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核磁 気共 鳴法に よ る サ ツ マ イ モ ジ ュ
ー

ス 中の 遊離糖の 非破壊分析

佐藤　哲生 ・高畑　康浩 ・野 田　高弘 ・杉田　浩
一 1 ）

　　 （九州農業試験場，P
宮崎県 JA 食品開発研究所〉

Nondestructive　Analysis　of　Free　Sugars　in　Sweet　Potato　Juice

　　　　by　G13 　Nuclear　Magnetic 　Resonance　Method

Tetsuo 　SATo，　Yasuhiro 　TAKAHATA，
　Takahiro　NoDA ，　and 　Koichi　SuGITA　i）

（Kyushu 　Natl．　Agric．　Exp．　Stn．，　 i｝Miyazaki 　JA　Research ＆ Development　Inc．）

　 ガ ッ ト
・

ウ ル グ ア イ ラ ウ ン ドの 決着 に よ り，日 本 の 農

業 は国際競争 の 荒 波 に 曝 され る こ と に なる 。南九 州 の キ

要作物で ある カ ン シ ョ も例外で は ない 。澱粉用の カ ン シ ョ

も非常 に 大 き な影響を受 け る と考え られ る 。こ れ に 対
．
処

す る た め，新 た な 品種 に よ る 新た な 需要喚 起 と地 域 振興

が望 まれ る。九州農試 で 育成 したアヤ ム ラサキ （九 州113

号，ア ン トシ ア ン 系）
1 〕お よび九 州114号 （カ ロ テ ン 系 ）

4）

を原 材料 に ，宮崎県 JA 食品開発研 究所で ，サ ッ マ イモ

ジ ュ
ース が 試作 された。一

方，核磁気共鳴 （NMR ）法

は．有機化合物 の 構造決定に 広 く用い ら れ て い る が ，農

産物 や 食品の 分析 に も用 い られ る よ うに な っ て きた
Z ） 。

本報告 で は，C13− NMR 法 に よ る，サ ッ マ イモ ジ ュ
ー

ス 中 の 遊離糖の 非破壊分析 の可能性を検討 し，製 品開発

の ため の 品質管理へ の 適用性 を探 っ た。

ス 幅2．8μ sec （30度パ ル ス ），積算回数800回，デ
ータ ポ

イ ン ト数32，768点，観測幅 1qOOOHz．パ ル ス
・デ ィ レー

5．Osec，ブ ロ ードニ ン グ フ ァ ク タ
ー1．8411zと い う計 測

条件 で も測 定 した （条件 2 ）。い ずれ も完 全 デ カ ッ プ リ

ン グモ
ー

ドで 計測 した 。なお，1，4−dioxane の シ グ ナ

ル を67．4ppm に設定 した。

3． 高速液体 ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ー （HP し C ）分 析

　ジ ュ
ー

ス 中 の 糖 の 分析 は，1，000倍 に 希釈後，フ ィ ル

タ
ー

（サ ン プ レ ッ プ 4 − GV ，孔 径 0．22μ m ，日 本 ミ

リポ ア リ ミテ ッ ド）で 濾過 し，高性 能 ア ニ オ ン 交換 ク ロ

マ トグ ラ フ ィ
ーとパ ル ス トア ン ペ ロ メ トリ

ー
（検出器）

を組 み 合 わ せ た 糖 類 分 析 シ ス テ ム ： Dionex 　 BioLc

sysLem （Dionex 　 Co ．，　 Sunnyvale
，
　 Calif．）を 用 い て

行 っ た
31 。

　　　　　　　　 材料 お よび方法

1．材料

　標品 と して グ ル コ ース ・フ ラ ク トース ・シ ュ
ー

ク ロ ー

ス 溶液 （0．1M 濃度）を調製 した 。

一
方，サ ッ マ イモ ジ ュ

ー

ス は，ジュ
ー

ス 3容 に，水 1容 を加 え て 希釈した。NM

R シ グ ナ ル の 標準物質 と して ，い ず れ に も，最 終 濃 度 が

0．05％（v ／v ）となる ように，1
，
4−dioxane を 添加 した 。

2． NMR 測定

　核磁気共鳴装置 は ，FT −NMR 　Spectrometer （CPF

／EX400 ，日本電子）を用 い た 。 標晶ま た は サ ッ マ イモ

ジ ュ
ース を，NMR 試料管 （li　 ＝5　rarn）に ，深 さ 4　 cm と

り，測 定を行 っ た。NMR 試料管 は 16回 ／ 分 で 回 転 させ

た。C13−NMR 測定条件 は，パ ル ス 幅4，3μ sec （45度パ

ル ス ），積算回数 400回，デ
ータポ イ ン ト数32，768点，観

測幅10，000Hz．パ ル ス ・デ ィ レ
ー0，5sec，ブ ロ ードニ

ン グ フ ァ ク ター1．84Hzで あ っ た （条件 1 ）。また ，パ ル

　　　　　　　　結果お よび考察

　第 1図 に NMR チ ャ
ー

トを示 した 。
　 C13−NMR 法 で

は，水 （プ ロ トン ） とは 無関係 に ，溶 け て い る 有 機 化合

物中 の 炭素 の シ グ ナ ル が 得 ら れ る 。 第 1 図 の 矢 印 は ，

1，4−dioxane の シ グナル を示す 。 こ の 位置 に は，遊離

糖 の シ グ ナ ル は 現れ な い
v グ ル コ ース は，水溶液中 で は，

第 2 図 a ）に 示 す a ア ノ マ ーと βア ノ マ ー
の 平 衡 状 態 に

あ る 。フ ラ ク トース は，水溶液 中 で は，主 に 6 員 環 と 5

員環 の 構造 の 平衡状態 に あ る （第 2図 b＞）。第 1 図 c）の

シ ュ
ーク ロ ース で は，第 1図 a ＞の α ア ノ マ ーお よ び 第

1図 b）の 5員環構造 が 組 合 わ さ っ た チ ャ
ートが 得 ら れ

た 。そ れ ぞ れ の シ グ ナ ル の 帰属 を第 1図 中 に 示 した
D 。

　第 1 図 d ，e ）に，ア ヤ ム ラ サ キ お よ び 九 州 114号 を原 料

とす る サ ッ マ イモ ジ ュ
ー

ス の NMR チ ャ
ートを 示 した 。

こ れ ら の チ ャ
ー

トか ら，サ ツ マ イ モ ジ ュ
ース 中 の 遊離糖

は，シ ュ ク ロ
ー

ス が 大部分 を 占め，次 い で グ ル コ ー
ス ，

平成 7 年 9 月21 日　第72回講演 会 （第 58 回 九 州 農業研 究

発表 会と共催 ）で 発．表
キーワ ード ニNMR ，　 IIPLC ，遊 離糖，分 折，サ ッ マ イモ

　 　 　 　 　 ジ ュ
ース
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第 1図　遊離糖標 品 溶液お よ び サ ツ マ イモ ジ コ L
一

ス

　 　 　 　 の C13 −NMH チ ャ
ート

　　　　矢印 は，1，4−dioxane（67．4ppm ）を示す。

フ ラ ク トース が 含ま れ て い る こ と が観察され た。1，4−

dioxaneの 濃度を等 し くして い る の で ，67．4ppm の ピー

ク の 高 さ に 対す る 96．9ppm （グ ル コ
ー

ス ），99．Oppm

（フ ラ ク トース 〉，ユ04．6ppm （シ ュ
ー

ク ロ ー
ス 〉 の ピー

クの 高 さの 比 をもとに，ジ ュ
ー

ス 中の 遊離糖濃度 を算出

す る と，第 1表の ように な っ た。なお，条件 2 は ，計測

に 時間を 要す る が ，炭素 の 比 をよ り正確 に 反 映す る 測定

法で あ る ．

一一
方，条件 1は，既定値に よ る迅速な通常モ

ー

ドで あ る 。 C13−NMR 法 に よ る 遊離糖 の 測定結 果 は ，

HPLC に よ る 分析結果 と ほ ぼ・一一一
致 し．と くに ， 条件 2

で の 測定結果が 良か っ た 。 さらに，こ の 結果 は，ジ ュ
ー
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a ）glucosea

ア ノマ
ー（a ）

5CH20H54
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b　）　fructo＄e
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第 2 図

フ ラ ク トース 残基

＆，Q 。
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　 　H　　 　  

糖の 構造 と NMR シ グナ ル へ の帰属

（第 1図参照 〉

第 1表　糖分析 の 結果 （％（WIV ））

　 　 　 　 　 　 　 NMR “

HPLC
　　　　　条件 1　　条件 2

　

ス

ス

ス

　

一

匡

　

　

ト

薦

∴

ラ

ー

ラ

ユ

ム

グ

フ

シ

ヤア

2．571

．266

．82

2．461

．186

．55

2．781

ユ26

．91

Tota1 10．6510 ．1810 ．81

九 州 114号

　 　グ ル コ 　ー ス

　 　フ ラ ク トー ス

　 　シ ュ
ー

ク ロ
ー

ス

2．081

．298

．06

1．771

．167

．64

2．251

．127

．81
Total 11．4210 ．5811 ．18

＊ ジ ュ
ー

ス の 目的の 糖 の 高さ × 標品 の dioxaneの 高 さ

　　　 × 標品 の 目的 の 糖濃度 × （希釈率 ：4／3）
ジ ュ

ース の dioxaneの 高 さ × 標品 の 目的 の 糖 の 高 さ

ス 試作 に 当た っ て，シ ュ
ーク ロ ー

ス を添加 し て ，Brix

が 11に な る よ うに調 整 した こ とに も合致す る D

　　　　　　　　　　摘　　要

　 Cl3−NMR 法 は，ジ ュ
ー

ス 等 液体試料 中の 遊離糖 の

測定 に適用 で き，抽出操作や 濾過操作 を 省略で き非常 に

簡便 で あ る 。

N 工工
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