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　A 　facile　method 　for　the 　determination 　of 　mo 匡ecular 　species 　of 　regioisomeric 　1，8diacylglycerols

（1，3−DG ）in　edible 　oi璽s　was 　developed ．　For　this　purpose，　a　D （｝rich 　cooking 　oil （Econa ），which

can 　rcduce 　fat　deposits，　was 　trcated 　With　3，5−dinitrophenyl　isocyanate　in　dry　toluene 　under 　the

presence　of 　pyridine　at 　room 　temperature ．　 The　resulting 　1，3−DG 　3，5−dinitrophenylurethanes

were 　then 　separated 　by　preparative　thin −layer　chromatography 　on 　silicic 　acid ．　 The 　1，3DG 　was

正bllowed　by　reversed −phase　HPLC 　on 　a　C30　column （25　cm × 4．6　mm 　i．d．），　which 　gave　a　clear

resolution 　of　the　individual　molecular 　species ．　 Revcrsed−phase　HPLC 　in　conjunction 　With　nega −

tive　electrospray 　ionization　MS （ESI−MS ）showed 　a 　prominent ［M − H ］
−
ion

，
　by 　which 　indiVidual

molecular 　species 　could 　be　identified．

Kayu ，orcts ： edible 　oil ；1，3−diacylglycerol；3
，
5−dinitrophenylurethane ；reversed −phase　HPLC ；

　　　　　 c 璽ectrospray 　ionization　MS ・

1 緒 言

　食 用 油 の 主成分 は ト リ ア シ ル グ リセ ロ ール （TG ）で あ

るが ，
ジ ア シ ル グ リセ ロ ー

ル （DG ） も 1〜10％ 含 まれ て

い る
1》2 ｝．DG は 抗肥満効果 を有す る な ど ， 脂 質代謝の 面 で

TG と異 な る こ と が 知 ら れ て い る
s｝− 6｝．最 近，　 DG を高濃

度 に 含 む食 用 油が 開 発 され て ，特定保健用食品 と して厚生

労 働 省 の 認可 を受け て 発売 され て い る．DG に は 1，3−DG

と 1，2−DG の 位 置 異 性体 が 存在す る が ，食 用 油 で は 全 DG

含 量 の 約 70％ が 1，3DG で あ る
6）．抗肥満効果 を有す る の

は 1，3−DG で あ る と さ れ て い る が，こ れ は 1，3−DG の 消 化

の 最 初 の 過 程 で 1一モ ノ ア シ ル グ リセ ロ ール （MG ）が 生 成

し，TG 再合成 の 前駆 体 で あ る 2・MG が 生 じない た め で あ

る と 考え ら れ て い る
i）S）．

　食 用 油 中 の DG は，脂 肪 酸 の 組 み 合 わ せ の 異な る種 々 の

8

北 海 道 大 学 大 学 院 水 産科 学研 究 科生 物 資源 化 学 講座 ： 041 −

　8611 　 北 海 道函館市港 町 3−1−1

分 子種 か ら構 成 さ れ て い る た め ，組成 は 極 め て 複雑 で あ

る．TG と同様 に DG の 消化 ， 吸収，再合成 は 分 子 種 に よ

っ て 異なる と考 え られ る こ と か ら
9’　）『5）

， 食用油中の 1，3−DG

の 分子種 を 正 し く把 握 す る こ とは，抗肥 満効果 な ど脂質代

謝 の 過程 を よ り詳細 に解析す る た め に 必 要 で ある ．現在 ，

食用油中 の 1，YDG の 分子種 と 抗 肥 満効 果 との 関係 に つ い

て は 何 も明 ら か に され て い な い が，分 子 種分 析 の 難 しさが

そ の 要因 の
一つ に な っ て い る と考 え ら れ る．食用油中 の

DG の 分子種分析 は，極性液相 を 固定相 とす る 気液 ク ロ マ

トグ ラ フ ィ ー （GLC ） に よ っ て 試 み られ て い るが
7），本研

究 で は 操作性 に 優 れ た 高速 液体 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
ー

（HPLC ） に 質量分析法 （MS ） を 併 用 し て ，食 用 油中 の

1．S−DG 分 子 種 の 詳細 を 明 ら か に す る 簡 便 な 分 析 法 を 検討

し た．そ の 結果，C30 カ ラ ム を 装 備 した 逆 相 HPLC とエ

レ ク トロ ス プ レ
ー

イオ ン 化 （ESI）−MS が ，この 目的 に極 め

て 有効で あ る こ とが 認 め ら れ た の で 報 告 す る．
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Fig・l　Preparation　of 　the 　3，5−dinitrophenylurethane　derivatives　of 　1，3−diacylglycerols

2　実 験

　2・1 試 　料

　DG を 80％ 以 上 含 む 市販 の 食 用 油 （エ コ ナ ク ッ キ ン グ

オ イ ル ，花 王 製 ）
5レ6）を 実験 に 用い た．

　 2・2　誘導体 の 調製

　試 料 油 1mg に ，数倍量 の 3，5一ジ ニ トロ フ ェ ニ ル イ ソ シ

ァ ネート （DNPI ）を含む脱水 トル エ ン （関 東 化 学製 ，　 O．5

ml ）溶液 と脱 水 ピ リ ジ ン （関 東化 学 製 ，30 μ1） を加 え，

室 温 で 3 時 間 反 応 させ て ，DG の 3，5一ジ ニ トロ フ ェ ニ ル ウ

レ タ ン （DNpu ）誘導体 を調製 し た （Fig．1）
8）．なお ，

DNPI は ア ン ス リ ル イ ソ シ ア ネ
ー

トの 合 成
9，
と 同 様 に ，ア

セ トニ トリ ル 溶液中 で
，

ト リ ホ ス ゲ ン と 3，5一ジ ニ トロ ア ニ

リ ン を 60℃ で 3U 分 間 反 応 させ て 合 成 し た．反応混合物

か ら，薄層 ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ー （TLC ） 1シ リ カ ゲ ル GF

（Merck 製，20　x 　20　cm ， 厚 さ 0．5　mm ）；移動相，　 n −A キ サ

ン
ージ ク ロ ロ メ タ ン

ー
エ タ ノ ール （40 ： 10 ： 3，v／v ／v ）｝を

用 い て DG の DNPU 誘導体 ｛1，2−DG （Rl＝O．53） と 1，3．

DG （k ＝　O．57 ） の 混 合 物i を分離 し，ジエ チ ル エ
ー

テ ル

を用 い て シ リ カ ゲ ル か ら抽 出 した．こ の DG 異性体混合物

を 再度 TLC ｛ク ロ ロ ホ ル ム ー
ア セ トン （99 ： Lv ／v）｝に

付 し て
，

1，2−DG （＆ ＝O．25） を含 まな い 純粋 な 1，3−DG

（＆ ＝O．40）を得 た．

0．5ml ／min ），イ ソ ク ラ テ ィ ッ ク 溶 離 法 で 分 析 し た．移動

相 は 使用前 に 0．45 μm の PTFE フ ィ ル ター
（富士 フ イ ル ム

製 ） を用 い て 炉 過 した．試料約 lmg を lml の nA キ サ

ン に 溶解 し，そ の 5 μ1を Rheodyne 製 7125 型イ ン ジ ェ ク

ター
を用 い て カ ラ ム に 注入 した ．検 出 器 に は UVD −1 （島

津製） を用い ，溶出 し た成 分 を 254nm で 検出 し た ．ク ロ

マ トグ ラ ム の 記 録 に は ク ロ マ トパ ッ ク G−R6A （島津製）

を使用 した。

　 2・4 　逆相 HPLC

　 l，3−DG （3，5−DNPU 誘導体）の 分子種分析 に は ，　 C30 カ

ラ ム （野村化学製，C30−U （ト5，25　cm × 4．6mm 　i，d，） を使

用 した ．L−7100ポ ン プ （日 立 製） を使用 し，カ ラ ム 温 度

18 ℃，移動相 に は HPLC 用 の ア セ トニ トリル と 2一プ ロ パ

ノ
ー

ル （関 東 化 学 製 ） の 混液 を 用 い （流量 O，5m レ min ），

リニ ア グ ラ ジ エ ン ト溶離法 で 分析 した．す な わ ち ， ア セ ト

ニ トリ ル と 2一プ ロ パ ノ
ー

ル の 組成 を初 め 7 ： 3 （v ／v）か ら，

50 分後 に 1 ： 1 （v ／v） と なる よ うに 変化 さ せ，こ れ を 10

分 間維持 した ．移動相 は 順相 HPLC （2・3） の 場 合 と 同様

に ， 使用 前 に prFE フ ィ ル タ
ー

を用 い て 炉 過 した もの を使

用 した ．試料約 500 μg を 500　plの 2一プ ロ パ ノール に 溶解

し，そ の 5 μ1を Rheodyne 製 7125 型 イ ン ジ ェ ク ターを用

い て カ ラ ム に 注入 した．検 出器 に は L4000 　UV 検 出器

（日立 製） を用 い ，溶出 した 成 分 を 254nm で 検 出 した．

　 2・3　 順 相 HPLC

　DG 異性体 混 合 物 を シ リ カ カ ラ ム （ワ イ エ ム シ イ 製，

Pack−sil　A −003 ，25　cm × 4 ，6　mm 　i．d．） を 用 い て 分析 し，

1，3DG と 1，2−DG の 比 率を求め た．　 HPLC 用 ポ ン プ に は L−

6000 （日立 製） を 使用 した．カ ラ ム 温度 を 25℃ と し，移

動 相 （関 東化学製 の HPLG 用 溶媒 を 使 用 ） に は n一ヘ キ サ

ン ー2一プ ロ パ ノ
ー

ル （99 ： 1， v ／v ）の 混液 を用 い （流量

　 2・5　HPLC ／MS

　1，3DG の 分子 種 の 同 定 は 逆 相 HPLC ／MS で 行 っ た．質

量分析 に は イ オ ン トラ ッ プ 型質量 分 析計 （サ
ー

モ ク エ ス ト

製 LCQ ）を用 い ，質量範 囲 を 200 〜　1200　amu ，加熱 キ ャ

ピ ラ リー温 度 280℃，ス プ レ ー電 圧 4．OkV ，シ ース ガ ス

（窒素）を 80arb （arbitrary 　unitS ） に設定 した．エ レ ク ト

ロ ス プ レ ーイ オ ン 化 （ESI）法で 負 イ オ ン ス ペ ク トル を 測

N 工工
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定 した．逆相 HPLC は 2・4 と同
一

の 条件 で 行 っ た．試料

を 100 μg／ml の 濃度 に な る よ うに 2一プ ロ パ ノ
ー

ル に 溶解

し，そ の 3 μ1を オートイ ン ジ ェ ク タ ーを使 用 し て カ ラ ム

に 注 入 した．

Table　 l　 Fatry　acid 　composition 　of 　1，SdiaCylglycerols

　　　　 in　a　cooking 　oil，　Econa

Fatty　acid ・CLa）
1鋤

駕
yce「°し

　 2・6　脂肪酸分析

　 1，3DG （DNPU 誘導体）か ら硫酸
一
メ タ ノ

ール （6 ： 94 ，

V ／V ）溶液を用 い て 脂肪酸 の メ チ ル エ ス テ ル を調 製 し
10 ）

，

GLC 分析 に供 した ．水素炎イ オ ン化検 出器付 き GC −6AM

装置 （島津製） に Silar　5CP カ ラ ム （日本 ク ロ マ ト工 業製，

50mXO ．25mmi ．d，）を取 り付 け，キ ャ リヤ ーガ ス （水素〉

流 量 1ml ／min ，ス プ リ ッ ト比 1／50 ，
カ ラ ム 温度 180℃，

注 入 口 及 び検出 器 温 度 230℃ の 条件 で 分析 し た．トラ ン

ス 脂 肪酸 を含 む 各成 分 は，既 報
H ）

に 記 載 した 精製植物油脂

肪酸 の GLC 分析 の 結果 と比 較 す る こ と に よ り同 定 した，

12 ； O　　 　　　 　　 　　 　　 　　 　　 　　 l2，00
14 ：0　　　　　　　　　　　　　　　　　 14，00
16 ；O　　　　　　　　　　　　　　　　　　 l6．00
16 ；1　　　　　　　　　　　　　　　　　　 16．32
18 ：0　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　18，00
18 ： 1　σ誌一9　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　18．35
18 ； 1cis−11　　　　　　　　　　　　　　18．41
18 ：2 爵 一9，6露一12 ＋ ‘誌一9，trans−12　　18．89
　 　 trans−9，‘dS−12　　　　　　　　　　　　　18．93
18 ： 3 ‘お一9，dS−12，　trans −15　　　　　　 19．39
　 　 ε誌一9，誑 一12，‘i5，15　　　　　　　　　　19．51
　 　 trans −9，0お一12，　cis−15　　　　　　　　19．57

0．220
，413
．66032L1428

ユ4L7356

，22292LO82

．931
．23

3 結果 と考察

　3・1 位置異性体 の分析

　DG は UV 領域 に 強 い 吸収 を もた な い た め ，　 HPLC に よ

りDG の 異性体 や 分子種 を 高 い 感度 で 精密 に 分 析 す る に

は，UV 又は蛍光誘導体 に 変換す る こ と が 必要 で あ る
］2｝．

本 研 究 で は ヒ ドロ キ シ ル 基 と容易 に 反応す る DNPI 試薬 を

用 い て ， DG を UV 誘導体 （DNPU ）
s）12）

に 変換 して HPLC

分 析 した．試料油 に DNPI を直接反応 させ て 得 られ た 混合

物 を，シ リ カ ゲ ル TLC で 分析 した 結果，未反応 の DG は

ヨ ウ素蒸気下 で は検出 され ず ， 反 応 は 定量的 に 進行 した も

の と判断 さ れ た．反 応混合物中 に は DG ，　 MG 及 び トコ フ

ェ ロ ール の 各 DNPU 誘 導 体 と，　 DNPI と は反 応 しな い TG

が 含 まれ た，DG 誘導体 は ，
シ リ カ ゲ ル TLC に よ りほ か

の 成分 か ら 明 りょ うに 分離 さ れ た．適 用 した TLC の 条件

ln一ヘ キ サ ン ージ ク ロ ロ メ タ ン
ー

エ タ ノ ール ，40 ； 10 ： 3

（v ／v／v）｝ で は，1
，
3−DG は 1，2−DG か ら 明 り ょ うに 分 離 さ

れ な い た め ，こ れ ら を ま とめ て TLC 板 か ら 回 収 した ．こ

の DG 異性体混合物 を 順相 HPLC で 分 析 した と こ ろ ，1，3・

DG は 1，2−DG か ら完全 に 分離 され た の で （ク ロ マ トグ ラ

ム は 示 さ ない ），両異性体 の 比率 を正 しく求 め る こ と が 可

能 で あ っ た ．そ の 結 果 ，
1，3−DG は 62 ％ ，1，2−DG は 38％

で あ っ た．文献
5）6）

に は ， 測定法 は不 明で あ る が，約 70％

が 1，3−DG で あ る と記載 さ れ て い る．

　3 ・2　脂肪酸組成

　試料 油 中の 1，S−DG の 脂肪酸組成を Table　l に 示す．主

要構 成脂肪酸 は リ ノ
ール 酸 （18 ： 2cis−9 ，

　 cis−12 ） と オ レ

イ ン 酸 （cis −918 ： 1） で ，全 脂 肪 酸 中 の そ れ ぞ れ 約 56％

と 28 ％ を 占め た ．ま た ，リ ノ
ー

ル 酸 と α一リ ノ レ ン 酸

（18 ： 3 諮 一9，必 一12，cis・15） で は シ ス 型二 重 結合 の
一

つ が

トラ ン ス 異性化 した 脂肪酸 が 検 出 され た．こ れ らは ， 食用

a ）Equivalentchain 　lengしh

油製造の 際の 脱臭な どの 精製 工 程 に お い て トラ ン ス 化 した

もの と 考え ら れ る
1脚 ｝．通常 の 市販 食用油中の トラ ン ス 酸

含量 は総脂肪酸 中 3％ 以下で ある が
1り，本研究 で 分析 した

DG 油中で は 約 5％ と幾分高 い 値が得 られ た．精製条件 の

違 い に よ る もの と 推 測 され る ．

　3・3　逆相 HPLC

　試 料 油 中 の 1，3−DG （3，5−DNPU ）誘導体 の 逆相 HPLC に

よ る 分子種 の 分離 を Fig．2 に 示 す．本研究 で は，分子種

間の 良好 な 分離 を得 るた め に，カ ラ ム の 種類 と移動相 の 組

成 を 検討 し た ．本 研 究 で 使 用 した C30 カ ラ ム に よ る DG

分子種 の 溶出順 序 は ，脂質 の 分析 に 広 く用 い られ て い る

Cl8 カ ラ ム と同様 に ，　 ECN （equivalent 　carbon 　number ）

値 に 従 っ た ．ま た ，Gl8 で は ピー
ク 7，8，9 及 び ピーク

12 と 13 が 重な り，そ れ ぞれ
一

つ の ピーク と して 溶 出 した

（ク ロ マ トグ ラ ム は 省略 し た ）．こ の こ とか ら，食用 油 中 の

DG 分 子 種の 分 離 に は ，　 Cl8 よ りも C30 カ ラ ム の ほ うが 優

れ て い る こ とが 認 め ら れ た．移動相 は イ ソ ク ラ テ ィ ッ ク

1移 動 相 ： ア セ トニ トリル
ー2一プ ロ パ ノ

ー
ル （70 ： 30，v／v）1

溶離法 で は 全 分 子 種 の 溶出 に 90 分 以 上 の 時間 を 必 要 と し

た が，こ れ ら の 溶剤を使 用 した リニ ァ グ ラ ジ エ ン ト溶離法

で は 溶出 時 間が 短 縮 さ れ，少 量 成 分 を含 め て種 々 の 分子 種

が 60分以内 に 明 りょ うに 分離 され た （Fig，2）．

　3・4 　逆相 HPLC ／ESI−MS

　l，3−DG 分子種 の HPLC ／ESI−Ms 分析 の 結果 を Fig．3 に

示す．DNPU 誘導体 の 負 イ オ ン ESI ス ペ ク トル は，［M
−

H ］
一
の 顕 著 な分 子 量 関 連 イ オ ン を与 え，各分子種 の 同 定 に

極 め て 有効 で あ っ た．例えば ，ピー
ク 9 （Fig．2） に 対応

す る 全 イ オ ン ク ロ マ トグ ラ ム 上 の S2 分か ら 3S 分 に 溶 出

す る ピーク の 質量 ス ペ ク トル に お け る m ／z801 ．2 の 分 子 量

関連イオ ン は ，脂肪酸組成 （Tab ］e　 l） か ら 16 ： 0−18 ： 2
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Fig. 2 Reversed-phase  HPLC  separation  of  the  8,S-dinitrophenylurethane
derivatives of  1,3-diacylglycerols in a  cooking  oil <Econa) on  a CSO  column
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Fig. 3 Reversed-phase HPLCIESI-MS  of  the 3,5-dinitrophenylurethane derivatives of  1,3-diacylglycerols in

cooking  oil, Econa

A:  total ion chromatogram  (TIC> ; B: mass  spectrum  averaged  over  the  peak  between  31.9 and  32.7 min  on  TIC
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Fig．4　Selected　ion ［M
− H ］

−
monitoring 　of 　major 　molecular 　species 　Qf 　the　3，5dinitrophenylurethane 　deriva−

dves　of 　1，S−diacylglycerols　in　a　cooking 　oi しEcona

m ／z
＝

［M
− H ］ ± 0．5 ；‘，‘rans

分子種と考え られ る．同
一

分子量 の 分子種，例えば ピ ー
ク

6，7，8 は 同
一

の 質量 ス ペ ク トル を示 した が，最大 ピーク

6 は，Table　 1 か ら 主要 脂肪酸 で あ る オ レ イ ン 酸 と リ ノ
ー

ル 酸か ら構成 さ れ た 分 子 種 18 ： 1−18 ： 2 で あ る と判定 され

た．同様に ピーク 7 の 構成脂肪酸 は ス テ ア リ ン酸 （18 ： 0）

と α一リ ノ レ ン 酸 （18 ： 3），ピーク 8 は ス テ ア リ ン 酸 と ト

ラ ン ス 化 した α
一リ ノ レ ン 酸 （Table　 1 参照）で あ る と同定

さ れ た．ピーク 2 と 5 は ピーク 1 （18 ： 2−18 ： 3）及 び 4

（18 ： 1−18 ： 3） と 同一
の ス ペ ク トル を 示 した こ と か ら，

ピー
ク 2 と 5 も トラ ン ス 化 した 18 ：2 又 は 18 ：3 を含 む

分子種 で あ る と考 え られ た．こ の よ うな 方法 に よ り，組成

が 1％ 以 下 の 分子種 で も ピークが 明 り ょ うに 分離 さ れ た

もの に つ い て は 同定が 可能で あ っ た．分 子 種 の 同 定は 選択

イ オ ン モ ニ タ リ ン グ （SIM ）に よ る解 析 結 果 に よ っ て も確

認 され た （Fig．4）．例 え ば，質 量 数 827 を示 す 分 子 種 ピ

ー
ク は 三 つ 存在 した が ，こ れ ら は そ れ ぞ れ Fig．2 及 び 3

中 の ピ ー
ク 6 （18 ： 1−18 ： 2），7 （18 ： 0−18 ： 3），8

（18 ： 0−18 ： 3t） に 明 り ょ う に 対 応 し た．ほ か の 分 子 種 ピ

ーク に つ い て も同様の 方法で 解析 を行 っ た ．

　本法 で 求め た 試料油 中 の 1，3−DG の 分子 種組成を Table

2 に 示す．主 要分子種 は 18 ： 2・18 ： 2 と 18 ： 1−18 ： 2 で ，

Table　2Molecular 　species 　composition 　of 　l，S−diacyl−

91ycerols　in　a　cooking 　oi しEcona

Peak 　No ．
’“〕
雛潔

幽
ECNb ）

齦 劉
1鋤

鼎
齢

12345678901234　

　

　

　

　

　

　

　

1
　
1
　
1
　
1
　
1

　 18　：2−18　：3　　　　26

18r2 −18 ： 3 （の
し｝
　26

18 ： 2曹18 ； 2　　 28
18 ； 1−18 ：3　　　 28

18 ： 1−18r3 （の　　28

18 ： 1曹18 ： 2　　 30

18 ： 0−18 ： 3 　　　30

18 ： 〔レ18 ： 3 （の　 30

16 ：〔ト18 ： 2　 　 30

16　 1曹18　 1　　　30

18 ．1−18　 1　　 32

16 ：0−18　1　　　32

18 ：0−18r2 　　　32

18 ：（ト18 ： 1　　 34

0．670
，690
．800
．830
．871
．00LO4LO8Ll21

．16L231

．371
．451
．73

6．722
．7032
．169
．361
，e431
．122
，921
，012
．830
．247
．621
．200
．690
．39

a ） Peak 　 numbers 　 correspond 【o 巴hose 　 in　Fig，1．　 b）
Equivalent　carbon 　nunber ＝tota）acyl 　carbon 　numbers

− 2x

number 　 of 　doub ］e　bondg 、　 c 、　Retention 　 times 　 re 旦a〔ive　 to

l8 ； ト18 ： 2．　 d）No 　distinction　is　made 　beaveen 　sn −1　and 　sn −

3positiens・　e ）‘
＝trans ・
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全分 子 種 中 そ れ ぞ れ 32％ と 31％ を 占め ，次 い で 18 ： 1．

18 ： 3 （9％），18 ； 1−18 ： 1 （8％ ），18 ： 2−18 ：3 （7％） で

あ っ た．用 い た DG 油 の 分 子種組 成 は本研究 に よ っ て 初め

て 明 らか に され た もの で あ り，こ の 結果 は 1，3−DG の 抗肥

満効果 や 脂質代謝 に 関す る研究 に 有益な情報 を提供す る と

思 わ れ る ．

　以 上 の 検討 に よ り，DG 高含有油 中 の 1，3−DG の 構 成 分

子種 の 詳細 を明 ら か に す る HPLC ／MS 法 を確立 し た．本

法 は 食 用 油 に 広 く分 布 す る 1，3−DG 分 子 種 の 精 密 分 析 法 と

して有用 で あ る と考え られ る．
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要 旨

　抗肥 満作用 を有 す る 1，3一ジ ア シ ル グ リセ ロ ール （1．3−DG ） の 分子種 を正確 に求 め る方法を確 立 した．食用

油 （エ コ ナ ク ッ キ ン グ オ イ ル）中 の 1，3−DG を 3，5一ジ ニ トロ フ ェ ニ ル ウ レ タ ン （DNPU ＞誘導体 に変換 した

後 ， 高速液体 ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ー

（HPLC ） と質量分析法 （MS ＞ を用 い て 分析 した．そ の 結 果，　 C30 カ ラ

ム （25cm × 4．6　mm 　i．d．）を装 備 した 逆相 HPLC に よ り 1，3−DG を構成す る種 々 の 分子 種 が 60 分 以 内 に 明

り ょ うに 分 離 さ れ た ．ま た，HPLC ／エ レ ク ト ロ ス プ レ
ー

イ オ ン 化 （ESI）−MS 分 析 で は，分 離 され た 各成 分

に つ い て 顕 著 な ［M
− H ］

一
イ オ ン が 得 られ た．こ の イ オ ン を利用 して ，各 分 子 種 を 同 定 した．本 法 は，種 々

の 食 用 油 に存 在 す る 1，3DG の 分子種分析 に 適用 で きる ．
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