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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

リン酸ジヒ ドロコデイン 10 m g / g・み塩酸メチルエフェ ドリン 20 m g / g・

マ レイン酸クロルフェニラミン 4m g / g散

Dihydrocodeine Phosphate 10mg/g,α↓―ヽ在ethylephedrine】臣ydrochloride

20m宮/g and ChlorpheniraIIline httaleate 4mg/g P6wder

溶出試験 本 品約 0.5g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 75回転で試験を行う(ただし,試 料は試験液に分散するように投

入する).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 のろ液を

試料溶液とする。別に定量用リン酸ジヒドロコデイン伊J途105℃で4時間乾燥し,

その減量を測定しておく)約0022gを精密に量り,水 に溶かし,正 確に 100mLと

し,標 準原液(1)とする。また,定 量用 JF―塩酸メチルエフェ ドリンを 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 50mLと し,標 準原

液(2)とする。また,マ レイン酸クロルフェニラミン標準品を 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 100mLと し,標 準原液(3)

とする。標準原液(1)5mL,標 準原液(2)5mL及び標準原液(3)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 100μL

ずらを正確にとり,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

れの液のジヒドロコデインのピーク面積И耽及びИsa,JF―メチルェフェ ドリンのピ

ーク面積 ИTb及び Иsb並びにクロルフェニラミンのピーク面積 И監及び Иscを測定

する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

リン酸ジ|ド ロコデイン(C18H23N03・H3P04)の表示量に対する溶出率(%)
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み塩酸メチルエフェ ドリン(CllH17NO・HCl)の表示量に対する溶出率(%)

=空 ×空 ×上×45
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マ レイン酸 クロル フェニラミン(C16HttCIN2・C4H404)の表示量に対す る溶出率(°/0)

=生 x生 ×上 x 9
% И s c  Q

‰a:乾燥物に換算した定量用リン酸ジヒドロコデインの量(mg)



77sb i定量用 み塩酸メチルエフェ ドリンの量(mg)

‰ ciマ レイン酸クロルフェニラミン標準品の量(mg)

//T:リン酸ジヒドロコデイン ・JF―塩駿メチルエフェ ドリン ・マ レイン酸クロルフ

ェニラミン散の秤取量(g)

a:lg中 のリン酸ジヒドロコデイン(C18H23N03・H3P04)の表示量(mg)

a:lg中 のみ 塩酸メチルエフェ ドリン(CllH17NO・HCめの表示量(mg)

a :lg中 のマ レイン酸クロルフェニラミン(C16H19ClN2・C4H404)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(損J定波長 :254nm)

カラム :内径 46mm,長 さ 10cm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 :1-オクタンスルホン酸ナ トリツムの薄めた リン酸(1→1000)溶液

(3→1000)/アセトニトリヤ混液(2:1)

流量 :「/―メチルエフェ ドリンの保持時間が約 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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ジ ヒ

ドロコデイン,冴―メチル子フエ ドリン)ク ロルフェニラミンの順に溶出し,

それぞれのピークは完全に分離する。また,ジ ヒドロコデイン,7/―メチル

エフェ ドリン及びクロルフェニラ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 100μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

すとき,ジ ヒドロコデイン,77-メチルエフェ ドリン及びクロルフェニラミ

ンのピーク面積の相対標準ls~差はそれぞれ 20%以 下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

リン酸ジヒドロコデイン 10m3/g

1 5 分

75%以 上

泌 塩酸メチルエフェドソン 20mg/g 80%以 上

マレイン酸クロルフェニラミン 4mg/g 75%以 上



リン酸 ジ ヒ ドロ ヨデ イ ン 3 m 富 ・J r _ 塩酸 メチル エ フエ ドリン 7 m g ・

マ レイ ン酸 ク ロル フ ェニ ラ ミン 1 . 5 m 宮錠

E)ihydrocodeine Phosphate 3mg,dを ―巾質ethylephedrine IIydrochloride 7mg

and ChlorpheniraHline h/1aleate l,5mg 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 のろ液を試料溶液 とする。別に定量用 リン酸ジヒ ドロコデイン伊可途

105℃で 4時 間乾燥 し,そ の減量を測定してお く)約00173を 精密に昌 り,水 に溶

かし,正 確に 100mLと し,標 準原液(1)とする。また,定 量用 み塩酸メチルエフ

ェ ドリンを 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 0019gを 精密に量 り,水 に溶かし,正

確に 100mLと し,標 準原液(2)とする。また,マ レイン酸クロルフェニラミン標

準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 0017gを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に

200mLと し,標 準原液(3)とする。標準原液(1)2mL,標 準原液(2)4mL及び標準原

液(3)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 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 れぞれの液のジヒドロコデインのピーク面積И恥及びИsa)Jr_

メチルエフェ ドリンのピーク面積 ИTb及び Иsb並びにクロルフェニラミンのピー

ク面積И.及 び′scを測定する,

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

リン酸ジヒドロコデイン(C18H23N03・H3P04)の表示量に対する溶出率(%)

≧‰aX舎文法×18
み塩酸メチルエフェドリン(CllH17NO・HCl)の表示量に対する溶出率(%)

=  ‰ b x空 ×上 ×3 6
〃sb Cb

マ レイ ン酸 クロル フェニラミン(C16H19CIN2'C4H404)の表示量に対す る溶出率(%)

″亀c×
猪

X法 ×9

乾燥物に換算 した定量用 リン酸ジヒドロコデインの量("g)

定量用 み塩酸メチルエフエ ドリンの量(mg)

マ レイン酸クロルフェニラミン標準品の量(mg)

1錠中のリン酸ジヒドロコデイン(C18H23N03・H3'04)の表示量(mg)

1錠中のJr―塩酸メチルエフエドリン(CllH17NO・HCめ?表示量(mg)
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‰
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Cc il錠 中のマ レイン酸クロルフェエラミン(C16H19ClN2・C4H404)の表示量(mg)

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 10cm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 :4o℃付近の一定温度

移動相 :1-オクタンスル ホン酸ナ トリウムの薄めた リン酸(1→1000)溶液

(3→1000)/アセ トニ トリル混液(2:1)

流量 :み メチルエフェ ドリンの保持時間が約 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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ジ ヒ

ドロコデイン,77-メチルエフェ ドリン,ク ロルフェニラミンの順に溶出し,

それぞれのピークは完全に分離する。また,ジ ヒドロヨデインテfr―メチル

エフェ ドリン及びクロルフェニラ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 100μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

す とき,ジ ヒドロコデイン,み メチルエフェ ドリン及びクロルフェニラミ

ンのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ 20%以 下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

リン酸ジヒドロコデイン 3mg

1 5 分

750/0以上

泌 塩酸メチルエフェドリン 7mg 750/0以上

マレイン酸クロルフェニラミン 1 5mg 75%以 上



塩 酸 リン コマ イ シ ンカプセル

Lincomycill lttydrochloride 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 ‰也 を正確に量 り,表 示量に従い

lmL中 に塩酸 リンコマイシン約 0,28mg(力価)を含む液 となるように水を加えて=

確に /′mLと し,試 料溶液 とする。別に塩酸 リンコマイシン標準品約 28mg(力価)

に対応する量を精密に量 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 25μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフ

法により試験を行い,そ れぞれの液のリンコマイシンのピーク面積 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。

塩酸 リンコマイシンの表示量に対する溶出率(°/。)

= ″ 鉄:生×二×上×900
Иs / C

る :塩酸 リンコマイシン標準品の量[mg(力価)]

C ilカ プセル中の塩酸 リンコマイシンの表示量[mg(力価)]

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :210no

カラム :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 :無水リン酸水素ニナ トリウム1,420gを水に溶かし,1000mLと する。

この液にメタノール1000mLを加える,

流量 :リンコマイシンの保持時間が約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25μLにつき,上 記の条件で操作するとき,リ ンコ

マイ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2000段以

上,20以 下である。

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, リンコマイシ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

2 5 0 m g (力価) 30分 85%以 上



トシル 酸 スル タ ミシ リン細粒

SultaIIlicillin Tosilate Fine Granules

溶出試験 本 品の表示量に従い トシル酸スルタミシリン約 013(力価)に対応する量

を精密に量 り,試 験液に pH4 0の 0_05m61/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

を硫酸を乾燥剤 として 18時 間乾燥 し,そ の約 0018gを 精密に量 り,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 100mL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 25mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液 10ぃ 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 ZT及 びZsを 測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

トシル酸スルタミシリンの表示量に対する溶出率(%)

=塗 x空×上x180 x 3 . 1 2 6
ンレ竹 И s C

‰ :P―トルエンスルホン酸
一水和物の量(mg)

殆 :ト シル酸スルタミシ リン細粒 の秤取量(g)

C:lg中 の トシル酸スル 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 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 :リン酸二水素カリウム 13.63を水に溶かして 1000mlと した液に,

水酸化カリウム試液を加えてpH5 5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叫フにつき,上 記の条件で操作するとき,P"ト

ルエンスルホン酸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,2.0以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 10ぃ 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 1.50/0以下で

ある。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg(力価)/g 3 0 分 85%以 上

酢酸・酢酸ナ トリウム緩衝液,0.05 mo1/L,PH4.0 酢酸(100)30gに水を加えて looOmL

とした液に,酢酸ナ トリウム三水和物3.4gを水に溶かして500叫Lと した液を加え,

pH4.0に調整する。



トシル 酸 スル タ ミシ リン錠

Sultalnicillin Tosilate Tablets

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に pH4 0の 0 05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリツム緩

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 る他 を正確に量

り,表示量に従い lmL中 に トシル酸スルタミシリン約 0 42mg(力価)を含む液 とな

るように 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 //mL

とし,試 料溶液 とする。別にP―トルエンスルホン酸
一水和物を硫酸を乾燥剤 とし

て 18時間乾燥 し,そ の約 0.027gを精密に量 り,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 200mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標

準溶液 10ぃ 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。

トシル酸スルタミシリンの表示量に対する溶出率(%)

=  ″ 亀×塑旦x盗×
と

×4 5 0 x 3 . 1 2 6

‰ :P―トルエンスルホン酸一水和物の量(mg)

C:1錠 中の トシル酸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 :222no

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 135℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カ ソウム 13,6gを水に溶かして 1000mLと した液に,

水酸化カ リウム試液を加えて pH5 5に調整する。この液 950mLに アセ トニ

トリル 50mLを 力口える.

流量 :P―トルエンスルホン酸の保持時間が約 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ぃ につき,上 記の条件で操作するとき,ヵ ト

ルエンスルホン酸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。

システムの再現性 :標準溶液 1 0FLLにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

9



すとき,Ph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。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

375mg(力価) 15分 75%以 上

酢酸・酢酸ナ トリウム緩衝液,0,05 mo1/L,PI14.0 酢酸(100)3.Ogに水を加えて 1000mL

とした液に,酢駿ナ トリウム三水和物 3.4gを水に溶かして500mLと した液を加え,

pH4.0に調整する.
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パモ酸 ピランテル錠

PyranteI Pamoate 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 にピ

ランテル(CllH14N2S)約1l μgを 含む液となるように塩酸のメタノール溶液(9→

1000)を加えて正確に/衛L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 0016gを 精密に量り,虹 トジメチルホルムアミ

ド25mLに 溶かした後,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 5mLを 正確に量り,塩 酸のメタノール溶液(9→1000)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,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

316nm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:

ピランテル(CllH14N2S)の表示量に対する溶出率(%)

= 豚 鼓空 ×二×上×180×0347
Иs / C

‰ :パモ酸 ピランテル標準品の量(m3)

C:1錠 中のピランテル(CllH14N2S)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg 60分 75%以 上
米
ピランテル として

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 千酸ピランテル(CllH14N2S・C23H1606)99,0%以上を含むもの.



パ モ 酸 ピラ ンテル ドライ シ ロ ップ

Pyrantel Pamoate Dw Syrup

溶出試験 本 品の表示量に従いピランテル(CllH14N2S)約01gに 対応する量を精密に

量 り,試 験液にポリソルベー ト80 01gに 崩壊試験法の第 1液 を加えて 1000mL

とした液 900mL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,塩 酸のメタノール溶液(9→1000)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 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 0016gを 精

密に量 り,虹 ト ジメチルホルムアミド25mLに 溶かした後,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 5mLを 正確に量 り,塩 酸のメ

タノール溶液(9→1000)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,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 316nmに おける吸光度ИT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。

ピランテル(CllH14N2S)の表示量に対する溶出率(%)

=盗 ×空 ×上x 1 8 0 0×0 3 4 7
7/T Zs C

‰ :パモ酸 ピランテル標準品の曇(mg)

″■ パモ酸ピランテル ドライシロップの秤取量(g)

C:lg中 のピランテル(CllH14N2S)の表示量(mg)

溶出規格

表示量
'

規定時間 溶出率

100m3/g 60分 75%以 上
Ⅲ
ピランテル として

パモ酸ピランテル標準品 パ モ酸ピランテル(甲局)。ただし,乾 燥したものを定量

するとき,パ モ酸ピランテル(CllH14N2S・C23H1606)99・0%以上を含むもの.

つ
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テ プ レノンカ プセル

Teprenone Capsules

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液にラウリル硫酸ナ トリツムの pH6 8の リン酸水

索ニナ トリウム・クエン酸緩衝液溶液(1→20)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 100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‐

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 にテプレノィ(C23H380)約56μgを 含む液 となるようにラウリル硫酸ナ ト

リウムの pH6_8の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液溶液(1→20)を加えて

正確に /征 とし,試 料溶液 とする.別 にテプレノン標準品約 0028gを 精密に量

り,エ タノール(99.5)に溶かし,正 確に 50mL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 ・クエン駿緩衝液溶

液(1→20)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

れぞれの液のテプレノンのモノシス体のピーク面積ズm及 びИsa並びにテプレノン

のオール トランス体のピーク面積И軸及びИsbを測定する。

本品が溶出規格を満たす 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(°/。)

= 豚 鼓
Ta十〃恥×4×上×180

Иsa十〃sb / C

‰ :テプレノン標準品の量(mと)

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 :210nm)

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 :49℃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‖L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,テ プレノンのオール トランス体の順に溶出し,そ の

つ
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分離度は 10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,テ プレノンのモノシス体のピーク面積 とテプレノンのオール 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。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

50mg 60分 700/0以上

テプ レノン標準品 C23軋 80:330.55(班 ,13o-6,10,14,18-テトラメチルー5,9,13,17-

ノナデカテ トラエン…2-オンの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 外吸収スペク トル測定法の液膜法により試験を行 うと

き,波 数 1718cm・,1442cm・,1358cmⅢ及び 1158cm・付近に吸収を認める。

類縁物質

(1)本品 002gを ヘキサン絢赴 に混和 し,試 料溶液 とする。この液 lmLを 正確

に量 り)ヘ キサンを加えて正確に20mLと する。この液 lmLを 正確に量 り,ヘ

キサンを加えて正確に 10mLと し,標準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液 4μL

ずつを正確にとり,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 料溶液のテ

プレノンのモノシス体及びテプレノンのオール トランス体以外のピークの合計

面積は,標 準溶液のテプレノンのモノシス体のピーク面積及びテプレノンのオ

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 ガラネ管にガスクロマ 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 149～177μmの ガスクロマ ト

グラフ用ケイノウ上に 50/0の害J合で被覆 したものを充てんする.

カラム温度 :210℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素又はヘ リウム

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。

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からテプレノンのオール 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 2mL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のピーク面積及び
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テプレノンのオール トランス体のピーク面積の和が,標 準溶液のテプレ

ノンのモノシス体のピーク面積及びテプレノンのオール トランス体のピ
ーク面積の和の 15～250/。になることを確認する.

システムの性能 :試料溶液 lmLに ヘキサン lmLを 加えた液 1ぃ 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,テ プレノンのオ
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 4μL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のピーク面積及びテプレノンのオール

トランス体のピーク面積の和の相対標準偏差は 300/。以下である.

(2)本 品 001gを 酢酸エチル 2mLに 混和 し,試 料溶液 とする。この液 lmLを

正確に量 り,酢 酸エチルを加えて正確に 20mLと する.こ の液 lmLを 正確に量

り,酢 酸エテルを加えて正確に 10mL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を用いて調製 した薄層板にスポッ 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 10c血展開

した後,薄 層板を風乾する,こ れにリンモ リブデン酸 ″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,標 準溶液から得たスポントより濃 くない。

含量 990%以 上. 定 量法 本 品約 07gを 精密に量 り, ヒ ドロキシルアミン試

液 25mLを 正確に加えて溶かし,還 流冷却器をつけて 30分 問煮沸 した後,直 ち

に氷冷する.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液 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 5mo1/L塩酸 lmL=165.28mg C23H380

ポリエチレングリコール 2-ニトロテレフタ

ロマ トグラフ用に製造 したもの.

リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液,

ウム試液 1000mLに ,ク エン酸一水和物

を力日え, pH6.8に 調整する。

レー ト,ガ スクロマ トグラフ用 ガ スク

pH6 8 0.05mo1/Lリン酸水素ニナ トリ

525gを 水に溶かして 100omLと した液
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サラゾスルファピリジン腸溶錠

Salazosulfapyridine lEnteric口coated Tablets

溶出試験

[pH1 21 本品 1個 をとり,試 験液に崩壊試験法の第 1液 9001nL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 29mL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 ‰向 を正確に量 り,表 示量に従い ll■L中 に

サラゾスルファピリジン(C18H14N405S)約1lμgを 含む液 となるように希水酸化ナ

トリウム試液を加えて正確に /′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 0022g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(/′
一/:り に溶かし)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(/′
― /:り 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 460nmに おける吸光

度沼T及びZsを 測定する。

本品が溶出規格を満たす 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(°/。)

=豚 鼓二生×二×上x45
Иs / C

‰ :サ ラゾスル ファピリジン標準品の量(mg)

C:1錠 中のサラゾスル ファピリジン(C18H14N405S)の表示量(mg)

[pH6.8]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 を開始 し,

規定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.sμm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 にサラゾスルファピリジン(C18H14N405S)約1l μg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 00228

を精密に量り,薄 めたpH6.8のリン酸塩緩衝液(1→2)に溶かし,正 確に 100mLと

する,こ の液 5mL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。
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サラゾスル ファピリジン(C18H14N405S)の表示量に対する溶出率(%)

=  ″る×
安

×
チ

×
と

×4 5

‰ :サ ラゾスル ファピリジン標準品の量(mg)

C:1錠 中のサ ラゾスル ファピリジン(C18H14N405S)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 pH 規定時間 溶出率

250mg
12 120分 5 %以 下
6_8 9 0 分 85%以 上

500mg
1.2 120分 5%以 下
6 8 90分 70%以 上

サラゾスルファピリジン標準品 サ ラゾスルファピリジン (日局)。ただ し,乾 燥 し

たものを定量するとき,サ ラゾスルクァピリジン(C18H14N405S)99・0°/o以上を含む

もの.
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オキシメテバ ノール錠

Oxillleteban01 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 lmL中 にオキシメテバノー

ル(C19H27N04)約1 lμgを含む液となるように移動相を加えて正確に/′mLと し,

試料溶液とする。別にオキシメテバノール標準品伊可途 105℃で3時間乾燥し,そ
の減量を測定しておく)約0.022gを精密に量り,移 動相を加えて正確に200mLと

する.こ の液 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 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 れぞれの液のオキシメテバノールのピエク面積

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。

オキシメテバノール(C19H27NOつの表示量に対する溶出率(%)

=豚メ空×4×上x2
Иs / C 2

ス :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 中のオキシメテバノール(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 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 トリツム l ogを薄めたリン酸 (1→1000)500mLに溶

かした後,水 酸化ナ トリウム試液を加え,p耳3.0に調整する。この液 240mL

にテ トラヒドロフラン70mLを力日える,

流量 :オキシメテバノァルの保持時間が約 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 100μL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,2.0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
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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2.0%以下であ

る。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
2mB 1 5 分 800/0以上

オキシメテバノール標準品  「 オキシメテバノール」.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(C19H27N04)99,0%以上を含むもの.
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ヨウ化カ ジウム丸

Potassium 10dide P,1ls

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中にヨウ化カリウム(KI)
約 56μgを 含む液 となるように水を加えて正確に /他 とし,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 0,028gを精密に量 り,

水に溶かし,正 確に 100mtと する。この液 10mLを 正確に量 り,水 を加えて正確

ヤこ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 れぞれの液のヨウ化物イ

オンのピーク面積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.

ヨウ化カ リウム(KI)の表示量に対する溶出率(%)

= ‰ ガ空×4×上×180
Иs / C

ス :定量用 ヨウ化カ リウムの量(mg)

C il丸 中のヨウ化カ リウム(KI)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計仰J定波長 :225nm)

カラム :内径4.6mm、長 さ5cmの プラスチック管に10μmの 液体クロマ トグラフ

用強塩基性イオン交換樹脂を充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動本目:グルマン酸カリウムo30g,四 ホウ酸ナ トリウム十水和物0508)ホ ウ

酸1_80gを水90omLに 溶かし,ア セ トニ トリル100mL,グ リセ リン5mLを 加え

る。

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, 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10μL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1.5%以下である.
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
50mg 9 0 分 800/。以上

強塩基性イオン交換樹脂,液 体クロマ トグラフ用 液 体クロマ トグラフ用に製造し

たもの.

グルコン酸カリウム  「グルコン酸カリウム」.

つ
ん



オ メプ ラ ゾール 腸 溶 錠

C)lmeprazole lEnteric―cOated Tablets

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 lmL中 にオ

メプラゾール(C17H19N303S)約22μg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 にオメプラゾール標準品約 0022g

を精密に量 り,エ タノール(95)に溶かし,正 確に 50mL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 100mL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 323nm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。

オメプラゾール(C17H19軋03S)の表示量に対する溶出率(%)

=  豚 鼓空 ×二xt t x 9 6
Иs / C

‰ :オ メプラブール標準品の量(mg)

C:1錠 中のオメプラゾール(C17H19N303S)の表示量(mg)

[pH6_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 にオメプラゾール(C17H19N303S)約22μg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

オメプラゾール標準品約 00223を 精密に量 り,エ タノール(95)に溶かし,正 確に

50mLと する。この液 5mL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 外可視吸光度測定法により試

験を行い,波 長 293nm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。

オメプラゾール(C17H19N303S)の表示量に対する溶出率(%)
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= ‰ だ生x4×上×90
Иs / C

‰ :オ メプラゾール標準品の量(mg)

C:1錠 中のオメプラゾエル(C17H19N303S)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 pH 規定時間 溶出率

20mg
つ
ん 120分 5 %以 下

6 8 1 5 分 8 5 %以 上

オメプラゾール標準品 C17H19乳03S i 345 42(±)-5-メトキシー2-([(4-メトキシー3)5-

ジメチルー2-ピリジル)メチル]スルフィエル)ベンズイ ミダゾールで,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 オ メプラゾール84gにメタノール/アンモニア水(28)混液(100,1)380mL及

びジクロロメタン160mL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)120mL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。析出した結晶をろ取 し,

約5℃に冷却 したメタノール/アンモニア水(28)混液(100:1)841nLで洗 う。結晶は

室温で24時間嵐乾 した後,シ リカグルを乾燥剤 として4時間減圧乾燥する.

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)本品のエタノール(95)溶液(1→1000)lmLlこpH7.4のリン酸塩緩衝液を加えて

50mL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273～277nm及び299～303nm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1626cm・,1407cm・,1204cm~1,1015ch・及び809cm~1付近に吸収を

認める。

類縁物質 本 操作は試料溶液調製後,速 やかに試験を行 う。本品005gを移動相
50mLに溶かし,試 料溶液 とする。この液10μLにうき,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 らの量を求めるとき,オ メプラゾール以外
のピークの合計量は,0.20%以 下である。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :280 nm)

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 :25℃付近の一定温度
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移動相 :リ ン駿水素ニナ 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 水に溶かして 1000mLと した液に,薄 めた リン

酸(1→100)を加えて pH7.6に 調整する。この液 290mLに アセ トニ トリル

110ntを 加える。

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 メプラゾ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 1試料溶液 lmLに 移動相を加えて loomL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 10mLを 正確に量 り,

移動相を加えて正確に 100mLと する。この液 10μLか ら得たオメプラゾ
ールのピーク面積が,シ ステム適合性試験用溶液 10μLか ら得たオメプラ

ゾールのピーク面積の 5～150/。になることを確認する.

システムの性能 :本品 0.01g及び 1)2-ジエ トロベンゼン0025gに 四ホウ酸

ナ トリウム十水和物溶液(19→5000)5mLを 加え,更にエタノール(95)を加

えて 100mLと する。この液 5μLに つき,上 記の条件で操作するとき,

オメプラゾール,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 10μLに つき,上記の条件で

試験を6回 繰 り返す とき,オメプラゾールのピーク面積の相対標準偏差は

2.0%以下である。

乾燥減量 0.200/0以下(18,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エ ジメチルホルムアミ

ド70mLに 溶かし,0.l mOyLテ トラメチルアンモニウムヒドロキシ 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 lmL=34.542mg C17H19N303S

l,2‐ジエ トロベンゼン C6H4(N02ル 帯黄白色～帯褐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 トル測定法のペース ト法により測定す

るとき, 波数 3100cm‐1! 1585cm‐1, 1526cm‐1, 1352cm~1及
び 793cm~1付 近に

吸収を認める。

融点 116～ 119℃
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塩酸ペ ンタゾシン錠

PentazOcine Hydroch10ride 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 ‰花 を正確に量り,表 示量に従い lmL中 に塩酸ペンタゾシン

(C19H27NO o HCl)約31μgを含む液となるように水を加えて正確に /衛Lと し,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 10o℃

で 5時 間減圧乾燥し,そ の約 0.016g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ИT及びZsを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合とする。

塩酸ペンタゾシン(C19H27NO・HCりの表示量に対する溶出率(0/。)

= ‰ だ生×4x上 ×180
Zs / C

‰ :塩酸ペンタゾシン標準品の量(mg)

C il錠 中の塩酸ペンタゾシン(C19H27NO・HCりの表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

28 2mg 1 5 分 8 0 %以 上

塩酸ペンタゾシン標準品 C19H27NO・ HCl:321.88(土 )_(琢帆α帆1財め-1)2,3)4,5,6-

Hcxahydro-6,11-dimet町卜3-(3-methy卜2‐butenyりT2,6Tmαhano-3-benzazodn-8-ol

monohydrbchloHde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 酸ペンタゾシン 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 225mL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 10o℃で 5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 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

り演J定するとき,波数 3210cm~1,2660cm‐1,1677cm‐1,1613cfl,1509cm‐1,1440cm・
,

1222cm・,857cm・ 及び 802cm‐1付近に吸収を認める。
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類縁物質 本 品 023gを クロロホルム 筑t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。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 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。次にクロロホルム/メタノール/イソプロピルアミン混液(94:3:3)
を展開溶媒 として約 13cm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ょり濃 くない。

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

含量 99 oO/0以上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 05と を精密に量 り,酢 酸

(100)20mLに溶かし,無 水酢酸 80mLを 加え,o,lmOyL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 1moyL過塩素酸 lmL三 32 188mg C19H27NO・HCi
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グ ジメ ピ ツ ド錠

Glimepiride Tablets

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 ・クェン酸

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 ‰iを 正確に

量 り,表 示量に従い lmL中 にグリメピリド(C24H34N405S)約1 lμgを 含む液 となる

ように pH7 5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 /衛L

とし,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 トリルに溶かし,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 ・クエン酸緩衝

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 ・クェン駿緩衝液を加えて正確に 20mLと し,標 準溶液 とする。

試料溶波及び標準溶液 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 れぞれの液のグリメピリドのピーク面積 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.

グリメピソド(C24H34N405S)の表示量に対する溶出率(°/。)

三 %だ 生x4xttx2
Z s / C 2

‰ :グ リメピリド標準品の量(mg)

C il錠 中のグリメピリ ド(C24H34N405S)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :228nm)

カラム :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 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)を加えて pH3 5に調整

する。

流量 :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 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,グ リ
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メピリ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,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,グ リメピリドのピーク面積の相対標準Ts~差は 1.5%以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
lmg 1 5 分 75%以 上

3mg 60分 80%以 上

グ リメ ピ リ ド標 準 品  C 2 4 H 3 4 N 4 0 5 S  i  4 9 0 . 6 2  1 - ( 4 - [ 2 - ( 3 - E t h y l - 4 - m e t h y l - 2 - o x o - 3 -

pyrroline-1-carboxamidO)ethyl]phenylsulfonyl}-3-(trttS-4-methylcyc10hexyl)urea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 本 品にメタノール /水混液 (9:1)を 加え,水 酸化ナ トリウム溶液 (33
→100)を 加えて溶解 した後,ろ 過する。ろ液を硝酸酸性 とした後,析 出した結

晶をろ取 し,80℃ の水で洗 う。得 られた結晶を約 50℃で約 28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

(1)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 3370cm~1, 3290cm 1`, 1707cm'1, 1675cm~1, 1346cm‐1, 1155ch‐1

及び 617cm‐1付近に吸収を認める。

(2)本 品の核磁気共鳴スペク トル測定用重水素化ジメチルスルホキシ ド溶液(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4/2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,δ2.Oppm付 近及び

δ4.2ppm付 近に単
一

線のシグナル A及 び Bを ,δ7.8ppm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 AtBiCは ,ほ ぼ 3:2:2で ある。

類縁物質

(1)本 品0010gを 薄めたアセ トニ トリル(9→lo50mL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 250mL

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 料溶液のグリメピリドのピークに対する相

対保持時間約 03の ピーク面積は,標 準溶液のグリメピリドのピークの面積の 5/4

より大きくない。また,試 料溶液のグリメピリド及びグリメピリドのピークに対

する相対保持時間約 03の ピーク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
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検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :22onm)

カラム :内径 4mm)長 さ25cmの ステンレス管に 3μ品の液体クロマ 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 トリウムニ水和物 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)を加えて 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.

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からグリメピリドの保持時間の約 1.5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,薄 めたアセ トニ トリル(9→10)

を加えて正確に 50mLと する。この液 10μLか ら得たグリメピリドのピ
ーク面積が,標 準溶液 10ぃ から得たグリメピリドのピーク面積の 15～

25%に なることを確認する.

システムの性能 :標準溶液 10ぃ 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及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ

10000段 以上、15以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 10ル 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 2.0%以 下である.

(2)本 品 0020gを ジクロロメタン 10mLに 溶かし,試料溶液 とする、この液 3mL

を正確に量 り,ジ クロロメタンを加えて正確に500mL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1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‐ク面積を自動積分法により

測定するとき,試 料溶液のグリメピリド以外のピークの合計面積は,標 準溶液

のグリメピノ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 :235nm)

カラム :内径 3mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフ用ヒド由キシプロピ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 :ヘ キサン/クロロホルム/ェタノール(995y酢 酸(100)混液(863:

128:8:1)

流量 :グ リメピリドの保持時間が約 27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グリメピリドの保持時間の約 15

倍の範囲   ,

システム適合性
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検出の確認 :標準溶液 5mLを 正確に量 り、ジクロロメタンを加えて正確

ヤこ50mLと する。この液 10μLか ら得たグリメピリドのピーク面積が、

標準溶液 10μ Lか ら得たグリメピリドのピーク面積の 6～14%に なる

ことを確認する。

システムの性能 :グリメピリド及びグリメピリドシス体 5mBず つをジク

ロロメタン50ntに 溶かす。この渡 10μLに つき,上 記の条件で操作

するとき,グ リメピリドシス体,グ リメピリドの順に溶出し,そ の分

離度は 1.6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、グリメピリドのピーク面積の相対標準偏差は20%以 下で

ある

水分 05%以 下 (05g,容 量滴定法,直 接滴定)

含量 99o%以 上.定 量法 本 品約 0.3gを精密に量り,】トジメチルホルムアミ

ド55mL及 びメタノール 5mLに 溶かし,o lm01/Lテトラブチルアンモニウムヒ

ドロキシド液で滴定する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い,補 正す

る. 十

0.lmo1/Lテトラブチルアンモニウムヒドロキシド液 lmL
=49 06mgC24H34N405S

リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,

ウム試液 1000mLに ,ク エン酸
一水和物

を力日え, pH7.5に 調整す る。

pH7.5 0.05moyLリン酸水素ニナ トリ

525gを 水に溶かして 1000mLと した液

グリメピリドシス体  1-(4-[2-(3-Ethyl-4-methyl-2-oxo-3-

pyttdhe-1-carboxamido)αhyl]phlnylSttfOnyl)-3-(。な-4-mtthylcydohexyりurea

C24H34N405S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 3400cm…1,3390cm~1,3310cm~1,1699cm~1,1682cm~1,1357cm‐ 1

及び 1157cm~1付近に吸収を認める。
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塩 化 カ リウム徐 放 錠

Potassium Chユ oride Extended口 release 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を 正確

にとり,直 ちに 37±05℃ に加温 した水 20mLを 正確に注意 して補 う。溶出液は子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 /mLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩化カリウム(KCめ約 0 67mg

を含む液 となるように水を加えて正確に /衛Lと し,試 料溶液 とする。別に塩化

カリウム標準品を 130℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 0017gを 精密に量 り,水 に溶か

し,正 確に 25mL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

カリウムのピーク面積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。

n回 目の溶出液採取時における塩化カリウム(KCl)の表示量に対する溶出率(°/6)

( n = 1 , 2 , 3 )

=″低X[―
窃苦

十
暑|(響

×
葛苫)]Xチ

×
と
×3600

‰ :塩化カリウム標準品の量(mg)

C il錠 中の塩化カ リウム(KCl)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :電気伝導度検出器

カラム :内径 5.Omm,長 さ 15cmの ステンレス管に 10μmの 液体クロマ トグ

ラフ用強酸性イオン交換樹脂(S02型)を充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :薄めた硝酸(1→3140)

流量 :カ リウムの保持時間が約 7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,カ リ

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 800段 以上,

2.5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,カ リウムのピーク面積の相対標準偏差は 1.0%以下である。
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

600mg

1時 間 15～45%

2時 間 40-70%

8時 間 85%以 上

塩化カ リウム標準品 塩 化カ ジラム(日局)
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