


○
厚
生
労
働
省
告
示
第
三
百
二
十
二
号

薬
事
法（

昭
和
三
十
五
年
法
律
第
百
四
十
五
号）

第
四
十
一
条
第
一
項
の
規
定
に
基
づ
き

日
本
薬
局
方（

平
成
十

、

八
年
厚
生
労
働
省
告
示
第
二
百
八
十
五
号）

の
一
部
を
次
の
よ
う
に
改
正
す
る。

た
だ
し

こ
の
告
示
に
よ
る
改
正
前

、

の
日
本
薬
局
方（

以
下「

旧
薬
局
方」

と
い
う。

）

に
収
め
ら
れ
て
い
た
医
薬
品（

こ
の
告
示
に
よ
る
改
正
後
の
日
本

薬
局
方（

以
下「
新
薬
局
方」

と
い
う。

）

に
収
め
ら
れ
て
い
る
も
の
に
限
る。

）

で
あ
っ
て
平
成
二
十
二
年

七
月

二
十
九
日
に
お
い
て
現
に
同
法
第
十
四
条
第
一
項
の
規
定
に
よ
る
承
認
を
受
け
て
い
る
も
の（

薬
事
法
第
十
四
条
第
一

項
の
規
定
に
基
づ
き
製
造
販
売
の
承
認
を
要
し
な
い
も
の
と
し
て
厚
生
労
働
大
臣
の
指
定
す
る
医
薬
品
等（

平
成
六
年

厚
生
省
告
示
第
百
四
号）

に
よ
り
製
造
販
売
の
承
認
を
要
し
な
い
医
薬
品
と
し
て
指
定
さ
れ
て
い
る
医
薬
品
を
含
む。

）

に
つ
い
て
は

平
成
二
十
四
年
一
月
三
十
一
日
ま
で
は

旧
薬
局
方
で
定
め
る
基
準（

当
該
医
薬
品
に
関
す
る
部
分

、

、

に
限
る。

）

は
新
薬
局
方
で
定
め
る
基
準
と
み
な
す
こ
と
が
で
き
る。

平
成
二
十
二
年
七
月
三
十
日

厚
生
労
働
大
臣

長
妻

昭

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
６．

１
０
溶
出
試
験
法
の
条
装
置
の
項
フ
ロ

ス
ル

セ
ル
法
の
装
置

ー

ー

（

装
置
３）

の
目
中「

波
形

は
」

の
下
に「

毎
分

」

を
加
え

「
◆
脈

流
が

生
じ

な
い

送
液

用
ポ

ン
プ

を
用

い
て

も
よ

、

い
．

◆
」

を「
脈

流
が

生
じ

な
い

送
液

用
ポ

ン
プ

を
用

い
て

も
よ

い
．

フ
ロ

ー
ス

ル
ー

セ
ル

法
に

よ
る

溶
出

試
験

で
は

，
送

液
速

度
及

び
脈

流
の

有
無

を
規

定
す

る
．

」

に
改
め
る。



第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

０
１
標
準
品
の
条

の
項
過
硫
酸
化
コ
ン
ド
ロ
イ
チ
ン
硫
酸
標
準

)1(

品
の
目
を
次
の
よ
う
に
改
め
る。

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
標

準
品

確
認

試
験

，
純

度
試

験

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

０
１
標
準
品
の
条

の
項
低
分
子
量
ヘ
パ
リ
ン
標
準
品
の
目
の
次

)1(

に
次
の
一
目
を
加
え
る。

理
化

学
試

験
用

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
品

確
認

試
験

，
純

度
試

験

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

４
１
試
薬
・
試
液
の
条
ア
ミ
ノ
安
息
香
酸
エ
チ
ル
の
項
の
次
に
次

の
一
項
を
加
え
る。

ア
ミ

ノ
安

息
香

酸
誘

導
体

化
試

液
ア

ミ
ノ

安
息

香
酸

エ
チ

ル
2
8
0
m
g
に

メ
タ

ノ
ー

ル
6
0
0
μ

L
を

加
え

，
約

5
0
℃

に
加

温
し

て
溶

か
し

，
酢

酸
1
7
0
μ

L
及

び
ボ

ラ
ン

-
ピ

リ
ジ

ン
錯

体
1
4
5
μ

L
を

加
え

る
．

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

４
１
試
薬
・
試
液
の
条
過
塩
素
酸
・
無
水
エ
タ
ノ

ル
試
液
の
項

ー

の
次
に
次
の
一
項
を
加
え
る。

過
塩

素
酸

リ
チ

ウ
ム

L
i
C
l
O

4
白

色
の

結
晶

又
は

結
晶

性
の

粉
末

で
あ

る
．

含
量

9
8
％

以
上

．
定

量
法

本
品

約
0
.
2
g
を

精
密

に
量

り
，

水
3
0
m
L
に

溶
か

し
，

カ
ラ

ム
（

カ
ラ

ム
ク

ロ
マ

ト
グ

ラ
フ

ィ
ー

用
強

酸
性

イ
オ

ン
交

換
樹

脂
（

Ｈ
型

）
約

2
5
m
L
を

内
径

約
1
1
m
m
，

高
さ

3
0
0
m
m
の

ク
ロ

マ
ト

グ
ラ

フ

ィ
ー

管
に

注
入

し
，

１
m
o
l
/
L
塩

酸
試

液
2
0
0
m
L
を

加
え

，
１

分
間

に
３

～
４

m
L
の

流
量

で
流

出
さ

せ
た

後
，

水
を

流



し
，

流
出

液
に

メ
チ

ル
オ

レ
ン

ジ
試

液
を

加
え

た
と

き
に

色
が

黄
み

の
赤

に
な

る
ま

で
繰

り
返

し
洗

浄
し

て
調

製
し

た
も

の
）

に
入

れ
，

１
分

間
に

３
～

４
m
L
の

流
量

で
流

出
す

る
．

次
に

，
水

約
3
0
m
L
を

用
い

て
１

分
間

３
～

４
m
L
の

速
度

で
５

回
洗

う
．

洗
液

は
先

の
流

出
液

に
合

わ
せ

，
0
.
1
m
o
l
/
L
水

酸
化

ナ
ト

リ
ウ

ム
液

で
滴

定
〈

2
.
5
0
〉

す
る

（

指
示

薬
：

ブ
ロ

モ
チ

モ
ー

ル
ブ

ル
ー

試
液

３
滴

）
．

同
様

の
方

法
で

空
試

験
を

行
い

，
補

正
す

る
．

0
.
1
m
o
l
/
L
水

酸
化

ナ
ト

リ
ウ

ム
液

１
m
L

＝
1
0
.
6
4
m
g

L
i
C
l
O

4

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

４
１
試
薬
・
試
液
の
条
過
ヨ
ウ
素
酸
ナ
ト
リ
ウ
ム
試
液
の
項
の
次

に
次
の
一
項
を
加
え
る。

D-
ガ

ラ
ク

ト
サ

ミ
ン

塩
酸

塩
C

6H
1
3N
O

5・
H
C
l

白
色

の
粉

末
で

あ
る

．
融

点
：

約
1
8
0
℃

（
分

解
）

．

旋
光

度
〈

2
.
4
9
〉

〔
α

〕
：

＋
9
0
～

＋
9
7
°

（
１

g
，

水
，

1
0
0
m
L
，

1
0
0
m
m
）

．
2
0
D

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

４
１
試
薬
・
試
液
の
条
ク
ル
ク
ミ
ン
試
液
の
項
の
次
に
次
の
一
項

を
加
え
る。

D-
グ

ル
コ

サ
ミ

ン
塩

酸
塩

C
6H

1
3N
O

5・
H
C
l

白
色

の
結

晶
又

は
結

晶
性

の
粉

末
で

あ
る

．

含
量

9
8
％

以
上

．
定

量
法

本
品

約
0
.
4
g
を

精
密

に
量

り
，

水
5
0
m
L
に

溶
か

し
，

薄
め

た
硝

酸
（

１
→

３
）

５

m
L
を

加
え

，
0
.
1
m
o
l
/
L
硝

酸
銀

液
で

滴
定

〈
2
.
5
0
〉

す
る

（
電

位
差

滴
定

法
）

．

0
.
1
m
o
l
/
L
硝

酸
銀

１
m
L

＝
2
1
.
5
6
m
g

C
6H

1
3N
O

5・
H
C
l

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

４
１
試
薬
・
試
液
の
条
酢
酸
カ
リ
ウ
ム
試
液
の
項
の
次
に
次
の
一



項
を
加
え
る。

酢
酸

カ
ル

シ
ウ

ム
一

水
和

物
(
C
H

3C
O
O
)

2C
a
・

H
2O

［
K
8
3
6
4
，

特
級

］
第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

４
１
試
薬
・
試
液
の
条
p－

テ
ル
フ
ェ
ニ
ル
の
項
の
次
に
次
の
一

項
を
加
え
る。

デ
ル

マ
タ

ン
硫

酸
エ

ス
テ

ル
ブ

タ
皮

又
は

ブ
タ

小
腸

を
ア

ル
カ

リ
抽

出
後

，
プ

ロ
テ

ア
ー

ゼ
消

化
し

，
ア

ル
コ

ー
ル

分
画

法
に

よ
り

精
製

し
た

ム
コ

多
糖

で
あ

る
．

セ
ル

ロ
ー

ス
ア

セ
テ

ー
ト

膜
電

気
泳

動
を

行
い

，
ト

ル
イ

ジ
ン

ブ
ル

ー
Ｏ

溶
液

（
１

→
2
0
0
）

に
浸

し
て

染
色

す
る

と
き

，
単

一
バ

ン
ド

で
あ

る
．

膜
電

気
泳

動
条

件

セ
ル

ロ
ー

ス
ア

セ
テ

ー
ト

膜
：

幅
６

c
m
×

長
さ

1
0
c
m

移
動

相
：

酢
酸

カ
ル

シ
ウ

ム
一

水
和

物
5
2
.
8
5
g
を

水
に

溶
か

し
，

1
0
0
0
m
L
と

す
る

．

泳
動

時
間

：
３

時
間

（
1
.
0
m
A
/
c
m
）

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

４
１
試
薬
・
試
液
の
条
ホ
ノ
キ
オ

ル
の
項
の
次
に
次
の
一
項
を

ー

加
え
る。

ボ
ラ

ン
-
ピ

リ
ジ

ン
錯

体
C

5H
8B
N

含
量

8
0
％

以
上

．
定

量
法

本
品

3
0
m
g
を

精
密

に
量

り
，

0
.
0
5
m
o
l
/
L
ヨ

ウ
素

溶
液

4
0
m
L
に

溶
か

し
，

薄
め

た

硫
酸

（
１

→
６

）
1
0
m
L
を

加
え

，
0
.
1
m
o
l
/
L
チ

オ
硫

酸
ナ

ト
リ

ウ
ム

液
で

滴
定

〈
2
.
5
0
〉

す
る

（
指

示
薬

：
デ

ン
プ



ン
試

液
）

．
同

様
の

方
法

で
空

試
験

を
行

い
，

補
正

す
る

．

0
.
1
m
o
l
/
L
チ

オ
硫

酸
ナ

ト
リ

ウ
ム

液
１

m
L

＝
1
.
5
4
9
m
g

C
5H

8B
N

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
一
般
試
験
法
の
部
９．

４
１
試
薬
・
試
液
の
条
D－

マ
ン
ニ
ト

ル
の
項
の
次
に
次
の
一

ー

項
を
加
え
る。

D-
マ

ン
ノ

サ
ミ

ン
塩

酸
塩

C
6H

1
3N
O

5・
H
C
l

白
色

の
粉

末
で

あ
る

．
融

点
：

約
1
6
8
℃

（
分

解
）

．

旋
光

度
〈

2
.
4
9
〉

〔
α

〕
：

－
4
.
2
～

－
3
.
2
°

（
0
.
4
g
，

水
，

2
0
m
L
，

1
0
0
m
m
）

．
2
0
D

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
医
薬
品
各
条
の
部
ヘ
パ
リ
ン
カ
ル
シ
ウ
ム
の
条
確
認
試
験
の
項
中

の
目
を

の
目
と
し

)2(

)3(

の
目
の
次
に
次
の
一
目
を
加
え
る。

、
)1(

(
2
)

本
品

及
び

理
化

学
試

験
用

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
品

１
m
g
ず

つ
を

水
１

m
L
に

溶
か

し
，

試
料

溶
液

及
び

標
準

溶
液

と
す

る
．

試
料

溶
液

及
び

標
準

溶
液

2
0
μ

L
ず

つ
を

と
り

，
次

の
条

件
で

液
体

ク
ロ

マ
ト

グ
ラ

フ
ィ

ー
〈

2
.
0
1

〉
に

よ
り

試
験

を
行

う
と

き
，

試
料

溶
液

及
び

標
準

溶
液

か
ら

得
た

主
ピ

ー
ク

の
保

持
時

間
は

等
し

い
．

試
験

条
件

検
出

器
，

カ
ラ

ム
，

カ
ラ

ム
温

度
，

移
動

相
Ａ

，
移

動
相

Ｂ
，

移
動

相
の

送
液

及
び

流
量

は
純

度
試

験
(
9
)
の

試
験

条
件

を
準

用
す

る
．

シ
ス

テ
ム

適
合

性

シ
ス

テ
ム

の
性

能
：

理
化

学
試

験
用

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
品

1
.
0
m
g
を

水
0
.
6
0
m
L
に

溶
か

し
た

液
9
0
μ

L



，
過

硫
酸

化
コ

ン
ド

ロ
イ

チ
ン

硫
酸

標
準

品
0
.
1
0
m
g
を

水
0
.
2
0
m
L
に

溶
か

し
た

液
3
0
μ

L
及

び
デ

ル
マ

タ
ン

硫
酸

エ
ス

テ
ル

1
.
0
m
g
を

水
2
.
0
m
L
に

溶
か

し
た

液
3
0
μ

L
を

混
和

す
る

．
こ

の
液

2
0
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条

件
で

操
作

す
る

と
き

，
デ

ル
マ

タ
ン

硫
酸

エ
ス

テ
ル

，
ヘ

パ
リ

ン
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
の

順

に
溶

出
し

，
デ

ル
マ

タ
ン

硫
酸

エ
ス

テ
ル

と
ヘ

パ
リ

ン
と

の
分

離
度

は
1
.
0
以

上
，

ヘ
パ

リ
ン

と
過

硫
酸

化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
と

の
分

離
度

は
1
.
5
以

上
で

あ
る

．

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
医
薬
品
各
条
の
部
ヘ
パ
リ
ン
カ
ル
シ
ウ
ム
の
条
純
度
試
験
の
項

の
目
中「

溶
か

し
，

試

)8(

料
溶

液
と

す
る

．
こ

の
液

に
つ

き
核

磁
気

共
鳴

ス
ペ

ク
ト

ル
測

定
用

」

を「
溶

か
す

．
こ

の
液

に
つ

き
，

」

に
改
め
、

「
〈

2
.
2
1
〉

」

の
下
に「

に
よ

り
，

」

を
加
え

「
用

い
る

方
法

に
よ

り
」

を「
用

い
て

」

に

「
δ

2
.
1
3
～

2
.
2
3
p
p

、

、

m
」

を「
δ

2
.
1
8
±

0
.
0
5
p
p
m
」

に

「
認

め
な

い
．

」

を「
認

め
な

い
か

，
又

は
認

め
る

こ
と

が
あ

っ
て

も
，

1
3C
を

デ

、

カ
ッ

プ
リ

ン
グ

し
て

測
定

す
る

と
き

，
そ

の
シ

グ
ナ

ル
は

消
失

す
る

．
」

に
改
め

同
目
試
験
条
件
中「

2
0
0
」

を「
1

、

0
0
0
」

に
改
め

同
目
シ
ス
テ
ム
適
合
性
を
次
の
よ
う
に
改
め
る。

、

シ
ス

テ
ム

適
合

性

シ
ス

テ
ム

の
性

能
：

本
品

2
0
m
g
を

核
磁

気
共

鳴
ス

ペ
ク

ト
ル

測
定

用
3
-
ト

リ
メ

チ
ル

シ
リ

ル
プ

ロ
ピ

オ
ン

酸
ナ

ト
リ

ウ
ム

-
d

4の
核

磁
気

共
鳴

ス
ペ

ク
ト

ル
測

定
用

重
水

溶
液

（
１

→
1
0
0
0
0
）

0
.
4
0
m
L
に

溶
か

し
た

液
に

，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
標

準
品

0
.
1
0
m
g
を

核
磁

気
共

鳴
ス

ペ
ク

ト
ル

測
定

用
3
-
ト

リ
メ

チ
ル

シ
リ

ル
プ

ロ
ピ

オ
ン

酸
ナ

ト
リ

ウ
ム

-
d

4の
核

磁
気

共
鳴

ス
ペ

ク
ト

ル
測

定
用

重
水

溶
液

（
１

→
1
0
0
0
0
）

1
.
0
m
L



に
溶

か
し

た
液

0
.
2
0
m
L
を

加
え

る
．

こ
の

液
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
操

作
す

る
と

き
，

δ
2
.
0
4
±

0
.
0
2
p
p

m
に

ヘ
パ

リ
ン

の
N
-
ア

セ
チ

ル
基

に
由

来
す

る
シ

グ
ナ

ル
を

，
δ

2
.
1
8
±

0
.
0
5
p
p
m
に

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ

チ
ン

硫
酸

の
N
-
ア

セ
チ

ル
基

に
由

来
す

る
シ

グ
ナ

ル
を

，
そ

れ
ぞ

れ
認

め
る

．

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
医
薬
品
各
条
の
部
ヘ
パ
リ
ン
カ
ル
シ
ウ
ム
の
条
純
度
試
験
の
項
に
次
の
一
目
を
加
え
る。

(
9
)

類
縁

物
質

本
品

2
.
0
m
g
を

水
0
.
1
m
L
に

溶
か

し
た

液
2
0
μ

L
を

正
確

に
と

り
，

次
の

条
件

で
液

体
ク

ロ
マ

ト
グ

ラ

フ
ィ

ー
〈

2
.
0
1
〉

に
よ

り
試

験
を

行
う

と
き

，
ヘ

パ
リ

ン
の

ピ
ー

ク
以

降
に

ピ
ー

ク
を

認
め

な
い

．

試
験

条
件

検
出

器
：

紫
外

吸
光

光
度

計
（

測
定

波
長

：
2
0
2
n
m
）

カ
ラ

ム
：

内
径

2
.
0
m
m
，

長
さ

7
.
5
c
m
の

ス
テ

ン
レ

ス
管

に
1
0
μ

m
の

液
体

ク
ロ

マ
ト

グ
ラ

フ
ィ

ー
用

ジ
エ

チ
ル

ア
ミ

ノ
エ

チ
ル

基
を

結
合

し
た

合
成

高
分

子
を

充
て

ん
す

る
．

カ
ラ

ム
温

度
：

3
5
℃

付
近

の
一

定
温

度

移
動

相
Ａ

：
リ

ン
酸

二
水

素
ナ

ト
リ

ウ
ム

二
水

和
物

0
.
4
g
を

水
1
0
0
0
m
L
に

溶
か

し
，

薄
め

た
リ

ン
酸

（
１

→
1
0

）
を

加
え

て
p
H
3
.
0
に

調
整

す
る

．

移
動

相
Ｂ

：
リ

ン
酸

二
水

素
ナ

ト
リ

ウ
ム

二
水

和
物

0
.
4
g
及

び
過

塩
素

酸
リ

チ
ウ

ム
1
0
6
.
4
g
を

水
1
0
0
0
m
L
に

溶

か
し

，
薄

め
た

リ
ン

酸
（

１
→

1
0
）

を
加

え
て

p
H
3
.
0
に

調
整

す
る

．

移
動

相
の

送
液

：
移

動
相

Ａ
及

び
移

動
相

Ｂ
の

混
合

比
を

次
の

よ
う

に
変

え
て

濃
度

勾
配

制
御

す
る

．



注
入

後
の

時
間

移
動

相
Ａ

移
動

相
Ｂ

（
分

）
（

v
o
l
％

）
（

v
o
l
％

）

０
～

３
9
0

1
0

３
～

1
5

9
0
→

０
1
0
→

1
0
0

流
量

：
毎

分
0
.
2
m
L

測
定

範
囲

：
溶

媒
の

ピ
ー

ク
の

後
か

ら
ヘ

パ
リ

ン
の

保
持

時
間

の
２

倍
の

範
囲

シ
ス

テ
ム

適
合

性

検
出

の
確

認
：

理
化

学
試

験
用

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
品

1
0
m
g
を

水
0
.
4
0
m
L
に

溶
か

し
，

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
原

液
と

す
る

．
別

に
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
標

準
品

0
.
1
0
m
g
を

水
0
.
2
0
m
L
に

溶
か

し
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
標

準
溶

液
と

す
る

．
ヘ

パ
リ

ン
ナ

ト
リ

ウ
ム

標
準

原
液

6
0
μ

L
，

過

硫
酸

化
コ

ン
ド

ロ
イ

チ
ン

硫
酸

標
準

溶
液

３
μ

L
及

び
水

1
2
μ

L
を

混
和

し
た

液
2
0
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条

件
で

操
作

す
る

と
き

，
過

硫
酸

化
コ

ン
ド

ロ
イ

チ
ン

硫
酸

の
ピ

ー
ク

を
認

め
る

．

シ
ス

テ
ム

の
性

能
：

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
原

液
1
2
0
μ

L
に

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
標

準
溶

液

3
0
μ

L
を

混
和

し
，

シ
ス

テ
ム

適
合

性
試

験
用

溶
液

と
す

る
．

こ
の

液
2
0
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
操

作

す
る

と
き

，
ヘ

パ
リ

ン
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
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

：
シ

ス
テ

ム
適

合
性

試
験

用
溶

液
2
0
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
試

験
を

６
回

繰
り

返

す
と

き
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
の

ピ
ー

ク
面

積
の

相
対

標
準

偏
差

は
2
.
0
％

以
下

で
あ

る
．

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
医
薬
品
各
条
の
部
ヘ
パ
リ
ン
ナ
ト
リ
ウ
ム
の
条
性
状
の
項
の
次
に
次
の
一
項
を
加
え
る。

確
認

試
験

本
品

及
び

理
化

学
試

験
用

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
品

１
m
g
ず

つ
を

水
１

m
L
に

溶
か

し
，

試
料

溶
液

及

び
標

準
溶

液
と

す
る

．
試

料
溶

液
及

び
標

準
溶

液
2
0
μ

L
ず

つ
を

と
り

，
次

の
条

件
で

液
体

ク
ロ

マ
ト

グ
ラ

フ
ィ

ー

〈
2
.
0
1
〉

に
よ

り
試

験
を

行
う

と
き

，
試

料
溶

液
及

び
標

準
溶

液
か

ら
得

た
主

ピ
ー

ク
の

保
持

時
間

は
等

し
い

．

試
験

条
件

検
出

器
，

カ
ラ

ム
，

カ
ラ

ム
温

度
，

移
動

相
Ａ

，
移

動
相

Ｂ
，

移
動

相
の

送
液

及
び

流
量

は
純

度
試

験
(
6
)
の

試
験

条
件

を
準

用
す

る
．

シ
ス

テ
ム

適
合

性

シ
ス

テ
ム

の
性

能
：

理
化

学
試

験
用

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
品

1
.
0
m
g
を

水
0
.
6
0
m
L
に

溶
か

し
た

液
9
0
μ

L

，
過

硫
酸

化
コ

ン
ド

ロ
イ

チ
ン

硫
酸

標
準

品
0
.
1
0
m
g
を

水
0
.
2
0
m
L
に

溶
か

し
た

液
3
0
μ

L
及

び
デ

ル
マ

タ
ン

硫
酸

エ
ス

テ
ル

1
.
0
m
g
を

水
2
.
0
m
L
に

溶
か

し
た

液
3
0
μ

L
を

混
和

す
る

．
こ

の
液

2
0
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条

件
で

操
作

す
る

と
き

，
デ

ル
マ

タ
ン

硫
酸

エ
ス

テ
ル

，
ヘ

パ
リ

ン
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
の

順

に
溶

出
し

，
デ

ル
マ

タ
ン

硫
酸

エ
ス

テ
ル

と
ヘ

パ
リ

ン
と

の
分

離
度

は
1
.
0
以

上
，

ヘ
パ

リ
ン

と
過

硫
酸

化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
と

の
分

離
度

は
1
.
5
以

上
で

あ
る

．



第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
医
薬
品
各
条
の
部
ヘ
パ
リ
ン
ナ
ト
リ
ウ
ム
の
条
純
度
試
験
の
項

の
目
中「

溶
か

し
，

試

)5(

料
溶

液
と

す
る

．
こ

の
液

に
つ

き
核

磁
気

共
鳴

ス
ペ

ク
ト

ル
測

定
用

」

を「
溶

か
す

．
こ

の
液

に
つ

き
，

」

に
改
め
、

「
〈

2
.
2
1
〉

」

の
下
に「

に
よ

り
，

」

を
加
え

「
用

い
る

方
法

に
よ

り
」

を「
用

い
て

」

に

「
δ

2
.
1
3
～

2
.
1
7
p
p

、

、

m
」

を「
δ

2
.
1
5
±

0
.
0
2
p
p
m
」

に

「
認

め
な

い
．

」

を「
認

め
な

い
か

，
又

は
認

め
る

こ
と

が
あ

っ
て

も
，

1
3C
を

デ

、

カ
ッ

プ
リ

ン
グ

し
て

測
定

す
る

と
き

，
そ

の
シ

グ
ナ

ル
は

消
失

す
る

．
」

に
改
め

同
目
試
験
条
件
中「

2
0
0
」

を「
1

、

0
0
0
」

に
改
め

同
目
シ
ス
テ
ム
適
合
性
を
次
の
よ
う
に
改
め
る。

、

シ
ス

テ
ム

適
合

性

シ
ス

テ
ム

の
性

能
：

理
化

学
試

験
用

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
品

2
0
m
g
を

核
磁

気
共

鳴
ス

ペ
ク

ト
ル

測
定

用

3
-
ト

リ
メ

チ
ル

シ
リ

ル
プ

ロ
ピ

オ
ン

酸
ナ

ト
リ

ウ
ム

-
d

4の
核

磁
気

共
鳴

ス
ペ

ク
ト

ル
測

定
用

重
水

溶
液

（

１
→

1
0
0
0
0
）

0
.
4
0
m
L
に

溶
か

し
た

液
に

，
過

硫
酸

化
コ

ン
ド

ロ
イ

チ
ン

硫
酸

標
準

品
0
.
1
0
m
g
を

核
磁

気
共

鳴
ス

ペ
ク

ト
ル

測
定

用
3
-
ト

リ
メ

チ
ル

シ
リ

ル
プ

ロ
ピ

オ
ン

酸
ナ

ト
リ

ウ
ム

-
d

4の
核

磁
気

共
鳴

ス
ペ

ク
ト

ル
測

定
用

重
水

溶
液

（
１

→
1
0
0
0
0
）

1
.
0
m
L
に

溶
か

し
た

液
0
.
2
0
m
L
を

加
え

る
．

こ
の

液
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
操

作
す

る
と

き
，

δ
2
.
0
4
±

0
.
0
2
p
p
m
に

ヘ
パ

リ
ン

の
N
-
ア

セ
チ

ル
基

に
由

来
す

る
シ

グ
ナ

ル
を

，

δ
2
.
1
5
±

0
.
0
2
p
p
m
に

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
の

N
-
ア

セ
チ

ル
基

に
由

来
す

る
シ

グ
ナ

ル
を

，
そ

れ
ぞ

れ
認

め
る

．

第
十
五
改
正
日
本
薬
局
方
医
薬
品
各
条
の
部
ヘ
パ
リ
ン
ナ
ト
リ
ウ
ム
の
条
純
度
試
験
の
項
に
次
の
二
目
を
加
え
る。



(
6
)

類
縁

物
質

本
品

2
.
0
m
g
を

水
0
.
1
m
L
に

溶
か

し
た

液
2
0
μ

L
を

正
確

に
と

り
，

次
の

条
件

で
液

体
ク

ロ
マ

ト
グ

ラ

フ
ィ

ー
〈

2
.
0
1
〉

に
よ

り
試

験
を

行
う

と
き

，
ヘ

パ
リ

ン
の

ピ
ー

ク
以

降
に

ピ
ー

ク
を

認
め

な
い

．

試
験

条
件

検
出

器
：

紫
外

吸
光

光
度

計
（

測
定

波
長

：
2
0
2
n
m
）

カ
ラ

ム
：

内
径

2
.
0
m
m
，

長
さ

7
.
5
c
m
の

ス
テ

ン
レ

ス
管

に
1
0
μ

m
の

液
体

ク
ロ

マ
ト

グ
ラ

フ
ィ

ー
用

ジ
エ

チ
ル

ア
ミ

ノ
エ

チ
ル

基
を

結
合

し
た

合
成

高
分

子
を

充
て

ん
す

る
．

カ
ラ

ム
温

度
：

3
5
℃

付
近

の
一

定
温

度

移
動

相
Ａ

：
リ

ン
酸

二
水

素
ナ

ト
リ

ウ
ム

二
水

和
物

0
.
4
g
を

水
1
0
0
0
m
L
に

溶
か

し
，

薄
め

た
リ

ン
酸

（
１

→
1
0

）
を

加
え

て
p
H
3
.
0
に

調
整

す
る

．

移
動

相
Ｂ

：
リ

ン
酸

二
水

素
ナ

ト
リ

ウ
ム

二
水

和
物

0
.
4
g
及

び
過

塩
素

酸
リ

チ
ウ

ム
1
0
6
.
4
g
を

水
1
0
0
0
m
L
に

溶

か
し

，
薄

め
た

リ
ン

酸
（

１
→

1
0
）

を
加

え
て

p
H
3
.
0
に

調
整

す
る

．

移
動

相
の

送
液

：
移

動
相

Ａ
及

び
移

動
相

Ｂ
の

混
合

比
を

次
の

よ
う

に
変

え
て

濃
度

勾
配

制
御

す
る

．

注
入

後
の

時
間

移
動

相
Ａ

移
動

相
Ｂ

（
分

）
（

v
o
l
％

）
（

v
o
l
％

）

０
～

３
9
0

1
0

３
～

1
5

9
0
→

０
1
0
→

1
0
0



流
量

：
毎

分
0
.
2
m
L

測
定

範
囲

：
溶

媒
の

ピ
ー

ク
の

後
か

ら
ヘ

パ
リ

ン
の

保
持

時
間

の
２

倍
の

範
囲

シ
ス

テ
ム

適
合

性

検
出

の
確

認
：

理
化

学
試

験
用

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
品

1
0
m
g
を

水
0
.
4
0
m
L
に

溶
か

し
，

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
原

液
と

す
る

．
別

に
過

硫
酸

化
コ

ン
ド

ロ
イ

チ
ン

硫
酸

標
準

品
0
.
1
0
m
g
を

水
0
.
2
0
m
L
に

溶
か

し

，
過

硫
酸

化
コ

ン
ド

ロ
イ

チ
ン

硫
酸

標
準

溶
液

と
す

る
．

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
原

液
6
0
μ

L
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
標

準
溶

液
３

μ
L
及

び
水

1
2
μ

L
を

混
和

し
た

液
2
0
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
操

作
す

る
と

き
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
の

ピ
ー

ク
を

認
め

る
．

シ
ス

テ
ム

の
性

能
：

ヘ
パ

リ
ン

ナ
ト

リ
ウ

ム
標

準
原

液
1
2
0
μ

L
に

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
標

準
溶

液

3
0
μ

L
を

混
和

し
，

シ
ス

テ
ム

適
合

性
試

験
用

溶
液

と
す

る
．

こ
の

液
2
0
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
操

作

す
る

と
き

，
ヘ

パ
リ

ン
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
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

：
シ

ス
テ

ム
適

合
性

試
験

用
溶

液
2
0
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
試

験
を

６
回

繰
り

返

す
と

き
，

過
硫

酸
化

コ
ン

ド
ロ

イ
チ

ン
硫

酸
の

ピ
ー

ク
面

積
の

相
対

標
準

偏
差

は
2
.
0
％

以
下

で
あ

る
．

(
7
)

ガ
ラ

ク
ト

サ
ミ

ン
本

品
2
.
4
m
g
を

水
/
塩

酸
混

液
（

７
：

５
）

1
.
0
m
L
に

溶
か

し
，

試
料

原
液

と
す

る
．

D-
グ

ル

コ
サ

ミ
ン

塩
酸

塩
8
.
0
m
g
を

水
/
塩

酸
混

液
（

７
：

５
）

に
溶

か
し

て
正

確
に

1
0
m
L
と

し
た

液
9
9
容

量
に

，
D-
ガ

ラ
ク



ト
サ

ミ
ン

塩
酸

塩
8
.
0
m
g
を

水
/
塩

酸
混

液
（

７
：

５
）

に
溶

か
し

て
正

確
に

1
0
m
L
と

し
た

液
１

容
量

を
加

え
，

標
準

原
液

と
す

る
．

試
料

原
液

及
び

標
準

原
液

5
0
0
μ

L
ず

つ
を

共
栓

試
験

管
に

と
り

，
そ

れ
ぞ

れ
を

密
栓

し
て

1
0
0
℃

で

６
時

間
加

熱
す

る
．

こ
れ

ら
の

液
を

室
温

ま
で

冷
や

し
，

1
0
0
μ

L
ず

つ
を

と
り

，
減

圧
乾

固
す

る
．

そ
れ

ぞ
れ

の
残

留
物

に
メ

タ
ノ

ー
ル

5
0
μ

L
ず

つ
を

加
え

，
室

温
で

減
圧

乾
固

す
る

．
そ

れ
ぞ

れ
の

残
留

物
を

水
1
0
μ

L
ず

つ
に

溶
か

し
，

ア
ミ

ノ
安

息
香

酸
誘

導
体

化
試

液
4
0
μ

L
ず

つ
を

加
え

，
8
0
℃

で
１

時
間

加
熱

す
る

．
こ

れ
ら

の
液

を
室

温
ま

で
冷

や
し

，
減

圧
乾

固
す

る
．

そ
れ

ぞ
れ

の
残

留
物

に
水

及
び

酢
酸

エ
チ

ル
2
0
0
μ

L
ず

つ
を

加
え

，
激

し
く

振
り

混

ぜ
，

遠
心

分
離

す
る

．
上

層
を

除
去

し
，

そ
れ

ぞ
れ

の
下

層
に

酢
酸

エ
チ

ル
2
0
0
μ

L
ず

つ
を

加
え

，
激

し
く

振
り

混

ぜ
，

遠
心

分
離

す
る

．
下

層
を

そ
れ

ぞ
れ

試
料

溶
液

及
び

標
準

溶
液

と
す

る
．

試
料

溶
液

及
び

標
準

溶
液

5
μ

L
ず

つ

に
つ

き
，

次
の

条
件

で
液

体
ク

ロ
マ

ト
グ

ラ
フ

ィ
ー

〈
2
.
0
1
〉

に
よ

り
試

験
を

行
う

と
き

，
試

料
溶

液
の

グ
ル

コ
サ

ミ
ン

の
ピ

ー
ク

面
積

に
対

す
る

ガ
ラ

ク
ト

サ
ミ

ン
の

ピ
ー

ク
面

積
の

比
は

，
標

準
溶

液
の

グ
ル

コ
サ

ミ
ン

の
ピ

ー
ク

面
積

に
対

す
る

ガ
ラ

ク
ト

サ
ミ

ン
の

ピ
ー

ク
面

積
の

比
よ

り
大

き
く

な
い

．

試
験

条
件

検
出

器
：

蛍
光

光
度

計
（

励
起

波
長

：
3
0
5
n
m
，

蛍
光

波
長

：
3
6
0
n
m
）

カ
ラ

ム
：

内
径

4
.
6
m
m
，

長
さ

1
5
c
m
の

ス
テ

ン
レ

ス
管

に
３

μ
m
の

液
体

ク
ロ

マ
ト

グ
ラ

フ
ィ

ー
用

オ
ク

タ
デ

シ

ル
シ

リ
ル

化
シ

リ
カ

ゲ
ル

を
充

て
ん

す
る

．

カ
ラ

ム
温

度
：

4
5
℃

付
近

の
一

定
温

度



移
動

相
：

水
/
ト

リ
フ

ル
オ

ロ
酢

酸
混

液
（

1
0
0
0
：

１
）

1
0
0
m
L
に

ア
セ

ト
ニ

ト
リ

ル
1
0
0
m
L
を

加
え

る
．

こ
の

液
1
4
0
m
L
を

水
/
ト

リ
フ

ル
オ

ロ
酢

酸
混

液
（

1
0
0
0
：

１
）

8
6
0
m
L
に

加
え

る
．

流
量

：
毎

分
1
.
0
m
L

面
積

測
定

範
囲

：
注

入
後

5
0
分

間

シ
ス

テ
ム

適
合

性

検
出

の
確

認
：

D-
マ

ン
ノ

サ
ミ

ン
塩

酸
塩

8
.
0
m
g
を

水
/
塩

酸
混

液
（

７
：

５
）

1
0
m
L
に

溶
か

し
，

マ
ン

ノ
サ

ミ

ン
標

準
溶

液
と

す
る

．
標

準
原

液
/
マ

ン
ノ

サ
ミ

ン
標

準
溶

液
混

液
（

1
0
0
：

１
）

5
0
0
μ

L
を

共
栓

試
験

管
に

と
り

，
密

栓
し

て
1
0
0
℃

で
６

時
間

加
熱

す
る

．
こ

の
液

を
室

温
ま

で
冷

や
し

，
1
0
0
μ

L
を

と
り

，
減

圧
乾

固
す

る
．

残
留

物
に

メ
タ

ノ
ー

ル
5
0
μ

L
を

加
え

，
室

温
で

減
圧

乾
固

す
る

．
残

留
物

を
水

1
0
μ

L
に

溶
か

し

，
ア

ミ
ノ

安
息

香
酸

誘
導

体
化

試
液

4
0
μ

L
を

加
え

，
8
0
℃

で
１

時
間

加
熱

す
る

．
こ

の
液

を
室

温
ま

で
冷

や
し

，
減

圧
乾

固
す

る
．

残
留

物
に

水
及

び
酢

酸
エ

チ
ル

2
0
0
μ

L
ず

つ
を

加
え

，
激

し
く

振
り

混
ぜ

，
遠

心

分
離

す
る

．
上

層
を

除
去

し
，

下
層

に
酢

酸
エ

チ
ル

2
0
0
μ

L
を

加
え

，
激

し
く

振
り

混
ぜ

，
遠

心
分

離
し

，

下
層

を
シ

ス
テ

ム
適

合
性

試
験

用
溶

液
と

す
る

．
こ

の
液

５
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
操

作
す

る
と

き

，
グ

ル
コ

サ
ミ

ン
の

ピ
ー

ク
面

積
に

対
す

る
ガ

ラ
ク

ト
サ

ミ
ン

の
ピ

ー
ク

面
積

の
比

は
，

0
.
7
～

2
.
0
％

で
あ

る
．

シ
ス

テ
ム

の
性

能
：

シ
ス

テ
ム

適
合

性
試

験
用

溶
液

５
μ

L
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
操

作
す

る
と

き
，

グ
ル



コ
サ

ミ
ン

，
マ

ン
ノ

サ
ミ

ン
，

ガ
ラ

ク
ト

サ
ミ

ン
の

順
に

溶
出

し
，

グ
ル

コ
サ

ミ
ン

と
マ

ン
ノ

サ
ミ

ン
と

の

分
離

度
及

び
マ

ン
ノ

サ
ミ

ン
と

ガ
ラ

ク
ト

サ
ミ

ン
と

の
分

離
度

は
，

そ
れ

ぞ
れ

1
.
5
以

上
で

あ
る

．

シ
ス

テ
ム

の
再

現
性

：
シ

ス
テ

ム
適

合
性

試
験

用
溶

液
５

μ
L
に

つ
き

，
上

記
の

条
件

で
試

験
を

６
回

繰
り

返

す
と

き
，

グ
ル

コ
サ

ミ
ン

の
ピ

ー
ク

面
積

に
対

す
る

ガ
ラ

ク
ト

サ
ミ

ン
の

ピ
ー

ク
面

積
の

比
の

相
対

標
準

偏

差
は

4
.
0
％

以
下

で
あ

る
．


	2-事務連絡
	15局一部改正100730pdf.pdf



