
ヒ ドロ ク ロ ロ チ ア ジ ド錠

Hydrochlorothiazide Tablets

溶 出性 (何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 lμm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 レイm Lを 正確 に量 り,

表示量 に従 い l m L中 に ヒ ドロクロロチアジ ド( C 7 H 8 C I N 3 0 4 S 2 )約1 lμg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 ヒ ドロクロロチア ジ ド標 準 品 を 1 0 5℃で 2時 間乾燥 し,

その約 2 2 m gを 精密 に量 り,メ タノール 4 m Lを 加 えて溶 か し,溶 出試験

第 2液 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと す る。この液 1 0 m Lを 正確 に量 り)溶 出

試験第 2液 を加 えて正確 に 2 0 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,溶 出試 験第 2液 を対照 とし,紫 外可視 吸光度源J定法

( 2 . 2ィ〉 によ り試験 を行 い,そ れぞれ の液 の波長 2 7 2 n mに お ける吸光度

ИT及 び Иsを測定す る。

本品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る.

ヒ ドロクロロチア ジ ド( C 7 H 8 C l N 3 0 4 S 2 )の表示 量 に対す る溶 出率( % )

=″ S×(ИT /ンS )×( / ' /り×( 1 / C )×4 5

″s : ヒ ドロク ロ ロチ ア ジ ド標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

C i l 錠 中の ヒ ドロク ロ ロチ ア ジ ド( C 7 H 8 C I N 3 0 4 S 2 ) の表 示 量 ( m g )

溶 出規格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出 率

25mg 30す分 8 0°/0以上

ヒ ドロク ロ ロチ ア ジ ド標 準 品  ヒ ドロ ク ロ ロチ ア ジ ド( 日局) .



スル ファ ドキシン50 0 m g・ピ リメタ ミン25 m g錠

S u i f a d o x i n e  5 0 0 m g  a n d  P y r i m e t h a H l i n e  2 5 m g  T a b l e t s

溶 出性 (御 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 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 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 ,溶 出試 験 開

始 3 0分 後 及 び 6 0分 後 に採 取 した溶 出液 か ら得 た液 それ ぞ れ 2 m Lを 正確

に量 り,移 動 相 を加 えて正確 に 5 0 m Lと し,試 料溶 液 ( 1 )及び試 料 溶 液 ( 2 )

とす る.別 に ピ リメ タ ミン標 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,ア セ トニ トリル に溶 か し,正 確 に 1 0 0 m L と す る。この液

5 m Lを 正確 に量 り,移 動相 を加 えて正確 に 5 0 m Lと し,標 準原 液 ( 1 )とす

る。ま た ,スル フ ァ ドキ 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,移 動相 を加 えて正確 に 5 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 ) 2 m L ず つ を正 確 に量 り,移 動 相 を加 えて正

確 に 5 0 m Lと し,標 準溶 液 とす る.試 料溶 液 ( 1 ) ,試料 溶 液 ( 2 )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 スル フ ァ ドキ シ ンの ピー ク面積 文T a ( 1 )

及 び И s a及び ピ リメ タ ミンの ピー ク面 積 ИT b ( 1 ) , ИT b ( 2 ) 及び Z  s b を測 定 す る。

本 品 が溶 出規 格 を満 たす ときは適 合 とす る.

スル フ ァ ドキ シ ン( C 1 2 H 1 4 N 4 0 4 S ) の表 示 量 に対す る溶 出率 (°/。)
=″ sa×(ZTa(1)/泌sa)×(1/Ca)× 1800

ピ リメ タ ミン( C 1 2 H 1 3 C l N 4 ) の表 示 量 に対 す る溶 出率( °/ 。)
=″ sb×[(刀Tb(1)//4sb)×1/45+(И Tb(2)/沼Sb)]×(1/Cb)× 90

〃s a :ス ル フ ァ ドキ シ ン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

隆 b :ピ リメ タ ミン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

C a : 1 錠 中の スル フ ァ ドキ シ ン( C 1 2 H 1 4 N 4 0 4 S ) の表 示 量 ( m g )

C b  : 1 錠 中の ピ リメ タ ミン( C 1 2 H 1 3 C l N 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 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 :薄 めた トリエ チル ア ミン( 1→5 0 0 ) 1 9 0 m Lにアセ トニ トリル

6 0 m Lを 加 え,薄 めた リン酸( 1→1 0 )を加 えて p H 4 . 0に調整す る.

流量 :ス ル ファ ドキシンの保持時間が約 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 0μLに つ き,上記 の条件 で操作す る とき,

ピ リメタ ミン,ス ル ファ ドキシンの順 に溶 出 し,そ の分離度 は 8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,ス ル ファ ドキシン及び ピ リメタ ミンの 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

スル フ ァ ドキ シ ン 500 mg 3 0 分 7 0 °/ 0 以上

ピ リメ タ ミン 25 mg 6 0 分 7 0 0 / 0 以上

スル フ ァ ドキ シ ン標 準 品  C 1 2 H 1 4 N 4 0 4 S i 3 1 0 . 3 3  4 - アミノーN ―( 5 ) 6 …ジ メ トキ

シー4 - ピリ ミジエル ) ベンゼ ンスル ホ ンア ミ ドで 下記 の規 格 に適 合 す る も

の .

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 5 〉の臭化 カ

リウム錠剤法 に よ り演J定す る とき,波数 3 4 6 0 c m ~ 1 , 3 3 7 0 c m ~ 1 , 1 6 5 0 c m ‐
1 ,

1 5 8 3 c m ~ 1 , 1 3 1 8 c m ~ 1 , 1 1 5 6 c m ~ 1 及び 8 3 0 c m ~ 1 付近 に吸収 を認 める。

融 点 (2.びθ〉 197～ 200℃

類 縁 物 質  本 品 5 0 m g をア ン モ ニ ア 水 ( 2 8 ) のメ タ ノ ー ル 溶 液

( 1→1 0 0 ) 5 . O m Lに溶 か し,試料溶液 とす る。この液 2 m Lを 正確 に量 り,

ア ンモニア水( 2 8 )のメタノール溶液( 1→1 0 0 )を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと

す る。更 に この液 l m Lを 正確 に量 り)ア ンモニア水( 2 8 )のメタノール

溶液( 1→1 0 0 )を加 えて正確 に 1 0 m Lと し,標 準溶液 とす る.こ れ らの

液 につ き,薄 層 クロマ トグラフィー ( 2  θJ〉に よ り試 験 を行 う。試料

溶液及び標準溶液 1 0μLず つ を薄層 クロマ トグラフィー用 シ リカゲル

(蛍光剤入 り)を用 いて調製 した薄層板 にスポ ッ トす る.次 にヘ プ タン

/ク ロロホル ム/エ タノール( 9 9 , 5 ) /酢酸( 1 0 0 )混液 ( 4 : 4 : 4 : 1 )を展開

溶媒 として約 1 2  c m展開 した後 ,薄 層板 を風乾す る。これ に紫外線(主

波長 2 5 4  n m )を照射す る とき,試 料溶液 か ら得た主スポ ッ ト以外 のス

ポ ッ トは,標 準溶液 か ら得たスポ ッ トよ り濃 くない.



乾燥減量 ( 2イア〉 0。5°/ 0 以下( l g , 1 0 5 ℃, 4 時 間)

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

比Ⅳ―ジメチル ホル ムア ミ ド3 0 m L に 溶 か し,水 1 0 m L を 加 えた後, 0 . 1

m o 1 / L 水酸化ナ トリウム液 で滴定 ( 2 5 θ〉す る(手旨示薬 :チモール フタ

レイ ン試液 0 . 5 m L ) . 別に 比Ⅳ…ジメチル ホル ムア ミ ド3 0 m L に 水 2 6 m L

を加 えた液 につ き,同 様 の方法で空試験 を行 い,補 正す る。

0.lmo1/L水 酸化ナ トリウム液 lmL=31.03mg C12H14N404S

ピ リメタ ミン標準 品 C 1 2 H 1 3 C l N 4 : 2 4 8 . 7 1  2 , 4 -ジア ミノー5 - ( 4 -クロロフェ

エル) - 6 -エチル ピ リミジンで,下 記 の規格 に適合す る もの.

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 5 )の臭化 カ

リウム錠剤法 に よ り測定す る とき,波数 3 4 6 0  c m ~ 1 , 3 3 1 0  c m ~ 1 , 1 6 2 6  c m ~ 1 ,

1 5 7 4  c m ~ 1 , 1 4 3 7  c m ~ 1及び 8 3 2  c m ~ 1付近 に吸収 を認 める。

融点 (2.びθ) 238～ 242℃

類縁物質 本 品 5 0 m g を メタノール 5 , O 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,メタノール を加 えて正確 に 1 0 0 m L とす る。

更 に この液 l m L を 正確 に量 り,メタノール を加 えて正確 に 1 0 m L と し,

標準溶液 とす る。これ らの液 につ き,薄 層 クロマ トグラフィー ( 2 . θJ〉

によ り試験 を行 う.試 料溶液及び標 準溶液 1 0μLず つ を薄層 クロマ ト

グラフィー用 シ リカ ゲル(蛍光剤入 り)を用いて調製 した薄層板 にスポ

ッ トす る.次 にメタ ノール/ 1 - ブ タノール/水 /酢 酸 ( 1 0 0 ) 混液( 1 6 :

2 : 1 : 1 ) を 展 開溶媒 として約 1 2 c m 展 開 した後 ,薄 層板 を風乾す る。

これ を塩素 を満 た した槽 中に約 1分 間放置 した後取 り出 し,空 気 を吹

きつ けて過乗Jの塩 素 を除 く。次 に T D M 溶 液 を薄層板 に均等 に噴霧 し,

直 ちに観 祭す 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 ( 2イプ〉 0 . 5 0 / 0 以下( l g , 1 0 5 ℃, 4 時 間)

含量 9 9 . 5 0 / 0 以上 .定 量法  本 品 を乾燥 し,そ の約 0 . 3 g を精密 に量 り,

非水滴定用酢酸 7 5 m L に 溶 か し, 0 . l  m o 1 / L 過塩 素酸 で滴 定 ( 2 . づ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  m o 1 / L 過塩素酸 l m L = 2 4 , 8 7 m g C 1 2 H 1 3 C l N 4

T D M 溶 液

A , B 液 の全量及 び C液 の 1 . 5 m L を用時混合す る.

A液 : 4 , 4 ) ―テ トラメチル ジア ミノジフェニル メタン 2 . 5 g を酢酸( 1 0 0 ) 1 0

m L に 溶か した後 ,水 5 0 m L を 加 える.



B 液 i ヨ ウ化 カ リウム 5 g を水 1 0 0 m L に溶 かす .

C 液 : ニ ン ヒ ドリン 0 , 3 g を水 9 0 m L に 溶 か し, 酢 酸 ( 1 0 0 ) 1 0 m L を加 え

る。

4 , 4 ' ―テ トラ メ チ ル ジ ア ミノジ フ ェ ニル メ タ ン C 1 7 H 2 2 N 2  白～ 帯 青 白

色 の光輝 あ る葉 状 結 晶 で あ る.

融 点 (2_5θ〉 90～ 91℃



フェニ トイン ・フェノバル ビタール ・安息香酸ナ トリウム

カ フ ェイ ン錠

Phenytoin,Phenobarbital  and  Caffeine alld Sodium Benzoate

Tablets

溶 出性 ( 6 . 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 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 した水 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 5 m Lを 正確 に量 り,メ タノ

ール 5 m Lを 正確 に加 え,試 料溶液 とす る.別 にフェニ トイ ン標 準 品を

1 0 5℃で 2時 間乾燥 し,その約 2 7 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 1 0 m Lを 正確 に量 り,メ タノール を加 えて

正確 に 1 0 0 m Lと し,フ ェニ トイ ン標 準原液 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 8 m gを 精密 に量 り,水

に溶 か して正確 に 2 0 0 m Lと し,フ ェノバル ビタール標準原液 とす る.更

に,無 水 カ フェイ ン標準品を 8 0℃で 4時 間乾燥 し,そ の約 1 8 m gを 精密

に量 り,水 に溶 か して正確 に 2 0 0 m Lと し,カ フェイ ン標 準原液 とす る。

フェノバル ビタール標準原液及びカ フェイ ン標準原液 1 0 m Lず つ を正確

に量 り,水 を加 えて正確 に 1 0 0 m Lと し,フ ェノバル ビタール ・カ フ ェイ

ン混合標準原液 とす る。フェニ トイ ン標準原液 5 m Lを 正確 に量 り,フ ェ

ノバル ビタール ・カ フェイ ン混合標 準原液 5 m Lを 正確 に加 え,標 準溶液

とす る。試 料溶液及び標準溶液 3 0μLず つ を正確 に とり,次 の条件 で液

体 ク ロマ トグラフィー ( 2 .θF〉に よ り試験 を行 い,そ れぞれ の液 のカ フ

ェイ ンの ピー ク面積 ИT a及び Иs a ,フ ェノバル ビタール の ピー ク面積 ИT b

及び 夕s b並び にフェニ トイ ンの ピー ク面積 ′T c及び Иs cを沢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 る安 息香酸 ナ トリウムカ フ ェイ ンの表 示

量に対す る溶 出率(°/。) ( n = 2 )

=″亀a×

1王ケき|十日(響
Xf!)}X孝 ×4500//49

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 )



=〃品×t響十を(1茂伊×;告)}×ゼ十×45
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( % ) ( n = 1 , 3 )

=″塩×|1歩き上十督(響×ザ!)}×ゼ!×90
1 / s a : 無水 カ フ ェイ ン標 準 品 の秤 取 量( m g )

‰ b i フ ェ ノバ ル ビタール 標 準 品 の秤 取 量( m g )

″s c : フ ェニ トイ ン標 準 品 の秤 取 量 ( m g )

C a : 1 錠 中の安 定、香 酸 ナ トリウムカ フ ェイ ンの表 示 量 ( m g )

C b : 1 錠 中の フ ェ ノバル ビター ル の表 示 量 ( m g )

C c : 1 錠 中の フ ェニ トイ ンの表 示 量 ( m g )

試験 条件

検 出器 : 紫 外 吸 光 光度 計 ( 測定波 長 : 2 4 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 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 : 4 5 ℃付 近 の一 定温 度

移 動 相 : p H 4 , 3 の 0 . 0 1  m o 1 / L 酢酸 ・酢 酸 ナ トリウム緩 衝 液 / メ タ ノー

ル 混 液 ( 2 9 : 2 1 )

流 量 i フ ェニ トイ ンの保 持 時 間 が約 1 4 . 2 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 0 μL に つ き, 上記 の条件 で操 作す る とき,

カ フ ェイ ン, フ ェ ノバ ル ビタール 及 び フ ェニ トイ ンの順 に溶 出 し,

隣 り合 うピー クの分 離 度 は 1 . 5 以上 で あ る。 ま た , そ れ ぞ れ の ピ

ー クの理 論 段 数 及 び シ ンメ トリー係 数 は , そ れ ぞれ 1 5 0 0 段以 上 ,

2 . 0 以下であ る。

システ ムの再現性 : 標準溶液 3 0 μL

回繰 り返す とき, そ れぞれ の ピー

下で ある。

につ き,上 記 の条件 で試 験 を 6

ク面積 の相対標 準偏差は 2 . 0 0 / 0以



溶 出規格

表示 量 規 定 時 間 溶 出率

フェニ トイ ン

16.667mg
1 5 分 5 5 0 / 0 以下

90分 7 0 0 / 0以上

20.833mg
1 5 分 5 0 0 / 0 以下

1 2 0分 70 0 / 0以上

25.Omg
1 5 分 4 5 0 / 0以下

1 8 0分 70%以 上

フェノバル ビタール 8.333mg 45分 8 5 % 以 上

安定、香酸ナ トリウムカ フェイ ン 16.667mg 4 5 分 85 0 / 0以上

無 水 カ フ ェイ ン標 準 品  無 水 カ フ ェイ ン(日局) `た だ し,乾 燥 した もの を

定 量 す る とき,無 水 カ フ ェイ ン( C 8 H 1 0 N 4 0 2 ) 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) .

フ ェニ トイ ン標 準 品  フ ェニ トイ ン(日局) .

0 , 0 1 m o 1 / L 酢酸 ・酢酸 ナ トリウム緩 衝 液 , p H 4 . 3  酢 酸 ナ トリウム三 水 和 物

1 . 3 6 g を水 9 7 0 m L に 溶 か し,酢 酸 ( 1 0 0 ) を加 え, p H 4 , 3 に 調 整 した後 ,水

を加 えて 1 0 0 0 m L と す る。



ミノサイ ク リン塩酸塩カプセル

単Iinocyclirle IIydrochloride Capsules

溶 出性 ( びF 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

r / n ■L を 正確 に量 り, 表 示 量 に従 い l m L 中 に ミノサ イ ク リン( C 2 3 H 2 7 N 3 0 7 )

約 2 2 μg ( 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 ミノサ イ ク リン塩 酸塩 標 準 品約 2 2 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 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 につ き, 紫 外 可視 吸 光 度 演J 定法 ( 2 _ 2 イ〉 に よ り試 験 を行 い ,

波 長 3 4 8 n m に お け る吸 光度 ИT 及 び Иs を測 定す る。

本 品 が溶 出規 格 を満 たす とき は適 合 とす る。

ミノサイ ク リン( C 2 3 H 2 7 N 3 0 7 ) の表示量 に対す る溶 出率(°/。)

=ンレ亀×解T夕s)×(″/り×(1/0× 90

‰

C

や
ヽ
　

１

ノサイ ク リン塩酸塩標準 品の秤 取量 〔m g ( 力価 )〕

カプセル 中の ミノサイ ク リン( C 2 3 H 2 7 N 3 0 7 ) の表示量 〔m g ( 力価 )〕

溶 出規格

表示 量 規 定 時 間 溶出率

5 0 m g ( 力価 ) 1 5 分 700 / 0以上

1 0 0 m g ( 力価 ) 30分 7 0 0 / 0 以上



マ ジ ン ドー ル 錠

沖Iazindol Tablets

溶 出性 (びゃ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 . 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i m Lを 正確 に量 り,表 示 量 に従

い l m L中 にマ ジ ン ドー ル ( C 1 6 H 1 3 C I N 2 0 ) 約0 , 2 8 μgを 含 む 液 とな る よ うに

0 . l  m o 1 / L 塩酸 試 液 を加 えて正確 に ″m Lと し,試 料 溶 液 とす る。別 にマ

ジ ン ドー ル標 準 品 を 1 0 5℃で 4時 間乾 燥 し,その約 2 2 m gを 精 密 に量 り,

0。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 5 m Lを 正確

に量 り, 0 . l  m o 1 / L 塩酸 試 液 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と す る。更 に この液

5 m Iフを正確 に量 り, 0 , l  m o 1 / L 塩酸試 液 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と す る.

この液 1 0 m Lを 正 確 に量 り,水 を加 えて正確 に 2 0 m Lと し,標 準溶 液 と

す る.試 料 溶 液 及 び標 準溶 液 5 0μLず つ を正確 に量 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 ,マ ジ ン ドー ル の ピー ク

面積 ИT ,泌s及 び マ ジ ン ドール に対す る相 対 保 持 時 間 が約 1。2の 2 - ( 2 - ア

ミノエ チ ル )…3…( 4 -クロ ロ フ ェニ ル ) - 3 -ヒドロ キ シ フ タル イ ミジ ンの ピー

ク面積 ИT Dを測 定す る。

本 品 が溶 出規 格 を満 たす ときは適 合 とす る.

マ ジ ン ドール ( C 1 6 H 1 3 C I N 2 0 ) の表 示 量 に対す る溶 出率 ( % )
=″ s×(ИTttИTD× 0・88)/Иs×(ア/り ×(1/C)× (9/8)

惚ギ マ ジ ン ドール 標 準 品 の秤 取 量( m g )

C : 1 錠 中のマ ジ ン ドール ( C 1 6 H 1 3 C I N 2 0 ) の表 示 量( m g )

試 験 条件

検 出器 : 紫 外 吸 光 光 度 計 ( 測定波長 : 2 2 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 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 : 2 5 ℃付 近 の一 定 温度

移 動相 : リン酸 二水 素 ナ トリウムニ水 和 物 2 . 1 7 g を水 7 0 0 m L に 溶 か し,

薄 めた リン酸 ( 1 →1 0 ) を加 えて p H 3 . 0 に 調 整 す る。 この液 に アセ トニ

トリル 3 0 0 m L 及 び 1 - ヘプ タ ンスル ホ ン酸 ナ トリウム 1 . o g を加 え る。

流 量 : マ ジ ン ドール 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 5 0 μL に つ き , 上 記 の条件 で操 作 す る とき,



マ ジン ドール の ピー クの理論段数及び シンメ トリー係数 は,そ れ ぞれ

2000段 以上 ,2.0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,マ ジン ドール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 規 格

0.5口ng 30分 7 5 0 / 0以上

マ ジ ン ドール標 準 品  C 1 6 H 1 3 C I N 2 0 : 2 8 4 , 7 4

( 土) _ 5 - ( 4 - クロ ロ フ ェ エル ) - 2 , 5 - ジヒ ドロ_ 3 みイ ミダ ゾ [ 2 , 1 - a ] イソイ ン ドー

ル _ 5 - オール で , 下 記 の規 格 に適 合 す る もの . 必 要 な場 合 に は次 に示 す

方 法 で精 製 す る。

精 製 法  マ ジ ン ドー ル に 比Ⅳ―ジ メチル ホル ム ア ミ ドを加 えて加 熱 して溶

か し, 温 時 ろ過 す る。冷 後 , ろ 液 か ら得 られ た結 晶 を分 取 しアセ トンで

洗 い , 減 圧 下 で 乾燥 す る。

性 状  本 品 は 白色 の結 晶 又 は結 晶性 の粉 末 で あ る。

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 2 0 m g を と り, メ タ ノール / ク ロ ロホル ム混 液 ( 1 : 1 ) 2 m L を 正確 に

加 えて溶 か し, 試 料 溶 液 とす る。別 に塩 酸 2 - ( 2 - アミノエ チル) …3 - ( 4 - クロ

ロフ ェニル ) - 3 - ヒドロキ シ フ タル イ ミジ ン 2 . 2 m g を と り, メ タ ノール /

ク ロ ロホル ム混 液 ( 1 : 1 ) 4 0 m L を正確 に加 えて溶 か し, 標 準溶 液 とす る。

これ らの液 につ き, 薄 層 ク ロマ トグ ラ フ ィー  ( 2 . θJ 〉 に よ り試 験 を行

う。試 料溶 液 及 び標 準溶 液 5 μL ず つ を薄 層 ク ロマ トグ ラ フ ィ
ー 用 シ リカ

ゲル ( 蛍光剤 入 り) を用 い て調 製 した薄 層 板 に ス ポ ッ トす る。次 に ジ ク ロ

ロメ タ ン/ メ タ ノー ル / ア ンモ ニ ア水 ( 2 8 ) 混液 ( 1 8 0 : 2 0 : 1 ) を展 開溶 媒

と して約 1 5 c m 展 開 した後 , 薄 層 板 を風 乾す る。 これ に紫 外 線 ( 主波 長

2 5 4 n m ) を照射 す る とき, 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 か ら得 た ス ポ ッ トよ り濃 くない 。ま

た , 試 料 溶 液 に は , 主 ス ポ ッ ト及 び塩 酸 2 - ( 2 - アミノエ チル ) - 3 - ( 4 - クロ ロ

フ ェ ニ ル ) - 3 - ヒドロ キ シ フ タル イ ミジ ン 以 外 の ス ポ ッ トを認 め な い

( 0 . 5 0 / 0 以下) .

乾 燥 減 量 ( 2 イア〉 0 。2 % 以 下( 0 . 5 g , 1 0 5 ℃, 4 時 間)

含 量  9 9 , 0 °/ 0 以上 ,  定 量 法  本 品 を 1 0 5 ℃で 4 時 間乾 燥 し, そ の約 0 . 2 g

を精密 に量 り, 酢 酸 ( 1 0 0 ) 7 0 m L を加 えて溶 か し, 0 . l  m 0 1 / L 過塩 素 酸 で滴

定 ( 2  j 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  m o 1 / L 過塩 素酸 l m L = 2 8 . 4 7 m g  C 1 6 H 1 3 C l N 2 0

塩 酸 2 - ( 2 - アミノエ チル ) - 3 - ( 4 - クロ ロフ ェエル ) - 3 - ヒドロキ シ フタル イ ミジ

ン C16H15CIN202・HCl:339.22



性 状  本 品 は 白色 の結 晶性 の粉 末 で ,に お い は ない 。

確 認 試 験  本 品 1 0 m gを 薄 めた塩 酸 ( 1→2 0 )に溶 か し 1 0 0 0 m L と した溶 液

につ き ,紫 外 可視 吸光度 測 定 法 ( 2 . 2ィ)に よ り,吸 収 スペ ク トル を測

定 す る とき,波 長 2 2 1～2 2 4 n m に 吸収 の極 大 を示 す 。

含 量  9 8 . 0 0 / 0 以上 .  定 量 法  本 品約 5 0 m gを 精 密 に量 り,非 水 滴 定 用

酢 酸 水 銀 (■)試液 に溶 か した後 ,酢 酸 ( 1 0 0 ) 4 0 m L を加 え, 0 . 0 2 m o 1 / L 過

塩 素酸 で滴 定 ( 2 . 5θ〉 す る(電位 差 滴 定 法 ) .同 様 の方 法 で空 試 験 を行

い ,補 正 す る。

0 . 0 2 m o 1 / L 過塩 素酸 l m L = 6 . 7 8 4 m g  C 1 6 H 1 5 C l N 2 0 2 ・H C l



ベ ン フ ォ チ ア ミ ン散

Benfotiarline Powder

溶 出性 ( 5 7 θ〉 本 品の表示量 に従 いベ ンフォチ ア ミン( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S ) 約

3 4 、5 8 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 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 0 m L を 正確 に量

り, 0 . l  m o 1 / L 塩酸試液 を加 えて正確 に 2 5 m L と し,試 料溶液 とす る.別

に,ベ ンフォチア ミン標 準品を 1 0 5 ℃ で 2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 5 m L を 正確 に

量 り, 0 , l  m o 1 / L 塩酸試液 6 0 m L を 正確 に加 えた後 ,水 を加 えて正確 に

1 0 0 m L と し,標 準溶液 とす る.試 料溶液及び標 準溶液 につ き,紫 外可視

吸光度測定法 ( 2 2 イ〉 に よ り試験 を行 い ,波 長 2 4 3 n m に お け る吸光度

ИT及び Иsを 測定す る。

本品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

ベ ンフォチア ミン( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S ) の表示量 に対す る溶 出率( 0 / 。)

=(〃 s/ンフイT)×(刀T/刀S)×(1/C)× (225/2)

Иギ ベ ンフォチア ミン標 準品の秤取量( m g )

″ド 本 品の秤 取量( g )

C  i l g 中 の ベ ン フ ォ チ ア ミ ン ( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S ) の表 示 量 ( m g )

溶 出規 格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出率

138.3rng/g 1 5 分 8 0 0 / 0 以上

ベ ンフォチ ア

定量す る と

ミン標準 品  「ベ ンフォチア ミン」。ただ し,

き, ベ ンフォチア ミン( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S ) 9 9 . 0 °/ o

乾 燥 した もの を

以 上 を含 む .



ベ ン フ ォ チ ア ミ ン錠

Benfo t i a l l l i n e  T a b l e t s

溶 出性 ( 5 .ァ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 ンl m Lを正確 に量 り,表 示量

に従 い l m L中 にベ ンフォチア ミン( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S )約1 5μgを 含 む液 とな

るよ うに 0 . l  m o 1 / L塩酸試液 を加 えて正確 に / ' m Lと し,試料溶液 とす る.

別 に,ベ ンフォチア ミン標 準品 を 1 0 5℃で 2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 5 m Lを 正確

に量 り, 0 . l  m o 1 / L塩酸試 液 6 0 m Lを 正確 に加 えた後 ,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, 0 , l  m 0 1 / L

塩 酸試液 /水 ( 3 : 2 )を対照 とし,紫 外可視 吸光度測定法 ( 2 , 2ィ)に よ り試

験 を行い,波 長 2 4 3 n mに お ける吸光度 ИT及 び Иsを 測定す る.

本 品が溶 出規格 を満 たす ときは適合 とす る。

ベ ンフォチア ミン( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S )の表示量 に対す る溶 出率( 0 /。)
=″ s×(ИT / Z s )×( / 7り ×( 1 / C )×4 5

″s i ベ ンフォチア ミン標準品の秤取量( m g )

C 1 1 錠 中のベ ンフォチア ミン( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S ) の表示量( m g )

溶 出規格

表 示 量 規 定 時 間 溶 出率

34.58m鷺 90分 7 0 0 / 0以上

ベ ンフォチア

定量す る と

ン標 準 品

. V ベ ン フ

や
ヽ

き

「ベ ンフォチア ミン」。ただ し,

ォチア ミン( C 1 9 H 2 3 N 4 0 6 P S ) 9 9 . 0 °/ o

乾 燥 した もの を

以 上 を含 む .



フマル酸第一鉄徐放カプセル

F e r r o u s  F u m a r a t e  E x t e n d e d― re l e a s e  C a p s u l e s

溶 出性 ( び. ノθ〉 本 品 1 個 を と り, 試 験 液 に水 9 0 0 m L を 用 い , パ ドル 法( 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 を 正確 に と り, 直 ち に 3 7 ±0 . 5 ℃に

加 温 した水 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 し, 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 に鉄 ( F e ) として約 1 1 l  μg 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 に硫 酸 ア

ンモ ニ ウム鉄 ( 皿) 十二水 和 物 約 0 . 1 9 g を精密 に量 り, 水 2 0 m L に 溶 か した

後 , 希 塩 酸 l m L 及 び水 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 , 標 準溶 液 及 び水 3 m L ず つ を正確 に量 り, そ れ ぞ れ に l  m o 1 / L

塩 酸試 液 2 m L 及 び塩 酸 ヒ ドロキ シア ンモ ニ ウム溶 液 ( 1 →1 0 ) 4 m L を正確

に加 えて よ く振 り混ぜ , 5 分 間放 置 後 , 1 , 1 0 - フ ェナ ン トロ リンー 水 和

物 の鉄試 験 用 p H 4 . 5 の酢 酸 ・酢 酸 ナ トリウム緩 衝 液 溶 液 ( 1 →1 0 0 0 ) 1 0 m L

を正確 に加 え , 更 に水 を加 えて正確 に 1 0 0 m L と し, 1 5 分 間放 置 す る.

これ らの液 につ き , 水 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 5 1 0 n m に お け る吸 光度 ИT ぃ) 夕刀s 及 び ИB 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 る鉄 ( F c ) の表 示 量 に対す る溶 出率 ( % )

( n = 1 , 2 , 3 )

=″名×

| |夕十三:|十 冨( |夕十二:I X法 ) |×チ
×
と

×45 0

″s i 硫 酸 ア ンモ ニ ウム鉄 ( I E l ) 十二 水 和 物 中の鉄 ( F c ) の量 ( m g )

C i l カ プセ ル 中の鉄 ( F c ) の表 示 量 ( m g )

溶 出規格

表 示 量
*

規 定 時 間 溶 出率

100mg

6時 間 10～ 400/。

10時 間 30-60° /0

2 4 時 間 6 0 0 / 0 以上

ネ
鉄 と して



イフェンプロジル酒石酸塩細粒
I f e n p r o d i l  T a r t r a t e  F i n e  G r a n u l e s

溶 出性  (び.ァθ〉 本 品の表 示 量 に従 いイ フェ ンプ ロジル 酒 石 酸塩

((C 2 1 H 2 7 N 0 2 ) 2・C4 H 6 0 6 )約20 m gに 対応 す る量 を精密 に量 り,試 験液 に水

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

開始 し,規 定 時 間後 ,溶 出液 20m L以 上 を と り)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 10m Lを 除 き,次 の ろ液 5mLを

正確 に量 り,水 を加 えて正確 に 10m L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(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25m gを 精密 に量 り)水 に溶 か し,正 確

に250 m Lと す る。この液 10m Lを 正確 に量 り,水 を加 えて正確 に 100 m Lと

し,標 準溶 液 とす る。試 料 溶 液及 び標 準溶 液 30μL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

波 のイ フ ェ ンプ ロジル の ピー ク面積ス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。

イ フ ェ ンプ ロジル 酒 石 酸 塩 ((C 2 1 H 2 7 N 0 2 ) 2・C4 H 6 0 6 )の表 示 量 に対す る溶 出

率 (%)

= (″ s/レレイT)×(ИT/Иs)×(1/ C )×72

4ギ 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 )

る :ヽ本 品 の採 取 量 (g)

C : l g中 の イ フ ェ ンプ ロジル酒 石 酸 塩 ((C 2 1 H 2 7 N 0 2 ) 2・C4 H 6 0 6 )の表 示 量

( m g )

試験条件

検 出器 :紫 外吸光光度計(渡J定波長 : 2 2 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 :無 水 リン酸水素ニナ トリウム1 . 4 2 gを水 に溶 か し, 1 0 0 0 m Lと

す る.こ の液6 5 0 m Lに アセ トニ トリル3 5 0 m Lを 加 え)リ ン酸 でp H 2 . 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3 0μL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 クの理論段数及 び シンメ トリー係数 は, それ

ぞれ3 0 0 0 段以上 , 2 . 0 以下であ る。

システムの再現性 : 標準溶液3 0 μL 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 0 / 0

以下である.

溶 出規 格

表 示 量 規定時間 溶 出率

40mg/g 1 5分 8 5 0 / 0 以上



イ フ ェ ン プ ロ ジ ル 酒 石 酸 塩 錠

Ifenp r o d i l  T a r t r a t 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90 0 m L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20 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 10 m Lを 除 き,次 のろ液 ンlm Lを正確 に量 り,表 示量 に従 い lm L中 に

イ フェンプ ロジル酒石酸塩(( c 2 1 H 2 7 N 0 2 ) 2・C 4 H 6 0 6 )約1 lμgを 含む液 とな る

よ うに水 を加 えて正確 に/' m Lと し,試 料溶液 とす る.別 にイ フェンプ ロ

ジル酒石酸塩標準 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25 m gを 精密 に量 り,水 に溶か し,正 確 に25 0 m L

とす る。 この液 10 m Lを 正確 に量 り,水 を加 えて正確 に10 0 m Lと し,標 準

溶液 とす る.試 料溶液及び標準溶液30μL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 のイ フ

ェンプ ロジル 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.

イ フェンプ ロジル酒石酸塩(( C 2 1 H 2 7 N 0 2 ) 2・C 4 H 6 0 6 )の表示量 に対す る溶 出

率(°/。)
=″ s X (泌T /Иs )×(″/り×(1 / C )×3 6

%ギ 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(m g )

C  i l錠 中のイ フェンプ ロジル酒石酸塩 (( C 2 1 H 2 7 N 0 2 ) 2・C 4 H 6 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 2 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 i無水 リン酸水素ニナ トリウム1 . 4 2 g を水 に溶 か し, 1 0 0 0 m L と す

る.こ の液6 5 0 m L にアセ トニ トリル3 5 0 m L を加 え)リ ン酸 でp H 2 . 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3 0μL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 クの理論段数及 び シンメ トリー係数 は,それ



ぞれ3 0 0 0 段以上, 2 . 0 以下であ る。

システムの再現性 : 標準溶液3 0 μL 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 0 / 0

以下である.

溶 出規 格

表示 量 規 定 時 間 溶 出率

10mg 30 うお 8 0 0 / 0 以上

20mg 9 0分 7 5 0 / 0 以上



ア セ グ ラ トン錠

Acegl a t O n e  T a b l e t s

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 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 8 m Lを 正確 に量 り,水 酸化ナ

トリウム試液 l m Lを 加 え, 2 0分 間振 り混ぜ た後 , 5分 間超音波 を熙射す

る。これ にフェノール フタ レイ ン試液 1滴 を加 え,希硫酸 で 中和 した後 ,

水 を加 えて正確 に 2 0 m Lと し,試 料溶液 とす る。別 にアセ グラ トン標準

品(別途 2 gに つ き,容 量滴 定法 ,直 接滴定 によ り水分 ( 2ィ8〉を測定 し

てお く)約 1 6 m gを 精密 に量 り,水 1 0 0 m Lを 加 え,次 いで水酸化ナ トリ

ウム試液 1 0 m Lを 加 え, 2 0分間振 り混ぜ た後 , 5分 間超音波 を照射す る.

これ にフェノール フタ レイ ン試液 1滴 を加 え,希 硫酸 で 中和 した後,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

5 0μLず つ を正確 に と り,次 の条件 で液体 クロマ トグラフ ィー ( 2θノ)に

よ り試験 を行 い,そ れぞれ の液 のアセ グラ トンをアル カ リ分解 して得 ら

れ た酢酸 の ピー ク面積 文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。

アセ グラ トン( C 1 0 H l o 0 8 )の表示量 に対す る溶 出率( % )
=″S×(ИT/Иs)×(1/C)× 1125

″s : 脱 水物換算 したアセ グラ トン標 準品の秤取量( m g )

C : 1 錠 中のアセ グラ トン( C 1 0 H l o 0 8 ) 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 1 0 n m )

カ ラム :内径8 m m , 長 さ3 0 c m の ステ ン レス管 に9μmの 水 素イオ ン型

の8 0 / 0 架橋度 を有す るステ レンジ ビニルベ ンゼ ン共重合 体 カチオ ン

交換樹脂 を充てんす る.

カ ラム温度 : 4 0 ℃付近 の一
定温度

移動相 :水 に ソン酸 を加 えて p H 2 . 8 に調整す る.

流量 :酢酸 の保持 時間が約 1 2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,

酢酸 の ピー クの理論段数及 び シンメ トリー係 数 は,そ れ ぞれ 1 0 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 0 μL に つ き, 上 記 の 条 件 で試 験 を6 回繰

り返 す とき, 酢 酸 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

187.5mg 1 2 0分 7 5 %以 上

アセ グラ トン標準品  日 本薬局方外 医薬 品規格 「アセ グラ トン」_た だ し,

定量す る とき,ア セ グラ トン( C 1 0 H l o 0 8 ) 9 9 ・0°/ O 以上 を含 む もの.



エ ル ゴ タ ミ ン酒 石 酸 塩 l m g ・ 無 水 カ フ ェ イ ン 1 0 0 m g 錠

ErgotaIIline Tartrate lmg and Anhydrous Caffeine  100mg

Tablets

溶出性 (何θ〉 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,孔 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 15mLを 除き,次 のろ液 2.5mLを 正確に量

り,酒 石酸溶液(1→100)を加えて正確に 25mLと し,試 料溶液とする。

本品が溶出規格を満たす ときは適合とする.

エル ゴタミン酒石酸塩

別にエルゴタミン酒石酸塩標準品げJ途 0.lgに つき,60℃で 4時 間減圧乾燥 し,

その減量 (2.ィア〉を測定 しておく)約22mgを 精密に量 り,pH4.0の 0.05mo1/L酢酸 ・

酢酸ナ トリウム緩衝液に溶かし,正 確に 200mLと する.こ の液 2mL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 200mLと す

る。更にこの液 5mLを 正確に量 り,酒 石酸溶液(1→100)を加えて正確に 50mLと

し,標 準溶液 とする。試料溶液,標 準溶液及び酒石酸溶液(1→100)/pH4.0の

0.05mo1/L酢 酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液混液(9:1)に つき,蛍 光光度法 〈222)に

より試験を行い,励 起の波長 330111n,蛍光の波長 48511111における蛍光の強さ恥,

県及び 島 を測定する。

エルゴタミン酒石酸塩((C33H35N505)2'C4H606)の表示量に対する溶出率(0/。)
=隆 ×((恥

―
島)/(亀

―
島))×(1/0× (9/2)

‰ :乾燥物に換算 したエルゴタミン酒石酸塩標準品の秤取量(mg)

C:1錠 中のエルゴタミン酒石酸塩((C33H35N505)2・C4H606)の表示量(mg)

無水カフェイン

別に無水カフェイン標準品を80℃で4時 間乾燥 し,その約 28mgを 精密に量 り,

pH4.0の 0.05moVL酢 酸 ・酢酸ナ トリウム緩衝液に溶かし,正 確に 50mL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 50mLと する.更 にこの液 5mLを 正確に量 り,酒 石酸溶液(1→100)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,pH4.0

の0,05mo1/L酢酸。酢酸ナ トリウム緩衝液を対照とし,紫外可視吸光度測定法 (2.2ィ〉

により試験を行い,波 長 27311111における吸光度文T及 びZsを 測定する。

無水カフェイン(C8H10N402)の表示量に対する溶出率(°/。)
=ンフls×留T″s)×(1/0× 360



‰ :無水カフェイン標準品の秤取量(mg)

C:1錠 中の無水カフェイン(C8H10N402)の表示量(mg)

溶出規格

表示量 規定時間 溶出率

エル ゴタミン酒石酸塩 l m嵐
90分

750/0以上

無水カフェイン 100m烹 800/0以上

エル ゴタミン酒石酸塩標準品 エ ル ゴタミン酒石酸塩(日局)。ただ し,乾 燥 した

ものを定量す るとき,エ ル ゴタミン酒石酸塩((C33H35N505)2・C4H606)99,0°/o以上

を含むもの.

無水カフェイン標準品 無 水カフェイン(日局)。ただ し,乾 燥 したものを定量す

るとき,カ フェイン(C8H10N402)99・0°/o以上を含む もの.


