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日本薬局方外 医薬品規格第二部 の一部改正 について

日本薬局方外医薬品規格第二部については、平成 1 3年 1 2月 2 5日医薬発第 1 4 1 1号

厚生労働省 医薬局長通知 によ り定めた ところであるが、今般、その一部 を改正 し、追

加収載 を行 う溶 出試験 を (別添)と して とりま とめたので、貴管下関係業者 に対 し周

知方御配慮願 いたい。
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別添

塩酸オキシブチエン錠

Oxybutynin Hydrochloride Tablets

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 出試験を開始し,規 定時間後,溶 出液20mL以 上を

とり,孔 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 レ/hLを正確に量り,・表示量に従い llmL中に塩酸オキシブチニ

ン(C22H31N03・HCり約 1.lμgを含む液となるように水を加えて正確に //mLと し,

試料溶液とする。別に塩酸オキシブチエン標準品を 105℃で 4時 間乾燥し,そ の

約 0022Bを精密に量り,移 動相に溶かし,正 確に200mLとする。この液2mLを

正確に量り,水 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 50μL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 れぞれの液のオキシブチエンのピーク面積ИT及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合とする。

塩酸オキシブチエン(C22H31N03・HCりの表示量に対する溶出率(°/。)

=″名×安XチXと×号
陥 :塩酸オキシブチエン標準品の量(m3)

C tl錠 中の塩酸オキシブチエン(C22H31N03・HCりの表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :225nm)

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 :25℃付近の一定温度

移動神 :薄 めた トリエチルアミン(1→500)に,薄 めた リン酸(1→10)を加 え,

pH3 5に調整する。この液 400mLに アセ トニ トリル 600mLを 加える.

流量 :オキシブチエンの保持時間が約 5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 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,オ キ

シブチニ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 2500

段以上,20以 下である.

システムの再現性 !標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

す とき,オキシブチエンのピーク面積の相対標準TS~差は 200/0以下である.



塩 酸 口ペ ラ ミ ド錠

Lopel・aHlide Hydrochloride Tablets

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 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上を

とり,孔 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 ‰他 を正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩酸口ペラミド

(C29H33ClN202・HCり約 1 lμgを 含む液 となるように水を加えて正確に //mLと す

る。この液 5mLを 正確に量 り,メ タノール 2mLを 正確に加え,試 料溶液とする。

別に塩酸 ロペラミド標準品を 105℃で4時 間乾燥 し,その約 0022gを 精密に量 り,

メタノールに溶かし,正 確に 1001nLと する。この液 5mLを 正確に量 り,水 を加

えて正確に 100mLと する。更にこの液 5mLを 正確に量 り,水を加えて正確に50mL

とする.こ の液 5mLを 正確に量 り,メ タノール 2mLを 正確に加え,標 準溶液 と

する。試料溶液及び標準溶液 100μL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 れぞれの液のロペラミドのピーク面積 刀T及 び Иs

を測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

塩酸ロペラミド(C29H33ClN202・HCめの表示量に対する溶出率(°/。)

=‰ ×空 ×二 ×上×2
/ 4 s / C 2

陥 :塩酸 口ペラミド標準品の量(mg)

C:1錠 中の塩酸口ペラミド(C29H33ClN202・HCりの表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計仰J定波長 :214nm)

カラム i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

移動神 :塩酸 トリエチルアミン 30gを 水 54011tに溶かし,薄 めた リン酸

(1→10)10mL及びアセ トニ トリル 450mLを 加 える.

流量 :口ペラミドの保持時間が約 6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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ロ ペ

ラミドのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 5000段以上,

20以 下である.

システムの再現性 !標準溶液 100μLに つき,上 記の条件で試験を 6回繰 り返



ジ ア フ ェニル スル ホ ン錠

E)iaphenylsuifone Tablets

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 75回転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,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 101nL

を除き,次 のろ液 ‰赴 を正確に量 り,表 示量に従い lllt中にジアフェニルスル

ホン(C12H12N202S)約5 6μgを 含む液 となるように水を加えて正確に //mLと し,

試料溶液 とする。別にジアフェニルスルホン標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ

の約 0028gを 精密に量 り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mLと する。この液

2mLを 正確に量 り,水 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,水 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 291nmに おける吸光度 ИT及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

ジアフェニルスルホン(C12H12N202S)の表示量に対する溶出率(°/o)

= ‰ x空 ×二×上x18
刀s / C

陥 :ジアフェニルスルホン標準品の量(mg )

ご :1錠 中のジアフェニルスルホン(C1 2 H 1 2 N 2 0 2 S )の表示量(mg )

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25mg 30分 75%以 上

ジアフェニルスルホン標準品 C12H12N202S i 248 30 4,4′―ジアミノジフェニルスル

ホンで,下 記の規格に適合するもの.

性状 本 品は白色～微黄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

試験をイ子うとき,波数 3460cm‐1,3240cm~1,1631cm~1,1590cm~1,1278cm'1,1105cm~1,

8 2 8 c m・及び 54 0 c m ~ 1付近に吸収を認める。

融点 175～ 179℃

類縁物質 本 品 0020gを アセ トニ トリル 25mLに 溶かし,試 料溶液 とする。この

液 lmLを 正確に量 り,ア セ トニ トリルを加えて正確に 20mLと する.更 にこの

液 lmLを 正確に量 り,ア セ トニ トリルを加えて正確に 25mLと し,標 準溶液 と

する。試料溶液及び標準溶液 5μL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



塩 酸 テ トラサ イ ク リンカ プセル

Tetracyclille】=ydrochloride tCapsules

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 (ただ し,

シンカーを用いる)により,毎 分 50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定

時間後,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 ‰lLを 正確に量 り,表 示量に従い

lmL中 に塩酸テ トラサイクリン約 17μg(力価)を含む液 となるように水を加えて正

確に /′mLと し,試 料溶液 とする。別に塩酸テ トラサイクリン標準品約 17mg(力

価)に対応する量を精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100mLと する.こ の液 5mL

を正確に量 り,水 を加えて正確に 50mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標

準溶液につき,紫 外可視吸光度淑J定法により試験を行い,波 長 276nmに おける吸

光度ИT及び刀sを測定する,

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

塩酸テ トラサイクリンの表示量に対する溶出率(°/。)

= ‰ だ生×二×上×90
Иs / C

‰ t塩酸テ トラサイクリン標準品の量[mg(力価)]

C:1カ プセル中の塩酸テ トラサイク リンの表示量[mg(力価)]

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

50mg(力価) 1 5 分 850/0以上

2 5 0 m g (力価) 1 5 分 8 5 0 / 0以上



て正確に 501nL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 pH6 8

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 279nmにおける吸光度ИT及びИsを測定する.

本品が溶出規格 bを満たす ときは適合とする.

エ ト ドラク(C17H21N03)の 表示量に対す る溶出率(%)

7/sだ生 ×二 ×上×90
Иs / C

エ トドラク標準品の量(mg)

1錠 中のエ トドラク(C17H21N03)の表示量(mg)

‰

Ｃ

溶出規格 b

表示量 規定時間 溶出率

100mg 30分 850/0以上

200111g 30分 85%以 上

エ トドラク標準品 C17H21N03:28735(土 )。1)8-ジエチルー1,3,4)9テトラヒドロピラ

ノ[3,4も]イン ドールー1酢 酸で,下 記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 エ トドラク lgを薄めたメタノール(7→10)10mLに加熱 して溶かし,熱時

ろ過する。ろ液を攪拌 しながら冷却する.析 出 した結晶をろ取 し, 60℃ で 5

時間減圧乾燥する.

性状 本 品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末である。

確認試験 本 品を乾燥 し,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 3350cm・)2970cm‐
1,1746cm~1,1413cm‐1,1035cm‐1及び

749cm車付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品 050gを メタノール 10mLに 溶かし,試料溶液 とする。この液 2n■L

を正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 100mLと する.こ の液 5mLを 正確

に量 り,メ タノールを加えて正確に 20mLと し,標 準溶液(1)とする.標 準溶液

(1)41mLを正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 10mLと し,標 準溶液(2)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.薄 層クロマ

トグラフ用シリカゲル(蛍光剤入 り)を用いて調製 した薄層板を,L―アスコル ビ

ン酸 05gを メタノール/水混液(411)100mLに溶かした液を 2cmの 高さまで入れ

た展開槽に入れ,下 部から3cmの 高さまで展開した後,30分 問風乾する。この

薄層板の下部から 2 5cmの 位置に試料溶液,標 準溶液(1)及び標準溶液(2)10μL

ずつを速やかにスポッ トし,直 ちに, トルエン/エタノール(95)/酢酸(100)混液

(140i6011)を展開溶媒 として約 15cm展 開した後,薄 層板を風乾する。これに紫

9



モ フェ ゾ ラク錠

単質ofezolac Tablets

溶出試験 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.溶出試験を開始 し,

規定時間後,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 ‰赴 を正確に量 り,表 示量に従

い 1lmL中にモフェゾラク(C19H17N05)約8.3μgを含む液 となるように薄めた pH6.8
の リン酸塩緩衝液(1→2)を加えて正確に /′mLと し,試 料溶液 とする。別にモフ

ェゾラク標準品伊可途本品 025gに つき,水 分瀕J定法の容量滴定法,直 接滴定によ

り水分を測定 してお く)約 0021gを 精密に量 り,メ タノールに溶か し,正 確に

100mLと する。この液 4mL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,薄

めた pH6 8の リン酸塩緩衝液(1→2)を対照 とし,紫 外可視吸光度汲J定法により試

験を行い,波 長 235nmに おける吸光度ИT及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする.

モフェゾラク(C19H17N05)の表示量に対する溶出率(°/。)

=‰ が生×二x上×36
沼s レ/ C

‰ :脱水物に換算 したモフェゾラク標準品の量(mg)

C:1錠 中のモフェゾラク(C19H17N05)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
75mB 1 5 分 850/0以上

モフェゾラク標準品 C19H17N05t33934[3,4-ジ(4-メトキシフェニル)-5-イソキサ

ゾリル]―酢酸で,下 記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 モ フェゾラク200gを 水酸化ナ トリウム溶液(59→25000)1000mLに溶か

した後,減 圧濃縮する。結晶が大部分析出したとき,少 量のアセ トンを加え,

濃縮乾回する.得 られた結晶にクロロホルム/メタノール/水混液(12:6:1)9511t

を加え,弱 く加熱 して溶か し,冷 後,結 晶をろ取する.こ れを水 800mLに 溶か

し)か き混ぜながら薄めた塩酸(27→200)140mLを約 1時間かけて滴加 し,析 出

した結晶をろ取する。得 られた結晶を遮光減圧下で,1日 乾燥する。

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である。



ドカル パ ミン類粒

DocarpaHline Cranules

溶出試験 本 品の表示量に従い ドカルパ ミン(C21H30N208S)約075gに 対応する量を

精密に量 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.溶出試験を開始 し,規定時間後,

溶出液 2011t以上をとり,孔 径 0 5μm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 4mL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 1011にとし,試 料溶液 とする.別 に ドカルパ ミン標

準品をシリカゲルを乾燥剤 として 80℃で 3時 間減圧乾燥 し,そ の約 0038を 精密

に量 り,エ タノール(995)51nLに溶か した後,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,

薄めた pH6 8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 264nmに おける吸光度泌T及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

ドカルパ ミン(C21H30N208S)の表示量に対する溶出率(°/。)

= 盗 ×空 x上×2 2 5 0
//T Zs C

P/s:ドカルパ ミン標準品の量(mg)

殆 !ド カルパ ミン顆粒の秤取量(g)

C:lg中 の ドカルパ ミン(C21H30N208S)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

750111g/g 4 5分 70 0 / 0以上

ドカルパ ミン標準品 C21H30N208Si470 54(一)―(D-2-アセタミドーN―[3,4-ビス(エ ト

キシカルボニルオキシ)フエネチル]-4-(メチルチオ)ブチルアミドで,下記の規格に

適合するもの.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末又は粒である,

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

り源J定するとき,波数 3280cm~1,1754cm‐1)1630cm'1及び 1273cm~1付近に吸収を

認める。

融点 105～ 108℃

類縁物質 本 品 012gを 移動相 20mLに 溶か し,試 料溶液 とする。この液 l nlLを

正確に量 り,移 動相を加えて正確に 100nlLとし,標 準溶液 とする.試 料溶液及
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塩 酸 ベ バ ン トロール 錠

Bevant0101 Hydrochloride Tablets

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 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上を

とり,孔 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 1 0nlL

を除き,次 のろ液 施lLを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩酸ベバン トロー

ル(C20H27N04・HCD約 28μgを 含む液 となるように水を加えて正確に //mLと し,

試料溶液 とする.別 に塩酸ベバン トロール標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の

約 0028gを 精密に量 り,水 に溶か し,正 確に 100mLと する。この液 5mLを 正確

に量 り,水 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

につき,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 277nmに おける吸光度

ИT及びИsを測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

塩酸ベバン トロール(C20H27N04・HCりの表示量に対する溶出率(°/0)

= ‰ だ生×二×上×90
刀s / C

る !塩酸ベバ ン トロール標準品の量(mg)

C tl錠 中の塩酸ベバン トロール(C20H27N04・HCめの表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25mg 1 5 分 80%以 上

50mg 1 5 分 7 5 0 / 0以上

100mg 1 5 分 750/0以上

塩酸ベバン トロール標準品 C20H27N04°HCl:38189(土 )_1_[(3,4-ジメ トキシフェ

ネチル)アミノ]-3ぃ(みトリロキシ)-2-プロパノール塩酸塩で,下 記の規格に適合す

るもの,老、要な場合には次に示す方法により精製する.

精製法 塩 酸ベバン トロール 10gを 2-プロパノール/水混液(9:1)50mLに 加温 し

て溶か し,熱 時ろ過 し,ろ 液を冷所に一
夜静置する。析出 した結晶をろ取 し,

2-プロパノール/水混液(9:1)少量で洗 う.同 様の操作を 1回 繰 り返 し,得 られ

た結晶をシリカゲルを乾燥剤 として 24時 間減圧乾燥する。

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 本 品を乾燥 し,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 3330cm‐
1,2960cm‐1,1602cm~1,1268cnl~1,1029cm~1及び
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一
硝 酸 イ ノソル ビ ド錠

Isosol・bide tt10nonitrate Tablets

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 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上を

とり,孔 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 ‰mLを 正確に量 り,表 示量に従い llnL中に一硝酸イ ソソル ビ

ド(C6H9N06)約1lμgを 含む液 となるように水を加えて正確に /′mLと し,試 料溶

液 とする。別に一硝酸イソソルビ ド標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 4時 間減

圧乾燥 し,そ の約 0022gを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 10011tとする.こ

の液 5mLを 正確に量 り,水 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 15μL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 れぞれの液の一硝酸イノソル ビドのピーク面積 ИT及び Иsを

測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

一硝酸イ ソソル ビド(C6H9N06)の表示量に対する溶出率(0/。)

=〃 鼓空×二×上×45
Иs / C

//si一硝酸イソソル ビド標準品の量(mg)

C il錠 中の一
硝酸イソソル ビド(C6H9N06)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :214nm)

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 :薄めた リン酸(1→1000)/メタノール混液(4il)

流量 :一硝酸イソソル ビドの保持時間が約 45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 15μLに つき,上 記の条件で操作するとき,一 硝

酸イ ソソル ビ ドのピー クの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ

2000段以上,15以 下である。

システムの再現性 i標準溶液 15μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

す とき,一硝酸イソノル ビドのピーク面積の相対標準TS~差は 20%以 下であ

る.
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システム適合性

検出の確認 :標準溶液2mLを 正確に量 り,水を加えて正確に20mLと する.

この液 10μLか ら得た一
硝酸イノソルビドのピーク面積が,標 準溶液の

一
硝酸イソソル ビドのピーク面積の 5～15%になることを確認する。

システムの性能 :標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,一

硝酸イソソル ビドのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞ

れ 2000段以上,15以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返すとき,一硝酸イソノルビドのピーク面積の相対標準偏差は 200/0以下

である。

乾燥減量 050/。以下(lg,減圧,シ リカグル,4時 間)。

含量 99 oO/。以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 02gを 精密に量 り,窒 素定

量法のケルダールフラスコに入れ,水 10mLに 溶かし,デ バルダ合金 3g及び

水 40mLを 加え,窒 素定量法の蒸留装置に連結する。受器には 0 05moyL硫酸

25mLを 正確に量 り,ブロモクレゾールグリン・メチル レッド試液 5滴 を加え,

冷却器の下端を浸す。漏斗から水酸化ナ トリウム溶液(1→2)15mLを 加え,注

意 して水 20mLで 洗い込み,直 ちにピンチコック付きゴム管のピンチコック

を閉 じ,徐 々に水蒸気を通 じて留液約 100mLを 得るまで蒸留する.冷 却器の

下端を液面から離 し,少 量の水でその部分を洗い込み,0 1mOVL水 酸化ナ ト

リウム液で滴定する。ただし,滴 定の終点は液の赤色が淡赤紫色を経て淡青

緑色に変わるときとする.同 様の方法で空試験を行 う.

0 05mo1/L布伸竣 lmL=19.114mg C6H9N06
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渡J定するとき,波 数 3500cm卓,2950cm~1,1685cm・及び H95cm‐1付近に吸収を

認める。

類縁物質 本 品 0010gを 移動相 lm也 に溶かし,試 料溶液 とする。この液 2nt

を正確に量 り,移動相を加えて正確に20mLと する。この液 3mLを 正確に量 り,

移動相を加えて正確に 100mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液

20μL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 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

のエカベ ト以外のピークの合計面積は,標準溶液のエカベ トのピーク面積の 1/3

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 i225nm)

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 :リン酸二水素カリウム 136gを 水 100011tに溶か し, リン酸を加

え,pH3 0に調整する。この液73 miに アセ トニ トリル 2701atを加える。

流量 :エカベ トの保持時間が約 8分 になるように調整する。

面積測定範囲 i溶媒のピークの後からエカベ トの保持時間の約 2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 2mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 10mLと

する。この液 20μLか ら得たエカベ トのピーク面積が,標 準溶液のエカ

ベ トのピーク面積の 10～300/0になることを確認する.

システムの性能 :本品 002gを 移動神に溶かし,パ ラオキシ安定、香酸エチ

ルのメタノール溶液(1→75)2mLを 加えた後,移 動相を加えて lomLと す

る.こ の液 lllaLをとり,移 動相を加えて 20mLと する。この液 20μLに

つき,上 記の条件で操作するとき,エ カベ ト,パ ラオキシ安″自、香酸エチ

ルの順に溶出し,そ の分離度は 6以 上である。

システムの再現性 :標準溶液 20μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返す とき,エ カベ トのピーク面積の相対標準Ts~差は 2.0%以下である。

水分 180～ 1850/0(02g,容量滴定法,直 接滴定).

含量 換 算 した脱水物に対 しエカベ トナ トリウム(c20H27Na05S i402 48)990%以上.

定量法 本 品約 123を 精密に量 り,メ タノール 301mLに溶かし,水 30mLを 加

え,0 1moVL水 酸化ナ トリウム液で滴定する(指示薬 :フェノールフタレイン試

液 4滴 ).同 様の方法で空試験を行い,補 正する。

0 1moVL水 酸化ナ トリウム液 lmL=40 25mg C20H27Na05S

つ
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行い,波 長 283nmに おける吸光度ZT及 びИsを預J定する。

本品が溶出規格 bを 満たす ときは適合 とする。

ナフ トピジル(C24H28N203)の表示量に対する溶出率(°/。)

= 陥 だ生×竺×上×90
Иs / C

r T / s iナフ トピジル標準品の量(mg )

C : 1錠 中のナフ トピジル(C2 4 H 2 8 N 2 0 3 )の表示量(mg )

溶出規格 b

表示量 規定時間 溶出率

25mg 60分 7 0 0 / 0以上

50mg 60分 700/0以上

ナフ トピジル標準品 C24H28N203:39249(土 )_1_[4-(2-メトキシフェニル)ピペラ

ジエル]-3-(1-ナフチロキシ)プロパンー2-オールで下記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 ナ フ トピジル 10gにエタノール(95)90mLを加えて加温 して溶かし,ろ過

する.ろ 液を冷所に一
夜放置後,析 出した結晶をガラスろ過器(G2)を用いてろ

取 し,少 量のエタノール(95)で洗 う。必要に応 じて同様の操作を繰 り返 し,得

られた結晶を 105℃で 3時 間乾燥する。

性状  本 品は白色の結晶性の粉末である。

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

り測定するとき,波 数 1502cm l,1269cm l,1242cm l及び 1104cm l付近に吸

収を認める.

類縁物質 本 品 010gを メタノール 60mLに 溶かす.こ の液に, リン酸二水素カ

リウム 680gを 水 900mLに 溶かし, リン酸を加え,pH2 0に 調整 した後,水 を

加えて 1000mLと した液を加えて 100mLと し,試 料溶液 とする.こ の液 lmL

を正確に量 り,メ タノール/水混液(3:2)を加えて正確に 100mLと する。この液

2mLを 正確に量 り,メ タノール/水混液(3:2)を加えて正確に 10mL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 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 料溶液のナフ トピジル以外のピーク面積は,標

準溶液のナフ トピジルのピーク面積の 1/2より大きくなく,か つ,各 々のピー

クの合計面積は,標 準溶液のナフ トピジルのピーク面積の 25倍 より大きくな

い .
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塩 酸 トリエ ンチ ンカ プセ ル

Tl・ientine Hydroch10ride Capsules

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 (ただ し,

シンカーを用いる)により,毎 分 50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定

時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 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 ‰iを 正確に量 り,表 示量に従い

lmL中 に塩酸 トリエンチン(C6H18N4・2HCり約 0 28mgを 含む液となるように水を

加えて正確に //mLと し,試 料溶液 とする.別 に塩酸 トリエンチン標準品を 40°C

で 4時 間減圧(0 67kPa以 下)乾燥 し,そ の約 0.028gを 精密に量 り,水 に溶か し,正

確に 100mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液 10mLず つを正確に量

り,pH8 2の リン酸塩緩衝液/硫酸銅(II)五水和物溶液(1→20)混液(4:1)5mLを 正確

に加える。これ らの液につき,水 10mLを 用いて同様に操作 して得た液を対照 と

し,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 580nmに おける吸光度 ИTl及

びИsl並びに 410nmに おけるИT2及びИs2を演J定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

塩酸 トリエンチン(C6H18N4・ 2HCl)の 表示量に対する溶出率(°/。)

= ‰ × コ
~スT2×二 ×上x900

刀Si~ИS2 ン
ア
 C

‰ :塩酸 トリエンチン標準品の量(mg)

C:1カ プセル中の塩酸 トリエンチン(C6H18N4・2HCりの表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

250mg 1 5 分 850/。以上

塩酸 トリエンチン標準品 C6H18N4・2HCli 219 16 軋N′―ビス(2-アミノエチル)-1,2-

エタンジアミンニ塩酸塩で下記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 塩 酸 トリエンチンに水を加えて加温 しなが ら溶かし,エ タノール(995)

を加えて再結晶する。又は塩酸 トリエンチンに水を加えて加温 しながら溶か し,

活性炭を加え,冷 暗所に一昼夜静置 し,ろ 過する。ろ液にエタノール(99.5)を加

え,冷 暗所に静置 し,再 結晶する.結 晶をエタノール臭がなくなるまで 40°C

で減圧(0 67kPa以下)乾燥する.

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末である。
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0。lmo1/L硝 酸銅(II)液 1 0001alL中硝酸銅(II)三水和4//J(Cu(N03)2・3H20:24160)を

2416gを 含む.

調製 硝 酸銅(II)三水和物 242gを 水に溶かし,1000mLと し,次 の標定を行 う.

標定 調 製 した硝酸金同(II)液10mLを 正確に量 り,硝酸ナ トリウム溶液(9→20)lmL,

pH4 8の 酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液 20mL及 び水 7011tを加え,0 05moVL

エチ レンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液で滴定し,フ ァクターを計算す

る(電位差滴定法).た だし,指 示電極 として銅電極,参 照電極 として複合型銀
―塩化銀電極を用い,内 液は塩化カリウム溶液(1→4)を用いる.
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に吸収の極大を示す.

(2)本品を乾燥 し,赤 外吸収スペク トル淑J定法の臭化カ リウム錠剤法により測定

するとき,波 数 1748cm・,1685cm‐
1,1564cm~1及

び H83cmJ付 近に吸収を認め

る.

融″点 222～ 227℃

類縁物質 本 品 0020gを 虹井 ジメチルホルムアミド8mLに 溶かし,試 料溶液 と

する.試 料溶液 3μL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。試料溶液の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

より測定し,エパル レスタットのピークに対する相対保持時間約 09の 2み異性

体のピーク面積を求めるとき,020/0以下であり,エ パル レスタッ トのピーク及

びエパル レスタットのピークに対する相対保持時間約 0.9のピーク以外のピー

クは 01°/。以下である。また,エ パル レスタットのピーク以外のピークの合計面

積は 10°/。以下である。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :280nm)

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 :25℃付近の一定温度

移動相 :リ ン駿二水素カリウム 68gを 水に溶かし,1000mLと する。この

液に,無 水 リン酸水素ニナ トリウム 71gを 水に溶かして 1000mLと した

液を加え,pH6 5に 調整する。この液 1000mLに アセ トニ トリル 500mL

を加える。

流量 :エパル レスタットの保持時間が約 12分になるように調整する.

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からエパル レスタットの保持時間の約 3

倍の範囲

システム適合性

検出の確認 i試料溶液 lmLを 正確に量 り,虹推 ジメチルホルムアミドを加

えて正確に 100mL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 lmLを 正確に量 り,Hト ジメチルホルムアミドを加えて

正確に 10mLと する。この液 3μLか ら得たエパル レスタッ トのピーク面

積が,シ ステム適合性試験用溶液のエパル レスタットのピーク面積の 7

～13%になることを確認する.

システムの性能 !システム適合性試験用溶液 3μLに つき,上 記の条件で操

作するとき,エ パルレスタットのピークの理論段数及びシンメトリー係

数は,そ れぞれ 6000段以上,15以 下である.

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液3μLに つき,上 記の条件で

試験を6回繰り返すとき,エ パルレスタットのピーク面積の相対標準偏
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アルベングゾール錠

Albendazole Tablets

溶出試験 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。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶

出液 201mL以上をとり,孔 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 101mLを除き,次 のろ液 /1nLを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にア

ルベングゾール (C12H15N302S)約13 μgを 含む液 となるように崩壊試験法の第 1液

を加えて正確に //mLと し,試 料溶液 とする.別 にアルベンダゾール標準品を

105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 0022gを 精密に量 り,薄 めた塩酸(7→50)5mLに溶

かした後,水 を加えて正確に 100mLと する。この液 3mLを 正確に量 り,薄 めた

塩酸(7→1000)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

液につき,薄 めた塩酸(7→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 295mmに おける吸光度ИT及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

アルベングゾール(C12H15N302S)の表示量に対する溶出率(°/。)

=‰ x空 ×二x上×54
Иs / C

隆 :アルベ ンダゾール標準品の量(mg )

ご :1錠 中のアルベ ンダゾール (C1 2 H 1 5 N 3 0 2 S )の表示量(mg )

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

200mg 30分 7 0 0 / 0以上

アルベンダゾール標準品 C12H15N302S:26533 5-(プロピルチオ)-2-ベンズイ ミダゾ

ールカルバ ミン酸メチルエステルで,下 記の規格に適合するもの.

性状 本 品は白色の粉末である。

確認試験 本 品を乾燥 し,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カ リツム錠斉J法によ

り測定するとき,波 数 2670cm・,1713cm~1,1632cm‐
1及

び 796cm‐1付近に吸収を

認める.

類縁物質 本 品 010gを 酢酸(100)1011tに溶かし,試 料溶液 とする。この液 lmL

を正確に量 り,酢 酸(100)を加えて正確に 100mL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 10μLず つを薄層クロマ トグラフ用シリカグル(蛍光剤入 り)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/酢酸(100)/ジエチルエーテル混液

つ
つ



ア ス コル ビン酸類 粒

Ascorbic Acid Granules

溶出試験 本 操作は直射 日光を避け,遮 光 した容器を用いて行 う。本品の表示量に

従いアスコル ビン酸(C6H806)約025gに 対応す る量を精密に量 り,試 験液に水

900nlL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 し)規 定時間後,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 1011tを除き,次のろ液 5mLを 正確に量 り,

崩壊試験法の第 1液 を加えて正確に 200mLと し,試 料溶液 とする,別 にアスコル

ビン酸標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 24時 間乾燥 し,そ の約 0028gを 精密

に量 り,水 に溶か し,正 確に 100mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,崩 壊試

験法の第 1液 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

液につき,崩 壊試験法の第 1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 243nmに おける吸光度ИT及びИsを損J定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

アスコル ビン酸(C6H806)の表示量に対する溶出率(°/。)

=盗 ×空 ×上×9 0 0
″竹 Иs C

‰ !アスコル ビン酸標準品の量(mg)

殆 :アスコル ビン酸顆粒の秤取量(g)

ご :lg中 のアスコル ビン酸(C6H806)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

250mg/g 1 5 分 8 5 0 / 0以上

つ
Ｄ



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
75m宮(力価) 1 5 分 80%以 上

150mg(力価) 30分 80%以 上
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試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :210nm)

カラム i内径 4 6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラ

フ用オクチ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

移動神 !1-オクタンスルホン駿ナ トリウム 1 lgに水を加えて正確に 1000mL

とした液に, リン酸を加え,pH2 5に 調整する。この液 90011tにアセ トニ

トリル 3001nLを加える.

流量 iヒ ドロキソコバラミンの保持時間が約 3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 20μLに つき,上 記の条件で操作するとき, ヒ ド
ロキソコバラミン, ピリドキシン,チ アミンの順に溶出し, ヒ ドロキソコ

バラミンとピリドキシンの分離度は 210以上である.

システムの再現性 :標準溶液 20μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

す とき, ヒ ドロキソコバラミン,ピ リドキシン及びチアミンのピーク面積
の相対標準Ts~差はそれぞれ 2.00/0以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

硝酸チア ミン 1 0nlg

90分

8 5 0 / 0以上

塩酸 ピリ ドキシン 100mg 8 5 0 / 0以上

酢酸 ヒ ドロキソコバ ラミン 1 044mg 8 0 0 / 0以上

酢酸 ヒ ドロキソコバ ラミン標準品 酢 酸 ヒ ドロキソコバ ラ ミン( 日局) . た だ し,

定 量 す る と き , 換 算 した 乾 燥 物 に 対 し, 酢 酸 ヒ ドロ キ ソ コ バ ラ ミ ン

(C62H89CON13015P°C2H402)990%以上を含むもの.

硝酸チア ミン標準品 硝 酸チア ミン(日局),ただ し,乾燥 した ものを定量す るとき,

硝酸チア ミン(C12H17N504S)990°/o以上を含むもの.
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流量 :リボフラビンの保持時間が約 6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 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき, リボ

フラビン, ピリドキシンの順に溶出し,そ の分離度は 3以 上であり,そ れ

ぞれのピークのシンメ トリー係数は 20以 下である.

システム再現性 :標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す

とき, ピリドキシン及び リボフラビンのピーク面積の相対標準Ts~差はそれ

ぞれ 300/0以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

リボフラビン 5nlg
4 5 分

8 5 0 / 0以上

塩酸 ピリ ドキシン 10mg 850/0以上
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