
一般試験法  

核磁気共鳴スペクトル測定法  

核磁気共鳴（以下「NMR」という。）スペクトル測定法は，静磁場に置かれた物質  

の構成原子核がその核に特有の周波数のラジオ波に共鳴して低エネルギーの核スピン  

状態から高エネルギーの核スピン状態に遷移することに伴ってラジオ波を吸収する現  

象を利用したスペクトル測定法であり，得られる化学シフト，スピンースピン結合定数，  

シグナル面積強度，緩和時間のパラメーターを利用し，確認試験，純度試験，定量法等  

に用いる。なお，測定対象とする核は主に1H，13C，15N，19F，81Pなどである。   

本試験法における化学シフト（∂）は，次の通りとする。  

γ S‾ γ R  

十∂ R  

γR   

v s：試料核の共鳴周波数   

γ R：基準核の共鳴周波数   

∂ R：基準核の化学シフト（0でない場合）  

化学シフトは，通例，基準物質（基準核）のシグナルの位置を0としたppm単位で表  

す。  

装  置   
MRスペクトルの測定は次のいずれかの装置による。  

（1）パルスフーリエ変換NMR（FT・NMR）スペクトル測定装置  

概略は、図1による。  

（2）連続波NMR（CW－NMR）スペクトル測定装置  
概略は図2による。  
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図2   

操作法   

検液の調製は，別に規定する方法による。装置の感度及び分解能をエチルベンゼン，  

1，2－ジクロロベンゼン又はアセトアルデヒドのNMR測定用重水素化帝媒溶液などを  

用いて至適条件に調整した後，通例，次の方法でスペクトルを測定する。  

（1）試料を溶媒に溶かし，少量の基準物質を加え，その溶液をⅢR試料管に注入   

する内部基準法，又は基準物質の溶液を封入した細管を検液とともにNⅧR試料管に   

入れる外部基準法のいずれかの方法で用意した試料管をNMRブロープに設置して   

測定する。検液は完全に均一な溶液であることが望ましい。特に，固形の異物の混入   

があると良いスペクトルが得られない。測定溶媒としては，通例MR測定用重水素   

化溶媒を用いる。溶媒の選択に当たっては，（i）試料のシグナルと重なるシグナル   

を示さないこと，（追）試料をよく溶かすこと，（出）試料と反応しないことなどを   

考慮する必要がある。更に，溶媒の種類，溶液の濃度，重水素イオン濃度などにより   

化学シフトが変化することがあり，また，試料溶液の粘度が高い場合には分解能が低   

下するので注意する。  

（2）基準物質としては，MR測定用試薬を用いる。通例，1H，13Cいずれも測定溶   

媒として有機溶媒を用いた場合はテトラメチルシラン（TMS）を，重水を用いた場   
合は3－トリメチルシリルプロパンスルホン酸ナトリウム（DSS）又は3－トリメチルシ  

リルプロピオン酸ナトリウムーd4（TSP）を用いる。その他の核では，15Nはニトロ   
メタン，19Fはトリクロロフルオロメタン，31Pはリン酸などを用いる。また，基準   

物質を入れずに，重水素化溶媒中の残留プロトンや測定溶媒の18Cの化学シフトを用   
いることもできる。  

また，基準物質のシグナル位置が0 とできない場合は，その基準物質のあらかじめ定  

められている化学シフトを用いて補正する。  

試薬・試液  

オキシエチレン測定用臭素・臭化カリウム試液 臭素・臭化カリウム試液，オキシエ  
チレン測定用を見よ。  

オキシエチレン測定用硫酸アンモニウム鉄（Ⅲ）試液 硫酸アンモニウム鉄（Ⅲ）試液，  
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オキシュチレン測定用を見よ．   

オレイン酸メチル C19H3602 本品は無または微黄色の液体。   

屈折率 〝ぎ＝1．452   

比重 0．88   

核磁気共鳴スペクトル測定用重水素化クロロホルム 重水素化クロロホルム，核磁気   

共鳴スペクトル測定用を見よ。   

酸化エチレン・テトラヒドロフラン試液，ポリソルベ－ト用 本品は，無色透明の   

液体である。揮発性が高いため，開封後速やかに操作する。   

含量 本品は，1，000ml中酸化エチレン（C2H40）約44．05gを含む（1mよ瓜）。   

定量法 外径2mmのガラス管に，ドライアイスを入れたメタノールで冷却した本  

品を入れ，フッ素樹脂製のシールテープで密封する。ドライアイスを入れたメ  
タノールで冷却しておいた核磁気共鳴スペクトル測定用重水素化クロロホルム   

を外形5mムのNMR管に入れ，更に本品を入れたガラス替を入れてふたをし，  
密閉する。直ちに1H核磁気共鳴スペクトルを測定する。本品のシグナル面積強  
度（2．85ppm付近）のを1としたときのテトラヒドロフランのシグナル面積強度  

（3．95ppm付近）をAとする。次式により，酸化エチレンの含量を求める。  

11．01  

酸化エチレン（C2H20）の含量＝  ×1，000（g／L）  
12．24＋20．26×A   

重水素化クロロホルム，核磁気共鳴スペクトル測定用 CDC18 核磁気共鳴スペクト   
ル測定用に製造したもの。   

臭素・臭化カリウム試液，オキシエチレン測定用 臭素1mlを，臭化カリウム5gで   

飽和した酢酸300mlに加える。用時調製する。   

硝酸銀・エタノール試液 硝酸銀15gを水50mlに溶かし，エタノール400mlを加   

えて混合し，硝酸数滴を加え，褐色瓶に保存する。   

ステアリン酸メチル C19H3802 本品は白または黄色の結晶状の塊。   

融点 38℃付近   

パルミチン酸メチル C17Hさ402 本品は白または黄色の結晶状の塊。   

屈折率 堵＝1．451   

融点 30℃付近   

ポリソルベ－ト用酸化エチレン・テトラヒドロフラン試液 酸化エチレン・テトラヒ   

ドロフラン試液，ポリソルベート用を見よ。   

ラウリン酸メチル C13H2602 本品は無または黄色の液体。   

屈折率 堵＝1．431   

比重 0．87  
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融点 5℃付近   

硫酸アンモニウム鉄（Ⅲ）試液，オキシエチレン測定用 硫酸アンモニウム鉄（Ⅲ）12水   

和物8gを水に溶かし，100mlとする。  
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（別紙3）  

成分規格案の設定根拠（ポリソルベ－ト20）   

主に，JECFA規格及びFCC規格を参考とし，EUの食品添加物規格，医薬品添加物  

規格（2003），N下（NationdForm山aⅣ24）及びEP（5．0）規格も参考に成分規格案を設定  

した。  

性状JECFAではrlemontoambercolouredoilyliquid」，FCCでは「yenowtoamber   

coloredliquid」，医薬品添加物規格では「微黄色～黄色の液」としている。純度の高   

い脂肪酸を使用すると，ほぼ無色のものが得られる事実及び第15改正日本薬局方で   

はポリソルベ－ト80の「Amber」をだいだい黄色と記載していることから，無～だ   

いだい黄色とした。  

確認試験  

（1）JECFA，EUでは，IRでpartialfattyacidofpolyoxyethylatedpolyolの特徴を示   

すとしているが，EPでは，5．0より，参照スペクトルが採用されており，参照スペ   

クトルとの比較を確認試験として用いることが可能と考えられる。本規格案では，よ   

り簡便に確認が可能な参照スペクトルを採用した。  

（2）ポリソルベート間の区別を明らかにするため，EPに採用されているガスクロマトグ   

ラフィーを用いた構成脂肪酸の確認試験を準用した。  

純度試験  

（1）けん化価JECEA及びFCC等では，けん化価は40～50である。一方，医薬品添加   

物規格は43～55である。純度の高いラウリン酸を使うほど，50を超える可能性があ   

るため，規格を40～55とした。  

（2）酸価JECEA及びFCCでは，酸価は2以下である。医薬品添加物規格は4．0以下   

であるが，製品の試験結果からも問題が無いと思われたので，有効数字を他の食品添   

加物の成分規格に合わせ，2．0以下とした。  

（3）水酸基価 日本の医薬品添加物規格では，規格化されていないが，他の規格ではす   

べて同一の規格値が設定されており，それを採用した。  

（4）鉛JECFA及びFCCでの規格値曙，Pbとして2mg肱g以下である。本規格案で   

は国際的な規格値を採用し「Pbとして2．0膵／g以下」とした。  

（5）ヒ素JECFA及びFCCでは，設定されていないが，医薬品添加物規格ではAs203   

として2JLg／g，EUでは3Jlg／g（As）であることから，規格値はAs203として4．0   

〟g／gとした。  

（6）酸化エチレン及びジオキサンの残留限度 ポリソルベートは酸化エチレンを原料と   

し，反応時にジオキサン（酸化エチレンが2分子で環状になった構造）が副生すると   

考えられる。JECFAでは，ポリソルベ－ト20及び80について， ジオキサンの筏留  
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試験は設定していないが，ポリソルベ－ト60及び65には設定していること，FCC   

では4種のポリソルベ－トに設定していることから，ジオキサンの残留限度試験を採   

用した。さらに，EU及びEPでは，ジオキサンとともに，酸化エチレンの残留試験   

を設定しており，JECFAでは，酸化エチレンの限度値を設定していないが，ジオキ   

サンと酸化エチレンの同時分析が可能な方法を用いていることから，酸化エチレンの   

残留試験を採用することとした。試験方法は，簡便で，完成度が高いEP法を採用し   

た。ただし，ピークの分離が不十分であったため，カラム及び昇温条件を変更した。   

規格値については，EUでは酸化エチレン0．2mg／kg以下，ジオキサン5mg／kg以下   

であるが，試験法を採用したEPでは酸化エチレン1皿g此g以下，ジオキサン10mg瓜g   

以下であること，また，JECFA及びFCCではジオキサン10mg戊g以下としている   

ことから，酸化エチレン1．0〃g／g以下，ジオキサン10〃釘g以下を採用した。  

水 分 乃C了FAの規格値は3％，FCCの規格値は3．0％以下であり，本規格では「3．0％   

以下」とした。  

強熱残分 ♂ECEA及びFCCの規格値は0．25％以下であり，試料5g，温度800℃，加  

熱時間15分としている。本規格では，国際的な規格値を採用し，「0．25％以下（5g，   

800℃，15分）」とした。  

定量法JECFA，FCC，EUで規格設定されており，JECFA，FCC法を採用した。  

JEC払，嘩車項旦  

確認試験   

赤外吸収スペクトル及びガスクロマトグラフィーを用いた脂肪酸の確認試験を採用  

したため，他の確認試験（溶解性，チオシアン酸アンモニウム・硝酸コバルトによる呈  

色反応，臭素試液による不飽和の確認，水酸化ナトリウムと塩酸を用いた脂肪酸の定性  

試験，構成脂肪酸重量及び構成脂肪酸の酸価）は採用しなかった。  

純度試験  

JECFA及びFCCに倣い，鉛試験を設定したため，重金属試験は採用せず，1つの規格  

でしか設定されていない過酸化物価試験，pH試験等についても採用しなかった。  
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（別紙4）  

ポリソルベート20   規格案   JECFA   FCC   EU   医薬品涛加物規格   NF   EP5．0   

y01lowtobro冊1i油－yellow，渦  

y01lowto且mb●rG0lorod．液体  撒★色一貫色の液で．わずか 状の液体．透明又は僅かに乳  

本品は無－だいだい黄色の  lomont（〉amb8r¢0lor8d．油状の   水．アルコール．酢酸エチル．  暮●mOntOさmbor¢0lorod．油状   白光を発す思液体．  

性状  油状の液体で．わずかに特異  液体（25℃）．かすかに特有のに  メタノール．ジオキサンに溶  の液体（25℃）．かすかに特有  水．メタノール．エタノール（95）  水．エタノール．酢酸エチル．メ  

なにおいがある．   おいがある．   け．鉱物油およぴミネラルスプ  と混和し．ジエチルエーテルに  タノールに溶けやすく．脂肪油  

リツトには不溶   乳ナにくい．  又は液体パラフィンに溶けにく  
l．l   

確認試験  

ポリオキシエチレン脂肪酸エス  ポリオキシエチレン脂肪酸エス  
赤外吸収スペクトル   参照スペクトル  テル特有の吸収が見られる．  テル特有の吸収が見られる，  参照スペクトルとの比較   

脂肪酸組成  ラサノン酸  ニニ●Hltl．■  

水，エタノール．メタノール．酢酸  
水．エタノールメタノール．酢  

溶解性  設定しない  エチル．ジオキサンに溶解．石  
酸エチル．ジオキサンに溶♯．  

油エーテル．鉱物油に不溶．  
石油エーテル．鉱物油に不  

溶．  

チオシアン酸アンモニウム・  
青色を呈する  

硝酸コ／くルトによる呈色反応  設定しない  書色を呈する  （チオシアン酸カリウム・硝酸コ  

／くルトの呈色反応）   

脂肪酸の定性試験   設定しない   強い乳白光色を発する   強い乳白光を発する  油分を分離する   強い乳白光を発する  

不飽和度（臭素試液）   設定しない  拭液の色は消えない   試液の色は消えない  

脂肪酸（t．酸価）   設定しない  約川g．－  ー．200・－275  （ポリオール約81d  15－17g．250－2丁5  
純度試儀等  

けん化価   40′－55（2．Og．香料拭験法）   40・－50   40・－50   40～50  43－55   40・｝50   40～50   

酸価   2．0以下（芋料試験法）   2以下   2以下   2以下   4．0以下   2．2   2．0以下   

水酸基価   98－108（油脂類試験法）   90・－108   90－108   9l～10さ  98一－108   9¢■－108   

鉛   2，0〃g／g以下   2mg／k書以下   2mg／kg以下   5nl〆kg以下  

ヒ素   4．0〟g／g以下（Asク08として）  3mg／kg以下   2ppm以下（A句qとして）  

遊離酸化エチレン   l．0〟g／g以下  0．2mt／座以下  Or騨ni¢V0latilo血Pu鵬ios   1ppm以下   

ジオキサン   10〟g／g以下  10m〆kg以下   5mg／kl以下  Oltani¢∨01水il●h叩リバti8S   10ppm以下   

水分   3．0％以下   溝以下   3．Ol以下   31以下   3．Ol以下   3．Ol以下   3，Ol以下   

強熟残分   0．25％以下（5g，8∝〉℃、15分）  0．251以下（5亡．800℃．15分）  0．251以下く5g．800℃．15分）  0．251以下（1＆800℃．30分）  0，25‡以下（l－2g．8叩℃．恒1）  

過酸化物価   設定しない  10．0以下   

粘度   設定しない  350～550mm2／s  約400mPa・S（25℃×性状）   

比玉   設定しない  d芸1・080－1▲130  約1．10（性状）   

PH   設定しない  ヰ．0■一丁．0（1．0＋20）  

王金属   設定しない  1伽叩／座以下   20ppnl以下   0．0011以下   10ppm以下   

カドミウム   設定しない  1m■／kg以下  

水銀   設置しない  1m■／旬以下  

エチレングリコール   設定しない  0．25l  

灰分   設定しない  0，25％以下（2g，800℃，恒1）   

含t（EJl付加暮％）   TO．0一｝74．0   TO．0一丁4．0   TO．0・一丁4．0   70以上  



（別紙5）  

ポリソルベ－ト60  

Polysorbate60  
Polyoxyethylene（2d）sorbitanmonostearate   

【9005－67－8】  

定  義 本品は，ソルビトール及び無水ソルビトールの水酸基の一部を主としてステ   

アリン酸とパルミチン酸でエステル化し，酸化エチレン約20分子を縮合させたもの   

である。  

含  量 本品はオキシエチレン基（一OCH2CH2＝44．05）65．0～69．5％を含む。  

性  状 本品は無～だいだい色の油状の液体又は半ゲル状の物質であり，わずかに特   
異なにおいがある。  

確認試験（1）本品を，必要があれば加温して溶かし，赤外吸収スペクトル測定法中  

の液膜法により測定し，本品のスペクトルを参照スペクトルと比較するとき，同一  

波長のところに同様の強度の吸収を認める。  

（2）「ポリソルベ－ト20」の確認試験（2）を準用する。ただし，主としてステアリン酸  

メチル及びパルミチン酸メチルに対応するピークを認める。  

純度試験（1）けん化価 45～55（2．Og，香料試験法）  

（2）酸価 2．0以下（香料試験法）  

（3）水酸基価 81～96（油脂類試験法）  

（亜 鉛Ⅰ粕として2．0〃gノg以下（5．Og，第1法）  

（5）ヒ素 As203として4．OJ上g／g以下（0．50g，第3法，装置B）  
（6）酸化エチレン1．0〃g／g以下，ジオキサン10〃釘g以下  

「ポリソルベ－ト20」の純度試験（扇を準用する。  

水 分 3．0％以下（1g 逆滴定）  

強熱残分 0．25％以下（5g，800℃，15分）  
定量法 試料約0．065gを精密に量り，以下「ポリソルベ－ト20」の定量法を準用す   

る。  
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（別紙6）  

成分規格案の設定根拠（ポリソルベ－ト60）   

成分規格（案）は，JECFA及びFCCの規格を中心に，EUの食品添加物規格，医薬  

品添加物規格（2003），NF，EP（5．0）の規格を参考に設定した。  

JECFAでは，ステアリン酸エステル，FCCはステアリン酸とパルミチン酸のエステ  

ルとしている。5試料を分析した結果，いずれの試料もステアリン酸とパルミチン酸を  

含み，パルミチン酸の比率が高い試料もあったことから，本規格の定義では，「主とし  

てステアリン酸とパルミチン酸でエステル化し・・ ・」とした。  

性状JECEAでは「1emontoorangecolouredo止yliquidorsemi－gelat25O」，FCC   

では「yenowtoorangecolored，Oilyliquidorsemigel」，医薬品添加物規格では，「淡   

黄色～黄色で粘性の液，又は軟膏様の物質」としている。また，純度の高い脂肪酸を   

使用すると，ほぼ無色のものが得られる事実から，「無～だいだい色の油状の液体，   

文は半ゲル状の物質」という記載とした。  

確認試験 「ポリソルベート20」と同様。  

純度試験  

（1）けん化価JECFAでは，けん化価は41～52であり，FCC，EU，NF及びEpでは   

45～55である。一方，医薬品添加物規格では43～53である。5ロットの実測値はす   

べて50を超えていることから，規格を45～55とした。  

（2）酸価JECEA及びFCC等では，酸価は2，0（又は2）以下（NFは2．2以下）である。   

製品の試験結果からも問題が無いと思われたので，2．0以下とした。  

（3）水酸基価 日本の医薬品添加物規格では，規格化されていない。Jモ：CFAでは90～107   

であるが，その他の海外の規格値はすべて81～96であるためこの値を採用した。  

（4）鉛，（5）ヒ素，（6）酸化エチレン及びジオキサンの残留限度，水分，強熱残分，定量   

法については，ポリソルベ－ト20と同様。  

JECFA，FCC等では設定されているが，本規格では採用しなかった項目  

ポリソルベート20と同様。  
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（別紙7）  

ポリソルベート60   規格美   JECFA   FCC   EU   医韮品添加物規格   NF   EP5．0   

淡景色－★色で粘性の液．又  
は炊事ようの物質で．わずか  
に特異なにおいある．  

y8110Wisトbrown．ゲル状の物  
yo恥wt00r抑g●¢○】orod．油状  

無－だいだい色の油状の液   の液体または半ゲル状   l●MOnt00r8叩○¢0lour●d，油状     メタノール．エタノール．アセト  
賞．25℃以上になると液体とな  

l●mOnt00r抑g●的lour●d，油状 の液体または半ゲル状（25℃）．  ン．又はクロロホルムに極めて  
る．  

性状  
かすかに特有のにおいがある．  

水．エタノール，酢酸エチル，メ  

ある．  け．鉱榔由および植物油には  ほとんど薄けない，水に澄明又  
タノールに溶けやすく．脂肪油  

不溶   はわずかに混濁して溶ける．  
又は液体パラフィンに溶けにく  

本品の水溶液（l→20）のpHは  
い．   

5．5■－7．丁である．  

確認拭鹸  

赤外吸収スペクトル   参照スペクトル   ポリオキシエチレン脂肪酸エス  ポリオキシエチレン脂肪酸エス  
テル特有の吸収が見られる．  テル特有の吸収が見られる．  

参照スペクトルとの比較   

脂肪酸組成   ステアリン酸及ひパルミチン  §t01rk郎刈HO～80％他   
＿■■  

溶解性   設定しない   水，酢酸エチルiアニリン，トル  水．・酢酸エチル．トルエンに薄  

エンに溶解．鉱物油．檎物油に  解．鉱物油．檀物油に不浄．  

チオシアン酸アンモニウム・梢  青色を呈する  

敷コ／くルトによる呈色反応   設足しない   青色を呈する  十色を呈する  （チオシアン酸カリウム・硝酸  

コ／くルトの呈色反応）   

不飽和鹿（臭素賦液〉   設定しない  試液の赤色は消えない  

脂肪酸の定性試験   設定しない   強い乳白光を発する   強い乳白光を発する  白色の固体を析出する   強い乳白光を発する  

ゲル化   設定しない   ゲル状となる   ゲル状となる  ゲル状となる   ゲル状となる  

脂肪酸（t．酸価）   設定しない   約25g．－（ポリオール約丁7■）  21．5－2¢．Og．200・－212  

純度試験等  

けん化価   45－55（2．Og．香料拭臓法）   朋・－52   45■－55   45・－55   43－53   45一－55   45・－55   

酸価   2．0以下   2以下   2以下   2以下   2以下   2．2   2．0以下   

水酸基価   8l一一9¢   90・－107   81－98   81～粥  81一朗   81・－98   

鉛   2．0〟g／g   2mg／kg   2mg／kg   5汀l〆kg  

ヒ素   4．OJ」〆g以下（人ち03として）  3mg／k■以下   2ppm以下（A＄203として）  

避難酸化エチレン   1．0〟g／g以下  0．2∩唱／kg以下  ●lこ＝   ・一 こ ・  －   1ppm以下   

ジオキサン   10〟〆g以下   10m■／kg以下   10nlg／k‡以下   5nlg／座以下  Or■さni¢∨01戒jloimpu血io＄   10ppm以下   

水分   3．01以下   31以下   3．Ol以下   31以下   3．仇以下   3．Ol以下   3．肌以下   

強熱残分   0．251以下（5g，800℃、ほ分）  0．25ヽ以下（5が00℃．15分）  0．251以下く5＆800℃．15分）  0．151以下（2g．¢00℃．30分）  0．251以下（ト祖800℃．恒暮）  

過酸化物価   設定しない  10．0以下   

ヨウ素価   設定しない  5．0以下  

粘度   設定しない  1TO・－320mm2／g  約4叩mPa・S（30℃）（性状）   

比王   設足しなしく  瑠1・040－1・100  約1．†∝性状）   

重金属   設定しない  10mg／kg以下  20ppm以下   0．0011以下   10ppm以下   

カドミウム   設定しない  1m〆kg  

水銀   設定しない  1m〆一書  

エチレングリコール   設雇しない  0．251以下  0．25l   

灰分   設定しない  0．25弘以下（2g，800℃．恒暮）   

含暮（E．0．付加t％）   85．0・可柑．5   15．0・－89．5   ¢5．0・－¢9，5   駅乱以上  



（別紙8）  

ポリソルベート65  

Polysorbate65  
Polyoxyerhylene（20）sorbitantristearate   

【9005－71・4】  

定  義 本品は，ソルビトール及び無水ソルビトールの水酸基の一部を主としてステ   

アリン酸とパルミチン酸でエステル化し，酸化エチレン約20分子を縮合させたもの   

である。  

含  量 本品はオキシエチレン基（－OCH2CH2＝44．05）46．0～50．0％を含む。  

性  状 本品は白～黄褐色の固体で，わずかに特異なにおいがある。  

確認試験（1）本品を加温して溶かし，赤外吸収スペクトル測定法中の薄膜法により測  

定し，本品のスペクトルを参照スペクトルと比較するとき，同一波長のところに同  
様の強度の吸収を認める。  

（2）「ポリソルベ－ト20」の確認試験（2）を準用する。ただし，主としてステアリン  

酸メチル及びパルミチン酸メチルに対応するピークを認める。  

純度試験（1）凝固点 29～33℃  

（2）けん化価 88～98（2．Og，香料試験法）  

（3）酸価 2．0以下（香料試験法）  

（4）水酸基価  

（5）鉛 Pbとして2．OJ⊥g／g以下（5．Og，第1法）  

（6）ヒ素 As203として4．0〝g／g以下（0．50g，第3法，装置B）  

（7） 酸化エチレン1．Oメェg／g以下，ジオキサン10J上g／g以下   

「ポリソルベ－ト20」の純度試験（6）を準用する。  

水  分 3ト．0％以下（1g，逆滴定）  

強熱残分 0．25％以下（5g，800℃，15分）  

定量法 試料約0．09gを精密に量り，以下「ポリソルベ－ト20」の定量法を準用す   

る。  

37   



ポリソルベート65  

％T 50   

3000  2000  1500  
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（別紙9）  

成分規格案の設定根拠（ポリソルベート65）   

成分規格（案）は，JECfA及びFCCの規格を中心に，EUの食品添加物規格，医薬  

品添加物規格（2003）の規格を参考に設定した。  

JECfA規格ではステアリン酸エステル，FCCはステアリン酸とパルミチン酸のエス  
テルとしている。試料を分析した結果，ステアリン酸とパルミチン酸を含んでいたこと  

から，本規格の定義では，「主としてステアリン酸とパルミチン酸でエステル化し‥・」  

とした。  

性状JECFAでは「Thncolouredwaxysolidat250」，FCCでは「tan，WaXySOlid」，   

医薬品添加物規格では，「淡黄色～黄色で粘性の軟膏様又はろう様の物質」としてい   

る。また，純度の高い脂肪酸を使用すると，ほぼ無色のものが得られる事実から，「無   

～黄褐色の固体」という記載とした。  

確認試敦 「ポリソルベート20」と同様云  

純度試験  

（1）凝固点JECEAで凝固点の規定があり，採用した。  

（2）けん化価JECFA，FCC，EUでは88～98であることから，規格を88～98とした。  

（3）酸価JECEA及びFCC等では，酸価は2．0（又は2）以下である。製品の試験結果か   

らも問題が無いと思われたので，2．0以下とした。  

（4）水酸基価 日本の医薬品添加物規格では，規格化されていない。FCCでは44～60   

であるが、JECfA及びEUでは40～60であることから，規格値は40～60とした。  

（5）鉛，（6）ヒ素，（7）酸化エチレン及びジオキサンの残留限度，水分，定量法について   

は，ポリソルベ－ト20と同様。  

強熱残分JECFAとFCCの規格値，加熱条件は同じであるが，試料採取量について   

は，JECFAでは2gであるのに対し，FCCでは5gと異なっている。他のポリソルベ   

ート類との整合性を考慮し，本規格は「0．25％以下（5g，800℃，15分）」とした。  

JECFA，F嘩  

ポリソルベ－ト20と同様。  
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（別紙10）  

ポリソルベート65   規格案   JECFA   FCC   EU   医薬品添加物規格   NF   EP   

う又はろうようの物干で．わす  

本品は自一黄褐色の固体  t叫ろう状固体．鉱物油．橿物 油 

性状  で．わずかに特異なにおいが   
かすかに特有なにおいがある．  メタノール．エタノール．．アセト  モノグラフなし   モノグラフなし   

ある．   キサンに溶け．水とは分■する   がある．   ン．又はクロロホルムに薄けや  

すく．水にはIまとんど溶けな  

確認試験  

赤外吸収スペクトル   参照スペクトル   ポリオキシエチレン脂肪酸エス  ポリオキシエチレン脂肪酸エス  
テル特有の吸収が見られる．  テル特有の吸収が見られる．  

モノグラフなし   モノグラフなし   

脂肪酸組成   ステアリン煎及ひJlルミナン  モノグラフなし   モノグラフなし   ■＿＿＿＿＿＿＿＿＿■L＿＿＿●＿…＿＿＿  

鉱榔由．檀物油．石油エー丁  
ル．アセトン．ジエチルエーテ  鉱物油．植物油．石油エーテ  

溶解性   設定しない  ル．アセトン．エーテル．エタ  ル．ジオキサン，メタノール溶  モノグラフなし   モノグラフなし   

解．水には分散する  
ノール．メタノールに溶ける   

チオシアン酸アンモニウム・硝  
酸コ／くルトによる皇色反応   設定しない  十色を呈する  十色を呈する モノグラフなし   モノグラフなし   

脂肪酸の定性試験   設定しない   強い乱発光を発する   強い乳発光を発する  白色の固体を析出する   モノグラフなし   モノグララなし   

脂肪酸（暮．酸価）   設定しない  釣43g．－  42■可句．200－212  
（ポリオール的鯛d  モノグラフなし   モノグラフなし   

純度試験等  

凝固点   29－83℃   29－33℃（確匪l鼠験）  29～33℃  モノグラフなし   モノグラフなし   

けん化価   88・－98   88・一98   88・－88   88－98   85・一95   モノケララなし   モノグラフなし   

酸叫   2．0以下   2以下   2以下   2以下   2以下   モノグラフなし   モノグラフなし   

水酸基価   40～80   40－80   4小一80   ヰ0・－80  モノグラフなし   モノグラフなし   

鉛   2，Ol川／g   2mg／鴫   2mg／kg   5m書／k■  モノグラフなし   モノグラフなし   

ヒ素   4．0〟g／g以下（As203として）  3mg／毎以下   2ppm以下（A転句として）   モノグラフなし   モノグラフなし   

避♯酸化エチレン   1．0〟g／g以下  0．2爪〆鴫以下  モノグラフなし   モノグラフなし   

ジオキサン   10〟〆g以下   10m〆鴫以下   10mg／kg以下   5m〆也以下  モノグラフなし   モノグラフなし   

水分   3．Ol以下   31以下   8．01以下   31以下   3．Ol以下   モノグラフなし   モノグラフなし   

強熱残分   0．251以下（軸800℃．15分）  0．251以下（2g．800℃，t5分）  0．251以下（5＆800℃．15分）  0．251以下（2＆¢00℃．30分）   モノグラフなし   モノグラフなし   

粘度   設定しない  150－250mm2／＄   モノグラフなし   モノグラフなし   

比王   設定しない  d諾0朋0～1．田0   モノグラフなし   モノグラフなし   

ヨウ素価   設定しない  5．0以下   モノグラフなし   モノグラフなし   

重金属   設足しない  20ppm以下   モノグラフなし   モノグラフなし   

カドミウム  ■   設定しない  1m〆k■  モノグラフなし   モノグラフなし   

水銀   設定しない  1m■／k  モノグラフなし   モノグラフなし   

エチレングリコール   設定しない  0．251以下  

含暮（E．0．付加t％）   哺．0～50．0   40．0・－50．0   48．0・－50．0   一柑乳以上  モノグラフなし   モノグラフなし  



（別紙11）  

ポリソルベ－ト80  

Polysorbate80  
Polyoxyethylene（20）sorbitanmonooleate   

【9005－65－6】  

定  義 本品は，ソルビトール及び無水ソルビトールの水酸基の一部を主としてオレ   

イン酸でエステル化し，酸化エチレン約20分子を縮合させたものである。  

含  量 本品は，オキシエチレン基（－OCH2CH2＝44．05）65．0～69．5％を含む。  
性  状 本品は無～だいだい黄色の油状の液体で，わずかに特異なにおいがある。  

確認試験（1）本品を赤外吸収スペクトル測定法中の液膜法により測定し，本品のスペ   

クトルを参照スペクトルと比較するとき，同一波長のところに同様の強度の吸収を  

認める。  

（2）「ポリソルベ－ト20」の確認試験（2）を準用する。ただし，主としてオレイン酸  
メチルに対応するピークを認める。  

純度試験（1）けん化価 45～55（2．Og，香料試験法）  
（2）酸価 2．0以下（香料試験法）  

（3）水酸基価 65～80（油脂類試験法）  

（4）鉛 Pbとして2．0〃g／g以下（5．Og，第1法）  
（5）ヒ素 As203として4．0〝釘g以下（0．50g，第3法，装置B）  
（6） 酸化エチレン1．0〃釘g以下，ジオキサン10／上釘g以下  

「ポリソルベ－ト20」の純度試験（6）を準用する。  

水  分 3．0％以下（1g，逆清定）  

強熱残分 0．25％以下（5g，800℃，15分）  
定量法 試料約0．065gを精密に量り，以下「ポリソルベ－ト20」の定量法を準用す   

る。  
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ポリソルベート80  

％T 50  

3000  2000  1500  
Wavenumber【cm－1】   



（別紙12）  

成分規格案の設定根拠（ポリソルベート80）   

成分規格（案）は，JECFA及びFCCの規格を中心に，EUの食品添加物規格，第  

15改正日本薬局方，NF，EP（5．4）の規格を参考に設定した。  

性状JECFAでは「1emontoambercolouredoilyliquidat25O」，FCCでは「yeuow   

toorangecolored，Oilyliquid」，日本薬局方では，「無色～だいだい黄色の粘欄性のあ   

る液」としている。また，純度の高い脂肪酸を使用すると，ほぼ無色のものが得られ   

る事実から，「無～だいだい黄色の油状の液体」という記載とした。  

確認試験 「ポリソルベート20」と同様。  

純度試験  

（1）けん化価JECFA及びFCC等では，けん化価は45～55であることから，45～55   

とした。  

（2）酸価JECFA及びFCC等では，酸価は2．0（又は2）以下（NFは2．2以下）である。   

製品の試験結果からも問題が無いと思われたので，2．0以下とした。  

（3）水酸基価 日本案局方では，規格化されていないが，海外の規格値はすべて同じであ   

り，そのまま採用した。  

（4）鉛については，ポリソルベ－ト20と同様。  

（5）ヒ素JECFA及びFCCでは，設定されていないが，日本薬局方ではAs203として   

2FLg／g，EUでは3JLg／g（As）であることから，規格値はAs203として4．OFLg／gと   

した。  

（6）酸化エチレン及びジオキサンの残留限度，水分，強熱残分，定量法については，ポ  

リソルベ・一ト20と同様。  

御本規格では採用しなかっキ項目  

ポリソルベ－ト20と同様。  
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（別紙13）   

ポリソルベート80   規格案   JECFA   FCC   EU   第15改正日本薬局方   NF   EP 5．4   

無色－だいだい景色の粘桐性  
のある液で，わずかに特異な  

y0110Wt00「抑g●¢0lorod，油状  においがあり．味はやや苦く．  
y81lowishorbrownish－y8110叫  
油状の液体．透明又は僅かに  

性状   
乳白光を発する液体．  

の液体（25℃）．かすかに特有 のにおいがある 水．無水エタノール．酢酸エチ  本品は無－だいだい黄色の 油状の液体で．わずかに特異 なにおいがある  l●mOntOambor¢0lour8d．油状 の液体（25℃）．かすかに特有の においがある．   の液体．水によく乳ナ．ほとんど 無色の液体となる． アルコール，鯛製油．酢酸エチ ル 
．トルエンに溶け．鉱物油に  ルムと混和する∴水に薄けや  ル．メタノールに溶けやすく．脂  

は不溶   すく．ジエチルエーテルに薄け  肪油又は液体パラフィンに溶け  

にくい．本品の水溶液（1→20）  
にくい，   

のpHは．5．5－7，5  

確認拭駁  

赤外吸収スペクトル   参照スペクトル   ポリオキシエチレン脂肪酸エス  ポリオキシエチレン脂肪酸エス  
テル特有の吸収が見られる．  テル特有の吸収が見られる．  参照スペクトルとの比較   

脂肪酸組成   オレイン酸  

水．エタノール．メタノール．酢酸  水．エタノール．メタノール，酢  
溶解性  設定しない  エチル．トルエンに溶解．鉱物  酸エチル．トルエンに沖♯．鑑  

油．石油エーテルに不溶．  物油．石油エーテルに不溶．   

チオシアン酸アンモニウム■硝  
設定しない  十色を呈する  

書色を呈する  
酸コバルトによる呈色反応  青色を呈する  （チオシアン酸カリウム・硝酸コ   

不飽和鹿（臭素拭液）   

ハルトの呈色反応）   

設定しない   賦液の色は消失する   賦液の色は消失する  賦液の色は消失する   拭液の色は消失する  
脂肪酸の定性試験   設定しない   強い乳白光を発する．   強い乳白光を発する  白濁する   強い乳白光を発する  
ゲル化   設定しない   ゲル状となる   ゲル状となる  ゲル状となる   ゲル状となる  

脂肪酸くt．酸価，ヨウ素価）   設定しない   約23g．－．－  
（ポリオール釣75g）   22－■24g．柑3・－200．－  

純度試験等  

けん化価   45・－55（2伽．香料試験法）   ヰ5－55   45・－55   ヰ5－55   45・－55   45－55   45・－55   

酸価   2．0以下（香料棚法）   2以下   2以下   2以下   2．0以下   2．2   2．0以下   

水酸基価   85－80（油脂類試験法）   85一－80   的・－80   85・－80  ¢5・－80   85・－80   

鉛   2．OJ川／g   2mg／k以下   2Mg／kg   5mg／k  
ヒ素   4・0〟g／g以下（As203として）  3m■／鴫以下   2ppm以下（∧鞄03として）  

遊離酸化エチレン   1．0〟g／g以下  0劇叩／kg以下  Oriiniov0latiloimpu鵬○＄   1ppm以下   

ジオキサン   10I川／g以下  10mg／kg以下   5mg／kg以下  Org耶；¢V01虞鵬舟叩W輔朋   10ppm以下   

水分   8．0ヽ以下   31以下   3．Ol以下   31以下   3．Ol以下   8．肌以下   3．0％以下   

01l●  強敗残分  0．251以下（5g．800℃15分）  0251以下（5g800℃ほ分）  0251以下（5 8∝l℃15分）  
過酸化物価   設定しない  10．0以下   

ヨウ素価   設定しない  用～24  

粘度   設定しない  345－445mm2／s   300－5∝）Mm2／き   約400mP8・S（25℃X性状）   

比王   設定しない  d芸1・085－1・095   1．0（事－1．0！l －   約1．10（性状）   

量金属   設定しない  20ppl¶以下   0．00川以下   10ppm以下   

カドミウム   設定しない  1mg／kg  
水銀   設定しない  1mg／k■  

エチレングリコール   設定しない  0．251以下  

灰分   設定しない  0．25％以下（2g．800℃，恒1）   

含1（E．0．付加量％）   ¢5．0・可柑．5   ¢5．0・叫柑．5   85．0【－89．5   851以上  



答申（案）   

ポリソルベート20、同60、同65、同80については、食品添加物として人の  

健康を損なうおそれはないことから、指定することは、差し支えない。   

なお、指定に当たっては、以下のとおり使用基準及び成分規格を設定するこ  

とが適当である。  

使用基準   

部会報告書 8．新規指定について 3）使用基準（案）（p．11）に記載のと  

おり。  

食品  
最大使用量  

（ポリソルベ－ト80として）   

ル、錠剤等通常の食品形態でない食品   25g／kg   

及びチョコレート製品   

ー  

麺  
5．Og／kg   

ス  

ー  

肪  

ス  

の  

に  

ヨ  

シング   

ネ  
3．Og／kg   

ク  

い  

子  

菓  

類  1．Og／kg   

ショ  

即席  

ソー  

チエ  

乳脂  

アイ  

菓子  

もの  

加糖  

マヨ  

ミッ  

に用  

焼菓  

洋生  

あめ  
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スープ   

フラワーペースト（ココア及びチョコレートを   

主要原料とし、これに砂糖、油脂、粉乳、卵、   

小麦粉等を加え、加熱殺菌してペースト状と   1．Og／kg  

し、パン又は菓子に充てん又は塗布して食用に   

供するものに限る。）   

氷菓   

海藻の漬物   

チョコレートドリンク   0．50g／kg  

野菜の漬物   

非熟成チーズ   0．080g／kg   

海藻の缶詰及び瓶詰   
0．030g／kg   

野菜の缶詰及び瓶詰   

その他の食品   0．020g／kg  

ただし、ポリソルベ－ト60、ポリソルベ－ ト65若しくはポリソルベ－ト80の1  

種以上と併用する場合にあっては，それぞれの使用量の和がポリソルベ－ト80とし  

て基準値以下でなければならない。また，低カロリー食品としての特別用途表示の許  

可又は承認を受けた場合は、この限りでない。   

ポリソルベ－ト60、同65及び同80についても、同様の使用基準とする。  

成分規格   

部会報告書 別紙2（p．21）、5（p．33）、8（p．37）、11（p．41）に記載のとお  

り。  
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