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化粧品など医薬部外品に用いるタール色素 1）の確認
試験として薄層クロマトグラフ（TLC）を用いる方法が
日本化粧品工業連合会技術資料で提示され 2），それを基
に省令改正案が議論されている．それらのTLC法の大
半にフラビアン酸標準品を用いている．一方，フラビア
ン酸は 2 ,4 －ジニトロ－ 1 －ナフトール－ 7 －スルホン酸
（CAS No. 483－84－1）であり，そのナトリウム塩が黄色

403号のa（ナフトールイエロー S；C.I.10316，CAS
No. 846－70－8）である．したがって，フラビアン酸標
準品の調製にはナフトールイエロー S国立衛生試験所
（現国立医薬品食品衛生研究所）標準品を使用すること
が規定されている．今回はフラビアン酸調製原料として
使用する場合において，ナフトールイエローS標準品だ
けでなく，市販試薬などを用いて調製したフラビアン酸
について品質を比較検討した結果，若干の知見が得られ
たので報告する．

実験方法

1．試薬及び溶媒

ナフトールイエローS標準品は国立医薬品食品衛生研
究所標準品を，ナフトールイエローS試薬は和光純薬工
業㈱製を，フラビアン酸試薬は東京化成㈱製の2水和物
を用いた．その他の試薬及び溶媒は JIS試薬特級品を用
いた．

2．フラビアン酸の調製

2.1 ナフトールイエローSからの調製

省令案に従ってフラビアン酸標準品（F－St）を調製し
た ．すなわち，ナフトールイエローS標準品100 mgに
水2 mlを加え，溶かした後，塩酸50 mlを加え，攪拌後
約 5℃にて約 1時間放置した．析出した結晶をろ取し，
これに水 0.5 mlを加え約 80℃の水浴上で加温溶解した
後，放置して室温に戻した後，約 5℃にて1時間放置し
再結晶した．析出した結晶をろ取し，風乾した後，デシ
ケータ（減圧，シリカゲル）で2時間乾燥したものを用
いた．更に，ナフトールイエローS試薬10 gを，省令案
に準じてフラビアン酸を調製した（F－Ⅰ）．

2.2 フラビアン酸からの調製

フラビアン酸試薬500 mgに水0.5 mlを加え，約80℃
の水浴上で加温溶解した後，放置して室温に戻し，約
5℃にて 1時間放置して再結晶した．析出した結晶をろ
取し，風乾した後，デシケータ（減圧，シリカゲル）で
2時間乾燥したものを用いた（F－Ⅱ）．別にフラビアン
酸試薬をデシケータ（減圧，シリカゲル）で2時間乾燥
したものを用いた（F－Ⅲ）．

3．TLC

試料の水溶液（1→1000）を試験溶液とした．試験溶
液 2 mlについて，1－ブタノール，エタノール（95％）
及びアンモニア試液（希）の混液（6/ 2/ 3）を展開溶媒
としてMerck製シリカゲル薄層板（Merck 1.05724；
Silica gel 60，ガラス製1.8×100×200 mm）を用いて
TLCを行った．
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4．赤外吸収（IR）スベクトル測定

日本分光㈱製赤外分光光度計FT－ IR装置 JASCO FT－
IR VALOR－Ⅲを用いて，KBr（錠剤）法で試料の IRス
ペクトルを測定した．

5．融点測定

宮本理研工業㈱製融点測定器 PA－30S（薬局方準拠）
を用いて融点を測定した．

結果及び考察

1．フラビアン酸の分析結果

種々のフラビアン酸についての分析結果をTable.1に
示した．F－Ⅲのみ特異な臭いを持ち，他は臭わなかっ
た．一方，F－St及びF－Ⅰは融点が存在しなく徐々に分
解していったが，F－Ⅱ及びⅢは融点が存在した．Merck
Index, 9th ed.3）では，フラビアン酸は結晶水3分子を含
んでいるため，100℃での融解を示し，再度結晶化して
融点が存在することを明記されている．しかし，調製し
たフラビアン酸などはいずれも乾燥したものであり，結
晶状ではなく，無水物であると考えられ，100℃での融

解は存在しなかった．なお，試料量の多いF－Ⅰ及びF－
Ⅲについて，省令に記載しているナフトールイエローS
の三塩化チタン法による定量法 1）を準用して行ったと
ころ，いずれも89％であった．

2．IR

種々のフラビアン酸の IRスペクトルをKBr（錠剤）
法で測定した．Fig.1にF－Stの IRスペクトルを示したが，
他のフラビアン酸（F－Ⅰ，Ⅱ及びⅢ）の特異指紋領域
と一致していた．しかし，ナトリウム塩であるナフトー

Table.1 Analytical data of various flavianic acids

Fig. 1.  IR spectrum of F-St (KBr Tablet)

F-St: see a footnote in Table.1.

Fig.2 TLCs of various flavianic acid preparations

1: F-St, 2: F-I, 3: F-II, 4: F-III; see a footnote in Table 1. 5: Naphthol

Yellow S NIHS Reference Standard
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ルイエローSの指紋領域 4, 5）とは類似していたが，パタ
ーンは若干異なっていた．

3．TLC

種々のフラビアン酸のTLCを行い，その結果をFig.2
に示した．いずれのフラビアン酸もRf 0.6付近にスポッ
トが得られた．また，ナフトールイエローS標準品につ
いても，Rf 0.6付近にスポットが得られた．それらの10
倍の濃度の溶液においても，F－Ⅲ以外他のスポットは
得られなかった．したがって，試薬自身以外の調製フラ
ビアン酸（F－St，F－Ⅰ及びF－Ⅱ）は全てTLC用標準品
として使用可能であることが明らかになった．
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