
かマレイン酸クロルフェニラミン散

冴‐Chlorphellirallline沖質aleate Powder

溶出試験 本 品の表示量に従い かマ レイン酸 クロルフェニラミン(C16H19ClN2・

C4H404)約2mg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 2価也 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。別にかマ レイン酸クロルフ

ェニラミン標準品を 65℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 0022gを 精密に量 り,水 に溶か

し,正 確に 200 mL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 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 れぞれの液のかクロルフェニラ

ミンのピーク面積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.

みマ レイン酸クロルフェニラミン(C16H19ClN2・C4H404)の表示量に対す る溶出率

(°/o)

=盗 ×空 x上×9
″竹 Иs C

る :みマ レイン酸クロルフェニラミン標準品の量(mg)

″戸 みマ レイン酸クロルフェニラミン散の秤取量(g)

C:lg中 のみマ レイン酸クロルフェニラミン(C16H19CIN2'C4H404)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :262nm)

カラム :内径 46mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クまマ 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 :ラ ウリル硫酸ナ トリウムの薄めた リン酸(1→1000)溶液(29→10000)/

アセ トニ トリル混液(1:1)

流量 :かクロルフェニラミンの保持時間が約 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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,か 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,2.0以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 100μLに っき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り
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返す とき,かクロルフェニラミ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

10mg/g 1 5 分 85%以 上

みマレイン酸クロルフェニラミン標準品 みマレイン酸クロルフェニラミン(日局).
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r J _マレイン酸クロルフェニラミン錠

冴Lch10rpheniramine沖 宝aleate 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 ‰赴 を正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にかマ レイン酸クロ

ルフェニラミン(C16H19CIN2・C4H404)約2 2μgを 含む液 となるように水を加えて正

確に ンイmLと し,試 料溶液 とする。別に かマ レイン酸クロルフェニラミン標準品

を65℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 0022gを 精密に量 り,水 に溶かし,正確に 200mL

とする。この液 2 mL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 れぞれの液のかクロルフェニラミンのピーク面積

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。

みマ レイン酸クロル フェニラミン(C16H19ClN2・C411404)の表示量に対する溶出率

(°/o)

=‰ が生x4×上x9
Zs / C

‰ :かマ レイン酸クロルフェニラミン標準品の量(mg)

C:1錠 中のかマ レイン酸クロルフェニラミン(C16H19CIN2・C4H404)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :262nm)

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 トリウムの薄めたリン酸(1→1000)溶液(29→10000)/

アセ トニ トリル混液(1:1)

流量 :みクロルフェニラミンの保持時間が約 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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,み 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,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,かクロルフェニラミンのピーク面積の相対標準偏差は20%以 下で

ある。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

2mg 1 5 分 800/0以上

かマ レイン酸クロル フェニラミン標準品 >マ レイン酸 クロル フェニラミン(日局).
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かマ レイ ン酸 ク ロル フェニ ラ ミン ドライ シ ロ ップ

初卜ChlorpheniraHline単 質aleate Dttr Syrup

溶出試験 本 品の表示量に従い かマ レイン酸クロルフェニラミン(C16H19ClN2・

C4H404)約2mg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,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。別にチマ レイン酸クロルフ

ェニラミン標準品を65℃で 4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 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 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 れぞれの液のかクロルフェニラ

ミンのピーク面積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。

レイン酸クロルフェニラミン(C16H19CIN2・C4H40かの表示量に対する溶出率

盗 x生×上支9
″竹 И s C

みマ レイン酸 クロル フェニラミン標準品の量 (mg)

かマ レイン酸 クロル フェニラミン ドライシロップの秤取量(g)

lg中 の みマ レイン酸 クロル フェニラミン(C16H19CN2・C4H404)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 i262nm)

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 トリウムの薄めた リン酸(1→1000)溶液(29→10009)/

アセ トニ トリル混液(1:1)

流量 :かクロルフェニラミンの保持時間が約 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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,か 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。

済
の
　
三

‰

殆

Ｃ
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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,か クロルフ土ニラミ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

2mg/g 1 5 分 80%以 上

かマ レイン酸クロルフェニラミン標準品 み マ レイン酸クロルフェニラミン(日局)、
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シル ニ ジ ピン錠

Cilllidipine Tablets

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液にポリノルベー ト801gに 薄めた pH6 8の リン

酸塩緩衝液(1→2)1000mLを 加えた液 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)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 ‰向 を正確に量 り,表 示量に従い 1赴 中にシルニジピン

(C27H28N207)約5 6μgを 含む液 となるようにポリソルベー ト801gに 薄めた pH6 8

のリン酸塩緩衝液(1→2)1000mLを 加えた液を加えて正確に /伍Lと し,試料溶液

とする。別にシルニジピン標準品を 60°Cで 3時 間減圧乾燥 し,そ の約 0028g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,ポ リソルベー ト801gに 薄めた pH6.8の リン酸塩緩衝液(1→2)1000mL

を加えた液を加えて正確に 100mLと し,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液

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い,そ

れぞれの液のシルニジピンのピーク面積文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.

シルニジピン(C27H28N207)の表示量に対する溶出率(%)

= 払 ×I生×二×上×18
〃s / C

る :シルニジピン標準品の量(mg)

C:1錠 中のシルニジピン(C27H28N207)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :240nm)

カラム :内径 46mm)長 さ 15ch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°C付 近の一定温度

移動相 :リン酸水素ニナ トリウム十二水和物 3.58gを水 1000mLに 溶かし,

リン酸を力口えて pH6.0に調整する.この液 400仰Lに アセ トニ トリル o00mL

を加える,

流量 :シルニジピンの保持時間が約 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 20μLに つき,上 記の条件で操作するとき,シ ル

ニジピ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
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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,シ ルニジピンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
5mg 90分 70%以 上

10mg 90分 70%以 上

シルニジピン標準品 C27H28N207:49252(士 )_1,4-ジヒドロ_2,6-ジメチルー4-(3-ニト

ロフェエル)-3,5-ピリジンジカルボン酸 2-メトキシ土チルエステル 3-フェニル

ーKD―プロペニルエステルで,下 記の規格に適合するもの.

精製法 本 操作は遮光 した容器を用いて行 う.シルニジピン10gにメタノール 70mL

を加え,50°Cに 加温 して溶かし,か き混ぜながら常温まで冷却する。析出 した

結晶をろ取 し,少 量のメタノールで洗 う。同様の操作を更に 2回 繰 り返 し,得 ら

れた結晶を 5時 間減圧乾燥する。

性状 本 品は淡黄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 トル測定法の臭化カ リウム錠剤法により

測定するとき,波 数 3290cm・,1698cm~1,1524cm‐
1,1348cm~1,1203cm‐1,964cm‐1

及び 745cm‐
1付

近に吸収を認める。

融点 108～ 112°C

類縁物質 本 操作は遮光 した容器を用いて行 う。本品 0.25gをメタノ▼ル 50mLに

溶かし,試 料溶液 とする。この液 2mLを 正確に量 り,メ タノールを加 えて正確

ヤこ50mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,メ タノールをカロえて正確に 100mL

とし,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 16μL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 料溶液のシルニジピン以外のピークの合計

面積は,標 準溶液のシルニジピン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 :240nm)

カラム :内径 6mm,長 さ 30cmの ステンレス管に 5μ血 の液体クロマ トグラ

フ用オクタデシルシジル化シリカゲルを充てんする。

カラム温度 :40。C付 近の一定温度

移動相 :リン酸水素ニナ トリウム十二水和物 3.58gを水 1000mLに 溶かし,

リン酸を加 えて pH6.0に 調整する。この液 400mLに アセ トニ トリル

600mLを 加える。
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流量 :シルニジピンの保持時間が約 23分 になるように調整する。

面積測定範囲 :溶媒のピァクの後からシルニジピンの保持時間の約 2倍 の範

囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 10mL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 10μLか ら得たシルニジピンのピーク面積が標準溶液のシ

ルニジピンのピーク面積の 35～65%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 記の条件で試験をするとき,シ

ルニジピ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 8000

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,シ ルニジピンのピーク面積の相対標準偏差は 3.0%以下である。

乾燥減量 0.5%以 下 (103)減 圧,60℃ ,3時 間)
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塩酸キナプ リル錠

Quinapril 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 10mL

を除き,次 のろ液 る他 を正確に量 り,表 示量に従い 1れ 中に塩酸キナプ リル

(C25H30N205・HCめ約 1.2μgを 含む液 となるよ うに pH7 0の リン酸塩緩衝液/液体 ク

ロマトグラフ用アセトニトリル混液(1:1)を加えて=確 に//mLと し,試料溶液

とする。別に塩酸キナプリル標準品cJ途本品 053につき,水分測定法の容量滴

定法,直 接滴定により水分を測定 しておく)約0.024gを精密に量 り,pH7 0の リン

酸塩緩衝液/液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液(1:1)に 溶かし)正 確に

2001nLとする。この液 2mLを 正確に量 り,pH7.0の リン酸塩援衝液/液体クロマ

トグラフ用アセ トニ トリル混液(1:1)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い,そ れぞれの液のキナプリルのピ▼ク面積 ИT及び Иsを

沢J定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする.

塩酸キナプリル(C25H30N205°HCl)の表示量に対する溶出率(%)

=‰ x空 ×二×上×2
Иs / C 2

‰ :脱水物に換算 した塩酸キナプリル標準品の量(mg)

Ctl錠 中の塩酸キナプリル(C25H30N205・HCl)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :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 :25℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カリウム13.6gを永に溶かし,1000mLと する。この液

を25℃以上に保ちながら過塩素酸を加えてpH2.0に調整する。この液

1000mLに液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル1500mLを加える。

流量 :キナプリルの保持時間が約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,キ ナ
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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,

200/0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,キ ナプリルのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

5 4mg 1 5 分 85%以 上
10 8mg 1 5 分 85%以 上
21 7mg 1 5 分 80%以 上

塩酸キナプリル標準品 C25H30N205・HCl:47498(十 )―(D-2-((D―N―[(D-1-エトキシ

カルボニルー3-フェニルプロピル]アラエル)-1,2)3,4-テトラヒ ドロイ ソキノリンー3-

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 酸キナプ リル 80gを アセ トニ トリル 1600mLに 加温 して溶かし,ろ 過

する.ろ 液を冷暗所で 24時 間放置 した後,析 出した結晶をガラスろ過器(G3)

を用いてろ取 し,約 5℃に冷却 したアセ トニ トリル 50mLず つで 3回 洗 う。こ

の結晶を 50℃で 1時 間減圧乾燥 した後,め の う製乳鉢を用いて粉砕する。これ

を 50℃で 24時 間減圧乾燥 した後,再びめの う製乳鉢を用いて粉砕 し,更に 50℃

で 24時 間減圧乾燥する。

性状 本 品は白色の無晶性の粉末である。

本品は潮解性である。

確認試験

(1)本 品のメタノール溶液(1→ 2000)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256～260nm,262～ 266nm及 び269～273nm

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1737cm・,1648cm~1,1452cm‐
1,1208cm・

及び749cm~1付近に吸収

を認める。

旋光度 [α]智:+144～ +16.0°(05g,メ タノール,25mL,100mm)

純度試験

(1)類縁物質 試 料溶液調製後,速 やかに試験を行 う。本品 0.050gを pH7.0の リ

ン酸塩緩衝液/液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液(1:1)50mLに溶かし,

試料溶液 とする.試 料溶液 10μL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

によリキナプリル以外のピークの量を求めるとき,キ ナプリルに対する相対保
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持時間約 05及 び約 2.0のピークはそれぞれ 03%以 下,そ の他の個々の ピー ク

は 0_1°/。以下である.ま た,キ ナプ リル以外のピー クの合計量は 10%以 下であ

る.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計げJ定波長 :214nm)

カラム:内径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 :リン駿二水索カ リウム 13.6gを水に溶かし,1000mLと する。この

液を25℃以上に保ちながら過塩素酸を加えて pH2,0に調整する。この液

1000mLに 液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル 1000mLを 加える.

流量 :キナプリルの保持時間が約 7分 になるように調整する。

面積測定範囲 :キナプ 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 :試料溶液 lmLに pH7 0の リン酸塩緩衝液/液体クロマ トグラ

フ用アセ トニ トリル混液(1:1)を加えて 200mL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 51nLを正確に量 り,pH7.0

のリン酸塩緩衝液/液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液(1:1)を加

えて正確に50mLとする。この深 10μLか ら得たキナプノルのピーク面

積が,シ ステム適合性試験用溶液 10μLか ら得たキナプリルのピーク面

積の 5～15%になることを確認する.

システムの性能 :本品及びベンブフェノン 5mgず つをpH7.0の リン酸塩緩

衝液/液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液(1:1)200mLに 溶かす。

この液 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,キ ナプ リル,ベ ンゾ

フェノンの順に溶出し,そ の分離度は 14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,キ ナプ リルのピーク面積の相対標準偏差は

2.00/0以下である.

(2)アセ トニ トリル及びアセ トン 本 品 050gを 虹推 ジメチルホルムアミドに溶

かし,正 確に 10mLと し,試 料溶液 とする。別にアセ トニ トリル及びアセ トン

2,5mLずつを正確に量り,H丼 ジメチルホルムアミドを加えて正確に200mLと

する。この液 2.5mLを正確に量り,Hダ ジメチルホルムアミドを加えて正確に

50mLと する。更にこの液 5mLを 正確に量り,珂Ⅳジメチルホルムアミドを加

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 5μL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

のアセ トニ トリル及びアセ トンのピーク面積を自動積分法により測定するとき,

試料溶液のアセ トニ トリル及びアセ トンのピーク面積は,標 準溶液のアセ トニ
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トリル及びアセ トンのピーク面積の 2/5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 3mm,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 6000を 150～180μmの ガスクロマ トグラフ用ケイノウ土

に 250/0の割合で被覆 したものを充てんする.

カラム温度 :90℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流量 :アセ トニ トリルの保持時間が約 9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,H井 ジメチルホルムアミドをカロ

えて正確に 25mLと する.こ の液 5μLか ら得たアセ トニ トリル及びアセ

トンのピーク面積が,標 準溶液のアセ トニ トリル及びアセ トンのピーク

面積の 10～30%に なることを確認する。

システムの性能 :標準溶液 5μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ア セ

トン,ア セ トニ トリルの順に流出し,そ の分離度は 8以 上である。

システムの再現性 :標準溶液 5μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

す とき,ア セ トニ トリル及びアセ トンのピーク面積の相対標準Ts~差は

2.00/0以下である.

水分 1.0%以 下(0.53,容量滴定法,直 接滴定).

含量 換 算 した脱水物に対 し99.50/0以上.定 量法 本 操作は本品を溶かした後,

速やかに行 う。本品約 0.5gを精密に量 り,酢 酸(100)70mL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過塩素酸 lmL=47.59mg C25H30N205'HCl
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塩 化 レボカル ニチ ン錠

Levocarnitine Chloride 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/統Lを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩化 レボカルニチ

ン(C7H16ClN03)約0 1lmg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 10mLを 正確に量 り,薄めたリン酸(57→25000)を加えて正確に201nLとし,

試料溶液 とする。別に塩化 レボカルニチン標準品をシリカグルを乾燥剤 として

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

とする。この液 10mLを 正確に量 り,薄 めた リン酸(57→25000)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 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 れぞれの液のレボカルニ

チンのピーク面積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。

塩化 レボカルニチン(C7H16ClN03)の表示量に対する溶出率(%)

=豚メ空×二x上×450
Иs / C

‰ :塩化 レボカルニチン標準品の量(mg)

C,1錠 中の塩化 レボカルニチン(C7Hl古CIN03)の表示量(mg)

試験条件

検出器 i紫外吸光光度計仰J定波長 :220nm)

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 :0.05moyLリン酸二水素ナ トリウム試液 1000mLに薄めたリン酸(17

→5000)を加えてpH2 5に調整した液に,1-オクタンスルホン酸ナ トリウム

303gを溶かして 1000mLとする。この液 95omLに アセ トニトリル 50mL

を加える。

流量 :レ ボカルニチンの保持時間が約 11

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100μLに つき,

分になるように調整する。

上記の条件で操作するとき, レボ
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カルニチ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 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

すとき, レボカルニチンのピーク面積の相対標準偏差は 200/0以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg 1 5 分 80%以 上

300甲 g 3 0 分 85%以 上

塩化レボカルニチン標準品 C7HttClN03:197.66(一>④
一
(3カルボキシ 2-ヒド

ロキシプ占ピル)トリメチルアンモニウムクロライ ドで,下記の規格に適合するも

の .

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 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 1723cmi 1475cm・ ,1401cm・ ,1189cm‐
1及

び 1089cm‐
1

付近に吸収を認める。

旋光度 [α]苦:-22,7～ -24,0°
(乾燥後,lg,水 ,50mL,100mm).

融′点 137～ 141℃

純度試験 類 縁物質標準品の入手及び試験方法の検討中

乾燥減量 50%以 下(0,5g,減 圧,シ リカゲル,80℃ ,4時 間).

含量 990%以 上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.5gを 精密に量 り,水 30mL

に溶かし,0.lmo1/L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 2滴 ).同 様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1moyL水 酸化ナ トリウム液 lmL=19 766mg C7H1601N03
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塩 酸 フ ァ ドロ ゾール 水 和 物 錠

Fadrozole IIydrochloride】Iydrate 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 ‰赴 を正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に塩酸ファ ドロゾール

水和物 (C14H13N3・HCl・1/2H20)約 1 2μgを 含む液 となるように水を加えて正確に

/句赴 とする。この液 10mLに 01m61/L塩 酸試液 10mLを 正確に加え,試 料溶液

とする.別 に塩酸ファ ドロゾール水和物標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約

0022gを 精密に量 り,01m01/L塩 酸試液に溶かし,正 確に 200mLと する。この液

2mLを 正確に量 り,01m01/L塩 酸試液を加えて正確に200mLと する.更 にこの液

10mLを 正確に量 り,水 10mL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 れぞれの液のファ ドロゾールのピーク面積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。

塩酸ファ ドロブーノイ水和物(C14H13N_4・HCl・1/2H20)の表示量に対する溶出率(%)

=豚 以空xttx上×2×1035
Иs / C 2

る !塩酸ファ ドロゾール水和物標準品の量(mg)

C:1錠 中の塩酸ファ ドロゾール水和物(C14HおN3・HCl・1/2H20)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :229no

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 :リン酸二水索カ リウム 2gと 1-谷キサンスルホン酸ナ トリウム o.94g

を水に溶かし,1000mLと する。この液にリン酸を加え,pH2.5に調整する。

この液 800mLに アセ トニ トリル 200mLを 力日える。

流量 :フ ァ ドロゾールの保持時間が約 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 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,フ ァ

ドロゾ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。
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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,フ ァ ドロゾールのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

1_04mg 1 5 分 850/0以上

塩酸ファ ドロゾール水和物標準品 C14H13N3・HCl'1/2H20:26874 ← )-4-(5,6,7,8-テ

トラヒドロイ ミダゾ[1,5‐α]ピリジンー5-イル)ベンゾニ トリル塩酸塩 1/2水和物で,

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 酸ファ ドロゾール水和物にアセ トン/水混液(9:1)を加え,加 温 して溶

かす。熱時ろ過 し,|ろ液を冷晴所に一
夜放置する。析出した結晶をろ取 し,少

量のアセ トンで洗 う。得 られた結晶を粉末 とし,50℃ で 3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 トル測定法のペース ト法により測定するとき,

波数 2230cm・,1607cm~1,1535cm・,1308cm~1及び 845cm~1付近に吸収を認める。

(2)本品 003gを 核磁気共鳴スペク トル測定用重水素化メタノール 0_5mL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内部基準物質 として核

磁気共鳴スペク トル測定法(1■)により測定するとき,δ57ppm付 近に四重線のシ

グナル Aを ,δ74ppm付 近,δ75ppm付 近,δ78ppm付 近及び δ8.6ppm付近にそ

れぞれ二重線のシグナル B,C,D及 び Eを 示 し,各 シグナルの面積強度比 A:

BiC:D:Eは 1:1:2:2:1で ある。

融点 213～ 216℃(乾燥後).

純度試験 本 品 0.0253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 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 料溶液のファ ドロゾール以外のピークの合計面積は,標 準溶液のファ

ドロゾールのピエク面積の 3/10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 :230nm)

カラム :内径 4.Omm,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 :リン酸二水素カリウム 2gと 1-ヘキサンスルホン酸ナ トリウム o.94g

を水に溶かし,1000mLと する。この液にリン酸を加え,pH2 5に調整する。
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この液 800mLに アセ トニ トリル 200mLを 加 える。

流量 :フ ァ ドロ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 :溶媒のピークの後からファ ドロゾールの保持時間の約 3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 20mLと す

る。この液 20μLか ら得たファ ドロゾールのピーク面積が,標 準溶液のフ

ァ ドロゾールのピーク面積の 7～13%になることを確認する。

システムの性能 :本品 3mg及 びパラオキシ安息香酸メチル 001gを 移動相に

溶かし,50mLと する。この液 20μLに つき,上 記の条件で操作するとき,

ファ ドロゾール)パ ラオキシ安息香酸メチルの順に溶出し,そ の分離度は

4以 上である。

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

す とき,フ ァ ドロゾー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 30～ 380/0(lg,105℃,4時 間).

含量 99.5%以 上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 04gを 精密に量 り,無 水酢

酸/酢駿(100)混液(7:3)80mLに 溶かし,0.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 1mo1/L過 塩素酸 lmL=25.973mg Ci4H13N3'HCl
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塩酸エ ピナスチンカプセル

Epinasdne Hydrochloridl Capsules

溶出試験 本 品の表示量に従い塩酸エピナスチン(C16H15N3・HCめ約 002g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,

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 に塩酸エピナスチン標準品を 105℃で 3時 間乾燥

し,その約0_022g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 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 れぞれの液のエピナスチンのピーク面積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。

塩酸エピナスチン(C16H15N3・HCりの表示量に対する溶出率(°/。)

=隆 x空×上×90
″竹 И s C

る !塩酸エピォスチン標準品の量(mg)
殆 :塩酸エピナスチンカプセルの秤取量(g)

C tlg中 の塩酸エピナスチン(C16H15N3・HCl)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :220nm)

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 :30℃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 o.5gを水 680mLに 溶かし,薄 めた

リン酸(1→10)を加えて pH3.2に調整する。この液にアセ トニ トリル 320mL

を力日える。

流量 :エ ピナスチンの保持時間が約 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,エ ピ

ナステ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,2,0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,エ ピナスチンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である。



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
20mg 1 5 分 85%以 上

塩酸エピナステン標準品 C16H15N3・HCl:285,77 ← ),3ぃamino-9,13bndihydro-lFf―

dbenz[cメ]imidazo[1,5-α]azeJne hydrOchloride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 品を 110～130℃の虹距 ジメチルホルムアミドに溶かす。この液をろ過

し,10℃ 以下に冷却する。析出した結晶をろ取 し,珂 ト ジメチルホルムアミド

及び酢酸エチルで洗つた後,125℃ 以下で減圧乾燥する。

性状 本 品は白色～微黄色の粉末である。

確認試験

(1)本品の 0 01mo1/L塩酸試液溶液(1→5000)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 261～265 nm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 リウム錠剤法により測定

するとき,波 数 1662cmⅢ,1588cm・,1554cm~1,774cm・及び 760cm・付近に吸

収を認める.

類縁物質 本 品 0020gを 移動相 10硫赴 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 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 料溶液のエピナステン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のエピナ

スチンのピーク面積の 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 :220 nm)

カラム :内径 4mm,長 さ 12.5cmのステンレス管に 7μm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 :30℃付近の二定温度

移動相 :酢酸(100)30gに水 500mLを 加える。この液に トリエチルアミン 5,lg

を 30℃以下に保ちながら徐々に加え,更 に水を加えて 1000mLと する,こ

の液に酢酸(100)を加え,pH5 6に 調整する。この液 740mLに アセ トニ トリ

ル 260mLを 加える。

流量 :エ ピナスチンの保持時間が約 6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ピナステンの保持時間の約 5倍 の範

囲

システム適合性
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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 20mLと す

る。この液 50μLか ら得たエピナステンのピーク面積が,標 準溶液のエピ

ナスチンのピーク面積の 5～15%に なることを確認する。

システムの性能 :パ ラオキシ安息香酸エチル 20中gを 量 り,試 料溶液 50mL

に溶かす。この液 lmLを 量 り,移 動相を加えて 20mLと する.こ の液 50μL

につき,上 記の条件で操作するとき,手 ピナスチン,パ ラオキシ安息香酸

エチルの順に溶出し,そ の分離度は 20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)エ ピナスチ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 05%以 下(lg,105℃,3時 間).

含量 990%以 上. 定 量法 本 品を乾燥し,そ の約 03gを 精密に量り,無 水酢

酸/酢 酸(100)混液(7,3)70mLに溶かし,01m01/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,lmoyL過 塩素酸 lmL=28 577mg C16H15N3・ HCi
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トシル酸スプ ラタス トカプセル

Suplatast Tosilate 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 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 にトシル酸スプラタ
ス ト(C1 6 H 2 6 N 0 4 S ' C 7 H 7 0 3 S )約 56μgを 含 む 液 とな る よ うに水 を加 え て 正 確 に /征

とし,試料溶液 とする。別に トシル酸スプラタス ト標準品伊可途本品 05gに つき,

水分測定法の容量滴定法,直 接滴定により,水 分を測定しておく)約 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 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 265 nm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。

トシル酸スプラタス ト(C16H26N04S・C7H703S)の表示量に対する溶出率(°/。)

= 豚 鼓二生×二x上×180
Zs / C

‰ :脱水物に換算 した トシル酸ネプラタス ト標準品の量(mg)

C:1カ プセル中の トシル酸スプラタス ト(C16H26N04S e c7H703S)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

50mg 1 5 分 8 0 %以 上

100mg 1 5 分 8 0 %以 上

トシル酸スプラタスト標準品 CttH26N04S'C7H703S:49964 はめ―(2-[4-(3-エトキ

シー2-ヒドロキシプロポキシ)フェエルカルバモイル]エチル}ジメチルスルホニウ

ム P_トルエンスルホン酸塩で,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 ト シル酸スプラタス ト1003をエタノール(99.5)800mLに溶かし,イ ソプ

ロピルエーテル 800mLを加え,氷冷下放置する。析出した結晶をろ取し,冷 エ

タノール(99,5)で洗う。更に同様の操作を2回行い,シ リカゲルを乾燥剤として

2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。
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確認試験 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→10)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,δl lppm付 近

に二重線のシグナル Aを )δ23ppm付 近に単
一

線のシグナル Bを ,δ30ppm付

近に中央に鋭いシグナルがある多重線のシグナル Cを ,δ35ppm付 近に多重線

のシグナルを,δ39ppm付 近に多重線のシグナル Dを ,δ50ppm,δ 69ppm及 び

δ7.lppm付 近に二重線のシグナル E,F及 び Gを ,δ75ppm付 近に多重線のシグ

ナル Hを ,δ10 1ppm付 近に単
一

線のシグナル Iを示 し,各 シグナルの面積強度

比 A:BiC:D:E:F:G:H:Iは ,ほ ぼ 3,3:8:3:1:2:2:4:1で ある。

融点 86～ 90℃

類縁物質 本 品 0025g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 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 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P―トルエンスルホン酸及びスプラタス ト以外のピークの合計

面積は,標 準溶液のスプラタス トのピーク面積の 1/2よ り大きくない.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :225nm)

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

ラフ用フェエ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 312gを 水に溶かして 1000mL

とし, リン酸を加えて pH2 0に 調整 した液に 1-オクタンスルホン酸ナ ト

リウム 1,o8gを溶かす.こ の液 740mLに アセ トニ トリル 200mL及 びメ

タノール 60mLを 加える。

流量 :スプラタス トの保持時間が約 5分になるように調整する,

面積測定範囲 :スプラタストの保持時間の約6倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 lmLを 正確に量り,移動相をカロえて正確に20mLと

する。この液 10μLか ら得たスプラタストのピーク面積が,標 準溶液の

スプラタス トのピーク面積の3.5～6.50/0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,P―

トルエンスルホン酸,スプラタストの順に溶出し,その分離度は 13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,スプラタス トのピーク面積の相対標準偏差は 10%以 下である。

水分 1.0%以下(0.53,容量滴定法,直 接滴定).
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含量 換 算 した脱水物に対 し 990%以 上. 定 量法 本 品約 05gを 精密に量 り,

新たに煮沸 して冷却 した水 50mLに 溶かしす0_l mO1/L水酸化ナ トリウム液 30mL

を正確に加えて,5分 問かき混ぜた後,過 量の水酸化ナ トリウムを 0 05moi/L

硫酸で滴定する(電位差滴定法)。同様の方法で空試験を行 う.

0.lmo1/L水酸化ナ トリウム液 lmL=49 964mg C16H26N04S・C7H703S
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トシル酸スプラタス トドライシロップ

Suplatast Tosilate Dtt Syrup

溶出試験 本 品の表示量に従い トシル酸スプラタス ト(C16H26N04S°C7H703S)約

005g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,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。別にトシル酸スプラタス ト標準品げ可

途本品05gに つき,水 分測定法の容量滴定法,直 接滴定により,水 分を測定して

おく)約0.0283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 265nm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。

トシル酸スプラタス ト(C16H26N04S・C7H703S)の表示量に対する溶出率(%)

盗 x空×上x180
″竹 Иs C

脱水物に換算 した トシル酸スプラタス ト標準品の量(mg)

トシル酸スプラタス トドライシロップの秤取量(g)

lg中の トシル酸スプラタス ト(C16H26N04S・C7H703S)の表示量(血g)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
50mg/g 1 5 分 85%以 上

トシル酸スプラタス ト標準品 C16H26N04S・ C7H703S:49964 は D―(2-[4-(3-エトキ

シ…2-ヒ ドロキシプロポキシ)フェニルカルバモイル]エチル )ジメチルスルホニ ウ

ム P_トルエンスルホン酸塩で,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 ト シル酸スプラタスト100gをエタノール(99.5)800mLに溶かし,イ ソプ

ロピルエーテル 80tlmLを加え,氷冷下放置する。析出した結晶をろ取し,冷 エ

タノール(995)で洗う。更に同様の操作を2回行い,シ リカグルを乾燥剤として

2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

‰

殆

Ｃ
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液(1→10)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)δl lppm付 近

に二重線のシグナル Aを ,δ23ppm付 近に単
一

線のシグナル Bを ,δ30ppm付

近に中央に鋭いシグナルがある多重線のシグナル Cを ,δ35ppm付 近に多重線

のシグナルを,δ39ppm付 近に多重線のシグナル Dを ,δ50ppm,δ 69ppm及 び

δ71ppm付 近に二重線のシグナル E,F及 び Gを ,87 5ppm付 近に多重線のシグ

ナル Hを ,δ10 1ppm付 近に単
一

線のシグナル Iを示 し,各 シグナルの面積強度

比 A!BiC:D:E:F:G:H:Iは ,ほ ぼ 3:3:8:3:1:2:2:4:1で ある。

融′点 86～ 90℃

類縁物質 本 品 0025g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 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 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P_トルエンスルホン酸及びスプラタス ト以外のピークの合計

面積は,標 準溶液のスプラタス トのピーク面積の 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 :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

ラフ用フェエ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 3.12gを 水に溶かして 1000mL

とし,リ ン酸を加えて pH2 0に 調整 した液に 1-オクタンスルホン酸ナ ト

リウム l o8gを 溶かす。この液 740mLに アセ トニ トリル 200mL及 びメ

タノール 60mLを 加える。

流量 :ス プラタス トの保持時間が約 5分 になるように調整する。

面積測定範囲 :ス プラタス トの保持時間の約 6倍 の範囲

システム適合性                  ｀

検出の確認 :標準溶液 lmLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 20mLと

する。この液 10μLか ら得たスプラタス トのピーク面積が,標 準溶液の

スプラタス トのピーク面積の 3.5～65%に なることを確認する。

システムの性能 :標 準溶液 101L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,ス プラタス トの順に溶出し,そ の分離度は 13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,ス プラタス トのピーク面積の相対標準偏差は 1.0°/。以下である。

水分 10%以 下(05g,容 量滴定法,直 接滴定).

含量 換 算 した脱水物に対 し 99,0%以 上. 定 量法 本 品約 0.5gを 精密に量 り,

58



新たに煮沸 して冷却 した水 50mLに 溶かし,o lm01/L水酸化ナ トリウム液 3omL

を正確に加えて,s分 間かき混ぜた後,過 量の水酸化ナ トリウムを 0 05mo1/L

硫酸で滴定する(電位差滴定法).同 様の方法で空試験を行 う。

0 1mo1/L水酸化ナ トリゥム液 lmL=49,964mg C16H26N04S'C7H703S

″
    59



フ レロキサ シ ン錠

Fleroxacin Tablets

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 ?00mL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 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 /mLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にフレロキサシン

(C17H18F3N303)約8.9μg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。別にフレロキサシン標準品を 105℃で 2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 する.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につき,

紫外可視吸光度測定法により試験を行い)波 長 280nm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。

フレロキサシン(C17H18F3N303)の表示量に対する溶出率(°/。)

=‰ 再生x4×上×36
Zs / C

‰ :フ レロキサシン標準品の量(mg)

C:1錠 中のフレロキサシン(C17H18F3N303)の表示量(品g)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg 6 0 分 8 0 %以 上

159mg 60分 8 0 %以 上

フレロキサシン標準品 CwH18F3N303:369.34 6,8-ジ フルオロー1二(2-フルオロエチ

ル)-1,4-ジヒドロ由7-(4-メチルぉ1-ピペラジエル)-4-オキん 3-キノリンカルボン酸で)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 フ レロキサシンを薄めた酢酸(100)(1→100)に溶かし,ろ 過する。ろ液を

カラムクロマ トグラフ用メタクリル酸エステル重合物を充てんしたクロマ トグ

ラフ柱に入れ,流 出させる,こ の液をろ過 し,ろ 液に水酸化ナ トリウム溶液(1

→4)を加え,pH約 68に 調整する.こ の液を冷却 し,析 出した結晶をろ取 し,

105℃で減圧乾燥する。

性状 本 品は白色～微黄色の結晶性の粉末である。

融点 :約 274℃(分解).265℃の浴液中に挿入 し,1分 間に約 3℃上昇するように
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加熱する。

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 3060cm~1,2850cm~1,1718cm・,1627cm~1,1480cm~1及び

1281cmⅢ付近に吸収を認める。

類縁物質 本 操作は,遮 光 した容器を用いて行 う。本品 0010gを 薄めた リン酸(1
→ 1000)50mLに溶かし,試 料溶液 とする。この液 2mLを 正確に量 り,薄 めたリ

ン酸(1→1000)を加えて正確に 100mLと する。更にこの液 3mLを 正確に量 り,

薄めた リン酸(1→1000)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 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 料溶液のフレロキサシン以外の各々のピーク面積は,標 準溶液のフレ

ロキサシンのピーク面積より大きくない。また,試 料溶液のフレロキサシン以

外のピークの合計面積は,標 準溶液のフレロキサシンのピーク面積の 2倍 より

大きくない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :288 nm)

カラム :内径 4mm,長 さ 151m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 :20℃付近の一定温度

移動相 :薄めたジエチルアミン(1→100)/薄めたリン酸(7→500)/テトラヒド

ロフラン混液(10,10:1)

流量 :フ レロキサシンの保持時間が約 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フレロキサシンの保持時間の約 2.5

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 10mLと

する。この液 10μLか ら得たフレロキサシンのピ_ク 面積が,標 準溶液

のフレロキサシンのピーク面積の 40～600/0になることを確認する。

システムの性能 ,試料溶液 0.3mL及 び 4-アミノ安息香酸の薄めた リン酸(1

→ 1000)溶液(1→ 10000)lmLに 薄めた リン酸(1→1000)を加えて loo

mLと する。この液 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,4ニアミノ

安息香酸)フ レロキサシンの順に溶出し,その分離度は 10以上である。

システムの再現性 :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,フレロキサシンのピーク面積の相対標準偏差は 2,00/0以下であ

る.

乾燥減量 0.5%以 下(lg,105℃ ,2時 間),

含量 990%以 上.定 量法 本 品を乾燥 し,その約 06gを 精密に量 り)酢酸(100)
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60mLに 溶かし,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=36 934mg C17H18F3N303

カラムクロマ トグラフ用メタクリル酸エステル重合物 カ ラムクロマ トグラフ用

に製 したもの.
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レボ フ ロキサ シ ン細粒

Levollo文acin Fine Cranules

溶出試験 本 品の表示量に従いレボフロキサシン(C18H20FN304・1/2H20)約01g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 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,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,水 を加えて正確に 100mLと し,試 料溶液 とす

る.別 にレボフロキサシン標準品伊叫途本品 0_5gにつき,水 分測定法の容量滴定

法,直 接滴定により水分を測定しておく)約 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 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 289nm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。

レボフロキサシン(C18H20FN304・1/2H20)の表示量に対する溶出率(°/。)

=  秩×|;:Xt;X310x102,
‰ :脱水物に換算 した レボフロキサシン標準品の量(mg)

″ド レボフロキサシン細粒の秤取量(g)

C ilg中 の レボフロキサシン(C18H20FN304・1/2H20)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
100mg/g 9 0 分 700/0以上

レボフロキサシン標準品 C18 H 2 0 F N 3 0 4・1/ 2 H 2 0  : 3 7 0 3 8 ( 3〕 -9 -フルオ ロー2)3 -ジヒ

ドロー3_メチルー10-(4-メチルピペラジン…1_イル)-7-オキノー7/―ピリド[1,2,3-姥]-1,4-
ベンゾオキサジンー6とカルボン酸 1/2水和物で,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 レボフロキサシン30gに酢酸エチル1200mLを加えて50～60℃で1時間
攪拌する。熱時ろ過し,ろ 液を50～60℃で蒸発乾固する。残留物に水 72mL及

び塩酸 6mLを カロえ,40～50℃で 1時間攪拌して溶解する。アセ トン225mLを

加え,5℃ 以下で2時間放置した後,析 出した結晶をろ取し,冷 アセ トン69mL

で洗い,40～50℃で2時間減圧乾燥する。以上の操作を3回繰り返し,結晶60g

を得る。この結晶を水 378mLに溶かした後,ア ンモニア水(28)を加えて pH7 2
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～75に 調整する。クロロホルム 450mLを 加 えて抽出した後,ク ロロホルム層

を分取する。更に同様な操作を 2回 繰 り返す,ク ロロホルム層を合わせて水

360mLを 加えて洗つた後,ク ロロホルム層を分取 し)減 圧で蒸発乾固する。残

留物にエタノール(995)378mLを加えて 70～80℃に加温 して溶かした後,活 性

炭 45gを 加 えて 30分 問攪拌 し,熱 時ろ過す る.活 性炭 を温エタノール

(995)180mLで洗 う。ろ液及び洗液を合わせ,約 315mLに なるまで減圧で濃縮

した後,5℃ 以下で 2時 間放置する。析出した結晶をろ取し)5℃ 以下のエタノ
ール(995)90mLで洗い,60～ 70℃で 12時間以上減圧乾燥する。

性状 本 品は淡黄白色～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 3430cm~1,3040cm~1,2800cm‐1,1724cm…1,1622cm~1)1521cm~1,

1471cm・,1051cボ
1及

び 803cm‐1付近に吸収を認める.

旋光度m〕針:-90～-97°Φ.lg,メタノール,10mL,100mm).
類縁物質 本 操作は光を避けて行 う。本品 10mgを 水/アセ トニ トリル混液(6:

1)501nLに溶かし,試 料溶液 とする.こ の液 lmLを 正確に量 り,水 /アセ トニ ト

リル混液(6:1)を加えて正確に 20mLと する。更にこの液 lmLを 正確に量 り,

水/アセ トニ トリル混液(6:1)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 料溶液のレボフロキサシン以外のピークの面積は,標 準溶液の

レボフロキサシンのピーク面積の 2/5倍 より大きくなく,試 料溶液のレボフロ

キサシン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のレボフロキサシンのピーク面

積の 3/5倍より大きくない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :294nm)

カラム :内径 4.6mm,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 :45℃付近の一定温度

移動相 :過塩索酸ナ トリウム 7.Og及び酢酸アンモニウム 4.03を水 1300mL

に溶かし,リ ン酸を加えて pH2 2に 調整 し,ア セ トニ トリル 240mLを 加

える。

流量 :レボフロキサシンの保持時間が約 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レボフロキサシンの保持時間の約 148

倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 lmLを 正確に量 り,水 /アセ トニ トリル混液(6:1)
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を加えて正確に 20mLと する。この液 10μLか ら得た レボフロキサシン

のピーク面積が,標 準溶液のレボフロキサシンのピーク面積の 4～6%に

なることを確認する。

システムの性能 :試料溶液 0.5mLに ,オ フロキサシン脱メチル体の水/アセ

トニ トリル混液(6:1)溶液(1→20000)lmLを 加え,更 に水/アセ トニ トリ

ル混液(6:1)を加えて loomLと する。この液 10μLに つき,上 記の条件

で操作するとき,オ フロキサシン脱メチル体)レ ボフロキサシンの順に

溶出し,そ の分離度は 25以 上である,

システムの再現性 i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,レボフロキサシンのピーク面積の相対標準Ts~差は 20%以 下で

ある。

水分 21～ 270/0(05g,容量滴定法,直 接滴定).

含量 995～ 1010%(換算 した脱水物 として). 定 量法 本品約 030gを 精密に量

り,酢 酸(100)100mLに溶かし,0.lm01/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 1 mo1/L過塩素酸 l mL=36.14 mg C18H20FN304

65



レボ フ ロキナ シ ン錠

LevoIIoxaciHI 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 にレボフロキサシン

(C18H20F軋04・1/2H20)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。別にレボフロキサシン標準品げJ途本品 05gに つき,水 分測定

法の容量滴定法,直 接滴定により水分を測定しておく)約 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 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 289nm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。

レボフロキサシン(C18H20FN304・1/2H20)の表示量に対する溶出率(°/。)

= ‰ が生xttx上×18x1025
Иs / C

‰ :脱水物に換算 した レボフロキサシン標準品の量(mg)

C il錠 中の レボフロキサシン(C18H20FN304・1/2耳20)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg 90分 80%以 上

レボフロキサシン標準品 C18H20FN304・1/2H20 :37038(3〕 -9-フルオロぃ2)3-ジヒ

ドロー3-メチルー10-(4-メチル ピペラジン_1_イル)-7-オキソL7/―ピリド[1)2,3-挽]-1,牛

ベンズオキサジン_6-カルボン酸 1/2水和物で,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 ボフロキサシン30gに酢酸エチル 1200mLを加えて 50～60℃で 1時 間

撹拌する。熱時ろ過 し,ろ 液を 50～60℃で蒸発乾回する。残留物に水 72mL及

び塩酸 6mLを 加え,40～ 50℃で 1時 間撹拌 して溶解する。アセ トン 225mLを

加え,5℃ 以下で 2時 間放置 した後,析 出した結晶をろ取 し,冷 アセ トン69mL

で洗い,40～50℃で 2時 間減圧乾燥する。以上の操作を3回 繰 り返 し,結 晶 60g

を得る。この結晶を水 378mLに 溶かした後,ア ンモニア水(28)を加えて pH7.2
～7.5に調整する。クロロホルム 450mLを 加えて抽出した後,ク ロロホルム層
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を分取する。更に同様な操作を 2回 繰 り返す.ク ロロホルム層を合わせて水

360mLを 加えて洗った後,ク ロロホルム層を分取 し,減 圧で蒸発乾固する。残

留物にエタノール(995)378mLを加えて 70～80℃に加温 して溶かした後,活 性

炭 453を 加 えて 30分 間撹拌 し,熱 時 ろ過す る。活性炭 を温エタノール

(995)180mLで洗 う。ろ液及び洗液を合わせ,約 315mLに なるまで減圧で濃縮

した後,5℃ 以下で 2時 間放置する。析出した結晶をろ取 し,5℃ 以下のエタノ
ール(99.5)90mLで洗い,60～ 79℃で 12時間以上減圧乾燥する。

性状 本 品は淡黄白色～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ツム錠剤法により

測定するとき,波数 3430cm‐1,3040cm~1,2800cm~1,1724cm~1,1622cm‐1)1521cm~1)

1 4 7 1 c m‐1,10 5 1 c m ~ 1及び 803cm‐1付近に吸収を認める。

旋光度m〕針:-90～-97°(01g,メタノール,10mL,100mm),
類縁物質 本 操作は光を避けて行 う。本品 10mgを 水/アセ トニ トリル混液(6:

1)50mLに溶かし,試 料溶液 とする。この液 lmLを 正確に量 り,水 /アセ トニ ト

リル混液(6:1)を加えて正確に 20mLと する。更にこの液 lmLを 正確に量 り,

水/アセ トニ トリル混液(6:1)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 料溶液のレボフロキサシン以外のピークの面積は,標 準溶液の

レボフロキサシンのピーク面積の 2/5倍より大きくなく,試 料溶液のレボフロ

キサシン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のレボフロキナシンのピーク面

積の 3/5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 :294nm)

カラム :内径 46mm,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 :45℃付近の一定温度

移動相 :過塩素酸ナ トリウム 70g及 び酢酸アンモニウム 40gを 水 1300mL

に溶かし,リ ン酸を加えて pH2.2に調整 し,ア セ トニ トリル 240mLを 加

える。

流量 :レボフロキサシンの保持時間が約 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レボフロキサシンの保持時間の約 18

倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 lmLを 正確に量 り,水 /アセ トニ トリル混液(6:1)

を加えて正確に 20mLと する,こ の液 10μLか ら得たレボ
~/ロ

キサシン
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のピーク面積が,標 準溶液のレボフロキサシンのピーク面積の 4～6%に

なることを確認する。

システムの性能 :試料溶液 0 5mLに ,オ フロキナシン脱メチル体の水/アセ

トニ トリル混液(6:1)溶液(1→20000)lmLを加え,更 に水/アセ トニ トリ

ル混液(6:1)を加えて loomLと する。この液 10μLに つき,上 記の条件

で操作するとき,オ フロキサシン脱メチル体, レボフロキサシンの順に

溶出し,そ の分離度は 25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,レボクロキサシンのピーク面積の相対標準偏差は 2_00/。以下で

ある.

水分 21～ 27%(05g,容 量滴定法,直 接滴定).

含量 995～ 10100/。(換算 した脱水物 として). 定 量法 本品約 0:30gを精密に量

り,酢 酸(100)100mL lこ溶かし,01m01/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 1 mo1/L過塩素酸 l mL王36.14 mg C18H20F軋04
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メチルメチオニンスルホニウムクロライ ド50mg/g・メタケイ酸アルミ
ン酸マグネシウム 400mg/g・沈降炭酸カルシウム 200mg/g・

炭酸マグネシウム150mg/宮散
Methylmethioninesuifonium Ch10ride 50mg/g,Magnesium

A l u m i n o m e t a s i l i c a t e  4 0 0 m g / g , P r e c i p i t a t e d  C a l c i u m  C a r b o m a t e  2 0 0 m g / g

and単 妊agnesium Carbonate 150mg/g Powder

溶出試験 本 品約 04g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 のろ液を試料溶液 とする。別にメチルメチオニンスルホニ

ウムクロライ ド標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 3時 間減圧乾燥 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 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

れの液のメチルメチオニンスルホニウムクロライ 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。

メチルメチオニンスルホニウムクロライ ド(C6H14CIN02S)の表示量に対する溶出

率 (%)

=盗 xttx上×180
″竹 Иs C

‰ :メチルメチオニンスルホニ ウムクロライ ド標準品の量(血g)

″竹:メチ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 ・炭酸マグネシラム酸散の秤取量(g)

C:lg中 のメチルメチオニンスルホニウムクロライ ド(C6H14CIN02S)の表示量

(mg)

試験条件

検出器 :蛍光検出器 (励起波長 :368nm,測 定波長 :455nm)

カラム :内径 46mm,長 さ 15cmの ステンィス管に 10μmの 液体クロマ トグ

ラフ用ベンゼンスルホニルプロピ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

反応コイル :内径 0.5mm,長 さ 1.5mの管

反応 コイル温度 :40℃付近の二定温度
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移動相 :リン酸二水素カ ジウム 136gに 水を加えて 10oomLと する。

反応試栗 :ホ ウ酸 250gを 水 950mLに 溶かし,水 酸化カ リウム溶液 (1→2)

を加え,pHlo,5に調整する。この液 1000mLに 2-メルカプ トエタノール 2mL

及びポリオキシェチレン(23)ラウリルエ‐テル lgを溶かし,o―フタルアル

デ ヒド08gを 溶解 しエタノエル (995)10mLを 加える。

移動相流量 :メチルメチオニンスルホニウムクロライ ドの保持時間が約 11

分になるように調整する。

反応試薬流量 :毎分 0,6mL

システム適合性

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

メチオニンスルホニツムクロライ 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,20以 下である。

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

とき,メ チルメチオニンスルホニウムクロライ ドのピーク面積の相対標準

偏差は 300/。以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

メチルメチオニン

スルホニウムクロライ ド
50mg/g 1 5 分 800/0以上

メチルメチオニンスルホニウムクロライ ド標準品  「 メチルメチオニンスルホニ

ウムクロライ ド」。ただし,乾 燥 したものを定量するとき,メ チルメチオニンスル

ホニウムクロライ ド(C6H14ClN02S)99・0%以 上を含むもの.

液体クロマ トグラフ用ベンゼンスルホニルプロピルシリル化シリカゲル 液 体クロ

マ トグラフ用に製造 したもの.
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