
システム適合性

システムの性能 ,標準溶液 50 μ Lに つき,上 記の条件で操作するとき,ベ ン

ジル酸, ピペタナー トの順に溶出し,そ の分離度は 20以 上である

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

す とき,ピ ペタナー ト及びベンジル酸のピーク面積の和のfB対標準偏差は

20%以 下である

Lグ ルタミン標準品 日 本菜局方外医薬品規格 「Lグ ルタミンJ た だし,乾 燥

した1)のを定量するとき,Lグ ルタミン (C5H10N2°3)990%以 上を含むもの_

塩酸ピペタナー ト標準品 日 本薬局方外医薬品規格 「塩駿ピペタナー ト」

50



トラピジル 100mg/g細粒

溶出試験 本 品約 lgを精密に量 り,試 験液に薄めた pH6 8の リン酸塩緩衝液 (1

→2)900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 により毎分 50回 転で試験を行 う 溶 出

試験開始 30分 後,溶 出液 20皿L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 10mLを除き,次のろ液 2mLを 正確に量 り,

薄めた pH6 8の リン酸塩緩衝液 (1→2)を 加えて正確に 25mLと し,試 料溶液

とする 別 に トラビジル標準品をシリカゲルを乾燥斉lとして 60℃で 3時 間減

圧乾燥 し,そ の約 002gを 精密に量 り,薄 めた pH6 8の リン酸塩緩衝液 (1→

この液 2mLを 正確に量 り,薄 めた pH6.8
2)に 溶かし,正 確に 100mLとする_

の リン酸塩緩衝液 (1→2)を 加えて正確に 50nL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により試験を行い,波 長

307nmにおける吸光度 力′及び Иsを測定する

本品の 30分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする

トラピジル (C10H15N5)の表示量に対する溶出率 (%)

=生 x ttx ttx 450
″「 ″ s  C

る|トラピジル標準品の量 (mg)

ll_:ロコルナール細粒の秤取量 (g)

c 1lg中 の トラピジル (C10H15N5)の表示量 (mg)

トラピジル標準品 ト ラピジル (日局) た だ し,乾 燥 したものを定量すると

き, トラピジル (C10H15N5)990%以上を含むもの_
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トラビジル 50mg錠

溶IJ試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを用い,溶 出試験法第 2法 によ

り毎分 50 FHE転で試験を行 う 溶出試験開始 45分 後,溶出液 201■lッ以上をとり,

イL径 0 45μm以 下のメンブランフイルターでろ過する 初 めのろ液 10mIンを除

き,次 のろ液 4mLを正確に量り,水 を加えて正確に 25mLと し,試 料溶液 とす

る 別 に トラピジル標準品をシリカゲルを乾燥剤 として 60℃で 3時 間減圧乾

燥 し,そ の約 002gを 精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100皿Lと する_こ の

液 2mしを正確に量 り,水 を加えて正確に 50mLと し,標 準溶波 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により試験を行い,波 長 307nm

における吸光度 J「及び Иsを測定する

本品の 45分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合 とする_

トラビジル (C10H15N5)の表示量に対する溶出率 (%)

=1//、×=生生x型_x225
メド  (iヤ

トラビジル標準品の量 (m g )

1錠 中び)トラピジル (C 1 0 H 1 5 N 5 )の表示量 (m g )

トラビジル標準品  ト ラビジル (日局)  た だ し,乾 燥 した ものを定量す ると

き,  トラビジル ( C l・H 1 5 N 5 ) 9 9 0 %以上を含む もの
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トラピジル 100mg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900■Lを 用い,溶 出試験法第 2法 によ

り毎分 50回転で試験を行 う 溶出試験開始 60分 後,溶出液 20mL以上をとり,

子し径 045μ 肌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,水 を加えて正確に 25mLと し,試 料溶液 とす

る 別 に トラピジル標準品をシリカゲルを乾燥斉1として 60℃で 3時 間減圧乾

燥 し,そ の約 002g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 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により試験を行い,波 長 307nm

における吸光度 力r及び 】ざを測定する

本品の60分間の溶出率が80%以上のときは適合とする_

トラピジル (C10H15N5)の表示量に対する溶出率 (%)

="′ドx=生生×」二x450
■ざ C

る:トラピジル標準品の量 (mg)

び :1錠中のトラピジル (C10H15N5)の表示量 (mg)

トラピジル標準品 ト ラピジル (日局).た だ し,乾 燥 したものを定量すると

き, トラビジル (C1 0 H 1 5 N 5 ) 9 9 0 %以上を含むもの.
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クエン酸犬ン トキシベ リン 30mg徐放性カプセル

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900皿Lを 用い,溶 出試験法第 2法 によ

り,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試験開始 2時 間,4時 間及び 24時 間後,

溶出液 20mlフを正確にとり,直ちに 37±05℃ に加温 した水 20mLを正確に注意

して補 う 溶 出液は孔径 0 45μm以 下のメンブランフイルターでろ過する

初めのろ液 10mLを除き,次 のろ液 2mLを正確に量 り,水 4mLを正確に加えて

試料溶液とする 別 にクエン酸太ン トキンベ リン標準品を酸化 リン (V)を 乾

燥剤として 60℃で 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 0022gを 精密に量 り,水 に溶か

し,正 確に 100mLとする こ の液 飾L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 100 μ Lずつを正確にとり,次

の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行い,そ れぞれの液のペン トキ

ンベ リンのピーク面積 コT(n)及び 】sを 測定する

本『1の2時 間)4時 間及び 24時 間の溶出率が 20～50%,35～ 65%及び 70%以

Lび)ときは適合 とする

n回 目の溶出液採取時におけるクエン酸末ン トキンベ リン (C20H3が03・C6H8°7)

の表示量に対する溶出率 (%)(n=1,2,3)

=戸 Xヽ[=号
告
二十

を](響
×
;!)1×と

X135

低  :ク エン駿ペン トキシベ リン標準品の量 (mg)

r ilカ プセル中のクエン酸ペン トキシベ リン (C20Hが03・CeH807)の表

示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :230nm)

カラム t内径 4611111,長さ 15cmのステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラフ

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/ア セ トニ トリル/ト リエチルアミン混液 (600:400:1)に リン

酸を加えて pH3 0に調整する

流量 :ベ ン トキンベ 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α)性能 :標準溶液 100 μ Lにつき,上 記の条件で操作するとき,ペ ン

トキンベ 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 2000
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段以上,20以 下である

システムの再現性 :標準溶液 100 μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

すとき,人 ン トキンベ リンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

クエン酸ペン トキシベ リン標準品 ク エン酸ペン トキシベ リン (日局) た だ

し,乾燥したものを定量するとき,クエン酸ペントキシベリン(C20H3が°3・CJ807)

990%以上を含むもの
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フェノールフタリン酸クロルプロマジン細粒 180mg/g

(フェノールフタレイン酸クロルプロマジン)

溶出試験 本 品約 01gを 精密に量り,試 験波に崩壊試験法の第 1液 900mLを用

ぃ)溶 出試験法第 2法 により,毎 分 75回転で試験を行 う 溶 出試験を開始 15

2亀十看'場ご】増格i盈:を除登1扶j跳培溝密坐進花ゴ子子&陛曇潔程
の第 1液 を加えて正確に 10mLと し,試 料溶液 とする 局」にフエノールフタリ

ン酸クロルプロマジン標準品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 20m目を精密に

壁り,メ タノールに溶かし,正 確に 1 00mlとする こ の液 5mしを正確に量 り,

崩壊試験法の第 1液 を加えて正確に 100mLとし,標準溶液とする 試 料溶液及

び標準溶液につき,崩壊試験法の第 1液 を対照とし)紫外可視吸光度測定法に

より試験を行い,波 長 254nmにおける吸光度 ИT及び 力、を測定する

本品の 15分問の溶出率が 80%以上のときは適合 とする

フェノールフタリン酸クロルプロマジン (C17H19ClN2S・C20H1604)の表示畳に対す

る溶出率 (%)

二生 x生 ×上x90
1r T Иs c

に :フェノールフタ リン酸クロルプロマジン標準品の量 (m g )

路 :フ ェノールフタリン酸 クロルプロマジン細粒 18 0 m g / gの秤取量 (g )

と1  l g中 の フ ェ ノール フ タ リン酸 ク ロル プ ロマ ジ ン ( C 1 7 H 1 9 C I N 2 S  C 2 0 H 1 6°4 )

の表 示 畳 ( m g )

フ」iノール フタ リン酸 クロルプ ロマジン標準品  日 本薬局方外 医薬品規格

「フェノールフタ リン酸 クロルプロマジンJ  た だ し,乾 燥 したものを定量

す る と き , フ エ ノ
ー ル フ タ リン酸 ク ロル プ ロマ ジ ン ( C 1 7 H 1 9 C l N 2 S  C 2 0 H 1 6 0 4 ) 9 9 0 %

以上を含む1)の
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グリセロリン酸カルシウム末 1000mg/g

溶出試験 本 品約 17gを 精密に量り,試 験液に水 900m Lを 用い,溶 出試験法

第2法 により,毎 分 50回転で試験を行う 溶 出試験を開始し,15分 後,溶 出

液 20mL以 上をとり,孔径 0 45μm以 下のメンブランフイルターでろ過する

初めのろ液 10mしを除き,次 のろ液 8赴 を正確に量り,試 料溶液とする.試料

溶液に水40に,希塩酸 lnL,8mo1/L水酸化カリウム試液 1 5mLを加えて3～5分放

置した後,NIH指示薬01gを 加え,直 ちに薄めた0 05mo1/Lエチレンジアミン四酢

酸二水素二十トリウム溶液 (1→ 10)で 滴定する た だし,滴 定の終点は液の

赤紫色が肯色に変わるときとする

本品の15分間の溶出率が80%以上のときは適合とする

グリセロリン酸カルシウムの溶出率 (%)

=吟×10507×了
XァX7面

戸ア)

アT:滴 定液量 lnL)

″ :試 料秤取量 (g)

/ :試 料の乾燥減量値 10o)

，
！

に
υ



パラアミノサリテル酸カルシウム 250mg錠

溶
世書号,後求花昌象名熱族啓器号I合|:盟

鉄格
朝ど苫】暑晋営i『子を楊

上をとり, 孔径 05 μ m以 下のメン=

ろ液 10 mLを除き,次 のろ液 5 mLを 正確に量り,水 をカロえて正確に 100 mL

とし,試 料溶液とする 別 にパラアミノサ リテル酸カルシウム標準品 (別途

本品 01gに つき,水 分測定法の容量滴定法,直 接滴定により水分を測定 し

ておく)約 28 mgを 精密に量り,水 に溶かし,正 確に 100雨ッとする。この

液 5 mLを 正確に量 り,水 を加えて正確に 100 mLと し,標 準溶液とする 試

料溶波及び標準溶液につき,紫 外可視吸光度測定法により試験を行い,波 長

300 nmに おける吸光度 刀T及 び Иsを 測定する

木品の 30分 間の溶出率が 80%以 上のときは適合とする

パラアミノサリチル酸カルシウム (C14H10Ca2N206孤厖0)の 表示量に対する

溶出率 は)

=ば` XI;iX!〒X900X1 330

ス:脱水物に換算 したパラア ミノサ リチル酸カルシウム標準『】の

量 (mg)

ご :1錠 中のパラアミノサ リテル酸カルシウム (C14H10Ca2N206 7H20)

の表示量 (mg)

パラアミノサ リテル確カルシウム標準品 パ ラア ミノサ リテル酸 カルシウム

(日局)た だし,定 量するとき,パ ラア ミノサ リテル酸 (CコマN03:15314)

596～ 608%を 含むもの
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ビスベンチアミン25ng錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液にpH 4 0の 0,05 mo1/L酢酸 ・酢酸ナト

リウム緩衝液 900 mLを用い,溶 出試験法第 2法 により,毎 分 75回転で試

験を行う_溶 出試験開始45分後,溶 出液 20 mL以上をとり,孔径 0 5μm以

下のメンブランフイルターでろ過する.初 めのろ液 10 mLを除き,次 のろ液

4 mL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

ぇて子こ確に10 mLとし,試 料溶波とする 別 にビスベンチアミン標準品を酸

化リン(V)を乾燥剤として 24時間減圧乾燥し,その約 25 mgを精密に量り,

pH 4 0の0 05 mo1/L酢酸
・酢酸ナトリウム緩衝液に溶かし,正 確に 100 nL

とする こ の液 5 mLを正確に量り,pH 4 0の 0 05 mo1/L酢酸 ・酢酸ナト

リウム緩衝液をカロえて正確に 100皿しとし,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により試験を行い,波 長 232 nmに

おけるllk光度打T及びИs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。

ビスベンテアミン C38H42N806S2)の表示量に対する溶出率 KOo)

= ″ S ×

1 猪

X と ×

等

催 :ビスベンチアミン標準品の最 (mg)

び :1鈍 中のビスベンチアミン (C38H42N806S2)の表示量 (mg)

ビスベンテアミン標準品 日 本薬局方外医薬品規格 「ビスベンテアミン」.

ただし,乾 燥したものを定量するとき,ビ スベンチアミン lC38H42N806S2)

990%以 上を含むもの

酢酸 ・酢酸ナトリウム緩衝液,0 05mo1/L,pH 4 0 酢酸 (100)3.Ogに水

を加えて 100011tとした液に,酢 酸ナトリウム三水和物 34gを 水に溶か

して 500 mLとした液を加え,pH 4.0に調整する.
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ピモベンダン 1 25 mgカプセル

溶出試験 木 品 〕個をとり,試 験液に水 900 ml″を用い,溶 出試験法第 2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 出試験開始15

分後】溶出液 20 mL以上をとり,7L径 0 45pm以下のメンブランフイルターで

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 にピモベ

ンダン標準品をシリカゲルを乾燥剤 として105℃ で4時 間減圧乾燥 し,そ の約

0028gを 精密に量 り,メ タノールに溶か し,正 確に 100 mLとする こ の液2 mL

を正確に量り,メ タノールを加えて正確に200 mLとする 更 にこの液10 mLを正

確に量 り,水 を加えて正確に20 mLとし,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶

液 50HIずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行い,

それぞれの液のビモベンダンのピーク面積 】T及 び 】sを 測定する

本品の15分間の溶出率が75%以 上のときは適合 とする

ピモベンダン (Cl)118N4°2)の 表示量に対する溶出率 (%)

ビモベングン標準品の量 (m宮)

1カ プセル中のピモベンダン (C19H18N402)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外「TK光光度計 (測定波長 1 268 nm)

カラム :内径 46■llll,長さ 15 cmのステンレス管に 5Hmの 液体クIコマ トグ

ラフ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 :水/アセ トニ トリル混液 (312)1000肛Lにラウリル硫酸ナ トリウム2g

及び リン酸二水索ナ トリウムニ水和物2gを 加えて,薄 めた リン酸 (1

→10)で pH3 8に調整する

流 量 tピモベンダンの保持時間が約 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50口Lにつき,上 記の条件で操作するとき,ピ モベン

グンのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ 加フぞれ2000

段以上,20以 下である

システムの再現性 i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,ピ モベンダンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以

下である

ビモベンダン標準品 CiJllsN402:33438(± )4,5ジ ヒドロ 6[2(p― メ トキ

９

一２

１

一Ｃ

打

一糸
旅〓

た

び
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シフェニル)}ベ ンズイミダブリル]}メ チルー3(2リーピリダジノン で,下

記に適合するもの 必 要ならば次に示す方法で精製する.

精製法 ピ モベンダン10gを とり,ト ルエン50 mLを加え,加 熱還流する_冷 後,

結晶をろ取 し,105℃ ,減 圧で恒量になるまで乾燥する

性状 本 品は白色～微黄色の粉末である
,トル測定法の臭化カ リウム錠剤法によ

確認試験 本 品を乾燥 し,赤外吸収ス犬タ

リ測定するとき,波 数1670 cm・,1614 cml,1254 cm・,838 cml及 び812 cml

付近に吸収を認める.

純度試験 類 縁物質 本 品約 50 mgを畳 り,メ タノールに溶か し10 mLとし,

試料溶液 とする この液 l mLを正確に量 り,メタノールを加えて正確に100 mL

とし標準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液 10pしにつき,次 の条件で液体

クロマ トグラフ法により試験を行 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 料溶液のピモベンダン,溶 媒及びシステム

由来のピーク以外の個々のピーク面積は,標 準溶液のピモベンダンのピーク

面積の 10分の 1よ り大きくない ま た,試 料溶液のピモベンダン,溶 媒及び

システム由来のピーク以外のピークの合計面積は,標 準溶液のピモベンダン

のピーク面積の 10分の 2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 :290 nm)

カラム :内径 4 6 mll,長さ 125c皿 のステンレス管に 5 Hmの液体クロマ

トグラフ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 :45°C付 近の一定温度

移動相A:リ ン酸二水素カ リウム 3gを 水 950 mLに溶かし,l mo1/Lリ ン

酸で pH 2 5に調整 した後,水 を加えて 1000 mLとする

移動相 B:ア セ トニ トリル

移動相の送波 :移動相A及 びBの 混合比を次のように変えて直線濃度勾配

制御する

注入後からの時間

(分)

移動相A(%) 移 動相B(%)

15 -→ 200ハV 6 85 -→  80

6-20 80 -→ 20 20 -→ 80

流量 :毎分 l nL

面積測定時間 :約 20分問

システム適合性
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検出の確認 モ標準溶液 5 mLを量り,メ タノールを加えて 50 mLど:した液

lo Hしから得たピモベンダンのビーク面積が標準溶液のビモベンダンの

ビーク面積の 7～13%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 10Hしにつき,上 記の条件で操作するとき,ピ

モベンダンのビ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,20以 下である

システム再現性 :標準溶液 10口Lに つき6回 試験を行 うとき,ビ モベンダ

ンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

水分含量 05%以 下 (05g,容 量滴定法,直 接滴定)

含曇 990%以 上

定量法 本 品を乾燥 し,そ の約 025gを 精密に量 り,ギ 酸 5 mLに溶かし,無

水酢酸 10 ml″及び酢酸 (100)70 mLを加え,0 1 mo1/L過塩素酸で滴定する(電

位差滴定法) 同 様の方法で空試験を行い,補 正する

0 1mo1/1″過塩素酸l mL=33 44 g C19HlsN402
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溶
壮啓ぅ充1銚秩獣ittTIを供

枇   母 母号:'予ナ曇各
分後,溶 出液 20 mL以上をとり,孔 径

ろ過する 初 めのろ液 10 mLを 除き,次 のろ液5 mLを正確にとり,試 験液を加

えて正確に10 mLとし試料溶液とする 別 にピモベンダン標準品をシリカゲルを

乾燥斉Jとして105℃ で4時 間減圧乾燥 し,そ の約 0028宮 を精密に量 り,メ タ

ノールに溶かし, 正確に 100 mLとする こ の液2血Lを正確に量 り, メタノール

を加えて正確に200 mLとする 更 にこの液10 mLを正確に量 り,水 を加えて正確

に20 mL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 トグラフ法により試験を行い,それぞれの液のピモベング

ンのピーク面積 力T及 び 力sを 測定する

本品の15分間の溶出率が75%以 上のときは適合 とする

ピモベンダン (C19HisN402)の表示量に対する溶出率 (%)

= 殆x空×上×9
′ざ C

ピモベンダン標準品の量 (mg)

1カプセル中のピモベンダン (C19H18N402)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :268 nm)

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

ラフ用オクタデン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 :水/アセ トニ トリル混液 (3:2)10001・Lにラウリル硫酸ナ トリウム2g

及び リン酸二水素ナ トリウムニ水和物2gを 加えて,薄 めた リン酸 (1

→10)で pH3 8に調整する

流 量 :ピモベンダンの保持時間が約 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50「しにつき,上 記の条件で操作するとき,ピ モベン

ダ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,20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,ピ モベンダンのピーク面積の相対標準偏差は 2.0%以

下である

た

び
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(上)-4,5ジ ヒ ドロ~6-[2-(i)メ トキ
ビモベングン標準品 C19HtsN402 1 334 38

ンフiEエル)5ベ ンズイミダブリル]5メ テル 3(2つ一ビリダジノン で,下

記に適合するもの 必 要ならば次に示す方法で精製する

精製法 ピ モベンダン10gをとり,ト ルエン50 mLを加え,力B熱違流する 冷 後,

結晶をろ取 し,105℃ ,減 圧で恒量になるまで乾燥する

性状 本 品は白色～微黄色の粉末である

確認試験 本 品を乾燥 し,赤外吸収ス太ク トル測定法の臭化カ リウム錠剤法によ

り測定するとき,波 数1670 cmⅢ,1614 cml,1254 cm l,838 cml及
び812cボ

1

付近に吸収を認める

純度試験 類 縁物質 本 品約 50 mgを量 り,メ タノールに溶か し10 mlっとし,

試料溶液とする この液 l mLを正確に量 り,メタノールを加えて正確に100 mL

とし標準溶液 とする 試 料溶液及び標準溶液 10口Lに つき,次 の条件で液体

クロマ トグラフ法により試験を行 う そ れぞれの液の各々のビーク面積を自

動積分法により測1定するとき,試 料溶液のピモベンダン,溶 媒及びシステム

由来のビーク以外の個々のピーク面積は,標 準溶液のピモベンダンσ)ピーク

面積の 10分σD lより大きくない ま た,試 料溶液のビモベンダン,溶 媒及び

ンステ2 出ヽ来のピーク以外のピークの合計面積は,標 準溶液のピモベンダン

のピーク面積の 10分の 2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 :290 nm)

カラム :内径 4 6 rll■,長 さ 12 5 cmのステンレス管に 5 Hmの液体クロマ

トグラフ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 :45°C付 近の一定温度

移動相A:リ ン酸二水宗カ リウム 3gを 水 9501111フに溶かし,l mo1/Lリ ン

酸で pH 2 5に調整 した後,水 を加えて 1000 mLとする

移動相 B:ア セ トニ トリル

移動相の送液 :移動相A及 びBの 混合比を次のように変えて直線濃度勾配

制御する

注入後か らの時間

(分)

移動神 A(%) 移 動相 B(%)

0ヘヤ 6 85 -→  80 15 -→  20

6⌒ラ20 80 -→  20 20 →  80

流量 :毎分 l m L

面積測定時間 :約 20分 間
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システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5111ンを量 り,メ タノールを加えて 50 mLと した液

10 JLから得たピモベンダンのピーク面積が標準溶液のピモベンダンの

ピーク面積の 7～13%に なることを確認する

システムの性能 :標準溶液 10 HLにつき,上 記の条件で操作するとき,ピ

モベンダ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,20以 下である

システム再現性 :標準溶液 10 HLにつき 6回 試験を行 うとき,ピ モベンダ

ンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

水分含量 05%以 下 (05g,容 量滴定法,直 接滴定)

含量 990%以 上

定量法 本 品を乾燥 し,そ の約 025gを 精密に量 り,ギ 酸 5 mLに溶かし,無

水酢酸 10皿L及 び酢酸 (100)70札 を加え,0 1 mo1/L過塩素酸で滴定する(電

位差滴定法) 同 様の方法で空試験を行い,補 正する.

0 1mo1/L筑邑翌証夢寓直々l mL = 33 44 g C19H18N4°2
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クエン酸モサプリド10mg/g散

溶出試験 本 品の表示量に従いクエン酸モサプ リド(CttH25Cl FN3°3・C6H8°7)約25mピ

に対応する量を精密に量り,試 験液に薄めた pl16 8のリン酸塩緩衝液 (1→2)

900mLを用い,溶 出試験法第 2法 にてより,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試

験を開始 し,溶 出試験開始 45分後,溶 出液 20mL′以 ヒをとり,子し径 0 45μm以

下のメンブランフイルターでろ過する 初 めのろ液 10mLを除き,次 のろ液を

試料溶液とする 別 にクエン酸モサプ リド標準品を酸化 リン(V)を乾燥剤 とし

て 60℃で 4時 間減圧乾燥 し,そ の約 0028目 を精密に量 り,移 動相に溶か し,

正確に 100mLとする こ の液 2成 を正確に量 り,移 動神を加えて正確に 200mL

とし,標 準溶波 とする 試 料溶液及び標準溶液 50卜しLず つを正確にとり,次 の

条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行い,そ れぞれの液のモサプ リド

のピーク面積 刀i及び 刀sを測定する

木品の 45分 間の溶出率が 70%以上のときは適合 とする

クエン駿モサプ リド(C2J25ClFN303・C6H807)の表示量に対する溶出率 (%)

レヽ  コ T 9
= 一 一 × 一― X ~

1/ド コs C

に:クエン酸モサプリド標準品の量 (m宮)

略:ガスモチン散の秤取量 (g)

ご1 lg中のクエン酸モサプ リド (C2Jち5Cl FN303・C6H807)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :274nm)

カラム :内径 461■l■,長 さ 15cmのステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラ

フ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 :クエン酸三ナ トリウムニ水和物 882gを 水 800mLに溶かし,希塩酸

を加え,pH3 3に調整 した後)水を加えて1000mLとする この液 240mL

にメタノール 90mL及びアセ トニ トリル 70mLを加える

流量 :モサプリドの保持時間が約 9分 になるように調整する

システムの適合性

システムの性能 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,モ サ

プ リ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 4000段 以

上,20以 下である

システムの再現性 :標準溶液 50卜tLにつき, L記 の条件で試験を 6回 繰 り返
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す とき,モ サプ リドのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

クエン酸モサプ リド標準品 C〕HポlFN303・Cぷ807:61402(± )牛 ア ミノ 5-クロ

ロー2エ トキシ N[[4(4フ ルオロベ ンジル)2モ ルホ リエル]メチル]ベン

ズア ミドクエン酸塩で,下 記の規格に適合するもの_

精製法  ク エ ン酸 モサプ リ ド 〔(土)4ア ミノ 5-ク ロ ロ 2-エ トキ シ

N[[4(4フ ルオロベンジル)2モ ルホ リエル]メテル]ベンズア ミドクエ

ン酸塩二水和物〕10gにエタノール (995)300mLを加え,加 熱 して溶かし,

熱時ろ過する.ろ 液を室温で放置 し,析 出した結晶をろ取 し,エ タノール

(995)少量で洗 う 得 られた結晶につき,40倍 量のエタノークレ(995)を用

いて,同 様の操作を繰 り返 し,得 られた結晶を室温で減圧乾燥する.

性 状  本 品は白色～帯黄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,赤外吸収ス人ク トル測定法の臭化カリウム錠剤法によ

り測定するとき,波数 3450cf l,3370clll l,1729cボ
1,1613cボ1及 び 1229cm l

付近に吸収を認める_

純度試験 (1)類 縁物質 本 品 010gを メタノール 50mLに溶か し,試 料溶液

とする この液 lmLを正確に量 り,メタノールを加えて正確に 20mLとする

この液 lmLを正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 20nLと し,標 準溶液

とする.試 料溶波及び標準溶液 5μLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラ

フ法により試験を行 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 リド以外の各々のピーク面積は,標 準溶

液のモサブリドのピーク面積より大きくなく,ま た,そ の合計面積は標準溶

液のモサプリドのピーク面積の 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 1 274nm)

カラム :内径 46■lll,長さ 15cmのステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフ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 :クエン酸三ナ トリウムニ水和物 8,82gを水 800mLに溶かし,希 塩

酸を加え,pH3 3に 調整 した後,水 を加えて 1000mLとする.こ の

液 240mLにメタノール 90mL及びアセ トニ トリル 70mLを加える

流量 :モサプ リドの保持時間が約 9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 リドの保持時間の約 3倍 の範

囲

システムの適合性

検出の確認 :標準溶液 5mLを正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 10mL

とする こ の液 5μLか ら得たモサプ リドのピーク面積が,標 準溶液のモ
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サプ リドのピーク面積の 30～70%になることを確認する

システムの性能 :試料溶液 5111″にパラオキン安息香酸エチルのメタノール

溶液 (1→ 1000)5mLを 加え,更 にメタノールを加えて 25mしとした液

5HLにつき,上 記の条件で操作するとき,モ サプ リド,パ ラオキン安思

香酸エチルの順に溶出し,そ の分離度は 15以 ヒである

システムの再現性 :標準溶液 5ぃしにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返

す とき,モ サプ リドのピーク面積の相対標準偏をは 20%以 下である

(2)2-ア ミノメチル 4(4フ ルオロベンジル)モルホリン 本 品 020gを ジ

エチルアミンのメタノール溶液 (3→ 200)に 溶かし,正 確に 10mLと し,

試料溶液 とする 卿 1に薄層クロマ トグラフ用 2-アミノメチル 4(十 フルオ

ロベンジル)モルホ リン 020gを ジエチルア ミンのメタノール溶液 (3→

200)に溶かし,正 確に 20mLとする こ の液 lmLを正確に量 り,ジ エチルア

ミンのメタノール溶液 (3→ 200)を加えて正確に 200mLと し,標 準溶液 と

する こ れ らの液につき,薄 層クロマ トグラフ法により試験を行 う 試 料溶

液及び標準溶液 10HLずつを薄層クロマ トグラフ用シリカゲル (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/メ タノール混

液 (4:1)を 展開溶媒として約 12cm展開 した後,薄 層板を風乾する こ れ

に紫外線 (i波 長 254 nm)を照射するとき,標 準溶液から得たスポツトに

対応する位置の試料溶液から得たスポ ツトは,標準溶液のスポット(工り濃く

ない

含 量  990%以 上 定 量法 本 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 03gを 精密に量 り,酢 酸 (100)150mLに溶か し,

o lm01/L過塩素酸で滴定する (電位差滴定法) 同 様の方法で空試験を行

い)補 正する

0 1mo1/1夕過 塩 素 酸 l mL=61 40 mg Cコ H25ClFN3°3・C辞807

2ア ミノメチルー4(4フ ルオロベンジル)モルホリン,薄 層クロマ トグラフ用

CttH17FN20'

無色～淡黄色の粘性の液で,わ ずかに特具なにおいがある

本品のメタノール溶液 (1→20)は 旋光性を示さない

純度試験 類 縁物質 本 品 010gを ジエテルアミンのメタノール溶液 (3→

200)20 mLに 溶かし,試 料溶液とする こ の液 lmLを 正確に畳 り,ジ エ

チルアミンのメタノール溶液 (3→ 200)を 加えて正確に 50mlと し,標

準溶液 とする こ れ らの液につき,薄 層クロマ トグラフ法により試験を行

う 試料溶液及び標準溶液 10μ Lずつを薄層クロマ トグラフ用シリカゲル

(蛍光剤人 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
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ム/メ タノール混液 (411)を展開溶媒として約 12 cm展開した後,薄 層

板を風乾する こ れに紫外線 (主波長 254 nm)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 1個以下であり,標準溶液から得

たスポットより濃くない
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クエン酸モサプリ ド2 5mg錠

溶|も試験 本 品 1個 をとり,試 験液に薄めた が崎 8の リン政塩緩衝液 (1→2)

9oorllを用い,溶 出試験法第 2法 により,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試

験開始 30分 後,溶 出液 20mL以 上をとり,孔 径 045「Lm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

にクエン酸モサプ リド標準品を酸化 リン(V)を乾燥斉」として 60℃で 4時 間減圧

乾燥 し,その約 0028gを 精密に量 り,移動相に溶か し,正確 に 100mLとす る

この液 2mL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 料溶波及び標準溶液 50Hiフずつを正確 にとり,次 の条件で液体 クロマ ト

グラフ法により試験を行い,そ れぞれの液のモサプ リドのピーク面積 】r及び

沼sを測定す る

本品の 30分 間の搭出率が 80%以上の ときは適合 とす る

クエン酸モサプ リド (C〕H2iCIFN303・CSH8°7)の表示量に対す る溶出率 (%)

=偽 x生 ×上
Иs C

ス :クエン酸モサプ リ ド標準品の量 (mg)

び11錠 中のクエン酸モサプ リド (C〕H25ClFN303・C6H807)の表示量 (皿g)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (抑l定波長 :274nm)

カラ2、:内径 4 6mm,長 さ 15cmの ステン レス管に 5‖mの 液体 クロマ トグラ

フ用オクタデンルシ 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 :クエン酸三ナ トリウムニ水和物 882gを 水 800mLに溶か し,希 塩酸

を加え,pH3 3に調整 した後,水を加 えて 1000mLとする この液 240mL

にメタノール 90mL及 びアセ トニ トリル 70mLを 加 える

流量 :モサプ リドの保持時間が約 9分 になるよ うに調整す る

システムの適合性

システムの性能 :標準溶液 50‖Lに つき,上 記の条件で操作す るとき,モ サ

プ リ 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 4000段

以上,20以 下である

システムの再現性 :標準溶液 50μlに つき, L記 の条件で試験を 6回 繰 り返

す とき,モ サプ リドのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

クエン酸モサブリ ド標準品 CnH25ClFN303・C6Hp7:61402(士 )-4ア ミノー5-クロ
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ロー2エ トキシ N[[4(4フ ルオロベンジル)2-モ ルホ リエル]メチル]ベン

ズアミドクエン酸塩で,下 記の規格に適合するもの

精製法  ク エ ン酸モサプ リ ド 〔(±)4ア ミノ 5-ク ロロ 2-エ トキシ

N[[4(4フ ルオロベンジル)2モ ルホ リエル]メテル]ベンズア ミドクエ

ン酸塩二水和物〕10gにエタノール (995)300nLを加え,加 熱 して溶か し,

析出した結晶をろ取 し,エ タノール
熱時ろ過する ろ 液を室温で放置 し,

(995)少量で洗 う 得 られた結晶につき,40倍 量のエタノール (995)を用

いて,同 様の操作を繰 り返 し,得 られた結晶を室温で減圧乾燥する.

性 状  本 品は白色～帯黄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 トル測定法の臭化カリウム錠剤法によ

り測定するとき,波数 3450cm l,3370cf l,1729cm l,1613cm l及び 1229cm l

付近に吸収を認める

純度試験 (1)類 縁物質 本 品 010gを メタノール 50nLに溶か し,試 料溶液

とする この液 1皿Lを 正確に量 り,メタノールを加えて正確に 20mLとする_

この液 lmLを正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 20mLと し,標 準溶液

とする 試 料溶液及び標準溶液 5‖Lに つき,次 の条件で液体クロマ トグラ

フ法により試験を行 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 リド以外の各々のピーク面積は,標 準溶

液のモサプリドのビーク面積より大きくなく,ま た,そ の合計面積は標準溶

液のモサプリドのピーク面積の 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 :274nm)

カラム :内径 4 6mll,長さ 15cmのステンレス管に 5岬 の液体クロマ トグ

ラフ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 :クエン酸三ナ トリウムニ水和物 882gを 水 800mLに溶かし,希

塩酸を加え,pH3 3に 調整 した後,水 を加えて 1000mLとする。

この液 240nLにメタノール 90mL及びアセ トニ トリル 70mLを加

える.

流量 :モサプリドの保持時間が約 9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 リドの保持時間の約 3倍 の範

囲

システムの適合性

検出の確認 :標準溶液 5mLを正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 10mL

とする こ の液 5μLか ら得たモサプ リドのピーク面積が,標 準溶液のモ

サプ リドのピーク面積の 30～70%になることを確認する
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システムの性能 :試料溶液 5mLにパラオキン安息香酸エチルのメタノール

溶液 (1→ 1000)5mしを加え,更 にメタノールを力Bえて 25mしとした液

5‖Lに つき,上 記の条件で操作するとき,モ サプ リド,パ ラオキシ安虐、

香酸エテルの順に溶出し,そ の分離度は 15以 上である

システムの再現性 t標準溶液 5μLに つき,上 記の条件で試験を 6同 繰 り返

すとき,モ サブリドのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

(2)2-ア ミノメチル 4(4フ ルオL7ベンジル)モルホ リン 本 品 020寓 をジ

ェテルアミンのメタノール溶液 (3→ 200)に 溶か し,正 確に 10mLと し,

試料溶液とする 別 に薄層クロマ トグラフ用 2-アミノメチル 4(4-フ ルオ

ロベンジル)モルホ リン 020gを ジエテルアミンのメタノール溶液 (3→

200)に溶かし,正 確に 20mLとする こ の液 lmLを正確に畳 り,ジ エチルア

ミンのメタノール溶液 (3→ 200)を加えて正確に 200mLと し,標 準溶液 と

する こ れ らの液につき,薄 層クロマ トグラフ法により試験を行 う 試 料溶

液及び標準溶液 10μLず つを薄層クロマ トグラフ用シリカゲル (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/メ タノール混

液 (411)を 展開溶媒として約 12cm展開 した後,薄 層板を風乾する こ れ

に紫外線 (主波長 254 nm)を照射するとき,標 準溶液から得たスポットに

対応する位置の試料溶液から得たスポ ットは,標準溶液のスポットより濃く

ない

含 量  990%以 上 定 量法 本 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 03gを 精密に量 り,酢 酸 (100)150mLに溶か し,

01m01/L過 塩素酸で滴定する (電位差滴定法) 同 様の方法で空試験を行

い,補 正する

o  l m 0 1 / L過 塩 素 酸 l m L = 6 1  4 0  m g  C 2 J 1 2 5 C l酬 3°3・Ct Hざ|

2 ア ミノメチル 4 ( 4フ ルオロベンジル)モルホ リン,薄 層クロマ トグラフ用

C12Hi】「N20'

無色～淡黄色の粘性の液で,わ ずかに特異なにおいがある

本品のメタノール溶液 (1→20)は 旋光性を示さない

純度試験 類 縁物質 本 品 010gを ジエチルアミンのメタノール溶液 (3→

200)20 mLに 溶かし,試 料溶液 とする。この液 lmLを 正確に量 り,ジ エ

チルア ミンのメタノール溶液 (3→ 200)を 加えて正確に 50mLと し,標

準溶波 とする こ れらの液につき,薄 層クロマ トグラフ法により試験を行

う 試 料溶液及び標準溶液 10″Lず つを薄層クロマ トグラフ用シリカゲル

(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/メ タノール混液 (4:1)を 展開溶媒 として約 12 cm展開した後,薄 層

９
々

，
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板を風乾する こ れに紫外線 (主波長 254 nm)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 1個 以下であり,標準溶液から得

たスポットより濃くない
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クエン酸モサプ リド5mg錠

溶出試験 木 品 1個 をとり,試 験液に薄めた pH6 8の リン政塩緩街液 (1→2)

9ooml夕を用い,溶 出試験法第 2法 により,毎 分 50回 転で試験を行 う 溶 出試

験開始 45分 後,溶 出液 20mL以上をとり,孔 径 0 45μm以 下のメンブランフイ

ルターでろ過する 初 めのろ液 10mLを除き,次 のろ液 5mLを正確に言り,試

験液を加えて正確に 10mLと し,試 料溶液 とする 別 にクエン酸モサ プリド標

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 0028g

を精密に量 り,移 動相に溶かし,正 確に 100mLとする こ の液 2mLを 正確に

量 り,移 動相を加えて正確に 200mlJとし,標 準溶液 とする 試 料溶液及び標

準溶液 50μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフ法に|【り試験

を行い,そ れぞれの波のモサプ リドのピーク面積 メ「及び 刀sを測定する

本品の 45分 問の溶出率が 80%以上のときは適合 とする

クエン酸モサプ リド (CttHを5Cl FN303・C6H8°7)の表示量に対する溶出率 (%)

" 1  1 8
=材S文

預百
×
ご

ん|クエン酸モサプリド標準品の量 (mg)

ご:1錠 中のクエン酸モサプ リド (C2J25ClFN303・C6H8°7)の表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (渡1定波長 :274nm)

カラム :内径 46111111,長さ 15cmのステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグラ

フ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 t40℃付近の一定温度

移動相 :クエン駿ニナ トリウムニ水和物 882gを 水 800mLに溶か し,テ希塩酸

を加え,pH3 3に調整 した後,水を加えて 1000mLとする この液 240mL

にメタノール 90mL及びアセ トニ トリル 70mLを加える

流量 :モサプリドの保持時間が約 9分 になるように調整する

システムの適合性

ンステムの性能 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で操作するとき,モ サ

プリドのピークの理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞ加フ4000段 以

上,20以 下である

システムの再現性 ,標準溶液 50μLに つき, 上記の条件で試験を 6回 繰 り返

すとき,モ サプリドのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

クエン酸モサプ リド標準品 C21HポlFN3°3・CJp7:61402(± )-4ア ミノー5ク ロ
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ロー2エ トキシ N[[4(4フ ルオロベンジル)2モ ルホ リエル]メチル]ベン

ズアミドクエン酸塩で,下 記の規格に適合するもの

精製法  ク エ ン酸モサプ リ ド 〔(土)4ア ミノ 5-ク ロロ 2-エ トキ シ

N[[4(4フ ルオロベンジル)2モ ルホ リエル]メチル]ベンズアミ ドクエ

ン酸塩二水和物〕10gにエタノール (995)300mLを加え,加 熱 して溶か し,

熱時ろ過する ろ 液を室温で放置 し,析 出した結晶をろ取 し,エ タノール

(995)少量で洗 う 得 られた結晶につき,40倍 量のエタノール (995)を用

いて,同 様の操作を繰 り返 し,得 られた結晶を室温で減圧乾燥する。

性 状  本 品は白色～帯黄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 トル測定法の臭化カリウム錠剤法によ

り測定するとき,波数 3450cm l,3370cm l,1729cm l,1613cm l及び 1229cm l

付近に吸収を認める

純度試験 (1)類 縁物質 本 品 010gを メタノール 50nLに溶かし,試 料溶液

とする この液 lmLを正確に畳 り,メタノールを加えて正確に 20nLとする.

この液 lmLを正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 20mLと し,標 準溶液

とする 試 料溶液及び標準溶液 5‖Lに つき,次 の条件で液体クロマ トグラ

フ法により試験を行 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 リド以外の各々のピーク面積は,標 準溶

液のモサプ リドのピーク面積より大きくなく,ま た,そ の合計面積は標準溶

液のモサプ リドのピーク面積の 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 :274nm)

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 :クエン酸三ナ トリウムニ水和物 882gを 水 80011tに溶か し,希

塩酸を加え,pH3 3に 調整 した後,水 を加えて 1000mLとする

この液 240mLにメタノール 90mL及びアセ トニ トリル 70mLを加

える

流量 :モサプリドの保持時間が約 9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 リドの保持時間の約 3倍 の範

囲

システムの適合性

検出の確認 ,標準溶液 5mLを正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 10mL

とする。この液 5μLか ら得たモサプ リドのピーク面積が,標 準溶液のモ

サプ リドのピーク面積の 30～70%になることを確認する
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システムの性能 :試料溶液 5nlLにパラオキシ安タロ、香酸エテルのメタノール

溶液 (1-1000)5mLを 加え,更 にメタノールを加えて 25mLと した液

5μLに つき, L記 の条件で操作するとき,モ サプ リド,パ ラオキシ安g、

香酸エチルの順に溶出し,そ の分離度は 15以 上である

システムの再現性 :標準溶H125ドにつき,上 記の条件で試験を 61ヨ繰 り返

すとき,モ サプリドのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

(2)2-ア ミノメチル 4(4フ ルオロベンジル)モルホ リン 本 品 020宮 をジ

エテルア ミンのメタノール溶液 (3→ 200)に 溶か し,正 確に 10mLと し,

試料溶液 とする 別 に薄層クロマ トグラフ用 2ア ミノメチル 4(4フ ルオ

ロベンジル)モルホ リン 020宮 をジエチルアミンのメタノール溶液 (3→

200)に溶かし,正 確に 20mしとする こ の液 lmLを正確に量 り,ジ エテルア

ミンのメタノール溶液 (3→ 200)を加えて正確に 200mLと し,標 準溶液 と

する こ れらの液につき,薄 層クロマ トグラフ法により試験を行 う 試 料溶

液及び標準溶液 10μI」ずつを薄層クロマ トグラフ用シリカゲル(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/メ タ ノール混

液 (4:1)を 展開溶媒として約 12cm展開した後,薄 層板を風乾する こ れ

に紫外線 (モ波長 254 nm)を照射するとき,標 準溶液から得たスポツトに

対応する位置の試料溶液から得たスポットは,標準溶液のスポットより濃 く

ない

含 量  990%以 上 定 量法 本 品を酸化 リン(V)を乾燥剤 とに′て 60℃で 4時

間減圧乾燥 し,そ の約 03宮 を精密に量 り,酢 酸 (100)150mLに溶か し,

o lmO1/L過塩素酸で滴定する (電位差滴定法)_同 様の方法で空試験を行

い,補 正する

o lmO1/L過塩素酸 l mL=61 40 mg C21H25ClFN303・C6H8〔)T

2ア ミノメチル 4 ( 4フ ルオロベンジル)モルホリン,薄 層クロマ トグラフ用

C,2H17FN2°'

無色～淡黄色の粘性の液で,わ ずかに特異なにおいがある

本品のメタノール溶液 (1→20)は 旋光性を示さない

純度試験 類 縁物質 本 品 010gを ジエテルア ミンのメタノール溶液 (3→

200)20 mLに 溶かし,試 料溶液 とする こ の液 lmLを 正確に量 り, ジエ

チルアミンのメタノール溶液 (3→ 200)を 加えて正確に 50mLと し,標

準溶液 とする こ れらの液につき,薄 層クロマ トグラフ法により試験を行

う 試料溶波及び標準溶液 10μ Lずつを薄層クロマ トグラフ用シリカゲル

(蛍光剤人 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/メ タノール混液 (411)を 展開溶媒 として約 12 cm展開した後,薄 層
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板を風乾する こ れに紫外線 (主波長 254 nm)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 1個以下であり,標準溶液から得

たスポットより濃くない_
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メサラジン250 mg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に薄めた pH6 8の リン酸塩緩衝液 (1→ 2)

9oO mLを用い,溶 出試験法第 2法 により,毎 分 50回転で試験を行 う 溶 出試

験開始 3時 間, 6時 間及び 24時 間後,溶 出液 20 mLを正確にとり,直 ちに 37

±05℃ に加温 した薄めた pH 6 8のリン酸塩緩衝液 (1→ 2)20 mLを 正確に

注意 して補 う 溶 出液は孔径 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 10 nllッを除き,次 のろ液 5mしを正確に量り,薄 めた pH 6 8の

リン酸塩緩街液 (1→ 2)を 加えて正確に 25mし とし,試 料溶液 とする 別

にメサラジン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

0028gを 精密に量り,薄 めた pH6 8の リン酸塩緩衝液 (1→ 2)に 溶か し,

正確に 100 mLとする こ の液 5 mLを 正確に量り,薄 めた pH6 8の リン酸塩

授衝液 (1→ 2)を 加えて正確に 25 mLと し,標 準溶液 とする 試 料溶液及

び標準溶液につき,紫 外可祝吸光度測定法により試験を行い,波 長 330 nmに

おける吸光度 Иア
｀
わ7ジ及び 〃ざを測定する

本品の 3時 間, 6時 間及び 24時 間の溶出率が,そ れぞれ 10～407),30～

607)及 び 80%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メサラジン (C7H7N03)の表示量に対する溶出

子 (%)(11=1,2,3)

=肝sX[:li十・を](|ケ|二X15)1×!〒×900

偽 :メ サラジン標準品の量 (mg)

ご :1錠 中のメサラジン (C7H7N03)の表示量 (mg)

メサラジン標準品 C7H7N03'15314 5ア ミノサ リチル酸で,下 記の規格に

適合するt)の 必 要ならば次に示す方法で精製する

精製法 メ サラジン63を 量 り, L― アスコル ビン酸 3呂 と水 250mしを加えて

混ぜ,塩 酸を加えて溶か し,pHを 12に する こ の溶液に活性炭 20gを 加え

てアルゴン気流下で 1時 間かき混ぜる 活 性炭をろ過 して除いた後)10%炭

酸ナ トリウム溶液を加えて pHを 4に し,析 出した結晶をろ過する 得 られた

結晶を水 50mLで洗い,更 にエタノール(995)50mLで洗った後,シ リカゲルを

乾燥剤 として 24時 間減圧乾燥する

性 状  本 品は灰白色～微灰黄色の針状結晶又は結晶性の粉末である

確認試験
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(1)本 品につき,赤外吸収スペク トル測定法の臭化カ リウム錠剤法により測定

するとき,波 数 1650cm l,1621cm l,1355cm l,1268cm l,1245cm l

及び 774cm l付近に吸収を認める.

(2)本 品の核磁気共鳴スペク トル測定用重水素化ジメチルスルホキシ ド溶液

(1→ 50)につき,核磁気共鳴ス人ク トル測定用テ 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 (lH)に より測定す るとき, δ

6 7ppm付近に二重線のシグナルAを , δ7_Oppm付 近に二重 ・二電線のシ

グナルBを ,ま た, δ73ppm付 近に二重線のシグナルCを 示 し,各 シグ

ナルの面積強度比A:B:Cは ほぼ 1,1,1で ある

純度試験 類 縁物質 本 品 0030gを とり,移 動相 75mLをカロえた後,約 10分 間

超音波処理を行い,溶 かした後,移 動相を加えて正確に 100mLと し,試 料溶

液 とする こ の液 2 mLを正確に量 り,移 動相を加えて正確に 100mLとする

更にこの液 2 mLを正確に量 り,移 動相を加えて正確に 20mLと し,標 準溶液と

する 試 料溶液及び標準溶液 50μLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフ

法により試験を行 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 料溶液のメサラジン以外のピークの合計面積は,標 準溶液

のメサラジンのピーク面積の 25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 :254nm)

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

ラフ用オクチ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 !クエン酸一水和物 42gを 量 り,水 800mLを加えて溶か し,5 mo1/L

水酸化カリウム液を加えて pHを 60に 調整 した後,水 を加えて

1000mLとする_こ の液 50mLに 水 800mL及 びアセ トニ トリル 150mL

を加え,テ トラブチルアンモニウム硫酸水素塩注1)2gを 加えて溶

かす

流量 :メサラジンの保持時間が約 6分 になるように調整する

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 5 mLを正確に量 り,移 動相を加えて正確に 20mLと

する こ の液 50μ Lか ら得たメサラジンのピーク面積が標準溶液のメサ

ラジンのピーク面積の 18～32%に なることを確認する。

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,メ

サラジンのビ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,20以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 50μLに つき,上 記の条件で試験を6回 繰 り
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返すとき,メサラジンのピーク面積の相対標準偏差は 20%以 下である

乾燥減量 05%以 下 (18,減 圧,シ リカゲル, 4時 間 )

含量 990%以 上

定 量 法 本 品を乾燥 し,そ の約 015gを 精密に量 り,水 /エ タノール(99る)

混液 (111)75mLに 溶かした後,01m。 lAフ水酸化す トリウム液で滴定終点検

出法の電位差滴定法により滴定する FH様 の方法で空試験を行い)補 正する

0 1mo1/L水酸化ナ トリウム液 l mlフ‐ 15 31mg C7H7N03

貯  法  遮 光 した気密容器

試案 ・試液

注 1)テ トラブチルアンモニウム硫酸水素塩 Cl.H37N04S 白 色の結晶

又は粉末である

含量 980%以 上  定 量法 本 品約 05思 を精密に量 り,水 501111クに溶か

し,0 1mo1/L水 酸化ナ トリウム液で滴定終点検出法の電位差滴定法によ

り滴定する 同 様の方法で空試験を行い,補 正する

0  1 m o 1 / L 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム 液 l  m L 二3 3  9 5 m g C 1 6 H 3 7 N 0 4 S

【注】 本規格及び試験方法は別に規定するもののほか, 日局の通則及び一般

試験法を準用する

80



セフジ トレン ピ ボキシル 100mg(力価)/g細 粒

溶出試験 本 品約 100gを 精密に量 り,試 験液に崩壊試験法の第 1液 900 mL

を用い,溶 出試験法第 2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 20 nL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 10 mLを除き,次 のろ液 2mLを 正確に量 り,水 を

加えて正確に 20 mLと し,試 料溶液 とする 別 にセフジ トレン ピ ボキシル

標準品約 22 mg(力 価)に 対応する量を精密に量 り,薄 めたアセ トニ トリル

(3→4)20 mLに 溶か し,崩 壊試験法の第 1液 を加えて正確に 200mLとする_

この液 2 mL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につき,水 を対照とし,紫 外可視吸光度測定法により

試験を行い,波 長 272 nmにおける吸光度 力T及び ムを測定する

本品の 15分間の溶出率が 85%以 上のときは適合 とする.

セフジ トレン ピボキシルの表示量に対する溶出率 (%)

×
安

×

F r : セフジ トレン

略,セフジ トレン

ご : l g 中 のセフジ

セフジ トレン ピ ボキシル標準品 セ フジ トレン ピ ボキシル標準品 (日局)

１

一
Ｃ

喚
一殆

〓 ×450

ピボキシル標準品の量 [mg(力 価)]

ピボキシル 100mg(力価)/g細粒の秤取量 (g)

トレン ピ ボキシルの表示量 [mg(力 価)]
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スパルフロキサシン 100mg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に pH4 0の 酢駿 ・酢酸ナ トリウム緩衝液

(0 05mo1/1)900mlッを用い,溶 出試験法第 2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 045′ィm以 下のメン

ブランフィルターでろ過する わ Jめのろ液 10mLを除き,次 のろ液 4mLを正確

に壁り,pH4 0の 酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 (0 05mo1/L)を加えて正確に

50mととし,試 料溶液とする 別 にスパルフロキサシン標準品を 105℃で3時 間

乾燥 し,そ の約 0022gを 精密に畳り,pH4 0の 酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液

(0 05mo1/L)に溶かし,正確に 200mLとする こ の液 4mLを正確に量 り,pH4 0

の酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液 (0 05mo1/L)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により試験

を行い,波 長 298nmにおける吸光度 4及 び 刀s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 とする

スパルフロキサシン (C191L2F2N403)の表示量に対する溶出率 (%)

= w s x t t x 型
貿s   C

る :スパルフロキサシン標準品の量 (mg)

び:1錠 中のスパルフロキサシン (C19H22F2N403)の表示量 (mg)

スパルフロキサシン標準品 C19H22F2N4()3:39241 5アミノー1-ンクロプロピル

7-(シ スー3,5ジ メチル 1-ピ式ラジエル)6,8ジ フルオロー1,4ジ ヒドロー4

オキソキノリン 3-カルボン酸で,下 記の規格に適合するもの 必 要ならば次

に示す方法で精製する

精製法 ス パルフロキサシン 10gに クロロホルム/エ タノール (995)混 液

(12:5)200mLを 加え,加 温 して溶かす 熱 時ろ過 し,ろ 液にエタノール

(995)200mLを 力『え,室 温で放置する 析 出する結晶をろ取 し,水 酸化カ

リウム溶液 (3→50)25mLに 溶かす こ の液にかき混ぜながら酢駿 (100)

1 5mLを加え,析 出する結晶をろ取する 得 られた結晶を 105℃で 3時 間乾

燥する

性状 本 品は黄色の結晶または結晶性の粉末である

確認試験 本 品を乾燥 し,赤外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム,こ剤法に

より測定す るとき,波 数 3460cm l,1717cm l)1637cm l,1439cm l及び

1293cm i付近に吸収を認める

０
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類縁物質 本 品 010gを 希水酸化す トリウム試液 100mLに溶かす こ の液 2mL

を量 り,移 動相を加えて 10mLと し,試 料溶液とする こ の液 lmしを正確に

量 り,移 動相を加えて正確に 20mLとする こ の液 lmLを正確に量 り,移 動

相を加えて正確に 20mLと し,標準溶液 とする 試料溶液及び標準溶液 10μ L

につき,次 の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行 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,試料溶液のスパルフ

ロキサシン以外のピークの合計面積は,標準溶液のスパルフロキサシンのピ

ーク面積より大きくない.

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :299nm)

カラム ,内径 4 6ml■,長 さ 15cmのステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフ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 :40℃付近の一定温度

移動相 !クエン酸三ナ トリウムニ水和物 588gに 水 800赴を加えて溶かし,

酢酸 (100)90mLを加え,更 に水酸化ナ トリウム溶液 (1→5)を 加

えて,pH4 0に調整 した後,水を加えて 1000mLとする この液 750mL

にメタノール 150nL及びアセ トニ トリル 100mLを加える

流量 :スパルフロキサシンの保持時間が約 9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スパルフロキサシンの保持時間の約

2倍 の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 4mLを 正確に量 り,移 動相を加えて正確に 10mLと

する こ の液 10μしから得たスパルフロキサシンのピーク面

積が,標 準溶液のスパルフロキサシンのピーク面積の 30～

50%に なることを確認する

システムの性能 :スパルフロキサシンの希水酸化ナ トリウム試液溶液 (1

→5000)2mLに パラアミノ安息香酸エチルのメタノール

溶液 (1→7500)3mLを 加えた液 10μ Lにつき,上 記の条

件で操作するとき,ス パルフロキサシン,パ ラアミノ安

息香酸エチルの順に溶出し,その分離度は9以 上である

システムの再現性 i標準溶液 10μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り

返すとき,ス パルフロキサシンのピーク面積の相対標

準偏差は 30%以 下である.

乾燥減量 05%以 下 (lg,105℃,3時 間)

含量 995%以 上  定 量法 本 品を 105℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 03思 を精

密に量 り,非 水滴定用酢酸 (100)150mLに溶かし,0 1mo1/L過 塩素酸で滴定
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する (電位た滴定法) 同 様の方法で空試験をイ予い,補 正す る

o lm01/L過雄こ素酸 lmL=39 241mg C19H22F2N4°3

酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液,0 05mo1/し,pH4 0 酢 酸 (100)30gに 水を加 え

て 1000前ンとした液に,酢 酸ナ トリウムニ水和物 34gを 水に溶か して 500mL

とした液を加 え,pH4 0に 調整する

84



塩酸セ レギリン2 5mg錠

溶出試験 本 品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを用い,溶 出試験法第 2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 20 mL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 10

mLを 除き,次のろ液を試料溶液 とする,別に塩酸セ レギリン標準品 1)を105℃

で 2時 間乾燥 し,そ の約 28 mgを精密に量 り,水 に溶かし,正 確に 100 mLと

する こ の液 l mLを 正確に量 り,水 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 50μ Lず つを正確にとり,次 の条件で液体ク

ロマ トグラフ法により試験を行い,そ れぞれの液のセ レギ リンのピーク面積

Al及び Asを測定するとき,本 品の 15分間の溶出率は 80%以 上である

塩酸セ レギリン (C13H17N'HCl)の表示量に対する溶出率 (%)

= w s ×生 x 上 × 9
As    C

Ws t塩酸セ レギリン標準品の量 (mg)

C il錠 中の塩酸セ レギリン (C13H17N・HCl)の 表示量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :205 nm)

カラム t内径 4 6 ml■,長 さ25 cmのステンレス管に 5μmの 液体クロマ トグ

ラフ用オクタデン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 :01m。1/Lリン酸二水素アンモニウム試液にリン酸を加えて pH3

1に調整する こ の液 800 mLにアセ トニ トリル 200 mLを加え

る

流量 ,セ レギリンの保持時間が約 10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しにつき,上 記の条件で操作するとき,セ

レギ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 30

00段 以上、20以 下である

システムの再現性 i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,セレギリンのピーク面積の相対標準偏差は 15%以 下

である
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1 )塩 酸 セ レ ギ リ ン 標 準 品  C 1 3 H 1 7 N・ H C l : 2 2 3 7 4 (一 )一 (貴 )― N ,  α  ジ メ

チル ーダ ー2-プ ロピエルフエネテルアミン塩酸塩で,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 塩 酸セ レギリンをアセ トンから3回 再結晶 し,105℃ で 2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

(1)本 品の水溶液 (1→ 2000)に つき,紫 外可祝吸光度測 L~法によ

り吸収スペク トルを測定するとき,波 長 251～ 254 nm,256～ 259

nm及 び 262～ 265 nmに 吸収の極大を示す

(2)本 品を乾燥 し,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法

により測定するとき)波 数 3220 cm l, 2930 cn l, 2120●ml及 び

1598 cmi付近に吸H文を認める

融点 140～ 144℃

類縁物質 本 品 01Eを メタノール 10 mLに溶か し,試 料溶液 とする

この液 l mLを正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 100 mLとする

この液 5 mLを正確に量 り,メ タノールを加えて正確に 20 mLとし,標 準

溶液 とする こ れ らの液につき,薄 層クロヤ トグラフ法により試験を行

う 試 料溶液及び標準溶液 10μしずつを薄層クロマ トグラフ用シリカゲ

ルを用いて調製 した薄層板にスポットする 次に 2プ ロパノール/1,4-

ジオキサン/ア ンモニア水 (28)/キ ンレン/ト ルエン混液 (3:3:

211:1)を 展開溶媒として約 10 cm展 開した後,薄 層板を風乾す

る こ れをヨウ素蒸気中に放置 した後,観 察するとき,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

↓｀

乾燥減量 05%以 下 (lg,105℃ ,2時 間)

含量 995%以 上 定量法 本 品を乾燥 し,その約 02ど を精密に量 り,

無水酢酸/酢 酸 (100)混 液 (713)50 mLに 溶か し,0 1 mo1/し

過塩素酸で滴定す る (電位差滴定法)同 様の方法で空試験を行い,補

正す る

01m01/L過 塩素酸 l mL=22.37 mg C13H17N・ HCl
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アカルボース 50皿g錠

溶出試験 本品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを用い,溶 出試験法第 2法 によ

り,毎 分 75回転で試験を行う 溶 出試験を開始 し,溶 出試験開始 15分後 ,

溶出液 201■L以 上をとり,孔 径 0 45μmtt F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 のろ液を試料溶波とする 別 にアカル

ボース標準品 (別途本品 03gに つき,水 分測定法の容量滴定法,直 接滴定

により水分を測定しておく)約 100 mgを精密に量り,水 10 mLを正確に加

ぇて添かす こ の液 5 mLを正確に量 り,水 を加えて正確に 500 mLとする.

この液 25mしを正確に量り,水を加えて正確に 50 nLとし,標準溶液とする

試料溶波及び標準溶液 50 μ Lずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグ

ラフ法により試験を行ない,そ れぞれの液のアカルボースのピーク面積 4T

及び ガsを測定する

木品の 15分間の溶出率が 85%以上のときは適合とする_

アカルボース (C25H43N018)の表示量に対する溶出率 (%)

= ‰ ×み
メ『

×
と

×
ネ

る :脱 水物に換算したアカルボース標準品の量 (mg)

′ rアカルボース標準品の含量 (%)

び il錠中のアカルボースの表示量 (mg)

試験条件

検出器  :

カラム  :

カラム温度

移動相  i

流量   :

紫外吸光光度計 (測 定波長:210 nm)

内径 4 6 ml■,長 さ 15 cmのステンレス管に 5μmの 液体クロ

マ トグラフ用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする.

:40℃付近の一定温度

リン酸二水素カリウム 06g及 びリン酸一水素ナ トリウムニ水

和物 035gを 水 1000 mLに溶かし,必 要に応 じて,0 5 mo1/L

の水酸化ナ トリウムを加え,pH6 7に 調製する この液 950 mL

にアセ トニ トリル 50 mLを加える

アカルボースの保持時間が約 2分 になるように調整する

システム適合性
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システムの性能:標準溶液 50μ Lにつき, Lfこの条件で操作するとき,ア

カルボースのピークのシンメトリー係数が 25以 下で,

理論段数が 500以 Lの ものを用いる

試験の再現性 :標準溶液 50 μ Lにつき,上 記の条件で試験を 6回 繰 り返す

とき,ア カルボースのピーク面積の相対標準偏差は 20%

以下である

アカルボース標準品

(C2JL3N018):64561 伊4,6ジ デオキシ 4[〔 (lS,4R,5S,6S)4,5,6-

トリヒドロキシ 3(ヒ ドロキシメチル)2シ クロヘキサ ン 1-イル〕アミ

ノ]・ ―Dグ ルコピラノシル (1→4)一体 ・D一グルコピラノンル (1→4)一

Dグ ルコピラノースで,別 紙規格に適合するもの

性状   本 品は白色～淡技色の粉末である

確認試験 木品につき,赤 外吸収スペクトル測定法の臭化カリウム先剤法に

より測定するとき,波 数 3360 cm・,1654 cm l,1153 cm l及び 1033 cm i付

近に吸収を認める

類縁物質 本品 02gを ,水 10mLに溶かし,試 料溶液とする こ の波 10μし

につき,次 の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行う 各 ピーク面

積を自動積分法により測定し,下 記の式を用いて各々の類縁物質の量を求

めるとき,類 縁物質の総量は 30%以 下である

各々舶 勘 質堪 的 =堺
|ギ|ぢ

型

Ha t各々の類縁物質のピーク面積

刀n:ア カルボース及び各々の類縁物質のピーク面積

力と :各々の類縁物質の面積補正係数

品 :アカルボース及び各々の類縁物質の面積補正係数

アカルボースに対する

相対保持時間
面積補正係数

1 00 1 00

約 0 5 4 0 75

約 0 8 2 0 625

約 091 1 00

約 118 1 00

約 161 1 25

約 1 8 2 1 25

約 2 0 6 1 25

その他 1 00
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アカルボース 100 mg錠

溶出試験 本品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを用い,溶 出試験法第 2法 によ

り,毎 分 75回転で試験を行う 溶 出試験を開始 し,溶 出試験開始 30分 後,

溶出液 20 mL以上をとり,孔 径 0 45μm以 下のメンブランフイルターでろ

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 にアカル

ボース標準品 (別途本品 03gに つき,水 分測定法の容量摘定法,直 接滴定

により水分を測定しておく)約 100 mgを精密に量 り,水 10 mLを正確に加

えて溶かす。この液 5 mLを正確に量り,水 を加えて正確に 500 mLとし,標

準溶液とする.

試料溶波及び標準溶液 50 μLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグ

ラフ法により試験を行ない,そ れぞれの波のアカルボースのピーク面積 力T

及び 力sを測定する.

本品の 30分 間の溶出率が 85%以上のときは適合とする_

アカルボース (C25H43N018)の表示量に対する溶出率 (%)

=‰ ×P×
「

×上×生
夕ざ  C  1 0

//b :脱水物に換算 したアカルボース標準品の員 (ng)

ノ rアカルボース標準品の含量 (%)

ご :1錠 中のアカルボースの表示量 (mg)

試験条件

検出器  :

カラム  :

カラム温度

移動相  :

流量   :

紫外吸光光度計 (測 定波長i210 nm)

内径 4_6 ml■,長 さ 15 cmのステンレス管に 5μmの 液体クロ

マトグラフ用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする.

:40℃付近の一定温度

リン酸二水素カリウム06g及 びリン酸一水素ナトリウムニ水

和物035gを 水 1000 mLに溶かし,必 要に応じて,0_5 mo1/L

の水酸化ナトリウムを加え,pH6 7に 調製する。この液950 mL

にアセトニトリル 50 mLを加える.

アカルボースの保持時間が約 2分になるように調整する.

システム適合性

90



アカルボース 100 mg錠

溶出試験 本品 1個 をとり,試 験液に水 900 mLを用い,溶 出試験法第 2法 によ

り,毎 分 75回転で試験を行う 溶 出試験を開始 し,溶 出試験開始 30分 後,

溶出液 20 mL以上をとり,イL径 0 45μm以 下のメンブランフイルターでろ

過する_初 めのろ液 10 mLを除き,次 のろ液を試料溶波 とする 別 にアカル

ボース標準品 (別途本品 03宮 につき,水 分測定法の容量滴定法,trj接滴定

により水分を測定しておく)約 100 mgを精密に量り,水 10 mlを直確に加

ぇて溶かす こ の液 5 mLを正確に垂り,水 を加えて正確に 500 mLとし,標

準溶液とする

試料溶液及び標準溶液 50″Lず つを上に確にとり,次 の条件で液体クロマ トグ

ラフ法により試験を行ない,そ れぞれの液のアカルボースのピーク面積 メ千

及び ガsを測定する

小品の 30分間の溶出率が 85%以上のときは適合とする

アカルボース (Cを5■43N018)の表示量に対する溶出客 (%)

夕r   1   9
=  l l  t×P× 一―― ×一 X―

】s   C  1 0

偽 :脱 水物に換算したアカルボース標準品の貴 (mg)

′ rアカルボース標準品の含員 (%)

ご :1錠 中のアカルボースの表示量 (mg)

試験条件

検出器  :

カラム  :

カラム温度

移動相  :

流畏  :

紫外吸光光度計 (測 定波長 :210 nm)

内径 4 6 mm,長 さ 15 cmのステンレス管 に 5μmの 液体クロ

マトグラフ用オクタデシルシリル化シリカゲルを充てんする_

:40℃付近の一定温度

リン酸二水素カリウム06g及 びリン酸一水素ナトリウム=1水

和物 035gを 水 1000 mLに溶かし,必 要に応じて,0 5 mo1/L

の水酸化ナトリウムを加え,pH6 7に 調製する_この液950 mL

にアセトエトリル50 mLを加える

アカルボースの保持時間が約 2分になるように調整する。

システム適合性
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システムの性能  :標 準溶波 50 μ Lに つき, 上記の条件で操作するとき,

アカルボースのピークのシンメトリー係数が 25以 下で,理論段数が 500

以上のものを用いる

試験の再現性 :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,ア カルボースのピーク面積の相対標準偏差は 20%

以下である

アカルボース標準品

(C」5H43N018)164561 伊4,6ジ デオキシ 4[〔 (lS,4R,5S,6S)4,5,い

トリヒドロキシ 3(ヒ ドロキシメチル)2シ クロヘキサ ン 1-イル〕アミ

ノ]・ D一グルコピラノシルー(1-)4)後 ・―Dグ ルコピラノシル (1親 )

}グ ルコピラノースで,別 紙規格に適合するもの_

性状   本 品は白色～淡黄色の粉末である.

確認試験 本品につき,赤 外吸収スペク トル測定法の臭化カリウム錠剤法に

より測定するとき,波 数 3360 chl,1654 cml,1153 cml及び 1033 cml付

近に吸収を認める。

類縁物質 木品 02gを ,水 10赴 に溶かし,試 料溶液とする_こ の液 10 μ L

につき,次 の条件で液体クロマ トグラフ法により試験を行う 各 ピーク面

積を自動積分法により測定し,下 記の式を用いて各々の類縁物質の量を求

めるとき,類 縁物質の総量は 30%以 下である

各々の類縁物質の皇 (%)=Aα
 X Fα X 100

】a:各 々の類縁物質のピーク面積

ヵn iアカルボース及び各々の類縁物質のピーク面積

ゑ :各々の類縁物質の面積補正係数
Fll iアカルボース及び各々の類縁物質の面積補正係数

アカルボースに対する

相対保持時間
面積補正係数

1_00 1 00

約 0 5 4 0 75

約 0 8 2 0 625

約 0.91 1 00

約 118 1 00

約 161 1 25

約 1 8 2 1 25

約 2 0 6 1 25

その他 1 00
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器

ム

出
Ｔ
フ

検

カ

度

相
日
‐１１．ム

動
ラ力

移

試験条件

流    曇

面積測定範囲

システム適合性

検出の確認  :

システムの性能

雛概軽鞘院を楊引湖喝噺色
充てんする

:多身ルボ_ス の保持時間が約 15分になるように調整す

る
:アカルボースの保持時間の約 25倍 の範囲

:ヲ
野騨欺野テぁ"瑠会r練 景掻十

で,理 論段数が 17 0 0以上のものを用いる

システムの再現性:姦験を台嵩魚け讃警奮督,サ抗|ラ黒三女あ喜2参笛程
の相対標準偏差は 20%以 下である_

水分  40%以 下 (03g,容 量滴定法,直 接滴定)

な熟残分 05%以 下 (10g)

含量 換 算した脱水物に対しアカルボース (C25H43N018)950%以上を含む

100%より類縁物質の総量,水 分量及び5食熱残分の星 (%)を 差し引き,脱 水物換

算する
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シタラビンオクホスフアー ト50mgカプセル

溶出試験 本品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ

り,毎 分 50回転で試験 (シンカーを用いる)を 行 う 溶 出試験を開始 し,15

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 10mLを正確に量 り,表 示量

に従い lmL中 にシタラビンオクホスフアー ト無水物 (C27H44N3Na08P)約28μ g

を含む液となるように水を加えて正確に 20mLと し,試 料溶液 とする 別 にシ

タラビンオクホスフアー ト標準品 (別途 「シタラビンオクホスフアー ト標準

品」と同様の方法で乾燥減量を測定しておく)約 0028gを 精密に量 り,水 に

溶かし,正 確に 100mLと する。この液 5mし を正確に量 り,水 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

光度測定法により試験を行い,波 長 275nmにおける吸光度 A.及び As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

シタラビンオクホスファー ト無水物 (C27H49N3Na08P)の表示量に対する

溶出率 (%)

=lrs x J二二×2x上―x90
ズs   C

倦 :乾燥物に換算 したシタラビンオクホスフアー ト標準品の量 (mg)

ご :1カ プセル中のシタラビンオクホスフアー ト無水物 (C27H49N3Na08P)の

表示量(mg)

シタラビンオクホスファー ト標準品 C27'149N3Na08P・H2°1615.67 4 amino l β

―D―arabinofuranosyl-2(1ね)一pyrimidinone       5' 一(sodium   octadecyl

phosphate)monOhydrateで,次 に示す方法で精製 したもので,下 記に適合

するものを用いる

精製法 シタラビンオクホスフアー ト100gに メタノール 1000m Lを 加 え,

加温 して溶かし,必 要ならばろ過する こ れにクロロホルム 1000m Lを

加えて混和 し,室 温まで冷却 した後,更 に 5℃で 15時 間放置 し,析 出し

た結晶をろ取する こ の結晶を水 300m Lに 溶か した後,5倍 量のエタノ

ール (95)を加え,約 40℃に加温 しながらかき混ぜ,結 晶を析出させ,冷

却後,こ れをろ取 し,少 量のエタノール (95)で洗浄 した後,75℃ で 3時

間減圧乾燥する
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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 木 品につき,赤 外吸収ス犬ク トル測定法 臭 化カリウム錠剤法に

より測定するとき,波 数 2930cm l,1638cm l,1490cm・,1218cm~1,及

び 1089cm J付近に吸収を認める

旋光度 〔α〕
2D° +75～ +79°(乾燥物に換算 したもの 02g,希 水酸化ナ ト

リウム試液,20mL,100111■)

pH 本 品 05gを ,新 たに煮沸 し冷却 した水 25肛Lに 溶かした液の pHは 1

02～ 107で ある

類縁物質 本 品 02gを 水 5m Lに 溶か し,試 料溶液 とする こ の液 2m Lを

正確に量 り,水 を加えて正確に 200m Lと し,更 にこの液 2mI夕を正確に

量 り,水 を加えて正確に 20m lンとし,標 準溶液 とする こ れ らの液につ

き, 日本菜局方 一 般試験法 薄 層クロマ トグラフ法により試験を行 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 1ブ タ ノール/

エクノール (95)/酢酸アンモニウム溶液 (1→13)混液 (6:4:3)を 展開溶媒

として約 10c m展開 した後,薄 層板を風乾する こ れに紫外線 (モ波長 2

54nm)を照射するとき,試 料溶液か ら得た士スポツ ト以外のスポ ,′卜は,

標準溶液から得たスポットより濃 くない

乾燥減量 25～ 40%(05g,減 圧,工 酸化 リン)120℃ ,4時 間)

合量 995～ 1005%(乾 燥物換算)

本品約 lgを 精密に量 り,水 100m Lに溶か し,約 40℃に加温 した後,

lmo1/L塩酸試液 5m Lを 正確に加え,更 に 40℃で 30分 間かき混ぜた後,

析出 した結晶をろ取する こ の結晶に 40℃に加温 した水 40m Lを 加 えて

よくかき混ぜた後,ろ 過する 同 様の操作で更に 2回 結晶を洗 う ろ 液 と

洗液を合わせ,0 1mo1/L水酸化ナ トリウム液で滴定する(指示薬 モフェノ

ールフタレイン試液 2滴 )同 様の方法で空試験を行 う

0 1mo1/L水酸化す トリウム液 lmlッ=59 77mg(C27H49N3Na08P)
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ンタラビンオクホスフアー ト100mgカプセル

溶出試験 本品 1個 をとり,試 験液に水 900mLを 用い,溶 出試験法第 2法 によ

り,毎 分 50回転で試験 (シンカーを用いる)を 行 う 溶 出試験を開始 し,15

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 5mLを正確に量 り,表 示量

に従い lmL中 にシタラビンオクホスファー ト無水物 (C27H4が3Na08P)約28μ g

を含む液 となるように水を加えて正確に 20mLと し,試 料溶液 とする 別 にシ

タラビンオクホスフアー ト標準品 (別途 「シタラビンオクホスフアー ト標準

品」と同様の方法で乾燥減量を測定 しておく)約 0028gを 精密に量 り,水 に

溶かし,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 50mLと し,標 準溶液 とする.試 料溶波及び標準溶液につき,紫 外可視吸

光度測定法により試験を行い,波 長 275nmにおける吸光度 AT及び As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

シタラビンオクホスフアー ト無水物 (C27Hが3Na08P)の表示量に対する

溶出率 (%)

=聴 ×空1×4×上x90

倦 :乾燥物に換算したシタラビンオクホスフアート標準品の量(mg)

σ :1カ プセル中のシタラビンオクホスフアー ト無水物 (C27H49N3Na08P)の

表示量 (mg)

シタラビンオクホスフアー ト標準品 C27H49N3Na08P'H20:615 67 4 amino l―β

―D―arabinofuranosyl-2(1ね)一pyrimidinone     5' 一(sodium     oCtadecyl

phosphate)monOhydrateで,次 に示す方法で精製 したもので,下 記に適合

するものを用いる.

精製法 シタラビンオクホスフアー ト100gに メタノール 1000m Lを加 え,

加温 して溶か し,必 要ならばろ過する こ れにクロロホルム 1000m Lを

加えて混和 し,室 温まで冷去lした後,更 に 5℃で 15時間放置 し,析 出し

た結晶をろ取する。この結晶を水 300m Lに溶か した後,5倍 量のエタノ

ール (95)を加 え,約 40℃に加温 しながらかき混ぜ,結 晶を析出させ,冷

却後,こ れをろ取 し,少 量のエタノール (95)で洗浄 した後,75℃ で 3時
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問減圧乾燥する

性状 本 湿〕は白色の結晶文は結晶性の粉末である

1確認試験 本 品につき,赤 外吸収スペク トル測定法 臭 化カリウム掟剤法に

より漂1定するとき,波 数 2930cm l,1638cm・,1490cm l,1218cm l,及

び 1089cm L付近に吸収を認める

旋光度 〔Q〕
2D° +75～ +79°(乾燥物にla算したもの 02g,希 水酸化ナ ト

リウム試液,20mL,100111111)

pH 本 品 05gを ,新 たに煮沸 し冷却 した水 25mLに溶か した液の pHは 1

02～ 107で ある

類縁物質 木 品 02gを 水 5m Lに 溶か [ン,試 料溶液 とする こ の液 2m Lを

正確に量 り,水 を加えて正確に 200m Lと し,更 にこの液 2m Lを 正確に

量 り,水 を加えて正確に 20m Lと し,標 準溶液 とする こ れ らの液につ

き, 日本薬局方 一 般試験法 薄 層クロマ トグラフ法により試験を行 う

試本,溶液及び標準溶液 5μLず つを薄層クロマ トグラフ用シリカゲル (蛍

光剤人 り)を用いて調製 した薄層板にスポッ トする 次 に 1ブ タ ノール/

エタノール (95)/酢酸アンモニウム溶液 (1→13)混液 (6:4:3)を 展開溶媒

として約 10c m展開 した後,薄 層板を風乾する こ れに紫外線 (:L波長 2

54nm)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

乾燥減量 25～ 40%(05g,減 圧,工 酸化 リン,120℃ ,4時 間)

合量 995～ 1005%(乾 燥物換算)

本品約 lgを 精密に量 り,水 100in Lに溶か し,約 40℃に加温 した後〕

lmo1/L塩酸試液 5m Lを 正確に加え,更 に 40℃で 30分 間かき混ぜた後,

析出 した結晶をろ取する こ の結晶に 40℃に加温 した水 40m Lを 加えて

よくかき混ぜた後,ろ 過する 同 様の操作で更に 2回 結晶を洗 う ろ 液 と

洗液を合わせ,0 1mo1/L水酸化ナ トリウム液で滴定する(指示薬 :フ ェノ

ールフタレイン試液 2滴 )同 様の方法で空試験を行 う

0  1 m O 1 / L 水酸 化 ナ ト リ ウ ム 液 l m L = 5 9  7 7 m g ( C 2 7 H 4 9 N 3 N a 0 8 P )
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別 添 2

標準製剤について

有効成分名 剤型 含量
整理

番号
標準製剤 標準鳳ット 標準製剤提供業者

イトラコナリ
'一
ル わ

°
セ,レ剤 50mg 5216A イトリツ

'一
ルカフ

°
セル50 202ACC ヤンセンフアーマ隅

塩酸シ
'セ
チアミン 錠剤 25mg 5218A シ

'セ
タミン観と25 4001 塩野義製薬(株)

フ
°
ラハ

・
スタチンナトリウム

細粒剤
5mg/g 5316A メハロチン細粒 0動 PA046 三共(株)

10mノ g 5316B メハ
'ロ
チン細粒 1% PH028 三共(株)

錠剤
5m宮 5316C メA・ロチン錠 5mg Pと001 三共(株)

10mg 5316D メハ
・
回チン錠 10mg PE996 三共(株)

ヒドロキシカルハ
`ミ
ド カフ

°
セル剤 500mg 5407A ハイト

・
レアカフ

°
セサレ500mg HDC1260 フ

・
リス門レ製薬(有)

塩酸シ
・
シクロヘ

・
リン

(塩酸シ
'サ
イクロミン)

散剤 100mg/g 5502A マーケ
'サ
ンP 4002 共和薬品工業(株)

クエン酸へ
°
ントキシヘ

・
リン カフ

°
セル剤 30mg 5503B フスセ

・
ミンCPカフ

°
セル 155301 大洋薬品工業(株)

へ
°
リント

・
フ
°
リルエルフ

'ミ
ン 錠剤

2mg 5505A コハ
・
シル錠 2mg LSABD04 第一製薬(株)

4mg 5505B コハ
'シ
ル錠 4mg LRBBE38 第一製薬(株)

塩酸セチリシ
'ン

錠剤
5mg 5507A シ

・
サレテック貧定5 HP」 30A ユーシーヒ

'一
シ
'ヤ
ハ
°
シ附

10mg 5507B シ
・
ル"ク錠 10      1  HCH27 ユーシーヒ

'一
シ
ヤ
ヤハン閣

塩酸テサレヒ
・
ナフィン 錠剤 125mg 5508A ラミシール錠 125mg P0026 ノハルテイスフアーマ僻

酢酸クロ,レマシ
ヤ
ノン

メストラノール
錠剖

2mg・

0 05mg
5510A Iル予シ

・
オン錠 Po19 1あ すか製薬隅

へ
'シ
ル酸アムロシ

'ヒ°
ン 錠剤

2 5rng
5601A a:アムロシ

・
ン食定25 10380 大日本住友製薬(株)

5601A b:ノルハ
'ス
ク錠 25mg 205035R ファイサ

'―
α朱)

5mg
5601B a:アムロシ

'ン
角建5 1146C 大日本住友製薬(株)

5601B 岐ブルハ
'ス
ク錠 5mg 2051233R ファイサ

・―(株)

塩酸ヒ
°
へ
°
タナート、L―

ク
・
ルタミン、水酸4ヒアサレ

ミニウム炭酸水素ナト

リウム共沈物

願粒剤

3mg/g・

600mg/g・

200mg/g

5603A 複含エヒ
°
サネートG頼 粒 256807 大洋薬品工業(株)

トラヒ
°
シ
'ル

細粒剤 100mg/g 5701A ロコ,レナール純B】位 159 持田製薬(株)

錠剤
50mg  1 5701B ロコルナール錠 A909 持 田製薬(株)

100m宮 5701C 回コルナール錠 100mg B134 持田製薬(株)

クエン酸へ
°
ントキシヘ

・
リン

徐放性カ

フ
°
セサレ剤

30mg 5705A
トクレススハ

°
ンスー'レカフ

°
セ'レ

,レ

10080 大日本住友製薬(株)

フェ′一ルフタレイン酸クロ

ルフ
°
ロマシ

・
ン

(フェノールフタリン酸クロル

フ
°
ロマシ

・
ン)

細粒剤 180mg/g 5705A ウインタミン細粒(1008) 4020 塩野義製薬(株)



標準ロット 標準製剤提供業者
有効成分名 剤 型 含量

整理

番号
標準製剤

ク
°
リセロリン酸カルシウム「イ

ワキJ
30485 岩城製薬(株)万花石L酸跡 | 散剤 lg/g 5706A

劉 可稿 250mg 5707A

ニッハ
°
スカ,レシウム錠

(025富)

48001 田辺製薬(株)

ビスヘンチアミン   1 錠 剤 25mg 5709A へ
・
ストン糖衣錠(25mg) 44004 回辺製薬(株)

ヒ
°
モヘ

ド
ンタン    |カ フ

°
セル剤

1 25mg 5710A アカル子
°
ィカフ

°
セ,レ125 389006

日本へ
V―
リンカ

十一インケ
・
ル

ハイム隅

2 5mg 5710B アカル予
・
ィカフ

・
セル25 389005

日本へ
°一リンカ

'一
インケ」レ

ハイム側

571lA 力
'ス

モチン散 520401 大日本住友製薬(株)

クエン酸モサフ
°
リド

散剤 10mg/g

錠剤
2 5mg 571lB 力

・
スモチン錠 25mg 70201 大日本住友製薬(株)

5mg 571l C カスモチン錠 5mg 730101 大日本住友製薬(株)

メサラシ
'ン

錠剤 250mg 5712A へ
°
ンタサ全定250 5110AD 口清キョーリン製薬(株)

細粒剤 100mg/g 5714A
メイア外 MS小 児用細

粒
CFNPH94 明治製菓(株)

スハ
今
ルフロキサシン 錠剤 100mg 5715A スハ

°
ラ錠 100mg 69101 大日本住友製薬(株)

塩酸セレキ
・
リン 錠剤 2 5mg 5716A エフヒ

°一観定25 62250 エフヒ
°一(株 )

7カルホ
ヤース 錠剤

50mg 5717A ク
・
ルコハ

・
イ錠 50mg D494 ハ

°
イエル薬品(株)

100mg 5717B グルコハ
・
イ錠 100mg D103 ハ

・
イエル薬品(株)

シタラヒ
'ン
オクホスファート カフ

°
セ)レ剤

50mg 5718A スタラシドカフ
°
セル50 250180 日本化薬(株)

100mg 5718B スタラシドカフ
°
セル100 X30120 日本化薬(株)



別添3

医薬品の範囲及び標準的な溶出試験条件について

有効成分名 剤型 含量
試験液(pH) 回転数

(rpm)
整理番号

基準液 その他

イトラヨナソ
'一
ル カフセル剤 50mg 12 40,68,水 50 5216A

塩酸シ
・
セチアミン 錠剤 25mg 水 1 2, 40, 68 50 5218A

フ
°
ラハ

・
スタチンナトリウム 細粒剤 5mg/g 水 12, 40, 68 50 5316A

10mg/g 水 1 2, 40, 68 50 5316B

錠剤 5mg 水 12, 40, 68 50 5316C

10m富 水 12, 40, 68 50 5316D

ヒト
・
ロキシカ,レハ

'ミ
ト
・

カフ
°
セ,レ剤 500mg 水 12, 40, 68 50 5407A

塩酸シ
'シ
クロヘ

・
リン

(塩酸シ
・
サイクロミン)

散剤 100mg/g 40 12, 68, 水 50 5502A

カフ
°
セル斉J 30mg 水 12, 40, 68 50 5503B

へ
°
リント

・
フ
°
リルエルフ

・
ミン 錠剤 2mg 水 12, 40, 68 50 5505A

4mg 水 12, 40, 6 8 50 5505B

塩酸セチリシ
・
ン 錠剤 5mg 水 12, 40, 6 8 50 5507A

10mg 水 1 2, 40, 68 50 5507B

塩酸テルヒ
・
ナフィン 錠 剤 125mg  1  40 12, 68, 水 50 5508A

酢酸クロルマシ
・
ノン・

メストラノール

錠剤 2mgロ

0 05mg

水 12, 40, 6 8Ⅲ
l

50 5510A

03w/v3oラウリル硫酸ナトリ

ウム添カロ

ヘシル百袋アムロシ
・
ヒ
°
ン 錠剤 2 5nng 水 12, 40, 68 75 5601A

5mg 水 12, 40, 6 8 75 5601B

堆:l較ヒ
°
へ
°
タナート、L―ク

・
ルタミ

ン、水酸化アルミニウム白炭

酸水素ナトリウム共沈物

類粒剤 3mg/g、

600mg/g、

200mg/g

水 12, 40, 68 50 5603A

トラヒ
°
シ
''レ

細粒剤 100mg/g 68 12, 40, 水 50 5701A

錠剤 50mg 水 1 2, 40, 68 50 5701B

100mg 水 12, 40, 68 50 57010

クエン酸へ
°
ントキシヘ

'リ
ン 徐放性カプ

セル斉J

30mg 水 12, 40, 68 50 5704A



有効成分名 剤 型 含量
試験液(pH) 回転数

(rpm)
整理番号

基準液 その他

フェノールフタレイン酸クロルフ
°
El

マシ
°
ン(フエノールフタリン酸クロ

,レフ
°
ロマシ

°
ン)

細粒剤 180mg/g 12 40, 68, 水 75 5705A

ク
↓
リセロリン酸カルシウム 散剤 lg/宮 水 12. 40, 68Ⅲ

2
50 5706A

ハ
°
ラアミノサリテル酸カルシウム 錠 剤 250mg 水 12, 40, 68=2 75 5707A

ヒ
'ス

ヘ
・
ンチアミン 錠 剤 25mg 4 0 12, 68, 水 75 5709A

ヒ
°
モヘンタ

・
ン カフ

°
セル斉J 1 25mg 水 12, 40, 68 50 5710A

25m宮 水 12, 40, 68 50 5710B

クエン酸モサフ
°
リド 散剤 10mg/g 6 8 12,40,水 50 571lA

錠剤 25mg 68 12, 40, 水 50 571l B

5mg 68 12, 40, 7K 50 571l C

メサラシ
ヤ
ン 錠剤 250mg 68 12,40,水 50 5712A

細粒剤 100mg/g 1 2 40, 68, 水 50 5714A

スハルフロキサシン 錠剤 100mg 40 12,68,水 50 5715A

塩酸セレキ
・
レ 錠斉1 25mg 水 12, 40, 68 50 5716A

7カルホ
°一ス 錠剤 50mg 水 12, 40, 68 75 5717A

100mg 水 12, 40, 68 75 5717B

シタラヒ
`ン
オクホスファート カフ

°
セル斉J 50mg 水 12, 40, 68 50 5718A

100mg 水 12, 40, 68 50 5718B

装置 :日本薬局方一般試験法溶出試験法第2)去(パドル法)

試験液 次の試験液 900mLを 適当な方法で脱気して用いる。

pH1 2 :日 本葉局方崩壊試験の第1液

pH4 0 :酢 酸・酢酸ナトリウム緩衝液(005m胡/L)

pH6 8 :日 本薬局方試薬・試液のリン酸塩緩衝液(1→2)

pH6 8対:薄 めた Mclけaineの緩衝液(0 05md/Lリン酸一水素ナトリウムと

0 025md/Lクエン酸を用いて pHを 調整)

pH6 8・
2:ク ェン酸振衝液(クエン酸一水和物 21gを 水に溶かし、1000mととし,

水酸化ナトリウム試液を加えてpH6 8に調整)

水 : 日本薬局方精製水

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日付

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。


