
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 リカグル を充てんす る。

カラム温度 : 4 0℃付近 の一定温度

移動相 : 1 -オクタンスル ホ ン酸ナ トリウムの薄 めた リン酸( 1→1 0 0 0 )溶

液( 1→5 0 0 ) /アセ トニ トリル混液( 7 : 3 )

流量 :クロル フェニ ラ ミンの保持時間が約 8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 5 0μLに つ き,上 記 の条件 で操作す る ときヵ

クロル フェニ ラ ミンの ピークの理論段数及 び シンメ トリー係 数 がそ

れぞれ 3 0 0 0段以上 , 2 . 0以 下で ある。

システムの再現性 i標 準溶液 5 0μLに つ き,上 記 の条件 で試験 を 6回

繰 り返す とき,ク ロル フェニ ラ ミンの ピーク面積 の相対標 準偏 差 は

1 . 5 %以下である。

サ リチル ア ミ ド ・アセ トア ミノ フ エ ン ・無 水 カ フ ェイ ン

別 に , 無 水 カ フ ェイ ン標 準 品 を 8 0 ℃で 4 時 間 乾燥 し, そ の約 1 7 m g を 精

密 に量 り, 水 に溶 か し, 正 確 に 1 0 0 m L と し, 標 準原 液 とす る。ま た , シ リ

カ ゲル を乾燥剤 と して 4 時 間乾燥 したサ リチル ア ミ ド標 準 品約 3 0 m g 及 び

1 0 5 ℃で 2 時 間乾 燥 した アセ トア ミノフ エ ン標 準 品約 1 7 m g を 精 密 に量 り,

水約 5 0 m Lに溶か した後,標 準原液 2 0 m Lを 正確に加え,更 に水を加 えて

正確に 1 0 0 m Lと し,標 準溶液 とする。試料溶液( 1 ) )試料溶液( 2 )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 ( 2 .θノ〉

により試験を行い,そ れぞれの液のサ リチルア ミドのピーク面積 ズT a ( 1 ) ,

泌T 玉2 ) , 及 び Иs a , ア セ ト ア ミ ノ フ ェ ン の ピ
ー

ク 面 積 ИT b ( 1 ) , 文T b ( 2 ) 及び ズ s b )

並びにカ フェイ ンの ピー ク面積 ИT c ( 1 ) , ИT c ( 2 ) 及び И s c を測定す る。

サ リチル ア ミ ド( C 7 H 7 N 0 2 ) の表示量 に対す る溶 出率( °/ 0 )

=(レ/sa/レンアT)× ((盟Ta(1)/Иsa)×(1/30)十(ИTa(2)/〃Sa))× (1/Ca)× 900

アセ トア ミノフエン( C 8 H 9 N 0 2 ) の表示量 に対す る溶 出率( °/ 0 )

=("名 b/ン/T)X((刀 Tb(1)/Zsb)×(1/30)十 (ИTb(2)/泌Sb))× (1/Cb)× 900

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(°/。)

=(″
亀 c/ンフ

イ
T)× ((泌 Tc(l)/И SC)× (1/30)十 (И Tc(2)/ZSC)〕

×
(1/Cc)× 180

〃s a  l サリチル ア ミ ド標 準品の秤 取量( m g )



″s b  iアセ トア ミノフ ェ ン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

〃s c :無水 カ フ エイ ン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

″T :本 品 の秤 取 量 ( g )

c a i  l 畠中のサ リチル ア ミ ド( C 7 H 7 N 0 2 ) の表 示 量 ( m g )

c b i  l と中の アセ トア ミノフ ェ ン( C 8 H 9 N 0 2 ) の表 示 量 ( m g )

C c t  l g 中の無 水 カ フ ェイ ン( C 8 H 1 0 N 4 0 2 ) 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 7 0 n m )

カ ラム :内 径 3 . 9 m m , 長さ 1 5 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 : 4 0℃付 近 の一 定温度 .

移 動 相 :水 /メタ ノー ル/酢酸 ( 1 0 0 ) 混液 ( 8 8 : 1 1 : 1 )

流 量 :カ フ エイ ンの保 持 時 間 が約 1 3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,

アセ トア ミノフ ェ ン,サ リチル ア ミ ド及 び カ フ エイ ンの順 に溶 出 し,

アセ トア ミノフ エ ン とサ リチル ア ミ ド及 び サ リチル ア ミ ドとカ フ エ

イ ンの分 離 度 はそれ ぞれ 3以 上 で あ る.ま た ,そ れ ぞ れ の ピー クの

理論 段数 及 び シ ン メ トリー係 数 が それ ぞれ 3 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 0μLに つ き,上 記 の条件 で試 験 を 6回

繰 り返 す とき,ア セ トア ミノフ ェ ン,サ リチ ル ア ミ ド及 び カ フ エイ

ンの ピー ク面積 の相 対標 準偏 差 はそれ ぞれ 1 . 5 0 / 0 以下 で あ る。

溶 出規 格

表示 量 規 定 時 間 溶 出率

ク ロル フ ェニ ラ ミンマ レイ ン酸 塩 3rng/g 1 5 分 800/0以上

サ リチル ア ミ ド 270mg/g

4 5 分

80 0 / 0以上

アセ トア ミノフェン 150mg/g 8 0 °/ o 以上

無 水 カ フ ェイ ン 30mg/g 8 5 0 / 0以上

ロル フ ェ ニ ラ ミンマ レイ ン酸 塩 標 準 品  ク ロル フ ェ ニ ラ ミンマ レイ

酸 塩 ( 日局) 。た だ し, 乾 燥 した もの を定 量す る とき , ク ロル フ ェニ ラ

ンマ レイ ン酸 塩 ( C 1 6 H 1 9 C I N 2 ・C 4 H 4 0 4 ) 9 9 ・0 °/ 0 以上 を含 む もの .
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サ リチル ア ミ ド標 準 品  「 サ リチル ア ミ ド」。ただ し, 乾 燥 した もの を定

量す るとき, サ リチルア ミ ド( C 7 H 7 N 0 2 ) 9 9 ・0 °/ 0 以上 を含む もの.

アセ トア ミノフエン標 準品 ア セ トア ミノフエン( 日局) , た だ し, 乾 燥 し

た ものを定量す る とき, ア セ トア ミノフェン( C 8 H 9 N 0 2 ) 9 9 ・0 °/ 0 以上 を含 む

もの.

無水 カ フェイ ン標 準 品 無 水 カ フエイ ン( 日局) 。ただ し, 乾 燥 した もの を

定量す る とき, カ フエイ ン( C 8 H 1 0 N 4 0 2 ) 9 9 ・0 °/ 0 以上 を含 む もの.



ク ロル フ エニ ラ ミンマ レイ ン酸 塩 0 . 5  m g / g ・サ リチル ア ミ ド 4 5  m g / g ・ア

セ トア ミノ フ エ ン 2 5  m g / g ・無 水 カ フ エイ ン 5  m g / g  顆粒

ChlorpheniraHlille WIaleate O.5 Hlg/g,SalicylaHlide 4S Ing/g,AcetaHlinophen
25 mg/g and Anhydrous Caffeine 5 1ng/g Grallules

溶 出性 ( 御 θ〉 本 品約 2 g を 精 密 に量 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。 た だ し, 試 料 は試 験 液 に分

散 す る よ うに投 入す る. 溶 出試 験 を開始 し, 規 定 時 間後 , 溶 出液 3 0 m L

を正確 に 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 を試 料 溶 液 ( 1 ) とす る 。 試 料 溶 液

( 1 ) 1 5 m L を正確 に量 り, l  m o 1 / L 塩酸試 液 l m L を 正確 に加 え, 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.

ク ロル フ エニ フ ミンマ レイ ン酸 塩

別 に , ク ロル フ ェニ ラ ミンマ レイ ン酸塩 標 準 品 を 1 0 5 ℃で 3 時 間 乾燥

し, そ の約 1 7 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 2 m L を 正確 に量 り, 水 を加 えて正確 に 3 0 0 m L と す る。この液 1 5 m L

を正確 に量 り, l  m o 1 / L 塩酸試 液 l m L を 正確 に加 え, 標 準溶 液 とす る。

試 料 溶 液 ( 2 ) 及び標 準溶 液 1 5 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 θア) に よ り試 験 を行 い , そ れ ぞれ の液 の ク ロル フ ェ

ニ ラ ミンの ピー ク面 積 ИT 及 び Иs を測 定す る,

ク ロル フ ェニ ラ ミ ンマ レイ ン酸 塩 ( C 1 6 H 1 9 C l N 2 ・C 4 H 4 0 4 ) の表 示 量 に 対 す

る溶 出率 ( °/ 0 )

= (〃 s/〃T)×(文T/Z s )×(1 / C )×6

〃siク ロル フ ェニ ラ ミンマ レイ ン酸 塩標 準 品の秤 取 量(mg )

〃T:本 品 の秤 取 量 (g)

c i l g中 の ク ロル フ ェニ ラ ミンマ レイ ン酸 塩 (C1 6 H 1 9 C l N 2・C4 H 4 0 4 )の表 示

量 (mg )

試 験 条件

検 出器 :紫 外 吸 光 光度 計 (測定波 長 :22 5 n m )

カ ラム :内 径 4.6 m m )長 さ 15c 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 :40℃ 付 近 の一 定 温 度又

移動神 : 1 - オクタンスルホ ン酸 ナ トリウムの薄 めた リン酸( 1 →1 0 0 0 ) 溶



液 ( 1 →5 0 0 ) / アセ トニ トリル 混 液 ( 7 : 3 )

流 量 : クロル フ ェニ ラ ミンの保 持 時 間 が約 8 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 5 0 μL に つ き, 上記 の 条件 で操 作す る とき,

ク ロル フ ェニ ラ ミンの ピー クの理 論 段 数 及 び シ ン メ トリー 係 数 がそ

れ ぞれ 3 0 0 0 段以 上 ) 2 . 0 以 下 で あ る。

システ ム の再 現性 i 標 準 溶 液 1 5 0 μL に つ き, 上 記 の条件 で試 験 を 6 回

繰 り返 す とき , ク ロル フ ェニ ラ ミンの ピー ク面積 の相 対標 準 偏 差 は

1 . 5 0 / 0 以下 で あ る.

サ リチル ア ミ ド ・アセ トア ミノ フ ェ ン ・無 水 カ フ ェイ ン

別 に , 無 水 カ フ ェイ ン標 準 品 を 8 0 ℃で 4 時 間乾 燥 し, そ の約 1 7 m g を

精密 に量 り, 水 に溶 か し, 正 確 に 1 0 0 m L と し, 標 準原 液 とす る。 ま た ,

シ リカ ゲ ル を 乾 燥 剤 と して 4 時 間 乾 燥 した サ リチ ル ア ミ ド標 準 品 約

3 0 m g 及 び 1 0 5 ℃で 2 時 間乾 燥 した アセ トア ミノ フ ェ ン標 準 品約 1 7 m g を

精密 に量 り, 水 約 5 0 m L に 溶 か した後 , 標 準原 液 2 0 m L を 正確 に加 え,

更 に水 を加 えて正確 に 3 0 0 m L と し, 標 準溶 液 とす る。試 料 溶 液 ( 1 ) 及び

標 準溶 液 3 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 θゴ) に よ り試 験 を行 い , そ れ ぞ れ の液 のサ リチ ル ア ミ ドの ピー ク面

積 泌T a 及び 泌s a , アセ トア ミノフ ェ ンの ピー ク面積 ИT b 及び 文s b , 並 び に

カ フ ェイ ンの ピー ク面積 ИT c 及び Иs c を測 定す る。

サ リチル ア ミ ド( C 7 H 7 N 0 2 ) の表 示 量 に対す る溶 出率 ( °/ o )

=(〃 sa/ンフイ1→)× (ИTa/И sa)×(1/Ca)×300

アセ トア ミノフ ェ ン( C 8 H 9 N 0 2 ) の表 示 量 に対 す る溶 出率 ( °/ 0 )

= (〃 sb /ンク
ア
T)×(刀Tb/Иsb)×(1/ C b )×30 0

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 ( °/ 0 )

=(r/sc/ンン4T)×(ИTc/〃sc)×(1/Cc)X60

〃s a  iサリチルアミド標準品の研取量( m g )

″s b : アセ トア ミノフ エ ン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

〃s c : 無水 カ フ ェイ ン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

″r i 本 品 の秤 取 量 ( g )

c a : l g 中 のサ リチル ア ミ ド( C 7 H 7 N 0 2 ) の表 示 量 ( m g )

c b  i  l g 中のアセ トア ミノフ ェ ン( C 8 H 9 N 0 2 ) の表 示 量 ( m g )


