
ベンフォチアミン 69.15111g・ピリドキシン塩酸塩 50111g・シアノコバラミン 0.5mgカ プセル

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回 転

で試験を行う。溶出試験開始 30分 及び 90分 後,溶 出液 20 mLを 正確にとり,30分 時点に

は直ちに37±0.5℃ に加温した水 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 5 mLを 正確に

量り,移 動相を加えて正確に20mLと し,溶 出試験開始 30分 及び 90分 後に採取した溶出液

から得た液をそれぞれ試料溶液(1)及び試料溶液(2)とする。別に,シ アノコバラミン標準品

(別途,減 圧 ・0.67 kPa以下,酸 化リンKVj,100℃ ,4時 間で乾燥し,そ の乾燥減量 (2琢め

を測定しておく)約 28 mgを 精密に量り,移 動相に溶かし,正 確に 100 mLと する。この液

2 mLを 正確に量り,移動相を加えて正確に 100 mLと し,シアノヨバラミン標準原液とする.

また, ピリドキシン塩酸塩標準品を減圧,シ リカゲルで4時 間乾燥し,そ の約 28 mgを 精密

に量り,移 動相に溶かし,正 確に 50 mLと し, ピリドキシン塩酸塩標準原液とする。更に,

ベンフォチアミン標準品を 105℃ で 2時 間乾燥し,そ の約 19 mgを 精密に量り,移 動相に

溶かし,正確に50 mLと し,ベンフォチアミン標準原液とする.シアノヨバラミン標準原液,

ピリドキシン塩酸塩標準原液それぞれ 5 mL及 びベンフォチアミン標準原液 10 mLを 正確に

量り,移 動相を加えて正確に200 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液(1),試料溶液(2)及び

標準溶液 100 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 物 θ少 により試

験を行い,そ れぞれの液のピリドキシンのピーク面積 24Tl(D及び△ 1,シ アノコバラミンのピ

ーク面積ッ争xD及び△2)ベ ンフォチアミンのピーク面積スTttD,z生3(の及びム 3を淑J定する。

本品のピリドキシン塩酸塩とシアノヨバラミンの 30分 間の溶出率が 75%,85%以 上で,

ベンフォチアミンの90分 間の溶出率が75%以 上のときは適合とする.

ピリドキシン塩酸塩(C8HllN03・HCDの 表示量に対する溶出率 (%)

= ‰ × 惚研(1)/Иsl)× (1/0× 180

,佐:ピリドキシン塩酸塩標準品の秤取量(mθ

σ:1カプセル中のピリドキシン塩酸塩(C8HllN03・HCDの表示量(m∂

シア ノコバ ラミン(C63H88CON14014P)の表示量に対す る溶出率 (%)

= 「偽 × ( 2 r r 2 ( 1 ) / 2 4 2 ) ×( 1 / 0 ×( 9 / 5 )

材主乾燥物に換算したシアノコバラミン標準品の秤取量(mθ

σ :1カ プセル中のシアノヨバラミン(C63H88CON14014P)の表示量(m9

ベンフオチアミン(C19H23N406PS)の 表示量に対する溶出率 (%)

= 1/T/s×[(z4T訳分/ンに3)十 (2rrttD/】ほ3)× (1/45)]× (1/0 × 360

T7s:ベンフオチアミン標準品の秤取量伍9

σ :1カ プセル中のベンフォチアミン(C19H23N406PS)の表示量(mθ

試験条件

く
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検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :350 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ15 cmのステンレス管に5μ 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 :25℃ 付近の一定温度

移動相 :水/ア セ トニ トリル/酢 酸(100)混液 (171:27:2)1000 mLに 1-ペ ンタンス

ルホン酸ナ トリウム2.Ogを溶かした液.

流量 :シアノコバラミンの保持時間が約 5分 になるよう調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ピ リドキシン,

シアノヨバラミン及びベンフォチアミンの順に溶出し,ピ リドキシンとシアノヨバラミ

ンの並びにシアノコバラミンとベンフォチアミンの分離度はそれぞれ 2以 上である。

システムの再現性 :標準溶液 100 μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰り返すとき,

シアノヨバラミンの相対標準偏差は2.0%以 下である。

シアノコバラミン標準品 シ アノヨバラミン標準品 (日局).

ピリドキシン塩酸塩標準品 ピ リドキシン塩酸塩標準品 (日局).

ベンフォチアミン標準品  「ベンフォチアミン」,た だし,乾 燥したものは定量するとき,ベ ン

フォチア ミン(C19H28N406P S)99.0%以 上 を含む もの.
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メ トキサレン 10mg錠

溶出性 (aFの 本 品 1個 をとり,試験液にラウリル硫酸ナ トリウム溶液 (1→100)900 mLを

用い,パ ドル法により,毎分 100回転で試験を行 う.溶出試験開始 90分後,溶出液 20 mL以

上をとり,子L径0.45μ m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 のろ液を試料溶液とする.別 にメトキサレン標準品約 22 mgを 精密に量り,メ タノー

ルに溶かし,正 確に 50 mLと する。この液 5 mLを 正確に量り,ラ ウリル硫酸ナ トリウム

溶液 (1→100)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,ラ ウリル硫酸ナ トリウム溶液 (1→100)を 対照とし,紫 外可視吸光度測定法 (2クつ に

より試験を行い,波 長 303nmに おける吸光度スT及びム を損J定する.

本品の90分 間の溶出率が80%以 上のときは適合とする。

メトキサレン (C12H804)の表示量に対する溶出率 (%)

= ‰ ×(z4T/ヱ亀)×(1/0× 45

%:脱 水物に換算したメトキサレン標準品の秤取量 (mg)

σ :1個 中のメトキサレン (C12H804)表示量 (mg)

メトキサレン標準品 メ トキサレン標準品 (日局).
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ファロペネムナ トリウム水和物 150mg(力 価)錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回

転で試験を行う.溶 出試験開始 30分後,溶 出液 20 mL以 上をとり,孔 径 0.45μ m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 のろ液を正確に3 mLと

り,水 6 mLを 正確に加えて混合し,試 料溶液とする.別 にファロペネムナ トリウム標準品

約 18 mg(力価)に 対応する量を精密に量り,水 に溶かし,正 確に 100 mLとする.こ の液

5 mLを 正確に量り,水 を加えて正確に20 mL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 物クつ により試験を行い,波 長 306 nmにおける吸光度

九T及び九sを測定する。

本品の 30分間の溶出率が85%以 上のときは適合とする。

ファロペネム (C12H15N05S)の表示量に対する溶出率 (%)

= ル 名×(九T/九s)×(1/の×675

レる :フアロペネムナ トリウム標準品の秤取量 [mg(力 価)]

σ :1錠 中のファロペネム (C12H15N05S)の表示量 [mg(力 価)]

ファロペネムナ トリウム標準品 フ ァロペネムナ トリウム標準品 (日局).
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ファロペネムナ トリウム水和物 200mg(力 価)錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回

転で試験を行う.溶 出試験開始 30分後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L径0.45μ 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 のろ液を正確に 3mLと り,

水 9mLを 正確に加えて混合し,試 料溶液とする。別にファロペネムナ トリウム標準品約

18 mg(力価)に対応する量を精密に量り,水に溶かし,正確に 100 mLと する。この液 5 mL

を正確に量り,水 を加えて正確に20 mL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 物力 により試験を行い,波 長 306 nmに おける吸光度ムT

及び九sを測定する.

本品の 30分 間の溶出率が85%以 上のときは適合とする.

ファロペネム (C12H15N05S)の表示量に対する溶出率 (%)

= レ レ名×(ムT/九s)×(1/の×900

ル名:フアロペネムナ トリウム標準品の秤取量 [mg(力 価)]

σ :1錠 中のファロペネム (C12H15N05S)の表示量 [mg(力 価)]

ファロペネムナ トリウム標準品 フ ァロペネムナ トリウム標準品 (日局).
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ファロペネムナ トリウム水和物 100mg(力 価)/gド ライシロップ

溶出性 (aFの  本 品約 0.5gを 精密に量り,試 験液に水 900 mLを 用い,パ ドル法により,

毎分 50回転で試験を行う.溶出試験開始 15分後,溶 出液 20 mL以 上をとり,孔径 0.45μ

m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 のろ液を試料溶

液とする。別にファロペネムナ トリウム標準品約 18 mg(力価)に対応する量を精密に量り,

水に溶かし,正確に 100 mLと する。この液 5 mLを 正確に量り,水 を加えて正確に20 mL

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クリ によ

り試験を行い,波 長 306 nmに おける吸光度ムT及びムsを測定する.

本品の 15分間の溶出率が85%以 上のときは適合とする.

ファロペネム (C12H15N05S)の表示量に対する溶出率 (%)

=  ( ル i s / b / T ) ×( ムT / 九 s ) ×( 1 / の×2 2 5

И車 ファロペネムナ トリウム標準品の秤取量 [mg(力 価)]

″ド 本品の秤取量 (g)

σ :lg中 のファロペネム (C12H15N05S)の表示量 [mg(力 価)]

ファロペネムナ トリウム標準品 フ アロペネムナ トリウム標準品 (日局).
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クレマスチンフマル酸塩 lmg/g散

溶出性 (aプの 本 品約 1.Og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。溶出試験開始 15分後,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 2mL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,ク レマスチンフマル酸塩標準品を

105℃で 4時 間乾燥し,そ の約 30mg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 する。更にこの液 10mL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,移 動相 5mL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 物θ分 により試験を行い,そ れぞれの液のクレマスチンのピーク面積 ヱ4T及び

ッ冬を測定する.

本品の 15分間の溶出率が85%以 上のときは適合とする.

クレマスチンフマル酸塩 (C21H26ClNO・C4H404)の 表示量に対する溶出率 (%)

=  (レ ン名/レレ年)× (ムT/九 s)X(1/こ つ X(9/2)

И銃 クレマスチンフマル酸塩標準品の秤取量 (mg)

〃止 本品の秤取量 (g)

σ:lg中 のクレマステンフマル酸塩 (C21H26CINO・C4H404)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220nm)

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 :40℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カリウム 9.Og及び 1‐オクタンスルホン酸ナ トリウム 2.Ogを水

1100mLに 溶かした液に,ア セ トニ トリル 900mLを 加えた後,リ ン酸でpH4.0に 調

整する.

流量 :ク レマステンの保持時間が約 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,ク レマスチンの

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,ク

レマステンのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である。

クレマステンフマル酸塩標準品 ク レマスチンフマル酸塩 (日局),ただし,乾 燥したものを定

量するとき,ク レマスチンフマル酸塩 (C21H26ClNO・C4H404)99.0%以上を含むもの.
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クレマスチンフマル酸塩 10mg/g散

溶出性 (aFの  本 品約 0.lgを精密に量り,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 出試験開始 15分後,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 2mL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,ク レマスチンフマル酸塩標準品を

105℃で 4時 間乾燥し,そ の約 30mg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 する。更にこの液 10mL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,移 動相 5mL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 (2θ♪ により試験を行い,そ れぞれの液のクレマステンのピーク面積 24T及び

ム を測定する。

本品の 15分間の溶出率が85%以 上のときは適合とする.

クレマステンフマル酸塩 (C21H26CINOoC4H404)の 表示量に対する溶出率 (%)

=  (レ レ亀/7/T)X(九 T/As)× (1/σ)X(9/2)

F/siクレマスチンフマル酸塩標準品の秤取量 (mg)

陥 :本品の秤取量 (g)

σ:lg中 のクレマステンフマル酸塩 (C21H26ClNOoC4H404)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220■m)

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 :リン酸二水素カリウム 9.Og及び 1‐オクタンスルホン酸ナ トリウム 2.Ogを水

1100mLに 溶かした液に,アセ トニ トリル 900mLを 加えた後,リ ン酸でpH4.0に 調

整する.

流量 :ク レマステンの保持時間が約 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 50ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき,ク レマスチンの

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,ク

レマスチンのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

クレマスチンフマル酸塩標準品 ク レマスチンフマル酸塩 (日局).た だし,乾 燥したものを定

量するとき,ク レマスチンフマル酸塩 (C21H26CINO・C4H404)99.0%以 上を含むもの.
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クレマスチンフマル酸塩 lmg錠

溶出性 (aFの  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 出試験開始 30分後,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 2mL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,ク レマステンフマル酸塩標準品を 105℃で 4

時間乾燥し,そ の約 30mg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 する.更 にこの液 10mL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,移 動相 5mL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 (2θ分 により試験を行い,そ れぞれの液のクレマステンのピーク面積 ИT及び ム を測

定する。

本品の 30分 間の溶出率が80%以 上のときは適合とする。

クレマスチンフマル酸塩 (C21H2 6 C l N O o C 4 H 4 0 4 )の表示量に対する溶出率 (%)

= ル タ3×  (スT/Иs)×  (1/の  × (9/2)

隆 :ク レマスチンフマル酸塩標準品の秤取量 (mg)

σ:1錠 中のクレマスチンフマル酸塩 (C21H26ClNO・C4H404)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220nm)

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 :リン酸二水素カリウム 9.Og及び 1‐オクタンスルホン酸ナ トリウム 2.Ogを水

1100mLに 溶かした液に,アセ トニ トリル900mLを 加えた後,リ ン酸でpH4,0に 調

整する.

流量 :ク レマスチンの保持時間が約 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,ク レマスチンの

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,ク

レマスチンのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以 下である.

クレマステンフマル酸塩標準品 ク レマステンフマル酸塩 (日局).た だし,乾 燥したものを定

量するとき,ク レマステンフマル酸塩 (C21H26ClNO・C4H404)99.0%以上を含むもの.
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クレマステンフマル酸塩 lmg/gド ライシロップ

溶出性 (aFの  本 品の表示量に従いクレマスチン (C21H26ClNO)約 lm gに 対応する量を精

密に量り,試 験液に水 900m L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,15分 後,溶 出液 20m L以 上をとり,孔 径 0.45μ mの メンブランフィルターで

ろ過する。初めのろ液 10m Lを 除き,次 のろ液 5m Lを 正確に量り,移 動相 5m Lを 正確に

加え,試 料溶液とする.別 にクレマスチンフマル酸塩標準品を 105℃で 4時 間乾燥し,そ の

約 22m gを 精密に量り,水 に溶かし,正 確に 200m Lと する。この液 2m Lを 正確に量り,

水を加えて正確に 200m Lと する。この液 5m Lを 正確に量り,移 動相 5m Lを 正確に加え,

標準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 50μ 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 (2θDに より試験を行い,そ れぞれの液のクレマステンのピーク面積ムT及び九

sを測定する.

本品の 15分間の溶出率が85%以 上のときは適合とする。

クレマスチン(C21H26ClNO)の表示量に対する溶出率 (%)

=  (レ レ名ルる)X(九 T/スs)× (1/こつ × (9/2)× (1/1.34)

クレマステンフマル酸塩標準品の秤取量 (mg)

本品の秤取量 (宮)

lg中 のクレマステン(C21H26CINO)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220n m)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレスカラム管に 5μ 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 :40℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カリウム9.Og及び 1-オ クタンスルホン酸ナ トリウム2.Ogを水

1100m Lに溶かした液に,ア セ トニ トリル 900m Lを 加えた後, リン酸で pH4,0に

調整する.

流量 :クレマステンの保持時間が約 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 50μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,ク レマスチンの

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 50μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すとき,

クレマスチンのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である。

クレマスチンフマル酸塩標準品 ク レマスチンフマル酸塩 (日局).た だし乾燥したものを定量

するとき,ク レマスチンフマル酸塩 (C21H26ClNO・C4H404)99.0%以 上を含むもの.
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カルピプラミン塩酸塩 25mg錠

溶出性 (aFの  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 75回転で試験を行う.溶 出試験開始 45分 後に溶出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.45ュ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 のろ液を試料溶液と

する。別にカルピプラミン塩酸塩水和物標準品を酸化リン (V)を 乾燥剤とし,105℃ で恒量

になるまで減圧乾燥し,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,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,溶 出試験第 2液 を対照とし,紫 外可視吸光度測定法 (2クリ に

より試験を行い,波 長 250nmに おける吸光度泌T及びz各を測定する。

本品の45分 間の溶出率が70%以 上のときは適合とする.

カルピプラミン塩酸塩 (C28H38N40・2HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

三 ″ 3×04T/泌DX(1/0× 90

,73:カルピプラミン塩酸塩水和物標準品の秤取量 (mg)

σ :1錠中のカルピプラミン塩酸塩 (C28H38N40°2HCl)の 表示量 (mg)

カルピプラミン塩酸塩水和物標準品 カ ルピ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,カ ルピプラミン塩酸塩 (C28H38N40・2HCl)99.0%以 上を含むもの.
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カルピプラミン塩酸塩 50mg錠

溶出性 (aプの 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 75回 転で試験を行う。溶出試験開始 45分 後に溶出液 20mL以 上をとり,孔 径 0,45ュ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 のろ液を試料溶液と

する.別 にカルピプラミン塩酸塩水和物標準品を酸化リン (V)を 乾燥剤とし,105℃ で恒量

になるまで減圧乾燥し,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,溶 出試験第 2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 2液 を対照とし,紫 外可視吸光度測定法 (2劾 に

より試験を行い,波 長 250nmに おける吸光度泌夕及び泌sを涙J定する.

本品の 45分 間の溶出率が80%以 上のときは適合とする.

カルピプラミン塩酸塩 (C28H38N40°2HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

= ″ 3×OttP/ノOX(1/0× 180

7■ カルピプラミン塩酸塩水和物標準品の秤取量 (mg)

σ :1錠中のカルピプラミン塩酸塩 (C28H38N40°2HCl)の 表示量 (mg)

カルピプラミン塩酸塩水和物標準品 カ ルピ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,カ ルピプラミン塩酸塩 (C28H38N40・2HCl)99,0%以 上を含むもの.
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リファンピシン 150mgカ プセル

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に水 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 75回転で試験を行う.溶 出試験開始 30分 後,溶 出液 20 mL以 上を

とり,子L径 0.45μ m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 2 mLを 正確に量り,水 を加えて正確に20 mLと し,試 料溶液とする。別にリファ

ンピシン標準品約 17 mg(力 価)に 対応する量を精密に量り,メ タノール 5 mLに 溶かし,

水を加えて正確に 100 mLとする。この液 2 mLを 正確に量り,水 を加えて正確に20 mL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クリ により

試験を行い,波 長 334 nmに おける吸光度 Arr及び途 を涙1定する.

本品の 30分 間の溶出率が80%以 上のときは適合とする.

リファンピシン(C43H58N4012)の表示量に対する溶出率(%)

= ,名 X C4T/z亀)X(1/σ)×900

豚主 リファンピシン標準品の秤取量 [mg(力 価)]

σ:1カ プセル中のリファンピシン(C43H58N4012)の表示量 [mg(力 価)]

リファンピシン標準品 リ ファンピシン (日局).
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クロルマジノン酢酸エステル 2mg錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,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 45分 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 にクロルマジノン酢酸エステル標準品を酸化リン 60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,エ タノール(99.5)に溶かし,

正確に 100mLと する。この液 2mLを 正確に量り,ラ ウリル硫酸ナ トリウム溶液 (1→250)

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 20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 (2θめ 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 z争及びム を測定する。

本品の45分 間の溶出率が85%以 上のときは適合とする,

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 (%)

三 閉る× (フい/ム)× (1/の ×9

‰ :クロルマジノン酢酸エステル標準品の秤取量 (mg)

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

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :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 :25°C付 近の一定温度

移動相 :アセ トニ トリル/水混液 (11:9)

流量 :クロルマジノン酢酸エステルの保持時間が約 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 20μL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 :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,ク

ロルマジノン酢酸エステルのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

クロルマジノン酢酸エステル標準品 ク ロルマジノン酢酸エステル標準品 (日局).
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クロルマジノン酢酸エステル 25mg錠

溶出性 (aプの 本 品 1個 をとり,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 出試験開始 90分 後,溶 出液 20mL以

上をとり,了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,ラ ウリル硫酸ナ トリウム溶液 (1→250)を 加えて正確に25mL

とし,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デシケーター (減圧,酸

化 リン lVl)で 4時 間乾燥し,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 2mLを 正確に量り,ラ ウリル硫酸ナ トリウム溶液 (1→250)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 物 θD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ン4T及びム を測定する.

本品の90分 間の溶出率が75%以 上のときは適合とする.

クロルマジノン酢酸エステル (C23H29C10Dの 表示量に対する溶出率 (%)

= レ る×lZT/ノ悠)×(170X(225/2)

‰ :ク ロルマジノン酢酸エステル標準品の秤取量 (mgl

σ :1錠 中のクロルマジノン酢酸エステル (C23H29C10かの表示量 (m∂

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 鍛J定波長 :285nml

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 :アセ トニ トリル/水 混液 (11:9)

流量 :クロルマジノン酢酸エステルの保持時間が約 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 20μL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 :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,ク

ロルマジノン酢酸エステルのピーク面積の相対標準偏差は2.00/0以下である.

クロルマジノン酢酸エステル標準品 ク ロルマジノン酢酸エステル標準品 (日局).
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ノルエチステロン 5mg錠

溶出性 (aFの  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 100回

転で試験を行 う.溶 出試験を開始 180分後,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.

別にノルエチステロ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,エ タノール (99.5)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,水

を対照とし,紫 外可視吸光度測定法 物力 により試験を行い,波 長 248 nmに おける吸光

度 z4T及び 途 を測定する。

本品の 180分間の溶出率が 75%以 上のときは適合 とする.

ノルエチステロン(C20H2602)の表示量に対する溶出率 (%)

=  r7s×  (z4TIÅ)×  (176)× 18

材主 ノルエチステロン標準品の秤取量 (mg)

σ: 1錠 中のノルエチステロン(C20H2602)の表示量 (mg)

ノルエチステロン標準品 ノ ルエテステロン(日局)。ただし,乾 燥したものを定量するとき,ノ

ルエチステロン(C20H2602)99.0%以上を含むもの.
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エルゴタミン酒石酸塩 lmg。 無水カフェイン50mg・ イソプロピルアンチピリン300mg錠

溶出性 (aFの  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 出試験開始 30分後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.45μ 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 5mLを 正確に量り,内

標準溶液 lmLを 正確に加えた後,移 動相を加えて正確に 10mLと し,試 料溶液とする。別

にエルゴタミン酒石酸塩標準品を60℃で4時 間減圧乾燥し,そ の約 50mgを 精密に量り,移

動相を加えて正確に 50mLと し,こ の液 2mLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に 20mL

とし,標 準原液 Aと する。また,無 水カフェイン標準品を 80℃で 4時 間乾燥し,そ の約

50mgを 精密に量り,移 動相を加えて正確に 50mLと し,標 準原液 Bと する。また,イ ソ

プロピルアンチピリン標準品をシリカグルを乾燥剤として 5時 間減圧乾燥し,そ の約 60mg

を精密に量り,標 準原液 A2mL,標 準原液 B10mLを 正確に加えた後,移 動相を加えて溶

かし,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 10mL

とし,こ の液 5mLを 正確に量り,内 標準溶液 lmLを 正確に加えた後,移 動相を加えて正確

に 10mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 10μ Lにつき,次 の条件で液体クロ

マ トグラフィー (2θ♪ により試験を行い,そ れぞれの液の内標準溶液のピーク面積に対す

るエルゴタミン酒石酸塩のピーク面積の比CTE及 びCsE,カ フエインのピーク面積の比OT

c及びOsc並 びにイノプロピルアンチピリンのピーク面積の比CTl及 びCs】を求める.

本品の30分 間の溶出率はエルゴタミン酒石酸塩 70%以 上,無水カフェイン85%以 上及び

イソプロピルアンチピリン85%以 上である.

エルゴタミン酒石酸塩 ((C38H35N505)2・C4H606)の 表示量に対する溶出率 (%)

= レ
名E×  (CTE/OsE)× (1/σ E)× (9/5)

無水カフェイン (C8H10N402)の表示量に対する溶出率 (%)

= レ レ名C× (CTC/Csc)× (1/σc)× 90

ソプロピルアンチピリン (C14H18N20)の表示量に対する溶出率 (%)

= レ ン亀1× (CT1/Csl)× (1/σl)× 450

И班:エルゴタミン酒石酸塩標準品の秤取量(m∂

И賀 :無水カフェイン標準品の秤取量 (mgl

17s i:イソプロピルアンチピリン標準品の秤取量 (mgl

σE:1錠 中のエルゴタミン酒石酸塩 ((C83H35N505)2・C4H606)の 表示量 (m9

Cc:1錠 中の無水カフェイン (C8H10N402)の表示量 (mθ

σl:1錠 中のイノプロピルアンチピリン (C14H18N20)の表示量 (mgl

内標準溶液 4‐ジメチルアミノベンズアルデヒド10mgを移動相に溶かし,100mLと する

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 鍛l定波長 :290nm)

蛍光光度計 (励起波長 :320nm,蛍 光波長 i388nm)
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カラム:内径 4.6mm,長 さ15cmの ステンレス管に 5μ mの 液体クロマ トグラフィー用

ブチ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 :薄めたリン酸 (17→20)1,36mLを 量り,水 を加えて混和し,正 確に2000mL

とする (10mmo1/Lリ ン酸水溶液)。この液 1500mLに アセ トニ トリル 500mLを 加

える。

流量 :カフェインの保持時間が約 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 :標準溶液 10μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,蛍光検出におい

てはエルゴタミン酒石酸塩,4‐ジメチルアミノベンズアルデヒドの順に溶出し,エ ル

ゴタミン酒石酸塩,4‐ジメチルアミノベンズアルデヒドの分離度は 2.0以上である。

紫外吸光検出においてはカフェイン,4‐ジメチルアミノベンズアルデヒド,イ ソプロ

ピルアンチピリンの順に溶出し,カ フエイン,4‐ジメチルアミノベンズアルデヒド及

びイソプロピルアンチピリンのピークの分離度はそれぞれ 2.0以上である.

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,内

標準物質のピーク面積に対するエルゴタミン酒石酸塩,カ フェイン及びイソプロピル

アンチピリンのピーク面積の比の相対標準ls~差はそれぞれ 3.0%以下である.

エルゴタミン酒石酸塩標準品 エ ルゴタミン酒石酸塩 (日局).た だし,乾 燥したものを定量す

るとき,エ ルゴタミン酒石酸塩 ((C38H35N505)2・C4H606)99.0%以 上を含むもの.

無水カフェイン標準品 無 水カフェイン (日局).た だし,乾 燥したものを定量するとき,カ フ

ェイン (C8H10N402)99.0%以 上を含むもの.

イソプロピルアンチピリン標準品 イ ソプロピルアンチピリン (日局).ただし,乾 燥したもの

を定量するとき,イ ソプロピルアンチピリン (C14H18N20)99.0%以 上を含むもの.
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エルゴタミン酒石酸塩 0.5mg・無水カフェイン25mg・ イソプロピルアンチピリン 150111g錠

溶出性 (aFの  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 出試験開始 30分後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.45μ 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 5mLを 正確に量り,内

標準溶液 lmLを 正確に加えた後,移 動相を加えて正確に 10mLと し,試 料溶液とする。別

にエルゴタミン酒石酸塩標準品を60℃で 4時 間減圧乾燥し,そ の約 50mgを 精密に量り,移

動相を加えて正確に 50mLと し,こ の液 2mLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に 20mL

とし,標 準原液 Aと する。また,無 水カフェイン標準品を 80℃で 4時 間乾燥し,そ の約

50mgを 精密に量り,移 動相を加えて正確に 50mLと し,標 準原液 Bと する。また,イ ソ

プロピルアンチピリン標準品をシリカグルを乾燥斉Jとして 5時 間減圧乾燥し,そ の約 60mg

を精密に量り,標 準原液 A2mL,標 準原液 B10mLを 正確に加えた後,移 動相を加えて溶

かし,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 10mL

とし,こ の液 5mLを 正確に量り,内 標準溶液 lmLを 正確に加えた後,移 動相を加えて正確

に 10mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 10μ Lにつき,次 の条件で液体クロ

マ トグラフィー (2Fの により試験を行い,そ れぞれの液の内標準溶液のピーク面積に対す

るエルゴタミン酒石酸塩のピーク面積の比9TE及 びCsE,カ フエインのピーク面積の比CT

c及びOsc並 びにイソプロピルアンチピリンのピーク面積の比CTI及 びOsIを 求める.

本品の 30分 間の溶出率はエルゴタミン酒石酸塩 70%以 上,無水カフェイン85%以 上及び

イソプロピルアンチピリン85%以 上である。

エルゴタミン酒石酸塩 ((C33H35N505)2・C4H606)の表示量に対する溶出率 (%)

=  レ レ名E× ( C T E / C s E )× ( 1 /σ E )× ( 9 / 5 )

無水カフェイン (C8H10N402)の表示量に対する溶出率 (%)

= "名 C× (CTC/Csc)× (1/σc)× 90

イソプロピルアンチピリン (C14H18N20)の表示量に対する溶出率 (%)

= ル 亀1× (CT1/CsI)× (1/σ l)× 450

レレ名E

レン名c

レレ名I

σE

Cc

σI

エルゴタミン酒石酸塩標準品の秤取量 (m9

無水カフェイン標準品の秤取量 (mθ

イソプロピルアンチピリン標準品の秤取量(mθ

:1錠中のエルゴタミン酒石酸塩 ((C33H35N505)2・C4H606)の表示量(mg)

1錠中の無水カフェイン (C8H10N402)の表示量(mθ

l錠中のイソプロピルアンチピリン (C14H18N20)の表示量 (m∂

内標準溶液 4‐ジメチルアミノベンズアルデヒド10mgを 移動相に溶かし,100mLと する.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :290nm)

蛍光光度計 (励起波長 :320nm,蛍 光波長 :388nm)
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カラム:内径 4.6mm,長 さ15cmの ステンレス管に5μ mの 液体クロマ トグラフィー用

ブチルシリル化シリカグルを充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :薄めたリン酸 (17→20)1.36mLを 量り,水 を加えて混和し,正 確に2000mL

とする (10mmolyLリ ン酸水溶液).こ の液 1500mLに アセ トニ トリル 500mLを 加

える.

流量 :カフェインの保持時間が約 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 :標準溶液 10μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,蛍光検出におい

てはエルゴタミン酒石酸塩,4‐ジメチルアミノベンズアルデヒドの順に溶出し,エ ル

ゴタミン酒石酸塩,4‐ジメチルアミノベンズアルデヒドの分離度は 2.0以上である。

紫外吸光検出においてはカフェイン,4‐ジメチルアミノベンズアルデヒド,イ ソプロ

ピルアンチピリンの順に溶出し,カ フェイン,4‐ジメチルアミノベンズアルデヒド及

びイソプロピルアンチピリンのピークの分離度はそれぞれ 2.0以上である.

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,内

標準物質のピーク面積に対するエルゴタミン酒石酸塩,カ フェイン及びイソプロピル

アンチピリンのピーク面積の比の相対標準偏差はそれぞれ 3.0%以下である.

エルゴタミン酒石酸塩標準品 エ ルゴタミン酒石酸塩 (日局).た だし,乾 燥したものを定量す

るとき,エ ルゴタミン酒石酸塩 ((C33H35N505)2・C4H606)99,0%以 上を含むもの.

無水カフェイン標準品 無 水カフェイン (日局)。ただし,乾 燥したものを定量するとき,カ フ

ェイン (C8H10N402)99.0%以 上を含むもの4

イソプロピルアンチピリン標準品 イ ソプロピルアンチピリン (日局).た だし,乾 燥したもの

を定量するとき,イ ソプロピルアンチピリン (C14H18N20)99.0%以 上を含むもの.
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ノルエチステロン lmg・ メス トラノール 0.05mg錠

溶出性 (aFの  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 1000mLと

した液 900mLを 用い,パ ドル法により,毎分 100回転で試験を行う,溶出試験開始 90分 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。別にノルエチステロン標準品をデシケーター

(減圧,シ リカゲル)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 200mL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 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 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,ポ リソルベー ト80 1gに 水を加えて 1000mLと

した液を加えて正確に200mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 100ぃ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 (2θ♪ により試験を行い,そ れぞれの液

のノルエチステロンのピーク面積 z4監及び ムa並びにメス トラノールのピーク面積 XTb及び

ムsbを涙J定する。

本品の90分 間の溶出率がノルエテステロン750/0以上及びメス トラノール 80%以 上のとき

は適合とする.

ノルエテステロン (C20H260Dの 表示量に対する溶出率 (%)

= 「 佑aX(z4Ta/ztta)× (1/a)× (9/2)

メス トラノール (C21H2602)の表示量に対する溶出率 (°/o9

= 4/sb× (2Tbル亀b)× (1/a)× (9/50)

ノルエチステロン標準品の秤取量 (mgl

メストラノール標準品の秤取量 (mθ

l錠中のノルエテステロン (C20H2602)の表示量 (mgl

l錠中のメストラノール (C21H2602)の表示量(mθ

試験条件

検出器 :ノルエテステロン 紫 外吸光光度計 鍛1定波長 :244nml

メストラノール 蛍 光光度計 (測定波長 :励起波長 281nm,蛍 光波長 302nm)

カラム :内径 4mm,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 :アセ トニ トリル/水 混液 (3:2)

流量 :ノルエチステロンの保持時間が約 3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,ノ ルエテステ

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 2000段 以上,2.0以 下

であり,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。

惚
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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,

ノルエテステロン及びメス トラノールのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ 2,00/0

以下及び 3.00/0以下である.

ノルエチステロン標準品 ノ ルエテステロン (日局)。ただ し,乾 燥 したものを定量するとき,

ノルエテステロン (C20H2602)99,0%以上を含むもの.

メス トラノール標準品 メ ス トラノール標準品 (日局).
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ノルエチステロン 2mg・ メス トラノール 0.lmg錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液にポリソルベー ト80 1gに 水を加えて 1000mLと

した液 900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 100回 転で試験を行う.溶 出試験開ナ台180分

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 5mLを 正確に量り,ポ リソルベー ト80 1gに 水を加えて

1000mLと した液を加えて正確に 10mLと し,試 料溶液とする.別 にノルエチステロン標準

品をデシケーター (減圧,シ リカゲノの 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 200mL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 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 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,ポ リソルベー ト80 1gに 水

を加えて 1000mLと した液を加えて正確に200mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標

準溶液 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 物θ分 により試験を

行い,そ れぞれの液のノルエチステロンのピーク面積 XTa及 び △a並びにメス トラノールの

ピーク面積z4恥及び△bを測定する。

本品の 180分 間の溶出率がノルエチステロン 75%以 上及びメストラノール 800/0以上のと

きは適合とする.

ノルエテステロン (C20H260)の 表示量に対する溶出率 (%)

= 予 佑a×ム a/ms9× (1/の ×9

メス トラノール (C21H2602)の 表示量に対する溶出率 (%)

=  旅 b ×1 / T b / ムb ) ×( 1 / a ) ×( 9 / 2 5 )

:ノルエテステロン標準品の秤取量(mθ

:メストラノール標準品の秤取量(m∂

:1錠 中のノルエチステロン (C20H2602)の表示量 (mgl

:1錠 中のメス トラノール (C21H2602)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :ノルエチステロン 紫 外吸光光度計 鍛J定波長 :244nm)

メストラノール 蛍 光光度計 (測定波長 :励起波長 281nm,蛍 光波長 302nm)

カラム :内径 4mm,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

移動相 :アセ トニ トリル/水 混液 (3:2)

流量 :ノルエテステロンの保持時間が約 3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,ノ ルエチステ

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 2000段 以上,2.0以 下

であり,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

‰
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段以上,1.5以 下である.

システムの再現性 t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,

ノルエチステロン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 2.0%

以下及び 3.0°/o以下である。

ノルエテステロン標準品 ノ ルエチステロン (日局).た だし,乾 燥したものを定量するとき,

ノルエテステロン (C20H2G02)99.0%以上を含むもの.

メストラノール標準品 メ ス トラノール標準品 (日局).
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ノルエチステロン 5111g・メス トラノール 0,05mg錠

溶出性 に ゴの 本 品 1個 をとり,試 験液にポリソルベー ト80 1gに 水を加えて 1000mLと し

た液 900mL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 45分

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 にノルエテステロ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,メ タノールに溶かし,正

確に50mL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 28mgを 精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に 1001uL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,試 験液を加えて正確に200mLと し,標 準溶液と

する.試 料溶液及び標準溶液 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

(2θ少 により試験を行い,そ れぞれの液のノルエテステロンのピーク面積 ン4Ta及び ム a並

びにメス トラノールのピーク面積XTb及びゑbを測定する.

本品の45分 間の溶出率がノルエチステロン70%以 上及びメス トラノール 70%以 上のとき

は適合とする。

ノルエチステロン(C20H2602)の表示量に対する溶出率 (%)

=  '4るa× lZTa/ノ低a)× (1/て払)× 18

メス トラノール(C21H2602)の表示量に対する溶出率 (%)

= ルタSb×(2Tb/ン亀b)× (1/a)× (9/50)

‰ a:ノ ルエテステロン標準品の秤取量 (mg)

に b:メ ス トラノール標準品の秤取量 (mg)

a: 1錠 中のノルエテステロン(C20H2602)の表示量 (mg)

a: 1錠 中のメス トラノール(C21H2602)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :ノルエチステロン 紫 外吸光光度計 (測定波長 :244nm)

メス トラノール 蛍 光光度計 (測定波長 :励起波長 281nm,蛍 光波長 302nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15 cmのステンレス管に 5ュ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 : 25℃付近の一定温度

移動相 :アセ トニ トリル/水 混液 (3:2)

流量 :ノルエチステロンの保持時間が約 3分 になるように調整する。

メストラノールの保持時間が約 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,ノ ルエテステ

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

であり,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,
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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,

ノルエテステロン及びメス トラノールのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ 2.0%

以下及び 3.0%以下である.

ノルエチステロン標準品 ノ ルエチステロン (日局).た だし,乾 燥 したものを定量するとき,

ノルエテステロン (C20H2602)99.0%以 上を含むもの.

メス トラノール標準品 メ ス トラノール標準品 (日局).
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別添 2

標準製剤について

有効成分名 剤型 含量 整理番号 標準製剤 標準ロット標準製剤提供業者

ドキサガシンメシル彫逆篤 錠剤

0,5nlg 36211 カルテ
ヾ
ナリン'定0,5田g 0582002A

ファイサ中`付相
1阿g 36212 カルテ

｀
す)ン金定1回g 0582115A

2阿g 36213 カルテ
｀
ナリンa走2nlg 0582219A

4nlg 36214 カルテ
ヾ
ナリン金定4Mg 582307

シクロフェニル 錠剤 100mg 4127A セキソヒ
｀
ット P027 あすか製栗榊

口′ヽ
°
ズ ド塩酸塩 ドラインロッフ

°
斉‖ 0.5111g/g 4709C

い
°
カルド小児用ドライシ

ロッフ
° TY01 シオノケミカル付料

シ
｀
フ
°
ロフィリン・

メトキシフェナミン塩酸塩 ・

ノスカと
°
ン ・

クロルフェニラミンマレイン酉友塩

カフ
'セ

ル済」

25rlg

25mg

5mg・

2RIg

4729A アストーマカフ
°
セル D11602 日医工榊

ン
｀
フェンヒトラミン塩酸塩 錠剤

10阿g (a) 4904B レスタミンコーワ錠 ER5M 興和榊

10nlg (b) 4904C へ`ナ'定 53011 田辺製薬隅

クロミプラミン塩酸塩 錠剤
10阿g 4927A アナフラニールα定10mg 20060

アルフレッサファー
‐F隅

25mg 4927B アナフラココル9走25mg 30060

アクタリット 錠斉」 100rHg 4947A モーハ一`a走loomg DH03 三菱ウェルファイ側

ロキタマイシン 卜
｀
ライシロッフ

°
斉J 200mg(力 価)/g 4949B リカマイシント

｀
ライシロッフ

°
200 RNWllKM 旭化成ファー71hl

エルデトール塩酸塩 錠剤

125nlg (a) 5112A エフ
｀
トールα定125田g E23040 科研製薬榊

125mg (b) 5112A エサンフ
｀
トールa走125皿g 5N085 サント

｀
般料

250mg (a) 5112B エフ
ヾ
トール'走250Mg 125710 科研製薬榊

250rHg (b) 5112B  Iエ サンデト」レ拐走250皿g 6E001 サンド欄

ガルヒ
°
テち酒石酸塩 錠剤

Dttg 5201A    Iマイス)―a走51Hg 1080
アステラス壊望夢種は相

Onlg 5201B イス)一'走10nlg 3060

チアミンシ
｀
スルフィド    1錠 斉」 Onlg 5219A

｀
アノイナミン10 302A 鶴原製栗側

フルスルチアミン 碇剤 5111g             15220A 5皿gア)ナミンF糖衣錠 0101

武田薬品工業榊
フルス断アミン塩酸塩 旋斉」

7.29田g         15220B 5mgア)ナミンF糖衣錠 SM016

54.58則g    15220C  150mg7)ナミンF狩ぎ衣2ギ SM019

アスコルと
｀
ン酉変・

ハ
°
ントテン酉変カルシウム

願粒剤 :‖を,魯
/g・
        15232Aンナール 4721

塩野義製薬附

錠剤 :倍官
田g・
          15232Cシナール盆走200 5065

オクトチアミン・

)ホ
｀
フラと

｀
ン・

ヒ
°
)ドキシン塩酸塩 ・

シアノコハ
｀
ラミン

錠斉Ⅲ

25nlg・

2.5nlg・

40rug・

0,25nlg

5233A ノイロビル錠 3900 アステラス製薬側

ヘ ンフォチアミン・

ヒ
°
)ドキシン塩酸塩・

シアノコハ
｀
ラミン

散斉」

138.3nlg/g・

100111g/g・

lnlg/g

5236A ヒ
｀
タメシ

｀
ン散 WX005

三共榊

カフ
°
セル斉J

34.58nlg'

25nlg・

0,25nlg

5236B NY702

69,15阿g・

50mg・

0,5田g

5236C ヒ
｀
タメシ

ヾ
ンカフ

°
セル50 WT007

メトキサレン 錠剤 1011g 5708A オタツラレン◆定 013Kl 大正製薬僻



ファロヘ
°
ネムナトリウム7K汗日物

錠斉J
150阿g(力 価) 6101A ファロム,定150回g Y048

第
一アスビオファヤマ附

200田g(力 価) 6101B ファロム,走200阿g A444

ドライシロッフ
°
斉」 100mg(力 価)/g 6101C

ファロムドライシロッフ
°
小児

用
Y420

クレマスチンフマル酉変塩

散剤
1田g/g 6102A タヘ

ヾ
シ―`ル右女(0,1%) P0024

ノハ
｀
ルティスファーマ榊10田g/g 6102B タヘ

｀
シ―`ル1%散 P0001

錠剤 1田g 6102C タヘ
｀
シ一`ル P0029

ドライシロッフ
°
斉J 1阿g/g 6102D テルキ

ヾ
ンG卜

ヾ
ライシロッフ F604724 高田製薬開

カルヒ
°
フ
°
ラミン塩酸塩水和物 錠斉Ⅲ

25rrg 6103A テラェクトン糖衣錠25田g M260
三菱ウェルファーマl■l

50mg 6103B テ
｀
フェクトン糖衣錠50田g 」076

リファンヒ
υ
シン カフ

°
セル斉J 150nlg 6108A )ファシ

｀
ンカフ

°
セル PIAD」58 第一製薬側

クロルマシ
ヾ
ノン酉乍酉父エステル 錠剤

21Hg 6109A ルトラールaこ 3001 塩野義製薬船

25mg 6109B フ
°
ロスタール'走25 R446 あすか製薬lTh

ノルエチステロン 錠 剤 5111g 6110A ノアルテンa走 (5111g) 5002 塩野義製薬側

コレゴタミン酒石酸塩

無水カフェイン・

イツフ
°
ロヒ

°
ルアンチと

°
リン

錠剤

lmg。

50田g・

300回 g

6114A クリアミンAa走 B00801

口医工側

0.5阿g・ 25111g

150rHg
6114B クリアミンSa走 A01201

ブルエチステロン・

メストラノール
錠剤

lmg・

0.05mg
6116A ノフィアーーA T039

あすか製薬船

2阿g。
0.lmg

6116B ソフィアーーC T014

5mg・

0.05mg
6116C ノアルテンーD錠 5003 塩野義製薬側



局明恭3

医薬品の範囲及び標準的な試験条件について

有効成分名 剤型 含 量
試験液 (pH) 回転数

整理番号

基準液 その他 (rpm)

ドキサブシンメシル酸塩 錠剤

0.5mg 1 . 2 , 6 . 8 , 水 36211

lm8 1 2 , 6 . 8 , 水 36212

2rng 1 2 , 6 , 8 , 水 36213

4rng 1 2 , 6 8 , 水 36214

シクロフェニル 錠剤 100mg
水 1.2, 4 0, 6 8*1

4127A

25%ラ ウ)ル硫酸ナト)ウム添加

ロペラミド塩酸塩 ドライシロップ剤 〕5mg/g 水 1,2, 40, 6.8 4709G

ジプロフィリン ・

メ トキシフエナ ミン塩酸塩 ・

ノスカピン ・

クロルフェニフミンマ レイン酸塩

カプセル剤

５ｍ

硫

曜

曜

4 0 , 6 . 8 , 水

4729A
ノスカピンについて

水 1,2, 40, 68

上記以外の成分について

ジフェンヒドラミン塩酸塩 錠剤

10mg (a) 水 1.2, 40, 6.8 4904B

10mg (b) 水 1.2, 40, 6.8 4904G

クロミプラミン塩酸塩 錠剤

10mg 水 1,2, 4.0, 6.8 4927A

25mg 水 1.2, 4,0, 68 4927B

アクタリッ ト 錠剤 100mg 水 1,2, 4.0, 6.8 4947A

ロキタマイシン ドライシロップ剤
2 0 0 m g (力価)

/g
1 2, 6.8, アX 4949B

エタンブ トール塩酸塩      1錠 剤

125mg (a) 水 1.2, 4.0, 6.8 5112A

125mg (b) 水 1.2, 4.0, 6.8 5112A

250rng (a) 水 1.2, 4.0, 6.8 5112B

250mg(b) 1 水 1 2 , 4.0, 6.8 5112B

ノルピデム酒石酸塩 錠剤

5mg 水 1.2, 4.0, 6,8 5201A

10rng 水  1  1 . 2 , 4 . 0 , 6 . 8 5201B

チアミンジスルフィ ド 錠沖| 10mg 水 1.2, 4,0, 6.8 5219A

フルスルチアミン 錠剤 5mg 水 1 2 , 4 0 , 6 8 1   5 0 5220A

フルスルチアミン塩酸塩 捌  騰
水 1.2,4.0, 6.8

水 12,4.0, 6.8 50      1   5220C

アスコルビン酸 ・

パン トテン酸カルシウム

頻粒却!          |:縄
握

/g・
水 1.2,4.0, 6.8 50      1   5232A

錠剤
200mg・

3mg
水 12, 4.0, 6.8 5232C

オク トチアミン ・

リボフラビン ・

ピツドキシン塩酸塩 ・

シアノコバラミン

錠剤

を5mg・

2,5mg・

10mg・

〕.25rn8

1 . 2 , 6 . 8 , 水 5233A

ベンフォチアミン ・

ピリドキシン塩酸塩・

シアノコバラミン

散剤

38.3mg/g・
00mg/g・
mg/g

水 12, 40, 68 50      1   5236A

カプセル剤

34.58111g・

25mg・

0.25mg

木 1.2, 40, 68

69,15mg・

50mg・

0 5mg

水 1.2,4.0, 68 5236C



メ トキサレン 錠沖j 10mg
水 1.2, 4,0, 6.8*1

5708A

1%ラウリル稿椛西空ナト)ウム材尽力日

ファロペネムナ トリウム水和物

錠剤
150mg(力 価) 水 2.5*2, 4.0, 6 8 6101A

200mg(力 価) 水 2.5*2, 4 0, 6.8 6101B

ドライシロップ剤
100mg(力価)
/g

水 12,40, 6.8 6101C

クレマスチンフマル酸塩

散剤
lmg/8 水 1.2, 40, G.8 6102A

10mg/g 水 12,4.0, 6102B

錠剤 lmg 水 1.2, 4,0, 6,8 6102C

ドライシロップ剤 lmg/8 水 1.2, 40, 6.8 6102D

カルピプラミン塩酸塩水和物 錠沖j
25mg 1 . 2 , 4 0 , 水 6103A

50mg 12, 4,0,水 6103B

リファンピシン カプセル剤 150mg 水 1.2, 40, 6.8 6108A

クロルマジノン酢酸エステル 錠剤

2皿g
水 1.2, 4.0, 6.8*1

6109A

0 4% )サル硫酸ナトルム添加

25mg
水 1 2, 4.0, 6.8ネ 1

6109B

0,4%ラウ)ル硫酸ナトリウム添加

ノルエチステロン 錠剤 5mg 水 1.2, 40, 68 6110A

エルゴタミン酒石酸塩 ・

無水カフェイン ,

イツプロピルアンチピリン
錠剤

lmg'

50mg'

300mg

水 1.2, 4.0, 6,8 6114A

0,5111g

25mg・

150mg

水 1,2, 4.0, 68 61148

ノルエテステロン・

メス トラノール
錠剤

lmg・

0,0511g

水 1.2, 4.0, 68
6116A

0.1% ホ
°
)ノルヘ`―卜80シ尽力日

2mg・

0.lmg

水 1.2, 4.0, 6.8

0 1% ホ
°
)ツルヘヾ―卜80'恭力口

5mg・

0 05mg

水 1,2, 40, 6.8
6116C

0.1% ホ
・
リノルヘ―`卜80シ尽力日

○装置 :日本薬局方一般試験法溶出試験法 (パドル法)

○試験液 次 の試験液900mLを適当な方法で脱気して用いる。

pHl.2:日本薬局方試薬 。試液の溶出試験第 1液

pH4.0:酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 (0 05mo1/L)

pH6.8:日本薬局方試薬 ・試液の溶出試験第 2液

pH6.8※11薄 めたMc1lvaine緩衝液 (0.05mo1/Lリン酸水素ニナ トツウム十二水和物と0 025mo1/Lクエン酸一水和物でpH6.8

に調製する。)

pH2 5※2:薄 めたMc1lvaine緩衝液 (0.05mo1/Lリン酸水素ニナ トリウム十二水和物と0,025mo1/Lクエン酸
一水和物でpH2.5

に調製する。)

水 :日本薬局方精製水

その他 :薄めたMc1lvaine緩衝液 (0,05mo1/Lリン酸水素ニナ トリウム十二水和物 と0 025mo1/Lクエン酸
一水和物を用いて

pHを調整する。)

以上、試験液及び回転数以外の溶出試験の詳細については、平成10年7月15日医薬審第595号厚生省医薬安全局審査管理課長

通知 「医療用医薬品の品質に係る再評価の実施手順等について」を参照すること。


