
C c i  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 : 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 フェイ 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 3 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 フェイ ンの順 に溶 出 し,

アセ トア ミノフェン とサ リチル ア ミ ド及びサ リチル ア ミ ドとカフェ

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 3 0  μL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 リテル ア ミ ド及び カフェイ

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 0.5コng/g

1 5 分

8 5 0 / 0 以上

サ リチルア ミ ド 45mg/g 8 0 0 / 0以上

アセ トア ミノフェン 25mg/g 8 0 0 / 6 以上

無水 カ フェイ ン 5mg/g 8 5 %以 上

ク 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 ン

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 ミ

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 .

サ リテ ル ア ミ ド標 準 品  「 サ リテ 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 ェ ン標 準 品  ア セ トア ミノ フ ェ 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 フェイ ン(日局)。ただ し,乾 燥 した もの を

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



ロメ リジン塩酸塩錠
L o m e r i z i n e ]臣ydro c h l o r i d e  T a b l e t s

溶 出性  くび7θ〉 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 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 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 ン
ア
m Lを 正確 に量 り,表 示量 に従 い l m L 中 に ロメ リジ

ン塩酸塩( C 2 7 H 3 0 F 2 N 2 0 3 ・2 H C l ) 約5 . 6 μg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 〆' m L と し,試 料溶液 と

す る。別 にロメ リジン塩酸塩標 準品を室温で 3時 間減圧 乾燥 し,そ の約

2 8 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, 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 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 ロメ リジンの ピー ク面積 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.

ロメ リジン塩酸塩 ( C 2 7 H 3 0 F 2 N 2 0 3 ・2 H C l ) の表示 量 に対す る溶 出率( % )
=″s×(ИT/刀s)×(/'/り×(1/C)×18

〃s i ロ メ リジン塩酸塩標準 品の秤取量( m g )

C i l 錠 中の ロメ リジン塩酸塩( C 2 7 H 3 0 F 2 N 2 0 3 ・2 H C l ) の表示量( m g )

試 験条件

検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 i 2 2 5 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 i 5 0 ℃ 付近 の一 定温度

移動神 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 5 gを水 1 0 0 0 m L に溶 か し,リ ン酸 を

力日え, pH2.5に 調整す る。 この液 250mLに メタノール 750mLを 力日

える。

流量 :ロ メ リジンの保持 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 2 0μLに つ き,上記 の条件 で操作す る とき,

ロメ リジンの 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 0μLに つ き,上 記 の条件 で試 験 を 6回

繰 り返す とき,ロ メ リジンの ピー ク面積 の相対標 準偏差 は 1 . 0 °/ o 以下

である.



溶 出規格

表示 量 規 定時間 溶 出率

5 mg 1 5 分 80 0 /。以 上

ロ メ リ ジ ン 塩 酸 塩 標 準 品 C 2 7 H 3 0 F 2 N 2 0 3 ・2 H C l : 5 4 1 . 4 6 1 - [ B i s

(4-tluorophenyl)Inethyl]-4-(2,3,4-trirncthoxybenzyl)pipcrazine

d i h y d r o c h l o r i d c で,下 記 の規 格 に適 合 す る もの。

性 状  本 品 は 白色 の結 晶性 の粉 末 で あ る。

確 認 試 験

( 1 )本品 の メ タ ノー ル 溶 液 ( 1→4 0 0 0 ) につ き ,紫 外 可 視 吸 光 度 源J定 法

〈2 2イ〉 に よ り吸収 スペ ク トル を測 定す る とき, 2 6 3～2 6 7 n m 及 び 2 7 0～

2 7 4 n m に 吸収 の極 大 を示 す 。

( 2 )本品 を乾燥 し,赤 外 吸 収 スペ ク トル 損J定法 〈2 2 j〉 の臭 化 カ リウム錠

剤 法 に よ り測 定す る とき,波 数 2 3 2 0 c m ~ 1 及び 1 5 1 2 c m ‐
1付

近 に吸収 を認 め

る.

純度 試 験

( 1 )類縁 物 質  本 品 0 . 5 0 g を移 動 神 5 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 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 1 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 く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 り測 定す る とき ,試 料 溶 液 の

ロメ リジ ン以 外 の ピー クの合 計 面積 は ,標 準 溶 液 の ロメ リジ ンの ピー

ク面積 の 7 / 1 0より大 き くな い 。

試 験 条件

検 出器 :紫 外 吸光 光 度 計 (測定波 長 : 2 6 5 n m )

カ ラム :内 径 4 . 6 m m , 長 さ 2 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 : 5 0 ℃ 付近 の一 定温度

移動相 :ラ ウ リル硫酸ナ トリウム 5 gを水 1 0 0 0 m L に溶 か し,リ ン酸

を加 え夕p H 2 . 5 に調整す る.こ の液 2 5 0 m L に メタノール 7 5 0 m L を

加 える。

流量 :ロ メ リジンの保持 時間が約 1 2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 らロメ リジンの保 持 時間の約 2



倍 の範 囲.

ンステム適合性

検 出の確認 :標 準溶液 7 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 ロメ リジンの ピー ク面積 が,

標 準溶液 の ロメ リジンの面積 の 6 5～7 5 0 / 0にな るこ とを確認 す る.

システ ムの性能 :試 料溶液 1 0μLに つ き,上 記 の条件 で操作す ると

き,ロ メ リジンの ピー クの理論段数及び シンメ トリー係数 は,そ

れ ぞれ 3 0 0 0段以上 , 0。4～1 . 2である.

システムの再現性 :試 料溶液 1 0μLに つ き,上 記 の条件 で試 験 を 6

回繰 り返す とき,ロメ リジンの ピー ク面積 の相対標準偏差 は 5 . 0 0 / 0

以下である.

( 2 )アセ トニ トリル 本 品 0 . l gを精密 に量 り,内標準溶液 l m Lを 正確

に加 えて溶 か し,試 料溶液 とす る。別 にアセ トニ トリル 6 m Lを 正確

に量 り,内 標準溶液 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと す る。この液 l m Lを 正

確 に量 り,内 標 準溶液 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと す る。 この液 l m L

を正確 に量 り,内 標 準溶液 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 0 .ぅμLに つ き,次 の条件 でガス ク ロマ

トグラフィー ( 2θ2〉に よ り試験 を行 う。それぞれ の液 の内標準物質

の ピー ク面積 に対 す るアセ トニ トリル の ピー ク面積 の比 Q T及 び

Q sを 求 める( 5 0 p p m以下) ,

アセ トニ トリル の量( p p m ) =〃T×( Q T / Q s )×( 0 , 7 8 2×6 )

″T :試 料 の秤 取量( g )

0 , 7 8 2 :アセ トニ トリルの密度( g / m L )

内標 準 溶 液  ド デ カ ンの 比 ト ジ メ チ ル ホ ル ム ア ミ ド溶 液 ( 1→

1 0 0 0 0 0 ) .

試験条件

検 出器 :水素炎イオ ン化検 出器

カラム :内径 0 . 7 5 m m , 長 さ 6 0 m の ガ ラス管 の内面 にガス ク ロマ

トグラフ ィー用エチ レング リコール ポ リマー を膜厚 1 . O μmで

被覆す る.

カ ラム温度 : 1 0 0 ℃付近 の一定温度

と入部温度 : 1 4 0 ℃付近 の一定温度

検 出器 温度 : 2 2 0 ℃付近 の一定温度

キャ リヤーガス :ヘ リウム

流量 :アセ トニ トリルの保持時間が約 5分 になるよ うに調整す る.

システム適合性


