治：水質

および底質の衛生化学的研究（第1報）下排水中の硝

酸性窒素測定法について

　　日本薬学会第89年会（1969．4．4）

　小幡利勝，狩野静雄，矢島紀子：エアゾール製品中

の鉛含量について
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日本薬学会第89年会（1969．4．4）

　山手昇：大気汚染の光化学研究（第2報）自動車排

気ガスの光照射生成物について

　　「ユ本導三学会塀‘89f1こ会　（1969．　4．　4）

熱岡鵬大町嬉憾ご翻，・辺弘也・塩化・

　ツェニールの動物組織からの抽出定量法ならびにシロ

　ネズミにおける体内分布

　　　口本食品衛生学会第18回学術講演会

　　　（1969．　10．　3）

　三原翠，天野立爾，近藤竜雄，田辺弘也：食品中の

EI）TAの分析（II）ガスクロマトグラフィーについ

ての検討

　　日本食品衛生学会第18回学術講演会

　　（1969，　10．　3）

　神蔵美技子：薄層クロマトケラフィーによる色素の

分析について（第H報）水溶性色素の分離，確認

　　日本食品衛生学会第18回学術講演会（1969．10．3）

　林敏夫，渡辺晴美：小麦粉中の過酸化ベンゾイルの

定性および定量法について

　　日本食品衛生学会第18回学術講演会（1969．10．3）

加藤三郎：食品添加物のガスクロマトグラフィー

　第6回全国中研化学技術者協議会（1969．10．2）

　慶田雅洋：紫外吸光光度法による牛乳中の大豆蛋白

質の検出

　　昭不IU4歪F度日本乳業技術協会検査技術懇話会発表

　慶田雅洋：食品としてのはち蜜の成分規格並びに衛

生化学的検査法について

　　第6回田国衛研化学技術者協議会総会

　　（1969．　10．　1）

谷村顕雄：食品添加物の安全性について

　第21回北海道公衆衛生学会特別講演

　（1969．　11．　15）

谷村顕雄：サイクラミン酸塩の毒性

　第23回日本栄養・食糧学会総会特別講潰

　（1970．　2．　7）

城戸，石関，浦久保：ソルビン酸の放射線分解

　日本薬学会第8g年会（1969．4．4）

　居原，越沼，宮沢，古川，鈴木，神谷：Guanidine

誘導体の突然変異誘発作用，ファージ誘発作用，70s

リボゾームの解離について

　　日ン｝く三夏三。｝な三£さ三マ∫8gflこ会　（1969．　4．　4）

　越沼，岩原，宮沢，古川，鈴木：Nitrocimloline

誘導体の突然変異誘発作用，ファージ誘発作用，70s

リボゾームの解離について

　　口本薬学会節89年会（1969．4。4）

　宮沢，古川，越沼，岩原：大腸菌70sリボゾームの

解離について，主として4NQOおよびN・methy1・N’・

nitro．N－nitrosoguanidineの影響

　　口本細菌学会（1969．4．7）

　平島，岩瀬，大久保，鈴木，河西，小沼：インスタ

ント食品の規格基準設定に関する衛生細菌学的研究

　　日本食品衛生学会（1969．10。3）

鈴木＝輸入食肉とサルモネラ

　日本獣医学会（1969．4．9）

　倉田，坂部，宇田川，一戸，田沢，名取，斉藤：主

としてがん多発地域における食品中のマイコトキシン

産生菌の検索と分布

　　日本菌学会大会（1969．9．4）

　藤原，宮治，西村，苅谷，倉田：118pergε’加8

向’π勾α蝕8のマウス脳内における発育力比較

　　日本医写〔蘇！｛登照会　（1969．　10．　7）

敏野，原田，倉田，坂部，杉山，奥平：皮膚真菌フ

ローラに関する研究

　　1コ本医工て1霜登γ：会　（1969．　10．　7）

　斉藤，橋本，梅田，大坪，倉田，宇田川，名取，山

本，豊川：天然堅肥における発がん物質の検出に関す

る研究（第2報）

　　日本がん学会（1969．10．13）

斉藤，梅田，大坪，上野，名取，榊，倉田，宇田川

：天然物中における発がん物質の検出に関する研究

（第3報）



学 会

、

山本がん学会（1969．10，13）

　一戸，田沢，倉田，岩原：食品中の有毒糸状菌に関

する研究（XII）鶏胚法および微生物学的方法による

マイコトキシン検出の可能性

　　日本食品衛生学会（1969．10．3）

　倉田，一戸，川崎，照光，田沢：食品中の有毒糸状

菌に関する研究（Xm）5大都市家庭配給精米由来の

糸状菌についての毒性検索

　　日本食品衛生学会（1969．10．3）

　桑村司，田中悟，川島邦失，中浦愼介，長尾重之，

：大森義仁：細菌性発熱性物質投与後の内因性発熱性物

質の消長について

　　日本薬理学会遇40回関東部会（1969．6．1）

　大森義仁，桑村司，田中悟，川島邦夫，中浦横介，

長尾重之：Steroidsの胎仔に及ぼす影響に関する実

験的研究（第5報）Methyltestosterone妊娠後半期

投与の次世代雌ラットの男性化について

　　第43学会日本薬理学会総会（1969。12．22）

　中浦愼介，川島邦夫，桑村司，大森義仁：Steroids

の胎仔に及ぼす影響に関する実験的研究（第6報）

Anabolic　Steroidsの雌胎仔男性化作用の定量的検討

　　第43回日本内分泌学会総会（1970．3．10）

　田中悟，川島邦夫，桑村司，加藤隆一，高橋惇，大

森義仁：Androgen及びestrogenの肝ミクロゾー

ムのprogesterone水酸化活性におよほす影響

　　第40回日本薬理学会関東部会（1969．6．21）

　加藤隆一，高橋惇，大森義仁：雌雄ラットにおける

proge8teroneの代謝と麻酔作用（第2報）血。’oo

における代謝

　　第40回日本薬理学会関東部会（1969．6．21）

　加藤隆一，小野田欽一，高仲正：薬物の代謝，効力

および毒性における種差の研究（第10報）雌雄マウス，

ラット，ウサギの肝ミクロゾーム薬物代謝酵素活性と

電子伝達系におよぼすアロキサン糖尿病と絶食の影響

　　第40回日本薬理学会関東部会（1969．6．21）

加藤隆一，小野田欽一，高仲正　非生理的状態下に
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おけるラット肝ミクロゾームの薬物水酸化酵素系の

MichadisおよびSpectral　dissociation　coηstant

について一チロキシン投与，アロキサン糖尿病，副腎

摘除の影響一

　　第36回日本薬理学会近畿部会（1969．10．26）

　加藤隆一，小野田欽一，高仲正：非生理的状態下に

おけるラット肝ミクロゾームの薬物水酸化酵素系の

MichaelisおよびSpectral　dissociation　constant

について　一モルヒネ投与および絶食の影響一

　　第36回口本薬理学会近畿部会（1969．10．26）

　加藤隆一，高橋惇，大森義仁：肝ミクロゾームにお

けるステロイドホルモンの水酸化活性におよぼす

皿etyraponeの影響

　　第41回日本薬理学会関東部会（1969．11。8）

　加藤隆一，高仲正，大森義仁：シンポジウム・肝ミ

クロゾームの薬物代謝酵素活性と薬効の性差について

一正常時および非生理的状態一

　　第43回日本薬理学会総会（1969．12．23）

　加藤隆一：シンポジウム・肝ミクロゾームの薬物代

謝酵素系の阻害および誘導形成と薬効について

　　第43回日本薬理学会総会（1969．12、23）

　加藤隆一，小野田欽一，高仲正1非生理状態におけ

る肝ミクロゾームCyt．　P－450と薬物のintemction

（第1報）アロキサン糖尿病と副腎摘除による影響

　　日本薬学会第89年会（1969．4．5）

　加藤隆一，笹島道忠＊，高柳美智子：非生理状態に

おける肝ミクロゾームCyL　P－450と薬物の　inter－

actiOn（第2報）モルヒネ投与と絶食による影響

　　日本薬学会第89年会（1969．4．5）

＊慶応大学医学部

　加藤隆一，高仲正，小野田欽一：非生理状態におけ

る肝ミクロゾームCyt．　P450と薬物のinteraction

（第3報）チロキシン投与による影響

　　日本薬学会第89年会（1969．4．5）

　加藤隆一，高橋惇：肝ミクロゾームのデストスデロ

ン水酸化活性のandrogenおよびestmgen　による

調節

　　日本薬学会第89年会（1969．4，5）
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加藤隆一，高橋惇1トキソホルモン投与の肝ミクロ

ゾーム薬物代謝酵素系の活性におよぼす影響

　　日本薬学会誌89年会（1969．4．5）

　加藤隆一，高仲正，大森義仁1薬物の毒性におよほ

す薬物代謝酵素活性の影響一〇MPAの毒性を中心に

して一

　　第1回薬物代謝と薬効・毒性シンポジウム

　　（1969．　11．　14）

　加藤隆一，小野田欽一，高仲正1非生理的状態下に

おける藥物代謝酵素活性の変動一P－450と基質との結

合を中心として一

　　第1回薬物代謝と薬効・毒性シンポジウム

　　（1969．　11．　14）

　加藤隆一，小野田欽一：肝ミクロゾームにおける薬

物水酸化酵素系のKinetic　constantにおよほすアン

ドロジェンおよびエストロジェンの影饗

　　第42回日本生化学会大会（1969．10．6）

　加藤隆一，高橋惇：肝ミクロゾームにおける薬物水

酸化酵素系におよほすトキソホルモン投与の影響

　　第42回日本生化学会大会（1969．10．6）

　　　　　　　　　’

P－450in　t』e　kydroxy1ILtions　of　drug串under　ab－

normal　physiological　state8．

　　First　International　Symposium　on　Cell

Blology　and　Cylopllarmacology．（1969．　Z　21）

　Ryuiclli　KATo：E∬ect　of　toxohormone　treat・

ment　on　the　substmte　interaction　in　drug　and

steroid　hydroxylations　by　iiver　micτosomes．

　　Second　Intcrllatioロal　Symposiunl　on　Micro－

somes　and　Drug　Oxidatlon．（1969．7。21）

　加藤隆一，小野田欽一，大森義仁：チロキシン投与

による肝ミクロゾームの△L還元酵素活性の増加機

構

　　第43回日本内分泌学会総会（1970．3．10）

加藤隆一：肝ミクロゾームの薬物代謝酵素

　第4回日木肝蔵学会東部部会特男可講演（1970．1．

　17）

　池田良雄，堀内茂友，古本浜子，降矢強，川俣一也，

金子豊蔵：催涙液の局所毒性に関する研究．

　　第40回日本薬理学会下來部会（1969．6．21）

　加藤隆一，高橋惇，大森義仁：シンポジウム。肝ミ　　究

クロゾームにおけるステロイド理の水酸化活性におよ

ぼす性ホルモンの影響

　　第42回日本生化学会大会（1969．10．6）

　加藤隆一，高橋惇：トキソホルモン投与の肝ミクロ

ゾームのチトクローム及びステロイドホルモン水酸化

活性におよほす影響

　　£喜28［亘：口本ず爵「詐会総会　（1969，　10．　13）

大森義仁，加藤隆一，小野田欽一：性ホルモンのコ

レステロール代謝におよぼす影響

　　第42回日本内分泌学会総会（1969，5．15）

　Ryuichi　KATo：Factors　affecting　the　substrate

interaction　with　P－450　in　drug　oxidation　by　iiver

microsomes　of　male　rats．

　　日米科学ゼミナール：Biochemical　toxicology

　　of　Insccticide　act量on，，（1969．　6．　13）

Ryuichi　KATo：The　substrate　interaction　with

池田良雄：薬物の身体的依存性についての実験的研

第4回日本アルコール医学会シンポジウム

（1969．　9．　27）

　鈴木康雄、戸部満寿天，池田良雄：0・e伍μ’0－P一

πεかOPみeπ〃Z」P1置θ’ε〃1P’置0｛ゆ1ε0π0餓ε0α陀（EPIv）の毒

性に関する研究

　　第41回日本薬理学会関東部会（1969．11．8）

　小林和雄，鈴木冊子，戸部満寿天，池田良雄：ラット

アルカリホスファターゼ活性に及ぼすBlasticidin

Sの影響
　　㌶∫41トllロフ仁薬罫藍ぜγ：二二こ関｝番こ音｛二会　（1969．　11．　8）

朝比奈正人，山羽田，渡辺邦子，◎Sarrazin：ヒ

ト尿中に排泄されるシクロヘキシルアミン

　第19回日本食品衛生学会（1970．5．8）

　高橋昭江，渡辺光夫，朝比奈正人：生体試料におけ

るシクロヘキシルアミンの螢光定量法

　　日本薬学会第90年会（1970訊29）
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　渡辺光夫，嶺岸謙一郎：発がん性トリプトフアン代

謝産物とその抱合体の尿中排1世

　　日本薬学会第90年会（1970．7．29）

　小川義之，加納晴三郎＝Sかep．ハωπo加ffαε8より

えられる発熱物質の特性について

　　日本薬学会近畿支部総会（1969．10．26）

柴田正：コレステロールの硫酸反応生成物について

（第2報）

　分析化学会第18年回（1969．10．3）

　持田研秀，加納晴三郎：発熱性物質に対するデオキ

シコール酸の界面活性作用について

　　第36回薬理学会近畿部会（1969．10．20）

　河内敬朝，金田吉男：デヒドロアスコルビン酸とピ

ロールの呈色反応（V）アス：】ルビン酸のピロールに

よる比色定量法の検討

　　第11回ビタミンC研究委員会（1970．2．7）

　寺島敏雄，野村幸雄，岡恒，中村恵三：サイクラミ

ン酸塩の比色定量法

　　日本薬学会近畿支部例会（1970．2．26）

　掘弥生，加納晴三郎：内毒素の末梢作用に関する研

究（1）一ミトコンドリアと内毒素の相互作用につい

て一

　　日本薬学会近畿支部総会（1969．10，26）

　吉田稔，加納晴三郎：」恥u’froにおいて家兎多核

白血球よりえられる二三の活性物質の分離について

　　日本薬理学会総会（1969．12．22）

川谷豊彦：ササの麦角

　日本竹笹の会第14回例会（1969．8．6）

　川谷豊彦，大野忠郎，兼松明子：光線の強さがオウ

レンの生育，収量ならびに根茎中のベルペリン含有率

におよほす影響　日本生薬学会（東京大会）

　　第4回薬用植物栽培研究会（1969．9．22）
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衛試例会 Seminars

　所員の研究，試験および検査に関する発表を主とす

る「衛試例会」は，昭和26年から原則として毎月第1

月曜日，本所講堂において閉催されているが，1同和・14

年4月から昭和45年3月目での発表は下記のとおりで

ある．

第94回（昭和44年4月14日）
1．

2，

3．

4．

5．

6．

モルヒネと副1腎皮質機能　一コルチコステμン含

有量に及ぼす影響一

　　　　　薬理部長尾重之
　　　　　　　　　　　　　　桑村　　　司

医療用具の放射能滅菌について

　　　　　衛生比内物部　　田　辺　　　俊

薄層クロマトグラフィーによる食品中のEDTA

の分析

　　　　　食　　品　　部　　天　野　立　爾

　　　　　　　　　　　　　　山　形　　　翠

積分球式濁度計による硫酸イオンの定量

　　　　　生物化学部　木島敬二
農薬Blasticidine　Sの毒性に関する研究

　　　　　毒　　性　　部　　鈴　木　幸　子

アスコルビン酸とピロールの呈色反応（皿），色素

の単離とその構造について

　　　　　大阪支所　河内敬朝
第95回（昭和44年5月12日）

1．化学の分野での情報検索

　　　　　　　調査管理部　　竹　中　祐　典

2．　ブタ回虫筋肉より分離されたrhodoquinonc－9

　　　　　　　生　薬　部　小川秀子
3．　アリキルニトロソグアニジンに関する研究1

　　アミン類との反応

　　　　　　　合成化学研究部　　神　谷　庄　造

　　　　　　　　　　　　　　　中　舘　正　弘

　　　　　　　　　　　　　　　鈴木郁生

4．　催涙液の局所毒性に関する研究

，　　　　　　毒　　性　　部　　川　俣　一　也

5．Myxovirus群の家兎に対する発熱性（H）

　　　　　大阪支所細菌薬理部　　川　崎　浩之進

6．Prophage－induction試験成鎖

　　　　　　　衛生徴生物部　　腸　原　繁　雄

第96回（昭和44年6月2日）

1，　大腸菌70sリボゾームの解離について

　　主として，4¶itroquinolille　1－oxideおよびN－

　　mcthyレN’一nitrQ－N一1、itroso墓uanidineの影響

　　　　　　　衛生微生物部　　古　川　邦　衛

2。　ピリダジン1，2一ジオキサイドの研究（2）

　　3，6一ジメチルピリダジソ1，2一ジオキサイドの反応

　　　　　　　合成化学研究部　　末　古　祥　子

　　　　　　　　　　　　　　　　鈴　木　郁　生

3．　米ぬか油中毒事件について

　　　　　　　食 品　部関田　寛
　　　　　　　　　　　　　　　　塩飽鶴子

　　　　　　　　　　　　　　　　鈴木　　　隆

　　　　　　　　　　　　　　　　伊藤誉志男

　　　　　　　　　　　　　　　　武　田　明　治

　　　　　　　　　　　　　　　　田　辺　弘　也

4，食品より分離されたz15μ㎎”κ30罐耀。碑∫の

　　Ochratoxins，　Pcnicillic　acid産生の検索

　　　　　　　生　　楽　　部　　名　取　信　策

　　　　　　　　　　　　　　　榊　節子
　　　　　　　衛生徴生物部　　倉　田　　　浩

　　　　　　　　　　　　　　　宇田川俊一

5．人工甘味料サイクラミン酸塩について

　　　　　　　食品添加物部　　谷　村　顕　雄

第97回（昭和44年7月7日）

1．麻薬の局方試験に関する問題点

　　一その3，麻薬の非水滴定について一

　　　　　　　薬　品　部　島立面彦
2．

3．

4．

りト生理状態における肝ミクロゾームCyt．　P－450

と薬物のintcractiQn一1！状線ホルモンの影響一

　　　　　薬　　　　逗猛　　　音1ニ　　　カ［1　藤　　ll蚤　　一

　　　　　　　　　　　　　　高　仲　　正

　　　　　　　　　　　　　　小野田　欽一

オートアナライザーに上る薬ん1！分ξ1了

一臭素ピリジン水溶液によるチアミソの比色定量

法一

　　　　　薬　　品　　部　　柴　崎　利　雄

カネクロール（塩化ジフェニール）の動物体内分

布

　　　　　食　　品　　部　　塩　飽　鶴．子

　　　　　　　　　　　　　　関　田　　　寛

　　　　　　　　　　　　　　伊藤誉志雄

　　　　　　　　　　　　　　田　辺　弘　也
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5．EPN毒性に関する研究

　　　　　　　毒　　性　　部　　鈴　木　康　雄

6．Nitroso化合物とNitrocinnoline誘導体の突然

　　変異誘発作用について

　　　　　　　衛生徴生物部　　越沼　きみえ

第98回（昭和44年8月4日）　　・

1．　「酸化澱粉硫酸エステルの実験動脈硬化症に及ぽ

　　す影響」一第1報一

　　　　　　　衛生微生物部　　畑中千恵子

2．薬物の胎仔に及ぼす影響に関する研究一目5報一

　　ステロイドの妊娠後半期投与雌新生仔の男性化に

　　ついて

　　　　　　　薬　　理　　部　　中　浦　棋　介

　　　　　　　　　　　　　　　川　島　邦　夫

　　　　　　　　　　　　　　　桑　村　　　司

3．細菌性発熱物質による透過性充進現象について

　　　　　　　大阪支所西尾　晃
4．　Rlgid　Polyvinyl　Chloride（Rigid　PVC）

　　容器からの有機スズ化合物の溶出について

　　　　　　　食品添加物部　　辰　濃　　　隆

5．食用油脂の変質に関する研究　一第2報一

　　　　　　　食　品　部　大沢誠喜
　　　　　　　　　　　　　　　　関　田　　寛

　　　　　　　　　　　　　　　　伊藤誉志雄

　　　　　　　　　　　　　　　　田　辺　弘　也

6．　NMRにおけるシミュレーションの試み

　　　　　　　療南部叶多謙蔵
7．混合製剤の定量に関する研究（第17報）

　　比色法による混合製剤中のグリセリルグアヤコー

　　ルエーテルの定量

　　　　　　　薬　　品　　部　　立沢政義

第99回（昭和44年9月1日）

1．飲用牛乳用プラスチック容器の安全性について

　　一ポリエチレン添加安定剤分析法の検討一

　　　　　　　食品部武田由比子
　　　　　　　　　　　　　　　　大沢誠喜

　　　　　　　　　　　　　　　　伊藤誉志男

　　　　　　　　　　　　　　　　田　辺　弘　也

2．

3。

非生理状態における肝ミクβゾームCyt．　P－450

と薬物のInteraction一二1報一

一アロキサン糖尿病と副腎摘除による影響一

　　　　　薬　　　　理　　　　部　　　　カロ　　藤　　隆　　一

　　　　　　　　　　　　　　小野田　欽一

　　　　　　　　　　　　　　高　仲　　正

長吸収管を用いる原子吸光分析法について

　　　　　大阪支所食品部　　細　垣　隆　一

例 会 20白

4．発がん性トリプトファン代謝産物のグルクロン酸

　　抱合

　　　　　　　医化学部　渡辺光夫
5．　油症の原囚物質に関する毒性学的研究

　　　　　　　毒性部隆矢　強
6．　フランス帰還報告

　　　　　　　環境衛生化学部　　辻　　　楠　誌

面100回（昭和44年10月6日）

1．　ショウガ科植物のCurcuminoids

　　　　　　　生薬部名取信策
　　　　　　　　　　　　　　　　黒　柳　正　典

　　　　　　　　　　　　　　T．Dechatiwongse

2．照射食品の衛生学的研究

　　（1）タマネギおよびジャガイモについて

　　　　　　　食　　品　　部　　五十畑　悦　子

　　　　　　　　　　　　　　　　武　田　由比子

　　　　　　　　　　　　　　　　鈴　木　　　隆

　　　　　　　　　　　　　　　　伊藤　誉志男

　　　　　　　　　　　　　　　　田　辺　弘　也

3．加熱およびKIO4による発熱性物質の不活化につ

　　いて

　　　　　大阪支所細菌薬理部　　小　川　茂　之

4．　食品中のEDTAの分析（H）

　　ガスクロマトグラフィーについての検討

　　　　　　　食 品　部　山形　翠
　　　　　　　　　　．　　　　　天　野　立　爾

　　　　　　　　　　　　　　　　近　藤　竜　雄

　　　　　　　　　　　　　　　　田　辺　弘　也

5．3一ハイドロキシアソトラニル酸の硫酸抱合

　　　　　　　医化学部　嶺岸謙一郎
6．法令資料の調査方法（英国関係）

　　　　　　　調査管理部　星川滋男
7．　エアゾール製品中の鉛含量について

　　　　　　　環境衛生化学部　　狩　野　静　男

第101回（昭和44年11月10日）

1．

2．

3．

4，

非生理状態における肝ミグロゾームCyt．P－450

と薬物のInteraction一第2報一

一モルヒネ投与と絶食による影響一

　　　　　薬理部加藤隆一
　　　　　　　　　　　　　　日　高　美智子

シンナーの毒性に関する研究

　　　　　毒　　性　　部　　川　崎　　　靖

ガスクロマトグラフィーによる製剤の定量分析

（第4報）アセチルサリチル酸配合剤について

　　　　　薬　　品　　部　　鯉　淵　昌　信

残留農薬に関する研究（1）
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　　　　　　　食品部大槻久美子
　　　　　　　　　　　　　　　　武　田　由比子

　　　　　　　　　　　　　　　　伊　藤　誉志男

　　　　　　　　　　　　　　　　田　辺　弘　也

5，　99mTc　ジェネレーターの試験について

　　　　　　　放射線化学部　　浦久保　五　郎

6．　タイ医薬品研究所の技術援助について

　　　　　　　生薬部酉本和光
第102回（昭和44年12月1日）

1．　アセチルアセトンを用いるホルムアルデヒドのけ

　　い光分析・

　　　　　　　食　品　部　内山貞夫
　　　　　　　　　　　　　　　　岩　尾　　　操

　　　　　　　　　　　　　　　　近藤　竜　雄

　　　　　　　　　　　　　　　　田　辺　弘　也

2．　界面活性剤による細菌性発熱物質の発熱抑制作用

　　について

　　　　　　　大阪支所薬品部　　持　田　研　秀

3．　コルチコイドを含む軟こう類の一斉収去試験につ

　　いて

　　　　　　　生物化学部　長沢佳熊
　　　　　　　　　　　　　　　　越村　栄之助

　　　　　　　　　　　　　　　　中　路　幸　男

　　　　　　　　　　　　　　　　川　村　次　良

　　　　　　　　　　　　　　　　木　村　俊　夫

　　　　　　　　　　　　　　　　木島　敬二

　　　　　　　　　　　　　　　　大　田　美矢子

　　　　　　　　　　　　　　　　横　田　椅　江

4．　日本の放射能泉地域における住民の被ばく線量の

　　調査と考察

　　　　　　　放射線化学部　　浦久保　五　郎

第103回（昭和45年1月12日）

1．　シクロヘキシルアミンの’1∫性ならびに催奇形性に

　　ついて

　　　　　　　薬　　理　　部　　田　中　　　悟

　　　　　　　　　覧　　　　　桑村　　　司

2．　ダンシルによるシクロヘキシルアミンの定昂：

　　　　　　　医　化　学　部　　高　橋　昭　江

3．　カード七レクターについて

　　　　　　　調査管理部　　竹　中　祐　典

第1〔M回（昭和45年2月2日）

1．Fentanylの依存輩に関する研究

　　　　　　　毒　　性　　部　　吉　本　浜　子

2．　ヒ素および亜鉛の体内残留，排泄について

3。

4，

5．

　　　　　　放射線化学部　　浦久保五郎

　　　　　　　　　　　　　　長谷川　　　明

有害性金属の衛生化学的研究（第1報）

カドミウムの残留，排泄，体内分布について（そ

の1）

　　　　　環境衛生化学部　　安　藤　正　典

　　　　　　　　　　　　　　佐谷戸　安　好

　　　　　　放射線化学部　　長谷川　　　明

パター脂肪の安全性に関する栄養化学的調査研究

　　　　　食品添加物部　　慶　田　雅　洋

Ring－Chain　Tautomerismの窒素縮合環合成へ

の応用2，3，5，10－tetrahydro411－pyrazolo〔1，2

－b〕phthalazine類の合成と立体化学・

　　　　　合成化学研究部　　中　村　晃　忠

第105回（昭和45年3月2日）

1．水質および底質の衛生化学的研究（第1報）

　　下排水中の砧酸性窒素測定法について

　　　　　　　環境衛生化学部　　安　藤　正

　　　　　　　　　　　　　　　　松　井　啓

　　　　　　　　　　　　　　　　佐谷戸　安

　　　　　　　　　　　　　　　　外村正
2，

3．

4．

5．

6．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　典

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　子

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　好

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　治

残留農薬に関する研究（2）

乳製贔中の残留有機塩素系農薬について

　　　　　　食　　品　　部　　武　田　由比子

　　　　　　　　　　　　　　大　槻久美子

　　　　　　　　　　　　　　伊　藤　誉志男

　　　　　　　　　　　　　　田　辺　弘　也

サイクラミン酸代謝産物の尿中排泄

　　　　　医化学’部　山詞　力
　　　　　　　　　　　　　　渡　辺　邦　子

　　　　　　　　　　　　　　G．Sarrazin

ホスファチジルコリソの実験動脈硬化症に及ぼす

影響

　　　　　衛生微生物部　　畑中千恵子
肝ミクロゾームの薬物酸化およびステロイドホル

モン水酸化酵素系におよぼすtoxohormone投

与の影響

　　　　　薬理部加藤隆一・
　　　　　　　　　　　　　　高　橋　　　惇

　　　　　　　　　　　　　　大森義　仁

生薬・生薬製剤の試験法の問題点ω

昭和43，44年度医薬品一斉取締り試験を中心に

　　　　　生　　薬　　部　　名　取　信策

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ほか
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所内講演会

Actual　Problem　on　Food　Toxicology

　（昭和44年9月24日）

　　パリ大学毒物学研究所所長

　　　　　　　　　　　　RENE　TRUIIAUT教授

マイコトキシソと発がんについて

　（昭和44年10月27日）

　　　東京大学医科学研究所教授　　斉　藤　　　守

サイクラメートの代謝について

　（昭和44年11月13日）

　　　　　　熊本大学薬学部教授　　一番ケ瀬　　尚

脳の機能生化学について

　（昭和45年1月30日）

　　　　慶応義塾大学医学部教授　　塚　田　祐　三

ガスクロマトグラフィーによる界面活性剤の分析につ

いて

　（昭和45年2月7日）

　　　　　　京都大学薬学部教授　宇野豊三

種々の統計的方法とその適用例について

　（昭和45年2月25日）

　　　　農林省農業技術研究所

　　物理統計部試験設計研究室長　　奥　野　忠　一

生体内における芳香環の水酸化に関する電子論的考察

　（昭和45年3月28日）

　　中外製薬株式会社綜合研究所　熊本健治
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国家検定，国家検査などの試験状況報告 Survey　of　the　Results　of　National　Test

　昭和44年度（昭和44年4月～昭和45年3月）におけ

る試験検査などの状況はつぎのとおりである．

　国家検定については，昨年同様ブドウ糖注射液が最

も多く，全体の51％をしめ，ついでエタソブトール，

エタソブトール錠，イソニアジド錠pリンゲル液，2一

プロピルチオイソニコチナミド錠の順となり，以上6

品目で全体の80％に及んでいる．総件数では，今年は

次に述べる検定品目の削除があったため，東京，大阪

ともに減少し，前年度に比し約13％減であった．

　つまり；昭和44年7月29日厚生省告示第258号をも

って，イソニアジド以下24品目が削除となった．一方，

昭和44年10月15日厚生省告示339号をもって，避妊用

メγフェゴール錠，および，フェリプレシン注射液の

2品目が追加され，検定品目は現在40品目である．

　製品検査については，昨年同様サッカリンナトリウ

ムが最も多く，全体の50％をしめている．なお，総件

数が昨年に比して，12％強減少しているのは，昭和44

年7月15日政令第191号（昭和45年1月1日から施行）

をもって，サッカリンナトリウム及び希釈過酸化ベン

ゾイルの2品目が厚生大臣が行なう検査品目から削除

され，都道府県知事が行なうべき品目となったためで

ある．

　以上のほか，輸出検査，特別行政試験が若干増加し

ているが，その他は減少した．

　検定検査件数全体としては，16，098件で昨年度に比

し，約20％の減少であった．

衛生試験所における検査状況 （昭和44年度）

区 分

国

国

製

輸

特

輸

特

別

入

別

般

斉

家

家

品

出

審

細

行

弓

取

検　　定

検　　査

検　　査

検　　査

査　試験
品　検査
政　試験
頼　試験
締　試験

試 験 機 関

束 京 i 大 阪

1，258

　13
4，660

　50
　479

2，635

　623

　197

　236

　957

　　0

4，265

502

110

11

102

合 計

2，215

　13
8，925

　50
　479

3，137

　733

　208

　338

計 1 10，151 1 5．947 1 16，098



214 衛生試験所報告 第88号（1970）

国家検定月別判定

区 分

イ　ソ　ニアジド

イソニアジド錠

イソニアジド注射液

イソニアジド散

イソニアジド穎粒

アルミノパスカルシ
ウムイソニアジド錠

パラアミノサリチル
酸イソニアジド

パラアミノサリチル
酸イソニアジド錠

パラアミノサリチル
酸イソニアジド瓢粒

イソニアジドスルフ
ィソミジン散

イソニアジドスルフ
ィソミジン錠

イソニアジドスルフ
ィソキサゾール散

イソニアジドスルフ
ィソキサゾール錠

イソニアジドスルフ
ィソメゾール散

イソニアジドスルフ
ィソメゾール錠

チオアセタゾン

チオアセタゾン散

チオアセタゾン錠

4一エチルスルフォニ
ルベソズアルデヒド
チナセミカルパゾン
4一エチルスルフォニ
ルベンズアルデヒド
チナセミカルバゾン散

4一エチルスルフォニル
ベソズアルデヒドチ
オセミカルパゾン錠

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

4　　月

合

格

5

6

3

23

2

1

1

不
合

格

0

0

0

0

0

0

0

計

5

6

3

23

2

1

1

5　　月

合

格

6
3

2

10

4

不
合
格

0
0

0
0

0

計

6
3

2

10

4

6　　月

合

格

13
9

4
17

2

不
合

格

0

0

0

0

0

13
9

4

17

2

7　　月

合

格

8
6

4

20

不
合
格

0
0

0

0

計

8
6

4

20

8　　月

合

楕

6

3

1

8

ユ

不
合
格

O

Q

0

0

0

言卜

6

3

】

8

1

9　　月

＿1＿｝」」」　1

－H－H

合

格

不
合
格

　1

］一
　〇

計
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別件数実績表（No．1） 昭和44年度

10　　月

合

格

不
合
格

計

11　　月

合

格

不
合
格

計

12　　月

合

格

不
合
格

計

1　　月

合

格

不
合
格

計

2　　月

合

格

不
合
格

計

3　　月

合

格

不
合
格

三

一

合

格

38
27

14

78

2
、1

闇

汁

不
合
格

0
0

0

0

0
0

石

τ

’2　0

計

38
27

14
78

2
4

三

ラ

毫



216 衛生試験所報告 第88号（197Q）

国家検定月別判定

区 分

2一エチルチオイソニ
コチナミド

2一エチルチオイソニ
コチナミド錠

2一エチルチナイソニ
コチナミド坐剤

2一プロピルチオイソ
ニコチナミド

2一プロピルチオイソ
ニコチナミド一

心タソブトール

エタンブトール錠

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

4 月

合

格

〒々・ノイL　　・・山一¶D9　　！　　’　　／　　‘　7噛ノド　ノ’　！

セル

3壁女子用酢酸フェニル

水銀ゼリー

避妊用酢酸フェニル
水銀クリーム

避妊用酢酸フェニル
水銀錠

避妊用酢酸フェニル
オく銀坐剤

避妊用酢酸フェニル
水銀泡発性坐剤

遇i妊用酢酸フェニル
水銀親水性坐剤’

避妊用酢酸フェニル
水銀泡発性散

避妊用酢酸フェニル
水銀エアゾール

2
2

4

3

5

9
2

16

21

東京［

大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

6

不
二 計

0

0

0

0

0

0
0

0

0

　　　　　　　　　　

粥騨桝醸
避妊用硫酸オキシキ
ノリソクリー∠、

避妊用硫酸オキシキ
ノリソ錠

避妊用硫酸オキシキ
ノリソ坐剤

避妊用硫酸オキシキ
ノリソ液

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

0

一ト
「

2

2

4

3

5

9
2

16

21

6

5 月

合

格

2

3

4
2

1

不
二

0

0

言卜

2

3

0　　4
0　　2

0　1

6　　月

合

格

不
合
格

計

7　　月

4

2

4

2　　0 2 4

0

合

格

交

括

4　　2　　0

　　1　0

0　2　　3　0
0　4　41　0

0 4 2 0

計

2
1

3
4

2

8　　月

2

3

0

0
2

3
3

2

合

格

1

炎

括

0

2　　0

0

0
3

2

2
4

1

0　2　2
0　　4

0

0

計

1

2

1

2

9　　月

合

格

1

炎

楷

16 0 16

0

1　0
4　0

1610
一｝

16 釜i・ 20 16　　　0　　16　　17　　　0

計

11 0

1

1

0

0

一i一
「

1

1

4

ui　2・

一i

1

1 1

5

ol　20

一｝一

0

0

1

5

17

10

1

6

1

一トi一｝一ト
ーi－1『［一！

0110221d22
　　　　一トう司

011

1 0 1

15　0　15

0

0

6

1

5

1

0　5　一

0 1

＿1　｝＿i」」」」＿
　　　　　　　　一トH一一H－1一
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別件数実績表（No．2） 昭和44年度

10　月
合

格

1

蚕

繕

』

計

三

11　　月

3　0
5　0

20　0

合

格

3　4
5　4

2016

歪

計
計

12　月
合“

格

1

0　4　2
0　4　4

0　16

23　　　0　　　23　　18　　　0　　　18

1

1

1

0　1

0　1

0　1
1 0 1

24

13

1

1

不
合
格

0

0

0

0

0

計

1

2

4

峯

13

0　1

0　1

1　　月

合

格

1

3

16

歪

楷
計

0　1

0

0

至

16

2　　月

9

2

0

』

合

格

不
合
格

計

3　0　3

1

5

16

916

2

0

0

』

0

3　　月

合

格

1－
5　1

16

16

12

聖

1

不
合
格

0

0

0

計

1

12

19

0　1

計

合

格

10
7

不
合
格

0

0

計

10
7

13　0　　13
15　0　　15

三

21

29
37

205

1望

3

5

24

6

石

』

0
0

』

』

』

0

』

π

21

29
37

205

1望

3

51

墾

0　　6



218 衛生試験所報告 第88号（1970）

国家検定月別判定

区 分

避妊用ポリオキシエ
チレソノニルフェニ
ルエーテルゼリー

インシュリソ注射液

プロタミンインシュ
リン亜鉛水性懸濁注
射液

東京

大阪

東京
大阪

東京
大阪

彩泉藤義二二屡護

f千綿インシ醸

踏査瀟亜鉛水殿

4　　月

合

格

5

1

3

不
合
格

。

言卜

5

01　1
－1一

0　　3

5　　月

3

合

格

3

不
合

格

0

3　　1

1 0

0 3 1　　0

計

3

4

1

1

6　　月

合

格

3

不
合
格

0

言1・

3

7　　月

1

1

1

1

0

合

格

4

21　7

1

2に
1

不
合
格

0

言卜

4

0　　7

1 2

8　　月

合

格

3

不
合
格

0

言1・

3

9　　月

合

格

5

不
合
格

0

計

5

』｝2口』」』
2 0

1　　1

＝に
4 0　　4 4 0 4　　2 、0

舗纏繭湧活翻1』三＝＝＝＝＝＝＝＝＝三』
無主性インシュリン
亜鉛水性懸濁注射液 蕪に＝＝1』三12に＝＝＝ ＝1＝

2

2

1 0 1

」1』μ

2μ』
1

1に＝＝

中性インシュリン注
射液

二相性インシュリン
水性懸濁注射液

脳下垂体後葉注射液

オキシトシン注射液

オキシトシン舌下錠

1オキシトシン点鼻液

性キシトシンマレイ
ン酸エノレゴメ　ト　リ　ン

注射液

バソプレシン注射液

診断用バソプレシン
注射液

タンニン酸バソプレ
シン汕性懸濁注射液

ブドウ糖注射液

翻＝　＝
1 0 1

＝＝＝1 ol　1

－1　一

1

ゴ＝1＝μ

0　　1

東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

・i・

「

一1一

「　一

4

類1＝
東京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

爽京
大阪

東京
大阪

東京
大阪

44
54

0

0

0

1

4

44
54

一H一
「一1
1

5

1

1

23
56

1

0

0

0

0

0

2

5

1

1

23
56

0 1

2図2図』i2目＝1＝12【212

1

4

30
66

0

0

ρ

0

1

4

30
66

3

1

1

1

36
66

0

0

0

0

0
0

3

1

1

1

36
66

3

2

30
44

0

0

0

0

3

2

1

2

30　33
44　73

0

0

1

2

0　33
0　73

…　ル棚 21・121　　　　　　2to121
・i・1315［・151

1｝8111！11111陪。l　nl

フェリプレシン注射
液

避妊用メンフェゴー
ル錠

計

合 計

薙＝

類＝

東京137　0
大阪　95　0

232 0

137
95

232

90
87

177

i

2

0

2

92
87

179

124
105

229

1

1

0

1

＝i＝

125
105

230

123
108

231

1

0

1

124
108

232

104
61

1

0

165　　1

105
61

166

る

6

92
83

175

Gi　2

0　　6

0
0

0

92
83

175
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別件数実績表（No．3） 昭和44年度

lo　月
合

格

3

1

不
合
格

訓・

0〔3
寸心
0 1

11　月
合

格

3

不
合
格

計

12　月

1

1

合

格

0［310
一「一

不
合
格

0

計

10

Ol　l
＿1＿1 41α4＿1＿＿

1　　＿「「「1
・hヨ

1

剤不

月

　合
格格

計

4｛014
＿1＿　 ＿1

2

合不
　合
格心

月

計

3　月
合

格

不1

合
格

1

計

三』レ！．』口i』障．』1』

」1』」目＝1＝」■い

計

合

格

40

35

9

不
合
格

0

計

40

2137
0 9

3io

3 0

』口到』口』｝2口』｝」12■2昌』｝2凹2堕

1

3

oi　1

1 0 1

ゴゴ＝

5

1

0 5

01　1
－1　一

＝1＝1二口』i1

2

ゴゴ＝！＝＝i＝障12i劃＝

』i2

　　　
＿1＿ ＿＿1　＿ ＿　＿　　＿

＿判＿一一一
」i』1』2』翌闇』t十

一！一
一1　『．

」1』11口』』
二！」四1ゴ＝に田』．』

二［＝i＝…』■2口』…＝｛｝

3to13
1

～1　一

1 0113、 031」＿
　1「「

＝b＝！＝＝ゴ』i』i』

161［11011　　」＿：」＿

2 d・
1

2 012 3 0 3
1

310
「一

＝図コi皐
3 2 0 22

－1『

0 1

d2

望！21望

＝i＝口＝
一1一

一［一
1

一1一 一「一一『
一一

P

20 】　21

一1一 一1引一
」　　

一1一一
『1　　 一

320 32

＿　＿t＿一
　」＿＿

」に…一一一ド…一ol　il」一」1d1

」＿
「一

」＝i＝1一

」＿1
訓「

・t・1・

「「一

0 1 1

」」1

「一

0

「『

1

■一
＿1＿1

1

35
58

136
0・58

1！｝

331013313glo旨9
・・11517いi71

30
・110

105！1
【l

I

3 0

’01　　0「　　70　　58　　　　1

　し

l　llO6：　92i　　Oll
l　l　1

3
4

1・｛4
80．　8i　i

lll　8隔ll
！　1

3

92
59

2．012
1　1

1011 2

14

5

「

0 5

111；lhl；

3｝0312

53｝0「53162
78｝・17888

＝1＝ロゴ」』i」
21」＝｝＝｝＝」｝olj
i　】i

0
0

I　I

「一『
1 ol　14

＿［＿

「一

2

0

0

1鰯8！1柵｛

4

2

404
724

1751176115。ili151

　　　11！

oL　2
0ド4．

0 2

1田1謝8！19

21・岡21・
1

0
0

131 〔｝；131

1

15do

401417
1「「

ll｝細1111器

1

150183 O　　l83．2208

11

0 17

6

1

7

1258
957

2215
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国家検査月別判

区 分

4　月

合

格

・ジ・ ?
解熱鎮痛ピラシリン東京一
カプセル　　　　　雨脚　一

高級子供散

計

東京一
大三一

東京一
大阪一

合 計

不
合
格

計

5　月

合

格

不
合
格

「

言卜

6　月

合

格

不
合
格

計
合

格

7　月

1

不
二
格

。

計

8

合

格

不
合
格

月

言卜

9

「

＝1＝

＝」

1

』

0

合

箔

」」地』ヒ
1

三

」

」

1　2
「一

」 」

三

」

1i　4目15i　1

不
合
格

月

計

』三

』 1

Ol　1

製品検査月別工

区

4　月
分 合不

　合計
格格

5

合不
　合
格格

月

計

6

サ　ッ　カ　リ　ン

タール色素
希釈過酸化ベンゾイ
ノレ

東京170　0170186　0
大阪225i　O｝22『153｝　0

矧翻圏llll　l

東京1781017815510
大阪1一ヨー一一

言卜

合
、li’

東京
大阪

3861　　d　386

404　　　0　404

790 0 790

396
369

765

1

0

1

合

格

不
合
格

酬7月18月「画論一1一冒．困

　　合計　合計　格格　　格格
186122glO2291212！02121225！⑪
153i451・145四・i7512151・

9　月
曜1不1

　合、汁
光輪

1鷺園8騙

並並1蝿叩1倒懸1翻111
壁 堕』1三図』

　I　I
397406　1
369222｝0

766 628 1

407　489　　　0

222296　1

629 785 1

二 三』 墾

489！35901359
297408104Q8

786 767 0 767

里
d31

319　　　0　319

2931　　0　293

612 0 612

輸出検査月別

区 分 合

格

4

不
合
格

月

計

5

合不
　合
格｝格

月

計
合

6

　　　　4腸線縫合糸東京

　月

不

合計
格

7

合

格

　月

不

合1汁
格

　8　月
合不1

　合計｝格格

9

合不
　合
格陥

計

1幽1目・一・｛・自・1・一・嗣・

特別審査試験月

区 分

來 京

4

合不
　合
格格

33　4

月

言卜

5　目

合不
　合言卜
格格

3771
F

O｛71

6

合

格

11

不
合
格

月　 7

言1．合

　1格

　月

不．

合計
格

011　8　0 8

8

合

格

月

不
合
格

計

9　月

52 4

合

格

5624

不
合
格

言卜

5；29

1
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定別件数実績表 昭和44年度

10　月
合

格

』

不
合
格

計

㌍

」

3

』

0

』

3

11　月
合

格

不
合
格

計

12

合

格

」

三

f

不
合
格

』

』

0

月

計

三

1

1

1

合

言卜

月

2

2

2

不
合
格

』

』

0

計

2

2

2

2　月
合

格

不
合
格

計

3

合

格

不
合
格

月

計
合

格

計

不

合　計
格

9　0　　9

2三
1

望

12

』

」

1

』

1

里

13

定別件数実績表
1昭和44年度

10　月
合

格

321
287

108
143

不
合
格

計

0321
01287

0
．o

53｝0
『一
482
．130

912

0

0

0

108
143

墾

482
430

912

11

合

格

448
233

133
304

童

648
537

1，185

不
合
格

0
0

0

4

』

0

4

4

月

計

448
233

133
308

望

648
541

1，189

12

合

格

590
454

202
235

望

889
689

1，578

　月
不

合計格

10
0

0
0

』

10
0

10

600
454

202
235

望

899
689

1，588

1

合

日

月

10
83

10
83

93

不
合
格

0

1

0
1

1

計

10

84

10
84

’94

2　 月

合

格

120
193

120
193

313

不
合
格

0
2

0
2

2

計

120
195

120
195

315

3　月
合

格

144
332

144
332

476

不
合
格

0
1

0
1

1

計

144

333

144
333

177

計

合

格

2，556

1，900

1，562

2，356

5鍾

4，648

4，256

8，904

不
合
格

10
0

2

9

計

2，566

1，900

1，564

2，365

01530
－1一
12
9

21

4，660
4，265

8，925

判定別項績表 昭和44年度

10

合

格

8

不
合
格

月

計

0　8

11

合

格

不
合
格

月

計

4　0　4

12

合不
　合
格格

4 0

月

計

4

1　月
合

格

不
合
格

計

3　0　3

2　月
合

格

不
合
格

計

3　月

1　0

合

格

不
合
格

1　4　1

計

5

計

合

計

42

不
合
格

8

計

50

別判定別実績表 昭和44年度

10

合

格

12

不
合
格

0

月

計

12

11

合

格

27

不
合
格

0

月

言卜

27

12　二

合不
　合計
丁丁

26 0

1

ス
1．コ

’格

26 72

不
合
格

0

月

計

72

2

合

六

月

99

不
合
格

1

計

100

3　月
合

格

29

不
合
格

1

計

30

計

合

格

464

不
合
格

15

計

479
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輸入食品検査月別

区

　1　4
分　合1不
　　　　合
　　格　格

月

築
三

　5　　月 ・パ・月　・月1・月
合｝ s1．K．．一合・竜く画　呑㍉ミー「蚕［合不要

格霧慧L格、富砦格窟法格甘藍

農 産
物纈国li　li｝li　l　8｝ll llll ol　ol　8旨II〔〕9　　　　　　　　　111

11いi3、・・2i・
水 産 物

畜 産 物

か　ん　びん三

二ll・；。4411
大阪　　　　0　0　91　0　　6」

東京
大阪

東京
大阪

添 加
物離

酒精飲料難
清涼飲料殿
　　　　　　　1　　　　　　　．器具容．器包装おもち東京

や　　　　　　　大阪

1園1一糊 　　　
（1　9！11
1　0i　21

1｝2i　6｝ol　3
4．・■6t　2i　1

　　21P161

　「

8i20121122／81／1些i讐融7紳1911

11il蕊 三口ilill団ll　l障li　8i　liい

三 応τ二

三い』μい 。ト
ー1一

訓＿【＿［＿＿
一1一；一11　0

」」0141
」　　1

＿　」
・・1

」」＝＝＝＝三『卜i＝i＝

　　1
至』石1

　　11

　　1i

て＝＝

0

一一
訓一

l　l　1
＝Fi＝「

いずれにも属さない
もの

鶏＝ 」＿
一1一

』目』…二二津 2』i＝…＝

一一一
一i一一

小

へ　　　　　　

1ilo
計量／611圏・li　l！21！8！’／111　gli’li　ll　71脇igl　il

合 計2686g
堰E124941 12 327 96　19 198p1・・国1168・陣44

103　14

一般依頼試験月別件数実績表 μ召不1144年度

区 分1・月1・・1・月1・・1・月i・月！1・月ill小2・11月1・…月｛計

東 京121・t15t・11・llgい！
阪1・旨i・i・1・・t一・t・1

29｝・・11112129巨97

大

計

、司　〇　一1】

17gD5i・巨11gD・i32t・・l　IP21・・1・・8

区

　　　　　　　特別行政試験月別実績表　　　　　　　　　昭和U年度

釧・月1・則・月・月・月｝・月i1・月｝11川12♪車月1・ナ11・月1計

東 京75371462153・2・｝1115｝189632｝・・i623
大 阪i1・巨・137115い7；司・・124｝・・｝11・

計 ［85i　3司・6｛25249い111 2118巨2・1322・733
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判定別件数実績表
【Y｛和44年度

10

合不
　合
格格

0

9

28
55

月

要
注

意

6！0
610

11　月　 12　刀
一一｝一 P　一一一　一一一 u　 「．．

合不要合不要
　合注　 合注
格格意格格意

2
1

2

5

17：

1

O

I6

0

7

0

0

　　125　　73．　21

0i　10

0
2

器131

17
1

】．

0

9

3

5

2

0
0

合

格

1　月　2　月

6

4

0

10

石

1

6
9

6

不
合
格

要
注
：甑

一1－
o｝〔1

1

0

2

0

合

格

不
合
格

要
注
意

合

格

3　刀

不
．合

格

要
注
意

言卜

　90　2　〔｝

6110
310
3　3

1

＝i＝1＝i＝

2121

1　｝　110G｝31111璽

1

10

』

1

6

里

1　，　1　1　2．　51
01

　　　0－01ヨ司一一
＿｝＿｝＿！＿1＿．

　　　一1司「ヨ。

」1
訓＿1

二に…」

2

P

oL　ol一

一1－1・

0

0
ol＿
・卜

」」＿
1i・一

』

i（，h46

1一一
2

」8；O
「3一

1

一【｝
llOI

」＿
一一

0
0

2

1

9

合i旧
格1格意

0．0　　976・111・

9　3
3　2

18　2
45　0

　　　　
1日ll．　ll　ll

合計

l17

’155

191
204

判111i’ll’・511631i5網

・ト
0｝一

010
ヨー
」

＿｝＿

一11
212

1

2

τ

lll　lll器

1 」 oil
ゴ『

＿！ l　r　　　lO．一．一一1　　　　3ヨ2・・レ
155184138｛6。・巨4｝18112d．19hl　87

7・113iユ172112｝11131・1い1・

2 』

21．
Q

2　〔〕

」　」＿＿
・1・D・1

三

一1一
一1一

601016
一一一P一
210102

11C3iOM
l

I

ol　o1

2｛・i
1

3

」

22u97 ・罰132回13嘱・ 97

論1三一llil；’1
157

16

23　2173

1η〔1
10 　　　

li　lll；劉

17
11
6．15332
1｝

1｝1響；1

3 2，221　　769

　」

0
0

136
11

1．．17

18
8

2，635
502

3，137

一斉取締試験実績表 昭和・14年度

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
区　　　分　i合　　格1不合格

東 京

大 阪

言十

225

93

318

11

9

20

計

236

102

338
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国立衛生試験所標準品 Reference　Standards

国立衛生試験所において製造し，交付している標llll品は別爽のとおりである．

別　　夫 日　本　薬　局　方　標　準　品

1

1　　1票　準　　品　　目
i　　・

1

2

3

アスコルビン酸

安息香酸エストラジオール
　　　　　　　　　　　　　ρ

イ ン　　　シ　　ュ　　リ　　ン

単 位

19入

20㎎入

20mg入

1本

1本

1本

価　格 f吏 川 ll 的

4

5

6

7

8

9

1o

11

12

13

14

15

16

17

18

19

エストラジオF・ル

塩酸チアミン

塩酸ビリドキシン

含糖ペプシン
ギ ト キ シ ン

」丘1清性性1腺束lj激ホル．モン

酢酸コルチゾン
酢酸デスオキシコノしトン

シアノコバラミン．
ジエチルスチルベストρ一ル

ジ ギ

ジ　　ギ

ジ コ

タ リ

ス

ト　　キ　　シ　　ソ

キ シ ン

酒石酸水素エピレナミン

酒石酸水素ノノレェピレナミン

胎盤性性腺刺激ホルモン

20mg入 1本

2‘｝Omg入　　1本

200mg入　　1木

20mg入

20mg入

1本

1本

1，000単位入

アンプル　1本

1｛｝0㎎入　　1本

20㎎入

20mg入

2〔｝mg入

1木

1本

1本

19入アンプル
　　　　　3本

50mg入

50mg入

20㎎入

2｛〕mg入

1木

1本

1本

1本

1，000単位入

アンプル　1本

　　円
1，400　アスコルビン酸散，凶夢，「司注射液，注
　　　射用コルチコトロピンおよび持…続セkコル
　　　チコトロビン注射液の定量法

1，400

1，300

1，100

1，900

1，500

1，500

1，700

5，000

1，500

1，200

1，000

300

安息香酸エストラジオールの純度試験，
安息香酸エストラジオール注射液の定量
法

インシュリン注射液，インシュリン亜鉛
水性懸濁注射液，結晶性インシュリン亜
鉛水性懸濁注射液，無鹸性インシュリン
亜鉛水性懸濁注射液，プロタミンインシ
ュリン亜鉛水性懸濁注射液，イソフ講ン
インシュリン水性懸濁注射液およびグロ
ビン亜鉛インシュリン水性懸濁注射液の
定量法，イソフェンインシュリン水性懸
濁注身」液の純度試験

エストラジナーニルの純度試験

塩酸チアミン，同散，同錠，同注射液，
乾燥酵母，硝酸チアミソ，同散，同錠の
定量法

塩酸ピリドキシン注射液の定．昂二法

含糖ペプシンのたん白消化力試験

ジゴキシン，同報，同注射液の純度試験

1血清性性腺潮湯ヒホルモンおよび注射用」n［

清性性腺刺激ホルモンの定量法

酢酸コルチゾン，ll可錠，同水性懸濁注射
液の確認試験

酢酸デスオキシコルトンの確認試験，酢
酸デスオキシコノしトソ注射液の定量法

シアノ：1パラミン，同注射液の定量法

ジエチノしスチルベストロール錠，同注射
液の定」垂1：法

1脚 宴W桝ス・

2，100

2，600

700

1，300

4，400

　　ロヘドコゆ　　て　へし　ちトい
1円イこノノ疋」8i二μ‘

ジギトキシン錠の純度試験，ジギトキシ
ン，同錠，同注射液の定量法

ジゴキシン，同錠，同注射液の確認試験
および定量法

エピレナミンの純度試験

エピレナミンの純度試験，酒石酸水素
ノルエピレナミン注射液の定量法

胎蟹性性腺刺激ホルモンおよび注射用胎
盤性性腺刺激ホルモンの定量法
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日本薬局方標準品

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

標　　準　　品　　日

チ　　　　　ロ　　　　ジ

ト　　　ロ　　　ソ　　　ビ

ニ　　　コ　　　チ　　　　ソ

ニ　コ　チ　ン　酸　ア　ミ

脳　　下　　垂　　体　　後

ソ

ン

酸

ド

．葉

パラアミノベンゾイルグルタミン
酸

ピアルロニグーゼ
ヒドロコルチゾソ
ヘパリンナトリウム

単 位

マレイン酸エルゴメトリン

リ

硫

リ

ル

レ

　ボ　　　ソ　　ラ

酸　プ　ロ　タ

ン’ _　ヒ　ス　ク

ーヒ

チ

ル ビ

ビ

500mg入　　1本

10㎎入　　2本

500㎎入　　1本

500紐g入　　1本

10mg入　　2本

500mg入

500mg入

1001ng入

アンプル

20㎎入
アン．ソル

1，200弔位入

ソ1200㎎入

ミ　　ン

ミ　　ン

ソ

ソ

100mg人

20田9入

アン．フル

500mg入

50㎎入

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

価　格

　　円
1，100

2，700

1。600

i，500

　800

1，600

1，700

1，500

1，9【）0

1，400

1，400

1，600

　600

1，200

2，000

使 用 目 的

注射用ピアルロニダーゼのチロジン含量
試験

トロンビンの定量法

ニコチン酸錠，同注射液の定量法

ニコチン酸アミド錠，同注射液の定量法

脳下垂体後葉注射液，オキシトシソ注射’

液，バソプレシン注射液の定量法，オキ
シトシソ注射液およびバソプレシン注射
液の純度試験

葉酸，同錠，同注射液の定量法

注射用ピアルロニグーゼの定量法

ヒドロコルチゾソ，同錠の確認試験

ヘパリンナトリウム，同注射液の定量：
法，硫酸プロタミン，同注射液の抗ヘパ
リン試験

酒石酸エルゴタミン，同錠，同注射液，
バッカク，パッカク流エキス，マレイソ
酸エルゴメトリソ，同錠，同注射液およ
びマレイソ酸メチルエルゴメトリソの定
量法

リボフラビソ，同意，同番，リン酸リボ
フラビソ注射液の定量法

イソフェンイソシュリン水性懸濁注射液
の純度試験

注射用コルチコトロピンおよび持続性コ
ルチコトロピン注射液の純度試験

ルチン，入塾，同注射液の定量法

レセルピン，同散，同錠，同注射液の定
量法



226 衛生試験所報羽
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国立衛生試験所標準lll、

1

2

3

4

5

6

7

8

標　　準　　品　　目

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

エ　　　ス　　　ト　　　P　　　ソ

塩　酸　チ　ア　ミ　ン　液

デスオキシコルトソ

バレイショデンブン

　ビタミンA油（ビタミンA検定用）

　プロゲステロン
　プロピオン酸テストステロン

融　　　点　　　測　　　定　　　用

｝修lll〆網

　リ　　　ゾ　　　チ　　　一　　　ム

アシッドレッド
アゾルビソエキストラ

単 位

20mg入　　1本

1㎎入
アンブル　10本

201㎎人　　1本

1009入　　1本

19（10，000疏i位）

入アンプル10本

10mg入　　1本

20mg入　　1本

19入　　6本

価　格

1

ア

イ

イ

エ

エ

オ

オ

オ

オ

オ

ギ

・り’

　　曽！

　　　ン

ン　ジ

　　　ナ

　リ　　ス

イ　ル　エ

イ　ル　エ

イ　ル　オ

イ　ル　レ

　　レ

ネ　ァ　グ

ン　セ　ッ　ト

　フ　　　　ン　　　　ス

　　　ジ　　　　　ゴ

ゴカ八ミン

　　　シ　　　　　　ン

　　ロ　　　シ　　　ン

　　ロ　一　　AB

　　ロ　一　　OB

レ　ン　ジ　　SS

　　ッ　ド．　　XO

　ン　　　ジ　　　1

　リ　一　ン

　ニニ，　レ】　一

500四g入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19．入

19入

19入

　　Bl惚入
　　　i

FCF　19入

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

　　円
　800

　500

1，500

1，700

1，600

1，200

　900

2，700

2，400

　510

　420

　300

　420

　280

　300

　360

　28（，

　300

　27し1

　28Q

　330

　690

　290

使 用 u 的

エストロン製ん，1ノ）確認および定：埴法

デカビタミンその他チァミン製1111㌔の定量
法

デスオキシコルトン製品の確認および定
昂：法

パンクレアチン，ジアスターゼ製11哨のデ
ンプン消化力試験の参考

デカビタミンその他ビタミンA製品の定
量法

プロゲステロン製品の確認および定量法

プロピオン酸テストステロン製品の定量
法

融点測定用温度計，同装置の補正

リゾチーム製品の定量法

食品，医薬品，化粧品および製剤中のア
シッドレッドの確認試験

粘膜以外医薬品，化粧品および製剤中の
アゾルビンエキストラの確認試験

食品，医薬品，化粧品および製剤中のア
マランスの確認試験

外用医薬品，化粧品および製剤中のイン
ジゴの確認試験

食品，医薬品，化粧品および製剤中のイ
ンジゴカルミンの確認試験

食品，医薬品，化粧品および製剤中のエ
オシンの確認試験

食贔，医薬品，化粧品および製剤中のエ
リスロシンの確認試験

粘膜以外医薬晶，化粧品および製剤中の
オイルエローABノ）確認試験

堵占ll莫1状タト，　L媛当ピん㌔，　でヒ将iil圏犀占才5よど馬印斉U呼1

しりォイルエロー0】Bゾ）確、琵奮闘蕩灸

石li映以外医薬品，化粧晶および製剤中の
オイルオレンジSSの確認試験

粘膜以外医薬品，化粧品および製剤中の
オイルレッドXOの確認試験

粘膜以外医薬品，化粧品および製剤中の
ナレンジ1の確認試験

粘膜以外医薬品，化粧品および製剤中の
ギネアグ1，一ソBの確認試験

食晶，医薬品，化粧品および製剤中のサ
ンセットエローFCFの確認試験



国立衛生試験所標準品 227

甲．立衛生試験所標準品

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

標　　準　　品　　口

タ　　一　　　ト　　ラ　　ジ　　ソ

トルイジソレッド

ナフト．一ルエロー　S

ニ　　ュ　　一　　コ　　ク　　シ　　ソ

パーマネソトナ．レソジ

ハ　　　ソ　　　サ　　　エ　　　ロ　　　ー

プリリアソトブルr　FCF

フ　　　ロ　　　キ　　　シ　　　ソ

ポ　　　ン　　　ソ　　　一　　SX

ポ　　　ン　　　ソ　　一　　3R

リソールルビソ　　BCA

レ　一　キ　　レ　ツ　　ド　　C

レ　一　キ　レ　ッ　ド　CBA

レ　＿　キ　レ　ッ　ド．DBA

ローズペソガル
テトラブロムフルオレセイγ

テトラクロルテトラブロムフルオ
レセイソ

単 位

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

19入

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

1本

伽　格

　円
330

380

310

330

380

380

670

320

330

270

350

350

380

380

370

430

450

使 用 目 的

食晶，医薬品，化粧品および製剤中のタ
ートラジソの確認試験

外用医薬晶，化粧品および製剤中のトル
イジソレッドの確認試験

粘膜以外医薬品，化粧品および製剤中の
ナフトールエローSの確認試験

食品，医薬品，化粧品および製剤中のニ
ューコクシンの確認試験

外用医薬品，化粧品および製剤中のパー
マネントオレンジの確認試験

外官医薬晶，化粧品および製剤中のハン
サエローの確認試験

食品，医薬品，化粧品および製剤中のブ
リリアントブルーFCFの確認試験

食品，医薬品，化粧品および製剤中のフ
ロキシソの確認試験

粘膜以外医薬品，化粧品および製剤中の
ホンソーSXの確認試験

粘膜以外医薬品，’化粧品および製剤中の
ポソソー3Rの確認試験

外用医薬品，化粧品および製剤中のリソ
ールルビンBCAの確認試験

外用医薬品，化粧品および製剤中のレー
キレヅドCの確認試験

外用医薬品，化粧品および製剤中のレー
キレッドCBAの確認試験

外川医薬品，化粧品および製剤中のレー
キレヅドDBAの確認試験

食品，医薬品，化粧品および製剤中のロ
ーズベンガルの確認試験

外用医薬品，化粧品および製剤中のテト
ラブロムフルオレセイソの確認試験

外用医薬品，化粧品および製剤中のテト
ラクロルテトラブロムフルオレセインの
確認試験
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衛生試験所報告 第88号（1970）

昭和44年度国立衛生試験所標準品の出納状況

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（医薬品等試験用標準品）

標　準　品　名

アスコルビソ酸
安息香酸エストラジオール

イ　ソ　シ　　ュ　　リ　ソ

エストラジオール
エ　　ス　　　ト　　ロ　　ン

塩　酸　チ　ア　ミ　ン

塩酸チア　ミ　ソ液
塩酸ピリドキシソ
含　糖　ペ　プ　シ　ソ
ギ　　ト　　キ　　シ　　ン

血清性性腺刺激ホルモン

酢酸コルチゾン
酢酸デスナキシコルトン

シアノコパラミン
ジェチルスチルベストロール

ジ　　ギ　　タ　　リ　　ス

ジ　ギ　ト　キ　シ　ソ
ジ　　ゴ　　キ　　シ　　ソ

酒石酸水素エピレナミン
酒石酸水素ノルエピレナミソ

胎盤性性腺刺激ホルモン

チ　　　ロ　　　ジ　　　ソ

デスオキシコルトγ
ト　　ロ　　ン　　ビ　　ソ

ニ　コ　チ　ソ　酸
ニコチン酸アミド
脳　下　垂　体　後　葉
パラアミノベソゾイルグルタ
ミン酸

パレイショデソプン
ピアルロニダーゼ
ビ　タ　ミ　ソ　A　油

ヒドロコルチゾソ
プ　ロ　ゲ　ス　テ　ロ　ソ

プロピオソ酸テストステロン

ヘパリソナトリウム
マレイン酸エルゴメ　ト　リソ

融　　点　　測　　定　　用

リ　　ゾ　　チ　　一　　ム

リ　ボ　フ　ラ　　ビ　ソ

硫酸プロタミソ
リソ酸ヒスタミソ
ル　　　　　　チ　　　　　　ソ

レ　　セ　　ル　　ピ　　ソ

計

前年度末
在庫数量

80

54

188

　2

28

49

342

104

14

　6
104

42

　0
22

22

119

29

　3

　4
10

123

22

　0

　8
14

90

100

23

　5
36

82

35

　3
81

83

97

　6
11

95

51

49

61

　1

2．298

製造数量

358

　0

　0

　0

　0
290

495

40

　0

　0

　0

　0

　0
91

　0

　0

　0

　0

　0
80

　0

　0

　0
10

48

　0

　0
40

65

　0
375

　0

　0

　0

　0

　0
70

25

392

　0

　0

　0
142

2，521

売払数：量

340

15

24

　2

　5
322

520

94

12

　0

38

　1

　0

97

　2
10

10

　3

　3

　7
75

14

　0

　6
13

39

57

22

53

　8
147

12

　0

　0
20

54

49

31

321

　0
48

12

65

2，551

自家消費数量

2

0

4

0

0

16

9

6

0

0

1

8

0

1

1

1

0

0

0

0

10

0

0

1

0

5

4

0

0

1

5

5

0

0

1

3

3

2

5

0

0

0

1

95

年度末在庫数量

96

39

160

　0

23

　1

308

44

　2

　6
65

33

　0

15、

19

108

19

　0

　1
83

38

　8

　0
11

49

46

39

41

17

27

305

18

　3
81

62

40

24

　3
161

51

　1
49

77

2，173
～
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（色素試験用標準品）

標　準　品　名 離騒雛獺 売払数量：　自家消費数量年度末在庫数量

ア　シ　ッ　ド　レ　ヅ　ド 367 0 18 10 339

アゾルビンエキストラ 241 0 8 10 223

ア　　　マ　　　ラ　　　ソ　　　ス 302 0 27 16 259

イ　　　ン　　　ジ　　　ゴ 240 0 10 0 230

イ　ン　ジ　ゴ　カ　ル　ミ　ソ 337 0 23 7 307

エ　　　　オ　　　　シ　　　　ソ 391 0 26 12 353

エ　　リ　ス　　ロ　　シ　　ソ 403 0 28 12 363

オ　　イ　　ル　エ　ロ　一　　AB 412 0 10 1 401

オ　　イ　　ル　エ　ロ　一　　OB 416 0 9 406

オイ　ルオ　レンジ　SS 454 0 16 1 437

オ　イ　ル　レ　ッ　ド　XO 422 0 12 1 409
．

オ　　　レ　　ン　　ジ　　　1 、476 0 9 11 456

ギネ　ア　グ　リ　一　ソ　B 0 245 2 10 233

サソセッ　トエロー　FCF 302 0 21 16 265

タ　　一　　ト　ラ　　ジ　　ソ 306 0 24 16 266

テトラクロルテトラプロムフ
泣Iレセイソ

0 0 0 0 0

テトラブロムフルオレセイソ 248 0 13 2 233

ト　ルイ　ジ　ン　レ　ツ　ド 185 0 6 0 179

ナフ　トールエロー　S 437 0 29 0 408

ニ　　ュ　一　　コ　　ク　シ　　ン 271 0 26 0 245

パーマネソトナレソジ 165 0 7 0 158

ハ　　ソ　　サ　　エ　　ロ　　一 182 0 6 0 176

ブリリアントブルー　FCF 374 0 29 10 335

フ　　ロ　　キ　　シ　　ン 339 0 26 3 310

ポ　　ソ　　ソ　．一　　R 475 0 31 25 419

ず　　ソ　　ソ　　一　SX 401 0 15 10 376

ポ　　ソ　　ソ　　一　3R 447 0 25 10 412

リソールルビソ　BCA 491 0 17 0 474

レ　一　キ　レ　ッ　ド　C 494 0 7 0 487

レ　ーキ　レツ　ド　CBA 245 0 19 0 226

レ　一　キ　レ　ッ　ド　DBA 244 0 7 0 237

ロ　P　ズ　ペ　ソ　ガ　ル 408 0 26 10 372

計 10，475 245 532 194 9，994

合 計 12，773 2，766 3，083 289 12，167
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