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薬食発 1204第 1

平成 24年 12月 4

各都道府県知事 殿

「医薬品添カロ物規格 1998」 の一部改正について

医薬品添加物の規格については、平成 10年 3月 4日付け医薬発第 178号厚生省医

薬安全局長通知 「医薬品添カロ物規格 1998について」により「医薬品添カロ物規格 1998」

(以下 「薬添規」という。)と して定めいれているところであるが、今般、その一部

を】U添のとおり改正したので、通知する。ついては、本改正の概要、施行時期及び経

過措置について下記に示すので、別添と併せて御了知の上、貴管下関係業者に対し、

周知方よろしく御配慮願いたい。

第 1 薬 添規の一部改正の概要について

1.一 般試験法の (1)標 準品、(2)試 薬 ,試液、(3)容 量分析用標準液及び (4)

標準液について改正 したこと。

2.医 薬品添カロ物各条を次のとお り改正 したこと。

(1)次 の 12品 目について、新たに収載 したこと。

1) ア セスルファムカ リウム

2) ア ンモニオアルキルメタクリレー トコポリマー分散液

※ 既承認医薬品における使用前例名称 :

アミノアルキルメタクリレートコポリマーRS分散液

3) イ ソマル ｀

4) 液 化石油ガス

5) ジ ェランガム

号
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6) ジ メチルエーテル

7) 疎 水化ヒドロキシプ■ピルメチルセルロース

8) ポ リオキシル 35ヒ マシ油

9) ポ リビニルアルコール ・アクリル酸 ・メタクリル酸メチル共重合体

10)ポ リビニルアルコ‐ル ・ポリエチレングリコール ・グラフ トコポリマ

11)Dマ ンニ トール ・キシリトール ・結晶セルロース ・クロスポビドン ・

無水 リン酸水素カルシウム混合物

12)Dマ ンニ トール ・キシリトール ・結晶セルロース ・ク■スポビドン ・

メタケイ酸アルミン酸マグネシウム混合物

(2)次 の 43品 目について、その基準を改め、うち 1品 目については、併せてそ

の名称を改めたこと。

1) ア クリル酸エチル ・メタクリル酸メチルコポリマー分散液

2) ア ミノアルキルメタクリレー トコポリマーE

3) ア ルギン酸プロピレングリコールエステル

4) ア ルファー化デンプン

5) ア ンモニオアルキルメタクリレー トコポリマー

※ 旧名称 :ア ミノアルキルメタクリレー トコポリマーRS

※ 当該旧名称を改正後の日本名別名 とした。

6) エ チル セル ロー ス

7) エ チルセルロース水分散液

8) エ リスリトール

9) 塩 化アルミニウム

10)黄 色三二酸化鉄

11)カ ラギーナン

12)カ ルボキシメチルエチルセルロース

13)キ サンタンガム

14)黒 酸化鉄

15)結 晶セルロース ・カルメロースナ トリウム

16)結 晶セルロース (粒)

17)酢 酸亜鉛

18)脂 環族飽和炭化水素樹脂

19)脂 肪族炭化水素樹脂

20)水 酸化アルミニウム

21)ス クラロース

22)ス テアリン酸亜鉛

23)精 製オレイン酸



24)大 豆レシチン

25)タ ウマチン

26) テ ルペン樹月旨

27) ト リiチ レングリコール

28)乎 L糖造粒物

29) ヒ ドロキシプロピルメチルセルロース2910・酸化チタン・マクロゴー

ル 400'昆合物

30)フ ェニルエチルアルコール変性アルコール (95 vol%)

31) フ ェニルエチルアルコール変性アルコール (99 vol%)

32)粉 糖

33)ポ リエチレンテレフタレー トセパレータ

34)ポ リオキシエチレン (42)ポ リオキンプロピレン (67)グ リコール

35)ポ リオキシエチレン (54)ポ リオキシプロピレン (39)グ リコール

36)ポ リオキシエチレン (196)ポ リオキシプロピレン (67)グ リコール

37)ポ リソルベー ト20
.  38) ポ リビニルアセタールジエチルアミノアセテー ト

39)マ レイン化ロジングリセリンエステル

40)メ タクリル酸コポリマーL

41)メ タクリル酸コポリマーLD

42)メ タクリル酸コポリマーS

43) ハ にメチル2-ピ ロリドン

第 2 施 行時期について

本通知は、平成 24年 12月 4日 から施行すること。

第 3 経 過措置について

1_新規収載品目の取扱い

新規収載品目については、平成 26年 6月 3日 までは、薬添規に収められてい

ないものとみなすことができるものとすること。

2.名 称又は基準の改正された品目の取扱い

名称又は基準が改正された品目については、平成 26年 6月 3日 までは、従前
の例によることができるものとすること。



「医薬品添加物規格 1998」 (平成 10年 3月 4日 付け医薬発第 178号 )の
一部

を次のように改正する。

一般試験法の部 (1)標 準品の項アクリル酸標準品の条の次に次の一条をカロえる。

イソマル標準品 6-0-α ―D~グ ルコピラノシルーD~ソ ル ビトール と 1-θ一α一

D―グルコピラノシルーD―マンニ トールの等量混合物として純度 990%以 上のも

の 本 品の純度試験により決定した合有率を表示する

純度試験 本 品 01gを 水 5 mLに 溶かし,試 料溶液とする こ の液 20 μLに つき,

次の試験条件で液体クロマ トグラフィーにより試験を行 う 各々のピーク面積を

自動積分法により測定 し,面 積百分率法により 6-θ ttα―D~グ ルコピラノシ

ルーD~ソ ルビトール及び 1二θ―α一D~グ ルコピラノシルーD~マ ンニ トールの

量を求める

試験条件

面積測定範囲以外の試験条件は「イソマル」の定量法の試験条件を準用する.

面積測定範囲 :1-0-o一 D―グルコピラノシルーD~マ ンニ トールの保持時間

の約 25倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 ]mι を正確に量 り,水 を加えて正確に 100 mLと し,シ

ステム適合性試験用溶液とする シ ステム適合性試験用溶液 l mLを 正確に

量 り,水をカロえて正確に 10 mLとする こ の液 20"か ら得た 6-θ 一α―D~

グルコピラノシルーD~ソ ルビ トール及び 1-0-α ―D~グ ルコピラノシ

ルーD―マンニ トールのそれぞれのピーク面積がシステム適合性試験用溶

液 2011Lか ら得た 6-θ 一α一D~グ ノンコピラノシルーb― ソルビトール及び

1-0-α ~D― グルコピラノシルーD~マ ンニ トールのそれぞれのピーク面

積の 7～ 13%に なることを確認する

システムの性能 :「イソマル」の定量法のシステムの性能を準用する

システムの再現性 「システム適合性試験用溶液 20u1/につき,上 記の条件で試

験を6回繰 り返すとき,6-θ ―α一D一グルコピラノシルーD― ソルビトール

及び 1-θ 一Q一D―グルコピラノシルーD―マンニ トールのピーク面積の相

対標準偏差はそれぞれ 20%以 下である

<イ ソマル>

一般試験法の部 (1)標 準品の項デスオキシコール酸ナ トリウム標準品の条の次に次

のァ条をカロえる。



,一フェニルエテルアルコール標準品 「フエニルエチルアルコール」 ただし,定量

するとき,β―フエニルエチルアルコール (C8H100)990%以 上を含み,次 の試験

に適合するもの

純度試験 類 縁物質 本 品0175gを エタノール (995)100 mLに 溶かし,試 料溶

液とする こ の液 lμ につき,次 の条件でガスクロマ トグラフィーにより試験

を行 う、各々のピーク面積を自動積分法により測定し,面積百分率法によりそれ

らの量を求めるとき,β―フエニルエチルアルコール以外のピークの合計面積は

10%以 下である

試験条件

面積測定範囲以外の試験条件は,「フェ■ルエチルアルコール変性アルコー

ル (95 vol°/0)Jの 定量法の試験条件を準用する

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からβ
―フェニルエチルアルコールの保持時

間の約 3倍 の範囲

<フ ェニルエチルアルコール変性アノンコール (95 vol%),フェニルエチルアルコー

ル変↑生アルコール (99 vol%)>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項アクリル酸の条を次のように改める。

アクリル酸 C,F.02

性状 本 品は白色～ほとんど白色の塊又は無色～ほとんど無色澄明の液である.

凝固点 H～ 14℃

含量 980%以 上

定量法 本 品約 15gを 精密に量り,水 50 mLをカロえて溶かし,l mo1/L水酸化ナト

リウム液で滴定する (指示薬 :フェノールフタレイン試液)

l mo1/L水酸化ナ トリウム液 lmL=7207 mg C3L02

<ア クリル酸デンプン300,ア ク リル酸シルクフィプロイン共重合樹脂:ポ リビニ

ルアルコール ・アタリル酸 ・メタクリル酸メチル共重合体>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項エチルマルトール,定 量用の条の次に次の二条

をカロえる。                              ・

エチレンオキシド

大気圧下において無色のガスである 水 又はエタノール (995)に 極めて溶けや

す ヤ｀

<ポ リオキシル 35ヒマシ油,ポ リビニルアルコール ・ポリエチレングリコール ・

グラフトコポリマー>
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エリスリトール C4H1004

「エリスリトール」 ただし,測 定の妨げとなる物質を含まないものを用いる

<D― マンニトール ・キシリトール ・結晶セルロース ・クロスポビドン ・無水リン

酸水素カルシウム混合物,D― マンニ トール ・キシリトール ・結晶セルロース ・ク

ロスポビドン・メタケイ酸アルミン酸マグネシウム混合物>

二般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項オキシン・バナジウム試液の条の次に次の一条

を加える。

オレイン酸メテル,ガ スクロマ トグラフイー用 C,H3602 無 色～淡黄色の液である

比重 d磐 :約 088

<精 製オレイン酸,ポ リソルベー ト20>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項過ヨウ素酸二水和物の条の次に次の一条をカロえ

る。

カルシウムイオン型強酸性イオン交換樹脂,液体クロマ トグラフイー用 カ ルシウム

イオン型の強酸性イオン交換樹脂で,液 体クロマトグラフィァ用に製造したもの

<イ ソマル>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項強塩基性陰イオン交換樹脂の条の次に次の一条

を力口える。

クエン酸銅(I)試液 ク エン酸―水和物 50g,無 水炭酸ナ トリウム 144g及び硫酸銅

(Ⅱ)五水和物 25gを水に溶かして 1000 mLとする           .

<イ ノマル>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項酢酸,定 量用の条の次に次の
一条を加える。

酢酸飼(■)一水和物試液 酢 酸銅 (Ⅱ)一水和物6gを 酢酸 (100)1000 mLに溶かす.

<ア ンモニオアルキルメタクリレー トコポリマー,ア ンモニオアルキルメタクリ

レー トコポリマニ分散液>

‐般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項水酸化ナトリウム・メタノール試液
*,0 1 molrL

の条の次に次の一条を加える。
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ステアリン酸メチル,ガ スクロマ トグラフイー用 C,島 802

性状 本 品は白色の結晶又は塊である

含量 990%以 上.

定量法 本 品 25 mgを とり,ア セ トンに溶かし,正 確に 5 mLと し,試 料溶液とす

る こ の液 l llLにつき,ガスクロマ トグラフィーにより次の条件で試験を行 う

得られたクロマ トグラムにつき自動積分法により,それぞれの成分のピーク面積

を測定する

籠 ∽ =     刈 ∞

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 053 mm,長 さ25mの フューズ ドシリカ管の内面にガスクロマ ト

グラフィー用ジメチルポリシロキサンを厚さ 10[mで 被覆する

カラム温度 :200℃ 付近の一定温度

試料気化室温度 :280℃

検出器温度 :280℃

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :ステアリン酸メチルの保持時間が約 9分 になるように調整する

スプリット比 :1:5

面積測定範囲 :溶媒のピークの後から,ス テアリン酸メチルの保持時間の約 2

倍の範囲

<精 製オレイン酸,疎 水化ヒドロキシプロピルメチルセルロース,ポ リソルベー ト

20>

一般試験法の部 (2)試 薬 '試液の項精製アクリル酸ラウリルの条の次に次の一条を

加える。

ソルビン酸,定 量用  「 ソルビン酸」

<ア ンモニオアルキルメタクリレー トコポリマー分散液>

一般試験法の部 (2)試 薬 '試液の項 4,4-テ トラメチルジアミノジフエニルメタン

の条の次に次の一条を加える。

銅アンモニア液
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アンモニア水 (28)325 mLに硫酸銅 (Ⅱ)五水和物 35gを カロえ,更 に 2 mo1/L水酸

化ナ トリウム試液を加えて溶解 し,500 mLと する 用 時製する

<D~マ ンニ トール ・キシリトール ・結晶セルロース ・クロスポビドン ・無水リン

酸水素カルシウム混合物,D~マ ンニ トール ・キシリトール ・結晶セルロース ・ク

ロスポビドン ・メタケイ酸アル ミン酸マグネシウム混合物>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項バナジン酸 。モリブデン酸試液の条の次に次の

一条を加える。

パルミチ|ン酸メチル,ガ スクロマ トグラフイー用 C17H3402 白 色の結晶又は塊であ

る

融点 約 30℃

<精 製オレイン酸,ポ リソルベー ト20>

, 一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項 1-ブ タノール性チオシアン酸カリウム試液の

条の次に次の一条を加える。

フッ化ナ トリウム試液
* フ

ッ化ナ トリウム 3gに 水 50 mLを力日え,水 浴上でカロ熱 し

て溶かす 冷 後,フ ェノールフタレイン試液 2滴 をカロえ,無 色ならば,30秒 間微

紅色を呈するまで 0.l mo1/L水酸化ナ トリウム液を加え,も し紅色ならば,微 紅色

が消えるまで 01m。1/L塩酸試液を加える

く塩化アルミニウム>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項マルチ トール,定 量用の条の次に次の一条を加

える。         ~

マレイン酸ジ″―ブチル,ガ スクロマ トグラフィー用 ガ スクロマ トグラフィー用に

製造したもの.

<ジ メチルエーテル>

一
般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項メタクリル酸メチルの条を次のように改める。

メタクリル酸メチル C,H802

性状 無 色澄明の液

含量 98.0%以 上

定量法 本 品lμLにつき,次の条件でガスクロマ トグラフィーにより試験を行う.



各々のピーク面積を自動積分法により浪J定し,面積百分率法によリメタクリル酸

メチルの量を求めるとき,980%以 上である

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム:内径 025mm,長 さ30mの フューズ ドシリカ管の内面にガスクロマ ト

グラフイー用ポリエチレングリコール20Mを 約025 μmの 厚さに被覆したも

の

カラム温度 :50℃ から 150℃まで毎分 10℃ の割合で昇温する

試料気化室温度 :200℃

検出器温度 :250℃

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :メタクリル酸メチルの保持時間が約 3分 になるように調整する

スプリットルヒ:1:120

面積測定範囲 :メタクリル酸メチルの保持時間の約 3倍 の範囲

システム適合性

システムの性能 :本品 l μLに つき,上 記の条件で操作するとき,メ タクリル

酸メチルのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 20000段以

上,o6～ 20で ある

システムの再現性 :本品 l μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返とき,

メタクリル酸メチルのピーク面積の相対標準偏差は 8%以 下である

<ア ミノアルキルメタクリレー トコポリマーし,ア ンモニオアルキルメタクリレー

トコポリマー,ポリビニルアルコール・アクリル酸・メタクリル酸メチル共重合体,

メタクリル酸コポリマーL,メ タクリル酸コポリマーS>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項モルホリン試液,濃 の条の次に次の一
条を加え

る。

1-ヨ ウ化オクタデカン CIsH,71

性状 本 品は微黄色～褐色の結晶又は結晶性粉末である

含量 950%以 上

定量法 本 品 05gを とり,ア セ トンに溶かし,正 確に 10 mLと し,試 料溶液とす

る こ の液 1口Lに つき,ガスクロマ トグラフィーにより次の条件で試験を行 う

得 られたクロマ トグラムにつき自動積分法により,それぞれの成分のピーク面積

を測定する。
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1-ヨウイヒオクタデカンのピーク面積

それぞれの成分のピーク面積の総和
×100

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 025mm,長 さ30mの フューズ ドシリカ管の内面にガスクロマ ト

グラフィー用ジメチルポリシロキサンを厚さ025牌 で被覆する

カラム温度 :250℃ 付近の一定温度

試料気化室温度 :250℃

検出器温度 :250℃

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :1-ヨ ウ化オクタデカンの保持時間が約 5分 になるように調整する

スプリット比 :l i 100

面積測定範囲 :溶媒のピークの後から,1-ヨ ウイヒオクタデカンの保持時間の

約 4倍 の範囲

<疎 水化ヒドロキシプロピルメチルセルロース>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項ラウリン酸メチル,ガ スクロマ トグラフ用の条

の次に次の一条をカロえる。

0.005‐mo1/L硫 酸試液 0.5●o1/L硫酸試液 10 mLに水を加えて 1000 mLとする.

<ポ リビニルアルコール ・ポリエチレングリコール ・グラフトコポリマー>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項ラウリン酸メチル,ガ スクロマ トグラフ用の条

を次のように改める。

ラウリン酸メテル,ガ スクロマ トグラフィー用 C13乃`Q 無 色～黄色の液である_

屈折率 れP:約 1431

比重  ご :::約 087

<ポ リソルベー ト20,Ⅳ ―ラウロイルーL~グ ルタミン酸ナ トリウム>

一般試験法の部 (2)試 薬 ・試液の項 15%硫酸 ・メタノール試液の条の次に次の三条

を加える。

リン酸塩緩衝液,o.025 mo1/L,PⅡ 2.0

リン酸二水素カリウム0851gを 水に溶かし,250 mLと する こ の液にリン酸を

含量 (%)=

試験条件



滴加 し,PH20に 調整する、

<ア ミノアルキルメタクリレー トコポリマーE>

リン酸塩緩衝液,0.0625 mo1/L,pH2.0

無水 ソン酸水素二十 トリウム8_9g及び リン酸二水素カリウム85gを 水に溶かし,

1000 mLと する こ の液にリン酸を滴カロし,pH20に 調整する

<ア ミノアルキルメタクリレー トコポリマーE>

リン酸塩緩衝液,0.125 mo此 ,pⅡ 2.0

無水 リン酸水素ニナ トリウム 178g及 びリン酸二水素カリウム 170gを 水に溶か

し,1000 mLと する.こ の液にリン酸を加えてpH20に 調整する

<メ タクリル酸コポリマーL,メ タクリル酸コポリマーS>

一般試験法の部 (3)容 量分析用標準液の項 0 01 mO1/L酢酸亜鉛液の条を次のように

改める。

0.01 moVL酢酸軍鉛液 1000 mL中酢酸亜鉛二水和物 [Zn(c■3C00)2・2H20:219_501

2195gを 含む′      .

調製 用 時,0 05 mo比酢酸亜鉛液に水を加えて正確に5倍容量とする

<塩 化アルミニウム>

一般試験法の部 (3)容 量分析用標準液の項 0 01 mO1/L酢酸亜鉛液の条の次に次の一

条を加える。

0.01 mo1/L水酸化カリウム ・エタノール液

01m017L水酸化カリウム・エタノール液に無アルデヒドエタノールを加えて正確

に 10倍容量とする

<ポ リビニルアルコール ・ポリエチレングソコール ・グラフトコポリマー>

一般試験法の部 (3)容 量分析用標準液の項 1/12 mo1/Lニクロム酸カリウム液の条の

次に次の一条をカロえる。

1/6 mo1/Lニクロム酸カリウム液

looo mL中ニク●ム酸カリウム (K2C●0,:29418)4903gを 含む

調製 ニ クロム酸カリウム (標準試薬)を 粉末とし,100～ HO℃ で 3～ 4時 間乾

燥した後,デ シケーター (シリカグル)中 で放冷し,そ の約 4903gを 精密に量
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り,水 に溶かし,正 確に 1000 mLとし,フ ァクターを計算する

くD―マンニトール ・キシリトール ・結晶セルロース ・クロスポビドン・無水リン

酸水素カルシウム混合物,D~マ ンニトール ・キシリトール ・結晶セルロース ・ク

ロスポビドン ・メタケイ酸アルミン酸マグネシウム混合物>

一般試験法の部 (4)標 準液の項中塩化物標準液の条の前に次の一条を加える。

エテレンオキシド標準液,0.lmymL

エチレンオキシド約 lgを 精密に量り,水 に溶かし正確に 100 mLとする こ の

液 l mLを正確に量り,約 5℃に冷却した水を加えて正確に 100 mLとする こ の

液は密封容器に入れ,5℃ 以下で保存し,調 製後 14日以内に用いる 本 品はエチ

レンオキシ ドの粋取量に基づき,そ の濃度をmg/1nLの単位で表示する_適 当な市

販品の使用もできる

くポリオキシル 35ヒマシ油,ポ リビニルアルコール ・ポリエチレングリコール ・

グラフトコポリマー>

医薬品添加物各条の部アクリル酸エチル・メタクリル酸メチルコポリマー分散液の条

を次のように改める。

120032

アクリル酸エチル ・メタクリル酸メチルコポリマー分散液

E t h y I  A c r y l a t e・IIeth y I  P I l e t h a c r y l a t e  C o p o l D 7 m e r  D i s p e r s i o n

本品はア ク リル酸エチル とメタク リル酸 メチル をポ リオ キシエチ レンノニル フェ

ニルエーテル (100 E O)を 乳化剤 として,水 溶液中で重合して得られた共重合樹脂

の乳濁液で,微 量の 「ジメチルポリシFキ サン (内服用)」 を含む

性状 本 品は白色の予L濁液で,わ ずかに特異なにおいがあり,味 はない

本品はエタノール (95)又 はテ トラヒドロフランに溶けやすく,ジ エチルエニテル

にはとんど溶けない.

本品は水に均等に分散する

本品の PHは 55～ 86で ある

確認試験

(1)本 品 3 mLを とり,105℃ で 15時 間乾燥 し,ジ エチルエーテ71/10 mLをカロえ,

よく振 り混ぜた後,ジ エチルエーテル層をとり,綿 栓ろ過 し,溶 媒を留去する 残 留

物にシクロヘキサン05mL及 び硫酸 lmLを 加え,振 り混ぜた後,ホ ルムアルデヒド
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3滴 を加 えて振り混ぜるとき,液 は褐色を呈する.

(2)本 品 1滴 をガラス板上に薄くひろげ,105℃ で 15時 間乾燥 した後,放 冷 した

試料につき,赤外吸収スペク トル測定法の薄膜法により測定するとき,波数 2980 cm・,

1730 cm・,1447 cm・,1380 cm・ 及び H60cm・ 付近に吸収を認める

粘度 4～ 7 mm2/s(第 1法 ,20℃ )

比重 グ:8:1035～1050

純度試験

(1)酸  本 品 10 mLを 中和エタノール 25 mLに 溶かし,フ ェノールフタレイン試

液 3滴 及び 01 mO此 水酸化ナ トリウム液 070 mLを 加えるとき,液 の色は赤色であ

る

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 4法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (20 ppm以下):

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調製し,試 験を行 う (2 ppm以

下)

(4)ア クリル酸エチル及びメタクリル酸メチル 本 品 1003を 正確に量 り,テ トラ‐

ヒドロフランに溶かし,正 確に 50 mLとする こ の液 10 mLを正確に量 り,過塩素酸

ナ トリウム試液 5111Lを加え,よ く振 り混ぜた後,遠 心分離し,こ の上澄液 5mLを 正

確に量 り,水 を加えて正確に 19 mLと し,試 料溶液とする 別 にアクリル酸エチル

010g及 びメタクリル酸メチル 010gを 正確に量り,テ トラヒドロフランに溶かし,

正確に 100 mLとする.こ の液 5mLを 正確に量り,テ トラヒドロフランを加えて正確

に 50 mLと し,こ の液 5 nlLを正確に量り,更 にテ トラヒドロフランをカロえて正確に

50 mLと する_こ の液 10 mLを正確に量 り,過 塩素酸ナ トリウム試液 5 mLをカロえた

後,こ の液 5 mLを正確に量 り,水 をカロえて正確に 10 mLとし,標 準溶液 とする 試

料溶液及び標準溶液 20匹 につき,次 の条件で液体クロマ トグラフィーにより試験を

行 うとき,試料溶液から得たアクリル酸エチル及びメタクリル酸メチルのピーク高さ

は,標 準溶液のそれぞれのピーク高さより大きくない

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :205 nm)

カラム :内径約 4mm,長 さ約 15 cmのステンレス管に約 51mの 液体クロマ トグ

ラフイー用オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :水/メタノール混液 (4:1)

流量 :アクリル酸エチルの保持時間が約 12分になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 20ル につき,上 記の条件で操作するとき,ア クリル酸

エチル,メ タクリル酸メチルの順に溶出し,そ れぞれのピークが完全に分離す

るものを用いる
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検出感度 :標準溶液 20匹 から得たアクリル酸エチル及びメタクリル酸メチルの

ピーク高さが約 20 mmになるように調整する

蒸発残留物 本 品約 13を 精密に量り,lo5℃ で 3時 間乾燥するとき,残 留物の量は

285～ 315%で ある

強熱残分 03%以 下 (4o た だし,本 品を 105℃で 1時間乾燥した後,硫 酸 l mL

を加えて試験を行う

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 経 口投与.

医薬品添加物各条の部アスパルテームの条の次に次の一条を加える。

100210

アセスルファムカリウム

Acぃ ulfame Potassium

'                                       C4H4KN04S:20124

本品を乾燥したものは定量するとき,アセスルアァムカリウム(C4H4KN04S)990～

1010%を 含む.

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末で,に おいはなく,強 い甘味がある.

本品は水に溶けやすく,酢酸 (100)にやや溶けやすく,アセトニトリルに溶けにくく,エタ

ノール (995)|こ極めて溶けにくい

確認試験

(1)本 品の水溶液 (1‐10000o)に つき,紫 外可視吸光度測定法により吸収スペク

トルを測定するとき,波 長 225～ 229 nmに吸収の極大を示す

(2)本 品を乾燥し,赤外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により試験を行い,

本品のスペクレレと本品の参照スペクトルを比較するとき,両者のスペク,レは同一波数のと

ころに同様の強度の吸収を認める

(3)本 品は,カ リウム塩の定性反応を呈する

pH 本 品 logを 新たに煮沸し冷却 した水 100 mLに溶かした液のPHは 55～ 75で あ

る.

‐
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純度試験

(1)溶 状 本 品 10gを 水 5 mLに 溶かすとき,液 は無色澄明である

(2)フ ッ化物 本 品 20gを とり,水 10 mLを 加えてしばらくかき混ぜた後,薄 め

た塩酸 (1→20)20 mLを 徐々に加えて溶かす こ の液を 1分 間煮沸した後,ポ リエ

チレン製容器に入れ,直 ちに氷水中で冷却する.更 にエチレンジアミシ四酢酸二水素

ニナ トリウムニ水和物溶液 (1→40)10 mL及 びクエン酸ナ トリウム水和物溶液 (1→4)

15 mLを カロえたのち,薄 めた塩酸 (1→10)又 は水酸化ナ トリウム溶液 (2→5)で pH

を 54～ 56に 調整する.こ の液をメスフラスコに入れ,水 を加えて 100 mLと し,試

料溶液 とする こ の液 50 mLを ポリエチレン製容器にとり,電位を比較電極及びアッ

素イオン電極を接続 した電位差計で測定するとき,試 料溶液の電位は,比 較液の電位

以上である (アッ素として 3_O ppm以下).

比較液 :フッ化ナ トリウムを HO℃ で 2時 間乾燥 した後,デ シケーター (シリカグ

ル)中 で放冷 し,そ の 2_210gを正確に量り,ポ リエチレン製容器に入れ,水 200

mLを 加え,か き混ぜて溶かす こ の液をメスフラスコにとり,水 を加えて 1000

mLと し,ポ リエチレン製溶器に入れ,比 較原液 とする こ の液 3 mLを 正確に

量 り,水 を加えて正確に 1000 mLとする.こ の液 2 mLを 正確に量 り,ポ リエチ

レン製容器に入れ,エ チレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウムニ水和物溶液

(1→40)10 mL及 びタエン酸ナ トリウム水和物溶液 (1→4)15 mLを 加えて,以

下同様に操作する

(3)重 金属 本 品 203を とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 10mLを 加える (5 ppm以下)

(4)鉛  本 品 100gを 白金製,石 英製又は磁製のるつぼにとり,硫 酸少量を加えて

潤 し,徐 々にカロ熱 して「なるべく低温でほとんど灰化後,い つたん放冷 し,更 に硫酸

少量で潤 して徐々に加熱 し,自 煙が生じなくなつた後,450～ 550℃ で強熱 し,灰 化

する 冷 後,残 留物を水で潤 し,塩 酸 4 mLを 加えて水浴上で乾固する.冷 後,残 留

物に少量の薄めた硝酸 (1→150)を加えて 20 ntLとし,試 料溶液とする 別 に鉛標準

液 10 mLを とり,薄 めた硝酸 (1→150)を 加えて 20 1nLとし,標 準溶液 とする.試

料溶液及び標準溶液につき,次 の条件で原子吸光光度法により試験を行 うとき,試 料

溶液の吸光度は標準溶液の吸光度以下である (1 0 ppm以下)

使用ガス :

可燃性ガス ア セチレン

支燃性ガス 空 気

ランプ :鉛中空陰極ランプ

波長 :283 3 nm

(5)ヒ 素 本 品 10gを 水 5 mLに 溶かし,硫 酸 2 mL及 び硝酸 2 mLを 加え,穏 や

かに加熱する 更 に硝酸 2～ 3 mLを 加え,自煙が発生するまで加熱する 冷 後,シ ュ
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ウ酸アンモニウム飽和溶液 15 mLを 加え,再 び濃い白煙が生じるまで加熱濃縮して

2～ 3 mLとする 冷 後,水 を加えて 10 mLと し,これを検液とし,試験を行 う (2 ppm

以下).

(6)類 縁物質 本 品 10gを 水 100 mLに溶かし,試 料溶液とする 試 料溶液 20‖L

につき,次 の条件で液体クロマ トグラフィーにより試験を行 うとき,ア セスルファム

以外のピークを認めない も し,そ の他のピークが認められるときは,引 き続き以下

のとおり試験を行 う 試料溶液2mLを 正確に量り,水を加えて正確に100 mLとする.

この液 2mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 100 mLとする 更 にこの液 5 1nLを正

確に量 り;水 を加えて正確に 100 mLとし,標準溶液とする 標準溶液 20 μLに つき,

次の条件で液体クロマ トグラフィーにより試験を行 う そ れぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき,試料溶液のアセスルファム以外のピーク面積

の合計は,標 準溶液のアセスルファムのピーク面積より大きくない (アセスルファム

カリウ●:として20 ppm以下)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :227 nm)

カラム :内径 416 mm,長 さ 25 cmの ステンレス管に 5‖lllの液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリルイヒシリカグルを充てんする

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :テ トラブチルアンモニウム硫酸水素塩溶液 (17→5000)/ア セ トニ トリ

ル混液 (3:2)

流量 :アセスルファムの保持時間が約 7分 になるように調整する.

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からアセスルファムの保持時間の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 2mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に20 mLと し,シ ス

テム適合性試験用溶液とする.システム適合性試験用溶液 20 μLか ら得たアセ

スルファムのピーク面積が,標 準溶液のアセスルファムのピーク面積の 7～

13%で あることを確認する

システ■の性能:本品 10 mg及びパラオキシ安息香酸エチル 20 mgを水に溶かし,

100 mLとする こ の液 2mLを とり,水 をカロえて 20 mLとする こ の液 20 μL

につき,上 記の条件で操作するとき,ア セスルファム,パ ラオキシ安息香酸エ

チルの順に溶出し,そ の分離度は4以 上である

システムの再現性 :標準溶液 20 μLに つき,上 記の条件で試験を6回繰 り返すと

き,ア セスルファムのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

乾燥減量 10%以 下 (lg,lo5℃,3時 間)

定量法 本 品を乾燥 し,その約 015gを 精密に量 り,酢酸(100)50 mLに溶かし,0 1 mo1/L

過塩素酸で滴定する (電位差滴定法) 同 様の方法で空試験を行い,補 正する.
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o l mo1/L過塩素酸 lmL=2012 mg C4LKN04S

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 経 口投与

参照赤外吸収スペク トル

アセスルアアムカリウム

|●l tl

75

%■ 蒻 。

25

2師 1        lmop

躊 ぃ u, ,磁:i輌●l

医薬品添カロ物各条の部アミノアルキルメタクリレー トコポリマーEの条を次のよう

に改める。

109215

アミノアルキルメタクリレートコポリマーE

Amilloal`yI Methacrylate cOpolymer E

本品はメタクリル酸メチル とメタクリル酸ブチル及びメタクリル酸ジメチルアミ

ノエチルの共重合体である

本品を乾燥したものは定量するとき,窒 素 lN:1401)40～ 60%を 含む。

性状 本 品は淡黄色の樹脂又は白色の粉末で,に おいはないか,又 はわずかに特異なに

おいがあり,味 はない

本品はメタノール,エ タノール (95),ア セ トン又はジエチルエーテルに溶けやす

く,水 にほとんど溶けない

本品は希塩酸に溶ける

確認試験

(1)本 品を粉末とし,そ の 01gに l mo17L塩酸試液 10 mLを加えて溶かし,水 酸化

ナ トリウム試液を加えてアルカリ性にするとき,白 色の樹脂ようの物質を生じる.

41000

1鰻r撻菫藍

|●O●●
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(2)本 品を 2-プ ロパノー′″アセ トン混液 (312)に 溶かし,こ の溶液を窓板に

薄く塗 り付け,溶 媒を蒸発 して得た薄膜につき,赤 外吸収スペクトル測定法の薄膜法

により測定するとき,波 数 2960 cm・,2820 om・,2770 crl,1730 cn11,1457 cm・及び

H47crl付 近に吸収を認める

粘度 本 品を粉末 とし,そ の 1000gを 正確に量り,メ タノール 80 mLを 加えてよく振

り混ぜて溶かした後,メ タノールを加えて正確に 100 mLと し,20■01℃ で粘度測定

法第 1法 により試験を行 うとき,そ の値は 25～ 55 mm2/sでぁる

純度試験

(1)溶 状 本 品を粉末とし,そ の 05gに l mO1/L塩酸試液 20 mLをカロえて溶かすと

き,液 は無色澄明である

(2)重 金属 本 品を粉末とし,そ の 10」 をとり,第 2法 により操作し'試 験を行

う 比 較液には鉛標準液 20mLを カロえる (20 ppm以下)

(3)ヒ 素 本 品を粉末とし,そ の 10gを とり,第 3法 により検液を調製し,試 験

を行う (2 ppm以下)

(4)メ タクリル酸メチル及びメタクリル酸ブチル 本 品約 lgを 精密に量り,pH 20

の 0 0625 mo1/Lリン酸塩緩衝液/アセ トニ トリル混液 (3:2)を 加え,か き混ぜて溶

かし,正 確に50 mLと し,試料溶液とする 511にメタクリル酸メチル約 10 mg及びメ

タクリル酸ブチル約 20 mgを精密に量り,1-ブ タノール 3 mLに 溶かし,pH 20の

0 0625 molんリン酸塩緩衝液/アセ トニ トリル混液 (3:2)を 加えて正確に 50 mLと

する こ の液 lmLを 正確に量り,pH20の 0 0625 mo1/Lリン酸塩緩衝液/アセ トニ ト

リル混液 (3:2)を 加えて正確に50 mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶

液 50 μLず っを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィーにより試験を行い,

試料溶液のメタクリル酸メチル及びメタクリル酸ブチルのビーク面積 И.及 びИっ並

びに標準溶液のメタクリル酸メチル及びメタクリル酸ブチルのピーク面積 И詢及び

/S2を測定し,メ タクリル酸メチル及びメタクノル酸ブチルの量を求めるとき,メ タ

クリル酸メチルは500 ppm以下であり,メタクリル酸ブチルは1000 ppm以下である

メタクリタレ酸メチルの量 (ppm)=20× 1/fs1/嬌×る1″s:

メタクリル酸ブチルの量 (ppm)=20× M2/」埼 X ИT2″s2

41:メ タクリル酸メチルの朴取量 (mL)

』42:メ タクリル酸ブチルの粋取量 (rng)

4:本 品の粋取量 (g)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :205 nlla)

カラム :内径 46mm,長 さ12 5 cmのステンレス管に7円 の液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする_

カラム温度 :20℃付近の一定温度
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移動相 :液体クロマ トグラフィー用メタノール/PH 20の 0 0625 mo1/Lリン酸塩

緩衝液 (H:9)

流量 :メタクリル酸ブチルの保持時間が約 8分 になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 2 mLを 正確に量り,pH 20の 0 0625 mo1/Lリン酸塩緩衝

液/アセ トニ トリル混液 (3:2)を カロえて正確に 10 mLと する。この液 5011L

か ら得たメタクリル酸メチル及びメタクリル酸ブチルのピーク面積が標準溶

液のそれぞれのピーク面積のそれぞれ 18～ 22%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 50匹 につき,上 記の条件で操作するとき,メ タクリ

ル酸メチル,メタクリル酸ブチルの順に溶出し,その分離度は 10以上である

システムの再現性 :標準溶液 50匹 につき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すと

き,メタクリル酸メチル及びメタクリル酸ブチルのピーク面積の相対標準偏差

はそれぞれ 30%以 下である

(5)メ タクリル酸ジメチルアミノエチル 本 品約 lgを 精密に量り,液 体クロマ ト

グラフィー用テ トラヒドロフランに溶かし,正 確に 50 mLと し,試 料溶液 とする 別

にメタクリル酸ジメチルアミノエチル約 15 mgを 精密に量 り,液 体クロマ トグラ

フィー用テ トラヒドロフランに溶かし,正 確に 50 mLと する_こ の液 5n■Lを 正確に

量 り,液 体クロマ トグラフィー用テ トラヒドロフランを加え,正 確に 50 mLと し,標

準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 50匹 ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロ

マ トグラアィーにより試験を行い,試料溶液及び標準溶液のメタクリル酸ジメチルア

ミノエチルのピーク面積 /T及 び/sを 測定し,メ タクリル酸ジメチルアミノエチルの

量を求めるとき,10mppm以 下である.

メタクリル酸ジメチルアミノエチルの量 (ppm)=100Xル 亀/しヽ4X/Tル s

″■ メタクリルジメチルアミノエチルの粋取量 (mg)

ν■ 本品の粋取量 (g)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :215 nm)

カラム :内径 46mm,長 さ12 5 cmのステンレス管に 7円 の液体クロマ トグラ

フィー用アミノプロピルシリル化シリカグルを充てんする

カラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :液体クロマトグラフイー用テトラ亡ドロフラン/pH20の 0 025 mo1/Lリン酸塩緩

衝液混液 (3:1)

流量 :メタクリル酸ジメチルアミノエチルの保持時間が約 2分 になるように調整

する.

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 2 mLを 正確に量 り,液 体クロマ トグラフィー用テ トラヒ
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ドロフランを加えて正確に20 nlLとする、この液 5oル から得たメタクリル酸

ジメチルアミノエチルのピーク面積が標準溶液のメタクリル酸ジメチルアミ

ノエチルメチルのピ‐ク面積の8～ 12%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 50匹 につき,上 記の条件で操作するとき,メ タクリ

ル酸ジメチルアミノエチルのピークの理論段数及びシンメトリー係数は,それ

ぞれ 1500段以上,20以 下である

システムの再現性 :標準溶液 50匹 につき,上 記の条件で試験を6回 繰り返すと

き,メ タクリル酸ジメチルアミノエチルのピーク面積の相対標準偏差は200/o

以下である.

乾燥減量 :20%以 下 (lg,105℃ ,4時 間)

強熱残分 02%以 下 (1」

定量法 本 品を乾燥し,そ の約 023を 精密に量り,窒 素定量法により試験を行う

0 005 mo1/L硫酸 lmL=01401mg N

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 経 口投与

医薬品添カロ物各条の部アミノアルキルメタクリレー トコポツマーRSの 条を次のよう

に改め、同条を同部アルモンド油の条の次に移す。

109100

アンモニオアルキルメタクリレートコポリマー

Ammonioalttl Methacwlatt Copolylner

アミノアルキルメタクリレー トコポリマー RS

本品はアクリル酸エチル とメタクリル酸メチル及びメタクリル酸塩化 トリメチル

アンモニオエチルの共重合体である

本品には共重合体組成により区分したタイプ A及 びタイプ Bが あり,乾 燥 したも

のはそれぞれ定量するとき,共重合体構成成分メタクリル酸塩化トリメチルアンモニ

オエチル (C9H18CN02:20772)885～■96%及 び448～6770/Qを含む

本品はそのタイプを表示する.

性状 本 品は無色～白色の樹脂ようの塊又は粉末で,に おいはないか,文 はわずかに特

異なにおいがあり,味 はない

本品はエタノール (95)又はアセ トンに溶けやすく,水 又はジエチルエーテルにほ

とんど溶けない

確認試験 本 品を 2-プ ロパノーノ″アセ トン混液 (3 に溶かし,こ の溶液を窓板



に薄 く塗 り付け,溶媒を蒸発して得た薄膜につき,赤 外吸収スペクトル測定法の薄膜

法により測定するとき,波 数 2950cぼ
1,1733 cm l,1448 ctn l及び 1146 crl付近に吸

収を認め,2820crl及 び 2770 cm・付近に吸収を認めない

粘度 本 品を粉末とし,そ の 1000gを 正確に量 り,ア セ トン80 mLを加えてよく振 り

混ぜて溶か した後,ア セ トンを加えて正確に 100 nlLとし,20■01℃ で粘度測定法第

1法により試験を行 うとき,そ の値は 10～ 40m評 /sである.

純度試験

(1)水 溶性物質 本 品を粉末とし,そ の 20gに 水 100 mLを加え,液 が一ように混

濁するまで振 り混ぜ,ろ 過する.ろ 液 25 mLを とり,水 浴上で蒸発乾固し,残 留物を

105℃で 4時 間乾燥するとき,そ の重量は40mg以 下である

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (20 ppm以下)

(3)ヒ 素 本 品10gを とり,第 3法により検液を調製し,試験を行う (2 1pm以

下)

(4)ア クリル酸エチル及びメタクリル酸メチル 本 品約 5gを 精密 に量 り,液 体ク

ロマ トグラフィー用メタノールに溶かし正確に50 mLとする この液 10 mLを正確に

量 り,あ らかじめ過塩素酸ナ トリウムー水和物溶液 (7→200)5 mLを 正確に入れた

容器にかき混ぜながら滴下し,必 要ならば遠心分離し,上 澄液を試料溶液 とする 別

にアクリル酸エチル約 70 mg及びメタクリル酸メチル約 20 mgを精密に量 り,1-ブ

タノール 5mLに 溶かし,液体クロマ トグラフィー用メタノールを加えて正確に50111L

とする こ の液 5 mLを正確に量り,液 体クロマ トグラフイー用メタノールを加えて

正確に 50 mLとする この液 5mLを 正確に量り,液体クロマ トグラフィー用メタノー

ルをカロえて正確に50 mLと し,標 準原液とする 標 準原液 10 mLを正確に量り,過塩

素酸ナ トリウムー水和物溶液 (7→200)5 mLを 正確に加え,標 準溶液とする 試 料

溶液及び標準溶液20匹 ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフイーによ

り試験を行い,試 料溶液のアクリル酸iチ ル及びメタクリル酸メチルのピーク面積

ム1及び ИT2並びに標準溶液のアクリル酸エチル及びメタクリル酸メチルのピーク面

積 ИЫ及び Иs2を浪」定し,ア クリル酸エチル及びメタクリル酸メチルの量を求めると

き,ア クリル酸エチルは 100 ppm以下であり,メ タクリル酸メチルは50 ppm以下で

ある

アクリル酸エチルの量 (ppm)=10 X PfsIか 4× /m″ 割

メクリル酸メチルの量 (ppm)=10X42/1fT X И ったs2

41:ア クリル酸エチルの粋取量 (mg)

142:メ タクリル酸メチルの粋取量 (mg)

■4:本 品の粋取量 (g)

試験条件 :
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検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :202 nm)

カラム :内径 46mm,長 さ 12 5 cmのステンレス管に7 1unの液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする

カラム温度 :20℃ 付近のT定 温度

移動相 :pH2_0の リン酸溶液/液体クロマ トグラフィー用メタノール混液 (4:1)

流量 :メタクリル酸メチルの保持時間が約 8分 になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準原液 2 mLを 正確に量 り,液 体クロマ トグラフィー用メタノー

ルをカロえて正確に 10 mLと し,更に過塩素酸ナ トリウムー水和物溶液 (7→200)

5hLを 正確に加える この液 2011Lか ら得たアクリル酸エチル及びメタクリル

酸メチルのピーク面積が標準溶液のそれぞれのピーク面積のそれぞれ 18～

"%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 20匹 につき,上 記の条件で操作するとき,ア クリル

酸エチル,メ タクリル酸メチルの順に溶出 し,そ の分離度は 15以 上である

システムの再現性 :標準溶液 20 1tLにつき,上 記の条件で試験を6回繰 り返すと

き,ア クリル酸エチル及びメタクリル酸メチルのピーク面積の相対標準偏差は

それぞれ 20%以 下である.

乾燥減量 50%以 下 (lg,105℃ ,4時 間)

強熱残分 020%以 下 (lg)

定量法 本 品を乾燥し,本 品の表示がタイプ Aは その約 lg,ま た,本 品の表示がタイ

プ Bは その約 2gを それぞれ精密に量 り,約 50℃ の酢酸 (100)75 mLを 加え,約 30

分間以内に溶かす.冷 後,酢 酸銅 (Ⅱ)一水和物試液 25 mLを 加え,01 mo1/L過 塩素

酸で滴定する (電位差滴定法).同 様の方法で空試験を行い,補 正する.

0 1 mo1/L過 ユ塩素 酸 lmL =20 77 mog C9H18CIN02

器 気 密容器

経口投与,歯 科外用及び口中用

医薬品添加物各条の部アルギン酸プロピレングリコールエステルの条を次のように

改める。

003018

アルギン酸プロピレングリコールエステル

Propylene Gけcol Alginate

本品は主として 1,2-プロピレングリコールのアルギン酸エステルからなる

容

路経
鵬
脇
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性状 本 品は白色～帯黄白色の粗又は微細な粉末で,に おい及び味はない

本品はエタノール (95)に極めて溶けにくく,ジ エチルエーテルにほとんど溶けな

い

本 品は水又は温湯 をカロえるとき,粘 調性のあるコロイ ド液 となる

確認試験

(1)本 品の水溶液 (1→100)10 mLに 水酸化ナ トリウム試液 l mLを 加え,水 浴中

で 5～ 6分 間加熱 し,冷後,希硫酸 lmLを 加えるとき,直 ちにゼ リー状に凝固する.

(2)本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定する

とき,波 数 3420cm・,1科 5cm・,1625 cnlJ及び 1035 cmJ付近に吸収を認める

純度試験

(1)エ ステル化度 本 品のエステル化度を次式により求めるとき,そ の値は 750%

以上である

エステル化度 =100-(α +ι+ε)(%)

ただし,α,ろ及び ′はそれぞれ (i),(1)及 び (面)に より求める

α:遊離アルギン酸の含量 (%)

b:ア ルギン酸ナ トリウムの含量 (%)

ct不 溶性灰分の量 (%)

(i)遊 離アルギン酸 本 品を乾燥し,そ の約 053を 精密に量 り,新 たに煮沸し冷

却した水 200 mLに 溶かし,0 02 mo1/L水酸化ナ トリウム液で 20秒 間持続する淡赤色

を呈するまで滴定する (指示薬 :フェノールフタレイン試液 2滴 )同 様の方法で空

試験を行い,補 正する

遊離アルギン酸の含量 (%)

0 02mo1/L水 酸化ナ トリウム液の消費量 (mL)x000352
=         試

料採取量 (g)         X10°

(i)ア ルギン酸ナ トリウム 本 品を乾燥 し,そ の約 lgを 精密に量り,磁 製又は白

金製るつばに入れ,初 めは極めて穏やかに加熱 し,次 に徐々に温度を上げ,300～

400℃ で約 2時 間加熱 し′完全に炭化する 冷 後,炭 化物をガラス棒でよく砕き,る

つぼと共にビーカーに入れ,水 50 mLをカロえた後,0 05 mo1/L硫酸 20 mLを 正確に加

え,時 計皿で覆い,水 浴上で 1時間カロ熱 した後,ろ 過する.な お,ろ 液が着色 してい

る場合は,新たに試料をとり,じ ゅうボんに炭化を行い,同様の操作を繰 り返す.ビー

カー,るつぼ及びろ紙上の残留物は洗液がリトマス紙を赤変 しなくなるまで温湯でよ

く洗い,洗 液をろ液に合わせ,過 量の硫酸を 0 1 mO17L水酸化ナ トリウム液で滴定す

る (指示薬 :メチル レッド試液 3滴 )

アルギン酸ナ トリウムの含量 (%)

0.05mo1/L硫 酸の消費量 (mL)x00198
=                               ×  1 0 0
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(血)不 溶陛灰分  (■ )で 得たろ紙上の残留物を乾燥し,恒 量になるまで強熱 し,

冷後,質 量を量るとき,そ の量は 15%以 下である

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (20 ppm以下)

(3)ヒ 素 本 品 05gを とり,第 3法 により検液を調製 し,試 験を行う (4 ppm以

下)

乾燥減量 200%以 下 (lg,105℃ ,4時 間)

貯法 容  器  気 密容器.

投与経路 経 口投与,一 般外用剤.

‐医薬品添加物各条の部アルファー化デンプンの条を次のように改める。

100418

アルフアー化デンプン

Pregelatinized Starch

本品はコムギデンプン (日局), ト ウモロコシデンプン (日局)又 はバレイショデ

ンプン (日局)を 水と共にカロ熱してアルアァー化したものを急速に乾燥したものであ

る.

性状 本 品は白色～微黄白色の粉末又は粒で,に おい及び味はない

本品を鏡検するとき,多 孔性の透明んやや不透明な不定形又は粒状である

本品に水を加えるとき,膨 潤し,粘 欄なのり状の液となる。

本品はエタノール (95)に溶けない

確認試験

(1)本 品 lgに 水 50m二 を加え,よくかき混ぜるとき,混濁したのり状の液となる.

(2)(1)で 得たのり状の液にヨウ素試液 l滴を加えるとき,液 は濃青色～青紫色

を呈する

純度試験

(1)酸 又はアルカリ 本 品40gに 水 160 mLを加え,よ くかき混ぜて均―なのり状

の液とした液のPHは 40～ 70で ある

(2)重 金属 本 品 10gに 硫酸マグネシウム七水和物溶液 (1→4)2mLを 加え,水

浴上で蒸発乾固した後,弱 く加熱して炭化する 冷 後,硫 酸 l mLを加え,注 意して

加熱した後,550～ 600℃で強熱し,灰 化する 炭 化物が残るときは,少 量の硫酸で

潤し,こ の操作を繰り返す 冷 後,塩 酸2 mLを加え,水 浴上で蒸発乾固し,残 留物

を塩酸 3滴 で潤し,熱 湯 10 mLを 加えて2分 間加温する



次にアェノールフタレイン試液 l滴 を加え,アンモニア試液を液が微赤色 となるま

で滴カロし,希 酢酸 2 mLを 加え,必 要ならばろ過し,水 10 mLで洗い,ろ 液及び洗液

をネスラー管に入れ,水 を加えて 50 mLと する こ れを検液 とし,試 験を行 う 比 較

液は硫酸マグネシウム七水和物溶液 (1→4)2mLに 硫酸 lmL及 び塩酸 2mLを 加え,

水浴上で蒸発 し,更 に砂浴上で蒸発乾固し,残 留物を塩酸 3滴 で潤 し,以 下検液の調

製法と同様に操作し,鉛標準液 20mL及 び水を加えて 50 mLと する (20 ppm以下)

(3)ヒ 素 本 品 l£gを とり,第 4法 により検液を調製し,試 験を行 う た だし残

留物に希塩酸 10 mLを加え,水 浴上で加温して溶かす (2 ppm以下)

標準色 :本品の代わりにヒ素標準液 20mLを とり,同 様に操作する

(4)亜 硫酸 本 品20gを とり,硫 酸ナ トリウム十水和物溶液 (1→2)200 mLを カロ

え,振 り混ぜた後,ろ 過する.ろ 液 loO mLに デンプン試液 3 mLを 加え,o01m。 1ん

ヨウ素液で持続する青色を呈するまで滴定するとき,そ の量は,05 mL以 下である

(0_003%以 下)_

(5)酸 化性物質 本 品 50gに 希エタノール 20 mLを加え,更 に酢酸 (31)lmLを

加えてかき混ぜ,均 質な懸濁液とする、この液に,新 たに製した飽和ヨウ化カリウム

液 05mLを カロえてかき混ぜ,5分 間放置するとき,液 は青色,褐 色又は紫色を呈しな

い

乾操減量 13%以 下 (lg,105℃ ,3時 間)

強熱残分 05%以 下 (2g)

貯法 容   器  密 閉容器.

投与経路 経 口投与,一 般外用剤,直 腸陰尿道適用

備考 原 料に用いたデンプンの種類を表示する.

医薬品添加物各条の部イソ吉草酸イソアミルの条の前に次の一条を加える。

109220

アンモニオアルキルメタクリレートコポリマー分散液

Ammonioalttl Methacrylate Copolymer Di,perSiOn

本品は 「アンモニオアルキルメタクリレー トコポリマー」,「 ソルビン酸」,水 酸

化ナ トリウム (日局)及 び精製水 (日局)の 混合物の懸濁液である

本品にはアンモニオアルキルメタクリレー トコポリマーの共重合組成により区分

したタイプ A及 びタイプ Bが あり,そ れぞれ定量するとき,換 算した蒸発残留物に

対 し,共 重合構成成分メタクリル酸塩化 トリメチルアンモニオエチル (C,HはCIN02:

20772)1018～ 1373%及 び 6H～ 826%を 含む また,本品はソルビン酸 (C6H8Q:
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11213)010～ 030%を 含む

本品はそのタイプを表示する.

性状 本 品は白色の懸濁液で,わ ずかに特異なにおいがある

本品は水に均等に分散する

確認試験

(1)本 品 20gを 量り,メ タノールに溶かし,100 mLと する.こ の液 5mLを とり,

水を加えて 100 mLとした液につき,紫 外可視吸光度測定法により吸収スペク トルを

測定するとき,波 長 253～ '58 nmに吸収の極大を示す

(2)本 品 1滴をガラス板上に落とし,耐 湿性の窓板をかぶせ,軽 く押 しつける 窓

板を取 り外 し,60℃ で 15分間乾燥して試料の薄膜を窓板上に作り,窓 板に付着させ

たままの状態で赤外吸収スペク トル測定法の薄膜法により測定するとき,波 数 2950

Clll l,1735 cm・,1455 cmヨ及び H45cmコ 付近に吸収を認め,2820 cm→及び 2770 cm・

付近に吸収を認めない

粘度 150 mm2/s以下 (第1法,20℃).

pH 40-60

比重 〆8:1040～1060

蒸発残留物 本 品約 3gを 精密に量り,lo5℃ で4時 間乾燥するとき,残留物の量は28～

32%で ある

強熱残分 05%以 下 (2g).

定量法

(1)メ タクリル酸塩化 トリメチルアンモニオエチル 本 品の表示がタイプ Aは そ

の約 25ま た,本 品の表示がタイプ Bは その約 4gを 精密に量 り,90℃ で30分 間減

圧乾燥 し,約 50℃ の酢酸 (100)75 mLを 加え,約 30分 間以内に溶かす 冷 後,酢

酸銅 (Ⅱ)一水和物試液 25 mLを 加え,o l mo1/L過塩素酸で滴定する(電位差滴定法).

同様の方法で空試験を行い,補 正する

01111o1/L過 塩 素酸 lmL=2077mg C,H18CIN02

(2)ソ ルビン酸 本 品約 lgを精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に50 mLと

する_こ の液 5 mLを正確に量り,メ タノールを力日えて正確に50 mLとする こ の液

10 mLを正確に量り,過塩素酸ナ トリウムー水和物溶液 (7→200)5mLを 正確に入れ

た容器にかき混ぜながら加え,必 要ならば遠心分離し,上澄液を試料溶液とする:=リ

に定量用ソルビン酸約20 mgを精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に100 mLと

する こ の液 l mLを正確に量り,メ タノールを加えて正確 50 mLとする.こ の液 lo

mLを 正確に量り,過塩素酸ナ トリウムー水和物溶液 (7→200)5 mLを正確に入れた

容器に加え,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 50‖Lず つを正確にとり,次 の

条件で液体クロマトグラフィーにより試験を行い,それぞれの液のソルビン酸のピー

ク面積ИT及びИsを測定する
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ソルビン酸 (C6H80,)の 量 (mg)=ス X ИT″ sX1/10

4:定 量用ソルビン酸の粋取量 (mg)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :262 nlll)

カラム :内径 46 mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に 5 μmの 液体クロマ トグラ

フィ
ー
用オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする

カラム温度 :室温

移動相 :pH 2の リン酸溶液/メタノール混液 (1:1)

流量 :ソル ビン酸の保持時間が約 5分 になるように調整する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 50 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ソ ルビン

酸のピニクのシンメ トリー係数が 15以 下で,理 論段数が 3000段 以上のもの

を用いる

システムの再現性 :標準溶液 50 μLに つき,上 記の条件で試験を6回 繰 り返すと

き,ソ ルビン酸のピーク面積の相対標準偏差は20%以 下である

貯法 容  器  気 密容器

投与経路 経 口投与

医薬品添カロ物各条の部イソステアリン酸ヘキサデシルの条の次に次の一条を加える。

103120

イソマル

Isomalt

C12H24011:34431

' ? Hro

6-O-o-o-Glucopymnosyl-o-sorb itol
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C,Hら4011・2H20:38034 ‐ 1-θ―α―D‐GlucoP/ranowl‐D―mannitol dihydra“

本品は定量するとき,換 算した脱水物に対し,6-θ 一o一D~グ ルコピラノシルー

D~ソ ルビトール (ci2H240":34431)及 び 1-θ ―α―D―グルコピラノシルーD~マ

ンニ トール (C口H24011:34431)の 混合物 として 980～ 1020%を 含む ま た,各 成

分はそれぞれ 30%以 上を含む

性状 本 品は白色又はほとんど白色の粉末又は顆粒である

本品は水に溶けやすく,エ タノール (95)に ほとんど溶けない

確認試験

(1)本 品の水溶液 (1‐100)l mLに 用時製したカテコニル溶液 (1→10)lmLを 加

えてよく振 り混ぜた後,硫酸 2mLを 速やかにカロえて振 り混ぜるとき,液は帯赤紫色～

:赤紫色を呈する.

(2)本 品及びイソマル標準品 5 mgずつを水 lmLに 溶かし,試 料溶液及び標準溶液

とす る こ れらの液につき,薄 層クロマ トグラフィァにより試験を行 う 試 料溶液及

び標準溶液 l μLず つを薄層クロマ トグラフフィー用シリカグル (蛍光剤入り)を 用

いて調製した薄層板にスポットし,温 風乾燥する 次 にピリジン/酢酸エチル/水/プ

ロピオン酸/酢酸 (100)混 液 (10:10:2:1:1)を 展開溶媒として約 10 cm展 開し

た後,薄 層板を温風乾燥する.こ れを過 ヨウ素酸ナ トリウム溶液 (1→1000)に 3秒

間浸 し,温 風乾燥した後,更 にエタノール (995)/硫 酸ゎ
一アニスアルデヒド/酢酸

(100)混 液 (90:5:1:1)に 3秒 間浸す.ス ポットの色が見えるようになるまで温

風乾燥し,昼 光下で観察するとき,試 料溶液及び標準溶液から得たスポットは灰青色

を呈 し,そ れらのスポットの色調及び Rl値は等しい

(3)定 量法の項に準じて液体クロマ トグラアィーにより試験を行 うとき,試 料溶液

及び標準溶液の 6-0-α ―D―グルコピラノシルーD~ソ ルビトール及び 1-0-α ―

D~グ ルコピラノシルーD―マンニ トールに相当する 2つ の主要ピークの保持時間は

一致する.

旋光度 〔α〕ri・ 9o O～+935° (脱水物に換算したもの lg,水 ,100 mL,100 mm)

純度試験

(1)重 金属 本 品 20gを とり,第 1法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 2.OmLを 加える (10 ppm以下).

(2)子 ッケル 本 品 10gを 水 5祠Lに溶かし,ジ メチルグリオキシム試液を 3滴 及

びアンモニア試液 3滴 を加えて 5分 間放置するとき,液 は赤色を呈しない

(3)還 元糖 本 品33gを 水 10 mLに溶かし,ク エン酸銅 (■)試液 20 mL及 び少量

の沸騰石を加えて 4分 後に沸騰するように加熱し,3分 間沸騰を維持する 速 やかに

冷却 し,薄 めた酢酸 (100)(3→ 125)100 mL及 び 0 05 mo1/Lヨウ素液 10 mLを加え
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る こ れを振 り混ぜながら,薄 めた塩酸 (3→50)25 mLを 加えて生じた沈殿を溶か

し,過 量のヨウ素についてデンプン試液 l mLを 指示薬として 005 mdん チオ硫酸ナ

トリウム液で滴定するとき,その消費量は 12 8 mL以上である(還元糖として o3%以

下)

(4)類 縁物質 本 品 10gを 正確に量 り,水 に溶かして正確に 50 mLと し,試 料溶

液とする 別 にD~マ ンニ トール 10 mg及び D~ソ ルビトール 10 mgを正確に量り,

水に溶か して正確に 100 mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 20 μLず

つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィーにより試験を行い,そ れぞれの

液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき,試 料溶液の D―マンニ トー

ル及び D~ソ ルビトマルのピーク面積は,標 準溶液のそれぞれのピーク面積より大き

くない (0.5%未 満) ま た,試 料溶液の 6-θ ―α―D~グ ルコピラノシルーD~ソ ル

ビトール及び 1-θ一α―。一グルコピラノシルーD一マンニ トール以外のピークの合

計面積は,試 料溶液の全てのピークの合計面積の20%よ り大きくない

試験条件

検出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は定量法の試験条件を準用する

面積測定範囲 :1-0-α 一D~グ ルコピラノシルーD~マ ンニ トールの保持時間の

約 25倍 の範囲

システム適合性           ・

検出の確認 :標準溶液 5mLを 正確に量り,水 を加えて正確に 50 mLと する こ

の液 20 μLか ら得た D~マ ンニ トール及び D―ノル ビトールのピーク面積が,

標準溶液のそれぞれのピーク面積のそれぞれ 7～ 130/。になることを確認する

システムの性能 :試料溶液 l mL,D― マンニ トール 10 mg及び D~ソ ルビトール

10 mgを正確に量 り,水に溶か して正確に 100 mLとする この液20 μLに つき,

上記の条件で操作するとき,1-θ ―α―D~グ ルコピラノシルTD― マンニ トー

ル,6二0-o一 D―グルコピラノシルーD~ソ ル ビトール,D~マ ンニ トール,D~

ソル ビトールの順に溶出し,1-0-o一 D~グ ルコピラノシルーD―マンニ トー

ル と 6-0-α ―D一グルコピラノシルーD―ソルビトール,6-θ 一。一D一グル

コピラノシルーD―ソルビトールと D―マンニ トール及び D―マンニ トールと

D~ソ ルビトールのそれぞれの分離度は 15以 上である

システムの再現性 :標準溶液 20‖Lに つき,上 記の条件で試験を6回 繰 り返すと

き,D― マンニ トール及び D―ソル ビトールのピーク面積の相対標準偏差はそ

れぞれ 20%以 下である

導電率 20 μS・cm・以下 (本品 200gを 蒸留水に溶かして 100 mLと し,試 料溶液とす

る、試験は,か き混ぜながら行 う)

水分 70%以 下 (03g,容 量滴定法,直 接滴定 た だし,水 分浪」定用メタノールの代

わりに水分測定用ホルムアミド/水分測定用メタノール混液 (3:1)60 mLを 用いる)=`
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定量法 本 品及びイソマル標準品約 lgず つを精密に量 り,そ れぞれを水に溶かして正

確に50 mLと し,試料溶液及び標準溶液とする 試料溶液及び標準溶液 20 μLに つき,

次の条件で液体クロマ トグラフィマにより試験を行い,試 料溶液の 6-0-α ―D~グ

ルコピラノシルーD―ソルビトール及び 1-θ―o一D~グ ルコピラノシルーD~マ ンニ

トールのピーク面積ИTa及びИTb並びに標準溶液の6-0-o一 D~グ ルコピラノシルー

D―ソルビトール及び 1-θttα―D~グ ルコピラノシルーD~マ ンニ トータレのピ‐ク面

積/sa及び/sbを測定する.

6-0-o一 D~グ ルコピラノシルーD~ソ ルビトールの量 (mg)

=コン3×κへ/100 X ИTa/し4sa

l~θ~α―D~グ ルコピラノシルーD~マ ンニ トールの量 (mg)

=″ ,XJ亀/100X/Tb//sb

ス :脱水物に換算 したイソマル標準品の粋取量 (mg)

ふ 」イソマル標準品中の 6-0-α ―D~グ ルコピラノシル=b一 ソルビトールの

含量(%)

為 :イ ソマル標準品中の 1-θ一α一D~グ ルコピラノシルーD~マ ンニ トールの

含量(%)

試験条件

検出器 :示差屈折計

カラム :内径 80 mm,長 さ30 cmの ステンレス管に 10 μmの 液体ク●lマトグラ

アィー用カルシウムイオン型強酸性イオン交換樹脂を充てんする

カラム温度 :80℃ 付近の一定の温度

移動相 :水

流量 :l一θ一α―D―グルコピラノシルーD‐マンニ トールの保持時間が 15分 と

なるように調整する (約05111L/分).

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 20 μLに つき,上記の条件で操作するとき,1-θ ―o■

0-グ ノンコピラノシルーD~マ ンニ トール,6-θ ―o一D~グ ルコピラノシル■

D~ソ ルビトールの順に溶出し,そ の分離度は 15以 上である.

システムの再現性 :標準溶液 20 μLに つき,上 記の条件で試験を6回 繰 り返すと ,

き , 6 - θ
―

o 一 D ― グ ル 量 ピ ラ ノ シ ル
ー

D ― ソ ル ビ ト , ル 及 び 1 - θ
一

o 一 D ~ グ

ルコピラノシルーD―マンニ トールのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ

20%以 下である

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 経 口投与

医薬品添加物各条の部イ ソス根末の条の次に次の一条を加える。
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003600

液化石油ガス

Liquefted Petroleum Gas

本品は定量するとき,プ ロパン (C3H8:4410),イ ソブタン (C4H10:5812)及 び

ブタン (C4H10:5812)の 混合物 950%以 上を含む

性状 本 品は無色の液で,ま た室温,大 気圧下において無色のガスで,わ ずかに特異な

においがある

比重 ″ :::0:49～ 059

測定は浮きばかりによる測定法による.

本品を浮きばかりを入れた耐圧シリンダーに試料をとり,試料を注意 しながらよく

振 り混ぜた後,規 定温度において浮きばかりが静上 したとき,メ ニスカスの上縁で比

重を読む た だし,浮 きばか りはLPG tt I形又はⅡ形を用いる

(1)装 置 図 に示すものを用いる_

(2)浮 きばかりと温度計の仕様

(3)操 作法 規 定された浮きばかりを入れた図に示す装置を用いる 試 料容器弁と

入口弁⑬を試料導入管でつなぎ,次 いで試料容器弁及び⑬を開け,試 料適量をとる.

試料容器弁及び入口弁⑬を閉じて漏れのないことを確認する 次いで出日弁⑭を開き,

透明シリンダー⑨内の空気と試料蒸気の置換を行い,⑨内に試料が液状で残らないよ

うに注意しながら試料を揮散させ,⑭ を開じる 次 いで試料容器弁及び①を開け,別

に規定するもののほか,⑨ 内の浮きばかり⑩が浮く状態になるように試料をとり,試

料容器弁及び⑬を閉じた後,試 料導入管を取り除く こ れを20■05℃ に調整した恒

温槽に入れ,時 々取り出し⑩を破損しないように注意しながら揺り動かし,温度計が

20■05℃ を示すまでこの操作を繰 り返す 温度計が20■05℃ を示し,⑩が静置した

浮きばかり

形 式
LPG型 DME型

型式 LPG型 DME型
I形 I形

全 長 354-366 目盛範囲    ℃ -1～ 32 -10～ 411

けい部の直径  mm 90以 上 浸没 全浸没 全浸没

`の直径   mm 19～ 22 目量 ℃ 0 5 1

耐圧 MPa 14以 上  1 10以 上 1 5以 上 長目盛線    ℃ 5 5

有効目盛範囲 ″ cm。 0 5CXl～060010500～ 0650 0600～ C1700 目盛数字    ℃ 5

雪準温度 ℃ 目盛部の長さ  mm 50-70 50-70

目量 E/cm 0001 目盛誤差     ℃ 02 1 0以 下

論目` 賃/cm
3 O l105ごと

目盛数字   ″ cm0 c101ごと

目盛部の長さ  mm 125～ 145

目盛誤差   ″ cm3 0 0011lT
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とき,メ ニスカス上の上縁で比重を読む

操作上の注意 :

(1)測 定は,圧 力 98 kPa(ゲージ圧)以 下で行 うこと

(2)試 料 (可燃性)を とるときは,引 火 しないように特に注意すること

(3)装 置に試料をとつた状態で,衝 撃を与えたり,直 射 日光を当てたりしないこ

と

耐圧シリンダー

① 圧力計

② アダプタ

③ ツト気弁

⑮ 安全弁

④ Oリ ング

⑤ 上部鏡板

⑥ 上部ガスケット

⑦ 上部クッション:

③ 固定ボルト

⑨ 透明シリンダー

① 透明シリンダー

⑩ 浮きばかり

C)温度計
⑪ 下部ガスケット

⑫ 下部鏡板

⑬ 試料入口弁

⑭ 試料出口弁

⑮ 金属台

⑮ 恒温水槽

⑭ 水槽用温度計

(内筒 :ガラス製)

(外筒 :アクリル樹脂製)

・クッシ ョン

純度試験

(1)イ オウ化合物又は不飽和炭化水素 本 品 1～ 53を 100 mLビーカー又はろ紙に

噴霧するとき,メ ルカプタンよう,硫 化水素よう,プ ロピレンよう又はブチレンよう

のにおいを発生しない

(2)蒸 発残留物 本 品約 80gを 冷却 した試料容器から直接又は冷却 した導入管を

用いて試料の液層から質量既知の三角フラスコ又はビ‐カーに移し,室 温で蒸発し,

残留物を 105℃で 1時間乾燥するとき,残 留物の量は00"%以 下である
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水分 0005%以 下 (3～ 15g,電 量滴定法)

定量法 本 品適量を,密閉型容量不変容器又は気化装置で気化させ,その 1～ 5 mLを ,

直接導入管を用いて,ガ スクロマ トグラフィー用ガス計量管又はシリンジ中にとる.

このものにつき,次 の条件でガスクロマ トグラフィーにより試験を行い,空 気以外の

各成分のピーク面積を求め,主な 3成 分を,保持時間の順に,プロバン,イ ソブタン,

ブタンとし,表 1に より補正係数を乗 じて,次 式により液化石油ガスの量 (%)を 計

算するとき,950%以 上である.

液 化 石 油 ガ ス の 量 ( % ) = { 1 4 Pお M B l B“ B f B ) /α PらJ B 1 8 u B f B l」 a摯 … ) } X 1 0 0

Й :成分のピーク面積

f:補 正係数

P:プ ロパン,B:イ ソブタン,B:ブ タン,a:他 の成分の名称を表す

表 1

キャリヤーガス

成分

ヘリウム

補正係数 (3

水 素

補正係数 0

エタン 089 080

プロパン 099 090

イソブタン 1.04 103

ブタン 100 100

イノベンタン 1.06
う
４

ペンタン 1.01 104

操作条件

検出器 :熱伝導度型検出器

カラム :内径約 3 mm,長 さ約 6～ 10mの カラムにマレイン酸ジ4-ブ チル,

β,「―オキシジプロピオニトリル混合物を25～ 35%含 浸させた180～250im

のガスクロマ トグラフィー用耐火レンガ又はガスクロマ トグラフィー用ケイ

ソウ土を充てんする

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

キャツヤーガス :ヘ リウム又は水素

流量 :ブタンの保持時間が約 6分 になるように調整する

システム適合性

システムの性能 :本品 l mLにつき,上 記の条件で操作するとき,プ ロバン,イ

ソブタン,ブタンの順に流出し,それぞれのピークの分離度は15以 上である

システムの再現性 :本品 l mLにつき,上 記の条件で試験を6回繰り返すとき,

プロパン,イ ソブタン,ブ タンのピーク面積の相対標準偏差は20%以 下であ
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る

貯法

保存条件 40℃ 以下で保存する

容  器  耐 圧金属製密封容器

投与経路 一 般外用剤 殺 虫剤

医薬品添珈物各条の部エチルセルロ,ス の条を次のように改める。

102258

エチルセルロース

Ethylcellulose

本品はセルロースのエチルエーテルである.本 品を乾燥 したものは定量するとき,

エ トキシ基 (OC2H5:4506)465～ 510%を 含む.

本品はその粘度の上限及び下限をミリパスカル秒 (mPaos)単位で名称に付記する.

性状 本 品は自色～帯黄白色の無晶性の粉末又は粒で,に おいはないか,又 はわずかに

特異なにおいがある

本品はクロロホルムにやや溶けやすく,水 又はグリセリンにほとんど溶けない

本品に トルエンをカロえるとき,澄 明又はわずかに白濁した粘性の液となる.

本品にエタノール (95)を加えるとき,わずかに白濁又は自濁した粘性の液となる

本品 lgに 熱湯 100 mLを 加え,振 り混ぜて懸濁 し,室 温に冷却 した後,新 たに煮

沸 し,冷 却した水を加えて 100 mLと した液は中性である

確認試験

(1)本 品 10 mgに水 in正及びアントロン試液 2mLを 加えて振り混ぜるとき,液 は

緑色を呈し,徐 々に暗緑色～暗緑褐色に変わる:

(2)本 品 5gを とり, トルエンとエタノール (95)そ れぞれ質量比で (4:1)に な

るように混合した液 95gを 加えて溶かすとき,微 黄色の澄明な液となる

粘度 本 品の換算した乾燥物 5000gに 対応する量を正確に量り, トルエンとエタノー

ル (95)を それぞれ質量比で (4:1)に なるように混合 した液 100 mLを 加え,振 り

混ぜて溶かした後, トルエンとエタノール (95)を それぞれ質量比で (4:1)に なる

ように混合した液をカロえて loo o gとし,必 要ならば遠心分離してあわを除き,25■

01℃ で粘度測定法第 2法 によって試験を行 うとき,名 称に付記した範囲内である.

純度試験

(1)塩 化物 本 品 020gを とり,温 湯 20 mLを 加えてよくかき混ぜた後,希 硝酸 5

mLを 加え,1～ 2分 間煮沸 し,冷 後,ろ 過 し,水 10 mLで 洗 う ろ 液及び洗液を合
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わせ,更 に水を加えて 50 mLと する こ れを検液とし,試 験を行 う 比 較液には 001

mol几 塩酸 0 45 mLを加える (0080%以 下)

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う.比 較液には鉛

標準液 40mLを 加える (40 ppm以下)

(3)■ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調製し,試 験を行 う (2 ppm以

下)

乾燥滅量 20%以 下 (lg,105℃ ,1時 間)

強熱残分 040%以下 (1♪

定量法 本 品を乾燥し,その約 15 mgを精密に量り,次に示す操作法により試験を行 う

(i)洗 浄液 赤 リン lgを 水 100 mLに懸濁させる

(■)吸 収液 酢 酸カリウム 15gを 酢酸 (100/無 水酢酸混液 (9:1)150 mLに 溶

かし,そ の 145 mLを量 り,臭 素 5mLを 加える 用 時製する

(i)操 作法 ガ ス洗浄部 Eに 洗浄液を約 1/2の高さまで入れ,ま た,吸 収管 Jに吸

収液約 20 mLを入れる 本 品を乾燥 し,そ の約 15 mgを精密に量り,分 解フラスコA

に入れ,次 に沸騰石とヨウ化水素酸約 6mLを 加える Aの す り合わせ連結部 Cを ヨ

ウ化水素酸 1滴 でぬらして空冷部 Dに 接続 し,更 に球面す り合わせ連結部 Gを 適当

なシリコン樹1旨をつけて連結 し,装 置を組み立てる.ガ ス導入管 Bよ り窒素又は二

酸化炭素を通じ,適当な調節器を用いて E中 に出る気泡が 1秒 につき2個 程度になる

ように調節する Aを 油浴に浸し,浴 の温度が 20～ 30分後,150℃ になるように加

熱 し,更 に同温度で60分 間煮沸する 油 浴を外し,ガ スを通したまま放冷し,冷後,

Gを 取 り外 し,Jの 内容物を酢酸ナ トリウム三水和物溶液 (1→5)10 mLを 入れた 500

mLの 共栓三角フラスコに流 し出し,水 で数回洗い込み,更 に水をカロえて約 200 mL

とする 振 り混ぜながら臭素め赤色が消えるまでギ酸を滴カロした後,更 に l mLを加

える 次 にヨウイビカリウム3g及 び希硫酸 15 mLを加え,栓 をして軽く振り混ぜ,5

分間放置した後,遊離したヨウ素を01 mO1/Lチオ硫酸ナトリウム液で滴定する (指

示薬 :デンプン試液lmL).同 様の方法で空試験を行い,補正する

0 1  m o V Lチ オ硫 酸 ナ トリウム液 l l n L = 0 7 5 1 0  m g  C 2 H 5 0
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嶽幸:=‐朧●計

^=分 機 アシス'

● :″ ス導入管
C:す り合わせ嵐崎舞
0 :饉 "藤
B,″ ス洗麟 毎

r=″ ,ス 織
C,錬 綺 す り合わせ違織 解
H:″ ス華管

| :蠍 瞥
К :嚇 ジス管

エ トキシ堪定tt装蝋

貯法 容   器  密 閉容器.

投与経路 経 口投与,歯 科外用及び日中用

医薬品添カロ物各条の部エチルセルロース水分散液の条を次のように改める。

120313

エチルセルロース水分散液

Ethメcellu10se Aqueous Dispersion

本品はエチルセルロースを主成分とする水懸濁剤であり,エチルセルロースの微細

な粒子 (01～ 03脚 m)か らなる水系高分子分散体で,「 エチルセルロース」,セ タ

ノール (日局)及 びラクリル硫酸ナ トリウム (日局)の 混合物である

本品の固形分濃度は 28～ 32°/0であり,定 量するとき,エ チルセルロ,ス 245～

295%を 含むほか,セ タノール (C16H340:24244)1.7～ 33%及 びラウリル硫酸ナ

トリウム (C12LSNa04S:28838)09～ 17%を 含む



本品|ま殺菌剤 として過酸化水素 (30)(H202:3401)含 むことができ,そ の量は

50 pplm以下である

性状 本 品はやや粘調な自色～仄自色の乳濁液で,に おいはないか,又 はわず力ヽ こ特異

なにおいがあり,味 はない

本品を常温で放置するとき,水 とエチ77L7ルロースの微細な粒子は分離しない

確認試験

(1)本 品 30 mgに水 lmL及 びアント●lン試液 2mLを 加えて振 り混ぜるとき,液 は

緑色を皇 し,徐 々に暗緑色～暗緑褐色に変わる

(2)本 品はナ トリウム塩の定性反応 (1)を 呈する

(1)装 置 ブ ルックアィール ド型粘度計を用いる

(2)操 作法 本 品をかき混ぜ,少 量サンプル用低粘度アダプターにその約 20 mLを

入れ,試 料溶液とする.ロ ーターをジョイン トに取 り付けた後,ア ダプター保持具を

取 り付け,試料の入つた少量サンプル用低粘度アダプターをアダプター固定用溝まで

押し込み,固 定する.た だし,試 料溶液の温度は 25■2℃ とする ロ ーターの回転数

は毎分 3～ 30回 転とし,フ ルスケールの 10～90%に 表示されるように設定する

30秒 間回転後, 日盛を読みとり,回 転数に応 じた換算乗数を乗じて粘度を求めると

き,150 mPa・s以下である

Jt trT4-I't:YlEEtl
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pH 40-70

乾燥減量 本 品約 5江 を質量既知のベ トリ皿あるいはアルミユウムの皿にとり,そ の

質量を精密に量る.ペ トリ皿又はアルミニウム皿には予め HO℃ で3時 間乾燥 した海

砂 10gを とり,そ の質量を精密に量る.更 に本品約 5 mLを加え,そ の質量を精密に

量る.次 に 60℃ で恒量になるまで乾燥し,デ シケーター (シリカグル)中 で放冷し

た後,そ の質量を精密に量るとき,そ の減量は 68～ η%で ある

定量法

(1)エ チルセルロース 本 品約 013を 精密に量 り,次 に示す操作法により試験を

行 う_

(1)洗 浄液 赤 リン lgを 水 100111Lに懸濁させる

(■)吸 収液 酢 酸カリウム 15gを 酢酸 (100)/無水酢酸混液 (9:1)150 mLに 溶

かし,そ の 145 mLを量 り,臭 素 5mLを カロえる 用 時製する

(血)操 作法 ガ ス洗浄部 Eに 洗浄液を約 1/2の高さまで入れ,ま た,吸 収管 Jに吸

収液約 20 mLを入れる。本品約 01gを 精密に量 り,分 解フラスコAに 入れ,次 に沸

騰石 とヨウ化水素酸約 6 mLをカロえる Aの す り合わせ連結部 Cを ヨウ化水素酸 1滴

でぬらして空冷部 Dに 接続 し,更 に球面す り合わせ連結部 Gを 適当なシリコン樹脂

をつけて連結し,装 置を組み立てる ガ ス導入管 Bよ り窒素又は二酸化炭素を通じ,

適当な調節器を用いて E中 に出る気泡が 1秒 につき2個 程度になるように調節する

Aを 油浴に浸し,浴 の温度が 20～ 30分 後,150℃ になるように加熱 し,更 に同温度

で 60分 間煮沸する 油 浴を外 し,ガ スを通 したまま放冷し,冷 後,Gを 取 り外し,J

の内容物を酢酸ナ トリウム三水和物溶液 (1→5)10 mLを 入れた 500mし の共栓三角

フラスコに流 し出し,水 で数回洗い込み′更に水を加えて約 200 mLと する 振 り混

ぜながら臭素の赤色が消えるまでギ酸を滴加 した後,更 に l mLをカロえる 次 にヨウ

化カリウム3g及 び希硫酸 15 mLを加え,栓をして軽く振 り混ぜ,5分 間放置 した後,

遊離 したヨウ素を 01m。 1/Lチオ硫酸ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :デンプン試

液 lmL).同 様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1 mol几チオ硫酸ナ トリウム液 lmL=07510mg C2H'0

エチルセルロースのエ トキシ基含有率は表示値を用いる
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難学I=mmを 示す

^:/PI解 ,,ス =

ll:″ 夕諄人審
0:ナ 嘱 疑 澪 踵 縮簿
D=空 冷椰
3:″ ス翼浄郵

● :ガ ,^織
C:球 繭す り合わモ鐵麟
“ :ガ ス贈

Ji蜘 収書
К :絆 ガス管

エ トキシ基定tt装殿

(2)ラ ウリル硫酸ナ トリウム 本 品約 10gを 精密に量り,1-ブ タノール 6 mL及

び水を加えてよくかき混ぜて正確に 100 mLとし,試 料溶液とする 別 にラウリル硫

酸ナ トリウム (日局)約 015gを 精密に量り,1-ブ タノール 6 mL及び水を加えてよ

くかき混ぜて正確に 100 mLとし,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 10 mLず

つを正確に量り,それぞれに酸性メチレンブル‐試液 25 mL及びクロロホルム 15 mL

をカロえ,0 004 mo1/L臭化セチル トリメチルアンモニウム液で滴定する 滴 定は初め 1

mLず つを加え,毎 回栓をして激しく振り混ぜた後,静 置する 二 層の分離が早くな

るに従い,毎 回の滴定量を減らし,終 点近くでは注意しながら1滴ずつ滴カロする た

だし,滴 定の終点は白色の背景を用い,両 層の青色が同一となったときとする.

0 004 mo1/L臭化セチル トリメチルアンモニウム液の標定

ラウリル硫酸ナトリウム 価g) =∠
x3=κ

C x1000 004 molん臭化セチル トリメチルアンモニウム液 (mL)

И :標準溶液中のラウリル硫酸ナ トリウムの量 (mg)

B:滴 定に用いた標準溶液の量 (mL)
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D

E

F

標準溶液に対する 0 004 moVL臭化セチル トリメチルアンモニウム液の消費

量 (mL)

本品中?ラウリル硫酸ナトリウムの量(%)=Ψ

試料溶液に対する 0 004 molん臭化セチル トリメチルアンモニウム液の消費

量 (mL)

滴定に用いた試料溶液の量 (mL)

試料採取量 (g)

(3)セ タノール セ タノール約 40 mgを 精密に量り,ア セ トンに溶かし,正 確に

20 mLとする。この液 2,3及 び 4mLを 正確に量り,そ れぞれに内標準溶液 5 mLを

正確に加え,振 り混ぜた後,ア セ トンを加えてそれぞれ 10"Lと し, よく振 り混ぜ,

標準溶液とする.こ れらの液 2匹 につき,次 の条件でガスクロマ トグラアィァによ

り試験を行い,セタノールの量と内標準物質のピーク面積に対するセタノールのピー

ク面積の比の検量線を作成する 次 に本品約 025gを 精密に量り,内 標準溶液 5 mL

を正確に加え,振 り混ぜた後,ア セ トンを加えて 10託 とし,よ く振 り混ぜる こ の

液 2ル につき,次 の条件でガスクロマ トグラフィーにより試験を行い,内 標準物質

のピーク面積に対するセタノールのピーク面積の比を求め,検量線により本品中のセ

タノール含量 (%)を 求める_

内標準溶液 ″―エイコサンのアセ トン溶液 (1→1000)

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3 mm,長 さ約 2mの ガラス管にガスクロ■ トグラフィ‐用ジメ

チルシリ量―ンポリマーをシラン処理した 150～ 180 μmの ガスクロマ トグラ

フィー用ケイソウ土に 10%の 割合で被覆したものを充てんする

カラム温度 :220℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流量 :内標準物質の保持時間が 10～ 12分になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 2ル につき,上記の条件で操作するとき,セ タノール,

内標準物質の順に流出し,そ の分離度が4以 上のものを用いる

貯法 容   器  気 密容器.

投与経路 経 口投与

医薬品添珈物各条の部エリスリトールの条を次のように改める。

120316

エリスリトール



E■/thritOl

本品を乾燥 したものは定量するとき,エ リスリトール (C4H1004)980%以上を含

1 1 , .

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末で,に おいはなく,味 は甘く冷感がある

本品は水に溶けやす く,メ タノールにやや溶けにくく,エ タノール (995)に 溶け

にくく,ジ エチルエーテルにほとんど溶けない.

確認試験 本 品を乾燥し,赤外吸収スペク トル測定法の臭イヒカリウム錠剤法により測定

するとき,波 数 3250 cln l,2970 cln l,2910o面
1,1416 crl,1256 cm l,1081 cm・及び

1055 cm・付近に吸収を認める

融点 H9～ 122℃

純度試験

(1)溶 状 本 品 20gを 水 10 mLに溶かすとき,液 は無色澄明である

(2)塩 化物 本 品 2_Ogを とり,試 験を行 う 上ヒ較液には 0 01 moVL塩酸 030証

を加える (0005%以 下)

(3)硫 酸塩 本 品40gを とり,試 験を行 う 比 較液には0005 mo比 硫酸 050 mL

をカロえる (0006%以 下)

(4)重 金属 本 品40gを とり,第 1法により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを カロえる (5 ppm以下)

(o)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 1法 により検液を調製し,試 験を行 う (2 ppm以

下)

(6)窒 素 本 品約 2gを 精密 に量り,窒 素定量法により試験を行 うとき,空 素 (N:

1401)の 量は 001%以 下である

(7)糖 類 本 品 50gを 水 15 mLに溶かし,希 塩酸 4 mLを加え,還 流冷却器を付け

て水浴中で 3時 間加熱する.冷 後,メ チルオレンジ試液 2滴 をカロえ,液 がだいだい色

を呈するまで水酸化ナ トリウム試液をカロえた後,水 を加えて 50 mLと する こ の液

10 mLを とり,水 10 mL及びフエーリング試液 40 mLを加え,3分 間穏やかに煮沸し

た後,放 置し,酸 化第一銅を沈殿させる 冷 後,沈 殿がなるべくフラスコ内に残るよ

うに注意しながら上澄液をガラスろ過器 (G4)を 用いてろ過し,更 にフラス■内の

沈段を温湯で洗液がアルカリ性を呈しなくなるまで洗い,洗液は先のガラスろ過器で

ろ過する フ ラスコ内の沈殿を硫酸鉄 (III)試液 20 mLに溶かし,これを先のガラスろ

過器を用いてろ過 した後,水洗し,ろ液及び洗液を合わせ,80℃ に加熱 し,0 02 moVL

過マンガン酸カリウム液で滴定するとき,そ の消費量は 10mL以 下である.

乾燥減量 05%以 下 (2g,105℃ ,4時 間)

強熱残分 010%以 下 (lg).

定量法 本 品を乾燥し,その約 02gを 精密に量り,水に溶かし,正確に 100 mLとする
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この液 10 mLを正確に量り,ヨ ウ素瓶に入れ,過 ヨウ素酸カリウム試液 50 mLを正確

にカロえ,水 浴中で 15分間加熱する 冷 後,ヨ ウ化カリウム25gを 加え,直 ちに密栓

してよく振 り混ぜ,暗 所に 5分 間放置した後,遊 離したヨウ素を01m。 1/Lチオ硫酸

ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :デンプン試液 3 mL).同 様の方法で空試験を行

う

0 1 mo1/Lチオ硫酸ナ トリウム液 lmL=2 035 mg C4H1004

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 経 口投与

医薬品添加物各条の部塩化アルミニウムの条を次のように改める。

100441

塩化アル ミユウム

Aluminum ChloHde

AICi3・ 6H20:24143

本品は定量するとき,塩 化アルミニウム (AIC13・6H20)970%以 上を含む

性状 本 品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末で,に おいはないか,又 はわずかに特異な

においがある_

本品は水に極めて溶けやすく′エタノール (95)に 溶けやすい.

本品は潮解1生である.

確認試験 本 品の水溶液 (1→20)は アルミニウム塩及び塩化物の定性反応を呈する.

p日  本 品 10gを 水 20 mLに 溶かした液のpHは 22～ 37で ある

純度試験

(1)溶 状 本 品 10gを 水 2011■に溶かすとき,液 は無色澄明である

(2)酸  本 品20gを 水 30 mLに 溶かし,フ ッ化ナ トリウム試液 50 mLを 加え,3

時間放置 した後,ろ 過する ろ 液 40 mLに 01 mo1/L水酸化ナ トリウム液 o60 mLを

加えるとき,液 は赤色を呈する

(3)硫 酸塩 本 品 10gを 水 30 mLに 溶かし,エ タノール (95)3 mL,希 塩酸 l mL

及び水を加えて 50 mLと し,30分 間放置する こ れを検液 とし,試 験を行 う 比 較

液には 0 005 md/L硫酸 020 mL及 びエタノール (95)3n■ をカロえる (0010%以 下)

(4)重 金属 本 品 2.Ogを とり,第 1法 により操作 し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを カロえる (10 ppm以下)

(5)鉄  本 品 100gを 水 50 mL中 に少量ずつ加えて溶かした後,薄 めた塩酸 (1→
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2)10 mL及 び過酸化水素 (30)lmLを 加えて 5分 間煮沸する 冷 後,ろ 過し,少 量

の水で洗い,ろ 液に水を加えて正確に 100 mLとする.こ の液 10 mLを正確に量り,

薄めた塩酸 (1→2)l mL,ベ ルオキソニ硫酸アンモニウム溶液 (1→100)l mL及 び

チオシアン酸アンモニウム試液 5 mLを加えた後,水 を加えて正確に 50 mLと し,振

り混ぜ,5分 間放置し,試 料溶液とする 別 に鉄標準液 50 mLに 薄めた塩酸 (1→2)

l mL,過 酸化水素 (30)l mL,ペ ルオキソニ硫酸アンモニウム溶液 (1→100)l mL

及びチオシアン酸アンモニウム試液5mLを カロえた後,水を加えて正確に50 mLとし,

振 り混ぜ,5分 間放置し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液につき,紫 外可視

吸光度測定法により試験を行い,試料溶液にチオシアン酸アンモニウム試液を加えな

い液を対照として,波 長 480 nmにおける吸光度ИT及びИsを測定するとき,″TはИs

より大きくない (50 ppm以下).

(6)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 1法 により検液を調製し,試 験を行 う (2 ppm以

下)

定量法 本 品約 lgを精密に量り,水 に溶かし,正 確に250 mLとする こ の液 25mLを

正確に量 り,0 01 mo1/Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液 50 mLを正確

に加え,pH 48の 酢酸 ・酢酸アンモニウム緩衝液 10m山 を加えた後,3分 間煮沸し,

冷後,エ タノール (95)85 mLを加え,0 01 mollL酢酸亜鉛液で滴定する (指示薬 :

ジチゾン試液 3 mL).た だし,滴定の終点は液の灰褐色が赤色に変わるときとする

同様の方法で空試験を行 う.

0 01 molたエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液 lmL

=2 4143 mg AIC13・ 6H20

貯法 容   器  気 密容器.

投与経路 筋 肉内注射,皮 下注射

医薬品添カロ物各条の部黄色三二酸化鉄の条を次のように改める。

109059

黄色三二酸化鉄

Y e l l o w  F e r H c  O x i d e

本品は定量するとき,換 算した強熱物に対 し三二酸化鉄 (Fe203)980%以 上を含

む。

性状 本 品は黄色～帯褐黄色の粉末で,に おいはない

本品は水にほとんど溶けない

本品は加温した塩酸に溶ける
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確認試験  「三二酸化鉄」の確認試験を準用する

純度試験  「三二酸化鉄」の純度試験 (1),(2)及 び (3)を 準用する

強熱減量 100～ 130%(2g,900℃ ,2時 間)

定量法  「三二酸化鉄」の定量法を準用する

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 経 口投与,一 般外用剤

医薬品添加物各条の部カラギーナンの条を次のように改める。

109190

カラギーナン

Carrageellan

本品は紅藻類 (Pみο″″″`″)か ら抽出し,精 製した炭水化物である 本 品は主と

してガラク トース及びその硫酸エステルのナ トリウム塩,カ ルシウム塩からなる。

性状 本 品は白色～淡黄褐色の粉末で,に おい及び味はない.

本品は温湯に溶けやすく,水 にやや溶けにくく,エ タノール (995),ア セ トン又

はジエチルエーテルにほとんど溶けない

確認試験

(1)本 品 lgを 温湯 100 mLに 溶かし,室 温まで冷却し,こ れを試料溶液とする

試料溶液 5 mLに アントロン試液 l mLを 穏やかに加えるとき,接界面は青色～緑色を

呈する

(2)(1)の 試料溶液 25 mLに 水 25 mLを 加えてよくかき混ぜ,水 酸化ナ トリウ

ム溶液 (l-5)10 mLを カロえ,水 浴上で 1時間カロ熱する.冷 後,希 塩酸を加えて中和

した後,塩 化バリウム試液 10 mLを加え,カロ熱 して放冷するとき,白 色の沈殿を生 じ

る

pH 本 品 10gを 少量ずつ温湯 100 mLに かき混ぜながら溶かし,冷 却した液のPHは

7.5～ 〕05で ある

純度試験

(1)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (20 ppm以下)

(2)ヒ 素 本 品 25gに 硝酸 20 mLを 徐々に加えた後,流 動状となるまで弱く加熱

する.冷後,硫酸 5mLを 加え,褐色の煙が発生しなくなるまで加熱する 冷後,時々,

硝酸 5 mLず つを追加して液が無色～微黄色になるまで加熱を続ける 冷 後,シ ュウ

酸アンモニウム飽和溶液 15 mLを加え,自 煙が発生するまで加熱する 冷 後,水 をカロ
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えて 25 mLと する:こ の液 10 mLを検液 とし,試 験を行 うとき,次 の標準色より濃く

ない (2 ppm以下)

標準色 :本品を用いないで同様に操作した後,こ の液 10 mLを発生瓶に入れ,ヒ 素

標準液 2mLを 正確に加え,以 下検液の試験と同様に操作する

乾操減量 60～ 1150/0(lg,105℃ ,2時 間)

強熱残分 155～ 420%(lg,乾 燥物換算)

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 経 口投与,そ の他の内用,一般外用剤.

医薬品添加物各条の部カルボキシメチルエチルセルロースの条を次のように改める。

101246

カルボキシメチルエチルセルロース

Carboxymethylethylcellulose

本品はセルロースのカルボキシメチル及びエチルの混合エーテルである

本品を乾燥 したものは定量するとき,カ ルボキシメチル基 (―CH2C00H:5904)

89～ 149%及 びエ トキシ基 (-OC2H5:4506)325～ 430%を 含む

性状 本 品は自色～帯黄白色の粉末又は粒で,に おい及び味はない

本品は水又はエタノール (95)に ほとんど溶けない

本品にメタノール/ジクロロメタン混液 (1:1)を カロえるとき,澄 明又はわずかに

混濁した粘性の液となる

本品は希水酸化ナ トリウム試液に溶ける_

確認試験

(1)本 品 001gに 水 lmL及 びアン トロン試液 2mLを 加えて振 り混ぜるとき,液 は

緑色を呈し,徐 々に暗緑色に変わる.

(2)本 品 001gを 小試験管にとり,25%含 水過酸化ベンゾイルのアセ トン溶液 (1

→10)2滴 を力日え,水 浴上で蒸発乾固し,下 端にクロモ トロープ酸試液を付けたガラ

ス棒をそのガヽ試験管にコルク栓で固定し,125℃ の油浴中で 5～ 6分 間加熱するとき,

クロモ トロープ酸試液は赤紫色を呈する.

(3)本 品 lgを 希水酸化ナ トリウム試液 20 mLに 溶かし,硫 酸銅 (I)試 液 l mLを

加えて振 り混ぜるとき,淡 青色の綿状沈殿を生じる

(4)本 品 lgに メタノール/ジクロロメタン混液 (1:1)50 mLを 加えて振 り混ぜて

溶かし,そ の 05 mLを とり,窓 板に薄く塗 り付け,熱 風で溶媒を去って薄膜とし,

赤外吸収スペク トル測定法の薄膜法により測定するとき,波 数 2980o「1,2880,m・
,

-42-



「
~

1760 cm」及び H12cmJ付 近に吸収を認める

粘度 本 品を乾燥 し,そ の 1000gを とり,メ タノール とジクロロメタンをそれぞれ質

量比で 50%と なるように混合した液 900gを 加え,栓 をして40分 間絶えず振 り混ぜ

て試料を溶かし,20■ 01℃ で粘度測定法第 1法 により試験を行 うとき,本 品の粘度

は20～ 70 mm2/sでぁる

純度試験

(1)溶 状 本 品 10gに メタノール/ジクロロメタン混液 (1:1)10 mLを 加えて溶

かすとき,液 は無色～淡黄色澄明である.ま た,混 濁することがあらても,そ の混濁

は次の比較液より濃くない

比較液:0 005 mo1/L硫酸20mLに 希塩酸 lmL,水 45 mL及 び塩化バリウム試液 2 mL

を加えて混和し,10分 間放置した後,振 り混ぜて用いる

(2)塩 化物 本 品 10gに 0 2 mo1/L水酸化ナ トワウム試液 40 mLを カロえて溶かし,

フェノールフタレイン試液 1滴 を加えた後,その赤色が消えるまで激しくかき混ぜな

がら希硝酸を滴カロする 更 にかき混ぜながら希硝酸 20 mLを 加える 生じたグル状の

沈殿が粒子状になるまで水浴上でかき混ぜながら加熱 し,冷 後,遠 心分離する.上 澄

液をとり,沈 殿を水 20 mLず つで 3回 洗い,毎 回遠心分離し,上 澄液及び洗液を合わ

せ,水 を加えて 200 mLと し,ろ過する.ろ液 50 mLを とり試験を行 う。比較液は 001

mo17L塩 酸 050 mLに 02 mo1/L水 酸化ナ トリウム試液 10 mL,希 硝酸 7 mL及 び水を

加えて 50 mLと する (0071%以 下)

(3)硫 酸塩 本 品05gに 熱湯 30 mLを 加えてよくかき混ぜ,水 浴上で 10分 間加熱

した後,熱時傾斜 してろ過 し,残留物を熱湯でよく洗い,洗液をろ液に合わせ,冷後,

水を加えて 100 mLと し,試 料溶液 とする 試 料溶液 40 mLを とり,希 塩酸 l mL及

び水を加えて 50 mLと する こ れを検液とし,試 験を行 う 比 較液は0 005 mo比 硫

酸 040 mLに 希塩酸 lmL及 び水を加えて 50 mLと する (0096%以 下).

(4)重 金属 本 品20gを とり,第 2法 により操作 し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20 mLを 加える (10 ppm以 下)

(5)ヒ 素 本 品 10gを とり,磁 製るつぼに入れ,こ れに硝酸マグネシウム六水和

物のエタノール (95)溶 液 (1→10)10 mLを 加え,エ タノール (95)に 点火 して燃

焼させた後,徐 々に加熱 して灰化する 冷 後,残 留物に塩酸 3 mLを 加え,水 浴上で

加温して溶かし,検 液とし,試 験を行 う (2 ppm以 下):

乾燥減量 50%以 下 (13105℃,1時間)

強熱残分 05%以 下 (lg)

定量法

(1)カ ルボキシメチル基 本 品を乾燥し,その約 lgを 精密に量 り,正確に 01m。1/L

水酸化ナ トリウム液 50 mLを加えて溶かし,過量の水酸化ナ トリウムを0 05 mo1/L硫

酸で滴定する (指示薬 :フェノールフタレイン試液 2滴 )同 様の方法で空試験を行

-43-



,

0 1 mo177L水酸化ナ トリウム液 ]mL=5904mg CttQ

(2)エ トキシ基 本 品を乾燥 し,そ の約 25 mgを精密に量り,次 に示す操作法によ

り試験を行 う

(1)洗 浄液 赤 リン lgを 水 loo mLに懸濁させる

(1)吸 収液 酢 酸カリウム 15gを 酢酸 (100)/無水酢酸混液 (911)150 mLに 溶

かし,そ の 145 mLを量り,臭 素 5mLを カロえる 用 時製する

(■)操 作法 ガ ス洗浄部 Eに 洗浄液を約 1/2の高さまで入れ,ま た,吸 収管 Jに吸

収液約 20 mLを入れる_本 品を乾燥 し,そ の約 25 mgを精密に量り,分 解フラスコA

に入れ,次 に沸騰石とヨウ化水素酸約 6 mLを加える Aの す り合わせ連結部 Cを ヨ

ウ化水素酸 1滴でぬらして空冷部 Dに 接続し,更 に球面すり合わせ連結部 Gを 適当

なシリコン樹脂をつけて連結 し,装置を組み立てる ガ ス導入管 Bよ り窒素又は二酸

化炭素を通じ,適当な調節器を用いて E中 に出る気泡が 1秒につき2個 程度になるよ

うに調節する Aを 油浴に浸 し,浴 の温度が 20～ 30分 後,150℃ になるようにカロ熱

し,更 に同温度で60分 間煮沸する 油 浴を外 し,ガ スを通 したまま放冷し,冷 後,G

を取 り外 し,Jの 内容物を酢酸ナ トリウム三水和物溶液 (1→5)10 mLを入れた 500 mL

の共栓三角フラスコに流し出し,水 で数回洗い込み,更 に水を加えて約 200 mLとす

る 振 り混ぜながら臭素の赤色が消えるまでギ酸を滴力日した後,更に lmLを カロえる

次にヨウ化カリウム3g及 び希硫酸 15 mLを加え,栓 をして軽く振 り混ぜ,5分 間放

置した後,遊 離したヨウ素を 01 mO1/Lチオ硫酸ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :

デンプン試液 lmL)_同 様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1 mttLチオ硫酸ナ トリウム液 lmL=07510mg c2鴫 0



摯宇は… ●示す

A:分 舞 7'ス '

S:ガ ス転 管
Ctサ リ合わ磯 縮鶴
, ;螂
お :″ス濠簾

● =″ ,ス 機
0=球 繭す 験 わせ鶴 毎
H:″ ス鏡管

J=吸 級督
К =絆 ″ス管

エトキシム駐 Lt装置

貯法 容   器  密 閉容器.

投与経路 経 口投与

医薬品添加物各条の部キサンタンガムの条を次のように改める。

109058

キサンタンガム

Xanthan Cum

本品は炭水化物をキサントモナス属菌 形″/1ο″ο′“ (b″′s″おを用いて発酵させ,

精製 した後,乾燥し,粉砕 したもので,主 として D―グルコース,D~マ ンノース,D~

グルクロン酸のナ トリウム,カ リウム及びカルシウム塩からなる多糖類である

性状 本 品は帯黄白色～淡黄褐色の粉末で,わ ずかに特異なにおいがある.

本品は水又は熱場に溶けやすく,エ タノール (995)又はジエチルエーテルにほと



んど溶けない

確認試験

(1)本 品 lgを 温湯 100 mLにかき混ぜながらカロえるとき,粘桐性のある液となる

(2)本 品 15gに ローカス トビー
ィガム末15gを 加えて混合した後,あらかじめ80℃

に加温した温湯 300 mL中 に激しくかき混ぜながら徐々に加え,60℃ で 30分 間かき

混ぜた後,放 冷して室温とし,更 に2時 間以上放置するとき,堅 いゴム状のグルを形

成する ま た,本 品につき,ロ
ーカス トビーンガム末を加えないで同様の操作を行う

とき,液 はやや粘詞性のある液となり,グ ルを形成しない.

粘度

(1)装 置 ブ ルックフィール ド型粘度計を用いる

ブルックフイール ド型粘度計

Ａ

Ｂ

Ｃ

Ｄ

同期電動機

クラッチレバー

把手

目曲版

E:ジ ョイント

F:浸 液マーク

G:3号 ローター

(2)操 作法 本 品の換算した乾燥物 300gに 対応する量を正確に量 り,塩 化カリウ

ム300gと 混合 し,水 294gを 入れた 500 mLの ビーカーに入れ,な るべく気泡が入

らないように分散させ,更に2時間かき混ぜて溶かした後,気泡を除き,温度 25■05℃

に調整 し,試 料溶液とする ロ ーターGを ジョイン トEに 取 り付け,気 泡が付着 しな

いようにして浸液マニクFま で試料溶液中にローターを浸せきし,ロ ーターを毎分

60回 転させる 30秒 後に回転を停止させ, 日盛 Dを 読み取り,換 算乗数を乗 じる

3号 ローター 換 算乗数 :20

本品の粘度は 600 mPa・s以上である また,試料溶液の温度を65■05℃ に調整 し,

同様の方法で試験する_25℃ 及び 65℃ における粘度を ‰及び 4と するとき,71/4

“OmLビ ーカ~
(輩字はmlnを 示す)
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は 102～ 145で ある

pH 本 品 logを 水 100 mLに溶かした液のPHは 50～ 80で ある

純度試験

(1)溶 状 本 品65gを 熱湯 100 mLによくかき混ぜて溶かすとき,不溶物を認めな

い

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作 し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (20 ppm以下).

(3)ヒ 素 本 品 25gを 分解フラスコにとり,硝 酸 20 mLを加え,流 動状となるま

で穏やかに加熱する 冷 後,硫 酸 5 mLを加え,自 煙が発生するまで加熱する 必 要

ならば,冷 後,更 に硝酸 5 mLをカロえて加熱する こ の操作を液が無色～淡黄色とな

るまで繰り返す 冷後,シ ュウ酸アンモニクムarD溶 液 15 mLを加え,再 び白煙が発

生するまで加熱する 冷 後,水 をカロえて25 mLとする。この液 5mLを 検液とし,試

験を行う.た だし,比 較液はヒ素標準液 50 mLを 分解フラスコにとり,硝 酸 20 mL

を加え,以 下,試 料と同様に操作する (2 ppm以下).

乾燥減量 150%以 下 (2g,105℃ ,3時 間)_

灰分 55～ 160%

ピルビン酸含量 本 品 06gを とり,水 を加えて正確に 100 mLと する こ の液 10 mL

を正確に量り,l mO1/L塩酸試液 20 mLを正確に加え,そ の質量を精密に量り,還 流

冷却器を付けて水浴上で3時 間加熱する 冷 後,フ ラスコ内容物の質量を還流前の質

量に水で補正する こ の液 2mLを 正確に量り,2,4-ジ ニ トロフェニルヒドラジンの

2 mo比 塩酸試液溶液 (1→200)l mLを 正確にカロえて振り混ぜ,5分 間放置した後,

酢酸エチル 5 mLず つで2回抽出する.酢 酸エチル抽出液を合わせ,炭 酸ナトリウム

溶液(1→10)5 mLずつで3回抽出する 全抽出液を合わせ,炭酸ナ トリゥム溶液(1→10)

を加えて正確に 10o mLと し,試 料溶液とする、別にピルビン酸0,Ogを とり,水 を

加えて正確に 100 mLとする こ の液 l mLを正確に量り,水 を加えて正確に 100 mL

とする こ の液2 mLを正確に量り,2,4-ジ ニトロフェニルヒドラジンの2 mo1/L塩

酸試液溶液 (1→200)l mLを 正確にカロえ,以 下試料溶液と同様に操作し,比 較液と

する こ れらの液につき,水 を対照とし,波 長 375 nmにおける吸光度を測定すると

き,試 料溶液の吸光度は比較液の吸光度より大きい

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 経 口投与,一 般外用剤,殺 虫剤.

医薬品添加物各条の部黒酸化鉄の条を次のように改める。

109024

黒酸化鉄



Black lron Oxide

黒色酸化鉄,マ グネタイ ト

本品は主として四二酸イヒ鉄 (Fe304:23153)か らなる

本品を乾燥したものは定量するとき,四 二酸化鉄 (Fo304)900%以 上を含む

性状 本 品は黒色の粉末で,に おいはない.

本品は水,エ タノール (95)又 はジエチルエーテルにほとんど溶けない

本品は過量の塩酸又は硫酸に溶ける.

確認試験

(1)本 品 01gに 希硫酸 10 mLを加え,加 熱して溶かし,冷 却した液は第二鉄塩の

定性反応 (3)を 呈する

(2)(1)の 液にヘキサシアノ鉄(Ⅲ)酸カリウム試液 1滴を加えるとき,青 色の沈

殿を生じ,希 塩酸を追加しても沈殿は溶けない

純度試験

(1)水 可溶物 本 品約 5gを 精密に量り,水 約 70 mLをカロえて 5分間煮沸する 冷

後,水 を加えて 100 mLと し,よ くかき混ぜた後,ろ 過する 初 めのろ液約 10 1nLを

除き,次 のろ液40 mLを水浴上で蒸発乾固し,残 留物を105～ 110℃で 1時間乾燥す

るとき,そ の量は 15 mg以下である

(2)重 金属 本 品 10gを 磁製皿にとり,薄 めた塩酸 (1→2)20 mLを 加え,加 温

して溶かし,l mLに なるまで蒸発濃縮した後,王 水 6 mLを加え,水 浴上で蒸発乾固

する.残 留物に6 mpllL塩酸試液 5mLを カロえて溶かし,分 液漏斗に移す。磁製皿は6

mo1/L塩酸試液 5 mLず つで2回 洗い,洗 液は分液漏斗に合わせ,ジ エチルエーテル

40 mLで 2回 ,次 にジエチルエーテル20 mLで振り混ぜた後,静 置し,分 離したジエ

チルエーテル層を除く 水 層に塩酸ヒドロキシアンモニウム o2gを カロえて溶かし,

水浴上で 10分間加熱した後,フ エノールフタレイン試液 l滴 を加え,液 が薄い紅色

を呈するまでアンモニア水 (28)を加える 冷 後,液 が無色となるまで希酢酸を滴加

し,次 いで希酢酸 4mLを カロえてよく振り混ぜ,必 要があればろ過し,水 を加えて50

mLと する.こ れを検液とし,試 験を行 う 比 較液は鉛標準液 30mLを とり,薄 めた

塩酸 (1→2)20 mLを 加え,以 下検液と同様に操作する (30 ppm以下).

(3)ヒ 素 本 品02gに 薄めた塩酸 (1→2)30 mLを 加え,加 温して溶かし,水 浴

上で蒸発濃縮し,約 5 mLとする こ の液に温湯 5 mLを加えてろ過し,残 留物は温湯

5 mLず つで3回洗う.洗 液はろ液に合わせ検液とし,試 験を行う (10 ppm以下)

ただし,中 和操作及び薄めた塩酸 (1→2)5 mLの 添加を省略する ま た酸性塩化ス

ズ(I)試液の代わりに,塩 化スズ(Ⅱ)二水和物の塩酸溶液 (35→100)を 用いる 標

準色の調製は,塩 化スズ(Ⅱ)二水和物の塩酸溶液 (35→100)を 用いて日局に準じて

操作する_
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乾燥減量 10%以 下 (2g,シ リカグル,4時 間)

定量法 本 品を乾燥し,そ の約 02gを 磁製のるつぼに入れ,そ の質量を精密に量り,

900℃ で2時 間強熱する 冷 後,塩 酸 5mLを 加え,水 浴上でカロ温して溶かす 冷後,

るつぼの内容物をヨウ素瓶に移し,更 に水 25 mLで 洗い込む ヨ ウ化カリウム 3gを

加え,密栓 し,暗所で15分間放置した後,水 100 mLを加え,遊離したヨウ素を0 1 mollL

チオ硫酸ナ トリウム液で滴定する.た だし,滴 定の終点は液が終点近 くで淡黄色に

なつたとき,デ ンプン試液 3 mLを 加え,生 じた青色が脱色するときとする 同 様な

方法で空試験を行い,補 正する

0 1 mo1/Lチオ硫酸ナ トリウム液 lmL=7985 mg Fc203

四二酸化鉄 (Fc304)の量 (%)=三 二酸化鉄 (Fc203)の量 (%)X09666

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 1経口投与,一 般外用剤.

医薬品添加物各条の部結晶セルロース・カルメロースナ トリウムの条を次のように改

める。

120002

結晶セルロース ニカルメロースナ トリウム

■IIicrocrystalline Cellulose o Carlnel10se Sodium

本品は容易に微分散するように結晶セルロース (日局)と カルメロースナ トリウム

(日局)を 混合したものである.

本品は定量するとき,換 算した乾燥物に対し,80%以 上の結晶セルロース及び表

示量の75～ 125%に 対応するカルメロースナ トリウムを含む

本品にはカルメロースナ トリウムの含量 (%)及 びその水分散液の粘度 (mPa・s)

を表示すると共に,粘 度を試験するときの水分散液の濃度 (%)を 表示する.

性状 本 品は白色～帯黄白色の粉末で,に おい及び味はない.

本品はエタノール (95)又 はジエチルエーテルにほとんど溶けない

本品に水を加えるとき,一 部溶解 し懸濁液となる

確認試験

(1)本 品 l mgにノン酸 lmLを 加え,水 浴上で30分 間加熱する 次 にカテコール

のリン酸溶液 (1→500)4mLを 加えて 30分 間加熱するとき,液 は赤色を呈する

(2)本 品 60gを とり,水 300 mLをカロえ,ホ モジナイザーで毎分 18000回転で 5分

間かき混ぜるとき,液 は自色不透明な分散懸濁状を呈し,放 置しても分離沈降を認め

ない。
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(3)(2)の 懸濁液を塩化アルミニウム(Ⅲ)六水和物溶液 (1→10)に 数滴滴加す

るとき,液 滴は白色不透明の粒状となり,放 置しても分散 しない

粘度

(1)装 置 ブ ルックフィール ド型粘度計を用いる

(2)操 作法 表 示濃度に従い,本 品の換算 した乾燥物につき,懸 濁液 400gに 対応

する量を正確に量 り,あらかじめ水約 200gを 入れた 500 mLのホモジナイザー用コッ

プに入れ,更 に水を加えて内容物の質量を400gと する.毎 分 18000回転に調整でき

るホモジナイザーを用い,初 めに毎分約 5000回転で 15秒間かき混ぜる 次 に 5秒 間

で回転数を毎分 18000回転に上げ,正確に2分 間かき混ぜる ホ モジナイザーの回転

を上めた後,直 ちに分散懸濁液を500 mLの ビーカーに移 し,試 料溶液とする ロ ー

ターHを ジョイン トEに 取 り付け,気 泡が付着しないように注意して浸液マーク F

まで試料溶液中にローターを浸せきする た だし,試 料溶液の温度は 20℃ とする

ホモジナイザーの回転を停止 してから 60秒 後に, ローターを毎分 20回 転の速度で

30秒 間回転後,日盛 Dを 読みとり,換算乗数を乗ずる 粘度は表示粘度の 60～ 140%

である.

1号 ローター 換 算乗数 :5

ブル ックフィール ド型粘度計

A:同 期電動機   D:目 盛板

B:ク ラッチレバー E:ジ ョイン ト

c:把 手      F:浸 液マーク

G:ロ ーター

H:l号 ローター

(500 mPa・s赤嘲寄)

pH 本 品10gを とり,少量ずつ温湯100 mLにかき混ぜながら加えて懸濁させ,冷却

うOO mLピ ー″…

餞 字`ユomを 示す)
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した液の pHは 6o～ 8.0である

純度試験

(1)塩 化物 本 品 0_5gをとり,水 45 mLを加え,よ くかき混ぜた後,硝 酸 3mLを

加え,更に水を加えて 50 mLとする この液を約 3000回転で 5分 間遠心分離した後,

その分離液を必要ならばろ過 し,初 めのろ液 10 mLを捨て,次 のろ液 10 mLをとる.

この液に水を加えて50 mLとする これを検液 とし試験を行 う 比較液には0 01 mo1/L

塩酸 ■00 mLを加える (0355%以 下)

(2)硫 酸塩 本 品 05gを とり,水 45 mLを加え,よ くかき混ぜた後,塩 酸 4 mLを

加え,更に水を加えて 50 mLとする この液を約 3000回転で 5分 間遠心分離した後,

その分離液を必要ならばろ過 し,初 めのろ液 10 mLを捨て,次 のろ液 10 mLをとる.

この液に水をカロえて 50 mLと する こ れを検液 とし試験を行 う。比較液には 0005

nlo比硫酸 100 mLを加える (0480%以 下)

(3)重 金属 本 品20gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 2omLを 加える (10 ppm以下)

(4)ヒ 素 本 品 10gを 白金製,石 英製又は磁製のるつぼにとる こ れに硝酸マグ

ネシウム六水和物のエタノール (95)溶液 (1→10)10 mLを加え,ユ タノール (95)

に点火 して燃焼させた後,徐 々に加熱して灰化する も しこの方法で,な お炭化物が

残るときは,少量の硝酸で潤 し,再び強熱して灰化する 冷後,残留物に希塩酸 10 mL

をカロえ,水 浴上でカロ温して溶かす こ れを検液とし,試 験を行 う (2 ppm以下)

(5)で んぶん 確 認試験 (2)の 懸濁液にヨウ素試液 3 mLを加えるとき,液 は青

色～青紫色を呈しない.

乾燥減量 80%以 下 (lg,105℃ ,3時 間)

強熱残分 35%以 下 (2g).

定量法

(1)結 晶セル ロース 本 品約 3gを 精密に量り,希 塩酸 30 mLをカロえ,還 流冷却器

を付けて水浴中で 15分間加熱する 冷 後,質 量既知のガラスろ過器 (G4)を 用いて

ろ過 し,残留物を温湯で洗い,洗液に硝酸銀試液を加えても混濁 しなくなるまで洗い,

ガラスろ過器をlo5℃で4時間乾燥 して質量を精密に量り,残留物の質量を計算する

次にその約 0125gを 精密に量 り,約 25 mLの水を加え,更 に 1/12 moルLニ クロム酸

カリウム液 50 mLを正確にカロえて混合する 硫 酸 100 mLを徐々に加えた後,沸 騰 し

始めるまで加熱する.冷 後:水 を加えて正確に250 hLとする.こ の液 50 mLを正確

に量 り,01m。 17L硫酸アンモニウム鉄 (■)液で滴定する (電位差滴定法)同 様な方

法で空試験を行い,補 正する

01mo魔 硫酸アンモニウム鉄 (I)液 lmL=0 6755 mg セ ルロース

(2)カ ルメロースナ トリウム 本 品約 2gを 精密に量 り,酢酸 (100)75 mLを加え,

還流冷却器を付け,130℃の油浴中で 2時 間加熱する 冷後,0 1 mO1/L過塩素酸・1,4-
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ジオキサン液で滴定する (電位差滴定法) 同 様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1 mo1/L過塩素酸 ・1,4-ジオキサン液 lmL

=30、653 mg カルメロースナ トリウム

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 経 口投与,一 般外用剤

医薬品添カロ物各条の部結晶セルロース (粒)の 条を次のように改める。

110913

結晶セルロース (粒)        ―

Microcrystalline Cellulose Spheres

本品は,α―セルロースを鉱酸で部分的に解重合 し精製したものを,水 で造粒 し粒

としたものである

性状 本 品は自色～帯黄自色の粒で,に おい及び味はない

本品は水,エ タノール (95)又 はジエチルエーテルにほとんど溶けない

確認試験

(1)本 品 l mgにリン酸 l mLを加え,水 浴上で30分 間加熱する 次 にカテコール

のリン酸溶液 (1■500)4 mLを 加えて 30分 間カロ熱するとき,液 は赤色を呈する.

(2)塩 化亜鉛 20g及 びヨウ化カリウム 65gを 水 10 51nLに溶かし,ヨ ウ素 05gを

カロえて 15分間振 り混ぜる.この液 2 1nL中に本品約 50 mgを時計皿上で分散するとき,

分散物は青紫色を呈する

(3)本 品30gに 水 270 1nLを加え,高 速度 (毎分 18000回転)で 5分 間混ぜた後,

その 100 mLを 100 mLのメスシリンダーに入れ,3時 間放置するとき,液 は自色不透

明で,気 泡のない分散状を呈し,液 の分離を認めない.

pH 本 品 50gに 新たに煮沸 し冷却 した水 40 mLを加え,20分 間振 り混ぜた後,遠 心

分離 して得た上澄液のpHは 55～ 70で ある

純度試験

(1)水 可溶物 本 品 50gに 水 80 mLを加え,10分 問振 り混ぜた後,ろ 紙を用いて

ろ過 し,初 めのろ液 20 mLを除き,次 のろ液 40 mLを とり,水 浴上で蒸発乾固する

残留物を 105℃で 1時間乾燥するとき,そ の量は 40 mg以 下である

(2)重 金属 本 品 20gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (10 ppm以下)

. (o)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調製 し,試 験を行 う た だし,

硝酸マグネシウム六水和物のエタノール (95)溶液 (1→50)10111Lを 加えた後,過
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酸化水素 (30)1、5mLを カロえ,点 火 して燃焼させる (2 ppm以下)

(4)で んぶん 確 認試験(3)で 得た液 20 mLに ヨウ素試液 2～ 3滴 を加えるとき,

液は青色～青紫色を呈しない

乾燥減量 70%以 下 (lg,lo5℃ ,3時 間)

強熱残分 005%以 下 (23)

粒度 本 品 100gを 正確に量り,140号 (106 μm)ふ るいを用いて製剤の粒度の試験法

に準じて試験を行 うとき,140号 (106 μm)ふ るいを通過するものは全量の 5%以 下

である

貯法 容   器  密 閉容器.

投与経路 経 口投与.

医薬品添加物各条の部酢酸亜鉛の条を次のように改める。

107756

酢酸亜鉛

Zinc Acetate

(CttC00)2Zn‥
・2H20

C4H604Zn・ 2H20:21950

本品は定量するとき,酢 酸亜鉛 (C4馬04Zn・2H_20)990%以 上を含む

性状 本 品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末で,わ ずかに酢酸 (31)のにおいがあ

本品は水に溶けやすく,エ タノール (95)にやや溶けにくく,ジ エチルエーテルに

ほとんど溶けない

確認試験 本 品の水溶液 (1→20)は 亜鉛塩及び酢酸塩の定性反応を呈する

(1)溶 状 本 品20gに 水 20 mL及 び酢酸 (31)02mLを 加えて溶かすとき,液 は

無色澄明である

(2)塩 化物 本 品 10gを とり,試 験を行 う 比 較液には 0 01 moVL塩酸 025 mL

をカロえる (0009%以 下)

(3)硫 酸塩 本品 20gを とり,試 験を行 う 比 較液には 0 005 mo1/L硫酸 0.35 mL

を加える (0008%以 下)

(4)硝 酸塩 本 品 10gを 水 10 mLに溶かし,イ ンジゴカル ミン試液 2滴及び硫酸

10 mLを加えるとき,液 は lo分間持続する青色を呈する



(5)ア ンモニウム 本 品 10gを とり,試 験を行 う 比 較液にはアンモニウム標準

液 20mLを 用いる (0002%以 下).

(6)重 金属 本 品 10gを ネ不ラー管にとり,水 10 mLに溶かし,シ アン化カリウ

ム試液 20n■Lを 加え,よ く振 り混ぜ,硫 化ナ トリウム試液 2滴 を加え,5分 間後に自

紙を背景 として上方から観察するとき,次 の比較液より濃くない (10 ppm以下)

比較液 :鉛標準液 10mLに 水 10 mL及びシアン化カリウム試液 20 mLを加え,よ

く振 り混ぜ,硫 化ナ トリウム試液 1滴 を加える

(7)鉄  本 品 20gを とり,第 1法 により検液を調製 し,A法 により試験を行 う

比較液には鉄標準液 10mLを 加える (5 ppn■以下)

(3)ア ルカリ土類金属又はアルカソ金属 本 品 20gに 水 120 mL及びアンモニア試

液 10 mLを加えて溶かし,硫化水素試液を加えて沈殿を完結させ,水 を加えて正確に

200 mLと してよく振 り混ぜ,乾燥ろ紙を用いてろ過する.初めのろ液 20 mLを除き,

次のろ液 100 mLを正確に量り,硫 酸 5滴 をカロえて蒸発乾固し,更 に強熱するとき,

残留物は 50 mg以 下である

(9)ヒ 素 本 品 20gを とり,第 1法により検液を調製し,試 験を行 う (l ppm以

下).

定量法 本 品約 05gを 精密に量り,水 に溶かし,正 確に 200 mLとする こ の液 20 mL

を正確に量 り,水 80 mL及 び pH 107の アンモニア ・塩化アンモニウム緩衝液 2 mL

をカロえ,0 01 mO177Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液で滴定する (指示

薬 :エ リオクロムプラックT・塩化ナ トリウム指示薬 004g).同 様の方法で空試験

を行い,補 正する

0 01 molんエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液 lmL

=2 1950 mg C4H604Zn・ 2H20

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 皮 下注射

医薬品添加物各条の部ジエチレングリコールの条の次に次の一条を加える。

102470

ジエランガム

Gellall Cllm

ジエラン多精類

本品は炭水化物をスフィンゴモナス属菌 シあ滋gο″ο″“あルαを用いて発酵させ,

精製 した後,乾燥し,粉砕 したもので,主 として D―グルコース,L~ラ ムノース,D~
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グルクロン酸のカリウム塩からなる多糖類である

本品を乾燥 したものを定量するとき,ジ ェランガム 850～ 1030%を 含む

性状 本品は類白色の粉末である

本品は熱湯に溶けにくく,エ タノール (995)に ほとんど溶けない.

本品は,水 を加えるとき,膨 潤する.

確認試験

(1)本 品 lgに 水 10o mLを加えて 2時 間かき混ぜて溶かす この液の少量をピペッ

トにとり,塩化カルシウム溶液 (1→10)に加えるとき,線 状のグルが直ちに生じる

(2)(1)で 得られた液 9o lDLに塩化ナ トリウム 0 5́gを 加え′この液をかき混ぜ

ながら,■o℃ に加熱 し,1分 間保つた後,室 温まで放冷するとき,グ ルを生じる

純度試験 l.

(1)鉛  本 品 5_Ogを 白金るつぼにとり,少 量の硫酸を加え,初 めは弱く注意しな

がら加熱 し,次 第に強く加熱 し,時 々揺 り動かしながら,な るべく低温で内容物が灰

化するまでカロ熱する.冷 後,少 量の硫酸を加え,自 煙が生じなくなるまで徐々に加熱

する 次に,恒 量になるまで 500■50℃ で強熱する 残 留物に少量の薄めた硝酸 (1→

150)を カロえて溶かし,更 に薄めた硝酸 (1→150)を 加えて 10 mLと し,試 料溶液と

する 別に鉛標準液 lomLを 正確に量 り,薄めた硝酸 (1→150)を加えて正確に 10 mL

とし,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液にうき,次 の条件で原子吸光光度法に

より試験を行 うとき,試料溶液の吸光度は標準溶液の吸光度以下である(2 ppm以下).

使用ガス :

可燃性ガス :アセチレン

支燃性ガス :空気

ランプ :鉛中空陰極ランプ

波長 :283_3nm

(2)ヒ 素 本 品067gを とり,第 3法 により検液を調製 し,試 験を行 う (3 ppm以

下)

(3)総 窒素 本 品約 01gを 精密に量 り,窒 素定量法により試験を行 う.

0 025 moVL硫 酸 l mL=0700mg N

窒素 lN:1401)の 量は 25%以 下である

乾燥減量 80%以 下 (18,105℃ ,25時 間)

灰分 40～ 160%(25乾 燥物換算,生薬試験法の灰分め項を準用する)

定量法 あ らかじめクロマトグラフイー用ケイソウ=約 lgを精密に量り,ガラスろ過
器 (G3)にカロえて均―になるように広げ,105℃で3時間乾燥し,デシケーター中で

放冷した後,質 量を精密に量る 本 品を乾燥し,そ の約 02gを 精密に量り,水 50 mL

をカロえて水浴中でよくかき混ぜて溶解し,60～70℃ に加温した2-プ ロパノール200

mLを 加えてよくかき混ぜた後,一夜放置する 得られた沈殿を薄めた2-プ ロパノー
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ル (39→50)を 用いて,先 のガラスろ過器 (G3)で ろ過する 残 留物を20 mLの薄

めた2-プ ロパノール (39→50)で 3回洗つた後,10 mLの 薄めた2-プ ロパノ■ル

(39→50)で 2回洗う こ のガラスろ過器 (G3)を 105℃で一夜乾燥した後,質 量

を精密に量る 次 式によリジェランガムの量を求める

ジェランガムの量 (%)=ゴ 吟ん%X100

M■ 残留物の質量 (g)

ν■ 本品の枠取量 (g)

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 耳 鼻科用剤

医薬品添加物各条の部脂環族飽和炭化水素樹脂の条を次のように改める。

109992

脂環族飽和炭化水素樹脂

Alicyclic Saturated IけdЮCarbon Resin

本品は石油ナフサを高温で分解 して得 られる不飽和炭化水素を重合 した分子量

1200～ 1400の 淡黄色の熱可塑性樹脂に,水 素を付加 させて脂環構造とした水素化樹

月旨である.

性状 本 品は無色透明のガラス状の粒及び塊又は自色の結晶性の粉末で,においはない

か,又 はわずかに特異なにおいがある

本品はジエテルエーテル又はヘキサンに溶けやすく,水 又はエタノール (95)に ほ

とんど溶けない

確認試験 本 品につき,赤外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定す

るとき,波 数 2920 om・,2850 Cm・,1445 cmJ及 び 1375 cm・付近に吸収を認める

軟化点 90～ 125℃

(1)装 置 図 1～ 5に 示すものを用いる

A:鋼 球 (径9 51nm,質量35♪

B

C

D

E

環 (黄銅製で,そ の概略は図 2に よる)

環の支持板 (金属製で,そ の概略は図3に よる)

底板 (その概略は図 4に よる 対 流孔 Jを 40個 もつ)

定置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 (その水銀球の中心が,環 の指示板 Cの 下面と同じ高さになるようにす

る)
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G

H

I

J

ガラス容器

環の支持孔

温度計の水銀球の入る穴

対流孔 (径約 4mm)

図 1

Ｈ
‘

「

ヽ
０

▲

引

9
1

| ~ 2 0± 3 - |

図 5

(図2～ 図 6 数 字はmmを 示す)

(2)操 作法 試 料をできるだけ低温で融解 し,次 に環 Bを 平らな金属板の上に置

き,融 解 した試料を泡が入らないように注意しながらBの 中に満たし,室 温で 40分

間放置 し,少 し加熱した小刀で,Bの 上端を含む平面から盛 り上がった部分を切 りと

る_次 にガラス容器 Gに ,シ リコン油を深さ90 1nm以上となるまで入れ,予 想した

軟化点の約 60℃ 下の温度に保つ B中 の試料の表面の中央に鋼球 Aを 載せ,こ の B

穴径約4φ40m

図4

=0
‐34±1ト

159φ ttl11
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―

を支持7L Hにはめる.次にBの 上面からシリコン油までの距離を50■2mmと し,15～

20分 間放置した後,加 熱を始める.毎 分 5■05℃ 上がるように加熱を続ける 試 料

が次第に軟化して Bか ら流れ落ちて底板 Dに 接触したときの温度を軟化点とする、

測定は 1回 に4個 のBを 用いて2回 以上行い,そ の平均値をとる

純度試験

(1)重 金属 本 品の粉末 10gを とり,第 4法 により操作し,試 験を行う 比 較液

には鉛標準液 20mLを 加える (20 ppm以下)

(2)ニ ツケル 本 品50gを 石英又は磁製のるつばに量り,初 めは注意して弱く加

熱し,炭 化した後,強 熱して灰化する (500■20℃) 冷 後,塩 酸 lmLを カロえて水浴

上で蒸発乾固し,残 留物を希塩酸3 mLに溶かした後,水 7mLを 加える.次 に臭素試

液 l lnL及びクエン酸二水和物溶液 (1→5)l ll■Lを 加えた後,ア ンモニア試液 51■■L

を加えてアルカリ性とし,流 水中で冷却する こ の液にジメチルグリオキシム試液 1

mLを 加え,更 に水を加えて20 mLと し,検 液とする 検 液を5分 間放置するとき,

その液の皇する色は次の比較液より濃くない.

比較液 :塩酸 lmLを 水浴上で蒸発乾固した後,ニ ッケル標準液 lm己及び希塩酸3

mLを 加え,更 に水 6 mLを 加える 以 下検液の調製法と同様に操作し,水 をカロ

えて20 mLと した後,5分 間放置する

(3)塩 素化合物 本 品030gを 磁製るつぼにとり,炭 酸カルシウム07gを カロえて

ょく混ぜた後,弱 く加熱して灰化する.冷 後,残 留物を希硝酸20 mLに溶かし,ろ 過

し,ろ 液に水を加えて50証 とする こ の液に硝酸銀試液 05 mLを 加えた液の混濁

は次の比較液より濃くない (0083%以 下).

比較液 :炭酸カルシウム07gを 希硝酸20 mLに溶かし,ろ 過する.残 留物を水 15

mLで 洗い,ろ液及び洗液を合わせ,0 01 mo1/L塩酸070 mL及 び水を加えて50 mL

とし,硝 酸銀試液 0 5 ntLを加える

(4)低 重合物 本 品を,L鉢にて細かく粉砕し,こ の約 10gを精密に量り,メ タィ
ー

ル 10 mLを加え,還流冷却器を付け,時々振り混ぜながら水浴上で1時間加熱した後,

冷所に 1時間静置する 上 澄液を質量既知のフラスコに移し,約 50℃で溶媒を留去

した後,デ シケータこ (減圧)で 20時 間乾燥するとき,そ の量は 12%以 下である.

強熱残分 010%以 下 (2g)

貯法 容   器  密 閉容器.

投与経路 一 般外用剤,そ の他の外用.

医薬品添加物各条の部脂肪族炭化水素樹脂の条を次のように改める。

120265

脂肪族炭4ヒ水素樹脂
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Aliphatic IけdrOcarbon Resin

本品はナフサを高温で分解して得 られる 1,3-ペンタジエンを主成分とする C5留

分を共重合 した職脂である

性状 本 品は淡黄色又は淡褐色の粒状又は板状の固体で,に おいはないか,又 はわずか

に特異なにおいがある

本品は、キサンに溶けやすく,水 又はエタノール (995)に ほとんど溶けない

確認試験 本 品につき,赤外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定す

るとき,波 数 2960 om・,2930 cm・,2870c122・,1457 cnl・,1375 cm・及び 968 om・付近

に吸収を認める

比重 グ::10_950～ 0990

軟化点 60～ 90℃

(1)装 置 図 1～ 5に示すものを用いる

A:鋼 球 (径95mm,質 量 35g)

B:環 (黄銅製で,そ の概略は図 2に よる)

C:環 の支持板 (金属製で,そ の概略は図 3に よる)

D:底 板 (その概略は図 4に よる 対 流孔 Jを 40個 もつ)

E:定 置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 (その水銀の中心が,環 の指示板 Cの 下面と同じ高さになるようにす

る)

G:ビ ニカー

H:環 の支持孔

I:温 度計の水銀球の入る穴

J:対 流孔 (径約 4mm)

識馴(数字はmmを 示す)

図 1
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(図2～図5 数 字はmmを 示す)

(2)操 作法 試 料をできるだけ低温で融解 し,次 に環 Bを 平らな金属板の上に置

き,融 解 した試料を泡が入 らないように注意しながらBの 中に満たし,室 温で40分

間放置し,少 し加熱した′̀ヽ刀で,Bの 上端を含む平面から盛り上がつた部分を切りと

る 次 にビーカーGに ,新 たに煮沸して冷却した水を深さ90 mm以 上となるまで入

れ,水 温を予想した軟化点の約 60℃以下の温度に保つ B中 の試料の表面中央に鋼

球 Aを 載せ,こ のBを 支持7L Hにはめる 次 にBの 上面から水面までの距離を50■

2mmと し,15～ 20分間放置した後,加 熱を始める.バ ーナーの炎は,ビ ーカーの底

の中央と縁の中間に均等に当たるようにする.注 意しながら3分 聞加熱した後,1分

間に5■05℃ 上がるように加熱を続ける.試 料が次第に軟化してBか ら流れ落ちて

底板 Dに 接触したときの温度を軟化点とする 測 定は 1回に4個 のBを 用いて2回

以上行い,そ の平均値をとる

酸価 l以 下

純度試験 重 金属 本 品の粉末 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較

液には鉛標準液 20mLを 加える (20 ppm以下)

強熱残分 010%以 下 (lg).

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 一 般外用剤,そ の他の外用剤
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医薬品添カロ物各条の部ェⅣ―ジメチルアセ トアミドの条の次に次の一条を加える。

005219

ジメテルエーテル

Dimethyl Ether

本品は定量するとき,ジ メチルエーテル (C2H60)999%以 上を含む

性状 本 品は,沸点が約 24℃ の無色澄明の液化ガスで,わずかに特異なにおいがある

確認試験

(1)本 品を常温で気化し,硫 酸 l mL及びニクロム酸カリウム試液 3滴 の混液に通

じるとき,液 は青色を呈する

(2)本 品 50 mLを loO mLのビーカーにとり,図 1及び図2に 示す高流動点用温度

計を入れ,沸 騰するときの温度を読むとき,そ の沸点は-266～ 226℃ である

1温 度計の寸法

温度計の球部

E:   絆 都より大くなく66以上

●:   -38℃ まで12o～130

0:   “ ―15

H～ M: 翠 定なし

漿字は雄ュ を翠す

図 2
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(1)装 置 図 3に 示すものを用いる
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図3耐圧シリンダー

(2)浮 きばかり及び温度計の仕様

(3)操 作法 試 料容器弁と入口弁⑬を試料導入管でつなぎ,次いで試料容器弁及び

⑬を開け,試料適量をとる 試料容器弁及び入口弁⑬を閉じて装置に漏れのないこと

を確認する 次 いで出口弁⑭を開き,透明シリンダー⑨内の空気と試料蒸気の置換を

行い,③内に試料が液状で残らないように注意しながら試料を揮散させ,⑭を閉じる

次いで試料容器弁及び⑬を開け,⑨内の浮きばかり⑩が浮く状態になるように試料を

とり,試料容器弁及び⑬を開じた後,試料導入管を取り除く こ れを20■05℃に調

浮きばかり 温度計

形 式 'MEヨJ 形 式 DllE理世

長 mm 354-366 盛範囲 ℃ -10～

い蔀 の直 径 m m 60以 上 没 全 浸

嗣部の直径 mm 19-22 目量 ℃

耐 庄 MPa 15以 上 長 目盛線 ℃ 5

有効 目盛範囲 g/cm` 0 650-0 700 目盛数字 ℃

電準温度 ℃ 目盛部の長 さ 雨 50-70

目量 s,/ cn3 目盛誤差 ℃ 10以 下

長目盛線 g/cn3 0005ご と

目盛数字 001ご と

目盛部長 さ mm 125～ 145

目盛誤差 e/ cnl 0 001,lT



整した恒温槽に入れ,時 々取 り出し⑩を破損 しないように注意しながら揺 り動かし,

温度計が 20■05℃ を示すまでこの操作を繰 り返す 温 度計が20■05℃ を示し,⑩

が静止 したとき,メ ニスカス上の上縁で比重を読む.

純度試験

(1)酸  (i)装 置 図 4及 び図 5に示すものを用いる。

図 4吸 収瓶           図 5蒸 留フラスコ

(1)操 作法 吸 収瓶 4本 に水 100 mLずつを入れ,直 列に並べ,隣 り合 うガス排出

管とガス導入管をゴム管で連結し,1本 目の吸収瓶のガス導入管には蒸留フラスコの

排出管をゴム管で連結する 本 品 100gを 50℃ 以下に冷却 した試料容器から直接又

は -50℃以下に冷却 した導入管を用いて試料の液層から蒸留フラスコに移 し,室温に

放置 して蒸発させた後,吸収瓶 1本目及び2本 目の内容物を広 日三角アラスコに移 し,

更に新たに煮沸 して冷却した水 10 mLで洗い込み,0 02 mo1/L水酸化ナ トリウム液で

滴定する (指示薬 :フェノールアタレイン試液 3滴 ).た だし,滴 定の終′れは,液 の

紅色が 30秒 間持続する点とする 吸 収瓶 3本 目及び 4本 日の内容物を広口三角フラ

スコに移し,新 たに煮沸 して冷却した水 10 mLを加え,こ れを空試験液とし,同 様の

方法で空試験を行 う 酸 の量はHClと して 00001%以 下である

0 02 mo1/L水酸化ナ トリウム液 l mL=071mg HCl

(2)蒸 発残留物 本 品 100gを 50℃ 以下に冷却 した試料容器から直接又は 50℃

以下に冷却した導入管を用いて試料の液層から質量既知の三角フラスコ又はビー

カーに移し,室 温で蒸発 した後,残 留物を 105℃で 1時間乾燥するとき,残 留物の量

は 0002%以 下である

(3)メ タノール 本 品をドライアイス ・エタノール浴で十分に冷却し,試 料溶液と

する.別 にメタノール l mLを 正確に量 り,ア セ トニ トリルを力日えて正確に 100 1nL

とする こ の液 lmLを 正確に量り,アセ トニ トリルを加えて正確に 100111Lとし,標

準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 25嘔 ずつを正確にとり,次 の条件でガスクロ

{Ⅲ■●●・全晟ナ'

図 4吸 収瓶



マ トグラフイーにより試験を行 う 試料溶液のメタノールのピーク面積は標準溶液の

メタノールのピーク面積より大きくない (001%以 下)

試験条件

検出器 :熱伝導度型検出器

カラム :内径 3mm,長 さ5mの ステンレス管に,ガ スクロマ トグラフィー用ポ

リエチレングソコール 20Mを 180～ 25011mのガスクロマ トグラフイー用ケイ

ソウ土に20%の 割合で被覆 したものを充てんする.

カラム温度 :80℃ 付近の一定温度

検出器温度 :130℃付近の一定温度

キャ リヤーガス :ヘ リウム

流量 :ジメチルエーテルの保持時間が約 3分 になるように調整する

システム適合性

システムの性能:標準溶液 25口いこつき,上記の条件で操作を行 うとき,メタノー

ル,ア セ トニ トリルの順に流出し,そ の分離度は25以 上である

システムの再現性 :標準溶液 l mLにつき,上 記の条件で試験を6回 繰り返すと

き,メ タノールのピーク面積の相対標準偏差は 50%以 下である

水分 00050/O以 下 (3～ 15g,電 量滴定法)

定豊法 本 品適量を,密 閉型容量不変容器で気化させ,そ の lmLを ガスクロマ トグラ

アィー用ガス計量管又はシリンジ中に採取する こ のものにつき,次 の条件でガスク

ロマ トグラフイーにより試験を行 う.空気以外の成分の各々のピーク面積を自動積分

法により測定し,面積百分率法によリツメチルエーテルの量を求めるとき,99_9%以

上である

試験条件

検出器 :熱伝導度型検出器

カラム :内径 3mm,長 さ5m以 上のステンレス管に,ガ スクロマ トグラフィー

用マレイン酸ジ′―プチルを 149～ 540 wmの ガスクロマ トグラアイー用ケイ

ソウ土に20～ 30%の 割合で被覆 したものを充てんする

カラム温度 :35℃付近の一定温度

検出器温度 :40℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :ジメチルニーテルの保持時間が約 4分 になるように調整する

面積測定範囲 :ジメチルエーテルの保持時間の約 7倍 の範囲

システム適合性

システムの性能 :本品 l mLにつき,上 記の条件で操作するとき,空 気,ジ メチ

ルエーテルの順に流出し,そ の分離度は 5以上である

システムの再現↑生:本品 l mLに つき,上 記の条件で試験を 6回繰 り返す とき,
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ジメチルエーテルのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

貯法

保存条件 40℃ 以下で保存する.

容  器  耐 圧金属製密封容器

投与経路 一 般外用剤,舌 下適用,殺 虫剤

医薬品添カロ物各条の部水酸化アル ミニウムの条を次のように改める。

100446

水酸化アルミニウム

Aluminum IIydroxide

Al(OH)3:7800

本品を乾燥 したものは定量するとき,水 酸化アルミニウム EA(OH)3]980%以 上

を含む

性状 本 品は白色の結晶性の粉末で,に おい及び味はない

本品は水又はエタノール (95)に ほとんど溶けない

本品は希塩酸,希 硫酸又は水酸化ナ トリウム試液に大部分溶ける.

確認試験 本 品 02gに 希塩酸 20 mLを 加え,加 温した後,遠 心分離して得た上澄液は

アル ミユウム塩の定性反応を呈する.

純度試験

(1)液 性 本 品 10gに 水 25 mLを 加え,よ く振 り混ぜた後,遠 心分離 して得た上

澄液は中性である.

(2)塩 化物 本 品 10gに 希硝酸 30 mLを 加え,よ く振り混ぜながら沸騰するまで

穏やかに加熱 し,冷 後,水 を加えて loo mLと し,遠 心分離する 上 澄液 5 mLに 希硝

酸 6mL及 び水を加えて50 mLと する こ れを検液 とし,試験を行 う 比較液には 001

mo1/L塩酸 040 mLを カロえる (02840/0以下)

(3)硫 酸塩 本 品 10gに 希塩酸 15 mLを加え,よ く振 り混ぜながら沸騰するまで

穏やかに加熱 し,冷 後,水 を加えて 250 mLと し,遠 心分離する。上澄液 25 mLに 希

塩酸 lmL及 び水を加えて 50 mLと する こ れを検液とし,試 験を行 う。比較液には

0 005 mol几硫酸 10mLを カロえる (0480%以 下)

(4)硝 酸塩 本 品 010gに 水 5 mLを 加え,更 に硫酸 5mLを 注意して加え,よ く振

り混ぜて溶かし,冷 後,硫 酸鉄(Ⅱ)試液 2 mLを 層積するとき,そ の境界面に褐色の

輪帯を生じない
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(5)重 金属 本 品 20gに 希塩酸 10 mLを加え,加 熱して溶かし,必 要ならばろ過

し,水 を加えて 50“Lと する こ れを検液とし,試 験を行 う.比 較液は希塩酸 10 mL

を蒸発乾固し,鉛 標準液 20mL,希 酢酸 2mL及 び水を加えて 50 mLとする (1 0 pplll

以下)

(6)ヒ 素 本 品 05gに 希硫酸 5mLを 加え,よ く振り混ぜながら沸騰するまで穏や

かにカロ熱 し,冷後,ろ過する ろ 液 5 mLを とり,これを検液とし,試験を行 う (4 ppm

以下)

乾燥減量 05%以 下 (2g,105℃ ,3時 間)

定量法 本 品を乾燥し,そ の約 lgを 精密に量り,薄 めた硫酸 (1→2)10 mLを カロえ,

澄明になるまで穏や力ヽ こ加熱 し,冷後,水を加えて正確に200mLと する この液 10 mL

を正確に量り,0 05 mol几エチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液 25 mLを正

確に加え,pH48の 酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液 201nLを加えた後,5分 間煮沸し,

冷後,エ タノール (95)50 mLを 加え,0 05 moVL酢 酸亜鉛液で滴定する (指示薬 :

ジチゾン試液 2 mL) た だし,滴 定の終点は液の淡暗緑色が淡赤色に変わるときと

する 同 様の方法で空試験を行 う

o05 mo1/Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液 lmL

=39002mg Al(OH)3

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 一 般外用剤,皮 下注射,筋 肉内注射.

薬品添加物各条の部スクラロースの条を次のように改める。

106968

スクラロース

Sucralose

トリクロロガラクトスクロース
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C12H19Ci303:39764

本品は定量するとき,換 算した脱水物に対し,ス クラロース (C,Hl,CL08)980～

102.0%を 含む.

性状 本 品は白～淡灰 白色の結晶性の粉末で,に おいはなく,味 は極めて甘い.

本品は,水 又はメタノールに溶けやすく,エ タノール (995)に やや溶けやすい

確認試験

(1)本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定し,

本品のスペク トルと本品の参照スペク トルを比較するとき,両者のスペクトルは同一

波数のところに同様の強度の吸収を認める

(2)本 品 10gを メタノール 10 mLに溶かし,試 料溶液とする こ の液につき,薄

層クロマ トグラフィーにより試験を行 う 試 料溶液 5‖Lを 薄層クロマ トグラアィー

用オクタデシルシリル化シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする 次に塩

化ナ トリウム溶液 (1→20)/ア セ トニ トリル混液 (7:3)を 展開溶媒 として約 15 cm

展開した後,薄層板を風乾する こ れに 15%硫 酸 。メタノール試液を均等に噴霧し,

125℃で 10分間加熱するときム値 04～ 06付 近に黒色のスポットを認める.

旋光章 〔a〕『:+840～ +875° (脱水物に換算 したもの,Ig,水 ,10 mL,100 mm)

純度試験

(1)溶 状 本 品 10gを 水 10 mLに溶かすとき,液 は無色澄明である

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 1 01nLを加える (10 ppm以下).

(3)類 縁物質

(1)他 の塩化二糖類 本 品 10gを メタノール 10 mLに 溶かし,試 料溶液とする

この液 05mLを 正確に量 り:メ タノールをカロえて正確に 100 mLと し,標 準溶液とす

る こ れらの液につき,薄 層クロマ トグラフィーにより試験を行 う 試 料溶液及び標

準溶液 5 μLず つを薄層クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シリカグルを用

いて調製 した薄層板にスポットする 次 に塩化ナ トリウム溶液 (1→20)/ア セ トニ ト

リル混液 (7:3)を 展開溶媒として約 15 om展開した後,薄 層板を風乾する こ れに

15%硫 酸 ・メタノール試液を均等に噴霧し,125℃ で 10分問加熱するとき,試 料溶

液から得た主スポット以外のスポットは,標 準溶液から得たスポットより濃くない

( 0 5 %以 下)

(1)塩 化単糖類 本 品 25gを 正確に量り,メ タノール 10 mLを 正確に加えて溶か

し,試料溶液とする 別に D~マ ンニ トール 10.Ogを量り,水に溶かし,正確に 100 mL

とし,標 準溶液 (1〉とする 別 にDニマンニ トール 100g及 び果糖 40 0 mgを量 り,

水に溶かし,正 確に 100 mLと し,標 準溶液 (2)と する こ れらの液につき,薄 層ク

ロマ トグラアイーにより,試 験を行う 試 料溶液,標 準溶液 (1)及 び標準溶液 (2)



5 μLず つを薄層クロマ トグラフィー用ンリカグルを用いて調製 した薄層板にスポッ

トする 次 に′
―アニシジン ・フタル酸試液を均等に噴霧 し,98～ 102℃ で約 10分

間力1熱する。加熱後直ちに黒色の背景で観察するとき,試 料溶液のスポットの色は標

準溶液 (2)の それよりも濃くない た だし,標 準溶液 (1)の スポットが黒色となつ

た場合は,加 熱時間を短くし,試 験を再度行 う (果糖として 016%以 下)

(4)ト リフェニルホスフィンオキシ ド 本 品約 01gを 精密に量り,移 動相に溶か

して正確に 10 mLと し,試 料溶液とする 別 に トリフェニルホスフィンオキシ ド約

olgを 精密に量り,移 動相に溶かして正確に 10 mLとする こ の液 lmLを 正確に量

り,移 動相を加えて正確に 100 mLとする さ らに,こ の液 lmLを 正確に量 り,移 動

相をカロえて正確に 100五Lと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 25 μLず う

を正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィ‐により試験を行 う.そ れぞれの液

の トリフェニルホスフィンオキシ ドのピーク面積ИT及びメsを求める_次 式によリト

リフェニ″ホスフインオキシ ドの量を求めるとき:150 ppm以 下である

トリフェニルホスフィンオキシ ド (CBH150P)の 量 (ppm)
= lfs/4× ИT//sX 100

〃■ トリフェ‐ルホスフインオキシ ドの粋取量 (g)

M■ 本品の粋取量 (g)

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220 nm)

カラム :内径 4 6 mln,長さ 15 cmの ステンレス管に S μmの 液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :アセ トニ トリル/水混液 (67:33)

流量 :トリフェニルホスフインオキシ ドの保持時間が約 2分 になるように調整す

る

(5)メ タノール 本 品約 2gを 精密に量 り,水 を加えて正確に 10 mLと し,試 料溶

液とする 別 にメタノール約 2gを 精密に量 り,水 を加えて正確に 100 mLとする

この液 lmLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 100 mLとし,標 準溶液とする.試料溶

液及び標準溶液 l μLず つを正確にとり,次 の条件でガスクロマ トグラフィーにより

試験を行い,そ れぞれの液のメタノールのピーク面積ノT及び/sを測定する 次 式に

よリメタノールの量を求めるとき,01%以 下である.

メタノールの量 (%)=ス カ4× ′T″sX 1/10

″■ メタノールの粋取量 (g)

〃■ 本品の粋取量 (g)

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3mm)長 さ2mの ガラス管に 150～ 180,平のガスクロァ トグラ
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フィー用多孔性スチレンージビニルベンゼン共重合体を充てんする:

カラム温度 :150℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素又はヘ リウム

流量 :メタノールの保持時間が約 4分 になるように調整する

水分 20%以 下 (lg,容 量滴定法,直 接滴定)

強熱残分 07%以 下 (lg)

定量法 本 品の換算 した助水物約 lgに 対応する量を精密に量 り,水 に溶かし,正 確に

100 mLと する こ の液 10 mLを 正確に量 り,水 酸化ナ トリウム溶液 (1→10)10 ntL

を加え,還 流冷却器を付けて,30分 間穏やかに煮沸する 冷 後,希 硝酸で中和 し,

)l holん硝酸銀液で滴定する (電位差滴定法)同 様の方法で空試験を行い,補 正す

る.

0 1 molん硝酸銀液 lmL=13 25 mg C12Hり CL08

貯法 保 存条件 冷 所 (1～20℃)で 保存する

容  器  密 開容器

投与経路 経 回投与

参照赤外吸収スペク トル

スクラロース

20000      1師 0

"vctlvmbeflo腱 al

医薬品添加物各条の部ステアリン酸亜鉛の条を次のように改める。

107765

ステアリン酸亜鉛

Zinc Stearate



本品は主としてステアリン酸 (C18H0602)及びパルミチン酸 (C16H3202)の亜鉛塩

である

本品を乾燥したものは定量するとき,亜 鉛 (Zn:6538)100～ 125%を 含む

性状 本 品は白色の微細なかさ高い粉末で,に おいはないか,又 はわずかに特異なにお

いがある

本品は水,エ タノール (95)又 はジエチルエーテルにほとんど溶けない

確認試験

(1)本 品3gに 薄めた塩酸 (1→2)20 mL及 びジエチルエーテル 30 mLを 加え,3

分間激しく振り混ぜた後,放 置する 分 離した水層は亜鉛塩の定性反応 (1)を i―r

る

(2)(1)の ジエチルエーテノ1/2を分取し,希 塩酸 20 mL,10 mL次 に水 20 mLを

用いて順次洗つた後,水 浴上でジエチルエーテルを留去するとき,残 留物の融点は

50～ 70℃ (第2法 )で ある.

純度試験

(1)重 金属 本 品 10gを とり,初 めは弱く注意しながらカロ熱し,次 第に強熱して

灰化する 冷 後,塩 酸2 mLを加え,水 浴上で蒸発乾固し,残 留物に水20 mL及び希

酢酸 2 mLを カロえ,2分 間加熱し,冷 後,ろ 過し,水 15=山 で洗う ろ 液及び洗液を

合わせ,シアン化カリウム試液10 mL及び水を加えて50 mLとする、これを検液とし,

試験を行う。比較液は塩酸2mLを 水浴上で蒸発乾固し,こ れに希酢酸2mL,鈴 標準

液20mL,シ アン化カリウム試液 10証 及び水をカロえて50 mLとする(20 ppm以下).

(2)ア ルカリ土類金属又はアルカリ金属 本 品20gに 水 50 mL及び塩酸 10 mLを

カロえ,し ばしば振り混ぜながら,分 離する脂肪酸層が澄明になるまで煮沸し,熱 時ろ

過する 残 留物を熱湯 50 mLで洗い,ろ 液及び洗液を合わせ,ア ンモニア試液 30 mL

を加えた後,硫 化アンモニウム試液を加えて沈殿を完結させ,水 を加えて200 mLと

し,よ く振り混ぜた後,乾 燥ろ紙を用いてろ過する.初 めのろ液 20 mLを除き,次 の

ろ液 100 mLを とり,硫 酸 3滴 を加え,蒸 発乾固し,残 留物を恒量になるまで強熱す

るとき,そ の量は 10 mg以下である.

(3)遊 離脂肪酸 本 品20gを とり,中和エタノール/ジエチルエーテル混液 (1:1)

50 mLを加え,激 しく振り混ぜ,乾燥ろ紙でろ過し,容器及びろ紙を中和エタノール/

ジエチルエーテル混液 (1:1)1011■ ずつで2回洗う_ろ 液及び洗液を合わせ,フ エ

ノールフタレイン試液 3滴及び0 1 mo1/L水酸化カリウム ・エタノール試液 14111Lを

加えるとき,液 の色は赤色である

乾燥減■ 10%以 下 (lg,10S℃ ,3時 間)

定量法 本 品を乾燥し,そ の約 05gを 精密に量り,薄 めた硫酸 (1→300)50 mLを 加

え,し ばしば振り混ぜながら,分 離する脂肪酸層が澄明になるまで煮沸し,冷 後,ろ
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過 し,洗 液が中性になるまで水で洗 う ろ 液及び洗液を合わせ,液 がわずかに混濁を

生じ始めるまで水酸化ナ トリウム試液を加え,更 に pH 10 7のアンモニア ・塩化アン

モニウム緩衝液 lo mLを加え,o o5 mo1/Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウ

ム液で滴定する (指示薬 :エリオクロムブラックT・塩化ナ トリウム指示薬 004g).

0 05 mo1/Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液 lmL=3269mg Zn

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 一 般外用剤

医薬品添加物各条の部精製オレイン酸の条を次のように改める。

531008

‐       精 製オレイン酸

Purined olet Acid

H、   /H
C‐ C

/   ヽ
CHO(CH2)6CE2  CHI(CH2)6C00H

C18H■ 02:28246

本品は液状の脂肪酸で,主 としてオレイン酸からなる.

性状 本 品は無色～淡黄色澄明な油状の液で,特 異なにおいがある

本品はエタノール (95),ジ エチルエーテル又はシクロヘキサンと混和し,水 にほ

とんど溶けない.

確認試験 本 品につき,赤外吸収スペクトル測定法の液膜法により測定するとき,波数

2930 cm・,17H crl,1465 cm・,1413 cm・,1285 cmJ及び938 ch・付近に吸収を認め

る

凝固点 21℃ 以下

比重 雄::0866～0906
酸価 195～ 204

エステル価 30以 下.

ヨウ素価 80～ 95

純度試験

(1)オ レイン酸含量及び飽和脂肪酸含量 本 品 03gに 三フッ化ホウ素 ・メタノー

ル試液 5mLを カロえ,還 流冷却器を付けて水浴上で 15分間カロ温する 冷 後,ジ エチル

エーテル 30 mLで洗いながら分液漏斗に移し,水 20 mLを加えてよく振 り混ぜる ジ
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エチルエーテル層を分取し,無水硫酸ナ トリウム3gを 加えて脱水 した後,ろ過する、

ろ液を留去し,残 留物にヘキサン5 mLを 加えて溶かし,試 料溶液 とする 試 料溶液

2匹 につき,次 の条件でガスクロマ トグラフィーにより試験を行 う_各 々のピーク面

積を自動積分法により測定し,面 積百分率法によリオレイン酸の量を求めるとき,

850%以 上である.ま た,同 様に飽和脂肪酸の合計量を求めるとき,100%以 下であ

る

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3mm,長 さ3mの ガラス管にガスクロマ トグラフィー用コハク酸

ジエチ レングリコールポ リエステルを 150～ 180 1tmのガスクロマ トグラ

フィー用ケイソウ上に 15%の 吉J合で被覆 したものを充てんする

カラム温度 :210℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流量 :主 ピークの保持時間が約 10分になるように調整する

面積淑」定範囲 :溶媒のピークの後から主ピークの保持時間の約 25倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :ガスクロマ トグラフィー用パルミチン酸メチル,ガ スクロマ トグラ

アィー用ステアリン酸メチル及びガスクロマ トグラアィー用オレイン酸メチ

ル 01gず つをヘキサン5 mLに溶かし,シ ステム適合性試験用溶液 とする シ

ステム適合性試験用溶液 l mLを正確に量り,ヘ キサンを加えて正確に 50 mL

とする こ の液 lmLを 正確に量り,ヘ キサンを加えて正確に 10 mLとする.

この液 2匹 から得たオレイン酸メチルのピーク面積がシステム適合性試験用

溶液のオレイン酸メチルのピーク面積の 014～ 0_26%に なることを確認する

シ不テムの性能 :システム適合性試験用溶液 2■ につき,上 記の条件で操作す

るとき,パ ルミチン酸メチル,ス テアリン酸メチル,オ レイン酸メチルの順に

流出し,パルミチン酸メチル とステアリン酸メチル及びステアリン酸メチルと

オレイン酸メチルの分離度はそれぞれ 4以 上及び 15以 上である

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 2匹 につき,上記の条件で試験

を6回繰り返すとき,オ レイン酸メチルのピーク面積の相対標準偏差は20%

以下である

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを カロえる (20 ppm以下)

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調整 し,試 験を行 う (2 ppm以

下)

(4)脂 肪油及び鉱物油 本 品 10mLに 無水炭酸ナ トリウム o5g及 び水 50 mLを加

えて煮沸するとき,液 は熱時澄明か,又 は混濁することがあつても,次 の比較液より
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濃くない

比較液 :o01 mo1/L塩酸試液 06mLに 希硝酸 6mL及 び水を加えて 50 mLと し,

酸銀試液 l mLを加える

強熱残分 0_10%以 下 (5g)

貯法

保存条件 遮 光して保存する

容  器  気 密容器

投与経路 経 口投与,静 lFFK内注射,一 般外用剤,吸 入剤,殺 虫剤.

医薬品添加物各条の部セレシンの条の次に次の一条を加える。

109025

疎水1ヒヒドロキシプロピルメチルセルロース

IIydrOphobically Modifled IけdroxyprOpyimetlΨlcellu10se

本品はヒドロキシプロピルメチルセルロースのステアリルオキシヒ ドロキシプロ

ピルエー
テルである

本品を乾燥 したものは定量するとき,メ トキシ基 (-OCH3:3103)215～ 300%,

ヒドロキシプロポキシ基 (―OC3H60H:7509)70～ HO%及 びステア リルオキシヒ

ドロキ シ プ ロポ キ シ基 (- O C 3 H 5 ( O H ) O C 1 8 H 3 7 : 3 4 3 5 6 ) 0 3～ 4 5 0 /●を含 む

本品はその動粘度を平方ミリメー トル毎秒 (mm鷺 )の 単位で表示する

性状 本 品は白色～帯黄白色の粉末又は粒である

本品は熱湯,エ タノール (995)又 はジエチルエーテルにほとんど溶けない

本品に水又は水/2-プ ロパノール混液 (3:2)を カロえるとき,澄 明又はわずかに混

濁した粘桐性のある液となる

確認試験

(1)本 品 10 mgに水 lmL及 びアントロン試液 2 mLを 加えて振 り混ぜるとき,液 は

緑色を呈し,徐 々に暗緑色から暗緑褐色に変わる

(2)本 品 lgに 熱湯 100正 を加え,か き混ぜながら室温に冷却 した液を試料溶液

とする。試料溶液 olmLに 薄めた硫酸 (9→10)9mLを 加えて振 り混ぜ,水 浴中で正

確に 3分 間加熱 した後,直 ちに氷水浴中で冷却 し,ニ ンヒドリン試液 06 mLを 注意

して加え,振 り混ぜて,25℃ で放置するとき,液 は初め紅色を呈し,更 に 100分 間

以内に紫色に変わる

(3)本 品 5mgを 小試験管にとり,25%含 水過酸化ベンゾイルのアセ トン溶液 (1→

10)2滴 を加え,水 浴上で蒸発乾固し,下 端にクロモ トロ‐プ酸試液をつけたガラス



棒をその小試験管にコルク栓で固定し,125℃ の浴中で 5～ 6分 間加熱するとき,ク

ロモ トロープ酸試液は赤紫色を呈する.

粘度 本 品の換算した乾燥物 1000gに 対応する量を正確に量 り,85℃ の水 100mLを 加

え,か き混ぜ機を用いて 10分間かき混ぜる.更 に40分 間氷水中でかき混ぜた後,水

をカロえて 1200gと する 更 に2-プ ロパノールをカロえて 2000gと し,か き混ぜ機を

用いて 20分 間かき混ぜる.必 要ならば遠心分離して泡を除き,25℃ で粘度測定法第

1法 により試験を行 うとき,粘 度は表示単位の 80～ 120%で ある.

pH 本 品 05gに 熱湯 100 mLを 加え,振 り混ぜて溶解又は懸濁し,冷 却した液の PH

は 55～ 75で ある

純度試験

(1)塩 化物 本 品 10gに 熱湯 30 mLを 加えてよくかき混ぜ,水 浴上で 10分 間カロ熱

した後,熱時4LI斜してろ過 し,残留物を熱湯でよく洗い,洗液をろ液に合わせ,冷後,

水を加えて 100mLと する この液 5mLに 希硝酸 6mL及 び水を加えて 50 mLとする

これを検液とし,試験を行 う 比較液には 0 01 mo1/L塩酸 04 mLを 加える (0284%以

下)

(2)重 金属 本 品 20gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (10 ppm以下)

(3)ジ エチルェーテル抽出物 本 品約 8gを 精密に量 り,ソ ックスレー抽出器に入

れ,ジ 干チルエーテル 100 mLを加え,水 浴上で 3時 間抽出する.抽 出物を質量既知

のビーカーに移し,ジ エチルエーテルを水浴上で蒸発乾固し,更 に 100℃で恒量にな

るまで乾燥する 冷 後,質 量を量り,次 式により,ジ エチルエーテル抽出物の量を求

めるとき,02%以 下である

ジエチルニーテル抽出物 (%)

=(ビ ーカーの全質量 (g)― ビーカーの空質量 (3))/試 料の量 (g)X100

乾燥減量 50%以 下 (lg,105℃ ,2時 間)

強熱残分 010%以 下 (10g)

定量法

(1)メ トキシ基及びヒドロキシプロポキシ基

(i)装 置

分解瓶 :5 mLの ガラス製耐圧ねじ口瓶で,底 部の内側が円すい状となっており,外

径 20 mm)首 都までの高さが 50 mm,高 さ約 30 mmま での容積が 2mLで ,栓 は耐

熱性樹脂製,内 栓又はシールはフッ素樹脂製のもの

加熱器 :厚 さ6o～ 80 mmの 角形金属アル ミニウム製プロックに直径 2o6mm,深 さ

32 mmの 穴をあけたもので,ブ ロック内部の温度を ■1℃ の範囲で調節できる構造

を有するもの

(1)操 作方法 本 品を乾燥し,そ の約 65 mgを精密に量り,分 解瓶に入れ,ア ジピ
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ン酸 65 mg,内 標準溶液 20 mL及 びヨウ化水素酸 20 mLを 加え,密 栓 し,そ の質量

を精密に量る.分 解瓶を 30秒 間振り混ぜた後,加 熱器を用い 150℃で,5分 ごとに

振 り混ぜながら,30分 間加熱 し,更 に 30分間加熱を続ける 冷 後,そ の質量を精密

に量り,減 量が lo mg以下のものの上層を試料溶液 とする 別 にアジピン酸 65 mg,

内標準溶液 20mL及 びヨウ化水素酸 20mLを 分解瓶にとり,密 栓し,そ の質量を精

密に量り,定 量用ヨウ化イソプロピル 15匹 を加え,そ の質量を精密に量り,同 様に

して定量用ヨー ドメタン“ ル を加え,そ の質量を精密に量る.分 解瓶を30秒 間振

り混ぜた後,上 層を標準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 2匹 につき,次 の条件

でガスクロマ トグラフィ●により試験を行 う 試料溶液の内標準物質のピーク面積に

対するヨー ドメタン及びヨウ化イソプロピルのピーク面積の比 Ga及 び 鈍 並びに標

準溶液の内標準物質のピァク面積に対するコー ドメタン及びヨウ化イソプロピルの

ピーク面積の比 gsa及び obを 求める

メ トキ:シ基 (cH30)の 量 (%)

=Oa/gsa X■ 4a/特t料の量 (mg)× 21864

ヒドロキシプロポキシ基 (c3H7Q)の 量 (%)

=oノ 2sb×4b/試 料の量 (mg)x4417

Ma:標 準溶液中のヨー ドメタンの量 (mg)

Mb:標 準溶液中のヨウ化イソプロピルの量 (mg)

内標準溶液 ″―オクタンのο―キシレン溶液 (1→25)

試験条件

検出器 :熱伝導度型検出器又は水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3 mm,長 さ3mの ガラス管に,ガ スクロマ トグラフィー用メチル

シリコーンポリマーを 180～25011mの ガスクロマ トグラフィー用ケイソウ土

に200/0の割合で被覆させたものを充填する

カラム温度 :loO℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :内標準物質の保持時間が約 10分になるように調整する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 2ル につき,上 記の条件で操作するとき,ヨ ー ドメ

タン,ヨ ウ化イソプロピル,内 標準物質の順に流出し,そ れぞれのピークの分

離度は20以 上である

(2)ス テアリルオキシヒドロキシプロポキシ基

(i)装 置 分 解瓶及びカロ熱器 :「メ トギシ基及びヒドロキシプロポキシ基」の定量

法と同様のものを用いる

(1)操 作方法 本 品を乾燥し,そ の約 65 mgを精密に量り,分 解瓶に入れ,ヨ ウ化

水素酸 20 mLを 加え,密 栓 し,そ の質量を精密に量る.カロ熱器を用い 150℃で,5
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分ごとに振 り混ぜながら,20分 間加熱する 冷 後,そ の質量を精密に量 り,減 量が

10 mg以 下のものに内標準溶液 20mLを 加え,分 解瓶を30秒 間振 り混ぜた後,上 層

を試料溶液とする 別 に 1-ヨ ウ化オクタデカン約 15 mgを精密に量り,内 標準溶液

をカロえて 100 mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 2匹 につき,次 の条

件でガスクロマ トグラフィーにより試験を行 う 試料溶液及び標準溶液の内標準物質

のピーク面積に対する 1-ヨ ウ化オクタデカンのピーク面積の比 のc及び 2、を求め

る

ステアリルオキシヒドロキシプロポキシ基 (C21L303)の 量 (%)

=0。 /Osc X Л魔ノ試料の量 (mg)X1/50X9032

4:標 準溶液中の 1-ヨ ウ化オクタデカンの量 (mg)

内標準溶液 ステアリン酸メォルのο―キシレン溶液 (1→2000)

試験条件

検出器 :熱伝導度型検出器又は水素炎イオン化検出器

カラム :内径 0 53 mnl,長さ 15mの フューズ ドシリカ管の内面に,ガ スクロマ

トグラフィー用メチルシリコーンポリマーを厚さ511mで被覆する

カラム温度 :210℃付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘリウム

流量 :内標準物質の保持時間が約 75分 になるように調整する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 2匹 につき,上 記の条件で操作するとき,内 標準物

質,1-ヨ ウ化オクタデカンの'原に流出し,そ の分離度は2_0以上である

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 一 般外用剤

医薬品添加物各条の部大豆レシチンの条を次のように改める。

106893

大豆 レシチン

Soybean Lecithin,S.B.Pllospllatide

大豆リン脂質, レシテン

本品は大豆から製したもので,そ の主成分はリン脂質である

性状 本 品は淡黄色～暗褐色の澄明又は半澄明の粘性の液,若 しくは白色～褐色の粉末

又は粒で,わ ずかに特異なにおい及び味がある

本品はクロロホルム又はヘキサンに極めて溶けやすい
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本品に水を加えるとき膨潤する

確認試験

(1)本 品 13を とり,分 解フラスコに入れ,こ れに粉末とした硫酸カ リウム 5g,硫

酸銅 (Ⅱ)五水和物 05g及 び硫酸 20 mLを 加える.次 にフラスコを45℃ に傾け,泡 立

ちがほとんどやむまで静かに加熱 し,更 に温度を上げて沸騰し,内 容物が青色の澄明

な液となつた後,1～ 2時 間カロ熱する 冷 後,等 容量の水をカロえ,こ の液 5 mLを 量

り,七 モリブデン酸六アンモニウム四水和物溶液 (1→5)10 mLを 加えて加熱すると

き,黄 色の沈殿を生じる.

(2)本 品 o5gに 薄めた塩酸 (1→2)5 mLを 加え,水 浴上で2時 間加熱した後,ろ

過 し,試 料溶液 とする EIJに塩化コノン01gに 薄めた塩酸 (1→2)ヒヽ えて溶かし,

20 mLと し,標準溶液とする 試料溶液及び標準溶液につき,薄層クロマ トグラフィー

により試験を行 う.試 料溶液及び標準溶液 1011Lずつを薄層クロマ トグラフィー用シ

リカグルを用いて調製 した薄層板にスポットする 次 にクロロホルム/メタノール/

水混液 (65:25:4)を 展開溶媒として約 10 cm展 開した後,薄 層板を風乾する こ

れに噴霧用 ドラーゲンドルフ試液を噴霧するとき,試料溶液から得た主スポット及び

標準溶液から得たスポットは黄赤色を呈し,そ れらのム値は等しい

酸価 40以 下.

純度試験

(■)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (20 ppm以下)

(2)ヒ 素 本 品 10書 をとり,第 3法 により検液を調製 し,試 験を行 う (2 ppm以

下):

(3)ア セ トン可溶物 本 品 20gを 正確に量 り,50 mLの 共栓遠心管に入れ,石 油

エーテル 3mLを 加えて溶かし,ア セ トン 15 mLを加え,よ くかき混ぜた後,氷 水中

に 15分 間放置する.こ れにあらかじめ 0～ 5℃ に冷却 したアセ トンを加えて 50 mL

とし,よ くかき混ぜ,氷 水中に 15分 間放置した後,毎 分約 3000回転で 10分 間遠心

分離 し,上 層を質量既知のフラスコに移す 更 に共栓遠心管中の沈殿に 0～ 5℃ のア

セ トンを加えて 50 mLと し,氷 水中で冷却しながらよくかき混ぜた後,同 様に遠心分

離する.こ の上層を先のフラスコに入れ,水 浴上でアセ トン及び石油エーテルを留去

し,残 留物を 105℃で 1時間乾燥するとき,そ の量は 400/0以下である

(4)過 酸化物価 本 品約 5gを 精密に量 り,250 mLの 共栓三角フラスコに入れ,酢

酸 (100)/ク ロロホルム混液 (3:2)35 mLを 加え,静 かに振り混ぜて港かす 次 に

窒素を通 じて器内の空気をじゅうぶん置換 し,窒素を通じながらヨウイヒカリウム試液

l mLを 正確にカロえ,窒 素を上め,直 ちに栓をして 1分 間振り混ぜた後,暗 所に 5分

間放置する こ の液に水 75 mLを カロえ,再 び栓をして激 しく振 り混ぜた後,o l mO1/L

チオ硫酸ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :デンプン試液 l mL)_た だし,滴 定の
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終点は生じた青色が脱色するときとする 同 様の方法で空試験を行い,補 正する 次

式により過酸化物価を求めるとき,そ の値は 10以下である

過酸化物価
ol mo1/Lチ オ硫酸ナ トリウム液の消費量 (mL)

試料の採取量 (g)

乾燥減量 15%以 下 (3g,105℃ ,1時 間)本 品が粉末の場合は,乾 燥減量試験法に

より試験を行 う 本 品が粒又は粘性の液の場合には,本 品約 3gを ,あ らかじめ 105℃

で 1時 間乾燥し,質 量を精密に量つた海砂約 15g及 び質量を精密に量つた小ガラス

棒と共にはかり瓶に入れ,そ の質量を精密に量 り,小 ガラス棒を用いて速やかに粉砕

して 2 mm以 下の大きさにし,又 は均―に混合 した後,小 ガラス棒と共に 105℃で 1

時間乾燥する

貯法

保存条件 遮 光して保存する

容  器  気 密容器.

投与経路 経 口投与,そ の他の内用,一 般外用剤,直 腸腔尿道適用,吸 入剤

医薬品添加物各条の部タウマチンの条を次のように改める。

531009

タウマチン

Thaumain

ソ=マ チン

本品はルα“π"ω “219カ″た7/7'Bcntham(クズウコン科ルレ"舵 ごα2)の果実の仮種

皮より酸性水で抽出し,pHを 上げて沈殿物を除去し,精 製して得られたもので,主

としてたん白質からなる

本品を乾燥したものは定量するとき,窒 素 (N:1401)150～ 180%を 含む

性状 本 品は淡黄褐色～灰褐色の粉末又は薄片で,に おいはなく,味 は極めて甘い 本

品の水溶液 (1→100000)でも甘味がある

本品は水に溶けやすく,エ タノール (995)に ほとんど溶けない

本品は吸湿性である

確認試験 本 品の水溶液 (1→100)2mLに ,ニ ンヒドリン・酢酸緩衝液 2mL及 び硫酸

ヒドラジン水溶液 (13→25000)2mLを 加え,水 浴中で加熱するとき,液 は青紫色を

呈する

吸光度 本 品の水溶液 (1→2000)につき,紫 外可視吸光度測定法により吸収スペクト

ルを測定するとき,波 長 276～280 nmに吸収の極大を示し,こ の波長における比吸
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光度は,換 算した乾燥物に対し,H8～ 134で ある

pH 本 品 10gを 水 100 mLに溶かした液のPHは 25～ 40で ある

純度試験

(1)溶 状 本 品 logを 水 20 mLに 溶かすとき,液 は淡褐色澄明である

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (20 ppm以下)

(3)ア ルミニウム 本 品の換算 した乾燥物 2.Ogに 対応する量を精密に量 り,弱 く

カロ熱 して炭化する 冷 後,硫 酸少量を加え,白 煙が生 じなくなるまで注意してカロ熱 し

た後,450～ 5,0℃ で強熱して灰化する 冷 後,02 mo比 塩酸試液を加え,正 確に25

mLと し,試 料溶液とする.別 にアルミニウム標準原液適量を正確に量り,水 を加え

て l nlL中にアル ミニウム (Al:2698)20～ 10 0 1Lgを含むように薄め,ア ルムニウ

ム定量用標準溶液とする 試料溶液及びアルムニウム定量用標準溶液につき,次 の条

件で原子吸光光度法により試験を行い,アルムニウム定量用標準溶液の吸光度から得

た検量線を用いて試料溶液のアル ミユウム含量を求めるとき,100 ppm以 下である

使用ガス :

可燃性ガス ,アセチレン

支燃性ガス :亜酸化窒素

ランプ :アル ミユウム中空陰極ランプ

波長 :309 3 nm

(4)ヒ 素 本 品 lo gを とり,第 3法 により検液を調製し,試 験を行 う (2 ppm以

下)

(5)炭 水化物 本 品の換算 した乾燥物 05gに 対応する量を精密に量り,塩 酸でpH

30に 調整 した水に溶かし,正 確に 50 mLと する こ の液 010 mLを とり,シ ステイ

ン・硫酸試液 6 mLを 正確に加え,水浴中で 3分 間加熱 した後,冷水で 5分 間冷却し,

試料溶液 とする.別 にブ ドウ糖適量を精密に量 り,水 を加えて l mL中 にブ ドウ糖

(C`H1206:18016)10～ 10011gを含むように薄め,こ れらの液につき,試 料溶液と

同様に操作し,標 準溶液とする 試 料溶液及び各標準溶液につき,塩 酸でPH 3.0に調

整 した水 o lolnLを用いて同様に操作して得た液を対照とし,紫 外可視吸光度測定法

により試験を行い,波 長 400 nmに おける吸光度を測定する 各 標準溶液から得た吸

光度から,縦 軸を吸光度,横 軸を濃度とする検量線を作成する こ れに試料溶液から

得られた吸光度をあてて試料溶液中のブ ドウ糖含量を求め,試料 lg中 の炭水化物 (%)

として計算するとき,300/0以 下である

乾燥減量 60%以 下 (lg,105℃ ,3時 間)

強熱残分 20%以 下 (lg,乾 燥物換算)

定量法 本 品を乾燥し,そ の約 0015gを 精密に量 り,窒 素定量法により試験を行 う.

0 005 mo1/Ll流酸 lmL=01401mg N
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貯法 容   器  気 密容器.

投与経路 経 口投与

医薬品添加物各条の部テルペン樹脂の条を次のように改める。

120046

テルペン樹脂

Terpene Resill

本品は β
―ピネン及びα―ピネンの共重合物よりなる合成樹脂である

性状 本 品は淡黄色半透明なフレーク状の砕きやすい固体で,に おいはない

本品は トルエンに極めて溶けやすく,ジ エチルエーテルに溶けやすく,水 又はエタ

ノール (95)に ほとんど溶けない.

確認試験 本 品をジ千チルエーテルに溶かし,こ の溶液を窓板に薄く塗 りつけ,ジ エチ

ルエーテルを蒸発して得た薄膜につき,赤外吸収スペクトル測定法の薄膜法により測

定するとき,波数 2930crl,1465 crl,1385o『
1及び 1365 clll l付近に吸収を認める

軟化点 HO～ 120℃

(1)装 置 図 1～ 5に 示すものを用いる

A:鋼 球 (径95mm,質 量 35g)

B

C

D

E

F

G

環 (黄銅製で,そ の概略は図 2に よる)

環の支持板 (金属製で,そ の概略は図 3に よる)

底板 (その概略は図 4に よる 対 流子LJを 40個 もつ)

定置板 (その概略は図 5に よる)

温度計 (その水銀球の中心が,環 の指示板 Cの 下面と同じ高さになるようにす

る)

ガラス容器
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H:環 の支持孔

I:温 度計の水銀球の入る穴

J:対 流7L(径 約 4mm)

(図2～図 5 数 字はmmを 示→

(2)操 作法 試 料をできるだけ低温で融解 し,次 に環 Bを 平らな金属板の上に置

き,融 解 した試料を泡が入らないように注意しながらBの 中に満たし,室 温で 40分

間放置 し,少 し加熱した小刀で,Bの 上端を含む平面から盛 り上がった部分を切 りと

る_次 にガラス容器 Gに ,シ リコン油を深 さ90 mm以 上となるまで入れ,予 想 した

】
ｄ

＝
ヽ
０

∞
以
上

Lざ凄
‐34±1ト

206φ131
175φ±01



軟化点の約 60℃ 下の温度に保つ B中 の試料の表面の中央に鋼球 Aを 載せ,こ の B

を支持rtHに はめる.次にBの 上面からシリコン泊までの距離を50■2mmと し,15～

20分 間放置した後,加 熱を始める 毎 分 5■05℃ 上がるようにカロ熱を続ける 試 料

が次第に軟化 して Bか ら流れ落ちて底板 Dに 接触 したときの温度を軟化点とする

測定は 1回 に4個 のBを 用いて 2回 以上行い,そ の平均値をとる

酸価 10以 下

本品を トルエン/エタノール (95)混 液 (1:1又 は 2:1)に 溶かしたものについて

試験を行 う

純度試験 重 金属 本 品 50gを なす型フラスコに入れ,水 50 mLを 加え,還 流冷却器

を付けて 30分 間煮沸し,冷 後,抽 出液をろ過し,ろ 液に水を加えて 50 mLと する

この液 25 mLを とり,第 1法 により操作し,試 験を行 う:比 較液には鉛標準液 20mL

をカロえる (8 Ppm以下)

強熱残分 05%以 下 (lg)

貯法 容   器  密 開容器

投与経路 一 般外用剤,経 口投与

医薬品添加物各条の部 トリエチレングリコールの条を次のように改める。

107446

トリエチレングリコール

Triethyle■eGけ col

HOCH2CH20CH2CH20CH2CLOH

C6H1404:15017

本 品 は酸 化 エ チ レン と水 との 三 量 体 で ,HOCH2(CH20CH2)2C■ OHで 表 され る

性状 本 品は無色澄明の粘欄性のある液で,わ ずかに特異なにおいがある

本品は水,メ タノール又はエタノール (95)と混和 し,ジ エチルエーテルにやや溶

けにくい

本品はやや吸湿性である

確認試験 本 品 005gを 希塩酸 5 mLに溶かし,塩化バ リウム試液 lmLを 加えて振り混

ぜ,必 要ならばろ過し,ろ 液にリンモリブデシ酸 ″水和物溶液 (1→10)l mLを カロえ

るとき,黄 緑色の沈殿を生 じる

比重 ′:8:1123～1126

純度試験

う
乙



(1)酸  本 品 50gを 中和エタノァル 20 mLに 溶かし,フ エノ■ルフタレイン試液

2滴 及び 01 mOVL水 酸化ナ トリウム液 o、20 mLを 加えるとき,液 の色は赤色である.

(2)エ チレングリコール及びジエチレングリコール 本 品 40gを 水に溶かし,正

確に lo mLと し,試 料溶液とする 別にエチレングリコータレ及びジエチレングリコー

ル約 50 mgず つを精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100 mLと し,標 準溶液 とする

試料溶液及び標準溶液 2匹 ずつを正確にとり,次 の条件でガスクロマ トグラフィー

により試験を行う そ れぞれの液のエチレングリコールのピーク高さ ffTa及び氏 並

びにジエチレングリコールのピァク高さ力鴨及び 基bを預J定し,エ チレングリコール

及びジエチレングリコールの量を求めるとき,エチレングリコールとジエチレングリ

コールの含量の和は 025%以 下である

エチレングリコールの量 (lng)=に X tta/名aX 1/10

ジエチレングリコールの量 (mg)=4× ffTb/1sb X 1/10

4:エ チレングリコールの粋取量 (mg)

ス :ジエチレングリコールの粋取量 (mg)

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3mm,長 さ約 15mの 管にガスクロマ トグラフィー用 D~ソ ルビ

トールを150～ 180}Шのガスクロマ トグラフイー用ケイソウ土に 12%の 割合

で被覆したものを充てんする_

カラム温度 :165℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素又はヘ リウム

流量 :ジエチレングリコールの保持時間が約 8分 になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 2μ につき,上 記の条件で操作するとき,エ チレング

リコール,ジ エチレングリコールの順に流出し,そ れぞれのピークが完全に分

離するものを用いる.

検出感度 :標準溶液 2 1tLから得たジエチレングリコールのピーク高さがフルス

ケールの約 80%に なるように調整する

水分 10°/o以下 (2g,直 接滴定)

強熱残分 010%以 下 (lg).

蒸留試験 275～ 300℃,95 vol%以 上.

貯法 容   器  気 密容器.

投与経路 一 般外用剤

医薬品添加物各条の部乳糖造粒物の条を次のように改める。

120048
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乳構造粒物

Lactose Fine Granulated

本品|ま浮L糖水和物 (日局)及 びヒドロキシプロピルセルロース (日局)の 混合造粒

物である

本品を乾燥したものは定量するとき,手L糖水和物 (C12H220"・H20:36032)950～

980%及 びヒドロキシプロピルセル rl―ス 20～ 50%を 含む

性状 本 品は白色～淡黄色の細粒状で,に おいはなく,味 はやや甘い_

本品は水に溶けやすく,エ タノール (99:5)又 はジエチルエーテルにほとんど溶け

ない

確認試験

(1)本 品 5gを 共栓付き遠心沈殿管に入れ,エ タノール (995)30 mLを 加えて約

30分 間激 しく振り混ぜる こ れを毎分 4000回 転で 20分 間遠心分離した後,上 澄液

をろ過 し,ろ 液 20 mLを 水浴上で蒸発乾固する 残 留物に水 10 mLを 加え,振 り混ぜ

て溶かし,こ れを試料溶液とする 試料溶液 2mLに アン トロン試液 l mLを 穏やかに

加えるとき,境 界面は青色～緑色を呈する

(2)(1)の 試料溶液を水浴中で加熱するとき,白 濁又は白色の沈殿を生じ,冷 却

するとき, 自濁又は沈殿は消失する.

(3)定 量法 (1)で 得た上澄液の蒸発残留物にエタノール (95)10 mLを 加え,か

き混ぜて放置するとき,均 質な粘稿性のある液 となる

(4)定 量法 (1)で 得た沈殿物に,エ タノール (995)40 mLを 加えて約 30分 間激

しく振 り混ぜた後,遠 心分離を行 う.上 澄液を除き,残 留物約 lgを 風乾した後,80℃

で 2時 間乾燥する 乾燥物につき赤外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法に

より試験を行い,本品のスペクトルと日本薬局方に記載されている予L糖水和物の参照

スペク トルを比較するとき,両者のスペク トルは同一波数のところに同様の強度の吸

収を認める.

純度試験 溶 状 本 品 10gを 熱湯 20 mLに 溶かすとき,液 はわずかに白濁 し,冷 却す

るとき,澄 明になる

乾燥減量 05%以 下 (lg,80℃ ,2時 間)

定量法

(1)ヒ ドロキシプロピルセルロース 本 品を乾燥し,その約 8gを 精密に量り(め ,

質量既知の共栓付き遠心沈殿管に入れ,エ タノール (995)40 mLを 加えて約 30分 間

激 しく振 り混ぜる こ れを毎分 4000回 転で 20分 間遠心分離した後,遠 心沈殿管の質

量を量 り,加 えられたエタノール (995)の 質量 (巧)を 算出する 上 澄液約 20 mL

をあらかじめ 80℃ で 30分 間乾燥した質量既知の粋量瓶に量 り (4),粋 量瓶のふ
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たを半開きにして水浴上で蒸発乾固し,残 留物を 80℃ で 2時 間乾燥し,そ の質量を

精密に量る (1/3)・

ヒドロキシプロピルtルロースの量(%)〒
フギ鵠舟讐移5X100

1 /

1 J / 1

%

試料採取量 (3)

加えたエタノール (995)の 質量 (3)

上澄液の秤取量 (g)

%:上 澄液の蒸発乾固,乾 燥後の残留物の質量 (g)

(2)乳 糖 本 品を乾燥し,そ の約 lo gを精密に量 り,50℃ ・に加温した水 80 mLを

加えて振り混ぜた後,放 冷する 冷 後,ア ンモニア試薬 0、2 nlLを加え,30分 間放置

する.次 に水をカロえて正確に 100 mLとする こ の液につき,旋 光度測定法により,

20土l℃,層 長 100 mmで旋光度αDを測定し,以 下の式により乳糖の含量を求める

手眺鷹 (CっH220口・H20)の 量 (%)

=(α  X 100/″

一定量法(1)により得られたヒドロキシプロピルセルロース含量(%)X(-248)/100)

X 100/525

α:偏光面を回転した角度

″:試料採取量 (g)

248:ヒドロキシプロピルセルロースの比旋光度〔α〕『
525:浮L糖の比旋光度〔α〕『

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 経 口投与.

医薬品添加物各条の部ヒドロキシプロピルメチルセルロース 2910・酸化チタン ・マ

クロゴール 400混 合物の条を次のように改める。

122106

ヒドロキシプロビルメチルセルロース2910・

酸化チタンロマクロゴール400混合物

Hydroxypropylmelhylcellulose 2910 .

Titanium Dioxide . Macrogol 400 Mixture

本品はヒプロメロース (日局),酸 化チタン (日局)及 びマクロゴール (日局)の

混合物である.

本品を乾燥 したものは定量するとき,ヒ プロメロース由来のメ トキシ基 (-OCH3:
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3103)170～ 190%, ヒ ドロキシプロポキシ基 (-OC3H60H:7509)40～ 75%を

含むほか,酸 化チタン (Ti02:7987)280～ 345%及 びマクロゴール 40055～ 70%

を含む

性状 本 品は白色の粉末で,に おいはないか,又 はわずかに特異なにおいがある

確認試験

(1)本 品 15gに 熱湯 100 mLを加え,か き混ぜながら室温に冷却し,ろ 過 し,ろ 液

5mLに アン トロン試液 3mLを 穏やかに加えるとき,境界面は青色～青緑色を呈する

(2)本 品 01gを るつぼにとり,初 めは弱く注意しながら加熱し,徐 々に強熱 して

灰化する 冷 後,残 留物に硫酸 lmLを カロえ,白 煙が発生するまで加熱し,更 に 5分

間加熱する 冷 後,注 意 して水を加えて 50 mLと し,ろ 過する ろ 液 2 mLに L―ア

スコルビン酸溶液 (1→10)l mL及びジアンチピリルメタン試液 2mLを 加えるとき,

液は黄色～黄赤色を呈する

(3)本 品 005gに ジエチルエーテル 2 mLを加え,激 しく振 り混ぜた後,遠 心分離

し,上 澄液を試料溶液とする.別 に希塩酸 2mL,塩 化バリウム試液 l mL及び リンモ

リブデン酸 ″水和物溶液 (I→10)lmLを 混和し,試 料溶液を静かに加え,60分 間放

置するとき,下 層に黄緑色の沈殿を生じる.

乾燥減量 50%以 下 (lg,105℃ ,2時 間)

定量法

(1)ヒ ドロキシプロピルメチルセルロース2910及びマクロゴール 400

(i)装 置

分解瓶 :5 mLの ガラス製耐圧ねじ口瓶で,底 部の内側が円すい状となってお り,外

径 20 mm,首 部までの高さが 50 rrllll,高さ約 30 mmま での容積が 2mLで ,栓 は耐

熱性樹脂製,内 栓又はシールはアッ素樹脂製のもの

加熱器 :厚 さ60～ 80 mmの 角型金属アルミユウム製ブロックに直径 206 mm,深 さ

32 mmの 穴をあけたもので,プ ロック内部の温度を 主l℃ の範囲で調節できる構造

を有するもの

(1)操 作法

本品を乾燥 し,そ の約 0032gを 精密に量り,分 解瓶に入れ,ア ジピン酸 0065g,

内標準溶液 10 mL及 びヨウ化水素酸 20mLを 加え,密栓 し,その質量を精密に量る

分解瓶を30秒 間振 り混ぜた後,加熟器を用い,150℃ で 5分 ごとに振 り混ぜながら,

60分 間加熱 し,更 に 60分 間加熱を続ける 冷 後,そ の質量を精密に量り,減 量が 10

mg以 下のものの上層を試料溶液とする.別 にアジピン酸 0065g,内 標準溶液 10mL

及びヨウ化水素酸 20 mLを 分解瓶にとり,密 栓 し,そ の質量を精密に量り,定 量用

ヨウ化イソプロピル 8 μLを 加え,そ の質量を精密に量り,同 様にして定量用ヨー ド

メタン23 μLを 加え,そ の質量を精密に量る 分 解瓶を30秒 間振 り混ぜた後,上 層

を標準溶液 (1)とする.試 料溶液及び標準溶液 (1)2 μLに つき,次 の条件でガスク
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ロマ トグラフィーにより試験を行 う 試 料溶液の内標準物質のピーク面積に対する

ヨー ドメタン, ヨ‐ ドエタン及びヨウ化イツプロピルのピーク面積の比 2Ta,Ob及

び oc並 びに標準溶液 (1)の 内標準物質のピーク面積に対するヨー ドメタン及びヨ

ウ化イソプロピルのピーク面積の比 らa及び ocを 求める

別に定量用マクロゴール400約 2 mgを精密に量り,以下試料溶液と同様に操作し,

標準溶液 (2)と し,内 標準物質のピーク面積に対するヨー ドエタンのピーク面積の

比 必bを求める.

メ トキシ基 (cH,0)の 量 (%)

=Oa/2sa× 聰a/試料の量 (mg)× 21864

ヒ
.ドロキシプロポキシ基 (C3H,02)の量 (%)

=Oc/Osc×  ‰ c/試料の量 (mg)× 4417

曜al標 準溶液 (1)中 のヨー ドメタンの量 (mg)

曜が 標準溶液 (1)中 のヨウ化イツプロピルの量 (mg)

本品中のマクロゴール 400の量 (%)

=2ノ 銀b× 77sb/試料の量 (mg)× 100

J/sb:定量用マクロゴール 400の 量 (mg)

内標準溶液 ″一オクタンのο―キシレン溶液 (1→50)

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3 alm,長 さ約 3mの ガラス管にガスクロマ トグラフィー用メチ

ルシリコーンポリマーを 180～ 250 μmの ガスクロマ トグラフィー用ケイソウ

上に20%の 割合で被覆 させたものを充てんする

カラム温度 :100℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流量 :内標準物質の保持時間が 6～ 7分 になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 (1)及 び標準溶液 (2)2‖Lず つにつき,上 記の条件で

操作するとき,ヨ ー ドメタン,ヨ ー ドエタン,ヨ ウ化イソプロピル及び内標準

物質の順に流出し,そ れぞれのピークが完全に分離するものを用いる.

(2)酸 化チタン 本 品を乾燥 し,そ の約 01gを 精密に量 り,る つぼに入れ,初 め

は弱く注意しながら加熱 し,徐 々に強熱 して灰化する 冷 後,残 留物に無水硫酸ナ ト

リウム lg,水 2 mL及 び硫酸 2mLを 加え,液 が黄色澄明になるまで穏やかに加熱す

る.冷 後,る つぼの内容物を薄めた硫酸 (1→4)20 mLで 加温して洗い込み,更 に水

で数回洗つた後,水 を加えて正確に 100 mLとし,試 料溶液 とする 別 にチタン標準

原液 10 mLを正確に量 り,水 を加えて正確に 50 mLと し,チ タン標準溶液 とする 試

料溶液及び標準溶液 10 mLずつを正確に量り,薄 めた硫酸 (1→2)10 mL,薄 めたリ

ン酸 (1→2)10 mL及 び水 50 mLを加えた後,更 に過酸化水素試液 5 mLをカロえ,水

-87-



― ―

をカロえて正確に100 mLとし,よ く振り混ぜ,5分 間放置する.これらの液につき,

水を対照とし,紫外可視吸光度測定法により試験を行う 試料溶液及び標準溶液から

得たそれぞれの液の波長400 nmにおける吸光度/i及びИsを測定すぅ

試料中の酸イヒチタン (TiO,)の量 (%)

=チ タン標準溶液の濃度 (ppm)X/T″`×1668/試料の量 (D X 001

1668:酸 化チタン (Ti02)の 分子量 /チタン (Ti)の原子量

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 経 口投与

医薬品添カロ物各条の部フェニルエチルアルコール変性アルコール (95 vol%)の条を

次のように改める。

120009

フェニルエテルアルコール変性アルコール (95 vol%)

P h e l l y l e t h y : A I c o L O I  D c n a t u r e d  A l c o h O l●5  v o l % )

本品はエタノール (日局)に ,β―フエニルエチルアルコールを加えて変性 したも

のである

木品はエタノール (C2H60)9513～ 95 63 vol%を含む (15℃における比重法によ

る)

本品は定量するとき,β―フエニルエアルアルコール(C8H100)01575～01925n/v%

を含む.

性状 本 品は無色澄明の液で,特 異なにおい及びやくような味がある

本品は水又はジエチルエーテルと混和する.

本品は燃えやすく,点 火するとき,淡 青色の炎をあげて燃える

本品は揮発性である

確認試験

(1)本 品 lmLに ヨウ素試液 2mL及 び水酸イヒナ トリウム試液 lmLを 加えて振り混

ぜるとき,淡 黄色の沈殿を生じる

(2)本 品 l mLに酢酸 (100)l・nL及び硫酸 3滴 を加えて加熱するとき,酢 酸エチ

ルのにおいを発する

(3)本 品600 mLを水浴上で約2mLに なるまで加熱するとき,残留物はバラようの

特異な香気がある 残 留物に水酸化カリウム 05gを 加え,小 火炎で静かに煮沸する

とき,ス チレンようのにおいを発する

比重 イj:0814～0816

-88-



定量法 β
―フェニルエチルアルコール 本 品を試料溶液とし,別 に β

―フェニルエチ

ルアルコール標準品約 o175gを 精密に量り,エタノ‐ル (95)を加えて正確に 100 mL

とし,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 lμ ずつを正確にとり,次 の条件で

ガスクロマ トグラフィーにより試験を行 う そ れぞれの液のβ
―フェニルエチルアル

コールのピーク面積 ノT及び /sを測定し,β―フエニルエチルアルコールの量を求め

る

β
一フェニルエチルアルコールの量 (mg)=ム ドИT″s

』4:β ―フエニルエチルアルコール標準品の粋取量 (mg)

試験条件

‐検出器 :水素炎イォン化検出器

カラム :内径 053 mm,長 さ30mの フューズ ドシリカ管の内面にガスクロマ ト

グラフィー用ポリエチレングリコール 20Mを 厚さ1胆 で被覆する

カラム温度 :150℃付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘリウム

流量lβ
―フェニルエチルアルコールの保持時間が約 12分になるように調整する

スプリット比 :1:20

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 1出 につき,上 記の条件で操作するとき,β―フエニ

ルエチルアルコールの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 25000段以

上,15以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 lμ につき,上 記の条件で試験を 6回繰り返すと

き,β―フエニルエチルアルョ
ールのピーク面積の相対標準偏差は 10%以 下

である

貯法

保存条件 遮 光して,火 気を避けて保存する.

容  器  気 密容器

投与経路 一 般外用剤,舌 下適用.

医薬品添加物各条の部フェニルエチルアルコール変性アルコール (99 voい)の 条を

次のように改める。

120010

フェニルエテルアルコール変性アルコール (99 voi%)

Phenylethyl Alcohol Denatured Alcohol (99 vol%)
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本品は無水エタノール (日局)に ,β―フェニルエチルアルコールを加えて変性し

たものである

本品はエタノール (C2H60)9905～ 99 86 vol%を含む (15℃における比重法によ

る).

本品は定量するとき,β―フエニルエチルアルコール (C8H100)01575～01925w/、%

を含む

性状 本 品は無色澄明の液で,特 異なにおいがある

本品は水又はジエチルエーテルと混和する

本品は燃えやすく,点 火するとき,淡 青色の炎をあげて燃える

本品は揮発性である

確認試験

(1)本 品 lmLに ヨウ素試液 2mL及 び水酸化ナ トリウム試液 lmLを 加えて振り混

ぜるとき,淡 黄色の沈殿を生じる.

(2)本 品 l mLに酢酸 (100)l mL及 び硫酸3滴 を加えてカロ熱するとき,酢 酸エチ

ルのにおいを発する.

(3)本 品 600 mLを水浴上で約 2 mLになるまで加熱するとき,残留物はバラようの

特異な香気がある 残 留物に水酸化カリウム05gを 加え,小 火炎で静かに煮沸する

とき,ス チレンようのにおいを発する

比重 グ|;:0795～ 0799

定量法 β
―フエニルエチルアルコール 本 品を試料溶液とし,別 に β

―フェニルエチ

ルアルコール標準品約0175gを 精密に量り,エ タノール (995)を 加えて正確に 100

mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 l山 ずつを正確にとり,次 の条件

でガスクロマ トグラフィーにより試験を行う そ れぞれの液のβ
―フェニルエテルア

ルコールのピーク面積 ИT及びИJを測定し,β―フエニルエチルアルコールの量を求

める

β
―フエニ′́エチルアルコールの量 (mg)=ス X ИT″s

聰 :β―フエニルエチルアルコニル標準品の粋取量 (mg)

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 053 mm,長 さ30mの フューズドシリカ管の内面にガスクロマト

グラフィー用ポリエチレングリコール20Mを 厚さlぃ で被覆する

カラム温度 :150℃付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量:β―フェニルエチルアルコールの保持時間が約 12分になるように調整する

スプリット比 :1:20

システム適合性
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システムの性能 :標準溶液 l叫 につき,上 記の条件で操作するとき,β―フエニ

ルエチルアルコールの理論段数及びシンメトリー係数は,それぞれ 25000段以

上,15以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 l出 につき,上 記の条件で試験を 6回繰 り返すと

き,β―フエニルエチルアルコールのピーク面積の相対標準偏差は lb%以 下

である

貯法

保存条件 遮 光して,火 気を避けて保存する

容  器  気 密容器.

投与経路 一 般外用剤.

医薬品添加物各条の部粉糖の条を次のように改める。

109287

粉 糖

Powdered Sucrose

本品は精製白糖 (日局)に 固結防止のためトウモロコシデンプン (日局)を添加 し,

粉砕したものである.

本品を乾燥 したものは定量するとき,シ ョ糖 (C12島2011:34230)960～ 99o%及

び トウモロコシデンプン 10～ 40%を 含む

性状 本 品は白色の粉末で,に おいはなく,味 は甘い.

本品はエタノール (95)又 はジエチルエーテルにほとんど溶けない

本品は水に大部分が溶け,少 量の不溶物を認める.

確認試験

(1)本 品 lgを 加熱するとき,融解 してふくれ上が り,カ ラメルのにおいを発 して,

かさ高い炭化物となる.

(2)本 品 01gに 希硫酸 2 mLを 加えて煮沸 し,水 酸化ナ トリウム試液 4 mL及 び

フェーリング試液 3 mLを 加えて沸騰するまでカロ熱するとき,赤 色～暗赤色の沈殿を

生 じる

(3)本 品 lgに 水 10 mLを加えて振り混ぜた後,ろ 過する ろ 紙上の沈殿にヨウ素

試液を加えるとき,暗 青紫色を呈する.

乾燥減量 20%以 下 (lg,105℃ ,2時 間)

粉末度試験 本 品 50gを とり,100号 (15011m)ふ るいに入れ,柔 らかい刷毛で軽く

こす りながらふるい分けるとき,ふ るいの上の残留物は 02g以 下である
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定量法

(1)シ ョ糖 本 品を乾燥し,そ の約 13gを精密に量り,水 50 mLを押えて30分間

振り混ぜる.こ れをガラスろ過器 (G4)を 用いてろ過し,水 約 30轟Lで 洗い,ろ 液

及び洗液を合わせ,水 を加えて正確に200 mLとする こ の液につき,旋 光度測定法

により20■1℃,層 長 100 mmで旋光度αDを測定する

ショ齢 量 ∽ =杢 i理
讐
二壁刈"

〔α〕『=#
α:偏光面を回転した角度

y,試 料の量 じ X1/200

665:シヨ糖の比旋光度〔α〕ν

(2)ト ウモロコシデンプン 本品を乾燥し,その約10gを精密に量り,水 50 mL

をカロえて 30分 聞振り混ぜる こ れを質量既知のガラスろ過器 (G4)を用いてろ取し,

残留物を水 10 mLずつで 5回 洗つた後,105℃ で 1時間乾燥し,そ の質量を精密に量

る

トウモロコシデンプンの量 (%)=―
翼暑幾盆盪ナ

L× 100

貯法 容   器  密 開容器.

投与経路 経 口投与.

医薬品添加物各条の部ポリエチレンテレフタレー トセパレータの条を次めように改

める。

109881

ポリエチレンテレフタレートセパレータ

POWethyleneterephthdate Separator

本品はポリエチレンテレフタレー トフイルムの片面に離型剤 としてジメチルポリ

シロキサン系樹脂を均―に塗工処理 したものである.

性状 本品は光沢を帯びた透明又は半透明なフィルムで,においはない

本品は水,エ タノール (95)又はジエテルエーテルにほとんど溶けない

確認試験

(1)本 品の離型剤表面上に水を 1滴落とすとき,そ の水は本品中にしみこまず,水

滴状を保つ
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(2)本 品の離型剤表面をスパチュラーで軽くこすって得られた粉末につき,赤 外吸

収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき,波数 2960 cm・,1260

cm l,1200 cll1 1～1000 cln l及び 800 cm・付近に吸収を認める

(3)本 品の離型剤処理をしていない面をナイアで肖1つて得られた粉末につき,赤 外

吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定するとき,波 数 2960 cm・,

1720 cln l,1250 crl,1loo cm・,1020 om・及び 725 cmJ付近に吸収を認める

形状試験 本 品の長さ約 500 mmに つき,」IS B7503に適合する001 mm目 盛 リダイヤ

ルゲ‐ジ (接触面 :径 5 mm 接 触圧力 :80g)を 用い,長 さの方向にほぼ同じ間隔

をおいて本品の厚さを3箇所で測定するとき,平 均値は 0075■0005 mmで ある.

貯法 容   器  密 閉容器

投与経路 経 皮.

医薬品添加物各条の部ポリオキシエチレン (42)ポリオキシプロピレン (67)グリコー

ルの条を次のように改める。

109109

ポリオキシエチレン (42)ポリオキシプロピレン (67)グリコール

Polypxyethylelle(42)PolyOXyprtlpylelle“ つ Gly●ol

本 品 は水 にプ ロ ピ レンオ キ シ ドを付 カロ重合 させ て得 られ るポ リプ ロ ピ レン グ ソ

コール にエチ レンオキシ ドを付加重 合 した もので,HO ( C 2 H 4 0 ) K C 3 H 6 0 ) m ( C 2 L O ) n′Hで

表され,プ ロピレンオキシ ド及びエチレンオキシ ドの平均重合度は,そ れぞれ約 67

及び約 42で ある.

性状 本 品は無色～白色のフセリンようの固体で,わ ず力■こ特異なにおいがあり,味 は

ない

本品は水,メ タノール又はエタノール (95)に 溶けやすく,ジ エチルエーテルにほ

とんど溶けない

本品は希塩酸に溶ける.

本品の水溶液 (1→40)の pHは 60～ 80で ある

凝固点 :28～ 34℃

確認試験 本 品 02gに リン酸 15mLを 加えて加熱する 発 生するガスを水 l mL,ベ ン

タシアノニ トロシル鉄(Ⅲ)酸ナ トリウム試液2滴及びジエタノールアミン1滴の混液

中に通じるとき,液 はだいだい色～赤紫色を呈し,直 ちに暗褐色に変わる.

純度試験

(1)溶 状 本 品020gを 水 20 mLに溶かすとき,液 は無色澄明である
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(2)酸  本 品 50gに 中和エタノール 20 mLを加え,カロ温して溶かし,フ ェノ‐ル

フタレイン試液 2滴及び O l lllolん水酸化ナ トリウム液 0 20 mLを加えるとき,液の色

は赤色である

(3)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを カロえる (20 ppm以下)

(4)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調製し,試 験を行 う (2 ppm以

下).

(5)エ チレングリコール及びジエチレングリコール 本 品40gを 水に溶かし,正

確に 20 mLと し,試料溶液 とする.別 にエチレングリコール及びジエチレングリコ‐

ル約 25 mgずつを精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100 mLとし,標 準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液 2μ ずつを正確にとり,次 の条件でガスクロマ トグラフィー

により試験を行 う:そ れぞれの液のエチレングリコールのピーク高さ ffla及び Ffsa並

びにジエチレングリコールのピーク高され 及び 聰bを測定し,エ チレングリコール

及びジエチレングリコールの量を求めるとき,エチレングリコールとジエチレングリ

コールの含量の和は 025%以 下である

エチレングリコールの量 (mg)=に X tta/島aX 1/5

ジエチレングリコールの量 (mg〉=ス X ttb″ムbX1/5

ヱ

rlrb

操作条件

検出器

エチレングリコールの粋取量 (mg)

ジエチレングリコールの粋取量 (mg)

水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3mm,長 さ約 15mの 管にガスクロマ トグラシィー用 D~ソ ルビ

トールを150～180111nのガスクロマトグラフィー用ケイソウ土に12%の 割合

で被覆したものを充てんする.

カラム温度 :165℃ 付近の一定温度

キャリヤ,ガ ス :窒素又はヘ リウム

流量 :ジエチレングリコールの保持時間が約 8分 になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 2匹 につき,上 記の条件で操作するとき,エ チレング

リコール,ジ エチレングリコールの順に流出し,そ れぞれのピークが完全に分

離するものを用いる

検出感度 :標準溶液 2匹 から得たジエチレングリコールのピーク高さがフルス

ケールの約 80%に なるように調整する

平均分子量試験 無 水フタル酸 42gを とり,新 たに蒸留したピリジン300 mLを 正確に

量つて入れた lLの 遮光した共栓瓶にカロえ,強 く振 り混ぜて溶かした後,16時 間以上

放置する_こ の液 25 mLを 正確に量り,約 200 mLの rrl圧共栓瓶に入れ,こ れに本品

約 25gを 精密に量って加え,密 栓 し,こ れを丈夫な布で包み,あ らかじめ98■2℃ に
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加熱 した水浴中に入れる.こ の際瓶の中の液が水浴の液の中に浸るようにする 98士

2℃ で 30分 間保つた後,水浴から瓶を取 り出し,室温になるまで空気中で放冷する

次に0 5 mo1/L水酸化ナ トリウム液 50 mLを 正確に加え,更 にアェノールアタレイン

のピリジン溶液 (1→100)5滴 を加え,こ の液につき,0 5 mO1/L水酸化ナ トリウム液

で滴定する.ただし,滴定の終点は液が 15秒 間持続する淡赤色を呈するときとする

同様の方法で空試験を行 う。

平均分子量 =試 料の量 lgp x 4000/(α―b)

ただし,α :空試験における05 moルL水 酸化ナ トリウム液の消費量 (mL)

ら:試料の試験における0 5 mollL水酸化ナ トリウム液の消費量 (mL)

平均分子量は5200～ 6300で ある

水分 30°/o以下 (5g,直 接滴定)

強熱残分 Ю30%以 下 (38)

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 一 般外用剤,歯 科外用及び口中用

医薬品添加物各条の部ポリオキシエチレン (54)ポリオキシプロピレン (39)グリコー

ルの条を次のように改める。

1091lo

ポリオキシエチレン (54)ポリオキシプロピレン (39)グリコール

P Oけ O X y e t h y l e n e ( 5 o  P o l y O w p r O p y l e n e  1 3 9 ) G l y c o l

本品は水にプロピレンオキシ ドを付加重合 させて得 られるポリプロピレングリ

コールにエテレンオキシ ドを付カロ重合したもので,Ho(C2H40)n(QttOnlll(c2地OVHで

表 され,プ ロピレンオキシ ド及びエチレンオキシ ドの平均重合度は,そ れぞれ約 39

及び約 54で ある

性状 本 品は白色のワセリンようの固体で:わ ずかに特異なにおいがあり,味 はない

本品は水,メ タノール又はエタノール (95)に溶けやすく,ジ エチルエーテルには

とんど溶けない

本品は希塩酸に溶ける

本品の水溶液 (1→40)の PHは 60～ 80で ある

凝固点 :36～ 44℃

確認試験

(1)本 品 02gに リン酸 1.5mLを 加えて加熱する 発 生するガスを水 lmL,ペ ンタ

シアノニ トロシル鉄(Ⅲ)酸ナ トリウム試液2滴及びジエタノールアミン1滴の混液中



に通じるとき,液 はだいだい色～赤紫色を呈し,直 ちに暗褐色に変わる

(2)本 品をカロ温溶解し塗布して被膜を形成させたものにつき,赤 外吸収スペクトル

測定法の液膜法により測定するとき,波 数 3460 cm・,2880c轟
・
,1467 cm・,1373 crl

及び HH cml付 近に吸収を認める.

純度試験

(1)溶 状 本 品 020gを 水 20 mLに 溶かすとき,液 は無色澄明である

(2)酸  本 品 50gに 中和エタノール 20 mLを 加え,カロ温して溶かし,フ ェノール

フタレイン試液 2滴 及び 01 mO1/L水 酸化ナ トリウム液 020 mLを 加えるとき,液 の

色は赤色である

(3)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを カロえる (20 ppm以下)

(4)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調製 し,試 験を行 う (2 ppm以

下)

(5)エ チレングリコール及びジエチレングリコァル 本 品40gを 水に溶かし,正

確に20 mLと し,試 料溶液とする.別 にエチレングリコール及びジエチレングリコー

ル約 25 mgず つを精密に量り,水 に溶かし,正 確に 100 mLと し,標 準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液 211Lず つを正確にとり,次 の条件でガスクロマ トグラフィー

により試験を行 う そ れぞれの液のエチレングリコールのピーク高さ島a及び 跳a並

びにジエチレングソコールのピーク高さ為喘及び 聰bを波」定し,エ チレングリコール

及びジエチレングリコールの量を求めるとき,エチレングソコこルとジエチレングリ

コールの含量の和は025%以 下である

エチレングリコールの量 (mg)=4 X ITa/ム aX 1/5

ジエチレングリコールの量 (mg)=4 X ITb/1sb X 1/5

4:エ チレングリコールの枠取量 (mg)

〃辞 ジエチレングリコールの粋取量 (mg)

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3mm,長 さ約 15mの 管にガスクロマ トグラフィー用 D―ソルビ

トールを 150～ 180卜mの ガスクロマ トグラフィー用ケイソウ上に 12%の 害1合

で被覆したものを充て々する

カラム温度 :165℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素又はヘリウム

流量 :ジエチレングリコールの保持時間が約 8分になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 2口Lにつき,上 記の条件で操作するとき,エ チレング

リコール,ジエチレングリコールの順に流出し,それぞれのピークが完全に分

離するものを用いる.

-96-



検出感度 :標準溶液 2■ から得たジエチレングリコールのピーク高さがフルス

ケールの約 80%に なるように調整する

平均分子量試験 無 水フタル酸 42gを とり,新 たに蒸留したピリジン300 mLを正確に

量つて入れた lLの 遮光した共栓瓶に加え,強 く振 り混ぜて溶かした後,16時 間以上

放置する。この液 25 mLを正確に量り,約 200 mLの耐圧共栓瓶に入れ,こ れに本品

約 25gを 精密に量つて加え,密栓し,こ れを丈夫な布で包み,あ らかじめ 98■2℃ に

加熱 した水浴中に入れる こ の際瓶の中の液が水浴の液の中に浸るようにする 98■

2℃ で 30分 間保つた後,水浴から瓶を取 り出し,室温になるまで空気中で放冷する

次に 05 mo1/L水酸化ナ トリウム液 50 mLを 正確に加え,更 にフェノールフタレイン

のピリジン溶液 (1→loO)5滴 を加え,こ の液につき,05 mo1/L水酸イヒナ トリウム液

で滴定する ただし,滴定の終点は液が 15秒間持続する淡赤色を呈するときとする

同様の方法で空試験を行 う:

平均分子量 =試 料の量 (g)X4000/(α -3)

ただし,α :空試験における0.5 mol几水酸化ナ トリウム液の消費量 (mL)

う:試料の試験における0 5 mo1/L水酸化ナ トリウム液の消費量 (mt)

平均分子量は4200～5100である

水分 30%以 下 (5g,直接滴定)

強熱肇分 030%以 下 (3g).

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 一 般外用剤′歯科外用及び口中用

医薬品添加物各条の部ポリオキシエテレン (196)

コールの条を次のように改める。

ポリオキシプロピレン (67)グ リ

109111

ポリオキシエチレシ (196)ポリオキシプロピレン (67)グリコール

P O l y O v e t hゴ 。ne ( 1 9 6 ) P● Iy O X y p r o pメ e■0( 6つ GI y● ol

本品は水にプロピレンオキシドを付加重合させて得られるポリプロピレングリ
コール にエ チ レンオ キ ン ドを付カロ重合 した もの で ,H O ( C 2地 0 ) ] ( C 3 H 6 0 ) m ( C 2 L O ) n ' Hで

表され,プ ロピレンオキンド及びエチレンオキシ ドの平均重合度は,そ れぞれ約 67

及び約 196である

性状 本 品は白色の粉末又は粒で,わ ずかに特異なにおいがあり,味 はない

本品は水,メ タノール又はエタノール (95〉に溶けやすく,ジ エチルエーテルにほ

とんど溶けない.
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本品は希塩酸に溶ける

本品の水溶液 (1→40)の pHは 50～ 75で ある

凝固点 :50～ 62℃

確認試験

(1)本 品 02gに リン酸 15mLを 加えて加熱する 発 生するガスを水 l mL,ペ ンタ

シアノニ トロシル鉄(Ⅲ)酸ナ トリウム試液2滴及びジエタノールアミン1滴の混液中

に通じるとき,液 はだいだい色～赤紫色を呈し,直 ちに暗褐色に変わる

(2)本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定する

とき,波 数 3450 cm・,2890 cm・,1468 crl,1345 cm・ 及び H13cm・ 付近に吸収を認

める

純度試験

(1)溶 状 本 品 020gを 水 20 mLに 溶かすとき,液 は無色澄明である

(2)酸  本 品 50gに 中和エタノール 20 mLを 力口え,加 温して溶かし,フ ェノール

フタレイン試液 2滴 及び 01 mO肌 水酸化ナ トリウム液 020 mLを 加えるとき,液 の

色は淡赤色である

(3)重 金属 本 品 108を とり,第 2法 により操作し、試験を行 う 比 較液には鉛

標準液 2_O mLを加える (20 ppm以下)

(4)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調製し,試 験を行 う (2 ppm以

下)

(5)エ チレングリコール及びジエチレングリコール 本 品 4、Ogを メタノールにカロ

温 して溶かし,正 確に20 mLと し,試 料溶液とする 別 にエチレングソコール及びジ

エチレングリコール約 25 mgず つを精密に量り,メ タノールに加温して溶かし,正 確

に 100 mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 2叫 ずつを正確にとり,次

の条件でガスクロマ トグラフィーにより試験を行 う、それぞれの液のエチレングリ

コールのピーク高さ疇a及び ffsa並びにジエチレングリコールのピーク高さ玲 及び

ffsbを測定し,エ チレングリコータレ及びジエチレングリコールの量を求めるとき,エ

チレングリーコール とジエチレングリコールの含量の和は 025%以 下である.

エチレングリコールの量 (m」=4× 埼a/1sa X 1/5

ジエチ レング リコール の量 (mg) = 4× 名Ъ/ftt b  X  1 / 5

ヱ :エチレングリコールの杵取量 (mg)

ット ジエチレングリコールの粋取量 (mg)

操作条件

検出器 水素炎イオン化検出器

カラム :内径 2mm,長 さ25mの ガラス管に 150～ 180 μmの ガスクロマ トグラ

フィー用多孔性スチレンージビニルベンゼン共重合体 (平均孔径 o ollim,表

面lr1 500～550ぽ/3)を充てんする
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カラム温度 :230℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流量 :ジエチレングリコールの保持時間が約 7分になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 2匹 につき,上 記の条件で操作するとき,エ チレング

リコール,ジ エチレングリコールのllFに流出し,それぞれのピークが完全に分

離するものを用いる

検出感度:標準溶液2 1tLから得たジエチレングリコールのピーク高さがフルス

ケールの約 25%に なるように調整する

平均分子量試験 無 水フタル酸 42gを とり,新 たに蒸留したピツジン300 mLを正確に

量つて入れた lLの 遮光した共栓瓶に加え,強 く振 り混ぜて溶かした後,16時 間以上

放置する こ の液 25 mLを正確に量 り,約 200 mLの耐圧共栓瓶に入れ,こ れに本品

約 25gを 精密に量つて加え,密 栓 し,こ れを丈夫な布で包み,あ らかじめ 98■2℃ に

加熱した水浴中に入れる.こ の際瓶の中の液が水浴の液の中に浸るようにする198土

2℃ で 30分間保つた後,水浴から瓶を取り出し,室温になるまで空気中で放冷する

次に0 5 mo1/L水酸化ナ トリウム液 50 mLを正確に加え,更 にフェノールフタレィン

のピツジン溶液 (1→10o)5滴 を加た,こ の液につき,0 5 mo1/L水酸化ナ トリウム液

で滴定する.ただし,滴定の終点は液が 15秒間持続する淡赤色を呈するときとする

同様の方法で空試験を行 う

平均分子量 =試 料の量 (g)X4000/(α―b)

ただし,α :空試験における0 5 mo1/L水酸化ナ トリウム液の消費量 (mD

ι:試料の試験における0 5 mo1/L水酸化ナ トリウム液の消費量 (mL)

平均分子量は 10000～ 15000である

水分 30%以 下 (5g,容 量滴定法,直 接滴定)

強熱残分 03%以 下 (3蒼)

貯法 容   器  気密容器

投与経路 一般外用剤

医薬品添加物各条の部ポリオキシエチレンラノリンアルコールエーテル (5EO)

条の次に次の二条を加える。

105345

ポリオキシル35ヒマシ油

Poけow1 35 Caster Oil

本品はヒマシ油にエチレンオキシドを付加重合させて得た非イオン界面活性剤で,



エチレンオキシドの平均付カロモル数は約 35で ある

性状 本 品は微黄色～黄色の粘欄性の液若しくはワセリン様又はろう様の物質で,わず

かに特異なにおいがある.

本品は水にやや溶けやすく,エ タノール (95)と混和する

(1)本 品を必要ならば加温して融解 し,赤 外吸収スペクトル測定法の液膜法により

試験を行い,本 品のスペクトルと本品の参照スペク トルを比較するとき,両 者のスペ

ク トルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める

(2)本 品 01gに 希水酸化カリウム ・エタノール試液 10 mLを 加えて溶かし,水 浴

上で蒸発乾固する 残 留物に水 5 mLを 加えて溶かし,酢 酸 (100)を 滴カロするとき,

白色の沈殿を生じる

(3)本 品 05gに 水 10 mLを 加え,加 温して溶かし,冷 後,臭 素試液 5滴 をカロえる

とき,試 液の色は消える

粘度 650～ 850 mPa・s(第 1法 ,25℃ )

比重 グ :::105～ 106

酸価 20以 下

けん化価 60～ 75

水酸基価 65～ 80

ヨウ素価 25～ 35

純度試験

(1)重 金属 本 品 20gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを カロえる (10 ppm以 下)

(2)エ チレンオキシ ド及び 1,4-ジ オキサン 本 品約 lgを 精密に量り,バ イアル

に入れ,水 l mLを 正確にカロえ,直 ちに密栓する.バ イアルを振 り混ぜて内容物を均

一化 し,70℃ で 45分 間加温した後,内 容物を試料溶液とする 別 に 01mν ЪLエ チ

レンオキシ ド標準液 2mLを 正確に量 り,水 をカロえて正確に 100 mLと し,エ チレンオ

キシ ド原液 (2陽局め とする ま た,1,4-ジ オキサン 100gを 正確に量り,水 に溶

かし,正 確に 100 mLと する こ の液 5 mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 50 mL

とする こ の液 5mLを 正確に量り,水 をカロえて正確に50 mLと し,1,4Tジ オキサン

原液 (01mg/mL)と する 本 品約 lgを 精密に量 り,バ イアルに入れ,エ チレンオキ

シ ド原液 (2旧価L)及 び 1,4-ジ オキサン原液 (01 mymL)05 mLず つを正確に加

え,直 ちに密栓する バ イアルを振 り混ぜて内容物を均一化し,70℃ で45分 間カロ温

した後,内 容物を標準溶液とする_試 料溶液及び標準溶液それぞれのバイアル内の気

相部分のガス l mLず つを正確にとり,次 の条件でガスクロマ トグラフィーにより試

験を行い,そ れぞれの液のエチレンオキシ ドのピーク面積И¬及びИぃ,並 びに 1,4-

ジオキサンのピーク面積 И"及 び Иs2を測定する 次 式によリエテレンオキシ ド及び
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1,4-ジオキサンの量を求めるとき,そ れぞれ l ppm以下及び 10 ppm以下である

エチレンオキシドの量 (ppm)=И .×G/Osl× 14-ノ "文』4)

1,4-ジオキサンの量 (ppm)=И T2X C1/Os2x 4-ИT2X 14)

彪● 試料溶液に用いた本品の粋取量 (3)

ム :標準溶液に用いた本品の粋取量 (g)

Cl

6

標準溶液に添加したエチレンオキシドの量 (ltgl

標準溶液に添力口した 1,4-ジオキサンの量 (‖gl

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 032 mm,長 さ30mの フューズ ドシリカ管の内面に膜厚 101mで

ガスクロマ トグラフィー用ポリメチルシロキサンを被覆 したもの

カラム温度 :50℃ 付近の一定温度で注入し,5分 間保つた後,180℃ になるまで

1分 間に 5℃ の割合で昇温し,更 に 230℃ になるまで 1分 間に 30℃ の割合で

昇温し,230℃ 付近の一定温度に 5分 間保つ

注入 口温度 :150℃

検出器温度 :250℃

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :1,4-ジ オキサンの保持時間が約 9分 になるように調整する

スプリット比 :l:20

システム適合性

検出の確認 :本品 10gを バイアルに入れ,水 08mL,エ テレンオキシ ド原液 (2

1g/mL)01 mL及 び 1,4-ジオキサン原液 (ol mymL)Ql mLを 正確に加え,

直ちに密栓する バ イアルを振り混ぜて内容物を均一化し,70℃ で45分間加

温した後,内 容物をシステム適合性試験用溶液 (1)と する。システム適合性

試験用溶液 (1〉 から得たエチレンオキシド及び 1,4-ジオキサンのピーク面

積から試料溶液のそれぞれのピーク面積を引いた値は,標準溶液のそれぞれの

ピーク面積から試料溶液のそれぞれのピーク面積を引いた値のそれぞれ 15～

25%に なることを確認する

システムの性能 : エチレンオキシド原液 (211g/mL)05 mLを バイアルに入れ,

アセ トアルデヒド溶液 (1→10oooo)01 mLを 加え,直 ちに密栓する.バ イア

ルを振り混ぜて内容物を均一化し,70℃ で45分間加温した後,内 容物をシス

テム適合性試験用溶液 (2)と する シ ステム適合性試験用溶液 (2〉 のバイ

アル内の気相部分のガス l mLにつき,上 記の条件で操作を行うとき,ア セ ト

アルデヒド,エ チレンオキシドの順に流出し,そ の分離度は20以 上である.

システムの再現性 :標準溶液の気相部分のガス l mLにつき,上 記の条件で試験

を 6回繰り返すとき,エ チレンオキシドのピーク面積の相対標準偏差は 15%
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以下及び 1,4-ジオキサンのピーク面積の相対標準偏差は 10%以 下である

水分 3.0%以 下 (lg,直 接滴定)

強熱残分 030/0以 下 (23)

貯法

保存条件 遮 光して保存する.

容  器  気 密容器

投与経路 経 口投与

参照赤外吸収スペク トル

ポリオキシル 35ヒ マシ油

4●●0●

鍛艤藤

2●|●●     111● 0

鴨 つ ●mb●rl… 11

医薬品添加物各条の部ポリソルベー ト20の条を次のように改める。

105440

ポリソルベート20

Polysorbate 20

モノラウリン酸ポリオキシエテレンソルビタン 00E.Q)

本品はソルビトール及び無水 ソルビトールの水酸基の一部を主としてラウリン酸

からなる脂肪酸で部分エステル化し,エ チレンオキシ ドを付カロ重合したもので,ソ ル

ビトール及び無水ソルビトールそれぞれ 1モ ル当たりのエチレンオキシ ドの平均付

加モル数は約 20で ある

性状 本 品は微黄色～黄色の液で,わ ずかに特異なにおいがある

本品は水,メ タノール又はエタノール (95)と混和し,ジ エチルエーテルに溶けに

くい



確認試験

(1)本 品05gに 水 10 mL及 び水酸化ナ トリウム試液 10 mLを加え,5分 間煮沸し,

直ちに加温した希塩酸を加えて酸性にし,冷 却するとき,油 分を分離する

(2)本 品 05gに 水 10 mLを 加えて振 り混ぜ,臭 素試液 5滴 を加えるとき,試 液の

色は消えない.

(3)本 品01gを フラスコに入れ,水 酸化ナ トリウムのメタノ■ル溶液 (1■50)2

mLを 加え,還 流冷却器を付けて水浴中で 30分 間加熱する.還 流冷却器から,三 フッ

化ホウ素 ・メタノール試液 2 mLを フラスコに加え,更 に30分 間加熱する 次 に還流

冷却器からベプタン4 mLを 加えて 5分 間加熱する 冷 後,飽 和塩化ナ トリウム溶液

10 mLを 加えて約 15秒 間振 り混ぜる 更 に飽和塩化ナ トリウム溶液を加え,上 層を

フラスコの日まで上昇させる.上 層 2mLを とり,水 2 mLず つで 3回 洗い,無 水硫酸

ナ トリウムを加えて脱水したものを,試料溶液とする 別に,ガスクロマ トグラフィー

用ラウリン酸メチル 50 mg,ガ スクロマ トグラフィー用パル ミチン酸メチル 50 mg,

ガスクロマ トグラフィー用ステアリン酸メチル 30 mg及 びガスクロマ トグラフィー

用オレイン酸メチル 100 mgを量り,ヘプタンを加えて 50 mLと し,標準溶液とする

試料溶液及び標準溶液 l μLに つき,次 の条件でガスクロマ トグラフィーにより試験

を行 うとき,試 料溶液から得た主ピークの保持時間は,標 準溶液から得たラウリン酸

メチルの保持時間に等 しい

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 025 mm,長 さ30 nlのフューズ ドシリカ管の内面に,ガ スクロマ ト

グラフィー用ポリエチレングリコール 20Mを 05μmの 厚さで被覆する

カラム温度:80℃から毎分 10℃ で220℃ まで昇温 し,220℃ を40分間保持する.

注入口温度 :250℃

検出器温度 :250℃

キヤリヤーガス :ヘ リウム

流量 :ラ クリン酸メチルのピークの保持時間が約 10分 となるように調整する、

スプリット比 :1:50

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 l μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ラ ウリン

酸メチル,パ ルミチン酸メチル,ス テアリン酸メチル及びオレイン酸メチルの

順に流出し,ス テアリン酸メチルとえレイン酸メチルの分離度は20以 上であ

る

350～ 550 mm係 (第 1法 ,20℃ )

本品 10gを 水 20 mLに 溶かした液の PHは 40～ 70で ある

″:::109o～ 1130

度

Ｈ

重

粘

Ｐ^
比
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酸価 40以 下

けん化価 43～ 55

純度試験

(1)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う.比 較液には鉛

標準液 2.OmLを 加える (20 ppm以下)

(2)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調製 し,試 験を行 う (2 ppm以

下).

水分 30%以 下 (lg,逆 滴定)

強熱残分 025%以 下 (lg)

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 経 口投与,静 脈内注射,皮 下注射;一 般外用剤,歯 科外用及び口中用.

医薬品添加物各条の部ポリビニルアセタールジエチルアミノアセテー トの条を次の

ように改める。

008803

ポリビニルアセタールジエチルアミノアセテート

POい inylacetal Diethylalninoacetate

本品はポリビニルアルコールとアセ トアルデヒドが脱水して得たアセタール,また,

残 りの水酸基の一部とジエチルアミノ酢酸がエステル結合したものである

本品は定量するとき,換算 した脱水物に対し,窒素 lN:1401)15～ 25%を 含む

性状 本 品は白色～淡黄掲色の塊又は粉末で,わずかに特異なにおいがあり,味はない

本品は水又はジエチルエーテルにほとんど溶けない

本品は 0 1 mOyL塩酸試液に溶ける

本品にメタノール,エ タノール (95)又はアゼ トンを加えるとき,澄 明又はわずか

に混濁 した粘性の液となる

確認試験

(1)本 品 10 mgに05m01几 硫酸試液 lmLを 加え,加 温して溶かし,冷 後,リ ンタ

ングステン酸試液 05mLを 加えるとき,白 色の沈殿を生じる

(2)本 品のメタノール溶液 (1→10)を ポリテ トラフルオロエチレン製の滑らかな

平板上に薄く流 して薄膜とし,減 圧で 3時 間乾燥する こ のものにつき,赤 外吸収ス

ペク トル測定法の薄膜法により測定するとき,波数 3500 cm・,1735 cmコ及び 1135 cln i

付近に吸収を認める

粘度 本 品の換算した脱水物 1000gに ヽヽする量を正確に量り,メ タノール 80gを 加
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え,水 浴上でカロ温 して溶かす 冷 後,メ タノールを加えて loO o gとした後,必 要な

らば脱脂綿を用いてろ過し,25■ 01℃ で粘度測定法第 2法 により試験を行 うとき,

90～ 16 0 mPa・sで ある

純度試験

(1)溶 状 本 品 05gに メタノール 50 mLを 加えて溶かす とき,液 の混濁は次の比

較液より濃くない

比較液 ,0 005 ndん 碗酸 3 0 nlLをとり,水 30 mL及 び希塩酸 l mLを 加える。更

に塩化バ リウム試液 2 mLを 加えて混和し,10分 間放置 した後,水を加えて 50 mL

とする.

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 3法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを カロえる (20 ppm以下)

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調製し,試 験を行 う (2 ppm以

下) ‐

水分 40%以 下 (05g,直 接滴定)

強熱残分 030%以 下 (13)

アセタール化度 本 品約 2gを 精密に量 り,メタノール 50 mLを加え,カロ温して溶かす.

冷後,0 5 mo1/L塩酸 10 mLを正確にカロえ,ブ ロムフェノールブルー試液 5滴 を加え,

0 5 mo1/L水酸化ナ トリウム液で液の色が淡緑色を呈するまで滴定した後,塩化ヒドロ

キシルアンモニウム溶液 (7→200)50 mLを 正確に加え,還 流冷却器を付けて 2時 間

加熱する 冷 後,ブ ロムフェノールブルー試液 5滴 を加え,o5mo比 水酸化ナ トリウ

ム液で滴定し,そ の消費量をαmLと する 同 様の方法で空試験を行い,0 5 mo1/L水

酸化ナ トリウム液の消費量を b mLと する.

アセタール化度 (%)=
(α

―b)× 5708

試料の量(g)

換算した脱水物に対しアセタール化度は58～ 68%で ある

定量法 本 品約 01gを 精密に量り,窒 素定量法により試験を行う.

0 005 mo1/L硫 酸 lmL=01401mg N

貯法 容   器  密 閉容器.

投与経路 経 口投与

医薬品添カロ物各条の部ポリビニルアセタールジエチルアミノアセテー トの条の次に

次の一条を加える。

ポリビニルアルコール ・アクリル酸 Jメタクリル酸メチル共重合体



Polywinyl Al●ohol・Acrylic Acid o Methyl ⅣIethacttlate Copolymer

iltcH2_T110H2二
lli・

C=o     C=0

1  1
O H       O

|
C H 3

(C2H40)k(C4H502)(C3H402)〃(C5H802)″

本品はポリビニルアルコール (部分けん化物),ア クリル酸及びメタクリル酸メチ

ルを32:1:7の 質量比で共重合したものであり,平 均重合度は約 500で ある

本品はその粘度をミリパスカル秒 (mPa・s)単 位で表示 し,表 示粘度は 55 mPa・S

である

性状 本 品は,白 色～帯黄白色の鬼又は粉末で,に おいはないか,又 はわずかに特異な

においがある.

本品は,エ タノール (995)又 はアセ トンにほとんど溶けない

本品に水を加えるとき,混 濁 した粘和性のある液となる.

確認試験

(1)本 品05gに 水 10 mLを加え,カロ温して溶かし,冷 後,こ の液 5mLに ,ヨ ウ素

試液 1滴 を滴カロし,静 置するとき,液 の色は暗赤色を呈する

(2)(1)で 得た液 lmLに エタノール (995)5mLを 加えるとき,自 色～微黄白

色の混濁を生 じる

(3)本 品の水溶液 (1→20)10gに 水酸化ナ トリウム試液 3滴 を加え,よ く混合す

る こ の溶液をセ レン化亜鉛の窓板に塗付し,乾 燥 して得た薄膜につき,赤 外吸収ス

ペク トル測定法の薄膜法により試験を行 うとき,波数 3360 ctn l,2940 cm・,1730 cnl・,

1575 cm・,1435 cm・,1245 cm・,1195 cm・,H45cm・ 及び 1095 om・付近に吸収を認

める.

粘度

(1)装 置 ブ ル ックフイール ド型粘度計を用いる
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ブルックフィール ド型粘度計

(数字は mmを 示す)

A

B

C

D

同期電動機

クラッチレバー

目盛板

取付枠締付ネジ

取付枠

スリーブ締付ネジ

ジョイント

浸液マーク

スリーブ

ローター

Ｈ
　
Ｉ
　
Ｊ

Ｅ
　
Ｆ
　
Ｇ

(2)操 作法 本 品の換算 した乾燥物 1000gに 対応する量を正確に量り,水 180 mL

を加え,か き混ぜ機を用いて 10分間かき混ぜる 液 を 80℃ に加温し,更 に30分 間

かき混ぜて溶かす.冷後,水 を加えて 2000gと し,試料溶液 とする 口 ,タ
ーJをジョ

イン トGに 取 り付けた後,取 付枠 Eを 取り付け,取 付枠締付ネジDで 固定する 試

料溶液約 20 mLをスリーブ Iに入れ,そ のスリープを取付枠に押し込み,ス リーブ締

付ネジ Fで 固定する た だし,試 料溶液の温度は 25■01℃ とする.ロ ーターの回転

数は毎分 60回転とする.60秒後にクラッチレバーBを 押して,日盛 Cを 固定した後,

ローターの回転を止め,日 盛を読み取り,換 算乗数を乗じる.本 品の粘度は表示粘度

の80～120%で ある

BLロ ーター 換 算乗数 :01

pH 本 品 50gに 水 looコ直 をカロえ,かき混ぜ機を用いて 10分 間かき混ぜる 液を80℃

に加温し,更 に30分 間かき混ぜて溶かす 冷 後の液の PHは 4.5～55で ある

純度試験

(1)重 金属 本 品 20gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (10 ppm以下)

(2)ア セ トン抽出物 本 品約 50gを 精密に量り,ソ ックスレー抽出器を用い,ア

φ277



セ トン 100 mLを加えて,約 85℃の水浴上で 3時 間抽出する 質 量既知の 200 mL蒸

発皿に抽出したアセ トンを入れ,少 量のアセ トンで抽出フラスコを洗浄 して,抽 出し

たアセ トンに力日える こ の抽出液を蒸発乾固し,更 に 105℃で恒量になるまで乾燥す

る_冷後,全質量を測定し,次式によリアセ トン抽出物を求めるとき,そ の量は 10%

以下である

アセ トン抽出物 (%)=
蒸発皿の全質量(D―蒸発皿の空質量 (g)

×100
試料の量 (g)

(3)ア クリル酸及びメタクリ′L破メチル 本 品の換算した乾燥物 1000gに 対りぶす

る量を正確に量 り,水 80 mLをカロえてよく振 り混ぜながら溶かし,静置 して泡を除い

た後,薄 めたギ酸 (1→2000)10 mL及 び水をカロえて正確に 100 mLとし,試 料溶液と

する.別 にアクリル酸 030g及 びメタクリル酸メチル 050gを IE確に量 り,水 500 mL

を加えてよく振 り混ぜながら溶かし,更 に水を加えて正確に 1000 mLとする こ の液

10 1nLを正確に量 り,薄 めたギ酸 (1→2000)lo lnL及び水を加えて正確に 100 mLと

し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 l μLに つき,次 の条件でガスクロマ ト

グラフィ
ーにより試験を行 うとき,試料溶液から得たアクリル酸及びメタクリル酸メ

チルのピーク面積は,標 準溶液のそれぞれのピーク面積より大きくない (アクリル酸

300 ppm以下,メ タクリル酸メチル 500 ppm以下)

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 053 mm,長 さ30mの フューズ ドシリカ管の内面にガスクロマ ト

グラフィー用ポリメチルシロキサンを厚さ50μmに 被覆 したもの

カラム温度 :45℃付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :メタクリル酸メチルの保持時間が約 5分 になるように調整する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液につき,上 記の条件で操作するとき,メ タクリル酸メ

チル,ア クリル酸の順に流出し,そ の分離度は 15以 上である

システムの再現性 :標準溶液につき,上 記の条件で試験を6回繰 り返すとき,被

検物質のピーク面積の相対標準偏差は 15%以 下である.

乾燥減量 60%以 下 (lg,105℃ ,2時 間)

強熱残分 05%以 下 (10g)

貯法 容   器 密閉容器

投与経路 経 口投与

医薬品添カロ物各条の部ポリビニルアルコール (部分けん化物)の 条の次に次の一条を
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加える。

109121

ポリビニルアルコール・ポリエチレングリコール:

グラフトコポリマー

PObVinメ AlcoLol・ Polyethylene Gly● ol Graft Copolymer

本品は,幹 重合体がポリエチレングリコールで,枝 重合体がポリビ■ルアルコール

であるグラフ ト共重合体であり,流 動化剤 として軽質無水ケイ酸を含む

ポリビニルアルコールとポリエチレングリコールの含量比は 75:25で ある

性状 本 品は白色～淡黄色の粉末である

本品は水に溶けやすく,エ タノール (995)又 はメタノールにほとんど溶けない

本品に水を加えるとき,粘 性の液となる

確認試験 本 品の水溶液 (3→100)02mLを ガラス板上に薄くひろげ,熱 風で乾燥 して

得た膜につき,赤 外吸収スペクトル測定法の薄膜法により試験を行い,本 品のスペク

トル と本品の参照スペク トルを比較するとき,両者のスペク トルは同一波数のところ

に同様の強度の吸収を認める

粘度 50～ 250 mPa・s(20%(■ /w),第 2法 ,23℃ )

操作条件

粘度計 :ブルックフィール ド型粘度計

ローター番号 :No 2

回転速度 :100 rpm
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ブルックフィール ド型粘度計

D:47 0mm   た :27 0mln

A:同 期電動機    D:日 盛板      G:ロ ーター

B:ク ラッチレバー  E:ジ ョイント    H:指 針

C:レ バー      F:浸 液マーク

pH 本 品 10gを 水 50mLに 溶かした液の PHは 50～ 80で ある.

エステル価 10～ 70 た だし,次 の方法によりけん化価及び酸価を測定し,そ の差か

ら求める

けん化価 本 品約 5gを 精密に量り,150 mLの フラスコに入れ,正 確に 0_5 mo1/L水

酸化カリウム・エタノール液 50 nlLを加え,か き混ぜて溶かした後,こ れに小還流

冷却器又は長さ750 mm,直 径 6 mmの 空気冷却器を付け,水 浴中でしばしば振 り

混ぜて 30分 間加熱する.冷 後,フ ェノールフタレイン試液 l mLを 加え,直 ちに

05 mo比 塩酸で過量の水酸化カリウムを滴定する.た だし,冷 時濁りを生じるとき

は,温 時滴定する 同 様の方法で空試験を行 う

けん化価 =(a― ら)×2805/試料の量 (g)

α:空試験における0 5 mo1/L塩酸の消費量 (mL)

ら:試料を用いたときの0 5 mo1/L塩酸の消費量 (mL)

酸価 本 品約 5gを 精密に量 り,150 mLの フラスコに入れ,水 100 mLをカロえ,か き

混ぜて溶かす_0 01 mOL/L水酸化カリウム・エタノール液で滴定する(電位差滴定)

同様の方法で空試験を行い,補 正する

酸価 =(b― α)×056H/試 料の量 (g)

α:空試験における001m。 1/L水酸化カリウム・エタノール液の消費量 (mL)

ι:試料を用いたときの0 01 mo1/L水酸化カリウム ・エタノール液の消費量

131“L`― オー
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(mL)

純度試験

(1)重 金属 本 品 logを ネスラー管にとり,水 適量に溶かし40 mLと する。これ

に希酢酸 2mLを カロえ,孔径 01ν叫 のメンブランフィルタ‐で吸引しながらろ過する

更に水を加えて 50 mLと する こ れを検液とし,試 験を行 う.比 較液は,鉛 標準液

20mLを ネスラー管にとり,希 酢酸 2mL及 び水約 30 mLを 加え,子L径 01卜mの メン

ブランフィルターで吸引しながらろ過する 更 に水を加えて 50 mLと する (20 ppm

以下)

(2)エ チレンオキシ ド及び 1,4-ジ オキサン 本 品約 lgを 精密に量り,バ イアル

に入れ,水 5 mLを 正確に加え,直 ちに密栓する.バ イアルを振り混ぜて内容物を均

一にし,70℃ で45分 間加温 した後,内 容物を試料溶液 とする 別 に 01m訴 此 エチ

レンオキシ ド標準液 2mLを 正確に量り,水 を力日えて正確に 100 1nLとする。この液 5

mLを 正確に量 り,水を加えて正確に25 mLと し,エチレンオキシド原液 (0 4Fg/mL)

とする ま た,1,4-ジ オキサン約 lgを 精密に量り,水 に溶かし,正 確に 100 mLと

する こ の液 5 mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 100 mLとする こ の液 2mLを

正確に量り,水 をカロえて正確に 50 mLと し,1,4ニ ジオキサン原液 (2011g/mL)と す

る 本 品約 lgを 精密に量 り,バ イアルに入れ,エ チレンオキシド原液 (04肥 加0

及び 1,4-ジ オキサン原液 (20 1tg/mL)25 mLず つを正確に加え,直 ちに密栓する

バイアルを振 り混ぜて内容物を均―にし,70℃ で45分 間カロ温した後,内 容物を標準

溶液とする 試 料溶液及び標準溶液それぞれのバイアル内の気相部分のガス l mLず

つを正確にとり,次 の条件でガスクロマ トグラフィーにより試験を行い,そ れぞれの

液のエチレンオキシ ドのピーク面積И.及 びノЫ,並 びに 1,4-ジ オキサンのピーク面

積И。及びИs2を測定する.次式によリエチレンオキシ ド及び 1,4-ジ オキサンの量を

求めるとき,そ れぞれ l ppm以下及び 10 ppm以下である

エチレンオキシドの量 (ppm)=И "Xq/usl X llrT― И.x4)

1,4-ジ オキサンの量 (ppm)=И っXC・/α駿文』4-И っX4)

桁

ス

Cl

試料溶液に用いた本品の粋取量 (gl

標準溶凍に用いた本品の粋取量 (g)

標準溶液に添加したエチレンオキシドの量 (■gl

標準溶液に添珈 した 1,4-ジオキサンの量 (肥)Q

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 032 mm,長 さ30mの フューズ ドシリカ管の内面に膜厚 10四 で

ガスクロマ トグラフィー用ポリメチルシロキサンを被覆したもの

カラム温度 :50℃付近の一定温度で注入 し,5分 間保つた後,180℃ になるまで

1分 間に 5℃ の割合で昇温 し,更 に 230℃ になるまで 1分 間に 30℃ の割合で

―
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昇温し,230℃ 付近の一定温度に 5分 間保つ

注入 口温度 :150℃

検出器温度 :250℃

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :1,4-ジ オキサンの保持時間が約 9分 になるように調整する

スプ リット比 :1:20

システム適合性

検出の確認 :本品 10gを バイアルに入れ,水 40mL,エ チレンオキシ ド原液 (04

μg/mL)05 mL及 び 1,4-ジ オキサン原液 (2011g/1nL)05 mLを 正確に加え,

直ちに密栓する バ イアルを振 り混ぜて内容物を均一
化し,70℃ で 45分 間カロ

温した後,内 容物をシステム適合性試験用溶液 (1)と する シ ステム適合性

試験用溶液 (1)か ら得たエチレンオキシ ド及び 1,4-ジ オキサンのピーク面

積から試料溶液のそれぞれのピーク面積を引いた値は,標準溶液のそれぞれの

ピーク面積から試料溶液のそれぞれのピーク面積を引いた値のそれぞれ 15～

25%に なることを確認する

システムの性能 :エチレンオキシ ド原液 (041g/mL)25mLを バイアルに入れ,

アセ トアルデヒド溶液 (1→100000)01 mLを 加え,直 ちに密栓する バ イア

ルを振 り混ぜて内容物を均―にし,70℃ で 45分 間加温した後,内 容物をシス

テム適合性試験用溶液 (2)と する.シ ステム適合性試験用溶液 (2)の バイ

アル内の気相部分のガス l mLに つき,上 記の条件で操作を行 うとき,ア セ ト

アルデヒド,エ チレンオキシ ドの順に流出し,そ の分離度は20以 上である.

システムの再兜性 :標準溶液の気相部分のガス lmLに つき,上 記の条件で試験

を 6回 繰 り返すとき,エ チレンオキシ ドのピーク面積の相対標準偏差は 15%

以下及び 1,4-ジ オキサンのピーク面積の相対標準偏差は 10%以 下である.

(3)酢 酸 本 品 0200gを 正確に量り,水 に溶かし,超 音波を用いて分散した後,

水を加えて正確に 10 mLと し,試 料溶液 とする 別 に,酢 酸 (100)30 mg及 びクエ

ン酸=水 和物 30 mgを正確に量り,0 005 mo1/L硫酸試液に溶かし,正 確に 100 mLと

し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 20μ ずつを正確にとり,次 の条件で液

体クロマ トグラフィーにより試験を行 う そ れぞれの液の酢酸のピーク面積 ′T及び

Иsを測定するとき,4は Иsよ り大きくない (15%以 下)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (波長 :205 nm)

カラム :内径 46 mm,長 さ25 cmの ステンレス管に 5 μmの 液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :0 005 moVL硫酸試液
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流量 :毎分 10mL

各試料溶液及び標準溶液注入後,ア セ トニ トリル/0 005 mol几硫酸試液混液

(1:1)で カラムを洗浄する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 2011Lにつき,上 記の条件で操作を行 うとき,酢 酸,

クエン酸の順に溶出し,そ の分離度は 20以 上である

システムの再現性 :標準溶液 20脚しにつき,上 記の条件で試験を6回 繰り返すと

き,酢 酸のピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

(4)酢 酸 ビニル 本 品 0250gを 正確に量り,メ タノール 4 nlLを加え,超 音波を用

いて分散する 冷 後,水 を加えて正確に 10 mLと する.10分 間遠心分離し,必 要な

らば更に遠心分離し,上 澄液が澄明になつたら,上 澄液を孔径 0.2 plnのメンブラン

フィルターでろ過し,試料溶液とする 別に酢酸ビニル 50 mgを正確に量り,メタノー

ルに溶ガヽし,正 確に 100 mLとする.こ の液 5 mLを 正確に量り,移 動相 Aを カロえて

正確に 100 mLとする こ の液 10 mLを正確に量り,移動相 Aを 加えて正確に 100 mL

とし,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 10嘔 ずっを正確にとり,次 の条件で

液体クロマ トグラフィーにより試験を行う そ れぞれの液の酢酸ビニルのピーク面積

/T及びИsを測定するとき,ИTはИsよ り大きくない (100 ppm以下).

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (波長 :205 nm)

カラム :内径 40mm,長 さ25 cmのステンレス管に5四 液体クロマトグラフィー用

オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする

カラム温度 :30℃付近の一定温度

移動相 A:水 /液体クロマ トグラフィー用アセ トニ トリル/メタノール混液 (18:

l : 1 )                                、

移動相 B:水 /液体クロマ トグラフィー用アセ トニ トリル/メタノール混液 (10:

9 :  1 )

移動相の送液:移動相 A及 びBの 混合比を次のように変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間(分)
移動相 A

(vol%)

移動相 B

(vol%〉

"

2-40

40■42

42-48

48 51

100

100-→85

85-,0

0

0-→100

0

0-→15

15-→100

100

100-→0

流量 :毎分 10mL

システム適合性
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システムの性能 :酢酸ビニル 50 mg及 び 1-ビ ニルー2-ピ ロリドン 50 mgを と

り,メ タノール 10 mLを 加え,必 要ならば超音波を用いて溶かし,移 動相 A

を加え50 mLと する この液 10 mLを 量り,移動相 Aを 加えて 100 mLと する

この液 5 mLを 量 り,移 動相 Aを 加えて 100 mLと し,シ ステム適合性試験用

溶液 とする シ ステム適合性試験用溶液 10匹 につき,上 記の条件で操作を行

うとき, ビニルピロリドンと酢酸ビニルの分離度は 50以 上である

システムの再現性 :システム適合性溶液 10■ につき,上 記の条件で試験を6回

繰 り返すとき,ビ ニルピロリドンのピーク面積の相対標準偏差は 50%以 下で

ある

乾燥減量 50° /0以下 (lg,105℃ ,3時 間)

強熱残分 20%以 下 (lg)

貯法 容   器  気 密容器.

投与経路 経 口投与

参照赤外吸収スペク トル

ポリビニルアルコール ・ポリエチレングリコール ・グラフ トコポソマー

40000        30000       20000        1“ Кス0        1●000        11100

,お,m●mb●子卜昨'1

着瞳議

医薬品添加物各条の部マレイン化ロジングリセリンエステルの条を次のように改め

る。

120064

マレイン化ロジングリセリンエステル

PIaleated Rosin Glycerin Ester

本品はロジンに 12～14%の グリセリン (日局)及 び 7～ 9%の 無水マレイン酸を
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加えて,反応 させてエステル化を行い,減 圧で未反応のグリセリン及び無水マレイン

酸を除き,冷 後,フ レーク状にしたものである

性状 本 品は淡黄色の透明なフレーク状で,に おいはない力ヽ 又はわずかに特異なにお

いがある

本品はアセ トン又はジエチルエーテルに溶けやすく,エ タノール (95)又は無水酢

酸に溶けにくく,水 にほとんど溶けない

確認試験

(1)本 品の粉末 01gに 無水酢酸 lo mLを加え,水 浴上で加熱して溶かし,冷 後,

硫酸 1滴を加えるとき,液 は直ちに紫赤色を呈する

(2)本 品の粉末 lgに 水酸化ナ トリウム試液 5mL及 び水 5 mLを加えて激しく振り

混ぜるとき,液 は淡黄色に混濁 し,持 続する泡を生じる

(3)本 品の粉末 05gに 硫酸水素カリウム lgを加えてカロ熱するとき,ア クロレイン

ようの刺激臭を発生する.

(4)本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法により測定する

とき,波 数 1850 cm・,1780 cm・,1730 crl,1225 cm→及び H30 cmJ付 近に吸収を認

める.

軟化点

(1)

A

B

C

D

E

F

G

H

I

J

120～ 130℃

装置 図 1～ 5に 示すものを用いる

鋼球 (径 95mm,質 量 35g)

環 (黄銅製で,そ の概略は図2に よる)

環の支持板 (金属製で,そ の概略は図 3に よる)

底板 (その概略は図4に よる.対 流孔 Jを 40個 もつ)

定置板 (その概略は図 5に よる)

温度計 (その水銀球の中心が,環 の指示板 Cの 下面と同じ高さになるようにす

る)

ガラス容器

環の支持孔

温度計の水銀球の入る穴

対流孔 (径約 4 mln)
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図 5

(図2～ 図 5 数 字はmmを 示す)

(2)操 作法 試 料をできるだけ低温で融解 し,次 に環 Bを 平らな金属板め上に置

き,融 解 した試料を泡が入らないように注意しながらBの 中に満たし,菫 温で 40分

間放置し,少 し加熱 した小刀で,Bの 上端を含む平面から盛 り上がった部分を切 りと

る 次 にガラス容器 Gに ,シ リコン油を深 さ90 mh以 上となるまで入れ,予 想 した

軟化点の約 60℃ 下の温度に保つ B中 の試料の表面の中央に鋼球 Aを 載せ,こ の B

を支持孔Hに はめる 次にBの 上面からシリコン油までの距離を50■2mmと し,15～

図 4

―O

m.oo l3.r
175φ±01
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20分間放置した後,加 熱を始める.~毎分 5■06℃ 上がるように加熱を続ける 試 料

が次第に軟化 して Bか ら流れ落ちて底板 Dに 接触したときの温度を軟化点とする

測定は 1回に 4個 のBを 用いて 2回 以上行い,そ の平均値をとる

酸価 19～ 24

純度試験 重 金属 本 品の粉末 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較

液には鉛標準液 20mLを カロえる (20 ppm以下)

強熱残分 010%以 下 (1」 .

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 一 般外用剤

医薬品添カロ物各条の部マロン酸の条の次に次の二条を加える。

109900

D―マンニトール・キシリトール・結晶セルロース ・

クロスポビドンロ無水リン酸水素カルシウム混合物

D‐PIallnitol・xメitOlo Microcwstallille Cellulose t

CrosPovidolle'Anhydrous Dibasic Calcium PhosPhate ⅣL灘ure

本品は,D― マンニ トール (日局),キ シツトール (日局),結 晶セル ロー率 (日    '

局),「 クロスポビドン」及び無水リン酸水素カルシウム (日局)を 水に加えて懸濁

.  液 とし,噴 霧乾爆 したものである

本品は定量するとき,D~マ ンニ トール (C6H1406:18217)623～ 672%,キ シリ

トール (CsH,0■ 15215)42～ 58%,無 水 リン酸水素カルシウム (caHP04:13606)

34～ 46%,ク ロスポビドン70～ 920/0及び結晶セルロース 162～ 19.8%を 含む

性状 本 品は白色～微黄色の粉末である

確認試験

(1)塩 化亜鉛 20g及 びヨウ化カリウム 65gを 水 105 mLに 溶かし,ヨ ウ素 05gを

加えて 15分 間振 り混ぜる.こ の液 2 mLを 時計皿にとり,本 品詢 01gを 分散すると

き,分 散物は青紫色を呈する

(2)本 品 05gに 薄めた塩酸 (1→6)10 mLを カロえ,加 温し,遠 ′い分離する そ の

上澄液 8mLに アンモニア試液 25mLを 振り混ぜながら滴加 し,シ ュウ酸アンモニウ

ム試液 5 mLを カロえるとき,自 色の沈殿を生じる

(3)定 量法 (4)結 晶セルロースの抽出残留物を希硝酸 10 mL及 び水 50 mLで 洗

い,105℃ で 3時 間乾燥する こ の乾燥品につき,赤 外吸収スペクトル測定法の臭化

カリウム錠剤法により測定するとき,波数2950 cm・,1660 cm・,1420 cm・及び 1290 cm・
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付近に吸収を認める

(4)本 品 5gに 水 10 mLをカロえ,10分 間激しく振 り混ぜ,遠 心分離する そ の上澄

液をろ過 し,試 料溶液とする.そ の試料溶液 5滴 に塩化鉄 (Ⅲ)試液 l mL及 び水酸化

ナ トリウム溶液 (1→5)5滴 を加えるとき,黄 色の沈殿を生 じ,こ れを強く振 り混ぜ

るとき,液 は澄明となる 更 に水酸化ナ トリウム溶液 (1→5)を 追加 しても沈殿を生

じない

乾操減■ 15°/o以下 (lg,105℃ ,4時 間).                 |

定量法

(1)D~マ ンニ トール及びキシツトール 本 品約 5gを 粉砕 し,そ の約 lg(D― マン

ニ トール として 065g相 当量,キ シリトールとして 50 mg相 当量)を 精密に量り,内

標準溶液 25 mLを 加え,10分 間激 しく振 り混ぜる こ の液を遠心分離し,上 澄液を

とり,残 留物に内標準溶液を25 mLず つで 2回 抽出し,同様に操作して先の上澄液に

合わせる こ れに内標準溶液を加えて正確に 100 mLと し,試 料溶液とする 別にD―

マンニ トール (日局)約 0_65g及びキシ トール (日局)約 50 mgを精密に量り,内 標

準溶液を加えて正確に 100 mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液 15匹

につき,次 の条件で液体クロマ トグラフイーにより試験を行い,試 料溶液の内標準物

質のピーク面積に対するD~マ ンニ トール及びキシリトールのピーク面積の比 9a及

び り喘並びに標準溶液の内標準物質のピーク面積に対するD~マ ンニ トール及びキシ

リトールのピーク面積の比 仏a及び obを 求める

D~マ ンニ トニルの量 (mg)=Jtta Xら ノ2sa

キシリトールの量 (mg)=14げ 2Tb/ab

聰 a:D~マ ンニ トール (日局)の 粋取量 (mg)

ス b:キ シリトール (日局)の 粋取量 (mg)

内標準溶液 エ リスリトール溶液 (1→200)

操作条件

検出器 ,示差屈折計

カラム :内径 46mm,長 さ25 cmのステンレス管にポリアミンを化学結合した 5

1tnlの液体クロマ トグラフィー用シリカグルを充てんしたもの

カラム温度 :35℃ 付近の一定温度

移動相 `エタノール (995)/酢 酸エチル/アセ トニ トリル/水混液 (6:6:5,3)

流量 :D~マ ンニ トールの保持時間が約 10分 になるように調整する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 15匹 につき,上 記の条件で操作するとき,内 標準物

質,キ シリトール,D~マ ンニ トールの順に溶出し,そ れぞれのピークの分離

度は 15以 上である

システムの再現性 :標準溶液 15ル につき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すと

¬
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き,内 標準物質のピーク面積に対するキシリトール及び D~マ ンニ トールの

ピーク面積の比の相対標準偏差は各々20%以 下である

(2)無 水 リン酸水素カルシウム 本 品約 5gを 粉砕 し,そ の約 2g(無 水リン酸水素

カルシウムとして 80 mg相 当量)を 精密に量り,希 塩酸 20 mLを カロえ,水 浴上で 15

分間カロ熱する。更に15分 間振 り混ぜた後,ガ ラスろ過器 (G4)を 用いてろ過 し,ろ

液をとる 残留物を熱湯 60 mLで洗い,ろ液と合わせ,水を加え正確に 100 mLとし,

試料溶液 とする.こ の試料溶液 30 mLを正確に量り,002 mo1/Lエチレンジアミン四

酢酸二水素ニナ トリウム液 20 mLを正確に加え,水50 mL及び pH 10 7のアンモニア・

塩化アンモニウム緩衝液 10 mLを加え,アンモニア水 (28)にて pH 10に調整した後,

002"d/」L酢酸亜鉛液で滴定する (指示薬 :エ リオクロムブラックT'塩 化ナ トリウ

ム指示薬 25 mgl た だし,滴 定の終点は液の青色が 30秒 間持続する赤紫色を呈す

るときとする.同 様の方法で空試験を行 う

002:mo1/Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液 lmL

=2721 mg CaHP04

(3)ク ロスポビドン 本 品約 5gを 粉砕し,そ の約 025g(ク ロスポビドンとして

20 mg相当量)を 精密に量 り,ケ ルダールフラスコに入れ,こ れに硫酸カリウム 10g

及び硫酸銅 (Ⅱ〉五水和物 lgの 混合物を粉末とし,そ の lg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つて硫酸 7 mLを加え

る.次 にフラスコを振 り動かしながら,過 醐 ヒ水素 (30)l mLを少量ずつ内壁に沿つ

て注意 して加える フ ラスコを徐々にカロ熱 し,更 にフラスコの首で硫酸が液化する程

度に加熱する.液が緑色澄明になり,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 20 mL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

蒸気を通じて洗つた蒸留装置に連結する 受 器にはホウ酸溶液 (1→25)15 mL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 却器の

下端をこの液に浸す 漏 斗から水酸化ナ トリウム溶液 (2→5)30 mLを 加え,注 意し

て水 10 mLで洗い込み,直 ちにピンチコック付きゴム管のピンチコックを閉じ,水蒸

気を通じて留液 80～ 100 mLを得るまで蒸留する 冷 却器の下端を液面から離し,少

量の水でその部分を洗い込み 0 005 molん硫酸で滴定する 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_

0 005 mO1/L硫酸 l mL=01401mg N

得 られた笙素 (N)の 量からクロスポビドンの量を求める

クロスポビドンの量 (mg)=窒 素の量 (mg)/O H9

0119:ク ロスポビドン中の窒紫理論含量 119(%)/100

(4)結 晶セルロース 本 品約 5gを 粉砕 し,そ の約 05g(結 晶セルロースとして90
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mg相 当量)を 精密に量り,希塩酸 30 mLを 加え,15分 間振 り混ぜた後,遠心分離し,

上澄液を除く 残 留物に水 30 mLを 加え,15分 間振 り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄

液を除く.更 に水 30 mLで 同様に操作 して上澄液を除く 残 留物に銅アンモニア液約

15 mLを 加え,15分 間振 り混ぜた後,遠 心分離 し,上 澄液をとり,残 留物を銅アンモ

ニア液を 15 mLずつで2回 抽出し,同様に操作して先の上澄液に合わせ,ア ンモニア

水 (28)を 力「えて正確に 50 mLと す.る こ の液 10 mLを 正確にとり,1/6 mO1/Lニ ク

ロム酸カリウム液 10 mLを正確に加える 冷水中で硫酸 30 mLを 徐々に加えた後,約

80℃ の水浴中で 30分 間加熱 し,冷後,水を加えて正確に 100 mLとする この液 5証

を正確に量 り,水 40 mLを 加えて,o02 mo比 硫酸アンモウム鉄(■)液で滴定する (電

位差滴定法,白 金電極).銅 アンモニア液 10 mLを正確に量り,同 様の方法で空試験

を行 う_

0 02 mo1/L硫酸アンモニウム鉄(Ⅱ)液 lmL=0 1351 mg結 晶セルロース

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 経 口投与

109901

D~マ ンニトール・キシリトール ロ結晶セルロース ロ

クロスポビドン・メタケイ酸アルミン酸マグネシウム混合物

レIIannito卜Xメitol・MiCrocwstalline Cellulose・

C r o s p o v i d o i e  o  M a g n e s i u m  A l u m i l l o r n e L s i l i c a t e■I l i x t u r e

本品は,D~ヤ ンニトール (日局),キ シリトール (日局),結 晶セルロース (日

局),「 クロスポビドン」及びメタケイ酸アルミン酸マグネシウム (局外規)を 水に

カロえて懸濁液とし,噴 霧乾燥したものである

本品は定量するとき,D― マンニトール (C6H●06:18217)623～ 672%,キ シリ

トール(C5草120':15215)42～58%,メ タケイ酸アルミン酸マグネシウム59～ 80%,

クロスポビドン68～ 92%及 び結晶セルロース 135～ 165%を 含む

性状 本 品は白色～微黄色の粉末である.

確認試験

(1)塩 化亜鉛 20g及 びヨウ化カリウム65gを 水 105 mLに溶かし,ヨ ウ素 05gを

加えて 15分間振り混ぜる こ の液 2 mLを 時計皿にとり,本 品約 01gを 分散すると

き,分 散物は青紫色を呈する

(2)定 量法 (4)結 晶セルロースの抽出残留物を希硝酸 10 mLと水 50 mLで洗い,

105℃で 3時 間乾燥する こ の乾燥品につき,赤 外吸収スペクトル測定法の臭化カリ

ゥム錠剤法により測定するとき,波 数 2950 cm・,1660 cm・,1420 cm・及び 1290 cm・
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付近に吸収を認める.

(3)本 品 05gを 500℃ で強熱し,灰 化する 冷 後,薄 めた硫酸 (1→3)3 mLを カロ

えて白煙が発生するまで加熱 し,冷 後,水 20 mLを カロえてろ過する ろ 液にアンモニ

ア試液を加えて弱酸性とした液 (PH 4～5に 調整)は アル ミニウム塩の定性反応を呈

する

(4)本 品 5gに 水 lo mLを加え,lo分 間激しく振 り混ぜ,遠 心分離する そ の上澄

液をろ過し,試 料溶液とする そ の試料溶液 5滴 に塩化鉄 (Ⅲ)試液 l mL及 び水酸化

ナ トツクム溶液 (1→5)5滴 をカロえるとき,黄 色の沈殿を生 じ,こ れを強く振 り混ぜ

るとき,.液は澄明となる.更 に水酸化ナ トリウム溶液 (1→5)を 追加 しても沈殿を生

じない二  |                               ・

乾燥減量 20%以 下 (lg,105℃ ,4時 間)

定量法  |

(1)D~マ ンニ トール及びキシリトール 本 品約 5gを 粉砕 し,そ の約 lg(D~マ ン

ニ トールとして 065g相 当量,キ シリトールとして 50 mg相当量)を 精密に量 り,内

標準溶液 25 mLを 加え,lo分 間激 しく振 り混ぜる こ の液を遠心分離し,上 澄液を

とり,残 留物に内標準溶液を25 mLず つで 2回抽出し,同 様に操作して先の上澄液に

合わせる.こ れに内標準溶液を加えて正確に 100 mLと し,試 料溶液 とする 別 に

D~マ ンニ トール (日局)約 065g及 びキシ トール (日局)約 50 mgを精密に量り,

内標準溶液を加えて正確に 100 mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液 15

ル につき,次 の条件で液体クロマ トグラフィーにより試験を行い,試 料溶液の内標

準物質のピーク面積に対する D~マ ンニ トール及びキシリトールのピーク面積の比

Oa及 び gTb並びに標準溶液の内標準物質のピーク面積に対する D~マ ンニ トール及

びキシリトールのピーク面積の比 6a及 び 2sbを求める

D―マンニ ト‐ルの量 (mg)=ノ KaX PTa/gsa

キシリトールの量 (mg)=i4bX 2Tb/0%

Ma:D― マンニ トール (日局)の 粋取量 (mg)

聰 b:キ シリトール (日局)の 粋取量 (mg)

内標準溶液 エ リスリトール溶液 (1→200)

操作条件

検出器 :示差屈折計

カラム :内径 46mm,長 さ25cmの ステンレス管にポリアミンを化学結合した 5

四 の液体クロマ トグラフィー用シリカグルを充てんしたもの.

カラム温度 :35℃ 付近の一定温度

移動相 :エタノール (995)/酢 酸エチル/アセ トニ トリル/水混液 (6:6:5:3)

流量 :D~マ ンニ トールの保持時間が約 10分 になるように調整する

システム適合性
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システムの性能 :標準溶液 15匹 につき,上 記の条件で操作するとき,内 標準物

質,キ シリトール,D― マンニトールの順に溶出し,そ れぞれのピークの分離

度は 15以 上である.

システムの再現性 :標準溶液 15出 につき,上 記の条件で試験を6回繰り返すと

き,内 標準物質のピーク面積に対するキシリトール及びD―マンニトールの

ピーク面積の比の相対標準偏差は各 2々0%以 下である.

(2)メ タケイ酸アルミン酸マグネシウム 本 品約 5gを 粉砕し,そ の約 2g(メ タケ

イ酸アルミン酸マグネシウムとして014g相 当量)を 精密に量り,希塩酸30 mLをカロ

え,水 浴上で 15分間加熱する.更 に 15分 間振り混ぜた後,ガ ラスろ過器 (G4)を

用いてろ過し,ろ 液をとり,残 留物を熱湯 60 mLで洗い,ろ 液と合わせ,水 を加えて

正確に 100 mLとし,試料溶液とする こ の試料溶液 20 mLを正確に量り,0 02 moL/L

エチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウム液20 mLを正確にカロえ,pH48の 酢酸 ・

酢酸アンモニウム緩衝液 8mL及 び水20 mLを加える 更 にアンモニア水 (28)で pH

4に 調整した後,5分 間煮沸し,冷 後,エ タノール (95)50 mLを カロえ,0 02 moLIL

酢酸亜鉛液で滴定する (指示薬 :ジチゾン試液 2 mL).た だし,滴 定の終′点は液の

淡暗緑色が淡赤色に変わるときとする 同 様の方法で空試験を行う

0 02 moL/Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液 lmL

= 1020mg AL03

得られた酸化アルミニウム (AL03)の 量からメタケイ酸アルミン酸マグネシウム

の量を求める

メタケイ酸アルミン酸マグネシウムの量 (mg)

=酸 化アルミニウムの量 (lllgl×5/0323

5:希 釈倍率

0323:メ タケイ酸アルミン酸マグネシウム中のA1203理論含量 323(0/0)/100

(3)ク ロスポビドン 本 品約 5gを 粉砕し,そ の約 025g(ク ロスポビドンとして

20 mg相当量)を 精密に量り,ケ ルダールフラスコに入れ,こ れに硫酸カリウム 103

及び硫酸銅(Ⅱ)五水和物 lgの 混合物を粉末とし,そ の lg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Fの 内壁に沿つて硫酸 7 mL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)lmLを 少量ずつ内壁に沿つ

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う程

度に加熱する 液が緑色澄明になり,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)少量を追カロし,再 び加熱す

る.冷 後,水 20 mL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

蒸気を通じて洗つた蒸留装置に連結する 受 器にはホウ酸溶液 (1→25)15 mL及 び

プ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 却器の

下端をこの液に浸す 漏 斗から水酸化ナ トリウム溶液 (2→5)30 mLを 加え,注 意し

て水 10 mLで洗い込み,直 ちにピンチコック付きゴム管のピンチコックを開じ,水蒸
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気を通じて留液 80～ 100 mLを得るまで蒸留する.冷 却器の下端を液面から離し,少

量の水でその部分を洗い込み 0 005 mo1/L硫酸で滴定する.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.

0 005 mo1/L硫酸 lmL=01401 mg N

得られた窒素 (N)の 量からクロスポビドンの量を求める

クロスポビドンの量 (mg)=窒 素の量 (mg)/O H9

0119:ク ロスポビドン中の窒素理論含量 119(%)/100

(4)結 晶セルロース 本 品約 5gを 粉砕し,そ の約 05g(結 晶セルロースとして 75

mg相 当量)を精密に量り,希塩酸 30 mLを加え,15分 間振 り混ぜた後,遠心分離し,

上澄液を除 く_残 留物に水 30 mLを 加え,15分 間振 り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄

液を除ぐ=更 に水 30 mLで同様に操作して上澄液を除く 残 留物に銅アンモニア液約

15 mLをカロえ,15分 間振 り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄液をとり,残 留物を銅アンモ

ニア液を 15 mLずつで 2回 抽出し,同 様に操作して先の上澄液に合わせ,ア ンモニア

水 (28)を加えて正確に 50 mLと する こ の液 10 mLを正確にとり,1/6 mttLニ ク

ロム酸カ リウム液 10 mLを正確に加える 冷水中で硫酸 30 mLを徐々に加えた後,約

80℃ の水浴中で30分 間加熱 し,冷後,水を加えて正確に loO mLとする:この液 5mL

を正確に量 り,水 40 mLを加えて,0 02 mo比硫酸アンモウム鉄(Ⅱ)液で滴定する(電

位差滴定法,白 金電極)銅 アンモニア液 10 mLを正確に量 り,同 様の方法で空試験

を行 う

0 02 mo1/L硫酸アンモニウム鉄 (Ⅱ)液 lmL=0 1351 mg結 晶セルロース

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 経 口投与

医薬品添加物各条の部メタクリル酸コポリマーLの 条を次のように改める。

104812

メタク リル酸コポリマー L

Melllacりic Add Copoけmer L

本品はメタクリル酸とメタクリル酸メチルを,ラ ウリル硫酸ナ トリウムを乳化剤 と

して,水 溶液中で重合して得られた共重合樹脂の乳濁液を乾燥し,粉 末としたもので

ある

本品を乾燥したものは定量するとき,共 重合体構成成分メタクリル酸 (C4H602:

8609)380～ 520%を 含む.
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性状 本 品は白色の粉末で,に おいはないか,又 はわずかに特異なにおいがあり,味 は

ない

本品はメタノール,エ タノール (95)又 は二Ⅳ―ジメチルホルムアミドに溶けやす

く,水 又はジエチルエーテルにほとんど溶けない

本品は水酸化ナ トリウム試液に溶ける

確認試験

(1)本 品 olgに 水酸化ナ トリウム試液 10 mLを カロえ,カロ温して溶かし,冷 後,希

塩酸 5mLを 加えるとき,自 色の樹脂よう物質を析出する

(2)本 品を2-プ ロパノール/水混液 (33:1)に 溶かし,こ の溶液を窓板に薄く塗

り付け,溶 媒を蒸発 して得た薄膜につき,赤 外吸収スペクトル測定法の薄膜法により

測定するとき,波 数 2950 cm・,1735 cm・,1485 cm・,1450 cmJ,1390 cm・,1260 cm・

及び 1150 cm・付近に吸収を認める

粘度 本 品を乾燥し,そ の 10003を 正確に量り,メ タノール 80 mLを 加えてよく振 り

混ぜて溶かした後,メ タノールを加えて正確に 100 mLと し,20■01℃ で粘度測定法

第 1法により試験を行 うとき,そ の値は 10～ 24 mm2/sである

純度試験

(1)溶 状 本 品 05gを エタノール (95)15 mLに 溶かすとき,色 は無色澄明であ

る

(2)重 金属 本 品 10gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う.比 較液には鉛

標準液20mLを加ぇる (20 ppm以下)

(3)ヒ素 本品10gをとり,第 3法にょり検液を調整し,試験を行う(2 ppm以

下)

(4)メ タクリル酸及びメタクリル酸メチル 本 品約 13を 精密に量 り,液 体クロマ

トグラフィー用メタノールに溶かし正確に50 mLとする この液3 mLを正確に量 り,

あらかじめ PH20の 0 125 mο1/Lリン酸塩緩衝液 10 mLを正確に入れた容器にかき混

ぜながら滴下し,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする 別 にメタクリル酸及びメタ

クリル酸メチル約 50 mgずつを精密に量 り,1-ブ タノール 5mLに 溶かし,液 体クロ

マ トグラフィー用メタノールを加えて正確に 100 mLとする この液 lmLを 正確に量

り,液 体クロマ トグラフィー用メタノールをカロえて正確に 100 mLと し,標 準原液と

する.標 準原液 3 mLを正確に量り,pH20の 0 125 mo1/Lリン酸塩緩衝液 10 mLを正

確に加え,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 20匹 ずつを正確にとり,次 の条

件で液体クロマ トグラフィーにより試験を行い,試料溶液のメタクリル酸及びメタク

リル酸メチルのピーク面積 И.及 び ИT2並びに標準溶液のメタクリル酸及びメタクリ

ル酸メチルのピーク面積 И、及び /s2を測定し,メ タクリル酸及びメタクリル酸メチ

ルの量を求めるとき,メ タクリル酸は 400 pplll以下であり,メ タクリル酸メチルは

100 ppm以下である
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メタクリル酸の量 (ppm)=5× ス 1ん4X/m″ 劇

アクリル酸エチルの量 lppm)=5× 42/ち14X″っ″s2

141:メ タクリル酸の枠取量 (mg)

』彎2:メ タクリル酸メチルの秤取量 (mg)

』崎 :本品の粋取量 (g)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :202 nm)

カラム :内径 4 6 nlm,長さ12 5 cmのステンレス管に7円 の液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする

ヵテム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :pH 2の リン酸溶液/液体クロマ トグラフイー用メタノール混液 (4,1)

流量 :メタクリル酸メチルの保持時間が約 8分 になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準原液2 mLを正確に量り,液 体クロマ トグラフィー用メタノー

ルを加えて正確に 10 mLとする こ の液 3 mLを 正確に量り,pH 20の 0125

md/Lリ ン酸塩緩衝液 10 mLを正確に加える こ の液 20匹 から得たメタクリ

ル酸及びメタクリル酸メチルのピーク面積が標準溶液のそれぞれのピーク面

積のそれぞれ 18～22%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液20ル につき,上 記の条件で操作するとき,メ タクリ

ル酸,メ タクリル酸メチルの順に溶出し,そ の分離度は5以上である.

システムの再現性 :標準溶液20匹 につき,上 記の条件で試験を6回繰り返すと

き,メタクリル酸及びメタクリル酸メチルのピーク面積の相対標準偏差はそれ

ぞれ20%以 下である

乾燥減量 100%以 下 (lg,105℃ ,4時 間)

強熱残分 020%以 下 (lg)

定量法 本 品を乾燥し,約 03gを 精密に量り,エ タノール (95)20 mLを カロえ,加 温

して溶かし,冷 後,0 1 mOLL水酸化ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :フェノールフ

タレイン試液 3滴 ) 同 様の方法で空試験を行い,補 正する

01md/L水 酸イヒナ トリウム液 l mL=8609 mg CtH602

貯法 容 器 気 密容器

投与経路 経 口投与

医薬品添加物各条の部メタクリル酸コポリマーLDの 条を次のように改める。

108617

メタクリル酸コポリマーLD
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■Iethacwlic Acid Copoけmer LD

本品はメタクリル酸とアクリル酸エチルの,ポ リソルベー ト 80′(日局)及 びラウ

リル硫酸ナ トリウム (日局)水 溶液中で得られた共重合体の手L濁液である

本品は定量するとき,共重合体構成成分メタクリル酸 (C4H602:8609)115～ 155%

を含む

性状 本 品は白色の浮L濁液で,特 異なにおいがあり,わ ずかに酸味がある

本品はエタノール (95)又 はアセ トンに溶けやすく,ジ エチルエーテルにほとんど

溶けない

本品は水に均等に分散する_

本品は希水酸化ナ トリウム試液に溶ける

確認試験

(1)本 品 05mLに 希水酸化ナ トリウム試液 5mLを 加えて振 り混ぜるとき,澄 明な

粘性の液 となる 次 に希塩酸 lmLを カロえるとき, 白色の樹脂ようの沈殿を生じる

(2)本 品を窓板に薄く塗 り付け,溶 媒を蒸発して得た薄膜につき,赤 外吸収スペク

トル測定法の薄膜法により測定するとき,波 数 2980 cln l,1735 cm・,1705 crl,1475

cm・,1450 cm・,1385 cm・及び 1180 cm・付近に吸収を認める

(3)本 品 5mLに チオシアン酸アンモニウム・硝酸コバル ト(Ⅱ)試液 3mLを 加えて

よく振 り混ぜ,更 にクロロホルム 10 mLを加え,振 り混ぜて静置するとき,ク ロロホ

ルム層は淡青色を呈する

粘度 3～ 15 mm2た (第 1法 ,20℃ )

p H  2 1 - 3 1

比重 ′ :::1055～ 1080

純度試験

(1)重 金属 本 品 20gを とり,第 2法 により操作し,試 験を行 う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (10 ppm以下)

(2)ヒ 素 本 品 20gを とり,第 3法 により検液を調製 し,試 験を行 う (l ppm以

下).

(3)メ タクリル酸及びアクリル酸エチル 本 品約 10gを 精密に量り,液 体クロマ

トグラフイー用メタノールに溶かし正確に50 mLとする この液 10 mLを正確に量り,

あらかじめ過塩素酸ナ トリウムー水和物溶液 (7→200)5 mLを 正確に入れた容器に

かき混ぜながら滴下し,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液 とする 別 にメタクリル酸及

びアクリル酸エチル約 10 mgずつを精密に量り,1-ブ タノール 5mLに 溶かし,液体

クロマ トグラフィー用メタノールを力日えて正確に50 mLと する こ の液 5 mLを 正確

に量り,液体クロマ トグラフィー用メタノールを加えて正確に 50 mLと する こ の液

5 mLを 正確に量り,液 体クロマ トグラフィー用メタノールを加えて正確に 50 mLと

-126-



し,標 準原液とする.標 準原液 10 mLを正確に量り,過 塩素酸ナ トリウムー水和物溶

液 (7→200)5 mLを 正確に加え,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 20叫 ずつ

を正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィーにより試験を行い,試料溶液のメ

タクリル酸及びアクリル酸エチルのビーク面積 ′.及 び Иっ並びに標準溶液のメタク

リル酸及びアクリル酸エチルのピーク面積 ИЫ及び /s2を測定し,メ タクリル酸及び

アクリル酸エチルの量を求めるとき,メ タクリル酸及びアクリル酸エチルはそれぞれ

50 ppm以下である.

メタクノル酸の量 (ppm)=10× ■rs:力嬌 ×И.″ Ы

アクリル酸エチルの量 (ppm)=10× 42/ち14X/T2″ S2

ス 1:メ タクリル酸の粋取量 (mgl

M2:ア クリル酸エチルの粋取量 (mg)

嬌 :本品の粋取量 (g)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :202 nm)

カラム :内径約 46 mm,長 さ約 12 5 cmのステンレス管に 7岬 の液体クロマ ト

グラフィー用オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする.

カラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :pH 2のリン酸溶液/液体クロマ トグラフィー用メタノール混液 (4:1)

流量 :アクリル酸エチルの保持時間が約 7分 になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準原液 2 mLを 正確に量り,液 体クロマ トグラフイー用メタノー

ルを加えて正確に 10 mLとし,更に過塩素酸ナ トリウムー水和物溶液 (7→200)

5mLを 正確にカロえる.この液 20匹 から得たメタクリル酸及びアクリル酸エチ

ルのピ‐ク面積が標準溶液のそれぞれのピーク面積のそれぞれ 18～ 22%に

なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 20■ につき,上 記の条件で操作するとき,メ タクリ

ル酸,ア クリル酸エテルの順に溶出し,そ の分離度は 5以 上である

システムの再現性 :標準溶液 2011Lにつき,上 記の条件で試験を 6回繰 り返すと

き,メタクリル酸及びアクリル酸エチルのピーク面積の相対標準偏差はそれぞ

れ 20%以 下である

蒸発残留物 本 品約 lgを 精密に量り,水 溶上で蒸発乾固した後,残 留物を 105℃で 4

時間乾燥するとき,残 留物の量は270～ 330%で ある.

強熱残分 010%以 下 (2g)

定量法 本 品約 lgを 精密に量 り,ユ タノール (95)20 mLを 加え:カロ温して溶かし,

冷後,0 1 mo1/L水酸化ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :フェノールフタレイン試液

3滴 ) 同 様の方法で空試験を行い,補 正する
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01111d/L水酸化ナ トリウム液 lmL=8 609 mg C4H602

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 経 口投与

医薬品添加物各条の部メタクリル酸コポリマーSの 条を次のように改める。

109116

メタクリル酸コポリマーS

MethaCryliC Acid Copolymer S

本品はメタクリル酸とメタクリル酸メチルを,ラ ウリル硫酸ナ トリウムを乳化剤と

して,水 溶液中で重合して得られた共重合樹脂の予L濁液を乾燥 し,粉 末としたもので

ある

本品を乾燥 したものは定量するとき,共 重合体構成成分メタクリル酸 (C4H602:

8609)250～ 345%を 含む

性状 本 品は白色の粉末で,に おいはないか,又 はわずかに特異なにおいがあり,味 は

ない.

本品はメタノール,エ タノール (95)又は二」V―ジメチルホルムアミドに溶けやす

く,水 又はジエチルエーテルにほとんど溶けない

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける

確認試験

(1)本 品 01gに 水酸化ナ トリウム試液 10 mLを加え,加 温して溶かし,冷 後,希

塩酸 5mLを 加えるとき,白 色の樹脂よう物質を析出する

(2)本 品を2-プ ロパノール/水混液 (33:1)に 溶かし,こ の溶液を窓板に薄く塗

り付け,溶媒を蒸発して得た薄膜につき,赤外吸収スペクトル測定法の薄膜法により

測定するとき,波 数2950 cm‐1,1735 cm・,1485 cm・,1450 cmJ,1390 cm・,1260 cmJ

及び H50cri付 近に吸収を認める

粘度 本 品を乾燥し,そ の 1000gを 正確に量り,メ タノール 80 mLを加えてよく振り

混ぜて溶かした後,メ タノールを加えて正確に 100E止 とし,20■0.1℃で粘度測定法

第 1法により試験を行うとき,そ の値は22～ 52 mm〃sである

純度試験

(1)溶 状 本 品 05gを エタノール (95)15 mLに 溶かすとき,色 は無色澄明であ

る

(2)重 金属 本 品 10」をとり,第 2法 により操作し,試 験を行う 比 較液には鉛

標準液 20mLを 加える (20 ppm以下)
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(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 により検液を調整 し,試 験を行 う (2 ppm以

下)

(4)メ タクノル酸及びメタクツル酸メチル 本 品約 lgを 精密に量 り,液 体クロマ

トグラフィー用メタノールに溶かし正確に50 mLとする.この液 3mLを 正確に量り,

あらかじめ pH 20の 0 125 mo1/Lリン酸塩緩衝液 10 mLを正確に入れた容器にかき混

ぜながら滴下し,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする 別 にメタクリル酸及びメタ

クリル酸メチル約 50 mgずつを精密に量 り,1-ブ タノール 5mLに 溶かし,液 体クロ

マ トグラフィー用メタノールをカロえて正確に 100 mLとする この液 llnLを 正確に量

り,液 体クロマ トグラフィー
用メタノールを加えて正確に 100 mLと し,標 準原液と

する 標 準原液 3 mLを 正確に量り,PH20の 0 125 mol几リン酸塩緩衝液 10 mLを正

確に加え,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 20 1tLずつを正確にとり,次 の条

件で液体クロマ トグラフィーにより試験を行い,試料溶液のメタクリ″酸及びメタク

リル酸ダチルのビーク面積 И■及び ИT2並びに標準溶液のメタクリル酸及びメタクリ

ル酸メチルのピ‐ク面積 ′"及 び Иs2を測定し,メ タクリル酸及びメタクリル酸メチ

ルの量を求めるとき,メ タクリル酸は 300 ppm以 下であり,メ タクリル酸メチルは

20o ppm以下である.

メタクリル酸の量 (ppm)=5× 41カ 4× ′■″Ы

アクリル酸エチルの量 (ppm)=5× 42/4XИ つ″s2

仏 1:メ タクリル酸の粋取量 (m3)

J‰ :メタクリル酸メチルの粋取量 (mg)

4:本 品の粋取量 (g)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :202 nm)

カラム :内径 46mm,長 さ 12.5 cmのステンレス管に 7岬 の液体クロマ トグラ

アィ=用 オクタデシルシリノイヒシリカグルを充てんする

カラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :PH2の リン酸溶液/液体クロマ トグラフィー用メタノール混液 (4:1)

流量 :メタクリル酸メチルの保持時間が約 8分 になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準原液 2mLを 正確に量 り,液 体クロマ トグラフィー用メタノー

ルを加えて正確に 10 1nLとする こ の液 3 mLを 正確に量り,pH 20の 0125

mo1/Lリ ン酸塩緩衝液 10 mLを 正確に加える こ の液 20匹 から得たメタクリ

ル酸及びメタクリル酸メチルのピーク面積が標準溶液のそれぞれのピーク面

積のそれぞれ 18～22%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 20匹 につき,上 記の条件で操作するとき,メ タクリ

ル酸,メ タクリル酸メチルの順に溶出し,そ の分離度は 5以 上である



システムの再RIL:標 準溶液 20 1tLにつき,上 記の条件で試験を6回繰り返すと

き,メタクリル酸及びメタクリル酸メチルのピーク面積の相対標準偏差はそれ

ぞれ 20%以 下である

乾燥減量 50%以 下 (lg,105℃,4時 間)

強熱残分 020%以 下 (13)

定量法 本 品を乾燥し,約 03gを 精密に量り,エ タノール (95)20 mLをカロえ,加 温

して溶かし,冷 後,01m。 1/L水酸化ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :フェノールフ

タレイン試液 3 Vin) 同様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1 mollL水酸化ナ トリウム液 l mL=8 609 mg C4H602

貯法 容 器 気 密容器

投与経路 経 口投与.

医薬品添カロ物各条の部Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドンの条を次のように改める。

109125

JV―メチルー2-ピ ロリドン

2V‐Methyl_2‐町rrolidOne

CH3
|

歯

°

C5H9NO:9913

本品は定量するとき,Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドン (C5H9NO)950%以 上を含む

性状 本 品は無色澄明の液で,特 異なにおいがある

本品はエタノール (995)と 混和 し,水 にやや溶けやすい.

確認試験 本 品につき,赤外吸収スペク トル測定法の液膜法により測定するとき,波数

1688 cm・,1504 cm・,1402 cm・及び 1298 crl付近に吸収を認める

屈折率 nυ :1465～ 1470

比重 α:5:1027～ 1030

純度試験

(1)重 金属 本 品 10gを とり,第 1法により操作し,試 験を行う 比 較液には鉛

標準液 20mLを カロえる (20 ppm以下)

(2)ヒ 素 本 品 10gを 水 25 mLに溶かし,こ れを検液とし,試 験を行う (2ppm以
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Ｆ

‐

下)

(3)類 縁物質 本 品を試料溶液とする 別 に,本 品 5 mLをIE確に量り,エ タノー

ル (995)を加えて正確に 100 mLとし,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液 2 1tL

につき,次 の条件でガスクロマ トグラフィーにより試験を行 う そ れぞれの液の各々

のピーク面積を自動積分法により測定するとき,試 料溶液の ノV―メチルー2-ピ ロツ

ドン以外のピークの合計面積は,標 準溶液の Ⅳニメチルー2-ピ ロリドンのピーク面

積より大きくない

試験条件

検出器 :熱伝導度型検出器

カラム :内径 053 mm,長 さ3o mの石英製キャピラリーカラムの内壁に,ガ ス

クロマトグラフィー用ポリエチレングリコールをloμ の厚さで被覆したも
0

カラーム温度 :150℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドンの保持時FFDが約 6分 になるように調整する

スプリット上ヒ:l:20

面積測定範囲 :ノV―メチルー2-ピ ロリドンの保持時間の約 3倍 の範囲

システムの適合性

検出の確認 :標準溶液 2 mLを 正確に量 り,エ タノール (995)を 加えて正確に

10 mLとする´これをシステム適合性試験用溶液とする こ の液 2匹 から得た

Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドンのピーク面積が,標 準溶液 211Lか ら得たⅣ―メチ

ルー2-ピ ロツドンのピーク面積の 18～ 22%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 2匹 につき,上 記の条件で操作するとき,エ タノー

ル,Ar_メ チルー2-ピ ロツドンの順に流出し,そ の分離度は5以 上である.

システムの再現性 :標準溶液 2 1tLにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すと

き,Ⅳァメチルー2-ピ ロリドンのピーク面積の相対標準偏差は 30%以 下であ

る

本品約 002gを 精密に量り,窒 素定量法により試験を行 う

0 005 rnolん硫酸 lmL=09913 mg C5H,N0

貯法 容   器  気 密容器

投与経路 一 般外用剤
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[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

標準品,試 薬

一般試験法
・試液,容 量分析用標準液,標 準液

(2)試 薬 ・試液

新 1日

アクリル酸 QttQ

性状 本 品は自色～ほとんど白色の2又 は

無色～ほとんど無色澄明の液である

凝固点 H～ 14℃

含量 980%以 上

定量法 本 品約 15Rを 精密に量り,水50 mL

を加えて溶かし,l moνL織 4ヒナ トリウ

ム液で滴定する (指示薬 :フェノールフタ

レイン試液)

l md/L水 酸化ナ トリウム液 i nlL=

…

くアクリル酸デンプン300,アクリル酸シル

クフイプロイン共重合樹脂,ポリビニルア

ルコール ・アクリル酸 ・メタクリル酸メチ

ル共重合体>

アクリル酸

くアクリル酸デンプン300,アクリル酸シル

クフィプロイン共重合樹脂>

メタクリル酸メチル 処

性状 無 色澄明の液

含量 980%以 上=

定量法 本 品 l μLに つき,次 の条件でガス

クロマ トグラフィーlこより試験を行 う

各々のピー ク面積 を自動積分法により測

定 し,面積百分率法によリメタクリル酸メ

チルの量を求めるとき,980%以 上であ

る

試験条件

メタクリル酸メテJレ CH。:C(C聾κ00C塾 ど

スクロマトグラフ用に精製した上質のiぅの

くアミノアルキルメタクリレー トコポリマ

ーE,ア ミノアルキルメタクリレー トコポ

リマーRS,メ タクリル酸コポリマ~L,メ

タクリル酸コポリマーS>



検出器 :水素炎イオン化検出器     |

カラム :内径 0 25 nlnl,長さ30mの フュ |

―ズ ドシ リカ管の内面にガスクロマ ト

グラフィー用ポリエチレングリコ‐ル

20Mを 約 025 umの 厚さに被覆 したも |

′)

カラム温度 :50℃ から 150℃ まで毎分

10℃ の割合で昇温する

試料気化室温度 :200℃

検出器温度 :250℃

キャリヤーガス :ヘリウム

流量:メタクリル酸メチルの保持時間が約

3分 になるように調整する

スプリット比 :1:120

面積測定範囲:メタクリル酸メチルの保持

時間の約 3倍 の範囲

システム適合性

システムの性能 :本品 l μLに つき,上 記

チルのピークの理論段数及びシンメ ト1

リー係数は:それぞれ 20000段 以上,06

～ 20で ある

システムの再現性 :本品 l μLに つき,上

記の条件で試験を6回 繰 り返とき,メタ

シリル酸メチルのピーク面積の相対標|

準偏差は 8%以 下である

<ア ミノアルキルメタクリレー トコポリマ

―E,ア ンモニオアルキルメタクリレー ト|

コポリマー,ポ リビニルアルコール ・アク

リル酸 ・メタクリル酸メチル共重合体,メ

タクリル酸コポ リマーL,メ タクリル酸コ

ポリマーS>



ラウリン酸メチル,ガ スクロマ トグラフィー

用 C13H2602 無色～黄色の液である

屈折率 ■P:約 1431

比重  J辮 :約 087

<ポ リソルベー ト20,Ⅳ―ラウロイルートグル

タミン酸ナトリウム>

ラウリン酸メテル,ガ スクロマ トグラフ用

ClnH2602

ガスクロマ トグラフ用に製造 したもの

くⅣ―ラクロイル L―グルタミン酸ナトリウ

ム >

(3) 容量分析用標準液

新 1日

0.01 moVL酢 酸至鉛液 1000 mL中 酢酸亜鉛

二 水 和 物  l z l l c C H s C 0 0 ) 2・ 2 H 2 0 : 2 1 9 5 0 1

2195gを 含む

調製 用 時,o05 mo17L酢酸亜鉛液に水を加

えて正確に 5倍容量とする

く塩化アル ミニウム>

0.01 moVL酢 酸亜船液 1000 mL中 酢酸亜鉛

二 水 和 物 lZn( c H , C 0 0 ) 2・2H2 0 : 2 1 9 5 1 1

21958を 含む

調製 用 時,005 mo孔 酢酸亜鉛液に水を加

えて正確に5倍 容量とする

<塩 化アルミニウム>



[主な改IE部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

アクリル酸エチル・メタクリル酸メチルコポリマー分散液

新 1日

最猛 」 嬌 層 『官 ::」i:['ド :ζ

ランを加えて正確に 50 mLと する こ の液

lo mLを 正確に量 り,過塩素酸ナ トリウム試

液 ≦五Lを 加えた後,こ の液 5 mLを 正確に

量 り,水 をカロえて正確に 10 mLと し,標 準

溶液とする 試料溶液及び標準溶液 20 μLに

つき,次の条件で液体クロマ トグラフィーに

より試験を行 うとき,試料溶液から得たアク

リル酸エチル及びメタクリル酸メチルのピ

ーク高さは,標準溶液のそれぞれのピーク高

さより大きくない

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :205

nm)

カラム :内径約 4mm,長 さ約 15 cmの

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製し,

り試験を行う O ppm以 下)

(4)ア クリル酸エチル及びメタクリル酸メ

チル 本 品 100gを 正確に量り,テトラヒド

ロフランに溶かし,正 確に 50 mLと する

この液 10 mLを 正確に量り,過 塩素酸ナ ト

リウム試液5 mLを加え,よく振り混ぜた後,

遠′卜分離し,この上澄液5 mLを正確に量り,

水を加えて正確に 10 mLと し,試 料溶液と

する 別にアクリル酸エテル 0:10g及びメタ

クノル酸メチル010gを 正確に量り,テトラ

ヒドロフランに溶かし,正確に 100 mLとす

る こ の液 5 mLを 正確に量り,テ トラヒド

ロフランをカロえて正確に50 mLと し,こ の

液 5 mLを 正確に量り,更 にテ トラヒドロフ

ランを加えて正確に50 mLと する こ の液

lo nlLを正確に量り,過塩素酸ナ トリウム試

液 5 mLを 加えた後,こ の液 5 mLを 正確に

量り,水 を加えて正確に 10 mLと し,標 準

溶液とする 試料溶液及び標準溶液 20 μLに

つき,次の条件で液体クロマ トグラフ法によ

り試験を行うとき,試料溶液から得たアクリ

ル酸エチル及びメタクリル酸メチルのピー

ク高さは,標準溶液から得たアクリル菫エチ

ル及びメタクリル酸メチル2ピ ーク高さよ

り大きくない

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 〈測定波長:205

nln)



ステンレス管に約 5 μmの 液体クロマ

トグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカグルを充てんする

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :型 メタノール混液 (4:1)

流量:アクリル酸エチルの保持時間が約

12分になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 20匹 につき,

上記の条件で操作するとき,アクリル

酸エチル,メタクリル酸メチルの順に

溶出し,それぞれのピークが完全に分

離するものを用いる

検出感度:標準溶液 2011Lから得たアク

リル酸手チル及びメタクリル酸メチ

ルのピーク高さが約 20 nlmになるよ

うにF13整する

カラム :内径約 4111m,長さ約 15 cmの

ステンレス管に約 5 μmの 液体クロマ

トグラフィー用オクタデシルシ リル

化シリカグルを充てんする

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :水 ・メタノール混液 (4:1)

流量:アクリル酸エチルの保持時間が約

12分になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 20 μLに つき,

上記の条件で操作するとき,アクリル

酸エチル,メタクリル酸メチルの順に

溶出し,それぞれのピークが完全に分

離するものを用いる

検出感度 :標準溶液 20 μLか ら得たアク

リル酸エチル及びメタクリル酸メチ

ルのピーク高さが約 20 mmに なるよ

うに調整する

強熱残分 堕 %以 下 (4g)た だし,本 品を

105℃ で 1時間乾燥した後,硫 酸 l lnLを加

えて試験を行 う

強熱残分 020%以 下 (4g)た だし,本 品

を 105℃で 1時間乾燥 した後,硫 酸 l mLを

加えて試験を行 う



[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

アミノアルキルメタクリレートコポリマーE

新 1日

(4)メ タクリル酸メチル及びメタクリル酸

ブチル 本 品約 12を 精密に量 り.pH20の

0 0625 mol Lリン酸塩緩衝液/アセ トニ トリ

ル混液 (3:2と 豊カロえ二 かき混ぜて溶かL

メタクリル酸メチル約 lQ J■及¨

ル酸ブチル約 20 1nEを 精密 に量 り, 1-ブ タ

純度試験

(4)メ タクリル酸メチル とメタクリル酸ブ

チル及びメタクリル酸ジメチルアミノエチ

ル 本 品■Ogを 精密に量 り,アセ トン8 mL

を加え,振 り混ぜて溶かした後,ア セ トンを

カロえて正確に 10 mLと し,試 料溶液 とする

ル酸ブチル 001g及 びメタクリル酸ジメチ

ノール 3 1nLに溶か し,DH 20の 0 0625 moyL

リン酸動 /アセ トニ トリル混液 (3:2)

ルアミノエチル 002gを 精密に量 り,アセ ト

ンを加えて溶かし、正確に 100 rnLとし,標

をT確 に量 り.DH 20の 0 0625 moyLリ ン酸

準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 1此

につき 次の条件でガスクロマ トグラフ法に

塩緩衝液/アセ トニ トリル混液 (3:2)を 加

えて正確に 50 mLと し,標 準溶液 とする

試料溶液及び標準溶液 50 1tLずつを正確に

とり,次の

ル及びメタクリル酸ブチルの量を求めると

き,メ タクリル酸メチルは 500o●m以 下で

あ り,メ タクリル酸ブチルは 1000 ppm以下

である

より試験を行 うとき,試料溶液から得たメタ

クリル酸メチル とメタクリル酸ブチル及び

メタクリル酸ジメチルアミノエチルのピー

チル とメタクリル酸ブチル及びメタクリル

酸ジメチルアミノエチルのピーク高 さ以下

である

操作条14

カラム :内径約 3mm,長 さ約 2mの ス

テンレス管にガスクロマ トグラフ用

ポリエチレングリコール 20Mを シラ

ン処理 した 180～300111n¨

ルブWに 20%の 割合で被覆 したも

のを充てんす る

カラム温度 :90℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス及び流量 :窒素,メ タク



試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :205

n m )            .

カラム :内径 46 mm,長 さ125こmの

ステンレス管に7111nの液体クロマ ト

グラフィァ用オクタデシルシ リル化

シリカグルを充てんする

移動相 :液体クロマ トグラフィー用メタ

ノ‐ル/pH 2_0の0 0625 mol Lリン酸

塩緩衝液 【11:9)_

流量:メタクリル酸ブチルの保持時間が

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 2mLを 正確に量

り,pH 20の 0 0625 mo比 リン酸塩緩

衝液/アセ トニ トリル混液 (3:2)を

1 50 μLか ら得たメタクリル酸メチル

及びメタクリル酸ブチルのピーク面

積が標準溶液のそれぞれのピーク面

積のそれぞれ 18～ 22%に なるこ

とを確認する

システムの性能 :標準溶液 50 μLに つ

き,上 記の条件で操作するとき,メ タ

クリル酸メチル,メタクリル酸ブチル

の順に溶出し,そ の分離度は 10以 上

である

システムの再現性 :標準溶液 50 μLに つ

き,上記の条件で試験を6回 繰 り返す

とき,メタクリル酸メチル及びメタ久

リル酸ブチルのピーク面積の相対標

準偏差はそれぞれ30%以 Iで ある_

(5)メ タクリル酸ジメチルアミノエチル

本品約 lgを 精密に量 り,液体クロマ トグラ

7夕)に, メタク リル酸 ジメチノンア ミノ

エチルの保持時間が約 20分 になる一

定流量

検出感度:標準溶液から得たメタクリル

酸メチルのビーク高さが約 2 cmにメ

タクリル酸メチルのピーク高さが約

2 cmに メタクJル 酸ジメチルアミノ

エチル が約 l c mになるよ うに調整す



フィー用テ トラヒドロフランに溶かし,正確

クリル酸 ジメチルアミノエチル約 15n■ を

より試験を行い,試料溶液及び標準溶液のメ

チルア ミノエチルの量を求めるとき,1000

ppm以 下である

メタクリル酸ジメチルアミノエチルの量

L/q:メ タクリルジメチルアミノエチル

の粋取量 “A)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :215

n m )

カラム :内径 4 6 nlnl、長さ12 5 cmの

ステンレス管に7umの 液体クFマ ト

グラフィー用アミノプロピルシリル

化シリカゲルを充てんする

カラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相:液体クロマトグラフィー用テトラヒド

ロフラン/●H20の 0025 mdLリン酸

塩緩衝液混液 ●:1)

流量:メタクリル酸ジメチルアミノエチ

ルの保持時間が約 2分 になるように

調整する        ′

システム適合性

検出の確認:標準溶液 2 mLを 正確に量



り,液 体クロマ トグラフィー用テ トラ

ヒドロフランを加えて正確に 20 mL

とする こ の液 50 μLか ら得たメタク

リル酸ジメチルアミノエチルのピー

ク面積が標準溶液のメタクリル酸ツ

メチルアミノエチルメチルのピーク |

面積の 8～ 12%に なることを確認

する

立メテムの性能:標準溶液 50此 につき,

上記の条件で操作するとき,メ タクリ

Jレ酸ジメチルア ミノエチルのピーク |

の理論段数及びシンメ トリー係数は,

それぞれ 1500段以上,20以 下である

システムの再現性 :標準溶液 50 μLに つ

き,上記の条件で試験を 6回繰 り返す

とき,メタクリル酸ジメチルアミノエ

チルのピーク面積の相対標準偏差は

200/0以下である



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)

アルギン酸プロピレングリコールエステル

新 1日

確認試験

(2)本 品につき,赤外吸収スペク トル測定

法の臭イヒカ リウム錠剤法により測定すると

き,波 数 3420 cm判,1745 cm・,1625 cm・及

び 1035 cm‐
1付

近に吸収を認める

確認試験

(2)本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定

法の臭化カリウム錠剤法により測定すると

き,波 数 3600 cll1 1,1740 cmヨ,1620 crl及

び 1035 cm・付近に吸収を認める

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 05gを とり,第 3法 によ

り検液を調整 し,試 験を行 う (4 ppm以下)

純度試験

(3)ヒ 素 本 品05gを とり,第 3法 によ

り検液を調整 し,装 置 Bを 用いる方法によ

り試験を行 う (4 ppm以下)



新 1日

納度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 4法によ

り検液を調製し,試験を行う た だし残留物

L希 塩酸 lo mLを加え,水 浴上でカロ温して

溶かす (2 ppm以下)

標準色:本品の代わりにヒ素標準液20 mL

をとり,同 様に操作する

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,装 置 Bを 用いる方法によ

F験 を行 う ただし硝酸マグネシウム六水

和物のエタノール溶液 (1■ 10)は 10 mL

とし,ま た希塩酸 lo mLを カロえ,水 浴上で

カロ温して溶かす

標準色:本品の代わ りにヒ素標準液20血

をとり,同 様に操作する (2 ppm以下)

[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

アルフアー化デンプン

1 1



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

アンモニオアルキルメタクリレー トコポリマー

(アミノアルキルメタクリレートコポリマーRS)

新 l日

@ft)
7>+=t7)V+tVrt ,  u L- l- , f  r l {

(名称)

アミノアルキルメタクリレー トコポリマ

ー‐RS

AminoalkvI Metllacrvlate CoD01Vmer RS

リマー

AmmonbalkvI Methac"late Copolmer

アミノアルキルメタクリレートコポリマーRS

(基原)

本品はアクリル酸エチル とメタクリル酸

メチル及びメタクリル酸塩化 トリメチルア

ンモニオ_‐チルの共重合体である

本品には共重合体組成により区分したタ

イプ A及 びタイプ Bが あり,乾 燥したもの

(基原)

本品はアクリル酸エチルとメタクリル酸

メチル及びメタクリル酸塩化 トリメチルア

ンモニウムエチルの共重合体である

本品を乾燥したものは定量するとき,空素

(N:14007)027～ 080%を 含む

はそれぞれ定量するとき,共重合体構成成分

メタクリル酸塩化 トリメチルアンモニオエ

チル (C9HlスCIN07:20772)と して 885～

1196%及 び448～ 677%を 含む

本品はそのタイプを表示する

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,試 験を行 う (2 ppm以下)

(4)ア クリル酸エチル及びメタクリル酸メ

チル 本 品約 5Rを 精密に量 り,液体クロマ

トグラフィー用メタノールに溶かし正確に

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,装 置 Bを 用いる方法によ

上試験を行 う (2 1Dpm以下)

(4)7ク リル酸エチル及びメタクリル酸メ

チル 本 品 10,を 精密に量り,ア セ トン8

mLを カロえ 振 り混ぜて溶かした後.ア セ ト

50 mLと する こ の液 10 mLを 正確に量 り ンをカロえて正確に 10 mLと し,試 料溶液 と

あらか じめ渦塩素酸ナ トリウムー水和物溶 する 別にアクリル酸エチル 002E及 びメタ

液 (7→200)5 mLを 正確に入れた容器にか クリル酸メチル 002● を精密に量 り,アセ ト

き温ぜながら浦下し 必 要ならば遠′さ分離 ンを加えて溶 か し 正 確に 100 mLと し 標

し,上 澄液を試料溶液 とする 別にアクリル 準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液 l μL

う
‘



「

●用えタノールを'日えて正確に50 mLとす1 以下である
る こ の液 5記 を正確に量 り,液 体クロマ

トグラフィー用メタノールを加えて正確に

50 mLと し,標 準原液とする 標 準原液 lo

mLを 正確 に量 り,過 塩素酸ナ トリウムー水

和物溶液 (7‐200)5 mLを 正確に加え,標

準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 2011L

ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ ト

グラフィーにより試験を行い,試料溶液のア

クリル酸エチル及びメタクリル酸メチルの

クリル酸エチル及びメタクリル酸メチルの

酸エチル及びメタクリル酸メチルの量を求

めるとき,ア クリル酸エチルは 100●●m以

下であり,メ タクリル酸メチルは 50 ppm以

下である

アクリル酸エチルの量 fpprn)

酸エチル約 70 mg及 びメタクリル酸メチル

約 20 mgを精密に量り,1-ブ タノール 5 mL

―ルを加えて正確に50 mLと する こ の液

5 mLを 正確に量 り,液 体クロマ トグラフィ

1 0  X  y s l必 型 .基 1

2ク リル酸メチルの量 rppm)

基 1:ア クリル酸エチルの粋取量 mg)

基 2:メタクリル酸メチルの粋取量 (mA)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :2∝

nln)

カラム :内径 46 mm,長 さ12 5 cmの

ステンレス管に711111の液体クロマ ト

グラフィー用オクタデシルシリル化

シリカゲルを充てんする

につき,次の条件でガ不クロ● トグラフ法に

よい試験を行 うとき,試料溶液から得たアク

リル酸エチル及びメタク2ル 酸メチルのピ

ーク高さは標準溶液から得たアクリル酸エ

チル及びメタク リル酸メチルのピーク高さ

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3 nlln,長さ約 2mの ス

テンレス管にガスクロマ トグラフ用

ポリエチ レングリコール 20Mを シラ

ン処理 した 180～300 μmの クロモソ

ルブ Wに 20%の 割合で被覆 したも

のを充てんする

カラム温度 :60℃付近の一定温度

キャリヤーガス及び流量 :窒素,ア クリ

ル酸エチルの保持時間が約 5分 にメ

タクリル酸メチルの保持時間が約 6

分になる一定流量

検出感度:標準溶液から得たアクリル酸

エテルのピーク高さが約 2 cmに メタ

クリル酸メチルnピ ーク高さが約 2

cmに なるように調整する



カラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :pH 20の リン酸溶液/液体クロ

マ トグラフィー用 メタノール混液

(411)

流量:メタクリル酸メチルの保持時間が

約 8分になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準原液 2 mLを 正確に量

り,液体クロマ トグラフィー用メタノ

―ルを加えて正確に 10 mLと し,更

に過塩素酸ナ トリウムー水和物溶液

(7→2001511■Lを 正確に加える こ

の液2011Lから得たアクリル酸エチル

及びメタクリル酸メチルのピーク面

積が標準溶液のそれぞれのピーク面

積のそれぞれ 18～ 22%に なるこ

とを確認する

システムの性能 :標準溶液 20 μLに つ

き,上 記の条件で操作するとき,ア ク

リル酸エチル,メタクリル酸メチルの

順に溶出し,そ の分離度は 15以 上で

ある

システムの再現性 :標準溶液 2011Lに

つき,上記の条件で試験を6回 繰 り返

す とき,アクリル酸ニチル及びメタク

リル酸メチルのピーク面積の担量橿

準偏差はそれぞれ 20%以 下であ

る

定量法 本

はその約 lA,ま た,本 品の塞丞がタイプ B

定量法 本 品を乾燥 し,そ の約 02 gを 精密

に量 り、窒素定量法により試験を行 う

0  0 0 5 m O lん硫酸 l m L = 0 1 4 0 0 7  m g  N



行い,補 正する

01 mo比 過塩 素酸 l mL=2077 mg

興 18CINO,



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

エチルセルロース

新 1日

確認試験

(1)本 品 10 mgに水 ImL及 びアン トロン

試液 2mLを カロえて振 り混ぜるとき,液 は緑

色を呈し,徐 々に暗緑色～暗緑褐色に変わ

る

確認試験

(1)本 品 0012に 水 ImL及 びアン トロン

試液 2 mLを 加えて振 り混ぜるとき,液 は緑

色を呈 し,徐 々に暗緑色～暗緑褐色に変わ

る

定量法 本 品を乾燥し,そ の約 15 mgを 精密

に量り,次 に示す操作法により試験を行 う

(i)洗 浄液 赤 リン lgを 水 100 mLに懸

濁させる

(1)吸 収液 酢 酸カ リウム 15gを 酢酸

(100)/無水酢酸混液 (9:1)150 mLに 溶

かし,そ の 145 mLを量 り,臭 素 5 mLを カロ

える 用 時製する

(■)操 作法 ガ ス洗浄部 Eに 洗浄液を約

1/2の高さまで入れ,ま た,吸 収管 Jに吸収

液約 20 mLを 入れる 本 品を乾燥し,そ の

約 15 mgを精密に量り,分 解フラスコAに

入れ,次 に沸騰石とヨウ化水素酸約 6 mLを

加える  (中 略) 同 様の方法で空試験

を行い,補 正する

01 moyLチ オ硫酸ナ トリウム液 l mL

=0 7510mg 製

[図 :省略]

エ トキシ基定量装置

定量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0015gを 精密

に量 り,次 に示す操作法により試験を行 う

試 滋

(1)洗 浄液 赤 リン lgを 水 100 mLに

懸濁 させる

(2)吸 収液 酢 酸カリウム 15gを 酢酸

(100)/無 水酢酸混液 (9:1)150 mLに

溶かし,そ の 145 mLを 量 り,臭 素 5 mL

をカロえる 用 時製する

操作法

ガス洗浄部 Eに 洗浄液を約 1/2の 高さま

で入れ,ま た,吸 収管 Jに 吸収液約 20 mL

を入れる 本 品を乾燥 し,そ の約 0015gを

精密に量 り,分 解フラスコ Aに 入れ,次 に

沸騰石とヨウ化水素酸約 6mLを 加える

(中略) 同 様の方法で空試験を行い,補

正する

0 1 moVLチ オ硫酸ナ トリウム液 l mL

=0 7510mg 興

[図 :省略]

メ トキシ基定量装置



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

エチルセル ロース水分散液

新 1日

確認試験

(1)本 品 30興&に 水 l mL及びアントロン

試液 2 mLを加えて振 り混ぜるとき,液 は緑

色を呈 し,徐 々に暗緑色～暗緑褐色に変わ

る

確認試験

(1)本 品 0032に 水 l mL及 びアン トロン

試液 2 mLを 加えて振 り混ぜるとき,液 は緑

色を呈 し,徐 々に暗緑色～暗緑褐色に変わ

る

粘魔

(1)装 置 ブ ルックフィール ド型粘度計を

用いる

(2)操 作法  (省 略)

ブル ックフィール ド型粘度計

[図 :省略]

粘度

(1)装 置 ブ ルックフイール ド型回転粘度

計を用いる

(2)操 作法  (省 略)

ブル ックフィール ド型回転粘度計

[図 :省略]

定量法

(1)エ チルセルロース 本 品約 01gを 精

密に量 り,次 に示す操作法により試験を行

う

(i)洗 浄液 赤 リン lgを 水 100 1nLに懸

濁させる

(1)吸 収液 酢 酸カソウム 15gを 酢酸

(100)/無水酢酸混液 (9:1)150側 しに溶

かし,そ の 145 1nLを量り,臭 素 5 mLを加

える 用 時製する

(■)操 作法 ガ ス洗浄部 Eに 洗浄液を約

1/2の高さまで入れ,ま た,吸 収管 Jに吸収

液約 20 mLを入れる 本 品約 01gを 精密に

量り,分 解フラスコ Aに 入れ,次 に沸騰石

とヨウ化水素酸約 6 mLを 加える   (中

略) 同 様の方法で空試験を行い,補 正す

定量法

(1)エ テルセルロース 本 品を乾燥 し,そ

の約 01gを 精密に量 り,次 に示す操作法に

より試験を行 う

試 法

(1)洗浄液 赤 リンlgを本100 mLに懸

濁させる

(2)吸 収液 酢 酸カリウム 15gを 酢酸

(100)/無水酢酸混液 (9:1)150 mLに 溶

かし,そ の 145 mLを量り,臭 素 5 mLを カロ

える 用 時製する

操作法

ガス洗浄部 Eに 洗浄液を約 1/2の高さま

で入れ,ま た,吸 収管 ]に 吸収液約 20 mL

を入れる 本 品を乾燥 L_そ の約 01gを 精

密に量 り,分 解フラスコ Aに 入れ,次 に沸

騰石 とヨウ化水素酸約 6 mLを加える



01 mol Lチオ硫酸ナ トリウム液 l mL

= 07510mg C,H、 Ω

エチルセル ロースのエ トキシ基含有率は

表示値を用いる

[図 :省略コ

(2)(省 略)

(3)セ タノール セ タノール約 40m2を

精密に量 り,ア セ トンに溶かし,正 確に 20

mLと する   (中 略) こ の液 2 μLに

つき,次の条件でガスクロマ トグラフィーに

より試験を行い,内標準物質のピーク面積に

対するセタノールのピーク面積の比を求め,

検量線により本品中のセタノール宣量 (%)

を求める_

内標準溶液 ″―エイコサンのアセ トン溶

液 (1→10001

操作条件 (省略)

(中略) 同 様の方法で空試験を行い,

補正する

0 1 molLチオ硫酸ナ トリウム液 l mL

=0 7510 mg 黙

エチルセルロースのエ トキシ基含有率は

表示値を用いる

[図:省略]

(2) (省 略)

(3 )セタノール セタノール約 004■を精

密に量 り,ア セ トンに溶かし,正 確に20 mL

とする  (中 略) こ の液 2 1tLにつき,

次の条件でガスクロマ トグラフィーにより

試験を行い,内標準物質のピーク面積に対す

るセタノールのピーク面積の比を求め,検量

線により本品中のセタノール合量 (%)を 求

める

内標準溶液 ″―エイコサンのアセ トン

溶液 (1→1000)

操作条件 (省略)



|

[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

エリスリトーリレ

新 1日

性状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末で,

においはなく2味 は甘く冷感がある

本品は水に溶けやすく,メタノールにやや

溶けにくく,エ タノール (995)に溶けにく

く,ジ エチルエーテルにほとんど溶けない

性状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末で,

においはなく,味 は甘く冷感がある

本品は水に溶けやすく,メタノールにやや

溶けにくく,エ タノール (995)に 溶けにく

く,ジ エチルエーテルにほとん ど溶けない

本品の水溶液 (3→10)の pHは 50～ 70

である.

19



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

塩化アルミニウム

新 1日

純度試験

(6)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 1法によ

り検液を調製し,試 験を行 う (2pplll以下)

純度試験

(6)ヒ 素 本 品 103を とり,第 1法によ

り検液を調製し,装 置 Bを 用いる方法によ

り試験を行う (2ppm以下)

20



[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

黄色三二酸化鉄

新 1日

a**I 10.0 - 13.0 % (2 s, e0011, 2 E+Ffl).強熱減量 100～ 130%以 下 (2g,900℃ ,2

時間)

句
み



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

カラギーナン

新 1日

性状 本 品は自色～淡黄褐色の粉末で,に おい

及び味はない

本品は温湯に溶けやすく,水 にやや溶けに

くく,エ タノール (995),アセ トン又はジエ

チルエーテルにほとんど溶けない

性状 本 品は自色～淡黄褐色の粉末で,に おい

及び味はない

本品は温湯に溶けやすく,水にやや溶けに

くく,エ タノール (95),アセトン又はジエ

チルエーテルにほとんど溶けない

p日 本 品 10gを 少量ずつ温湯 100 mLにかき

混ぜながら溶かし,冷却した液のPHは 75～

105で ある

pH 本 品 10gを 少量ずつ温湯 100 mLにかき

混ぜながら溶かし,冷 却した液の pHは 匹

～90で ある

純度試験

(2)ヒ 素 本 品 25gに 硝酸 20,此 を徐々

に加えた後,流 動状 となるまで弱 く加熱す

る 冷 後,硫 酸 5111Lを加え,褐 色の煙が発

生しなくなるまでカロ熱する 冷 後,時 々,硝

酸 5 mLず つを追カロして液が無色～微黄色に

なるまで加熱を続ける 冷 後,シ ュウ酸アン

モニウム飽和溶液 15 mLを 加え,自煙が発生

するまで加熱する 冷 後,水 を加えて25 mL

とす る こ の液 10 mLを 検液 とし,試 験を行

うとき,次 の標準色より濃くない (2 ppm以

下)

標準色 :本品を用いないで同様に操作 した

後,こ の液 10111Lを発生瓶に入れ,ヒ 素

標準液 2 1nLを正確に加え,然 下検液の

試験 と同様に操作する

純度試験‐

(2)ヒ 素 本 品25gに 硝酸 20 mLを 徐々

に加えた後,流 動状 となるまで弱 く加熱す

る 冷 後,硫 酸 5 1nLをカロえ,褐 色の煙が発

生しなくなるまでカロ熱する 冷 後,時 々,硝

酸 5 mLず つを追加 して液が無色～微黄色に

なるまで加熱を続ける 冷 後,飽 和シュウ酸

アンモニウムー水和物溶液 15 mLを 加え,自

煙が発生するまで加熱する 冷 後,水 を加え

て 25 mLと する こ の液 10 mLを 検液 とし,

装置Bを 用いる方法により試験を行 うとき,

次の比較色より濃くない (2 ppm以下)

比較色 :本品を用いないで同様に操作した

後,こ の液 10 mLを 発生瓶に入れ,ヒ 素標準

液 2 mLを 正確に加え,以 下検液の試験と同

様に操作する

EilHI 6.0 -  11j% ( lg,  105"c,  2f f i f f i ) 乾燥減量 100%以 下 (lg,105℃,2時 間)

強熱残分 155～ 420%(lg,乾 燥物換算) 強熱残分 330%以 下 (13)

つ
ι

Ｚ^



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

カルボキシメチルエチルセルロース

新 1日

純度試験

(5)ヒ 素 本 品 logを とり,磁 製るつぼ

二入れ,これに硝酸マグネシウム六水和物の

エタノール (95)溶液 (1→lo)10 mLを 加

え,ユ タツール (95)に点火して燃焼させた

後,徐 々にカロ熱して灰化する (以 下省略)

純度試験

(5)ヒ 素 本 品 10gを とり,磁 製るつぼ

入れ,これに硝酸マグネシウム六水和物のエ

タノール (95)溶液 (1→10)10 1nLを加え,

エタノール (95)に点火して燃焼させた後,

徐々に加熱して灰化する (以 下省略)

定量法

(1)カ ルボキシメチル基 本 品を乾燥 し,

その約 lgを 精密に量 り,正 確に 01 mo比

水酸化ナ トリウム液5o肌 を加えて溶ヵヽ し,

過量の水酸化ナ トリウムを 005 mo1/L硫酸

で滴定する (指示薬 :フェンールフタレイン

試液 2滴 )同 様の方法で空試験を行 う

01 m o l L水酸化ナ トリウム液 1証

=5.904 mg cttLQ

(2)エ トキシ基 本 品を乾燥 し,そ の約

25m資 を精密に量 り,次 に示す操作法により

試験を行 う

(1)洗 浄液 赤 リン lgを 水 100mLに 懸

濁させる

(1)吸 収液 酢 酸カ リウム 15gを 酢酸

(100)/無水酢酸混液 (9:1)150回 しに溶

か し,そ の 145 mLを 量 り,臭 素 5rnLをカロ

える 用 時製する

J面 )操 作法 ガ ス洗浄部 Eに 洗浄液を約

1たの高さまで入れ,ま た,吸 収管 Jに吸収

定量法

(1)カ ルボキシメチル基 本 品を乾燥 し,

その約 lgを 精密に量り,正 確に01 moVL

水酸化ナ トリウム液 5o mLを加えて溶か し,

過量の水酸化ナ トリウムを 005m61/L硫 酸

で滴定する (指示薬 :フェノールフタレイン

試液 2滴 )同 様の方法で空試験を行 う

0 1 rnO九水酸化ナ トツウム液 l証

ヽ 5904 mg (― CH,cooH)

(2)エ トキシ基 本 品を乾燥し,そ の約

0025gを 精密に量り,次 に示す操作法によ

り試験を行う.

試 液

(1)洗浄液 赤 リン1しを水100 mLに

懸濁させる

(2)吸 収液 酢 酸カリウム 15gを 酢酸

(loo)/無 水酢酸混液 (9:1)150 mLに

溶かし,そ の 145 mLを 量 り,臭 素 5 mL

を加える 用 時製する

操作法

ガス洗浄部 Eに 洗浄液を約 1/2の 高さま

で入れ,ま た,吸 収管 ]に 吸収液約
・
20 mL

を入れる 本 品を乾燥 し,そ の約 蜂 を

精密に量 り,分 解フラスコ Aに 入れ,次 に



を行い,補 正する            1 沸 騰石 とヨウ化水素酸約 6 mLを カロえる

01 moVLチ オ硫酸ナ トリウム液 l mLI (中 略) 同 様の方法で空試験を行い,補

=07510m」Qュρ        l 正する
1   01 moVLチ オ硫酸ナ トリウム液 l mL

[図:省略]       |   =07510mg Oコ 雌

エ トキシ基定量装置

[図 :省略]

メ トキシ基定量装置
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[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

キサンタンガム

新 1日

性状 本 品は帯黄白色～淡黄褐色の粉末で,わ

ずかに特異なにおいがある

本品は水又は熱湯に溶けやすくLエ タノー

ル (995)又はジエチルエ‐テルにほとんど

溶けない

性状 本 品は帯黄自色～淡黄褐色の粉末で,わ

ずかに特異なにおいがある

本品は水又は熱湯に溶けやすくエタノー

ル (塑)又 はジエチルエーテルにほとんど溶

けない

粘産

(1)装 置

用いる

ブル ックフィール ド型粘度計を

ブル ックアィール ド型粘度計

[図 :省略]

(2)操 作法 本 品の換算 した乾燥物 300g

に対応する量を正確に量 り,塩 化カ リウム

300gと 混合 し,水 294gを 入れた 500 mLの

ビーカーに入れ,な るべく気泡が入 らないよ

うに分散させ,更 に2時 間かき混ぜて溶かし

た後,気 泡を除き,温 度 25± d5℃ に調整

し,試 料溶液とする (以 下省略)

(1)装 置 ブ ルックフイール ド型回転粘度

計を用いる

[図 :省略]

(2)操 作法 本 品の換算した乾燥物300g

に対する量をとり,塩化カリウム300gと 混

合 し,水 2943を 入れた500 mLの ビーカー

に入れ,な るべく気泡が入らないように分散

させ,更 に2時 間かき混ぜて溶かした後,気

泡を除き,温 度 25± 05℃ に調整 し,試 料

溶液とする (以 下省略)

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 25gを 分解フラスコにと

り,硝 酸20 mLを カロえ,流 動状となるまで穏

やかに加熱する 冷 後,硫 酸 5 mLを 加え,

自煙が発生するまでカロ熱する 必 要ならば,

冷後,更 に硝酸 5 mLを 加えて加熱する こ

の操作を液が無色～淡黄色 となるまで繰 り

返す 冷 後,シ ュウ酸アンモニウム飽和溶液

15 mLを 加え,再 び自煙が発生するまでカロ熱

する 冷 後,水 をカロえて 25 mLと す る こ の

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 25gを 分解フラスコにと

り,硝 酸 20 mLを 加え,流 動状 となるまで穏

や力Jこカロ熱する 冷 後,硫 酸 5 mLを カロえ,

自煙が発生するまで加熱する_必 要ならば,

冷後,更 に硝酸 5 mLを 加えて加熱する こ

の操作を液が無色～淡黄色 となるまで繰 り

返す 冷 後,飽 和シ■ク酸アンモニウムー水

和物溶液 15 mLをカロえ,再び白煙が発生する

まで加熱する 冷 後,水 を加えて25 mLとす



液 5 mLを 検液とし,試 験を行う た だし,

比較液はヒ素標準液 50 mLを 分解フラスコ

にとり,硝 酸 20 mLをカロえ,以 下,試 料と同

様に操作する (2 ppm以下)

る こ の液 5mし を検液 とし,装 置 Bを 用い

る方法により試験を行 う た だし,比 較液は

ヒ素標準液 50 mLを 分解フラスコにとり,

硝酸 20 mLを 加え,以 下,試 料 と同様に操作

する (2 ppm以下)
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

黒酸化鉄

新 1日

定量法 本 品を重燥L_そ の約 02gを 磁性の

るつぼに入れ,その質量を精密に量り,900℃

で2時 間強熱する 冷後,塩酸 5 mLを加えL

水浴上で加温して溶かす 冷 後,る つぼの内

容物をヨウ素瓶に移 し,更 に水 25 mL -eW! \

込む ヨ ウ化カ リウム3gを カロえ,密 栓 し,

暗所で lS分 間放置 した後,水 100 mLを カロ

え,遊 離 したヨウ素を 0 1 mOL7Lチオ硫酸ナ

トリウム液で滴定する (以 下省略)

定量法 本 品約02gを ヨウ素瓶に精密に量り,

塩酸 5 mLを 加えて溶かし,水 25mL及 びヨ

ウ化カリウム 3gを カロえ,密 栓 し,暗 所で 15

分間放置した後,水 100mル を加え,遊 離 し

たヨウ素を 01 mOvLチ オ硫酸ナ トリウム液

で滴定する (以 下省略)

純度試験

(3)ヒ 素 本 品02gに 薄めた塩酸 (1→2)

30 mLを加え,加 温 して溶かし,水 浴上で蒸

発濃縮 し,約5mLと する この液に温湯 5 mL

を加えてろ過 し,残 留物は温湯 5 mLず つで

3回 洗 う 洗 液はろ液に合わせ検液とし,試

験を行 う (10 ppm以下)た だし,中 和操作

及び薄めた塩酸 (1→2)5 nlLの 添加 を省略

する ま た酸性塩化スズ(■)試液の代わ り

に,塩 化スズ(Ⅱ)二水和物の塩酸溶液 (35→

100)を 用いる.標 準色の調製は,塩 化スズ

(Ⅱ)二水和物の塩酸溶液 (35→100)を 用い

て日局に準じて操作する

純度試験

(3)ヒ 素 本 品02gに 薄めた塩酸 (1→2)

30 mLを カロえ,カロ温して溶かし,水 浴上で蒸

発濃縮 し,約5 mLと する この液に温湯 5r証

を加えてろ過 し,残 留物は温湯 5 nlLずつで

3回 洗 う 洗 液はろ液に合わせ検液 とし,試

験を行 う (10 ppm以下)た だし,中 和操作

及び薄めた塩酸 (1→2)5 mLの 添加 を省略

する ま た酸性塩化第一スズ試液の代わ り

に,塩 化スズ(Ⅱ)の塩酸溶液 (35→100)を

用いる 標 準色の調製は,塩 化スズ(Ⅱ)の塩

酸溶液 (35→100)を 用いて 日局に準 じて操

作する



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

結晶セリレロース ・カルメロースナ トリウム

新 1日

G原 )

本品は容易に微分散するように結晶セル

ロース(日局)とカルメロースナ トリウム(日

局)を 混合 したものである

本品は定量するとき,換算 した乾燥物に対

し,80%以 上の結晶セルロース及び表示量

の 75～ 125%に 対応するカルメロースナ

トリウムを含む

本品にはカルメロースナ トリウムの含量

(基原)

本品は容易に微分散するように結晶セル

ロース(日局)とカルメロースナ トリウム(日

局)を 混合 したものである

本品を乾燥 した ものは定量す るとき,

80%以 上の結晶セル ロース及び表示量の

75～ 125%に 対応するカルメロースナ ト

リウムを含む 本品のム全散液は,表示濃度

において, ミリパスカル秒 (mPa・s)で表示

(%)及 びその水分散液の粘度 (mPa s)を された値に対して 60～ 140%に 対応する

表示すると共に,粘度を試験するときの水分

散液の濃度 (%)を 表示する

粘度を示す

粘度

(1)装 置 ブ ル ックフィール ド型粘度計を

用いる

(2)操 作法 表 示濃度に従い,本 品の換算

した乾燥物につき,懸濁液 400gに 対応する

量を正確に量り,あ らかじめ水約 200gを 入

れた500 mLの ホモジナイザー用コンプに入

れ,更 に水を加えて内容物の質量を400gと

する 毎分 18000回転に調整できるホモジナ

イザーを用い,初めに毎分約5000回転で15

秒間かき混ぜる 次に5秒 間で回転数を毎分

18000回転に上げ,正確に2分 間かき混ぜる

ホモジナイザーの回転を上めた後,直ちに分

散懸濁液を500 mLの ビーカーに移 しL試 料

溶液 とする ロ ーターHを ジョイン トEに

取 り付け,気泡が付着しないように注意 して

浸液マーク Fま で試料溶液中にローターを

浸せきする ただし,試料溶液の温度は20℃

粘産

(1)装置 ブ ルックフィール ド型回転粘度

計を用いる

(2)操 作法 本 品の換算した脱水物を,杢

品の表示濃度に従い,懸濁液 400gに対応す

る量をとり,あ らかじめ水約300 mLを入れ

た 500 mLの ホモジナイザー用コップに入

れ,更に水を加えて内容物の質量を400gと

する 毎分 18000回転に調整できるホモジナ

イザーを用い,初 めに毎分約 5000回転で 15

秒間かき混ぜる 次に5秒間で回転数を毎分

18000回転に上げ,正確に2分間かき混ぜる

ホモジナイザーの回転を止めた後,直ちに分

散懸濁液を500 mLのビーカーに移し試料溶

液とする ロ ーターHを ジョイントEに 取

り付け,気泡が付着しないように注意して浸

液マーク Fま で試料溶液中にローターを浸

せきする た だし,試 料溶液の温度は 20℃

28



とする.ホモジナイザーの回転を停止してか

ら60秒後に,ロ
ーターを毎分20回転の速度

で30秒間回転後,日 盛 Dを 読みとり,換 算

乗数を乗ずる 粘 度は表示粘度の 60～

140%で ある

1号ローター 換 算乗数 15

ブルックフィール ド型粘度計

[図 :省略]

とする ホモジサイザーの回転を停止してか

ら60秒 後に,ロ ーターを毎分 20回 転速度

30秒間回転後, 日盛 Dを 読みとり,換 算乗

数を乗ずる

1号ローター 換 算乗数 :5

[図 :省略]

純度試験 :

(4)ヒ 素 本 品 10gを 白金製,石 英製又

は磁製めるつぼにとる これに硝酸マグネシ

ウム六水和物のエタノール (95)溶液 (1→

10)10mLを 加え,エ タノール (95)に点火

して燃焼 させた後,徐 々に加熱 して灰化す

る も しこの方法で,なお炭化物が残るとき

は,少量の硝酸で潤 し,再び強熱 して灰化す

る 冷 後,残 留物に希塩酸 10 mLを 加え,

水浴上で加温 して溶かす こ れを検液とし,

試験を行 う (2 ppm以下)

純度試験

(4)ヒ 素 本 品 10gを 白金製,石 英製又

は磁製のるつぼにとる これに硝酸マグネシ

ウム六水和物のエタノール (95)溶 液 (1→

10)10mLを カロえ,エ タノール (95)に 点火

して燃焼させた後,徐 々に加熱 して灰化す

る も しこの方法で,なお炭化物が残るとき

は,少 量の硝酸で潤 し,再び強熱して灰化す

る 冷 後,残 留物に希塩酸 10 mLを カロえ,

水浴上で加温 して溶かす こ れを検液 とし,

装置 Bを 用いる方法により試験を行 う (2

ppm l.-^ f /.

定量法

(1)結 晶セルロース 本 品約 3gを 精密に

量 り,希 塩酸 30 mLを カロえ,還 流冷却器を

付けて水浴中で 15分間加熱する (以 下省

略)

(2)カ ルメロ,ス ナ トリウム 本 品約 2g

を精密に量り,酢 酸 (100)75 hLを 加え,

還流冷却器を付け,130℃ の油浴中で2時 間

加熱する  (以 下省略)

定量法

(1)結 晶セルロース 本 品を乾燥 し,そ の

約 3gを 精密に量 り,希 塩酸 30 mLを加え,

還流冷却器を付けて水浴中で 15分間カロ熱す

る  (以 下省略)

(2)カ ルメロースナ トリウム 本 品の換算

上上胆ム塑杓 2gを 精密に量 り,酢 酸 (100)

75 mLを加え,還 流冷却器を付け,130℃ の

油浴中で2時 間加熱する  (以 下省略)



[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

結晶セルロース (粒)

新 1日

確認試験

(2)塩 化亜鉛 20g及 びヨウ化カリウム65

gを水 105 mLに 溶かし, ヨウ素 05gを 加

えて 15分間振 り混ぜる こ の液 2111L中に

本品約 50 mgを 時計皿上で分散するとき,

分散物は青紫色を呈する

確認試験

(2)塩 化亜鉛 20g及 びヨウ化カリウム65

gを 水 105111Lに溶かし, ヨウ素 05gを カロ

えて 15分 間振 り混ぜる こ の液 2 mL中 に

本品約 005gを 時計皿上で分散するとき,分

散物は青紫色を呈する

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,試 験を行 う た だし,硝 酸

マグネシウム六水和物のエタノール (95)溶

液 (1→50)10 mLを 加えた後,過 酸イヒ水素

(30)1 5 nlLを カロえ,点 火 して燃焼させる

(2 ppm以下)

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,装 置 Bを 用いる方法にエ

リ試験を行 う た だし,硝酸マグネシウム六

水和物のエタノール (95)溶液 (1→50)10 mL

をカロえた後,過 酸化水素 (30)1 5 nlLをカロ

え,点 火 して燃焼させる (2 ppm以下)

担座 本品100gを 正確に量り,140号〈106μ

m)ふ るいを用いて製剤の粒度の試験法に準

じて試験を行うとき,140号 (1 06 1tln)ふる

いを通過するものは全量の 5%以 下であ

る

粒度試験 本 品 100gを 正確に量 り,140号

(106 μm)の ふるいを用いて,製 剤総則

12散 剤の粒度の試験を行 うとき,通 過する

ものは全量の 5%以 下である
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

酢酸亜鉛

新 1日

(分子量)

CaH6O aZn'2H2O | 219.50

(分子量)

CaH6OaZn'2H2O :219.51

純度試験

(9)ヒ :素 本 品 20gを とり,第 1法 によ

り検液をlrl■製 し,試 験を行 う (l ppm以下)

純度試験

(9)ヒ 素 本 品 20gを とり,第 1法によ

り検液を調製 し,装置 Bを 用いる方法により

試験を行 う (l ppm以下)

定量法 本 品約 05gを 精密に量 り,水 に溶か

し,正 確に200 mLと する こ の液 20 mLを

正確に量 り,水 80 mL及 び pH 10 7のアンモ

ニア・塩化アンモニウム緩衝液 2 mLを 加え,

001 mttL■ チ レンジアミン四酢酸二水素二

ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :エ リオク

ロムブラックT・塩化ナ トリウム指示薬 004

g)同 様の方法で空試験を行い,補 正する

0 01 mo17Lエチレンジアミン四酢酸二水素

ニナ トリウム液 1祀

=2 1950 mg C4H604Zn・ 2H20

定量法 本 品約 05gを 精密に量 り,水 に溶か

し,正 確に200 mLとする こ の液 20 mLを

正確に量 り,水 80 1nL及び pH 10 7のアンモ

ニア・塩化アンモニウム緩衝液 2mLを カロえ,

0 01 mollLエチレンジアミン四酢酸二水素二

ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :エ リオク

ロムブラックT・塩化ナ トリウム指示薬 004

g)同 様の方法で空試験を行い,補 正する

001 moVLエ テレンジアミン四酢酸二水素

ニナ トリウム液 l lnL

: 2.1951 mg CaH6OaZn'2H2O



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

脂環族飽和炭化水素樹脂

新 1日

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル

測定法の臭化カリウム錠型法により測定す

確認試験 本 品をジエチルエーテルに溶解し

た後,臭化カリウム窓板に塗布し,熱風で溶

るとき,波数 2920 cm・,2850 cm・,1445 cm・

及び 1375 clll l付近に吸収を認める

媒を去って本品の澄塵を窓板上に作り,赤外

吸収スペクトル測定法の薄膜法により測定

するとき,波 数 2850 clll l,1446 cln l=1375

cm・及び 760 cm→付近に吸収を認める

(削除)
屈折率 n」:1525～1552

(肖J除)
比重‐ d:::0990～ 1023

軟化点 90～ 125℃

(1)装 置 図 1～ 5に 示すものを用いる

A:鋼 球 (径9 5 mll,質 量 35g)

B:環 (黄銅製で,そ の概略は図 2に よる)

c:環 の支持板 (金属製で,そ の概略は図

3に よる)

D:底 板 (その概略は図4に よる 対 流孔

Jを 40個 もつ)

E:定 置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 (その水銀球の中心が,環 の指

示板 Cの 下面と同じ高さになるよう

にする)

G:ガ ラス容器

H:環 の支持孔

I:温 度計の水銀球の入る穴

J:対 流孔 (径約 4mm)

[図 :省略]

(以下省略)

軟化点 90～ 125℃

(1)装 置 図 1～ 5に示すものを用いる

A:鋼 球 (径95 mm,重 さ35g)

B:環 (黄銅製で,その概略は図 2に よる)

C:環 の支持板 (金属製で,そ の概略は図

3に よる)

D:底 板 (その概略は図4に よる 対 流孔

Jを 40個 もつ)

E:定 置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 1号 (その水銀球の中心が,環

の指示板 Cの 下面と同じ高さになる

ようにする)

G:ガ ラス容器

H:環 の支持孔

I:温 度計の水銀球の入る穴

J:対 流孔 (径約 4 nlm)

[図 :省略]

(以下省略〉
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(肖」除) 酸価 02以 下



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

脂肪族炭化水素樹脂

新 1日

軟化点 60～ 90℃

(1)装 置 図 1～ 5に 示すものを用いる.

A:鋼 球 (径9 5 nlm,質 量 35g)

B:環 (黄銅製で,そ の概略は図2に よる)

c:環 の支持板 (金属製で,そ の概略は図

3に よる)

D:底 板 (その概略は図4に よる 対 流孔

Jを 40個 もつ)

E:定 置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 (その水銀球の中心が,環 の指

示板 Cの 下面と同じ高さになるよう

にする)

G:ビ ーカー

H:環 の支持孔

I:温 度計の水銀球の入る穴

J:対 流孔 (径約 4 nlm)

[図 :省略]

(以下省略)

軟化点 60～ 90℃

(1)装 置 図 1～ 5に 示すものを用いる

A:鋼 球 (径 95m,重 さ35g)

B:環 (黄銅製で,そ の概略は図 2に よる)

C:環 の支持板 (金属製で,そ の概略は図

3に よる)

D:底 板 (その概略は図 4に よる 対 流孔

Jを 40個 もつ)

E:定 置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 1号 (その水銀球の中心が,環

の指示板 Cの 下面と同じ高さになる

ようにする)

G:ビ ーカー

H:環 の支持孔

I:温 度計の水銀球の入る穴

J:対 流孔 (径約 4 nlnl)

[図 :省略]

(以下省略)
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

水酸化アル ミニウム

新 I日

純度試験

(6)ヒ 素 本 品 0_5gに 希硫酸 5 mLを 加

え,よく振 り混ぜなが ら沸騰するまで穏やか

にカロ熱し,冷 後,ろ 過する ろ 液 5 mLを と

り,こ れを検液 とし,試 験を行 う (4 ppm以

下)

純度試験

(6)ヒ 素 本 品05gに 希硫酸 5 mLを カロ

え,よく振 り混ぜながら沸騰するまで穏やか

に加熱 し,冷 後,ろ 過する ろ 液 5 mLを と

り,こ れを検液 とし,装 置 Bを 用いる方法

により試験を行 う (4 ppm以下)

定量法 本 品を乾燥 し,その約 lgを 精密に量

り,薄 めた硫酸 (1→2)10 mLを 加え,澄 明

になるまで穏やかにカロ熱 し,冷後,水 をカロえ

て正確に200 mLとする  (以 下省略)

定量法 本 品を乾燥 し,その約 lgを 精密に量

り,希 硫酸 10 mLを 加え,澄 明になるまで

穏やかに加熱 し,冷 後,水 を加えて正確に

200了疵 とする  (以 下省略)

，́



[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

スクラロース

新 1日

備 造式) (記載なし)

(分子量)

¨

(記載なし)

性状 本 品は白～淡灰白色の結晶性の粉末で,

においはなく,味 は極めて甘い

本品は,水 又はメタノールに溶けやすく,

エタノール (995)に やや溶けやすい

性状 本 品は白～淡灰白色の結晶性の粉末で,

においはなく,味 は甘い

本品は,水 又はメタノールに溶けやすく,

エタノール (995)にやや溶けやすい

旋光度 〔αぷ :+840～+87,°(脱水物に

換算 したもの,lg,水 ,101■L,100 1 1 1 1 n ) =

旋光魔 〔αぷ :+840～+875°(脱水物に

換算したもの,10g,水 ,10 mL,100 1nm)

(肖J除)_ pH 本 品20gを 水 20 mLに溶かした液のpH

は 30～ 60で ある

純度試験

(4)ト リフェニルホスフインオキシ ド 本

品約 01質 を精密に量り,移 動相に溶かして

正確に 10mLと し,試 料溶液 とする 別 に ト

リフェニルホスフインオキシ ド約 01gを 精

密に量 り,移 動相に溶か して正確に 10mLと

する_こ の液 l lnLを正確に量り,移 動相を

加えて正確に 100 mLと する さ らに,こ の

純度試験

(4)ト リフェニルホスフインオキンド 本

品約 010gを 精密に量り,移 動相に溶かして

正確に 10mLと し,試 料溶液とする 別 にト

リフエニルホスフィンオキシ ド約010gを 精

密に量り,移動相に溶かして正確に 10 mLと

する こ の液 l mLを 正確に量り,移 動相を

カロえて正確に 100 mLと する さ らに,こ の
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液 l mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確

に 100 mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液

及び標準溶液 2511Lずつを正確にとり,次 の

条件で液体 クロマ トグラフィーにより試験

を行 う そ れぞれの液の トリフェニルホスフ

ィンオキシ ドのピーク面積 ИT及び Иsを求め

る 次 式によリトリフェニルホスフィンオキ

シ ドの量を求めるとき,150ppm以 下である

トリア ェ ニ ル ホ ス フ ィ ン オ キ シ ド

曇 :ト リフェニルホスフィンオキシ ドの

′ 粋 取量 (2)

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220

nln)

カラム :内径 4 6 nlln,長さ 15 cmのステ

ンレス管に 5 11nlの液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシ リル化シリ

カグルを充てんする

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :アセ トニ トリル/水混液 (67:

33 )

並量 :ト リフェニルホスフィンオキシド

の保持時間が約2分 になるように調整

する           ″

(5)メ タノール 本 品約笙 を精密に量り,

水を加えて正確に10 mLと し,試料溶液とす

る 別 にメタィー
ル約2gを 精密に量り,水

をカロえて正確にloo mLと する こ の・・●l lnL

を正確に量り,水 を加えて正確に 10o mLと

し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液

l llLずつを正確にとり,次の条件でガスクロ

マ トグラフィーにより試験を行い,それぞれ

液 l mLを 正確に量り,移 動相を加えて正確

に100 mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液

及び標準溶液25 μLず つを正確にとり,次 の

条件で液体クロマ トグラフィーにより試験

を行 う そ れぞれの液のトリフェニルホスフ

ィンオキシドのピーク面積AT及びAsを求め

る ト リフェニルホスフインオキシドの量は

150ppm以下である

トリフェニルホスフインオキシドの量

( p p m )

=生 ×~As~

トリフェニルホスフィンオキシドの採取量 に)

試料の採取量 0

X100

操作条件

検出器 :紫 外吸光光度計 (測定波長 :

229nm)

カラム :内径 4 6 nlm,長さ 15 cmのステ

ンレス管に 5 μmの 液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシツル化シリ

カグルを充てんする

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :アセ トニ トリル/水混液 (67:

33)

流速 :トリフェニルホスフィンオキシ ド

の保持時間が約2分になるように調整

する

(5)メ タノール 本 品約 20gを 精密に量

り,水 を加えて正確に 10 mLと し,試料溶液

とする 別にメタノール2mLを 正確に量り,

水を加えて正確に 100 mLと する こ の液 1

mLを 正確に量り,水 をカロえて正確に100 mL

とし,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶

液 l μLず つを正確にとり,次 の条件でガス

クロマ トグラフィーにより試験を行い,そ れ
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の液のメタノールのピーク面積ИT及びИsを

捩J定する 次式によリメタノールの量を求め

るとき,01%以 下である

メタノールの量 (%)

=型り4賢42sX1/10

基 :メタノールの秤取量 (0

操作条件 (省略)

ぞれの液のメタノーノンのピーク面積 AT及 び

Asを測定する 次式によリメタノールの量を

求めるとき,01%以 下である

メタノールの量 (%)

ATX2xl

AsX本 品の採取量 (g)x10

操作条件 (省略)

定量法 本 品の換算した脱水物約lgに 対応す

る量を精密に量り,水 に溶かし,正 確に 100

mLと する  (以 下省略)

定量法 本 品の換算した脱水物約 ⊇ gに 対応

する量を精密に量り,水に溶かし,正確に 100

mLと する  (以 下省略)



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

ステアリン酸亜鉛

新 1日

(基原)

本品は主としてステアリン酸 (c18H36Q)

及びバル ミチン酸 (C16H,202)の亜鉛塩であ

る

本品を驚燥 したものは定量するとき,亜 鉛

(Zn:6538)100～ 125%を 含む

(墓原)

本品は主としてステア リン酸 (C18H,602)

及びパル ミチン酸 (C16H3202〉の亜鉛塩であ

る

本品を乾燥 したものは定量するとき,亜 鉛

(Zn:6539)100～ 125%を 含む

純度試験

(1)重 金属  (省 略)

(2)ア ルカリ土類金属又はアルカリ金属

(省略)

純度試験  .

(2)重 金属  省 略)

(1)ア ルカリ土類金属又はアルヵり金属

(省略)

定量法 本 品を乾燥 し,そ の約 05gを 精密に

量 り,薄 めた硫酸 (1→300)50 mLを 加え,

しばしば振 り混ぜながら,分 離する脂肪酸層

が澄明になるまで煮沸 し,冷 後,ろ 過 し,洗

液が中性になるまで水で洗 う ろ 液及び洗液

を合わせ,液 がわずかに混濁を生 じ始めるま

で水酸化ナ トリウム試液を加え,更にpH 10 7

のアンモニア ‐塩化アンモニウム緩衝液 10

rnLをカロえ,O o5 mOILエチレンジアミン四酢

酸二水素ニナ トリウム液で滴定する (指示

薬 :エ リオクロムプラックT・塩化ナ トリウ

ム指示薬 0043)

0 05 mollLエ チ レンジア ミン四酢酸二水

素ニナ トリウム液 l mL

= 3269 mg Zn

定量法 本 品を乾燥し,そ の約 05gを 精密に

量 り,薄 めた硫酸 (1→300)50 mLを 加え,

しばしば振 り混ぜながら,分 離する脂肪酸層

が澄明になるまで煮沸 し,冷 後,ろ 過し,洗

液が中性になるまで水で洗 う ろ 液及び洗液

を合わせ,液 がわず力ヽ こ混濁を生 じ始めるま

で木酸化ナ トリウム試液を加え,更にpH 107

のアンモニア ・塩化アンモニウム緩衝液 10

1nLを加え,0 05 mo17Lエチレンジアミン四酢

酸二水素ニナ トリウム液で滴定す る (指示

薬 :エ リオクロムブラックT・塩化ナ トリウ

ム指示薬 004g)

0 05 ntolんエテ レンジアミン四酢酸二水

素ニナ トリウム液 lmL

=32695 mg Zn
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

精製オレイン酸

新 1日

純度試験

(1)オ レイン酸含量及び飽和脂肪酸含量

本品 鯉 gに 三フッ化ホウ素 ・メタノール試

液 5 mLを 加え,還 流冷却器を付けて水浴上

で 15分 間加温する 冷 後,ジ エチルエーテ

ル 30 mLで 洗いながら分液漏斗に移 し,水

20 mLを 加えてよく振 り混ぜる ジ エテルエ

ーテル層を分取し,無 水硫酸ナ トリウム 3g

を加えて脱水 した後,ろ 過する ろ 液を留去

し,残留物にヘキサン5 mLを 加えて溶かし,

試料溶液とする 試 料溶液 2"に つき,次

の条件でガスクロマ トグラフ4=に より試

験を行 う 各 々のピーク面積を自動積分法に

より測定 し,面 積百分率法によリオレイン酸

の量を求めるとき,850%以 上である また,

同様 に飽和脂肪酸 の合計量 を求めるとき

100%以 下である

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3 mm,長 さ3mの ガラス

管にガスクロマ トグラフィー用 コハ

ク酸ジエチ レング リコールポ リエス

テルを 150～ 180脚mの ガスクロマ

トグラフィー用ケイソウ上に 15%の

割合で被覆 したものを充てんする

カラム温度 :210℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :笙素

流量 :主 ピークの保持時間が約 10分 に

なるように調整する

面積測定範囲 :溶媒のピークの後から主

ピークの保持時間の約 25倍 の範囲

純度試験

(4)オ レイン酸含量及び飽和脂肪酸含量

本品 001gに 三フッ化ホウ素 ・メタノール試

液 5 mLを 加え,還 流冷却器を付けて水浴上

で 15分 間加温する 冷 後,ジ エチルエーテ

ノン30 mLで 洗いながら分液漏斗に移 し,水

20 mLを 加えてよく振 り混ぜる ジ エチルエ

ーテル層を分取 し,無 水硫酸ナ トリウム 3g

を加えて脱水 した後,ろ 過する ろ 液を留去

し,残 留物にヘキサン5mLを カロえて溶かし,

試料溶液 とする 別 にパル ミチン酸メチル,

ステアリン酸メチル,オ レイン酸メチルを各

3m2量 りとり,ヘ キサン5 mLを カロえて溶か

し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液

2■ につき,次 の条件でガスクロマ トグラフ

法により試験を行 う 各 々のピーク面積を自

動積分法により測定 し,面 積百分率法により

オレイン酸含量を求めるとき,850%以 上で

ある ま た,同 様に飽和脂肪酸の合計量を求

めるとき,100%以 下である

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3 mm,長 さ3mの ガラス

管にガスクロマ トグラフ用コハク酸

ジエチ レング リコールポリエステル

を150～180円 のガスクロマ トグラフ

用ケイソウ土に 15%の 割合で被覆 し

たものを充てんする

カラム温度 :210℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流量 :主 ピークの保持時間が約 10分 に

40



システム適合性

検出の確認 :ガスクロマ トグラフィー用

パル ミチン酸メチル:ガ スクロマ トグ

ラフィー用ステア リン酸メチル及び

ガスクロマ トグラフィー用オ レイン

酸メチル 01gず つをヘキサン5 mLに

溶かし,シ ステム適合性試験用溶液 と

する システム適合性試験用溶液 lmL

を正確に量 り,ヘ キサンを加えて正確

に50 mLと する こ の液 l mLを 正確

に量 り,ヘ キサンを加えて正確に 10

mLと する こ の液 211Lか ら得たオレ

イン酸メチルのピーク面積がシステ

ム適合性試験用溶液のオ レイン酸メ

チルのピーク面積の 014_026%

になることを確認する

システムの性能 :システム適合ILX験 用

溶液 2匹 につき,上 記の条件で操作

するとき,パ ル ミチン酸メチル,ス テ

アリン酸メチル,オ レイン酸メチルの

順 に流出し,パ ル ミチン酸メチル とス

テア リン酸メチル及びステア リン酸

メチル とオ レイン酸メチルの分離度

はそれぞれ4以上及び 15メ 上である

システムの再現性 :システム適合性試験

用溶液 2ル につき,上 記の条件で試

験を6回 繰り返すとき,オ レイン酸メ

チルのピーク面積の相対標準偏差は

20%以 下である

(2)(省 略)

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製し,試験を行う(2 ppm以下)

(4)脂 肪油及び鉱物油  (省 略)

なるように調整する

検出感度 :試料溶液 2●Lか ら得た主ピ

ークのピーク高さがフルスケールの

30%以 上になるように調整する

面積測定範囲 :溶媒ピークの後から主ピ

ークの保持時間の約 2倍 の範囲

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 2 μLに つき,

上記の条件で操作するとき,パ ルミチ

ン酸メチル,ス テアリン酸メチル,オ

レイン酸メチルの順に盗出し,そ れぞ

れの分離度は4以上である

システムの再現性 :標準溶液 2ル につ

き,上 記の条件で試験を6回繰り返す

とき,オ レイン酸メチルのピーク面積

の相対標準偏差は20%以 下である

(2)(省 略)

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製し,装置 Bを 用いる方法により

試験を行 う (2 ppm以下)

」ュL脂肪油及び鉱物油 (省略)
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

大豆 レシチン

新 1日

純度試験

(2)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調整 し,試 験を行 う (2 ppm以下)

純度試験

(2)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調整 し,装置 Bを 用いる方法により

試験を行 う (2 ppm以下)

屹燥減量 15%以 下 (3g,105℃ ,1時 間)

本品が粉末の場合は,乾 燥減量試験法により

試験を行 う 本 品が粒又は粘性の液の場合に

は,本 品約 3Aを ,あ らかじめ 105℃ で 1時

はかり瓶に入れ,そ の質量を精密に量 り_,4、

ガラス棒を用いて速やかに粉砕 して2mm以

下の大きさにし,又 は均一に混合 した後,小

ガラス棒 と共に 105℃ で 1時間乾燥する

人分 15%以 下 (12,直 接滴定)
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

タウマチン

新 1日

性状 本 品は淡黄褐色～灰褐色の粉末又は薄

片で,に おいはなく,味 は極めて甘い

本品の水溶液 (1→looooo)でも甘味がある

本品は水に溶けやすく,エタノール (995)

にほとんど溶けない

本品は吸湿性である

性状 本 品は淡黄褐色～灰褐色の粉末又は薄片

で,に おいはなく,味 は極めて甘く,10万 倍

の水溶液でも廿味がある

本品は水に溶けやすく,エ タノール (995)

にほとんど溶けない

本品は吸湿性である

吸光鹿 本 品の水溶液 (1→2000)に つき,紫

外可視吸光度測定法により吸収スペク トル

を測定するとき,波長 276～ 280 nlnに吸収

の極大を示 し,こ の波長における比吸光度

は,換 算 した乾燥物に対 し,H8～ 134で

ある

比吸光慶 本 品の水溶液 (1→2000)に つき,紫

外可視吸光度測定法により吸収スペク トルを

測定するとき,波 長 276～280 nmに 吸収の極

大を示 し,こ の波長における比吸光度は 120

～125で ある

純度試験

(3)ア ル ミニウム 本 品の換算 した乾燥物

20gに 対応する量を精密に量 り,弱 く加熱

して炭化する 冷 後,硫 酸少量を加え,自煙

が生 じなくなるまで注意 して加熱 した後,

450～ 550℃ で強熱 して灰化する 塗 笙,

02 nlcll L諄酸試液を加え,正 確に 251nLと

し,試 料溶液とする 卿jにアルミニウム標準

原液適量を正確に量り,水 をカロえて 1証 中

にアルミニウム (Al:2698)20～ 10 0 μg

を含むように薄め,アルムニウム定量用標準

盗重とする 試料溶液及びアルムニウム定量

用標準溶液につき,次の条件で原子吸光光度

法により試験を行い,アルムニウム定量用標

準溶液の吸光度から得た検量線を用いて試

料溶液のアノンミユウム含量を求めるとき,

100ppm以 下である

純度試験

(4)ア ル ミニウム 本 品20gを 量り,弱 く

加熱 して炭化する 冷 後,硫 酸少量を加え,

自煙 が生 じなくなるまで注意 してカロ熱 した

後,450～ 550℃ で強熱 して灰化する そ の

笙,0,2 molL塩 酸試液ェ全理二′5mLと し,

試料溶液 とする 別 にアルミユウム標準原液

適量を正確に量 り,水 を加えて l mL中 にア

ル ミニウム (Al:2698)20～ 10 0 μgを 含む

ように薄め,標 準溶液とする 試 料溶液及び

標準溶液にっき,次の条件で原子吸光光度法

により試験を行い,標 準溶液の吸光度から得

た検量線を用いて試料溶液のアルミニウム含

量を求める」100 ppm以下主

使用ガス:

可燃性ガス ア セチレン

支燃性ガス_亜 酸化窒素
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使用ガス :

可燃性ガスニアセチレン

支燃性ガス :五酸化窒素

ランプ :アル ミニウム中空陰極ランプ

波長 :309 3 nm

(4)と 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,試 験を行 う (2 ppm以下)

(5)炭 水化物 本 品の換算 した乾燥物 05

gに対応する量を精密に量り,塩 酸で pH30

に調整 した水に溶か し,正 確に 50 mLと す

る こ の液 010 mLを とり,シ ステイン ・硫

酸試液 6 mLを 正確に加え,水 浴中で 3分 間

加熱 した後,冷 水で 5分 間冷却 し,試料溶液

ルする Eljにブ ドウ糖適量を精密に量 り、水

ランプ :アル ミニウム中空陰極ランプ

波長 :309 3rm

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,装 置 Bを 用いる方法によ

19H験 を行 う (2 ppnl以下)

(5)炭 水化物 本 品約 05gを 精密に量り,

塩酸で pH 3に 調整 した水に溶かしC50 mL

とする こ の液 0 101nLを とり,シ ステイン ・

硫酸試液 6 mLを 正確に加え,水 浴中で 3分

間カロ熱 した後,冷 水で 5分 間冷却し,試 料溶

液 とする ま た,塩 酸で ●H3に 調整 した水

010 mLに ついて同様に操作し,対 胆液 とす

つき,塩 酸で DH 30に 調整 した水 010 mL

18016)10～ 100 μgを含むように薄め,こ

れらの液につき,試 料溶液 と同様に操作し,

標準溶液とする 試料溶液及び各標準溶液に

を用いて同様に操作 して得た液を対照 とした

紫外可視吸光度測定法により試験を行い,波

長 400nlnにおける吸光度を測定する 生 標

準溶液から得た吸光度から,縦 軸を吸光度,

横軸を濃度とする検量線を作成する これに

試料溶液から得 られた吸光度 をあてて試料

溶液中のブ ドウ糖含量を求め,試 料 lg中 の

炭水化物 (%)と して計算するとき,300/0以

下である

試料吸光度x■oo0

(100-タ ウマチンの乾燥減量)xf

試料採取量 (υ

ュ 試料溶液につき,対照液を対照とし工紫

外可視吸光度測定法により試験を行い,波長

400 nlnにおける吸光度を測定する」30%以

下)

炭水化物含量 (%)=

乾燥減量 60%以 下 (lg,105℃ ,3時 間) 乾燥減量 90%以 下 (lg,105℃ ,3時 間)

強熱残分 型 %以 下 (lg,乾 燥物換算) 強熱残分 10%以 下 (13)

定量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0015gを 精密 定量法 本 品を乾燥 し,その約 0015gを 精密に
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に量 り,空 素定量法により試験を行 う

0 005 md几硫酸 lmL=01401 mg N

量 り,窒 素定量法により試験を行 う

0 005 mo1/L硫酸 lmL=0140071聖 N



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

テルベン樹1旨

新 1日

性状 本 品は淡黄色半透明なフレーク状の砕

きやすい固体で,に おいはない

本品はトルエンに極めて溶けやすく,ジエ

チルエーテルに溶けやすく,水又はエタノー

ル (95)にほとんど溶けない

性状 本 品は淡黄色半透明なフレーク状の砕

きやすい固体で,に おいはない

本品はクロロホルムに極めて溶けやすくた

トルエンに溶けやすく,水,■生∠
―ル (95)

又はジエチルエーテルにはとんど溶けない

確認試験 本 品をジエチルエーテとに溶か

し,こ の溶液を窓板に薄く塗 りつけ,ジ エチ

ルエーテルを蒸発 して得た薄膜につき,赤外

吸収スペ ク トル測定法の薄膜法によりIll定

するとき,波 数 2930 cm・i1465 cm・,1385

cm・及び 1365 cm l仕近に吸収を認める

確認試験 本 品をクロロホルムに溶かし,この

溶液を窓板に薄く塗 りつけ,クロロホルムを

蒸発 して得た薄膜にうき,赤外吸収スペク ト

ル測定法の薄膜法により測定するとき,波数

2940 cm・,1452 cm・ 及び 1400 cm・～1360

cm・(分岐L付近に吸収を認める

軟化点 HO～ 120℃

(1)装 置 図 1～ 5に 示すものを用いる

A:鋼 球 (径95mm,質 量 35g)

B:環 (黄鋼製で,そ の概略は図2に よる)

C:環 の支持板 (金属製で,そ の概略は図

3に よる)

D:底 板 (その概略は図4に よる.対 流7L

Jを 40個 もつ)

E:定 置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 (その水銀球の中心が,環 の指

示板 Cの 下面と同じ高さになるよう

にする)

G:ガ ラス容器

H:環 の支持子L

I:温 度計の水銀球の入る穴

J:対 流孔 (径約 4 1nln)

[図 :省略]

軟化点 HO～ 120℃

(1)装 置 図 1～ 5に 示すものを用いる

A:鋼 球 (径9 5 nlnl,重さ35g)

B:環 (黄銅製で,そ の概略は図 2に よる)

C:環 の支持板 (金属製で,そ の概略は図

3に よる)

D:底 板 (その概略は図4に よる 対 流孔

Jを 40個 もつ)

E:定 置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 l号 (その水銀球の中心が,環

の指示板 Cの 下面と同じ高さになる

ようにする)

G:ガ ラス容器

H:環 の支持孔

I:温 度計の水銀球の入る穴

J:対 流孔 (径約 4mm)

[図 :省略]
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

トリエチレングリコール

新 1日

純度試験

(2)■ チレングリコール及びジエチレング

リコール 本 品 40gを 水に溶かし,正 確に

10 mLとし,試 料溶液とする 別 にエチレン

グリコール及びジエチレングリコール約 型

mgず つを精密に量り,水 に溶かし,正 確に

loo mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及

び標準溶液 2μ ずつを正確にとり,次 の条

件でガスクロ三 トグラフィーにより試験を

行 う そ れぞれの液のエチレングリコールの

ピーク高さ FfTa及び 跳a並びにジエチレング

リ7-ル のピーク高さIJTb及び氏bを測定 し,

エチレング リコール及びジェチ レングリコ

ールの量を求めるとき,エ チレングリコール

とジエ チ レング リコール の含 量の和 は

025%以 下である

エチレングリコールの量 (mg)

=4× ″ra/刀ta× 1/10

ジエテレングリコールの量 (mg)

=笙ム× Ffm/ム b X 1/10

( m g )

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3mh,長 さ約 15mの 管

にガスクロマ トグラフィー用 Dソ ル

ビトールを150～ 180 Fnlのガスクロ

マ トグラフィー用ケイソウ土に 12%

の割合で被覆 したものを充てんする

カラム温度 :165℃ 付近の一定温度

純度試験

(2)エ チレングリコール及びジエチレング

リコール 本 品 40g,を 水に溶かし,正 確に

10 mLと し,試 料溶液 とする 別 にエチレン

グリコール及C ジヽエチレングソコール約005

&ず つを精密に量 り,水 に溶かし,正確に 100

mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標

準溶液 2 μLず つを正確にとり,次 の条件で

ガスクロマ トグラフ法により試験を行 う そ

れぞれの液のエチ レング リコールのピーク

高さ ″L及 び FFsa並びにジエチレングリコー

ルのピーク高さIfTb及び ムbを測定し,エ チ

レングリコール及びジエチ レングリコニル

の量を求めるとき,エ チレングリコールとジ

エチレングリコールの合量の和は025%以 下

である

エチレングリコールの量 (mg)

=ガ スクロマ トグラフ用エテ レングリコ

―ルの量 (mA )× 島ノrf s a  x  1 / 1 o

ジエチレングリコールの量 (m0

=ガ スクロマ トグラフ用ジエチレング

リコールの量 (mg)× FfTb/Frsb

× 1/10

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3 nlm,長 さ約 15mの 管

にガスクロマ トグラフ用 Dソ ルビト

―ルを150～180 μmの ガスクロマ トグ

ラフ用ケイソウ土に 12%の 割合で被

覆 したものを充てんする

カラム温度 :165℃付近の一定温度
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キャリヤーガス :窒素又はヘ リウム

流量 :ジエチレングリコールの保持時間

が約 8分になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 2匹 につき,

上記の条件で操作するとき,エ チレン

グリコール,ジ エチレングリコールの

順に流出し,それぞれのピニクが完全

に分離するものを用いる,

検出感度 :標準溶液 211Lか ら得たジエ

チレングリコールのピーク高さがフ

ルスケールの約80%に なるように調

整する_

キャリヤーガス :窒素又はヘリウム

流量 :ジエチレングリコ,ル の保持時間

が約 8分 になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 211Lに つき,

上記の条件で操作するとき,エ チレン

グリコーノン,ジ エチレングリコールの

順に流出し,そ れぞれのピークが完全

に分離するものを用いる

検出感度 :標準溶液 2"か ら得たジエ

チ レングリコールのピーク高 さがフ

ルスケールの約 80%に なるように調

整する
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

撃L糖造粒物

新 1日

定量法

(1)ヒ ドロキシプロピルセルロース 本 品

を乾燥 し,そ の約 8gを 精密に量 り (め ,

質量既知の共栓付き遠心沈殿管に入れ,エタ

ノール (995)40 mLを 加えて約 30分 間激

しく振 り混ぜる こ れを毎分 4000回 転で20

分間遠心分離 した後,遠心沈殿管の質量を量

り,カロえられたエタノール (995)の質量(略)

を算出する 上 澄液約 20 mLを あらかじめ

80℃ で 30分 間乾燥 した質量既知の粋量瓶

に量り (%),粋 量瓶のふたを半開きにして

水浴上で蒸発乾固し,残留物を80℃ で2時

間乾燥し,そ の質量を精密に量る (陥)

ヒドロキシプロピルセルロースの量 (%)

″1×″3
×100

W  x \ W 2 - W 3 )

″:試料採取量 (g)

z:カ ロえたエタノール (995)の質量 (g)

%:上 澄液の粋取量 (g)

鴫 :上澄液の蒸発乾固,乾 燥後の残留

物の質量 (g)

定量法

(1)ヒ ドロキシプロピルセルロース 本 品

を乾燥し,そ の約 8gを精密に量 り (W),質

量既知の共栓付き遠心沈殿管に入れ,エタノ

ール (995)40 mLを カロえて約 30分 間激し

く振 り混ぜる こ れを毎分 4000回 転で 20

分間遠心分離した後,遠心沈殿管の質量を量

り,カロえられたエタノール(995)の質量(W,

を算出する 上 澄液約 20 mLを あらかじめ

80℃で 30分間乾燥した質量既知の杵量瓶に

量 り (L),朴 量瓶のふたを半開きにして水

浴上で蒸発乾固し,残 留物を 80℃で 2時 間

乾燥 し,そ の質量を精密に量る (W3)

ヒドロキシプロピルセルロースの量 (%)

W I X  W 3
X100

wr(wr-wr)

W:試 料採取量 (g)

Wl:加 えたエタノール (995)の質量 (g)

W2:上 澄液の秤取量 (g)

w3:上 澄液の蒸発乾固,乾 燥後の残留

物の質量 (g)
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

ヒドロキシプロピルメチルセルロース2910・

酸化チタン・マクロゴール400混合物

新 1日

(基原)

本品はヒプロメロース (日局),酸 化チタ

ン (日局)及 びマクロゴール (日局)の 混合

物である:

本品を乾燥 したものは定量するとき,ヒプ

ロメロ‐ス由来 のメ トキシ基 (「OCH,:

3103)170～ 190%,ヒ ドロキシプロポキシ

基 (-OC,H60H:7509)40～ 7:5%を 含

むほか,酸 化チタン (T102:7987)280～

345%及 びマクロゴール 40055～ 70%

を含む

(基原)

本品はヒ ドロキシプロピルメチルセル ロ

ース2910(日 局),酸 化チタン (日局)及 び

マクロゴール (日局)の 混合物である

本品を乾燥 したものは定量するとき,ヒ ド

ロキシプロピルメチルセルロース 2910由来

のメ トキシ基 (―OCH,:3103)170～ 190%,

ヒ ドロキシプ ロコキシ基 (-OC3H60H:

7509)40～ 75%を 含むほか,酸 化チタン

(T102:7987)280～ 345%及 びヤクロゴ

ール 40055～ 70%を 含む

定量法

(1)ヒ ドロキシプ●ピルメチルセルロニス

2910及 びマクロゴール 400

(i)装 置

分解瓶 :5 mLの ガラス製耐圧ね じ口llaで,

底部の内側が円すい状となっており,外径

20 mIIl,首部までの高さが50 mmi高 さ約

30 nlmまでの容積が 2 mLで,栓は耐熱性

樹脂製,内曇ヌはシールはアッ素樹脂製の

もの

加熱器 :(省略)

(■)操 作法

本品を乾燥し,そ の約 0032gを精密に量

り,分解瓶に入れ,ア ジピン酸 0065g,内標

準溶液 10mL及 びヨウ化水素酸 20mLを カロ

え,密 栓し,そ の質量を精密に量る

(中略)

定量法

(1)ヒ ドロキシプロピルメチルセルロース

2910及びマクロニゴール400

(i)装 置

分解瓶 :5mLの ガラス製耐圧ねじ口瓶で,

底部の内側が円すい状 となって

お り,外 径 20■m,首 部までの

高さが 5011 1 m ,高さ約 30 n l mま

での容積が2 mLで ,栓 は耐熱性

樹月旨製,内径又はシールはフッ素

樹脂製のもの

加熱器 :(省略)

(■)操 作法

本品を乾燥 し,そ の約 0032gを 精密に量

り,分 解瓶に入れ,ア ジピン酸 0065g,内 標

準溶液 lomL及 びヨウ化水素酸 2 0mLを カロ

え,密 栓 し,そ の質量を精密に量る

(中略)



別に定量用マクロゴール 400約 2 mgを精

密に量り,以 下試料溶液 と同様に操作し,標

準溶液 (2)と し,内 標準物質のピーク面積

に対する ヨー ドエ タンの ピーク面積の比

Qsbを求める

メ トキシ基 (CH30)の 量 (%)

=Ga/3a× 聰a/試料の量 (mg)

×21864

ヒドロキシプロポキシ基 (C3H702)の

量 (%)

=0。 /2c× 魔c/試料の量 (mg)

×4417

聰8:標 準溶液 (1)中 のコー ドメタンの

量 (mg)

偽 c:標 準溶液 (1)中 のヨウ化イソプロ

ピルの量 (nlg)

本品中のマクロゴ,ル 400の 量 (%)

=oЪ /ab× ″tЪ/試料の量 (mg)

× 1 0 0

彎r定 量用マクロゴール 400の 量 (Ing)

内標準溶液 ″―オクタンの ο―キシレン

溶液 (1→50)

操作条件  (省 略)

(2)酸 化チタン 本 品を乾燥 し,そ の約

01gを 精密に量 り,る つぼに入れ,初 めは

弱 く注意しながら加熱 し,徐々に強熱 して灰

化する 冷後,残留物に無水硫酸ナ トリウム

lg,水 2 mL及 び硫酸 2mLを 加え,液 が黄

色澄明になるまで穏やかに加熱する 冷 後,

るつぼの内容物を薄めた硫酸 (1→4)20 mL

で加温 して洗い込み,更 に水で数回洗った

後,水 をカロえて正確に 100 mLと し,試 料溶

別に定量用マクロゴ~ル 400約 2 mgを 精

密に量 り,以 下試料溶液 と同様に操作し,標

準溶液 (2)と し,内 標準物質のピーク面積

に対す るヨー ドエ タンの ピー ク面積 の比

Qsbを求める

メ トキシ基 (CH60)の 量 (%)

=む×冨覇警而期3“
ヒ ドロキシプロコキシ基 (C3H‐02)の

量 (%)

=QTc x
Qse

Wsc
×4417

試料の量 (mp

Wsa:標 準溶液 (1)中 のヨー ドメタン

の量 (mg)

Wsc:標 準溶液 (1)中 のヨウ化イソプ

ロピルの量 (mg)

本品中のマクロゴール 400の量 (%)

Qsb 試 料の量 (mp

Wsb:定量用マクロゴール 400の量 (mg)

内標準溶液 ″―オクタンの ο―キシレン

溶液 (1→50)

操作条件  (省 略)

(2)酸 化チタン 本 品を乾燥 し,そ の約

01gを 精密に量 り,る つぼに入れ,初 めは

弱く注意 しながら加熱 し,徐々に強熱 して灰

化する 冷 後,夕留物に無水硫酸ナ トリウム

lg,水 2 mL及 び硫酸 2mLを 加え,液 が黄

色澄明になるまで穏やかに加熱する 冷 後,

るつぽの内容物を薄めた硫酸 (1→4)20 mL

で加温 して洗い込み,更 に水で数回洗つた

後,水 をカロえて正確に 100 mLとし,試 料溶

QЪ Wsb
X100

う
‘



液 とする 別 にチタン標準原液 lo mLを 正

確に量り,水 を加えて正確に 50 mLと し,

チタン標準溶液 とする 試料溶液及び標準溶

液 10111Lずつを正確に量り,薄 めた硫酸 (1

■2)10 mL,薄 めたリン酸 (1→2)10 mL

及び水 50 mLを 加えた後,更 に過酸化水素

試液 5mLを 加え,水を加えて正確に 1001正

とし,よ く振 り混ぜ,5分 間放置する こ れ

らの液につき,水 を対照とし,紫 外可視吸光

度測定日 こより試験を行 う 試料溶液及び標

準溶液から得たそれぞれの液の波長 40011111

における吸光度 ′T及びИsを測定する

試料中の酸化チタン (■02)の 量 (%)

=チ タン標準溶液の濃度 (ppm)

×/T″ s× 1“ 8/試料の量 (g)

× 0 0 1

1668:酸 化チタン (T102)の分子量/チ

タン (Tl)の原子量

液 とする 別 にチタン標準原液 10 mLを 正

確に量 り,水 をカロえて正確に 50m正 とし,

チタン標準溶液とする 試料溶液及び標準溶

液 10 mLずつを正確に量り,薄 めた硫酸 (1

→2)10 mL,薄 めたリン酸 (1→2)10 mL

及び水 50 1nLをカロえた後,更 に過酸化水素

試液 5 mLを加え,水 を対照 とし,紫 外可視

吸光度測定法により試験を行 う 試料溶液及

び標準溶液か ら得たそれぞれの液の波長

400 nmに おける吸光度 ′T及び Иsを測定す

る

試料中の酸化チタン (T102)の 量 (%)

=チ タン標準溶液の濃度 (ppm)

×
士X肩覇信で×a01

1668:酸化チタン (T102)の分子量/チ

タン (TDの 原子量



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

フエニルエチルアルコール変性アルコール (95 vd%)

新 1日

(コ皇じ力局1)

本品はエ タノール (日局)二 ,0-フ エニ

ルエチルアルコールを加 えて変性 したもの

である

本品はエ タノール (C2H60)9513～ 9563

vol%を 含む (15℃ における比重法による)

本品は定量するとき,3-フ ェ■ルエチル

アルコール (CRHlfO)01575～ 019257v%

を含む

(基原)

本品はエタノール (日局)200Lに つき,

フェニルエチルアルコール 350gを 加えて変

性 したものである

本品はエタノール (C鼻60)9513～ 9563

vol%を含む (15℃ における比重法による)

(肖」除) 純度試験 蒸騨 物 本 品 40 mLを 正確に

量 り,水 浴上で蒸発 した後,残 留物を 105℃

で 1時 間乾燥するとき,そ の量は 0063～

0077員 である

定量法 β一フェニルエチルアルコール 本 品

を試料溶液 とし,別 に β―フェニルエチルア

ルコール標準品約 0175gを 精密に量り,エ

タノール (95)を加えて正確に100 mLとし,

標準溶液とする 試料溶液及び標準溶液 l ltL

ずつを正確にとり,次 の条件でガスクロマ ト

グラフィーにより

の β―フェニルエチルアルコールのピーク面

ル コールの量を求める

β―フェニ ルエチルアルコールの量 (mε)

熱

鳳 :β―フエニル■■2ア ルコール標輩

品の粋取量 (ma)

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器
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カラム :内径 0 53 rm,長さ30mの アュ

ーズ ドシリカ管の内面にガスクロマ

トグラフィー用ポ リエチ レングリコ

―ル 20Mを 厚さl帥 で被覆する

カラム温度 :150℃ 付近の一定温度  |

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :β―フェニルエチルアルコールの

保持時間が約 12分 になるように調整

する

スプリット比 :1:20

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 1直 につき,

上記の条件で操作す るとき.6-フ ェ |

ニルエチルアルコールの理論段数及

び シ ンメ トリー係 数 は,そ れぞれ

25000段以上,15以 下である

システムの再現性 :標準溶液 l llLにつ

き,上 記の条件で試験を6回繰 り返す

とき,β―フェニルエチルアルコール |

のピーク面積の相対標準偏差は 10%

以下である
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[主な改IE部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

フェニルエチルアルコール変性アルコール (99v●l%)

新 1日

(基原)

本品は無水エタノール (日局)二 ,β一フ

ェニルエチルアルコールを加えて変性 した

ものである

本品|まエタノール (C2H●0)9905～ 9986

vol%を 含む (15℃における比重法による)

を含む _

餞 原)

本品は無水エタノール (日局)200Lに つ

き,β―フエニルエチルアルコール 興 をカロ

えて変性 したものである

本品はエタノール (C2H60)9905～ 9986

vol%を 含む (15℃における比重法による)

(肖」除) 純度試験 蒸 発残留物 本 品 40 mLを 正確に

0077gで ある

タノール _(995)をカロえて正確に 100 mLと

l ltLずつを正確にとり,次の条件でガスクロ

マ トグラフ イーにより試験を行 う そ れぞれ

の液の β
―フ生ニルエチルアルコールのピー

ルアル●―/1/の量を求める

熱

豚 :β―フエニルエチルアルコール標準

品の粋取量 (me)

攀

検出器 :水素炎イオン化検出器

7 t=/vr1'/v7 lV a']v--6&

を試料

―フェニルエチルアルコールの量
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カラム :内径 o53m,長 さ30mの フュ

ーズ ドシリカ管の内面にガスクロマ

トグラフィー用ポリエチレングリコ |

―ル 20Mを 厚 さ l lllllで被覆する

カラム温度 :150℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :β―フェニルエチルアルコールの |

保持時間が約 12分 になるように調整

する

スプリット比 :1:20

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 l llLにつき,|

上記の条件で操作するとき,β―フェ

ニルエチルアル コールの理論段数及

び シンメ トリー係数 は,そ れ ぞれ

25000段 以上,15以 下である

システムの再現性 :標準溶液 l llLにつ

き,上 記の条件で試験を6回 繰 り返す

とき,6-フ ェニルエチルアルコール

のピーク面積の相対標準偏差は 10%

以下である.



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

粉 糖

新 1日

(基原)

本品は精製白糖 (日局)に 固結防止のため

トウモロコシデンプン (日局)を 添カロし,粉

砕したものである

本品を乾燥 したものは定量するとき,ショ

(C12H2201]:34230)960～990%及 び

ウモ ロコシデンプン 10～ 40%を 含

糖

卜

む

G原 )

本品は自糖 (日局)に 塊化防上のため ト

ウモロコシデンプン (日局)を 添加 し,粉

砕 したものである

本品を乾燥したものは定量するとき,シ

ョ糖 (CりH22011:34230)960～ 990%及 び

トウモロコシデンプン 10～400/oを含む

定量法

(1)シ ョ糖 本 品を乾燥 し,そ の約 13g

を精密に量 り,水 50 mLを加えて 30分間振

り混ぜ る こ れをガラスろ過器 (G4)を 用

いてろ過 し,水 約 30mLで 洗い,ろ 液及び洗

液を合わせ,水 を加えて正確に200 mLとす

る こ の液につき,旋光度測定法により20■

1℃,層 長 100 mmで旋光度 aDを 測定する

ショ齢 量 (%) ×100

〔α〕ダ

α :偏光面を回転 した角度

z:試 料の量 (g)× 1200

665:シヨ糖の比旋光度〔α〕『

α一ノニ
〓

定量法

(1)シ ョ糖 本 品を乾燥し,そ の約 13g

を精密に量 り,水 50 mLを加えて 30分間振

り混ぜる こ れをガラスろ過器 (G4)を 用

いてろ過 し,水約 30mLで 洗い,ろ液及び洗

液を合わせ,水 を加えて正確に200 mLとす

る こ の液につき,旋光度測定法により20■

1℃,層長100 rmで旋光度〔αrを測定す

る

ショ糖含量 (%)
本品の〔αF X100

l , i ! :  aw

偏光面を回転 した角度

試料の量 (g)× 1200

:シ ョ糖の旋光度〔α〕『

″
一　
６６

58



[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す〉]

ポリエチレンテレフタレートセパレータ

新 1日

確認試験

(3)本 品の離型剤処理をしていない面をナ

イフで削つて得られた粉末につき,赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法に

より測定するとき,波数2960 cm・,1720 crl,

1250 cm ti'1100 cm l, lo20 cm t'えて'725 cln l

付近に吸収を認 める.

確認試験

(3)本 品の離型剤処理をしていない面をナ

イフで削つて得られた粉末につき,赤外吸収

スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法に

より測定するとき,波数2960 cm 1ヽ720 cm・,

1250 crl,Hoo cllll,1020 cln l及び 720 cm■

付近に吸収を認める:



[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

ポリオキシエチレン (42)ポリオキシプロピレン (67)グリコール

新 1日

純度試験

(4)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,試 験を行 う (2 ppm以下)

(5)エ チレングソコール及びジエチレング

リコール 本 品40gを 水に溶かし,正 確に

20 mLと し,試料溶液とする 別にエチレン

グリコール及びジエチレングリコール約 二

Ingずつを精密に量り,水に溶かし,正確に

100 mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及

び標準溶液 2 μLず つを正確にとり,次 の条

件でガスクロマ トグラフィーにより試験を

行 う それぞれの液のエチレングリコールの

ピーク高さ″.及び氏a並びにジエチレング

リコールのピーク高さ rrTb及び Ffsbを測定

し,エチレングリコール及びジエチレングリ

コールの量を求めるとき,エチレングリコー

ル とジエチ レングリコールの含量の和は

025%以 下である

エチレングリコールの量 (mg〉

=ヱ × 〃2/夏%× 姿

ジエチレングリコールの量 (mg)

=払 × ″、/11sb×1/5

ヱ :エチレングリコールの朴取量

( m e )

( m g )

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3 mm,長 さ約 15mの

管にガスクロマ トグラフイー用 Dソ

純度試験

(4)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法によ

り検液を調製し,装 置 Bを 用いる方法によ

ュ試験を行 う (2 ppm以下)

(5)エチレングリコール及びジエチレング

リコール 本 品40gを 水に溶かし,正 確に

20 mLとし,試料溶液とする 別 にエチレン

グリコール及びジエチレングリコール約

0025gず つを精密に量り,水 に溶かし,正

確に 100 mLとし,標 準溶液とする 試 料溶

液及び標準溶液2 μLず つを正確にとり,次

の条件でガスクロマ トグラフ法により試験

を行 う それぞれの液のエチレングリコール

のピーク高さ″L及 び/ysa並びにジエチレン

グソコールのピーク高さffrb及び聰bをJIJ定

し,エチレングリコール及びジエチレングリ

コールの量を求めるとき,エチレングリコー

ルとジエテ レングリコールの合量の和は

025%以 下である

エチレングリコールの量 (mg)

=ガ スクロマ トグラフ用エチレング

リコールの量 (mg)× 名ノJ7s8

X1/10

ジエチレングリコールの量 (mg)

=ガ スクロマ トグラフ用ジエチレン

グリコールの量 (mg)× ffTb/兵b

X1 / 1 0

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3 mm,長 さ約 15mの

管にガスクロマ トグラフ用 D~ソノンビ
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ルビトールを 150～ 180 μmの ガス

クロマ トグラフィー用ケイソウ土に

12%の 割合で被覆したものを充て

んする

カラム温度 :165℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素又はヘリウム

流量:ジエチレングリコールの保持時間

が約 8分 になるように調整する:

カラムの選定 :標準溶液 211Lにっき,

上記の条件で操作するとき,エチレン

グリコール,ジエチレングリコールの

順に流出し,それぞれのピークが完全

に分離するものを用いる

検出感度 :標準溶液 2匹 から得たジエ

チレングリコールのピーク高さがフ

ルスケールの約 80%に なるように

調整する

トールを 150～180 μmの ガスクロマ

トグラフ用ケイソウ土に 12%の 割

合で被覆 したものを充てんする

カラム温度 1165℃ 付近の二定温度

キャリヤーガス :窒素又はヘリウム

流量:ジエチレングリコールの保持時間

が約 8分 になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 2ル につき,

上記の条件で操作するとき,エチレン

グリコーノン,ジエチレングリコールの

順に流出し,それぞれのピークが完全

に分離するものを用いる

検出感度 :標準溶液 211Lか ら得たジエ

チレングリコールのピーク高さがフ

ルスケールの約 80%に なるように

調整する



「

[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

ポリオキシエテレン (54)ポリオキシプロピレン (39)グリコール

新 1日

純度試験

(4)ヒ 素 本 品 lo gを とり,第 3法 によ

り検液を調製し,試 験を行 う (2 ppm以下)

(5)エ チレングリコール及びジエチレング

リコール 本 品 40gを 水に溶かし,正 確に

20 mLと し,試 料溶液とする 別 に■チレン

グリコール及びジエチレングリコール約 釜

mgず つを精密に量り,水 に溶かし,正 確に

100 mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及

び標準溶液 2 1tLずつを正確にとり,次 の条

件でガ不クロマ トグラフィーにより試験を

行 う そ れぞれの液のエチレングリコールの

ピーク高さ″、及び 〃、並びにジエチレング

リコールのピーク高さJflb及びlfsbを測定し,

エチレングリコール及びジエチレングリコ

ールの量を求めるとき,エ チレングリコール

とジェチ レング リコールの含量の和は

025%以 下である.

iチ レングリコールの量 (mg)

=ヱ × ″L/氏aX 15

ジェチレングリコールの量 (mg)

=鳳 × ffTb/rfsb×壺

ス :エチ レングリコールの粋取量

( m R )

( m e )

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径約 3 nlln,長さ約 15mの 管

にガスクロマ トグラフィー用 ,ソ ル

純度試験

(4)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,装置 Bを 用いる方法により

試験を行 う (2 ppm以下)

(5)エ チレングリコール及びジエチレング

リコール 本 品 40gを 水に溶かし,正 確に

20 mLと し,試 料溶液とする 別 にエチレン

グ リコール及びジエチ レング リコール約

0025gず つを精密に量 り,水 に溶かし,正確

に 100祠 Lと し,標 準溶液とする 試 料溶液

及び標準溶液 2匹 ずつを正確にとり,次 の

条件でガスクロマ トグラフ法により試験を

行 う そ れぞれの液のエチレングリコールの

ピーク高さ″ra及び ffsa並びにジエチレング

リコールのピーク高さFfTb及び″sbを測定し,

エチ レングソコール及びジエチ レングリコ

ールの量を求めるとき,エ テレングリコール

とジエ チ レング リコール の含 量 の和 は

025%以 下である

エチレングリコールの量 (mg)

=ガ スクロマ トグラフ用エチ レングリ

コールの量 (mg)× ″L/Jfsa× 1/10

ジェチレングリコールの量 (mg)

=ガ スクロマ トグラフ用ジエチレング

ソコールの量 (mg)× Jfm/氏 b×

1/10

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム:内径約 3 nlrn,長さ約 15mの 管

にガスクロマ トグラフ用 D~ソルビト

ールを150～180 μmの ガスクロマ トグ

●
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ビトールを 150～ 18011mのガスクロ

マ トグラフィー用ケイソウ土に 120/0

の割合で被覆 したものを充てんする

カラム温度 :165℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素又はヘ リウム

流量 :ジエチ レングリコールの保持時間

が約 8分 になるように調整する

カラムの選定 :標準溶液 2 1tLにつき,

上記の条件で操作するとき,エ チレン

グリ'コール,ジ エチレングソコールの

順に流出し,そ れぞれのピークが完全

に分離するものを用いる

検出感度 :標準溶液 211Lか ら得たジエ

チレングリコールのピーク高さがフ

ルスケールの約 80%に なるように調

整する

ラフ用ケイソウ土に 12%の 割合で被

覆 したものを充てんする

カラ^温 度 :165℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素又はヘ リウム

流量 :ジエチレングリコールの保持時間

が約 8分 になるように調整す る

カラムの選定 :標準溶液 2 μLに つき,

上記の条件で操作するとき,エ チレン

グリコール,ジ エチレングリコールの

順に流出し,そ れぞれのピークが完全

に分離するものを用いる

検出感度 :標準溶液 2 μLか ら得たジエ

チレング リコールのピーク高 さがフ

ルスケールの約 80%に なるように調

整する
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

ポリオキシエチレン (196)ポリオキシプロピレン (67)グリコール

新 1日

純度試験

(5)エチレングソコール及びジエチレング

リコール 本 品40gを メタノールに加温し

て溶かし,正 確に20 mLと し,試 料溶液と

する 別にエチレングリコール及びジエチレ

ングリコール約 25 mgず つを精密に量り,

メタノールにカロ温して溶かし,正 確に 100

mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標

準溶液 2Ⅲ ずつを正確にとり,次 の条件で

ガスクロマ トグラフィーにより試験を行う

それぞれの液のエテレングリコールのピー

ク高さ″L及び咸a並びにジエチレングリ7

-ル のピーク高さ〃、及びffsbを測定し,エ

チレングリコール及びジエチレングリコー

ルの量を求めるとき,エチレングリコールと

ジエチレングリコールの含量の和は 025%

以下である

エチレングリコールの量 (mg)

=4× ″L/frsa×墨

ジェチレングリコールの量 (mg)

=必 × ″■/ffsb× 1/5

z:エ チレングリコールの粋取量

(mg)

l l / b :ジエチ レングリコールの警取量

(mg)

操作条件  (省 略)

純度試験

(5)エ チレングリコーノン及びジエチレング

リコール 本 品40gを メタノールにカロ温 し

て溶かし,正 確に 20 mLと し,試 料溶液 と

する 別にエチレングリコーフレ及びジエチレ

ングリコール約 25 mgず つを精密に量り,

メタノールに加温 して溶かし,正 確に 100

mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標

準溶液 2 μLず つを正確にとり,次 の条件で

ガスクロマ トグラフィーにより試験を行 う

それぞれの液のエチレングリコールのピー

ク高さ〃Ta及びムa並びにジエチレングリコ

ールのピーク高さ″昴及び J7sbを測定し,エ

チレングリコール及びジエチレングリコー

ルの量を求めるとき,エチレングリコール と

ジエチレングリコールの含量の和は 025%

以下である

ェチレングリコールの量 (mg)

= 4× 0・ /ムa)× f1/ 1 0 )

ジエチレングリコールの量 (mg)

= 4× “・/民b)X ( 1 / 1 0 )

z夢 ガスクロマ トグラフィー用エチ

レングリデールの粋取量 (mp

ガスクロマ トグラフイー用ジエ

チレングリコールの粋取量 (mg)

操作条件  (省 略)

4
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[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

ポリソルベート20

新 1日

(基原)

本品はソル ビトール及び無水 ソル ビ トー

ルの水酸基め一部を主 としてラウリン酸か

らなる脂肪酸で部分エステル化し,ユ チレン

オキシ ドを付カロ重合 したもので, ソル ビトー

(基原)

本品は無水ソル ビ トールの水酸基の一部

をラウリン酸でエステル化 したモノラウン

ー トのポリオキシエチレンエーテルである

ル及び無水 ソルビ トールそれぞれ 1モル当た

りのエチレンオキシ ドの平均付カロモル数は

約 20で ある

確認試験

(3)本 品 01gを フラスコに入れ,水 酸化ナ

トリウムのメタノール溶液 (1→5Qとp乱 を

確認試験

(3)本 品 5gに 希水酸化カ リウム ・エタノ

ール試液 30mLを 加え二屋流冷却器を付けて

加え,還 流冷却器を付けて水浴中で 30分 間 水浴上で1時間迦塾し,冷笙 手タノール隻5)

加熱す る 還 流冷却器から,三 ァッ化ホウ を留去する 残留物に水50 mL_を加えて溶か

素 ・メタノール試液 2 mLを フラスコに加え した後,塩 酸を力日えて酸性に し,ジ エチルエ

更に 30分 間カロ熱する_次 に還流全J器 から ―テル 30 mLず つで 2回 抽 出す る ジエチル

ヘプタン4 mLを 加えて 5分 間加熱する 冷 エーテル抽出液を合… 20 mLずつで洗

後.飽 和塩化ナ トリウム溶液 10 mLを カロえて 液が中性 となるまで洗った後,ジ エチルエー

約 15秒 間振り混ぜる_更 に飽菫菫化ナ トリ テルを貿去する 残留物の酸価を測定土ると

ウム溶液を加え,上 層をフラスコの日まで上 き,260～ 275である

昇させる 上 層 2 mLを とり,水 2 mLず つで

3回 洗い,無 水硫酸ナ トリウムを力1えて脱水

したものを,試 料溶液とする 男吐したガスク

ロマ トグラフィー用ラウリン酸 メチル 50

mg,ガ スクロマ トグラフィー用パル ミチン酸

メチル 50 mg,ガ スクロマ トグラフィー用ス

テア リン酸メチル 80 ml及びガスクロマ トグ

ラフィー用オ レイン酸メチル 100 mgを量 り

ヘプタンを加えて 50 mLと し,標 準溶液 とす

る 試 料溶液及び標準溶液 l μLに つき,次 の

条件でガスクロマ トグラアィーにより試験

´
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持時間は,標 準溶液から得たラウリン酸メチ

ルの保持時間に等しい=

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 025111111,長さ30mの フユ

ーズ ドシリカ管の内面に,ガ スクロマ

トグラフィー用 ポ リエチ レング リコ

―ル 20Mを 05 μmの 度 被社量菫

カラム温度 :80℃ から毎分 10℃ で

220℃ まで昇温 し,220℃ を 40分 間

保持する

注入口温度 :250℃

検出器温度 :250℃

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :ラ ウリン酸メー

時間が約 10分 となるように調整する

スプリット比 :1:50

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 l μLに つき,

上記の条件で操作するとき,ラ ウリン

酸メチル・パルミチン酸メチル,ス テ

アリン酸メチル及びオレイン酸メチ

ルの順に流出し,ス テアリン酸メチル

とオレイン酸メチルの分離度は 20以

上である

純度試験

(2)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調整し,試 験を行う (2 ppm以下).

純度試験

(2)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調整し,装置 Bを 用いる方法により

試験を行 う (2 ppm以下)
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

ポリビニルアセタールジエチルアミノアセテート

新 1日

確認試験

(1)本 品 10 nlgLに0 5 mo1/L硫酸試液 l mL

を加え,カロ温 して溶かし,冷 後,リ ンタング

ステン酸試液 05 mLを カロえるとき,自 色の

沈段を生 じる

確認試験

(1)本 品 001gに 0 5 molL硫酸試液 l mL

をカロえ,加 温 して溶かし,冷 後, リンタン

グステン酸試液 05 mLを カロえるとき,自 色

の沈殿を生じる

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,試 験を行 う (2 ppm以下).

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,装 置 Bを 用いる方法によ

ュ試験を行う (2 ppm以下)

アセタール化度 本 品約 2gを 精密に量り,メ

タノール 50 mLを 加え,カロ温して溶かす

冷後,0 5 molL塩 酸 10 mLを 正確に加え,

プロムフェノールブルー試液5滴をカロえ,05

mo17L水 酸化ナ トリウム液で液の色が淡緑

色を呈するまで滴定した後,塩化ヒドロキシ

ルアンモニウム溶液 (7→200)50 mLを 正確

に加え,還 流冷却器を付けて 2時 間加熱す

る 冷 後,プ ロムフェノールブルー試液 5

滴を加え,o5moljL水 酸化ナトリウム液で

滴定し,そ の消費量をαmLと する 同 様の

方法で空試験を行い,05 molL水 酸化ナ ト

リウム液の消費量をbmLと する

アセタール化度 幅)

(α―b)x5708

試料の量c)

換算した脱水物に対しアセタール化度は

58～ 68%で ある

アセタール化魔 本 品約 23を 精密に量 り,メ

タノール 50 mLを 加え,加 温して溶かす

冷後,0 5 molyL塩酸 10 mLを 正確に加え,

プロムフェノールブルー試液 5滴 を加え,

05 moVL水 酸化ナ トリウム液で液の色が淡

緑色を呈するまで滴定 した後,塩 酸ヒドロ

キシアンモニウム試液 (7→200)50 mLを 正

確に加え,還 流冷却器を付けて 2時 間加熱

する 冷 後,プ ロムフェノールブルー試液 5

滴を加え,0 5 md17L水 酸化ナ トリウム液で

滴定し,そ の消費量を αn■Lと する 同 様の

方法で空試験を行い,05 mo1/L水 酸化ナ ト

リウハ液の消費量をあmLと する

アセタール化度 (%)

(α
―b)X5708

'      試
料の量(D

換算した脱水物に対しアセタール化度は

58～68%で ある

定量法 本 品約 01gを 精密に量り,窒 素定量 定量法 本 品約 01gを 精密に量 り,窒 素定量



法により試験を行う           1 法 により試験を行う

Q∞ 5 molL硫 酸 l mL=01401n■ gN1 0Ю “ 1。lL硫 酸 l mL=014007叫 N
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

マレイン化ロジングリセリンエステル

新 1日

軟化点 120～ 130℃

(1)装 置 図 1～ 5に 示すものを用い

る

A:鋼 球 (径95m,質 量 35g)

B:環 (黄銅製で,そ の概略は図2に よる)

ci環 の支持板 (金属製で,そ の概略は図

3に よる)

D:底 板 (その概略は図4に よる 対 流孔

Jを 40個 もつ)

E:定 置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 (その水銀球の中心が,環 の指

示板 Cの 下面と同じ高さになるよう

にする)

G:ガ ラス容器

H:環 の支持孔

I:温 度計の水銀球の入る穴

」:対流孔 (径約 4 nlrn)

[図 :省略]

(以下省略)

軟化点 120～ 130℃

(1)装 置 図 1～ 5に 示す ものを用い

る

A:鋼 球 (径9 5 111nl,重さ35g)

B:環 (黄銅製で,そ の概略は図 2に よる)

C:環 の支持板 (金属製で,そ の概略は図

3に よる)

D:底 板 (その概略は図4に よる 対 流孔

Jを 40個 もつ)

E:定 置板 (その概略は図 5に よる)

F:温 度計 1号 (その水銀球の中心が,環

の指示板 Cの 下面と同じ高さになる

ようにする)

G:ガ ラス容器

H:環 の支持孔

I:温 度計の水銀球の入る穴

J:対 流孔 (径約 4 nlm)

[図 :省略]

(以下省略)
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

メタクリル酸コポリマーL

新 1日

(基原)

本品はメタクリル酸 とメタクリル酸メチ

ルを,ラウリル硫酸ナ トリウムを手L化剤とし

て,水溶液中で重合 して得られた共重合樹脂

の乳濁液 を乾燥 し,粉 末としたものである

本品を乾燥 したものは定量するとき,共重

合体構成成分メタクリル酸 (C4比02:8609)

380～ 520%を 合む

(基原)

本品はメタクリル酸 とメタクリル酸メチ

ルの共重合体である

本品を乾燥したものは定量するとき,メタ

クリノン酸 (C4H`02:8609)380～ 520%を

含む

確認試験

(2)本 品を,2-プ ロパノーノ″水混液 (33:

1)に 溶かし,こ の溶液を窓板に薄く塗り付

け,溶媒を蒸発して得た薄膜につき,赤外吸

収スペク トル測定法の薄膜法により測定す

るとき,波 数 2950'cm l,1735 cll11,1485

cm・,1450 crl,1390 chコ ,1260 cm・及び

H50crl付 近に吸収を認める

確認試験.

(2)本 品を,2-プ ロパノール/水混液 (33:

1)に 溶かし,こ の溶液を窓板に薄く塗 り付

け,溶 媒を蒸発 して得た薄膜につき,赤 外吸

収スペク トル測定法の薄膜法により測定す

るとき,波 数 2950 cm・,1735 crl,1485

cm~1, 1450 cm‐
l, 1390 cm‐1, 1260 cm 141150

cm・及 び 960 cln l付近 に吸収 を認 める

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,試 験を行 う (2 ppm以下)

(4)

本品約 lgを 精密に量 り,液体クロマ トグラ

フィー用メタノールに溶かし正確に 50 mL

とする こ の液 3 mLを 正確に量 り,あ らか

じめDH 20の 0 125 md7Lリン酸塩緩衝液 10

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製し,装 置 Bを 用いる方法によ

ュ試験を行う (2 ppm以下)

(4)メ タクリル酸メチル 本 品05Aを 精

密に量り,江 lV一ジメチルホルムアルデヒド

8mLを 加えて振り混ぜて溶かした後.МⅣ―

ジメチルホルムアミドを加えて正確に lo

mLと し,試料溶液とする 別にメタクリル酸

mIを 正確に入れた容器にかき混ぜながら滴 メチル 001Qを 積宅 に量 り,MⅣ ―ジメチル

下し,遠心分離 し,上澄液を試料溶液 とする

別にメタクリル酸及びメタクリル酸メチル

約 50 mgずつを精密に量 り,ト ブタノール 5

ホル ムア ミ ドに溶か し,正確 に 100 mLと し,

標準溶液 とする 試料溶液及び標準溶液 1

μLに つき,次 の条件でガスクロマ トグラフ
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mLに 溶か し,液 体クロマ トグラフィー用メ

タ′ァルをカロえて正確に 100 mLと する こ

の液 l mLを 正確に量 り,液 体クロマ トグラ

フィー用メタノールを加えて正確に 100 mL

とし,標 準原液 とする 標 準原液 3 mLを 正

確二量 り,pH 20の 0 125 monリ ン酸塩緩

衝液 10 nlLを正確に加え,標 準溶液 とする

試料溶液及び標準溶液 2011Lず つを正確に

とり,次の条件で液体クロマ トグラフィーに

より試験を行い,試料溶液のメタクリル酸及

びメタクリル酸メチルのピーク面積 И¬及

びJT2並 びに標準溶液のメタクリル酸及び

/ミ7を測定 し,メ タクリル酸及びメタクリル

酸メチルの量を求めるとき,メタクリル酸は

400 ppm以 下であり,メ タタリル酸メチルは

100 ppm以下である

メタクリル酸の量 fppm)

=5× 』晨!を「×′Tlム :

アクリル酸エチルの量 fppm)

基 ,:メタクリル酸メチルの粋取量 (mめ

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :202

nlll)

2ラ ム :内径 4 6 nlm,長さ125 cmの

ステンレス管に7山 の液体クロマ ト

グラフィー用オクタデシルシリル化

シリカグルを充てんする

オラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :pH 2の リン酸溶液/液体クロマ

トグラフィー用メタノール混液 (4:1)

流量 :メタクリル酸メチルの保持時間が

約 8分 になるように調整する

法により試験を行 うとき,試料溶液から得た

メタクリル酸メチルのピーク高 さは標準溶

液か ら得たメタクリル酸メチルのピーク高

さ以下である

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム:内径約 3mm、長さ約 2mの ガラ

ス管にガスクロマ トグラフ用ポ リエ

チレングリコール 20Mを シラン処理

した 180～ 300 μmの クロモソルブ

Wに 20%の 割合で被覆 したものを

充填する

カラム温度 :150℃付近の一定温度

キャリアーガス及び流量 :窒素,メ タク

リル酸メチルの保持時間が約 15分 に

なる一定流量

検出感度:標準液から得たメタクリル酸

メチルのピーク高さが約 2cmに なる

ように調整する



システム適合性

検出の確認 :標準原液 2 mLを正確に量

り,液体クロマ トグラフィー用メタノ

―ルを加えて正確に 10 mLと する

この液 3 mLを正確に量 り,pH 20の |

0 125 molLリ ン酸塩緩衝液 10 mLを

正確に加える こ の液 2011Lか ら得た

メタクリル酸及びメタクリル酸メチ

ルのピーク面積が標準溶液のそれぞ|
れのピーク面積のそれぞれ 18～

22%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 20 1tLにつ

き,上記の条件で操作するとき,メ タ

クリル酸,メタクリル酸メチルの順に

溶出し,そ の分離度はS以 上である

システムの再現性 :標準溶液 20 MLにつ

き,上記の条件で試験を6回 繰 り返す

とき,メ タクリル酸及びメタクリル酸

メチルのピーク面積の相対標準偏差

はそれぞれ 20%以 下である.
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[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

メタクリル酸コポリマーLD

新 1日

(基原)

本品はメタクリル酸とアクリル酸エチル

の,ポ リソルベー ト80(日 局)及 びラウリ

ル硫酸ナトリウム (日局〉水溶液中で得られ

た共重合体の手L濁液である

本品は定量するとき,共重合体構成成分メ

タクリノン酸 (qH602:8609)115～ 155%

を含む

(基原)

本品はメタクリル酸 とアクリル酸エチル

の,ポ リソルベー ト 80(日 局)及 びラウリ

ル硫酸ナ トリウム (日局)水溶液中で得 られ

た共重合体の乳濁液である

本 品 は定量す る とき,メ タク リル酸

(C4H`02:8609)H5～ 155%を 含む

確認試験

(2)本 品を窓板に薄く塗 り付け,溶媒を蒸

発して得た薄膜につき,赤外吸収スペクトル

測定法の薄膜法により測定するとき,波 数

2980 cm・. 1735 cm l, 1705 cm‐
1, 1475 cm・

,

1 4 5 0  c m・,1 3 8 5  c r l及び H80 c r l付 近に吸

収を認める

確認試験

(2)本 品 10質を窓板に薄く塗 り付け,溶 媒

を蒸発 して得た薄膜につき,赤外吸収スペク

トル測定法の薄膜法により測定するとき,波

数 2980 cnl・,1735 cm l,1700 crl,1470 cm・,

1448 cm・,1385 cm・及び H80cm・ 付近に吸

収を認める

純度試験

(3)メ タクリル酸及びアクリル酸エチル

杢i約 10gを 精雹上理型_,液体クロヤ トグ

純度試験

(3)ア クリル酸エチル 本 品 10gを 精密

に量り.ア セ トン8 mLをカロえ.振 り混ぜて

ラフィー用メタノールに溶か し正確 に 50 溶かした後,アセ トンを加えて正確に 10 mL

mLと する こ の液 10 mLを 正確に量り あ とし,試料溶液 とする 別 にアクリル酸エチ

二企上埜過塩素― 和物溶液 ル 001gを 精密に量 り.ア セ トンに溶かし

(7→2oO)5 mLを 正上に△れた容器にかき 正確に 100 mLと し,標 準溶液 とする 試 料

混ぜながら滴下し,遠 心分離 し,上 澄液を試 溶液及び標準溶液 l μLに つき,次 の条件で

料溶液 とする 別にメタクリル酸及びアクリ ガスクロマ トグラフィーにより試験を行 う

ル酸エチル約 10 mgず つを精密に量 り 1 とき,試料溶液から得たアクリル酸エテルの

プタノール 5 mLに 溶かし,液 体クロマ トグ ピーク高さは標準溶液から得たアクリル酸

ラフィー用メタノールをカロえて正確に 50 エチルのピーク高さ以下である

mLと する こ の液 5 mLを 正確に量り,液 操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器体クロマ トグラフィー用メタノールを加え
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する 標 準原液 10 mLを 正確に量り,過 塩

索酸ナ トリウムー水和物溶液 (7→200)5 mL

を正確に加え,標 準溶液 とする 試料溶液及

び標準溶液 20 μLず つを正確にとり,次の条

件で液体 クロマ

行い,試料溶液のメタクリル酸及びアクリル

準溶液のメタクリル酸及びアクリル酸エチ

ルのピーク面積 ′、1及び /s,を測定し,メ タ

クリル酸及びテクリル酸エチルの量を求め

るとき,メタクリル酸及びアクリル酸エチル

はそれぞれ 50 Dbm以下である

メタクリル酸の量 (ppm)

アクリル酸エチルの量 lppm)

ス |:メタクリル酸の粋取量 fmo

琢2:アクリル酸エチルの粋取量 (mo

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :202

m)

カラム :内径約 46mm,長 さ約 125輌

のステンレス管に7●mの液体ク●マ

トグラフイー用オクタデシルシ リた

化シリカグルを上てん土る

カラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :oH 2の リン酸溶液/液体クロマ

トグラフィー用メタノール混液 (4:1)

流量 :アクリル酸エチルの保持時間が約

7分 になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準原液 2 mLを 正確に量

カラム:内径約 3mm,長 さ約 2mの ガラ

ス管にガスクロマ トグラアィー用ポ

リエチレングリコ,ル 20Mを シラン

処理 した 180～300 , m Oガ スクロマ

トグラフィー用ケイ ソウ土に 20%

の割合で被覆したものを充てんする

カラム温度 :70℃付近の一定温度

ル酸エチルの保持時間が約35分 にな

る一定流量

検出感度 :標準液から得たアクリル酸エ

チルのピーク高さが紅2~cmになるよ

うに調整する
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り,液体クロマ トグラフィー用メタノ

ールを加えて正確に 10 mLと し,更

に過塩素酸ナ トリウムー水和物溶液

(7‐200)5 mLを 正確にカロえる.こ

の液 2011Lか ら得たメタクリル酸及

びアクリル酸エチルのピーク面積が

標準溶液のそれぞれのピーク面積の

それぞれ 18～ 22%に なることを

確認する.

システ ムの性能 :標準溶液 2011Lに つ

と 上記の条件で操作するとき,メタ

クリル酸,アクリル酸エチルの順に溶

出し,そ の分離度は 5以 上である

システムの再男性 :標準溶液 20 1tLにつ

き,上記の条件で試験を6回 繰 り返す

とき,メタクリル酸及びアクリル酸エ

チルのピーク面積の相対標準偏差は

それぞれ 20%以 下である

蒸発残留物 本 品約 lgを 精密に量 り,水 溶上

で蒸発乾固した後,残 留物を 105℃ で 4時

間乾燥す る とき,残 留物 の量は 270～

330%で ある

蒸発案日物 本 品約 lgを 精密に量 り,水溶上

で蒸発乾固した後,残 留物を 105℃ で 4時

間乾燥す る とき,残 留物 の量 は 270～

330 %で ある



[主な改正部分の新旧対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

メタクリル酸コポリマニS

新 1日

餞 原)

本品はメタクリル酸とメタクリル酸メチ

ルを,ラウリル硫酸ナ トリウムを手L化剤 とし

て,水溶液中で重合 して得られた共重合樹脂

の手L濁液 を乾燥し,粉 末としたものである

本品を乾燥 したものは定量するとき,共重

合体構成成分メタクリル酸 (C4H602:8609)

250～ 3450%を 含む

(善原)

本品はメタクリル酸とメタクリル酸メチ

ルの共重合体である

本品を乾燥したものは定量するとき,メタ

クリル酸 (C4H602:8609)250～ 345%を 含

を,

確認試験

(2)本 品を,2-プ ロパノール/水混液 (33:

1)に 溶かし,こ の溶液を窓板に薄く塗 り付

け,溶 媒を蒸発 して得た薄膜につき,赤 外吸

収スペク トル測定法の薄膜法により測定す

るとき,波 数 2950 crn・,1735 cm l,1485

cm l,1450 cm・,1390 cm l,1260 cll11及び

1150 cnl・付近に吸収を認める

確認試験

(2)本 品を,2-プ ロパノ‐ル/水混液 (33:

1)に溶かし, この溶液を窓板に薄く塗り付

け,溶媒を蒸発して得た薄膜につき,赤外吸

収スペクトル測定法の薄膜法により測定す

るとき,波 数 2950 cm・,1735 cm l,1485

cm~1, 1450 cm‐
1, 1390 cll1 1, 1260 cm‐1_1150

cri及 び 960 cm・付近 に吸収 を認 める

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 10gを とり,第 3法 によ

り検液を調製 し,試 験を行 う (2 ppnl以下)

(4)メ タク■ル酸及びメタクリル酸メチル

本品約 lRを 精密に量 り,液 体クロマ トグラ

フィー用メタノールに溶か し正確に 50 mL

とする こ の液 3 mLを 正確に量 り,あ らか

じめpH20の 0125 mdん リン酸塩緩衝液 10

mT″ T確 に入れた容器にかき混ぜながら滴

純度試験

(3)ヒ 素 本 品 logを とり,第 3法 によ

り検液を調製し,装 置 Bを 用いる方法によ

ュ試験を行 う (2 ppm以 下)

(4)メ タクリル酸メチル 本 品 05gを 精

密に量 り,MⅣ ―ジメチルホルムアルデヒド

8mLを 加えて振 り混ぜて溶かした後,IⅣ 一

ジメチルホルムア ミドを加 えて正確に 10

mLと し,試料溶液 とする 別にメタクリル酸

メチル 0012を 精密に量 り,IⅣ ―ジメチル

下l _́凍′さ/77N離し.上澄液を試料溶液とする ホルムアミドに溶かし,正確に 10o"Lと し,

RHに メタク リル酸及びメタ ク リアレ酸 メチル 標準溶液 とする 試料溶液及び標準溶液 1

約 50 mgず つを精密に量り,1-プ タノール μLに つき,次 の条件でガスクロマトグラフ
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5 mLに溶かし,液 体クロマ トグラフイー用

メタンールをカロえて正確にloo lnLとする

この液 l mLを 正確に量 り,液 体クロマ トグ

ラフィー用メタノールをカロえて正確に 100

mLと し,標 準原液とする 標 準原液 3 mL

確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィ

―により1試験を行い,試料溶液のメタクリル

酸及びメタクリル酸メチルのピーク面積И刊

びメタク リル酸メチルのピーク面積ИЫ及び

ム2を測定 し,メ タクリル酸及びメタクリル

酸メチルの量を求めるとき,メタクリル酸は

300 ppm以 下であり,メ タクリル酸メチルは

200 111pnl以下である

メタクリル酸の量 (ppm)

アクリル酸エチルの量 (DDm｀

巌 1:メ タクリル酸の枠取量 rm●)

ム ,:メタクリル酸メチルの粋取量 (m2)

″■ 本品の粋取量 f筐う

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :202

m)

カラム :内径4 6 nlm,長さ125 cmの

ステンレス管に7 1tIIlの液体クロマ ト

グラフィー用オクタデシルシリル化

シリカグルを充てんする.

カラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :pH 2の リン酸溶液/液体クロマ

トグラフイー用メタノール混液(4:1)

流量 :メタクリル酸メチルの保持時間が

約 8分 になるように調整する.

法により試験を行うとき,試料溶液から得た

メタクリル酸メチルのピーク高さは標準溶

液から得たメタクリル酸メチルのピーク高

さ以下である

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム:内径約3mm長 さ約 2mの ガラ

ス管にガスクロマ トグラフ用ポリエ

チレングリコール 20Mを シラン処理

した 180～300 μmの クロモソルブW

に 20%の 割合で被覆したものを充填

する

カラム温度 :150℃ 付近の一定温度

キャリアーガス及び流量 :窒素,メ タク

リル酸メチルの保持時間が約 15分 に

なる一定流量

検出感度:標準液から得たメタクリル酸

メチルのピーク高さが約 2 cmに なる

ように調整する



システム適合性

検出の確認 :標準原液 2 mLを 正確に量

―ルを加えて正確に 10 mLと する

この液 3 mLを 正確に量 り,pH 20の

0 125 molた リン酸塩緩衝液 10 mLを

正確に加える こ の液 2011Lか ら得た

メタクリル酸及びメタクリル酸メチ

ル のピーク面積が標準溶液のそれぞ

れ の ピー ク面積 のそれぞれ 18～ |

22%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶纏 20正 につ

き,上 記の条件で操作するとき,メ タ

クリル酸,メタクリル酸メチルの順に

溶出し,そ の分離度は5以 上である

システムの再現性 :標準溶液 2011Lに っ

き,上記の条件で試験を6回 繰 り返す

とき,メタクリル酸及びメタクリル酸

メチルのピーク面積の相対標準偏差

はそれぞれ20%以 下である    |
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[主な改正部分の新1日対照表 (下線部分は改正部分を示す)]

/V―メチルー2-ピ ロリドン

新 1日

純度試験

(2)ヒ 素 本 品 logを 水 25 mLに 溶かし,

これを検液 とし,試 験を行 う (2 ppm以下)

(3)類 縁物質 本 品を試料溶液とする_別

に,本 品 5 1nLを 正確に量り,エ タノール

(995)を カロえて正確に 100 mLと し,標 準溶

液とする 試 料溶液及び標準溶液 2■ につ

き,次 の条件でガスクロマ トグラフィーによ

り試験を行 う そ れぞれの液の各々のピ=ク

面積を自動積分法により測定するとき'試 料

溶液の Ⅳ―メチルー2-ピ ロツドン以外のピ

ーク面積の合計面積は,標 準溶液のⅣ―メチ

ルー2-ピ ロリドンのピーク面積より大きく

ない

試験条件

検出器 :熱伝導度型検出器

カラム :内径 053 mm,長 さ30mの 石英

製キャピラリーカラムの内壁に,ガ ス

クロマ トグラフィー用ポリエチレン

グリコールを 10押 mの 厚さで被覆し

たもの1

カラム温度 :150℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量:Ⅳ―メチアレー2-ピ ロリドンの保持

時間が約6分 になるように調整する

スプリット比 :1:20

面積測定範囲 :Ⅳ―メチルー2-ピ ロリド

ンの保持時間の約3倍 の範囲

システムの適合性

検出の確認 :標準溶液 2 mLを 正確に量

純度試験

(2)ヒ 素 本 品 10gを 水 25 mLに 溶かし,

これを検液 とし,装置 Bを 用いる方法により

試験を行 う (2 ppm以 下)

(3)類 縁物質 本 品を試料溶液とする 別

に,本 品 5 mLを 正確に量 り,エ タノール

(995)を 加えて正確に 100 mLと し,標 準

溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 2 μLに

つき,次 の条件でガスクロマ トグラフ法によ

り試験を行 う そ れぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき,試 料

溶液の Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドン以外のピ

ーク面積の合計面積は,標 準溶液のⅣ一メチ

ルー2-ピ ロンドンのピーク面積 より大きく

ない

試験条件

検出器 :熱伝導度型検出器

注入方法 :スプリット注入法 (スプリッ

ト比 1:20)

カラム :内径 053 mm,長 さ30mの 石

英製キャピラリーカラムの内壁に,二

スクロマ トグラフ用ポ リエチ レング

リコールを 10 μmの 厚 さで被覆 した

もの

カラム温度 :150℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量:Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドンの保持

時間が約 6分 になるように調整する

面積測定範囲:Ⅳ一メチルー2-ピ ロリド

ンの保持時間の約 3倍 の範囲

システムの適合性
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り,エ タノール (995)を カロえて正確

に 10 mLとする こ れをシステム適合

性試験用溶液とする この液 211Lから

得た Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドンのピ

ーク面積が,標準溶液 2出 から得たⅣ

―メチルー2-ピ ロリドンのピーク面

積の 18～ 22%に なることを確認す

る

システムの性能 :標準溶液 211Lにつき,

上記の条件で操作するとき,エ タノー

ル,Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドンの順に

流出し,そ の分離度は5以 上である

システムの再現性 :標準溶液 2■ につ

き,上 記の条件で試験を6回 繰 り返す

とき,Ⅳ
―メチルー2-ピ ロリドンのピ

ーク面積の相対標準偏差は30%以 下

である

検出の確認 :試料溶液 2 mLを 正確に量

り,エ タノール (995〉を加えて正確

に 10 mLとする これをシステム適合

性試験用溶液 とする こ の液 2 μLか

ら得た Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドンの

ピーク面積が,標 準溶液 2 μLか ら得

た Ⅳ―メチルー2-ピ ロツドンのピー

ク面積の 18～22%に なることを確認

する

システムの性能 :標準溶液 2 μLに つき,

上記の条件で操作するとき,エ タノー

ル,Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドンの順に

流出し,そ の分離度は5以 上である

システムの再現性 :標準溶液 2 μLに つ

き,上 記の条件で試験を6回繰 り返す

とき,Ⅳ―メチルー2-ピ ロリドンのビ

ーク面積の相対標準偏差は 30%以

下である


