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日本薬局方外医薬 品規格第二部の一部改正 について

日本薬局方外医薬品規格第二部 については、平成

1 4 1 1号厚生労働省 医薬局長通知 に よ り定めていると

を改正 し、追加収載 を行 う溶 出試験 を別添の とお り

者 に対 し周知方御配慮願 いたい。



別 添

チ ア ミンジ スル フ ィ ド錠

Thiamine Disulnde Tablets

溶 出性 (び_ Fθ〉 本 品 1個 を とり,試 験液 に水 9 0 0 m Lを 用 い ,パ ドル法 に

よ り,毎 分 5 0回 転で試 験 を行 う.溶 出試験 を開始 し,規 定時間後 ,溶

出液 2 0 m L以 上 を と り,孔径 0 . 4 5μm以 下の メンブ ランフ ィル ターで ろ過

す る。初 めの ろ液 1 0 m Lを 除 き,次 の ろ液 ンl m Lを 正確 に量 り,表 示量 に

従い l m L中 にチア ミンジスル フ ィ ド( C 2 4 H 3 4 N 8 0 4 S 2 )約1 lμgを 含 む液 とな

るよ うに水 を加 えて正確 に / ' m Lと す る。この液 5 m Lを 正確 に量 り,薄

めた 0 . 2 m o 1 / L塩酸試液 ( 3→4 ) 2 m Lを 正確 に加 えて混和 し,試 料溶液 とす

る.別 にチア ミンジスル フィ ド標 準品(別途 0 . 2 gにつ き,容 量滴定法 ,

直接滴定 に よ り水分 ( 2 .イ8 )を測定 してお く)約2 0 m gを 精密 に量 り, l  m O 1 / L

塩酸試液 に溶 か し,正 確 に 1 0 0 m Lと す る。 この液 4 m Lを 正確 に量 り,

水 を加 え,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, l  m o 1 / L塩酸試 液 4 m Lを 水で 1 0 0 m Lと した液 を対照 とし,紫 外

可視吸光度測定法 ( 2 . 2イ)に よ り試験 を行 い,波 長 2 4 2 n mに お ける吸光

度 ИT l及び Иs l並びに 4 0 0 n mに お ける吸光度 ИT 2及び Иs 2を測定す る。

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

チ ア ミン ジ ス ル フ ィ ド( C 2 4 H 3 4 N 8 0 4 S 2 ) の表 示 量 に 対 す る溶 出 率 ( 0 / 。)

=″ S×(ИT l―ИT 2 ) / (ИS l―И s 2 )×( /γり ×( 1 / C )×( 2 5 2 / 5 )

″s : 脱 水物 に換算 したチア ミンジスル フィ ド標 準品の秤 取量( m g )

C  i l 錠 中のチア ミンジスル フィ ド( C 2 4 H 3 4 N 8 0 4 S 2 ) の表示量( m g )

溶 出規 格

表示 量 規 定 時 間 溶 出率

10mg 60分 7 0 0 / 0 以上



ニ フ ェ ジ ピ ン徐 放 カ プ セ ル

Nifedipine Extended‐release Capsules

溶出性 a〈び. Fθ〉 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8 0 1 gに 溶 出試 験第 2液 を加 えて 2 0 0 0 m Lと した液 9 0 0 m L

を用い ,パ ドル法 に よ り,毎 分 5 0回 転 で試 験 を行 う。溶 出試験 を開始

し,規 定時間後 ,溶 出液 2 0 m L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 1 gに 溶 出試験第 2液 を加 えて 2 0 0 0 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 m Lを 正確

に量 り,表 示量 に従い l m L中 にニ フエジ ピン( C 1 7 H 1 8 N 2 0 6 )約1 lμgを 含

む液 とな るよ うにポ リソルベ ー ト 8 0 1 gに 溶 出試 験 第 2液 を加 えて

2 0 0 0 m Lと した液 を加 えて正確 に / ' m Lと し,試 料溶液 とす る.別 にニ

フェジ ピン標準 品(別途 1 0 5℃で 2時 間乾燥 し,そ の減 量 ( 2イア)を 測定

してお く)約2 8 m gを 精密 に量 り,メ タ ノール 5 0 m Lに 溶 か した後 ,ポ リ

ノルベー ト8 0 1 gに 溶 出試 験第 2液 を加 えて 2 0 0 0 m Lと した液 を加 えて

正確 に 1 0 0 m Lと す る。 この液 2 m Lを 正確 に量 り,ポ リノルベ ー ト8 0

l gに 溶 出試験第 2液 を加 えて 2 0 0 0 m Lと した液 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 5 0  μLず つ を正確 に と

り,次 の条件 で液体 クロマ トグラフ イー ( 2θア〉 に よ り試 験 を行 い ,そ

れぞれ の液 のニ フエジ ピンの ピー ク面積 ИT ( n )及び Иsを測定す る。

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

n回 目の溶 出液採 取時 にお け るニ フエジ ピン( C 1 7 H 1 8 N 2 0 6 )の表示 量 に対

す る溶 出率(°/ o ) ( n = 1 , 2 , 3 )

=″冬×{|夕計十極|(1歩掛×」!)}×;チ×と×36
″s t乾 燥物 に換算 したニ フエジ ピン標 準 品の秤 取量( m g )

c : 1カ プセル 中のニフェジ ピン( C 1 7 H 1 8 N 2 0 6 )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 . 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/ 0 . 0 1  m o 1 / L  リン酸 水 素 ニ ナ トリウム試 液 混液



( 1 1 : 9 )に リン酸 を力日え, p H  6 . 1 1こ調整す る。

流量 :ニ フエジ 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 5 0μL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 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 5 0μLに つ き,上 記 の条件 で試 験 を 6回

繰 り返す とき,ニ フエジ ピンの ピー ク面積 の相対標準T S ~差は 1 . 0°/ o以

下で ある.

溶 出規 格

表示 量 規 定 時 間 溶 出率

10mg

3 0 分 20-500/O

60分 40-700/0

6日寺間 7 0 0 / 0 以上

20mg

3 0 分 20-500/0

60分 35-650/0

6時 間 6 5 °/ 0 以上

溶 出性b〈 b  F θ〉 本操作 は光 を避 けて行 う。本 品1個を と り,試 験液 に溶 出

試験第2液9 0 0 m L を用い ,パ ドル法 に よ り)毎 分7 5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 した溶 出試 験第2液2 0 m L を正確 に注意 して補 う。溶 出液 は孔径

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 "イm L を 正確 に量 り,表 示量 に従いl m L 中にニ フェジ ピン

( C 1 7 H 1 8 N 2 0 6 ) 約5 . 6 μ g を含む液 となるよ うに溶 出試験第2液を加 えて正確

に/テm L と し,試 料溶液 とす る。別 にニフェジ ピン標 準 品(別途 1 0 5 ℃で2時

間乾燥 し,そ の減量 ( 2 . イア)を 測 定 してお く)約2 5 m g を精密 に量 り,メ タ

ノール に溶か し,正 確 に1 0 0 m L とす る。この液2 m L を 正確 に量 り,溶 出試

験第2液を加 えて正確 に 1 0 0 m L とし,標 準溶液 とす る.試 料溶液及 び標準

溶液 5 0μLず つ を正確 に と り,次の条件 で液体 クロマ トグラフィ
ー く2  θF〉

に よ り試験 を行い ,そ れぞれ の液 のニ フェジ ピンの ピー ク面積ИT ( a ) 及び

Иsを測定す る。

本品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る.



n 回 目の溶 出液 採 取 時 にお け るニ フ エ ジ ピン( C 1 7 H 1 8 N 2 0 6 ) の表 示 量 に対す

る溶 出率 ( °/ o ) ( n = 1 , 2 ) 3 )

=″ S×

||テ計
十
冨(1歩津

Xf!)}×
十チ

×
と

×18

″s i乾 燥 物 に換 算 した ニ フ エジ ピン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

c  i lカ プセ ル 中のニ フ エ ジ ピン( C 1 7 H 1 8 N 2 0 6 )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 . 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/ 0 . 0 1  m o 1 / L  リン酸 水 素 ニナ トリウム試 液 混液 ( 1 1 : 9 )

に リン酸 を加 え , p H  6 . 1に 調 整 す る.

流 量 :ニ フ エ 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 5 0μ 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

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 5 0μLに つ き,上 記 の条件 で試 験 を6回繰 り返

す とき ,ニ フ エジ ピンの ピー ク面 積 の相 対標 準偏 差 は 1 . 0°/ o以下 で あ る.

溶 出規 格

表 示 量 規定時間 溶 出率

5mg

60分 10-400/0

90う) 40-70° /o

4時間 7 5 %以 上

10mg

60うざ 5-350/6

90分 35-650/0

4時 間 7 5 0 / 0 以上

15mg

60分 10-40° /o

90う) 40ハV70°/o

6時 間 7 0 0 / o 以上



ブ ロ モ ク リプ チ ン メ シ ル 酸 塩 錠

Bromocriptine Mesilate Tablets

溶出性 〈び.Fθ〉 本品 1個 をとり,試 験液にpH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム

緩衝液 900mLを 用い,パ ドル法により,毎 分 50回転で試験を行 う。溶出試験を開

始 し,規 定時間後,溶 出液 20mL以 上をとり,子L径 0.5μm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 /1nLを正確に量 り,表 示量

に従い lmL中 にブロモクリプチン(C32H40BrN505)約2.8μgを 含む液となるように

pH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に アmLと する。この

液 10mLを 正確に量 り,0.2mo1/L塩酸試液を加えて正確に 20mLと し,試 料溶液 と

する。別に,ブ ロモクリプチンメシル酸塩標準品伊町途 80℃で 5時 間減圧(0.67kPa

以下)乾燥 し,そ の減量 (2.イア)を 測定しておく)約 16mgを 精密に量 り,0.2mo1/L塩

酸試液に溶かして正確に 200mLと する。この液 4mLを 正確に量 り,0.2mo1/L塩酸

試液を加えて正確に 100mLと する。この液 10mLを 正確に量 り,pH4.0の 0.05mo1/L

酢酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 20mLと し,標 準溶液 とする.別 に

0.2mo1/L塩酸試液 10mLを 正確に量 り,pH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・酢酸ナ トリウム

緩衝液を加えて正確に 20mLと し,対 照溶液 とする.試 料溶液,標 準溶液及び対照

溶液につき,蛍 光光度法 (2.22)により試験を行い,励 起の波長 30211111,蛍光の波

長 422111nにおける蛍光の強さ島,亀 及び 島 を測定する。

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

ブ ロモ ク リプチ ン(C32H40BrN505)の表示量 に対す る溶 出率(°/o)

=″
s× (FT― FB)/(Fs一 FB)X(″ /り ×

(1/C)× 18× 0.872

7 s : 乾 燥 物 に換 算 した ブ ロモ ク リプ チ ン メ シル 酸 塩 標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

c : 1 錠 中の ブ ロモ ク リプ チ ン( C 3 2 H 4 0 B r N 5 0 5 ) の表 示 量 ( m g )

溶 出規 格

表 示 量 * 規 定時 間 規 格

2.5m呂 1 5 分 8 5 0 / 0以上

*ブロモクリプチンとして



ェ トポシ ド軟カプセル

Etoposide Soft CapSules

溶 出性 (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,子L径 0 . 4 5 μm以 下の

メ ンブ ランフ イル ターで ろ過す る.初 めのろ液 1 0 m L を 除 き,次 のろ液

ン
ア
m Lを 正確 に量 り,表示量 に従い l m L 中 にエ トポシ ド( C 2 9 H 3 2 0 1 3 ) 約2 8 μg

を含む液 となるよ うに水 を加 えて正確 に /伍Lと し,試 料溶液 とす る。

別 にエ トポシ ド標準品(別途 0 . 5 g につ き,容 量滴 定法 ,直 接滴定に よ り

水分 ( 2 , イ8 ) を 測定 してお く)約2 8 m g を 精密 に量 り,メ タノール に溶 か

し,正 確 に 2 0 m L と す る。この液 2 m L を 正確 に量 り,水 を加 えて正確 に

1 0 0 m L と し,標 準溶液 とす る。試料溶液及び標準溶液 1 0 0 μLず つ を正確

に とり,次 の条件 で液体 クロマ トグラフイー ( 2 . θF ) に よ り試 験 を行 い,

それぞれの液 のエ トポシ ドの ピー ク面積 ИT及 び Z sを測 定す る。

本品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る.

エ トポシ ド( C 2 9 H 3 2 0 1 3 ) の表示量 に対す る溶 出率( % )

= 7 s × (スT / 文s ) ×( / ′/りX ( 1 / C ) ×9 0

〃s : 脱 水物 に換算 したエ トポシ ド標 準品の秤取量( m g )

c  i l カ プセル 中のエ トポシ ド( C 2 9 H 3 2 0 1 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 4 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 5μmの 液体 クロマ

トグラフ イー用オ クタデ シル シ リル化 シ リカゲル を充てんす る.

カ ラム温度 : 3 5 ℃付近 のT定 温度

移動相 :硫酸ナ トリウム十水和物 6 . 4 4 g を薄 めた酢酸( 1 0 0 ) ( 1 →1 0 0 ) に

溶 か し 1 0 0 0 m L とした液 にアセ トニ トリル 4 0 0 m L を 加 える.

流量 :エ トポシ ドの保持 時間が約 7分 にな るよ う調整す る。

システ ム適合性

システ ムの性能 :標準溶液 1 0 0 μLに つ き)上記 の条件 で操 作す る とき,

ェ トポシ 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

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 1 0 0 μLに つ き,上 記 の条件で試験 を 6回



繰 り返す とき,エ トポシ ドの 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

25 mg 30すか 8 5 0 / 0以上

50 1ng 3 0 分 85 0 / 0以上

100 mg 30す分 8 5 0 / 0以上

エ トポシ ド標準 品 エ トポシ ド(日局) .



トラ ゾ ドン塩 酸 塩 錠

Trazodone lHydrochloride Tablets

溶出性 (御θ〉 本 品 1個 を とり,試 験液 に水 9 0 0 m Lを 用い ,パ ドル法

に よ り)毎 分 5 0回 転 で試験 を行 う.溶 出試 験 を開始 し,規 定時 間後 ,

溶 出液 2 0 m L以 上 を とり,孔 径 0 , 4 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 レ/ m Lを 正確 に量 り,表 示

量 に従い l m L中 に トラゾ ドン塩酸塩( C 1 9 H 2 2 C l N 5 0・H C l )約2 8μgを 含 む液

となるよ うに水 を加 えて正確 に r m Lと し,試 料溶液 とす る.別 に,  ト

ラブ ドン塩酸塩標 準品を 1 0 5℃で 3時 間減圧乾燥 し,そ の約 2 8 m gを 精

密 に量 り,水に溶 か し正確 に 1 0 0 m Lと す る。この液 5 m Lを 正確 に量 り,

水 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

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ゃθア)に

よ り試 験 を行い ,試 料溶液及び標 準溶液 の トラゾ ドンの ピー ク面積 ИT

及 び ス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。

トラゾ ドン塩酸塩( C 1 9 H 2 2 C l N 5 0・H C l )の表示量に対す る溶 出率(°/ o )

=〃 s×(ИT /″s )×( /′/り×( 1 / C )×9 0

″s :ト ラゾ ドン塩酸塩標準 品の秤取量( m g )

c : 1錠 中の トラゾ ドン塩酸塩( C 1 9 H 2 2 C l N 5 0・H C l )の表示量( m g )

試 験条件

検 出器 :紫外 吸光光度計(測定波長 : 2 5 4  n m )

カ ラム :内径 4 . 6 m m ,長 さ 1 5 c mの ステ ン レス管 に 5μmの 液体 クロマ

トグラフィー用オ クタデ シル シ リル化 シ リカゲル を充てんす る.

カ ラム温度 : 2 5℃付近 の一定温度

移動相 :リ ン酸水素ニア ンモニ ウム 2 . 6 gを水 1 0 0 0 m Lに溶 か し,リ ン

酸 を力日え, pH6 . 5ヤこ調整す る.こ の液 300mLを と り, メタ ノール

7 0 0 m L を加 える。

流量 :ト ラゾ ドンの保持 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 1 0μLに つ き,上 記 の条件 で操作す る とき

トラゾ ドンの ピー クの理論段数及び シンメ トリー係数 は,そ れぞれ

2 0 0 0 段以上 ) 2 . 0 以 下で ある.

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

繰 り返す とき,  トラゾ ドンの ピー ク面積 の相対標 準偏 差 は 1 . 0 °/ o 以

下で ある.



ス ル フ ァ ジ メ トキ シ ン末

Sulfadi】methoxine Powder

溶 出性 (び.ノθ〉 本 品の表示量 に従 いスル フ ァジメ トキシ ン( C 1 2 H 1 4 N 4 0 4 S )

約 5 0 m g に 対応す る量 を精密 に量 り,試 験液 に p H 7 . 5 のリン酸水素ニナ

トリウム・クェ ン酸緩衝液 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。ただ し,試 料 は試験液 に分散す るよ うに投入す る。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 4 m L を 正確 に量 り, l  m O 1 / L 塩酸試液 を加 えて正確 に 2 0 m L と し,試

料溶液 とす る.別 にスル ファジメ トキシン標 準品 を 1 0 5 ℃で 4時 間乾燥

し,そ の約 2 8 m g を 精密 に量 り, l  m 0 1 / L 塩酸試液 を加 えて溶 か し,正 確

ヤこ2 0 0 m L と す る。この液 2 m L を 正確 に量 り, p H 7 . 5 のリン酸水素 ニナ ト

リウム・クェ ン酸緩衝液 5 m L を 加 えた後 , l  m O 1 / L 塩酸試液 を加 えて正確

に 2 5 m L と し,標 準溶液 とす る.試 料溶液及び標 準溶液 につ き,紫 外可

視吸光度測定法 ( 2 2 イ〉 に よ り試験 を行い ,波 長 2 6 7  n m にお ける吸光

度 Z T及 び Иsを測定す る.

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

スル ファジメ トキシン( C 1 2 H 1 4 N 4 0 4 S ) の表示量 に対す る溶 出率( % )
=(″名/ ぺヾ)×(ИT/Zs)×(1/C)× 180

″s : ス ル ファジメ トキシン標 準品の秤 取量( m g )

″T : 本 品の秤取量( m g )

C  i  l g 中のスル フ ァジメ トキシン( C 1 2 H 1 4 N 4 0 4 S ) の表示量( g )

溶 出規格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出率

l g/g 1 8 0 分 7 0 °/ 0 以上

スル ファジメ トキシン標 準品  「 スル フ ァジメ トキ

リン酸水素ニナ トリウム ・クエ ン酸緩衝液 , p H 7 . 5

ニナ トリウム試液 1 0 0 0 m L に,ク エ ン酸一水和物

1 0 0 0 m L とした液 を加 え, p H 7 . 5 に調整す る。

シ ン」 ,

0 . 0 5 m o 1 / L リン酸 水 素

5 。2 5 g を 水 に溶 か して



クロルプ ロマジン塩酸塩 25m g・ プ ロメタジン塩酸塩 12. 5 m g・

フェノバル ビタール 4 0 m g 錠

Chlorpromazine Hydrochloride 25mg,

PromethazitEle Hydrochloride 12.5mg and Phenobarbita1 40mg Tablets

溶 出性 (御 θ〉本 品 1個 を と り,試 験液 に p H 4 . 0 の 0 . 0 5 m o 1 / L 酢酸 ・酢 酸 ナ ト

リウム緩 衝 液 9 0 0 m L を 用 い ,パ ドル 法 に よ り,毎分 5 0回 転 で試 験 を行 う。

溶 出試 験 を開始 し)規 定 時 間後 )溶 出液 2 0 m L以 上 を と り,孔 径 0 . 4 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 ク ロル プ ロマ ジ 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 , プ ロメ タ ジ ン塩 酸 塩 標 準 品 を 1 0 5℃で 3時 間

乾 燥 し,そ の約 1 4 m g及 び 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 4 4 m gを 精 密 に量 り,メ タ ノー ル 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, p H 4 . 0 の 0 . 0 5 m o 1 / L 酢酸 ・酢 酸 ナ トリウ

ム緩 衝 液 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し,標 準溶 液 とす る。試 料溶 液 及 び標

準 溶 液 1 0ぃLず つ を正 確 に と り,次 の 条 件 で 液 体 ク ロマ トグ ラ フ イー

( 2θ7〉に よ り試 験 を行 い ,そ れ ぞれ の液 の ク ロル プ ロマ ジ ンの ピー ク面

積 ИT a及び Иs a )プ ロメ タ ジ ンの ピー ク面積 Z T b及び Иs b並び に フ ェ ノバ

ル ビタール の ピー ク面積 ИT c及び 泌s cを測 定す る .

本 品 が溶 出規 格 を満 たす ときは適 合 とす る。

ク ロル プ ロマ ジ ン塩 酸 塩 ( C 1 7 H 1 9 C l N 2 S ・H C l ) の表 示 量 に対 す る溶 出率 (°/。)

==閉Fsa×(ИTa/ン空sa)×(1/(ブa)×90

プ ロメ タ ジ ン塩 酸 塩 ( C 1 7 H 2 0 N 2 S ・H C l ) の表 示 量 に対 す る溶 出率 ( °/ o )

=″ア
sb×(ИTb/И sb)×(1/Cb)× 90

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 ( °/ 0 )

=″ア
sc×(ИTc/泌sc)×(1/Cc)× 90                          ヽ

〃s a  i クロル プ ロマ ジ ン塩 酸塩標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

〃s b  i プロメ タ ジ ン塩 酸 塩 標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

レンアs c : フ エ ノバ ル ビター ル 標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

c a : 1 錠 中の ク ロル プ ロマ ジ ン塩 酸塩 ( C 1 7 H 1 9 C I N 2 S ・H C l ) の表 示 量 ( m g )

c b i  l 錠中のプ ロメ タ ジ ン塩 酸塩 ( C 1 7 H 2 0 N 2 S ・H C l ) の表 示 量 ( m g )

c c i  l 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 )



溶 出規 格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出率

25mg 3 0 分 85 0 / 0以上

50mg 3 0 分 850/0以上

トラ ゾ ドン塩 酸 塩 標 準 品 C 1 9 H 2 2 C l N 5 0 ・H C l : 4 0 8 . 3 2

2-[3-[4-(rll…ChiOrOphcnyl)‐1-piperazinyl]prOpyl]―s―triaz01o[4,3-a]

p y r i d i n - 3 ( 2 つ―o n e  h y d r O c h i o r i d e 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 品 をエ タノール( 9 9 . 5 )で再結晶す る。

性状 本 品は 白色 の結 晶性 の粉末である。

確認試 験 本 品を乾燥 し,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 り浪J定す る とき,波数 1 7 0 4 c m‐1 , 1 6 4 1 c m‐1 , 1 5 9 6 c m ~ 1 ,

1 4 3 6 c m ~ 1及び 7 4 3 c m ~ 1付近 に吸収 を認 める。

類縁物質 本 品 2 5 m gを 水/ア セ トニ トリル混液( 3 1 2 ) 2 5 m Lに 溶 か し,

試料溶液 とす る.こ の液 l m Lを 正確 に量 り,水 /ア セ トニ トリル混液

( 3 : 2 )を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと し,標 準溶液 とす る.試 料溶液及び標

準溶液 2 0μLず つ を正確 に とり,次 の条件 で液体 クロマ トグラフィー

( 2 .θア〉 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 トラゾ ドン以外 の ピー クの合

計面積 は,標準溶液 の トラゾ ドンの ピー ク面積 の 1 / 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 : 2 5 4 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 5μmの 液体 クロ

マ トグ ラフ ィー用 オ クタデ シル シ リル化 シ リカ ゲル を充 て んす

る.

カ ラム温度 : 3 0℃付近の一定温度

移動相 :水 /ア セ トニ トリル/ジ エチル ア ミン混液( 1 2 0 0 : 8 0 0 : 1 )

流量 :ト ラゾ ドンの保持 時間が約 1 5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 トラゾ ドンの保 持 時 間 の約

1 . 5倍の範 囲.

システ ム適合性

システムの性能 : 4 -アミノ安息香酸イ ソプ ロピル及び 4 -アミノ安息

香酸 n _プ ロピル 5 m gず つ をメタノール 1 0 0 m Lに 溶 かす .こ の

液 2 0μLに つ き,上 記 の条件 で操作す る とき, 4 -ア ミノ安息香酸

イ ソプ ロピル , 4ニア ミノ安息香酸 n _プ ロピル の順 に溶 出 し,そ の



分 離 度 は 1 , 5以上 で あ る.

検 出 の確 認 :標準 溶 液 5 m Lを 正確 に量 り,水 /ア セ トニ トリル 混 液

( 3 : 2 ) を加 えて正確 に 1 0 m Lと す る.こ の液 2 0μLか ら得 た トラ ゾ

ドンの ピー ク面 積 が ,標 準溶 液 の トラ ゾ ドンの面 積 の 4 5～5 5 0 / 0

に な る こ とを確認 す る.

乾 燥減 量 ( 2打〉 0 . 5 0 / 。以 下( l g ,減 圧 , 1 0 5℃ , 3時 間)

含 量  9 9 . 5 0 / 0 以上 .定 量法  本 品 を乾 燥 し,その約 0 . 2 gを精密 に量 り,

無 水 酢 酸 8 0 m Lを 加 え,加 温 して溶 かす 。冷 後 , 0 . l  m o 1 / L 過塩 素 酸 で

滴 定 ( 2 5θ〉す る(電位 差滴 定法 ) ,同様 の方 法 で空試 験 を行 い補 正 す る.

0.l mo1/L;過 望証素 酸 lmL=40.83mg C19H22ClN50'HCl

4 - アミノ安 息香 酸 n _ プロ ピル  N H 2 C 6 H 4 C 0 0 C H 2 C H 2 C H 3 含 量 9 8 . 0 °/ 0 以上

含 む 。 白～微 黄 色 の結 晶 又 は結 晶性 の粉 末 で あ る。

融 点 (2.びθ〉 72～ 76℃

定量 法  本 品約 0 . 3 g を精密 に量 り, 酢 酸 ( 1 0 0 ) 5 0 m L に溶 か し, 0 . l  m o 1 / L

過 塩 素 酸 で滴 定 ( 2 . 5 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.l mo1/L過塩 素酸 lmL=17.92mgC10H13N02



試験条件

検 出器 :紫 外吸光光度計(測定波長 : 2 2 5 n m )

カ ラム :内径 4 . 6 m m )長 さ 1 5 c mの ステ ン レス管 に 5μmの 液体 クロマ ト

グラフィー用オ クタデ シル シ リル化 シ リカゲル を充てんす る。

カ ラム温度 : 2 5℃付近 の一定温度

移動相 :薄 めた O . 0 5 m o 1 / Lリン酸二水素ナ トリウム試 液 ( 1→2 ) /ア セ

トニ トリル混液( 2 7 : 1 3 )

流量 :フ ェノバル ビタール 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 1 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 ,プロメタジン,クロルプ ロマ ジ ンの順 に溶 出 し,

フェノバル ビタール ,プロメタジン及び クロルプ ロマ ジンの分離度 は

それぞれ 6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,フ ェノバル ビタール ,プ ロメタジン及 び クロル プ ロ

マジンの ピー ク面積 の相対標 準偏差はそれぞれ 2 . 0 0 / 0以下で ある.

溶 出規格

表示 量 規 定 時 間 溶 出率

ク ロル プ ロマ ジ ン塩 酸塩 25mg

60分

7 0 0 / 0 以上

プ ロメタジン塩酸塩 12.5111g 7 0 0 / 0 以上

フェ ノバ ル ビタール 40mg 7 0 0 / 0以上

クロル プ ロマ ジン塩酸塩標準 品 ク ロル プ ロマ ジン塩駿塩 (日局) .

プロメタジン塩酸塩標 準 品 プ ロメタジン塩酸塩(日局)。ただ し,乾 燥 し

た ものを定量す る とき,プ ロメタジン塩酸塩 ( C 1 7 H 2 0 N 2 S ・H C l ) 9 9 . 0 °/ o 以上

を含む もの.

フェ ノバル ビタール標 準 品 フ ェノバル ビタール(日局) .



クロルプ ロマジン塩酸塩 1 2 . 5 m g・プロメタジン塩酸塩 1 2 . 5 m g・

フェノバル ビタール 3 0 m g錠

Chlorprornazille IIydrochloride 12.5mg,

Promethazine Hydrochloride 12.5mg alld Phenobarbita1 30mg Tablets

溶 出性 (何θ〉本品 1個 を とり,試 験液 に p H 4 . 0の 0 . 0 5 m o 1 / L酢酸 ・酢酸 ナ ト

リウム緩衝液 9 0 0 m Lを 用い ,パ ドル法 によ り,毎分 5 0回転 で試験 を行 う.

溶 出試験 を開始 し,規 定時間後 ,溶 出液 2 0 m L以 上 を と り,孔 径 0 . 4 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 にク ロル プ ロマ ジン塩酸塩標準 品 を 1 0 5℃で 2

時間乾燥 し,そ の約 1 4 m g )プ ロメタジン塩酸塩標 準品 を 1 0 5℃で 3時 間

乾燥 し,そ の約 1 4 m g及 び 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 3 3 m gを 精密 に量 り,メ タノール 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, p H 4 . 0の 0 . 0 5 m o 1 / L酢酸 ・酢酸ナ トリウ

ム緩衝液 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと し,標 準溶液 とす る.試 料溶液及 び標

準溶液 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 ( 2 .θF〉

に よ り試験 を行 い ,そ れ ぞれ の液 の クロル プ ロマ ジ ンの ピー ク面積 文T a

及び Иs a ,プ ロメタジンの ピー ク面積 ИT b及び И s b並び に フェノバル ビタ

ール の ピー ク面積 ИT c及び Иs cを測定す る。

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る.

クロル プ ロマ ジン塩酸塩( C 1 7 H 1 9 C l N 2 S・H C l )の表示量 に対す る溶 出率(°/。)

=レレ/sa×(ИTa/Иsa)×(1/Ca)×90

プ ロメタジン塩酸塩( C 1 7 H 2 0 N 2 S ・H C l ) の 表示量 に対す る溶 出率(°/ 0 )

=レン/sb×(Z Tb/И sb)×(1/Cb)×90

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( °/ 0 )

=″/sc×
(ИTc/Иsc)×(1/Cc)×90

‰ a iク ロル プ ロマ ジン塩酸塩標 準品の秤取量( m g )

″s b :プ ロメタジン塩酸塩標 準 品の秤 取量( m g )

〃s c :フェノバル ビタール標 準品の秤 取量( m g )

c a : 1錠 中の クロル プ ロマ ジン塩酸塩( C 1 7 H 1 9 C I N 2 S・H C l )の表示量( m g )

c b i  l錠中のプ ロメタジン塩酸塩( C 1 7 H 2 0 N 2 S・H C l )の表示 量( m g )

c c : 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(損J定波長 : 2 2 5 n m )

カラム :内径 4 . 6 m m , 長さ 1 5 c m のステ ン レス管 に 5μmの 液体 クロマ ト

グラフィー用 オ クタデ シル シ リル化 シ リカゲル を充てんす る.

カ ラム温度 : 2 5 ℃付近 の一定温度

移動相 :薄 めた 0 . 0 5 m o 1 / L リン酸二水素ナ トリウム試液 ( 1→2 ) / ア セ

トニ トリル混液( 2 7 : 1 3 )

流量 :フ ェ ノバル ビタール 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 1 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 ,プロメタジン,クロルプ ロマ ジンの順 に溶 出 し,

フェ ノバル ビタール ,プロメタジン及 び クロル プ ロマ ジンの分離度 は

それ ぞれ 6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,フ ェノバル ビタール ,プ ロメタジン及び クロル プ ロ

マ ジ ンの ピー ク面積 の相対標 準偏差 はそれ ぞれ 2 . 0 0 / 0 以下で ある,

溶 出規格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出率

ク ロル プ ロマ ジ ン塩 酸 塩 12.5mg

90分

7 5 0 / 0 以上

プ ロメ タ ジ ン塩 酸塩 12.5rng 7 5 0 / 0 以上

フ ェ ノバ ル ビタール 30mg 7 0 0 / 0 以上

ク ロル プ ロマ ジ ン塩 酸塩 標 準 品  ク ロル プ ロマ ジ ン塩 酸 塩 ( 日局 ) .

プ ロメ タ ジ ン塩 酸 塩 標 準 品 プ ロメ タ ジ ン塩 酸 塩 ( 日局 ) 。た だ し, 乾 燥 し

た もの を定 量 す る とき, プ ロメ タ ジ ン塩 酸 塩 ( C 1 7 H 2 0 N 2 S ・H C l ) 9 9 . 0 °/ o 以上

を含 む もの .

フ ェ ノバ ル ビタール 標 準 品  フ ェ ノバ ル ビター ル ( 日局) .



プ ロメタジ ン塩酸塩錠

Promethazine Hydrochloride Tablets

溶 出性 (び.アθ〉本 品 1個 を と り,試 験液 に溶 出試験第 2液 9 0 0 m Lを 用 い,パ

ドル法 に よ り,毎 分 1 0 0回転で試験 を行 う。溶 出試験 を開始 し,規 定時間

後 ,溶 出液 2 0 m L以 上 を とり,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 ンl m Lを 正確 に量 り,表

示量 に従い l m L中 にプ ロメタジン塩酸塩( C 1 7 H 2 0 N 2 S・H C l )約5 . 6μgを 含む

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

る.別 にプ ロメタジン塩酸塩標 準品 を 1 0 5℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 2 8 m g

を精密 に量 り,溶 出試験第 2液 に溶 か し,正 確 に 1 0 0 m Lと す る。 この液

2 m Lを 正確 に量 り,溶 出試験第 2液 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと し,標 準溶

液 とす る.試 料溶液及び標準溶液 につ き,紫 外 可祝 吸光度測定法 (ク。2ィ〉

によ り試験 を行 い ,波 長 2 4 9 n mに お ける吸光度 文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。

プロメタジン塩酸塩( C 1 7 H 2 0 N 2 S・H C l )の表示量に対する溶出率( 0 /。)
=閉rs×(ИT/Иs)×(/ア/レつX(1/C)× 18

プ ロメタジン塩酸塩標準品の秤 取量( m g )

1 錠 中のプ ロメタジン塩酸塩( C 1 7 H 2 0 N 2 S ・H C l ) の表示量( m g )

溶 出規格

表 示 量 規定 時 間 溶 出率

5mg 4 5 分 85 0 / 0以上

25mg 4 5 分 8 5 0 / 0 以上

隆

Ｃ

プ ロメ タ ジ ン塩 酸 塩 標 準 品 プ ロメ

た もの を定 量す る とき , プ ロメ タ

を含 む もの .

タジン塩酸塩( 日局) 。ただ し, 乾 燥 し

ジン塩 酸塩 ( C 1 7 H 2 0 N 2 S ・H C l ) 9 9 . 0 °/ o 以上



ア リメ マ ジ ン酒 石 酸 塩 散

AlimeFnaZine Tartrate Powder

溶 出性 (何 θ〉 本 品の表示 量 に従 い ア リメマ ジ ン酒 石 酸塩 ( ( C 1 8 H 2 2 N 2 S ) 2・

C 4 H 6 0 6 )約2 . 5 m gに対応す る量 を精密 に量 り,試験液 に水 9 0 0 m Lを 用 い ,

パ ドル法 に よ り,毎 分 5 0回 転 で試験 を行 う.溶 出試験 を開始 し,規 定

時間後 ,溶 出液 2 0 m L以 上 を と り,孔 径 0 . 4 5μm以 下の メンブ ランフィ

ル ターで ろ過 す る。初 めのろ液 1 0 m Lを 除 き,次 の ろ液 を試料溶液 とす

る。別 にア リメマ ジン酒石酸塩標 準品を 1 0 5℃で 3時 間乾燥 し,そ の約

2 8 m gを 精密 に量 り,水 に溶 か し,正 確 に 1 0 0 m Lと す る,こ の液 2 m Lを

正確 に量 り,水 を加 えて正確 に 2 0 0 m Lと し,標 準溶液 とす る。試 料溶液

及び標準溶液 につ き)紫 外可視 吸光度測定法 ( 2 . 2ィ)に よ り試験 を行 い,

波長 2 5 1 n mに お ける吸光度 刀T及 び Иsを測定す る。

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

ア リメマ ジ ン酒 石 酸塩 ( ( C 1 8 H 2 2 N 2 S ) 2・C 4 H 6 0 6 )の表 示 量 に対す る溶 出率

(°/o )

=(レク
/s/レ

レイT)× (夕T/Иs)× (1/C)× 9

隆 : ア リメマ ジ ン酒 石 酸塩 標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

″ド 本 品 の秤 取 量 ( g )

C : l g 中 の ア リメマ ジ ン酒 石 酸 塩 ( ( C 1 8 H 2 2 N 2 S ) 2 ・C 4 H 6 0 6 ) の表 示 量 ( m g )

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶 出率

10 mg/g 1 5 分 8 0 0 / 0以上

ア リメマ ジン酒石酸塩標 準品 ア

燥 した もの を定 量 す る とき ,

C 4 H 6 0 6 ) 9 9・0°/ o以上 を含む もの.

リメマ ジ ン酒 石 酸 塩 ( 日局) . た だ し, 乾

ア リ メ マ ジ ン 酒 石 酸 塩 ( ( C 1 8 H 2 2 N 2 S ) 2 ・



ア ジメ マ ジ ン酒 石 酸 塩 錠

Alilrlemazine Tartrate Tablets

溶 出性 〈び.アθ〉本 品 1個 を と り,試 験液 に水 9 0 0 m Lを 用い ,パ ドル法 に よ

り,毎 分 5 0回 転で試験 を行 う。溶 出試験 を開始 し,規 定時間後 ,溶 出

液 2 0 m L以 上 を とり,子L径 0 . 4 5μm以 下のメンブ ランフィル ター で ろ過

す る。初 めのろ液 1 0 m Lを 除 き,次 のろ液 / m Lを 正確 に量 り,表 示量 に

従 い l m L中 にア リメマ ジン酒石酸塩( ( C 1 8 H 2 2 N 2 S ) 2・C 4 H 6 0 6 )約2 . 8μg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 リメマ ジン酒石酸塩標 準品を 1 0 5℃で 3時 間乾燥 し,そ の約 2 8 m gを

精密 に量 り,水 に溶 か し,正 確 に 1 0 0 m Lと す る。 この液 2 m Lを 正確 に

量 り,水 を加 えて正確 に 2 0 0 m Lと し,標 準溶液 とす る。試料溶液及 び標

準溶液 につ き,紫 外可視吸光度測定法 ( 2 . 2イ)に よ り試 験 を行 い ,波 長

2 5 1 n mに お ける吸光度 ИT及 び 泌sを浪J定す る.

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

ア リメマ ジ ン酒 石 酸塩 ( ( C 1 8 H 2 2 N 2 S ) 2・C 4 H 6 0 6 )の表 示 量 に対 す る溶 出率

(°/o)

=レクアs xИT/Zs)K/'//)(1/C)× 9

″s : ア リメマ ジン酒石酸塩標 準品の秤取量( m g )

C , 1 錠 中のア リメマ ジン酒石酸塩( ( C 1 8 H 2 2 N 2 S ) 2 ・C 4 H 6 0 6 ) の表示量( m g )

溶 出規格

表示 量 規 定 時 間 溶 出率

2.5111g 30分 750/0以上

ア リメマ ジン酒石酸塩標 準品 ア

燥 した もの を 定 量 す る と き ,

C 4 H 6 0 6 ) 9 9 ・0°/ 0 以上 を含む もの.

リメマ ジ ン酒 石 酸 塩 ( 日局) . た だ し, 乾

ア リメ マ ジ ン 酒 石 酸 塩 ( ( C 1 8 H 2 2 N 2 S ) 2 ・



プ ラ ジ カ ン テ ル 錠

Praziquantel Tablets

溶 出性 (び, F θ〉 本 品 1個 を と り,試 験液 にポ リソルベー ト8 0 2 0 g に水 を

加 えて l o o o m L とした液 9 0 0 m L を 用い ,パ ドル法に よ り,毎 分 5 0回 転

で試験 を行 う。溶 出試験 を開始 し,規 定時間後 ,溶 出液 2 0 m L 以 上 を と

り,孔 径 0 . 4 5 μm以 下のメンブ ランフィル ターで ろ過 す る.初 めの ろ液

1 0 m L を 除 き,次 の ろ液 ンl m L を正確 に量 り,表 示量 に従 い l m L 中 にプ

ラジカンテル( C 1 9 H 2 4 N 2 0 2 ) 約0 . 6 7 m g を含む液 となるよ うにポ リソルベー

ト8 0 2 0 g に水 を加 えて l o 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 にプ ラジカ ンテル標 準品(別途 l gにつ き, 5 0 ℃ で 2時

間減圧乾燥 し,そ の減量 ( 2 . ィア〉を測定 してお く)約3 0 m g を 精密 に量 り,

メタノール に溶 か し,正確 に 20mLと す る.こ の液 10mLを 正確 ヤこ量 り,

ポ リソルベー ト8 0 2 0 g に水 を加 えて l o o o m L と した液 を加 えて正確 に

2 5 m L と し,標 準溶液 とす る.

試料溶液及び標準溶液 5 0μLず つ を正確 に と り,次 の条件 で液体 クロマ

トグラフィー ( 2θノ)に よ り試 験 を行 ない)そ れぞれ の液 のプ ラジカ ン

テル の ピー ク面積 ИT及 び Иsを損J定す る。

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

プ ラジカ ンテル( C 1 9 H 2 4 N 2 0 2 ) の表示量 に対す る溶 出率(°/。)
=″ s×解T〃s)×(/'/り ×(ア/C)× 1800

″s i 乾 燥物 に換算 したプ ラジカ ンテル標準 品の秤取量( m g )

C : 1 錠 中のプ ラジカ ンテル( C 1 9 H 2 4 N 2 0 2 ) の表示量( m g )

試験条件

検 出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 : 2 6 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 ロマ

トグラフィー用オ クタデ シル シ リル化 シ リカゲル を充 てんす る。

カ ラム温度 : 3 5 ℃付近 の一
定温度

移動相 iアセ トニ トリル/水 混液 ( 3 : 2 )

流量 :プ ラジカ ンテル 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 5 0μLに つ き,上記 の条件 で操作す る とき,

プ ラジカ ンテル 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 0 0 0段以上 ) 2 . 0以 下である。

システ ムの再現性 :標 準溶液 5 0μLに つ き,上 記 の条件 で試験 を 6回

繰 り返す とき,プラジカンテル の ピー ク面積 の相対標準偏差 は 1 . 5 0 /。

以下であ る.

溶 出規格

表示 量 規定時間 溶 出率

600 1ng 45分 7 0 0 / 0 以上

プラジカ ンテル標準 品 ( C 1 9 H 2 4 N 2 0 2 ) :  3 1 2 . 4 1 ( 土) _ 2 - ( シクロヘ キシル カ

ルボニル) - 1 , 2 , 3 , 6 , 7 , 1 l b ―ヘ キサ ヒ ドロ…4〃…ピラジノ[ 2 , 1 - a ] イソキ ノ リ

ンー4 -オンで ,下 記規格 に適合す るもの_必 要 な場合 は次に示す方法 に よ

り精製す る.

精製法  メ タ ノールか ら再結 晶 し減圧乾燥す る.

性状  本 品は 白色～ほ とん ど白色 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 5 〉の臭化 カ リウ

ム錠剤法 に よ り測定す る とき,波 数 2 9 4 0 c m ‐
1 ) 2 8 6 0 c m ~ 1 , 1 6 5 0 c m ‐1 ,

1 6 2 5 c m ' 1 , 1 4 5 0 c m ~ 1 及び 1 4 2 0 c m ~ 1 付近 に吸収 を認 める。

類縁物質 本 品約 4 0 m g を水/ア セ トニ トリル混液( 1 1 : 9 ) 1 0  m L に溶 か し,

試料溶液 とす る。試料溶液 2 0μLに つ き,次 の条件 で液体 ク ロマ トグラ

フィー ( 2 _ θア〉に よ り試 験 を行 う。試料溶液 のプ ラジカ ンテル の ピー ク

面積 И及び個 々の ピー ク面積 Иnを 自動積分法 に よ り測定 し,次 式 に よ

り個 々の類縁物質の量 を求 め る とき,類 縁物質の合計 は 0 . 5 0 / 0 以下で あ

る。

個々の類縁物質の量 物)=
Иn × /11 × 100

Иtt Σ″n xヵ )

如 :感 度 補 正係 数 r次 の感 度補 正係 数 を用 い る.

プ ラ

本目

対こル
　
間

テ
　
時

ン
る
持

力
す
保

ジ
　
対

感度補正係

数

約 0.62 1.18

糸匂 2.19 0,82

約 2.81 1.13

その他 1.00



試験条件

検 出器 :紫 外 吸光光度計(測定波長 : 2 1 0 n m )

カ ラム :内 径 4 m m ,長 さ 2 5 c mの ステ ン レス管 に 5μmの 液体 ク

ロマ トグラフィー用オ クタデ シル シ リル化 シ リカゲル を充てん

す る.

カ ラム温度 : 2 5°C付 近 の一定温度

移動相 :水 /ア セ トニ トリル混液 ( 1 1 : 9 )

流量 :  プ ラジカ ンテル 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 らプ ラジカ ンテル の保持時間

の約 3倍 の範 囲

システ ム適合性

検 出の確認 i試 料溶液 l m Lを 正確 に量 り,水 /ア セ トニ トリル混

液( 1 1 : 9 )に溶 か し正確 に 2 0 m Lと す る。更 に この液 5 m Lを 正確 に

量 り,水/ア セ トニ トリル混液( 1 1 : 9 )を加 えて正確 に 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

2 m Lを 正確 に量 り,移 動相 を加 えて正確 に 2 0 m Lと す る。この液

2 0声Lか ら得 たプ ラジカ ンテル の ピー ク面積 が,シ ステ ム適合性

試験用溶液 か ら得 たプラジカ ンテル 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 2 0μLに つ き,上 記 の

条件 で操作す る とき,プ ラジカ ンテル の ピー クの理論段数及 び シ

ンメ トリー係数 は,そ れぞれ 5 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 2 0μLに つ き,上 記

の条件 で試験 を 6回 繰 り返す とき,プ ラジカ ンテルの ピー ク面積

の相対標 準偏差 は 2 , 0 %以下であ る。

乾燥減量 ( 2 .ィF〉0 . 5 %以下( l g ,減圧 , 5 0°C , 2時 間)

強熱残分 ( 2 ,イイ〉0。1 %以 下( l g )

含量  換 算 した脱水物 に対 し 9 9 . 0°/。以上 . l o o O /。よ り,類 縁物質 の量

(°/。)及び強熱残分 の量(°/。)を差 し引いて求 め る。


