
ジアゼパム lo mg tt lb)

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 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 0.45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 2 mLを 正確に量り,
水を加えて正確に 10 mLと し,試料溶液とする.別 にジアゼパム標準品を 105℃で 2時 間乾
燥し,そ の約 22 mgを精密に量り,エ タノール (95)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200 mL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0フ かにより試験を行い,波長 230 nm
における吸光度スT及びム を測定する。

本品の 120分間の溶出率が 85%以 上のときは適合とする。

ジアゼパム(c16H13CIN20)の表示量に対する溶出率 (%)

=レンls X (泌T/Иs)× (1/c)× 45

4:ジ アゼパム標準品の秤取量 (mg)

C:1錠 中のジアゼパム (c16H13CIN20)の表示量 (mg)

ジアゼパム標準品 ジ アゼパム (日局).た だ し,乾 燥 したものを定量するとき,ジ アゼパム

(C16H13ClN20)99,00/。以上を含む もの,
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スルファドキシン 500 mg・ピリメタミン 25 mg錠

溶出性 (aFの  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 30分 後及び 60分 後,溶出液 20 mLを 正確にとり,

直ちに 37±0.5℃に加温した溶出試験第 2液 20 mLを 正確に注意 して補 う.溶 出液は孔径

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 2 mL

を正確に量 り,移 動神を加えて正確に 50 mLと し,試 料溶液とする。別にピリメタミン標

準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 28 mgを 精密に量 り,ア セ トニ トリル 70mLを 加え

て 30分 間激 しく振 り混ぜた後,移 動相を加えて正確に 100 mLと する。この液 5mLを 正確

に量 り,ス ルファドキシン標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 28mgを 精密に量 り込ん

だ 50mLの メスフラスコに入れ,移 動相を加えて正確に 50mLと する。更にこの液 2 mLを

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

それぞれ 10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ゴ〉により試験

を行い,そ れぞれの液のスルファドキシンのピ
ーク面積 И偽及び スsa及びピリメタミンのピ

ーク面積 ん脱o,XTb60及び ゑ bを測定する.

本品の 30分 間のスルファドキシンの溶出率が 75%以 上,60分 間のピリメタミンの溶出率

が 75%以 上のときは適合とする.

スルファドキシン (C12H14N404S)の表示量に対する溶出率 (%)

= 戸 sa× (ИTa/Иsa)× (1/こと)× 1800

ピリメタミン (C12H13CIN4)の表示量に対する溶出率 (%)
= レ 軌× [(ス Tb60/ッ亀b)十  (ИTID30/ン亀b)×  (1/45)]× (1/σ b)× 90

スルファドキシン標準品の量 (mg)

ピリメタミン標準品の量 (mg)

錠中のスルファドキシン (C12H14N404S)の 表示量 (mg)

錠中のピリメタミン (C12H13ClN4)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :230 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 :40℃付近の一定温度

移動相 :薄めた トリエテルアミン (1→500)190 mLと アセ トニ トリル 60 mLを 混和し

た後,薄 めたリン酸 (1→10)を 加えて pH4.0に 調整する.

流量 :スルファドキシンの保持時間が約 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 10ュLに つき,上 記の条件で操作するとき,ピ リメタミン,ス

ルファドキシンの順に溶出し,そ の分離度は8以 上である。

システムの再現性 :標準溶液 10「Lに つき,上記の条件で試験を6回繰 り返すとき,ス ル

ファドキシン及びピリメタミンのピーク面積の相対標準偏差は,そ れぞれ 2.0%以下で

陥

陥

ａ

ａ

41



ある.

スルファドキシン標準品 C12H14N404S i 310.33 4‐ アミノー.V‐(5,6‐ジメトキシ,4‐ピリミジエ
ル)ベ ンゼンスルホンアミドで下記の規格に適合するもの.

性状 本 品は自色の結晶性の粉末で,に おいはない。

確認試験 本 品を乾燥し,そ の 0.6 mgを とり,臭 化カリウム 150 mgを 加えて赤外吸収スペク
トル測定法 (2.25〉の臭化カリウム錠剤法により源J定するとき,波数 3461 cm‐1,3372 cm‐1,

1650 cm l,1583 cm‐ 1,1318 cm‐1,1156 cm‐1及び 830 cm‐1付近に吸収を認める。
融点 (2びの  197～ 200℃

類縁物質 本 品 50m gを アンモニア水 (28)の メタノール溶液 (1→loo)5,O mLに 溶かし,
試料溶液とする。試料溶液 2 mLを 正確に量り,ア ンモエア水 (28)の メタノール溶液 (1
→100)を 加えて正確に 100 mLと し,更 にこの液 lmLを 正確に量り,ア ンモニア水 (28)
のメタノール溶液 (1→100)を 加えて正確に 10 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 用いて調製した薄屈板にスポッ
トする,次 にヘプタン/ク ロロホルム/ェ タノール (99.5)/酢 酸 (100)混 液 (4:4:4:
1)を展開溶媒として約 12 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D o.5%以 下 (lg,105℃ ,4時 間)

含量 995%以 上. 定 量法 本 品を乾燥し,そ の約 0.5gを 精密に量り,虹 肝ジメチルホル
ムアミド30 mLに 溶かし,水 10 mLを 加えた後,0.l mo1/L水 酸化ナ トリウム液で淡青色
を呈するまで滴定 (2.50〉する (指示薬 :チモールフタレイン試液 0.5 mL)`別 に虹肝 ジ
メチルホルムアミド30 1nLに 水 26 mLを 加えた液につき,同 様の方法で空試験を行い,補
正する。

0.l mo1/L水 酸化ナ トリウム液 l mL = 31.033mg C12H14N404S

ピリメタミン標準品 C12H13CIN4:248,72 2,4‐ ジアミノー5'● 'クロロフェエル)‐6‐エチルピ
リミジンで,下 記の規格に適合するもの.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末で,に おいはない.

確認試験 本 品を乾燥し,そ の 0.5 mgを とり,臭 化カリウム 150 mgを 加えて赤外吸収ス
ペク トル測定法 (2ク分 の臭化カリウム錠剤法により測定するとき,波数 3462 cm l,3306

cm‐1,1626 cm‐1,1574 cm‐1,1437 cm'1及 び 832 cm‐1付近に吸収を認める

融点 (2びの 238～ 242℃

類縁物質 本 品 0.050gを メタノール 540 mLに 溶かし,試 料溶液とする。試料溶液 l mL

を正確に量り,メタノールを加えて正確に 100 mLと し,更にこの液 lmLを 正確に量り,
メタノールを加えて正確に 10 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 (2.03)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 次
にメタノール/1‐ブタノール/水 /酢 駿 (100)混 液 (16:2:1:1)を 展開溶媒として

約 12 cltll展開した後,薄 層板を風乾する。これを塩素を満たした栖中に約 1分 間放置し
た後取り出し,空 気を吹きつけて過乗」の塩素を除く。次にTDM溶 液を薄層板に均等に噴
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霧し,直 ちに観察するとき,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琢♪ 0.5%以 下 (lg,105℃ ,4時 間)

含量 99。5%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

75 mLを 加えて溶かし,0.l mo17L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,l moyL過塩素酸 l mL = 24.872 mg C12H18CIN4

TDM溶 液 A,B液 の全量及び C液 の 1.5 mLを用事混合する。

A液 :4,4'テヽ トラメチルジアミノジフェエルメタン2.5gを 酢酸 (100)10 mLに 溶かし,

水 50 mLを加える.

B液 :ヨウ化カリウム 5gを 水 100 mLに溶かf.

C液 :ニンヒドリン0.3gを水 90 mLに 溶かし,酢 酸 (100)10 mLを加える。

オ
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フェニ トイン 1 6 . 6 6 7 m g・フェノバルビタール 8 _ 3 3 3 m g・安息香酸ナ トリツムカフェィン

16.667mg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 うち溶出試験開始 15分 ,45分 及び 90分 後,溶 出液 20mLを 正確にとり,直 ち

に 37±0.5℃に加温した水 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 5 mLを 正確に量り,メ
タノール 5mLを 正確に加え,試 料溶液 とする.別 に,フ ェエ トイン標準品を 105℃で 2時

間乾燥 し,そ の約 27mgを 精密に量 り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mLと する.こ の

液 10mLを 正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 100mLと し,フ ェニ トィン標準原液と

する。また,フ ェノバルビタール標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 18mgを 精密に量

り,水 に溶かして正確に 200mLと し,フ ェノバルビタール標準原液とする.更 に,無 水カ

フェイン標準品を 80℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 18mgを 精密に量 り,水 に溶かして正確に

200mLと し,カ フェィン標準原液 とする。フェノバルビタール標準原液及びカフェイン標

準原液 10mLず つを正確に量り,水 を加えて正確に 100mLと し,フ ェノバルビタール ・カ
フェイン混合標準原液とする,フ ェニ トイン標準原液 5mLを 正確に量り,フ ェノバルビタ
ール ・カフェイン混合標準原液 5mLを 正確に加え,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶
液 30μLず つを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θノ〉により試験を行い,
それぞれの液のカフェインのピーク面積И坐及びムa,フェノバルビタールのピーク面積И恥
及び途b並びにフェニ トインのピーク面積И■及びン亀cを測定する。

本品の 45分 間のカフェイン及びフェノバルビタールの溶出率がそれぞれ 85%以 上及び
85%以 上で,15分 間及び 90分 間のフェニ トインの溶出率がそれぞれ 550/。以下及び 70%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安息香酸ナ トリウムカフェィンの表示量に対する溶出率 (%)
(n=2)

=‰αX[警十を](警xf!)lX孝×響
n回 目の溶 出液採取時 にお けるフェノバル ビタール (C 1 2 H 1 2 N 2 0 3 )の表示 量 に対す る溶 出率

(%)

(n=2)

=Wsb×
[粋
十暑|(→ミ汁×注31Xt十×45

n回 目の溶出液採取時におけるフェエトイン(C15H12N202)の表示量に対する溶出率 (%)
( n = 1 ,  3 )

=恥アsc×:告監十十暑,(→ミ汁×±91×てIX90
‰ a:無 水カフェイン標準品の秤取量 (mg)
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‰ b:フ ェノバルビタール標準品の秤取量 (mg)

‰ c iフ ェニ トイン標準品の秤取量 (mg)

a il錠 中の安癌、香酸ナ トリウムカフェインの表示量 (mg)

a:1錠 中のフェノバルビタールの表示量 (mg)

a:1錠 中のフェニ トインの表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (瀕J定波長 :245nm)

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 :45℃付近の一定温度

移動相 ipH4.3の 0.01mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液/メ タノール混液 (29:21)

流量 :フ ェニ トインの保持時間が約 14.2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 30μLに つき,上 記の条件で操作するとき,カ フェイン,フ ェ

ノバルビタール及びフェニ トインの順に溶出し,隣 り合 うピークの分離度は 1.5以上で

ある。また,そ れぞれのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 1500段

以上,2.0以 下である.

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

ぞれのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以 下である.

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%以上を含むもの.

フェノバルビタール標準品 フ ェノバルビタール (日局).

フェニ トイン標準品 フ ェニ トイン (日局).

0.01mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液,pH4.3 酢 酸ナ トリウム三水和物 1.36gを水 970mL

に溶かし,酢 酸(100)を加え,pH4.3に 調整 した後,水 を加えて looomLと する.
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フェニ トイン 20.833mg・フェノバルビタール 8。333mg・ 安息香酸ナ トリウムカフェイン

16.667111g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 ,45分 及び 120分 後,溶 出液 20mLを 正確にとり,直 ち

に 37±0.5℃に加温した水 20mLを 正確に注意して補 う。溶出液は子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 5 mLを 正確に量り,メ

タノール 5mLを 正確に加え,試 料溶液とする.別 に,フ ェニ トイン標準品を 105℃で 2時

間乾燥 し,そ の約 271ng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 10mLを 正確に量り,メ タノールを加えて正確に 100mLと し,フ ェニ トイン標準原液と

する ま た,フ ェノバルビタール標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 18mgを 精密に量

り,水 に溶かして正確に 200mLと し,フ ェノバルビタール標準原液 とする.更 に,無 水カ

フェイン標準品を 80℃で 4時 間乾燥し,そ の約 18mgを 精密に量り,水 に溶かして正確に

200mLと し,カ フェイン標準原液とする。フェノバルビタール標準原液及びカフェイン標

準原液 10mLず つを正確に量 り,水 を加えて正確に 100mLと し,フ ェノバルビタール ・カ

フェイン混合標準原液とする。フェニ トイン標準原液 5mLを 正確に量 り,フ ェノバルビタ
ール ・カフェイン混合標準原液 5mLを 正確に加え,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶

液 30μLず つを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θ分 により試験を行い,

それぞれの液のカフェインのピーク面積ИTa及びヱ亀a,フェノバルビタールのピーク面積刀Tb

及び 途 b並びにフェニ トインのピーク面積 И■及び zttcを測定する.

本品の 45分 間のカフェイン及びフェノバルビタールの溶出率がそれぞれ 85%以 上及び

85%以 上で,15分 間及び 120分 間のフェニ トインの溶出率がそれぞれ 50%以 下及び 70%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安癌、香酸ナ トリウムカフェインの表示量に対する溶出率 (%)

(n=2)

=豚
sa×
[|夕挙

二十
,](警

×
f!)1× ど;X望場;豊

n回 目の溶出液採取時におけるフェノバルビタール(C12H1 2 N 2 0 3 )の表示量に対する溶出率

(%)

(n=2)

=Wsb×
[:岩モ:二十】](t竜針×士〒)1×t十×45

n回 目の溶出液採取時におけるフェニ トイン(C1 5 H 1 2 N 2 0 2 )の表示量に対す る溶出率 (%)

( n = 1 ,  3 )

=Wsc×
[七罵計十】](→竜汁X圭〒)lXと×90

%a:無 水カフェイン標準品の秤取埜 (mg)
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陥 b iフ ェノバルビタール標準品の秤取量 (mg)

‰ c iフェニ トイン標準品の秤取量 (mg)

a:1錠 中の安息香酸ナ トリウムカフェインの表示量 (mg)

a:1錠 中のフェノバルビタールの表示量 (mg)

a:1錠 中のフェニ トインの表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :245nm)

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 :45℃付近の
一定温度

移動相 :pH4.3の 0.01mobЪ酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液/メ タノ
ール混液 (29:21)

流量 :フェニ トインの保持時間が約 14.2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 30μLに つき,上 記の条件で操作するとき,カ フェイン,フ ェ

ノバルビタール及びフェニ トインの順に溶出し,隣 り合 うピークの分離度は 1.5以上で

ある。また,そ れぞれのピークの理論段数及びシンメトリ
ー係数は,そ れぞれ 1500段

以上,2.0以 下である.

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

ぞれのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である。

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%以上を含むもの.

フェノバルビタール標準品 フ ェノバルビタ
ール (日局).

フェニ トイン標準品 フ ェニ トイン (日局).

0.01mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液,pH4.3 酢 酸ナ トリウム三水和物 1.36gを水 970mL

に溶かし,酢 酸(100)を加え,pH4.3に 調整 した後,水 を加えて 1000mLと する.
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フェニ トイン 25mg・フェノバルビタール 8.3331EIlg・安息香酸ナ トリウムカフェイン 16.6671ng

錠

溶出性 (aプの  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 ,45分 及び 180分 後,溶 出液 20mLを 正確にとり,直 ち

ヤこ37±0.5℃に加温した水 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 5 mLを 正確に量 り,メ

タノール 5mLを 正確に加え,試 料溶液とする.別 に,フ ェエ トイン標準品を 105℃で 2時

間乾燥 し,そ の約 27mgを 精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mLと する.こ の

液 10mLを 正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 100mLと し,フ ェニ トイン標準原液と

する。また,フ ェノバルビタール標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 18mgを 精密に量

り,水 に溶かして正確に 200mLと し,フ ェノバルビタール標準原液 とする。更に,無 水カ

フェイン標準品を 80℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 18mgを 精密に是り,水 に溶かして正確に

200mLと し,カ フェィン標準原液とする.フ ェノバルビタール標準原液及びカフェイン標

準原液 10mLず つを正確に量り,水 を加えて正確に 100mLと し,フ ェノバルビタール ・カ
フェイン混合標準原液とする。フェニ トイン標準原液 5mLを 正確に量り,フ ェノバルビタ
ール ・カフェイン混合標準原液 5mLを 正確に加え,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶

液 30μLず つを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2.θDに より試験を行い,
それぞれの液のカフェインのピーク面積ИTa及びИsa,フェノバルビタールのピーク面積Иm

及びスsb並びにフェニ トインのピーク面積И比及びムcを測定する。

本品の 45分 間のカフェイン及びフェノバルビタールの溶出率がそれぞれ 85%以 上及び
85%以 上で,15分問及び 180分間のフェニトインの溶出率がそれぞれ 45%以 下及び 70%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安息香酸ナ トリウムカフェィンの表示量に対する溶出率 (%)
(n=2)

=レタ名α×[1発ォ十を](警×ナ軍)lX孝×
空養斗

n回 目の溶 出液採 取時 にお けるフェノバル ビタール (C 1 2 H 1 2 N 2 0 3 )の表示 量 に対す る溶 出率

(%)

(n=2)

=恥/sb X「者竜
二十抵it告鷲汁×注91×t十×45

n回 目の溶出液採取時におけるフェニトイン(C15H12N202)の表示量に対する溶出率 (%)
( n = 1 ,  3 )

=Wsc X「砦監十十暑,(t竜針×注31×tl×90
隆a:無 水カフェイン標準品の秤取最 (mg)
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‰ b:フ ェノバルビタール標準品の秤取量 (mg)

‰ c iフェニ トイン標準品の秤取量 (mg)

a:1錠 中の安癌、香酸ナ トリウムカフェインの表示量 (mg)

a tl錠 中のフェノバルビタールの表示量 (mg)

a:1錠 中のフェニ トインの表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :245nm)

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 :45℃付近の一定温度

移動相 :pH4.3の 0.01moyL酢 酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液/メ タノール混液 (29:21)

流量 :フェエ トインの保持時間が約 14.2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 30μLに つき,上 記の条件で操作するとき,カ フェイン,フ ェ

ノバルビタール及びフェニ トインの順に溶出し,隣 り合 うピークの分離度は 1.5以上で

ある.ま た,そ れぞれのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 1500段

以上,2.0以 下である,

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

ぞれのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である.

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%以上を含むもの.

フェノバルビタール標準品 フ ェノバルビタール (日局).

フェニ トイン標準品 フ ェニ トイン (日局).

0.01mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液,pH4.3 酢 酸ナ トリウム三水和4/21.36gを水 970mL

に溶かし,酢 酸(100)を加え,pH4.3に 調整 した後,水 を加えて 1000mLと する。
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ミノサイクリン塩酸塩 50111gカプセル

溶出性 化 プの  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 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 10mLを 除き,

次のろ液 10mLを 正確に量り,水 を加えて正確に 25mLと し,試 料溶液とする。別にミノサ

イクリン塩酸塩標準品約 22mg(力 価)に 対応する量を精密に量 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クリにより試験を行い,波長 348nm

における吸光度 ЙT及びム を測定する。

本品の 15分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合とする.

ミノサイクリン (C23H27N807)の表示量に対する溶出率 (%)
= '佑 × (ИT/z亀)× (1/の  × 225

惚 :ミ ノサイクリン塩酸塩標準品の秤取量 〔mg(力 価)〕

σ:1カ プセル中のミノサイクリン (C23H27N307)の表示量 〔mg(力 価)〕

ミノサイクリン塩酸塩標準品 ミ ノサイクリン塩酸塩 (日局).
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ミノサイクリン塩酸塩 100111g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 30分 後,溶 出液 20 mL以 上

をとり,子と径 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 25mLと し,試 料溶液とする.別 にミノサ

イクリン塩酸塩標準品約 22mg(力 価)に 対応する量を精密に量り,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クリにより試験を行い,波長 348nm

における吸光度ИT及びム を測定する.

本品の 30分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合とする。

ミノサイクリン (C23H27N807)の表示量に対する溶出率 (%)
= ル 6× (24T/z亀)× (1/の ×450

%:ミ ノサイクリン塩酸塩標準品の秤取量 〔mg(力 価)〕

σ:1カ プセル中のミノサイクリン (C23H27N307)の表示量 〔mg(力 価)〕

ミノサイクリン塩酸塩標準品 ミ ノサイクリン塩酸塩 (日局).



グリチル リチン酸モノアンモニウム 35111g・グリシン 25mg・ DL‐メチオニン 25mg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 60分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L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 10mLを 除き,次 のろ液を試料溶液とする.

グリチル リチン酸

グリチル リチン酸標準品 約 25mg(別 途,水 分を測定しておく。)を 精密に量 り,希 エタ

ノールに溶かし正確に 50mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,希 エ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 20μ Lに ついて,次 の条件で液

体クロマ トグラフィー (2θDに より試験を行 う。それぞれの液のグリチル リチン酸のピー

ク面積 И弘及び_ИsAを測定し,次 式によリグリチル リチン酸の量を求める.

本品の 60分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする.

グリテルリチン酸 (C42H62016)の表示量に対する溶出率 (%)
= ル 色A× (AA/z4SA)× (1/σA)× 90

‰A:脱 水物に換算したグリテルリチン酸標準品の秤取量 (mg)

仏 :1錠 中のグリチルリチン酸 (C42H62016)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (涙J定波長 :254nm)

カラム :内径 4.6111111,長さ 15 clll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 :20℃付近の一定温度

移動相 :薄めた酢酸 (31)(1→ 15)/ア セ トニ トリル混液 (3:2)

流量 :グ リチルリチン酸の保持時間が約 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 :グリテルリチン酸標準品 5mg及 びパラオキシ安定、香酸プロピル lmgを

希エタノールに溶かして 20mLと する。この液 20μ Lにつき上記の条件で操作すると

き,グ リチルリチン酸,パ ラオキシ安息香酸プロピルの順に溶出し,そ れぞれのピーク

が完全に分離する (分離度 1.5以上).

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,グ

リチルリチン酸のピーク面積の相対標準偏差は2_0%以 下である,

グリシン,DL‐メチオニン

試料溶液 lmLを 正確に量り,水 を加えて正確に 10mLと し,測 定用試料溶液とする.別

にグリシン標準品を 105℃で 3時 間乾燥した後,そ の約 25mgを 精密に量り,水 に溶かし,

正確に 100mLと する。この液 10mLを 正確に量り,水 を加えて正確に 100mLと し,グ リ

シン標準溶液とする.別 に DL‐メチオエン標準品を 105℃で 3時 間乾燥した後,そ の約 25

mgを 精密に量り,水 に溶かし正確に 100mLと する。この液 10mLを 正確に量り,水 を加

えて正確に 100mLと し,DL‐メチオニン標準溶液とする.グ リシン標準溶液及び DL'メチ

オエン標準溶液 lmLを 正確に量り,水 を加えて正確に 10mLと し,標 準溶液とする.測 定

つ
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用試料溶液及び標準溶液 20μ Lにつき,次 の条件で液体クロマ トグラフィ
ー (2θプ〉により

試験を行 う。それぞれの液のグリシン,DL一 メチオニンのピーク面積 ИTB及び 立生c,ム B

及びムscを測定し,次 式によリグリシン及び DL一 メチオニンの量を求める.

本品のグリシン及び DL‐メチオニンの 60分 間の溶出率が,それぞれ 85%以 上のときは適

合とする.

グリシン (C2H5N02)の表示量に対する溶出率 (%)

= レ 色B× (ИTB/ンもB)×  (1/σ B)× 90

DL―メチオニン (C5HllN02S)の表示量に対する溶出率 (%)

=  予ク6c× (ИTc/zttc)×  (1/σ c)× 90

旅 B:グ リシン標準品の秤取量 (mg)

″6ci DL‐メチオニン標準品の秤取量 (mg)

a:1錠 中のグリシンの表示量 (mg)

仇 :1錠 中の DL‐メチオエンの表示量 (mg)

試験条件

装置 :移動相及び反応試粟送液用の二つのポンプ,試 料導入部,カ ラム,反 応コイル,検

出器並びに記録装置よりなり反応コイルは恒温に保たれるものを用いる。

検出器 :蛍光光度計 (励起波長 :350nm,蛍 光波長 :450nm)

カラム :内径 6.Omm,長 さ 10cmの ステンレス管に 5μ mの 高速液体クロマ トグラフィ

ー用強酸性イオン交換樹脂を充てんする1

カラム温度 :60℃付近の
一定温度

反応コイル :内径 0.5mm,長 さ 2mの 管

移動相 : クエン酸
一水和物 (アミノ酸自動分析用)8,4g及 びクエン酸三ナ トリウムニ水

和物 (アミノ酸自動分析用)11.8gを 量 り,水 を加えて正確に 1000mLと する。

移動相流量 :毎分 0.4mL

反応試薬 :下記の方法により調製 したもの,ま たは市販のアミノ酸分析用 OPA試 薬を使

用する.

アルカリ緩衝液 :炭酸ナ トリウム 384m mo1/L,ホ ウ酸 216m mo1/L及 び硫酸カリウム

108m mo1/Lを 含む水溶液.

OPA試 液 :N‐アセチルシステイン(純度 99.0%以 上のもの)lg及び OPA(0'フ タルアルデ

ヒド)0.8gを エタノールに溶かし 15mLと する.こ の液を 1000mLメ スフラスコに入

れ,10%水 性ポリエテレン (23)ラ ウリルエ
ーテル 4mLを 加え,ア ルカリ緩衝液を加

えて 1000mLと する.

反応温度 :60℃付近の
一
定温度

反応液流量 :毎分 0.3mL

システムの適合′性

システムの性能 :標準溶液 20μ Lに つき上記条件で操作するとき,グ リシン、DL‐メチオ

エンの順に溶出し,そ の分離度は 1.5以上である.

システムの再現性 :上記の条件で標準溶液につき,試 験を 6回 繰 り返すとき,グ リシン及

び DL―メチオニン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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グリチル リチン酸標準品 グ リチル リチン酸標準品 (日局)

グリシン標準品 グ リシン(日局)。ただし,乾燥 したものを定量するとき,グリシン(C2H5N 0 2 )

9 9 0 %以 上を含むもの,

DL‐メチオニン標準品 C5HllN02S:149.21(2RS)-2-Amino-4‐ (methylSulfanyl)butanOic

acidで,下 記の規格に適合するものゃ

本品を乾燥したものを定量するとき,DL'メ チオニン (C5HllN02S)99%以 上含むもの.

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末で,特 異な匂いがあり,わ ずかに甘みがある.本

品はギ酸に溶けやすく,水 にやや溶けやすく、エタノール(99.5)に極めて溶けにくい。本

品は希塩酸に溶ける。本品の6moコЪ塩酸試液溶液 (1→50)は 旋光性を示さない.

確認試験 本 品を乾燥し,赤 外吸収スペクトル涙J定法 物θゴ)の 臭化カリウム錠剤法により

測定するとき,波 数 2930cm l,1650cm l,1580cm‐1,1414cm]及 び 1340cm l付近に吸

収を認める。

pH(2θ 少  本 品 0.5gを水 20mLに 溶かした液のpHは 5.2～6.2である。

純度試験

(1)溶 状 本 品 0.5gを水 201nLに溶かすとき,液 は無色透明である。

(2)塩 化物 (ゴ.θう 本 品 0.5gを水 20mLに 溶かし,希硝酸 6mL及 び水を加えて 40mL

とする。これを検液とし,試験を行う。比較液は 0,01mO1/L塩酸 0_30mLに 希硝酸 6mL

及び水を加えて 40mLと する。ただし,検 液及び比較液には硝酸銀試薬 10mLず つを

力日える。(0_021%以下)

(3)硫 酸塩 セ,ゴリ  本 品 0.6gを とり,試験を行う ,ヒ較液には 0,005mo1/L硫 酸 0.35mL

を加える.(0.028%以下)

(4)ア ンモニウム (F,θの  本 品 0.25gをとり,試 験を行う.比 較液にはアンモニウム

標準液 5,OmLを 用いる。(0.02%以下)

(5)重 金属 (ゴ.θの 本 品 1,Ogに水 40mL及 び希酢酸 2mLを 加え,加 温して溶かし,

冷後,水 を加えて 50mLと する。これを検液として,試 験を行 う,比 較液は鉛標準液

2.OmLに 希酢酸 2mL及 び水を加えて 50mLと する。(20ppm以 下)

(6)ヒ 素 (プ.FD 本 品 1,Ogを100mLの 分解フラスコにいれ,硝酸 5mL及 び硫酸 2mL

を加え,フ ラスコの日に小漏斗をのせ,白 煙が発生するまで注意して過熱する。冷後,

硝酸 2mLず つを 2回 加えて加熱し, さらに過酸化水素 (30)2mLず つを数回加えて

液が無色～微黄色となるまで加熱する。冷後,シ ュウ酸アンモニウム飽和溶液 2mLを

加え,再 び白煙が発生するまで過熱する.冷 後,水 を加えて 5mLと し,こ れを検液と

し,試 験を行 う (2ppm以 下)

(7)類 縁物質 本 品 0,10gを水 10mLに 溶かし,試 料溶液とする。この液 lmLを 正確

に量り,水 を加えて正確に 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 物θD

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

カグルを用いて調製した薄層板にスポットする 風 乾後直ちに 1-ブ タノール/水 /酢

酸混液 (100)混液 (3:1:1)を 展開溶媒として約 10cm展 開した後,薄 層版を80℃

で 30分 間乾燥する.こ れにエンヒドリンのアセ トン溶液 (1→50)を 均等に噴霧した

後、80℃で 5分 問加熱するとき,試 料溶液から得た主スポット以外のスポットは,標



準溶液から得たスポットより濃くない。

乾燥減量 (2イD O,30%以 下 (lg,105℃ ,3時 間)

強熱残分 (2イリ  0.10%以 下 (lg)

定量法  本 品を乾燥 し,その約 0.15gを精密に量 り,ギ酸 3mLに 溶かし,酢酸 (100)50mL

を加え,0.lmoWЪ 過塩素酸で滴定 物 5の する (電位差滴定).同 様の方法で空試験を行

い,補 正する.

0.l moVL過 塩素酸 lmL=14.92 mg C5HllN02S

貯法 容 器 気 密容器
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テルグリドo.5mg錠

溶出性 (aプの  本 品 1個 をとり,試 験液に溶出試験液第 2液 900mLを 用い,パ ドル法に
より,毎 分 50回 転で試験を行 う。溶出試験開始 60分 後に溶出液 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 にテルグリド標準品 (別途 0.lgにつき,容 量滴定法,直 接滴定により
水分 (2Zつ を測定しておく)約 17mg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,溶 出試験液第 2液 を加えて正確に 50mLと する.さ

らに,こ の液 2mLを 正確に量り,溶 出試験液第 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 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 れぞれの液のテルグリドのピーク面積ИT及びム を
測定する.

本品の 60分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合とする.

テルグリド (C20H28N40)の表示量に対する溶出率 (%)
=  ″ 6× (ИT/Иs)×  (1/の  × (72/25)

‰ :脱水物に換算したテルグリド標準品の秤取量 (mg)

σ :1錠 中のテルグリド (C20H28N40)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :224nm)

カラム :内径 4,6mm,長 さ 15cm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 :25℃付近の一定温度

移動相 :水/アセ トニ トリル/pH7.0のリン酸塩緩衝液/無水 トリフルオロ酢酸混液 (1300:

700:60: 1)

流量 :テルグリドの保持時間が約 4分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき,テ ルグリドのピ
ークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 2000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,テ

ルグリドのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である.

テルグリド標準品 C20H28N40:340.46(十 )‐1,1‐ジエチル‐3'(6'メチルー8α‐エルゴリエル)ウレ

アで,下 記の規格に適合するもの。必要な場合には次に示す方法により精製する。

精製法 テ ルグリド8.5gにアセ トン 280mLを 加え,加 温 (34～36℃)し て溶かす 温 時ろ

過 し,ろ液を室温で一夜放置後,析出した結晶をろ過する 同様の操作を行つて再結晶し,

得 られた結晶を減圧下で 3時 間乾燥する

性状 本 品は白色～微黄白色の結晶性粉末である.

確認試験 本 品につき,赤外吸収スペク トル測定 (22う のペース ト法により測定するとき,

波数 3481cm‐1,3200cm'1,1625cm‐1,1514cm l及び 753cm l付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品約 20mgを 精密に量 り,メ タノ
ールに溶かし,正 確に 100mLと し,試 料溶
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液とする.別 にリスリド (別途テルグリド標準品と同様の方法で水分 (2イつ を涙J定して

おく),8位 アミン体 (別途テルグリド標準品と同様の方法で水分 (2イつ を測定してお

く)及 びダイマー (別途テルグリド標準品と同様の方法で水分 (2どつ を測定しておく)

約 lmgず つを精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mLと する。この液 10mL

を正確に量り,メ タノールを加えて正確に50mLと し, リスリド・8位 アミン体 ・ダイマ
ー標準原液とする.試料溶液 lmL及 びリスリド・8位 アミン体 ・ダイマー標準原液 10mL

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 20ぃLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフィー 物θDに より試験を行う.

それぞれの液のリスリド,8位 アミン体及びダイマーのピーク面積を自動積分法により損J

定し,そ れらの量を求めるとき,そ れぞれ 0.1%以下である。また,試 料溶液の主ピーク

及び上記のピーク以外の個々のピーク面積及び標準溶液のテルグリドのピーク面積を自

動積分法により沢J定し,そ の他の個々の類縁物質の量を求めるとき,0.25%以 下である.

また,類 縁物質の総量は 0.5%以下である。

試験条件

検出器:8位アミン体,ダイマー及びその他の類縁物質 蛍 光光度計 (励起波長 :280nm,

蛍光波長 :340nm)

リスリド 蛍 光光度計 (励起波長 :325nm,蛍 光波長 :420nm)

カラム :内径 3.9mm,長 さ30cmの ステンレス管に 10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 :水/ア セ トニ トリル/pH7.0の リン酸塩緩衝液/無 水 トリフルオロ酢酸混液

(1300:700:60: 1)

流量 :テルグリドの保持時間が約 4分 になるように調整する.

面積測定範囲 :テルグリドの保持時間の約 2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 lmLを 正確に量り,メ タノールを加えて正確に 10mLと する.

この液 20ぃLか ら得たテルグリドのピーク面積が,標準溶液のテルグリドのピーク面

積の 5～15%に なることを確認する.

システムの性能 :標準溶液 20ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき,8位 アミン体,

ダイマー,テ ルグリド,リ スリドの順に溶出し,そ れぞれのピークの分離度は 1.5で

ある。

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

ルグリドのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である.

水分 (2.48) 5.5%以 下 (0.lg,容量滴定法,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 0.2gを精密に量 り,ア セ トン

/酢酸 (100)混液 (911)50mLに 溶かし,0,lmoyL過 塩素酸で滴定 (2.50)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 = 34,046mg C20H28N40

リン酸塩緩衝液,pH7.0 リ ン酸二水素カリウム 6.8gを水に溶かして 500mLと した液に,

0.lmo1/L水酸化ナトリウム液約 300mLを 加えてpHを 7,0±0,1に調整した後,水 を加えて
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1000mLと する.

リスリド C20H26N40 3‐ (9,lo‐ジデヒドロ,6‐メチル‐8α‐エルゴリエル)‐1,1‐ジエチルウレア
性状 白 色～微黄白色の結晶である.

確認試験 本 品につき,赤外吸収スペク トル測定 物 劾 のペース ト法により測定するとき,
波数 3328cm‐1,3060cm l,1623cm l,1539cm'1及 び 741cIIl‐1付近に吸収を認める。もし,
これ らの吸収が認められないときは,本 品を薄めたエタノール (99.5)(7→ 10)に 溶か
した後,薄 めたエタノール (99.5)(7→ 10)を 蒸発 し,残 留物につき同様の試験を行 う.

純度試験 本 品 5mgを アセ トニ トリル 50mLに 溶かし,試 料溶液とする.こ の液 10ぃLに
つき,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 う.各 々のピーク面積
を自動積分法により測定し,面 積百分率法によリリスリドの量を求めるとき,95%以 上で

ある.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :227nm)

カラム :内径 3.9mm,長 さ 30cmの ステンレス管に 10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

移動神 :リ ン酸二水素ナ トリウム溶液 (3→500)/ア セ トニ トリル混液 (10:7)

流量 :リ スリドの保持時間が約 12.5分 になるように調整する.

面積涙J定範囲 :リ スリドの保持時間の約 2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 t試料溶液 5mLを 正確に量 り,ア セ トニ トリルを加えて正確に 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 2mLを 正確に量

り,ア セ トニ トリルを加えて正確に 101nLと する。この液 10ュLか ら得たリスリド

のピーク面積が,シ ステム適合性試験用溶液のリスリドのピーク面積の 15～25%に

なることを確認する.

システムの性能 :本 品及びテルグリド標準品 lmgず つをアセ トニ トリル 50mLに 溶か

す。この液 10PLに つき,上 記の条件で操作するとき,テ ルグリド,リ スリドの順に

溶出し,そ の分離度は 2以 上である

システムの再現性 tシステム適合性試験用溶液 10ュLに つき,上 記の条件で試験を 6回

繰 り返すとき, リスリドのピーク面積の相対標準偏差は 2,0%以 下である

8位 アミン体 C15H19N8 6‐ メチル‐8Q‐エルゴリナミン

性状 白 色～微黄白色の結晶である.

確認試験 本 品につき,赤外吸収スペク トル測定 (2クか のペース ト法により測定するとき,

波数 3357cm‐1,3289cm l,3094cm‐ 1,1609cm‐ 1,1576cm l及 び 747cm‐1付近に吸収を認

める.

純度試験 本 品 2mgを 移動相 10mLに 溶かし,試 料溶液とする。この液 10「Lに つき,次

の条件で液体クロマ トグラフィー (2θDに より試験を行 う,各 々のピーク面積を自動積

分法により測定し,面積百分率法により8位 アミン体の量を求めるとき,95%以 上である

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :224nm)

カラム :内径 3.9mm,長 さ 30cmの ステンレス管に 10ュmの 液体クロマ トグラフィー

て
，



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 :pH2,1の リン酸塩緩衝液/アセ トニ トリル混液 (4:1)

流量 :8位 アミン体の保持時間が約 3.5分 になるように調整する。

面積測定範囲 :8位 アミン体の保持時間の約 3倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 lmLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 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 lmLを 正確に量 り,移 動

相を加えて正確に 10mLと する.こ の液 10ュLか ら得た 8位 アミン体のピーク面積
が,システム適合性試験用溶液の 8位 アミン体のピーク面積の 5～ 15%に なることを

確認する。

システムの性能 :本品及びテルグリド標準品 lmgず つを移動相 50mLに 溶かす。この

液 10ュLに つき,上 記の条件で操作するとき,8位 アミン体,テ ルグリドの順に溶出

し,そ の分離度は 15以 上である。

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 10ュLに つき,上 記の条件で試験を 6回

繰 り返す とき,8位 アミン体のピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以 下である。

ダイマー C31H86N60 1,3‐ ビス(6‐メチル‐8α‐エルゴリエル)ウレア

性状 白 色～微黄白色の結晶性の粉末である.

確認試験 本 品につき,赤外吸収スペク トル測定 物力 のペース ト法により涙」定するとき,

波数 3400cm‐1,3120cm l,3057cm｀ 1,1633 cm｀1,1571cm｀1及び 755cm‐1付近に吸収を

認める.

純度試験 本 品 5mgを 移動相 10mLに 溶かし,試 料溶液とする。この液 10ュLに つき,次

の条件で液体クロマ トグラフィー (2.01)に より試験を行 う.各 々のピーク面積を自動積

分法により測定し,面 積百分率法によリダイマーの量を求めるとき,950/0以上である.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (源J定波長 :224nln)

カラム :内径 3,9mm,長 さ 30cmの ステンレス管に 10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 :水 /アセ トニ トリル/pH7.0の リン酸塩緩衝液/無水 トリフルオロ酢酸混液

(13001700:60: 1)

流量 :ダイマーの保持時間が約 5分 になるように調整する.

面積測定範囲 :ダイマーの保持時間の約 4倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 lmLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 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 lmLを 正確に量 り,移 動

相を加えて正確に 10mLと する。この液 10ぃLか ら得たダイマ
ーのピーク面積が,

システム適合性試験用溶液のダイマーのピーク面積の 5～ 15%に なることを確認す

る

システムの性能 :本品及びテルグリド標準品

液 10ぃLに つき,上 記の条件で操作すると

その分離度は 3以 上である.

lmgずつを移動相 50mLに 溶かす。この

き,ダ イマー,テ ルグリドの順に溶出し,
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システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 10PLに つき,上 記の条件で試験を 6回

繰 り返すとき,ダ ィマーのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である.

リン酸塩緩衝液,pH2.1 リ ン酸二水素カリゥム 6.8gを水に溶かし,600mLと した液に, リ
ン酸を加えて pHを 21に 調整 した後,水 を加えて looomLと する。
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マジン ドール 0_5mg錠

溶出性 (aθ/1 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 0,5卜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,0.lmo1/L

塩酸試液 2mLを 正権に加え,試 料溶液とする,別 にマジン ドール標準品を 105℃で 4時 間

乾燥 し,そ の約 22mgを 精密に量 り,0.lmoツЪ塩酸試液に溶かし,正 確に 100mLと する.

この液 5mLを 正確に量 り,0.lmoyL塩 酸試液を加えて正確に 100mLと する。更にこの液

5mLを 正確に量り,0.lmo17L塩 酸試液を加えて正確に 100mLと する。この液 10mLを 正

確に量り,水 10mLを 正確に加え,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 50μL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,マ ジン ドールのピーク面積

九T,途 及びマジンドールに対する相対保持時間が約 1.2の 2-(2-アミノエチル)‐3-(4-クロロ

フェエル)‐3-ヒドロキシフタルイミジンのピーク面積ン4TDを測定する。

本品の30分間の溶出率が75%以 上のときは適合とする.

マジンドール(C16H13ClN20)の表示量に対する溶出率(%)

= ″ 6×[(ИTttИTD×6D1/ン仏]× (1/θ)× (9/4)

‰ :マジンドール標準品の秤取量(mg)

σ :1錠 中のマジンドール(C16H13ClN20)の表示量(m∂

σ :補 正係数  (0,88)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計鍛J定波長 :224nD

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 :リン酸二水素ナ トリウムニ水和物 2.17gを水 700mLに 溶かし,薄 めたリン酸 (1

→10)を加えてpH3.0に調整する.こ の液にアセ トニ トリル 300mL及 び 1-ヘ プタン

スルホン酸ナ トリウム 1.Ogを加える.

流量 :マジンドールの保持時間が約 8分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,マ ジンド
ールのピ

ークの理論段数及びシンメトリ
ー係数は,そ れぞれ 2000段以上,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,マ ジ

ンドールのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である。

マジンドール標準品 C16H13ClN20:284.74 1■l‐(4‐クロロフェニル)‐2,5‐ジヒドロ
ー3″イミグ

ゾ[2,1‐a]イソインド
ール‐5‐オールで,下 記の規格に適合するもの,必 要な場合には次に示す

方法で精製する.

精製法 マ ジンド
ールに 珂肝ジメチルホルムアミドを加えて加熱して溶かし,温 時ろ過す

る.冷 後,ろ 液から得られた結晶を分取しアセ トンで洗い,減 圧下で乾燥する.

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.
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純度試験 類 縁物質 本 操作は直射日光を避け,遮 光 した容器を用いて行 う.本 品 20mgを
とり, メタノール/ク ロロホルム混液 (1:1)2mLを 正確に加えて溶かし,試 料溶液と
する.別 に塩酸 2'(2‐アミノエチル)‐3‐(4‐クロロフェェル)‐3-ヒドロキシフタルイ ミジン
2.2mgを とり,メ タノール/ク ロロホルム混液 (1:1)40mLを 正確に加えて溶かし,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 (2θ9ヤ こより試験を行 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。次にジクロロメタン/メ タノール/ア ンモニア水
(28)混 液 (180:2011)を 展開溶媒として約 15cm展 開 した後,薄 層板を風乾する.
これに紫外線 (主波長 254nm)を 照射するとき,標 準溶液から得たスポットに対応する
位置の試料溶液から得た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,試 料
溶液には,主 スポット及び塩酸 2‐(2‐アミノエテル)‐3-(4-クロロフェニル)-3‐ヒドロキシフ

タルイ ミジン以外のスポットを認めない (o.5%以下).

乾燥減量 〈2ど少  o.2%以 下 (0.5g,105℃,4時 間)

含量 99.0%以 上.定 量法 本 品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 0,2gを精密に量 り,酢
酸 (100)70mLを 加えて溶かし,o,lmO1/L過塩索酸で滴定 (2うの 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過塩素酸 lmL = 28.47mg C16H13ClN20

塩酸 2‐(2'アミノエテル)‐3‐(4‐クロロフェニノL/b‐3‐ヒドロキシフタルイ ミジン

C16H15CIN202・ HCli 339.22

性状 本 品は白色の結晶性の粉末で,に おいはない。

確認試験 本 品 10mgを 薄めた塩酸 (1→20)に 溶かし looOmLと した溶液につき,紫 外

可視吸光度測定法 (2クリ により,吸 収スペク トルを淑J定するとき,波 長 221～224nm

に吸収の極大を示す.

含量 98,0%以 上.定 量法 本 品約 50mgを 精密に量 り,非 水滴定用酢酸水銀(工)試液

に溶かした後,酢 酸 (100)40mLを 加え,0,02mo1/L過 塩素酸で滴定 物 うの する (電

位差滴定法).同 様の方法で空試験を行い,補 正する.

0.02md低 過塩素酸 lmL = 6.784mg C16H15ClN202・ HCl

う
ん
∠
Ｕ



トロピセ トロン塩酸塩 5mg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 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

ろ液を試料溶液とする。別にトロピセ トロン塩酸塩標準品を 105℃で 4時 間乾燥し,そ の約

16mgを 精密に量り,水 に溶かし,正 確に 100mLと する。この液 4mLを 正確に量り,水 を

加えて正確に 100mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液につき,紫 外可視吸光

度測定法 (2クリ により試験を行い,波長 285nm及 び 330nmに おける吸光度 z4T285,スT330,

ИS285及びИs330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.

トロピセ トロン塩酸塩(C17H20N202・HCl)の表示量に対する溶出率(%)
=  千 夕6× (O姉 28 5 ~力 T 3 3 0 ) / (玄s 2 8 5 ~И 聞 30 )〉× (1 / 0× 3 6

トロピセ トロン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1カプセル中のトロピセ トロン塩酸塩(C17H20N202・HCDの 表示量(mg)

トロピセ トロン塩酸塩標準品 C17H20N202・HCl:320.81(1え 3ち50-1″ インドール
‐3‐カル

ボン酸 8‐メチルー8-アザビシクロ[3.2.1]オクトー3‐イルエステル
ー塩酸塩で,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で精製する.

精製法 ト ロピセ トロン塩酸塩にエタノ
ール(99.5)を加え,加 温して溶かした後,直 ちにろ

過する.放 冷後,析 出した結晶を分取し,エ タノ
ール(99.5)で洗 う.再 結晶を繰り返して

得た結晶を,加 温しながら減圧乾燥する.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である.

確認試験 本 品を乾燥し,赤 外吸収スペクトル測定法 (2ク分 の臭化カリウム錠剤法により

測定するとき,波 数 3230cm・1,1692cm‐1,1526cm l,1455cm・1及び 1185cm l付近に吸

収を認める.

類縁物質

(1)本 品 50mgを 移動相 A20mLに 溶かし試料溶液とする。この液 lmLを 正確に量り,

移動相 Aを 加えて正確に 100mLと する。この液 2mLを 正確に量り,移 動相 A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 20‖Lに つき,次 の条件

で液体クロマ トグラフィ
ー 物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測定するとき,試 料溶液の トロピセ トロン以外のピ
ーク面積は,

標準溶液の トロピセ トロンのピ
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 (測定波長 :281nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ22cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラフィ
ー

用オクチ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 A:メ タノ
ール/水 /ア セ トニトリル/ト リエチルアミン混液 (5650:4000:

350:3)

‰
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移動相 B:メ タノール/水 /ア セ トニトリル/ト リエチルアミン混液 (8000:100o:
1000:3)

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

注入後の時間

(分)

移動相A

lvol%)

移動相 B

lvol%)

0-14 100 0

14-32 100→ 0 0-→100

32～ 35 0 100

流量 :毎分 1.5mL

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からトロピセ トロンの保持時間の約 1.4倍の範囲
システム適合性

システムの性能 i本品 10mg及 びナファゾリン塩酸塩 40mgを 移動相 A100mLに 溶
かす。この液 20ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき, トロピセ トロン,ナ ファ
ゾリンの順に溶出し,そ の分離度は4以 上である.
システムの再現性 :標準溶液 20ュLに つき,上 記の条件で試験を 6回繰 り返すとき,
トロピセ トロンのピーク面積の相対標準偏差は 2,0%以下である

(2)本 品 0.2g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 2mL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 物 θ9に より試験を行う.試 料溶液及び標準溶液 10μLず つを薄層クロマ ト
グラフィー用シリカグル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次 にジ
クロロメタン/メ タノール/ア ンモニア水 (28)混 液 (12:8:1)を 展開溶媒として
約 15cm展 開した後,薄 層板を風乾する。これに紫外線 (主波長 254nm)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ょり濃
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,更 に過酸化
水素試液を均等に噴霧した後,薄層板をガラス板で覆い観察するとき,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イめ  o_3%以 下(lg,lo5℃ ,4時 間)。

含量 99.0%以 上. 定 量法 本 品を乾燥し,そ の約 0,25gを精密に量り,無 水酢酸/酢 酸
(100)混液 (7:1)80mLに 溶かし,o.lmttЪ 過塩素酸で滴定 (25の する(電位差滴定
法)。同様の方法で空試験を行ない,補 正する。

0.lmo1/L過塩索酸 lmL = 32.08mg C17H20N202・ HCI
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ベンフォチアミン 138.3 mg/g散

溶出性 (aFの  本 品の約 0.25g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 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 10 mLを 除き,次 のろ液 10 mLを 正

確に量り,水 を加えて正確に 25 mLと し,試 料溶液とする.別 に,ベ ンフォチアミン標準

品を 105℃で 2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 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 243 nmに

おける吸光度 ょ争 及び Иsを 沢J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.

ベンフォチアミン (C19H23N406PS)の表示量に対する溶出率 (%)

=  (ル &/レ佐)× (24T/Иs)X(1/の  × (225/2)

:ベ ンフォチアミン標準品の秤取量 (mg)

本品の秤取量 (g)

lg中 のベンフォチアミン (C19H23N406PS)の表示量 (mg)

ベンフォチアミン標準品 日 本栗局方外医薬品規格 「ベンフォチアミン」.た だし,本 品を乾燥

したものを定量するとき,ベ ンフォチアミン (C19H23N406PS)99.0%以上を含むもの.

‰

陥

σ

て
０



ベンフォチアミン34.58 mg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 9o分 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 10 mLを除き,次のろ液 10 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 ンフォチアミン標準品を 105℃で
2時 間乾燥し,その約 30 mgを精密に量り,水に溶かし,正確に 10ollL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クリ により試験を行い,波長 243 nmに おける吸光度 ИT及
び ン億を測定する.

本品の 90分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合とする。

ベンフォチア ミン (C19H23N406PS)の 表示量に対する溶出率 (%)
=  ‰ × (ИT/И s)×  (1/o ×  (225/2)

ベンフォチアミン標準品の秤取量 (mg)

1錠 中のベンフォチアミン (C19H2 3 N 4 0 6 P S )の表示量 (mg)

ベンフォチアミン標準品 日 本栗局方外医薬品規格 「ベンフォチアミン」.た だし,本 品を乾燥
したものを定量するとき,ベ ンフォチアミン (C19H23N406PS)99,0%以 上を含むもの,

陥
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フマル酸第一鉄 305111g徐放性カプセル

溶出性 (aプの 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900m L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 6時 間,10時 間及び 24時
間後,溶 出液 20m Lを 正確にとり,直 ちに 37±0.5℃に加温した水 20m L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し,初 めのろ液 10m L
を除き,次 のろ液を試料溶液とする。別に硫酸アンモニウム鉄(IIl)十二水和物標準品約 0。19
gを 精密に量り,水 20m Lに 溶かした後,希塩酸 lmL及 び水を加えて正確に 200m Lと し,
標準溶液とする.試料溶液,標準溶液及び試験液 3m Lず つを正確に量り,それぞれに lmOL牡
塩酸試液 2m L及 び塩酸ヒドロキシアンモニウム溶液 (1→lo)4m Lを 正確に加えてよく振
り混ぜ,5分 間放置後,1,10-フェナントロリンー水和物の鉄試験用 p H4.5の酢酸 ・酢酸ナ
トリウム緩衝液溶液 (1→ looo)lom Lを 正確に加え,水 を加えて正確に 100m Lと し,15
分間放置する.こ れらの液につき,水 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 510n mに おける吸光度九T伍),ス s及びスBを測定する.

本品の 6時 間,10時 間及び 24時 間の溶出率が,それぞれ 15～45%,35～ 65%及 び 70%
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鉄(Fe)の表示量に対する溶出率 (%)(n=1,2,3)

=族×1緒 十樟鑑 × ０５４×
１

一
σ
×

ヽ

―

＞

―

リ

‐

一
４５

硫酸アンモニウム鉄(IIl)十二水和物中の鉄(Fe)の量 (mg)

1カ プセル中の鉄(Fe)の表示量 (mg)

硫酸アンモニウム鉄(III)十二水和物標準品 FeNH4(S04)2・ 12H20(試 薬 特 級)

含量 99.0%以 上

陥
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イフェンプロジル酒石酸塩 40mg/g細 粒

溶出性 (aプの  本 品約 0.5gを精密に量 り,試 験液に水 90omL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 20mLを 除き,次 のろ液 10mL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 にイフェンプロジル酒石酸塩標
準品約 25mgを 精密に量 り,水を加えて正確に 250mLと する.この液 10mL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 80μ Lず つを正確
にとり,次 の条件で疲体クロマ トグラフィー (2θめ ヤこより試験を行い,そ れぞれの液のイ
フェンプロジルのピーク面積 Иr及びИsを源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.

イフェンプロジル酒石酸塩 (C21H27N02)2・C4H606の 表示量に対する溶出率 (%)
= (レ レis/ル 年)×(九T/九 s)× (1/σ )× 72

惚 :脱水物に換算 したイフェンプロジル酒石酸塩標準品の秤取量 (mg)

〃止 本品の採取量 (g)

σ : lg中 のイフェンプロジル酒石酸塩 (C21H27N02)2・C4H606の 表示量 (mg)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :224■m)

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 :無水リン酸水素ニナ トリウム 1.42gを水に溶かし,10oomLと する。この液 650mL

にアセ トニ トリル 350mLを 加え, リン酸で p H2.5に調整する、

流量 :イフェンプロジルの保持時間が約 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 30μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,イ フェンプロジ

ルのピークの理論段数およびシンメ 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 30μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,イ

フェンプロジルのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である。
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イフェンプロジル酒石酸塩 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 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 のろ液を試料溶液とする.別 に

イフェンプロジル酒石酸塩標準品約25mgを 精密に量り,水を加えて正確に250mLと する。
この液 10mL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 30μ 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 れぞれの液のイフェンプロジルのピーク面積ИT及びИs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.

イフェンプロジル酒石酸塩 (C21H27N02)2・C4H606の表示量に対する溶出率 (%)
=  ル 名×(ムT/九 s)× (1/σ)× 36

%:脱 水物に換算したイフェンプロジル酒石酸塩標準品の秤取量 (mg)

σ :1錠 中のイフェンプロジル酒石酸塩 (C21H27N02)2・C4H606の表示量 (mg)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :224nm)

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:無水リン酸水素ニナ トリウム1.42gを水に溶かし,1000mLと する.この液 650mL

にアセ トニトリル 350mLを 加え, リン酸でp H2.5に調整する.

流量 :イフェンプロジルの保持時間が約 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 30μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,イ フェンプロジ

ルのピークの理論段数およ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 30μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すとき,イ

フェンプロジルのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である
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イフェンプロジル酒石酸塩 20111g錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に水 90omL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 90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 lomL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.別にイフェンプロジル酒石酸塩標準品約 25mg
を精密に量り,水 を加えて正確に250mLと する.こ の液 10mLを 正確に量り,水 を加えて
正確に loomLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 30μ 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 れぞれの液のイフェンプロ
ジルのピーク面積スT及び泌J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.

イフェンプロジル酒石酸塩 (C21H27N02)2・C4H606の表示量に対する溶出率 (%)
=  レ レ名×C4T/ヵ s)× (1/σ)× 72

惚 :脱水物に換算したイフェンプロジル酒石酸塩標準品の秤取量 (mg)
σ :1錠 中のイフェンプロジル酒石酸塩 (C21H27N02)2・C4H606の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (演J定波長 :224nm)

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:無水リン酸水素ニナ トリゥム1.42gを水に溶かし,looomLと する。この液650mL
にアセ トニ トリル 350mLを 加え, リン酸でp H2.5に調整する.

流量 :イフェンプロジルの保持時間が約 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 30μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,イ フェンプロジ
ルのピークの理論段数およ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 30μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すとき,ィ
フェンプロジルのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.
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アセグラ トン 187.5 mg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 100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 0.45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 8 mLを 正確に量 り,

水酸化ナ トリウム試液 l mLを 加え,20分 間振 り混ぜた後,5分 間超音波を照射する。これ

にフェノールフタレイン試液 1滴 を加え,希 硫酸で中和 した後,水 を加えて正確に 20 mL

とし,試料溶液 とする.別にアセグラ トン標準品約 16mgを 精密に量り,水 100 mLを 加え,

次いで水酸化ナ トリウム試液 10 mLを 加え,20分 問振 り混ぜた後,5分 問超音波を照射す

る.こ れにフェノールフタレイン試液 1滴 を加え,希 硫酸で中和 した後,水 を加えて正確に

200 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 50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 物 θめ により試験を行い,そ れぞれの液のアセグラ トンをアル

カリ分解 して得 られた酢酸のピ
ーク面積 ヱ争及びム を測定する.

本品の 120分 間の溶出率が 75%以 上のときは適合 とする。

アセグラトン (C10111008)の表示量に対する溶出率 (%)

= レ レis×(AT/九 s)× (1/σ )× 1125

豚主 アセグラ トン標準品の秤取量(mg)

σ:1錠中のアセグラトン(C10H1008)の表示量(mp

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (涙J定波長 :210 nm)

カラム :内径8 mm,長 さ30 cmの ステンレス管に9ュmの 水素イオン型の8%架 橋度を有

するスチ レンジビエルベンゼン共重合体カチオン交換樹脂を充てんする。 (例えば,

Aminex HPX-87Hカ ラム (BIO RAD製 )又 はこれに相当するもの)

カラム温度 :40°C付 近の一定温度

移動相 :水にリン酸を加えて pHを 2.8に調整する。

流量 :酢酸の保持時間が約12分になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液50ュLに つき,上 記の条件で操作するとき,酢 酸のピ
ークの理

論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ10000段以上,2.0以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 50 FLにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,酢 酸

のピーク面積の相対標準偏差は 1.5%以下である.

アセグラ トン標準品 日 本薬局方外医薬品規格 「アセグラ トンJ.た だし,定 量するとき,ア セ

グラ トン (C10Hlo08)99.0%以上を含むもの.
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プラゾシン塩酸塩 o.55mg錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に pH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液
900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 75回 転で試験を行 う,溶 出試験開始 60分 後,溶 出
液 20mL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 5mLを 正確に量り,メ タノール 5mLを 正確に加え,試 料溶液とす
る.別 にプラゾシン塩酸塩標準品を lo5℃で 2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 10omLと する.こ の液 3mLを 正確に量 り,メ タノールを加えて
正確に 100mLと する。さらにこの液 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 5mLを 正確に量り,pH4.0の 0,05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 5mL
を正確に加え,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 タ θDに より試験を行い,そ れぞれの液のプラゾシンのピーク
面積 ИT及びム を演J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.

プラゾシン (C19H21N504)の表示量に対する溶出率 (%)
= ″ る× (ヱ4T/z亀)× (1/の X(27/10)× 0.913

に iプ ラゾシン塩酸塩標準品の秤取量 (mg)

σ:1錠 中のプラゾシン (C19H21N504)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :246nm)

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ゲルを充てんする.

カラム温度 :35℃付近の一定温度

移動神 :リン酸二水素カリウム 3.4gを水 500mLに 溶かし,薄 めたリン酸 (1→10)で pH
を 3,0に調整する.こ の液 450mLに メタノール 550mLを 加える.

流量 :プ ラゾシンの保持時間が約 4分 となるように調整する.

システム適合″性

システムの性能 t標準溶液 20PLに つき,上 記の条件で操作するとき,プ ラゾシンのピー

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,2.0以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 20ュLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すとき,プ ラ
ゾシンのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である.

プラゾシン塩酸塩標準品 日本薬局方外医薬品規格 「塩酸プラブシンJ,ただし,乾燥したもの
を定量するとき,プ ラゾシン塩酸塩 (C19H21N504・HCl:419.86)99,0%以上を含むもの.
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プラゾシン塩酸塩 1.10mg錠

溶出性 (aFの  本 品 1個をとり,試 験液にpH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液
900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 75回転で試験を行う.溶 出試験開始 60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 5mLを 正確に量り,pH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩
衝液を加えて正確に 10mLと する。この液 5mLを 正確に量り,メ タノール 5mLを 正確にカロ
え,試 料溶液とする。別にプラブシン塩酸塩標準品を 105℃で 2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 3mLを 正確に量り,メ
タノールを力日えて正確に 100mLと する.さ らにこの液 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 5mLを 正確に量り,pH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ ト

リウム緩衝液 5mLを 正確に加え,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 20FL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

プラゾシンのピーク面積ИT及び之亀を測定する.

本品の 60分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合とする.

プラゾシン (C19H21N504)の表示量に対する溶出率 (%)
= ''る× (ン4T Iへ)× (1/の X(27/5)× 0.913

И主 プラゾシン塩酸塩標準品の秤取量 (mg)

σ:1錠 中のプラブシン (C19H21N504)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :246nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cm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グルを充てんする.

カラム温度 :35℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カリウム 3.4gを水 500mLに 溶かし,薄 めたリン酸 (1→10)で pH

を 3.0に調整する.こ の液 450mLに メタノール 550mLを 力日える.

流量 :プラゾシンの保持時間が約 4分 と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ぃLに つき,上 記の条件で操作するとき,プ ラゾシンのピー

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,2.0以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 20ュLに つき,上 記の条件で試験を 6回繰 り返すとき,プ ラ

ゾシンのピーク面積の相対標準偏差は 2,0%以下である.

プラゾシン塩酸塩標準品 日 本栗局方外医薬品規格 「塩酸プラゾシン」.た だし,乾燥したもの

を定量するとき,プ ラゾシン塩酸塩 (C19H21N504・HCl:419.86)99,0%以 上を含むもの。
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エルゴタミン酒石酸塩 lmg・ 無水カフェィン 10omg錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に pH4.0の 0.05mo1/L酢 酸 ,酢酸ナ トリゥム緩衝液
900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回 転で試験を行 う。溶出試験開始 90分 後,溶 出
液 20mL以 上をとり,了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 15mL
を除き,次 のろ液 2.5mLを 正確に量り,酒 石酸溶液 (1→loo)を 加えて正確に 25mLと し,
試料溶液とする

エルゴタミン酒石酸塩

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 22mgを 精密に量
り,pH4.0の 0.05mo1/L酢 酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液に溶かし,正 確に 200mLと する。こ
の液 2mLを 正確に量り,pH4.0の 0.o5mo1/L酢 酸 ・酢酸ナ トリゥム緩衝液を加えて正確に
200mLと する.更 にこの液 5mLを 正確に量 り,酒 石酸溶液(1→loo)を加えて正確に 50mL
とし,標 準溶液とする.試 料溶液,標 準溶液及び酒石酸溶液(1→loo)/pH4.0の 0,05mo1/L
酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液混液(9:1)に つき,蛍 光光度法 (2ク により試験を行い,励
起の波長 330nln,蛍 光の波長 485nlnに おける蛍光強度 n,ス 及び 島 を測定する。
本品のエルゴタミン酒石酸塩の 90分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合とする。

エルゴタミン酒石酸塩((C38H35N505)2・C4H606)の 表示量に対する溶出率(%)
= ‰ E×((n~島 )/(ぇ ―島))×(1/仇 )×(9/2)

‰ E:エ ルゴタミン酒石酸塩標準品の秤取量(mg)

a :1錠 中のエルゴタミン酒石酸塩((C33■35N505)2・C4H606)の 表示量(mg)

無水カフェィン

別に無水カフェィン標準品を 80℃ で 4時 間乾燥 し,そ の約 28mgを 精密に量 り,pH4.0
の 0_05mo1/L酢 酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液に溶かし,正 確に 50mLと する。この液 10mL
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 50mLと す
る.更 にこの液 5mLを 正確に量り,酒 石酸溶液(1→loo)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 外可視吸光度演J定法 物 劾 により試験を行
い,波 長 273nmに おける吸光度ИT及 び zもを測定する.

本品の無水カフェィンの 90分 間の溶出率が, 75%以 上のときは適合 とする.

無水カフェイン(C8HloN402)の 表示量に対する溶出率(%)
= ル 色c×C4T/スs)×(1/6る)×860

無水カフェィン標準品の秤取量(mgl

l錠 中の無水カフェィン(C8H10N402)の表示量(mg)

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)。

無水カフェイン標準品 無 水カフェイン(日局).

'ルるc:

a i
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ベタネコール塩化物 50111g/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
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 にベタネコール塩化物標準品を 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 50mLと する。この液 10mLを 正確に量り,水 を加えて正確に 10omL
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ヤ こより試験を行い,そ れぞれの液のベタネコールのピーク面積 ИT
及びム を瀕J定する。

本品の 15分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合とする。

ベタネコール塩化物(C7H17CIN202)の 表示量に対する溶出率(%)
=  (ル 名/レる )× (スT/九 s)× (1/σ )× 180

啄ギ ベタネコ
ール塩化物標準品の秤取量 (mg)

″ギ 本品の秤取量 (g)

σ :本品 lg中 のベタネコール塩化物(C7H17CIN202)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :190nm)

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 :30℃付近の一定温度

移動相 :1-ペ ンタンスルホン酸ナ トリウム溶液 (1→383)/ア セ トニ トリル/リ ン酸 混
液  (980:20: 1)

流量 :ベタネコールの保持時間が約 8分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 20μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,ベ タネコールのピ
ークの理論段数及びシンメトリー係数は,そ れぞれ 2000段以上,2_0以 下である.
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,ベ タ

ネコールのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である。

ベタネコール塩化物標準品 ベ タネコール塩化物 (日局).ただし,乾燥したものを定量すると

き,ベ タネヨール塩化物(C7H17ClN202)99.0%以上を含むもの.
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エメダスチンフマル酸塩徐放性カプセル lIIlg

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に水 9oo 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 20 mLを とり,直 ちに同量の試
験液を補 う.採 取した溶出液を孔径 o.5 μm以 下のメンブランフィルターでろ過する 初
tめのろ液 lo mLを 除き,次 のろ液 5 mLを 正確に量り,溶 出試験法第 1液 を加えて正確に
10 mLと し,試料溶液とする,別にエメダステンフマル酸塩標準品を lo5℃で 3時 間乾燥 し,
その約 25 mgを 精密に量 り,水 を加えて溶かし,正 確に loo mLと する。この液 5mLを
正確に量 り,水 を加えて正確に 50 mLと する.こ の液 2 mLを 正確に量り,水 を加えて正

確に 50 mLと する.こ の液 5mLを 正確に量り,溶 出試験法第 1液 を力日えて正確に lomL

とし,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液 10oμ 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 物 θDに より試験を行い,試 料溶液及び標準溶液のエメダスチンのピ
ーク面積 _4T及び ム を源J定する.

本品の 60分 間の溶出率が 15～45%, 90分 間の溶出率が 35～65%,6時 間の溶出率が

80%以 上のときは適合とする.

ダスチンフマル酸塩 (C17H2 6 N 4 0・2C4H4 0 4 )の表示量に

× (18/5)

ル缶!エメダステンフマル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 :280 nm)

カラム :内径 4,6 mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に 5 μmの 液体クロマ トグラフィ
ー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする,

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動神 :リン酸二水素ナ トリウム 3,9g及 びラウリル硫酸ナ トリウム 2.5gを 水 1000mL

に溶かし, リン酸を加えて pH 2.4に 調整する。この液 500 mLに アセ トニ トリル

500mLを 加える。

流量 :エメダ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 100 μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,エ メグスチンの

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,15以 下である。

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,

エメダスチンのピーク面積の相対標準偏差は 1.0%以 下である.

エメダステンフマル酸塩標準品 C17H26N40・2C4H404:534.56 次 の規格に適合するもの.

必要ならば下記の方法で精製する。

本品を乾燥 したものは定量するとき,エメグステンフマル酸塩 (C17H26N40°2C4H404)99.5%

以上を含むもの.

精製方法 本 品をエタノール (99.5)で再結晶する.
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性状 本 品は白色～微黄色の結晶性粉末である.

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 物幼 の臭化カリウム錠剤法により測
定するとき,波数 3440 cm'1,1613 cm‐1,1121 cm l及び 983 cm‐1付近に吸収を認める。

純度試験

(1)類 縁物質 本 品 5 mgを 移動相 5 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 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分 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

料溶液のエメダスチン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のエメダスチンのピーク面

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 (演」定波長 :280 nm)

カラム :内径約 4mm,長 さ 15～ 30 cmの ステンレス管に 5～ 10 μmの オク

タデシルシリル化シリカゲルを充填する.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素ナ トリウム 3,9g及 びラウリル硫酸ナ トリウム 2.5gを 水

1000 mLに 溶かし, リン酸を加えて pH 2.4に調整し,孔 径 0.45 μmの メンブ

ランフィルターを用いてろ過する。このろ液 500 mLに アセ トニ トリル 500 mL

を加える.

流量 :エメダステンの保持時間が約 6分 になるように調整する.

面積損J定範囲 :フマル酸のピークの後からエメダスチンの保持時間の約 2倍 の範囲.

システム適合性

検出感度 :標準溶液 10 μLか ら得たエメダステンのピークの高さが,記 録紙のフル

スケールの約 10%に なるように調整する。

カラムの選定 :本品約 20 mgを とり,0,l mo1/L塩酸試液を加えて溶かし,100 mL

とする.こ の液 2 mLを とり 4‐メチルベンゾフェノンの移動相溶液 (1→30000)

4 mLを 加え,カ ラム選定溶液とする。この液 10 μLに つき,上 記の条件で操作

すると,エ メダステン,4-メチルベンゾフェノンの順に溶出し,そ の分離度が 6以

上のものを用いる。

システムの性能 :カラム選定溶液 10 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,エ メ

ダ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 2400段 以上,0,6
～1,8である。

システムの再現性 :カラム選定溶液 10 μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返すとき,4‐メチルベンゾフェノンのピーク面積に対するエメダステンのピーク面

積比の相対標準偏差は 2.0%以 下である.

乾燥減量 (2イプ〉 0.5°/0以下 (0.5g,105℃,3時 間)

定量法 本 品を 105℃で 3時 間乾燥し,そ の約 0.2gを 精密に量り,酢 酸 (100)50 mLに

溶かし,0.l moyL過 塩素酸で滴定 (25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.l mOVL過 塩素酸 l mL = 26.73 mg C17H26N40° 2C4H404
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4‐メテルベンゾフェノン C14H120:196.24 白 色の結晶である.

78



エメダスチンフマル酸塩徐放性カプセル 2mg

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。溶出試験を開始し,規 定時間後,溶 出液 20 mLを とり,直 ちに同量の液

を補う。採取した溶出液を子L径 0.5 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,溶 出試験法第 1液 を加えて正確に 20

mLと し,試 料溶液とする。別にエメダステンフマル酸塩標準品を 105℃で 3時 間乾燥し,

その約 25 mgを 精密に量り,水 を加えて溶かし,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 50 mLと する。この液 2 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,溶出試験法第 1液 を加えて正確に 10 mL

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 (2θF)ヤこより試験を行い,試 料溶液及び標準溶液のエメダステンのピ

ーク面積ИT及びム を測定する.

本品の 30分 間の溶出率が 10～40%,90分 間の溶出率が 35～65%,6時 間の溶出率が

80%以 上のときは適合とする。

(C17H26N40°2C4H404)の 表示量に

'る:エメダステンフマル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 :280 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 :40℃ 付近の一定温度

移動相:リン酸二水素ナ トリウム 3.9g及 びラウリル硫酸ナ トリウム 2,5gを 水 1000 mL

に溶かし,リン酸を加えて pH 2.4に調整する。この液 500 mLに アセ トニ トリル 500

mLを 加える.

流量 :エメグ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 100 μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,エ メグステンの

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,1.5以 下である.

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,

エメダスチンのピーク面積の相対標準偏差は 1.0%以 下である.

エメダスチンフマル酸塩標準品 C17H26N40°2C4H404:534.56 次 の規格に適合するもの,

必要ならば下記の方法で精製する.

本品を乾燥したものは定量するとき,エメダスチンフマル酸塩 (C17H26N40°2C4H404)99.5%

以上を含むもの.
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