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薬食審査発第 0318004

平成 2 0 年 3 月 1 8

各都道府県衛生主管部 (局)長  殿

厚生労働省医薬食品局審査管理課

生理処理用品材料規格について

生理処理用品製造販売承認基準 (以下 「基準」とい う。)に ついては、「生理処理用

品製造販売承認基準について」 (平成 20年 3月 18日薬食発第 0318008号厚生労働省

医薬食品局長通知)に より、通知されたところであるが、同基準別添 2の 生理処理用

品材料基準に規定する生理処理用品材料規格を別紙のとお り定めたので、下記事項を

御了知の上、貴管下関係業者に対 し周知方よろしく御配慮願いたい。

高己

1.今 般定めた生理処理用品材料規格については、通則及び一般試験法のほか、生理

処理用品として承認前例のある材料について必要な規格を定めたこと。

2.す でに承認を受けた生理処理用品について、その製造販売承認書の 「成分及び分

量又は本質」欄の規格を 「生理処理用品材料規格」に合致させることのみの一変申

請又は軽微変更届出を行 う必要はなく、記載整備届又は他の理由により、
一

変申請

又は軽微変更届出を行 う機会があるときに併せて変更することで差 し支えないこ

と。
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別紙

生理処理用品材料規格



<1.通  則 >

1,本 規格は、「生理処理用品材料規格」という。この略名を 「生材規」とい う。本規格は、
一般に

用いられる材料成分は第 1部 に、着色成分については第 2部 に収載 している。

2 規 格及び試験方法は、別に規定するもののほか、日本薬局方の通則及び一般試験法を準用する。

日本薬局方とは、薬事法 (昭和 35年法律第 145号)に 規定する日本薬局方 (以下 「日局」という)

をいい、医薬部外品原料規格 2006と は、平成 18年 3月 31日薬食発第 0331030号 (以下 「外原

規」という)を いう。また、日本工業規格とは、工業標準化法 (昭和 24年 法律第 185号 )に 規定

する日本工業規格をいう。

3.各 条における材料成分の名称の次に必要があるものについては、別名及びその英名を付記する。

4 材 料成分の適否は、その材料成分各条の規定、通則及び一般試験法の規定によって判定する。

5_各 条の化学名の次の ( )中 に分子式を付記する。原子量は、2004年 国際原子量表により、分

子量は、小数点第 2位 までとし、第 3位 を四捨五入する。

6 主 な計量の単位については、
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次の記号を用いる。他はSI単位に準じる。

センチメー トル   cm  ミ リメー トル

ナノメー トル    nm  毎 センチメー トル

キログラム    kg  グ ラム

マイクログラム   μ g  リ ットル

マイクロリットル  μ L  平 方センチメー トル

モル毎 リットル    mo1/L

7.質 量百分率は%、 質量対容量百分率は w/v%、 容量百分率は vol%及び容量対質量百分率は v/w%

を用いる。また、百万分率は、ppmを 用い、通例、質量対質量百万分率を示す。

8 温 度の表示は、セルシウス氏法によリアラビア数字の次に℃を付ける。

9,標 準温度は 20℃、常温は 15～25℃、室温は 1～ 30℃、微温は 30～40℃ とする。冷所は、別に

規定するもののほか、15℃以下の場合 とする。冷水は 10℃以下、微温湯は 30～40℃、温湯は 60

～70℃、熱湯は約 100℃の水 とする。加熱 した溶媒又は熱溶媒 とは、その溶媒の沸点付近の温度

に熱 したものをいい、加温 した溶媒又は温溶媒 とは、通例、60～70℃に熱 したものをい う。水浴

上又は水浴中で加熱するとは、別に規定するもののほか、沸騰 した水浴又は約 100℃の蒸気浴を用

いて加熱す ることである。



10.滴 数を量るには、20℃において日局 「精製水」20滴 を滴下するとき、その質量が 0,90～ 1.lo

gと なるような器具を用いる。

11 減 圧とは、別に規定するもののほか、2,OkPa以下とする。

12 液 性を酸性、アルカリ性又は中性として示 した場合は、別に規定するもののほか、 リ トマス紙

を用いて検する。液性を詳しく示すにはpH値 を用いる。また、微駿性、弱酸性、強酸性、微アル

カリ性、弱アルカリ性、強アルカリ性などと記載 したものは、酸性又はアルカリ性の程度の概略

を示すものであって、pHの 範囲は、次による。

pHの 範囲          pHの 範囲

約 5～約 65  微 アルカリ性  約 7.5～約 9

約 3～約 5   弱 アルカリ性  約 9～約 11

約 3以 下    強 アルカリ性  約 11以上

微酸性

弱酸性

強酸性

13.通 則、各条及び一般試験法で用いる色の比較液、試薬 ・試液、標準液、容量分析用標準液、標

準品、計量器及び用器は、別に規定するもののほか、
一

般試験法に規定するものを用いる。なお、

試験に用いる水は、別に規定するもののほか、 日局の 「精製水Jと する。

14.溶 液で、特にその溶媒を示 さないものは、水溶液を示す。

15,溶 液の濃度を (1→3)、 (1→10)、 (1→100)な どで示 したものは、固体の物質は lg、液状の物

質は lmLを 溶媒に溶か して全量をそれぞれ 3mL、 10mL、 100mLな どとす る割合を示す。また

混液を (10:1)又 は (5:3:1)な どで示 したものは、液状物質の 10容 量 と 1容 量の混液又は 5

容量 と3容 量 と 1容 量の混液などを示す。

16.質 量を 「精密に量るJと は、量るべき最小位を考慮し、0,lmg、0.01mg又 は 0,001mg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。

17,材 料成分の試験において、nけ たの数値を得るには、通例、(n+1)け たまで数値を求めた後、

(n+1)け た目の数値を四捨五入する。

18,材 料成分の試験は、別に規定するもののほか、常温で行い、操作直後に観祭するものとする。

ただし、温度の影響のあるものの判定は、標準温度における状態を基準とする。

19.性 状とは材料成分の色、形状、においを参考として記載 したものである。性状の項において例

えば、白色と記載 したものは白色又はほとんど白色を示すものである。色調を試験するには、別

に規定するもののほか、固形のものはその lgを 自紙上又は白紙上に置いた時計皿にとり、観察す

る。液状の物質は、内径 15mmの 無色の試験管に入れ、白色の背景を用い、液層 30mmと して観
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察する。 「においがない」 と記載 したものは、においがないか又は、ほとん どにおいがないがない

ことを示す ものである。 においの試験は、別に規定するもののほか、その約 lg又 は約 lmLを

100 m Lの ビーカーにとって試験を行 う。

20 確 認試験は、材料成分中に含有されている特有成分などを、その特性に基づいて確認するため

に必要な試験である。

21 示 性値は、材料成分の性質を試験するものであり、通例、その物性、状態及び組成の幅を規定

するものである。

22 純 度試験は、材料成分中の混在物を試験するために行 うもので、材料成分各条の他の試験項 目

とともに、材料成分の純度を規定する試験でもあり、通例、その混在物の種類及びそのJitの限度

を規定する。この試験の対象となる混在物は、その材料成分を製造する過程又は保存の間に混在

を予想されるもの、又は有害な混在物例えば重金属、ヒ素などである。なお、材料成分のけい光

試験において、「著 しいけい光Jと は、発するけい光がけい光標準品より強く、部分的にある程度

の広がりを持つものをい う。

23 材 料成分の試験において、材料成分が溶媒に

か又は任意の割合で澄明に混和することを示 し、

かである。

「溶ける」又は 「混和する」とは、澄明に溶ける

繊維などを認めないか又は認めても極めてわず

24.材 料成分の試験において、「浸す」、「浸出するJ、「冷浸するJと は、特にその溶媒を示さないも

のは、水に少なくとも5分 間、材料を浸すことをいう。

25_乾 燥又は強熱するとき、恒量とは、引き続き更に 1時 間乾燥又は強熱するとき、前後の秤量差

が前回に量つた乾燥物又は強熱 した残留物の質量の 0,100/0以下であることを示す。ただし、秤量

差が、化学はかりを用いたときは0.5mg以 下、セ ミミクロ化学はかりを用いたとき0.05mg以 下、

ミクロ化学はか りを用いたとき0.005m雪以下の場合は無視 しうる量とし、恒量とみなす。

26.試 料の採取量における 「約」は、規定された量の主10%の範囲である。

27_材 料成分規格に規定する試験法は、その材料の特性に基づいて選択することができる。

28,材 料成分規格に規定する試験法に代わる方法で、それが規定の方法以上の正確 さと精密 さがあ

る場合は、その方法を用いることができる。ただし、その結果について疑いのある場合は、規定

の方法で最終の判定を行 う。
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<2.一 般試験法>

1.ア クリル残存モノマー試験法

2.液 体クロマ トグラフィー

3.塩 化物試験法

4.炎 色反応試験法 一  金 属塩

5.灰 分試験法

6.ガ スクロマ トグラフィー

7.乾 燥減量試験法

8.吸 光度測定法

9.強 熱残分試験法

10.け ん化価測定法

11.原 子吸光光度法

12.酸 価測定法

13.重 金属試験法

14.赤 外吸収スペクトル測定法

15.定 性反応試験法

16.粘 度測定法

17.pH測 定法

18.比 重及び密度測定法

19.ヒ 素試験法

20.融 点測定法

21.硫 酸呈色物試験法

22.標 準液、標準品 。試薬 ・試液及び計量器 ・用器
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1.ア クリル残存モノマー試験法

アクリル残存モノマー試験法とは、主としてアクリル系試料中の二重結合を持つ残存モノマーを

試験する方法である。

操作法

別に規定するもののほか、材料成分各条で規定する試料の量を 300mLの ヨウ素瓶に精密に量 りと

る。これに水 100mLを 加え、1時 間かき混ぜながら分散させる。この液に、かき混ぜながら臭素酸

カリウム ・臭化カリウム試液 5mLを 正確に加え、続いて薄めた塩酸 (1→4)20mLを 手早く加え、

直ちに密栓する。次いでヨウ素瓶の上部栓部にヨウ化カリウム試液 10mLを のせ、時々振 り混ぜな

がら、暗所で 20分 間放置する。次に暗所からヨウ素瓶を取り出し、上部栓部にのせたヨウ化カリウ

ム試液をフラスコ内に流 し込み、直ちに密栓をしてじゅうぶんに振 り混ぜる。これを試料溶液 とし

て、0 1mo1/Lチオ硫酸ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :デンプン試液 2mL)。 ただし、終点の判

定は、試料溶液が濃紫色から無色になり、その後、10分 間振 り混ぜ続けても再び呈色 しない点とす

る。別に空試験を行い、次式から残存モノマー量を求める。

残存モノマーの含量 (%)=
0.0047× (a― b)

x100(%)
C

a:空 試験の 0 1moyLチ オ硫酸ナ トリウム液の消費量 (mL)

bi試 料の 0.lmo1/Lチオ硫酸ナ トリウム液の消費量 (mL)

c:試 料の量 (g)

2.液 体クロマ トグラフィー

液体クロマ トグラフィーは、適当な固定相を用いて作られたカラムに試料混合4勿を注入 し、移動

相として液体を用い、固定相に対する保持力の差を利用してそれぞれの成分に分離 し、分析する方

法であり、液体試料又は溶液にできる試料に適用でき、物質の確認、純度の試験又は定量などに用

いる。

与えられたカラムに注入された混合物は各成分に固有の比率 士で、移動相と固定相に分布する。

FtV=
固定相に存在する量

移動相に存在する量

この比率 士は、液体クロマ トグラフィーでは質量分布比 オ
ク
などと呼ばれる。

この比率 士と移動相のカラム通過時間 物 (士=0の 物質の試料注入時か らピークの頂点までの時間)

及び保持時間 焼 (測定試料の注入時からピークの頂点までの間)と の間には次の関係があるので、

同一条件では、保持時間は物質に固有の値 となる。

角= ( 1 + 士) 筋

装 置

通例、移動相送液用ポンプ、試料導入装置、カラム、検出器及び記録装置か らな り、必要に応 じ

て移動神組成制御装置、カラム恒温柑、反応試栗送液用ポンプ及び化学反応榔な どを用いる。ポン

プは、カラム及び連結チューブなどの中に移動相及び反応試栗を一定流量で送 ることができるもの



である。試料導入装置は、一定量の試料を再現性よく装置に導入するものである。カラムは、一定

の大きさにそろえた液体クロマ トグラフィー用充てん剤を内面が平滑で不活性な金属などの管に均
一に充てんしたものである。なお、充てん剤の代わりに固定相を管壁に保持させたものを用いるこ

とができる。検出器は、試料の移動相とは異なる性質を検出するもので、紫外又は可視吸光光度計、

蛍光光度計、示差屈折計、電気化学検出器、化学発光検出器、電気伝導度検出器及び質量分析計な

どがあり、通例、数 μg以 下の試料に対して濃度に比例 した信号を出すものである。記録装置は、

検出器により得られる信号の強さを記録するものである。必要に応 じて記録装置としてデータ処理

装置を用いてクロマ トグラム、保持時間、又は成分定量値などを記録あるいは出力させることがで

きる。移動相組成制御装置は、段落的制御 (ステップワイズ方式)と 濃度勾配制御 (グラジエン ト

方式)が あり、移動神組成を制御できるものである。

操 作 法

装置をあらかじめ調整 した後、材料成分各条に規定する操作条件の検出器、カラム、移動相を用

い、移動相を規定の流量で流し、カラムを規定の温度で平衡にした後、各条に規定する量の試料溶

液又は標準溶液を試料導入装置を用いて試料導入部より注入する。分離された成分を検出器により

検出し、記録装置を用いてクロマ トグラムとして記録させる。分析される成分が検出器で検出され

るのに適 した吸収、蛍光などの物性を持たない場合には、適当な誘導体化を行い検出する。誘導体

化は、通例、プレラベル法又はポス トラベル法による。

確認及び純度の試験

確認は、試料の被検成分と標準被検成分の保持時間が一致すること、又は試料に標準被検成分を

添加 しても試料の被検成分のピークの形状が筋れないことにより試験を行 う。

純度は、通例、試料中の混在物の限度に対応する濃度の標準溶液を用いる方法、又は面積百分率

法により試験を行 う。別に規定するもののほか、試料の異性体比は面積百分率法により求める。

面積百分率法は、クロマ トグラム上に得られた各成分のピーク面積の総和を 100と し、それに対

するそれぞれの成分のピーク面積の比から組成比を求める。ただし、正確な組成比を得るためには

混在物の主成分に対する感度比に基づくピーク面積の補正を行 う。

3.塩 化物試験法

塩化物試験法は、試料中に混在する塩化物の限度試験である。材料成分各条には、塩化物 (Clと

して)の 限度をパーセン トで付記する。

操 作 法

別に規定するもののほか、材料成分各条に規定する量の試料をネスラー管にとり、水適量に溶か

し40mLと する。これに希硝酸 6mL及 び水を加えて 50mLと し、検液とする。別に各条に規定す

る量の 0.01mo1/L塩酸をとり、希硝酸 6mL及 び水を加えて 50mLと し、比較液とする。この場合、

検夜が澄明でないときは、両液を同条件でろ過する。

検液及び比較液に硝酸銀試液 lmLず つを加えて混和し、直射 日光を避け、5分 間放置した後、黒

色の背景を用い、ネスラー管の上方又は側方から観察して混濁を比較する。

検液の里する混濁は、比較液の里する混濁より濃くない。
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4.炎 色反応試験法

炎色反応試験法は、ある種の元素が鋭敏にブンゼンバーナーの無色炎をそれぞれ固有の色に染め

る性質を利用 して、その元素の定性を行 う方法である。

操作法

試験に用いる白金線は径約 0.8mmで 、先端は直線のままで用いる。試料が固体の場合は塩酸少量

を加えてかゆ状とし、その少量を白金線の先端から約 5mmま での部分に付け、水平に保つて無色炎

中に入れ、試験する。また、試料が液体の場合は白金線の先端を試料中に約 5mm浸 し、静かに引き

上げて、以下□体の易合と同様に試験する。

5.灰 分試験法

灰分試験法とは、主として試料中の灰分の量を試験する方法である。

操作法

あらかじめ白金製、石英製又は磁製のるつぼを500～550℃で1時間強熱 し、放冷後、その質量を精

密に量る。別に規定するもののほか、試料2～4gを採取し、前のるつばに入れ、その質量を精密に量

り、必要ならばるつぼのふたをとるか、又はずらし、初めは弱く加熱 し、徐々に温度を上げて500～

550℃で4時間以上強熱 して、炭化物が残らなくなるまで灰化する。放冷後、その質量を精密に量る。

再び残留物を恒量になるまで灰化 し、放冷後、その質批を精密に量 り、灰分の最 (0/0)とする。この

方法で、なお炭化物が残 り、恒量にならないときは、熱湯を加えて浸出し、定量分析用ろ紙を用い

てろ過 し、残留物はろ紙及びろ紙上の不純4勿と共に炭化物がなくなるまで強熱する。これにろ液を

加えた後、蒸発乾固し、強熱する。放冷後、質量を精密に量 り、灰分の量 (0/0)とする。この方法で

も炭化物が残るときは、エタノール (95)少 量を加えて潤 し、ガラス棒で炭化物を砕き、ガラス棒

をエタノール (95)少 量で洗い、エタノールを注意して蒸発させた後、前と同様に操作 して灰分を

量る。放冷はデンケーター (シリカゲル)で 行 う。

6.ガ スクロマ トグラフィー

ガスクロマ トグラフィーは、適当な固定相を用いて作られたカラムに、試料混合物を注入 し、移

動相 として気体 (キャリヤーガス)を 用い、固定相に対する保持力の差を利用してそれぞれの成分

に分離 し、分析する方法であり、気体試料又は気化できる試料に適用でき、物質の確認又は純度の

試験などに用いる。

与えられたカラムにと入された混合物は各成分に固有の比率 2で 、移動相と固定相に分布する。

左 =
固定相に存在する量

移動相に存在する量

この比率 々と移動相のカラム通過時間 わ 牲 =0の 物質の試料注八時からピークの頂点までの時

間)及 び保持時間 佐 (測定試料の注入時からピークの頭点までの時間)と の間には次の関係がある
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ので、同一条件では、保持時間は物質に固有の値となる。

焼工(1+士)物

装 置

通例、キャリヤーガス導入部及び流量制御装置、試料導入装置、カラム、カラム恒温槽、検出器

及び記録装置からなり、必要ならば燃焼ガス、助燃ガス及び付加ガスなどの導入装置並びに流量制

御装置、ヘッドスペース用試料導入装置などを用いる。

キャリヤーガス導入部及び流量制御装置は、キャリヤーガスを一定流量でカラムに送るもので、

通例、調圧弁、流量調節弁及び圧力計などで構成される。試料導入装置は、一定量の試料を正確に

再現性よくキャリヤーガス流路中に導入するための装置で、充てんカラム用とキャピラリーカラム

用がある。なお、キャピラリーカラム用試料導入装置には、分割導入方式と非分割導入方式の装置

がある。通例、カラムは、充てんカラム及びキャピラリーカラムの二種類に分けられる。充てんカ

ラムは、一定の大きさにそろえたガスクロマ トグラフィー用充てん剤を不活性な金属、ガラス又は

合成樹脂などの管に均一に充てんしたものである。なお、充てんカラムのうち、内径が lmm以 下の

ものは、充てんキャピラリーカラム (マイクロパック ドカラム)と もいう。キャピラリーカラムは、

不活性な金属、ガラス、石英又は合成樹脂などの管の内面にガスクロマ トグラフ用の固定相を保持

させた中空構造のものである。カラム恒温槽は、必要な長さのカラムを収容できる容積があり、カ

ラム温度を一定の温度に保つための温度制御機構を持つものである。検出器は、カラムで分離 され

た成分を検出するもので、アルカリ熱イオン化検出器、炎光光度検出器、質量分析計、水素炎イオ

ン化検出器、電子捕獲検出器、熱伝導度検出器などがある。記録装置は検出器により得られる信号

の強さを記録するものである。

操 作 法

別に規定するもののほか、次の方法による。装置をあらかじめ調整 した後、材料成分各条に規定

する操作条件の検出器、カラム及びキャリヤーガスを用い、キャリヤーガスを一定流量で流 し、カ

ラムを規定の温度で平衡にした後、各条に規定する量の試料溶液又は標準溶液を試料導入装置を用

いて系内に注入する。分離された成分を検出器により検出し、記録装置を用いてクロマ トグラムと

して記録させる。

確認及び純度の試験

確認は、試料の被検成分と標準被検成分の保持時間が一致すること又は試料に標準被検成分を添

加しても、試料の被検成分のピークの形状が崩れないことにより試験を行 う。

純度は、通例、試料中の混在物の限度に対応する濃度の標準溶液を用いる方法又は面積百分率法

により試験を行 う。

面積百分率法は、クロマ トグラム上に得られた各成分のピーク面積の総和を 100と し、それに対

するそれぞれの成分のピーク面積の比から組成比を求める。ただし、正確な組成比を得るためには、

混在物の主成分に対する感度比に基づくピーク面積の補正を行 う。

7.乾 燥減量試験法

乾燥減量試験法は、試料を材料成分各条に規定する条件で乾燥し、その減量を測定する方法であ

‐
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る。この方法は乾燥することによって失われる試料中の水分、結晶水の全部又は一部及び揮発性物

質などの量を測定するために用いる。

各条に、例えば 10%以 下 (lg、105℃、4時 間)と規定するものは、本品約 lgを精密に量り、105℃

で4時 間乾燥するとき、その減量が本品 lgにつき10mg以 下であることを示 し、また、0_5%以下(lg、

減圧、酸化 リン (V)、4時 間)と 規定するものは、本品約 lgを 精密に量 り、酸化 リン (V)を 乾燥

剤としたデシケーターに入れ、4時 間減圧乾燥するとき、その減量が本品 lgにつき5mg以 下である

ことを示す。

操 作 法

はかり瓶をあらかじめ、材料成分各条に規定する方法に準じて 30分 間乾燥 し、その質量を精密に

量る。試料は各条に規定する量の±10%の範囲内で採取し、はかり瓶に入れ、別に規定するものの

ほか、その屈が 5mm以 下になるように広げた後、その質量を精密に量り、これを乾燥器に入れ、各

条に規定する条件で乾燥する。試料が大きいときは、手早く粉砕 して径 2mm以 下としたものを用い

る。乾燥後、乾燥器から取 り出し、質量を精密に埜る。加熱 して乾燥する場合は、加熱温度を各条

に規定する温度の±2℃ の範囲とし、乾燥後、デジケーター (シリカゲル)で 放冷する。

各条に規定する乾燥温度よりも低温で融解する試料は、敵解温度より5～ 10℃低い温度で、1～2

時間乾燥 した後、各条に規定する条件で乾燥する。乾燥剤は各条に規定するものを用い、しばしば

取り替える。

8.吸 光度測定法

吸光度測定法は、通例、波長 200nmか ら800n血までの範囲の光が、物質により吸収される度合

いを測定 し、物質の確認、純度の試験及び定量などを行 う方法である。ただし、原子吸光光度計を

用いる方法は、別に規定する方法による。

単色光が、ある物質の溶液を通過するとき、透過光の強さrの入射光の強さめ に対する比率を透

過度 渉といい、これを百分率で表したものを透過率 Pと いう。また透過度の逆数の常用対数を吸光

度 _4とい う。

ゴ
渉=  ―

r0
泌 =10g r0夕= 連生 × 1。。 _100 渉

r0

吸光度 スは溶液の濃度 c及び用長にアに比例する。

玄 =士 cノ(士は定数)

ノを lcm、cを吸光物質の濃度 lm01んの溶液に換算したときの吸光度をモル吸光係数 どという。

吸H又極大波長におけるモル吸光係数は あ狙xで 表す。

物質の溶液に光を通すとき、吸光度はその光の波長によって異なる。 したがって、少しずつ波長

の異なった光について吸光度を測定し、それらの吸光度と波長 との関係を示す曲線を描くことによ

り、紫外可視吸収スペクトル (以下「吸収スペク トル」という)が 得られる。この吸収スペク トルか

ら、その物質の吸収極大波長 Xmax及 び吸収極小波長 Xminを 知ることができる。また、吸収スペク

トルはその物質の化学構造によって定まる。 したがつて、特定の波長範囲の吸収スペク トルをル判定

して参照スペク トルあるいは標準品の吸収スペク トルと比較するか、吸収1極大波長などを測定する
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か、又は特定の二つの波長における吸光度の比を測定することなどによつて、物質の確認を行 うこ

とができる。更に吸収極大波長における一定濃度の溶液などの吸光度を測定し、一定濃度の標準溶

液などの吸光度と比較することによって、定量を行 うことができる。

装置及び調整法

測定装置として分光光度計又は光電光度計を用いる。

あらかじめ分光光度計又は光電光度計に添付されている操作方法により装置を調整 した後、波長

及び透過率が以下の試験に適合することを確認する。

波長は、波長校正用光学フィルターを用い、それぞれのフィルターに添付された試験成績書の試

験条件で試験成績書に示される基準値の波長付近における透過率を測定し、透過率が極小値を示す

波長を読み取る試験を行 うとき、その測定波長と基準値の波長のずれは±0.5nm以 内で、測定を 3

回繰 り返 して行 うとき、測定値はいずれも平均値±0 2nm以 内である。なお、低圧水銀ランプの

253 65nm、365.02nm、435,84nm、 546.07nm又 は重水素放電管の 486.00nm、 656.10nmの 輝線

を用いて試験を行 うことができる。このときの測定波長と輝線の波長とのずれは±0.3nm以 内で、

測定を3回 繰 り返して行 うとき、測定値はいずれも平均値±0,2nm以 内である。

透過率又は吸光度は、透過率校正用光学フィルターを用い、それぞれのフィルターに添付された

試験成績書の試験条件で試験成績書に示される基準値の波長における透過率を読み取る試験を行 う

とき、その測定透過率と基準透過率のずれは試験成績書に示された相対精度の上限値及び下限値に

それぞれ 1%を加えた値以内で、測定を 3回繰 り返して行 うとき、吸光度の測定値 (あるいは透過率

の測定値を吸光度に換算した値)は 、吸光度が 0.500以下のとき、いずれも平均値±0.002以内にあ

り、吸光度が 0.500を超えるとき、いずれも平均値±0,004以内にある。なお、同一波長において透

過率の異なる透過率校正用光学フィルターの複数枚を用い、透過率の直線性の確認を行 うことが望

ましい。

操 作 法

あらかじめ装置及び調整法の項に規定する方法により調整 した装置を用い、光源、検出器、装置

の測定モー ド、測定波長又は測定波長範囲、スペク トル幅及び波長走査速度などを選択 し、設定す

る。装置を作動させ一定時間放置 し、装置が安定に作動することを確認する。次に、通例、試料光

路にシャッターを入れて光を遮 り、測定波長又は測定波長範囲での透過率の指示値がゼロ°/。になるよ

うに「FPl整する。更にシャッターを除き、測定波長又は測定波長範囲でも透過率の指示値が 100°/。(又

は吸光度がゼロ)に なるように調整する。

対照液などを入れたセルを光路に入れる。通例、対照液などを入れたセルを試料光路及び対照光

路に置き、透過率の指示値を 100%(又 は吸光度をゼロ)に調整する。

対照液には、別に規定するもののほか、試験に用いた溶媒を用いる。

次に測定しようとする溶液などを入れたセルを試料光路に入れ、目的とする測定波長における吸

光度又は目的とする測定波長範囲における吸収スペク トルを測定する。

なお、紫外部の吸収測定には石英製、可視部の吸収測定にはガラス製又は石英製のセルを用い、

別に規定するもののほか、層長は lcmと する。また紫外部の吸収測定に用いる溶媒の吸収について

は特に考慮し、測定の妨げにならないものを用いる。

比吸光度

プをlcm、cを薬品の濃度lw/v%の溶液に換算したときの吸光度を比吸光度といい、ど路 で表す。

10



Z
E協 二

CX′

ノ:層長 (cm)

ム :吸光度

σ:溶液の濃度 (w/v%)

材料成分各条に、例えば、ど1洗 (241nm):500～ 530(乾 燥後、2mg、 メタノール、200mL)

と規定するものは、本品を乾燥減量の項に規定する条件で乾燥 し、その約 2mgを ミクロ化学はか り

を用いて精密に量 り、メタノールに溶か して正確に 200mLと し、この液につ き、層長 lcmで 波長

241nmに おける吸光度を操作法の項に規定する方法により測定するとき、ど協 が 500～530で ある

ことを示す。

吸収波長による確認及び混在物等の限度試験

試料から得られた吸収スペク トルの吸収極大波長が確認 しようとする物質の材料成分各条に規定

される吸収極大波長範囲に含まれるかどうかを検討し、試料から得られた吸収極大波長が各条の規

定に合致するとき、試料と材料成分各条材料成分の同一性が確認される。

試料の中に混在する不純物等に特徴的な波長において、試料の吸光度を測定し、各条に規定され

た限度使を比較することにより、試料中の混在物の限度が確認される。

9,強 熱残分試験法

強熱残分試験法は、試料を次の方法で強熱するとき、残留する物質の量を測定する方法である。

通例、有機物中に不純物 とし/て含まれる無機物の合量を知る目的で行 うが、場合によっては、有機

物中に構成成分として含まれる無機物又は揮発性無機物中に含まれる不純物の量を測定するために

行 う。

試料の採取法

あらかじめ、適切なるつぼ (例えば、シリカ製、白金製、石英製又は磁製)を 、600±50℃で30分

間強熱し、デシケーター (シリカゲル又は適切な乾燥剤)中 で放冷後、その質量を精密に量る。

これに、別に規定するもののほか、試料lgを精密に量り、次の操作を行 う。なお、材料成分各条

で乾燥後と規定する場合には、乾燥減量の項の条件で乾燥した試料を量る。

操作法

第 1 法

試料に硫酸少量、通例、lmLを 加えて潤し、なるべく低温で徐々に加熱 して、試料を完全に炭化

させる。いったん放冷した後、再び硫酸少量、通例、lmLで 拙 して、白煙が生 じなくなるまで徐々

に加熱 し、更に600±50℃で強熱して、残留物を灰化する。操作中は、炎をあげて燃焼 しないように

注意する。これをデシケーター (シリカゲル又は適切な乾燥剤)中 で放冷し、その質量を精密に量

り、残分の百分率を計算する。

残分の百分率が材料成分各条に規定された限度値を超える場合には、別に規定するもののほか、

更に上記 と同様の硫酸による湿潤、加熟及び30分間の強熱操作を繰 り返し、前後の秤量差が0.5mg

以下になるか、又は残分の百分率が各条に規定する限度価以下になったときに試験を終了する。



第 2法

試料を徐々に加熱してなるべく低温でほとんど灰化又は揮散させた後、硫酸で潤し、完全に灰化

し、恒量になるまで強熱する。これをデシケーター (シリカゲル又は適切な乾燥剤)中 で放冷 した

後、質量を精密に量る。

第 3法

試料を初めは弱く加熱 し、徐々に赤熱 (800～1200℃)し て完全に灰化する。これをデシケータ
ー (シリカゲル又は適切な乾燥剤)中 で放冷 した後、質量を精密に量る。もし、この方法で、なお、

炭化4/2が残るときは、熱湯を加えて浸出し、定量分析用ろ紙 (5種C)を 用いてろ過 し残留物をろ紙

とともに赤熱する。これにろ液を加えた後、蒸発乾固し、炭化物がなくなるまで注意 しながら赤熱

する。これをデシケーター (シリカゲル又は適切な乾燥剤)中 で放冷した後、質量を精密に量る。

この方法でも炭化物が残るときは、エタノール15mLを 加え、ガラス棒で炭化物を砕き、エタノール

を燃焼させ、更に注意しながら赤熱 した後、前と同様に操作して質量を精密に量る。

10.け ん化価測定法

けん化価測定法とは、試料に含まれるエステル及び遊離酸の量を測定する方法である。けん化価

は、試料lg中のエステルのけん化及び遊離酸の中和に要する水酸化カリウム (KOH:5611)の mg

数をいう。

操作法

別に規定するもののほか、試料lgを精密に量 り、200mLの フラスコに入れ、0_5mo1/L水酸化カリ

ウム ・エタノール液25mLを 正確に加える。これにすり合わせの還流冷却器又は長さ750mm、 内径

6mmの 空気冷却器を付けて水浴上で時々揺 り動かしながら1時間加熱する。冷後、0.5m乱伍塩酸で

過量の水酸化カリウムを滴定する (指示栗 :フェノールフタレイン試液lmL)。 同様の方法で空試

験を行 う。

けん化価 = (a一b)x28.053

空試験の0.5moVL塩酸の消費量 (mL)

試料の0.5moVL塩酸の消費量 (mL)

試料の量 (g)

原子 吸光 光度 法

原子吸光光度法は、光が原子蒸気層を通過するとき、基底状態の原子が特有の波長の光を吸収す

る現象を利用し、試料中の被検元素の量 (濃度)を 測定する方法である。

装置

通例、光源部、試料原子化部、分光部、測光部及び表示記録部からなる。また、バックグラウン

ド補正部を備えたものもある。光源部には中空陰極ランプ又は放電ランプなどを用いる。試料原子

ａ

　

コＤ
　
　
ｃ

1 1
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化部はフレーム方式、電気加熱方式及び冷蒸気方式があり、冷蒸気方式は更に還元気化法、加熱気

化法に分けられる。フレーム方式はバーナー及びガス流量調節器、電気加熱方式は電気加熱炉及び

電源部、冷蒸気方式は還元気化器や加熱気化器などの水銀発生部及び吸収セルからなる。分光部に

は回折格子又は干渉フィルターを用いる。測光部は検出器及び信号処理系からなる。表示記録部に

はディスプレイ、記録装置などがある。バ ックグラウン ド補正部は、バックグラウン ドを補正する

ためのもので、方式には連続スペク トル光源方式、ゼーマン方式、非共鳴近接線方式、自己反転方

式がある。その他の特殊な装置として、水素化物発生装置及び加熱吸収セルがあり、セ レンなどの

分析に用いることができる。水素化物発生装置には、貯留式又は連続式があり、加熱吸収セルには、

フレームによる加熱用又は電気炉による加熱用のものがある。

操作法

別に規定するもののほか、次のいずれかの方法による。

(1)フ レーム方式

別に規定する光源ランプを装てんし、測光部に通電する。光源ランプを点灯 し、分光器を卵jに規

定する分析線波長に合わせた後、適当な電流値とスリット幅に設定する。次に別に規定する支燃性

ガス及び可燃性ガスを用い、これらの混合ガスに点火 してガス流最、圧力を調整 し、溶媒をフレー

ム中に噴霧 してゼロ合わせを行 う。別に規定する方法で調製 した試料溶液をフレーム中に噴霧 し、

その吸光度を測定する。

(2)電 気加熱方式

別に規定する光源ランプを装てんし、測光部に通電する。光源ランプを点灯 し、分光器を別に規

定する分析線波長に合わせた後、適当な電流値とスリット幅に設定する。次に別に規定する方法で

調製 した試料溶液の一定量を電気加熱炉 (発熱体)に 注入 し、適当な流量のフローガスを流 し、温

度、時間、加熱モー ドを適当に設定して、乾燥、灰化、原子化を行い、その吸光度を測定する。

(3)冷 蒸気方式

低圧水銀ランプを装てんし、測光部に通電する。光源ランプを点灯 し、分光器を別に規定する分

析線波長に合わせた後、適当な電流値とスリット幅に設定する。次に還元気化法では、別に規定す

る方法で調製 した試料溶液を密閉器にとり、適当な還元剤を加えて元素になるまで還元 した後、気

化させる。また、加熱気化法では試料を加熱して気化させる。これらの方法によって生 じた原子蒸

気の吸光度を測定する。

12,酸 価測定法

酸価測定法とは、試料lgを中和するに要する水酸化カリウム (KOH:56.11)の mg数 を測定する

方法である。

操作法

第 1 法

別に規定するもののほか、試料の酸価及び試験液の溶媒量に応 じて表に規定する試料の性を

250mLの 共栓フラスコに精密にJたり、溶媒として、エタノール (95)又はジエチルエーテル/エ タ

ノール (95)混核 (1:1又 は 2:1)10 0 m L (又 は 50mL)を 加え、必要ならば力口温 して溶かし、
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フェノールフタレイン試液数滴を加え、o lmO1/L水酸化カリウム・エタノール液で 30秒 問持続する

淡赤色を呈するまで滴定する。同様の方法で空試験を行って補正する。

酸価 =里
×5.611

b

a:0.lmolyL水酸化カリウム ・エタノール液の消費量

b:試 料の量 (g)

第 2法

別に規定するもののほか、試料の駿価及び試験液の溶媒量に応 じて表に規定する試料の量を

250mLの 共栓フラスコに精密に量り、溶媒として、エタノール (95)又 はジエチルエーテル/エ タ

ノール (95)混液 (1:1又 は 1:2)50mLを 加え、必要ならば力口温して溶かし、フェノールフタレ

イン試液数滴を加え、0 1molL水 酸化カリウム液で 30秒 問持続する淡赤色を里するまで滴定する。

同様の方法で空試験を行って補正する。

酸価 =里
×5.611

b

aiO.lmo1/L水酸化カリウム液の消費量

b:試 料の量 (g)

表 試 料の採取量

13.重 金属試験法

重金属試験法は、試料中に混在する重金属の限度試験である。この重金属とは、酸性で硫化ナ ト

リウム試液によって呈色する金属製混在物をいい、その量は鉛 (Pb)の 量として表す。

材料成分各条には、重金属 (Pbと して)の 限度をppmで 付記する。

検液及び比較液の調製法

別に規定するもののほか、次の方法によつて検液及び比較液を調製する。

第 1 法

試料 1,Ogをネスラー管にとり、水適量に溶かし、40mLと する。これに希酢酸 2mL及 び水を加

えて 50mLと し、検液 とする。

比較液は、材料成分各条に規定する限度値に応 じて表に規定する量の鉛標準液をネスラー管にと

り、希酢酸 2mL及 び水を加えて 50mLと する。

溶媒量 100mLの 場合 溶媒量 50mLの 場合

酸価 試料採取量(g) 酸価 試料採取量(g)

5未 満

5以 上 15未 満

15以 上 30未 満

30以 上 100未 満

100以 上

20

10

5

2 . 5

1 0

5未 満

5以 上 15未 満

15以 上 50未 満

50以 上 120未 満

120以 上

１０

５

３

１

随
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第 2 法

試料 1_Ogを石英製又は磁製のるつぼに量 り、ゆるくふたをし弱く加熱 して炭化する。冷後、硝酸

2mL及 び硫酸 5滴 を加え、白煙が生じなくなるまで注意 して加熱した後、500～600℃で強熱 し、灰

化する。冷後、塩酸 2mLを 加え、水浴上で蒸発乾回し、残留物を塩酸 3滴 で潤 し、熱湯 10mLを

加えて 2分 問加温する。次にフェノールフタレイン試液 1滴 を加え、アンモニア試液を液が微赤色

となるまで滴加 し、希酢酸 2mLを 加え、必要ならばろ過 し、水 10mLで 洗い、ろ液及び洗液をネス

ラー管に入れ、水を加えて 50mLと し、検液とする。

比較液は、硝酸 2mL、 硫酸 5滴 及び塩酸 2mLを 水浴上で蒸発し、更に砂浴上で蒸発乾固し、残

留物を塩酸 3滴 で潤 し、以下検液の調製法と同様に操作 し、材料成分各条に規定する限度値に応 じ

て表に規定する最の鉛標準液及び水を加えて 50mLと する。

第 3 法

試料 1_Ogを石英製又は磁製のるつぼに量り、徐々に加熱 して炭化 した後、450～550℃で灰化する。

冷後、塩酸 2mLを 加え、水浴上で蒸発乾固し、残留物に希酢酸 2mL及 び水を加えて 50mLと する。

比較液は、材料成分各条に規定する限度値に応 じて表に規定する量の鉛標準液をネスラー管にと

り、希酢酸 2mL及 び水を加えて 50mLと する。

操 作 法

検液及び比較液に硫化ナ トリウム試液 1滴 ずつ加えて混和し、5分 間放置 した後、両管を自色の

背景を用い、上方又は側方から観察して液の色を比較する。検液の呈する色は、比較液の呈する色

より濃くない。

表 重 金属限度lllfに対する鉛標準液の採取量 (試料採取量 1.Ogのとき)

限度値 鉛標準液採取量 限度値 鉛標準液採取量

10ppm hmL 30ppm 3mL

20ppm 2mL 50ppm 5mL

14.赤 外吸収スペク トル測定法

赤外吸収スペク トル測定法は、赤外線が試料を通過するときに吸収される度合いを、各波数につ

いて測定する方法である。赤外吸収スペク トルは通例、横1軸に波数を、縦軸に透過率又は吸光度を

とつたグラフで示される。吸収ピークの波数及び透過率 (又は吸光度)は グラフ上で読み取ること

ができるほか、データ処理装置による算出値を用いることができる。赤外吸収スペク トルの吸収波

数とその強度は、対象とする物質の化学構造によって定まることから、物質の確認又は定量のため

に用いることができる。

装置及び調整法

分散形赤外分光光度計又はフーリエ変換形赤外分光光度計を用いる。

あらかじめ分光光度計を調整 した後、分解能、透過率の再現性及び波数の再現性が以下の試験に

適合することを確認する。厚さ約 0.04mmの ポリスチレン膜の吸収スペク トルを測定するとき、得

られた吸収スペク トルの 2870cm 1`付近の極小と 2850cm l付近の極大における透過率 惚 )の 差は

180/0以上である。また、1589cm'1付近の極小と1583cm l付近の極大の遊過率 (%)の 差は 12%以 上
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