
クロルフェニラミンマ レイン酸塩 3 mg/g・サ リテルアミド270 mg/g・アセ トアミノフェン 150

mg/g・無水カフェイン 30 mg/g 類 粒

溶出性 (aFの  本 品約 lg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 後及び 45分 後に溶出液 30 mLを 正確にとり,

直ちに 37±0.5℃ に加温 した水 30 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 の液を試料溶液 (1)

及び試料溶液 (2)と し,試 料溶液 (1)15 mLを 正確に量 り,l mO1/L塩 酸 l mLを 正確に

加えた液を試料溶液 (3)と する.

本品の 15分 間及び 45分 間の溶出率がそれぞれ以下を満たす ときは適合 とする,

クロルフェエラミンマ レイン酸塩

別に,ク ロルフェエラミンマ レイン酸塩標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 17mgを

精密に量 り,水 に溶か し,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 100 mLと した液 15 mLを 正確にとり,l mttЪ 塩酸 l mLを 正確に加え,標 準溶液

とする。試料溶液 (3)及 び標準溶液 50 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 (2θゴ)に より試験を行い,そ れぞれの液のクロルフェニラミンのピーク面積 ス駅〕

及び ム を測定する.

本品の 15分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする.

クロルフェニラミンマ レイン酸塩(C16H19CIN2・C4H404)の表示量に対する溶出率(%)

=  (,,3/レ 路)× (ИT(3)/ИS)×  (1/0 × 18

豚主 クロルフェエラミンマ レイン酸塩標準品の秤取量 (mg)

〃エ クロルフェエラミンマ レイン酸塩 ・サ リテルアミド・アセ トア ミノフェン ・無水カ

フェイン顆粒の秤取量 (g)

σ:lg中 のクロルフェニラミンマレイン酸塩(C16H19ClN2・C4H40Dの 表示量 (mg/g)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (損」定波長 :225 nm)

カラム :内径 4.6 mIIl,長さ 15 cmの ステンレス管に5μ mの 液体クロマ トグラフ用オ

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-オ クタンスルホン酸ナ トリウムの薄めたリン酸 (1→1000)溶 液 (2→1000)

/ア セ トニ トリル (7:3)

流量 :クロルフェニラミンの保持時間が,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 50 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ク ロルフェニラ

ミンのピークの理論段数及びシンメトリー係数がそれぞれ 3000段 以上,2,0以 下であ

る.

システムの再現性 :標準溶液 50 μLに つき,上 記の条件で試験を6回 繰 り返すとき,ク .

ロルフェニラミンのピーク面積の相対標準偏差は 1.5%以下である.
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サ リチルアミド・アセ トア ミノフェン ・無水カフェイン

別に,無 水カフェイン標準品を 80℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 17 mgを 精密に量 り,水 に

溶かし,正 確に 100 mLと し,標 準原液 とする。また,デ シケーター (シリカグル)中 で 4

時間減圧乾燥 したサ リチルア ミド標準品約 30mg及 び 105℃で 2時 間乾燥 したアセ トア ミノ

フェン標準品約 17m gを 精密に量 り,水 約 50mLに 溶かした後,標 準原液 20 mL及 び水を

加え,正 確に 100 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

10 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 (2θDに より試験を行い,

それぞれの液のサ リテルア ミドのピーク面積 ZTa(D,z4Tac)及び Иsa,ア セ トア ミノフェンの

ピーク面積 ДMl),ZTb(〕及び zttb,並びにカフェインのピーク面積 24■(D,_4■Q)及び zttcを測

定する.

本品の 45分 間のサ リテルアミドの溶出率,ア セ トア ミノフェンの溶出率及び無水カフェ

インの溶出率がそれぞれ 70%,80%及 び 85%以 上のときは適合 とする.

サ リテルアミド(C7H7N02)の表示量に対する溶出率(%)

= (閉 るa/″1)× {t4Ta(1)/スSか×(1/30)十ム 昼(2)/ИSa)}× (1/6と)X900

アセ トア ミノフェン(C8H9N02)の表示量に対する溶出率(%)

= (閉
るb/″ 4)× {(И Tb(D/ス Sb)× (1/30)十 似 恥 Q)/ッ 牡 b)}X(1/a)x9oo

無水カフェイン(C8H10N402)の表示量に対する溶出率(%)

= (閉 るcプレ佑)× 〔t4Tts(0/スSc)×(1/30)十倣コまり/zttc)}×(1/a)× 180

%a:サ リチルアミド標準品の秤取量 (mg)

隆 b:ア セ トア ミノフェン標準品の秤取量 (mg)

惚 ci無 水カフェイン標準品の秤取量 (mg)

″止 クロルフェニラミンマ レイン酸塩 ・サ リテルアミ ド・アセ トア ミノフェン ・無水カ

フェイン類粒の秤取量 (g)

a:lg中 のサ リチルア ミド(C7H7N02)の表示量 (mg/g)

a:lg中 のアセ トアミノフェン(C8H9N02)の表示量 (mg/g)

a:lg中 の無水カフェイン(C8H10N402)の表示量 (mg/g)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :270 nm)

カラム :内径 3.9 mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に 10μ mの 液体クロマ トグラフ用オク

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/メ タノール/酢酸 (100)混 液 (88111:1)

流量 :カ フェインの保持時間が,約 13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,ア セ トア ミノフェ

ン,サリチルア ミド及びカフェインの順に溶出し,それぞれのピークは完全に分離する.

また,そ れぞれのピークの理論段数及びシンメ トリー係数がそれぞれ 3000段 以上,2,0

以下である.
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システムの再現性 :標準溶液 10 μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すとき,ア

セ トアミノフェン,サ リチルアミド及びカフェインのピーク面積の相対標準偏差は,そ

れぞれ 1.5%以下である。

クロルフェエラミンマレイン酸塩標準品 ク ロルフェニラミンマレイン酸塩 (日局).ただし,

乾燥 した ものを定量す る とき,ク ロル フェニ ラ ミンマ レイ ン酸塩 (C16H19ClN2・

C4H404)99,0%以上を含むもの,

サリチルアミド標準品 日 本薬局方外医薬品 「サリチルアミド」.た だし,乾 燥 したものを定

量するとき,サ リテルアミド(C7H7N02)99.0%以上含むもの,

アセ トアミノフェン標準品 ア セ トアミノフェン (日局),た だし,乾 燥 したものを定量する

とき,ア セ トアミノフェン(C8H9N02)99.0%以上含むもの.

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,無

水カフェイン(C8H10N402)99.0%以上含むもの.
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クロルフェエラミンマレイン酸塩 0.5 mg/g・サリチルアミド 45 mg/g・アセ トアミノフェン

25 mg/g'無水カフェイン 5 mg/g 類粒

溶出性 (aFの  本 品約 2g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分後に溶出液 30 mLを 正確にとり,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 の液を試料溶液

(1)と し,試 料溶液 (1)15 mLを 正確にとり,l mO1/L塩酸 l mLを 正確に加えた液を試

料溶液 (2)とする.

本品の 15分間の溶出率がそれぞれ以下を満たすときは適合とする.

クロルフェエラミンマレイン酸塩

別に,ク ロルフェエラミンマレイン酸塩標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 17mgを

精密に量り,水 に溶かし,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300 mLと した液 15 mLを正確にとり,l mO1/L塩酸 lmLを 正確に加え,標 準溶液

とする。試料溶液 (2)及び標準溶液 150 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 (2θゴ〉により試験を行い,そ れぞれの液のクロルフェニラミンのピーク面積

力Щり及びえ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.

クロルフェニラミンマレイン酸塩(C16H19CIN2・C4H40かの表示量に対する溶出率(%)

= (閉る/″4)×(z4T(2)/ИS)X(1/0× 6

%:ク ロルフェニラミンマレイン酸塩標準品の秤取量 (mg)

〃止 クロルフェエラミンマレイン酸塩 ・サリテルアミド・アセ トアミノフェン ・無水カ

フェイン類粒の秤取量 (g)

σ:lg中 のクロルフェニラミンマレイン酸塩(C16H19CIN2・C4H404)の表示量 (mg/g)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :225 nm)

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

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-オクタンスルホン酸ナ トリウムの薄めたリン酸 (1→1000)溶 液 (2→1000)

/ア セ トニ トリル (7:3)

流量 :クロルフェニラミンの保持時間が,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 150 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ク ロルフェニ

ラミンのピークの理論段数及びシンメ トリー係数がそれぞれ 3000段 以上,2,0以 下で

ある。

システムの再現性 :標準溶液 150 μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すとき,

クロルフェエラミンのピーク面積の相対標準偏差は 1.5%以下である.

サリチルアミド・アセ トアミノフェン ・無水カフェイン
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別に,無 水カフェイン標準品を 80℃ で 4時 間乾燥 し,そ の約 17 mgを 精密に量 り,水

に溶か し,正 確に 100 mLと し,標 準原液 とする.ま た,デ シケーター (シリカゲル)中 で

4時 間減圧乾燥 したサ リチルアミド標準品約 30 mg及 び 105℃ で 2時 間乾燥 したアセ トア

ミノフェン標準品約 17m gを 精密に量 り,水 約 50 mLに 溶か した後,標 準原液 20 mL及 び

水を加え,正 確に 300 mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液 (1)及 び標準溶液 30 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 θDに より試験を行い,そ れぞれの

液のサ リチルア ミドのピーク面積 ИTac)及び ztta,アセ トア ミノフェンのピーク面積 ИMD及

び △b,並 びにカフェインのピーク面積 支4MD及 び ム cを測定する

本品の 15分 間のサ リテルアミドの溶出率,ア セ トア ミノフェンの溶出率及び無水カフェ

インの溶出率がそれぞれ 85%以 上のときは適合 とする。

サ リテルアミド(C7H7N02)の表示量に対する溶出率(%)

= ("6a/″1)X ttTa(l1/Asa)X(1/てか×300

アセ トアミノフェン(C8H9N02)の表示量に対する溶出率(%)
= (レ 偽b/″1)×(ス恥(D/2亀b)×(1/a)x300

無水カフェイン(C8H10N402)の 表示量に対する溶出率(%)

= (″ る河竹)x(ムTc(1へヽ∂×(1/60×60

陥 a:サ リテルア ミド標準品の秤取量 (mg)

‰ b:ア セ トアミノフェン標準品の秤取量 (mg)

陥 c:無 水カフェイン標準品の秤取量 (mg)

7止 クロルフェニラミンマ レイン酸塩 ・ナ リテルアミド・アセ トアミノフェン ・無水カ

フェイン顆粒の秤取量 (g)

lg中のサ リチルア ミド(C7H7N02)の表示量 (mg/g)

lg中のアセ トアミノフェン(C8H9N02)の表示量 (mg/g)

lg中の無水カフェイン(C8H10N402)の表示量 (mg/g)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (損J定波長 :270 nm)

カラム :内径 3.9 mm,長 さ15 cmの ステンレス管に 10μ mの 液体クロマ トグラフ用オ

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 :水/メ タノール解 酸 (100)混液 (88:11:1)

流量 :カフェインの保持時間が,約 13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 30 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ア セ トアミノフ

ェン,サ リチルアミド及びカフェインの順に溶出し,それぞれのピークは完全に分離す

る.また,それぞれのピークの理論段数及びシンメ トリー係数がそれぞれ 3000段以上,

2.0以下である。

システムの再現″性 :標準溶液 30 μLに つき,上 記の条件で試験を6回 繰 り返すとき,ア

セ トアミノフェン,サ リチルアミド及びカフェインのピーク面積の相対標準偏差は,そ

ａ

島

ａ
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れぞれ 1,5%以下である.

クロルフェニラミンマレイン酸塩標準品 ク ロルフェニラミンマレイン酸塩 (日局),ただし,

乾燥 した もの を定量す る とき,ク ロル フェニ ラ ミンマ レイ ン酸塩 (C16H19ClN2・

C4H404)99.0%以上を含むもの.

サリチルアミド標準品 日 本栗局方外医薬品規格 「サリチルアミド」.た だし,乾 燥 したもの

を定量するとき,サ リチルアミド(C7H7N02)99.0%以上含むもの。

アセ トアミノフェン標準品 ア セ トアミノフェン (日局).た だし,乾 燥したものを定量する

とき,ア セ トアミノフェン(C8H9N02)99,0%以上含むもの.

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,無

水カフェイン(C8H10N402)99.0%以上含むもの.
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アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 20mg腸 溶錠 (a)

溶出性 (aFの  [p Hl,2] 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 75回 転で試験を行 う.溶出試験を開始 60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 し,初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液

を試料溶液 とする.別 にアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品 (別途,「アデ ノシ

ン三 リン酸ニナ トリウム水和物」と同様の方法で水分 (249を 測定 しておく)約 22mgを

正確に量 り,溶 出試験第 1液 を加えて正確に 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,

紫外可視吸光度測定法 (2クつ により試験を行い,波 長 259nmに おける吸光度九T及びスs

を測定する。

本品の 120分 間の溶出率が 5%以 下のときは適合 とする.

アデノシンニ リン酸ニナ トリウム水和物 (CloH14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対する溶

出率(%)

=  レ レ15×(九T/九 s)×(1/σ)×90× 1.098

Z党 脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品の秤取量(mg)

σ:1錠 中のアデノシンニ リン酸ニナ トリウム水和物 (CloH14N5Na2018P3・3H20)の 表

示量(mg)

[p H6.8]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 出試験を開始 45分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.45

μm以 下のメンブランフィルターでろ過 し,初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液を試料

溶液 とする.別 にアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品 (別途,「アデノシン三

リン酸ニナ トリウム水和物」と同様の方法で水分 (2イリ を測定 してお く)約 22mgを 正

確に量 り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 100mLと する.こ の液 5 mL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,紫 外可視吸光度測定法 (2クつ により試験を行い,波 長 259nmに おける吸光度九T

及び九s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。

アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対する

溶出率(%)

= "名 ×C4T/九 s)×(1/の ×90× 1.098

И支 脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品の秤取量(mg)

σ:1錠 中のアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (CloH14N5Na2013P3・3H20)の

表示量(mg)

アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品 日 本栗局方外医薬品規格 「アデノシン三 リン

酸ニナ トリウム水和物」.
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アデノシン三 リン酸ニナ トリウム 20111g腸溶錠 (b)

溶出性 〈aFの   [pHl.2] 本 品 1個 をとり,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 75回 転で試験を行 う。溶出試験開始 120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。別にアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品 (別途,「ア

デノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物」と同様の方法で水分 (2イ粉を測定 しておく)約22 mg

を精密に量 り,溶出試験第 1液 に溶かし,正確に 20 mLと する,この液 2 mLを 正確に量 り,

溶出試験第 1液 を加えて正確に 100 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 259nmに おける吸光度 z4T及び

ム を測定する.

本品の 120分 間における溶出率が 5%以 下のときは適合 とする。

アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対する溶

出率 (%)

= ル is×(スT/九 s)×(1/の ×90× 1,098

材主脱水物に換算したアデノシン三リン酸ニナトリウム水和物標準品の秤取量(m∂

σ:1錠 中のアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (C 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3・3 H 2 0 )の 表

示量(m g )

[pH6.8] 本 品 1個 をとり,試 験液に溶出試験第 2液 900 mL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,溶 出液 20 mL以 上をとり,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 のろ液を試

料溶液とする。別にアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品 (別途,「アデノシン

三 リン酸ニナ トリウム水和物」と同様の方法で水分 (2イDを 源J定してお く)約 22 mgを

精密に量 り,溶 出試験第 2液 に溶かし,正 確に 20 mLと する。この液 2 mLを 正確に量

り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 100 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 259 nmに おける吸光

度 ДT及びム を測定する.

本品の 45分 間における溶出率が 850/0以上のときは適合 とする.

アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対する

溶出率 (%)

=  レ レls×(九T/九 s)×(1/σ)×90× 1.098

豚主 脱水物に換算したアデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物標準品の秤取量(mg)

σ:1錠 中のアデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物 (CloH14N5Na2013P3・3H20)の

表示量(mg)

アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物標準品

酸ニナ トリウム水和物」.

つ
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アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 60mg腸 溶錠

溶出性 (aFの  [p Hl,2] 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 75回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 60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

2mLを 正確に量 り,溶 出試験第 1液 4mLを 正確に加えて試料溶液 とする。別にアデノシン

三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品 (別途,「アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物」 と

同様の方法で水分 物 イめ を測定 しておく)約 22mgを 正確に量 り,溶 出試験第 1液 を加え

て正確に 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,紫 外可視吸光度測定法 物 劾 によ

り試験を行い,波 長 259nmに おける吸光度ムT及び九sを測定する.

本品の 120分 間の溶出率が 5%以 下のときは適合 とする。

アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (CloH14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対する溶

出率(°/o)

= ル 名×(/1T/As)× (1/σ)×270× 1.098

″■ 脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品の秤取量(mg)

σ:1錠 中のアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (CloH14N5Na2013P3・3H20)の 表

示量(mg)

[p H6,8] 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 出試験を開始 60分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,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 10mLを 除き,次 のろ液 2mL

を正確に量り,溶 出試験第 2液 4mLを 正確に加えて試料溶液とする。別にアデノシン三

リン酸ニナ トリウム水和物標準品 (別途,「アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物Jと

同様の方法で水分 (2イ9を 測定しておく)約 22mgを 正確に量り,溶 出試験第 2液 を加

えて正確に 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

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 物劾

により試験を行い,波 長 259nmに おける吸光度如T及びスsを測定する。

本品の 60分 間の溶出率が85%以 上のときは適合とする.

アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物 (CloH14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対する

溶出率(%)

= レ ン15×(スT/As)× (1/σ )×270× 1.098

予打な:脱水物に換算したアデノシン三リン酸ニナトリウム水和物標準品の秤取量(m∂

σ:1錠 中のアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3・3H20)の

表示量(mg)

アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物標準品

酸ニナ トリウム水和物」.

（
）
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ロメリジン塩酸塩 5mg錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に pH4.0の 0.05 mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩

衝液 900 mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回 転で試験を行 う.溶 出試験開始 45分

後,溶 出液_20mL以 上をとり,孔 径 0.45ぃ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。別にロメリジン塩酸塩標準品約 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 2 mLを 正確に量 り,

水を加えて正確に 50mLと する。この液 2mLを 正確に量 り,pH 4.0の 0.05 mo17L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 20PL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,

ロメリジンのピーク面積 z街及び 泌sを 測定する.

本品の 10分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合する.

ロメリジン塩酸塩 (C27H30F2N203・2HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

三 閉る× (力T/ンは)×  (18/5)

豚主 ロメリジン塩酸塩標準品の秤取量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :225 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に 5ぃ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 :50℃ 付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナ トリウム 5gを 水 1000 mLに 溶かし,リ ン酸を用V てヽ pHを 2.5

に調整する。この液 250mLを とり,メ タノール 750 1nLを加える。

流量 :ロメリジンの保持時間が約 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 20ュLに つき,上 記の条件で操作するとき,ロ メ リジンのピ

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 20PLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,ロ

メリジンのピーク面積の相対標準偏差は 1.0%以 下である.

ロメリジン塩酸塩標準品 C27H30F2N203・ 2HCl:541.46

1‐[Bis(4-auorophenyl)methyll‐ 4‐(2,3,4-trilnethoxybenzyl)piperazine dihydrochlorideで ,

下記の規格に適合するもの。

本品は,乾 燥 したものを定量するとき,ロ メリジン塩酸塩 (C27H30F203・2HCl:541.46)

を 99.5%以 上を含む.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である。

本品はメタノールに溶けやす く,無 水酢酸又は水に溶けにくい.

融点 :約 20メC(分 角年).

確認試験

(1)本 品 0,lgに 硫酸 2 mLを 加え,加 熱するとき,発 生するガスはフッ化物の定性反

応 (ゴ.θの を呈する.
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(2)本 品のメタノール溶液 (1→ 4000)に つき,紫 外可視吸光度測定法 (2クリ 1こよ

り吸収スペク トルを測定するとき,263～ 267 nm及 び 270～ 274 nmに 極大の吸

収を示す。

(3)本 品を乾燥し,赤 外吸収スペク トル測定法 (2クう の臭化カリウム錠剤法により試

験を行い,本 品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき,両者のスペク ト

ルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(4)本品の水溶液 (1→ 2000)は 塩化物の定性反応を呈する.

純度試験

(1)重金属 (F.θの 本 品 1.Ogを とり,第 4法 により操作し,試 験を行 う。比較液に

は鉛標準液 1.5 mLを加える (15 ppm以 下).

(2)類縁物質 本 品 0.50gを 移動相 50 mLに 溶かし,試 料溶液とする。この液 l mL

を正確に量り,移 動相を加えて正確に 100 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び

標準溶液 10ュ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

料溶液のロメリジン以外のピークの合計面積は,標準溶液のロメリジンのピーク面積の

7/10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 :265 nm)

カラム :内径 4.Omm,長 さ25 cmの ステンレス管に 5諄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 :50℃ 付近の一定温度

移動相 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 5gを 水に溶かし 1000 mLと した液に, リン酸

を加えてpH 2.5に 調整する。この液 250 mLに メタノール 750 mLを 加える。

流量 :ロメリジンの保持時間が約 12分 になるように調整する。

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からロメリジンの保持時間の約 2倍 の範囲.

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 10ぃLか ら得たロメリジンのピークの高さがフルスケールの

約 20%に なることを確認する.

システムの性能 :試料溶液 10ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき,ロ メリジン

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,0.4～ 1.2

である.

システムの再現′性 :試料溶液 10 μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すと

き,ロ メリジンのピーク面積の相対標準偏差は 5.0%以 下である.

(3)ア セ トエ トリル 本 品 0.lgを 精密に量り,内 標準溶液 l mLを 正確に加えて溶

かし)試 料溶液とする。アセ トニ トリル 6 mLを 正確に量 り,内 標準溶液を加えて正

確に 100mLと する。この液 lmLを 正確に量り,内 標準溶液を加えて正確に 100 mL

とする.こ の液 l mLを 正確に量り,内 標準溶液を加えて正確に 100 mLと し,標

準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 0.5 PLにつき,次 の条件でガスクロマ トグラ

フィー (2θの により試験を行 う。それぞれの液の内標準物質のピーク面積に対する

アセ トニ トリルのピーク面積の比 にか及び 徐 を求める (50 ppm以 下).

陥 × ( 彿/ 徐) × 6 × 0 . 7 8 2アセ トニ トリルの量 (pp m )

ハ
Ｕ



チ殆 :試料の秤取量 (g)

0,782:ア セ トニ トリルの密度 (g/mL)

内標準溶液  ド デカンの 珂 ∬ ジメチルホルムアミド溶液 (1→100000).

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 0,5～ 0.8 mm,長 さ 30～ 60mの ガラス管にガスクロマ トグラ

フィー用エテ レングリコールポ リマーを膜厚 1,0ぃmで 被覆する。

カラム温度 :100℃ 付近の一定温度

注入部温度 :140℃ 付近の一定温度

検出器温度 :220℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :アセ トニ トリルの保持時間が約 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 3ュLに つき,上 記の条件で操作するとき,ア セ トニ ト

リル と内標準物質の分離度は,半 値幅法で 8.5以 上である。アセ トニ トリルの

ピークの理論段数及びテー リング係数は,そ れぞれ 9100段 以上, 0.9～ 2.4

である.

システムの再現性 :標準溶液 3ぃ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アセ トニ トリルのピーク面積比の相対標準

偏差は 10,0%以 下である。

乾燥減量 (2琢分  1.0%以 下 (lg,減 圧,室 温,3時 間).

強熱残分 〈2イリ  0,05%以 下 (lg).

定量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.4gを 精密に量 り,無 水酢酸 100 mLを 加えて溶か し,

0.lm帆 他 過塩素酸で滴定 (2かの 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過塩索酸 lmL = 27,07 mg C27H30F2N203・ 2HCl

ドデカン CH3(CH2)10 CH8 無 色澄明の液体である.

密度 (2うび>(20℃ )0.749g/mL
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プロメタジンメチレンジサ リチル酸塩 135mg/g細 粒

溶出性 (aFの  本 品約 0.lg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 50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 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

5mL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 にプ

ロメタジンメチレンジサ リチル酸塩標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 15mg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 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 外可視吸光度測定法 (2カ により試験を行い,波 長 249nmに お

ける吸光度 ИT及びィ名 を測定する。

本品の 90分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合 とする.

プロメタジンメチレンジサ リテル酸塩 (C34H40N4S2・C15H1206)の表示量に対する溶出率 (%)

=  (″ 6/'イ路)×  (ИT/力s)×  (1/の  X90

陥 :プ ロメタジンメチ レンジサ リテル酸塩標準品の秤取量 (mg)

″止 本品の秤取量 (g)

a lg中 のプロメタジンメチ レンジサ リチル酸塩 (C34H40N4S2・C15H1206)の表示量 (mg)

プロメタジンメチレンジサ リチル酸塩標準品 日 本薬局方外医薬品規格 「プロメタジンメチ レ

ンジサ リチル酸塩」.た だし,乾 燥 したものを定量するとき,プ ロメタジンメチ レンジサ リ

テル酸塩 (C34H40N4S2・C15H1206)99.0%以上を含むもの.
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レボチロキシンナ トリウム水和物 0.lmg/g散

溶出性 (aFの  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

100回転で試験を行 う.溶 出試験開始 90分 後,溶 出液 5mL以 上をとり,遠 心分離し,上 澄

液を試料溶液とする.別 にレボチロキシン標準品を酸化リンlVjを乾燥斉Jとして 60℃で 4時

間減圧乾燥し,そ の約 27mgを 精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に 200mLと する.

この液 2mLを 正確に量り,メ タノールを加えて正確に 50mLと する.更 にこの液 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 200μL

ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θめ により試験を行い,そ れぞ

れの液のレボチロキシンのピーク面積ИT及びム を測定する.

本品の 90分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合とする.

レボチロキシンナ トリウム (C15H1014NNa04)の表示量に対する溶出率 (%)

=  (レ レls/ レレ年)× (ムT/ス s)× (1/σ)X(9/25)Xl,0283

И革 レボチロキシン標準品の秤取量 (mg)

″止 本品の秤取量 (g)

σ :lg中 のレボチロキシンナ トリウム (C15H1014NNa04)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 鍛J定波長 :223nm)

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 :35℃付近の一定温度

移動相 :メタノール/水 /リ ン酸混液 (1200:800:1)

流量 :レボチロキシンの保持時間が約 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 200ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき, レボチロキシン

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,1.5以下である.

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

ボチロキシンのピーク面積の相対標準偏差は 3,0%以下である,

レボチロキシン標準品  〔USP30〕
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ペン トキシベ リンクエン酸塩 10mg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 120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 のろ液を試料溶液 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 100 μ 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/1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 AT及 び 為 を測定する.

本品の 120分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 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 (%)

= ル isX(九 T/九 s)× (1/σ )X45

Иギ ペン トキシベ リンクエン酸塩標準品の秤取量 (mg)

σ:1錠 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 :230nm)

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

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 リエテルア 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 100 μ L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段 以上,2.0%以 下で

ある.

システムの再現性 :標準溶液 100 μ L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偏差は 2.0%以 下である。

ペン トキシベ リンクエン酸塩標準品 ペ ン トキシベ リンクエン酸塩 (日局)。ただ し,乾 燥 し

たものを定量するとき,ペ ン トキシベ リンクエン酸塩 (C20H31N03・C6H807)99,0%以 上

を含むもの。
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ペン トキシベ リンクエン酸塩 15mg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 45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。はじめのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 2mLを 正確に量 り,

試験液 lmLを 正確に加え試料溶液 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,試 験液を加えて正確に 100mLと し,標

準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 100 μ 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 ヤこより試験を行い,そ れぞれの液のペン トキシベ リンクエン酸塩のピー

ク面積 AT及 び Asを 測定する.

本品の 45分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする。

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(%)

= ル is×(九T/九 s)X(1/σ )X (135/2)

レス :ペ ン トキシベ リンクエン酸塩標準品の秤取量 (mg)

σ:1錠 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 :230nm)

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 :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に調製する.

流量 :ペ ン トキシベ リンクエン酸塩の保持時間が約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100 μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,ペ ン トキシベ リ

ンクエン酸塩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 100 μ L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 リンクエン酸塩のピーク面積の相対標準偏差は 2,0%以 下である。

ペン トキシベ リンクエン酸塩標準品 ペ ン トキシベ リンクエン酸塩 (日局),た だし,乾 燥 し

たものを定量するとき,ペ ン トキシベ リンクエン酸塩 (C20H31N03・C6H807)99.0°/o以上を

含むもの.
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ペン トキシベ リンクエン酸塩 30Elg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 90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 2mLを 正確に量 り,水
を加えて正確に 6mL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 100ュL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,ペ ン トキシベ リンのピーク面積 ИT及び ム を測定する。

本品の 90分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 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 (%)
= ル

名× (九T/九 s)X(1/σ )x135

隆 :ペ ン トキシベ リンクエン酸塩標準品の秤取量 (mg)

σ :1錠 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 :230nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cm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グルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :水/アセ トニ トリル/トリエテルア ミン混液 (6001400:1)を 混和 し, リン酸

で 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 100ぃL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段 以上,2.0以 下

である.

システムの再現性 :標準溶液 100ぃL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偏差は 2.0%以 下である.

ペン トキシベ リンクエン酸塩標準品 ペ ン トキシベ リンクエン酸塩標準品 (日局).た だ し乾

燥 したものを定量するとき,ペ ン トキシベ リンクエン酸塩 (C20H31N03・C6H807)99.0%以

上含むもの.



ジメモルファンリン酸塩 100 mg/g散

溶出性 (aFの  本 品約 0.lgを 精密に量 り,試 験液に溶出試験第 2液 900 mL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 15分 後,溶 出液 20 mL以 上をと

り,孔 径 0.45 Fm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.別にジメモルファンリン酸塩標準品を 105℃ で 3時 間乾燥 し,

その約 22 mg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 5

mLを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 100 mL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少

により試験を行い,そ れぞれの液のジメモルファンのピーク面積 ИT及 び Иほ を測定する.

本品の 15分 間の溶出率が 75%以 上のときは適合 とする。

ジメモルファンリン酸塩 (C18H25N・H3P04)の 表示量に対する溶出率 (%)

=  (ル is/レレ牛)× (AT/ム s)X(1/こ う × 45

iジメモルファンリン酸塩標準品の秤取量 (mg)

:本品の秤取量 (g)

lg中 のジメモルファンリン酸塩 (C18H25N・H3P04)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :268 nm)

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 :30℃ 付近の一定温度

移動相 :ト リエチルアミン 10 mLに 水 950

整した後,水 を加えて 1000 mLと する.

を加える.

流量 :ジメモルファンの保持時間が約 6分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100ュLに つき,上 記の条件で操作するとき,ジ メモルファン

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 100ュLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,

ジメモルフアンのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0以下である。

ジメモルファンリン酸塩標準品 ジ メモルファンリン酸塩 (日局).た だし,乾 燥したものを

定量するとき,ジ メモルファンリン酸塩 (C18H25N・H8P04)99.0%以 上を含むもの。

陥

陥

σ

m Lを 加え,リ ン酸を加えて p Hを 2 . 5に調

この液 7 0 0  m Lに アセ トニ トリル 3 0 0  m L

命
ん



ジメモルファンリン酸塩 10111g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 60分 後,溶 出液 20 mL以 上をとり,孔 径 0.45 Pm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.

別にジメモルファンリン酸塩標準品を 105℃ で 3時 間乾燥 し,そ の約 22 mg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 100 mL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 (2θD に より試験を行い,そ れぞれの液のジメモルフ

ァンのピーク面積 ИT及 び ノ偽 を測定する.

本品の 60分 間の溶出率が 75%以 上のときは適合 とする。

ジメモルファンリン酸塩 (C18H25N・H3P04)の 表示量に対する溶出率 (%)

= レ レis×(九T/ス s)× (1/σ)× 45

%:ジ メモルファンリン酸塩標準品の秤取量 (mg)

σ :1錠 中のジメモルファンリン酸塩 (C18H25N・H3P04)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :268 nm)

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 :30℃ 付近の一定温度

移動相 :ト リエチルア ミン 10 mLに 水 950 mLを 加え,リ ン酸を加えて pHを 2.5に

調整 した後,水を加えて 1000 mLと する。この液 700 mLに アセ トニ トリル 300 mL

を加える.

流量 :ジメモルファンの保持時間が約 6分 になるように調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき,ジ メモルファン

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 100ぃLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,

ジメモルファンのピーク面積の相対標準偏差は 2,0%以 下である.

ジメモルファンリン酸塩標準品 ジ メモルファンリン酸塩 (日局)。ただ し,乾 燥 したものを

定量するとき,ジ メモルファンリン酸塩 (C18H25N・H3P04)99.0%以 上を含むもの.



ピリドスチグミン臭化物 60mg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。溶出試験を開始 60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,

水を加えて正確に 10mLと し,試 料溶液とする.別 にピリドスチグミン臭化物標準品を酸化

リン (V)を 乾燥剤として 100℃で 5時 間減圧乾燥し,そ の約 33mgを 精密に量り,エ タノ

ール (95)に溶かし,正 確に 50mLと する。この液 5mLを 正確に量り,水 を加えて正確に

100mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき,紫外可視吸光度測定法 (2クつ

により試験を行い,波 長 270nmに おける吸光度 z4T及びム を測定する。

本品の 60分 間の溶出率が80%以 上のときは適合とする。

ピリドステグミン臭化物 (C9H13BrN202)の表示量に対する溶出率(%)

=  ル &× (ИT/Иs)×  (1/0 ×  180

И土 ピリドスチグミン臭化物標準品の秤取量 (mg)

σ :1錠 中のピリドステグミン臭化物 (C9H18BrN202)の表示量 (mg)

ピリドスチグミン臭化物標準品 ピ リドステグミン臭化物 (日局).た だし,乾 燥したものを

定量するとき, ピリドスチグミン臭化物 (C9H13BrN202)99,0%以上を含むもの,
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パパベ リン塩酸塩 100mg/g散

溶出性 (aFの  本 品の表示量に従いパパベリン塩酸塩 (C20H21N04・HCl)約 50mgに 対応す

る量を精密に量り,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により毎分 50回 転で試験を行 う。

溶出試験開始 15分後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.45ぃm以 下のメンブランフィルタ

ーでろ過する。初めのろ液 5mLを 除き,次 のろ液 2mLを 正確に量り,0。lmoコЪ塩酸試液

を加えて正確に20mLと し,試 料溶液とする。別にパパベ リン塩酸塩標準品を 105℃で 4時

間乾燥し,その約 28mgを 精密に量り,0,lmo1/L塩酸試液に溶かし,正確に 100mLと する.

この液 10mLを 正確に量り,0.lmolyL塩酸試液を加えて正確に 50mLと する.こ の液 2mL

を正確に量り,水 2mLを 正確に加え,更 に 0,lmO1/L塩酸試液を加えて正確に20mLと し,

標準溶液とする。

試料溶液及び標準溶液につき,水 2mLを 正確に量り,0.lmo1/L塩酸試液を加えて正確に

20mLと した液を対照とし,紫 外可視吸光度測定法 (2〃り により試験を行い,波 長 250nm

における吸光度 AT及 びも を演J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.

パパベリン塩酸塩 (C20H21N04・HCl)の 表示量に対する溶出率(%)

= (ル 名/ レレ午)×C4T/ム s)×(1/σ)×180

%ギ パパベリン塩酸塩標準品の秤取量 (mg)

レド 本品の秤取量 (g)

σ:lg中 のパパベリン塩酸塩 (C20H21N04・HCl)の 表示量(mgl

ン塩酸塩標準品  「 パパベ リン塩酸塩」,た だ し,乾 燥 したものを定量するとき,パ

ン塩酸塩 (C20H21N04・HCl)99.0%以 上を含むもの.
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ホルモテロールフマル酸塩水和物 40ぃg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 60分 後,溶 出液 20 mL以 上をとり,孔 径 0.45ぃ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 3mLを 正確に量

り,溶 出試験第 2液 l mLを 正確に加えたものを試料溶液 とする。別にホルモテロールフ

マル酸塩水和物標準品 (別途 0.5gに つき,容 量滴定法,直 接滴定で水分 (2イ粉 を測定 し

てお く)約 22 mgを 精密に量 り,水 に溶か し,正 確に 200 mLと する。この液 2 mLを

正確に量 り,水 を加えて正確に 100 mLと する。更にこの液 2 mLを 正確に量 り,水 を加

えて正確に 100 mLと する。この液 3 mLを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 l mLを 正確

に加え,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 200ュ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♪ ヤこより試験を行い,そ れぞれの液のホルモテロールのピーク

面積 ИT及 び ノ亀 を測定する,

本品の 60分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする.

ホルモテロールフマル酸塩水和物 ((C19H24N204)2・C4H404・2H20)の 表示量に対する溶

出率 (%)

=  レラis× (AT/As)X(1/σ )× (9/50)× 1.045

‰ :脱水物に換算 したホルモテロールフマル酸塩水和物標準品の秤取量 (mg)

σ:1錠 中のホルモテロールフマル酸塩水和物 ((C19H24N204)2・C4H404・2H20)の 表

示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (淑1定波長 :214 nm)

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 :リン酸二水索ナ トリウムニ水和物 21.06gと リン酸 1.75gに 水を加えて 5000

mLと する。この液 4200 mLに アセ トニ トリル 800 mLを 加える.

流量 :ホルモテロールの保持時間が約 6分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 200ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき,ホ ルモテロール

のピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 3000段 以上,2.0以下である.

システムの再現″性 :標準溶液 200ぃLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,ホ

ルモテロールのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以 下である.

ホルモテロールフマル酸塩水和物標準品

定量するとき,換算した脱水物に対し,

99.0%以 上を含むもの.

ホルモテロールフマル酸塩水和物 (日局).ただし,

ホルモテロールフマル酸塩 ((C19H24N204)2・C4H404)
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ホルモテロールフマル酸塩水和物 40ぃg/gドラインロップ

溶出性 (aFの  本 品約 lg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 0.45

Pm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 3mL

を正確に量り,溶 出試験第 2液 l mLを 正確に加え,試 料溶液とする.別 にホルモテロー

ルフマル酸塩水和物標準品 (別途 0.5gに つき,容 量摘定法,直 接滴定で水分 (2イリ を測

定しておく)約 22 mgを 精密に量り,水 に溶かし,正 確に 200 mLと する,こ の液 2 mL

を正確に量 り,水 を加 えて正確に 100 mLと する。更にこの液 2 mLを 正確に量 り,水 を

加えて正確に 100 mLと する,こ の液 3 mLを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 l mLを 正

確に加え,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 200ュ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少 により試験を行い,そ れぞれの液のホルモテロールのピー

ク面積 如T及 び ンは 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.

ホルモテロールフマル酸塩水和物 ((C19H24N204)2'C4H404・ 2H20)の 表示量に対する溶

出率 (%)

= (レ フ亀/ レレ牛)× (ムT/九 s)× (1/σ)× (9/50)Xl,045

И主 脱水物に換算 したホルモテロールフマル酸塩水和物標準品の秤取量 (mg)

″止 本品の秤取量 (g)

σ:lg中 のホルモテロールフマル酸塩水和物 ((C19H24N204)2・C4H404・ 2H20)の 表

示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :214 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に 5Fm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 ン酸二水索ナ トリウムニ水和物 21.06gと リン酸 1.75gに 水を加えて 5000

mLと する。この液 4200 mLに アセ トニ トリル 800 mLを 加える。

流量 :ホルモテロールの保持時間が約 6分 になるように調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 200ュLに つき,上 記の条件で操作するとき,ホ ルモテ ロール

のピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 3000段 以上,2.0以下である。

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

ホルモテロールのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以 下である.

ホルモテロールフマル酸塩水和物標準品

定量するとき,換算 した脱水物に対 し,

99.0%以 上を含むもの.

ホルモテロールフマル酸塩水和物 (日局).ただし,

ホルモテロールフマル酸塩 ((C19H 2 4 N 2 0 4 ) 2・C4H40 4 )
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アモキシシリン水和物 100mg/g・クラブラン酸カ リツム 50mg/g類 粒

溶出性 〈aFの  本 品の表示量に従いアモキシシリン水和物 (C16H19N305S・3H20)約 0.lg

(力価)及 びクラブラン酸カ リウム (C8H8KN05)約 50mg(力 価)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 出試験開

始 15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 のろ液を試料溶液 とする.別 にアモキシシ リン水和物標準

品約 22.2mg(力 価)及 びクラブラン酸 リチウム標準品約 11.lmg(力 価)に 対応する量を精

密に量 り,水 に溶かし,正 確に 200mLと し,標準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 20μ 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ゴ〉により試験を行い,そ れぞ

れの液のアモキシシリンのピーク面積九Ta及びAsa並 びにクラブラン酸のピーク面積九Tb

及び九sbを測定する.

本品のアモキシシリン水和物及びクラブラン酸カ リウムの 15分 間の溶出率が,そ れぞれ

85%以 上のときは適合 とする.

アモキシシリン水和物 (C16H19N305S'3H20)の 表示量に対する溶出率 (%)

=  (ル るa/レン牛)× (九Ta/ムsa)× (1/σa)X450

クラブラン酸カ リウム (C8H8KN05)の 表示量に対する溶出率 (%)

= (ル るb/レる)X(ム 恥/ス Sb)× (1/σb)X450

惚 a:ア モキシシリン水和物標準品の秤取量[mg(力価)]

惚 b:ク ラブラン酸 リチウム標準品の秤取量[mg(力価)]

″ヤ 本品の秤取量 (g)

a:lg中 のアモキシシリン水和物 (C16H19N305S・3H20)の 表示量[mg(力価)]

a:lg中 のクラブラン酸カ リウム (C8H8KN05)の 表示量[mg(力価)]

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :230nm)

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

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 :酢酸ナ トリウム三水和物 1.36gを水 900mLに 溶か し,薄 めた酢酸 (100)(3→

25)を 用いて pH4.5に 調整 した後,メ タノール 30mLを 力日え,更 に水を加えて 1000mL

とする。

流量 :アモキシシリンの保持時間が約 11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 20μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,ク ラブラン酸,

アモキシシリンの順に溶出 し,そ の分離度は 8以 上である.

システムの再現性 :標準溶液 20μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,ア

モキシシリン及びクラブラン酸のピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ 2.0%以 下であ

る.
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アモキシシリン水和物標準品 ア モキシシリン標準品 (日局),

クラブラン酸リチウム標準品 ク ラブラン酸リチウム標準品 (日局).
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アモキシシリン水和物 125mg・ クラブラン酸カ リウム 62.5mg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 75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,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 のろ液を試料溶液 とする。別に

アモキシシリン水和物標準品約 27.8mg(力 価)及 びクラブラン酸 リチウム標準品約 13,9mg

(力価)を 精密に量 り,水 を加えて正確に 209mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標

準溶液 20μ 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ゴ)に より試験を

行い,そ れぞれの液のアモキシシリンのピーク面積九Ta及び九sa並びにクラブラン酸のピ
ーク面積スTb及び九sbを測定する。

本品のアモキシシリン水和物及びクラブラン酸カ リウムの 15分 間の溶出率がそれぞれ,

80%以 上及び 85%以 上のときは適合 とする.

アモキシシリン水和物 (C16H19N305S'3H20)の 表示量に対する溶出率 (%)

= Iル 6a×(九Ta/九sa)× (1/σa)× 450

クラブラン酸カ リウム (C8H8KN05)の 表示量に対する溶出率 (%)

= 予 ルるb× (九Tb/九 sb)× (1/σb)X450

‰ a:ア モキシシリン水和物標準品の秤取量[mg(力価)]

‰ b:ク ラブラン酸 リチウム標準品の秤取量[mg(力価)]

a:1錠 中のアモキシシリン水和物 (C16H19N305S・3H20)の 表示量[mg(力価)]

a:1錠 中のクラブラン酸カ リウム (C8H8KN05)の 表示量[mg(力価)]

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :230nm)

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

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 :酢酸ナ トリウム三水和物 1.36gを水 900mLに 溶か し,薄 めた酢酸 (100)(3→

25)を用いて pH4.5に 調整 した後,メ タノール 30mLを 加え,更 に水を加えて 1000mL

とする。

流量 :アモキシシリンの保持時間が約 11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 20μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,ク ラブラン酸,

アモキシシリンの順に溶出 し,そ の分離度は 8以 上である.

システムの再現性 :標準溶液 20μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,ア

モキシシリン及びクラブラン酸のピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ 2.0%以 下であ

る.

アモキシシリン水和物標準品 ア モキシシリン標準品 (日局).

クラブラン酸 リチウム標準品 ク ラブラン酸 リチウム標準品 (日局),
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アモキシシリン水和物 250mg・ クラブラン酸カ リウム 125mg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 75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 5 mLを 正確に量 り,水

を加えて正確に 10mLと し,試 料溶液 とする.別 にアモキシシリン水和物標準品約 27.8mg

(力価)及 びクラブラン酸 リチウム標準品約 13.9mg(力 価)を 精密に量 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 20μ 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 れぞれの液のアモキシシリン

のピーク面積九Ta及び九sa並びにクラブラン酸のピーク面積ムTb及びスsbを測定する.

本品のアモキシシリン水和物及びクラブラン酸カ リウムの 30分 間の溶出率が,そ れぞれ

85%以 上のときは適合 とする.

アモキシシリン水和物 (C16H19N305S・3H20)の 表示量に対する溶出率 (%)

= ル 色a×(九Ta/九sa)X(1/σ a)× 900

クラブラン酸カ リウム (C8H8KN05)の 表示量に対す る溶 出率 (%)

= Ft/sbX(去 Tb/ス sb)× (1/σ b)X900

‰a:ア モキシシリン水和物標準品の秤取量[mg(力価)]

‰b:ク ラブラン酸リチウム標準品の秤取量〔mg(力価)]

a:1錠 中のアモキシシリン水和物 (C16H19N305S'3H20)の 表示量[mg(力価)]

a:1錠 中のクラブラン酸カリウム (C8H8KN05)の 表示量[mg(力価)]

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :230nm)

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

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 :酢酸ナ トリウム三水和物 1.36gを水 900mLに 溶かし,薄 めた酢酸 (100)(3→

25)を用いてpH4.5に調整した後,メタノール 30mLを 加え,更に水を加えて 1000mL

とする.

流量 :アモキシシリンの保持時間が約 11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 20μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,ク ラブラン酸,

アモキシシリンの順に溶出し,そ の分離度は8以 上である.

システムの再現性 :標準溶液 20μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6国 繰 り返すとき,ア

モキシシリン及びクラブラン酸のピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ 2.0%以下であ

る.

アモキシシリン水和物標準品 ア モキシシリン標準品 (日局).

クラブラン酸 リチウム標準品 ク ラブラン酸リチウム標準品 (日局).
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タランピシリン塩酸塩 250mgカ プセル

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 (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。溶出試験開始 45分 後に溶出液 20mL以 上を

とり,孔 径 0.45Pm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 lmLを 正確に量 り,希 水酸化ナ トリウム試液を加えて正確に 10mLと し試料溶液 と

する。別にタランピシリン塩酸塩標準品を約 14mg(力価)に対応す る量を精密に量 り,水 に

溶か し,正 確に 50mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,希 水酸化ナ トリウム試液を加え

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,希 水酸化ナ トリウム

試液/水 混液 (9:1)を 対照として,紫 外可視吸光度測定法 (2クリ により試験を行い,波

長 253nm及 び 281nmに おける吸光度 z4Tl,スsl及びИT2,泌S2を淑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。

ン塩酸塩 (C24H23N306S・HCl)の 表示量に対す る溶 出率 (%)

(九Tl―スT2/九 Sl~九 s2)× (1/σ)X1800

惚 :タランピシリン塩酸塩標準品の秤取量[mg(力価)]

σ :1カ プセル中のタランピシリン塩酸塩 (C24H23N306S・HCl)の 表示量[mg(力価)]

タランピシリン塩酸塩標準品 タ ランピシリン塩酸塩 (日局).

切
特
ンラ

　
〓

タ
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ベプ リジル塩酸塩水和物 50mg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 45分 後,溶 出液 20 mL以 上をとり,子L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 5 mLを 正確に量

り,水 を加えて正確に 25mLと し,試 料溶液 とする。別にベプ リジル塩酸塩水和物標準品約

20 mg精 密に量 り,メ タノールに溶か し,正 確に 20 mLと する。この液 5 mLを 正確に

量 り,水 を加えて正確に 50 mLと する。この液 5 mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 50

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 核 力

により試験を行い,波 長 248 nmに おける吸光度 之争 及び ノ亀 を測定する。

本品の 30分 の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする.

ベプ リジル塩酸塩水和物 (C24H34N20・HCl・ H20)の 表示量に対する溶出率 (%)
= 彫 6× (ИT/Иs)×  (9/2)

催 :ベプ リジル塩酸塩水和物標準品の秤取量 (mg)

ベプ リジル塩酸塩水和物標準品 C24H34N20・ HCl・ H20:421.02

(土)‐ハたBenzyl‐Pr[3-isobutoxy'2‐(1'pyrr01idinyl)propyl]aniline hydrochloride hydrate~G,

下記の規格に適合するもの。

本品は定量するとき,換 算 した脱水物に対 し,ベ プ リジル塩酸塩 (C24H34N20・HCl)98.5%

以上を含む.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である。本品はメタノール,エ タノール (99.5)又は酢酸

(100)に 極めて溶けやす く,水 に溶けにくく,ジ エチルエーテルに極めて溶けにくい,

本品のジクロロメタン溶液 (1→ 10)は 旋光性がない。

確認試験

(1)本 品 2～3 mgを ジクロロメタン 3滴 に溶か し,2,4-ジ エ トロクロルベンゼンの

エーテル溶液 (1→100)3滴 を加え,溶 媒を留去するとき,残 留物は黄色を呈する。

(2)本 品 20 mgに 0.l mO1/L塩酸のエタノール溶液 (1→100)を 加えて溶か し,1000

mLと した液につき,紫 外可視吸光度浪J定法 (22つ により吸収スペク トルを測定する

とき,波 長 247～249 nm及 び 294～ 297 nmに 吸収の極大を示す.

(3)本 品 lmgを とり,赤 外吸収スペク トル測定法 〈2クか の臭化カ リウム錠剤法によ

り測定するとき,波 数 2954 cm 1`,1597 cm‐1,1501 cm‐1,1067 cm l及 び 745cm l

付近に吸収を認 める,

(4)本 品の水溶液 (1→500)は 塩化物の定性反応 (ゴ,θの を呈す る.

吸光度 (2クつ  ど 協 (248 nm):330～360〔2 mg,0。l mo1/L塩酸のエタノール溶液 (1

→100),200 mL〕

ど品(295 nm):46～56〔10 mg,0.l mo1/L塩酸のエタノール溶液 (1→100),100 mL〕

融点 (2びの 89～ 93℃

pH(2Jつ  本 品 0.10gに 水 50 mLを 加え,加 温して溶かし,冷 後, この液の pHを

測定するとき,pHは 5.3～5。7で ある.        ｀

純度試験

(1)溶 状 本 品 1.Ogを 0.l m01/L塩酸のエタノール溶液 (1→100)10 mLに 溶かす

う
ち



とき,液 は透明で,液 の色は次の比較液より濃 くない。

比較液 :塩化第二鉄の色の比較原液 0.32 mLを とり,水 を加えて lo mLと する

(2)重 金属 (ゴ,θの 本 品 1.Ogを とり,第 2法 により操作 し,試 験を行 う。比較

液には鉛標準液 2,O mLを 加える (20 ppm以 下).

(3)ヒ 素 (F,"〉 本品 1.Ogを とり,第 2法 により検液を調製 し,試 験を行 う (2

ppm以 下).

(4)類 縁物質 本 品 0.25gを メタノール 10 mLに 溶か し,試 料溶液 とする。この

液 l mLを 正確に量 り,メ タノールを加 えて正確に 500 mL 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 タ θう により試験を行 う.試 料

溶液及び標準溶液 10ュLず つを薄層クロマ トグラフィー用シリカゲル (蛍光剤入

り)を 用いて調製 した薄層板にスポッ トする.直 ちにジクロロメタン/メ タノール

/酢 酸 (100)混 液 (50:10:1)を 展開溶媒 として約 15 cm展 開 した後,薄 層板

を風乾する。これに紫外線 (主波長 254 nm)を 照射するとき,試 料溶液から得た青

紫色の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 ま

たこの薄層板に噴霧用 ドラーゲン ドルフ試液を均等に噴霧 し,室 温で風乾 した後,

亜硝酸ナ トリウム溶液 (1→50)を 均等に噴霧するとき,試 料溶液から得た赤褐色の

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 (0.2%以 下).

水分 (2イD 4.1～ 4,4%(0.5g,容 量滴定法).

強熱残分 (2どつ  0.1%以 下 (1.Og).

定量法 本 品約 0.60gを 精密に量 り,水 15 mL及 び水酸化ナ トリウム試液 10 mLを 加え,

ジクロロメタン 30 mLず つで 3回 抽出する.ジクロロメタン抽出液は毎回脱脂綿上に無

水硫酸ナ トリウム約 3gを おいた漏斗でろ過す る,全 ジクロロメタン抽出液にジクロロ

メタンを加えて正確に 100 mLと し,試 料溶液 とする。この液 60 mLを 正確に量 り,酢

酸 (100)10 mLを 加え,0.l mo1/L過 塩素酸で滴定する (2かの。ただ し,滴 定の終点

は第
一当量点とする。同様の方法で空試験を行い補正する.

0.lm乱 他 過塩素酸 l mL = 40,30 mg C24H34N20・ HCl

亜硝酸ナ トリウム溶液 亜 硝酸ナ トリウム lgを 水に加えて 10 mLと する.
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ベプリジル塩酸塩水和物 100mg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 45分 後,溶 出液_20 mL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 10 mLを除き,次 のろ液 5 mLを 正確に

量り,水 を加えて正確に 50mLと し,試 料溶液とする。別にベプリジル塩酸塩水和物標準

品約 20 mg精 密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に 20 mLと する。この液 5 mLを 正

確に量り,水 を加えて正確に 50 mLと する.こ の液 5 mLを 正確に量 り,水 を加えて正確

に 50 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 248 nmに おける吸光度 ИT及 び ン亀を測定する。

本品の 45分 の溶出率が 80%以 上のときは適合とする。

ベプリジル塩酸塩水和物 (C24H34N20・HCl・H20)の 表示量に対する溶出率 (%)
= ″ 色× (24T/Иs)× (9/2)

‰ :ベプ リジル塩酸塩水和物標準品の秤取量 (l■g)

ベプ リジル塩酸塩水和物標準品 C24H34N20・ HCl・ H20:421.02

(±)―ハたBenzyl―PF[3‐isobutoxy-2-(1‐pyrr01idinyl)propyl]aniline hydrochloride hydrateウG,

下記の規格に適合するもの.

本品は定量するとき,換 算 した脱水物に対 し,ベ プ リジル塩酸塩 (C24H34N20・HCl)98.5%

以上を含む.

性状 本 品は自色の結晶性の粉末である.本 品はメタノール,エ タノール (99.5)又は酢酸

(100)に 極めて溶けやす く,水 に溶けにくく,ジ エテルエーテルに極めて溶けにくい.

本品のジクロロメタン溶液 (1→ 10)は 旋光性がない.

確認試験

(1)本 品 2～3 mgを ジクロロメタン 3滴 に溶か し,2,4‐ジエ トロクロルベンゼンの

エーテル溶液 (1→100)3滴 を加え,溶 媒を留去するとき,残 留物は黄色を呈する.

(2)本 品 20 mgに 0.lm抗 他 塩酸のエタノール溶液 (1→100)を 加えて溶か し,1000

mLと した液につき,紫 外可視吸光度測定法 (22勢 により吸収スペク トルを測定する

とき,波 長 247～249 nm及 び 294～ 297 nmに 吸収の極大を示す。

(3)本 品 lmgを とり,赤 外吸収スペク トル沢J定法 (2クう の臭化カ リウム錠剤法によ

り涙J定するとき,波 数 2954 cm l,1597 cm‐1,1501 cm‐1,1067 cm‐1及 び 745 cm‐1

付近に吸収を認める.

(4)本 品の水溶液 (1→500)は 塩化物の定性反応 (ゴ.θり を呈する.

吸光度 (22つ ど 仏(248 nm):330～360〔2 mg,0.l mo1/L塩酸のエタノール溶液 (1
→100),200 mL〕

ど|を(295 nm):46～56〔10 mg,0.l mo1/L塩酸のエタノール溶液 (1→100),100111L〕

融点 (2びの 89～ 93℃

pH(2Jり  本 品 0,10gに 水 50 mLを 加え,加 温して溶かし,冷 後, この液の pHを

測定するとき,pHは 5.3～5.7である.

純度試験

(1)溶 状 本 品 1,Ogを 0.l mO1/L塩酸のエタノール溶液 (1→100)10 mLに 溶かす
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とき,液 は透明で,液 の色は次の比較液より濃 くない.

比較液 :塩化第二鉄の色の比較原液 0.32 mLを とり,水 を加えて lo mLと する。

(2)重 金属 (ゴゥθの 本 品 1.Ogを とり,第 2法 により操作 し,試 験を行 う,比 較

液には鉛標準液 2.O mLを 加える (20 ppm以 下).

(3)ヒ 素 (ゴ.ノ♪ 本 品 1.Ogを とり,第 2法 により検液を調製 し,試 験を行 う (2

ppm以 下).

(4)類 縁物質 本 品 0.25gを メタノール 10 mLに 溶か し,試 料溶液 とする。この

液 l mLを 正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 500 mL 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 物 θう により試験を行 う.試 料

溶液及び標準溶液 10ぃLず つを薄層クロマ トグラフィー用シリカゲル (蛍光剤入

り)を 用いて調製 した薄層板にスポッ トする.直 ちにジクロロメタン/メ タノール

/酢 酸 (100)混 液 (50:10:1)を 展開溶媒 として約 15 cm展 開 した後,薄 層板

を風乾する.こ れに紫外線 (主波長 254 nm)を 照射するとき,試 料溶液から得た青

紫色の主スポ 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。ま

たこの薄層板に噴霧用 ドラーゲン ドルフ試液を均等に噴霧 し,室 温で風乾 した後,

亜硝酸ナ トリウム溶液 (1→50)を 均等に噴霧するとき,試 料溶液か ら得た赤褐色の

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 (0.2%以 下).

水分 (2イ9 4.1～ 4.4%(0.5g,容 量滴定法).

強熱残分 (2イつ  0.1%以 下 (1.Og).

定量法 本 品約 0.60gを 精密に量 り,水 15 mL及 び水酸化ナ トリウム試液 10 mLを 加え,

ジクロロメタン 30 mLず つで 3回 抽出する.ジクロロメタン抽出液は毎回脱脂綿上に無

水硫酸ナ トリウム約 3gを おいた漏斗でろ過する.全 ジクロロメタン抽出液にジクロロ

メタンを加えて正確に 100 mLと し,試 料溶液 とする,こ の液 60 mLを 正確に量 り,酢

酸 (100)10 mLを 加え,0.l mttЪ 過塩索酸で滴定する (2冗)た だ し,滴 定の終点

は第
一当量点 とする。同様の方法で空試験を行い補正する.

0,l mo1/L過塩素酸 l mL = 40.30 mg C24H34N20・ HCl

亜硝酸ナ トリウム溶液 亜 硝酸ナ トリウム lgを 水に加えて 10 mLと する。
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ニカルジピン塩酸塩 20mg徐 放性錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液にpH3.0の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝

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 30分 ,90

分及び 24時 間後,溶 出液 20mLを 正確にとり,直 ちに 37±0.5℃に加温したpH3.0の リン

酸水素ニナ トリウム・クエン酸緩衝液 20mLを 正確に注意 して補 う。溶出液は孔径 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 4mLを 正確

に量り,pH3.0の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液を加えて正確に 10mLと し,試

料溶液とする。別にニカルジピン塩酸塩標準品を 105℃で 2時 間乾燥し,そ の約 18mg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,pH3.0

のリン酸水素ニナ トリウム・クエン酸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,紫外可視吸光度測定法 (2クリにより試験を行い,波長 240nm

における吸光度支4T及び途 を測定する。

本品の 30分 ,90分 及び 24時 間の溶出率がそれぞれ 25～55%,45～ 70%及 び 75%以 上

のときは適合とする.

n回 目の溶出液採取時におけるニカルジピン塩酸塩 (C26H29N306・HCl)の 表示量に対する

溶出率(%)(n=1,2,3)

=‰×[【ケ:二十〓(牛X岩】×と×響
惚 :ニカルジピン塩酸塩標準品の秤取量(m∂

σ:1錠 中のニカルジピン塩酸塩 (C26H29N306・HCl)の 表示量(mg)

ニカルジピン塩酸塩標準品 日 本栗局方外医薬品規格 「ニカルジピン塩酸塩標準品」.

リン酸水兼ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,pH3,0 ク エン酸一水和物 5.25gを水に溶かして

1000mLと した液に,0.05mo1/Lリン酸水素ニナ トリウム試液を加え,pH3.0に 調整する。
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ニカルジピン塩酸塩 40111g徐放性錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液にpH3,0の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝
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 30分 ,90
分及び 24時 間後,溶 出液 20mLを 正確にとり,直 ちに 37±0.5℃に加温 したpH3.0の リン
酸水素ニナ トリゥム・クェン酸緩衝液 20mLを 正確に注意して補 う.溶 出液は孔径 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 4mLを 正確
に量り,pH3.0の リン酸水素ニナ トリゥム ・クェン酸緩衝液を加えて正確に20mLと し,試
料溶液とする.別 にニカルジピン塩酸塩標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 18mg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,pH3.0
のリン酸水素ニナ トリウム・クェン酸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,紫外可視吸光度測定法 (2クリにより試験を行い,波長 240nm
における吸光度 ИT及びム を測定する.

本品の 30分 ,90分 及び 24時 間の溶出率がそれぞれ 25～55%,45～ 70%及 び 70%以 上
のときは適合とする.

塩 (C2 6 H 2 9 N 3 0 6・HC l )の 表示量に対す る酸
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陥 :ニカルジピン塩酸塩標準品の秤取量(m∂
σ:1錠 中のエカルジピン塩酸塩 (C26H29N806・

ニカルジピン塩酸塩標準品 日 本薬局方外医薬品規格

HCl)の 表示量(mg)

「ニカルジピン塩酸塩標準品」.

リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液,pH3.0 ク エン酸一水和物 5.25gを水に溶かして
1000mLと した液に,0.05mo1/Lリ ン酸水素ニナ トリウム試液を加え,pH3.0に 調整する.
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ニカルジピン塩酸塩 20mg徐 放性カプセル

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に pH3.0の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩
衝液 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 出試験開始 30分 ,120分 及び 24時 間後に溶出液 20mLを 正確にとり,直 ちに
37±0_5℃に加温 した pH3,0の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液 20mLを 正確に

注意 して補 う。溶出液は孔径 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。別にニカルジピン塩酸塩標準品を 105℃で
2時 間乾燥 し,そ の約 15mgを 精密に量 り,メ タノールに溶か し,正 確に 50mLと する。

この液 4mLを 正確に量 り,pH3.0の リン酸水索ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液を加えて

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,pH3.0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 (2クリ により試験を

行い,波 長 357nmに おける吸光度ИT及びz亀を損J定する。       ・

本品の 30分 間,120分 間及び 24時 間の溶出率が 15～45%,35～ 65%及 び 60%以上の

ときは適合とする.

n回 目の溶出液採取時におけるニカルジピン塩酸塩(C26H29N306・HCl)の表示量に対する溶
出率(%)

( n = 1 - 3 )

=WS×
[モ送|十暑Xttx,苫)]XとX144

豚主 ニカルジピン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

σ:1カ プセル中のエカルジピン塩酸塩(C26H29N306・HCDの 表示量(mg)

ニカルジピン塩酸塩標準品 日 本薬局方外医薬品規格 「ニカルジピン塩酸塩標準品J.

リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液,pH3.0 0,05mo1/Lリ ン酸水索ニナ 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 looomLと した液を加え,pHを 3.0

に調整する.
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ニカルジピン塩酸塩 40 mg徐 放性カプセル

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に pH 3.0の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸
緩衝液 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 100回 転で
試験を行 う.溶 出試験開始 30分 ,120分 及び 24時 間後,溶 出液 20 mLを 正確にとり,
直ちに 37±0.5℃ に加温 した pH 3_0の リン酸水索ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液 20 mL
を正確に注意 して補 う.溶 出液は子L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 10 mLを 除き,次 のろ液を試料溶液 とする.別 にニカルジピン塩酸塩標準品を
105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 30 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 4 mLを 正確に量 り,pH3.0の リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液
を加えて正確に 50 mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液につき,pH 3.0の
リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液を対照 とし,紫 外可視吸光度測定法 (22り によ
り試験を行い,波 長 357 nmに おける吸光度 ИT及 び Дsを 測定する.

本品の 30分 問,120分 間及び 24時 間の溶出率が 15～45%,35～ 65%及 び 60%以

上のときは適合 とする.

(C26H29N306・HCl)の 表示量に対する

‰ :ニカルジピン塩酸塩標準品の秤取量 (mg)

σ:1カ プセル中のエカルジピン塩酸塩 (C26H29N306・HCl)の 表示量 (mg)

ニカルジピン塩酸塩標準品 日 本薬局方外医薬品規格 「ニカルジピン塩酸塩標準品」.

リン酸水兼ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液,pH 3.0 0.05 mo1/Lリン酸水素ニナ トリウム試液
1000 mLに ,ク エン酸一水和物 5.25gを 水に溶か して loOo mLと した液を加え,pHを
3.0に調整する。
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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

ニフェン ヒ ン

徐放性カフ
°
セル剤(1)

10mg 29124 ヒハ
°
ミットーRカフ

°
セル10 17H68

日本オルがル側
2011g 29126 ヒハ

巾
ミットーRカフ

°
セル20 17H69

徐放性カフ
°
セル剤 (2)

Dmg 29123 エマヘ
Sリ
ンLカフ

°
セル5mg D7Al

高lB製薬偶10mg 29124 エマヘ`リンLカフ
°
セル10mg EYB2

15mg 29125 エマヘ
Sリ

ンLカフ
°
セル15mg F2Al

フれモタ)フ
°
チンメンル酸塩 錠剤 2.87mg 30151 ハ

°―ロテ
｀
ル2.5mg P0063 ′ハ`ルティスファーマけ料

エテ
S卜

酸カルンウムニナトリム 腸溶性錠剤 500mg 4523A デライアンS豊遣 904051 日新製薬隅

エトホ
°
ンド カプセル剤

25mg 4526A ラステット25 Z62045

日木化薬僻50mg 4526B ラステット50 Y62026

100mg 4526C ラステット100 Y62027

トラツ トラ塩酸塩 錠 剤
25mg 48051 レスリン金建25 18H68

日ラトオルカ
Sノ

ン隅
50mg 48052 レス1/盆走50 18H69

ス1/フ7ン メトキシン 散剤 lg/g 48221 7フ
°
シート RRADJ74 第

一
製薬隅

クロルフ
uロ

マシ
ヤ
ン塩 酸塩 ・

フ
°
,メタン

Sン
塩 酸塩 ・

フェノハ
｀
ルし

｀
タール

錠 剤

25mg・

12 5mg,

40mg

48241 へ
Sケ`

タミン錠一A 4346

塩野義製薬側12.5mg・

12.5mg・

30mg

48242 へ
｀
ケ
｀
タミン2走―B 4347

フ
°
ロメタン

Sン
塩酸塩 錠剤

5mg 4907A と
°
レチア盆定 (5mg)

25mg 4907B し
°
レチアa走(25mg)

アリメつラ酒石酸塩
散剤 10mg/g 4909A ア,メン

｀
ン散 LDADH05

第
一

製薬側
錠 剤 2.5mg 4909B 7'メン

｀
ン2超 LECDD35

フ フン
ヾ
カンテル 錠剤 600mg 4925A ビルトシリド錠 E047 ヽ`イエル薬品僻

ヒドロインシラ塩酸塩 錠 剤
10mg 4929A アタラックス錠10mg 0627002

ファイサ
S―

偽
25mg 4929B アタラックス金定25mg 0627101

ヒト
Sロ

クロロチ7シ ト 錠剤 25mg 4940A 夕
｀
イクロトライド錠25mg 2FC02H 高有製薬側

ン
｀
アセ

SハCム

散剤 10mg/g 4946A セルンン散1% 0034 武田栗品工業僻

錠剤

2mg 4946D 2mgセルシン金達 0319 武田薬品工業榊

3mg 4946E ル コン錠 3 J6G01 中外製薬冊

5mg 4946F 5mgセルシン豊走 0928 武田薬品工業l■l

10mg 4946G 10mgセルシン金定 0114 武 田薬品工業榊

スルファト
Sキ

シン・

ピリメタミン
錠 剤

500mg・

25mg
4953A ファンンタ―`ル錠 B31025 中外製薬僻

フェニトイン・

フェノハ
｀
ルと

｀
タール・

安′自、香酸す卜り'、カフイン
錠剤

16 667mg・

8 3331Bg・

16 667mg

4957A ヒタ
Sン

トールD W01N

藤永製薬隅
20 833mg・

8,333mg・

16.667mg

4957B と夕
｀
ントールE W01N

25mg・

8 333mg・

16.667mg

4957C ヒタ
｀
ントールF W03N

ブサイクリン塩酸塩 カフ
°
セルヂ刊

50mg 5109B ノマイシンカフ
°
セル50mg 07A01A

ワイス(存や
100mg 5109C ミノマインンカフ

°
セル100mg 06M01A



ク
ヾ
リチルサチン配々モノ7ン■ウム

ク
｀
リシン・

DL―メチオニン
錠 剤

35mg。

25mg・

25mg

5124A ク
・
リチロン0こ 06093 僻ミツファーケ

ド
ン製薬

テルク
｀
リト 錠 剤 D 5mg 5205A テル「/錫遣0.5 64131 日本シエーサンタ

｀
偶

マシ ―
1/ 錠剤 5mg 5206A サブレックス金建0.5mg P0006 ノボルティスフアイ仲科

トロし
°
セトロン塩酸塩 カフ

°
セルヂ刊 5mg 5212A ナホ

｀
ハ
ヾ
ンカフ

°
セル5mg 60020 ノハ`ルティスファーマけ料

ヘ ンフォチ7ミン
散剤 138,3mg/g 5221A と

｀
オタミン散10% WW004

三共隅
錠剤 34.58mg 5221B ビオタミン翁超25 PE028

フマル酸第
一鉄 徐放性カフ

°
セル剤 305m宮 5226A 7ェルム・カフ

°
セル L00801 日医工僻

イフェンフ
°
,デル酒石駿塩

糸田粒剤 40mg/g 5228A セロクラール旅日米立4% 3E068A

サブフィ・アヘ
゛
ンティス作神

錠 剤
10mg 5228B セロクラール食走1 01Bg 3E189B

20mg 5228C セロクラール盆走20mg 3E847C

7セタ
｀
ラトン 錠剤 187.5mg 5229A クルカロン錠 187 5mg G5J02 中外製薬榊

フ
°
ラガシン塩酸塩 錠 剤

0 55mg 5231A 、ニフ
°
レス全建0.5mg 0604302A

ファイサ一゙け栂
1.10mg 5231B ミニフ

°
レスa達lmg 0604402A

エルコ
Sタ

ミン酒石酸塩
無水カフェイン

錠剤
lmg・

100mg・
5238A カフェルコ

｀
ット P0013 ノハ ルティスフ7~マl■l

ヘツネコール塩化物 散剤 50mg/自 5501A へ
｀
サコリン散 46A98S サンノーハ

!体
網

■メタ
｀
スチガマル酸塩 徐放性カフ

θ
セル剤

lmg 5506A 夕
Sレ

ンカフ
°
セルlmg lYG68

日本オルカ
ヾ
ル榔

2mg 5506B タ
ド
レンカフ

°
セル2mg 14H68

フ
°
い

°
ンテル臭化物・

◆同クロロフィサンすトサウム・

ケイ酸マク
→
ネシみ

散却1

15mg/g・
30mg/g・
831 2mg/g

5901A メサフィリン末 5XB63S サンノーハ
｀
件相

卜‖フロヘ
°
うウ

｀
ノマレイツどなセ富

散剤 15,7mg/g 601lA
トリフロヘ

°
ラン

｀
ン散酪 「ミツヒ

せ

シ」
M064

三菱ウェルフ7~マ隅

錠 剤

R 9∩ m。 6∩1lR
トワロヘ

°
ラシラ糖衣錠 「ヨン

トミ」 ( 2  5 )
ltnni

7.80mg 601lC
トリフロヘ

°
ラン

｀
ン糖衣錠 「ヨシ

トミ」 (5 )
M007

ルフェすガンマンイン酸塩

散剤 3 06mg/g 6012A フルメン
ド
ン散0.2% し299

錠剤

0.383mg 6012B フルメン
'ン

糖衣錠 (025) M069

0 765mg 6012C フルメン
｀
ン糖衣錠 (0.5) K222

1.53mg 6012D フルメン
Sン

糖衣錠 (1) K381

錠剤 42.6mg 6104A ハタナシ
｀
ン錠 120152 日新製薬偽

ドラインロッフ
°
剤 42.6mg/g 6104B

アタラックスーP卜
｀
ラインロッフ

2 . 5 %
0627602 ファイサ―`件鳴

へ
°
モリン 錠却1

10mg 6105A へ
Sタ

ナミン金定10mg FC09AK

榊三和化学研究所25mg 6105B
｀
タナミン金走25mg EH09BK

50mg 6105C へ
｀
タナン金定50mg FC10AK

フHフ
° 〕

オン カフ
°
セルヂ刊 40mg 3107C コスハ

°
ブンカフ

°
セル 64C26K エーサ

｀
イ件特

クロルフェニラミカレイン酸塩
サリチルアミト `・

7セトアミブフェン・

無水カフェイン

散剤

3mg/g・
270mg/g・

150mg/g・
30mg/g

112A ネォアムノール高女 B20AK 榊三和化学研究所

願粒剤

3mg/g・
270mg/g・
150mg/g・
30mg/g

ら112B へ
°
レヽックス顆粒 らA94A

大鵬薬品工業僻
0 5mg/g
45mg/g・
25mg/g・
5mg/g

611_9C へ
°
レックス1/6界質米立 5H78B



アテ
S /シ

ン三リン酸二十卜,ウム 腸溶性能剤

20mg (a)
6201A

アデホスコーワ腸溶錠20 UM6M 興和僻

20mg (b) ATP月易溶錠
"第 一"

LLADB06 第
一製薬l■l

60mg 6201C アテ
Sホ

スコーワ腸溶錠60 QV6E 興和僻

ロメサンラ塩酸塩 錠剤 bm富 6202A テラナス全庭5 47H68 日本オルがノン僻

フ
°
ロメタシ

｀
ンメチンンシ

｀
サリチル酉夜と霊 糸田粒剤 135mg/g 6203A し

°
レチア細粒10% 4057 塩野義製薬附

レホ
｀
チロキシンすトリム水和物 散剤 0.lmg/g 6204A チラーシ

ヾ
ンS塙茨 Y128 あすか製薬偶

＼リ トキンヘ
・
レクエン酸塩 錠剤

10mg 6205A がイレス錠 「イセイ」 5」28D2 隅イセイ

15mg 6205B アストマトッフ
°

601A 鶴 原製薬僻

30mg 6205C アトミンS RD10BAT 長生堂製薬側

シ
Sメ

モルファンサン酸塩
散剤 100mg/g 6206A アストミン塙女10% W003Y01

アステラス製薬隅
錠剤 10m宮 6206B アストミン勧超10mg W016R01

し
・
サドスチク

・
ミン臭化物 錠 剤 30mg 6207A メスチル錠 6007 共和薬品工業榊

ハ
°ハ

°′、
｀

//塩酸塩 散部1 100mg/g 6208A
塩酸ハ

°
ハ
°
へ
S1/散

10%「メ
ルク」

1660HP ルク製薬冊

ホルモテロールカル酸塩水和物
錠剤 40ug 6209A アトック働せ40Hg S001

アステラス製薬榊
ドラインロッフ

°
剤 4011g/g 6209B 7トックト

ヾ
ライシロッフ

°
40Hg W003Y01

7モキンシリン水和物・

クラフ
Sラ

ン酸カリウム

顆粒剤
100mg/g・

50mg/g
6210A オーク

Sメ
ンチン小児用願粒 0810A

ク
や
ラクツ・スミスクライン榊

錠剤

125mg・

62.5mg
6210B オーク

｀
メンチン金走125 F9282D

250mg・

125mg
3210C オーク

｀
メンチン£定250 F8041D

タランと
Cン

1/塩酸塩 カフ
°
セル済問 250mg 621lA 7オセンサン250カフ

°
セル QK25B3B 長生堂製薬側

へ
Sフつ

)シれ塩酸塩水和物 錠剤
50mg 6212A

Sフ°
)コール錠50 17H68

日本オルが ′ンlTN
100mg 6212B

°
プリコールa遣100 27H68

ニルシ
Sと°

ン塩酸塩

徐放性錠剤
20mg 6213A ラシ

｀
ストミンLOこ20 609802

大洋薬品工業僻
40mg 6213B ラン

｀
ストミンLa定40 609903

徐放性カフ
°
セル剤

20mg 6213C
ヘ ルシ

｀
と
°
ンLAカフ

°
セル20mg W005N01 アステラス製薬僻

ニコテ ―`ルLA20 53104 日本シエールタ
S冊

40mg 6213D
へ
｀
ルシ

｀
ヒ
°
ンLAカフ

°
セル40mg W013N02 アステラス製薬榊

ニコテ
S―

ルLA40 54117 日本シユールダ榊



別添 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)

ニフェン と ン

徐放性カプセル斉1
(1)

10mg
1 2 , 4 0 , 水

29124
0 05 w/v00 ホ

°
リツルベ―卜80カ恭力『

20mg
1 2 , 4 0 , 水

29126
0 05 w/v% ホ

°
リツルヘ`一卜80考尽力日

徐放性カフ
°
セル剤

(2)

5mg 1 . 2 , 4 0 , 水 75 29123

10mg 1 2 , 4 0 , 水 29124

15mg 6.8 1 2 , 4 . 0 , 水 29125

フ
ド
,モクリデチンメシル酸塩 錠剤 2 87ng 1 2 , 6 . 8 , 水 30151

工千 卜霞空カルシウムこニナトリウム 腸溶性錠剤 500mg 1,2, 6,8 6.0※1,水 4523A

ニトホ
°
ント

ド
7°セサレ斉」

25mg 水 1.2, 4.0, 6.8 4526A

50mg 水 1.2, 4.0, 6.8 4526B

100mg 水 1.2, 40, 6,8 4526C

トラツ
Sド

ン塩酸塩 錠剤
25mg 水 12, 4.0, 68 48051

50mg 水 12, 40, 6.8 48052

スルファシ
Sメ

トキシン 散剤 ig/g 7.5)K2 1 2 , 6 8 , 水 48221

'pルフ
°
,マンラ塩酸塩・

デコメル
｀
ン塩駿塩 ・

フェブハ
や
ルと

｀
タール

錠剤

25mg・

12.5mg・

40mg

1.2)6.8,サ 水 48241

12.5mg・

12,5mg・

30mg

1 , 2 , 6 . 8 , 水 48242

ダDメル
｀
ン塩酸塩 錠斉」

omg 1 , 2 , 4 . 0 , 水 4907A

25mg 1 . 2 , 4 , 0 , 水 4907B

ア)メマン
｀
ン酒石酸塩

散斉1 10mg/g 水 1.2、 4.0, 6.8 4909A

錠剤 2.5mg 水 12, 4.0, 6.8 4909B

フ
〔
ラン

｀
カンテル 錠斉J 600mg

水 1.2, 4.0, 6.8
4925A

2.O w/v% ホ
°
リツルヘ

S―
卜80芳尽力日

ヒドロキシン
Sン

塩酸塩 錠斉1
10mg 1 . 2 , 6 8 , 水 4929A

25mg 1 , 2 , 6 . 8 , 水 4929B

し卜
｀
ロクロ,チアシ

｀
ト 錠斉1 25mg 1 . 2 , 4 . 0 , 水 4940A

ン
｀
アセ

Sハ°
ム

散剤 10mg/g 水 1,2, 4.0, 6.8 4946A

錠剤

2mg 水 12, 4.0, 6.8

3111g 水 1.2, 4,0, 6.8 4946E

5mg 水 1.2, 4.0, 6.8 4946F

10mg 水 1,2, 4.0, 6.8 4946G

スルフアト
｀
キシン・

ヒ
°
, メタシ

錠剤
500mg・

25mg
1 . 2 , 4 . 0 , 水 4953A



フェニトイン・

フェツハ
Sル

ヒ
Sター)レ・

安″目、香酸ナトリ'ムカフェイン
錠剤

16.667mg・

8.333mg・

16,667m貿

水 1.2, 4.0, 68 4957A

20,833mg・

8 333mg・

16.667m費

水 12, 40, 68 4957B

25mg・

8,333mg・

16.667m質

水 1.2, 40, 6.8 4957C

ノサイク1/塩酸塩 カフ
°
セル斉1

50mg 水 1.2, 40, 6.8 5109B

100mg 水 1.2, 4.0, 68 5109C

ク
Sリ

チルサチン巨々モ′アンモニウム

ク
｀
リシン ・

Dし一メチオニン
錠剤

35mg・

25mg・

25mg

水 1,2, 40, 6.8 5124A

テルタ
ヾ
リト 錠剤 0 5mg 1 . 2 , 4 . 0 , 水 5205A

ント
―ル 錠斉1 0 5mg 水 12, 40, 6.8 5206A

トロヒ
°
セトロン塩酸塩 カフ

°
セル斉1 5mg 水 12. 4.0、  6.8 5212A

ンフォチ7ミン
散剤 138.3mg/g 水 1.2, 40, 68 5221A

錠斉」 34 58mg 水 1.2, 40, 68 5221B

フマル酸第一鉄 徐放性カプセル剤 305mg 水 1.2, 40, 6.8 5226A

イフェンフ
°
ウ

Sル
酒石駿塩

細粒斉1 40mg/g 水 1,2, 40, 6.8 5228A

錠剤
10mg 水 12, 40、  6.8 5228B

20mg 水 12. 40、  68 5228C

フに月」 187 5mg 1.2, 40, 68

フ
・
ラツ

｀
シン塩酸塩 錠剤

0 55mg 1 2 ‐6 . 8 , 水 5231A

1 10mg 4,0 1 , 2 , 6 . 8 , 水 5231B

エルゴタミン酒石酸塩

無水カフェイン
錠斉」 lmg・100mg 1 . 2 , 6 8 , 水 5238A

へ`タネヨールコ宝化牛勿 散剤 50mg/8 水 12, 4.0, 6.8 5501A

ニメタ
｀
スチンフマル酸塩 徐放性カプセル剤

lmg 水 1.2, 4.0, 68 5506A

21ng 水 1,2, 40, 68 5506B

フ
°
ロハ

°
ンテサン臭化物・

翻同クロヴィリンナトリウム・

ケイ西空マク
｀
ネシウム

散剤

15mg/g・
30mg/g・

831.2mg/g
1.2 4 . 0 , 6 . 8 , 水 5901A

トリフい
°
ラン

Sン
マレイン酸塩

散斉」 15.7皿g/g 1 . 2 , 4 . 0 1 水 601lA

錠斉」

3.90mg 1 . 2 、6 8 , 水 601lB

7 80mg 1 . 2 , 6 . 8 , 水 iC

フルフェナシ
｀
ンマイン酸塩

散 剤 3.06mg/g 水 1.2、 40. 6.8 6012A

錠剤

0 383mg 4.0 1 2 , 6 . 8 , 水 6012B

0.765mg 1 . 2 , 6 , 8 , 水 6012C

1 53mg 1 . 2 , 6 . 8 , 水 6012D



ヒド,キシンウハ
い
モ酸塩

錠斉」 42.6mg 1.2 4.0, 6.8, 本 〔 6104A

ドラインロップ斉Ⅲ 42 6mg/g 1.2 4 . 0 , 6 8 , 水 6104B

ポモリン 錠 剤

10mg 3.0※3,40,水 6105A

25mg 30※ 3,4卜0,水 6105B

50mg 30※ 3,40,水 6105C

フ,フ
‐
Dヒオン カフ

°
セル斉1 40mg 水 1.2, 40, 6,8 6107C

クロルフェラミンマレイン酸塩
サ)チルアミト

・ ・

アセトアミノフェン ・

無水カフェイン

散 剤

3mg/g・

270mg/g・
150mg/g・
30mg/g

水 1.2, 40, 6.8 6112A

願粒剤

3mg/8・

2701ng/g・

150mg/g・
30mg/g

水 1.2, 4,0, 6.8 6112B

0.51ng/8

45mg/g・
25ng/g・
5mg/g

水 1.2, 4.0, 6.8 6112C

7テコンン三1/酸ニナトサウム 腸溶性錠剤

20mg 1.2, 6,8 6.0※1,水
6201A

20mg (b) 1.2, 68 60※ 1,水

60mg 1.2, 68 6.0メ(1, ガく 6201C

,メリン
Sン

塩酸塩 錠 剤 5mg 1 , 2 , 6 , 8 ) 水 6262A

フ
°
,メタン

や
ンメチレンシ

や
サリチル酉衆七宝 細粒斉J 135mg/g 1.2 4 . 0 , 6 . 8 , 水 6203A

レホ
｀
チ,キシンナトリウム刀く下口7/J 散剤 0.lmg/g 水 3.0)承(3, 4.0, 6.8 6204A

錠斉1

10mg 水 1,2, 4.0, 6.8 6205A

15mg 水 12, 4.0, 68 6205B

30mg 水 1.2. 4.0, 6.8 6205C

シ
Sメ

モルファンサン酸塩
散斉」 100mg/g 1.2, 4.0 6206A

錠斉1 10mg 水 12, 4.0, 68 6206B

ヒ
°
)ドスチク

Sミ
ン臭化物 錠斉1 60mg 水 1.2, 4.0, 6.8 6207A

ハ
°
ポヘ

Sル
塩酸塩 散剤 100mg/g 水 12, 4.0, 6.8 6208A

ネルモテP」レカル酸塩水和物
錠剤 水 30※ 3, 4.0, 68 6209A

ドラインロップ斉1 40Hg/g 水 3.0※ 3, 40, 6.8 62098

アモキンシリン水和物・

クラダラン駿カリウム

類粒斉1
100mg/g・

50111g/g
水 1,2※ 4, 4.0, 6,8 6210A

錠斉」

125mg・

62 5mg
水 1.2※ 4, 40, 6.8 6210B

250mg・

125mg
水 1.2※ 4, 4.0, 6.8 6210C

タランと
°
シリン塩酸塩 カフ

°
セル斉J 2501ng 水 1.2, 4.0, 6.8 lA



フ リン
ド
ル塩酸塩水和物 錠剤

50mg 水 1.2, 4,0, 6.8 6212A

100mg 水 1.2, 4.0, 6,8 62128

ニカルシ
Sと

り塩酸塩

徐放性錠剤
20mg 3.0)K3 1,2, 6.8, 水 6213A

40mg 3,0※ 3 1 2 , 6 . 8 , 水 62138

徐放性カフ
°
セル剤

20mg 3 0※ 3 12, 68, ガ く 6213C

40mg 3.0※ 3 1 2 , 6 . 8 , 水 6213D

○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 の試験腋900mLを適当な方法で脱気 して用いる。

pH1 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/し)

pH6 8:日本薬局方試薬 ・試液の溶出試験第 2校

水 :日本薬局方精製水

pH6 0※1: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

pH6 0に調製する。)

pH7 5※2:薄 めたMc1lvainc緩衝液 (0 05molれリン酸水素ニナ トリウム十二水和物 と0.025mo1/Lクエン酸一水和物で

pH7 5に調製する。)

pH3,0※3: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/しクエン酸一水和物で

pH3 0に調製する。)

pHl.2※4:ア モキシシリン水和物のみ試験を行 う。

その他 1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、試験液及び回転教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。


