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別 添

ダナゾールカプセル

Danazol Capsules

溶出性 (bノθ〉 本品 1個をとり,試験液にポ リノルベー ト80 1gに 水を加えて 50mL

とした液 900mLを 用い,パ ドル法(ただ し,シ ンカーを用いる)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 /1alLを正確に量 り,表示量に従い lmL中 にダナゾール(C22H27N02)約1l μg

を含む液 となるようにポリノルベー ト80 1gに 水を加えて 50mLと した液を加え

て正確に //mLと し,試料溶液 とする。別にダナゾール標準品を酸化 リン(V)を乾

燥剤 として 60℃で 4時 間減圧乾燥し,その約 22mgを 精密に量 り,エタノール(99.5)

に溶かし,正 確に 100mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,ポ リソルベー ト80

lgに水を加えて 50mL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 10μLず つを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー

(2.θゴ)に より試験を行い,そ れぞれの液のダナゾールのピーク面積 刀T及びスsを

渡J定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

ダナゾール(C22H27N02)の表示量に対する溶出率(°/0)

= ン ンisX υT夕s)×(///り×(1/0× 45

ダナゾール標準品の秤取量(mg)

1カプセル中のダナゾール(C22H27N02)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :287nm)

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 :アセ トニ トリル/0.05 mo1/Lリン酸二水素アンモニウム試液/テトラヒ

ドロフラン(12:9:1)

流量 :ダナゾールの保持時間が約 8分 になるように調整する.

システム適合性

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

ゾールのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ2000段以上,

3.0以下である。

システムの再現1生:標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 線 り返

る

Ｃ



すとき,ダ ナゾールのピーク面積の相対標準/s~差は2.00/0以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

1 0011ag 90分 800/0以上

ダナゾール標準品 「ダナゾール」.た だし,乾 燥したものを定量するとき,ダ ナ

ゾール(C22H27N02)99・0%以 上を含むもの.



テ プ レノン細粒

Teprenone Fine Granules

溶出性 (び7θ〉 本品の表示量に従いテプレノン(C23H380)約50mgに 対応する量を精

密に量 り,試 験液にラウリル硫酸ナ トリウムの pH6.8の リン酸水素ニナ トリウ

ム ・クエン酸緩衝液溶液(1→50)9001nL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径約

20μmの ポリエステル繊維を積層 したフイルターでろ過する。初めのろ液 10mL

を除き,次 のろ液を試料溶液とする。別にテプレノン標準品約 28mgを 精密に量

り,エ タノール(99.5)に溶かし,正確に 50mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,

ラウリル硫酸ナ トリウムのpH6.8のリン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液溶

液(1→50)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

loμこずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θゴ)に より試験

を行い,それぞれの液のテプレノンのモノシス体のピーク面積 И挽及びИsa並びに

テプレノンのオァル トランス体のピーク面積 スTb及びИsbを涙」定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

テプレノン(C23H380)の表示量に対する溶出率(°/o)

= (IT/s/17T)×
(留 TattИTb)/歓sattИsb)}×(1/C)× 180

テプ レノン標準品の量(mg)

テプ レノン細粒の秤取量(g)

lg中 のテプ レノン(C23H380)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :210nm)

カラム :内径 4.61mll,長さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラ

フィエ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 :アセ トニ トリル/水混液(87:13)

流量 :テプレノンのオール トランス体の保持時間が約 8分 になるように調整

する.

システム適合性

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

レノンのモノシス体,テ プレノンのオール トランス体の順に溶出し,そ の

分離度は 1.0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 線 り返

隆

る

Ｃ



す とき,テ プレノンのモノシス体のピーク面積 とテプレノンのオール トラ

ンス体のピーク面積の和の相対標準偏差は 1.50/0以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100111g/g 1 5 分 700/0以上

テプレノン標準品 C23H380:330.55(9ど ,13o-6,10,14,18-テトラメチルー5,9,13,17‐

ノナデカテ トラエン…2-オンの幾何異性体混合物で,下 記の規格に適合するもの。

性状 本 品は無色～微黄色澄明の油状の液である.

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法 (2.25)の液膜法により試験

を行 うとき,波 数 1718cm~1,1442cm~1)1358cm‐
1及

び 1158cm‐
1付

近に吸収を認

める.

類縁物質

(1)本 品 20mgを ヘキサン4mLlに溶かし,試 料溶液 とする。この液 lmLを 正

確に量 り,ヘ キサンを加えて正確に 20mLと する.こ の液 lmLを 正確に量 り,

ヘキサンを加えて正確に 10mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液

4μLに つき、次の条件でガスクロマ トグラフィー (2.θ2)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

のテプレノンのモノシス体及びテプレノンのオール トランス体以外のピークの

合計面積は,標 準溶液のテプレノンのモノシス体のピーク面積 とテプレノンの

オール トランス体のピーク面積の和より大きくない。

試験条件

検出器 i水素炎イオン化検出器

カラム :内径 4mm)長 さ2mの ガラス管にガスクロマ トグラフイー用ポリ

エチレングリコール 2-ニトロテレフタレー トを 149～177μmの ガスクロ

マ トグラフィー用ケイソウ土に5%の害」合で被覆 したものを充てんする。

カラム温度 :210℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素又はヘ リウム

流量:テプレノンのオール トランス体の保持時間が約 19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テプレノンのオール トランス体の保持

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,ヘ キサンを加えて正確に 10mL

とする。この液 4μLか ら得たテプレノンのモノシス体のピーク面積 とテ

プレノンのオール トランス体のピーク面積の和が)標 準溶液のテプレノ



ンのモノシス体のピーク面積 とテプレノンのオール トランス体のピーク

面積の和の 15～250/0になることを確認する。

システムの性能 :試料溶液 lmLに ヘキサン 1lnLを加えた液 lμLに つき,

上記の条件で操作するとき,テ プレノンのモノシス体,テ プレノンのオ

ール トランス体の順に流出し,そ の分離度は 1,1以上である。

システムの再現性 :標準溶液 4μLに つき,上 記の条件で試験を6回繰 り返

すとき,テ プレノンのモノシス体のピーク面積 とテプレノンのオール ト

ランス体のピーク面積の和の相対標準ls~差は 3.00/0以下である。

(2)本 品 10mgを 酢酸エテル 2mLに 溶かし,試 料溶液 とする。この液 lmLを

正確に量 り,酢 酸エチルを加えて正確に20mLと する.こ の液 lmLを 正確に量

り,酢 酸エチルを加えて正確に 10mLと し,標 準溶液 とする。これらの液につ

き,薄 層クロマ トグラフィー (2.θJ)に より試験を行 う。試料溶液及び標準溶

液 10μLず つを薄層クロマ トグラフィー用シリカゲルを用いて調製 した薄層板

にスポットする。次にヘキサン/イソプロピルエーテル混液(7i3)を展開溶媒と

して約 10cm展開した後)薄 層板を風乾する。これにリンモ リブデン酸 ″水和

物の酢酸(100)溶液(1→20)を噴霧 した後,90℃ で 20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 2個 以下で,標 準溶液から得たスポッ

トより濃くない.

含量 99.0°/o以上.定 量法 本 品約 0,7gを精密に量 り,ヒ ドロキシルアミン試

液 25mLを 正確に加えて溶かし,還 流冷却器をつけて 30分間煮沸 した後,直 ち

に氷冷する.冷 後,過 量のヒドロキシルアミンを 0.5moVL塩酸で滴定 (2.5θ〉

する(指示薬 :ブロモフェノールブルー試液 10滴)。ただし、滴定の終点は液?

紫色が黄緑色に変わるときとする。同様の方法で空試験を行 う.

0.5mo1/L塩 酸 lmL=165.3mBC23H380

ポリエチ レングリコール 2-ニトロテレフタレー ト,ガ スクロマ トグラフイー用 ガ

スクロマ トグラフィー用に製造 したもの.

リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,PH 6.8 0.05moVLリン酸水素ニナ トリ

ウム試液 1000mLに ,ク エン酸一水和物 5.25gを水に溶かして 1000mLと した液

を加え,pH 6.8に調整する。



メ フ ェナ ム酸 カプセル

単質efenanlic Acid Capsules

溶出性 (御θ〉 本品 1個 をとり,試 験液にラウリル硫酸ナ トリウムの pH6.8の リン

酸水素ニナ トリウム・クエン酸緩衝液溶液(1→50)900mLを 用い,パ ドル法(ただし,

シンカーを用いる)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以 上をとり,孔 径 0.5 μlm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 比nLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL

中にメフェナム酸(C15H15N02)約14μgを 含む液 となるようにpH8.0の リン酸水素二

ナ トリツム ・クエン酸緩衝液を加えて正確に /′mLと し,試 料溶液 とする。別にメ

フェナム酸標準品を酸化 リン(V)を乾燥剤 として 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 28mg

を精密に量 り)希 水酸化ナ トリウム試液に溶かし,正 確に 100mLと する。この液

5mLを 正確に量 り,pH8,0の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩街液を加えて正

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,pH8.0の リン酸

水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液を対照とし,紫 外可視吸光度測定法 (22イ)に

より試験を行い,波 長 2851unにおける吸光度ИT及びИsを損」定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合とする.

メフェナム酸(C15H15N02)の表示量に対する溶出率(%)

= ン ンls×解T//s)×(/′/り×(1/0×45

lT/siメフェナム酸標準品の秤取量(mg)

c:1カ プセル中のメフェナム酸(C15H15N02)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

1251ng 45分 80%以 上

2501ng 45分 75%以 上

メフェナム酸標準品 メ フェナム酸(日局).

リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,PH6.8 0,05moVL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 1000 mLと した液

を加え,pH6.8に 調整する.

リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,pH8.0 0.051no1/Lリン酸水素ニナ トリウ

ム試液 1000B】に,クエン酸一水和物 5。253を水に溶か して 1000mLと した液を加え,

pH8.0に調整する.



イ トラコナゾールカプセル

Itraconazole Capsules

溶出性 (御θ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に溶出試験第 1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 T/111Lを正確に量 り,表 示量に従い lnlL中にイ トラ

ヨナゾール(C35H38C12N804)約28μ gを含む液 となるように溶出試験第 1液 を加え

て正確に /′mLと し,試料溶液とする。別にイ トラヨナゾール標準品を 105℃で 4

時間乾燥 し,そ の約 28mgを 精密に量 り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mlと

する。この液 5mLを 正確に量 り,溶 出試験第 1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,溶 出試験第 1液 を対照とし,紫 外

可視吸光度測定法 (22イ〉により試験を行い)波 長 2551■lm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。

イ トラコナゾール(C35H38C12N804)の表示量に対する溶出率(%)

= 17s X ttT夕s)×(/′/り×(1/の×90

‰ :イ トラヨナゾール標準品の秤取量(mg)

c ilカ プセル中のイ トラヨナゾール(C3SH38C12 N804)の表示量(mg)

溶“出規格

表示量 規定時間 溶出率

501ng 90分 70°/o以上

イ トラ コナ ゾー ル 標 準 品  C 3 5 H 3 8 C L N 8 0 4 : 7 0 5 . 6 3 ( 土) …1 - セクーブ チ ル

ー4-(p―[4-(p―([(2R丼,4S'1)…2-(2,4-ジクロロフェニル)-2-(lH-1,2,4…トリアゾールー1-イル

メチル)-1,3-ジオキソランー4-イル]メトキシ)フエニル)-1-ピペラジエル]フェニル)―

△2-1,2,4-トリアゾリンー5-オンで,下 記の規格に適合するもの.必 要な場合には次

に示す方法により精製する。

精製法 イ トラヨナゾール 750gに メタノール/A/,A/―ジメチルホルムアミド混液

(25t8)3300mLを 加えて加温して溶かし,温 時ろ過 し,ろ 液をかき混ぜながら

室温になるまで冷却する。沈殿をガラスろ過器(G3)で集め,80℃ で減圧 して一

夜乾燥する。この精製工程を更に 1回繰 り返す。得 られた沈殿物を 1500nlLの

ジエチルエーテルに懸濁 し,1日寺問よくかき混ぜる。懸濁物をガラスろ過器(G3)

で集め,80℃ で一夜乾燥する.



性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

確認試験 本 品 10mgに 2-プロパノール 100mLを 加え,超音波を用いて分散 しな

がら溶解する。この液 1 0nlLに2‐プロパノールを加えて 100mLと した液につ

き)紫 外可視吸光度渡」定法 (2.2イ)に より吸収スペク トルを測定するとき,波

長 261～26511111に吸収の極大を示す。

類縁物質 本 品0。10gをメタノール/テトラヒドロフラン混液(1:1)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/テトラヒドロフラン

混液(1:1)を加えて正確に 100mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,メ タノー

ル/テトラヒドロフラン混液(1:1)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

フィー (2θゴ)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,試料溶液のイトラヨナゾール以外のピークの面積は,

標準溶液のピーク面積の 1/2より大きくない。また試料溶液のイ トラコナゾー

ル以外のピークの合計面積は,標 準溶液のイ トラヨナゾールのピーク面積の 2

倍より大きくない.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計げ」定波長 :2251111a)

カラム i内径4.6mm,長さ10cmのステンレス管に3μmの 液体クロマ トグラフ

ィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする。

カラム温度 :30℃付近の一定温度

移動相 A:硫 酸水素テ トラブチルアンモニウム溶液 (17→625)

移動相 B:ア セ トニトリル

移動相の送液:移動相A及 びBの 混合比を次のように変えて濃度勾配制御する。

注入後の時間(分) 移動相 B(vol%)

20-→50

50

流量 :毎分 1.5mL

面積測定範囲 :イ トラコナゾ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 lmLを 正確に量 り,メ タノール/テトラヒ ドロフラン混

液(1:1)を加 えて正確 に 10mLと する.こ の液 10μLか ら得たイ トラヨナゾー

ルの ピー ク面積が,標 準溶液のイ トラコナゾールのピーク面積の 7～13°/oに

なることを確認す る.

システムの性能 :本品 lmg及 び硝酸 ミヨナゾール lmgを メタノール/テトラヒ

ドロフラン混液(1:1)20mlに 溶かす。 この液 10卜tLにつ き,上 記 の条件で操

作す るとき, ミコナゾール,イ トラコナゾールの順に溶出し,そ の分離度は

210以上である.

0～20

20-25

移動相 A(vol°/0)



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,イ トラコナゾールのピーク面積の相対標準ls‐差は 2.00/0以下である.

乾燥減量 (2_イゴ〉 0.5%以下 (lg,105℃,4時 間).

含量 99.0°/0以上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.3gを精密に量 り,2-ブタ

ノン/酢酸(100)混液(711)70mLに溶かし,0.l mo1/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 moVL過塩素酸 lmL = 35.28mg C35H38CttN804

硝酸ミコナゾール ミ コナブール硝酸塩 (日局).



ジセ チア ミン塩酸塩 錠

Dicethial■ine IIydl'ochloride Tablets

セ トチアミン塩酸塩錠

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 ‰れ を正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にジセチアミン塩酸塩水

和物(C18H26N406S・HCl'H20)約 40μB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 6mLを 正確に量 り,0,lmoVL塩 酸試液を加えて正確に 10mL

とし,試 料溶液とする.別 にジセチアミン塩酸塩標準品oJ途 0.2gにつき,容 量

滴定法)直接滴定により水分 (2.イ8)を損J定しておく)約24mg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,0.l mo1/L塩酸試液40mL

を加えた後,水 を加えて正確に 100mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準

溶液につき,水 を対照とし,紫 外可視吸光度瀕J定法 (2.2かにより試験を行い,

波長 24011111における吸光度ИT及び刀sを損」定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

ジセチアミン塩酸塩水和物(C18H26N406S・HCl・H20)の表示量に対する溶出率(°/o)

= ン ンls×解T″s)×(/′/り×(1/0× 150×1.039

脱水物に換算 したジセチア ミン塩酸塩標準品の秤取量(mB)

1錠 中のジセチア ミン塩酸塩水和物(C18H26N406S・HCl・H20)の表示量(m3)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

35,65mg 30分 80%以 上

‰

Ｃ

ジセチア ミン塩酸塩標準品  「 ジセチア

き,換 算 した脱水物に対 し,ジ セチア

含むもの.

ミン塩酸塩水和物」.た だ し,定 量すると

ミン塩酸塩(C18H26N406S・HCl)99,0°/0以上を

10



プラバスタチンナ トリウム細粒

Pravzlstatin Sodiurll Fine Cranules

溶出性 (び.アθ〉 本品の表示量に従いプラバスタチンナ トリウム(C23H35Na07)約5mg

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。別にプラバスタチン 1,1,3,3-テトラメチルブチルアン

モニウム標準品 じ咽途 0.5g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23mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100mLと する.こ の液

3inLを正確に量 り,水 を加えて正確に 100mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液

及び標準溶液につき,紫外可視吸光度損」定法 (2.2イ)に より試験を行い,波長 238nlla

における吸光度刀Tl及びИs〕並びに265mlにおける吸光度ИT2及びИs2を測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合とする.

プラバスタチンナ トリウム (C23H35Na07)の表示量に対する溶出率(%)

= (И sル殆)×(留Tl―ИT2)/留Sl―Иs2))×(1/0×27×0.806

//si脱水物に換算 したプラバスタチン 1,1)3,3‐テ トラメチルブチルアンモニウム

標準品の秤取量 (mg)

17T:本品の秤取量(g)

c ilg中 のプラバスタチンナ トリウム(C23H35Na07)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

5111g/g 1 5 分 85%以 上

10111g/g 1 5 分 85%以 上



プラバスタチンナ トリウム錠

Pravastatin Sodiulll Tablets

溶出性 (5ノ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 r/1nLを正確に量 り)表 示量に従い lmL中 にプラバスタチンナ トリ

ウム(c23H35Na07)約5.6μgを含む液となるように水を加えて正確に //mLと し,試

料溶液 とする。別にプラバスタチン 1,1,3,3-テトラメチルブチルアンモニウム標準

品じ咽途 0.53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 23mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100mLと する。この液 3mLを 正確

に量 り,水 を加えて正確に 100mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液

につき,紫 外可視吸光度演J定法 (2.2イ)に より試験を行い,波 長 238皿■における

吸光度辺Tl及びИsl並びに 2651ullにおける吸光度ИT2及びИs2を誤J定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

プラバスタチンナ トリウム(C23H35Na07)の表示量に対する溶出率(°/o)

= rT/s× (解Tl―ИT2)/υSl―Иs2))×(/′/り×(1/0× 27×0.806

r//st脱水物に換算 したプラバスタチン 1,1,3,3-テトラメチルブチルアンモニウム

' 標
準品の秤取量 (mg)

c il錠 中のプラバスタチンナ トリウム(C23H35Na07)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

5mg 1 5 分 85%以 上

1 0nlg 30分 850/o以上

つ

ん



イ ノシ ンプ ラノベ クス錠

Inosine Pranobex Tablets

溶出性 (5,7θ〉 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 1/1alLを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にイノシンプラノベクス

[C10H12N405・3(C9H9N03・C5H13NO)]約8.9μgを含む液となるように水を加 えて正

確に //mLと し,試 料溶液 とする。別にイノシンプラノベクス標準品伊」途 0.5g

につき,容 量滴定法)直 接滴定により水分 (2.イ8)を 測定しておく)約 22mgを 精

密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100mLと する。この液 4mLを 正確に量 り,水 を

加えて正確に 100mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液につき,紫 外

可視吸光度測定法 (2.2イ)に より試験を行い,波 長 25811111における吸光度 ИT及び

刀s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。

イノシンプラノベクス[CloH12N405・3(C9H9N03・ C5H13NO)]の 表示量に対す る溶 出

率(°/o)= 1/s X ttT″ s)×(/7り ×(1/0× 36

る :脱 水物に換算 したイ ノシンプラノベ クス標準品の量(mg)

C:1錠 中のイノシンプラノベクス[CloH12N405°3(C9H9N03・ C5H13NO)]の 表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

400111g 90分 750/0以上

イ ノシ ンプ ラノベ クス標 準 品 C 1 0 H 1 2 N 4 0 5 ・3 ( C 9 H 9 N 0 3 °C 5 H 1 3 N O ) : 1 1 1 5 . 2 3  1 : 3

collaplex ofinosinc and 2-hydroxypropyl―dirncthylallamoniuln 4-acetaElidobenzoateで,

下記の規格に適合するもの.

性状 本 品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である.

確認試験

(1)本品の水溶液(1→80000)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 256～260mm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 (2.2j)の臭化カリウム錠剤法によ

り沢」定するとき,3140cm‐
1,1690cm‐1)1 600cnl~1,1520cin‐1,1 260cnl~1及び 1160cm‐

1

に吸収を認める.



旋光度 (2.づ〉
bl〕

:-11～ ~15°
(脱水物に換算 したものlg,水,201nL)100nml).

類縁物質 本 品 25mgを 移動相に溶かし,正 確に 50mLと し,試 料溶液 とする。

別に 4ぃアミノ安息呑酸 20mgを 移動相に溶かし,正 確に 100mLと する。この液

31mLを正確に量 り,移 動神を加えて正確に 501nLとする.更 にこの液 2.5mLを

正確に量 り,移 動相を加えて正確に 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 (2.θア〉

により試験を行 う。それぞれの液の各々のピーク高さを演J定するとき,試 料溶

液のイノシン及び 4-アセ トアミノ安定、呑酸以外のピーク高さは,標 準溶液の 4-

ア ミノ安フ自、呑酸のピーク高さより大きくない.

試験条件

検出器,カ ラム、カラム温度、移動相及び流量は定量法(1)の試験条件を準

用する.

面積測定範囲 :溶媒のピTク の後から4-アセ トアミノ安息香酸の保持時間

の約 3倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 4mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 20mLと

する。この液 5μLか ら得た 4-アミノ安息香酸のピーク高さが、標準溶液

の 4-アミノ安息香酸のピーク高さの 10～30%に なることを確認する.

システムの性能:イノシン標準品20mg及 びフタル酸 90mgを 移動相 100mL

に溶かす。この液 5μLに つき,上 記の条件で操作するとき,イ ノシン,

フタル酸の順に溶出し,そ の分離度は 10以上である.

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

す とき,4-アミノ安息香酸のピーク高さの相対標準偏差は 2%以 下である。

水分 (2.イ8) 0.5°/o以下(0.5g,容量滴定法,直 接滴定).

強熱残分 (2.″〉 0.1°/o以下(lg).

含量 換 算 した脱水物に対 して,イ ノシン(C10H12N405)23.5～25.50/0,4-アセ トア

ミノ安 定、香酸(C9H9N03)47.5～49.50/0及び ジメチル ア ミノー2-プロパ ノール

(CSH13NO)26.5～28.50/0を含む。また,そ れ らの合計は 99,0°/o以上を含む.

定量法

(1)イノシン及び 4-アセ トアミノ安″目、香酸 本 品約 50mgを 精密に量 り,移 動相

に溶か し, 50mLと する。この液 5111Lを正確に量 り,内 標準溶液 20mLを 正確

に加え,移 動相を加えて 50mLと し,試 料溶液 とする.別 にイノシン標準品を

105℃で 3時 間乾燥し,そ の約 25mBを 精密に量り,移 動相に溶かし,正 確に

100mLと し,標 準原液(1)とする.別 に 4-アセ トアミノ安定、香酸標準品約 25ing

を精密に量 り,移 動相に溶かし,正 確に 100mLと し,標 準原液(2)とする。標

準原液(1)5mL及び標準原液(2)10mLを正確に量 り,内 標準溶液 20mLを 正確に
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加え,移動相を加えて50mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 5μL

につき,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θゴ)に より試験を行い,内 標

準物質のピーク高さに対するイノシン及び4-アセ トアミノ安定、香酸のピーク高

さの比 oTl,oT2,公1及びos2を求める。

イノシン(C10H12N405)の量(mg)=rT/sl×(2T1/Osl)×(1/2)

4-アセ トアミノ安定、香酸(C9H9N03)の量(mg)=1/s2×(OT2杷S2)

rT/sl iィノシン標準品の量(mg)

42:4-アセ トアミノ安″自、香酸標準品の量(mg)

内標準溶液 フ タル酸の移動相溶液(1→2000)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計げJ定波長 :2541un)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μlコの液体クロマ 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 :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 15.6gに水を加えて 1000mLと

する。この液 930mLに アセ トニ トリル 70mLを 加える。

流量 :4-アセ トアミノ安息香酸の保持時間が約 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:イノシン標準品20mg及 びフタル酸 90mgを 移動相 1 00inL

に溶かす。この液 5μLに つき,上 記の条件で操作するとき,イ ノシン,

フタル酸の順に溶出し,そ の分離度は 10以上である.

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

すとき,内 標準物質のピーク高さに対するイノシン及び 4-アセ トアミノ

安″目、香酸のピーク高さの比の相対標準偏差はそれぞれ 20/0以下である.

(2)ジメチルアミノ‐2ぃプロパノール 本 品約 0.lgを精密に量 り,水 lmLに 溶か

し,内 標準溶液 9mLを 正確に加え,試 料溶液 とする.別 にジメチルアミノ‐2-

プロパノール標準品伊可途 lgにつき,容 量滴定法,直 接滴定により水分 (2イ8)

を測定 しておく)約0.3gを精密に量 り,水 を加えて正確に 10mLと する.こ の液

lmLを 正確に量 り,内 標準溶液 91■Lを 正確に加え,標 準溶液 とする.試 料溶

液及び標準溶液 2卜tLにつき,次 の条件でガスクロマ トグラフィー (2θ2)に よ

り試験を行い,内 標準物質のピーク高さに対するジメチルアミノー2‐プロパノー

ルのピーク面積の比 oT及び 象 を求める.

ジメチルアミノー2-プロパノール(C5H13NO)の量(ing)=‰×ωTtts)×(1/10)

喰 :脱水物に換算 したジメチルアミノー2‐プロパノール標準品の量(nlg)

内標準溶液 ″―アミルアルコール約 0.6gにアセ トンを加えて 200maLとする.

く
リ



試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3nlm)長 さ21mの ガラス管に 149～ 177μmの ガスクロマ トグ

ラフィー用ケイソウ土にポリエチレングリコール 4000を 10%及 び水酸

化カリウムを 30/0の割合で被覆したものを充てんする.

カラム温度 :110℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :窒 素

流量 iジメチルアミノ…2-プロパノールの保持時間が約 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 2μLに っき,上 記の条件で操作するとき,ジ メ

チルアミノー2-プロパノール,″―アミルアルコールの順に流出し,そ の分

離度は 5以 上である。

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

す とき,内 標準物質のピーク面積に対するジメチルア ミノ…2-プロパノー

ルのピーク面積の比の相対標準偏差は20/0以下である。

4-アセ トアミノ安息香酸標準品 C9H9N03:179.17 4-acetamidobenzoic acid

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 (225〉 の臭化カ リウム錠剤

法により測定するとき,3300cm~1,1690cm‐
1,1520cm~1,1425cm~1,1260cm‐ 1及

び 1180cm~1付近に吸収を認める。

融点 (2,びθ〉 256～ 260℃

類縁物質 本 品 25mgを 移動相 100mLに 溶かし,試 料溶液 とする。この液 2inL

を正確に量 り,移 動相を加えて正確に 100mLと する。更にこの液 5mLを 正確

に量 り,移 動相を加えて正確に 50mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標

準溶液 5卜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.θ′)に

より試験を行 う。それぞれの液の各々のピーク高さを測定するとき,試 料溶液

の 4-アセ トアミノ安定、香酸以外のピーク高さは,標 準溶液の 4-アセ トアミノ安

定、香酸のピーク高さより高くない.

試験条件

検出器 i紫外吸光光度計 (測定波長 :25411na)

カラム :内径 4.611ula,長さ 15cmの ステンレス管に 5卜tmの 液体クロマ トグ

ラフィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする。

カラム温度 i35℃付近の一定温度

移動神 :リ ン酸二水素ナ トリウムニ水和物 15.6gに 水を加えて 1 0001alLと

する.こ の液 930nlLに アセ トニ トリル 70mLを 加える.
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流量 !4-アセ トアミノ安″自、香酸の保持時間が約 12分になるように調整する.

面積測定範囲 :溶媒のピークの後から4-アセ トアミノ安″自、呑酸の保持時間

の約 3倍 の範囲

システム適合性

システムの性能 :イ ノシン標準品 20mg及 びフタル酸 901ngを移動相に溶

かし 100mLと する。この液 5μLに つき,上 記の条件で操作するとき,

イノシン,フ タル酸の順に溶出し,そ の分離度は 10以上である。

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

す とき,4-アセ トアミノ安定、香酸のピーク高さの相対標準ls~差は 20/0以下

である.

乾燥減量 (2打〉 0.50/0以下(0.5g,60℃,減 圧,3時 間,シ リカグル).

含量 99.0°/0以上。 定量法 本 品約 0,3gを精密に量 り,エ タノール(99.5)50mL

に溶かし,0.lmO1/L水酸化ナ トリウム液で滴定 (2.」θ)す る(指示薬 :フェノー

ルフタレイン試液 3滴 ).同 様の方法で空試験を行い,補 正する。

0,lmo1/L水酸化ナ トリウム液 lmL=17.92mg C9H9N03

ジメチルアミノー2-プロパノール標準品 C5H13NO:103.16 1-dimethylamねlo-2-

propanol

性状 本 品は無色澄明の液で,特 異なにおいがある。

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法 (2.25〉の液膜法により測定

するとき,2780cm~1,1460cm‐
1,1260cm'1,1040cm‐ 1付

近に吸収を認める。

比重 (2.55) d獣 :0・849～0.853

沸点 (257) 120～ 124℃

類縁物質 本 品 0.5μLに つき,次 の条件でガスクロマ トグラフィー (2.θ2)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,ジ メチルアミノ…2-プロパノールのピーク以外のピ

ークの合計面積は 1%以 下である。

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3min,長 さ2mの ガラス管に 149～ 177μmの ガスクロマ トグ

ラフィ
ー用ケイノウ土にポリエチレングリコール 4000を 10°/。及び水酸

化カ リウムを30/0の割合で被覆 したものを充てんする.

カラム温度 :110℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流量 :ジメチルアミノー2‐プロパノールの保持時間が約 4分 になるように調

整する.
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面積沢」定範囲 :空気のピークの後からジメチルアミノー2-プロパノールの保

持時間の約 5倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 i本品 lmLに アセ トンを加えて loomL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,ア セ

トンを加えて正確に 10mLと する。この液 0.5μLか ら得たジメチルアミ

ノ‐2-プロパノールのピーク面積が、システム適合性試験用溶液のジメチ

ルアミノー2-プロパノールのピーク面積の 10～30%に なることを確認す

る.

システムの性能 :本品 0,3g及び ,7-アミルアルコール 0.3gをアセ トン25mL

に溶かす。この液 0.5μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ジ メチル

アミノー2-プロパノール,テ?―アミルアルコールの順に流出し,そ の分離度

は5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 0.5μLに つき,上 記の条件

で試験を 6回繰 り返すとき,ジ メチルアミノー2-プロパノールのピーク面

積の相対標準Ts~差は 5.00/0以下である。

水分 (2イ8〉 2.00/0以下(lg,容量滴定法,直 接滴定).

含量 99.0°/0以上(脱水物換算).定 量法 本 品約 2.Ogを精密に量 り,水 50mLを

加え,lmOVL塩 酸で滴定 (2.5θ〉する(指示薬 :ブロモクレゾールグリン ・メチ

ル レッド試液 3滴 )。同様の方法で空試験を行い,補 正する.

l mo1/L塩酸 lmL=103.2mg C5H13NO
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ヒ ドロキシカルバ ミ ドカ プセル

Hydl・oxycal・balnide Capsules

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(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,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 1/111Lを正確に量り,表 示量に従い lmL

中にヒドロキシカルバ ミド(CH4N202)約0.56mg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。別にヒドロキシカルバミド標準品を 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 50】mL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 (2.θ′)に より試験を行い,そ れぞれの液のヒドロキシカル

バ ミドのピーク面積夕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。

ヒドロキシカルバ ミド(CH4N202)の表示量に対する溶出率(°/。)
= r7s× 解T″s)×(/′/り×(1/0× 1800

る :ヒ ドロキシカルバ ミ ド標準品の秤取量(lng)

C ilカ プセル中のヒ ドロキシカルバ ミ ド(CH4N202)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 伊」定波長 :214nin)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmのステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする。

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :水

流量 :ヒ ドロキシカルバミドの保持時間が約 2.5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 i標準溶液 5μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ヒ ドロ

キシカルバ ミ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1生: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)ヒ ドロキシカルバミドのピーク面積の相対標準偏差は 2.0°/0以下であ

る。
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溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率

5001ng 1 5 分 850/0以上

ヒドロキシカルバ ミド標準品 CH4N202:76.05 ヒ ドロキシカルバ ミドで,下 記の

規格に適合するもの.

性状 本 品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である.

確認試験 本 品につき,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 3430cm'1,3330cin｀
1,1642cm~1,1591cm‐1及 び

1409cm~1付近に吸収を認める.

類縁4/J質 本 品 50.Omgを水に溶かし,正 確に 5mLと し,試 料溶液とする。別に

尿索 10.Omgを水に溶かし,正 確に 100mLと し,標 準溶液とする。これ らの液

につき,ろ 紙クロマ トグラフィーにより試験を行 う.等 容量の 2-ブタノール及

び水を振 り混ぜ,静 置 した液の下層を飽和溶媒,上 層を展開溶媒とする。高さ

約 500mmの 展開用容器 (図)の 下部に飽和溶媒を入れ,20～ 25℃で 24時 間放

置 し,容 器内を蒸気で飽和させる。リン酸水素ニナ トリウム十二水和物 50,lg

及びクエン酸一水和物 6.3gを水に溶かし1000mLと した液に浸 した後風乾した

ろ紙に,試 料溶液 100μL及 び標準溶液 20μLを スポットし,風 乾する。ろ紙の

上端を展開溶媒皿に固定し,展 開用容器に入れ 1.5時間放置する。展開溶媒皿

に展開溶媒を入れ,24時 間展開した後,ろ 紙を風乾し,更 に 24時 間展開し,

再びろ紙を風乾する。これに4-ジメチルアミノベンズアルデヒドのエタノール

(95)/塩酸混液(49:1)溶液(1→100)を均等に噴霧 した後,90℃で 1～2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 2個 以下であり,標 準

溶液か ら得たスポットより濃 くない。

図 展 開用容器

展

開

澪

媒

飽

莉

落

操
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乾燥減量 (2.ィプ〉 1.0%以 下(lg,減圧,60℃ ,3時 間).

含量 99.00/。以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 75nagを精密に量 り,水 に溶

かして正確に 25mLと する。この液 5mLを 正確にケルダールフラスコにとり,

窒素定量法 (′θ8)に より試験を行 う.

0.005mo1/L硫 酸 lmL=0.7605mgCH4N202
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