
ペ ン トキ シベ リンクエ ン酸塩 徐 放 カ プセル

Pentoxyvel‐ine Citrate Extended‐1・elease Capsules

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を 正確に

とり,直 ちに 37±0.5℃に力日温した水 20mLを 正確に注意 して補 う.溶 出液は子L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 10mLを 除き,次 の

ろ液 比nLを 正確に量 り,表 示量に従い l nlL中にペン トキシベ リンクエン酸塩

(C20H31N03・C6H807)約1lμg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 22mg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 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 トグラフィー (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ИR→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。

n回 目の溶出液採取時におけるペン トキシベ リンクエン酸塩(C20H31N03・C6H807)

の表示量に対する溶出率(0/。)(n=1)2,3)

= / / s ×
| 二劣苦

十
署( モ譜

! ×
ど! ) } X キチ

X と×4 5

‰ :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

(mg)

試験条件

検出器 !紫外吸光光度計(測定波長 i230皿m)

カラム !内径 4.6Hm,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

移動相 :水/アセ トニ トリル/トリエチルアミン混液(600:400 i l)にリン酸を

加え,pH3,0に 調整する。

流量 i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 i標準溶液 100μL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 2000
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段以上,2.0以下である。

システムの再現性 i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,ペン トキシベ リンのピーク面積の相対標準Ts~差は 2.0°/0以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

301ng

2時 間 20-50%

4時 間 35-65° /O

24日寺間 70%以 上
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クロルプロマジンフェノールフタリン酸塩細粒

Chlorpromazine Phenolphthalinate Fine Granules

溶出性 (御θ〉 本 品の表示量に従いクロルプロマジンフェノールフタリン酸塩

(C17H19ClN2S・C20H1604)約 18mgに 対応する量を精密に量 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 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 0.45μln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 51mLを 正確に量 り,溶 出

試験第 1液 を加えて正確に 10mLと し,試 料溶液 とする。別にクロルプロマジン

フェノールフタリン酸塩標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 20mg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 51mLを 正確に量 り,

溶出試験第 1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,溶 出試験第 1液 を対照とし,紫 外可視吸光度損」定法 (2.2イ)に より

試験を行い,波 長 2541m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。

クロルプロマジンフェノールフタリン酸塩(C17H19CIN2S・C20H1604)の表示量に対

する溶出率(°/。)

= (lT/s/1T/T)×9年潔s)×(1/0× 90

//siクロルプロマジンフェノールフタ リン酸塩標準品の秤取量(mB)

lT/T:本品の秤取量(g)

C ilg中 のクロルプ ロマジンフェノールフタ リン酸塩(C17H19ClN2S'C20H1604)の

表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

1 8011lg/g 15分 800/。以上

クロルプ ロマ ジンフェノール フタ リン酸塩標準品  「 クロルプ ロマ ジンフェノール

フタ リン酸塩」.た だ し,乾 燥 した ものを定量す るとき,ク ロルプ ロマジンフェノ

ール フタ リン酸塩(C17H19CIN2S・C20H1604)99,0°/0以上を含む もの,
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グ リセ ロ リン酸 カル シ ツム散

Calcium Glycerophosphate Powder

溶出性 (御θ〉 本 品の表示量に従いグリセロリン酸カルシウム(C3H7Ca06P)約1.Og

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 8mLを 正確に量り,水 40mL,希 塩酸 lmL及 び 8moVL水 酸化カ リウム

試液 1.5mLを 加え)3～5分 放置 した後,A/N手旨示薬 0.lgを加え,直ちに 0.005mo1/L

エチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液で滴定 (2.jθ〉する.た だ し,滴

定の終点は液の赤紫色が青色に変わるときとする。

本品が溶出規格を満たすときは適合とする.

グリセロリン酸カルシウム(C3H7Ca06P)の表示量に対する溶出率(°/。)

=(1/1T/T)×/×(1/0×11250×1,051

rT/T:本品の秤取量(g)

/:滴 定液量(llt)

C:lg中 のグリセロリン酸カルシウム(C3H7Ca06P)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

lg/B 3 0 分 750/0以上

0,0051■o1/Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液

1000mL中 エチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウムニ水和物(C10H14N2Na208・

2H20i372.24)1.8612gを含む.

調製 0.051no1/Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ トリウム液に水を加えて正確

に 10倍容量 とする。
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パ ラア ミノサ リチル酸 カル シ ウム錠

Calcillin Para-21■inosalicylate Tablets

溶出性 (5.ゴ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 0.5μm以 下のメンブランフィルターでろ過する。初めのろ液 1 0inLを除

き,次 のろ液 チ/硫Lを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にパラアミノサ リチル酸

カルシウム水和物(C7H5CaN03・31/2H20)約14μg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。別にパラアミノサ リチル酸カルシウム標準

品じ噂途 0.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 28mg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 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 300mmに おける

吸光度 ZT及 び刀sを涙」定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

パラア ミノサ リチル酸カルシウム水和物(C7HSCぶЮ3・31/2H20)の表示量に対する

溶出率(°/o)= lT/s× lr4T″s)×(/′/り×(1/0×45×1.330

‰ :脱水物に換算 したパラアミノサ リチル酸カルシウム標準品の秤取量(mg)

c il錠 中のパラアミノサリチル酸カルシウム水和物(C7H5CaN03・31/2H20)の表示

量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25011lg 3 0 分 800/0以上

パラアミノサ リチル酸カルシウム標準品 パ ラアミノサリテル酸カルシウム水和物

(日局)。ただし,定 量するとき,換 算した脱水物に対 し,パ ラアミノサ リチル酸力

ルシウム(C7H5CaN03:191・20)99.0～101.0°/oを含むもの、
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ピモベンダンカプセル

Pimobendan 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 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL

中にピモベングン(C19H18N402)約1.4μg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 にピモベンダン標準品伊噌途 0.5B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 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 2mLを 正確に量 り,メ タノール

を加えて正確に 200mLと する。更にこの液 10mLを 正確に量 り,水 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 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

ピモベンダンのピーク面積 ИT及びИsを涙J定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合とする.

ピモベンダン(C19H18N402)の表示量に対する溶出率(°/o)

= ン ンls×解T//s)×(/′/り×(1/0×(9/2)

rT/si脱水物に換算 したピモベンダン標準品の秤取量(mg)

c ilカ プセル中のピモベンダン(C19H18N402)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 !2681ull)

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 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 2g及 びリン酸二水素ナ トリウムニ水和物

2Bを 水/アセ トニ トリル混液(3:2)1000mLに 溶かし,薄 めた リン酸(1→10)

を加え,pH3.8に 調整する.

流量 :ピモベンダンの保持時間が約 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 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ピ モ

ベンダ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 50μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

く
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すとき, ピモベンダ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

表示量 規定時間 溶出率

1.25111g 1 5 分 75%以 上

2.511lg 1 5 分 750/0以上

ピモベングン標準品 C19H18N402:334.37(土)_4,5-ジヒドロー6-[2‐はメトキシフエ

ニル)-5-ベンズイミグゾリル]-5-メチルー3(2o―ピリグジノンで,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 ピ モベングン10gにトルエン50mLを加え,加 熱還流する。冷後,結 晶

をろ取し,105℃,減 圧で恒量になるまで乾燥する.

性状 本 品は白色～微黄色の粉末である.

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペクトル沢J定法 (22j)の臭化カリウム錠剤

法により測定するとき)渡数 1670cm‐1,1614cm‐
1,1254cm・

,838cm‐
1及び 8 1 2cin‐1

付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品 50ing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ノ〉により試験を行 う.必 要ならば,メ タノール 10 μLに つき,同 様に

操作し,ベ ースラインの変動を補=す る。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,試料溶液のピモベンダン以外のピーク面積,4,

標準溶液のピモベンダンのピーク面積の1/10より大きくない。また,試料溶液

のピモベングン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のピモベンダンのピーク

面積の 1/5より大きくない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(狽J定波長 :2901■ll)

カラム i内径 4.6mm,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 :45℃付近の一定温度

移動神A:リ ン酸二水素カリウム33を水 950mLに溶かし,薄 めたリン酸

(1→15)を加え,pH 2.5に調整した後,水 を加えて 1000mLとする.

移動神B:ア セ トニトリル

移動神の送液i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.
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注入後の時間 移動相 A 移動神 B

(分)      (vol° /o)     (V01° /0〕___

0～ 6

6～20

85-80

80-一)20

15→ 20

20-一〉80

流量 :毎分 lmL

面積沢」定範囲 :溶媒のピークの後から約 20分 間

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 50mL

とする。この液 10μLか ら得たピモベンダンのピーク面積が,標 準溶液

のピモベンダンのピーク面積の7～130/0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, ピ

モベング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,ピモベンダンのピーク面積の相対標準偏差は2.00/0以下である.

水分 (2.イ8〉 0.50/0以下(0,5g,容量摘定法,直 接滴定).

含量 換 算 した脱水物に対 し99.0°/。以上.定 量法 本 品約 0.25gを精密に量 り,

ギ酸 5mLに 溶かし,無 水酢酸 10mL及 び酢酸(100)70mLを加え,0.lmo1/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 moVL過塩素酸 linL=33.44mg C19H18N402
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モ サプ リ ドクエ ン酸塩錠

h/1osapl・idO Citrate Tablets

溶出性 (何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 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い 1lnL中にモサプ

リドクエン酸塩無水物(C21H2SClFN303・C6H807)約2,8‖gを 含む液 となるように溶

出試験第 2液 を加えて正確に /′lnLと し,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 100mL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 (2θゴ〉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 リドクエン酸塩無水物 (C21H25Cl困303・C6H807)の表示量に対する溶出率

(°/。) = lT/s X ttT″ s)×(/′/り×(1/0× 9

モサプ リ ドクエン酸塩標準品の秤取量 (mg)

1錠 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J定波長 ;2741alaa)

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

にメタノァル 90mL及 びアセ トニ トリル 70mLを 力日える.

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 i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 2,0°/0以下である.

隆

Ｃ
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溶出規格

表示量
ホ

規定時間 溶出率

2,5mg 30分 800/0以上

5mg 45分 80°/0以上
辛
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(± )-4-アミノー5-

クロロー2-エトキシー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 サプリドクエン酸塩水和物 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 (2.25)の臭化カリウム錠剤

法により波」定するとき,波 数 3450cm‐
1,3370cm~1,1729cm‐1,1613cm'1及 び

1229cnl‐
1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 トグラフイー (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(測定波長 :2741■na)

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。

面積源J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

て
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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 101nL

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 30～700/0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″目、呑酸エチルのメタノール

溶液(1→1000)5mLを加え,更 にメタノールを加えて 25nlL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

息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Ts~差は 2.00/0以下である。

水分 (2イ8) 1.0%以 下 (0.5g,電量滴定法).

含量 99.0°/0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 0.3Bを精密に量 り,酢 酸(100)150mLに溶かし,0 1mo1/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過塩素酸 lmL=61.40mg C21H25ClFN303・ C6H807
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メサラジン錠

WIesalazine Tablets

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

20nlLを正確にとり,直 ちに 37±0.5℃に加温 した溶出試験第 2液 20mLを 正確に

注意 して補 う.溶 出液は孔径 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 比nLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に

メサラジン(C7H7N03)約56μgを含む液となるように溶出試験第 2液 を加えて正確

に //mLと し,試 料溶液とする。別にメサラジン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 28mg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 25mL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 3301unにおける吸光度 ИR,及びИs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。

n回 目の溶出液採取時におけるメサラジン(C7H7N03)の表示量に対する溶出率

(°/o)(n=1)2, 3)

=r/s×
{王ヶ培|十を:(1号惜

LXf告
)IX;;X!IX180

17s:メサラジン標準品の秤取量(mg)

c il錠 中のメサラジン(C7H7N03)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25011ag

3時 間 10-400/0

6時 間 30-600/0

24時 間 80%以 上

メサラジン標準品 C7H7N03'153.14 5,アミノサリチル酸で,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 メ サラジン6g及びL‐アスコルビン酸3gに水250mLを加え,塩酸を加え

て溶かし,pHl.2に調整する。この液に活性炭20gを加えてアルゴン気流下で 1

時間撹拌する.活 性炭をろ過して除いた後,炭 酸ナ トリウム試液を加えてpH4

に調整し,析 出した結晶をろ取する.得 られた結晶を水 50inLで洗い,更 にエ

タノール(99.5)50mLで洗つた後,シ リカグルを乾燥剤として 24時 間減圧乾燥

する.
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性状 本 品は灰 白色～微灰黄色の針状結晶又は結晶性の粉末である。

確認試験

(1)本 品につき,赤 外吸収スペク トル漂J定法 (225)の臭化カ リウム錠剤法に

より沢J定するとき,波 数 1650cm~1,1621cnl~1,1355cm~1,1268cm‐
1,1 245cin‐1

及び 774cln‐
1付

近に吸収を認める。

(2)本 品の核磁気共鳴スペク トル減J定用重水素化ジメチルスルホキシ ド溶液(1

→50)につき)核磁気共鳴スペク トル淑」定用テ トラメチルシランを内部基準laJ質

として核磁気共鳴スペク トル測定法 (2.2ゴ)により
]Hを

測定するとき,δ6.7ppm

付近に二重線のシグナル Aを ,δ7.Oppm付近に二重 ・二重線のシグナル Bを ,

δ7.3ppm付近に二重線のシグナル Cを 示 し,各 シグナルの面積強度比 A:B:

cは ほぼ 1:1:1で ある。

類縁物質 本 品 30mgを 移動相 100mL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 100mL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 20mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標

準溶液 50HL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 料溶液のメサラジン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のメサラ

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(測定波長 :2541ul■)

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

ラフィー用オクテ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 !クエン酸
一水和物 42gを水 800mLに 溶かし,8moVL水 酸化カ リ

ウム試液を加えて pH6.0に調整 した後,水 を加えて 1000mLと する。こ

の液 50mLに 水 800mL及 びアセ トニ トリル 150mLを 加え,硫 酸水索テ

トラブチルアンモニウム 2gを加えて溶かす.

流量 :メサラジンの保持時間が約 6分 になるように調整する。

システム適合性

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20mLと

する。この液 50μLか ら得たメサラジンのピーク面積が標準溶液のメサ

ラジンのピーク面積の 18～320/0になることを確認する。

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,メ

サラジ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 2000

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,メ サラジ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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乾燥減量 (2打) 0.50/0以下(lg,減圧,シ リカゲル,4時 間).

含量 99.0°/0以上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.153を精密に量 り)水 /エ

タノール(99.5)混液(1:1)75nlLに溶かし,0.1lnd/L水酸化ナ トリツム液で滴定

(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.lmoVL水 酸化ナ トリウム液 lmL=15.31mg C7H7N03

貯 法  遮 光 した気密容器.
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セ フジ トレン ピ ボ キシル 細粒

CeFditorell Pivoxil Fine Granules

溶出性 〈御 θ〉 本品の表示量に従いセフジ トレンピボキシル約 0,lg(力価)に対応す

る量を精密に量 り,試 験液に溶出試験第 1液 900 mL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,水 を加えて正確に 20mLと し,試 料溶液と

する。別にセフジ トレンピボキシル標準品約 221ng(力価)に対応する量を精密に量

り,薄 めたアセ トニ トリル(3→4)20mLに 溶か した後,溶 出試験第 1液 を加えて正

確に 2001nLと する。この液 2inLを 正確に量 り,水 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,水 を対照とし,紫 外可視吸光度

測定法 (2.2イ〉により試験を行い,波 長 2721u11における吸光度 ИT及 び 夕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。

セフジ トレンピボキシルの表示量に対する溶出率(0/0)

= (‰ ///T)×解T夕s)×(1/0× 450

1/siセフジ トレンピボキシル標準品の秤取量[mg(力価)]

殆 :本 品の秤取量(g)

C:lg中 のセフジ トレンピボキシルの表示量[mg(力価)]

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100m貿(力価)/嵐 1 5分 800/0以上
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スパル フ ロキサ シ ン錠

sparnox2cin Tablets

溶出性 (御θ〉 本品 1個 をとり,試 験液にpH4.0の 0.051mo1/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 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/1tllLを正確に量 り,

表示量に従い lmL中 にスパルフロキサシン(C19H22F2N403)約8.9μg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

とし,試料溶液とする.別にスパルフロキサシン標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,

その約 22mgを 精密に量 り,pH4.0の 0.05md/L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 4mL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

び標準溶液につき,紫 外可視吸光度沢」定法 (22ィ)に より試験を行い,波 長 298111m

における吸光度 ZT及 びZs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.

スパルフロキサシン(C19H22F2N403)の表示量に対する溶出率(°/。)
= //s× 惚T/ケ4s)×(/′/り×(1/Cl×36

スパルフロキサシン標準品の秤取量(mg)

1錠 中のスパルフロキサシン(C19H22F2N403)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100111g 15サ小 80%以 上

スパル フロキサシン標準品 C19H22F2N403:392.40 5‐ ア ミノー1-シクロプロピル

ー7-(シスー3,5-ジメチルー1-ピペラジエル)-6,8-ジアルオロー1,4-ジヒドロー4-オキノキノ

リンー3-カルボン酸で,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 ス パルフロキサシン 10gに クロロホルム/エタノール(99.5)混液(12i

5)200nlLを加え,加 温して溶かす。熱時ろ過 し,ろ 液にエタノール(99.5)200mL

を加 え,室 温で放置する。析出した結晶をろ取 し,水 酸化カ リウム溶液(3→

50)25mLに 溶かす。この液に酢酸(100)1.5mLをかき混ぜながら加え,析 出した

結晶をろ取する。得 られた結晶を 105℃で 3時 間乾燥する。

性状 本 品は黄色の結晶または結晶性の粉末である.

鳩

Ｃ
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確認試験 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

剤法により瀕J定するとき,波 数 3460cm‐
1,1717cm‐1,1 639cin'1,1 439cin‐1及

0ミ

1293cnl~1付近に吸収を認める。

類縁物質 本 品 0.10gを希水酸化ナ トリウム試液 100mLに 溶かす.こ の液 2mL

を量 り,移 動相を加えて 10mLと し)試 料溶液 とする。この液 lmLを 正確に量

り,移 動神を加えて正確に 20mLと する。この液 lmLを 正確に量 り,移 動相を

加えて正確に 20inL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 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漂」定するとき,試 料溶液

のスパルフロキサシン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のスパルフロキサ

シンのピーク面積 より大きくない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似」定波長 :299nm)

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 5.88gを水 800mLに 溶かし,酢 酸

(100)90mLを加え,水 酸化ナ トリウム溶液(1→5)でpH4.0に調整 した後,

水を加えて 1000mLと する。この液 750mLに メタノール 150mL及 びア

セ トニ トリル 100mLを 力日える。

流量 :スパルフロキサシンの保持時間が約 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スパルフロキサシンの保持時間の約

2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 4mL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 ら得たスパルフロキサシンのピーク面積が,標 準

溶液のスパルフロキサシンのピーク面積の30～500/0になることを確認す

る。

システムの性能 :スパルフロキサシンの希水酸化ナ トリウム試液溶液(1→

5000)2mLに アミノ安定、香酸エテルのメタノール溶液(1→7500)3mLを加

える。この液 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ス パルフロキ

サシン,ア ミノ安″自、香酸エチルの順に溶出し,そ の分離度は 9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,スパルフロキサシンのピーク面積の相対標準偏差は 3.0%以下

である。

乾燥減量 (2打〉 0.50/0以下(lg,105℃,3時 間).

つ
ん

て
Ｕ



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,非 水

滴定用酢酸 150mLに溶かし,0.lmoyL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  m o 1 / L 過塩素酸 l m L = 3 9 , 2 4 m g  C 1 9 H 2 2 F 2 N 4 0 3
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セ レギ リン塩 酸塩 錠

Selegiline ltlydrocllloride Tablets

溶出性 (び.Fθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,ノミドル法により,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 /1mLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にセ レギリン塩酸塩

(C13H17N・HCめ約 2.8μB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.別にセ レギリン塩酸塩標準品を 105℃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 100mLと する。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 50卜tL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プ〉により試験を行い,

それぞれの液のセレギリンのピーク面積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。

セレギリン塩酸塩(C13H17N・HCl)の表示量に対する溶出率(0/。)

= ン ス×解T//s)×(/′/り×(1/0×9

セ レギ リン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のセ レギ リン塩酸塩(C13H17N・HCめの表示量(mB)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長:2051111a)

カラム :内径 4.61mnl,長さ25cnl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 ン酸二水素アンモニウム 11.5gを水 1000mLに 溶かし, リン酸を加

えて pH3.1に調整する。この液 800mLに アセ トニ トリル 200mLを 加える.

流量 :セ レギリンの保持時間が約 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 50卜tLにつき)上 記の条件で操作するとき)セ レギ

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 50μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す

とき,セ レギリンのピーク面積の相対標準偏差は 1.50/0以下である.

‰

Ｃ

64



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率
2.51ng 1 5 分 800/。以上

セレギ リン塩酸塩標準品 C13H17N・HCi:223.74(― )―(沢)―軋α―ジメチル…卜2-プロピ

ニルフェネ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 セ レギ リン塩酸塩をアセ トンを用いて 3回 再結晶 し,得 られた結晶を

105℃で 2時 間乾燥する。

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である.

確認試験

(1)本 品の水溶液(1→2000)につき)紫 外可視吸光度瀕」定法 (2.2イ〉により吸収

スペク トルを損J定するとき,波 長 251～2541aln,256～259rllla及び 262～265皿n

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 (225)の 臭化カリウム錠剤法

により測定するとき,波 数 3220cm‐
1,2930cm‐1)2120cm‐1及び 1598cm‐

1付
近に

吸収を認める.

融点 (25θ〉 140～ 144℃

類縁物質 本 品 0.lg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 タノールを加えて正確に 20mL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 10卜tLず つを薄層クロマ トグラフィー用シリカグルを用いて調製 した薄

層板にスポッ トする。次に酢酸エチル/2-プロパノール/アンモニア水(28)混液

(100:10:1)を展開溶媒 として約 10cm展 開した後,薄 層板を風乾する。これを

ヨウ素蒸気中に放置するとき,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 (2打〉 0.50/0以下(lg,105℃ ,2時 間).

含量 99.50/0以上.定 量法 本 品を乾燥し,そ の約 0.2gを精密に量 り)無 水酢酸/

酢酸(100)混液(7:3)50mLに溶かし,0.l mo1/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.lmoVL過 塩素酸 lmL=22.37mg C13H17N・ HCI
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アカルボース錠

Acarbose Tablet

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 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 201nL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中にアカルボース(C25H43N018)

約 56μg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.

別にアカルボース標準品c叫途0.3g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28mg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25mL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 れぞれの液のアカルボースのピーク面積ИT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。

アカルボース(C25H43N018)の表示量に対する溶出率(°/。)
= //s× 似Ttts)×(/′/り×(1/0×180

脱水物に換算 したアカルボース標準品の秤取量(mg)

1錠 中のアカルボース(C25H43N018)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :210111m)

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 モリン酸二水素カリウム o.6g及び リン酸水素ニナ トリウム十二水和物

0。70gを水 1000mLに 溶かし,0.5moVL水酸化ナ トリウム試液を加え,pH6.7

に調整する。この液 950mLに 液体クロマ トグラフィー用アセ トニ トリル

50inLを加える.

流量 :アカルボースの保持時間が約 2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,ア カ

ルボースのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 500段以

上,2.5以 下である。

システムの再現性 i標準溶液 50卜tLにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

喚
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す とき,ア カルボース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

50mg 1 5 分 850/0以上

1001ng 3 0 分 850/0以上

アカルボース標準品 C25H43N018:645.60 θ-4)6-ジデオキシー4-([(lS,4沢,5S,69-4,5,

6-トリヒ ドロキシー3-(ヒドロキシメチル)-2-シクロヘキセ ンー1とイル]アミノ)―α
―D―

グル コピラノシルー(1→4)…θ―α―D―グル コピラノシルー(1→4)―D―グル コピラノースで

下記の規格に適合するもの。

性状 本 品は白色～淡黄色の粉末である。

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペ ク トル損J定法 (22j〉の臭化カ リウム錠剤

法により測定するとき,波 数 3360cm‐
1,1654cm‐1,1153cm~1及び 1 033cln‐

1付
近

に吸収 を認める.

類縁物質 本 品 0。20gを水 10mLに 溶か し,試 料溶液 とする。試料溶液 10μLに つ

き,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 う。試料溶液

のアカルボースのピーク面積 夕及び個々のピーク面積 Иnを 自動積分法により

測定 し,次 式により1回々 の類縁物質の量を求めるとき,類 縁物質の合計は 3.0°/0

以下である。

個々の類縁物質の量(°/。)=
Иnx万

×100
沼十遊E(ИnX折)

ぁ:感度補正係数 次 の感度補正係数を用いる.

アカルボースに対する

相対保持時間
感度補正係数

約 0.54 0,75

約 0.82 0.625

約 1.61 1.25

約 1.82 1.25

糸勺 2.06 1.25

その他 1.00

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(源」定波長 :210111コ)

カラム :内径 411aln,長さ25cmの ステンレス管に 5卜しmの 液体クロマ トグラフ

ィー用アミノプロピ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 0.6g及び リン酸水素ニナ トリウム十二水和物
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0 . 7 0 gを水 10 0 0 1 n Lに溶かし,0 . 5 m o V L水酸化ナ トリウム試液を加え,p H 6 . 7

に調整する。この液 28 0 1 n Lに液体クロマ トグラフィー用アセ トニ トリル

720mLを 力日える。

流量 :アカルボースの保持時間が約 15分になるように調整する。

面積測定範囲 :アカルボースの保持時間の約 2.5倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 31nLを正確に量 り,水 を加えて正確に 100mL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 5mLを 正確

に量 り,水 を加えて正確に 50mLと する。この液 10μLか ら得たアカルボ

ースのピーク面積が,シ ステム適合性試験用溶液のアカルボースのピーク

面積の 7～130/0になることを確認する。

システムの性能 :試料,溶液 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ア カ

ルボースのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 1700段以

上,2.0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 10μLに つき,上 記の条件で

試験を 6回 繰 り返す とき,ア カルボースのピーク面積の相対標準Ts~差は

2.00/0以下である.

水分 (2.イ8〉 4,00/0以下(0.3g)容量滴定法,直 接滴定),

強熱残分 (2.イイ〉 0.50/0以下(1.Og)・

純度 本 品を脱水物に換算 したものの純度(%)=100-類 縁物質(°/o)一強熱残分(°/o)

本品を 「アカルボース錠」の溶出試験 (液体クロマ トグラフィー)に 用いる場合

は,標 準品の秤取量に純度(%)を乗ずる。
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シ タ ラ ビン オ クホス フ ァ
ー トカ プセル

Cytal・abine Ocfosfate 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,子と径 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 10mLを 除き,次 のろ液 1/1nLを正確に量 り,表 示量に従い lmL

中にシタラビンオクホスファー ト無水物(C27H49N3Na08P)約28μg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 にシタラビンオクホス

ファー ト標準品 (別途酸化 リン(V)を乾燥剤 として 120℃で 4時 間減圧乾燥 し,そ

の減量 (2打)を測定してお く)約 29mg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 275mm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。

シタラビンオクホスファー ト無水物(C27H49N3Na08P)の表示量に対する溶出率(°/。)

= ン ンls×Kr4T″s)×(/′/りX(1/0× 90

1T/si乾燥物に換算 したシタラビンオクホスファー ト標準品の秤取量(mg)

C ilカ プセル中のシタラビンオクホスファー ト無水物(C27H49N3Na08P)の表示量

(mg)

溶出規格

表示量ネ 規定時間 溶出率

501コg 1 5 分 850/0以上

100mg 1 5 分 8 5 0 / 0以上

ネシタラビンオクホスファー ト無水物 として

シタラビンオクホスファー ト標準品 C 2 7 H 4 9 N 3 N a 0 8 P・H 2 0 : 6 1 5 , 6 7 4 - a m i n o - 1 -β

―D―arabinofuranosyl-2(1工つ―pyrilnidinone 5'―(sodiulal octadecyl phosphate)inOnOhydrate

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.

精製法シタラビンオクホスファ
ー ト水和物 100gにメタノール 1000mLを加え,加

温 して溶かし,必 要ならばろ過する。これにクロロホルム looOmLを加えて混

和 し,室 温まで冷却 した後,更 に 5℃で 15時間放置 し)析 出した結晶をろ取す

る。この結晶を水 300mLに 溶かした後,5倍 量のエタノール(95)を加え,約 40℃

に加温 しながらかき混ぜ,結 晶を析出させる。冷却後,結 晶をろ取 し,少 量の
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エタノール(95)で洗浄 した後,75℃ で 3時 間減圧乾燥する。

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 リウム錠斉J

法により測定するとき,波 数 2930clm‐1)1 63 8cin｀1,1490cm‐1)1218cm‐1及
び

1 089cin~1付近に吸収を認める.

旋光度 (2づ〉 [α]智:+75～+79°(乾燥物に換算 したもの 0.2g,希水酸化ナ トリ

ウム試液,20nlL,100mm).

pH(2.5ィ〉 本品 0.5gを新たに煮沸し冷却 した水 25mLに 溶かした液の pHは 10.2

～10.7である.

類縁物質 本 品 0.23を水 5mLに 溶かし)試 料溶液 とする。この液 2mLを 正確に

量 り,水 を加えて正確に 200mLと する。この液 2mLを 正確に量 り,水 を加え

て正確に 201nL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 5μLず つを薄層クロ

マ トグラフィー用シリカグル(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 1‐ブタノール/エタノール(95)/酢酸アンモニウム溶液(1→13)混液(6:

4:3)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 254111m)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 (2.イア)2.5～ 4.00/0(0.5g,減圧,酸 化 リン(V),120℃,4時 間),

含 量  換 算 した 乾 燥 物 に対 し, シ タ ラ ビンオ クホ ス フ ァー ト無 水 物

(C27H49N3Na08P:597.66)99.5～100.50/0を含む.定 量法 本 品約 lgを精密に量

り,水 100mLに 溶かし,約 40℃に加温 した後,lmOyL塩 酸試液 5mLを 正確に

加え,更 に 40℃で 30分 間かき混ぜた後,析 出した結晶をろ取する.こ の結晶

に40℃に加温 した水 40mLを 加え,か き混ぜた後,ろ 過する。同様の操作で更

に2回 結晶を洗 う。ろ液と洗液を合わせ,0.l mO1/L水酸化ナ トリウム液で滴定

(25θ〉する(指示薬 :フェノールフタレイン試液 2滴 )。同様の方法で空試験を

行 う。

0 . l  m o 1 / L水酸 化 ナ トリウム液 lmL=59 , 7 7 m B  C 2 7 H 4 9 N 3 N a 0 8 P
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メ トク ロプ ラ ミ ド錠

h/retoclopralnide Tablets

溶出性 (び_ノ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 201■L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 1/111Lを正確に量 り,表 示量に従い hnL中 に

メ トクロプラミド(C14H22CiN302)約4.3μgを含む液 となるように溶出試験第2液

を加えて正確に /術Lと し,試 料溶液 とする。別にメ トクロプラミド標準品を

105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 21mg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 2mL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 50μLず つを正確に

とり,次 の条件で液体クロマ トグラフィエ (2θゴ〉により試験を行い,メ トク

ロプラミドのピーク面積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。

メ トクロプラミド(C14H22CIN302)の表示量に対する溶出率(%)

= 17s× 7T//s)×(/7り×(1/0× 18

陥 :メ トクロプラミド標準品の量(mg)

C : 1錠 中のメ トクロプラミド(C14H 2 2 C I N 3 0 2 )の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :27511111)

カラム :内径 4.6inlll,長さ 15cml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 0,79gを水 550mLに 溶かし,ア セ トニ ト

リル 450mL及 び酢酸(100)0.3mLを加える。

流量 :メ トクロプラミドの保持時間が約 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,メ

トクロプラ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

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,メ トクロプラミドのピーク面積の相対標準偏差は 1.0°/o以下

である.
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

3.84mg 45分 80°/0以上

7.6711ag 1 5 分 850/0以上

つ
ん

０
／


