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事 務 連 絡

平成 1 9年 8月 7日

各都道府県衛生主管部 (局) 御 中

厚生労働省医薬食品局審査管理課

医療用医薬品の品質再評価に係る公的溶出試験 (案)等 の訂正について

平成 19年 7月 12日付け審査管理課事務連絡 「医療用医薬品の品質再評価に係 る公的溶

出試験 (案)等 の差 し替えについてJに 下記の通 り誤記がありましたので、別紙それぞれ

差 し替え訂正方よろしくお願いいたします。

1.別 添 1 ニ フェジピン 10mg徐 放性カプセル (1)の 溶出規格の項

誤  溶 出性 〈aFの  本 品 1個 をとり,

正  溶 出性 (aFの  本 操作は光を避けて行 う.本 品 1個 をとり,

2.別 添 1 ニ フエジピン 20mg徐 放性カプセル (1)の 溶出規格の項

誤  溶 出性 (aFの  本 品 1個 をとり,

正  溶 出性 (aFの  本 操作は光を避けて行 う.本 品 1個 をとり,

3.別 添 1 イ フェンプロジル酒石酸塩 40mg/g細 粒の溶出規格の項

誤  初 めのろ液 20mLを 除き,次 のろ液 IOmLを 正確に量 り

正  初 めのろ液 10mLを 除き,次 のろ液 5mLを 正確に量 り

記

ノ



4 別 添 1 ア デノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 20mg腸 溶錠 (a)の 溶出規格の項

誤  溶 出試験を開始 60分 後

正  溶 出試験を開始 120分 後

5.別 添 1 ア デノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 60mg腸 溶錠の溶出規格の項

誤  溶 出試験を開始 60分 後

正  溶 出試験を開始 120分 後

6.別 添 1 ロ メ リジン塩酸塩 5mg錠 の溶出規格の項

誤  溶 出試験開始 4三分後,溶 出液_20mL以 上をとり

lT  溶 出試験開始 15分 後,溶 出液_20mL_以 上をとり

7.別 添 1 ロ メ リジン塩酸塩 5mg錠 の溶出規格の項

誤  こ の液 2mLを 正確に量り,水 を加えて正確に互QmLと する,こ の液 2mLを

正  こ の液 2mLを

8.別 添 1 ロ メリジン塩酸塩 5mg錠 の溶出規格の項

誤  本 品の 10分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合する.

正  本 品の 15分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合する.

9 別 添3 ペ モリン10mg錠,25mg錠,50mg錠の試験液фH)その他 の欄

誤  塑 , 4 _ 0 , 水

正    3 0※ 3 , 4 . 0 ,  水

以 上



別 紙

ニフェジピン 10mg徐 放性カプセル (1)

溶出性 (aFの  本 操作は光を避けて行 う.本 品 1個 をとり,試 験液にポ リソルベー ト80

0.5gに 溶出試験第 2液 を加えて looo mLと した液 900 mL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を とり,直

ちに同量の試験液を補 う.採取 した溶出液を子L径 0.45μ m以 下のメンブランフィルター

でろ過する。初めのろ液 10 mLを 除き,次 のろ液を試料溶液 とする。別にニフェジピ

ン標準品を 105℃で 2時 間乾燥 し,そ の約 28 mgを 精密に量 り,メ タノール 50mLを

加えて溶かす。次にポ リソルベー ト80 0,5gに 溶出試験第 2液 を加えて 10oo mLと

した液を加えて正確に 100 mLと する。この液 2 mLを 正確に量 り,ポ リソルベー ト80

05gに 溶出試験第 2液 を加えて looo mLと した液を加えて正確に 50mLと し,標 準溶

液とする.試 料溶液及び標準溶液 50μ L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,試 料溶液及び標準溶液のエフェジピンのピーク面

積 ИT及び Иsを測定する。

本品の 30分 間の溶出率が 15～45%,60分 間の溶出率が 40～70%,6時 間の溶出率

が 70%以 上のときは適合 とする.

n回 目の溶出液採取時におけるエフェジピン(C17H18N206)の表示量に対する溶出率 (%)

(18/5)

ワ生 エフェジピン標準品の秤取量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :230 nm)

カラム :内径 4.6 mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に 5μ 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 :40℃付近の一定温度

移動相 :リ ン酸
一水素ナ トリウム 3.58gを 水 1000 mLに 溶か し,こ の液 900mLに

メタノール 1100 mLを加える.こ の液に リン酸を加えて pH 6.1に調整する.

流量 :ニフェジピンの保持時間が約 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 50μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,ニ フェジピン

のピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ 4000段 以上,1,5以 下で

ある.

システムの再現性 :標準溶液 50μ Lに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,

ニフェジピンのピーク面積の相対標準偏差は 1,0%以下である.
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エフェジピン標準品 エ フェジピン (目局)。ただ し乾燥 したものを定量 したとき,ニ フェ

ジピン (C17H13N206)99.0%以上を含むもの。
エフェジピン 20mg徐 放性カプセル (1)

溶出性 (aFの  本 操作は光を避けて行 う.本 品 1個 をとり,試 験液にポ リソルベー ト

80 0.5gに 溶出試験第 2液 を加えて looo mLと した液 9oo mL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を と

り,直 ちに同量の試験液を補 う,採 取 した溶出液を孔径 o_45 μm以 下のメンブランフ

ィルターでろ過する.初 めのろ液 lo mLを 除き,次 のろ液 5 mLを 正確に量 り,ポ リ

ノルベー ト80 0.5gに 溶出試験第 2液 を加えて looo mLと した液を加えて正確に lo

mLと し,試 料溶液 とする.別 にニフェジピン標準品を 105℃ で 2時 間乾燥 し,そ の

約 28 mgを 精密に量 り,メ タノール 50mLを 加えて溶か し,ポ リソルベー ト80 0_5

gに 溶出試験第 2液 を加えて looo mLと した液を加えて正確に 100 mLと する こ の

液 2 mI」を正確に量 り,ポリソルベー ト80 0,5gに 溶出試験第 2液 を加えて looo mL

とした液を加えて正確に 50mLと し,標 準溶液 とする,試 料溶液及び標準溶液 50μ L

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ゴ〉により試験を行い,試

料溶液及び標準溶液のエフェジピンのピーク面積 ИT及び立亀 を測定する.

本品の 30分 間の溶出率が 15～45%,60分 間の溶出率が 35～65%,6時 間の溶出率

が 70%以 上のときは適合 とする.

n回 目の溶出液採取時におけるエフェジピン(C17H18N206)の表示量に対する溶出率 (0/。)

(18/5)

7■ ニフェジピン標準品の秤取量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :230 nm)

カラム :内径 4,6 mln,長 さ 15 cm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 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :リン酸一水素ナ トリウム 3.58gを 水 1000 mLに 溶か し,この液 900mLに

メタノール 1100 mLを 加える。この液にリン酸を加えて pH 6.1に 調整する.

流量 :ニ フェジピンの保持時間が約 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 50 μLに つき,上 記の条件で操作するとき,ニ フェジピ

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 4000段 以上,1_5以 下

である.

システムの再現性 :標準溶液 50 μLに つき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す と
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き,ニ フェジピンのピーク面積の相対標準偏差は 1.0%以 下である

エフェジピン標準品 ニ フェジピン (日局)た だ し乾燥 したものを定量 したとき,ニ フ

ェジピン (C17H1 8 N 2 0 6 ) 9 9 , 0 %以上を含むもの。



イフェンプロジル酒石酸塩 40111g/g細粒

溶出性 (aFの  本 品約 0.5g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 出試験開始 15分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 0,45

μm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 10mLと し,試 料溶液 とする。別にイフェンプロジル

酒石酸塩標準品約 25mgを 精密に量 り,水を加えて正確に 250mLと する.この液 10mL

を正確に量 り,水 を加えて正確に 100mLと し,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶

液 30μ L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ゴ)に より試験を

行い,そ れぞれの液のイフェンプロジルのピーク面積 スT及び スsを測定する.

本品の 15分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とする.

イフェンプロジル酒石酸塩 (C21H27N02)2・C4H606の 表示量に対する溶出率 (%)

= (レ レis/ 7/T)× (ムT/九 s)× (1/σ )× 72

‰ :脱水物に換算 したイフェンプロジル酒石酸塩標準品の秤取量 (mg)

陥 :本品の採取量 (g)

σ : lg中 のイフェンプロジル酒石酸塩 (C21H27N02)2・C4H606の表示量 (mg)

試験条件 :

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :224nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15cmの ステンレス管に 5μ 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 :25℃付近の一定温度

移動相 :無水 リン酸水素ニナ トリウム 1.42gを水に溶か し,1000mLと する。この液

650mLに アセ トニ トリル 350mLを 加 え, リン酸で p H2.5に調整する.

流量 :イ フェンプロジルの保持時間が約 5分 になるように調整する.

システム適合″性

システムの性能 :標準溶液 30μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,イ フェンプ

ロジル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 3000段 以上,2,0

以下である.

システムの再現性 :標準溶液 30μ Lにつき,上記の条件で試験を 6回 繰 り返す とき,

イフェンプロジルのピーク面積の相対標準偏差は 2_0%以 下である。



アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物 20mg腸 溶錠 (a)

溶出性 (aFの  [p Hl.2]本 品 1個 をとり,試 験液に溶出試験第 1液 9001nL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 120分後,溶 出液 20mL以

上をとり,孔 径 0,45μ m以 下のメンブランフィルターでろ過し,初 めのろ液 10mLを

除き,次 のろ液を試料溶液とする。別にアデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物標準品

(別途,「アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物」と同様の方法で水分 (2イ粉 を測

定しておく)約 22mgを 正確に量り,溶 出試験第 1液 を加えて正確に 100mLと する.

この液 5mLを 正確に量り,溶 出試験第 1液 を加えて正確に 50mL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クリ により試験を行い,

波長 259nmに おける吸光度ムT及び九sを測定する。

本品の 120分間の溶出率が 5%以 下のときは適合とする。

アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H14N5Na2018P3・3H20)の 表示量に対す

る溶出率(%)

=  ル is×(ムT/九 s)×(1/σ)×90× 1,098

ワ京 脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品の秤取量(mg)

σ:1錠 中のアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H14N5Na2013P3'3H20)

の表示量(mg)

[p H6.8]本 品 1個 をとり,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 45分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,

孔径 0.45μ m以下のメンブランフィルターでろ過 し,初 めのろ液 10mLを 除き,次

のろ液を試料溶液とする.別にアデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物標準品 (別途,

「アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物Jと 同様の方法で水分 (2イ粉 を測定して

おく)約 22mgを 正確に量り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 100mL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50mL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 (22つ により試験を行い,波

長 259nmに おける吸光度ЙT及び九sを測定する.

本品の 45分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合とする。

アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物 (CloH14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対

する溶出率(%)

=  ル “s×(九T/九 s)×(1/σ)×90× 1.098

И主 脱水物に換算 したアデノシン三 ソン酸ニナ トリウム水和物標準品の秤取量

(mg)

後 1錠 中のアデ ノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (CloH14N5Na2013P3・3H20)

の表示量(mg)



アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品 日 本薬局方外医薬品規格 「アデノシン三

リン酸ニナ トリウム水和物」.



アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 60mg腸 溶錠

溶出性 (aFの  [p Hl,2]本 品 1個 をとり,試 験液に溶出試験第 1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 120分 後,溶 出液 20mL以

上をとり,子L径 0,45μ m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 2mLを 正確に量 り,溶 出試験第 1液 4mLを 正確に加えて試料溶液 と

する。別にアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品 (別途,「アデノシン三 リン

酸ニナ トリウム水和4//J」と同様の方法で水分 (2イか を測定 しておく)約 22mgを 正確

に量 り,溶 出試験第 1液 を加えて正確に 100mLと する。この液 5mLを 正確に量 り,溶

出試験第 1液 を加えて正確に 50mL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クリ により試験を行い,波 長 259nmに おける吸光度九T

及びムsを測定する.

本品の 120分 間の溶出率が 5%以 下のときは適合 とする.

アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対す

る溶出率(%)

= ル 名×C4T/九 s)×(1/σ)×270×1.098

ワ支 脱水物に換算したアデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物標準品の秤取量(mgl

σ:1錠 中のアデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H14N5Na2013P3・3H20)

の表示量(mθ

[p H6.8]本 品 1個 をとり,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 60分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,

孔径 0.45μ m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 2mLを 正確に量 り,溶出試験第 2液 4mLを 正確に加えて試料溶液 とする。

別にアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品 (別途,「アデノシン三 リン酸二

ナ トリウム水和物」と同様の方法で水分 (2イつ を測定 しておく)約 22mgを 正確に

量 り,溶 出試験第 2液 を加えて正確に 100mL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 50mL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 (22つ により試験を行い,波 長 259nmに おける吸

光度ムT及び九sを測定する。

本品の 60分 間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とする.

アデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H14N5Na2013P3・3H20)の 表示量に対

する溶出率(%)

= レ レis×(ムT/九 s)× (1/σ )×270× 1.098

И京 脱水物に換算 したアデノシン三 リン酸ニナ トリウム水和物標準品の秤取量

(mg)



後 1錠 中のアデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物 (C10H14N5Na2018P8'3H20)

の表示量(mg)

アデノシン三リン酸ニナ トリウム水和物標準品 日 本栗局方外医薬品規格 「アデノシン三

リン酸ニナ トリウム水和物」.



ロメリジン塩酸塩 5mg錠

溶出性 (aFの  本 品 1個 をとり,試 験液に pH4.0の 0,05 mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウ

ム緩衝液 900 mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回 転で試験を行 う`溶 出試験開

始 15分 後,溶 出液_20mL_以 上をとり,子L径 0.45ぃm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 のろ液を試料溶液とする.別 にロメリジン塩

酸塩標準品約 28mgを 精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に 100mLと する。この

液 2mLを 正確に量り,pH 4.0の 0.05 mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正

確に 100mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 20ュL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分 により試験を行い,ロ メリジンのピーク面

積ИT及 び ム を測定する。

本品の 15分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合する。

ロメリジン塩酸塩 (C27H30F2N203・2HCl)の 表示量に対する溶出率 (%)

= レる× C4T/Иs)× (18/5)

И主 ロメリジン塩酸塩標準品の秤取量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :225 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に5ぃ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グルを充てんする.

カラム温度 :50℃ 付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナ トリウム 5gを 水 1000 mLに 溶かし, リン酸を用いて pH

を 2.5に調整する。この液 250mLを とり,メ タノール 750 mLを 加える.

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 20ぃL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 2000段 以上,2.0以 下

である.

システムの再現性:標準溶液 20ぃL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%以 下である.

ロメリジン塩酸塩標準品 C27H30F2N203・2HCl:541_46

1-[Bis(4-tluorophenyl)methyl]ヽ4‐(2,3,4-trilnethoxybenzyl)piperazine dihydrochloride

で,下 記の規格に適合するもの.

本品は,乾 燥したものを定量するとき,ロ メリジン塩酸塩 (C27H30F203・2HCli541.46)

を 99.5%以 上を含む.

性状 本 品は白色の結晶性の粉末である。

本品はメタノールに溶けやすく,無 水酢酸又は水に溶けにくい.

融点 :約 209℃ (分解)、



確認試験

(1)本品 0.lgに 硫酸 2 mLを 加え,加 熱するとき,発 生するガスはフッ化物の定

性反応 (プ,θの を呈する.

(2)本 品のメタノール溶液 (1→ 4000)に つき,紫 外可視吸光度損」定法 (2クリ

により吸収スペク トルを測定するとき,263～ 267 nm及 び 270～ 274 nmに

極大の吸収を示す.

(3)本 品を乾燥し,赤 外吸収スペク トル測定法 (2クめ の臭化カリウム錠斉け法によ

り試験を行い,本 品のスペクトルと本品の参照スペク トルを比較するとき,両者の

スペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(4)本 品の水溶液 (1→ 2000)は 塩化物の定性反応を呈する。

純度試験

(1)重金属 (ゴ,θの 本 品 1.Ogを とり,第 4法 により操作し,試 験を行 う.比 較

液には鉛標準液 1,5 mLを加える (15 ppm以 下).

(2)類縁物質 本 品 0.50gを 移動相 50 mLに 溶かし,試 料溶液とする。この液 1

mLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に 100 mLと し,標 準溶液とする.試 料

溶液及び標準溶液 10諄Lず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

タ θめ 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 7/10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 :265■m)

カラム :内径 4.Omm,長 さ25 cmの ステンレス管に 5ュ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 :50℃ 付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナ トリウム 5gを 水に溶かし 1000 mLと した液に, リ

ン酸を加えてpH 2.5に調整する。この液 250 mLに メタノール 750 mLを

加える.

流量 :ロメリジンの保持時間が約 12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.

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 10 PLか ら得たロメリジンのピークの高さがフルスケー

ルの約 20%に なることを確認する.

システムの性能 :試料溶液 10 PL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 3000段 以上,

0.4～ 1.2である。

システムの再現性 :試料溶液 10 μL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 50%以 下である,

(3)アセ トニ トリル 本 品 0,lgを 精密に量り,内 標準溶液 l mLを 正確に加え

て溶かし,試 料溶液とする.ア セ トニ トリル 6 mLを 正確に量 り,内 標準溶液を

加えて正確に 100mLと する。この液 lmLを 正確に量り,内 標準溶液を加えて正



確に 100 mLと する.こ の液 l mLを 正確に量 り,内 標準溶液を加えて正確に

100 mLと し,標 準溶液 とする.試 料溶液及び標準溶液 0.5ュLに つき,次 の条

件でガスクロマ トグラフィー (2θり 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 彼 及び 徐 を求

める (50 ppm以 下).

アセ トニ トリルの量 (ppm)= 陥 × (9J徐 )× 6× 0.782

陥 :試料の秤取量 (g)

0,782:アセ トニ トリルの密度 (g/mL)

内標準溶液  ド デカンの虹 肘 ジメテルホルムアミド溶液 (1→100000).

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 0.5～ 0,8 mm,長 さ 30～ 60mの ガラス管にガスクロマ ト

グラフィー用エテレングリコールポリマーを膜厚 1.0ュmで 被覆する,

カラム温度 :100℃ 付近の一定温度

注入部温度 :140℃ 付近の一定温度

検出器温度 :220℃ 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

システムの性能 :標準溶液 3ュLに つき,上 記の条件で操作するとき,ア セ ト

ニ トリルと内標準物質の分離度は,半 値幅法で 8.5以 上である。アセ トニ

トリルのピークの理論段数及びテーリング係数は,そ れぞれ 9100段 以上,

0.9～ 2.4で ある.

システムの再現性 :標準溶液 3 PL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アセ トニ トリルのピーク面積比の

相対標準偏差は 10.0%以 下である.

乾燥減量 (2イプ) 1.0%以 下 (lg,減 圧,室 温,3時 間),

強熱残分 (2イつ  0,05%以 下 (lg).

定量法 本 品を乾燥 し,そ の約 0.4gを 精密に量り,無 水酢酸 100 mLを 加えて溶か

し,0.l mo1/L過 塩索酸で滴定 物 がの 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,lmolれ過塩素酸 lmL = 27.07 mg C27H80F2N203・ 2HCl

ドデカン CH3(CH2)10 CH3 無 色澄明の液体である.

密度 (2がび>(20℃ ) 0.749g/mL



別添 3

医薬品の範囲及び標準的な試験条件について

有効成分名 斎1型 含量
試験液(pH) 回転数

整理番号
基準液 その他 (rpm)

ニフェン
｀
ヒ
°
ン

徐放性ル
°
セル斉|

(1)

10mg
1 . 2 , 4 . 0 , 水

29124
0,05 w/v% ホ

°
リツルヘ`―卜80シ尽力日

20mg
1 . 2 , 4 0 , 水

29126
0.05 w/v% ホ

°
リツルヘ`―卜80シ尽力日

徐放性ル
°
セル剤

(2)

5mg 1 . 2 , 4 . 0 , 水 29123

10mg 1 2 , 4 0 , 水 29124

151ng 1 2 , 4.0,水 29125

デPモクリフ
°
チンルル酸塩 錠剤 2 87mg 1 2 , 6 8 , 水 30151

エテ
｀
卜西変カルシウム=二十トリウム 腸溶性錠剤 500mg 12, 68 60※ 1,水 4523A

エトホ
°
シト

ヾ
カフ

°
セル斉J

251ng 水 12, 4.0, 6_8 4526A

50mg 水 12, 40, 68 4526B

100mg 水 1,2, 4_0, 6.8 4526C

トラツ
Sド

ン塩酸塩 錠斉1
25mg 水 1.2, 40, 68 48051

50mg 水 12, 40, 6.8 48052

スルファシ
‐
メトキシン 散剤 lg/g 7.5〉承(2 1 , 2 , 6 8 , 水 48221

クロルフ
°
'マン

｀
ン塩酸塩 ・

7°ロメタン
｀
ン塩酸塩 ・

フェノハ
｀
ルし

｀
タール

錠剤

25mg・

12 5mg・

40mg

1 2 , 6 8 , 水 48241

12 5mg・

12.51ng・

30mg

4.0 1 . 2 , 6 . 8 ,水

フ
°
,メタン

｀
ン塩酸塩 錠剤

5mg 1 . 2 , 4 . 0 , 水 4907A

25mg 6 8 1 . 2 , 4 0 , 水 49078

サメマンラ酒石酸塩
散剤 10mg/g 水 1.2, 40, 68 4909A

錠剤 2.5mg 水 1.2, 40, 6.8 4909B

フ
°
ラン

｀
カンテル 錠剤 600mg

水 1.2, 40, 6.8
4925A

2,O w/v% ホ
°
)ノルヘ`一卜80ラRカロ

ヒドpキシシ
｀
ン塩酸塩 錠斉1

10mg 40 1 . 2 , 6 8 , 水 4929A

25mg 1.2, 6.8, 7K 4929B

し卜
｀
ロクロ,チアシ

｀
ト 錠剤 25mg 1 . 2 , 4 , 0 , 水 4940A

ン
｀
アセ

｀
ハ
°
ム

散剤

10mg/g (a) 水 12, 4.0, 68 4946A

10mg/g (b) 水 1.2, 40, 6,8 4946A

錠斉」

2mg (a) 水 12, 40, 6.8 4946D

2mg 水 1.2, 4.0, 68 4946D

3mg 水 12, 40, 68 4946E

5mg (a) 水 1.2, 4,0, 68 4946F

5mg (b) 水 12, 40, 6.8 4946F

10mg (a) 水 12, 4.0, 6.8 4946G

10mg(b) 水 1.2, 40, 4946G



スルファト キシン・

ヒ
°
リメタミン

錠斉1
500mg。

25mg
1 2 , 4 0 , 水 4953A

フェニトイン・

フェノハ
ド
ルと

｀
タールと

安定、呑酸ナトリウムカフェイン
錠剤

17mg・8mg・

17mg
水 12, 40, 68 4957A

21mg・8mg・

17mg
水 12, 40, 6.8 4957B

25mg・8mg・

17mg
水 12, 40, 68 4957C

ノサイクサン塩酸塩 カフ
°
セル斉1

50mg 水 1.2, 40, 6.8 5109B

100mg 水 12, 4.0, 6.8 5109C

ダリチルリチン酸モノアンモニウム

ク
｀
リシン ・

Dし一メチオニン
錠剤

35mg・

25mg・

25mg

水 12, 40, 68 5124A

テルク
｀
リト 錠斉」 0.5mg 1 2 , 4 0 , 水 5205A

マシ ント
―

ル 錠斉」 0 5mg 水 12, 40, 6.8 5206A

トロと
°
セトロン塩酸塩 カフ

°
セル斉」 51ng 水 12, 40, 6.8 5212A

ヘ ンフォチアミン
散斉1 138 3mg/g 水 12, 4.0, 6.8 5221A

錠斉J 34 58mg 水 12, 40, 6.8 5221B

フマル酸第一鉄 徐放性カフ
°
切嚇1 305mg 水 12, 40, 6.8 5226A

イフェンフ
°
ロシ

｀
ル酒石酸塩

細粒剤 40mg/g 水 12, 40, 68 5228A

錠剤
10mg 水 12, 40, 6.8 5228B

20mg 水 12, 4.0, 6,8 5228C

アセク
｀
ラトン 錠斉」 187.5mg 水 12, 4.0, 68 5229A

フ
°
ラガンン塩酸塩 錠剤

0 55mg 1 2 , 6 8 , 水 5231A

1,101■g 1 2 , 6 8 , 水 5231B

エルコ
｀
タミン酒石酸塩

生ほ7Kヵフェイン
錠剤 lmg。100mg 4.0 1 . 2 , 6 . 8 , 水 5238A

｀
タネコリレ塩化物 散 剤 50111g/g 水 12, 4.0, 68 5501A

エメタ
｀
スチンフマル酸塩 徐放性カフ

°
セル斉1

lmg 水 1.2, 40, 6.8 5506A

2mg 水 1,2, 4.0, 6.8 5506B

フ
°
ロハ
°
ンテ)ン臭化物・

9同クロ,フィリンナトルム・

ケイ配倉マク
｀
ネシウム

散剤

15mg/g・
30mg/g'

831 21ng/g

4 . 0 , 6 . 8 , 水 5901A

トリフロヘ
°
ラン

｀
ンマレイン百々翌霊

散斉| 15 7mg/g 1 . 2 , 4 , 0 , 水 601lA

錠斉」

3 90mg 1 、2 , 6 . 8 , 水 601lB

7 80mg 40 1 2 , 6 . 8 , 水 iC

フルフェナシ
｀
ンマレイン酉変」霊

散 剤 3 06mg/8 水 12, 40, 6.8 6012A

錠剤

3.383mg 1 2 , 6 8 , 水 6012B

0,765mg 1 . 2 , 6 8 , 水 6012C

1.53mg 1 . 2 , 6 . 8 , 水 6012D



ヒド。キンシ
ド
ンか

°
モ酸塩

錠斉」 42 6ing 4 0 , 6 . 8 , 水 6104A

卜
｀
ラインロッフ

°
斉」 42 6mg/g 4 0 , 6 8 , 水 61048

モリン 錠剤

1011g 68 3,0※3,40,水 6105A

25mg 3.0※3,40,水 6105B

50nlg 3,0※3,4.0,水 6105C

アロフ
°
pと

°
オン カフ

°
セル斉」 40mg 水 12, 40, 6.8 6107C

ク,ルフェニラミンマレイン琵変塩
サ)チルアミト `・

アセトアミノフェン ・
也睡ガくカフェイン

散斉1

3mg/g・

270mg/g・
150mg/g・
30mg/g

水 12, 40, 68 12A

類粒剤

3mg/g・

270mg/g・

150mg/g・
30mg/g

水 12, 4,0, 68 6112B

0.5mg/g

45mg/g`
25mg/g・
5mg/g

水 1.2, 4.0, 68 6112C

アテリシン=リン酸ニナトリウム 腸溶性錠剤

20mg (a) 12, 68 6.0※1,水
6201A

20mg (b) 1.2, 6,8 60※ 1、水

60皿g 1.2, 6↓ 8 60※ 1,水 6201C

ロメサンラ塩酸塩 錠 剤 5mg 4.0 12, 68, 水 6202A

フ
°
pメタシ

Sン
メチレンシ

Sサ
)チル巨々把証 紳粒斉J 135mg/g 4 0 , 6 . 8 , 水 6203A

レホ
｀
チロキシンナトサウムブ」く不日々勿 散斉J lmg/g 水 30〉<3, 4.0, 68 6204A

錠斉」

10mg 水 1,2, 40, 68 6205A

15mg 水 12, 40, 68 6205B

30mg 水 12, 4_0, 68 6205C

ン
ド
メモげァンリン酸塩

散 剤 100mg/g 1 2 , 4 0 , 水

錠 剤 10mg 水 12, 4.0, 68 6206B

と
°
リト

ギ
スチク

Sミ
ン写ミ化牛勿 錠剤 60mg 水 1_2, 4,0, 68 6207A

ハ
°ヘリン塩酸塩 散剤 100mg/g 水 12, 40, 68 6208A

ホルモテい,レフマル酸塩水和物
錠斉J 4011g 水 3.0〉:(3, 40, 6.8 6209A

卜
｀
ライシロッフ

°
音
声 40pg/g 水 30※ 3, 40, 6_8 6209B

アモキシンリン水和物・

クラフ
｀
ラン百変カリウム

類粒剤
100mg/g・
50mg/g

水 1 2)K4, 4,0, 6 8 6210A

錠斉1

125mg・

62.5mg
水 1.2※4,4.0,68 6210B

250mg

125mg
水 1,2)承(4, 40, 6.8 6210C

タランと
°
シリン塩酸塩 カフ

°
セル斉」 250mg 水 12, 4.0, 6.8 621lA

フ
°
リン

｀
ル塩酸塩水和物 錠斉」

50mg 水 12, 40, 68 6212A

100mg 水 1.2, 4.0, 6,8 6212B



ニカルシ
Sピ

ン塩酸塩

徐放性錠剤
20mg 3.0〉承(3 1 2 , 6 8 1 水 6213A

40mg 3 0)〈3 1 2 , 6 8 , 水 6213B

徐放性カフ
°
切レ斉」

20mg 30)K3 1 . 2 ゃ6 8 , 水 6213C

40mg 3.0)<3 1 2 ‐6 8 , 水 6213D

○装置 :日本薬局方一般試験法溶出試験法 (パドル法)

○試験液 次 の試験液900mしを適当な方法で脱気して用いる。

pH1 2:日 本薬局方試薬 ・試液の溶出試験第 1液

pH4 0:酢 酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 (0 05mo1/し)

pH6 8:日 本薬局方試薬 ・試液の溶出試験第 2液

水 :日本薬局方精製水

pH6 0※1:薄 めたMc1lvaine緩衝液 (0 05mo1/Lリン酸水素ニナ トリウム十二水和物と0 025mo1/しクエン酸一水和
物でpH6 0

p‖75※ 2:鶴 調整経員岳a!ne緩衝校 (0 05mo1/Lリン酸水素ニナ トリウム十二水和物と0,025molんクエン酸一水和
物でpH7.5

pH3 0※3:掻 調譜経負岳a!ne緩衝液 (0 05mo1/Lリン酸水素ニナ トリウム十二水和物と0.025molんクエン酸一水和
物でpH3 0

に調製する。)

pH1 2※4:ア モキシシリン水和物のみ試験を行 う。

その他 :薄めたMc1lvaine援衝液 (0 05mo1/しリン酸水素ニナ トリウム十二水和物と0,025mo1/Lクエン酸一水和物
を用いて

DHを調整する。)
以上、試験液及び回転数以外の溶出試験の詳細については、平成10年7月15日医薬審第595号厚生省医薬安全局審査

管理課長
通知 「医療用医薬品の品質に係る再評価の実施手順等について」を参照すること。


