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Column equivalency study according to U.S.
Pharmacopoeia

Application Note AN-S-399

フッ化ナトリウムと酸性リン酸塩の局所溶液製品は
、歯の虫歯を防くために歯科衛生に使用されます。
フッ化物は、歯のエナメル質を強化するのに役立つ
ミネラルてあり、酸や細菌による虫歯に対する抵抗
力を高めます。
これらの虫歯予防製品なとの医薬品には、USPなと
の局法に準拠した厳格な品質管理か必要てす。した
かって、そのような製品に含まれる不純物と有効成

分の適切な含有量を測定するひつようかあります。
この技術資料ては、 USP薬局法準拠のフッ化物のイ
オンクロマトクラフィによる試験法によるフッ化ナ
ト リ ウ ム お よ ひ 酸 化 リ ン 酸 の 局 所 溶 液 を  [ 1 ]
Metrosep A Supp 1 カラムと導電率検出を使用して
、米国との協力てカラム同等性試験を実施しました
。
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サンプルと標準試料

 

公称濃度 1.23% のフッ化ナトリウムを含むテンタ
ルケア製品 (局所溶液) のフッ化物含有量を測定しま
した。サンフルを超純水て 2 段階希釈して、公称濃
度 0.5 μg/mL フッ化物を得ました。
システム適合性溶液は、USP モノクラフ [1]に基つ
き、マイクロヒヘットと 100 mL メスフラスコを使

用して、フッ化物と塩化物の 1000 mg/L 標準溶液
を容量希釈することによって調製しました。
結果の定量化は、1.1 μg/mL のフッ化物標準を使
用したシンクル ホイント キャリフレーションに基
ついて行われました。

実験
サンフルを特別の前処理をせすに、イオンクロマト
クラフに直接注入しました。USP  モノクラフ  (表
1)の内容て、陰イオン成分は別の充填剤 L46 を含む
Metrosep A Supp 1 - 250/4.0 カラムてアイソクラ
ティックに分離されました。導電率検出器は、サフ
レッサ通過後に設置されて測定されます。

Figure 1.  IC 導電率検出器を備えた 930 Compact IC Flex と
919 IC オートサンプラー プラスを含む装置のセットアップ。

表1。 USPモノクラフ「フッ化ナトリウムおよひ酸性リン酸塩局所溶液」によるICメソットハラメータ[1]。

L46 充填カラム メトロセッフ A サッフ 1 - 250/4.6

溶離液 150mg/L 無水炭酸ナトリウムと1.0mL/Lの1N水酸化ナトリウム

流量 1.0mL/分

カラム温度 30°C

注入量。 20μL

検出 サフレッサ通過後に導電率検出器を使用
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結果
USP General Chapter Chromatography [2]準拠に
よる、希釈した局所溶液中のフッ化物と塩化物を測
定しました。カラム同等性試験を実施し、すへての
合格基準 (再現性、分離度、テーリンク係数、精度
なと)  を満たしました。  Metrosep  A  Supp  1  -
250/4.6 カラム (充填剤 L46) を使用した場合、フッ
化物ヒークと塩化物ヒーク間の分離度は非常に優れ
ていました (11.6)。

Figure 2. 1.1 μg/mL フッ化ナトリウムと 0.5 μg/mL 塩化ナ
トリウムを含むシステム適合性溶液のクロマトグラム。

フッ化物は、再現性の高い対称ヒーク (テーリンク
係数 1.2)  として溶出しました。システム適合性溶
液中のフッ化物ヒーク面積の相対標準偏差は、
1.2% と計算されました (表 2、 図 2)。
図 3 は、分析されたサンフルの宣言されたラヘルに
フッ化物含有量か正確に反映されていることを示し
ています (回収率 99.8%)。

Figure 3. 1.065 μg/mL のフッ化物 (回収率 99.8%) と微量の
塩化物 (定量化されていません) を含む局所溶液のクロマトグラ
ム。

表 2. システム適合性調査から選択された性能特性。

性能特性 合否基準 結果

分解能 >1.5フッ化物ヒークと塩化物ヒークの間 11.6

テーリンク係数 フッ化物イオンヒークのテーリンクファクター (非対称性) は <2.0 1.2

再現性
標準溶液中のフッ化物イオン ヒーク面積の相対標準偏差は、5 回の反復測定
て <2.0%

1.2%
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結論

参照

提示されたICメソット フッ化ナトリウムおよひ酸性
リン酸局所溶液中のフッ化物  とともに  メトロセッ
フ A スーフ 1 カラム (梱包材 L46) は、正式に USP
に含まれています [1]。このメソットの堅牢性と信

頼性は、USP クロマトクラフィーおよひ公定法ハリ
テーションの一般章に続くカラム同等性試験て実証
されました [2–3]。

[1] 私たち 薬局方。USP-NF フッ化ナトリウムおよ
ひ 酸 性 リ ン 酸 塩 の 局 所 用 溶 液 。 モ ノ ク ラ フ 。
https://doi.usp.org/USPNF/USPNF_M76520_06_
01.html.
[ 2 ] 〈 6 2 1 〉  C h r o m a t o g r a p h y .
DOI:10.31003/USPNF_M99380_01_01

[ 3 ] 〈 1 2 2 5 〉  V a l i d a t i o n  o f  C o m p e n d i a l
P r o c e d u r e s ;  G e n e r a l  C h a p t e r ;  U . S .
Pharmacopeia/National  Formulary:  Rockville,
MD.
DOI:10.31003/USPNF_M99945_04_01

Internal  references:  AW IC AE6-0121-092021; AW IC AE6-0122-092020
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ックス9階
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装置システム

930 Compact IC Flex
930 コンハクト IC Flex はサフレッションの無いイ
ンテリシェントコンハクトIC装置てす。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:
- 電気伝導度検出器によるサフレッション無しの陰
イオンもしくは陽イオンの測定
- UV/VIS検出器またはアンヘロメトリック検出器に
よるシンフルな使用
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Metrosep A Supp 1 - 250/4.6
Metrosep A Supp 1 - 250/4.6は、中程度の容量と
特殊な選択性により際立った、汎用的に利用可能な
陰イオンカラムてす。このカラムにより、濃度差異
の大きいサンフルを取り扱うことも可能となります
。例えは、150 g/Lの塩化ナトリウムを含む溶液て
4 μg/Lの硫化物を測定することも可能てす。更な
る長所は、臭化物は硝酸塩の後にはしめて溶離され
るということてす。A Supp 1 - 250/4.6は、特にオ
キシハライトの分析において、卓越した分離特性を
有する製品てす。圧力変動、常に変わる溶離液、大
きなサンフル・スルーフットにも、カラムの分離能
力は長期間使用後も影響を受けません。この製品は
、開発ラホや日常的なラホにおける「働き者」てす
。
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