
アンピシリン 1 2 5 m g ( 力価)・クロキサシ リンナ トリゥム 1 2 5 m g

( 力価)カプセル
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 l o 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 ) C a p s u l e s

溶 出性 〈びゃプθ〉本 品 1個 を と り,試 験 液 に水 9oomLを 用 い ,パ ドル 法 (た
だ し、 シ ンカ ー を用 い る)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,孔 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 lomL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 ゥム標 準 品約 28mg(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 50mLと す る。 この液 5mLを 正確 に 量
り,水 を加 えて 正確 に 20mLと し,標 準 溶 液 とす る。試 料 溶 液 及 び

標 準 溶 液 5μL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 ア ン ピシ リンの ピー ク
面積 ИTa及 び Иsa並 び に ク ロキサ シ リン の ピ

ー ク面積 ズTb及 び Z sbを

涙J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(C16H19N304S)の表示量に対す る溶 出率(0/。)
=//sa×

(】Tattsよ)×(1/Ca)×450

クロキサ シ リンナ トリウム(c19H17ClN3Na05S)の表示量に対す る溶 出率(0/。)
=‰ b×(ИTbttsb)×(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 )]
Ca:1カ プセル 中のアンピシ リン(Ci6H19N304S)の表示量 [mg(力価 )]
Cb :1カ プセル 中のクロキサシ リンナ トリウム(c19H17ClN3Na05S)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 :254nm)

カラム :内 径 4mm,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

移動神 :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→10)/薄 めた リン酸 (1→ 10)混液 (250:
250:5:1)

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.



ンステムの再現性 :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 %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)

304分
800/。以上

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



モ サ プ ラ ミン塩 酸 塩 類 粒

単Iosap r a r l l i n e  l H y d r o c h 1 0 r i d e  C r a n u l e s

溶 出性  くび。7θ〉 本 品の表示 量 に従 いモサプ ラ ミン塩酸塩 ( c 2 8 H 3 5 C I N 4 0・
2 H C l )約2 5 m gに 対応する量を精密に量 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,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 にモナプ
ラミン塩酸塩標準品を 1 0 5℃で 2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 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 l o o 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
可視吸光度損」定法 く2 . 2ィ〉により試験を行い,波 長 2 5 2 n mに おける吸光度
刀T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.

モサプラ ミン塩酸塩( C 2 8 H 3 5 C l N 4 0・2 H C l )の表示量に対する溶出率(°/。)
=(ルis/ンフイr)×(ИTん4s)×(1/C)×90

‰ :モサプラミン塩酸塩標準品の秤取量( m g )
″T :本 品の秤取量( g )

C , l g中 のモサプラミン塩酸塩( C 2 8 H 3 5 C l N 4 0・2 H C l )の表示量( m g )

溶 出規格

表示最 規定時間 溶出率

100mg/g 1 5 分 8 5 0 /。以 上

モサプラミン塩酸塩標準品 C 2 8 H 3 5 C I N 4 0 ' 2 H C l : 5 5 1 . 9 8  ←) - 3‐クロロ_ 5 - [ 3 - ( 2 -

オキ ソー1 ) 2 , 3 ) 5 , 6 , 7 ) 8 , 8 a―オクタヒ ドロィ ミダゾ[ 1 , 2 - a ]ピリジンー3 -スピロー4生ピ
ペ リジノ)プロピル] - 1 0 , 1 1 -ジヒ ドロ_ 5 H―ジベンズ[ b月アゼ ピンジヒ ドロクロ

ライ ドで,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 本 操作は遮光 して行 う。モサプラミン塩酸塩 3 0 gに水 1 0 0 m Lを加 えて

5分 間振 り混ぜた後,アンモニア試液 5 0 m Lを 加 えて更に 5分 間振 り混ぜる。

ジエチルエーテル 7 0 0 m Lを 加 えて振 り混ぜた後 ,ジエチルエーテル層を分取

する.こ のジエチルエーテル層に無水硫酸ナ トリウム 3 0 gを加 えた後,直 ち

に吸引ろ過する.ろ 液を 3 0℃で減圧留去 した後,残 留物を軽 く粉砕 し,デ シ

ケーター(減圧 ,酸 化 リン( V ) )で1時 間乾燥する。この残留物 2 5 gにエタノー



ル( 9 9ゃ5 ) 2 8 0 m Lを加 え, 8 0℃ の水浴中で加温 して溶か した後,熱 時吸引ろ過

する.ろ 液を 1時 間氷冷 した後,更 に冷蔵庫内で 4 0時 間放置す る.析 出 し

た結品をろ取 し,デ シケーター(減圧 ,酸 化 リン( V ) )で1時 間乾燥す る。この

結晶 1 4 gに 0 . 5 m o 1 / L塩酸試液 1 2 0 m Lを加 え,激しく振 り混ぜて溶か した後,

ろ過する。ろ液を室温で一夜放置 し,析 出 した結晶をろ取 し,デ シケーター

(減圧 ,酸 化 リン( V ) )で5時 間乾燥する

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である.

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法 〈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 9 5 0 c m ~ 1 , 1 7 2 1 c m ~ 1 , 1 5 8 9 c m  l ) 1 4 7 4 c m ~ 1及

び 7 5 6 c m‐
1付
近に吸収を認める.

類縁物質 本 品 0 . 1 5 gを移動相 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,移 動相を加 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 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 〈2θプ〉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 料溶液のモサプラミンに対す る保持時間比約 0 . 7

の 3 -クロロー5…[ 3 - ( 2 -オキ ん 2 , 3 , 5 , 6 , 7 , 8 -ヘキサ ヒ ドロイ ミダゾ[ 1 , 2 - a ]ピリジン

ー3 -スピロ…4 1 -ピペ リジノ)プロピル] - 1 0 , 1 1 -ジヒ ドロ_ 5 H―ジベ ンズ[ b )妃アゼ ピン

及 び モ サ プ ラ ミ ン に 対 す る 保 持 時 間 比 約 0 , 8 の 5 - [ 3 - ( 2 - オキ ノ

ー1 , 2 , 3 ) 5 , 6 , 7 ) 8 , 8 a―オ クタヒ ドロイ ミダゾ[ 1 ) 2 - a ]ピリジンー3…ス ピロー4 Lピペ リジ

ノ)プロピル] - 1 0 , 1 1 -ジヒ ドロ_ 5 H―ジベ ンズ[ b ,母アゼ ピンの ピ
ーク面積 ИT a及

び Иr「bは,そ れぞれ標準溶液のモサプラミンのピーク面積 Иsの 3 / 5より大き

くなく,試 料溶液のモサプラミンに対する保持時間比約 4の クロルイ ミノジ

ベンジルのピーク面積 ИT cの 1 / 6は,Иsの 1 / 5より大きくなく,試 料溶液の

上記の物質以外の類縁物質の各々のピーク面積は)それぞれ Иsの 1 / 5より大

きくない。また,刀T a ,刀T b , Z T cの1 / 6及びその他の類縁物質のピ
ーク面積の

合計は,スs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 i 2 8 0 n m )

カラム i内径 4 . 6 m m ,長 さ 2 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 : 2 5℃付近の
一定温度

移動相 :過塩素酸ナ トリウム7 . O gを水 1 0 0 0 m Lに溶 か し,過 塩素酸 を加 え,

p H 2 . 5に調整す 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 iモナプラミンの保持時間が約 6分 になるように調整す るも

面積測定範囲 !溶媒のピ
ークの後か らモサプラミンの保持時間の約 5倍 の

範囲

システム適合性



検 出の確認 i標 準溶液 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 l oμLか ら得 たモサプ ラ ミンの ピー ク面積 が標 準溶液のモ

サプ ラ ミンの ピー ク面積の 7～ 1 3 %に なることを確認す る。

システムの性能 :本 品 0 . l g及びベ ンゾフェノン 3 0 m gを とり,移 動相 に溶
か し, l o o m Lと す る。 この液 5μLに つ き,上 記 の条件 で操作す る とき,
モサプラ ミン,ベ ンゾフェノンの順 に溶 出 し,そ の分離度 が 4以 上であ
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,モ サプ ラ ミンの ピー ク面積 の相対標 準偏差 は 2 . 0 %以下であ
る.

乾燥減最 〈2 .ィプ〉 o . 5 0 /。以下( l g , 1 0 5℃, 2時 間)

含 量 9 9 . 0 0 /。以上 .定量法  本 品を乾燥 し,その約 0 . 4 gを精密 に生 り,ギ酸 3 . O m L

に溶 か し,無 水酢酸 6 0 m Lを 加 え, o . l  m 0 1 / L過塩素酸 で滴 定 〈2 .」θ〉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  1 m o 1 / L過塩索酸 l m L = 2 7 . 6 0 m g  C 2 8 H 3 5 C l N 4 0・2 H C l



モサプラミン塩酸塩錠
沖質osa p r z l H l i n e  H y d r o c h l o r i d 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,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 / 1 n Lを正確 に量 り,表 示量 に従い l m L中 にモ

サプ ラ ミン塩酸塩 ( C 2 8 H 3 5 C l N 4 0 ・2 H C l ) 約1 1 . 2 μgを 含む液 となるよ うに移動相

/水 混液( 4 ! 1 )を加 えて正確に /′m Lと する.更にこの液 2 m Lを 正確に量 り,

移動相を加 えて正確に 1 0 m Lと し,試 料溶液 とす る.別 にモサプラミン塩酸

塩標準品を 1 0 5℃で 2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 5 0 m Lと す る。この液 2 m Lを 正確に量 り,移 動相/水 混液( 4 : 1 )を加

えて正確に 1 0 0 m Lと す る。更にこの液 2 m Lを 正確に量 り,移 動神/水 混液

( 4 : 1 )を加 えて正確に 1 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 〈2 .θノ〉により

試験を行い,そ れぞれの液のモサプラミンのピーク面積 ИT及び 夕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。

モサプラミン塩酸塩( C 2 8 H 3 5 C l N 4 0°2 H C l )の表示量に対する溶出率(°/。)
=″名×解Ttts)×(/7り ×(1/C)×36

モサプ ラ ミン塩酸塩標準品の秤取量( m g )

1 錠 中のモサプラ ミン塩酸塩 ( C 2 8 H 3 5 C l N 4 0 ・2 H C l ) の表示量( m g )

溶 出規格

表示量 規定時間 溶 出率

10mg 30分 800/0以上

25mg 30すか 800/0以上

50mg 30す分 8 0 0 / 0以上

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 : 2 5 3 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

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 0℃付近の一定温度

‰

Ｃ

ロマ トグラ



移動相 :リ ン酸二水素カ リウム 13 . 6 1 gを水に溶か し,l o o o m Lと す る。この液
40 0 m Lを とり,ア セ トニ トリル 40 0 m L及 び過塩素酸 lm Lを 加 える.

流量 :モサプ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 10μLに つき,上 記の条件で操作するとき,モ サ
プ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 50 0 0段

以上,2 . 0以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 10μLにつき,上 記の条件で試験を6回繰 り返す

とき,モ サプ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。

モサプラミン塩酸塩標準品 C 2 8 H 3 5 C l N 4 0・2 H C l : 5 5 1 . 9 8  ←) - 3 -クロロ_5 - [ 3 - ( 2 -

オキ ソー1, 2 ) 3ゥ5 ) 6 , 7 , 8 , 8 a―オ クタヒ ドロイ ミダゾ[1 ) 2 - a ]ピリジン_3 -スピロ_4七ピ
ペ リジノ)プロピル]_ 1 0 ) 1 1 -ジヒ ドロ_5 H―ジベンズ[bラ幻アゼ ピンジヒ ドロクロ

ライ ドで,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 本 操作は遮光 して行 う。塩酸モサプラミン 30 gに水 10 0 m Lを 加 えて 5

分間振 り混ぜた後,ア ンモニア試液 50 m Lを 加 えて更に 5分 間振 り混ぜる。

ジエチルエーテル 70 0 m Lを 加 えて振 り混ぜた後 ,ジエチルエーテル層を分取

する.こ のジエチルエーテル層に無水硫酸ナ トリウム 30 gを加 えた後 ,直 ち

に吸引ろ過する。ろ液を 30℃で減圧留去 した後,残 留物を軽 く粉砕 し,デ シ

ケーター(減圧 ,酸 化 リン(V ) )で1時 間乾燥する。この残留物 25 gにエタノー

ル(9 9 . 5 ) 2 8 0 m Lを加 え,8 0℃ の水浴中で加温 して溶か した後,熱 時吸引ろ過

する。ろ液を 1時 間氷冷 した後,更 に冷蔵庫内で 40時 間放置する。析出 し

た結晶をろ取 し,デ シケーター(減圧 ,酸 化 リン(V ) )で1時 間乾燥する。この

結晶 14 gに 0 . 5 m o 1 / L塩酸試液 12 0 m Lを加 え,激しく振 り混ぜて溶か した後,

ろ過する。ろ液 を室温で一夜放置 し,析 出 した結晶をろ取 し,デ シケーター

(減圧 ,酸 化 リン(V ) )で5時 間乾燥する。

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である。

確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法 く22 5〉の臭化カ リウム錠

剤法により測定するとき,波 数 29 5 0 c m ~ 1 , 1 7 2 1 c m ~ 1 , 1 5 8 9 c m ~ 1 , 1 4 7 4 c m ~ 1及

び 75 6 c m ~ 1付近に吸収を認める.

類縁物質 本 品 0. 1 5 gを移動相 10 m Lに 溶か し,試 料溶液 とする.こ の液 lm L

を正確に量 り,移 動相を加 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 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 (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 料溶液のモサプラミンに対する保持時1苫]比約 0, 7

の 3 -クロロー5- [ 3 - ( 2 -オキノー2) 3 ) 5 , 6 , 7 , 8 -ヘキサヒドロイミダゾ[1 , 2 - a ]ピリジン



- 3 - スピロー4 7 - ヒ
°ペ リジノ) プロピル] - 1 0 , 1 1 - ジヒ ドロ_ 5 1 1 - ジベ ンズ[ b ) 幻アゼ ピン

及 び モ サ プ ラ ミ ン に 対 す る 保 持 時 間 比 約 0 . 8 の 5 " [ 3 - ( 2 - オキ ノ
ー1) 2 ) 3 ) 5 , 6 ) 7 , 8 , 8 a―オ クタ ヒ ドロィ ミダ ゾ[1 ) 2 - a ]ピリジン_3 -スピロ_4 'ゼペ リジ

ノ)プロピル]_ l o , 1 1 -ジヒ ドロ_5 H―ジベ ンズ[bゥ幻アゼ ピンの ピ
ー ク面積 ZT a及

び 沼Tbは,そ れぞれ標準溶液のモサプ ラ ミンの ピー ク面積 Zsの 3 / 5よ り大 き

くな く,試 料溶液のモサプラ ミンに対す る保持時間比約 4の クロルイ ミノジ

ベ ンジル の ピー ク面積 ИTcの 1 / 6は,И sの 1 / 5よ り大 き くな く,試 料溶液 の

上記 の物質以外 の類縁物質の各 々の ピー ク面積 は,それぞれ Иsの 1 / 5よ り大

き くない。また ,ИT a ,ИT b ,ИT cの 1 / 6及びその他 の類縁物質 の ピー ク面積 の

合計 は ,泌 sよ り大き くない。

試験条件

検 出器 :紫 外吸光光度計(演J定波長 :2 8 0 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 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.

カラム温度 :2 5℃付近の一定温度

移動 神 i過 塩 素酸 ナ トリウム7. O gを水 1 0 0 0 m Lに 溶 か し,過 塩 素酸 を加 え ,

p H 2 . 5に調整す る。 この液90 0 m Lに アセ トニ トリル 11 0 0 m Lを加 える。

流量 :モ サプ ラ ミンの保持時間が約 6分 になるよ うに調整す る.

面積測定範 囲 :溶 媒の ピー クの後 か らモサプ ラ ミンの保持時間の約 5倍 の

範囲

システ ム適合性

検 出の確認 :標 準溶液 lm Lを 正確 に量 り,移 動相 を加 えて正確 に 10 m Lと

す る。 この液 10μLか ら得たモサプ ラ ミンの ピー ク面積 が標 準溶液 のモ

サプラ ミンの 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 0 , l g及びベ ンブフェノン 30 m gを とり,移 動相 に溶

か し,1 0 0 m Lと す る。 この液 5μLに つ き,上 記 の条件 で操作す る とき,

モサプラ ミン,ベ ンゾフェノンの順 に溶 出 し,そ の分離度 が 4以 上であ

る.

システムの再現性 :標 準溶液 10μLに つ き,上 記 の条件 で試験 を 6回 繰 り

返す とき,モ サプ 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.

乾燥減量 く2.イノ〉 0. 5 0 / 0以下( l g , 1 0 5℃ , 2時 間)

含量 9 9 . 0°/ 0以上 .定量法  本 品を乾燥 し,その約 0. 4 gを精密 に量 り,ギ酸 3 . O m L

に溶か し,無 水酢酸 60 m Lを 加 え,0 . l  m 0 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. l  m o 1 / L過塩素酸 lm L = 2 7 . 6 0 m g  C 2 8 H 3 5 C l N 4 0°2 H C l



ペ ル フ ェナ ジ ン フ ェ ン ジ ゾ酸 塩 散

Perphenazine Fendizoate Powder

溶 出性 (び.ァθ〉 本操作は光を避 けて行 う。本品の表示量に従いペルフェナジ

ンフェンジゾ酸塩(C21H26CIN30S・2C20H1404)約10mgに 対応する量を精密に

量 り,試 験液に溶出試験第 2液 900mL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,

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 4mLを 正確に量 り,移 動相を加 えて正確に 10mLと し,試 料

溶液 とする。別にペルフェナジンフェンジゾ酸塩標準品を 105℃で 3時 間乾

燥 し,そ の約 38mgを 精密に量 り,メ タノールに溶か し,正 確に 200mLと す

る。この液 2mLを 正確に量 り,移 動相を加 えて正確に 50mLと す る.更 にこ

の液 6mLを 正確に量 り)溶 出試験第 2液 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 θF〉により試験を行い,そ れぞれの液のペル フェナ

ジンのピーク面積 ZT及 び Иsを波J定する。

本品が溶出規格を満たす ときは適合 とする。

ペルフェナジンフェンジゾ酸塩(C21H26ClN30S・2C20H1404)の表示量に対する

溶出率(0/。)
=(″フアs/ンレイT)×(ИTtts)X(1/C)×27

る :ペルフェナジンフェンジゾ酸塩標準品の秤取量(mg)

″ri本 品の秤取量(g)

C ilg中 のペル フェナジンフェンジゾ酸塩(C21H26CIN30S・2C20H1404)の表示

量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :256nm)

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 :30℃付近の一定温度

移動相 :リ ン酸二水素カリウム13.61gを水に溶か し,1000mLと する。この

液400mLを とり,ア セ トエ トリル300mL及 び過塩素駿 lmLを 加える。

流量 :ペルフェナジンの保持時間が約5分になるように調整する。

システム適合性

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,ベ ル



フェナジンの ピークの理論段数及び シンメ トリー係数 は,そ れぞれ5 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 0 μL に つき ,上 記の条件で試験 を6回繰 り返

す とき,ペ ル フェナ ジンの ピー ク面積 の相対標準T s ~ 差は2 . 0 0 / 。以下である.

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

25.76mg/g 60分 7 0 0 / 0以上

ペルフェナジンフェンジゾ酸塩標準品 C 2 1 H 2 6 C l N 3 0 S・2 C 2 0 H 1 4 0 4 :

1 0 4 0 . 6 1  4 - [ 3 - ( 2 -クロロフェノチアジン…1 0 _イル)プロピル] - 1 -ピペ ラジンエ

タノール ジ…2 - [ ( 6北ドロキシ_ ( 1 , 1 1ビフエニル) - 3 -イル)カルボエル]ベンゾエ

イ トで,下 記の規格に適合するもの.

性状 i本品は白色～微黄色の粉末である。

本品は光により変化する。

融点 (2びθ〉約 210℃ (分解)

確認試験

(1 )本品 の メタ ノ
ール溶液 (1→1 0 0 0 0 0 )につ き ,紫 外 可祝 吸光度 測 定法

(2 . 2イ)に より紫外吸収スペ ク トルを測定す るとき,波 長 25 3～2 5 7 n m及

び 28 5～2 9 1 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 トル演」定法 (2 . 2 j〉の臭化カ リウム

錠剤法により演J定す るとき,波数 16 4 9 c m ~ 1 , 1 5 8 3 c m‐
1 , 1 4 5 8 c m ~ 1 , 1 3 9 3 c m‐1

及び 11 2 9 c m  l付近に吸収を認める.

類縁物質 本 操作は,直射 日光を避 け,遮光 した容器を用いて行 う。本品 10 m g

を とり,移 動相を加えて溶か した後,2 0 m Lと し,試 料溶液 とする.こ の

液 lm Lを 正確に量 り,移 動相を加 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 7μL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 料溶液のペルフェナジン以外の ピ

ーク面積は,そ れぞれ標準溶液のペルフェナジンのピーク面積 より大きく

なく,そ れ らのピークの合計面積は,標 準溶液のペルフェナジンのピーク

面積の 2倍 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 5 4 n m )

カラム :内径 4. 6 m m ,長 さ 25 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 !リ ン酸二水素カ リウム 1. 3 6 1 gを水に溶か し,l o o o m Lとす る.

この液に水酸化カ リウム lgを水に溶か し 10 m Lと した液を加えて,

p H 6 . 5になるよう調整する。この液 30 0 m Lを とり,ア セ トニ トリル

70 0 m Lを 加 える.

流量 :ペルフェナジンの保持時間が約 6分 になるように調整す る.

面積沢J定範囲 :フ ェンジゾ酸の ピー クの後か らペル フェナジンの保

持時間の約 5倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標 準溶液 2m Lを 正確 に量 り,移 動相 を加 えて正確 に

10 m Lと する.こ の液 7μLか ら得たペルフェナジンのピーク面積が

標準溶液のペルフェナジンの ピーク面積の 14～2 6°/ 0になることを

確認す る。

システムの性能 :本 品及びパ ラオキシ安息呑酸プロピル各 10 m gを

とり,移 動相を加 えて 20 0 m Lと す る。この液 7μLに つき,上 記の

条件で操作す るとき,フ ェンジゾ酸 ,パ ラオキシ安息香酸プロピ

ル ,ペ ル フェナジンの順に溶出 し,パ ラオキシ安息香酸プロピル

及びペルフェナジンの分離度が 10以上である.

システムの再現性 :標準溶液 7μLに つき,上 記の条件で試験を 6回

繰 り返す とき,ペ ル フェナ ジンの ピー ク面積 の相対標準偏差 は

2. 0°/ o以下である。

乾燥減量 (2 .イア〉 1. 0 0 /。以下(0 . 5 g , 1 0 5℃, 3時 間),

含量 9 9 , 0°/。以上.定 量法 本 品を乾燥 し,そ の約 1. O gを精密に量 り,ア セ

トン 30 m Lを 加 えて溶か し,酢 酸(1 0 0 ) 3 0 m Lを加 え,0 . l  m o 1 / L過塩素酸で

滴定 (2  jθ〉する(篭位差滴定法)。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=52,03mg C21H26ClN30S・ 2C20H140



ペ ン トキ シ ベ リ ン ク エ ン 酸 塩 散

Pentoxyverine Citrate Powder

溶 出 性 (御 θ〉 本 品 の 表 示 量 に 従 い ペ ン トキ シベ リ ン ク エ ン 酸 塩

(C 2 0 H 3 1 N 0 3・C 6 H 8 0 7 )約 3 0 m gに 対応す る量 を精密 に量 り,試 験 液 に 水

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 2m Lを 正確 に量 り,溶 出試験第 1液 4m Lを 正確に加えて試料溶液

とする。別にペ ン トキシベ リンクエン酸塩標準品を酸化 リン(V )を乾燥剤 と

して 60℃で 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 22 m gを 精密に量 り,水 に溶か し,正

確に 10 0 m Lと す る。この液 3m Lを 正確に量 りⅢ水を加 えて正確に 20 m Lと

する。この液 2m Lを 正確に量 り,溶 出試験第 1液 4m Lを 正確に加 えて標準

溶液 とす る。試 料溶 液及び標 準溶液 10 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′〉に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞれ の

液 のペ ン トキシベ リンの ピー ク面積 】r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。

ペ ン トキシベ リンクエ ン酸塩 (C 2 0 H 3 1 N 0 3・C 6 H 8 0 7 )の表 示 量 に対す る溶 出

率 (°/。)
=(ンク/s/レンイT)×(泌T/Иs)X(1/C)X135

〃s i ペ ン トキシベ リンクエン酸塩標 準 品の秤取量 ( m g )

〃T : 本 品の秤 取量( g )

C : l g 中 の ペ ン トキシベ リンクエ ン酸塩 ( C 2 0 H 3 1 N 0 3 ・C 6 H 8 0 7 ) 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 4.6mm ,  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 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 :水 /ア セ トニ トリル /ト リエチルア ミン混液( 6 0 0 : 4 0 0 : 1 )に

リン酸を加 えて p H 3 . 0に調整する。

流量 :ペ ン トキシベ リンの保持 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 0 0μLに つ き ,上記 の条件 で操 作す る と



き, ペ ン トキシベ リンの 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 0 0 μL に つ き, 上 記 の条件 で試 験 を6
回繰 り返す とき, ペ ン トキ シベ リンの 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

100mg/g 1 5 分 7 5 0 /。以 上



グアイフェネシン末
Powdered tGuaifenesin

溶 出性  く6ブθ〉 本品のグアイフェネシン( C 1 0 H 1 4 0 4 )約0 , l 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,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 5 m Lを 正確に量 り,水 を加 えて正確 に 2 0 m Lと し,試 料溶液 とする。別に

グアイフェネシン標準品を 6 0℃で 3時 間乾燥 し,その約 3 0 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 1 0 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 %〉により試験を行い,波 長 2 7 3 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。

グアイフェネシン( C 1 0 H 1 4 0 4 )の表示量に対す る溶出率( % )
=(レイs/ンフイT)×(ИT″ s)× (1/C)×360

4ギ グアイフェネシン標準品の秤取量( m g )

レフイT :本 品の秤取量( g )

C : l g中 のグアイフェネシン( C 1 0 H 1 4 0 4 )の表示量( m g )

溶 出規格

表示量 規定時間 溶出率

500mg/g 1 5 分 8 0 0 / 0以上



フ エニ トイ ン 6 7 m g ・ フ ェ ノバ ル ビタール 3 3 m g 錠

Phen y t O i n  6 7 m g  a n d  P h e n o b a r b i t a 1  3 3 m g  T a b l e t s

溶出性 ( 5 _ァθ〉 本品 1個 をとり,試験液にポ リノルベー ト8 0 3 gに 水 1 0 0 0  m L
を加 えた液 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を 正確にとり,直ちに 3 7±0 . 5℃
に加温 したポ リソルベー ト8 0 3 gに 水 1 0 o o  m Lを加 えた液 2 0 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 1 0 m Lを 除き,次 のろ液 / 1 m Lを正確に量 り,表 示量に従い l m L
中にフェニ トィン( c 1 5 H 1 2 N 2 0 2 )約7 0μg及 びフェノバル ビタール( C 1 2 H 1 2 N 2 0 3 )
約 4 0μgを 含む液 となるようにポ リソルベー ト8 0 3 gに 水 1 0 0 o  m Lを加 えた
液を加 えて正確に /′m Lと し,試 料溶液 とする。別にフェニ トィン標準品を
1 0 5℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 1 9 m gを 精密に量 り,メ タノー/ L /に溶か し,
正確に 5 0 m Lと し,標 準原液( 1 )とす る.ま た,フ ェノバル ビタール標準品を
1 0 5℃ で 2時 間乾燥 し,そ の約 1 9 m gを 精密に蛇 り,メ タノールに溶か し,
正確に 1 0 0 m Lと し,標 準原液( 2 )とす る。標準原液( 1 )及び標準原液( 2 ) 1 0 m L
ずつを正確に量 り,ポ リノルベー ト8 0 3 gに 水 1 0 0 0  m Lを加 えた液を加 え
て正確に 5 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 ( 2 ,θ′〉により試験を行い,
それぞれの液のフェニ トインのピーク面積 ИT a l→及び Иs a並びにフェノバル

ビタールのピーク面積 Z T bぃ)及び Иs bを波J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フェニ トイン( c 1 5 H 1 2 N 2 0 2 )の表示量に対す

る溶出率( 0 /。) ( n = 1 , 3 )

= ンスa x t l 表
計
十
をi ( | ケこI X , 告) } ×孝

! X と ×3 6 0

n回 目の溶出液採取時におけるフェノバル ビタール( C 1 2 H 1 2 N 2 0 3 )の表示量

に対す る溶出率( % ) ( n = 2 )

=″軌×1轡十を(響×:告)}×キチ×t告×180



隆 a :フ ェニ トイ ン標準品の秤取量( m g )

‰ b :フ ェノバル ビタール標 準品の秤取量( m g )

C a  : 1錠 中のフェニ トイ ン( C 1 5 H 1 2 N 2 0 2 )の表示量( m g )

島  : 1錠 中のフェノバル ビタール ( C 1 2 H 1 2 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 5 8 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 5 H I m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

移動楠 :リ ン酸水素ニナ トリウム十二水和物 3 . 5 8 gを水 9 o o m Lに 溶か し,

薄めた リン酸( 1→5 )を加えて p H 3 . 0に調整 し,水 を加えて l o o o  m Lと 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 :フ ェニ トイ ンの保持時間が約 5分 になるよ うに調整す る.

システム適合性

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,フ

ェノバル ビタール ,フ ェニ トイ ンの順 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 :標 準溶液 2 0卜Lに つ き,上記 の条件 で試験 を 6回 繰 り返

す とき,フ ェノバル ビタール及び フェニ トイ 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

フェニ トイン 67mg
1 0 分 700/。以下

120分 700/0以上

フェノバル ビタール 33m2 1 5 分 850/0以上

フェニ トイ ン標準品 フ ェニ トイ ン( 日局) .

フェノバル ビタール標 準品  フ ェノバル ビタール ( 日局) .



ア ン ピシ リン類 粒

Arnpi c i l l i n  G r a n u l e s

溶 出性  〈5 _ 7θ〉 本品の表示量に従いアンピシ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 4 S )約5 0 0 m g (力

価)に対応する量を精密に量 り,試験液に水 9 0 0 m Lを 用いノミドル法により,

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 o , 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 にアンピシリン標準品約

5 0 m g (力価)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 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 〈2 .θF〉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 ズT及び Z s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.

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( 0 /。)
=(〃s/ンン4T)×鍛T/刀s)×(1/C )×900

″s iア ン ピシ リン標 準 品の秤 取量 [m g (力価 )]

″T :本 品 の秤取量 (g )

C : l g中 の ア ン ピシ リン(C 1 6 H 1 9 N 3 0 4 S )の表 示量 [m g (力価 )]

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 4m m ,長 さ 15 c mの ステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフィー用オクタデシルシリル化シ リカグルを充てんする。

カラム温度 i2 5℃付近の一定温度

移動相 :リ ン酸水素ニアンモニ ウム 5. 9 4 gを水 85 0 m Lに加 えて溶か した液

に,ア セ トニ トリル 10 0 m Lを 加 える。この液を リン酸で pH 5 . 0に調整

した後,更 に水を加 えて正確に 10 0 0 m Lと す る.

流量 :ア ンピシ リンの保持時間が約 5分 になるように調整す る.

システム適合性

システ ムの性 能 :標 準溶液 10μLに つ き,上 記 の条件 で操 作す る と

き,ア ン ピシ リンの ピー クの理論段数及 び シ ンメ トリー係数 は ,

それ ぞれ 40 0 0段 以 上 ,1 . 5以 下 で ある。

システムの再現性 :標準溶液 10μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返す とき,アンピシ リンのピーク面積の相対標準偏差は 2. 0°/。以下である.



溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率

100mg(力価)/g 1 5 分 850/0以上



ア ン ピシ リンカ プ セ ル

A m p i c i H i n  C a p s u l e s

溶 出性 a 〈何 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 ( 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 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 にア ン ピ
シ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 4 S ) 約0 . 2 8 m g ( 力価 ) 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 にア ン ピシ リン標 準 品約
2 8 m g ( 力価 ) 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 1 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  θF 〉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 ИT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.

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 ( 0 / 。)
= ″ s ×( ИT / 玄s ) ×( / ′/ り×( 1 / C ) ×9 0 0

〃s : ア ン ピシ リン標 準 品の秤 取 主 [ m g ( 力価 ) ]
C : 1 カ プセル 中のア ン ピシ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 4 S ) の表示 批 [ m g ( 力価 ) ]

試 験 条件

検 出器 i紫 外吸光光度計 (測定波長 : 2 3 0 a 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 °C 付 近 の一 定温度

移動相 :リ ン酸水素ニア ンモ ニ ウム 5 . 9 4 g を水 8 5 0 m L に 加 えて溶

か した液 に,ア セ トニ トリル 1 0 0 m L を 加 える。 この液 を リン酸

で p H 5 . 0 に調整 した後 ,更に水 を加 えて正確 に 1 0 0 0 m L とす る。

流量 :ア ン ピシ リンの保持 時 間が約 5分 にな るよ うに調整す る.

システ ム適 合性

システムの性能 :標 準溶 液 1 0 μL に つ き , 上記 の条件 で操作す る と

き ,ア ン ピシ リンの 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 , 1 . 5 以 下 で あ る.

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

回繰 り返す とき,ア ン ピシ リンの ピー ク面積 の相 対標 準偏 差 は

2 . O % 以下 であ る.



溶 出規格

表示量 規定時間 溶 出率

2 5 0 m g ( 力価) 90う) 7 0 0 / 0以上

溶 出性 b 〈何 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 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 ア ン ピ

シ リン ( C 1 6 H 1 9 N 3 0 4 S ) 約0 . 5 6 m g ( 力価 ) 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 ア ン ピシ リン標 準 品約

5 0 m g ( 力価 ) 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 1 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 ア ン ピシ リンの 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。

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 ( 0 / 。)
= 〃 s ×( И r f / 】s ) ×( / 7 り×( 1 / C ) ×9 0 0

″s i ア ン ピシ リン標 準 品 の秤 取 量 [ m g ( 力価 ) ]

C  i l カ プセ ル 中の ア ン ピシ リン ( C 1 6 H 1 9 N 3 0 4 S ) の表 示 量 [ m g ( 力価 ) ]

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 5 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 i 2 5 °C 付 近 の一 定 温 度

移 動 神 i リ ン酸 水 素 ニ ア ンモ ニ ウム 5 . 9 4 g を水 8 5 0 m I ンに加 えて 溶

か した液 に , ア セ トニ トリル 1 0 0 m L を 加 え る。 この液 を リン酸

で p H 5 . 0 に調 整 した後 ) 更に水 を加 え て正確 に 1 0 0 0 m L と す る 。

流 量 : ア ン ピシ リンの保 持 時 間 が約 5 分 に な る よ うに調 整 す る .

シ ス テ ム適 合 性

シ ステ ム の性 能 : 標 準 溶 液 1 0 μL に つ き , 上 記 の 条 件 で操 作 す る と

き , ア ン ピシ リンの 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 , 1 . 5 以 下 で あ る .



シス テ ム の再 現 性 :標 準 溶 液 10μLに つ き ,上 記 の条 件 で試 験 を 6
回 繰 り返 す とき ,ア ン ピシ リンの ピー ク面積 の相 対 標 準 偏 差 は
2. 0 %以 下 で あ る。

溶 出規格

表示量 規定時間 溶出率

5 0 0 m g (力価 ) 60う) 7 5 0 / 0以上



ア ン ピシ リン ドライ シ ロ ップ

AInpi c i l l i n  D r y  S y r u p

溶 出性  〈5 ノθ〉 本 品の表示 量 に従 いアン ピシ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 4 S ) 約
2 5 0 m g ( 力価 ) 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, 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 とす る. 別 にア ン ピシ リン標 準 品約 2 8 m g ( 力価 ) 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 1 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プ〉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 ИT 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.

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 ( 0 / 。)
=(ル/s/ン″イT)×∽Ttts)×(1/C )×900

″s iア ン ピシ リン標 準 品の秤 取量 [ m g (力価 ) ]
″T :本 品の秤 取量 ( g )

C : l g中 の ア ン ピシ リン( C 1 6 H 1 9 N 3 0 4 S )の表 示量 [ m g (力価 ) ]

試 験条件

検 出器 :紫 外 吸光光度計 (沢J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°C付 近 の一 定温度

移動相 :リ ン酸水素 ニア ンモ ニ ウム 6 . 6 gを水 1 0 0 0 m Lに 溶 か し,
アセ トニ トリル 1 3 0 m Lを 加 える。この液 に リン酸 を加 え, p H 6 . 2 5
に調整す る.

流量 :ア ン ピシ リンの保 持 時 間が約 5分 にな るよ うに調整 す る。

システ ム適合性

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 ン ピシ リンの 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 , 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,ア ンピシ リンのピーク面積の相対標準偏差は 2 . 0 %以下であ
る。



溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率
1 0 0 m g ( 力価) /自 1 5 分 8 5 0 / 0以上



ミ トタンカプセル

Mitotane Capsules

溶出性 〈5ァθ〉 本品 1個 をとり,試 験液にポ リソルベー ト8 0 1 gに 溶 出試験第
2液 を加 えて l o o m Lと した液 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 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を 正確にとり,直ちに 3 7±0 . 5℃に加温 したポ リソルベエ ト8 0 1査

に溶出試験第 2液 を加 えて l o o m Lと した液 2 0 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
1 0 m Lを 除き,次 のろ液 / 1 n Lを正確に量 り,表 示量に従い l m L中 に ミ トタン

( C 1 4 H 1 0 C 1 4 )約0 . 5 6 m gを含む液 となるようにポ リノルベー ト8 0 1 gに 溶出試験

第 2液 を加えて l o o m Lと した液を加 えて正確に / ' m Lと し,試料溶液 とする。

別にミ トタン標準品を 6 0℃で 3時 間減圧( 3 . 3～6 . 7 k P a )乾燥 し,そ の約 2 8 m g

を精密に量 り)移 動相に溶か し,正 確に 5 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

イー く2θ′〉により試験を行い,そ れぞれの液の ミ トタンの ピーク面積 ИT及

び 沼sを沢」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ミ トタン( C 1 4 H 1 0 C 1 4 )の表示量に対す る溶出

率(0/。)(n=1, 2, 3)

=蒋 忌×

(王ち浩

坐キ

を](=を 結
|× f!))×

ヱ1× 翌上×1800
/  C

%ギ ミ トタン標準品の秤取量(m g )

C  : 1カ プセル中の ミ トタン(C 1 4 H 1 0 C 1 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 3 0 n m )

カラム :内径 4m m )長 さ 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 :リ ン酸二水素カ リウム o. 2 7 gをとり,水 を加 えて溶か し 20 0 m L

とし,0 . 0 5 m o 1 / L水酸化カ リウム試液を加 えて pH 5 , 5に調整す る。この

液 20 0 m Lに アセ トニ トリル 80 0 m Lを 加 える.

流量 :ミ トタンの保持時間が約 5分 になるように調整する.



システム適合性

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,
ミ トタンの ピー クの理論段数お よびシンメ トリー係数は,そ れぞれ
5 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 1 0μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰
り返す とき,  ミトタンのピーク面積の相対標準偏差は 1 . o O /。以下であ
る。

溶出規格

表示量 規定時間 溶 出率

500mg

60分 15-450/0

3時 間 35-650/0

2 4時 間 7 5 0 / 0以上

ミ ト タ ン 標 準 品   C14H10C14 : 320.04   1,1_DichiorO_2-(2-ch10rophenyl)"

2 - ( 4 - c h i o r o p h e n y l ) c t h a n eで,下 記の規格に適合するもの。

性状 本 品は白色～微黄 白色の結晶である。

確認試験 本 品 5 0 m gを エタノール( 9 5 ) 1 0 0 m Lに溶か し,試 料原液 とす る.

試料原液 2 m Lを とリエタノール( 9 5 )を加 えて l o o m Lと した液を試料溶液

( 1 )とする。また,試 料原液 8 m Lを とリエタノール( 9 5 )を加 えて 2 0 n l Lとし

た液 を試料溶液 ( 2 )とす る.試 料溶液( 1 )につ き,紫 外可視吸光度測定法

〈2 2イ〉により吸収スペ ク トルを沢J定するとき,波 長 2 2 8～2 3 1 n mに吸収の

極大を示す。また,試 料溶液( 2 )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 5 9～2 6 2 n m , 2 6 5～2 6 8 n m及び

2 7 3～2 7 6 n mに 吸収の極大を示す. 2 5 9～ 2 6 2 n m , 2 6 5～2 6 8 n m及 び 2 7 3～

2 7 6 n mの柾大吸収波長における吸光度をИl , z 2及 び И3とするとき,Иl勉2

は 0 . 8 4～0 , 8 9 ,И3惚2は 0・6 6～0 . 7 1である.

融″点 〈2びθ〉75～ 79℃

類縁物質 本 品約 30mgを とリアセ トニ トリル 50mLを 加 えて溶か し,試 料

溶液 とする.試 料溶液 5μLに つき,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。試料溶液の各々のピーク面積 を自動積分法によ

り測定 し,面 積百分率法によリミトタン以外の ピー ク面積を求めるとき〉

ミトタンに対す る相対保持時間約 0.9の 1,1-ジクロロ_2,2-ビス(4-クロロフ

ェニル)エタン(pp)―DDD)の ピ
ーク及び相対保持時間約 1,7の 1ラ1,1-トリク

ロロー2-(2-クロロフェエル)-2‐(4-クロロフェニル)エタン(Op'―DDT)の ピ
ー

クは,そ れぞれ 0.50/ 0以下及び 0.1°/。以下である。また,ミ トタン以外のピ

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 0 n m )

カラム :内径 4 m m ,長 さ 3 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 :リ ン酸二水素カ リウム o . 2 7 gをと り,水 を加 えて溶か し

2 0 0 m Lと し, o . o 5 m o 1 / L水酸化カ リウム試液を加えて p H 5 . 5に調整

す る。この液 2 0 0 m Lに アセ トニ トリル 8 0 0 m Lを 加 える.

流量 :ミ トタンの保持時間が約 1 0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 らミ トタンの保持時間の約 3倍

の範囲

システム適合性

検出の確認 :試料溶液 l m Lに アセ トニ トリルを加 えて l o m Lと す る.

この液 l m Lに アセ トニ トリルを加 えて 5 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 5 m Lを 正確 に量

り,ア セ トニ トリルを加 えて正確に 5 0 m Lと す る。この液 5μLか ら

得た ミ トタンのピーク面積が,システム適合性試験用溶液の ミ トタ

ンのピーク面積の 7～1 3 0 / 0になることを確認す る。

システムの性能 :システム適合性試験用溶液 5μLに つき,上 記の条

件で操作するとき,ミ トタ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 8 0 0 0段以上 , 1 . 5以 下である.

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,ミ トタンのピーク面積の相対標準

偏差は 2 . 0 0 / 0以下である.

乾燥減量 〈2 .ィア〉0 , 5 0 / 0以下( l g ,減圧
・3 . 3～6 . 7 k P a , 6 0℃, 3時 間) .

含量  9 9 . 5 0 / 0以上 .定 量法  本 品を乾燥 し,その約 4 0 m gを 精密に量 り,

0 . 0 1  m o 1 / L水酸化ナ トリウム試液 0 . 5 m L及び水 2 0 m Lの 混液 を吸収液 と

し,酸 素フラスコ燃焼法 〈Fθび〉によって分解 した後,  よく振 り混ぜて

燃焼ガスを吸収 させて検液 とす る.検液を薄めた 0 . 2 m o 1 / L水酸化ナ トリ

ウム試液( 1→2 )で中和 し,硝 酸 2 m L ,ニ トロベ ンゼン 4 m L及 び硫酸アン

モニウム鉄( I I l )試液 2 m Lを 加 え, 0 . l m 0 1 / L硝酸銀液 1 0 m Lを 正確に加 え,

過量の硝酸銀を 0 . 0 5 m o 1 / Lチオシアン酸カ リウム液で滴定 く2 5θ〉す る.

ただ し,滴 定の終点は液が赤色に変わるときとする.同 様の方法で空試

験を行 う。

0 . l  m o 1 / L 硝酸銀液 l m L = 2 . 0 0 0 m g  C 1 4 H 1 0 C 1 4



0 . 0 5 m o V Lチ オシアン酸カ リウム液

100 0  m  L中チオシアン酸カ リウム(KS C N : 9 7 . 1 8 ) 4 . 8 5 9 gを含 む .

調製  チ オシアン酸カ リウム 5gを 水 に溶か し,lo o o m Lと し,次 の標

定を行 うち

標定 o, l  m O 1 / L硝酸銀液 10m Lを 正確 に量 り,水 20m L ,硝 酸 2mL及 び

硫酸アンモニ ウム鉄 (田)試液 を加 え,振 り動か しなが ら,調 製 したチ

オシアン酸カ リウム液で持続す る赤褐色 を呈す るまで滴 定 し,フ ァ

クター を計算す る。

注意 :遮 光 して保存す る.



トコ フ ェ ロ ー ル ニ コ チ ン 酸 エ ス テ ル 細 粒

T o c o p h e r o l  N i c o t i n a t e  F i n e  G r a n u l e s

溶 出性 〈び7θ〉 本 品の表示量 に従 い トコフェ ロール エ コチ ン酸 エステル

( C 3 5 H 5 3 N 0 3 )約0 . 2 gに対応する量を精密に量 り,試 験液にラウリル硫酸ナ ト
リウムの p H  6 . 8の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液溶液( 1→5 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 のろ液を試料溶液 と
する_別 に トコフェロールエコテン酸エステル標準品約 2 2 m gを 精密に量 り,
工タノール( 9 9 . 5 ) 5 m Lに溶か した後,ラ ウリル硫酸ナ トリウムの p H  6 . 8のリ
ン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液溶液( 1→5 0 0 )を加えて正確に l o o 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 〈2  θF〉によ り試験 を行い,そ れぞれの液
の トコフェロールエコチン酸エステルのピーク面積 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。

トコフェロールエコテ ン酸エステル( c 3 5 H 5 3 N 0 3 )の表示量 に対する溶出率

(°/o)

三(7s/7/T)×(ZTtts)×(1/C)×900

トコフェロールニ コテ ン酸エステル標準品の秤取量( m g )

本品の秤取量( g )

l g 中の トコフェ ロールエ コチ ン酸エステル( C 3 5 H 5 3 N 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 6 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 : 4 0℃付近の一定温度

移動相 :メ タノール

流量 :ト コフェロールエコテン酸エス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 l oμLに つき,上 記の条件で操作するとき,

トコフェロールニ コテ ン酸エス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 2 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,  トコフェロールエコチン酸エステルのピーク面積の相対

隆

る

Ｃ



標準偏差は 1.5%以下である。

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

400m烹 /忠 1 5 分 80°/。以上

リン酸水素ニナ トリウム ・クェン酸緩衝液, p H  6 . 8   0 . 0 5 m o y Lリ ン酸水
素ニナ トリウム試液 l o o o m Lに ,ク ェン酸一水和物 5。2 5 gを水に溶か して
1 0 0 0 m Lと した液を加え, p H  6 . 8に調整する.



トコフェロールニコチン酸エステルカプセル
T o c o p h e r o l  N i c o t i t l l a t e  C a p s u l e s

溶出性 〈5。ァθ〉 本品 1個 をとり,試 験液にラウリル硫酸ナ トリウムの p H  6 , 8
の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液溶液( 1→5 0 0 ) 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 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,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 l o 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 トコフェロールニコチン酸エステル

( C 3 5 H 5 3 N 0 3 )約0。1 l m gを 含む液 となるようにラウリル硫酸ナ トリウムの p H

6 . 8の リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液溶液( 1→5 0 0 )を加えて正確

に / ) m Lと し,試 料溶液 とする。別 に トコフェロールエコチ ン酸エステル標

準品約 2 2 m gを 精密に量 り,工 タノール( 9 9 . 5 ) 1 0  m Lに溶か した後 ,ラ ウリル

硫酸ナ トリウムのp H  6 . 8のリン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液溶液( 1
→5 0 0 )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

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 〈2 .θア〉によ り

試験を行い,そ れぞれの液の トコフェロールエコチン酸エステルのピーク面

積 Z T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.

トコフェロールエコテ ン酸エステル( C 3 5 H 5 3 N 0 3 )の表示量 に対す る溶出率

(°/o)

=ンイs×(ИTtts)×(/)/0× (1/C)×450

%ギ トコフェロ
ールエコテン酸エステル標準品の秤取量(mg)

C tlカ プセル中の トコフェロールエコチン酸エステル(C35H53N03)の表示

星(mg)

試験条件

検出器 :紫 外吸光光度計(測定波長 :264nm)

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 :メ タノ
ール

流量 :ト コフェ ロールエ コチ ン酸エス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 l oμLに つき,上 記の条件で操作するとき,
トコフェロールニ コテ ン酸エステルの ピークの理論段数及びシンメ

トリー係数はそれぞれ 2 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,  トコフェロールエコチン酸エステルのピーク面積の相対

標準偏差は 1 . 5 0 / 0以下である。

溶 出規格

表示量 規定時間 溶出率

100m忠 1 5 分 7 0 0 /。以上

リン酸水素ニナ トリウム ・クエン酸緩衝液,p H  6 . 8   0 . 0 5 m o 1 / Lリン酸水素
ニナ トリウム試液 lo o o m Lに ,ク エン酸一水和物 5. 2 5 gを水に溶かして
10 0 0 m Lとした液を加え,p H  6 . 8に調整する。


