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別紙

塩酸 ミノサイクリン顆粒

巾虹inocycline llydrochioride Cranules

溶出試験 本 操作は,溶出液採取後はできる限 リプラステ ック製器具を用いて行 う

本品の表示量に従い塩酸 ミノサイク リン約 20mg(力価)に対応す る量を精密 に量

り,試 験液に水 90omL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 を試

料溶液 とする 別 に塩酸 ミノサイクリン標準品約 22mg(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

視吸光度測定法により試験を行い,波長 348nlllにおける吸光度力T及び力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

塩酸ミノサイクリンの表示量に対する溶出率(%)

=些 ×空 ×上×9。
″『 ガ s C

k:塩 駿 ミノサイクリン標準品の量[m3(力価)]

″I:塩 駿 ミノサイクリン類粒の秤取量(g)

てデ :lg中 の塩酸 ミノサイクリンの表示量[m3(力価)]

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

20mg(力価)/g 1 5 分 85%以 上



酢 酸 フル ドロコル チ ゾ ン錠

FludrocOrtisone Acetate Tablets

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 90omL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 o45μm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 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に酢酸フル ドロコル

チゾン(C23H31F06)約 0 1μg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 に酢酸フル ドロコルチゾン標準品を 10o℃で 2時 間減圧乾燥
し,そ の約 0028gを 精密に量り,ア セ トニ トリル 50mLに 溶かした後,水 を加え

て正確に 200mLと する こ の液 2mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 100mLと

する 更 にこの液 4mL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 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 れぞれの液の酢酸フル ドロコルチゾンのピーク

面積 ″T及 び泌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

酢酸フル ドロコルチゾン(C23H31F06)の表示量に対する溶出率(%)

=1/R× 空 ×二×上x上
ンs / C 2 5

1/R:酢酸フル ドロコルチゾン標準品の量(mg)

ご :1錠 中の酢酸 フル ドロコルチゾン(C23H]lF06)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :245nm)

カラム :内径 4 6nlm,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 ンルシ 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 :水/アセ トニ トリル混液(11:9)

流量 :酢酸 フル ドロコルチゾンの保持時間が約 25分 になるよ う調整す 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,酢 酸

フル ドロコルチブ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 1000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

すとき,酢酸フル ドロコルチゾンのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下

である



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
0 1mg 1 5 分 70%以 上

酢酸フル ドロコルチゾン標準品 C23H31F06:42249 9_フ ルオロ_119,17,21トリ
ヒドロキシプレグン_4-エン 3,20-ジオン 21-酢酸エステルで,下記の規格に適合

するt)の

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 3440cm l,1736cm l,1715cm・,1652cm」,1360cm l,1273cm l,

1246cm l及び 1041cm l付近に吸収を認める_

(2)本品の核磁気共鳴スペク トル渡」定用重水素化ジメチルスルホキシ ド溶液

(1→50)につき,核 磁気共鳴スペク トル測定用テ トラメチルシランを内部基準

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,δ08ppm付

近に単 ‐線のシグナル Aを ,δ48ppm付 近に二重線のシグナル Bを ,δ55ppm

付近に単一線のシグナル Cを ,δ57ppm付 近に単一線のシグナル Dを 示 し,

各シグナルの面積強度比 A:B:C:Dは ほば 3:1:1,1で ある

類縁物質 本 品 0020gを 移動相 10mLに 溶か し,試 料溶液とする こ の液 lmL

を正確に量 り,移 動相を加えて正確に 50mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶

液及び標準溶液 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ビーク面積を自動積分法により測

定するとき,試料溶液の酢酸フル ドロコルチゾン以外のピークの合計面積は,

標準溶液の酢酸フル ドロヨルチゾンのピーク面積の 1/2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 :254nm)

カラム :内径 46mm,長 さ20cm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℃付近の一定温度く

移動相 :水/テトラヒドロフラン混液(13:7)

流量 :酢酸フル ドロコルチブンの保持時間が約 10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酢酸フル ドロコルチゾンの保持時

間の約 2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5mLを 正確に量 り、移動相を加えて正確に 100mL



とする この液 20μLか ら得た酢酸フル ドロコルチゾンの ピー ク面積が,

標準溶液の酢酸 フル ドロコルチブンの ピー ク面積の 40～ 60%に なる
ことを確認す る

システムの性能 :酢 酸 フル ドロコルチ ゾン及び酢酸 ヒ ドロコルチ ゾン

2mgず つを移動相 50mLに 溶かす こ のllk~20μLに つ き,上 記の条件で

操作す るとき,酢 酸 ヒ ドロコルチゾン,酢 酸フル ドロコルチ ゾンの順

に溶出 し,そ の分離度は 15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,酢 酸 フル ドロコルチ ゾンの ピー ク面積 の相対標 準偏差 は

20%以 下である

乾燥減量 lo%以 下(lg,減圧,100℃ ,2時 間)



レピ ブナ ス ト細粒

Repirinast Fine Granules

溶出試験 本 品の表示量に従いレピリナス ト(c20H21NOs)約0153に 対応する量を精

密に量 り,試 験液にラウリル硫駿ナ トリウムの PH6 8の リン酸水秦ニナ トリウ
ム ・クェン酸緩衝液溶液(2→lo00)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 2mLを 正確に量 り,ア セ トニ トリル/水/酢酸(100)混液(800:200:1)を加え

て正確に 20mLと し,試 料溶液とする 別 にレピリナス ト標準品を 105℃で 4時

間乾燥 し,そ の約 0017gを 精密に量 り,ア セ トニ トリル/水/酢酸(100)混液

(800:200:1)に溶かし,正 確に 100mLと する こ の液 5mLを 正確に量 り,ラ ウリル

硫酸ナ トリウムの pH6_8の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液溶液(2→
1000)5mLを正確に加えた後,ア セ トニ トリル/水/酢酸(100)混液(800:200:1)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,ラ ウリル

硫酸ナ トリウムの pH6 8の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液溶液(2→
1000)5mLにアセ トニ トリル/水/酢酸(100)混液(800200:1)を加えて 50mLと した夜

を対照とし,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,渡 長 289 nmに おける吸

光度″1及び】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

レビリナスト(c20H21N05)の表示呈に対する溶出率(%)

=  些 ×生×上×90。
ll T 〃s ご

吹 :レ ピリナス ト標準品の量(mg)

″「:レ ピリナス ト細粒の秤取量(3)

C:lg中 の レピリナス ト(C20H21N05)の表示量(m8)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
100mg/g 1 5 分 85%以 上

リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,PH6.8 0 05mo1/L

ウム試液 1000mLに ,ク エン駿一水和物 525gを 水に溶か し

を加え,pH6 8に 調整する

リン酸水素ニナ トリ

て 100 0 m Lと した液



塩化 トロスピウム錠
Trospium Ch10ride 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,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 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩化 トロスピウム

(C25H30CIN03)約5 6μg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,0 2mo1/L塩酸試液 5mLを 正確に加え,試料溶液 とする

別に塩化 トロスピウム標準品を60℃で 5時 間減圧乾燥 し,その約 00283を 精密に

量 り,水 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,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 5mLを 正確に量 り,0 2mo1/L塩酸試液 5mLを

正確に加え,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 トロスピウ
ムのピーク面積 】r及び 力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

塩化 トロスピウム(c25H30ClN03)の表示量に対する溶出率(%)

= ‰ ×空×二×上×18
カs / C

rK:塩 化 トロスピウム標準品の量(ng)

ご :1鉾 中の塩化 トロスビウム(c2SII]OCIN03)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (演J定波長 :210nm)

カラム :内径 4 6nlnl,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 i pH3 0の 0 05moyLリ ン酸二水素ナ トリウム試液/メタノール混液

(13 , 7)

流量 :ト ロスピウムの保持時間が約 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 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき, トロ

スピウム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 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で試験 を 6回 繰 り返

す とき, トロスピゥムの ピーク面積の相対標準偏差は 15 %以 下である

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
5m3 1 5 分 75%以 上



クエ ン酸 タ ン ドス ピロン錠

Tandospirone Citrate Tablets

溶出試験 本 「甲31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,子と径 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 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にクエン酸タン ドス

ピロン(C21H29Ns02・C6H807)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 にクエン酸タン ドスピロン標準品を 105℃で 3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 100mLと する

この液 5mL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 れぞれの液のタン ドスピロンのピーク面積 ИT及び ■sを測

定する

木品が溶出規格を満たすときは適合とする

クエン酸タン ドスピロン(C21H29Ns02・C611807)の表示量に対する溶出率(°/。)

=払 ×空 ×二x上×生
夕s / C 2

ス :クエン酸タン ドスピロン標準品の量(mg)

ご :1錠 中のクエン酸タン ドスピロン(C21H29Ns02・C6H807)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(渡」定波長 :239nm)

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グルを充てんする

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :1-ヘプタンスルホン酸ナ トリウム溶液(1→1000)にリン酸を加 え,

pr13 0に調整する こ の液700mLにアセ トニ トリル300mLを加える

流量 :タン ドスピロンの保持時間が約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50μLにつき,上 記の条件で操作するとき,タ ン ド

スピロ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3000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,タ ン ドスピロンのピーク面積の相対標準偏差は 20°/0以下である。



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

5mg 1 5 分 85%以 上

10mg 1 5 分 8 5 %以 上

クエ ン酸 タ ン ドス ピロン標 準 品  C 2 1 H 2 9 N 5 0 2 ・C 6 H 8 0 7 : 5 7 5 6 1 ( l r , 2 S * , 3 R 井,

4S本)―A/(4-[4-(2-pyrimidinyl)-1-pipCrazinyl]butyl)-2,3-bicycio[221]

hcptancdにarboximidc dihydrogcn citratc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 ク エン酸タン ドスピロンをメタノールか ら再結晶 し,減 圧下で恒量にな

るまで乾燥する

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 2960cm l,1739cm・,1692cm l,1586cm l及び 802clll l付

近に吸収を認める

類縁物質 本 品 010gを メタノール/イツプロピルアミン混液(100モ1)10mLに溶か

し,試 料溶液とする こ の液 lmLを 正確に量 り,メ タノール/インプロピルア

ミン混液(10011)を加えて正確に 500mL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 10‖L

ずつを薄層クロマ 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

にスポッ トする 次 にヘキサン/酢酸エチル/ジエテルア ミン/メタノール混液

(23:10:5:2)を 展開溶媒として約 10cm展 開 した後,薄 層板を風乾する こ れ

に紫外線(主波長 254nm)を照射するとき,試 料溶液から得た主スポット及び原

点のスポ ット以外のスポットは,3個 以下であり,標 準溶液から得たスポット

より濃くない

乾燥減量 10%以 下(13,減圧,105℃ , 3時 間)

含量 990%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 05gを 精密に量 り,酢 酸

(100)80mLに溶かし,0 1moVL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 1moVL過 塩索酸 lmL=28 781mB C21H2ガ 5ヾ02・C6H807



塩 酸 ミル ナ シプ ラン錠

巾11lnacipran IIydroch10ride Tablets

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 9oomL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 5μm以 下のメンブランフィルターでろ過する 初 めのろ液 lomLを

除き,次 のろ液 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩駿 ミルナシプラン

(C15H22N20・HCめ約 17μg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 ミルナシプラン標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約

0017gを 精密に量 り,水 に溶か し,正 確に 100mIソとする 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 30μL

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

れの液のミルナシプランのピーク面積 ИT及び″sを測定する

木品が溶出規格を満たすときは適合とする

塩酸 ミルナシプラン(C15H22N20・HCりの表示量に対する溶出率(%)

=  1 / 5×生×二xtt x 9 0
″s / C

吹 :塩酸 ミルナシプラン標準品の量(m 3 )

( r  i l錠中の塩酸 ミルナシプラン(C i s H 2 2 N 2 0・H Cめの表示量(m 3 )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 Ⅲ22 0 n m )

カラム :内径 40 m m ,長 さ 15 c m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 :リン酸二水素カリウム 136gを 水 1000mLに 溶かし,リ ン酸を加え,

pH3 5に 調整する こ の液 830mLに アセ トニ トリル 170mLを 加える

流量 !ミルナシプランの保持時間が約 15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 30μLに つき,上 記の条件で操作するとき, ミル

ナシプラ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 4000

段以上,20以 下である

システム再現性 ,標準溶液 30ドLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す

とき, ミルナシプランのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

15mg 1 5 分 80%以 上

25mg 1 5 分 80%以 上

塩酸 ミルナシプラン標準品 C15H22N20'HCl:28281(± )、シス 2-アミノメテル_7V,

rVジエチルー1フ ェニルシクロプロパンカルボキサ ミド塩酸塩で,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 ミルナシプラン 10gにアセ トン 500mLを 加え,65℃ の油浴中で約

10分間かき混ぜた後,ク ロロホルム 50mLを 力回えて溶か し,ろ 過する ろ 液を

室温に 24時 間放置 した後,析 出した結晶をガラスろ過器(G2)を用いてろ取 し,

少量のジエチルエーテルで洗 う 得 られた結晶を 60℃で一夜減圧乾燥する.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である

確認試験 本 品の核磁気共鳴スペク トル測定用重水素化 クロロホルム溶液(1→

25)につき,核磁気共鳴スペク トル測定用テ トラメチルシランを内部基準物質 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,δ88ppm付 近,

δ72ppm付 近)δ37ppm付 近,δ33ppm付 近,S25ppm付 近,S18ppm付 近,Sl lppm

付近及び δ09ppm付 近にシグナルを示 し,各シグナルの面積強度比はほぼ 3:5:

1:4モ 1:2:4:3で ある

類縁物質 本 品 010gを 移動相 100mLに 溶かし,試 料溶液とする_こ の液 lmL

を正確に量 り,移動相を加えて正確に 10mLと する この液 lmL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

のミルナシプラン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のミルナンプランのビ

ーク面積の 2倍 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 :220nm)

カラム :内径 40mm,長 さ 30cmの ステンレス管に 10Hmの 液体クロマ ト

グラフ用オクタデンルシリル化シリカゲルを充てんする

カラム温度 :40℃付近の一定温度モ

移動相 :トリエチルアミン lmL及 びリン酸二水素カリウム 175gを 水

950mIンに溶かし,薄めたリン酸(1→50)若しくは水酸化カリウム試液を加

え,pH7 0に調整した後,水 を加えて 1000mLとする こ の液650mLに

アセ トニ トリル 350mLを加える

流量 :ミルナシプランの保持時間が約 8分になるように調整する

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からミルナシプランの保持時間の約 5倍



の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5mLを 正確に量 り,移 動相 を加 えて正確に 10m【夕と

す る こ の液 20μlッか え)得た ミルナシプランの ピーク面積が,標 準溶液

の ミルナ シプランの ピーク面積の 40～60%に なることを確認す る

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, ミ

ルナシプ ランの ピー クの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れ ぞれ

3000段 以上,20以 下である

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,ミルナンプランの ピー ク面積の相対標準偏差は 50%以 下であ

る

乾燥減量 10%以 下(053,105℃ ,4時 間)

含量 995%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 028gを 精密に量 り,無 水酢

駿/酢酸(100)混液(7:3)50mLに溶かし,0 1molん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 1  m o V L過 塩 宗 酸 l m L = 2 8  2 8 1  m g  C i s H 2が 2 0・ H C i

命
々



塩 酸 ピル メ ノール カ プセル

Pirmenol】打ydrochloride 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 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い

lmL中 にピルメノール(C22H30N20)約56μB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 ピルメノール標準品(別途本品 005gに

つき,水 分測定法の電量滴定法により水分を測定 しておく)約 0016gを 精密に量

り,水 に溶か し,正 確に 50mLと する こ の液 5mLを 正確に量 り,水 を加 えて正

確に 25mLと し,標 準溶校 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 260nmに おける吸光度 力T及び】sを測定する

木品が溶出規格を満たすときは適合 とする

ピルメノール(C221131N20)の表示量に対する溶出率(%)

=  旅 ×空×二×上×36 0 x 0 9 0 3
】s / C

佐 :脱水物に換算 した塩酸 ピルメノール標準品の量(m3)

(デ:1カ プセル中の ピルメノール(C22H3が20)の表示量(mg)

溶出規格

表示量
・

規定時間 溶出率

50mg 30分 80%以 上

100mg 30分 8 0 %以 上
・
ピルメノール として

塩酸ピルメノール標準品 C22軋ON20・HCl・H20:39296(± )-4-(シス、2,6-ジメチル

ピペ リジノ)1-フェニルー1-(2-ピリジル)ブタノール塩酸塩一水和物で,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である_

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル損J定法の臭化カ リウム錠剤法により

演1定するとき,波 数 3380cm・,2950cm・,2580cm l,1 595cll1 1,1395cm】及び

705cm l付近に吸収を認める

類縁物質 本 品 0103を クロロホルム lomL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 100mLと する こ の液 5mL

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

０
，



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ンずつを薄層 クロマ トグラフ用 シ リカゲル(蛍光剤入 り)を用いて調製

した薄層板にスポ ッ トする 次 にクロロホルム/アンモニア水(28)混液(2:1)を10

分問激 しく振 り混ぜた後静置 して得た下層 を展開溶媒 として約 10cm展 開 した

後,薄 層板を風乾する こ れに ドラーゲン ドル フ試液 を均等に噴霧 し,乾 燥 し

た後,過 酸化水素試液 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,1個 以下であ り,標 準溶液か ら得たスポ ッ トより濃 くない

水分 42～ 48%(005g,電 量滴定法)

含量 995%以 上(脱水物換算) 定 量法 本 品約 033を 精密に量 り,無 水酢酸/

非水滴定用酢酸混液(4:1)50mLに 溶か し,0 1mo1/L過塩兼酸で滴定す る(電位

差滴定法)同 様の方法で空試験を行い,補 正す る

0 1moVL過塩素酸 lmL=18 75mB C22H30N20'HCl
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トラセ ミ ド錠

Torasemide 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 /1nLを 正確 に量 り,表 示量に従い lmL中 に トラセ ミ ド

(C16卜120N↓O]S)約44μg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 トラセ ミド標準品を 80℃で 1時 間減圧乾燥 し,そ の約 0022g

を精密に量 り,メ タノールに溶か し,正 確に 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

20‖Iンずつを正確にとり,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 トラセ ミドのピーク面積 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

トラセ ミド(C16H20N403S)の表示量に対する溶出率(°。)

= 殊 xttx二 ×上x18
"s / C

II s:トラセ ミド標準品の量(mg)

ご :1錠 中の トラセ ミド(Cl`H20N40]S)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :291nm)

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2723を水900mLに 溶か し, リン酸 を加 えて

PH3 0に調整 した後,水 を加 えて1000mLとする.こ の液 110mLに メタノー

ル90mLを 加 える

流量 :ト ラセ ミドの保持時間が約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 20‖Lに つき,上 記の条件で操作す るとき, トラ

セ 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 3000段以上,

20%以 下である

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, トラセミドのピーク面積の相対標準偏差は20%以下である_
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

4mg 1 5 分 85%以 L

8mg 1 5 分 85%以 上

トラセ ミ ド標準品 C16H20N403S i 348 42 卜(1-メチルエチルア ミノカルボニ

ル)-4-(3-メチルフェニルアミノ)-3-ピリジンスルホンア ミドで,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 40℃ に加温 したメタノール 2000mLに トラセ ミド14gを徐々に加え,か

き混ぜながら溶かす こ の液をろ過 した後,ろ 液を約 800mLと なるまで濃縮す

る こ の液をろ過 し,ろ 液を約 4℃で 1日 間放置する 得 られた結晶をろ取 し,

少量の冷メタノールで洗つた後,風 乾し,更 にシリカゲルを乾燥剤 として 1日

間減圧乾燥する こ の結晶を乳鉢で粉砕 した後,水 150mLに 懸濁 し,室 温で 4

日間かき混ぜる 得 られた結晶をろ取 し,水 及び少量のエタノール(95)で洗っ

た後,風 乾 し,更 にシリカゲルを乾燥剤として 3日 間減圧乾燥する

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である

確認試験 本 品の 0 1moVL塩酸試液溶液 (1→50000)につき,紫 外 可祝吸光度測1定

法により吸収スペク トルを測定するとき,波 長 285～288nmに 吸収の極大を示

す

類縁物質 本 品 00203を 移動相 50mLに 溶か し,試 料溶液 とする こ の液 lmL

を正確に量 り,移 動相を加えて正確に200mLと し,標 準溶校とする 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 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 トラセ ミド以外のピークの合計面積は,標 準溶液の トラセ ミ

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 :291111n)

カラム :内径 46111111,長さ25cm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グルを充てんする

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 2723を 水 900mLに 溶かし, リン酸を加え

て pH3 0に調整 した後,水 を加えて 1000mLと する こ の液 300mLに ア

セ トニ トリル 100mLを 加える

流量 :ト ラセ ミドの保持時間が約 10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トラセ ミドの保持時間の約 3倍 の範

囲
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システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 25mLと

する こ の液 50μLか ら得た トラセ ミドのピーク面積が標準溶液の トラ

セ ミドのピーク面積の 15～25%に なることを確認する

システムの性能 ,本品 8m3及 び 2ナ フ トール 20m3を 移動相 100mLに 溶

かす こ の液 20μLに つき,上 記の条件で操作するとき, トラセ ミド,

2ナ フ トールの順に溶出し,そ の分離度は 12以上である

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, トラセ ミドのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

乾燥減量 03%以 下(13,減圧,80℃ ,1時 間)

含量 990°/。以上  定 畳法 本 品を乾燥 し,そ の約 03gを 精密に量 り,酢 酸

(100)50mLに溶か し,0 1mOVL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 ttF_素酸 lmL=34_842mg C16H20N403S
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塩 酸 イ ミダプ リル 錠

Imidapril IIydrochloride 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,子L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 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩酸イ ミダプ リル

(C201127N]06・IICめ約 2 8μg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 に塩酸イ ミダプリル標準品を 105℃で 3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 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

れぞれの液のイミダプリルのピーク面積 ん 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

塩酸イミグプリル(C20H27Nェ06・IICめの表示量に対する溶出率 (%)

=テスAttx4xttx9
″s / ご

レス !塩酸イ ミダプ リル標準品の量 (m g )

C il鈍 中の塩酸イミダプ リル(C20H27N306'HCめの表示量 (m8)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :21 5 nlll)

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

フ用オクチ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 :リン酸二水素カリウム 136gを 水 1000mLに 溶か し,リ ン酸を加え

て pH2 7に 調整する。この液 600mLに メタノール 400mLを 加える

流量 tイ ミダプリルの保持時間が約 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 50μIフにつき,上 記の条件で操作するとき,イ ミ

ダプリ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 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

すとき,イ ミダプリルのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

2 5rng 45ケ) 850/6以上

5mg 45分 85%以 上

10mg 45分 85%以 上

塩酸イ ミダプリル標準品 C20H27N]06・HCI:44191(― )―(49-3-((29-2-([(1助-1-エト

キシカルボニル 3-フェエルプロピル]アミノ}プロピオニル),1-メチルー2-オキソイ

ミグブリジンー4カ ルボン酸塩酸塩で,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 酸イ ミダプ リル 103に エタノール(995)120mLを 加え,加 温 して溶か

し,冷 後,ろ 過する ろ 液に酢酸エチル 300mLを 加え,2～ 8℃で約 20時 間放

置 した後,析 出した結晶をガラスろ過器(G4)を用いてろ取 し,酢 酸エチル 10mL

ずつで 3回 洗 う_得 られた結晶 5gに水 25mLを 加え,加 温 して溶かし,冷 後,

薄めた塩酸(1→2)2mLを 加え,氷 水中で 2時 間放置する 析 出 した結品をガラ

スろ過器(G4)を用いてろ取 し,シ リカグルを乾燥剤として 24時 間減圧乾燥する

性状 本 品は白色の結晶である

確認試験 木 品を乾燥 し,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カ リウム錠斉1法によ

り測定するとき,波 数 1731cm l,1685cm l,1395cm l,749cm l及び 701cm l付

近に吸収を認める

旋光度 〔α〕智 :-660～ -690°
(乾燥後,01g, メ タノール,10mIッ,100 mm)

類縁物質 本 品 5mgを 移動相 10mIフに溶か し,試 料溶液とする_こ の液 lmL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 料溶液のイミダプ リル以外のピークの合計面積は,標 準溶液のイ ミグプ

リルのピーク面積の 1/5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 :2 1 5 11ttll)

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

ラフ用オクテ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 :リン酸二水菜カリウム 136gを 水 1000mLに 溶か し, リン酸を加

えて pH2 7に調製する こ の液 600mLに メタノール 400mLを 加える_

流量 :イ ミダプ リルの保持時間が約 8分 になるように調整する.

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からイ ミダプリルの保持時間の約 2倍 の
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範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 100 mL

とする こ の液 20HLか ら得たイミダプ リルのピーク面積が標準溶液の

イミダプリルのピーク面積の 3～7%に なることを確認する

システムの性能 :本品 001g及 びパラオキシ安息香酸エチル 5mgを 移動相

100mLに 溶かす こ の液 20ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき,イ

ミグプ リル,パ ラオキシ安息香酸エチルの順に溶出し,そ の分離度は 4

以上である

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

返すとき,イ ミダプ リルのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

乾燥減量 05%以 下(lg,105℃ ,3時 間)

含畳 990%以 上  定 量法 本品を乾燥 し,そ の約 043を 精密に量 り,水 70mL

に溶か し,0 1moVL水 酸化ナ トリウム液で滴定する(電位差滴定法)た だ し,

第 1夜 曲点と第 2変 曲点の間の 0 1moVL水酸化す トリウム液の消費量より求

める

0 1 moVL水駿化ナ トリウム液 lmL=44 19mg C20112,Ni06・IICi
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塩 酸 セ ブプ ロ ロール 錠

CeliProlol Hydrochioride Tablets

溶出試験 木 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,千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 10mL

を除き,次 のろ液 ‰赴 を正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩酸セ リプロロー

ル(C20H33N]04・HCD約 0 1lm3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 に塩酸セ リプロロール標準品を 80℃で 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 200mL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

323nmにおける吸光度刀T及び夕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

塩酸セ リプロロール(C20'133N304・HCl)の表示量に対する溶出率(%)

= 払 ×生×4×上×450
″s / C

味 :塩 確セ リプ ロロール標準品の量(mg)

(!:l錠 中の塩酸セ ツプ ロロール(C20H33N304'HCりの表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg 45分 80%以 上

200mg 45分 80%以 上

塩酸セ リプロロール標準品 C20H33N304・IICl:41595(± )-3-(3-アセチル、4-[3-(r―ブチ

ルアミノ)-2-ヒドロキシプロポキン]フェニル)-1,1-ジエチルウレア塩酸塩で,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 酸セ ツプロロールigに薄めたアセ トン(9→10)8mLを加え,15～20℃で 1

時間かき混ぜ,ろ過する。アセ トン2mLで 洗った後,ろ 取する 得 られた結晶を,

80℃で4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 トル源1定法の臭化カ リウム錠剤法により

測定するとき,波数3290cm l,2980cm l,2780cm l,1669cm l,1637cm l及び1264cm l

付近に吸収を認める

類縁物質 本 品020gをメタノール10mLに溶か し,試 料溶液 とする_こ の液lmLを

正確に量 り,メ タノールを加えて正確に25mLと する こ の液2mLを 正確に量 り,

つ
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メタノールを加えて正確に20mLと し,標 準溶液 とする こ れ らの波につき,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5‖Lずつを薄層ク

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2枚の薄層板にスポッ

トする 1枚 の薄層板は酢酸エチル/エタノール(95)/薄めたアンモニア水(28)(13→

100)混液(10:5:4)を 展開溶媒 として約10cm展開 した後,薄 層板を風乾する_こ

れに紫外線(主波長 25411111)を照射するとき,試 料溶液から得た主スポッ ト以外の

スポットは,2個 以下であり,標 準溶液から得たスポッ トより濃 くない 残 りの

薄層板は,2プ ロパノール/アンモニア水(28)混液(10:1)を展開溶媒として,約 10

鋼展開 した後,薄層板を風乾する こ れに紫外線(主波長 254nm)を照射するとき,

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは,2個 以下であ り,標 準溶液から

得たスポットより濃くない

乾燥減量 10%以 下 (13,減圧,80℃ ,4時 間)

含量 990%以 上_ 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約05gを 精密 に量 り,酢 酸

(100)10mLに溶かし,無 水酢酸100mLを加え,0 1mo1/L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/こ′過塩素酸 lmL=41 60mg C201133N304'HCl

つ
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塩 酸 チ ブノロール錠

Tllisolol】Iydrochloride 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,子し径 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 /1nLを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩酸チ リノロール

(C17H24N203・HCり約 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 に塩酸チ リノロール標準品を酸化 リン(V)を乾燥剤 として

80℃で 5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 100mIッ

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につき,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,

波長 295nmにおける吸光度な 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

塩酸チ リツロール(C17H24N203・IICりの表示量に対する溶出率(%)

=1/R×空xttxttx45
】s / C

l l  s :塩駿チ リソロール標準品の量(m g )

(す: 1錠 中の塩酸チ リソロール(C 1 7 H 2 4 N 2 0 3・H C l )の表示量(m g )

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
10mB 60夕) 85%以 上

20mg 9 0 分 80%以 上

塩酸チ リノロール標準品 C17H24N203・HCl'34085(± )-4-(3-r夕rr―ブチルアミノ 2-

ヒドロキシプロポキシ)_2-メチルー1(2o―イツキノリノン塩酸塩で,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 酸チ リノロールをメタノール/イノプロピルエーテル混液(2:1)で2回

再結晶 した後,酸 化 リン(V)を乾燥剤 として 80℃で 5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

り測定する時,波 数 3370cll1 1,1661cm l,1605cm l,1241cm‐
1及び 766 cm l付近

に吸収を認める

類縁物質 本 操作は,速 光 した容器を用いて行 う 本 品 010gを メタノール 10mL

に溶かし,試 料溶液とする_こ の液 lmLを 正確に量 り,メ タノールを加えて正
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確に 200mL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【ンずつを薄層クロマ トグラフ用

シリカゲル(蛍光剤入 り)を用いて調製 した薄層板にスポッ トする 次 にアセ ト

ニ トリル/2-プロパノール/水/ギ酸混液(10:5:2:1)を 展開溶媒 として約 10cm

展開 した後,薄層板を風乾する これに紫外線(主波長 254 nln)を照射するとき,

標準溶液が検出される条件下で,試 料溶液は主スポット以外にスポットを認め

ない

乾燥減量 05%以 下(13,減圧,酸 化 リン(V),80℃ ,5時 間)

含量 990%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 013を 精密に量 り,酢 酸

(100)10mLに溶かし,0 1 moVL過塩索酸 15mLを 正確に加え,水 浴上で 30分 間

加熱する 冷 後,酢 酸 (100)を加えて 60mLと し,過 量の過塩素駿を 0 1mOVL

酢酸ナ トリウム液で滴定する(電位差滴定法)同 様の方法で空試験を行 う

01 moVL過 塩索酸 lmL=34 085 mg C17H24N203・ HCl
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塩 酸 ベ タキ ノロール 錠

Betaxolol 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,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 /mLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩酸ベタキソロー

ル(C18H20N03・HCゆ約 56ぃg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 に塩酸ベタキノロール標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の

約 00223を 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 200mL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

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,

それぞれの液のベタキソロールのピーク面積 力T及び】sを測定する

木品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

塩確ベタキノロール(C18H29N03・HCりの表示量に対する溶出率(%)

=ス ×生x二×上×生
】s / C 2

る :塩酸ベタキソロール標準品の量(mg)

(!:1錠 中の塩酸ベ タキ ソロール(C18H29N03・HCりの表示量(m3)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :274 nm)

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ゲルを充てんする

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 i lmO1/L塩酸試液を加えて pH3 0に調整 した薄めた 0 05mo1/Lリン酸

二水素カリウム試液(1→2)/アセ トニ トリル/メタノール混液(26:7:7)

流量 :ベタキノロールの保持時間が約 12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,ベ タ

キノロールのピークの理論段教及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 2000

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

す とき,ベ タキソロールのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

ｒ
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
5mg 1 5 分 85%以 上

10mg 1 5 分 850/6以上

塩酸ベタキノロール標準品 C18H2'N03'HCl:34389(士 )_1_(4-[2-(シクロプロピ

ルメ トキシ)エチル]フェノキシ)3(イ ツプロピルアミノ)-2-プロパ ノール塩酸塩

で, ド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 酸ベタキノロークレをアセ トンで数回再結晶 し,得 られた結晶を 105℃

で 4時 間乾燥する

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 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カ リウム錠斉J法により

測定するとき,波 数 3250cm・,1514cm l,1249cmJ,1092cm‐
1,1053cm‐1及

び

830cm l付近に吸収を認める

融点 115～117℃

純度試験

(1)類縁物質(1)本 品 010gを メタノール 10mLに 溶か し,試 料溶液 とする こ

の液 3mL′を正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 50mLと する こ の液 lmL

をiに確に量 り,メ タノールを加えて正確に 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 10μL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 次に酢酸エテル/水/酢酸(100)混液(103:3)を展開溶媒 として約 10cm

展開 した後,薄 層板を乾燥する こ れをヨウ素蒸気中に 1時間放置するとき,

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは,4個 以下であ り,標 準溶液か

ら得たスポットより濃くない

(2)類縁物質(2)本 品 010Bを 移動相 50mLに 溶かし,試 料溶液 とする こ の液

lmL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 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 料溶液のベタキソロール以外のピークの合計面積は,標 準溶液

のベタキソロールのピーク面積より大きくない

試験条件

検出器 t紫外吸光光度計(測定波長 :273ntn)

カラム :内径 4mm,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ゲルを充てんする

カラム温度 125℃付近の一定温度

移動相 :l m01/L塩酸試液を加えて pH3 0に調整 した薄めた 0 05moVLリン
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酸二水素カ リウム試液(1→2)/アセ トニ トリル/メタノール混液(26:7:7)

流量 :ベ タキソロールの保持時間が約 9分 になるように調整する

面積測定範囲 :溶策のピークの後からベタキツロールの保持時間の約 2倍

の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 10mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 50mL

とする こ の液 10μLか ら得たベタキノロールのピーク面積が,標 準溶

液のベタキソロールのピーク面積の 10～30%に なることを確認する

システムの性能 :本品 0053及 び 2-ナフ トール 5m8を 移動神 200mLに 溶か

す こ の液 10ドLに つき,上記の条件で操作するとき,ベ タキツロール,

2-ナフ トールの順に溶出し,そ の分離度は 4以 上である_

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,ベ タキソロールのピーク面積の相対標準偏差は 30%以 下であ

る

乾燥減量 05%以 下(lg,105℃,4時間)

含量 990%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 033を 精密に量り,酢 酸

(100)30mlに溶かし,無水酢酸 30mLを 加え,0 1moyL過塩素駿で滴定する(電

位差滴定法)同 様の方法で空試験を行い,補 正する_

0 1moVL過塩素酸 lmL=34 389mg C18H29N03・HCl
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塩 酸 ベ ナゼ プ リル 錠

Bellazepril】臣ydrochloride 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,子L径 05岸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 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩酸ベナゼプ リル

(C24H2が20S・HCめ約 28‖g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 に塩酸ベナゼプ リル標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約

00283を 精密に量 り,水 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 100mL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

れぞれの液のベナゼプ リルのピーク面積 ИT及び】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

塩駿ベナゼプ リル(C24H28N205・HCDの 表示童に対する溶出率(%)

=払 x t t x t t x上×9
″s / C

ki塩 酸ベナゼプ リル標準品の量(mg)

ご :1錠 中の塩酸ベナゼプ リル(C24H28N205・IICりの表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :239nm)

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 :メタノール/pH3 0の0 02mo17Lリン酸塩緩衝液混液(312)

流量 :ベナゼプ リルの保持時間が約 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 50‖Lに つき,上 記の条件で操作するとき,ベ ナゼ

プリ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 :標準溶液 50μlッにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す

とき,ベ ナゼプ リルのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25mg 15分 85%以 上

5mg 1 5 分 85%以 上

10mg 1 5 分 80%以 上

塩酸ベナゼプ リル標準品 C241128N20S・HCl:46095(一 )―(3働-3([(1〕-1エ トキシ

カルボニルー3-フェエルプロピル]アミノ〉-2-オキソ 2,3,4,5テトラヒドロー1灯トベ

ンブアゼピンー1-酢酸 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 酸ベナゼプリルにクロロホルムを加え,加 温 して溶かし,ろ 過する

冷後,析 出した結晶をろ取し,シ クロヘキサンで洗 う。得 られた結晶を酢酸エ

チル中 80℃で 3時 間加熱還流 した後,結晶をろ取 し,105℃で 3時 間乾燥する

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)木 品の薄めたエタノール(95)(1→2)溶液(1→50000)につき,紫 外可視吸光度

損じ定法により吸収スペク トルを測定するとき,波 長 238～242nlllに吸収の極大

を示す

(2)本 品を乾燥 し,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カ リウム能剤法により測

定するとき,波 数 1737cm l,1673cm l,1524cm l,1391cm l及び 1212cm l付近

に吸収を認める

旋光度 [α]甘:-138～
-142°

(乾燥後,025g,エ タノール(995),25mL,100mm)_

類縁物質 本 品 0020gを 薄めたエタノール(95)(1→2)100mLに 溶か し,試 料溶液

とする こ の液 2mLを 正確に量 り,薄 めたエタノール(95)(1→2)を加えて正確

に 200mlンとし,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 25μL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 料溶液のベナゼプ リル以外

のピークの面積は,標 準溶液のベナゼプ リルのピーク面積の 1/2より大きくな

く,試 料溶液のベナゼプ リル以外のピークの合計面積は,標 準溶液のベナゼプ

リル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 :239nlll)

カラム :内径 4111111,長さ25cmの ステンレス管に 10μm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 :メ タノール/ラウリル硫酸ナ トリウム溶液(3→20000)/酢酸(100)混液

(600 :400 : 1)

流量 :ベナゼプリルの保持時間が約 10分になるように調整する.
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面積測定範囲 :溶媒のピークの後からベナゼプリルの保持時間の約 4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,薄 めたエタノール(95)(1→2)を加

えて正確に 20mLと する こ の液 25μLか ら得たベナゼプ リルのピーク面

積が,標 準溶液のベナゼプリルのピーク面積の 7～130/0になることを確認

する

システムの性能 :試料溶液 5mLに パラオキシ安息香酸プロピルの薄めたエ

タノール(95)(1→2)溶液(1→10000)4mLを加え,薄 めたエタノール(95)(1→

2)を加えて 20mLと する こ の夜 15μLに つき,上 記の条件で操作すると

き,パ ラオキシ安息香酸プロピル,ベ ナゼプ リルの順に溶出し,そ の分離

度は 3以 上である

システムの再現性 :標準溶液 25μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

すとき,ベ ナゼプ リルのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

乾燥減量 10%以 下(13,105℃,3時 間)

含量 995%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 07gを 精密に量 り,無 水酢酸

/酢酸(100)混液(7:3)70mIフに溶かし,0 1moyIッ過塩索酸で滴定する(電位差滴定法)

同様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1mo1/Li邑培王寿酸 lmL=46 10mg C24H28N205・ IICl
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トラ ン ドラプ リル 錠

Trandolapril 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,イし径 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 l lllIフを正確に量り,表 示量に従い lmL中 に トラン ドラプ リル

(C24H34N205)約056μ3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 トラン ドラプリル標準品約 00223を精密に量 り,ア セ トニ トリ

ルに溶かし,正 確に 200mLと する こ の液 5mLを 正確に量 り,水 を加えて正確

に 50mLと する 更にこの液 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 50卜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, トラン ドラプ リルのピーク面積 】1及 び

夕、を測定する

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする

トラン ドラプ リル(C24H34N20s)の表示量に対する溶出率(°/。)

=偽 ×坐x t t x t t x呈
】、 / C 4

狩1枢為'Fチツ戦 す艦魯特お聯み室1量ぃD
試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :220nm)

カラム :内径 4mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5汁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 :25℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水索カリウム 6803を 水 1000mLに 溶か し,リン酸を加え,

pH2 0に調整する この液 600mLに アセ トニ トリル 400mLを 加える

流量 :トラン ドラプリルの保持時間が約 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, トラ

ン ドラプリ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 2000

段以上,15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,トラン ドラプ リルのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

05mg 1 5 分 80%以 上

lmg 1 5 分 8 0 %以 上

トラン ドラプリル標準品 C241134N205:43054(一)―(2S,3想,7atD l((助―卜1(Dl―

cthoxycarbony1 3-phcnylpropyl〕alanyl)hcxahydrO-2-indolincc価もoxylic acidで,  下言己し9

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  ト ラン ドラプ リルをエタノール(995)に溶かし,室温で 1時 間かき混ぜた

後,ろ 過する ろ 液を氷冷 し,1時 間放置する 析 出した結晶をろ取 し,少 量

のエタノール(995)で洗 う 同 様の操作を更に 2回 繰 り返 し,得 られた結晶をシ

リカゲルを乾燥剤 として 3時 間減圧乾燥する

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 1736cm・,1655cm l,1497cm」,1368cm‐
1,1194cm l,1100cmⅢ

,

1065cm l,936cm l及び 700cm」付近に吸収を認める_

類縁物質 本 湿,00103を移動相 25mLに 溶かし,試 料溶液とする こ の液 2mLを 正

確に量り,移 動相を加えて正確に 25飾に 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 トランドラブリル以外のピークの合計面積は,標準溶液の トラン ドラプ リルの

ビーク面積より大きくない

試験条件

検出器 :紫外吸光光度言|(測定波長 :220nlll)

カラム :内径 4mm,長 さ25cm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 :テ トラヒドロフラン 300mL,ア セ トニ トリル 200mL及 び トリエ

チルアミン 5mLを 水 700mLに 混和 した後,リ ン酸を加え,pH2 5に 調整

する

流量 :ト ラン ドラプ リルの保持時間が約 10分 になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 50mLと

する こ の液 50μLか ら得た トラン ドラプ リルのピーク面積が,標 準溶

液の トラン ドラプ リルのビーク面積の 7～13%に なることを確認する.

システムの性能 :ト ラン ドラプ リル 001g及 び 1-クロロー2,4ジエ トロベン

ゼンの移動相溶液(1→2000)5mLを 移動相 250mLに 溶かす こ の液 50μL
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につき, L記 の条件で操作す るとき, トラン ドラプ リル,ト クロロー2,4-

ジエ トロベンゼンの順に溶出 し,そ の分離度は 5以 上である

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,ト ラン ドラプ リルのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下で

ある

水分 02%以 下 (01g,電 量滴定法)

含量 990%以 上  定 量法 本 品約 04gを 精密 に量 り,酢 酸(100)50mLに 溶か

し,0 1moyL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 1moVIッ過塩素酸 lmL=43 05mg C24H34N205

０
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L一グノンタミン類粒

L―Glutamine Cranules

溶出試験 本 品の表示量に従い Lグ ルタミン(CsHloN203)約099gに 対応する量を精

密に量 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 2mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 20mLと し,試 料溶Hlkとする 別 に

tボグルタミン標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 0022gを 精密に量 り,水 に

溶か し,正 確に 200mL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

腋の Lグ ルタミンのピーク面積 ИT及び力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_

1グ ルタミン(CsHloN203)の表示量に対する溶出率(%)

= 生 x空×上×4 5 0 0
″1  メs C

k:L― グル タ ミン標準品の量(mg)

殆 :Lグ ルタ ミン類粒の秤取量(3)

C:lg中 の L―グルタ ミン(C5H10N203)の表示量(mg)

試験条件

検出器 t紫外吸光光度計(測定波長 1 210nm)

カラ2、:内径 46mm,長 さ 15cm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 :25℃付近の一定温度

移動相 :1-オクタンスルホン酸ナ トリウム 087gを 水 1000mLに 溶かした液

にリン酸 05mL及 びアセ トニ トリル 110mLを 加える

流量 :L―グルタミンの保持時間が約 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 10‖Lに つき,上 記の条件で操作するとき,L―グ

ルタミ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 3000段以

上,20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,ぃ グルタミ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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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

990mプg 3 0 分 85%以 上

L―グルタミン標準品  「L―グルタミンJ た だし,乾 燥 したものを定量するとき,L

グルタミン(C5 H ! O N 2 0 3 ) 9 9 0 %以上を含むもの
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ベ ラプロス トナ トリウム錠

Beraprost Sodium 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,7L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 lmL中 にベラプロス トナ ト

リウム(c24H29Na05)約0 022μg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 にベラプロス トナ トリウム標準品をシリカゲルを乾燥剤 とし

て 60℃で 5時 間減圧(0 67kPa以下)乾燥 し,そ の約 00223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 200mLと する 更 にこの液 2mLを 正確に畳 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 02mL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 れぞれの液のベラプロス トの 2つ

のピーク面積の和′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

ベラプロス トナ トリウム(C24H29Na05)の表示量に対する溶出率(°/。)

=,ス x!生だ x上×上
ズs /  ご  1 0 0

ス :ベ ラプロス トナ トリウム標準品の量(m3)

こr:1錠 中のベラプロス トナ トリウム(C24H29Na05)の表示量(mg)

試験条件

検出器 ,蛍光光度計(励起波長 :285nlll,堂光波長 :614111n)

カラム :内径 4 6nllll,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 :メタノール/水/酢酸(100)混液(650:350:1)

流量 :ベ ラプロス トの 2つ のピークのうち,先 に流出するピークの保持時間

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 02mLに つき,上 記の条件で操作するとき,ベ ラ

プロス トの 2つ のピークの分離度は 12以 上である

システムの再現性 :標準溶液 02mLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

すとき,ベ ラプロス トの 2つ のピーク面積の和の相対標準偏差は 200/6以下

である
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

201tg 1 5 分 8 0 %以 上

40卜 g 3 0 分 85%以 上

ベラプロス トナ トリウム標準品 C 2 4 H 2 9 N a 0 5 : 4 2 0  4 7  S o d i u m ( 土) _ ( 1 文
章, 2 妃ネ, 3 がネ, 8 b S ネ)

2,3,3a,8b tctrahydro-2-hydrOxy-1-[(リー(3S■)-3-hydroxy-4-mcthy卜1-octcn-6-ynyl]-1二み

cyclopcntaib]bcnZOftlran-5-butyratc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

(1)本 品のメタノール溶液(3→50000)につき,紫 外可祝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 278～283nm及 び 285～289nmに 吸収の極

大を示す

(2)本 品を乾燥 し,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カ リウム鈍剤法により測

定するとき,渡 数 1560cm l,1450cm l,1407cm l,969cm l及び 743cm l付近に

吸収を認める

類縁物質 本 品 00203を メタノール 2mLに 溶か し,試料溶液とする 試料溶液 15μL

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 積百分率法によりそれぞれの量を求め

るとき,保 持時間約 12分のピーク,保 持時間約 40分 に近接 して現れる2つ のピ

ーク及び保持時間約 48分 に近接 して現れる 2つ のピークはそれぞれ 02%以 下,

保持時階1約28分 のピークは 03%以 下である ま た,保 持時間約 21分 及び 23分

に近接 して現れるベラプロス トの 2つ のビーク,保 持時間約 12分 のピーク,保

持時間約 28分 のピーク,保 持時間約 40分 に近接 して現れる2つ のピーク及び保

持時間約 48分 に近接 して現れる 2つ のピーク以外のピークの各々のピーク面積

は 01%以 下である_ま た,ベ ラプロス トの 2つ 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 3 285nm)

カラム :内径 41111n,長さ 25cmの ステンレス管に 4μm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 :35℃付近の一定温度

移動相 :水/アセ トニ トリル/メタノール/酢酸(100)混液(640,330:30,1)を 移

動相 Aと し,ア セ トニ トリル/水/酢酸(100)混液(900:100:1)を 移動相 B

とする 移 動相 Aと 移動相 Bの 混合比率を次に示すように段階的に変化

させる
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注入後か らの時 移動相

0 ^ヤ 30

30 - 45

45 ヘヤ 60

60 -  70

70 ヘツ 80

0

0 -→ 44

44

44 -→ 100

100

流量 :ベ ラプロス トの 2つ のピークの うち,後 に流出するピークの保持時

間が約 23分 になるように調整する

面積測定範囲 :溶媒 ピークの後からベラプロス トの 2つ のピークのうち,

後に流出するピークの保持時間の約 4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,メタノールを加えて正確に20mL

とする こ の液 lmLを 正確に量り,メ タノールを加えて正確に 20mL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 2mL

を正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 10mLと する こ の夜 15μL

から得たベラプロス トの 2つ のピーク面積の和が,シ ステム適合性試験

用溶液のベラプロス トの2つ のピーク面積の和の 14～26%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 15‖Lに つき,上 記の条件で

操作するとき,ベラプロス トの2つ のピークの分離度は 15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 15‖Lに つき,上 記の条件

で試験を 6回 繰 り返す とき,ベ ラプロス トの 2つ のピーク面積の和の相

対標準偏差は 20%以 下である

異性体比 本 品 0013を メタノール 5mLに 溶か した液 15μL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 保 持時間 25分 付近のピーク面積 ″a

及び保持時間 27分付近のピーク面積 ンbを測定するとき,ガ出44aは097～ 103で

ある

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :285nIIl)

カラム :内径 6nlm,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 140℃付近の一定温度

移動相 :メタノール/水/酢酸(100)混液(600:400:1)

流量 :ベ ラプロス トの 2つ のピークのうち,後 に流出するピークの保持時

間が約 27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 15μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ベ

ラプロス トの 2つ のピークの分離度は 12以 上である_

100

100 -→ 56

56

56 - 0

0
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システムの再現性 :試料溶llk 15μLに つき,上 記の条件で試験を 6回繰 り
返すとき,ベラプロス トの 2つ のピーク面積の和の相対標準偏差は 200。
以下である

乾燥減量 30%以 下(058,減圧 ・o670a以 下,シ リカゲル,60℃ ,5時 間)
含量 990%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 01gを 精密に量り,薄 めた
エタノール(7→10)30mLに溶か し,o2mOVL塩 酸試液 20mLを 加え,o o25moVL
水酸化ナ トリウム・ェタノール(995)液で第一当量点から第二当量点まで摘定す
る (電位差滴定法)同 様の方法で空試験を行い,補 正する.
0 025molん水酸化ナ トリゥム・ェタノール(995)液lmL=10 512mg C24H29Na05

0.025 mo1/L水酸化ナ トリゥム ・ェタノール液

1000mL中水酸化ナ トリゥムNaOH:4000)1000gを 含む

調製 水 酸化ナ トリウム 21gを エタノール(995)100mLに溶か し,密 栓 し,16時 間
放置 した後,上 澄液 50mLを とり,エ タノール(995)650mL及び水を加えて looomL
とし,次 の標定を行 う

標定 ア ミド硫酸(標準試菜)をデシケーター
(減圧 ・2kPa以下,シ リカゲル)で約 48

時間乾燥 し,そ の約 0025gを精密に量 り,薄 めたエタノール(7→10)30mLに溶か し,
調製 した水酸化ナ トリウム ・ェタノール液で滴定 し,フ ァクターを計算する(電位差
滴定法)

0 025moVL水 酸化ナ トリウム ・ェタノール液 lmL=2 427mg FIOS02NH2

注意 :遮光 した瓶に密栓 して保存する 標 定は用時行 う.
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薬食機発第 1 0 1 4 0 0 1 号

平成 1 7 年 1 0 月 1 4 日

各都道府県衛生主管部 (局)長  殿

厚 生 労 働 省 医 薬 食 品 局

審査管理課医療機器審査管理室長   |

| |    ‐

希少疾病用医療機器の指定について

楽事法 (昭和 35年 法律第 145号 )第 77条 の 2第 1項 の規定に基づき、希少疾病用

医療機器が 下記のとお り指定されたので、通知する。

指定番号    医 療機器の名称   予 定される使用 目的、    申 請 者 の

効能又は効果      氏 名又は名称

(17機)第 11号  血 球細胞除去用浄  難 治性網膜ぶ ど う膜炎 を  株 式会社 JIMR

化器 有するベーチ ェ ッ ト病患  O

者の眼発作抑制

記


