
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°o以下(lg,105℃,3時 間)

含量 990%以 上  定 量法 本品を乾燥し,その約 033を 精密に量り,無水酢酸・

酢酸(100)混液(713)70 mLに溶かし,01md/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

o lmoVL過塩索酸 l mL=28 577 mB C16H15N3・HCl

試薬・試液

1)0 05mo1/L酢酸トリエチルアンモニウム溶液

酢酸(100)12013をとり,約 500 mLの水を加える この液にトリエチルアミン2024

3を 30℃以下に保ちながら徐々に力日え,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
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トシル酸スプラタス ト50mgカ プセル

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,孔径 045ぃm以 下のメンブランフイルターでろ過する 初めのろ液 10mL

を除き,次 のろ液を試料溶液 とする 卵 1にトシル酸スプラタス ト標準品 (別

途本品 05gに つき,水 分測定法の直接滴定法により,水 分を測定 しておく)

約 0028Bを精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 50mLと する こ の液 5mLを 正

確に量 り,水 を加えて正確に 50mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標

準溶液につき,紫外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 265 nIIlにおけ

る吸光度ム1及び九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

トシル酸スプラタス ト (C16H26N04S・C7H703S)の表示量に対する溶出率(%)

=1/sx安×号180

1 1 t :抗 水物に換算 した トシル酸スプラタス ト標準品の量(m 8 )

σ : 1カ プセル中の トシル酸 スプラタス ト(C 1 6 H 2 6 N 0 4 S・C 7 H 7 0 3 S )

の表示量(m g )

トンル酸スプラタス ト標準品 C16H2か04S・C7H703S'49964(RS)―[2-[4-(3-エ

トキシ 2,ヒドロキシプロポキシ)フエニルカルバモイル]エ チル]ジメチルス

ルホニウムFフトルエンスルホン酸塩で,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  ト シル酸スプラタス ト100gに,エ タノール (995)800mLを 加えて

溶か した後,イ ソプロピルエーテル 800mLを 加え,氷 冷下放置 し,析 出し

た結晶をろ取 し,冷 エタノール (995)で 洗 う 更 に同様の操作を 2回 行

い,デ ンケーター (減圧,シ リカゲル)中 で 2日 間乾燥する

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である

確認試験 本 品の核磁気共鳴ス太ク トル測定用重水素ジメチルスルホキシ ド

溶液 (1→10)につき,核 磁気共鳴スペク トル測定用テ トラメチルシランを

内部基準物質として核磁気共鳴スペク トル測定法 (lH)に より渡」定すると

き,δl lppln付近に二重線のシグナル Aを ,δ23ppm付 近に単一線のシグ

ナル Bを ,δ30ppm付 近に中央に鋭いシグナルがある多重線のシグナル C

を,S35ppm付 近に多重線のシグナルを,S39ppm付 近に多重線のシグナル

Dを ,δ50ppm,δ69ppm及 び δ71ppm付 近に二重線のシグナル E,F及 び

Gを ,57 5ppm付近に多重線のシグナル Hを ,δ10 1ppm付近に単
一のシグ

ナル Iを示 し,各 シグナルの面積強度比 A:BiCiD:E:F:G:H:Iは ,

ほぼ 3:3:8:3:1:212:4:1で ある



融″く 86～ 90℃

類縁物質 本 品 00253を とり,移 動fllを加えて溶かし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 100mLと し,

標準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液それぞれ 10μL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 ォ トルエンスルホン酸

及びスプラタス ト以外のピークの合計面積は,標 準溶液のスプラタス トの

ピーク面積の 1/2よ り大きくない

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測1定波長 !225nlll)

カラム モ内径 4 6mln,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μ mの 液体クロマ ト

グラフ用フェニル化シリカグルを充てんする

カラム温度 :25℃ 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 312gを 水に溶かして 1000mL

とし, リン酸をカロえて pH2 0に 調整 した液に 1-オクタンスルホン酸ナ

トリウム 108gを 溶解する こ の液 740mLに アセ トニ トリル 200mL及

びメタノール 60mLを 加える

流量 :ス プラタス トの保持時間が約 5分 になるように調整する

面積測定範囲 :ス プラタス トの保持時間の約 6倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 t標 準溶液 lmLを 正確に量 り)移 動相を加えて正確に 20mIサ

とし,感 度標準液とする 感 度標準液 10μLに つき,上 記の条件で操

作するとき,ス プラタス トのピーク面積を検出することを確認する

システムの性能 :標 準溶液 10μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,

β トルエンスルホン酸,ス プラタス トの順に溶出し,そ の分離度は 13

以上である

システムの再現性 :標 準溶液 10 1ι Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰

り返すとき,ス プラタス トのピーク面積の相対標準偏差は 10°/6以下で

ある

水分 10%以 下 (053,容 量滴定法,直 接滴定)

含量 換 算 した脱水1/2に対し990%以 上  定 量法 本 品約 05gを 精密に量

り,新 たに煮沸 し冷却 した水 50mLに 溶かし,0 1mOVL水 酸化ナ トリウム

液 30mLを 正確に加えて,5分 間かき混ぜた後,過 量の水酸化ナ トリウムを

0 05mo1/L硫 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 1mo1/L水酸化サ
‐
トリウム液 lmL=49 964mB C16H26N04S・ C7H703S
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トンル酸スプラタス ト100mgカ プセル

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■ によ

り,毎 分 50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,孔径 045卜m以 下のメンブランフイルターでろ過する 初めのろ液 10mL

水 3mLを 正確に力Bえ,試 料溶液 とす
を除き,次 のろ液 3mLを 正確に量 り,

る 別 に トシル酸スプラタス ト標準品 (別途本品 05gに つき,水 分測定法の

直接滴定法により,水 分を測定 しておく)約 0028Bを 精密に量 り,水 に溶か

し,こ確に 50mLと する こ の液 5mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 50mL

とし,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液につき,紫 外可視吸光度測定

法により試験を行い,波 長 265 nmにおける吸光度ムT及びムsを測定する

本品の 15分問の溶出率が 85%以 上のときは適合 とする

トシル酸スプラタス ト (C16H26N04S・C7H703S)の 表示量に対する溶出率(%)

=II s x=堂1×
|チ
×360

レレ「s i脱水物に換算 した トシル酸スプラタス ト標準品の量(ng)

σ :lヵ プセル中の トシル酸スプラタス ト(C16112が04S'C7H703S)

の表示量(mg)

トシル酸スプラタス ト標準品 C16H26N04S・C7H703S i 499 64(RS)―[2-[4-(3-エ

トキンー2-ヒドロキシプロポキン)フエニルカルバモイル]土 チル]ジメチルス

ルホニウムPト ルエンスルホン酸塩で,下 記の規格に適合するもの 必 要な

え)ば次に示す方法で精製する

精製法 ト シル酸スプラタス ト100gに,エ タノール (995)800mLを 加えて

溶かした後,イ ツプロピルエーテル 800mLを 加 え,水 冷下放置 し,析 出し

た結晶をろ取 し,冷 エタノール (995)で 洗 う 更 に同様の操作を 2回 行

ぃ,デ シケーター (減圧,シ リカゲル)中 で 2日 間乾燥する

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である

確認試験 本 品の核磁気共鳴スペク トル測定用重水索ジメチルスルホキシ ド

溶液 (1→10)につき,核 磁気共鳴スペク トル測定用テ トラメチルシランを

内部基準物質として核磁気共鳴ス犬ク トル測定法 (lH)に より測定すると

き,51 lppm付近に二重線のシグナル Aを ,52 3ppm付 近に単
一線のシグ

ナル Bを ,δ30ppm付 近に中央に鋭いシグナルがある多重線のシグナル C

を,δ35ppm付 近に多重線のシグナルを,δ39ppm付 近に多重線のシグナル

Dを ,55 0ppm,δ69ppm及 び δ71ppm付 近に二重線のシグナル E,F及 び

Gを ,δ75ppm付 近に多重線のシグナル Hを ,S10 1ppm付近に単一のシグ

ナル Iを示 し,各 シグナルの面積強度比 A:B:C:DiEiF:G:HiIは ,

ほぼ 313:8:311モ 212:4:1で ある
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隔虫点 86～ 90℃

類縁物質 本 品 0025gを とり,移 動相を加えて溶か し50mLと し,試 料溶液

移動相を加えて正確に 100mLと に/,
とする こ の液 lmLを 正碓に量り,

標準溶液 とする 試 料溶波及び標準溶液それぞれ 10μ 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 れぞねフ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 ク トルエンスルホン酸

及びスプラタス ト以外のピークの合計面積は,標 準溶液のスプラタス トの

ピーク面積の 1/2より大きくない

試験条件

検出器 :紫外吸光光度言|(測 定波長 122511111)

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

グラフ用フエニル化シリカゲルを充てんする

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動相 iリ ン酸二水素ナ トリウムニ水和物 312gを 水に溶か して 1000mL

とし, リン酸を加えて pH2 0に調整 した液に 1-オクタンスルホン酸ナ

トリウム 108Bを溶解する こ の液 740mLに アセ トニ トリル 200mL及

びメタノール 60mLを 加える

流量 :スプラタス トの保持時間が約 5分 になるように調整する

面積測定範囲 :スプラタス トの保持時間の約 6倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 lmLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に 20mL

とし,感 度標準液 とする 感 度標準液 10μ Lに つき,上 記の条件で操

作するとき,ス プラタス トのピーク面積を検出することを確認する

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

ォトルエンスルホン酸,スプラタストの順に溶出し,その分離度は 13

以上である

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,ス プラタス トのピーク面積の相対標準偏差は 10%以 下で

ある

水分 10%以 下 (05g,容 量滴定法,直 接滴定)

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

り,新 たに煮沸 し冷却 した水 50mLに 溶かし,0 1mOVL水 酸化す トリウム

液 30mLを 正確に加えて,5分 間かき混ぜた後,過 量の水酸化ナ トリウムを

0 05moVL硫酸で滴定する (電位差滴定法)同 様の方法で空試験を行い,

補正する

0 1mo1/L水酸化ナ トリウム液 lmL=49 964mg C16H26N04S・C7H703S
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トシル酸スプラタス ト5 0 m g / Bドライシロツプ

溶出試験 本 品約 lBを精密に量り,試 験液に水 900mLを 用い,溶 出試幹法第

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 下のメンブランフイルターでろ過する 初 めのろ

液 10mLを 除き,次 のろ液を試料溶液とする 別 に トシル酸スプラタス ト標

準品 (別途本品053に つき,水分測定法の直接滴定法により,水 分を測定し

ておく)約 0028gを精密に量り,水 に溶かし,正 確に50mLと する こ の液

5mLを 正確に量り,水 を加えて正確に 50mLと し,標 準溶液とする 試 料溶

液及び標準溶液につき,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長 265

nmに おける吸光度ムf及びAs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

トシル酸スプラタス ト (C16H26RI04S・C7H703S)の表示量に対する溶出率(%)

=竺 ×生 ×上×1 8 0
1/1/T A C

脱水物に換算 した トシル酸スプラタス ト標準品の量(m3)

トンル酸スプラタス トドラインロップの秤取量(g)

lg中の トシル酸スプラタス ト (C16H26N04S'C7H703S)の表

示量(mg)

トシル酸スプラタス ト標準品 C16H26N04S・C7H703S:49964(RS)―[2‐[4-(3-エ

トキン 2-ヒドロキンプロポキシ)フエニルカルバモイル]―エチル]ジメチルス

ルホニウムP,トルエンスルホン酸塩で,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  ト シル酸スプラタス ト100gに,エ タノークレ (995)800mLを 加えて

溶かした後,イ ソプロピルエーテル 800mLを 加え,水 冷下放置 し,析 出し

た結晶をろ取 し,冷 エタノール (995)で 洗 う 更 に同様の操作を 2回 行

ぃ,デ シケーター (減圧,シ リカグル)中 で 2日 間乾燥する

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である

確認試験 本 品の核磁気共鳴スペク トル測定用重水素ジメチルスルホキシ ド

溶液 (1→10)につき,核 磁気共鳴スペク トル測定用テ トラメチルシランを

内部基準物質 として核磁気共鳴スペク トル測定法 (lH)に より測定すると

き,δl lppm付近に二重線のシグナル Aを ,52 3ppm付近に単一線のシグ

ナル Bを ,S30ppm付 近に中央に鋭いシグナルがある多重線のシグナル C

を,53 5ppm付近に多重線のシグナルを,53 9ppm付近に多重線のシグナル

Dを ,δ50ppm,56 9ppm及 び δ71ppm付 近に二重線のシグナル E,F及 び

Gを ,δ75ppm付 近に多重線のシグナル IIを,S10 1ppm付近に単
一のシグ

ナル Iを示 し,各 シグナルの面積強度比 A:B:C:D:E!F:G:HiIは ,

』
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ほぼ 3:3:813:1:21214tlで ある

融′点 86～ 90℃

類縁物質 本 品 0025gを とり,移 動相を加えて溶か し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 100mLと し,

標準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液それぞれ 10μ 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 Pト ルエンスルホン酸

及びスプラタス ト以外のビークの合計面積は,標 準溶液のスプラタス トの

ピーク面積の 1/2よ り大きくない

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 1 225nm)

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

グラフ用フエニ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 iリ ン酸二水素ナ トリウムニ水和物 3123を 水に溶かして 1 000Hllサ

とし, リン酸を加えて pH2 0に 調整 した液に 1-オクタンスルホン酸ナ

トリウム 108gを 溶解する こ の液 740mLに アセ トニ トリル 200mL及

びメタノール 60mLを 加える

流量 :ス プラタス トの保持時間が約 5分 になるように調整する

面積測定範囲 :ス プラタス トの保持時間の約 6倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標 準溶液 lmLを 正確に量り,移 動神を加えて正確に 20mL

とし,感 度標準液 とする 感 度標準液 10μ Lに つき,上 記の条件で操

作するとき,ス プラタス トのビーク面積を検出することを確認す る

システムの性能 :標 準溶液 10μ Iクにつき,上 記の条件で操作するとき,

″ トルエンスルホン酸,ス プラタス トの順に溶出し,そ の分離度は 13

以上である.

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,ス プラタス トのピーク面積の相対標準偏差は 10%以 下で

ある

水分 10%以 下 (053,容 量滴定法,直 接滴定)

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

り,新 たに煮沸 し冷却 した水 50mLに 溶か し,0 1mOvL水 酸化ナ トリウム

液 30mLを 正確に加えて,5分 間かき混ぜた後,過 量の水酸化す トリウムを

0 05md/L硫 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

o lmo1/L水 酸化ナ トリウム液 lmL=49 964mg C16H26N04S・ C71=703S

命
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フレロキサシン 100mg錠

溶出試験法 : 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを 用い,溶 出試験■第 2

法により,毎分 50回 転で試験を行 う 溶 出試験開始 60分 後,溶 出液 20 mL

以上をとり,lL径 045μ m以 下のメンブランフイルターでろ過する 初 めの

ろ液 10 mLを 除き,次 のろ液 2 mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 25 mL

とし,試料溶液とする 別にフレロキサシン標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,

その約 002gを 精密に量 り,水 に溶か し,正 確に 100 mLと する こ の液

lmLを 正確に量り,水 を加えて正確に 25111L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により試験を

行い,波 長 280 nlnにおける吸光度AT及 びAsを 測定する

本品の 60分 問の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする

フレロキサシン (C17H18F3N303)の表示量に対する溶出率 (%)

= Vヽs ×
 十

X ttX 450

wstフ レロキサシン標準品の量 (mg)

c il錠 中のフレロキサシン (C17H18F3N303)の表示量 (mg)

フレロキサシン標準品 C17H18F3N303:36934 6,8‐
ジフルオロ 1‐(2-フルオ

ロエテル)‐1,4'ジヒドロ‐7‐(4‐メチル 1ヽ‐ピ天ラジエル)'4-オキソ‐3‐キノリンカ

ルボン酸で,下 記の規格に適合するもの_老 要ヽならば次に示す方法で精製す

る。

精製方法 フ レロキサシンを酢酸溶液に溶か した後,ろ 過する ろ 液を合成

吸着剤 (メタクリル酸エステル系重合物)を 充てんしたカラムに入れ,流

出させ,こ の流出液をろ過する ろ 液に水酸化ナ トリウム溶液を滴加 し,

pH約 68と して,冷却後,析出した結晶をろ取する 得 られた結晶を 105℃

で減圧乾燥する

性状 本 品は白色～微黄色の結晶性の粉末である

融点 :約 274℃ (分解)_265℃ の浴液中に挿入 し,1分 間に約 3℃上昇す

るように加熱を続ける

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 リウム錠済」法

により測定するとき,波数 3060 cm l,2850 cm l,1718 cm l,1627 cm l,

1480cm■ 及び 1281 cm■付近に吸収を認める.

純度試験 類 縁物質 本 操作は直射 日光を避け,遮光した容器を用いて行 う

本品0010gを薄めたリン酸 (1→ 1000)50 mLに溶かし,試料溶液と

する こ の液 2 mLを正確に量り,薄 めたリン酸 (1→ 1000)を加えて正

確に 100 mLと し,更 にこの液 3 mLを正確に量り,薄 めたリン酸 (1→

looo)を加えて正確に20 mLとし,標準溶液とする 試 料溶液及び標準溶

液 10 μL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

溶液のフレロキサシン以外の各々のピーク面積は,標 準溶液のフレロキサ

シンのピーク面積より大きくなく (それぞれ 03%以 下),か つ】試料溶

液のフレロキサシン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のフレロキサン

ンのピーク面積の 2倍 より大きくない (06%以 下)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :288 nm)

カラム :内径 4 mln,長 さ 15 cmのステンレス管に 5 μm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 120℃ イ寸死1の一定温

唇→ 10。)/辞予めた リン酸 (7→  500)
移動相 i薄めたジエチルアミン (1

/テトラヒドロフラン混液 (10,1011)

流量 :フ レロキサシンの保持時間が約 10分 になるように調整する

面積測定範囲 :溶媒のピークの後か らフレロキサシンの保持時間の約

25倍 の範囲

システムの適合性

検出の確認 モ標準溶液 5111Lを正確に量り,移 動相を加えて正確に 10

mLと する この液 10 μLか ら得たフレロキサシンのピーク面積が,

標準溶液のフレロキサシンのピーク面積の 40～60%に なることを

確認する

システムの性能 モ本品 0010gを とり,薄 めた リン酸 (1→ 1000)ヤこ

溶か して 50 mLと する こ の液 03 mL及 び 4‐ア ミノ安,3香酸の薄

めた リン酸 (1→ 1000)溶 液 (1→ 10000)lmLを とり,薄 めた

リン酸 (1→ 1000)を 加えて 100 mLと する こ の液 10 μLに つ

き,上 記の条件で操作するとき,4‐アミノ安息香酸,フ レロキサシン

の順に溶出し,そ の分離度が 10以 上のものを用いる

乾燥減量 05%以 下 (lg,105℃ ,2時 間)

含量 990%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 06gを 精密に量 り,

酢酸 (100)60 mLに 溶かし,01m01′ L過 塩宗酸で滴定する (電位差滴

定法)同 様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1 Hlol′L過 塩素酸 l mL=36 934 111g C17H18F3N303
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フレロキサシン 150mg錠

溶出試験法 : 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 60分 後,溶 出液 20 mL

以上をとり,孔 径 0 45 μ III以下のメンブランフイルターでろ過す る 初 めの

ろ液 10 mLを 除き,次 のろ液 l IIILを正確に量 り,水 を加えて正確に 20 mL

とし,試料溶液 とする 別にフレロキサシン標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,

その約 002gを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100 1nLとする こ の液

lmLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 25mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶

液及び標準溶液につき,水 を対照 として紫外可視吸光度測定法により試験を

行い,波 長 280 nmに おける吸光度AT及 びAsを 測定する

本品の 60分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする

フレロキサシン (C17H18F3N303)の表示量に対する溶出率 (%)

= Vヽsx t章モ
ーX c ×720

wsiフ レロキサシン標準品の量 (mg)

c :1錠 中のフレロキサシン (C wH18F3N303)の 表示量 (mg)

フレロキサシン標準品 C17H18F3N303:36934 6,8‐
ジフルオ ロ‐1-(2‐フルオ

ロエチル)‐1,4ジ ヒ ドロ 7-(4‐メチル 1-ピペ ラジエル)'4'オキ ソ 3‐キノ リンカ

ルボン酸で,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。

精製方法 フ レロキサシンを酢酸溶液に溶か した後 ,ろ 過する ろ 液を合成

吸着剤 (メタク リル酸エステル系重合物)を 充てん したカラムに入れ ,流

ろ液に水酸化ナ トリウム溶液 を滴加 し,
出させ ,こ の流出液をろ過す る

pH約 68と して,冷却後,析出 した結晶をろ取す る.得 られた結晶を 105℃

で減圧乾燥する

性状 本 品は白色～微黄色の結晶性の粉末である

融点 :約 274℃ (分解)265℃ の浴液中に挿入し,

するように加熱を続ける

1分 間に約 3℃上昇

リゥム錠剤法

1627 cm l,
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力

により測定するとき,波数 3060 cm l,2850 cln l,1718 cm l)

1480cm l及び 1281 cm l付近に吸収を認める

純度試験 類 縁物質 本 操作は直射 日光を避け,遮光 した容器を用いて行 う

本品 0010gを 薄めた リン酸 (1→ 1000)50 mLに 溶かし,試 料溶液 と

する こ の液 2 mLを 正確に量 り,薄 めた リン酸 (1→ 1000)を 加えて

正確に 100 mLと し,更 にこの液 3 mLを 正確に量 り,薄 めた リン駿 (1→

looo)を 加えて正確に 20111Lと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標準

溶液 10 μL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
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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

溶液のフレロキサシン以外の各々のピーク面積は,標 準溶液のフレロキサ

シンのピーク面積より大きくなく (それぞれ 03%以 下),か つ,試 料溶

液のフレロキサシン以外のピークの合計面積は,標 準溶液のフレロキサシ

ンのピーク面積の 2倍 より大きくない (06 %以 下)

試験条件

検出器 !紫外吸光光度計 (測定波長 :28 8  n m )

カラム :内径 411 1 m ,長さ 15 c mのステンレス管に 5 μm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

カラ親 度 混 0 掛 近い 離

唇→ 的。 膳 めた り翔 竹 → 抑0
移動相 :薄めたジエチルア ミン (1

′テ トラヒドロフラン混液 (10:1011)

流量 :フ レロキサシンの保持時間が約 10分 になるように調整する

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からフレロキサシンの保持時間の約

25倍 の範囲

システムの適合性

検出の確認 :標準溶液 5 mLを 正確に量 り,移 動神を加えて正確に 10

1■lLと する この液 10 μLか ら得たフレロキサシンのビーク面積が,

標準溶液のフレロキサシンのピーク面積の 40～60%に なることを

確認する

システムの性能 :本品 0010gを とり,芦 めた リン酸 (1→ 1000)1こ

溶か して 50 mLと する こ の液 03 mL及 び 4‐ア ミノ安定、香確の薄

めた リン酸 (1→ 1000)溶 液 (1→ 10000)lmLを とり,薄 めた

リン酸 (1→ 1000)を 加えて 100 mIJとする こ の液 101!Lに つ

き,上記の条件で操作するとき,4アミノ安癌、香酸,フレロキヤシン

の順に溶出し,そ の分離度が 10以 上のものを用いる

乾燥減量 05%以 下 (lg,105℃ ,2時 間)

含量 990%以 上  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 06gを 精密に量 り,

酢酸 (100)60 mLに 溶か し,01m01/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 1 113oVL過塩索酸 lmL=36 934 mg C17H18F3N303
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レボフロキサシン 100mg/B細粒

溶出試験 本 品約 lgを精密に量り,試 験液に水 900 mL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 90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 5mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 100 mL

とし,試料溶液とする 別にレボフロキサシン標準品約 0028gを 精密に量 り,

水に溶かし,正 確に 100 mLとする こ の液 2mLを 正確に畳 り,水 を力R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につき,紫 外可

視吸光度測定法により試験を行い,波 長 289 nll■における吸光度 ИT及び Иsを

測定する

本品の 90分 間の溶出率が 70%以 上のときは適合 とする

レボフロキサシン(C18H20FN304・1/2H20)の表示量に対する溶出率(%)

=竺 ×生×上x360
″ン“「 Zs C

II s:レボフロキサシン標準品の量(mg)

1/rtレ ボフロキサシン 100mg/g細粒の秤取量(3)

ci lg中 のレボフロキサシン(C18H20FN304・1/2H20)の表示量(mg)

レボフロキサシン標準品 C18H20FN304・1/2H20'37038(3助 9-フルオロ 2,3

ジヒ ドロ 3-メチルー10-(4-メチル ピペラジン‐1-イル)-7-オキ ソー7F/ピ リド

[1,2,3-ル]-1,4-ベンブオキサジン、6-カルボン酸 1/2水和物で,下 記の規格に

適合するもの 必 要な場合には次に示す方法により精製する

精製法 レ ボフロキサシン303に 酢酸エチル 1200 mLを加えて 50～60℃で 1

時間撹拌する 熱 時ろ過し,ろ 液を 50～60℃で濃縮乾固する 残 留物に水

72 mL及 び塩酸 6 mLを加え,40～50℃で 1時間境拌 し溶解する ア セ トン

225 mLを 加え,5℃ 以下で 2時 間放置後析出した結晶をろ取 し,冷 アセ ト

ン 69 mLで洗浄後 40～50℃で 2時 間減圧乾燥する 以 上の操作を 3回 繰 り

返 し行い,結 晶約 60gを 得る 得 られた結晶を水 378 mLで 溶解後,ア ン

モニア水 (28)で PH7 2～75に 調整する ク ロロホルム 450 mLを 加 え抽

出後,ク ロロホルム層を分取する 更 に同様な操作を 2回 繰 り返す_ク ロ

ロホルム層を合わせて水 360 mLを加え洗浄後,ク ロロホルム層を分取 し,

減圧で濃縮乾回する 残 留物にエタノール (995)378 mLを 加え 70～80℃

にて溶解後,活 性炭 453を 加えて 30分撹件 し,脱 色処理する 脱 色処理

後,活 性炭を熱時ろ過 し,活 性炭を温エタノール (995)180 mLで 洗浄す

る ろ液及び洗浄液を合わせ,約 315 mLになるまで減圧濃縮する 濃縮後,

5℃以下で 2時 間放置する 析 出した結晶をろ取 し,5℃ 以下の冷エタノー

ル (995)90 mLで 洗浄し,60～ 70℃で 12時間以上減圧乾燥する 乾 燥終
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了後,室 温,速 光で24時間以上放置する

性状 本 品は,淡 黄白色～黄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の臭化カリウム錠剤とに

より測定するとき,波 数3430 cm l,3040 cm l,2800 cm l,1724 clll l,1622

cm l,1521 cm l,1471 cm・,1051 cm l及び803 cm i付近に吸収を認める

旋 光 度 〔α〕
智

十 的 ～ ~労 °
m野 メ タ ノ

ー ル ,的 m L 的 O I I I I I l l

類縁物質 本 操作は光を遊けて行 う 本 品 10 mBを水/ア セ トニ トリル混液

(611)50 mLに 溶かし,試 料溶液 とする こ の液 l mLを 正確に量 り,水

/ァ セ トニ トリル混液 (6:1)を 加えて正確に20 mLと する 更 にこの液

lmLを 正確に量 り,水/ア セ トニ トリル混液 (6:1)を加えて正確に 10 mL

とし,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液 10μ Lにつき,次 の条件で

液体クロマ トグラフ法により試験を行 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 料溶液のレボフロキサシン以外の

各々のピークの面積は,標 準溶液の レボフロキサシンの ピーク面積の 04

倍より大きくなく, レボフロキサシン以外のピークの合計面積は,標 準溶

液のレボフロキサシンのピーク面積の 06倍 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 :294 nm)

カラム i内径 46 mm,長 さ 25 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ンルシリル化シリカゲルを充てんする

カラム温度 ,45℃付近の一定温度

移動相 :過塩秦酸ナ トリウム 70g及 び酢酸アンモニウム 403を 水 1300

mLに 溶かし,リン酸を加えて PIt 2 2に調整 し,アセ トニ トリル 240 mIッ

を加える

流量 :レボフロキサシンの保持時間が約 20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レボフロキサシンの保持時間の約

18倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 l mLを正確に量 り,水 /ア セ トニ トリル混液 (61

1)を加えて正確に 20 mLとする こ の液 10μ Lか ら得たレボフロキサ

シンのピーク面積が,標 準溶液のレボフロキサシンのピエ ク面積の 4

～6%に なることを確認する

システムの性能 :試料溶液 05 mLを とり,オ フロキサシン脱メチル体の

水/ア セ トニ トリル混液 (6:1)溶 液 (1→20000)l mLを 加え,更 に

水/ア セ トニ トリル混液 (6:1)を 加え,100 mLと する こ の液 10μ

Lに つき,上 記の条件で操作するとき,オ フロキサシン脱メチル体,レ

ボフロキサシンの順に溶出し,そ の分離度は 25以 上である

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

り返す とき, レボフロキサシンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以

０
６

０
６



下である

水分 21～ 27%(05g,容 量滴定法,直 接滴定)

含量 995～ 1010%(換 算 した脱水物 として)定 量法 本品約 030g々 精密

に量 り,酢 酸 (100)100 mLに溶かし,01 mOVL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

o l moVlッ過塩索酸 l mL=36 14 mg Ci81120FN304
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レボフロキサシン 100mB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 90分 後,溶 出液 20 mL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

10 mLを 除き,次のろ液 5 mLを 正確に量 り,水を加えて正確に 100 mLと し,

試料溶液 とする 別 にレボフロキサシン標準品約 0028Bを 精密に量 り,水 に

溶かし)正 確に 100 mLと する こ の液 2 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につき,紫 外可祝吸

光度測定法により試験を行い,波 長 289 11xnにおける吸光度 ИT及 び ′sを源1定

する

本品の 90分 関の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする

レボフロキサシン(C18H20FN304・1/2H20)の表示量に対する溶出率(%)

=旅x t t x t t x 3 6 0
Иs C

ll s:レボフロキサシン標準品の量(mg)

c11錠 中のレボフロキサシン(CiRH20FN304'1/2H20)の表示量(mg)

レボフロキサシン標準品 C18H20FN304・1/2地O i370 38(3働 9-フルオロ 2,3

ジヒ ドロ 3-メチルー10,(4メチル ピペ ラジンー1-イル)7-オキ ん 7ガーピリド

「1,2,3-沈]1,4-ベンブオキサジン 6-カルボン酸 1/2水和物で,下 記の規格に

適合するもの 必 要な場合には次に示す方法により精製す る

精製法 レ ボフロキサシン30Bに 酢酸エチル 1200 mLを加えて 50～60℃で 1

時間攪件する 熱 時ろ過 し,ろ 液を 50～60℃で濃縮乾回する 残 留物に水

72 mL及 び塩酸 6 mLを 加え,40～50℃で 1時 間攪拌 し溶角年す る ア セ トン

225 mLを 加え,5℃ 以下で 2時 間放置後析出した結晶をろ取 し,冷 アセ ト

ン 69 mLで 洗浄後 40～50℃で 2時 間減圧乾燥する 以 上の操作を 3回 繰 り

返 し行い,結 晶約 603を 得る 得 られた結晶を水 378 mLで 溶解後,ア ン

モニア水 (28)で pH7 2～75に 調整する ク ロロホルム 450 mLを 加え抽

出後,ク ロロホルム層を分取する 更 に同様な操作を 2回 繰 り返す ク ロ

ロホルム層を合わせて水 360 mLを加え洗浄後,ク ロロホルム層を分取 し,

減圧で濃縮乾回する 残 留物にエタノール (995)378 mLを 加 え 70～80℃

にて溶解後,活 性炭 45gを 加えて 30分 撹拌 し,航 色処理する 航 色処理

後,活 性炭を熱時ろ過 し,活 性炭を温エタノール (995)180 mLで 洗浄す

る ろ液及び洗浄液を合わせ,約 315 mLに なるまで減圧濃縮する 濃縮後,

5℃以下で 2時 間放置する 析 出した結晶をろ取 し,5℃ 以下の冷エタノー

ル (995)90 mLで 洗浄 し,60～ 70℃で 12時間以上減圧乾燥する 乾 燥終

了後,室 温,遮 光で 24時 間以上放置する

性状 本 品は,淡 黄白色～黄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 トル測定法の臭化カ リウム錠剤法に

より測定するとき,波 数 343 0  c m  l , 3 0 4 0  c m  l , 2 8 0 0  c m」,1 7 2 4  c m・,1 6 2 2

c m  l , 1 5 2 1  c m  l , 1 4 7 1  c m  l , 1 0 5 1  c m  l及び 803  c m  l付近に吸収を認める

陶 般 的 〕督
― 的～切

°
m野 メタノー比 的mヒ 的O m n

類縁物質 本 操作は光を避けて行 う 本 品 10m昌 を水/ア セ トニ トリル混液

(611)50 mLに 溶か し,試 料溶液とする こ の液 l mLを正確に量 り,水

/ア セ トニ トリル混液 (611)を 加えて正確に 20 mLと する 更 にこの液

lmLを 正確に量 り,水 /ア セ トニ トリル混液 (611)を加えて正確に 10 mL

とし,標 準溶液とする_試 料溶液及び標準溶液 10μ Lにつき,次 の条件で

液体クロマ トグラフ法により試験を行 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 料溶液のレボフロキサシン以外の

各々のピークの面積は,標 準溶液の レボフロキサシンのピー ク面積の 04

倍より大きくなく, レボフロキサシン以外のピークの合計面積は,標 準溶

液のレボフロキサシンのピーク面積の 06倍 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 :294 nm)

カラム :内径 46 mm,長 さ 25 cmのステンレス管に 5μmの 液俸クロマ

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 :45℃付近の一定温度

移動神 :過塩素酸ナ トリウム 70g及 び酢酸アンモニウム40gを 水 1300

nllフに溶かし,リン酸を加えて pH 22に 調整 し,アセ トニ トリル 240 mL

を加える

流量 :レボフロキサシンの保持時間が約 20分 になるように調整する

面積柳1定範囲 :溶媒のピークの後からレボフロキサシンの保持時間の約

18倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 lmLを 正確に量り,水 /ア セ トニ トリル混液 (6i

l)を加えて正確に 20 mLと する こ の液 10μ Lか ら得た レボフロキサ

シンのピーク面積が,標 準溶液のレボフロキサシンのピーク面積の 4

～6%に なることを確認する

システムの性能 :試料溶液 05 mLを とり,オ フロキサシン脱メチル体の

水/ア セ トニ トリル混液 (6:1)溶 液 (1→20000)l mLを 加え,更 に

水/ア セ トニ トリル混液 (611)を 加え,100 mLと する こ の液 10μ

Lに つき,上 記の条件で操作するとき,オ フロキサシン脱メチル体,レ

ポフロキサシンの順に溶出し,そ の分離度は 25以 上である

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, レボフロキサシンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以

下である

水分 21～ 27%(053,容 量滴定法,直 接滴定)
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含量 9 9 5～ 1 0 1 0 % (換 算 した脱水物 として)定 量法 本品約 03 0 gを 精密

に量 り,酢 酸 (1 0 0 ) 1 0 0  m Lに溶か し,0 1  m O V 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

ol  m O V L過塩素酸 l m L = 3 6 1 4  m B  C 1 8 H 2 0 F N 3 0 4

命
ん

〔
ン



メチルメチオニンスルホニウムクロライ ド・メタケイ酸アル ミン酸マグネシウ

ム・沈降炭酸カルシウム・重質炭酸マグネシウム 50 mg/g,400 1ng/g,200 mg/g,

150 mg/g散

溶出試験 本 品の表示量に従いメチルメチオニンスルホニ ウムクロライ ド

(C61114CIN02S)約50 mgに 対応する量 (103)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

試験を開始 45分 後,試 験液 20 mL以 上をとり,孔 径 045 μm以 下のメン

ブランフイルターでろ過 し)初 めのろ液 10 mL以 上を除き,試 料溶液 とす

る 別 に,メ チルメチオニンスルホニウムクロライ ド標準品を,シ リカゲル

を乾燥剤 として 3時 間減圧乾燥し,そ の約 0028gを 精密に量 り,水 に溶か

し,正確に 50 mLと する こ の液 5mL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 10 μLに つき,下 記の

試験条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行ない,そ れぞれの液のメチ

ルメチオニンスルホニウムクロライ ドのピーク面積_4T及びムsを測定する

本品の 45分 問の溶出率が 80°/o以上のときは適合 とする

メチルメチオニンスルホニウムクロライ ド (C6H14CIN02S)の表示量に対する

溶出率 (%)

_生 ×生 x上×2x10。0
峰 Иs  C  5

:メ チル メチオニンスルホニウムクロライ ド標準品の量 ( 3 )
略

″/T

C

本品の秤取量 (g )

:本 品 lg中 メチル メチオニ ン スル ホニ ウム クロライ ドの表示量

(mg)

分析条件

装置 :移動相及び反応試薬送液用の二つのポンプ,試 料導入部,カ ラム,

反応コイル,検 出器並びに記録装置よりな り,反 応コイルは恒温に保た

れるものを用いる

検出器 :蛍光光度計 (励 起波長 :368 nm,蛍 光波長 :455 nm)

カラム :内径 46 mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に平均粒子径 10μ mの

液体クロマ トグラフ用ベンゼンスルホニルプロピルシリル化シリカゲル

を充填する

カラム温度 : 40℃ 付近の一定温度

反応コイル i内径 0 5 1trlm長さ 15mの 管

化学反応槽温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :リン酸二水素カリウム 136gに 水を加え 1000 mLにする

反応液 :2-フタルアルデヒド08gを エタノール 10 mL に溶解し,これを

あらかじめ2-メルカプトエタノール 2 mL及びブリツジ351gを溶かし



た pH 105の ホウ酸緩衝液 1000 mLにカロえて混合する

移動神流量 :メチルメチオニンスルホニウムクロライ ドの保持時間が約 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 10 μLに つき,上 記条件で操作するとき,メ

チルメチオニンスルホニウムクロライ ドのピークのシンメ トリー係数及

び理論段数は,そ れぞれ 20以 下,2000段以上である

システム再現性 i標準溶液 10 μIンにつき,上 記条件で試験を 6回 繰 り返

す とき, メチルメチオニンスルホニウムクロライ ドのピーク面積の相対

標準偏差は 30%以 下である

メテルメチオニンスルホニウムクロライ ド標準品 (局 外規)

ただ し,乾 燥 したものを定量したとき,メ チルメチオニンスルホニウムク

ロライ ド (C6HMCIN02S)990%以 上含むもの
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別添 2

標 準 製 剤 につ い て

有 効 成 分 名 剤 型 含 量 聖理者 号 標 準製剤 標 準 リ ト 標 l・製剤提 供 業者

トシル酸 スルタミシリン ネ田米立済」 100mゴ思 4008A ユナシン細粒 小 児 用 239806 ファイサ 一`l■l

錠 剤 375mg 4008B ユナンン金定 339609A

ポ モ再父ヒ
°
ル テル 錠 剤 100mg 4924A コンハ

さ
ント) ン2 走 118606 テイカ製 薬側

シロッフ
°
用

斉」

100mゴg 4924B コンドントリント
や
ラインロッ

フ
°

318701

テフ
`レ

ノン カフ
・
セル斉」 50mB 4952B セルヘヾ ックスカフ

も
セル

5 0 m g

31A23K エーサ
Sイ

け州

, ラツ
・
スルファヒ

°
) シ

ン

腸 溶 性

能剤

250mg 5 1 1 5 B ツアレシラ翁こ250hg 306901 大洋薬 品工業側

500mB 5 1 1 5 C アサ
ヾ
ルフィン

｀
ンEN錠 5044950 ファイナ 一`般料

メフェナム酸 カフ
°
セル斉1 25111B 5 1 1 8 A ホ

・
ンタールカフ

。
セル

125mB

LN128 三共榊

250mg 5118B ホ
°
ンタールカフ

°
セル

250 m B

MK530

オキシメテ′ヽ
や
ノール 錠 剤 2mB     52254 メテハヾニール働こ 040 三 共 l ■l

ヨウ化力)ウム 丸 剤 501ng 5227A ヨウ化 カリウム丸 Z09 附廣 昌堂

オメ7・ラツさル
 1躍新

性20111B 5230A オメフ
・
ラールa走20 11340 アストラセ

ヾ
ネカは内

オメフ
°
ラガン錠 20mB J145 三菱ウェルファーマ僻

塩ばカウ
1繁
は‐ト25mg 5304A へ

°
ルタツ

゛
ン'定25 3H02V ク

ヾ
レラン製薬側

'ギ'メ|を サト 錠 剤 lmg 5321A IアマリルlmB翁こ 3A170A 7へ
Sン

ティスフア
ーマ僻料

3mB 5321B アマリール3mg'走 3A078A

塩 化 力)ウム 徐 放錠 6001■3 5401A Iス ローケー 20370 日本 チアヽ
や
デ イギー側

d _ マレイン西倉クP ルフェ

エラミン

散 剤 10mゴg 5402A

5402B

C003H

C020N錠 剤 2111B

シロッフ
°
用

斉J

2mプg 5402C ホ
°
ララミント

ヾ
ラインロッフ

も
1 5 4 0 1 高 田製薬側

シルニシ
｀
と
・

ン 錠 剤 ai 5m3 5403A アテレック金定5 F012 味の素l■l

b:5111g シナIンク
ヾ
0定5 3924A ューシービーシ

｀
ャドン仲や

a,10mg 5403B アテレック翁進 10 H068 味 の素lr l

b:10mB シナロツク
｀
す定 10 4157A ユーシーと―`シ

｀
ヤハ ンけ莉

塩 酸 キナデ ) ル 錠 剤 5mg 5404A ヨナン窮走5mg K073 三菱ウェルファーマ隅

10mg 5404B ]ナン翁蓬10mg K262

20mg 5404C コナン'定20m3 K081

イツシン フ
°
ラブヘ

や
クス 錠斉| 400mg 5405A イツフ

°
リアシン錠 036 持 田製 薬 開

埼玉化 レホ
ヾ
カルニチン 錠 剤 100mB 5406A エルカルチン0定 100 3K76CBl 大塚製薬側

300in3 5406B エルカルチン'定300 3K74CAl

塩 酸 ファド D l さル

水 和物

錠 斉| lmg 5408A アフェマ'定 1lllg P0001 日カミチハ
S力ヾ

イキ一`け料

塩 酸エピナスウ 錠 剤 10m呂 5409A アレシ
｀
オン0定 10 389012 日本 へS―リンカ ―ヾイン

医
Ｕ

∩
υ



20m 5409B アレシ
゛
オン'定20 389060 ケ

ヾ
ルイム佃

カフ
・
セル斉」 201■B 5409C ル ルナシン微 粒 状 軟 カ

フ
°
セル2 0 ( 分包 )

03005 森 下仁 丹l f r l

トシル酸 スフ
°
ラクスト 力7°セル若| 50m3 5410A アイと

°―テ
゛
ィカ7 ・セル

5 0

4E76B 大鵬薬品工業隅

100mg 5410B アイヒ
°―テ

ヾ
ィカフ

°
セル

100

3191B

シ, ッガ 用

斉」

SOmプB 5410C アイと
°一テ

゛
ィト

ヾ
ラインロッ

フ
°
 50/0

4D74B

7レ■キサシツ 錠 剤 100mB 541lA メカ
S,シ

ン翁走 100mg BB27 杏林製薬l■l

150mB 541lB メカ
S,シ

ン翁超150mg EF35

レホ
Sフ

,キサシン 細粒済」 100mg/B 5412A クラビット細粒 ROBAJ62 第
一製薬側

錠 剤 100mg 5412B クラビット錠 LUンも代G77

メチルメチオ=ンスルホニウ

ムク, ライト
ギ‐メタケイ

彫:アルミツ酉俊マク
ヾ
ネシ

, ム沈降炭酸ル

シウム 重質炭酸マ

ク
ヾ
ネシ, ム

散済」 5 0 mプ 3・

400m3/g・

200mg/3・

150mプ B

5413A キャヘ
｀
シ
S ン

U コ ワ散 FT4W 興和附
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別添 3

医薬品の範囲及び標準的な溶出試験条件について

有効成分名 剤型 含 量 試験液oH) 回転筑

(甲m)

整理番号

基準液 その他

トシル酸スルタミンサン

ハ
・
モ酸と

・
ランテル

テフ
・
レノン

細粒斉」 100mg/g 4 0 12,68,7K 50 4008A

錠剤 375mg 4.0 12,68,ガく 50 4008B

錠済J 100mg
つ
４ 40,68,ガく 50 4924A

シ,ッフ
°
用済J 100mg/g 1 2  1 4 0 , 6 8 , 水

001v〃v°/6ホ
°
 )ツルヘ ―ヾト

80シ尽力日

100 4924B

カプセル斉」 50mg

~ 6 8  1 1 _ 2 , 4 0 , 水

50w/v%ラウl ly硫酸ナト)

ウム添加

100 4952B

サラツ
｀
スルフアと

°
)シ

Sン

メフェナム酉父

腸溶性錠剤 250mg 12,68 6 0 ,水 50 5115B

500mg 12,68 60,水 50 5115C

フ
°
セ,レ斉J 125mg

~話

 1 1 2 , 4 0 ,水
2 _ o胡v %ラウリル硫酸ナト)

ウムシ尽力日

100 5 1 1 8 A

250mg 6 8  1 1 2 , 4 0 ,水

4 . O W v %ラウl  l y硫酸ナト)

ウムシ尽力日

100 5118B

オキシメテハ
Sブール 錠剤 2mg 水 12,40,68 50 5225A

]ウ化力)ウム 丸斉」 50mg 水 12,40,68 50 5227A

'メフ
・
ラツ―ヾ

ル 腸溶性錠斉」20mg   l12,68 60, 水   1 50 15230A

塩酸へリタガシン 錠剤 25mB  I 水 12,40,68 50 15304A

ク
｀
) メピ ) 卜

さ
錠剤 lmg 75 12,68,7K 50 15321A

3mg   1 75 12,68,7k 50 15321B

堵註化カリウム 徐放性錠剤 600mg 水 12,40,68 50 15401A

d_マレイン酉疫クロルフェニラミン 散剤 lomプg l 水 1 2,40,68 50 15402A

錠剤 2mg 水 12,40,68 50 15402B

シ,ッフ
°
用剤 21ng/g 水 1 2,40,68 50 5402C

シルニシ 錠 剤 5mg 6 8  1 1 2 , 4 0 , 水

01、v/v°/cホ
°
リツルヘ

―`卜 80

添加

75 5403A

10mg 6 8  1 1 2 , 4 0 , 水

01wん °/cホ
°
リツルヘ―ヾ卜80

添加

て
つ

句
′ 5403B

塩酸キナフ
。
ル 錠斎J 5mg 水 1_2,40,68

て
Ｄ

〔／ 5404A

10mg 水 12,40,68 75 5404B

20mg 水 12,40,68 75 5404C

イノンン フ
°
ラブヘ

｀
クス 錠剤 400mg 水 12,40,68 50 5405A

ウ
！

〔
ソ



塩化レホ
｀
カルニチン 錠剤 1 水 12, 40、 68 50 5406A

300mg 水 12,40,68 50 5406B

塩酸ファドヴ ―ヾル水和物 錠剤 lmg 水 12,40,68 50 5408A

塩酸エピナスチン 錠斉J 1 01ng 水 12,40,68 50 5409A

20m亀 水 12,40,68 50 5409B

カフ
°
セル斉J 20mg 水 12,40,68 50 5409C

トンル酸スフ
・
ラタスト カフ

°
セル斉J 50mB 水 12,40,68 50 5410A

100mg 水 12,40,68 50 5410B

シリプ用斉じ 50mB/g 水 12,40,68 50 5410C

フレ,キサシン 錠剤 100mg 水 12,40,68 50 541lA

150mg 水 12,40,68 50 541lB

レホ
ヾ
フ,キサシン 細粒斉J 100m島 /息 水 12,40,68 ぐ

Ｄ
（／ 5412A

錠 剤 1 00nl呂 水 12,40,68 50 5412B

メチルメチオニンスルホニウムク,ライト
｀

メタケイ酉変アルミン酉費マク
｀
ネシウム・

沈降炭酸カルシウム,

重質炭酸マク
｀
ネシウム

散 剤 50mg/gi

400mg/g

200mg/g

150ng/g

水 12,40,68 50 5413A

装置 :日本薬局方一般試験法溶出試験法第 2法 (パ ドル法)

試験液 次 の試験液 90111■Lを 適当な方法で脱気 して用いる。

pH1 2:日 本薬局方崩壊試験の第 1液

pH4 0:酢 酸 ・酢酸ナ トリツム緩衝液 (0 05molん)

pr16 8:日本薬局方試薬 ・試液の リン酸塩緩衝液 (1→ 2)

水 :日本菜局方精製水

その他 :薄 めた Mc1lvaincの緩衝液 (0 05molんリン酸
一水素ナ トリウム と 0 025mol几

クエン酸を用いて pHを 調整)

以上、試験液及び回転数以外の溶出試験の詳細については、平成 10年 7月 15日 付医薬

審第 595号 厚生省医薬安全局審査管理課長通知 「医療用医薬品の品質に係 る再評価の実施

手順等について」を参照す ること。
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