
ジサ イ ク ロ ミン塩 酸塩 散

Dicyclomine Hydrochloride Powdel・

溶出性 (何θ〉 本品の表示量に従いジサイクロミン塩酸塩(C19H35N02・HCり約 1 0nlg

に対応する量を精密に量 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)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 201コL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

にジサイクロミン塩酸塩標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 22mgを 精密に

量 り,メ タノールに溶かし,正 確に 1 001nLとする。この液 5mLを 正確に量 り,

pH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 100mL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 トグラフイー (2.θゴ)に より試験を行い,そ れぞれの液のジサイクロミン

のピーク面積刀T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。

ジサイクロミン塩酸塩(C19H35N02・HCl)の表示量に対する溶出率(°/o)

= (1/T/s/1T/T)X ttTtts)×(1/0× 45

‰ :ジサイクロミン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

殆 1本品の秤取量(g)

c ilg中 のジサイクロミン塩酸塩(C19H35N02・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 :215nm)

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

移動神 :メタノール/0,05mo1/L酢酸アンモニウム試液混液(17:3)

流量 :ジサイクロミンの保持時間が約 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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ジ サ

イクロミンのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 3000

段以上,2.0以 下である.

システムの再現1生:標準溶液 100ドLに つき,上 記の条件で試験を 6回繰 り返

すとき,ジ サイクロミンのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0以下である。
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100nlg/g 1 5 分 800/0以上

ジサイクロミン塩酸塩標準品  「 ジサイクロミン塩酸塩」.
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ペ ン トキシベ リンクエ ン酸塩 カ プセル

Pentoxyvel‐ine Citla々te CapsLlleS

溶出性 (5アθ〉 本品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法(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 0.45ド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 r/1■lLを 正確に量 り,表 示量に従い 1lnL

中にペン トキシベ リンクエン酸塩(C20H31N03'C6H807)約 33μg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。別にペン トキシベ リンクエ

ン酸塩標準品を酸化 リン(V)を乾燥剤 として 60℃で 4時 間減圧乾燥 し,そ の約

33mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100mLと する。この液 5mLを 正確に量

り,水 を加えて正確に 50mLと し,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 30μL

ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフイー (2.θア)に より試験を行

い,そ れぞれの液のペン トキシベ リンのピーク面積 ИT及びス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。

ペン トキシベ リンクエン酸塩(C20H31N03・C6H807)の表示量に対する溶出率(°/o)

= ン る×留Ttts)×(/′/り×(1/0× 90

‰ :ペン トキシベ リンクエン酸塩標準品の秤取量(mg)

c:1カ プセル中のペン トキシベ リンクエン酸塩(C20H31N03・C6H807)の表示量

(lng)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :23011111)

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 :水/アセ トニ トリル/トリエチルアミン混液(600:400:1)に, リン酸

を加えて pH3.0に調整する.

流量 :ペン トキシベ リンの保持時間が約 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 30μLに つき,上 記の条件で操作するとき)ペ ン

トキシベ リンのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 3000

段以上,2.0以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 30μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

すとき,ペン トキシベ リンのピーク面積の相対標準Ts~差は 2.0%以下である.
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

301ng 45分 800/0以上
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ペリンドプリルエルブミン錠

Perindopl‐il El・bumine Tablets

溶出性 (何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 1/1nLを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にペ リン ドプ リルエルブ

ミン(C19H32N205・C4HllN)約2,2μg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。別にペ リン ドプリルエルブミン標準品 (別途 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 22mgを 精密に量 り,水 に溶か

し,正 確に 100mLと する。この液 2mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 2001nL

とし,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 50μLず つを正確にとり,次 の条

件で液体クロマ トグラフィー (2.θ′)に より試験を行い,そ れぞれの液のペ リン

ドプ リルエルブミンのピーク面積 ИT及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

ペ リン ドプリルエルブミン(C19H32N205・C4HllN)の表示量に対する溶出率(°/o)

= ン イs×解T夕s)×(/′/り×(1/の×9

‰ t脱水物に換算 したペ リン ドプ リルエルブミン標準品の秤取量(mg)

c :1錠 中のペ リン ドプリルエルブミン(C19H32N205'C4HllN)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計郁J定波長 t21 51ull)

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 :50℃付近の一定温度

移動相 :リン酸水素ニナ トリウム十二水和物 17.9g及び 1-ヘプタンスルホン

酸ナ トリウム 1.46gを水 1000mLに溶かし,リ ン酸を加え,pH2.5に調整す

る。この液 600mLに アセ トニ トリル 400mLを 加える.

流量 iペリン ドプ リルエルブミンの保持時間が約 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,ペ リ

ン ドプ リルエルブミンのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れ

ぞれ 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,ペ リンドプリルエルブミンのピーク面積の相対標準ls~差は 2.00/0以
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下である〔

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

211ag 30分 850/0以上

41ng 1 5分 850/0以上

ペ リン ドプ リルエルブミン標準品 C19H32N205・C4HllN:441,60(― )―(2S,3が,7a動―

三級ブチルアンモニウム 1_(o_2-([(9-1-(エトキシカルボニル)ブチル]アミノ)-1-

オキソプロピル)オクタヒドロイン ドールー2-カルボキシラー トで,下記の規格に適

合するもの.

性状 本 品は自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〉のペース ト法により

測定するとき,波 数 2640cm'1,1 745cin~1,1643cm~l及び 1566cm~1付近に吸収を

認める。

純度試験

(1)光学異性体 本 品 50mgを 移動相 10mL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 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 料溶液のペ リン ドプリルエルブミン以外のピークの合

計面積は,標 準溶液のペ リンドプ リルエルブミンのピーク面積の 2/5よ り大き

くない.

試験条件

検出器 t紫外吸光光度計似」定波長 :215nm)

カラム :内径 46mm,長 さ25cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフイ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 :50℃付近の一定温度

移動相 :1-ヘプタンスルホン酸ナ トリウム 1.04gを水 750mLに 溶かし,薄

めた過塩素酸 (5→12)を加えて pH2.0に調整 し,更 に水を加えて 800mL

とする。この液にアセ トニ トリル 220■lL及 び 7?―アミルアルコール 4mL

を加える。

流量 :ペ リンドプリルエルブミンの保持時間が約 100分になるように調整

する。

面積汲J定範囲 :ペ リン ドプ リルエルブミンの保持時間の 1/2～3/2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,移 動相を加えて正確に 1 0nlLと

する。この液 5μLか ら得たペ リン ドプリルエルブミンのピーク面積が,
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標準溶液のペ リン ドプリルエルブミンのピーク面積の 14～260/0になるこ

とを確認する。

システムの性能 :本品 25mgを 移動相 25mlLに溶かす。この液及びパラオキ

シ安フ自、香酸プロピルの移動相溶液(1→4000)2mLずつをとり,移 動相を加

えて 20mLと する。この液 3μLに つき,上 記の条件で操作するとき,パ

ラオキシ安定、香酸プロピル,ペ リン ドプリルエルブ ミンの順に溶出し,そ

の分離度は2.0以上である。

システムの再現性 i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,ペ リン ドプ リルエルブミンのピーク面積の相対標準偏差は 3.00/0

以下である.

(2)類縁物質 本 品50mgを試験条件 1の移動相 10mLに 溶か し,試料溶液 とする.

この液 hnLを 正確に量 り,試 験条件 1の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 10‖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面

積を自動積分法により測定するとき,試験条件 1及び試験条件 2の 試料溶液のペ

リン ドプ リルエルブミン以外のピークの面積は,それぞれの標準溶液のペ リン ド

プ リルエルブミンのピーク面積の 3/5以下であり,試験条件 1及 び試験条件 2の

試料溶液のペ リン ドプリルエルブ ミン以外のピークの合計面積は,それぞれの標

準溶液のペ リンドプリルエルブミンのピーク面積の 1.6倍以下である。

試験条件 1

検出器,カ ラム及びカラム温度は純度試験(1)の試験条件を準用する.

移動神 :リン酸水索ニナ トリウム十二水和物 17.9g及び 1-ヘプタンスルホン

酸ナ トリウム 1.46gを水 1000mLに 溶かし, リン酸を加 え,pH2.5に 調整

する。この液 600mLに アセ トニ トリル 400mLを 加える.

流量 :ペリンドプリルエルブミンの保持時間が約 5分 になるように調整するt

面積淑J定範囲 :ペ リン ドプ リルエルブミンの保持時間の約 5倍 の範囲

システム適合性 1

検出の確認 :標準溶液 2mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 10mLと

する。この液 10μLか ら得たペ リン ドプリルエルブミンのピーク面積が,

標準溶液のペ リン ドプリルエルブミンのピーク面積の 14～260/0になるこ

とを確認する。

システムの性能 :本品 25mgを 移動神 25mLに 溶かす。この液及びパラオキ

シ安息呑酸プロピルの移動神溶液(1→4000)2mLず つをとり,移 動相を加

えて 20mLと する。この液 3μLに つき,試 験条件 1で 操作するとき,ペ

リン ドプリルエルブミン,パ ラオキシ安息香酸プロピルの順に溶出し,そ

の分離度は 18以上である.

システムの再現性 i標準溶液 10μLに ちき,上 記の条件で試験を 6回繰 り返
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すとき,ペ リン ドプ リルエルブミンのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0

以下である,

試験条件 2

検出器,カ ラム及びカラム温度は純度試験(1)の試験条件を準用する.

移動神 :リン酸水素ニナ トリウム十二水和物 17.9g及び 1-ヘプタンスルホン

酸ナ トリウム 1.46Bを水 10001nLに溶かし, リン酸を加え,pH2.5に 調整

する。この液 400mLに アセ トニ トリル 5001nLを加える。

流量:ペリン ドプリルエルブミンの保持時間が約 3分 になるように調整する.

面積測定範囲 :ペ リン ドプリルエルブミンの保持時間の約 2.5～6倍 の範囲

システム適合性 2

システムの性能はシステム適合性 1を準用する.

検出の確認 :標準溶液 2mLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に 10mLと

する.こ の液 10μLか ら得たペ リンドプリルエルブミンのピーク面積が,

標準溶液のペ リン ドプリルエルブミンのピーク面積の 14～26%に なるこ

とを確認する。

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,ペ リン ドプ リルエルブミンのピー ク面積の相対標準偏差は

2.0%以下である.

水分 (2.イ8) 0.50/0以下(0。lg,電 量滴定法).

含量 換 算した脱水物に対 し99.00/。以上.定 量法 本 品約 0.15gを精密に量 り,

酢酸(100)50mLに溶かし)0,05mo1/L過塩兼酸で滴定(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。

0.05 mo1/L過塩デ終酸 lmL=11.04mg C19H32N205° C4HllN
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セ チ リジ ン塩 酸塩錠

Cetirizine IIydrocllloride 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)子L径 0.45μln以下のメンブランフィルターでろ過する.初 めのろ液 101狙Lを 除

き,次 のろ液 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にセチ リジン塩酸塩

(C21H25CIN203・2HCめ約 5.6μgを含む液 となるように水を加えて正確に//1コLと し,

試料溶液 とする。別にセチ リジン塩酸塩標準品を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 100mL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

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 2301■lal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.

セチ リジン塩酸塩(C21H25CIN203・2HCり の表示量に対する溶出率(°/。)

= 17s× 似Ttts)×(/′/り×(1/0× 18

セチ リジン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のセチ リジン塩酸塩(C21H25ClN203・2HCl)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

5mg 1 5 分 850/0以上

10mg 3 0 分 800/0以上

セチ リジン塩酸塩標準品 C21H25ClN203・2HCl i 461.81(土)_2-(4-[(4-クロロフエニ

ル)フェニルメチル]-1-ピペラジエル)エ トキシ酢酸 二塩酸塩で,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 トル狽J定法 (2,2j〉の臭化カ リウム錠剤

法により源」定するとき,波 数 1741cm'1,1496cm~1,1137cm'1及び 759cm‐
1付

近

に吸収を認める.

類縁物質 本 品 0。10gを移動相 50mLに 溶かし,試 料溶液とする。この液 2mlLを

正確に量 り,移 動相を加えて正確に 50mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,

移動相を加えて正確に 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 (2θア)に より試

‰

Ｃ
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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,

試料溶液のセチ リジン以外のピークの面積は,標 準溶液のセチ リジンのピーク

面積より大きくない。また,試料溶液のセチリジン以外のピークの合計面積は,

標準溶液のセチ リジンのピーク面積の2.5倍より大きくない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(瀕」定波長 :230mm)

カラム :内径 4.Omm,長 さ25cmの ステンレス管に 5 μl■の液体クロマ トグ

ラフィー用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 :アセ トニ トリル/薄めた 0.5mo1/L硫酸試液(2→25)混液(47:3)

流量 :セチ リジンの保持時間が約 9分 になるように調整する.

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からセチ リジンの保持時間の約 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,移 動相を加えて正確に 10mLと

する。この液 10μLか ら得たセチ リジンのピーク面積が,標 準溶液のセ

チ リジンのピーク面積の 35～650/0になることを確認する。

システムの性能 :本品 20mgを 移動相に溶かし,100mLと する。この液 5mL

にアミノピリンの移動相溶液(1→2500)3mLを加えた後,移動相を加えて

20mLと する。この液 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,セ チリ

ジン,ア ミノピリンの順に溶出し,そ の分離度は7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,セ チ リジン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.打〉 1.0°/o以下(lg,減圧,60℃ ,3時 間).

含量 99,0°/0以上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0,lgを精密に量 り,ア セ ト

ン/水混液(7:3)70mLに溶かし,0。lmO1/L水酸化ナ トリウム液で滴定 (25θ〉する

(電位差滴定法).た だし,滴 定の終点は第二当量点とする。同様の方法で空試

験を行い,補 正する。

0.l mo1/L水酸化ナ トリウム液 lmL=15.391ng C21H25ClN203・ 2HCl

アミノピリン C13H17N30 白 色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末である。

融′点 (2.bθ〉 107～ 109℃

つ
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テル ビナ フ ィン塩 酸塩 錠

Terbinarlne Hydroclllol・ide Tablets

溶出性 (御θ〉 本品 1個 をとり,試 験液にpH4.0の 0.05moyL酢酸 。酢酸ナ トリツ

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 0.5μm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 /111Lを正確に量 り,

表示量に従い lmL中 にテルビナフィン(C21H25N)約0,14mgを含む液 となるように

pH4,0の 0.05moVL酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に //mLと する,こ

の液 2mLを 正確に量り,薄 めた酢酸(100)(1→100)を加えて正確に20mLと し,試

料溶液 とする。別にテルビナフィン塩酸塩標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の

約 16mgを 精密に量 り)薄めた酢酸(100)(1→100)に溶かし,正確に 100mLと する。

この液 5mLを 正確に量 り,pH4.0の 0.05moVL酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 5mL

を加えた後,薄 めた酢酸(100)(1→100)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 283111nにおける吸光度ИT及びИsを波J定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

テル ビナフィン(C21H25N)の表示量に対する溶出率(°/0)

=ン″亀×解T″s)×(/′/りX(1/0× 900 X O・889

テル ビナフィン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のテル ビナフィン(C21H25N)の表示量(mg)

Ⅲ
テルビナフィンとして

テルビナフィン塩酸塩標準品 C21H25N・HCl:327.89(D―A/―(6,6-ジメチルー2-ヘプ

テンー4-イエル)―丼メチルー1-ナフタレンメチルアミン塩酸塩で,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 テ ルビナフィン塩酸塩 15gに薄めたエタノール(99.5)(17→50)50mLを加

え,加 温して溶かす。熱時ろ過し,放 冷後テルビナフィン塩酸塩の種晶を加え

て,更 に冷却する。析出した結晶をろ取し,少 量の冷却した薄めたエタノール

喰

Ｃ

溶出規格

表示量
球

規定時間 溶出率

1 2511ag 30分 750/0以上

つ
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(99.5)(17→50)で洗 う。得られた結晶を 50℃で 10時間減圧乾燥 し,更 に 60℃で

5時 間減圧乾燥する.

性状 本 品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である.

確認試験

(1)本品のメタノール溶液(1→40000)につき,紫 外可視吸光度測定法 (22ィ)に

より吸収スペク トルを涙」定するとき,波 長 281～285則nに 吸収の極大を示す。

また,こ の液 3mLに メタノールを加えて 25mLと した液につき,吸 収スペク ト

ルを測定するとき,波 長 221～225111n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 2970cin~1,2440cm｀1)2220cm‐
1,1633cm‐1,1598cnl~1,

1515cm~1及び 959cm‐
1付

近に吸収を認める.

吸光度 (2.2イ)ど !路(2831111a):232～252(50mg,メ タノール,2000mL).

類縁物質 本 品 50mgを メタノール 20単L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 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 料溶液のテルビナフィン以外のピークの合計面積は,

標準溶液のテルビナフィ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」定波長 :282nm)

カラム :内径 4.Omm)長 さ 10cm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:薄 めたリン酸(1→25)を用いて pH8.0に調整 した薄めたテ トラメ

チルアンモニウムヒドロキシ ド(9→2000)/アセ トニ トリル/テトラヒドロ

フラン混液(10:7:3)

移動相 B:ア セ トニ トリル/テトラヒドロフラン/薄めた リン酸(1→25)を用

いて pH8.0に 調整 した薄めたテ トラメチルアンモニウムヒドロキシ ド

(9→2000)混液(63:27:10)

移動相の送液 i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。

注入後の時間   移 動相A    移 動相B

(分)      (V01° /0)      (w堂 笠___

0 ～ 5            100              0

5 ～ 30          100‐―)0         0-→ 100

30 ～ 32            0              100

流量 :テルビナフィンの保持時間が約 15分になるように調整する。

面積源J定範囲 :溶媒のピークの後からテルビナフィンの保持時間の約 2倍

の範囲
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システム適合性

検出の確認 :標準溶液 2mLを 正確に量 り,メタノールを加えて正確に 10inL

とする。この液 20μL力 らゝ得たテルビナフィンのピーク面積が,標 準溶

液のテル ビナフィンのピーク面積の 14～260/0になることを確認する.

システムの性能 :本品 24mg及 びテルフェニル 4mgを メタノール 500inL

に溶かす。この液 20μLに つき,上 記の条件で操作するとき,テ ルフェ

ニル,テ ルビナフィンの順に溶出し,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,テルビナフィンのピーク面積の相対標準ls~差は 2.0°/0以下であ

る。

乾燥減量 (2打〉 0.50/0以下(lg,105℃,4時 間).

含量 99.00/。以上.定 量法 本 品を乾燥 し)そ の約 0.26gを精密に量 り,酢 酸

(100)5mLに溶かし,無 水酢酸 50mLを 加え,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,l mo1/L過塩素酸 lmL=32.79mg C21H2SN・ HCl

34



クロルマジノン酢酸エステル 2 m g ・メス トラノール 0 , 0 5 1 ■g 錠
Chlol 】々nadinone Acetate 2mg and MIestl・allo1 0.05mg Tablets

溶出性 (b.′θ〉 本 品 1個 をとり,試 験液にラウリル硫酸ナ トリウム溶液(3→1000)

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 201nL以上をとり,子し径 0,45μin以下のメンブラシフィルター

でろ過する。初めのろ液 1 0nlLを除き,次 のろ液を試料溶液 とする。別にクロル

マジノン酢酸エステル標準品を酸化 リン(V)を乾燥剤 として 4時 間減圧乾燥 し,そ

の約 22mgを 精密に量 り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mLと し,標 準原液(1)

とする.ま た,メ ス トラノール標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 ?8mgを

精密に量 り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mLと する。この液 2mLを 正確に

量 り,メ タノールを加えて正確に 100mLと し,標 準原液(2)とする。標準原液(1)

及び標準原液(2)2mLず つを正確に量 り,ラ ウリル硫酸ナ トリウム溶液(3→1000)

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 100μLず

つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2.θ′)に より試験を行い,

それぞれの液のクロルマジノン酢酸エステルのピーク面積夕挽及び夕sa並びにメス

トラノールのピーク面積 ИTb及びИsbを測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合とする.

クロルマジノン酢酸エステル(C23H29C104)の表示量に対する溶出率(°/0)

= 1/sa× 似輸夕sa)×(1/Ca)×9

メス トラノール(C21H2602)の表示量に対する溶出率(°/o)

= 1/1/sb×解Tb″sb)×(1/Cb)×(9/50)

隆 aiク ロルマジノン酢酸エステル標準品の秤取量(mg)

焔 b:メ ス トラノール標準品の秤取量(mg)

Ca :1錠 中のクロルマジノン酢酸エステル(C23H29C104)の表示量(mg)

Cb il錠 中のメス トラノール(C21H2602)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :クロルマジノン酢酸エステル 紫 外吸光光度計仰J定波長 :2851111a)

メストラノール 蛍 光光度計似J定波長:励起波長281111n,蛍光波長 302nnl)

カラム :内径 4min,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

移動神 :アセ トニトリル/水 混液(312)

く
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流量 ;ク ロルマジノン酢酸エステルの保持時間が約 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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ク ロ

ルマジノン酢酸エステル及びメス トラノ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,1.5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,ク ロルマジノン酢酸エステル及びメス トラノールのピーク面積の

相対標準偏差はそれぞれ 1.50/0以下及び 3.0%以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

クロルマジノン酢酸エステル 211ag
60分

800/0以上

メス トラノール 0.0511ag 750/0以上
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ア ム ロジ ピンベ シル 酸塩 錠

AImlodipine Besilate Tablets

溶出性 a(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 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 ‰tを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にアムロジピン

(C20H25ClN205)約2.8μg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 21mLを正確に量 り,移 動相 21■Lを 正確に加え,試 料溶液とする。別にアム

ロジピンベシル酸塩標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,その約 19mgを 精密に量 り,

メタノールに溶かし,正 確に 100mLと する。この液 2mLを 正確に量 り,水 を加

えて正確に 100mLと する,更 にこの液 2mLを 正確に量 り,移 動神 2mLを 正確に

加え,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液 50μLず つを正確にとり,次 の条

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

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 aを満たすときは適合 とする。

アムロジピン(C20H25CIN205)の表示量に対する溶出率(°/o)

=/1/s×解T″s)×(/′/り×(1/OX18× 0.721

焔 :アムロジピンベシル酸塩標準品の秤取量(m3)

C il錠 中のアムロジピン(C20H25ClN205)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :23711111)

カラム :内径 4.6mm,長 さ15cmの ステンレス管に5卜と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グルを充てんする。

カラム温度 :35℃付近の一定温度

移動相 :ト リエチルアミン7mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 1 0001nLと

した液にリン酸を加え,pH3.0に 調整する。この液 500mLに メクノール

300mL及 びアセ トニ トリル 200mLを 加える.

流量 :アムロジピンの保持時間が約 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,ア ム

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)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
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すとき,ア ムロジピンのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0以下である.

溶出規格 a

表示量
Ⅲ

規定時間 溶出率

2.5mg 1 5 分 750/0以上

51ng 30夕か 750/0以上
キ
アムロジピンとして

溶出性 b〈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 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 1/mLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にアムロジピン

(C20H25CIN205)約 2.8μg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 21nLを 正確に量 り,移 動相 2mLを 正確に加え,試 料溶液とする。別にアム

ロジピンベシル酸塩標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,その約 19mgを 精密に量 り)

メタノールに溶かし,正 確に 100mLと する.こ の液 2mLを 正確に量 り,水 を加

えて正確に 100mLと する。更にこの液 21コLを 正確に量 り,移 動相 2mLを 正確に

加え,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 50μLず つを正確にとり,次 の条

件で液体クロマ トグラフィー (2.θ7〉により試験を行い,そ れぞれの液のアムロ

ジピンのピーク面積ИT及び刀sを測定する。

本品が溶出規格 bを 満たすときは適合とする。

アムロジピン(C20H25ClN205)の表示量に対する溶出率(°/。)

=喰 ×∽T″s)×(/′/り×(1/の×18×0.721

アムロジピンベシル酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のアムロジピン(C20H25ClN205)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似」定波長 :237nm)

カラム :内径 4.6min,長さ 15cnl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 :35℃付近の一定温度

移動相 !ト リエチルアミン7mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 1000回Lと

した液にリン酸を加え,pH3.0に 調整する。この液 5001nLにメタノール

300mL及 びアセ トニ トリル 200mLを 加える.

流量 :アムロジピンの保持時間が約 9分 になるように調整する.
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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,ア ム

ロジピンのピークの理論段教及びシンメ 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,ア ムロジピ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 b

表示量
学

規定時間 溶出率

2.51ng 30分 750/0以上

5mg 45分 700/0以上
中
ァムロジピンとして

アムロジピンベシル酸塩標準品 C20H25CIN205・C6H603S i 567.05(士)_3‐エチル 5-

メチル 2-[(2-アミノエ トキシ)メチル]‐4-(ο‐クロロフエニル)-1,4-ジヒ ドロ,6-メチル

ー3,5-ピリジンジカルボン酸ベンゼンスルホン酸を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 ア ムロジピンベシル酸塩をエタノール(99.5)で再結晶し,60℃ で 18時間

減圧乾燥する.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である.

確認試験

(1)本 品の 0.01 moVL塩酸・メタノール試液溶液(1→40000)につき,紫外可視吸

光度損J定法 (2.2イ)に より吸収スペク トルを測定するとき,波 長 235～2391un及

び 358～3621111■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 (225)の 臭化カリウム錠斉」法に

より測定するとき,波 数 3150cm‐
1,1697cm‐1,1674cm‐1,161 6cl狙~1,1493cm~1,

1092cm~1及び 754 cm~1付近に吸収を認める。

吸光度 (2.2イ〉ど路 (237nm)i338～345(105℃で 2時 間乾燥後,25mg,0.01 mo1/L

塩酸 ・メタノール試液,1000mL).

類縁物質 本 品 0,10gを水/アセ トニ トリル混液(1:1)50mL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

100mLと する.更 にこの液 3mL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 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′)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

溶液のアムロジピン及び相対保持時間約0.15のベンゼンスルホン酸以外のピー

クの合計面積は,標準溶液のアムロジピンのピーク面積の 1/3より大きくない.
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計げJ定波長:23711111)

カラム :内径 4.61mm)長さ 15cmのステンレス管に 3μin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 A:水 /トリフルオロ酢酸混液(5000:1)

移動相 B:ア セ トニ トリル/トリフルオロ酢酸混液(5000:1)

移動神の送液 :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

勾配を制御する。

注入後の時間    移 動相 A     移 動相 B

(分)       (vol° /。)      (vo10/0)

0-30            80-→ 20            20-→ 80

30-45             20               80

流量 :毎分 1,01nL

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からアムロジピンの保持時間の約 3倍 の

範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 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 10mLと する。この液 10μLか ら得たアムロジピンのピ

ーク面積が,標 準溶液のアムロジピンのピーク面積の 7～130/0となるこ

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,ア

ム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

70000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,アムロジピンのピーク面積の相対標準ls~差は 2.00/O以下である.

水分 (2イ8〉 0.1°/0以下(0.5g,電量滴定法).
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ピペタナー ト塩酸塩 3mg/g・L―グル タ ミン 600mg/g・

水酸化アル ミニ ウム ・炭酸水素ナ トリウム共沈物 200mg/g顆粒

Pipetllanate Hydrocllloride 3mg/g, L‐(Glutalmine 6001mg/g and Alulllinulll

Hydroxide―Sodilim Bicarbonate Co―precipitate 2001mg/g Gl'anules

溶出性 (び.アθ〉 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,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(1)とする.試料溶液(1)5naLを正確に量り,pH4.5の

リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸塩緩衝液 5inLを正確に加え,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。

ピペタナー ト塩酸塩

別にピペタナー ト塩酸塩標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 17mgを 精密

に量 り,水 に溶かし,正 確に 100mLと する。この液 2mLを 正確に量 り,水 を加

えて正確に 1 0011aLとし,標 準溶液とする.試 料溶液(1)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 トグラフイー (2,θア)に より試験を行い,そ

れぞれの液のピペタナー トのピーク面積И統及びИsa並びにピペタナー トに対する

相対保持時間約 0.6のベンジル酸のピーク面積ИTb及びИsbを測定する.

ピペタナー ト塩酸塩(C21H25N03・HCl)の表示量に対する溶出率(°/0)

= (1/1/s///T)×(解Ta十沼Tb)/似sattИsb))×(1/0× 18

1/T/siピペタナー ト塩酸塩標準品の秤取量(mg)

r/1/T:本品の秤取量(g)

C ilg中 のピペタナー ト塩酸塩の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似」定波長 :220nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5卜と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 :1‐デカンスルホン酸ナ トリウム o.977Bを薄めた リン酸(1→1000)

1000mLに 溶かす。この液 570mLに アセ トニ トリル 330mL及 びメタノール

lo6mLを 加える。

流量 :ピペタナー トの保持時間が約 8分 になるように調整する.
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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

ジル酸,ピ ペタナー トの順に溶出し,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 50μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 線 り返

す とき, ピペタナー ト及びベンジル酸のピーク面積の和の相対標準Ts~差は

2.00/。以下である.

L―グルタミン

別にL―グルタミン標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,その約 17mgを 精密に量 り,

pH4.5の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸塩緩街液 25mLに 溶かした後,水 を

加えて正確に 50mL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,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 L―グルタミンのピーク面積 ИT及び】sを測定する。

L―グルタミン(C5H10N203)の表示量に対する溶出率(0/。)
= (rT/s/ンる)×懲T″s)×(1/のX3600

喚 :L―グルタミン標準品の秤取量(mg)

″ド 本品の秤取量(g)

C:lg中 の L―グルタミンの表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似」定波長 :21 01alll)

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 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 1.44gを薄めたリン酸(1→1000)1000mLに

溶かす。この液 550mLに アセ トニ トリル 2001nL及びメタノール 150mLを

加える。

流量 :L―グルタ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 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,Lいグル

タミンのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 2000段以上,

2.0以下である。

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

す とき,L―グルタミン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
ピペタナー ト塩酸塩 3nag/g

45分
800/0以上

し―グルタミン 60011lg/g 800/0以上

ピペタナー ト塩酸塩標準品  「 ピペタナー ト塩酸塩」.

L―グルタミン標準品  「L―グルタミン」。ただし,乾 燥 したものを定量するとき,Lと

グルタミン(C5H10N203)99・0°/o以上を含むもの.
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トラ ピジル 紳粒

Trapidil Fine Grallules

溶出性 (び7θ〉 本品の表示量に従い トラピジル(C10H15N5)約0.lg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 0.45μin以下のメンブランフィルターでろ過する。初めのろ液 10inLを除き,次
のろ液 2mLを 正確に量り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 25mLと し,試 料溶液

とする.別 に トラピジル標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 60℃で 3時 間減圧乾

燥 し,そ の約 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 4mLを 正確に量り,溶 出試験第 2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,紫 外可視吸光度測定法 (2.2ィ〉に

より試験を行い,波 長 3071ullにおける吸光度ИT及びZsを 瀕」定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする.

トラピジル(C10H15N5)の表示量に対する溶出率(0/。)
= (刀 名/降)×留T//s)×(1/0×450

トラピジル標準品の秤取量(mg)

本品の秤取量(g)

lg中 の トラピジル(C10H15N5)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
100mg/g 30分 850/0以上

トラピジル標準品 ト ラピジル(日局)。ただし,乾 燥 したものを定量するとき, トラ

ピジル(C10H15N5)99・0°/o以上を含むもの.
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トラ ピジル 錠

Trapidil Tablets

溶出性 (57θ) 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 1 01nLを除

き,次 のろ液 r/1alLを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に トラピジル(C10H15Ns)

約 8.9μgを含む液となるように水を加えて正確に //inLと し,試 料溶液とする.

別に トラピジル標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 60℃で 3時 間減圧乾燥 し,そ

の約 22mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100mLと する.こ の液 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 外可視吸光度渡」定法 (2.2ィ)に より試験を行い,波 長 30711111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。

トラピジル(C10H15N5)の表示量に対する溶出率(0/。)
=17s× 留Ttts)×(/′/り×(1/のX36

‰ :トラピジル標準品の秤取量(mg)

C:1錠 中の トラピジル(C10H15N5)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

501ng 45分 850/0以上

100mg 60多) 800/0以上

ピジル標準品 ト ラピジル(日局)。ただし,乾 燥 したものを定量するとき,

ピジル(C10H15N5)99・0°/o以上を含むもの。
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