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第十五改正日本案局方第二追補について  

1．日本薬局方の作成   

日本案局方は、薬事法（昭和35年法律第145号）第41条第1項の規定に基  

づき、医薬品の性状及び品質の適正を図るため、厚生労働大臣が薬事・食品衛  

生審議会の意見を聴いて定める医薬品の規格基準書である。  

（参考）薬事法第41条（日本薬局方等）   

1厚生労働大臣は、医薬品の性状及び声質の適正を図るため、薬事・食  

品衛生審議会の意見を聴いて、日本薬局方を定め、これを公示する。  

2 厚生労働大臣は、少なくとも十年ごとに日本薬局方の全面にわたって  

薬事・食品衛生審議会の検討が行われるように、その改定について薬  

事・食品衛生審議会に諮問しなければならない。  

3 厚生労働大臣は、医療機器の性状、品質及び性能の適正を図るため、  

薬事・食品衛生審議会の意見を聴いて、必要な基準を設けることがで  

きる。  

2．日本案局方の改正歴等  

版   公 示 年 月’日   収載品目数   

第一版日本案局方   明治19年6月25日   468   

第二改正日本薬局方   明治24年5月20日   445   

第三改正日本薬局方   明治39年7月2日   703   

第四改正日本案局方   大正9年12月15日．   684   

第五改正日本案局方   昭和7年6月25日   657   

第六改正日本案局方   昭和26年3月1日   634   

第七改正日本薬局方   昭和36年4月1日   1227   

第八改正日本薬局方   昭和46年4月1日   1131   

第九改正日本薬局方   昭和51年4月1月   1046   

第十改正日本薬局方   昭和56年4月1日   1016   

第十⊥改正日本薬局方   昭和61年3月28日   1066   

第十一改正日本案局方追補   昭和63年10月1日   1066   

第十二改正日本案局方   平成3年3月25日   1221   

第十二改正日本薬局方第一追補  平成5年10月1日   1252   
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第十二改正日本案局方第二追補  平成6年12月15日   1276   

第十三改正日本案局方   平成8年3月13日   1292   

琴十三改革日本薬局方第一追補  平成9年12月26日   1295   

第十三改正日本薬局方第二追補  平成11年12月21日   1307   

第十四改正日本案局方   平成13年3月30日   1328   

一部改正   平成14年3月29日   1327   

第十四改正日本案局方第一追補  平成14年12月27日   1362   

第十四改正日本薬局方第二追補  平成16年12月28日   1391   

一部改正   平成17年7月21．目   1391   

第十五改正日本薬局方   平成18年3月31日   1483   

第十五改正日本案局方第一追補  平成19年9月28日   1567   

一部改正   平成20年2月21日   1567   

一部改正   平成20年7月31日 1567   

一部改正   平成21年3月31日   1568   

3．第十六改正日本薬局方の作成基本方針等   

○第十六改正日本薬局方作成基本方針   

平成18年8月3日 厚生労働省医薬食品局審査管理課事務連絡   

平成18年7月26日 薬事・食品衛生審議会答申   （参考資料参照）  

＜第十六改正日本薬局方作成の5本の柱＞  

①保健医療上重要な医薬品の全面的収載  

②最新の学問・技術の積極的導入による質的向上  

（∋国際化の推進  

④必要に応じた速やかな部分改正及び行政によるその円滑な運用  

（9 日本案局方改正過程における透明性の確保及び日本薬局方の普及  

4．日本薬局方の審議体制   

・平成16年4月、独立行政法人医薬品医療機器総合機構（以下「機構」と  

いう。）の設立に伴い、日本案局方原案の作成を機構が行うこととされた。  

これにより、総合委員会等の原案作成審議に必要な委員会を機構におい  

て設置した。  
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（参考）川本薬局方作成審議組織］  

厚生労働省  医薬品  医療機器総合機構  

匝亘垂重責垂卦一－トーーーーート   
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5．第十五改正日本案局方第二追補の審議経過  

平成19年4月～平成21年3月  局方原案の審議  

平成21年3月31日  機構より日本薬局方原案の報告  

平成21年4月21日  ■日本薬局方部会（審議）  

（参考）  

第十五改正日本案局方第二追補の原案作成にあたって開催した委員会の回数  

平成19年4月～平成21年3月   

委員会名   回数   

総合委員会   3回   

化学薬品委員会（1）（2）   23回   

抗生物質委員会   8回   

生物薬品委員会   8・回   

生薬等委員会 （A）（B）   21回   

医薬品添加物委員会   10回   

‡理化学試験法委員会（近赤外WG、ICPWG含む）   11回   

製剤委員会（製剤Wq、InhalationWG含む）   19回   

物性試験法委員会   9回   

生物試験法委員会   9回   

医薬品名称委員会   6回   

国際調和検討委員会   3回   

製薬用水委員会   8回   

日局標準品委員会 0回   

合 計   140回   

ノ  

6．今後の予定  

平成21年4月下旬～ 意見募集  

WTO通報  

薬事分科会（報告）  

日本薬局方部会  

施行  

平成21年6月  

平成21年7 
平成21年9月  

平成21年10月  
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‾‖ニ：一丁∴・二二  

事  務   連   絡  

平成18年 8月 3 日  

各都道府県衛生主管部（局）   

薬務主管課  
御中  

厚生労働省医薬食品局審査管理課  

第十六改正日本案局方作成基本方針について   

日本案局方については、薬事法（昭和35年法律第145号）第41条第1項の規定に基づ  

き、医薬品の性状及び品質の適正を図るため、厚生労働大臣が薬事－・食品衛生審議会の意  

見を聴いて定めることとされており、「日本案局方を定める件」（平成18年厚生労働省告  

示第285号）により第十五改正日本案局方を定めたところです。   

今後、第十六改正日本案局方の作成にあたり審議を進めていく上での基本方針を策定す  

べく、薬事・食品衛生審議会薬事分科会日本薬局方部会にて審議が行われ、別添のとおり  

「第十六改正日本案局方作成基本方針」がとりまとめられましたので、御連絡いたします。  
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第十六改正日本案局方作成基本方針  

1．日本薬局方の役割と性格 一公的・公共・公開の医薬品品質規範喜一   

日本案局方は、学問・技術の進歩と医療需要に応じて、我が国の医薬品の品質を適正に  

確保するために必要な規格・基準及び標準的試験法等を示す公的な規範書である。   

また、日本薬局方は、薬事行政、製薬企業、医療、薬学研究、薬学教育などに携わる多  

くの医薬品関係者の知識と経験を結集して作成されたものであり、それぞれの場で関係者  

に広く活用されるべき公共のものである。   

さらに、日本薬局方は、その作成過程における透明性とともに、国民に医薬品の品質に  

関する情報を開示し、説明責任を果たす役割が求められる公開の書である。   

加えて、日本薬局方は、国際社会の中で二医薬品の品質規範書として、先進性及び国際  

的整合性の維持・確保に応分の役割を果たし、貢献することも求められている。  

2・作成方針‾日本薬局方改正の5本柱‾   

上述したように、日本案局方の基本的な役割は医療に必要な医薬品全般の品質を適正に  

確保す卑ことである。この役割を果たすための課題として、第一に、収載品目の充実が重  

要であることから、保健医療上重要な医薬品の全面的収載を目指す。   

第二に、医薬品の品質分野での規範書としての役割を果たすためには、最新の学問・技  

術を積極的に導入 

第三に、日・米・欧の三極で医薬品承認申請に係るガイドライン等の国際調和、薬局方  

収載試験法及び医薬品各条の国際調和並び牽こ調和事項の規制当局受入の促進が検討され  

ていること、さらにはアジア地域での貢献等を踏まえ、日本薬局方の国際化を図ることが  

重要な課題である。   

第四に、近年の急速な科学技術わ進歩や国際調和事項を日本薬局方ひいては薬事行政に  

速やかに反映させるため、従来の5年ごとの大改正及び追補改正に加え、適宜、部分改正  

を行うことが必要である。   

第五に、医薬品晶廣に関する公的・公共・公開の規範書であるという日本薬局方の役割  

と性格に鑑み、日本案局方改正の過程における透明性を保つとともに、広く関係者に利用  

されるよう日本薬局方の普及を図ることも重要な課題である。  
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こうしたことから、以下の五項目を第十大改正日本案局方作成の柱とすることとする。  

＜第十六改正日本薬局方作成の5本の柱＞  

（1）保健医療上重要な医薬品の全面的収載  

（2）最新の学問・技術の積極的導入による質的向上   

（3） 国際化の推進  

（4）必要に応じた速やかな部分改正及び行政によるその円滑な運用  

（5）日本案局方改正過程における透明性の確保及び日本薬局方の普及  

3．作成方針に沿った第十六改正に向けての具体的な方策  

（1）保健医療上重要な医薬品の全面的収載   

（D収載方針  

保健医療上重要な医薬品とは、有効性及び安全性に優れ、医療上の必要性が高く、  

国内外で広く使用されているものである。これらの医薬品の有効性及び安全性の恒  

常的確保は、規格を定め適正な品質を保証することによりもたらされることから、  

順次、日本薬局方への収載を進め、全面的収載を目指す。  

ア．新規収載について   

a）優先的に新規収載をすべき品目  

・優先審査がなされた画期的な医薬品  

・代替薬が無い医薬品（希少疾病用医薬品等）  

・米国案局方（USP）や欧州薬局方（EP）に収載され、諸外国でも広く使  

用されている医薬品   

・医療上汎用性があると考えられる医薬品（後発医薬品が承認されている  

医薬品等）   

・再評価により有効性、安全性及び品質が確認された医薬品   

b）収載時期  

・既承認晶で保健医療上重要な医薬品については、可能な限り速やかに収  

載する。   

・後発医薬品の規格の統一を図る観点から、可能な限り速やかな収載を行  
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うよう検討する。  

・今後承認される新規開発医薬品については、承認後一定の期間を経た後  

に収載することとし、例えば品質、安全性及び有効性に係る一定の情報  

を収集することが可能となり次第、速やかに収載することを検許する。  

イ．既収載品目について   

時代の変遷により医療上の必要性が低くなった収載品目については、適宜、   

削除を行う。また、安全性の問題で回収などの措置がとられた品目については、   

その都度、削除等の適切な措置を講じる。なお、効率性の観点から、再審査や   

再評価がなされる時期に合わせて、見直しを行うことも検討する。  

②他の規格集からの移行  

日本薬局方外医薬品規格、日本薬局方外生薬規格、医薬品添加物規格等に収載   

されている品目について、上記①の収載方針に照らし、順次、日本薬局方に収載   

していくこととする。  

（2）最新の学問・技術の積極的導入による質的向上  

①通則の改正  

通則は、日本案局方全般に関わる共通のルールを定めたものであることから、  

最新の学簡・技術の進歩を反映し、すべての医薬品に共通するあるべき姿を念頭  

に置き、必要な項目の追加等について検討を行う。  

②製剤総則の改正   

製剤総則は、製剤に関する共通のルール及び各種剤型ごとの定義、製法、保存   

方法等を規定しており、／新規開発医薬品を含め、医薬品の剤型の基本をなすもの   

である。製剤総則については、新技術や新剤型の導入、医療現場で使用されなく   

なった剤型の削除等、最新の医療需要に対応できるように改正する。  

③一般試験法の改正   

一般試験法は、医薬品各条に共通する試験法、医薬品の品質評価に有用な試験   

法及びこれに関連する事項を定めたものである。   

一般試験法の改正については、  
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ア．汎用性があり、日本薬局方に未収載である試験法の積極的導入  

イ．欧米薬局方等に収載され、かつ、  

的導入  

ウ．国際調和が終了した試験法の導入  

エ．既収載の一般試験法の見直し  

オ．参考情報の一般試験法への移行  

カ．試験実施に係る環境負荷の低減  

日本薬局方に未収載である試験法の積極  

などを中心に、最新の科学技術を反映した試験法を設定するよう検討を行う。  

④医薬品各条の整備   

主に次の項目に留意しつつ検討する。   

ア．確認試験、純度試験、定量法等への最新の分析法の積極的導入   

イ．製剤試験規格（溶出性等）の設定  

ウ．製剤の新規収載に伴う既収載原案の見直し   

エ．製法に依存する不純物の規格設定の考え方の明確化や試験項目の合理的設  

定（ヒ素、．重金属、類縁物質等）   

オ試験に用いる試料量、試薬・試液量及び溶媒量の低減化  

カ．有害試薬の可及的排除   

キ．動物を使用しない試験法（代替試験法）の検討   

ク．先端技術応用医薬品に対応した医薬品各条設定の検討   

ケ・通則に規定する「別に規定する」の適用による適切かつ柔軟な各条規格の  

設定（例：統一した規格試験を設定できない工程由来不純物や製剤試験の  

一部、知的所有権の一部で保護するべき内容）   
コ．第十五改正日本薬局方め日本名正名の命名法を踏まえた医薬品、標準品及  

び試薬・試液の命名法の検討  

（9標準品の整備   

日本薬局方標準品は、日本案局方各条を作成する上で不可欠なものである。今   

後の収載品目の増加や、より適切な品質管理に対応するため、標準品の定義・考   

え方の検討を行う。  

⑥参考情報の有効活用  
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参考情報は、医薬食品局長通知により日本案局方の附録として位置付けられて  

いるものである。参考情報を日本案局方と一体として運用することにより、日本  

薬局方の質的向上や利用者の利便性の向上に資することができる。   

参考情報については、   

ア．通則等での重要事項の解説又は補足・   

イ・先端技術応用医薬品等の品質評価に必要な新試験法の収載   

ウ．国際調和事項の局方収載状況   

エ．医薬品の品質確保に必要な情報  

を中心に収載することとする。   

また、既存の参考情報については必要に応じ改正を行う。さらに、より利用し  

やすいよう参考情報に収載する項目及びその順番の整理を行う。  

（3）国際化の推進  

①薬局方検討会議（PDG）の場を通じた医薬品添加物及び試験法の国際調和の推進  

並びに調和事項の速やかな日本薬局方への導入  

②日本案局方に規定されている試験方法等についての薬局方検討会議（PDG）等の  

場を通じた国際化   

③特にアジア地域を念頭においた日本薬局方の国際化を推進するたやの方途の検  

討（例：英文版の早期発行）  

④生薬調和フォーラムの場を通じた生薬分野のアジア地域での調和活動への積極  

的支援  

（4）必要に応じた速やかな部分改正及び行政によるその円滑な運用  

①医薬品の安全性に係る情報が得られた場合や薬局方検討会議（PDG）、日米EU医  

薬品規制調和国際会議（ICH）等における国際調和がなされた場合等には、従来  

の大改正や迫補以外にも部分改正を実施する。   

②参考情報については、その有効活用を推進し、速やかな運用を図る。  

（5）日本案局方改正過程における透明性の確保及び日本薬局方の普及  

①日本薬局方原案審議過程における意見募集  

日本薬局方フォーラムによる意見募集に加え、インターネットを利用した意見  

募集を行う。  
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②インターネットを利用した日本薬局方の公開   

今後、頻繁に行う予定の部分改正も含め、インターネットにより情報提供を行   

う。また、日本薬局方に関連する情報を厚生労働省ホームページにまとめて掲載   

するなど、インターネットを利用した情報提供の充実を図る。  

（∋英文版の速やかな発行  

④分かりやすい日本案局方の策定（より分かりやすい文章表現等の検討、表記の整   

備等）  

（9参考情報、附録、索引等の充実・拡充  

4．施行時期   

第十六改正の施行時期は平成23年4月を目標とする。なお、審議状況等を勘案し、   

第十五改正日本薬局方の追補改正及び部分改正を適宜行う。  
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第十五改正日本薬局方第二追補（案）の概要  

本改正の要旨は、次のとおりである。  

1．生薬総則中の、以下の項目を改正する。  

（1）生薬の新規収載に伴い、生薬総則を適用する品目を追加する。  

（2）化学薬品等の分類への移行に伴い、生薬総則を適用する品目を削除する。  

2．一般試験法中、以下の項目を改正する。  

（1）参考情報に収載されていたアミノ酸分析法を抜粋し、たん白質のアミノ酸分析法  

として新たに収載する。  

（2）以下の試験法を改正する。   

①1．07 重金属試験法：第3法に灰化温度の規定を追加する。   

②1．08 窒素定量法：自動化された装置を用いることができる記載に整備する。   

③1．09 定性反応：リン酸塩の定性反応（2）の試料溶液の液性の記載を整備する。   

④2．01液体クロマトグラフィー：参考情報「システム適合性」収載に伴う記載を整  

備する。   

⑤3．01粉体のかさ密度及びタップ密度測定法：三薬局方で調和合意された内容に整  

備する。  

⑥3．02 比表面積測定法：三薬局方で調和合意された内容に整備する。  

⑦3．03 粉体の粒子密度測定法：三薬局方で調和合意された内容に整備する。  

⑧3．04 粒度測定法：三薬局方で調和合意された内容に整備する。  

⑨7．02 プラスチック製医薬品容器試験法：ポリ塩化ビニル製水性注射剤容器の（11）  

塩化ビニルの試験の部分の記載を整備する。  

3．医薬品各条中、新たに収載する品目数は次のとおりである。  

（8） アミオダロン塩酸塩錠  

（9） アムロジピンべシル酸塩錠  

（10）アモキシシリンカプセル  

（11）L－アラニン  

（12）アルガトロバン水和物  

（13）アロプリノール錠  

（14）イセパマイシン硫酸塩注射液   

（1） アシクロビル  

（2） アセメタシンカプセル  

（3） アセメタシン錠  

（4） アゼラスチン塩酸塩顆粒  

（5） アプリンジン塩酸塩  

（6） アプリンジン塩酸塩カプセル  

（7） アミオダロン塩酸塩  

12  



（15） イブリフラボン  

（16） イプリフラボン錠  

（17） イミグプリル塩酸塩  

（18） イミダプリル塩酸塩錠  

（19） イ／レソグラジンマレイン酸塩  

（20） イルソグラジンマレイン酸塩細粒  

（21） イルソグラジンマレイン酸塩錠  

（22） インダバミド  

（23） インダパミド錠  

（24） ウペニメクスカプセル  

（25） ウ／レソデオキシコール酸錠  

（26） ウルソデオキシコール酸顆粒  

（27） ェカベトナトリウム水和物  

（28） ェカベトナトリウム顆粒  

（29） ェモルファゾン錠  

（30） カドララジン  

（31） カドララジン錠  

（32） カルシトニン（サケ）  

（33） グリクラジド  

（34） クレポプリドリンゴ酸塩  

（35） ケトコナゾール  

（36） ケトコナゾールクリーム  

（37） ケトコナゾールローション  

（38） ケトコナゾール液  

（39） ゲファルナート  

（40） ゲンタマイシン硫酸塩点眼液  

（41） シノキサシン  

（42） シノキサシンカプセル  

（43） ジフルコルトロン吉草酸エステル  

（44） ジべカシン硫酸塩点眼液  

（45） シロップ用セファトリジンプロピレングリコール  

（46） シロップ用セファレキシン  

（47） シロップ用セフロキサジン  

（48） シンバスタチン  

（49）注射用ストレプトマイシン硫酸塩  

（50）スリンダク  

（51）セファレキシンカプセル  

（52）セフィキシムカプセル  

（53）セフテラム ピボキシル錠  

（54）セボフルラン  

（55）ゾルビデム酒石酸塩  

（56）タクロリムス水和物  

（57）タゾバクタム  

（58）ダナゾール  

（59）チアプリド塩酸塩  

（60）チアプリド塩酸塩錠  

（61）テプレノン  

（62）ドキサゾシンメシル酸塩  

（63）トスフロキサシントシル酸塩錠  

（64）トスフロキサシントシル酸塩水和物  

（65）ドロキシドパ  

（66）ドロキシドパカプセル  

（67）ドロキシドパ細粒  

（68）トロキシピド  

（69）トロキシピド細粒  

（70）トロキシピド錠  

（71）バルブロ酸ナトリウムシロップ  

（72）パルプロ酸ナトリウム錠  

（73）精製ヒアルロン酸ナトリウム  

（74）ピオグリタゾン塩酸塩  

（75）ピブメシリナム塩酸塩錠  

（76）ピモジド  

（77）プラゾシン塩酸塩  

（78）フルタミド  

（79）フルトプラゼパム   

（80）フルトプラゼパム錠  

（81）フルドロコルチゾン酢酸エステル  

（82）プレドニゾロンリン酸エステルナトリウム   
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（83） フロセミド注射液  

（84） プロパフェノン塩酸塩  

（85） プロパフェノン塩酸塩錠  

（86） プロブコール  

（87） ベタキソロール塩酸塩  

（88） ヘパリンカルシウム  

（89） ミノサイクリン塩酸塩錠  

（90） 注射用メロペネム  

（91） モサプリドクエン酸塩錠  

（92） モサプリドクエン酸塩水和物  

（93） L－リジン酢酸塩  

（94）リンコマイシン塩酸塩注射液  

（95） レバミピド  

（96）レバミピド錠  

（97）レポフロキサシン水和物  

（98）ロサルタンカリウム  

（99）カツコウ  

（100）牛車腎気丸エキス  

（101）真武湯エキス  

（102）ニクズク  

（103）八味地黄丸エキス  

（104）ボクソク  

（105）リュウガンニク  

（106）ローヤルゼリー  

4．医薬品各条中、市場に流通していない下記品目を削除する。  

（1） アミドトリゾ酸メグルミン注射液  

5．医薬品各条中、改正する品目数は次のとおりである。  

（1） アザチオプリン錠  

（2） アミドトリゾ酸ナトリウムメグルミン注射液  

（3） アミノフィリン注射液  

（4） アモキシシリン水和物  

（5） イオタラム酸ナトリウム注射液  

（6） イオタラム酸メグルミン注射液  

（7） イソニアジド錠  

（8） イソニアジド注射液  

（9） インジゴカルミン注射液  

（10）インドメタシン坐剤  

（11）ウルソデオキシコール酸  

エストラジオール安息香酸エステル水性懸  

（12）  

濁注射液  

（13）エストリオール水性懸濁注射液  

（14）エチニルエストラジオール  

（15）エテンザミド  

（16）エフェドリン塩酸塩錠．  

（17）エリスロマイシン腸溶錠  

（18）エルゴメトリンマレイン酸塩注射液  

（19）カルメロース  

（20）カルメロースカルシウム  

（21）カルメロースナトリウム  

（22）グリセオフルビン錠  

（23）クリンダマイシン塩酸塩  

（24）クリンダマイシン塩酸塩カプセル  

（25）木クレオソート  

（26）クロスカルメロースナトリウム  

（27）クロミフェンクエン酸塩錠  

（28）コデインリン酸塩錠   

（29）．コムギデンプン  

（30）ジエチルカルバマジンクエン酸塩錠  

（31）ジゴキシン  

（32）ジゴキシン錠   
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（33）ジゴキシン注射液  

（34）ジスチグミン臭化物錠  

（35）ジメンヒドリナート錠  

（36）硝酸イソソルビド錠  

（37）ジョサマイシン錠  

（38）乾燥水酸化アルミニウムゲル細粒  

（39）ヒト下垂体性性腺刺激ホルモン  

（40）セファクロル複合顆粒  

（41）セラセフェート  

（42）結晶セルロース  

（43）粉末セルロース  

（44）ティコプラニン  

（45）テストステロンエナント酸エステル注射液  

（46）テストステロンプロピオン酸エステル注射液  

（47）トウモロコシデンプン  

（48）トルブタミド錠  

（49）ニコモール錠  

（50）無水乳糖  

（51）乳糖水和物  

（52）ノルエチステロン  

（53）バソプレシン注射液  

（54）バルブロ酸ナトリウム  

（55）バレイショデンプン  

（56）注射用ヒドララジン塩酸塩  

（57）ヒドロキシプロピルセルロース  

（58）低置換度ヒドロキシプロピルセルロース  

（59）ヒドロコルチゾンリン酸エステルナトリウム  

（60）ヒプロメロース  

（61）ヒプロメロースフタル酸エステル  

（62）ピペミド酸水和物  

（63）ファモチジン散  

（64）ファロペネムナトリウム錠  

（65）シロップ用ファロペネムナトリウム  

（66）フェニトイン散  

（67）フェニトイン錠  

（68） フェノバルビタール  

（69） フェノバルビタール散10％  

（70）フェノールスルホンフタレイン注射液  

（71）プロカインアミド塩酸塩  

（72）プロカインアミド塩酸塩錠  

（73）プロカインアミド塩酸塩注射液  

（74）プロクロルペラジンマレイン酸塩錠  

（75）プロゲステロン  

（76）プロゲステロン注射液  

（77）プロタミン硫酸塩注射液  

（78）プロピルチオウラシル錠  

（79）フロプロピオン  

（80）プロベネシド錠  

（81）ベタメタゾン錠  

（82）ヘパリンナトリウム  

（83）注射用ホスホマイシンナトリウム  

（84）注射用ミノサイクリン塩酸塩  

（85）メチルセルロース  

（86）メビバカイン塩酸塩注射液  

（87）モルヒネ塩酸塩錠  

（88）モルヒネ塩酸塩注射液  

（89）リドカイン注射液  

（90）硫酸亜鉛水和物  

（91）ロキタマイシン錠  

（92） ワルファリンカリウム錠  

（93） ウコン  

（94） ウコン末  

（95）オウギ  

（96）オウセイ  

（97）葛根湯エキス  

（98）カノコソウ  

（99）カノコソウ末  

（100）キョウニン   
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（112）セネガ末  

（113）センコツ   

（114）ソヨウ  

（115）大黄甘草湯エキス  

（116）トウニン  

（117）トウニン末  

（118）ボウフウ  

（119）補中益気湯エキス  

（120）ユウタン  

（121）リュウコツ   

（122）ロートコン  

（101）コメデンプン  

（102）コロンボ  

（103）コロンボ末  

（104）サイコ  

（105）サンシュユ  

（106）サンシヨウ  

（107）サンシヨウ末  

（108）シゴカ  

（109）シコン  

（110）ショウズク  

（111）セネガ  
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別添1  

生薬総則 新旧対照表  

新   旧   備 

Jの屠を身のよう／こ改める．  

1．医薬品各条の生薬は，動植物の薬用  1．医薬品各条の生薬は，動植物の薬用と  

とする部分，細胞内容物，分泌物，抽出  する部分，細胞内容物，分泌物，抽出物   

物又は鉱物などであり，生薬総則及び生  又は鉱物などであり，生薬総則及び生薬   

薬試験法を適用する生薬は次のとおり   試験法を適用する生薬は次のとおりで   

である．   ある．   

アカメガシワ，アセンヤク，アセンヤ   アカメガシワ，アセンヤク，アセンヤ   

ク末，アマチヤ，アマチャ末，アラビア   ク末，アマチヤ，アマチャ末，アラビア   

ゴム，アラビアゴム末，アロエ，アロエ  ゴム，アラビアゴム末，アロエ，アロエ   

末，アンソッコウ，イレイセン，インチ  末，アンソッコウ，イレイセン，インチ   

ンコウ，インヨウカク，ウイキョウ，ウ   ンコウ，インヨウカク，ウイキョウ，ウ   

イキョウ末，ウコン，ウコン末，ウヤク，   イキョウ末，ウコン，ウコン末，ウヤク，   

ウワウルシ，エイジツ，エイジツ末，エ   ウワウルシ，エイジツ，エイジツ末，エ   

ンゴサク，エンゴサク末，オウギ，オウ   ンゴサク，エンゴサク末，オウギ，オウ   

ゴン，オウゴン末，オウセイ，オウバク，   ゴン，オウゴン末，オウセイ，オウバク，   

オウバク末，オウレン，オウレン末，オ  オウバク末，オウレン，オウレン末，オ   

ンジ，オンジ末，カゴソウ，カシュウ，   ンジ，オンジ末，カゴソウ，カシュウ，   

ガジュツ ，カツコウ，カツコン，カノコ  ガジュツ， カツコン，カノコソウ，カノ   

ソウ，カノコソウ末，カロコン，カンキ  コソウ末，カロコン，カンキョウ，カン   

ヨウ，カンゾウ，カンゾウ末，カンテン，   ゾウ，カンゾウ末，カンテン，カンテン   

カンテン末，キキョウ，キキョウ末，キ  末，キキョウ，キキョウ末，キクカ，キ   

クカ，キササゲ，キジツ，キョウカツ，   ササゲ，キジツ，キョウカツ，キョウニ   

キョウニン，クコシ，クジン，クジン末 ，   ン，クコシ，クジン，クジン末，ケイガ   

ケイガイ，ケイヒ，ケイヒ末，ケツメイ  イ，ケイヒ，ケイヒ末，ケツメイシ，ケ   

シ，ケンゴシ，ゲンチアナ，ゲンチアナ  ンゴシ，ゲンチアナ，ゲンチアナ末，ゲ   

末，ゲンノショウコ，ゲンノショウコ末，   ンノショウコ，ゲンノショウコ末，コウ   

コウカ，コウジン，コウブシ ，コウブシ   カ，コウジン，コウブシ，コウブシ末，   

末，コウボク，コウボク末，ゴオウ， ゴ  コウボク，コウボク末，ゴオウ，ゴシツ，   

シツ，ゴシュユ， ゴボウシ，ゴミシ，コ   ゴシュユ，ゴボウシ， ゴミシ，コネニ芦ン   

ロンボ，コロンボ末，コンズランゴ，サ  プーン，コロンボ，コロンボ末，コンズラ   

イコ，サイシン，サフラン，サンキライ，   ンゴ，サイコ，サイシン，サフラン，サ   

サンキライ末，サンザシ，サンシシ，サ  ンキライ，サンキライ末，サンザシ，サ   
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ンシシ末，サンシュユ，サンシヨウ，サ  

ンシヨウ末，サンソウニン，サンヤク，  

サンヤク末，ジオウ， シゴカ，ジコツピ 

シコン，シツリシ，シヤクヤク，シヤク  

ヤク末，ジャショウシ，シヤゼンシ，シ  

ヤゼンソウ，ジュウヤク，シュクシヤ，  

シュクシヤ末，ショウキョウ，ショウキ  

ヨウ末，ショウズク，ショウマ，シンイ，  

セッコウ，セネガ，セネガ末，センキュ  

ウ，センキュウ末，ゼンコ，センコツ，  

センソ，センナ，センナ末，センブリ，  

センブリ末，ソウジュツ，ソウジュツ末，  

ソウハクヒ，ソボク，ソヨウ，ダイオウ，  

ダイオウ末，タイソウ，タクシヤ，タク  

シヤ末，チクセツニンジン，チクセツニ  

ンジン末，チモ，チョウジ，チョウジ末，  

チョウトウコウ，チョレイ，チョレイ末，  

チンピ，テンマ，テンモンドウ，トウガ  

シ，トウガラシ，トウガラシ末，トウキ，  

トウキ末，トウニン，トウニン末，トウ  

ヒ，ドクカツ，トコン，トコン末，トチ  

ュウ，トラガント，トラガント末，ニガ  

ンシシ，サンシシ末，サンシュユ，サン  

シヨウ，サンシヨウ末，サンソウニン，  

サンヤク，サンヤク末，ジオウ，シゴカ，  

ジコツピ，シコン，シツリシ，シヤクヤ  

ク，シヤクヤク末，ジャショウシ，シヤ  

ゼンシ，シヤゼンソウ，ジュウヤク，シ  

ュクシヤ，シュクシヤ末，ショウキョウ，  

ショウキョウ末，ショウズク，ショウマ，  

シンイ，セッコウ，セネガ，セネガ末，  

センキュウ，センキュウ末，ゼンコ，セ  

ンコツ，センソ，センナ，センナ末，セ  

ンブリ，センブリ末，ソウジュツ，ソウ  

ジュツ末，ソウハクヒ，ソボク，ソヨウ，  

ダイオウ，ダイオウ末，タイソウ，タク  

シヤ，タクシヤ末，チクセツニンジン，  

チクセツニンジン末，チモ，チョウジ，  

チョウジ末，チョウトクコウ，チョレイ，  

チョレイ末，チンピ，テンマ，テンモン  

ドウ，トウガシ，トウガラシ，トウガラ  

シ末，トウキ，トウキ末，トウニン，ト  

ウニン末，トウヒ，ドクカツ，トコン，  

トコン末，トチュウ，トラガント，トラ  

ガント末，ニガキ，ニガキ末，ニンジン，  

ニンジン末 ，ニンドゥ，バイモ，バクモ  

ンドウ，ハチミツ，ハツカ，ハマボウフ  

ウ，ハンゲ，ビヤクゴウ，ビャクシ，ビ  

ヤクジュツ，ビャクジュツ末，ビワヨウ，  

ビンロウジ，ブクリョウ，ブクリョウ末，  

ブシ，ブシ末 ，ベラドンナコン，へンズ，  

ボウイ，ボウコン，ボウフウ，ボタンピ，  

ボタンピ末，ホミカ，ボレイ，ボレイ末，  

マオウ，マクリ，マシニン，モクツウ，  

モッコウ，ヤクチ，ヤクモソウ，ユウタ  

ン，ヨクイニン，ヨクイニン末，リュウ  

コツ，リュウコツ末，リユウタン，リユ  

ウタン末，リョウキョウ，レンギョウ，  

レンニク，ロジン，ロートコン．  

ニクズク  キ，ニガキ末，   ニンジン，ニ  

ンジン末 ，ニンドゥ，バイモ，バクモン  

ドウ，ハチミツ，ハツカ ，ノナマボウフウ，  

ハンゲ，ビャクゴウ，ビャクシ，ビャク  

ジュツ，ビヤクジ ュツ未，ビワヨウ，ビ  

ンロウジ，ブクリョウ，ブクリョウ末，  

ブシ，ブシ末 ，ベラドンナコン，へンズ，  

ボウイ，ボウコン，ボウフウ，  ボクソク  

ボタンピ，ボタンピ末，ホミカ，ボレイ，  

ボレイ末，マオウ，マクリ，マシニン，  

モクツウ，モッコウ，ヤクチ，ヤクモソ  

ウ，ユウタン，ヨクイニン，ヨクイニン  

末，リュウガンニク  リュウコツ，リュ  

ウコツ末，リユウタン，リユウタン末，  

リョウキョウ，レンギョウ，レンニク，  

ロジン ，ロートコン，ローヤルゼリー．  
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［一般試験法のカテゴリー分類表］  

一般試験法名  新規  改正  

別添2－1   

1）化学的試験法   

1．01 アルコール数測定法  

1．02 アンモニウム試験法  

1．03 塩化物試験法  

1．04 炎色反応試験法  

1．05 鉱油試験法  

1．06 酸素フラスコ燃焼法  

1．07 重金属試験法  

1．08 窒素定量法（セミミクロケルグール法）  ○  

1．09 定性反応  

1．10 鉄試験法  

1．11 ヒ素試験法  

1，12 メタノール試験法  

1．13 油脂試験法  

1．14 硫酸塩試験法  

1．15 硫酸呈色物試験法  

2）物理的試験法  

2．01 液休クロマトグラフィー  

2．02 ガスクロマトグラフィー  

2．03 薄層クロマトグラフィー  

2．04 たん白質のアミノ酸分析法  ○  

2．21 核磁気共鳴スペクトル測定法  

2．22 蛍光光度法  

2．23 原子吸光光度法  

2．24 紫外可視吸光度測定法  

2．25 赤外吸収スペクトル測定法  

2．41 乾燥減量試験法  

2．42；疑同点測定法  

2．43 強熟減量試験法  

乙44 強熟残分試験法  

2．45 屈折率測定法  

2．46 残留溶媒試験法  

2．47 浸透圧測定法（オスモル濃度測定法）  

2．48 水分測定法（カールフィッシャー法）  

2．49 旋光度測定法  

2．50 滴定終点検出法  

2．51 導電率測定法  
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別添2－1   ［一般試験法のカテゴリー分類表］  

一般試験法名  新規  改正  

2．52 熟分析法  

2．53 粘度測定法  

2．54 p目測定法  

2．55 ビタミンA定量法  

2．56 比重及び密度測定法  

2．57 沸点測定法及び蒸留試験法  

2．58 粉末X繰回折測定法  

2．59 有機体炭素試験法  

2．60 融点測定法  

3）粉体物性測定法  

3．01 かさ密度及びタップ密度測定法■  ○  

3．02 比表面積測定法  ○  

3．03 粉体の粒子密度測定法  

3．04 粒度測定法  

4）生物学的試験法／生化学的試験法／微生物学的試験  

4．01 エンドトキシン試験法  

4．02 抗生物質の微生物学的力価試験法■  

4．03 消化力試験法  

4．04 発熱性物質試験法  

4．05 微生物限度試験法  

4．06 無菌試験法  

5）生薬試験法  

5．01 生薬試験法  

5．02 生薬の微生物限度試験法  

6）製剤試験法  

6．01 眼軟膏剤の金属性異物試験法  

6．02 製剤均一性試験法  

6．03 製剤の粒度の試験法  

6．04 制酸力試験法  

6．05 注射剤の採取容量試験法  

6．06 注射剤の不溶性異物検査法  

6．07 注射剤の不溶性微粒子試験法  

6．08 点眼剤の不溶性微粒子試験法  

6．09 崩壊試験法  
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［一般試験法のカテゴリー分類表］  

一般試験法名  新規  改正  

別添2－1   

6．10 溶出試験法  

6．11 点眼剤の不溶性異物検査法  

7）容器・包装材料試験法  

7．01 注射剤用ガラス容器試験法  

7．02 プラスチック製医薬品容器試験法  

7．03 輸液用ゴム栓試験法  

8）その他  

8．01 滅菌法及び無菌操作法並びに超ろ過法  

9）標準品，標準液，試薬・試液，計量器・用器等  

9．01 標準品  0  0  

9．21 容量分析用標準液  

9．22 標準液  

9．23 色の比較液  

9．41 試薬・試液  0  0  

9．42 クロマトグラフィー用担体／充てん剤  ○  

9．43 ろ紙．ろ過フィルター，試験紙，るつぼ等  

9．44 標準粒子等  

9．61 波長及び透過率校正用光学フィルター  

9．62 計量器・用器  

9．63 温度計  
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別添2－2  

一般試験法 新旧対照表  

新   旧   備 考   

「麒甜彦のj野麒を次のよう仁政める．  

一般試験法は，共通な試験法，、医薬品   一般試験法は，共通な試験法，医薬品  

の品質評価に有用な試験法及びこれに  の品質評価に有用な試験法及びこれに   

関連する事項をまとめたものである．別  関連する事項をまとめたものである．別   

に規定するもののほか，アルコール数測  に規定するもののほか，アルコール数測   

定，アンモニウム試験，液体クロマトグ  定，アンモニウム試験，液体クロマトグ   

ラフイ一による試験，塩化物試験，炎色  ラフイ一による試験，塩化物試験，炎色   

反応試験，エンドトキシン試験，核磁気  反応試験，エンドトキシン試験，核磁気   

共鳴スペクトル測定，かさ密度測定，ガ  共鳴スペクトル測定，かさ密度測定，ガ   

スクロマトグラフィーによる試験，乾燥  スクロマトグラフィーによる試験，乾燥   

減量試験，眼軟膏の金属性異物試験，凝  減量試験，眼軟膏の金属性異物試験，凝   
固点測定，強熱減量試験，強熱残分試験，   固点測定，強熱減量試験，強熱残分試験，   

屈折率測定，蛍光光度法による試験，原  屈折率測定，蛍光光度法による試験，原   

子吸光光度法による試験，抗生物質の微  子吸光光度法による試験，抗生物質の微   

生物学的力価試験，鉱油試験，酸素プラ  生物学的力価試験，鉱油試験，酸素フラ   

スコ燃焼法による試験，残留溶媒試験，   スコ燃焼法による試験，残留溶媒試験，   

紫外可視吸光度測定，重金属試験，消化  紫外可視吸光度測定，重金属試験，消化   

力試験，生薬の微生物限度試験，蒸留試  力試験，生薬の微生物限度試験，蒸留試   

験，浸透圧測定，水分測定，製剤均一性  験，浸透圧測定，水分測定，製剤均一性   

試験（含量均一性試験，質量偏差試験），   試験（含量均一性試験，質量偏差試験），   

製剤の粒度の試験，制酸力試験，赤外吸  製剤の粒度の試験，制酸力試験，赤外吸   

収スペクトル測定，旋光度測定，タップ  収スペクトル測定，旋光度測定，タップ   

密度測定，たん白質のアミノ酸分析，窒  密度測定，窒素定量，注射剤の採取容量   

素定量，注射剤の採取容量試験，注射剤  試験，注射剤の不溶性異物検査，注射剤   

の不溶性異物検査，注射剤の不溶性微粒  の不溶性微粒子試験，注射剤用ガラス容   

子試験，注射剤用ガラス容器試験，定性  器試験，定性反応，滴定終点検出，鉄試   

反応，滴定終点検出，鉄試験，点眼剤の  験，点眼剤の不溶性異物検査，点眼剤の   

不溶性異物検査，点眼剤の不溶性微粒子  不溶性微粒子試験，導電率測定，熱分析，   

試験，導電率測定，熱分析，粘度測定，   粘度測定，薄層クロマトグラフィーによ   

薄層クロマトグラフィーによる試験，発  る試験，発熱性物質試験，pH測定，比   
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重測定，微生物限度試験，ヒ素試験，ビ   

タミンA定量，比表面積測定，沸点測定，   

プラスチック製医薬品容器試験，粉体の   

粒子密度測定，粉末Ⅹ繰回折測定，崩壊   

試験，密度測定，無菌試験，メタノール   

試験，有機体炭素試験，融点測定，輸液   

用ゴム栓試験，溶出試験，硫酸塩試験，   

硫酸呈色物試験及び粒度測定は，それぞ   

れの試験法により行う．ただし，油脂の   

融点，脂肪酸凝固点，比重，酸価，けん   

化価，エステル価，水酸基価，不けん化   

物及びヨウ素価は，油脂試験法中のそれ   

ぞれの項に，生薬の試料の採取，分析用   

試料の調製，鏡検，純度試験，乾燥減量，   

灰分，酸不溶性灰分，エキス含量及び精   

油含量の試験は，生薬試験法中のそれぞ   

れの項に従う．  

それ亘れの試験法等に付した番号は，一般  

試験法を分類し付与した固有のものであ  

る．医薬品各条等において，〈〉 を付すも  

のは該当する一般試験法の番号を示す．  

熱性物質試験，pH測定，比重測定，微   

生物限度試験，ヒ素試験，ビタミンA定   

量，比表面積測定，沸点測定，プラスチ   

ック製医薬品容器試験，粉体の粒子密度   

測定，粉末X線回折測定，崩壊試験，密   

度測定，無菌試験，メタノー／レ試験，有   

機体炭素試験，融点測定，輸液用ゴム栓   

試験，溶出試験，硫酸塩試験，硫酸呈色   

物試験及び粒度測定は，それぞれの試験   

法により行う．ただし，油脂の融点，脂   

肪酸凝固点，比重，酸価，けん化価，エ   

ステル価，水酸基価，不けん化物及びヨ   

ウ素価は，油脂試験法中のそれぞれの項   

に，生薬の試料の採取，分析用試料の調   

製，鏡検，純度試験，乾燥減量，灰分，   

酸不溶性灰分，エキス含量及び精油含量   

の試験は，生薬試験法中のそれぞれの項   

に従う．  

それぞれの試験法等に付した番号は，一般  

試験法を分類し付与した固有のものであ  

る．医薬品各条等において，〈〉 を付すも  

のは該当する一般試験法の番号を示す．  
卜
し
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1．07 重金属試験法  

新   旧   備 考   

1．■07重金属試験法  1．0了重金属試験法  

炭庇忍び比炭好の′野際の・努め「βノ屠β  

彦を次のよう仁（好め∂．  

（3）第3法  （3）第3法  

医薬品各条に規定する量の試料を石   医薬品各条に規定する量の試料を石   

英製又は磁製のるつぼに量り，初めは注  英製又は磁製のるつぼに量り，初やは注   

意して弱く加熱した後，500～600℃で  意して弱く加熱し，次に強熱し二∈灰化す   

強熱し」灰化する二冷後，王水1m⊥を  る．冷後，王水1mLを加え，水浴上で   

加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物を塩  蒸発乾固し，残留物を塩酸3滴七潤し，   

酸3滴で潤し，熱湯10mLを加えてヨ  熱湯10mLを加えて2分間加温する．   

．
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ト
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次にフェノールフタレイン試液1滴を  

加え，アンモニア試液を液が微赤色とな  

るまで滴加し，希酢酸2mLを加え，必  

要ならばろ過し，水10mLで洗い，ろ液  

及び洗液をネスラー管に入れ，水を加え  

て50mLとし，検液とする．   

分間加温する．次にフェノールフタレイ  

ン試液1滴を加え，アンモニア試液を液  

が微赤色となるまで滴加し，希酢酸  

2mL を加え，必要ならばろ過し，水  

10mLで洗い，ろ液及び洗液をネスラー  

管に入れ，水を加えて50mLとし，検液  

とする．   

比較液は王水1mLを水浴上で蒸発乾  

固し，以下検液の調製法と同様に操作  

し，医薬品各条に規定する量の鉛標準液  

及び水を加えて50mLとする．  

比較液は王水1mLを水浴上で蒸発乾  

固し，以下検液の調製法と同様に操作  

し，医薬品各条に規定する量の鉛標準液  

及び水を加えて50mLとする．  

一以下略一  叫以下略－  

1．08 窒素定量法（セミミクロケルダール法）  

新   旧   備 考   

1．08 窒素定量法（セミミクロケルダ  1．08 窒素定量法（セミミクロケルダ  
－ル法）  －ル法）  

ノ．β♂農家定着度「セミミクロクソレダーメ／  

疫ノの■好を次のよう仁政める．  

窒素定量法は，窒素を含む有機化合物  窒素定量法は，窒素を含む有機化合物   

を硫酸で加熱分解し，窒素をアンモニア  を硫酸で分解し，硫酸アン幸＝ウ   

性窒素とした後，アルカリにより遊離さ   ♭，そのア；／幸ニアを定量する方法であ   

せ，水蒸気蒸留法により捕集したアンモ  

ニアを滴定法により定量する方法であ  

る．  

L装置   装置   

図1．08－1に示すものを用いる．総硬   図1．08－1に示すものを用いる．総硬   

質ガラス製で，接続部はすり合わせにし  質ガラス製で，接続部はすり合わせにし   

てもよい．装置に用いるゴムはすべて水  てもよい．装置に用いるゴムはすべて水   

酸化ナトリウム試液中で10～30分間  酸化ナトリウム試液中で10～30分間煮   

煮沸し，次に水中で30～60分間煮沸  沸し，次に水中で30～60分間煮沸し，   

し，最後に水でよく洗ってから用いる．  最後に水でよく洗ってから用いる．   

ただし，有機物の分解，生成したアン  

モニアの蒸留及びその定量における滴定  
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A：ケ．ルダーノレフブスコ  

8＝水蒸気発生器で，洩2－3潤を加えた水を入れ突沸を避けるた  
めに沸れ石を入れる．  

C：しぶき止め  

Dニ給水用漏斗  

E：意気管  
F二丁ノレカタ溶液注入用霹斗  

G＝」ピンチコトァタ付きゴム管  

H＝小孔（径は管の内径にほぼ等しh．）  

J：冷却器（下犠比斜めに切ってある．〉  

K：受澤  

図 1．08－1  

A：ケルグールフラスコ  

B：水蒸気発生器で，硫酸2、3満を加えた水を入れ突沸を避けるた  
わに沸騰石を入れる．  

C：しぶき止め  

D：給水用漏斗  
E：蒸気管  

F：丁ルカタ溶液注入用漏斗  
G：ピンチコック付きゴム管  
H：小孔（径は管の内径に推ば等しい．）  

J＝冷却器（下端は斜めに切ってある．）  

K：受器  

図 1．08－1  
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？．試薬・試液  

分解促進剤 矧＝こ規定するもののほ   

か，硫酸カリウム瑚雛同（Ⅲ）   

玉水和物1gを混合し，粉末としたもの  

1gを用いる．なお，分解促進剤につい   

ては，規定されたものと同等の結果を与   

ぇることを試料を用いて検証した上で，   

その種類及び量を変更することができ   

る」＿  

L操作法  

別に規定するもののほか，次の方法に   

よる．  

窒素（N：14．01）2～3mgに対応   

する量の試料を精密に量るか，又はピペ   

ットで正確に量り，ケルダールフラスコ   

Aに入れ，これに分解促進剤を加え，フ   

ラスコの首に付着した試料を少量の水   

で洗い込み，更にフラスコ内壁に沿って   

硫酸7mLを加える．   

操件法   

別に規定するもののほか，次の方法に  

よる．   

窒素（N：14．01）2～3mgに対応する  

量の試料を精密に量るか，又はピペット  

で正確に量り，ケルダールフラスコA  

に入れ，これに硫酸カリウム10g及び硫  

とし，その1gを加え，フラスコの首に  

付着した試料を少量の水で洗い込み，更  

にフラスコの内壁に沿って硫酸7mLを  

加える．   

次に，フラスコを振り動かしながら，  

過酸化水素（30）1mLを少量ずつ内壁  

に沿って注意して加える．フラスコを  

徐々に加熱し，更にフラスコの首で硫酸  

が液化する程度に加熱する．液が青色澄  

明を経て鮮やかな緑色澄明となり，フラ  

スコの内壁に炭化物を認めなくなった  

と、き，加熱をやめる．必要ならば冷却し  

た後，過酸化水素（30）少量を追加し，  

再び加熱する．冷後，水20mLを注意し  

ながら加えて冷却する．   

次に，フラスコを，あらかじめ水蒸気  

を通じて洗った蒸留装置（図1．08－1）に  

連結する．受器Kにはホウ酸溶液（1→  

25）15mL及びブロモクレゾールグ リ  

ン・メチルレッド試液3滴を入れ，適量  

の水を加え，冷却器才の下端をこの液に  

浸す．漏斗Fから水酸化ナトリウム溶液  

次に，フラスコを振り動かしながら，  

過酸化水素（30）1mLを少量ずつ内壁  

に沿って注意して加える．フラスコを  

徐々に加熱し，更にフラスコの首で硫酸  

が液化する程度に加熱する．液が青色澄  

明を経て鮮やかな緑色澄明となり，フラ  

スコの内壁に炭化物を認めなくなった  

とき，加熱をやめる．必要ならば冷却し  

た後，過酸化水素（30）少量を追加し，  

再び加熱する．冷後，水20mLを注意し  

ながら加えて冷却する．   

次に，フラスコを，あらかじめ水蒸気  

を通じて洗った蒸留装置（図1．08－1）に  

連結する．受器Kにはホウ酸溶液（1－ナ  

25）15mL及びブロモクレゾールグリ  

ン・メチルレッド試液3滴を入れ，適量  

の水を加え，冷却器Jの下端をこの液に  
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浸す．漏斗Fから水酸化ナトリウム溶液  

（2→5）30mLを加え，注意して水10  

mLで洗い込み，ピンチコック付きゴム  

管Gのピンチコックを閉じ，水蒸気を  

通じて留液80～100mI．を得るまで  

蒸留する．冷却器才の下端を液面から離  

し，少量の水でその部分を洗い込み，  

0．005mol几硫酸で滴定＜2〟＞する．  

ただし，滴定の終点は液の緑色が微灰青  

色を経て微灰赤紫色に変わるときとす  

る．同様の方法で空試験を行い，補正す  

る．   

0・005mol几硫酸ImL＝0，1401mgN  

（2→5）30mL を加え，注意して水  

10mLで洗い込み，直ちにピンチコック  

付きゴム管Gのピンチコックを閉じ，  

水蒸気を通じて留液80～100mLを得る  

まで蒸留する．冷却器Jの下端を液面か  

ら離し，少量の水でその部分を洗い込  

み，0．005mo〟L硫酸で滴定 〈2．50〉 す  

る．ただし，滴定の終点は液の緑色が微  

灰青色を経て微灰赤紫色に変わるとき  

とする．同様の方法で空試験を行い，補  

正する．   

0．005mol／L硫酸1mL＝0．1401mgN  

1．09 定性反応  
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タン靡盛一任タン戯ノ「2ノを身のよう  

仁皮■め∂。  

リン酸塩（正リン酸塩）  リン酸塩（正リン酸塩）  

（2）リン酸塩の希硝酸酸性溶液に   （2）リン酸塩の中性英は希硝酸酸性   

セモリブデン酸六アンモニウム試液を   溶液にセモリブデン酸六アンモニウム   

加えて加温するとき，黄色の沈殿を生   試液を加えて加温するとき，黄色の沈殿   

じ，水酸化ナトリウム試液又はアンモニ  を生じ，水酸化ナトリウム試液又はアン   

ア試液を追加するとき，沈殿は溶ける．   モニア試液を追加するとき，沈殿は溶け  

る．   
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2．01液体クロマトグラフィー  2．01液体クロマトグラフィー  

題置の厨を次のよう／ご改める。  

装 置  

通例，移動相送液用ポンプ，試料導入   

装置，カラム，検出器及び記録装置から   

なり，必要に応じて移動相組成制御装   

置，カラム恒温槽，反応試薬送液用ポン   

プ及び化学反応槽などを用いる．ポンプ   

は，カラム及び連結チューブなどの中に   

移動相及び反応試薬を一定流量で送る   

ことができるものである．試料導入装置   

は，一定量の試料を再現性よく装置に導   

入するものである．カラムは，一定の大   

きさにそろえた液体クロマトグラフィ   

ー用充てん剤を内面が平滑で不活性な   

金属などの管に均一に充てんしたもの   

である．なお，充てん剤の代わりに固定   

相を管壁に保持させたものを用いるこ   

とができる．検出器は，試料の移動相と   

は異なる性質を検出するもので，紫外又   

は可視吸光光度計，蛍光光度計，示差屈   

折計，電気化学検出器，化学発光検出器，   

電気伝導度検出器及び質量分析計など   

があり，通例，数〃g以下の試料に対し   

て濃度に比例した信号を出すものであ   

る．記録装置は，検出器により得られる   

信号の強さを記録するものである．必要   

に応じて記録装置としてデータ処理装   

置を用いてクロマトグラム，保持時間，   

又は成分定量値などを記録あるいは出   

力させることができる．移動相組成制御   

装置は，段階的制御（ステップワイズ方   

式）と濃度勾配制御（グラジェント方式）   

があり，移動相組成を制御できるもので   

ある．  

装 置  

通例，移動相送液用ポンプ，試料導入   

装置，カラム，検出器及び記録装置から   

なり，必要に応じて移動相組成制御装   

置，カラム恒温槽，反応試薬送液用ポン   

プ及び化学反応槽などを用いる．ポンプ   

は，カラム及び連結チューブなどの中に   

移動相及び反応試薬を一定流量で送る   

ことができるものである，試料導入装置   

は，一定量の試料を再現性よく装置に導   

入するものである．カラムは，一定の大   

きさにそろえた液体クロマトグラフィ   

ー用充てん剤を内面が平滑で不活性な   

金属などの管に均｝に充てんしたもの   

である．なお，充てん剤の代わりに固定   

相を管壁に保持させたものを用いるこ   

とができる，検出器は，試料の移動相と   

は異なる性質を検出するもので，紫外又   

は可視吸光光度計，蛍光光度計，示差屈   

折計，電気化学検出器，化学発光検出器，   

電気伝導度検出器（導電率検出器）及び   

質量分析計などかあり，通例，数用以   

下の試料に対して濃度に比例した信号   

を出すものである．記録装置は，検出器   

により得られる信号の強さを記録する   

ものである．必要に応じて記録装置とし   

てデータ処理装置を用いてクロマトグ   

ラム，保持時間，又は成分定量値などを   

記録あるいは出力させることができる．   

移動相組成制御装置は，段階的制御（ス   

テップワイズ方式）と濃度勾配制御（グ   

ラジェント方式）があり，移動相組成を   

制御できるものである．  
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システム齢夕皆の項勿ノ抗夢き及び侶ノ シ／  

ステムの序努陛を次のように好めゑ  

システム適合性  

システム適合性は，クロマトグラフィ   

ーを用いた試験法には不可欠の項目で  

システム適合性   

システム適合性は，クロマトグラフィ  

__ よる分解法には不可欠の項目であ  

り，医薬品の試験に使用するシステム  

が，当該分析法の適用を検討したときと  

同様に，試験を行うのに適切な性能で稼  

働していることを一連の品質試験ごと  

に確かめることを目的としている．シス  

テム適合性の試験方法と適合要件は，医  

薬品の品質規格に設定した試験法の中  

に規定されている必要がある．規定され  

た適合要件を満たさない場合には，その  

システムを用いて所定の品質試験を行  

ってはならない 

システム適合性は，基本的に「システ  

ムの性能」及び「システムの再現性」で  

評価されるが，純度試験においてはこれ  

らに加えて「検出の確認」が求められる  

場合がある．  

あり，医薬品の試験に使用するシステム  

が，当該里試験を行うのに適切な性能で  

稼働していることを一連の品質試験ご  

とに確かめることを月的としている．シ  

ステム適合性の試験方法と適合要件は，  

医薬品の品質規格に設定した試験法の  

中に規定されている必要がある．規定さ  

れた適合要件を満たさない場合には，そ  

のシステムを用いて行った品質試験の  

結果を採用してはならない．   

システム適合性は，基本的に「システ  

ムの性能」及び「システムの再現性」で  

評価されるが，純度試験においてはこれ  

らに加えて「検出の確認」が求められる  

場合がある．  

」
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 （3）システムの再現性   

標準溶液あるいはシステム適合性試  

験用溶液を繰り返し注入したときの被  

検成分のレスポンスのばらつきの程度  

（精度）が試験の目的にかなうレベルに  

あることを確認することによって，使用  

するシステムが試験の目的を達成する  

ために必要な性能を備えていることを  

検証する．   

システムの再現性の許容限度値は，通  

常，繰り返し注入における被検成分のレ  

スポンスの相対標準偏差（瑚 として  

規定する．試料溶液の注入を始める前に  

（3）システムの再現性   

標準溶液あるいはシステム適合性試  

験用溶液を繰り返し注入したときの被  

検成分のレスポンスのばらつきの程度  

（精度）が試験の目的に適うレベルにあ  

ることを確認することによって，使用す  

るシステムが試験の目的を達成するた  

めに必要な性能を備えていることを検  

証する．   

システムの再現性の許容限度値は，通  

常，繰り返し注入における被検成分のレ  

スポンスの相対標準偏差（RSD）として  

規定する．試料溶液の注入を始める前に  
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標準溶液の注入を繰り返す形だけでな  
く，標準溶液の注入を試料溶液の注入の  

前後に分けて行う形や試料溶液の注入  

の間に組み込んだ形でシステムの再現  

性を確認してもよい．   

繰り返し注入の回数は6回を原則と  

するが，グラジェント法を用いる場合や  

試料中に溶出が遅い成分が混在する場  

合など，1回の分析に時間がかかる場合  

には，6回注入時とほぼ同等のシステム  

の再現性が担保されるように，達成すべ  

きばらつきの許容限度値を厳しく規定  

することにより，繰り返し注入の回数を  

減らしてもよい．   

システムの再現性の許容限度値は，当  

該基盤法の適用を検討した際のデータ  

と試験に必要とされる精度を考慮して，  

適切なレベルに設定する．  

標準溶液の注入を繰り返す形だけでな  

く、標準溶液の注入を試料溶液の注入の  

前後に分けて行う形や試料溶液の注入  

の間に組み込んだ形でシステムの再現  

性を確認してもよい．   

繰り返し注入の回数は6回を原則と  

するが，グラジェント法を用いる場合や  

試料中に溶出が遅い成分が混在する場  

合など，1回の分析に時間がかかる場合  

には，6回注入時とほぼ同等のシステム  

の再現性が担保されるように，達成すべ  

きばらつきの許容限度値を厳しく規定  

することにより，繰り返し注入の回数を  

減らしてもよい．   

システムの再現性の許容限度値は，当  

該分額一法の適用を検討した際のバリデ  

ーシコンデータに基づき，適切なレベル  

に設定する．  

一以下略－  ー以下略－  

2．04 たん白質のアミノ酸分析法  

Zββ虜厚クロマトグラフィーの条の冴仁身の条を勿点る．  

2．04 たん白質のアミノ酸分析法   

たん白質のアミノ酸分析法は，たん白質，ペプチド，その他の医薬品のアミノ酸  

組成やアミノ酸含量を測定する方法である．本法は，たん自質及びペプチドの定量，  

同定，構造解統 べプチドマップ法におけるペプチド断片の評価，並びにたん白質  

及びペプチド中の異常アミノ酸の検出などに利用できる．たん白質及びペプチドは，  

アミノ酸分析を行う前に各構成アミノ酸に加水分解する必要があるが，加水分解の  

後に行うアミノ酸分析操作は遊離アミノ酸の分析方法と同じである．試料中の各構  

成アミノ酸は一般に誘導体化して分析する．  

1．たん白質及びペプチドの加水分解   

たん白質及びペプチド試料を加水分解する最も一般的な方法は，試料をそのまま   

フェノール添加6mol／L塩酸で110℃，24時間処理する方法（方法1）である．この加  
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水分解法では化学変化するアミノ酸があり，定量的に回収されないため，分析結果   

の解析に留意が必要である．すなわち，トリプトファンは破壊され，セリンとトレ   

オニンは一部破壊され，メチオニンは酸化され，システインは一般にシスチンとし   

て回収される（ただし，シスチンの一部は破壊されたり，システインに還元される   

ため，通常その回収率は低い）．また，イソロイシンやバリンを含むペプチド結合は   

一部しか切断されず，アスパラギンとグルタミンは脱アミド化されてそれぞれアス   

パラギン酸とグルタミン酸となる．   

これらの問題に対処するために，方法2～11の加水分解法を適宜用いることも   

ある．方法4～11では，システイン，メチオニン，アスパラギン，グルタミンは   

他のアミノ酸に変換される．したがって，方法1以外の方法を採用するに当たって   

は，その方法の利点と問題点をよく比較検討しておく必要がある．   

（i）方法1：フェノール添加塩酸加水分解（液相，気相）   

トリプトファンの酸化防止   

（ii）方法2：メルカプトエタンスルホン酸加水分解（気相）   

（止i）方法3：チオグリコール酸添加塩酸加水分解（気相）  

システイン／シスチン及びメチオニンの酸化   

（iv）方法4：過ギ酸酸化後，方法1又は方法2による加水分解   

システイン／シスチンの酸化   

b）方法5：アジ化ナトリウム添加塩酸加水分解（液相）   

（vi）方法6：ジメチルスルホキシド添加塩酸加水分解（気相）  

システイン／シスチンの還元及びアルキル化   

（vii）方法7：気相ビリジルエチル化後に塩酸加水分解   

（viii）  方法8：液相ビリジルエチル化後に塩酸加水分解   

（k）方法9：液相カルポキシメチル化後に塩酸加水分解  

システイン／シスチンの混合ジスルフィド化   

（カ 方法10：ジチオジグリコール酸又はジチオジプロピオン酸との反応後に塩酸   

加水分解   

アスパラギン及びグルタミンの誘導体化   

（Ⅹi）方法11：ビス（1，1－トリフルオロアセトキシ）ヨードベンゼンとの反応後に   

塩酸加水分解   

一部が破壊されるアミノ酸やペプチド結合の開裂が遅いアミノ酸については，経   

時的な濃度変化を測定することでより正確な分析値が得られる．経時的濃度変化測   

定に代わる方法として，標準アミノ酸を試料と同一条件で加水分解する方法があり，   

破壊されるアミノ酸の量を測定することができる．   

マイクロ波による酸加水分解は，迅速ではあるが特別な機器と注意が必要である．   

プロテアーゼ数種を用いた完全たん自質消化は，処理が複雑で，厳密な調節が必要   

であり，一般にはたん白質よりもペプチドに適用される．   

2．アミノ酸分析方法  
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アミノ酸の分析方法には，イオン交換クロマトグラフィーで遊離アミノ酸を分離  

した後に以下に示す方法1～2で誘導体化して検出するポストカラム法，及び遊離  

アミノ酸を方法2～7で誘導体化した後に逆相液体クロマトグラフィーで分離する  

プレカラム法などがある．  

（i）方法1：ニンヒドリン  

（ii）方法2：αフタルアルデヒド（OPA）  

（iii）方法3：フェニルイソチオシアネート（PITC）  

（iv）方法4：6－アミノキノリルーノVヒドロキシスクシンイミジルカルバメート  

（AQC）  

（v）方法5：（ジメチルアミノ）アゾベンゼンスルホニルクロリド（DABS－Cl）  

（vi）方法6：9－フルオレニルメチルクロロギ酸（FMOC－Cl）  

（vii）方法7：7－フルオロ寸ニトロベンゾー2－オキサー1，3－ジアゾール（NBD－F）   

これらの方法の中で，ポストカラムニンヒドリン誘導体化法は最も一般的な方法  

である．どの方法を選ぶかは試験に要求される感度等に依存する．これらの方法に  

用いる全自動化された装置及び試薬類は市販されている．他にも試液の調製法，反  

応の操作法，クロマトグラフィーのシステムなどが異なる多くの変法がある．また，  

個々のパラメータは実際に使用する装置や操作に依存する．  

3．01かさ密度及びタップ密度測定法  

3．01かさ密度及びタップ密度測定法  

ヱ♂ノかき威密度びタップ榔活を次のよう仁」努める．  

本試験法は．三薬局方での調和合意に基づき規定した試験法である．   

なお，三薬局方で調和されていない部分は「◆ ◆」で囲むことにより示す．  

◆かさ密度及びタップ密度測定法は，それぞれ粉末状医薬品の疎充てん時及びタッ  

プ充てん時におけるみかけの密度を測定する方法である．疎充てんとは，容器中に粉  

体を圧密せずにゆるやかに充てんすることであり，タップ充てんとは，粉体を充てん  

した容器を一定高さより一定速度で繰り返し落下させ，容器中の粉体のかさ体積がほ  

ぼ一定となるまで密に充てんすることである．◆   

かさ密度  

粉体のかさ密度は，タップしない（ゆるみ）状態での粉体試料の質量と粒子間空隙  

容積の因子を含んだ粉体の体積との比である．したがって，かさ密度は粉体の粒子密  

度と粉体層内での粒子の空間的配列に依存する．かさ密度は，国際単位系ではkg／m3  

（1g／mL＝1000kg／m3）であるが，メスシリンダーを用いて測定するのでg／mLで  

表される．なお，これはg／cm3で表してもよい・  
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粉体のかさ特性は，試料の調製法，処理法や保存法，すなわち，粉体がどのように  

取り扱われたかに依存する．粒子は，一連のかさ密度を持つように充てんすることが  

でき，また，粉体層をごくわずか乱すだけでもかさ密度は変化する．このように，粉  

体のかさ密度を再現性よく測定するのは極めて難しいので，結果を記録する際には，  

どのようにして測定したかを明記しておくことが重要である．   

粉体のかさ密度は，ふるいを通してメスシリンダーに入れた既知質量の粉体試料の  

休積を測定する（第1法）か，又はポリュメーターを通して容器内に入れた既知体積  

の粉体試料の質量を測定する（第2法）か，若しくは測定用容器（第3法）を用いる  

ことによって求める．これらの中で第1法及び第3法を用いるのが望ましい．   

第1法（メスシリンダーを用いる方法）  

操作法   

保存中に形成するかも知れない凝集体を解砕するために，必要ならば，試験を行う  

のに十分な量の粉体を1．O mm以上の目開きを持つふるいを通す．この操作は試料の  

一性質を変化させないよう静かに行わねばならない．0．1％の精度で秤量した約100gの  
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 試料（皿）を圧密せずに乾いた250mLメスシリンダー （最小目盛単位：2mL）に静  

かに入れる．必要ならば，粉体層の上面を圧密せずに注意深くならし，ゆるみかさ体  

積（惰）を最′J、目盛単位まで読み取る．血惰によってかさ密度（g／mL）を計算する．  

この特性値を測定するためには，一般に繰り返し測定することが望ましい．   

粉体の密度が小さすぎるか又は大きすぎる，すなわち，試料のゆるみかさ体積が250  

mL以上であるか又は150mL以下の場合には，試料量として100gを用いることはで  

きない．したがって，このような場合には，試料のゆるみかさ体積が150mLから250  

mL（メスシリンダーの全容積中に占めるかさ体積が60％以上）となるような，別の試  

料量を選択しなければならない．この場合，試料の質量を結果の項目中に記載してお  

く．   

50mLから100mLのかさ体積を持つ試料については，最小目盛単位が1mLの100  

mLメスシリンダーを用いることができる．この場合，メスシリンダーの容積を結果の  

項目中に記載しておく．   

第2法（ポリュメーターを用いる方法）  

装置   

装置1） （図3，01－1）は目開き1，O mmのふるいを取り付けた上部漏斗から構成され  

る．この漏斗は，粉体が通過する時に，その上を滑落したり跳ね上がったりする4枚  

のガラス製邪魔板が取り付けられたバッフル・ボックスの上部に固定されている．バ  

ッフル・ボックスの底部には，ボックスの直下に置かれた，粉体を集めてカップに注  

入できるような漏斗がある．このカップは円筒形（容積25．00±0．05mL，内径30，00  

±2．00mm）又は正方形（容積16，39±2．00mL，一辺の長さ25．4±0．076mm）であ  

る．  

操作法  
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正方形カップの場合には最少量25cm3，円筒形カップの場合には最少量35cm3の粉  

体を用い，装置を通して試料の受器となるカップ内に過剰の粉体を溢れるまで流下さ  

せる．カップの上面に垂直に立てて接触させたへラの刃を滑らかに動かし，圧密やカ  

ップからの粉体の溢流を防ぐためにへラを垂直にしたままで，カップの上面から過剰  

の粉体を注意深くすり落とす．カップの側面からも試料をすべて除去し，粉体の質量  

（皿）を0．1％まで測定する．式皿／陥（惰はカップの容積）によってかさ密度（g／mL）  

を計算する．3つの異なった試料を用いて3回の測定値の平均値を記録する．  

第3法（容器を用いる方法）  

装置   

装置は図3．01－2に示すようなステンレス製の100mL円筒形容器から構成される．  

操作法   

保存中に形成された凝集体を解砕し，得られた試料を測定用容器に溢れるまで自由  

に流入させるために，必要ならば，試験を行うのに十分な量の試料を1．O mmのふる  

いを通して調製する．第2法と同様に容器の上面から過剰の粉体を注意深くすり落と  

す．あらかじめ測定しておいた空の測定用容器の質量を差し引くことによって，粉体  

の質量（皿。）を0．1％まで測定する．式皿0／100によってかさ密度（g／mL）を計算し，  

3つの異なった試料を用いて3回の測定値の平均値を記録する．   

タップ密度  

タップ密度は，粉体試料を入れた容器を機械的にタップした後に得られる，増大し  

たかさ密度である．   

タップ密度は粉体試料を入れた測定用メスシリンダー又は容器を機械的にタップす  

ることにより得られる．粉体の初期体積又は質量を測定した後，測定用メスシリンダ  

ー又は容器を機械的にタップし，体積又は質量変化がほとんど認められなくなるまで  

体積又は質量を読み取る．機械的タッビングは，メスシリンダー又は容器を持ち上げ，  

自重下で以下に述べる3つの方法のいずれかによって所定の距離を落下させることに  

より行われる．タッビング中に生じる塊の分離をできるだけ最小限にするために，タ  

ッビング中にメスシリンダー又は容器を回転させることができるような装置がよい・   

第1法  

装置   

装置（図3．0113）は，次の部品から構成される．   

一質量220±44gの250mLメスシリンダー（最小目盛単位＝2mL）   

－3±0．2mmの高さから公称250±15回／分，又は14±2mmの高さから公称300  

±15回／分のタップ速度を与えることができる落下装置．メスシリンダー用の450±  

10gの質量を持つ支持富  

操作法   

かさ体積（惰）の測定について先に述べたようにして行う．メスシリンダーを支持  
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台に装着する．同じ粉体試料について10回，500回及び1250回タップし，対応する  

かさ体積Ⅵ0，惰00及び伍250を最小目盛単位まで読み取る．陥00と 坑250の差が2mL  

未満であれば，坑250をタップ体積とする．鴨00と伍250の差が2mLを超える場合には，  

連続した測定値間の差が2mL未満となるまで1250回ずつタップを繰り返す．なお，  

バリデー トされていれば，粉体によってはタップ回数はより少なくてもよい．式皿／稲  

（析は最終タップ体積）を用いてタップ密度（g／mL）を計算する．この特性値を測定  

するためには，一般に測定は繰り返し行うことが望ましい．結果と共に，落下高さも  

記載しておく．  

100gの試料を用いることができない場合には，試料量を減じ，240±12gの質量を  

持つ支持台の上に固定された130±16gの適切な100mLメスシリンダー （最少目盛  

単位1mL）を用いる．試験条件の変更については，結果の項目中に記載しておく．   

第2法  

操作法   

250回／分の公称速度で3±0．2mmの固定した落下高さが得られるタップ密度測定  

器を用いるほかは，第1法で指示されたように行う．   

第3法  

操作法   

図3．01－2に示した補助円筒を装着した測定用容器を用いて，かさ密度の測定法に従  

って行う．適切なタップ密度試験器を用いて補助円筒付きの測定用容器を50～60回  

／分でタップする．200回タップして補助円筒を取り外し∴かさ密度測定における第  

3法で示した測定用容器の上面から過剰の粉体を注意深くすり落とす．タップ操作を  

更に400回線り返す．200回及び400回タップ後に得られた2つの質量の差が2％を  

超えた場合には，2つの連続した測定値間の差が2％未満となるまで更に200回ずつタ  

ップして，試験を行う．式皿〆100（皿rは測定用容器中の粉体質量）を用いてタップ密  

度（g／mL）を計算し，3つの異なった試料を用いて3回の測定値の平均値を記録する．   

粉体の圧縮性の尺度  

粉体のかさ特性に影響する粒子間相互作用は，粉体の流動を妨げる相互作用でもあ  

るので，かさ密度とタップ密度を比較することは，ある特定の粉体におけるこれらの  

相互作用の相対的重要性を示す一つの尺度となり得る．このような比較は，例えば，  

圧縮性指数又はHausner比のように，粉体の流れやすさの指標としてしばしば用いら  

れる．   

圧縮性指数とHausner比は，先に述べたように粉体の圧縮傾向の尺度となる．これ  

らはそれ自体，粉体層の沈下能の尺度であり，これによって粒子間相耳作用の相対的  

重要性を評価することができる．自由流動性のある粉体については，このような相互  

作用はあまり重要ではなく，かさ密度とタップ密度の値は比較的近接している．流動  

性の乏しい粉体では粒子間相互作用はしばしば大きくなり，かさ密度とタップ密度の  
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間にはより大きな差違が認められる．これらの差違は圧縮性指数とHausner比に反映  

する．   

圧縮性指数：次式によって計算する．   

100（れ一用／れ  

れ：みかけゆるみ体積   

竹：最終タップ体積   

Hausner比：次式によって計算する．   

拓／Il  

試料によっては，圧縮性指数は惰の代わりに坑0を用いて測定することができる．  

1）装置（ScottVolumeter）は，ASTM32990に準拠している．  

図〕．0ト1ポIjユメーター  
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図3．01－2 測定用容器（左）と補助円椅（右）  

単位：皿m  
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3．02 比表面積測定法  

新   旧   備 考   

3．02比表面積測定法  3．02比表面積測定法  

次のよう／こ上好める．  

本試験法は，三薬局方での調和合意に基づ   本試験法は，三薬局方での調和合意に基  

き規定 づき規定した試験法である．   

なお．三薬局方で調和されていない部分   なお．三薬局方で調和されていない   

は「◆◆」で囲むことにより示す．  部分は「◆◆」で囲むことにより示す．  

◆比表面積測定法は，気体吸着法によ  ◆比表面積測定法は，気体吸着法によ   

り粉末医薬品の比表面積（単位質量当た   り粉末状医薬品の比表面積（単位質量当   

りの粉体の全表面積）を算出する方法で  たりの粉体の全表面積）を算出する方法   

ある．◆試料の比表面積は，固体表面で．  である．◆試料の比表面積は，固体表面   

の気体の物理吸着により測定され，表面  での気体の物理吸着により測定され，表   

上の単分子層に相当する吸着気体の量  面上の単分子層に相当する吸着気体の   

を求めることにより算出される．物理吸  量を求吟るこ’とにより算出される．物理   

着は，吸着気体分子と粉末試料表面の間  吸着は，吸着気体分子と粉末試料表面の   

の比較的弱い力（vanderWaals力）に起  間の比較的弱い力（vamderWね1s力）に   

因している．通例，測定は液体窒素の沸  起因している．通例，測定は液体窒素の   

点で行われ，吸着した気体量は，動的流  沸点で行われ，吸着した気体量は，動的   

動法又は容量法により測定される．   流動法又は容量法により測定される．  
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多点法  

粉末試料に気体を物理吸着させた  

とき，吸着した気体量佗と吸着平衡に  

ある吸着気体の圧力Pとの間には，相対  

圧（ノシ／昂）の値が0．05～0．30の範囲内  

で，次式の関係（Brunauer，Emmett，  

Teller（BET）の吸着等温式）がある．  

1．1多点法   

粉末試料に気体を物理吸着させたと  

き，吸着した気体量佗と吸着平衡にあ  

る吸着気体の圧力Pと●の問には，相対圧  

（プリ昂）の値が0．05～0．30の範囲内で，  

次式の関係（Brunauer，Emmett，Teller  

（BET）の吸着等温式）がある．  

1  （C－1）‖ P  l  1  （C－1）．＿ P  l  
（1）   （l）   二」×＋  

酎 

＝⊥x＋  
帝1 

ア：－195．8℃（液体窒素の沸点）で試  

料表面と平衡状態にある吸着気体の分  

圧（Pa）  

昂：吸着気体の蒸気圧（Pa）  

佗：標準状態（0℃，1．013×105pa）にお  

ける吸着気体の体積（mL）  

K：試料表面でみかけの単分子層を形成  

する標準状態における吸着気体の体積  

（mL）  

C：試料表面における吸着気体の吸着エ  

ンタルピーに関係する定数   

多点法では，Kは3つ以上のf／捌こ  

おいて測定される．このとき，1／［佗（（昂  

／β－1）］を，式（1）に従ってア／為  

に対してプロットすると，通例，相対圧  

が0．05～0．30の範囲内で直線となる．  

直線回帰の相関係数rが0．9975以上，  

すなわち，′が0．995以上であることが  

必要である．直線プロットから，（CJl）  

／（佗のである傾きと，1／（Kのである  

切片を直線回帰分析から求める．これら  

の値から，K＝1／（傾き＋切片），C＝（傾  

き／切片）＋1が計算される．得られた  

Kの値から，比表面積∫（m2／g）が次式  

によって計算される．  

∫＝（佗〃∂）／（仰×22400）（2）  

〟：アボガドロ数 6．022×1023／mol   

∂：吸着気体分子1個の有効断面積（m2）  

タ：－195．8℃（液体窒素の沸点）で試  

料表面と平衡状態にある吸着気体の分  

圧（Pa）  

昂：吸着気体の蒸気圧（Pa）   

佗：標準状態（0℃，1．013×105pa）   

における吸着気体の体積（mL）   

K：試料表面でみかけの単分子層を形成  

する標準状態における吸着気体の体積   

（mL）   

C：試料表面における吸着気体の吸着エ   

ンタルピーに関係する定数  

多点法では，吃は3つ以上のf／常   

において測定される．このとき，、1／［佗  

（（昂／月－1）］を，式（1）に従ってβ  

／捌こ対してプロットすると，通例，相   

対圧が0．05～0．30の範囲内で直線と   

なる．直線回帰の相関係数rが0．9975   

以上すなわち，㌔が0．995以上である   

ことが必要である．直線プロットから，  

（C－1）／（K∂である傾きと，1／（K∂   

である切片を直線回帰分析から求める．   

これらの値から，佗＝1／（傾き＋切片），   

C＝（傾き／切片）十1が計算される．得   

られたKの値から，比表面積∫（m2／g）   

が次式によって計算される．   

∫＝（佗〃∂）／（用×22400）（2）  

〝：アボガドロ数 6．022 ×1023／mol   

∂：吸着気体分子1個の有効断面積（m2）  
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0．162 ×10■18  Kr：0．195 ×   王：亘1主十人－い－べ   

． 

〃：粉末試料の質量（g）   

比表面莞瑚単位  

皿：粉末試料の質量（g）  岬本1モ  
ルの体積  

少なくとも3凍  
る．0．3付近のヱ／R値で非直線件が認  

うに行う  

1． 2   一点法   

動的流動法（第1法）又は容量法（第  

2法）による比表面積の測定については，  

通例，少なくとも3つの異なるア／捌こ  

おける佗の測定が必要である．しかし，  

0・30付近のろ／昂で測定された監の値か  

ら次式を用いてKを求め，比表面積を  

計算することができる．  

動的流動法（第1法）又は容量法（第  

2法）による比表面積の測定については，  

通例，少なくとも3つの異なるβ／捌こ  

おける吃の測定が必要である．しかし，  

ある条件下で桂0．300付近の〝／昂」窒  

素では0．300  クリプ  ンでは0．001038   

きル分率に相当する．二しで測定された   

佗の値から次式を用いてKを求め，比表   

面積を計算することができる．   

K＝＝ 佗（1－（君／昂））（3）   

一点法は，物質に関係する定数Cが1   

よりはるかに大きい物質の粉末試料に   

ついて用いることができる．二点法が有  

効な条件については，一連の粉体試料に  

ついて一点法で測定された比表面積や  

値を多点法で測定された値と比較す卓  

二七によって確認することができる㌧一  

点法により求めた比表面積と多点法に   

より求めた値が近似していれば，1／Cが  

ほぼ0であることを示している．旦空虚  

卿連の類似  

t′1・i・し＝⊥．上し∴＿ニご、止し週j持出ト‾」止い  

嘩島  

津による誤差を減少させることは，定数  

K＝ 柁（1－（月／昂））（3）   

一点法は，物質に関係する定数Cが1  

よりはるかに大きい物質の粉末試料に  

ついて用いることができる．  
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き，次式によってル／捌こおいて測定さ  

れた佗の値からKが計算される．  

軋＝－～（÷－1）（÷十エき⊥×言う  く4）  

1二土⊥∴ 

ットから，C七1十（傾き／切片）として  

求めることにより可能となる．このと  

き，次式によって′／捌こおいて測定さ  

れた佗の値からKが計算される．  

㌦＝昭一沌＋㌔－1×恰］（4）  

試料の調製   

比表面積を測定する前に，保存又は取  

扱い中に粉体試料の表面に物理的に吸  

着した気体を除去しておく必要がある．  

脱気操作が不十分な場合には，試料表面  

の一部に吸着している気体の影響によ  

り比表面積が低下又は変動することが  

ある．物質の表面は反応性を持つので，  

粉末医薬品の比表面積測定について必  

要な精度と正確さを待るためには，脱気  

条件の設定は重要である．脱気条件の設  

定に当たっては，BETプロットに再現性  

があること，試料の質量が一定であるこ  

と，及び試料の物理的又は化学的変化が  

ないことを保証しなければならない．温  

度，圧力及び時間によって決められる脱  

気条件は，粉末試料の元の表面ができる  

だけ再現されるように選択しなければ  

ならない．脱気は，真空とするか，非反  

応性の乾燥した気体の流れの中に試料  

をさらすか，又は脱着一吸着繰り返し法  

を用いる．いずれの場合においても，不  

純物が試料から脱離する速度を増加さ  

せ寧ために，加熱することがある・粉末  

試料を加熱する場合には，表面の性質や  

試料状態への影響を避けるような注意  

が必要であり，比表面積測定の再現性を  

保証するために，できるだけ低い温度と  

短い脱気時間を用いる．加熱に敏感な試  

料の場合には，脱着一吸着繰り返し法の  

ような他の脱気法を用いることができ  

L試料の調製   

比表面積を測定する前に，保存又は取   

扱い中に粉体試料の表面に物理的に吸   

着した気体を除去しておく必要がある．   

脱気操作が不十分な場合には，試料表面   

の一部に吸着している気体の影響によ   

り比表面積が低下又は変動することが   

ある．物質の表面は反応性を持つので，   

粉末医薬品の比表面積測定について必   

要な精度と正確さを得るためには，脱気   

条件の設定は重要である．脱気条件の設   

定に当たっては，BETプロットに再現性   

があること，試料の質量が一定であるこ   

と，及び試料の物理的又は化学的変化が   

ないことを保証しなければならない．温   

度，圧力及び時間によって決められる脱   

気条件は，粉末試料の元の表面ができる   

だけ再現されるように選択しなければ   

ならない．脱気は，真空とするか，非反   

応性の乾燥した気体の流れの中に試料   

をさらすか，又は脱着一吸着繰り返し法   

を用いる．いずれの場合においても，不   

純物が試料から脱離する速度を増加さ   

せるために，加熱することがある．粉末   

試料を加熱する場合には，表面の性質や   

試料状態への影響を避けるような注意   

が必要であり，比表面積測定の再現性を   

保証するために，できるだけ低い温度と   

短い脱気時間を用いる．加熱に敏感な試   

料の場合には，脱着一吸着繰り返し法の   

ような他の脱気法を用いることができ  
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る．物理吸着の標準的な方法は，液体窒  

素の沸点における窒素の吸着である．比  

表面積の′J、さい試料（＜0．2m2／g）では  

低い蒸気圧を持つクリプトンの吸着を  

利用する．用いるすべての気体は水分を  

含んではならない．吸着気体が窒素の場  

合には試料の全表面積が少なくとも1  

m2，またクリプトンの場合には少なくと  

も0．5m2となるように，粉末試料の質  

量を正確に量る．適切なバリデーション  

により，少ない試料畳も使用できる．二  

定の圧力下で吸着する気体量は，温度が  

低下するにつれて増加する傾向にある  

ので，嘩  

る．測定は，液体窒素の沸点である－  

る．物理吸着の標準的な方法は，液体窒  

素の沸点における窒素の吸着である．比  

表面積の′トさい試料（＜0．▼2m2／g）では  

低い蒸気圧を持つクリプトンの吸着を  

利用する．用いるすべての気体は水分を  

含んではならない．吸着気体が窒素の場  

合には試料の全表面積が少なくとも1  

m2，またクリプトンの場合には少なくと  

も0．5m2となるように，粉末試料の質  

量を正確に量る．適切なバリデーション  

により，少ない試料畳も使用できる．   

195．8℃で行われる．  気体吸着は，次に  気体吸着は，次に記載する方法のいず  

れかにより測定する．  記載する方法のいずれかにより測定す  

る．  

第1法：動的流動法   3． 1  第1法 動的流動法   

動的流動法（図3．02－1）では，吸着  

気体として乾燥した窒素又はクリプト  

ンを使用する．ヘリウムは吸着されない  

ので希釈用気体として用いる．君／昂が  

0．05～0．30の範囲内で吸着気体とヘ  

リウムの混合比を変えた，少なくとも3  

種類の混合気体を調製する．所定の温度  

及び圧力条件下で気体濃度検出器は通  

過する気体の体積にほぼ比例する信号  

を出力し，通例，検出器として電子式積  

分計を内蔵した熱伝導度検出器が用い  

られる．ル／／昂が0．05～0．30の範囲内で，  

少なくとも3つのデータを測定しなけ  

ればならない．  

動的流動法（図3．02－1）では，吸着  

気体として乾燥した窒素又はクリプト  

ンを使用する．ヘリウムは吸着されない  

ので希釈用気体として用いる．月／昂が  

0．05～0．30の範囲内で吸着気体とヘ  

リウムの混合比を変えた，少なくとも3  

種類の混合気体を調製する．所定の温度  

及び圧力条件下で気体濃度検出器は通  

過する気体の体積にほぼ比例する信号  

を出力し，通例，検出器として電子式積  

分計を内蔵した熱伝導度検出器が用い  

られる．ろ／／昂が0．05～0．30の範囲内  

で，少なくとも3つのデータを測定しな  

ければならない，  
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打  

沈長都御パルプ  
捜分証量制御計  

A：流量制御バルブ  

B：微分流量制御計  

C：開閉バルブ  

D：気体流入u  

E：0リングシール  

F：冷却ト．ラップ  

G：熱平衡管  

見；検出豊  

Ⅰ：デジタル画面  

J：校正用隔膜  

K：試験用セル  

L：すり合せ速乾管  

M：短流麿安定菅  

N：検出豊  

0：流路選択バルブ  

p：長流路安定管  

q：流量計  

R；脱完用部位  

S：拡散調節装置  

T：排気口  

A
 
B
二
C
 
D
 
E
 
F
 
G
 
H
 
l
 
l
 
 

即朗パルプ  
気体蕊入口  
0リングシ  

冷却トラッ  ㌣：長混措定定  

q：託生計  

R：鋭気用都債  

S：拡散前節共有  
Tニ排気口  

国3．D2－†動的淀如法装置の概略図   国3．0ヱーl動的淀勒法装置の概略図   

窒素及びヘリウムの混合気体は検出  

器を通過した後，試験用セルへ導かれ，  

再び検出器を通過させる．試験用セルを  

液体窒素中に浸すと，試料は移動相から  

窒素を吸着し，熱伝導率検出器を通じて  

記録計上にパルスとして記録される．次  

いで，試験用セルを冷却剤から除去す  

る．これによって吸着ピークの反対側に  

これと等しい面積を持つ脱着ピークが  

発生する．この脱着ピークは吸着ピーク  

より明確であるので，測定のために用い  

られる．校正には，脱着ピークと同様の  

大きさのピークを与える量の気体を注  

入し，単位ピーク面積と気体体積との比  

例関係を求める．一ノ点法では窒素／／＼リ  

ウヰの混合物を用い，多点法ではいくつ  

かの同様な混合物を用いるか∴又は2種  

麹p気体の混合により＝行う．計算は，基  

本的には容量法と同じである． 

窒素及びヘリウムの混合気体は検出  

器を通過した後，試験用セルへ導かれ，  

再び検出器を通過させる．試験用セルを  

液体窒素中に浸すと，試料は移動相から  

窒素を吸着し，熱伝導率検出器を通じて  

記録計上にパルスとして記録される．次  

いで，試験用セルを冷却剤から除去す  

る．これによって吸着ピークの反対側に  

これと等しい面積を持っ脱着ピークが  

発生する．この脱着ピークは吸着ピーク  

より明確であるので，測定のために用い  

られる．校正には，脱着ピークと同様の  

大きさのピークを与える量の気体を注  

入し，単位ピーク面積と気体体積との比  

例関係を求める．  

第2法 容量法  

容量法（図3．02－2）で汎用される  

吸着気体は窒素であり，これをあらかじ  

め脱気した粉末試料上の空間に一定の  

3． 2 第2法：容量法  

容量法（図3．02－2）で汎用される  

吸着気体は窒素であり，これをあらかじ  

め脱気した粉末試料上の空間に一定の  

42   



平衡圧Pになるように導入する．ヘリウ  

ムは，死容積を測定する目的で用いられ  

る．   

平衡圧Pになるように導入する．ヘリウ   

ムは，死容積を測定する目的で用いられ   

る．   

本法では混合ガスではなく，純粋な吸着  

ガスのみを用いるので，熱拡散の干渉効果  

は避けられる．  

A：真空計  D：圧力計  

さ：象索溜  E：真空／大気  

C：ヘリウム溜  F：冷却トラップ／真空ポンプ  

・包 3此一2容量浅黄直の絨略閏   

試料表面の汚染を防ぐため，試料管内  

に乾燥した少量の窒素を入れ，試料管を  

外し，ストッパーを挿入する．その質量  

を量り，試料の質量を求める．試料管を  

測定装置に取り付け，試料管内を注意深  

く所定の圧力（2～10Pa）まで減圧す  

る．いくつかの装置では所定の圧力変化  

速度（例えば，13Pa／30s以下）で減  

圧し，次のステップを開始するまで所定  

時間これを碓持するようになっている．  

試料表面の汚染を防ぐため，試料管内  

に乾燥した少量の窒素を入れ，試料管を  

外し，ストッパーを挿入する．その質量  

を量り，試料の質量を求める．試料管を  

測定装置に取り付け，試料管内を注意深  

く所定の圧力（2～10Pa）まで減圧する．   

必要な場合は試料管内の死容積の測定  

を非吸着性気体であるヘリウムを用い  

工行う．死容積の測定は差分測定，すな  

わち，差圧トランスデューサーに接続し  

た対照管と試料管を用いる方法によっ  

ても行うことができる．∵」旦5．8℃や液  

体窒素を入れたデュア一瓶を試料管上  

必要な場合は試料管内の死容積の測  

定を行う．液体窒素を入れたデュア一瓶  

を試料管上の所定の位置まで上げ，必要  

なf／昂となるように十分な量の窒素を  

導入し，吸着した気体の体積柁を測定  

する．多点法では連続的により高いf／  

昂でKの測定を繰り返し行う．吸着気体  

43   



の所定の位置まで上げ，必要なf／馬と  

なるように十分な量の窒素を導入し，吸  

着した気体の体積Kを測定する．多点  

法では連続的により高いノソ昂で佗の測  

定を繰り返し行う．吸着気体として窒素  

を用いるときは，0．10，0．20，0．30のβ  

／昂が適切である．  

として窒素を用いるときは，0．10，0．20，  

0．30のβ／昂が適切である，  

生二＿標準物質   

試験すべき試料と近似した比表面積   

値を持つ比表面積測定用α－アルミナ   

等を用いて，装置の稼働を定期的に確か   

める．  

標準物質   

試験すべき試料と近似した比表面積  

値を持つ比表面積測定用α－アルミナ  

等を用いて，装置の稼働を定期的に確か  

める．  

3．03 粉体の粒子密度測定法  

新   旧   備 考   

3．03粉体の粒子密度測定法  3．03粉体の粒子密度測定法  

ヱ♂β′粉飾の粒子j密度激定法を次のよう仁  

（好める．  

本試験法は．三薬局方での調和合意に基  

づき規定した試験法である．  

なお，三薬局方で調和されていない部分  

逆上＿±」で囲むことにより示す・  

粉体の粒子密度測定法は，±粉末状医  粉座の粒子密度測定法は，粉末状医薬  

薬品又は医薬品原料の粒子密度を測定  品又は医薬品原料の粒子密度を測定す   

する方法であり，◆通例，気体置換型ピ  る方法であり，通例，気体置換型ピクノ   

クノメータニを用いて測定する．この方  メータを用いて測定する．≡の方法によ   

法は，粉体により置換される気体の体積   ヱ！虹ゝ什′′丁ヽ恵存7ヰ 恵日月－キ↓っ－7ゝ一石′Tヽrhr斥史ゝ bノ′lノJl′T▼▼／lJJL・ぺ－1⊂7、）L⊥」l／■J＼－・へIlノー「し一／lヽ▼／l＼＿′lノJ   

が，質量既知のその粉体の体積に等しい   

とみなすことにより求められる．ピクノ   

メーター法による密度測定においては，   

気体の浸入が可能な開孔部のある空隙   

は，粉体の体積としないが，閉じた空隙   ぇ，■仝・け、一丁也＼ 
し」＝〉／＼′lノJ 

又は気体が浸入できないような空隙は，   

粉体の体積として評価される．試験用気   
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体としては，通例，開孔部のある微′J、な  

空隙への拡散性が高いヘリウムが用い  

られる．ヘリウム以外の気体が用いられ  

る場合，桝開  

孔径と気体の分子断面積に依存するこ  

とから，ヘリウムを用いて得られた密度  

とは異なる粒子密度が得られることに  

なる．   

ピクノメーター法により測定される  

密度は，個々の粉体粒子の密度の体積加  

重平均密度である．通例，粒子密度と呼  

ばれ  

は  

別される．   

固体の密度は，国際単位では単位体積  

当たりの質量（1g／cm3＝1000kg／mり  

で表されるが，通例，かcm3で表す．  

L装 置   

ピクノメータニ法による粒子密度測  

定装置の模式図を図3．03－1に示す．装  

置は，試料が入れられる試験用セル，対  

照セル及び圧力計泣から構成される．  

容積佐の試験用セルは，バルブAを通  

して容積佐の対照セルに接続する．   

通例，測定用気体としてヘリウムが用  

いられるが，圧力計を介して所定の圧力  

」望Lまで試験用セルを加圧できるシス  

テムを備えておく必要がある．  

増すで表す，  

装置   

ピクノメータ法による粒子密度測定  

装置の模式図を図3．03－1に示す．装置  

は，試料が入れられる試験用セル，対照  

セル及び圧力計から構成される．   

通例，測定用気体としてヘリウムが用  

いられるが，圧力計を介して所定の圧力  

まで試験用セルを加圧できるシステム  

を備えておく必要がある．  

装置の校正 試験用セル及び対照セル  

の容積惰，伍はノJ、数第3位（0．001cm3）  

まで正確に求められている必要があり，  

体積測定に求められる正確さを保証す  

るために，通例，体積既知の粒子密度測  

定用校正球を用いて，装置の校正を次の  

ように行う．   

最初に空の試験用セルについて，次に  

粒子密度測定用校正球が置かれた試験  

装置の校正 試験用セル及び対照セル  

の容積佐，伍はノJ、数第3位（0，001cm3）  

まで正確に求められている必要があり，  

体積測定に求められる正確さを保証す  

るために，通例，体積既知の粒子密度測  

定用校正球を用いて，装置の校正を次の  

ように行う．最初に空の試鹸用セルにつ  

いて，次に粒子密度測定用校正球が置か  

れた試験用セルについて，操作法に基づ  
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用セルについて，操作法に基づく最終圧  

力月の測定を行い，試験用セルの容積  

粍及び対照セルの容積粍を操作法の項  

に示した式より求める．なお，最初の操  

作においては，試料体積杭＝0とみな  

して計算することができる．  

く最終圧力月の測定を行い，試験用セ  

ルの容積及杭び対照セルの容積佐を操  

作法の項に示した式より求める．なお，  

最初の操作においては，試料体積杭＝0  

とみなして計算することができる．  

精：対照セルの事績 rⅢ11）  

佐：沈験用セルの容槙（亡mり  
托：諌朽恥綴（cn】つ）  

M：監力許  

A：′くルプ  

れ＝対照セルの容積（clnり  
粍：飽用セルの寮領（ml）  

れ：洪料休機（cm⊃）  

M：圧力計  

図3＿03－1気体蓬簸型ビタノメータく粒子密度湘定装置）の  

模式周  阿3．ロトl気体荷換型ビクノメし・タし一（粒子磨度制定襲侶）の模式図  

乙＿操作法   

気体置換型ピクノメーサー法による  

粒子密度の測定は，15～30℃里過度  

塾国において行うこととし，測定中，2℃  

以上の温度変化があってはならない．   

測定に先立って，粉体試料中にある揮  

発性混在物はヘリウムガスを流すこと  

操作法   

粒子密度の測定は，15～30℃におい  

て行うこととし，測定中，2℃以上の温  

度変化があってはならない．  

で除去する．揮発性混在物の除去は，時  

には，減圧下で行う．また，揮発性物質  

は測定中に発生することもあり得るこ  

とから，試料の最終的な質量測定は，試  

料体積の測定後に行う．   

最初に試験用セルの質量を量り，記録  

しておく．医薬品各条中で規定された量  

の試料を量り，試験用セルに入れた後，  

セルを密閉する．  
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試験用セルと対照セルを接続してい  

るバルブ皇＿を開き，系の圧力が一定で  

あることを圧力計姓＿により確認した  

後，対照圧力書を読み取る．次に，2  

つのセルを接続するバルブを閉じた後，  

測定用気体を試験用セルに導入して加  

圧状態とし，圧力計の指示が一定である  

ことを確認した後，初期圧力月を読み  

取る．次に，バルブを開いて対照セルを  

試験用セルと接続し，圧力計の指示が一  

定であることを確認した後，最終圧力  

月を読み取り，次式により試料体積粍  

を求める．  

試験用セルと対照セルを接続してい  

るバルブを開き，系の圧力が一定である  

ことを圧力計により確認した後，対照圧  

力属を読み取る．次に，2つのセルを  

接続するバルブを閉じた後，測定用気体  

を試験用セルに導入して加圧状態とし，  

圧力計の指示が一定であることを確認  

した後，初期圧力月を読み取る．次に，  

バルブを開いて対照セルを試験用セル  

と接続し，圧力計の指示が一定であるこ  

とを確認した後，最終圧力月を読み取  

り，次式により試料体積惰を求める．  

l；＝l1l  I；＝I・t－  
Pi－タr  

Pr－ア．  

アi－P．  

アr一夕r  

－1  ー1  

れ：対照セルの容積（cm3）  

粍：試験用セルの容積（cmり  

K：試料体積（cm3）  

Pi：初期圧力（kPa）  

Pr：最終圧力（kPa）  

Pr：対照圧力（kPa）   

n：対照セルの容積（cm3）  

粍：試験用セルの容積（cm3）  

れ：試料体積（cm3）  

Pi：初期圧力（kPa）  

Pr：最終圧力（kPa）  

Pr：対照圧力（ぽa）   

同一試料について上記の測定を繰り  

返し，連続して測定した試料体積が  

0．5％以内で互いに一致することを確認  

し，その平均値を試料体積粍とする．  

最後に，試験用セルを外して秤量し，空  

のセル質量との差より，最終試料質量皿  

を求め，次式により粉体の粒子密度pを  

計算する．  

同一試料について上記の測定を繰り  

返し，連続して測定した試料体積が  

0．2％以内で互いに一致することを確認  

し，その平均値を試料体積惰とする．  

最後に，試験用セルを外して秤量し，空  

のセル質量との差より，最終試料質量皿  

を求め，次式により粉体の粒子密度βを  

計算する．   

β＝皿／惰   

β：粉体の粒子密度（g／cm3）   

皿：最終試料質量（g）   

粍：試料体積（cm3）   

なお，ヒウノメーターの嘩作法又は構  

成が図3．03十＝こ示したものと異なる  

場合，各ピクノメーターの製造者の指示  

β＝皿／粍  

β：粉体の粒子密度（g／cm3）  

皿‥最終試料質量（g）  

惰：試料体積（cm3）  

47   



3．04 粒度測定法  

新   備 考   

3．04粒度測定法  

屠2疫ふるい分ノゲ彦の凄め翻ふるい三者ヱβ才一ノを次のよう仁身める  

袈3．04・‡関係する範帥における棲準ふるいの日間き寸払   

‡SO公称ふるい行啓   

主酎法  椰助寸法   uspふるい  
抑奨される EPふるい 日本薬局方   

桝  
朗  

ふるい桝   
R2Ⅳユ  凪 旦勉   

ll．20m†れ 11．2¢mm ll．ユ8mれI  lほ08   

l   

表内省略   

】  

旧   備 考   

3．04 粒度測定法  

衰3月4－1関係する匪園における梼準ふるいの日岡き寸法  

ーSO公称ふるい柵   
usp・ふるい豊慧モ、EPふるい日碩舶  

主賓寸法  補助寸法   番号 （m融） 務骨  ふるい析   

R2W3  R28  RJ10／3  

11．：狛mmll．認Imm I．l．；mmm  l】2（預   

】   

表内省略   

I  

3．04 粒度測定法  

新   旧   備 考   

3．04 粒度測定法   3．04 粒度測定法  
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屠2彦ふ∂い分Jゲ疫の・努めふるい分ノケ疫  

∫ノ御挽好とう彦 彪式二ふ∂ケ十分ゲ彦の  

βを次のよう仁（好める．  

ふるい分け法   

1）機械的振とう法 乾式ふるい分け   

法 各ふるいの風袋質量を0．1gまで量   

る．質量を正確に量った試料を最上段の   

ふるいの上に置き，ふたをする．組ふる   

いを5分間振とうする．試料の損失がな   

いように組ふるいから各段のふるいを   

注意深くはずす，   

ふるい分け法   

1）機械的振とう法 乾式ふるい分け   

法 各ふるいの風袋質量を0．1gまで量   

る．質量を正確に量った試料を最上段の   

ふるいの上に置き，ふたをする．組ふる   

いを5分間振とうする．試料の損失がな   

いように組ふるいから各段のふるいを   

注意深くはずす．◆ふるい窮の下面に徴   

合わせる．◆各ふるいの質量   

を再度量り，ふるい上の試料質量を測定   
する，同様にして，受け皿内の試料質量   

も測定する．ふるいを再度組み合わせ，   

更に5分間振とうする．先に述べたよう   

に各ふるいをはずし，質量を量る．これ   

らの操作を終点規格に適合するまで繰   

り返す（終点の決定の項を参照）．ふる  

い分けを終了した後，全損失量を計算す   

る．全損失量は元の試料質量の5％以下   

である．  

新たな試料を用いてふるい分けを繰   

り返すが，このときは先に用いた繰り返   

し回数に対応する合計時間を1回のふ   

るい分け時間とする．このふるい分け時   

間が終点決定のための必要条件に適合   

していることを確認する．一つの試料に   

ついてこの終点の妥当性が確認されて   

いる場合は，粒子径分布が正常な変動範   

囲内にあれば，以後のふるい分けには一   

つの固定したふるい分け時間を用いて   

もよい．  

いずれかのふるいの上に残留してい  

各ふるいの質量を再度量り，ふるい上  

の試料質量を測定する．同様にして，受  

け皿内の試料質量も測定する．ふるいを  

再度組み合わせ，更に5分間振とうす  

る．先に述べたように各ふるいをはず  

し，質量を量る．これらの操作を終点規  

格に適合するまで繰り返す（終点の決定  

の項を参照）．ふるい分けを終了した後，  

全損失量を計算する．全損失量は元の試  

料質量の5％以下である．   

新たな試料を用いてふるい分けを繰  

り返すが，このときは先に用いた繰り返  

し回数に対応する合計時間を1回のふ  

るい分け時間とする．このふるい分け時  

間が終点決定のための必要条件に適合  

していることを確認する．一つの試料に  

ついてこの終点の妥当性が確認されて  

いる場合は，粒子径分布が正常な変動範  

囲内にあれば，以後のふるい分けには一  

つの固定したふるい分け時間を用いて  

もよい．   

いずれかのふるいの上に残留してい  
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7．02 プラスチック製医薬品容器試験法  

新   旧   備 考   

7．02 プラスチック製医薬品容器試験  7．02 プラスチック製医薬品容器試験  

法  法  

プラスチック農水陛腑の項1の  

2．ポク鹿北どこ＝ル影水産㈱訝「J  

Jノのβを次のよう／ご放める．  

2．ポリ塩化ビニル製水性注射剤容器  

（11）塩化ビニル容器の切片を水  （11）塩化ビニル容器の切片を水で   

で洗い，ろ紙で水を十分にふきとった  洗い，ろ紙で水を十分にふきとった後，   

後，5mm角以下に細断し，その1．Og  5mm角以下に細断し，その1．Ogをとり，   

をとり，20mLのメスフラスコに入れ  20mLのメスフラスコに入れる．これに   

る．これにガスクロマトグラフィー用テ  ガスクロマトグラフィー用テトラヒド   

トラヒドロフラン約10mLを加え，冷  ロフラン約10mLを加え，冷所で時々振   

所で時々振り混ぜて溶かした後，メタノ   り混ぜて溶かした後，メタノール・ドラ   

ール・ドライアイス浴で冷却しながら，   イアイス浴で冷却しながら，あらかじめ   

あらかじめメタノール・ドライアイス浴  メタノール・ドライアイス浴で冷却した   

で冷却したガスクロマトグラフィー用  ガスクロマトグラフィー用テトラヒド   

テトラヒドロフランを加えて20mLと   ロフランを加えて20mLとし，試料溶液   

し，試料溶液とする．   とする．   

試料溶液及び塩化ビニル標準液10   試料溶液及び塩化ビニル標準液10〃   

／血につき，次の操作条件1及び2でガ  Lにつき，次の操作条件1及び2でガス   

スクロマトグラフィー 〈2βカ により試  クロマトグラフィー〈2．02〉により試験   

験を行うとき，少なくともいずれかの条  を行うとき， ずねの操件条件において   

件において，試料溶液の塩化ビニルのピ  も丁試料溶液の塩化ビニルのピーク高さ   

ーク高さは，標準液のピーク高さより大  は，標準液のピーク高さより大きくな   

きくない．  い．  

ー以下略－  ー以下略－   
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［医薬品各条収載品目一覧表（化学薬品等）］  別添3－1   
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［医薬品各条収載品目一覧表（化学薬品等〉】  別添3－1   

642  セフォテクン  

6咽  セ  

6ヰ4  セ  元由祓  
645  セ  塩緬由  
646  セ  

647  セ  

648  セ  

6氾  セフジニル  

ンナトリウム水和物  
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別添3－1   ［医薬品各条収載品目一覧表（生薬等）】  

1421 アロエ末  

1伯3  ウワウルシ  

1436  エイジツ末  

1458 カノコソウ末  
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［医薬品各条収載品目一覧表（生薬等）］  別添3－1   

1464 カンゾウエキス  

1469 キキョウ末  

†472  キササゲ  

1嶋4  ケイヒ末  

1喘 ゲンチアナ  

1501 牛革腎気丸エキス   

1507  コロンボ末  
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［医薬品各条収載品目一覧表（生薬等）］  別添3－1   

1516  サンザシ  

1523  サンヤク  

1530  シヤクヤク  

1545  セッコウ  

1555  センナ  
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別添3－1   ［医薬品各条収載品目－一覧表（生薬等）］  

1627  ブシ  

1631 ヘンズ  

1634 ポウフウ  

1641 ホミカエキ 

1659 リヨウキョウ  
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［医薬品各条改正品目一覧（化学薬品等）］  別添3－2  

品目名  
変更内容   

追加：製剤均一性．   

アミドトリゾ酸ナトリウムメグルミン注射液  削除：発熱性物質．   改正：製法．   
アミドトリゾ酸メグルミン注射液   削除：全条   

アミノフィリン注射液   改正：定量法（1）．   

アモキシシリン水和物   改正：純度試験（3）．   

イオタラム酸ナトリウム注射液   追加：不溶性異物．不溶性微粒子，無菌．   

イオタラム酸メグルミン注射液   
削除：エンドトキシン．  
追加：不溶性異物．不溶性微粒子．無菌．   

イソニアジド錠   追加：製剤均一性．   

イソニアジド注射液   追加：エンドトキシン，不溶性異物，不溶性微粒子，無菌．   

インジゴカルミン注射液  追加：エンドトキシン，不溶性異物，不溶性微粒子．無菌．   

インドメタシン坐剤   追加：製剤均一性．   

ウルソデオキシコール酸   改正：基原，性状，確認試験，純度試験，定量法．   

エスフシオール安息育ピ按エステル   
年辟ミ宥ミキ射滴   

追加：不溶性異物．無菌．   

エストリオール水性懸濁注射液   追加：不溶性異物．無菌．   

工チニルエストラジオール   改正：旋光度．   

工テンザミド   改正：性状，確認試験．   

エフェドリン塩酸塩錠   追加：溶出性．   

エリスロマイシン腸溶錠   改正：崩壊性．   

エルゴメトリンマレイン酸塩注射液   追加：エンドトキシン．不溶性異物，不溶性微粒子，無菌．   

カルメロース   追加：CAS番号．   

カルメロースカルシウム  追加：CAS番号．   

カルメロースナトリウム   追加：CAS番号．   

グリセオフルビン錠   
削除：崩壊性．  
追加：溶出件．   

クリンダマイシン塩酸塩   改正：基原，定量法．   

クリンダマイシン塩酸塩カプセル   改正：基原，製剤均一性，定量法．   

木クレオソート   
改正：基原，性状，確認試験，純度試験（1），純度試験（2）．  
追加：定量法．   
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［医薬品各条改正品目一覧（化学薬品等）］  別添3－2  

品目名  変更内容   

クロスカルメロースナトリウム   追加：CAS番号．   

クロミフェンクエン酸塩錠   追加：製剤均一性．   

コデインリン酸塩錠   追加：製剤均一性．溶出性．   

コムギデンプン   
改正：基原，確認試験（1）．  
追加：純度試験（4）．   

ジエチルカルバマジンクエン酸塩錠   
改正：基原．確認試験，定量法．  
追加：製剤均一性．   

ジゴキシン   改正：純度試験（2）．   

ジゴキシン錠   追加：純度試験．   

ジゴキシン注射液   改正：製法，  

追加：アルコール数，純度試験．   

ジスチグミン臭化物錠   追加：製剤均一性，溶出性．   

ジメンヒドリナート錠   追加：溶出性．   

硝酸イソソルビド錠   
改正：基原，定量法．  
追加二製剤均一性．   

ジョサマイシン錠   改正：崩壊性．   

乾燥水酸化アルミニウムゲル細粒   
改正：製法．  

追加：粒度．   

ヒト下垂体性性腺刺激ホルモン   改正：純度試験．   

セファクロル複合顆粒   改正：’純度試験，   

セラセフェート   削除：化学名．   

結晶セルロース   追加：CAS番号．   

粉末セルロース   追加：CAS番号．   

ティコプラニン   改正：基原．   

テストステロンエナント酸エステル注射液  追加：不溶性異軌 不溶性微粒子，無嵐   

テストステロンプロピオン酸エステル注射液  追加：不溶性微粒子．   

トウモロコシデンプン   
改正：確認試験（1）．  
追加：純度試験（4）．   
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［医薬品各条改正品目一覧（化学薬品等）］  別添3－2  

品目名  変更内容  

改正：溶出性．  
追加二製剤均一性．  

追加‥製剤均雄  

改正：純度試験（2），異性体比．  

l  

改正‥純唇試験（2）・   

lン   改正：性状，旋光度．   

‡射液   追加：エンドトキシン．不溶性異物，不溶性微粒子，無菌．   

、リウム   改正：基原．性状，確認試験．純度試験．   

プン   
改正：確認試 （1）．  

追加：純度記■  4．   
、○、土忘   

無   

ピルセルロース   追加：CAS番号．   

コキシプロピルセルロース  追加：CAS番号．   

削除：乾燥減量．  

ンリン酸エステルナトリウム     改正：基原，旋光度，純度試験（5），定量法．  
追加：水分．  

ス  削除：化学名．   

ブタル酸エステル   削除：化学名．   

削除：乾燥減量．  

1物  改正：基原，性状，純度試験（1）．純度試験（2），定量法．  
追加：水分．   

ヨ   追加：製剤均一性．   

トトリウム錠   
削除：崩壊性．  
追加：溶出性．   

・ロペネムナトリウム   追加：溶出性．  

散  改正：基原，定量法．  

錠  
改正：基原，確認試験，定量法．  

追加：製剤均一性．   

！－ル   改正：基原．確認試験．   

トール散10％   
正：確認試，重〉．  

追加：溶出性．粘度－   

レホンフタレイン注射液   追加：エンドトキシン，不溶性異物，不溶性微粒子．無菌．   

トルブタミド錠  

ニコモール錠  

無水乳糖  

乳糖水和物  

ノル工チステロ  

バソプレシン注  

バルブロ酸ナト  

バレイショデン  

ッ 

ヒドロキシプロ  

低置換度ヒドロ  

ヒドロコルチゾ  

ヒプロメロー  

ヒプロメロース  

ピペミド酸水和  

ファモチジン散  

ファロペネムナ  

シロップ用プア  

フエニトイン  

フエニトイン  

フ工ノバルビタ  

フェノバルビタ  

フェノールスノ   
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［医薬品各条改正品目一覧（化学薬品等）］  別添3－2  

品目名  変更内容   

プロカインアミド塩酸塩   

I  

改正：基原，性状，確認試験．純度試験，乾燥減量．   

プロカインアミド塩酸塩錠   
改正：基原，確認試験，溶出性，定量法．  
追加：製剤均一性．   

プロカインアミド塩酸塩注射液   
改正：基原．確認試験．  
追加：エンドトキシン，不溶性異物，不溶性微粒子．無菌．   

プロクロルベラジンマレイン酸塩錠   
改正： 量法．  
追加：II叫均一性．溶   

プロゲステロシ   改正：性状，確認試験，旋光度，融点，純度試験，定量法．   

プロゲステロン注射液   
正：基原，確認試験，定量法．  

、自加：不溶性異物．不溶性微鮪  無   
プロタミン硫酸塩注射液   

認試験（3）．純度試験，ヘハリン結合性．  
改正：基．、．   

プロピルチオウラシル錠   
改正：；谷    豆；．  
追加：製剤均一性 

フロプロピオン   改正：基原，性状，確認試験，純度試験．   

プロベネシド錠   追加：製剤均一性．   

ベタメタゾン錠   改正：製剤均「性．   

ヘパリンナトリウム   
改正：基原．  

追加：構造式，CAS番号．   

注射用ホスホマイシンナトリウム   改正：確認試験（2），水分．   

注射用ミノサイクリン塩酸塩   改正：定量法．   

メチルセルロース 削除：化学名．   

メピ′くカイン塩酸塩注射液   
改正：基原，性状，確認試験，定量法．  
追加：PH．エンドトキシン．不溶性異物．不溶性一 粒子 無菌   

モルヒネ塩酸塩錠   追加：溶出性．   

モルヒネ塩酸塩注射液   追加：エンドトキシン，不溶性異物，不溶性微粒子，無菌．   

リドカイン注射液   追加：エンドトキシン．不溶性異物，不溶性微粒子，無菌．   

硫酸亜鉛水和物   
改正：性状．確認試験．純度試験（1）．  
追加：PH．乾口減量   

ロキタマイシン錠   追加：有効期間．   

ウルフアリンカリウム錠   追加：溶出性．   
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［医薬品各条改正品目一覧（生薬等）］  別添3－2  

品目名   変更内容   

ウコン   
改正：基原，確認試験．  
追加：成分含量測定法．   

ウコン末   
改正二基原，確認試験．  
追加：・成分含量測定法．   

追加：確認試験－  

追加：純度試験．   

軒汚肝 lオウセイ       葛根湯エキス   改正：基原．   

カノコソウ 改正：純度試験．   

カノコソウ末   改正：純度試験．   

キョウニン   
改正：基原．  

追加：乾燥減量，成分含量測定法．   

コメデンプン   改正：全条．   

コロンボ   改正：純度試験．   
コロンボ末   改正：純度試験．   

サイコ   改正：確認試験（2）．   

サンシュユ   
改正：基原．  
追加：成分含量測定法．   

サンシヨウ   改正：灰分．   

サンシヨウ末   改正：灰分．   

シゴカ   追加：純度試験．   

ソコン   改正：純度試験．   

ショウズク   改正：別名．   

セネガ   改正：純度試験．   

セネガ末   改正：純度試験．   

センコツ   改正：純度試験．   

削除：精油含量．  

ソヨウ  改正：基原，確認試験．  
追加：成分含量測定法．   

大貴甘草湯エキス   改正：基療．   

トウニン   
改正：基原．  
追加：乾燥減量，成分含量測定法．   

トウニン末   
改正：基原．  
追加：成分含量測定法．   

追加：確認試験．   

補中益気湯エキス   改正：基原．   

ユウタン   
改正：確認試験．  

追加：純度試験．   

リュウコツ   改正：確認試験（2），純度試験（1）．   

ロートコン   ボウフウ  改壷：純度試験．   
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