
検出の確認 :試料溶液 l mLを 正確に量 り,pH7 0の リン酸塩緩衝液/

液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液 (1:1)を 加えて正確

に 200mLと し,シ ステム適合性試験用溶液 とす る シ ステム道合性

試験用溶液 5mLを 正確に量 り,pH7 0の リン酸塩緩衝液/液 体 クロ

マ トグラフ用アセ トニ トリル混液 (1:1)を 加 えて正確に 50mL

とする こ の液 10μ Lか ら得たキナプ リルのピーク面積が,シ ステ

ム適合性試験用溶液 10μI′から得たキナプ リルの ピーク面積の 5～

15%に なることを確認する

システムの性能 :本 品及びベンブフェノン 5 mgず つを pH7 0の リン

酸塩緩衝液/液 体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液 (1:1)

200mLに 溶かす この液 10μ Lにつき,上記の条件で操作するとき,

キナプ リル,ベ ンゾフェノンの順に溶出 し,そ の分離度が 14以 上

のものを用いる

システムの再現性 :シ ステム適合性試験用溶液 10μ Lに つき,上 記の

条件で試験を 6回 繰 り返す とき,キ ナプ リルの ピーク面積の相対標

準偏差は 20%以 下である

(2)ア セ トニ トリル及びアセ トン 木 品 050gを とり, ジメチルホルムア

ミドに溶か し,正 確に 10mLと し,試 料溶液 とす る 別 にアセ トニ トリ

ル及びアセ トンそれぞれ 25mLを 正確に量 り,ジ メチルホルムア ミドを

加えて正確に 200mLと する こ の液 25mLを 正確に量 り,ジ メチルホル

ムア ミ ドを加えて正確に 50mLと する 更 にこの液 5 mLを 正確に量 り,
ジメチルホルムアミドを加えて正確に 20mLと し,標 準溶液 とする 試

料溶液及び標準溶液 5μ Lに つき,次 の条件でガスクロマ トグラフ法に

より試験を行 う そ れぞれの液のアセ トニ トリル及びアセ トンの ピーク

面積を自動積分法により測定するとき,試 料溶液のアセ トニ トリル及び

アセ トンのピーク面積は,標 準溶液のアセ トニ トリル及びアセ トンのビ
ー ク面積の 2/5よ り大きくない

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム i内径 3 nlln,長さ 2mの ガラス管にガスクロマ トグラフ用

ポ リエテ レングリコール 6000を 150～180μ mの ガスクロマ トグ

ラフ用ケイソウ上に 25%の 割合で被覆 したものを充てんす る

カラム温度 :90℃付近の
一定温度

キャ リヤーガス :窒素

流 量 :アセ トニ トリルの保持時間が約 9分 になるように調整す る

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5 mLを 正確に量 り,ジ メチルホルムア ミド

を加えて 25mLと する こ の液 5″Lか ら得たアセトニトリルの

ピーク面積が標準溶液のアセ トニ トリルのピーク面積の 10～

30%に なることを確認する

システムの性能 !標準溶液 5μLに つき,上 記の条件で操作すると

き,ア セ トン,ア セ トニトリルの順に流出し,そ の分離度が8以

上のものを用いる.

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,ア セトニトリルのピーク面積の相対標準偏差は

ぐ
Ｄ



2 0 %以 下である

水分 10 %以 下 (05 g )

含量 99 5 %以 上 (脱水物換算) 定 量法 本 品約 05gを 精密に量 り,酢 酸
(10 0 ) 7 0 m Lに 溶かし,o l m O v L過 塩素験で滴定する (電位差滴定法)
ただし,本 操作は本品を溶かした後,速 やかに行 う 同 様の方法で空試験
を行い,補 正する

O i m o V L過塩素酸 l m L = 4 7  5 0 m g  C 2 5 H 3 0 N 2 0 S・HC l

つ
と

す
Ｄ



塩酸キナプリル21 7mg錠

溶出試験 木 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ

り,毎 分 75回転で試験を行 う 溶 出試験開始 15分後に溶出液 20mL以 上を

とり,了L径 045μ m以 下のメンブランフィルターでろ過する 初 めのろ液

10111Lを除き,次 のろ液 lmLを 正確に量り,pH7 0の リン酸塩緩衝液/液 体

クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液 (1,1)を 加えて正確に 20mLと し,

試料溶液とする 別 に塩酸キナプリル標準品 (別途本品 05gに つき,水 分測

定法の容量滴定法,直接滴定により水分を測定しておく)約 0024gを 精密に

量 り,pH7 0の リン酸塩緩衝液/液 体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液

(1:1)に 溶かし,正確に 200mLと する こ の液 2 mLを正確に量り,pH7 0

の リン酸塩緩衝液/液 体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液 (1,1)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 10μ L

ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行い,そ

れぞれの液のキナプリルのピーク面積 AT及び Asを測定する

本品の 15分間の溶出率が 80%以 上のときは適合とする

塩酸キナプリル (C25H3r3N205■ICl)の表示量に対する溶出率 (%)

= / / s ×二二x上×9 0
Иs C

″ギ 脱水物に換算 した塩酸キナプ リル標準品の量 (mB)

ご 11錠 中の塩酸キナプ リル (C2SH30N205・HCl)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定渡長 :214nm)

カラム :内径46111m,長さ15cmのステンレス管に 51をmの 液体クロマ ト

グラフ用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする

カラム温度 125℃付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カリウム1361gを 水に溶かし,1000mLと する

この液を25℃以上に保ちながら過塩素酸でPHを20に 調整する こ の

液1000mLに液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル1500mLを加える

流 量 :キナプリルの保持時間が約 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 10μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,

キナプ リ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,20%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,キナプリルのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下であ

る

ａ
，
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塩酸キナプリル標準品 C25H30N205'HCl:47498(十 )、(S)2[(S)N、 [(S)-1
エ トキシカルボニル‐3-フェニルプロピル]ア ラニル]_1,2,3,4-テトラヒド
ロイツキノリン]_3-カルボン酸一塩酸塩で,下 記の規格に適合するもの

必要ならば次に示す方法により精製する

精製法 塩 酸キナプリル 80gに アセ トニ トリル 1600mLを 加え,加 温 して

溶かした後,ろ 過する ろ 液を冷暗所で 24時 間放置 した後,析 出した

結晶をガラスろ過器 (G3)を 用いて吸引ろ取 し,約 5℃ に冷却 したアセ

トニ トリル 50mLず つで 3回 洗 う こ の結晶を 50℃で 1時 間減圧乾燥 し
た後,め のう乳鉢を用いて粉砕する こ れを 50℃で 24時 間減圧乾燥 し

た後,再 びめのう乳鉢を用いて粉砕 し,更 に 50℃で 24時 間減圧乾燥す

る

性状 本 品は白色の無晶性の粉末である
確認試験

(1)本 品のメタノール溶液 (1→ 2000)に つき,紫 外可視吸光度測定法
により吸収スペクトルを損J定するとき,波 長256～26011111,262～2661nlll及
び269～273nlnに吸収の極大を示す
(2) 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カ リウム錠剤法によ
り測定するとき,波数1737 cm t,1648 cm卓,1452 cm l,1208 cm l及び749 cm i
付近に吸収を認める

旋光度 [α]ぎ:+144～+160°(05g,メタノール,25mL,100mm)
純度試験

(1)類 縁物質 本 品 0050gを PH7 0の リン酸塩緩衝液/液 体クロマ トグラ
フ用アセ トニ トリル混液 (1:1)50mLに 溶か し,試 料溶液 とす る 試
料溶液 loμ Lにつき,次の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行 う
各々のピーク面積を自動積分法により測定し,面 積百分率法によリキナプ
リル以外の物質の量を求めるとき,キ ナプリルとの保持時間比約 05及 び
約 20の 物質はそれぞれ 03%以 下,保 持時間比約 17,約 30及 びその他
の物質はそれぞれ 01%以 下であり,ま た,そ れ らの総量は 10%以 下であ
る

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :214nm)

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

オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする
カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動神 :リン酸二水素カリゥム 1361gを 水に溶かし,looomLと する
この液を 25℃以上に保ちながら過塩素酸で pHを 20に 調整する

この液 1000mLに 液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル 1000mLを

加える

流 量 :キナプリルの保持時間が約 7分 になるように調整する
面積測定範囲 :キナプリルの保持時間の約 4倍 の範囲
システム適合性



検出の確認 :試料溶液 l mLを正確に量り,pH7 0の リン酸塩緩衝液/
液体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液 (1:1)を 加えて正確
に 200mL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 5 mLを 正確に量り,pH7 0の リン酸塩緩衝液/液 体クロ
マ トグラフ用アセ トニ トリル混液 (1:1)を 加えて正確に 50mL
とする こ の液 10μ Lか ら得たキナプリルのピーク面積が,シ ステ
ム適合性試験用溶液 10μ Lから得たキナプ リルのピーク面積の 5～
15%に なることを確認する

システムの性能 :本品及びベンブフェノン5 mgず つを pH7 0の リン

酸塩緩衝液/液 体クロマ トグラフ用アセ トニ トリル混液 (1:1)
200mIンに溶かす この液 10μ Lにつき,上記の条件で操作するとき,
キナプリル,ベ ンブフェノンの順に溶出し,そ の分離度が 14以 上
のものを用いる

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 10μ Lにつき,上 記の

条件で試験を6回 繰 り返すとき,キ ナプリルのピーク面積の相対標
準偏差は 20%以 下である

(2)ア セ トニ トリル及びアセ トン 本 品 050gを とり,ジ メテルホルムア

ミドに溶かし,正 確に 10mLと し,試 料溶液とする 別 にアセ トニ トリ
ル及びアセ トンそれぞれ 25mLを 正確に量り,ジ メテルホルムアミドを
加えて正確に 200mLと する こ の液 25mLを 正確に量 り,ジ メチルホル
ムアミドを加えて正確に 50mLと する 更 にこの液 5 mLを 正確に量り,
ジメチルホルムアミドを加えて正確に 20mLと し,標 準溶液とする 試

料溶液及び標準溶液 5μ Lに つき,次 の条件でガスクロマ トグラフ法に
より試験を行う そ れぞれの液のアセ トニ トリル及びアセ トンのピーク

面積を自動積分法により測定するとき,試 料溶液のアセ トニ トリル及び
アセ トンのビーク面積は,標 準溶液のアセ トニ トリル及びアセ トンのピ
ーク面積の 2/5より大きくない

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3mm,長 さ2mの ガラス管にガスクロマ トグラフ用
ポリエチレングリコール 6000を 150～180μ mの ガスクロマ トグ

ラフ用ケイノウ土に 25%の 割合で被覆したものを充てんする_

カラム温度 :90℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流 量 tアセ トニ トリルの保持時間が約 9分 になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5 mLを 正確に量り,ジ メテルホルムアミド

を加えて 25mLと する こ の液 5μ Lか ら得たアセ トニ トリルの

ピーク面積が標準溶液のアセ トニ トリルのピーク面積の 10～

30%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 5μ Lに つき,上 記の条件で操作すると

き,ア セ トン,ア セ トニ トリルの順に流出し,そ の分離度が 8以

上のものを用いる

システムの再現性 :標準溶液 5μ Lに つき,上 記の条件で試験を6

回繰 り返すとき,ア セ トニ トリルのピーク面積の相対標準偏差は

一うｒＤ



20%以 下である

水分 10%以 下 (05B)

含量 995%以 上 (脱水物換算) 定 量法 本 品約 05gを 精密に量 り,酢 酸
(100)70mLに 溶かし,O imOvL過 塩素酸で滴定する (電位差滴定法)
ただし,本 操作は本品を溶かした後,速 やかに行 う 同 様の方法で空試験
を行い】補正する

0 1moyL過塩素酸 ]n3L=47 50mg C25H30N20S・HCl

′
Ｏ
ｒ
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イノシン プラノベクス400mg錠

溶出試験 本 品 1個をとり,試 験液に水 900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ
り,毎 分 50回転で試験を行 う 溶 出試験開始 90分後,溶 出液 20mL以 上を
とり,子し径 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,水 を加えて正確に loomLと し,試 料
溶液とする 別 にイノシン プラノベクス標準品約 O o22gを精密に量 り,水
を加えて溶かし,正 確に 100mLと する こ の液 2mLを 正確に量 り,水 を力日
えて正確に 5omL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により試験を行い,波 長 258nlllにおける吸光度スィ及び
Asを 求める

本品の 90分間の溶出率が 75%以 上のときは適合とする

イノシン プラノベクスの表示量に対する溶出率 (%)

=陥XttXとX1800
'レis  i脱 水物に換算したイノシン プラノベクス標準品の秤取量 (mg)
び   :1錠 中のイノシン プラノベクスの表示量 (m3)

イノシン プラノベクス標準品
C10H12N40S・3(C9H9N03 ・C5H13NO):1115 25 inosinc_2-
hydroxyproPメdlmCthylalIIllloniull1 4-acctamidobcnzoatc(1:3)で,下 記の規格に適
合する()の

性状 本 品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である

確認試験

(1)本品の水溶液(1→1600)3mLにオルシンのエタノール溶液 (1→lo)o2mL
を加え)つ ぃで硫酸第二鉄アンモニウムの塩酸溶液 (1→loOo)3mLを 力日
え,水 浴中で 10分間加熱するとき,液 は緑色を呈する
(2)本品 002gに 塩酸 lmLを カロえ,水 浴中で 5分 間加熱 した後,水 9mLを
加えて振 り混ぜる.この液 lmLを 氷水で冷却 しながら5%亜 硝酸ナ トリウ
ム溶液を 1滴加え,約 10秒 間振 り混ぜる.さ らにβ

一ナフ トール試液 5
滴及び 8 moyL水 酸化ナ トリウム試液 lmLを 加えるとき,液 は獲赤色を
呈 する

(3)本品 O o23にクエン酸の無水酢酸溶液 (1→50)05mLを 加え,水 浴中で
5分 問加熱するとき,液 は赤紫色を呈する
(4)本品の水溶液 (1→80000)の吸収スペク トルを渡J定するとき,波 長 256
～260nmに 吸収の極大を示す_

(5)本品 2mgを とり,赤 外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム錠剤法に
よって測定するとき,3140cm l,1690cm l,1600cm‐1,1520cm l,1260cm l

及び 1160cm lに吸収を認める.

旋光度
 blま
:11～ -15° (脱水物換算 10g,水 ,20mL,100mm)
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類縁物質 本 品 O o253をとり,移動相を加 えて 5omLと し,試料溶液 とす る
別 1こpア ミノ安檀、香酸 0023を とり,移 動相を加 えて loomI′とす る こ の
液 3mLに 移動相を加 えて 50mIフとし, さらに 25mLを とり移動相 を加えて
20mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液 5μLに つき,定 量の
条件で液体 クロマ トグラフ法により試験を行 うとき,試料溶液のイ /シ ン及
び p―アセ トア ミノ安″目、香酸以外のピークは標準溶液の p―アミノ安定、香酸の
ピークより高くな↓ヽ

水分 05%以 下 (05g)

強熱残分 01%以 下 (lg)

含量 換 算 した脱水物に対 して,イ ノシン (c10H12N405)235～ 255%,p― ア
セ トア ミノ安8、香酸 (C9H9N03)475～ 495%及 びジメチルア ミノ 2-プロパ
ノール (csH13NO)265～ 285%を 含む
定量法

(1)イ ノシン プラノベクス中のイノシン及び p―アセ トア ミノ安サロ、香酸
本品約 005gを 精密に量 り,移 動相を加えて溶か し)正 確に 50mIッとす
る こ の液 5mLを 正確に量 り,内 標準溶液 20mLを 正確に加 え,移 動相
を加 えて正確に 50mLと し,試料溶液 とする 別にイノシン標準品を 105で
で 3時 間乾燥 し,そ の約 00253を 精密に量 り,移 動相を加えて溶か し,
正確に 100mLと する 次 に pア セ トア ミノ安定、香酸標準品約 0025gを 精
密に量 り,移 動相を加 えて溶か し,正 確に 100mLと する イ ノシン溶液
5mL及 び pア セ トア ミノ安息香酸溶液 lomLを 正確に量 り,内 標準溶液
20mLを 正確に加え,移 動相を加えて正確に 50mI″とし標準溶液 とす る
試料溶液及び標準溶液 5μLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフ法に
よつて試験を行い】内標準物質のピーク高さに対するイノンン及び p―ア
セ トアミノ安息香酸のピーク高さの比 Q田,QIP)Qsl及 び QsPを 求める

イノシン (C10H12N405)の量 (mg)

=イ ノシン標準品の量

Pア セ トアミノ安定、香酸 (C9H9N03)の量 (mg)

=p―アセ トアミノ安息香酸標準品の量 (mB)× QTP

内標準溶液 フ タル酸の移動相溶液 (1→2000)
操作条件
検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :254nm)
カラム :内径約 46mm,長 さ約 15cmの ステンレス管に,5μ mの オク
タデンルシリル化シリカグルを充てんする
カラム温度 :35℃付近の一定温度
移動相 :リン酸二水索ナ トリウム 156gに水を加えて溶かし 10oomLと
する こ の液 930mLに アセ トニ トリル 70mLを 加える
液 量 :p―アセ トアミノ安定、香酸の保持時間が約 12分 となるように調
整する
カラムの選定 :イノシン 002g及 びフタル酸 O o98をとり移動相 100mL
に溶かす こ の液 5μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,イ ノシ
ン,フ タル酸の順に溶出し,そ の分離度が lo以上のものを用いる

(2)ジメチルアミノ 2-プロパノール
本品約 01gを 精密に量り,水 lmLを 正確に加えて溶かし,内 標準溶液

１

一
２

Ｘ軸
一Ｑｓ‐

Ｘｇｍ
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9mLを 正確に加え,試 料溶液とする 局」にジメチルアミノー2-プロパノ
ー

ル標準品約 03gを精密に量り,水 を加えて正確に 10mLとする こ の液

lmLを正確に量り,内 標準溶液 9mLを 正確に加え,標 準溶液とする 試

料溶液及び標準溶液2μLにつき,次 の条件でガスクロマ トグラフ法によ

り試験を行う そ れぞれの液の面積を自動積分法によって渡」定し,内標準

物質のピーク面積に対するジメチルアミノー2、プロパノ
ールのビーク面積

の比 QT及びQsを求める.

ジメチルアミノー2-プロパノール (C5H13NO)の量 (lllg)

=脱 水物に換算したジメチルアミノー2-プロパノ
ール標準品の量(m3)

×Q T  x 上

QS  10

操作条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3mm,長 さ200cmの ガラス管に 149～177μ mの クロモソ

ルブG(酸 及びシラン処理 したもの)に CarbOwax4000を 10%及び水

酸化カリウムを 3%の 割合で被覆したものを充填する

カラム温度 :110℃付近の
一定温度

キャリヤーガス及び流量 :窒寿,ジ メチルアミノー2-プロパノ
ールの保

持時間が約 4分 となる
一定流量

内標準溶液 inア ミルアルコ
ール約 06gに アセ トンを加えて 200mLと

する
カラムの選定 :標準溶液 2μLに つき,上 記の条件で操作し,ジ メチル

アミノ 2-プロパノールと n―アミルアルコ
ールとの分離度を求め,5以

上のものを用いる

イノシン標準品 イ ノシン た だし,乾 燥 したものを定量するとき,イ ノシ

ン 990%以 上を含むもの

比穐新「系話籠盟鶴秘粉末である
確認試験 本 品 2mgを とり,赤 外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム

錠済」法によつて測定するとき,3300cm l, 1690cm l,1520cm l,

1425cm‐
1,1260cm l及 び 1180cm l付 近に吸収を認める

融点 256～ 260℃

純度試験 本 品約 0025gを 精密に量 り,移 動相を加えて溶かし 100mL

とし,試 料溶液とする 別 に試料溶液 2mLを とり,移 動相を加え

て 100mLと し,こ の液 5mLを とり,移 動相を加えて 50mLと し,

標準溶液とする 試料溶液及び標準溶液 5μLに つき,次 の条件で

液体クロマ トグラフ法により試験を行 う 試 料溶液の p―アセ トア

ミノ安息香酸以外のピ
ークは,標 準溶液のピ

ークより高くない

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :254■m)

カラム :内径約 46mm,長 さ約 15cmの ステンレス管に,5μ mの

オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする

カラム温度 :35℃付近の
一定温度

移動相 :リン酸二水素ナ トリウム 156gに 水を加えて溶かし

1000mLとする こ の液 930mLにアセ トニトリル 70mL

をカロえる
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流量 :p―アセ トアミノ安旭、香酸の保持時間が約 12分となるように

調整する
カラフ、の選定 :イノシン002g及 びフタル酸 009gを とり,移 動相

を加えて溶かし,100mLと する こ の液 5μLに つき,
上記の条件で操作するとき,イ ノシン,フ タル酸の順で
溶出し,そ の分離度が 10以上の1)のを用いる

含量 990%以 上

定量法 本 品約 038を 精密に量り,エ タノール 50inLを加えて溶かし,
0 1mo1/L水酸化ナ トリウム液で滴定する (指示薬 :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 う

0 1moyL水酸化ナ トリウム液 lmL
=17 918mB  C9H9N03

ジメチルアミノ‐2-プロパノール標準品
性状 本 品は無色澄明の液体で,特 異なにおいがある
確認試験 本 品 1～2滴 をとり,赤 外吸収スペク トル測定法の液膜法によ
つて測定するとき,2780cln l,1460cm l,1260cm l,1040cm i付 近に
吸収を認める

沸点 120～ 124℃
比重 d毬 :0849～ 0853

純度試験 本 品 04μ Lに つき,次 の条件でガスクロマ トグラフ法の面積
百分率法によって試験を行い,得 たクロマ トグラフから各ピー‐ク面
積を自動積分法によって求めるとき,主 ピーク以外のピーク面積は
1%以 下である
ガスクロマ トグラフ操作条件
検出器 :水素炎イオン化検出器
カラム :内径 3mml,長 さ200cmの ガラス管に 149～177μ mの クロモ
ソルブG(酸 及びシラン処理 したもの)に CarbOwax4000を
10%及 び水酸化カリウムを 3%の 割合で被覆 したく)のを充填
する

カラム温度 :約 110℃付近の一定温度
キャリヤーガス及び流量 :窒素,ジ メチルアミノー2-プロパノールの保
持時間が約 4分 となる一定流量

カラムの選定 tジメチルアミノー2-プロパノール 03g及 び n_アミルア
ルコール 033を とり,ア セ トン 100mLを 加えて溶かす こ の

液 2μLに つき,上 記の条件で操作 し,分 離度を求め 5以 上の

ものを用いる
水分 20%以 下 (13)
含量 990%以 上 (脱水物換算)
定量法 本 品約 20gを 精密に量り,水 50mLを 加え lmOvL塩 酸で滴
定する (指示栗 :ブ ロムクレブールグリン ・メチル レンド試
液 3 滴)

l mo1/L塩 酸 lmL=103 16mg  Cs1113NO
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塩化 レボカルニチン 1001■8錠

溶出試験 本 品 1個をとり,試 験液に水 900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ

り毎分 50回転で試験を行 う 溶 出試験開始 15分後,溶 出液 20mL以 上をと

り,子L径 045μ m以 下のメンブランフィルターでろ過する 初めのろ液 10mL

を除き,次 のろ液 2mLを 正確に量り,薄 めたリン酸 (57→25000)2mLを 正

確に加え,試 料溶液とする 別 に塩化レボカルニチン標準品をシリカゲルを

乾燥剤として 80℃で 4時 間減圧乾燥し,そ の約 0023を 精密に量 り,水 に溶

かし,正 確に 200mLと する こ の液 10mLを 正確に量り,薄 めたリン酸 (57
→25000)を加えて正確に 20mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶

液 100μ Lず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフ法により試験

を行い,それぞれの液のレボカルニチンのピーク面積″T及び″sを測定する

本品の 15分間の溶出率が 80%以 上のときは適合とする

塩化レボカルニチン (C7H16CIN03)の表示量に対する溶出率 (%)

= w 、×翌生文
き
×4 5 0

偽 :塩化 レボカルニチン標準品の量 (mg)

C :1錠 中の塩化 レボカルニチン (C7H16CIN03)の 表示量 (mB)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (損」定波長 :220nlll)

カラム :内径 46mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μ mの 液体クロマ トグラ

フ用オクタデシル シリル化シリカゲルを充てんす る

カラム温度 :40℃付近の
一定温度

移動相 11-オクタンスルホン酸ナ トリウム 3033を PH2 5の 0 05mo1/Lリン酸

塩緩衝液に溶か して 1000mLと する この液 950mLに アセ トニ トリル 50mL

を加える

pH2 5の 0 05moVLリ ン酸塩緩衝液 0 05moVLリ ン酸二水索ナ トリウム

1000mLに 005m01/Lリ ン酸を加えて pH2 5に 調整する.

0 05mOVLリ ン酸  リ ン酸 3 41mLを 水 1000mLに 溶かす_

0 05moVLリ ン酸二水素ナ トリウム リ ン酸二水素ナ トリウム ・二水和物

78gを 水 1000mLに 溶かす

流 量 :レボカルニチンの保持時間が約 11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 100μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき, レ

ボカルニ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 5000
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段以上,20以 下である

システムの再現性 :標準溶液 100μ Lに つき,上 記の条件で試験 を 6回 繰 り

返す とき,レ ボカルニチンのピ
ーク面積の相対標準偏差は 20%以 下であ

る

塩化 レボカルニチン標準品 C7H16ClNO]:19766 塩 化 ()一 (沢)一 (3カ ル

ボキン 2-ヒ ドロキシプロピル)ト リメチルアンモニ ウムで】下記の規格に

適合す るもの

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 トル測定法の臭化カ リウム錠剤法により

測定するとき)波 数 1723cm l,1 475clll l,1401cm i,1189cm」及び 1089cm i

付近に吸収を認める

旋光度 [α]苦 -227～
-240° (乾 燥後,lg,水 ,50mL,1 00111nl)

融点 137～ 141℃

純度試験

(1)で
一塩化カルニチンニ トリル

本品 050Bに 水酸化ナ トリウム試液 25mL,水 10mL及 び リン酸三ナ

トリウム水溶液 (1→4)2mLを 加えて溶かし,ラ イネッケ塩試液 2mL

を正確に加え,更 に水をカロえて正確に 25mLと する 遮 光 してときどき

振 り混ぜながら氷水中に 50分 間放置 し,乾 燥ろ紙を用いてろ過する

初めのろ液 10mlッを除き,次のろ液を約 30℃の水中で室温まで加温する

この液につき,波 長 522nmに おける吸光度を測定するとき,次 の比較

液の吸光度より小さくない

比較液 :ゼー塩化カルニチンニ トリルを乾燥 (105℃,2時 間)し ,そ

の 100mgを正確に量 り,水 を加えて溶かし正確に 100mIフとする そ の

液 15mLを とり水 10mL及 びリン酸三ナ トリウム水溶液 (1→4)21■Lを

加え,ライネッケ塩試液 2mLを 正確に加え,更に水を加えて正確に25mL

とする 以 下同様に吸光度を測定する (03%以 下)

(2)塩化クロトンベタイン

本品 09gを 水 10mLに 溶かし,希 硫酸 3mL及 び 0 02moVL過マンガ

ン酸カリウム液 25mLを 加えて振り混ぜるとき,1分 間以内に過マンガ

ン酸カ リウムの紅色が消失しない (05%以 下)

乾燥減量 50%以 下 (05g,減 圧,シ リカグル,80℃ ,4時 間)

含量 990%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 053を 精密に量 り,

水 30 mLを 加えて溶かし,0 1 mo1/L水酸化ナ トリウム液で滴定する (指

示薬 :フェノールフタレイン試液 2滴 )

0 1moVL水酸化ナ トリウム液 lmL=19 766mg C7H16CIN03

つ
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塩化 レボカルニチン 300mg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ

り毎分 50回 転で試験を行 う 溶 出試験開始 30分 後,溶 出液 20mL以 上をと

り)孔径 045μ m以 下のメンブランフィルターでろ過する 初めのろ液 10mL

を除き,次 のろ液 2mLを 正確に量 り,水 4mLを 正確に加 える こ の液に蒔
めた リン駿 (57→25000)6mLを 正確に加え,試 料溶液 とする 別 に塩化 レ

ボカルニチン標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 80℃で 4時 間減圧乾燥 し,
その約 002gを 精密に量 り,水 に溶か し,正 確に 200mLと する こ の液 lomL

を正確に量 り,薄 めた リン酸 (57→25000)を加えて正確に 20mLと し,標 準

溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 〕00μ Lず つを正確にとり,次 の条件で

液体クロマ トグラフ法により試験を行い,そ れぞれの液の レボカルニチンの

ピーク面積 ″T及び ンsを測定する

本品の 30分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とする

塩化 レボカルニチン (C7H16CIN03)の表示量に対する溶出率 (%)

=wミ×∠二×
71×
1350

隆 :塩化レボカルニチン標準品の量 (mg)

C :1錠 中の塩化 レボカルニチン (C7H16CIN03)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220■m)

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

フ用オクタデ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 :トオクタンスルホン酸ナ トリウム 303gを pH2 5の 0 05mo1/Lリン酸

塩緩衝液に溶かしてlo00mLと する.この液950mLに アセ トニ トリル 50mL

を加える

pH2 5の 0 05mo1/Lリン酸塩緩衝液 005m01/Lリ ン酸二水素ナ トリウム

1000mLに 0 05no1/Lリン酸を加えて pH2 5に調整する

0 05moyLリ ン酸 リ ン酸 3 41mLを 水 1000mLに 溶かす

0 05moVLリ ン酸二水素ナ トリウム リ ン酸二水寿ナ トリウム ・二水和物

78gを 水 1000mLに 溶かす

流 量 :レボカルニチンの保持時間が約 11分 になるように調整する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 100 μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき, レ
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ボカルニチンのピークの理論段数及びシンメ トリーー係数は,それぞれ 5ooo
段以上,20以 下である

システムの再現性 :標 準溶液 10o μ Lに つき,上 記の条件で試験 を 6回 繰 り
返す とき, レボカルニチンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下であ
る

塩化 レボカルニチン標準品 C7H16ClNO]:19766 塩 化 ()― (沢)一 (3カ ル
ボキシ 2-ヒ ドロキシプロピル)ト リメチルアンモニ ウムで,下 記の規格に適
合するもの

性状 本 品は自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 トル測定法の臭化カ リウム錠剤法により
測定するとき,波 数 1723cm」,1475cm l,1401cm・ ,1189cmJ及 び 1089c,■」

付近に吸収を認める

旋光度 [α]甘 _227～ -240°  (乾 燥後,lg)水 ,50mL,100mm)

融点 137～ 141℃

純度試験

(1)で 一塩化カルニチンエ トリル

本品 050gに 水酸化ナ トリウム試液 25mL,水 lomL及 び リン酸三ナ
トリウム水溶液 (1→4)2mLを 加えて溶か し,ラ イネ ッケ塩試液 2mL
を正確に加え,更 に水を加えて正確に 25mLと する 遮 光 して ときどき
振 り混ぜながら氷水中に 50分 間放置 し,乾 燥ろ紙を用いてる過する
初めのろ液 10mLを 除き,次のろ液を約 30℃の水中で室温まで加温する
この液につき)波 長 52211111における吸光度を測定す るとき,次 の比較
液の吸光度 より小 さくない

比較液 :で一塩化カルニチンニ トリルを乾燥 (105℃,2時 間)ヒ′,そ
の 100m3を 正確に量 り,水 を加えて溶か し正確に 10omLと す る そ の
液 1 5mLを とり水 10mL及 び リン酸三ナ トリウム水溶液 (1→4)2mLを

加え,ライネ ッケ塩試液 2mLを 正確に加え,更に水を加 えて正確 に 25mL
とする 以 下同様に吸光度を測定する (03%以 下)

(2)塩 化クロ トンベタイン

本品 093を 水 lomLに 溶か し,希 硫酸 3mL及 び O o2moVL過 マンガ
ン酸カ リウム液 25mLを 加 えて振 り混ぜるとき,1分 問以内に過マンガ
ン酸カ リウムの紅色が消失 しない (o5%以 下)

乾燥減量 50%以 下 (05g,減 圧,シ リカグル,80℃ ,4時 間)

含量 99o%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 05gを 精密に量 り,
水 30 mLを 加えて溶か し,ol mOvL水 酸化ナ トリウム液で滴定する (指
示栗 :フ ェノールフタレイン試液 2滴 )

0 1moVL水 酸化ナ トリウム液 lmL=19 766mg C7H16CIN()3
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塩酸ファ ドロブール lmg錠

溶出試験 本 品 1個をとり,試 験液に水 900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ
り,毎 分 50回転で試験を行 う 溶 出試験開始 15分後,溶 出液 20nlL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 2mLを 正確に量り,01md/L塩 酸試液 2mLを 正確に加え
て試料溶液とする 別 に塩酸ファ ドロゾール水和物標準品 (別途 105□で 4
時間乾燥し,乾 燥減量を測定しておく)約 0029gを精密に量 り,0 1mOVL塩
酸試液に溶かし,正 確に 100mLと する.こ の液 5mLを 正確に量 り,01md/L
塩酸試液を加えて正確に 100mLと する 更 にこの液 4mLを 正確に量り,
0 1moVL塩酸試液を加えて正確に 50mLす る こ の液 10mLを 正確に量り,
水 10mLを 正確に加えて標準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 50‖Lず つ
を正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行い,そ れぞ
れの液のファ ドロゾールのピーク面積ん 及び″sを測定する

本品の 15分間の溶出率が 85%以 上のときは適合とする

塩酸ファドロゾール (C14H13N3・HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

= 1 7 s ×
Z I T ×

と
×
挙

喰 :乾燥物に換算 した塩酸ファ ドロゾール水和物標準品の量 (mg)
Ctl錠 中の塩酸ファドロゾール (C14H13N3・HCl)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :229nrn)
カラ2、: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23と 1-ヘキサンスルホン酸ナ トリウムo94g
を水に溶かし,looomLと する こ の波にリン酸を加えて pH2 5に調整す
る こ の液 800mLを とり,ア セ トニ トリル 200mLを 加える
流量 :ファドロゾールの保持時間が約 8分 になるように調整する
システム適合性
システムの性能 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,フ
ァドロゾ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,20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 ァドロゾールのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下であ
る

塩 酸 フ ァ ドロ ゾー ル 水 和 物 標 準 品  c 1 4 H 1 3 N 3 ・H C l ・1 / 2 H 2 0 : 2 6 8 7 4

(土)-4-(5,6,7,8-テトラヒドロイ ミダゾ[1,5‐2]ピリジン_5、イル)ベンゾニ トリル
ー塩酸 1/2水和物で次の規格に適合するもの 必 要な場合は次に示す方法で
精製する

精製法 塩 酸ファドロゾール水和物にアセ トン/水 混液 (9:1)を 加え,加 温
して溶かす 熱 時ろ過 し,ろ 液を冷暗所に一夜放置する 析 出した結晶をろ

て
Ｄ
′
Ｏ



取 し,少 量のアセ トンで洗 う 得 られた結晶を粉末とtン,50℃ で 3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  (1)本 品を赤外吸収スペクトル測定法のペース ト法により測定する
とき,波 数 2230cm l,1607cm l,1535cm l,1308c,■ 1及び 845cm〕付近に吸収
を認める

(2)本 品 003gを 核磁気共鳴スペク トル測定用重水素化メタノール 05mLに
溶かし,核 磁気共鳴スペク トル濃J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 トル演J定法 (lI I)により測定するとき,δ 57ppm付 近
に四重線のシグナル Aを ,δ 74ppm付 近に二重線のシグナル Bを ,δ 75ppm
付近に二重線のシグナル Cを , δ78ppm付 近に二重線のシグナル Dを ,ま
た,6 8 6ppm付 近に二重線のシグナル Eを 示 し,各シグナルの面積強度比 A:
B:CtD:Eは 1:1:2:2:1で ある

融点 213～ 216℃ (乾燥後)

純度試験 本 品 O o253を とり,移 動相に溶かし,正 確に 50mLと 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 100mIJと し,標
準溶液とする、試料溶液及び標準溶液 20μLに つき,次 の条件で液体クロマ
トグラフ法により試験を行 う そ れぞれの液の各々のビーク面積を自動積分
法により測定するとき,試 料溶液のファ ドロゾール以外のピークの合計面積
は,標 準溶液のファ ドロゾールのピーク面積の 3/10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 :230nm)

カラム :内径 40mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ
ラフ用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする
カラ2、温度 t40℃付近の 一定温度

移動相 :リン酸二水索カリウム2gと 1ヘ キサンスルホン酸ナ トリウムo94g
を水に溶か tン,1000mLと する こ の液にリン酸を加えて pH2 5に 調整す
る こ の液 800mLを とり,ア セ トニ トリル 200mLを 加える
流量 :フ ァドロブールの保持時間が約 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ファ ドロブールの保持時間の約 3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 20μLか ら得たファドロブールのピーク面積が,標 準溶液の
ファドロブールのピーク面積の 7～13%に なることを確認する
システムの性能 :本 品 3mg及 びパラオキシ安壇、香酸メチル 001gを 移動相
に溶かして 50mLと する こ の液 20μLに つき,上 記の条件で操作すると
き,フ ァドロゾール,パ ラオキシ安息香駿メチルの順に溶出し,そ の分
離度は 4以 上である
システムの再現性 :標準溶液 20HLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返
すとき,ファ ドロブールのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

乾燥減量 30～ 38%(lg,105℃ ,4時 間)

含量 995%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 04gを 精密に量 り)無 水
酢酸/酢 酸 (100)混 液 (7:3)80mLに 溶かし,o lmOvL過 塩素酸で滴定す
る (電位差滴定法)同 様の方法で空試験を行い,補 正する

66



0 1moVL過 塩素酸 imL=25 973mg C14H13N3・ HCl
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塩酸エビナスチン 10mg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 90o mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ
り,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試験開始30分 後,溶 出液 20 mL以 上をと
り,子L径 o45μ m以 下のメンブランフィルターでろ過する 初 めのろ液 lo mL
を除き,次 のろ液を試料溶液とする 別 に塩酸エピナスチン標準品を105℃ で3
時間乾燥 し,そ の約 00228を 精密に量 り,水 に溶か iン,正 確に 10o mLと す
る この液5 mLを 正確に量 り,水を加えて正確に100 mLと し,標準溶液 とする
試料溶液及び標準溶液 50μ Iソずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラ
フ法により試験を行い,それぞれの液のエピナスチンのピーク面積 力T及 び ″s
を測定する

本品の30分間の溶出率が85%以 上のときは適合 とする

塩酸エピナスチン (C16H15N3・HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

=倦 x ttx上 ×45
イs C

7/s:塩酸エピナステン標準品の量 (mg)
C:1錠 中の塩酸エピナスチン (C16HlSN3・IICl)の表示量  (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 i220 nm)
カラム :内径 46mm,長 さ 15 cmのステンレス管に 5μ mの 液体クロマ
トグラフ用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする
カラム温度 :30℃ |1近の一定温度
移動相 :トヘプタンスルホン酸ナ トリウム05gを 正確に量 り,水 680 mLに溶
かし, リン酸 (1→lo)を 加えてPH3 2に調整する こ の液にアセ トェ トリ
ル320 mLを加える

流 量 :ェ ピナスチンの保持時間が約 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50μ L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,
20以 下である

システムの再現性 i標準溶液 50μ L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 20%以 下である

塩酸エピナスチン標準品 C16H15N3・HCl:28577 ← )_3-amin0 9,
13b、dihydrO-1みdlbcnz[c/]imldaz。[1,5-α]azCpine hydrOchb五de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 本 品を約 1lo～130℃でジメチルホルムア ミドに溶かす。この液をろ過
し、10℃以下に冷去‖する。得られた結晶をジメチルホルムアミドおよび酢酸
エチルで洗浄 した後、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

ｐ
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(1)本 品の 0 01moVL塩酸試験溶液 (1→5000)に つき,紫 外可視吸光度測定

法により吸収スペク トルを測定するとき,波 長 261～265111n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の臭化カリウム錠剤法により

測定するとき,波 数 1662 cm l,1588 cm l,1554 cm」,774 cm‐
1及
び 760

cm~1付近に吸収を認める

純度試験 類 縁物質 本 品 0020gを 移動相 100 mLに溶かし,試料溶液とする

この液 l mLを正確に量り,移 動相を加えて正確に 100 mLと し,標 準溶液

とする 試 料溶液及び標準溶液 50μ Lに つき,次 の条件で液体クロマ トグ

ラフ法により試験を行 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,試料溶波のエピナスチ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

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :22011111)

カラム :内径 4111111,長さ 12 5 cmのステンレス管に 7μ mの 液体クロマ ト

グラフ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 :0 05 moVL酢酸 トリエチルアンモニウム溶液
1)に
酢酸 (100)を加

えて pHを 56に 調整する この液 740 mLにアセ トニ トリル 260 mL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

面積沢J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 2 mLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に 20 mL

とする こ の液 50μ Lか ら得たエピナスチンのピーク面積が,標 準溶液

のエピナスチンのピーク面積の 5～15%に なることを確認する

システムの性能 :パラオキシ安壇、香酸エチル 20 mgを量 り,試料溶液 50 mL

を加えて溶かす。この液 1 lnLを量り,移 動相を力8えて 20 mLと する。こ

の液 50μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,エ ピナスチン,パ ラオ

キシ安這、香酸エチルの順に溶出し,そ の分離度は 20以 上である

システムの再現性 :標準溶液 50μ L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 20%以 下である

乾燥減量 05%以 下 (13,105℃ ,3時 間)

合量 990%以 上

定量法 本 品を乾燥し,そ の約 03gを 精密に量 り,無 水酢酸 ・酢酸 (100)混

液 (7:3)70 mLに 溶かし,0 1mO1/L過塩兼酸で滴定する (電位差滴定法)_

同様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1moVL過 塩素酸 l mL=28 577 mg C16H15N3 HCl
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試菜 ,試液

1)0 05moVL酢 酸 トリエチルアンモニウム溶液

酢酸(100)1201gをとり,約 500m〔夕の水を加える こ の液に トリエチルア ミン

2024gを 30℃以下に保ちなが l‐l徐々に加え,更に水を加えて looO mIとする

この液 25 mIサに水を加えて loOo mLとする
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塩駿エピナスチン 20mg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ
り,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試験開始30分後,溶 出液 20 mL以 上をと
り,子L径 045μ m以 下のメンブランフィルターでろ過する 初 めのろ液 10 mL
を除き,次 のろ液を試料溶液とする 別 に塩酸エピナスチン標準品を105℃ で3
時間乾燥 し,そ の約 00223を 精密に量り,水 に溶かし,正 確に 100 mLと す
る こ の液5 mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に50 mLと し,標 準溶液 とする
試料溶液及び標準溶液 50μ Lず つを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラ
フ法により試験を行い,それぞれの液のエピナスチンのピーク面積 ′T及 び ″s
を測定する

本品の30分間の溶出率が85%以 上のときは適合とする

塩酸エピナスチン (C16H15N3・HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

=7/s×空 ×上×90
スs C

1/s:塩酸エ ピナスチン標準品の量 (mg)

Cヤ:1錠 中の塩酸エ ピナスチン (C:6H15N3・HCl)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220 nlll)

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

トグラフ用オクタデシルシリル化シリカグルを充てんする

カラム温度 :30℃ 付近の一定温度

移動相 :1-ヘプタンスルホン酸ナ トリウム053を 正確に量 り,水 680 mLに溶
か し,, 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320 mLを加える

流 量 i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50μ L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,
20以 下である

システムの再現性 ,標準溶液 50μ L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 20%以 下である

塩酸エピナスチン標準品 C16H15N3・HCl:28577 1■ )-3-alnino-9,

1 3 b  d l l l y d r o - l r F  d i b c n z [ Cメ ] i m i d a z O [ 1 , 5 -α ] a z C P i n c  h y d r O c h 1 0 r i d cで ,下 記 の 規

格に道合するもの 必 要ならば次に示す方法で精製する

精製法 本 品を約 110～130℃で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。得られた結晶をジメテルホルムアミドおよび酢酸

エチルで洗浄 した後、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
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(1)本 品の 0 01moVL塩 酸試験溶液 (1→5000)に つき,紫 外可視吸光度沢J

定法により吸収スペク トルを測定するとき,波 長 261～265 nnlに吸収

の極大を示す

(2)本 品を乾燥し,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法によ

り測定するとき,波 数 1662 cm l,1588 cm l,1554 cm l,774 cm」及び

760 cm l付近に吸収を認める

純度試験 類 縁物質 本 品 00203を 移動相 100 mLに溶かし,試 料溶液とす

る こ の夜 lmLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に 100 mLと し,標 準

溶液とする 試 料溶液及び標準溶液 50μ Lに つき,次 の条件で液体クロマ

トグラフ法により試験を行う 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 料溶液のエピナスチン以外の 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

操作条件

検出器 t紫外吸光光度計 (損」定波長 :220 nln)

カラム :内径 4 mm,長 さ 125 cmの ステンレス管に 7″mの 液体クロマ ト

グラフ用オクテ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 :0 05 moVL酢酸 トリエチルアンモニウム溶液
1)に
酢酸 (100)を加

えて pHを 56に 調整する この液 740 mLにアセ トエ トリル 260 nlLを加

える

流量 i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

面積沢」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 モ標準溶液 2 mLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に 20 mL

とする こ の液 50μ Lか ら得たエピナスチンのビーク面積が,標 準溶液

のエピナスチンのピーク面積の 5～15%に なることを確認する

システムの性能 iパラオキシ安息香酸エチル 20 mgを量り,試料溶液 50 mL

を加えて溶かす こ の液 l mLを量り,移 動相を加えて 20 mIッとする こ

の液 50μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,エ ピナスチン,パ ラオ

キシ安定、香酸エチルの順に溶出し,そ の分離度は 20以 上である

システムの再現性 :標準溶液 50μ L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 20%以 下である

乾燥減量 05%以 下 (lg,lo5℃ ,3時 間)

含量 990%以 上

定量法 本 品を乾燥 し,そ の約 03gを 精密に量り,無 水酢酸 ・酢酸 (100)混

液 (713)70 mLに 溶かし,0 1mO1/L過塩素酸で滴定する (電位差滴定法)

同様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1moyI″過塩素酸 l mL=28 577 mg C16H15N3・HCl

う
と
【′



試薬 ・試液

1)0 05moVL酢 酸 トリエチルアンモニウム溶液

酢酸(100)1201gを とり,約 500 mLの水を加える こ の液に トリエテルア ミン

20243を 30℃以下に保ちなが ら徐々に加え,更に水を加 えて 1000 mLとする

この液 25 mLに 水を加えて 1000 mLとする

ぢ^句
′



塩酸エピナスチン20mgカ プt7ル

溶出試験 本品約 10gを 精密に量り,試験液に水 900mLを 用い)溶出試験法第 2

法により,毎分 50回転で試験を行う 溶出試験開始 15分後】溶出液 20mL以 上

をとり,孔径 0 45μm以 下のメンブランフィルターでろ過する 初めのろ液 10mL

を除き,次のろ液を試料溶液とする 別に塩酸エピナステン標準品を 105℃で 3時

間乾燥し、その約 0022g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 50inLとし,標準溶液とする 試料溶液

及び標準溶液 50μ Lフずつを正確にとり,次の条件で液体クロマトグラフ法により

試験を行い,それぞれの液のエピナスチンのピーク面積 AT及 び Asを求める

本品の 15分間の溶出率が 85%以 上のときは適合とする

塩酸エピナステン(C16H15N3・HCl)の表示量に対する溶出率 (%)

= 耕 ×
焦
X とX 9 0

Wsi塩 酸エピナスチン標準品の秤取量(mg)

W『:塩 酸エピナスチンカプセルの秤取量(3)

Ci 13中 の塩酸エピナスチン(C16H15N3・HCl)の表示量(m3)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220nm)

カラムt内径 46mm】 長さ1 5cl■のステンレス管に 5μmの 液体クロマトグラフ用オク

タデシルシリル化シリカゲルを充てんする

カラム温度 :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05Bを 正確に量り小水 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

を力日える

流量i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

システム適合性

システムの性能 ,標準溶液 50μ Lにつき,上記の条件で操作するとき,エピナステ

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 2000段 以上,20以 下

である_

システムの再現性 :標準溶液 50μ L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 20%以 下である

塩酸エピナステン標準品 C16H15N3・HCl:28577

(土)3 amino 9,13b―dihydro lガーdibenz[cメ]imidazO[1,5-α]azCpinc hydrochioridc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
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本品を約 110～130℃で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。得られた結晶をジメチルホルムアミド及び酢酸
エチルで洗浄した後、

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 酸試験溶液(1→5000)につき,紫外可視吸光度測定法
に

より吸収スペクトルを測定するとき,波長 261～265111nに
P/1収の極大を示す_

(2)本品を乾燥し,赤外吸収スペクトル沢」定法の臭化カリウ
ム錠斉」法により測定す

るとき,波数 1662 cm'l,1588 cm・,1554 cm l,774 cm‐
1及び 760 cm i付近に吸

収を認める

純度試験

類縁物質 本品 0020gを 移動神 100 mlフに溶かし,試料溶液とする
この液 l mL

を正確に量り,移動相を加えて正確に 100 mLと し,標準溶液とする 試料溶波

及び標準溶液 50μ Lに つき,次の条件で液体クロマトグラフ法によ麻 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

のエピナスチ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

操作条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220■m)

カラム:内径 4 mm,長 さ12 5 cmのステンレス管に7μmの 液体クロマトグラフ用オ

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 :005 moVL酢 酸トリエチルアンモニウム溶液
1)に
酢酸(100)を加えて pHを

56に 調整する この液 740 mLにアセトニトルレ260 mL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 2 mLを正確に量り,移動相を加えて正確に20 mLと
する

この液 50μ L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チンの

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20 mgを量り,試料溶液 50 mLを加
え

て溶かす この液 l mLを 量り,移動相を加えて20 mLと する
この液 50μ L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 20以 上である_

システムの再現性 :標準溶液 50μ Lにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,
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