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アザチオ プ リン錠

―
″項り縁 ここ″する・

製剤均―性 (`02)次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する.

本品 1個をとり,アザチオプリン (C9H7N702S)5 mg当 たり吸収スペクトル用ジメチルスルホキシドl mLを加え,

よく振り混ぜた後,l mL中 にアザチオプリン (C9H7N702S)約 0.2 mgを含む液となるように0.l moVL塩酸試液を加

えて正確に /mLと し,ろ過する。初めのろ液20 mLを除き,次のろ液3 mLを正確に量り,0.l mouL塩酸試液を加

・えて正確に 100 mLと し,試料溶液とする.以下定量法を準用する。

アザチオプ リン (C9HiN702S)の 量 (mg)=鴫 X“ T//s)X(/ノ 500)

聰 :アザチオプリン標準品の秤取量 (m」



アミ ドトリゾ酸メグル ミン注射液

削除品目

各条申削除静 易 五
=ま
次の通グ務 る.

アミドトリゾ酸メグルミン注射液



アミドトリゾ酸ナ トリウムメグルミン注射液

務 の凛務磁ダラ〔こ改める

製 法

(1)  アミドトリゾ酸 (無水物として) 471.78g
水酸化サ1ト リウム

メグルミン

注射用水  
〆

5.03g

125.46g

適 量

全   量 1000 mL

(2)  アミドトリゾ酸 (無水物として) 597.30g
水酸化ナ トリウム

メグルミン

注射用水

6.29g

159.24g

適 量

全   量      ・
 1000 mL

以上 (1)又は (2)を とり,注射剤の製法により製する。

嫌 物 の動 ι力あ邑″お ・

不溶性異物 〈dθめ 第 1法により試験を行うとき,適合する.

不溶性微粒子 (`θ乃 試験を行うとき,適合する。

無 菌 (4に〉 メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する。



アミノフィリン注射液

定量法″rノノの項を次のように改める.

定 量 法

(1)テオフィリン 本品のテオフィリン (C7H:N402)約 39.4 mg(「アミノフ
・
ィリン水和物J約 50 mg)に対応す

る容量を正確に量り,水をカロえて主確に50 mLと し,試料溶液とする.別に定量用テオフィリンを 105℃で 4時間乾

燥し,その約 40 mgを精密に量り,水に溶かし,正確に50 mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 5/L

ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θ′)により試験を行い,それぞれの液のテオフイリンの

ビーク面積ИT及びИsを測定する。

.テ オ フ ィ リン (C7H8N402)の 量 輛υ =口た XC/T//o

聰 :定量用テオフィリンの秤取量 (m」             ・                 1
試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :270 nm)

カラム :内径 6mm,長 さ 15 clnの ステンレス管に 5川 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

カグルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :薄めた酢酸 (100)(1→ 100)/メ タノール混液 (4:1)

流量 :テオフイリンの保持時間が約 5分になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 5 μLにつき,上記の条件で操作するとき,テオフイ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 3000段以上,1_5以下である.

システムの再現性 :標準溶液 5ル につき,上記の条件で試験を 6回繰 り返す とき,テオフィリンのピーク面積

の相対標準偏差は 1.0%以下である。
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アモキシシリン水和物

…

の項瞥夕のよ7~r_~Faる 。

純度試験

(3)類縁物質 本品 0.10gをホウ酸溶液 (1→ 200)50 mLに溶かし,試料溶液とする.試料溶液 lmLを正確に
量り,ホ ウ酸溶液 (1→ 200)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ル ずつを
正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θ′)に より試験を行い,それぞれの液の各々のピーク面積を自
動積分法により測定するとき,試料溶液のアモキシシリン以外の各々のビーク面積は,標準溶液のアモキシシリンの

・ 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 :254 rlm)

.   カラム :内径 4 nlln,長 さ30 cmのステンレス管に 10押 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ
リカグルを充てんする。                               ・

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :酢酸ナ トリウム三水和物 1.36gを水 750 mLに 溶かし,酢酸 (31)を加えてPH 4.5に調整した後,本を
加えて looO mLと する。この液 950 mLに メタノール 50 mLを加える。

流量 :アモキシシリンの保持時間が約 8分になるように調整する。

面積測定範囲 :アモキシシリンの保持時間の約 4倍の範囲
システム適合性               ‐             ´

検出の確認 :標準溶液 l mLを正確に量り,ホ ウ酸溶液 (1→ 200)を加えて正確に 10 mLと する。この液 loル
から得たアモキシシリンのビーク面積が,標準溶液のアモキシシリンのビーク面積の 7～ 13%になることを
確認する.    ―      l

システムの性能 二標準溶液 10脚しにつき,上記の条件で操作するとき,アモキシシリ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2500段以上,1.5以下である.

システムの再現性 :標準溶液 10メしにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,アモキシシリンのビーク面・
積の相対標準偏差は 1.0%以 下である。



イオタラム酸ナ トリウム注射液

採 取 容 量 の 項 の 力 鬱 姥 L妨 格 .

不溶性異物 (d" 第 1法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (`θみ 試験を行うとき,適合する。

無 菌 〈4θめ 直接法により試験を行うとき,適合する。
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イオタラム酸 メグル ミン注射液

ン ドトキル の石辞協認′潔列粥影覆り物 石昴動

"7・不溶性異物 にθめ 第1法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (`θル試験を行うとき,適合する。

無 菌 にθめ メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する.
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硝酸イソソルビド錠

期 の項を次のように改める.           ・

本品は定量するとき,表示量の

'3.0～
107.0%に対応する硝酸イソソルビド(CJ8N208:236.14)を 含む.

縛度試験の項のカ ワ 贈 L妨 略 .

製剤均一性 〈
`″

〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する_

本品 1個をとり,水 l mLを加え,振 り混ぜて崩壊させる.lmL中に硝酸イ ソソルビド(C6H8N203)約 0.lmgを含む 。
・

液 となるように水ノメタクール混液 (1:1)を加えて正確に /mLと し,10分間振 り混ぜる。この液を遠心分離 し,上

澄液を試料溶液とする。以下定量法を準用する.

硝酸イソソルビドc諄:N203)の量 (m」 =聰 X“T/1s)X/X(1/500)

聰 :脱水物に換算した定量用硝酸イソソル ビドの秤取量 (mg)    ~     ・

定量法の項を次のよ7~/_~raる″

定 量 法 本品20個以上をとり,その質量を精密に量り,粉末とする。硝酸イソソルビド (C6H8N203)約 5 mgに対

応する量を精密に量り,水ノメタノール混液 (1:1)を加えて正確に 50 mLと し,10分間振り混ぜる。この液を遠心

分離し,上澄液を試料溶液とする。別に定量用硝酸イソソルビド拐J途「硝酸イソソルビドJと 同様の方法で水分 (2郷〉

を測定してお
・
く)約 50 mgを 精密に量り,水ノメタノール混液 (1:1)に溶かし,正確に 100 mLと する。この液 10 mL

を正確に量り,水ノメタノール混液 (111)を加えて正確に50 mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 10ル

ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θ′)により試験を行い,それぞれの液の硝酸イソソルビ

ドのビーク面積ИT及びИsを測定する。

硝酸イソソルビド にJ8N208)の量 (mg)=聰 X“T//s)X(1/10)

鴫 :脱水物に換算した定量用硝酸インソルビドの秤取量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220 nm)

カラム :内径 4.6 1nnn,長 さ15 cmのステンレス管に5押 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :水ノメタノール混液 (H:9)                       。

流量 :硝酸イソソルビドの保持時間が約6分 と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 10脚しにつき;上記の条件で操作するとき,硝酸イソソルビドのビークの理論段数及

びシンメ トリー係数は,それぞれ 3000段以上,1.5以 下である。
_

システムの再現性 :標準溶液 10メしにつき,上記の条件で試験を 6回繰 り返すとき,硝酸イソソルビドのビーク

面積の相対標準偏差は 1.0%以下である。



イソニアジ ド錠

1脇 務緩り項の次Iこ次を追加≠石.

製剤均一性 (d″〉 次の方法により含量均―性試験を行うとき,適合する。           ・

本品 1個をとり,l mL中 にイソニアジド(c薄7N30)約 0.5 mgを含む液となるように水を加えて正確に /mLと し,

よく振り混ぜて崩壊させる。この液をろ過し,初めのろ液 10 mLiを 除き,次のろ液 5 mLを正確に量り,移動相を加
えて正確に50 mLと し,試料溶液とする。以下定量法を準用する。

イ ソニア ジ ド (CJIN30)の量 (mJ=鴫 X“T//s)X(//100)

恥 :定量用イソニアジドの秤取量 (mJ



イソニアジ ド注射液

猛認識懃列勲2忽ツ嗜雪カタる_

エンドトキシン (4θ′〉 0.50 EU/mg未満.

細 容野の物 掟にオを週吻げ笞_

不溶性異物 (`οめ 第 1法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (dθ乃 試験を行 うとき,適合する.

無 菌 (4θめ メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する.
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インジゴカル ミン注射液

動 の夏″瘤 こ置″ケる。

エンドトキシン (4θJ〉 7.5 EU/mg未 満.

物 容賢の″ 瘤 ここ″プぢ“

不溶性異物 〈
`" 

第1法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (`0乃 第2法により試験を行うとき,適合する.

°
無 菌 (4" メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する.



イン ドメタシン坐剤

け の物 ノ

“
"セ

Z鋼巳″ヂる。

製剤均―性 (da21 次の方法により含量均一性試験を行 うとき,適合する。

本品 1個をとり,メ タノーノイ酢酸 (100)混液 (200:1)80 mLを 加え,加温して溶かし,メ タノーシ蕪 酸 (loo)

混液 (200:1)を加えて正確に 100 mLと する。この液のインドメタシン (C19H16CIN04)約 2 mgに対応する容量 /mL
を正確に量り,メ タノーν壕 酸 (100)混液 (200:1)を 加えて正確に50 mLと し,試料溶液 とする。別にインドメ

タシン標準品を 105℃で 4時間乾燥し,その約0.lgを精密に量り,メ タノールノ酢酸 (100)混液 (20011)に溶かし,

正確に 100 mLと する。この液 4 mLを 正確に量り,メ タノール后 酸 (100)混液 (200:1)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につき,紫外可視吸光度測定法 (22う により試験を行い,波長 320 nln

における吸光度ИT及び/sを測定する。

イン ドメタ シン (C19H“CIN04)° の量 (mJ=:砲 不

“

Tノ Иs)X(2ノ リ

聰 :イ ンドメタンン標準品の秤取量 (m」
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・  ウル ソデオキシコール酸

基原の項を次のよ7~/_―abる。          ・

本品を乾燥したものは定量するとき,ウルソデオキシコール酸 (C241L04)98.5～ 101.0%を含む.

任費の項を麦のようfこ改める。

性 状 本品は自色の結晶又は粉末で,味は苦い.         ・                 .
本品ltメ タノール,エタノール (99.5)又は酢酸 (100)に溶けやすく,水にほとんど溶けない.

中 の項暫葬のよう
=こ
改めこ

確認試験 本品につき,赤外吸収スペクトル測定法 仏2分 の臭化カリウム錠剤法により試験を行い,本品のスペクト
ルと本品の参照スペクトルを比較するとき,雨者のスペクトルは同一波数のとこぅに同様の強度の吸収を認める.

動嘩稽診項を次のように改める_

純度試験

(1)硫酸塩 (′ .′ィ〉 本品2.Ogを酢酸 (10o)20 mLに 溶かし,水を加えて200 mLと し,lo分間放置する。この液
をろ過し,初めのろ液

・
lo mLを除き,次めろ液を試料溶液とする.試料溶液40 mLに希塩酸l mL及び水を加えてしo

mLと する。これを検液とし,試験を行う。比較液はo.oo5 mo1/L硫 酸0_“ mLに酢酸 (100)4 mL,希 塩酸 l mL及び
水をカロえて50 mLと する (0.048%以下)。

(2)軍金属 (J.θ

" 
本品1.Ogを とり,第 2法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液2.O mLを加える

(20 ppm以 下).
(3)パ リウム 本品2.Ogに水 loo mL及 び塩酸2 mLを加え,2分間煮沸し,冷後,ろ過し,ろ液が 10o mLにな
るまで水で洗う。この液10 mLに希硫酸l mLを加えるとき,液は混濁しない。
(4)類縁物質 本品 0.10gを とり,メ タノール l mLに溶かし,アセ トンを加えて正確に10 mLと し,試料溶液と

する。この液 l mLを正確に量り,アセ トンを加えて正確に 10o mLと する。この液 l mL及び 2 mLを正確に量り,

それぞれアセ トンを加えて正確に20 mLと し,標準溶液 (A)及び標準溶液 (B)とする。別に薄層クロマ ト・グラフ
ィー用ケノデオキシヨール酸50 mgを とり:メ タノール5 mLに溶かし,アャトンを加えて正確に50 mLと する。こ
の液 2 mLを 正確に量 り,アセ トンを加えて正確に 20 mLと し標準溶液 (1)と する。更に薄層クロマ トグラフィー用
リトコール酸 25 mgを とり,メ タノール 5 mLに溶かし,アセ トンをカロえて正確に 50 mLと する。この液 2 mLを正
確に量 り,アセ トンを加 えて正確に 20 mLと する。この液 2 mLを正確に量 り,アセ トンを加えて正確に 10 mLと し,

標準溶液 (2)とする。これらの液につき,薄層クロマトグラフィーク.03)に より試験を行う。試料溶液,標準溶液
(1),標準溶液 (2),標準溶液 (A)及び標準溶液 (B)lo/Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリ.カ グルを用い
て調製した薄層板にスポットする。次にイソオクタンノエタノール (99.5)ノ酢酸エチル′酢酸 (100)混液 (10:6:う :

1)を展開溶媒として約 15cm展開した後,薄層板を風乾する。更に 120℃で 30分間乾燥後,直ちに, リンモリプデ
ン酸 ″水和物 5gをエタノール (99_5).約 50 mLに溶かして,硫酸 5 mLを滴下し,更にエタノール (99_5)を加えて
100 mLと した液を均等に噴霧 し,120℃で 3～ 5分間加熱するとき,標準溶液 (1)及び標準溶液 (2)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 (1)みび標準溶液 (2)のスポットより濃くなく,

試料溶液から得
=主

スポット及び上記めスポット以外のスポットは,標準溶液(B)か ら得たスポットより濃くない。
また,試料溶液から得た主スポット及び上記のスポット以外のスポットは,標準溶液 (A)及び標準溶液 (B)か ら
得たスポットと比較して総量を求めるとき,0.25%以下である.

定量法の項哲葬のように麟 る。

定 量 法 本品を乾燥し,その約 o.5gを精密に量り,エタノ‐ル (95)“ mL及び水 20 mLに溶かし,0.l mo比 水
酸化ナ トリウム液で滴定 伝5の する (電位差滴定法)。 同様の方法で空試験を行い,補正する。

0.l mo1/L水酸化ナ トリウム液 l mL=39.26 mg C24H4004
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エス トラジオール安息香酸エステル水性懸濁注射液

潔蒻容室の′″′ん麦多己″妬 .

不溶性異物 〈
`ι

励 第 1法により試験を行 うとき,たやすく検出される異物を認めない。

無 菌 (4θめ 直接法により試験を行うとき,適合する。
.
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エストリオール水性懸濁注射液

採取蟹 の物

“

勧 妬 .

不溶性異物 (`" 第 1法により試験を行うとき,たやすく検出される異物を認めない.

,適合する。無 菌 (4θめ 直接法により試験を行うとき
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エチニルエス トラジオール

妨 の項を次のよ7‐/_~raる。

旋 光 度 伝ィ9〉 〔』
『

:-26ん -31° (乾燥後,0.lg,ピ リジン,25 mL,100 rrm).
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・      エテンザミド

性夕の難 次のよう
=こ
改める″

性 状 本品は自色の結晶又は結晶性の粉末である。

本品はメタノール,エタノール (95)又はアセトンにやや溶けやすく,水にほとんど溶けない。

本品は約 105℃ でわずかに昇華し始める。

艦認討昴の難 次のようfこ改める。

確認試験

(1)本品のメタノール溶液(1→ 100000)につき,紫外可視吸光度測定法 (2″〉により吸収スペクトルを測定し,

本品のスペクトルと本品の参照スペク・トル又はエテンザミド標準品について同様に操作 して得られたスペクトルを

比較するとき,両者のスペク トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(2)本品を乾燥し,赤外吸収不ペクトル測定法 (225)の臭化カリウム錠剤法により,試験を行い,本品のスペクト

ルと本品の参照スペク トル又はエテンザミド標準品のスペク トルを比較するとき,両者のスペクトルは同一波数のと

ころに同様の強度の吸収 を認める.
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エフェ ドリン塩酸塩錠

製剤均一″″項弦ツはつ髪らこ″妬 _                      ｀

溶 出 性 (`′θ)試験液に水 90o mLを用い,パ ドル法により,毎分50回転で試験を行うとき,本品の30分間の溶

出率は 80%以上である。

               最 20 mL以上をとり,孔径 0.45 μm以下のメンプランフィ本品 1個をとり,試験を開始 し,規定された時間に溶出1

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。別に定量用塩酸エフェドリンを 105℃で

3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 5 mLを 正確に量り,水を加

えて正確に50 mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 10ル ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ ト

グラフィー (2θ′)により試験を行い,それぞれの液のエフェドリンのビァク面積″T及びИsを測定する。

エフェドリン塩酸塩 (CloH15NO・ HCl)の表示量に対する溶出率 (°/ol=鴫 X ttT/ム)X(1/O X 90

聰 :定量用塩酸エフェドリンの秤取量 (mp
c:1錠中のエフェドリン塩酸塩 (CloH15NO・ HCl)の表示量 (m」

試験条件

検出器,カ ラ■,カ ラム温度,移動相及び流量は「エフエドリン塩酸塩Jの純度試験 (4)の試験条件を準用す

る。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10メしにつき,上記の条件で操作するとき,エフェ ドリ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 10000段以上,2.0以下である。

システムの再現性 :標準溶液 10/Lにつき,上記の条件で試験を 6回繰り返すとき,エフエドリンのビーク面積

の相対標準偏差は 2.0%以下である.
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エ リスロマイシン腸溶錠

房霧″の項を力のようfこ動 こ

崩 壊 性 (こ″)試験を行うとき,適合する.ただし,崩壊試験第2液による試験には補助盤を用いる。
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エルゴメトリンマレイン酸塩注射液

確認試験の項の次
=こ
次を追加邦 .

エンドトキシン (4θJ)1500 EU/mg未 満.

潔蒻容野の石″え隊 物 妬 .

不溶性異物 〈
`θ

め 第 1法により試験を行 うとき,適合する.

不溶性微粒子 (dO" 試験を行うとき,適合する.

無 菌 (4θの メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する。
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カルメロース

別名¨ 次
=こ
次を蜘 た

19θθa_〃″71
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カルメロースナトリウム

別名の項の次
=こ
次を追加お .

19θ解‐32-■
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グリセオフルビン錠

崩壊性の項管削除ι′製剤均一艦の次■こ溶畿性を追加妬 .

溶 出 性 (`′の 試験液にラウリル硫酸ナトリウム溶液 (1→ 100)900 mLを用い,パ ドル法により,毎分 100回転

で試験を行うとき,本品の 120分間の溶出率は 70%以上である。

本品1個をとり,試験を開始し,規定された時間に溶出液 20 mL以上をとり,孔径 0.45ノ知 以下のメンプランフィ

ルターでろ過する。初めのろ液 10 mLを 除き,次のろ液 /mLを正確に量り,表示量に従い l mL中 に「グリセオフ

ルビンJ約 6.9沼 (力価)を含む液となるように水を加えて正確に r mLと し,試料溶液とする。別にグリセオフル

ビン標準品約 28 mg(力価)に対応する量を精密に量り,エタノール (95)に溶かし,正確に200 mLと する.この

液 5 mLを正確に量り,試験液 5 mLを加え,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

液につき,水を対照とし,紫外可視吸光度測定法 (2“ により試験を行い,波長 295 nmにおける吸光度ИT及び Иs

を測定する。

グリセオフルビン (C17H17CЮ 6)の表示量に対する溶出率 (%)=聰×

“

T//s)X(んdtt X(1/の X(45/2)

聰 :グ リセオフルビン標準品の秤取量 [mま力価)]

C:1錠中のグリセオフルビン (C17H17CЮ 6)の表示量 [mま力価)]
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ク リンダマイシン塩酸塩

勒 項を力のように改める                                    °

本品は, リンコマイシンの誘導体の塩酸塩である。

本品は定量するとき,換算した脱水物 l mg当 たり838～ 940肥 (力価)を含む。ただし,本品の力価は,ク リン

ダマイシン (C18H33CN205S:424.98)と しての量を質量 (力価)で示す。

定量法α 籠 贅 の しに改める                                   ′

定 量 法 本品及びクリンダマイシン塩酸塩標準品約 20 mg(力価)に対応する量を精密に量り,それぞれを移動相

に溶かし,正確に20 mLと し,試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 20/Lずつを正確にとり,次の

条件で液体クロセ トグラフィー (2.θI)に より試験を行い,それぞれの液のクリンダマイシンのビーク面積ИT及びИs

を測定する。

ク リンダマイ シン (C18H33CN205S)の 量 [肥 (力価)]=聰 X“ T/4)X1000

41ク リンダマイシン塩酸塩標準品の秤取量・[mg(力価)]

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :210 nm)

カラム :内径 4.6 mm,長 さ25 cmのステンレス管に5即 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする.                          ・

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :・ 0.05 mo1/Lリ ン酸二水素カリウム試液に8md/L水酸化カリウム識液を加え,pH7.5に調整する。この

液 550 mL・ に液体クロマトグラフィー用アセ トニトリル 450 mLを 加える。

流量 :ク リンダマイシンの保持時間が約 10分になるように調整する。  F
システム適合性

ンステムの性能 :標準溶液 20脚Lにつき,上弔の条件で操作するとき,ク リンダマイシ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 6000段以上,1.5以下である。

システムの再現性 :標準溶液 20脚しにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,ク リンダマイシンのビーク

面積の相対標準偏差は 1.0%以 下である.
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ク リンダマイ シン塩 酸塩 カ プセル

墓昴列霧 力勿うfこ改めこ

本品は定量するとき,表示された力価の93.0～ 107o%に 対応するクリンダマイシン (C13H33CIN20SS:44.98)を

含む。

製部均 一艦の項を次のよ7~r_~Faる .

製剤均一性 (出励 次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する。

本品 1個をとり,移動相を加え,30分間振り混ぜた後,l mL中 に「クリンダマイシン塩酸塩J約 0.75 mg(力価)

を含む液となるように移動相を加えて正確に /mLと する。この液を遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。以下定

量法を準用する。

クリンダマイシン (C18H33CIN20SS)の 量 Emま力価月 =4X“ T//s)X(//100)

略 ニクリンダマイシン塩酸塩標準品の秤取量 [mg(力価)]

定量法の項を次のよ7~/―
~IM.

定 量 法 本品 20個以上をとり,内容物を取り出し,その質量を精密に量り,粉末とする:本品の「クリンダマイ

シン塩酸塩J約 75 mg(力 価)に対応する量を精密に量り,移動相を加え,30分間振り混ぜた後,移動相を加えて正

確に 100 mLと する。こ.の液を遠心分離し,上澄液を試料溶液とする.別にクリンダマイシン塩酸塩標準品約 75 mg

(力価)を精密に量り,移動相に溶かして正確に 100 mLと し,標準溶液 とする.試料溶液及び標準溶液 20ル ずつ

を正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θ′)に より試験を行い,それぞれの液のクリンダマイシンの

ビーク面積ИT及び/sを測定する。                                   ・

ク リン ダマ イ シン (C口H33CIN205S)の 量 [mま力価 )]=聰 X“ T/ム)

聰 :ク リンダマイシン塩酸塩標準品の秤取量 bぼ力価)]

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :210 nlrl)

カラム :内径 4.6mm,長さ 15 crnのステンレス管に5川 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ 、

リカグルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 10.05 mo1/Lリ ン酸二水素カ リウム試液に 8 nlo1/L水酸化カ リウム試液を加えて PH 7.5に 調整する。この

液 550 mLに 液体クロマ トグラフィー用アセ トニ トリル 450 mLを加える。

流量 :ク リンダマイ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 20メしにつき,上記の条件で操作するとき,ク リンダマイシ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∞ 段以上,2.0以下である。

システムの再現性 :標準溶液 20ノ正 につき,上記の条件で試験を6回繰 り返すとき,ク リンダマイシンのピーク

面積の相対標準偏差は 1_0%以下である。

26



表 %グツ■ル多

“

蹴 ラFこ改める

木クレオソー ト
Wood Creosote                                 ,

・          クレオソー ト

本品は Pル慶 属講種植物 (P,■

“
e″),0″ゎ

“
erね 属諸種植物 価ヒOJiaCe″ ),Far属諸種植物 lFagargag),拳 c陸

属植物 (ルなね属植物)fze『
“
ル.saa),錫 areα 属植物 (D″raro… ″)又は racrarα 属植物 (/g汚

`″

″′αg)の幹
及び枝を乾留して得た木タールを原料とし,これを蒸留して180～ 230℃の留分を集め,更に精製・再蒸留して得ら
れるフェノーンレ類の混合物である。                        ・

本品は定量するとき,グアヤコール (C7H802:124.14)23～ 35%を含む。

性 状 本品は無色～微黄色澄明の液で,特異なにおいがある。        .
本品は水に溶けにくい。                               ,
本品はメタノール又はエタノール (99.5)。 と混和する.

本品の飽和水溶液は酸性である.

本品は光を強く屈折する.

本品は光又は空気によって徐々に変色する.

確認試験 定量法の試料溶液を試料溶液とする。別にフェノール・′_ク レゾール,グアヤコール及び 2‐メ トキシ4
メチルフェノール0.lgをそれぞれメタノールに溶かし,loo mLと する。これらの液10 mLにメタノールを加えて56
mLと し,標準溶液 (1),標準溶液 (2),標準溶液 (3)及び標準溶液 (4)と する.試料溶液,標準溶液 (1),標
準溶液 (2),標準溶液 (3)及び標準溶液 (4)10μ ずつにつき,次の条件で液体クロマ トグラフィー 仏0′)によ
り試験を行 うとき,試料溶液から得た主ピータの保持時間は,標準溶液 .(1),標準溶液 (2),標準溶液 (3)及び
標準溶液 (4)に一致する。
'試験条件

定量法の試験条件を準用する。

比 重仏
"ィ聟:1・076以上。

純度試験

(1)石炭クレオソート 本品 10 mLを 正確に量り,メ タノールを加えて正確に20 mLと し,試料溶液とする.別
にベンゾIalピ レン,ベンズIalア ントラセン及びジベンズ

[αヵ]アントラセンをそれぞれ l mgを量り,必要ならば少量
の酢酸エチルに溶かし,メ タノールを加えて loo mLと する。この液 1」|にメタノールを加えて loo mLと し,標準
溶液とする.試料溶液及び標準溶液 1ル ずつを正確にとり,次の条件でガスクロマ トグラフィー 仏o2)により試験
を行うとき,試料溶液には標準溶液のベシゾEalピ レン,ベンズIalア ントラセン及びジベンズL月アントラセンに対応
する保持時間にピークを認めない。ベンゾ[4ピ レン,ベンズIalア ントラセン及びジベンズLЙ]ア ントラセンに対応す
る保持時間にピークを認めた場合は条件を変更して分析し,これらのビークがベンゾlalピ レン,ベンズIalア ントラゼ
ン及びジベンズEa,あ ]アントラセンでないことを確認する。

試験条件

検出器 :質量分析計 (EI)
モニターイオン :

ベンズIalア ントラセン:分子イオン Лジレ228,フ ラグメントイオン 2/z l14  約 14～ 20分
・ ベンゾIalピ レン :分子イオン Лング252,フ ラグメントイオン 2/z125     約 20～ 25分

ジベンズ
EaD「71ア ントラセン :分子イオン 2/z278,フ ラグメントイオン 2/z139約 25～ 30分

カラム :内径0.25 mm,長 さ30mの石英管の内面にガスクロマ トグラフィー用5%ジフェニル・95%ジメチルポ
リシロキサンを厚さ0。25ん 0.5メhで被覆する。

カラム温度 :45℃付近の一定温度で注入し,毎分 40℃でZO℃まで昇温し,240℃を5分間保持した後,毎分 4℃
で 300℃まで昇温し,次いで毎分 10℃で 320℃まで昇温し,320℃を 3分間保持する。

注入口温度 :250℃付近の一定温度
インターフェース温度 :300℃付近の一定温度
キャリヤーガス :ヘ リウム               `.
流量 :ベンゾEalピ レンの保持時間が約 22分 となるように調整する。

・

スプリット比 :ス プリットレス

システム適合性
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検出の確認 :標準溶液 I mLを正確に量り,メ タノールを加えて正確に 10記 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 lμしにつき,上記の条件で操作するとき,それぞれの物質の S/N比は 3

以上である。                               .´        ヽ

システムの性能 :システム適合性試験用溶液 lメしにつき,上記の条件で操作するとき,ベンズ[alア ントラセン
,

ベンゾralピ レン,ジベンズLみ]ア ントラセンの順に流出する。

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 1ル につき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,ベンゾEal

ピレン,ベンズIalア ントラセン及びジベンズL4アントラセンのビーク面積の相対標準偏差はそれぞれ 10%以

下である。

(2)アセナフテン 本品0.12gに メタノールを加えて正確に50 mLと し,試料溶液とする。別にアセナフテン 25 mg

をメタノールに溶かし,50 mLと する。この液 5 mLにメタノールを加えて 20 mLと する。この液2 mLに メタノール

を加えて 100 mLと し,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 lμ ずつを正確にとり,次の条件でガスクロマ トグ

.ラ フィー (202)に より試験を行 うとき,試料溶液には標準溶液のアセナフテンに対応する保持時間にピークを認め

ないぃアセナフテンに対応する保持時間にピークを認めた場合は条件を変更して分析 し,このピークがアセナフテン

でないことを確認する。

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 0.25 mm,長 さ60mの フューズドシリカ管の内面にガスクロマ トグラフィー用ポリメチルシロキサ

ンを厚さ0.25～ 0.5メmで被覆する.

カラム温度 :45℃付近の一定温度で注入し,毎分 H.5℃ で 160℃まで昇温した後,毎分4℃で 180℃まで昇温し,

次いで毎分 8℃で 270℃まで昇温し,270℃ を3分間保持する。          ・

注入口温度 :250℃

検出器温度 :250℃

キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :アセナフテンの保持時間が約 18分 となるように調整する.

スプリット比 :スプリットレス                         ・

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 l mLを 正確に量り,メ タノールを加えて正確に 10 mL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 1脚しにつき,上記の条件で操作するとき,アセナフテンの S/N比 は 3以

上である。                                    、

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 1ル につき,上記の条件で試験を 6回繰り返すとき,アセナフ

テンのビーク面積の相対標準偏差は 6.0%以 下である。

(3)他の不純物 本品 1.OmLに石油ベンジン2 mLを加え,水酸化パリウム試液 2 mLを加えて振り混ぜた後,放
置するとき,上層は青色又は汚褐色を呈しないぃまた,下層は赤色を呈しない.

蒸留試験 0.5の 200～ 220℃ ,85 vol%以上.

定
・
量 法 本品約 0.lgを精密に量り,メ タノールを加えて正確に50 mLと する.こ の液 10 mLを正確に量 り,メ タ

メールを加えて正確に50 mLと し,試料溶液とする。別に定量用グアヤコール約 30 mgを 精密に量り,メ タノールを

加えて正確に50 mLと する。この液 10 mLを 正確に量り,メ タノールをカロえて正確に 50 mLと し,標準溶液とする。

試料溶液及び標準溶液 10ル ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θ′)により試験を行い。それ

ぞれの液のグアヤコールのピーク面積″T及び/sを測定する。
・

グアヤコール (C7H802)の 量 (mg)〒 聰 X“T//s)

‰ : 定量用グアヤコールの秤取量 (mJ

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :275 nm)

カラム :内径 4.6mm,長さ15 cmのステンレス管に5/mの液体ク甲マ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする.     ′

カラム温度 :40℃付近のァ定温度

移動相 :水ノアセ トニ トリル混液 (4:1)

流量 :グアヤコールの保持時間が約 9分となるように調整する.

システム適合性

システムの性能 :グアヤコール及びフェノール 2 mgずつをメタノールに溶かし,10 mLと する.こ の液 10ル
・ につき,上記の条件で操作するとき,フ ェノール,グアヤコールの順に溶出し,その分離度は 2.5以上である.

システムの再現性 :標準溶液 10脚Lにつき,上記の条件で試験を6回繰 り返すとき,グアヤコールのピーク面積

の相対標準偏差は 1.5%以 下である.
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貯 法      ・

保存条件 遮光 して保存する.

容  器 気密容器 .

|
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クロスカルメロースナ トリウム

英名″ 次
=こ
次を追加する.

[7″〃-65‐4
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クロミフェンクエン酸塩錠

雄謝指初項の次Iこ次を追加チる.

製剤均―性 〈
`″

〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する。
本品 1個をとり,水 lo mLを加えて崩壊するまで振り混ぜる。次にメタノール50 mLを加え,10分間振り混ぜた

後,メ タノールを加えて正確に100 mLと する。この液を遠心分離し,上澄液4 mLを正確に量り,l mL中にクロ・ミ
フェンクエン酸塩 (c2J23CINo・ CJ807)約 20燿 を含む液となるようにメタノールを加えて正確に /mLと し,試
料溶液とする。以下定量法を準用する。

クロミフェンクエン酸塩 (c2J28CINO・ C6H307)の 量 (m」 =鴫 X“ Tノ/s)X(ア /100)

聰 :ク ロミフェンクエン酸塩標準品の秤取量 (興」
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コデイ ンリン酸塩 錠

"の
″ 力鬱 Z々警珈妬 ・

製剤均一性 (`02)次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する。

本品1個をとり,水 3//25 mLを加えて崩壊させた後,薄めた希硫酸 (1→ 20)

処理する。これに内標準溶液2//25 mLを正確に加え,l mL中にコデインリン酸塩水和物

2/r25 mLを 加えて,10分間超音波

(C18H21Na・ H3P04)29

約 0.2 mgを含む液となるように水を加えて /mLと した後,ろ過し,ろ液を試料溶液とする。別に定量用リン酸コデ

イン (別途「コデインリン酸塩水和物Jと 同様の方法で水分 伝0を 測定しておく)約 50 mgを精密に量り,水に

溶かし正確に 100 mLと する。この

“

10 mLを 正確に量り,内標準溶液 2 mLを正確に加え,水を加えて25 mLと し,

標準溶液とする。以下定量法を準用する.

コデインリン酸塩水和物 にlJ2NOrH3POrれの の量 輛」 =曝 X(0ノ 2o X“ /25の X L023

聰 :脱水物に換算した定量用リン酸コデインの秤取量 (mg)

内標準溶液 塩酸エチジフリン溶液 (3→ 2000)

溶 出 性 に′θ)試験液に水 900 mLを 用い,パ ドル法により,毎分 野0回転で試験を行うとき,本品の 30分 FFDの溶

出率は 80%以上である。

本品 1個をとり,試験を開始し,規定された時間に溶出液 20 mL以上をとり,孔径 0.45 μm以下のメンプランフィ

ルターでろ過する。初めのろ液 10 mLを除き,次のろ液 /mLを正確に量り,表示量に従い l mL中 にJデインリン

酸塩水和物 (C18H21N03・ H3P04・ 告H20)約 5.6尾 を含む液となるように水を加えて正確に ′mLと し,試料溶液と

する。別に定量用リン酸コデイン (別途『コデインリン酸塩水和物」と同様の方法で水分 (2.お)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 mLと する。この液 2 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 100J己 ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマトグラフィー (2θ′)

により試験を行い,それぞれの液のコデインのビーク面積ИT及びИsを測定する。

コデインリン酸塩水和物 (C18H21N03・ H3P04° ÷
H20)の表示量に対す る溶出率 (°/ob

=鴫 x●T/クs)X(r/の X(1/O X18Xl.023

聰 :脱水物に換算した定量用リン酸コデインの秤取量 (m」

c:1錠中のコデインリン酸塩水和物 (C13H21N03・ H3P04‐ ÷H20)の表示量 (mJ           ぃ

試験条件

定量法の試験条件を準用する。

システム適合性

システムの性能 】標準溶液 100ル につき,上記の条件で操作するとき,コデイ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 5000段以上,1.5以下である.

システムの再現性 :標準溶液 100 μJこつき,上記の条件で試験を 6回繰 り返すとき,コ デインのピーク面積の

相対標準偏差は 2.0%以下である。
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コムギデンプン

勒 項を次のようIこ改める。

本 品 は コムギ 財
=餞

n“ 廟 囲 Lim6(Graaルι″)のえい果 か ら得たでんぶ ん で あ る。

歴認詢陽針r″の嘉″惚承 ラfこ載める

確認試験

(1)本品は,水ノグリセリン混液 (1:1)を加え,光学顕微鏡を用いて鏡検 仁θ′〉するとき,大小の粒,非常にま
れに中程度の本きさの粒を認めぅi通例,直径 10～ 60メmの大きな粒の上面は円盤状,極めてまれに腎臓形であり,

中心性のへそ及び層紋は明らかでないかほとんど明らかでなく,しばしば粒のへ りに裂け目を認める_側面は長円形又
は紡錘形であり,へそは長軸方向に沿った裂け日として観察される。専径 2～ 10脚 の小さな粒は円形又は多面形
である。交叉 した偏光プリズム間では,本品はへそで交叉する明瞭な黒い十字を示すご

協 議 讚 OD項 の次Iこ次の項を追加 粥 .

純度試験
°(4)異物 本品を鏡検 (iθ′〉するとき,他のでんぶん粒を認めない。また,原植物の組織の破片を含むことがあ
つても,極めてわずかである。.                  ・                 .
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ジエチルカルバマジンクエン酸塩錠

勒 項を次のように改める。

本品は定量するとき,表示量の95.0～ 105.0%に 対応するジエチルカルバマジンクエン酸塩(C10HJN3°

・εJ307:

391.42)を含む。

警罵訟Tょ奮桑;檀奪えと言電子■店窪巧隼喜蒻 [こ彙:Tξ蔦思署混鷲雰プι
ttЮ

辞

脇副謝能 ,手Z〉″ 力る動″プ¬5.

製剤均一性 (`″)次の方法により含量均一性試験を行うとき,

本品 1個をとり,移動相 70 mLを加え,10分間激しく振り混ぜ

/m以下のメンプランフィルターでろ過する。初めのろ液 3 mLを

(C10H21N30・ C6H807)約 2.5 mgに対応する容量 /mLを正確に」

カロえて 50 mLと し,試料溶液とする。以下定量法を準用する。

ジエチルカルバマジンクエン酸塩 (CloH21N30・ CJ307)の量 (mg)=鴫X(o/2s)X(10/の

4:ジエチルカルバマジンクエン酸塩標準品の秤取量 (mg)

内標準溶液 2-ア ミノベンズイミダゾールの移動相溶液 (1→ 12500)              ヽ

定量法α %秋 a″~/_―

raる .

定 量 法 本品 20個以上をとり,その質量を精密に量り,粉末と
｀

CJ807)約 50 mgに 対応する量を精密に量り,移動相 70 mLを |

正確に 100 mLと し,孔径 0.45 μm以下のメンプランフィルター‐

を正確に量り,内標準溶液 5■Lを正確にカロえた後,移動相を加

ルバマジンクエン酸塩標準品を 105℃で 4時間乾燥し,その約 2

とする。この液 5 mLを正確に量 り,内標準溶液 5 mLを正確に

する.試料溶液及び標準溶液 20ノしにつき,次の条件で液体クロ

質のビーク面積に対するジエチルカルバマジンのビーク面積の比 G及び 会 を求める.

ジエチルカルバマジンクエン酸塩 (C10H21N30・ dJ807)の量 (m」 =聰 X(2T/会)× 2

4:ジエチルカルバマジンクエン酸塩標準品の秤取量 (m」

内標準溶液 2-ア ミノベンズイ ミダゾールの移動相溶液 (1→ 12500)

試

]gI:賛窪1篇 肇」岬 ]磐 リス管に5押 の液体クロマトグラフィー用オクタプ′モン
'ノ

レン プア /

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 :0.05 mo1/Lリ ン酸二水素カリウム試液にリン酸を加えて PH2.5に 調整する。この液 95ο

50 mLを加える。                     .
流量 :ジエチルカルバマジンの保持時間が約 14分になるように調整する。

システム適合性

;i:II[][「[[動品:・[予璽][1子[『[R多≫のビf
対するジエチルカルバマジンのビTク 面積の比の相対標準偏差は 1.0%以 下である.

′ ル に メ /

内 標 者 多 澤
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ジゴキシン

認愛詢陽l r2p薫藤夕筆 .システムの週旨崖数 のよ7~r_~Faる。

純度試験     .     ・

(2)類縁物質

システム適合性

検出の確認 :本品 25 mgを温エタノール (95)50 mLに溶かし,冷後,エタノール (95)を加えて loo mLと す
る。この校 lo mLに水 lo｀mL及び希ニタノールを加えて50 mL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 mLを正確に量り,希エ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,希エタノールを加えて正確にloo mLと する。この液 10ル から得たジゴキシンのピーク面積が,

システム適合性試験用溶液のジゴキシンのピーク面積の 0.07～ 0.13%になることを確認する。
システムの性能 1本品 25 mgを温エタノール (95)50 mLに 溶かし,冷後,エタノール (95)を加えて loo mL

とする。・この液 10 mLを 量り,パラオキシ安息香酸プロビルのエタノール (95)溶液 (1→ 4000)5mLを 加
えた後,水 lo mL及び希エタノールを加えて 50 mLと する。この液 10脚しにつき,上記の条件で操作するとき,

ジゴキシン,パラオキシ安息香酸プロピルの順に溶出し,その分離度は5以上である。
システムの再現性 1システム適合性試験用溶液 10メLにつき,■記の条件で試験を 6回繰 り返すとき,ジゴキシ
ンのビーク面積の相対標準偏差は2.5%以下である.
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ジゴキシン錠

歴ヽ2Ξ騎の項の火κ力を遁″≠る.

純度試験 類縁物質 本品 20個以上をとり,粉末とする。表示量に従い「ジゴキシン」2.5 mgに対応する量を量り,

希エタノール 30 mLを加え,20分間超音波処理した後,5分間振り混ぜる.冷後,希エタノ
=ル

を加えて 50 mLと し,

ろ過し,ろ液を試料溶液とする.試料溶液 10ル につき,次の条件で液体クロマ トグラフィー 伝θ′)に より試験を

行う。試料溶液の各々のビーク面積を自動積分法により測定し,面積百分率法によりそれらの量を求めるとき,ジゴ
キシン以外のピークの合計量は 5%以下である。

試験条件   ｀

検出器,カ ラム,カ ラム温度,・ 移動相及び流量は定量法の試験条件を準用する。

面積測定範囲 :溶媒のビークの後からジゴキシンの保持時間の約 4倍の範囲
システム適合性

検出の確認:ジゴキシン25 mgを温エタノール (95)50 mLに 溶かし,冷後,エタノール (95)をカロえて1∞ mL
とする。この液 10 mLに 水 10 mL及び希エタノールを加えて 50 mL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 2mLを正確に量り,希エ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,希エタノールを加えて正確に 100 mLと する。この液 10μ′から得たジゴキシンのビーク面積が

,

システム適合性試験用溶液のジゴキシンのビーク面積の 0.07～ 0。 13%になることを確認する。

システムの性能 :ジゴキシン 25 mgを温エタノール (95)50 mLに溶かし,冷後,エタノール (95)を加えて loo
mLとする.こ の液 10 mLを量 り,パラオキシ安息香酸プロピルのエタノール (95)溶液 (1→

“

00)5 mL
を加えた後,水 10 mL及び希エタノールをカロえて 50 mLと する。この液 loメJこつき,上記の条件で操作する
とき,ジゴキシン,パラオキシ安息香酸プロピルの順に溶出し,その分離度は 5以上である.

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 10脚Lにつき,上記の条件で試験を 6回繰 り返すとき,ジゴキシ

ンのビーク面積の相対標準偏差は2.5%以下である。
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ジゴキシン注射液

裂財の石&紹列うに動 る。

製 法 本品は「ジゴキシン」を 10～ 50 vo10/0‐ タノールに溶かし,注射剤の製法により製する。

¨ ″      妨 ・                     ′

アルコール数 〈r.θ′〉 0.8～ 1.2(第 1法).

純度試験 類縁物質 本品の表示量に従い「ジゴキシンJ約 2.5 mgに 対応する容量を量りЪ希エタノールを加えて
50 mLと し,試料溶液とする。試料溶液 10ル につき,次の条件で液体クロマトグラフィー 伝0′〉により試験を行
う.試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し,面積百分率法によりそれらの量を求めるとき,ジゴキ
シンのピーク以外のビータの合計量は 5%以下である。

試験条件

検出器,カ ラム,カ ラム淵庁ぅ移動相及び流量は定量法の試験条件を準用する。

面積測定範囲 :溶媒のピークの後からジゴキシンの保持時間の約 4倍の範囲
システム適合性                        ,
検出の確認 :ジゴキシン25 mgを 温エタノール (95)50 mLに 溶かし,冷後,エタノール (95)を加えて loo mL

とする。この液 10耐しに,水 lo mL及び希エタノールを加えて50 mL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 mLを正確に量り,希エタノールを加えて正確に 100 mLとする。この液 5mL
を正確に量り,希エタノールを加えて正確に 100 mLと する。この液 10ル から得たジゴキシィのピーク面積
が,システム適合性試験用溶液のジゴキシンのビーク面積の 0.07～ 0.13%になることを確認する。

システムの性能 :ジゴキシィ25 mgを 温エタノール (95)50 mLに溶かし,冷後・
エタノール (95)を加えて loo

mLと する。この液 10 mLを 量り,パラオキシ安息香酸プロピルのエタノール (95)溶液 (1→
“

oo)5 mL.
ンノールを加えて50 mLと する。この液10ル につき,上記の条件で操作するを加えた後,水 10 mL及び希エグ

とき,ジヨキシン,パラオキシ安息香酸プロピルの順に溶出し,その分離度は 5以上である。       ・

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液 10メしにつき,上記の条件で試験を 6回繰 り返す とき,ジゴキシ
ンのビーク面積の相対標準偏差は2.5%以下である。

37



:ジ
スチグミン臭化物錠

¨ 頃の次■こ雄 蜘 する

製剤均―性 (配励 次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する_      1
本品 1個をとり,0.l mo1/L塩酸試液 30 mLを 加え,1時間振り混ぜた後,0.l mo1/L塩酸試液を加えて正確に50 mL

とし, ろ過する。初めのろ液 20 mLを 除き,次のろ液 /mLを 正確に量り,l mL中 にジスチグミン臭化物
(C22H32Br2N404)約 30用 を含む液となるように O。 l mo1/L塩酸試液を加えて正確に r mLと し,試料溶液とする。以

下定量法を準用する。

ジ ス チ グ ミン臭 化 物 (C2H32Br2N404)の 量 (m」 =聰 X{c/T2~/■
)ノ

“

"一
/m)}X(′ ノリ X(1/20)

鴫 :脱水物に換算した定量用臭化ジスチグミンの秤取量 (mg)

溶 出 性 (`fθ〉 試験液に水 500 mLを 用い,パ ドル法により,毎分 75回転で試験を行うとき,本品の 30分間の溶
出率は 80%以上である。

本品 1個をとり,試験を開始し,規定された時間に溶出液 20 mL以上をとり,孔径 0.8押 以下のメンプランフィ
ルターでろ過する.初めのろ液 10 mLを除き,次のろ液 /mLを正確に量り,表示量に従い l mL中にジスチグミン
臭化物 (C22H3β r2N404)約 10湾 を含む液となるように水を加えて正確に ″mLと し,試料溶液とする.別に定量用
臭化ジスチグミン 偶J途「ジスチグミン臭化物Jと 同様の方法で水分 (2慇)を測定しておく)約 50 mgを精密に量
り,水に溶かし,正確に 100 mLと する。この液 10 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_試料溶液及び標準溶液につき,紫外可視吸光度測定法 02イ)により試験を行い,波長 270 nmにおける吸光度
ИH及び /割 並びに波長 3501mにおける吸光度ズT2及び/s2を測定する.

ジスチグミン臭化物 (C22H32Br2N404)の 表示量に対する溶出率 (%).
=騒 sX{“ .一 J2)/usI一 ′ s2)}× (/P/り X(1/O X 10

聰 :脱水物に換算した定量用臭化ジスチグミンの秤取量 (m」
C:1錠中のジスチグミン臭化物 (C22H32Br2N404)の 表示 量 (mg)
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ジメンヒドリナート錠

―

物

“

勧 邦 ″

溶 出 性 (`Jの  試験液に水 9oo mLを 用い,パ ドル法により,毎分 50回転で試験を行うとき,本品の 15分間の溶
出率は 85%以上である。

本品 1個をとり,試験を開始し,規定された時間に溶出液 20 mL以 上をとり,孔径 0.5/m以下のメンプランフィ
ルターでろ過する。初めのろ液 10 mLを除き,次のろ液 /mLを正確に量り,表示量に従い l mL中 にジメンヒ ドリ
ナート (c17H21N00C7H7Cl戦02)約 28“ を含む液となるように水を加えて正確にrmLと し,試料溶液とする.別
に定量用ジメンヒドリナートを酸化リン (V)を乾燥剤として24時間減圧乾燥し,その約28 mgを精密に量り,水
に溶かし,正確に50 mL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
料溶液及び標準溶液につき,紫外可視吸光度測定法 伝め により試験を行い,波長 276 mLにおける吸光度ИT及び
/sを測定する.

ジメンヒドリナー ト (c17H21NO・ C7H7CIN402)の 表示量に対する溶出率 (%)
=43× 1/T//s)X(77/の x.(1/CI X 90              。

聰 :定量用ジメンヒドリナートの秤取量 (mg)
C11錠中のジメンヒドリナート (c17H21NO・ C7H7CIN402)の 表示量 (mg)
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ジ ョサマイシン錠

¨ 項をオのよ7‐/―
~Ijる

。

崩 壊 性 (da9p 補助盤を使用して試験を行うとき,適合する.
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乾燥水酸化アルミニウムゲル細粒

製野の項を次のよ7~r_―raる

製 法 本品は「乾燥水酸化アルミユウムグルJを とり,散剤の製法により微粒状に製する。

¨ 度の次fこ次の動 ナこ

粒 度 (daJ)試験を行うとき,適合する。
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セフアクロル複合顆粒         /

¨ 項哲力のように改める。

純度試験 類縁物質 本品 5包以上をとり,内容物の全量を取り出し,少量の PH 4.5の 0_l mo1/Lリ ン酸塩緩衝液を
カロえて粉砕 した後,PH4.5の O_l mo1/Lリ ン酸塩緩衝液を加え,lo分間激しく振 り混ぜた後,表示全力価に従い lmL
中に「セファクロル」約 5 mg(力価)を含む液となるように PH 4.5の 0.l mo1/Lリ ン酸塩緩衝液を加えて正確に /mL
とする。この液 10 mLを正確に量り,PH 4.5の 0.l mo1/Lリ ン酸塩緩衝液を加えて正確に 25 mLと し,孔径 0.45/m
以下のメンプランフィルターでろ過する。初めのろ液 l mLを 除き,次のろ液を試料溶液とする。別にセフテクロル

標準品約 20 mg(力 価)に対応する量を精密に量り,pH 4.5の 0.l mo1/Lリ ン酸塩緩衝液に溶かし,正確に20 mLと す
る。この液 2 mLを正確に量り,PH4.5の 0.l mo1/Lリ ン酸塩緩衝液を加えて正確に 100 mLと し,標準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液 50/1J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 f〉 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。次式により,個々の類縁物質の量を求めるとき,o.6%
以下である。また′類縁物質の合計量は2.8%以 下である。必要ならばPH4.5の 0.l mo1/Lリ ン酸塩緩衝液 50J此 につ

き同様に操作し,ベースラインの変動を補正する。

個々の類縁物質の量 (°/。D=聰 X“T//s)× (//4)× {1/(CXη }

類縁物質の合計量 (%)=眸 X(ΣИT//s)X(//4)X{1/(CX⊃ 〕

聰 :セ フアクロル標準品の秤取量 [ng(力価)]
ノT:試料溶液のセファクロル,溶媒及び製剤配合成分由来のピーク以外の各ピーク面積
ΣノT:試料溶液のセファクロル,溶媒及び製剤配合成分由来のビーク以外のビニクの合計面積
/s:標準溶液のセファクロルのビーク面積                            ,
C:1包中の「ャフテクロルJの表示全力価 [mg(力価)]
r:採取包数 (包 )

試験条件

「セファクロルJの純度試験 (3)の試験条件を準用する。
システム適合性

検出の確認 :標準溶液 lmLを正確に量り,P喜.5の 0.l mo1/Lリ ン酸塩緩衝液を加えて正確に20 mLと する。こ
の液 50ル から得たセファクロルのビーク面積が,標準溶液のセファクロルのビーク面積の3.5～ 6.5%に な
ることを確認する。                 .

システムの性能 :標準溶液 50ル につき,上記の条件で操作するとき,セファクロルのビークの理論段数及びシ
ンメトリー係数は,それぞれ40000段以上,0.8～ 1.3である。

システムの再男性 :標準溶液 50メしにつき,上記の条件で試験を3回繰り返すとき,セファクロルのビーク面積
の相対標準偏差は 2.0%以下である。
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ι宇客の項哲削際プぢ.

セラセフェー ト
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結晶セルロース

英名 の

“

%に 茨 ち 翻 助 %.

[9θθ4346,セ ル ロー ス
]
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粉末セルロース

英名の 〃 J嗜 趨 η Z

19θθイ‐34氏 セルロース]         ―
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テイコプラニン

易 影 項 多包 蹴 〕〔こ改めこ                .

本品は,ノσれψrar″ たたヵ銘

“

θ魔なの培養によって得られる抗細菌活性を有するグリコペプチド系化合物の混合物
である。

本品は定量するとき,換算した脱水,脱塩化ナ トリウム及び脱残留溶媒物 l mg当 たり900～ 1120鰐 (力価)を
含む。ただし,本品の力価は,テイコプラニン (C72～89H68～

"C12N8～
9028-33)と しての量を質量 (力価)で示す.
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テストステロンエォント酸エステル注射液

―

″ 爽
=こ
難 勘 声乙

不溶性異物 (`" 第 1法により試験を行うとき,適合する:

不溶性微粒子 (`θ乃 第2法により試験を行うとき,適合する.

無 菌 (4θめ メンプランフィルター法により試験を行 うとき,適合する.
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テス トステ ロンプ ロピオ ン酸 エステル注射液

石層艦男夕の夏″火に′拗 妬 .

不溶性微粒子 (`θ

" 
第2法により試験を行うとき,適合する。
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トウモロコシデンプン

確認試験 rr″姦 鍬 ″ ょぅ■こ改める。

確認試験

(1)・ 本品は,水ノグリセリン混液 (1,1)を加え,光学顕微鏡を用いて鏡検 仁θf)するとき,通例,直径 2～ 2駒尋
の不規則な多面角の粒又は25～ 35/mの不規則な円形又は球形の粒を認める.へそは明瞭な空洞又は 2～ 5つの
放射状の裂け日となり,同心性の筋はない。交叉した偏光プリズム間では,本品はへそで交又する明瞭な黒い十字を
示す。

の

“

″
―

妬 ・

純度試験
°(4)異物 本品を鏡検 (■θ′〉するとき,他のでんぶん粒を認めない.また,原植物の組織の破片を含むことがあ
つても,極めてわずかである。.
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トルブタ ミ ド鏡:

中 の石り力に々あ己″する。

製剤均―性 (`a2)質量偏差試験を行うとき,適合する.

潔 産の難 次のよ7~/_~rbる。

注 出 性
:(`′

の 試験液にpH7.4の リン酸塩緩衝液900 mLを用い,パ ドル法により,毎分 100回転で試験を行うと
き,本品の30分間の溶出率は80%以上である。

本品1個をとり,試験を開始し,規定された時間に溶出液 20 mL以上をとり,孔径 0.8/m以下のメンプランフィ
ルターでろ過する。初めのろ液 10 mLを除き,次のろ液 /mLを正確に量り,表示量に従いl mL中 にトルプタミド
(C12H18N2QS)約 10燿 を含む液となるように水を加えて正確に r mLと し,試料溶液とする。別にトルプタミド標

準品を 105℃で3時間乾燥し,その約 50 mgを精密に量り,メ タノール 10 mLに溶かした後,試験液を加えて正確に
100 mLと する。この液2 mLを 正確に量り,水を加えて正確に 100 inLと し,標準溶液とする_試料溶液及び標準溶
液につき,紫外可視吸光度測定法 (22イ)により試験を行い,波長 226 rlnlに おける吸光度′T及び/sを測定する。

トルブタミド (C12H18N203S)の 表示量に対する溶出率 (0/。b =聰 X ttT//s)X(r/の x(1/o X18

4:トルプタミ.ド標準品の秤取量 (mg)

σ:1錠中の トルプタミド (C12Hl:N203S)の 表示量 (mg)
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ニコモール錠

:¨ 物

“

勘 婦 ″

製剤均=性 (`″)質量偏差試験を行 うとき,適合する。
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無水乳糖

靱獲つ陽Pr″の石″彰け 〕に改める.

純度試験

(2)酸又はアルカ リ 本品 6gを新たに煮沸して冷却した水 25 mLにカロ熱 して溶かし,冷後,フェノールフタレイ
ン試液 0,3 mLを加えるとき,液は無色である。この液に液の色が無色から淡赤色又は赤色に変化するまで 0.l mO1/L
水酸化ナ トリウム液を加えるとき,その量は 0.4 mL以 下である。

翼鮨雅能項を々勿じ
=こ
改める

異性体比 本品 l mgを 5 mLの ガスクロマ トグラフィー用スクリューキャップ付きパイアルにとり,ジメチルスルホ
キシド0.45 mLを加え,栓をしてよく振り混ぜる。ビリジンノト_リ メチルシリルイミダゾール混液 (18:7)1.3 mLを
加えた後,20分間放置し,試料溶液とする。試料溶液2脚しにつき,次の条件でガスクロマトグララィー (2.02)に よ
り試験を行う。液のα―乳糖のビーク面積Иこ及びβ―乳糖のピーク面積/bを測定し,本品中のに 乳糖あ含有率 (%)
及びβ―乳糖の含有率 (0/。lを次式により計算する.

α―乳糖の合有率 (%)=“3/“ a+Иb)}X100
β一乳糖の合有率 (%)=μ/“.+/b)}X100

試験条件
検出器 :水素炎イオン化検出器
試料導入部の温度 :約 275℃

カラム :内径 4mm,長 さ9o cnlの ガラス管にガスクロ7・ トグラフィー用 25%フェニルー25%シアノプロピルー
メチルシリコーンポリマーをガスクロマトグラフィー用ケイソゥ土に 3%の割合で被覆したものを充てんする。

カラム温度 :215℃付近の一定温度
キャリヤーガス :ヘ リウム

流量 :毎分約 40 mLの一定流量
システム適合性                           .
システムの性能 :α一乳糖 ‐β―乳糖混合物 (1:1)l mgに つき,試料溶液と同様に操作し,その2メしにつき,

上記の条件で操作するとき,β―乳糖のビークに対する町 乳糖のピークの相対保持時間は約 0.7で,その分離
度は 3.0以上である。
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手L糖水和物

秘要旨陽に″の項瞥葬のよラ
=こ
改める.

純度試験   :
(2)酸又はアルカリ 本品6gを新たに煮沸して冷却した水25 mLに加熱して溶かし,冷後,フ ェノールフタレイ

ン試液 0.3 mLを加えるとき,液は無色である。この液に液の色が無色から淡赤色又は赤色に変化するまで 0.l m6Lこ

水酸化ナ トリウム液を加えるとき,その量は04 mL以下である。
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ノルエチステロン

艦女の項を力のようf=動こ

性 状  本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末で,においはない。                 ‐

本品はエタノール (95),アセ トン又はテ トラヒドロフランにやや溶けにくく,ジエチルエーテルに溶けにくく,

水に極めて溶けにくい。

本品は光によって変化する。       ・

旋光度の項を次のよ7~/_~Ibる。

旋 光 度 (2″〉 〔J『 :-32～ -3プ  (乾燥後 ,・ 0。25g,アセ トン,25 mL,100 mm)″
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パソプレシン注射液

"の
物 ん観 d々猶勁お 。

エンドトキシン (4θ′)15 EU″くソプレシン単位未満.

肋 物 物       邦 .

不溶性異物 (`θめ 第 1法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (`θ乃 試験を行 うとき,適合する。

無 菌 (4" メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する.
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パルプロ酸ナ トリウム

墓昴場を力 勿じ fこ改める。

本品を乾燥 したものは定量するとき,パルプロ酸ナ トリウム (c8H15Na02)98.5～ 101.0%を含む.

艦状の項を次のように動 こ

性 状 本品は自色の結晶性の粉末である.

本品は水に極めて溶けやすく,エタノール (99.5)又は酢酸 (100)に溶けやすい。

本品は吸湿性である。 ・

確認試験の項を次のよ7‐/_~IJる。

確認試験

(1)本品の水溶液 (1→ 20)5 mLに硝酸コパル ト (Ⅱ)六水和物溶液 (1→ 20)l mLを 加え,水浴上で加温す
るとき,紫色の沈段を生じる。

(2)本品 0.5gを水 5 mLに溶かし,ジエチルエーテル 5 mL及び 2 mo1/L塩 酸試液 l mLを加えて 1分間激しく
振り混ぜる。ジエチルエーテル層を分取し,無水硫酸ナ トリウムで脱水 し,ろ過する.ろ液の溶媒を留去し,残留物
につき,赤外吸収スペク トル測定法 (225)の液膜法により測定 して得たスペクトル と本品の参照スペク トルを比較・

するとき,両者のスペク トルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める。

(3)本品の水溶液 (1→ 10)はナトリウム塩の定性反応 〈′。の を呈する。

純度試験の項菅力のよ7~/_~Ijる _

純度試験

(1)重金属 〈′.θつ 本品 2.Ogを 水 44 mLに溶かし,希塩酸 6 mLを加えて振り混ぜ,5分間放置 した後,ろ過 し,

初めのろ液 5 mLを除き,次のろ液 25 mLを とり,ア ンモニア試液で中和 した後,希酢酸 2 mL及び水を加えて 50 mL

とする。これを検液とし,試験を行
・
う。比較液は鉛標準液 2.OmLに希酢酸 2 mL及び水を加えて 50 mLと する (20.ppm

以下)。

(2)類縁物質 本品 0.10gをギ断 酸メチル混液 (111)10 mLに溶かし,試料溶液 とする。この液 l mLを 正確
に量 り,ギ詢酢酸メチル混液 (1:1)を加えて正確に 200口■ とし,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 2ル
ずつを正確にとり,次の条件でガスクロマ トグラフィー (202)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定するとき,試料溶液のパルプロ酸以外のビークの合計面積は,標準溶液のパルプロ酸のビ
ーク面積より大きくない。

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径 3 11un,長 さ2mのガラス管にガスクロマ トグラフィー用ジエチレングリコールアジピン酸エステ
ル及びリン酸を150～ 180メmのガスクロマ トグラフィー用ケイソウ土に5%及び 1%の割合で被覆したものを

充てんする。                                    ・

カラム温度 :145℃付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流量 :パルプロ酸の保持時間が約 7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パルプロ酸の保持時間の約 2倍の範囲
システム適合性

システムの性能 :試料溶液 2 mL及び″―吉草酸 8ル を量 り,ギ帥 酸メチル混液 (1:1)を加えて lo mLと す
る。この液 2μ′につき,上記の条件で操作するとき,″―吉草酸,パルプロ酸の順に溶出し,その分離度は 5

以上である。

システムの再現性 :標準溶液 2 mLを正確に量り,ギ帥 酸メチル混液 (111)をカロえて正確に 10 mLと する。

この液 2ル につき,上記の条件で試験を 6回繰 り返す とき,バルプロ酸のピーク面積の相対標準偏差は 5.0%

以下である。
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パレイショデンプン

確認試験 rr″項 翻 ∽ ょぅに改める.:

確認試験                        `
(1。)本品は,水ノグリセリン混液 (1:1)を加え,光学顕微鏡を用いて鏡検 Cθ′)するとき,通例,直径 30～ loo

Fm。 しばしば loo/m以上の大きさで形が不ぞろいの卵球形又は西洋ナシ形の粒又は 10～ 35′mの大きさの円形の

粒を認める。まれに2～ 4個の粒からなる複粒を認める。卵球形又は西洋ナシ形の粒には偏心性のへそがあり,円形
の粒には非中心性又はわずかに偏心性のへそがある。すべての粒子は顕著な層紋を認める。交叉した偏光プリズム問
では,本品はへそで交叉する明瞭な黒い十字を示す.

櫂榎彿鰤

“

コノの次に次の項を追加する.

純度試験
°(4)異物 本品を鏡検 (■θf〉 するとき,他のでんぶん粒を認めない。また,原植物の組織の破片を含むことがあ
つても,極めてわずかである.◆
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ヒト下垂体性性腺刺激ホルモン

…

の項瞥力のよ7~r_~Fjる。

純度試験 黄体形成ホルモン 定量法及び次の方法により試験を行うとき,黄体形成ホルモン単位の卵胞刺激ホルモ

ン単位に対する比率は1以下である.黄体形成ホルモンの測定法には精の う重量法と卵巣アスコルビン酸減少法があ

る。黄体形成ホルモン単位の卵胞刺激ホルモン単位に対する比率が 1以下,0.10以上の場合,精のう重量法を用いる ・

ことができる。            .
1.精のう重量法

(i)試験動物 体重約 45～ 65gの健康な雄シロネズミを用いる。

(五 )標準溶液 ヒト下垂体性性腺刺激ホルモン標準品適量を精密に量 り,PH 7.2の ウシ血清アルブミン・塩化ナ ト

リウム「リン酸塩緩衝液に溶かし,こ の液 1.O mL中 に 10,20及 び 40黄体形成ホルモン単位を含む 3種の溶液を製

する。この溶液を 5匹を 1群 とする試験動物に(市 )の操作法に従つて注射 し,精のうの質量を測定する.試験の結果

に基づき精のうの質量が 20だ
・
35 mgになると推定される標準品の濃度を高用量標準溶液路 とする。この高用量標

準溶液にpH 7.2の ウシ血清アルプミン 0塩化ナトリウム 0リ ン酸塩緩衝液を加えて 1.5～ 2.0倍容量に希釈して低用

量標準溶液亀 とする。

(■ )試料溶液 本品の適量を精密に量り,高用量標準溶液とほぼ等しい作用を示すようにpH 7.2の ウシ血清アルプ

ミン・塩化ナ トリウム・ リン酸塩緩衝液に溶かし高用量試料溶液 rHと する。この高用量試料溶液を高用量標準溶液

と同様に希釈して低用量試料溶液 rLと する。

調製した標準溶液及び試料溶液は2～ 8℃に保存する。

(市)操作法 試験動物を 1群 10匹以上で各群同数のA,B,C及びDの 4群に無作為に分け,各群にそれぞれ SH,

SL,rH及び rLを 1日 1回 0.2 mLずつ 5日 間皮下注射し,第 6日 に精のうを摘出し,付着する外液と不要組織を分離

し,ろ紙にはさみ手で軽く押しつぶして内容物を出し,精のうの質量を量る。

(v)計算法 定量法の(v)を準用する。ただし,卵巣質量を精のう質量に読み替える。

2.,p巣アスコルビン酸減少法

(i)試験動物 体重約 45～ 65gの健康な雌シロネズミを用いる。

(五 )標準溶液 ヒト下垂体性性腺刺激ホルモン標準品をPH7.2の ウシ血清アルプミン・塩化ナ トリウム・ リン酸塩

緩衝液に溶かし,・ この液 1.o mL中 に,2,4,8及び 16黄体形成ホルモン単位を含む 4種の溶液を製する。この溶液

を,5匹を 1群 とする試験動物の 4群に,次の操作法に従つてそれぞれ注射 し,卵巣アスコルビン酸量を測定する。別

の 1群にPH7.2の ウシ血清アルプミン・塩化ナトリウム・ リン酸塩緩衝液を注射し,対照とする.試験結果に基づき,

卵巣アスコルビン酸量が対照の 0.80～ 0.85倍になると推定される標準品の濃度を低用量標準溶液の濃度とし,その

用量の 4～ 6倍の濃度を高用量標準溶液の濃度と定める。ヒト下垂体性性腺刺激ホルモン標準品を PH7.2のウシ血

清アルブミン・塩化ナトリウム・ リン酸塩緩衝液に溶かし,この液の濃度が上記の試験の結果定められた高用量標準

溶液及び低用量標準溶液の濃度となるように製し,それぞれ高用量標準溶液SH及び低用量標準溶液 SLとする。

(面)試料溶液 本品の表示単位に従い,その適量を精密に量り,高用量標準溶液及び低用量標準溶液と等しい単位

数を等用量中に含むようにpH7_2の ウシ血清アルプミン・塩化ナ トリウム・リン酸塩緩衝液に溶かし,それぞれ高用

量試料溶液 為及び低用量試料溶液 rLと する。

(市)操作法 試験動物に対して血清性性腺刺激ホルモンの 80単位を生理食塩液 0.5 mLに溶かした液を 1匹当たり

80単位皮下注射する.56～ 72時間後にヒト絨毛性性腺刺激ホノレモンの 40単位を生理食塩液 0.5 mLに溶かした液

を
°
1匹当たり40単位皮下注射する。最後の注射から6～ 9日 に試験動物を1群 10匹以上で各群同数のA,B,C及

びDの 4群に無作為に分け,A群には高用量標準溶液,3群には低用量標準溶液,C群には高用量試料溶液,D群に

は低用量試料溶液を各々lmLずつ尾静脈より注射する。注射後 2～ 4時間後に左右卵巣を摘出し,付着する脂肪そ

の他の不要組織を分離し秤量した後,5～ 15 mLの メタリン酸溶液 (1→ 40)を一定量加え,ホモジナイザーを用

いて氷冷下でホモジナイズし遠心分離する。上清 0.5～ l mL(1・mLを原則とし、吸光度が 0.1以下の場合には上清

を半量の 0.5 mLと する)に ,メ タリン酸溶液 (1→ 40)1.5 mL,2,6¨ ジクロロインドフェノールナ トリウム・酢酸

ナ トリウム試液 2.5 mLを それぞれカロえて混和し,紫外可視吸光度測定法 (2.2イ)に より直ちに試験を行い,波長 520nln

における吸光度を測定する。別にアスコルビン酸標準品 10.O mgを正確に量り,水を加えて正確に 100 mLと する。

この液 5 mLを 正確に量り,水を加えて正確に50 mLと する。この液適量を正確に量り,メ タリン酸溶液 (1→ 40)

をカロえて l mL中 にアスコルビン酸 (CJ806:176.12)2.0～ 10.0肥 を含む液となるように薄める。この液 2.5 mL

に 2,6-ジ クロロインドフェノールナ トリウム・酢酸ナ トリウム試液 2.5 mLを加えて混和し同様に吸光度を測定し検

量線を作成する。このアスコルビン酸の検量線から卵巣 100g中 の.ア スコ・ルビン酸量 (m3)を求める。

(v)計算法 定量法の(v)を準用する。
・
ただし,卵巣質量をアスコルビン酸量に読み替える。
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注射用・ヒドララジン塩酸塩

ρ〃の物 緒 あ己″

"る

。

エン ドトキシン にθf)5.OEU/mg未満 .

製剤均―性 (`o2)質量偏差試験を行うとき,適合する。 (T:106.0%)

不溶性異物 〈
"紛

 第2法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (`θ乃試験を行うとき,適合する.

無 菌 (4θめ タンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する。
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.  ピペミド酸水和物

墓″″項を次のよう
=こ
改める。                                      ・

本品は定量するとき,換算した脱水物に対し,ピペミド酸 (C14H17N503:303.32)98.5～ 101.0%を 含む.

性状の項啓′のよ7‐/_~Ibる。

性 状 本品は微黄色の結晶性の粉末である.

本品は酢酸 (100)に溶けやすく,.水又はエタノール (99.5)に 極めて溶けにくく,メ タノールにほとんど溶けない。
本品は水酸化ナ トリウム試液に溶ける。

本品は光によって徐々に着色する。

融点 :約 250℃ (分解)。

勁鰤緩 り rノた r2た項多 包蹴 ラIこ改める.

純度試験                                  ,
(1)塩化物 (′."〉 本品1.Ogを とり,水 35 mL及び水酸化ナ トリウム試液 10 mLに溶かし,希硝酸 15 mLを加え

てよく振り混ぜた後,ガラスろ過器 (G3)を用いてろ過する。ろ液 30 mLを とり,希硝酸 6 mL及び水を加えて50 mL
とする。これを検液とし,試験を行う。比較液は0.ol mo1/L塩酸σ_30 mLに 水酸化ナ トリウム試液 5 mL,希硝酸 13.5
mL及び水を加えて50 mLと する (0.o21%以下).
(2)硫酸塩 (′ .′→ 本品 1.Ogを とり,水 35 mL及び水酸化ナ トリウム試液 10 mLに溶かし,希塩酸 15 mLを 加え

てよく振り混ぜた後,ガラスろ過器 (G3)を用いてろ過する。ろ液 30 mLを とり,水を加えて 50 mLと する。これ
を検液とし,試験を行う。比較液は 0.Oo5 mo1/L硫 酸 0.50 mLに水酸化ナ トリウム試液 5 mL。 希塩酸 7.5 mL及 び水を
加えて50 mLと する (0.048%以下).

・乾鷹風童の項啓削除ι′オの項を五カ売 .

水 分 (20 14_5～ 16.0%(20 mg,電量滴定法).

定量法の薙販りまうfこ改める_

定 量 法 本品約 0.35gを精密に量り,酢酸 (100)40 mLに浴かし,o・ l mo1/L過塩素酸で滴定 (25の する (電位差
滴定法).同様の方法で空試験を行い,補正する。

0.l mo1/L過塩素酸 l mL=30.33 mg Cl脚 17N503           ・
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ヒドロキシプロピルセルロース  ｀

英名の 比 島 な 動 物 四 %.

19"手

“

‐2]
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低置換度ヒドロキシプロピルセルロース

英名の項の凌んオ島置″軒る_

19θ

“

―

“

-2,ヒ ドロキシプロビルセルロース
]
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度光

＞
旋
ｍ

ヒ ドロコルチ ゾン リン酸エステルナ トリウム

基原の項を次の″
‐
/_~raる 。ヽ

本品は定量するとき,換算した脱水物に対し,ヒ ドロコルチゾンリン酸エステルナトリウム (c21HDN■ 08P)96.0～
102.0%を含む.

妨 度η髪 次のように改める.・

仁ィ分  〔ar:+123～ +13・ 1・ (脱水物に換算したものlg,pH7.0の リン酸塩緩衝液,100 mL,100

"r5Jを
次のように改める.

純度試験

(5) 遊離リン酸 本品約 0。25gを精密に量り,水に溶かし,正確に 100 mLと し,試料溶液とする.試料溶液及び
リン酸標準液 5 mLずつを正確に量り,それぞれを25正 のメスフラスコに入れ,七モリプデン酸六アンモニウム o

硫酸試液 2.5 mL及び 1-ア ミノ‐2‐ナフトールー4-スルホン酸試液 l mLを力員えて振り混ぜ,水を加えて正確に 25 mLと
し,20± 1℃で 30分間放置する。これらの液につき,水 5 mLを用いて同様に操作して得た液を対照とし,紫外可視
吸光度測定法 (2ν)により試験を行う。試料溶液及びリン酸標準液から得たそれぞれの液の波長740 nmに おける吸
光度ИT及びノξを測定するとき,遊離リン酸の量は 1.0嘲下である.

遊離リン酸 (H3P04)の 含量 (0/。b=“ T//s)X(1/"× 258.0

″:脱水物に換算した本品の秤取量 (mg)

…

の難 次のように改める.

水 分 (20 5.0%以 下 (30 mg,電量滴定法)。

定量法¨ ″
‐
/_―raる。

定 量 法 本品及びヒドロコルチゾンリン酸エステルナトリウム標準品 (別途本品と同様の方法で水分 (2■)を測
定しておく)約 20 mЁずつを精密に量り,それぞれを移動相30 mLに溶かした後,内標準溶液 10 mLずつを正確に加
え,移動相を加えて200 mLと し,試料溶液及び標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液iOル につき,次の条件で
液体クロマトグラフィー (20r)に より試験を行い,内標準物質のピーク面積に対するヒドロコルチゾンリン酸エス
テルのピーク面積の比多及び堡を求める。

ヒドロコルチゾンリン酸エステルナトリウム (c21H29N■08P)の量 (mJ=鴫X(oT/a)

F/s:脱水物に換算したヒドロコルチゾンリン酸エステルナトリウム標準品の秤取量 (mg)

内標準溶液 バラオキシ安息香酸インプロピルの移動相溶液 (3→ 5000)         .

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :254 nm)                       |
カラム:内径4.6mm,長さ25 cmの ステンレス管に7/mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする。

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :PH2.6の 0.05 mo1/Lリ ン酸二水素ナ トリウム試液′メタノール混液 (1:1)
流量 :ヒ ドロコルチゾンリン酸エステルの保持時間が約 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 20ノ正 につき,上記の条件で操作するとき,ヒ ドロコルチゾンリン酸工不テル,内標‐
準物質の順に溶出し,その分離度は 8以上である。

システムの再現性 :標準溶液 20メLにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,内標準物質のビーク面積に
対するヒドロコルチゾンリン酸エステルのピーク面積の比の相対標準偏差は 1.0%以下である.
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ヒプロメロースフタル酸エステル

を学者″石多擁鐸写.
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ファモチジン散
Famotidinc PowdeF

―

″ 縁 勧 妨 ・

製剤均―性 〈こ″〉 分包したものは,次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する.

本品 1包をとり,内容物の全量を取り出し,ア ァモチジン (C8H15N702S3)10 mg当たり水 lo mLを加え,よ く振 り
混ぜ,次にメタノール 10 mLを加え,更によく振り混ぜた後,l mL中にファモチジン (C8H15N702S3)約 0.4 mgを含
む液どなるようにメタノールを加えて正確に /mLと し,遠心分離する。上澄液 5 mLを正確に量り,内標準溶液 2 mL
を正確に加え,移動相を加えて20 mLと し,試料溶液とする。以下定量法を準用する.

フ ァモ チ ジ ン (C8H15N702S3)の 量 (m」 =鴫 X(2T/a)X(//250)

聰 :定量用ファモチジンの秤取量 (m」

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液 (1→ 500)5 mLに水を加えて 50 mLと する。
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シロップ用ファロペネムナトリウム

製剤均―艦の夏″´た亥多こ″お ″

溶 出 性 〈
`′

の 試験液に水 9oo mLを 用い,パ ドル法により,毎分 50回転で試験を行 うとき,本品の 15分間の
溶出率は 85%以上である.

本品の表示量に従い「ファロペネムナトリウム水和物J約 50 mg(力価)に対応する量を精密に量り,試験を開始し,・
規定された時間に溶出液 20 mL以上をとり,孔径0.45仰 以下のメンプランフィルターでろ過する。初めのろ液 lo mL
を除き,次のろ液を試料溶液とする。別にファロペネムナトリウム標準品約 18 mg(力価)に対応する量を精密に量り,

に溶かし,:正確に 100 mLと する。この液5 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につき,紫外可視吸光度測定法 0″)により試験を行い,波長306 nmにおける吸光度ИT及
び/sを測定する.

ファロペネム cc12H15N05S)の 表示量に対する溶出率 (%)=(4/鴫)X“T//s)X(1/の X225
「/s:フ ァロペネムナ トリウム標準品の秤取量 Img(力価)]

鴫 :本品の秤取量 (D
C: lg中のファロペネム(c12Hl:NOsS)の 表示量 Img(力価カ
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ファロペネムナ トリウム錠

崩壊性の項を自嘔除し『離 の凛彙珈 邦 ‐   ・

溶 出 性 (`′の 試験液に水 900 mLを用い,パ ドル法により,毎分 50回転で試験を行うとき,本品の30分間の溶

出率は 85%以上である.         。

本品 1個をとり,試験を開始し,規定された時間に溶出液 20 mL以 上をとり,孔径 0.45 μm以下のメンプランフィ

ルターでろ過する.初めのろ液 10 mLを 除き,次のろ液 /mLを正確に量り,表示量に従い l mL中 に「ファロペネ

ムナトリウム水和物J約 56沼 (力価)を含む液となるように水を加えて正確にr mLと し,試料溶液とする。別に

ファロペネムナトリウム標準品約 18 mg(力価)に対応する量を精密に量り,水に溶かし,正確に 100 mLと する。

この液5 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につき,紫外可

視吸光度測定法 伝ν)に より試験を行い,波長 306 nlnに おける吸光度∠T及び/sを測定する。

ファロペネム (c12HlNOSS)の 表示量に対する溶出率 (%)一 聰 X“T/Иo× (r/り X(1/の X225

%:ファロペネムナ トリウム標準品の秤取量 lmg(力価)]
σ:1錠中のファロペネム (ci2H15N05S)の表示量 Img(力価)]
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フェニ トイン散

墓昴劉議痴%崎Iこ改めこ

本品は定量するとき,表示量の95.0～ lo5.0%に 対応するフェニドイン (C15H12N202:252.27)を 含む。

議 の項哲力のよ7~/‐
~rb乙

定 量 法 本品のフェニトイン (c"H12N20り 約 50 mgに対応する量を精密に量り,メ タノール30 mLを加え,時々
振り混ぜながら15分間超音波処理し,更に 10分間振り混ぜた後,メ タノールをカロえ,正確に50 mLと する。この
液を遠心分離し,上澄液 5 mLを 正確に量り,内標準溶液 5 mLを 正確に加え,試料溶液とする。別に定量用フェニト
インを 105℃で2時間乾燥し,その約 25 mg・を精密に量り,メ タノールに溶かし,正確に25 mLと する。この液 5 mL
を正確に量り,内標準溶液 5 mLを正確に加え,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 10ル につき,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,内標準物質のビーク面積に対するフェニトインのビーク面積の
比 _aT及び堡を求める。     .
フ干

ニ トイン (C15H12N202)の豊 (m」 =4X(gT/堡 )X2          ´

鴫 :定量用 フ三ニ トィンの秤取量 (mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルの移動相溶液 (1→ 25000)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :258 nm)

カラム :内径 4,6mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に5却 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 :“℃付近の一定温度

移動相:メ タノー/p/PH 3.5の 0.02■o1/Lリ ン酸塩緩衝液混液 (H:9)
流量:7エニトインの保持時間が約5分になるように調整する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 lo μしにつき,上記の条件で操作するとき,フ ェニトィン,内標準物質の順に溶出し,

その分離度は8以上である。
システムの再現性 :標準溶液 10μ′につき,上記の条件で試験を6回繰 り返すとき,内標準物質のビーク面積に
対するフェニトインのピーク面積の比の相対標準偏差は

・
1.0%以下である。
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フェニ トイン錠

基原の項を次のよ7~/_~Faる。
・

本品は定量するとき,表示量の 95.0～ 1叩・0%に対応するフェニ トイン (ClJ12N202:252.27)を 含む。

中 の項を次のよ7~/_~Faる。

確認試験 本品を粉末とし,表示量に従い「フェニトィン」0.3gに対応する量をとり,分液漏斗に入れ,希塩酸l mL

及び水 10 mLをカロえ,ジエチルユーテル 100 mLで 1回,次に25 mLず つで4回抽出する。全ジエチルエーテル抽出
液を合わせ,水浴上でジエチルエーテルを留去し,残留物を 105℃で2時間乾燥する。残留物につき,「フェニトイ
ン」の確認試験を準用する。

中 の項の次fこ次の動 する_

製剤均一性 〈
`″

〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する。

本品 1個をとり,水ノアセ トニ トリル混液 (1:1)3//5 mLを 加え,時々振り混ぜながら 15分間超音波処理し,更
に 10分間振 り混ぜた後,l mL中 にフェニ トイン (C15H12N202)約 l mgを含む液となるように水ノアセ トニ トリル混

液 (1:1)を加え,正確に /mLと する。この液を遠心分離し,上澄液 5 mLを正確に量り,内標準溶液 5 mLを正確

にカロえ,試料溶液とする。以下定量法を準用する。

フ ェ ニ トイ ン (C15HliN202)の 量 (mg)=聰 X(oT/2)X(//25)

%■ 定量用フェニ トインの秤取量 (m」

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルの移動相溶液 (1→ 25000)

定量法の項を次のよう
=こ
改める。

定 量 法 本品 20個以上をとり,その質量を精密に量り,め のう製乳鉢を用いて粉末 とする。フェニトイン

(C15H12N202)約 50 mgに対応する量を精密に量り,水′アセ トニ トリル混液 (1:1)30 mLを加え,晴々振 り混ぜな

がら 15分間超音波処理し,更に 10分間振り混ぜた後,水″ セ トニ トリル混液 (111)を加え,正確に 50 mLと す

る.この液を遠心分離し,上澄液 5mLを正確に量り,内標準溶液 5 mLを正確に加え,試料溶液 とする。別に定量用

フェニ トインを 105℃で2時間乾燥し,その約 25 mgを精密に量り,水ノアセ トニ トリル混液 (1:1)に溶かし,正確

に 25 mLと する。この液 5 mLを正確に量り,内標準溶液 5 mLを正確に加え,標準溶液とする。試料溶液及び標準

溶液 10ル につき,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θノ〉により試験を行い,内標準物質のピーク面積に対す

るフェニ トインのピーク面積の比針 及び aを求める.

フェニトイン (C15H12N202)の 量 (mg)=魔 X(o/a)X2

‰ :定量用フェニトインの秤取量 (mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルの移動相溶液 (1→ 25000)         「

試験条件     ・

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :258 nm)

カラム :内径 4。 6口m,長さ 15 cmのステンレス管に5川 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 :10℃付近の一定温度

移動相 :メ タノール/PH3.5の 0.02 moVLリ ン酸塩緩衝控混液 (H:9)
流量 :フ ェニトインの保持時間が約5分になるように調整する.

、 システム適合性
システムの性能 :標準溶液 10脚Lにつき,上記の条件で操作するとき,フ ェニトイン,内標準物質の順に溶出し,

その分離度は8以上である。

シるテムの再現性 :標準溶液 10ル につき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,内標準物質のピーク面積に

対するフェニトインのピーク面積の比の相対標準偏差は 1_0%以下である。
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フェノバルビタール              
ノ

PhenobarbitaI

畠昴 ″ 肇純物 崎Fこ改める

本品を乾燥 したものは定量するとき,フェノパルビタール (C12H12N203)99・ 0～ lol.0%を含む。

鵬 蓄 霧 り 難 次のよう
=こ
改める     °

確認試験

(1)本品の PH 9.6ホ ウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液溶液 (1→ lo0006)につき,紫外可視吸光度
・   測定法 (2ν)により吸収スペクトノレを測定し,本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき,両者の

スペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める。
(2)本品につき。赤外吸収スペクトル測定法 仏万)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い,本品のスペクトル
と本品の参照スペクトルを比較するとき,両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める。
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フェノバルビタール散 10%

次のよ7~/_~Faる。

本品は定量するとき,フ ェノパルビタール (C12H12N203:232.24)9.3～ 10.7%を 含む。

製 法

フェノパル ビタール               loo g
デンプン,乳糖水和物又はこれらの混合物     適 量

全   量                looo g

以上をとり,散剤の製法により製する.                                 1

確認試験

(1)定量法で得た試料溶液につき,紫外可視吸光度測定法 (2″)により吸収スペク トルを測定するとき:波長 238

～242 nmに 吸収の極大を示す。

(2)本品 6gを とり,エタノール 150 mLを 加えてよく振 り混ぜた後,ろ過する。ろ液を水浴上で約 5 mLま で濃縮
し,水約 50 mLを加えて析出した結晶をろ取 し,こ の結晶を 105℃ で 2時間乾燥し,赤外吸収スペクトル測定法 〈225)

の臭化カリウム錠剤法により試験を行い,本品のスペクトルとフェノバル ビタールの参照スペク トルを比較するとき,

・両者のスペク トルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める。

溶 出 性 〈
`′

の 試験液に水 900 mLを用い,パ ドル法により,毎分 50回転で試験を行 うとき,本品の 30分間の溶出 .

率は 80%以上である。                                    .
本品約0_3gを精密に量り,試験を開始し,規定された時間に溶出液20 mL以 上をとり,孔径 0.45 μm以下のメン

プ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5 mLを正確に量り,PH 9.6のホウ酸・塩化カリ    ′

ウム・水酸化ナ トリウム緩衝液 10 mLを正確にカロえ,試料溶液とする.別に定量用フェノパルビタールを 105℃で 2

時間乾燥し,その約 17 mgを精密に量り,水に溶かし,正確に 100 mLと する。この液 5 mLを 正確に量り,水を加え

て正確に25 mLと する.こ の液 5 mLを 正確に量り,PH?.6の ホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナ トリウム緩衝液 10 mL

を正確に加え,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液につき,PH 9.6の ホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナ トリウム

緩衝淋 混液 (2:1)を対照とし,紫外可視吸光度測定法 (2χ)により試験を行い,波長 24011mに おける吸光度
ИT及びИsを測定する.

フェノバルビタール (C12H12N203)の表示量に対する溶出率 (%)=(4/略 )Xレ T//s)X(1/の X180

4:定量用フェノパルビタールの秤取量 (m」

疇 :本品の秤取量 (g)

C:lg中のフェノパルビタール (C12H12N203)の 表示量 (mg)

1    粒 度 〈
`"〉

試験を行うとき,適合する.

1    定 量 法 本品約 0.2gを精密に量り,pH 9。6のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナ トリウム緩衝液に溶かし,正確に
1    100 mLと する.この液 5 mLを正確に量り,PH 9.6のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナ トリウム緩衝液をカロえて正確
|    に 100 mLと し,試料溶液とする。別に定量用フェノパルビタールを 105℃で 2時間乾燥 し,その約 20 mgを精密に
1    量り,PH 9。6のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 100 mLと する。この液 5 mLを正確
|    に量り,pH 9.6の ホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナ トリウム緩衝液を加えて正確に 100 mLと し,標準溶液とする。
1    試料溶液及び標準溶液につき,pH 9.6の ホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナ トリウム緩衝液を対照とし,紫外可視吸光
1   度測定法 (22イ)に より試験を行い,波長 240 nrrlに おける吸光度ИT及び/sを測定する_

フェノバルビタール (C12H12N20〕)の量 (mg)=1/s X ttT/Иs)

」/s:定量用フェノバルビタールの秤取量 (mg)

・貯 法 容  器 密閉容器.
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フェノ7ルスルホ ンフタ レイン注射液

メ″項の次Iこ次を追加■る。

エンドトキシン にθ′)7.5EU/mg未満.

屎取容量の項の次Iこ次を追加妨 ″

不溶性異物 〈
``紛

 第 1法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (dθη 第2法により試験を行うとき,適合する。

無 菌 (4θめ メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する。
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プ ロカイ ンア ミ ド塩酸塩

墓昴好譜力勿りに改めこ

本品を乾燥したものは定量するとき,プロカインアミド塩酸塩 (C13H21N30° HCl)98.0～ 101.0%を含む.

崖状の石″彰なうに改める_

性 状 本品は自色～淡黄色の結晶性の粉末である.

′   本品は水に極めて溶けやすく,エタノール (99.5)にやや溶けやすい。

本品は吸湿性である.                                   r

脇霧機秒 項を次のよ7~/―
~Faる

。

確認試験

(1)本品を乾燥し,赤外吸収スペクトル測定法 (22分 の塩化カリウム錠剤法により試験を行い,本品のスペクト
ルと本品の参照スペクトルを比較するとき,両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(2)本品の水溶液 (1→ 20)は塩化物の定性反応 〈′.″)を呈する。

純度試験の義 鍬 り ま7~/_~Fjる .

純度試験    .
(1)溶状 本品 1.Ogを水 10 mLに溶かすとき,液は無色澄明である.

(2)重金属 (′ .θ力 本品 2.Ogを とり,第 2法により操作し,試験を行 う.比較液には鉛標準液 2.O mLを加える (10
ppm以下)。

(3)ヒ 素 〈′.ff〉 本品 1.Ogを とり,第 1法により検液を調製し,試験を行 う (2 ppm以下).
(4)類縁物質 本品 50 mgを移動相 100 mLに 溶かし,試料溶液とする。この液 l mLを正確に量り,移動相を加

えて正確に 50 mLと する。この液 2 mLを正確に量 り,移動相を加えて正確に 20 mLと し,標準溶液とする.試料溶

液及び標準溶液 10/Lずつを正確にと,,次の条件で液体クロマ.ト グラフィー 伝θ′)に より試験を行い,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定するとき,試料溶液のプロカインアミド以外のビークの合計面積は,

標準溶液のプロカインアミドのビ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 270 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ25 cmのステンレス管に 5川 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :pH 3.0の 0.02 mo1/Lリ ン酸塩緩衝液ノメタノール混液 (9:1)

流量 :プロカインアミドの保持時間が約 9分になるように調整する。

面積測定範囲 :プ ロカインアミドの保持時間の約 2倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 10 mLを 正確に量り,移動相を加えて正確に 20 mLと する。この液 10/Jか ら得たプロカ

インアミドのビーク面積が,標準溶液のプロカインアミドのビーク面積の 40～ 60%に なることを確認する。

システムの性能 :標準溶液 10脚しにつき,上記の条件で操作するとき,プロカインアミドのビークの理論段数及
びシンメ トリー係数は,それぞれ 10000段以上′1.5以下である。

システムの再現性 :標準溶液 10メしにつき,上記の条件で試験を 6回繰 り返すとき,プロカインアミドのビーク

面積の相対標準偏差は2.0%以下である。

物勤 涯 の項を次のよ7~/_~abる。

・
乾燥減量 (2イ′〉 0.3%以下 (2g,105℃ ,4時間).
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プロカインアミド塩酸塩錠

勒 項馨夕のよ7-r_―raる.

本品は定量するとき,表示量の 95。0～ 105.0%に 対応するプロカインアミド塩酸塩 (C13H21N30° HCI:271.79)を
含む。

薦務瑚彰暖は力劉うに改める.

確認試験 本品を粉末とし,表示量に従い「プロカィンアミド塩酸塩Jl.5gに対応する量をとり,水 30 mLを加え
てよく振り混ぜた後,ろ過し,ろ液を試料溶液とする。試料溶液0.2 mLに 希塩酸l mL及び水4 mLを加えた液は芳
香族第一アミンの定性反応 (′.a9pを呈する。

―

物 ″ 勧 妨 ・

製剤均―性 〈
`″

〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する。
本品 I個をとり,pH 3.0の 0.02 mo比 リン酸塩緩衝液 3/r5mLを 加え,超音波処理により完全に崩壊させた後,l mL

中にプロカインアミド塩酸塩 (c13H“N30・ HCD約 2.5 mgを 含む液となるようにpH 3.0の 0:叫 mo1/Lリ ン酸塩緩衝
液を加えて正確に /mLと し,5分間かき混ぜる。この液を遠心分離 した後,上澄液 l mLを正確に量り,pH 310の
0.02 mo1/Lリ ン酸塩緩衝液を加えて250 mLと し,試料溶液とする。以下定量法を準用する。

プ ロカイ ンア ミ ド塩酸塩
.(c13Hコ

N30° HCl)の量 (mg)=l燿 X“ T/1s)X(//20)

聰 :定量用塩酸プロカインアミドの秤取量 (mg)

潜富

“

の疑りになうfこ改める.

溶 出 性 〈
`fθ

〉 試験液に水9oo mLを 用い,パ ド

'レ

法により,毎分 50回転で試験を行うとき,本品の 30分間の溶
出率は 80%以上である。

本品 1個をとり,試験を開始し,規定された時間に溶出液 30 mL以上をとり,孔径 0.8押 以下のメンプランフィ
ルターでろ過する。初めのろ液 lo mLを除き,次めろ液 ′mLを正確に量り,表示量に従い l mL中 iこプロカィンア
ミド塩酸塩 (C13H21N30・ HCl)約 7肥 を含む液となるように溶出試験第 2液を加えて正確に /r mLと し,試料溶液
とする。男りに定量用塩酸プロカインアミドを 105℃で4時間乾燥し,その約 0.125gを 精密に量り,水に溶かし,正確
に 1000 mLと する_こ の液 5 mLを正確に量り,溶出試験第 2液を加えて正確に100 mLと し,標準溶液とする。試
料溶液及び標準溶液につき,紫外可視吸光度測定法 (22イ)により試験を行い,波長 278 nmに おける吸光度ИT及び
/sを測定する.

プロカインアミド塩酸塩 (cDH■N30・ HCl)の表示量に対する溶出率 (%)
=聰 X“T//s)X(r/り x(1/の x(9/2)

J/s:定量用塩酸プロカインアミドの秤取量 (mg)
C:1錠中のプロカインアミド塩酸塩 (C13H21N30・ HCl)の表示量 (mg)            ・ ｀

定量法 の裏 鰍 ″ ″ fこ改める。

定 量 法 本品 10個をとり,pH 3.0の 0.02 mo1/Lリ ン酸塩緩衝液約 300 mLを加え,・ 超音波処理により完全に崩壊さ
せる。これにpH 3.0の 0.02 mo1/Lリ ン酸塩緩衝液を加えて正確に500 mLと し,5分間かき混ぜる。この液を遠心分
離した後,上澄液 /mLを正確に量り,l mL中にプロヵィンアミド塩酸塩 (CBHaN30・ HCl)約 10肥 を含む液とな
るように PH 3.0の 0.02 mo1/Lリ ン酸塩緩衝液を加えて r mLと する。この液を孔径 0.45脚m以下のメンプランフィル
ターでろ過 し,初めのろ液 10 mLを 除き,次のろ液を試料溶液とする。別に定量用塩酸プロカインアミドを 105℃で
4時間乾燥し,その約50 mgを精密に量り,pH 3.0の 0.02 mo1/Lリ ン酸塩緩衝液に溶かし,正確に 100 mLと する。こ
の液 2mLを正確に量り,PH 3.0の 0.02 moVLリ ン酸塩緩衝液を加えて loo mLと し,標準溶液とする。試料溶液及び
標準溶液 10ル ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィ‐ (2θ′)により試験を行い,それぞれのプロ
カインアミドのピーク面積ИT及び/sを測定する。

プロカインアミド塩酸塩 (c13H21N30° HCl)の量 (m」 =r/sXは 、/As)X(77/り x(1/10)

r/s:定量用塩酸プロカインア ミドの秤取量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 270:nm)
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カラム :内径 4.6m,長さ25 cmのステンレス管に5押 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする。

カラム温度 :“℃付近の一定温度

移動相 :PH 3.0の 0.02 mo1/Lリ ン酸塩緩衝液ノメタノール混液 (9:1)

流量 :プロカインアミドの保持時間が約 9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 10脚しにつき,上記の条件で操作するとき,プロカインアミドのビークの理論段数及

びシンメトリー係数は,それぞれ 10000段以上,1.5以下である。

システムの再現性 :標準溶液 10ル につき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,プロカインアミドのビーク

面積の相対標準偏差は 1.0以下である。
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プロカインアミド塩酸塩注射液

勒 嘉参″なラrこ改める

本品は水性の注射剤である。

本品は定量するとき,表示量の95.0～ 105.0%に対応するプロカインアミド塩酸塩 (C13H21N30° HCl1 271.79)を   `
含む.

確認試験の項を次のように改めこ

確認試験 ・
(1)本品の表示量に従い「プロカインアミド塩酸塩J10 mgに対応する容量をとり,希塩酸 l mL及び水を加えて

5 mLと した液は芳香族第一アミンの定性反応 。
(J.o91を 呈する。    ´

(2)本品の表示量に従い「プロカインアミド塩酸塩J10 mgに対応する容量をとり,水を加えて loO mLと する。

この液 l mLに 水を加えてloo mLと した液につき,紫外可視吸光度測定法 (22イ)に より吸収スペクトルを測定する
とき,波長 277～ 281 mLに 吸収の極大を示す。

(3)本品は塩化物の定性反応 (2)〈f.″)を呈する。

一

影 瘤 勧 お 。

エンドトキシン (4θ′〉 0.30 EU/mg未満.        .

潔駁容宣の夏りえた力拗 妬 .

不溶性異物 〈
`θ

の 第 1法により試験を行うとき,適合する.

不溶性微粒子 (こθ乃 試験を行うとき,適合する。

無 菌 (4θの メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する。

77



:       プロクロルペラジンマレイン酸塩錠

―

″      お ・

製剤均―性 (d″〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する.

本操作は,遮光した容器を用いて行う。本品 1個をとり,薄めたリン酸 (1→ 500)ノエタノール (99.5)混液 (1:
1)3//5 mLを 加えて崩壊するまで超音波処理した後,10分間激しく振り混ぜる.人に,内標準溶液 //26 mLを 正確
に加え,l mL中 にプロクロルベラジンマレイン酸塩 (C20HZCN3S° 2C4H40♪ 約 80“ を含む液となるように,薄め
たリン酸 (1→ 500)ノエタノール (99.5)混液 (1:1)を加えて /mLと する。この液を遠心分離し,上澄液を試料
溶液とする。以下定量法を準用する。

プ ロク ロルベ ラジ ンマ レイ ン酸塩 (c20H24CIN3S P 2C4■ 04)の 量 (mg)

鴫 :プロクロルペラジンマレイン酸塩標準品の秤取量 (m」

='4X(6ノ a)X(/ノ 250)

内標準溶液 パ ラオキシ安息香酸ブチルの薄めた リン酸 (1→ 500)ノエタノール (99.5)混液 (111)溶液 (1→
1000)                                                                      .

溶 出 性 に fの 試験液に溶出試験第 2液 900 mLを 用い,パ ドル法により,毎分 50回転で試験を行 うとき,本品の
45分間の溶出率は 75%以上である。

本品1個をとり,試験を開始し,規定された時間に溶出液20 mL以上をとり,孔径0.45知 以下のメンプランフィ
ルターでろ過する。初めのろ液lo mLを除き,次のち液 /mLを正確に量り,表示量に従いl mL中にプロクロルペ
ラジンマレイン酸塩 (C20H24CIN3S・ 2C4H40'約 9燿 を含む液となるように試験液を加えて正確にrmLと し,試料
溶液とする。男1にプロクロルベラジンマレイン酸塩標準品を 105℃で 3時間乾燥し,その約 18 mgを精密に量 り,メ
タノールに溶かし,正確に 10o mLと する。この液 5 mLを正確に量 り,試験液を加えて正確に 100 mLと し,標準溶
液とする.試料溶液及び標準溶液につき,試験液を対照とし,紫外可視吸光度測定法 似2ィ)により試験を行い,波
長 255 rllnに おける吸光度ズT及び /sを測定する.

プロクロ
ィ
レペラジンマレイン酸塩 (c20H24CN3S・ 2Q載0∂ の表示量に対する溶出率 (0/。

p

=聰 ×

“

T//s)X(r/り x(1/の x45

4:プロクロルペラジンマレイン酸塩標準品の秤取量 (mg)
σ:1錠中のプロクロルペラジンマレイン酸塩 (C20H2CN3S・ 2C4鴫04)の表示量 (mg)｀

定量法α 慶 秋 a″―
/_―Faる。       ・

定 量 法 本操作は,遮光した容器を用いて行う。本品 20個以上をとり,その質量を精密に量り,めのう製乳鉢を
用いて粉末とする.プロクロルペラジンマレイン酸塩 (C20HZCIN3S・ 2C4載04)約 8 mgに対応する量を精密に量 り,

薄めたリン酸 (1→ 500)ノエタノール (99.5)混 液 (1:1)60 mLを加えて lo分間激 しく振り混ぜる。次に,内標
準溶液 5 mLを正確に加え,薄めたリン酸 (1→ 500)ノエタノール (99.5)混液 (1:1)を加えて loomLと する。こ
の液を遠心分離し,上澄液を試料溶液とする.別 にプロクロルペラジンマレイン酸塩標準品を 105℃で 3時間乾燥 し,

その約 29 mgを 精密に量り,薄めたリン酸 (1→ 500)ノエタノール (995)混液 (1:1)に溶かし,正確に25 mLと
する。この液 10 mLを正確に量り,内標準溶液5 mLを正確に加え,薄めたリン酸 (1→ 500)/‐タノール (99.5)
混液 (111)を加えて loo mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 5ル につき,次の条件で液体クロマ ト
グラフィー (2θf)に より試験を行い,内標準物質のビーク面積に対するプロクロルペラジンのビーク面積の比 3及
びQを求める。

プロクロルペラジンマレイン酸塩 (c20H24CIN3S・ 2C4L04)の 量 (mg)=聰 x(O/会)XP/5)
鴫 :プロクロルペラジンマレイン酸塩標準品の秤取量 (m」         ′

・内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルの薄めたリン酸 (1→ 500)ノエタノール (99.5)混液 (1:1)溶液 (1→
1000)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :257 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ15 cmのステンレス管に5川 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシ

'レ

シリル化シ
リカゲルを充てんする。

カラム温度 :25°C付近の一定温度
移動相 :薄めた 0.o5mo1/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 (H:9)   `
流量 :プ ロクロルペラジンの保持時間が約 5分になるように調整する。
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システム適合性

システムの性能 :標準溶液 5ル につき,上記の条件で操作するとき,プロクロルベラジン,内標準物質の1日に
溶出し,その分離度は lo以上である.

システムの再現性・:標準溶液 5ル につき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,内標準物質のビーク面積に
: 対するプロクロルペラジンのビーク面積の比の相対標準偏差は 1.0%以 下である。
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プロゲステロン

艦状の難 次のよ7~/_~raる

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である:

本品はメタノール又はエタノール (99.5)にやや溶けやすく,水にほとんど溶けない。

中 の夏を次のよ7~/_~Fjる。

確認試験

(1)本品のエタノール (".5)溶液 (1→ 100000)に つき,紫外可視吸光度測定法 仏2ィ)により吸収スペクトルを
測定 し,本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はプログステロン標準品について同様に操作して得られたスペ

ク トルを比較するとき,両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める。      ・

(2)本品につき,赤外吸収スペクトル測定法 伝25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い,本品のスペクトル

と本品の参照スペクトル又はプログステロン標準品のスペクトルを比較するとき,両者のスペクトルは同T波数のと
ころに同様の強度の吸収を認める。もし,これらのスペクトルに差を認めるときは,本品及びプロゲステロン標準品
をそれぞれエタノール (95)に溶かした後,主 タノールを蒸発し,残留物につき,同様の試験を行う.

¨ 項を′のよ7~/―
~Fbる

旋 光 度 レイ分 〔ar:+184～ +194。 (乾燥後,0.2g,エ タノニル (99.5),10 mL,100 mm)。

謝 の項瞥力のよ7‐/_~raる

融 点 (2.0 128～ 133℃ 又は 120～ 122℃

純度試験の凛 ″ ∽ よう
=こ
改める

純度試験 類縁物質 本品80 mgを メタノール 2 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 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 (203)に より試験
を行 う。試料溶液及び標準溶液 5/1J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。次にジエチルエーテルノジエチルアミン混液 (19:1)を 展開溶媒として約 15m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,

標準溶液から得たスポットより濃くない。

定量法の項を次のよ7~/_~Faる

定 量 法 本品及びプログステロン標準品を乾燥し,その約 10 mgずつを精密に量 り,それぞれをエタノール (99.5)

に溶かし,正確に 100 mLと する。これらの液 5 mLずつを正確に量り,それぞれにエタノール (".5)を 加えて正確
に 50 mLと し,試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき,紫外可視吸光度測定法 (2"により

試験を行い,波長 241 nm付近の吸収極大の波長における吸光度′T及び/sを測定する。

プログステロン (CコH3002)の量 (mg)=聰 X ttT//s)

聰 :プロゲステロン標準品の秤取量 (mg)
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プロゲステロン注射液

重動諏の緩Zン

“

のよう′こ動 る.

本品は油性の注射液である。

本品は定量するとき,表示量の95.0～ 105.0%に 対応するプログステロン (C21H3002:314.46)を含む.

中 の項馨んのよ7‐/_~raこ

確認試験 本品 lmLを量り,薄めたエタノール (9→ lo)l mLを加え,よ く振り混ぜた後,エタノール層を分取
し,石油ベンジンl mLを加えて振り混ぜた後,エタノール層を試料溶液とする。別にプログステロン標準品約 5 mg

を量 り,エタノール (99.5)l mLに 溶かし,標準溶液とする。これらの液につき,薄層クロヤトグラフィー (203)

により試験を行う。試料溶液及び標準溶液 2ル ずつを薄層クロマ トグラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層
板にスポットする。次にジエチルエーテル/ジエチルアミン混液 (1':1)を展開溶媒として約 10 cIIl展 開した後,薄
層板を風乾する.これに硫酸を均等に噴霧した後,105℃で 10分間加熱するとき,試料溶液から得た主スポット及び

標準溶液から得たスポットの Rf値は等しい。

物 容野の石″凌た′をど″妬 _

不溶性異物 〈配紛 第 1法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (`θ力 試験を行うとき,適合する。

無 菌 〈4θめ 直接法により試験を行うとき,適合する。                     _

議 の項馨葬のよ7-/_~Faる .

定 量 法 本品につき,あ らかじめ比重を測定する。約 l mLに対応する質量を精密に量り,テ トラヒドロフラン2 mL

を加えて混和した後,l mL中にプログステロィ (c21H3002)約 0.5 mgを含む液となるようにエタノール (99.5)を加
えて正確に /mLと する。この液 2 mLを正確に量り,内標準溶液 10 mLを正確に加え,エタノール (9曳5)を加えて
20 mLと し,試料溶液とする.別にプロゲステロン標準品を酸化リン (V)を乾燥剤として 4時間減圧乾燥し:その

約 10 mgを精密に量り,テ トラヒドロフラン2 mLに溶かし,エタノール (99.5)を加えて正確に 20 mLとする。こ
の液 2 mLを正確に量り,内標準溶液 10 mLを正確に加え,エタノール (99.5)を加えて 20 mLと し,標準溶液とす
る。試料溶液及び標準溶液 5ル につき,次の条件で液体クロマ トグラフィー (20′)により試験を行い,内標準物質
のピーク面積に対するプロゲステロンのビーク面積の比襲及び会 を求める。

プロゲステロン (CコH3002)の量 (mg)=聰 × (針/a)X(//20)

騒■ プロゲステロン標準品の秤取量 (mg)            
°

内標準溶液 プロピオン酸テス トステロンのエタノール (99.5)溶 液 (1→ 4000)  
′

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :241m)
カラム :内径 4.6mm,長 さ15 cntの ステンレス管に5押 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 :35℃付近の一定温度

移動相 :アセ トニトリνふ 混液 (7:3).
流量:プロゲステロンの保持時間が約6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 5 μLにつき,上記の条件で操作するとぎ,プロゲステロン,内標準物質の順に溶出
し,その分離度は9以上である。               ・

システムの再現性 :標準溶液 5脚しにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,内標準物質のビーク面積に
対するプロゲステロンのビーク面積の比の相対標準偏差は 1.o%以下である。
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プロタミン硫酸塩注射液

轟物好ν下を次のよ7~/_~Ibる。

本品は水性の注射剤である。

本品は定量するとき,表示量の92.0～ 108.0%に対応する「プロタミン硫酸塩Jを含む。また,表示量 l mg当た

リヘパリン 100単位以上に結合する。

製 法 本品は「プロタミン硫酸塩Jを とり,注射剤の製法により製する。

性 状 本品は無色の液で,においはないか,又は保存剤によるにおいがある.  l    ,

確認試験

(1)本品の表示量に従い「プロタミン硫酸塩J lmgに 対応する容量をとり,水を加えて2 mLと し,以下「プロタミ
ン硫酸塩」の確認試験 (1)を準用する。

(2)本品の表示量に従い「プロタミン硫酸塩」5 mgに対応する容量をとり,水を加えて l mLと し,以下「プロタミ
ン硫酸塩」の確認試験 (2)を準用する。

.pH(25φ 5.Oγ 7.0

エンドトキシン (4θf)6.O EU/mg未満 .

採取容量 〈
`“

)試験を行 うとき,適合するP

不溶性異物 (`θめ 第 1法により試験を行 うとき,適合する.

不溶性微粒子 (`θ乃 試験を行 うとき,適合する.

無 菌 (4" メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する。

定 量 法

(1)た ん白質量 本品の「プロタミン硫酸塩J約 10 mgに対応する容量を正確に量り,ケルダールフラスコに入れ,

水浴上で空気を通して蒸発乾固し,空素定量法 (ノ.o8pに より試験を行い,窒素 佃 :14.01)0.24 mgをたん白質量 l mg

に換算 してたん白質量を求める.

(2)ヘパリン結合性 「プロタミン硫酸塩Jのヘパリン結合性を準用して試験を行い,たん白質量で除してたん白
質l mg当 たりのヘパリン結合量を求める。ただし,(i)試料溶液 (→ は次のとおりとする.

(1)試料溶液(→ 本品の「プロタミン硫酸塩J15.O mgに 対応する容量を正確に量り,水を加えて正確に 100 mL

とする操作を 3回繰り返し,それぞれ試料溶液 (■ ),ca2)及び (a3)と する.

貯 法 容  器 密封容器 .
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プロピルチオウラシル錠

―

物 緒 拗 妬 ・

製剤均―性 〈こ″)次の方法により含量均一性試験を行うとき,適合する.                :
本品 1個をとり,溶出試験第2液 3//4 mLを カロえ,錠剤が完全に崩壊するまで超音波処理した後,l mL中 にプロ

ピルチオウフシル (C7H10N20')約 0.25 mgを含む液となるように溶出試験第2液を加えて正確に/mLとする。この
液を孔径0.45却 以下のメンプラシフィルターでろ過し,初めのろ液5 mLを除き,次のろ液 2 mLを正確に量り,溶
出試験第2液を加えて正確に10o mLと し,試料溶液とする。以下定量法を準用する。

プロ ピル チオ ウランル (C7H10N20S)の量 (mg)=聰 XOT//s)X(//200)

鴫 :定量用プロピルチオウラシルの秤取量 (mJ

溶出レ 醐醒窮初難 次のよう『
こ改める

溶 出 性 (`Jの 試験液に溶出試験第2液 900紀 を用い,パ ドル法により,毎分75回転で試験を行うとき,本品の
30分間の溶出率は80%以上である。

本品 1個をとり,試験を開始し,・ 規定された時間に溶螂r.η mL以上すとり,.孔径.0.8仰 以下のメンプランフィ
ルターでろ過する。初めのろ液10 mLを 除き,次のろ液 5mLを正確に量り,試験液を加えて正確に50mLと し,試
料溶液とする。別に定豊用プロピルチカウラシルを 105℃で2時間乾燥し,その約 50mgを精密に量り,。 試験液に溶
かして正確に 100o mLと する.こ の液5 mLを正確に量り、試験液を加えて正確に50 mLと し,標奪溶液とする。以
下定量法を準用する。

プロピルチオウラシル (C7H10N20S)の表示量に対する溶出率 (0/。b=鴫 X“T//s)X(1/OX90

聰 :定量用プロピルァオウラシルの秤取量 (mg)
σ:1錠中のプロピルチオウラシル (C7HloN20S)の 表示量 (m」

定 量 法 本品 2o個黙上をとり,その質量を精密に量り,粉末とする。プロピルチオウラシル (C7H10N20S)約 50 mg
に対応する量を精密に量り,溶出試験第 2液 150mLを加え,超音波処理により粒子を小さく分散させた後,溶出試
験第 2液をカロえて正確に200 mLと する。この液を孔径 0.45抑 以下のメンプランフィルターでろ過 し:初めのろ液 5
mLを除き,次のろ液2 mLを正確に量り,溶出試験第2液を加えて正確に10o mLと し,試料溶液とする。別に定量
用プロピルチォウラシルを105℃で2時間乾燥し,その約50 mgを精密に量り,溶出試験第2液に溶かして正確に200
mLと する。この液 2 mLを正確に量り,溶出試験第 2液を加えて正確に 100 mLと し,標準溶液 とする。試料溶液及
び標準溶液につき,紫外可視吸光度測定法 o.″)に ょり試験を行い,波長2Z nmにおける吸光度ИI及びИsを測定
する。

プ ロピル チ オ ウラシル (C7H10N20S)の 量 (m」 =鴫 X“ T//s)

曜 :定量用ィロピルチオクラシルの秤取量 (mg)
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'フ ロプロピオン

勒 項をオのよ7~/_~abる _

本品は定量するとき,換算した脱水物に対し,フロプロピオン (C9Hl。0♪ 98.0～ 101.0%を含む.

艦状の項をクのように改めこ

性 状 本品は白色～微黄褐色の結晶性の粉末である。

本品は瓦ルジメチルホルムアミドに極めて溶けやすく,メ タノール又はエタノール (99.5)に 溶けやすく,水にほ

とんど溶けない.

焼蓄機秒 項を次のよ7~/―
~Faる

.

確認試験

(1)本品のエタノール (99_5)溶液 (1→ 200000につき,紫外可視吸光度測定法 (2Z)により吸収スペクトル

を測定し:本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき,両者のスペクトルは同一波長のところに同様

の強度の吸収を認める。

(2)本品につき,赤外吸収スペクトル測定法 伝25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い,本品のスペクトル

と本品の参照スペクトルを比較するとき,両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める。

純度試験の項を次のように動 る。       ・

純度試験

(1)重金属 (′.θつ 本品 1.Ogを とり,第 4法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液2.O mLをカロえる (20

ppm以下).
(2)類縁物質 本品50 mgを移動相 50 mLに溶かし,試料溶液とする。この液 l mLを 正確に量り,移動相を加え

て正確に 100 mLと し,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液20ル ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ ト

グラフィー (2θ′)に より試験を行 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定するとき,試料溶

液のフロプロピオン以外のビークの面積lま,標準溶液のフロプロピオンのビーク面積の 1/10よ り大きくない

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :267 nm)

カラム :内径 46 mil,長 さ 15 cITlのステンレス管に5川 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 :35℃付近の一定温度

移動相 :アセ トニ トリルノ水ノリン酸混液 (114:86:1)

流量 :フ ロプロピオンの保持時間が約 3分になるように調整する.                。

面積測定範囲 :フ ロプロピオンの保持時間の約 7倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液 l mLを正確に量り,移動相を加えて正確に 10 mLと する。この液 20ル から得たフロプ
ロピオンのピーク面積が,標準溶液のフロプロピオンのピーク面積の 7～ 13%になることを確認する.

システムの性能 :ノくラオキシ安息香酸エチル 25 mgをアセトニ トリル 30 mLに溶かし,移動相を加えて 50 mL

とする。この液 2.5 mLに 試料溶液 2 mLを加え,移動相をカロえて 50 mLと する。この液 20メしにつき,上記条

件で操作するとき,フ ロプロピオン,パラオキシ安息香酸エチルの順に溶出し,その分離度は 2.0以上である.

システムの再易性 :標準溶液 20脚しにつき,上記の条件で試験を 6回繰 り返す とき,フ ロプロピオンのピーク面

積の相対標準偏差は 1.0%以下である。
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プロベネシド錠

確認識 の項の次〔こ次を追加郷 .

製剤均―性 (`″)次の方法により含量均一性試験を行 うとき,適合する。

本品 1個をとり,水 30 mL及び l mO1/L塩 酸試液 2 mLを加え,時々振 り混ぜながら超音波処理を行い,掟剤を完
全に崩壊させた後,エタノール (99.5)を加えて正確に 100甲Lと する。この液を遠心分離し,上澄液 3 mLを正確に
量り,l mo1/L塩酸試液 lmL及びエタノール (99_5)を 加えて正確に 50 mLとする。この液 5 mLを 正確に量り,エ
タノール (99。「 )を加えて l mL申にプロベネシ ド (C13H19N04S〉 約 15澪 を含む液となるように正確に /mLと し,

試料溶液とする。別にプロベネシド標準品を105℃で4時間乾燥し,その約p.125gを 精密に量り,水 15 mL,l mo1/L
塩酸試液 l mL及びエタノール (99.5)を加えて溶かし,正確に50 mLと する。この液3 mLを正確に量り,lm。比
塩酸試液l mL及びエタノこル (99.5)を加えて正確に50 mLと する。この液 5mLを正確に量り,エタノール (99.5)
を加えて正確に50 mLと し,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液につき,o.l mO1/L塩酸試液l mLにエタノール
(99.5)をカロえて正確に50 mLと した液を対照とし,紫外可視吸光度測定法 仏

"に
より試験を行い,波長248 nm

における吸光度ИT及びИsを測定する。

プ ロベ ネ シ ド (C13H19N04S)の量 (mg)=聰 x“ T//s)X(//25)

鴫 Jプロペネシド標準品の秤取量 (mgl
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ベタメタゾン錠

,製剤均―艦の項を次のよ7~/_~Fbる

製剤均―性 (`″〉 次の方法により含量均一性試験を行 うとき,適合する。
本品 1個をとり,l mL中にペタメタゾン (C2月29F05)約 50燿 を含む液となるように水 /mLを加える。次に内標

準溶液 2/mLを正確に加え,lo分問激しく振り混ぜた後,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別にベタメタゾ
ン標準品をデシケーター (減圧,酸化リン (V))で 4時間乾燥し,その約 20 mgを 精密に量り,アセ トニ トリルに
溶かし,正確に200 mLと する。この液5 mLを 正確に量り,内標準溶液20 mLを正確に加え,更に水5 mLを加え,

標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液20脚しにつき,液体クロァ トグラフィー (2.θF)に より試験を行い,内標準物
質のビーク面積に対するベタメタノンのビーク面積の比 o及び2を求める.

ペタメタゾン (%H29F05)の量 (m」 = 恥 X(2T/a)X (//400)

聰 :ベタメタゾン標準品の秤取量 (m」

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルのアセ トニ トリル溶液 (1→ 40000)                `

試験条件

定量法の試験条件を準用する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 20メしにつき,上記の条件で操作するとき,ベタメタゾン,内標準物質の順に溶出し,

その分離度は 10以上である.

システムの再現性 :標準溶液 20ル につき,上記の条件で試験を 6回繰 り返すとき,内標準物質のビーク
・
面積に

対するベタメタゾンのビーク面積の比の相対標準偏差は 1.0%以下である.
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ヘパリンナトリウム

オのま競 及び
"∫

勒 凝姥珈お ‐

Rl,R3,R4=s03Na又は H

O
l｀     ぽ=s%陥則ま――ユ

t
CH3

R5=c。2Na,R6=H
又は

・  .  ‐              R5=H・ R6=c02Na                  .    
・

[9θイf-03-f]

墓昴舞 話々 力し fこ改める

本品は,健康な食用獣の肝,肺又は腸粘膜から得た D‐グルコサミン及びウロン酸 (L―イズロン酸又は D― グルクロン
酸)の二糖単位からなる硫酸化グリコサミノグリカンのナ トリウム塩である。本品は,血液の凝固を遅延する作用が
ある。肝又は肺から製したものは l mgtt HOヘパ リン単位以上,腸粘膜から製 したものは l mg中 130ヘパリン単位
以上を含む。             .

本品は定量するとき,換算した乾燥物に対し,表示単位の 90～ 110%を 含む。
本品は原料に用いた器官名を表示する。

Ｈ

ぼ
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注射用ホスホマイシンナ トリウム

中 のr2pの項管オのよ7~/―
~raる。

確認試験
。 (2)本品の水溶液 (1→ 250)2 mLに過塩素酸 l mL及び0.l mo1/L過 ヨウ素酸ナトリウム溶液2 mLを加え,水浴

中で 10分間加熱する_冷後,七モリプデン酸六アンモニウム・硫酸試液 l mL及び 1‐アミノー2-ナ フトール‐4-ス ルホ

ン酸試液 l mLを加えて30分間放置するとき,液は青色を呈する_

水分の裏錫″ようfこ改める.

水 分 (2イ∂〉 4.0%以下 (0.lg,電量滴定法).
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注射用 ミ/サイク リン塩酸塩

定量法a曜贅 の5‐/_―Faる.

定 量 法 本品 10個以上をとり,内容物の質量を精密に量る。「ミノサイクリン塩酸塩J約 0.lg(力価)・ に対応す
る量を精密に量り,移動相に溶かし,正確に 100 mLと する。この液25 mLを 正確に量り,移動相を加えて正確に 50
mL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 25 mg(力価)に対応する量を精密に量り,移動相
に溶かし,正確に50 mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 20ル ずつを正確にとり,次の条件で液体ク
ロマ トグラフィー (2θf)に より試験を行い,それぞれの液のミノサイクリンのピーク面積ИT及び/sを測定する。

ミノ サ イ ク リン (CBH27N307)の 量 [mg(力価 )]=鴫 X“ T/1s)X4

曜 :ミ ノサイクリン塩酸塩標準品の秤取量 [mg(力価)]

試験条件 ,

検出器,カ ラム,カ ラム温度及び流量は「ミノサイクリン塩酸塩Jの定量法の試験条件を準用するL:移
動相 :シュウ酸アンモニウムー水和物溶液 (7→ 250)ノエμジメチルホルムアミド/0。l moLエチレンジア ミ
ン四酢酸二水素ニナ トリウム試液混液 (H:5:4)に テ トラブチルアンモニウズヒドロキシド試液を加えて

PH6.5に調整する.      ´

システム適合性          t          ・                  ‐

システムの性能 :塩酸ミノサイクリン50 mgを と
・
り,水に溶かし25 mLと する。この液 5 mLを 水浴上で 60分

間カロ熱した後,水を加えて 25 mLと する。この液 20脚しにつき,上記の条件で操作するとき,エピミノサイク
リン,ミ ノサイクリンの順に溶出し,その分離度は2.0以上である。

システムの再現性 :標準溶液 20ノ正 につき,上記の条件で試験を 6回繰り返すとき,ミ ノサイクリンのピーク面
積の相対標準偏差は 1.o%以下である。                   ・
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″学者の項管削除痛 ″

メチルセルロース
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・           メピバカイン塩酸塩注射液  :

勒 瞑以百をオのようf=改める.

本品は水性の注射剤である.

本品は定量するとき,表示量の95.0～ lo5.0%に対応するメピバカイン塩酸塩 (C15H22N20・ HCl:282.81)を 含
む.

製 法 本品は「メピパカイン塩酸塩Jを とり,注射剤の製法により製する。 .

性 状 本品は無色澄明の液である.

確認試験 本品の表示量に従い「メピパカイン塩酸塩J20 mgに対応する容量をとり,水酸化ナトリウム試液 l mLを
カロえた後,ヘキサン20 mLで抽出する。ヘキサン抽出液8 mLを とり,l mO1/L塩酸試液20 mLを加えて激しく振り
混ぜた後,水層につき,紫外可視吸光度測定法 (2“ により吸収スペクトルを測定するとき,波長 261～ 265 nm
及び270｀ ～ 273 nmに 吸収の極大を示す。

pⅡ 男Uに規定する.

平ンドトキシン (4θ′〉 0.6EU′mg未満 .

採取容量 〈
`" 

試験を行うとき,適合する。

不溶性異物 (aθの 第 1法により試験を行うとき,適合する。              ・

不溶性微粒子 (`θ力 試験を行うとき,適合する。          1

無 菌 〈4θめ メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する.

定 量 法 本品のメピバカイン塩酸塩 (c“ H22N20° HCl)約 40 mgに 対応する容量を正確に量 り,内標準溶液 4 mL
を正確にカロえ,o.ool mOyL塩酸試液を加えて20 mLと し,試料溶液とする。別に定量用塩酸メピパカインを lo5℃で
3時間乾燥 し,その約 40 mgを 精密に量り,0.001 mo1/L塩 酸試液に溶かし,内標準溶液 4 mLを正確に加え,o.ool mO1/L
塩酸試液を加えて 20 mL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
フイー (2θ′)に より試験を行い,内標準物質のビーク面積に対するメピバカインのビーク面積の比 針 及び 堡 を求
める。

メピバカイン塩酸塩 (C15H22N2ё・HCDの量 (m」 =聰 X(針/仏)

恥 :定量用塩酸メピバカインの秤撃量 (mg)

内標準溶液 ベンゾフェノンのメタノール溶液 (1→ 4000)

試験条件                                        '
検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :254 nm)

カラ :内径 4 mm,長さ15 cmの ステンレス管に 10押 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ
リカグルを充てんする。

カラム温度 :25℃付近の一定温度

移動相 :ラ ウリル硫酸ナトリウム2.88gを p享 3.0の 0.02 mo1/Lリ ン酸塩緩衝淘 アセ トニ トリル混液(11:9)looo
mLに溶かす。           ・

流量 :メ ピバカインの保持時間が約 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脚しにつき,上記の条件で操作するとき,メ ピパカイン, 内標準物質の順に溶出し,ヽ その分離度は 6以上である:

システムの再現性 :標準溶液 5脚しにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,内標準物質のビーク面積に
対するメピバカインのピーク面積の比の相対標準偏差は 1.0%以下である。    1

法 容  器 密封容器.                                 .
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モルヒネ塩酸塩錠

製熱均 ―艦の身 り に 表 彙 珈 ぉ .

溶 出 性 (`′の 試験液に水 90o mLを用い,パ ドル法により,毎分 50回転で試験を行 うとき,本品の 15分間の溶
出率は 85%以上である.                                     '
本品 1個をとり,試験を開始 し,規定された時間に溶出液 20 mL以上をとり,孔径 045ハ 以下のメンプランフィ

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。別に定量用塩酸モルヒネ (別途「モルヒ
ネ塩酸塩水和物」と同様の方法で水分 (240を測定しておく)約 28 mgを精密に量 り,水に溶かし,正確に 10o mL
とする。この液 2 mLを正確に量り

・
:水を加えて正確に 50 mLと し,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 25ル

ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマトグラフィー (2θ′)により試験を行い,それぞれの液のモルヒネのビー
ク面積/T及びИsを測定する.

モルヒネ塩酸塩水和物 (c17H19N03° HCI° 3H20)の表示量に対する溶出率 CO/。) 
°

=聰 Xへ /ミ X(1/CI X 36 X l.168

‰ :脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量 価り  。
C:1錠中のモルとネ塩酸塩水和物 (C17Hlが03・ HCl・ 3H20の表示量 価g)

試験条件

定量法の試験条件を準用する。

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 25川しにつき,上記の条件で操作するとき,モル ヒネのビークの理論段数及びシンメ
トリー係数は,それぞれ 5000段以上,2.0以 下である.

システムの再現性 :標準溶液 25脚しにつき,上記の条件で試験を 6回繰 り返す とき,モルヒネのビーク面積の相
対標準偏差は2.0%以 下である.
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モルヒネ塩酸塩注射液

確認識 の石attη姥猶ヵ妬

エンドトキシン にθf)1.5EU/mg未満.

"の
物 ん餞 d々猛吻お ″        '   .

不溶性異物 (`θめ 第 1法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (dθ乃試験を行うとき,適合する。

無 菌 (4θめ メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する。
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リドカイン注射液

確認識 の頃の次
=こ
雄 追加妬 _       1

エンドトキシン (4θ′)1.O EU/mg未満.

発熱性物質の物 表 鐵 励 妬 .

不溶性異物 にθめ 第 1法により試験を行うとき,適合する。

不溶性微粒子 (dθの 試験を行うとき,適合する.    。

無 菌 (4θめ メンプランフィルター法により試験を行うとき,適合する。
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硫酸亜鉛水和物

艦費の項を次のよ7~/_~Faみ

性 状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末である。
本品は水に極めて溶けやすく,ェタノール (99.5)に極めて溶けにくい。
本品は乾燥空気中で風解する。

麓請躍り 石″

“

蹴 〕Iこ改める.

確認試験

(1)本品の水溶液 (1→ 20)は亜鉛塩の定性反応 〈′。aplを呈する。
(2)本品の水溶液 (1→ 20)は硫酸塩の定性反応 〈′.o91を 呈する。  ・

1     虚 議 の石a殉鬱塑遇ヵぉ .

pH(2" 本品1.Ogを水20 mLに溶かした液のPHは 4.4～ 6.0である.

…

r/Jを次のようIこ改めこ

純度試験      ,
(1)溶沐 本品0.25gを水5 mLに溶かすとき,障は無色透明である.

|       ¨ 物 ″ 勧 邦 ・

|      、     ・

1       乾燥減量 伝ィf)35.5～ 38.5%(lg,lo5℃ ,3時間).
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ロキタマイシン錠

″ の項の次
=二
次の項を追加プる.

有効期間 製造後 24箇月 .
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ワルフアリンカリウム錠

卿 一艦″″ 凌質教哲燿ウプぢ.

溶 出 性 〈こ′の 試験液に水 900 mLを 用い,パ ドル法により,毎分50回転で試験を行うとき,0.5 mg錠 ,l mg錠

及び 2 mg錠の15分間の溶出率及び5 mg錠の30分間の溶出率はそれぞれ 80%以上である.

本品 1個をとり,試験を開始し,規定された時間に溶出液20 mL以 上をとり,孔径 o45メロ 以下のメンプランフィ

ルターでろ過する。初めのろ液 10 mLを 除き,次のろ液 /mLを正確に量り,表示量に従い l mL中 にフルファリン

カリウム (C19H15K01)約 0.56用 を含む液となるように水を加えて正確に r mLと し,試料溶液とする。別にワルフ

ァリンカリウム標準品を 105℃で3時間乾燥し,その約 22 mgを精密に量り,水に溶かし,正確に 100 mL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 する。更にこの液 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。試料溶液及び標準溶液 100 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

仏θ′)により試験を行い,それぞれの液のフルファリンのビーク面積ИT及び/sを測定する。

フルファリンカリウム (c19H15K04)の 表示量に対する溶出率 (%)

=聰 X ttT/Иs)X(r/ゆ x(1/oX・ (9/4)

魔 :ワルファリンカリウム標準品の秤取量(mJ
C:1錠中のフルファリンカリウム (むlJ15K04)の 表示量 (mg)

試験条件       。

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :283 nm)

カラム :内径 4.6 mm,長さ15 cmのステンレス管に5川 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする。     ・

カラム温度 :35℃付近の一定温度

移動相 :メ タノール泳ノリン酸混液 (700:30011)

流量 :ワルファリンの保持時間が約 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 100 μLにつき,上記の条件で操作するとき,ワルファリ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,2.0以下である. :
システムの再現性 :標準溶液 100/Lにつき,上記の条件で試験を 6回繰り返すとき,ワルファリンのビーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である。
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轟物好着力勿しに改める″

本品はウコン aに躙
“

r。4ga Linn6(Z■ゴb`παagag)

したものである。

ウコン

の根茎をそのまま又はコルク層を除いたものを,通例,湯通し

本品は換算した生薬の乾燥物に対し,総クルクミノイ ド (ク ルクミン,デメトキシクルクミン及びビスデメトキシ

クルクミン)1.0～ 5.0%を含む。

確認試験の凛

"″
よ7~/_~Frる。

確認試験

(1)本品の粉末 0.5gに メタノール 20 mLを加え,15分間振り混ぜた後,ろ過し,ろ液を試料溶液とする。この液
につき,薄層クロマ トグラフィー 伝o3)に より試験を行う。試料溶液 5/Lを薄層クロマ トグラフィー用シリカグル
を用いて調製した薄層板にスポットする。次に酢酸エチル/ヘキサン酢 酸 (100)混液 _(70:30:1)を 展開溶媒とし
て約 10 cm展 開した後,薄層板を風乾するとき,Rf値 0.4付近に黄色のスポットを認める。

(2)本品の粉末0.2gに メタノール騰 酸 (10o)混液 (9911)25 mLを加えて20分間振り混ぜ,遠心分離する。上
澄液につき,成分含量測定法を準用して試験を行い,クルクミン,デメトキシクルクミン及びビスデメトキシクルクミンのビーク面
積を測定するとき,クルクミンのビーク面積はデメトキシクルクミンのビーク面積より大きく,ビスデメトキシクルクミンのビーク面積
の 0.69倍より大きい.

中 の物

“

の動 ナる。

成分含量測定法 本品の粉末約 0.2gを精密に量り,メ タノール騰 酸 (loo)混液 (99:1)25“Lを加えて 20分間振
り混ぜ,遠心分離し,上澄液を分取する.残留物は,メ タノー/1/1酸 (100)混液 (99:1)25 mLを 加えて同様に操
作する.全抽出液を合わせ,メ タノールを加えて正確に50 mLと し,試料溶液とする.別に成分含量測定用クルクミ
ン約 10 mgを精密に量り,メ タノールに溶かし,正確に50 mLと する。この液 10 mLを 正確に量り,メ タノールを加
えて正確に50 mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 10ル ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ ト
グラフィー (2θJ)に より試験を行う。試料溶液のクルクミン,デメ トキシクルクミン及びビスデメトキシクルクミ
ンのピーク面積ИTc,И TD及びИTB並びに標準溶液のクルクミンのピーク面積Иsを測定する。

総クルクミノイ ド (ク ルクミン,デメトキシクルクミン及びビスデメ トキシクルクミン)の量 cmg)
=騒 3X{“ Tc+И TD+И TB X O.69)/″ s)X(1/5)

J/s:成分含量測定用クルクミンの秤取量 cmD

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :245 nm).

カラム :内径 4.6 1nln,長 さ 15 cmの ステンレス管に5即 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする。´

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :水ノアセ トニ トリレ朦 酸 (100)混液 (56:43:1)
流量 :毎分 1.O mL(ク ルクミンの保持時間約 11分 )

システム適合性

システムの性能 :成分含量測定用クルクミン,デメトキシクルクミン及びビスデメ トキシクルクミン l mgずつ

をメタノールに溶か して 5 mLと する。この液 10ル につき,上記の条件で操作するとき,ビスデメ トキシク
ルクミン,デメ トキシクルクミン,クルクミンの順に溶出 し,それぞれの分離度は 1_5以上である .

システムの再現性 :標準溶液 10/L・ につき,上記の条件で試験を 6回繰 り返す とき,クルクミンのピーク面積の

相対標準偏差は 1.5%以下である。
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ウコン末

勘熙舜霧力勿しIこ改める。

本品は「ウコン」を粉末としたものである。                        ・ 。̈

本品は換算した生薬の乾燥物に対し,総クルクミノイド (ク ルクミン,デメトキシクルクミン及びビスデメ トキジ
クルクミン)1.0～ 5.0%を 含むf                     ′                ・

鵬帯棚拗

―

う
=こ
改めこ                                   ・

確認試験                                            ・

;(1)本品 0.5gに メタノール 20 mLを加え,15分間振り混ぜた後:ろ過し,ろ液を試料溶液とする。この液につ
き,薄層クロマトグラフィー (2aJ)に より試験を行う。試料溶液 5ル を薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用
いて調製 した薄層板にスポットする。次に酢酸エチルノヘキサン癖 酸 (100)混液 (70:30:1)を 展開溶媒として約
10 om展 開した後。薄層板を風乾するとき,RF値 0.4付近に黄色のスポットを認める。
(2)本品 0.2gにメタノーレ曝 酸 (100)混液 09:1)25 mLを加えて20分間振り混ぜ,遠心分離する。上澄液

につき,成分含量測定法を準用して試験を行い,ク ルクミン,デメ トキシクルクミン及びビスデメトキシクルクミン
のピーク面積を測定するとき,クル クミンのビーク面積はデメトキシクルクミンのビーク面積より大きく,ビスデメ
トキシクルクミンのピーク面積の 0.69倍より大きい。

‐手ズ拗 巧訛″.力にんの物 する・  
・
                           ヽ

成分含量測定法 本品約0.2gを 精密に量り,メ タノー/1//FF酸 (loO)混液 (9911)25 mLを加えて20分問振り混ぜ,

遠心分離し,上澄液を分取する。残留物は,。 メタノーレ職 酸 (100)混液 (9911)25 mLを加えて同様に操作する.

全抽出液を合わせ,メ タノールを加えて正確に50品Lと し,試料溶液とする.別に成分含量測定用クルクミン約 lo mg
を精密に量り,メ タノールに溶かし,正確に 50 mLと する。この液 10 mLを正確に量り,メ タノールを加えて正確に
50 mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 10ル ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマトグラフィー
仏θ′)に より試験を行う.試料溶液のクルクミン,デメトキシクルクミン及びビスデメ トキシクルクミンのビーク

面積ИTc,ИTD及びИ.B並びに標準溶液のクルクミンのビーク面積 Иsを測定する。

総クルクミノイ ド (ク ルクミン,7~メ トキシクルクミン及びビス7~メ トキシクルクミン)の量 (mD
=照 sX{“ Tc+′ TD+И TB X o.69)//s}X(1/5)

聰 :成分含量測定用クルクミンの秤取量 (mD                        
・

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :245 ni)

カラム :内径 4.611m,長 さ 15 cmのステンレス書に,響 の

“

体ィFマ トグラフィ●用すクタデシルシ
.リ
ル化

シリカゲルを充てんする.

力:ラ ム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :水′アセ トニトリν鏃 酸 (10o)混液 (56:4311)
流量 :毎分 1.O mL(ク ルクミンの保持時間約 H分 )

システム適合性

システムの性能 :成分含量測定用クルクミン,デメトキシクルクミン及びビスデメ トキシクルクミン l mgずつ
・

をメタノールに溶かして5 mLと する。この液 10ル につき,上記の条件で操作するとき,ビスデメトキシク
ルクミン,デメトキシクルクミン,クルクミンの順に溶出し,それぞれの分離度は 1.5以上である.

システムの再現性 :標準溶液 Ю脚しにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,クルクミンのピーク面積の
相対標準偏差は1.5%以下である。
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オウギ

¨ ″ の″ 力Cなど窪勁 妬 .

確認試験 本品の粉末 lgを共栓遠心沈殿管に入れ,水酸化カリウム試液 5 mL及びアセ トニ トリル 5 mLを加え,密
栓して 10分間振り混ぜた後,遠心分離し,上層を試料溶液とする。別に薄層.ク ロマ トグラフィー用アストラガロシ
ドⅣl mgを メタノール 2 mL・ に溶かし,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 仏の 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 トグラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にス
ポットする。次に酢酸エチノイメタノール泳 混液 (2015:4)を 展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾
する。これに希硫酸を均等に噴霧し,105℃で 5分問加熱した後,紫外線 (主波長 365 nrFl)を照射するとき,試料溶
液から得た数個のスポットのうち 1個のスポットは,標準溶液から得た黄褐色のスポットと色調及び島値が等しい。
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オウセイ

艦Z討蟹η夏″えた方勧 お .

純度試験   ・

(1)重金属 (′ .θ

" 
本品の粉末 3.Ogを とり,第 3法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液 3.O mLを

加える (10 ppm以 下).
(2)ヒ 素 (J.〃〉 本品の粉末0.40gを とり,第 4法により検液を調製し,試験を行う (5 ppm以下).
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カッコウ・

Pogostemon Herb

POGOS¬EMONIHERBA
著香 広菫香

本品は Pag●餞″ο″σαみ腸 Benthaln じめれaa)の地上部である。

生薬の性状 本品は茎及びこれに対生した葉からなる。葉はしわがよって縮み,水に浸してしわを伸lffと ,卵形～

卵状長だ円形を呈 し,長さ 2.5～ 10 cm,幅 2.5～ 7 cm,辺縁に鈍きょ歯があり,基部は広いくさび形で葉柄を付
ける。葉の上面は暗褐色,下面は灰褐色を呈し,両面に密に毛がある。茎は方柱形,中実で,表面は灰緑色を呈 し,

灰白色～黄白色の毛があ り,髄は大きく,類白色で海綿状を呈する:ルーペ視するとき,毛,腺毛及び腺 りんを認め
る。

本品は特異なにおいがあり,味はわずかに苦い.                            ｀

本品の葉柄の横切片を鏡検 (iοf)するとき,向軸面中央は大きく突出し,その表皮の内側に厚角細胞が認められ
る。中央部の維管束は 2群に分かれる。葉身主脈部の横切片を鏡検 低σf)するとき,主脈の向軸面は大きく突出し,

その表皮の内側に厚角細胞が認められる。中央部には扇状に配列 した維管束がある。茎の横切片を鏡検 (■θf)する
とき,表皮の内側に数細胞層の厚角組織が認められる。ときに表皮下にコルク層が発達することがある。皮層の内側
には並立維管束が環状に配列し,師部の外側に師部繊維群が認められる。皮層の柔細胞中に油滴が,髄の柔細胞中に
シュウ酸カルシウムの針晶,単晶又は柱状晶が認められる。

確認試験 本品の粉末 0.5gに メタノール 5 mLを加え,3分間振り混ぜた後,ろ過 し,ろ液を試料溶液とする。この
液につき,薄層クロマ トグラフィー にの により試験を行 う.試料溶液 5ル を薄層クロマ トグラフィー用シリカゲ
ルを用いて調製 した薄層板にスポットする。次にヘキサン77セ トン混液 (9:1)を展開溶媒として約 10 cm展開した

後,薄層板を風乾する。これにパニリン・硫酸試液を均等に噴霧し,105℃でカロ熱するとき,島値 0.4付近に赤色のス
ポットを認める。

乾燥減量 ●.θf)15.0%以下 (6時間).

灰 分 (■ θf)13.0%以下 .

酸不溶性灰分 (iθハ 3.0%以 下.

精油含量 (■θJ)本品の粉末 50.Ogを とり,試験を行うとき,その量は 0.3 mL以上である。ただし,あ らかじめフラ
スコ内の試料上にシリコン樹脂 l mLを加え,試験を行う。
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・    葛根湯エキス

基原の髪 次のよう
=こ
改める   。

本品は定量するとき,製法の項に規定した分量で製したエキス当たり,総アルカロイド〔エフェドリン (CloH15NO:
165。23)及びプソイ ドエフェドリン (c10HlsNO:165_3)〕 9～ 27 mg(マオウ3gの処方),12～ 36 mg(マ オウ
4gの処方),ペォニフロリン (C23H"011:48o.46)14～ 56 mg(シ ャクヤク2gの処方),21γ 84 mg(シ ャクャ
ク3gの処方)及びグリチルリチン酸 (c42H620“ :822.93) 19～ 57 mgを 含む。

日本名の字体に開する注 :日本名の先頭文字の字体は、便宣的に「葛」としてあるが、正しくは、
第十五改正日本薬局方の用字のとおりの、「葛」の字の"匂"の部分の"ヒ"が"・ L°

+° 人・ "である宇体である.宮版版下製版時にはt第十五改正日本薬局方を参照臥 正
しい文字を用いる必要がある。
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カノコソウ

_純度試験の項を次のよ7~/―
~Faる

″

純度試験    F
(1)重金属 (f.θの 本品の粉末 3.Ogを とり,第 3法により操作 し,試験を行う。比較液には鉛標準液 3.O mLを

加える (10 ppm以 下)。

(2)ヒ素 (ノ .′ ′〉 本品の粉末 0.40gを とり,第 4法により検液を調製 し,試験を行 う (5 ppm以下).
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カノコソウ末

魔愛詞舅″¨ ように動 石.                                 ・

純度試験

(1)重金属 (J.θ乃 本品3.ogを とり,第 3法により操作し,試験を行 う。比較液には鉛標準液 3_O mLを加える
(10 ppm以 下).
(2)ヒ 素 〈′.′J)本 品0.40gを とり,第 4法により検液を調製 し,試験を行 う (5 ppm以 下).
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キョウエン

勒 項を次のように改める。

本品はホンアンズ P″瑯 □配″Facα Lhn6又 はアンズ′″″ぉar7`"jαεα Linn6 var.α ぉ″Maximowicz(RaFaCa″ )の種
子である。

本品は換算 した生薬の乾燥物に対 し,ア ミグダリン2.0%以上を含む .

"の
項″縁 ここ″ケる。

乾燥減量 伍θ′)7.0%以 下.

成分含量測定法 本品をすりつぶし,その約 0.5gを精密に量り,薄めたメタノール (9→ 10)40 mLを 加え,直ち
に還流冷却器を付けて水浴上で,30分間加熱し,冷後,ろ過し,薄めたメタノール (9→ 10)を加えて正確に 50 mL
とする.この液 5 mLを正確に量り,水を加えて正確に 10 mLと した後,ろ過し,試料溶液とする:別に成分含量測
定用アミグダリンをデシケーター (シ リカゲル)で 24時間以上乾燥し,その約 10 mgを精密に量り,薄めたメタノ
ール (1→ 2)に溶かし,正確に50 mLと し,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 10ル ずつを正確にとり,次
の条件で液体クロマ トグラフィー ¢θ′)に より試験を行い,それぞれの液のアミグダリンのビーク面積 ИT及び /s
を測定する。

アミグダリンの量 (mg)=聰 X“T//s)× 2

聰 :成分含量測定用アミググリンの秤取量 (mJ

試験条件                                  ヽ

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 1 210 nm)

カラム :内径 4.6mm,長さ 15 cmのステンレス管に 5/an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 :45℃付近の一定温度

移動相 :0.05 moL/Lリ ン酸二水素ナトリウム試液メ タノール混液 (5:1)
流量 :毎分0.8 mL(ア ミググリンの保持時間約 12分 )

システム適合性
システムの性能 :標準溶液 10脚しにつき,上記の条件で操作するとき,ア ミグダ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 5000段以上,1.5以下である.

システムの再現性 :標準溶液 10脚しにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,ア ミグダリンのビーク面積
の相対標準偏差は 1.5%以下である.
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コメデンプン

靭 石の項を次のよう
=こ
動 る     。

本医薬品各条は,三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品各条である。

なお・ 三薬局方で調和されていない部分は「◆
 .」 で囲むことにより示す .

本品はイネ 6り″
"riVa Linn6(Gra7滋

′″)のえい果から得たでんぶんである.

.◆性 状 本品は自色の塊又は粉末である:

本品は水又はエタノール (99.5)にほとんど溶けない。◆ _

確認試験  ヽ

(1)本品は,水ノグリセリン混液 (111)を加え,光学顕微鏡を用いて鏡検 〈二θf)するとき,通例,大きさ1～ lo

押 ,主に 4～ 6μmの多面体の分粒を認める.これらの分粒は,しばしば直径 50～ 100/mの だ円形の複粒に凝集
している.粒の中心性のへそはほとんど認められず,層紋を認めない。直角に交叉した偏光板又は偏光プリズム間で

は,本品はへそで交又する明瞭な黒い十字を示す。

(2)本品 lgに水 50 mLを加えて 1分間煮沸し,放冷するとき,薄く白濁 したのり状の液となる。

(3)(2)の のり状の液 lmLに薄めたヨウ素試液 (1→ 10)0.05 mLを加えるとき,だいだい赤色から暗青紫色を
・

呈し,加熱するとき,消える。

pH O.y)本品 5.Ogに新たに煮沸して冷却した水 25 mLを加え,穏やかに 1分間かき混ぜて懸濁し,15分間放置し
。た液のPHは 5.0～ 8.0である。

純度試験

(1)鉄 本品 1.5gに 2 mo1/L塩酸試液 15 mLを 加え,振 り混ぜた後,ろ過 し,ろ液を検液とする。鉄標準液 2.O mL

をとり,水を加えて 20 mLと し,比較液とする。検液及び比較液 10 mLずつをとり,それぞれクエン酸溶液 (1→ 5)

2 mL及びメルカプ ト酢酸 0.l mLを加え,混和する。これらの液に赤色リトマス紙を青変させるまでアンモニア水

(28)を加えた後,水を加えて 20 mLと し,混和する。これらの液 10 mLずつをとり,5分間放置した後,自色の背

景を用いて液の色を比較するとき,検液の呈する色は,比較液の呈する色より濃くない (10 ppm以 下).
(2)酸化性物質 本晏4.Ogに水50 mLを加え,5分間振り混ぜた後,遠心分離する。上澄液 30 mLに 酢酸 (100)

l mL及 びヨウ化カリウムo.5～ 1.Ogを加え,振り混ぜた後,暗所に25～ 30分間放置するぃデンプン試液 l mL
を加え,0.002 mo1/Lチ オ硫酸ナ トリウム液で液が無色になるまで滴定 (25の する_同様の方法で空試験を行い,補
正する.0.002 mo1/Lチ オ硫酸ナ トリウム液の消費量は,1.4 mL以下である(過酸化水素に換算すると,20 ppm以下).

(3)二酸化イオウ

(i)装置 図に示すものを用いる.

A:沸薄フラスコ 佃冊 dロ
B:分潔椰キ (loo mL〕
Ct枷 轟
Dll欄増

・   ・

｀

ヽ

%

数字l■ 籠殷 を示す

(1)操作法 水 150 mLを沸騰フラスコにとり,分液漏斗のコックを開め,二酸化炭素を毎分 100± 5 mLの 流速で

装置に流す。冷却器の冷却液を流し,過酸化水素・水酸化ナ トリウム試液 10 mLを 受け側の試験管に加える。15分

後,二酸化炭素の流れを中断することなく,分液漏斗を沸騰フラスコから取り外し,本品約 25gを精密に量 り,水
100 mLを用いて沸騰フラスコに移す。分液漏斗の連結部外面にコック用グリースを塗付し,分液漏斗を沸騰フラス
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コの元の場所に装着する.分液漏斗のコックを開め,2 moyL塩酸試液 80 mLを分液漏斗に加えた後,コ ックを開け
て沸騰フラスコに流し込み,二酸化イオウが分液漏斗に逃げないように最後の数 mLが流れ出る前にコックを開める.

装置を水浴中に入れ,混合液を 1時間加熱する_受 け側の試験管を取 り外し,その内容物を広 口三角フラスコに移す。
受け側の試験管を少量の水で洗い,洗液は三角フラスコに加える。水浴中で 15分間加熱 した後,冷却する。プロモ
フェノールブルー試液 0.l mLを加え,黄色から青紫色への色の変化が少なくとも20秒間持続するまで 0.l moL水 酸
化ナ トリウム液で滴定 (25の する。同様の方法で空試験を行い,補正する.次式により二酸化イオウの量を求める
とき,50 ppm以 下である_

二酸化イオウの量 いpm)=(//" X looo X 3.203

″ :本品の秤取量 (g)

/:0.l moν L水酸化ナ トリウム液の消費量 (mL)

° (4)異物 本品を鏡検 (■θ′〉するとき,他のでんぶん粒を認めない.また,原植物の組織の破片を含むことがあ
つても,極めてわずかである。◆

乾燥減量 伍ィ′〉 15.0%以下 (lg,130℃ ,90分聞).

強熱残分 伝″)0_6%以下 (lJ.
◆
貯 法 容器 密開容器.◆
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コロンボ =

純度試験の項を次のよ7~r_~Faる。

純度試験   .
(1)重金属 〈ヽf.θル 本品の粉末 3.Ogを とり,第 3法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液 3.O mLを加
える (10 ppm以下)。

(2)ヒ素 〈J.ff)本品の粉末 0.40gを とり,第 4法により検液を調製し,試験を行う (5 ppm以下).
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コロンボ末

…

の項哲葬のよ7~/―
~Fa石

.

純度試験

(1)重金属 (′.θ

" 
本品 3.Ogを とり,第 3法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液 3.O mLを加える (10

ppm以下).
(2)ヒ 素 〈′。〃〉 本品 0.40gを とり,第 4法により検液を調製 し,試験を行う (5 ppm以 下).
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牛車腎気丸エキス

Goshttinkigan E"壼 act

本品は定量するとき,製法の項に規定した分量で製したエキス当たり,ロ ガニン4～ 16 mg,ペオニア白リン

(Q]H23011:480.46)6～ 18 mg及び総アルカロイ ド (ベンゾイルメサコニン塩酸塩及び 14-ア ニソイルアコニン塩

酸塩として,又はベンゾイルメサコニン塩酸塩及びベンゾイルヒパコニン塩酸塩として)0.2 mg以上 (プシ末 1の処

方),総アルカロイ ド (ベンゾイルメサコニン塩酸塩及びベンゾイルヒパコニン塩酸塩として)o.l mg以上 (プシ末
2の処方)を含む。         ・

製 法  「ジオウJ5g,「サンシュユJ:3g,「サンヤクJ3g,「タクシャJ3g,「プクリョウ」3g,「ボタンピJ

3g,「ケイヒJ lgr「プシ末Jのプシ末 1又は「プシ末Jのプシ末21g,「 ゴシッJ3g及び「シャゼンシ」3gの
生薬をとり,エキス剤の製法により乾燥エキス又は軟エキスとする。  _

性 状 本品は褐色～黒褐色の粉末又は軟エキスで,わずかににおいがあり,味は酸味がある。

確認試験

(1)乾燥エキス1_Og(軟エキスは3.OJを とり,水 10 mLを加えて振り混ぜた後・メタノール 30 mLを加えて振
り混ぜ,遠心分離し,上澄液を試料溶液と_する。この液につき,薄層クロマトグラフィー (203)に より試験を行う.

試料溶液 5ル を薄層クロマトグラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする。次に水ノメタノール
ノ1‐ブタノール混液 (1:1:1)を展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに牛メトキシベンズ

アルデヒド・硫酸試液を均等に噴霧し,105℃で5分間カロ熱した後,放冷するとき,Rf値 0_6付近に暗緑色のスポット
を認める (ジオウ)。           .
(2)乾燥エキス2.Og(軟エキスは 6.0」 をとり,水 10 mLを加えて振り混ぜた後,1-プタノ∵ル 5 mLを加えて

振 り混ぜ,遠心分離 し,上澄瞳を試料溶液とする。別に薄層クロマ トグラフィー用ロガニン l mgをメタノール l mL

に溶かし,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T伝 o31により試験を行 う。試料溶液 loル

及び標準溶液 2/Lを薄層クロマ トグラフィー用シリカグルを用いて調製 した薄層板にスポットする。次に酢酸エチ
ルノ水ノギ酸混液 (61111)を展開溶媒として約 10m展開した後,薄層板を風乾する。これに 4-メ トキシベンズアル

デヒド・硫酸試液を均等に噴霧し,105℃で2分間カロ熱するとき,試料溶液から得た数個のスポッl卜 のうち 1個のスポ
'

ットは,標準溶液から得た紫色のスポットと色調及び 島値が等しい (サンシュユ).
(3)乾燥エキス2.Og(軟エキスは6.0」 をとり,炭酸ナトリウム試液 10 mLを加えて振り混ぜた後,ジエチルエ

ーテル 10 mLを加えて振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマトグラフィー用アリソール
Al mgを メタノール l mLに溶かし,標準溶液とする。これらの液につき,薄層クロマ トグラフイー (2.03)に より試

験を行う.試料溶液 20ル 及び標準溶液 2ル を薄層クロマ トグラフィー用シリカグルを用いて調製 した薄層板にス′

ポットする。次に酢酸エチルト キサン/FF酸 (100)混液 (10:10:3)を展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層

板を風乾す る。これにパニリン・硫酸試液を均等に噴霧し,105℃で 5分間加熱した後,放冷するとき,試料溶液か

ら得た数個のスポットのうち 1個のスポッ、卜は,標準溶液から得た紫色のスポットと色調及び Rf値が等 しい (タ クシ

ヤ)。    ノ

(4)乾燥エキス2.Og(軟エキスは6.OJを とり,水 10 mLを加えて振り混ぜた後,ジ三チルエーテル 5 mLを加
えて振り混ぜ・遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマトグラフィー用ペオノール l mgを メタノー
ル l mLに溶かし,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 (203)に より試験を行 う。試料溶

液 20〃L及び標準溶液2ル を薄層クロマトグラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポッ・卜する.次に
ヘキサンノジエチルエーテル混液 (5:3)を展開溶媒として約 10 crn展 開した後,薄層板を風乾する。これに 4‐ メ トキ
シベンズアルデヒド:硫酸試液を均等に噴霧し,105℃で 5分間加熱するとき,試料溶液から得た数個のスポットの

うち lF個のスポットは,標準溶液から得ただいだい色のスポットと色調及び Rf値が等しい (ボ タンピ).
(5)次の (i)又は (通 )により試験を行う (ケイヒ).
(1)乾燥エキス 10g(軟エキスは 30g)を 300 mLの硬質ガラスフラスコに入れ,水 100 mL及びシリコン樹脂 l

mLを加えた後,精油定量器を装着し,定量器の上端に還流冷却器を付け,加熱し,沸勝させる。定量器の目盛 り管
には,あらかじめ水を基準線まで入れ:更にヘキサン2mLをカロえる。1時間カロ熱還流した後,ベキサン層 l mLを と
り,水酸化ナトリウム試液 0.5 mLを加えて振り混ぜ・遠Jい分離し,上澄液を試料溶液とする.別に薄層クロマトグ
ラフィー用o‐シンナムァルデヒドl mgを メタノーィンl mLに溶かし,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の により試験を行う。試料溶液 50Jし 及び標準溶液 2ル を薄層クロマトグラフィー用シリカ
ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする。次にヘキサンノジエチルエーテルノメタノール混液 (15:5:1)を展開
溶媒として,約 10m展開した後,薄層板を風乾する。これに 2,牛ジニトロ.フ ェニルヒドラジン試液を均等に噴霧す
るとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,標準溶液から得た黄だいだい色のスポットと色
調及びRf値が等しい。
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(五 )乾燥エキス2.Og(軟エキスは6.Og)を とり,水 10 mLを加えて振り混ぜた後,ヘキサン5mLを加えて振り

混ぜ,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマトグラフィー用 (o-2‐メトキシシンナムアルデヒドl mg

をメタノール l mLに溶かし,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 (203)に より試験を行

う.試料溶液 20μ 及び標準溶液 2ル を薄層クロマ トグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット

する。次にヘキサン癖 酸エチル混液 (2El)を展開溶媒として約 10 cm展 開した後,薄層板を風乾する。これに紫外

線 (主波長 365 nm)を 照射するとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち 1個のスポットは,標準溶液から得た

青白色の蛍光を発するスポットと色調及び Rf値が等しい。

(6)乾燥エキス3.Og(軟エキスは 9,Og)を とり,ジエチルエーテル 20 mL及 びアンモニア試液 2 mLを加え,lo分
間振り混ぜた後,・遠心分離する。上澄液を分取し,減圧で溶媒を留去した後,残留物にアセ トニ トリル l mLを加え

て試料溶液とする。別に薄層クロマ トグラフィー用塩酸ベンゾイルメサコニン l mgを エタノール (99.5)10 mLに 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 (203)に より試験を行う。試料溶液 20ル 及び

標準溶液 10ル を薄層クロマ トグラフィー用シリカグルを用いて調製 した薄層板にスポットする。次に 1-プタノール

ノ水辟 酸 (100)混液 (412:1)を 展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに噴霧用ドラーゲ

ンドルフ試液を均等に噴霧し,風乾後,亜硝酸ナ トリウム試液を均等に噴霧するとき,試料溶液から得た数個のスポ

ットのう。ち1個のスポットは,標準溶液から得た黄褐色のスポットと色調及び Rf値が等しい (プシ末).
(7)乾RJlキス2.Og(軟エキスは6.OJを とり,水 10 mLを加えて振 り混ぜた後,″ 1-ブ タノール 5 mLを加えて

振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマ トグラフィー用シャゼンシの粉末 0.3gを とり,

メタノール l mLを加え,水浴上で 3分間加温する。冷後,遠心分離し,上澄液を標準溶液とする。これらの液につ

き,薄層クロマ トグラフィー (2")に より試験を行 う。試料溶液及び標準溶液 10ル ずつを薄層クロマ トグラフィー・

用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にアセ トン/FF酸エチル′水癖 酸 (100)混液 (10:1013:1)

を展開溶媒として約 10m展開した後,薄層板を風乾する。これに 4-メ トキシベンズアルデヒド・硫酸試液を均等に

噴霧 し,105℃で 5分間加熱するとき,試料溶液から得た数個のスボットのうち 1個のスポットは,標準溶液から得

たこい青のスポット fRf値 0.3付近)と色調及び 島値が等しい (シャゼンシ).
(8)乾燥エキス2.Og(軟エキスは 6.Og)を とり,水 10 mLを加えて振:り 混ぜた後,1-プタノール 5 mLを加えて

振り混ぜP遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマ トグラフィー用ゴシツ2gを とり,水 10 mLを加

えて振 り混ぜた後,1‐プタノール 10 mLを 加えて振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を標準溶液とする。これらの液につ

き,薄層クロマ トグラフィー (203)に より試験を行う。試料溶液及び標準溶液 20ルずつを薄層クロマ トグラフィー

用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に 1-プロパノール酢 酸エチルノ水混液 (4:4:3)を展開溶

媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに希硫酸を均等に噴霧 し,105℃で 5分間加熱するとき,試
料溶液から得た数個のスポットのうち 1個のスポットは,標準溶液から得た暗い赤のスポット (Rf値 0.4付近)と色

調及び 島値が等しい (ゴシツ)。

純度試験                                     。

(1)重金属 (I.θ力 乾燥エキス 1.Og(軟エキスは乾燥物として 1.Ogに対応する量)を とり,エキス剤 (4)に よ

り検液を調製し,試験を行う (30 ppm以下).
(2)ヒ 素 〈f_′ハ 乾燥エキス 0.67g(軟エキスは乾燥物として 0.67gに対応する量)を とり,第 3法により検液を

調製し,試験を行う (3 PPm以下).
(3)プシジエステルアルカロイ ド (ア コニチン,ジェサコニチン,ヒ ノくコニチン及びメサコニチン) 乾燥■キス

1.og(軟ェキスは乾燥物として 1.Ogに対応する量)を正確に量り,ジエチルエーテル 20 mLを加えて振 り混ぜた後,

0.l mo1/L塩 酸試液 3.O mLを カロえて 10分間振り混ぜる。これを遠心分離し,上層を除いた後,ジエチルエーテル20 mL

を加えて同様に操作し,上層を除く。水層にアンモニア試液 1.O mL及 びジエチルエーテル 20 mLを加えて 30分間振

り混ぜ,遠心分離し,上澄液を分取する。水層はアンモニア試液 1.O mL及びジエチルエーテル 20 mLを用いて,更
にこの操作を2回行う。全上澄液を合わせ,減圧で溶媒を留去した後,残留物にブシ用リン酸塩緩衝″ セ トニ トリ

ル混液 (1:1)10 mLを正確に加えて溶かし,こ の液を遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に純度試験用プシ

ジエステルアルカロイ ド混合標準溶液 l mLを正確に量り,プシ用リン酸塩緩衝液ノアセ トニ トリル混液 (1:1)を加

えて正確に 10 mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 40ル ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマト

グラフィー (2θf)に より試験を行うとき,試料溶液のアコニチン,ジェサコニチン,ヒ パコニチン及びメサコニチ

ンのピーク高さは,それぞれ標準溶液のアコニチン,ジ三サコニチン,ヒ パコニチン及びメサコニチンのビーク高さ

より高くない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :ア コニチン,ヒ パコニチン及びメサコニチンは2311m,ジ ェサコニチンは

254 nm)

カラム ニ内径 4.6mm,長 さ15 cmのステンレス管に5μ mの液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする_

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :ブシ用リン酸塩緩衝液/テ トラヒドロフラン混液 (183:17)
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流量 :毎分 1.O mL(メ サコニチンの保持時間約 31分 )

システム適合性

システムの性能 :純度試験用プシジエステルアルカロイド混合標準溶液 20ル につき,検出器の測定波長を 254
nmと し,上記の条件で操作するとき,メ サコニチン,ヒパコニチン,ア コニチン,ジェサコニチンの順に溶
出し,それぞれの分離度は 1.5以上である.

システムの再現性 :標準溶液20ル につき,検出器のrlJ定波長を231 nmと し,上記の条件で試験を6回繰り返
すとき,メ サコニチンのビーク高さの相対標準偏差は 1.5%以下である.

乾燥減量 仏ィ′) 乾燥

「

キス 9.o%以下 (lg,・ 105℃ ,5時間).   
´

軟エキス 66.7%以下 (lg,lo5℃,5時間).

灰 分 〈二θ′)換算した乾燥物に対し,9.o%以下.

定 量 法

(1)ロガニン 乾燥エキス約0.5gて軟エキスは乾燥物として約0.5gに対応する量)を精密に量り,1薄めたメタノ
ール (1→ 2)50 mLを 正確に加えて 15分間振 り混ぜた後,ろ過し,ろ液を試料溶液とする。別に成分含量測定用 ロ
ガニンをデシケーター (シ リカグル)で 24時間以上乾燥し,その約 10 mgを 精密に量り,薄めたメタノール (1‐ 2)
に溶かして正確に 100 mLと し,標準溶液とする.試料溶液及臨 準溶液 10 μLずつを正確にとり:次の条件で液体   ・

.ク
ロマトグラァィー

9θ
′)により試験を行い:それぞれの液のロガニィのピーク面積ИT及び′sをulj定する。

ロガニンの量 (mg)=聰 X“T//s)X(1/2)

聰 :成分含量測定用ロガニンの秤取量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :238 nm)

カラム :内径4.6mm,長 さ15 cmの ステンレス管に5知 の液体クロマトグラフオー用オクタデシルシリル化シ
リカグルを充てんす.る 。                                        1

カラム温度 :50℃付近の一定温度
移動相 :水/7セ トニトリノイメタノール混液 (55:411)              、
流量 :毎分 1.2 mL(ロ ガニンの保持時間約 25分)

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 loメしにつき,上記の条件で操作するとき:ロ ガニ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 5000段以上,1_5以下である.

システムの再現性 :標準溶校.lo脚しにつき,上記の条件で試験を 6回繰 り返す とき,ロ ガニンのピーク面積の相
対標準偏差は 1.5%以下である。

(2)ペオニフロリン 乾燥エキス約 0.5g(軟エキスは乾燥物として約 0.5gに対応する量)を精密に量り,薄めた
メタノール (1‐ 2)50 mLを 正確に加えて 15分間振 り混ぜた後,ろ過 し,ろ液を試料溶液とする。別にペオニフロ
リン標準品

`J途

水分を測定しておく)約 10 mgを精密に量り,薄めたメタノこル (1→ 2)に溶かして正確にloo mL
とし,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 10ル ずらを正確にとり,次の条件で液体クロマトグラフィー (20f〉
により試験を行い,それぞれの液のペオニフロリンのピーク面積ンキ及びИsを測定する.

ペオニフロリン (C23H23011)° の量 (mg)=,4X′

“

T/1s)X(1/2)

聰 :脱水物に換算したペオニフロリン標準品の秤取量 (mg)

試験条件

検出干 :紫外吸光光度計 (測定波長 :232 nm)

カラム :内径 4.6 mm,長 さ15 cmの ステンレス管に5μ mの液体クロマトグラフィー用オクタデジルシリル化シ
リカゲルを充てんする。

カラム温度 :20℃付近の一定温度
移動相 :水ノアセトニトリノイリン酸混液 (850:150:1)
流量 :毎分 1.OmL(ペオニアロ

°
リンの保持時間約 9分)

システム道合性

システムの性能 :ペオニフロリン標準品及びアルビフロリン l mgずっを薄めたメタノール
(1・

→ 2)に溶かし
て 10 mLと する。この液 10脚しにつき,上記の条件で操作するとき,アルビフロリン,ペオニフロリンの1頂に
溶出し,その分離度は 2.5以上である。                     '

システムの再現性 :標準溶液 10メしにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,ペォニフロリンのビニク面
積の相対標準偏差は 1.5%以 下である。
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(3)総アルカロイ ド 乾燥エキス約 lg(軟エキスは乾燥物として約 lgに対応する量)を精密に量 り,ジエチル
エーテル 20 mLを加えて振り混ぜた後,0.l mo1/L塩 酸試液 3.O mLを加えて lo分間振 り混ぜ,遠心分離 し,上層を取
り除いた後,ジエチルエーテル 20 mLをカロえて同様に操作 し,上層を取 り除く.水層にアンモニア試液 1.O mL及 び
ジエチルエーテル 20 mLを加えて30分間振 り混ぜ,遠心分離し,上澄液を分取する。水層は,ア ンモニア試液 1.O mL

及びジエチルエーテル 20 mLを用いて,更にこの操作を 2回行う。全上澄液を合わせ,減圧で溶媒を留去した後 ,

残留物にブシ用 リン酸塩緩衝詢げセ トニトリル混液 (1:1)を加えて溶かし,正確に 10 mLと し,こ の液を遠心分 .

離し,上澄液を試料溶液とする。試料溶液及び成分含量測定用プシモノエステルアルカロイド混合標準試液 20″Lず
つを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θ′)により試験を行い。それぞれの液のベンゾイルメサコ
ニ ン ,ベ ン ゾ イ ル ヒ パ コ ニ ン ,1牛 ア ニ ソ イ ル ア コ ニ ン の 各 ピ ー ク 面 積 ,И TM及 び /sM,/TH及 び ИsH,ズ TA及 び ∠sAを
測定する。

ベ ン ゾイ ル メ サ コニ ン塩 肇塩 の量 (mg)=CsM X“ TM//sM)X10
ベンゾイルヒパコニン塩酸塩の量 (mg)=亀HX“TH//O X 10・

′14-ア ニソイルアコニン塩酸塩の量 (m」 =csA X C/TA//SD X 10

CsM:成分含量測定用プシモノエステルアルカロイド混合標準試液中の成分含量測定用塩酸ベンゾイルメサコニン
の濃度 (mノ mL)

CsH:成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液中の成分含量測定用塩酸ベンゾイルヒパコニン
の濃度 (mノ mL)

亀A:成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液中の成分含量測定用塩酸 l牛アニソイルアコニ
ンの濃度 (mノ mL)

試験条件

検出器 I紫外吸光光度計 (測定波長 :ベンゾイルヒパコニン及びベンゾイルメサコニンは 231 nm,1牛 アニソイ
ルアコニンは 254 nm)      .

カラム:内径4.6mm,長 さ15 cmの ステンレス管に5押 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 140℃付近の一定温度

移動相 :プシ用 リン酸盤 衝液ィテ トラヒドロフラン混液 (183117)

流量 :毎分 1.O mL(ベ ンゾイルメサコニンの保持時間約 15分 )

システム適合性

システムの性能 :成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液 20ノ正 につき,上記の条件で操作
・  するとき,ベンゾイルメサコニ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 5000段以上,1.5以

下である.

システムの再現性 :成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液 20ル につき,上記の条件で試
験を 6回繰 り返すとき,ベンゾイルメサコニン,ベンゾイル ヒ′くコニン及び 1牛アニソイルアコニンのビーク
面積の相対標準偏差はそれぞれ 1_5%以下である。

貯 法 容  器 気密容器 .
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サイコ

動 の″りの

―
うに改める        :                    =

確認試験

(2)本品の粉末 1.ogに メタノール lo mLを加え,還流冷却器を付け,水浴上で15分間穏やかに煮沸し,冷後,ろ
過し,ろ液を試料溶液:とする。別に薄層クロマトグラフィニ用サイコサポニンal mgをメタノールl mLに溶かし,

T鶴翠デイ劇稀鶯淵績ぶ繁テ驚聰躙判
開した後,薄層板を風乾する。これに噴霧用牛ジメチルア

ミノベンズアルデヒド試液を均等に噴霧し,lo5℃で5分間加熱すぅとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち1

個のスポットは,標準溶液から得た灰褐色のスポットと色調及び烏値が等しく,その上側に近接した黄赤色のスポッ
トを認める.

ノ115



サ ンシュユ

墓原″項を々のよ7‐/_~IDこ

本品はサンシュユ C的な aFcttαtt Siebold et Zuccariniし
“
″′″)の偽果の果肉である.

本品は換算した生薬の乾燥物に対し,ロ ガニン0.4%以上を含む .

‐キス含量の″ ノ露つな
`ら

巳″ケる。

成分含量測定法 本品 (別途乾燥減量 〈iθ′)を測定しておく)を細末以下にし,その約 lgを精密に量り,共栓遠心
沈殿管に入れ,薄めたメタノール (1→ 2)30 mLを 加えて 20分間振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を分取する。残
留物は薄めたメタノール (1→ 2)30 mLを加えて,更に2回っ同様に操作する。全抽出液を合わせ,薄めたメタノ
ール (1→ 2)を加えて正確に 100 mLと し,試料溶液とする。男りに成分含量測定用ロガニンをデシケーター (シ リ
カゲル)中で24時間乾燥し,その約 10 mgを 精密に量り,薄めたメタノール (1→ 2)に溶かして正確に 100 mLと

し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 10′ιずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θ′)
により試験を行い,それぞれの液のロガニンのピーク面積ИT及び/sを測定する。

ロガニンの量 (mg)= 聰 X ttT//s)

聰 :成分含量測定用ロガニンの秤取量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :238 nln)

カラム :内径 4.6mm,長 さ15 cmの ステンレス管に 5川 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする。

カラム温度 :50℃付近の一定温度

移動相 :水ノアセ トニ トリノイメタノール混液 (55:4:1)
流量 :ロ ガニンの保持時間が約 25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 10/Lにつき,上記の条件で操作するとき,ロ ガニ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 5000段以上,1.5以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 10脚しにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,ロ ガニンのピーク面積の相
対標準偏差は 1.5%以下である。                  ,
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サンショウ

層 の項を次のよ7‐/_~Fjる.

‐灰 分 仁θ′)8.0%以 下.
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サンショウ末

形 の項を次のようfこ動 る.

灰 分 (iθf)8.0%以下.
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シゴカ                  ・

中 の項り沈仁力あ己″妬 。      `
純度試験                                 、

(1)重金属 (′ .θ乃 本品の粉末 3.Ogを とり,第 3法により操作し,試験を行 う。比較液には鉛標準液 3.O mLを
カロえる (10 ppm以 下).
(2)ヒ 素 〈f.′′)本 品の粉末0.40gを とり,第 4法により検液を調製し,試験を行う (5 ppm以■ .
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シコン               ・

…

の項を次のよ7~/_~Fbる。

純度試験

(1)重金属 (■θ
" 

本品の粉末 3.Ogを とり,第 3法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液 3.O mLを加
える (10 ppm以下).
(2)ヒ 素 (′ .′ ′〉 本品の粉末0.40gを とり,第 4法により検液を調製し,試験を行う (5 ppm以下).
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ショウズク

日本名別名の凛勢 惚 ば うに改める.

ノ1ヽ 離

小豆撞

RI名の字体に関する注記 :上記別名の末尾の字体は、
1行日は「藩Jの字中のな士"の部分が“欠"である字体、
2行日は「落」の字中の"寸"の部分がりそ"である字体である。

なお、 2行日は、第十五改正日本薬局方「ショゥズクJの別名として記載されているものと
同二である。
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真武湯エキス

Shhlbuto Emct

本品は定量するとき,製法め項に規定した分量で製したエキス当たり,ペオニフロリン (Q3H230111480.46)26～

78 mg,161-ギ ングロール 0.5～ 2.O mg(シ ョウキョウ0.8gの処方),b。6～ 2.4 mg(シ ョウキョウlgの処方),
0.9～ 3.6 mg(シ ョウキョウ1.5gの 処方)及び総アルカFイ ド (ベンゾイルメサコニン造酔塩及び 1牛アニソイルア
コニン塩酸塩として)0.7 mg以 上 (プシ 1,lgの処方),総アルカロイ ド (ベンゾイルメサコニン塩酸塩及び 14-

アニソイルアコニン塩酸塩として,又はベンゾイルメサコニン塩酸塩及びベンゾイルヒノくコニン塩酸塩として)0.2 mg

以上 (プシ末 1,lgの処方),総アルカロイ ド (ベンゾイルメサコニン塩酸塩及びベンゾイルヒパコニン塩酸塩とし

て)0.l mg以 上 (プシ末 2,lgの処方),総アルカロイ ド (ベンゾイルメサコニン塩酸塩及び 14-ア ニソイルアコニ

ン塩酸塩として,又はベンブイルメサコニン塩酸塩及びベンゾイルヒパコニン塩酸塩として)0.l mg以上 (ブジ末 1,

0.5gの 処方)を含む。

製 法  「プクリョウ」5g,「シャクャクJ3g,「 ビャクジュツJ3g,「ショゥキョゥ」lg及び「プシJのプシ 1

lg,又は「プクリョウJ5g,「シャクャク・J3g,「 ソフジユツJ3g,「シ■ウキヨウJ lg及び「プシ末Jのプシ

末 1 lg,又は「プグリョウJ5g,「シャクャクJ3g,,「 ビャクジュツJ3g,「ショウキョウJO_8g及び「プシ末J

のプシ末21g,又は「ブクリョウ」4g,「シャクャクJ3g,「ソウジュツJ3g,「ショゥキョゥJl.5g及び「ブ

シ末Jのプシ末 10.5gの生薬をとり,エキス剤の製法により乾燥エキスとする。

性 状 本品は淡黄褐色～褐色の粉末で,特異なにおいがあり,味は辛く,苦い.

確認試験

(1)本品 2.Ogを とり,水 10 mLを加えて振り混ぜた後,トプタノール 5 mLを加えて振り混ぜ,遠心分離し,上
澄液を試料溶液とする。別にペオ千フロリン標準品 l mgを メタノール lmLに溶かし,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 (203)に より試験を行う.試料溶液及び標準溶液 5ル ずつを薄層クロマトグラフ

ィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする。次に酢酸エチルノメタノールノ水混液 (20:3:2)を展開

溶媒として約 10 crrl展 開した後,薄層板を風乾する。これに牛メトキシベンズアルデヒド・硫酸試液を均等に噴霧し,

105℃で 5分間加熱するとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち 1個のスポットは,標準溶液から得た紫色の

不ポットと色調及びRf値が等しい (シャクヤク).
(2)(ピャクジュツ配合処方) 本品1.Ogを とり,水 10 mLを加えて振り混ぜた後,ジ■チルエーテル 25 mLを

カロえて振り混ぜる.ジエチルエーテル層を分取し,減圧で溶媒を留去した後,残留物にジエチルエーテル2 mLを加

えて試料溶液とする。別に薄層クロマ トグラフィー用ア トラクチレノリドⅢ lmgをメタノール 2 mLに溶かし,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 伝03)に より試験を行 う。試料溶液及び標準溶液 5ル
ずつを薄層クロマ トグラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする。次に酢酸エテルノヘキサン混液

(1:1)を 展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに希硫酸を均等に噴霧し,105℃で 5分間

カロ熱 した後,紫外線 (主波長 365 nnl)を 照射するとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,

標準溶液から得た青白色の蛍光を発するスポットと色調及び Rf値が等しい (ビャクジュツ)。

(3)(ソ ウジュツ配合処方)本 品 2.Ogを とり,水 10 mLを加えて振り混ぜた後,ヘキサン25 mLを加えて振り

混ぜる。ヘキサン層を分取し,無水硫酸ナトリウムを加えて乾燥した後,ろ過する。減圧でろ液の溶媒を留去した後,

残留物にヘキサン2 mLを加えて試料溶液とする。この液につき,薄層クロマ トグラフィー (2の により試験を行う。

試料溶液 20ブ止 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

にヘキサンノアセ トン混液 (7:1)を展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに紫外線 (主波長

254 nln)を 照射するとき,RF値 0.4付近に暗紫色のスポットを認める。また,こ のスポットは,噴霧用 4‐ジメチルア

ミノベンズアルデヒド試液を均等に噴署し,105℃で 5分間カロ熱した後,放冷するとき,帯緑褐色を呈する (ソ ウジ

ュツ).
(4)本品 1_Ogを とり,水 10 mLを 加えて振 り混ぜた後,ジエチルエーテル 25 mLをカロえて振 り混ぜる。ジエチル

エーテル層を分取 し,減圧で溶媒を留去した後,残留物にジエチルエーテル 2 mLをカロえて試料溶液とする。別に薄

層クロマ トグラフィー用 [6]―ギングロール l mgをメタノール l mLに溶かし,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 (203)に より試験を行う。試料溶液 10μ 及び標準溶液 5ル を薄層クロマ トグラフィー用
シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする。次に酢酸エチルノヘキサン混液 (1:1)を展開溶媒として約 10 cm

展開した後,薄層板を風乾する。これに噴霧用 4-ジメチルアミノベンズアルデヒド試液を均等に噴霧し,105℃で 5

分間加熱した後,放冷するとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,標準溶液から得た青緑

色のスポットと色調及び Rf値が等しい (シ ョウキョウ).

(5)本品 3.Ogを とり,ジエチルエーティレ20 mL及びアンモニア試液 2 mLをカロえ,lo分間振り混ぜた後,遠心分

離する。上澄液を分取し,減圧で溶媒を留去した後,残留物にアセ トニ トリル l mLを加えて試料溶液とする。別に

薄層クロマ トグラフィー用塩酸ベンゾイルメサコニン l mgを エタノール (99。5)10 mLに溶かし,標準溶液とする.
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これらの液につき,薄層クロマトグラフィー (2")に より試験を行う.試辮 液20ル 及び標準溶液 10ル を薄層クロ
マ トグラフィー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 1-プ タノールノ水騰 酸(100)混液 (4:2:1)
を展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに噴霧用ドラニゲンドルフ試液を均等に噴霧し,風

・
乾後,亜硝酸ナ トリウム試液を均等に噴霧するとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち 1個のスポットは,標
準溶液から得た黄掲色のスポットと色調及び島値が等しい (プシ又はプシ末).

純度試験

(1)重金属 (′ .θ乃 本品 1.Ogを とり,エキス剤 (4)により検液を調製し:試験を行う (30 ppm以下).
(2)し素 (′ .〃)本品 0.67gを とり,第 3法により検液を調製し,試験を行う (3 ppm以 下).
(3)プ シジエ不テルアルカロイ ド (ア コニチン,ジェサコニチン,ヒパコニチン及びメサコニチン) 本品 1.Og

を正確に量り,ジエチルエーテル 20 mLを加えて振り混ぜた後,0.l mo1/L塩 酸試液 3.O mLを 加えて lo分間振り混ぜ
る_これを遠心分離し,上層を除いた後,ジエチルエーテル 20,mLを加えて同様に操作し,上層を除く,水層にアン
モニア試液 1.O mL及びジエチルエーテル 20mLを加えて30分間振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を分取する。水層は
アンモニア試液 1.O mL及びジエチルエーテル 20 mLを 用いて,更にこの操作を2回行う.全上澄液を合わせ,減圧
で溶媒を留去した後,残留物にブシ用リン酸塩緩衝液ノアセ トニ トリル混液 (1:1)10 mLを 正確に加えて溶かし,｀ こ
の液を遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に純度試験用プシジエステルアルカロイ ド混合標準溶液 l mLを正
確に量り,プシ用 リン酸塩緩衝液ノアセトニトリル混液 (1:1)を加えて正確に 10 mLと し,標準溶液とする.試料
溶液及び標準溶液

“
ル ずつを正確にとり,次め条件で液体クロマトグラフィー 似θf)により試験を行うとき,試料

溶液のアコニチン,ジェサコニチン,ヒパコニチン及びメサコニチンのビニク高さは,それぞれ標準溶液のアコニチ
ン,ジェサコニチン,ヒ ノくコニチン及びメサコニチンのビーク高さより高くない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :ア 三ニチン,ヒパコニチン及びメサコニチンは231 nm,ジ ェサコニチンは
254 nm)

カラム :内径 4.6血,長さ15 cmのステンレス管に5押 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ
リカゲルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :プシ用リン酸塩緩衝淘 テトラヒドロフラン混液 (183:17)
流量 :毎分 1.O mL(メ サコニチンの保持時間約 31分 )

システム適合性

システムの性能 :純度試験用プシジエステルアルカロイ ド混合標準溶液2oル につき,検出器の測定波長を 254
nmと し,上記の条件で操作するとき,メ サコニチン, ヒパコニチン,ア コニチン,ジェサコニチンの順に溶
出し,それぞれの分離度は 1.5以上である.

システムの再現性 :標準溶液 20/Lにつき,検出器の測定波長を 231 nIIlと し,上記の条件で試験を6回繰 り返
すとき,メ サコニチンのピーク高さの相対標準偏差は 1.5%以下である.

乾燥減量 (2イ′)7.0%以下 (lg,105℃,5時間).                .

灰 分 伍θJ)10.0%以 下.

定 量 法

(1)ペ オニアロリン 本品約 0.5gを 精密に量り,薄めたメタノール (1‐ 2)50 mLを 正確に加えて 15分間振り
混ぜた後,ろ過し,ろ液を試料溶液とする。別にペオニフロリン標準品 (別途水分を測定しておく)約 10 mgを 精密
に量り,薄めたメタノール (1→ 2)に溶かして正確に 100 mLと し,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 loル
ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (2θf)により試験を行い,それぞれの液のペオニフロリシ
のピーク面積/T及び/sを測定する.

ペオニフロリン (亀H23011)の 量 (mg).=恥 XはT/Иs)X(1/2)

聰 :脱水物に換算したペオニフロリン標準品の秤取量 (mg)    '

試験条件                                       ・

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :232 nm)                        ・

カラム :内径 4.`m,長 さ15 cmのステンレス管に5岬 の液体クロ了トグラ7イ ー用オクタデシルシリノイヒシ
リカゲルを充てんする。      .          

・

カラム温度 120℃付近の一定温度

移動相 :水/ア セ トニ トリノ暉リン酸混液 (850:150:1)
流量 :毎分 1.O mL(ペ オニフロリンの保持時間約 9分 )

システム適合性
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システムの性能 :ペオニフロリン標準品及びアルビフロリン l mgずつを薄めたメタノール (1→ 2)]に溶かし
て 10 mLと する。この液 10脚Lにつき,上記の条件で操作するとき,アルビアロリン,ペオニアロリンの順に

溶出し,その分離度は 2.5以上である。
システムの再現性 :標準溶液 10/Lにつき,上記の条件で試験を 6回繰り返すとき,ペオニフロリンのビーク面

積の相対標準偏差は 1.5%以下である.°
 (2)161‐ギングロール 本品約 0.5gを精密に量り,薄めたメタノール (7→ 10)50 mLを 正確に加えて 15分問振
り混ぜた後,ろ過し,ろ液を試料溶液とする。別に成分含量測定用 E61‐ ギンゲロール約 10 mgを精密に量り,メ タノ
ールに溶かして正確に loo mLと する。この液 5mLを正確に量り,メ タノールを加えて正確に50 mLと し,標準溶液
とする.試料溶液及び標準溶液 lo/Lずつを正確にとり,次の条件で液体クロマトグラフィー (2θJ)に より試験を行
い,それぞれの液の[61-ギ ンゲロールのビーク面積ИT及びИsを測定する.

16]―ギングロールの量 (mg)=ltt X“ T//s)X(1/20)

鴫 :成分含量測定用161‐ギンゲロールの秤取量 (mp

試験条件
・ 検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :282 Elm)

カラム :内径 4.6mm,長さ 15 cmのステンレス管に5/mの液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする。

カラム温度 :30℃付近の一定温度

移動相 :水ノアセトニ トリルノリン酸混液 (620:38011)                  ｀

流量 :毎分 1.OmL(161-ギ ングロールの保持時間約 15分 )

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10μ′につき,上記の条件で操作するとき,“ ]‐ギングロールのビークの理論段数及
びシンメトリー係数は,それぞれ5000段以上,1.5以 下である。                       ,

システムの再現性 :標準溶液 lo/Lにつき,上記の条件で試験を 6回繰 り返すとき,E6]―ギンゲロールのビーク
面積の相対標準偏差は 1_5%以 下である.

(3)総アルカロイド 本品約 lgを精密に量り,ジエチルエーテル 20 mLを加えて振り混ぜた後,0.l mo1/L塩酸試

液 3.OmLをカロえて lo分間振り混ぜ,遠心分離し,上層を取り除いた後,ジエチルエニテル 20 mLをカロえて同様に操
作し,上層を取り除く.水層にアンモニア試液 1.O mL及びジエチルエーテル 20 mLを 加えて 30分間振 り混ぜ,遠心

分離し,上澄液を分取する。水層は,アンモニア試液 1.O mL及びジエチルエーテル 20 mLを 用いて,更にこの操作
を 2回行う。全上澄液を合わせ,減圧で溶媒を留去した後P残留物をプシ用リン酸塩緩衝淘 アセ トニ トリル混液 (1:

1)に溶かし,正確に 10 mLと し,この液を遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。試料溶液及び成分含量測定用プ
シモノエステルアルカロイ ド混合標球試液 20ル ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ トグラフィー (20′〉によ

り試験を行い,それぞれの液のベンゾイルメサコニン,ベンゾイル ヒノくコニン,1牛アニソイルアコニンの各ピーク面

積 ,И TM及 び ЙsM,/TH及 び /sH,ノ TA及 び ИsAを 測 定 す る _

ベンゾイルメサコニン塩酸塩の量 (mg)=csM X“ TM//so X lo

ベンゾイルヒパコニン塩酸塩の量 (mg)=CsH X“ TH//sJ X 10

14-ア ニソイルアコニン塩酸塩の量 (m」 =csA X“ TA/ИSO X 10

csM:成分含量測定用プシモノエステルアルカロイド混合標準試液中の成分含量測定用塩酸ベンゾイルメサコニン
の濃度 (mymL)

αH:成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液中の成分含量測定用塩酸ベンゾイルヒパ コニン

の濃度(mg/mL)

CSA:成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液中の成分含量測定用塩酸 14-ア ニソイルアコニ

ンの濃度ぃymL)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :ベンブイルヒパコニン及びベンゾイルメサコニンは 231 nm,14-アニソイ
ルアコニンは254 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15 cmのステンレス管に 5却 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシ リル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :ブシ用リン酸塩緩衝液ノテ トラヒドロフラン混液 (183:17)

流量 :毎分 1_O mL(ベ ンゾイルメサコニンの保持時間約 15分 )

システム適合性
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・ システムの性能 :成分含量測定用プシモノエステルアルカマイ ド混合標準試液 20脚しにつき,上記の条件で操作

するとき,ベンゾイルメサコニ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5000段以上,1.5以
下である.

システムの再現性 :成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液 20ル につき,上記の条件で試

験を 6回繰り返すとき,ベンゾイルメサコニン,ベンゾイルヒパコニン及び 14-ア ニソイルアコニンのピーク

面積の相対標準偏差はそれぞれ 1.5%以下である。

貯 法 容  器 気密容器.
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セネガ

滋噺瑚″″ ラ
=こ
改める.

純度試験           ヽ

(1)茎 本品は茎2.0%以上を含まない。
(2)重金属 (′ .θ力 本晏の粉末3.Ogを とり,第 3法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液3.O mLを

加える (10 ppm以 下).
(3)ヒ 素 (′ .J′〉 本品の粉末 0.40gを とり,第 4法により検液を調製 し,試験を行う (5 ppm以 下).
(4)異物 (■θ′〉 本品は茎以外の異物 1.o%以上を含まない。
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セネガ末

…

の項を次のように改める。                      ́      ′

純度試験                '
(1)重金属 (I.θ 乃 本品3.Ogを とり,第 3法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液3.O mLを加える (10

ppm以下)。

(2)ヒ 素 (f.〃)本 品 0.40gを とり,第 4法により検液を調製し,試験を行 う (5 plm以 下).
(3)異物 本品を鏡検 仁θ′)するとき,石細胞,でんぶん粒又はシュウ酸カルシウムの結晶を認めない。   ―
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センコツ

滋磨瑚彰顔強々勿じfこ改める。

純度試験                                      `
(1)業柄 本品は葉柄 3.0%以上を含まない。                             .
(2)重金属 〈f.θ

" 
本品の粉末 3.Ogを とり,第 3法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液 3.O mLを

加える (10 ppm以下).・

(3)異物 (ェθf) 本品は葉柄以外の異物 1.0%以 上を含まない.
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′
ソヨウ        ・

墓顔″項を次のよ7‐/_~Fbる.                     ・                ・・

本 品は シ ソ Parirra′漸escett B亘tton var.η ″ Kudo又はチ リメンジ ソ ル ガI』αル rereぉ B亘tton va■ ″Jψα D∝dsne
Cあ iα

=α
c)の葉及び枝先である。

本品は換算した生薬の乾燥物に対し,ペリルアルデヒド0.o8%以上を含む。

薦諦機り 嘉多磁承〕Iこ改める。

確認試験 本品の粉末 0.6gに ジエチルエーテル 10 mLを加え,15分間振り混ぜた後,ろ過し,ろ液を試料溶液とす
る.別に薄層クロマ トグラフィー用ペリルアルデヒドl mgを メタノール 10 mLに溶かし,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 (203)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
グラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にヘキサン/FF酸エチル混液 (3:1)を 展開溶媒
として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する.これに噴霧用 牛メトキシベンズアルデヒド・硫酸・酢酸・エタノー
ル試液を均等 l■噴霧 し,105℃で 2分間加熱するとき,.試料溶液から得た数個のスポットのうち 1個のスポットは,

標準溶液から得た赤紫毎のスポットと色調及び島値が等しい。

慶不言産灰分の項の次に々彙勤げち .

成分含量測定法 新たに調製した本品の粉末約 0.2gを精密に量り,共栓遠心沈殿管に入れ,メ タノール 20 mLを加
えて 10分間振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を分取する.残留物は更にメタ

・
ノール2b mLを加え,同様に操作する。

全抽出液を合わせ,メ タノールを加えて正確に50 mLと し,試料溶液とする。別に成分含量測定用ペ リルアルデヒド
約 10 mgを 精密に量り,メ タノールに溶かして正確に100 mLと する。この液 10 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ル ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ
トグラフィー OθJ)により試験を行い,それぞれの液のペリルアルデヒドのピーク面積ИT及び /sを測定する。

ペリルアルデヒドの量 (mg)=聰 X“T//s)X(1/20)                      。

聰 :成分含量測定用ペリルアルデヒドの秤取量 (mg)

.試
験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :230 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ15 cmの ステンレス管に5押 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ
リカグルを充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動神 :水′アセトニトリル混液 (13:7)

流量 :毎分 1.O mL

システム適合性

システムの性能 :o‐アナロン l mgを 標準溶液に溶かして 50 mLと する。この液 10脚しにつき,上記の条件で操
作するとき,ベ リルアルデヒド,o―アサロンの順に溶出し,その分離度は 1.5以上である。

システムの再現性 :標準溶液 10ル につき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき:ペ リルアルデヒドのピーク
面積の相対標準偏差は 1.5%以下である。

精 油 含 量 α 慶 罰 駐 朽 .
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大黄甘草湯エキス

基原の項を次のように改めこ

本品は定量するとき,製法の項に規定した分量で製したエキス当たり,センノシドA(C42H380201862.74)3.5 mg

足非「 どζ喜Fル
リチン酸

92鴫
2Q「

"2"9～
27 mg勒 ンゾウェgの処ガ ,B～ 54 mgけ ンゾウ2gの
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トウエン

墓原″

…

ようにめ る

本 品 は モ モ ル
“
r′arstt Batsch又 は ル

“
郎 ′arsfσ』Batsch v祉 盪″[赫 M猟hOWiCz(R“

“

e“)の 種 子 で あ る。 ・

本品は換算 した生薬の乾燥物に対し,ア ミグダリン 1.2%以上を含む。

“:lilil,1,'1,,1:i:′ :::::′ 1:「勧 邦 .

乾燥減量 伍θが 8_0%以下.

成分含量測定法 本品をすりつぶし,その約0.5gを精密に量り,薄めたメタノール (9→ lo)40 mLを加え,直ち
に還流冷却器を付けて水浴上で,30分間加熱し,冷後,ろ過し,薄めたメタノール (9-● lo)を加えて正確に50 mL
とする.こ の液5 mLを 正確に量り,水を加えて正確に10 mLと した後Pろ過し,試料溶液とする。別に成分含量測
定用アミグダリシをデシケーター (シ リカゲル)で 24時間以上乾燥し,その約 10 mgを精密に量り,薄めたメタノ
ール (1-2)に溶かし,正確に50 mLと し,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液10ル ずつを正確にとり,次
の条件で液体クロマトグラフィー 伝θf)により試験を行い,それぞれの液のアミググリンのビーク面積 /T及びИs

を測定する。                 ・

アミグダリンの量 (m」 =4X“ T/ガs)X2

聰 :成分含量測定用アミグダリンの秤取量 (mJ

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :210 nm)

カラム :内径4.6rm,長さ15 cmのステンレス管に5抑 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ
リカグルを充てんする.

カラム温度 :45℃付近の一定温度

移動相 :0.05 md几 リン酸二水素ナ トリウム試液ノメタノール混液 (511)
流量 :毎分 0.8 mL(ア ミグダリンの保持時間約 12分 )

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10脚しにつき,上記の条件で操作するとき,ア ミグダリ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 5000段以上,1.5以下である.

システムの再現性 :標準溶液 10メLにつき,上記の条件で試験を6回繰 り返すとき,ア ミグダリンのビーク面積
の相対標準偏差は 1.5%以下である。
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トウエ ン末

墓原α髪り磁ばラf=裁める。

本品は「トウニン」を粉末としたものである。
本品は換算した生薬の乾燥物に対し,ア ミグダリン1.2%以上を含む。

慶稽

"の
物 力Qなどを力妨 .              ・

成分含量測定法 本品約 0.5gを 精密に量り,薄めたメタノール (9→ lo)40 mLを 加え,直ちに還流冷却器を付け
て水浴上で,30分間加熱し,冷後,ろ過し,薄めたメタノール (9→ lo)°を加えて正確に50 mL.と する。この液5 mL
を正確に量り,水を加えて正確に 10 mLと した後,ろ過し,試料溶液とする。別に成分含量測定用アミグダリンをデ
シケーター (シ リカグル)で 24時間以上乾燥し,その約 10 mgを精密に量り,薄めたメタノール (1→ 2)に溶か
し,正確に 50 mLと し,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 10μ ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ ト
グラフィー 伝θ′)により試験を行い,それぞれの液のアミグダリンのピーク面積/T及びズsを測定する.

アミグダリンの量 (mp=聰 x“T//s)× 2

4:成分含量測定用アミグダリンの秤取量 (mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :210 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ 15 cmの ステンレス管に 5川 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 :45℃付近の一定温度
移動相 :0.05 moVLリ ン酸二水素ナ トリウム試液ノメタノール混液 (5:1)
流量 :毎分 0.8mL(ア ミグダリンの保持時間約 12分 )

システム適合性
システムの性能 :標準溶液 10メしにつき,上記の条件で操作するとき,ア ミグダ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 5000段以上,1.5以 下である。                   ・
システムの再男性 :標準溶液 10/Lにつき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,ア ミグダリンのビ∵ク面積
の相対標準偏差は 1.5%以下である.
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ニクズク
Numeg

・  MYRISrHcAE SEMEN
肉豆寇

、                          内豆芝

本品はテクズク 1クrむr滋Ⅲ、 緊 HOumyn仲レぉrたα
“
αa)の種子で,通例,種皮を除いたものである_

生薬の性状 本品は卵球形～長球形で:長さ1.5～ 3.Om,径 13～ 2.O cmで ある.外面は灰褐色を呈し,縦に走
る広くて浅いみぞと網目ようの知かいしわがある。通例,一端には灰白色～灰黄色のわずかに突出したへそがあり,

他端には灰褐色～暗掲色のわずかにくばんだ合点がある。切面は暗褐色の薄い外胚乳が淡黄白色～淡褐色の内胚乳に
規則に入り込んで,大理石ようの模様を呈する。

本品は特異な強いにおいがあり,味は幸くてわずかに苦い。
本品の横切片を鏡検 仁θJ〉 するとき,外胚乳は外層と内層からなり,外層は暗赤褐色の内容物を含む柔組織から

なる。内層は赤掲色の内容物を含む柔組織からなり,大型の油細胞が多数認められうほか,と ころどころに維管束が
認められる。内胚乳の柔細胞中に単粒又は複粒のでんぶん粒及びアリューロン粒が認められる。_

確認試験 本品の粉末 lgにメタノニル 5 mLを加え,時々振り混ぜながら'10分間放置 した後,ろ過し,ろ液を試料
溶液とする。別に薄層クロマトグラフィー用:ミ リスチシン2mgをエタ.ィール (95)・ l mLに溶かし,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“)により試験を行う。試料溶液及び標準溶液5/Lずつを薄層クロ
マトグラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする。次にヘキサンノアセ トン混液 (9:1)を展開溶
媒として約 10 cm展 開した後,薄層板を風乾する。これに希硫酸を均等に噴霧 し,lo5℃で 5分間加熱するとき,試
料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,標準溶液から得た赤紫色のスポットと色調及び島値が等 し
い .

乾燥減量 仁θ′〉 16.0%以 下 (6時間).

灰 分 低θf)2.5%以下 .

精油含量 〈iθ′〉 本品の粉末 10.Ogを とり,試験を行 うとき,その量は 0.5 mL以上である。
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八味地黄丸エキス
・             HachilnIJlogan Extract

本品は

=量
するとき,製法の項に規定 した分量で製 したエキス当た り, ロガニン 4～ 16 mg,ペオニアロリン

1兵ぜたガンノ)ず買塊懸織fだj昇畔奮Lし鳥≦墨謂ギF耗雛η獅キ,lY;:LttrF基ダ
ルカロイド (ベンゾイルメサコニン塩酸塩及び 1牛アニソイルアコニン塩酸塩として,又はベンゾイルメサコニン塩

警堡冤証1繰び,7κ雲量冤譜此そ丸寵乱渉::i:〔:″ 1'g稔 :[:::::ン■」ノ壌
`f′

|:イ

111

ンゾイルメサコニン塩酸塩及び 14-アニソイルアコニン塩酸塩として,又はベンィイルメサコニン塩酸塩及びベンゾ
イルヒパコニン塩酸塩 として)o.l mg以上 (プシ末 1,o.5gの処方)を含む .

製 法  「ジオゥJ5g,「サンシュュJ3g,「サンヤクJ33 「タクシャJ3g,「プクリョウJ3g,「ポタンピ」3

i4野1動量鷺[抒■:絲踊llW聾∬蹴
」親

性 状 本品は灰褐色～黒掲色の粉末又は軟エキスで,特異なにおいがあり,味はやや苦く,酸味がある_

確認試験             '
(1)警燥エキス 1,og(軟エキスは3.0」 をとり,水 lo mLを加えて振り混ぜた後,メ タノール 30 mLを加えて振
り混ぜ,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。この液につき,薄層クロマ トグラフィ∵ 伝の により試験を行 う。
試料溶液 5ル を薄層クロマ トグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に水ノメタノール
/1-プタノール混液 (1:1:1)を 展開溶媒として約 10 cm展 開した後,薄層板を風乾する。これに 4-メ トキシベンズ
アルデヒド・硫酸試液を均等に噴霧し,105℃で5分間加熱した後,放冷するとき,RF値 0.6付近に暗緑色のスポット
を認める (ジオウ).             ・

(2)乾燥エキス2.Og(軟エキスは6.0」 をとり,水 lo mLをカロえて振り混ぜた後,1‐プタノール5 mLを加えて
振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を事料溶液とする。別に薄層クロマトグラフィー用ロガニンl mgを メタノール l mL

席 硼 ア よ 争T急 里冨基農[i:ifi倉 i:[“
スで発藁」鴛 晶 』群 亀 .覗蹴 攣

した後,薄層板を風乾する。これに 4-メ トキシベシズァル
デヒド・硫酸試液を均等に噴霧 し,105℃で 2分間加熱するとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち 1個のス
ポットは,標準溶液から得た紫色のスポットと色調及び 島値が等しい (サ ンシュュ)。
(3)乾燥エキス2.Og(軟エキスは 6.0」 をとり,炭酸ナ トリウム試液 10 mLを 加えて振り混ぜた後フジエチルエ

ーテル 10 mLをカロえて振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマ トグラフィー用アリソール
A lmgをメタノール l mLIこ溶がし,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 仏

")に
より試

験を行う。試料溶液 20ノ止 及び標準溶液 2ル を薄層クロマトグラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層板に不ボット
する。次に酢酸ェチルノヘキサン騰 酸 (loo)混液 (10:lo:3)を 展開溶媒 として約 10 cm展開した後,薄層板を風
乾する。これにバニリン・硫酸試液を均等に噴霧し,lo5℃で 5分間加熱した後,放冷するとき,試料溶液から得た
数個のスポットのうち 1個のスポットは,標準溶液から得た紫色のスポットと色調及び Rf値が等しい (タ クシャ).(4)乾燥エキス2.Og(軟エキスは6.OJをとり,水 10 mLを 加えて振り混ぜた後,ジエチルエーテル 5 mLを加
えて振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマトグラフィー用ペオノール l mgをメタノー
ル l mLに溶かし,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 仏a3)に より試験を行う。試料溶
液 20´己及び標準浴液 2ル を薄層クロマトグラフィー用シリ″グルを用いて調製した薄層板にスポットする。次にヘキサンノジエチルエーテル混液 (5:3)を 展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに 4-メ トキ
シベンズアルデヒド・硫酸試液を均等に噴霧 し,105℃で 5分間カロ熱するとき,試料溶液から得た数個のスポッ トの
うち 1個のスポットは,標準溶液から得ただいだい色のスポットと色調及び 島値が等 しい (ボタンピ)。
(5) 次の (1)又は (1)により試験を行 う (ケイヒ).
(i)乾燥エキス 10g(軟エキスは 30g)を 300 mLの 硬質ガラスフラスコに入れ,水 loo mL及びシリコン樹脂 l mL

を加えた後,精油定量器を装着し,定量器の上端に還流冷却器を付け,加熱し,沸騰させる.定量器の日盛り管には,

あらかじめ水を基準線まで入れ,更にヘキサン2 mLを加える.1時間加熱還流した後,ヘキサン層 l mLを とり,水
酸化ナ トリウム試液 o.5 mLを加えて振り混ぜ,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマ トグラフィー用o‐シンナムアルデヒドl mgを メタノール l mLに 溶かし,標準溶液とする。これらの液につき,薄層クロ■ ト
グラフィー (2“)により試験を行う。試料溶液 50ル 及び標準溶液 2ル を薄層クロマ トグラフィー用シリカゲルを
用いて調製 した薄層板にスポットする。次に人キサン/ジエチルエーテノイメタノール混液 (15:5:1)を 展開溶媒と
して,約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。′これに 2,4‐ ジニ トロフェニルヒドラジン試液を均等に噴霧するとき,
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試料溶液から得た数個のスポットのうち 1個のスポットは,標準溶液から得た黄だいだい色のスポットと色調及び
Rf値が等 しい。

(■ )羊燥エキス2.Og(軟エキスは6.0」 をとり,水 10 mLを加えて振り混ぜた後,ヘキサン5 mLを加えて振り
混ぜ,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に薄層クロマトグラフィー用 αり‐2-メ トキシシンナムアルデヒドl mg

をメタノール l mLに溶かし,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 仏a3)により試験を行
う。試料溶液20´ι及び標準溶液2/Lを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポット
する。次にヘキサン騰酸エチル混液 (2:1)を展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに紫外
線 (主波長365,m)を 照射するとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,標準溶液から得た
青白色の蛍光を発するスポットと色調及びRF値が等しい。
(6)乾燥エキス3.Og(軟エキスは9.o」 をとり,ジ土チルエーテル20 mL及びアンモニア試液2 mLを加え,lo分

間振り混ぜた後,遠心分離する。上澄液を分取し,減圧で溶媒を留去した後,残留物にアセトニトリル l mLを加え
て試料溶液とする。男りに薄層クロマ トグラフィー用塩酸ベゾゾイルメサコニン l mgをエタノニル (99.5)10 mLに溶
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 しo3)により試験を行 う。試料溶液 20/L及び
標準溶液 10ル を薄層クロマトグラフィー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 1…ブタノール
/水/FF酸 (100)混液 (4:2:1)を 展開溶媒として約 10 cm展 開した後,薄層板を風乾する。これに噴霧用 ドラーゲ
ンドルフ試液を均等に噴霧し,風乾後,亜硝酸ナ トリウム試液を均等に噴霧するとき,試料溶液から得た数個のスポ
ットのうち 1個のスポットは,標準溶液から得た黄褐色のスポットと色調及び Rf値が等しい (プシ又はプシ末)。

純度試験

(1)重金属 〈′.θ力 乾燥エキス 1.og(軟エキスは乾燥物として 1.Ogに対応する量)を とり,エキス剤 (4)に よ
り検液を調製し,試験を行う (30 ppm以下).
(2)ヒ 素 (′.〃)乾燥エキス o.67g(軟エキスは乾燥物として 0.67gに対応する量)を とり,第 3法により検液
を調製し,試験を行う (3 ppm以下).
(3)プシジエステルアルカロイ ド (ア コニチン,ジェサコニチン,ヒパコニチン及びメサロニチン)乾 燥平キス

1.Og(軟エキスは乾燥物として 1.ogに対応する量)を正確に量 り,ジエチルエーテル 20 mLを 加えて振 り混ぜた後 ,

0.l mo1/L塩酸試液3_O mLを 加えてlo分間振り混ぜる。これを遠心分離し,上層を除いた後,ジエチルエーテル20 mL
を加えて同様に操作し,上層を除く。水層にアンモニア試液 1.O mL及 びジエチルエーテル 20 mLを加えて 30分間振
り混ぜ,遠心分離し,上澄液を分取する。水層はアンモニア試液 1.o mL及びジエチルェーテル 20 mLを用いて,更
にこの操作を2回行 う。全上澄液を合わせ,減圧で溶媒を留去した後,残留物にブシ用リン酸塩緩衝溜 アセ トニトリ
ル混液 (1:1)10 mLを 正確に加えて溶かし,こ の液を遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。別に純度試験用プシ
ジエステルアルカロイ ド混合標準溶液 l mLを正確に量り,プシ用リン酸塩緩衝洵アセ トニ トリル混液 (1:1)を加
えて正確に 10 mL°とし,標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 40ノ此ずつを正確にとり,次の条件で液体クロマ ト
グラフィー (2θf)に より試験を行うとき,試料溶液のアコニチィ,ジエサコニチン,ヒ ノくコニチン及びメサコニチ
ンのピーク高さは,。 それぞれ標準溶液のアコニチン′ジェサコニチン,ヒ パコニチン及びメサコニチンのビーク高さ
より高くない。

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 ニアコニチン,ヒ ノくコニチン及びメサコニチンは 231 nm,ジ ェサコニチンは
254 nm)                                                             

°

カラム :内径 4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に 5抑 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ
リカゲルを充てんする。

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :ブシ用リン酸塩緩衝液ノテトラヒドロフラン混液 (183:17)

流量 :毎分1.OmL(メ サコニチンの保持時間約31分)

システム適合性            ｀

システムの性能 :純度試験用プシジエステルアルカロイ ド混合標準溶液 20J止 につき,検出器の測定波長を254
Шlと し,上記の条件で操作するとき,メ サコニチン,ヒ パコニチンフアコニチン:ジェサコニチンの順に溶
出し,それぞれの分離度は 1.5以上である。

システムの再現性 :標準溶液 20 μLにつき,検出器の測定波長を231 nmと し,上記の条件で試験を6回繰り返
すとき,メ サコニチンのピーク高さの相対標準偏差は 1.5%以下である.

乾燥減量 (2イ)乾 燥エキス 8.52以下 (lg,105℃ ,5時間).
軟エキス 66.7%以下 (lg,lo5℃ ,5時間).

灰 分 (■θf)換算した乾燥物に対し,10.0%以下.

定 量 法
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(1)ロ ガニン 乾燥エキネ約 0_5g(軟エキスは乾燥物として約 0.5gに対応する量)を精密に量り,薄めたメタノ
ール (1→ 2)50 mLを 正確に加えて15分間振り混ぜた後,ろ過し,ろ液を試料溶液とする。別に成分含量測定用ロ
ガニンをデシケーター (シ リカゲル)で 24時間以上乾燥し,その約 10 mgを 精密に量り,薄めたメタノール (1→ 2)
に溶かして正確に 10o mLと し,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 10/Lずつを正確にとり,次の条件で液体
クロマ トグラフィー (2θr)に より試験を行い,それぞれの液のロガニンのビーク面積ИT及びЙsを測定する.

ロガニンの量 (mg)=鴫 X“T//s)X(1/2)

曜 :成分含量測定用ロガニンの秤取量 (mJ

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :2381m)
カラム :内径4_6mm,長 さ159mのステンレス管に5抑 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリカゲ
ルを充てんする。            ‐

カラム温度 :50℃付近の一定温度

移動相 :水ノアセ トニ トリル/メ タノアル混液 (55:4:1)
流量 :毎分 1.2 mL(ロ ガニンの保持時間約 25分)                     ・

システム適合性

システムの性能 :標準溶液 10脚Lにつき,上記の条件で操作するとき,ロ ガニ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 5000段以上,1.5以 下である。

システムの再現性 :標準溶液 10脚しにつき,上記の条件で試験を 6回繰り返すとき,ロ ガニンのビーク面積の相対標準
偏差は 1_5%以下である。

(2)ペオニフロリン 乾燥エキス約 0.5g(軟ェキスは乾燥物として約 0.5gに対応する量)を精密に量り,薄めた
メタノール (1→ 2)50 mLを正確に加えて 15分間振 り混ぜた後, ろ過 し,ろ液を試料溶液 とする。別にペオニフロ
リン標準品 鰯J途水分を測定しておく)約 10 mgを 精密に量 り,薄めたメタノール (1→ 2)に溶かして正確に 100 mL
とし,標準溶液とする。試料溶液及び標準溶液 10ル ずつを正確に とり,次の条件で液体クロマ トグラフィー 仏OJ〉

にょり試験を行い。それぞれの液のペオニフロリジのビーク面積 ИT及びИsを測定する.

ペ オ ニ ア ロ リ ン (CBH28011)の 量 (m」 =聰 X oT//s)X(1/2)

鴫 :脱水物に換算 したペオニフロリン標準品の秤取量 (mg)

試験条件

l 検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :232 nm)

カラム.:内径 4.6 Fnm,長 さ 15 cnlの ステンレス管に5抑 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 :20℃付近の一定温度

移動相 :水/7セ トニトリノ″リン酸混液 (850:150:1)
流量 :毎分 1.OmL(ペオニフロリンの保持時間約 9分 )

システム適合性

システムの性能 :ペオニフロリン標準品及びアルビフロリン l mgずつを薄めたメタノール (1→ 2)に溶かして
10 mLと する。この液 loメしにつき,上記の条件で操作する とき,アルビフロリン,ペオニフロリンの順に溶
出し,その分離度は 2.5以上である。

システムの再現性 :標準溶液 10メしにつき,上記の条件で試験を 6回繰り返すとき,ペオニフロリンのビーク面積の相
対標準偏差は 1.5%以 下である。

(3)総アルカロイド 乾燥エキス約 lg(軟エキスは乾燥物として約 lgに対応する量)を精密に量り,ジエチル
エーテル20 mLを加えて振り混ぜた後,0.l mo1/L塩酸試液3.O mLを 加えて lo分間振り混ぜ,遠心分離し,上層を取
り除いた後,ジエチルエーテル 20 mLを 加えて同様に操作 し,上層 を取 り除く。水層にアンモニア試液 1.O mL及 び
ジェチ/1/ェーテル 20 mLを加えて 30'分間振 り混ぜ,遠心分離 し,上澄液を分取する。水層は,ア ンモニア試液 1.O mL
及びジエチルエーテル 20 mLを用いて,更にこの操作を 2回行 う。全上澄液を合わせ

・ 減圧で溶媒を留去した後,残
留物にプシ用リン酸塩緩衝液ノアセトニトリル混液 (1:1)を加えて溶なし,正確に10 mLと し,こ の液を遠;い分離
し,上澄液を試料溶液とする.試料溶液及び成分含量測定用ブシモノエステルアルカロイド混合標準試液20ル ずつ
を正確にとり,次の条件で液体クロマトグラフィー (2θf)により試験を行い,それぞれの液のベンゾイルメサコニ
ン Pベ ン ゾ イ ル ヒ パ コ ニ ン ,14-ア ニ ソ イ ル ア コ ニ ン の 各 ピ ー ク 面 積 ,И TM及 び ズsM,И TH及 び /sH,И TA及 び ИsAを 測

定する。

ベンゾイルメサコニン塩酸塩の量 (m」 =csM XばTM//sの X lo
ベ ン ゾ イ ル ヒパ コ ニ ン 塩 酸 塩 の 量 (mg)=CsH X“ TH/ム H)X lo
14-ア ニ ソイ ル ア コ ニ ン 塩 酸 塩 の 量 (mg)=CsAX“ TA/ム A)X10
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cw:成分含量測定用プシモノエステルアルカロイド混合標準試液中の成分含量測定用塩酸夫ンゾイルメサコニン
の濃度 (mttnL)

CsH:成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液中の成分含量測定用塩酸ベンゾイルヒパコニン
'

の濃度 (mymL)

｀A:成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液中の成分含量測定用塩酸 14-ア ニノイルアコニン
の濃度 (migmL)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :ベンゾイルヒパコニン及びベンゾイルメサコニンは231 nm,1牛 アニソイ
ルアコニンは254 nm)

カラム :内径 4.6mm,長 さ15 cmのステンレス管に5抑 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノイヒシ
リカゲルを充てんする。   ・  ・

カラム温度 :“℃付近の一定温度
移動相 :プシ用リン酸塩緩衝淘 テトラヒドロフラン混液 (183:17)
流量 :毎分 1.O mL(ベンゾイルメサコニンの保持時間約 15分)           

・

システム適合性

システムの性能 :成分含量測定用プシモノエステルアルカロイド混合標準試液 20脚Lにつき,上記の条件で操作
するとき,ベンブイルメサコニ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 5000段以上,1.5以
下である。

システムの再男性 :成分含量測定用プシモノエステルアルカロイ ド混合標準試液 20ル につき,上記の条件で試
験を 6回繰り返すとき,ベンゾイルメサコニン・

ベンゾイルヒパコニン及び 14-ア ニソイルアコニンのピーク
面積の相対標準偏差はそれぞれ 1.5%以下である.

貯 法 容  器 気密容器.
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ボウフウ

」葉″艦状の石″′た菱こと″お 。

確認試験 本品の粉末 lgにメタノール.5 mLを加えて lo分間振り混ぜた後,ろ過し,ろ液を試料溶液とする。別に
薄層クロマ トグラフィー用 4'―ひグルコシルー5‐ひメチルビサミノール l mgを メタノール lmLに溶かし,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 (2θJ)に より試験を行う。試料溶液及び標準溶液 5ル ずつを薄
層クロマ トグラフィー用シリカグル (蛍光剤入り)を用いて調製した薄居板にスポットする。次に酢酸エチノイメタノ
ールノ水混液 (lo:2:1)を展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに紫外線 (主波長 254 nm)

を照射するとき,試料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスポットは,標準溶液から得た青色のスポットと色
調及びRF値が等しい.
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ボクソク
QuerCus Bark  

｀

QUERCUS CORTEX
撲檄

本品は クヌ
ギ タ arar¨ レα Carrumers,コナ ラ 2″κzJ・

“
晟虚 Muray,ミ ズナ ラ ぃ eus″ 0「aga″

“
FLcher ex

Ledebour var.criψ″JacBIume1 0hashi｀ 又はアベマキ タ 鋼ぉ ッグFabぉ BIume cFagarg″ )の樹皮である_    ・   .

生薬の性状 本品は板状又は半管状の皮片で,厚さ5～ 15m,外 面は灰褐色～暗褐色を呈し,内面は褐色～淡褐
色を呈する。外面は厚い周皮を付け,・縦に粗い裂け目があり,内面には縦の隆起線がある。横切面は褐色～淡褐色を
呈し,と ころどころに石細胞群による自色の細点を認める。             

・

本品はにおい及び味はほとんどない。

本品の横切片を鏡検 〈二0′〉するとき,コルク層にはコルク石細胞が散在し,二次皮層には繊維群がほぼ階段状に
並び,大きな石細胞群が不規則に配列する。柔組織中にシュウ酸カルシウムの集晶が散在する。石細胞や繊維細胞に
隣接してシュウ酸カルシウムの単晶を含む細胞が認められ,縦切片では結晶細胞列となる。

確認試験 本品の粉末2gに酢酸エチル10 mLを加え,lo分間振り混ぜた後,遠心分離し,酢酸エチルを除く。残留    |
物にアセトンlo mLをカロえ,10分間振り混ぜた後,遠心分離し,上澄液を試料溶液とする。この液につき,薄層ク    |
ロマトグラフィー.(2お)に より試験を行う。試料溶液 10/Lを薄層クロマトグラァィー用シリカゲルを用いて調製し
た薄層板にスポッ トする。次に酢酸エチルノメタノールホ 混液 (7:2:1)を展開溶媒として約 10 cnl展開した後,薄
層板を風乾する.これに紫外線 (主波長 365111n)を 照射するとき,Rf値 0.4付近に異なる色の蛍光を発する連続 した    |
2個のスポットを認める。更に希硫酸を均等に噴霧 し,105℃で加熱した後,紫外線 (主波長 365 nm)を 照射すると
き,これ らスポッ トのうち 1個のスポットは蛍光を発する.

乾燥減量 低θf)11.0%以下 (6時間).

灰 分 (二θf)8.5%以 下.                                  .

酸不溶性灰分 (■θf〉 0.5%以下.
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補中益気湯エキス

抑 項を次のようfこ改める

本品は定量するとき,製法の項に規定した分量で製したエキス当たり,ヘスペ リジン 16～ 64 mg,サ イコサポニ

ン b20・3～・1.2 mg(サ イコ lgの処方),0.6～ 2.4 mg(サ イコ2gの処方)及びグリチルリチン酸 (C42H62016:822.93)

12～ 36 mgを含む.
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ユウタン

中 の項を力のよ7~/―
~Faる。            :

確認試験 本品の粉末0.lgを とり,メ タノール 5 mLを加え水浴中で 10分間加温し,冷後,ろ過 し,ろ液を試料溶

液とする。別に薄層クロマトグラフィー用タウロウルソデオキシヨール酸ナ トリウムlo mgを メタノール 5 mLに溶

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 (203)に より試験を行う。試料溶液及び標準

溶液5ルずつを薄層クロマトグラフオー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸 (100)ノ `ト

ルエンノ水混液 (10:10:1)を展開溶媒として約 10 cm展開した後,薄層板を風乾する。これに希硫酸を均等に噴霧
し,105℃で10.分間加熱するとき,試料溶液から得た数個のスポジトのうち1個のスポットは,標準溶液から得たス

ポットと色調及びRf値が等しい。       ・           ,

中 の夏り′た力拗 お ・

純度試験 他の動物胆 確認試験で得た試料溶液を試料溶液とする.別に薄層クロマ トグラフィー用グリココール酸

ナ トリウム lo mg及び薄層クロマ トグラフィー用プタ胆汁末 20 mgをそれぞれメタノール 5 mLに溶かし,標準溶液

(1)及び標準溶液 (2)と する。これらの液につき,確認試験を準用して試験を行 うとき,試睡 から得たスポ

ットは標準溶液 (1)か ら得たグリココマル酸のスポットに対応する位置にスポットを認めない。また,標準溶液 (2)

から得:た ブタ胆汁末のRf値 0.3付近のスポットに対応する位置に灰褐色～黒色のスポットを認めない。
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リュウガンニク
・             Longm Aril

LONGAN ARILLUS

竜眼内

本品はリュウガンE″乃οtt J●

“

″α LamarckcS7i■畿 ″αθ)の仮種皮である。

生薬の性状 本品は偏圧されただ円体で,長さ1～ 2cm,幅約 l cmである。黄赤褐色～黒褐色を呈し,質は柔らか
くて粘性である。本品を水に浸して放置するとき,鐘状を呈し,先端は数裂する.

本品は特異なにおいがあり,味は甘い.

本品の横切片を鏡検 にο′〉するとき,仮種子の最外層は一層の表皮からなり,その内側には偏圧された柔細胞か
らなる柔組織があり,最内層はやや厚壁化した表皮からなる。柔組織中には,赤褐色～褐色の内容物及びシュウ酸カ
ルシウムの単晶,不定形の結晶及び砂品を含む。

確認試験 本品の粗切 lgに水 10 mLを加えてよく振りまぜた後,ろ過する。ろ液 3 mLに フェーリング試液 3 mLを
加え,水浴中で加熱するとき,赤色の沈殿を生じる.

灰 分 〈iθ′〉 5.0%以下.

エキス含量 〈iθ′)希 エタノールエキス 75.0%以 上.
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リュウコツ

艦詔詞彗ω の難 次のよ7~/―
~14る

。

確認試験

(2) (1)で得た混濁液ば特異なにおいを発する。この液をろ過し,ア ンモニア試液で中和した液はカルシウム塩
の定性反応 〈′.19pの (1),(2)及び (3)を呈する。

力要誦陽Prノノつ重金属の項を次のように改める。

純度試験

(1)重金属 〈′.θ力 本品の粉末 2.Ogに水 5 mLを加えて振り混ぜた後,徐々に億静 6 mLを加え,水浴上で蒸発乾
固し,残留物を水 50 mLに溶かし,ろ過する。ろ液25 mLに 希酢酸2 mL,ア ンモニア試液 1滴及び水を加えて50 mL

とする。これを検液とし,試験を行う。比較液は塩酸 3 mLを水浴上で蒸発乾固し,希酢酸 2 mL,鉛標準液2.O mL

及び水をカロえて50 mLと する (20 ppm以 下).
なお,エキス剤又は浸剤・煎剤に用いる旨を表示するものについての操作法及び限度値は次のとおりとする.

本品の粉末20.Ogに水 80 mLを加えて,水浴中で時々振り混ぜながら,液量が約

“

mLになるまで加熱し,冷後,

ろ過する_この液につき,第 3法により操作し,試験を行う。比較液には鉛標準液 1.O mLを加える (0.5 ppm以 下).
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ロー トコン

・勧鮮棚初項を次のよ7‐/_~raる _

純度試験

(1)重金属 (′ .θ乃 本品の粉末3.Ogを とり,第 3法により操作し,試験を行う.比較液には鉛標準液4.5 mLを 加
える (15 ppm以 下).
(2)ヒ 索 (′ .′ ′〉 本品の粉末 0.4o gをとり,第 4法により検液を調製し,試験を行 う (5 ppm以下).
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ローヤルゼリー
Royal Jelly

APILAC                                 :

本品はヨーロッパミツパチ /Pお F″″′ra Lhnё 又はトウヨウミツバチ 4着 ittiσ4 Radoszkowski oり 滋)の頭部に
ある分泌腺から分泌される粘欄性のある液又はそれを乾燥したものである。              .
本品は換算した生薬の乾燥物に対し,10‐ ヒドロキシ‐2‐(D―デセン酸4.0～ 8.0%を含む。

生薬の性状 本品は乳白色～淡黄色のやや粘欄な液又は粉末で,特異なにおいがあり,収れん性の酸味がある。

確認試験 本品の乾燥物 0.2gに対応する量をとり,水 5 mL,希塩酸 l mL及びジエチルユーテル 10 mLを加えて,

15分間振り混ぜ,遠心分離する。ジエチルエーテル層を分取し,減圧で溶媒を留去した後,残留物をメタノール 5 mL

に溶かし,試料溶液とする。別に薄層クロマトグラフィー用 10-ヒ ドロキシー2‐α⊃―デセン酸 2 mgをメタノール l mL
に溶かし,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 伝03)に より試験を行う。試料溶液及び

標準溶液20ル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 1-プロパノーノ1//ア ンモニア水 (28)混液 (7:3)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

れに紫外線 (主波長 254 nm)を照射するとき,試料溶液から得たスポントは,標準溶液から得た暗紫色のスポットと

色調及びRf値が等しい。

純度試験

(1)重金属 〈′.θ力 本品の乾燥物 1.Ogに対応する量をとり,第 3法により操作し,,試験を行う。比較液には鉛標

準液 3.d mLを加える (30 ppm以 下)。

(2)ヒ素 〈f.′ J) 本品の乾燥物 0.40gに対応する量をとり,第 3法により検液を調製し,試験を行う (5 ppm以

下).                           .

乾燥減量 (iθ′)やや粘稲な液のもの57.0～ 77.0%(6時間),粉末のもの7.0～ 13.0%(6時間).

灰 分 〈iθ J〉  換算した乾燥物に対し,4.0%以下.

酸不溶性灰分 傷.θ′〉 換算した乾燥物に対し,0.5%以下.

成分含量測定法 本品の乾燥物b.2gに対応する量を精密に量り,メ タノール 20 mLを 加え,30分間超音波処理して

分散させた後,メ タノールを加えて正確に50 mLと する。この液を遠心分離し,上澄液 2 mLを正確に量り,内標準

溶液 2 mLを正確に加え,水 25 mL及びメタノ‐ルを加えて50 mLと し,試料溶液とする。別に成分含量測定用 10-

ヒドロキシー軍⊃―デセン酸約 10 mg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 3 mLを正確

に量り,内標辞溶液 2 mLを正確に加え,水 25 mL及びメタノールを加えて50 mLと し,標準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液 10ル につき,次の条件で液体クロマトグラフィー (2.θ f)に より試験を行い,内標澤物質のビーク面

積に対する 10-ヒ ドロキシーリ デセン酸のビーク面積の比 襲及び会 を求める。         1   ・
`

10‐ ヒドロキシー2-α⊃‐デヤン酸の量 (mg)= 聰 X(oT/堡)X(3/4)

曝 :成分含量測定用 10‐ ヒドロキシ…2-o―デセン酸の秤取量 (mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロビルのメタノール溶液 (1→ 5000)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :215 nm)

カラム :内径 4.6mm,長さ 15 cmの ステンレス管に5抑 の液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲルを充てんする。

カラム温度 :50℃付近の一定温度

移動相 :水 /液体クロマトグラフィー用メタノーノイリン酸混液 (550:450:1)

流量 :10‐ヒドロキシー2-(D―デセン酸の保持時間が約 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 10μしにつき,上記の条件で操作するとき,10‐ ヒドロキジ‐2‐αη‐デセン酸,内標準物

質の順に溶出し,その分離度は 6以上である。

システムの再現性 :標準溶液 10ル につき,上記の条件で試験を6回繰り返すとき,内標準物質のビーク面積に

対する 10-ヒ ドロキシ‐2_o‐デセン酸のピーク面積の比の相対標準偏差は 1.0%以下である.

貯 法      ・

保存条件 凍結を避け,10℃以下で保存する。

容  器 気密容器 .
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参照赤外吸収スペクトル
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参照赤外吸収スペク トル
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参照赤外吸収スペク トル
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参照紫外可視吸収スペク トル
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参照紫外可視吸収スペクトル
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参照紫外可視吸収スペクトル
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