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別 添

グ リセ オ フル ビ ン錠

Grise o f u l v i n  T a b l e t s

溶 出性 〈び_ Fθ〉 本 品 1個 を と り,試 験液 に ラ ウ リル硫 酸 ナ トリウム溶 液

( 1→1 0 0 ) 9 0 0 m Lを用い,パ ドル法に よ り,毎 分 1 0 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 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 グ リセ オ フル ビン( C 1 7 H 1 7 C 1 0 6 )約

6 . 9μg (力価)を含む液 となるよ うに水 を加 えて正確 に /価Lと し,試 料溶液 と

す る。別 にグ リセオフル ビン標準品約 2 8 m g (力価)に対応す る量 を精密 に量 り,
エタノール( 9 5 )に溶か し,正 確 に 2 0 0 m Lと す る。この液 5 m Lを 正確 に量 り,

ラウリル硫酸ナ トリウム溶液( 1→1 0 0 ) 5 m Lを加 え,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,水 を対 照 と し,紫

外可視吸光度測定法 ( 2 . 2ィ〉によ り試験 を行い,波 長 2 9 5 n mに お ける吸光度

夕T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.

グ リセオフル ビン( C 1 7 H 1 7 C 1 0 6 )の表示量 に対す る溶出率(°/。)
=レンis×(ИT″s)×(/7り ×(1/C)×(45/2)

Иギ グ リセオフル ビン標準品の秤取量[ m g (力価) ]

C : 1錠 中のグ リセオフル ビン( C 1 7 H 1 7 C 1 0 6 )の表示量[ m g (力価) ]

溶 出 規 格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出率

1 2 5 m 烹( 力価 ) 1 2 0 分 7 0 0 / 0 以上



パ ン トテ ン酸 カ ル シ ウム 3 0 m g / g ・リボ フ ラ ビ ン 3 m / g ・ピ リ ドキ シ ン

塩 酸 塩 5 m g / g ・ニ コチ ン酸 ア ミ ド 3 0 m g / g ・ア ス コル ビ ン 酸 2 0 0 m g / g ・チ

ア ミ ン硝 化 物 3 m g / g 顆粒

Calciurll Pantotherlate30mg/g, RibOfiavin3mg/g, PyridOxine

HydrOch10ride5mg/g, NicOtinalllide30mg/g, Ascorbic

Acid200mg/g and Thiarmine Nitrate3mg/g Granules

溶 出性 (何 θ〉 本 操 作 は 光 を避 け て 行 う。本 品 約 0.5gを 精 密 に 量 り,

試 験 液 に 水 9oomLを 用 い ,パ ドル 法 に よ り,毎 分 75回 転 で試 験 を

行 う.溶 出試 験 を 開 始 し,規 定 時 間 後 ,溶 出 液 20mL以 上 を と り,

孔 径 0.8μm以 下 の メ ン ブ ラ ン フ ィ ル タ ー で ろ過 す る .初 め の ろ液

10mLを 除 き ,次 の ろ液 5mLを 正 確 に 量 り,メ タ リン 酸 溶 液 (1→ 50)

を加 え て 正 確 に 10mLと し,試 料 溶 液 とす る 。

本 品 が 溶 出規 格 を満 た す と き は 適 合 とす る 。

リボ フ ラ ビン,エ コチ ン酸 ア ミ ド及 びチ ア ミン硝化物

リボ フ ラ ビ ン標 準 品 を 105℃ で 2時 間 乾 燥 し,そ の 約 17mgを 精 密

に 量 り,l m01/L塩 酸 を加 え ,沸 騰 水 浴 中 で 加 温 して 溶 か し,冷 後 ,

l mo1/L塩酸 を加 え て 正 確 に 100mLと し,標 準 原 液 (1)とす る 。ま た ニ

コチ ン酸 ア ミ ド標 準 品 を シ リカ ゲ ル を乾 燥 剤 と して 4時 間 減 圧 乾 燥

し,そ の 約 17mgを 精 密 に 量 り,メ タ リン酸 溶 液 (1→ 50)に溶 か して

正 確 に 100mLと し,標 準 原 液 (2)とす る 。更 に チ ア ミ ン塩 化 物 塩 酸 塩

標 準 品 (別途 30mgに つ き ,電 量 滴 定 法 に よ り水 分 (2.イ8)を 測 定 して

お く)約 17mgを 精 密 に 量 り,メ タ リン酸 溶 液 (1→ 50)に 溶 か して 正 確

に 100mLと し,標 準 原 液 (3)とす る .標 準 原 液 (1)及び (3)lmL,標 準

原 液 (2)10mLを 正 確 に 量 り,メ タ リン酸 溶 液 (1→ 50)を加 え て 正 確 に

100mLと す る 。 こ の 液 5mLを 正 確 に 量 り,水 を加 え て 正 確 に 10mL

と し,標 準 溶 液 とす る .試 料 溶 液 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 (2_θゴ)に よ り試 験 を行 い )

そ れ ぞ れ の 液 の リボ フ ラ ビ ン ,ニ ヨ チ ン酸 ア ミ ド及 び チ ア ミン の ピ

ー ク面 積 刀Ta,И Tb,文Tc)И sa,スsb及 び Иscを 求 め る .

リボ フラ ビン(C17H20N406)の表示 量 に対す る溶 出率(°/。)
=(レンlsa/レクイT)×(ИTatt sa)×(1/Ca)×9

kaiリ ボ フラ ビン標 準品の秤 取 量(g)

7//「:本 品の秤 取量(g)



C a  i  l g中の リボ フ ラ ビン(C1 7 H 2 0 N 4 0 6 )の表示 量(g)

エ コチ ン酸 ア ミ ド(C6 H 6 N 2 0 )の表 示量 に対す る溶 出率(0/。)
=(チるb/ンレイT)×解lbt t s b )×(1 / C b )×90

‰ b:ニ コチ ン酸 ア ミ ド標 準 品の秤 取量(g)

る !本 品 の秤 取量(g)

島 :lg中 のエ コチ ン酸 ア ミ ド(C6 H 6 N 2 0 )の表示 量(g)

チア ミン硝化物 (C1 2 H 1 7 N 5 0 4 S )の表示量 に対す る溶 出率 (0/。)
=(ルア

sc/″'4T)×(ИTc/沼sc)×(1/Cc)×9× 0.9706

る c i脱 水物 に換算 したチア ミン塩 化物塩 酸塩標 準 品の秤 取 量( g )

〃T :本 品 の秤 取量( g )

C c : l g中 のチア ミン硝化物( C 1 2 H 1 7 N 5 0 4 S )の表示 量( g )

試験条件

検 出器 :紫 外 吸光光度計(測定波長 : 2 7 5 n m )

カ ラ ム :内 径 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 神 :リ ン酸 二 水 素 カ リ ウム 2 , 7 2 g及 び 1 -ヘキ サ ン ス ル ホ ン酸

ナ トリ ウム o . 9 4 gを水 1 0 0 0 m Lに 溶 か し,  リ ン酸 で p Hを 3 . 0に

調 整 す る 。 こ の 液 8 0 0 m Lに メ タ ノー ル 2 0 0 m Lを 加 え る 。

流 量 :ニ コチ ン酸 ア ミ ドの 保 持 時 間 が 約 5分 に な る よ う調 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 ,ニ コチ ン酸 ア ミ ド,チ ア ミン ,リ ボ フ ラ ビ ン の 順 に 溶 出 し,

ニ コ チ ン酸 ア ミ ドとチ ア ミ ン ,チ ア ミ ン と リボ フ ラ ビ ン の 分 離

度 は そ れ ぞ れ 1 3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 ,各 成 分 の ピー ク面 積 の 相 対 標 準 T s ~差は 3 . 0°/ 0以

下 で あ る .

パ ン トテ ン酸 カル シ ウム及 び ピ リ ドキシ ン塩 酸塩

パ ン トテ ン酸 カ ル シ ウム標 準 品 を 1 0 5℃で 4時 間 乾 燥 し,そ の 約



17mgを 精 密 に 量 り,メ タ リン酸 溶 液 (1→ 50)に 溶 か して 正 確 に loomL

と し,標 準 原 液 (4)とす る 。 ま た ピ リ ドキ シ ン塩 酸 塩 標 準 品 を シ リカ

ゲ ル を 乾 燥 剤 と して 4時 間 減 圧 乾 燥 し,そ の 約 27mgを 精 密 に 量 り,
メ タ リン酸 溶 液 (1→ 50)に溶 か して 正 確 に loomLと し,標 準 原 液 (5)
とす る .標 準 原 液 (4)10mL及 び 標 準 原 液 (5)lmLを 正 確 に 量 り,メ タ

リン酸 溶 液 (1→ 50)を加 え て 正 確 に 100mLと す る .こ の 液 5mLを 正 確
に 量 り,水 を加 え て 正 確 に 10mLと し,標 準 溶 液 とす る .試 料 溶 液 及
び 標 準 溶 液 40μL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 パ ン トテ ン酸 及 び ピ

リ ドキ シ ン の ピー ク面 積 И Td,光Tc,光 sd及 び Иscを 求 め る .

パ ン トテ ン酸カル シ ウム(c18H32CaN2010)の表示 量 に対す る溶 出率(0/。)
=(レクisd/ンタ4T)×(ИTd夕sd)×(1/Cd)×90

‰ diパ ン トテ ン酸 カル シ ウム標 準品 の秤 取量(g)

ンレイT i本 品の秤取量(g)

Q:lg中 のパ ン トテ ン酸 カル シ ウム(c18H32CaN2010)の表示 量(g)

ピ リ ドキ シン塩 酸塩 (c8HllN03・HCl)の表示 量 に対す る溶 出率(0/。)
=(〃 sc/〃T)×(ИTcttsc)×(1/Cc)×9

‰ c :ピ リ ドキシ ン塩酸塩標 準 品の秤 取量( g )

〃T :本 品の秤取量( g )

C c  i  l g中の ピ リ ドキシン塩 酸塩 ( C 8 H l l N 0 3・I I C l )の表示量( g )

試 験条件

検 出器 :紫 外 吸 光 光 度 計 (演J定 波 長 : 2 1 0 n m )

カ ラ ム :内 径 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 4 0℃ 付 近 の 一 定 温 度

移 動 神 :リ ン酸 二 水 素 カ リ ウム 2 . 7 2 g及 び 1 -ヘキ サ ン ス ル ホ ン酸

ナ トリウ ム o , 9 4 gを水 1 0 0 0 m Lに 溶 か し,  リ ン酸 で p Hを 3 . 0に

調 整 す る 。 こ の 液 9 5 0 m Lに ア セ トニ トリル 5 0 m Lを 加 え る 。

流 量 :パ ン トテ ン酸 の 保 持 時 間 が 約 8分 に な る よ う調 整 す る .

シ ス テ ム 適 合 性

シ ス テ ム の性 能 !標 準 溶 液 4 0μLに つ き ,上 記 の 条 件 で 操 作 す る と



き, パ ン トテ ン酸 カル シ ウム , 塩酸 ピ リ ドキ シ ンの順 に溶 出 し,

そ の分 離 度 は 1 0 以上 で あ る。

システ ム の再 現性 : 標 準溶 液 4 0 μL に つ き , 上 記 の条 件 で試 験 を 6

回繰 り返 す とき , 各 成 分 の ピー ク面 積 の相 対 標 準 偏 差 は 3 . 0 0 / 0 以

下 で あ る。

アス コル ビン酸

試 料 溶 液 5 m L を 正確 に量 り, メ タ リン酸 ・酢 酸 試 液 5 m L 及 び過 酸

化水 素試 液 2 m L を 加 えて振 り混ぜ た後 , 2 ) 6 - ジ ク ロ ロィ ン ドフ ェ ノ
ー ル ナ トリ ウ ム 溶 液 で 5 秒 間 持 続 す る淡 紅 色 を 呈 す る ま で 滴 定

( 2 5 θ〉する. 同 様の方法で空試験を行い, 補 正する.

アスコル ビン酸( C 6 H 8 0 6 ) の表示量に対する溶出率( 0 / 。)
=(1/〃 T)× /× (1/Cf)× И×36000

″T : 本 品 の 秤 取 量 ( g )

/ : 滴 定 液 量 ( m L )

鈴 : l g 中 の ア ス コル ビ ン酸 ( C 6 H 8 0 6 ) の表 示 量 ( g )

И : 2 , 6 - ジ ク ロ ロィ ン ドフ ェ ノー ル ナ トリ ウム 溶 液 l m L に 対 応 す

る ア ス コル ビ ン酸 (C6H806)の 量 (mg)

た だ し,  И は 次 の 2 , 6 - ジ ク ロ ロイ ン ドフ ェ ノー ル ナ トリ ウム 溶 液

の標 定 に よ つ て 定 め る。

2 , 6 - ジ ク ロ ロイ ン ドフ ェ ノー ル ナ ト リ ウム溶 液

調 製  炭 酸 水 素 ナ トリ ウム 5 2 m g を 水 5 0 m L に 溶 か し, 更 に 2 ) 6

- ジ ク ロ ロイ ン ドフ ェ ノー ル ナ トリ ウム ニ 水 和 物 6 4 m g を 溶

か し, 水 を加 え て 1 0 0 0 m L と し, ろ 過 す る . 用 時 製 す る 。

標 定  ア ス コル ビ ン酸 標 準 品 を シ リカ ゲ ル を 乾 燥 剤 と して 2 4

時 間 乾 燥 し,  そ の 約 5 0 m g を 精 密 に 量 り, メ タ リン酸 ・酢 酸

試 液 に溶 か し,  正 確 に 1 0 0 m L と す る 。 こ の 2 m L を 正 確 に 量

り,  メ タ リン酸 ・酢 酸 試 液 8 m L 及 び 過 酸 化 水 素 試 液 2 m L を

加 え て 振 り混 ぜ , 2 , 6 - ジ ク ロ ロイ ン ドフ ェ ノー ル ナ トリ ウム

溶 液 で 5 秒 間 持 続 す る淡 紅 色 を 呈 す る ま で 滴 定 ( 2 5 θ〉す る 。

同様 の 方 法 で 空 試 験 を行 い ,  補 正 し,  こ の 溶 液 l m L に 対 応

す る ア ス コル ビ ン酸 ( C 6 H 8 0 6 ) の量 Иm g を 計 算 す る 。



溶 出規 格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出 率

リボ フ ラ ビ ン 3 rn嵐/烹

30分

7 5 0 / 0 以上

ニ コチ ン酸 ア ミ ド 30m宜 /α 8 5 0 / 。以 上

チ ア ミン 硝 化 物 3m烹 /忠 8 5 0 / 0 以上

パ ン トテ ン酸 カ ル シ ウム 30m烹 /貿 8 5 0 / 0以上

ピ リ ドキ シ ン塩 酸 塩 5 rn烹/嵐 8 5 0 / 0 以上

ア ス コル ビ ン 酸 200m嵐 /忠 7 0 0 / 0 以上

パ ン トテ ン酸カル シラム標準品 パ ン トテ ン酸カル シ ウム(日局).た だ し,乾

燥 した ものを定量す るとき,窒 素(N : 1 4 , 0 1 ) 5 . 8 3～5 , 9 4 0 /。を含む もの.



ベ ンテ ル ヒ ドロ ク ロ ロチ ア ジ ド錠

BenzylhydrOch10rothizlzide Tablets

溶 出性 ( b .プθ〉 本品 1個 をとり,試 験液にポ リソルベー ト8 0 1 gに 水 を加 え
て 2 0 m Lと した液 9 0 0 m Lを 用い)パ ドル法によ り,毎 分 1 0 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 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 / 1 1 1 Lを正確 に量 り,表 示量に従い l m L中 にベ ンチル ヒ ドロクロロチアジ

ド( C 1 4 H 1 4 C l N 3 0 4 S 2 )約4 , 4μgを 含む液 となるよ うにポ リノルベー ト8 0 1 gに 水

を加 えて 2 0 m Lと した液を加 えて正確 に / / m Lと し,試 料溶液 とす る。別 に
ベ ンチル ヒ ドロクロロチアジ ド標準品を 1 0 5℃で 4時 間乾燥 し,その約 2 2 m g

を精密 に量 り,ア セ トニ トリルに溶か し,正 確 に 1 0 0 m Lと す る。この液 2 m L

を正確 に量 り,ポ リノルベー ト8 0 1 gに 水 を加 えて 2 0 m Lと した液 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 3 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 ( 2θア〉によ り試験 を行い,

それぞれの液のベ ンチル ヒ ドロクロロチアジ ドの ピー ク面積 ИT及 び Иsを演J

定す る.

本品が溶 出規格 を満たす ときは適合 とす る.

ベ ンチル ヒ ドロクロロチアジ ド( c 1 4 H 1 4 C I N 3 0 4 S 2 )の表示量に対す る溶 出率( 0 /。)
=ル ls×(泌T/Иs)×(/7り ×(1/C)×18

Иギ ベ ンチル ヒ ドロクロロチアジ ド標準品の秤取量( m g )

C  i l 錠 中のベ ンチル ヒ ドロクロロチアジ ド( C 1 4 H 1 4 C l N 3 0 4 S 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 2 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 3 5℃付近の一定温度

移動相 :薄 めた リン酸( 1→1 0 0 0 ) /アセ トニ トリル混液( 1 : 1 )

流量 :ベ ンチル ヒ ドロクロロチアジ 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 3 0μLに つき,上 記の条件で操作す るとき,べ

ンチル ヒ ドロクロロチアジ 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 3 0 0 0段以上, 1 . 5以 下である.



システムの再現性 :標準溶液 3 0μLに つ き,上 記の条件で試験 を 6回 繰 り

返す とき,ベ ンテル ヒ ドロクロロチアジ ドの ピー ク面積 の相対標準偏差

は 1 . 0 °/。以下である.

溶出規格

表示 量 規定時間 溶出率

4mg 60分 70%以 上

ベ ンチル ヒ ドロク ロロチ ア ジ ド標 準 品  「 ベ ンチル ヒ ドロク ロロチ ア ジ ド」 .

た だ し,乾 燥 した もの を定 量 す る とき,ベ ンチル ヒ ドロ ク ロ ロチ ア ジ ド

( C 1 4 H 1 4 C I N 3 0 4 S 2 ) 9 9 ・0°/ o以上 を含 む もの.



メキタジン細粒

沖質eq u i t a z i n e  F i n e  t G r a n u l e s

溶 出性 a(御 θ〉 本操作は光 を避 けて行 う。本 品の表示量 に従い メキタジン

(C 2 0 H 2 2 N 2 S )約3 m gに 対応す る量 を精密 に量 り,試 験液 に溶 出試験第 2液

90 0 m Lを 用い,パ ドル法によ り,毎 分 50回 転で試験 を行 う。溶出試験を開

始 し,規 定時間後)溶 出液 20 m L以 上を とり,子L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 10 m Lを 除き,次 のろ液 を試料溶液 と

す る.別 にメキタジン標準品を酸化 リン(V )を乾燥剤 として 60℃で 3時 間減

圧乾燥 し,そ の約 15 m gを 精密 に量 り,メ タノール 50 m Lに 溶か した後,溶

出試験第 2液 を加 えて正確 に 10 0 m Lと す る。この液 5m Lを 正確 に量 り,溶

出試験第 2液 を加 えて正確 に 20 0 m Lと し,標 準溶液 とす る。試料溶液及び標

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 (2 .θゴ〉

によ り試験 を行い,そ れぞれの液のメキタジンの ピー ク面積 Иl 及ヽび Z 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.

メキタジン(C 2 0 H 2 2 N 2 S )の表示量に対す る溶出率(0 /。)
=(7/s/〃う×(ZTん4s)×(1/C)×45/2

Zギ メキタジン標準品の秤取量( m g )

″ド 本品の秤取量( g )

C : l g中 のメキタジン( C 2 0 H 2 2 N 2 S )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 :  3 5℃付近の一
定温度

移動神 :  ト リフルオロ酢酸試液/ア セ トニ トリル混液( 3 : 2 )

流量 :メ キタジンの保持時間が約 9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,メ

キタジンの ピー クの理論段数及びシンメ トリー係数は,それぞれ 4 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,メ キタジンの 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

6m宮/嵐 4 5 分 75%以 上

溶 出性 b(御 θ〉 本 操 作 は光 を避 けて行 う,本 品 の表 示 量 に従 い メ キ タジ ン

(C2 0 H 2 2 N 2 S )約3m gに 対応 す る量 を精密 に量 り,試 験 液 に溶 出試 験 第 2液

900 m Lを 用 い ,パ ドル法 に よ り,毎 分 50回 転 で試 験 を行 う。溶 出試 験 を開

始 し,規 定時 間後 ,溶 出液 20m L以 上 を と り,子L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 10m Lを 除 き,次 の ろ液 を試料 溶液 と

す る.別 にメキ タジン標準 品 を酸化 リン(V)を乾燥剤 として 60℃で 3時 間減

圧 乾燥 し,そ の約 15早gを 精密 に量 り,メ タ ノール 50m Lに 溶 か した後 ,溶

出試 験第 2液 を加 えて正確 に 100 m Lと す る.こ の液 5mLを 正確 に量 り,溶

出試験第 2液 を加 えて正確 に 200 m Lと し,標 準溶液 とす る.試 料溶液 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 (2.θア〉

に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞれ の液 の メキタ 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.

メキタジン(C2 0 H 2 2 N 2 S )の表示上 に対す る溶 出率(°/。)

=(″名/ンン4T)×(ИTtt s )×(1 / C ) X 4 5 / 2

る :メ キタ ジ ン標 準 品の秤 取量(mg )

″ド 本 品の秤 取 量(g)

C : l g中 の メ キタジン(C2 0 H 2 2 N 2 S )の表示量(mg )

試験条件

検 出器 :紫 外 吸光光度計(測定波長 :25 4 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 :35℃ 付近 の一 定温度

移動相 :ト リフル オ ロ酢酸試液 /ア セ トニ トリル混液 (3: 2 )

流量 :メ キタ ジンの保持 時間が約 9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 20岸Lに つ き,上 記 の条件 で操 作す る とき,メ キ

タジンの ピー クの理論段数及 び シ ンメ トリー係数 は,そ れ ぞれ 400 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,メ キタジンの ピー ク面積の相対標準偏差は 2 . 0 0 / 0以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率

6mg/g 1 5 分 850/。以上



ロフラゼプ酸エテル細粒
E t h y l  L o f l a z e p a t e  F i n e  C r a n u l e s

溶出性 〈何 θ〉 本品の表示量 に従いロフラゼ プ酸エテル( C 1 8 H 1 4 C l F N 2 0 3 )約2 m g
に対応す る量 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。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 を試料溶液 とする.別 にロフラゼプ酸エテル標準品
を l o 5℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 2 2 m gを 精密に量 り,工 タノール( 9 5 )に溶か
し,正確 に l o o m Lとす る。この液 l 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 l oμLず つを正確 にとり,次
の条件で液体 クロマ トグラフィー 〈2θ7〉によ り試験 を行 い,そ れぞれの液
のロフラゼプ酸エテルのピー ク面積 Z T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.

ロフラゼプ酸エテル(C18H14ClFN203)の表示量に対する溶出率(%)
=(7yンンイT)×(ZTtts)X(1/C)×9

%ギ ロフラゼプ酸エテル標準品の秤取量(mg)
″ド 本品の秤取量(g)
C : l g 中 の ロフラゼ プ酸 エテル( C 1 8 H 1 4 C I F N 2 0 3 ) 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 3 0 n m )

カ ラム :内 径 4 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/工 タノール( 9 9 . 5 )混液( 2 : 1 : 1 )
流量 :ロ フラゼプ酸エチルの保持時間が約 7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 l oμLに つき,上 記の条件で操作す るとき,ロ

フラゼプ酸エテルの ピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞ

れ 1 5 0 0段以上 , 1 . 5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,ロ フラゼ プ酸エテルのピーク面積の相対標準偏差 は 3 . 0 0 / 0以下

である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率

1 0rng/g 45分 750/。以上

フラゼプ酸エテル標準品 C 1 8 H 1 4 C l F N 2 0 3 : 3 6 0 . 7 7   7 -クロロー5 - ( 2 -フルオ

ロフェエル) - 2 ) 3 -ジヒ ドロー2 -オキソー1〃- 1 , 4 -ベンゾジアゼ ピン ー3 -カ ルボ

ン酸エテルで,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  ロ フラゼ プ酸エテル 5 gに 工 タ ノール( 9 5 ) 7 5 m L を加 え , 8 0℃ に加熱
して溶か し,活 性炭 0 , 5 gを加 え よ くか き混ぜ た後 ,熱 時 ろ過 して活性 炭 を

除去す る。ろ液 を 5℃の冷所 に一夜放置 した後 ,析 出 した結 晶 をろ取 し,
氷冷 した工 タ ノール( 9 5 )少量で洗 い, 5 0℃ で一夜減圧乾燥す る.

性 状 本 品 は白色 の結 晶性 の粉 末で ある。

確 認試験  本 品 のアセ トエ トリル溶液( 1→l o 0 0 0 0 ) につ き ,紫 外 可視 吸光度測
定 法 く2 2ィ〉によ り吸収 スペ ク トル を測定す る とき,波 長 2 2 7～2 3 1 n m 及 び

3 1 4～3 1 9 n m に 吸収 の極大 を示す 。

吸光度 〈2 2ィ〉 E I路7 ( 2 2 9 n m ) : 9 7 0～1 0 3 0 ( 1 0 m g ,アセ トニ トリル, 2 0 0 0 m L ) .

類縁物質 本 品 0 . 1 0 gをクロロホルム 5 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,ク ロロホルムを加えて正確 に l o o m Lとす る。更 に
この液 5 m Lを 正確 に量 り,ク ロロホルムを加えて正確 に 2 5 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 にク
ロロホルム/ヘ プタン/工 タノール( 9 5 )混液( 5 : 4 : 1 )を展開溶媒 として約
1 2 c m展 開した後,薄 層板を風乾す る。これに紫外線(主波長 2 5 4 n m )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 2個 以下であ り,
標準溶液か ら得たスポ ッ トよ り大き くな く,か つ濃 くない.

乾燥減量 〈2ィプ〉 o , 2 0 / 0以下( 0 . 2 g , l o 5℃, 3時 間) .
含量 9 9 . 0 0 / 0以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0 . 5 gを精密 に量 り,非

水滴定用酢酸 6 0 m Lに 溶か し, o . l  m 0 1 / L過塩素酸で滴定 く2 . 5θ〉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  m o 1 / L過塩素駿 l m L = 3 6 . 0 8 m g  C 1 8 H 1 4 C I F N 2 0 3



ロフラゼプ酸エテル錠
E t h y l  L o f l a z e p a t e  T a b l e t s

溶出性 〈御 θ〉 本品 1個 をとり,試 験液 に水 9 o o 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,了し径 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 l o m Lを 除き,次 のろ液 / n l Lを正確 に量 り,表 示量に従 い l m L中 にロ
フラゼプ酸エテル( C 1 8 H 1 4 C i F N 2 0 3 )約1 . lμg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 にロフラゼプ酸エテル標準品を 1 0 5℃
で 3時 間乾燥 し,そ の約 2 2 m gを 精密に量 り,工 タノール( 9 5 )に溶か し,正
確 に l o o m Lと する.こ の液 l m Lを 正確 に量 り,水 を加えて正確 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 l oμLず つを正確 にとり,次 の
条件で液体 クロマ トグラフィー 〈2θ7〉によ り試験 を行い,そ れぞれの液 の
ロフラゼ プ酸エテルのピーク面積 Z T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。

ロフラゼ プ酸エテル( C 1 8 H 1 4 C I F N 2 0 3 )の表示量に対す る溶出率( 0 /。)
=レンis×(ИTtts)×(′/り×(1/C)×(9/2)

″s :ロ フ ラゼ プ酸 エ チル標 準 品 の秤 取 量( m g )

C  i l錠 中の ロフ ラゼ プ酸 エ チル ( C 1 8 H 1 4 C I F N 2 0 3 )の表 示 量 ( m富)

試験条件

検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 3 0 n m )

カラム :内径 4 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/エ タノール( 9 9 . 5 )混液( 2 : 1 : 1 )
流量 :ロ フラゼプ酸エテルの保持時間が約 7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,ロ

フラゼ プ酸エテルの ピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞ

れ 1 5 0 0段以上 , 1 . 5以下である.

システムの再現性 :標準溶液 l oμLに つき,上 記の条件で試験 を 6回 繰 り

返す とき,ロ フラゼプ酸エテルの ピー ク面積の相対標準偏差は 2 . 0 0 / 0以下

である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

l m P 30分 800/0以上

2mg 3 0 分 80°/。以上



ロフラゼ プ酸エテル標準品 C 1 8 H 1 4 C I F N 2 0 3 : 3 6 0 , 7 7   7 -クロロー5 - ( 2 -フルオ
ロフェエル) _ 2 ) 3 -ジヒ ドロー2 -オキソーl  F r - 1 , 4 -ベンゾジアゼ ピン _ 3 -カルボ
ン酸エテルで,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  ロ フラゼプ酸エテル 5 gに 工タノール( 9 5 ) 7 5 m Lを加 え, 8 0℃ に加熱
して溶か し,活 性炭 0 . 5 gを加えよ くかき混ぜた後 ,熱 時ろ過 して活性炭を
除去する。ろ液を 5℃の冷所 に一夜放置 した後,析 出 した結晶をろ取 し,
氷冷 した工タノール( 9 5 )少量で洗い, 5 0℃ で一夜減圧乾燥す る.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である。

確認試験 本 品のアセ トエ トリル溶液( 1→l o 0 0 0 0 )につき,紫 外可視吸光度測
定法 〈2 2ィ〉によ り吸収スペク トル を測定す るとき,波長 2 2 7～2 3 1 n m及 び
3 1 4～3 1 9 n mに 吸収の極大 を示す。

吸光度 く2 2ィ〉 E Iれ( 2 2 9 n m ) : 9 7 0～1 0 3 0 ( 1 0 m g ,アセ トエ トリル, 2 0 0 0 m L ) .

類縁物質 本 品 0 , 1 0 gをクロロホルム 5 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,ク ロロホルムを加えて正確 に l o o m Lと す る。更 に
この液 5 m Lを 正確 に量 り,ク ロロホルム を加えて正確 に 2 5 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 にク
ロロホルム/ヘ プタン/工 タ ノール( 9 5 )混液( 5 : 4 : 1 )を展開溶媒 として約
1 2 c m展 開した後,薄 層板 を風乾す る。これに紫外線(主波長 2 5 4 n m )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 2個 以下であ り,
標準溶液か ら得たスポ ッ トよ り大き くな く,か つ濃 くない。

乾燥滅量 く2ィプ〉 0 . 2 0 / 0以下( 0 . 2 g , l o 5℃ , 3時 間) .
含量 9 9 . 0 0 /。以上.  定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0 . 5 gを精密に量 り,非

水滴定用酢酸 6 0 m Lに 溶か し, 0。l  m 0 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 い,補 正す る,

0 . l  m o 1 / L 過塩 素 酸 l m L 三 3 6 . 0 8 m g  C 1 8 H 1 4 C l F N 2 0 3



エ ピ リゾー ル 類 粒

Ep i r i z O l e  G r a n u l e s

溶出性 〈び.ァθ〉 本品の表示量に従いエ ピリゾール(CllH 1 4 N 4 0 2 )約0。lgに対応す

る量を精密 に量 り,試 験液に水 900mLを 用い,パ ドル法によ り,毎 分 50回

転で試験 を行 う.溶 出試験を開始 し,規 定時間後 ,溶 出液 20mL以 上を とり,

子L径 0.45μm以 下のメンブランフィル ターでろ過す る.初 めのろ液 10mLを

除き,次 のろ液 5mLを 正確 に量 り,水 を加 えて正確 に 100mLと し,試 料溶

液 とす る.別 にエ ピリゾール標準品をシ リカグル を乾燥剤 として 4時 間乾燥

し,そ の約 28mgを 精密 に量 り,水 に溶か し,正 確 に 100mLと す る。この液

2mLを 正確 に量 り,水 を加 えて正確 に 10omL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 250nmに おける吸光度 ИT及 び Zsを 測定す る.

本品が溶 出規格を満たす ときは適合 とす る。

エ ピリゾール(Cll H 1 4 N 4 0 2 )の表示量に対す る溶 出率(0/。)
=(ンンis/7″イT)×似Ttts)×(1/C )×360

%ギ エ ピリゾール標準品の秤取量(mg)

″戸 本品の秤取量(g)

C: l g中 のエピリゾール(CllH 1 4 N 4 0 2 )の表示量(mg)

溶 出規格

表示量 規定時間 溶出率

300 1ng/g 4 5 分 850/0以上

エ ピリゾール標準品 エ ピリゾール(日局).



エ ピ リゾー ル 錠

Epiri z o l e  T a b l e t s

溶出性 〈び7θ〉 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,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 にエ

ピ リゾール ( C l l H 1 4 N 4 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 にエ ピリゾール標準品をシ リカグル を乾燥

剤 として 4時 間乾燥 し,その約 2 8 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 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ィ〉 に

よ り試験 を行い,波 長 2 5 0 n mにお ける吸光度 ИT及び Z 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。

エ ピリゾール( C l l H 1 4 N 4 0 2 )の表示量に対す る溶出率( % )
=レ″is×(ИT″s)×(/)/りX(1/C)× 18

豚Hエ ピ リゾール標準品の秤取量(mg)

C:1錠 中のエピリゾール(CllHlが402)の表示量(mg)

溶 出規格

表示量 規定時間 溶 出率

50 1ng 9 0 分 850/0以上

100 1ng 120分 800/0以上

エ ピリゾール標準品 エ ピリゾール(日局).



オ ン ダ ンセ トロ ン塩 酸 塩 錠

Ondansetron]HydrOchloride Tablets

溶出性 〈びFθ〉 本品 1個 をとり,試験液 に水 90omLを 用い,パ ドル法によ り,
毎分 50回 転で試験 を行 う。溶出試験 を開始 し,規 定時間後 ,溶 出液 20mL

以上を とり,子L径 0.45μm以 下のメンブランフィル ターでろ過す る.初 めの

ろ液 10mLを 除き,次 のろ液 ‰tを 正確 に量 り,表 示量 に従い lmL中 にオ
ンダンセ トロン塩酸塩(c18H 1 9 N 3 0・HCl)約 2.5μgを 含む液 となるよ うに水を
加 えて正確に /′mLと し,試 料溶液 とす る。別 にオンダンセ トロン塩酸塩標
準品(別途 50mg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)約28mgを 精密 に量 り,水 に溶か し,正 確 に 200mLと す る.こ の液
4mLを 正確に量 り,水 を加 えて正確 に 200mLと し,標 準溶液 とす る。試料

溶液及び標準溶液 100μL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 れぞれの液のオンダンセ トロンの 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.

オングンセ トロン(C18H 1 9 N 3 0 )の表示量に対す る溶 出率(0/。)
=// T / s X (ИT/Zs )×(/7り×(1/C)×9×0.890

脱水物に換算 したオンダンセ トロン塩酸塩標準品の秤取量( m g )
1錠 中のオ ンダンセ トロン( C 1 8 H 1 9 N 3 0 )の表示量( m g )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :216n m )

カラム :内径 4,6mm ,長 さ 15cmの ステ ンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフィー用 シアノプ ロピル シ リル化 シ リカゲル を充てんす る。

カラム温度 :25℃付近 の一定温度

移動相 :リ ン酸二水寿ナ トリウムニ水和物 1.56gを水 500mLに 溶か し)水

酸化ナ トリウム試液 を加 えて pHを 5.4に調整す る.こ の液 500mLに ア

セ トニ トリル 500mLを 加 える.

流量 :オ ンダンセ トロンの保持時間が約 6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 100μLに つ き,上 記の条件 で操作す るとき,オ

ンダンセ トロ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

2000段以上,2.0以 下である.

システムの再現性 :標 準溶液 100μLに つ き,上 記の条件 で試験を 6回 繰 り

る

Ｃ



返すとき

ある.

,オ ンダンセ トロンの ピー ク面積 の相対標 準偏 差 は 15 0 / 0以下で

溶 出規格

表示量
ネ

規 定時 間 溶 出率

2mg 1 5 分 8 0 °/ 0 以上

4mg 1 5 分 8 0 0 / 0以上
キ
オンダンセ トロンとして

オ ンダンセ トロン塩酸塩標準品 C 1 8 H 1 9 N 3 0°H C l・2 H 2 0 : 3 6 5 . 8 5 (± ) - 2 , 3 -ジヒ

ドロー9…メチルー3- [ ( 2 -メチルイ ミダゾールー1‐イル)メチル]カ ルバ ゾール中4…(1

H )―オ ンー塩酸塩二水和物で,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 オ ンダンセ トロン塩酸塩水和物 を 2‐プロパ ノール/水 混液(2 : 1 )か

ら再結晶 し,5 0℃ で 3時 間減圧乾燥 した後,2 5℃ 〉相対湿度 75 0 / 0の恒温器

中に 12時間以上放置す る。

性状 本 品は 白色～微黄 白色 の結晶性 の粉末である。本 品の水溶液(1→5 0 )

は旋光性 を示 さない。

確認試験

(1 )本品につき,赤 外吸収スペ ク トル演J定法〈2. 2 j〉のペース ト法によ り測定

す るとき, 波数 3180 cm~1, 1640 cm‐
1, 1282 cm~1, 761 cm~1及

び 751cm l

付近に吸収 を認 める。

(2 )本品の核磁気共鳴スペ ク トル渡J定用重水素化 ジメチル スル ホキシ ド溶

液(1→1 0 0 )につき,核 磁気共鳴スペ ク トル渡」定用テ トラメチル シランを

内部基準物質 として核磁気共鳴スペ ク トル測定法 〈2_ 2 F〉によ り
lHを

涙J

定す るとき, δ2 . 7 p p m付近及び δ3, 7 p p m付近にそれぞれ単一線のシグ

ナル A及 び Bを , δ4 . 3 p p m付近及び δ4. 7 p p m付近 にそれぞれ AM X型

四重線のシグナル C及 び Dを 示 し,各シグナルの面積強度比 A: B i C i

Dは ほぼ 3: 3 : 1 : 1で ある。

純度試験

(1 )類 縁物質

(i )本 品 20 m gを 移動相 20 0 m Lに 溶か し,試料溶液 とす る。試料溶液 lm L

を正確 に量 り,移 動相 を加 えて正確 に 50 m Lと す る。この液 5m Lを 正確 に

量 り,移 動相 を加 えて正確 に 20 m Lと し,標 準溶液 とす る。試料溶液及び

標準溶液 10μL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 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 料溶液のオ ンダンセ トロン以外の ピー クの合計面



積 は,標準溶液のオンダンセ トロンの ピー ク面積 よ り大 きくない.ただ し,
オ ンダンセ トロンに対す る相対保持時間が約 0 . 2 9のピー ク面積 は,自 動積
分法で求めた面積 を感度係数 0 . 7 7で乗 じた値 とす る.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 1 6 n m )

カラム :内径 4 , 6 m m ,長 さ 2 0 c mの ステン レス管に 5μmの 液体 クロマ

トグラフィー用シア ノプロピル 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 :リ ン酸二水素ナ トリゥムニ水和物 1 5 6 gを水 5 0 0 m Lに 溶か し,

水酸化ナ トリウム試液 を加 えて p Hを 5 . 4に調整す る,この液 5 0 0 m L

にアセ トニ トリル 5 0 0 m Lを 加 える。

流量 :オ ングンセ トロンの保持時間が約 6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 らオンダンセ トロンの保持時 間
の約 2倍 の範囲.

システム適合性

検 出の確認 :標 準溶液 2 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 ら得たオンダンセ トロンのピー ク面積

が,標 準溶液の ピー ク面積 の 1 4～2 6 0 / 0になることを確認す る。

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,

オンダンセ トロンの 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 1 0μLに つき,上 記の条件で試験 を 6回

繰 り返す とき,オ ンダンセ トロンの ピー ク面積 の相対標 準T s ~差は

5 . 0 0 /。以下である。

( I )本品 1 2 . 5 m gをメタノール l  m Lに 溶か し,試 料溶液 とす る.こ の液

0 . 5 m Lを正確 に呈 り,メ タノール を加 えて正7 1 tに2 5 m L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 1 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 〈2θ」〉 に

よ り試験 を行 う。試料溶液及び標準溶液 2 0μL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 にクロロホル ム/酢酸エチル/メタノール/アンモニア水

( 2 8 )混液( 9 0 : 5 0 : 4 0 : 1 )を展開溶媒 として約 1 5 c m展 開 した後,薄 層

板 を風乾す る。これに紫外線(主波長 2 5 4 n m )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.

( 2 ) 2 -プロパ ノール 本 品約 0 , l gを精密 に量 り, 3 m Lの ガラス瓶 に入れ ,

内標準溶液 2 m Lを 正確 に加 え,密 栓す る.ガ ラス瓶 を 5 0℃の水浴 中で



1 0～1 5分間加温 し,振 り混ぜて溶か した後,室 温にもどし,試 料溶液

とす る。別 に 2 -プロパ ノール 4 0μLを 正確 に量 り,内 標準溶液 を加 え

て正確 に 4 0 m Lと し,標 準溶液 とす る.試 料溶液及び標準溶液 lμL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 2 -プロパ ノールの ピ
ーク面積の比 o T及 び 象 を求めるとき, 2 -プ ロパ ノールの量は 0 . 2 0 /。以

下である。

2…プ ロパ ノールの量( 0 /。) = ( 2 T / 2 s )×( 1 /″0×( 1 / 5 )×0 ` 7 9

〃 :本 品の秤取量( g )

0 . 7 9 : 2 -プロパ ノールの密度( g / m L )

内標準溶液 薄 めたエタノール( 9 9 . 5 ) ( 1→5 0 0 )

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3 m m ,長 さ 2 mの ガラス管に 1 5 0～1 8 0μmの ガスクロ

マ トグラフィー用多子L性エチル ビニルベ ンゼ ンー ジ ビニルベ ン

ゼ ン共重合体(平均孔径 0 , 0 0 7 5μm , 5 0 0～ 6 0 0 m 2 / g )を 充てんす る,

カラム温度 : 1 7 0℃付近の一定温度

キャ リヤーガス :窒素

流量 :内標準物質の保持時間が約 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 lμLに つ き,上記の条件で操作す るとき,

内標準物質, 2 -プロパ ノールの順に流出 し,そ の分離度は 1 . 5以上

である.

システムの再現性 :標準溶液 lμLに つ き,上 記の条件で試験 を 6回

繰 り返す とき,内 標準物質のピー ク面積 に対す る 2 -プロパ ノール

の ピー ク面積の比の相対標準偏差は 1 . 5 0 / 0以下である.

水分 く2イ8〉 9 , 6～1 0 . 2 0 / 0 ( 5 0 m g ,容量滴定法,直 接滴定)

含量 換 算 した脱水物 に対 し 9 9 . 5 0 / 0以上 定 量法 本 品約 5 0 m gを 精密 に

量 り,無 水酢酸/非水滴定用酢酸混液( 7 : 3 ) 5 0  m Lに溶か し, 0 . 0 1  m O 1 / L

過塩素酸で滴定 〈2 _ 5θ〉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 . 0 1  m o 1 / L過塩素酸 l m L = 3 . 2 9 8 m g C 1 8 H 1 9 N 3 0・H C l



シ ンバ ス タ チ ン錠

SiIIlvastatin Tablet

溶出性 (5′θ〉 本品 1個 を とり,試 験液 にポ リソルベー ト803gに 水 1000mL

を加 えた液 900mLを 用い,パ ドル法によ り,毎 分 50回 転で試験を行 う。溶

出試験 を開始 し,規 定時間後,溶 出液 10mL以 上をとり,子L径 0,45μm以 下

のメンブ ランフィル ターでろ過す る.初 めのろ液 5mLを 除き,次 のろ液 /

を正確 に量 り,表示量に従い lmL中 にシンバスタチ ン(C25H3805)約5.6μgを 含

む液 となるよ うに水 を加 えて,正 確 に /'mLと し,試 料溶液 とす る。別にシ

ンバスタチン標準品 (別途 , 60℃ で 3時 間減圧(0.67kPa以下)乾燥 し,そ の

減量 〈2ィァ〉を渡」定 してお く)約 22mgを 精密 に量 り,ア セ トニ トリル に溶か

し,正 確 に 100mLと す る。 この液 5mLを 正確 に量 り,移 動相 を加 えて正確

に 200mLと し,標 準溶液 とす る.試 料溶液及び標準溶液 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 〈2.θF〉によ り試験 を行い,そ れ

ぞれの液 のシンバスタチンの ピーク面積 ИT及 び Иsを損J定す る.

本品が溶 出規格 を満たす ときは適合 とす る_

シンバスタチ ン(C25H3805)表示量に対す る溶出率(0/。)
=F/s×(ZT″s)×(/'/り×(1/C)×(45/2)

乾燥物に換算 したシンバスタチン標準品の秤取量( m g )

1錠 中のシンバスタチン( C 2 5 H 3 8 0 5 )の表示最( m g )

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 3 8 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 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 :メ タノール/ 0 . 0 2 m o 1 / Lリ ン酸二水素カ リウム試液 混液( 4 : 1 )

流量 :シ ンバスタチ ンの保持時間が約 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 2 0μLに つ き)上 記の条件で操作す るとき,シ

ンバ ス タチ 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, 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,シ ンバスタチンの ピーク面積の相対標準偏差は 1 0 %以 下であ

る.

偽
　
Ｃ



溶 出規格

表示 量 規定時 間 溶 出率
5 mg 30分 700/0以上

10 mg 45分 7 0 0 / 0以上

20111g 45分 7 0 0 / 0以上

シンバスタチン標準品 C 2 5 H 3 8 0 5 : 4 1 8 , 5 7

(十) , ( l S , 3父, 7 S , 8 S , 8 a父) - 1 , 2 , 3 , 7 , 8 , 8 a―ヘ キサ ヒ ドロー3 , 7 -ジメチルー8 - [ 2申( 2沢, 4 R )―テ ト

ラヒ ドロー4 -ヒドロキシー6 -オキソー2 F r―ピランー2…イル]エ チル] - 1 -ナフチル 2 , 2 -ジ

メチルブタノエー トで次の規格 に適合す るもの.必 要な場合は次に示す方法に

よ り精製す る.

精製法 シ ンバスタチン 5 gを メタノール 7 0 m Lに 溶か し,ろ 過す る。ろ液 を

約 3 5℃に加温 し,水 3 0 m Lを 加 えた後 ,約 1 5℃ に冷却 して数時間放置 し

た後,ろ 過す る。得 られた結晶を水 ・メタノール混液( 1 : 1 )で洗浄後 ,減 圧

下 4 0℃で 3時 間乾燥す る。

性状 本 品は白色の結晶又は結晶性 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〉の臭化カ リウム錠剤

法 に よ り測 定す る とき,波 数
~ 1  3 5 5 0  c m ~ 1 , 3 0 1 0 c m ~ 1 , 1 7 2 0 c m ~ 1 , 1 6 9 5 c m ~ 1 )

1 4 6 5 c m ~ 1及び 1 3 9 0 c m ~ 1付近に吸収 を認 める.

旋光度 (2.づ〉 [α]ぎ : +2 8 8～+295°(乾燥物に換算したもの 0,05g ,アセ

トニ トリル 10mL, 100mm)

類 縁 物 質  本 品 3 0 m g を アセ トニ トリル/ p H 4 . 0 の0 . 0 1  m o 1 / L リン酸 二 水

素 カ リウム試 液 混 液 ( 3 : 2 ) に 溶 か し, 正 確 に 2 0 m L と し試 料 溶 液 とす

る. 試 料 溶 液 5 μL に つ き , 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 , 各 々の ピー ク面 積 を 自動 積 分 法 に よ り測 定す る と

き, シ ンバ ス タチ ン以 外 の類 縁 物 質 の ピー クの合 計 面積 は 1 . 0 °/ 。以 下 で

あ る.

試 験 条件

検 出器 : 紫 外 吸 光 光 度 計 ( 測定 波長 : 2 3 8 n m )

カ ラム i 内 径 4 . 6 m m , 長 さ 3 3 m m の ス テ ン レス管 に 3 μm 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 A : 薄 めた リン酸 ( 1 →1 0 0 0 ) / アセ トニ トリル 混 液 ( 1 : 1 )

移 動 相 B : リ ン酸 の アセ トニ トリル 溶 液 ( 1 →1 0 0 0 )

移 動相 の送液 : 移 動 相 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 移動相 A 移動相 B

0

4 . 5

4 . 6

8 . 0

4 . 5

4 . 6

8 . 0

1 1 . 5

100

100→ 95

95->25

25

0

0 → 5

5→ 7 5

7 5

流 量 :毎 分 3 . O m L

面積 涙J定範 囲 :溶 媒 の ピー ク の後 か らシ ンバ ス タ チ ン の保 持 時 間

の約 5倍 の範 囲

システ ム適 合性

検 出 の確 認 :試 料 溶 液 0 . 5 m Lを 正 確 に量 り,ア セ トニ トリル /

p H 4 . 0の 0 , 0 1 m 0 1 / Lリ ン酸 二水 素 カ リウム試 液 混 液 ( 3 i 2 )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 に提 り,ア セ トニ トリル

/ p H  4 . 0の0 . 0 1  m o 1 / Lリン駿 二水 素 カ リウム試 液 混 液 ( 3 : 2 )を加

えて ,正 確 に 1 0 m Lと す る.こ の液 5μLか ら得 た シ ンバ ス タチ

ンの ピー ク面積 が ,シ ステ ム適 合 性 試 験 用溶 液 の シ ンバ ス タチ

ンの ピー ク面積 の 1 6～2 4 0 / 0にな る こ とを確認 す る.

システ ム の性 能 :ロ バ ス タチ ン 3 m gを 試 料 溶 液 2 m Lに 溶 かす 。

この液 5μLに つ き ,上記 の条 件 で操 作 す る とき,ロ バ ス タチ ン,

シ ンバ ス タチ ンの順 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 5μLに つ き,上 記

の条件 で 試験 を 6回 繰 り返 す とき ,シ ンバ ス タチ ンの ピー ク面

積 の相 対標 準偏 差 は 1 . 0 0 /。以 下 で あ る.

乾燥減量 く2 _ィア〉 0 2 0 / 0以下 ( 2 g ,減 圧 ・0 . 6 7 k P a以下,  6 0℃, 3時 間)

リン酸 二水 素 カ リウム試 液 , 0 , 0 1 m o 1 / L , P H  4 , 0  リン酸 二水 素 カ リウム

1 . 3 6とを水 1 0 0 0 m Lに 溶 か し,  リン酸 を加 えて p Hを 4 . 0に調 整 す る。

ロバ ス タチ ン C 2 4 H 3 6 0 5   白 色 の結 晶 又 は結 晶性 の粉 末 で あ る。 アセ

トニ トリル ま た は メ タ ノー ル にや や 溶 けや す く,エ タ ノー ル ( 9 9 . 5 )に

やや 溶 け に く く,水 に ほ とん ど溶 けない 。

旋光度 (2平夕〉 [α]ず :+ 3 2 5～+ 3 4 0°(乾燥物に換算したもの 50 m g ,アセト
ニ トリル 10mL, 100mm)

乾燥減批 ( 2イア) 1 _ 0 %以 下  ( l g ,減 圧 ・0 , 6 7 k P a以下, 6 0℃ , 3時 1苫3 )

”
　

”
　

”
　

”



プ ラ ンル カ ス トカ プ セ ル

Pranl u k a s t  C a p s u l e s

溶出性 (御θ〉 本品 1個 をとり,試 験液 として,ポ リソルベー ト80 1 gに 溶

出試験第 2液 を加 えて 20 0 m Lと した液 90 0 m Lを 用い,パ ドル法に よ り,毎

分 10 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 20 m L以

上をとり,子L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 10 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 にプラ

ンルカス ト水和物(C 2 7 H 2 3 N 5 0 4・1 / 2 H 2 0 )約5 . Oμgを 含む液 とな るよ うに,ポ リ

ソルベー ト80 1 gに 溶出試験第 2液 を加 えて 20 0 m Lと した液 を加 えて正確 に

/' m Lと し,試 料溶液 とす る。別 にプランルカス ト標準品(別途 ,1 0 5℃ で 2

時間乾燥 し,そ の減量 (2ィF )を 測定 してお く。)約 25 m gを 精密 に量 り,ジ

メチルスルホキシ ド5m Lに 溶 か し,ポ リノルベー ト80 1 gに 溶 出試験第 2液

を加 えて 20 0 m Lと した液 を加 えて正確 に 10 0 m Lと す る。この液 2m Lを 正確

に量 り,ポ リソルベー ト80 1 gに 溶 出試験第 2液 を加 えて 20 0 m Lと した液 を

加 えて正確に 10 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,

ポ リソルベー ト80 1 gに 溶出試験第 2液 を加 えて 20 0 m Lと した液 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 26 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.

プランルカス ト水和物の表示量に対す る溶出率(0 /。)
=レクアs×(ИT/Иs )×( /′/り ×(1 / C )×1 8×1 , 0 1 8 7

‰ :乾燥物に換算 したプランルカス ト標準品の秤取量( m g )

C : 1カ プセル中のプランルカス ト水和物( C 2 7 H 2 3 N 5 0 4・1 / 2 H 2 0 )の表示量( m g )

溶出規格

表示 量 規定時間 溶出率

112.5mg 90分 800/0以上

プ ランル カス ト標 準 品 C 2 7 H 2 3 N 5 0 4 : 4 8 1 . 5 0  4 - オキ ん 8 " [ 4 - ( 4 - フェエル ブ ト

キシ)

ベンゾイルア ミノ]…2 - ( テトラゾールー5 -イル) - 4 r r r - 1 _ ベンゾ

格に適合す るもの.

精製法 プ ランルカス ト水和物 を Ⅳダージメテルホルムア

ピラ ンで ,下 記 の規

ミ ドに溶か し,エ タ



ノール(9 9 . 5 )を加 えて結晶を析出させ る。この操作 を更 に 2回 繰 り返 し,
得 られた結晶を 60℃で 24時 間減圧乾燥 して本品を得 る.

性状 本 品は白色～淡黄色の結晶性 の粉末である,

確認試験

(1 )本品のエ タノール(9 9 . 5 )溶液(1→l o 0 0 0 0 )につ き)紫外可視 吸光度測定法

(2 2イ〉により吸収スペ ク トル を測定す るとき)2 5 6～2 6 0 n mに 吸収の極

大を示 し,3 1 0～3 1 8 n mに 吸収の肩 を示す.

( 2 )本品 につ き,赤外 吸収 スペ ク トル 渡J定法 (2 _ 2 5 )の 臭 化 カ リウム

錠剤 法 に よ り源J定す る とき,波数 31 0 0 c m ~ 1 , 2 9 4 0 c m ~ 1 , 1 6 6 2 c m ~ 1 ,

1 6 4 6 c m ~ 1及び 12 5 4 c m ~ 1付近 に吸収 を認 め る。

吸光 度 (2 . 2イ〉ゴ為 (2 5 8 n m ) : 8 5 5～ 8 7 5 (乾燥 物 に換 算 した もの 10 m g ,

エ タ ノール (9 9 5 ) ,  1 0 0 0 m L ) .

類縁物質 本 品のアセ トニ トリル/ジ メチルスルホキシ ド混液(3 : 1 )溶液

(1→5 0 0 0 ) 4μL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 を行い,ピ
ーク面積 を自動分析法によ り測定す るとき,プ ランルカス

ト以外の類縁物質の ピークの合計面積は o. 5 0 / 0以下である。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :2 6 0 n m )

カラム :内径約 6m m ,長 さ約 15 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 クテル 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 :0 . 0 2 m o 1 / Lリン酸二水素カ リウム試液/ア セ トニ トリル/メ タ

ノール混液(5 : 5 : 1 )

流量 :プ ランルカス トの保持時間が約 10分 になるよ うに調整す る。

面積演J定範囲 :溶媒 ピー クの後か らプランルカス トの保持時間の約 2倍

の範囲

カラムの選定 :本 品のアセ トニ トリル/ジ メチルスルホキシ ド混液(3 :

1 )溶 液(1→2 5 0 0 ) l m Lにパ ラオキシ安息香酸イ ソア ミル のアセ トニ

トリル/ジ メチルスルホキシ ド混液(3 : 1 )溶液(1→2 5 0 0 ) l m Lを加 えた

液 4μLに つ き,上 記 の条件で操作す るとき)プ ランル カス ト,パ ラオ

キシ安息香酸イ ソア ミルの順 に溶出 し,分 離度が 3以 上の ものを用い

る。

検出感度 :本品のアセ トニ トリル/ジ メチルスル ホキシ ド混液(3 : 1 )溶

液(1→1 0 0 0 0 0 0 ) 4μLに つ き,上 記の条件で操作す るとき,プ ランルカ

ス トの ピーク高 さがフルスケールの 1～20 / 0になるよ うに調整す る.

乾燥減量 (2ィア) 2 . 0 %以 下(0 . 5 g , 1 0 5℃) 2時 間)



含量 換 算 した乾燥物に対 し, 9 9 . 0 0 /。以上.  定 量法 本 品約 0 . 3 gを精密 に

量 り,比 ト ジメチルホルムア ミ ド3 0 m Lに 溶か し, o . l  m o 1 / Lテトラメチル

アンモニ ウム ヒ ドロキシ ド液で滴定 ( 2  jθ〉す る(指示薬 :チモールブル
ー ・押)トジメチルホル ムア ミ ド試液 l m L ) .た だ し,滴 定の終点は液の黄

色が黄緑色 を経て青緑色に変わるときとす る。同様 の方法で空試験 を行い,

補正す る

0 . l  m O 1 / Lテトラメチルアンモニ ウム ヒ ドロキシ ド液 l m L = 4 8 . 1 5 m g

C27H23N504



フェネチシリンカリウム錠
Phenethicillin PotassiuHl Tablets

溶 出性  〈5 _ 7 θ〉 本 品 1個を と り,試 験 液 に水 9 0 o 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 / m L を 正確 に量 り,表 示 量 に

従 い l m L 中 に フ ェネ チ シ リンカ リウム約 2 2 0 単位 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 フ ェネ チ シ リン

カ リウム標 準 品 を6 0℃で3時間減圧 ( 0 . 6 7  K p a 以下)乾燥 し,そ の2 2 , 0 0 0

単位 に対応 す る量 を精密 に量 り,水 に溶 か し,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 6 8  n m にお け る吸 光 度刀T l及びИs l並び
に2 7 5 n m にお け る吸 光 度″T 2及びИ s 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.

フェネチシ リンカ リウムの表示量に対す る溶 出率( 0 / 。)

=始 X緒 ×
号

Xチ X900

‰ :フェネチシリンカリウム標準品の秤取敦 劫

C:1錠 中のフェネチシリンカ リウムの表示量(単位)

溶 出規格

表示量 規 定時間 溶 出率

20万 単位 1 5 分 800/。以上



r r ―ク ロル フ ェ ニ ラ ミ ンマ レイ ン酸 塩 徐 放 錠

〃―Chlor p h e n i r a n l i n eコvlal e a t e  E x t e n d e r e l e a s e  T a b l e t s

溶出性 ( b .アθ〉

[ p H l , 2 ]本品 1個 を とり,試 験液に溶 出試験第 1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 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 冴―

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 )約 6 . 7μgを 含む液 とな

るよ うに溶 出試験第 1液 を加 えて正確 に / ' m Lと す る.こ の液 1 0 m Lを 正確 に

量 り,溶 出試験第 2液 を加 えて正確 に 2 0 m Lと し,試 料溶液 とす る.別 に 冴―ク

ロル フェニラミンマ レイン酸塩標準品を 6 5℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 3 3 m gを

精密 に量 り,溶 出試験第 1液 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 出試験第 1液 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと す る。この液 1 0 m Lを 正

確に量 り,溶 出試験第 2液 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 5 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 ( 2θノ)に よ り試験 を行い,そ れぞれの液の かクロル フェニラ ミンの ピー ク

面積 Иl 及ヽび 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。

みクロル 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(°/。)
=И s×∽Ttts)×(///り ×(1/C)×18

%ギ 冴―クロル フェニラ ミンマ レイ ン酸塩標準品の秤取量(m g )

C : 1錠 中の かクロル 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(m g )

[ p H 6 . 8 ]本 品 1個 を とり,試 験液に溶出試験第 2液 90 0 m Lを 用い,パ ドル法

によ り,毎 分 50回 転で試験 を行 う。溶 出試験 を開始 し,規 定時間後 ,溶 出液

20 m Lを 正確 に とり,直 ちに 37±0 . 5℃に加温 した溶 出試験第 2液 20 m Lを 正確

に注意 して補 う。溶 出液は孔径 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 10 m Lを 除き,次 のろ液 /1 1 1 Lを正確 に量 り,表 示量に従い lm L

中ヤこかクロル 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 )約 6 . 7μgを 含む

液 となるよ うに溶出試験第 2液 を加 えて正確 に /' m Lと し,試 料溶液 とす る。

別に かクロル フェニラミンマ レイン酸塩標準品を 65℃で 4時 間乾燥 し,その約

33 m gを 精密に量 り,溶 出試験第 2液 に溶か し,正 確 に 10 0 m Iッとす る。 この液
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2 m Lを 正確 に量 り,溶 出試験第 2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 5 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 _θF〉によ り試験 を行い,そ れぞれの液の かクロル フェニラ ミ
ンの ピー ク面積 刀T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。

n回 目の溶 出液 採 取 時 にお け る か ク ロル フ ェ ェ 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 )の表示量に対す る溶 出率( 0 /。) ( n = 1ぅ2 )

る :かク ロル フェニ ラ ミンマ レイ ン酸塩標 準 品の秤 取量( m g )

C : 1錠 中の かク 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 )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 6 2 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 : 4 0℃付近の一定温度

移動相 :ラ ウリル硫酸ナ トリウム 3 . O g及び リン酸 l m Lを 水に溶か し 1 0 0 o m L

とす る。 この液 9 0 0 m Lに アセ トニ トリル 1 1 0 0 m Lを加 える.

流量 :かクロル フェエラミンの保持時間が約 6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,ダークロ

ル フェエ ラ ミンの 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, 2 , 0以 下である。

システムの再現性 :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,冴―クロル フェニラミンの ピー ク面積 の相対標準偏差は 2 , 0 0 / 0以下で

ある.

溶出規格

表 示 量 規定時間 溶 出率

6mg

120 分 (pHl,2) 40′一V600/。

4日寺間 (pH6.8)

24日寺間 (pH6.8)

25-550/0

8 5 0 / 0以上



〃―ク ロル フェニ ラ ミンマ レイ ン酸塩標 準 品 冴_ クロル フェエ ラ ミンマ レイ ン酸

塩 ( 日局 ) .



ア ン ピシ リン 1 2 5 m g ( 力価 ) ・ク ロキサ シ リンナ トリウム 1 2 5 m g ( 力価 ) 錠
A m p i c i l l i n  1 2 5 m g ( p o t e n c y ) a n d  C 1 0 X a c i l l i n  S o d i u m  1 2 5 m g ( p o t e n c y ) T a b l e t S

溶 出 性 ( b _ ノ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, 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 を試 料 溶 液 とす る .

別 に ア ン ピ シ リン標 準 品 及 び ク ロ キ サ シ リン ナ トリ ウ ム標 準 品 約
2 8 m g ( 力価 ) に対 応 す る量 を そ れ ぞ れ 精 密 に 量 り, 水 に溶 か し, 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 . 試 料 溶 液 及 び 標 準 溶 液 5 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 ア ン ピ シ リン の ピー ク面 積 И T a 及び И s a 並び に ク ロ キ

サ シ リン の ピー ク面 積 Z T b 及び Иs b を測 定 す る 。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする.

アンピシリン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 4 S )の表示量に対する溶出率( % )
=″ sa×(ИTaル空sa)×(1/Ca)×450

ク ロキサ シ リンナ トリウム( c 1 9 H 1 7 C l N 3 N a 0 5 S ) の表 示 量 に対す る溶 出率( °/ 。)
=ン/sb×(ИTb/文sb)×(1/Cb)×450

‰ a:ア ン ピシ リン標 準 品の秤 取 量 [mg (力価 )]

‰ b:ク ロキサ シ リンナ トリウム標 準 品の秤 取量 [mg (力価 )]

C a : 1錠 中のア ン ピシ リン(C1 6 H 1 9 N 3 0 4 S )の表示 量 [mg (力価 )]
C b : 1錠 中の ク ロキナ シ リンナ トリウム(c1 9 H 1 7 C l N 3 N a 0 5 S )の表示量 [mg (力

価 )]

試 験 条件

検 出器 :紫 外 吸光光度計(測定波長 :25 4 n m )

カ ラム :内 径 4mm ,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

移動相 :水/液 体クロマ トグラフィー用メタノール/テ トラブチルアンモ
ニウムヒドロキシ ド溶液( 1→1 0 ) /薄めたリン酸( 1→1 0 )混液( 2 5 0 : 2 5 0 :
5 : 1 )

流量 :ア ンピシ リンの保持時間が約 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 5μLに つ き,上 記 の条 件 で操 作 す る とき,

ア ン ピシ リン)ク ロキサ シ 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 5μLに つ き ,上 記 の 条 件 で試 験 を 6

回繰 り返 す とき,ア ン ピシ リン及 び ク ロキサ シ リンの ピー ク面 積

の相 対標 準偏 差 は それ ぞれ 2. 0 0 /。以 下 で あ る。

溶出規格

表示量 規 定時 間 溶 出率

アンピシ リン 1 2 5 m g ( 力価 )
3 0 分

8 5 0 / 0以上

クロキサシ リンナ トリウム 1 2 5 m g ( 力価) 8 0 0 / 0以上


