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別 添

タ ンニ ン酸 ジ フェ ン ヒ ドラ ミン散

Diphenhydranlirle Tannate Powder

溶出性 (a7θ〉 本品の表示量に従いジフェンヒドラミン(C17H21NO)約30mgに 対応

する量を精密に量 り)試 験液に pH4.0の 0,05moyL酢酸 。酢酸ナ トリウム緩衝液

900mLを 用い,パ ドル法により,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。別にジフェ

ンヒドラミン塩酸塩標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,その約 19mgを 精密に量 り,

pH4,0の 0,05moVL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 20μLず つを正

確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θゴ)に より試験を行い,そ れ

ぞれの液のジフェンヒド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。

ジフェンヒドラミン(C17H21NO)の表示量に対する溶出率(0/。)
=(レ'4s/″作)×解T夕s)×(1/0× 180×0.875

ジフェンヒ ドラミン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

本品の秤取量(g)

lg中 のジフェンヒドラミンの表示量(mg)

試験条件

検出器 t紫外吸光光度計仰J定波長 :220nm)

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

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 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :pH3.0の 0.05mo1/Lリン酸二水素ナ トリウム試液 900mLに トリメチル

アミン(30)3mL及びアセ トニ トリル 600mLを 加える.

流量 :ジ フェンヒドラミンの保持時間が約 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 記条件で操作するとき,ジ フェン

ヒド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 2000段以

上,2.0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,ジ フェンヒドラミン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
林

規定時間 溶出率

30mg/g 45分 750/0以上
キ
ジフェンヒドラミンとして

ジフェンヒドラミン塩酸塩標準品 ジ フェンヒドラミン塩酸塩(日局)。ただし,乾

燥したものを定量したとき,ジ フェンヒドラミン塩酸塩(C17H21NO・HCめ99.0°/0以

上を含むもの.

トリメチルアミン(30)(CH3)3N 無色澄明な液である。水又はエタノール(95)と混

和する.

比重(2.5び〉 冴2:0,67
含量 29.0～31.00/0,定量法 本 品約 1.5gを,0.5mo1/L硫酸 25 mLを正確に入

れたフラスコに精密に量 り,過 量の硫酸を l m01/L水酸化ナ トリウム液で滴定

(2 jθ〉す る (指示薬 :メチル レッ ド試液 2滴 ),同 様の方法で空試験を行 う.

0.5mo1/L硫 酸 l mL=59.1l mg C3H9N



メキタジン錠

単Iequitazine Tablets

溶出性 (御θ〉 本操作は遮光下で行 う。本品 1個 をとり,試 験液に溶出試験第 2

液 900mLを 用い,パ ドル法により,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 10mLを 除き,次 のろ液 /mLを 正確に量 り,表 示量

に従い lmL中 にメキタジン(C20H22N2S)約3.3μgを含む液となるように溶出試験第

2液 を加えて正確に //mLと し,試 料溶液 とする.別 にメキタジン標準品を酸化

リン(V)を乾燥剤 として 60℃で 3時 間減圧乾燥 し,そ の約 15mgを 精密に量 り,

メタノール 50mLに 溶かした後,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 100mLと する。

この液 5mLを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 200mLと し,標 準溶

液とする。試料溶液及び標準溶液につき,溶 出試験第 2液 を対照とし,紫 外可視

吸光度測定法 (22イ)に より試験を行い,波 長 253mm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.

メキタジン(C20H22N2S)の表示量に対する溶出率(0/。)
=‰ ×留T夕s)×(/′/り×(1/0×(45/2)

メキタジン標準品の秤取量(mg)

1錠 中のメキタジン(C20H22N2S)の表示量(mg)

吹

Ｃ

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

3mg 4 5 分 700/0以上



メトロニダゾール錠

Metronidazole Tablets

溶出性 (5.アθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,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 /1nLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にメ トロニダゾール

(C6H9N303)約1l μg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

とする胡町にメ トロニダゾール標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 24時 間減圧乾

燥 し,その約 22mg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 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 (2.2イ〉により試験を行い,波 長 32011111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。

メ トロニダゾール(C6H9N303)の表示量に対する溶出率(0/。)

=聡 X ttT夕s)×(/′/り×(1/の×45

‰ :メ トロニダゾール標準品の秤取量(mg)

C:1錠 中のメ トロニダゾール(C6H9N303)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

250mg 90分 700/0以上



セ チ プチ リンマ レイ ン酸塩 錠

Setiptiline ttlaleate Tablets

溶出性 〈び.アθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,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 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にセチプチ リンマ レイン

酸塩(C19H19N o C4H404)約1.lμgを含む液となるように水を加えて正確に //mLと

する。この液 5mLを 正確に量 り,メ タノール/pH7.5の0,15moyLリン酸アンモニ

ウム緩衝液混液(1:1)10mLを正確に加え,試 料溶液 とする。別にセチプチ リンマ

レイン酸塩標準品を 105℃で 1時 間乾燥 し,そ の約 28mgを 精密に量 り,移 動相

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 する.更 にこの液 4mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 100mLと する.

更にこの液 5mLを 正確に量 り,メタノール/pH7.5の 0,15mo1/Lリン酸アンモニウ

ム緩衝液混液(lil)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 トグラフィー (2.θア)に より試験

を行い,そ れぞれの液のセチプチリンのピーク面積 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.

セチプチ リンマ レイン酸塩(C19H19N o C4戦04)の表示量に対する溶出率(0/。)

=7T/s×似T夕s)×(/′/り×(1/0× (18/5)

セチプチ リンマレイン酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のセチプチ リンマレイン酸塩(C19H19N o 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 5卜tm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 :40℃付近の一定温度

移動相 :メタノール 300mLに リン酸水素ニアンモニウム溶液(33→100000)にリ

ン酸二水素アンモニ ウム溶液(29→100000)を加 えて pH7.5に 調整 した液

100mLを 加える.

流量 :セチプチ リンの保持時間が約 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 i標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,セ チプ

チ リ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,

隆

Ｃ



2 . 0以下である.

システムの再現性 :

とき,セ チプチリ

標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す

ンのピーク面積の相対標準Ts~差は 20/0以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
lmg 1 5 分 800/0以上

セチプチ リンマレイン酸塩標準品 C19H19N'C4H494i377.43 2,3,4,9)―Tetrahydro‐2-

methyl-l rr_dbenzo[3,4:6,7]cydohepta[1,2‐c]pyridine malcate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 セ チプチ リンマ レイン酸塩 2gに エタノール(99.5)20mLを加え,加 温 し

て溶かし,熱 時ろ過する。ろ液を冷却 し,析 出した結晶をろ取 し,氷 冷 したエ

タノール(99.5)少量で洗 う。得 られた結晶を風乾 した後,60℃で 3時 間減圧乾燥

する。

性状 本 品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である。

確認試験 本 品のメタノール溶液(1→40000)につき,紫外可視吸光度測定法 (2.2イ〉

により吸収スペク トルを測定するとき,波長 261～263111nに吸収の極大を示す。

吸光度 (22イ〉 ど1為(26211111)i330～340(乾燥後,25mg,メタノール,2000mL).

融点 (2.びθ〉 155～ 158℃

類縁物質 本 品 0.10gをメタノール 5mL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 50mL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,標 準溶液とする。これ らの液に

つき,薄 層クロマ トグラフィー (2.θJ)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 トグラフィー用シリカゲル(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 1‐プロパノール/水/酢酸(100)混液(4:1:

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 :254rlln)を照射するとき,試 料溶液から得たセチプチ リンαf値約 0。45)及

びマ レイン酸ばf値約 0.60)のスポット以外のスポットは,標 準溶液から得たセ

チプチ リンのスポットより濃くない。

乾燥減量 (2.イア〉 0,5%以下(lg,105℃,1時 間).

含量 99.0°/。以上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.2gを精密に量 り,酢 酸

(100)40mLに溶かし,0.l mo1/L過塩素酸で滴定 (2.jθ〉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 mo1/L過塩素酸 lmL=37.74mg C19H19N・C4H404



リン酸アンモニウム緩衝液,0,15mo1/L,PH7.5 リン酸水素ニアンモニウム 19.8g

を水に溶かして 1000mLと した液に, リン酸二水素アンモニウム 17.3gを水に溶

かして 1000mLと した液を加え,pH7.5に調整する。



リスペ リドン細粒

Risperidone Fine Cranules

溶出性 (御θ〉 本 品の表示量に従い リスペ リドン(C23H27FN402)約 3mgに 対応する

量を精密に量 り,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,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 31mL

を正確に量 り,薄 めた塩酸(1→137)3mLを 正確に加え)試 料溶液 とする。別にリ

スペ リドン標準品を 80℃で 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 17mg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 する.こ の液 3mLを 正確に量 り,薄 めた塩酸(1→137)3mLを 正

確に加え,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 100μLず つを正確にとり,次

の条件で液体クロマ トグラフィー (2.θア)に より試験を行い)そ れぞれの液のリ

スペ リドンのピーク面積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。

リスペ リドン(C23H271N402)の表示量に対する溶出率(°/0)

=(4/s/″午)×留Ttts)×(1/0× 18

隆 :リスペ リドン標準品の秤取量(mg)

殆 :本品の秤取量(g)

C ilg中 の リスペ リドン(C23H27FN402)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :237nm)

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 :25℃付近の一定温度

移動相 :水/アセ トニ トリル混液(13:7)1000mLにトリフルオロ酢酸 lmLを 加

え,ア ンモニア水(28)を加えて pH2.9±0.1とした後,水 /アンモニア水(28)

混液(1:1)を加えて pH3.0±0.1に調整する.

流量 :リスペ リドンの保持時間が約 3分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100卜tLにつき,上 記の条件で操作するとき)リ ス

ペ リド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 3500段以

上,2.5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, リスペ リドンのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

10mg/g 30分 750/0以上

リスペ リドン標準品 C23H27FN402:410.48 3(2‐[4-(6-フルオロー1,2-ベンズイソキサ

ゾールー3‐イル)ピペ リジノ]エチル )…6,7,8,9-テトラヒ ドロー2-メチル‐4rf―ピリ ド

[1,2-α]ピリミジンー4-オンで,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 リ スペ リドン 10gに水 50mLを 加え,10分 間激 しく振 り混ぜる。この液

をガラスろ過器(G3)を用いてろ過 し,残 留物を 60℃で 3時 間減圧乾燥する。得

られた乾燥物にエタノール(95)20mLを加え,水 浴中で還流 しながら完全に溶け

るまで更にエタノール(95)を徐々に加える。この液を約 5分 間還流させ,室 温

で一夜放置 した後,氷 冷 しながら,ガ ラスろ過器(G3)を用いてろ過する。残留

物を冷エタノール(95)で3回 洗浄 した後,60℃ で 8時 間減圧乾燥する。

性状 本 品は自色～微黄白色の結晶性の粉末である。

確認試験 本 品の 2-プロパノール溶液(1→40000)につき,紫 外可視吸光度演」定法

(2.2イ〉により吸収スペク トルを測定するとき,波 長 233～239111n,277～281111n

及び 283～287111nに吸収の極大を示す。

類縁物質 本 品 0.10g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 100mLと する。この液 5mLを 正確

に量 り,メ タノールを加えて正確に 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 トグラフィー (2.θF)

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 料溶液のリスペ リドン以外のピークの面積は,標 準溶液の リスペ

リドンのピーク面積より大きくなく,試 料溶液の リスペ リドン以外のピークの

合計面積は,標 準溶液のリスペ リドンのピーク面積の 1.5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 :260111n)

カラム :内径 4.6min,長さ 10cmの ステンレス管に 3μm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 :30℃付近の一定温度

移動相 A:酢 酸アンモニウム溶液(1→200)

移動相 B:メ タノール

移動神の送液 :移動神 A及 び移動相 Bの 混合比を次のように変えて濃度勾

配制御する.



注入後の時間

(分)

移動神A

(vol%)

移動相 B

(vol%)

0～ 2

2ヘン17

17-22

70

70-→30

30

30

30-→70

70

流量 :毎分 1.5mL

面積測定範囲 :リ スペ リドンの保持時間の約 1.6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,メタノールを加 えて正確に 20mL

とす る.こ の液 10μLか ら得た リスペ リドンのピー ク面積が,標 準溶液

の リスペ リドンのピーク面積の 7～130/0になることを確認す る。

システムの性能 :標準溶液 10‖Lに つ き,上 記の条件で操作す るとき, リ

スペ リ ドンの ピー クの理論段数及 び シンメ トリー係数 は,そ れぞれ

10000段以上,2.0以 下である。

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

返す とき,リ スペ リド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 (2.イア〉 0.5%以 下(lg,減 圧,80℃ ,4時 間).

含量 99,0°/0以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0。15gを 精密 に量 り,2‐ブタ

ノン/酢酸(100)混液(7:1)70mLに 溶か し,0.lm01/L過塩素酸で滴定 (25θ〉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.lmo1/L過塩素酸 lmL=20.52 mg C23H27FN402

10



リスペ リ ドン錠

Risperidone Tablets

溶出性 (なアθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,

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 ‰花 を正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に リスペ リドン

(C23H27FN402)約0.56μgを 含む液となるように薄めた塩酸(1→137)を加えて正確に

/′mLと し,試料溶液 とする。別にリスペ リドン標準品 80℃で 4時 間減圧乾燥 し,

約 22mgを 精密に量 り,メ タノールに溶かし,正 確に 200mLと する。この液 2mL

を正確に量 り,水 を加えて正確に 200mLと する。この液 3mLを 正確に量 り,薄

めた塩酸(1→137)3mLを 正確に加え,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液

100μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2.θF)に より試験

を行い,そ れぞれの液の リスペ リドンのピーク面積 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。

リスペ リドン(C23H27FN402)の表示量に対する溶出率(0/。)
=陥 ×解T夕s)×(/′/り×(1/0× (9/4)

14/siリスペ リドン標準品の秤取量(mg)

C;1錠 中のリスペ リドン(C23H27FN402)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :23711111)

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 :25℃付近の一定温度

移動相 :水/アセ トニ トリル混液(13:7)1000mLにトリフルオロ酢酸 lmLを 加

え,ア ンモニア水(28)を加えて pH2.9±0。1と した後,水 /アンモニア水(28)

混液(1:1)を加えて pH3.0±0。1に調整する。

流量 :リスペ リドンの保持時間が約 3分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき, リス

ペ リド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 3500段以

上,2.5以 下である。

システムの再現性 i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, リスペ リドンのピーク面積の相対標準偏差は2.00/0以下である.



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

lmg 3 0 分 75%以 上
2mg 30分 80%以 上
3mg 30分 75%以 上

リスペ リドン標準品 C23H27FN402:410.48 3(2-[4-(6-フルオロー1,2-ベンズイソキサ

ゾール…3-イル)ピペ リジノ]エチル)…6,7ぅ8,9-テトラ ヒ ドロ‐2-メチルー4み ピリド

[1,2ィ]ピリミジンー4-オンで,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 リ スペ リドン 10gに水 50mLを 加え,10分 間激 しく振 り混ぜる。この液

をガラスろ過器(G3)を用いてろ過 し,残 留物を60℃で 3時 間減圧乾燥する.得

られた乾燥物にエタノール(95)20mLを加え,水 浴中で還流 しながら完全に溶け

るまで更にエタノール(95)を徐々に加える。この液を約 5分 間還流させ,室 温

で一夜放置 した後,氷 冷 しながら,ガ ラスろ過器(G3)を用いてろ過する.残 留

物を冷エタノール(95)で3回 洗浄 した後,60℃ で 8時 間減圧乾燥する。

性状 本 品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である。

確認試験 本 品の 2-プロパノール溶液(1→40000)につき,紫 外可視吸光度測定法

(2.2イ)に より吸収スペク トルを瀕J定するとき,波 長 233～239則n,277～ 28111111

及び 283～287nlnに吸収の極大を示す。

類縁物質 本 品 0。10g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 100mLと する。この液 5mLを 正確

に量 り,メ タノールを加えて正確に 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 トグラフィー (2 θF)

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 リスペ リドン以外のピークの面積は,標 準溶液のリスペ

リドンのピーク面積より大きくなく,試 料溶液の リスペ リドン以外のピークの

合計面積は,標 準溶液の リスペ リドンのピーク面積の 1.5倍より大きくない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計仰」定波長 :260rllll)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 10cmの ステンレス管に 3μm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 :30℃付近の一定温度

移動相 A:酢 酸アンモニウム溶液(1→200)

移動相 B:メ タノール

移動相の送液 :移動相 A及 び移動相 Bの 混合比を次のように変えて濃度勾

つ
た



配制御する。

注入後の時間

(分)

移動相A

(vol%)

移動相 B

(vol%)

0～ 2

2～ 17

17-22

70

70-→30

30

30

30-→70

70

流量 :毎分 1.5mL

面積測定範囲 :リ スペ リドンの保持時間の約 1.6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,メタノールを加 えて正確に 20mL

とする.こ の液 10μLか ら得た リスペ リドンのピーク面積が,標 準溶液

の リスペ リドンのピーク面積の 7～130/0になることを確認す る.

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

スペ リ ドンの ピー クの理論段数及び シンメ トリー係数 は,そ れぞれ

10000段以上)2.0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,リ スペ リド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 (2イア〉 0.50/0以下(lg,減圧,80℃ ,4時 間).

含量 99.0°/0以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.15gを精密 に量 り,2-ブ タ

ノン/酢酸(100)混液(7:1)70mLに 溶か し,0。l mo1/L過塩素酸で滴定 (2.jθ〉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。lmo1/L過 塩素酸 lmL=20.52 mg C23H27FN402

今
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レピ リナ ス ト錠

Repirinast Tablets

溶出性 〈御θ〉 本 品 1個 をとり,試 験液にラウリル硫酸ナ 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→500)900mLを用い,パ ドル法に

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 にレピリナス

ト(C20H21N05)約0.17mg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→500)を加えて正確に //mL

とする.こ の液 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 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 17mg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 ・クエン酸緩衝液溶液(1→500)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 ・クエン酸緩衝液溶液(1→500)5mLに

アセ トニ トリル/水/酢酸(100)混液(800:200:1)を加えて 50mLと した液を対照 とし,

紫外可視吸光度測定法 (22イ〉により試験を行い,波 長 289111n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。

レピリナス ト(C20H21N05)の表示量に対する溶出率(%)
=‰ ×惚T夕s)×(/′/り×(1/0× 900

レピリナス ト標準品の秤取量(mg)

1錠 中の レピリナス ト(C20H21N05)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

150mg 30分 800/0以上

ン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,pH6.8 0.05mo1/Lリン酸水素ニナ トリ

ウム試液 1000mLに ,ク エン酸一水和物 5,25gを水に溶かして 1000mLと した液

を加え,pH6.8に 調整する.

‰

Ｃ
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テモ カ プ リル塩 酸塩 錠

Terrlocapril Hydrochloride Tablets

溶出性 (び.′θ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い)パ ドル法により,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 にテモカプリル塩酸塩

(C23H28N205S2・HCり約 1.lμgを含む液となるように水を加えて正確に //mLと し,

試料溶液 とする。別にテモカプリル塩酸塩標準品伊叫途 lgにつき)容 量滴定法,

直接滴定により水分 (2イ8)を 測定 しておく)約 22mgを 精密に量 り,薄 めたアセ

トニ トリル(1→2)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 100mL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 50μL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.θ′〉により試験を行い,そ れぞれの液の

テモカプ リルのピーク面積 刀T及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

テモカプ リル塩酸塩(C23H28N205S2・HCl)の表示量に対する溶出率(°/。)
=ン4× 惣T″s)×(///り×(1/0× (9/2)

脱水物に換算 したテモカプ リル塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のテモカプリル塩酸塩(C23H28N205S2・HCりの表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :2341m)

カラム 1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

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 :40℃付近の一定温度

移動相 !薄めた リン酸(1→500)/アセ トニ トリル混液(43:32)

流量 :テモカプ 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 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,テ モカ

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 9000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,テ モカプ リルのピーク面積の相対標準偏差は2,0°/0以下である。

る

Ｃ
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

lmg 30分 85%以 上

2mg 30分 85%以 上
4mg 30分 85%以 上

テモカプ リル塩酸塩標準品 C23H28N205S2!HCl:513.07(十 )―((2ざ,6R)‐6‐([(19‐1-(エ

トキシカルボニル)-3‐フェニルプロピル]アミノ)‐5-オキソー2-(2-チエニル)ペル ヒ

ドロ…1,4-チアゼピンー4-イル)酢酸塩酸塩で,下 記の規格に適合するもの.

性状 本 品は自色～淡黄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 (22j〉のペース ト法により

測定するとき,波 数 1758cm‐
1,1733cm~1,1676cm‐1,1496cm~1,755cm‐1,729cm~1

及び 700cm‐
1付

近に吸収を認める。

類縁物質 本 品 0.10gを薄めたアセ トニ トリル(1→2)200mL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 トグラフィー (2θア〉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

積百分率法によリテモカプリル以外のピークの合計量を求めるとき,0.50/0以下

である,

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計げJ定波長 i234nm)

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 i40℃付近の一定温度

移動相 :薄めたリン酸(1→500)/アセ トニ トリル混液(63i37)

流量 :テモカプリルの保持時間が約 11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モカ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 5mLを 正確に量 り,薄 めたアセ トニ トリル(1→2)を

加えて正確に 50mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,薄 めたアセ トニ

トリル(1→2)を加えて正確に 50mL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 5mLを 正確に量 り,薄 めたアセ トニ ト

リル(1→2)を加えて正確に 50 mLとする。この液 10卜Lか ら得たテモカプ

リルのピ~ク 面積が,シ ステム適合性試験用溶液のテモカプ 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 :システム適合性試験用溶液 10μLに つき,上 記の条件で

操作するとき,テ モカプ リルの理論段数及びシンメ トリー係数は、それ

ぞれ 9000段以上,2.0以 下である。

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 10μLに つき,上 記の条件
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で試験を 6回 繰 り返す とき,テ モカプ リルの ピーク面積の相対標準Ts~差

は 2.00/0以下である。

水分 (2イ8) 0,50/0以下(lg,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 品約 0.8gを精密に量 り,

無水酢酸/酢 酸(100)混液(7i3)80mLに溶か し,0.lmoyL過塩素酸で滴定 (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.lmo1/L過塩素酸 lmL三 51.31 mg C23H28N205S2・HCl
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