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概要 

ブルーベリーはアントシアニン等のポリフェノールを多く含有しており、様々な機能性

を示す果実として知られる。しかしながら抗ウイルス作用に関する報告は少ない。そこで

ブルーベリーの抗インフルエンザウイルス作用を明らかにするため、培養細胞へのインフ

ルエンザウイルス感染の初期段階の感染阻害活性について、37種のブルーベリー類の品種

間比較を実施した。その結果、栽培種ではエリオット、ラビットアイ系のウイルス感染阻

害活性が高く、野生種ではナツハゼの阻害活性が非常に高いことを明らかとし、阻害活性

と総ポリフェノール含量には高い相関があることを明らかにした。 

これらの結果を踏まえ、本研究ではインフルエンザウイルス感染阻害活性が高かったナ

ツハゼについて、感染阻害活性に関与する成分の探索を行った。ナツハゼ抽出物を合成吸

着樹脂に吸着後、0、10、20、30、40、50 および 80％濃度のエタノール水溶液で順次溶出

して分画した。10および 20％濃度の画分にはナツハゼに特徴的なポリフェノールであるア

ントシアニンの多くが含まれていたが、ウイルス感染阻害活性は低かった。一方、30、40、

50％濃度の画分は高いウイルス感染阻害活性を示し、アントシアニン以外のポリフェノー

ルが多く含まれていた。HPLC で分析した結果、30、40、50％濃度の画分にウイルス感染阻

害活性の高い特徴的な 3 つのピークを見出した。これら 3つのピークを HPLC でそれぞれ画

分 A、B、C として分取し、ウイルス感染阻害活性を調べたところ、画分 A と B に強い活性

を確認した。それぞれの画分を ESI-LC/MSで分析した結果、画分 Aにはプロシアニジン B2

とフェルラ酸誘導体が、画分 B にはフェルラ酸六炭糖が含まれていることが明らかとなり、

ナツハゼ果実のウイルス感染阻害活性にはプロシアニジン B2 とフェルラ酸誘導体が関与

していることがわかった。 
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１．序論 

 ブルーベリーは生食や加工に幅広く利用されている果実の一つで、世界で広く栽培され

ている。アントシアニン等のポリフェノールを多く含んでいることから、様々な機能性が

期待されており、サプリメント等の加工食品にも幅広く利用されている。ブルーベリーの

機能性として、眼科領域では暗下での視力回復の促進効果 1、網膜色素や角膜上皮細胞の

保護作用 2,3などが報告されている。また、ポリフェノールの抗酸化能による体内の活性酸

素の除去作用 4,5や、肝臓の酸化ストレスや肝硬変の抑制作用も報告されている 6。しかし

ながら、ブルーベリーの抗ウイルス作用についての報告は少ない 7,8。 

ベリー類の抗ウイルス作用についてはブラックカラント（カシス）で複数の報告があり、

単純ヘルペスウイルス 1 型や RS ウイルス 9,10、インフルエンザウイルス 11,12に有効とされ

ている。肺炎レンサ球菌やインフルエンザ菌に対する抗菌作用 10も報告されている。ブラ

ックカラントはブルーベリーと同様、小粒で加工食品に広く利用されるベリー類果実であ

る。しかし、ブラックカラントはユキノシタ目スグリ科スグリ属であるのに対し、ブルー

ベリーはツツジ目ツツジ科スノキ属であり、植物学的には異なるため、果実に含まれるポ

リフェノール等の成分にも差違があると考えられる。また、ブルーベリーには非常に多く

の品種があり、同じブルーベリーでも機能性の有無や強弱に差があると考えられる。 

そこでブルーベリーの抗インフルエンザウイルス作用に着目し、培養細胞へのインフル

エンザウイルス感染の初期段階の感染阻害活性について、37 種のブルーベリー類の品種間

比較を実施したところ、栽培種ではエリオット、ラビットアイ系のウイルス感染阻害活性

が高く、野生種ではナツハゼの阻害活性が非常に高いことを確認し、阻害活性と総ポリフ

ェノール含量には高い相関があることを明らかにしている 13。 

 インフルエンザウイルス感染阻害活性が最も高かったナツハゼについては、国内の低山

地に自生しているブルーベリーと同じツツジ科スノキ属の植物であり、現在は主に庭木や

生け花の材料として流通している。近年、福島県内においてナツハゼ果実を特産品として

利用する動きがあり、徐々にではあるが、果実として流通するようになってきた。クエン

酸を多く含むため酸味が強く、アントシアニンに由来する非常に濃い紫色が特徴であり、

加工品等への利用が期待されている。 

 本研究では感染阻害活性の高さや食材利用への期待等の背景を踏まえ、ナツハゼに含ま

れるインフルエンザウイルス感染阻害活性に関与する成分の探索を実施した。 
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２．方法 

２-１ 試料 

福島県内で収穫されたナツハゼ（Vaccinium oldhamii）果実を用いた。果実は冷凍保存

し、それぞれの実験に供する際に解凍した。 

 

２-２ 合成吸着樹脂によるナツハゼ抽出物の分離 

 冷凍されたナツハゼ果実を凍結乾燥し、粉砕後に 80％エタノールを添加、5℃で一晩静

置した。その後、8000×gで 10 分間遠心分離して上清を回収し、減圧下で濃縮乾固してナ

ツハゼエタノール抽出物を得た。 

 ナツハゼエタノール抽出物 5 g を 50 mL の蒸留水に溶解し、ガラスカラム（直径 20 mm

×長さ 300 mm）に充填した 20 g の合成吸着樹脂（DIAION HP-20、三菱ケミカル株式会社、

東京）に吸着させた。その後、エタノール水溶液（10％、20％、30％、40％、50％、80％）

を用いて分離および分取を行った。分取したそれぞれの画分は濃縮乾固し、重量を測定し

た。 

 得られた画分は 20％ジメチルスルホキシド（ナカライテスク株式会社、京都）水溶液に

溶解し、それぞれ 1 mg/mL の濃度になるよう調製した。このようにして得た合成吸着樹脂

画分を、総ポリフェノール含量、総アントシアニン含量およびインフルエンザウイルス感

染阻害活性の評価に用いた。 

 

２-３ HPLC によるナツハゼ抽出物の分離 

 ナツハゼ果実を解凍し、0.1％ペクチナーゼ（ペクチナーゼ SS,ヤクルト薬品工業株式会

社、東京）を加えてミキサーでペースト状になるまで撹拌し、40℃で 2 時間、酵素反応さ

せた。その後 8000×g で 10分間遠心分離し、上清を得た。得られた上清は先述した合成吸

着樹脂に添加し、蒸留水を流して糖類などの水溶性の物質を除去後、80％エタノール水溶

液を流して合成吸着樹脂に吸着した物質を含むエタノール溶液を回収した。回収したエタ

ノール溶液は減圧濃縮と凍結乾燥によりナツハゼ抽出物とした。抽出物は 10 mg/mL になる

ように蒸留水に溶解し、UV/VIS 検出器を接続した高速液体クロマトグラフ（L-2000、株式

会社日立ハイテクノロジーズ、東京）を用いてさらに分離した。分離条件は以下の通りで

ある。カラム：Develosil HG-5、4.6 mm×150 mm、5 μm、野村化学株式会社、愛知）、検

出波長：326 nm、カラムオーブン温度：40℃、流速：1 mL/min、移動相：エタノール水溶

液（0-10分は 5％を維持、10-50 分にかけて 40％まで濃度を上昇させた）。以上を 1 サイク
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ルとし、手動で分取を繰り返した。 

 得られた画分は減圧乾固後に重量を測定し、20％ジメチルスルホキシド水溶液に溶解し、

それぞれ 1 mg/mL の濃度になるよう調製した。このようにして得た合成吸着樹脂画分を、

総ポリフェノール含量およびインフルエンザウイルス感染阻害活性の評価に用いた。 

 

２-４ 細胞とウイルス 

 実験には MDCK（イヌ腎臓尿細管上皮）細胞を用いた。MDCK 細胞はインフルエンザウイル

スに対する感受性が高く、臨床検体からのウイルス分離にも用いられており、インフルエ

ンザウイルスの実験で一般的に用いられる細胞である。細胞培養には 4％のウシ胎児血清

（Sigma-Aldrich、MO、USA）と 3 種の抗生物質（300 μg/mL ストレプトマイシン（Meiji Seika

ファルマ株式会社、東京）、300 U/mL ペニシリン（Meiji Seika ファルマ株式会社、東京）、

1 μg/mL アンフォテリシン B（ブリストル・マイヤーズ株式会社、東京））を含むダルベッ

コ変法イーグル培地（日水製薬株式会社、東京）（以下 DMEM/FCS）を用いた。 

 イ ン フ ル エ ン ザ ウ イ ル ス は 2009-2010 シ ー ズ ン に 山 形 県 で 分 離 さ れ た

A/Yamagata/165/2009pdm を用いた。このウイルスは 2010 年に山形県衛生研究所から分与

されたものを MDCK 細胞に感染させて 37℃で 3 日間培養した。その培地を 3000rpm で 10分

間遠心分離後に上清をマイクロチューブに分注して-80℃で保存していたものである。感染

価は 1.5×107 pfu/mL であった。 

 

 

２-５ ウイルス感染阻害活性の評価 

 ウイルスの感染阻害として感染の初期段階に着目した。本研究では果汁を含む飴を食し

た場合などを想定し、ウイルスと活性成分が同時に細胞上に存在する条件を設定し、以下

の方法で感染阻害活性を評価した。 

DMEM/FCS に混合した MDCK細胞をプラスチック製細胞培養用 12ウェルプレートに 1 mL/

ウェル 播種し、37℃に設定した C02インキュベーターで 3 日間、単層培養した。実験時に

プレートの培養液を除去し、4％のウシ血清アルブミン（Roche、Basel、Switzerland）と

3 種の抗生物質（前述）を含むダルベッコ変法イーグル培地（以下 DMEM/BSA）で 10000、

1000、100 pfu に希釈したウイルス液と DMEM/BSA（対照）を横列に、250、75、25 μg/mL 濃

度に希釈した分画試料を縦列に、ウイルス濃度と分画試料濃度がそれぞれ異なる組み合わ

せとなるよう、200 μL/ウェルずつ同時に加え、室温で撹拌しながら 5 分間吸着させた。
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その後 5 分経過したウェルから順にウイルス液と分画試料の混合液を除去、DMEM/BSA で細

胞を洗浄した後、1％アガロース（Thermo Fisher Scientific、MA、USA）と 1 μg/mL トリ

プシン（Sigma-Aldrich、MO、USA）を含む DMEM/BSA を 2 mL/ウェル 重層した。37℃に設

定した C02インキュベーターで 3 日間培養した後、10％ホルマリンで細胞を固定、ゲルを

除去して 0.05％クリスタルバイオレットで染色した。感染阻害活性は対照のプラーク数と

比較して 50％プラーク数を抑制する分画試料濃度をそれぞれ IC50として算出した。実験は

3回繰り返して行った。 

 

２-６ 総ポリフェノール含量の測定 

 総ポリフェノール含量は 10％濃度のサンプル果汁をフォリン・チオカルト法で測定した

14。96 穴マイクロプレートに試料 10 μL と蒸留水 60 μL を加え、その後蒸留水で 2 倍希

釈したフォリン・チオカルト試薬（メルク、フランクフルト、ドイツ）を 15 μL添加して

撹拌、5 分後に 2％炭酸水素ナトリウム水溶液を 75μL 添加して撹拌、室温で 15 分間反応

させた後に 750 nm の吸光度を測定した。標準品には没食子酸（和光純薬工業株式会社、大

阪）を用い、没食子酸換算で算出した。 

 

 

２-７ 総アントシアニン含量の測定 

10％濃度の果汁試料を吸光度法で測定した 15。96 穴マイクロプレートに試料 30 μL と

5％トリフルオロ酢酸水溶液を 120 μL 加え、520 nm の吸光度を測定した。標準品にはシ

アニジン-3-グルコシド（和光純薬工業株式会社、大阪）を用い、シアニジン-3-グルコシ

ド換算で算出した。 

 

２-８ ESI-LC/MS による分子量の推定 

HPLC で分取したナツハゼ抽出物の分子量推定には、エレクトロスプレーイオン化質量分

析計（LTQ Orbitrap Veros pro、Thermo Fisher Scientific、MA、USA）を、分離にはダイ

オードアレイ検出器が付属した超高速液体クロマトグラフ（Ultimate 3000 RSLC、Thermo 

Fisher Scientific、MA、USA）を用いた。分離条件は以下の通りである。カラム：ACQUITY 

UPLC HSS C18 column、2.1 mm×100 mm、1.8 μm、Waters、MA、USA)、検出波長：200-750 

nm、カラムオーブン温度：40℃、流速：0.3 mL/min、移動相：A液（0.1％ギ酸水溶液）お

よび B液（0.1％ギ酸含有アセトニトリル）の 2液グラジェント（B液について、0-1分は
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5％を維持、1-9 分にかけて 80％まで上昇、9-19 分にかけて 50％に下降させ、その後平衡

化するために 19-29 分を初期条件である 5％で維持）。 

分取したナツハゼ抽出物はカラムで分離し、ダイオードアレイ検出器を通過した後に質

量分析計に供した。質量分析計のパラメータは以下の通りである。スプレー電圧値：3.0 kV、

ソースヒーター温度：400℃、キャピラリー温度：230℃、シースガス流量：40（任意単位）、

オグジリラリガス流量：5（任意単位）、分解能：10000、マスレンジ：m/z 100-1000。 
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３．結果 

３-１ ナツハゼ画分に含まれるポリフェノールとインフルエンザウイルス感染阻害活性

の関係 

 ナツハゼ抽出物を吸着させた合成吸着樹脂から濃度の異なるエタノール水溶液を用いて

ポリフェノールを分離・分取し、得られた重量、総ポリフェノール含量、総アントシアニ

ン含量およびインフルエンザウイルス感染阻害活性を測定した（Table 1）。回収量は水画

分が最も多いが、これは樹脂に吸着しない糖類などの水溶性の物質が主であると考えられ

る。 

総ポリフェノール含量は 10％から 50％画分までは 330 から 445 μg/mL の範囲であり、

顕著な差はなかったが、総アントシアニン含量は 10％と 20％画分でそれぞれ 439 μg/mL、

377 μg/mg となり、アントシアニン全体の 67％が 10％と 20％画分に含まれていることが

確認された。このことから、30％、40％、50％画分にはアントシアニン以外のポリフェノ

ールが多く含まれていることが明らかとなった。 

一方、感染阻害活性は水画分とエタノール 10％画分では確認さなかったが、20％画分以

降で確認され、特に 30％、40％、50％画分で高い活性を示すことが確認された。 

それぞれの画分を HPLC で分析したところ、10％と 20％画分では溶出時間の短いところ

に大きなピークが確認された。このピークはナツハゼ果実に大量に含まれているアントシ

アニンやクロロゲン酸であることを HPLC によって別途確認している。一方、30％、40％、

50％画分では 35 から 45 分に 3つの特徴的なピークが確認された（Figure 1）。 

この結果、ナツハゼ果実に大量に含まれているアントシアニンやクロロゲン酸には強い

インフルエンザウイルス感染阻害活性はなく、エタノール濃度 30％、40％、50％画分に含

まれているポリフェノールが主要な成分であることが明らかとなった。 

 次に、高い感染阻害活性を示す成分を明らかにするため、エタノール濃度 30％、40％、

50％画分に含まれていた 3つのピークを HPLC により分取し、それぞれを画分 A、B、C とし

た（Figure 2）。分取量は画分 A が 7.6 mg、画分 B が 3.1 mg、画分 C が 4.2 mg となり、重

量あたりの総ポリフェノール含量は画分 Cが最も高かった。しかしインフルエンザウイル

ス感染阻害活性は画分 A と B が高く、画分 C はそれらの 1/6 程度であった（Table 2）。 

 

３-２ ESI-LC/MS による分子量の推定 

 HPLC で分画された画分 A、B、C を ESI-LC/MSで分析した（Table 3）。ESI-LC/MS で分離

した際のクロマトグラムは、先の HPLCによる分離のクロマトグラムとは少し異なっている
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（Figure 3）。これは使用したカラムが異なることや検出波長が 220から 750 nm の積算値

を用いていることによる。各画分には複数のピークが存在しており、画分 Aに含まれるピ

ークを＃1、＃2、＃3、画分 B に含まれるピークを＃4、＃5、画分 C のピークを＃6 と＃7

とした。 

 ピーク＃1 は 7.1 分に検出され、ネガティブイオンモードで m/z 577、ポジティブイオン

モードで m/z 579に主要イオンのマススペクトルを得た。また、MS/MS により[M-H]-が m/z 

451、425、407 および 289、[M+H]+が m/z 427、429 および 291 のプロダクトイオンを得た。

さらに、ピーク＃1 の UV/VIS スペクトルの吸収極大は 279 nm であった。これらの結果は、

ピーク＃1 がプロシアニジン B1 や B2 などのエピカテキンの二量体であることを示してい

る。そこで、市販のプロシアニジン B2 の標準品の分子量や MS/MS スペクトル、UV/VIS ス

ペクトルを比較した結果、ピーク＃1 はプロシアニジン B2 であることが明らかとなった。 

 ピーク＃2 は 7.45 分に、＃3 は 7.99分に検出され、ネガティブイオンモードによるそれ

らの主要イオンと MS/MS スペクトルはほぼ同様であった。これらのピークの主要イオンの

[M-H]-は m/z 355で、プロダクトイオンは m/z 295 ([M-H-60]-)、 235 ([M-H-120]-)、 217 

([M-H-120-18]-)、 193 ([M-H-162]-)、および 175 ([M-H-162-18]-)であった。UV/VIS スペ

クトルもほぼ同じであり、吸収極大は 329 nm 付近であった。一方、これらのピークのポジ

ティブイオンモードによる主要イオンと MS/MS スペクトルからは有用な情報を得ることは

できなかった。黒ニンジンの研究で、フェルラ酸誘導体の主要イオンの[M-H]- は m/z 355、

プロダクトイオンは m/z 295、217、193、175 および 134であり、吸収極大は 330 nm であ

ったと報告されている 16。このことから、今回得られたピーク＃2 と＃3 はフェルラ酸誘導

体であることが明らかとなった。 

 ピーク＃4 と＃5 はそれぞれ 11.05 分と 11.46分に検出され、主要イオンの[M-H]-は m/z 

355 であった。しかし、MS/MS スペクトルはピーク＃2 と＃3 と異なっていた。m/z 355 の

[M-H]-は m/z 193 ([M-H-162]- )に顕著なプロダクトイオンを与えた。このパターンは乾燥

プラム 17およびハーブ 18の研究では、フェルラ酸六炭糖であると報告されている。このこ

とから、画分 B の主要なピークはフェルラ酸六炭糖であることが明らかとなった。 

 ネガティブイオンモードにおいて、ピーク＃6は 12.47分に、＃7は 12.55分に検出され、

主要イオンはそれぞれ m/z 447 と m/z 579に確認された。また、ポジティブイオンモード

において、ピーク＃6と＃7 の主要イオンは m/z 449と m/z 581にそれぞれ確認され、プロ

ダクトイオンは m/z 303 ([M+H-146]+)と m/z 449 ([M+H-146]+)にそれぞれ確認された。ピ

ーク＃7 の MS/MS スペクトルについては、＃6 で確認されたフラグメンテーションパターン
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と似ていた。また、m/z 449 以外のプロダクトイオンは、m/z 431 ([M+H-132-18]+)、413 

([M+H-132-18x2]+)、 345 および 303 ([M+H-132-146]+)に確認された。さらにピーク＃6 と

＃7 の UV/VIS スペクトルの吸収極大は 349 nm 付近であった。これらのデータから、ピー

ク＃6と＃7 が、それぞれケルセチン-3-O-ラムノシドやケルセチン-O-ペントシド-O-ラム

ノシドのようなケルセチン配糖体であることが明かとなった 16。 

 

３-３ ポリフェノール標準品のインフルエンザウイルス感染阻害活性 

 ESI-LC/MS による分析の結果、インフルエンザウイルス感染阻害活性の高い画分 A、Bに

はプロシアニジン B2、フェルラ酸誘導体が含まれていることが明らかになったことから、

これらのポリフェノール単体について市販の標準品（和光純薬工業株式会社、大阪）を購

入し、インフルエンザウイルス感染阻害活性の IC50を算出した。分取画分サンプルと同じ

方法で測定した結果、プロシアニジン B2 は 452 μg/mg、フェルラ酸は 1024 μg/mg とな

り、画分 A、Bよりも活性が低かった。なお、比較として分取に用いたナツハゼ抽出物を測

定したところ、IC50は 72 μg/mg となり、高い活性を示した。 
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４．考察 

 ブラックカラント 10,11,12やアロニア 20、エルダーベリー21、クランベリー22といったベリ

ー類果実は抗インフルエンザウイルス作用があると報告されている。そしてこれらの果実

に含まれるポリフェノール類が抗ウイルス効果を示すことも明らかとなっている 23,24。 

我々のグループは既にインフルエンザウイルス感染阻害活性とポリフェノール含量は

強い相関があることを確認しており、ブルーベリー類においてもポリフェノールが感染阻

害活性を示している可能性が高いことを明らかにしている 13。ブルーベリーにはアントシ

アニンが多く含まれており、アントシアニンにはインフルエンザウイルス感染阻害活性が

あることが知られている 12。しかしながら、本研究においてナツハゼ抽出物を合成吸着樹

脂で分離した結果、アントシアニンよりも高いインフルエンザウイルス感染阻害活性を示

すポリフェノールが存在する可能性が示唆された。 

 それらのポリフェノールを同定するために、ナツハゼ果実からインフルエンザウイルス

感染阻害活性を有する 3 つの画分 A、B、C を分取し、LC/MS による分析を行った結果、そ

れらにはプロシアニジン B2、フェルラ酸誘導体およびケルセチン配糖体が含まれているこ

とを明らかにした。 

ポリフェノールと抗インフルエンザウイルス作用については様々な報告があり、ケルセ

チンはインフルエンザウイルスのノイラミニダーゼやヘマグルチニンに 25,26、プロシアニ

ジン B2 はノイラミニダーゼに結合して感染を抑制する 27 されている。しかしプロシアニ

ジン B2 は抗ウイルス活性に寄与しないという、相反する結果も報告されている 28。同様に

フェルラ酸も抗ウイルス作用について相反する報告がなされており 29,30、ポリフェノール

の種類によっては抗インフルエンザウイルス作用に対する評価が定まっていない。そこで

プロシアニジン B2 とフェルラ酸の標準品を購入して感染阻害活性を調べたところ、いずれ

の標準品でも高い活性は確認されなかった。このような結果の違いについての原因は不明

であるが、アグリコンへ結合する糖による構造の違いや、ポリフェノール同士の相互作用

などが影響している可能性が考えられる。例えば緑茶に含まれるカテキンは、その構造に

よって抗インフルエンザウイルス効果が異なり、カテキン混合物では抗ウイルス効果が非

常に強くなることが知られている 31。前述のとおり、ポリフェノールの抗インフルエンザ

ウイルス作用はノイラミニダーゼやヘマグルチニンへの結合によってもたらされることを

示すという報告は多く 25,26,28,32,33、ポリフェノールの構造が結合に影響を及ぼすことも明

らかにされている 34,35。本研究においても、フェルラ酸やケルセチンは糖などが結合した

配糖体の状態で存在しており、この構造の違いが感染阻害活性に影響した可能性がある。
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また、画分 A、B、C にはそれぞれ複数のポリフェノールが混在しており、分画前の抽出物

の感染阻害活性は高い。これらのことから、ナツハゼの示す強いインフルエンザウイルス

感染阻害活性は複数のポリフェノールの相乗効果も影響していると考えられる。 

本研究ではインフルエンザウイルス感染阻害活性の高かった画分に含まれる成分のす

べてを明らかにすることはできなかったが、それらの画分にはプロシアニジン B2、フェル

ラ酸誘導体が含まれていることを明らかにし、ナツハゼがインフルエンザウイルスの感染

予防に役立つ素材である可能性が示唆された。 

現在、ナツハゼを栽培している地域は限られており、収穫も手作業であるため、食品企

業が加工原料として用いるほどの収穫量や価格は確保できていない。また、果実としての

栽培方法などは確立されておらず、果実の利用拡大のためには課題が残されている。しか

しながら、その野性味のある味や濃厚な紫色、そして本研究で明らかになったインフルエ

ンザウイルス感染阻害活性など、食品素材としては魅力的であり、活用の幅は広いと考え

られる。これらのことから、ナツハゼはメジャーなブルーベリーとは異なる、地域限定の

特産果実として育てていくことが望ましいと思われる。 

今後は本研究で得られた成果を活用し、新たな付加価値を持った加工品の開発を行うこ

とで地域活性化に貢献していきたいと考えている。 
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Table 1 合成吸着樹脂によるナツハゼ抽出物の分離

Volume of solvent Weight of residue
Total polyphenol

content
Total anthocyanin

content
IFV adsorption inhibitory

activity (IC50)

（ mL ） ( mg ) ( µg/mL ) ( µg/mL ) ( µg/mL )

Water 200 2867 28 2 ND

10% ethanol 100 76 415 439 ND

20% ethanol 100 114 445 377 159

30% ethanol 100 47 400 149 38

40% ethanol 100 20 327 80 22

50% ethanol 100 3 330 90 65

80% ethanol 200 4 191 91 85

Elute solvent

 

 

 

Table 2 HPLC によるナツハゼ抽出物の分離 

Collection amount
of the fraction

Total polyphenol
content

IFV adsorption inhibitory
activity (IC50)

（ mg ） ( µg/mL ) ( µg/mL )

A 7.6 228 38

B 3.1 278 40

C 4.2 371 238

Fraction

 

 

 

Table 3 ESI/MS によるナツハゼ抽出物分取画分の分析 
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Figure 1 合成吸着樹脂によるナツハゼ抽出物分離画分の HPLC クロマトグラム 

 合成吸着樹脂（DIAION HP20）を使ってナツハゼ抽出物を濃度の異なるエタノール水溶液

で分離・分取し、得られた画分を HPLC で分析した。10％および 20％画分で早く流出した

大きなピークにはアントシアニンやクロロゲン酸が含まれていることを別途確認している

が、インフルエンザウイルス感染阻害活性は低かった。一方、30、40、50％画分の IFV感

染阻害活性は高く、35 から 45 分あたりに特徴的なピークが 3 つ確認された。 
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Figure 2 C18 カラムによるナツハゼ抽出物分離画分の HPLC クロマトグラム 

 C18カラム（Develosil HG-5）を接続した HPLC を用い、合成吸着樹脂で分離した際に確

認された特徴的な 3 つのピークを分離・分取した。ナツハゼ抽出物で確認された 0 から 5

分の大きなピークにはアントシアニンやクロロゲン酸が含まれていることを別途確認して

いる。一方、特徴的な 3 つのピークはそれぞれ分取されたことが確認された。 
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Figure 3 ESI-LC/MS 分析時の HPLC クロマトグラム 

 ESI-LC/MS 分析時のクロマトグラムを示した。分取時とは分析装置が異なるため、図 2、

図 3 とはピークの検出時間や検出数が異なった。画分 Aには 3つ、画分 B と C にはそれぞ

れ 2 つずつピークが確認された。ピーク＃1 はプロシアニジン B2、＃2 と＃3 はフェルラ酸

誘導体、＃4 と＃5 はフェルラ酸六炭糖、＃6 と＃7 はケルセチン配糖体であった。 


