
薬食審査発第0315001号

平成 1 7 年 3 月 1 5 日

各都道府県衛生主管部 (局)長  殿

厚生労働省医薬食品局審査管理

医療用医薬品の品質再評価に係る公的溶出試験 (案)等 について

平成 12年 10月 17日厚生省告示第 337号、平成 15年 1月 31日厚生労働省告示第 3号 、

平成 15年 4月 22日 厚生労働省告示第 175号、平成 15年 7月 25日 厚生労働省告示第 265

号、平成 16年 1月 21日 厚生労働省告示第 12号及び平成 16年 4月 12日厚生労働省告示

第 202号 をもつて行われた再評価指定については、それぞれ平成 13年 1月 17日、平成 15

年 5月 2日 、平成 15年 7月 22日 、平成 15年 10月 27日 、平成 16年 4月 20日 及び平成 16

年 7月 12日 、が再評価申請期限であつたところであるが、今般、この うち別紙製斉Jにつ

き、公的溶出試験 (案)を 別添 1、標準製剤等を別添 2、標準的な溶出試験条件を別添 3

のとお りとすることとしたので、貴管下関係業者に対 し周知徹底方よろしく御配慮願いた

い 。

なお、今般、公的溶出試験 (案)が 示されたことに伴い、当該製剤に係 る再評価申請者

が平成 10年 9月 9日 医薬審第 790号審査管理課長通知 「医療用医薬品の品質再評価に伴

う溶出試験の設定に係る承認事項一部変更承認申請等の取扱いについて」による溶出試験

一変中請を行 う場合には、平成 17年 6月 14日までに行 うよう、併せて御指導願いたい。



別紙

トシル酸スルタミシ リン (100mg/g細粒、375mg錠 )

パモ酸 ピランテル (100mg錠 、100mg/gシ ロップ用)

テプ レノン (50mgカ プセル)

サラゾスルファピリジン (250mg腸 溶錠、500mg腸 溶錠)

メフェナム酸 (125mBカ プセル、250mgカ プセル)

オキシメテバ ノール (2mB錠 )

ヨウ化カ リウム (50mg丸 )

オメプラブール (20mg月易溶錠)

塩酸ペ ンタブシン (25mg錠 )

グ リメピリド (lmg錠 、3mg錠 )

塩化カ リウム (600mg徐 放錠)

d_マレイン酸クロルフェニラミン (10mプg散 、2mg錠 、2mゴgシ ロツプ用)

シルニジピン (5mg tt a、10mg tt a)

シルニジピン (5mg tt b、10mg tt b)

塩酸キナプリル (5mg錠、10mg錠、20mg錠 )

イノシン プラノベクス (400mg錠)

塩化 レボカルニチン (100mと錠、300mg錠)

塩酸ファドロブール水和物 (lmg錠)

塩酸エピナスチン (10mg錠、20mg錠 、20mgカ プセル)

トシル酸スプラタス ト (50mgカプセル、100mgカプセル、50mg/gシロップ用)

フレロキサシン (100mB錠、150mg錠)
レボフロキサシン (100mg/g細粒、100mg錠)

メテルメチオニンスルホニウムクロライ ド・メタケイ酸アル ミン酸マグネシウム ・沈降

炭酸カルシウム ・重質炭酸マグネシウム (50mg/g,400m3/8・200mg/g・150mB/g散)



別添 1

公的溶出試験 (案)に ついて

(別に規定するものの他, 日本薬局方一般試験法溶出試験法を準用する )

トシル酸スルタミシリン 100mg(力価)/g細粒

溶出試験規格 本 品 10gを 精密に量 り,試 験液に pH4 0の 0 05mo1/L酢酸 ・酢

酸ナ トリウム緩衝液 900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 (ただし,試 料は試験

液に分散するように投入する)に より,毎 分 50回転で試験を行 う 溶 出試験

開始 30分後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 045‖m以 下のメンブランフィ

ルターでろ過する 初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液を試料溶液 とする.

別に p―トルエンスルホン酸一水和物を硫酸デシケーター中で 18時間乾燥 し,

その約 00303を 精密に量 り,pH4 0の 0 05moVL酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝

液に溶かし正確に 50mLと する この液 5mLを 正確に量 り,pH4 0の0 05mo1/L

酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 100mLと し,標 準溶液とする

試料溶液及び標準溶液 10μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグ

ラフ法により試験を行い,そ れぞれの液の p―トルエンスルホン酸のピーク面

積 AT及 び Asを 測定する

木品の 30分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合とする

スルタミシリンの表示量に対する溶出率 (%)

=鵠 XttX子
:X90X3126

ただし,

ws:pト ルエンスルホン酸一水和物の量 (m3)

wT:ト シル酸スルタミシリン細粒の秤取量 (3)

C:1呂 中のスルタミシリンの表示量 [mg(力 価)]

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :222nm)

カラム :内径 46mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5★とmの 液体クロマ ト

グラフ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 i35℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カリウム 1361gに水を加えて溶か し1000mLと し

た後,水 酸化カ リウム試液を用いて pH 55に 調整する こ の液 950mL

にアセ トニ トリル 50mLを 加える

流量 :pト ルエンスルホン酸の保持時間が約 8分 となるよう調整する

システム適合性



システムの性能 :p―トルエンスルホン酸一水和物約 0030Bを pH4 0の
0 05moVL酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液に溶か し,正 確に loolnLとす
る 別 に,サ ッヵ リンナ トリウム約 3mgを pH4 0の 0 05moVL酢 酸 ・

酢酸ナ トリウム緩衝液に溶かし,正 確に 10omLと する 別 に,シ ステ
ムの性能用スルバクタム約 O o253をpH4 0の 0 05moyL酢 酸 ・酢酸ナ
トリウム緩衝液に溶か し,正 確に 50mLと する 別 に,シ ステムの性
能用アンピシリン約 0030gを pH4 0の O o5moVL酢 酸 ・酢酸ナ トリウ
ム緩衝液に溶かし,正 確に 50mLと する こ れ らの液 2mLず つを正確
にとり,pH4 0の 0 05md/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム援衝液を加えて正確
に 20mLと する こ の液 10μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,
スルバクタム,サ ッヵ リン,p―トルエンスルホン酸,ア ンピシ リンの
順に溶出し,そ れぞれのピークの分離度は 4以 上である

システムの再現性 !標準溶液 10μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰
り返す とき,p、トルエンスルホン酸の ピーク面積の相対標準偏差は
15%以 下である

システムの性能用スルバクタム

外観 本 品は白色の結晶性の粉末である

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペ ク トル測定法の臭化カ リウム錠剤法によ
り測定す るとき,波 数 1775cmJ,1320cmJ,1194cm」及び 1121cm l付近に吸
収を認 める

システムの性能用アンピシリン

外観 本 品は自色～淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペ ク トル測定法の臭化カ リウム錠剤法によ
り測定す るとき,波 数 1775cm l,1689cm l,1607cm l,1576cm l,1496cm l

及び 697cm l付近に吸収を認める



トシル酸スルタミシリン 375mg(力 価)錠

溶出試験規格 本 品 1個 をとり,試 験液にpH4 0の 0 05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ ト

リウノ、緩衝液 900mLを 用い)溶 出試験法第 2法 により,毎 分 50回転で試験

を行 う 溶 出試験開始 15分後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L径 0 45μm以 下

のメンブランフィルターでろ過する 初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液を

試料溶液とする 別 に p一トルエンスルホン酸―水和物を硫酸デシケーター中

で 18時間乾燥 し,そ の約 0030gを精密に量 り,pH4 0の 0 05moyL酢酸 ・酢

酸ナ トリウム緩衝液に溶か し正確に 50mLと する こ の液 10mLを 正確に量

り,PH4 0の 0 05moVL酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 50mLと

し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 10μLず つを正確にとり,次 の

条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行い,そ れぞれの波の p―トルエン

スルホン酸のピーク面積 AT及び Asを測定する

本品の 15分間の溶出率が 75%以 上のときは適合 とする

スルタミシリンの表示量に対する溶出率 (%)

=ド、×塑二×
と

×360×3126

ただ し,

Ws:pト ルエンスルホン酸一水和物の量 (mg)

Cil錠 中のスルタミシ リンの表示量 [mg(力 価)]

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :222nm)

カラム :内径 46111m,長さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ ト

グラフ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 i35℃付近の一定温度

移動相 モリン酸二水素カリウム 1361gに 水を加えて溶かし 1000mLと し

た後,水 酸化カリウム試液を用いて pH 55に 調整する こ の液 950mL

にアセ トニ トリル 50mLを 加える

流量 :p―トルエンスルホン酸の保持時間が約 8分 となるよう調整する

システム適合性

システムの性能 :p―トルエンスルホン酸一水和物約 0030gを pH4 0の

0 05mo1/L酢酸・酢酸ナ トリウム緩街液に溶か し,正確に50mLと する

別に,シ ステムの性能用スルバクタム約 0025gを pH4 0の 0 05mol几

酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液に溶かし,正 確に 25mLと する 別 に,

システムの性能用アンピシリン約 00303を pH4 0の 0 05mo1/L酢酸 ・

酢酸ナ トリウム緩衝液に溶か し,正確に 25mLと する.これ らの液 2mL

ずつを正確にとり,pH4 0の 0 05moVL酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を



加えて正確に lomLと する こ の液 10μ Lにつき,上 記の条件で操作
するとき,ス ルバクタム,pト ルエンスルホン酸,ア ンピシリンの順
に溶出し,そ れぞれのピークの分離度は 5以 上である

システムの再現性 1標準溶液 lolt Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰
り返す とき,P_ト ルエンスルホン酸のピーク面積の相対標準偏差は
15%以 下である

システムの性能用スルバクタム

外観 本 品は白色の結晶性の粉末である

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カ リウム錠剤法によ
り測定するとき,波 数 1775cm l,1320cm i,1194cm l及び 1121cm l付近に吸
収を認める

システムの性能用アンピシリン

外観 本 品は自色～淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である
確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル預J定法の臭化カ リウ2、錠剤法によ

り渡」定するとき,波 数 1775cm l,1689cm l,1607cm l,1576cm・,1496cm」
及び 697cm→付近に吸収を認める



パモ酸ピランテル 100mg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試験液に日本薬局方崩壊試験法の第 1液 900mLを
用い,溶 出試験法第 2法 により,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試験開始 60
分後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L径 0 45μm以 下のメンブランフィルターでろ
過する 初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 2mLを 正確に量 り,塩 酸のメタノ
ール溶液(9→lo00)を加えて正確に 20mLと し,試 料溶液 とする

別にパモ酸ピランテル標準品を lo5℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 0026gを 精密
に量 り,N,N―ジメチルホルムアミド25mLに 溶解 し, さらに塩酸のメタノール
溶液(9→1000)を加えて正確に 100mLと する こ の液 2mLを 正確に量 り,塩 酸
のメタノール溶液(9→lo00)を加えて正確に 20mLと し,標 準溶液 とする

試料溶液及び標準溶液につき,塩 酸のメタノール溶液(9→1000)を対照 とし,
紫外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 3 1 6nlllにおける吸光度 AT及 び
Asを 測定する

本品の 60分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合する

ピランテル (CliH14N2S)の表示量に対する溶出率(%)

= Vヽs XI;:×
|IX900×

03469

Wstパ モ酸ピランテル標準品の量(m3)

C tl錠 中のピランテル (CllH14N2S)の表示量(mg)

パモ酸 ピランテル標準品 ;パモ酸ピランテル (日局)た だし,乾 燥 したものを

定量するとき,パモ酸ピランテル (Cl l H 1 4 N 2 S・C2 3 H 1 6 0 6 ) 9 9 0 %以上を含む もの



パモ酸ピランテル 100mg/gドライシロップ

溶出試験 本 品約 lgを 精密に量り,試 験液にポ リツルベー ト80の 崩壊試験の
第 1液溶液 (1→loooo)9oomLを 用い,溶 出試験法第 2法 により,毎 分 100回
転で試験を行 う 溶 出試験開始 60分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L径 0 45μm
以下のメンブランフィルターでろ過する 初 めのろ液 10mIンを除き,次 のろ液
2mIクを正確に量 り,塩酸のメタノール溶液(9→lo00)を加えて正確に 20mIフとし,
試料溶液 とする

別にパモ酸ピランテル標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 0026gを 精密
に量 り,N,N―ジメチルホルムア ミド25mLに 溶解 し, さらに塩酸のメタノール
溶液(9→lo00)を加えて正確に 10omLと する こ の液 21■とを正確に量 り,塩 酸
のメタノール溶液(9→lo00)を加えて正確に 20mLと し,標 準溶液とする
試料溶液及び標準溶液につき,塩 酸のメタノール溶液(9→lo00)を対照 とし,

紫外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 316nmに おける吸光度 AT及 び
Asを 測定する

木品の 60分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする

ビランテル(Ct】H14N2S)の表示量に対する溶出孝(0/。)

=  紡 ×
|;:X!|×

900×03469

W s  :パ モ酸 ピランテル標準品の量(m 3 )

W T  :パ モ酸 ピランテル ドライシロンプの秤取量(g )
C  t  l g中 のピランテル(C l l H 1 4 N 2 S )の表示量(l n g )

パモ酸ピランテル標準品 :パモ酸ピランテル (日局)た だ し,乾 燥 したものを

定量するとき,パ モ酸ピランテル( C i l H 1 4 N 2 S・C 2 3 H 1 6 0 6 ) 9 9 0 %以上を含むもの



テプレノン 50mgカ プセル

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液にラウリル硫酸ナ トリッムの pH 68の リ
ン酸水素ニナ トリゥム ・クェン酸緩衝液溶液 (1→20)9oo mLを 用い,溶 出
試験法第 2法 (ただし,シ ンカーを用いる)に より,毎 分 10o回 転で試験
を行 う 溶 出試験開始 60分 後,溶 出液 20 mL以 上をとり,孔 径 o45〃 m
以下のメンブランフィルターでろ過する 初 めのろ液 lo mLを 除き,次 の
ろ液を試料溶液とする。別にテプレノン標準品約 O o28 gを精密に量 り,エ
タノール (995)に溶か し,正 確に 5o mLと する こ の液 5 mLを 正確に量
り,ラ ウリル硫酸ナ トリゥムの pH 68の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸
緩衝液溶液 (1→20)を 加えて正確に 50 mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶
波及び標準溶液 10〃 Lず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフ
法により試験を行い,テ プレノンのモノシス体及びオール トランス体のピー
ク面積の和 コT及 び Иsを 測定する_

本品の 60分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合とする

テプレノン (c23H380)の表示量に対する溶出率 (%)

=惚 ×空 x上×180

‰ :テプレノン標準品の量 (mg)
C: 1カ プセル中のテプレノン (c23H380)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :210 nm)

カラム t内径 46mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に 5″mの 液体クロマ
トグラフ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 :40℃ 付近の一定温度

移動相 ,アセ トニ トリル/水 混液 (87:13)

流量 :テプレノンのオール トランス体の保持時間が約 8分 になるように
調整する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,テ
プレノンのモノシス体,オ ール トランス体の順に溶出し,そ の分離度
は 10以 上である

システムの再現性 :標準溶液 10/Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰
り返すとき,テプレノンのモノシス体及びオール トランス体のピーク
面積の和の相対標準偏差は 15%以 下である

テプ レノン標準品 C 2 3 H 3 8 0 1 3 3 0 5 5

5 , 9 , 1 3 , 1 7 -ノナデカテ トラエン_2 -オンの

(9E,13E)-6,10,14,18-テトラメチル

(5E:5Z)幾何異性体混合物で,下 記



の規格に適合するもの

性状 本 品は無色～微黄色澄明の油状の液である
確認試験 本 品につき,赤 外「/R収スペク トル測定法の液膜法により試験を行うとき,波 数 1718cm l,1442cmⅢ,1358cm l及 び 1158cm l付近に吸収を認める

類縁物質

(1)本 毎 o o20 gをとり,ヘ キサン 4 mLに 溶か し,試 料溶液とする こ の
液 l mLを 正確に量 り,ヘキサンを加えて正確に 20 1nLとする この液 1
mLを 正確に量 り,ヘ キサンを加えて正確に lo mLと し,標 準溶液 とす
る 試 料溶液及び標準溶液 4/Lに つき、次の条件でガスクロマ トグラフ
法により試験を行 う そ れぞれの液の各々のピー ク面積を自動積分法に
より測定するとき,試 料溶液の溶媒 ピーク,テ プ レノンのモノシス体及
びオール トランス体以外のピーク面積の和は,標 準溶液のテプ レノンの
モノシス体とオール トランス体のピーク面積の和 より大きくない

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器
カラム :内径 4mm,長 さ 2mの ガラス管にガスクロマ トグラフ用

ポ リエチレングリコール 2ニ トロテレフタレー トを 149～177/m
のガスクロマ トグラフ用ケイノウ土に 5%の 害」合で被覆 したも
の又はこれと同等以上のものを充てんする

カラム温度 :21o℃ 付近の一定潟度
キャリヤーガス :窒素またはヘ リゥム

流量 :テプ レノンのオール トランス体の保持時間が約 19分 になるよ
うに調整する

ピーク面積測定範囲 !溶媒ピークの後ろか らテブレノンのオール ト
ランス体の保持時間の約 2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 ,標準溶液 2 mLを 正確に量 り,ヘ キサンを加えて正確
に 10mLと する こ の液 4μLか ら得たテプ レノンのモノシス体 と
オール トランス体のピーク面積の和が,標 準溶液のテプレノンの
モノシス体とォール トランス体のピーク面積の和の 15～ 25%
になることを確認する

システムの性能 :試料溶液 l mLに ヘキサン l mLを 加えた液 l μL
につき,上 記の条件で操作するとき,テ プ レノンのモノシス体,
オール トランス体の順に流出し,そ の分離度は 11以 上である

システムの再現性 :標準溶液 4 μLに つき,上 記の条件で試験を 6
回繰 り返すとき,テ プレノンのモノシス体 とオール トランス体の
ピーク面積の和の相対標準偏差は 30%以 下である

(2)本 品 O olo 3をとり,酢 酸エテル 2 mLに 溶か し,試 料溶液とする こ
の液 lmLを 正確に量 り,酢 酸エチルを加えてlE確に 20 mLと する こ



の液 lmし を正確に量 り,酢 酸エチルを加えて正確に lo mLと し,標 準
溶液とする_こ れ らの液につき,薄 層クロマ トグラフ法により試験を行
う 試 料溶液及び標準溶液 lo μLず つを薄層クロマ トグラフ用シリカゲ
ルを用いて調製 した薄層板にスポントする 次 にヘキサン/イ ソプロピ
ルエーテル混液 (7:3)を 展開溶媒として約 lo cm展開 した後,薄 層板
を風乾する こ れに リンモ リブデン酸 n水 和物の酢酸(100)溶液 (1→20)
を噴霧 した後,90℃ で 20分 間加熱するとき,試 料溶液から得た主スポ
ッ ト以外のスポッ トは,2個 以下であり,標 準溶液から得たスポッ トょ
り濃くない

含量 99o%以 上.定 量法 本 品約 o7gを 精密に量 り,ヒ ドロキシルアミ
ン試液 25 mLを 正確に加えて溶かし,還 流冷却器をつけて 30分 間煮沸 し
た後,直 ちに水冷する_冷 後,過 量のヒドロキシルアミンを 0 5mo1/L塩酸
で滴定する (指示薬 !ブ ロモフェノールブルー試校 10滴 )た だ し、滴定
の終点は液の紫色が黄緑色に変わるときとする 同 様の方法で空試験を行
う

0 5moVL翌証駿 lmL=165 28 mg C23H380

リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液,pH 68
ナ トリウム試液 10oo mLに,ク ェン酸―水和4/2
mLと した液を力日え,PH 68に 調整する

ポ リエテ レングリコール 2-ニトロテ レフタレー ト,
ガスクロマ トグラフ用に製造 したモ)の

0 05mo1/Lリン酸水兼二

525gを 水に溶か して looo

ガスクロマ トグラフ用



サラブスルファピリジン 250mg腸 溶錠

溶出試験

〔pH1 2〕本品 1個 をとり,試 験液に崩壊試験法の第 1液 900mLを 用い,溶 出
試験法第 2法 により,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試験開始 120分後,溶 出
液 20mL以 上をとり,子L径 05μ m以 下のメンブランフィルターでろ過する 初
めのろ液 10mLを 除き〉次のろ液 lmLを 正確に量 り,希 水酸化ナ トリゥム試液
を加えて正確に 25mLと し,試 料溶液 とする 別 にサラブスル ファピリジン標
準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 O o22 gを精密に量 り,希 水酸化ナ トリウ
ム試液/崩壊試験法の第 1液 混液 (24:1)を 加えて溶かし,正 確に 100mLと す
る こ の液 5mLを 正確に量 り,希 水酸化ナ トリウム試液/崩壊試験法の第 1液
混液 (2411)を 加えて正確に 100mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標
準溶液につき,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 46011111の吸光度
AT及 び Asを 測定する

本品の 120分間の溶出率が 5%以 下のときは適合 とする

リラブスルファヒリ ジン (C18H14N40SS)の表示量に対する溶出率(%)

A T

=  W s  X  ―

A s

1

×  一 ――  ×   1 1 2 5

C

W s iサ ラブスル ファピリジン標準品の量(m B )

C  i l錠 中のサラブスル ファピリジン (C 1 8 H 1 4 N 4 0 S S )の表示量(m g )

〔pI16 8〕本品 1個 をとり,試 験液に薄めた pH6 8の リン酸塩緩衝液 (1→2)

900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 により,毎 分 50回 転で試験 を行 う 溶 出試

験開始 90分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 05μ m以 下のメンブランフィ

ルターでろ過する 初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 lmLを 正確 に量 り,薄

めた pH6 8の リン酸塩緩衝液 (1→2)を 加 えて正確 に 25mLと し,試 料溶液 と

す る 別 にサラブスル ファピリジン標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,その約 O022

gを 精密 に量 り,薄 めた pH6 8の リン酸塩緩衝液 (1→2)を 加 えて溶か し,正

確に 100mLと す る こ の液 51■Lを 正確に量 り,薄 めた pH6 8の リン酸塩緩衝

液 (1→2)を 加 えて正確 に 100mLと し,標 準溶液 とす る 試 料溶液及び標準溶

液につき,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 360nmの 吸光度 AT

及びAsを 損J定する

木品の 90分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とす る

サラブスル ファピリジン (C18H14N40SS)の表示量に対す る溶出率(%)
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A T         l

=  W s  X  ― ―― ×  一  ×  1 1 2 5
A s     c

Ws:サ ラゾスルファピリジン標準品の量(mg)

Cil錠 中のサラブスルファピリジン (C18H14N40SS)の表示量(mg)

サラゾスルファピツジン標準品 サ ラゾスルファピリジン標準品 (日局)た だ

し,乾 燥 したものを定量するとき,サ ラゾスルファピリジン (Ci8H14N40SS)

990%以 上を含むもの



サラブスルファピリジン 500mg腸溶錠

溶出試験

〔pH 12〕本品 1個 をとり,試 験液に崩壊試験法の第 1液 900 mLを用い,溶 出
試験法第 2法 により,毎 分 50回転で試験を行 う 溶 出試験開始 120分後,溶 出
液 20 mL以上をとり,孔 径 045 μmの メンブランフィルターでろ過する 初 め
のろ液 lo mLを除き,次 のろ液 2 mLを 正確に量 り,希 水酸化ナ トリウム試液

を加 えて正確に 100 mLと し,試 料溶液 とする 別 にサラブスルファピリジン

標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 22 mgを精密に量 り,希 水酸化ナ トリ

ウム試液/崩 壊試験法の第 1液混液 (49:1)を 加えて溶かし正確に 100 mIンと

する こ の液 5 mLを正確に量 り,希 水酸化ナ トリウム試液/崩 壊試験法の第 1

液混液 (49:1)を 加えて正確に 100 mLとし,標 準溶液 とする 試 料溶液及び

標準溶液につき,紫外可視吸光度涙」定法により試験を行い,波長 460 nmにおけ

る吸光度 AT及 び Asを 測定する

本品の 120分間の溶出率が 5%以 下のときは適合 とする

サラブスルファピリジン (C18H14N40SS)の表示量に対する溶出率 (%)

=ws× Ar x上
×2250

Ws : サ ラブスルファピリジン標準品の採取量 (mg)

C  , 1錠 中のサラブスルファピリ ジン (C18H14N40SS)の表示量 (mg)

〔pH 68〕本品 1個 をとり,試 験液に薄めた pH 68の リン酸塩緩衝液 (1→2)

900 mLを 用いぅ溶出試験法第 2法 により,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試

験開始 90分 後,溶 出液 20 mL以上をとり,子と径 045 μmの メンブランフィルタ
ーでろ過する 初 めのろ液 10 mLを 除き,次 のろ液 2 mLを 正確に量 り,薄 め

た pH 68の リン酸塩緩衝液 (1→2)を 加えて正確に 100 mLと し,試 料溶液と

する 別にサラゾスルファピリジン標準品を 105℃で4時 間乾燥 し,その約 22 mg

を精密に量 り,薄 めた pH 68の リン酸塩緩街液 (1→2)を 加えて溶か し正確に

100 mLとする こ の液 5 mLを正確に量 り,薄 めた pH 68の リン酸塩緩衝液 (1
→2)を 加えて正確に 100 mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液に

つき,紫 外可視吸光度預J定法により試験を行い,波 長 360 nmに おける吸光度

Ar及 び Asを 測定する

本品の 90分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合 とする

サラゾスルファピリジン (C18H14N405S)の表示量に対する溶出率 (%)

=瑞′sx,i:×子=×2250

Ws t サ ラゾスルファピリジン標準品の採取量 (m3)

C  t l錠 中のサ ラブスルファピリジン (C18H〕4N405S)の 表示量 (mg)

つ
Ｚ



サラゾスルファピリジン標準品 日 本薬局方医薬品各条「サラブスルファピリ

ジン」 ただし,乾 燥したものを定量するとき,サ ラゾスルファピリジン

(C181114N40SS)990%以上を含むもの

０
つ



メフェナム酸 125mgカ プセル

溶出試験 本 品 1個 をとり,試験液にラウリル硫酸ナ トリウムを添加 した pH6 8

の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸援衝液
1)900 mLを

用い)溶 出試験法

第 2法 (ただ し,シ ンカーを用いる)に より,毎 分 100回転で試験 を行 う

溶出試験開始 45分 後,溶 出液 20 mL以 上をとり,子L径 05 μm以 下のメンブ

ランフィルターでろ過する  初 めのろ液 10 mLを 除 き,次 のろ液 5 mLを

正確に量 り,pH8 0の リン酸水寿ニナ トリウム ・クェン酸援衝液
力

を加 えて

正確に 50 mLと し,試 料溶液 とす る  局 叫にメフェナム酸標準品
3)を

デ ンケ
ータ 〔酸化 リン (V)]で 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 28 mgを 精密 に量 り,

希水酸化ナ トリウム試液を加 えて正確に 50 mLと する  こ の液 5 mIフを正

確に量 り,pH8 0の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液 を加 えて正確

に 200 mLと し,標 準溶液 とす る 試 料溶液及び標準溶液につき,pI18 0のリ

ン酸水素 ニナ トリウム ・クエン陵緩衝液 を対照 とし,紫 外可視吸光度測定法

により試験を行い,波 長 285 nmにおける吸光度 AT及 び Asを 測定す る

木品の 45分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする

メフェナム酸 (CisHisN02)の表示量に対す る溶出率 (%)

=″ sx=生1×型_x450
/s  C

除 :脱水物に換算 したメフェナム酸標準品の秤取量 (mg)

r― :lヵ プセル中のメフェナム酸 (CisHlsN02)の 表示量 (mg)

試薬 ・試液

1)ラ ウリル硫酸ナ トリウムを添加 した リン酸水素ニナ トリウム ・クエ ン酸

緩衝液 ,pH6 8無 水 リン酸水素ニナ トリウム 71gを 水に溶か し,1000 mLと

する この液にクエン駿
一

水和物 53gを 水に溶か して 1000 mLと した液 を加

えて,pH6 8に 調整する こ の液適 当量にラウリル硫酸ナ トリウム 200gを 溶

か し, 1000mI″とす る

2)リ ン酸水兼ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,pH8 0無 水 リン酸水素ニナ

トリウム 71gを 水に溶かし,1000 mLと する  こ の液にクエン酸
一水和物

53gを 水に溶かして 1000 mLとした液を加えて,pH8 0に 調整する

3)メ フェナム酸標準品 メ フェナム酸標準品 (日局)
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メフェナム駿 250mgカ プセル

溶出試験 本 品 1個をとり,試験液にラウリル硫酸ナ トリウムを添加 したpH6 8

の リン酸水業ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液
1)900 mLを

用い,溶 出試験法

第 2法 (ただし,シ ンカーを用いる)に より,毎 分 100回転で試験を行 う

溶出試験開始 45分後,溶 出液 20 mL以上をとり,子L径 05 μm以 下のメンブ

ランフィルターでろ過する.初 めのろ液 10 mLを除き,次 のろ液 5 mLを

正確に量 り,pH8 0の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液 力を加えて

正確に 100 mLと し,試 料溶液 とする  別 にメフェナム酸標準品 めをデシ

ケータ 〔酸化 リン (V)〕で 4時 間減圧乾燥 し,その約 28 mgを 精密に量 り,

希水酸化ナ トリウム試液を加えて正確に 50 mLとする  こ の液 5 mLを 正

確に量 り,pH8 0の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液を加えて正確

に 200 mLと し,標 準溶液とする  試 料溶液及び標準溶液につき,pH8 0

の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液を対照とし,紫 外可視吸光度測

定法により試験を行い,波長 285 nmにおける吸光度 ムT及 び 力sを 測定す

る_

本品の 45分 間の溶出率が 75%以 上のときは適合 とする

メフェナム酸 (C15HiSN02)の表示量に対する溶出率 (%)

= ″s x = 生上×上×9 0 0
Иs C

ll R:脱水物に換算 したメフェナム酸標準品の秤取量 (mg)

C tlカ プセル中のメフェナム酸 (CisHIsN02)の表示量 (m3)

試薬 ・試液

1)ラ ウリル硫酸ナ トリウムを添加 した リン酸水素ニナ トリウム ・クエ ン酸

緩衝液,PH6 8無 水 リン酸水素ニナ トリウム 71gを 水に溶か し,1000 mLと

する この液にクエン酸一水和物 53gを 水に溶か して 1000 mLと した液 を加

えて,pH6 8に 調整する こ の液適当量にラウリル硫酸ナ トリウム 400gを 溶

かし,1000mLとする

2)リ ン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,pH8 0無 水 ソン酸水素ニナ

トリウム71gを 水に溶かし,1000 mLとする こ の液にクエン酸一水和物 53

gを水に溶かして 1000 mLとした液を加えて,pH8 0に調整する

3)メ フェナム酸標準品 メ フェナム酸標準品 (日局)

く
υ



オキシメテバ ノール 2mB錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを 用い,溶 出試験法第 2法 に

よ り,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試験開始 15分 後,溶 出液 20 mL以 上

をとり,子L径 045 μm以 下のメンブランフィル ターでろ過す る 初 めのろ液

10mLを 除き,次 のろ液 5mLを 正確に量 り,移 動相 5mLを 正確 に加 えて試料

溶液 とす る 別にっオキシメテバノール標準品 (別途 105℃ で 3時 間乾燥 し,

その減量を Bl定してお く)約 00283を 精密に量 り,移 動神 をカロえて正確に

250mLと す る こ の液の 2mLを 正確に量 り,移 動相 を加 えて正確 に 200mL

とし,標 準溶液 とす る 試 料溶液及び標準溶液 100 μ Lず つ を正確 にとり,次
の条件で液体 クロマ トグラフ法により試験を行い,オ キンメテバ ノールの ピ
ー ク面積 以T及 び ム を測定す る

本品の 15分 間の溶出率が 80%以 上の ときは適合 とする

オキシメテバ ノール (C19H2N04)の 表示量に対す る溶 出率 (%)

~"/sx

除 t乾燥物に換算 したオキシメテバノール標準品の量(mg)
C:1錠 中のオキンメテバノール (C19H27N04)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :285nm)

カラム :内径 46mm,長 さ 15cmのステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラ

フ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 :40℃付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナ トリウム l ogに薄めた リン酸 (1→1000)500 mLを加

えて溶か した後,水 酸化ナ トリウム試液で pH3 0に調整する このllk

240mとにテ トラヒドロフラン 70mLを 加えて混和す る_

流量 :オキシメテバノールの保持時間が約 10分になるように調整する

システム適合性
システムの性能 :標準溶液 100μ Lに つき, 上記の条件で操作するとき,オ

キシメテバノールのピークの理論段数及びシンメ トリー係

数は,そ れぞれ 3000段以上,20以 下である。

システムの再現性 :標準溶校 100 μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回繰 り返

すとき,オ キシメテバノールのピーク面積の相対標準偏

差は 20%以 下である

オキシメテバノール標準品

日本薬局方外医薬品規格 「オキシメテバノールJ

ただ し)定 量す る とき,換 算 した乾燥物に対 し,オ キ シメテバ ノール

(C19■27N04)990%以 上を含むもの

３ ６

一
５

１

一
Ｃ

始
一ム
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ヨウ化カリウム50mg丸

溶出試験 本 品 1個 をとり、試験液に水900m Lを 用い溶出試験法第2法により

毎分50回転で試験を行 う。溶出試験開始90分後、溶出液20m L以 上をとり、

平L径045″m以 下のメンブランフィルターでろ過する。初めのろ液10m Lを 除

き、次のろ液を試料溶液 とする。別に定量用ヨウ化カ リウムを105℃で4時間

乾燥し、その約0028gを 精密に量 り、水を加えて溶か し正確に100m Lとする。

この10m Lを正確に量 り、水を加えて正確に50m Lと し、これを標準溶液 と

する。標準溶液、試料溶液の10μ Lず つを正確にとり、次の条件で液体クロ

マ トグラフ法により試験を行い、ヨウ化物イオンのピーク面積As及 びAt

を測定する。

本品の90分間の溶出率が80%以 上のときは適合 とする。

ヨウ化カリウム (KI)の 表示量に対する溶出率 (%)

A t    V ′      1

= W × × 1 8 0

As    V     C

Ws i定 量用 ヨウ化カ リウムの量 (mg)

C  :1九 中の ヨウ化カ リウム (KI)の 表示量 (m8)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長225n m)

カラム :内径46mm、 長さ5cmの プラステック管に10μ mの 液体クロマ トグラ

フ用陰イオン交換充てん剤 (ポリメタクリレー ト系ゲル)を 充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :グルコン酸カリウム030g、 四ホウ酸ナ トリウム十水和物050g、 ホウ

酸180gを 水900m Lに 溶解 させ、次にアセ トニ トリル100m L、 グリセ リン5

mLを 加えて混和 したもの。

流量 :ヨ ウ化物イオンの保持時間が約15分になるように調整する。

システムの適合性

システムの性能 :標準溶液10μ Lに つき、上記の条件で操作するとき、ヨウ化

物イオンのピークの理論段数及びシンメ トリー係数はそれぞれ800段以上、1

5以下である。

システムの再現性 :標準溶液10μ Lに つき、上記の条件で試験を6回繰 り返す と

き、ヨウ化物イオンのピーク面積の相対標準偏差は15%以 下である。
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オメプラブール20mB錠

溶出試験

[pH 1 21本品 1個 をとり,試 験液に崩壊試験法の第 1液 900 mLを用い,溶 出

試験法第 2法 により,毎 分50回転で試験を行 う 溶 出試験開始120分後に溶

出液20 mL以上をとり)孔 径045μ m以下のメンブランフィルターでろ過 し,

初めのろ液10 mLを除き,次 のろ液を試料溶液 とする 別 にオメプラブール

標準品約00223を 精密に量 り,エ タノール (95)に溶か し,正 確に50 mLと

する こ の液 5 mLを正確に量 り,崩壊試験法の第 1液 を加えて正確に100 mL

とし,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液につき,崩 壊試験法の第 1液

を対熙 とし,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長32311111における

吸光度夕T及びム を淑」定する

本品の 120分間の溶出率が 5%以 下のときは適合 とする

オメプラブール (C 1 7 1 1 1 9 N 3 0 3 S )の表示量に対す る溶出率 (% )

=材
S×

|;:×子|×
90

″‐ オメプラブール標準品の量 (mB)

C:1錠 中のオメプラブール (C17H19N303S)の表示畳 (mg)

lpr1 6 8]本品 1個 をとり,試 験液に薄めたpH 68の リン酸塩緩行液 (1→ 2)

900m[フを用い〉溶出試験法第 2法 により,毎 分50回転で試験 を行 う 溶 出試

験開始15分後に溶出液20 mL以上をとり,孔 径045μ m以 下の メンブランフィ

ル ターでろ過 し,初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液 を試料溶液 とする 別

にオメブラブール標準品約0022gを 精密に量 り,エ タノール (95)に溶か し,

正確に50 mLとす る こ の液 5 mLを正権に量 り,薄 めたpH 68の リン酸塩緩

衝夜 (1→ 2)を 加 えて正確に100 mLとし,標 準溶液 とす る 試 料溶液及び

標準溶液につ き,薄 めたpH 68の リン酸塩緩衝液 (1→ 2)を 対照 とし,紫

外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長293111nにおける吸光度ИT及びム

を測定す る

本品の 15分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とす る

オメプラブール (C17H19N303S)の表示量に対す る溶出率 (%)

==7s×|,:×|:×90
倦 :オメプラブール標準品の量 (mg)

C:1錠 中のオメプラブール (C17H19N303S)の表示量 (mg)

オメプラゾール標準品 C17Hlが303S i 345 42(±)-5‐メ トキシ 2[[(4-メトキシ

3,5ジメテルー2-ピリジル)メチル]スルフィエル]ベンズイ ミダブールで,下記

Ｏ
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の規格に適合するもの

必要な場合には次に示す方法により精製する

精製法 オ メプラブール84gに メタノール/ア ンモニア水 (28)混 液 (100!
1)380 mL及 びジクロロメタン160 mLを加え,30℃ に加温 し,か き混ぜな
がら溶かした後,活 性炭を加えて15分間かき混ぜ,ろ 過する ろ 液を減圧
で約390gと なるまで濃縮 し,メ タノール/ア ンモニア水 (28)混 液 (100:
1)120 mLを 加え,室 温で 5分 間かき混ぜた後,約 5℃ に冷却 し,更 に 3

時間かき混ぜる 析 出した結晶をろ過 し,約 5℃ に冷却 したメタノール/
アンモニア水 (28)混 液 (100:1)84 mLで 洗い,結 晶は室温で24時間風

乾 した後,更 にデシケーター (減圧,シ リカゲル)で 4時 間乾燥 し,オ メ

プラゾール標準品を得る (約703)

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末である

確認試験

(1)本 品のエタノール (95)溶 液 (1→ 1000)l mLに pH 74の リン酸塩

緩衝液を加えて50 mLと した液につき,紫 外可視吸光度測定法により吸

収スペク トルを測定するとき,波 長273～277 nlll及び299～303mに 吸収

の極大を示す

(2)本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法によ

り測定するとき,波 数1626 cm l,1407 cm l,1204 cm l,1015 cm l及

び809 cm l付近に吸収を認める

類縁物質

(1)本 品 005gを 移動相 50 mLに 溶かし,試 料溶液 とする こ の液 10

μLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行 う 各 々

のピーク面積を自動積分法により測定 し,面 積百分率法によりそれ らの

量を求めるとき,オ メプラゾール以外の物質の総量は 020%以 下である

ただ し,試 料溶液は調製後,速 やかにと入する

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :280 nln)

カラム :内径 46m,長 さ 15 cmのステンレス管に 5μ mの 液体クロ

マ トグラフ用オクチルシリル化シリカゲルを充てんする

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :pH 76の リン酸塩緩衛液/ア セ トニ トリル混液 (29:11)

流量 :オ メプラゾールの保持時間が約 8分 になるように調整する

面積測定範囲 :オ メプラブールの保持時間の約 10倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 lmLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 100

mLと し,シ ステム適合性試験用溶液 とする。システム適合性試験

用溶液 10 mLを 正確に量 り,移動相を加えて正確に 100 mLと する

この 10μ Lか ら得たオメプラブールのピーク面積が,シ ステム適合

性試験用溶液 10μ Lか ら得たオメプラブールのピーク面積の 5～

15%に なることを確認する

システムの性能 :オ メプラゾール 001g及 び 1,2-ジニ トロベンゼン
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0025gを とり,ホ ウ酸ナ トリウム溶液 (19→5000)5 mIッを正確 に

加 えた後,エ タノール (95)を 加 えて正確 に 100 mLと す る こ の

液 5μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,オ メプラゾール す1,2

ジエ トロベ ンゼンの順に溶出 し,そ の分離度は 10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 10μ Lに つき,上 記の

条件で試験を 6回 繰 り返す とき,ォ メプラブールの ピー ク面積の相

対標準偏差は 20%以 下である

(2)本 品 010Bを とり,ジ クロロメタン 10 mLを 正確 に加 えて溶か し,

試料溶液 とする 別 に本品 010Bを とり,ア ンモニア水 (28)飽 和 ジク

ロロメタン/ジ クロロメタン混液 (1:1)lo mLを 正確に加 えて溶か

す  こ の液 l mLを 正確に量 り,ア ンモニア水 (28)飽 和ジクロロメタ

ン/ジ クロロメタン混液 (1:1)を 加 えて ll確に 100 mLと す る こ

の液 2mLを 正確に量 り,ア ンモニア水 (28)飽 和ジクロロメタン/ジ

クロロメタン混液 (1:1)を 加 えて正確 に 20 mLと し,標 準溶液 とす

る こ れ らの液につき,薄 層クロマ トグラフ法によ り試験を行 う 試 料

溶液及び標準溶液 10μ Lず つを薄層 クロマ トグラフ用 シリカグル (堂光

剤入 り)を 用いて調製 した薄層板に窒素気流中でスポ ッ トす る 次 にク

ロロホルム/メ タノール混液 (9,1)を 展開溶媒 とし,ア ンモニア水

(28)10 mLを 満た したビーカーを 2個 入れた槽 中で約 10 cm展 開 した

後,薄 層板 を風乾 し,105℃ で 10分 間乾燥す る 冷 後,こ れに紫外線 (主

波長 254 nm)を 買R射す るとき,試 料溶液か ら得た主スポ ッ ト以外 のス

ポ ッ トは,標 準溶液か ら得たスポ ッ トより濃 くない ま た,こ の薄層板

に塩化鉄 (皿)六 水和物溶液 (33→100)/ヘ キサシアノ鉄 (m)酸 カ

リウム溶液 (1→ 100)(1:1)を 均等に噴霧す るとき,試 料溶液か ら

得た主スポ ッ ト以外のスポ ッ トは,標 準溶液か ら得たスポッ トよ り濃 く

ない た だ し,試 料溶液は調製後,速 やかにスポ ッ トす る

乾燥減量 020%以 下 (13,減 圧,酸 化 リン (V),50℃ , 2時 間)
含量 990%以 上  定 量法 本 品約04gを 精密に量 り,Hト ジメテルホルム

ア ミ ド70 mLに溶か し,0 1 mO1/Lテ トラメテルアンモニウム ヒ ドロキ
ン ド液で滴定する (電位差滴定法)同 様の方法で空試験を行い補正す
る

0 1mo1/Lテトラメチルアンモニウムヒ ドロキシ ド液 l mL=34542 mg

C17H19N303S

リン酸塩緩衝液 ,PH7.6 リ ン酸水素ニナ トリウム十二水和物 283g及 び

リン酸二水素ナ トリウムニ水和物 0213を 水に溶か し,1000 mLとす る

必要な らば薄めた リン酸 (1→ 100)を 加えて pHを 76に 調整す る

1,2‐ジエ トロベ ンゼン C`H4(N02)2帯 黄白色～帯褐黄色の結晶又は結
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晶性の粉末である

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法のペース ト法により

測定するとき,波 数 3100 cm l,1585 cm l, 1526 cm‐1, 1352 cm l及

び 793 cm l付近に吸収を認める

融点 H6～ 119℃

今
々



塩酸ペンタブシン25mg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ

り,毎 分 50回転で試験を行 う 溶 出試験を開始 15分後,溶 出液 20mL以 上

をとり,孔 径 045μ m以 下のメンブランフィルターでろ過する 初 めのろ液

10mlンを除き,次 のろ液を)試 料溶液 とする 別 に塩酸ペンタゾシン標準品

を酸化 リン (V)を 乾燥剤 として 100℃で 5時 間減圧乾燥 し,そ の約 0020g

を精密に量り,水に溶か し正確に 100mLと する こ の液 4mLを 正確に量 り,

水を加えて正確に 25mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液につ

き,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 278nmに おける吸光度

Ar及 び Asをlpl定する

本品の 15分間の溶出率が 85%以上のときは適合 とする

塩酸ペンタブシン(C19,127 N O・HCl)の 表示量に対する溶出率(%)

=  WS  ×

 ;il  ×

W s i塩 酸ペ ンタブシン標準品の量 (m g )

C : 1錠 中の塩酸ペンタブシン(C 1 9 H 2 7 N  O・卜IC  l )の表示量 (m g )

塩酸ペ ンタゾシン標準品 C 1 9 H 2 7 N  O ・H C  l  i 3 2 1 8 9

(土)_(2RS,6RS,11文ざ)1,2.3,4,5,6-hcxahydro-6,11-dimcthy1 3-(3-mcthy卜2-butcnyl)-2,6

-mcthano-3-bcnzazocln 8-ol monohydrochiohdc[6402415-3]で,下 記の規格 に適

合す るもの

本品 を乾燥 した ものは定量す る とき,塩 酸ペ ンタゾシン(C19H27N O・ HC

l)990%以 上を含む

精製法 塩 酸ペ ンタブシン 10gを 約 70℃ に加温 したエ タノール (995)75mL

に溶か し,ろ 過する ろ 液を約 70℃に保 ち,ヘ キサン 225 mLを かき混ぜな

が ら徐 々に加 えた後,室 温で一夜放置す る 析 出 した結晶をろ取 し,酸 化 リ

ン (V)を 乾燥剤 として 100℃で 5時 間減圧乾燥す る

性 状  本 品は自色の結晶である

確認試験 本 品を乾燥 し,赤 外吸収スペク トル渡1定法の臭化カ リウム錠剤法に

より渡」定するとき,波 数 3210cm l,2660cm l,1677cm l,1613cm l,1509

cm l,1440cm l,1222cm l,857cm l及 び 802cm l付 近に吸収を認める

純度試験 類 縁物質 本 品 023gを クロロホルム 5mLに 溶か し,試 料溶液と

する この液 lmLを 正確に量 り,クロロホルムを加えて正確に 20mLと する

４４
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更にこの液 lmLを 正確に量 り,ク ロロホルムを加えて正確に 20mLと し,標

準溶液 とする これらの液につき,薄層クロマ トグラフ法により試験を行 う

試料溶液及び標準溶液 10μ Lずつを薄層クロマ トグラフ用シリカゲルを用い

て調製 した薄層板にスポットする 次 にクロロホルム/メ タノール/イ ソプ

ロピルアミン混液 (94,313)を 展開溶媒として約 1 3clll展開した後,薄 層

板を風乾する こ れをヨウ素蒸気中に 5分 間放置 し,薄 層板を取 り出して 10

分間放置 した後,薄 めた硫酸 (1→ 5)を 均等に噴霧する こ れを 15分間放

置するとき,試 料溶液から得た主スポット以外のスポッ トは,標 準溶液から

得たスポットより濃くない (025%以 下)

乾燥減量 05%以 下 (lg,減 圧,酸 化 リン (V),100℃ ,5時 間)

定 畳 法 本 品を乾燥 し,そ の約 05富 を精密に量 り,酢 酸 (100)20 mLに

溶かした後,無 水酢酸 80mLを 加え,0 1 moyL過塩素酸で滴定する (電位差

滴定法)同 様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1mo1/L過塩男膏酸 lmL=32 189 mg C19H27N O・ HCl

つ
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グリメピリドlmg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に pH7 5のリン酸水素ニナ トリウム ・クエ

ン酸援lEI液900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 により,毎 分 50回 転で試験を

行 う 溶 出試験開始 15分後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L径 045μ m以 下の

メンブランフィルターでろ過する 初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液を試

料溶液とする 別 にグリメピリド標準品約 00223を 精密に量 り,ア セ トニ ト

リルを加えて正確に 100mLと する こ の液 2mLを 正確に量 り,ア セ トニ ト

リル 8mLを 正確に加えた後,pH7 5の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン駿緩

衝液を加えて正確に 200mLと する こ の液 10mLを 正確に量 り,pH7 5の リ

ン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液を加えて正確に 20mLと し,標 準溶

液 とする 試 料溶液及び標準溶液 50″Lず つを正確にとり,次 の条件で液体

クロマ トグラフ法により試験を行い,グ リメピリドのピーク面積 刀T及 び 刀s

を測定する

本品の 15分間の溶出率が 75%以上のときは適合 とする

グリメピリド (C24H34N405S)の表示量に対する溶出率 (%)

グ リメピリ ド標準品の量 (mg)

1錠 中のグリメピリ ド (C24H34N405S)の表示量 (m3)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :228nm)

カラム :内径 46111111,長さ 15cmのステンレス管に 5μmの 液体クロマ ト

グラフ用オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素ナ トリウムニ水和物 05gを 水 500nLに溶か した液

にアセ トニ トリル 500mLを加え,薄 めた リン酸 (1→5)で pl13 5

に調整する

流量 iグ リメピリドの保持時間が約 10分になるように調整する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 50μ Lにつき,上 記の条件で操作す るとき,

グリメピリドのピークの理論段数およびシンメ トリー係数は,そ

れぞれ 3000以上,15以 下である

システムの再現性 :標準溶液 50μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰

り返す とき,グ リメピリドのピーク面積の相対標準偏差は 15%

以下である
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リン酸水兼ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液 ,PH7.5 0 05moVLリ ン酸水素ニナ

トリウム試液 1000mLに , クエン酸―水和物 5253を 水に溶か して 1000mLと

した液を加 え,pn7 5に 調整する

グリメピリド標準品 次 の規格に適合するもので,必 要ならば下記の方法で精

製する

精製法 本 品を水/エタノール (995)混 液に水酸化ナ トリウムで溶解 させ,

ろ過後,硝 酸酸性 として析出させ,更 に 80℃の水で洗浄 して精製する

性状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末である.

確認試験

(1)赤外吸収スペ ク トル測定法の臭化カ リウム錠剤法により測定するとき,

波数 3369cm l,3289cm l,1707cm l,1675cm｀
1,1346cm l,1155cm l及び 617cm‐

1

付近に吸収を認める

(2)木品 002gを 重水素化ジメチルスルホキシ ド05mLに 溶かし,核 磁気共

鳴スペク トル測定用テ トラメチルシランを基準物質として核磁気共鳴スペ

ク トル測定法 (lH)に より測定するとき, δ20ppm付 近及び δ42ppm付

近に単一線のシグナル A及 び Bを , δ78ppm付 近に二重線のシグナル C

を示 し,各 シグナルの面積強度比 A:BiCは ,ほ ぼ 31212で ある

純度試験

第 1法  本 品 0010gを 薄めたアセ トニ トリル (9→10)50mLに 溶かし,試 料溶

液とする こ の液 lmLを 正確に量り,薄 めたアセ トニ トリル (9→10)を加え

て正確に250mIッとし,標準溶液とする 試料溶液及び標準溶液 10μ Lにつき,

次の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行 う それぞれの液の各々のピ

ーク面積を自動積分法により測定するとき,試 料溶液のスルホンアミド体 (グ

リメピリドに対する相対保持時間は約 03)の ピーク面積は標準溶液のグリメ

ピリドのビーク面積の 5た倍より大きくない ま た,試 料溶液のグリメビリド

及びスルホンアミド体以外のピークの合計面積は標準溶液のグリメピリドの

ピーク面積より大きくない

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :228111n)

カラム :内径 4mm,長 さ 25cmの ステンレス管に 3μmの 液体クロマ

トグラフ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 :25℃付近の一定温度

移動相 :リ ン酸二水素ナ トリウム 05gを 水 500mLに 溶かした液にア

セ トニ トリル 500mLを 加え,薄 めたリン酸 (1→5)で PH3 5に 調整

する

流量 :グ リメピリドの保持時間が約 20分 になるように調整する

システム適合性

システムの性能 :試料溶液 10μ Lに つき,上記の条件で操作するとき,


