
某食発第 1 1 1 7 0 0 1号

平成 2 0年 1 1月 1 7日

各都道府 県知事 殿

厚 生労働省 医薬食 品 局長

日本業 局方外 医薬 品規格 第 三部 の一部 改正 につ いて

日本菜局方外医栗 品規格第二部 については、平成 1 3年 1 2月 2 5日付 け医菜発第

1 4 1 1号厚生労働省医菜局長通4 1 Uによ り定めている ところであるが、今般、その 一部

を改正 し、別添の溶 出試験 を追加収載す る こととしたので、貴管下関係業者 に対 し周

知方御配慮願 いたい。



チアミンジスルフィ ドlomg・ ピリドキシン塩酸塩 somg・

シ ア ノ コバ ラ ミ ン 0 , 2 5 m g錠

Thiamine Disuinde lomg, Pyridoxine Hydrochloride SOmg and

Cyanocobalamin O.25mg Tablets

溶出性 (b lrll 本操作は光を進けて行 う 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mlッ

を用い)六 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(1)とする 試

料溶液(1氾mLを 正確 に量 り,0 1mOVL塩 酸試液 2mLを 正確に加 え,試 料溶液

(2)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 02gに つき,容 量滴定法,直 接滴定

により水分 (2お〉を損J定してお く)約 15mどを精密に量 り,01md/1ャ塩酸試液

に溶か しⅢ 正確に 50mLと し,標 準原液(1)とす る ま た, ビリドキシン塩酸

塩標準品をシ リカゲルを乾燥剤 として 4時 間減圧乾燥 し,その約 25mgを 精密

に量 り、0 1moVL塩酸試液に溶か し,正 確 に 50mLと し,標 準原液(2)とす る

標準原液(1)2mとを正確 に量 り,標 準原液(2)6mLを正確に加 え,更 に 0 1moVL

塩酸試液を加えて正確に 50mLと する。この液 2mLを 正確に量 り,水 2mLを

正確に加え,擦 準溶液 とする 試料溶液(2)及び標準溶液 20μLず つを正確に と

り,次 の条件で液休 クロマ トグラフィー (2θア〉により試験を行い,そ れぞれ

の液のチア ミンジスルフィ ド及び ビリ ドキシンの ビー ク面積 ガh及 び 】lb並び

に "sa及び ンs卜を測定す る

チア ミンジスルフィ ド(c24H34NS04S2)の表示量に対す る溶出率(%)

=lr、ax(】臨籾sa)X(1/(ム)X72

ビリドキシン塩酸塩(C8111lN03'HCl)の表示量に対する溶出率(tl。)

=″ib大("l l1/4sb)X(1/Cb)×216

″“a  i  l H L水物に換算 したチア ミンジスルフィ ド標準品のf f取量( mど)



ll sb:ピリドキシン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

ごa :1錠 中のチア ミンジスルフィ ド(c24H34N804S2)の表示量(mg)

Cb:1錠 中の ピリドキシン塩酸塩(C8HllN03 HCめの表示量(m3)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(損」定波長 :25011111)

カラム :内径 46mm,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

移動神 :リ ン酸二水素カ リウム 680g及 び 1-オクタンスルホン酸ナ トリウム

026gを とり,水 に溶か して 100omLと した後,リ ン酸で pHを 211こ調整す

る こ の液 870mLに アセ トニ トリル 130mLを 加 える

流量 :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 20卜L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 の分離度が 5以 上,各 成

分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,20

以下である

システムの再現性 :標準溶液 20μLに つ き,上 記の条件で試験を 6回 線 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 20%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(別途酸化 リン(V)を乾燥斉」として 100℃で 4

時間減圧(0 67kPa以下)乾燥 し,その減量 (2打〉を源」定 してお く)約 20m思 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,水

を加 えて正確に 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(1)及び標準溶液 100卜Lず つを正確に

とり,次 の条件で液体クロマ トグラフ ィー (2θ才〉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 ン.及 び "scを測定する

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

=イ sc X 14■初sc)X(1/Cc)×9/8

″、ct乾燥物に換算 したシアノコバラミン標準品の秤取量(mB)

Cc tl錠 中のシアノコバラミン(C63H88CON14014P)の表示量(m3)



試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :361nm)

カラム :内径 46mm,長 さ 15cm″)ステンレス管に 5μm″ )液体 クロス'トダ

ラア ィー月」オクタデンルシ 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 385gを 水約 900mLに 溶か し,酢 酸(100)でpH

を 40に 調整 し,水 を加 えて ,ooOmIサとする こ の液 890mLに アセ トニ

トリル 1lomL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 ビー 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,20以 下である

システムの再現性 モ標準溶液 100μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 緑 り

返す とき, シアノコバラ ミンの ビー ク面積の相対標準偏差は 30°0以下で

ある

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

チア ミンジスルアィド 10mg 3日寺間 8000以上

ヒリドキシン塩酸塩 50mg 3時 間 8000以上

シア ノコバラミン 025 mg 3時 間 85%以 上



エデ ト酸カル シウムニ ナ トリウム腸溶錠

Calcium Disodium Edetate Enteric‐coated Tablets

溶出性 く御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 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 にエデ ト酸カルシウムニナ トリウム(c10H12CaN2Na208)約 1l llLgを

含む液 となるように 01m01/L塩 酸試液 を加えて正確に VlnLと する こ の液

20mLを 正確に量 り,0 01mo1/L塩化鉄 (Ill)試液 lmLを 正確に加 え,試 料溶液

とす る 別 にエデ ト酸カル シウムニナ トリウム標準品(別途 02gに つき,容

量滴定法,直 接滴定により水分 く2イ8〉 を測定 してお く)約 22mgを 精密に量

り,溶 出試験第 1液 に溶か し,正 確に 200mLと する こ の液 10mLを 正確に

量 り,0 1mO1/L塩酸試液 を加 えて正確 に 100mLと す る 更 に,こ の液 20mL

を正確に量 り,0 01moVL塩 化鉄(田)試液 lmLを 正確に加 え,標 準溶液 とす

る 試 料溶液及び標準溶液 10μLず つ を正確に とり,次 の条件で液体 クロマ

トグラアィー (2θか により試験 を行 い,そ れぞれの液のエデ ト酸の ビーク

面積 ИT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

エデ ト酸カルシウムニナ トリウム(C〕OH12CaN2Na208)の 表示量に対す る溶

出率(%)

=吹 ×(″T/4s)X(/'/り×(1/のX45

喰 i脱水物に換算したエデ ト酸カルシウムニナ トリウム標準品の秤取量

(mg)

Cil錠 中のエデ ト酸カルシウムニナ トリウム(c10H12CaN2N a208)の 表示致 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 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 l lllLを正確に量 り,表 示量に従い

lmL中 にエデ ト酸カル シウムニナ トリウム(C10H12CaN2Na208)約 11 lμgを

含む液 となるように 0 1mOVL塩 酸試液 を加 えて正確に l llaLとする こ の液



20mLを 正確に量 り,o olmd/L塩 化鉄 (IIl)試液 lmIを 正確に加 え,試 料溶液

とする 別 にエデ ト酸カルシウムニナ トリウム標準品(別途 02gに つき,容

量滴定法,直 接滴定により水分 (2料 〉 を測定 してお く)約 22mど を精密に量

り,溶 出試験第 2液 に溶か し,正 確に 200mLと する こ の液 10mI」を正確に

量 り,o lmoVL塩 酸試液を加 えて正確 に 100mLと す る 更 に,こ の液 20mL

を正確に量 り,0 01moVIク 塩化鉄(Ill)試液 lmIフを正確に加え,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 (2oア〉により試験 を行 い,そ れぞれの液び)エデ ト確の ビー ク

面積 Hl及 び Asを 測定する

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とす る

エデ ト験 カルシウム二十 トリウム(c】OH12CaN2N a208)の 表示量に対す る溶

出率は))

=″ V(】 T/4s)X(''7りX(1/OX45

kt脱 水物に換算 したエデ ト酸カルシ ウム二十 トリウム標準品の秤取量(mg)

ご!1錠 中のエデ ト酸カルシウム二十 トリウム(cloHl]CaN2Na]O、 )の表示ヨ mg)

試埼尖‐条1牛

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 モ255nm)

カラム :内径 4mm,長 さ25cnlのステン レス管に 5μmの 液体 クロマ トグ

ラフ ィー用オクタデシルシ リル化 シ リカゲルを充てんす る

カラム温度 :40で付近び)一定温度

移動相 i臭化テ トラーn‐ブチルアンモニ ウム 32gを 水に溶か し 1000mLと

した液に リン酸を加え,pH2 5に 調整す る こ の液 960mLに アセ トニ

トリル 40mIンを加 える

流量 :エデ ト酸の保持時間が約 8分 になるように調整する

システム適合J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,エ

デ ト酸の ピー クの理論段教及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 5000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,エ デ ト酸のビーク面積の相対標準偏差は 2000以下である

溶出規格



500mg
12 120分 5%以 下

68 120分 8 0 %以 上

エデ ト酸カルシウムニナ トリウム標準品 C10H12CaN2Na208:37427

(が,NLl,2-エタンジイルビスド、(カルボキシメチル)グリンナ トぃ(4、)、N.N!

Oi01、ON,ONリカルシウム酸(2-)ニナ トリウムで,下記の規格に適合するもの

性状 本 品は白色の粉末又は粒である

PH(25イ〉 本品 20gを 水に溶か し10mLと した液の pHは 65～80で ある

純度試験

エデ ト酸ナ トリウム水和物 本 品 100gを とり,水 50mLに 溶かし,pH10 7

のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液 5mLを 加え,0 01moVL塩 化マグ

ネンウム液で滴定 〈25θ〉する そ の消費量は 30mL以 下(エデ ト酸ナ ト

リウム水和物として 1200以下)である(指示薬 :エ リオクロムブラック T・

塩化ナ トリウム指示栗 40mg)た だ し,滴 定の終点は液の青色が赤色に変

わるときとする

水分 (2イ8)130%以 下(02g,容 量滴定法,直 接滴定)

含量 換 算 した脱水物に対し,990%以 上  定 量法 本 品約 05gを 精密に量

り,水 を加えて溶かし,正 確に 200mLと し,こ の液 20mLを 正確に量 り,

水 80mLを 加え,更 に希硝酸を加えて pHを 2～3に 調整 し,0 01mo1/L硝酸

ビスマス液で滴定 (25θ〉する(指示実 :キ シレノールオレンジ試液 2滴 )

ただ し,滴 定の終点は液の黄色が赤色に変わるときとする 同 様の方法で

空試験を行い,補 正する

0 01mo1/L硝酸ビスマス液 lmL=3 743mg C10H12CaN2Na208

0.01 mol凡塩化鉄(Ill)試液 塩 化鉄(III)六水和物 027gを 0 01mO1/L塩酸試液に溶

か し, 100mLとする



ヒ ドロキシジ ンパ モ酸塩 錠

Hydroxyzine Pamoate Tablets

溶出性 (御θ)本 品 1個 をとり,試 験液に溶出試験第 1液 900mLを 用い)′く

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,

洛出液 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 ンlllLを正確に量 り,表 示量に従

t l`mL中 にヒドロキシジン塩酸塩(C21H27ClN102・2HCl)約 28μgを 含む液

となるように溶出試験第 1液 を加えて正確に /mLと し,試 料溶液とする

別にヒドロキシジン塩酸塩標準品を 105でで 2時 間乾燥 し,そ の約 28mgを

精密に量り,溶 出試験第 1液 に溶か し,正 確に 100mLと する こ の液 5mL

を正確に量り,溶出試験第 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 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 (2θ7)に より試験を行い,そ れぞれの液のヒドロキンジンのビー

ク面積 ,1及び,sを 源J定する

本品が溶出規格を満たす ときは適合とする

こドロキシジン塩酸塩(C21H27CIN301・211 Cl)の表示量に対する溶出■(°o)

=万'、X(“■lls)X('ア'/り×(1/OX90

ヒドロキシジン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

1錠中のヒドロキシジン塩酸塩(C21H27ClN202・2HCl)の表示量mg)

試験条件

検出器 t紫外吸光光度計(測定波長 :232nlll)

カラム :内径 46mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トダ

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 3mL及 び水酸化ナ トリウム試液 33mLを 水 900mLに 加え,

薄めた リン酸(1→10)を加えて pH2 4に調整 し,更 に水を加えて 1000mL

とする こ の液 350mLに メタノール 650mLを 加える

流量 tと ドロキシジンの保持時間が約 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 20HLにつき,上 記の条件で操作するときェヒド

ロキシジンのビークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 3000

ル

　

ご



段以上,20以 下である

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

す とき,ヒ ドロキシジンのピーク面積の相対標準偏差は 1500以下である

溶出規格

表示量米 規定時 間 溶出率

25mg 1 2 0分 80%以 上

ネヒドロキンジン塩酸塩 として

ヒドロキシジン塩酸塩標準品 ヒ ドロキシジン塩酸塩(日局)た だし,乾 燥 した

t)のを定量するとき, ヒドロキシジン塩酸塩(C2 1 H 2 7 C l N 2 0 2・2H C l ) 9 9 0 %以

上を含むもの


