
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 トグラフイー用オ 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 :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 :ダ イマー 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 i溶媒 の ピー クの後 か らダイマーの保持 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 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 たダイマーの ピー ク面積 が,シ ステム適合性試

験用溶液 のダイマー の ピー ク面積 の7～1 3 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,ダ イ

マー ,テ ル グ リ ドの順 に溶 出 し,そ の分離度 は 3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,ダ イマー
の ピ~ク 面積 の相対標 準

偏差 は 2 . 0°/ o以下で ある.

リン酸塩緩衝液 , P H 2 . 1  リン酸二水素カ リウム 6 . 8 g を水 に溶 か し, 6 0 0 m L

と した液 に,リン酸 を加 えて p Hを 2 . 1 に調整 した後 ,水を加 えて 1 0 0 0 m L

とす る。



トロピセ トロン塩酸塩 カプセル

Tropisetorom]臣ydrochloride Capsuis

溶 出性 (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(た

だ し,シ ンカー を用い る)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 トロ ピセ トロン( C 1 7 H 2 0 N 2 0 2 )

約 5 . 6μgを 含む液 とな るよ うに水 を加 えて正確 に ″m Lと し,試 料溶液

とす る.別 に トロピセ トロン塩酸塩標 準 品を 1 0 5℃で 4時 間乾燥 し,そ

の約 1 6 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 4 m L

を正確 に量 り,水 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 につ き,紫 外可視 吸光度測定法 ( 2 . 2イ)に よ り試 験 を行

い,波 長 2 8 5 n m及 び 3 3 0 n mに お ける吸光度 文T l ,刀T 2 ,ИS l及び Иs 2を測

定す る.

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

トロ ピセ トロン( C 1 7 H 2 0 N 2 0 2 )の表示量 に対する溶 出率( % )
=″ s× (沼Tl―刀T2)/(ИSl―〃s2)×(″/り×(1/C)× 36× 0,886

トロ ピセ トロン塩酸塩標 準品の秤 取量( m g )

1 カ プセル 中の トロピセ トロン( C 1 7 H 2 0 N 2 0 2 ) の表示量( m g )

溶 出規格

表示 量 * 規 定 時 間 規 格

5m2 1 5 分 7 5 % 以 上

米トロピセ トロン として

トロピセ トロン塩酸塩標 準 品 C 1 7 H 2 0 N 2 0 2 ・H C l : 3 2 0 . 8 1

( 1 沢, 3 / , 5 S ) - l r / _ ィン ドールー3 -カル ボ ン酸 8 -メチル‐8‐アザ ビシ ク ロ[ 3 . 2 . 1 ]

オ ク トー3 -イルエステル ー塩酸塩 で,下 記 の規格 に適合す るもの.必 要 な

場合 には次 に示す方法で精製す る。

精製 法  ト ロピセ トロン塩酸塩 にエ タノール ( 9 9 . 5 ) を加 え,加温 して溶 か

した後 ,直 ちにろ過す る。放冷後 )析 出 した結 晶 を分取 し,エ タ ノー

ル( 9 9 . 5 ) で洗 う。再結晶 を繰 り返 して得 た結 晶 を,加 温 しなが ら減圧 乾

燥す る.

性状 本 品は 自色 の結 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 トル預」定法 ( 2 . 2 5 〉の臭化 カ

リウム錠剤法 によ り演J定す る とき,波数 3 2 3 0 c m ~ 1 ) 1 6 9 2 c m ~ 1 ) 1 5 2 6 c m ‐
1 ,

1 4 5 5 c m ~ 1 及び 1 1 8 5 c m ‐
1付

近 に吸収 を認 め る.

〃

Ｃ



類縁物質

( 1 )本 品 5 0 m gを 移動相 A 2 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,移 動相 Aを 加 えて正確 に 1 0 0 m Lと す る。 この液 2 m L

を正確 に量 り,移動相 A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 2 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。それ ぞれ の液 の各 々の ピー ク面積 を

自動積分法 に よ り演J定す るとき,試 料溶液 の トロピセ トロン以外 の ピ

ー ク面積 は,標準溶液 の トロピセ トロンの ピー ク面積 よ り大 き くない。

ただ し,移 動相 A 2 0μ Lに つ き試験 を行 うとき認 め られ るピー クは除

外す る。

試験条件    (

検 出器 :紫 外吸光光度計(測定波長 : 2 8 1 n m )

カ ラム :内 径 4 . 6 m m ,長 さ 2 2 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 クチル 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 A :メ タノール/水 /ア セ トニ トリル/ト リエチル ア ミン混

液( 5 6 5 0 i 4 0 0 0 : 3 5 0 : 3 )

移動相 B :メ タノール/水 /ア セ トニ トリル/ト リエチル ア ミン混

液( 8 0 0 0 : 1 0 0 0 : 1 0 0 0 i 3 )

移動相 の送液 :移動神 A及 び移動相 Bの 混合比 を次の よ うに変 えて

濃度勾配制御す る。

注入後 の時間

(分)

移 動 相 A

(V01°/0)

移 動 相 B

(V01°/0)

0～ 14 100 0

14-32 100-→ 0 0→ 100

32～ 35 0 100

流 量 : 毎 分 1 . 5 m L

面積 測 定範 囲 : 溶媒 の ピー クの後 か ら トロ ピセ トロンの保 持 時 間 の

約 1 . 4 倍の範 囲

システ ム適 合性

システ ム の性 能 i 本 品 1 0 m g 及 び ナ フ ァ ブ リン塩 酸 塩 4 0 m g を 移 動

相 A 1 0 0 m L に 溶 かす 。 この液 2 0 μL に つ き, 上 記 の条件 で操 作 す

る とき,  トロ ピセ トロン, ナ フ ァブ リンの順 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 2 0 μL に つ き, 上 記 の条 件 で試 験 を 6

回繰 り返す とき ,  トロ ピセ トロンの ピー ク面積 の相 対 標 準 偏 差 は

2 . 0 % 以下 で あ る。

( 2 ) 本品 0 . 2 g をメ タ ノー ル 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,メ タ ノール を加 えて正確 に 100mLと す る。この

液 2mLを 正確 に量 り,メ タノール を加 えて正確 に 20mL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 イー (2 θJ〉

によ り試験 を行 う.試 料溶液及び標 準溶液 10μL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 ジク ロ ロメ タ ン/メ タ ノール /ア ンモ ニ ア水

(28)混液(12:8 : 1 )を 展開溶媒 として約 15cm展 開 した後 ,薄 層板 を

風乾す る。 これ に紫外線(主波長 254nm )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。また,こ の薄層板 に噴霧 用 ドラー ゲ ン ドル フ試液 を均

等 に噴霧 し,更 に過酸化水素試液 を均等 に噴霧 した後 ,薄 層板 をガ

ラス板 で覆い観察す 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、イア〉 0,30 / 0以下(lg,1 0 5℃ ,4時 間).

含 量 99,0°/0以上 .定 量法  本 品 を乾燥 し,その約 0.25gを精密 に量 り,

無水酢酸/酢 酸(100)混液(7:1) 8 0 m Lに 溶 か し,0.l m o 1 / 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 ない ,補 正

す る.

0 1m o 1 / L過塩素酸 lmL=3 2 . 0 8 m g  C 1 7 H 2 0 N 2 0 2・HCl



プ ラ ブ シ ン塩 酸塩 錠

Prazosin Hydrochloride Tablets

溶出性 ( b  Fθ〉 本品 1個をとり,試 験液に p H 4 . 0の0 . 0 5 m o 1 / L酢酸 ・酢酸

ナ トリウム緩衝液 9 0 0 m Lを用い,パ ドル法により,毎 分 7 5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 7 / n l Lを正確に量 り,表 示量に従い l m L中 にプラブシ

ン( C 1 9 H 2 1 N 5 0 4 )約0 . 5 6μgを含む液 となるようにp H 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 5 m L を 正確

に量 り,メ タノール 5 m L を 正確 に加 え,試 料溶液 とす る。別 にプ ラゾシ

ン塩酸塩標 準 品を 1 0 5 ℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 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 とす る。この液 3 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とする。更にこの液 5 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 す る.この液 5 m 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 5 m Lを 正 確 に加 え,標

準溶 液 とす る。試 料溶 液 及 び標 準溶 液 2 0μL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 .θア)に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞれ の液

の プ ラ ゾ シ ンの ピー ク面積 ИT及 び 〃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.

プ ラ ゾ シ ン( C 1 9 H 2 1 N 5 0 4 ) の表 示 量 に対 す る溶 出率 (°/ o )

=″ s× (ИT/Иs)×(/'/り ×(1/C)× (27/10)× 0.913

プ ラ ゾ シ ン塩 酸 塩 標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

1 錠 中の プ ラ ゾシ ン( C 1 9 H 2 1 N 5 0 4 ) 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 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 : 3 5℃付近 の一定温度

移動相 :リ ン酸 二水素カ リウム 3 . 4 gを水 5 0 0 m Lに 溶 か し,薄 めた リ

ン酸( 1→1 0 )を加 え, p H 3 . 0に調整す る。この液 4 5 0 m Lに メタノール

5 5 0 m Lを 加 える。

流量 :プ ラゾシンの保持時間が約 4分 とな るよ うに調整す る。

システ ム適合性
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