
塩酸オザ グレル loo mg錠 (a)

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。溶出試験開始 15分 ,45分 及び 2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.採 取した溶出液は子L径
0,45μ 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
5mLを 正確に量り,pH9.oの ホウ酸 。塩化カリウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を加え
て正確に 100mLと し,試 料溶液とする.丹 Uに塩酸オザグレル標当と品約 o.022gを精密
に量り,水 を加えて溶かし正確に 200mLと する。この液 5mLを 正確に最り,pH9,0
のホウ駿 ・

塩化カリウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 100mLと し,標 準
溶液とする.試 料溶液及び標準溶液につき,pH9.oの ホウ酸 ・塩化カリウム ・水酸化ナ
トリウム緩衝液を対照とし,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 272nmに
おける吸光度ム5,_445,И 2及びン亀を測定する.

本品の 15分,45分 及び 2時 間の溶出率が,そ れぞれ 15～45%,45～ 75%及 び 80%
以 lこのときは適合とする.           “

15分 間における塩酸オザグレル(C13H12N202・HCl・ H20)の 表示景に対する溶出率
(%)
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45分 間における塩酸オザグレル (C13H12N202・HCl・H20)の表示量に対する溶出率
(%)
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2時間における塩酸オザグレル(C13H12N202・HCl・H20)の表示量に対する溶出率(%)
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‰ :塩酸オザグレル標準品の世 (mg)

σ :1錠 中の塩酸オザグレル(C13H12N202・HCl・ H20)の表示量 (mg)

塩酸オザグレル標準品 C13H12N202・HCl・ H20:282.72 〔 (D-3[4(1好 ―イミダ
ゾール 1-イルメチル)フ ェェル]2-プ ロペン酸塩酸塩 1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 酸オザグレルを水で 2回 再結品する。得られた結品を水に加温して溶かし,
これに9倍 最のアセ トンを加えて放置する。得られた結晶を減圧乾燥 (シリカグル)
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)木 ,▼】の水溶液(1→200000)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 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 3070cm‐1,1677cm‐1,1629cm‐1,946cm l及び 819cm l付近に吸収を認、

める.

類縁物質 本 品 50mgを 移動相 100mLに 溶かし,試料溶液とする.試料溶液 5μL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い,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 ザグレルのピー

クを除くピーク面積の合計は全てのピーク面積の合計の0,5%以下である.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ15cmの ステンレス管に5μ 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 :25℃付近の一定温度

移動相 :酢駿アンモニウム溶液(3→1000)/メタノール混液 (4:1)

流量 :オザグレルの保持時間が約 10分になるように調整する.

面積測定範囲 :溶媒ピークの後からオザグレルの保持時間の約 2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 lmLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に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 2mLを 正確に量り,

移動相を加えて正確に 10mLと する。この液 5μLか ら得たオザグレルのピーク

面積が,システム適合性試験用溶液のオザグレルのピーク面積の 15～25%に なる

ことを確認する.

システムの性能 :システム適合性試験用溶液 5μLに つき,上 記の条件で操作する

とき,オ ザグレ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,2.5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 5μ Lにつき,上記の条件で試験を6

回繰 り返すとき,オ ザグレルのピーク面積の相対標準偏差は2.5%以下である,

乾燥減量 6.0～7.0%(0.5g,105℃ ,3時 間 )

含量 99.0%以 上.定 量法 本 品約 0.2gを精密に量り,無 水酢酸/非水滴定用酢酸混

液 (7:3)50mLに 溶かし,0.lmo17L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 = 28.27mg C13H12N202・ HCl・ H20



塩酸オザグレル209 mg錠(a)

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 出試験開始 15分 ,45分 及び 2時 間後)溶 出液 20mLを 正確にとり,

直ちに 37±0.5℃に加温 した水 201nLを 正確に注意 して補 う.採 取 した溶出液は孔径

0,45μ 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

5mLを 正確に量 り,pH9,0の ホウ酸 ・塩化カ リウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を加え

て正確に 200mLと し,試 料溶液 とする.丹 可に塩酸オザグレル標準品約 0,022gを精密

に量 り,水 を加 えて溶かし正確に 200mLと する.こ の液 5mLを 正確に量 り,pH9_0

のホウ酸 ・塩化カ リウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 100mLと し,標 準

溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液につき,pH9,0の ホウ酸 ・塩化カ リウム ・水酸化ナ

トリウム緩衝液を対照とし,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 272nmに

おける吸光度 _415,■45,力2及び ム を測定する.

本品の 15分 ,45分 及び 2時 間の溶出率が,そ れぞれ 10～40%,40～ 70%及 び 85%

以上のときは適合 とする.

15分 間における塩酸オザグレル (C13H12N202・HCl・ H20)の 表示量に対する溶出率

(%)
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45分 間における塩酸オザグレル (C13H12N202・HCl・H20)の表示量に対する溶出率

(%)
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2時 間における塩酸オザグレル (C13H1 2 N 2 0 2・HCl・H20)の表示量に対する溶出率 (%)
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‰ :塩酸オザグレクレ標準品の量 (mg)

σ :1錠 中の塩酸オザグレル(C13H12N202・HCle H20)の 表示量 (mg)

塩酸オザグレル標準品 C13H12N202・HCl・ H20:282.72 {(D― 卜 [4(1掛 イミダ

ゾール 1-イルメチル)フ ェエル]2-プ ロペン酸塩酸塩 1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 酸オザグレルを水で 2回 再結晶する.得 られた結晶を水に加温して溶かし,

これに 9倍 最のアセ トンを加えて放置する.得 られた結晶を減圧乾燥 (シリカゲル)

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 品の水溶液 (1→200000)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 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 3070cm‐1,1677cm l,1629cm l,946cm‐1及び 819cm l付近に吸収を認める

類縁物質 本 品 50mgを 移動相 100mLに 溶かし,試 料溶液 とする.試 料溶液 5μL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い,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 ザグレルのピー

クを除くピーク面積の合計は全てのピーク面積の合計の 0.5%以 下である.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μ 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 :酢酸アンモニウム溶液 (3→1000)/メタノール混液 (4:1)

流量 :オザグレルの保持時間が約 10分 になるように調整する.

面積減J定範囲 :溶媒ピークの後からオザグレルの保持時間の約 2倍 の範ljff

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 1血Lを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 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 2mLを 正確に量 り,

移動相を加えて正確に 10mLと する。この液 5μLか ら得たオザグレルのピーク

面積が,システム適合性試験用溶液のオザグレルのピーク面積の 15～25%に なる

ことを確認する.

システムの性能 :システム適合性試験用溶液 5μLに つき,上 記の条件で操作する

とき,オ ザグレ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,2.5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 5μLに つき,上記の条件で試験を 6

回繰 り返す とき,オ ザグレルのピーク面積の相対標準偏差は 2.5%以 下である。

乾燥減量 6.0～ 7.0%(0.5g,105℃ ,3時 間 )

含量 99.0%以 上.定 量法 本 品約 0.2gを精密に量 り,無 水酢酸/非水滴定用酢酸混

液 (7:3)50mLに 溶かし,0,lm01/L過 塩素酸で摘定する (電位差滴定法).同 様の

方法で空試験を行い,補 正する.

0.lmo1/L過塩素酸 lmL = 28.27mg C13H12N202・ HCl'H20



塩酸オザ グ レル 100 mg錠 (b)

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。溶出試験開始 15分 ,45分 及び 2時 間後,溶 出液 20mLを 正確にとり,

直ちに 37±0.5℃に加温した水 20mLを 正確に注意して補 う.採 取した溶出液は孔径

0.45μ 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

5mLを 正確に量り,pH9,0の ホウ酸 ・塩化カリウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を加え

て正確に 100mLと し,試 料溶液とする.局 噂に塩酸オザグレル標準品約 0.022gを精密

に量 り,水 を加えて溶かし正確に 200mLと する。この液 5mLを 正確に量り,pH9,0

のホウ酸 ・塩化カリウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 100mLと し,標 準

溶液とする.試 料溶液及び標準溶液につき,pH9.0の ホウ酸 ・塩化カリウム ・水酸化ナ

トリウム緩衝液を対照とし,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 272nmに

おける吸光度泌15,И45,ス2及びム を測定する.

本品の 15分 ,45分 及び 2時 間の溶出率が,そ れぞれ 15～45%,45～ 75%及 び 80%

以上のときは適合とする.

15分 間における塩酸オザグレル(C13H12N202・HCl・H20)の 表示量に対する溶出率

(%)

=″sxttxttxィ5θ

45分 間における塩酸オザグレル (C13H12N202・HCl・H20)の表示量に対する溶出率

(%)
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2時間における塩酸オザグレル(C13H12N202・HCl'H20)の表示量に対する溶出率(%)
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И主 塩酸オザグレル標準品の量 (mg)

σ :1錠 中の塩酸オザグレル(C13H12N202'HCl・H20)の表示量 (mg)

塩酸オザグレル標準品 C13H12N202・HCl・H20:282.72 {(D-3[4-(1う 子イミダ

ブールー1イ ルメチル)フ ェエル]-2プ ロペン酸塩酸塩 1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 酸オザグレルを水で 2回 再結晶する.得 られた結晶を水に加温して溶かし,

これに 9倍 量のアセ トンを加えて放置する.得 られた結晶を減圧乾燥 (シリカゲル)

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 品の水溶液 (1→20000 0 )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 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 3070cm l,1677cm l,1629cm l,946cm l及 び 819cm‐1付近に吸収を認、

める.

類縁物質 本 品 50mgを 移動相 100mLに 溶か し,試 料溶液 とする.試 料溶液 5μL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い,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 ザグレルのピー

クを除くピーク面積の合計は全てのピーク面積の合計の 0.5%以 下である

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μ 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 :25℃付近の一定温度

移動相 !酢酸アンモニウム溶液 (3→1000)/メタノール混液 (4:1)

流量 :オザグレルの保持時間が約 10分 になるように調整する。

面積測定範囲 :溶媒ピークの後からオザグレルの保持時間の約 2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 lmLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 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 2mLを 正確に量 り,

移動相を加えて正確に 10mLと する.こ の液 5μLか ら得たオザグレルのピーク

面積が,システム適合性試験用溶液のオザグレルのピーク面積の 15～25%に なる

ことを確認する.

システムの性能 :システム適合性試験用溶液 5μLに つき,上 記の条件で操作する

とき,オ ザグレ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,2.5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 5μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6

回繰 り返す とき,オ ザグレルのピーク面積の相対標準偏差は 2.5%以 下である.

乾燥減量 6.0～ 7.0%(0.5g,105℃ ,3時 間 )

含量 99.0%以 上.定 量法 本 品約 0.2gを精密に量 り,無 水酢酸/非水滴定用酢酸混

液 (7:3)50血 Lに 溶か し,0.lm乱 低 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.lmo1/L過塩素酸 lmL = 28,27mg C13H12N202・ HCl・ H20



塩酸オザグレル200 mg錠(b)

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。溶出試験開始 15分 ,45分 及び 2時 間後,溶 出液 20mLを 正確にとり,

直ちに 37±0.5℃に加温 した水 20mLを 正確に注意 して補 う。採取 した溶出液は孔径

0.45μ 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

5mLを 正確に量 り,pH9.0の ホウ酸 ・塩化カ リウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を加え

て正確に 200mLと し,試 料溶液 とする.男 明に塩酸オザグレル標準品約 0.022gを精密

に量 り,水 を加えて溶か し正確に 200mLと する。この液 5mLを 正確に壁 り,pH9.0

のホウ酸 '塩化カ リウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 100mLと し,標 準

溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液につき,pH9,0の ホウ酸 ・塩化カ リウム ・水酸化ナ

トリウム緩衝液を対照 とし,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 272nmに

おける吸光度 泌15,ス45,■ 2及び ム を測定する,

本品の 15分 ,45分 及び 2時 間の溶出率が,そ れぞれ 10～40%,40～ 70%及 び 85%

以上のときは適合 とする.

15分 間における塩酸オザグレル (C13H12N202・HCl・ H20)の 表示量に対する溶出率

(%)

=″s人生 xttx夕θθ
,

45分 間における塩酸オザグレル(C13H12N202・HCl・H20)の表示量に対する溶出率

(%)

三 レン
ア
s× r=隻

生 十

去

XI夕

手

ジXゼ

IX夕

θθ

2時 間における塩酸オザグレル (C13H12N202・HCl・H20)の 表示量に対する溶出率 (%)

=″
竹 × r☆ 十

去

X者 十

去

X☆ ジX上 × 9θ θ

C

豚主 塩酸オザグレル標準品のfrl(mg)

σ :1錠 中の塩酸オザグレル (C13H12N202・HCl・ H20)の表示量 (mg)

塩酸オザグレル標準品 C13H12N202・HCl・H20:282,72 {(D-3[4(1//fミ ダ

ゾール 1-イルメテル)フ ェエル]2-プ ロペン酸塩酸塩 1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 酸オザグレルを水で 2回 再結晶する.得 られた結晶を水に加温して溶かし,

これに9倍 量のアセ トンを加えて放置する.得 られた結晶を減圧乾燥 (シリカゲル)

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 品の水溶液 (1→200000)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 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 3070cm l,1677cm‐1,1629cm l,946cm‐1及び 819cm l付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品 50mgを 移動相 100mLに 溶か し,試 料溶液 とする.試 料溶液 5μL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い,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 ザグレルのピー

クを除くピーク面積の合計は全てのピーク面積の合計の 0.5%以 下である.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (預1定波長 :220nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μ 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 :酢酸アンモニウム溶液 (3→1000)/メタノール混液 (4:1)

流量 :オザグレルの保持時間が約 10分 になるように調整する。

面積測定範囲 :溶媒ピークの後からオザグレルの保持時間の約 2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 lmLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 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 2mLを 正確に量 り,

移動相を加えて正確に 10mLと する。この液 5μLか ら得たオザグレルのピーク

面積が,システム適合性試験用溶液のオザグレルのピーク面積の 15～25%に なる

ことを確認する.

システムの性能 :システム適合性試験用溶液 5μLに つき,上 記の条件で操作する

とき,オ ザグレ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,2.5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 5μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6

回繰 り返す とき,オ ザグレルのピーク面積の相対標準偏差は 2.5%以 下である。

乾燥減量 6.0～ 7.0%(0。5g,105℃ ,3時 間 )

含量 99.0%以 上.定 量法 本 品約 0.2gを 精密に量 り,無 水酢酸/非水滴定用酢酸混

液 (7:3)50mLに 溶か し,0.lmo1/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,lmolyL過塩素酸 1血L = 28.27mg C13H12N,02・ HCl・ H20



マロン酸ボピンドロール 0.5mg錠

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 トリウム緩衝液 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。溶出試験開始 15分 後,

溶出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.5梓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 4mLを 正確に量り,ア セ トニ トリルを加えて正確に 5mL

とし,試 料溶液 とする.別 に,マ ロン酸ボピン ドロール標準品を 80℃で 3時 間減圧

(0.67kPa以下)乾 燥 し,そ の約 0.028g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 する。この液 lmL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200mLと する。この液 20mL

を正確に量り,ア セ トニ トリルを加えて正確に 25mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液

及び標準溶液 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,ボ ピン ドロールのピーク面積 ン4T及びム を測定する

木品の 15分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合とする.

マ ロン酸 ボ ピン ドロール (C23H28N203・C3H404)の 表示量に対す る溶 出率 (°/。)

=2/sx空 ×上x2
Иs C 4

:マロン酸ボピン ドロール標準品の量 (m g )

1窮こ中のマロン酸ボピン ドロール (C 2 3 H 2 8 N 2 0 3 ' C 3 H 4 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 :268nm)

カラム :内径 4,6mIII,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。

カラムの温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カ リウム 1.45gを水に溶かして 1000mLと し, リン酸で pH3.0

に調整する。この液 1000mLに アセ トニ トリル 1000mLを 加えて混和する。

流性 :ボ ピン ドロールの保持時間が約 5分 と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,ボ ピンドロー

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,2.5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,

ボピンドロールのピーク面積の相対標準偏差は,2.0%以 下である。

マロン酸ボピンドロール標準品 C23H28N203・C3H404:484.54 住 )'4‐[2とベンブイルオ

キシ‐J‐(3級ブチルアミノ)プ ロポキシト2‐メチルインドール マロン酸塩で,下 記の規

格に適合するもの,必 要な場合は次に示す方法により精製する.

‰

後



精製法 マ ロン酸ボピン ドロールにアセ トンを加え,加 温 して溶かす。放冷後,析 出 した

結品を分取 し,ア セ トンで洗 う.同 様の操作を行い,再 結晶を繰 り返 して得た結晶を,

加温 しながら減圧乾燥する.

性状 本 品は白色～微黄赤白色の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→40000)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 266～270nm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 3886cm‐1,1719cm l,1266cm‐1,1236cm‐1,1096cm‐1及び 897cm‐1付近に吸

収を認め,1687cm'1付近に吸収の肩を認める。

吸光度 EI占(268nm):214～236(0.05g,エタノール (95),2000mL).

純度試験 類 縁物質 本 品 0.10gを水/ア セ トニ トリル混液 (1:1)20mLに 溶かし,試

料溶液とする.こ の液 lmLを 正確に量り,水 /ア セ トエ 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 20μLず つを正確に量り,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 料溶液のボピンドロール以外の各ピークの面積は,

標準溶液のボピンドロー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 :248nm)

カラム :内径 4.Omm,長 さ 12.5cm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 A:炭 酸アンモニウム溶液 (1→100)/ア セ トニ トリル/テ トラヒドロフラン

混液 (14:5:1)

移動相 B:ア セ トニ トリル/炭 酸アンモニウム溶液 (1→100)/テ トラヒドロフラン

ヤ昆泌て(17:5:3)

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配制御する.

耗粂鮮体

の
 移 動本目A惚 )移 動相 B惚 )

0 ～  30          100 →  0         0 →  100

30 - 38             0                100

流量 :毎分 1.lmL                             '

面積測定範囲 :ボピンド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 2mLを 正確に量り,水 /ア セ トニ トリル混液 (1:1)を 加えて

正確に 10mLと する。この液 20μLか ら得たボピンドロールのピーク面積が標準溶

液のボピンドロールのピーク面積の 14～26%に なることを確認する.

システムの性能 :本品 0.05g及びベンゾフェノン0.01gを水/ア セ トニ トリル混液 (1:



1)250mLに 溶かす こ の液 20μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ベ ンブフェ

ノン,ボ ピンドロールの順に溶出し,そ の分離度は 10以上である.

システムの再現性 :標準溶液 20μLに つき,上 記の条件で試験を6回繰 り返すとき,ボ

ピン ドロ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 0.5%以 下 (lg,減圧 ,0,67kPa以下,80℃ ,3時 間)

含量 99.0%以 上.定 量法 本 品を乾燥し,そ の約 0.3gを精密に量り,酢 酸 (100)/

無水酢酸混液 (1:1)50mLに 溶かし,0.lmo1/L過塩素酸で浦定する (電位差滴定法).

同様の方法で空試験を行ない,補 正する.

0,lmo1/L過塩素酸 lmL=48.45mg C23H28N203・ C3H404

酢酸・酢酸ナ トリウム緩衝液,0,05m働し,pH4,0  酢 酸 (100)3.Ogに水を加えて 1000mL

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500mLと した液を加え,pH4.0

に調整する.



マロン駿ボピン ドロール lmg錠

溶出試験

本胡11個 をとり,試 験液に pH4,0の 0.05mo1/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 により,毎 分 50回 転で試験を行 う。溶出試験開始 30分 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 4品Lを 正確に量 り,pH4,0の 0,05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ ト

リウム緩衝液 4mLを 正確に加 え,更 にアセ トニ トリルを加えて正確に 10mLと し,試 料

溶液 とする.別 に,マ ロン酸ボピン ドロール標準品を 80℃で 3時 間減圧 (0.67kPa以下)

乾燥 し,そ の約 0.028gを精密に量 り,pH4.0の O.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液

に溶か し,正確に 200mLと する!こ の液 lmL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 200mLと する.こ の液 20mLを 正確に量 り,ア セ

トニ トリルを加えて正確に 25mLと し,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 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,ボ ピン ドロー

ルのピーク面積如 及びム を測定する。

本品の30分間の溶出率が85%以上のときは適合とする.

マロン酸ボピン ドロール (C23H28N203・C3H404)の表示量に対する溶出率 (%)

=7/sx生 ×上×ユ
カs C 2

ル笠 マロン酸ボピン ドロール標準品の量 (mg)

び:1錠 中のマロン酸ボピン ドロール (C23H28N203・C3H404)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (演J定波長 :268nm)

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

タデンルシリル化シリカグルを充てんする.

カラムの温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カ リウム 1.45gを水に溶か して 1000mLと し, リン酸で pH3.0

に調整する こ の液 1000mLに アセ トニ トリル 1000mLを 加えて混和する。

流量 :ボ ピン ドロールの保持時間が約 5分 と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,ボ ピン ドロー

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,2.5以 下で

ある.

システムの再現性 :標準溶波 100μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,

ボピン ドロールのピーク面積の相対標準偏差は,2,0%以 下である。

マロン酸ボピンドロール標準品 C23H28N203・C3H404:484.54 住 )‐4‐[2''ベンゾイルオ

キシー『‐(3級ブチルアミノ)プ ロポキシ]'2‐メチルインドール マロン酸塩で,下 記の規



格に適合するもの.必 要な場合は次に示す方法により精製する。

精製法 マ ロン酸ボピンドロールにアセ トンを加え,加 温して溶かす。放冷後,析 出した

結晶を分取し,ア セ トンで洗う。同様の操作を行い,再 結晶を繰 り返 して得た結晶を,

加温 しながら減圧乾燥する,

性状 本 品は白色～微黄赤白色の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→40000)に つき,紫 外可視吸光度測定法

により吸収スペク トルを涙J定するとき,波 長 266～270nm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預け定すると

き,波 数 3336cm‐1,1719cm l,1266cm‐1,1236cm l,1096cm‐1及び 897cm l付近に吸

収を認め,1687cm‐1付近に吸収の肩を認める.

吸光度 E始 (268nm)〔214～236(0.05g,エタノール (95),2000mL).

純度試験 類 縁物質 本 品 0.10gを水/ア セ トニ トリル混液 (1,1)20mLに 溶かし,試

料溶液とする こ の液 llnLを正確に量り,水 /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 20μLず つを正確に量り,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 料溶液のボピン ドロール以外の各ピークの面積は,

標準溶液のボピンドロー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 :248nm)

カラム :内径 4.Omm,長 さ 12.5cm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 A:炭 酸アンモニウム溶液 (1→100)/ア セ トエ トリル/テ トラヒドロフラン

混液 (14:5:1)

移動相 B:ア セ トニ トリル/炭 酸アンモニウム溶液 (1→100)/テ トラヒドロフラン

混液 (17:5:3)

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配制御する。

注入後からの

時間 (分)
移動相 A(%) 移動相 B(%)

３。

　

３８

”
　
　
　
　
　
”

０

　

３。

100 →  0

0

0→  100

100

流立 :毎分 1.lmL

面積測定範囲 :ボピン ド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 2mLを 正確に最り,水 /ア セ トニ トリル混液 (1:1)を 加えて

正確に 10mLと する。この液 20ぃLか ら得たボピンドロールのピーク面積が標準溶



液のボピン ドロールのピーク面積の 14～26%に なることを確認する

システムの性能 :本品 0.05g及びベンブフェノン 0.01gを水/ア セ トニ トリル混液 (1:

1)250mLに 溶かす。この液 20μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ベ ンゾフェ

ノン,ボ ピン ドロールの順に溶出し,そ の分離度は 10以上である。

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

ピン ドロ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 0.5%以 下 (lg,減圧 ・0.67kPa以下,80℃ ,3時 間)

含量 99,0%以 上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.3gを精密に量 り,酢 酸 (100)/

無水酢酸混液 (1:1)50mLに 溶か し,0。lmo1/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ない,補 正する.

0.lmo1/L過塩索酸 lmL=48.45mg C23H28N203・ C3H404

酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液,0.05mo1/L,pH4.0  酢 酸 (100)3.Ogに水を加えて 1000mL

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500mLと した液を加え,pH4.0

に調整する。



塩酸 サル ポ グ レラー ト100mg/g細 粒

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 50回 転で試験を行 う.溶 出試験開始 15分 後に溶出液 20mL以

上をとり,孔 径 0.45μ 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 のろ液を試料溶液 とする。別に塩酸サルポグレラー ト標

準品 (別途本品 0.lg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 0.025g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 50mLと し,標 準溶液とする。試料溶

液及び標準溶液につき,水 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 270nmに おける吸光度 _4グ及びスJを測定する。

本品の 15分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とする.

塩酸サルポグレラー ト (C24H31N06・HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

=竺 ×空 ×上×180
レンlr Zs C

脱水物に換算 した塩酸サルポグレラー ト標準品の量 (mg)

塩酸サルポグレラー ト細粒の秤取量 (g)

lg中 の塩酸サルポグレラー ト (C24H31N06・HCl)の 表示量 (mg)

塩 酸 サ ル ポ グ レ ラ ー ト 標 準 品 C24H31N06 ・  HCl : 465.97

(土)‐2'(正methylamino)‐ 1‐[[び

(rr2‐Inethoxyphenethyl)phenOxy]Inethyl]ethyl    hydrogen    succinate

hydrochloride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 トル測定法の塩化カ リウム錠剤法に

より試験 を行 うとき,波 数 1741cm‐1,1603cm‐1,1246cm‐1,1163cm‐1及

び 757cm l付近に吸収を認 める。

類縁物質 本 品 20mgを 移動相 10mL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 200mLと し,標 準溶液 とす る.試

料溶液及び標準溶液 10μ L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。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。試料溶液の保持時間約 6.5分の BP‐984の ピーク面積は,標 準溶液

のサルポグレラー トのピーク面積の 1/5倍より大きくなく,試 料溶液のサ

ルポグレラー ト及び BP'984以外のピーク面積は,標 準溶液のサルポグレ

ラー トのピーク面積の 1/10倍より大きくなく,試料溶液のサルポグレラー

ト以外のピークの合計面積は標準溶液のサルポグレラー トのピーク面積の

1/5倍より大きくない。ただし,BP‐984の ピーク面積は自動穣分法で求め

陥

降

σ



た面積に感度係数 0.78を乗 じた値 とする。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :272nm)

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 :水/ア セ トニ トリル/ト リフルオロ酢酸混液 (1300:700:1)
流量 :サルポグレラー トの保持時間が約 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サルポグレラー トの保持時間の

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

50mLと する。この液 10μ Lか ら得たサルポグレラー トのピーク

面積が標準溶液のサルポグレラー トのピーク面積の 7～13%に な

ることを確認する。

システムの性能 :本品 50mgに 水 20mLを 加え,塩 酸サルポグレラ
ー ト原液 とする。この液 lmLに 水酸化ナ トリウム試液 2mLを 加

え,よ く振 り混ぜて 10分 間放置 した後,lm01/L塩 酸試液 3mL

を加えてよく振 り混ぜ,BP-984溶 液 とする。BP-984溶 液に)塩

酸サルポグレラー ト原液 lmLを 加えた後,移動相を加えて 50mL

とする.この液 10μ Lにつき,上記の条件で操作するとき,BP‐984,

サルポグレラー トの順に溶出し,そ の分離度は 3以 上である。

システムの再現性 :標準溶液 10μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6

回繰 り返す とき)サ ルポグレラー トのピーク面積の相対標準偏差

は 3.0%以 下である。

水分 0.5%以 下 (0。lg,電 量滴定法).

含量 99.0～ 101.0%(換 算 した脱水物 として).定 量法 本 品約 0.4gを精

密に量 り,酢 酸 (100)30mLに 溶かし,無 水酢酸 30mLを 加え,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.lmo1/L過塩素酸 lmL=46.60mg C24H31N06° HCl



塩 酸 サル ポ グ レラー ト50mg錠

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。溶出試験開始 15分後に溶出液 20mL以 上をとり,
孔径 0.45μ 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 のろ液を試料溶液 とする.別 に塩駿サルポグレラー ト標準品 (別
途本品 0.lgにつき)水 分演J定法の篭量滴定法により水分を測定 しておく)約
0.025g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 50mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準
溶液につき,水 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
270nmに おける吸光度 Иク及びИJを測定する。

本品の 15分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする。

塩駿サルポグレラー ト (C24H31N06・HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

=殊×索×と×180

レる :脱水物 に換算 した塩酸サルポグレラー ト標準品の量 (mg )
σ :1錠 中の塩酸ナルポグレラー ト(C2 4 H 3 1 N 0 6・HC l )の 表示量 (mg )

塩 酸 サ ル ポ グ レ ラ ー ト 標 準 品 C24]H31N06 ・  HCl : 465,97

(土)‐2‐(dimethylaminO)‐ 1‐[[び

(r22‐Inethoxyphenethyl)phenOxy]Inethyl]ethyl    hydrOgen    succinate

hydroch10ride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 トル測定法の塩化カ リウム錠剤法に

より試験を行 うとき,波 数 17416m11,1603cコ
‐1,1246cm‐1,1163cm‐1及

び 757cm‐1付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品20mgを 移動相 10mL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 200mLと し,標 準溶液 とする。試

料溶液及び標準溶液 10μ L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。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.試 料溶液の保持時間約 6.5分の BP'984の ピーク面積は,標 準溶液
のサルポグレラー トのピーク面積の 1/5倍 より大きくなく,試 料溶液のサ
ルポグレラー ト及び BP'984以 外のピーク面積は,標 準溶液のサルポグレ

ラー トのピーク面積の 1/10倍より大きくなく,試料溶液のサルポグレラー

ト以外のピークの合計面積は標準溶液のサルポグレラー トのピーク面積の

1/5倍より大きくない。ただし,BP‐984の ピーク面積は自動積分法で求め

た面積に感度係数 0.78を乗 じた値とする。



試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :272nm)

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 :水/ア セ トニ トリル/ト リフルオロ酢酸混液 (1300:700:1)
流量 :サルポグレラー トの保持時間が約 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サルポグレラー トの保持時間の

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

50mLと する。この液 10μ Lか ら得たサルポグレラー トのピーク

面積が標準溶液のサルポグレラー トのピァク面積の 7～13%に な

ることを確認する。

システムの性能 i本品 50mgに 水 20mLを 加え,塩 酸ナルポグレラ
ー ト原液とする。この液 lmLに 水酸化ナ トリウム試液 2mLを 加

え,よ く振 り混ぜて 10分 間放置 した後,lm01/L塩 酸試液 3mL

を加えてよく振 り混ぜ,BP‐984溶 液 とする。BP‐984溶 液に,塩

酸サルポグレラエ ト原液 lmLを 加えた後,移動相を加えて 50mL

とする。この液 10μ Lにつき,上記の条件で操作するとき,BP'984,

サルポグレラー トの順に溶出し,そ の分離度は 3以 上である。

システムの再現性 :標準溶液 10μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6

回繰 り返す とき,サ ルポグレラー トのピーク面積の相対標準偏差

は 3.0%以 下である。

水分 0.5%以 下 (0.lg)電量滴定法).

含量 99.0～ 101.0%(換 算 した脱水物として).定 量法 本 品約 0,4gを精

密に量 り,酢 酸 (100)30mLに 溶かし,無 水酢酸 30mLを 加え,0。lmo1/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.lmo1/L過塩素酸 lmL=46.60mg C24H31N06・ HCl



塩 酸 サル ポ グ レラ
ー ト100mg錠

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。溶出試験開始 30分後に溶出液 20mL以 上をとり,

子L径 0.45μ 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 5mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 10mLと し,試 料

溶液 とする。別に塩酸サルポグレラー ト標準品 (別途本品 0.lg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 0,025g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 50mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液につき,水 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 270nmに おける吸光

度 力T及び スJを測定する.

本品の 30分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とする。

塩酸サルポグレラー ト (C24H31N06・HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

=И球空 ×上×360
Иs C

7■ 脱水物に換算 した塩酸ナルポグレラー ト標準品の量 (mg)

σ :1錠 中の塩酸サルポグレラー ト(C24H31N06・HCl)の 表示量 (mg)

塩 酸 サ ル ポ グ レ ラ ー ト標 準 品 C24H31N06 ・  HCl : 465。 97

(士)‐2‐(dimethylaminO)‐1‐[[び

(盟‐ェnethOxyphenethyl)phenoxy]1■ethyl]ethyl    hydrogen    succinate

hydrochloride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 トル測定法の塩化カ リウム錠剤法に

より試験を行 うとき,波 数 1741cm‐1,1603cm‐1)1246cm‐1,1163c血
‐1及

び 757cm‐1付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品20mgを 移動相 10mL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 200mLと し,標 準溶液 とする。試

料溶液及び標準溶液 10μ L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。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。試料溶液の保持時間約 6.5分の BP。984の ピーク面積は,標 準溶液

のサルポグレラー トのピーク面積の 1/5倍より大きくなく,試 料溶液のサ

ルポグレラー ト及び BP‐984以 外のピーク面積は,標 準溶液のサルポグレ

ラー トのピーク面積の 1/10倍より大きくなく,試料溶液のサルポグレラー

ト以外のピークの合計面積は標準溶液のサルポグレラー トのピーク面積の



1/5倍より大きくない。ただし,BP-984の ピーク面積は自動積分法で求め

た面積に感度係数 0.78を乗 じた値 とする.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :272nm)

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 :水/ア セ トニ トリル/ト リフルオロ酢酸混液 (1300:700:1)

流量 :サルポグレラー トの保持時間が約 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サルポグレラー トの保持時間の

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

50mLと する。この液 10μ Lか ら得たサルポグレラー トのピーク

面積が標準溶液のサルポグレラー トのピーク面積の 7～13%に な

ることを確認する。

システムの性能 :本品 50mgに 水 20mLを 加え,塩 酸サルポグレラ
ー ト原液 とする。この液 lmLに 水酸化ナ トリウム試液 2mLを 加

え, よく振 り混ぜて 10分 間放置 した後,lm01/L塩 酸試液 3mL

を力日えてよく振 り混ぜ, BP'984溶 液 とする.BP'984溶 液に, 塩

酸サルポグレラー ト原液 lmLを 加えた後,移動相を加えて 50mL

とする。この液 10μ Lにつき,上記の条件で操作するとき,BP'984,

サルポグレラー トの順に溶出し,そ の分離度は 3以 上である。

システムの再現性 :標準溶液 10μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6

回繰 り返す とき,サ ルポグレラー トのピーク面積の相対標準偏差

は 3,0%以 下である。

水分 0.5%以 下 (0.lg,電量滴定法)。

含量 99.0～ 101.0%(換 算 した脱水物として).定 量法 本 品約 0.4gを精

密ヤこ量 り,酢 酸 (100)30mLヤ こ溶かし,無 水酢酸 30mLを 力日え,0.lmo1/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。lmo1/L過塩素酸 lmL=46.60mg C24H31N06・ HCl



L―システイン 320mg/g散 剤

溶出試験

本品の表示量に従い L―システイン(C3H7N02S)約 0.08g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

出試験開始 15分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,了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 5mLを 正確に量 り,水 を加えて

正確に 10mLと する,こ の液 5mLを 正確に量 り,ア セ トニ トリル/水 /リ ン酸混液

(300:200:1)を 加えて正確に 10mLと し,試 料溶液 とする.別 に L'システイン標準

品を酸化 リン (V)を 乾燥剤 として 3時 間減圧乾燥 し,そ の約 0.022g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 50mL

とする。この液 5mLを 正確に量 り,ア セ トニ トリル/水 /リ ン酸混抜 (300:200:1)

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い,そ れぞれの液の L―システ

インのピーク面積 刀T及び ム を測定する.

本品の 15分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とする.

L‐システイン (C3H7N02S)の 表示量に対する溶出率 (%)

=携 ×
安

×
|:×

360

ル欲 L‐システイン標準品の量 (mg)

″止 本品の秤取量 (g)

σ:lg中のL―システイン (C3H7N02S)の表示量 (Ing)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (涙J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 1.5gを水 700mL及 びアセ トニ トリル 300mLに 溶

かし, リン酸 lmLを 加える.

流最 :L‐システインの保持時間が約 4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 10μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,L―システイン

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 10μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すとき,

L―システインのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

L‐システイン標準品 C3H7N02S:121.16(D‐ 2'アミノ‐3‐メルカプ トプロピオン酸で,

下記の規格に適合するもの.



性状 本 品は無色～白色の結晶又は白色の結晶性の粉末で,特異なにおい及び味がある。

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,2550cm~1,2080cm l,1587cm l及 び 1545cm l付 近

に吸収を認める.

旋光度  〔 α〕甘:+7.0～ +9.5° (乾燥後,4g,lmttЪ 塩酸試液,50mL,100mm).

純度試験 他 のアミノ酸 本 品 0.10gを 押エテルマ レイ ミド溶液 (1→50)10mLに 溶
か し,30分 間放置 し,試 料溶液 とする。この液 lmLを 正確に量 り,水 を加えて正確
に 100mL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抜 5μL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 1-ブタノール/水 /酢 酸 (100)混液 (3:
1:1)を 展開溶媒として約 10cm展 開 した後,薄 層板を 80℃で 30分 間乾燥する。こ

れにエンヒドリンのアセ トン溶液 (1→50)を 均等に墳霧 した後,80℃ で 10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,標 準溶液か ら得たスポッ

トより濃くない.

乾燥減量 0.5%以 下 (lg,減圧,酸 化 リン (V),3時 間).

含量 99,0%以 L.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0。2gを 精密に量 り,水 20mLに

溶か し,更 にヨウ化カ リウム 4gを加えて溶かす。次に希塩酸 5mL及 び 0.05mo1/Lヨ

ウ素液 25mLを 加えて氷水中で 20分 間暗所に放置 した後,過 量のヨウ素を 0,lm01/L

チオ硫酸ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :デンプン試液 lmL),同 様の方法で空試

験を行 う.

0.lmo 1 / Lチオ硫酸ナ トリウム液 lmL=12 . 1 1 6 m g  C 3 H 7 N 0 2 S



L‐システイン40mg錠

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。溶出試験開始 15分 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
士り,ア セ トニ トリル/水 /リ ン酸混液 (300:200:1)を 加えて正確に 10mLと し,
試料溶液とする.別 にL‐システィン標準品を酸化 リン (V)を 乾燥剤として 3時 間減圧
乾燥 し,そ の約 0.022gを精密に生り,水 に溶かし,正 確に 50mLと する。この液 5mL

を正確に最り,水 を加えて正確に 50mLと する こ の液 5mLを 正確に掟り,ア セ トエ

トリル/水 /リ ン駿混液 (300:200:1)を 加えて正確に lomLと し,標 準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液 1助ッ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,そ れぞれの液の L'システインのピーク面積 スT及びム を涙J定する.

本品の 15分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とする.

L‐システイン (C8H7N 0 2 S )の 表示量に対す る溶出率 (%)

=‰×安×と×180
豚主 L'システイン標準品の量 (mg)

σ:1錠 中の L‐システイン (C3H7N02S)の 表示ri七(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (源J定波長 :210nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μ 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 :40℃付近の一定温度

移動相 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 1.5gを水 700mL及 びアセ トニ トリル 300mLに 溶

か し, リン酸 lmLを 加える.

流量 :L―システインの保持時間が約 4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 10μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,L‐システイン

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 10μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,

L'システインのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以 下である。

L‐システイン標準品 C3H7N02S i 121.16(D‐2‐アミノ‐3‐メルカプ トプロピオン酸で,

下記の規格に適合するもの.

性状 本 品は無色～白色の結品又は白色の結晶性の粉末で,特異なにおい及び味がある.

確認試験 本 品を主燥 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 2969cm l,2550cm l,2080cm l,1587cm l及 び 1545cln l付近



に吸収を認める。

旋光度  〔 α〕智i+7.0～ +9.5° (乾燥後,4g,lm01/L塩 陵試液,50mL,100mm),

純度試験 他 のアミノ酸 本 品 0,10gを 7V‐エテルマ レイ ミド溶液 (1→50)10mLに 溶

か し,30分 間放置 し,試 料溶液 とする。この液 lmLを 正確に量 り,水 を加えて正確

に 100mL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 5μ L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 1-ブタノール/水 /酢 酸 (100)混液 (3:

1:1)を 展開溶媒 として約 10cm展 開 した後,薄 層板を 80℃で 30分 問乾燥する.こ

れにエンヒ ドリンのアセ トン溶液 (1→50)を 均等に噴霧 した後,80℃ で 10分 問加熱

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,標 準溶液から得たスポッ

トより濃 くない.

乾燥減量 0,5%以 下 (lg,減圧,酸 化 リン (V),3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,水 20mLに

溶か し,更 にヨウ化カ リウム 4gを 加えて溶かす.次 に希塩酸 5mL及 び 0,05mo1/Lヨ

ウ索液 25mLを 加えて氷水中で 20分 間暗所に放置 した後,過 量のヨウ索を 0,lmO1/L

チオ硫酸ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :デンプン試液 lmL).同 様の方法で空試

験を行 う。

0,lmo1/Lチオ硫酸ナ トリウム液 lmL=12.116mg C3H7N02S



L‐システイン80mg錠

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 1ほで試験を行 う,溶 出試験開始 15分後,溶 出液 20mL以 上をとり,子と径 0.45〃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 5mLを
正確に量り,水 を加えて正確に 10mLと する。この液 5mLを 正確に量り,ア セ トニ ト

リル/水 /リ ン駿混液 (300:200:1)を 加えて正確に 10mLと し,試 料溶液とする。

別に L―システイン標準品を酸化 リン (V)を 乾燥剤として 3時 間減圧乾燥し,そ の約
0.022gを粘密に量り,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 50mLと する。この液 5mLを 正確に量り,ア セ トニ トリル/水 /リ
ン酸混液 (300:20011)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 10″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,

それぞれの液のL'システインのピーク面積ИT及びム を測定する.

本品の 15分間の溶出率が80%以 上のときは適合とする.

L‐システイン (C3H7N02S)の 表示量に対する溶出率 (%)

=戸 ミ×
安

×
|:X360

Иtt L‐システイン標準品の最 (mg)

θ:1錠 中の L―システイン (C3H7N02S)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 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 :40℃ 付近の一定温度

移動神 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 1.5gを水 700mL及 びアセ トニ トリル 3001nLに 溶

か し, リン酸 lmLを 加える.

流量 :L‐システインの保持時間が約 4分 になるようにHIH3整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,L―システイン

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 10μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,

L‐システインのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以 下である。

L―システイン標準品 C3H7N02S:121.16(D‐ 2‐ア ミノ‐3'メルカプ トプロピオン酸で,

下記の規格に適合するもの.

性状 本 品は無色～白色の結晶又は白色の結晶性の粉末で,特異なにおい及び味がある。

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,2550cm l,2080cm l,1587Cm l及 び 1545cm l付 近



に吸収を認める。

旋光度  〔 α〕智:+7.0～ +9.5° (乾燥後,4g,lm抗 伍 塩酸試液,50mL,100mm).
純度試験 他 のアミノ酸 本 品 0,10gを 肝 エテルマレイ ミド溶液 (1→50)10mLに 溶

か し,30分 間放置 し,試 料溶液 とする。この液 lmLを 正確に量 り,水 を加えて正確
に 100mL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 5μL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 1‐ブタノール/水 /酢 酸 (100)混液 (3:
1:1)を 展開溶媒として約 10cm展 開した後,薄 層板を80℃で 30分 間乾燥する。こ
れにエンヒドリンのアセ トン溶液 (1→50)を 均等に噴霧 した後,80℃ で lo分問加熱
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,標 準溶液から得たスポッ
トより濃くない.

乾燥減量 0.5%以 下 (lg,減圧,酸 化 リン (V),3時 間).
含量 99.o%以 上. 定 量法 本 品を乾燥し,そ の約 0.2gを精密に量 り,水 20mLに
溶かし,更 にヨウ化カリウム4gを加えて溶かす。次に希塩酸 5mL及 び 0.05mo1/Lヨ
ウ素液 25mLを 加えて氷水中で 20分 間暗所に放置した後,過 量のヨウ素を0.lm01/L
チオ硫酸ナ トリウム液で滴定する (指示栗 :デンプン試液 lmL),同 様の方法で空試
験を行 う。

0 . l m 0 1 / Lチオ硫酸ナ トリウム液 l m L = 1 2 . 1 1 6 m g  C 3 H 7 N 0 2 S



クエン酸トレミフェン40mg錠

溶出試験

本品 1個 をとり,試 験液に pH4,0の酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 (0.05
mo1/L)900 mL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,30分 後)溶 出液 20 mL以上をとり,子L径 0.45 μlnのメ
ンブランフィルターでろ過する.初 めのろ液 10 mLを除き,次 のろ液を試料

溶液 とする。別にクエン酸 トレミフェン標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ
の約 30 mgを精密に量 り,メ タノール 4 mLを加えて溶かし,pH4.0の 酢酸 ・

酢酸ナ トリウム緩衝液 (0.05 mo1/L)を加えて正確に 100 mLとする,こ の液
5 mLを 正確に量 り,pH4.0の 酢酸 。酢酸ナ トリウム緩衝液 (0.05 mo1/L)を

加えて正確に20 mL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 2771mに おける吸光度ИT及
びИsを測定する。対照液は pH4.0の酢酸・酢酸ナ トリウム緩衝液 (0.05 mo1/L)

とする.

本品の 30分間の溶出率が 75%以 上のときは適合とする.

トレミフェン (C26H28ClNO)の表示量に対する溶出率 (%)

=″代×
406,0×空 x上×225
598.1 文s C

‰ :ク エ ン酸 トレミフェン標 準品の量 (mg )

σ :1錠 中の トレミフェン (C2 6 H 2 8 C l N O )の表示量 (m g )

クエ ン酸 トレミフェンの分子量 =59 8 . 1

トレミフェンの分子量 =40 6 , 0

クエ ン酸 トレ ミフェ ン標 準 品  C2 6 H 2 8 C l N O・C6 H 8 0 7 : 5 9 8 . 0 8  2 - [ 4 -〔 (Z )
-4-chioro-1,2-diphcnyl…1-butenyl〕phcnOxy] ミ、/V―dilnethylcthylalnine IIlonocitrate

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

(1)赤外吸収スペク トル 本品につき,赤外吸収スペク トル法の臭化カリウム

錠剤法により測定するとき,波 数 1741 cm‐1,1703 cm‐1,1585 cm‐1,1241

cm l及び 706 cm‐1付近に吸収を認める。

(2)核磁気共鳴スペク トル 本 品 0.02gを NMR試 料管にとり,■lMR測 定

用重水素化ジメチルスルホキシ ド約 0.5 mLに溶かし,基 準物質 として少

量のテ トラメチルシランを加えるとこの液につき,核 磁気共鳴スペク トル

測定法 (lH)に より試験を行 うとき,化 学シフ ト2.57 ppm)2.62 ppm,2.

85 ppln, 3.17 ppH、 3.43 pplll, 4.09 ppm, 6.67 ppFn)6.79 ppIIl, 7.19 pp

m,7.36 ppm,10.8 ppm付近に,そ れぞれ強度比 4:6:2:2:2!2:2:2:

5:5:3の 四重線,単
一

線,二 重線,二 重線)二 重線,二 重線,二 重線,

二重線,多 重線,多 重線及び幅広い吸収からなる吸147を認める。

純度試験



(1)E―異性体 本 品 0.050gを とり,メ タノール 5mLを 正確に加えて溶か
し,こ の液 2 mLを 正確に量 り)移 動相を加えて正確に lo mLと し,試 料
溶液とする。試料溶液 lmLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 10o mL
とする.こ の液 5 mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に25 mLと し,
標準溶液とする,試 料溶液及び標準溶液 20 μL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。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 トレミフェンに対する相対保持時間
約 0.9oの E― 異性体のピーク面積は,標 準溶液の トレミフェンのピーク面
積より大きくない (o.2%以下).
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 4.6 mm,長 さ 25 cmの ステンレス管に 5 μm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 :リン酸二水素ナ トリウムニ水和物 1,6gを水に溶かし,looo mL

とした液に, リン酸を加えて pH2,0と する。この液 100o mLに N,N,
ジメチル‐n‐オクテルアミン 7.9gを 加えた後, リン酸を加えて pHを
2.0とする。この液 450 mLに メタノール/ア セ トェ トリル混液 (1:1)
550 mLを 加え,更 にリン酸を加えて pHを 2.0に調整する.

流量 :ト レミフェンの保持時間が約 18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 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,
トレミフェ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,1.5以 下である。

(2)その他の類縁物質 本 品 0.050gを とり,メタノール 5mLを 正確に加え
て溶かし,試料溶液とする。この液の適景を正確に量り,メタノールを加え,
それぞれ 200,500,1000及 び 2000倍 に正確に希釈し,こ れらの液を標準
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 lo μL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,ト ルエン/ト リ
エテルアミン混液 (9:1)を 展開溶媒として約 15c血 展開した後,薄 層板
を風乾する。これに紫外線 (主波長 254 nm)を 照射し,試 料溶液から得た
主スポット及び原点以外のスポットを標準溶液か ら得たスポットと比較す
るとき,個 々のスポットの合計は 0.5%以下である.

乾燥減量 0.5%以 下 (lg,lo5℃ ,2時 間)

含量 99.5%以 上.定 量法 本 品を乾燥し,そ の約 O.4gを 精密に量 り,酢
酸 (loo)50 mLに 溶かし,0.l m01/L過塩素酸で滴定する (電位差滴定).
同様の方法で空試験を行い補正する。

0.l mo1/L過塩素酸 l mL = 59.81 mg C26H28ClNO・ C6H807

酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液,0.05mo比 ,pH4.0 酢 酸 (100)3.Ogに水を加え
て1000 mLとした液に,酢 酸ナ トリウム三水和物3沼gを水に溶かして500 mL
とした液を加え,pH4,0に調整する.



クエン酸 トレミフェン60mg錠

溶 出試験

本品 1個 を とり,試 験液 に pH4ム0の 酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 (0.05
md/L)900 mL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)30分 後,溶 出液 20 mL以 上をとり,孔 径 0.45 μmの メ
ンブランフィルターでろ過する。初めのろ液 10 mLを除き,次 のろ液を試料
溶液 とする.別 にクエン酸 トレミフェン標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ
の約 30 mBを精密に量 り,メ タノール 4 mLを 加えて溶かし,pH4.0の 酢酸 。

酢酸ナ トリウム緩衝液 (0.o5molん)を 加えて正確に 100 mLとする。この液
5 mLを 正確に量 り,pH4.0の 酢酸 ・酢酸ナ トリゥム緩衝液 (0.05 md/L)を
加えて正確に 20 mL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 277111mにおける吸光度沼T及
び Zsを測定する。対熙液はpH4.0の酢酸・酢酸ナ トリウム緩衝液 (0.05 mo1/L)
とする。                       |

本品の 30分 間の溶出率が 75%以 上のときは適合とする.

トレミフェン (c26H28ClNO)の表示量に対する溶出率 (%)

=払×406.Oxttx上×225
598.1 夕s c

‰ :ク エ ン酸 トレミフェン標準品の量 (mg)
σ :1錠 中の トレミフェン (C26H28ClNO)の 表示量 (mg)
クエ ン酸 トレミフェンの分子量 =598.1

トレミフェンの分子量 =406.0

クエ ン酸 トレ ミフ ェ ン標 準 品  C26H28ClNO・ C6H807:598.08 2-[4-〔 (Z)
-4-chiOrO_1,2-diphcnyl‐1-butenyl〕phcnOxy]hハら卜dimethylethylamine mOnocitrate
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

(1)赤外吸収スペクトル 本品につき,赤外吸収スペク トル法の臭化カリウム
錠剤法により測定するとき,波 数 1741 cm‐1,1703 cm‐1,1585 cm 1`,1241

cm‐1及び 706 cm l付近に吸収を認める。

(2)核磁気共鳴スペク トル 本 品 0.02gを NMR試 料管にとり,NMR涙 J定
用重水素化ジメチルスルホキシ ド約 0.5 mLに溶かし,基 準物質 として少
量のテ トラメチルシランを加える。この液にっき,核 磁気共鳴スペク トル
測定法 (lH)に より試験を行 うとき,化 学シフ ト2.57 ppm,2.62 ppm,2.
85 ppln, 3,17 ppm, 3,43 ppnl, 4.09 ppm, 6.67 ppln, 6.79 ppm, 7.19 pp

m,7.36 ppm,10.8 ppm付 近に,そ れぞれ強度比 4:6:2:212:2:2:2:
5:5:3の 四重線,単

一
線,二 重線)二 重線)二 重線,二 重線,二 重線,

二重線,多 重線 ,多 重線及び幅広い吸収か らなる吸収を認 める.

純度試験



(1)E―異性体 本 品 0.050gを とり,メ タノール 5mLを 正確に加えて溶か
し,こ の液 2 mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に lo mLと し,試 料
溶液とする.試 料溶液 lmLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に loo mL
とする。この液 5 mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 25 mLと し,
標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 20 μL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。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 トレミフェンに対する相対保持時間
約 0.9oの E― 異性体のピーク面積は,標 準溶液の トレミフェンのピーク面
積より大きくない (o。2%以 下).

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 4.6 mm,長 さ 25 cmの ステンレス管に 5 μm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 :リン酸二水素ナ トリウムニ水和物 1.6gを水に溶かし,looo mL
とした液に, リン酸を加えて pH2.0と する.こ の液 looo mLに N,N‐
ジメテル‐n‐オクテルアミン 7.9gを 加えた後, リン酸を加えて pHを
2.0とする。この液 450 mLに メタノール/ア セ トェ トリル混液 (1:1)
550 mLを 加え)更 にリン酸を加えて pHを 2,0に調整する.

流量 :ト レミフェンの保持時間が約 18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 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,
トレミフェ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,1.5以 下である.

(2)その他の類縁物質 本 品 0.050gを とり,メタノール 5mLを 正確に加え
て溶かし,試料溶液とする。この液の適量を正確に量 り,メタノールを加え,
それぞれ 200,500,1000及 び 2000倍 に正確に希釈し,こ れらの液を標準
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 lo μL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,ト ルエン/ト リ
エテルアミン混液 (9:1)を 展開溶媒として約 15 cm展 開した後,薄 層板
を風乾する。これに紫外線 (主波長 254 nm)を 照射し,試 料溶液から得た
主スポット及び原点以外のスポットを標準溶液から得たスポットと比較す
るとき,個々のスポットの合計は0.5%以下である。

乾燥滅量 0.5%以 下 (lg,105℃ ,2時 間)

含量 99.5%以 上.定 量法 本 品を乾燥し,そ の約 0。4gを 精密に量 り,酢
酸 (100)50 mLに 溶かし,0.l m01/L過塩素酸で滴定する (電位差滴定).
同様の方法で空試験を行い補正する。

0.l mo1/L過塩素酸 l mL = 59,81 mg C26H28CiNO'C6H807

酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液,0.05mo1/L,pH4.0 酢 酸 (100)3.Ogに水を加え
て1000 mL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 mL
とした液を加え,pH4.0に調整する。



ソブゾキサン 400mg/包 細粒

溶出試験

本品の約 0.lgを 精密に量 り,試 験液にラウリル硫酸ナ トリウム溶液 (1→ 250)

900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 により,毎 分 50回 iほで試験を行 う,溶 出試験開ナ台30

分後,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,移 動相を加えて正確に 25mL

とし,試料溶液 とする。別にソブゾキサン標準品を 105℃で 1時 間乾燥 し,その約 0.022g

を精密に量 り,移 動相に溶か し,正 確に 50mLと する.こ の液 5mLを 正確に曇 り,移

動相を加 えて正確に 25mLと する.更 に,こ の液 2mLを 正確に量 り,移 動相を加えて

正確に 25mLと し,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 20ド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,そ れぞれの液のソブゾキサンのピ
ーク面積 AT及 び兆 を測定する.

本品の 30分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合 とする.

ノブゾキサン (C22H34N4010)の表示量に対する溶出率 (%)

=型生×生二×上×3 6 0
WT As C

ヽヽアs

ヽヽアT

C

ソブゾキサン標準品の量 (mg)

ノブゾキサン 400mg/a細 粒の秤取壁 (g)

lg中のソブゾキサン (C221134N4010)の表示掟 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (滅じ定波長 :21lnm)

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 :40℃付近の一定温度

移動相 :液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル/水 混液 (3:2)

流批 :ソブゾキサンの保持時間が約 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 20μLに つき,上 記の条件で操作するとき, ノブゾキサンの

ピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 6000段 以上,1.5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,ソ

ブゾキサンのピーク面積の相対標準偏差は 1.5%以下である。

ソブガキサン標準品 C22H34N4010:514.53 1,1)‐エチレンジ'4'イ ソブ トキシカルボニ

ルオキシメチル‐3,5‐ジオキソピペラジンで,下 記の規格に適合するもの。

本品を乾燥 したものは定量するとき,ソ ブゾキサン (C22H34N4010:514.53)99.5%以

上を含む.

精製法 ノ ブゾキサン約 3gを クロロホルム8mLに 溶かし,シ リカゲルカラム (注1)に

添加する。容器をクロロホルム 5mLず つで 3回 洗い,洗 液はカラムに添加する。次に



酢酸エチルで流出 し,シ リカグルのすべてが透明から白色 となった時点から流出液を分
画 し,最 初に流出する 10mLは 除き,次 の 100mLを 集める.こ れを 40℃の水浴 とで減
圧留去 し,残 留物につき,類 縁物質の規格に適合するまで,ェ タノール (95)か ら再結
品を繰 り返 した後,乾 燥 (減圧,8時 間)す る.

(注 1)シ リカゲルカラム :カラムクロマ トグラフ用シリカグル 200gを ,内 径 3.5cm,長
さ 50cmの ガラス製クロマ トグラフ管にクロロホルムを用いて湿式充てんする。シリカ
グル柱の上部にはろ紙を置き,少 量の海砂で軽 く押 さえる.

性状 本 品は白色の結晶である.

確認試験

(1)赤外吸収スペク トル 本 品を 105℃で 1時 間乾燥 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 2970cm l,1754cm l,1732cm l,1707cm l,

1249cm l,970cm l及び 790cm‐1付近に吸収を認める.

(2)核磁気共鳴スペク トル 本 品を lo5℃で 1時 間乾燥 し,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 ドに溶か し,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 トル渡J定法 (lII)に より測定するとき,δ o,9ppm付 近に二重線のシグ
ナルAを , δl.9ppm付 近に多重線のシグナル Bを , δ2,6ppm及 び δ3.6ppm付 近にそ
れぞれ単一

線のシグナルC及 びDを ,δ3.9ppm付 近に二重線のシグナル Eを ,δ5.6ppnl
付近に単一

線のシグナル Fを 示 し,各 シグナルの面積強度比A:8:C:D:E:Fは
ほぼ 6:1:2:4:2:2で ある.

融点 133～ 134.5℃

純度試験 類 縁物質 本 品 0。10gを クロロホルム 5mL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 0.5mL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 試 料溶液及び
標準溶液につき,薄 層クロマ トグラフ法により試験を行 う。薄層クロマ トグラフ用シリ
カゲルを用いて調製 した薄層板をクロロホルム/メ タノール混液 (19:1)を 展開溶媒
として約 15cm展 開 した後,105℃ で 5分 間乾燥する.冷 後,こ の薄層板に試料溶液及
び標準溶液 10μLを スポッ トし,冷 風で風乾する。次にクロロホルム/メ タノール混液
(19:1)を 展開溶媒 として約 10cm展 開 した後,薄 層板を風乾 し,更 に 105℃で 3分

問乾燥する.こ れをヨウ素蒸気中に 15分 間放置するとき,主 スポット以外のスポット
は、標準溶液から得たスポッ トよりも濃 くない。

乾燥減量 0.300/。以下 (lg,105℃ ,1時 間)

定量法 本 品を 105℃で 1時 間乾燥 し,そ の約 0.3gを精密に量 り,酢 酸 (100)/無 水酢
酸混液 (7:3)50mLを 加えて溶か し,o.lmo1/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,lmO1/L過塩素酸 lmL=51,45mg C22H34N4010

本規格及び試験方法は,別 に定めるもののほか, 日局の通貝J及び一般試験法を準用する。



チア ミンジスルフィ ドlomg・塩駿 ピリドキシン 50mg・ シアノコバラミン0,25mg錠

溶出試験

本試験はなるべ く光を避けて行 う。

本品 1個をとり,試験渡に水 900mLを 用い,パ ドル法により毎分 50回転で試験を行う。
溶出試験開始 120分後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.45ぃ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,次のろ液を試料溶液 Aと する.試料溶液 A2mL
を正確に量り,0,lmoコЪ塩酸試液 2mLを 正確に加え,試 料溶液 Bと する.
本品の 120分間の溶出率がそれぞれ以下を満たすときは適合とする

チアミンジスルフィド・塩酸ピリドキシン

別にチアミンジスクレフィド標準品 (別途本品 0.2gに つき,水 分測定法<2.48>の容量滴
定法,直 接滴定により水分を測定しておく)約 15mgを 精密に最り,0.lmO1/L塩酸試液に
溶かし,正 確に50mLと し,標 準原液 Iとする.塩 酸ピリドキシン標準品をシリカグルを
乾燥剤として4時 間減圧乾燥 し,そ の約 25mgを 精密に量り,0.lmO1/L塩酸試液を加えて
溶かし,正 確に 50mLと し,標 準原液工とする。標準原液 12mLを 正確に量り,標 準原
液コ6mLを 正確に加え,更に0.lmo1/L塩酸試液を加えて正確に50mLと する.この液 2mL
を正確に埜り,水 2mLを 正確に加え,1票準溶液とする.試 料溶液 B及 び標準溶液 20ぃL
ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー<2.01>により試験を行い,チ アミ
ンジスルフィド及びピリドキシンのピーク面芥黄ATl及び AT2並びに Asl及び As2を測定す
る。

チア ミンジスルフィ ド:本品の 120分 |1骨の溶出率が 85%以 上.

(C24H34N804S2)の 表示埜に対する溶出率 (%)

=r始
]X

Wsl:脱水物に換算したチアミンジスルフィド標準品の最(m∂
C il錠 中のチアミンジスルフィド (C24H34N804S2)の表示最(コθ

塩駿ピリドキシン :本品の 120分間の溶出率が85%以 上.

塩酸ピジドキシン (C8HllN03・HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

=路2×客X箸
Ws2:婦酸ピリドキシン標準品の量(mか
Cil錠 中の塩酸ピリドキシン (C3HllN03・HCl)の表示駐(mgl

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :250nm)
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カラム :内径 4 . 6 m m ,長 さ 1 5 c mのステンレス管に 5 P m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 :リン酸二水素カ リゥム 6.80g及び 1-オクタンスルホン酸ナ
リ,水 に溶か して looomLと した後, リン酸で pHを 2.1
870mLに アセ トニ トリル 130mLを 加える。

流量 :ピ リドキシンの保持時間が約 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 20ぃLに つき,上 記条件で操作するとき, ピリドキシン,チ
アミンジスルフィドの順で溶出し,そ の分離度が 5以 上,各 成分のピークの理論
段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 1500段以上,2.0以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 20ぃLに つき,上 記条件で試験を6回 繰 り返すとき, ピリ
ドキシン及びチアミンジスルフィ ドのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ
2.0%以 下である。

シアノコバラミン

別にシアノヨバラミン標準品 (別途本品を酸化 リン (V)を 乾燥斉Jとして loo℃で 4時
間減圧 (0.67kpa以下)乾 燥 し,乾 燥減量を測定 しておく)約 20mg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 10omLと
する.こ の液 5mLを 正確に量り,水 を加えて正確に 10omLと し,標 準溶液とする.試 料
溶液A及 び標準溶液 100ュLず つを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー<2.01>
により試験を行い,シ アノヨバラミンのピーク面積 AT及 びAsを 測定する.

シアノコバラミン :本品の 120分 間の溶出率が85%以 上.

シアノコバラミン (C63H88CON14014P)の 表示量に対する溶出率 (%)

Ws:乾 燥物に換算したシアノコバラミン標準品の量(m)
C:1錠 中のシアノヨバラミン (C63H88CON14014P)の表示量(mgl

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :361nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5Pm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 :酢酸アンモニウム 3t85gを水約 900mLに 溶かし,酢酸でpHを 4.0に調整 し,
水を加えて looomLと する。この液890mLに アセ トニ トリル 110mLを加える。

流量 :シアノコバ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 100ぃLに つき,上記条件で操作するとき,シ アノコバラミン

トリウム o,26gをと

に調整する。この液
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のビークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 1500段以上,2,0以下で
ある.

システムの再現性 :標準溶液 100PLにつき,上 記条件で試験を6回繰 り返すとき,シ ァ
ノヨバラミンのピーク面積の相対標準偏差は 3.0%以下である.



チ ア ミンジスル フィ ド lomg・ 塩 駿 ピ リ ドキ シ ン 25mg・ シア ノ コバ
ラ ミン 0,25mgカ プセル

溶出試験

本試験はなるべく光を避けて行 う。

本品 1個 をとり,試 験液に水 90omL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,了L径 0.45μ 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 のろ液を試料溶液 とする。

本品の 30分間の溶出率がそれぞれ以下を満たすときは適合 とする。

チアミンジスルフィ ド・塩酸ピリドキシン

別にチアミンジスルフィ ド標準品 (別途本品 0.2gにつき,水 分測定法の容
量滴定法,直 接滴定法により水分を測定しておく)約 0.022gを精密に量 り,
希塩酸 0,lmLを加えて溶かし, さらに水を加えて正確に 20mLと し,標 準原
液 Aと する。また,塩 酸ピリドキシン標準品をシリカゲルデシケーターで 4
時間減圧乾燥 し,そ の約 0.0275gを精密に量 り,水 を加えて溶か し,正 確に
20mLと し,標 準原液 Bと する。標準原液 Al mL及 び標準原液 B2mL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 20μ 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,そ れぞれの液のチアミンジスルフィ ドのピーク
面積 A恥及び Asa並びにピリドキシンのピーク面積 ATb及び Asbを測定する。

チアミンジスルフィ ド:本品の 30分 間の溶出率が 85%以 上.

チアミンジスルフィ ド (c24H34N804S2)の表示量に対する溶出率(0/。)

=Wsa×全坐×上×45
Asa C

WSa :チ アミンジスルフィ ド標準品の乾燥物 としての量(mg)
C il錠 中のチアミンジスルフィ ド (c24H34N804S2)の表示量(mg)

塩酸ピリドキシン :本品の 30分 間の溶出率が 85%以 上.

塩酸 ピリドキシン (c8HllN03・HCl)の 表示量に対する溶出率(°/。)

=Wsb x全坐×土×90
Asb C

Wsb :塩 酸ピリドキシン標準品の量(mg)
C  il錠 中の塩酸ピリドキシン (C8HllN03・HCl)の 表示量(mg)



試験条件

検出器 :紫外吸光光度計  (測 定波長 :250nm)

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 :リ ン駿二水素カ リウム6,80g及び1-オ クタンスルホン酸ナ トリウ
ムo.26gをとり,水 に溶か してlooomLと した後, リン酸で,pH2.1に 調整
す る。この液870mLに アセ トニ トリル 130mLを加 える.

流量 :ピ リ ドキシンの保持時間が約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20μ Lにつき)上 記の条件で操作す るとき,ピ
リ ドキシン,チ ア ミンジスル フィ ドの順で溶出 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 20μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り
返す とき,ピ リドキシン及びチア ミンジスル フィ ドのピーク面積の相対標
準偏差はそれぞれ 3.0%以 下である.

シアノコバ ラミン

別にシアノコバラミン標準品 (別途本品 0.05gにつき,酸 化 リン (V)を 乾
燥剤 として 10o℃で 4時 間減圧乾燥 し,乾 燥減量を波J定してお く)約 0,0275g

を精密に量 り,水 を加 えて溶か し,正 確に 20mLと す る.こ の液 lmLを 正確
に量 り,水 を加 えて正確に 50mLと す る。この液 lmL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 100 μ 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,そ れぞれの液のシアノコバ ラミンのピーク面

積 A.及 び Ascを測定す る.

シアノヨバラ ミン :本品の 30分 間の溶出率が 75%以 上.

シアノコバ ラミン (C63H88CON14014P)の表示量に対す る溶出率(0/。)

=Wscxttxttxユ
,Asc C 10

Wsc:シ アノコバラミン標準品の乾燥物 としての量(mg)
C :1錠 中のシアノコバラミン (C63H88C6N14014P)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外可視吸光光度計 (測定波長 :361rlm)

カラム :内径4.611m,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 :酢酸アンモニウム3.85gを水約 900mL
調整し,水 を加えて looomLとする。この液

に溶かし, 酢酸で pH4 0に
8 9 0 m Lにアセ トニ トリル

110mLを 加える。

流量 :シアノコバ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 100μ Lにつき,上 記の条件で操作す るとき,シ
アノヨバラミンの理論段数及びシィメ 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 100μ Lにつき,上 記の条件で試験を6回繰
り返す とき,シ アノコバラミンのピーク面積の相対標準偏差は 3,0%以下
である.

チアミンジスルフィ ド標準品 C24H34N804S2:562.71 日本栗局方外医薬品規格
「チアミンジスルフィ ド」.た だし,定 量するとき,換 算 した脱水物に対 し,

チアミンジスルフィ ド (c24H34N804S2)99・00/。以上を含む.



パ ン トテン酸カル シウム loo mg/g・リボフラビン 3 mg/g・塩酸 ピリ ドキシン 30
mゴg・ニヨチン酸ア ミ ド15 mg/g類粒

溶出試験

本操作は光を避 けて行 う。本品約 lgを 精密に量 り,試 験液に水 900 mL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 出試験開始 15
分後,溶 出液 20 mL以 上をとり,子L径 0.45μ m以 下のメンブランフィル ター

でろ過す る。初めのろ液 10 mLを 除き,次 のろ液を試料溶液(1)と し,次 のろ
液 5 mLを 正確 に量 り,0。l mOyL塩 酸試液を加 えて正確に 10 mLと し,試 料
溶液(2)と す る。

本品の 15分 間の溶出率がそれぞれパン トテン酸カルシウム 850/0以上, リボ
フラビン 750/0以上,塩 酸 ピリ ドキシン 850/0以上,ニ コチン酸ア ミ ド800/0以上
のときは適合 とす る。

パントテン酸カルシウム

別にパントテン酸カルシウム標準品を105℃で4時 間乾燥し,そ の約 0.022gを精密
に量り,水 に溶かし,正 確に200 1tllLとし,標 準溶液 とする。試料溶液(1)及び標準
溶液 10μ 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,
それぞれの液のパントテン酸のピーク面積ИT及びム を測定する。

パン トテン酸カルシウム(C18H32CaN2010)の表示量に対する溶出率 (%)

=空 ×空 ×上×450

材主 パン トテン酸カルシウム標準品の量(mgl

″止 パン トテン酸カルシウム ・リボフラビン ・塩酸ピメドキシン ・エコチン酸ア
ミド標粒の秤取量 (g)

σ:lg中 のパン トテン酸カルシウム(C18H32CaN2010)の表示量(m∂

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (損J定波長 :210 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ15 cmのステンレス管に 5 μ IIl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填する.

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 1.36gを水に溶かして loOo mLと した液に,薄 め
たリン酸 (1→loo)を 加え,pH3.5に 調整する。この液 900 mLに メタノール
100 mLを 加える,

流量 :パン トテン酸の保持時間が約 9分 になるように調整する.
システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,パ ン トテン

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 3000段 以上,2.0以 下



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,
パン トテン酸のピーク面積の相対標準偏差は,2.0%以 下である.

リボフラビン,塩 酸ピリドキシン,エ コチン酸アミド
別に定量用 リボフラビンを 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 0.017gを 精密に量 り,水
を加えて加温 して溶か し,冷後,水を加えて正確に loo mLと し,標準原液(1)とする.
別に定量用塩酸ピリドキシンをシリカグルを乾燥剤 として 4時 間減圧乾燥 し,そ の約
0017gを 精密に量 り,水 に溶か し,正 確に 50 mLと し,標 準原液(2)とする。別に定
量用エコチン酸アミドをシリカゲルを乾燥剤 として 4時 間減圧乾燥 し,その約 0.017g
を精密に量 り,水 に溶か し,正 確に loo mLと し,標 準原液(3)とする.標 準原液(1)2
mL,標 準原液(2)10 mL及 び標準原液(3)10 mLを 正確に量 り,水を加えて正確に loo
mLと する。この液 10 mLを 正確に量 り,0.l mO17L塩 酸試液を加えて正確に 20 mL
とし,標 準溶液 とする。試料溶液(2)及 び標準溶液 10μ Lず つを正確にとり,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 リボフラビンのピーク面積 ДTa及
び ム a並びにピリドキシンのピーク面積 И恥及び Иsb並びにエコチン酸アミドのピー

ク面積 ス■及び ゑ cを瀕J定する。             .

リボフラビン(C17H20N40∂の表示量に対する溶出率(%)

=線×猪Xと×18

塩酸 ピリ ドキシン( C 8 H l l N 0 3・H C l )の表示量に対す る溶 出率( 0 /。)

=緋×猪XまX180

エコチン駿アミド(C6H6N20)の表示量に対する溶出率(%)

=繰X猪×ま×90

‰a:定量用リボフラビンの量(m∂
惚b:定量用塩酸ピリドキシンの量(m∂
‰c:定量用ニコチン酸アミドの量(m∂
脇 :パントテン酸カルシウム・リボフラビン・塩酸ピリドキシン・

ミド顆粒の秤取量 (g)
a i  l g中 の リボフラビン(C17H2 0 N 4 0 6 )の表示量(mg)

a:lg中 の塩酸ピリドキシン(C8HllN03'HCl)の表示量(m9
a:lg中 のエコチン酸アミド(C6H6N20)の表示量(m9

エコチン酸ア



試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :268 nm)

カラム :内径 4,6mmテ 長 さ 15 cmのステンレス管に 5μ 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 :30℃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 1,o8gを水/メタノール/酢酸 (100)混
液 (74:25:1)ヤ こ溶か し, looo mLとする.

流量 :ニ コチン酸ア ミドの保持時間が約 4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 10μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,ニ コチン酸
ア ミド, リボフラビン, ピリドキシンの順に溶出し,隣 接 しているピークの分離
度はそれぞれ 1.5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,
ニコチン酸ア ミド, ソボフラビン及び ピリドキシンのピーク面積の相対標準偏差
は,そ れぞれ 2.0%以 下である。

さ

パン トテン酸カルシウム標準品 パ ン トテン酸カルシウム (日局).ただし,乾燥 したも
のを定量するとき,パ ン トテン酸カルシウム (C18H32CaN2010)99.0%以上を含むも
の

定景法 本 品を乾燥 し,そ の約 0,18gを精密に量り,酢 酸 (100)50 mLに 溶かし,o,1
mo1/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.lm01/L過 塩素酸 l mL = 2,383 mg C18H32CaN201o

定量用リボフラビン ジ ボフラビン (日局).た だし,乾 燥 したものを定量するとき,リ
ボフラビン (C17H20N406)99.0%以上を含むもの.

定量用塩酸ピリドキシン 塩 酸ピリドキシン (日局).た だ し,乾 燥 したものを定量する
とき,塩 酸 ピリドキシン (C8Hll N 0 3・HCl)9 9 . o %以 上を含むもの.

定量用エコチン酸ア ミド エ コチン酸アミド (日局).た だ し,乾 燥 したものを定景する
とき,エ コチン酸ア ミド (C6H6N 2 0 ) 9 9 . o %以上を含むもの.



パン トテン酸カルシウム 30myg・ リボフラビン3m/g・塩酸ピリドキシン 5m3/g・エコチン
酸アミド30mプ8・アスコルビン酸 200mg/g・硝酸チアミン3mプg顆 粒

溶出試験

本品約 0.5gを精密に量 り,試 験液に水 9oomLを 用い,溶 出試験第 2法 により,毎 分 75
回転で試験を行 う。溶出試験開始 30分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,了L径 o8μ 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 5mLを 正確に
量 り,メ タリン酸溶液 (1→50)を 加えて正確に lomLと し,試 料溶液とする.本 操作は
遮光 して行 う。

本品の 30分 後の溶出率がそれぞれ以下を満たす ときは適合 とする。

リボフラビン,エ コチン酸ア ミド及び硝酸チアミン
リボフラビン標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 0.o17gを精密に量 り,lmOvL塩 酸

試液を加え,沸 騰水浴中で加温 して溶か し,冷 後,lmd/L塩 酸試液を加えて正確に loomL
とし,標 準原液 Aと する ま たェコチン酸アミド標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 4時
間減圧乾燥 し,そ の約 0.017gを精密に量 り,メ タリン酸溶液 (1→50)に 溶か して正確に
100mLと し,標 準原液 Bと する.更 に塩酸チアミン標準品 (あらか じめ 「塩酸チア ミン」
と同様の方法で水分を測定 しておく)約 0.o178を精密に量 り,メ タリン酸溶液 (1→50)
に溶か して正確に loomLと し,標準原液 Cと する。標準原液A及 びC lmL,標準原液B lomL
を正確に量 り,メ タリン酸溶液 (1→50)を 加えて正確に loomLと する.こ の液 5mLを 正
確に量 り,水 を加えて正確に lomLと し,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 20μ L
ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィーにより試験を行い,試 料溶液及び
標準溶液の リボフラビン,ニ コチン酸アミド及びチアミンのピーク面積 QTA,QTB,QTc,
QSA,は B及び Qscを求める.

本ri占の 30分 間の リボフラビンの溶出率が 75%以 上,ェ コチン酸アミド及び硝酸チアミ
ンの溶出率がそれぞれ 85%以 上のときは適合 とする.

リボフラビン (C17H20N406)の表示量に対する溶出率 (%)

WSA=リ ボフラビン標準品の量 (3)

WT=本 品の採取量 (g)

CA=lg中 のリボフラビン (c17H20N406)の表示量 (3)

エヨチン酸アミド (C6H6N20)の 表示量に対する溶出率 (%)

WsB=ニ ヨチン酸アミド標準品の量 (g)

WT=本 品の採取量 (g)

CB=lg中 のエコチン酸アミド (c6H6N20)の 表示量 (g)
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硝酸チアミン (c12H17N504S)の表示量に対する溶出率 (%)

= 幣×簿X 洋×9 ×位9 7 0 6
Wsc=脱 水物に換算 した塩酸チア ミン標準品の量 (g)
WT=本 品の採取量 (g)

Cc=lg中 の硝酸チアミン (c】2H17N504S)の表示量 (g)
0.9706=硝酸チア ミン (C12H17N504S i327.36)/塩酸チア ミン (ci2H17ClN40S・HCl:337.27)

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :275nm)

カラム :内径 6mm)長 さ 15cmの ステンレス管に 5μ m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 :リ ン酸二水索カ リゥム 2.72g及 び 1-ヘキサンスルホン酸ナ トリウム o943を 水
1000mLに 溶か し, リン酸で pHを 3.0に調整する.こ の液 800mLに メタノール 200mL
を加える.

流量 :ニ コチン酸アミドの保持時間が約 5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 20μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,各 ピークのシン
メ トリー係数が 2以 下,理 論段数が 300o以上のものを用いる。

システムの再現性 :標準溶液 20μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,各
成分のピーク面積の相対標準偏差は 3.0以下である.

パン トテン酸カルシウム及び塩酸ピリドキシン

定量用パン トテン酸カルシウムを 105℃で4時 間乾燥 し,そ の約 0.017gを精密に量り,
メタリン酸溶液 (1→50)に 溶かして正確に 100mLと し,標 準原液 Dと する ま た塩酸ピ
リドキシン標準品をシリカゲルを乾燥斉」として4時 間減圧乾燥 し,そ の約 0.0273を粘密に
量り,メ タリン酸溶液 (1→50)に 溶かして正確に loomLと し,標 準原液 Eと する.標 準
原液 D10mL及 び標準原液 E lmLを 正確に埜り,メ タリン駿溶液 (1→50)を 加えて正確
に 100mLとする。この液 5mLを 正確に量り,水 を加えて正確に 10mLと し,標 準溶液と
する 試 料溶液及び標準溶液 40μ Lにつき,次 の条件で液体クロマ トグラフィーにより試
験を行い,試料溶液及び標準溶液のパン トテン酸及びピリドキシンのピーク面積 QTD)QTE,
QSD及び QsEを求める.

本品の 30分 間のパン トテン酸カルシウム及び塩酸ピリドキシンの溶出率がそれぞれ
85%以 上のときは適合とする.

パン トテン酸カルシウム (c18H32CaN2010)の表示量に対する溶出率 (%)



= 粋X 器×告×釣
W S D =パ ン トテン酸カルシウム標準品の量 (g)
WT=本 品の採取量 (g)

Cl) = l g中のパン トテン酸カルシウム (c18H3 2 C a N 2 0 1 0 )の表示量 (g)

塩酸 ピリドキシン (c8Hll N 0 3・HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

= 粋×簿X  t t X 9
WSE=塩 酸 ピリドキシン標準品の量 (g)
WT=本 品の採取量 (g)

CE=lg中 の塩酸ピリドキシン (c8HllN03・HCl)の 表示量 (g)

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :210nm)

カラム :内径 6mm,長 さ 1 5clmのステンレス管に 5μ m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 :リン酸二水素カ リウム 2.72g及び 1-ヘキサンスルホン酸ナ トリウム o.943を水
1000mLに溶か し,リン酸で pHを 3.0に調整する。この液 950mLに アセ トニ トリル 50mL
を加える。

流量 :パン トテン酸の保持時間が約 8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 40μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,各 ピークのシン
メ トリー係数が 2以 下,理 論段数が 3000以上のものを用いる

システムの再現性 :標準溶液 40μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,各
成分のピーク面積の相対標準偏差は 3.0以下である。

パン トテン酸カルシウム標準品 パ ン トテン酸カルシウム (日局).た だし,乾 燥 したもの
を定量するとき,窒 素 5,83～5.94%を含むもの.

ア ス コル ビン酸

アスコルビン酸標準品をシリカゲルで 24時 間乾燥し,そ の約 0.ollgを精密に量り,メ
タリン酸溶液 (1→50)に 溶かして正確に 100mLと する.こ の液 5mLを 正確に量り,水 を
加えて正確に 10mLと し,標 準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液 5mLを 正確に量り,メ タリン酸 ・酢酸試液 5mL及 び過酸化水素
試液 2mLを 加えて振り混ぜた後,滴 定用 2,6-ジ クロロィンドフェノールナ トリウム溶液
(注)で 5秒 間持続する淡紅色を呈するまで滴定し,試 料溶液及び標準溶液の滴定量 ATF

及びAsFを求める.同 様の方法で空試験を行い,補 正する。

本品の30分間のアスコルどン酸の溶出率が70%以 上のときは適合とする.



アスコルビン酸 (C6H806)の 表示量に対する溶出率 (%)

= 器×鮮×洋×粥0
WSF=ア スコル ビン酸標準品の量 (g)

WT=本 品の採取量 (g)

CF=lg中 のアスコル ビシ駿 (c6H806)の 表示量 (g)

(注)滴 定用 2,6-ジクロロィン ドフェノールナ トリゥム溶液 :炭酸水素ナ トリウム o,o52g
を水 50mLに 溶か し,更 に 2,6-ジクロロィン ドフェノールナ トリウムニ水和物 0.0643
を溶か し,水 を加 えて looomLと し,ろ 過する.用 時製する.



臭化プロパンテリン3.75mg・銅クロロフィリンナ トリゥム 7.5mg・

ケイ酸マグネシウム 160mg錠

溶出試験

臭化プロパンテ リン

感品を犠;、十湿夕鰐ォ
・
操断TO茎攣私繁緊累〒露

出試験を開始 し,9o分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L径 0.45μ 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 5mL
を正確に量 り,溶 出試験第 1液 5mLを 正確に加え試料溶液 とする。
別に,臭 化プロパンテ リン標準品を lo5℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 0,o17g

を精密に量 り,水 に溶か し,正 確に loomLと する。この液 5mLを 正確に量
り,pH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリゥム緩衝液を加えて正確に 20mLと

雇緑鋪盈矯 輔撮竹,電解5牌拙嘉まあ暫靴び登
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 10μ 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,そ れぞれの液の臭化プロパンテ リンの ピーク面
積 AT及 び Asを 測定す る。

本品の 9o分 の溶出率が 70%以 上の ときは適合 とする,
臭化プロパ ンテ リン (c23H30BN03)の 表示量に対する溶出率(0/。)

= レ
4 ×

女 | ×と
×
琴

Ws:臭 化プロパンテ リン標準品の量 (mg)
C:1錠 中の臭化プロパンテ リン (c23H30BrN03)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :280nm)
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 トリゥム 17.3gを0。5vol%リン酸溶液 1000mL

に溶か し,o.5mo1/L水酸化ナ トリウム試液を加え,pH3.5に調整する。
この液 400mLに アセ トニ トリル 600mLを 加える.

流量 :臭化プロレヾ ンテ リンの保持時間が約 8分 と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 loμ Lにつき,上記の条件で操作するとき,
臭化プロパンテ 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 2000段以上)2.0以下である。

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,臭 化プロパンテ リンのピーク面積の相対標準Ts~差は
2.0%以下である.

臭化プロパンテ リン標準品  「臭化プロパンテ
ものを定量するとき,臭 化プロパンテ リン
を含むもの,

リン」。ただし,乾燥した
(C23H30BrN03)99.0%以上



塩酸イ トプリド50mg錠

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。溶出試験開始 30分 後)溶 出液 20mL以 上をとり,了L
径 o,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 3mLを 正確に量り,水 lomLを 正確 に加え,試料溶液とする。別に塩酸イト
プリド標準品を lo5℃で 2時 間乾燥し,その約 28mg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 50mLと する.
この液 3mLを 正確に量り,水 lomLを 正確に加え,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 2581m lこお
ける吸光度 刀T及 び ンsを測定する.

本品の 30分 間の溶出率が 750/0以上のときは適合とする.

塩酸イトプリド (c20H26N204・HCl)の 表示量に対する溶出率 (0/。)

=‰X安×とX180

%:塩 酸イトプリド標準品の量 ong)
C :1錠 中の塩駿イトプリド(c20H26N204・HCl)の 表示量 (mg)

塩酸イトプリド標準品 C20H26N204・HCl:394.89推 [4-[2"(ジメチルアミノ)エトキシ]べ
ンジル]ベラトラミド塩酸塩で,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 本品 10gをエタノール (95)25mLで 2回 再結晶し,6o℃で 5時 間乾燥す
る。

性状 本品は白色の結晶文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

演J定するとき,波 数 3280om‐1,3230cm‐1,2626cm~1,1651cm~1,1630cm・,
151lcm l及び 869cmⅢ付近に吸収を認める。

純度試験 類縁物質 本品 0。20g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,メタノールを力日えて正確に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 50mL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 5μL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。次に酢酸エチル/メタノール/アンモニア水 (28)/水混液 (18:4:2:
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 254111n)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,
標準溶液から得たスポットより濃くない。

乾燥減量 0。loO/。以下 (2g,105℃,2時 間)。



含量 99.oO/。以上.定 量法 本品を乾燥し,その約 o.5gを精密に量り,酢酸
(100)2mLに 溶かし,無水酢酸 loomLを加え,o.lmd/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.l mO1/L過塩素酸 lmL=39.489mg C20H26N204・HCi



フエロジピン 2.5mg錠 (a)

溶出試験

本品 1個 をとり,試験液に 0.o2w/v%ポ リッルベー ト80溶 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。溶出試験開始 30分 後
に溶出液 20mL以 上をとり,子L径 o.45μ m以 下のメンブランフィルターでろ
過 し,初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液を試料溶液 とする。別 にフェロジ
ピン標準品約 28mg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,o,o2材v%ポ リノルベー ト80溶 液を加 えて正
確 に 10omLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液 50μ 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,そ れぞれの液
のフェロジピンの ピエク面積 ZT及 び 沼sを測定する。

本品の 30分 間の溶出率が 800/。以上のときは適合 とする.

フエロジピン (c18H19CLN04)の 表示量に対する溶出率 (%)

ス :フェロジピン標準品の量 (mg)

ご :1錠 中のフェロジピン (c18H19CしN04)の 表示量 (Ing)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :238nm)

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 :メタノール/水 /過 塩素酸ナ トリゥム溶液 (281→2000)/薄 め
た過塩素酸 (17→200)混 液 (65:25:8:2)

流量 :フェロジピンの保持時間が約 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 50μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,
フェロジピンのピークの理論段数およびシンメトリー係数は,そ
れぞれ3000段以上,1.5以下である。

システムの再現性 :標準溶液 50μ Lにつき,上 記の条件で試験を6回繰
り返すとき,フ ェロジピンのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%
以下である.
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ステ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 本 品を2-プロパノール/水混液を用いて再結晶する。
性状 本 品は微黄白色～淡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 トル法の臭化カ リウム錠剤法により測定す
るとき)波 数 3370cm・,1698cm~1,1278cm~1,1205cm‐1及

び 1loocm 1`付
近に

吸収を認める。

純度試験

類縁物質

本品 12mgを 移動相 5mL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2001nLとし,標 準溶液とする。
試料溶液及び標準溶液 20μ L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。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,試料溶液のフェロジピン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のフェロ
ジヒ

°
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 :26411111)
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 :メタノール/水 /過 塩素酸ナ トリゥム溶液 (281→20oo)/薄

めた過塩素酸 (17→200)混 液 (65:25:8:2)
流量 :フ ェロジピンの保持時間が約 12分 になるように調整する.

システム適合性

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 20μ Lか ら得たフェロジピンのピーク面積が,標 準
溶液のフェロジピンのピーク面積の 7～13%に なることを確認する.

システムの性能 :本品 25mgを とり,パ ラオキシ安息香酸ブチルのメ
タノール溶液 (1→3000)5mLを 加え,メ タノールを力日えて正確に
100mLと する.こ の液 20μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,
パラオキシ安息香酸ブチル,フ ェロジピンの順に溶出し,そ の分離
度が 5以 上である.

システムの再現性 :標準溶液 20μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回
繰 り返す とき,フェロジピンのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以
下である。

面積測定範囲 :溶媒ピークの後からフェロジピンの保持時間の約 2.5
倍の範囲.



含量 99.50/。以上

定量法 本 品約 0.25gを精密に量 り,エタノール 25mL及 び薄めた過塩素酸 (17
→200)25mLを 加 えてょく振 り混ぜて溶か し,o.lmO1/L硫 酸四アンモニ ウ
ムセ リゥム (Ⅳ)液 で滴定す る (指示薬 :1,lo‐フェナン トロリン試液 5滴 ).
ただ し,滴 定の終点は液のだいだい色が無色に変わるときとす る。同様の
方法で空試験 を行い,補 正す る.

0,lm01/L硫酸四アンモニ ウムセ リゥム (Ⅳ)液 lmL
=19.213mg C18H19C12N04


