
システムの性能 i標準溶液 3μ
= L に
つ き,上 記の条件で操作す ると

き,ア セ トニ トリル ,内 標準物質の順 に流 出 し,そ の分離度は

8 . 5 以上である。

システムの再現性 :標 準溶液 3μLに つ き,上 記の条件で試験を 6

回繰 り返す とき,内 標準物質の ピ
ー ク面積 に対す るアセ トニ トリ

ルの ピー ク面積の比の相対標準偏差は 1 0 . 0 % 以下である.

乾燥減量 く2 .イF〉 1 . 0 °/ o 以下( l g , 減圧 ,室 温 , 3時 間) ,

含量 9 9 . 5 0 / 0 以上 .定量法 本 品を乾燥 し,その約 0 . 4 g を精密 に量 り,

無水酢酸 1 0 0 m L を 加 えて溶 か し, 0 . l  m o 1 / L 過塩素酸で滴定 く2 5θ
〉

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 . l  m o 1 / L 過塩素酸 l m L = 2 7 . 0 7 m g  C 2 7 H 3 0 F 2 N 2 0 3 ・2 H C i

試薬 ・試液

ドデカン C H 3 ( C H 2 ) 1 0 C H 3  無色澄明の液体である。

密度 く2 5び〉( 2 0 ℃) 0 , 7 4 9 g / m L



プ ロ メ タ ジ ン メチ レ ン ジ サ リチ ル 酸 塩 細 粒

Promethazine MethylenediSalicylate Fine(Granules

溶 出性 ( b . アθ〉 本 品の表示量に従いプロメタジンメチ
レンジサ リチル酸塩

( C 3 4 H 4 0 N 4 S 2 ・C 1 5 H 1 2 0 6 ) 約1 3 . 5 m g に対応す る量を精密
に量 り,試 験液に溶

出試験第 1液 9 0 0 m L を 用い ,パ ドル法によ り,毎 分 5 0回 転で試験
を行

う.溶出試験 を開始 し,規定時間後 ,溶出液 2 0 m L 以 上 をとり,孔径
0 . 4 5 μm

以下のメンブ ランフィル タ
ーでろ過す る。初 めのろ液 1 0 m L を 除 き,次 の

ろ液 5 m L を 正確 に量 り,溶 出試験第 1液 を加 えて正確 に 1 0 m L と
し,試

料溶液 とす る.別 にプロメタジンメチ レンジサ リチル酸塩標準品を
1 0 5 ℃

で 3時 間乾燥 し,そ の約 1 5品gを 精密に量 り,メ タノ
ールに溶か し,正 確

に 1 0 0 m L とす る。この液 5 m L を 正確に量 り,溶 出試験第 1液 を加 えて正

確 に 1 0 0 m L と し,標 準溶液 とす る.試 料溶液及び標準溶液に
つき,溶 出

試験第 1液 を対照 とし,紫外可視吸光度測定法 ( 2 2 かに より試験 を行
い ,

波長 2 4 9 n m にお ける吸光度 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。

プ ロメタジンメチ レンジサ リテル酸塩 ( C 3 4 H 4 0 N 4 S 2 ・C 1 5 H 1 2 0 6 ) の表 示量 に

対す る溶出率( % )

=(″ s/レ/T)×(ИT/文s)×(1/C)×90

″s i プ ロメタジンメチ レンジサ リチル酸塩標準品の秤取量( m g )

″ド 本品の秤取量( g )

c : l g 中 のプ ロメタジンメチ レンジサ リチル酸塩 ( C 3 4 H 4 0 N 4 S 2 ・C 1 5 H 1 2 0 6 )

の表示量( m g )

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶 出率

13 51ng/g 90分 7 0 °/ o 以上

プ ロメ

ジサ

ンメ

タジンメチ レンジサ リチル酸塩標準品  「 プ ロメタジンメチ レン

リテル酸塩」.た だ し,乾 燥 したものを定量す るとき,プ
ロメタジ

チ レンジサ リチル酸塩( C 3 4 H 4 0 N 4 S 2 ・C 1 5 H 1 2 0 6 ) 9 9 ・0°/ 0 以上 を含む も
の。



レボ チ ロ キ シ ンナ トリ ウム 散

Levothyroxine Sodiultll Powder

溶 出 性 ( びF θ〉 本 品 の 表 示 量 に 従 い レ ボ チ
ロ キ シ ン ナ ト リ ウ ム

( C 1 5 H 1 0 1 4 N N a 0 4 ) 約0 . l m g に対応す る量 を精密
に量 り,試験液に水 9 0 0 m L

を用い ,パ ドル法 (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 1 0 0 回転で試験 を行 う。溶 出試験 を開始 し,規 定時間後 ,溶

出液 5 m L 以 上 を とり,遠 心分離 し,上 澄液 を試料溶液 とす る
。別 に レボ

チ ロキシン標準品を酸化 リン ( V ) を 乾燥斉Jとして , 6 0 ℃ で 4時 間減圧

乾燥 し,そ の約 2 7 m g を 精密に量 り,メ タノ
ールに溶か し,正確 に 2 0 0 m L

とす る。この液 2 m L を 正確 に量 り,メ タノァル を加 えて正確 に 5 0 m L と

す る。更にこの液 2 m L を 正確 に量 り,水 を加 えて正確に 1 0 0 m L と し,

標準溶液 とす る。試料溶液及び標準溶液 2 0 0 μLず つ を正確 に とり,次
の

条件で液体 クロマ トグラフィ
ー ( 2 . θF〉に よ り試験 を行い,そ れぞれ の

液の レボチ ロキシンの 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。

レボチ ロキシンナ トリウム ( C 1 5 H 1 0 1 4 N N a 0 4 ) の表示量に対す る溶 出率

(%)
=(″ s/ンフイT)×(ИT/Иs)×(1/C)×(9/25)×1.028

〃s i レ ボチ ロキシン標準品の秤取量( m g )

″ギ 本品の秤取量( g )

C  i  l g 中の レボチ ロキシンナ トリウム( C 1 5 H 1 0 1 4 N N a 0 4 ) の表示量( m g )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 2 3 n m )

カラム :内径 4 m m , 長 さ 1 5 c m の ステ ン レス管に 5μmの 液体 クロマ ト

グラフィー用オクタデシルシ リル化 シ リカゲル を充てんす る.

カラム温度 : 3 5 ℃付近の
一定温度

移動相 :メ タノ
ール/水 /リ ン酸混液 ( 1 2 0 0 : 8 0 0 : 1 )

流量 :レ ボチ ロキシンの保持時間が約 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 2 0 0 μLに つ き,上記 の条件で操作す るとき,

レボチ ロキシンの ピー クの理論段数及びシンメ トリ
ー係数 は ,そ れ

ぞれ 2 0 0 0 段以上, 1 . 5 以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 2 0 0 μLに つ き,上 記 の条件で試験 を 6回

繰 り返す とき,レ ボチロキシンの ピ
ー ク面積 の相対標準偏差 は 3 . 0 0 / 0



以 下 で あ る。

溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率

0.lmg/g 60分 7 0 0 / 0以上

レボチ ロキシン標準品 C 1 5 H l l 1 4 N 0 4 : 7 7 6 . 8 7  0 - ( 4 - ヒドロキシ
ー3 , 5 …ジヨー

ドフェニル) - 3 , 5 - ジヨ
ー ドーL―チ ロシンで,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  レ ボチ ロキシン l gをエタノ
ール ( 9 9 . 5 ) / 2 - アミノエ タノ

ール溶

液 ( 6 1 →5 0 0 ) 混液 ( 5 : 2 ) 2 5 m L に溶解 した後 ,ろ過す る
。ろ液に 2 m o 1 / L

塩酸試液 を加 えて p Hを 4～5に 調整 した後 , 1時 間氷冷 し,遠
心分離

す る.得 られた沈殿 をエタノ
ール ( 9 5 ) / 水混液 ( 5 , 2 ) 2 5 m L ず つで 3

回洗い,酸 化 リン( V ) を 乾燥剤 として 6 0℃で 4時 間減圧乾燥す る
,

性状 本 品は 白色～淡黄褐色の粉末である.

確認試験 本 品の希水酸化ナ トリウム試液溶液 ( 1→1 0 0 0 0 ) に
つ き,紫

外可視吸収度測定法 ( 2 2 イ)に よ り吸収 ス
ペ ク トル を測定す るとき,

波長 3 2 3 ～3 2 7 n m に吸収の極大を示す。

類縁物質 本 品 0 . 1 0 g をとり,エ タノ
ール ( 9 5 ) / アンモニア水( 2 8 ) 混液

( 1 4 : 1 ) 1 0 m L を正確 に加 えて溶か し,試料溶液 とす る
。この液 につ き,

薄層 クロマ トグラフイ
ー ( 2 . θJ ) に よ り試験 を行 う.試 料溶液 2μLを

薄層 クロマ トグラフィ
ー用 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 す―ブチルアル コ
ール/ r～ア ミルアル コール/水 /ア ンモ

ニア水 ( 2 8 ) / 2 - ブタノン混液 ( 5 9 : 3 2 : 1 7 : 1 5 : 7 ) を 展開溶媒
とし

て約 1 2 c m 展 開 した後 ,薄 層板 を風乾す る。 これに
ニンヒ ドリン 0 . 3 g

を 1‐ブタノ
ール/酢酸 ( 1 0 0 ) 混液 ( 9 7 : 3 ) 1 0 0 m L に 溶か した液 を均等

に噴霧 し, 1 0 0 ℃で 3分 間加熱す るとき,主 スポ ッ ト以外の赤紫色
のス

ポ ッ トを認 めない .

乾燥減量 ( 2イ7 )  1 . 0 % 以 下 ( 0 . 5 g , 減圧 )酸 化 リン( V ) , 6 0 ℃, 4 時 間)

含量 9 9 , 0 °/ 0 以上 .定 量法 本 品を乾燥 し,その約 2 5 m g を 精密 に量 り,

水酸化ナ トリウム溶液 ( 1→1 0 0 ) 1 0 m L 及 び新たに製 した亜硫酸水素

ナ トリウム溶液 ( 1→1 0 0 ) l m L の混液 を吸収液 とし,酸素
フラスコ燃焼

法 (ゴャθb )に よ り検液 を調製す る。装置の Aの 上部に少量
の水 を入れ ,

注意 して Cを とり,水 4 0 m L で C , B 及 び Aの 内壁 を洗
い込む ,こ の

液に臭素 ・酢酸試液 l m L を 加 え,栓 Cを 施 し, 1分 間激 しく振
り混ぜ

る.水 4 0 m L で C , B 及 び Aの 内壁 を洗い込み ,ギ 酸 0 . 5 m L を加
え再

び栓 Cを 施 し, 1分 問激 しく振 り混ぜ ,水 4 0 m L で C , B 及
び Aの 内



壁 を洗い込む . A に 窒素を十分に吹 き込み ,酸 素
と過量の臭素 を追い

出 し,  ヨウ化カ リウム 0 . 5 g を加 えて溶か し,直 ちに希硫
酸 3 m L を 加

えて振 り混ぜ , 2 分 間放置 した後 , 0 . 0 2 m o 1 / L チオ硫酸ナ ト
リウム液で

滴定 ( 2 , j θ〉す る ( 指示薬 : デ ンプン試液 3 m L ) . 同 様
の方法で空試験

を行い)補 正す る。

0 . 0 2  m o 1 / L チオ硫酸ナ トリウム液 l m L = 0 . 6 4 7 4 m g  C 1 5 H l l 1 4 N 0 4


