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別添

デキス トラン硫酸エステルナ トリウム腸溶錠

Dextran Sulfate Sodium Enteric―coated Tablets

溶出性 (御θ〉

[pHl.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 50回 転で試験 を行 う.溶 出試験 を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上

をとり,子L径 0.45μm以 下のメンブランフィルターでろ過す る。初めのろ液 10mL

を除き次のろ液 ‰iを 正確 に量 り,表 示量に従い l mL中 にデキス トラン硫酸エス

テルナ トリウムイオ ウ 18約 6.7μgを 含む液 となるように崩壊試験法の第 1液 を加 え

て正確に /'と し試料原液 とす る.別 にデキス トラン硫酸ナ トリウムイオ ウ 18標 準

湿1を酸化 リン (V)を 乾燥斉Jと して 60℃ で 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 17m gを 精密

に量 り,溶 出試験第 1液 を加 えて溶か し,正 確に 50mL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 100mLと し,標準原液 とす る。試料原液,

標準原液及び溶出試験第 1液 5 mLず つを,そ れぞれ共栓付 き試験管に正確 に量 り,

これにエタノール (99.5)l mLを 正確に加 えてよく振 り混ぜ る。更に トルイジンブ

ルー0溶 液 (1→200000)20mLを 正確に加 えてよく振 り混ぜ,試 料溶液,標 準溶液

及び空試験溶液 とする.試 料溶液,標 準溶液及び空試験溶液 につき,溶 出試験第 1

液を対照 とし,直 ちに紫外可祝吸光度測定法 (2.2かにより試験を行い,波 長 63511111

における吸光度 ИT,И s及 び ИBを 測定す る.

本品が,溶 出規格を満たす ときは適合 とする。

デキス トラン硫酸エステルナ トリウムイオ ウ 18の 表示量に対す る溶出率(°/。)

=‰ ×解BttT)/K/4B―Иs)×(″/り×(1/0× 36

デキストラン硫酸ナ トリウムイオウ18標準品の採取量(mg)

1錠中のデキストラン硫酸エステルナ トリウムイオウ18の表示量(mg)

[pH6.8] 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 50回転で試験を行 う.溶 出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上

をとり,子L径 0.45μm以 下のメンブランフィルターでろ過する.初 めのろ液 10mL

を除き次のろ液 /1nLを正確に量 り,表 示量に従い l mL中 にデキス トラン硫酸エス

テルナ トリウムイオウ18約 6.7μgを含む液 となるように溶出試験第 2液 を加えて正

確に /'とし試料原液 とする。別にデキス トラン硫酸ナ トリウムイオウ 18標 準品を

酸化 リン (V)を 乾燥斉Jとして 60℃で 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 17m gを精密に量

り,溶 出試験第 2液 を加えて溶かし,正 確に 50mL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 100mLと し,標 準原液 とする.試 料原液,標

る
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準原液及び溶出試験第 2液 5 mLず つを,そ れぞれ共栓付き試験管に正確に量 り,

これにエタノール (99.5)l mLを正確に加 えてよく振 り混ぜ る。更に トルイジンブ

ルー0溶 液 (1→200000)20mLを 正確に加 えてよく振 り混ぜ,試 料溶液,標 準溶液

及び空試験溶液 とする.試 料溶液,標 準溶液及び空試験溶液につき,溶 出試験第 2

液を対照 とし,直 ちに紫外可視吸光度測定法 (22か により試験を行い,波 長 635rlln

における吸光度 ИT,Иs及びИBを測定す る.

本品が,溶 出規格を満たす ときは適合 とす る。

デキス トラン硫酸エステルナ トリウムイオ ウ 18の表示量に対する溶出率(°/。)
=ル

低× 似 B―ZT)/(刀 B―Иs)× (F/り ×(1/(め × 36

る :デキス トラン硫酸ナ トリウムイオウ 18標準品の採取量(mg)

C:1錠 中のデキス トラン硫酸エステルナ トリウムイオウ 18の表示量(mg)

溶出規格

表示量 溶出液 規定時間 溶出率

150mg p Hl.2 120分 5°/O以下

150mg p H6.8 120分 80°/0以上

300mg p Hl.2 1 2 0分 5%以 下

300mg p H6.8 1 2 0 分 75%以 上

トルイジンブルー0溶 液 (1→ 200000)

空試験を行つた時,そ の吸光度は 0.5～0.7であることを確認 して使用する.



エピナスチン塩酸塩錠

Epinastine】Iydroch10ride質あblets

溶出性 (b Fθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎

分 50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をと

り,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 ‰tを 正確に量 り)表 示量に従い lmL中 にエピナスチン塩酸塩

(C16H15N3・HCl)約 H μgを 含む液となるように水を加えて正確に //mLと し,試

料溶液とする。別にエピナスチン塩酸塩標準品を 105℃で 3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,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 50μL

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

い,そ れぞれの液のエピナスチンのピーク面積 ИT及び 刀sを演J定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

エピナスチン塩酸塩(C16H15N3・HCl)の表示量に対する溶出率(%)

=ンる×解T″s)×(/′/り×(1/0×45

エピナステン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のエピナスチン塩酸塩(C16H15N3・HCl)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :220111m)

カラム :内径4.6mm,長 さ15cmのステンレス管に5μmの 液体クロマ トグラフィ
ー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度 :30℃付近の一定温度

移動相 :1-ヘプタンスルホン酸ナ トリウムo.5gを水680mLに溶かし,薄 めた リン

酸(1→10)を加えてpH3.2に調整する。この液にアセ トニ トリル320mLを加える.

流量 :エ ピナステンの保持時間が約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 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,エ ピナ

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 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,エ ピナステンのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0以下である。
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

10mg 30分 850/0以上

20mg 30分 850/0以上

エピナスチン塩酸塩標準品 C16H15N3'HCli 285,77 ←)-3-amino-9,13b―dittdro-l Fr

diberlz[cメ]imidaZO[1)5-α]azepinc hydrochioride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 本 品を 110～130℃の虹丼ジメチルホルムアミドに溶かす.こ の液をろ過

し,10℃ 以下に冷却する。析出した結晶をろ取 し,珂 7V―ジメチルホルムアミド

及び酢酸エチルで洗った後,125℃ 以下で減圧乾燥する。

性状 本 品は白色～微黄色の粉末である。

確認試験

(1)本品の 0.01moVL塩 酸試液溶液(1→5000)につき,紫 外可視吸光度渡J定法

(22イ)に より吸収スペク トルを測定するとき,波 長 261～265 nmに 吸収の

極大を示す.

(2)本品を乾燥 し,赤 外吸収スペク トル測定法 (225〉の臭化カ リウム錠斉J法に

より測定するとき,波 数 1662cm~1,1588cm~1,1554cm~1,774cm~1及び 760cm~1

付近に吸収を認める。

類縁物質 本 品 20mgを 移動相 100mLに 溶かし,試 料溶液 とする。この液 lmL

を正確に量 り,移 動相を加えて正確に 100mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液

及び標準溶液 50μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

(2_θア)に より試験を行 う。それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法に

より測定するとき,試 料溶液のエピナステン以外のピークの合計面積は,標 準

溶液のエピナスチンのピーク面積の 1/2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 :2201m)

カラム :内径 4mm,長 さ 12.5cmのステンレス管に 7μm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 :30℃付近の一定温度

移動相 :酢酸(100)3.Ogに水 500mLを 加える。この液に トリエチルアミン5.lg

を 30℃以下に保ちながら徐々に加え)更 に水を加えて looomLと する。こ

の液に酢酸(100)を加え,pH5.6に 調整する.こ の液 740mLに アセ トニ トリ

ル 260mLを 加える。

流量 :エ ピナスチンの保持時間が約 6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エピナスチンの保持時間の約 5倍 の範

囲



システム適合性

検出の確認 :標準溶液 2mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 20mLと す

る。この液 50μLか ら得たエピナスチンのピーク面積が,標 準溶液のエピ

ナステンのピーク面積の 5～15%になることを確認する.

システムの性能 :パラオキシ安息香酸エチル 20mgを 試料溶液 50mLに 溶か

す。この液 lmLを 量 り,移 動相を加えて 20mLと する。この液 50μLに つ

き,上 記の条件で操作するとき,エ ピナスチン,パ ラオキシ安″自、香酸エチ

ルの順に溶出し,そ の分離度は 2.0以上である。

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

す とき,エ ピナスチンのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0以下である.

乾燥減量 (2イメ〉 0.50/0以下(lg,105℃,3時 間),

含量 99.0°/0以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0,3gを精密に量 り,無 水酢

酸/酢 酸(100)混液(7:3)70mLに 溶か し,0.lmOyL過 塩素酸で滴定 (2_Jθ〉する

(電位差滴定法)。同様の方法で空試験を行い,補 正する。

0,l mo1/L過塩素芭衆lmL=28,58mg C16H15N3・ HCl



ペ ン トキ シベ リン クエ ン酸塩 細粒

Pentoxyverine Citrate Fine Granules

溶出性 (御θ〉 本 品の表示量に従いペン トキシベ リンクエン酸塩(C20H31N03・

C6H807)約 15mgに 対応する量を精密に量 り,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル

法により,毎 分 50回 転で試験を行 う,溶 出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液

20mL以 上をとり,孔 径 0.45μm以 下のメンブランフィルターでろ過する.初 めの

ろ液 10mLを 除き,次 のろ液を試料溶液 とする。別にペン 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 17mg

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 100μLず

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

それぞれの液のペン トキシベ リンのピーク面積ИT及びИsを測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

ペン トキシベ リンクエン酸塩(C20H31N03・ C6H807)の 表示量に対する溶出率(°/。)
=(佐 /″午)×惚Ttts)×(1/0× 90

ペン トキシベ リンクエン酸塩標準品の秤取量(mg )

本品の秤取量(g)

l g中のペ ン トキシベ リンクエン酸塩(C2 0 H 3 1 N 0 3・C6 H 8 0 7 )の表示量(mg )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :230nm)

カラム :内径 4.611m,長さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラフ

ィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :水/ア セ トニ トリル/ト リエチルアミン混液(600:400:1)に , リン酸

を加えて pH3.0に調整する_

流量 :ペン トキシベ リンの保持時間が約 7分 になるように調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100μLに つき,上 記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 100μLに つき,上 記条件で試験を 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 2.00/。以下である.

‰
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溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg/g 1 5 分 85%以 上



アス ピリン ・ダイアル ミネー ト (アス ピリン 330mg'炭 酸マグネシウム looIIlg・

ジヒ ドロキシアル ミニ ウムア ミノアセテー ト50mg)錠

Aspirin・Di―alminate(Aspirin 330mg・ MagnesiuEll Carbonate 100mg・

Dihydroxyaruminum Attinoacetate 50mg)Tablets

溶出性 (何θ〉 本品 1個 をとり,試 験液に水 900m Lを 用い,パ ドル法により,毎

分 50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20m L以 上を

とり,子 L径 o.45μm以 下のメンブランフィルターでろ過する。初めのろ液 10m L

を除き,次 のろ液 2m Lを 正確 に量 り, p H4,0の 0.5mo1/L酢 酸 ・酢酸ナ トリウ
ム緩衝液 6m Lを 正確に加え,試 料溶液 とす る.別 にアス ピリン標準品をデシケ
ー ター (シ リカゲル)で 5時 間乾燥 し,そ の約 37m gを 精密に量 り,水 に溶か し,
正確 に 20m Lと する。この液 10m Lを 正確に量 り,水 を加 えて正確に 50m Lと

す る.こ の液 5m Lを 正確 に量 り,pH4.0の 0.5mo1/L酢 酸 ・酢酸ナ トリゥム緩衝
液 15m Lを 正確 に加 えて標準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液につき,紫 外可

視吸光度測定法 (22イ)に より試験 を行い,波 長 269n mに おける吸光度 ИT及 び

スsを 測定する。

本品が溶出規格 を満たす ときは適合 とす る.

アス ピリン (C9H804)の 表示量に対する溶出率(0/。)
=″ S× K/4T夕s)×(1/0× 900

アス ピリン標準品の秤取量(mg)

1錠 中のアスピリン (c9H804)の表示量(mg)

p H4.0の 0.5mo1/L酢酸 ・酢駿ナ トリウム緩衝液

酢酸ナ トリゥム三水和物 68.05gを 量 り,水 750m Lを 加 えて溶か し,酢酸 (10o)
を用いて pHを 4.0に調整 した後,水 を加 えて looom Lと する.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

アスピリン 330mg 1 5 分 85%以 上

殆
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アスピリン ・ダイアル ミネー ト (アスピリン 81mg・ 炭酸マグネシウム 22mg。 ジヒ

ドロキシアル ミニウムア ミノアセテー ト1lmg)錠

Aspirin・Dittalminate(AsPirin 81mg・Magnesium Carbonate 22mg・

Dihydroxyaluminum Aminoacetate llmg)TabletS

溶出性 (a Fθ〉 本品 1個 をとり,試 験液に水 900m Lを 用い,パ ドル法により,毎

分 50回 転で試験を行 う.溶 出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20m L以 上を

とり,孔 径 0,45μm以 下のメンブランフィル ターでろ過す る.初 めのろ液 10m L

を除き,次 のろ液 4m Lを 正確に量 り,0.5mo1/L水 酸化ナ トリウム試液 lm Lを

加 え,15分 間放置す る。この液に薄めた塩酸 (9→100)0,6mLを 加 え,水 /メ タ

ノール混液 (1,1)を 加えて正確に 20m Lと し,試 料溶液 とす る.別 に定量用サ

リチル酸をデシケーター
(シリカゲル)で 3時 間乾燥 し,そ の約 23m gを 精密に量

り,メ タノールに溶か し,正確に 50m Lと す る。この液 15m Lを 正確 に量 り,メ

タノールを加 えて正確に 100m Lと す る.こ の液 4m Lを 正確に量 り,水 /メ タノ

ール混液 (1:1)を 加 えて正確に 20m Lと し,標 準溶液 とす る。試料溶液及び標

準溶液 10μ 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ノ〉によ

り試験を行い,サ リチル酸のピーク面積 ИT及 び Иsを測定す る。

本品が溶出規格 を満たす ときは適合 とす る,

アスピリン (C9H804)の表示量に対す る溶出率(0/。)

=‰ ×解T夕s)×(1/0× 270× 1,304

定量用サ リテル酸の秤取量(mg)

1錠 中のアス ピリン (C9H804)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :296n m)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15c mの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする。

カラム温度 :40□付近の一定温度

移動相 :水/メ タノール/酢 酸(100)混液 (50:50:3)

流量 :サ リチル酸の保持時間が約 6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 10μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,サ リチ

ル酸のピークの理論段数及びシンメ トリー係数は 6000段以上,1.5以 下であ

る.

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

る
　
Ｃ



とき,サ リチル酸のピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

アスピリン 811ng 30分 85%以 上



アデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム腸溶類粒

Adenosine 5'白Triphosphate Disodium Enteric‐coated Granules

溶 出性 ( 何θ〉

[ p H l . 2 ]  本品 の 表 示 量 に 従 い ア デ ノ シ ン 三 リ ン 酸 ニ ナ ト リ ウ ム

(C10H14N5Na2013P3・3H20)約 60m gに 対応す る量を精密に量 り,試 験液に溶出試

験第 1液 900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 75回 転で試験を行 う。溶出試験を

開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,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 2 mLを 正確 に量 り,溶 出

試験第 1液 4 mL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

リウム標準品 (別途 0.lgに つき,容 量滴定法,逆 滴定により水分 (2ャイ8)を 測定 し

てお く,た だ し,水 分沢J定用メタノールの代わ りに水分測定用エチ レングリコール

/水 分測定用メタノール混液 (3:2)を 用いる)約 22m g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 5 mL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

外可祝吸光度測定法 (22イ〉により試験を行い,波 長 259nmに おける吸光度 ИT及 び

スsを測定す る.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る.

アデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム (c10H14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対す る溶出

率(°/。)

=(ンクls/″玲)X ttT″s)×(1/0× 270× 1.098

‰ :脱水物に換算 したアデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム標準品の採取量(mg)

殆 :本品の秤取量(g)

C:lg中 のアデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム (C10H14N5Na2013P3・3H20)の 表示量

(mg)

[ p H 6 . 8 ] 本 品 の 表 示 量 に 従 い ア デ ノ シ ン 三 リ ン 酸 ニ ナ ト リ ウ ム

(C10H14N5Na2013P3'3H20)約60m gに 対応す る量を精密に量 り,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 し,

規定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L径 0.45μm以 下のメンブランフィル ターで

ろ過す る。初めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 2 mLを 正確 に量 り,溶 出試験第 2

液 4 mL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 トリウム標

準品 (別途 0。lgに つき,容 量滴定法,逆 滴定により水分 (2トイ8〉を測定 してお く.

ただ し,水 分測定用メタノールの代わ りに水分測定用エテ レング リコール/水 分測

定用メタノール混液 (3:2)を 用いる)約 22m g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_2ィ)に より試験を行い,波 長 259rlmにおける吸光度 ИT及び Иsを渡J

定す る.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする,

アデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム (c10H14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対す る溶出

率(%)

=(ルls/レ殆)×歓Ttts)×(1/てのX270× 1,098

ス :脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム標準品の採取量(mg)
″ド 本品の秤取量(g)

C ilg中 のアデノシン三 リン酸ニナ トリウム (c10HMN5Na2013P3・3H20)の 表示量

(mg)

溶出規格

表示量 p H 規定時間 溶出率

100mg/g

つ
ん 6 0 分 5%以 下

6.8 3 0 分 85%以 上

アデ ノシン三 ソン酸ニナ トリウム標準品   「 アデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム」.

ただ し,定 量するとき,換 算 した脱水物に対 し,ア デノシン三 リン酸ニナ トリウ
ム (c10H14N5Na2013P3)99・0%以 上を含む もの.



イ ン ドメタシ ン徐 放 カ プセ ル

Indometacin Extended― release Capsules

溶出性 (び_7θ〉 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 100回転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液

10mLを 正確にとり,直 ちに 37±0.5℃に加温 した溶出試験第 2液 10mL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 5mLを 除き,次 のろ液 ‰iを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にイ

ン ドメタシン(C19H16CIN04)約28μgを 含む液 となるように溶出試験第 2液 を加え

て正確に //mLと し,試 料溶液とする。別にイン ドメタシン標準品を 105℃で 4

時間乾燥 し,そ の約 28mgを 精密に量 り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mLと

する。この液 5mLを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 50mLと し,標

準溶液とする。試料溶液及び標準溶液につき)溶 出試験第 2液 を対熙とし,紫 外

可視吸光度演J定法 (22イ〉により試験を行い,波 長 32011mにおける吸光度 ИT.)及

びИsを測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

‰ iイン ドメタシン標準品の秤取量(mg)

C ilカ プセル中のイン ドメタシン(C19H16CIN04)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25mg
5時 間 15～45°/O

24日寺間 35-65%

37.5mg
8時 間 15～45%

24日寺間 30～60%

溶るす対に旦里一不表のＯＮＣＨＣンシ夕
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ク ロナ ゼパ ム細粒

Clonazepam Fine Granules

溶出性 (び7θ〉 本品の表示量に従いクロナゼパム(c15H10ClN303)約 2mgに 対応する

量を精密に量 り,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回 転で試

験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,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,水 を加えて正確に 20mLと し,試 料溶液 とする.別 にクロナゼパ

ム標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 22mgを 精密に量 り,メ タノールに溶

か し,正 確に 100mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,メ タノールを加えて正

確に 50mLと する。更にこの液 5mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 200mLと

し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 100μLず つを正確にとり,次 の条件

で液体クロマ トグラフィー (2θア〉により試験を行い,そ れぞれの液のクロナゼ
パムのピーク面積ИT及 びИsを測定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする.

クロナゼパム(c15H10CIN303)の表示量に対する溶出率(0/。)
=(1//s/格

)×似T夕s)×(1/0× 9

クロナゼパム標準品の秤取量(mg)

本品の秤取量(g)

lg中のクロナゼパム(c15HloCIN303)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似」定波長 :31011m)

カラム :内径 4,6Hm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラフ

ィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度 :25℃付近の一
定温度

移動神 :水/ア セ トニ トリル/メ タノール混液(4:3:3)

流量 :ク ロナゼパムの保持時間が約 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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ク ロナ

ゼパム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 100μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す

とき,ク ロナゼパムのピーク面積の相対標準偏差は 2,00/。以下である。

‰

殆

Ｃ



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

lmg/g 90分 80%以 上

51ng/g 9 0 分 80%以 上

クロナゼパム標準品 ク ロナゼパム(日局).



ク ロナゼパ ム錠

Clonazepam Tablets

溶出性 (5ァθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎

分 50回転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をと

り,子L径 o,45μm以 下のメンブランフィルターでろ過する.初 めのろ液 10mLを 除

き,次 のろ液 ‰tを 正確 に量 り,表 示量に従い lmL中 にクロナゼパ ム

(C15H10CIN303)約0.56μgを 含む液となるように水を加えて正確に //mLと し,試

料溶液 とする.別 にクロナゼパム標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 22mg

を精密に量 り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mLと する.こ の液 5mLを 正確
に量 り,メタノールを加えて正確に50mLと する.更にこの液 5mLを 正確に量 り,
水を加えて正確に 200mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液 100μL

ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2.θノ)に より試験を行
い,そ れぞれの液のクロナゼパムのピーク面積 ИT及びИsを測定する.

本島が溶出規格を満たすときは適合とする.

クロナゼパム(c15H10CIN303)の表示量に対する溶出率(0/。)
=‰ ×解T夕s)×(/′/り×(1/0× (9/4)

クロナゼパム標準品の秤取量(mg)

1錠中のクロナゼパム(c15H10CIN303)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 i31011m)

カラム :内径 4.611m,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 :水/ア セ トニ トリル/メ タノール混液(4:3:3)

流量 :クロナゼパムの保持時間が約 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 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ク ロナ

ゼパム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 100μLに つき,上 記の条件で試験を6回繰 り返す

とき,ク ロナゼパムのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0以下である。

‰
　
Ｃ



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

0.51ng 30分 800/0以上

lmg 30分 800/0以上

2mg 30分 750/0以上

クロナゼパム標準品 ク ロナゼパム(日局).



ベンズブロマロン細粒

Benzbromarone Fine Granules

溶出性 (5.Fθ〉 本品の表示量に従いベンズブロマロン (C17H12Br203)約10mgに対応

する量を精密に量 り,試験液にポリソルベー ト801gに溶出試験第 2液 200mLを 加え

た液900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分100回転で試験を行 う。溶出試験を開始
し,規 定時間後,溶 出液20mL以 上を取 り,孔 径0。45μm以 下のメンブランフィルタ
ーでろ過する。初めのろ液10mLを 除き,次 のろ液を試料溶液 とする。別にベンズ

ブロマロン標準品を駿化 リン (V)を 乾燥斉Jとして50℃で4時 間減圧 (0.67kPa以下)

乾燥 し,その約28mgを 精密に量 り,エ タノール (99,5)を加えて溶かし,正確に20mL

とする.こ の液4mLを 正確に量 り,ポ リソルベー ト801gに溶出試験第 2液 200mLを

加えた液を加えて正確に50mLと する。この液5mLを 正確に量 り,ポ リノルベー ト

801gに溶出試験第 2液 200mLを 加えた液を加えて正確に50mLと し,標 準溶液 とす
る.試 料溶液及び標準溶液につき,ポ リソルベー ト801gに溶出試験第 2液 200mL

を加えた液を対照として,紫 外可視吸光度測定法 (2.2イ)に より試験を行い,波 長
35311mにおける吸光度ン4T及びムを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合とする。

ベンズブロマロンの (C17H12Br203)の表示量に対する溶出率(0/。)
=(アス/″4)×“T//s)×(1/0×36

ベ ンズブ ロマ ロン標準品の秤取量(mg)

本品の採取量(g)

lg中 のベ ンズブロマ ロン (C17H12Bし03)の 表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg/g 60ケ) 75%以 上

始

路

Ｃ

ベンズブロマロン標準品 ベ ンズブロマロン

するとき,ベ ンズブロマロン (C 1 7 H 1 2 B r 2 0 3 )

(日局),た だし,乾 燥 したものを定量

99.00/。以上を含むもの.



ジ フ ェ ニ ド
ー ル 塩 酸 塩 類 粒

Difenidol Hydrochloride Cranules

溶出性 (びFθ〉 本品の表示量に従いジフェニ ドール塩酸塩(C21H27NO・ HCl)約 25mg

に対応す る量を精密に量 り,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分

50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,

子L径 0.45μm以 下のメンブランフィルターでろ過する。初めのろ液 10mLを 除き,

次のろ液を試料溶液 とす る。別にジフェニ ドール塩酸塩標準品をシ リカゲルを乾

燥剤 として 5時 間減圧乾燥 し,そ の約 28mgを 精密に量 り,水 に溶か し,正 確に

100mLと する。この液 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 10μLず つを正確 にとり,次 の条件で液体クロ

マ トグラフィー (2.θア)に より試験 を行い,そ れぞれの液のジフェニ ドールの ピ

ーク面積 ИT及 び Иsを 測定す る.

本品が溶出規格 を満たす ときは適合 とす る.

ジフェニ ドール塩酸塩(C21H27NO・HCl)の 表示量に対す る溶出率(°/。)

=(″名/″r)×解T夕s)×(1/0× 90

:ジフェニ ドール塩酸塩標準品の秤取量(mg)

本品の秤取量(g)

lg中のジフェニ ドール塩酸塩(C211127NO・HCl)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :21 511nl)

カラム !内径 4,611111■,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体 クロマ トグラフ

ィー用オクタデシルシ リル化シ リカゲルを充てんす る。

カラム温度 i40℃付近の一定温度

移動相 :1-オクタンスルホン酸ナ トリウム 1.o8gをメタノール 600mLに 溶か

した液に薄めた リン酸(1-→1000)400mLを加 える.

流量 :ジ フェニ ドールの保持時間が約 7分 になるように調整す る.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,ジ フ

ェニ 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 3000

段以上,2.0以 下である.

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

す とき,ジ フェニ ドールのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/。以下である。

隆

路

Ｃ



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg/g 1 5分 850/0以上



ジ フ ェニ ドール 塩 酸塩 錠

Difenidol Hydrochloride Tablets

溶出性 (何θ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎

分 50回転で試験を行 う.溶 出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をと

り,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 /1nLを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にジフェニ ドール塩酸塩

(C21H27NO・HCl)約 28μgを 含む液となるように水を加えて正確に //mLと し,試

料溶液 とする。局噂にジフェニ ドール塩酸塩標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 5

時間減圧乾燥 し,その約 28mgを 精密に量 り,水に溶かし,正確に 100mLと する。

この液 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 10μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

(2 θF)に より試験を行い,そ れぞれの液のジフェニ ドールのピーク面積 オr及び

方sを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

ジフェニ ドール塩酸塩(C21H27NO'HCl)の表示量に対する溶出率(0/。)

=レる×似T夕s)×(///り×(1/0× 90

ジフェニ ドール塩酸塩標準品の秤取量(mg )

1錠 中のジフェニ ドール塩酸塩(C2 1 H 2 7 N O・HC l )の表示量(mg )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計げJ定波長 :2151111■)
カラム :内径 4.6血m,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :1-オクタンスルホン酸ナ トリウム 1.o8gをメタノール 600mLに 溶か

した液に薄めたリン酸(1→1000)400mLを加える.

流量 :ジフェニ ドールの保持時間が約 7分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ジ フ

ェニ 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 3000

段以上,2.o以 下である。

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

すとき,ジ フェニ ドールのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/。以下である。

隆

Ｃ



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25mg 30分 850/0以上



フル ニ トラゼパ ム錠

Flunitrazepzlm Tablets

溶出性 (御θ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,ノミドル法により,毎

分 75回転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をと

り,子L径 0.45μm以 下のメンブランフィルターでろ過する.初 めのろ液 10mLを 除

き,次 のろ液 ‰北 を正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にフルニ トラゼパム

(C16H12FN303)約1,lμgを含む液 となるように水を加えて正確に //mLと し,試 料

溶液 とする。別にフルニ トラゼパム標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 22mg

を精密に量 り,ア セ トニ トリルに溶かし,正 確に 200mLと する。この液 2mLを

正確に量 り,水 を加えて正確に 200mLと し,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準

溶液 50μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2_θア〉により

試験を行い,そ れぞれの液のフルニ トラゼパムのピーク面積 4及 び Иsを測定す

る。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

フルニ トラゼパム(c16H12FN303)の表示量に対する溶出率(0/。)

=レクls×似Ttts)×(/′/り×(1/ての×(9/2)

フルニ トラゼパム標準品の秤取量(mg)

1錠 中のフルニ トラゼパム(C16H12FN303)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計伊J定波長 :252rlm)

カラム :内径 4,6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラ

フィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする。

カラム温度 :40°C付 近の一定温度

移動神 :pH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩街液/アセ トニ トリル混

液(1:1)

流量 :フルニ トラゼパムの保持時間が約 5分 になるように調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,フ ル

ニ トラゼパム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,フルニ トラゼパムのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0以下である.

る

Ｃ



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

lmg 4 5 分 800/。以上

2mg 4 5 分 800/。以上

フルニ トラゼパム標準品 フルニ トラゼパム(日局).



フル タ ミ ド錠              ,

FlutaHlide Tablets

溶出性 (び.′θ〉 本 品 1個 をとり,試 験液にポリソルベー ト 80 1gに 水を加えて

100mLと した液 900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 100回転で試験を行 う。

溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 2硫t以 上をとり,子L径 0.45μm以 下のメ

ンブランフィルターでろ過する。初めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 /mLを 正確

に量 り,表示量に従い lmL中 にフルタミド(CllHllF3N203)約28μgを 含む液 となる

ようにポリソルベー ト80 1gに 水を加えて 100mLと した液を加えて正確に /′

mLと し,試 料溶液 とする。別にフルタミド標準品を酸化 リン(V)を乾燥斉Jとして

60℃で 3時 間減圧乾燥 し,その約 19mgを 精密に量 り,エタノール(99.5)に溶かし,

正確に 20mLと する。この液 3mLを 正確に量 り,ポ リノルベー ト80 1gに 水を

加えて 100mLと した液を加えて正確に 100mLと し,標 準溶液とする。試料溶液

及び標準溶液につき,ポ リソルベー ト80 1gに 水を加えて 100mLと した液を対

照とし,紫 外可視吸光度演J定法 (22イ)に より試験を行い,波 長 29511mにおける

吸光度 ZT及 びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする.

フルタミド(CllHllF3N203)の表示量に対する溶出率(%)

=ンフ名×υTtts)×(///りX(1/0× 135

‰ :フルタミド標準品の秤取量(mg)

C:1錠 中のフルタミド(CllHllF3N203)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

125mg 1 8 0 分 7 5 0 / 0以上

フル タ ミ ド標準室品  CllHllF3N203:276.21  2-mcthyl― Ⅳ―[4-nitroも…(trttuOromcthyl)

phenyl]propanamide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 フ ルタミド30gを トルエン 120mLに 約 80℃に加温 して溶かす。熱時ろ

過 し,ろ 液を室温で 1夜放置する.析 出した結晶をろ取 し,少 量の トルエンで

洗い,室 温で 3時 間減圧乾燥 した後,更 に 80℃で 5時 間減圧乾燥する。

性状 本 品は淡黄色の結晶である.

確認試験

(1)本品につき,赤 外吸収スペク トル測定法 (22j)の 臭化カ リウム錠剤法によ



り測定するとき,波 数 3360cm l,1716cm~1,1612cm・,1345cm~1,1318cm l,

1244cm~1及び 1147cm~1付近に吸収を認める。

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

25)につき,核磁気共鳴スペク トル測定用テ トラメチルシランを内部基準物質

として核磁気共鳴スペク トル測定法 (22′〉により
lHを

測定するとき)δ

l.2ppm付近に二重線のシグナル Aを , δ2,7ppm付近に多重線のシグナル B

を, δ8,lppm付近に四重線のシグナル Cを , δ8.2ppm付近に二重線のシグ

ナル Dを ,δ 8.3ppm付近に二重線のシグナル Eを ,δ 10,7ppm付近に単一
線

のシグナル Fを 示 し,各 シグナルの面積強度比 A:BiC:DiE:Fは ほぼ 6:

1:1:1:1:1で ある.

融点 (25θ〉 110～ H4℃

純度試験

(1)類縁物質 本 品 40mgを メタノール 50mLに 溶か し,試 料溶液 とする。試料

溶液 10μLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θプ〉により試験を行

い,各 々のピーク面積を自動積分法により測定する。面積百分率法によりそれ

らの量を求めるとき,フ ルタミド以外のピークの合計は 0.30/0以下である.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :230111n)

カラム :内径 3.911m,長さ 30cmの ステンレス管に 10μm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 i25℃付近の一定温度

移動相 :メタノール/0.05mo1/Lリン酸二水素カ リウム試液混液(7:4)

流量 :フルタミドの保持時間が約 12分 になるように調整する.

面積涙J定範囲 iフルタミドの保持時間の約 2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 1刺開こメタノールを加えて loomL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,

メタノールを加えて正確に 20mLと する。この液 10μLか ら得たフルタ

ミドのピーク面積が,シ ステム適合性試験用溶液のフルタミドのピーク

面積の 7～130/0になることを確認する。

システムの性能 :本品 8mg及 びテス トステロン 5mgを メタノール 50mL

に溶かす。この液 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,フ ルタミ

ド)テ ス トステロンの順に溶出し,そ の分離度は 2.0以上である。

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 10μLに つき,上 記の条件

で試験を6回 繰 り返すとき,フ ルタミドのピーク面積の相対標準偏差は

2.0%以下である。

(2)マクロゴール 400 本 品の核磁気共鳴スペク トル測定用重水素化ジメチルス



ルホキシ ド溶液(2→25)につき,核 磁気共鳴スペ ク トル測定用テ トラメチルシラ

ンを内部基準物質 として核磁気共鳴スペ ク トル測定法 (22′〉により
lHを

沢J定

す る.δ l.2ppm付近 のフルタミ ドのメチル基の二重線のシグナルの積分値 IF

及び δ3.6ppm付近のマクロゴ~ル 400の メチ レン基のシグナルの積分値 IMを測

定 し,次 の式によリマクロゴ~ル 400の 量を求めるとき,0.1%以 下である.

マクロゴ~ル 400の 量(°/。)=(IM/1F)×23.91

乾燥減量 (2.イア〉 0.20/0以下(0.5g,減圧 ,酸 化 リン(V),60℃ ,3時 間).

テス トステロン C19H2802 白色の結晶又は結晶性の粉末である.

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法 (225)の 臭化カ リウム錠斉J

法により測定するとき,波数 3530cm~1,3380cm~1,1612cm~1,1233cm~1,1067cm~1,

1056cm~1及び 870cm~1付近に吸収を認める。



オ ザ グ レル塩 酸塩 錠

Ozagrel Hydrochloride Tablets

溶出性 〈びFθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎

分 50回転で試験を行 う.溶 出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mLを 正確に

とり,直 ちに 37±0.5℃に加温 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 /nlLを 正確 に量 り,表 示量に従い lmL中 にオザ グレル塩酸塩水和物

(C13H12N202・HCl・H20)約 5.6μgを 含む液 となるように pH9.0の ホウ酸 ・塩化カ

リウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を加えて正確に ″mLと し,試 料溶液 とする.

別にオザグレル塩酸塩標準品 (別途 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の減量 (2,ィプ〉を測

定 しておく)約 22mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 200mLと する。この液

5mLを 正確に量 り,pH9.0の ホウ酸 ・塩化カ リウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を

加えて正確に 100mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき,pH9,0

のホウ酸 ・塩化カ リウム ・水酸化ナ トリウム緩衝液を対照 とし,紫 外可視吸光度

測定法 (22ィ〉により試験を行い,波 長 27211nlにおける吸光度 И【づ及び〃sを測定

する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

n回 目の溶出液採取時におけるオザグレル塩酸塩水和物(Ci3H12N202・HCl・H20)

の表示量に対する溶出率 (%)(n=1, 2, 3)

=レ'低×||夕旨
五十をiぐ夕針×去91× ×45/2 Xl.068

乾燥物に換算 したオザグレル塩酸塩標準品の採取量(mg)

1錠 中のオザグレル塩酸塩水和物(C13H12N202・HCl・H20)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg

1 5 分 15～45%

45分 45-75° /0

1 2 0 分 75%以 上

200mg

1 5 分 10-409る

45分 40～70%

120分 85%以 上

１

一Ｃ
×

／

一／

‰

Ｃ



オザグレル塩酸塩標準品 C13H12N202・HCl・H20:282.72 (ど )-3-[4-(1み イ ミ

ダゾールー1-イルメチル)フ ェニル]‐2-プロペン酸塩酸塩 1水和物で,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 オ ザグレル塩酸塩水和物を水で 2回 再結晶する。得 られた結晶を水に加

温 して溶かし,こ れに 9倍 量のアセ トンを加えて放置する.得 られた結晶を減

圧乾燥 (シリカゲル)す る。

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末である。

確認試験

(1)本品の水溶液(1→200000)につき,紫 外可祝吸光度測定法 (2.2イ)に より吸収

スペク トルを測定するとき,波 長 269～273nmに 吸収の極大を示す.

(2)本品につき,赤 外吸収スペク トル測定法 (225)の臭化カ リウム錠剤法により

測定するとき,波 数 3070cm~1,1677cm~1,1629cm~1,946cm~1及び 819cm l付近

に吸収を認める。

類縁物質 本 品 50mgを 移動相 100mLに 溶かし,試 料溶液とする。試料溶液 5μL

につき,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2.θ7〉により試験を行い)各 々

のピーク面積を自動積分法により測定する.面 積百分率法によりそれ らの量を

求めるとき,オ ザグレル以外のピーク面積の合計は全てのピーク面積の合計の

0.5%以 下である。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220111n)

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 :酢酸アンモニウム溶液(3→1000)/メタノール混液 (4:1)

流量 :オザグレルの保持時間が約 10分になるように調整する.

面積測定範囲 :溶媒ピークの後からオザグレルの保持時間の約 2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 2研mL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,移 動相を加えて正確に 10mLと する。この液 5μLか ら得たオ

ザグレルのピーク面積が,シ ステム適合性試験用溶液のオザグレルのピー

ク面積の 15～25%に なることを確認する,

システムの性能 :システム適合性試験用溶液 5μLに つき,上 記の条件で操作

するとき,オ ザグレ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,2.5以 下である。

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 5μLに つき,上 記の条件で試



験を6回 繰 り返すとき,オザグレルのピーク面積の相対標準偏差は 2.5%以

下である。

乾燥減量 (2打〉 6.0～7.0% (0.5g,105℃,3時 間)

含量 990%以 上.定 量法 本 品約 0.2gを精密に量 り,無 水酢酸/非水滴定用酢

酸混液 (7:3)50mLに 溶かし,o。lmO1/L過塩素酸で滴定 (2.Jθ〉する (電位

差滴定法).同 様の方法で空試験を行い,補 正する。

0。lmoyL過 塩素酸 lmL=28.27mg C13H12N202・HCl・H20



サル ポ グ レラー ト塩 酸 塩 錠

Sarpogrelate IIydrochloride狂あblets

溶出性 く御θ〉 本品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎

分 50回転で試験を行 う.溶 出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をと

り,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 ‰tを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にサルポグレラー ト塩

酸塩 (C24H31N06・HCl)約 55.6μgを含む液 となるように水を加えて正確に /'mL

とし,試 料溶液とする.別 にサルポグレラー ト塩酸塩標準品 (別途 0.lgにつき,

電量滴定法により水分 〈2.イ8〉を測定しておく)約 25mg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,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,紫外可祝吸光度測定法 <2_2イ>

により試験を行い,波 長 270111nにおける吸光度 ИT及びスsを測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

サルポグレラー ト塩酸塩 (C24H31N06・HCl)の 表示量に対する溶出率(°/。)

=ンフ亀×似Ttts)×(/7り X(1/0× 180

脱水物に換算 したサルポグレラー ト塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のサルポグレラー ト塩酸塩 (C24H31N06・HCl)の 表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

50mg 1 5 分 80%以 上

100mg 30分 80%以 上

サルポグレラー ト塩酸塩標準品 C24H31N06・HCl:465,97(lRS)-2-(ジメチルア

ミノ)-1-([2-(3-メトキシフェネチル)フェノキシ]メチル)エチル水素サクシナー

ト・塩酸塩で,下 記の規格に適合するもの。

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である。

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法 〈2.2j〉の塩化カリウム錠

剤法により試験を行 うとき,波 数 1741cm‐
1,1603cm‐1,1246cm~1,1163cm~1

及び 757cm~1付近に吸収を認める。

類縁物質 本 品 20mgを 移動相 10mLに 溶かし,試 料溶液 とする。この液 2mL

を正確に量 り,移 動相を加えて正確に200mLと し,標 準溶液 とする。試料溶

‰

Ｃ



液及び標準溶液 10μ Lに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフィー(2θ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。試料溶液のサルポグレラー トに対する相対保持時間約 0.85のピーク面

積は,標 準溶液のサルポグレラー トのピーク面積の 1/5より大きくなく)試

料溶液のサルポグレラー ト及び上記のピーク以外のピーク面積は,標 準溶液

のサルポグレラー トのピーク面積の 1/10より大きくなく,試料溶液のサルポ

グレラー ト以外のピークの合計面積は標準溶液のサルポグレラー トのピーク

面積の 1/5より大きくない。ただし,サ ルポグレラー トに対する相対保持時

間約0.85のピーク面積は自動積分法で求めた面積に感度係数0.78を乗 じた値

とする.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :272mm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ ト

グラフィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :水/ア セ トニ トリル/ト リフルオロ酢酸混液 (1300:700:1)

流量 :サルポグレラー トの保持時間が約 8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サルポグレラー トの保持時間の約 2.5

倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 50mLと

する。この液 10μ Lか ら得たサルポグレラー トのピーク面積が標準溶液

のサルポグレラー トのピーク面積の 7～13%に なることを確認する。

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,サ ル

ポグレラー ト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 10μ Lにつき,上 記の条件で試験を6回繰 り返

すとき,サルポグレラー トのピーク面積の相対標準偏差は 3.0%以下である。

水分 〈2イ8〉0.5%以下 (0.lg,電量滴定法).

含量 換 算 した脱水物に対し99,0°/。以上.定 量法 本 品約 0.4gを精密に量 り,

酢酸 (100)30mLに 溶かし,無 水酢酸 30mLを 加え,o.l m01/L過塩素酸で滴

定 〈25θ〉する (電位差滴定法).同 様の方法で空試験を行い補正する。

0。lmo1/L過塩素酸 lmL=46.60mg C24H31N06・HCl



L―システイ ン散

L―Cysteine Powder

溶出性 (在7θ〉本品の表示量に従い L―システイン (C3H7N02S)約 80mgに 対応する

量を精密に量 り,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回 転で試

験を行 う。溶出試験を開始 し,規定時間後)溶 出液 20mL以 上をとり,子L径 0,45μm

以下のメンブランフィルターでろ過する。初めのろ液 10mLを 除き,次のろ液 5mL

を正確に量 り,水 を加えて正確に 10mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,ア セ

トニ トリル/水 /リ ン酸混液 (300:200:1)を 加えて正確に 10mLと し,試 料溶

液とする。別に L―システイン標準品を酸化 リン (V)を 乾燥剤 として 3時 間減圧

乾燥 し,そ の約 22mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 50mLと する。この液

5mL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,

アセ トニ トリル/水 /リ ン酸混液 (300:200:1)を 加えて正確に 10mLと し,標

準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 10μLず つを正確にとり,次 の条件で液体

クロマ トグラフィー (2θプ)に より試験を行い,そ れぞれの液の L―システインの

ピーク面積 ИT及び刀sを測定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

L―システイン (C3H7N02S)の 表示量に対する溶出率(°/。)

=(レス/ン殆)×懲Ttts)×(1/0× 360

L―システイン標準品の秤取量(mg)

本品の秤取量(g)

lg中 の L―システイン (C3H7N02S)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :210nm)

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

ィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 1.5gを水 700mL及 びアセ トニ トリル 300mL

に溶かし, リン酸 lmLを 加える。

流量 :L―システインの保持時間が約 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 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,L―シス

テイ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,

聡
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2 . 0 以下である.

システムの再現性 i

とき, L―システイ

標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で試験 を 6回 繰 り返す

ンのピー ク面積の相対標準偏差は 2,0%以 下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

320mg/g 1 5 分 85%以 上

L―システイ ン標準品 C3H7N02S:121.16(R)-2-ア ミノー3-メルカプ トプロピオン酸

で,下 記の規格に適合するもの.

性状 本 品は無色～ 白色の結晶又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 (22j〉の臭化カ リウム錠

剤法により測定す るとき,波 数 2960cm l,2550cm l,2080cm l,1587cm l及

び 1545cm l付 近に吸収を認める.

旋光度 (2,つ〉 〔α〕督:+7.0～ +9.5° (乾燥後,4g,l moVL塩 酸試液,50mL,

100111111).

純度試験 他 のア ミノ酸 本 品 0.10gを トエチルマ レイ ミ ド溶液 (1→50)10mL

に溶か し,30分 間放置 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 100mLと し,標 準溶液 とす る。これ らの液につき,薄 層 クロマ

トグラフィー (2 θJ)に より試験を行 う。試料溶液及び標準溶液 5μLず つを薄

層 クロマ トグラフィ
ー用シ リカゲルを用いて調製 した薄層板 にスポ ッ トす る。

次に 1-ブタノール/水 /酢 酸 (100)混 液 (311:1)を 展開溶媒 として約 10cm

展開 した後,薄 層板を 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 10分 間加熱す 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イア〉0.5%以下 (lg,減圧,酸 化 リン (V),3時 間).

含量 99.0%以 上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.2gを精密に量 り,水 20mL

に溶か し,更 にヨウ化カ リウム 4gを 加えて溶かす。次に希塩酸 5mL及 び

0.05mo1/Lヨウ素液 25mLを 加えて氷水中で 20分 間暗所に放置 した後,過 量の

ヨウ素を 0。lm01/Lチオ硫酸ナ トリウム液で滴定 (2_5θ〉する (指示薬 :デンプ

ン試液 lmL).同 様の方法で空試験を行 う,

0 . 0 5 m o l 化 ヨ ウ素 液 l m L = 1 2 . 1 2 m g  C 3 H 7 N 0 2 S



L―システ イ ン錠

L―Cysteine Tablets

溶出性 (57θ〉本品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い)パ ドル法により,毎 分

50回転で試験を行 う.溶出試験を開始 し,規定時間後,溶出液 20mL以 上をとり,

子L径 0.45μm以 下のメンブランフィルターでろ過する.初 めのろ液 10mLを 除き,

次のろ液 /111Lを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 に L―システイン (C3H7N02S)

約 44ぃgを 含む液となるように水を加えて正確に /′mLと する.こ の液 5mLを 正

確に量 り,ア セ トニ トリル/水 /リ ン酸混液 (300:200:1)を加えて正確に 10mL

とし,試 料溶液 とする。別に L―システイン標準品を酸化 リン (V)を 乾燥剤 とし

て 3時 間減圧乾燥 し,そ の約 22mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 50mLと

する。この液 5mL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,ア セ トニ トリル/水 /リ ン酸混液 (300:200:1)を 加えて正確に

10mIフとし,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 10μLず つを正確にとり,次

の条件で液体クロマ トグラフィー (2.θF〉により試験を行い,そ れぞれの液の L―

システインのピーク面積 ИT及びИsを沢」定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする.

L―システイン (C3H7N02S)の 表示量に対する溶出率(°/。)

=ンレ亀×解Ttts)×(/7り ×(1/OX180

L_システイン標準品の秤取量(mg)

1錠 中の L―システイン (C3H7N02S)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (演J定波長 :210111n)

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

ィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 1.5gを水 700mL及 びアセ トニ トリル 300mL

に溶かし, リン酸 lmLを 加える。

流量 :L…システインの保持時間が約 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 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,L―シス

テイ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,

隆
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2.0以下である.

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

とき,L―システインのピーク面積の相対標準偏差は 2,0%以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

40mg 1 5 分 85%以 上

80mg 1 5 分 75%以 上

L―システイン標準品 C3H7N02S:121.16 α )-2-アミノー3-メルカプ トプロピオン酸

で,下 記の規格に適合するもの.

性状 本 品は無色～白色の結晶又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 (225)の 臭化カ リウム錠

剤法により測定するとき,波 数 2960cm l,2550cm l,2080cm l,1587cm l及

び 1545cm l付近に吸収を認める。

旋光度 (2,ィタ〉〔α〕督:+7.0～ +9.5° (乾燥後,4g,lmo1/L塩 酸試液,50mL,

1001111n).

純度試験 他 のアミノ酸 本 品 0.10gをトエチルマレイミド溶液 (1→50)10mL

に溶かし,30分 間放置 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 100mLと し,標 準溶液とする。これ らの液につき,薄 層クロマ

トグラフィー (2 θJ〉により試験を行 う.試 料溶液及び標準溶液 5μLず つを薄

層クロマ トグラフィー用シリカゲルを用いて調製 した薄層板にスポッ トする。

次に 1-ブタノール/水 /酢 酸 (100)混液 (3:1:1)を 展開溶媒 として約 10cm

展開した後,薄 層板を 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 10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.イア〉 0.5%以下 (lg,減圧)酸 化 リン (V),3時 間).

含量 99.0%以 上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.2gを精密に量 り,水 20mL

に溶か し,更 に ヨウ化カ リウム 4gを 加 えて溶かす。次に希塩酸 5mL及 び

0.05moyLヨウ素液 25mLを 加 えて氷水 中で 20分 間暗所に放置 した後,過 量の

ヨウ素を 0。lm01/Lチオ硫酸ナ トリウム液で滴定 (2,5θ〉す る (指示薬 :デンプ

ン試液 lmL).同 様の方法で空試験を行 う.

0.05mo1/Lヨウ素液 lmL=12.12mg C3H7N02S



チアミンジスルフィ ド10mg・ピリドキシン塩酸塩 25mg・

シアノコバラミン0,25mgカプセル

Thialnille Disulflde 10mg,Pyridoxille Hydrochloride 25mg,CyzlnocobalaIIlin O.25mg

Capsules

溶出性 (b Fθ〉 本操作は光を避 けて行 う。本品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用

い,パ ドル法 (ただ し,シ ンカーを用いる)に より,毎 分 50回 転で試験 を行 う。溶

出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.45μm以 下のメンブ

ランフィルターでろ過す る。初めのろ液 10mLを 除き,次のろ液を試料溶液 とす る。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る.

チア ミンジスル フィ ド・ピリドキシン塩酸塩

別にチア ミンジスルフィ ド標準品 (別途 0.2gにつき,容 量滴定法,直 接滴定法に

より水分 (2.イ8)を 測定 してお く)約 22mgを 精密に量 り,希 塩酸 0.lmLを 加 えて

溶か し,更 に水を加 えて正確 に 20mLと し,標 準原液 (1)と す る。また,ピ リ ド

キシン塩酸塩標準品をシ リカゲルデシケーターで 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 27.5mg

を精密に量 り,水 を加 えて溶か し,正 確 に 20mLと し,標 準原液 (2)と す る。標

準原液 (1)l mL及 び標準原液 (2)2mLを 正確に加 えた後,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 20μLず つを正確 にとり,

次の条件で液体クロマ トグラフィ
ー (2,θゴ〉によ り試験を行い,そ れぞれの液のチ

ア ミンジスルフィ ドのピーク面積 ИTa及び Иsa並びにピリドキシンのピーク面積 〃Tb

及び Иsbを測定する.

チア ミンジスルフィ ド (C24H34N804S2)の表示量に対す る溶出率(0/。)
=隆 a×Kr4Tル4sa)×(1/Ca)×45

ピリドキシン塩酸塩 (C8HllN03・HCl)の 表示量に対す る溶出率(°/。)
=ンレ低b×1/4Tb/r4sb)X(1/Cb)×90

島 :

脱水物に換算 したチアミンジスルフィ ド標準品の秤取量(mg)

ピリドキシン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のチアミンジスルフィ ド (C24H34N804S2)の表示量(mg)

1錠 中のピリドキシン塩酸塩 (C8HllN03'HCl)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :25011111)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラフィ
ー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カ リウム 6.80g及び 1-オ クタンスルホン酸ナ トリウム

‰
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0.26gをとり,水 に溶か して looomLと した後,リ ン酸で,pH2.1に 調整する。
この液 870mLに アセ トニ トリル 130mLを 加える。

流量 iピ リドキシンの保持時間が約 3分 になるように調整する.
システム適合性

システムの性能 :標準溶液 20μLに つき,上 記の条件で操作するとき, ピリドキ
シン,チ アミンジスルフィ ドの順で溶出し,そ の分離度は 5以 上である。

システムの再現性 :標準溶液 20μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す と
き, ピリドキシン及びチアミンジスルフィ ドのピーク面積の相対標準偏差はそ
れぞれ 3.0%以 下である.

シアノコバラミン

別にシアノコバラミン標準品 (別途 50mgに つき,酸 化 リン (V)を 乾燥斉Jと
して 100℃で 4時 間減圧乾燥 し,そ の減量 (2_ 〉々を源J定しておく)約 27.5mgを

精密に量 り,水を加えて溶かし,正確に 20mL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 lmLを 正確に量 り,水 を加えて正確に
100mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液 100μLず つを正確にとり,
次の条件で液体クロマ トグラフィー (2 θF)に より試験を行い,そ れぞれの液の
シアノコバラミンのピーク面積 ATc及び Ascを測定する。

シアノコバラミン (C63H88CON140MP)の 表示量に対する溶出率(°/。)
=る c×惣Tプ″4sc)X(1/0×(9/10)

始c:乾 燥物に換算 したシアノコバラミン標準品の秤取量(mg)

C il錠 中のシアノコバラミン (C63H88CON14014P)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :36111nl)

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

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相:酢酸アンモニウム 3.85gを水約 900mLに 溶かし,酢酸で pH4.0に調整 し,
水を加えて looOmLと する。この液 890mLに アセ トニ トリル 110mLを 加える。

流量 :シアノコバラミンの保持時間が約 7分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100μLに つき,上 記の条件で操作するとき,シ アノコ

バラミン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 100μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返すと

き,シ アノヨバラミンのピーク面積の相対標準偏差は 3.0%以 下である。



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

チアミンジスルフィ ド 10mg

3 0 分

85%以 上

ピリ ドキシン塩酸塩 25mg 85%以 上

シアノヨバ ラミン 0.25m宮 75%以 上



プロパンテリン臭化物 3.75mg・銅クロロフィリンナ トリウム7.5m宮・

ケイ酸マグネシウム160mg錠

Propantheline BroElide 3.75mg o SodiuIII Copper Chlorophyllin 7.51ng・

単Iagnesium Silicate 160mg Tablets

溶出性 (5ノθ〉 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

を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L径 0.45μm以 下のメンブラン

フィルターでろ過する。初めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 5mLを 正確に量 り,

溶出試験第 1液 5mLを 正確に加え試料溶液 とする.別 に,プ ロパンテ リン臭化物

標準品を 105℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 17mgを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に

100mLと する。この液 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 20mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,pH4.0の

0.05moVL酢 酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 50mLと し,こ の液 5mL

を正確に量 り,溶 出試験第 1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 10μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θア)に

より試験を行い,そ れぞれの液のプロパンテ リンのピーク面積 ИT及び Иsを測定

する.

本品が溶出規格を満たすとき適合とする。

プロパンテ リン臭化物 (C23H30BrN03)の表示量に対する溶出率(0/。)
=レレ低×解T″s)×(1/0× (45/2)

プロパンテ リン臭化物標準品の秤取量(mg)

1錠 中のプロパンテ リン臭化物 (C23H30BrN03)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :2801m)

カラム :内径 4.61rm,長さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラフ

ィー用オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナ トリウム 17.3gを薄めたリン酸 (1→200)1000mLに 溶

かし,0.5mo1/L水酸化ナ トリウム試液を加えて,pH3.5に 調整する。この液

400mLに アセ トニ トリル 600mLを 加える。

流量 iプ ロパンテ リンの保持時間が約 8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 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,プ ロパ

喚
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ンテ 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,

20以 下である。

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

き,プ ロパンテ リンのピーク面積の相対標準偏差は 2,0%以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

3,75mg 90分 70%以 上

プロパンテ リン臭化物標準品 プ ロパンテ リン臭化物 (日局)ぃ ただ し,乾

燥 したものを定量す るとき,プ ロパ ンテ リン臭化物 (C23H30BrN03)99・0%以 上

を含む もの.



イ トプ リ ド塩 酸塩 錠

Itopride IIydrochloride Tablets

溶出性  (5.Fθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,

毎分 50回転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上

をとり)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/mLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にイ トプ リド塩酸

塩( C 2 0 H 2 6 N 2 0 4 ・H C l ) 約1 3 μg を 含 む 液 とな る よ うに水 を加 え て 正 確 に

/'mLと し,試 料溶液 とする。別にイ トプ リド塩酸塩標準品を 105℃で 2時 間

乾燥 し,そ の約 22mgを 精密に量 り)水 に溶かし,正 確に 50mLと する。この液

3mL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 外可祝吸光度測定法 (2.2ィ)に より試験を行い,波 長

258nmに おける吸光度ZT及び刀sを測定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする.

イ トプ リド塩酸塩(C20H26N204・HCl)の表示量に対する溶出率(0/。)
=レる×解T夕s)×(/′/り×(1/0× 54

イ トプ リド塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のイ トプ リド塩酸塩(C20H26N204・HCl)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

50mg 30分 75%以 上

イ トプ リド塩酸塩標準品 C20H26N204・HCl:394.89  Ar_(4-[2-(ジメチルア ミノ)

エ トキシ]ベンジル)ベラ トラミド塩酸塩で,下 記の規格に適合す るもの.必 要な

場合には次に示す方法により精製する.

精製法 本 品 10gを エタノール(95)25mLで 2回 再結晶 し,60℃ で 5時 間乾燥す

る。

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末である。

確認試験 本 品を乾燥 し,赤 外吸収スペ ク トル測定法 (22j)の 臭化カ リウム錠

剤法により測定す るとき,波数 3280cm~1,3230cm~1,2620cm‐
1,1651cm~1,1630cm l,

151lcm~1及び 869cm~1付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品 0.20g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 20mLと す る。この液 lmLを 正確 に

陥
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量 り,メ タノールを加 えて正確に 50mLと し,標 準溶液 とす る。これ らの液に

つき,薄 層 クロマ トグラフィー (2_θJ〉によ り試験 を行 う。試料溶液及び標準

溶液 5μLず つを薄層 クロマ トグラフィー用シ リカゲル(蛍光剤入 り)を用いて調

製 した薄層板にスポ ッ トす る。次に酢酸エチル/メタノール/アンモニア水(28)/

水混液(18:4:2:1)を展開溶媒 として約 10cm展 開 した後,薄 層板を風乾する。

これに紫外線(主波長 254-)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,2個 以下であ り,標 準溶液か ら得たスポ ッ トより濃 くない。

乾燥減量 (2イア〉0.10%以下(2g,105℃ ,2時 間).

含量 99,0%以 上.定 量法 本 品を乾燥 し,その約 0.5gを精密 に量 り,酢酸(100)

2mLに 溶か し,無 水酢酸 100mLを 加 え,0,lmoVL過 塩素酸で滴定 (25θ〉す る

(電位差滴定法)。 同様の方法で空試験を行い,補 正する.

0.lmo1/L過塩素酸 lmL=39.49mg C20H26N204・HCl



L―アスパラギン酸カ リウム ・L‐アスパラギン酸マグネシウム錠

Potassiunl L‐AsPartate・沖IagnesiuHl L―Aspartate Tabiets

溶出性 (在Fθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に pH 6.8のクエン酸緩衝液 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 を開始 し,規 定時間

後,溶 出液 20 mL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 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 20 mLと し,試 料溶液 とする。別に塩化カ リウム標準品を 130℃で 2時 間乾燥

し,そ の約 19mgを 精密に量 り,pH 6,8のクエン酸緩衝液に溶か し,正 確に 50 mL

とし,標 準原液(1)とす る。また,硫 酸マグネシウム標準品を 105℃で 2時 間乾燥

後,450℃ で 3時 間強熱 し,そ の約 18mgを 精密に量 り,pH 6.8の クエン酸緩衝液

に溶か し,正 確に 50 mLと し,標 準原液(2)とす る。標準原液(1)及び標準原液(2)

5 mLずつを正確に量 り,pH 6.8のクエン酸緩衝液を加 えて正確に50 mLと す る。

更にこの液 5 mLを 正確に量 り,水 を加 えて正確に 20 mLと し,標 準溶液 とす

る.試 料溶液及び標準溶液 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 (2.θア)に より試験を行い,そ れぞれの液のカ リウムの ピーク面積 И陥及

びZsa並びにマグネシウムのピーク面積 〃恥及び〃sbを測定する.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

L、アスパラギン酸カ リウム (c4H6KN04)の 表示量に対する溶出率(°/。)
=ンスaX υTa″sa)×(1/ころ)×180×2.296

L―アスパラギン酸マグネシウム (c8H12MgN208)の 表示量に対する溶出率(°/。)
=″名b×υTb夕sb)×(1/Cb)×180×2.397

陥ai塩 化カリウム標準品の秤取量(mg)

‰b:硫 酸マグネシラム標準品の秤取量(mg)

Ca:1錠 中の L―アスパラギン酸カ リウム (c4H6KN04)の 表示量(mg)

Cb:1錠 中の L"アスパラギン酸マグネシウム (c8H12MgN208)の 表示量(mg)

試験条件

検出器 :電気伝導度検出器

カラム:内径4.611m)長 さ15 cmのポ リエーテルエーテルケ トン製樹脂管に6 μm

の液体クロマ トグラフィー用陽イオン交換樹脂を充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :0.5 mo1/L硫 酸試液 7 mLに 水を加えて 100o mLに する。

流量 :カ リウムの保持時間が約 5分 になるように調整する。

システム適合性



システムの性能 :標準溶液 50 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,カ リウ

ム,マ グネシウムの順に溶出し,そ の分離度は 3以 上である。

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,カ リウムのピーク面積の相対標準偏差は 1.5%以下,マ グネシウムの

ピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

L―アスパ ラギン酸カ リウム 75 1ng 60分 800/。以上

L―アスパラギン酸マグネシウム 75 1ng 60分 8 0 0 /。以上

塩化カ リウム標準品 塩 化カ リウム (日局).

硫酸マグネシウム標準品 硫 酸マグネシウム水和物 (日局).

陽イオン交換樹脂,液体クロマ トグラフィー用 液 体クロマ トグラフィー用に製

造 したもの.

クエン酸緩衝液,PH6.8 ク エン酸一水和物 2.lgを水に溶かし,1000mLと し,

水酸化ナ トリウム試液を加えて pHを 6.8に調整するぃ



ブロムペ リドール細粒

BromperidoI Fine Granules

溶出性 (在Fθ〉 本品の表示量に従いブロムペ リドール(C21H23BrFN02)約 3mgに 対

応す る量を精密に量 り,試験液に溶出試験第 2液 900mLを 用い,パ ドル法により,

毎分 75回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上を

とり,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 2mLを 正確 に量 り,移 動相 2mLを 正確に加 え,試 料溶液 とす

る。別にブロムペ リドール標準品を 105℃ で 2時 間乾燥 し,そ の約 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 5mLを 正確 に量 り

メタノールを加えて正確に 25mLと する。更にこの液 5mLを 正確 に量 り,溶 出試

験第 2液 を加 えて正確に 50mLと する。この液 2mLを 正確に量 り,移 動相 2mL

を正確に加 え,標 準溶液 とす る.試 料溶液及び標準溶液 50μLず つを正確にとり,

次の条件で液体クロマ トグラフィー (2_θプ)に よ り試験 を行い,そ れぞれの液の

ブロムペ リドールのピーク面積 ZT及 び Иsを 測定す る.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る.

ブ ロムペ リドール(C21H23BrFN02)の 表示量に対す る溶出率(0/。)
=(″ S/″r)×口T夕s)×(1/0× 18

//s:ブ ロムペ リドール標準品の秤取量(mg)

殆 :本 品の秤取量(g)

C:lg中 のブロムペ リドール(C21H23BrFN02)の 表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似J定波長 :245nm)

カラム :内径4.61111m,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 :0.lmo1/Lリン酸二水素カリウム試液/ア セ トニ トリル/過 塩素酸混液

(400:400: 1)

流量 :ブ ロムペ リドールの保持時間が約 7分 になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ブ ロム

ペ リ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 5000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,ブ ロムペ リドールのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/。以下である。



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

10mg/g 4 5 分 70%以 上

ブロムペ リドール標準品  「 ブロムペ リドール」.



ブ ロムペ リ ドール 錠

Bromperidol Tablets

溶出性 〈b.Fθ〉 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 し,規 定時間後,溶 出液

20mL以 上をとり,子L径 0,45μm以 下のメンブランフィルターでろ過する。初めの

ろ液 10mLを 除き,次 のろ液 "/hLを正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にブロム

ペ リドール(C21H23BrFN02)約1.lμgを 含む液 となるように溶出試験第 2液 を加え

て正確に //mLと する。この液 2mLを 正確に量 り,移 動相 2mLを 正確に加え,

試料溶液 とする.別 にブロムペ リドール標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約

22mgを 精密に量 り,メ タノールに溶か し,正 確に 100mLと する,こ の液 5mLを

正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 100mLと する。更にこの液 5mLを 正確

に量 り,溶出試験第 2液 を加えて正確に50mLと する。この液 2mLを 正確に量 り,

移動相 2mLを 正確に加え,標 準溶液 とする。試料溶液及び標準溶液 50μLず つを

正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θ7)に より試験を行い,そ

れぞれの液のブロムペ リドールのピーク面積 ZT及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合とする.

ブロムペ リドール(C21H23BrFN02)の表示量に対する溶出率(°/。)
=レ4× 解Ttts)X(/ア/り×(1/0× (9/2)

ブロムペ リドール標準品の秤取量(mg)

1錠 中のブロムペ リドール(C21H23Br酔ギ02)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計似け定波長 :245nm)

カラム :内径 4.611m,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 :0.l mo1/Lリン酸二水素カ リウム試液/ア セ トニ トリル/過 塩素酸混液

(400:400: 1)

流量 :ブロムペ リドールの保持時間が約 7分 になるように調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ブ ロム

ペ リ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 5000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

‰

Ｃ



とき,ブ ロムペ リドールのピーク面積の相対標準偏差は 2.00/0以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

lmg 4 5 分 70%以 上

3mg 4 5 分 70%以 上

6mg 45分 70%以 上

ブロムペ リドール標準品  「 ブロムペ リドール」.



ッ  ク レンブテ ロール塩 酸塩 顆粒

Clenbuterol Hydrochloride Granules

溶出性 (b_ゴθ〉 本 品の表示量に従いクレンブテロール塩酸塩(C12H18CしN20'HCl)約

20μgに 対応する量を精密に量 り,試 験液に水900mLを 用い,パ ドル法により,毎

分50回転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後)溶 出液20mL以 上をとり,

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10mLを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 lmLを 正確に加え,試 料溶液とする。別に

クレンブテロール塩酸塩標準品を105℃で3時間乾燥 し,そ の約22mgを 精密に量 り,

水に溶かし,正 確に200mLと する。この液2mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に

100mLと する.こ の液2mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に200mLと する.更 にこ

の液10mLを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 lmLを 正確に加え,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 (2_θノ)に より試験を行い,そ れぞれの液のクレンブテロールのピーク面積

ИT及 び刀sを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合とする.

クレンブテロール塩酸塩(C12H18C12N20・HCめの表示量に対する溶出率(%)
=(掩 /″午)×υT夕s)×(1/0× 90

クレンブテロール塩酸塩標準品の秤取量(mg)

本品の秤取量(g)

lg中のクレンブテロール塩酸塩(C12H18C12N20・HCl)の表示量(μg)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :243111m)

カラム :内径 4.611m,長さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液外クロマ 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 :45℃付近の一定温度.

移動相 :1-ヘ プタンスルホン酸ナ トリウム 1.ogに酢酸(100)3.Og及び水を加え

て正確に 1000mLとする。この液 780mLに アセ トニ トリル 220mLを 加える。

流量 :ク レンブテロールの保持時間が約 15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 200μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ク レン

ブ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以上

25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

隆

殆

Ｃ



とき,ク レンブ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.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

20μg/g 1 5 分 85%以 上

クレンブテ ロール塩酸塩標準品 C 1 2 H 1 8 C 1 2 N 2 0 ・H C l : 3 1 3 . 6 5 ( 土) - 1 - ( 4 - a m i n o - 3 , 5 -

dichiorophcnyl)-2-(tcrt一butyl―amino)cthan01 hydrochioridcで, T記 の規格に適合う
‐
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 ク レンブテロール塩酸塩 5gを とり,こ れに 2-プ ロパノール 100mLを

加えて,沸 点 (約83℃)ま で加熱 して溶かし,ガ ラスろ過器 (G3)を 用いてろ

過する。ろ液を室温で放置 し,析 出した結晶をガラスろ過器 (G3)を 用いてろ

取する。この操作をさらに 2回 繰 り返 し,得 られた結晶を 105℃で 4時 間乾燥

して標準品とする.

性状 本 品は白色～微黄色の結晶性の粉末である。

確認試験

(1)本品の 0。lmo1/L塩酸試液溶液 (1→50000)に つき,紫 外可視吸光度測定法

(2_2かにより吸収スペク トルを測定するとき,波 長 241～244nm及 び 294～

297nmに 吸収の極大を示す。

(2)本品を 105℃で 3時 間乾燥 し)赤 外吸収スペク トル測定法 (22j〉の臭化カ リ

ウム錠剤法により測定するとき,波数 3240cm~1,2970 cm~1,2730 cm｀
1,1420 cm~1,

及び 790 cm~1付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品 0,10gをとり,メタノール 5mLを 加えて溶かし,試料溶液 とする,

別に試料溶液 lmLを 正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 200mLと し,標

準溶液とする.こ れ らの液につき,薄 層クロマ トグラフィー (2 θJ〉により試験

を行 う,試 料溶液及び標準溶液 5μLず つを薄層クロマ トグラフィー用シリカゲ

ル (蛍光剤入 り)を 用いて調製 した薄層板にスポットする。次にクロロホルム

/ト ルエン/エ タノール(99.5)/ア ンモニア水(28)混液(50:3020:1)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 2541m)

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 3個 以下であ

り,標 準溶液から得たスポットより大きくなく,か つ濃くない.

乾燥減量 (2打〉0.50/O以下 (lg,105℃,3時 間).

含量 99.0°/0以上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.2gを精密に量 り,非 水滴

定用酢酸 (100)25mLを 加えて溶かす。次に,1,4-ジ オキサン25mL及 び硝酸

ビスマス試液 2.2mLを 加え,0.lmo1/L過塩素酸で滴定 (2.5θ〉する (電位差滴

定法).同 様の方法で空試験を行い,補 正する_



0.l mo1/L過 塩 素酸 lmL=31.37mg C12H18Cし N20'HCl



ク レンブテ ロール塩 酸塩 錠

Clenbuterol Hydrochloride Tablets

溶出性 〈御θ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法により,毎

分 50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時間後夕溶出液 20mL以 上をと

り,子L径 0.5μm以 下のメンブランフィルターでろ過する。初めのろ液 10mLを 除

き,次 のろ液 /mLを 正確に量 り,表 示量に従い lmL中 にクレンブテロール塩酸

塩(C12H18CしN20・HCl)約 1lngを含む液 となるように水を加えて正確に //mLと す

る.こ の液 10mLを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 lmLを 正確に加え,試 料溶液 と

する。別にクレンブテロール塩酸塩標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 22mg

を精密に量 り,水 を加えて溶かし正確に 200mLと する。この液 2mLを 正確に量

り,水 を加えて正確に 200mLと する.こ の液 2mLを 正確に量 り,水 を加えて正

確に 200mLと する。更にこの液 10mLを 正確に量 り,溶 出試験第 2液 lmLを 正

確に加え,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ア)に より試験を行い,そ れぞれの液のクレンブテロールのピーク面積

ズT及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たすときは適合とする。

クレンブテロール塩酸塩(C12H18C12N20・HCl)の表示量に対する溶出率(°/。)

=ン4× 似T″s)×(/′/り×(1/0× 45

クレンブテ ロール塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠 中のクレンブテ ロール塩酸塩(C12H18C12N20'HCl)の表示量(μg)

試験条件 :

検出器 i紫外吸光光度計 (測定波長 :243nm)

カラム i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 :45℃付近の一定温度.

移動相 :1-ヘ プタンスルホン酸ナ トリウム 1,ogに酢酸(100)3.Og及び水を加え

て正確に 1000mLとする。この液 780mLに アセ トニ トリル 220mLを 加える.

流量 iク レンブテロールの保持時間が約 15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 200μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ク レン

ブ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以上

2.5以下である.

隆

Ｃ



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,ク レンブ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.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

10μg 1 5 分 85%以 上

ク レ ン ブ テ ロ ー ル 塩 酸 塩 標 準 品 C 1 2 H 1 8 C 1 2 N 2 0 ・H C I : 3 1 3 . 6 5  K E L ) - 1 - ( 4 - a m i n o - 3 , 5 -

dたhiorophcnyl)-2-(teA―butyl―aminO)cthanOl hydroch10ride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 ク レンブテロール塩酸塩 5gを とり,こ れに 2-プ ロパノール 100mLを

加えて,沸 点 (約83℃)ま でカロ熱 して溶かし,ガ ラスろ過器 (G3)を 用いてろ

過する。ろ液を室温で放置 し,析 出した結晶をガラスろ過器 (G3)を 用いてろ

取する。この操作をさらに 2回 繰 り返 し,得 られた結晶を 105℃で 4時 間乾燥

して標準品とする。

性状 本 品は白色～微黄色の結晶性の粉末である.

確認試験

(1)本品の 0,lmo1/L塩酸試液溶液 (1→50000)につき,紫外可視吸光度測定法 (2.2

イ)により吸収スペク トルを源J定するとき,波長 241～244Flm及び294～29711m

に吸収の極大を示す。

(2)本品を 105℃で 3時 間乾燥 し,赤 外吸収スペク トル測定法 (2_25〉の臭化カ リ

ウム錠剤法により測定するとき,波数 3240cm‐1,2970 cm l,2730 cm~1,1420 cm~1,

及び 790 cm~1付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品 0.10gをとり,メタノール 5mLを 加えて溶か し,試料溶液とする。

別に試料溶液 lmLを 正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 200mLと し,標

準溶液とする。これ らの液につき,薄 層クロマ トグラフィー (2θヨ〉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 にクロロホルム

/ト ルエン/エ タノール(99.5)/アンモニア水(28)混液(50:30:20:1)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)

を解射するとき,試 料溶液から得た主スポット以外のスポットは 3個 以下であ

り,標 準溶液から得たスポットより大きくなく,か つ濃 くない.

乾燥減量 (2_イプ〉0.50/0以下 (lg,105℃,3時 間).

含量 99.00/。以上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.2gを精密に量 り,非 水滴

定用酢酸 (100)25mLを 加えて溶かす。次に,1,4-ジ オキサン25mL及 び硝酸

ビスマス試液 2.2mLを 加え,0.lmoVL過 塩素酸で滴定 (25θ〉する (電位差滴



定法).同 様の方法で空試験を行い

0,lmoyL過塩素酸 lmL三 31.37mg

補正す る。

C12H18C12N20° HCl



イ ブ プ ロ フ ェ ン顆 粒

Ibuprofen Granules

溶出性 (御θ〉 本品の表示量に従いイブプロフェン(C13H1802)約 0.2gに 対応す る量

を精密に量 り,試験液に pH5.5の リン酸水素ニナ トリゥム・クエン酸緩衝液 900mL

を用い,パ ドル法により,毎 分 50回 転で試験を行 う。溶出試験を開始 し,規 定時

間後,溶 出液 20mL以 上をとり,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 5mLを 正確に量 り,pH5.5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 10mLと し,試 料溶液 とす る.

別にイブプロフェン標準品を酸化 リン(V)を 乾燥剤 として 4時 間減圧(0.67kPa以

下)乾燥 し,そ の約 28mgを 精密に量 り,ア セ トニ トリルに溶か し,正 確に 50mL

とす る,こ の液 5mLを 正確に量 り,pH5.5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 25mLと し,標 準溶液 とす る.試 料溶液及び標準溶液 50μL

ずつを正確 にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー (2θゴ〉によ り試験 を行

い,そ れぞれの液のイブプロフェンのピーク面積 ИT及 び Иsを 演J定す る.

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る。

イブプロフェン(C13H1802)の表示量に対す る溶出率(0/。)
=(刀名/″r)×解T夕s)×(1/0× 720

吹 :イ ブプロフエン標準品の秤取量(mg)

″戸 本品の秤取量(g)

C:lg中 のイブプロフェン(C13H1802)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫 外吸光光度計伊J定波長 :264nm)

カラム :内径 4.611m,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラフ

ィ
ー用オクタデシル シ リル化シ リカゲルを充てんす る.

カラム温度 :40℃ 付近の一
定温度

移動相 :アセ トニ トリル/pH2.6の 0,05mo1/Lリ ン酸二水素ナ トリウム試液混液

(3 : 2)

流量 :イ ブプロフェンの保持時間が約 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 50μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,イ ブプ

ロフェ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 8000段 以

上,1.5以 下である.

システムの再現性 i標準溶液 50ぃLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す



とき,イ ブプロフェンのピーク面積の相対標準偏差は 1.5%以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

200mg/g 1 5 分 85%以 上

イブプロフェン標準品 イ ブプロフェン(日局)を次に示す方法により精製 したもの

で,次 の規格に適合するもの.

精製法 イ ブプロフェンをエタノール(95)/水 混液(7:3)を用いて 3回 再結晶を行

い,得 られた結晶を酸化 リン(V)を 乾燥斉Jとして 4時 間減圧(0.67kPa以 下)乾燥

する。

融点 (2びθ〉 75～ 76℃.

乾燥減量 (2ィァ〉 0.100/0以 下(lg,減 圧 ・0.67kPa以 下,酸 化 リン(V),4時 間).

含量 99,00/。以上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.5gを 精密に量 り,エ タノ
ール(95)50mLに 溶かし,0.lmol危 水酸化ナ トリウム液で滴定 (2.5θ〉する(指示

薬 :フ ェノールフタィイン試液 3滴 ).同 様の方法で空試験を行い,補 正する。

0,lmoyL水 酸化ナ トリウム液 lmL = 20.63mg C13H1802

リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,pH5.5 無 水 リン酸水素ニナ トリウム

7.098gを 水に溶かし,1000mLと する。この液に,ク エン酸一水和物 5.25gを 水に

溶かして 1000mLと した液をpH5.5に なるまで加える。



イ ブ プ ロフェ ン錠

IbuprOfen Tablets

溶出性 (a Fθ〉 本 品 1個 をとり,試 験液に pH5.5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

試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0.45μm以 下のメンブ

ランフィルターでろ過する。初めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 ‰tを 正確に量

り,表示量に従い lmL中 にイブプロフェン(C13H1802)約0.1lmgを含む液 となるよ

うに pH5 5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 /′mLと

し,試 料溶液 とする.別 にイブプロフェン標準品を酸化 リン(V)を乾燥斉Jとして 4

時間減圧(0.67kPa以下)乾燥 し,そ の約 28mgを 精密に量 り,ア セ トニ トリルに溶

かし,正 確に 50mLと する.こ の液 5mLを 正確に量 り,pH5.5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 25mLと し,標 準溶液とする.試 料溶

液及び標準溶液 50津Lず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

(2θ′)に より試験を行い,そ れぞれの液のイブプロフェンのピーク面積 ИT及び

Иsを測定する.

本品が溶出規格を満たすときは適合 とする。

イブプロフェン(C13H1802)の表示量に対する溶出率(0/。)
=‰ ×解Ttts)×(/′/り×(1/0× 360

ス :イブプロフェン標準品の秤取量(mg)

C il錠 中のイブプロフェン(C13H1802)の表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :26411m)

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

ィー用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :アセ トニ トリル/pH2.6の 0.05mo1/Lリン酸二水素ナ トリウム試液混液

(3 :2)

流量 :イブプロフェンの保持時間が約 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 50μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,イ ブプ

ロフェ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 8000段 以上,

1.5以下である.

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

とき,イ ブプロフェンのピー ク面積の相対標準偏差は 1.5°/。以下である。



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

100mg 45分 70%以 上

200mg 4 5 分 70%以 上

イブプロフェン標準品 イ ブプロフェン(日局)を次に示す方法により精製 したもの

で,次 の規格に適合するもの.

精製法 イ ブプロフェンをエタノール(95)/水 混液(7:3)を用いて 3回 再結晶を行
い,得 られた結晶を酸化 リン(V)を 乾燥斉Jとして 4時 間減圧(0.67kPa以 下)乾燥

する.

融点 (2_びθ〉 75～ 76℃ .

乾燥減量 (2_ィF〉 o.100/。以下(lg,減 圧 。0,67kPa以 下,酸 化 リン(V),4時 間).

含量 99,00/。以上. 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.5gを 精密に量 り,エ タノ
ール(95)50mLに 溶かし,0.lmo1/L水 酸化ナ トリウム液で滴定 (2 jθ〉する(指示

栗 :フ ェノールフタレイン試液 3滴 ).同 様の方法で空試験を行い,補 正する.

0,lmo1/L水 酸化ナ トリウム液 lmL = 20.63mg C13H1802

リン酸水兼ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,pH5.5 無 水 リン酸水素ニナ トリウム

7.098gを 水に溶かし,1000mLと する。この液に,ク エン酸一水和物 5.25gを 水に

溶かして 1000mLと した液をpH5.5に なるまで力日える.



プ ラ ウノ トール 細粒

PlaunOtOI Fine Granules

溶出性 (びプθ〉 本品の表示量に従いプラウノ トール (C20H3402)約 80mgに 対応
する量を精密に量 り,試 験液にポリツルベー ト 8018に 水を加えて 1250mL

とした液 900 mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 100回 転で試験を行 う。溶

出試験を開始 し,規 定時間後,溶 出液 20 mL以 上をとり,子L径 0.8μm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,メ タノールを加えて正確に 10 mLと し,試料溶液 とする。別に,
プラウノイ抽出精製油標準品約 30 mgを 精密に量 り,メ タノールに溶か し,正

確に 100 mLと する.こ の液 8 mLを 正確に量 り,メ タノールを加えて正確に

50 mLと し,標準溶液 とする,試料溶液及び標準溶液 20 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 (2.θF)に より試験を行い,そ れぞれの液

のプラウノ トールのピーク面積 ИT及びИsを測定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

プラウノ トール (C20H3402)の 表示量に対する溶出率(0/。)
=‰ ×/″「×∽Ttts)×(1/0×288

喚 :プ ラウノイ抽出精製油標準品の秤取量(mg)
″T:本 品の秤取量(g)

C:lg中 のプラウノ トール (C20H3402)の 表示量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220nm)

カラム :内径 4mm,長 さ30 cmの ステンレス管に 10 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填する。

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :メ タノール/水 混液 (4:1)

流量 :プ ラウノ トールの保持時間が約 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 20 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,プ ラ

ウノ ト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,1.5以 下である。

システムの再現性 :標 準溶液 20 μLに つき,上 記の条件で試験を6回 繰 り返

すとき,プ ラウノ トールのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以 下である.



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

80mg/g 4 5 分 70%以 上

プラウノイ抽出精製油標準品  「 プラウノイ抽出精製油」。ただ し,定 量すると

き,プ ラウノ トール (C20H3402)88.0%以上を含むもの。本品を 「プラウノ ト
ール細粒Jの 溶出試験 (液体クロマ トグラフィー)に 用いる場合は, 本 標準品

の秤量値に含量(0/。)×1/100を乗 じたものを標準品の秤取量とする。


