
テ ル グ リ ド錠

Terguride Tablets

溶 出性 〈5アθ〉 本 品 1個 を と り,試 験液 に溶 出試験液第 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,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 / m L を 正確

に量 り,表 示量 に従い l m L 中 にテル グ リ ド( C 2 0 H 2 8 N 4 0 ) 約0 . 5 6 μgを 含む

液 となるよ うに溶 出試験液第 2液 を加 えて正確 に /′m L と し,試 料溶液

とす る.別 にテル グ リ ド標準 品(別途 0 . l 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 1 7 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

液第 2液 を加 えて正確 に 5 0 m L と す る。更 に,この液 2 m L を 正確 に量 り,

溶 出試験液第 2液 を加 えて正確 に 2 5 m L と し,標 準溶液 とす る。試 料溶

液及び標準溶液 1 0 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ノ〉 に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞれ の液 のテル グ リ ドの ピー ク

面積 文T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。

テル グ リ ド( C 2 0 H 2 8 N 4 0 ) の表示量 に対す る溶 出率(°/ 0 )

=〃 sX(ИT/Иs)×(/'/り×(1/C)×(72/25)

″s i脱 水物 に換算 したテル グ リ ド標 準 品の秤取量( m g )

C : 1錠 中のテル グ リ ド( C 2 0 H 2 8 N 4 0 )の表示量( m g )

試験条件

検 出器 i紫 外吸光光度計(測定波長 : 2 2 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 5℃付近 の一定温度

移動相 :水 /アセ トニ トリル/ p H 7 . 0のリン酸塩緩衝液/無水 トリフルオ

ロ酢酸混液( 1 3 0 0 : 7 0 0 : 6 0 : 1 )

流量 !テ ル グ リ ドの保持時間が約 4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ぃLに つ き,上記 の条件 で操 作す る とき,

テル グ リ ドの 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 0μLに つ き,上 記 の条件 で試 験 を 6回

繰 り返す とき,テ ル グ リ ドの ピー ク面積 の相対標 準偏 差 は 2 . 0°/ 0以下

である。

溶 出規格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出率

0.5mg 60分 7 0 0 / 0以上

テル グ リ ド標 準品 C 2 0 H 2 8 N 4 0 : 3 4 0 . 4 6 ( 十) - 1 , 1 - ジエチルー3 - ( 6 - メチル…8α―

エル ゴ リニル)ウレアで,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  テ ル グ リ ド8 . 5 g にアセ トン 2 8 0 m L を加 え,加温( 3 4 ～3 6 ℃)して

溶 かす .温 時 ろ過 し,ろ 液 を室温で一夜放置後 ,析 出 した結晶 をろ過

す る.同 様 の操作 を行 つて再結 晶 し,得 られ た結晶 を減圧 下で 3時 間

乾燥す る。

性状 本 品は 白色～微 黄 白色 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 トル測定 く2 2 j 〉のペー ス ト法

に よ り測定す る とき,波 数 3 4 8 0 c m ~ 1 , 3 2 0 0 c m ‐
1 , 1 6 2 5 c m ~ 1 , 1 5 1 4 c m ~ 1

及び 7 5 3 c m ~ 1 付近 に吸収 を認 める.

類縁物質  本 品約 2 0 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 し,試 料溶液 とす る.別 に リス リ ド( 0 . l 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) , 8 位 ア ミン体( 0 . l g

につ き,容 量滴定法 ,直 接滴定 に よ り水分 〈2イ8〉を測定 してお く)及

び ダイマー
( 0 , l 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 l m g ず つ 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 1 0 m L を 正確 に量 り,メ タノール を加 えて正

確 に 5 0 m L と し,リ ス リ ド・8位 ア ミン体 ・ダイマー標準原液 とす る.

試料溶液 l m L 及 び リス リ ド ・8位 ア ミン体 ・ダイマー標 準原液 1 0 m L

を正確 に量 り,メ タ ノール 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に つ き,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 う。それぞれ の液 の リス リ ド, 8位

ア ミン体及び ダイマーの ピー ク面積 を 自動積分法 に よ り預J定し,そ れ

らの量 を求 める とき,そ れ ぞれ 0 , 1 °/ o 以下で ある。また,試 料溶液 の主

ピー ク及 び上記 の ピー ク以外 の個 々の ピー ク面積 及 び標 準溶 液 のテ

ル グ リ ドの ピー ク面積 を 自動積分法 に よ り測定 し,そ の他 の個 々の類

縁物質 の量 を求 める とき, 0。2 5 0 / 0 以下で ある。また ,類 縁物質 の総量

は 0 . 5 0 / 0 以下で ある.

試験条件



検 出器 !8位 ア ミン体 ,ダ イマー及びその他 の類縁物質

蛍光光度計(励起波長 :280nm,蛍 光波長 i340nm)

リス リ ド

蛍光光度計(励起波長 :325nm,蛍 光波長 :420nm)

カ ラム :内 径 3,9mm,長 さ 30cmの ステ ン レス管 に 10μm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 るも

カ ラム温度 :25℃ 付近 の一定温度

移動相 :水 /アセ トニ トリル/pH7.0の リン酸塩緩衝 液/無水 トリフル

オ ロ酢酸混液(1300:700:60:1)

流量 :テ ル グ リ ドの保持 時間が約 4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 らテル グ リ ドの保持 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 lmLを 正確 に量 り,メ タノール を加 えて正確

に 10mLと す る。 この液 20μLか ら得 たテル グ リ ドの ピー ク面積

が,標 準溶液 のテル グ リ ドの ピー ク面積 の 7～ 130/0にな るこ とを

確認す る.

システムの性能 :標 準溶液 20μLに つ き,上 記 の条件 で操作す る と

き,8位 ア ミン体 ,ダ イマータテル グ リ ド, リス リ ドの順 に溶 出

し,そ れぞれ の ピー クは完全 に分離す る.

システムの再現性 :標 準溶液 20μLに つ き,上 記 の条件 で試 験 を 6

回繰 り返す とき,テル グ リ ドの ピー ク面積 の相対標準偏差 は 2,0%

以 下である.

水分 く2.イ8〉!5.50/0以下(0.lg,容量滴 定法 ,直 接滴 定).

含量 :換 算 した脱水物 に対 し,99.00/。以上 .定 量法  本 品約 0.2gを

精 密 に量 り,ア セ トン/酢酸 (100)混液 (9:1)50mLに 溶 か し,

0.l mo1/L過塩素酸 で滴定 〈2 jθ〉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= 34.05mg C20H28N40

リン酸塩 緩 衝 液 , p H 7 . 0  リ ン酸 二水 素 カ リウム 6 . 8 g を水 に溶 か して

5 0 0 m L とした液 に, 0 . l  m o 1 / L 水酸化ナ トリウム液約 3 0 0 m L を加 えて p H

を 7 . 0±0 . 1に調整 した後,水 を加えて 1 0 0 0 m Lとす る.

リス リ ド C 2 0 H 2 6 N 4 0  3 ぃ( 9 , 1 0 - ジデ ヒ ドロ‐6 - メチ ルー8 α‐エル ゴ リニ

ル) - 1 , 1 - ジエチルウレア

性状 白 色～微黄白色の結晶である。



確認試 験 本 品につ き,赤 外吸収 スペ ク トル測 定法 〈2 2 5〉のペー ス ト

法 に よ り測定す る とき,波 数 3 3 3 0 c m‐
1 ) 3 0 6 0 c m…1 , 1 6 2 3 c m‐1 , 1 5 3 9 c m‐1

及び 7 4 1 c m‐
1付

近 に吸収 を認 める。 も し,こ れ らの吸収 が認 め られ な

い ときは,本 品 を薄 めたエ タ ノール( 9 9 . 5 ) ( 7→1 0 )に溶 か した後 ,薄 め

たエ タノール( 9 9 . 5 ) ( 7→1 0 )を蒸発 し,残 留物 につ き同様 の試 験 を行 う.

純度試験 本 品 5 m gを アセ トニ トリル 5 0 m Lに 溶 か し,試 料溶液 とす る

この液 1 0μLに つ き,次の条件 で液体 クロマ トグラフイー く2θゴ〉 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 リリス リ ドの量 を求 める とき, 9 5 0 / 0以上で ある.

試験条件

検 出器 :紫 外吸光光度計(測定波長 : 2 2 7 n m )

カ ラム :内 径 3 . 9 m m )長 さ 3 0 c mの ステ ン レス管 に 1 0μm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 :リ ン酸 二水 素ナ トリウム溶 液 ( 3→5 0 0 ) /アセ トニ トリル 混液

( 1 0  1  7 )

流量 :リ ス リ ドの保持時間が約 1 2 . 5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 らリス リ ドの保持時間の約 2倍 の

範 囲

システム適合性

検 出の確認 :試料溶液 5 m Lを 正確 に量 り,ア セ トニ トリル を加 えて正

確 に 1 0 0 m L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 2 m Lを 正確 に量 り,ア セ トニ トリル を加 えて正確 に

1 0 m Lと す る.こ の液 1 0μLか ら得 た リス リ ドの ピー ク面積 が,シ ス

テ ム適合性試 験用溶 液 の リス リ ドの ピー ク面積 の 1 5～2 5 0 / 0にな る

ことを確認す る。

システ ムの性能 :本品及 びテル グ リ ド標 準品 l m gず つ をアセ トニ トリ

ル 5 0 m Lに 溶 かす .こ の液 1 0μLに つ き,上 記 の条件 で操 作す る と

き,テ ル グ リ ド,  リス リ ドの順 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 :シ ステム適合性試 験用溶液 1 0μLに つ き,上 記 の

条件 で試験 を 6回 繰 り返す とき,リ ス リ ドの ピー ク面積 の相対標準

偏差 は 2 . 0 0 / 0以下で ある。

8位 ア ミン体  C 1 5 H 1 9 N 3  6 - メチルー8α―エル ゴ リナ ミン

性状  白 色～微黄 白色 の結晶であ 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 j 〉のペー ス

法 に よ り測定す る とき,波数 3 3 6 0 c m ~ 1 , 3 2 9 0 c m ‐
1 , 3 0 9 0 c m ~ 1 , 1 6 0 9 c m ~ 1 ,



1 5 7 6 c m ~ 1 及び 7 4 7 c m ~ 1 付近 に吸収 を認 める.

純度試験 本 品 2 m g を 移動相 1 0 m L に 溶 か し,試 料溶液 とす る.こ の液

1 0μLに つ き,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。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 り 8位 ア ミン体 の量 を求 める とき, 9 5 % 以 上であ る.

試験条件

検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 2 4 n m )

カ ラム :内径 3 . 9 m m , 長 さ 3 0 c m の ステ ン レス管 に 1 0μm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 : p H 2 , 1 のリン酸塩緩衝液/アセ トニ トリル混液( 4 : 1 )

流量 : 8 位 ア ミン体 の保持時間が約 3 . 5 分になるよ うに調整す る。

面積渡J定範囲 :溶媒 の ピー クの後か ら 8位 ア ミン体 の保持 時間の約 3

倍 の範囲

システ ム適合性

検 出の確認 :試 料溶液 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,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 l m L を 正確 に量 り,移 動相 を加 えて正確 に 1 0 m L と す る。

この液 1 0μLか ら得 た 8位 ア ミン体の ピー ク面積が ,シ ステ ム適合

性試験用溶液 の 8位 ア ミン体の ピー ク面積 7～1 3 % にな るこ とを確

認す る。

システムの性能 :本 品及びテル グ リ ド標 準 品 l m g ず つ を移動相 5 0 m L

に溶 かす。この液 1 0μLに つ き,上 記 の条件 で操作す る とき, 8位 ア

ミン体 ,テ ル グ リ ドの順 に溶 出 し,そ の分離度 は 1 5以上で あ る.

システムの再現性 :シ ステム適合性試験用溶液 1 0μLに つ き,上 記 の

条件 で試験 を 6回 繰 り返す とき, 8位 ア ミン体の ピー ク面積 の相対

標準偏差 は 2 . 0 0 / 0 以下である。

ダイマー C 3 1 H 3 6 N 6 0  1 , 3 - ビス( 6 - メチルー8α―エル ゴ リエル)ウレア

性 状  白 色～微黄 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 〈2 2 5 〉のペ ー ス ト

法 によ り演J定す る とき,波数 3 4 0 0 c m ‐
1 , 3 1 2 0 c m ' 1 , 3 0 6 0 c m ~ 1 , 1 6 3 3  c m ~ 1 ,

1 5 7 1 c m ~ 1 及び 7 5 5 c m ~ 1 付近 に吸収 を認 め る.

純度試験 本 品 5 m gを移動相 1 0 m Lに溶か し,試 料溶液 とする。この液

1 0μLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフィー 〈ク.θゴ〉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

によリダイマーの量を求めるとき, 9 5 0 / 0以上である.

試験条件


