
″ ダイオウ

1 確 認試験 本 品の粉末0.6gにジエチルエーテル10 mLを加え,

2  15分 間振り混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする.別

3  に 薄層クロマトグラフィー用ペリルアルデヒドl mgをメタ

4  ノ ール10 mLに溶かし,標 準溶液とする.こ れらの液につき,

5  薄 層クロマトグラフイー (2θ3)により試験を行う。試料溶

6  液 及び標準溶液10山 ずつを薄層クロマトグラフィー用シリ

7  カ ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする 次 にヘキサ

8  ン /酢 酸エチル混液(3:1)を展開溶媒として約7cm展 開した

9  後 ,薄 層板を風乾する。これに噴霧用4ニメトキシベンズア

lo  ル デヒド・硫酸 ・酢酸 ・エタノール試液を均等にllA霧し,

11  105℃ で2分間加熱するとき,試 料溶液から得た数個のスポ

12  ッ トのうち1個のスポットは,標 準溶液から得た赤紫色のス

13  ボ ットと色調及び島値が等しい.

14  医 薬品各条の部 ダイオウの条確認試験の項及び純度諄験の

15 項 (3)の目を次のように改める.

16ダイオウ

17 確 認試験 本 品の粉末10gに 水10111Lを加えて振り混ぜた後,

18  ジ エチルエーテル10 mLを加えて振り混ぜ,遠 心分離し,上

19  澄 液を試料溶液とする 別 に薄層クロマトグラフィー用レイ

20  ン l mgをアセトン10 mLに溶かし,標 準溶液とする.こ れ

21  ら の液につき,薄 層クロマトグラフイー 〈20J〉により試験

22  を 行う.試 料溶液及び標準溶液5 pLずつを薄層クロマトグ

23  ラ フイー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットす

24  る .次 に酢酸エチル/メ タノール/水 混液(20:3:"を 展開

25  溶 媒として約7 cm展開した後,薄 層板を風乾するとき,試

26  料 溶液から得た数個のスホットのうち1個のスホットは,標

27  準 溶液から得た黄色のスホットと色調及びJ71値が等しい。ま

28  た ,こ のスポットは,炭 酸ナトリウム試液を均等に噴霧する

29  と き,赤 色を呈する

30 純 度試験

31 {3)ラ ポンチシン 本 品の粉末01gに メタノール10 mL

32  を 正確に加え,15分 間振り混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料

33  溶 液とする.別 に薄層クロマトグラフイー用ラボンチシン1

34  mgを メタノールl mLに溶かし,標 準溶液とする.こ れらの

35  液 につき,薄 層クロマトグラフイー (2rJJ)により試験を行

36  う 。試料溶i夜及び標準溶液10 FLを薄層クロマトグラフイー

37  用 シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ

38  卜 する。次にギ酸エチル/2-プ タノン/水 /ギ 酸混液

39 (10:7:1:Dを 展開溶媒として約7 ci展開した後,薄 層板

40  を 風乾する。これに紫外線(主波長365 nωを照射するとき,

41  試 料溶液には,標 準溶液から得た青色の蛍光を発するスポッ

42  卜 と色調及び島値が等しいスポットを認めない

47  チ ルエーテル10 mLを 加えて振り混ぜ,遠 心分離し,上 澄液

48  を 試料溶液とする 別 に薄層クロマ トグラフィー用レイン1

49  mgを アセ トン10 mLに 溶かし,標 準溶液とする.こ れらの

50  液 につき,薄 層クロマ トグラフィー 〈2"〉 により試験を行

51  う .試 料溶液及び標準溶液5 pLず つを薄層クロマ トグラフ

52  ィ ー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.

53  .次 に酢酸エチル/メ タノール/水 混液(20:3:分 を展開溶媒

54  と して約7 cm展 開した後,薄 層板を風乾するとき,試 料溶

55  液 から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,標 準溶

56  液 から得た黄色のスポットと色調及びalFiが等しい.ま た,

57  こ のスポットは,炭 酸ナ トリウム試液を均等に噴霧するとき,

58  赤 色を呈する.               ソ

59 純 度試験

60  13)ラ ボンチシン 本 品0.lgに メタノール10 mLを 正確

61  に 加え,15分 間振り混ぜた後,ろ 適し,ろ 液を試料溶液と

62  す る.別 に薄層クロマ トグラフィー用ラボンチシンl mgを

63  メ タノールl mLに 溶かし,標 準溶液とする。これらの液に

64  つ き,薄 層クロマトグラフィー く2ω〉により試験を行う.

65  試 料溶液及び標準溶液10 pLを薄層クロマトグラフィー用シ

66  リ カゲル(蛍光剤入り)を用いてii15製した薄層板にスボットす

67  る 。次にギ酸エチル/2-プ タノン/水 /ギ 酸混鷲(10:7:

68  1:1)を 展01溶媒として約7 cnl展開した後,淋 層板を風乾す

69  る 。これに紫外線(主波長365 nm)を 照射するとき,試 料溶

70  液 には,標 準溶液から得たlli色の蛍光を発するスボットと色

71  調 及び′植が等しいスポットを認めない.

72  医 薬品各条の部 大黄甘草湯エキスの条確認試験の項(1)の目

73 を 次のように改める.

74大 黄甘草湯エキス

75 確 認試験      :

76 {1)本 品1.Ogを とり,水 10 mLを 加えて振り混ぜた後,

77  ジ エチルエーテル10 mLを 加えて振り混ぜ,遠 心分離し,上

78  澄 液を試料溶液とする.別 に薄層クロマトグラフィー用レイ

79  ン l mgを アセ トン10 mLに 溶かし,標 準溶液とする.こ れ

80  ら の液につき,薄 層クロマトグラフイー (203)に より試験

81  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

82  ラ フイー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポツトす

83  る .次 に酢酸エチル/メ タノール/水 混液00:3:分 を展開

84  溶 媒として約10 cm展開した後,薄 層板を風乾する.こ れに

85  紫 外線(主波長365 nωを照射するとき,試 料溶液から得た

86  数 個のスボットのうち1個のスポットは,標 準溶液から得た

87  だ いだい色の蛍光を発するスポットと色調及び島値が等し

88  い (ダイオウ).
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医薬品各条の部 ダイオウ末の条確認試験の項及び純度試験

の項(3)の目を次のように改める.

ダイオウ末45

46 確 認試験 本 品1.Ogに 水10 mLを 加えて振り混ぜた後,ジ エ
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医薬品各条の部 無コウイ大建中湯エキスの条の次に次の-  44

条を加える。                          45

大柴胡湯エキス            1:
Daisa■ ob Extract                                     48

49

本品は定量するとき,製 法の項に規定した分量で製した工  50
キス当たり,サ イコサポニンb21.8～7.2 mg,バイカリン  51
( C 2 1 H 1 8 0 1 1 : 4 4 6 . 3 6 ) 8 0～2 4 0  m g及びペオニフロリン  5 2
(C23H28011:480.4026～78 mgを含む.             53

製法                            54

1 )   2 )   3 )   4 1   5 )     5 5

サイコ     6 g   6 g

ハンゲ       4 g    4 g

オウゴン    3g  3g

シャクヤク   3g  3g

タイソウ    3g  3g

キジツ      2g  2g

ショウキョウ  lg  lg

ダイオウ    lg  2g

大柴胡湯エキス 2′

い(オウゴン)

(3)乾 燥エキス1.Og(軟 エキスは30g)を とり,水 10 mL

を加えて振り混ぜた後,1-プ タノール10 mLを加えて振り

混ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする.別 にペオニフ

ロリン標準品l mgをメタノールl mLに溶かし,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 (2θ3)

により試験を行う 試 料溶液及び標準溶液5 pLずつを薄層

クロマ トグラフィー用シリカゲ,レを用いて調製した薄層板に

スポットする.次 に酢酸エチル/メ タノール/ア ンモニア水

08)混液G:3:21を 展開溶媒として約7 cm展開した後,薄

層板を風乾する。これに4-メ トキシベンズアルデヒド・硫

酸試液を均等に噴霧し,105℃ で2分間加熱するとき,試 料

溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,標 準

溶液から得た赤紫色～紫色のスポットと色調及び島値が等

しい(シャクヤク).

(4)乾 燥エキス1_Og(軟エキスは3.Oυをとり,水 10m丁 .

を加えて振り混ぜた後,1-プ タノール10 mLを加えて振り

混ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする。別にキジッの

粉末1.Ogをとり,メ タノール10 hLを 加えて振り混ぜ,遠

心分離し,上 澄液を標準溶液とする.こ れらの液につき,薄

層クロマ トグラフィー 〈2θ3〉により試験を行う 試 料溶液

10 FL及び標準溶液5 PLを薄層クロマトグラフィー用シリカ

ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次 に酢酸エチ

ル/1-プ ロパノール/水 /酢 酸(100)混液(7:5:4:1)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2,6-ジ プロモーハにクロロニ1,4-ベンゾキノンモノイミ

ン試液を均等に噴霧し,ア ンモニアガス中に放置するとき,

試料溶液から得たR縫 0.7付近の連続する二つのスボットは,

標準溶液から得た青緑色のスボット及び直下の青色のスポッ

トと色調及び島値が等しい(キジッ).

{5)乾 燥エキス1_Og(軟 エキスは30θ をとり,水 10 mL

を加えて振り混ぜた後,ジ エチルエーテル25 mLを加えて振

り混ぜる.ジ エチルエーテル層を分取し,減 圧で溶媒を留去

した後,残 留物にジエチルエーテル2 mLを 加えて試料溶液

とする.別 に薄層クロマトグラフイー用16]一ギンゲEl―ル1

mgを メタノールl mLに溶かし,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 〈2 θJ〉により試験を行

う 試 料溶液1011L及び標準溶液5 pLを薄層クロマトグラフ

イー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスボットする

次に酢酸エチル/ヘ キサン混液(1:1)を展開溶媒として約7

cm展 開した後,薄 層板を風乾する.こ れに噴霧用4-ジ メチ

ルアミノベンズアルデヒド試液を均等に噴霧し,105℃ で5

分間加熱した後,放 冷するとき,試 料溶液から得た数個のス

ボットのうち1個のスボットは,標 準溶液から得た青緑色～

灰緑色のスポットと色調及び鳥ICが等しい(ショウキョゥ).

(6)乾 燥エキス1.Og(軟 ェキスは3.O glをとり,水 10 mL

を加えて振り混ぜた後,ジ エチリレエーテル25 mLを加えて振

り混ぜる ジ エチルエーテル層を分取し,減 圧で溶媒を留去

した後,残 留物にジエチルエーテル2 mLを 加え,試 料溶液

とする.別 に薄層クロマトグラフィー用レインl mgをアセ

トン10 mLに溶かし,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 く2θ3)に より試験を行う.試 料溶

液10 FL及び標準溶液5 FLを薄層クロマトグラフィー用シリ

カゲ,レを用いて調製した薄層板にスポットする。次に酢酸エ

6 g   6 g   6 g

4 g   3 g   4 g

3 g   3 g   3 g

3 g   3 g   3 g

3 g   3 g   3 g

2 g   2 g   2 g

2 g   l g  1 5 g

l賢   l g   2賢
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29  が 等しい(サイコ).                  82

40  媒 として約7 cm展 開した後,薄 層板を風乾する。これに塩  93
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″ 大柴胡湯エキス

1  チ ル/メ タノール/水 混液(20:3:力 を展開溶媒として約7

2  cm展 開した後,薄 層板を風乾する.こ れに紫外線(主波長

3  365 nm)を 照射するとき,試 料溶液から得た数個のスポット

4  の うち1個のスポットは,標 準溶液から得ただいだい色の蛍

5  光 を発するスポットと色調及び′“直が等しい(ダイオウ).

6 純 度試験

7  (1)重 金属 (r.θ7)乾 燥エキス1.Og(軟 エキスは乾燥物

8  と して1.Ogに対応する」をとり,エキス剤(のに従ぃ検液を

9  調 製し,試 験を行う(30 ppm以下).

10  (2)ヒ 素 〈′′′〉 乾燥エキス0.67g(軟 エキスは乾燥物と

11  し て0.67gに 対応するDを とり,第 3法により検液を調製し,

12  試 験を行う(3 ppm以下).

13 乾 燥減量 (2ィf)乾 燥エキス 110%以 下(lg,lo5℃ ,5時

14  間 ).

15   11kエ キス 66.7%以 下(lg,105℃ ,5時 間).

16 灰 分 〈iθノ〉 換算した乾燥物に対し9.0%以 下.

17 定 量法

18  (1)サ イコサホニンb2 乾 燥エキス約05g(軟 エキスは乾

19  燥 物として約0.5gに 対応する動 を精密に量り,ジ エチルエ

20  -テ ル20 mL及 び水10 mLを 加えて10分問振り混ぜる。こ

21  れ を遠心分離し,上 層を除いた後,ジ エチルエーテル20 mL

22  を 加えて同様に操作し,上 層を除く。得られた水層にメタノ

23  ニ ル101■Lを加えて30分問振り混ぜた後,遠 心分離レ,上

24  澄 液を分取する.残 留物に薄めたメタノール(1→'20 mL

25  を 加えて5分問振り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄液を分取し,

26  先 の上澄液と合わせ,薄 めたメタノール(1→2)を加えて正確

27  に 50 mLと し,試 料溶液とする.別 に定量用サイコサポニン

28  b2を デシケーター(シリカゲル)で24時間以上乾燥し,そ の約

29  10 mgを 精密に量り,メ タノール50 mLに 溶々しヽ,水 を加え

30  て 正確に100 1nLとする こ の液10 mLを 正確に量り,薄 め

31  た メタノール(1→2)を加えて正確に100 mLと し,標 4L溶液

32  と する.試 料溶液及び標準溶液10 FLず つを正確にとり,次

33  の 条件で液体クロマトグラフイー (2θ′)に より試験を行い,

34  そ れぞれの液のサイコサポエンb2のビーク面積ん及びムを

35  測 定する

36  サ イコサポニンb2の量(mθ=M× ん/ム × 1/20

37   ν 鞣 定量用サイコサポエンb2の秤取量伍g)

38   試 験条件

39    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :254 nm)

40    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmの ステンレス管に5

41     pmの 液体クロマ トグラフイー用オクタデシルシリル

42     化 シリカゲルを充填する.

43    カ ラム温度 :40℃ 付近の一定温度

44    移 動相 :0 05 mollLリン酸二水素ナトリウム試液/ア セ

45     ト ニトリル混液(5:9

46    流 量 :毎分1.O mL(サ イコサポニンb2の保持時間約12

47     分 )

48   シ ステム適合性

49    シ ステムの性能 :標準溶液10 pLに つき,上 記の条件で

50     操 作するとき,サ イコサポエンb2のピークの理論段数

51     及 びシンメトリー係数は,そ れぞれ5000段 以上,1.5

52     以 下である.

システムの再現性 :標準溶液10,Lに つき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,サ イコサポニンb2のピー

ク面積の相対標準偏差は1.5%以 下である。

{2)バ イカリン 乾 燥エキス約0.lg(1夫エキスは乾燥物と

して約0、lgに 対応する励 を精密に量り,薄 めたメタノール

(7→10)50 mLを 正確に加えて15分問振り混ぜた後,ろ 過し,

ろ液を試料溶液とする.別 にバイカリン標準品(別途水分を

■ll定しておく)約10 mgを精密に量り,メ タノールに溶かし,

正確にloo mLとする。この液5 mLを正確に量り,薄 めたメ

タノール(7→10)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10 FLずつを正確にとり,次 の条

件で液体クロマトグラフイー 〈2θ′)に より試験を行い,そ

れぞれの液のバイカリンのビーク面積ん及びムを測定する.

バイカリン(C21H1801)の量(mθ=M× 4T/ム ×1/4

″韓 脱水物に換算したバイカリン標準品の秤取量(mθ

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制定波長:277 nm)

カラム :内径4 6 mll■,長 さ15 cmのステンレス1讐に5

pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :薄めたリン酸(1→200)/アセトニトリル混液

(19:6)

流量 :毎分10 mL O イヾカリンの保持時間約10分)

システム適合性

システムの性能 :標準溶液10 μLにつき,上 記の条件で

操作するとき,バ イカリンのビークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は,そ れぞれ5000段以上,1.5以下で

ある.

システムの再現性 :標準溶液10 μLにつき,上 ・‐ilの条件

で試験を6回線り返すとき,バ イカリンのビーク面積

の相対標準偏差は1.5%以 下である

{3)ペ オニフロリン 乾 燥エキス約0.5g(軟エキスは乾燥

物として約0.5gに対応する動 を精密に量り,薄 めたメタノ

ール(1→9 50 mLを 正確に加えて15分間振り混ぜた後,ろ

過する.ろ 液5 mLを 正確に量り,あ らかじめ,カ ラムクロ

マトグラフィー用ポリアミド2gを 用いて調製したカラムに
°

入れ,水 20 mLで流出させた後,酢 酸(100 1 mL及び水を加

えて正確に25 mLと し,試 料溶液とする.別 にペオニフロリ

ン標準品01途水分を測定しておく)約10 mgを精密に量り,

薄めたメタノール(1→2)に溶かして正確に100 mLと する.

この液5 mT,を正確に量り,薄 めたメタノール(1→分を加え

て正確に20 mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶

液1011Lずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフ

ィー 〈2θノ〉により試験を行い,そ れぞれの液のペオニフロ

リンのピーク面積ИT及ふヽ を測定する.

ペオニフロリン(C23H2801Dの量(mp=M× zT/ム×5/8

″“ 脱水物に換算 したペオニフロリン標準品の秤取量

(mθ

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :232n10
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1    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5  47

2     pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル  48

3     化 シリカゲルを充填する.              49

4    カ ラム温度 :20℃付近の一定温度           50

5    移 動相 :水/ア セトニトリル/リ ン酸混液(850:150:  51

6         1)                                           52

7    流 量 :毎分1.O mL(ペオニフロリンの保持時間約9分)  53

8   シ ステム適合性                     54

9    シ ステムの性能 :ペオニフロリン標準品及びアルビフロ  55

10     リ ンl mgず つを薄めたメタノール(1→21に溶かして  56

11     10 mLと する こ の液10 FLにつき,上 記の条件で操  57

12     作 するとき,ア ルビフロリン,ペ オニフロリンの順に  58

13     溶 出し,そ の分離度は2.5以上である.        59

14    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件  60

15     で 試験を6回繰り返すとき,ペ オニフロリンのビーク  61

16     面 積の相対標準偏差は1.5%以 下である.       62

17 貯 法 容 器 気 密容器                    63

18  医 薬品各条の部 チョウジ油の条旋光度の項を削り,純度試験

19 の 項を次のように改める.

20チ ヨウジ油

21 純 度試験

22 (1)溶 状 本 品10 mLを 薄めたエタノール(7→10)2.0

23  mLに 溶かすとき,液 は澄明である.

24 (2)水 溶性フェノール類 本 品1.O mLに熱湯20 mLを 加

25  え ,強 く振 り混ぜ,冷 後,水 層をろ過し,ろ 液に塩化鉄(Ⅲ)

26  試 液1～2滴を加えるとき,液 は黄緑色を呈するが,青 色～

27  紫 色を呈しない。

28 (3)重 金属 〈ノθ7〉 本品10 mLを とり,第 2法により操

29  作 し,試 験を行う 比 較液には鉛標準液4.O mLを加える●0

30    ppm以 下)

31  (4)旋 光度〈2イ" α f:0～-1.5°(100 mm).

32  医 薬品各条の部 トウガシの条生薬の性状の項を次のように改

33 め る.

34 トウガシ

35 生 薬の性状

36  1)3知 力“"aerttraに 由来 本 品は扁平な卵形～卵円形

37  を 呈し,長 さ10～13 mm,幅 6～7 mm,厚 さ約2 mm,一

38  端 はややとがり,へ そ及び発芽口の部分が2個の小突起とな

39  っ ている 表 面は淡灰黄色～淡黄褐色を呈し,周 辺にそって

40  隆 起帯がある.表 面をルーペ視するとき,細 かいしわ及びヘ

41  こ みを認める.

42   本 品はにおいがなく,味 は緩和でわずかに油様である.

43   本 品の中央部横切片を鏡検 〈5θハ するとき,種 皮の最外

44  層 は1細胞層の柵状の表皮からなり,隆 起帯に相当する部位

45  で 明瞭である.表 皮に内接する下皮はやや厚壁化した柔組織

46  か らなり,そ の内側は数細胞層の石細胞からなる.種 皮の最

ニクジュヨウ :2θ

内層は数細胞層の柔組織である.周 乳はクチクラで覆われ,

数細胞層の柔組織からなる 内 乳は横に長い細胞が一列に配

列する.子 葉は油滴,ア リューロン粒を含み,で んぶん粒を

認めることがある.

2)3"力 “sa“」缶′forma““響 ″′″ に出来 本 品は扁

平な卵形～楕円形を呈し,長 さ9～12 mm,幅 5～6mm,厚

さ約2 mm,へ その付近は1)と同様であるが,表 面は淡灰黄

色を呈し,平 滑で,周 辺には隆起帯がない

本品はにおいがなく,味 は緩和でわずかに油様である.

本品の中央部横切片を鏡検 〈5θノ〉するとき,種 皮の最外

層は薄いクチクラで覆われた1細胞層の表皮で, しばしば脱

落している.表 皮に内接する下皮はやや厚壁化した柔組織か

らなり,そ の内側は数細胞層の石細胞からなる.種 皮の最内

層は数細胞層の柔組織である 周 乳はクチクラで覆われ,数

細胞層の柔組織からなる.内 乳は横に長い細胞が一列に配列

する。子葉は油滴,ア リューロン粒を含み,で んぶん粒を認

めることがある

64  医 薬品各条の部 トウエンの条純度試験の項(2)の目を次のよう

65 に 改める.

66 トウエン

67 純 度試験

68  (2)異 物 〈5θノ〉 本品250g以 上をとり,試 験を行うとき,

69  内 果皮の破片010%以 上を含まない.

70  医 薬品各条の部 ニガキ末の条の次に次の一条を加える.

71 ニ クジユヨウ
72  Cistanche Herb

73 CISTANCHIS IIERBA

74 肉 荏蓉,肉 花蓉

75 ニ クジュウヨウ

76   本 品 は 1)α 比額“θ "/sa G Beck, O α "切 泌θ

77   縫 sertth Y.C.Ma又 |ま 3)伽 ″″“θ ιυbulοsa Wight

78 (aリ レ″ぁ““∂の肉質茎である。ただし開花したものでは

79  花 序を除く.

80 生 薬の性状

81  1)α 話惣“θ"お′に由来 本 品は偏平な円柱形で,長 さ5

82  ～ 25 cm,径 1～25 cmで ある.一 端はやや細くなり湾曲し

83  て いるものが多い 外 面は褐色～黒褐色を呈し,肉 質のりん

84  片 で覆われる 質 は肉質で充実し,や や柔らかく油性を帯び,

85  折 りにくい 折 面は黄褐色～褐色を呈し,淡 褐色の維管束が

86  波 状の環を形成する.

87   本 品は特異なにおいがあり,味 はわずかに甘く,後 にわず

88   か に苦い.

89   本 品の中央部横切片を鏡検 〈∫θf〉するとき,最 外層はク

90  チ クラで覆われた1層の表皮細胞からなる 皮 層は柔組織か

91  ら なる 皮 層の内側には紡錘形又は菱形の並立維管束が波打

92 .っ た環状に配列する.並 立維管束では,し ばしば師部の外側



ク ニクズク

1  に ,わ ずかに厚壁化した細胞が群をなし,尾 状を呈する.髄

2  は 柔組織からなる.柔 組織中にでんぷん粒又は糊化したでん

3  ぷ んを含む.

4  2)θ 島"訪 θ deseFtiCOルに出来 本 品は偏平な円柱形で1)

5  と 同様であるが,大 形で長さ5～50 cm,径 1～8 cmである.

6   本 品は特異なにおいがあり,味 はわずかに甘く,後 にわず

7  か に苦い.

8   本 品の中央部横切片を鏡検 〈iθノ〉するとき,Dと 同様で

9  あ る.

10  3)α 寛"め θ"わ"力"に 出来 本 品は偏平な紡錘形～円

11  柱 形で,や や湾曲し,長 さ5～25 Cm,径 2～9 cmである.

12  外 面は褐色～黒褐色を呈し,肉 質のりん片で覆われる 質 は

13  緻 密で堅く,折 りにくい.折 面は淡灰褐色～黄褐色を呈し,

14  黄 白色の維管束が全体に散在する.

15   本 品は特異なにおいがあり,味 はわずかに甘く,後 にわず

16    か に苦い.

17   本 品の中央部横切片を鏡検 〈5θノ〉するとき,1),2)と ほ

18  ば 同様であるが,並 立維管束は横切片の周辺部から中央部ま

19  で の柔組織全体に散在する.し ばしば並立維管束の周囲に,

20  わ ずかに厚壁化した欄‖胞が観察されるが,尾 状のFlll胞群には

21  な らない.

22 確 認試験 本 品の粉末lgに水5 mL及び1-ブ タノール5 mL奪

23  加 え,15分 11振り混ぜた後,遠 心分離し,1-ブ タノール層

24  を 試料溶液とする。別に薄層クロマトグラフイー用ベルバス

25  コシドl mgをスタノールl mLに溶かし,標準溶液とする.

26  こ れらの液につき,薄 層クロマトグラフイー (2“)に より

27  試 験を行う。試料溶液20 pL及び標準溶液10ル を薄層クロ

28  マトグラフイー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポ

29  ッ トする.次 に酢酸エチル/メ タノール/水 混液(20:3:2)

30  を 展pl溶媒として約7c:■展'1した後,薄 層板を風1吃する

31  こ れに2,6-ジプロモーⅣ―クロロ「1,4-ベンゾキノンモノ

32  イ ミン試液を均等に噴霧し,ア ンモニアガス中に放置すると

33  き ,試 料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポット

34  は ,標 準溶液から得たスポットと色調及びR線 が等しい.

35 純 度試験

36  11}重 金属 〈f θ7〉 本品め粉末3.Ogをとり,第 3法により

37  操 作し,試 験を行う。比較液には鉛標準液3.O mLを加える

38   (10 ppm以下).

39 {2ト ヒ素 〈′〃〉 木品の粉末0.40gを とり,第 4法により

40  検 液を調製し,試 験を行う(5 ppm以下).

41 乾 燥減量 〈∫θノ)20.0%以 下.

42 灰 分 〈iθノ〉 11.0%以 下.

43 酸 不溶性灰分 〈,θF)2.0%以 下.

44 エ キス含量 く,θF)希 エタノールエキス 35.0%以 上.

45 貯 法 容 器 密 開容器.

46  医 薬品各条の部 ニクズクの条確認試験の項を次のように改め

47 る .

48ニクズク

49 確 認試験 本 品の粉末lgに メタノール5 mLを加え,時 々振り

50  混ぜながら10分間放置レた後,う過し,ろ液を試料溶液と

51  す る.別 に薄層クロマ トグラフィー用ミリスチシン2 mgを

52  エ タノール(95)l mLに溶かし,標 準溶液とする.こ れらの

53  液 につき,薄 層クロマ トグラフィー 〈2θ̀)に より試験を行

54  う 。試|1溶液及び標準溶液5 PLずつを薄層クロマ トグラフ

55  イ ー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.

56  次 にヘキサン/ア セ トン混液(9:1)を展開溶媒として約7cm

57  展 開した後,薄 層板を風乾する.こ れに希硫酸を均等に噴霧

58  し ,105℃ で5分間加熱するとき,試 料溶液から得た数個の

59  ス ポットのうち1個のスポットは,標 準溶液から得たスポッ

60  卜 と色調及び島値が等しい.

61

62  医 薬品各条の部 三ンドウの条確認試験の項を次のように改め

63 る .

64ニ ンドウ

65 確 認試験 本 品の粉末lgに メタノール5 mLを 11え,5分 問攘

66  り 混ぜた後,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする.別 に薄

67  層 クロマ トグラフィー用クロログン酸11■gをメタノール2

68  mLに 溶かし,標 準溶液(1)とする。また,薄 層クロマトグラ

69  フ イー用ロガニンl mgをメタノール2 inLに溶かし,標 準溶

70  液 ② とする.こ れらの
'液

につき,薄 層クロマ トグラフイー

71  〈 2"〉 により試験を行う.試 料溶液,標 準溶液(1)及び標準

72  溶 液(910山 ずつを薄層クロマ トグラブイー用シリカゲル

73  を 用いて調製した薄層板にスポットする 次 に酢酸エチル/

74  水 /ギ 酸混液(6:1:1)を 展llB溶媒として約7 cm展開した後,

75  薄 層板を風乾する。これに紫外線(主波長365 nm)を照射す

76  る とき,試 料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスボ

77  ッ トは,標 準溶液(1)から得た青自色の蛍光を発するスボッ

78  卜 と色調及び″r値が等しい。また,薄 層板に4-メ トキシベ

79  ン ズアルデヒド・硫酸試ilkを均等に噴霧し,105℃ で5分問

80  加 熱するとき,試 料溶液から得た複数のスボットのうち1個

81  の スポットは,標 準溶液(2)から得たスポットと色調及び島

82  値 が等しい

83

84  医 薬品各条の部 ハッカの条灰分の項を次のように改める.

85 ハ ンヽカ

86  灰 分 Oθ′〉  12.0%以 下

87  医 薬品各条の部 ハッカ油の条旋光度の項を次のように改める.

88ハ ツカ油

89 旋光度〈2夕) αぎ:-17.0～-36.0°(100 mo.

90



1  医 薬品各条の部 半夏厚朴湯エキスの条定量法の項(1)の目を

2 次 のように改める.

3半 夏厚朴湯エキス

4 定 量法

5 {1)マ グノロール 乾 燥エキス約0.5g(軟エキスは乾燥物

6  と して約05gに 対応する動 を精密に量り,薄 めたメタノー

7  ル (7→10 50 mLを 正確に加えて15分間振り混ぜた後,ろ 過

8  し ,ろ 液を試料溶液とする.別 に定量用マグノロール約10

9  mgを 精密に量り,薄 めたメタノール(7→10)に溶かして正確

lo  に 100 mLとする。この液5 mT,を正確に量り,薄 めたメタノ

11  -ル (7→10)を加えて正確に20 mLと し,標 準溶液とする

12  試 料溶液及び標準溶液10 FLずつを正確にとり,次 の条件で

13  液 体クロマ トグラフイー く2θめ により試験を行い,そ れぞ

14  れ の液のマグノロールのピーク面積ん及ふゝ を測定する.

15  マ グノロールの量(mg)=ス × 4T/ム ×1/8

16   塑 眈 定量用マグノロールの秤取量(mυ

17   試 験条件

18    検 出器 :紫外吸光光度計制定波長 :289 nm)

19    カ ラム :内径4_6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

20     11mの 液体クロマトグラフイー用オクタデシルシリル

21     化 シリカゲルを充填する.

22    カ ラム温度 :40℃付近の一定温度

23    移 動相 :水/ア セトニトリル/酢 酸(100)混液(50:50:

24         1)

25    流 量 :毎分10 mL(マ グノロールの保持時間約15分)

26   シ ステム適合性

27    シ ステムの性能 :定量用マグノロール及びホノキオール

28     1 mgず つを薄めたメタノール(7→10)に溶か して10

29     mLと する。この液10 pLに つき,上 記の条件で操作

30     す るとき,ホ ノキオール,マ グノロールの順に溶出し,

31     そ の分離度は25以 上である.

32    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

33     で 試験を6回繰 り返すとき,マ グノロールのピーク面

34     積 の相対標準偏差は1.5%以 下である

35  医 薬品各条の部 ビャクジュッの条生薬の性状の項、確認試験

86 の 項及び純度試験の項を次のように改める.

37ビ ヤクジユツ

38 生 薬の性状

39  1)和 ビャクジュツ 本 品の周皮を除いたものは不整塊状又

40  は 不規則に屈曲した円柱状を呈し,長 さ3～8 cm,径 2～3

41  cmで ある.外 面は淡灰黄色～淡黄白色で,と ころどころ灰

42  褐 色である.周 皮を付けているものは外面は灰褐色で,し ば

43  し ば結節状に隆起し,粗 いしわがある.折 りにくく,折 面は

44  繊 維性である.本 品の横切面には淡黄褐色～褐色の分泌物に

45  よ る細点がある.

46   本 品は特異なにおいがあり,味 はわずかに苦い.

47   本 品の横切片を鏡検 く,θI〉するとき,周 皮には石細胞層

ビャクジILツ末‐25.

43  を 伴い,皮 部の柔組織中にはしばしば師部の外側に接して繊

49  維 束があり,放 射組織の末端部には淡褐色～褐色の内容物を

50  含 む油室がある.木 部には大きい髄を囲んで放射状に配列し

51  た 道管とそれを囲む著しい繊維束がある。髄及び放射組織中

52  に は皮部と同様な油室があり,柔 組織中にはイヌリンの結晶

53  及 びシュウ酸カルシウムの小針晶を含む.

54  9 唐 ビャクジュツ 本 品は不整に肥大した塊状を呈し,長

55  さ 4～8 cm,径 2～5 cmで外面は灰黄色～暗褐色を呈し,と

56  こ ろどころにこぶ状の小突起がある.折 りにくく,破 砕面は

57  淡 褐色～暗褐色で,木 部の繊維性が著しい。

58   本 品は特異なにおいがあり,味 はわずかに甘く,後 にわず

59    か に苦い.

60   本 品の横切片を鏡検 〈5θ′〉するとき,周 皮は石細胞層を

61  伴 い,通 例,皮 部には繊維を欠き,師 部放射組織及びその末

62  端 部には黄褐色の内容物を含む油室がある.木 部には大きい

63  髄 を囲んで放射状に配列した道管とそれを囲む著しい繊維東

64  が ある 髄 及び放射組織中には皮部と同様な油室があり,柔

65  組 織中にはイヌリンの結晶及びシュウ酸カルシウムの小針晶

66  を 含む.

67 確 認試験 本 品の粉末20gを とり,ヘ キサン5血 Lを加え,5

68  分 間振り混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする こ の液

69  に つき,薄 層クロマトグラフイー 〈2θ̀)に より試験を行う.

70  試 料溶液10 FLを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用

71  い て調製した薄層板にスポットする.次 にヘキサン/酢 酸

72 (100)混 液(10:1)を展開溶媒として約7 cm展開した後,薄 層

73  板 を風乾する.こ れに噴霧用4-ジ メチルアミノベンズアル

74  デ ヒド試液を均等に噴霧し,105℃ で5分間加熱するとき,

75  鳥 値0.6付近に赤紫色のスポットを認める

76 純 度試験

77 (1)重 金属 〈ノθ7〉 本品の粉末1.Ogを とり,第 3法によ

78  り 操作し,試 験を行う.比 較液には鉛標準液2_O mLを加え

79  る 00 ppln以下).

80 (2)ヒ 素 〈f〃〉 本品の粉末0.40gを とり,第 4法により

81  検 液を調製し,試 験を行う(5 ppm以下)

82 (3)ソ ウジュツ 確 認試験を準用して試験を行うとき,

83  2植 0.6付近の赤紫色のスポットの直下に″植 0.5付近の灰

84  緑 色のスポットを認めない。ただし,ヘ キサンの量は正確に

85  5 mLと する.

86  医 薬品各条の部 ビャクジュツ末の条確認試験の項及び純度試

87 験 の項を次のように改める.

88ビ ヤクジユツ末

89 確 認試験 本 品2.Ogをとり,ヘ キサン5 mLを加え,5分 間振

90  り 混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする。この液につき,

91  薄 層クロマ トグラフィー 〈2θ3〉により試験を行う。試料溶

92  液 10 pLを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

98  製 した薄層板にスポットする。次にヘキサン/酢 酸(100)混

94  液 (10:1)を展開溶媒として約7 cm展開した後,薄 層板を風

95  乾 する。これに噴霧用4-ジ メチルアミノベンズアルデヒド

96  試 液を均等に噴霧し,105℃ で5分間加熱するとき,島 値0.6

97  付 近に赤紫色のスポットを認める.



1 純 度試験

2 (1〕 重金属 〈′θ7〉 本品1.Ogを とり,第 3法)Fより操作 .

3  し ,試 験を行う.比 較液には鉛標準液20 mLを 加える(20

4  ppm以 下).

5  12)ヒ 素 〈′.′′〉 本品040gを とり,第 4法により検液を

6  調 製し,試 験を行う(5 ppm以下).

7  13)ソ ウジユツ 確 認試験を準用して試験を行うとき,

8  島 値0.6付近の赤紫色のスポットの直下に2泄 0.5付近の灰緑

9  色 のスポットを認めない.た だし,ヘ キサンの量は正確に5

lo  mLと する.

11  医 薬品各条の部 ビンロウジの条確認試験の項を次のように改

12 め る。

13 ビンロウジ

14 確 認試験 木 品の粉末1.Ogに0011■olノL塩酸試液5 mL及び口乍

15  酸 エチル5 mLを 加え,15分 問振り混ぜた後,遠 心分離レ,

16  上 層を取り除く.水 層に水酸化ナ トリウム試液l inL及び酢

17  酸 エチル5 nlLを加え,15分 閾l振り混ぜた後,遠 心分離し,

18  上 澄llkを試料溶液とする.別 に薄層クロマトグラフイー用ア

19  レ コリン臭イヒ水素酸塩l mgをメタノール5 mLに溶かし,標

20  準 溶液とする こ れらの液につき,薄 層クロマトグラフイー

21  〈 2“)に より試験を行う.試 料溶液及び標準溶液5 μLずつ

22  を 薄層クロマ トグラフィー用シリカゲルを用いて調製した4ilt

23  1画 板にスポットする.次 にアセ トン/水 /酢 酸(100)混液

24 (10:6:Dを 展lDT膝媒として約7 cm展開した後,薄 層板を

25  風 乾する.こ れにドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧し,風

26  乾 後,亜 硝酸ナトリウム試液を均等に噴霧するとき,試 料溶

27  液 から得た数個のスボットのうち1個のスボットは,標 準溶

28  illtから得た掲色のスポットと色調及びFF値が等しい こ の

29  ス ボットは,風 乾するとき,直 ちに退色し,後 に消失する.

30  医 薬品各条の部 ブシの条確認試験の項を次のように改める.

jlブシ

32 確認試験 本 品の粉末3gを共栓遠心沈殿管に入れ,ジエチル

33  エ ーテル20 mL及びアンモニア試液2 mLを加え,10分間振

34  り 混ぜた後,遠 心分rllし,上 澄液を分取する.こ の上澄液を

35  減 圧で蒸発乾固した後,残 留物をジエテルエーテルl mLに

36  溶 かし,試 料溶液とする.別 に薄層クロマトグラフイー用ベ

37  ン ゾイルメサコニン塩酸塩l mgをエタノール09.D5mLに

38  溶 かし,標 準溶液とする.こ れらの液につき,薄 層クロマ ト

39  グ ラフイー 〈2_θJ)に より試験を行う。試料溶液及び標準溶

40  液 10 FLずつを薄層クロマトグラフイー用シリカゲリレを用い

41  て 調製した薄層板にスポットする.次 に酢酸エチル/エ タノ

42  -ル (99.5)/アンモニア水(28)混液(40:3:2)を 展開溶媒と

43  し て約7 cm展開した後,薄 層板を風乾する.こ れに噴霧用

44  ド ラーゲンドルフ試液を均等に噴霧し,風 乾後,亜 硝酸ナト

45  リ ウム試液を均等に噴霧するとき,試 料溶液から得た数個の

46  ス ポットのうち1個のスポットは,標準溶液から得た黄褐色

47  の スポットと色調及び′fICが等しい.

48  医 薬品各条の部 ブシ末の条確認試験の項を次のように改める.

49ブ シ末

50 確 認試験 本 品3gを 共栓遠心沈殿管に入れ,ジ エチルエーテ

51  ル 20 mL及 びアンモニア試液2 mLを 加え,10分 間振り混ぜ

52  た 後,遠 心分離し,上 澄液を分取する こ の上澄液を減圧で

53  蒸 発乾固した後,残 留物をジエチリレエ‐テルl mLに 溶かし,

54  試 料溶液とする.別 に薄層クロマトグラフィー用ベンゾイル

55  メ サコニン塩酸塩l mgをエタノール09.5)5 mLに 溶かし,

56  標 準溶液とする。これらの液につき,薄 層クロマトグラフイ

57  -〈 ′r13)により試験を行う.試 料溶液及び標4L溶液10 pLず

58  つ を薄層クロマトグラフイー用シリカグルを用いて調製した

59  薄 層板にスポットする.次 に酢酸エチル/エ タノール(99.5)

60  /ア ンモニア水(28)混液(40:3:2を ll■lll溶媒として約7 cm

61  展 開した後,鉗 層板を風乾する。これに噴霧用 ドラーゲンド

62  ル フ試液を均等に噴霧し,風 乾後,亜 硝酸ナトリウム試液を

63  均 等に噴翡するとき,試 料溶液から得た数個のスポットのう

64  ち 1個のスポットは,標 準溶液から得た黄褐色のスポットと

65  色 ・lll及びR鍵 が等しい.

66  医 薬品各条の部 ベラドンナエキスの条の次に次の一条を加え

67 る .

68 ベ ラドンナ総アルカロイド
69  Benadonna Total Alkaloids

70   本 品は定量するとき,換 算した乾燥物に対し,ヒ ヨスチア

7 1   ミン(Cl , H J、NO●:28 9 . 3つ95. 0～990 % ,ス コボラミン

72 (Cl,H21NO`:303.35)1.3～ 3.9%及 び総アルカロイ ド(ヒヨ

73  ス チアミン及びスコポラミン)99.0～102.0%を 含む.

Z 製 法 本 品は 「ベラドンナコン」から水又は含水エタノールで

75  抽 出された土キスを精製して得た総アルカロイ ドである。

76 性 状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末である.

77   本 品はメタノールに極めて溶けやすく, エヽタノール(99D

78  に 溶けやすく,水 に溶けにくい.

79 確 認試験 本 品2 mgを とり,エ タノール(95)l mLに 溶かし,

80  試 料溶液とする.以 下 「ベラドンナコン」の確認試験を準用

81  す る

82 旋 光度 〈2イ9〉 〔 α〕″:-18.5～ -22.0°C燥 後,lg,エ タ

83  ノ ール09.5),25 mL,100 mm),

84 純 度試験

85 (1}重 金属 〈I θ7〉 本品1.Ogを 磁製るつばにとり,希 塩

86  酸 12 mLを 加えて混和した後,硝 酸マグネシウム六水和物

87  の エタノール(95)溶液(1→10 10 mLを 加えて混和し,水 浴

88  上 で加熱し,溶 媒を蒸発させた後,徐 々に加熱して炭化する.

89  以 下第4法により操作し,試 験を行う.比 較液は希塩酸1.2

9o  mLに 硝酸マグネシウム六水和物のエタノール05)溶 液(1→

91  10 10 mLを 加えて混和し,水 浴上で加熱し,溶 媒を蒸発さ

92  せ る.冷 後,硫 酸l mLを加え,以 下第4法により操作し,鉛

93  標 準液2.O mL及び水を加えて30 mLと する(20 ppm以つ .

94 (2)ヒ 素 〈ノ″〉 本品2.Ogを とり,第 4法により検液を

95  調 製し,試 験を行う(l ppm以下).



1 (3)残 留溶媒 別 に規定する.

2 乾 燥減量 く2イ」〉 1.0%以 下(lg,減 圧,60℃ ,6時 間).

3 強 熱残分 (2″)0.2%以 下0.5 gl.

4 定 量法 本 品約25 mgを精密に量り,メ タノールに溶かし,正

5  確 に25 mLと する。この液5 mLを正確に量り,内 標準溶液3

6  mLを 正確に加え,移 動相を加えて25 mLと し,試 料溶液と

7  す る 別 にア トロピン硫酸塩標準品(別途 「ア トロピン硫酸

8  塩 水和物」と同様の条件で乾燥減量 く2ィハ を測定しておく)

9  約 25 mgを精密に量り,移 動相に溶かし,正 確に25 mLと し,

10  標 準原液(1)とする。また,ス コポラミン臭化水素酸塩標準

11  品 01途 「スコポラミン臭化水素酸塩水和物」と同様の条件

12  で 乾燥減量 (2ィノ〉を測定しておく)約25 mgを 精密に量り,

13  移 動相に溶かして正確に25 mLと する こ の液3 mLを 正確

14  に 量り,移 動相を加えて正確に25 mLと し,標 準原液(2)と

15  す る.標 準原液(1)5 mL及び標準原液0)2 mLを それぞれ正

16  確 に量り,内 標準溶液3 mLを 正確に加え,移 動相を加えて

17  25、 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液10 pL

18  に つき,次 の条件で液体クロマトグラフィー 〈2θノ)に より

19  試 験を行う。それぞれの液の内標準物質のビーク面積に対す

20  る ヒヨスチアミン(アトロピン)のビーク面積の比Q級 び傘A

21  並 びにスコポラミンのビーク面積の比Ors及び傘sを求め,

22  次 式によリヒヨスチアミン及びスコポラミンの量を計算し,

23  そ れらの合計を総アルカロイドの量とする.

24  ヒ ヨスチアミン(C17H23N03)の量(mgl

25    =』 4A× 0ル /OsA× 0.8551

26  ス コポラミン(C17H21NODの量lmgl

2 7   = M s× C r s / O s× 6 / 1 2 5× 0 . 7 8 9 4

28   ″ 駄 :乾燥物に換算したアトロピン硫酸塩標準品の秤取量

29       (Ing)

30   型 Ss:乾 燥物に換算 したスコポラミン臭化水素酸塩標準品

31    の 秤取量伍υ

32   内 標準溶液 ブ ルシン沐 和物の移動相溶液(1→2500)

33   試 験条件

34    検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :210 nm)

35    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

36     pmの 液体クロマトグラフイー用オクタデシルシリル

37     化 シリカゲフレを充填する

38    カ ラム温度 :20℃ 付近の一定温度

39    移 動相 :リン酸二水素カリウム68gを 水900 mLに溶か

40     し , トリエチルアミン10 mLを加え, リン酸を加えて

41     pH 3_5に 調整した後,水 を加えて1000 mLとする.

42     こ の液900 mLにアセトニトリル100 mT,を加える.

43    流 量 :ア トロピンの保持時間が約14分になるように調

44    整 する.

45   シ ステム適合性

46    シ ステムの性能 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件で

47     操 作するとき,ス コポラミン,ア トロピン,内 標準物

48     質 の順に溶出し,ス コポラミンとアトロピンの分離度

49     は 11以上であり,ア トロピンと内標準物質の分離度

50     は 4以上である.

51    シ ステムの再現性 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件

52     で 試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のピーク面積

ボタンピ ′7

に対するスコポラミンのビーク面積の比の相対標準偏

差は1.5%以下である.

貯法

保存条件 遮 光して保存する.

容器 気 密容器.

58  医 薬品各条の部 ボタンピの条確認試験の項及び定量法の項

59 を次のように改める.

60ボタンピ

61 確 認試験 本 品の粉末20gに ヘキサン10 mLを加え,3分 間振

62  り 混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする。別に薄層クロ

63  マ トグラフイー用ペオノールl mgをヘキサンl mLに溶かし,

64  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

65  -〈 2θ̀〉により試験を行う 試 料溶液及び標準溶液10 pLず

66  つ を薄層クロマ トグラフイー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用

67  い て調製した薄層板にスポットする.次 に酢酸エチル/ヘ キ

68  サ ン混液(1:1)を展開溶媒として約7 cm展開した後,薄 層板

69  を 風乾する こ れに紫外線(主波長254 nm)を照射するとき,

70  試 料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,

71  標 準溶液から得たスボットと色調及び島値が等しい.

72 定 量法 本 品の粉末約0_3gを精密に量り,メ タノール40 mL

73  を 加え,還 流冷却器を付けて水浴上で30分間加熱し,冷 後,

74  ろ 過する 残 留物は,メ タノーリレ40 mT,を加え,同 様に操作

75  す る.全 ろ液を合わせ,メ タノールを加えて正確に100 mL

76  と する こ の液10 mLを正確に量り,メ タノールを加えて正

77  確 に25 mLと し,試 料溶液とする 別 に定量用ペオノール約

78  10 mgを 精密に量り,メ タノールに溶かして正確に100 mL

79  と する。この液10 mLを正確に量り,メ タノールを加えて正

80  確 に50 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液

81  10 BLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィ

82  -(2θ ノ)に より試験を行う。それぞれの液のペオノールの

83  ピ ニク面積ИT及びムを測定する.

84  ペ オノールの量Gttl=必 ×ん/ム ×1/2

85   ″ い 定量用ペオノールの秤取量価υ

86   試 験条件

87    検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :274 nm)

88    カ ラム :内径4～6 mm,長 さ15～25 cmのステンレス

89     管 に5～10 μmの 液体クロマトグラフィー用オクタデ

90     シ ルシリル化シリカゲルを充填する.

91    カ ラム温度 :20℃付近の一定温度

92    移 動相 :水/ア セトニトリル/酢 酸(100)混液(65:35:

93         2)

94    流 量 :ペオノールの保持時間が約14分になるように調

95     整 する

96   シ ステム適合性

97    シ ステムの性能 :定量用ペオノールl mg及び分離確認

98     用 バラオキシ安息香酸ブチル5 mgをメタノールに溶

99     か して25 mLとする。この液10 FLにつき,上 記の条

３

４

５
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″ ボタンピ末

1     件 で操作するとき,ベ オノール,パ ラオキシ安息香酸

2     プ チルの順に溶出し,そ の分離度は2.0以上である.

3    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

4     で 試験を6回繰り返すとき,ベ オノールのビーク面積

5     の 相対標準偏差は1.5%以下である。

6

7  医 薬品各条の部 ボタンピ末の条確認試験の項(1)の目及び定

8 量 法の項を次のように改める.             ・

9ボ タンピ末

10 確 認試験

1l  11)本 品2.Ogにヘキサン10 mLを加え,3分 問振り混ぜた

12  後 ,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする.別 に薄層クロマ トグラ

13  フ イー用ベオノールl mgをヘキサンl mLに溶かし,標 準溶

14  液 とする.こ れ らの液につき,薄 層クロマ トグラフィー

15  〈 2.rJJ〉により試験を行う.試 料溶液及び標準溶液10 pLずつ

16  を 薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用い

17  て 調製した薄層板にスボットする.次 に酢酸エチル/ヘ キサ

18  ン 混液(1:1)を展開溶媒として約7cm展 開した後,薄 層板を

19  風 乾する。これに紫外線(主波長254n】n)をlα射するとき,

20  試 料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスホットは,

21  標 準溶液から得たスポットと色調及び島値が等しい

22 定 量法 本 品約0.5gを精密に量り,メ タノール40 mLを加え,

23  還 流冷却器を付けて水浴上で30分間加熱し,冷 後,ろ 過す

24  る .残 留物は,メ タノール40 mLを加え,同 様に操作する.

25  全 ろ液を合わせ,メ タノールを加えて正確に100 mLとする.

26  こ の液10 mLを 正確にl■lり,メ タノールを加えて正確に25

27  mLと し,試 料溶ilkとする.別 に定量用ベオノール約10 1ng

28  を 精密に1■り,メ タノールに溶かして正確に100 mLとする.

29  こ の液10 mLを 正確に量り,メ タノールを加えて正確に50

30  mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液10 pLず

31  つ を正確 にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

32  く 2θ′)に より試験を行う。それぞれの液のペオノールのビ

33  -ク 面積ん及びムを測定する.

34  ペ オノールの量(mp=14× Иr/ム×1/2

35   ″ 鉾定量用ペオノールの秤取量伍♪

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :274 nm)

カラム :内径4～6 mm,長 さ15～25 cmのステンレス

管に5～10 pmの液体クロマトグラフイー用オクタデ

シリレシリル化シリカゲルを充填する.

カラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :水/ア セトニトリルィ酢酸(100)混液(65:35:

2)

流量 :ペオノールの保持時間が約14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 :定量用ペオノールl mg及び分離確認

用パラオキシ安息香酸プチル5 mgをメタノールに溶

49     か して25 mLとする。この液10 pLにつき,上 記の条

50     件 で操作するとき,ベ オノール,パ ラオキシ安息香酸

51     ブ チルの順に溶出し,そ の分離度は2.0以上である.

52    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

53     で 試験を6回繰り返すとき:ペ オノールのビーク面積

54     の 相対標準偏差は1.5%以 下である     ´

55

56  医 薬品各条の部 補中益気湯エキスの条確認試験の項0の 日

57 及 び(11)の目を次のように改める.

58補 中益気湯エキス

59 確 認試験

60  {7)乾 燥エキス2.Og(吹 エキスは6.O glをとり,水 30 mL

61  を 加えて振り混ぜた後,1-プ タノークレ50 mIJを加えて振り

62  混 ぜる.1-ブ タノール層を分取し,減 圧で溶媒を留去した

63  後 ,残 留物にメタノール3 mLを 加えて試料溶液とする.別

64  に 薄層クロマトグラフィー月〕サイコサポニンb21 mgを メタ

65  ノ ールl mLに 溶かし,標 準溶液とする.こ れらの液につき,

66  薄 層クロマ トグラフィー 〈2θ3〉により試験を行う 試 料溶

67  液 5メL及び標準溶液2「Lを薄層クロマ トグラフィー用シリ

68  カ ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次 に酢酸エ

69  チ ル/エ タノール(99.5)/水混液e:2:1)を 展lll溶媒として

70  約 10 ёm展 開した後,薄 層板を風乾する.こ れに噴霧用4-

71  ジ メチルアミノベンズアルデヒド試液を均等に噴霧し,

72  105℃ で5分Fttl加熱後,紫 外線(主波長365 nmlを 照射すると

73  き ,試 料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスボット

74  は ,標 準溶液から得た黄色の蛍光を発するスポットと色調及

75  び ′1値が等しい(サイコ).

76

77 (11)乾 燥エキス20g(軟 エキスは6.0∂をとり,水 30 mL

78  を 加えて振り混ぜた後,1-プ タノール50 mLを 加えて振り

79  混 ぜる.1-プ タノール層を分取し,減 圧で溶媒を留去した

80  後 ,残 留物にメタノール3 mLを 加えて試料溶液とする.薄

81  層 クロマ トグラフィー用3-(3-ヒ ドロキシー4-メ トキシ

82  フ ェニル)-2-ω )―プロベン酸 ・0)― フェルラ酸混合試

83  液 を標準溶液とする.こ れらの液につき,薄 層クロマトグラ

84  フ ィー (2r13)により試験を行う.試 料溶液5 μL及 び標準溶

85  液 2ル を薄層クロマトグラフィー用シリカグルを用いて調

86  製 した薄層板にスポットする.次 に酢酸エチル/ア セトン/

87  水 混液00:12:3)を 展開溶媒として約10 cm展 開した後,

88  薄 層板を風乾する.こ れに硫酸を均等に噴霧し,105℃ で5

89  分 間加熱した後,紫 外線(主波長365 nmlを 照射するとき,

90  試 料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,

91  標 準溶液から得た淡黄自色の蛍光を発するスポットと色調及

92  び 鳥値が等しい(ショウマ).

93

94  医 薬品各条の部 マオウの条基原の項を次のように改める.

95マオウ

96   本 品は4めθaLa瓦満“ Stapf, 4激θaL′ヵ艶饉 "レ

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

48
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1

2

3

4

5

Schrenk et C.A.Meyer又 は4カ θ山′θ9涯"励 "Bunge

α口"山 ′“′∂の地上茎である.

本品は定量するとき,換 算した生薬の乾燥物に対し,総 ア

ルカロイ ド[エフェドリン(C10H15NO:165.23)及びプソイ ド

エフェドリン(C10H15NO:165.23)]0.7%以上を含む

同条純度試験項の次に次を加える.

乾燥減量 〈5θ′〉 12.5%以下G時 間).

同条定量法の項を次のよう:こ改める.

9 定 量法 本 品の中末約05gを 精密に量り,共 栓遠心沈殿管に

10  入 れ,薄 めたメタノール(1→2)20 mLを 加え,30分 間振り

11  混 ぜ,遠 心分離し,上 澄液を分取する 残 留物は薄めたメタ

12  ノ ール(1→'20 mLず つを用いて,更 にこの操作を2回行う。

13  全 抽出液を合わせ,薄 めたメタノール(1→2)を加えて正確に

14  100 mLと し,試 料溶液とする.別 に生薬定量用エフェドリ

15  ン 塩酸塩を105℃ で3時間乾燥し,そ の約50 mgを精密に量

16  り ,薄 めたメタノール(1→Dに 溶かして正確に20 mLとする。

17  こ の液2 mLを 正確に量り,薄 めたメタノール(1→力を加え

18  て 正確に100 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準

19  溶 液10 PLずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラ

20  フ ィー く2 θr)により試験を行う。試料溶液のエフェドリン

21  及 びプソイ ドエフェドリン(エフェドリンに対する相対保持

22  時 間約0_9)のビーク面積z4電及び24"並びに標準溶液のエフェ

23  ド リンのビーク面積ムを測定する。

24  総 アリレカロイド[ェフェドリン(C10H15NO)及びプソイドエフ

25  ェ ドリン(C10H15NO)]の量lmgl

26     =ル 4× し缶E+4Dノ /ム ×1ノ/10× 0.819

27   2鉾 生薬定量用エフェドリン塩酸塩の秤取量lmθ

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

48

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :210 nm)

カラム :内径46 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

Fmの 液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充瞑する.

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナ トリウム5gに アセ トニ トリル

350 mLを 加えて振り混ぜた後,水 650 mL及びリン

酸l mLを加えて溶かす

流量 :エフェドリンの保持時間が約27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 :生薬定量用エフェドリン塩酸塩及びプ

ソイ ドエフェドリン塩酸塩l mgずつを薄めたメタノ
ール(1→2)に溶かして10 mLとする。この液10 pLに

つき,上 記の条件で操作するとき,プ ソィ ドエフェド

リン:エ フェドリンの順に溶出し,そ の分離度は1.5

以上である.

システムの再現性 :標準溶液1011Lにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,エ フェドリンのピーク面

積の相対標準偏差は1.5%以下である.

麻黄湯エキス ″

49  医 薬品各条の部 マオウの条の次に次の一条を加える.

50 麻 黄湯エキス
51 MaotO Extract

52   本 品は定量するとき,製 法の項に規定した分量で製したエ

53  キ ス当た り,総 アルカロイ ド[エフェドリン(C10H15NO:

54  165.23)及びプソイ ドエフェドリン(C10H15NO:165.23)]15

55  ～ 45 mg,ア ミグダリン48～192 mg及びグリチルリチン酸

66  (C42H62016:822.93)14～ 42 mgを含む

57 製 法

1 )

マオウ

キョウエン

ケイヒ

カンゾウ

5 g

5 g

4 g

l . 5 g

58

59

60

61

62

63

64

65

66

67

68

69

70

71

72

73

74

75

76

77

78

79

80

81

82

83

84

85

86

87

88

89

90

91

92

93

94

1)の処方に従い生薬をとり,エ キス剤の製法により乾燥エ

キス又は軟エキスとする。又は1)の処方に従い生薬をとり,

エキス剤の製法により浸出液を製し,「 軽質無水ケイ酸」を

添加し乾燥エキスとする.

性状 本 品は淡褐色～黒褐色の粉末又は軟ェキスで,わ ずかに

においがあり, 味|ま||く苦く, 後にわずかに渋い.

確認試験

(1)乾 燥エキス10g(軟 エキスは300を とり,水 10 mL

を加えて振り混ぜた後,1-ブ タノールlo mLを加えて振り

混ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする.こ の液につき,

薄層クロマ トグラフィー 〈2θ3)に より試験を行う 試 料溶

液5 pLを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

製した薄層板にスポットする.次 に1-プ ロパノール/酢 酸

エチル/水 /酢 酸(100)混液(4:4:2:1)を 展開溶媒として

約7 cm展開した後,薄 層板を風乾する。これに噴霧用ニン

ヒドリン・エタノール試液を均等に噴霧し,105℃ で5分間

加熱するとき,2植 0.5付近に赤紫色のスポットを認める(マ

オウ).

(2)乾 燥エキス10g(軟 エキスは3.O glをとり,水 10 mL

を加えて振り混ぜた後,1-ブ タノールlo mLを加えて振り

混ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする。別に薄層クロ

マトグラフイー用アミグダリン2 mgを メタノールl mLに溶

かし,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 (2θ3)に より試験を行う 試 料溶液及び標準溶液5

pL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1-プ ロパノーリレ/酢 酸

エチル/水 混液(4:4:3)を 展開溶媒として約7 cm展開した

後,薄 層板を風乾する。これに4-メ トキシベンズアルデヒ

ド・硫酸試液を均等に噴霧し,105℃ で10分問加熱すると

き,試 料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポット

は,標 準溶液から得た緑褐色のスポットと色調及び島値が

等しい(キョウエン).

(3)次 の(1)又は(五)により試験を行う(ケイヒ).

(1)乾 燥エキス10g(軟エキスは30 glを300 mLの硬質ガラ

スフラスコに入れ,水 100 mL及びシリコーン樹脂l mLを加

えた後,精 油定量器を装着し,定 量器の上端に還流冷却器を

付け,加 熱し,沸 騰させる 定 量器の目盛り管には,あ らか



"麻 黄湯エキス _

1  じ め水を基準線まで入れ,更 にヘキサン2mLを 加える.1時   55

2  間 加熱還流した後,ヘ キサン層をとり,試 料溶液とする.別   56

3  に 薄層クロマトグラフィー用(F)―シンナムア)レデヒドl mg  57

4  を メタノールl mLに溶かし,標 準溶液とする.こ れらの液  58

5  に つき,薄 層クロマトグラフィー く203)により試験を行う.59

6  試 料溶液40 μL及び標準溶液2 pLを薄層クロマトグラフィー  60

7  用 シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする。次に  61

8  ヘ キサン/酢 酸エチル混液(2:1)を展llD溶媒として,約 7cm  62

9  展 開した後,薄 層板を風乾する。これに2,4-ジエトロフェ  63

10  ニ ルヒドラジン試液を均等に噴霧するとき,試 料溶液から得  64

11  た 数個のスポットのうち1個のスボットは,標 準溶液から得  65

12  た 黄だいだい色のスポットと色調及はR、値が等しい.     66

13 (五 )乾 燥エキス2.Og(軟エキスは6.Oθをとり,水10 mLを  67

14  加 えて振 り混ぜた後,ヘ キサン5 mLを加えて振り混ぜ,遠   68

15  心 分離し,上 澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマトグラ  69

16  フ ィー用(〃)-2-メ トキシシンナムアルデヒドl mgをメタ  70

17  ノ ールl mLに溶かし,標 準溶液とする.こ れらの液につき, 71

18  薄 層クロマトグラフィー (2″J)により試験を行う.試 料溶  72

:l  ウクl              li[ililil  li
23  射 するとき,試 料溶液から得た数個のスボットのうち1個の  76

1: 灰il蔦' m務.:∬」i3.TT設下.ただし「』 |||
50  質 無水ケイ酸」を添加したものは10.Q～22.0%.      103

:i 定[]は懲:なl』i「:i:;ぎ:`;li〔li ll:

えて振り混ぜた後,0.l mo1/LA酸 試液3.O mLを加えて10分

間振り混ぜ,遠 心分離し,上 層を取り除いた後,ジ エチルエ
ーテル20 mLを加えて同様に操作し,上 層を取り除く.水 層

にアンモニア試液1.O mL及びジエチルエーテル20 mLを 加

えて30分F・l振り混ぜ,遠 心分ltutし,上 澄液を分lFRする.水

層はアンモニア試液1.O mL及びジエチルエーテル20 mLを

用いて,更 にこの操作を2回行う.全 上澄液を合わせ,減 圧

で溶媒を留去した後,残 留物を薄めたメタノール(1→分に溶

かして正確に50 mLと し,こ の液を遠心分離し,上 澄液を試

料溶液とする.別 に生薬定量用エフェドリン塩酸塩を105℃

で3時間乾燥し,そ の約10 mgを精密に量り,薄 めたメタノ
ール(1→かに溶かして正確に100 mLと する.こ の液10 mL

を正確に量り,.薄めたメタノール(1→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10 FLず

つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

〈2 oJ)によりind験を行い,試 料溶液のエフェドリン及びブソ

イ ドエフェドリンのビーク面積И「E及び勁,並びに標準溶液

のエフェドリンのピーク面積ムを測定する.

総アルカロイド[エフェドリン(CmHi3NO)及びプソイ ドエフ

ェドリン(CmH15NO)]の量(lmg)

=■4× (■1,E+rl・11,)/ム× 1/〆10× 0_し19

型ヒ生業定量用エフェドリン塩酸塩の秤取量(mθ

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :210 nm)

カラム :内径4.6 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

化シリカゲルを充塊する.

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナ トリウム5gに アセトニトリル

350 mLを 加えて振り混ぜた後,水 650 mL及 びリン

酸lmLを 加えて溶かす.

流量 :毎分1.O mL(エフェドリンの保持時間約27分)

システム適合性

システムの性能 :生薬定量用エフエドリン塩酸塩及びプ

ソイ ドエフェドリン塩酸塩l mgずつを薄めたメタノ
ール(1→2)に溶かして10 mLと する。この液10ュLに

つき,上 記の条件で操作するとき,プ ソィ ドエフェド

リン,エ フェドリンの順に溶出し,そ の分rll度は1.5

以上である.

システムの再現性 :標準溶液10メLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,エ フェドリンのピーク面

積の相対標準偏差は1.5%以 下である

(2)ア ミグダリン 乾 燥エキス約0.5g(1欠エキスは乾燥物

として約0.5gに対応する動 を精密に量り,薄 めたメタノー

ル(1→2)50 mLを正確に加えて15分問振り混ぜた後,ろ 過

する.ろ 液5 mLを正確に量り,あ らかじめ,カ ラムクロマ

トグラフィー用ポリアミド2gを 用いて調製したカラムに入

れ,水 で流出させ正確に20 mLとし,試 料溶液とする.別 に

定量用アミグダリンをデシケーター(シリカグル)で24時間以

上乾燥し,そ の約10 mgを精密に量り,薄 めたメタノール(1
→力に溶かして正確に50■Lとし,標準溶液とする.試 料溶

液及び標準溶液10 FLずつを正確にとり,次 の条件で液体ク
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ロマトグラフイー 〈2θノ〉により試験を行い,そ れぞれの液

のアミグダリンのピーク面積 T́及びムを測定する

アミグダリンの量価υ=ス ×4T/ム X4

″懺定量用アミグダリンの秤取量伍gl

5   試 験条件

6    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :210 nmp

7    カ ラム :内径46 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

8     pmの 液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル

9     化 シリカゲルを充填する

10    カ ラム温度 :45℃付近の一定温度

11    移 動相 :005 moИJリン酸二水素ナトリウム試液/メ タ

12     ノ ール混液(5:1)

13    流 量 :毎分0.8 mL(アミグダリンの保持時間約12分)

14   シ ステム適合性

15    シ ステムの性能 :標準溶液10 pLにっき,上 記の条件で

16     操 作するとき,ア ミグダリンのピークの理論段数及び

17     シ ンメ トリー係数は,そ れぞれ50oo段以上,1.5以下

18     で ある

19    シ ステムの再現性 :標準溶液10 BLにつき,上 記の条件

20     で 試験を6回繰り返すとき,ア ミグダリンのビーク面

21     積 の相対標準偏差は15%以 下である.

22  (3)グ リチルリチン酸 乾 燥エキス約o_5g(軟エキスは乾

23  燥 物として約05gに 対応する」 を精密に量り,薄 めたメタ

24  ノ ール(1→2)50 mLを 正確に加えて15分間振り混ぜた後,

25  ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする。別にグリチルリチン酸標準

26  品 0り途水分を測定しておく)約10 mgを精密に量り,薄 めた

27  メ タノール(1→2)に溶かして正確に100 mLと し,標 準溶液

28  と する.試 料溶液及び標準溶液10 pLずつを正確にとり:次

29  の 条件で液体クロマトグラフィー 〈2θ′〉により試験を行い,

30  そ れぞれの液のグリチルリチン酸のピーク面積2■及びム を

31  測 定する.

32  グ リチルリチン酸(CψH6201∂の量(m♪

33   =″ 5× ん/ム ×1/2

34   ″ 鞣 脱水物に換算したグリチルリチン酸標準品の秤取量

35    (m♪

36   試 験条件

37    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 1 254 nω

38    カ ラム :内径46 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

39     μ mの 液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル

40     化 シリカゲルを充填する

41    カ ラム温度 :40℃付近の一定温度

42    移 動相 :薄めた酢酸(31)(1→15)/アセ トニトリル混液

43         (13:7)

44    流 量 :毎分10 mL(グ リチルリチン酸の保持時間約12分)

45   シ ステム適合性

46    シ ステムの性能 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件で

47     操 作するとき,グ リチルリチン酸のピークの理論段数

48     及 びシンメトリー係数は,そ れぞれ5000段以上,1.5

49     以 下である.

50    シ ステムの再現性 :標準溶液10ぃLにつき:上 記の条件

51     で 試験を6回繰り返すとき,グ リチルリチン酸のピー

ク面積の相対標準偏差は1.5%以 下である.

貯法 容 器 気 密容器.

医薬品各条の部 木クレオソートの条英名の項の次に次を加え

る.

本クレオソー ト

57 CREOSO¬ じM IGNI

58  医 薬品各条の部 リュウタンの条確認試験の項を次のように改

59 め る.

60リ ュウタン

61 確 認試験 本 品の粉末0.5gにメタノール10 mLを加え,20分

62  間 振り混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする.別 に薄層

63  ク ロマ トグラフィー用ゲンチオピクロシドl mgを メタノー

64  ル l mLに 溶かし,標 準溶液とする.こ れらの液につき,薄

65  層 クロマトグラフィー (203)により試験を行う.試 料溶液

66  及 び標準溶液10 pLずつを薄層クロマ トグラフィー用シリカ

67  ゲ ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする

68  次 に酢酸エチル/エ タノール(995)/水 混液(8:2:1)を 展開

69  溶 媒として約7 cln展開した後,薄 層板を風乾する こ れに

70  紫 外線(主波長254 nm)を照射するとき,試 料溶液から得た

71  数 個のスポットのうち1個のスボットは,標 準溶液から得た

72  暗 紫色のスポットと色調及び′謳が等しい.

73  医 薬品各条の部 ローヤルゼリーの条確認試験の項を次のよう

74 に 改める.

75日―ヤルゼリー

76 確 認試験 本 品の乾燥物0.2gに対応する量をとり,水 5 mL,

77  希 塩酸l mL及びジエチルエーテル10 mLを加えて,15分 間

78  振 り混ぜ,遠 心分離する.ジ エチルエーテル層を分取し,減

79  圧 で溶媒を留去した後,残 留物をメタノール5 mLに溶かし,

80  試 料溶液とする.別 に薄層クロマ トグラフィー用10-ヒ ド

81  ロ キシー2-(Z)―デセン酸2 mgをメタノール1血Lに溶かし,

82  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

83  -〈 2")に より試験を行う 試 料溶液及び標準溶液20 FLず

84  つ を薄層クロマ トグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用

85  い て調製した薄層板にスポットする。次に1-プ ロパノール

86  /ア ンモニア水(28)混液(7:3)を展開溶媒として約7 cm展開

87  し た後,薄 層板を風乾する.こ れに紫外線(主波長254 nm)

88  を 照射するとき,試 料溶液から得たスポットは,標 準溶液か

89  ら 得た暗紫色のスポットと色調及び2植 が等しい

90

91
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参照赤外吸収スペク トル
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参照赤外吸収スペクトル σ
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資料 No.1‐7

第十六改正日本薬局方第二追補 (案)の 改正内容

通貝1 新 旧対照表

生薬総則 新 旧対照表

製剤総貝1 新 旧対照表
一般試験法収載項目一覧表

医薬品各条収載 口改正一覧表 (化学薬品等)

医薬品各条収載 口改正一覧表 (生薬等)
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37



[通則 新 旧対照表]

通則 23の 条を次のように改める.

新 1日 備考

質量を 「精密に量る」とは,量 るべき最小位

を考慮し,0.l mg,10口 g,1口 g又は0.l ugまで

量ることを意味し,ま た,質 量を 「正確に量る」

とは,指 示された数値の質量をその塗数まで量

ることを意味する.

質量を 「精密に量る」とは,量 るべき最小位を

考慮し,01m薔 ,0.01m曾又は0.001 mgまで量る

ことを意味し,また,質量を 「正確に量る」とは,

指示された数値の質量をそのけた数まで量るこ

とを意味する.



[生薬総則 新 旧対照表]

生薬総則の部 1の 条を次のように改める.

新 1日 備考

医薬品各条の生薬は,動 植物の薬用とする部

分,細 胞内容物,分 泌物,抽 出物又は鉱物など

であり,生 薬総貝J及び生薬試験法を適用する生

薬は次のとおりである.

アカメガシワ,ア センヤク,ア センヤク末,

アマチャ,ア マチャ末,ア ラビアゴム,ア ラビ

アゴム末,ア ロエ,ア ロエ末,ア ンソッコウ,

イレイセン,イ ンチンコウ,イ ンヨウカク,ウ

イキョウ,ウ イキョウ末,ウ コン,ウ コン末,

ウヤク,ウ ワウルシ,エ イジツ,エ イジツ末,

エンゴサク,エ ンゴサク末,オ ウギ,オ ウゴン,

オウゴン末,オ ウセイ,オ ウバク,オ ウバク末,

オウヒ,オ ウレン,オ ウレン末,オ ンジ,オ ン

ジ末,ガ イヨウ,カ ゴソウ,カ シュウ,ガ ジュ

ツ,カ ッコウ,カ ッコン,カ ッセキ,カ ノコン

ウ,カ ノコソウ末,カ ロコン,カ ンキョウ,カ

ンゾウ,カ ンゾウ末,カ ンテン,カ ンテン末,

キキョウ,キ キョウ末,キ クカ,キ ササゲ,キ

ジツ,キ ョウカツ,キ ョウニン,ク コシ,ク ジ

ン, クジン末,ケ イガイ,ケ イヒ,ケ イヒ末,

ケツメイシ,ケ ンゴシ,ゲ ンチアナ,ゲ ンチア

ナ末,ゲ ンノショウコ,ゲ ンノショウコ末,コ

ウイ,コ ウカ,コ ウジン,コ ウブシ,コ ウブシ

末,コ ウベイ,コ ウボク,コ ウボク末,ゴ オウ,

ゴシツ,ゴ シュユ,ゴ ボウシ, ゴマ,ゴ ミシ,

コロンボ,コ ロンボ末,コ ンズランゴ,サイコ,

サイシン,サ フラン,サ ンキライ,サ ンキライ

末,サ ンザシ,サ ンシシ,サ ンシシ末,サ ンシ

ュユ,サ ンショウ,サ ンショウ末,サ ンソウニ

ン,サ ンヤク,サ ンヤク末,ジ オウ,シ ゴカ,

ジコッピ,シ コン,シ ッリシ,シ ャカンゾウ,

シャクヤク, シャクヤク末,ジ ャショウシ,シ

ャゼンシ,シ ャゼンソウ,ジ ュウヤク,シ ュク

シャ,シ ュクシャ末,シ ョウキョウ,シ ョウキ

ョウ末,シ ョウズク,シ ョウマ,シ ンイ,セ ッ

コウ,セネガ,セネガ末,センキュウ,センキ

ュウ末,ゼンコ,センコツ,センソ,センナ,

センナ末,セ ンブリ,.センブリ末,ソ ウジュツ,

ソウジュツ末, ソウハクヒ,ソ ボク,ソ ヨウ,

ダイオウ,ダ イオウ末,タ イソウ,タ クシャ,

タクシャ末,チ クセツニンジン,チ クセツニン

ジン末,チ モ,チ ョウジ,チ ョウジ末,チ ョウ

トウコウ,チ ョレイ,チ ョレイ末,チ ンピ,テ

ンマ,テ ンモンドウ, トウガシ, トウガラシ,

トウガラシ末, トウキ, トウキ末, トウニン,

医薬品各条の生薬は,動 植物の薬用とする部

分,細胞内容物,分泌物,抽 出物又は鉱物などで

あり,生薬総則及び生薬試験法を適用する生薬は

次のとおりである.

アカメガシワ,ア センヤク,ア センヤク末,

アマチャ,ア マチャ末,ア ラビアゴム,ア ラビ

アゴム末,ア ロエ,ア ロエ末,ア ンソッコウ,

イレイセン,イ ンチンコウ,イ ンヨウカク,ウ

イキョウ,ウ イキョウ末,ウ コン,ウ コン末,

ウヤク, ウワウルシ,エ イジツ,エ イジツ末,

エンゴサク,エ ンゴサク末,オ ウギ,オ ウゴン,

オウゴン末,オ ウセイ,オ ウバク,オ ウバク末,

オウヒ,オ ウレン,オ ウレン末,オ ンジ,オ ン

ジ末,ガ イヨウ,カ ゴソウ,カ シュウ,ガ ジュ

ツ,カ ッコウ,カ ッコン,カ ッセキ,カ ノコソ

ウ,カ ノコソウ末,カ ロコン,カ ンキョウ,カ

ンゾウ,カ ンゾウ末,カ ンテン,カ ンテン末,

キキョウ,キ キョウ末,キ クカ,キ ササゲ,キ

ジツ,キ ョウカツ,キ ョウニン,ク コシ,ク ジ

ン,ク ジン末,ケ イガイ,ケ イヒ,ケ イヒ末,

ケツメイシ,ケ ンゴシ,ゲ ンチアナ,ゲ ンチア

ナ末,ゲ ンノショウコ,ゲ ンノショウコ末,コ

ウイ,コ ウカ,コ ウジン, コウブシ,コ ウブシ

末,コ ウベイ,コ ウボク,コ ウボク末,ゴ オゥ,

ゴシツ,ゴ シュユ, ゴボウシ, ゴマ,ゴ ミシ,

コロンボ,コ ロンボ末,コ ンズランゴ,サ イコ,

サイシン,サ フラン,サ ンキライ,サ ンキライ

末,サ ンザシ,サ ンシシ,サ ンシシ末,サ ンシ

ュユ,サ ンショウ,サ ンショウ末,サ ンソウニ

ン,サ ンヤク,サ ンヤク末,ジ オウ,シ ゴカ,

ジコッピ,シ コン,シ ツリシ,シ ャクヤク,シ

ャクヤク末,ジ ャショウシ,シ ャゼンシ,シ ャ

ゼンソウ,ジ ュウヤク,シ ュクシヤ,シ ュクシ

ャ末,シ ヨウキョウ,シ ョウキヨウ末,シ ョウ

ズク,シ ョウマ,シ ンイ,セ ッコウ,セ ネガ,

セネガ木,セ ンキュウ,セ ンキュウ末,ゼ ンコ,

センコツ,セ ンソ,セ ンナ,セ ンナ末,セ ンブ

リ,セ ンブリ末, ソウジュツ,ソ ウジュツ末,

ソウハクヒ, ソボク, ソヨウ,ダ イオウ,ダ イ

オウ末,タ イソウ,タ クシヤ,タ クシャ末,チ

クセツニンジン,チ クセツニンジン末,チ モ,

チョウジ,チ ョウジ末,チ ョウトウコウ,チ ョ

レイ,チ ョレイ末,チ ンピ,テ ンマ,テ ンモン

ドウ, トウガシ, トウガラシ, トウガラシ末,

トウキ, トウキ末, トウニン, トウニン末, ト



¬

トウニン末, トウヒ, ドクカツ, トコン, トコ

ン末, トチュウ, トラガント, トラガント末,

ニガキ,ニ ガキ末,ニ クジュヨウ,ニ クズク,

ニンジン,ニ ンジン末,ニ ンドウ,バ イモ,バ

クガ,バ クモンドウ,ハ チミツ,ハ ッカ,ハ マ

ボゥフウ,ハ ンゲ, ビャクゴウ,ビ ヤクシ, ビ

ャクジュツ, ビャクジュツ末, ビワヨウ, ビン

ロウジ,ブ クリョウ,ブ クリョウ末,ブ シ,ブ

シ末,ベ ラドンナコン,ヘ ンズ,ボ ウイ,ボ ウ

コン,ボ ウフウ,ボ クソク,ボ タンピ,ボ タン

ピ末,ホ ミカ,ボ レイ,ボ レイ末,マ オウ,マ

クリ,マ シエン,モ クツウ,モ ッコウ,ヤ クチ,

ヤクモソウ,ユ ウタン,ヨ クイニン,ヨ クイニ

ン末, リュウガンニク, リュウコン, リュウコ

ツ末,リ ュウタン, リュウタン末, リョウキョ

ウ, レンギョウ, レンニク,Fジ ン;ロ ートコン,

ローヤルゼリー.

ウヒ, ドクカツ, トコン, トコン末, トチュウ,

トラガント, トラガント末,ニ ガキ,ニ ガキ末,

ニクズク,ニ ンジン,ニ ンジン末,ニ ンドウ,

バイモ,バ クガ,バ クモンドウ,ハ チミツ,ハ

ッカ,ハ マボウフウ,ハ ング,ビ ャクゴウ,ビ

ャクシ, ビャクジュツ, ビャクジュツ末, ビワ

ヨウ,ビ ンロウジ,ブ クリョウ,ブ クリョウ末,

ブシ,プ シ末,ベ ラドンナコン,ヘ ンズ,ボ ウ

イ,ボ ウコン,ボ ウフウ,ボ クソク,ボ タンピ,

ボタンピ末,ホ ミカ,ボ レイ,ボ レイ末,マ オ

ウ,マ クリ,マ シニン,モ クツウ,モ ッコウ,

ヤクチ,ヤ クモノウ,ユ ウタン,ヨ クイニン,

ヨクイニン末, リュウガンニク, リユウコツ,

リュウコツ末, リュウタン, リュウタン末, リ

ョウキョウ, レンギョウ, レンニク,ロ ジン,ロ
ートコン,ロ ーヤルゼリー.



[製剤総則 新 旧対照表]

製剤総則の部 [2]製剤各条の条 1.経口投与する製剤の項(1)の日から(3)の目までを次のよ

うに改める.

新 1日 備考

1.経 口投与す る製剤

Preparations for Oral Administration

(1)経 口投与する即放性製剤は,製 剤からの有

効成分の放出性を特に調節していない製剤で,通

例,有 効成分の溶解性に応じた溶出挙動を示す。

(2)経 口投与する放出調節製剤は,固 有の製剤

設計及び製法により放出性を目的に合わせて調節

した製剤で,腸 溶性製剤,徐 放性製剤などが含ま

れる.

(i)腸 溶性製剤

腸溶性製剤は,有 効成分の胃内での分解を防

ぐ,又 は有効成分の胃に対する刺激作用を低減

させるなどの目的で,有 効成分を胃内で放出せ

ず,主 として小腸内で放出するよう設計された

製剤である.本 剤を製するには,通 例,酸 不溶

性の腸溶性基剤を用いて皮膜を施す.腸 溶性製

剤は,有 効成分の放出開始時間を遅らせた放出

調節製剤である放出遅延製剤に含まれる。

(i)徐 放性製剤

徐放性製剤は,投 与回数の減少又は副作用の

低減を図るなどの目的で,製 剤からの有効成分

の放出速度,放 出時間,放 出部位を調節した製

剤である.本 剤を製するには,通 例,適 切な徐

放化剤を用いる

(o)経 口投与する製剤のうち,カ プセル剤,顆

粒剤及び錠剤などでは,服 用を容易にする,又 は

有効成分の分解を防ぐなどの目的で,糖 類又は糖

アルコール類,高 分子化合物など適切なコーティ

ング剤で剤皮を施すことができる。

1.経 口投与す る製剤

Preparations for Oral Administration

(1)経 口投与する即放性製剤は,製 剤からの有

効成分の放出性を特に調節していない製剤で,通

例,有 効成分の溶解性に応じた溶出挙動を示す.

(2)経 口投与する放出調節製剤は,固 有の製剤

設計及び製法により放出性を目的に合わせて調節

した製剤で,腸 溶性製剤,徐 放性製剤などが含ま

れる.

(i)腸 溶性製剤

腸溶性製剤は,有 効成分の胃内での分解を防

ぐ,又 は有効成分の胃に対する刺激作用を低減

させるなどの目的で,有 効成分を胃内で放出せ

ず,主 として小腸内で放出するよう設計された

製剤である.本 剤を製するには,通 例,酸 不溶

性の腸溶性基剤を用いて皮膜を施す.

(1)徐 放性製剤

徐放性製剤は,投 与回数の減少又は副作用の

低減を図るなどの目的で,製 剤からの有効成分

の放出速度,放 出時間,放 出部位を調節した製

剤である。本剤を製するには,通 例,適 切な徐

放化剤を用いる

(3)経 口投与する製剤のうち,カ プセル剤,顆

粒剤及び錠剤などでは,服 用を容易にする,又 は

有効成分の分解を防ぐなどの目的で,糖 類又は糖

アルコール類,高 分子化合物など適切なコーティ

ング剤で剤皮を施すことができる.



製剤総則の部 [2]製剤各条の条 3.1.注射剤の項 17の 目から22の 目を次のように改める.

新 1日 備考

3.1.注 射剤

InieCtiOns

(17)本 剤で個別容器に入った懸濁性注射剤の う

3.1.注 射斉1

1nieCtiOllS

(17)通 例,懸濁性注射剤は血管内又は脊髄腔内

投与に,ま た,予L濁性注射剤は脊髄腔内投与に用

いない.

(18)懸 濁性注射剤中の粒子の最大粒子径は,通

例,15帥 Щ以下であり,平L濁性注射剤中の粒子の

最大粒子径は,通 例,7μm以 下である.

(19)本 剤は,これに添付する文書又はその容器

若しくは被包に,別 に規定するもののほか,次 の

事項を記載する。

(i)本 剤で溶剤の規定のない場合は,本 剤を製

する溶剤に注射用水若しくは0.9%以 下の塩化ナ

トリウム液,又 はpHを 調節するための酸若しく

はアルカリを用いたときを除き,本剤を製するに

用いる溶剤の名称.

(1)本 剤に溶解液などを添付するときは,溶 解

液などの名称,内 容量,成 分及び分量又は割合.

また,その外部容器又は外部被包に溶解液などを

添付していること.

(i)本 剤に安定剤,保 存剤又は賦形剤をカロえた

ときは,そ の名称及びその分量.た だし,容 器内

の空気を二酸化炭素又は窒素で置換したときは,

その限りではない

(20)本 剤で2mL以 下のアンプル又はこれと同

等の大きさの直接の容器若 しくは直接の被包に

収められたものについては,そ の名称中の 「注射

液」,「 注射用」又は 「水性懸濁注射液」の文字

の記載は 「注」,「 注用」又は 「水懸注」の文字

の記載をもつて代えることができる.

2mLを 超え10mL以 下のアシプル又はこれと同

等の大きさのガラスそのほかこれに類する材質

からなる直接の容器で,その記載がその容器に直

接印刷されているものに収められた本剤につい

ても,同 様に記載を省略することができる.

(21)本 剤に用いる容器は,密封容器又は微生物

の混入を防ぐことのできる気密容器とする.製剤

の品質に水分の蒸散が影響を与える場合は,低水

蒸気透過性の容器を用いるか,又は低水蒸気透過

性の包装を施す。   ｀

ち,静 置により均―な分散系が損なわれるおそれ

がある製剤は,適 切な製剤均一性を有する

(18)通 例,懸 濁性注射剤は血管内又は脊髄腔内

投与に,ま た,乳 濁性注射剤は脊髄腔内投与に用

いない。

(19)懸 濁性注射剤中の粒子の最大粒子径は,通

例,150pm以 下であり,乳 濁性注射剤中の粒子の

最大粒子径は,通 例,7pm以 下である

(20)本 剤は,こ れに添付する文書又はその容器

若しくは被包に,別 に規定するもののほか,次 の

事項を記載する.         ヽ

(i)本 剤で溶剤の規定のない場合は,本剤を製す

る溶剤に注射用水若 しくは0.9%以 下の塩化ナ ト

リウム液,又 はpHを 調節するための酸若しくはア

ルカリを用いたときを除き,本 剤を製するに用い

る溶剤の名称.

(1)本 剤に溶解液などを添付するときは,溶解液

などの名称,内 容量,成 分及び分量又は割合.ま

た,そ の外部容器又は外部被包に溶解液などを添

付していること

(血)本 剤に安定剤,保存剤又は賦形剤をカロえたと

きは,そ の名称及びその分量.た だし,容 器内の

空気を二酸化炭素又は窒素で置換したときは,そ

の限りではない.

(21)本 剤で2mL以 下のアンプル又はこれと同等

の大きさの直接の容器若 しくは直接の被包に収め

られたものについては,そ の名称中の 「注射液」,

「注射用」又は 「水性懸濁注射液」の文字の記載

は 「注」,「 注用」又は 「水懸注」の文字の記載

をもつて代えることができる.

2mLを 超え10mL以 下のアンプル又はこれと同等

の大きさのガラスそのほかこれに類する材質から

なる直接の容器で,そ の記載がその容器に直接印

刷されているものに収められた本剤についても,

同様に記載を省略することができる.

(22)本 剤に用いる容器は,密 封容器又は微生物

の混入を防ぐことのできる気密容器とする.製 剤

の品質に水分の蒸散が影響を与える場合は,低 水

蒸気透過性の容器を用いるか,又 は低水蒸気透過

性の包装を施す.



製剤総則の部 [2]製剤各条の条 5.1.2.吸入液剤の項 6.1.点眼剤の項及び 8.1.2.点鼻液剤
の項の英名を次のように改める.

新 1日 備 考

5.1.2.吸 入液剤

InhalatiOn LiOuids and Sohtions

6.1. 点 眼斉1

0 p h t h a L n i c  L i q u i d s  a n d  S o l u t i O n s

8.12 点 鼻液剤

Nasal Licuids and S01utiolls

5.1.2.吸 入液剤

Inhalation Solutions

6.1.点 眼剤

Ophthahic Preparatiolls

8.1.2 点 鼻液剤

Nasal Sohtions



[一般試験法収載項目一覧表]

一般試験法名 改正 改正内容

1)化学的試験法

1.01 ア ルコール数測定法

1.02 ア ンモニウム試験法

1.03 塩 化物試験法

1.04 炎 色反応試験法

1.05 鉱 ,由言式験法

1.06 酸 素フラスコ燃焼法

1.07 重 金属試験法

1.08 窒 素定量法(セミミクロケルダール法)

1.09 定 性反応

1.10 鉄 試験法

1.11 ヒ 素試験法

12 メ タノール試験法

13 油 脂試験法

1.14 硫 酸塩試験法

1.15 硫 酸呈色物試験法

2)物理的試験法

2.01 液 体クロマトグラフイー

2.02 ガ スクロマトグラフイー

2.03 薄 層クロマトグラフイー

2.04 た ん白質のアミノ酸分析法

2.21 核 磁気共鳴スペクトル測定法

2.22 蛍 光光度法

2.23 原 子吸光光度法

2.24 紫 外可視吸光度測定法

2.25 赤 外吸収スペクトル測定法

2.41 乾 燥減量試験法

2.42 凝 固点測定法

2.43 強 熱減量試験法

2.44 強 熱残分試験法

2.45 屈 折率測定法

2.46 残 留溶媒試験法

2.47 浸 透圧測定法(オスモル濃度測定法)

2.48 水 分測定法 (カールフィッシャー法)

2.49 旋 光度測定法

3.試 液の項に認証ヒ素標準液の使用を明記。

換が生じる可能性がある場合の注意を明

2.50 滴 定終点検出法



[一般試験法収載項目一覧表]

一般試験法名

2.51 導 電率測定法

2.52 熱 分析法

2.53 粘 度測定法

2.54 pH測 定法

2.55 ビ タミンA定量法

2.56 比 重及び密度測定法

2.57 沸 点測定法及び蒸留試験法

2.58 粉 末X線回折測定法

2.59 有 機体炭素試験法

2.60 融 点測定法

2.61 濁 度試験法

2.62 質 量分析法

新規 改 正 改正内容

qNMRに 関する記載を追記。

2.63 整漏暫霧で冒萱碁絆査
分析法及び誘

3)粉 体物性測定法

3.01 か さ密度及びタップ密度測定法

3.02 比 表面積測定法

3.03 粉 体の粒子密度測定法

3.04 粒 度測定法

4)生 物学的試験法/生 化学的試験法/微 生物学的試験,

4.01 エ ンドトキシン試験法

4.02 抗 生物質の微生物学的力価試験法

4.03 '肖 イし力試験法

4.04 発 熱性物質試験法

4.05 微 生物限度試験法

4.06 無 菌試験法

5)生 薬試験法

5.01 生 薬試験法

5.02 生 薬の微生物限度試験法

製剤試験法

6.01 眼軟膏剤の金属性異物試験法

6.02 製剤均一性試験法 ○

含量均―性試験において液剤又は半固形剤及

び質量偏差試験において液剤の試験操作法の

記載の改正。

6)

10



[一般試験法収載項目一覧表]

一般試験法名

7)容器・包装材料試験法

フ.01 注 射剤用ガラス容器試験法

7.02 プ ラスチツク製医薬品容器試験法

7.03 輸 液用ゴム栓試験法

細胞毒性の項を改正。

改正:4.細 胞毒性試験を追加し。急性毒性試
は細胞毒性に適合しない時に実施。

削除:溶出性の項の泡立ち、発熱性物質試験、
溶血性試験。

8)その他

製剤の粒度の試験法

制酸力試験法

注射剤の採取容量試験法

注射剤の不溶性異物検査法

注射剤の不溶性微粒子試験法

点眼剤の不溶性微粒子試験法

点眼剤の不溶性異物試験法

懸濁液、乳濁液に適用されることを明記。

滅菌法及び無菌操作法

9)標 準品,標 準液,試薬・試液,計量器・用器等

9.01 標 準品

9.21 容 量分析用標準液

9.22 標 準液

9.23 色 の比較液

9.41  言 式薬・言式液

9.42 ク ロマトグラフィー用担体/充 てん剤

9.43 ろ 紙,ろ過フィルター,試験紙,るつば等

9.44 標 準粒子等

9.61 波 長及び透過率校正用フィルター

9.62 計 量器・用器

10品 目追加、1品目改正。

0.02moソL硫 酸を追加。

認証ヒ素標準液、ニッケル標準原液など4項追
加、3項目改正。

一般試験法、医薬品各条の新規収載、改正に
伴う改正と追加。

一般試験法、医薬品各条の新規収載、改正に

伴う追加6

酸化銅ろ過用ガラスろ過器を追加。

lμgまで精密に量ることが可能なウルトラミクロ

9.63 温 度計

化学はかりを追記。



[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

1  1 6

17

18

20

1   21

22

15

19

23

24

27

28

| _′,
1   26

1  2 9

ア
相
一ル

E日 本薬 局方第二追補(案)

ン
新規

:IIllI
改

アクチノマイシンD
シ ン 愛増霊

アクリノーール

アクリノール・ 基歓書

アクリノール・チンク油
複方アクリノール・チンク油
アザチオプリン
アザチラヲlJジ百
亜酸化窒素
アシクロビル

|アシクロビル顆粒 ○

アシクロビル眼軟音 ○

アシクロビル錠 ○

劾一幼
ル シ ロッフ

闘 液    …
…

シクロビ
シロップ用アシクロビル

シクロビル
|

ジスロマイシン

アジマリン
アジマリン錠
亜硝酸ア|

アスコルヒ

ル

― ―    … …       …     _  __ J
一シ
一

一験
一アスコルビンi監散

アスコルビンi
アズトレオナム
注射用アズトレオナム
L―アスパラギン酸

ノ

ン錠

アスピ: ンアルミニウム
アス, シシリン水和物

「ルタミドアルミニウム
アセタプラミ

用アセチルコ1

ルシス

アセトアミノフェン

アセトヘキサミ
アセフトロール
アセメタシン
アセメタシンカプセル
アセメ1 シン錠
アゼラスチン塩酸」

アゼラスチン

アゼルニジピン

アゼルニジビン錠
アテノロール

○

アトルノ`スタチンカルシウム

アトルバスタチンカルシウム錠
アドレナリン

アドレナリン液
アドレナリン注射液
アトロピン t和物

zLIエン硫酸n注差波
ヒ ス タ

アプリンジシ塩酸塩
~

アプリンジン わプセル

アフロクアロン
ア尺ン=ルカ百五E五酸塩I11_二1lIIIII

‐  ¨   … …   … ‐  ‐ ― ‐   ‐ ― ―  ― ―   ‐ 1 ‐ ‐   ‐ ‐  …    1

アヘンアルカロイド塩酸塩注射液
アヘンアルカロイド・アトロピン注

な ・2リ ド「スヨボラミン注射液
弱アヽ とZルカ嘔 じf丞ョポラミン注射液
アマンタジン塩酸塩
アミオダロン

アミオダロン塩酸塩錠         ~
天 カジ端 酸葛

…~‐      ¨

３２

¨
３３

¨
３４

13



[医薬品各条収載:改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬局方第二

ア ミ

フィリこ

Ziイフイ|ィレニ射重
iアムホテリシンB

テリシンBシ ロッ

アムロジピンペシル
アムロジピンベシル

アモキシシリこ

アモキシシリンカ

ナト:

ナトリウム
アルガトロバン水和物
L―アルギニこ

ルプロス

ルフロスタジル

アルプロスタジル アルフアデクス

iフアら天力憂

アレンドロン酸

7>d/ -  t
アンモニ

・サ リチノ

¨  ‐ ― …       … … … … … ‐  ‐  ‐ … …  ・ ‐ …    …  ・  -  1

―― ‐  …  …… 、・ …  ・‐  ‐‐ … …‐ ‐ ‐………   ‐  ‐ ―   ― …■
|

イ
一イ
一イ

フ

トリウム注射液

14



ヘキソール

イソクスプリ:

名銹番=鯉 担   ‐ … |

上
‐
‐＋

二

」

諄一　　一一

イソプロピルアンチピリン
L―イソロイシン
ソロイシン・ロイシン・パリン

イソソフレビド

クスウリジン
ラコナゾール

イフェンプロジル

イミダプリル

イルソグラジンマレイン酸塩細粒
イ'耐 ラジシヤレイラ酸塩壼

~

インスリン

城 ittIII‖ ‖II士 ‖f

ウベニメクス

ウルソデオ

1

161

1  162

[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十 正日本薬局方第二追補(案)
メグルミン注射液

イミプラミン

iイミペネム水和物___

… …     _ 、 変更源旦二塁 _

164

166

167

168

イミペネム・シラス

謄 型 レ 壼
|インスリン ヒト
インスリン

立ルツデ左圭ショTル
|ウルソデオキショール



[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

皇土本感エヨ盤 晨左菫二追重Q………
ウロキナーゼ

エストラ' テル水性懸濁注

液

エダラボン

エグラホン

エタンブトー

エチオナミド
チゾラム

エチニルエストラ

L―エチルシス
エチルモルヒネ

エチレフリン

!エチレンジアミン
ルシウムナトl

エトスクシミド
|エトドラク
エトポシド

エバスチン
エバスチン錠
エバスチンロ眸肉

エピリゾール

エフェドリこ

1エペリゾン塩酸塩

スチンフマノ

エリスロマイシンステ

変更項目一覧

コ:シIデ互亘:正西:五亜建IIIIIIIIIIIII
エパルレスタット

”
一諄

エカベトナトリウ
エカベトナト1

エチニルエストラジオール

エチレフリン

エデト酸ナトリウ

エパルレスタット

エフェドリこ

エモリレファソン

エモルフアゾン
エリスロマイシン

エリスロマイシン

エリスロマイシンエチメレコハ

２２６

一

２２７

一

２２８

２３。

一

２３‐

一

２３２

!エリスロマイシンラ

16



[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬局方第二追補(案)
エルカトニン

新規 変更項目一覧
ニ ン

覇 ヨ万,研元左百=ル
… ……^  …

エルゴタミン酒石酸塩
279 エルゴメトリンマレイン酸塩

エルゴメトリンマレイン酸塩錠
エルゴメトリンマレイン酸塩注射諸

塩化インジウム(1 1 1ln)注射液
284 塩化カリウム

塩化カルシウム水和物
286 化カフレシウム

化タリウム(201丁D注射液
化ナトリウム

100/0 !

２９‐
２̈９２

酸

頂,■ ア  …
……… …  …

293 エンビオマイシン硫酸塩
エンフルラン

オ キサソラム
296

297

キサピウムヨウ化物
革…

…―一 ― ‐ …

Lショドン塩酸塩水和物
299 露方オキシコドン注射液

昆方オキシヨドン・アトロピン注射液
キシテトラサイクリン塩酸塩
キシトシン

303 キシトシン注射液
304 トキシドール

トキシブプロカイン塩酸塩
キシメトロン

キセサゼイン
308 クスプレノロール塩酸塩

・
ザグレルナトリウム

L射用オザグレルナトリウム

乞燥弱毒生おたら、くかぜワクチン

フロキサシン
メプラゾール

F―ル腸 溶 錠
~―

フノフィン
―ラノフィン錠
ルシプレナリン硫酸塩
ルメリトルタン メドキソミル ○

オルメサルタン メドキソミル金 ○

オロパタジン塩酸塩 ○

オロパタジン塩酸塩錠 ○
322 カ カイニン酸水和物

カイニン酸・サントニン散
324 カオリン

ガスえそウマ抗義素
テクネチウム酸ナトリウム(99mttc)注射蒲

果糖

果糖注射液
カドララジン
カドララジン錠
力す マイシンー

硫 酸 塩

332

333

フナマイシン硫酸塩
無水カフェイン

カフェイン水和
335 カプセル
３３

¨
３３

カプトプリル
ガベキサートメシル酸塩
過マンガン酸カリウム

339 カモスタットメシル酸塩

β―ガラクトシダーゼ(アスペルギルス)
βつ殉万膨ダ=ゼい=ラワデめ
カリジノゲナーゼ

３４

一

３４

カリ石ケン
万πジ百三シ リヶ  ~ ~ …

…・
一〇
一

改正:正名:房llg ｀
~‐~‐ ‐… : ‐      ― ―



カルバマゼピン

ルメロース

ロスカルメロース

ルモナムナト:

タサマイシン

コーール ス ル

クエチアピンフマ

クエチアピンフマ

クエチアビンフマ

リウム(67Ga)注射液
クエン酸ナトリウ

クラリス回マイシン

タ71Jズ百マイジジ憂

リセリン

リセリンカリ

[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

正 日本

力` ロー ル

カル′

カルビド′

カルベジロール
カルベジロール錠

変更項目一覧
一

３４

一

３４

脚罐
輝
酬
馬
」榊
嘲

ン シレキセチル
ン シレキセチル錠

カンデサルタン シレキセチル・

アムロジピンベシル酸塩錠

d―カンフル

カンレ

キシリトール
レ′リトール

マイシン

イシン

リクラジド

ン

イシンリン 証カプセル

18



[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

ル コ:

ルタチオン

レゾール

クレゾール

変更項目一覧

… …   ‐ ‐ … …  ‐ …     …  … …  1

クレゾール石ケン液
クレボジ1アドリジ瑚
クレマスチンフマ

クロスボビドン

|フ百手ラじ
ロトリマゾール

ロナセ′ヽム

クロナゼ′

クロニジ

ロミフェン

クロミプラミン
ロム トリウム(51 Cr)

クロルフェニラミン・カルシウム散
クロルフェネシンカルバミン酸エステル

ロルフェ ルバミン酸エステ

ロルフロバミド

夕百ルプ苗々 万
ケ百万プ苗マジジ

|ク甲型r■= 2́ン
クロルヘキシジン

クロリレマジノ:

イ

鷹
一琢

|クロベタゾール

iクロペラスチン|

天然ケイ



482

コ

483

485

４８

¨

490

９３

¨
９４

一
９５

４９７
４̈９８

５０‐

一

５。２

一

５。３

505

506

507

509

510

514

515

５ ‐

一

５ ‐

520

521

522

526

527

５２９

一

５３〇

一

５３‐

532

533

536

５３

¨

539

542

543

545

546

ンタマイシン

ンタマイシン

化,由

コデインリン酸塩水和物

コリスチン

チル・ミョウ′`ン

ナトリウムサリチノ
サリチル酸メチル

ル トプロフエン

方ジアスターゼ・

シアノコ′`ラミン

シアノコバラミン

ジエチ,レカリレノ

[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

箋士本改正旦杢墓旦左壺I埠盤 と_…_
フェン

ンコーール

:コデインリン

ナドレリン

コレカルシフエロール

コレステロール

コレラワクチン

サイクロセリン

ラート塩酸塩
ラート塩酸塩細粒

ルシウム

化チタン

化マグネシウム

!サントニン
ラ:ジラスタニゼ

ジアゼパム

ジエチルカルノ

シクラシリン

変更項目一覧

‐ ‐  ‐ ‐ … … … ‐ … …        ‐  … ‐      ・    ¨ ‐   …      …  ‐ ‐ ‐    1

::性状(結晶多形の追記)

「
‐‐…  … … ‐   …     ‐ ~        ・ ‐ ― ― ――‐‐‐ ‐―‐‐ ・・

ジクロフェナクナトリウム

20



５５

一
５５

一
５５

５５８

一

５５９

一
５６。

５６６̈
５６７一５６３一５６９

571

5,2

574

5,5

576

５８２

一
５８３

一
５８４

５８

一

590

594

596

596

５９７

一

５９８

一

５９９

600

６。２
６̈０３
６̈。４

一
　

¨

605

606

607

608

614

615

616

618

619

|ジゴキシン錠
|ジゴキシン注射液      ~

[医薬品各条収載口改正一覧表(化学薬品等)]

ジクロフェナミド

|シクロペント
|シクロホスフアミ
,シクロホスファミ
|ジゴキシン

変更項目一覧

|

「
‐，一

スマス

:ジスチグミ:

IL―シスチン

|ジスルフィラム

|ジラ百 ミド
~~  `~‐

1シフラビジ
~‐ …‐~ ~ ‐

シッカニン

ドブジン

|ジドロゲステロン
ドロゲステロン

シノキサシン

|シノキサシンカプセル
ジノスタチン スチマラマー

カ ヲ鴨スト
~~~… …

ジビリダモール

ジフェンヒドラミン

|ジフェンヒドラミン・バレリル尿
|ジフェンヒドラミン・フエノール・

イド

ジフテリアトキソイド

1ジフルコル トロン

:ラフ百べが
1刃 枷 1

一
　

一

ヽ
　

¨

シベレス

|シベンゾリンコハ

1シベンプリンコハ

|シメチジン

|ジメモルファンリン酸塩
事ヽ万カプ百=;じ

~~…

ジメンヒドリナート
1蕩 L~ド万 =ド錠  …

…

ジモルホラミン

化カリウム

トリウム

iジョサマイシン

|力芝マ̀ 盪 」な

IL―システイン
IL―システイン

1シスプラチン

21



[医薬品各条収載“改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日

シロスタソール
シン′`スタチン

シンノ`スタチン錠

化カルシウム

化ナトリウム

1昼 4■ rn´ ‐ヽ  ′ ′

iスクラフレフアート

スコポラミン臭化水素

ステアリン酸

!ステアリン ルシウム

|ス
ピラマイシン酢酸エステル

|スピロノラクトン
スピロノラクトン

スルバクタムナトl

スルビリド

:ズ'じビリ暢 ヲモル
スルビ:

スルピリン注

スルファジアジン銀
スルファメチゾール

ロモフタレイン

ノーール

セチリジン

セチリジン

トラキサート

ファクロル

「
―
―
―
―

変更項目一覧

６３５

一

６３６

一

６３７

7ビ 電111
|

一
，，
メ
ー

一
　

一

¨
　

一

一
　

¨

一
　

¨

¨
　

一

６６

一
“

¨
”

シラスタチンナトリ

ルミニウムゲル細粒

６４３

一

６４４

一

６４５

ステアリルアルコール

ストレプトマイシ

用ストレプトマイシユ

スペクチノマイシン
６５７

一

６５８

一

６５９

ミシリントシル酸塩水和物

スルピリン水和

スルファメトキサゾール
スルファモノメトキシン水
スルフイソキサゾール
スルベニシリンナトリウム

スルホブロモフタレインナトリウ
ルモン

ヒト絨 毛性性腺栞u激ホルモン

ホルモン

22



[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬局方第二追補(案)
モララグ首πカフゼル

~……… …~ ~― ……… 変更項目一覧

I

― 一 ヽ     一               ―    …  ・    _ _ …

     1

:基原、旋光度、純度試験、定量法        「

鉦i乾爆灘義工担lm   _…    _ 1

”一”一ル一̈

生
じ
一つ
一彬

リコーール
シロッラ

セファド

セフジトレン

セフジトレ〕

フピラミ
セフピロ

セラセフェート

レングリコール

一‐　̈‐‐一　‐一‐　一‐“，

脱
一７。３
一“
一７。５
一７０６
一７。７
一議

‐８

¨
‐９

一
２。

723

724

フ

¨
２６

一
２７

７２

¨
７３

¨
７３

７３３
一７３４
一那

７３

¨
７３

４‐

¨
４２

一
４３

４５

¨
４６

一
４７

４９

一
５。

一

５‐

752

５３

一
５４

ラチユ



ゾルピデム
D―ソフレビトーール

ムスロシン

ムスロシン

ルシトールローシヨン

クロリムス

ペラシリン

タルチレリンロ月空内

ナトリウム

ントロレンナトリウ

ジフェンヒドラミン

チアプリド塩酸塩錠
チアマゾール

チアミラールナトリ

方チアントール・サリチル酸液

ジンヒベン

[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

十六改正日本薬局方第二追補(案)

チモロールマレイ:
レチロシン

変更項目一覧

… …   … 1   … … … 1  … _ 1

1
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[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬局方第二追補(案) 新規 改 正 変更項目一覧
２４

一

２５ ツ

す ン グラ出

ッロブテロー

ア テイコプラニン
テオフィリン

― ―
ル

ン

○ 改正 :性状(結占 形 の

○ 改正 :性状(結晶多形の
ストラン40

デキストラン

‐   ¨     ‐       ‐   ‐          _   .       _ |

キストラン70
ストラン硫酸エステルナトリウム イオウ5

ストラン硫酸エステルナトリウム イオウ18

キストリン

キストロメトルファン臭化水素酸塩水和物
テストステロンエナント酸エステル

テストステロンエナント酸エステル
３９

一

４。

テストステロンプロビオン酸エステル

圧スEフ0コ レ711オ ン亜 褒iI亜駈液:
デ ス ノ:

842 デスラノ

４３

¨
“

一
４５

ロイキ

注射用テセロイキン(遺伝子組

リン

８４７
８̈４８
一３４９

丁ヒドロコ~プ

ギ 「ドロ

デヒドロコー

850 丁フエロキサミンメシ
テブレノン

‐ ´  ‐               ‐   … … …  1          ‐ ‐  |

‐  ― ‐     ‐ ― ‐       ― ‐    ‐

    |

メチルクロルテトラサイクリン塩酸塩
リル

テモカプリル塩酸塩錠
８ ５ ５

一

８ ５ ６

ン

ル ビナフィン

85フ ルビナフィン塩酸塩クリーム
858 テルビナフィン塩酸塩ス

ルフタ:

|テルミサルタン

テルミサルタン錠

〇
一〇

コムギデン 正 :純度試験 (3)
８６３

一

８６４

コメテ ン フ ン

〇
一

正 : 3 )・              i

群
■■IIIIIII■

1
トウモロコシデンプン
バライラ百諄  ‐    I ‐ …… 改正 :純度試壊

改正 :紳鷹

ンプングリコール酸ナトリウム

ン

をうワクチン

ドキサゾシンメシル酸塩錠
ドキサプラム塩酸塩水和物
ドキシサイクリン塩酸塩水和物
ドキシフルリジン
ドキシフルリジンカプセル
ドキソルビシン塩酸塩
注射用ドキソルビシン塩酸塩

‐ ‐ ‐   ‐ ‐ ‐ ‐        ― ―  ―      ‐    ‐    _    |

トコフエロール

トコフエロールコハク酸エステルカルシウム
トコフエロール酢酸エステル
トコフェロールニコチン酸エステル

トスフロキサシントシル酸塩水和
882 トスフロキサシントシル酸塩錠

墜 311野控I11■| …
…
| ○

〇885 注射用ドセタキセル

トドララジン塩酸塩水和物
ドネペジル塩酸塩  ヽ          …       ‐ ―     ‐                     ■

８８８

一

８８９

ドネペジル塩酸塩細粒
ドネペジル塩酸塩錠

O 削除 :

ドパミン塩酸塩
９‐

一

９２



淵
爛̈

[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬局方第二追補(案) 新規

ば2タミン嘩 …
|トブラマイシン
トブラマイシン

トラニラスト

[L摯 L
|シロップ用トラニラスト

トラネキサム

トリクロホスナトリウム

1トリクロホスナトリウムシロップ

「ドlJグ苗ルタデアジF…
………

|卜:

L―トリプトフアン

|「lJ天キカ ニ ジ朧 塩
トリヘキシフェニジル
トリメタジオン

リメタジジン

ンマレイン

十じ師 硼

トロキ=
トロキシ1

|トロビカミド

1亜̂コIコ:I:i
ロンビユ

:″zソ」ユン
|ナファプリン

| : F : ; : i t i ` : : ♭

‐

形の追記)

|

|

ト

トリアムシノロン

ドルゾラミド

９３２

一

９３３

一

９３４

卜:

卜1

卜: メ

ド

ナルトグラスチム(i

26



[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

白

へ改正 日本薬局方第二追補(

ビン

案) 変更項目―覧

Ｌ
′

ニカルジビン 液
ニコチン酸
ニコチン酸注射液

コチン酸アミド
コモール

コモー ル 錠

ニコフンジル
ニザチジン
ニザチジンカプセル

素

974 リトローール
ニセリレゴリン
ニセルゴリン肩

二部 機錠   …  … :一|978

ニトしシジピシ      : ~   ‐    「
ニトレンジピン

トログリセリン錠
フェジピン                 |

ニフェジピン細粒
ニフェジビン 放 カプセル

ニフェジビンぇr× _    _ … _ 1
日不 "西炎 ソクテン

987 乞燥 日本脳炎ワクチン           |

ルシウム水和物
L―乳酸ナトリウム液

992 無水乳糖                |

尿素
995

ニルノ`ジビン館

ネ ネオスチグミンメチル硫酸塩 |

杢土ス責グシ メテル硫酸塩注射液
999 ノ ノスカピン

1000 ノスカビン塩酸塩水和物
100 ノルアドレナリン

‐    ‐  ‐             ‐  ‐       ‐   _       1

1002 ノルアドレナリン注射液
1003 ノルエチステロン
004 ノルゲストレル             ~

ノルゲストレル・エチニルエストラジオール錠
ノルトリプチリン塩酸塩

100 ノルフロキサシン
′ヽカンビシリン塩

009

精製白糖
パラ百ウ王シ

‐    …   … ……  ‐

7ロフェン|

′ヽシトラシン

乾燥破傷風ウマ抗毒素     ~
所画面勤評ギ死F~  ~

1014

1 0 1 5

バソブレシン注射液

０１

　

一

〇１

ぺニペネム                |

「3▼ ミリジ五酸塩
… … ‐ … … …

  |

〇

一

改正:確認試験、純度試験(1)(3)(4)、強熱残分、定量法
削除:吸光度、エンドトキシン

パパベリン 俊塩注射液
1020 乾燥はぶウマ抗毒素

沈降はぶトキソイド
メヾタン硫酸塩

バラアミノサリチル酸カル〕
２４

¨
２５

ベラアミノサリチル酸カルシウ」
ペラオキシ安息香酸エチル
i ラヽ牙革ラ要頁蕃覇 キ万 ~1026

102フ パラオキシ安 プロビル

i芽 雷晉f鷲三二IIIII



[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬局方第二追補(案)
パラフィン

流動パラフィン

ムパス

L―バリン
バルサルタン

パルナパリンナトリウム
バルビタール
′`ル トリウム

|′`ル

リウムシロ
ハ ロ

パ ロ セチン

, \ 8 5 >
ハロベリドール

I  ro47 ハロペリドール|
ハロペリドール
|バンクレアチン

|バンクロニウム
バンコマイシン

ヒアルロン酸ナトリウム

L―ヒスチジン
L―ヒスチジン
ごラフ百百=J17マラ
ビソプロロール

タミンB

ヒドロ ルセルロース
ξttTガ 百i輌薩ル百■ス

ヒドロコルチヽン酪酸エステル

ステルナトリウム

嘔
一〇５４
０̈５５

免

複
一人
一人

′`ルサルタ:

バンコマイシン

‐０５

一

‐０５

一

‐０５ リタゾン塩酸塩・メトホルミン

コスルファートナトリウム水

タミンA油 カプセル

ヒドロキシジン′

ヒドロキソコバ

ヒドロクロロチ
ヒドロコタルニン
ヒドロコルチヽ
ヒドロコルチゾンコハ

ヒドロコル

ン・ジフェンヒドラミン

ヒドロコルチゾンリ:

メシリナム

ヒプロメロース酢酸エステルコハク酸エステル

ヒプロメロース
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[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬局方第二追補(案)

ペラシ1

1ビペラジンアジ

:百尺ラジジリ勁
ペラジンリン

|ビペリデン塩i
ご茉チツ=''

マリシン

|ビモジド

i沈降精製百 日せ

i沈降精製百 日せ

ンテルパ

リドキシン

ナトリウム
ルピン

フアモチジン
フアモチジン

モチジ: 注射

フアロペ

フアロ

シロ=

フェニ1ル

|フェニレフ:

フェネチう

フェノバ ル

フェノール・亜鉛華リニメント
歯科用フェノール・カンフル

フェノーールスノ

ン酸塩

|

|

改正 :基原

追力LIン ドhiシン、_定動     |    _    |

― ‐ ‐―
」

|

|
十

ンドロール
ンブラスチン硫酸塩

ンプラスチン

ファモチジン

フィルグラスチム(遺伝子組換え)

フエキソフエナジン
フエキソフェナジン
フェニトイン

フエニトイン
工ニトイン錠
:射用フェニトインナトリウム

フェノバノ

フェノールスルホンフタレイン

ン

|フニ′レビすク
ンフタレイン注
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[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬局方第二追補(案)
じみ菫ルタ輔 塩

~…‐~~~… …~ 新規 改 正 変更項目一覧

1210

1211

1212

フェンタニルクエン酸塩
フェンブフェン

ブクモロール塩酸塩

フシジン酸ナトリウム

ブシラミン
ブシラミン鑑
'ス リレファン

ブチルスコポラミン臭化物
ブテナフィン塩酸塩
ブテナフィン塩酸塩液
ブテナフィン塩酸塩クリーム

12i盪 ン握壁塩スル T  _…   ^
|ガ塑贄 _  …  __…
:ブドウ糖

ド 注

フドステイン
フドステイン錠

○

○

トロ

ブナゾシン」 酸 ,

ブピ′ヽカイン構綱國皇7K和物 .
ブフェトロール塩酸塩

… ‐  ‐          ‐            ‐  ―  ‐

           1

… ‐ ・ …́  ・                 ‐ ‐  |

ブプラノロール塩酸塩
ブブレノリレフィン 塩

ブホルミン a酸塩

a酸塩錠
F酸塩腸溶総

ブホルミン
ブホルミン
ブメタニド

フラジオマイシ

しステ白シ硫酸エステルナトリウム水和
爾 パ=
プラゼパム』
プラゾシンt

ノプロフェン

プラ′`スタチンナト ウ ム

プラ′ヽスタチンナトリウム液
プラバスタチンナトリウム細粒 ○ 削 除 :粒度

プラバスタチンナトリウム錠
ラう― ジ男彩形牙子下月=リウム

キサー

ン ル 0

Jミドユ

フルオキシメステロン ○ 改正:性状(結晶多形の追記)

フリレオシノニ ○ 改正 :性状(結晶多形の追記)

フルオシノロンアセトニ ○ 正 :性状(結晶多形の追記)

フルオレセインナトリウム

フ,レオロウラシリレ

フルオロメ| ロン

フルコナゾール

ラπ罰 ='"り 嗜「
…    …

○

フルジアゼパム            ニ _
フルシトシン

フリレスルチアミン塩酸塩 ○ 女正:性状(結晶多形の追記)

フルタミド
ラJ~Dドラ弓チゼアヽス
フルトプラゼバム|

フルドロコルチゾン酢酸エステル
フルニトラゼバム

ラフb71デジレiチント酸エステル
フルボキサミンマレイン酸塩
フルボキサミンマレイン酸塩錠
フルラゼパム塩酸塩

プルラン

フルルビプロフエン

ブレオマイシン塩E覧塩
ブレオマイシン硫酒一塩
ラ開 イ三下醐
フレカイニド

=ヨ自Ll

レドニゾロン
レドニゾロン錠

○
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[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

豊土本重二町蟹劉証蟹書コ動離叡 _…… 童規_

|プロタミン

lフ菌タミジ
プロ

ロテイ〕

|フ鷲″ヽラ./ジ
ロパ フェノン

ロパンテリン

1発讐剣:
ロピルチ

リコール

コ
ー

ラノロー

‐ ― ‐ ¨ ‐ ‐―    ‐ … … …   ―    ―   …  … ‐   ‐   、   一 ‐
  :

… … …  … ‐   ‐ ¨ ‐   ‐   ‐    ‐ :    ― ―   ‐
   |

形の追記)

|  ~  ~ ‐

… … …  … … ‐ ―   …  … ‐‐ ‐  … … … ・

‐
75‐ 1改正:而度試験(41のシステム適合性 i

‐     ―           _    ¨ ‐‐  ―          _   _                _   _   |

‐    ‐            ‐  ‐    ‐   …               _   _  _   … 1

勇:黎募ジ
フロプロピオ〕

|プロベネシド
iプ百天ネジ駐
|フ百ヤゼラマム
:フロムヘキシン

ベタヒスチンメシ′
ベタヒスチンメシ
ベタミプロン

1全墾 ノン
ベタメタゾン吉

タメタゾン

エステル
エステル・ゲンタマイシ:

1酸塩軟膏
テル・ゲンタマイシン
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一
２０
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‐３

一
‐３

1322

２４

一

２５

1327

1328

1329

133(

‐３３５

一

‐３３６

一
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1345
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1350
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1355

1356

1357

1364

[医薬品各条収載 ・改正一覧表(化学薬品等)]

十六改正日本薬局方第二追補(案)
:タゾンジプロピオン酸エステル

ンリン酸エステルナトリウム

ヘパリンカルシウム

k′tニニトリウム
|ヘパリンナトリウム注'

|ペプロマイシン硫酸塩

1菌蔚雨輌 マイジジ

ミロラストカ:

.カリウム

ラプロストナトリウム

ペルフェナジン

ルフェナジンマ
レフェナジンマレ
|レベリン塩化物フ

ンザルコニウム塩

:ベンザルコニ

ル ア ル コー
ル

|ベンジルベニシリ
|ベンズブロマロン

ンベンザチン

ペントパル タールカルシウム

クロラール

リボース

リボース

シンナトリ|

tホマイシ:

ツリヌスウマ

ドンヨード
マトロビン

口

スチレンスルホン

リスチレンスルホ〕

|ポリソルベート80

変更項目一覧

正:基原、定量法(1)
追加 :抗第Xa因 子活性・抗第Πa因子活性比

改正 :基原、定量法
追加 :抗第Xa因 子活性・抗第 Ⅱa因子活性比、エンドトキシ

ン

、定量法

|

追加 :脂肪酸含量比、水酸基価
訃   が 儒ヽ :|̈

タステンベシ

ニシリンカリウム

ベンセラジド塩酸塩
ベンタゾシン

5下 革ジゆ う王ジ酸塩

マ

卜:

酸ナトリウム

32
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[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬局方第二追補(案)

ホルマリン水
:ホルモテロールフマ
マイトマイシンC

注射用マイトマイシンC

|マーキュロクロム

:マーキュロクロム液
'マクロゴール400

|マクロゴール20000

|マクロゴール軟膏
:乾燥弱毒生麻しんワクチン
マニジピン
|マ=看 ラ
|マプロチリン塩酸塩

:乾燥お しウマ抗毒素
|マルトース水和

ID―マlンニ■トール

13981 :ム ピロシンカルシウム

メ メキシレチ〕

|メキタジン

:メキタジン錠
|タグルミシ
メクロフェノキサート

|メコバラミン

|メコバラミン錠
|メストラノール
メダゼ ′

:メタンフェタミン

:レメチオニン
:メチクラン
メチラポン

:Jニメテル■71ドリン掘酸損
0けメテル手7■ドレ 塩酸塩散19%
:メチルエルゴメトリンマレイン酸:

メチルエリレゴメトリンマレイ:

:メチルジゴキシン
'メチルセルロース
:メチルテストステロン

|メチルテストステロン

ル ブレドニプロンコハ

メチルベナクチジウム臭化物
:メデル百ザ三リジ塩1ビ物
:メテノロンエナント酸エステル

改正:基原、性状(結晶多形の追記含む)、確認試験、融点、
純度試験(溶状、ニッケル、ブドウ糖)、乾燥減量、定量法
追加 :純度試験(類縁物質)、導電率
削除:旋光度、純度試験(酸、塩化物、硫酸塩、ヒ素)、強熱
残分

改正 :性状( 多形の追記)、

酔見
一　
¨

一
一　
一

目

一　

・

項
一　
一

更
一　
一

変
一　
一問

淵
調
回
響
齢
出
鳳

‐‐３７５‐一‐‐３７６‐̈
‐‐３７フ‐
回̈

‐‐３７９‐一‐‐３８０‐̈円
愕

繭
‐‐４。‐‐國
器
‐‐四̈‐‐４。６‐硼一柵
四̈
製四̈‐‐４‐３‐̈一出
一剛
聾
洲
棚
同

:メテノロンエナント酸エステル注射



[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第士本改=日本栗局方策千螂 案)
メトキサレン

新規

|タドウ百プラミド ―

城  FI
研ワ百三百 両

|チ,13♭ミ多醤:|1曇1真IttT
メトロニダゾール

二
:メナテトレノン
iタビデオスタシ
|メピバカイン

!メピバカイン理
:メフェナ

|タラ,レジド
:メフルシド錠

メペンブラート臭化物
タル万プトプリジ水和物

協 和に

撻射用メリ■ム
dl―メントール

|―メントール

モ |モサプリド

|1瑶1 栞募郵y:二肇[1‐11
需 ≡捌 婦

騨
ヨ
肇曇撃絲夢五 |::::||:

一液
一

一射
一

一粧
一素一助

一ヨ一一ト:ヨードチン
:希ヨニドチ
罰 藤

1複方ヨ=|
:ヨード・サl

:ヨードホル

４８４
一４８５
，４８６

ラ iラウリルう
:ラウロマイ

|ラクツロー

|ラタモキt

iラナトシド

竪
:ラフチジじ

:ラベタロー

1ラバタ甲=

４８

一

４８

一

４９

1491

４９２

一

４９３

一

４９４

1495

ナトリウム
ゴール

変更項目一覧

ン塩酸塩



リオチロニンナト:

リシノプリル

トドリン

ァンピシンカプセル
スタマイシン硫酸塩

ン酪酸エステル

ンリン酸エステルナトリウム
ンリン酸エステルナトリ[

アルフアデクス

ルミニウムカリウム
ニウムカリウ

エステル

レチノールパルミチン
レナンピシリン塩
レノグラステム(遺伝子組

レ′ヽ ロルファン

レバ ロルファン酒石

チロキシンナトリウ

キサシン水和物
フロキサシン細粒

レポメプロマジンマ
L―ロイシン
ロキサチジン酢酸エステル

[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日
|ラベプラゾールナ

第二追補(案)

リスペリドン
リスペリドン
リスペリドン
リスペリドン

iリセドロン酸ナトリウム
:可■下百蕩 ナドリウム

ラビン

変更項目一覧

1513

1514

1515

ンゲル
'ンコマイシン

ンコマイシン
:リユ

レセルビン

リン酸水素ナトリウム水和物
リン酸二水素カルシウム水和物
レセルピン
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[医薬品各条収載・改正一覧表(化学薬品等)]

第十六改正日本薬

:ワルファリンカリウム

変更項目一覧

ロサリレタンカl
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[医薬品各条収載・改正一覧表(生薬等)]

変更項目一覧十六改正日本薬局方第二追補(案)

ンモニア・ウイキョ

オウバク・タン Jレビン・ビスマス

オレンジ油 改正:旋光度

葛根湯エキス

葛根湯加川弯辛夷エキス

カノコソウ

カノコソウ末

加味逍遥散エキス

カルナウバロウ

|

改正:確認試験

改正:確認試験(2)、定量法(1)

改正:確認試験(5)、定量法(2)



第十六改正日本薬局方第二追補(案)  1新 規

コンズランゴ

コンズランゴ流iキ ス

柴胡桂枝湯エキス

サンキライ末
改正:生薬の性状、確認試験

[医薬品各条収載・改正一覧表(生薬等)]

l6eer t t

1701 I

1 7 0 3 1

1

酬
1708

変更項目一覧

ー

改正:確認試験

改正:確認試験(1)

改正:確認試験(1)

改正:確認試験(1)

1710
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[医薬品各条収載・改正一覧表(生薬等)]

改正日 局 方

1

17

変更項目一覧
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[医薬品各条収載・改正一覧表(生薬等)]

第十六改正日本薬局方第二
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[医薬品各条収載口改正一覧表(生薬等)]

変更項目一覧

リュウコツ

ロートエキス・アネスタミン

ロートエキス・パパベリン・アネスタミ〕
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資料No.2

日本薬局方新規収載候補品目 (案) について



日本薬局方新規収載候補品目(案)

医薬品製造販売承認取得企業からの収載要望に基づき選定された医薬品

No. 収載品目

ア トモキセチン塩酸塩

９
“ ア トモキセチン塩酸塩カプセル

3 イルベサルタン

4 イルベサルタン錠

5 ゲフィチニブ

6 ゲフィチニブ錠

7 テモゾロミド

8 テモゾロミドカプセル

9 注射用テモゾロミド

10 テルミサルタン ・ヒドロクロロチアジ ド錠

テル ミサルタン ・アムロジピンベシル酸塩錠

12 ドルゾラミド塩酸塩 ・チモロールマレイン酸塩点眼液

13 モンテルカス トナ トリウム細粒

14 モンテルカストナ トリウムチュアブル錠

15 ロクロニ ウム臭化物

16 ロクロニウム臭化物注射液

なお、本収載候補品目の名称は別途、日本薬局方原案審議委員会にて

審議する予定である。

1‐



資料No.3

日本薬局方の参考情報の改正 (案)に ついて



日本薬局方の参考情報の改正 (案)の 概要

本改正案の要旨は、次のとおりである。

1.参 考情報

1.1.参 考情報中、新たに収載する項目は次のとおりである。

(1)|プ ラスチンク製医薬品容器及び輸液用ゴム栓の容器設計における一般的な考え方と求められ

る要件

(1)参考情報 G7.プ ラスチック製医薬品容器及び輸液用ゴム栓の容器設計における一般的な

考え方と求められる要件

。従来の医薬品プラスチック製容器に輸液用ゴム栓の容器設計に関わる要件を加えて、新

たに設定する。これに伴い、従来のプラスチック製医薬品容器は削除する。

参考情報中、改正する項目は次のとおりである。

(1)参考情報 G4.滅 菌法及び滅菌指標体

。タイ トルを 「最終滅菌法及び滅菌指標体」から 「滅菌法及び滅菌指標体」に変更し、全

面的な改正を行う。

② 参考情報 G4.培 地充填試験 (プロセスシミュレーション)

。培地充填試験の実施頻度の初期評価で汚染を認めたときの対応を追記する。

(3)参考情報 G5。 核磁気共鳴スペクトル測定法を利用した定量技術と日本薬局方試薬への応

用

。一般試験法 5.01 生 薬試験法へ下部移行したことに伴 う改正を行う。

④ 参考情報 G9.第 十六改正日本薬局方における国際調和

。改正項目に合わせ、整備する。

1.3.参 考情報中、削除する項目は次のとおりである。

(1)|プ ラスチック製医薬品容器

(1)参考情報 G7.プ ラスチック製医薬品容器

・プラスチック製医薬品容器及び輸液用ゴム栓の容器設計における一般的な考え方と求めら

れる要件の収載に伴い削除する。

最終滅菌法及び滅菌指標体 0) 培地充填試験 (プロセスシミュレーション)

e) 核磁気共鳴スペクトル測定法を利用し

た定量技術と日本薬局方試薬への応用

14p 第十六改正日本薬局方における国際調和

‐
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[参考情報収載項目一覧表]

参考情報名 新規 改正

Gl.理 化学試験関連

胃腸薬のpH試験法

医薬品の残留溶媒ガイドライン及び残留溶媒試験法の記載例

近赤外吸収スペクトル測定法

システム適合性

中心静脈栄養剤中の微量アルミニウム試験法

分析法パリデーション

G2. 物性関連

固体又は粉体の密度

団体―水間の相互作用:吸・脱着等温線と水分活性の測定

動的光散乱法による液体中の粒子径測定法

粉体の細かさの表示法

粉体の流動性

レーザー回折法による粒子径測定

生物薬品関連

アミノ酸分析法

SDSポ リアクリルアミドゲル電気泳動法

キヤピラリー電気泳動法

タンパク質定量法

等電点電気泳動法

日局生物薬品のウイル不安全性確保の基本要件

日本薬局方の通則等に規定する動物由来医薬品起源としての動物に求められる要件

バイオテクノロジー応用医薬品/生物起源由来医薬品の製造に用いる細胞基材に対す
るマイコプラズマ否定試験

ペプチド及びタンパク質の質量分析

ペプチドマップ法

微生物関連

遺伝子解析による微生物の迅速同定法

エンドトキジン規格値の設定

蛍光染色による細菌数の迅速測定法

最終滅菌医薬品の無菌性保証

最終滅菌法及び滅菌指標体 → 減菌法及び滅菌指標体 ○

培地充填試験法(プロセスシミュレーション) ○

微生物殺滅法

非無菌医薬品の微生物学的品質特性

保存効力試験法



[参考情報収載項目一
覧表]

参考情報名 新規   改 正

無菌医薬品製造区域の環境モニタリング法

G5.生 薬関連

アリストロキア酸について

遺伝子情報を利用する生薬の純度試験

核磁気共鳴(NMR)法 を利用した定量技術と日本薬局方試薬への応用 〇

日本薬局方収載生薬の学名表記について

G6.製剤関連

錠剤の摩損度試験法

G7.容器・包装関連

プラスチック製医薬品容器 削除

プラスチック製医薬品容器及び輸液用ゴム栓の容器設計における一般的な考え方と求められる要件   ○

G8.水 関連

医薬品等の試験に用いる水

製薬用水の品質管理

G9.そ の他

第十六改正日本薬局方における国際調和 ○

‐4…



1参 考情報  改 正事項

2  参 考情報 G4.微 生物関連 最終滅菌法及び滅菌指標体を次

3 の ように改める.

4滅 菌法及び滅菌指標体

5  滅 菌とは,物 質中の全ての微生物を殺滅又は除去することを

6 い う.本 参考情報は,無 菌製品の製造のほか滅菌が必要な場合

7 に 適用する.滅 菌法を適用する場合には,各 滅菌法の長所 ・短

8 所 を十分理解した上で,包 装を含む被滅菌物(製品又は滅菌が

9 必 要な設備,器 具,材 料など)の適合性に応じて,適 切な滅菌

10 法 を選択する.

11  滅 菌においては,滅 菌装置据付け(滅菌工程の設計 ・開発を

12 含 む)後,そ の工程が科学的根拠や妥当性をもって設計どおり

13 に 正しく稼動していることを評価する適格性評価に基づき設備

14 の 保守点検プログラムを設定すること ま た,無 菌医薬品の製

15 造 所では,製 造全般に関わる品質システムを確立すること 例

16 え ば,滅 菌後の無菌性を含め品質に影響を及ぼし得る全ての作

17 業 を明確にし,製 品の微生物汚染を回避するために必要な手順

18 書 等を設定し,適 切に運用すること

19  滅 菌条件を設定し,滅 菌後の無菌性を保証するためには,被

20 滅 菌物の滅菌前のバイオバーデンを定期的又は一定滅菌単位ご

21 と に測定すること 測 定方法は,4_05微生物限度試験法等を参

22 照 する.

23  本 参考情報には代表的な滅菌法を示すが,こ れら以外にも

24  ・ 滅菌機構が十分に解明されている

25  ・ 滅菌工程の物理的な重要パラメーターが明確であり,そ

26   れ らの制御と測定が可能である

27  ・ 滅菌操作を効果的かつ再現性よく実施できる

28 と いった要件を満たし,か つ被滅菌物に悪影響を及ぼさない場

29 合 は,他 の滅菌法を用いることができる.

30 1.定 義

31  本 法で用いる用語の定義は,以 下のとおりである.

32 ・ フィルターの完全性試験 :フィルターの微生物捕捉性能デー

33  夕 との相関性が実証された非破壊試験をいう

日,ユ ーティリティ

管理項目

管 理 す るべ き

ユーティリティ

参考情報 1

34 ・ バイオバーデン :被滅菌物に生存する微生物群をいう.

35 ・ 鋪 :微生物の死滅率を表す値で,供 試微生物の90%を 死

36 滅 させ,生 存率を1/10に 低下 させるのに要する時間

37  C)ecimal Reduction Time)を いう

38 ・ FH値 :乾熱滅菌におけるプロセスの微生物不活化能力の程

39  度 であり,20℃ のzttC値 を10倍変化させる温度変化の度

40  数 )を持つ微生物について,160℃ の温度に等価な時間(分)で

41  表 される値.

42 ・ FO値 :湿熱滅菌におけるプロセスの微生物不活化能力の程

43  度 であり,10℃ のz値0値 を10倍変化させる温度変化の度

44  数 )を持つ微生物について,1211℃ の温度に等価な時間(分)

45  で 表される値.

46 。 無菌性保証水準(SALl:滅菌後に,生 育可能な1個の微生物

47  が 製品中に存在する確率をいう.10‐
nで

表される.

48 ・ 線量(吸収線量):物 質の単位質量当たりに付与された吸収エ

49  ネ ルギーの量,単 位はグレイ(Gy)で表す。

50 ・ 重要バラメーター :滅菌工程に本質的に必要であり,計 測可

51  能 なパラメーター.

52 ・ 載荷形態(ローディングパターン):被 滅菌物の滅菌装置又は

53  照 射容器内での数,方 向,配 置方法について規定した組み合

54   わ せ

55 2 滅 菌法

56 2.1 加 熱法

57  加 熱法は,熱 によって微生物を殺滅する方法である.

58 211 湿 熱滅菌法

59  湿 熱滅菌法には,一 般的に広く用いられる飽和蒸気滅菌とそ

60 の 他の湿熱滅菌とがある 湿 熱滅菌における管理項目,ユ ーテ

61 ィ リティ及び制御装置を,参 考として表1に示した

62  飽 和蒸気滅菌は,加 圧飽和水蒸気中で微生物を殺滅する方法

63 を いう 本 法の重要バラメーターとしては,温 度,圧 力及び所

64 定 の温度における保持時間がある し たがって,通 常の滅菌工

65 程 管理においては,温 度,圧 力及び保持時間を常時測定,監 視

66 す べきであり,そ のための測定装置は滅菌設備の仕様として含

67 ま れていること.

68  ま た,そ の他の湿熱滅菌には,密 封容器中の被滅菌物を滅菌

69 す る場合に用いる蒸気加圧運転サイクル:水 散布サイクル,水

70 浸 漬サイクルなどがある こ れらの方法の重要パラメーターと

71 し ては,容 器内の温度,所 定の温度における保持時間がある

{参考)

その他の湿熱滅菌

・熱履歴(通例FO値で表記)

。温度秘 要に応じてドレインなど)

・必要に応じて圧力(滅菌器内)

。所定の温度における保持時間

・被滅菌物の載荷形態

・滅菌器の中に復圧などのため導入する空気の品質

・冷却のために用いる水の品質

。その他必要な事項

・蒸気

・熱水

・熱履歴(通例Fo値で表記)

・温度必 要に応じて ドレインなど)

・圧力(滅菌器内)

・所定の温度における保持時間

・被滅菌物の載荷形態

・蒸気品質(過熱度,乾 燥度,非 凝縮性ガス濃度,必 要

に応じて化学的純度)

・滅菌器の中に復圧などのため導入する空気の品質

・冷却のために用いる水の品質

。その他必要な事項



及び制御装置 ・滅菌器の中に復圧などのため導入する空気

・冷却のために用いる水

・温度制御装置

・圧力Hl御装置

・時間制御装置

72 212.乾 熱滅菌法

73  乾 熱滅菌法は,加 熱乾燥空気で微生物を殺滅する方法である.

74 通 例,パ ッチ式乾熱滅菌器又は連続式乾熱滅苗装置を用いる.

75 い ずれの場合においても滅苗装置に流入する空気の'11浄度に留

76 意 する必要がある.乾 熱滅菌における管理項目,ユ ーテイリテ

77 イ 及び制御装置を,参 考として表2に示した.本 法はガラス製,

78 磁 製,金 属製など耐熱性の高い材質のものや鉱油,脂 1方油,固

参考情報 2

・滅菌器の中に復圧などのため導入する空気

・冷却のために用いる水

・温度11御装置

・圧力制御装置

。時間制御装置

・連続式滅面装置の場合の搬送装置

。その他          ‐

79 形 の医薬品などで熱に安定なものが被滅菌物として適している.

80  本 法の重要パラメーターとしては,温 度及び所定の温度にお

81 け る保持時間(ベル ト速度)がある。同じ加熱による滅菌でも,

32 湿 熱滅薗法より高い温度又は長い保持時間が必要となる。通常

83 の 滅菌工程管理においては,温 度及び保持時間を常時測定,監

84 視 すべきであり,そ のための測定装置は滅菌設備の仕様として

85 含 まれていること.

86

87

88

89

90

91

92

98

94

95

96

97

98

99

100

101

102

103

104

105

106

107

213 高 周波滅菌法

高周波(マイクロ波)を薬液などの被滅菌物に照射すると,吸

収された高周波により,被 滅菌物の極性分子が配向を変えよう

と振動し,分 子同士の摩擦によリエネルギーを発生する。この

とき生じる熱(マイクロ波加熱)によって微生物を殺滅する方法

を高周波滅菌法という。高周波は,通 例,2450± 50 MHzの も

のを用いる

高周波滅菌装置は,マ グネトロンを用いて高周波照射を行い

加熱する加熱照射部,赤 外線ヒーターなどを用いて滅菌温度を

保持するための保持部,被 滅菌物を冷却する冷却部から構成さ

れ,常 圧下で被滅菌物を連続的に滅菌する装置である.高 周波

滅菌における管理項目,ユ ーテイリテイ及び制御装置を,参 考

として表3に示した.

本法は,密 封容器等に充填された液状製品又は水分含量の多

い製品に適用される

本法の重要パラメーターとしては,被 滅菌物の温度,処 理時

間がある.し たがつて,通 常の滅菌工程管理においては,被 滅

菌物の温度,処 理時間を常時測定,監 視すべきであり,そ のた

めの測定装置は滅菌設備の仕様として含まれていること,

高周波による加熱は,熱 効率及び応答性に優れ,高 温短時間

滅菌を連続処理できることが特徴である。ただし,被 滅菌物の

熱の伝わりやすさによって均一な加熱が難しい場合もある.さ

108 ら に常圧環境下での加熱のため,内 圧が高くなることから,使

109 用 する容器の耐圧性に注意する必要がある.

表3 高 周波滅菌における管理項目,ユ ーティリティ及び制御

装置 {参考)

管理項目 ・熱履歴(通例FO値で表記)

。温度

・処理時間

・被滅菌物の形状

。その他必要Tli項

管 理 す るべ き

ユーティリティ

及び制御装置

・高周波制御装置

。外部加熱装置(必要な場合)

。冷却装置(必要な場合)

。温度監視装置

・時間監視装置

。その他

110 2.2 ガ ス法

111  ガ ス法は,滅 菌ガスが微生物と接触することによって,微 生

112 物 を殺滅する方法である.加 熱法と比較して低い温度での滅菌

113 が 可能で,一 般に被滅菌物の熱損傷が少ない方法である。その

114 た め,熱 抵抗性の低いプラスチック製容器などに適用される事

115 例 が多い.

表2 競 熱滅菌における 日,ユ ーテイリティ

バッチ式乾熱滅菌 連続式乾熱滅菌

管理項目 熱履歴(通例島値で表記)

温度

所定の温度における保持時間

器内外の差圧

被滅苗物の章t荷形態

空気lJJl熱用,冷 却用)の品質

その他必要事項

・熱履歴(通1/FllЛ:値で表記)

・温度

・ベルト速度(保持時間)

・装置1内外の差圧

・lt荷密度
・空気0口熱Jl,冷却用)の品質

・その他必要Ji項

管 理す るべ き

ユーティリティ

及び制御装置

空気(加熱用,冷 却用)

温度市1御装置

時間11御装置

器内の差圧計

HEPAフ ィルター

その他

・空気KJJn熱用,冷 却用)

・温度制御装置

。時間制御装置
・装置内の差圧計

。HEPAフ ィルター

・冷却装置(必要な場合)

。その他



116

117

118

119

120

121

122

123

124

125

126

一般的なガスを用いた滅菌法では,汚 れや水分が滅菌効果を 127

阻害するため,十 分な洗浄,乾 燥が重要となる。また,ガ スが  128

被滅菌物に吸着される場合では,滅 菌効果が減少する.    129

221.酸 化エチレン(EOガス滅菌法            130

EOガ ス滅菌は,微 生物が持つタンパク質,核 酸を変性させ  131

ることにより,微 生物を殺滅する方法である.EOガ スは,爆  132

発性があるため,通 例,二 酸化炭素などで10～30%に 希釈し 133

て用いる。EOガ スは,反 応性の強いアルキル化剤であるので, 134

EOガ スと反応する製品又はEOガ スを吸収しやすい製品の滅菌  135

には適用できない.                    136

滅菌工程はプレコンデイショニング,滅菌サイクル及びエア 137

参考情報 3

レーションからなる.EOガ スは,変 異原性などの毒性がある

ので,被 滅菌物については,エ アレーションにより残留EOガ

スや他の二次生成有毒ガス(エチレンクロロヒドリンなど)の濃

度を安全レベル以下に下げる必要がある.ガ スは,法 規制に適

合する処理を施して排気する.EOガ ス滅菌における管理項目,

ユーティリティ及び制御装置を,参 考として表4に示した.

本法の重要パラメーターとしては,温 度,湿 度,ガ ス濃度

(圧力)及び時間がある。したがって,通 常の滅菌工程管理にお

いては,温 度,湿 度,ガ ス濃度(圧力),及び時間を常時測定,

監視すべきであり,そ のための測定装置は滅菌設備の仕様とし

て含まれていること.

表4 EOガ ス滅菌における管理項目,ユ ーティリティ及

管理項目 ・滅菌ガス導入による圧力上昇,導 入時間,最 終圧力

・温度(滅菌器内及び被滅菌物)

・湿度

・EOガ ス濃度(滅菌器内ガス濃度の直接分析が望ましいが,困 難な場合は以下の場合も許容される)

i)使用するガスの質量

五)使用するガスの容積

■)初期減圧度とガス投入圧からの換算式採用
・作用時間(暴露時間)

・被滅菌物の載荷形態
・バイオロジカルインジケーターの設置点及び培養結果
・プレコンディショニング条件(温度,湿 度,時 間,そ の他)

・エアレーション条件(温度,時 間,そ の他)
。その他必要事項

管 理 す るべ き

ユーティリティ

及び制御装置

・EOガ ス

・注入する蒸気又は水
・滅菌終了後,置 換する空気
・温度制御装置
・湿度制御装置
・圧力制御装置
・時間制御装置

。その他

138 22.2 過 酸化水素による滅菌法

139  過 酸化水素による滅菌には,過 酸化水素が持つ酸化力により

140 微 生物を殺滅する過酸化水素滅菌と,過 酸化水素をプラズマ状

141 態 にすることにより発生するラジカルによる酸化反応によって

142 微 生物を殺滅する過酸化水素低温ガスプラズマ滅菌とがある.

143 加 熱法と比較して低い温度での滅菌が可能であるが,セ ルロー

144 ス を材料として用いた使い捨ての作業衣,メ ンプランフィルタ

145 -な ど過酸化水素を吸着するような被滅菌物では,滅 菌効果が

における管理項目,ユ ーティリティ及び制御装置

減少するため,こ のような被滅菌物の滅菌法としては適してい

ない 過 酸化水素滅菌における管理項目,ユ ーティリティ及び

制御装置を,参 考として表5に示した

本法の重要パラメーターとしては,濃 度,時 間,温 度がある

プラズマ状態にして滅菌する場合は,高 周波装置の管理も重要

である 被 滅菌物の残存水分,滅 菌環境中の湿度が滅菌効果に

影響するので,必 要な場合は管理すること

過酸化水素低温ガスプラズマ滅菌

・濃度(滅菌器内濃度の直接分析が望ましいが,困 難な

場合庫内均一性も許容される)

・時間
・温度
・湿度
・圧カ
・過酸化水素の品質
・過酸化水素の消費量

。被滅菌物の残存水分

146

147

148

149

150

151

152

・濃度(滅菌器内濃度の直接分析が望ましいが,困 難な

場合庫内均一性も許容される)

。時間

・温度

・湿度

・圧カ

・過酸化水素の品質
・過酸化水素の消費量
・被滅菌物の残存水分

管理項目



・被滅菌物の載荷形態

・バイオロジカルインジケーターの設置点及び培養結

果
・ケミカルインジケーターの設置点及び結果

・その他必要事項

管 理す るべ き

ユーティリテイ

及び制御装置

153 2.3 放 射線法

154 2.3.1 放 射線滅菌法

155  放 射線滅菌法には,60c。を線源としたγ線を被滅菌物に照射

156 す ることで微生物を殺滅するγ線11射滅苗と,電 子線加速器か

157 ら 放出されるfL子線を照射することで微生物を殺滅する電子線

158 照 射滅菌とがある.滅 菌方法の選択に当たっては,被 滅菌物の

159 品 質劣化を含む適合性を事前に確認しておくこと.

160  γ 線照'1減苗ではγ線が二次的に発生する電子で微生物を殺

161 滅 し,電 子線1照射減曲ではfL子が直接微生物を殺減する こ の

162 よ うなfL子による直接作用がある一方で, γ線及びfL子線がそ

における管理項目, リティ及び制御装置 (参考)

管理項目

管 理す るべ き

ユーティリティ

及び制御装置

173 2.4 ろ 過法

174  ろ 過法は,滅 菌用フイルターによって液体又は気体中の微生

175 物 を物理的に除去する方法である し たがつて,熱 ,放 射線に

176 対 して不安定な被滅菌物にも適用できる.な お,こ こに記載し

177 た ろ過による被滅菌物は,02 pmメ ンブランフィルターで除

178 去 できる微生物であり,711苗の中でもマイコプラズマやレプト

179 ス ピラ,ま たウイルスは対象としない.ろ 過法における管理項

180 日 ,ユ ーテイリティ及び:制御装置を,参 考として表7に示した.

181  液 体ろ過滅菌では,ろ 過時間,ろ 過量,ろ 過流速,ろ 過差圧,

182 温度などがフィルターの微生物除去に影響を及ぼす重要パラメ

183 -タ ーとして挙げられる 気 体ろ過滅菌では,ろ 過差圧,温 度

表7 ろ 過法にお る管理項目,ユ ーテ 及び制御装置 (参考)

参考情報 4

・被滅菌物の載荷形態

。バイオロジカルインジケーターの設置点及び培養結

果
・ケミカルインジケーターの設置点及び結果

。その他必要事項

・過酸化水素

・圧力計

・過酸化水素注入装FE‐

。高周波発生装置

。その他

163 れ ぞれ水分子と反応してラジカルなどを生成し,微 生物の

164 DNAに 損傷を与えることによって殺滅する間接作用がある.

165  両 法とも室温で滅菌が可能であるため,熱 に不安定な物質に

166 適 用でき,放 射線が透過するためこん包状態での滅菌も可能で

167 あ る.γ 線照射滅蘭は,電 子線に比べると透過力が高いため,

168 主 に金属,水 ,粉 末などを含む高密度製品に適している 電 子

169 線 照射滅菌は, γ線に比べて単位時間当たりの放射線の量(線

170 量 率)が高いため,処 理時間が短くなる.放 射線滅菌における

171 管 理項目,ユ ーテイリティ及び制御装置を,参 考として表6に

172 示 した

電子線照射滅苗

・吸収線量

・被減菌物の載荷形態(密度)

・電子ビーム1寺性(平均電子ビ「ム電流,電 子エネルギ

ー,走 査幅)

・その他必要な事項

・fE子ビーム測定装置

。ベル トコンベア

・線11測定システム

・その他

184 な どが影響を及ぼす重要パラメーターとして挙げられる。フィ

185 ル ターの微生物除去では,滅 菌の対象が液体の場合には,ろ 過

186 を 行う液体の物理化学的性質(粘度,pH,界 面活性作用など)

187 に 影響される.一 般に,適 切な条件下で培養された指標菌

188 B“ 、゙ こmο″′s abi″″″ fATCC 19146,NBRC 14213)又 は

189 こ れより小さな適切な菌を用いて,フ イルターの有効ろ過単位

190 面 積(cmり当たり107 cFU以上をチャレンジし,フ ィルター
の

191 二 次llllに無菌のろ液が得られることにより,滅 菌用フイルター

192 の 微生物捕捉性能は検証される。

193  な お,ろ 過前の液体中のバイオバーァンは,ろ 過滅菌性能に

194 影 響を及ぼすため,そ の管理について考慮する.

気体ろ過滅菌

・ろ過差圧

。必要に応じて温度

・フィルターの完全性

・使用期間

・過酸化水素

・圧力計

。過酸化水素注入装置

・その他

γ線照射滅菌

・吸収線量

・被illt蘭物の載荷形態(密度)

。1照射時間(コンベア速度又はサイクルタイム)

・その他必要な事項

・ベルトコンベア

・線量測定システム

。その他

・ろ過時間

・ろ過量

・ろ過流速

・ろ過差圧

・温度

。フィルターの完全性

・多回使用の場合は,使 用期間蒸びフィルターの滅菌回数

管理項目



。その他必要な事項

管 理 す るべ き

ユーティリティ

及び制御装置

195 3 滅 菌指標体 (インジケーター)

196 3.1.バ イオロジカルインジケーター(31)

197 311.概 要

198  BIと は,あ る滅菌法に対して強い抵抗性を示す微生物の芽

199 胞 を用いて作られた指標体であり,当 該滅菌法の滅菌条件の決

200 定 及び滅菌工程の管理に使用される。

201  指 標体は,そ の形状から,「 ぺ=パ ーストリップタイプ」,

滅菌法

湿熱滅菌法

乾熱滅菌法

EOガ ス滅菌法

過酸化水素滅菌法

参考情報 5

・フィルターの滅菌回数

・気体流れ方向(双方向に流す場合)

・その他必要な事項

・圧力計

・流量計

・完全性試験装置

・その他

「金属などの表面に接種するタイプ」,「 液体タイプ」及び

「培地とペーパース トリップがあらかじめ封入された培地一体

タイプ」などに分類される。また,担 体から分類すると,ろ 紙,

ガラス,ス テンレス又はプラスチックなどを担体として,指 標

菌の芽胞を接種して包装したものと,製 品又は類似品を担体と

して指標菌の芽胞を接種したものがある.代 表的な指標菌の例

を表8に示した.

鎌 等(参考)

1_5分間以上(121℃ )

25分 間以上(160℃ )

2 5分 間以上(54℃)

12 5分間以上(30℃)

ガス濃度600 相対湿度 60%RH

２

３

４

５

６

７

８

２０

２０

２０

２０

２０

２０

２０

209

・圧力計

・流量計

・完全性試験装置

。その他

ATCC 7953,

NBRC 13737

ATCC 9372,

NBRC 13721

ATCC 9372,

NBRC 13721

バTCC 12980,

ATCC 7935,

NBRC 12550



210 31.2.市 販B!の表示事項

21l  IS011138‐ 1に従って製造された市販BIの使用者は,BI製 造

212 者 より使用者に対して提供された次のような情報を確認するこ

213 と ,                               、

214 ・ 製造 トレーサビリティ(微生物,単 体,包 装材料など)

215 。 菌種名

216 ・ 公称菌数

217 ・ 抵抗性                    ´

218 ・ 使用方法

219 ・ 保管条件(温度,使 用期間など)            ,

220 。 培養条件(温度,期 間,培 地など)

221 ・ 廃勇:方法

222  BIの 性能を決める項目としては,「 菌種」,「 抵抗性」,

223 「 菌数」などがある.抵 抗性は,同 じ菌種であつても担体又は

224 包 装材料の材質若しくは形状によっても変動するため,包 装材

225 料 を含めた評価が必要である

226 3.13 市 販01使用時の管理

227  BIを 使用する場合には,BI製 造者が提示した保管条件,滅

228 菌 後から培養開始までのlJl問,培 養条件,廃 棄方法などに従い

229 取 り扱うこと.1寺に,保 管条件はBIの性能に影響を及ぼすお

230 そ れがあるため,取 り出してから使用するまでのナu間にっいて

231 も 長時1llJ74置しないなどの留意をする必要がある.

232  BIは ,披 ilt苗物全体を評価できるように設置する ま た,

233 加 熱による減苗におけるコールドスポットのような,そ れぞれ

'34 の 方法において,減 苗効果が低いと予測される場所にも設置す

235 る .回 収する場合は,BIの 包装材夕|や担体を破壊しないよう

236 に 留意する、また,包 装材料を破壊してしまった場合は,指 標

237 菌 が放出 ・拡散する可能性があるため,微 生物汚染防止の観点

238 か ら、手順をあらかじめ定めておくこと,

239  BIを 購入して使用する場合,使 用者は,必 要に応じて受入

240 時 に芽胞苗数などの測定を行い,BI製 造者の公称曲数との間

241 に 大きな差がないことを11認すること.

242 3.1:4 使 用者による滅菌指標体作製時の注意

243  購 入したBIを使用せず,製 造環境や被滅菌物から回収した

244 バ イオバーデンを利用して指標体を自作する場合は,使 用前に

245 少 なくとも次のような事項を評価すること.

246 ・ 菌種名

247 ・ 菌数

248 。 抵抗性(当該滅菌温度又は滅菌ガス濃度における'値)

249 ・ 保管条件(温度,使 用す切FHlなど)

250 。 培養条件(温度,期 間,培 地など)

251  な お,抵 抗性についてはバイオバーデン中の最大の抵抗性菌

252 で あることを継続的に示すための評価プログラムを定めること

253 3.1.5 市 販Blの使用者による改変時の注意

254  購 入したBIを包装から取り出し,薬 液や資材などの被滅菌

255 物 に接種して使用する場合は,菌 数や抵抗性が変動するため,

256 使 用前にこれらの性能を評価すること。

257  評 価を行う場合は,IS011138シ リーズやUSPく55>を参照

258 す ることができる.抵 抗性の評価には,生 物指標抵抗性評価装

259 置 (BIED又 はオイルバスを用いたキヤピラリー法がある。自

260 社 にて評価することが困難な場合は,外 部試験検査機関を利用

261 す ることもできる.

262 3.2 ケ ミカルインジケーターlCI)

263  CIと は,熱 ,ガ ス,又 は放射線などの作用により化学的又
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264 は 物理的に変化する指標体である.指 標体の形状としては,そ

265 れ を塗布又は印刷した紙片などがある。滅菌方法に応じて変化

266 す る原理は異なるため,使 用する滅苗方法に合つたCIを選ぶ

267 必 要がある.CIは ,使 用用途に基づいて以下の6クラスに分類

268 さ れる.こ こに示すクラスは性能の優劣に関与するものではな

269  い .

27o  な お,CIは 滅菌工程の二つ又は複数の重要パラメーターの

271 達 成を示す指標であるが,滅 苗効果や無菌性の保証に用いる指

272 標 ではないため,BIの 代わりとして用いることはできない。

273   ク ラス1:プ ロセス ・インジケーター

274   被 滅苗物が滅蘭工程を経たかどうかを区別することを目的

275  と する.重 要バラメーターの1つ又はそれ以上に反応する.

276   ク ラス2:4寺定試験用インジケーター

277   1S011140シ リーズで規定される,真 空型高圧蒸気滅菌装

278  置 の排気能力及び蒸気浸透の試験で使用される.Bowic‐

279  Dickタ イプが該当する.

280   ク ラス3:単 一変数インジケーター

281   重 要パラメーターの1つのみに反応する 指 定されたバラ

282  メ ーターの規定値で,滅 歯工程に暴露されたことを示す.

283   ク ラス4:複 数変数インジケーター

284   1Ft要 パラメーターの2つ又はそれ以上に反応する.指 定さ

285  れ たパラメーターの規定値で,滅 苗工程に暴露されたことを

286  示 す.

287   ク ラス5:イ ンテグレーティング ・インジケーター

288   全 ての重要パラメーターに反応する.IS011138シ リーズ

289  に 規定されているBIの性能要求と同等又はそれ以上の規定

290  値 を持つ。

291   ク ラス6:エ ミュレーティング ・インジケーター

292   規 定された減菌サイクルの全ての重要パラメーターに反応

293  す る。規定値は,指 定した減苗工程の重要バラメーターであ

294    る

295 33.線 量計

296 331 線 量計の種類

297  放 射線照射プロセスにおける線量計とは,放 射線を吸収する

298 こ とによる変化から吸収線量を読み取る計器又はシステムであ

299 り ,「 再現性」と 「放射線の測定が可能な応答性」を持つこと

300 が 要求される.線 量計の多くは,使 用する照射施設における照

301 射 前後及び照射中の温度並びに線量率などの環境条件(工程パ

302 ラ メーター)によって影響を受ける場合があるため注意を要す

303 る .線 量計の選定や使用については,放 射線照射プロセスに対

304 す る線量計システムの選定及び校正指針CSO/ASTM 51261)が

305 規 定されている.放 射線の吸収線量を測定する線量計を表9に

306 示 した な お,γ 線用線量計は,通 例,′エネルギー3 MeV未満

307 の 電子線を用いる滅菌の工程管理には適さない.

表9 線 量計の種類

着色ポリメチルメタクリレート線量計

透明ポリメチルメタクリレート線量計

セリックセラス線量計

アラニン線量計

セルロースアセテー ト線量計

ラジオクロミックフィルム線量計



303 33.2.線 量計使用方法

309  線 量計は,放 射線の照射条件を決定するために実施する線量

310 分 布測定時に,ま た,通 常の放射線滅菌における被滅菌物の吸

311 収 線量を評価するために使用する.前 者では,あ らかじめ被滅

312 菌 物内部に線量計を配置し,放 射線照射後に回収して,測 定シ

313 ス テムで計測することにより,各 部位の吸収線量を明確にする.

314 こ のとき,放 射線の透過性や線量のばらつきからこん包形態の

315 妥 当性を確認すると共に,最 小及び最大線量と工程パラメータ

316 -と の関係を決定する必要力`あるため,線 量計を垂直方向,水

317 平 方向の広い範囲に配置する.後 者では,線 量計を必ずしも被

318 滅 菌物内部の最小や最大線量部位に設置する必要はない。線量

319 計 の設置/回 収が容易な管理点を選定し,管 理点での吸収線量

320 を 基に被滅菌物の吸収線量を保証する。そのために線量分布測

321 定 において,こ の管理点と被滅菌物内の最大/最 小線量部位と

322 の 量的な関係を明確にすると共に,管 理点における合格線量範

323 囲 も算出しておくこと.

324  な お,線 量計は,新 しく購入して使用する前に校正を行うほ

325 か ,線 量計のパッチ切り替え時,及 び1年を超えないごとに1

326 回 ,校 正する

327 4滅 菌条件設計法

328 41 ハ ーフサイクル法

329  ハ ーフサイクル法は,被 滅菌物上に存在するバイオバーデン

330 数 や検出菌の当該滅菌法に対する抵抗性とは関係なく,BIに

331 含 まれる106 cFUの指標菌の全てが死滅する処理時間の2倍の

332 滅 菌時間を採用する方法である.本 法は,主 にEOな どガス滅

333 菌 法の滅菌条件の設定に使用される

334 42 オ ーバーキル法

335  オ ーバーキル法は,被 滅菌物上のバイオバーデン数や検出菌

336 の 当該滅菌法に対する抵抗性とは関係なく,lo6以 下のSALが

337 得 られる条件で滅菌を行う方法である

338  蒸 気減菌の場合は12つの滅菌条件をいう た だし,F。値12

339 以 上での滅菌条件もオーバーキル法と称している。  、

340 43 バ イオバーデン/31併 用法

341  バ イオバーデン/BI併 用法は,広 範なバイオバーデン調査

342 結 果から最大バイオバーデン数を決定し,日 標とするSALを

343 基 に,最 大バイオバーデン数以上の試験菌数を有する適当な市

344 販 BIを用いて滅菌時間(又は滅菌線動 を算出する方法である

345  本 法を用いる場合は,被 滅菌物のバイオバーデン数を日常的

346 に 調査し,検 出菌の当該滅菌法に対する抵抗性測定も定期的に

347 実 施する必要がある.

348  バ イオバーデン調査において,BIの 指標菌より抵抗性の強

349 い 菌が検出された場合には,そ れを用いて指標菌とする.ま た,

350 必 要に応じて滅菌条件の見直しを行う。

351 滅 菌時間(又は滅菌線∋ ='× lοg(ハ6/勁

352  ,:BIの り値

353  Ⅳ :目的とする無菌性保証水準(SALl

354  島 :被滅菌物の最大バイオバーテン数

355 44 絶 対バイオバーデン法

356  絶 対バイオバニデン法は,被 滅菌物や製造環境から検出され

357 た 菌について,当 該滅菌法に対する抵抗性調査を行い,湿 熱滅

358 菌 法の場合には,そ の中から最も抵抗性の強い菌を選び,そ の

359 2値 を用い,被 滅菌物のバイオバーデン数を基に滅菌条件を設

360 定 する方法である.
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バイオバーデン数は,広 範なバイオバーデン調査によって決

定する.本 法を用いる場合は,日 常のバイオバーデン管理にお

いて,菌 数計測及び検出菌の当該滅菌法に対する抵抗性測定を

日常的に行う必要がある

放射線滅菌法の場合は,IS011137‐ 2の方法により実施する

5 参 考資料

・IS0 11138‐1(2006):Sterittzadon ofhealth care prOducts‐

Biologlcal inttcators‐Partl:General requirements

・IS011137‐2(2006):Sterillzatton ofhealth care products‐

Radiation‐Part2:Establishing the ster量zatlon dose

・ISO/ASTM 512610002):Guide for selection and

calibration of dosmetry systems for radiatねn processing

・IS0 11140‐1(2005):Sterittzation Ofhealth care products‐

Chemical indlcators‐Partl:General requhements

・USPく 55>BIOLOGICAL INDICATORS‐ RESISTANCE

PERFORヽ い CE TESTS
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377

378  参 考情報 G4.培 地充てん試験げロセスシミュレーション)の 1

379 培 地充填試験の実施頻度 1.1.初期評価の項を次のように改める.

3 8 0  培 地 充 填 試 験 (プロ セ ス シ ミ ュ レー シ ョ ン)

381 1 培 地充填試験の実施頻度

382 11 初 期評価

383  初 期評価の対象は,そ れぞれ初めて使用する設備,装 置,工

384 程 及び異なった容器デザイン(同じ容器デザインでサイズの異

385 な るものは除く)などである.表 1を参考に,そ れぞれの充填ラ

386 イ ンでの実製造を反映できる十分な個数の容器を用い,培 地充

387 填 試験を少なくとも連続3回,別 々の日に実施する:た だし,

383 各 回の(培地充填)試験で汚染を認めた時点で,表 1に示す必要

389 な 行動に移ってもよい

表1 初 期評価

最少試験

回数

1回当たりの最

少充填容器数

3回 の培地充填

試験における汚

染容器総数

要な行動

<5000 ≧
一

汚染原因の調査,是 正

処置,初 期評価を繰り

5000～ 10000

1

汚染原因の調査,培 地

充填試験を 1回繰り返

すことを検討

>1

汚染原因の調査,是 正

処置,初 期評価を繰り

返す

>10000

1

> 1

汚染原因の調査,是 正

処置,初期評価を繰り

返す

390

391



392  参 考情報 G5。生薬関連 核磁気共鳴(NMR)法を利用した定量

393 技 術と日本薬局方試薬への応用を本のように改める.

394核 磁気共鳴 佃M間法を利用 した定量技術と日

395本 薬局方試薬への応用

396 1,日 本薬局方における生薬中の定量指標成分と定量分析用標品

397   の 設定          ,

398  日 本薬局方における生薬:漢 方処方エキスにおいて,定 量値

399 を 規定するJ場合,定 量指標成分が天然物であるため,多 くの化

400 学 医薬品と同様に日本薬局方標準品を設定し用意するには,以

401 下 のような課題がある

402  化 学医薬品と異なり,生 薬 ・漢方処方エキスは非常に多くの

403 化 合物の混合物であり,医 薬品(生薬 ・漢方処方エキス)中の

404 0.1～ 数%程 度の含lllの化合物を定量指標成分として設定する

405 必 要があるが,多 くの場合これらの化合物の合成は容易ではな

406 い .し たがちて,天 然物より,十 分な純度を持つ化合物を精製,

407 単 離することになる。この場合,多 大な労力が必要となり,標

408 準 品を準備する経済的コス トが多大となる ま た,原 料の差,

409 11出 ,精 製,単 離工程の差により,不 純物の1出成が異なること

410 に なり,ロ ット問1各差が合成品と比較して大きく,公 的な標準

411 品 として純度ヨントロールが難しい.ま た天然物の場合,最 大

412 の 不純物は水であるj場合が多いが,厳 密に水分含11を測定しよ

413 う とすると,カ ールラィッシャー法を利用することになり,水

414 分 含量規定のためにil重な化合物を多量に消費することになる.

415  こ のような陥路があるため,日 局の生薬,漢 方処方エキス各

416 条 規格では,多 くめ場合,日 本薬局方標4L品の設定が難しく,

417 1ti宜上その時点で市販されている試薬,あ るいは市販可能な試

418 業 について規格を日局の試薬 ・試液の項で定め,そ の物質を分

419 析 用標品と規定し,定 う1法と定量規格を規定している と ころ

420 が ,こ のような試薬を定量分析川標品とした場合,得 られた定

421 量 値は計量学的に値付けが行われていないものであるため,厳

422 密 に議論すると,使 用した場合の分析値の信頼性が問題となる.

423 2 生 薬 ・漢方処方エキスの分析に用いる定量分析用標品への定

424   量 NMRの応用

425  こ のような天然物に由来する試薬の純度の問題は,定 量

426 NMRを 用いることで解決することが可能である.日 本薬局方

427 生 業試験法101.核磁気共鳴lNMRp法 を利用した定量技術の原

428 理 で示された考え方に基づき, これらの試薬に対して定量

429 1mmを 用いて正しい含量を値付けすることができれば,試 薬

430 を 計量トレーサビリティが保証された分析用標品として利用す

431 る ことが可能となる

432  現 在,こ のような試薬に対する定量NMRは ,順 次実施され

433 て おり,試 薬の定量値付けの際,考 慮すべき点を考察した論文

434 が 公表
Dさ

れている。また,HPLCに よる定量分析用標品とし

435 て 使用される可能性の高い物質を使用して,定 量m咀 のバリ

436 デ ーション実験も行われており,分 子量300程度の測定対象化

437 合 物の場合,測 定にlo mg程度使用すれば,使 用機器間誤差を

438 含 めても通常の実験室レベルで,有 効数字2桁を保証しながら

439 値 付けが可能であることが示されている
' 通

常,生 薬中の定

440 量 指標成分の含量は最大でも数%で あり,規 制値も0_1%が 最

441 小 単位であることから,天 然物である生薬ごとのばらつきを考
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442 慮 すれば,定 量分析用標品の含量精度は有効数字2桁の保証で

443 +分 と考えられる.

444  こ れらのことを考慮すると,試 薬を定量分析用標品として使

445 用 して得られた分析値の曖味さは,定 量NMRに よって値付け

446 さ れた試業をHPLC等 の定量分析用標品として使用し,値 付け

447 さ れた試薬の純度を定量値の算出に組み込むことで,現 実的に

448 回 避することができる.例 えば,日 局 「サンシシ」では,ゲ ニ

449 ポ シドの含量をHPLC分 析に基づき3.0%以 上と規定している

450 が ,定 量分析用標品となる定量用ゲニポシドとして使用可能な

451 試 葉について定量NMRを 実施すると,絶 対純度は92%程 度で

452 あ ることが前述した論文で示されている.し たがって,こ の試

453 薬 の純度を100%と 仮定して定量分析月1標品としHPLCを 実施

454 し た結果,定 量値が30%と 導かれる場合,定 量NIIIRによる

455 絶 対純度と計量トレーサビリティの確保を考慮した定量値は,

456 2.8%で あることになる、

457 3.定 量NMRで値付けされた試薬の供給

458  現 在,狐t立行政法人製品評rllli技術基盤機llllf認定センターCIA

459 」apan)の認定プログラム(ASNITE)において,校 正された

460 N■7rR装置を用いて試薬の値付けを行う機関に対する認定をど

461 の ように行うか検討が‖]始されている さ らにIA」apanでは,

462 試 験方法区分への 「定量NンR分 析Jの 追加を予定している

463 し たがって,近 い将来,ill薬会社はこの認定を受けて試薬の値

464 付 けを行うことが可fたとなる.こ の場合,SIト レーサブルな

465 値 を得るために,試 薬ユーザーが個々に定量N■lRを実施する

466 必 要がなくなる さ らに,機 lld‖1誤差(機器問誤差を含む)は無

467 視 できることになり,試 薬に表示された値を指標成分の定量値

468 の 算出の際に組み込むことで,よ り精度の高い値付けを行える

469 こ とになる.

470  な お,内 部基準物質のSIトレーサブルな値4・llりに用いる認

471 証 標準物質(NMI」 CRMlは ,独 立行政法人産業技術総合研究

472 所 計Jl標準総合センター伍IST NMIのより供給されている。

473 4 参 考資料

474 1)Hosoe」 .θ̀ ″′医薬品医療機器レギュラトリーサイエンス,

475  41,960‐970(2010)

476 2)Hosoe」.θι al,医薬品医療機器レギュラトリーサイエンス,

477  41,182‐193(2012)

478  参 考情報 G7.容器・包装関連 プラステック製医薬品容器を削

479 る .

480  参 考情報 G7.容器・包装関連に次を加える.

481 プラスチック製医薬品容器及び輸液用ゴム栓

482の 容器設計における一般的な考え方と求めら

483れ る要件

484  本 参考情報では,プ ラスチック製医薬品容器及び輸液用ゴム

485 栓 において求められる基本要件,設 計段階における毒性評価の

486 方 法について記載する.

487  医 薬品に用いられる容器は,医 薬品の有効性と安全性,安 定

488 性 を損なうものであってはならない.

489  容 器の適合性は個別の材質と医薬品の組合せの中で判断され



490 る べきである。この判断は,試 作した容器が基本要件,す なわ

491 ち ,設 計仕様に適合するか否かを試験及び/又 は学術文献など

492 に 基づいて検証して行うべきである.ま た,そ の適合性は適切

493 な 品質保証計画に基づいて維持されなければならない。容器の

494 選 択に当たっては,製 造時に添加された物質に関する情報など

495 を 含む容器の製造過程に関する全ての情報を得ることが望まし

496  い .

497 1.設 計における‐般的要件

498  容 器は,保 存中に医薬品の品質を低下させてはならない.医

499 薬 品が容器の表面に吸着したり,容 器材料内部に移行したりし

500 て ,医 薬品濃度が一定以上変動してはならない。また,容 器材

501 料 との相互作用によって医薬品が変質してはならない.

502  容 器は,医 薬品によって変形したり,劣 化したり,変 質した

503 り してはならない.ま た,貯 蔵 ・運搬時の温度変化により,許

504 容 できないような容器の変形等により,本 来の機能の低下をき

505 た してはならない

506  容 器からの溶出物又は移行物が医薬品の有効性と安定性を損

607 な ってはならない。また,容 器から医薬品へのモノマーや添加

508 剤 などの化学物質の溶出量又は移行量は安全性の見地から十分

509 に 低くなければならない.

510  滅 菌を必要とする医薬品にあっては,容 器の品質が滅菌前後

511 に 変化する可能性があれば,上 記の容器の基本要件は滅菌後に

512 満 たされる必要がある 滅 菌後に,一 定以上の新たな毒性物質

513 の 残留や生成があってはならない ま た,容 器の構造及び材質

514 は ,滅 菌後の貯蔵 ・運搬時にあって医薬品の微生物汚染を防ぐ

515 も のでなければならない

516 11 プ ラスチック製医薬品容器

517  プ ラスチック製容器の材料プラスチックは一定水準以上の品

518 質 を有するものでなければならない.材 料組成を保証できない

519 よ うなリサイクル ・プラスチックは使用してはならない.

520  光 に不安定な医薬品の場合には,保 存中に医薬品の品質が低

521 下 しないように,必 要に応じて容器に一定の遮光性が必要であ

522 る  ま た,酸 化されやすい医薬品の場合には,酸 素を透過しや

523 す い容器材料は不適切である.水 溶液医薬品や乾燥を必要とす

524 る 医薬品の場合には,水 蒸気を透過しやすい容器材料は不適切

525 で ある。また,水 以外の溶液の場合でも当該溶媒の透過性に同

526 様 の注意が必要である.

527  ま た,材 料プラスチックは,容 器の用途に見合ったレベルの

523 硬 さや柔軟性,耐 衝撃性,引 っ張り強度,引 き裂き強度,曲 げ

529 強 度,耐 熱性などの物理的性質を備える必要がある さ らに,

530 異 物や濁りの有無を目視によって検査する必要がある医薬品の

531 場 合には,プ ラスチック製容器においても必要なレベルの透明

532 性 が必要である.

533  ま た,プ ラスチック製容器の導入に当たっては,適 切な廃棄

534 処 理を考慮することが望ましい.

535 12 輸 液用ゴム栓

536  ゴ ム栓には,ア レルギーを惹起する恐れのある天然ゴムや材

537 料 組成を保証できないようなリサイクル材料を使用してはなら

538 な い.ま た,容 器の栓として,必 要に応じて,酸 素,水 蒸気,

539 溶 媒を通さない適切な材料を使用する.

540  さ らに,ゴ ム栓は,そ の用途に見合ったレベルの密閉 ・密封

541 性 ,針 刺し針抜け性,強 度(耐コアリング性)など,ま た,針 刺

542 し 後の自己密閉性などの物理的機能を備える必要がある.
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543 2.容 器の設計段階における毒性評価

544  設 計段階において,容 器について毒性評価を実施する必要が

545 あ る。その際,各 種毒性試験の試験方法とそれに基づいた評価

546 基 準を設定する。また,そ の根拠を明らかにすることが望まし

547 い 。試験は試作された容器又はその部分を試料として行うもの

548 と する.容 器が複数の部分からなり,こ れらが別の材料からで

549 き ている場合には,そ れぞれの材料部分について試験を行う.

550 複 合材料(ラミネー ト,コ ンポジットなど)の場合は1種類の材

551 料 とみなすが,で きるだけ医薬品が接する面が抽出液などによ

552 く 接するように工夫して試験することが望ましい.

553  医 薬品の適用部位による容器の毒性評価に必要な試験項目及

554 び 試験方法は,「 医療機器の製造販売承認申請等に必要な生物

555 学 的安全性評価の基本的考え方について」(平成24年3月1日付

556 け 薬食機発0301第20号厚生労働省医薬食品局審査管理課医療

557 機 器審査管理室長通知)に従って設定すること.

558 3 プ ラスチック製医薬品容器及び輸液用ゴム栓において管理

559 単 位ごとに保管する試験成績

560 3.1 プ ラスチック製医薬品容器

561  製 造段階においては,少 なくとも以下の試験項目について規

562 格 値を設定し,プ ラスチック製医薬品容器の管理単位ごとに試

563 験 成績を保管する ま た,規 格値の設定の根拠を示すことが望

564 ま しい た だし,液 状以外の内用剤には適用しない.

565(i)灰 化試験 :強熱残分,重 金属 必 要がある場合は特定の

566 金 属含量(鉛」カドミウムなど)

567(五 )溶 出物試験 :pH,紫 外吸収スペクトル,過 マンガン酸

568 カ リウム還元性物質,泡 立ち,蒸 発残留物

569(■ )細 胞毒性試験

570(市 )そ の他 :必要な事項          ｀

571 32 輸 液用ゴム栓

572  ゴ ム栓の製造においては,少 なくとも輸液用ゴム栓試験法

573 〈 z θ3)の試験項目のほか,管 理すべき試験項目について規格

574 値 を設定し,輸 液用ゴム栓の管理単位ごとに試験成績を保管す

575 る 。また,規 格値の設定の根拠を示すことが望ましい

576

577

578

579
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参考情報 G9,その他 第十六改正日本薬局方における国際調

和に次を加える.

第十六改正日本薬局方における国際調和

,ヒ局方洲和llF項

$.!cqTig.4-"ii" ..
.. P9!.9{i,q!.....-.

Identification A

腋llliに規定されて

い る

Identiication C

4.PP94!-a-.!99-.. _....-
4...,.4i!y...... .. .--
Iodilgrs.!I9.. ...
Iryezite.ne!9.t ....
 psgv.. . .. .. . .-
Labelling (type of

stearic acid)
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９
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８

　

９

８

　

８

調和年月 :2012年06月

薬局方調和事項

調和年月 :2008年06月

調和年月:2008年6月/2009年10月にorr.1)
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