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現行 Q2(R1) Q2(R2) ※赤字は新規
PART Ⅰ：
分析法バリデーションに関するテキスト
（実施項目）

1. はじめに
2. バリデーションを行うべき分析法の

タイプ
表
用語解説

PART Ⅱ：
分析法バリデーションに関するテキスト
（実施方法）
はじめに
1. 特異性
2. 直線性
3. 範囲
4. 真度
5. 精度
6. 検出限界
7. 定量限界
8. 頑健性
9. システム適合性試験

1. はじめに
1.1 目的
1.2 適用範囲

2. 分析法バリデーションに係る一般的な事項
2.1 分析法バリデーション評価
2.2 分析法のライフサイクルにおけるバリ
デーション

2.3 報告値範囲
2.4 安定性の指標となる特性（Stability-

indicating properties）の実証
2.5 多変量分析法についての留意点

３. バリデーション実験、実施方法及び評価
3.1 特異性／選択性
3.2 範囲
3.3 真度及び精度
3.4 頑健性

4. 用語集

5. 参考文献

6. 付属書1 バリデーション実験の選択

7. 付属書2 分析技術ごとの事例

ICH Q2(R2)の構成

Q14へ
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真度と精度を
組み合わせて
評価する手法



ICH Q2(R2)の構成
意見公募時からの変更点
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＊意見公募時

赤字部分を変更



ICH Q2(R2)の構成
1. はじめに

1.1 目的
1.2 適用範囲

2. 分析法バリデーションに係る一般的な事項
2.1 分析法バリデーション評価
2.2 分析法のライフサイクルにおけるバリデーション
2.3 報告値範囲
2.4 安定性の指標となる特性（Stability- indicating properties）の実証
2.5 多変量分析法についての留意点

３. バリデーション実験、実施方法及び評価
3.1 特異性／選択性
3.2 範囲
3.3 真度及び精度
3.4 頑健性

4. 用語集
5. 参考文献
6. 付属書1 バリデーション実験の選択
7. 付属書2 分析技術ごとの事例
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Q2(R2) 1.2項

適用範囲
本ガイドラインは、市販用の原薬及び製剤の出荷試験及び安定性試験に用いる
分析法に適用される。
本ガイドラインは、リスクに基づく手法に従い、管理戦略（ICH Q10、医薬
品品質システム）の一環として用いられるその他の分析法にも適用することが
できる。
本ガイドラインに記述された科学的原則は、臨床開発の段階で使用される分析
法に対しても、各開発段階に適した方法で用いることができる。
本ガイドラインは、例えば、定量法、力価試験、純度試験、不純物（定量試験
又は限度試験）、確認試験、その他の定量的または定性的な測定等の、分析法
の一般的な使用方法を主な対象としている。



ICH Q2(R2)の構成
1. はじめに

1.1 目的
1.2 適用範囲

2. 分析法バリデーションに係る一般的な事項
2.1 分析法バリデーション評価
2.2 分析法のライフサイクルにおけるバリデーション
2.3 報告値範囲
2.4 安定性の指標となる特性（Stability- indicating properties）の実証
2.5 多変量分析法についての留意点

３. バリデーション実験、実施方法及び評価
3.1 特異性／選択性
3.2 範囲
3.3 真度及び精度
3.4 頑健性

4. 用語集
5. 参考文献
6. 付属書1 バリデーション実験の選択
7. 付属書2 分析技術ごとの事例
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分析法バリデーションに係る一般的な事項
Q2(R2) 2項

本ガイドラインは、承認申請時に提示すべきデータを示す。
分析法バリデーションのデータは、承認申請資料の対応する項に記載すべきで
ある（ICH M4Q）。
分析法バリデーション中に収集した関連データ（及び分析法バリデーションの
結果の算出に用いた全ての方法）を提出し、使用目的に対する分析法の適切性
を確立すべきである。
なお、バリデーションデータの代わりに、分析法開発時に得られた適切なデー
タ（ICH Q14 参照）を用いてもよい。
確立されたプラットフォーム分析法を新たな目的に用いる場合、科学的な妥当
性があれば、バリデーション実験の実施を省略してもよい。
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分析法バリデーションに係る一般的な事項
Q2(R2) 2項

本ガイドラインに記載されている以外の手法も、科学的根拠に基づいた適切な
理由があれば適用可能であり、受け入れられる場合がある。
申請者は、製品に最も適したバリデーション評価を立案し、バリデーション実
施計画書を作成する責任を負う。
バリデーション評価においては、標準物質又は同一性、純度若しくは必要に応
じてその他の特性が適切に解析され、その結果が文書化されている物質を使用
すべきである。
実際には、報告値範囲における特異性／選択性、真度、精度等の適切な分析能
パラメータを同時に検討し、分析法の性能に関する総合的で信頼性の高い知識
が得られるような実験計画を組むことができる。
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分析法バリデーションに係る一般的な事項
Q2(R2) 2項

ICH Q14 で説明されているように、システム適合性試験（SST）は、分析法に
不可欠な要素であり、通常、開発段階において日常的な性能点検として設定さ
れる。
頑健性は、通常、分析法バリデーション評価を実施する前に、分析法の開発の
一環として評価される（ICH Q14）。
最後に、分析法に係る既存の知識及び分析法の使用目的に基づき、分析法バリ
デーション戦略が策定される。分析法バリデーション戦略には、測定した結果
の品質を保証するために必要な分析法の性能が含まれる（ICH Q14）。分析法
バリデーション戦略が適切に策定されれば、当該戦略に従って分析法が使用目
的にかなっていることを示すことができるであろう。
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分析法バリデーション戦略
トレマテModule2
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分析法バリデーション評価
Q2(R2) 2.1項

バリデーション評価は、分析法が目的にかなっていることを示す十分な証拠を
得ることができるように計画される。分析法の目的は、分析能パラメータと関
連する性能基準を適切に組み合わせることにより記述されるが、これらの記述
は分析法の使用目的及び選択した特定の分析技術によって異なる。
第3 章「バリデーション実験、実施方法及び評価」では、代表的な実施方法及
び選択しうる一連のバリデーション実験について要約する（バリデーション
実験の選択については、付属書1 図2 も参照）。一般的な分析技術に対する具
体例を付属書2 に示すが、具体例に示した方法に限定するものではない。測定
する品質特性、代表的な分析能パラメータ及び関連するバリデーション実験を
以下の表1 に示す。付属書1 にもこれらの関係を図示する。
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試験のタイプ

分析能
パラメータ

確認試験 純度試験 定量法
〇含量／力価
〇溶出試験
（分析のみ）

定量試験 限度試験

真度 ー ＋ ー ＋

精度
併行精度 ー ＋ ー ＋

室内再現精度 ー ＋(1) ー ＋(1)

特異性(2) ＋ ＋ ＋ ＋

検出限界 ー ー(3) ＋ ー

定量限界 ー ＋ ー ー

直線性 ー ＋ ー ＋

範囲 ー ＋ ー ＋

代表的な分析能パラメータ及び
関連する製品品質特性のバリデーション実験
Q2A（Q2(R1)PARTⅠ）



Q2(R2) 2.1項 表1
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測定する品質特性

評価する
分析能パラメータ(2)

確認試験 不純物（純度試験）
その他の定量的測定(1)

定量法
含量／力価

その他の
定量的測定(1)

定量試験 限度試験

特異性(3)

特異性試験 ＋ ＋ ＋ ＋

範囲
レスポンス

（検量モデル）
ー ＋ ー ＋

下限値 ー QL† DL ー

真度(4)

真度試験 ー ＋ ー ＋

精度(4)

併行精度試験 ー ＋ ー ＋

室内再現精度試験 ー ＋(5) ー ＋(5)

測定する品質特性と代表的な分析能パラメー
タ及び関連するバリデーション実験

Q2(R2) 表1
並び順を

3章と整合

QLとDLを統合

(R1)の直線性に相当

真度と精度を
組み合わせた
手法も可



測定する品質特性と代表的な
分析能パラメータ及び関連するバリデーション実験

（脚注の説明）
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－：この実験は通常実施されない。
＋：この実験は通常実施される。
†：一部の複雑なケースではDLも評価することがある。
QL、DL：定量限界、検出限界
（1）その他の定量的測定は、範囲の下限値がDL/QL付近の場合、不純物（純度試験）の列に従うことができる。範囲の下限値がDL/QL付近で
はない場合は、定量法（含量又は力価）の列に従うことができる。
（2）物理的化学的性質を測定する特定の分析法では、一部の分析能パラメータの評価を分析技術固有の妥当性評価で代替できる場合がある。
（3）単一の分析法では特異性に欠ける場合には、妥当性を説明できない限り、他の関連する少なくとも1つの分析法によって補完すべきで
ある。
（4）真度と精度を別々に評価する代わりに、組み合わせた手法を使用してもよい。
（5）室間再現精度を評価し、かつ室内再現精度のデータセットから室内再現精度を算出できる場合には、室内再現精度を別途評価する必要
はない。

製品品質特性

分析能
パラメータ(2)

確認試験 不純物（純度試験）
その他の定量的測定(1)

定量法
含量／力価

その他の
定量的測定(1)

定量的 限度

特異性(3)

特異性試験 ＋ ＋ ＋ ＋

稼働範囲

検量モデルの適格性 ー ＋ ー ＋

下限値の検証 ー QL† DL ー

真度(4)

真度試験 ー ＋ ー ＋

精度(4)

併行精度試験 ー ＋ ー ＋

室内再現精度試験 ー ＋(5) ー ＋(5)

Q2(R2) 2.1項 表1
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分析法バリデーション評価
Q2(R2) 2.1項

バリデーション評価は、文書化されるべきである。バリデーション評価の前に
は、バリデーション実施計画書を作成すべきである。バリデーション実施計画
書には、分析法の使用目的、バリデーションを行う分析能パラメータ及び関連
する性能基準に関する情報を記載すべきである。既存の知識（例えば、開発時
又は過去に実施した評価から得られた知識）を用いる場合には、適切な根拠を
示すべきである。バリデーション評価の結果は、バリデーション報告書にまと
めるべきである。
バリデーション評価の実験的な計画には、日常分析において報告値を得るとき
の繰り返し回数を反映すべきである。正当な理由がある場合には、いくつかの
バリデーション実験において日常分析とは異なる繰り返し回数を適用したり、
バリデーションで得られたデータに基づいて分析法の繰り返し回数を調整した
りすることが許容されることがある。図1 は、ICH Q2 とICH Q14 との関係を
示すとともに、ICH Q14 に記載されているような分析法の開発過程で生み出さ
れた知識がバリデーション評価の計画にどのように役立つかを示している。



バリデーション評価のデザイン及び評価の実施
• 分析法の使用目的／分析能パラメータ
• 分析法
• 適切な開発時のデータ
• 既存の知識

分析法のライフサイクルマネジメント

ICH Q14

ICH Q2

バリデーション戦略：
• 開発時のデータ又はバリデーショ
ンデータを含む既存の知識を用い
ることの妥当性評価

• ICH Q2で説明されている実施方法
に従った追加の実験及び評価、又
は代替手法を用いる場合はその妥
当性の説明

バリデーション実施計画書
バリデーション結果及びデータの文書化
• 許容基準又はパラメータ範囲に対する
評価

• 分析法の性能の結論及び受入れ可否

バリデーション報告書

バリデーション実験の実施やデータの評価

Q2(R2) 2.1項 図1
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開発時のデータの利用
トレマテModule3
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開発時のデータの利用
トレマテModule3
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開発時のデータの利用
トレマテModule3
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分析法のライフサイクルにおけるバリデーション
Q2(R2) 2.2項

バリデートされた分析法のライフサイクルにおいて、何らかの変更が必要となる場合が
ある。このような場合、部分的又はフル再バリデーションが必要となることがある。科
学及びリスクに基づく原則により、対象となる分析能パラメータの再バリデーションの
要否を判断できる。再バリデーションの規模は、変更によって影響を受ける分析能パラ
メータに依存する。
ICH Q14 で説明されているとおり、分析法のライフサイクルの変化として、バリデート
された分析法の技術移転を考慮すべきである。異なる試験室に分析法を技術移転する際
には、分析能パラメータの部分的又はフル再バリデーションや代表的な試料を用いた比
較分析を行うべきである。技術移転に際して追加の検討を行わないことが適切と考える
場合には、その妥当性を説明すべきである。
共同バリデーションは、複数の試験室のデータを用いて、分析法があらかじめ定めた性
能基準に適合することを示すために実施される。共同バリデーションにより、参加した
施設が分析法の技術移転の要件を満たしていることを示すことができる。

用語説明は後述（4章）



安定性の指標となる特性
（Stability-indicating properties）の実証
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Q2(R2) 2.4項

製品の安定性を評価しうる分析法とは？
原薬又は製剤の保存中に関連する品質特性の変化を検出できることが

検証された定量的な分析法

安定性を示す試験の特異性／選択性を立証するために用いる
試料（関連する分解生成物を含む試料）の例
• 分析対象物質及び既知の妨害物質を添加した試料
• 種々の物理的及び化学的な苛酷条件下に曝露された試料
• 経年劣化した又は苛酷条件で保存された実際の製品の試料



ICH Q2(R2)の構成
1. はじめに

1.1 目的
1.2 適用範囲

2. 分析法バリデーションに係る一般的な事項
2.1 分析法バリデーション評価
2.2 分析法のライフサイクルにおけるバリデーション
2.3 報告値範囲
2.4 安定性の指標となる特性（Stability- indicating properties）の実証
2.5 多変量分析法についての留意点

３. バリデーション実験、実施方法及び評価
3.1 特異性／選択性
3.2 範囲
3.3 真度及び精度
3.4 頑健性

4. 用語集
5. 参考文献
6. 付属書1 バリデーション実験の選択
7. 付属書2 分析技術ごとの事例
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トレマテModule2 PartC
（組み合わせて評価する手法）



特異性 / 選択性
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Q2(R2) 3.1項

分析法の特異性又は選択性は、妨害を受けないことを示す
ことや、原理の異なる分析法と結果を比較することによっ
て示される場合がある。また、分析法の基本となる科学的
原理から特異性／選択性が導かれる場合もある。真度の評
価と併せて実施することができる実験もある。

分析法が特異的ではない場合には、選択性を立証するこ
とができる。しかしながら、妨害を受ける可能性がある物
質に対して確認試験及び定量的測定を行う場合には、妨害
を最小限にし、使用目的にかなう分析法であることを示さ
なければならない。

単一の分析法で十分な識別能力が得られない場合には、
必要な特異性／選択性を達成するために、2つ以上の分析
法を組み合わせることが望ましい。

分析技術の特異性が技術的な
パラメータ（例えば、質量分
析法における同位体の分離、
NMRシグナルの化学シフト）
によって保証され、予測でき
る場合、妥当性を示すことが
できれば、実験的評価を必要
としないことがある。



範囲
報告値範囲
分析法の報告値範囲は、適切な精度及び真度が保証される下限から上限の
間にある全ての値を包含する。通常、報告値範囲は規格と同じ単位で表示
される。

稼働範囲
分析法の稼働範囲とは、分析機器を用いて品質特性（濃度、純度等）を測
定したときに、分析法が信頼できる結果を提示することのできる、測定値
の下限及び上限に対応する水準のことである。

項の構成
3.2.2. レスポンス
3.2.2.1 線形レスポンス
3.2.2.2 非線形レスポンス
3.2.2.3 多変量検量

3.2.3. 下限値のバリデーション
24

Q2(R2) 2.3項と3.2項

現行版の「直線性」に対応

(R1)の「定量限界」及び
「検出限界」に対応

非線形、多変量解析に新たに対応



報告値範囲と稼働範囲の比較（例）
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トレマテModule2



非線形レスポンス
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Q2(R2) 3.2項

分析法によっては、非線形レスポンスを示すものもある。このような場合には、
活性／濃度の表示量と分析法のレスポンスとの関係を表すモデル又は関数が必
要である。
モデルの適切性は、非線形回帰分析（例：決定係数）によって評価する。

これらの分析法では、濃度ーレスポンス曲線の形状の検討とは別に直線性の評
価を行う。したがって、濃度とレスポンスとの関係について、直線性は要求さ
れない。その代わりに、範囲の全域にわたって、当該分析法から得られた値が
真の（既知の又は理論的な）値に比例することを評価すべきである。

理論値（相対力価）

測
定
値
（
相
対
力
価
）



真度及び精度
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Q2(R2) 3.3項

真度
真度は、分析法の報告値範囲全域にわたって立証されるべきであり、通常、分析法の実測値と
理論値とを比較することによって示される。真度は、通常の分析法の試験条件（例えば、試料
マトリックス存在下で、規定されている手順で試料を調製する）で確認する。

標準物質との比較・添加試験・原理の異なる分析法との比較

精度
定量法及び不純物（純度）の定量試験のバリデーションを行うときは、精度の検討を行う。精
度の評価は、信頼性のある均質な試料又は人工的に調製した試料（例えば、適切な量の分析対
象物を添加／高濃度化したマトリックス混合物）を用いて行う。

併行精度・室内再現精度・室間再現精度

真度と精度を組み合わせて評価する手法
真度と精度を組み合わせた性能基準を選択した場合、評価結果を真度と精度を組み合わせた値
として報告する。評価結果は、分析法の適合性に関する知識全体を適切に示すものでなければ
ならない。分析法の適切性を示すために必要な場合は、真度及び精度のそれぞれの結果を補足
情報として記載する。評価に用いた手法を説明するべきである。
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各用語の階層構造
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分析能パラメータの用語の変更
Q2(R1) PARTⅠ（実施項目）2章
分析能パラメータ (英語：Validation Characteristic）
評価が必要な分析能パラメータを決定するためには，分析法の目的が
十分に理解されていなければならない。典型的な分析能パラメー夕は，
次のとおりである。真度（Accuracy），精度（Precision），併行精度
（Repeatability）室内再現精度（Intermediate Precision），特異性
（Specificity）,検出限界（Detection Limit），定量限界
（Quantitation Limit）, 直線性（Linearity），範囲（Range）

Q2(R2) 4章（用語集）
分析能パラメータ (英語：Performance Characteristic）
測定結果の品質を確保するための技術非依存の要素。代表的なものとし
ては、真度、精度、特異性/選択性及び範囲が考慮される。
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Q2(R2) 4章



バリデーション評価／バリデーション実験
バリデーション評価 (英語：Validation Study）
既に得られている知識、データ又は計画的に実施した実験の評価を行い、
分析法が意図した目的にかなっているかを決定することである。

バリデーション実験(英語：Validation Test）
ある分析法がその使用目的にかなっていることを立証するために計画
的に実施する実験のことである。
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Q2(R2) 4章

バリデーション評価バリデーション実験



バリデーション関連の用語説明
再バリデーション (英語：Revalidation）
再バリデーションとは、製品、工程及び分析法の変更後においても、
分析法が目的にかなった性能を維持していることを立証することであ
る。再バリデーションは、全て（フル再バリデーション）又は部分的
な（部分的再バリデーション）分析能パラメータについて実施される。
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Q2(R2) 4章

分析法A

〇×△□◇
・・・・・
・・・・・

分析法A rev

〇×△■◇
・・・・・
・・・・・

性能基準OK OK



バリデーション関連の用語説明
共同バリデーション(英語：Co-Validation）
分析法が、複数の試験室において同一の使用目的に対する既定の性能
基準を満たすことを示すこと。共同バリデーションには、全ての分析
能パラメータを含める（フル再バリデーション）か、試験室の変更に
より影響を受けると考えられる分析能パラメータのみを含める（部分
的再バリデーション）ことができる。
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Q2(R2) 4章

分析法A

〇×△□◇
・・・・・
・・・・・

分析法A

〇×△□◇
・・・・・
・・・・・

性能基準

試験室① 試験室②

OK OK
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ICH Q2(R2) 付属書1
バリデーションのフローチャート

含量又は力価の
定量法

不純物が
限度値以下である
ことを示す
試験

不純物の
定量試験確認試験

特異性分析能
パラメータ 

分析法の
使用目的 

範囲 真度 精度

バリデー
ション
実験**

妨害の有無

原理の異なる
分析法との比較

分析技術固有の
妥当性評価

検量モデルの
検証*

下限値の
検証

標準物質との比較

添加試験

併行精度

室内再現精度

室間再現精度
(複数施設の場合)

*  : 限度試験については必須ではない。
**：図に示した選択肢からバリデーション実験を選択することがある。一部の実験は必須ではない場合もある。

Q2(R2) 6章

原理の異なる
分析法との比較
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ICH Q2(R2) 付属書2
各種分析法に対する分析法バリデーションの事例を提示

• 定量的な分離技術：不純物試験又は定量法に用いる分離技術（HPLC, GC, CE) ，相
対面積を用いた定量的な分離技術（電荷変異体のような関連物質）

• 誘導結合プラズマ発光分光分析法(ICP-OES)又は誘導結合プラズマ質量分析法(ICP-
MS)による元素不純物試験法

• 即放性製剤の製剤性能試験として実施するHPLCを用いた溶出試験

• 原薬の定量的として実施する定量プロトン核磁気共鳴法（1H-NMR)

• 標準物質に対する相対力価を測定するための結合性試験 (e.g. ELISA, SPR)又は細胞
応答性試験

• 定量的PCR（原薬及び製剤に含まれる不純物の定量）

• 動的光散乱法／レーザー回折・散乱法による粒子径測定法

• 近赤外吸収スペクトル測定法(NIR)による素錠の定量法

• 定量的LC/MS（原薬及び製剤に含まれる不純物の定量）
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Q2(R2) 7章

（注）ガイドラインで説明されている原則の適用方法を例示するものであり、全ての可能
性を網羅したものではない。また、例示した手法を強制するものではなく、ガイドライン
の趣旨を満たす代替手法も許容される。
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Q2(R2) 7章

分析技術 不純物試験又は定量法に用いる分離技術
（HPLC,GC,CE）

相対面積を用いた定量的な分離技術（例：電荷
変異体のような関連物質）

分析能パラメータ バリデーション実験の実施方法
特異性／選択性 関連する妨害がないこと：

原薬、製剤、緩衝液又は適切なマトリックスを用いて、各対象のピーク間について検討する。
既知の不純物／添加物を添加する。
又は
直行する分析法により得られた不純物プロファイ
ルと比較する。
必要に応じて、適切な強制分解試料を用いて安定性の指標となる特性のあることを確認する。

精度 併行精度：
分析対象物のピークを考慮して、報告値範囲を含む濃度について、3濃度について分析法の全操作を各
濃度3回ずつ繰り返して測定する、
又は、試験濃度の100%に相当する濃度で、分析法の全操作を6回繰り返して測定する。

室内再現精度：
例えば、試験日、環境条件、試験者、装置等について検討する。

真度 定量法の場合：
純度既知の分析対象物質（例えば、標準物質）と
比較する。又は真度既知の分析法と比較する。

不純物又は類縁物質：
不純物の添加試験を行う。
真度既知の分析法により得られた不純物プロファ
イルと比較する。

真度既知の分析法や純度既知の分析対象物（例
えば、標準物質）と比較する。

及び／又は 真度は、精度、直線性及び特異性を
立証することによって、推論できることがある

及び／又は 必要に応じて、強制分解試料や純度
既知の分析対象物を用いた添加試験を行う。

付属書2：定量的な分離技術
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Q2(R2) 7章

付属書2：定量的な分離技術
分析技術 不純物試験又は定量法の分離技術

（HPLC,GC,CE）
相対面積を用いた定量的な分離技術（例：電荷変
異体のような目的物質関連物質）

分析能パラメータ バリデーション実験の実施方法
報告値範囲 範囲全域における検量線の妥当性の確認：

直線性：期待される稼働範囲の全域にわたって、
少なくとも5水準の希釈濃度の分析対象物を用い
て確認する。

下限値のバリデーション（純度試験のみ）：例え
ば、シグナル対ノイズ比に基づく手法など、選択
した1つの実施方法により、QL、DLを求める。

範囲全域における検量線の妥当性の確認：

直線性：例えば、添加試験や分解生成物を用いた
検討により、規格範囲内全域にわたって、実測し
た相対値と理論上の相対値とを比較する。

下限値のバリデーション：5.2項に示した手法
（例えば、シグナル対ノイズ比の決定）から選択
した実施方法によりQL（及びDL）を求める

頑健性（Q14に従っ
た分析法の開発の一環
として実施）

分析法操作パラメータの故意の変動
例えば、以下の試験条件及び試料調製条件を故意に変動させる：移動相、分離緩衝液、キャリヤーガス
の組成及びpH、カラム、キャピラリー、温度、抽出時間

試験条件の安定性
SST試験用溶液、試験溶液及び標準溶液の安定性
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Q2(R2) 7章

付属書2：HPLCを用いた即放性製剤の溶出試験
分析技術 即放性製剤の製剤性能試験として実施するHPLCを用いた溶出試験

分析能パラメータ 溶出試験条件の性能の実証
一般的に、開発データにより実証される

バリデーション実験の実施方法
一般的に、最終的な分析法で示される

特異性／選択性 識別能力：
許容されるバッチと許容されないバッチとの溶出
性の差が十分であることを示す。

妨害がないこと
主要な分析対象物の定量に影響を及ぼす可能性の
ある、添加剤及び溶出液による妨害がないことを
示す

精度 精度及び室内再現精度：
十分に特性解析された、製造工程を代表する製剤
バッチを用いて、溶出試験を繰り返し実施する。
注：本試験では製品及び分析法の変動を総合的に
評価できる。

精度及び室内再現精度：
1個の錠剤の溶解液から得た均質な試料を用いて
実証する。例えば、試料中の分析対象物が完全に
溶解した後、同じ容器から複数の試料を採取

真度 － 添加試験：
添加剤混合物を加えた試験液の入っている溶出容
器に、既知量の標準物質を添加し、規定された稼
働範囲内の回収率を求める。

報告値範囲 － 範囲全域における検量線の妥当性：
直線性：即放性の固形製剤については、Q-45%か
ら表示量の120%までの範囲内で、（定量的試験で
使用する）試料濃度が直線性を示す。

稼働範囲の下限値がQLに近い場合：下限値のバリ
デーション、分離技術の事例を参照

頑健性（Q14に従っ
た分析法の開発の一環
として実施）

選択した溶出試験条件の妥当性：
例えば、試験液を構成する緩衝液又は界面活性剤
の濃度、シンカーの使用、pH、脱気、容量、撹拌
速度、試料採取時間などを検討する。

定量法のパラメータの故意の変動：
分離技術の事例を参照
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付属書2：バリデーション時に収集し得る
具体的なデータの例示

• 付属書2に示した事例のうち以下4つの分析技術については、トレーニン
グマテリアルModule3 PartAに、より具体的な事例が示されている。

• Table 3 相対面積を用いた定量的な分離技術（電荷変異体のような関連物質）
• Table 5 即放性製剤の製剤性能試験として実施するHPLCを用いた溶出試験
• Table 8 定量的PCR（原薬及び製剤に含まれる不純物の定量）
• Table 9 動的光散乱法／レーザー回折・散乱法による粒子径測定法

• これらの例示した手法を強制するものではなく、ガイドラインの趣旨を
満たす代替手法も許容される。
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付属書2：バリデーション時に収集し得る
具体的なデータの例示

Table 3相対面積を用いた定量的な
分離技術 特異性の事例
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トレーニングマテリアル
Module3 Part B

バリデーションに係るその他のトピックとして、以
下について解説している。

• Platform Analytical Procedures
• Use of Confidence Intervals
• Use of Replicates
• Use of Development Data
• Single Point Calibration
• Extrapolation of Validation Range
• Quantitative Test vs Limit Test
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