
溶液用塩化ナトリウム錠剤中の塩化
ナトリウムの IC アッセイ
 

Method validations according to the U.S. Pharmacopoeia

Application Note AN-S-397

塩化ナトリウム錠剤は、低ナトリウムレヘルの治療
や熱けいれんの予防として電解質の補給に使用され
ます[1]。これらの錠剤の品質は、成分の許容範囲と
安全性を確保するために米国薬局方(USP)によって
指定される厳格な要件に従う必要かあります。塩化
ナトリウム錠剤の場合、<USP29>ては、NaCl含量
かラヘル表示量の95〜105%の範囲内てある必要か
あります。
米国薬局方は、既存の多くのモノクラフを近代化す
るためのクローハルイニシアティフに着手していま
す。滴定の代替として、抑制導電度検出を備えたイ

オンクロマトクラフィ(IC)は、NaCl錠剤の溶液用ま
たは経口用の塩化物含量を定量化するための検証さ
れた方法として、米国薬局方によって承認されてい
ます[2]。Metrosep A Supp 17 - 150/4.0 カラムは
、塩化物と潜在的な不純物てある亜硝酸塩の信頼性
の高い分離を保証し、同時にMetrohmサフレッサ
ーモシュール(MSM)は低いハッククラウントノイス
を確保します。提案されたIC法は、米国薬局方一般
章<1225>、薬局方手続きの検証に従って検証され
ました[3]。
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実験

 

サンフルとサンフル前処理
口腔用または溶液用の塩化ナトリウム錠剤(100錠、
Consolidated Midland Corporation、米国ニュー
ヨーク州フリュースター10509)を、ラヘル表示量
か1 g NaClのものを、資格付与手続きに使用しまし
た。名義上5 mg/mLのNaClの試料校正液を以下の
ように調製しました。少なくとも30錠の錠剤を粉砕
しました。約5 gの粉末を1000 mLの定容フラスコ
に移し、純水の約50%の最終容積て溶解し、その後
純水てフラスコを目盛りまて満たしました。
ストック液から、名義上の濃度か100  μg/mLの
NaClの試料液を純水て希釈して調製しました。ここ
ては、10 mLの試料校正液を500 mLの定容フラス
コに移し、体積まて希釈し、よく混せました。純水
中のUSP塩化ナトリウム標準物質(100 μg/mL)を使
用した単一点校正を行いました。

Figure 1 940 Professional IC Vario を含む機器のセットアッ
プ。化学的抑制後のバイナリ高圧グラジエントおよび導電率検
出 (L)、および 889 IC サンプル センター – 冷却 (R)。冷却する
と、サンプルの安定性が向上します。

サンフルは、追加のサンフル処理なしに、米国薬局
方の規定に従って(表1)、直接ICに注入されました
(図1)。塩化物は、化学抑制後に導電度信号か検出さ
れました。
Metrosep A Supp 17 - 150/4.0カラム(表1)を使用

し、L91ハッキンク材料を使用しました。このメソ
ット用の認定された代替カラムてす。二元性の水酸
化カリウム勾配(表2)を用いて、塩化物は他のすへて
の成分から分離されました(図2)。

表1. USP モノクラフ «溶液用塩化ナトリウム錠剤» による IC メソットの要件 [2]。

L91 充填カラム Metrosep A Supp 17 - 150/4.0

流量 1.2mL/分

カラム温度 35°C

注入量 10μL

検出 抑制された導電率
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結果

表 2. USPモノクラフ「溶液用塩化ナトリウム錠剤」に準拠した溶離液クラシエントフロファイル。A液:100mmol/L KOH、B液
:UPW[2]。

時間 (分) ソリューション A (%) ソリューション B (%)

0 5 95

12 70 30

15 5 95

24 5 95

ナトリウム塩化物錠剤中の塩化ナトリウム含量の
ICアッセイは、米国薬局方一般章<1225>、薬局方
手続きの検証[3]に従って検証されました。塩化ナト
リウム錠剤、USP(「溶液用または経口用の1クラム
の通常の塩錠」)は、その塩化物およひ亜硝酸塩含量
について分析され、塩化ナトリウムの決定の正確さ
は101%と計算されました(図2)。

Metrosep A Supp 17(L91)カラムを使用して塩化物
と亜硝酸塩のヒークを分離することて、USPの定義
によって要求される解像度>2か達成されました(図
3)。すへての受容基準か満たされました。たとえは
、塩化物と亜硝酸塩のヒークの非対称性(テーリンク
ファクター)か<2てあったり、標準溶液の相対標準
偏差か<2.0%(n = 6)てあったりしました(表3)。
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Figure 2. 101.35 μg/mL の塩化ナトリウムを含む塩化ナトリウム錠剤、USP (「溶液または経口用の通常の塩の錠剤 1 グラム」) の塩
化物のクロマトグラム (公称濃度の 101% 回収)。

Figure 3. USP 参照標準塩化ナトリウムのシステム適合性溶液のクロマトグラム (Cat. No. 1613804) および亜硝酸ナトリウム (Cat. 100
μg/mL 塩化ナトリウムと 8.0 μg/mL 亜硝酸ナトリウムを含む。
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結論
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表 3.選択されたハフォーマンス特性。

性能特性 合否基準 結果

分解能 塩化物ヒークと亜硝酸塩ヒークの分離度は NLT 2.0 2.07

テーリンク
係数

塩化物と亜硝酸塩のヒークのテーリンク係数 (非対称性) は NMT 2.0 て
す。

それそれ1.25と
1.35

再現性
標準溶液中の塩化物ヒークの相対標準偏差は、6 回の反復測定て NMT
2.0% てす。

0.039%

正確さ
平均回収率は、メーカーの CoA 値の 95.0 ~ 105.0% てある必要かあり
ます。

101%

Metrosep A Supp 17 分離カラムを使用した塩化ナ
トリウムのイオンクロマトクラフィ分析は、溶液ま
たは経口使用の塩化ナトリウム錠剤中の塩化ナトリ
ウムを定量するための USP 検証済みアフローチとし
て認定されています。Metrosep A Supp 17 カラム

には、USP モノクラフ «溶液または経口用塩化ナト
リウム錠剤中の塩化ナトリウム» て承認された代替
充填剤 L91 か含まれています。塩化物含有量に加え
て、亜硝酸塩不純物も同し分析て正確に測定てきま
す。
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装置構成

940 Professional IC Vario ONE/ChS/PP/HPG
9 4 0  フ ロ フ ェ ッ シ ョ ナ ル  I C  V a r i o
ONE/ChS/PP/HPG はケミカルサフレッション、サ
フレッサー再生のためのヘリスタリックホンフ、ハ
イナリー高圧クラシエントを備えたインテリシェン
トコンハクトIC装置てす。942 拡張モシュール を使
用することてクオータークラシエントシステムにま
て拡張することかてきます。この装置は任意の分離
メソットおよひ検出メソットによって使用すること
かてきます。
典型的な使用領域:
- ケミカルサフレッションによる陰イオンの測定の
ためのクラシエント使用

889 IC Sample Center – cool
889 IC サンフルセンタ – cool は、使用てきるサン
フルかこく少量てある場合の適切なオートメーショ
ンのソリューションてす。889 IC サンフルセンタに
対して本製品は更に冷却機能を有しているのて、生
化学的に重要な、または熱化学的に不安定なサンフ
ルに最適なサンフルチェンシャーてす。
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Metrosep A Supp 17 - 150/4.0
分離カラムMetrosep A Supp 17 - 150/4.0 は、環
境温度において高い分離性能と短い分離時間を要す
る陰イオン測定て選択されるカラムてす。更に1.4
mL/minという最高流量により、測定を最適化する
ことかてきます。Metrosep A-Supp-17カラムは、
そのコストハフォーマンスの高さて際立っています
。

IC Conductivity Detector
インテリシェントIC装置のためのコンハクトかつイ
ンテリシェントな高出力電気伝導度検出器。 優れた
温度安定性、保護された検出器フロック内の総合的
な 信 号 処 理 、 最 新 版 の D S P  ( D i g i t a l  S i g n a l
Processing) か高精度の測定を保証します。稼動範
囲かタイナミックなのて測定範囲の変更は(自動の
ものも含めて)必要ありません。

MSM-HC Rotor A
Suppressor  rotor  for  all  IC  instruments  with
MSM-HC  (Metrohm  Suppressor  Module  with
high capacity)
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	溶液用塩化ナトリウム錠剤中の塩化ナトリウムの IC アッセイ
	Method validations according to the U.S. Pharmacopoeia

