
て正確 に 2 0 0 m L と し,標 準溶液 とす る。試料溶液及 び標 準溶液 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 3 0 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.

ジアゼパ ム( C 1 6 H 1 3 C I N 2 0 ) の表示量 に対す る溶 出率(°/。)

=レク/s×(ИT/Иs)×(/'/ンo×(1/C)×9

〃s i ジ アゼパム標 準品の秤取量( m g )

C : 1 錠 中の ジアゼパ ム( C 1 6 H 1 3 C l N 2 0 ) の表示量( m g )

溶 出規 格 b

表 示 量 規 定 時 間 溶 出率

2mg 60分 7 5 0 / 0以上

5mg 60分 7 5 0 / 0以上



グ リチル リチ ン酸 モ ノア ンモ ニ ウム 3 5 m 富・グ リシ ン 2 5 1 1 1 1 g ・

D L 白メチ オ ニ ン 2 5 m g 錠

単IonoaHH徹onium Glycyrrhizinate 35mg,Glycine 25mg,

D L‐Me t h i o n i n e  2 5 m g  T a b l e t s

溶 出性 く御 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 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 の メ ンブ ラ ン フ ィル ター で ろ過す

る. 初 めの ろ液 1 0 m L を 除 き, 次 の ろ液 を試 料 溶 液 ( 1 ) とす る。試 料 溶 液

( 1 ) l m L を正確 に量 り) 水 を加 えて , 正 確 に 1 0 m L と し, 試 料 溶 液 ( 2 ) とす

る。

本 品 が溶 出規 格 を満 たす ときは適 合 とす る。

グ リテル リチ ン酸

グ リチ ル リチ ン酸 標 準 品 約 25mg(別 途 、水 分 〈2.イ8〉 を測 定 して お

く.)を 精 密 に量 り,希 エ タ ノール に溶 か し正確 に 50mLと す る。この液

5mLを 正確 に量 り,希 エ タ ノール を加 えて正確 に 100mLと し)標 準溶

液 とす る。

試 料 溶液 (1)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 く2.θF〉 に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞ れ の液 の グ リチル リ

チ ン酸 の ピー ク面積 ИTa及 び 文saを測定する.

グリチル リチン酸(C42H62016)の表示量に対する溶出率(°/0)

=ンフ亀aX(ИTa/Иsa)×(1/Ca)×90

‰a i 脱水物 に換算 した グ リチル リチ ン酸標 準品の秤 取量( m g )

C a : 1 錠 中のグ リチル リチ ン酸( C 4 2 H 6 2 0 1 6 ) 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 4 n m )

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

トグラフィー用オ クタデ シル シ リル化 シ リカゲル を充てんす る。

カ ラム温度 : 2 0℃付近 の一定温度

移動相 :薄 めた酢酸( 3 1 ) ( 1→1 5 ) /アセ トニ トリル混液 ( 3 : 2 )

流量 :グリチル リチ ン酸 の保持時間が約 1 0分にな るよ うに調整す る。

システム適合性



システ ム の性 能 : グ リチル リチ ン酸標 準 品5 m g を希 エ タ ノー ル に溶 か し

て2 0 m L とす る。 この液 2 0 μL に つ き, 上 記 の条件 で操 作 す る とき, グ

リテル リチ ン酸 の ピー クの理 論 段 数 及 び シ ンメ トリー係 数 は 、それ ぞ

れ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 , グ リチ ル リチ ン酸 の ピー ク面 積 の相 対 標 準 偏 差 は

2 . 0 0 / 0 以下 で あ る.

グ リシ ン ・D L ―メチ オ ニ ン

グ リシ ン標 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 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, 水 を加

えて 正確 に 1 0 0 m L と し, グ リシ ン標 準原 液 とす る. 別 に D L ―メチ オ ニ ン

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 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, 水 を加 えて正確

に 1 0 0 m L と し, D L ―メチ オ ニ ン標 準原 液 とす る。 グ リシ ン標 準原 液 及 び

D L ―メチ オ ニ ン標 準原 液 l m L ず つ を正確 に量 り, 水を加 えて正確 に 1 0 m L

と し, 標 準溶 液 とす る。試 料 溶 液 ( 2 ) 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 . θF 〉に よ り試 験 を行 い , そ

れ ぞ れ の 液 の グ リ シ ン , D L 一 メ チ オ ニ ン の ピ
ー

ク 面 積 泌 T b 及 び 文 T c , 文 s b

及 び И s c を測 定す る。

グ リシ ン( C 2 H 5 N 0 2 ) の表 示 量 に対 す る溶 出率 ( °/ 。)

=ンるb X (ИT b /Иs b ) X ( 1 / C b )×9 0

D L ―メチ オ ニ ン( C 5 H l l N 0 2 S ) の表 示 量 に対 す る溶 出率 ( °/ 。)

='7亀c×(ИTc/文sc)×(1/Cc)×90

〃s b : グ リシン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

吹 c : D L ―メチ オ ニ ン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

C b i  l 錠中の グ リシ ンの表 示 量 ( m g )

c c : 1 錠 中の D L ―メチ オ ニ ンの表 示 量 ( m g )

試験条件

検 出器 : 蛍光光度計( 励起波長 : 3 5 0 n m , 営光波長 : 4 5 0 n m )

カラム : 内径 6 . O m m , 長 さ 1 0 c m のステ ン レス管 に 5 μm の ポ リ

ンにスル ホ ン酸残 基 を結 合 した高速液 体 ク ロマ トグ ラフ ィ

酸性 イオ ン交換樹脂 を充てんす る.

スチ レ

ー 用強



カ ラム温度 : 6 0℃付近の一定温度

反応 コイル :内 径 0 . 5 m m ,長 さ 2 mの ステ ン レス管

反応 コイル温度 t 6 0℃付近 の一定温度

移 動相 iク エ ン酸―水和物 8 . 4 g及び クエ ン酸三ナ トリウムニ水和物

1 1 . 8 gを水 に溶 か し,正 確 に 1 0 0 0 m Lと す る。

反応試薬 : N―アセチルーL‐システイ ン l g及び θ―フタル アルデ ヒ ドo。8 g

をエ タノール( 9 9 . 5 )に溶 か し 1 5 m Lと す る。この液 に, 1 0 0 / 0ポリオ キ

シエチ レン( 2 3 )ラウ リルエーテル溶液 4 m Lを 加 え,炭 酸ナ トリウム

3 8 4 m  m o 1 / L ,ホ ウ酸 2 1 6 m  m o 1 / L及 び硫酸カ リウム l o 8 m  m o 1 / L

を含 む水溶液 を加 えて正確 に 1 0 0 0 m Lと す る.

移動相流量 :毎 分 0 . 4 m L

反応試液流量 i毎 分 0 . 3 m L

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,

グ リシン、D L―メチオニ ンの順 に溶 出 し,そ の分離度 が 1 . 5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,グ リシン及び D L―メチオニ ンの ピー ク面積 の相対標

準偏差はそれぞれ 2 . 0 0 / 0以下で ある。

溶 出規格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出率

グ リチル リチ ン酸 モ ノア ンモ ニ ウム 35mg

60分

8 0 0 / 。以 上

グ リシン 25mg 8 5 0 / 0 以上

D L ―メチオニ ン 25mg 8 5°/ 0以上

グ リシ ン標 準 品 : グ リシ ン( 日局) 。た だ し, 乾 燥 した もの を定 量 す る とき ,

グ リシ ン( C 2 H 5 N 0 2 ) 9 9 ・0 % 以 上 を含 む .

N ―アセ チル ーL ―システ イ ン : 「アセ テル シス テ イ ン」た だ し, 乾 燥 した もの

を定 量す る とき, ア セ チル システ イ ン( C 2 H 9 N 0 3 S ) 9 8 . 0 0 / 0 以上 を含 む .

D L ―メチ オ ニ ン標 準 品 C 5 H l l N 0 2 S : 1 4 9 . 2 1

(2RS)…2-Amino-4-(mcthylSulfanyl)butanOic acid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 , 特 異 な匂 い が あ り, わ ず

か に廿 み が あ る.

確 認 試 験 本 品 を乾 燥 し, 赤 外 吸収 スペ ク トル 測 定法 ( 2 2 5 ) の 臭 化 カ リ



ウム錠剤 法 に よ り測定す るとき,波 数 2 9 3 0 c m ~ 1 , 1 6 5 0 c m ~ 1 , 1 5 8 0 c m ~ 1 ,

1 4 1 4 c m ~ 1 及び 1 3 4 0 c m ‐1付近 に吸収 を認 める.

類縁物質 本 品 0 . 1 0 g を水 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,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 2 0 m L と し,標 準溶液 とす る.こ れ らの液

につ き,薄 層 クロマ トグラフィー ( 2  θJ ) に よ り試験 を行 う。試 料溶

液及び標 準溶液 5μLず つ を薄層 クロマ トグラフィー用 シ リカグル を

用いて調製 した薄層板 にスポ ッ トす る。風乾後直 ちに 1 -ブ タノール

/水 /酢 酸( 1 0 0 ) 混液 ( 3 : 1 : 1 ) を展 開溶媒 として約 1 0 c m 展 開 した後 ,

薄層版 を 8 0℃で 3 0分 間乾燥す る。これ にニ ン ヒ ドリンのアセ トン溶

液( 1→5 0 ) を均等 に噴霧 した後、8 0℃で 5分 間加熱す る とき,試 料溶

液か ら得 た主スポ ッ ト以外のスポ ッ トは,標 準溶液 か ら得 たスポ ッ ト

よ り濃 くない .

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

含量 9 9 0 / 。以上 .定 量法 本品を乾燥 し,そ の約 0 . 1 5 g を精密 に量 り,ギ

酸 3 m L に 溶 か し,酢 酸 ( 1 0 0 ) 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(電位 差滴定)。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 = 1 4 . 9 2 m g  C 5 H l l N 0 2 S


