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別添

シプロヘプタジン塩酸塩散

Cyproheptadinc Hydroch10ride Powder

溶出性 (御θ〉 本 品の表示量に従いシプロヘプタジン塩酸塩(C21H21N・HCl)約 4mg

に対応す る量を精密 に量 り,試 験液に水 9oomL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 30mL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 20mLを 除き,

次のろ液 を試料溶液 とす る。別にシプ ロヘプタジン塩酸塩標準品を 100℃で 5時

間減圧(0.67kPa以下)乾燥 し,そ の約 22mgを 精密に量 り,移 動相に溶か し,正 確

に 100mLと す る.この液 2mL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 トグラフィ
ー

(2.θF〉により試験 を行い,そ れぞれの液のシプロヘプタ

ジンの 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.

シプロヘプタジン塩酸塩(C21H21N・HCl)の表示量に対する溶出率(0/。)
=(‰ /殆)XK/4T″s)×(1/0×18

シプロヘプタジン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

本品の秤取量(g)

lg中のシプロヘプタジン塩酸塩(C21H21N・HCl)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :28511111)

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 i30℃付近の一定温度

移動相 :水/アセ トニ トリル/メタノール/メタンスルホン酸混液(520:240:

240 : 1)

流量 :シプロヘプタジンの保持時間が約 5分 になるように調整する,

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,シ プ

ロヘプタジ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,1.5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,シプロヘプタジンのピーク面積の相対標準Ts~差は 1.00/。以下である.
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

10mg/g 30分 80%以 上

シプロヘプタジン塩酸塩標準品

乾燥 した ものを定量す る と

323.86)99.0°/o以上を含むもの.

シプロヘプタジン塩酸塩水和物(日局).た だし,
き,シ プ ロヘ プ タジ ン塩 酸塩 (c21H21N・Hcl:



シプ ロヘ プ タジ ン塩 酸塩 錠

Cyproheptadine IIydrochloride Tablets

溶出性 (御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 30mL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 20mLを 除

き,次 のろ液 ‰iを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にシプロヘプタジン塩酸

塩(C21H21N・HCめ約 4.4μg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。別にシプロヘプタジン塩酸塩標準品を 100℃で 5時 間減圧(0.67kPa

以下)乾燥 し,その約 22mgを 精密に量 り,移動相に溶かし,正確に 100mLと する.

この液 2mL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

ィー (2θノ)に より試験を行い,そ れぞれの液のシプロヘプタジンのピーク面積

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.

シプロヘプタジン塩酸塩(c21H21N・HCl)の表示量に対する溶出率(0/。)
=7/s× 解T″s)×(/′/り×(1/0× 18

シプロヘプタジン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のシプロヘプタジン塩酸塩(C21H21N・HCl)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計げJ定波長 :285111n)

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 :30℃付近の一定温度

移動相 :水/アセ トニ トリル/メタノール/メタンスルホン酸混液(520:240:

240 i l)

流量 :シプロヘプタジンの保持時間が約 5分 になるように調整す る。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,シ プ

ロヘプタジンの 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,1.5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,シ プロヘプタジンのピー 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 規定時間 溶 出率

4mg 30分 80°/0以上

シプロヘプタジン塩酸塩標準品 シ プロヘプタジン塩酸塩水和物(日局).た だ し,

乾燥 した もの を定 量す る とき ,シ プ ロヘ プ タ ジ ン塩 酸塩 (C21H21N,HCl:

323.86)99,0°/o以上を含む もの.



エ グア レンナ トリウム類 粒

Egu21en SOdium Granules

溶出性 (御θ〉 本 品の表示量に従いエグアレンナ トリウム(ci5H17Na03S・1/3H20)

約 5mgに 対応する量を精密に量 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 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 のろ液を試料溶液 とする。別にエグアレンナ トリウム標

準品伊叫途 0.5gにつき,容 量滴定法,直 接滴定で水分 (2.ィ8〉を測定しておく)約
22mgを 精密に量 り,溶出試験第 2液 に溶か し,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,紫 外可視吸光度測定法 (2,2イ〉により試験を行い,

波長 284nm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。

エグアレンナ トリウム(c15H17Na03S・1/3H20)の表示量に対する溶出率(0/。)
=(レK/レ始)×解Ttts)×(1/0× (45/2)× 1.020

脱水物に換算 したエグアレンナトリウム標準品の秤取量(mg)

本品の秤取量(g)

lg中のエグアレンナトリウム(c15H17Na03 S・1/3H20)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25mゴg 15分 850/0以上

エグアレンナ トリウム標準品 C15H17Na03 S・1/3H20:306.35 3…エチル_7-イソプロ

ピルー1-アズレンスルホン酸ナ トリウム・1/3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 エ グアレンナ トリウムlogにエタノール(99.5)30mLを加え,加温 して溶か

し,温 時ろ過する.冷 後,析 出した結晶をろ取 し,エ タノール(99.5)2mLずつで

3回洗 う。更にエタノール(99.5)を用いて再結晶し,得 られた結晶をエタノール

(99,5)5mLずつで2回洗 う。得 られた結晶を80℃で2時間乾燥 し,シ リカゲルを乾

燥剤 としてデシケーター中で放冷する.

性状 本 品は青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→4000)につき,紫 外可視吸光度測定法 (2.2イ〉により吸収ス
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ペク トルを損」定するとき,波 長580～584rIInに吸収の極大を示す。また,本 品
の水溶液(1→200000)につき,紫 外可祝吸光度渡J定法 (22か により吸収スペ

ク トルを演」定す るとき,波 長237～2411BIn,283～28711m及び293～297nm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 (2.2j)の臭化カ リウム錠剤法に

より瀕J定するとき,2950cm~1,1576cm｀
1,1385cm~1,1179cm~1及

び1047cm 1`付

近に吸収を認める.

(3)本品の核磁気共鳴スペク トル源」定用重水素化メタノール溶液(1→50)につき,

核磁気共鳴スペク トル演」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 (227)に より
lHを

測定するとき,δl_4ppm付近に多

重線のシグナルAを ,δ3.Oppm付近に幅広い多重線のシグナルBを ,δ7.2ppm付

近に二重線のシグナルCを ,δ7.7ppm付近に二重線のシグナルDを ,δ8.Oppm付

近に単一線のシグナル Eを,δ8.3ppm付近に二重線のシグナル Fを,δ92ppm

付近に単一
線又はわずかに分裂 した二重線のシグナルGを 示 し,各 シグナル

の面積強度比A:B:C:D:E:F:Gは ほぼ9:311:1:1,1:1で ある.

純度試験

(1)1-エテルー5イ ソプロピルアズレン及び1,3-ジエチルー5-イソプロピルアズレン

本品20mgを メタノールに溶かし,正 確に100mLと し,試 料溶液とする。別に

1-エチルー5イ ノプロピルアズレン及び1,3-ジエチル_5イ ソプロピルアズレン

10mgずつをメタノールに溶かし,そ れぞれ正確に100mLとする。これらの液

lmLずつを正確に量 り,そ れぞれにメタノールを加えて正確に50mLと する.

これ らの液lmLず つを正確に量 り,そ れぞれにメタノー・ルを加えて正確に

50mLと し,標 準溶液(1)及び標準溶液(2)とする。試料溶液,標 準溶液(1)及び

標準溶液(2)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

(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1-エチルー5-イソプロピルアズレンのピーク

面積は,標 準溶液(1)の1…エチルー5…イノプロピルアズレンのピーク面積より大

きくない.ま た,試 料溶液の1,3-ジエチルー5-イノプロピルアズレンのピーク

面積は,標 準溶液(2)の1,3-ジエチルー5-イソプロピルアズレンのピーク面積よ

り大きくなV .ヽ

試験条件

検出器 i紫外吸光光度計似J定波長 :285111■l)

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 :20℃付近の一定温度

移動相 :リ ン酸二水素カ リウム2.7gを水に溶か して1000mLと した液に,

リン酸水素ニナ トリウム十二水和物7.2gを水に溶かして1000mLとし



た液を力日え,pH6.oに調整する。この液100mLに アセ トニ トリル400mL
を加える。

流量:1-エチル_5-イソプロピルアズレンの保持時間が約9分になるように
調整する。

面積測定範囲:1-エチル_5イ ツプロピルアズレンの保持時間の約2倍の範
囲

システム適合性

システムの性能 :1-エチル…5-イソプロピルアズレン及び1,3-ジエテル_5-

イソプロピルアズレンlomgずつをメタノールに溶かし,そ れぞれ
100mLと する。これ らの液lmLず つにメタノールを加えて50mLと する。
この液lmLに メタノールを加えて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20μLにつき,上 記の条件で操作
するとき,1"エ チルー5-イノプロピルアズレン,1,3-ジエチル_5-イノプ
ロピルアズレンの順に溶出し,そ の分離度は3以上である。

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液20μLにつき,上 記の条件
で試験を6回繰 り返すとき,1_ェ チル_5-イソプロピルアズレン及び1,3…

ジエチルー5-イソプロピルアズレンのピーク面積の相対標準偏差はそ

れぞれ100/。以下である。

(2)類縁物質 本 品20mgを移動相100mL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 する。この液5mL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 トグラフィー (2.θア〉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 料溶液のエグアレンに対する相対保持時間0.25以上のピークの

合計面積は,標 準溶液のエグアレンのピーク面積より大きくない。また,試

料溶液のエグアレンに対する相対保持時間0.25未満のピークの合計面積は,

標準溶液のエグアレンのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :28511m)

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 :20℃付近の一
定温度

移動相 :リ ン酸二水素カ リウム2.7gを水に溶かして1000mLと した液に,

リン酸水素ニナ トリウム十二水和物7.2gを水に溶かしてlooomLと し

た液を加え,pH6.0に調整する。この液700mLに アセ トニ トリル300mL

を加える.

流量 :エ グアレンの保持時間が約12分になるように調整する.



面積測定範囲 :エグアレンの保持時間の約2倍の範囲
システム適合性

検出の確認 :標準溶液5mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に25mLと

する。この液20μLか ら得たエグアレンのピーク面積が,標 準溶液のエ

グアレンのピーク面積の15～250/0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メチル10mgに試料溶液5mLを 加え,

移動相を加えて25mLとする。この液20μLにつき,上 記の条件で操作

するとき,パ ラオキシ安″自、香酸メチル,エ グアレンの順に溶出し,そ
の分離度は2.0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,ェ グアレンのピーク面積の相対標準偏差は50/0以下である。

水分 (2ィ8〉 1.8～2,2%(0.5g,容量滴定法,直 接滴定).

含量 換 算 した脱水物に対 しエグアレンナ トリウム(c15H17Na03 S:300.35)99.0°/o

以上. 定 量法 本 品約0.3gを精密に量 り,水 30mLに溶か し)あ らかじめカラ

ムクロマ トグラフィー用強酸性イオン交換樹脂(H型)2gを用いて調製 した直径

15mmの カラムに入れ,1分 間に5mLの 流速で流出させる.次 に水50mLで カラム

を洗い,洗液は先の流出液に合わせ,0.o5mo1/L水酸化ナ トリウム液で滴定 (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.

0.05mo1//L水酸化ナ トリウム液 lmL=15,02mg C15H17Na03S

l―エチルー5-イソプロピルアズレン C15H18 青 色澄明の液である.

確認試験

(1)本品のメタノール溶液(1→4000)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613～61 7rLIllに吸収の極大を示す。ま

た,本 品のメタノール溶液(1→400000)につき,紫 外可視吸光度演」定法 (22イ〉

により吸収スペク トルを測定するとき,波長279～283nm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 (2.25)の液膜法により涙J定すると

き,2950cm l及び 1572cm l付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品10mgをメタノール100mL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

(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1-エチルー5…イノプロピルアズレン以外のピーク

の合計面積は,標 準溶液の1-エチルー5-イソプロピルアズレンのピーク面積より

大きくない.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計仰」定波長 :285nm)



カラム :内径4.6mm,長 さ15cmのステンレス管に5μmの 液体クロマ トグラ
フ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 :20℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カリウム2.7gを水に溶か してlooomLと した液に, リ
ン酸水素ニナ トリゥム十二水和物7.2gを水に溶かしてlooomLと した液
を加え,pH6.oに調整する。この液100mLにアセ トニ トリル400mLを 加え
る.

流量:1-エチルー5中イソプロピルアズレンの保持時間が約9分になるように調
整する。

面積測定範囲:1-エチル_5-イノプロピルアズレンの保持時間の約2倍の範囲
システム適合性

検出の確認 :標準溶液lmL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20μLか ら得た1-エチルー5-イソプロピルアズレンのピーク

面積が,標 準溶液の1-エテルー5"イソプ占ピルアズレンのピーク面積の3.5
～6.5%に なることを確認する.

システムの性能 :1-エテル…5-イソプロピルアズレン及び1,3-ジエチルー5-イ

ソプロピルアズレン10mgずつをメタノールに溶かし,そ れぞれ100mLと

する。これ らの液lmLず つにメタノールを加えて50mLと する。この液

lmLに メタノールを加えて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20μLにつき)上 記の条件で操作するとき,1_
エチルー5-イソプロピルアズレン)1)3-ジエチルー5…イノプロピルアズレン

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 :システム適合性試験用溶液20μLにつき,上 記の条件で

試験を6回繰 り返す とき,1-エチルー5…イソプロピルアズレン及び1,3-ジエ

チルー5-イノプロピルアズレンのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ

10°/o以下である.

1,3-ジエチルー5-イノプロピルアズレン C17H22 青 色澄明の液である。

確認試験

(1)本品のメタノール溶液(1→4000)につき,紫 外可視吸光度測定法 (22ィ)に よ

り吸収スペク トルを測定するとき,波 長640～644nmに吸収の極大を示す。ま

た,本 品のメタノール溶液(1→400000)につき,紫 外可視吸光度測定法 (2_2ィ〉

により吸収スペク トルを測定するとき,波 長 282～286nm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 (22j)の 液膜法により測定すると

き,2950cm~1及び 1572cm~1付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品10mgをメタノール100mL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 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′〉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1)3-ジエテル_5イ ソプロピルアズレン以外のピ
ークの合計面積は,標 準溶液の1,3-ジエチル_5イ ソプロピルアズレンのピーク

面積より大きくない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :285nm)

カラム :内径4,6FIm,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 i20℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カリゥム2.7gを水に溶かしてlo00mLとした液に, リ
ン酸水素ニナ トリウム十二水和物7.2gを水に溶かしてlooomLと した液

を加え,pH6.0に調整する。この液100mLにアセ トニ トリル400mLを加え

る.

流量 :1,3-ジエチルー5-イソプロピルアズレンの保持時間が約15分になるよ

うに調整する.

面積測定範囲:1,3-ジエテル…5-イソプロピルアズレンの保持時間の約2倍の

範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液lmL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20μLか ら得た1,3中ジエチルー5-イソプロピルアズレンのピ
ーク面積が,標 準溶液の1)3-ジエチルー5-イソプロピルアズレンのピーク

面積の3.5～6.5%になることを確認する。

システムの性能 :1-エチル‐5イ ソプロピルアズレン及び1)3-ジエチルー5イ

ツプロピルアズレン10mgずつをメタノールに溶かし,そ れぞれ100mLと

する。これ らの液lmLずつにメタノールを加えて50mLとする。 この液

lmLに メタノールを加えて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20μLにつき,上 記の条件で操作するとき,1-

エテルー5イ ツプロピルアズレン,1,3中ジエチルー5-イソプロピルアズレン

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 :システム適合性試験用溶液20μLにつき,上 記の条件で

試験を6回繰 り返す とき,1-エチルー5-イソプロピルアズレン及び1,3-ジエ

チルー5-イソプロピルアズレンのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ

10°/o以下である。



ビスベ ンチ ア ミン錠

Bisbentiamine質 ちblets

溶出性 (5.Fθ〉 本品 1個 をとり,試 験液にpH4.0の 0.05mo1/L酢酸 。酢酸ナ トリゥ
ム緩衝液 90omLを 用い,パ ドル法により,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 o.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 ‰tを 正確に量 り,
表示量に従い lmL中 にビスベンチアミン(c38H42N806S2)約13μgを含む液となるよ
うにpH4.0の0.o5mo1/L酢酸・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に /′mLと し,
試料溶液 とする。別にビスベンチアミン標準品を酸化 リン(V)を乾燥剤 として 24
時間減圧乾燥 し,そ の約 25mg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 トリゥム緩衝液を加えて正確に loomL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 (22イ〉により試
験を行い,波 長 2321m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。

ビスベンチアミン(C38L2N806S2)の表示量に対する溶出率(0/。)
=始 ×∽T夕s)×(///り×(1/0× 45

k:ビ スベンチアミン標準品の秤取量(mg)

C il錠 中のビスベンチアミン(C38H42N806S2)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

28.58mg 4 5 分 850/0以上

ビスベンチアミン標準品

るとき, ビスベンチアミ

「ビスベンチアミン」.た だ し,乾 燥 したものを定量す

ン(C38H42N806S2)99・0°/o以上を含むもの。



モ サ プ リ ドクェ ン酸塩 散

Mosapride Citrate POwder

溶出性 (御θ〉 本品の表示量に従いモサプリドクェン酸塩無水物(c21H25CIFN303・
C6H807)約2.5mgに対応する量を精密に量 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 0.45μm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 にモサプリドクエ
ン酸塩標準品を酸化 リン(V)を乾燥斉Jとして 60℃で 4時 間減圧乾燥 し,そ の約
28mgを 精密に量 り)移 動相に溶かし,正 確に 10omL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 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ゃθF)に より
試験を行い,そ れぞれの液のモサプリドのピーク面積 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.

モサプ リ ドクェン酸塩無水物(c21H25ClFN303・C6H807)の表示量に対する溶出率

(°/o)

=(レン千s/″殆)X ttTtts)×(1/0× 9

隆 :モサプ リドクエン酸塩標準品の秤取量(mg)

路 :本品の秤取量(g)

C:lg中 のモサプリドクエン酸塩無水物(C21H25ClFN303・C6H807)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似」定波長 :274nm)

カラム :内径 4.6rlml,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 :クエン酸三ナ トリウムニ水和物 8,82gを水 800mLに 溶かし,希 塩酸

を加えて pH3,3に調整 した後,水 を加えて 1000mLと する。この液 240mL

にメタノール 90mL及 びアセ トニ トリル 70mLを 加える.

流量 :モサプリドの保持時間が約 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 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,モ サ

プリドのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 4000段以上,

2.0以下である。

システムの再現性 t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,モ サプ リ ドのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/。以下である.

溶出規格

表示量
十

規定時間 溶出率

10m3/g 4 5 分 700/0以上

モサプ リ ドクエン酸塩無水物 として

モサプ リドクエン酸塩標準品 C21H25CIFN303・C6H807:614.02(土 )_4-アミノー5-ク
ロロー2-エトキシ_A/_([4-(4-フルオロベンジル)_2-モルホリエル]メチル)ベンズアミ
ドクエン酸塩で,下 記の規格に適合するもの.

精製法 モ サプ リドクェン酸塩水和物 10gにエタノール(99.5)300mLを加え)加
熱 して溶か し,熱 時ろ過する.ろ 液を室温で放置 し,析 出した結晶をろ取 し,
エタノール(99.5)少量で洗 う。得 られた結晶につき,40倍 量のエタノール(99.5)
を用いて,同 様の操作を繰 り返 し,得 られた結晶を室温で減圧乾燥する.

性状 本 品は白色～帯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 (22j〉の臭化カ リウム錠剤

法により測定するとき,波 数 3450cm~1,3370cm~1,1729cm~1,1613cm卓及び

1229cm l付近に吸収を認める。

類縁物質 本 品 0.10gをメタノール 50mL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 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 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θノ〉

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 料溶液のモサプ リド以外のピークの合計面積は,標 準溶液のモサ

プリドのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :274nm)

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 :クエン酸三ナ トリウムニ水和物 8.82gを水 800mLに 溶かし,希 塩

酸を加えて pH3.3に調整 した後,水 を加えて 1000mLと する.こ の液

240mLに メタノール 90mL及 びアセ トニ トリル 70mLを 加える.

流量 :モサプリドの保持時間が約 9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モサプ リドの保持時間の約 3倍 の範

囲

システム適合性



検出の確認 :標準溶液 5mLを 正確に量 り,メタノールを加 えて正確に 10mL
とす る.こ の液 5μLか ら得たモサプ リドの ピーク面積が,標 準溶液のモ
サプ リドの ピーク面積の 30～700/。になることを確認する。

システムの性能 :試料溶液 5mLに パ ラオキシ安癌、香酸エチルのメタノール

溶液(1→lo00)5mLを加 え,更 にメタノール を加 えて 25mLと す る。この

液 5μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,モ サプ リド,パ ラオキシ安
定、香酸エチルの順に溶出 し,そ の分離度は 1.5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,モ サプ リドのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/。以下である.

水分 (2ィ8) 1,o%以 下(0.5g,電量滴定法).

含量 99,oO/。以上.定 量法 本 品を酸化 リン(V)を乾燥剤 として 60℃で 4時 間減
圧乾燥 し,そ の約 0.3gを精密に量 り,酢 酸(100)150mLに溶か し,o,lmOyL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 moVIフ過塩素酸 lmL=61.40mg C21H25CIFN303・C6H807



グ ラエセ トロン塩 酸塩 細粒

Granisetron Hydroch10ride Fine Granules

溶出性 (御θ〉 本品の表示量に従いグラエセ トロン(C18H24N40)約2mg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 のろ液を試
料溶液 とする。別にグラエセ トロン塩酸塩標準品 (別途本品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 25mg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.θF〉により試験を行い,そ れぞれの液のグラニセ ト
ロンのピーク面積 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。

グラエセ トロン (C18H24N40)の表示量に対する溶出率(0/。)
三

(〃 v″殆 )× 懲 T夕 s)× 1/C× 9XO.895

除 :脱水物に換算 したグラニセ トロン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

殆 :本品の秤取量(g)

C:lg中 のグラニセ トロン(C18H24N40)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :300nm)

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°C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15.6gに水900mLを 加えて溶かした

後,リ ン酸を加えpH2.0に調整 し,水 を力日えて100o mLとする。この液750 mL

にメタノール240 mLを力日え,更 にテ トラヒドロフラン1l mLを力日える。

流 量 :グラニセ トロンの保持時間が約10分になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,グ ラニセ

トロ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50μLに つき,上 記の条件で試験を6回繰 り返す と



き, グラエセ トロンのピーク面積の相対標準偏差は,1.50/。以下である.

溶出規格

表示量
*

規定時間 溶出率

4111g/g 1 5 分 850/0以上

*グ
ラエセ トロンとして

グラエセ トロン塩酸塩標準品 c18H24N40・HCI:348.87 1-メ チルーN―(エン ド_9_メ

チル_9～アザ ビシクロ_[3,3.1]ノン_3…イル)、lH_インダゾール_3-カルボキサ ミ ドハ

イ ドロクロライ ド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 グ ラニセ トロン塩酸塩 225gに 2-プロパ ノール 3200mLを 加 えて加熱還

流 させ,水 31mLを 加 えて約 20°Cに 冷却 し,析 出物を うる。減圧下,2-プ ロ
パノール との共沸蒸留により水を除去 した後,ろ 過 し,得 られた析出物を 2-

プロパノールで洗い,約 40°Cで 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 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法<2.25>のペース ト法により試

験 を行 うとき,波 数 3230cm 1`,2630cm~1,1645cm~1,1546cm~1,1309cm~1及
び

756cm~1付近に吸収を認める.

水分 (2ィ8)0.50/0以 下(18,容 量滴定法,直 接滴定).

含量 99.00/。以上.定 量法 本 品約 50mgを 精密に量 り,無 水酢酸/酢 酸(100)

混液(7:3)30mLを 加 えて溶か し,0,lm01/L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.l mo1/L過塩素酸 lmL=34.89mg C18H24N40・HCl



グ ラエセ トロン塩 酸塩 錠

G r a n i s e t r o n  H y d r o c h 1 0 r i d e  T a b l e t s

溶出性 (御θ〉 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0,45μm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 にグラニセ トロ
ン(C18H24N40)約1.lμgを 含む液となるように溶出試験第2液を加えて正確に rmL

とし,試 料溶液 とする.別 にグラニセ トロン塩酸塩標準品 (別途本品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 25mgを 精密に量 り,
溶出試験第2液に溶かし,正 確に200mLと する。この液2mL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
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 (2θ7)に より試験

を行い,そ れぞれの液のグラニセ トロンのピーク面積 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.

グラニセ トロン(C18H24N40)の表示量に対する溶出率(°/。)
=ン4× ∽Ttts)×(″/り×1/C×(9/2)×0.895

脱水物に換算 したグラニセ トロン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠中のグラニセ トロン (C18H24N40)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :300rIIn)

カラム :内径4.6mm,長 さ15cmの ステンレス管に5μ血の液体クロマ 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°C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15.6gに水900mLを 加えて溶かした

後,リ ン酸を加えpH2.oに調整 し,水 を加えてlooo mLとする。この液750 mL

にメタノール240 mLを加え,更 にテ トラヒドロフラン1l mLを加える。

流 量 :グ ラニセ トロンの保持時間が約10分になるように調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,グ ラエセ

トロ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50μLに つき,上 記の条件で試験を6回繰 り返す と

き,グ ラニセ トロンのピーク面積の相対標準偏差は,1.50/0以下である.

偽
　
Ｃ



溶出規格

表示量
*

規定時間 溶出率

lmg 1 5 分 850/。以上

2mg 1 5 分 850/。以上

米
グラエセ トロンとして

グラニセ トロン塩酸塩標準品 C18H24N40・HCl:348.87 1_メ チルーN―(エン ド_9_メ

チルー9_アザ ビシクロ_[3.3.1]ノン_3-イル)_lHイ ングゾール_3-カルボキサ ミ ドハ

イ ドロクロライ ド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 グ ラニセ トロン塩酸塩 225gに 2-プロパノール 3200mLを 加 えて加熱還

流 させ,水 31mLを 加 えて約 20°Cに 冷却 し,析 出物を うる.減 圧下,2-プ ロ

パ ノール との共沸蒸留によ り水を除去 した後,ろ 過 し,得 られた析出物を 2-

プロパノールで洗い,約 40°Cで 乾燥す る.

性状 本 品は自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<2.25>のペース ト法により

試験を行 うとき,波 数 3230cm~1,2630cm~1,1645cm~1,1546cm~1,1309cm~1及

び 756cm‐
1付

近に吸収を認 める。

水分 (2,ぞ〉 o.50/0以下(lg,容 量滴定法,直 接滴定)ち

含量 99.00/。以上.定 量法 本 品約 50mgを 精密に量 り,無 水酢酸/酢 酸(100)

混液(7:3)30mLを 加 えて溶か し,0,lmo1/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=34,89mg C18H24N40・HCl



タム ス ロシ ン塩 酸塩 カ プセル

Tattlsulosin IIydrochloride Capsules

溶出性 (御θ〉 本品 1個 をとり,試 験液に溶出試験第 2液 900 mLを 用い,パ ド
ル法(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 20 mLを 正確にとり,直 ちに 37±0.5℃に加温
した溶出試験第 2液 20 mLを 正確に注意 して補 う。溶出液は孔径 0.45 μm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 ‰花
を正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にタムスロシン塩酸塩(C20H28N205S・HCめ約
0,1l μgを 含む液となるように溶出試験第 2液 を加えて正確に /hLと し,試 料溶
液 とする.別 にタムスロシン塩酸塩標準品を 105℃ で 2時 間乾燥 し,そ の約
15mgを 精密に量 り,溶出試験第 2液 に溶かし,正確に 20 mLと する.この液 2 mL

を正確に量 り,溶出試験第 2液 を加えて正確に 200 mLと する。更にこの液 3 mL

を正確に量 り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 200 mLと し,標 準溶液とする。

試料溶液及び標準溶液 200 μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラ
フィー〈2.θア〉により試験を行い,そ れぞれの液のタムスロシンのピーク面積 Иx"
及び 刀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.

n回 目の溶出液採取時におけるタムスロシン塩酸塩(c20H28N205S'HCめの表示量

に対する溶出率(0/。)(n=1,2,3)
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ス :タムスロシン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

C:1カ プセル中のタムスロシン塩酸塩(C20H28N205S・HCl)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :22511m)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15 cm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

移動神 :過塩素酸 4.4 mL及び水酸化ナ トリツム 1.5gを 水 950 mLに 溶かす.

この液に水酸化ナ トリウム試液を加 えて pHを 2.0に調整 し,水 を加 えて

1000 mLとする。この液 700 mLに アセ トニ トリル 300 mLを 加える.

流量 :タムスロシンの保持時間が約 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 200 μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,タ ムス
ロシンの ピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 3000段 以上,
2.0以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 200 μLに つ き,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す
とき,タ ムスロシンのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/。以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

0.lIIIg

120分 20-50°/0

3時 間 30～60%

10時 間 75%以 上

0.2mg

1 2 0 分 15～45%

4時 間 35-65° /O

10時 間 75%以 上

タムスロシン塩酸塩標準品 タ ムスロシン塩酸塩(日局)。ただし,乾 燥 したものを

定量するとき,タ ムスロシン塩酸塩(c20H28N205S・HCl)99.0°/o以上を含むもの.



ノ

ク ロカ プ ラ ミン塩 酸塩 類 粒

ClocapraHline ltrydrochloride Cranules

溶出性 (a Fθ〉 本 品の表示量に従いクロカプラミン塩酸塩(c28H37CIN40・2HCl)約
50mgに 対応する量を精密に量 り,試 験液にpH6.0の リン酸水素ニナ トリゥム ・ク
エン酸緩衝液 90omL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 にクロカプラミン塩酸塩標準品を酸化 リン(V)を乾燥斉」として lo5℃で 4時

間減圧(0.67kPa以下)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,pH6.0の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸
緩衝液を加えて正確に 50mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液につ

き,pH6.0の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液を対照 とし,紫 外可視吸
光度測定法 (2_2ィ)に より試験を行い,波 長 25 111nfIにおける吸光度 ИT及 び Zsを

測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

クロカプラミン塩酸塩(C28H37CIN40・2HCl)の 表示量に対する溶出率(%)
=(隆 /殆)×解T//s)×(1/0× 180

クロカプラミン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

本品の秤取量(g)

lg中 のクロカプラミン塩酸塩(C28H37CIN40°2HCl)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

96.85 mg/g 45分 70%以 上

クロカプラミン塩酸塩標準品 ク ロカプラミン塩酸塩水和物(日局).た だ し,乾 燥

したものを定量す るとき,ク ロカプラミン塩酸塩(C28H37CIN40°2HCl)99.0%以上を

含むもの,

リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,pH6.0 0.05mol危 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 10oomLと した液

を力日え, pH6.0に調整す る.
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炭 酸 リチ ゥム錠

Lithium carbOnate Tablets

溶出性 (何θ〉 本品 1個 をとり,試 験液に水 9oomLを 用い,パ ドル法により,毎
分 100回転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL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.溶 出液は孔
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 ‰tを 正確に量 り,希 塩酸 5mLを 正確に加え,更 に 表示量に従い lmL
中に炭酸 リチウム(Li2C03)約4.4μg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 に炭酸 リチウム標準品を lo5℃で 3時 間乾燥 し,そ の約
22mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に loomLと する。この液 0.5mL,2mL,
3mL,4mL及 び 5mLを それぞれ正確に量 り,水 を加えてそれぞれ正確に 20mLと
する.こ れ らの液 5mLを 正確に量 り,希 塩酸 5mLを 正確に加え,更 に水を加え
てそれぞれ正確に 50mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液につき,
次の条件で原子吸光光度法 (22ョ)に より試験を行い,吸 光度ИTぃ)及び泌sl,Иs2,ИS3,
刀S4っИS5を測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

n回 目の溶出液採取時における炭酸 リチウム(Li2C03)の表示量に対する溶出率(0/。)
(n=1)2)

検量線の傾 き

C:1錠 中の炭酸 リチ ウム(Li2C03)の表示量(mg)

検量線の縦軸切片及び傾 き :縦軸に吸光度 Иsl,Иs2ンS3,ИS4,ZS5を,横 軸にそれぞれ

の炭酸 リチ ウム濃度(μg/mL)とす る検量線を作成 し求める.

使用ガス :

可燃性ガス ア セチ レン

支燃性ガス 空 気

ランプ :リチ ウム中空陰極ランプ

波長 :670.811111

Ｘ
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg
1 5 分 45%以 下

1 8 0 分 8 0 %以 上

200mg
30分 50%以 下

180分 80%以 上

炭酸 リチウム標準品 炭 酸 リチウム(日局)



ボ ピン ドロール マ ロン酸塩 錠

Bopind0101 B/1a10nate Thblets

溶出性 (a Fθ)本 品 1個 をとり,試 験液にpH4.0の 0.o5mo1/L酢 酸 ・酢酸ナ トリウム
緩衝液 9oomL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 0.5μm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 ‰tを 正確に量 り,表 示量
に従い lmL中 にボピン ドロールマロン酸塩(c23H28N203・C3H404)約 0.71 μgを 含む液
となるようにpH4,0の 0405mo1/L酢 酸。酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に /hL
とする。この液 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 にボピン ドロールマロン酸塩標準品を 80℃で 3時 間減圧(0、67ぼa
以下)乾燥 し,そ の約 28mgを 精密に量 り,pH4,0の 0.o5moyL酢 酸 。酢酸ナ トリウ
ム緩衝液に溶かして正確に 200mLと する。この液 lmLを 正確に量 り,pH4,0の
0,05moyL酢 酸 ・酢酸ナ トリゥ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 トェ 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 トグラフィー

(2 θF〉により試験を行い,ボ ピン ドロールのピーク面積 スT及 び文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。

ボピン ドロールマロン酸塩(c23H28N203・C3H404)の 表示量に対する溶出率(0/。)=隆 ×似Ttts)×(/7り ×(1/0× (9/4)

る :ボ ピン ドロールマロン酸塩標準品の秤取量(mg)
C il錠 中のボピン ドロールマロン酸塩(c23H28N203・C3H404)の 表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似」定波長 :268nm)

カラム :内径 4.6111111,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。

カラムの温度 :25℃ 付近の一定温度

移動相:リン酸二水素カリウム孜.45gを水に溶かして looomL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 ドロールのと
°―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

0,6365mg 1 5 分 80%以 上

1.273mg 30分 85%以 上

ボピン ドロールマロン酸塩標準品 c23H28N203・C3駒04:484.54 ←)…4-[2'―ベンゾイル
オキシ…3'中(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 ボ ピン ドロールマロン酸塩にアセ 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 (22ィ)に
より吸収スペク トルを測定するとき,波 長 266～27011tFn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 (2.25)の臭化カ リウム錠剤法によ
り測定するとき,波 数 3340cm‐1,1719cm~1)1266cm~1,1236cm~1,1096cm‐1及

び 897cm~1付近に吸収を認める。

吸光度 (22ィ〉 E艦(26811111):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に つき,
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
V .`

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :24811111)

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
フィー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

ラン混液(1715i3)

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

帝」御する。



注入後の

時間(分)
移動相 A(v01%) 移動相B(vOl%)

0 ～  30

30 ～  38

100 -→ o

0

0 -→ loo

100

流量 :毎分 1.lmL

面積測定範囲 :溶媒の ピークの後か らボピン 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 i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 lomL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 50mg及 びベ ンゾフェノン lomg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 lo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 (2ィァ〉o.5%以下(lg,減 圧 ・O.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,o.lmo1/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,l mo1/L過1窟素酸 lmL=48.45mg C23H28N203'C3H404


