
ベタネコール塩化物散

B e t h a n e c h o l   C h l o r i d e  P o w d e r

溶 出性 (何 θ〉 本 品の表示量 に従 いベ タネ コール塩化物 ( C 7 H 1 7 C I N 2 0 2 )

約 5 0 m gに 対応す る量を精密 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,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 とす る.別 に

ベ タネ コール塩化物標準品を 1 0 5℃で 2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 す る。この液 1 0 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 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 .θゴ〉

によ 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 〃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。

ベ タネ コール塩化物( C 7 H 1 7 C l N 2 0 2 )の表示量に対す る溶出率(°/。)
= (レフアs/レライT)×(ИT /刀s )×( 1 / C ) X 1 8 0

″s iベ タネ コ
ール塩化物標準品の秤取量( m g )

〃T :本 品の秤取量( g )

C : l g中 のベタネ コール塩化物( C 7 H 1 7 C I N 2 0 2 )の表示量( m g )

試験条件

検 出器 :紫 外吸光光度計(演J定波長 : 1 9 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 0℃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→3 8 3 ) /アセ トニ ト

リル/リ ン酸混液( 9 8 0 : 2 0 : 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 2 0μL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 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 2 0μL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 0 / 0

以下である.



溶 出規格

表示 量 規定時間 溶 出率

50mg/g 1 5 分 7 0 0 / 0 以上

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 タネコール塩化物( C 7 H 1 7 C l N 2 0 2 ) 9 9 ・0 % 以上を

含むもの.



エメダステンフマル酸塩徐放カプセル

E m e d a s t i n e  D i f u m a r a t e  E x t e n d e d―r e l e a s e  C a p s u l e s

溶 出性 (び_ゴ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を 正確 に と り,直 ちに 3 7±0 , 5℃に加 温 した水 2 0 m Lを 正確 に注意

して補 う.溶 出液 は子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 1 0 m Lを 除 き,次の ろ液 / m Lを 正確 に量 り,表示 量 に従い l m L

中にエ メグスチ ンフマル酸塩 ( C 1 7 H 2 6 N 4 0 ・2 C 4 H 4 0 4 ) 約0 . 5 6 μgを 含む液 と

な るよ うに溶 出試 験液第 1液 を加 えて / ' m Lと し)試 料溶 液 とす る.別

にエ メグスチ ンフマル酸塩標 準 品 を 1 0 5℃で 3時 間乾燥 し,その約 2 5 m g

を精密 に量 り,水 を加 えて溶 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 す る。この液 2 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,溶 出試

験法第 1液 を加 えて正確 に 1 0 m Lと し,標 準溶液 とす る。試 料溶液 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ノ〉 に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞれ の液 のエ メダスチ ンの ピ
ー ク面積

刀1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.

n回 目の溶 出液 採 取 時 にお け るエ メ グ ス チ ン フマ ル 酸 塩 ( C 1 7 H 2 6 N 4 0 '

2 C 4 H 4 0 4 ) の表示量 に対す る溶 出率 (°/ o ) ( n = 1 , 2 , 3 )

=ンス×||夕計十客(1歩揖×:告)}×キチ×と×(9/5)
Иギ エ メグステ ンフマル酸塩標 準品の秤 取量 (mg )

C  i lカ プセル 中のエ メダスチ ンフマル酸塩 (C1 7 H 2 6 N 4 0°2C 4 H 4 0 4 )の表示

量(mg )

溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率

lmg

60分 15-450/0

90分 35～ 65%

6時 間 750 / 0以上

2mg

30すか 10ハV400/0

90分 35-650/0

6時 間 7 5 %以 上



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 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 ℃ 付近の一定温度又

移動相 :リ ン酸二水素ナ トリウムニ水和物 3 . 9 g 及 び ラウリル硫酸ナ

トリウム 2 . 5 g を水 1 0 0 0 m L に溶か し, リ ン酸を加 えて p H  2 . 4 に調

整す る. こ の液 5 0 0 m L にアセ トニ トリル 5 0 0 m L 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 1 0 0 μL 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 3 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 1 0 0 μL に つ き) 上 記の条件で試験 を 6

回繰 り返す とき,エメグスチンの ピー ク面積の相対標準T s ~ 差は 1 , 0 °/ o

以下である.

エ メ ダ ス チ ン フ マ ル 酸 塩 標 準 品 C 1 7 H 2 6 N 4 0 ・2 C 4 H 4 0 4 : 5 3 4 . 5 6

1-(2-ethoxyethyl)…2-(hexahydro-4-lmethyl-lH-1,

4 - d i a z e p i n - 1 - y l ) b e n z i m i d a z o l e  d i f u m a r a t eで)下記 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.

精製方法 本 品をエタノール( 9 5 )で再結晶す る.

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 トル沢J定法 ( 2 _ 2 5〉の臭化カ リウ

ム錠斉J法によ り測定す るとき,波 数 3 4 4 0 c m‐
1 , 1 6 1 3 c m ~ 1 , 1 1 2 1 c m ~ 1及び

9 8 3 c m  l付近 に吸収 を認 める。

純度試験

類縁物質 本 品 5 m gを 移動相 5 m Lに 溶 か し,試 料溶液 とす る。 この

l m Lを 正確に量 り,移 動相 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 1 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 り損J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 準溶液のエメグスチンの 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(測定波長 : 2 8 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
一定温康

移動相 :リ ン酸二水素ナ トリウムニ水和物 3 . 9 g 及び ラウリル硫酸ナ

トリウム 2 . 5 g を水 1 0 0 0 m L に溶か し,リ ン酸を加 えて p H 2 . 4 に調

整す る。この液 5 0 0 m L に アセ トニ トリル 5 0 0 m L 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。

面積沢」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

検出の確認 :標準溶液 l m L を 正確 に量 り,移 動相 を加 えて正確 に 5 m L

とす る.こ の液 1 0μLか ら得たエメグステ ンの ピー ク面積 が,標 準

溶液のエメダスチンの面積の 1 5～2 5 0 / 0 になることを確認す る.

システム性能 :本 品約 2 0 m g を とり, 0 . l  m o 1 / L 塩酸試液 を加 えて溶

か し, 1 0 0 m L と す る。この液 2 m L を と り 4 -メチルベ ンゾフェノ

ンの移動相溶液( 1→ 3 0 0 0 0 ) 4 m L を加 える。 この液 1 0μL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 上である。

システムの再現性 :標準溶液 1 0μLに つ き,上 記の条件で試験 を 3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 5 . 0 %

以下である。

乾燥減量 ( 2 . 打〉0 . 5 0 / 0 以下( 0 . 5 g , 1 0 5 ℃) 3 時 間)

含量 9 9 . 5 0 / 0 以上 定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0 . 2 g を精密 に量 り,酢

酸( 1 0 0 ) 5 0 m L に溶 か し, 0 , l  m o 1 / L 過塩素酸で滴定 ( 2 , j 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過 塩素酸 lmL=26.73 mgC17H26N40・ 2C4H404

4 - メチルベ ンゾフェノン C 1 4 H 1 2 0 白色 の結 晶で ある。

融点 (2.びθ〉 54～ 58℃



プロパンテリン臭化物 1 5 m g / g・銅クロロフィリンナ トリウム

3 0 m g / g・ケイ酸マグネシウム 8 3 1 . 2 m g / g散

P r o p z l n t h e l i n e  B r o「Ilid e  1 5 m g / g ,  S o d i u I I I  C o p p e r  C h l o r o P h y l l i

n  3 0 m g / g  a n d  M a g n e s i u m  S i l i c a t e  8 3 1 . 2 m g / g  P o w d e r

溶 出性 ( b .ノθ〉 本品約 l gを精密 に量 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 7 5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 と

す る.別 に,プ ロパ ンテ リン臭化物標準品を 1 0 5℃で 4時 間乾燥 し,そ

の約 1 7 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 5 0 m Lと し,標 準溶液 と

す る。試料溶液及び標準溶液 1 0μLず つ を正確 に とり,次 の条件で液体

クロマ トグラフフィー ( 2 .θ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 ときは適合 とす る.

プ ロパンテ リン臭化物( C 2 3 H 3 0 B r N 0 3 )の表示量に対す る溶 出率( % )

=(7T/s/77T)×(ИT/Иs)×(1/C)× 90

″s : プ ロパンテ リン臭化物標準品の秤取量( m g )

″ド 本品の秤取量( g )

C  i  l g 中のプロパ ンテ リン臭化物( C 2 3 H 3 0 B r N 0 3 ) 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 8 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
一定温度モ

移動相 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 1 7 . 3 g に薄 めた リン酸( 1→2 0 0 ) を加

え 1 0 0 0 血Lと した液 に, 0 . 5 m o 1 / L 水酸化ナ トリウム試液 を加 え,

p H 3 . 5 に調整す る.こ の液 4 0 0 m L に アセ ト
ニ トリル 6 0 0 m L を 加 え

る。

流量 :プ ロパ ンテ リンの保持時間が約 8分 になるよ うに調整す る,

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 1 0μLに つ き,上記 の条件で操作す るとき,

プ ロパンテ 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 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 1 0 μL 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T S ~ 差は 2 . 0 °/ 。

以下である。

溶 出規格

表示量 規 定時 間 溶 出率

15mg/g 60分 7 5 0 / 0 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) , 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

( C 2 3 H 3 0 B r N 0 3 ) 9 9 ・0 °/ 0 以上 を含む ものぃ



トリフ ロペ ラ ジ ン マ レイ ン酸 塩 散

Trifluoperazine申 質aleate Powder

溶 出性 (びャノθ〉 本 操作は光を避 けて行 う。本品の表示量に従い トリフロ

ペ ラジンマ レイン酸塩( C 2 1 H 2 4 F 3 N 3 S・2 C 4 H 4 0 4 )約4 m gに 対応す る量 を精

密に量 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 を試料溶液 とす る。別に トリフロペ ラ

ジンマ レイン酸塩標準品( C 2 1 H 2 4 F 3 N 3 S・2 C 4 H 4 0 4 )を1 0 5℃で 3時 間乾燥 し,

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 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 につ き,溶 出試験第 2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 5 6 n mに

おける吸光度 ИT及び Иsを浜J定す る。

本品が溶 出規格 を満たす ときは適合 とす る。

トリフ ロペ ラジンマ レイ ン酸塩 ( C 2 1 H 2 4 F 3 N 3 S・2 C 4 H 4 0 4 )の表示 量 に対す

る溶 出率(°/ o )

= ( 1 7 / s /ンフイT)×(ИT/Иs)×(1 / C )×18

〃siト リフ ロペ ラ ジ ンマ レイ ン酸 塩 標 準 品 の秤 取 量 (mg )

7 7 T :本 品 の秤 取 量 (g)

C  i l g中 の トリフ ロペ ラジ ンマ レイ ン酸 塩 (C2 1 H 2 4 F 3 N 3 S・2C 4 H 4 0 4 )の 表 示

量 (m g )

溶 出規格

表示量 規定時間 溶 出率

15,7111g/g 1 5 分 7 0 °/ 0 以上

トリフ ロペ ラジ ンマ レイ ン酸塩 標 準 品  「 トリフ ロ
ペ ラ

塩 」.た だ し,乾 燥 した もの を定量す る とき ,  トリフ ロ

ン酸塩 ( C 2 1 H 2 4 F 3 N 3 S ・2 C 4 H 4 0 4 ) 9 9 ・0 %以 上を含 む もの ,
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トリフ ロペ ラ ジ ンマ レイ ン酸 塩 錠

Trifluoperazine tt121eate Tablets

溶 出性 〈びゃFθ〉 本操作は光を避けて行 う。本品 1個 をとり,試験液 に p H 4 . 0

の 0 . 0 5 m o 1 / L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 9 0 0 m Lを 用い ,パ ドル法によ

り,毎 分 7 5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 T / m Lを正確 に量 り,表 示量に

従い l m L中 に トリフロペ ラジンマ レイン酸塩 ( C 2 1 H 2 4 F 3 N 3 S・2 C 4 H 4 0 4 )約

4 . 3μgを 含 む液 となるよ うに 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 / ' m Lと し,試 料溶液 とす る。別 に トリフロペ ラジ

ンマ レイ ン酸塩標準品を 1 0 5℃で 3時 間乾燥 し,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 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 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, p H 4 . 0の0 . 0 5 m o 1 / L

酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 を対照 とし,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 6 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。

トリフ ロペ ラジンマ レイ ン酸塩 ( C 2 1 H 2 4 F 3 N 3 S・2 C 4 H 4 0 4 )の表示 量 に対す

る溶 出率( 0 /。)
=ンンアs X (ИT /Иs )×( / ' /り×( 1 / C ) X 1 8

〃s i ト リフ ロペ ラジ ンマ レイ ン酸塩 標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

C  i l 錠 中 の トリフ ロペ ラジ ンマ レイ ン酸 塩 ( C 2 1 H 2 4 F 3 N 3 S ・2 C 4 H 4 0 4 ) の表

示 量 ( m g )

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶 出率

3.90mg 30すか 8 0°/0以上

7.80mg 30す分 8 0 %以 上

トリフ ロペ ラジ ンマ レイ ン酸塩標 準 品  「 トリフ ロペ ラ

塩 」.た だ し,乾 燥 した もの を定量す る とき ,  トリフ ロ

ン酸塩 ( C 2 1 H 2 4 F 3 N 3 S ・2 C 4 H 4 0 4 ) 9 9 ・0 °/ o 以上 を含 む もの .
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フ ル フ ェ ナ ジ ン マ レイ ン 酸 塩 散

Fluphenazine httaleate Powder

溶 出性 ( b .アθ〉  本 操 作 は光 を避 けて行 う,本 品の表 示量 に従 い フル

フェナ ジンマ レイ ン酸塩 ( C 2 2 H 2 6 F 3 N 3 0 S ・2 C 4 H 4 0 4 ) 約0 . 7 6 5 m g に対応す

る量 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 るぃ

初 めの ろ液 1 0 m Lを 除 き,次 の ろ液 3 m Lを 正確 に量 り,移 動相 3 m L

を正確 に加 えて試料溶液 とす る。別 に フル フェナ ジンマ レイ ン酸塩標

準品 を酸化 リン( V )を乾燥剤 として 6 0℃で 2時 間減圧 乾燥 し,そ の約

1 7 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 0 m L と す る。更 に この液 3 m Lを

正確 に量 り,移 動相 3 m 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 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 ( 2θ′)に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞれ の液 の フル フェナ ジ 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.

フル フ ェナ ジンマ レイ ン酸塩 ( C 2 2 H 2 6 F 3 N 3 0 S ・2 C 4 H 4 0 4 ) の表 示 量 に対す

る溶 出率 (°/。)

=(レンアs/7/T)×(ZT/Иs)×(1/C)×(9/2)

〃s : フ ル フェナ ジンマ

″T : 本 品の秤 取量( g )

C : l g 中 の フル フェナ

示量 ( m g )

レイ ン酸塩標 準 品の秤取量 ( m g )

ジンマ レイ ン酸塩 ( C 2 2 H 2 6 F 3 N 3 0 S ・2 C 4 H 4 0 4 ) の表

試験条件

検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 5 8 n m )

カ ラム i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 : 2 5 ℃付近の
一定温度

移動相 :リン酸二水素カ リウム 1 3 . 6 1 g を水 に溶か し, 1 0 0 0 m L とす る.

この液 4 0 0 m L を とり,アセ トニ トリル 4 0 0 m L 及 び過塩素酸 l m L を

加 える.

流量 :フ ル フェナジンの保持時間が約 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 5 0μLに つ き,上 記の条件 で操作す ると

き,フ ルフェナ ジンの ピ
ー クの理論段数及びシンメ トリー係数 は,

それぞれ 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 5 0μLに つ き,上 記 の条件で試験 を 6

回繰 り返す とき,フ ル フェナジンの 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

3.06mg/g 1 5 分 7 0 0 / 0 以上

フル フ ェナ ジ ンマ レイ ン酸塩 標 準 品  「 フル フ ェナ ジ ンマ レイ ン酸 塩 」.

た だ し, 乾 燥 した もの を定 量 す る と きす フル フ ェ ナ ジ ンマ レイ ン酸 塩

( C 2 2 H 2 6 F 3 N 3 0 S ・2 C 4 H 4 0 4 ) 9 9 ・0 °/ 0 以上 を含 む もの `



フル フェナ ジンマ レイ ン酸塩錠

Fluphenazine ttlaleate Tablets

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

p H 4 . 0の0 . 0 5 m o 1 / L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 9 0 0 m Lを用い)パ ド

ル法により,毎 分 7 5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 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 / m Lを 正確に

量 り, 表 示 量 に従 い l m L にフル フ ェナ ジ ンマ レイ ン酸 塩

( C 2 2 H 2 6 F 3 N 3 0 S ' 2 C 4 H 4 0 4 ) 約0 . 4 2 μg を 含 む 液 とな る よ うに p H 4 , 0 の

0 . 0 5 m o 1 / L 酢酸 ・酢 酸 ナ トリウム緩 衝 液 / 移 動 相 混 液 ( 1 : 1 ) を加 えて正

確 に /′mLと す る。更にこの液 3m Lを 正確 に量 り,移 動相 3m Lを 正

確に加 えて試料溶液 とす る。別にフル フェナジンマ レイン酸塩標準品

を酸化 リン(V )を乾燥剤 として 60℃で 2時 間減圧乾燥 し,そ の約 21 m g

を精密に量 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 に溶か

し,正確 に 50 0 m Lと す る。この液 2m 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 20 0 m Lと す る。更にこの

液 3m Lを 正確 に量 り,移 動相 3m 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 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 フェ

ナジンの 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.

フルフェナ ジンマ レイン酸塩(C 2 2 H 2 6 F 3 N 3 0 S・2 C 4 H 4 0 4 )の表示量に対す

る溶出率(% )

=レンアs×(ИT/Иs )×( / ' /りX ( 1 / C )×( 9 / 5 )

zギ フル フェナ ジンマ レイ ン酸塩標準品の秤取量(m g )

C  i l 錠 中 の フル フ ェナ ジ ンマ レイ ン酸塩 ( C 2 2 H 2 6 F 3 N 3 0 S ・2 C 4 H 4 0 4 ) 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 8 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 : 2 5 ℃付近の
一定温度



移動相 :リン酸 二水素 カ リウム 1 3 . 6 1 g を水 に溶 か し, 1 0 0 0 m L とす る.

この液 4 0 0 m L を と り,アセ トニ トリル 4 0 0 m L 及 び過塩 素酸 l m L を

加 える。

流 量 :フ ル フェナ ジンの保 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 5 0 μL に つ き,上 記 の条件 で操 作す る と

き,フ ル フェナ ジンの ピー クの理論段数 及び シ ンメ トリー係 数 は ,

それ ぞれ 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 5 0 μL に つ き,上 記 の条件 で試 験 を 6

回繰 り返す とき,フ ル フェナ ジ ンの 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

0.3825mg 1 5 分 7 5 0 / 0以上

0.765mg 1 5 分 7 0 0 / 0 以上

1.53mg 1 5 分 7 5 0 / 0 以上

フル フ ェナ ジ ンマ レイ ン酸 塩 標 準 品  「 フル フ ェナ ジ ンマ レイ ン酸 塩 」ぃ

た だ し, 乾 燥 した もの を定 量 す る とき , フ ル フ ェ ナ ジ ンマ レイ ン酸 塩

( C 2 2 H 2 6 F 3 N 3 0 S °2 C 4 H 4 0 4 ) 9 9 ・0 °/ o 以上 を含 む もの 。



ヒ ドロキシジンパモ酸塩 ドライシロップ

Hydroxyzine Pamoate Dry Syrup

溶 出性 (何 θ〉 本 品の表示量 に従 い ヒ ドロキ シジ ン塩酸塩 ( C 2 1 H 2 7 C I N 2 0 2 ・

2 H C l ) 約2 5 m g に 対応す る量 を精密 に量 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.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 ヒ ドロキ シジ ン塩酸塩標 準 品 を 1 0 5 ℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 2 8 m g

を精密 に量 り,溶 出試 験第 1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,溶 出試 験第 1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 2 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 ヒ

ドロキ シジンの 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。

ヒ ドロキ シジ ン塩 酸塩 ( C 2 1 H 2 7 C I N 2 0 2 ・2 H C l ) の表 示 量 に対す る溶 出率 (°/ 0 )

=(〃 s/1/T)×(ИT/Иs)X(1/C)X90

″s i ヒ ドロキ シジン塩酸塩標 準 品の秤 取量 ( m g )

〃T : 本 品の秤 取量 ( g )

C  i  l g 中の ヒ ドロキシジン塩酸塩 ( C 2 1 H 2 7 C l N 2 0 2 ・2 H C l ) の表示量 ( m g )

溶 出規格

表示 量ネ 規定時 間 溶 出率

25mg/g 1 5 分 8 0 % 以 上

* ヒ ドロキシジ ン塩 酸塩 と して

試験条件

検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 3 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 i 4 0℃付近の
一定温度

移動相 :リン酸 3 m L及 び水酸化ナ トリウム試液 3 3 m Lを水 9 0 0 m Lに

加え,薄 めたリン酸( 1→1 0 )でp Hを 2 . 4に調整 した後,水 を加えて

1 0 0 0 m Lとする。この液 3 5 0 m Lにメタノ
ール 6 5 0 m Lを加える.



流量 :ヒ ドロキシジンの保持時間が約 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 2 0μLに つ き,上記 の条件で操作す るとき,

ヒ ドロキシジンの ピー クの理論段数及びシンメ トリー係数 は,そ

れぞれ 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 2 0μL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

2 . 0 0 / 0以下である.

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 ものを定量す るとき,ヒ ドロキシジン塩酸塩( C 2 1 H 2 7 C I N 2 0 2・

2 H C l ) 9 9 . 0°/ 0以上を含む もの.



ペ モ リン錠

Pemol i n e  T a b l e t s

溶出性 (びFθ〉 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 7 5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 5μ m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 にペモ リン( C 9 H 8 N 2 0 2 )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 / ' m Lと す る。この液 5 m Lを 正確

に量 り,エ タノ
ール( 9 9 . 5 ) 5 m Lを正確 に加 え,溶 出試験第 2液 を加 えて

正確 に 2 0 m Lと し,試 料溶液 とす る.別 に,ペ モ リン標準品を 1 0 5℃で 3

時間乾燥 し,そ の約 2 2 m gを 精密 に量 り,エ タノ
ール( 9 9 . 5 )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,エ タノ
ール( 9 9 . 5 )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,溶 出試験第 2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,エ タノ
ール( 9 9 . 5 ) 5 m Lを正確 に量 り,溶 出試験第 2液 を加 えて正確

に 2 0 m Lと した溶液を対照 とし,紫 外可視吸光度測定法 ( 2 2イ)よ り試

験を行い〉波長 2 1 5 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.

ペモ リン( C 9 H 8 N 2 0 2 )の表示量に対す る溶出率(°/。)

= r / s×( z T /Иs )×( / ' /り×( 1 / C )×4 5

″s :ペ モ リン標準品の秤取量( m g )

C : 1錠 中のペモ リン( C 9 H 8 N 2 0 2 )の表示量( m g )

溶出規格

表示 量 規定時間 溶出率

10mg 1 5 分 8 5 0 /。以上

25mg 4 5 分 85 0 / 0以上

50mg 60分 8 5 0 / 0 以上

ン標 準 品 「ペ モ リン」。ただ し,乾 燥 した もの を定量 した とき,リ

モ

モ
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リン(C 9 H 8 N 2 0 2 ) 9 9・0 %以 上 を含 む もの .



フ ロプ ロ ピオ ン カ プ セ ル

FlopropiOne Capsules

溶 出性 (び. Fθ〉 本品 1個 をとり,試 験液 に水 9 0 0 m Lを 用い,パ ドル法(た

だ し,シ ンカーを用いる)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,子L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l m L

を正確 に量 り,表 示量に従い l m L中 にフロプロピオ ン( C 9 H l o 0 4 )約8 , 8μg

を含む液 となるよ うに 0 , l  m o 1 / L塩酸試液を加 えて正確 に / ' m Lと し,試

料溶液 とする.別 にフロプロピォン標準品(別途 0 . 5 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 2 2 m gを 精密 に量 り,

メタノールに溶か し■E4に  50mL と す る。 この液 2mL を 正茸確に量 り,

0 . l  m o 1 / L塩酸試液 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと し,標 準溶液 とす る.試 料溶

液及び標準溶液につき, 0。l  m O 1 / L塩酸試液 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 8 4 n mに お ける吸光度 Z T及 び

Z 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。

フロプ ロピオ ン( C 9 H l o 0 4 )の表示量に対す る溶出率( 0 /。)
=〃 s×(ИT /Иs )×( / / /り×( 1 / C )×3 6

〃s i脱 水物に換算 したフロプ ロピオン標準品の秤取量( m g )

C i lカ プセル中のフロプロピオン( C 9 H l o 0 4 )の表示量( m g )

溶 出規格

表示量 規定時 間 溶 出率

40mg 45分 8 0 0 / 0 以上

フ ロプ ロ ピオ ン標準 品 定量用 フ ロプ ロ ピオ ン(日局) .



アデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム腸溶錠

Adenosine 5'―Triphosphate DisodiuIII Enteric―coated Tablets

溶 出性 〈b .アθ〉

t p H l . 2 1  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 7 5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 / m L を 正確 に量

り,表 示 量 に従 い , l m L 中 に ア デ ノ シ ン三 リン酸 ニ ナ ト リ ウム

( C 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3 ・3 H 2 0 ) 約2 2 μgを 含む液 となるように溶 出試験第 1液

を加 えて正確 に /テm L と し,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 . l g につ き,容 量滴定法 ,逆 滴定によ り水分

( 2ィ8 ) を 測定 してお く。ただ し,水 分演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2 2 m g を 精密 に量 り,溶 出試験第 1液 に溶か し,正 確 に 2 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 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 5 9 n m に お ける吸光度 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。

アデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム( c 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3 ・3 H 2 0 ) の表 示量 に

対す る溶出率( % )

= ″ s×(文T / Z s ) ×( / ' / り×( 1 / C ) ×9 0 ×1 . 0 9 8

″s i 脱水物に換算 したアデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム標準品の秤取量

(mg)

c : 1 錠 中のアデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム( c 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3 ・3 H 2 0 )

の表示量( r l l g )

〔p H 6 . 8 1  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 7 5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 ンi m L を正確 に量 り,表

示 量 に 従 い , l m L 中 に ア デ ノ シ ン 三 リ ン 酸 ニ ナ ト リ ウ ム

( C 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3 ・3 H 2 0 ) 約2 2 μg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。別にアデ ノシン三 リン酸



ニナ トリウム標 準 品( 別途 0 . l g につ き, 容 量滴 定法 , 逆 滴 定 に よ り水 分

( 2 . イ8 〉を渡J 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 2 2 m gを 精密 に量 り,溶 出試験第 2液 に溶か し,正 確 に 2 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につ き,紫 外可祝吸光度

損J定法 〈2 . 2ィ〉によ り試験 を行い,波 長 2 5 9 n mに おける吸光度 ИT及 び

ズ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( c 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3・3 H 2 0 )の表示量 に

対す る溶 出率( 0 /。)
=レク/s×(ИT/Иs)×(/'/り×(1/C)×90× 1.098

1 / s i 脱水物 に換算 したアデ ノシン三 ソン酸 ニナ トリウム標 準 品の秤 取 量

( m g )

C i l 錠 中のアデノシン三 リン酸ニナ トリウム( c 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3 ・3 H 2 0 ) の表示量

(mg)

溶 出規格

表 示 量 p H 規定時 間 溶 出率

20mg

つ
ん 1 2 0分 5 0 / 0 以下

6.8 45分 8 5 0 / 0以上

21.96mg
1.2 1 2 0分 5 0 / 0 以下

6.8 45分 8 5 0 / 0以上

60mg

1.2 1 2 0分 50 / 0以下

6.8 60分 8 5 0 / 0以上

アデ ノシンニ リン酸ニナ

ナ トリウム」. た だ し,

ノシン三 リン酸 ニナ ト

の .

トリウム標準品   「 アデ ノシン三 リン酸二

定量す るとき,換 算 した脱水物に対 し,ア デ

リウム( c 1 0 H 1 4 N 5 N a 2 0 1 3 P 3 ) 9 9 ・0 % 以 上 を含む も



ピリ ドステグミン臭化物錠

PyridostigIIline BroHlide Tablets

溶出性  (何 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,子L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r m Lを正確 に量 り,表 示

量に従い l m L中 に ピリ ドスチグ ミン臭化物( C 9 H 1 3 B r N 2 0 2 )約3 3μg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 にピ

リ ドスチグ ミン臭化物標準品を酸化 リン( V )を乾燥剤 として 1 0 0℃で 5時

間減圧乾燥 し,そ の約 3 3 m gを 精密に量 り,エ タノ
ール( 9 5 )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 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,水 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 2 7 0 n mに お ける

吸光度 ス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.

ピ リドステグ ミン臭化物 ( C 9 H 1 3 B r N 2 0 2 )の表示量に対す る溶出率(°/ 0 )

=″ s×(ИT/Иs)X(/ ' /り×(1/C)×90

″s : ピ リ ドスチグ ミン臭化物標準品の秤取量( m g )

c  i l 錠 中の ピリ ドステグミン臭化物( C 9 H 1 3 B r N 2 0 2 ) の表示量( m g )

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶 出率

60mg 6 0 分 80°/0以上

ピリ ドステ グミン臭化物標準品 ピ リドステ グ

乾 燥 し た も の を 定 量 す る と き , ピ リ

( C 9 H 1 3 B I N 2 0 2 ) 9 9・0°/ 0以上 を含む もの.

ミン臭化物( 日局) 。ただ し,

ド ス テ グ ミ ン 臭 化 物



パパベ リン塩酸塩散

Papaverine〕臣ydrochloride Powder

溶 出性 (び.アθ〉 本 品の表示量 に従いパパベ リン塩酸塩 ( C 2 0 H 2 1 N 0 4 ・H C l ) 約

5 0 m g に 対応 す る量 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,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, 0 . l  m o 1 / L

塩 酸試液 を加 えて正確 に 2 0 m Lと し,試 料溶 液 とす る.別 にパパベ リン

塩酸塩標 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,

0。l  m o 1 / L 塩酸試液 に溶 か し,正 確 に 1 0 0 m L と す る。この液 1 0 m Lを 正確

に量 り, 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 ,更 に 0。l  m o 1 / L 塩酸試 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イ〉に よ り試 験 を行 い ,波 長 2 5 0 n m に お け る吸光

度 刀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.

パパベ リン塩酸塩 ( C 2 0 H 2 1 N 0 4 ・H C l ) の表示量 に対す る溶 出率 (°/。)

= (〃s /ル
′
T )×(ИT /Иs )×( 1 / C ) ×1 8 0

Иギ パパベ リン塩 酸塩標 準 品の秤 取量 ( m g )

レン/ T :本品の秤 取量 ( g )

C : l g 中 のパパベ リン塩酸塩 ( C 2 0 H 2 1 N 0 4 ・H C l ) の表示量 ( m g )

溶 出規格

表示量 規 定時間 溶 出率

100mg/g 1 5 分 8 5 0 / 0 以上

パパベ リン塩酸塩標準品 パ パベ

ものを定量するとき,パ パベ リ

含むもの,

リン塩酸塩 (日局) .た だ し,乾 燥 した

ン塩酸塩( C 2 0 H 2 1 N 0 4 ・H C l ) 9 9 . 0 % 以上 を



ホ ル モ テ ロー ル フ マ ル 酸 塩 錠

Formoterol Fumarate Tablets

溶 出性 〈び. Fθ〉 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 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 ホル モ テ ロ
ー ル フマル 酸 塩 水 和 物 ( ( C 1 9 H 2 4 N 2 0 4 ) 2・

C 4 H 4 0 4・2 H 2 0 )約4 4 n gを含む液 となるよ うに水 を加 えて正確 に / ' m Lと

す る.こ の液 3 m Lを 正確 に量 り,溶 出試験第 2液 l m Lを 正確 に加 え,

試料溶液 とす る.別 にホルモテ ロ
ール フマル酸塩標準品(男U途 0 . 5 g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 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 1 0 0 m Lと す る.更 にこの液 2 m Lを 正確 に量

り,水 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと す る.こ の液 3 m Lを 正確 に量 り,溶 出

試験第 2液 l 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

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 く2θア〉

によ り試験 を行い,そ れぞれの液のホルモテ ロ
ールの ピー ク面積 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。

ホルモテ ロール フマル酸塩水和物 ( ( C 1 9 H 2 4 N 2 0 4 ) 2・C 4 H 4 0 4・2 H 2 0 )の表 示

量に対す る溶 出率( % )

=″ S×(ИT/刀S)×(/'/り×(1/C)×(9/5 0 )×1.04 5

r r / s i 脱水物に換算 したホルモテ ロ
ール フマル酸塩標準品の秤取量( m g )

c  i l 錠 中のホルモテ ロ
ール フマル酸塩水和物( ( C 1 9 H 2 4 N 2 0 4 ) 2 ・C 4 H 4 0 4 ・

2 H 2 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 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

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 二水素ナ トリウムニ水和物 2 1 . 0 6 g 及び リン酸 1 . 7 5 g を

水 に溶 か して 5 0 0 0 m L と す る。 この液 4 2 0 0 m L に アセ ト
ニ トリル

8 0 0 m L を加 える.



流量 :ホルモテ ロールの保持時間が約 6分 になるよ うに調整す る.

システム適合性

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

ホルモテ ロールの ピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れ

ぞれ 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 2 0 0 μLに つ き,上 記の条件で試験 を 6回

繰 り返す とき,ホ ル モテ ロール の ピー ク面積 の相 対標 準偏 差 は

2 . 0 0 / 0 以下である。

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶出率

40μ g 60分 8 0 0 / 0以上

ホルモテ ロール フマル酸塩標 準 品 ホ ルモテ ロール フマル酸塩水和物

(日局)。ただ し,定 量す るとき,換 算 した脱水物 に対 し,ホ ルモテ ロ

ール フマル酸塩( ( C 1 9 H 2 4 N 2 0 4 ) 2 ・C 4 H 4 0 4 ) 9 9 ・0°/ o 以上 を含む もの.



ホル モ テ ロー ル フ マ ル 酸 塩 ドライ シ ロ ップ

Formoterol Fumarate Dry Syrup

溶 出性 くびFθ〉 本 品の表示量 に従 いホルモテ ロ
ール フマル酸塩 水 和物

( ( C 1 9 H 2 4 N 2 0 4 ) 2・C 4 H 4 0 4・2 H 2 0 )約 4 0μgに 対応す る量を精密 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 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 3 m Lを 正確 に量 り,溶 出試験第 2液 l m Lを 正確 に加 え,試 料溶

液 とす る。別にホルモテ ロ
ールフマル酸塩標準品(別途 0 . 5 gにつ き,容

量滴定法 ,直 接滴定で水分 く2 .イ8〉を測定 してお く)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 1 0 0 m Lと す る.更 にこの液 2 m Lを 正確 に量 り,水 を加

えて正確 に 1 0 0 m Lと す る.こ の液 3 m Lを 正確 に量 り,溶 出試験第 2液

l 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 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 れぞれの液のホルモテ ロ
ールの ピーク面積 ИT及び Иsを涙」定

す る。

本品が溶出規格 を満たす ときは適合 とす る。

ホルモテ ロール フマル酸塩水和物 ( ( C 1 9 H 2 4 N 2 0 4 ) 2・C 4 H 4 0 4・2 H 2 0 )の表 示

量に対す る溶出率(°/。)

=(ン″/s/7/T)×(ИT/文s)×(1/C)× (9/50)Xl.045

1 r / s : 脱水物に換算 したホルモテ ロ
ール フマル酸塩標準品の秤取量( m g )

レクアT :本 品の秤取量( g )

C : l g 中 のホルモテ ロール フマル酸塩水和物( ( C 1 9 H 2 4 N 2 0 4 ) 2 ・C 4 H 4 0 4 ・

2 H 2 0 ) の表示量( m g )

試験条件

検 出器 :紫外吸光光度計(涙J 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

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 :リン酸二水素ナ トリウムニ水和物 2 1 . 0 6 g 及び リン駿 1 . 7 5 g

水 に溶か して 5 0 0 0 m L と す る。この液 4 2 0 0 m L に アセ トニ トリ

800mLを 力日える.

ア
」

レ



流量 :ホルモテ ロールの保持時間が約 6分 になるよ うに調整す る。

システム適合性

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

ホルモテ ロールの ピー クの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れ

ぞれ 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 2 0 0μLに つ き,上 記 の条件で試験 を 6

回繰 り返す とき,ホ ルモテ ロール の ピー ク面積 の相 対標 準偏差 は

2 . 0 0 / 0以下である。

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶 出率

40μ g/g 1 5 分 8 5 0 / 0 以上

ホルモテ ロール フマル酸塩標 準品 ホ ルモテ ロール フマル酸塩水和物

(日局) . た だ し, 定 量す るとき)換 算 した脱水物 に対 し,ホ ルモテ ロ

ール フマル酸塩( ( C 1 9 H 2 4 N 2 0 4 ) 2 ・C 4 H 4 0 4 ) 9 9 ・0 °/ o 以上 を含む もの`



アモ キシシ リン 1 0 0 m g / g ( 力価 ) ・クラブ ラン酸 カ リウム 5 0 m g / g ( 力価 ) 顆粒

Amoxicillin 100mg/g(potency)and POtassium ClavuHanate

50mg/g(potenCy)Granules

溶 出性 く5 . F θ〉 本 品 の 表 示 量 に 従 い ア モ キ シ シ リ ン ( C 1 6 H 1 9 N 3 0 5 S ) 約

1 0 0 m 3 ( 力価 )及び クラブ ラン酸 カ リウム( C 8 H 8 K N 0 5 ) 約5 0 m g ( 力価 )に対応

す る量 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,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 を試 料溶液 とす る.別 にアモ キシ シ リン

標 準 品約 2 2 . 2 m g ( 力価 )及び クラブ ラン酸 リチ ウム標 準 品約 1 1 . l m g ( 力価 )

に対応す る量 をそれ ぞれ精密 に量 り,水 に溶 か し,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 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 〈2θア〉 に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞれ の

液 のアモ キ シシ リンの ピ
ー ク面積 ИT a 及び Иs a 並び に クラブ ラン酸 の ピ

ー ク面積 夕T b 及び Иs b を測 定す る。

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

アモ キシシ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 5 S ) の表示 量 に対す る溶 出率(°/ o )

=(ンレ′sa/r7T)x(刀Ta/Иsa)×(1/Ca)× 450

クラブ ラ ン酸 カ リウム( C 8 H 8 K N 0 5 ) の表示量 に対す る溶 出率 ( °/ o )

=(〃 sb/レン
ア
T)×(ZTb/Иsb)X(1/Cb)× 450

〃s a :ア モ キシ シ リン標準 品の秤 取量 [ m g (力価 ) ]

〃s b  i クラブ ラ ン酸 リチ ウム標 準 品の秤 取量 [ m g (力価 ) ]

ンレ′T :本 品 の秤 取量 ( g )

C a : l g 中 のアモキ シシ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 5 S ) の表示量 [ m g (力価 ) ]

c b : l g 中 の クラブ ラン酸 カ リウム( c 8 H 8 K N 0 5 ) の表 示量 [ m g (力価 ) ]

試 験 条件

検 出器 :紫 外 吸光光度計 (測定波長 : 2 3 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 : 2 5℃付近 の
一 定温度

移動神 :酢 酸 ナ トリウム三水和物 1 . 3 6 g を水 9 0 0 m L に 溶 か し,薄 めた

酢酸 ( 1 0 0 ) ( 3 →2 5 )を加 えて p H 4 . 5 に調整 した後 ,メ タ
ノール 3 0 m Lを

加 え ,更 に水 を加 えて 1 0 0 0 m L と す る.



流量 :ア モキシシ リンの保持時間が約 1 1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,

クラブラン酸 ,ア モキシシ リンの順 に溶 出 し,そ の分離度 は 8以 上

である。

システムの再現性 :標準溶液 2 0μLに つ き,上 記 の条件 で試験 を 6回

繰 り返す とき,ア モキシシ リン及びクラブラン酸の ピー ク面積 の相

対標準偏差はそれぞれ 2 . 0 0 / 0 以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率

アモキシシ リン 1 0 0 m g / g ( 力価)
1 5 分

8 5 0 / 0以上

クラブラン酸カ リウム 5 0 m g / g ( 力価) 8 5 0 /。以 上



アモキシシリン ・クラブラン酸カ リウム錠

Amoxicillin and Potassium Clavulanate Tablets

溶 出性 〈b . ア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 7 5 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 / m L を 正確 に量 り,表 示

量 に従い l m L 中 にアモ キシシ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 5 S ) 約0 . 1 4 m g ( 力価 )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

モ キ シシ リン標 準 品約 2 7 . 8 m g ( 力価 )及び クラブ ラン酸 リチ ウム標 準 品

約 1 3 , 9 m g ( 力価 )に対応す る量 をそれ ぞれ精密 に量 り,水 に溶 か し,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 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 く2 . θゴ〉 に よ り試 験 を行

い ,そ れ ぞれ の液 のアモ キシシ リンの ピ
ー ク面積 ИT a 及び И s a 並び に ク

ラブ ラン酸 の ピ
ー ク面積 ИT b 及び Z  s b 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.

アモ キシシ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 5 S ) の表示量 に対す る溶 出率 (°/。)
=1/sa×(ИTa/Иsa)×(/'/り×(1/Ca)×450

クラブラン酸カ リウム( C 8 H 8 K N 0 5 ) の表示量に対す る溶出率(°/ 0 )

=″ sb×(ИTb/ンsb)×(/'/り×(1/Cb)×450

″s a :アモ キシシ リン標準品の秤取量[ m g (力価) ]

‰ b :ク ラブラン酸 リチ ウム標準品の秤取量[ m g (力価) ]

C a : 1錠 中のアモキシシ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 5 S )の表示量 [ m g (力価) ]

島 : 1錠 中のクラブラン酸カ リウム( C 8 H 8 K N 0 5 )の表示量[ m g (力価 ) ]

試験条件

検出器 :紫 外吸光光度計(測定波長 : 2 3 0 n m )

カ ラム i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 : 2 5℃付近の
一定温度

移動相 :酢 酸ナ トリウム三水和物 1 , 3 6 gを水 9 0 0 m  Lに溶か し,薄 めた

酢酸( 1 0 0 ) ( 3→2 5 )を加 えて p H 4 . 5に調整 した後 ,メ タノ
ール 3 0 m Lを 加 え,

更に水を加 えて 1 0 0 0 m Lと す る。

流量 :ア モキシシ リンの保持時間が約 1 1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,

クラブラン酸 ,アモキシシ リンの順に溶出 し,その分離度は 8以 上である.

システムの再現性 :標準溶液 2 0μLに つ き,上 記の条件で試験 を 6

回繰 り返す とき,アモキシシ リン及びクラブラン酸の ピー ク面積の

相対標準偏差はそれぞれ 2 . 0 0 / 0 以下である.

溶 出規格

表示量 規定時 間 溶 出率

アモキシシ リン
2 5 0 m g ( 力価 ) 30分 8 5 °/ 0 以上

1 2 5 m g ( 力価 ) 1 5 分 8 0 0 / 0 以上

クラブ ラン酸 カ リウム
1 2 5 m g ( 力価 ) 3 0 分 8 5 % 以 上

6 2 . 5 m g ( 力価 ) 1 5 分 8 5 0 / 0 以上



タ ラ ン ピシ リン塩 酸 塩 カ プ セ ル

Talam p i c i l l i n  H y d r o c h l o r i d e  C a p s u l e s

溶 出性 (御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(た

だ し,シ ンカ
ーを用いる)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

ンl m L を 正確 に量 り,表 示 量 に従 い l m L 中 に タラン ピシ リン塩 酸塩

( C 2 4 H 2 3 N 3 0 6 S ・H C l ) 約 2 8 μg ( 力価)を含む液 となるよ うに希水酸化ナ トリ

ウム試液 を加 えて正確に / 7 m L と し,試 料溶液 とす る。別にタランピシ

リン塩酸塩標準品を約 1 4 m g ( 力価)に対応す る量を精密に量 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,希 水酸化ナ トリウ

ム試液 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,希 水酸化ナ トリウム試液/水 混液 ( 9 : 1 ) を対照 として ,紫

外可視吸光度測定法 ( 2 2 イ)に よ り試験 を行い,波 長 2 5 3 n m 及び 2 8 1 n m

にお ける吸光度 ИT l , 光s l 及び 泌T 2 , И S 2 を測定す る。

本品が溶出規格 を満たす ときは適合 とす る.

タランピシ リン塩酸塩( C 2 4 H 2 3 N 3 0 6 S ・H C l ) の表示量に対す る溶出率( % )

=〃 s×(ИTl―ИT2)/(ИSl―Иs2)×(ア/り×(1/C)× 180

″s : タ ランピシ リン塩酸塩標準品の秤取量[ m g ( 力価) ]

c : 1 カ プセル 中のタランピシ リン塩酸塩 ( C 2 4 H 2 3 N 3 0 6 S ・H C l ) の表示量

[ m g ( 力価 ) ]

溶 出規格

表示量 規定 時間 溶出率

2 5 0 m g ( 力価 ) 4 5 分 8 5 0 / 0 以上

タラン ピシ リン塩酸塩標 準 品  タ ラン ピシ リン塩酸塩 (日局) .



ベ プ リジル 塩 酸 塩 錠
Bepri d i l  H y d r o c h l o r i d e  T a b l e t s

溶 出性  〈び_ゴ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。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 m Lを正確 に量 り,表 示量に従い

l m L中 にベプ リジル塩酸塩( C 2 4 H 3 4 N 2 0 ' H C l )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 にベプ リジル塩酸
塩標準品(別途 0 . 5 gにつ き,容 量滴定法 ,直 接滴定により水分 〈2 .イ8〉を

損J定してお く)約 2 0 m g精 密 に量 り,メ タノ
ール に溶か し,正 確 に 2 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 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,水 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 8 n mに お ける吸光度 ズT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.

ベプ リジル塩酸塩( C 2 4 H 3 4 N 2 0・H C l )の表示量に対す る溶出率( % )
=レ/s×(刀Ttt s)×(/〕/り×(1/C)× 45

航水物に換算 したベプ リジル塩酸塩標準品の秤取量( m g )

1 錠 中のベプ リジル塩酸塩( C 2 4 H 3 4 N 2 0 ・H C l ) の表示量( m g )

溶 出規格

表示 量 規 定時間 溶 出率

50 mg 30すか 7 5 0 / 0 以上

100 mg 45分 7 5 0 / 0 以上

ベ プ リジ ル 塩 酸 塩 標 準 品 C 2 4 H 3 4 N 2 0 ・H C l ・H 2 0 : 4 2 1 . 0 2 ( 土) ポーB e n Z y l ―N ―

[3-isobutoxy‐2-(1-pyrrOlidinyl)propyl]aniline hydrochloride hydratc▼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。

本 品の ジ クロロメ タン溶液 ( 1→1 0 )は旋 光性 が ない。

確認試 験

( 1 )本品 3 m gをジクロロメタン 3滴に溶かし, 2 , 4 -ジエ トロクロルベン

ゼンのエーテル溶液( 1→1 0 0 ) 3滴を加え,溶 媒を留去するとき,残 留物

は黄色を呈する。

( 2 )本品 2 0 m gに0 . l  m 0 1 / L塩酸のエタノ
ール溶液( 1→1 0 0 )を加えて溶かし,

1 0 0 0 m Lとした液につき,紫 外可視吸光度測定法 〈2 . 2ィ〉により吸収ス

る

Ｃ



ペ ク トル を沢J定す るとき,波 長 2 4 7～2 4 9 n m及 び 2 9 4～2 9 7 n mに 吸収の

極大を示す.

( 3 )本品 l m gを とり,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 2 9 5 0 c m‐
1 , 1 5 9 7 c m ~ 1 , 1 5 0 1 c m ~ 1 , 1 0 6 7 c m ~ 1

及び 7 4 5 c m ~ 1付近 に吸収 を認 める。

( 4 )本品の水溶液( 1→5 0 0 )は塩化物の定性反応 〈F .θ夕〉 を呈す る。

融点 〈2びθ〉 89～ 93℃

類縁物質 本 品 0 . 2 5 g をメタノール 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,メ タノール を加 えて正確 に 5 0 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 く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.直 ちにジクロロメタン/メタノール/酢駿( 1 0 0 ) 混液( 5 0 : 1 0 : 1 )

を展開溶媒 として約 1 5 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 ら得た青紫色の主ス

ポ ッ ト以外のスポ ッ トは,標 準溶液か ら得たスポ ッ トよ り濃 くない .

またこの薄層板に 噴 霧用 ドラーゲン ドル フ試液 を均等 に噴霧 し,室

温で風乾 した後,亜 硝酸ナ トリウム溶液( 1→5 0 ) を均等に噴霧す るとき)

試料溶液か ら得た赤褐色の主スポ ッ ト以外のスポ ッ トは,標 準溶液か

ら得たスポ ッ トよ り濃 くない( 0 . 2 0 / 0 以下) .

水分  く2 . イ8〉 4 , 1 ～4 . 4 0 / 0 ( 0 . 5 g , 容量滴定法,直 接滴定) .

強熱残分  く2々 〉 0 . 1 0 / 0 以下( 1 , O g ) 。

含量  換 算 した脱水物に対 し 9 9 . 0 °/。以上 定 量法  本 品約 0 . 6 0 g を精

密 に量 り,水 1 5 m L 及 び水酸化ナ トリウム試液 1 0 m L を 加 え,ジ クロ

ロメタン 3 0 m L ず つで 3回 抽 出す る。ジクロロメタン抽 出液は毎回脱

脂綿上に無水硫酸ナ トリウム約 3 gを おいた漏斗でろ過す る。全 ジク

ロロメタン抽 出液にジクロロメタンを加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,試料

溶液 とす る。この液 6 0 m L を 正確 に量 り,酢 酸 ( 1 0 0 ) 1 0 m L を加 え,

0 . l  m o 1 / L 過塩素酸で滴定 く2 . 5 θ〉す る(電位差滴定法) .た だ し,滴 定の

終点は第
一当量点 とす る。同様の方法で空試験 を行い補正す る。

0。l  m o 1 / L 過塩素酸 l m L = 4 0 . 3 0 m g  C 2 4 H 3 4 N 2 0 ・H C l



ニカルジピン塩酸塩徐放錠

N i c a r d i p i n e  H y d r o c h l o r i d e  E x t e n d e d―r e l e a s e  T a b l e t s

溶 出性 (び_ F θ〉 本 品 1個 を と り,試 験液 に p H 3 . 0 の リン酸水 素 ニナ トリ

ウム ・クエ ン酸緩衝液 9 0 0 m L を 用 い ,パ ドル法 に よ り,毎 分 7 5 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 を 正確 に と

り,直 ちに 3 7 ±0 . 5 ℃に加 温 した p H 3 . 0 の リン酸水 素ニナ トリウム ・ク

エ ン酸緩衝液 2 0 m L を 正確 に注意 して補 う。溶 出液 は孔径 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 ンl m L を 正確 に量 り,表 示 量 に従 い l m L 中 にニ カル ジ ピ ン塩 酸 塩

( C 2 6 H 2 9 N 3 0 6 ・H C l ) 約9 μg を 含 む液 とな るよ うに p H 3 . 0 の リン酸 水 兼 ニナ

トリウム ・クエ ン酸緩衝液 を加 えて正確 に / ' m L と し,試料溶液 とす る。

別 にニカル ジ ピン塩酸塩標 準 品 を 1 0 5 ℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 1 8 m g

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, p H 3 , 0 の リン酸水 素ニナ トリウム ・クェ ン酸緩 衝液 を加

えて正確 に 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,

p H 3 . 0 の リン酸水素ニナ トリウム ・クェ ン酸緩衝液 を対照 と し,紫 外 可

視 吸光度 測定法 ( 2 . 2 ィ〉 に よ り試 験 を行 い )波 長 2 4 0 n m に お け る吸光度

オ「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.

n 回 目の溶 出液採 取時 にお け るニカル ジ ピン塩 酸塩 ( C 2 6 H 2 9 N 3 0 6 ・H C l ) の

表示 量 に対す る溶 出率(°/。) ( n = 1 , 2 , 3 )

=ンン低×
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Иギ ニカル ジ ピン塩酸塩標 準 品の秤 取量( m g )

C i l 錠 中のニカル ジ ピン塩酸塩 ( C 2 6 H 2 9 N 3 0 6 ・H C l ) の表示量 ( m g )



溶 出規格

表示量 規 定時間 溶 出率

20mg

3 0 分 25-55%

90分 40～ 70%

2 4時 間 75%以 上

40mg

3 0 分 25～ 55%

90分 40～ 70%

2 4 時 間 70%以 上

リン酸水素ニナ トリウム ・クエ ン酸緩衝液 , p H 3 . 0   ク エ ン酸
一水和物

5 . 2 5 g を水 に溶か して 1 0 0 0 m L とした液 に, 0 . 0 5 m o 1 / L リン酸水素ニナ ト

リウム試液 を加 え, p H 3 . 0 に調整す る。



ニ カ ル ジ ピ ン塩 酸 塩 徐 放 カ プ セ ル

Nicardipine lttydrochloride Extended―release Capsules

溶 出性 〈び。メθ〉 本品 1個 をとり,試 験液に p H 3 . 0 のリン酸水素ニナ トリウ

ム ・クエン酸緩衝液 9 0 0 m L を用いパ ドル法 (ただ し,シ ンカーを用いる)

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 を 正確 にとり,直 ちに 3 7±0 . 5 ℃に加温 した p H 3 . 0 のリン酸

水素ニナ トリウム ・クエ ン酸緩衝液 2 0 m L を 正確 に注意 して補 う.溶 出

液は子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 / n l L を正確 に量 り,表 示量に従い l m L 中 にニカ

ルジピン塩酸塩 ( c 2 6 H 2 9 N 3 0 6 ・H C l ) 約 2 2 μgを 含む液 となるように p H 3 . 0

の リン酸水素ニナ トリウム ・クエ ン酸緩衝液 を加 えて正確 に / ' m L と し,

試料溶液 とす る。別 にニカル ジピン塩酸塩標準品を 1 0 5 ℃で 2時 間乾燥

し,そ の約 1 5 m g を 精密 に量 り,メ タノール に溶 か し,正 確 に 5 0 m L と

す る。この液 4 m L を 正確 に量 り, p H 3 . 0 の リン酸水素ニナ トリウム ・ク

エン酸緩衝液 を加 えて正確 に 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, p H 3 . 0 の リン酸水素ニナ トリウム ・クエ ン酸緩衝液

を対熙 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

3 5 7 n m にお ける吸光度 ИT及び Z sを損J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ニカル ジピン塩酸塩( C 2 6 H 2 9 N 3 0 6 ・H C l ) の

表示量に対す る溶 出率( 0 / 。) ( n = 1 , 2 , 3 )
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″s i ニ カル ジピン塩酸塩標準品の秤取量( m g )

C , 1 カ プセル 中のニカル ジピン塩酸塩( c 2 6 H 2 9 N 3 0 6 ・H C l ) の表示量( m g )



溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

20 mg

3 0 分 15-45レ 6

1 2 0分 35-650/0

24時 間 600 / 0以上

40 mg

30すか 15-450/0

1 2 0分 35-650/0

24時 間 6 0 0 / 0 以上

リン酸水 素 ニナ トリウム ・クエ ン酸緩衝液 , P H 3 . 0  ク エ ン酸
一水和物

5 . 2 5 g を水 に溶か して 1 0 0 0 m L とした液 に, 0 . 0 5 m o 1 / L リン酸水素ニナ ト

リウム試液 を加 え,  p H 3 . 0に調整す る.


