
(57)【要約】

少なくとも一つの長鎖不飽和脂肪酸を有する中性脂質組

成物を主に有する脂質組成物を精製するための方法を開

示する。この方法は脂質組成物をアセトンなどの極性溶

媒に接触させるが、この溶媒は、混入物質が長鎖不飽和

脂肪酸中よりもこの溶媒中において溶解性が低くなるよ

うに選択される。この方法は、典型的に約0度を含む、

より低い温度で実施される。脂質組成物から混入物質を

沈殿させるとすぐに、沈殿物質を脂質組成物から取り除

くために分離が行われる。長鎖不飽和脂肪酸はARA、DPA

、EPA、および/またはDHAを含むことができる。この方

法は効率的に脂質組成物を脱ろうし、その結果このよう

な組成物が濁るようになる傾向を軽減させる。
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 以 下 の 工 程 を 含 む 、 中 性 脂 質 組 成 物 を 主 に 含 む 脂 質 組 成 物 を 精 製 す る た め の 方 法 で あ っ
て 、 該 脂 質 組 成 物 は 少 な く と も 一 つ の 長 鎖 不 飽 和 脂 肪 酸 (LCPUFA)お よ び 少 な く と も 一 つ の
他 の 化 合 物 を 含 む 、 方 法 ：
（ a） 該 脂 質 組 成 物 を 極 性 溶 媒 と 接 触 さ せ る 工 程 で あ っ て 、 該 他 の 化 合 物 は 該 極 性 溶 媒 中
に お い て 該 LCPUFAよ り も 溶 解 性 が 低 い 、 工 程 ；
（ b） 少 な く と も 該 他 の 化 合 物 の 一 部 を 沈 殿 さ せ る た め に 効 果 的 な 温 度 範 囲 で 、 該 脂 質 組
成 物 を 維 持 す る 工 程 ； お よ び
（ c） 脂 質 産 物 を 形 成 す る た め に 、 該 脂 質 組 成 物 か ら 少 な く と も 該 他 の 化 合 物 の 一 部 を 取
り 除 く 工 程 。
【 請 求 項 ２ 】
　 脂 質 組 成 物 が 中 性 脂 質 を 少 な く と も 50%含 む 、 請 求 項 1記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ 】
　 脂 質 組 成 物 が 中 性 脂 質 を 少 な く と も 85%含 む 、 請 求 項 1記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ 】
　 中 性 脂 質 が ト リ グ リ セ リ ド を 含 む 、 請 求 項 1～ 3の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ５ 】
　 中 性 脂 質 が ト リ グ リ セ リ ド を 少 な く と も 50%含 む 、 請 求 項 1～ 4の い ず れ か 一 項 記 載 の 方
法 。
【 請 求 項 ６ 】
　 以 下 の 工 程 を 含 む 、 脂 質 組 成 物 に お け る 濁 り の 形 成 を 軽 減 さ せ る た め の 方 法 で あ っ て 、
該 脂 質 組 成 物 が 少 な く と も 1つ の 長 鎖 不 飽 和 脂 肪 酸 （ LCPUFA） と 少 な く と も 1つ の 濁 り 形 成
化 合 物 と を 含 む 、 方 法 ：
（ a） 該 脂 質 組 成 物 を 極 性 溶 媒 と 接 触 さ せ る 工 程 で あ っ て 、 該 濁 り 形 成 化 合 物 は 該 極 性 溶
媒 中 に お い て 該 LCPUFAよ り も 溶 解 性 が 低 い 、 工 程 ；
（ b） 少 な く と も 該 濁 り 形 成 化 合 物 の 一 部 を 沈 殿 さ せ る た め に 効 果 的 な 温 度 範 囲 で 、 該 脂
質 組 成 物 を 維 持 す る 工 程 ； お よ び
（ c） 脂 質 産 物 を 形 成 す る た め に 、 少 な く と も 該 濁 り 形 成 化 合 物 の 一 部 を 該 脂 質 組 成 物 か
ら 取 り 除 く 工 程 。
【 請 求 項 ７ 】
　 方 法 の 前 よ り も 後 の 方 が 、 重 量 パ ー セ ン ト 基 準 で 、 LCPUFA濃 度 が 高 い 、 請 求 項 1～ 6の い
ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ８ 】
　 方 法 の 前 よ り も 後 の 方 が 、 重 量 パ ー セ ン ト 基 準 で 、 他 の 化 合 物 の 濃 度 が 低 い 、 請 求 項 1
～ 7の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ９ 】
　 方 法 の 前 よ り も 後 の 方 が 、 重 量 パ ー セ ン ト 基 準 で 、 脂 質 中 に 存 在 す る い か な る リ ン 含 有
化 合 物 の 総 濃 度 が 低 い 、 請 求 項 1～ 8の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ０ 】
　 方 法 に よ っ て 、 後 続 処 理 工 程 の 少 な い 、 許 容 さ れ る 産 物 が 得 ら れ る 、 請 求 項 1～ 9の い ず
れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ １ 】
　 方 法 に よ っ て 、 精 練 が 軽 減 さ れ た ま た は 精 練 が 不 要 な 、 許 容 さ れ る 産 物 が 得 ら れ る 、 請
求 項 1～ 10の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ２ 】
　 極 性 溶 媒 が 、 ア セ ト ン 、 イ ソ プ ロ ピ ル ア ル コ ー ル 、 メ タ ノ ー ル 、 エ タ ノ ー ル 、 エ チ ル ア
セ テ ー ト 、 お よ び こ れ ら の 混 合 物 か ら な る 群 よ り 選 択 さ れ る 、 請 求 項 1～ 11の い ず れ か 一
項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ３ 】
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　 極 性 溶 媒 が ア セ ト ン を 含 む 、 請 求 項 1～ 12の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ４ 】
　 温 度 範 囲 が 約 -20℃ ～ 約 50℃ で あ る 、 請 求 項 1～ 13の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ５ 】
　 温 度 範 囲 が 約 -5℃ ～ 約 20℃ で あ る 、 請 求 項 1～ 14の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ６ 】
　 温 度 範 囲 が 約 -5℃ ～ 約 5℃ で あ る 、 請 求 項 1～ 15の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ７ 】
　 温 度 が 約 0℃ で あ る 、 請 求 項 1～ 16の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ８ 】
　 LCPUFAが 、 ア ラ キ ド ン 酸 （ ARA） 、 ω -6ド コ サ ペ ン タ エ ン 酸 （ DPA(n-6)） 、 　 ω -3ド コ
サ ペ ン タ エ ン 酸 （ DPA(n-3)） 、 エ イ コ サ ペ ン タ エ ン 酸 （ EPA） 、 お よ び ド コ サ ヘ キ サ エ ン
酸 （ DHA） か ら な る 群 よ り 選 択 さ れ る 、 請 求 項 1～ 17の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ９ 】
　 他 の 化 合 物 が 、 ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド 、 リ ン 含 有 物 質 、 ワ ッ ク ス エ ス テ ル 、 ス テ ロ ー ル エ
ス テ ル を 含 む 飽 和 脂 肪 酸 、 ス テ ロ ー ル 、 ス ク ア レ ン 、 お よ び 炭 化 水 素 か ら な る 群 よ り 選 択
さ れ る 、 請 求 項 1～ 18の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。 　
【 請 求 項 ２ ０ 】
　 他 の 化 合 物 が 、 ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド 、 ホ ス フ ァ チ ド 、 お よ び ワ ッ ク ス エ ス テ ル か ら な る
群 よ り 選 択 さ れ る 、 請 求 項 1～ 19の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ １ 】
　 他 の 化 合 物 が 、 ラ ウ リ ン 脂 肪 酸 （ C12:0） 、 ミ リ ス チ ン 脂 肪 酸 （ C14:0） 、 パ ル ミ チ ン 脂
肪 酸 （ C16:0） 、 ス テ ア リ ン 脂 肪 酸 （ C18:0） 、 お よ び こ れ ら の 混 合 物 か ら な る 群 よ り 選 択
さ れ る 、 請 求 項 1～ 20の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。 　 　 　
【 請 求 項 ２ ２ 】
　 脂 質 組 成 物 が 、 少 な く と も 1つ の LCPUFAと 少 な く と も 1つ の ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド と を 最 初
に 含 む 、 請 求 項 1～ 21の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ３ 】
　 他 の 化 合 物 が 初 め の 脂 質 組 成 物 に お け る 初 期 濃 度 に 存 在 す る 場 合 、 該 他 の 化 合 物 に よ っ
て 濁 り が 形 成 さ れ る 、 請 求 項 1～ 22の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ４ 】
　 LCPUFAが 、 LCPUFA含 有 微 生 物 バ イ オ マ ス お よ び LCPUFA含 有 脂 質 を 産 生 さ せ る た め に 遺 伝
子 操 作 さ れ た 植 物 由 来 の 脂 肪 種 子 か ら な る 群 よ り 選 択 さ れ る LCPUFA含 有 生 物 材 料 か ら 得 ら
れ る 、 請 求 項 1～ 23の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
。
【 請 求 項 ２ ５ 】
　 LCPUFAが 、 微 生 物 由 来 の LCPUFA産 生 遺 伝 子 で 操 作 さ れ た 植 物 か ら 得 ら れ る 、 請 求 項 1～ 2
4の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ６ 】
　 LCPUFAが 、 ト ロ ー ス ト チ ト リ ド バ イ オ マ ス 、 渦 鞭 毛 藻 バ イ オ マ ス 、 モ ル テ ィ エ ラ バ イ オ
マ ス 、 お よ び ト ロ ー ス ト チ ト リ ド 、 渦 鞭 毛 藻 、 ま た は モ ル テ ィ エ ラ 由 来 の 遺 伝 子 を 含 む 遺
伝 子 操 作 さ れ た 植 物 由 来 の 脂 肪 種 子 か ら な る 群 よ り 選 択 さ れ る 供 給 源 か ら 得 ら れ る 、 請 求
項 1～ 25の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ７ 】
　 LCPUFAが 、 シ ゾ チ ト リ ウ ム バ イ オ マ ス 、 ト ロ ー ス ト チ ト リ ウ ム バ イ オ マ ス 、 ク リ プ テ コ
デ ィ ニ ウ ム ・ コ ニ ー バ イ オ マ ス 、 ま た は シ ゾ チ ト リ ウ ム も し く は ト ロ ー ス ト チ ト リ ウ ム 由
来 の 遺 伝 子 を 含 む 遺 伝 子 操 作 さ れ た 植 物 由 来 の 脂 肪 種 子 か ら な る 群 よ り 得 ら れ る 、 請 求 項
1～ 26の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ８ 】
　 溶 媒 ： 脂 質 組 成 物 の 比 が 約 1:10～ 約 20:1で あ る 、 請 求 項 1～ 27の い ず れ か 一 項 記 載 の 方
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法 。
【 請 求 項 ２ ９ 】
　 溶 媒 ： 脂 質 組 成 物 の 比 が 約 1:8～ 約 10:1で あ る 、 請 求 項 1～ 28の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法
。
【 請 求 項 ３ ０ 】
　 溶 媒 ： 脂 質 組 成 物 の 比 が 約 1:5～ 約 5:1で あ る 、 請 求 項 1～ 29の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法
。
【 請 求 項 ３ １ 】
　 溶 媒 ： 脂 質 組 成 物 の 比 が 約 1:2～ 約 2.5:1で あ る 、 請 求 項 1～ 30の い ず れ か 一 項 記 載 の 方
法 。
【 請 求 項 ３ ２ 】
　 溶 媒 ： 脂 質 組 成 物 の 比 が 約 1:1で あ る 、 請 求 項 1～ 31の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ３ 】
　 LCPUFAを 含 む ト リ グ リ セ リ ド 分 子 が 選 択 的 に 抽 出 さ れ 、 か つ 極 性 溶 媒 中 で は 溶 解 し な い
他 の 化 合 物 は 抽 出 さ れ な い よ う な 低 温 に お い て 、 該 極 性 溶 媒 を 用 い て 脂 質 を 抽 出 す る 、 請
求 項 1～ 32の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ４ 】
　 脂 質 組 成 物 が バ イ オ マ ス よ り 抽 出 さ れ 、 細 胞 残 屑 お よ び 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 が 、 LCPUFA
と 極 性 溶 媒 と を 含 む ミ セ ラ か ら 分 離 さ れ る 、 請 求 項 1～ 33の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ５ 】
　 極 性 溶 媒 と 脂 質 組 成 物 と の 接 触 時 間 が 約 0.5時 間 ～ 約 12時 間 で あ る 、 請 求 項 1～ 34の い ず
れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ６ 】
　 極 性 溶 媒 と 脂 質 組 成 物 と の 接 触 時 間 が 約 2時 間 ～ 約 6時 間 で あ る 、 請 求 項 1～ 35の い ず れ
か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ７ 】
　 極 性 溶 媒 と 脂 質 組 成 物 と の 接 触 時 間 が 約 4時 間 で あ る 、 請 求 項 1～ 36の い ず れ か 一 項 記 載
の 方 法 。
【 請 求 項 ３ ８ 】
　 以 下 の 工 程 を さ ら に 含 む 、 請 求 項 1～ 37の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 ：
（ a） す べ て の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 実 質 的 に 可 溶 化 す る 温 度 で 実 施 す る 抽 出 方 法 に
お い て 、 脂 質 を 回 収 す る た め に 極 性 溶 媒 を 使 用 す る 工 程 ；
（ b） 不 要 化 合 物 を 選 択 的 に 沈 殿 さ せ る た め に ミ セ ラ を 冷 却 す る 工 程 ； お よ び
（ c） 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 を 、 該 ミ セ ラ か ら 分 離 す る 工 程 。
【 請 求 項 ３ ９ 】
　 脂 質 組 成 物 が バ イ オ マ ス よ り 抽 出 さ れ 、 細 胞 残 屑 お よ び 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 が 、 LCPUFA
と 極 性 溶 媒 と を 含 む ミ セ ラ か ら 分 離 さ れ る 、 請 求 項 38記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ０ 】
　 以 下 の 工 程 を さ ら に 含 む 、 請 求 項 1～ 37の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 ：
（ a） す べ て の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 実 質 的 に 可 溶 化 す る 温 度 で 実 施 す る 抽 出 方 法 に
お い て 、 バ イ オ マ ス か ら 脂 質 を 回 収 す る た め に 極 性 溶 媒 を 使 用 し 、 脂 質 組 成 物 、 極 性 溶 媒
、 お よ び 細 胞 残 屑 の 混 合 物 を 含 む ミ セ ラ を 形 成 さ せ る 工 程 ； 　
（ b） 該 ミ セ ラ か ら 該 細 胞 残 屑 を 分 離 す る 工 程 ；
（ c） 不 要 な 化 合 物 を 選 択 的 に 沈 殿 さ せ る た め に 該 ミ セ ラ を 冷 却 す る 工 程 ； な ら び に
（ d） 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 を 、 該 ミ セ ラ か ら 分 離 す る 工 程 。
【 請 求 項 ４ １ 】
　 以 下 の 工 程 を さ ら に 含 む 、 請 求 項 1～ 37の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 ：
（ a） す べ て の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 実 質 的 に 可 溶 化 す る 温 度 で 実 施 す る 抽 出 方 法 に
お い て 、 脂 質 を 回 収 す る た め に 非 極 性 溶 媒 を 使 用 し 、 脂 質 組 成 物 お よ び 非 極 性 溶 媒 の 混 合
物 を 含 む ミ セ ラ を 形 成 さ せ る 工 程 ； 　
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（ b） 該 ミ セ ラ か ら 大 部 分 の 該 非 極 性 溶 媒 を 取 り 除 く 工 程 ；
（ c） 該 ミ セ ラ に 極 性 溶 媒 を 添 加 す る 工 程 ；
（ d） 不 要 な 化 合 物 を 選 択 的 に 沈 殿 さ せ る た め に 該 ミ セ ラ を 冷 却 す る 工 程 ； な ら び に
（ e） 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 を 、 該 ミ セ ラ か ら 分 離 す る 工 程 。
【 請 求 項 ４ ２ 】
　 以 下 の 工 程 を さ ら に 含 む 、 請 求 項 1～ 37の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 ：
（ a） す べ て の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 実 質 的 に 可 溶 化 す る 温 度 で 実 施 す る 抽 出 方 法 に
お い て 、 脂 質 を 回 収 す る た め に 非 極 性 溶 媒 を 使 用 し 、 脂 質 組 成 物 お よ び 非 極 性 溶 媒 の 混 合
物 を 含 む ミ セ ラ を 形 成 さ せ る 工 程 ； 　
（ b） 該 ミ セ ラ を 脱 ろ う す る 工 程 ；
（ c） 該 ミ セ ラ か ら 大 部 分 の 該 非 極 性 溶 媒 を 取 り 除 く 工 程 ；
（ d） 該 ミ セ ラ に 極 性 溶 媒 を 添 加 す る 工 程 ；
（ e） 不 要 な 化 合 物 を 選 択 的 に 沈 殿 さ せ る た め に 該 ミ セ ラ を 冷 却 す る 工 程 ； な ら び に
（ f） 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 を 、 該 ミ セ ラ か ら 分 離 す る 工 程 。
【 請 求 項 ４ ３ 】
　 ミ セ ラ か ら 大 部 分 の 非 極 性 溶 媒 を 取 り 除 い た 後 の 残 留 非 極 性 溶 媒 が 、 該 ミ セ ラ の 約 0重
量 ％ ～ 約 4重 量 ％ で あ る 、 請 求 項 40～ 41の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ４ 】
　 ミ セ ラ か ら 大 部 分 の 非 極 性 溶 媒 を 取 り 除 い た 後 の 残 留 非 極 性 溶 媒 が 、 該 ミ セ ラ の 約 1重
量 ％ ～ 約 4重 量 ％ で あ る 、 請 求 項 40～ 41の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ５ 】
　 非 極 性 溶 媒 が ヘ キ サ ン で あ る 、 請 求 項 40～ 43の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ６ 】
　 分 離 す る ま た は 取 り 除 く 工 程 が 、 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 を 、 液 体 ／ 固 体 分 離 技 術 に よ っ て
分 離 す る ま た は 取 り 除 く 工 程 を 含 む 、 請 求 項 1～ 45の い ず れ か 一 項 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ ７ 】
　 分 離 す る ま た は 取 り 除 く 工 程 が 、 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 を 、 遠 心 分 離 、 ろ 過 、 も し く は そ
れ ら の 組 み 合 わ せ に よ っ て 分 離 す る ま た は 取 り 除 く 工 程 を 含 む 、 請 求 項 1～ 46の い ず れ か
一 項 記 載 の 方 法 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
発 明 の 分 野
　 本 発 明 は 脂 質 、 特 に 長 鎖 不 飽 和 脂 肪 酸 （ LCPUFA） を 含 む 脂 質 、 の 抽 出 お よ び 精 製 に 向 け
ら れ る 。 特 に 、 方 法 （ process） は 、 所 望 の LCPUFAを 高 濃 度 で 、 か つ 飽 和 ト リ グ リ セ リ ド
の よ う な 不 要 な 化 合 物 を 低 濃 度 で 得 る た め に 提 供 さ れ る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
発 明 の 背 景
　 一 般 に 、 脱 ろ う （ winterization） と は 低 温 に お い て 植 物 性 油 に 存 在 す る 沈 降 物 を 取 り
除 く 方 法 に つ け ら れ た 名 称 で あ る 。 そ れ は 、 冷 た い 冬 の 数 ヶ 月 間 、 綿 実 油 を 屋 外 で 貯 蔵 し
た ま ま に し 、 沈 降 物 の な い 油 を ろ 過 し て 分 け る 昔 の 手 順 か ら 始 ま っ た 。 乾 燥 分 別 結 晶 と は
、 冷 却 中 に 、 融 解 温 度 の 最 も 高 い ト リ グ リ セ リ ド を ニ ー ト 液 （ neat liquid） （ た と え ば
液 体 脂 質 ） か ら 優 先 的 に 結 晶 化 さ せ る 方 法 で あ る 。 結 晶 化 が 完 了 し た 後 、 数 種 類 の 物 理 過
程 の う ち の 一 つ に よ っ て 、 固 相 を 液 相 か ら 分 離 す る 。 あ る い は 、 一 般 に 低 温 下 の ト リ グ リ
セ リ ド は 、 溶 媒 が な い と き よ り 溶 媒 が あ る と き の 方 が よ り 安 定 し た 結 晶 を 形 成 す る た め 、
溶 媒 結 晶 化 を 利 用 し て ト リ グ リ セ リ ド の 結 晶 形 成 を 促 進 す る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 ド コ サ ヘ キ サ エ ン 酸 （ DHA） リ ッ チ な 脂 質 を 、 従 来 の 技 術 お よ び 発 酵 に よ っ て 産 生 さ れ
た シ ゾ チ ト リ ウ ム 種 （ Schizochytrium sp.） バ イ オ マ ス 由 来 の 溶 媒 （ 例 え ば 、 ヘ キ サ ン ）
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を 用 い て 抽 出 し 、 得 ら れ た 抽 出 脂 質 を -2℃ ～ 2℃ に 冷 凍 す る こ と に よ っ て 脱 ろ う し 、 続 い
て 遠 心 分 離 し た 。 脂 質 を そ の 後 、 洗 練 、 漂 白 、 お よ び 脱 臭 し 、 栄 養 補 給 剤 と し て 販 売 用 に
ゼ ラ チ ン カ プ セ ル に 入 れ た 。 こ の 産 物 で は 、 時 間 が た つ と 産 物 中 に 濁 り が 生 じ る と い う 問
題 が 生 じ た 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 バ イ オ マ ス か ら 脂 質 を 回 収 す る 一 つ の 方 法 に お い て は 、 図 1に 示 さ れ る よ う に 、 乾 燥 さ
せ た 微 細 藻 類 を 商 用 等 級 の n-ヘ キ サ ン に 浮 遊 さ せ 、 湿 式 粉 砕 す る 。 ヘ キ サ ン は 、 リ ン 脂 質
、 遊 離 ス テ ロ ー ル お よ び カ ル テ ノ イ ド の よ う な 総 脂 質 画 分 の う ち の 他 の 構 成 成 分 を よ り 劣
る 程 度 に 抽 出 す る こ と も で き る が 、 主 と し て ト リ グ リ セ リ ド 、 ジ グ リ セ リ ド 、 モ ノ グ リ セ
リ ド お よ び エ ス テ ル 化 ス テ ロ ー ル を 抽 出 す る 。 遠 心 分 離 に よ っ て 脂 質 リ ッ チ な ミ セ ラ か ら
使 用 済 み の バ イ オ マ ス を 分 離 す る 。 得 ら れ た 脂 質 と 溶 媒 と の 混 合 物 は ミ セ ラ と み な さ れ る
。 精 製 ミ セ ラ の 脂 質 含 有 量 を n-ヘ キ サ ン を 使 っ て 約 45重 量 ％ に 調 整 す る 。 ミ セ ラ は 脱 ろ う
さ れ る 、 特 に 、 ミ セ ラ を 約 -1℃ ま で 冷 却 し 、 8時 間 ～ 12時 間 保 持 す る と 、 い か な る 飽 和 脂
肪 ま た は 高 融 点 構 成 成 分 も 結 晶 化 さ れ る 。 次 に 、 結 晶 化 し た ス テ ア リ ン 相 を 取 り 除 く た め
に 、 ミ セ ラ を ろ 過 す る 。 ヘ キ サ ン を ミ セ ラ か ら 取 り 除 き 、 脱 ろ う 脂 質 を 後 に 残 す 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 図 2に 示 し た よ う に 、 脱 ろ う 脂 質 を 、 脂 質 中 に 存 在 す る す べ て の ホ ス フ ァ チ ド を 水 和 さ
せ る た め に 、 加 熱 し 、 ク エ ン 酸 ま た は リ ン 酸 で 処 理 す る 。 存 在 す る い か な る 遊 離 脂 肪 酸 を
中 和 さ せ る た め に 、 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム を 添 加 す る 。 得 ら れ た ゴ ム 質 （ 水 和 ホ ス フ ァ チ ド ）
お よ び ソ ー プ ス ト ッ ク （ 中 和 さ れ た 脂 肪 酸 ） を 遠 心 分 離 機 を 用 い て 取 り 除 く 。 こ の 脂 質 を
水 と 混 合 し 、 再 度 遠 心 分 離 に か け 、 残 り の ゴ ム 質 ／ ソ ー プ ス ト ッ ク を す べ て 取 り 除 く 。 こ
の 工 程 は 最 初 の 遠 心 分 離 で 実 行 さ れ う る 。 過 酸 化 物 、 色 素 化 合 物 、 な ら び に 微 量 の ソ ー プ
ス ト ッ ク 、 リ ン 脂 質 、 お よ び 金 属 を 取 り 除 く た め に 、 洗 練 さ れ た 脂 質 を ク エ ン 酸 で 前 処 理
し た 後 、 シ リ カ お よ び 漂 白 土 で 漂 白 す る 。 脂 質 か ら 使 用 済 み の 漂 白 化 合 物 を ろ 過 に よ っ て
容 易 に 除 去 す る た め に 、 ろ 過 助 剤 を サ イ ク ル の 最 後 に 添 加 す る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 沈 降 物 の 層 が 静 置 さ せ る こ と で 形 成 さ れ る こ と が 明 ら か で あ る 場 合 、 い か な る 残 留 す る
ス テ ア リ ン ま た は ワ ッ ク ス も 結 晶 化 さ せ る た め に 、 漂 白 し た 脂 質 を 約 5℃ か ら 約 15℃ ま で
冷 却 し 、 約 6時 間 ～ 約 8時 間 持 続 さ せ る と い う 追 加 の 工 程 を 実 施 す る こ と が で き る 。 こ の 工
程 が 実 行 さ れ る 場 合 、 ろ 過 に よ っ て 結 晶 を 容 易 に 除 去 さ せ る た め に ろ 過 助 剤 を 使 用 す る こ
と が で き る 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 高 真 空 下 、 上 昇 し た 温 度 で 作 用 さ せ る 脱 臭 剤 は 、 過 酸 化 物 を 破 壊 す る た め に 使 用 す る が
、 完 全 体 が 残 っ た 場 合 は 、 後 で 分 解 し て フ リ ー ラ ジ カ ル 反 応 を 起 こ す こ と も あ る 。 こ の 工
程 も ま た 、 不 快 臭 お よ び 風 味 を も た ら し う る い か な る 残 留 低 分 子 量 化 合 物 も 除 去 す る 。 脱
臭 剤 へ の 接 触 時 間 は ト ラ ン ス 脂 肪 酸 の 形 成 を 防 ぐ た め 最 小 限 に す る 。 安 全 で 適 切 な 食 物 承
認 酸 化 剤 （ food approved antioxidant） を 添 加 す る 。 安 定 化 し た 脂 質 は 、 酸 化 防 止 の た
め に 窒 素 雰 囲 気 下 で 、 内 側 を フ ェ ノ ー ル で 覆 わ れ た 金 属 容 器 に 詰 め ら れ る 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 脂 質 で 満 た し た ゼ ラ チ ン カ プ セ ル 内 で 形 成 さ れ る 濁 り は 分 析 さ れ 、 ミ リ ス チ ン (14:0)脂
肪 酸 お よ び パ ル ミ チ ン  (16:0)脂 肪 酸 を 含 む ト リ グ リ セ リ ド で あ る 、 ト リ 飽 和 脂 肪 酸 グ リ
セ リ ド の 結 晶 か ら な る こ と が わ か っ た 。 こ れ ら の 結 晶 の 融 点 は 約 50℃ ～ 55℃ で あ っ た 。 こ
の ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド は 6～ 8％ の 粗 抽 出 さ れ た 脂 質 を 含 ん で い た 。 上 記 の 脱 ろ う 方 法 に よ
っ て こ れ ら の ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド の 濃 度 は 1％ 未 満 に ま で 低 下 し た が 、 脂 質 中 に お け る 濁
り の 形 成 を 完 全 に 取 り 除 く た め に は 十 分 な 低 さ で は な か っ た 。 さ ら に 、 そ の 脂 質 の 約 30％
が （ 対 応 す る DHAの 30％ も ） 伝 統 的 な ヘ キ サ ン （ 55％ ヘ キ サ ン お よ び 45％ 粗 製 油 ） の 脱 ろ
う 方 法 に お い て 取 り 除 か れ る 。 も う 一 つ の 問 題 は 、 残 っ て い る 1％ 未 満 の 飽 和 ト リ グ リ セ
リ ド を 結 晶 化 さ せ る た め に 温 度 を 低 下 さ せ た 場 合 、 さ ら に 多 く の 所 望 の LCPUFA、 例 え ば あ
る DHA分 子 を 含 む ジ 飽 和 ト リ グ リ セ リ ド を も 結 晶 化 さ せ る 、 と い う こ と で あ っ た 。 こ の こ
と は 標 的 産 物 で あ る DHAの 有 意 な 損 失 を 生 じ る も の で あ っ た 。 脂 質 の 8％ ～ 10％ を さ ら に 損
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失 す る 可 能 性 が あ り 、 つ ま り 、 一 つ の 問 題 を 解 決 し よ う と す る と 、 も う 一 つ の 問 題 が 生 じ
た 。 望 ま し く 高 い レ ベ ル で LCPUFAレ ベ ル が 維 持 さ れ 、 か つ 濁 り を 減 少 さ せ る か ま た は 除 去
す る こ と が で き う る 方 法 を 行 う こ と は 望 ま し い こ と で あ っ た 。
【 発 明 の 開 示 】
【 ０ ０ ０ ９ 】
概 要
　 本 発 明 は 、 主 に 中 性 脂 質 構 成 成 分 を 有 す る 脂 質 組 成 物 を 精 製 す る た め の 方 法 を 含 み 、 こ
の 組 成 物 は 少 な く と も 一 つ の 長 鎖 ポ リ 不 飽 和 脂 肪 酸 （ LCPUFA） お よ び 少 な く と も 一 つ の 他
の 化 合 物 を 含 む 。 方 法 は 脂 質 組 成 物 と 極 性 溶 媒 を 接 触 さ せ る 工 程 を 含 み 、 か つ 他 の 化 合 物
が LCPUFAよ り も こ の 極 性 溶 媒 中 に お い て 溶 解 性 が 低 く な る よ う に 、 極 性 溶 媒 を 選 択 す る 。
例 え ば 極 性 溶 媒 は 、 ア セ ト ン 、 イ ソ プ ロ ピ ル ア ル コ ー ル 、 メ タ ノ ー ル 、 エ タ ノ ー ル 、 酢 酸
エ チ ル お よ び そ れ ら の 混 合 物 か ら 選 択 す る こ と が で き る 。 方 法 は 、 少 な く と も 他 の 化 合 物
の 一 部 が 沈 殿 す る の に 効 果 的 な 温 度 範 囲 で 脂 質 組 成 物 を 維 持 す る 工 程 を さ ら に 含 む 。 例 え
ば 、 温 度 範 囲 は 約 -20℃ ～ 約 50℃ 、 約 -5℃ ～ 約 20℃ 、 約 -5℃ ～ 約 5℃ ま た は 約 0度 で あ り う
る 。 次 に 方 法 は 、 脂 質 産 物 を 形 成 す る た め に 少 な く と も 一 部 の 他 の 化 合 物 を 脂 質 組 成 物 か
ら 取 り 除 く 工 程 を 含 む 。 方 法 は 、 脂 質 組 成 物 中 に お け る 濁 り 形 成 を 減 少 さ せ る た め に 特 別
な も の で あ っ て も よ く 、 脂 質 組 成 物 中 で 取 り 除 か れ る 化 合 物 が 濁 り 形 成 化 合 物 で あ る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
　 様 々 な 態 様 に お い て 、 脂 質 組 成 物 は 少 な く と も 50％ も し く は 85％ の 中 性 脂 質 ま た は 少 な
く と も 50％ の ト リ グ リ セ リ ド を 含 む こ と が で き る 。 LCPUFA濃 度 は 重 量 パ ー セ ン ト 基 準 で 、
方 法 の 前 よ り 後 の 方 が 高 く 、 か つ 他 の 化 合 物 の 濃 度 は 重 量 パ ー セ ン ト 基 準 で 、 方 法 の 前 よ
り 後 の 方 が 低 く な り う る 。 例 え ば 、 脂 質 に 存 在 す る 任 意 の リ ン 含 有 化 合 物 の 総 濃 度 は 重 量
パ ー セ ン ト 基 準 で 、 方 法 の 前 よ り 後 の 方 が 低 い 。 本 発 明 の 方 法 に よ っ て 、 例 え ば 精 練 作 業
が 軽 減 さ れ る 、 ま た は 精 練 が 必 要 な い な ど 、 後 続 処 理 工 程 が そ れ ほ ど 必 要 な い 、 許 容 さ れ
る 産 物 を 得 る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 LCPUFAは ア ラ キ ド ン 酸 (ARA)、 ω -6ド コ サ ペ ン タ エ ン 酸 (DPA(n-6))、 ω -3ド コ サ ペ ン タ
エ ン 酸 (DPA(n-3))、 エ イ コ サ ペ ン タ エ ン 酸 (EPA)お よ び ／ ま た は ド コ サ ヘ キ サ エ ン 酸 (DHA)
で あ っ て も よ い 。 他 の 化 合 物 は ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド 、 リ ン 含 有 物 質 、 ワ ッ ク ス エ ス テ ル 、
ス テ ロ ー ル エ ス テ ル を 含 む 飽 和 脂 肪 酸 、 ス テ ロ ー ル 、 ス ク ア レ ン 、 お よ び ／ ま た は 炭 化 水
素 で あ っ て も よ い 。 あ る い は 、 他 の 化 合 物 は 、 ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド 、 ホ ス フ ァ チ ド 、 お よ
び ワ ッ ク ス エ ス テ ル で あ っ て も よ い 。 あ る い は 、 他 の 化 合 物 は ラ ウ リ ン (C12:0)脂 肪 酸 、
ミ リ ス チ ン (C14:0)脂 肪 酸 、 パ ル ミ チ ン (C16:0)脂 肪 酸 お よ び ス テ ア リ ン (C18:0)脂 肪 酸 な
ら び に ／ ま た は そ れ ら が 混 合 の ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド で あ っ て も よ い 。 特 定 の 態 様 に お い て
、 脂 質 組 成 物 は 最 初 に 少 な く と も 一 つ の LCPUFAと 少 な く と も 一 つ の 飽 和 ト リ グ リ セ リ ド と
を 含 む 。 LCPUFAは LCPUFA含 有 微 生 物 バ イ オ マ ス か ら 選 択 さ れ た LCPUFA含 有 生 物 材 料 （ biom
aterial） お よ び LCPUFA含 有 脂 質 を 産 生 す る よ う 遺 伝 子 操 作 さ れ た 植 物 由 来 の 脂 肪 種 子 か
ら 得 る こ と が で き る 。 ま た 、 LCPUFAは 微 生 物 由 来 の LCPUFA産 生 遺 伝 子 を 用 い て 遺 伝 子 操 作
さ れ た 植 物 か ら 得 る こ と も で き る 。 別 の 態 様 に お い て 、 LCPUFAは ト ロ ー ス ト チ ト リ ド （ th
raustochytrid） バ イ オ マ ス 、 渦 鞭 毛 藻 バ イ オ マ ス 、 モ ル テ ィ エ ラ バ イ オ マ ス お よ び 、 ト
ロ ー ス ト チ ト リ ド 、 渦 鞭 毛 藻 、 ま た は モ ル テ ィ エ ラ 由 来 の 遺 伝 子 を 含 む 遺 伝 子 操 作 さ れ た
脂 肪 種 子 か ら 選 択 さ れ る 供 給 源 か ら 得 る こ と が で き る 。 さ ら な る 態 様 に お い て 、 LCPUFAは
シ ゾ チ ト リ ウ ム バ イ オ マ ス 、 ト ロ ー ス ト チ ト リ ウ ム （ Thraustochytrium） バ イ オ マ ス 、 ク
リ プ テ コ デ ィ ニ ウ ム ・ コ ニ ー （ Crypthecodinium cohnii） バ イ オ マ ス ま た は 、 シ ゾ チ ト リ
ウ ム も し く は ト ロ ー ス ト チ ト リ ウ ム 由 来 の 遺 伝 子 を 含 む 遺 伝 子 操 作 さ れ た 植 物 由 来 の 脂 肪
種 子 か ら な る 群 よ り 得 ら れ る 。
【 ０ ０ １ ２ 】
　 本 発 明 の 様 々 な 態 様 に お い て 、 溶 媒 ： 脂 質 組 成 物 の 比 は 、 約 1:10 ～ 約 20:1、 約 1:8～ 約
10:1、 約 1:5～ 約 5:1、 約 1:2～ 約 2.5:1ま た は 約 1:1で あ る 。 他 の 態 様 に お い て 、 溶 媒 と 脂
質 組 成 物 を 接 触 さ せ る 時 間 は 約 0.5時 間 ～ 約 12時 間 、 約 2時 間 ～ 約 6時 間 、 ま た は 約 4時 間 で
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あ る 。
【 ０ ０ １ ３ 】
　 本 発 明 の 別 の 態 様 に お い て 、 脂 質 は 、 LCPUFAを 含 む ト リ グ リ セ リ ド 分 子 が 選 択 的 に 抽 出
さ れ 、 極 性 溶 媒 中 で は 溶 解 し な い 他 の 化 合 物 は 抽 出 さ れ な い よ う に 、 低 温 下 で 極 性 溶 媒 を
用 い て 抽 出 さ れ る 。 さ ら な る 態 様 に お い て 、 脂 質 組 成 物 を バ イ オ マ ス か ら 抽 出 し 、 細 胞 残
屑 お よ び 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 を LCPUFAと 極 性 溶 媒 と を 含 む ミ セ ラ か ら 分 離 す る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 本 発 明 の さ ら な る 態 様 は 、 す べ て の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 実 質 的 に 可 溶 化 す る 温 度
で 実 施 す る 抽 出 方 法 に お い て 、 脂 質 を 回 収 す る た め に 極 性 溶 媒 を 用 い る 工 程 ； 脂 質 組 成 物
お よ び 極 性 溶 媒 の 混 合 物 を 含 む ミ セ ラ を 形 成 す る 工 程 ； 不 要 な 化 合 物 を 選 択 的 に 沈 殿 さ せ
る た め に ミ セ ラ を 冷 却 す る 工 程 ； な ら び に 沈 殿 す る 他 の 化 合 物 を ミ セ ラ か ら 分 離 す る 工 程
、 を 含 む 。 本 態 様 に お い て は 、 脂 質 組 成 物 を バ イ オ マ ス か ら 抽 出 す る こ と が で き 、 か つ 細
胞 残 屑 お よ び 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 を LCPUFAと 極 性 溶 媒 と を 含 む ミ セ ラ か ら 分 離 す る こ と が
で き る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
　 本 発 明 の 別 の 態 様 は 、 す べ て の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 実 質 的 に 可 溶 化 す る 温 度 で 実
施 す る 抽 出 方 法 に お い て 、 極 性 溶 媒 を 用 い て バ イ オ マ ス か ら 脂 質 を 回 収 し 、 脂 質 組 成 物 、
極 性 溶 媒 お よ び 細 胞 残 屑 の 混 合 物 を 含 む ミ セ ラ を 形 成 さ せ る 工 程 を 含 む 。 方 法 は さ ら に ミ
セ ラ か ら 細 胞 残 屑 を 分 離 す る 工 程 、 お よ び 不 要 な 化 合 物 を 選 択 的 に 沈 殿 さ せ る た め に ミ セ
ラ を 冷 却 す る 工 程 を 含 む 。 最 終 的 に 、 沈 殿 し た 化 合 物 は ミ セ ラ か ら 分 離 す る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
　 本 発 明 の さ ら な る 態 様 は 、 す べ て の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 実 質 的 に 可 溶 化 す る 温 度
で 実 施 す る 抽 出 方 法 に お い て 、 非 極 性 溶 媒 を 用 い て バ イ オ マ ス か ら 脂 質 を 回 収 し 、 脂 質 組
成 物 お よ び 非 極 性 溶 媒 の 混 合 物 を 含 む ミ セ ラ を 形 成 さ せ る 工 程 を 含 む 。 方 法 は さ ら に ミ セ
ラ か ら 大 部 分 の 非 極 性 溶 媒 を 取 り 除 く 工 程 、 ミ セ ラ に 極 性 溶 媒 を 添 加 す る 工 程 、 お よ び 不
要 な 化 合 物 を 選 択 的 に 沈 殿 さ せ る た め に ミ セ ラ を 冷 却 す る 工 程 を さ ら に 含 む 。 最 終 的 に 、
沈 殿 し た 他 の 化 合 物 は ミ セ ラ か ら 分 離 さ れ る 。 本 発 明 の も っ と さ ら な る 対 応 は 、 す べ て の
ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 実 質 的 に 可 溶 化 す る 温 度 で 実 施 す る 抽 出 方 法 に お い て 、 非 極 性
溶 媒 を 用 い て バ イ オ マ ス か ら 脂 質 を 回 収 し 、 脂 質 組 成 物 お よ び 非 極 性 溶 媒 の 混 合 物 を 含 む
ミ セ ラ を 形 成 さ せ 、 そ の ミ セ ラ を 脱 ろ う す る 工 程 を 含 む 。 大 部 分 の 非 極 性 溶 媒 を ミ セ ラ か
ら 取 り 除 き 、 極 性 溶 媒 を そ れ に 添 加 す る 。 ミ セ ラ か ら 分 離 す る 不 要 化 合 物 を 選 択 的 に 沈 殿
さ せ る た め に 、 ミ セ ラ を 冷 却 す る 。 非 極 性 溶 媒 が ミ セ ラ か ら 取 り 除 か れ る 場 合 、 除 去 後 に
残 る 非 極 性 溶 媒 は 約 0重 量 %～ 約 4重 量 %ま た は 約 1重 量 %～ 約 4重 量 %で あ る 。
【 ０ ０ １ ７ 】
　 非 極 性 溶 媒 を 用 い た 本 発 明 の 様 々 な 態 様 に お い て 、 非 極 性 溶 媒 は ヘ キ サ ン で あ っ て も よ
い 。 沈 殿 し た 他 の 化 合 物 を 分 離 ま た は 除 去 す る 工 程 を 用 い る 本 発 明 の 様 々 な 態 様 に お い て
、 こ の 工 程 は 、 遠 心 分 離 、 ろ 過 、 ま た は そ れ ら を 組 合 せ た よ う な 液 体 ／ 固 体 分 離 技 術 で あ
っ て も よ い 。
【 ０ ０ １ ８ 】
発 明 の 詳 細 な 説 明
　 本 発 明 に 従 い 、 方 法 は 、 所 望 の LCPUFAの 高 い レ ベ ル を 維 持 し な が ら 、 脂 質 中 の 不 要 な 構
成 成 分 の レ ベ ル を 優 先 的 に 減 少 さ せ る た め に 提 供 さ れ る 。 本 明 細 書 に お い て 用 い ら れ る よ
う に 、 LCPUFAは 20ま た は そ れ 以 上 の 炭 素 原 子 と 2つ （ 好 ま し く は 3つ ） ま た は そ れ 以 上 の 二
重 結 合 と を 有 す る 脂 肪 酸 で あ る 。 LCPUFAは 、 例 え ば リ ン 脂 質 、 遊 離 脂 肪 酸 、 お よ び 脂 肪 酸
の ト リ グ リ セ リ ド を 含 む 脂 肪 酸 エ ス テ ル な ど の 様 々 な 形 で あ っ て も よ い 。 当 然 の こ と な が
ら 、 所 望 の LCPUFAを 参 照 す る 場 合 、 意 味 さ れ る も の は 、 脂 質 中 に 存 在 す る 形 で の LCPUFA、
最 も 典 型 的 に は ト リ グ リ セ リ ド 、 な ら び に よ り 少 な い 程 度 に お い て モ ノ グ リ セ リ ド お よ び
ジ グ リ セ リ ド で あ る 。 好 ま し く は 、 所 望 の LCPUFA濃 度 は 重 量 パ ー セ ン ト 基 準 で 測 定 す る と
、 結 果 と し て 生 じ る 脂 質 産 物 中 の 方 が 開 始 時 の 脂 質 組 成 物 中 の そ れ よ り 高 い 。 好 ま し く は
、 不 要 な 構 成 成 分 は 、 ラ ウ リ ン (Cl2:0)脂 肪 酸 、 ミ リ ス チ ン (Cl4:0)脂 肪 酸 、 パ ル ミ チ ン (C
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l6:0)脂 肪 酸 、 ス テ ア リ ン (Cl8:0)脂 肪 酸 お よ び こ れ ら を 混 合 し た ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド の よ
う な 飽 和 ト リ グ リ セ リ ド で あ る 。 他 の 不 要 な 構 成 成 分 の 例 と し て 、 ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド の
他 に 、 リ ン 含 有 化 合 物 （ た と え ば 、 ホ ス フ ァ チ ド （ phosphatide） ま た は リ ン 脂 質 （ phosp
holipid） ） 、 ワ ッ ク ス エ ス テ ル 、 飽 和 脂 肪 酸 含 有 ス テ ロ ー ル エ ス テ ル 、 ス テ ロ ー ル 、 ス
ク ア レ ン 、 炭 化 水 素 な ど が 含 ま れ る 。 2つ ま た は そ れ 以 上 の 不 要 な 化 合 物 は 、 重 量 パ ー セ
ン ト 基 準 で 測 定 し た と き 、 開 始 時 の 脂 質 と 比 較 し て 、 結 果 と し て 生 じ る 産 物 中 に お い て 減
少 し て い る こ と が 好 ま し い 。 本 明 細 書 に お い て 使 用 さ れ る 場 合 、 他 に 指 示 が な け れ ば 、 総
量 は 通 常 、 重 量 パ ー セ ン ト 基 準 で あ る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 本 発 明 の 好 ま し い 態 様 に お い て 、 開 始 時 の 脂 質 と 比 較 し た と き 、 結 果 と し て 生 じ る 産 物
は そ れ ほ ど 濁 り ま た は く も り が な い 。 本 発 明 の 方 法 の 結 果 と し て 、 洗 練 な ど の 次 の 処 理 工
程 を 軽 減 す る ま た は 省 く こ と が で き る 。 た と え ば 、 漂 白 お よ び ／ ま た は 脱 臭 の よ う な 次 の
処 理 工 程 は 、 洗 練 （ ま た は 精 練 ） 工 程 を 軽 減 す る ま た は 省 く こ と に 役 立 ち う る 。 洗 練 の 例
と し て 、 漂 白 ま た は 脱 臭 方 法 を 比 較 例 2に 記 載 し て い る 。 洗 練 方 法 を 省 く こ と が で き な い
場 合 は 、 使 用 す る 腐 食 剤 の 量 を 減 ら す こ と に よ っ て 軽 減 で き る 。 い か な る 理 論 に も 制 約 さ
れ る こ と を 望 ま な い が 、 濁 り ま た は く も り の 主 な 原 因 は ト リ 飽 和 ト リ グ リ セ リ ド に 起 因 す
る と 考 え ら れ る 。 モ ノ 置 換 ト リ グ リ セ リ ド お よ び ジ 置 換 ト リ グ リ セ リ ド を 減 ら す こ と は そ
れ ほ ど 重 要 で は な い よ う で あ る 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
　 本 明 細 書 に お い て 使 用 さ れ る 「 脂 質 」 と い う 用 語 は 、 リ ン 脂 質 （ phospholipid） ； 遊 離
脂 肪 酸 ； 脂 肪 酸 ト リ グ リ セ リ ド を 含 む 脂 肪 酸 の エ ス テ ル ； ス テ ロ ー ル ； 色 素 （ 例 え ば 、 カ
ロ チ ノ イ ド お よ び オ キ シ カ ロ チ ノ イ ド ） な ら び に 他 の 脂 質 の よ う な 様 々 な 脂 質 と 、 フ ィ ト
ス テ ロ ー ル 、 エ ル ゴ チ オ ニ ン 、 リ ポ 酸 、 な ら び に β カ ロ チ ン 、 ト コ ト リ エ ノ ー ル お よ び ト
コ フ ェ ロ ー ル を 含 む 抗 酸 化 剤 の よ う な 脂 質 関 連 化 合 物 と を 一 般 に 言 及 す る 。 好 ま し い 脂 質
お よ び 脂 質 関 連 化 合 物 は 、 こ れ ら に 限 定 す る わ け で は な い が 、 コ レ ス テ ロ ー ル 、 フ ィ ト ス
テ ロ ー ル 、 デ ス モ ス テ ロ ー ル 、 ト コ ト リ エ ノ ー ル 、 ト コ フ ェ ロ ー ル 、 ユ ビ キ ノ ン 、 カ ロ チ
ノ イ ド お よ び キ サ ン ト フ ィ ル （ 例 え ば 、 β カ ロ チ ン 、 ル テ イ ン 、 リ コ ペ ン 、 ア ス タ キ サ ン
チ ン 、 ゼ ア キ サ ン チ ン 、 カ ン タ キ サ ン チ ン ） な ら び に 、 脂 肪 酸 （ 例 え ば 、 共 役 リ ノ ー ル 酸
、 ω -3高 度 不 飽 和 脂 肪 酸 、 ω -6高 度 不 飽 和 脂 肪 酸 （ 例 え ば 、 エ イ コ サ ペ ン タ エ ン 酸 、 ド コ
サ ペ ン タ エ ン 酸 、 お よ び ド コ サ ヘ キ サ エ ン 酸 ） 、 ア ラ キ ド ン 酸 、 ス テ ア リ ド ン 酸 、 ジ ホ モ
γ リ ノ レ ン 酸 、 お よ び γ リ ノ レ ン 酸 ） ま た は こ れ ら の 混 合 物 で あ る 。 つ ま り 、 特 に 記 載 が
な け れ ば 、 「 脂 質 」 と い う 用 語 は 脂 質 お よ び ／ ま た は 脂 質 関 連 化 合 物 を 言 及 す る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
　 好 ま し く な い 構 成 成 分 は 、 冷 ア セ ト ン 中 ま た は 類 似 の 極 性 溶 媒 中 で は 比 較 的 溶 解 し に く
い と い う 共 通 の 特 徴 を 共 有 す る 。 一 方 、 ア ラ キ ド ン 酸 (ARA)、 ω -6ド コ サ ペ ン タ エ ン 酸 (DP
A(n-6))、 ω -3ド コ サ ペ ン タ エ ン 酸 (DPA(n-3))、 エ イ コ サ ペ ン タ エ ン 酸 (EPA)、 ま た は ド コ
サ ヘ キ サ エ ン 酸 (DHA)な ど の LCPUFAは 冷 ア セ ト ン 中 ま た は 類 似 極 性 溶 媒 中 で 溶 解 す る 。 こ
の 溶 媒 の 重 要 な 特 徴 は 、 そ れ が ア セ ト ン ま た は 類 似 極 性 溶 媒 を 問 わ ず 、 好 ま し い LCPUFAは
所 望 の 温 度 で そ の 溶 媒 中 で 溶 解 し 、 好 ま し く な い 化 合 物 は 同 じ 温 度 で そ の 溶 媒 中 で 溶 解 し
な い と い う こ と で あ る 。 有 用 な ガ イ ド は ア セ ト ン ま た は 酢 酸 エ チ ル の 誘 電 率 に 近 い 誘 電 率
を 有 す る 溶 媒 を 選 別 す る こ と で あ る 。 本 発 明 に 関 連 す る 利 用 に 好 ま し い 溶 媒 は ア セ ト ン 、
お よ び 例 え ば イ ソ プ ロ ピ ル ア ル コ ー ル 、 メ タ ノ ー ル 、 エ タ ノ ー ル 、 酢 酸 エ チ ル 、 ま た は こ
れ ら 溶 媒 の 混 合 物 の よ う な 類 似 極 性 溶 媒 を 含 む 。 溶 媒 は す べ て 極 性 で あ り 、 か つ 二 重 結 合
と 長 い 炭 素 鎖 と を 有 す る LCPUFAも 極 性 で あ る た め 、 極 性 溶 媒 中 で 溶 解 す る 。 し か し 、 溶 媒
の 極 性 が 強 す ぎ る 場 合 は 、 LCPUFAは 溶 け な い 可 能 性 が あ る 。 溶 媒 は 食 物 用 途 と し て も 有 用
で あ る こ と が 好 ま し い 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
　 粗 製 脂 質 か ら ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド を 選 択 的 に 沈 殿 さ せ る た め に ア セ ト ン を 利 用 で き る と
い う こ と が 思 い が け ず 発 見 さ れ た 。 脱 ろ う し て い な い ロ ッ ト の シ ゾ チ ト リ ウ ム 種 由 来 の DH
Aリ ッ チ な 脂 質 を そ の 5倍 量 の ア セ ト ン で 処 理 し 、 冷 却 し た 場 合 、 す べ て の ト リ 飽 和 グ リ セ
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リ ド を 結 晶 化 し た 後 に 遠 心 分 離 す る こ と に よ っ て 本 質 的 に 除 去 し た 。 こ の 方 法 で は 、 DHA
含 有 ト リ グ リ セ リ ド が ほ と ん ど ま た は 全 く 除 去 さ れ な か っ た 。 結 果 と し て 生 じ た 脱 ろ う 脂
質 は 、 脱 ろ う の 標 準 方 法 に よ っ て 生 じ る 37%と 比 較 し て 、 41%の DHAを 含 ん で い た 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
　 ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド を 犠 牲 に し て ト リ グ リ セ リ ド を 含 む 長 鎖 ポ リ 不 飽 和 脂 肪 酸 の 回 収 効
率 を よ り 改 善 す る た め に 、 ま た は 2つ の 飽 和 脂 肪 酸 と 1つ の モ ノ 不 飽 和 脂 肪 酸 と を 含 む ト リ
グ リ セ リ ド を 形 成 す る た め に 、 ア セ ト ン ま た は 類 似 溶 媒 に よ る 抽 出 と 「 イ ン サ イ チ ュ 」 脱
ろ う の 考 え 方 を 組 み 合 わ せ る こ と に よ っ て こ の 発 見 を さ ら に 役 立 た せ る 方 法 が あ る 。 本 発
明 の 方 法 の 1つ の 利 点 は 、 所 望 の LCPUFAが ほ と ん ど 失 わ れ な い と い う こ と で あ る 。 例 え ば
、 従 前 の 方 法 で は 、 所 望 の LCPUFAを 含 む 、 抽 出 し た 脂 質 の 約 30%が 脱 ろ う の 間 に 失 わ れ た
。 そ れ に 対 し て 、 従 前 の 方 法 と も っ と も 直 接 に 比 較 で き る 本 発 明 の 方 法 の 態 様 （ つ ま り 、
ヘ キ サ ン 抽 出 の 後 、 ア セ ト ン 脱 ろ う ） で は 、 ア セ ト ン 脱 ろ う の 結 果 、 開 始 時 の 抽 出 し た 脂
質 の わ ず か 約 7%～ 約 10%の 損 失 に な る 。 結 果 、 本 発 明 の こ の 態 様 に お い て 、 約 40%ま た は そ
れ 以 上 の 収 率 損 失 の 減 少 が 実 現 さ れ る 。 こ の こ と は 従 前 の 方 法 （ ヘ キ サ ン 抽 出 な ら び に 脱
ろ う に 加 え て 完 全 な 洗 練 、 漂 白 お よ び 脱 臭 （ RBD） ） を 超 え る 顕 著 な 改 善 で あ る 。 DHAと 脂
質 両 方 の 最 大 な る 損 失 は 、 従 前 の 方 法 に お け る 脱 ろ う 工 程 に お い て 招 か れ る 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
　 第 一 に 、 優 先 さ れ る 方 法 に お い て は 、 ア セ ト ン ま た は 類 似 極 性 溶 媒 （ ヘ キ サ ン を 除 く ）
を 用 い て 、 LCPUFAを 含 む ト リ グ リ セ リ ド 分 子 が 選 択 的 に シ ゾ チ ト リ ウ ム 種 バ イ オ マ ス か ら
抽 出 さ れ る よ う な 低 い 温 度 で 脂 質 を 抽 出 す る 。 図 3に こ の よ う な 方 法 の 工 程 系 統 図 を 図 解
し て い る 。 低 い 温 度 （ LCPUFA含 有 ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド は 冷 ア セ ト ン 中 で 溶 解 す る が 、 ト リ
飽 和 グ リ セ リ ド は 冷 ア セ ト ン 中 で 溶 解 し な い ） で ア セ ト ン 選 別 す る た め 、 バ イ オ マ ス 由 来
の LCPUFA含 有 ト リ グ リ セ リ ド を 選 択 的 に 取 り 除 き 、 そ の 結 果 別 個 の 脱 ろ う 工 程 の 必 要 性 を
な く す と い う こ と が 実 現 可 能 で あ る 。 溶 媒 抽 出 は 任 意 の 適 切 な 様 式 で 実 施 す る こ と が で き
る 。 例 え ば 、 乾 燥 バ イ オ マ ス を 冷 溶 媒 存 在 下 で 機 械 的 に （ 例 え ば 、 ミ ル ま た は ホ モ ジ ナ イ
ザ ー で ） ま た は 化 学 的 に （ 酸 、 酵 素 、 ま た は 塩 基 を 用 い て ） 溶 解 さ せ る こ と が で き る 。 細
胞 残 屑 お よ び 沈 殿 し た ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド を 1工 程 で ミ セ ラ か ら 分 離 す る 。 洗 練 、 漂 白 お
よ び 脱 臭 に よ る 精 製 の よ う な 後 の 処 理 工 程 を 必 要 な ら ば 実 施 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 第 二 の 選 択 肢 は 、 従 来 の 抽 出 方 法 （ 任 意 の 種 類 の 溶 媒 粉 砕 技 術 を 含 む ） に お い て バ イ オ
マ ス 由 来 の 脂 質 を 量 的 に 回 収 す る た め に ア セ ト ン ま た は 類 似 極 性 溶 媒 を 利 用 す る こ と で あ
る 。 こ の 抽 出 は す べ て の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 可 溶 化 す る 温 度 で 実 施 す る 。 ミ セ ラ （
溶 媒 中 の ト リ グ リ セ リ ド を 含 む 脂 質 ） か ら 細 胞 残 屑 を 取 り 除 く 前 に 、 ミ セ ラ を 冷 却 さ せ て
選 択 的 に ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド を 取 り 除 く 。 冷 却 し た ミ セ ラ は そ の 後 、 細 胞 残 屑 と ト リ 飽 和
グ リ セ リ ド 構 成 成 分 の 両 方 を 取 り 除 く た め に 他 の 技 術 を 用 い て 遠 心 分 離 、 ろ 過 ま た は 分 離
さ れ る 。 こ の 選 択 肢 は 抽 出 の 考 え 方 と 脱 ろ う を 組 み 合 わ せ て 一 つ の 工 程 に す る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 第 三 の 選 択 肢 は 、 従 来 の 抽 出 方 法 （ 任 意 の 種 類 の 溶 媒 粉 砕 技 術 を 含 む ） に お い て バ イ オ
マ ス 由 来 の 脂 質 を 量 的 に 回 収 す る た め に ア セ ト ン ま た は 類 似 極 性 溶 媒 を 利 用 す る こ と で あ
る 。 こ の 抽 出 は す べ て の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 可 溶 化 す る 温 度 で 実 施 す る 。 ミ セ ラ （
溶 媒 中 の ト リ グ リ セ リ ド を 含 む 脂 質 ） 由 来 の 細 胞 残 屑 を 従 来 の 分 離 技 術 を 用 い て 取 り 除 く
。 ミ セ ラ を そ の 後 冷 却 し 、 ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド を 結 晶 化 さ せ 、 こ れ を 他 の 技 術 を 用 い て 遠
心 分 離 、 ろ 過 、 ま た は 分 離 す る こ と に よ り 取 り 除 く 。  こ の 選 択 肢 は 2工 程 で 、 抽 出 と 脱 ろ
う を 利 用 す る 。 し か し な が ら 、 両 方 の 課 題 を 達 成 す る た め に ア セ ト ン ま た は 類 似 極 性 溶 媒
を 利 用 す る 。 図 4に こ の よ う な 方 法 の 工 程 系 統 図 を 図 解 し て い る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
　 第 四 の 選 択 肢 は 抽 出 溶 媒 と し て ヘ キ サ ン （ 例 え ば n-ヘ キ サ ン 、 イ ソ ヘ キ サ ン 、 ま た は そ
れ ら の 組 み 合 わ せ ） の よ う な 非 極 性 溶 媒 を 利 用 し 、 脱 ろ う 溶 媒 と し て ア セ ト ン を 利 用 す る
こ と で あ る 。 好 ま し く は 少 な く と も 95%、 さ ら に 好 ま し く は 少 な く と も 96%、 さ ら に 好 ま し
く は 少 な く と も 97%、 さ ら に 好 ま し く は 少 な く と も 98%、 さ ら に 好 ま し く は 少 な く と も 99%
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の 非 極 性 溶 媒 が 脱 ろ う の 前 に 取 り 除 か れ る 。 脱 臭 の 前 の い ず れ か の 段 階 に お い て 、 脱 ろ う
工 程 を お こ な う こ と が で き る 。 こ の よ う な 方 法 の 工 程 系 統 図 が 図 5に 示 さ れ る 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
　 第 五 の 選 択 肢 は 、 大 部 分 の ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド 構 成 成 分 を 取 り 除 く た め に 従 来 の ヘ キ サ
ン 抽 出 お よ び ヘ キ サ ン を 基 礎 と し た 脱 ろ う を 利 用 す る こ と 、 な ら び に 脂 質 中 の 濁 り の 形 成
を も た ら す 少 量 の ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド を 取 り 除 く た め に 脱 臭 の 前 に 「 研 磨 （ polishing）
」 工 程 を 行 う こ と で あ る 。 研 磨 工 程 は ア セ ト ン お よ び ／ ま た は 類 似 溶 媒 を 用 い る 。 こ の 選
択 肢 は 濁 り に よ っ て 生 じ る 問 題 を 取 り 除 く が 、 脂 質 レ ベ ル も ま た 低 下 す る 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
　 脂 質 組 成 物 は 最 初 に 、 少 な く と も 一 つ の LCPUFAお よ び 少 な く と も 一 つ の ト リ 飽 和 グ リ セ
リ ド を 含 む こ と が 好 ま し い 。 最 初 の 脂 質 組 成 物 に お け る 最 初 の 濃 度 中 に 他 の 化 合 物 ま た は
不 要 な 化 合 物 が 存 在 す る 場 合 、 そ れ ら に よ っ て 濁 り の 形 成 を 生 じ る こ と が 好 ま し い 。 脂 質
抽 出 の た め の LCPUFA含 有 生 物 材 料 は 、 LCPUFA含 有 微 生 物 バ イ オ マ ス 、 ま た は LCPUFA含 有 脂
質 を 産 生 す る よ う に 遺 伝 子 操 作 さ れ た 植 物 、 特 に 微 生 物 （ 藻 類 、 菌 類 、 原 生 生 物 、 ま た は
細 菌 ） 由 来 の LCPUFA産 生 遺 伝 子 を 用 い て 操 作 さ れ た 植 物 由 来 の 脂 肪 種 子 を 含 む 群 か ら 選 択
さ れ る こ と が 好 ま し い 。 さ ら に 好 ま し く は 、 脂 質 抽 出 用 の LCPUFA含 有 生 物 材 料 が ト ロ ー ス
ト チ ト リ ド バ イ オ マ ス 、 渦 鞭 毛 藻 バ イ オ マ ス 、 お よ び ／ も し く は モ ル テ ィ エ ラ バ イ オ マ ス
、 な ら び に ／ ま た は ト ロ ー ス ト チ ト リ ド 、 渦 鞭 毛 藻 、 お よ び ／ も し く は モ ル テ ィ エ ラ 由 来
の 遺 伝 子 を 含 む 遺 伝 子 操 作 さ れ た 植 物 由 来 の 脂 肪 種 子 を 含 む 群 よ り 選 択 さ れ る 。 さ ら に 好
ま し く は 、 脂 質 抽 出 用 の LCPUFA含 有 生 物 材 料 が シ ゾ チ ト リ ウ ム バ イ オ マ ス 、 ト ロ ー ス ト チ
ト リ ウ ム バ イ オ マ ス 、 お よ び ／ も し く は ク リ プ テ コ デ ィ ニ ウ ム バ イ オ マ ス （ 好 ま し く は ク
リ プ テ コ デ ィ ニ ウ ム ・ コ ニ ー バ イ オ マ ス ） 、 ま た は シ ゾ チ ト リ ウ ム 、 ト ロ ー ス ト チ ト リ ウ
ム 、 お よ び ／ も し く は ク リ プ テ コ デ ィ ニ ウ ム （ 好 ま し く は ク リ プ テ コ デ ィ ニ ウ ム ・ コ ニ ー
） 由 来 の 遺 伝 子 を 含 む 遺 伝 子 操 作 さ れ た 植 物 由 来 の 脂 肪 種 子 を 含 む 群 よ り 選 択 さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
　 好 ま し く は 、 最 初 の 脂 質 組 成 物 は 主 に 中 性 脂 質 か ら 構 成 さ れ る 。 好 ま し く は 最 初 の 脂 質
組 成 物 は 少 な く と も 50%の 中 性 脂 質 、 好 ま し く は 少 な く と も 60%の 中 性 脂 質 、 好 ま し く は 少
な く と も 75%の 中 性 脂 質 、 好 ま し く は 少 な く と も 85%の 中 性 脂 質 、 な ら び に 好 ま し く は 少 な
く と も 90%の 中 性 脂 質 を 含 む 。 好 ま し く は 中 性 脂 質 は 主 に ト リ グ リ セ リ ド を 含 む 。 好 ま し
く は 最 初 の 脂 質 組 成 物 は 少 な く と も 50%ト リ グ リ セ リ ド 、 好 ま し く は 少 な く と も 60%の ト リ
グ リ セ リ ド 、 好 ま し く は 少 な く と も 75%の ト リ グ リ セ リ ド 、 お よ び 好 ま し く は 少 な く と も 8
5%の ト リ グ リ セ リ ド を 含 む 。 こ の 段 落 に お け る 上 記 の パ ー セ ン ト は 重 量 パ ー セ ン ト を 言 及
し て い る 。 好 ま し く は 、 所 望 の LCPUFAの 濃 度 は 、 結 果 生 じ る 産 物 中 の 濃 度 の 方 が 最 初 の 脂
質 組 成 物 に お け る 濃 度 よ り 高 い 。
【 ０ ０ ３ １ 】
　 抽 出 ま た は 脱 ろ う 方 法 の た め の 、 好 ま し い 極 性 溶 媒 ： 脂 質 の 割 合 は 、 重 量 基 準 で 、 約 1:
10～ 約 20:1、 さ ら に 好 ま し く は 約 1:8～ 約 1:10、 好 ま し く は 約 1:5～ 約 5:1、 お よ び 好 ま し
く は 約 1:2～ 約 2.5:1で あ る 。 好 ま し く は 、 極 性 溶 媒 と 脂 質 を 接 触 さ せ る 時 間 は 約 0.5時 間
～ 約 12時 間 、 好 ま し く は 約 2時 間 ～ 約 6時 間 、 お よ び 好 ま し く は 約 4時 間 で あ る 。 好 ま し く
は 、 非 極 性 脂 質 が 使 わ れ る 場 合 、 残 留 非 極 性 溶 媒 は 約 0重 量 パ ー セ ン ト ～ 約 4重 量 パ ー セ ン
ト 、 お よ び 好 ま し く は 約 1重 量 パ ー セ ン ト ～ 約 4重 量 パ ー セ ン ト で あ る 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
　 好 ま し く は 、 (i)冷 抽 出 方 法 、 (ii)抽 出 後 続 い て 冷 却 お よ び ろ 過 ／ 遠 心 分 離 、 (iii)抽 出
、 細 胞 残 屑 の ろ 過 ／ 遠 心 分 離 、 続 い て 冷 却 お よ び ろ 過 ／ 遠 心 分 離 、 な ら び に (iv)溶 媒 脱 ろ
う ま た は 研 磨 工 程 で の 冷 却 状 態 、 に お け る 温 度 は 、 脂 質 の 凝 固 点 ～ 好 ま し く な い 構 成 成 分
（ 例 え ば ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド ） の 融 点 、 さ ら に 好 ま し く は 約 -20℃ ～ 約 50℃ 、 さ ら に 好 ま
し く は 約 -5℃ ～ 約 20℃ 、 さ ら に 好 ま し く は 約 -5℃ ～ 約 5℃ 、 さ ら に 好 ま し く は 約 0度 で あ る
。
【 ０ ０ ３ ３ 】
　 方 法 の 他 の 好 ま し い 特 質 は 、 ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド と 、 ホ ス フ ァ チ ド （ phosphatides） 、
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ワ ッ ク ス エ ス テ ル 、 ス テ ロ ー ル エ ス テ ル を 含 む 飽 和 脂 肪 酸 、 ス テ ロ ー ル 、 ス ク ア レ ン 、 炭
化 水 素 な ど を 含 む 冷 ア セ ト ン 中 で 比 較 的 溶 け な い 他 の 構 成 成 分 と を 犠 牲 に し た LCPUFA含 有
ト リ グ リ セ リ ド の み の 選 択 的 な 回 収 を 含 む 。 こ れ ら 好 ま し く な い 構 成 成 分 を 犠 牲 に し て LC
PUFA含 有 ト リ グ リ セ リ ド の み を 選 択 的 に 回 収 す る こ と に よ っ て 、 追 加 の 後 続 精 製 工 程 （ 例
え ば 脱 ろ う 、 洗 練 、 お よ び 漂 白 ） を 削 除 ま た は 軽 減 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ３ ４ 】

概 要
　 シ ゾ チ ト リ ウ ム か ら 得 ら れ る DHAリ ッ チ な 脂 質 の 試 料 （ 試 料 1、 脱 ろ う し て い な い 脂 質 、
別 名 「 高 融 解 」 ） お よ び シ ゾ チ ト リ ウ ム か ら 得 ら れ る 別 の DHAリ ッ チ な 脂 質 か ら 単 離 し た
沈 降 物 （ 試 料 2） を 分 析 し て 固 相 （ 試 料 1） お よ び 凝 集 物 （ floc） ／ 沈 降 物 （ 試 料 2） の 性
質 を 決 定 し た 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
　 工 場 ス ケ ー ル で 産 生 さ れ た 脱 ろ う し て い な い 脂 質 試 料 1（ 常 温 で 半 固 体 ） を 4倍 量 の 冷 ア
セ ト ン で 溶 解 し 、 混 合 し た 。 固 体 白 色 粉 末 （ お よ そ 7重 量 %） を ガ ラ ス 繊 維 ろ 紙 を 通 し て ろ
過 し 、 単 離 し た 。 固 体 白 色 粉 末 は 52.4℃ ～ 53.5℃ の 融 解 温 度 を 有 し 、 ト リ グ リ セ リ ド で あ
る こ と を 示 し （ 薄 層 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ (TLC)に よ る 単 一 ス ポ ッ ト に 基 づ い て ） 、 GLCに よ る
分 析 の 場 合 、 主 に ミ リ ス チ ン 酸 (26%)お よ び パ ル ミ チ ン 酸 (66%)を 含 む こ と が 示 さ れ た 。 こ
の よ う な 高 融 解 の ト リ グ リ セ リ ド 画 分 は ご く わ ず か な DHA/DPAと と も に 飽 和 脂 肪 酸 を 含 む
。 単 離 し た 脂 質 画 分 （ 91重 量 %） は 室 温 で オ レ ン ジ 色 の 液 体 で 、 DHA41.0%お よ び DPA16.0%
を 含 ん で い た 。 DHAと DPAは 試 料 1の 開 始 時 の 脂 肪 酸 の 特 性 と 比 較 し て お よ そ 8%上 昇 し て い
た 、 つ ま り こ の こ と は DHAお よ び DPAの 真 の 「 精 製 」 で あ る 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
　 シ ゾ チ ト リ ウ ム 由 来 の 別 の DHAリ ッ チ な 再 加 工 脂 質 は 、 常 温 で 一 定 の 日 数 保 存 さ れ た 場
合 、 明 ら か な 凝 集 物 様 物 質 （ 濁 り ） を 含 ん で い た 。 こ の 凝 集 物 を 遠 心 分 離 に よ っ て 単 離 し
た 。 凝 集 物 ／ 沈 殿 物 （ 「 試 料 2沈 殿 物 」 ） を 10倍 量 の 冷 ア セ ト ン で 溶 解 し 、 混 合 、 ろ 過 し
た 。 固 体 白 色 粉 末 約 15重 量 %を ガ ラ ス 繊 維 ろ 紙 を 通 し て ろ 過 す る こ と に よ っ て 単 離 し た 。
固 体 白 色 粉 末 は 50.1℃ ～ 51.4℃ の 融 解 温 度 を 有 し 、 主 に ミ リ ス チ ン 酸 (29%)お よ び パ ル ミ
チ ン 酸 (59%)を 含 む ト リ グ リ セ リ ド で あ る こ と を 示 し た （ TLCに よ る 単 一 ス ポ ッ ト に 基 づ い
て ） 。 こ れ は ご く わ ず か な DHA/DPAと と も に 飽 和 脂 肪 酸 を 含 む 高 融 解 ト リ グ リ セ リ ド 画 分
で あ る 。 単 離 し た 脂 質 画 分 （ 85重 量 ％ ） は 室 温 で 透 明 な オ レ ン ジ 色 の 液 体 で 、 DHA 41.1%
お よ び DPA 16.3%を 含 ん で い た 。 シ ゾ チ ト リ ウ ム 由 来 の 再 加 工 脂 質 中 に お け る 凝 集 物 の 形
成 は 、 ミ リ ス チ ン 酸 お よ び パ ル ミ チ ン 酸 を 含 む 高 融 解 ト リ グ リ セ リ ド に 起 因 す る と 考 え ら
れ 、 こ の 高 融 解 ト リ グ リ セ リ ド は 静 置 さ せ る と 脂 質 か ら 結 晶 化 す る 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
実 験 例
通 常
　 試 料 1（ 250g ボ ト ル ） 由 来 の DHAリ ッ チ な 脂 質 の 試 料 を 冷 凍 保 存 か ら 引 き だ し た 。 こ れ
は 脱 ろ う し て い な い 脂 質 で あ る 。 試 料 を 常 温 ま で 温 め 、 そ の ま ま 使 用 し た 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
　 沈 降 物 （ 試 料 2） を 研 究 室 の 遠 心 分 離 機 を 用 い て DHAリ ッ チ な 脂 質 か ら 単 離 し た 。 DHAリ
ッ チ な 脂 質 は 、 常 温 で 静 置 さ せ た ま ま に す る と 目 に み え る 凝 集 物 を 含 む 再 加 工 さ れ た ロ ッ
ト の 脂 質 で あ っ た 。 試 料 を 遠 心 分 離 し 、 沈 降 物 か ら 液 体 化 画 分 を 移 す こ と に よ り 凝 集 物 を
単 離 し た 。 脂 質 画 分 は 常 温 で 透 明 な ま ま で あ っ た 、 そ の た め 凝 集 物 は 、 単 離 し た 沈 降 物 中
に 存 在 す る と 考 え ら れ た 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
ア セ ト ン 脱 ろ う
　 脱 ろ う し て い な い 脂 質 （ 試 料 1） お よ び 再 加 工 さ れ た 脂 質 か ら 単 離 し た 沈 降 物 （ 試 料 2）
を ア セ ト ン 脱 ろ う 法 を 用 い て 分 画 し た 。 脂 質 構 成 成 分 を 溶 解 し け ん 濁 す る た め に 、 沈 降 物
お よ び 脱 ろ う し て い な い 試 料 を 過 剰 な 冷 ア セ ト ン （ 氷 ／ 水 浴 温 度 ） 中 で 溶 解 し 、 混 合 し た
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。 溶 液 ／ け ん 濁 液 を 直 ち に 真 空 下 で ガ ラ ス 繊 維 ろ 紙 を 通 し て ろ 過 し た 。 ガ ラ ス 繊 維 ろ 紙 と
そ の ろ 紙 の 上 に 残 っ て い る 内 容 物 と を 少 量 の 冷 ア セ ト ン で 洗 浄 し た 。 ろ 紙 の 内 容 物 を 風 乾
し 重 量 を 測 定 し た 。 真 空 下 で 脂 質 ／ ア セ ト ン 画 分 を 濃 縮 し て ニ ー ト 脂 質 （ neat lipid） を
産 生 し 、 重 量 を 測 定 し た 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
TLC
　 脂 質 ク ラ ス 組 成 物 を 決 定 す る た め に 、 シ リ カ ゲ ル 60の プ レ ー ト を 用 い て TLCを 実 施 し た
。 展 開 溶 媒 系 は 石 油 エ ー テ ル ： エ チ ル エ ー テ ル ： 酢 酸 が 90:10:1か ら な る 混 合 物 で あ っ た
。 ス ポ ッ ト の R f を モ リ ス ケ イ ト （ Morris Kates） の 「 脂 質 代 謝 学 の 技 術 （ Techniques in 
Lipidology） 」 に 載 っ て い る R f と 比 較 し た 。
【 ０ ０ ４ １ 】
融 点 の 決 定
　 融 点 を 実 験 室 で 構 築 し た 融 点 装 置 を 用 い て 決 定 し た 。
【 ０ ０ ４ ２ 】
赤 外 分 光 光 度 法
　 赤 外 線 ス ペ ク ト ル を パ ー キ ン エ ル マ ー 283B赤 外 分 光 計 を 用 い て 得 た 。 液 体 画 分 は ニ ー ト
（ neat） で あ る と 分 析 さ れ た 。 ア セ ト ン 脱 ろ う か ら の 固 体 画 分 は ク ロ ロ ホ ル ム 中 で 分 析 し
た 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
脂 肪 酸 メ チ ル エ ス テ ル (FAME)
　 遊 離 脂 肪 酸 の 特 性 を C12か ら C22:6に 決 定 す る 方 法 の 直 後 に 、 メ タ ノ ー ル 中 で 無 水 HClを
用 い て 、 ア セ ト ン 脱 ろ う 画 分 と 一 緒 に 一 定 分 量 の DHAリ ッ チ な 脂 質 試 料 1、 試 料 2（ 再 加 工
） を エ ス テ ル 交 換 し た 。 FAME調 製 お よ び GLCの 操 作 が す べ て 完 了 し た 。 実 験 で の （ empiric
al） 応 答 因 子 を 決 定 す る た め に 、 ニ ュ ー チ ェ ッ ク プ レ ッ プ （ NuChek Prep） 分 析 照 会 基 準 5
02を 用 い 、 内 部 標 準 (C19:0)を 使 っ て FAMEを 同 定 し 、 定 量 し た 。
【 ０ ０ ４ ４ 】
ガ ス 液 体 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
　 メ チ ル エ ス テ ル の ガ ス 液 体 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ を 、 ヒ ュ ー レ ッ ト パ ッ カ ー ド の 自 動 試 料 採
取 器 が 備 わ っ た ヒ ュ ー レ ッ ト パ ッ カ ー ド モ デ ル 6890シ リ ー ズ IIガ ス 液 体 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ
、 ケ ム ス テ ー シ ョ ン ソ フ ト ウ ェ ア 、 30m x 0.32mm SP-2380キ ャ ピ ラ リ ー カ ラ ム （ ス ペ ル コ
） お よ び 水 素 炎 イ オ ン 化 検 出 器 （ flame ionization detector） を 用 い て 実 施 し た 。 オ ー
ブ ン 温 度 を 120℃ で 3分 保 持 、 1分 あ た り 5℃ 上 昇 さ せ て 190℃ 、 190℃ で 1分 保 持 、 1分 あ た り
20℃ 上 昇 さ せ て 260℃ 、 そ し て 260℃ で 3分 保 持 し た 。 イ ン ジ ェ ク タ ー の 温 度 を 295℃ に 設 定
し 、 検 出 器 の 温 度 を 280℃ に 設 定 し た 。 ヘ リ ウ ム を 搬 送 ガ ス と し て 用 い 、 ス プ リ ッ ト 注 入
法 を 採 用 し た 。
【 ０ ０ ４ ５ 】
結 果

　 脱 ろ う し て い な い DHAリ ッ チ 脂 質 の 試 料 （ 250g ボ ト ル ） を 冷 凍 保 存 の 試 料 1か ら 引 き 出
し た 。 こ の 試 料 は 常 温 で 半 固 体 の ま ま で あ っ て 、 技 術 的 に 「 油 （ oil） 」 で な く 「 脂 肪 （ f
at） 」 と み な す こ と が で き る 。 一 定 分 量 (14.44 g)の 脂 肪 を 三 角 フ ラ ス コ に 移 し 、 冷 ア セ
ト ン （ 氷 ／ 水 浴 ） 60mlを 加 え た 。  脂 肪 構 成 成 分 を 溶 解 ／ け ん 濁 さ せ る た め フ ラ ス コ を 回
し 、 直 ち に 真 空 下 で ガ ラ ス 繊 維 ろ 紙 に 通 し ろ 過 し た 。 白 色 固 体 の 画 分 は ろ 紙 の 上 に 残 り 、
こ れ を 冷 ア セ ト ン 数 mlで 洗 浄 し 、 乾 燥 さ せ た 。 白 色 固 体 の 画 分 は 収 率 6.3%で 分 離 さ れ た （
14.44gの 脂 肪 か ら 始 め て 0.91g） 。
【 ０ ０ ４ ６ 】
　 ろ 過 か ら 得 た 脂 質 ／ ア セ ト ン 画 分 を ロ ー タ リ ー エ バ ポ レ ー シ ョ ン で 濃 縮 し 、 13.13gの オ
レ ン ジ 色 の 液 体 物 質 （ 常 温 で 液 体 ） を 産 生 し た 。 こ の こ と は 全 回 収 率 が 91%と い う こ と に
な っ た 、 し た が っ て ベ ン チ ス ケ ー ル で 約 2%の 物 質 が 失 わ れ た 。
【 ０ ０ ４ ７ 】
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DHA-リ ッ チ 脂 質 試 料 1



　 「 ア セ ト ン 脱 ろ う 」 の 後 分 離 さ れ た 白 色 固 体 画 分 お よ び 液 体 画 分 に つ い て 脂 質 組 成 物 を
調 べ る た め に TLCに よ っ て 分 析 し た 。 白 色 固 体 画 分 は TLCに 基 づ き ト リ グ リ セ リ ド で あ る こ
と が 示 さ れ た （ ト リ グ リ セ リ ド に 相 当 す る R f を 有 す る ス ポ ッ ト が 1つ 観 察 さ れ た ） 。 液 体
画 分 を ス ポ ッ ト し 、 展 開 す る と TLCに よ っ て 多 く の ス ポ ッ ト が 観 察 さ れ た 。 ス ポ ッ ト の R f
は ス ク ア レ ン 、 ス テ リ ル エ ス テ ル 、 ト リ グ リ セ リ ド お よ び ス テ ロ ー ル （ す べ て 試 験 的 な 割
当 て ） を 含 む 脂 質 組 成 物 と 一 致 し て い た 。 脂 質 ク ラ ス 組 成 物 に つ い て 更 な る 分 析 は 行 わ な
か っ た 。
【 ０ ０ ４ ８ 】
　 ア セ ト ン 脱 ろ う の 後 分 離 し た 白 色 固 体 画 分 は 融 点 の 範 囲 が 52.4℃ ～ 53.5℃ で あ っ た 。
【 ０ ０ ４ ９ 】
　 ア セ ト ン 脱 ろ う 後 分 離 し た 固 体 画 分 お よ び 液 体 画 分 を メ チ ル エ ス テ ル に エ ス テ ル 交 換 し
、 こ の メ チ ル エ ス テ ル を ガ ス 液 体 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ で 分 析 し た 。 脱 ろ う し て い な い DHAリ
ッ チ 脂 肪 （ 試 料 1） と 一 緒 に ア セ ト ン 脱 ろ う す る こ と に よ っ て 単 離 し た 固 体 画 分 と 液 体 画
分 の 両 方 に つ い て の FAMEの 完 全 な 特 性 を 表 1に 示 す 。 は っ き り 判 断 さ れ る よ う に 、 固 体 画
分 は 主 な 脂 肪 酸 と し て メ チ ル ミ リ ス チ ン 酸 （ 26%） と メ チ ル パ ル ミ チ ン 酸 （ 66%） と と も に
ほ ん の わ ず か な DHA（ 2.4%） お よ び DPA（ 0.9%） を 含 ん で い た 。 ア セ ト ン 脱 ろ う 後 に 単 離 し
た 液 体 画 分 は 他 の 微 量 の 脂 肪 酸 と と も に ミ リ ス チ ン 酸 （ 8.3%） 、 パ ル ミ チ ン 酸 （ 23.1%）
、 DPA（ 16.0%） 、 DHA（ 41.0%） を 含 ん で い た 。 こ の 特 性 を 開 始 時 の 脱 ろ う し て い な い 脂 質
の 特 性 と 比 較 す る と 、 約 8%の DHAの 濃 縮 が 見 ら れ 、 主 要 な ト リ 飽 和 グ リ セ リ ド 構 成 成 分 の
除 去 と 一 致 す る 。 こ の こ と は 精 製 工 程 を 表 し て い る 。
【 ０ ０ ５ ０ 】

　 再 洗 練 さ れ た 脂 質 か ら 産 生 さ れ た 沈 降 物 は 完 全 に ヘ キ サ ン に 混 合 性 を 有 す る が 、 メ タ ノ
ー ル に は 混 合 性 を 有 し な い 。 少 量 の ア セ ト ン を 沈 降 物 に 添 加 し た と き 、 黄 色 い 脂 質 ／ ア セ
ト ン 相 の 液 体 か ら 分 離 す る 白 い 沈 殿 物 が 形 成 さ れ た 。 こ れ ら の 分 解 試 験 を 基 に 、 ア セ ト ン
分 画 を 白 色 粉 末 の 単 離 に 用 い た 。
【 ０ ０ ５ １ 】
　 一 定 分 量 （ 1.11g） の 沈 降 物 を 三 角 フ ラ ス コ に 移 し 、 冷 ア セ ト ン （ 氷 ／ 水 浴 ） 10mlを 添
加 し た 。 フ ラ ス コ を 回 し て 脂 肪 構 成 成 分 を 溶 解 ／ け ん 濁 さ せ 、 直 ち に 真 空 化 で ガ ラ ス 繊 維
ろ 紙 に 通 し て ろ 過 し た 。 固 体 の 白 い 画 分 が ろ 紙 に 残 り 、 数 ミ リ リ ッ ト ル の 冷 ア セ ト ン で 洗
浄 し 乾 燥 さ せ た 。 固 体 の 白 い 画 分 は 収 率 15%で 単 離 さ れ た （ 沈 降 物 1.11gか ら 開 始 し て 0.17
g） 。
【 ０ ０ ５ ２ 】
　 ろ 過 か ら 得 た 液 体 ／ ア セ ト ン 画 分 を ロ ー タ リ ー エ バ ポ レ ー タ ー で 濃 縮 し 、 0.94gの オ レ
ン ジ 色 の 液 体 物 質 （ 常 温 で 液 体 ） を 産 生 し た 。 こ の こ と に よ り 全 回 収 率 は 85%で あ っ た 。
【 ０ ０ ５ ３ 】
　 ア セ ト ン 分 画 後 に 単 離 さ れ た 白 色 固 体 画 分 と 脂 質 画 分 を TLCに よ っ て 分 析 し 、 脂 質 組 成
物 を 決 定 し た 。 白 色 固 体 画 分 は TLCを 基 に ト リ グ リ セ リ ド で あ る こ と が 示 さ れ た （ ト リ グ
リ セ リ ド に 相 当 す る R f を 有 す る ス ポ ッ ト が 1つ 観 察 さ れ た ） 。 液 体 画 分 を ス ポ ッ ト し 、 展
開 す る と TLCに よ っ て 多 く の ス ポ ッ ト が 観 察 さ れ た 。 ス ポ ッ ト の R f は ス ク ア レ ン 、 ス テ リ
ル エ ス テ ル 、 ト リ グ リ セ リ ド お よ び ス テ ロ ー ル （ す べ て 試 験 的 な 割 当 て ） を 含 む 脂 質 組 成
物 と 一 致 し て い た 。 脂 質 ク ラ ス 組 成 物 に つ い て 更 な る 分 析 は 行 わ な か っ た 。
【 ０ ０ ５ ４ 】
　 ア セ ト ン 脱 ろ う 後 に 単 離 さ れ た 白 色 固 体 画 分 は 50.1℃ ～ 51.4℃ の 融 点 範 囲 を 有 し て い た
。
【 ０ ０ ５ ５ 】
　 ア セ ト ン 脱 ろ う 後 に 単 離 さ れ た 固 体 画 分 お よ び 液 体 画 分 か ら エ ス テ ル 交 換 に よ り メ チ ル
エ ス テ ル を 生 成 し 、 こ の メ チ ル エ ス テ ル を ガ ス 液 体 ク ロ マ ト グ ラ フ ィ に よ リ 分 析 し た 。 試
料 2と 一 緒 に ア セ ト ン 脱 ろ う す る こ と に よ っ て 単 離 し た 固 体 画 分 と 液 体 画 分 の 両 方 に つ い
て の FAMEの 完 全 な 特 性 を 表 1に 示 す 。 は っ き り わ か る よ う に 、 固 体 画 分 は 主 な 脂 肪 酸 と し
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DHAリ ッ チ な 脂 質 沈 殿 物 （ 試 料 2）



て メ チ ル ミ リ ス チ ン 酸 （ 29%） と メ チ ル パ ル ミ チ ン 酸 （ 59%） と 一 緒 に ほ ん の わ ず か な DHA
（ 6.4%） お よ び DPA（ 2.6%） を 含 ん で い た 。 ア セ ト ン 脱 ろ う 後 に 単 離 し た 液 体 画 分 は 他 の
微 量 の 脂 肪 酸 と 一 緒 に ミ リ ス チ ン 酸 （ 8.4%） 、 パ ル ミ チ ン 酸 （ 23.2%） 、 DPA（ 16.3%） 、 D
HA（ 41.1%） を 含 ん で い た 。
【 ０ ０ ５ ６ 】
　 （ 表 １ ） 脱 ろ う し て い な い 油 （ 試 料 1） 、 試 料 2沈 降 物 、 な ら び に ア セ ト ン 分 画 に よ っ て
単 離 さ れ た 試 料 1お よ び 試 料 2沈 降 物 か ら の 画 分 の 脂 肪 酸 特 性
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ５ ７ 】
比 較 例
　 次 に 示 す 表 2は 、 比 較 図 2へ と 続 く 比 較 図 1に 示 さ れ た 以 前 の 方 法 を 比 較 し て 表 し て い る
。
【 ０ ０ ５ ８ 】
　 （ 表 ２ ）
　
　
表 2A
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
表 2B
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分 析 証 明 書
（ シ ゾ チ ト リ ウ ム バ イ オ マ ス ）
抗 酸 化 剤 の 添 加 後 に 洗 練 、 脱 臭 、 漂 白 （ RDB） し た 脱 ろ う し た シ ゾ チ ト リ ウ ム 油



　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
*  ロ ー ズ マ リ ー 抽 出 物 の 添 加 か ら ppte
【 ０ ０ ５ ９ 】
　 次 に 示 す 表 3は 、 比 較 図 2の 漂 白 、 脱 臭 、 お よ び 洗 練 へ と 続 く 図 5に 記 載 の よ う な 本 発 明
の 方 法 を 表 し て い る 。
【 ０ ０ ６ ０ 】
　 （ 表 ３ ）
　
　
表 3A
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ア セ ト ン 脱 ろ う し た シ ゾ 油
抗 酸 化 剤 添 加 後 の RDBシ ゾ 油
（ シ ゾ チ ト リ ウ ム バ イ オ マ ス 由 来 ）



　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
表 3B
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【 ０ ０ ６ １ 】

　 シ ゾ チ ト リ ウ ム 油 の 粗 抽 出 物 を 、 ヘ キ サ ン を 使 っ て バ イ オ マ ス か ら 脂 質 組 成 物 を 抽 出 す
る 様 々 な 脱 ろ う 法 に 供 し た 。 ヘ キ サ ン を 取 り 除 き 、 残 留 の ヘ キ サ ン 量 を 有 す る 粗 抽 出 油 を
産 生 し た 。 抽 出 し た 油 を 次 に 特 定 の ア セ ト ン ／ 油 の 割 合 で ア セ ト ン を 使 っ て 抽 出 し 、 所 定
時 間 、 特 定 の 温 度 で 脱 ろ う し た 。 残 留 ヘ キ サ ン の パ ー セ ン ト 、 ア セ ト ン ／ 油 の 割 合 、 脱 ろ
う 温 度 お よ び 脱 ろ う 時 間 を 異 な る 実 験 に お い て 変 化 さ せ た 。 こ れ ら の 方 法 を 2週 間 後 に 、
ろ 過 時 間 、 油 回 収 、 お よ び 濁 り に 関 し て 評 価 し た 。 実 験 の 詳 細 と そ の 結 果 を 次 の 表 4に 示
す 。
【 ０ ０ ６ ２ 】
　 （ 表 ４ ） ア セ ト ン 脱 ろ う し た シ ゾ チ ト リ ウ ム 油 に つ い て 検 査 し た 変 数 お よ び 観 測 の レ ベ
ル
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実 施 例 3



　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
対 照 ： ヘ キ サ ン 脱 ろ う （ 45:55、 油 :ヘ キ サ ン ） -3℃ で 5時 間
PPT-回 転 試 験 の あ と 観 察 さ れ た 沈 殿 物
*  ろ 過 後 に PPTを 示 す ヘ キ サ ン 脱 ろ う し た 試 料 （ 同 日 ） 、 不 完 全 な 結 晶 化 の 表 示 。 囲 い 込
ま れ た フ ィ ル タ ー を 使 っ て ケ ー ク の 十 分 な 乾 燥 を 達 成 す る こ と が で き な い の で 、 研 究 室 で
得 ら れ る 回 収 率 は 工 場 に お い て 同 一 で は な か っ た 。 工 場 で の 典 型 的 な 回 収 率 は お よ 70～ 75
％ で あ る 。
【 ０ ０ ６ ３ 】
　 （ 表 ５ ） 油 回 収 率 、 ろ 過 時 間 、 な ら び に 粗 製 油 、 ヘ キ サ ン お よ び ア セ ト ン 脱 ろ う し た 油
の 分 析 デ ー タ
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*  実 験 工 場 の DHA回 収 率 の 推 定 -脱 ろ う し た 油 は シ ゾ 油 方 法 の 過 去 の デ ー タ を 基 に す る 。
【 ０ ０ ６ ４ 】
　 （ 表 ６ ） ア セ ト ン 脱 ろ う し た ワ ッ ク ス の 脂 肪 酸 組 成
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【 ０ ０ ６ ５ 】
結 論
　 試 料 2沈 降 物 の 分 析 を 基 に 、 凝 集 物 は 主 に ミ リ ス チ ン 酸 と パ ル ミ チ ン 酸 と を 含 む ト リ グ
リ セ リ ド で あ る と 考 え ら れ る 。 こ の こ と は TLC、 IR、 お よ び 結 果 と し て 得 ら れ る GLCに よ る
FAME分 析 を 基 準 に し て い る 。 凝 集 物 を 含 む こ の ト リ グ リ セ リ ド は 高 い 融 解 温 度 （ 50.1℃ ～
51.4℃ ） を 有 し て い た 。
【 ０ ０ ６ ６ 】
　 単 離 し た 白 色 粉 末 の 高 い 融 解 温 度 は 、 こ の 画 分 の ト リ グ リ セ リ ド 脂 質 ク ラ ス 組 成 物 を 持
ち 、 標 準 的 な 処 理 の 際 に 用 い ら れ る 脱 ろ う 工 程 は 脂 質 か ら 「 高 い 融 解 」 画 分 を 定 量 的 に 取
り 除 か な い と い う こ と を 示 し て い る 。 し た が っ て 、 追 加 の 「 研 磨 」 工 程 は 完 成 品 産 物 に お
け る 透 明 度 を 達 成 す る た め に 推 奨 さ れ る 。
【 ０ ０ ６ ７ 】
　 試 料 1に お け る 脱 ろ う し て い な い 脂 質 の 固 体 の 寄 与 を 推 定 す る た め に 、 ア セ ト ン 脱 ろ う
手 法 が 用 い ら れ た 。 収 率 6%～ 7%の 試 料 1か ら 単 離 さ れ た 白 色 固 体 画 分 は 主 に ミ リ ス チ ン 酸
と パ ル ミ チ ン 酸 を 含 む ト リ グ リ セ リ ド で あ る こ と が 示 さ れ た （ こ の ト リ グ リ セ リ ド 構 成 成
分 に お け る 脂 肪 酸 の ＞ 94%が 飽 和 脂 肪 で あ る ） 。 パ ル ミ チ ン 酸 と ミ リ ス チ ン 酸 は お お よ そ 2
:1の 割 合 で 存 在 し て お り 、 融 解 温 度 の 範 囲 が 狭 く 、 こ の ト リ グ リ セ リ ド と 定 義 さ れ る 構 造
を 提 示 し て い る 。 ほ ん の わ ず か な DPAお よ び DHAが 固 体 ト リ グ リ セ リ ド 画 分 に 存 在 し て い た
。 ア セ ト ン 脱 ろ う 後 の 単 離 さ れ た 液 体 画 分 は 、 開 始 時 の 37.7% DHAと 比 較 し て 、 41.0% DHA
 を 含 ん で い た （ 総 脂 肪 酸 メ チ ル エ ス テ ル の 割 合 と し て 表 す ） 。 こ の こ と は DHAの 約 8%の 濃
縮 で あ り 、 7%の ト リ 飽 和 脂 肪 酸 グ リ セ リ ド の 除 去 と 一 致 す る 。
【 ０ ０ ６ ８ 】
　 ほ ん の わ ず か な DHAの 損 失 が ベ ン チ ス ケ ー ル の ア セ ト ン 脱 ろ う 方 法 に お い て 示 さ れ 、 脱
ろ う の 間 ほ ぼ 量 的 な DHAの 回 収 が 得 ら れ る こ と を 示 唆 し た 。
【 ０ ０ ６ ９ 】
　 固 体 ま た は 溶 媒 を 利 用 し た 脱 ろ う （ 本 明 細 書 に お い て 立 証 さ れ る ア セ ト ン 脱 ろ う で あ る
が 、 他 の 溶 媒 代 替 物 が 存 在 す る ） は 以 下 の 可 能 性 を 提 供 し 、 処 理 工 程 の 選 択 肢 と し て 考 慮
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す る こ と が で き る 。
（ 1） 高 融 解 の 固 体 物 質 の 真 の 除 去 を 達 成 す る こ と が で き る 。
（ 2） 固 体 物 質 は 主 に ほ ん の わ ず か な DHA（ 2.4%） と と も に ト リ 飽 和 脂 肪 酸 グ リ セ リ ド （ >9
4%飽 和 の 脂 肪 酸 ） で あ る 。
（ 3） 例 示 的 な 計 算 と し て 、 粗 製 脂 質 中 の DHA 1,000kgか ら 開 始 し て 、 ア セ ト ン 脱 ろ う の 間
、 DHA 約 2kgの 損 失 を 受 け る だ ろ う (1,000 x 0.07 x 0.024)。 こ の こ と は 絶 対 重 量 基 準 で D
HAの 約 0.2%の 回 収 損 失 で あ る 。
（ 4） 透 明 な 液 体 は 、 開 始 時 の 脱 ろ う し て い な い 脂 質 脂 肪 酸 特 性 と 比 較 し て 、 脱 ろ う 後 DHA
が 濃 縮 さ れ た ま ま で あ る 。
（ 5） 溶 媒 を 利 用 し た 脱 ろ う を DHA精 製 を 達 成 す る た め に 利 用 す る こ と が で き る 。
（ 6） ト リ 飽 和 脂 肪 酸 グ リ セ リ ド 構 成 成 分 の 高 融 解 温 度 （ >50℃ ） の た め に 、 伝 統 的 な 低 温
冷 却 状 態 が 必 要 で な い 場 合 が あ る 。
【 ０ ０ ７ ０ 】
　 本 出 願 は 、 2001年 12月 12日 に 出 願 さ れ た 米 国 仮 出 願 特 許 第 60/341,180号 を 参 照 と し て 組
み 入 れ る 。
【 ０ ０ ７ １ 】
　 本 発 明 の 様 々 な 態 様 を 詳 細 に 説 明 し た が 、 こ れ ら の 態 様 の 当 技 術 分 野 へ の 変 更 お よ び 適
用 が 生 じ る こ と は 自 明 で あ る 。 し か し な が ら 、 こ の よ う な 改 変 お よ び 適 応 は 、 添 付 の 特 許
請 求 の 範 囲 に 記 載 の 本 発 明 の 範 囲 内 に あ る こ と を は っ き り と 理 解 さ れ な く て は な ら な い 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ ０ ７ ２ 】
【 図 １ 】 従 前 の 抽 出 方 法 の 工 程 系 統 図 で あ る 。
【 図 ２ 】 従 前 の 洗 練 、 漂 白 、 お よ び 脱 臭 方 法 の 工 程 系 統 図 で あ る 。
【 図 ３ 】 ア セ ト ン を 用 い た 、 1工 程 で DHAリ ッ チ な 脂 質 を 抽 出 す る 本 発 明 の 方 法 で あ る 。
【 図 ４ 】 ア セ ト ン を 用 い た 、 2工 程 で DHAリ ッ チ な 脂 質 を 抽 出 す る 本 発 明 の 方 法 で あ る 。
【 図 ５ 】 本 発 明 の 、 DHAリ ッ チ な 脂 質 ヘ キ サ ン 抽 出 方 法 お よ び ア セ ト ン 脱 ろ う 方 法 で あ る
。
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【 図 １ 】 【 図 ２ 】

【 図 ３ 】 【 図 ４ 】
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【 図 ５ 】

(24) JP 2005-513051 A 2005.5.12



【 国 際 調 査 報 告 】
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