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別 添

6.02 UniforIIlity of DOsage Units

Cわ ar7ge f.CO″ tenf υη′′brm″ 乃 3.Crittria and

rabre 6.02‐ 2 as fo〃 owsr

l.Content Uniformity

Select not lcss than 30 units,and procccd as follo、vs fOr thc

dosage forln dcsignatcd

VヽЪcre diffcrcnt procedures arc uscd for assay of thc

preparation and for the contcnt uniforrnity tcst, it may bc

necessary to cstablish a corrcction factor to bc applicd tO the

rcsults Ofthe latter.

(D S01id dosagc fomぶ Assay 10 units indi宙dually using an

appropriate analyticaI Incthod.calculatc thc acccptance valuc

(See Tablё 6.02-2).

(11)Liquid or Scmi‐Solid dOsagc forrns Assay lo units

individually using an appropriatc ttalメiCal mcthOd. ca暉

ou t  t h c  a s s a y  o n  t l l c  a l n o u n t  O f  w c l l‐mi x c d  m a t c r i a l  t h a t  i s

Table 6.02‐2

removed from an individual container in conditions of normal

use and express the results as delivered dose. Calculate the

acceptance value (see Table 6.02-2.).

l . l .  Calculat ion of Acceptance Value

Calculate the acceptance value by the formula:

l M -  x . l  +  k r ,
in which the terms are as defined in Table 6.02-2.

3. Criteria

Apply the following criteri4 unless otherwise specified.
(i) Solid, Semi-Solid and Liquid dosage forms: The

requirements for dosage uniformity are met if the acceptance

value ofthe first l0 dosage units is less than or equal to Ll o/o.

Ifthe acceptance value is greater than Ll 7o, test the next 20

dosage units and calculate the acceptance value. The

requirements are met if the final acceptance value of the 30
dosage units is less than or equal to Ll%o and no individual
content of the dosage unit is less than (1 - L2 x 0.01)Mnor

more than (l + L2 " 0.01)M in Calculation of Acceptance

Value under Content Untfurmity or under Mass Variation.

Unless otherwise specified, Il is 15.0 and L2 is 25.0.

mea of individml contents (x1, x2, ..., xn)
expressed as a percentage ofthe label claim

xr, x2, -.., xD individulcontentsofthedos"g"unit.t i
ercressed a a per@ntase of lhe l^hel clrim

, sample sire (number of dosage units in a smple)

k acceptability constant 【fn=10,then          24

Ifn==30,thcn 2 0

smple standad deviation

Σ(ル_χ)2
′=l

″
~ 1

RSD relatlve stmdard deviation (the sample standard
deviation expressed re a percentage ofthe mean) ｍ

一χreference value If98 5%≦X≦ lo1 5%,

then

作 X

O / D
To be applied

w h c n  r≦l o 1  5
If χ く985%,then ノンL985%

“ y 9 8 . 5 - X + I s l

If χ>1015%,then 』ピ`=1015%

04/ χ -lol.5+

M(case 2)

To be applied

when 7) 101.5

reference value If 98 5%≦ ≦η then ″=χ

“卜 Isl

Ifジr<985%,tllen ′ 985%

“フ生9 8 . 5 - X +た め
I f  χ> =山e n       ν = r %

αフLχ ‐r + I s l
AcccptanOe

Value C4yl
gcncral formula:

l〃 一 χ l十 ■,

ICJodatiOns are speciied abovc fOr
rhp di€f*ent na"-c I

maximum allowed acceptance value

range for deviation of
dosage unit tested from the calculated value ofM

low side, oo dosage Z2==250

Zl=150

unless otherwise

unit result cm be less than
0.75M while on the high
side, no dosage unit result
can be greater than 1.25M
(fhis is based on an L2

taget content per dosage mit.

vabre of25.

unless otherwise specifi ed.

Ttrget content ps dosage unit at time of
manufacture, expressed as the percentage of the
label claim. Unless otherwise stated ?nis
100.070, or fis the manufactuer's aDDroved



Add the following to 9.22 Standard Solutions:

Standard Hydrogen Peroxide StockSolution To an

amount ofhydrogen peroxide(30) and water to make a solution

so that each mL contains 0.30 g ofhydrogen peroxide

(H2O2:34.01). Pipet I mL of this solution, add water to make

exactly I 0 mL, pipet I mL of this solution, transfer it to a flask

containing l0 mL of water and l0 mL of dilute sulfuric acid,

and titrate<2.50> with 0.02 mol/L potassium permanganate VS

until the color ofthe solution changes to slightly red. Perform a

blank determination, and make any necessary comection.

Each mL of 0.02 mol/L potassium permanganate VS

=1.701 mg of H2O2

Standard Hydrogen Peroxide Solution To exactly l0 mL

of Standard Hydrogen Peroxide Stock Solution add water to

make exactly 100 mL. Prepare before use. Each mL contains 30

mg of hydrogen peroxide (H2O2:34.01).

Standard Chromi u m Solut ion for Atomic Absorption

Spectrophotometry Weigh exactly 0.283 g of potassium

dichromate (standard reagent), dissolve in water to make exactly

1000 mL. Each mL contains 0.10 mg of chromium (Cr)-

Standard Iron Solut ion (2) forAtomic Absorption

Spectrophotometry To exactly 2 mL ofStandard Iron Stock

Solution add water to rnake exactly 250 mL. Pipet l0 mL of this

solution, add water to make exactly 100 mL. Prepare before use.

Each mL contains 8 pg of iron (Fe).

Add the following to 9.43 Filter Papers, Filters for
fi ltrati on, Test Papers, Cru ci bles, etc.:

Peroxide test strip A strip which is prepared so that it be
able to assay the concentration of hydrogen peroxide in the
range of 0 to 25 ppm. The test strips have the suitable color

scale covering the range from 0 to 25 ppm hydrogen peroxide'



Add the following:

Gelatin
L -7>

This monograph is harmonized with the European
Pharmacopoeia and the U. S. Pharmacopeia. The parts of the
text that are not harmonized are marked with symbols (t .).

Gelatin is a purified protein obtained from collagen of
animals by partial alkaline and/or acid hydrolysis, or by thermal
hydrolysis. The hydrolysis leads to gelling or non-gelling
grades.

It is the gelling grade.

The label states the gel strength (Bloom value).
'Description 

Gelatin occurs zrs colorless or white to light
yellow-brown sheets, shreds, granules or powder.

It is freely soluble in hot water, and practically insoluble in
ethanol (95).

It does not dissolve in water, but slowly swells and softens
when immersed in it, gradually absorbing water 5 to l0 times its
own mass.

Gelatin derived from an acidtreated collagen exhibits an
isoelectric point between pH 7.0 and 9.0, and Gelatin derived
from an alkali-treated collagen exhibits an isoelectric point
between pH 4.5 and 5.0..

Identification (l) Dissolve 1.00 g of Gelatin in freshly boiled
and cooled water at about 55 oC to make 100 mL. and use this
solution as the sample solution. To 2 mL of the sample solution
keeping at about 55 "C add 0.05 mL ofcopper (II) sulfate TS.
Mix and add 0.5 mL of 2 mol/L sodium hydroxide TS: a violet
color is produced.

(2) In a test tube about 15 mm in diameter, place 0.5 g of
Gelatin, add l0 mL of water, and allow to stand for 10 minutes.
Heat at 60oC for I 5 minutes, then keep the tube upright at 0"C
for 6 hours, and invert the tube: the contents do not flow out
immediately.

Gel strength (Bloom value) Determine the mass (g)

necessary to produce the force which, applied to aplunger 12.7
mm in diameter, makes a depression 4 mm deep in a gel having
aconcentration of6.670/o and matured at 10oC.

(i) Apparatus Texture analyzer or gelometer with a
cylindrical piston 12.7 + 0.1 mm in diameter with a plane
pressure surface and a sharp bottom edge, and with a bottle
59+l mm in intemal diameter and 85 rirm high fielly cup).

(ii) Procedure Place 7.5 g of Gelatin in ajelly cup, add 105
mL of water, close the cup, and allow to stand for I to 4 hours.
Heat in a water bath at 65 * 2oC for 15 minutes. While heating,
stir gently with a glass rod. Ensure that the solution is uniform
and any condensed water on the inner walls of the cup is
incorporated. Allow to cool at room temperature for l5 minutes
and transfer the cup to a thermostatically controlled bath at 10.0
+ 0.loc, and fitted with a device to ensure that the platform on

which the cup stands is perfectly horizontal. Close the cup, and

allow to stand for 17 t I hours. Remove the sample cup from

the bath and quickly wipe the water from the exterior ofthe cup.

Center the cup on the platform ofthe apparatus so that the
plunger contacts the sample as nearly at its midpoint as possible,

and start the measurement with 4 mm depression distance and

0.5 mm/second test speed: 80 to lTooh of the labeled nominal
value.

pH <2.54> pH at 55oC of the sample solution obtained in
Identification (l) is 3.8 - 7.6.

Purity '(1) Heavy metals <1.07> - Proceed with 0.5g of

Gelatin according to Method 2, and perform the test. Prepare the

control solution with 2.5 mL of Standard Lead Solution (not

more than 50 ppm)..

(2) Iron - To 5.00 g ofGelatin, in a glass-stoppered flaslg add
l0 mL of hydrochloric acid, close the flask, and place in a water
bath at 75 - 80 "C for 2 hours. Ifnecessary for proper

solubilization, the gelatin may be allowed to swell after addition
of the acid and before heating, the heating time may be
prolonged and a higher temperature may be used. After cooling,
adjust the content of the flask to 100.0 g with water, and use this
solution as the sample solution. Separately, place 5.00 g each of
Gelatin in three glass-stoppered flasks, proceed with them in the
same manner as the sample solution, then add l0 mL, 20 mL
and 30 mL of Standard lron Solution (2) for Atomic Absorption
Spectrophotometry exactly to each flask separately. Adjust the
content ofthese flasks to 100.0 g each with water, and use these
solutions as the standard solutions. Perform the test with the
sample solution and the standard solutions as directed in the
standard addition method under Atomic Absorption

Spectrophotometry <2.23> according to the following
conditions, and determine the content of iron: not more than 30
ppm.

Gas: Combustible gas -Acetylene

Supporting gas - Air

Lamp: Iron hollow cathode lamp

Wavelerrgth:248.3 nm
(3) Chromium - Use the sample solution obtained in (2) as

the sample solution. Separately, place 5.00 g each of Gelatin in
three glass-stoppered flask, proceed with them in the same
manner as the sample solution, then add0.25 mL, 0.50 mL and
0.75 mL of Standard Chromium Solution forAtomic Absorption

Spectrophotometry exactly to each flask separately. Adjust the
content ofthese flasks to 100.0 g each with water, and use these
solutions as the standard solutions. Perform the test with the
sample solution and the standard solutions as directed in the
standard addition method under Atomic Absorption

Spectrophotomety <2.2 j> according to the following

conditions, and determine the content of chromium: not more
than 10 ppm.

Gas: Combustible gas -Acetylene

Supporting gas - Air

Lamp: Chromium hollow cathode lamp



Wavelength: 357.9 nm

(4\ Zinc - Use the sample solution obtained in (2) as the

sample solution. Separately, place 5.00 g each of Gelatin in

three glass-stoppered flasks, proceed with them in the same

manner as the sample solution, then add 7.5 mL, l5 mL and

22.5 mL of Standard Zinc Solution for Atomic Absorption

Spectrophotomety exactly to each flask separately. Adjust the

content ofthese flasks to 100.0 g each with watel and use these

solutions as the standard solutions. Perform the test with the

sample solution and the standard solutions as directed in the

standard addition method under Atomic Absorption

Spectrophotom ety <2.23> according to the following

conditions, and determine the content of zinc: not more than 30

ppm.

Gas: Combustible gas -AcetYlene

Supporting gas -Air

Lamp: Zinc hollow cathode lamP

Wavelength: 213.9 nm
' (5 ;Arsen ic  < l . l l>  -Take 15 .0gof  Ge la t in ina f lask ,  add

60 mL of diluted hydrochloric acid ( I in 5), and dissolve by

heating. Add 15 mL of bromine TS, heat until the excess of

bromine is expelled, neutralize with ammoniaTS, add 1.5 g of

disodium hydrogen phosphate dodecahydrate, and allow to cool.

To this solution add 30 mL of magnesia TS, allow to stand for I

hour, and collect the precipitates' Wash the precipitates with five

l0-mL portions of diluted ammonia TS (l in 4)' and dissolve in

diluted hydrochloric acid (l in 4) to make exactly 50 mL-

Perform the test with 5 mL of this solution: the solution has no

more color than the following color standard.

Color standard: Proceed with l5 mL of Standard Arsenic

Solution. instead of Gelatin, in the same manner (not more than

I  ppm) . i

(6) Peroxides -

(i) Enzyme reaction: Peroxidase transfers oxygen from

peroxides to an organic redox indicator which is converted to a

blue oxidation product. The intensity ofthe color obtained is

proportional to the quantity ofperoxide and can be compared

with a color scale provided with the test strips, to determine the

peroxide concentration.

(ii) Procedure: Weigh 20.0 t 0.1 g of Gelatin in a beaker, add

80.0 + 0.2 mL of water, and stir to moisten all the gelatin. Allow

to stand at room temperature for I - 3 hours. Cover the beaker

with a watch-glass, and heat the beaker for 20 + 5 minutes in a

water bath at 65 + 2 oC for dissolving the sample. Stir the

contents ofthe beaker with a glass rod to achieve a

homogeneous solution, and use this as the sample solution' Dip

a peroxide test strip for 1 second into the sample solution, such

that the reaction zone is properly wetted. Remove the test strip,

shake offexcess liquid, and compare the reaction zone after l5

seconds with the color scale provided' Multiply the

concentration read ftom the color scale by a factor of 5 to

calculate the concentration ofperoxide in the test substance: not

more than l0 ppm.

(iii) Suitability test: To exactly l0 mL of Standard Hydrogen

Peroxide Solution add water to make exactly 300 mL. Pipet 2
mL of this solution, add water to make exiictly 1000 mL (2 ppm).

Dip a peroxide test strip for I second into this solution, such that

the reaction zone is properly wetted. Remove the test strip,
shake offexcess liquid and compare the color of the reaction
zone after I 5 seconds with the color scale: the color ofthe zone
is equivalent to 2 ppm ofthe color scale.
(7) Sulfur dioxide-
(i) Apparatus Use as shown in the figure.

A: Three-necked round-
bottomed flask (500 mL)
B: Cylindical dropping
funnel (100 mL)

o c, cood"rrr". 
-

D: Test-tube
E: Tap

(ii) Procedure Introduce 150 mL of water into the
three-necked round-bottomed flask and pass carbon dioxide
through the whole system at a rate of 100 mL per minute, Place
l0 mL ofhydrogen peroxide-sodium hydroxide TS in the
test-tube. After l5 minutes, remove the cylindrical dropping
funnel without intemrpting the stream of carbon dioxide, and
introduce through the opening into the three-necked
round-bottomed flask about 25.0 g of Gelatin with the aid of

100 mL of water. Pour 80 mL of 2 mollI- hydrochloric acid TS
into the funnel, open the tap to introduce the hydrochloric acid
into the three-necked round-bottomed flask'and close the tap
while several mL of the hydrochloric acid remains, in order to
avoid losing sulfur dioxide,. Place the three-necked
round-bottomed flask in a water bath, and heat the mixture for I
hour. Transfer the contents of the test-tube with the aid of a little
water to a 200 mL wide- necked conical flask. Heat the flask in

a water bath for 15 minutes and cool. Add 0.1 mL of
bromophenol blue TS and titrate <2.50> with 0.1 mol/L sodium
hydroxide VS until the color changes from yellow to violet-blue
lasting for at least 20 seconds. Perform a blank determination

and make any necessary correction. Calculate the amount of

sulfur dioxide from the following expression: it is not more than
50 ppm.

Anrount (ppm) of sulfur dioxide = V I M x 1000 x 3.203



M: Amount (g) of Gelatin taken

Z Amount (mL) of 0.1 moVL sodium hydroxide VS
consumed

Conductivity <2.5 l> Perform the test at 30 + 1.0"C with the
sample solution obtained in ldentification (l), without
temperature compensation: not more than I mS. cm-I.

Losson drying <2.41>Notmorethan 15.0%.(59, 105"C, l6
hours)

Microbial limit <4.05>The acceptance criteria of TAMC and
TYMC are 103 CFU/g and 102 CFU/g, respectively. Salmonella
and Escherichia coli are not observed.

Containers and storage 'Containers - Tight containers. .
Storage - Protect from heat and moisture.
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参考

刊飾槻狭笏 a″ 裂瑠η―焼務瞬 の条 ι含量均―艦
試験、̀疑定鉾 り餡笏勉η を次のよう=こ改める.

6.02 製剤均―性試験法

1 含 量均―性言式験

試料30個以上をとり,下 記に示す方法に従つて試験する

定量法と含量均一性試験とで異なる測定法を用いた場合には,

補正係数が必要となる場合もある.

(i)固 形製剤 :試料10個について個々の製剤中の有効成分含

量を適切な方法で測定し,表 6.02-2を参照して判定値を計算

する.

(1)液 剤又は半固形製剤 :試料10個について,個 々の容器か

ら通常の使用法に従つてよく混合した内容物を取り出し,個 々

の製剤中の有効成分含量を適切な方法で測定し,表 6_02-2を

参照して判定値を計算する

表602-2

11 判 定値の計算

次の式に従つて判定値を計算する

|〃一 χl十鳥

記号は表602-2で 定義される。

3 判 定基準

別に規定するもののほか,次 の判定基準を適用する.

(i)固 形製剤,半 固形製剤及び液剤 :初めの試料10個につい

て判定値を計算し,そ の値がιl%を 超えないときは適合とす

る。もし判定値がιl%を 超えるときは,更 に残りの試料20個

について同様に試験を行い,判 定値を計算する.2回 の試験を

併せた30個の試料の判定値がn%を 超えず,か つ個々の製剤

の含量が,含 量均―性試験又は質量偏差試験の 「判定値の計

算」の項で示した(1-″ ×0.01)″以上で,か つ(1+′2×

0.01)しイを超えるものがないときは適合とする 別 に規定する

もののほか,nを 15_0,″を250とする。

表示量に対する%で表した個々の含量の平均

4,た ,… ,ろ   試 験した個々の試料に含まれる有効成分含量
(表示量に対する%)

試料数は 験 した試料の全個拗

判定係数 試料数′が10のとき

試料獅 が30のとき

標準偏差

Σ(ふ_7)2

″
~1

相対標準偏差

(平均値に対し%で 表 した標準偏差) 血
一χ″ (ケース1)

冬 1015

の場合に適用

985%≦ χ ≦101.5% 作

“ /■ 9

X<985% ノンF=985%

“7 98.5-χ  +■ 9

χ >101.5%       ル トlo1 5%

“ /χ - 1 0 1 _ 5 + D

ら 1015

の場合に適用

判定値“の

承 985% ル′‐9850/0

● / 985- χ  tt lsl

χ >r 作 7 %

“フ生χ 一 r + D

__        (種 々の場合の計算は上に示した)
判定値の最大許容限度値 ιl=150

他に規定する場合を除く

個々の含量の″からの最大許容偏差 個々の含量の下限値は

075M, 上限値は125〃

の =250と する)

12=25.0

他に規定する場合を除く

表示量に対する%で表した製造時における
個々の製剤中の目標含量 各条で別に規定す

_        る 場合を除き, ηま1990%と する.



一般試験法の″ θ.22解 幼%噺 Cび Z雄 移 .

過酸化水素標準原液 過酸化水素(30)に水を加え,l mL中 に過

酸化水素(H202:34.01)0.30gを 含むように調製する。この

調製した液l mLを 正確に量り,水 を加えて正確に10 mLと

する.こ の液l mLを 正確に量り,水 10 mL及 び希硫酸10

mLを 入れたフラスコに加え,0 02 moν L過マンガン酸カリ

ウム液で滴定 〈25θ〉する。ただし,滴 定の終点は液の色が

僅かに紅色になる点とする。同様の方法で空試験を行い,補

正する

0.02 mo1/L過マンガン酸カリウム液 l mL=1.701 mg H202

過酸化水素標準液 過 酸化水素標準原液10 mLを 正確に量り,

水を加えて正確に100 mLと する.用 時製する。この液1

mLは 過酸化水素KI―1202:34_01)30 mgを 含む.

クロム標準液,原 子吸光光度用 ニ クロム酸カノウム標 準試

薬)0_283gを 正確に量り,水 に溶かし,正 確に1000 mLと す

る.こ の液lmLは クロム(Cr)010 mgを 含む.

原子吸光光度用クロム標準液 ク ロム標準液,原 子吸光光度用

を見よ.

原子吸光光度用鉄標準液(2)鉄 標準液(2),原 子吸光光度用

を見よ.

鉄標準液(2),原 子吸光光度用 鉄 標準原液2 mLを 正確に量り,

水を加えて正確に250 mLと する.こ の液10 mLを 正確に量

り,水 を加えて正確に100 mLと する.用 時製する。この液

l mLは 鉄lFe)8 μgを含む.

一妙 の″ 9イ θ ろ託 ろ週フィ〕し夕_醐 るつ/Fr

の項Iこ次を追加 %

過酸化水素濃度試験紙 過 酸化水素濃度0～ 25 ppmの 範囲で

定量が可能であるように製造したもの.本 品には標準比色表

を添付する.



″ ″ 霞カシの条を次のよ7‐/‐
~abる
.

ゼラチン
Gelatin

本医薬品各条は,三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

各条である

なお,三 薬局方で調和されていない部分は 「・ .」 で囲むことに

より示す

本品は動物由来のコラーゲンを酸又はアルカリで部分的に

加水分解又はカロ熱分解して得たタンパク質を精製したもので

ある 加 水分解条件により,ゲ ル化グレー ド又は非グル化グ

レー ドが得られる

本品はグル化グレー ドである.

本品はそのゼリー強度 (ブルーム値)を 表示する.
●性状 本 品は無色又は自色～淡黄褐色の薄板,細 片,粒 又は

粉末である.

本品|ま熱湯に溶けやすく,エ タノール(95)にほとんど溶け

ない

本品は水に溶けないが,水 をカロえるとき,徐 々に膨潤,軟

化し,5～ 10倍量の水を吸収する.

酸処理 して得た本品の等電点はpH 7_0～ 9_0,ま た,ア

ルカリ処理 して得た本品の等電点はpH 4_5～ 5oで ある..

確認試験

(1)本 品100gを ,新 たに煮沸 して約55℃ とした水に溶

かし,loo mLと し,試 料溶液とする.試 料溶液を約55℃ に

保ち,そ の2 mLに硫酸銅(■)試液0.05 mLを加え,振 り混ぜ

た後,2 1no1/L水酸化ナ トリウム試液0_5 mLをカロえるとき,

液は紫色を呈する.

(2)本 品0.5gを内径約15 mmの 試験管にとり,水 10 mL

をカロえ,10分 間放置する 60℃ で15分間加温した後,試 験

管を直立させて0℃ で6時間静置する。試験管を転倒すると

き,内 容物は直ちに流出しない.

ゼリー強度 (ブルーム値)本 品の6.67%溶 液から調製され

たゼリーの表面を,lo℃ において,径 12.7 mmのプランジ

ャーで4mm押 し下げるのに必要な荷重(υを求める。

(1)装 置及び器具 装置はテクスチャーアナライザ又はレ

オメーターなどの物性測定器を用い,直 径127±ol mm,

底面は平らで,そ の周縁が直角に切り立った円筒形ピストン

を用いる.容 器は内径59±lmm,高 さ85 mmの もの (ゼリ
ーカップ)を 用いる。

(i)操 作法 本 品75gを ゼリーカップにとり,水 105 mL

を加え,蓋 をし,1～ 4時間放置した後,65± 2℃ の水浴中

で加温しながらガラス棒で15分間穏やかにかき混ぜる.カ

ップの上部の内壁に凝縮した水は溶液に合わせ,均 ―な溶液

とし,室 温で15分間放冷する.次 にカップを10.0±o.1℃の

恒温槽中の完全に水平に調節された台の上に置き,蓋 をし,

17±1時間静置する.カ ップを恒温槽から取り出し,直 ちに

カップの外側に付着した水を拭き取り,物 性測定器のテーブ

ルの上に置く.プ ランジャーの先端ができるだけゼリー表面

の中央部で接触するようにカップの位置を調整した後,侵 入

距離4 mm,侵 入速度毎秒05 mmで 試験を行うとき,ゼ リ

―強度は表示された値の80～ 120%で ある.

pH〈 2j′〉 確認試験(1)の試料溶液のpHは 55℃ で測定する

とき38～ 7_6である.

純度試験
。(1)重 金属  〈ノθ7〉 本品0_5g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2.5 mLを加える(50

ppm以 下)..

(2)鉄  本 品5.00gを共栓フラスコにとり,塩 酸10 mLを

加え,密 栓し,75～ 80℃ の水浴中に浸し,2時 間加熱する

必要ならば,溶 角7を適切に行うために,塩 酸を加えた後,放

置して本品を膨潤させる,加 熱時間を長くする,又 は加熱温

度を高くすることができる、冷後,水 を加えてフラスコの内

容物を100.Ogと し,試 料溶液とする.別 に本品5.00gずつ

を3個の共栓フラスコにとり,試 料溶液と同様に操作し,原

子吸光光度用鉄標準液(2)10 mL,20面 吸 び30 mLを それ

ぞれ正確に加え,水 をカロえてフラスコの内容物をそれぞれ

100.Og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 (223〉の標準添加法により

試験を行い鉄の含量を求めるとき,30 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 空 気

ランプ :鉄中空陰極ランプ

波長 :243.3nm

(3)ク ロム (2)の試料溶液を試料溶液とする。別に本品

5.00gずつを3個の共栓フラスコにとり,試 料溶液と同様に

操作し,原 子吸光光度用クロム標準液0.25 mL,0_50 mL及

び075 mLを それぞれ正確に加え,水 を加えてフラスコの内

容物をそれぞれloO.og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 (223〉の標

準添カロ法により試験を行いクロムの含量を求めるとき,10

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 空 気

ランプ :クロム中空陰極ランプ

波長 :357.9nm

(4)亜 鉛 (2)の試料溶液を試料溶液とする.別 に本品

5_00gずつを3個の共栓フラスコにとり,試 料溶液と同様に

操作 し,原 子吸光光度用亜鉛標準液7.5 mL,15 mL及 び

22.5 mLをそれぞれ正確に加え,水 をカロえてフラスコの内容

物をそれぞれ1000g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 〈22J〉の標準

添加法により試験を行い亜鉛の含量を求めるとき,30 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 空 気

ランプ :亜鉛中空陰極ランプ

波長 :213.9nm

。(5)ヒ 素 〈ノノノ〉 本品15.Ogをフラスコにとり,薄 めた

塩酸(1→5)60五 Lを加え,加 熱 して溶かし,臭 素試液15 mL

を加えて加熱し,過 量の臭素を除き,ア ンモニア試液を加え

て中性とし, リン酸水素ニナ トリウム十二水和物1.5gを加



えて放冷し,マ グネ シア試液30 mLを 加えて1時間放置する.

沈殿をろ取 し,薄 めたアンモニア試液(1→4)10 mLず つで5

回洗い,薄 めた塩酸(1→41に溶か し正確に50 mLと する。こ

の液5 mLに つき,試 験を行 うとき,次 の標準色より濃くな

い

標準色 :本品の代わりにヒ素標準液15 mLを用い,同 様に

操作する(lppm以 下).。

(6)過 酸化物

(i)酵 素反応 ペ ルオキシダ
ーゼは過酸化物に作用 し,そ

の酸素原子を還元型の有機酸化還元指示薬へ移動させ,指 示

薬を青色の酸化型に変化させる 生 成 した色の濃さは過酸化

物の量に比例する こ の反応を利用した過酸化水素濃度試験

紙では,得 られる呈色を用意された標準比色表の色と比較す

ることにより,試 料溶液の過酸化物の濃度が求められる.

(1)操 作法 本 品200± 01gを ビ
ーカ「にとり,水 800±

02 mLを カロえ,か き混ぜて試料全体を湿らせた後,室 温で1

～ 3時間放置する。次にビ
ーカーを時計皿で蓋をし,65士

2℃ の水浴中で20± 5分間加温して試料を溶かした後,ガ ラ

ス棒でかき混ぜ,均
一な溶液とし,試 料溶液とする.過 酸化

水素濃度試験紙を試料溶液に1秒間浸し,試 験紙の反応ゾ
ー

ンを適切に湿らせる.試 験紙を取 り出し,振 り動かして余分

の液を振 り落とし, 15秒後に試験紙の反応ゾ
ーンの里色を

標準比色表の色と比較する 色 が最も
一致する標準比色表の

色に対応する過酸化物の濃度を読み取 り,そ れを5倍する

(10 ppm以下).

(Ш)鋭 敏度 過 酸化水素標準液10 mLを 正確に量り,水 を

加えて正確に300 mLと する こ の液2 mLを 正確に量り,水

をカロえて正確に1000 mLと する(2 ppm).こ の液に過酸化水

素濃度試験紙を1秒間浸し,試 験紙の反応ゾ
ーンを通切に湿

らせる。試験紙を取 り出し,振 り動かして余分の液を振り落

とし,15秒 後に試験紙の反応ゾ
ーンの呈色を標準比色表の

色と比較するとき,過 酸化物の濃度が2 ppmの 標準比色表の

色と等しい.

(7)二 酸化イオウ

(i)装 置 図 に示すものを用いる.

A:三 日丸底フラスコ(500 mD

B:円 筒形滴下漏斗(100 mD

C:冷 却器

D:試 験管

E:コ ック

(1)操 作法 水 150 mLを三口丸底フラスコにとり,二 酸

化炭素を毎分100 mLの流速で装置に流す.過 酸化水素 ・水

酸化ナ トリウム試液10 mLを受け側の試験管に加える。15

分後,二 酸化炭素の流れを中断することなく,円 筒形滴下漏

斗を三口丸底フラスコから取り外し,本 品250gを 水100

mLを 用いて三口丸底フラスコに移す.2 mo1/L塩酸試液80

mLを 円筒形滴下漏斗にカロえた後,コ ックを開けて三口丸底

フラスコに流し込み,°二酸化イオウが円筒形滴下漏斗に逃

げないように最後の数mLが 流れ出る前にコックを開め,。

混合液を1時間カロ熱する.受 け側の試験管を取り外し,そ の

内容物を200 mLの広口三角フラスコに移す.受 け側の試験

管を少量の水で洗い,洗 液は三角フラスコに加える.水 浴中

で15分間加熱した後,冷 却する.ブ ロモフェノールブルー

試液0_l mLを加え,黄 色から紫青色への色の変化が少なく

とも20秒間持続するまで0.l mo1/L水酸化ナ トリウム液で滴

定 〈25θ〉する.同 様の方法で空試験を行い,補 正する.次

式により二酸化イオウの量を求めるとき,50 ppm以 下であ

る.

二酸化イオウの量(ppm)=7/″ × 1000× 3.203

″ :本品の枠取量(gl

T/:0.lm机亀水酸化ナ トリウム液の消費量(mL)

導電率 〈25f〉 確認試験(1)の試料溶液につき,30± 1.0℃で

試験を行うとき,l mS・cm‐1以下である。ただし,温 度補正

は行わない。

乾燥減量 (2ィ′)15.0%以 下(5g,105℃ ,16時 間).

微生物限度 〈ィの〉 本品lg当 たり,総 好気性微生物数の許容



基準は103 cFU,総 真菌数の許容基準は102 cFUである

た,大 腸菌及びサルモネラを認めない.

貯法

保存条件 熱 及び湿気を避けて保存する.

◆容器 気 密容器..



参考情報 改正事項

参考情報 “ ″ 雅 窮十六改正日本薬局方tこお虎 冒

際調和=こ次を加える.

第十六改正日本薬局方における国際調和

調和年月 :2 0 1 2年1 1月( O o r r  l )



同条次の項を次のよ うに改める

調和年月 :20 1 0年11月(Re v  l )

薬局方調和事項

U n l t s
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_む 里Ⅲ lg9_,理,_______
_Llqull_91Sf聖=艶里 _19,lg9●1豊i
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Mass variation

Uncoated or ilm‐coated tablets

Hard capsules

Soft capsules

Solid dosage forms other than tablets and

capsules

Liquid dosage forms

Calculation of acceptance

_艶 lld2_19"ヽ… ■■l LlquJ",1=,おrlll:

Table l Application of Content uniformi

(CU) and mass variation G\[V) test for

fOrlllls

Table 2

日本薬局方独自記載事項 :

液剤に関して補足説明

有効成分を含まない部分の補足説明

日本薬局方独自記載事項 :

有効成分濃度が均―であることを仮定

';.';;;ili";. ;i ;";;;i ;;;. ii;";;";il;
te the equivalent volume after

lⅢl聖lttng■9_1望■ガ:_空賞J鯵

日本薬局方独自記載事項 :

(分包品,凍 結乾燥製剤等),(完全に溶解し

た液)の補足説明の追記


