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ドキ サ ゾ シ ン メ シ ル 酸 塩 錠

Doxazosin単 質esilate Tablets

溶 出性 くび.Fθ〉 本品 1個 を とり,試験液に pH 4 . 0の 0 . 0 5 m o 1 / L酢酸
・酢酸ナ

トリウム緩衝液 90 0 m Lを 用い ,パ ドル法によ り,毎 分 75回 転で試験 を

行 う。溶 出試験 を開始 し,規 定時間後 ,溶 出液 20 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 10 m Lを 除

き,次 のろ液 ンlm Lを 正確 に量 り,表 示量に従い lm L中 に ドキサ ゾシン

(C 2 3 H 2 5 N 5 0 5 )約0 . 5 6μgを 含む液 となるよ うに pH 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 す る。この液 5m Lを 正確 に

量 り,メ タノ
ール 5m Lを 正確 に加 え,試 料溶液 とす る。別 に ドキサ ゾシ

ンメシル酸塩標準品を 10 5℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 21 m gを 精密 に量

り,メ タノ
ールに溶か し,正 確 に 50 m Lと す る。この液 2m Lを 正確 に量

り,メ タノ
ールを加 えて正確 に 50 m Lと す る。更にこの液 2m Lを 正確 に

量 り,メ タノ
ール を加 えて正確 に 50 m Lと す る。この液 5m 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 5m Lを 正確 に加 え,

標準溶液 とす る。試料溶液及び標準溶液 20μLず つ を正確 に とり,次 の

条件で液体 クロマ トグラフィ
ー (2  θF〉によ り試験 を行い,そ れぞれの

液の ドキサゾシンの ピ
ー ク面積 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.

ドキサゾシン(C 2 3 H 2 5 N 5 0 5 )の表示量に対す る溶出率(°/。)

=″ s×(スT/Иs ) X ( / ' / 0×( 1 / C )×( 7 2 / 2 5 )×0 . 8 2 4

〃s :ド キサゾシンメシル酸塩標準品の秤取量(m g )

c  i l錠 中の ドキサゾシン(C 2 3 H 2 5 N 5 0 5 )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 6 n m )

カ ラム :内径 4. 6 m m ,長 さ 15 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 i3 5℃付近の
一定温度

移動相 :リ ン酸二水寿カ リウム 3. 4 gを水 50 0 m Lに 溶 か し,薄 めた リ

ン酸(1→1 0 )を加 え,p F X 3 . 0に調整す る。この液 45 0 m Lに メタ
ノール

550mLを 力日える。

流量 :ド キサゾシンの保持時間が約 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 2 0 μL に つ き, 上記 の条件 で操 作す る とき,

ドキサ ゾシ 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 2 0 μL に つ き, 上 記 の条件 で試 験 を 6 回

繰 り返す とき ,  ドキサ ゾシンの 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 量米 規定時間 溶 出率

0.5mg 1 5 分 70 0 / 0以上

lmg 1 5 分 7 5 0 / 0以上

2mg 1 5 分 7 5 0 / 0 以上

4mg 1 5 分 7 5 %以 上

*ドキサゾシンとして

ドキサ ゾシ ンメ シル 酸塩標 準 品 C 2 3 H 2 5 N 5 0 5 ・C H 4 0 3 S ( 土 ) _ 1 _ ( 4 - アミノ

ー6 , 7 - ジメ トキシー2 -キナ ゾ リエル) - 4 - ( 1 , 4 - ベンブジオ キサ ンー2 -イル カル

ボニル)ピペ ラジン メタンスルホン酸塩で,下記の規格 に適合す るもの.

性状 本品は白色～帯黄 白色の結晶性 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 く2 2 5 〉のペ
ース ト法

により測定す るとき,波数 3 1 8 0  c m ~ 1 , 1 6 6 2  c m ~ 1 , 1 5 9 8  c m ~ 1 , 1 2 7 1  c m ~ 1 ,

1 1 1 8  c m ‐
1及
び 1 0 4 3  c m ~ 1 付近 に吸収 を認 める。

類縁物質 本 品 2 0 m g を メタノ
ール/酢 酸( 1 0 0 ) 混液 ( 1 : 1 ) 5 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/酢 酸( 1 0 0 )

混液( 1 : 1 ) を加 えて正確 に 2 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 〈2 .θj〉によ り試験 を行 う.試 料溶

液及び標準溶液 5μL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 4 -メチル
‐2 -

ペ ンタノン/酢 酸 ( 1 0 0 ) / 水混液 ( 2 i l 1 1 ) の上層 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 く2 .イプ〉1 . 0 0 / 。以下 ( l g , 1 0 5 ℃, 4 時 間) .

含量 9 9 . 0 °/。以上 .定 量法 本品を乾燥 し,そ の約 0 . 4 g を精密 に量 り,水

2 0 m L を 加 えて振 り混ぜ ,水 酸化ナ トリウム試液 5 m L を 加 え,ク ロロ

ホルム 2 0 m L ず う で 3回 抽 出す る.ク ロロホルム抽 出液は毎回脱脂綿



上 に無水硫酸ナ トリウムをお いた漏斗 で ろ過 す る。全 ク ロロホル ム抽

出液 を合 わせ , 無水酢酸 5 0 m L を 加 え, 0 . l  m 0 1 / L 過塩 素酸 で滴定 〈2 5 θ〉

す る( 指示栗 : 塩 化 メチル ロザニ リン試液 2 滴 ) 。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=54.76mg C23H25N505・ CH403S



エル ゴタ

イ

ン酒石酸塩 ・無水カフェイン ・

プロピルアンチ ピリン錠

ErgotaHline Tartrate,Anhydrous Caffeine and

lsoprOpylantipyrihe Tablets

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 / m Lを 正確 に量 り,表 示 量

に従 い l m L中 にエル ゴタ ミン酒 石酸塩 ( ( C 3 3 H 3 5 N 5 0 5 ) 2 ・C 4 H 6 0 6 ) 約0 . 5μg ,

無 水 カ フ ェ イ ン ( C 8 H 1 0 N 4 0 2 ) 約2 5μg及 び イ ソプ ロ ピル ア ンチ ピ リン

( C 1 4 H 1 8 N 2 0 ) 約1 5 0μgを 含 む液 とな るよ うに移動相 を加 えて正確 に /伍 L

と し,試 料溶液 とす る。別 にエル ゴタ ミン酒石酸塩標 準 品 を 6 0℃で 4時

間減圧 乾燥 し,その約 5 0 m gを 精密 に量 り,移動相 に溶 か し,正確 に 5 0 m L

とす る。 この液 2 m Lを 正確 に量 り,移 動相 を加 えて正確 に 2 0 m Lと し,

標 準原液 ( 1 )とす る,ま た ,無 水 カ フェイ ン標 準 品 を 8 0℃で 4時 間乾燥

し,そ の約 5 0 m gを 精密 に量 り,移 動相 に溶 か し,正 確 に 5 0 m Lと し,

標 準原液 ( 2 )とす る。また ,イ ソプ ロピル ア ンチ ピ リン標 準 品 をシ リカ ゲ

ル を乾燥剤 として 5時 間減圧 乾燥 し,そ の約 6 0 m gを 精密 に量 り,移 動

相 に溶 か し,こ れ に標 準原液 ( 1 ) 2 m L 及 び標 準原 液 ( 2 ) 1 0 m L を正確 に加

えた後 ,移 動相 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,移 動相 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 1 0μLず つ を正確 に と り,次 の条件 で液体 ク ロマ トグラフ

イー ( 2θプ)に よ り試験 を行 い ,エ ル ゴタ ミン酒石酸塩 の ピー ク面積 ИT a

及 び И s a ,カフェイ ンの ピー ク面積 И T b及び 泌s b並び にイ ソプ ロ ピル ア ン

チ ピ リンの ピー ク面積 泌T c及び Z 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.

エル ゴタ ミン酒 石 酸塩 ( ( C 3 3 H 3 5 N 5 0 5 ) 2 ・C 4 H 6 0 6 ) の表示 量 に対 す る溶 出率

(°/ o )

=レン/sa X(И Ta/И sa)×(/クの×(1/Ca)×(9/10)

無水カフェイン( C 8 H 1 0 N 4 0 2 )の表示量に対する溶出率(°/。)
=〃 sb×(ИTb/】sb)X(/7り×(1/Cb)×45

イソプロピルアンチピリン( C 1 4 H 1 8 N 2 0 )の表示量に対する溶出率( 0 /。)
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=レク
ア
sc× (〃Tc/ИTc)×(/7o× (1/Cc)×225

″s a  i エル ゴタ ミン酒石酸塩標 準品の秤 取量 ( m g )

隆 b : 無 水 カ フェイ ン標 準品の秤 取量 ( m g )

る c t イ ソプ ロ ピル ア ンチ ピ リン標 準 品の秤 取量 ( m g )

C a : 1 錠 中 の エ ル ゴ タ ミン酒 石 酸 塩 ( ( C 3 3 H 3 5 N 5 0 5 ) 2 ・C 4 H 6 0 6 ) の表 示 量

( m g )

C b : 1錠 中の無水カフェイン( C 8 H 1 0 N 4 0 2 )の表示量( m g )

C c : 1錠 中のイ ソプ ロピルアンチ ピリン( C 1 4 H 1 8 N 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 9 0 n m )

蛍光光度計(励起波長 : 3 2 0 n m ,蛍 光波長 : 3 8 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

トグラフィー用ブチルシ 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 1 . 3 6 m Lを量 り,水 を加 えて 2 0 0 0 m Lと す る.こ の液

1 5 0 0 m Lにアセ トニ トリル 5 0 0 m Lを 加 える.

流量 :カ フェイ ンの保持時間が約 2 . 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 0μLに つ き,上 記の条件で操作す る とき,

蛍光検 出においてはエル ゴタ ミン酒石酸塩 の ピエ 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 . 5以 下である。

紫外吸光検 出においてはカフェイン,イ ノプ ロピルアンチ ピ リンの

順 に溶出 し,そ の分離度は 2 . 0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 6回

繰 り返す とき,エ ル ゴタ ミン酒石酸塩 ,カ フェイ ン及びイ ノプロピ

ルアンチ ピリンの ピー ク面積 の相対標準偏差 はそれぞれ 3 . 0 0 / 0以下

である.

溶 出規格

表示量 規定時間 溶出率

エル ゴタ ミン酒 石酸塩 0.5 mg

4 5 分

7 0 0 / 0 以上

無水 カ フェイ ン 25 mg 8 0 0 / 。以 上

イ ソプロピルアンチ ピリン 150mg 8 0 0 / 。以 上


