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(57)【要約】
【課題】動物組織からプロテオグリカンを効率よく抽出し、化粧品、健康食品及び医薬品
等の原料に適したプロテオグリカンを安価に製造する方法を提供する。
【解決手段】プロテオグリカンの製造方法は、プロテオグリカンを含有する動物組織を少
なくとも過酢酸を含む溶液に浸漬する工程と、浸漬後の溶液を回収する工程とを含んでい
る。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　プロテオグリカンを含有する動物組織を少なくとも過酢酸を含む溶液に浸漬する工程と
、浸漬後の溶液を回収する工程とを含んでいるプロテオグリカンの製造方法。
【請求項２】
　前記溶液の過酢酸の濃度は、１×１０－４重量％～２重量％である請求項１に記載のプ
ロテオグリカンの製造方法。
【請求項３】
　前記浸漬後の溶液を回収する工程には、浸漬後の溶液と動物組織との混合物を遠心分離
し、液層を回収することが含まれる請求項１又は２に記載のプロテオグリカンの製造方法
。
【請求項４】
　前記プロテオグリカンを含有する動物組織は、魚類、軟体動物、鳥類若しくは哺乳類の
軟骨組織又は魚類、軟体動物、鳥類若しくは哺乳類の皮である請求項１～３のいずれか１
項に記載のプロテオグリカンの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、プロテオグリカンを含有する魚類、鳥類又は哺乳類等の軟骨組織等からプロ
テオグリカンを抽出し、製造する方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　プロテオグリカンは、タンパク質に糖鎖（グリコサミノグリカン）が結合した糖タンパ
ク質の一種である。プロテオグリカンは、動物の細胞外マトリックスの主要構成成分のひ
とつとして軟骨組織に多く含まれており、水分の保持、骨形成、関節の潤滑及び細胞間の
情報伝達等のさまざまな機能を有するとされている。
【０００３】
　近年、このプロテオグリカンは、化粧品、健康食品又は医薬品の原料として注目されて
いる。これらの用途に適したプロテオグリカン、すなわち安全性が高く、経口摂取可能な
プロテオグリカンを得るため、動物組織からのプロテオグリカンの抽出及び製造方法の開
発が行われている。
【０００４】
　特許文献１には、酢酸を溶出溶媒に用いて、動物組織からプロテオグリカンを溶出する
方法が記載されている。また、特許文献２には、動物組織をアルカリ溶液に浸漬させるこ
とにより、動物組織からプロテオグリカンを製造する方法が記載されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００５】
【特許文献１】特許第３７３１１５０号公報
【特許文献２】特許第４２１９９７４号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　しかしながら、特許文献１に記載された酢酸を用いて抽出する方法では、プロテオグリ
カンの回収率が低いためにコストが高く、化粧品や健康食品又は医薬品の原料としては実
用的ではなかった。
【０００７】
　また、医薬品の一次原料は高純度であり、単一の成分であることが望ましいとされてい
る。しかし、特許文献２に記載されたアルカリ溶液を用いて抽出する方法では、動物組織
からプロテオグリカンを抽出する際にプロテオグリカンの一部が分解してしまい、抽出物
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に複数の成分が含まれるという問題が生じていた。そのため、単一の成分に精製するため
の精製処理が必要となり、手間とコストがかかっていた。
【０００８】
　本発明は上述した点に鑑み案出されたもので、その目的は、動物組織からプロテオグリ
カンを効率よく抽出し、化粧品、健康食品又は医薬品等の原料に適したプロテオグリカン
を安価に製造する方法を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　本発明者らは、過酢酸を用いて抽出処理を行うことで、安全性が高く、経口摂取可能な
プロテオグリカンを効率よく動物組織から回収できることを見出し、本発明を完成させた
。
【００１０】
　本発明のプロテオグリカンの製造方法は、プロテオグリカンを含有する動物組織を少な
くとも過酢酸を含む溶液に浸漬する工程と、浸漬後の溶液を回収する工程とを含んでいる
。
【００１１】
　動物組織を少なくとも過酢酸を含む溶液に浸漬することにより、動物組織中に含まれて
いるプロテオグリカンが、過酢酸を含む溶液に効率よく抽出される。具体的には、過酢酸
は酸化剤として作用することから、過酢酸が動物組織、たとえば軟骨組織の軟骨基質に存
在するプロテオグリカンを抽出し易い状態にする等して、プロテオグリカンの抽出を促進
するように作用すると考えられる。それゆえ、浸漬後の溶液を回収することによりプロテ
オグリカンを効率よく製造することができる。また、過酢酸は殺菌剤としても作用するこ
とから、プロテオグリカンの抽出と同時に動物組織中に含まれる細菌やウイルスが排除さ
れ、プロテオグリカンを無菌的に得ることができる。さらに、過酢酸は溶液中で酢酸と過
酸化水素とに分解し、過酸化水素はさらに水と酸素に分解されるため、人体に対する安全
性が高い。それゆえ、安全性が高く、経口摂取可能なプロテオグリカンを製造することが
できる。
【００１２】
　他方、溶液に抽出されたプロテオグリカンは実質的に単一の成分として溶液に抽出され
る。プロテオグリカンのコアタンパク質及び糖鎖は変性や分解を受けずに抽出される。そ
れゆえ、抽出後の溶液を回収することにより単一の成分のプロテオグリカンを製造するこ
とができる。
【００１３】
　また、溶液の過酢酸の濃度は、１×１０－４重量％～２重量％であることが好ましい。
過酢酸の溶液中の濃度を１×１０－４重量％～２重量％とすることで、好適にプロテオグ
リカンが抽出される溶液中の過酢酸の濃度が選択される。
【００１４】
　なお、本発明における過酢酸の濃度とは、溶液に動物組織の浸漬を開始した時点の濃度
のことをいう。過酢酸は時間の経過や反応に伴って、酢酸と過酸化水素に分解されるため
、動物組織の溶液への浸漬後、過酢酸の濃度は徐々に減少する。
【００１５】
　また、溶液には、酢酸と過酸化水素とがさらに含まれる。溶液には過酢酸原料に含まれ
ている平衡過酢酸組成物として、酢酸と過酸化水素とが含まれ得る。そして、過酢酸の分
解物としての酢酸と過酸化水素も含まれ得る。酢酸は食品にも使用される物質であり、過
酸化水素は水と酸素に分解されることから安全性が高い。それゆえ、安全性が高く、経口
摂取可能なプロテオグリカンを製造することができる。
【００１６】
　また、浸漬後の溶液を回収する工程には、浸漬後の溶液と動物組織との混合物を遠心分
離し、液層を回収することが含まれる。浸漬後の溶液と動物組織との混合物を遠心分離す
ることで、プロテオグリカンの抽出溶液と抽出残渣とを簡便に分離し、プロテオグリカン
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を高濃度で含む液層を回収することができる。
【００１７】
　また、プロテオグリカンを含有する動物組織は、魚類、軟体動物、鳥類若しくは哺乳類
の軟骨組織又は魚類、軟体動物、鳥類若しくは哺乳類の皮であることが好ましい。これら
軟骨組織や皮はプロテオグリカンを多量に含み、食品加工の分野では通常廃棄される部位
であるため、低コストのプロテオグリカンを製造することができる。
【発明の効果】
【００１８】
　本発明によれば、以下のような優れた効果を有するプロテオグリカンの製造方法を提供
することができる。
（１）安全性が高く、経口摂取可能なプロテオグリカンを高効率かつ簡便に動物組織から
抽出することができる。
（２）動物組織から細菌やウイルスを排除しつつ、無菌的にプロテオグリカンを抽出する
ことができる。
（３）プロテオグリカンの変性又は分解を防ぎ、単一の成分として抽出することができる
。
（４）加工食品分野で従来廃棄処分されてきた魚類、鳥類又は哺乳類などの軟骨組織等か
ら化粧品、健康食品又は医薬品の原料に適したプロテオグリカンを安価に製造することが
できる。
【図面の簡単な説明】
【００１９】
【図１】シロサケ鼻軟骨試料を過酢酸水溶液、水酸化ナトリウム水溶液又は酢酸水溶液に
浸漬させて得られた（ａ）プロテオグリカン（ウロン酸）の回収量及び（ｂ）コンドロイ
チン硫酸の純度を経時的に示すグラフである。丸形のマーカーは過酢酸水溶液を示し、三
角形のマーカーは水酸化ナトリウム水溶液を示し、そして、四角形のマーカーは酢酸水溶
液を示す。
【図２】シロサケ鼻軟骨試料を（ａ）過酢酸水溶液、又は（ｂ）水酸化ナトリウム水溶液
に浸漬させて得られたプロテオグリカンの分子量分布を示すグラフである。
【発明を実施するための形態】
【００２０】
　本発明のプロテオグリカンの製造方法は、動物組織を過酢酸溶液に浸漬して高効率かつ
無菌的にプロテオグリカンを抽出する工程と、プロテオグリカンが抽出された溶液を回収
する工程とからなる。以下詳細に説明する。
【００２１】
　まず、本発明の出発原料として用いられるプロテオグリカンを含む動物組織について説
明する。本発明で用いる動物組織としては、プロテオグリカンを含有していればよいが、
プロテオグリカンを多量に含み、食品加工の分野で通常廃棄される部位として安価に入手
可能である観点から、魚類、軟体動物、鳥類若しくは哺乳類の軟骨組織又は魚類、軟体動
物、鳥類若しくは哺乳類の皮が好ましい。特に限定されないが、例えば、魚類の軟骨組織
としてはサケの鼻軟骨（氷頭）、エイの軟骨又はサメの軟骨、鳥類の軟骨組織としては、
鶏の胸軟骨若しくは膝軟骨、哺乳類の軟骨組織としては、ウシの喉軟骨若しくは気管支軟
骨又はクジラの軟骨等が好ましく、魚類の軟骨組織であるサケの鼻軟骨又はエイの軟骨が
より好ましい。なお、本発明において軟骨組織とは、硝子軟骨、弾性軟骨若しくは線維軟
骨をはじめ、軟骨基質、軟骨細胞又は軟骨膜等を有する組織のことをいい、軟骨周辺部位
の組織も含まれる。
【００２２】
　上述した軟骨組織等の動物組織は、動物種や部位毎に処理することもできるが、動物種
や部位に関係なく混合して処理することもできる。これらの動物組織は、プロテオグリカ
ンの抽出効率を高めるため、ミートチョッパー等の破砕手段を用いて予め破砕しておくこ
とが好ましい。さらに、プロテオグリカンの抽出効率を高めると共に動物組織の脂質に含
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まれる特有の臭いを除去するために、動物組織に含まれる脂質を除去しておくことも好ま
しい。具体的には、例えば、破砕した動物組織にエタノール又はアセトン等の有機溶媒を
加えて脂質を有機溶媒に抽出させ、有機溶媒を除去することによって行われる。
【００２３】
　次に、本発明でプロテオグリカンの抽出に用いられる過酢酸を含む溶液について説明す
る。この過酢酸溶液に含まれる過酢酸の濃度は、動物組織の浸漬を開始した時点において
、１×１０－５重量％～３重量％であることが好ましく、効率よくプロテオグリカンを抽
出する観点及び動物組織中に含まれる細菌やウイルスを排除して、無菌状態のプロテオグ
リカンを得る観点から、１×１０－４重量％～２重量％であることがより好ましい。過酢
酸は反応に伴って酢酸と過酸化水素に分解されるため、動物組織を溶液に浸漬した後は、
過酢酸の濃度は徐々に減少する。
【００２４】
　本発明の過酢酸を含む溶液を調製するにあたり、過酢酸原料としては、例えば、三菱ガ
ス化学株式会社製の過酢酸（過酢酸濃度３６～４２重量％）、メルク株式会社製の過酢酸
３８～４０％（過酢酸濃度３８～４０％）、シグマアルドリッチ社製の過酢酸溶液（過酢
酸濃度３９％）、ＡＤＥＫＡクリーンエイド株式会社製のデオメイトＰＡ（過酢酸濃度６
～９％）又はテックＰ－１０（過酢酸濃度９～１０％）等が挙げられる。これらの過酢酸
原料を所定の過酢酸濃度となるように、水で希釈して本発明の過酢酸溶液を作成する。ま
た、これらの過酢酸原料は、単独で使用することもできるが、２種以上を組み合わせて使
用することもできる。
【００２５】
　本発明の過酢酸溶液には、過酢酸の他に酢酸と過酸化水素とがさらに含まれ得る。過酢
酸原料には過酢酸の分解を抑制するため、通常、酢酸と過酸化水素とが含まれている。例
えば、三菱ガス化学株式会社製の過酢酸（過酢酸濃度３６～４２重量％）には、酢酸が３
８～４５重量％、過酸化水素が４～６重量％含まれている。それゆえ、本発明の溶液には
過酢酸原料中に含まれる平衡過酢酸組成物である、酢酸と過酸化水素とが含まれ得る。そ
して、過酢酸溶液には、過酢酸の分解物である酢酸と過酸化水素も含まれ得る。本発明の
過酢酸溶液に含まれる酢酸濃度としては、好適な過酢酸濃度との関係から、１×１０－５

重量％～３重量％であることが好ましく、１×１０－４重量％～２重量％であることがよ
り好ましい。また、過酸化水素濃度としては、好適な過酢酸濃度との関係から、１×１０
－６重量％～１重量％であることが好ましく、１×１０－５重量％～０．２重量％である
ことがより好ましい。
【００２６】
　本発明の過酢酸溶液には、人体に対する安全性を妨げず、プロテオグリカンの抽出の妨
げとならない範囲において、過酢酸の安定剤等その他の物質がさらに含まれていてもよい
。
【００２７】
　次に、動物組織を過酢酸溶液に浸漬する工程について説明する。浸漬に用いる過酢酸溶
液の量は特に限定されないが、動物組織（未処理の状態）１重量部に対して過酢酸溶液２
～１５重量部が好ましく、十分に動物組織を過酢酸溶液に浸漬させるために、４～１２重
量部がより好ましく、６～１２重量部が特に好ましい。浸漬の際には、抽出効率を高める
ために、動物組織と過酢酸溶液とを充分に接触させるべく、スターラーやミキサー等を用
いて溶液を攪拌させることが好ましい。
【００２８】
　動物組織の過酢酸溶液の浸漬温度は、プロテオグリカンの分解及び変性を防ぎ、高純度
で未分解のプロテオグリカンを抽出する観点から、０℃超～２０℃以下が好ましく、４℃
～１５℃がより好ましい。また、浸漬時間は３０分以上が好ましく、プロテオグリカンを
多量に抽出する観点及び動物組織中に含まれる細菌やウイルスを排除する観点から、１時
間以上がより好ましく、３時間以上が特に好ましい。
【００２９】
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　この工程において、動物組織中に含まれるプロテオグリカンは、過酢酸の作用により過
酢酸溶液中に効率よく抽出される。過酢酸が動物組織に存在するプロテオグリカンを抽出
し易い状態にする等して抽出が促進されているものと考えられる。ここで、プロテオグリ
カンは、タンパク質に糖鎖（軟骨組織においてはコンドロイチン硫酸）が結合した糖タン
パク質であるところ、一般にタンパク質は熱やアルカリ、酸等により変性又は分解しやす
い性質を有している。また、プロテオグリカンのコアタンパク質と糖鎖との結合も、熱や
アルカリ等により分解を受けやすい。しかし、本発明の過酢酸溶液を用いた抽出工程にお
いては、プロテオグリカンはその変性や部分的な分解がほとんど見られない状態で抽出さ
れる。
【００３０】
　さらに、動物組織を過酢酸溶液に浸漬する工程においては、溶液中の過酢酸の作用によ
り、動物組織中に含まれる細菌やウイルスが排除され、プロテオグリカンが無菌的に抽出
される。これまで動物組織からプロテオグリカンを製造するにあたり、熱に弱いプロテオ
グリカンの加熱殺菌処理を行うことはできず、細菌やウイルスの排除は困難であった。本
発明においては、動物組織からプロテオグリカンを抽出する際に、同時に細菌及びウイル
スの排除も行うことができ、化粧品、健康食品又は医薬品の原料に適したプロテオグリカ
ンを製造することができる。
【００３１】
　次に、動物組織を浸漬した後の溶液を回収する工程について説明する。浸漬後の溶液に
は、動物組織から抽出されたプロテオグリカンが含まれているため、この溶液を回収する
ことによりプロテオグリカンが得られる。ここで、浸漬後の溶液と動物組織の混合物には
、溶液中に抽出されたプロテオグリカンの他、動物組織の抽出残渣や動物組織由来の脂質
成分が含まれる。よって、浸漬後の溶液と動物組織の混合物について遠心分離処理又は濾
過処理等を行って、プロテオグリカンの抽出溶液をその他の成分から分離して回収するこ
とが好ましく、簡便に分離できる観点から、遠心分離処理がより好ましい。浸漬後の溶液
と動物組織の混合物を遠心分離すると、下層には主にコラーゲンからなる動物組織の抽出
残渣による沈殿が形成され、上層には動物組織由来の油脂層が形成され、その間の中間層
にはプロテオグリカンを含む溶液の液層が形成される。この中間層の液層を回収すること
により、プロテオグリカンを含む溶液が得られる。なお、この溶液は、そのまま使用する
ことも可能であるが、真空凍結乾燥処理等によって濃縮液としたり、粉末状とすることも
可能である。
【００３２】
　本発明により抽出され、回収されたプロテオグリカンを含む溶液は精製前においても高
純度であるが、用途に合わせてさらなる精製処理を施すこともできる。特に限定されない
が、回収した溶液について透析処理や限外濾過濃縮等を行うことにより、得られたプロテ
オグリカンの純度及び濃度を高くすることができる。さらに、回収されたプロテオグリカ
ンを含む溶液又はその濃縮液に食塩飽和エタノールを加え、プロテオグリカンを沈殿物と
して得ることもできる。
【００３３】
　以下、実施例を用いて、本発明を詳細に説明する。
【実施例１】
【００３４】
　本実施例においては、プロテオグリカンを含有する動物組織として、シロサケの鼻軟骨
を選択した。－４０℃で保管したシロサケの頭部から鼻軟骨を摘出して、電動ミートチョ
ッパーで細かく破砕し、ミンチ状の破砕物を得た。この破砕物をアセトンに浸漬させて脱
脂及び脱水を行ったのち、減圧乾燥させて試料を得た。他方、３Ｌ容量の容器に６℃に冷
却した蒸留水１６７９．８３ｇを準備し、濃度が３６～４２重量％の過酢酸（三菱ガス化
学株式会社製品）０．１７ｇを添加して過酢酸溶液１６８０ｇを作成した。過酢酸溶液作
成時に過酢酸溶液中に含まれる過酢酸由来の成分濃度は、過酢酸が０．００３６～０．０
０４２重量％、酢酸が０．００３８～０．００４５重量％及び過酸化水素が０．０００４
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～０．０００６重量％であった（過酢酸製品濃度からの計算値）。この過酢酸溶液にシロ
サケ鼻軟骨の減圧乾燥試料１２ｇを入れ、スターラーで攪拌しつつ６℃で浸漬処理を行っ
た。
【００３５】
　さらに、上記の過酢酸溶液を０．０８５重量％（０．０２１Ｎ）の水酸化ナトリウム水
溶液に替えて、または４．０％（０．６７Ｎ）の酢酸水溶液に替えて、シロサケ鼻軟骨試
料の浸漬処理を上記と同様に行った。
【００３６】
　各溶液に試料を浸漬してから１５分後、３０分後、１時間後、３時間後、６時間後、９
時間後及び２４時間後に所定量ずつ各溶液を回収した。回収後直ちに、ガランボス法（カ
ルバゾール硫酸法）により各溶液中のウロン酸量を定量し、各浸漬時間におけるプロテオ
グリカンの回収量を調べた。また、定量した各溶液中のウロン酸量とコンドロイチン硫酸
換算係数（２．７０３）とからコンドロイチン硫酸量を算出し、各溶液中のコンドロイチ
ン硫酸の純度を経時的に調べた。結果を図１に示す。丸形のマーカーは過酢酸水溶液を示
し、三角形のマーカーは水酸化ナトリウム水溶液を示し、そして、四角形のマーカーは酢
酸水溶液を示している。
【００３７】
　この結果より、抽出溶媒が過酢酸溶液の場合、酢酸水溶液（特許文献１）と比べて抽出
効率が７倍以上優れることが分かった（図１ａ）。また、抽出効率に優れるとされている
水酸化ナトリウム水溶液（特許文献２）と過酢酸水溶液とを比較しても、両者は同程度の
抽出効率であることから、過酢酸水溶液は高い抽出効率を有することが分かった。さらに
、過酢酸溶液を用いて抽出したコンドロイチン硫酸、すなわちプロテオグリカンの純度は
、水酸化ナトリウム水溶液や酢酸水溶液で得られたものの純度と比較して顕著に高いこと
が示された（図１ｂ）。
【００３８】
　さらに、抽出溶媒が過酢酸水溶液である場合と水酸化ナトリウム水溶液である場合とに
ついて、浸漬２４時間後の過酢酸溶液中に含まれるプロテオグリカンの分子量分布をゲル
ろ過クロマトグラフィーにより測定した。測定には、高速液体クロマトグラフィー（株式
会社島津製作所製、ＧＰＣシステム）を用い、カラムはＴＳＫｇｅｌ　Ｇ４０００ＰＷＸ
Ｌ（東ソー株式会社製）を用いた。結果を図２に示す。
【００３９】
　この結果より、過酢酸水溶液を用いて抽出処理を行った場合には、得られた抽出物は単
一の約１３０万Ｄの分子量分布を示した（図２ａ）。この１３０万Ｄはプロテオグリカン
の分子量に相当するものであることから、過酢酸水溶液による抽出処理により得られたプ
ロテオグリカンは、医薬品等の原料にもなり得る単一の分子量分布と純度を兼ね備えたプ
ロテオグリカンであることが示された。他方、水酸化ナトリウム水溶液を用いて抽出処理
を行った場合には、プロテオグリカンに相当する約１３０万Ｄと、それよりも小さい約６
～８万Ｄの２つの分子量分布を示した（図２ｂ）。この６～８万Ｄの分子量は、プロテオ
グリカンの骨格の一部であるコンドロイチン硫酸の分子量に相当することから、プロテオ
グリカンに部分的に分解が生じているものと考えられる。
【実施例２】
【００４０】
　本実施例においては、プロテオグリカンを含有する動物組織として、実施例１と同様に
シロサケの鼻軟骨を選択した。－４０℃で保管したシロサケの頭部から鼻軟骨を摘出して
、電動ミートチョッパーで細かく破砕し、ミンチ状の破砕物を得た。他方、２Ｌ容量の容
器に４℃に冷却した蒸留水７９９．９２ｇを準備し、濃度が３６～４２重量％の過酢酸（
三菱ガス化学株式会社製品）０．０８ｇを添加して過酢酸溶液８００ｇを作成した。過酢
酸溶液作成時に過酢酸溶液中に含まれる過酢酸由来の成分濃度は、過酢酸が０．００３６
～０．００４２重量％、酢酸が０．００３８～０．００４５重量％及び過酸化水素が０．
０００４～０．０００６重量％であった（過酢酸製品濃度からの計算値）。この過酢酸溶
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液にシロサケ鼻軟骨の破砕物１００ｇを入れ、スターラーで攪拌しつつ４℃で２４時間浸
漬処理を行った。
【００４１】
　浸漬処理後、遠心分離機（日立工機株式会社製、型番ＣＦ７Ｄ２）を用いて、浸漬後の
過酢酸溶液と動物組織の混合物を７０００ｒｐｍで１５分間遠心分離を行い、油脂相等を
避け、プロテオグリカンを含む液相を回収した。次に、回収した液相をろ紙（アドバンテ
ック東洋株式会社製）でろ過し、ろ液を得た。このろ液にぺリスタポンプ（登録商標、ア
トー株式会社製）を使用し、連続的にろ液の１０倍量の蒸留水を加え、ポリエーテルスル
ホンメンブレン（日本ミリポア株式会社製、バイオマックス（登録商標）１００Ｋ：分画
分子量１０万Ｄ）を用いて、分画と濃縮を同時に行い、濃縮液を得た。この濃縮液につい
て真空凍結乾燥を行い、プロテオグリカンの固形粉末を得た。
【００４２】
　次に、得られた固形粉末の乾燥重量を測定した。測定は、得られた固形粉末を定温乾燥
器（株式会社三商製、ＳＤＮ２７）で１０５℃で１６時間乾燥させ、完全に水分を蒸発さ
せた後、残った固形分を電子天秤（株式会社エー・アンド・デイ製、ＧＸ－１０Ｋ）で精
密に測定することにより行われた。その結果、１００ｇのシロサケ鼻軟骨の破砕物から２
．２ｇの乾燥固形分を得ることができ、収率は２．２％であった。
【００４３】
　他方、プロテオグリカンの固形粉末中の窒素量をケルダール法により定量してタンパク
質量を算出するとともに、ガランボス法（カルバゾール硫酸法）によりウロン酸量を定量
してプロテオグリカン量を計算した。この結果、得られた固形粉末中には、タンパク質が
２５．０％、コンドロイチン硫酸が７２．２％、脂質が０．０５％存在することが分かっ
た。ここで、プロテオグリカンのコアタンパク質の重量比はプロテオグリカンに対して約
７．０％である（特許文献１）。従って、本実施例で得られたプロテオグリカンの純度は
、コンドロイチン硫酸が７２．２％であることから計算すると、約７７．３％と推定され
た。
【００４４】
　さらに、高速液体クロマトグラフィー（株式会社島津製作所製、ＧＰＣシステム）を用
いて、固形粉末中のプロテオグリカンの分子量を測定した。カラムには、ＴＳＫｇｅｌ　
Ｇ４０００ＰＷＸＬ（東ソー株式会社製）を用いた。ここで、抽出されたプロテオグリカ
ンに分解が生じ、プロテオグリカン由来のコンドロイチン硫酸が生成していた場合には、
ポリエーテルスルホンメンブレンによる分画を行っても、分解したコンドロイチン硫酸が
プロテオグリカンに接着したままであり、プロテオグリカンとは分画されないため、コン
ドロイチン硫酸に相当するピークが検出される。本実施例で得られたプロテオグリカンは
単一のピークを示し、分子量は約１２９万Ｄであった。このことから、得られたプロテオ
グリカンは、未分解のまま抽出され、単一の分子量分布と純度を兼ね備えたプロテオグリ
カンであることが示された。
【００４５】
　また、得られた固形粉末について、微生物検査を行った結果、一般細菌数は３００個／
ｇ以下、大腸菌群は陰性であった。
【実施例３】
【００４６】
　本実施例においては、プロテオグリカンを含有する動物組織として、実施例１～２と同
様にシロサケの鼻軟骨を選択した。－４０℃で保管したシロサケの頭部から鼻軟骨を摘出
して、電動ミートチョッパーで細かく破砕し、ミンチ状の破砕物を得た。この破砕物をア
セトンに浸漬させて脱脂及び脱水を行ったのち、減圧乾燥させて試料を得た。他方、３Ｌ
容量の容器に１０℃に冷却した蒸留水１６７８．３２ｇを準備し、濃度が３６～４２重量
％の過酢酸（三菱ガス化学株式会社製品）１．６８ｇを添加して過酢酸溶液１６８０ｇを
作成した。過酢酸溶液作成時に過酢酸溶液中に含まれる過酢酸由来の成分濃度は、過酢酸
が０．０３６～０．０４２重量％、酢酸が０．０３８～０．０４５重量％及び過酸化水素
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が０．００４～０．００６重量％であった（過酢酸製品濃度からの計算値）。この過酢酸
溶液にシロサケ鼻軟骨の減圧乾燥試料１２ｇを入れ、スターラーで攪拌しつつ１０℃で４
８時間浸漬処理を行った。
【００４７】
　浸漬処理後、遠心分離機（日立工機株式会社製、型番ＣＦ７Ｄ２）を用いて、浸漬後の
過酢酸溶液と動物組織の混合物を７０００ｒｐｍで１５分間遠心分離を行い、油脂相等を
避け、プロテオグリカンを含む液相を回収した。次に、回収した液相をろ紙（アドバンテ
ック東洋株式会社製）でろ過し、ろ液を得た。このろ液にろ液の８倍量の蒸留水を加え、
ポリエーテルスルホンメンブレン（日本ミリポア株式会社製、バイオマックス（登録商標
）１００Ｋ：分画分子量１０万Ｄ）を用いて、分画と濃縮を同時に行い、濃縮液を得た。
この濃縮液について真空凍結乾燥を行い、プロテオグリカンの固形粉末を得た。
【００４８】
　次に、得られた固形粉末の乾燥重量を測定した。測定は、得られた固形粉末を定温乾燥
器（株式会社三商製、ＳＤＮ２７）で１０５℃で１６時間乾燥させ、完全に水分を蒸発さ
せた後、残った固形分を電子天秤（株式会社エー・アンド・デイ製、ＧＸ－１０Ｋ）で精
密に測定することにより行われた。その結果、１２ｇのシロサケ鼻軟骨の減圧乾燥試料か
ら３．８４ｇの乾燥固形分を得ることができ、収率は３２％であった。
【００４９】
　他方、プロテオグリカンの固形粉末中の窒素量をケルダール法により定量してタンパク
質量を算出するとともに、ガランボス法（カルバゾール硫酸法）によりウロン酸量を定量
してプロテオグリカン量を計算した。この結果、得られた固形粉末中には、タンパク質が
１６．０％、コンドロイチン硫酸が８３．２％、脂質が０．０５％存在することが分かっ
た。ここで、プロテオグリカンのコアタンパク質の重量比は約７．０％であり（特許文献
１）、上記のとおりコンドロイチン硫酸が８３．２％であることから計算すると、本実施
例で得られたプロテオグリカンの純度は、約８９％と推定された。
【００５０】
　さらに、高速液体クロマトグラフィー（株式会社島津製作所製、ＧＰＣシステム）を用
いて、固形粉末中のプロテオグリカンの分子量を測定した。カラムには、ＴＳＫｇｅｌ　
Ｇ４０００ＰＷＸＬ（東ソー株式会社製）を用いた。本実施例で得られたプロテオグリカ
ンは単一のピークを示し、分子量は約１２７万Ｄであった。
【００５１】
　また、得られた固形粉末について、微生物検査を行った結果、一般細菌数は３００個／
ｇ以下、大腸菌群は陰性であった。
【実施例４】
【００５２】
　本実施例においては、プロテオグリカンを含有する動物組織として、実施例１～３と同
様にシロサケの鼻軟骨を選択した。実施例３と同様の内容でシロサケの鼻軟骨を破砕して
アセトン処理を施し、減圧乾燥させて試料を得た。他方、３Ｌ容量の容器に９℃に冷却し
た蒸留水１６７８．３２ｇを準備し、濃度が３６～４２重量％の過酢酸（三菱ガス化学株
式会社製品）１．６８ｇを添加して過酢酸溶液１６８０ｇを作成した。過酢酸溶液作成時
に過酢酸溶液中に含まれる過酢酸由来の成分濃度は、過酢酸が０．０３６～０．０４２重
量％、酢酸が０．０３８～０．０４５重量％及び過酸化水素が０．００４～０．００６重
量％であった（過酢酸製品濃度からの計算値）。この過酢酸溶液にシロサケ鼻軟骨の減圧
乾燥試料１２ｇを入れ、スターラーで攪拌しつつ９℃で４８時間浸漬処理を行った。
【００５３】
　浸漬処理後、遠心分離機（日立工機株式会社製、型番ＣＦ７Ｄ２）を用いて、浸漬後の
過酢酸溶液と動物組織の混合物を７０００ｒｐｍで１５分間遠心分離を行い、油脂相等を
避け、プロテオグリカンを含む液相を回収した。次に、回収した液相をろ紙（アドバンテ
ック東洋株式会社製）でろ過し、ろ液を得た。このろ液にろ液の８倍量の蒸留水を加え、
ポリエーテルスルホンメンブレン（日本ミリポア株式会社製、バイオマックス（登録商標
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）１００Ｋ：分画分子量１０万Ｄ）を用いて、分画と濃縮を同時に行い、濃縮液を得た。
得られた濃縮液に、２～４倍量の食塩飽和エタノールを添加して混合した後、塩析により
沈殿物を生成させた。上澄を除去した後、沈殿物を減圧乾燥させ、プロテオグリカンの固
形粉末を得た。
【００５４】
　次に、得られた固形粉末の乾燥重量を測定した。測定は、得られた固形粉末を定温乾燥
器（株式会社三商製、ＳＤＮ２７）で１０５℃で１６時間乾燥させ、完全に水分を蒸発さ
せた後、残った固形分を電子天秤（株式会社エー・アンド・デイ製、ＧＸ－１０Ｋ）で精
密に測定することにより行われた。その結果、１２ｇのシロサケ鼻軟骨の減圧乾燥試料か
ら３．３６ｇの乾燥固形分を得ることができ、収率は２８％であった。
【００５５】
　他方、プロテオグリカンの固形粉末中の窒素量をケルダール法により定量してタンパク
質量を算出するとともに、ガランボス法（カルバゾール硫酸法）によりウロン酸量を定量
してプロテオグリカン量を計算した。この結果、得られた固形粉末中には、タンパク質が
１８．０％、コンドロイチン硫酸が８１．２％、脂質が０．０２％存在することが分かっ
た。ここで、プロテオグリカンのコアタンパク質の重量比は約７．０％であり（特許文献
１）、上記のとおりコンドロイチン硫酸が８１．２％であることから計算すると、本実施
例で得られたプロテオグリカンの純度は、約８６．９％と推定された。
【００５６】
　さらに、高速液体クロマトグラフィー（株式会社島津製作所製、ＧＰＣシステム）を用
いて、固形粉末中のプロテオグリカンの分子量を測定した。カラムには、ＴＳＫｇｅｌ　
Ｇ４０００ＰＷＸＬ（東ソー株式会社製）を用いた。本実施例で得られたプロテオグリカ
ンは単一のピークを示し、分子量は約１２７万Ｄであった。
【００５７】
　また、得られた固形粉末について、微生物検査を行った結果、一般細菌数は３００個／
ｇ以下、大腸菌群は陰性であった。
【実施例５】
【００５８】
　本実施例においては、プロテオグリカンを含有する動物組織として、実施例１～４と同
様に、シロサケの鼻軟骨を選択した。実施例３及び４と同様の内容でシロサケの鼻軟骨を
破砕してアセトン処理を施し、減圧乾燥させて試料を得た。他方、３Ｌ容量の容器に１２
℃に冷却した蒸留水１６２９．６ｇを準備し、濃度が３６～４２重量％の過酢酸（三菱ガ
ス化学株式会社製品）５０．４ｇを添加して過酢酸溶液１６８０ｇを作成した。過酢酸溶
液作成時に過酢酸溶液中に含まれる過酢酸由来の成分濃度は、過酢酸が１．０８～１．２
６重量％、酢酸が１．１４～１．３５重量％及び過酸化水素が０．１２～０．１８重量％
であった（過酢酸製品濃度からの計算値）。この過酢酸溶液にシロサケ鼻軟骨の減圧乾燥
試料１２ｇを入れ、スターラーで攪拌しつつ１２℃で６時間浸漬処理を行った。
【００５９】
　浸漬処理後、遠心分離機（日立工機株式会社製、型番ＣＦ７Ｄ２）を用いて、浸漬後の
過酢酸溶液と動物組織の混合物を７０００ｒｐｍで１５分間遠心分離を行い、油脂相等を
避け、プロテオグリカンを含む液相を回収した。次に、回収した液相をろ紙（アドバンテ
ック東洋株式会社製）でろ過し、ろ液を得た。このろ液にろ液の８倍量の蒸留水を加え、
ポリエーテルスルホンメンブレン（日本ミリポア株式会社製、バイオマックス（登録商標
）１００Ｋ：分画分子量１０万Ｄ）を用いて、分画と濃縮を同時に行い、濃縮液を得た。
この濃縮液について真空凍結乾燥を行い、プロテオグリカンの固形粉末を得た。
【００６０】
　次に、得られた固形粉末の乾燥重量を測定した。測定は、得られた固形粉末を定温乾燥
器（株式会社三商製、ＳＤＮ２７）で１０５℃で１６時間乾燥させ、完全に水分を蒸発さ
せた後、残った固形分を電子天秤（株式会社エー・アンド・デイ製、ＧＸ－１０Ｋ）で精
密に測定することにより行われた。その結果、１２ｇのシロサケ鼻軟骨の減圧乾燥試料か
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ら０．９１ｇの乾燥固形分を得ることができ、収率は７．５８％であった。
【００６１】
　他方、プロテオグリカンの固形粉末中の窒素量をケルダール法により定量してタンパク
質量を算出するとともに、ガランボス法（カルバゾール硫酸法）によりウロン酸量を定量
してプロテオグリカン量を計算した。この結果、得られた固形粉末中には、タンパク質が
１５．３％、コンドロイチン硫酸が８０．２％、脂質が０．０５％存在することが分かっ
た。ここで、プロテオグリカンのコアタンパク質の重量比は約７．０％であり（特許文献
１）、上記のとおりコンドロイチン硫酸が８０．２％であることから計算すると、本実施
例で得られたプロテオグリカンの純度は、約８５．８％と推定された。
【００６２】
　さらに、高速液体クロマトグラフィー（株式会社島津製作所製、ＧＰＣシステム）を用
いて、固形粉末中のプロテオグリカンの分子量を測定した。カラムには、ＴＳＫｇｅｌ　
Ｇ４０００ＰＷＸＬ（東ソー株式会社製）を用いた。本実施例で得られたプロテオグリカ
ンは単一のピークを示し、分子量は約１２５万Ｄであった。
【００６３】
　また、得られた固形粉末について、微生物検査を行った結果、一般細菌数は３００個／
ｇ以下、大腸菌群は陰性であった。
【実施例６】
【００６４】
　本実施例においては、プロテオグリカンを含有する動物組織として、実施例１～５と同
様にシロサケの鼻軟骨を選択した。実施例３～５と同様の内容でシロサケの鼻軟骨を破砕
してアセトン処理を施し、減圧乾燥させて試料を得た。他方、３Ｌ容量の容器に７℃に冷
却した蒸留水１６７８．３２ｇを準備し、濃度が約１０重量％の過酢酸（ＡＤＥＫＡクリ
ーンエイド株式会社製、テックＰ－１０）１．６８ｇを添加して過酢酸溶液１６８０ｇを
作成した。過酢酸溶液作成時に過酢酸溶液中に含まれる過酢酸由来の成分濃度は、過酢酸
が０．００９～０．０１０重量％、酢酸が０．０１５～０．０１７重量％及び過酸化水素
が０．０１９～０．０２１重量％であった（過酢酸製品濃度からの計算値）。この過酢酸
溶液にシロサケ鼻軟骨の減圧乾燥試料１２ｇを入れ、スターラーで攪拌しつつ８℃で２４
時間浸漬処理を行った。
【００６５】
　浸漬処理後、遠心分離機（日立工機株式会社製、型番ＣＦ７Ｄ２）を用いて、浸漬後の
過酢酸溶液と動物組織の混合物を７０００ｒｐｍで１５分間遠心分離を行い、油脂相等を
避け、プロテオグリカンを含む液相を回収した。次に、回収した液相をろ紙（アドバンテ
ック東洋株式会社製）でろ過し、ろ液を得た。このろ液にろ液の８倍量の蒸留水を加え、
ポリエーテルスルホンメンブレン（日本ミリポア株式会社製、バイオマックス（登録商標
）１００Ｋ：分画分子量１０万Ｄ）を用いて、分画と濃縮を同時に行い、濃縮液を得た。
この濃縮液について真空凍結乾燥を行い、プロテオグリカンの固形粉末を得た。
【００６６】
　次に、得られた固形粉末の乾燥重量を測定した。測定は、得られた固形粉末を定温乾燥
器（株式会社三商製、ＳＤＮ２７）で１０５℃で１６時間乾燥させ、完全に水分を蒸発さ
せた後、残った固形分を電子天秤（株式会社エー・アンド・デイ製、ＧＸ－１０Ｋ）で精
密に測定することにより行われた。その結果、１２ｇのシロサケ鼻軟骨の減圧乾燥試料か
ら３．１８ｇの乾燥固形分を得ることができ、収率は２６．５％であった。
【００６７】
　他方、プロテオグリカンの固形粉末中の窒素量をケルダール法により定量してタンパク
質量を算出するとともに、ガランボス法（カルバゾール硫酸法）によりウロン酸量を定量
してプロテオグリカン量を計算した。この結果、得られた固形粉末中には、タンパク質が
１６．２％、コンドロイチン硫酸が８３．９％、脂質が０．０８％存在することが分かっ
た。ここで、プロテオグリカンのコアタンパク質の重量比は約７．０％であり（特許文献
１）、上記のとおりコンドロイチン硫酸が８３．９％であることから計算すると、本実施
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例で得られたプロテオグリカンの純度は、約８９．８％と推定された。
【００６８】
　さらに、高速液体クロマトグラフィー（株式会社島津製作所製、ＧＰＣシステム）を用
いて、固形粉末中のプロテオグリカンの分子量を測定した。カラムには、ＴＳＫｇｅｌ　
Ｇ４０００ＰＷＸＬ（東ソー株式会社製）を用いた。本実施例で得られたプロテオグリカ
ンは単一のピークを示し、分子量は約１２７万Ｄであった。
【００６９】
　また、得られた固形粉末について、微生物検査を行った結果、一般細菌数は３００個／
ｇ以下、大腸菌群は陰性であった。
【実施例７】
【００７０】
　本実施例においては、プロテオグリカンを含有する動物組織として、国内産鶏ヤゲン軟
骨を選択した。鶏ヤゲン軟骨に付着している肉片を除去した後、電動ミートチョッパーで
細かく破砕し、ミンチ状の破砕物を得た。この破砕物をアセトンに浸漬させて脱脂及び脱
水を行ったのち、減圧乾燥させて試料を得た。他方、３Ｌ容量の容器に１２℃に冷却した
蒸留水１６７８．８２ｇを準備し、濃度が３６～４２重量％の過酢酸（三菱ガス化学株式
会社製品）１．１８ｇを添加して過酢酸溶液１６８０ｇを作成した。過酢酸溶液作成時に
過酢酸溶液中に含まれる過酢酸由来の成分濃度は、過酢酸が０．０２５～０．０２９重量
％、酢酸が０．０２７～０．０３２重量％及び過酸化水素が０．００３～０．００４重量
％であった（過酢酸製品濃度からの計算値）。この過酢酸溶液に鶏ヤゲン軟骨の減圧乾燥
試料１２ｇを入れ、スターラーで攪拌しつつ１２℃で２４時間浸漬処理を行った。
【００７１】
　浸漬処理後、遠心分離機（日立工機株式会社製、型番ＣＦ７Ｄ２）を用いて、浸漬後の
過酢酸溶液と動物組織の混合物を７０００ｒｐｍで１５分間遠心分離を行い、油脂相等を
避け、プロテオグリカンを含む液相を回収した。次に、回収した液相をろ紙（アドバンテ
ック東洋株式会社製）でろ過し、ろ液を得た。このろ液にろ液の８倍量の蒸留水を加え、
ポリエーテルスルホンメンブレン（日本ミリポア株式会社製、バイオマックス（登録商標
）１００Ｋ：分画分子量１０万Ｄ）を用いて、分画と濃縮を同時に行い、濃縮液を得た。
得られた濃縮液に、２～４倍量の食塩飽和エタノールを添加して混合した後、塩析により
沈殿物を生成させた。上澄を除去した後、沈殿物を減圧乾燥させ、プロテオグリカンの固
形粉末を得た。
【００７２】
　次に、得られた固形粉末の乾燥重量を測定した。測定は、得られた固形粉末を定温乾燥
器（株式会社三商製、ＳＤＮ２７）で１０５℃で１６時間乾燥させ、完全に水分を蒸発さ
せた後、残った固形分を電子天秤（株式会社エー・アンド・デイ製、ＧＸ－１０Ｋ）で精
密に測定することにより行われた。その結果、１２ｇの鶏ヤゲン軟骨の減圧乾燥試料から
２．７ｇの乾燥固形分を得ることができ、収率は２２．５％であった。
【００７３】
　他方、プロテオグリカンの固形粉末中の窒素量をケルダール法により定量してタンパク
質量を算出するとともに、ガランボス法（カルバゾール硫酸法）によりウロン酸量を定量
してプロテオグリカン量を計算した。この結果、得られた固形粉末中には、タンパク質が
３０．５０％、コンドロイチン硫酸が５７．８％、脂質が０．５％存在することが分かっ
た。ここで、プロテオグリカンのコアタンパク質の重量比は約７．０％であり（特許文献
１）、上記のとおりコンドロイチン硫酸が５７．８％であることから計算すると、本実施
例で得られたプロテオグリカンの純度は、約６１．８％と推定された。
【００７４】
　さらに、高速液体クロマトグラフィー（株式会社島津製作所製、ＧＰＣシステム）を用
いて、固形粉末中のプロテオグリカンの分子量を測定した。カラムには、ＴＳＫｇｅｌ　
Ｇ４０００ＰＷＸＬ（東ソー株式会社製）を用いた。鶏ヤゲン軟骨のプロテオグリカンは
、複数の分子量分布を有するところ、本実施例で得られたプロテオグリカンは２つのピー
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クを示し、その分子量は約９２万Ｄ及び約４６万Ｄであった。また、プロテオグリカンの
分解物に相当するピークは認められなかった。
【００７５】
　また、得られた固形粉末について、微生物検査を行った結果、一般細菌数は３００個／
ｇ以下、大腸菌群は陰性であった。
【実施例８】
【００７６】
　本実施例においては、プロテオグリカンを含有する動物組織として、ガンギエイ（カス
ベ）の軟骨を選択した。ガンギエイから軟骨を摘出して、電動ミートチョッパーで細かく
破砕し、ミンチ状の破砕物を得た。この破砕物をアセトンに浸漬させて脱脂及び脱水を行
ったのち、通風又は減圧乾燥させて試料を得た。他方、３Ｌ容量の容器に８℃に冷却した
蒸留水１６７８．４９ｇを準備し、濃度が３６～４２重量％の過酢酸（三菱ガス化学株式
会社製品）１．５１ｇを添加して過酢酸溶液１６８０ｇを作成した。過酢酸溶液作成時に
過酢酸溶液中に含まれる過酢酸由来の成分濃度は、過酢酸が０．０３２～０．０３８重量
％、酢酸が０．０３４～０．０４１重量％及び過酸化水素が０．００４～０．００５重量
％であった（過酢酸製品濃度からの計算値）。この過酢酸溶液にガンギエイ軟骨の減圧乾
燥試料１２ｇを入れ、スターラーで攪拌しつつ８℃で２４時間浸漬処理を行った。
【００７７】
　浸漬処理後、遠心分離機（日立工機株式会社製、型番ＣＦ７Ｄ２）を用いて、浸漬後の
過酢酸溶液と動物組織の混合物を７０００ｒｐｍで１５分間遠心分離を行い、油脂相等を
避け、プロテオグリカンを含む液相を回収した。次に、回収した液相をろ紙（アドバンテ
ック東洋株式会社製）でろ過し、ろ液を得た。このろ液にろ液の８倍量の蒸留水を加え、
ポリエーテルスルホンメンブレン（日本ミリポア株式会社製、バイオマックス（登録商標
）１００Ｋ：分画分子量１０万Ｄ）を用いて、分画と濃縮を同時に行い、濃縮液を得た。
この濃縮液について真空凍結乾燥を行い、プロテオグリカンの固形粉末を得た。
【００７８】
　次に、得られた固形粉末の乾燥重量を測定した。測定は、得られた固形粉末を定温乾燥
器（株式会社三商製、ＳＤＮ２７）で１０５℃で１６時間乾燥させ、完全に水分を蒸発さ
せた後、残った固形分を電子天秤（株式会社エー・アンド・デイ製、ＧＸ－１０Ｋ）で精
密に測定することにより行われた。その結果、１２ｇのガンギエイ軟骨の減圧乾燥試料か
ら２．２４ｇの乾燥固形分を得ることができ、収率は１８．７％であった。
【００７９】
　他方、プロテオグリカンの固形粉末中の窒素量をケルダール法により定量してタンパク
質量を算出するとともに、ガランボス法（カルバゾール硫酸法）によりウロン酸量を定量
してプロテオグリカン量を計算した。この結果、得られた固形粉末中には、タンパク質が
４５．２％、コンドロイチン硫酸が３８．０％、脂質が０．３％存在することが分かった
。ここで、プロテオグリカンのコアタンパク質の重量比は約７．０％であり（特許文献１
）、上記のとおりコンドロイチン硫酸が３８．０％であることから計算すると、本実施例
で得られたプロテオグリカンの純度は、約４０．７％と推定された。
【００８０】
　さらに、高速液体クロマトグラフィー（株式会社島津製作所製、ＧＰＣシステム）を用
いて、固形粉末中のプロテオグリカンの分子量を測定した。カラムには、ＴＳＫｇｅｌ　
Ｇ４０００ＰＷＸＬ（東ソー株式会社製）を用いた。本実施例で得られたプロテオグリカ
ンは単一のピークを示し、分子量は約１５３万Ｄであった。
【００８１】
　また、得られた固形粉末について、微生物検査を行った結果、一般細菌数は３００個／
ｇ以下、大腸菌群は陰性であった。
【実施例９】
【００８２】
　本実施例においては、プロテオグリカンを含有する動物組織として、サメの軟骨を選択
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した。サメから軟骨を摘出して、電動ミートチョッパーで細かく破砕し、ミンチ状の破砕
物を得た。この破砕物をアセトンに浸漬させて脱脂及び脱水を行ったのち、減圧乾燥させ
て試料を得た。他方、３Ｌ容量の容器に５℃に冷却した蒸留水１６７７．９８ｇを準備し
、濃度が３６～４２重量％の過酢酸（三菱ガス化学株式会社製品）２．０２ｇを添加して
過酢酸溶液１６８０．００ｇを作成した。過酢酸溶液作成時に過酢酸溶液中に含まれる過
酢酸由来の成分濃度は、過酢酸が０．０４３２～０．０５０４重量％、酢酸が０．０４５
６～０．０５４重量％及び過酸化水素が０．００４８～０．００７２重量％であった（過
酢酸製品濃度からの計算値）。この過酢酸溶液にサメ軟骨の減圧乾燥試料１２ｇを入れ、
スターラーで攪拌しつつ５℃で２４時間浸漬処理を行った。
【００８３】
　浸漬処理後、遠心分離機（日立工機株式会社製、型番ＣＦ７Ｄ２）を用いて、浸漬後の
過酢酸溶液と動物組織の混合物を７０００ｒｐｍで１５分間遠心分離を行い、油脂相等を
避け、プロテオグリカンを含む液相を回収した。次に、回収した液相をろ紙（アドバンテ
ック東洋株式会社製）でろ過し、ろ液を得た。このろ液にろ液の８倍量の蒸留水を加え、
ポリエーテルスルホンメンブレン（日本ミリポア株式会社製、バイオマックス（登録商標
）１００Ｋ：分画分子量１０万Ｄ）を用いて、分画と濃縮を同時に行い、濃縮液を得た。
この濃縮液について真空凍結乾燥を行い、プロテオグリカンの固形粉末を得た。
【００８４】
　次に、得られた固形粉末の乾燥重量を測定した。測定は、得られた固形粉末を定温乾燥
器（株式会社三商製、ＳＤＮ２７）で１０５℃で１６時間乾燥させ、完全に水分を蒸発さ
せた後、残った固形分を電子天秤（株式会社エー・アンド・デイ製、ＧＸ－１０Ｋ）で精
密に測定することにより行われた。その結果、１２ｇのサメ軟骨の減圧乾燥試料から１．
５６ｇの乾燥固形分を得ることができ、収率は１３．０％であった。
【００８５】
　他方、プロテオグリカンの固形粉末中の窒素量をケルダール法により定量してタンパク
質量を算出するとともに、ガランボス法（カルバゾール硫酸法）によりウロン酸量を定量
してプロテオグリカン量を計算した。この結果、得られた固形粉末中には、タンパク質が
３９．５％、コンドロイチン硫酸が３８．７％、脂質が０．２％存在することが分かった
。ここで、プロテオグリカンのコアタンパク質の重量比は約７．０％であり（特許文献１
）、上記のとおりコンドロイチン硫酸が３８．７％であることから計算すると、本実施例
で得られたプロテオグリカンの純度は、約４１．４％と推定された。
【００８６】
　さらに、高速液体クロマトグラフィー（株式会社島津製作所製、ＧＰＣシステム）を用
いて、固形粉末中のプロテオグリカンの分子量を測定した。カラムには、ＴＳＫｇｅｌ　
Ｇ４０００ＰＷＸＬ（東ソー株式会社製）を用いた。本実施例で得られたプロテオグリカ
ンは単一のピークを示し、分子量は約１４５万Ｄであった。
【００８７】
　また、得られた固形粉末について、微生物検査を行った結果、一般細菌数は３００個／
ｇ以下、大腸菌群は陰性であった。
【００８８】
　本発明は、上記の実施形態及び実施例に限定されるものでなく、特許請求の範囲に記載
された発明の要旨を逸脱しない範囲内での種々、設計変更した形態を技術的範囲に含まれ
るものである。
【産業上の利用可能性】
【００８９】
　本発明に係るプロテオグリカンの製造方法は、化粧品、健康食品又は医薬品の原料に適
したプロテオグリカン、すなわち安全性が高く、経口摂取可能なプロテオグリカンを得る
ために用いることができる。
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