
 1 

 

 

 

 

 

 

溶出試験の稼働性能確認試験に用いる USP プレドニゾン標準錠剤（崩壊型製剤）について、新しいロット Q2L493 が

2013年 7月 15日付で発売されました。 

以下にQ2L493の証明書の和訳を記述します。前のロットQ1L136の証明書と比較し、判定基準（限度値）以外の変更は

ありません。原文は次のサイトから入手することができます。 

http://www.usp.org/pdf/EN/referenceStandards/certificates/1559505-Q2L493.pdf 
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USP証明書

USPプレドニゾン錠剤 RS 

ロット Q2L493 

（プレドニゾン名目含有量 10 mg） 

溶出試験稼働性能確認試験用 

有効期間： この USP プレドニゾン錠剤 Lot Q2L493 の証明書は

2014年 12月 31日まで有効である。 

USPプレドニゾン錠剤 RSは、USP一般試験法の溶出試

験法<711>に記載されたUSP装置1および装置2の稼働

性能確認試験用として提供されるものである。この錠剤を

過度の湿気に曝してはならない。錠剤は25°Cを超えない

ように制御された室温で保存すること。 

溶出試験液： 次のように試験液を調製することを推奨する。 

適量の水を緩やかに撹拌しながら 41°C-45°Cに加温する。

孔径0.45 μmのフィルタを用い、攪拌機を付設した適当な

ろ過フラスコに減圧ろ過する。フラスコを密栓し、撹拌しな

がら更に 5分間減圧する。減圧は 100 mbar未満であるこ

と。溶出試験液の温度は試験開始前に 37°C を下回って

はならない。 

手順 ［現行 USPの溶出試験法<711>を参照］： 

各容器において 30 分で溶出するプレドニゾン C21H26O5

を定量し、ラベル表示量に対する百分率で表す。498.0 g

（500 mL に相当）の溶出試験液を用い、平衡のため、可

能なかぎり試験開始前には攪拌しないようにして、37°C

で試験を実施する。各装置は50 rpmの速度で操作する。

30 分後に試料を採取し、直ちにろ過する。既知濃度の

USP プレドニゾン標準溶液を対照として、ろ過試料中に

溶出したプレドニゾンの量を 242 nm（極大吸収波長）で測

定する。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

注釈： 標準溶液総量の 5 % を超えない量であればアル

コールを用いてプレドニゾン標準物質を溶解してもよい。

ろ過の過程で薬物の吸着による損失が生じてはならない。

自動化された方法によってもたらされる偏りは避けるべき

である。試験器が一つの装置（回転バスケット法またはパ

ドル法のどちらか）専用なのであれば、稼働性能の確認

はその装置のみに要求される。使用時、ブリスターカード

（包装）の裏紙をはがして錠剤を取り出す。 
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判定： 下記の試験計画のどちらを選択してもよい。 

単段階試験（Single-Stage Test） 

以下に単段階試験の操作について順を追って説明す

る。 

1. 試験器の各ポジションで USPプレドニゾン錠剤 RS 

1 錠を試験し、その装置で規定された各採取時点で

の溶出率（百分率）を記録する。溶出率を自然対数

に変換し、平均と分散を算出する。12または 14ポジ

ション（12または14容器）からなる試験器では、それ

以上の試験は必要ない。 

2. ポジションが 12 未満の試験器では、更に錠剤を用

いて手順1を繰り返す。同様に溶出率を自然対数に

変換した後、平均と分散を算出する。 

3. 手順1および手順2で得られた二つの平均と二つの

分散の平均値を計算する（12または 14ポジションを

もつ試験器では手順 1の結果のみを用いる）。 

4. 手順 3 の結果を幾何平均（GM）および変動係数

（%CV）に変換する。詳細については、下記の計算

例を参照のこと。 

5. 手順 4の結果を表 1の単段階（Single-Stage）許容範

囲と比較する。GM の値が限度値の外にあってはな

らず、%CVが限界値を上回ってはならない。両者が

基準を満たせば、試験器は稼働性能確認試験

（PVT）に合格したことになる。 

オプションとしての二段階試験（Two-Stage Test） 

12 ポジション未満の試験器の場合、二段階試験として

PVT を実施することを選択してもよい。二段階試験は、不

利な条件を科して第一段階で試験終了の可能性を認め

る統計的に有効な手法である。 

以下に二段階試験の操作について順を追って説明す

る。 

1. 試験器の各ポジションで USPプレドニゾン錠剤 RS 

1 錠を試験し、その装置で規定された各採取時点で

の溶出率（百分率）を記録する。溶出率を自然対数

に変換した後、平均と分散を算出する。 

2. 手順 1の結果を GMおよび%CVに変換し、表 1の

二段階（Two-Stage）第一段階（1st Stage）許容範囲と

比較する。GM が限度値の外にあってはなら

ず、%CVが限界値を上回ってはならない。GMおよ

び%CVの計算の詳細については、下記の計算例を

参照のこと。 

3. 手順 2の結果が基準を満たせば、試験器は PVTに

合格したものとして試験を終了する。そうでなければ、

継続して手順 4に移る（注釈 1を参照）。 

4. 更に錠剤を用いて手順 1 を繰り返し、溶出率を自然

対数に変換した後、この手順で得られたデータの平

均と分散を算出する。 

5. 手順1および手順4で得られた二つの平均と二つの

分散を平均する。 

6. 手順 5 の結果を幾何平均（GM）および変動係数

（%CV）に変換する。GMおよび%CVの計算の詳細

については、下記の計算例を参照のこと。 

7. 手順6の結果を表1の二段階（Two-Stage）第二段階

（2nd Stage）許容範囲と比較する。GMが限度値の外

にあってはならず、%CVが限界値を上回ってはなら

ない。許容範囲と比較する。幾何平均（GM）の値が

限度値の外にあってはならず、変動係数（%CV）が

限界値を上回ってはならない。両者が基準を満たせ

ば、試験器は PVTに合格したことになる。 

表 1 稼働性能確認試験（PVT）の限度値 （値はロットQ2L493のみに適用） 

装置 容器の数 
単段階（Single-Stage） 

二段階（Two-Stage） 

第一段階（1st Stage） 第二段階（2nd Stage） 

GM* %CV GM* %CV GM* %CV 

1 

6 

57 – 84 

9.7 

60 – 80 

7.1 

57 – 84 

9.5 

7 9.5 7.2 9.3 

8 9.3 7.3 9.1 

12 9.6 na 

14 9.4 na 

2 

6 

20 – 36 

6.6 

21 – 34 4.9 20 – 36 

6.4 

7 6.5 6.3 

8 6.3 6.1 

12 6.5 na 

14 6.4 na 

＊50 rpmで 30分後に溶出したプレドニゾンの表示量の百分率 
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計算例（Microsoft Excel®ワークシート関数で表現） 

試験 1： x1, x2, …, xn 自然体数変換： ln x1, ln x2, …, ln xn 

試験 2： xn+1, x n+2, …, x2n 自然体数変換： ln xn+1, ln xn+2, …, ln x2n 

 

n = 6, 7, 8の二段階の第一段階および n = 12, 14の単段階 

GM1 = exp(average(ln x1:ln xn)) 

%CV = 100*sqrt(exp(var(ln x1:ln xn)) - 1) 

n = 6, 7, 8の単段階または二段階の第二段階 

GM1 = exp(average(average(ln x1:ln xn), average(ln xn+1:ln x2n))) = exp(average(ln x1:ln x2n)) 
※１ 

%CV = 100*sqrt(exp(average(var(ln x1:ln xn), var(ln xn+1:ln x2n))) - 1) ※１ 

※１ 訳者注記） 原文の計算上不要な “ ( ” および “ ) ” を削除。 

exp：指数（exponential, ex）、 var：分散（variance）、 sqrt：平方根（square root）、 *：乗算、 100：百分率への変換係数 

注釈１： 

第一段階で得た%CV が無効係数表（丸めなし）記載の値かそれ以上になることがあるが、この場合、第二段階を経ても基準を満たす

ことは不可能であり、第一段階（試験 1）で中止してもかまわない。ただし、装置、手順など、何らかの調整を行った後に、再度、第一段

階から確認試験を実施しなければならない。 

無効係数 

（%CVが所定の値以上であれば、第二段階の試験が適合することはない） 

装置 ベッセル数 

 6 7 8 

1 17.0 17.0 17.0 

2 9.2 8.9 8.9 

 

 

 

ラベル表示内容（指示事項のみ） 

危険！不妊や胎児障害の疑いがある。持続的または反復的被

曝により内分泌系に障害を起こす。眼の炎症を起こす。 

1錠あたりのプレドニゾン名目含量は 10 mgである。錠剤全体を使用す

ること。詳細については証明書を参照のこと。乾燥した場所で、25°C を

超えないように制御された室温で保存すること。 

※ 訳者注記） 注意書きに眼刺激性の恐れが付け加えられた。 
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計算値 

標準品のラベルに特に記載がないかぎり、この標準品の

使用を意図した公定法においては 100.0 % の値として使

用すべきである。詳細については、標準品個別のラベル

を参照されたい。 

有効期限 

現行のロットは現行 USP 標準品カタログに登録されてい

る。ときとして、以前のロットがまだ有効なものとみなされる

ことがある。その場合、「以前のロット／有効使用期間」の

欄に記述される。 

使用するロットが現行か有効なものであるかどうかを判断

するのは使用者の責務である。最新情報を確実なものに

するために、USP の Webサイト www.usp.org を参照され

たい。 

使用説明 

USP標準物質のラベル表示または当該の USP公定書に

記載された指示に従うこと。 

医薬品各条以外の使用 

この標準品を公定法以外に使用する場合、その適合性

については唯一使用者が責任を負う。 

 

 

 

法的通知事項 

USPは、USPから発送された時点でUSP標準物質に対する譲渡可能な権原を保証する。この保証は、明示的か黙示的

かを問わず、他の保証のすべてに代わるものである。これには商業可能性や特定の目的への適合性、本証明書を含

む製品の適商品質についての保証を含むが、それに限定されない。USP は、いかなる場合も、標準物質の供給や証明

書に起因または関連して発生する損害、すなわち、利益損失、代替品の購入や役務にかかる費用 偶発的、間接的も

しくは派生的な損害に対しては、例え、その可能性を承知していたとしても、責務を負わない。 

上述の一般論に限定されず、USPは、USPが公表する性能試験または分析に使用することを含め、USP標準物質の使

用や譲渡が米国その他の国の特許権を侵害しないとは保証しない。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

USP標準物質は、医薬品や栄養補助食品に、あるいは医療機器用として使用することを意図していない。 

この証明書を、USPの文書による許可なく、複製してはならない。 

 

 

 

 

（2013年 9月 1日） 

この和訳は富山産業株式会社が作成したものです。例え、誤訳や遺漏があっても、その責を負いません。

 

〒531-0072 大阪市北区豊崎４丁目 3 - 6 

TEL 06-6371-2637 

FAX  06-6372-0843 

http://www.toyamas.co.jp/ 

富山産業株式会社 


