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日本薬局方外医薬品規格第二部の
一
部改正について

日本薬局方外医薬品規格第二部については、平成

1 4 1 1 号厚生労働省医薬局長通知により定めていると

を改正 し、追加収載 を行 う溶出試験を別添の とお り

者に対 し周知方御配慮願いたい。

1 3 年 1 2 月 2 5 日付 け医薬発 第

ころで あるが、今般 、その
一
部

取 りま とめたので、貴管下関係 業



別 添

ペルゴリドメシル酸塩錠

Pergolide Mesilate rrablets

溶出性 (御θ〉 本品 1個 を とり,試 験液に溶出試験第 2液 9 0 0 m Lを 用い,
パ ドル法によ り,毎 分 5 0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 0 m L以 上 をとり,孔 径 0 . 4 5μm以 下のメンブランフィ

ル ターでろ過す る.初 めのろ液 1 0 m Lを 除 き,次 のろ液 / 1 n Lを正確 に

量 り,表 示量に従い l m L中 にペル ゴ リド ( C 1 9 H 2 6 N 2 S )約5 6 n gを含む液

となるよ うに溶出試験第 2液 を加 えて正確 に / ' m Lと し,試 料溶液 とす

る。別にペル ゴリ ドメシル酸塩標準品約 1 8 m gを 精密 に量 り,メ タノー

ル 1 0 m Lに 溶 か した後 ,水 を加 えて正確 に 2 5 0 m Lと す る.こ の液 5 m L

を正確に量 り,溶 出試験第 2液 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと す る。この液

2 m Lを 正確 に量 り)溶 出試験第 2液 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと し,標 準

溶液 とす る。試料溶液及び標準溶液 5 m Lを 正確 に量 り,  トリエチルア

ミン ・リン酸 ・アセ トニ トリル試液 2 m Lを それぞれ正確 に加 えた後 ,

これ らの液 2 0 0μL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 れぞれの液のペル ゴ リ ドの 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.

ペル ゴリ ド( C 1 9 H 2 6 N 2 S )の表示量に対す る溶 出率(°/。)
=レ/s×(】T/〃s)×(/'/ンD×(1/C)×360×0,766

1 / / s :ペル ゴ リドメシル酸塩標準品の秤取量( m g )
C  i l錠 中のペル ゴ リ ド ( C 1 9 H 2 6 N 2 S )の表示量(μg )

試験条件

検出器 :蛍 光光度計(励起波長 2 8 0 n l m ,蛍光波長 3 3 5 n m )

カ ラム :内径 4 . 6 m m )長 さ 1 5 c mの ステンレス管に 5μmの 液体 クロマ

トグラフィー用シア ノプ ロピル シ リル化 シ リカゲル を充てんす る,

カラム温度 : 2 5℃付近の一定温度

移動相 :アセ トニ トリル/水 混液 ( 2 1 : 1 9 ) 1 0 0 0 m Lにトリエチルア ミン

2 m Lを 加 え リン酸で p Hを 5 . 0に調整す る.

流量 :ペル ゴ リ ドの保持時間が約 2分 になるよ うに調整す る。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 2 0 0μLに つ き,上記の条件で操作す るとき,
ペル ゴ 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

1 0 0 0段以上 , 2 . 0以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 5 m Lを 正確 に量 り,  トリエチルア ミン ・

リン酸 ,ア セ トニ トリル試液 2 m Lを 正確 に加 えた液 2 0 0μLに つ き)



上記 の条件 で試験 を 6回 繰 り返す とき,
相対標準偏差 は 2 . 0 % 以下で あ る。

ペル ゴリ ドの ピーク面積 の

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶出率

50μg 15分 8 5 0 / 0以上

250μ 畠 1 5 分 85 0 / 0以上

ペル ゴ リ ドメシル 酸塩標 準 品 C 1 9 H 2 6 N 2 S ・C H 4 0 3 S i 4 1 0 . 6 0 ( ― ) _ 8β‐[ (メ
チル チオ)メチル ] _ 6 -プ ロピルエル ゴ リン …メタ ンスル ホ ン酸塩 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  ペ ル ゴ リ ドメシル酸塩 l o o gにメタ ノール 1 6 0 0 m L を 加 え る,か
き混ぜ なが ら活性炭 2 0 gを加 えた後 ,加 熱 して 3 0分 間沸騰 させ る。こ
の液 を沸 騰 した ま ま ろ過 し,ろ 過 器 上 の 残 留 物 を沸 騰 メ タ ノー ル
4 0 0 m L で 洗 う.ろ 液 か らメタノール 4 0 0～5 0 0 m L を 蒸発 させ た後 , 5 5
～6 0℃に 3 0分 間保 ち ,かき混ぜ なが ら約 4 0℃にな るまで 3 0分 間 に 5℃
の割 合 で徐 々 に冷 却 して ,ゅ っ く り結 晶 を析 出 させ る。液 の温 度 が
4 0℃になった後 , 1～ 4時 間か けて室温 に戻 し,更 にか き混ぜ なが ら 3 0

分 間 0～5℃に放 置す る。析 出 したペル ゴ リ ドメシル 酸塩 の結 晶 を一 晩 ,
減圧 下 に 6 5～7 0℃で乾燥す る。 この操 作 を 2回 繰 り返す .

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 につ き ,赤 外 吸収 スペ ク トル測 定法 〈2 . 2 j〉の臭化 カ リ

ウム錠剤 法 に よ り試 験 を行 うとき,波数 3 1 9 0 c m ~ 1 , 1 4 5 6 c m ‐
1 , 1 1 6 0 c m ‐1 ,

1 0 3 8 c m ｀
1 , 7 7 6 c m ‐1 ) 5 5 2 c m ~ 1 及

び 5 3 4 c m ~ 1 付近 に吸収 を認 め る.

類縁物質  本 品約 1 5 m gを 量 り,メタノール 5 m Lを 正確 に加 えて溶 か し,
試料溶液 とす る。この液 l m Lを 正確 に量 り,メ タ ノール を加 えて正確
に 2 0 0 m L と し,標 準溶液 とす る。試料溶液及 び標 準溶液 2 0μL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 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 のペル ゴ リ ド以外 の ピー クの合 計面積 は ,標 準溶液
のペル ゴ リ ドの ピー ク面積 よ り大 き くない( 0 . 5 0 / 0 以下 ) .
試験条件

検 出器 :紫 外 吸光光度計 (測定波長 : 2 8 0  n m )

カ ラム :内 径 4 . 6 m m , 長 さ 2 5 c 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 : 4 0℃付近 の一定温度

移動相 A :水 /モ ル ホ リン混液 ( 1 9 9 : 1 ) にリン酸 を加 え p H 7 . 0 に 調

整す る。

移動相 B : ア セ トニ トリル/ メ タノール/ テ トラヒドロフラン混液

( 1 : 1 1 1 )



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

濃度匂配制御す る.

注入後からの時間じめ 移 動相A(vo10/o) 移動相B(vol%)
0～ 35 70-→ 0          30→ 100

流量 :毎 分 1 . O m L

面積 沢」定範 囲 :溶 媒 の ピー クの後 か らペ ル ゴ 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 4 m Lを 正確 に量 り,メ タ ノール を加 えて正確

に 2 0 m Lと す る。この液 2 0μLか ら得 たペル ゴ リ ドの ピー ク面積 が ,

標 準溶液 2 0μLか ら得 たペル ゴ リ ドの ピー ク面積 の 1 5～2 5 0 / 0 にな

る こ とを確認 す る。

システ ムの性 能 :試 料溶液 l m Lを 正確 に量 り,メ タノール を加 えて

正確 に 1 0 0 m L と す る。 この液 2 0μLに つ き,上 記 の条件 で操 作す

る とき,ペ ル ゴ 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 1 0 0 0 0 段以上 , 1 . 5以 下 で あ る.

システ ムの再現性 :標 準溶液 2 0μLに つ き,上 記 の条件 で試 験 を 5

回繰 り返す とき,ペ ル ゴ リ ドの ピー ク面積 の相対標 準偏 差 は 2 . 0 0 / 。

以 下で あ る.

含 量  9 9 . 0 0 / 。以上 .定 量法  本 品約 6 0 m gを 精密 に量 り,メ タ ノール

5 0 m Lに 溶 か し, 0 . 0 2 m o 1 / L ナトリウム メ トキシ ド液 で滴 定 ( 2 .」θ〉

す る. (電 位 差滴 定法)

0.02mo1/L ナ ト リ ウ ム メ ト キ シ ド液 lmL=8.212mgC19H26N2S'

CH403S

トリエチル ア ミン ・リン酸 ・アセ トニ トリル試液  ト リエチルア ミン ・リン

酸 ・アセ トニ トリル試液 :ト リエチルア ミンl m Lを アセ トニ トリル 5 0 0 m L

に加 えて混合 し,  リン酸 を加 えてp H 5 . 0に調整す る。 この液 は,  白色 の懸

濁液であ り,使 用時は絶 えず撹拌 しなが ら用いる.

モルホ リン

モルホ リン C 4 H 9 0 N  無 色～淡黄色の液体

融点 ( 2びθ〉 約 - 5℃

沸点 ( 2 . j 7〉 約 1 2 9℃

0 . 0 2 m o 1 / Lナトリウムメ トキシ ド液  1 0 0 0 m L中 ナ トリウム メ トキ シ ド

( C H 3 0 N a : 5 4 . 0 2 ) 1 . 0 8 0 4 gを含む .

調製  用 時 , 0 . l  m o 1 / Lナトリウムメ トキシ ド液 に氷冷 したメタノール を

加 えて正確 に 5倍 容量 とす る.



チ ア ミン ジ ス ル フ ィ ド l o m g ・ピ リ ドキ シ ン塩 酸 塩 5 0 m g ・シ ア ノ
コバ ラ ミ ン 0。25mg錠

Thiarline Disulfide 10mg, PyridOxine Hydroch10ride 50mg and

CyanOcObalanlin O.25mtt Tablets

溶 出性 (何 θ〉 本操作は光を避 けて行 う。本品 1個 を とり,試 験液に水
9 0 0 m Lを 用 い,パ ドル法によ り)毎 分 5 0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 0 m L以 上をとり,孔 径 0 . 4 5μm以 下の

メンブランフィル ターでろ過す る。初めのろ液 1 0 m Lを 除 き,次 のろ液
を試料溶液( 1 )とす る.試 料溶液( 1 ) 2 m Lを正確 に量 り, 0 . l  m 0 1 / L塩酸試

液 2 m L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 0 . 2 gにつ き,容 量滴定法)直

接 滴 定 に よ り水 分 〈2ィ8〉を測 定 してお く)約 1 5 m gを 精 密 に量 り,
0 . l  m o 1 / L塩酸試液に溶か し,正 確 に 5 0 m L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 を乾燥剤 として 4時 間減圧

乾燥 し,そ の約 2 5 m gを 精密 に量 り, 0 . l  m o 1 / L塩酸試液 に溶 か し,正 確
に 5 0 m Lと し,標 準原液( 2 )とす る。標準原液( 1 ) 2 m Lを正確 に量 り,標 準

原液( 2 ) 6 m Lを正確 に加 え,更 に 0 , l  m O 1 / L塩酸試液 を加 えて正確 に 5 0 m L

とす る.こ の液 2 m Lを 正確 に量 り,水 2 m Lを 正確 に加 え,標 準溶液 と

す る.試 料溶液( 2 )及び標準溶液 2 0μL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 のチア

ミンジスル フィ ド及び ピリ ドキシンの ピーク面積 ИT a及び ИT b並び に Z  s a

及 び / s bを測定す る,

チア ミンジスル フィ ド( c 2 4 H 3 4 N 8 0 4 S 2 )の表示量に対す る溶 出率( 0 /。)
=ンレ
/sa×
(刀Ta/И sa)×(1/Ca)×72

ピ リ ドキ シ ン塩 酸塩 ( C 8 H l l N 0 3 ・H C l ) の表 示 量 に対 す る溶 出率 ( °/ 。)
=″
sb× (Z Tb/刀sb)× (1/Cb)× 216

る a :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( m g )

″s b : ピ リ ドキシン塩酸塩標準品の秤取量( m g )

C a : 1 錠 中のチア ミンジスル フィ ド( C 2 4 H 3 4 N 8 0 4 S 2 ) の表示量( m g )

島 1 1 錠 中の ピリ ドキシン塩酸塩 ( C 8 H l l N 0 3 ・H C l ) の表示量( m g )



試験条件

検 出器 :紫 外 吸光光度計 (測定波長 : 2 5 0 n m )

カ ラム :内 径 4 . 6 m m , 長 さ 1 5 c 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 : 4 0℃付近 の一定温度

移動相 :リ ン酸二水素カ リウム 6 . 8 0 g 及び 1 -オクタ ンスル ホ ン酸 ナ トリ

ウム o . 2 6 g をと り,水 に溶 か して 1 0 0 0 m L と した後 ,  リン酸 で p Hを

2 . 1に調整 す る.こ の液 8 7 0 m L に アセ トニ トリル 1 3 0 m L 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 2 0μL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

1 5 0 0段以上 , 2 . 0以 下であ る。

システ ムの再現性 :標 準溶液 2 0μL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 2 . 0 0 / 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(別途酸化 リン( V )を乾燥剤 と して 1 0 0℃

で 4時 間減圧 ( 0 , 6 7 k P a 以下 )乾燥 し,そ の減 量 〈2ィア〉 を演J定 してお く)

約 2 0 m g を 精密 に量 り,水 に溶 か し,正 確 に 2 0 0 m L と す る .こ の液 5 m L

を正確 に量 り,水 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と す る.こ の液 5 m Lを 正確 に

量 り,水 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,標 準溶液 とす る.試 料溶 液 ( 1 )及

び標 準溶 液 1 0 0μL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 シア ノコバ ラ ミンの ピ
ー

ク面積 刀T c及び 〃s cを測 定す る.

シア ノコバ ラ ミン( C 6 3 H 8 8 C O N 1 4 0 1 4 P ) の表示量 に対す る溶 出率 (°/。)

=レク/sc×(ИTc/沼sc)×(1/Cc)× 9/8

″s c : 乾燥 物 に換算 した シア ノコバ ラ ミン標 準 品の秤 取量 ( m g )

C c  : 1 錠 中の シア ノコバ ラ ミン( C 6 3 H 8 8 C O N 1 4 0 1 4 P ) の表示 量 ( m g )

試験条件

検 出器 :紫外吸光光度計(沢J 定波長 : 3 6 1 n m )



カラム :内径 4 , 6 m m , 長 さ 1 5 c 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 : 4 0 ℃付近の一定温度

移動相 :酢酸アンモニ ウム 3 . 8 5 g を水約 9 0 0 m L に 溶か し,酢 酸( 1 0 0 )
で p H を 4 . 0 に調整 し,水 を加 えて l o o o m L とす る。 この液 8 9 0 m L

にアセ トニ トリル 1 l o m L 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 1 0 0 μLに つ き,上記の条件で操作す るとき,
シアノコバ ラミンの ピー クの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ

れぞれ 1 5 0 0 段以上 , 2 . o 以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 1 0 0 μLに つ き,上 記 の条件 で試験 を 6回

繰 り返す とき,シ ア ノコバ ラ ミンの ピー ク面積 の相対標 準偏差は

3 . 0 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時 間 8 0 0 / 0 以上
ピ リ ドキシン塩酸塩 50m宮 3時 間 8 0 0 / 0 以上

シア ノ コバ ラ ミン 0.25 1ng 3時 間 8 5 °/ 0 以上



シ ク ロ フ ェエ ル 錠

Cyclo f e n i l  T a b l e t s

溶 出性 (何θ〉 本品 1個 を とり,試験液にラウリル硫酸ナ トリウム溶液 ( 1
→4 0 ) 9 0 0 m Lを 用 い ,パ ドル法により,毎 分 1 0 0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 0 m L以 上 を とり,孔 径 0 . 4 5μm以

下のメンブランフィル ターでろ過す る.初 めのろ液 1 0 m Lを 除き,次 の

ろ液 ンi m Lを 正確 に量 り,表 示 量 に従 い l m L中 に シ ク ロフ ェニル

( C 2 3 H 2 4 0 4 )約1 lμgを 含 む液 とな るよ うにメ タ ノ
ール を加 えて正確 に

/伍Lと し,試 料溶液 とす る。別 にシクロフェエル標準品を 1 0 5℃で 3時

間乾燥 し,その約 2 0 m gを 精密 に量 り,メタノール に溶か し,正確 に 2 0 0 m L

とす る。 この液 2 m Lを 正確 に量 り,ラ ウリル硫酸ナ トリウム溶液 ( 1→

4 0 ) 2 m Lを 正確 に加 えた後 ,メ タノール を加 えて正確 に 2 0 m Lと し,標

準溶液 とす る。試料溶液及び標準溶液につ き,メ タノール を対照 とし,

紫外可視吸光度演J定法 ( 2 2ィ)に よ り試験 を行い )波 長 2 4 8 n m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.

シクロフェエル( C 2 3 H 2 4 0 4 )の表示量に対す る溶 出率(°/。)
=″ s×(ИT /Иs )×( / ' /り×( 1 / C )×4 5

″s iシ クロフェエル標準品の秤取量( m g )

C : 1錠 中のシクロフェエル( C 2 3 H 2 4 0 4 )の表示量( m g )

溶出規格

表示 量 規定時 間 溶 出率

100mg 6時 間 7 5 0 / 0 以上

ンクロフェニル標準品  「 シクロフェエル」。ただ し,乾 燥 した ものを定

量す るとき,シ クロフェエル( C 2 3 H 2 4 0 4 ) 9 9 ・0°/ o 以上 を含む もの.



ロペ ラミド塩 酸 塩 ドライシロップ

Loperalllide IIydrochloride]Dry Syrup

溶 出性 〈御 θ〉 本品の表示量に従いロペ ラ ミ ド塩酸塩( C 2 9 H 3 3 C I N 2 0 2 ' H C l )

約 l m g に 対応す る量を精密に量 り,試 験液 に水 9 o o m L を 用い ,パ ドル

法により,毎 分 5 0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 0 m L 以 上 を とり,孔 径 0 . 4 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 1 0 m L を 除き,次 のろ液 5 m L を 正確 に量 り,メ タ

ノール 2 m L を 正確 に加 え,試 料溶液 とす る。別 に口ペ ラミ ド塩酸塩標準

品を 1 0 5 ℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 2 2 m g を 精密 に量 り,メ タノール に

溶か し,正 確 に 1 0 0 m L とす る。この液 5 m L を 正確 に量 り,水 を加 えて

正確 に 1 0 0 m L と す る。更にこの液 5 m L を 正確 に量 り,水 を加 えて正確

に 5 0 m L と す る。この液 5 m L を 正確 に量 り,メ タノール 2 m L を 正確 に

加 え,標準溶液 とす る。試料溶液及び標準溶液 1 0 0 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 ロペ ラ ミ ドの 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。

口ペ ラミ ド塩酸塩( C 2 9 H 3 3 C l N 2 0 2 ・H C l ) の表示量に対す る溶 出率( 0 / 。)
= (レンアs W■) X (刀T /Иs )×( 1 / C )×9 / 2

Иギ ロペ ラミ ド塩酸塩標準品の秤取量( m g )

″T : 本 品の秤取量( g )

C : l g 中 の 口ペ ラ ミ ド塩酸塩( C 2 9 H 3 3 C l N 2 0 2 ・H C l ) の表示量( m g )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 1 4 n m )

カ ラム :内径 4 . 6 m m , 長 さ 1 5 c 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 : 4 0 ℃付近の一定温度

移動相 :塩酸 トリエテルア ミン 3 . O g を水 5 4 0 m L に 溶か し,薄 めた リ

ン駿( 1→1 0 ) 1 0 m L 及びアセ トニ トリル 4 5 0 m L を 加 える.

流量 :ロ ペ ラ ミ ドの保持時間が約 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 1 0 0 μLに つ き,上記の条件で操作す るとき,

ロペ ラミ 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



5 0 0 0 段以上 , 2 . 0 以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 1 0 0 μLに つ き,上 記の条件で試験 を 6回

繰 り返す とき,ロペ ラミ ドのピー ク面積 の相対標準偏差は 2 . 0 0 / 0 以下

である.

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶出率

0.5mg/g 1 5 分 7 5 0 / 0 以上

塩酸 トリエチルア ミン C 6 H 1 5 N ・H C l  白 色の結晶性 の粉末である。

含量 9 7 . 0 0 / 0 以上 .  定 量法 本 品約 0 . 3 g を精密 に量 り,水 5 0 m L に 溶

か し,デ キス トリン溶液 ( 1→5 0 ) 及び無 水 酢酸 ナ トリウム溶液 ( 1→

5 ) l m L ずつ を加 え, 0 , l  m O 1 / L 硝酸銀液で滴定 く2  j θ〉す る(指示薬 :フ

ルオ レセイ ンナ トリウム試液) ,同様 の方法で空試験 を行い)補正す る_

0.l mo1/L石肖酸銀液 lmL=13.77mg C6H15N・ HCl

貯法 遮 光 した気密容器

デキス トリン デ キス トリン(日局)



ジプロフィ リン 2 5 m g 。メ トキシフェナ ミン塩酸塩 2 5 m g ・

ノスカ ピン 5 m g ・クロル フェニラミンマ レイ ン酸塩 2 m g カ プセル

斡::iま告緊甘き品を魂岳
・
齢き総 掛認ど就跳号躍吐子鮒晶

・

溶 出性 〈びθァ〉

[ p H  l . 2 ] 本品 1個 を と り,試 験液 に溶 出試 験第 1液 9 0 0 m L を 用い ,パ ド
ル法 に よ り,毎 分 5 0 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 0 m L 以 上 を と り,子L径 0 . 4 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 1 0 m L を 除 き,次 の ろ液 を試 料溶液 とす る。別 に ノス

カ ピン標 準 品 を 1 0 5 ℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 2 8 m g を 精密 に量 り,ア セ

トニ トリル に溶 か し,正 確 に 1 0 0 m L と す る。 この液 2 m L を 正確 に量 り,

溶 出試験第 1液 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,標 準溶 液 ( 1 ) とす る.試 料溶

液及 び標 準溶液 ( 1 ) 5 0 μL ず つ を正確 に と り,次 の条件 で液 体 クロマ トグラ

フ イ~〈 2  θF 〉に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞれ の液 の ノスカ ピンの ピー ク面

積 力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。

ノスカ ピン( C 2 2 H 2 3 N 0 7 ) の表示 量 に対す る溶 出率 ( 0 / 。)
= ンンアs×(ИT t t s ) ×( 1 / C ) ×1 8

スカ ピン標準品の秤取量( m g )

カプセル 中のノスカ ピン( C 2 2 H 2 3 N 0 7 ) の表示量( m g )

[ 水] 本 品 1個 を と り,試 験液 に水 9 0 0 m L を 用 い )パ ドル法 に よ り,毎

分 5 0 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 0 m L

以上 を と り,子L径 0 . 4 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 1 0 m L を 除 き ,次 の ろ液 を試 料溶液 とす る。別 にジプ ロフィ リン標

準品 を 1 0 5 ℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 2 8 m g を 精密 に量 り,水 に溶 か し,

正確 に 5 0 m L と し,標 準原液 ( 1 ) とす る。また ,メ トキ シ フェナ ミン塩酸塩

標 準 品 を酸化 リン( V ) を 乾燥剤 として 2 4 時 間減圧 乾燥 し,そ の約 2 8 m g を

精密 に量 り,水 に溶 か し,正 確 に 5 0 m L と し,標 準原液 ( 2 ) とす る。 また ,

ク ロル フェニ ラ ミンマ レイ ン酸塩標 準 品 を 1 0 5 ℃で 3時 間乾燥 し,そ の約

2 2 m gを精密に量り,水 に溶かし,正 確に 5 0 m Lとする。この液 5 m Lを 正

確に量り,水 を加えて正確に 5 0 m Lと し,標 準原液( 3 )とする。標準原液

( 1 ) 5 m L ,標準原液( 2 ) 5 m L及び標準原液( 3 ) 5 m Lずつを正確に量り,更 に水

ノ

　

ー

‰

Ｃ



を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,標 準溶液 ( 2 )とす る.試 料溶液及 び標 準溶液

( 2 ) 5 0 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 ジプ ロフィ リンの ピー ク面積 И T a及び И s a ,

メ トキ シフェナ ミンの ピー ク面積 ИT b及び И s b並び に クロル フェニ ラ ミン

の ピー ク面積 ИT c及び И s cを測 定す る。

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

ジプ ロフ ィ リン( C 1 0 H 1 4 N 4 0 4 ) の表 示 量 に対す る溶 出率 (°/。)
= 閉〆sa×(ノ4Ta/ソ4sa)〉く(1/(ブa)×90

メ トキ シフェナ ミン塩酸塩 ( C l l H i 7 N O ' H C l ) の表示量 に対す る溶 出率 ( 0 /。)
=1 / s b×
(ИTb/Иsb)×(1/ C b )×90

ク ロル フ ェニ ラ ミンマ レイ ン酸 塩 ( C 1 6 H 1 9 C l N 2 ・C 4 H 4 0 4 ) の表 示 量 に対 す る

溶 出率 ( 0 / 。)

=レ7アsc×(ИTc/И sc )×(1 / C c )×9

″
ア
s a

レク
ア
sb

ンフ
ア
sc

Ca i

Cb

ジプ ロフィ リン標 準品 の秤 取量 ( m g )

メ トキシフェナ ミン塩 酸塩標 準 品の秤 取量 ( m g )

ク ロル フェニ ラ ミンマ レイ ン酸塩標 準 品の秤 取量( m g )

1 カ プセル 中の ジプ ロフ ィ リン( C 1 0 H 1 4 N 4 0 4 ) の表示量 ( m g )

1 カ プセル 中の メ トキ シフ ェナ ミン塩酸塩 ( C l l H 1 7 N O ・H C l )

の表示 量 ( m g )

C c  i l カ プセル 中の クロル フ ェニ ラ ミンマ レイ ン酸塩 ( C 1 6 H 1 9 C I N 2 ・C 4 1 1 4 0 4 )

の表示量 ( m g )

試 験条件

検 出器 :紫 外 吸光光度計 (演」定波長 : 2 6 2 n m )

カ ラム :内径 4 . 6 m m , 長 さ 7 . 5 c m のステ ン レス管 に 3μm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 : 4 0℃付近 の
一
定温度

移動相 A :リ ン酸二水素ナ トリウムニ水和物 7 . 8 gを水 に溶 か し, 1 0 0 0 m L

と した液 に薄 めた リン酸 ( 1→1 0 )を加 え , p H 3 . 5 に す る。この液 9 0 0 m L

にアセ トニ トリル 1 0 0 m L を 加 え る.

移動相 B :リ ン酸二水素ナ トリウムニ水和物 7 . 8 gを水 に溶 か し, 1 0 0 0 m L

と した液 に薄 めた リン酸 ( 1→1 0 )を加 え, p H 3 . 5 に す る.この液 1 0 0 m L

に アセ トニ トリル 4 0 0 m L を 加 える.



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 を制御す る。

注入後 の時間

多))

移 動 相 A

(V01°/o)

1 0 0  -→ 80

80

8 0  -→ 100

1 0 0

移 動 相 B

(V01°/o)

0 -→ 20

20

20 -→ 0

0

0  ′～ o . 1

0.1 ハV lo

1 0  -  1 0 。1

1 0 . 1  へ′ 1 9

流量 i毎分 1 . O m L .

システム適合性

システムの性能 :標準溶液( 1 ) 5 0 μLに つ き,上 記 の条件で操作す ると

き,ノ スカ ピンの ピークの理論段数及びシンメ トリー係数 は,そ れ

ぞれ 1 0 0 0 0 段以上 , 2 . o 以 下である,ま た,標 準溶液( 2 ) 5 0 μLに つ

き,上 記の条件で操作す るとき,ジ プロフィリン,メ トキシフェナ

ミン,ク ロルフェニラ ミンの順に溶出 し,隣 接 しているピー クの分

離度 はそれぞれ 5以 上である。

システムの再現性 :標準溶液( 1 ) 及び( 2 ) それぞれ 5 0μLに つ き,上 記の

条件で試験を 6回 繰 り返す とき,ジプロフィ リン,メ トキシフェナ ミ

ン,ノ スカ ピン及び クロル フェニラミンの ピー ク面積 の相対標準偏

差はそれぞれ 2 . 0 0 / 0 以下である。

溶 出規格

表示量 pH 規 定時間 溶 出率

ノスカ ピン 5mg つ
ん 1 5分 8 0 0 / 0 以上

ジプ ロフィリン 25mg

水 1 5 分

8 0 0 / 0 以上

メ トキシフェナ ミン塩酸塩 25mg 8 0 0 / 。以 上

クロルフェニフミンマレイン酸塩 2mg 8 0 %以 上

ジプ ロフィ リン標準品  「 ジプ ロフィ リン」。ただ し,乾 燥 した ものを定

量す るとき,ジ プ ロフィ リン( C 1 0 H 1 4 N 4 0 4 ) 9 9 , 0 °/ o 以上 を含む もの,

メ トキシフェナ ミン塩酸塩標準品  「 メ トキシフェナ ミン塩酸塩」.た だ

し ,乾 燥 した もの を 定 量 す る と き ,メ トキ シ フ ェ ナ ミ ン塩 酸 塩

( C l l H 1 7 N O ・H C l ) 9 9 , 0 °/ o 以上を含む もの.

ノスカ ピン標準品 ノ スカ ピン(日局) .た だ し,乾 燥 した ものを定量す る

とき,  ノスカ ピン( C 2 2 H 2 3 N 0 7 ) 9 9 , 0 °/ o 以上 を含む もの.



ジ フ ェ ン ヒ ドラ ミ ン塩 酸 塩 錠

DiphenhydraIIline Hydroch10ride Tablets

溶 出性 (5,ア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 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“mLを 正確 に量 り,表

示量に従い lmL中 にジフェンヒ ドラミン塩酸塩 (C17H21NO・HCl)約 1lμg

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 にジフェンヒ ドラ ミン塩酸塩標準品を 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

液及び標準溶液につ き,紫 外可視吸光度沢J定法 (22ィ)に よ り試験を行

い,波 長 220nmに お ける吸光度 ИT及 び 文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.

ジフェン ヒ ドラ ミン塩 酸塩 (C17H21NO・HCl)の 表 示 量 に対す る溶 出率

(°/0)

=ン″アs×(ИT/Иs)×(/'/り×(1/C)×45

ジフェン ヒ ドラ ミン塩酸塩標準 品の秤 取量 ( m g )
1 錠 中の ジフ ェン ヒ ドラ ミン塩 酸塩 ( c 1 7 H 2 1 N O ・H C l ) の表示 量( m g )

溶 出規格

表示 量 規 定時間 溶 出率

10mg 30分 7 5 0 / 0 以上

″

Ｃ

ジフェ ンヒ ドラ ミン塩 酸塩標 準 品  ジ フェン ヒ ドラ ミ

だ し ,乾 燥 した も の を 定 量 す る と き ,ジ フ ェ ン

( C 1 7 H 2 1 N O ・H C l ) 9 9 . 0 °/ o 以上 を含 む もの .

ン塩 酸塩 ( 日局) 。た

ヒ ドラ ミン塩 酸 塩



ク ロ ミプ ラ ミン塩 酸 塩 錠
C1 0 1 E l l i p r a n l i n e  I I y d r O c h l o r i d e  T a b l e t s

溶 出性 〈何 θ〉 本品 1個 を とり,試 験液に水 9 0 o m L を 用い ,パ ドル法に
より,毎 分 5 0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 0 m L 以 上 を とり,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 1 0 m L を 除き,次 のろ液 ンi m L を正確 に量 り,表 示量に
従い l m L 中 にクロミプラミン塩酸塩( C 1 9 H 2 3 C I N 2 ・H C l ) 約1 l  μgを 含む液
となるよ うに水 を加 えて正確 に / ' m L と し,試 料溶液 とす る。別 にクロ
ミプラミン塩酸塩標準品を 1 0 5 ℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 2 8 m g を 精密
に量 り,水 に溶か し,正確 に 1 0 0 m L とす る。この液 4 m L を 正確に量 り,
水 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,標 準溶液 とす る。試料溶液及び標準溶
液につき,紫外可視吸光度損J定法 〈2 . 2 ィ〉によ り試験 を行い,波長 2 5 2 n m
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.

クロミプラミン塩酸塩( C 1 9 H 2 3 C l N 2 ・H C l ) の表示量に対す る溶 出率(°/。)
=″ s×(ИT/Иs)×(/'/り×(1/C)×36
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ミン塩 酸塩標 準 品の秤 取量( m g )
ミプ ラ ミン塩 酸塩 ( C 1 9 H 2 3 C I N 2 ' H C l ) の表示量 ( m g )

溶 出規格

表示 量 規 定時 間 溶 出率

10mg 4 5 分 8 0 0 / 0 以上

25mg 9 0 分 8 0 0 / 。以 上

クロミプラ ミン塩酸塩標準品

燥 した もの を 定 量 す る と

H C l ) 9 9 , 0°/ 0以上 を含む もの.

ン塩酸塩 ( 日局) . た だ し, 乾

ラ ミ ン 塩 酸 塩 (C19H23CIN2・

クロ

き ,
ミヽ
プ

ラ

トミ

プ

ロ

トミ
ク



ア ク タ リ ッ ト錠

Actarit Tablets

溶 出性 くび.ァθ〉本品 1個 をとり,試 験液 に水 9 0 0 m Lを 用い )パ ドル法によ

り,毎 分 5 0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 0 m L以 上 をとり)孔 径 0 . 4 5μm以 下のメンブランフィル ターでろ過す る.

初 めの ろ液 1 0 m Lを除 き,次 の ろ液 ン“m Lを 正確 に量 り,表 示量 に従 い

l m L中 にア クタ リッ ト( c 1 0 H l l N 0 3 )約1 lμgを含 む液 となるよ うに水 を加

えて正確 に/ ' m Lとし,試 料溶液 とす る。別にアクタ リッ ト標準品を 1 0 5℃

で 2時間乾燥 し,その約2 2 m gを精密 に量 り,水に溶か し,正確 に 2 0 0 m Lと

す る。この液 2 m Lを 正確に量 り,水 を加 えて正確に 2 0 m L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 2 4 4 n mに お ける吸光度Z 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。

アクタ リッ ト( C l o H l】N 0 3 )の表示量に対す る溶出率( 0 /。)
=rr/s×
(ИTtts)×(/'/り×(1/C)×45

″s i ア クタ リッ ト標準 品の秤 取量( m g )

C  i l 錠 中のア クタ リッ ト( c l o H l l N 0 3 ) の表示 量 ( m g )

溶 出規格

表示 量 規定時 間 溶 出率

100mg 3 0 分 8 0 0 / 0 以上

アクタ リッ ト標準品 C 1 0 H l l N 0 3 :  1 9 3 . 2 0  4 -ア セチルア ミノフェエル

酢酸で,下 記の規格に適合す るもの.必 要な場合 ,次 に示す方法 によ り

精製す る。

精製法  ア クタ リッ ト1 0 gをアセ トン/水 混液 ( 1 : 1 ) 3 0 m Lに加温 して溶か

し,不 溶物 をろ過す る.ろ 液 を室温まで水冷後 ,一 夜放置 し,自 色の結

晶を析出 させ る。得 られた結晶は, 5 0～ 6 0℃ で 8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 〈2 . 2 j〉の臭化カ リ

ウム錠剤法 によ り測定す るとき,波 数 3 3 3 0 c m ~ 1 , 1 6 9 5 c m ~ 1 , 1 6 4 1 c m｀
1 ,

1 6 0 1 c m ~ 1 , 1 2 8 4 c m ~ 1 , 1 2 6 2 c m ~ 1及び 7 3 8 c m ~ 1付近 に吸収 を認 める.

純度試験 類 縁物質 本 品0 . 1 0 gをアセ トン1 0 m Lに溶 か し,試 料溶液 とす



る。この液 l m L を正確 に量 り,ア セ トンを加 えて正確 に2 5 m L とす る。こ

の液2 m L を 正確 に量 り,ア セ トンを加 えて正確 に2 0 m L 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 1 0μL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

テ トラヒ ドロフラン/ヘ キサ ン/酢 酸( 1 0 0 ) / 水混液 ( 2 0 : 1 0 : 2 : 1 ) を展

開溶媒 として約 1 0 c m 展開 した後 ,薄 層板 を風乾す る。 これ に紫外線(主

波長 2 5 4 n m ) 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 _ィア〉 o . 5 0 / 0 以下( l g , 1 0 5 ℃, 2 時 間) .

含量 9 9 . 0 °/。以上 .定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0 . 3 g を精密 に量 り,エ

タ ノー ル ( 9 5 ) 3 0 m L に溶 か し, 0 . l  m O 1 / L 水酸 化 ナ トリウム液 で滴 定

〈2 _ 5 θ〉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水酸化ナ トリウム液 lmL=19.32mg C10HHN03



ロキタマイシン ドライシロップ

RokitarIRycin Dry Syrup

溶 出性 くび. Fθ〉 本 品 の表 示 量 に従 い ロキ タマ イ シ ン( C 4 2 H 6 9 N 0 1 5 )約
1 0 0 m g (力価)に対応す る量を精密 に量 り,試 験液に p H 4 . 0の 0 . 0 5 m o 1 / L酢

酸 ・酢酸ナ トリゥム緩衝液 9 0 0 m Lを 用 い,パ ドル法により,毎 分 5 0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 0 m L以 上をと

り,孔 径 0 . 4 5μm以 下のメンブランフィル ターでろ過す る.初 めのろ液

1 0  m Lを 除 き、次のろ液 2 m Lを 正確 に量 り, p H 4 . 0の 0 . 0 5 m o 1 / L酢酸 ・

酢酸ナ トリウム緩衝液 を加 えて正確 に 1 0 m Lと し,試 料溶液 とす る.別

に ロキタマイ シ ン標 準品約 2 2 m g (力価 )に対応す る量 を精密 に量 り,

p H 4 . 0の 0 . 0 5 m 0 1 / L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液に溶か し,正確 に 1 0 0  m L

とす る。この液 2 m Lを 正確 に量 り, p H 4 . 0の 0 . 0 5 m o 1 / L酢酸 ・酢酸ナ トリ

ウム緩衝液 を加 えて正確 に 2 0 m L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 2 3 2 n m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。

ロキタマイシン( C 4 2 1 1 6 9 N 0 1 5 )の表示量に対す る溶 出率( 0 /。)
= (″″/s /ンクrT )×(ИT /Иs )×( 1 / C )×4 5 0

4 ギ ロキタマイシン標準品の秤取量 [ m g ( 力価) ]

″T : 本 品の秤取量( g )

C  i  l g 中の ロキタマイシン( C 4 2 H 6 9 N 0 1 5 ) の表示量 [ m g ( 力価) ]

溶 出規格

表示量 規定時間 溶 出率

200mg(力 価 )/g 45分 7 5°/0以上

ロキ タマイ シ ン標 準品  ロ キタマイ シン(日局) .



エタンブ トール塩酸塩錠
E t h a m b u t o I  H y d r o c h 1 0 r i d e  T a b l e t s

溶 出性 a 〈5 、ァθ〉 本 品 1 個を と

り, 毎 分 5 0 回転 で試験 を行

り, 試 験液 に水 9 0 o m L を 用 い , ノミドル 法 に よ

う_ 溶 出試験 を開始 し, 規 定 時 間後 , 溶 出液
2 0 m L以上 を とり,子L径o . 4 5μm以 下のメンブランフィル ターでろ過す る.
初 めのろ液 1 0 m Lを除き,次 のろ液 / n l Lを正確 に量 り,表 示量に従いl m L

中にエタンブ トール塩酸塩( C 1 0 H 2 4 N 2 0 2・2 H C l )約5 6μgを含 む液 となるよ う
に水 を加 えて正確 に/′m Lと し,試 料溶液 とす る.別 にエタンブ トール塩
酸塩標準品を1 0 5℃で3日寺間乾燥 し,そ の約 2 8 m gを精密 に量 り,水 に溶か
し,正 確 に1 0 0 m Lとす る。この液5 m Lを 正確 に量 り,水 を加 えて正確 に2 5

m Lと し,標 準溶液 とす る。試料溶液 ,標 準溶液及び水 l m Lず つ を正確 に

量 り,そ れぞれにブロモ クレゾール グ リン・水酸化ナ トリウム・酢酸 ・酢酸
ナ トリゥム試液7 m Lを 加 えて振 り混ぜ る。次にジクロロメタン1 0 m Lを正

確 に加 え,よ く振 り混ぜた後 ,遠 心分離 し,水 層 を除き,ジ クロロメタン

層 をとる。これ らの液につき,ジ クロロメタンを対照 とし,紫 外可視吸光

度測定法 く2 _ 2ィ〉によ り試験 を行い,波 長4 1 5 n mにおける吸光度ИT ,刀s及
び ИBを沢J定す る。

本品が溶出規格 を満たす ときは適合 とす る.

エ タンブ トール塩酸塩( C 1 0 H 2 4 N 2 0 2・2 H C l )の表示量に対す る溶 出率( 0 /。)
=″s×[(ン4T―ン4B)/(74s―ィ4B)1×(/′/ン

ア
)×(1/C)×180

r T / s i ェタンブ トール塩酸塩標 準 品の秤 取量( m g )

C  t l 錠 中のエ タンブ トール塩 酸塩 ( C 1 0 H 2 4 N 2 0 2 ・2 H C l ) の表示 量 ( m g )

溶出規格

表示 量 規定時 間 溶 出率

125 m貿 4 5 分 8 5 0 / 0 以上

250 m質 60 う) 850/0以上

溶 出性 b〈何 θ〉本品 1個 をとり,試 験液 に水 9 0 o m Lを 用い ,パ ドル法によ

り,毎 分 5 0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 0 m L以 上 を とり,孔 径 0 . 4 5μm以 下のメンブランフィル ターでろ過す る.

初 めのろ液 1 0 m Lを 除き,次 のろ液 r / m Lを正確に量 り,表 示量に従い l m L

中にエタンブ トール塩酸塩( C l o H 2 4 N 2 0 2・2 H C l )約5 6μgを 含む液 となるよ う



に水 を加 えて正確 に / ' m Lと し,試 料溶液 とす る。別 にエ タンブ トール塩

酸塩標 準品 を 1 0 5℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 2 8 m gを 精密 に量 り,水 に溶

か し,正 確 に 1 0 0 m L と す る。 この液 5 m Lを 正確 に量 り,水 を加 えて正確

に 2 5 m Lと し,標 準溶液 とす る.試 料溶液 ,標 準溶液 及 び水 l m Lず つ を正

確 に量 り,そ れ ぞれ にブ ロモ ク レゾール グ リン ・水 酸化 ナ トリウム ・酢酸 ・

酢酸 ナ トリウム試 液 7 m Lを 加 えて振 り混ぜ る.次 に ジク ロロメタン 1 0 m L

を正確 に加 え)よ く振 り混ぜ た後 ,遠 心分離 し,水 層 を除 き,ジ ク ロロメ

タン層 を とる。 これ らの液 につ き,ジ クロロメタ ンを対照 とし,紫 外 可視

吸光度測 定法 〈2 . 2ィ〉 に よ り試験 を行 い ,波 長 4 1 5 n m に お ける吸光度 ИT ,

Иs及 び 〃Bを 測 定す る。

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合す る。

エ タンブ トール塩 酸塩 ( C 1 0 H 2 4 N 2 0 2 ・2 H C l ) の表示 量 に対す る溶 出率(°/。)
=レンアs×[(Zrr―ッ4B)/(Zs―ИB)1×(/′/ン

ア
)×(1/C)×180

惚ギ エタンブ トール塩酸塩標準品の秤取量( m g )

C i l 錠 中のエタンブ トール塩酸塩( C 1 0 H 2 4 N 2 0 2 ・2 H C l ) の表示量( m g )

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶 出率

125mg 60う) 7 0 0 / 0 以上

250mg 1 2 0分 7 5 0 / 0 以上

エタンブ トール塩酸塩標 準 品

乾燥 した もの を定量す る とき

2 H C l ) 9 9 . 0 °/ 0 以上 を含 む ものと

エ タンブ トール塩 酸塩 ( 日局) . ただ し,

, エ タンブ トール塩酸塩 ( C 1 0 H 2 4 N 2 0 2 ・



ゾル ピデ ム酒 石 酸 塩 錠

ZolpideIII Tartrate 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,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 ン
/mLを
正確 に量 り,表

示量に従い lmL中 にブル ピデム酒石酸塩(C19H 2 1 N 3 0・1/2C 4 H 6 0 6 )約

2.8μg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 にブル ピデム酒石酸塩標準品(別途 0.5gにつ き,容

量滴定法 ,直 接滴定によ り水分 (2_ィ8)を 測定 してお く)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 200mLと す る。この液 25mL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,薄 めた溶 出試験第 2液 (1→2)を対照 とし,紫 外可視吸光

度沢J定法 (22ィ)に よ り試験 を行い,波 長 242nm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。

ブル ピデム酒石酸塩(C19H 2 1 N 3 0 ' 1 / 2 C 4 H 6 0 6 )の表示量に対す る溶出率(°/。)
=″ S×(ИT/Иs)×(/'/りX(1/ C )×(45/ 4 )

″si脱 水物に換算 したブル ピデム酒石酸塩標準品の秤取量(mg)

C : 1錠 中のゾル ピデム酒石酸塩(C19H 2 1 N 3 0°1/2C 4 H 6 0 6 )の 表示量(mg)

溶 出規格

表示量 規定時間 溶 出率

5mg 1 5 分 8 0 0 / 0以上

10mg 1 5 分 8 0 0 / 0 以上

ゾル ピデム酒石酸塩標準品 C19H21N30'1/2C4H606:382.44 (十 )―N,Nラ6-ト リ

メチルー2 - p ―トリルイ ミダゾ [ 1 , 2 - a ] ピリジン_ 3 - アセ トア ミ ド 1 / 2 L ―酒石

酸塩で ,下 記の規格に適合す るもの.必 要な らば次に示す方法で精製す

る.

精製法  ゾ ル ピデム酒石酸塩 6 0 g を水 に溶か し,水 酸化ナ トリウム試

液 を加 え,ア ルカ リ性 とする.生 じた沈殿 をろ取 し,水 で洗 う。こ



れ を 2-プロパ ノールか ら再結晶 し,60℃ で減圧乾燥 し,ゾ ル ピデム

塩基約 35gを 得 る。得 られたブル ピデム塩基 12,Ogをメタノールに

溶か し,酒 石酸 2.94gをメタノールに溶か した液 を加 える.冷 後 ,
生 じた沈殿 をろ取 し,メ タノールで洗い,75℃ で減圧乾燥 し,ゾ ル
ピデム酒石酸塩標準品約 12gを 得 る。

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である。

本品の旋光度 (2.づ〉は 〔α〕智 :約 +1.8°(lg)∬,IV―ジメチルホル ムア

ミ ド,20mL ,  1 0 0 m m )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 (2_25 )の拡散反射法によ

り測定す るとき,波 数 3540c m ~ 1 , 3 4 6 0 c m ~ 1 , 1 6 3 5 c m ~ 1 , 1 1 2 3 c m ~ 1 )

8 5 3 c m‐1,83 5 c m ~ 1及び 797cm‐1付近 に吸収 を認 める。ただ し,本 品 1
～2mgに 赤外吸収スペ ク トル用臭化カ リウム o,3～0.4gを加 える.

(2)本品の核磁気共鳴スペ ク トル浪J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

ランを基準物質 とし,核 磁気共鳴スペ ク トル測定法 (2.2F〉によ り
13cを
測定す るとき,化 学 シフ ト δ28.8p p m )δ35.2 p p m ,δ36.9 p p m )

δ72.O p p m及び δ120,7 p p m付近 にシグナルを示す。

類縁物質 本 品 10mgを メタノール 20mL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。標準溶液及び試料溶液 5μLに つき,次 の

条件で液体 クロマ トグラフィー (2 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

溶液のブル ピデム以外の ピー ク面積の合計は,標準溶液のブル ピデ

ムの 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 :254n m )

カラム :内径 4.6mm ,長 さ 7.5cm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 :リ ン酸 4.9gに水 1000m Lを 加 えた後 , トリエチルア ミンを

加 えて pHを 5.5に調整す る。この液 550mLに メタノ
ール 250mL

及びアセ トニ トリル 200mLを 加 える。

流量 :ゾ ル ピデムの保持時間が約 5分 になるように調整す る.

面積測定範 囲 :溶 媒 ピー クの後 か らブル ピデムの保持時間の約 5



倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :本 品 1 0 m gを メタノール 2 0 m Lに 溶かす .こ の液 l m L

を正確 に量 り,メ タノール を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと し,シ ステム

適合性試験用溶液 とす る。この液 2 m Lを 正確 に量 り,メ タノール

を加 えて正確 に 2 0 m Lと す る。この液 5μLか ら得たゾル ピデムの

ピー ク面積が,シ ステム適合性試験用溶液のブル ピデ ムの ピー ク

面積 の 7～1 3°/ 0になることを確認す る.

システムの性能 :ブル ピデム酒石酸塩及びパ ラオキシ安息香酸ベ ン

ジル各 1 0 m gに メタノール 1 0 0 m Lを 加 えて溶か した液 5μLに つ

き,上 記の条件で操作す るとき,ブ ル ピデム,パ ラオキシ安癌、香

酸ベ ンジルの順に溶出 し,そ の分離度が 9以 上である。

システムの再現性 :標準溶液 5μLに つ き,上 記の条件 で試験 を 6

回繰 り返す とき,ブ ル ピデ ムの ピー ク面積 の相 対標 準偏 差 は

5 . 0 0 /。以下である.

水分 ( 2ィ8 )  3 . 0 %以 下( 0 . 5 g ,容量滴定法 ,直 接滴定) .

含量  換 算 した脱水物に対 し, 9 9 . 0 %以上 .  定 量法  本 品約 0 , 4 gを

精 密 に量 り,無 水酢酸 /酢 酸 ( 1 0 0 )混液 ( 7 : 3 ) 1 0 0 m Lに 溶 か し,

0。l  m o 1 / 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=38.24mg C19H21N30° 1/2C4H606



フル ス ル チ ア ミン錠

Fu r s u l t i a m i n e  T a b l e t s

溶 出性 (び7θ〉 本品 1個 をとり)試 験液に水 9 0 o m L を 用 い,パ ドル法 に

よ り,毎 分 5 0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 0 m L 以 上 をとり,孔 径 0 . 4 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 1 0 m L を 除 き,次 のろ液 / n l L を正確 に量 り,表 示量
に従い l m L 中 にフルスルチア ミン( C 1 7 H 2 6 N 4 0 3 S 2 ) 約5 . 5 μgを 含む液 とな

るよ うに水を加 えて正確 に / ' m L と し,試 料溶液 とす る。別 にフルスル

チア ミン標準品をデシケーター(減圧 ,酸 化 リン( V ) ) で5時 間乾燥 し,そ
の約 2 2 m g を 精密に量 り,水 に溶か し正確 に 2 0 0 m L と す る。この液 5 m L

を正確 に量 り,水 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,標 準溶液 とす る.

試料溶液及び標準溶液 5 0μL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′)に よ り試験 を行い,  フル スルチア ミンの ピー ク面

積 】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.

フルスルチア ミン( C 1 7 H 2 6 N 4 0 3 S 2 ) の表示量に対す る溶 出率( 0 / 。)
=レクアs×(泌T/Иs)×(/7り ×(1/C)×(45/2)

Иギ フルスルチア ミン標準品の秤取量( m g )

C : 1錠 中のフルスルチア ミン( C 1 7 H 2 6 N 4 0 3 S 2 )の表示量( m g )

試験条件

検出器 :紫 外吸光光度計(測定波長 : 2 4 2 n m )

カラム :内 径4 . 6 m m ,長 さ1 5 c 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 : 5 0℃付近の一定温度

移動神 : 1 -ヘプタンスルホン酸ナ トリウム1 . o l gを薄 めた酢酸

( 1 0 0 ) ( 1→1 0 0 ) 1 0 0 0 m Lに溶 かす .こ の液6 7 5 m Lに メタノール/ア セ ト

ニ トリル混液( 3 : 2 ) 3 2 5 m Lを 加 える。

流量 :フ ルスルチア ミンの保持時間が約9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 5 0μLに つ き,上記 の条件で操作す るとき,

フルスルチア ミンの ピー クの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ

れぞれ 2 0 0 0段以上 , 2 . 0以 下である.

システムの再現性 :標 準溶液 5 0μLに つ き,上 記 の条件で試験 を 6回



繰 り返す とき , フ ル スルチア ミンの 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

5mg 1 5 分 85 0 / 0以上

フルスルチア ミン標準品  「フルスルチア ミン」。ただ し,乾 燥 したものを

定量す る とき,フ ル スルチア ミン( C 1 7 H 2 6 N 4 0 3 S 2 ) 9 9 , 0 °/ o 以上 を含む もの.



フル ス ル チ ア ミ ン塩 酸 塩 錠

Fursu l t i a H l i n e  l t t y d r o c h l o r i d e  T a b l e t s

溶 出性 ( 5 7θ〉 本品 1個 をとり,試 験液に水 9 0 0 m Lを 用い ,パ ドル法に

より,毎 分 5 0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 0 m L以 上 をとり,孔 径 0 . 4 5μm以 下のメンブランフィル ターでろ

過す る.初 めのろ液 1 0 m Lを 除 き,次 のろ液 / 1 1 1 Lを正確 に量 り,表 示量

に従い l m L中 にフルスルチア ミン( C 1 7 H 2 6 N 4 0 3 S 2 )約1 4μgを 含む液 となる

ように水 を加 えて正確 に / ' m Lと し,試 料溶液 とす る.別 にフルスルチ

ア ミン塩酸塩標準品(別途 , 0 . 3 gにつ き,容 量適定法 ,直 接滴定に よ り水

分 ( 2 _イ8 )を 測定 してお く)約 1 6 m gを 精密 に量 り,水 に溶 か し正確 に

1 0 0 m Lとす る。この液 5 m Lを 正確 に量 り,水を加 えて正確 に 5 0 m L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イ)に よ り試験 を行い,波 長 2 4 2 n mに お ける吸光度 泌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。

フル スルチア ミン( C 1 7 H 2 6 N 4 0 3 S 2 )の表示量に対す る溶 出率( 0 /。)
=ンンアs×(ИT /Иs )×( / 7 0×( 1 / C )×9 0×0 . 9 1 6

る :脱 水物 に換算 したフルスルチア ミン塩酸塩標準品の秤取量( m g )

C : 1錠 中のフルスルチア ミン( C 1 7 H 2 6 N 4 0 3 S 2 )の表示量( m g )

溶 出規格

表示量 規定時 間 溶 出率

25mg 45分 8 5 0 / 0 以上

50mg 60分 8 5 % 以 上



アスコル ビン酸 200mg/g・パン トテン酸カルシウム 3mg/g類 粒
Ascorbic Acid 200mg/g and Calciulll PantOthenate 3mg/g

G r a n u l e s

溶 出性 〈びFθ〉本 品約 l gを 精密 に量 り,試 験液 に水 9 0 0 m L を 用 い ,パ ドル

法 に よ り,毎 分 5 0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 0 m L以 上 を と り,子L径 0 , 4 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 1 0 m Lを 除 き,次 のろ液 を試料溶液 ( 1 )とす る.試 料溶

液 ( 1 ) 5 m L を 正確 に量 り,溶 出試験第 1液 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,

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。

アス コル ビン酸

溶 出液 の採 取後 ,吸 光度測 定まで を 1時 間以 内 に行 う。

別 にアス コル ビン酸標 準 品 をデ シケー ター(シリカゲル )で 2 4時 間乾燥

し,そ の約 2 2 m gを 精密 に量 り,水 に溶 か し,正 確 に 1 0 0 m L と す る。 こ

の液 5 m Lを 正確 に量 り,溶 出試験第 1液 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,標

準溶液 とす る。試 料溶液 ( 2 )及び標 準溶液 につ き,溶 出試 験 第 1液 を対照

と し,紫 外 可視吸光度測 定法 ( 2 . 2イ)に よ り試験 を行 い ,波 長 2 4 3 n m に お

け る吸光度 刀T及 び Иsを 測 定す る。

アス コル ビン酸 ( C 6 H 8 0 6 ) の表 示量 に対す る溶 出率 ( 0 /。)
=('7s/ン/T)× (】T/Иs)×(1/C)× 900

〃s :ア ス コル ビン酸標 準品の秤 取量 ( m g )

″T :本 品の秤 取量 ( g )

C : l g 中 のアス コル ビン酸 ( C 6 H 8 0 6 ) の表示 量( m g )

パ ン トテ ン酸 カル シ ウム

別 にパ ン トテ ン酸 カル シ ラム標 準 品 を 1 0 5℃で 4時 間乾燥 し,そ の約

1 6 . 5 m g を精密 に量 り,水 に溶 か し,正 確 に 1 0 0 m L と す る。この液 2 m Lを

正確 に量 り,水 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,標 準溶 液 とす る。試料溶液

( 1 )及び標 準溶液 1 0 0μL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 のパ ン トテ ン酸 の ピー ク

面積 刀T及 び Z sを 測 定す る。

パ ン トテ ン酸 カル シ ウム( c 1 8 H 3 2 C a N 2 0 1 0 ) の表示量 に対す る溶 出率 ( 0 /。)



=(″ s/ルイT)×(刀T/スs)×(1/C)× 18

〃s i パ ン トテ ン酸カル シ ウム標 準品 の秤 取量( m g )

″T : 本 品の秤 取量( g )

C  i l g 中 のパ ン トテ ン酸 カル シ ウム( c 1 8 H 3 2 C a N 2 0 1 0 ) の表示 量 ( m g )

試 験 条件

検 出器 :紫 外 吸光光度 計 (測定波長 : 2 1 0 n m )

カ ラム :内径 4 . 6 m m , 長 さ 1 5 c 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 : 3 5 °C 付 近 の一 定温度

移動相 : p H 2 . 6 の0 . 0 5 m o 1 / L リン酸 二水 素ナ トリウム試液 9 7 0 m L に アセ ト

ニ トリル 3 0 m L を 加 える.

流量 :パ ン トテ ン酸 の保 持 時 間が約 1 0 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 1 0 0 μL に つ き,上 記 の条件 で操 作す る とき,

パ ン トテ ン酸 の ピー クの理 論 段数 及 び シ ンメ トリー係 数 は ,そ れ ぞれ

3 0 0 0 段以上 , 2 . 0 以 下で あ る.

システ ムの再現性 :標 準溶液 1 0 0 μL に つ き ,上 記 の条件 で試 験 を 6回 繰

り返す とき,パ ン トテ ン酸 の ピー ク面積 の相対標 準偏 差 は 2 . 0 0 / 0 以下 で

あ る。

溶 出規格

表示量 規 定時間 溶 出率

ア ス コル ビ ン酸 200mg/g
1 5 分

8 5 0 / 0 以上

パ ン トテ ン酸 カル シ ウム 31ng/g 8 5 0 / 0 以上

アスコル ビン酸標準品  ア ス コル ビン酸 (日局)

パ ン トテ ン酸カル シウム標準品  パ ン トテン酸カル シウム(日局) .た だ し,

乾燥 した ものを定量す るとき,窒 素( N : 1 4 . 0 1 ) 5 . 8 3～5 . 9 4 0 / 0を含む もの.


