
サル ポ グ レラー ト塩 酸塩 細粒

Sarpogrelate ltlydrochloride Fine Cranules

溶出性 〈a Fθ〉 本品の表示量に従いサルポグレラー ト塩酸塩(C24H31N06・HCl)約50mg

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。別にサルポグレラー ト塩酸塩標準品伊叫途0.lgにつき,電 量滴

定法により水分 〈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

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,紫 外可視吸光度測定法 〈2,2イ〉により試験を

行い,波 長270nmにおける吸光度ИT及びムを測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

サルポグレラー ト塩酸塩(C24H31N06・HCl)の表示量に対する溶出率(°/。)
=(レ名/ン始)×“Ttts)×(1/0× 180

‰ :脱水物に換算 したサルポグレラー ト塩酸塩標準品の秤取量(mg)

殆 :本品の秤取量(g)

C:lg中 のサルポグレラー ト塩酸塩(C24H31N06・HCl)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg/g 1 5 分 85%以 上

サルポグレラー ト塩酸塩標準品 C24H31N06・HCl:465,97(lRS)-2-(ジメチルアミ

ノ)-1-([2-(3-メトキシフェネチル)フェノキシ]メチル)エチル水素サクシナー

ト・塩酸塩で,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 〈2.25〉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 10μLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフィー く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.試料溶液のサルポグレラー トに対する相対保持時間約 0.85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より大きくなく,試

料溶液のサルポグレラー ト及び上記のピーク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 1/1o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より大きくない。ただし,サ ルポグレラー トに対する相対保持時

間約0,85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 :紫外吸光光度計げJ定波長 :272nm)

カラム :内径 4.61111n,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 :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 10μL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 :標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,サ ルポ

グレラー ト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 10μL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 〈2_ィ8〉 o.5%以下(0,lg,電量滴定法).

含量 換 算 した脱水物に対 し,99,o%以上 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,o.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.l mo1/L過 塩 素 配疫lmL=46.60mg C24H31N06・ HCi



トレ ミフェ ンクエ ン酸塩 錠

Toremifene Citrate Tablets

溶出性 (b Fθ〉 本品 1個 をとり,試 験液に 0.05mo1/Lの pH4.0の 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,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 ‰北 を正確に量 り,

表示量に従い lmL中 に トレミフェン(C26H28ClNO)約 44μgを 含む液 となるように

0.05moyLの pH4.0の 酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に /伍 Lと し,試

料溶液とする。別に トレミフェンクエン酸塩標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ

の約 30mgを 精密に量 り,メ タノール 4mLを 加えて溶かし,0.05mo1/Lの pH4.0

の酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 100mLと する。この液 5mLを 正

確に量 り,0.05mo1/Lの pH4.0の 酢酸・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に20mL

とし,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液につき,0.05mo1/Lの pH4.0の 酢

酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を対照とし,紫 外可視吸光度測定法 (2.2ィ)に より試

験を行い,波 長 27711mに おける吸光度 ZT及 びИsを測定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

トレミフェン(C26H28CINO)の 表示量に対する溶出率(0/。)
=隆 ×留Ttts)×(/7り ×(1/0× 225× 0.679

‰ :ト レミフェンクエン酸塩標準品の秤取量(mg)

C:1錠 中の トレミフェン(C26H28CINO)の 表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

40.O mg 3 0 分 75%以 上

60,Omg 30分 75%以 上

レミフェンとして

トレミフェンクエ ン酸塩標準品 C26H28CINO・C6H807:598.08 2-[4-〔 (Z)-4-クロロ

…1,2-ジフェニル‐1ぃブテニル〕フェノキシ]―N,N―ジメチルエテルア ミンクエン酸塩

で下記の規格に適合す るもの。

性状 本 品は自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 トル測定法 〈2.2j〉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~1付近に吸収を認める.

(2)核磁気共鳴スペク トル 本 品の核磁気共鳴スペク トル測定用重水素化ジメ

チルスルホキシ ド溶液(1→25)につき,核磁気共鳴スペク トル測定用テ トラメ

チルシランを内部基準物質として核磁気共鳴スペク トル測定法 (2.2F)によ

り
lHを

測定するとき,σ 2.6ppm付近に四重線のシグナルAを ,σ 2.6ppm付

近に単一
線のシグナルBを , σ2.9ppm, σ3.2ppm)σ 3,4ppm及び σ4.lppm

付近にそれぞれ三重線のシグナルC)D)E及 び Fを , σ6.7ppm及び σ6.8p

pm付 近にそれぞれ二重線のシグナル G及 び Hを )σ 7.2ppm及び σ7.4ppm

付近にそれぞれ多重線のシグナル I及び Jを ,ま た, σ lo.8ppm付近に幅広

い吸収からなるシグナル Kを 示 し,各 シグナルの面積強度比 A:BiCiDi

E:F:GiHiI:J:Kは ほぼ 4:6:2:2:2:2:2:2:5:5:3で ある.

純度試験

(1)E―異性体 本 品 50mgを とり,メ タノール 5mLを 正確に加えて溶かし,こ
の液 2mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 10mL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 100mLと する。こ

の液 5mL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 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 トレミフェンに対する相対保持時間約

0,90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 !紫外吸光光度計似」定波長 :280FIIn)

カラム :内径 4,6mm)長 さ25cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフ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 :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,lo00mLと

した液に,リ ン酸を加えて pH2.0とする。この液 1000mLに N,N―ジメチ

ルーnぃオクチルアミン7.9gを加えた後)リン酸を加えてpHを 2.0とする。

この液 450mLに メタノール/ア セ トニ トリル混液(1:1)550mL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 20μL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。

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,ト レミフェンのピーク面積の相対標準Ts~差は 3.0%以下

である.

(2)その他の類縁物質 本 品 50mg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 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 10mL,4mL及 び 2mLを 正確に量 り,そ れぞれ

にメタノールを加えて正確に 20mLと し,そ れぞれ標準溶液(1))標準溶液

(2)及び標準溶液(3)とする。標準溶液(3)10mL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(4)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,標 準溶液(1),標

準溶液(2),標準溶液(3)及び標準溶液(4)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, トルエン/ト リエチルアミン混液(9:1)を展開溶媒 として約 15cm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 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 (2.ィア〉 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)50mLに溶かし,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.lmo1/L過!盆素酸 lmL=59.81mg C26H28ClNO・ C6H807



ノブ ゾキサ ン細粒

Sobuzoxane I「iHle Cranules

溶出性 (御θ〉 本品の表示量に従いソブゾキサン(C22H34N4010)約80mgに 対応する

量を精密に量 り,試 験液にラウリル硫酸ナ トリウム溶液(1→250)900mLを 用い,
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 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 22mg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

確に量 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 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
い,そ れぞれの液のソブゾキサンのピーク面積 文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.

ノブゾキサン(C22H34N4010)の表示量に対する溶出率(0/。)
=(レ名/″竹)×惚T夕s)×(1/0× 360

ソブゾキサン標準品の秤取量(mg )

本品の秤取量(g)

l g中の ソブブキサン(C2 2 H 3 4 N 4 0 1 0 )の表示量(mg )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :21 lrllm)

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

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 :液体クロマ トグラフィー用アセ トニ トリル/水 混液(3:2)
流量 :ノ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°/0以下である。

始

路

Ｃ



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

800mg/g 30分 70%以 上

ノブゾキサン標準品 C22H34N4010:514.53 1ぅ1'―エテレンジ_4-イソブ トキシカルボ
ニルオキシメチルー3,5-ジオキソピペラジンで,下 記の規格に適合するもの.

精製法 ソ ブゾキサン約 3gを クロロホルム 8mLに 溶かし,あ らか じめカラムク

ロマ トグラフィー用シリカゲル 200gを ,内 径 3.5cm)長 さ50cmの ガラス製ク

ロマ トグラフィー管にクロロホルムを用いて湿式充てんし,上部にろ紙を置き,

少量の海砂で軽 く押さえて調製 したシリカゲルカラムに添加する.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。次に酢酸エテルで流

出し,シ リカゲ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℃の水浴上で

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,エ タノール(95)

から再結晶を繰 り返 した後,8時 間減圧乾燥する.

性状 本 品は白色の結晶である。

確認試験

(1)赤外吸収スペク トル 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 2970cm~1,1754cm~1,1732cm~1,

1707cm~1,1249cm~1,970cm~1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 品を乾燥 し,そ の核磁気共鳴スペク トル測定用重

水素化ジメチルスルホキシ ド溶液(1→100)につき,核 磁気共鳴スペク トル測

定用テ トラメチルシランを内部基準物質として核磁気共鳴スペク トル測定法

(22′)に より
lHを

測定するとき,δO.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 ,

δ5.6ppm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:B:

CiD:E:Fは ほ'ゴ6:1:2:4:2:2~で 渉)る。

融点 (25θ〉 133～ 134.5℃

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 トグラフィー (2.θJ)に より試験を行 う.

薄層クロマ トグラフィー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

問乾燥する.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 間乾燥する。これを

ヨウ素蒸気中に 15分 間放置するとき,試 料溶液から得 られた主スポット以外

のスポットは 1個 以下であり,標 準溶液から得たスポットよりも濃 くない,

乾燥減量 (2.イア〉 0,300/0以下(lg,105℃,1時 間)

含量 99.50/0以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.3gを精密に量 り,酢 駿(100)/

無水酢酸混液(7:3)50mLを 加えて溶かし,0.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。lmo1/L過塩素酸 lmL=51.45mgC22H34N4010

シリカゲル,カ ラムクロマ トグラフィー用 カ ラムクロマ トグラフィー用に製造 し

たもの.



パン トテン酸カルシウム loo mg/g・リボフラビン 3 mg/g・ピリ ドキシン塩酸塩 30

mg/g・

エコチン酸ア ミド15 mg/g類粒

Calcium Pantothenate 100 mg/g,Ribonavin 3 mg/g,Pyridoxine Hydrochloride 30 mg/g

and Nicotinamide 15 mg/g Granules

溶出性 (a Fθ〉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 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(1)と し,次 のろ液 5mLを 正

確に量 り,0.lmo1/L塩酸試液を加 えて正確に 10mLと し,試 料溶液(2)とす る.

本品が溶出規格を満たす 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 22mgを

精密に量 り,水 に溶か し,正 確に 200mLと し,標 準溶液 とす る。試料溶液(1)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

(2θノ〉

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 Иs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(0/。)
=(ン名/ン冷)×解T夕s)×(1/(う×450

‰ :パン トテン酸カルシウム標準品の秤取量(mg)

路 :本品の秤取量(g)

C:lg中 のパン トテン酸カルシウム(c18H32CaN2010)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :21011m)

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 :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 10oomLと した液に,薄

めた リン酸(1→100)を加え,pH3.5に 調整する。この液 900mLに メタノール

100mL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 10μL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 5000段 以上,
1.5以下である.

システムの再現性 :標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す
とき,パ ン トテン酸のピーク面積の相対標準偏差は,1.o%以 下である.

リボフラビン, ピ リドキシン塩酸塩,ニ コチン酸アミド

別にリボフラビン標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,その約 17mg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 100mLと し,標 準原液(1)
とする。別にピリドキシン塩酸塩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 17mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 50mLと し,標 準原液(2)
とする。別にエコチン酸アミド標準品をシリカゲルを乾燥斉Jとして 4時 間減圧乾

燥 し,そ の約 17mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100mLと し,標 準原液(3)
とする。標準原液(1)2mL,標 準原液(2)10mL及 び標準原液(3)10mLを 正確に量り,

水を加えて正確に 100mLと する。この液 10mLを 正確に量 り,0.lmo1/L塩 酸試液

を加えて正確に 20mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液(2)及 び標準溶液 10μLず

つを正確にとり,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 リボフラビンのピーク面積 ИL及 びZsa並 びにピリドキシンのピーク面積

Zlb及 びИsb並びにエコチン酸アミドのピーク面積 Z.及 びИscを測定する.

リボフラビン(C17H20N406)の表示量に対する溶出率(0/。)
=(ンるノンる)×懲Tattsa)×(1/(払)×18

ピリドキシン塩酸塩(C8HllN03'HCl)の 表示量に対する溶出率(%)
=(隆 b/殆)×似TbttSb)×(1/Q)× 180

ニコチン酸アミド(C6H6N20)の 表示量に対する溶出率(%)
=(レン4sc/ン殆)×似■夕sc)×(1/a)×9o

始a:リ ボフラビン標準品の秤取量(mg)

ス b:ピ リドキシン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

ス c:ニ コチン酸アミド標準品の秤取量(mg)

殆 :本 品の秤取量(3)

Ca:lg中 のリボフラビン(C17H20N406)の表示量(mg)

島 :lg中 のピリドキシン塩酸塩(C8HllN03・HCl)の表示量(mg)

Cc ilg中 のエコチン酸アミド(C6H6N20)の 表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :26811m)



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 :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)に溶かし,1000mL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 10μL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 10μL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)リ 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.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

パ ン トテ ン酸カル シ ウム 100 1ng/g

1 5 分

8 5 0 /。以上

リボフラビン 3111g/g 7 0 0 / 0以上

ピリドキシン塩酸塩 30 1ng/g 8 0 0 / 0以上

ニ コチン酸ア ミド 15 mg/g 8 0°/0以上

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 素仰 :14.01)5.83～5.940/0を含むもの.

リボフラビン標準品 リ 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.

ピリドキシン塩酸塩標準品 ピ リドキシン塩酸塩(日局)。ただし,乾 燥 したもの

を定量するとき,ピ リドキシン塩酸塩(C8HllN03・HCl)99.0°/0以上を含むもの.

ニコチン酸アミド標準品 ニ コチン酸アミド(日局)。ただし,乾 燥 したものを定

量するとき,ニ コチン酸アミド(C6H6N20)99・0%以 上を含むもの.



フ エ ロジ ピン錠

Felodipine Tablets

溶出性 (b.プθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液にポ リソルベー ト 801gに 水を加 えて
5000mLと した液 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,孔 径 0.45μm以 下のメン

ブランフィルターでろ過する,初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 /mLを 正確
に量 り,表 示量に従い lmL中 にフェロジピン(C18H19C12N04)約 2.8μgを 含む液 と
なるようにポリノルベー ト801gに 水を加えて 5000mLと した液を加えて正確に
/'mLと し)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 2 mLを 正確に量 り,ポ リソル
ベー ト801gに 水を加えて 5000mLと した液を加えて正確に 100mLと し,標 準溶

液 とする.試 料溶液及び標準溶液 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ゴ〉により試験を行い,そ れぞれの液のフェロジピンのピー

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.

フェロジピン(c18H19CLN04)の 表示量に対する溶出率(0/。)
=‰ ×解T夕s)×(///り×(1/0×9

Иギ フエロジピン標準品の秤取量(mg)
C:1錠 中のフェロジピン(C18H19C12N04)の表示量(mg)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :238111m)

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

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 :メタノール/水 /過 塩兼酸ナ トリウム溶液(281→2000)/薄 めた過塩素

酸(17→200)混液(65:25:812)

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 i標準溶液 50μL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,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。



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

2.5mg 45夕) 80%以 上

5mg 45分 75%以 上

フエロジピン標準品 C18H19C12N04:384.25 ← )-4-(2,3-ジクロロフェェル)-1,4‐ジ
ヒドロー2,6-ジメチルー3)5-ピリジンジカルボン酸 エテルエステル メテルエステ
ルで,次 の規格に適合するもの.必 要ならば下記の方法で精製する.

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 3370cm・)1698cmⅢ ,1278cm・ ,1205cm卓 及び

1100cm~1付近に吸収を認める。

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.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

フェロジピン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のフェロジピンのピーク面積

より大きくない.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計げJ定波長 i2641m)

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グルを充てんする。

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動神 :メタノール/水 /過 塩素酸ナ トリウム溶液(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.

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.

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 20μL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 タノールを加えて正確に 100 mL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、香酸ブチル,

フェロジピンの順に溶出し,そ の分離度は 5以 上である。



システムの再現性 :標準溶液 20μL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Ts~差は 2,0%以 下である.

含量 99.50/0以上.定 量法 本 品約 0.25gを精密 に量 り,エ タノール(95)25血L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,l m01/L硫

酸四アンモニ ウムセ リゥム(Iv)液で滴定 (2_jθ〉す る(指示薬 :1,10_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.l mO1/L硫酸四アンモニ ウムセ リゥム(Iv)液lmL
=19.21mg C18H19C12N04



マ ブテ ロール 塩 酸塩 錠

Wttabuterol HydrOch10ride Iちblets

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 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 ‰tを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にマブテロール塩酸塩

(C13H18CIF3N20・HCl)約28ng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。別にマブテロール塩酸塩標準品を酸化 リン(V)を乾燥剤 として

60℃で 3時 間減圧乾燥 し,その約 28mg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 する。更にこの

液 2mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 200mLと し,標 準溶液 とする.試 料溶

液及び標準溶液 200μL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 れぞれの液のマブテロールのピーク面積 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。

マブテロール塩酸塩(C13H18CIF3N20・HCl)の表示量に対する溶出率(0/。)
=ンフ亀×1/4T夕s)×(/′/り×(1/0× 90

‰ :マブテロール塩酸塩標準品の秤取量(mg)

C:1錠 中のマブテロール塩酸塩(C13H18ClF3N20・HCl)の表示量(μg)

試験条件

検出器 i紫外吸光光度計似J定波長 :244nm)

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 i40℃付近の一定温度

移動神 :水/メタノール混液(3:2)に過塩素酸を加えて pH3.0に調整する。

流量 :マブテロールの保持時間が約 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 200μLに つき,上 記の条件で操作するとき,マ ブテ

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 2000段以上,

2.0以下である。

システムの再現性 :標準溶液 200μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す

とき,マ ブテロールのピーク面積の相対標準Ts~差は 2.00/。以下である.



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25μg 1 5 分 800/。以上

50μg 1 5 分 800/。以上

マブテロール塩酸塩標準品  「 マブテロール塩酸塩」.た だし,次 に示す方法によ

り精製 したもので,下 記の規格に適合するもの.

精製法 マ ブテロール塩酸塩を 2-プロパノールを用いて 3回 再結晶を行つた後,

石油エーテルで洗浄 し,得 られた結晶を酸化 リン(V)を乾燥剤 として 60℃で 3

時間減圧乾燥する。

吸光度 (2_2ィ〉 β 係(24511m):369～373(乾燥後,10mg,薄 めたメタノール(1→2),

500mL),ど1陥(306rln■)i109～113(乾燥後,10mg,薄 めたメタノール(1→2),500mL).

ただし,デ シケーター (減圧,酸 化 リン (V),60℃ )で 3時間乾燥 したもの.

含量 99.00/。以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 02gを 精密に量 り,無 水酢酸

80mLを 加えて溶かし,0.lmo1/L過塩素酸で滴定 (2_5θ〉する(電位差適定).同

様の方法で空試験を行い,補 正する。

0.lmolん過塩素酸 lmL=34.72 mg C13H18CiF3N20・HCi



レボ ドパ loomg・ベ ンセ ラジ ド塩 酸塩 28。5mg錠

LevodOpa 100mg and Benserazide FydrOch10ride 28.5mg 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 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 6mLを 正確に量 り,薄 めた リン酸(1→80)を加えて正確に lomLと し,試
料溶液とする。別にレボ ドパ標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 22mgを 精
密に量 り,薄 めた リン酸(1→200)に溶か し,正 確に 20mLと し、標準原液(1)とす
る。また,ベ ンセラジ ド塩酸塩標準品伊U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。ただ し,水 分測定用メタノールの代わ りに,ナ
リテル酸の水分測定用メタノール溶液 (3→20)を用いる。)約16mgを 精密に量 り,
薄めたリン酸(1→200)に溶かし,正 確に 50mLと し,標 準原液(2)とする。標準原
液(1)及び標準原液(2)6mLずつを正確に量 り,薄 めたリン酸(1→200)を加え正確に

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ア)に より試験を行い,そ れぞれの液の
レボ ドパのピーク面積 Z砲及び Иsa並びにベンセラジ ドのピーク面積 ZTb及び Иsb
を沢J定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

レボ ドパ(c9HllN04)の表示量に対する溶出率(0/。)
=始 a×惣耽腹sa)×(1/a)×450

ベンセラジ ド塩酸塩(C10H15N305・HCl)の表示量に対する溶出率(°/。)
=И sb×惚Tbttsb)×(1/Q)×180

焔a:レ ボ ドパ標準品の秤取量(mg)

始b:脱 水物に換算 したベンセラジ ド塩酸塩標準品の秤取量(mg)

Ca il錠 中のレボ ドパ (c9HllN04)の表示量(mg)

Cb il錠 中のベンセラジ ド塩酸塩 (C10H15N305・HCl)の 表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似」定波長 :254nm)

カラム :内径 6.OIIm,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 :リン酸二水素カ リウム 13.61gを水に溶かして 1000mLと した液に,



リン酸 11.53gを水に溶か して looomLと した液を加 え,pH2,8に調整する.

流量 :ベ ンセラジ ドの保持時間が約 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,ベ ン

セラジ ド, レボ ドパの順に溶出 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 50μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

す とき, レボ ドパ及びベンセラジ ドの各々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

レボ ドパ 100111g
30分

800/0以上

28.5mg 750/0以上

レボ ドパ標準品 レ ボ ドパ (日局)。ただし,乾 燥 したものを定豊するとき,レ ボ ド

パ(C9HllN04)99・0°/o以上を含むもの.

ベンセラジ ド塩酸塩標準品 ベ ンセラジ ド塩酸塩(日局),た だし,定 是するとき)

換算 した脱水物に対 し,ベ ンセラジ ド塩酸塩(CloH15N305'HCl)99,0°/。以上を含むも

の .



メチル メチオ ニ ンスル ホ ニ ウム ク ロライ ド類粒

ⅣIethyllxlethiOninesulfOnium Ch10ride Granules

溶出性 (御θ〉 本品の表示量に従いメチルメチオニンスルホニウムクロライ ド

(C6H14CIN02S)約 25mg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,
試験液 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 し,
初めのろ液 lomL以 上を除き,試 料溶液 とする。別に,メ チルメチオエンスルホ
ニウムクロライ ド標準品を,シ リカゲルを乾燥斉」として 3時 間減圧乾燥 し,そ の

約 25mg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 100mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶

液 20μLず つ正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θプ〉により試

験を行ない,そ れぞれの液のメチルメチオニンスルホニウムクロライ ドのピーク

面積 ИT及 びИsを損J定するぃ

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

メチルメチオニンスルホニウムクロライ ド(C6HMCIN02S)の 表示量に対する溶出

率(°/。)

=(″低/レク|「)×解T″s)×(1/0×90

る :メ チルメチオニンスルホニウムクロライ ド標準品の秤取量(mg)

″ド 本 品の秤取量(g)

Ci 本 品 lg中 メチルメチオニンスルホニウムクロライ ドの表示量(mg)

試験条件

検出器 :蛍光光度計 (励 起波長 : 368m)蛍 光波長 :455111n)

カラム :内径 4,6mm)長 さ 15cmの ステンレス管に平均粒子径 10μmの 液体ク

ロマ トグラフィー用スルホエルプロピルシリル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

反応コイル :内径 0.5mm長 さ 1.5m の 管

化学反応槽温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :リ ン酸二水素カリウム 13.6gに 水を加え 1000mLに する.

反応液 iホウ酸 25.Ogを 水 950mLに 溶かし,水酸化カ リウム溶液(1→2)を加え)

pH10.5に 調整する。この液 1000mLに 2-メルカプ トエタノール 2mL及 び

ポ リオキシェテレン(23)ラウリルエーテル lgを 溶かし, o―フタルアルデ ヒ

ド0.8gを 溶解 しエタノール(99.5)10mLを 加える.

移動神流量 :メ チルメチオニンスルホニウムクロライ ドの保持時間が約 11分



になるように調整する.

反応試薬流量 :毎分約 0.3mL

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,メ チルメ

チオニンスルホニウムクロライ ドのピークの理論段数及びシンメ トリー係数
は,そ れぞれ 2000段以上,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,メ チルメチオニンスルホニウムクロライ ドのピーク面積の相対標準

偏差は 3.00/。以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

250mg/g 1 5 分 8 5 0 / 0以上

メテルメチオニンスルホニウムクロライ ド標準品

「メチルメチオニンスルホニウムクロライ ド」.た だし,乾 燥 したものを定量し

たとき,メ テルメチオニンスルホニウムクロライ ド(C6H14CIN02S)99・0°/o以上

含むもの.

液体クロマ トグラフィー用スルホニルプロピルシリル化シ リカゲル

液体クロマ トグラフィー用に製造 したもの.



メチルメチオエンスルホエウムクロライ ド錠
MethylIIlethiOninesulfOnium Chloride Thblets

溶出性 〈御 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
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以上を除
き,次 のろ液‰花を正確に量 り,表 示量に従いlmL中 にメチルメチオニンスルホニ

ウムクロライ ド(C6H14ClN02S)約28μg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, 0.2 mo1/L塩酸試液を加 えて正確に10m

Lと して試料溶液 とする。別に,メ チルメチオエンスルホニウムクロライ ド標準品

を,シ リカゲルを乾燥剤 として3時間減圧乾燥 し,そ の約 25mgを 精密に量 り,水
を加えて正確に50mLと する。この液5mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に100mL

とする。この液5mLを 正確に量 り,0.2moVL塩 酸試液を加えて正確に 10mLと し

て標準溶液 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〉 により試験を行い,そ れぞれの液のメチルメチオニ

ンスルホニウムクロライ ドのピーク面積ИT及びムを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

メチルメチオニンスルホニウムクロライ ド(C6H14ClN02S)の表示量に対する溶出率

( °/ o )

=Иs×∽T夕s)×(/′/り×(1/0×90

メチルメチオニンスルホニ ウムクロライ ド標準品の秤取量(mg)

本品 1錠 中のメチルメチオエンスルホニ ウムクロライ ド(C6H14ClN02S)の表示

量(mg)

試験条件

検出器 :蛍光光度計 (励起波長 :34011nl,蛍光波長 :455111m)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に平均粒子径10μmの 液体クロ

マ トグラフィー用スルホエルプロピルシリル化シリカゲルを充填する.

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

反応コイル i内径0.5mm長 さ 1,5mのステンレス管

反応温度 :40℃ 付近の一
定温度

移動相 :リン酸二水素カリウム51.Ogに水を加えて2500mLと する.

反応試薬 :ホウ酸25,Ogを水950mLに 溶かし,水酸化カ リウム溶液 (1→2)を加え,

pH10.5に 調整する。この液 1000mLに 2-メルカプ ト〔タノール 2mL及 びポリ

オキシエチレン( 2 3 )ラウリルエーテル l gを溶か し,ぃ フタルアルデ ヒ ド0 , 8 g

‰

Ｃ



を溶解 しエタノール(99.5)10mLを加 える。

移動相流量 :メチルメチオエンスルホニ ウムクロライ ドの保持時間が約 7分 に

なるよ うに調整する.

反応試薬流量 :毎分約lmL

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,メ チルメチ

オニンスルホニ ウムクロライ ドの ピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,

それぞれ2000段以上,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,メ チルメチオニンスルホニウムクロライ ドのピーク面積の相対標準偏差

は 3,00/0以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25 mg 60う) 850/0以上

メチルメチオニンスルホニ ウムクロライ ド標準品

「メチルメチオニンスルホニ ウムクロライ ド」.た だ し,乾 燥 したものを定量 し

た とき,メ チルメチオニンスルホニ ウムクロライ ド(C6 H 1 4 C I N 0 2 S ) 9 9 , 0 0 /。以上含

むもの.

液体クロマ トグラフィー用スルホニルプロピルシ リル化シ リカゲル

液体クロマ トグラフィー用に製造 したもの.


