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15  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   67
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19  キ セチル以外のピークの合計面積は,標 準溶液のセフロキシ  71

20  ム アキセチルの二つのピークの合計面積の4倍より大きくな  72

21 い 。                  73

22   試 験条件                        74

23    検 出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は定量法  75

24     の 試験条件を準用する.               76

25    面 積測定範囲 :溶媒のピークの後からセフロキシムアキ  77

26     セ チルの二つのピークのうち保持時間の大きい方のピ

27     -ク の約3倍の範囲

28   シ ステム適合性                     78
・
29    検 出の確認 :標準溶液l mLを正確に量り,メ タノール4  79

80     mLを 加え,更 にリン酸二水素アンモニウム溶液(23  80

31     → 1000)を加えて正確に10 mLとする こ の液2ぃLか32     ら得たセフロキシムアキセチルの二つのピークの合計  81
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li    シ[[:ittlti[i3奪:[i[][,の:』腫 [  li

52  ア セトンの量(%)=ス /必 ×θT/cs× 1/5       101

セルモ ロイキン(離 子組棒え)θ 7

ンは アセトンの袢取量(θ

型は 本品の粋取量0

内標準溶液 1-プ ロパノールのジメチルスルホキシド溶

お支(1→200)

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径3 mm,長 さ2mの ガラス管にガスクロマ

トグラフィー用ポリエチレングリコール600及びガス

クロマトグラフィー用ポリエチレングリコール1500

を1:1の 割合で混合したものを125～150 Fmの ガス

クロマトグラフィー用ケイソウ土に20%の 割合で被

覆したものを充填する.

カラム温度 :90℃ 付近の一定温度

注入口温度 :115℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :窒素

流量 :内標準物質の保持時間が約4分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液l PLにつき,上 記の条件で

操作するとき,ア セトン,内 標準物質の順に流出し,

その分離度は5以上である.

システムの再現性 :標準溶液l pLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のピーク面積

に対するアセトンのピーク面積の比の相対標準偏差は

5.0%以 下である.

医薬品各条の部 セルモロイキン(遺伝子組換え)の条確認試験

の項C2)の目を次のように改める.

セルモロイキン(遺伝子組換え)

確認試験

(2)タ ンパク質のアミノ酸分析法 ψθィ〉 「1タ ンパク質

及びペプチドのカロ水分解」の方法1及び方法4により加水分
'解
し,「 2_アミノ酸分析方法」の方法1により試験を行うと

き,グ ルタミン酸収 はグルタミン)は17又は18, トレオニン

は11～13,ア スパラギン酸(又はアスパラギン)は11又は12,

リシンは11,イ ンロイシンは7又は8,セ リンは6～9,フ ェ

ニルアラニンは6,ア ラニンは5,プ ロリンは5又は6,ア ル

ギニン及びメチオニンはそれぞれ4,シ ステイン及びバリン

はそれぞれ3又は4,チ ロシン及びヒスチジンはそれぞれ3,

グリシンは2及びトリプトファンは1である.

操作法

(i)加 水分解 定 量法(1)で得た結果に従い,総 タンパク質

として約50 pgに対応する量をそれぞれ2本の加水分解管に

とり,減 圧で蒸発乾固する。
一方に薄めた塩酸(59→125)/

メルカプト酢酸/フ ェノール混液(100:10:1)100 pLを 加

えて振り混ぜる。この加水分解管をバイアルに入れ,バ イア

ル内を薄めた塩酸(59→125)/メルカプト酢酸/フ ェノール

混液(100:10:1)200 pLを 加えて湿らせる バ イアル内部

を不活性ガスで置換又は減圧し,約 115℃ で24時間加熱す

る。減圧乾燥した後,0.02 mollL塩酸試液0.5 mLに溶かし,



,露 ダウノルビシン塩酸塩

1  試 料溶液(1)とする.も う
一方のカロ水分解管に氷冷した過ギ

2  酸 100ル を加え,1.5時間氷冷下で酸化した後,臭 化水素酸

3  50山 をカロえ,減 圧乾固する.水 200山 を加えて減圧乾固す

4  る 操作を2回繰り返した後,こ のカロ水分解管をバイアルに入

5  れ ,バ イアル内を薄めた塩酸(59→125)200ル を加ぇて湿ら

6  せ る バ イアル内部を不活性ガスで置換又は減圧 し,約

7  115℃ で24時間カロ熱する。減圧乾燥した後,0.02 mttι塩酸

8  試 液0.5 mLに溶かし,試 料溶液r21とする。別にL―アスパラ

9  ギ ン酸60 mg,L一 グルタミン酸100 mg,L― アラニン17

lo  mg,L― メチオニン23 mg,L― チロシン21 mg,L一 ヒスチ

11  ジ ン塩酸塩一水和物24 mg,L― トレオニン58 mg,L― プロ

12  リ ン22 mg,L― シスチン14 mg,L一 イソロイシン45 mg,

13  L― フェニルアラニン37 mg,L― アルギニン塩酸塩32 Hlg,

14  L一 セリン32 mg,グ リシン6 mg,L― バリン18 mg,L― ロ

15  イ シン109 mg,L― リシン塩酸塩76 mg及びL― トリプトフ

16  ァ ン3 mgを 正確に量り,0.l mo醜 酸試液に溶かし,17E

17  に 500轟 Lと し,標 準溶液とする。この液40山 をそれぞれ2

18  本 のカロ水分解管にとり,減 圧で蒸発乾固した後,試 料溶液

19 (1)及 び試料溶液(2)と同様に操作し標準溶液(1)及び標準溶液

20  (21と する.

21 (■ )ア ミノ酸分析 試 料溶液(ll,試料溶液(9,標 準溶液

22 (1)及 び標準溶液(2)250pLず つを正確にとり,次 の条件で液

23  体 クロマ トグラフィー (2θノ)に より試験を行い,試 料溶液

24 (1),試 料溶液② ,標 準溶液(1)及び標準溶液(0か ら得た各ア

25  ミ ノ酸のピーク面積から,そ れぞれの試料溶液l mL中 に含

26  ま れる構成アミノ酸のモル数を求め,更 にセルモロイキン1

27  mol中 に含まれるロイシンを22としたときの構成アミノ酸の

28  個 数を求める.

29   試 験条件

30    検 出器 :可視吸光光度計腋」定波長 :440 nm(プ ロリン)

31     及 び570 nm(プロリン以外のアミノ酸)]

32    カ ラム :内径4 mm,長 さ25 cmのステンレス管に5,m

33     の ジビニルベンゼンで架橋したポリスチレンにスルホ

34     ン 酸基を結合した液体クロマトグラフィ
ー用強酸性イ

35     オ ン交換樹脂∝a型)を充填する。

36    カ ラム温度 :試料注入後,48℃ 付近の
二定温度で23分

37     間 保持した後,62℃ 付近の
一定温度で121分まで保

38     持 する.

39    反 応槽温度 :135℃ 付近の
一定温度

40    発 色時間 :約1分

41    移 動相 :移動相A,移 動相B,移 動相C及び移動相Dを次

42     の 表に従つて調製する.

移動相A 移 動相B 移 動相C 移 動相D

クエン酸一水和物   1 7 7 0 g   1 0 5 0 g   6 1 0 g   一

ク‐ン酸三ナトリウ   774g  1570g  2667g   一

ムニ水和物

塩化ナ トリウム    707g  292g 5435g  一

水酸化ナ トリウム   ー     ー     230g  800な

エタノール(99め    40 mL  一     ―     ―

ベンジルアルコール   ‐     10 mL  5mL  一

チオジグリコール    5 mL  5mL  5mL  一

ラウロマクロゴール   4 mL   4mL  4mL  4ュ L

溶液(1→41

カプリル酸      01mL  0 1 1xlL 01mL 01mL

水           適 量   適 量   適 量

1000 mL  1000 mL 1000 mL 1000 mL

移動相の送液 :移動相A,移 動相B,移 動相C及び移動

相Dの混合比を次のように変えて濃度勾配制御する。

注入後の

時間(分)

移動相A

,010/。)

移動相B

,O10/。)

移動相C

●01%)

移動相D

0 -  35

35 -  60

60 - 111

111 - 121

０

０

０

００

反応試薬 :酢酸リチウムニ水和物407g,酢 酸(100245

mL及 び1-メ トキシー2-プ ロパノール801 mLを 混

和した後,水 をカロえて2000 mLと し,窒 素を10分間

通じながらかき混ぜ,A液 とする:男りに1-メ トキシ

ー2-プ ロパノール1957 mLに ,ニ ンヒドリン77g及

び水素化ホウ素ナ トリウム0.134gを加え,窒 素を30

分間通じながらかき混ぜ,B液 とする.A液 及びB液

を用時混和する.

移動相流量 :セリン及びロイシンの保持時間がそれぞれ

約30分及び約73分になるように調整する(毎分約0.21

mLl.

反応試薬流量 :毎分約025 mL

システム適合性

システムの性能 :標準溶液2 mLを 量り,0.02 mo1/L塩

酸試液をカロえて25 mLと した液250 μLにつき,上 記

の条件で操作するとき, トレオニンとセリンの分離度

は1.2以上である.

システムの再現性 :標準溶液2 mLを 量り,0.02 moL

塩酸試液をカロえて25 mLと した液250 μLにつき,上

記の条件で試験を3回繰り返すとき,ア スパラギン酸,

‐  セ リン,ア ルギニン及びプロリンのピ
ーク面積の相対

標準偏差は24%以 下である.

医薬品各条の部 ダウノルビシン塩酸塩の条純度試験の項(3)

の目を次のように改める.

ダウノルビシン塩酸塩

純度試験

(3)類 縁物質 本品約50 mgを精密に量り,薄 めたアセ ト

ニトリルに3→100)に溶かし,正 確に50 mLと し,試 料溶液

とする.別 にダウノルビシン塩酸塩標準品約50 mgを精密に

量り,薄 めたアセ トニトリル(43→100)に溶かし,正 確に50
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mLと する.こ の液l mLを正確にとり,薄 めたアセトニトリ

ル(43→100)を加えて正確に200 mLと し,標 準溶液(1)とす

る.別 にドキソルビシン塩酸塩標準品約5 mgを精密に量り,

薄めたアセ トニトリル(43→100)に溶かし,正 確に10o mLと

する.こ の液l mLを正確にとり,薄 めたアセトニトリルに3

→100)を加えて正確に10 mLと し,標 準溶液(2)とする.試

料溶液,標 準溶液(1)及び標準溶液ω 5FLず つを正確にとり,

次の条件で液体クロマトグラフィー く2.θr〉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 次 式により類縁物質の量を求めるとき,試 料溶液の

ダウノルビシンに対する相対保持時間約0_3,約 0.6,約 0.7,

約0.8,約 1.7及び約2.0のピークの量はそれぞれ1_3%以 下,

1.0%以 下,03%以 下,05%以 下,0.4%以 下及び0.5%

以下であり, ドキソルビシンは0.4%以 下である.ま た,ダ

ウノルビシン及び上記のピーク以外のピークの合計量は

04%以 下である た だし,ダ ウノルビシンに対する相対保

持時間約0.3のピーク面積は自動積分法で求めた面積に感度

係数0.7を乗じた値とする

ドキソルビシン以外の個々の類縁物質の量(%)

=ス 1 /必 × 4 T / 2 4 ,×1 / 2

Ml:ダ ウノルビシン塩酸塩標準品の秤取量(mp

″ヒ 本品の秤取量lm∂

ム1:標準溶液(1)のダウノルビシンのビーク面積

4「 試料溶液の個々の類縁物質のビーク面積

ドキソルビシンの量(%)
=ル62/ル1× ИT/ム 2× 5

M2:ド キソルビシン塩酸塩標準品の秤取量Gυ

“ヒ 本品の秤取量lmgl

ム2:標 準溶液(2)のドキソルビシンのビーク面積

ん :試料溶液のドキソルビシンのピーク面積

試験条件                ｀

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :254 nm)

カラム :内径4.6 mm,長 さ25 cmのステンレス管に5

pmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する。

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288g及 びリン酸2.25

gを水に溶かし,1000 mLと する。この液570 mLに

アセ トニトリル430 mLを加える.

流量 :ダウノルビシンの保持時間が約26分になるよう

に調整する.

面積測定範囲 :ダウノルビシンの保持時間の約2倍の範

囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液(1)l mLを正確に量り,薄 めたア

セトニトリル(43→100を加えて正確に10 mLとする.

この液5 μLから得たダウノルビシンのビーク面積が,

標準溶液(1)のダウノルビシンのピーク面積の7～

13%に なることを確認する.

システムの性能 :本品5 mg及びドキソルビシン塩酸塩5

mgを薄めたアセトニトリル(43→100)25 mLに溶か

タカルシトール敵書 ■ 9

52     す .こ の液l mLに 薄めたアセトニトリル(43→100)を

53     加 えて10 mT′とした液5ユLにつき,上 記の条件で操

54     作 するとき, ドキソルビシン,ダ ウノルビシンの順に

55     溶 出し,そ の分離度は13以上である。

56    シ ステムの再現性 :標準溶液(1)5りLにつき,上 記の条

57     件 で試験を6回繰り返すとき,ダ ウノルビシンのピー

58     ク 面積の相対標準偏差は3.0%以 下である.

59  医 薬品各条の部 タカルシトール水和物の条の次に次の一条を

60 加 える.

61タ カルシトール軟膏
62 Tacalcito1 0intment

63   本 品は定量するとき,表 示量の900～ 1150%に 対応する

64  タ カルシトークレ(C27H4403:416.60を含む

65 製 法 本 品は「タカリレシトー,レ水和物」をとり,軟 膏剤の製法に

66  よ り製する.

67 確 認試験 定 量法で得た試料溶液及び標準溶液30 pLにつき,

68  次 の条件で液体クロマトグラフィー 〈20め により試験を行

69  う とき,試 料溶液及び標準溶液の主ピークの保持時間は等し

70  い .ま た,そ れらのビークの吸収スペクトルは同一波長のと

71  こ ろに同様の強度の吸収を認める

72   試 験条件

73    カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は定量法の試験条

74     件 を準用する.

75   検 出器 :フ ォトダイオードアレイ検出器(測定波長 :

76     265 nm,ス ペクトル測定範囲 :210～400 mm)

77   シ ステム適合性

78    シ ステムの性能は定量法のシステム適合性を準用する

79 純 度試験 類 縁物質 20 pg/g製剤に適用する

80   本 操作は遮光した容器を用いて行う。本品のタカルシトー

81  ル (C2をし03)約20メgに対応する量をとり,ヘ キサン5m級

82  び メタノール5 mLを 加え,15分 間よく振り混ぜた後,遠 心

83  分 離する.上 層を除き,下 層5 mLを 量り,減 圧で溶媒を留

84  去 した後,残 留物をメタノールl mLに 溶かす。この液を孔

85  径 0.2 Fm以下のメンプランフィルターでろ過し,ろ 液を試

86  料 溶液とする 試 料溶液30 FLにつき,次 の条件で液体クロ

87  マ トグラフィー く2θノ〉により試験を行う.試 料溶液の各々

88  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

89  り それらの量を求めるとき,タ カルシトール及びタカルシト

90  -ル に対する相対保持時間約0.83のプレタカルシトール以外

91  の ピークの量は0.8%以 下である.ま た,タ カルシトール及

92  び 上記のピーク以外のピークの合計量は2.0%以 下である

93   試 験条件

94    検 出器,カ ラム及びカラム温度は定量法の試験条件を準

95    用 する

96    移 動相A:水

97    移 動相B:液 体クロマトグラフィー用アセトニトリル

98    移 動相の送液 :移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

99     う に変えて濃度勾配制御する.



″ 注射用タゾパクタム lピペラシリン

0～ 30

30～ 50

50～ 60

40

40→ 0

0

60

60-)100

100

流量 :タカルシトールの保持時間が約24分になるよう

に調整する

面積測定範囲 :溶媒のピ
ークの後から注入後60分まで

システム適合性

検出の確認 :試料溶液0.5 mLにメタノ
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。この液

4 mLを 正確に量り,メ タノ
ールを加えて正確に10

mLと する。この液30 FLか ら得たタカ′レシト
ールの

ピーク面積が,シ ステム適合性試験用溶液のタカルシ

トールのビーク面積の28～52%に なることを確認す

る.

システムの性能 :試料溶液30 FLにつき,上 記の条件で

操作するとき,ブ レタカルシト
ール,タ カルシトール

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 :システム通合性試験用溶液30 FLに

つき,上 記の条件で試験を6回線り返すとき,タ カル

シトールのピーク面積の相対標ЦI偏差は10%以 下で

ある.

定量法 本 品のタカルシトマル(C27H“OD約 2 μgに対応する量

を精密に量り,ヘ キサン5 nIL,メタノ
ール4 mL及 び内標準

溶液l mLを 正確に加え,15分 間よく振り混ぜた後,遠 心分,

allし,下 層を孔径0.2 pm以下のメンプランフィルタ
ーでろ

過し,ろ 液を試料溶液とする.別 にタカルシト
ール標準品

(別途 「タカルシトール水和物」と同様の方法で水分 〈2″〉

を測定しておく)約l mgをllli密に量り,メ タノ
ールに溶かし,

正確に201■Lとする。この液l mLを 正確に量り,メ タノ
ー

ルを加えて正確に100 mLとする.こ の液4mLを 正確に量り,

内標準溶液lmL及 びヘキサン5 mLを正確に加え,15分 問よ

く振り混ぜた後,遠 心分離し,下 層を孔径0.2 pm以下のメ

ンプランフィルターでろ過し,ろ 液を標準溶液とする.試 料

溶液及び標準溶液3011Lにつき,次 の条件で液体クロマトグ

ラフイー (2θゴ〉により試験を行い,内 標準物質のビ
ーク面

積に対するタカルシトールのピ
ーク面積の比o及 びらを求

める.

に調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液30 pLに つき,上 記の条件で

操作するとき,内 標準物質,タ カルシトールの順に溶

出し,そ の分離度は14以上である.

システムの再現性 :標準溶液30 FLに つき,上 記の条件

で試験を6回線り返すとき,内 標準物質のピーク面積

に対するタカルシトールのピーク面積の比の相対標準

偏差は2.0%以 下である.

貯法

保存条件 遮 光して保存する.

容器 気 密容器.

医薬品各条の部 タゾパクタムの条の次に次の
一条を加える.

注 射 用 タ ゾ バ ク タ ム
・ピペ ラ シ リ ン

Tazobactam and Piperacillin for lniectiOn

本品は用時溶解して用いる注射剤である。

本品は定量するとき,表 示された力価の93.0～107.0%に

対応するタゾバクタム(Cl(lHlパ405S:300.29)及び表示され

た 力価 の 9 5 0～ 1 0 5 . 0 %に 対 応す る ピペ ラシ リン

(C23H27N507S:51755)を含む.

製法 本 品は 「タゾバクタム」及び 「ピペラシリン水和物」を

とり,「 炭酸水素ナトリウム」を加え,注 射剤の製法により

製する.

性状 本 品は自色～微黄自色の塊又は粉末である.

確認試験

(1)本 品の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液(1→10)

につき,核 磁気共鳴スベクトルJu定用3-ト リメチルシリル

プロピオン酸ナトリウムーd4を内部基準物質として核磁気共

鳴スペクトル測定法 〈22め にょり
lHを
測定するとき, δ42

ppm付 近に単
一線のシグナルAを , δ7.3～7_5 ppm付近に多

重線のシグナルBを , δ78 ppm付 近に二重線のシグナルC

を, δ81 ppm付 近に二重線のシグナルDを 示し,各 シグナ

ルの面積強度比A:Bは ほぼ1:5で あり,C:Dは ほぼ1:1

である.

(2)本 品はナトリウム塩の定性反応(1)〈J_θ9)を呈する。

pH〈 2.y)本 品の 「ピペラシリン水和物」4.Og(力 価)に対

応する量を水40 mT′に溶かした液のpHは 5.1～63で ある。

純度試験

(1)溶 状 本 品の 「ピペラシリン水和物」4.Og(力 価)に

対応する量を水40 mLに溶かした液は無色澄明である.

(2)類 縁物質 試 料溶液は5℃ に保存する.本 品の 「ピペ

ラシリン水和物」0.lg(力価)に対応する量を溶解液100 mL

に溶かし,試 料溶液とする.こ の液l mLを 正確に量り,溶

解液を加えて正確に100 mLと し,標 準溶液とする。試料溶

液及び標準溶液20 pL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め 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

溶液のピペラシリンに対する相対保持時間約0.06のピーク面

積は,標 準溶液のタゾバクタムのビーク面積の1.3倍より大

きくなく,試 料溶液のビペラシリンに対する相対保持時間約

注入後の時間  移 動相A

(分)      Kvol%)

移動相B

lvol%)

49

50

51

52

53

54

55

56

57

58

59

60

61

62

63

64

65

66

67

68

69

70

71

72

73

74

75

76

77

78

79

80

81

82

83

84

85

86

87

88

89

90

91

92

93

94

95

96

97

98

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35  タ カルシトール(C27H“0♪の量Kllυ=ス ×0/6× 2

36   ″ 鉾 脱水物に換算したタカルシトール標準品の秤取量

37    (mθ

38   内 標準溶液 パ ラオキシ安息香酸ヘキシルのメタノ
ール溶

39       蓄支(3-'2500000)

40   試 験条件

41    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :265 nω

42    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ25 cmのステンレス管に5

43     pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル
44     化 シリカゲルを充填する.

45    カ ラム温度 :30℃付近の
一定温度

46    移 動相 :液体クロマトグラフイ
ー用アセトニトリフレ/薄

47     め た0.25 mo1/LE酸試液(1→10)混液(13:つ

48    流 量 :タカルシトールの保持時間が約18分になるよう



l

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

4 4

45

46

47

48

49

50

51

52

53

54

0.05,約 0.07,約 o.19,約 0.45及び約053の ピーク面積は,  55

標準溶液のタゾバクタムのビーク面積の1/1oよ り大きくな  56

い。また,試 料溶液のビペラシリンに対する相対保持時間約  57

005,約 0.06,約 0.07,約 0.19,約 0.45及び約0.53のビーク  58

の合計面積は,標 準溶液のタゾパクタムのピーク面積の1.5  59

倍より大きくない.試 料溶液のビペラシリンに対する相対保  60

持時間約1.20及び約136の ピーク面積は,標 準溶液のビベラ  61

シリンのピーク面積の1/5よ り大きくなく,試 料溶液のビ  62

ベラシリンに対する相対保持時間約015及 び約0.63のピーク  63

面積は,標 準溶液のビペラシリンのピーク面積の3/10よ り  64

大きくなく,試 料溶液のビペラシリンに対する相対保持時間  65

約091及 び約1.53のビーク面積は,標 準溶液のビペラシリン  66

のビーク面積の2/5よ り大きくなく,試 料溶液のビペラシ  67

リンに対する相対保持時間約0.85と約087の ビークの間に溶  68

出するビーク面積の和は,標 準溶液のビペラシリンのピーク  69

面積の1/2よ り大きくなく,試 料溶液のビペラシリンに対  70

する相対保持時間約085と 約0.87のピーク面積の和は,標 準  71

溶液のビペラシリンのピーク面積の15倍 より大きくなく,  72

試料溶液のタゾバクタム, ビペラシリン及び上記以外のピー  73

クの面積は,標 準溶液のビペラシリンのピーク面積の1/10  74

より大きくない.ま た,試 料溶液のタゾバクタム,ピ ペラシ  75

リン及びピペラシリンに対する相対保持時間約0_05,約0_06, 76

約0_07,約 0.19,約 0_45,約 053の ピーク以外のビークの合  77

計面積は,標 準溶液のビペラシリンのビーク面積の40倍 よ  78

り大きくない。ただし,ビ ペラシリンに対する相対保持時間  79

約0.05, 約0.06, 約0.07, 約0.15, 約0.19, 約0.45, 約0.53,   80

約063,約 0.68,約0_79,約0.85と約087の ピークの和,約   81

0.85と約087の間に溶出するピークの和,約 0.91及び約1.53  82

のビーク面積は,自 動積分法で求めた面積にそれぞれ感度係

ηL.兆1.∬ll急∫攪業醜[島』fは
"'翌

溶解液 :薄めた緩衝液用l mo1/Lリン酸水素ニカリウム試

液(1→10o)にリン酸を加えてpH 6_5に調整した液950

mLに アセトニトリル50 mLを加える.

試験条件

検出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相A,移 動相B,移

動相の送液及び流量は定量法(1)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注入後36分まで

システム適合性

検出の確認 :標準溶液l mLを 正確に量り,溶 解液を加

えて正確に20 mLと する こ の液2o pLから得たタゾ

バクタムのピーク面積が,標 準溶液のタゾバクタムの

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20 FLにつき,上 記の条件で

操作するとき,タ ゾバクタム,ビ ベラシリンの順に溶

出し,そ の分離度は50以上であり,タ ゾバクタム及

びピペラシ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 40000段以上,15以 下並びに

150000段以上,1.5以 下である。また,試 料溶液を

40℃ で60分間加温した液20 pLにつき,上 記の条件

で操作するとき, ビペラシリンに対する相対保持時間

約0.85及び約0,87のピークの分離度は2.9以上である.

システムの再現性 :標準溶液20ュLにつき,上 記の条件

85

86

87

88

89

90

91

92

93

94

95

96

97

98

99

注射用タゾパクタム ・ピペラシリン タ

で試験を6回繰り返すとき,タ ゾパクタム及びピペラ

シリンのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ20%

以下である.

水分 く2`∂〉 本品1個の内容物の質量を精密に量り,水 分測定

用メタノール20 mLに 溶かし,容 量滴定法の直接滴定により

試験を行うとき,06%以 下である.同 様の方法で空試験を

行い,補 正する.

エンドトキシン く4θ′〉 「 ピペラシリン水和物」l mg(力 価)

当たり0.07 EU未満.

製剤均一性 〈̀θ2)質 量偏差試験を行うとき,適 合する。

不溶性異物 〈̀θめ 第 2法により試験を行うとき,適 合する.

不溶性徴粒子 〈̀θ7〉 試験を行うとき,適 合する

無菌 〈4θ̀〉 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)タ ゾパクタム 本 品10個をとり,そ れぞれの内容物

を溶解液に溶かし,各 々の容器は溶解液で洗い,洗 液は先の

液に合わせ,l mL中 に 「タゾパクタム」約5 mg(力 価)を含

む液となるように溶解液を加えて正確に7 mLと する.こ の

液5 mLを 正確に量り,溶 解液を加えて正確に200 mLと し,

試料溶液とする 別 にタゾバクタム標準品約25 mg(力 価)を

精密に量り,ア セトニトリル10 mLに 溶かし,更 に薄めた緩

衝液用l mttЪリン酸水素ニカリウム試液(1→10o)にリン酸

を加えてpH 6.5に調整した液を加えて正確に200 mLと し,

標準溶準とする.試 料溶液及び標準溶液20 pLずつを正確に

とり,次 の条件で液体クロマトグラフィー (2θノ)に より試

験を行い,そ れぞれの液のタゾバクタムのビーク面積ん及

びムを測定する.

本品1個中のタゾバクタム(C10H12N405S)の量lg(力価)]
=26× 4T/ム × ア/50000

″い タゾパクタム標準品の秤取量lmg(力価)]

溶解液 :薄めた緩衝液用l mo1/Lリン酸水素ニカリウム試

液(1→100)にリン酸を加えてpH 65に 調整した液950

mLに アセトニトリル50 mLを 加える

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :220 nm)

カラム :内径3.9 mm,長 さ10 cmの ステンレス管に3

pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する

カラム温度 :35℃ 付近の一定温度

移動相A:リ ン酸水素ニカリウム174gを 水1000 mLに

溶かし,リ ン酸を加えてpH 2_6に調整する.

移動相B:ア セトニトリル

移動相の送液 :移動相A及 び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する

注入後の時間

い)

移動相A   移 動相B

lvol%)    lvOl%)

0 ～  5

5～ 15

15-25

25-36

100          0

100→ 76     0→ 24

76→ 65    24→ 35

65          35

流量 :毎分15 mL



ク チアミン塩化物塩酸塩 _

44  医 薬品各条の部 沈降炭酸カルシウム細粒の条粒度の項を削1   シ ステム適合性

45 る .2    シ ステムの性能 :ピペラシリン水和物50 mg(力価)を標

3     準 溶液に溶かし,50 mLと し,シ ステム適合性試験用

4     溶 液とする.シ ステム適合性試験用溶液20 FLにつき, 46  医
薬品各条の部 チアミン塩化物塩酸塩の条性状の項を次のよ

5     上 記の条件で操作するとき,タ ゾパクタム,ピ ペラシ
  47 う に改める.

その分離度は60以上であり,タ6     リ ンの順に溶出し,

7   ゾ バクタムのビークの理論段数及びシンメトリー係数 48チ アミン塩化物塩酸塩
8     は ,そ れぞれ25000段以上,2.0以下である.

9    シ ステムの再現性 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件  49 性 状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末で,に おいはないか,

lo     で 試験を6回繰り返すとき,タ ゾバクタムのビ
ーク面  50  又 はわずかに特異なにおいがある。

メタノールにやや溶けにくく,エ0́%以 下である.        51   本 品は水に溶けやすく,11     積 の相対標2F_偏差は]

12 (2}ピ ベラシリン 本 品10個をとり,そ れぞれの内容物  52  タ ノール00に 溶けにくい

13  を 溶解液に溶かし,各 々の容器は溶解液で洗い,洗 液は先の  53   融 点 :約245℃ (分解).

14  液 に合わせ,l mL中 に 「ピペラシリン水和物」約40 mg(力  54   本 品は結晶多形が認められる.

15  価)を含り液となるように溶解液を加えて正確にアmLとす

16  る.この液5 mLを正確に量り,溶解液を加えて正確に200

,別 にピペラシリン標準品約50  55  医 薬品各条の部 チオテパの条を削る.17  mLと し,試 料溶液とする.

18  mg(力 価)を精密に量り,ア セトニトリル2.5 mLに溶かし,

19  更 に薄めた緩衝液用l mo1/Lリン酸水素ニカリウム試液(1→

20  100)に リン酸を加えてpH 6.5にiilll整した液を加えて正確に  56  医 薬品各条の部 テガフールの条性状の項を次のように改める.

21  50 mLと し,標 ЦL溶液とする.試 摯1溶液及び標4L溶液20μ

57テ ガフ~ル22  ず つを正rilLiにとり,次 の条件で液体クロマ トグラフイ
ー

23 (2θ ノ)に よりillt験を行い,そ れぞれの液のビペラシリンのビ

58 性 状 本 品は自色の結品性の粉末である24  -ク 面積H・r及びムを測定する.

59   本 品はメタノールにやや溶けやすく,水 又はエタノ
ール

25  本 品1個中のビペラシリン(C23H27N507S)の量[g(力価)]    60 (95)に やや溶けにくい

26  =■ 4× 4T/ム × 7/12500                61   本 品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける。

62   本 品のメタノール溶液(1→50)は旋光性を示さない.27   ″ “ ビペラシリン標準品の秤取量lmg(力価)]

63   本 品は結晶多形が認められる.

28   溶 解液 :薄めた緩術液用l moνLリン酸水来ニカリウム試

29    液 (1→100)にリン酸をlJnえてpH 65に調整した液950                   ,

30    mLに アセトニトリル50 mLを加える.         64  医
薬品各条の部 デキサメタゾンの条性状の項を次のように改

65 め る.
31   試 験条件

32    定 量法(1)の試験条件を準用する.

66デキサメタゾン33   シ ステム適合性

34    シ ステムの性能 :定量法(1)のシステム適合性試験用溶

35     液 20111」につき,上 記の条件で操作するとき,タ ゾバ  67 性 状 本 品は自色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

36     ク タム, ビペラシリンの順に溶出し,そ の分離度は  68   本 品はメタノール,エ タノ
ール(9D又はアセトンにやや溶

37     50以 上であり,ピ ペラシリンのビ
ークの理論段数及  69  け にくく,ア セトニトリルに溶けにくく,水 にほとんど溶け

38     び シンメトリー係数は,そ れぞれ100000段以上,2.0  70  な い.

71   融 点 :約245℃ (分解).39     以 下である.

40    シ ステムの再現性 :標準溶液20 μLにつき,上 記の条件  72   本 品は結晶多形が認められる.

41     で 試験を6回繰り返すとき,ピ ペラシリンのビ
ーク面

42     積 の相対標準偏差は1.0%以 下である.

43 貯 法 容 器 密 封容器.



1

2

医薬品各条の部 テルプタリン硫酸塩の条の次に次の二条を加

える.

テルミサルタン
Telmisartan

3

4

6 C33HaoN402:514.62

7 41(14‐ Mc■ yl‐6‐(1‐mCthyl‐1〃11enzimidazol‐2‐yl)‐2‐propyl‐

8 1μ benzimidazol‐1‐yl]mCthyl}biphCnyl‐2‐carboxyllc add

9 [fイイ7θf_イ∂-4

10  本 品を乾燥 したものは定量するとき,テ ルミサルタン

11 (C33H30N40'990ん 101.0%を 含む.

12 性 状 本 品は白色～微黄色の結晶性の粉末である.

13   本 品はギ酸に溶けやすく,メ タノールに溶けにくく,エ タ

14  ノ ータレ095)に 極めて溶けにくく,水 に|まとんど溶けない.

15   本 品は結晶多形が認められる.

16 確 認試験

17 (1)本 品のメタノール溶液(7→1000000につき,紫 外可

18  視 吸光度測定法 〈22ィ)に より吸収スペクトルを測定し,本

19  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

20  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

21  め る。

22 (2)本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 (225)の臭

23  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

24  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

25  -波 数のところに同様の強度の吸収を認める も し,こ れら

26  の スペクトルに差を認めるときは,本 品をエタノール05)に

27  加 温して溶かした後,氷 冷する 析 出した結晶をろ取し,乾

28  燥 したものにつき,同 様の試験を行う。

29 純 度試験

30 (ヨ )重 金属 〈ノθ7〉 本品2o gを とり,第 2法により操作

31  し ,試 験を行 う 比 較液には鉛標準液2_O mLを加える(10

32    ppm以 下).

33 (2)類 縁物質 本 品25 mgにメタノール5 mL及び水酸化

34  ナ トリウム試液0.l mLを加え,超 音波処理して溶かす.こ

35  の 液にメタノールを加えて10 mLとし,試 料溶液とする。こ

36  の 液l mLを正確に量り,メ タノールをカロえて正確にloo mL

37  と し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液2 pLずつを

38  正 確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィー 〈2θノ〉に

39  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

40  分 法により測定するとき,試 料溶液のテルミサルタンに対す

41  る 相対保持時間約1.7のピーク面積は,標 準溶液のテルミサ

42  ル タンのピーク面積の1/5よ り大きくなく,試 料溶液のテ

43  ル ミサルタン及び上記以外のピークの面積は,標 準溶液のテ

テルミサルタン錠 イθ

ルミサルタンのピーク面積の1/10よ り大きくない.ま た,

試料溶液のテルミサルタン以外のピークの合計面積は,標 準

溶液のテルミサルタンのピーク面積より大きくない。ただし,

テルミサルタンに対する相対保持時間約07の ピーク面積は

自動積分法で求めた面積に感度係数1.2を乗じた値とする.

試験条件

検出器 :紫外可視吸光光度計銀J定波長 :230 nω

カラム :内径4.O mm,長 さ125 cmの ステンレス管に5

pmの 液体クロマ トグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカグルを充填する.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相A:リ ン酸二水素カリウム20g及 び1-ペ ンタン

スルホン酸ナトリウム3.4gを水1000 mLに溶かし,

薄めたリン酸(1→10)を加えてpH 3.0に調整する。

移動相B:ア セ トニトリル/メ タノール混液(4:1)

移動相の送液 :移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間  移 動相A  移 動相B

(分)      (v01%)  lvol%)

0～ 25 70→ 20    30→ 80

流量 :毎分10 mL

面積測定範囲 :溶媒ピークの後からテルミサルタンの保

持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液5 mLを 正確に量り,メ タノール

を加えて正確に100 mLとする.こ の液2ゴ しから得た

テルミサルタンのピーク面積が,標 準溶液のテルミサ

ルタンのピーク面積の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2 μLにつき,上 記の条件で

操作するとき,テ ルミサルタ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45000段以上,12

以下である

システムの再現性 :標準溶液2■Lにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,テ ルミサルタンのピーク

面積の相対標準偏差は5%以 下である.

(3)残 留溶媒 別 に規定する.

乾燥減量 〈2イf〉 0.5%以 下(lg,105℃ ,4時 間).

強熱残分 〈2イイ)01%以 下(l gl.

定量法 本 品を乾燥し,そ の約019gを 精密に量り,ギ 酸5

mLに 溶かし,無 水酢酸75 mLをカロえ,0 1 mOllLil塩素酸で

滴定 〈25θ〉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 nlL=25 73 mg C33H30N402

貯法 容 器 気 密容器.

テルミサルタン錠
Tehnisartan Tablets

本品は定量するとき,表 示量の95.0～1050%対 応するテ

ルミサルタン(C33H30N402:514.62)を含む.
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″ コ ムギデンプン

製法 本 品は 「テルミサルタン」をとり,錠 剤の製法により製

する。

確認試験 本 品を粉末とし,「 テルミサルタン」07 mgに 対

応する量をとり, メタノール100 mLを カロえ, よく振り混ぜ

た後,孔 径0.45 pm以下のメンブランフィルターでろ過する.

ろ液につき,紫 外可視吸光度測定法 〈22ィ〉により吸収スペ

クトルを測定するとき,波 長226～230 nm及 び295～299

nmに 吸収の極大を示す.

製剤均―性 〈̀θ2)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 /メ タノール混液(1:1)4ア /5 mLを

加え,超 音波処理により崩壊させた後,l mL中 にテルミサ

ルタン(C33H30N40分約0.8 mgを含む液となるように水/メ タ

ノール混液(1:1)を加えて正確にア
・mLと する.こ の液を孔

径045 pm以 下のメンブ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5 mLを 正確に量り,水 /メ タノ

ール混液(1:1)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.

テルミサルタン(C33H30N40分の量lmυ

=夕ζ×4T/ム × 7/25

塑い 定量用テルミサルタンの粋取量伍θ

溶出性 (`θハ 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 pm以下のメンブランフィルタ

ーでろ過する.初 めのろ液5 mL以 上を除き,.次のろ液 7

mLを 正確に量り,l mL中 にテルミサルタン(C38H30N40D約

1l Fgを含む液となるように試験液をカロえて正確にア
′
mLと

し,試 料溶液とする。別に定量用テルミサルタンを105℃で

4時間乾燥し,そ の約22 mgを 精密に量り,メ グルミンのメ

タノール溶液(1→500)10 mLを カロえ,超 音波処理して溶か

し,メ タノニルを加えて正確に50 mLと する.こ の液5 mL

を正確に量り,試 験液をカロえて正確に200 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 〈22イ〉により試験を行い,波 長296

nmに おける吸光度^及 びムを測定する.

テルミサルタン(C33H30N40分の表示量に対する溶出率(%)

=M× 4T/2も × ア
′
/7× 1/θ ×45

2“ 定量用テルミサルタンの粋取量伍 gl

σ :1錠中のテルミサルタン(C38H30N40分の表示量価gl

52  え ,よ く振り混ぜて溶かし,水 /メ タノール混液(111)を加

53  え て正確に25 mLと する。この液5 mLを 正確に量り,水 /

54  メ タノール混液(1:1)を加えて正確に50 mLと し,標 準溶液

55  と する。試料溶液及び標準溶液10 pLずつを正確にとり,次

56  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,

57  そ れぞれの液のテルミサルタンのピーク面積ん及びムを測

58  定 する.

59. テ ルミサルタン(C33H30N40分の量伍υ
6 0    =必 ×ИT /ム ×4

61   動 い 定量用テルミサルタンの粋取量伍gl

62   試 験条件

63    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :295 nm)

64    カ ラム :内径46 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

65     μ mの 液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル

66     化 シリカゲルを充填する.

67    カ ラム温度 :40℃ 付近の一定温度

68    移 動相 :リン酸水素ニアンモニウム2gを 水1000 mLに

69     溶 かし,薄 めたリン酸(1→10)をカロえてpH 30に 調整

70     す る.こ の液300 mLに メタノール700 mLを カロえる.

71    流 量 :テルミサルタンの保持時間が約6分になるように

72     調 整する.

73   シ ステム適合性

74    シ ステムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

75     操 作するとき,テ ルミサルタンのピークの理論段数及

76     び シンメトリー係数は,そ れぞれ3000段以上,2.0以

77     下 である.

78    シ ステムの再現性 :標準溶液10,Lに つき,上 記の条件

79     で 試験を6回繰り返すとき,テ ルミサルタンのピーク

80     面 積の相対標準偏差は1.0%以 下である.

81 貯 法 容 器 気 密容器.               ´

82  医 薬品各条の部 コムギデンプンの条純度試験の墳C3)の目を

83 次 のように改める.

84コムギデンプン

85 純 度試験

86 (3)二 酸化イオウ

87 (i)装 置 図 に示すものを用いる。

42 定 量法 本 品20個以上をとり,そ の質量を精密に量り,粉 末

43  と する.テ ルミサルタン(C38H30N40'約80 mgに対応する量

44  を 精密に量り,水 /メ タノール混液(1:1)80 mLを 加え,

45  よ く振り混ぜた後,水 /メ タノール混液(1:1)を加えて正確

46  に 100 mLとする.こ の液を孔径0.45脚 以下のメンブラン

47  フ ィルターでろ過し,初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液5

48  mLを 正確に量り,水 /メ タノール混液(1:1)をカロえて正確

49  に 50 mLと し,試 料溶液とする.別 に定量用テルミサルタン

50  を 105℃ で4時間乾燥し、その約20 mgを精密に量り,メ グ

51  ル ミンの水/メ タノール混液(1:1)溶液(1→500)10 mLをカロ



７

８

９

０

１

２

３

３

３

４

４

４

１

２

３

４

５

６

A:三 日丸底フラスコ(500 mD

B:円 筒形滴下漏斗(100 mLp

C:冷 却器

D:試 験管

E:コ ック

7 (五 )操 作法 水 150 mLを三口丸底フラスコにとり,円 筒

8  形 滴下漏斗のコックを開め,二 酸化炭素を毎分100±5 mL  43

9  の 流速で装置に流す 冷 却器の冷却液を流し,過 酸化水素 ・ 44

10  水 酸化ナ トリウム試液10 mLを受け側の試験管に加える   45

11  15分後,.二酸化炭素の流れを中断することなく,円筒形滴  46

12  下 漏斗を三甲丸底フラスコがら取り外し,本品約25gを精密  47

13  に 量り,水 100 mLを 用いて三口丸底フラスコに移す 円 筒  48

14  形 滴下漏斗の連結部外面にコック用グリースを塗付し,円 筒  49

15  形 滴下漏斗を三日丸底フラスLの 元の場所に装着する.円 筒  50

16  形 滴下漏斗のコックを開め,2 moLL塩 酸試液80 mLを 円筒  51

17  形 滴下漏斗に加えた後,コ ックを開けて三口丸底フラスコに  52

18  流 し込み,二 酸化イオウが円筒形滴下漏斗に逃げないように  53

19  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  5t

20  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  55

21  し ,そ め内容物を広口三角フラスコに移す 受 け側の試験管  56

22  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  57

23  15分 間加熱した後,冷 却する.プ ロモフェノールブルニ試  58

24  液 0.l mLを 加え,黄 色から紫青色への色の変化が少なくと  59

25  も 20秒間持続するまで0.l mo17L水酸化ナトリウム液で滴定  60

26  〈 25θ〉する。同様の方法で空試験を行い,補 正する。次式  61

27  に より二酸化イオウの量を求めるとき,50 ppi以 下である.62
63

28  二 酸化イオウの量●pm)=7/〃 ×1000×3203
64

29   1ビ :本品の秤取量O
30   7:01 mon水 酸化ナ トリウム液の消費量(mL1      65

66

31  医 薬品各条の部 コメデンプンの条純度試験の項(3)の目を次の

32 よ うに改める.

33コメデンプン

34 純 度試験

35 (3)二 酸化イオウ

トウモロコシデンプン イ5

(i)装 置 図 に示すものを用いる。

A:三 日丸底フラスコ(500 mLp

B:円 筒形滴下漏斗(100 mLl                     ´

C:冷 却器

D:試 験管

E:コ ック

(11)操 作法 水 150 mLを 三口丸底フラスコにとり,円 筒

形滴下漏斗のコックを開め,二 酸化炭素を毎分100±5五 L

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,円 筒形滴

下漏斗を三口丸底フラスコから取り外し,本 品約25gを 精密

に量り,水 100 mLを 用いて三口丸底フラスコに移す。円筒

形滴下漏斗の連結部外面にコック用グリースを塗付し,円 筒

形滴下漏斗を三日丸底フラスコの元の場所に装着する 円 筒

形滴下漏斗のコックを閉め,2 mo1/L塩 酸試液80 mLを 円筒

形滴下漏斗に加えた後,コ ックを開けて三口丸底フラスコに

流し込み,二 酸化イオウが円筒形滴下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 色から紫青色への色の変化が少なくと

も20秒間持続するまで0.l mo1/L本酸化ナトリウム液で滴定

〈25θ)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

二酸化ィオウの量Opm)=7/″ ×1000×3203

″ :本品の秤取量(gl

/:0.l lnttL水酸化ナトリウム液の消費量lnaLl

67  医 薬品各条の部 トウモロコシデンプンの条純度試験の項C3)の

68 目 を次のように改める.

69 トウモロコシデンプン

70 純 度試験

71 {3}二 酸化イオウ



イ パレイショデンプン

(1)装 置 図 に示すものを用いる.

A:三 日丸底フラスコ(500 mD

B:円 ll形滴下li斗(1001■D

C:冷 却21

D:irt験1,

Elコ ック

8 (五 )操 作法 水 150 inLを三口丸底フラスコにとり,円 筒  44

9  形 滴下漏斗のコックを開め,二 酸化炭素を毎分100±5 mL  45

10  の 流速で装置に流す.冷 却器の冷却液を流し,過 酸イヒ水来
・ 46

11  水 酸化ナトリウム試液10 mLを 受け側の試験管に加える. 47

12  15分 後,二 酸化炭素の流れを中断することなく,円 筒形滴  48

13  下 帰斗を三口丸底フラスコから取り外し,本 品約25gを 精密  49

14  に 11り,水 1001■Lを用いて三口丸底フラスコに移す.円 筒  50

15  形 滴下漏斗の連結部外面にコック用グリ
ースを塗付し,円 筒  51

16  形 滴下漏斗を三日丸底フラスコの元の場所に装着する.円 筒  52

17  形 滴下漏斗のコックを開め,2 mo1/L塩 酸試液80 mLを 円筒  53

18  形 滴下漏斗に加えた後,コ ックをlllけて三口丸底フラスコに  54

19  流 し込み,二 酸化イオウが円筒形滴下漏斗に逃げないように  55

20  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  o6

21  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  57

22  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  58

23  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  59

24  15分 間加熱した後,冷 却する.プ ロモフェノ
ールブルー試  60

25  液 0.l mLを 加え,黄 色から紫青色への色の変化が少なくと  61

26  も 20秒問持続するまで0.l mo1/L水酸化ナトリウム液で滴定  62

27  〈 25θ〉する 同 様の方法で空試験を行い,補 正する。次式  63

28  に より二酸化イオウの量を求めるとき,50 ppm以 下である. o4

29  二 酸化イオウの量●pm)=7/〃 ×1000× 3.203      65

本品の秤取量(gl

0 1 nLO1/L水酸化ナトリウム液の消費量伍D

医薬品各条の部 ′ヽレイシヨデンプンの条純度試験の項③の目

を次のように改める.

バレイショデンプン

純度試験

(3)二 酸化イオウ

(1)装 置 図 に示すものを用いる.

A,三 日九底フラスコ(5001■Ll

B:r]鰤 形商下11斗(100 mLl

C:冷 力l器

D:試 験1'

E,コ ック

(li)操 作法 水 150 mLを 三日丸底フラスコにとり,円 筒

形滴下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 酸化水来 ・

水酸化ナトリウム試液10 mLを 受け佃1のillt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,円 筒形滴

下漏斗を三口丸底フラスコから取り外し,本 品約25gを 精密

に量り,水 100 mLを 用いて三口丸底フラスコに移す.円 筒

形滴下漏斗の連結部外面にコック用グリ
ースを塗付し,円 筒

形滴下漏斗を三口丸底フラスコの元の場所に装者する.Pl筒

形滴下漏斗のコックをFJlめ,2 mo1/L塩酸試液80 mLを 円筒

形滴下漏斗に加えた後,コ ックを開けて三口丸底フラスコに

流し込み,二 酸化イオウが円筒形滴下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
ールプルー試

液0.l mLを加え,黄 色から紫青色への色の変化が少なくと

も20秒間持続するまで0.l mo1/L水酸化ナトリウム液で滴定

〈25θ〉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lppln)=ア/″ × 1000× 3.203

″:本品の秤取量0
7:0.l mo1/L7K酸化ナトリウム液の消費量(mD

″をャィ
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医薬品各条の部 トスフロキサシントシル酸塩錠の条の次に次

の三条を加える.

ドセタキセル水和物
Docetaxel Hydrate       .

5                        0

6 C43H53N014・ 3H20:861.93

7(1,ハ L3R,4ュ5R,7S,8,1曖,13o‐4‐Acctoxy‐2‐bcnzoyloxy‐

8 5,20-epOxy_1,7,10■ihydrOxy-9-oxotax‐11-cn‐13-yl〔駅,3o‐

9 3‐ (1,1‐dime■ ylethyl)oXyCarbonylanlino-2-hydrOxy‐

10 3-phenylpropanoate“ hydrate

ll [′イ∂イθ8-6`q

12   本 品は定量するとき,換 算した脱水及び脱溶媒物に対し,

13  ド セタキセル(C43H53N014:80788)975～ 102.0%を 含む.

14 性 状 本 品は自色の結晶性の粉末である.

15   本 品は瓦ル ジメチルホルムアミド又はエタノール(99.5)

16  に 溶けやすく,メ タノール又はジクロロメタンにやや溶けや

17  す く,水 にはほとんど溶けない

18   本 品は光によって分解する.ヽ

19 確 認試験

20 (1)本 品のメタノール溶液(1→50000)につき,紫 外可視

21  吸 光度測定法 〈22ィ)に より吸収スペクトルを測定し,本 品

22  の スペクトルと本品の参照スペクトル又はドセタキセル標準

23  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

24  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

25  収 を認める.

26  12)本 品60 mgを ジクロロメタンl mLに 溶かした液につ

27  き ,赤 外吸収スペクトル測定法 〈22,〉の溶液法により層長

28  0.l mmの 臭化カリウム製固定セルを用いて試験を行い,本

29  品 のスペクトノンと本品の参照スペクトル又はドセタキセル標

30  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

31  波 数のところに同様の強度の吸収を認める.

32 旋 光度 〈2ィ,〉 〔 α〕響:-39～ T41°(脱水及び脱溶媒物に換

33  算 したもの02g,メ タノール,20 mL,loO mm).

34 純 度試験

35 (1)重 金属 〈′θ7〉 本品1.Ogをとり,第 2法により操作

36  し ,試 験を行う 比 較液には鉛標準液2.O mLを 加える00

37  ppm以 下)

38  (2)類 縁物質 定 量法で得た試料溶液10 PLにつき,次 の

39  条 件で液体クロマトグラフィー 〈2θ′)に より試験を行う.

40  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

41  に よりそれらの量を求めるとき, ドセタキセルに対する相対

42  保 持時間約0.97,約 1.08及び約1.13のビークの量はそれぞれ

43  0.50%以 下,0.30%以 下及び030%以 下であり, ドセタキ

44  セ ル及び上記以外のピークの量は0.10%以 下である.ま た,

ドセタキセル水和物 ィ7

45

46

47

48

49

50

51

52

53

54

55

ドセタキセル以外のビークの合計量は1.o%以 下である た

だし, ドセタキセルに対する相対保持時間約0_97のピークの

量は自動積分法で求めた面積に感度係数1.6を乗じた値とす

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注入後39分まで

システム適合性              ,

検出の確認 :試料溶液l mLに水/液 体クロマトグラフ

イー用アセ トニ トリル/酢 酸( 1 0 0 )混液( l o o O :

56     1000:1)を 加えて100 mLと する。この液l mLに 水

57     /液 体クロマトグラフィ=用 アセトニトリル/酢 酸

58    (100混 液(1000:1000:1)を 加えて10 mLと し,シ ス

59     テ ム適合性試験用溶液とする.シ ステム適合性試験用

60     溶 液5 mLを 正確に量り,水 /液 体クロマトグラフィ

6ユ     ー 用アセトニトリル/酢 酸(loo)混液(1000:looo:

62     1)を 加えて正確に10 mLと する.こ の液10 pLから得

c3     た ドセタキセルのピーク面積が,シ ステム適合性試験

64     用 溶液のドセタキセルのビーク面積の35～65%に な

65     る ことを確認する.

66    シ ステムの性能 :システ^適 合性試験用溶液10 BLにつ

67     き ,上 記の条件で操作するとき, ドセタキセルのビー

68    ク の理論段数及びシンメ トリー係数は,そ れぞれ

69     100000段 以上,20以 下である.

70    シ ステムの再現性 :システム適合性試験用溶液10 FLに

71     つ き,上 記の条件で試験を6回繰り返すとき, ドセタ

72     キ セルのピーク面積の相対標準偏差は20%以 下であ

73         る.

74 (3)残 留溶媒 別 に規定する.

75 水 分 〈2ィめ 5.0～ 7.0%(50 mg,電 量滴定法)

76 強 熱残分 〈2″〉 0.1%以 下(l gl.

77 定 量法 本 品及びドセタキセル標準品G」途本品と同様の方法

78  で 水分 (2ィ∂〉及び残留溶媒を測定しておく)約50 mgずつを

79  精 密に量り,そ れぞれをエタノ
ール(995)2.5 mLに 溶かし,

80  水 /液 体クロマトグラフィー用アセトニトリル/酢 酸(100)

81  混 液(lo00:lo00:1)を 加えて正確に50 mLと し,試 料溶液

82  及 び標準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液10ル ずつを正

83  確 にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィー (2θめ によ

84  り 試験を行い,そ れぞれの液のドセタキセルのピーク面積

85  幼 及ふゝ を測定する。

86  ド セタキセル(C43H53N01Dの量伍θ=M× ZT/ム

87   ″ 鋒 脱水及び脱溶媒物に換算したドセタキセル標準品の

88    秤 取量伍♪

89   試 験条件

90    検 出器 :紫外吸光光度計側 定波長 :232 nm)

91    カ ラム :内径46 mm,長 さ15 cmのステンレス管に35

92     pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

93     化 シリカゲルを充填する.

94    カ ラム温度 :45℃ 付近の一定温度

95    移 動相A:水

96    移 動相B:液 体クロマトグラフィー用アセトニトリル



″  ド セタキセル注射液

移動相の送液 :移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注人後の時間  移 動1lA  移 動相B

(分)      (VOl%)  (VOl%)

を乗じた値とする.

試験条件

検出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は 「ドセ

タキセル水和物」の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注入後39分まで

システム適合性

検出の確認 :試料溶液l mLに 水/液 体クロマトグラフ

ィー用アセ トニ トリル/酢 酸(100混 液 (10001

1000:1)を加えて100 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5 mLを正

確に量り,水 /液 体クロマトグラフイ
ー用アセトニト

リル/酢 酸(100)混液(1000:1000:1)を 加えて正確

に100 mLとする.こ の液2011Lから得たドセタキセ

ルのピーク面積が,シ ステム適合性試験用溶液のドセ

タキセルのビーク面積の3.5～6.5%に なることを確

認する. ・

システムの性能 :システム適合性試験用溶液20 pLにつ

き,上記の条件で操作するとき, ドセタキセルのピ
ー

クの理論段数及びシンメトリー係数は,そ れぞ4

100000段以上,2.0以下である.

システムの再現性 :システム適合性試験用溶液20 FLに

つき,上 記の条件で試験を6回線り返すとき, ドセタ

キセルのピーク面積の相対標準偏差は20%以 下であ

る.

エンドトキシン 〈4θめ 2_5EU/mg未 満.

採取容量 (`θ∫〉 試験を行うとき,適 合する.

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 (`θハ 試 験を行うとき,適 合する.

無菌 く4θ6) 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 品のドセタキセル(C43H5“N014)約20 1ngに対応する

容量を正確に4」■り,エ タノール09.0 5mLを 加え,水 /液

体クロマトグラフィー用アセ トニ トリル/酢 酸(100)混液

(1000:1000:1)を 加えて正確に100 mLと し,試 料溶液と

する。別にドセタキセル標準品(別途 「ドセタキセル水和

物」と同様の方法で水分 く248)及 び残留溶媒を測定してお

く)約4o mgを精密に量り,エ タノ
ール(99.5)20 mLに溶かし,

水/液 体クロマトグラフィー用アセ トニトリル/酢 酸(100)

混液(1000:1000:1)を 加えて正確に200 mLと し,標 準溶

液とする 試 料溶液及び標準溶液20 pLずつを正確にとり,

次の条件で液体クロマトグラフイ
ー 〈2θめ により試験を行

い,そ れぞれの液のドセタキセルのピ
ーク面積幼及ふゝ を

測定する。

ドセタキセル(C43H63N01Dの量缶υ
=M× ZT/ム ×1/2

″“ 脱水及び脱溶媒物に換算したドセタキセル標準品の

秤取量(m♪

試験条件

「ドセタキセル水和物」の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 FLにつき,上 記の条件で

操作するとき, ドセタキセルのピ
ークの理論段数及び

「
―
―
―
―
―
―
―
―
―
―

0 ～  9

9～ 39

3    流 量 :毎分1.2 mL

4   シ ステム適合性            ‐

5    シ ステムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

6     操 作するとき, ドセタキセルのピ
ークの理論段数及び

7     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ100000段以上,2.0以

8     下 である.

9    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

lo     で 試験を6回繰り返すとき, ドセタキセルのピ
ーク面

11     積 の相対標準偏差は10%以 下である.

12 貯 法

13  保 存条件 遮 光して保存する.

14  容 器 気 密容器.

15 ドセタキセル注射液
16 Docetaxellniecdon

17   本 品は親水性の注射剤である.

18   本 品は定量するとき,表 示量の930～ 10510%に 対応する

19  ド セタキセル(C43H53N014:807.88)を含む

20 製 法 本 品は 「ドセタキセル水和物」をとり,注
rnt剤の製法

21  に より,1する.

22 性 状 本 品は微黄色～だいだい黄色澄明の液である

23 確 認試験 ドセタキセル(C伸H53NO!1)20 mgに対応する容量を

24  と り,メ タノール50 mLを加えて試料溶液とする 別 にドセ

25  タ キセル水和物4 mgをメタノ
ール10 mLに溶かし,標 準溶

26  液 とする。これらの液につき,薄 層クロマ トグラフイ
ー

27  く 2"〉 により試験を行う.試 料溶液及び標準溶液10 pLずつ

28  を 薄層クロマトグラフイー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用い

29  て 調製した薄層板にスポットする.次 に酢酸エチル/ヘ プタ

30  ン /エ タノール09.D混液(12:3:1)を展開溶媒こして約10

31  Cm展 開した後,薄 層板を風乾する。これに紫外線(主波長

32  254 nm)を照射するとき,試料溶液及び標準溶液から得たス

33  ポ ットの島41は等しい.

34 pH 別 に規定する

35 純 度試験 類 縁物質 定 量法で得た試料溶液20 FLにつき,次

36  の 条件で液体クロマトグラフイ
ー 〈2θ′〉により試験を行う.

37  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

38  に よりそれらの量を求めるとき, ドセタキセルに対する相対

39  保 持時間約027,約 1.05,約1.08,約 1.13及び約1.18のピ
ー

40  ク の量はそれぞれ0.30%以 下,1.3%以 下,1.5%以 下,

41  0.50%以 下及び0.50%以 下であり, ドセタキセル,相 対保

42  持 時間約0.97のピーク及び上記以外のビ
ークの量は0.20%

43  以 下である.また, ドセタキセリレ及びドセタキセルに対する

44  相 対保持時間約0.97のピ
ーク以外のピークの合計量は3.5%

45  以 下である.ただし, ドセタキセルに対する相対保持時間約

46  0.27の ビークの量は自動積分法で求めた面積に感度係数0.67
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1     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ100000段以上,2.0以

2     下 である.

3    シ ステムの再現性 :標準溶液20,Lに つき,上 記の条件

4     で 試験を6回繰り返すとき, ドセタキセルのピーク面

5     積 の相対標準偏差は1.0%以 下である.

6 貯 法

7  保 存条件 遮 光して保存する

8  容 器 密 封容器.

9注 射用 ドセタキセル
10 Docetaxel for lnieCtiOn

ll   本 品は用時溶解して用いる注射剤である.

12   本 品は定量するとき,表 示量の93.0～105_0%に 対応する

13  ド セタキセル(C43H53N014180788)を含む

14 製 法 本 品は,「 ドセタキセル水和物」をとり,注 射剤の製法

15  に より製する.        `

16 性 状 本 品は黄色～だいだい黄色澄明の粘欄性のある液である

17 確 認試験 ド セタキセル(C43H53N014)20 mgに対応する量をと

18  り ,メ タノール50 mLを加えて試料溶液とする.別 にドセタ

19  キ セル水和物4 mgをメタノ=ル lo mLに溶かし,標 準溶液

20  と する。これ らの液につき,薄 層クロマ トグラフィー

21  〈 2θ3)に より試験を行う.試 料溶液及び標準溶液10μ ずつ

22  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

23  て 調製した薄層板にスポットする 次 に酢酸エチル/ヘ プタ

24  ン /エ タノール(99.5)混液(12:3:1)を 展開溶媒として約10

25  cm展 開した後,薄 層板を風乾する。これに紫外線(主波長

26  254 nm)を 照射するとき,試 料溶液及び標準溶液から得たス

27  ポ ットの2FInは等しい。

28 pH 別 に規定する.

29 純 度試験

30 (11 類 縁物質 定 量法で得た試料溶液20 FLにつき,次 の

31  条 件で液体クロマトグラフィー (2 θf)に より試験を行う

32  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

33  に よりそれらの量を求めるとき, ドセタキセルに対する相対

34  保 持時間約027,約 1.05,約 1.08,約 113及 び約118の ピー

35  ク の量はそれぞれ0.30%以 下,1.3%以 下,15%以 下,

36  0.50%以 下及び0.50%以 下であり, ドセタキセル,相 対保

37  持 時間約0.97のビーク及び上記以外のビークの量は020%

38  以 下である。また, ドセタキセル及びドセタキセルに対する

39  相 対保持時間約0.97のピーク以外のビークの合計量は3.5%

40  以 下である.た だし, ドセタキセルに対する相対保持時間約

41  0.27の ビ=ク の量は自動積分法で求めた面積に感度係数0.67

42  を 乗じた値とする.

43   試 験条件

44    検 出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は 「ドセ

45     タ キセル水和物」の定量法の試験条件を準用する.

46    面 積測定範囲 :溶媒のビークの後から注入後39分まで

47   シ ステム適合性

48    検 出の確認 :試料溶液l mLに 水/液 体クロマトグラフ

49    ィ ー用アセ トニ トリル/酢 酸 (100)混液(1000:

50     1000:1)を 加えて100 mLとし,シ ステム適合性試験

注射用 ドセタキセル タ

51     用 溶液とする。システム適合性試験用溶液5 mLを正

52     確 に量り,水 /液 体クロマトグラフィー用アセトニト

53     リ ル/酢 酸(100)混液(10oo:looo:1)を 加えて正確

54     に 100 mLとする。この液20 μLか ら得たドセタキセ

55     ル のビーク面積が,シ ステム適合性試験用溶液のドセ

56     タ キセルのピーク面積の3.5～6.5%に なることを確

57     認 する.

58    シ ステムの性能 :システム適合性試験用溶液20 pLにつ

59     き ,上 記の条件で操作するとき, ドセタキセルのビー

60    ク の理論段数及びシンメトリー係数は,そ れぞれ

61     100000段 以上,20以 下である

62    シ ステムの再現性 :システム適合性試験用溶液20 pLに

63     つ き,上 記の条件で試験を6回繰り返すとき, ドセタ

64     キ セルのピーク面積の相対標準偏差は20%以 下であ

65         る.

66  {2)残 留溶媒 別 に規定する.

67 エ ンドトキシン 〈イθノ〉 2.5EU/mg未満.

68 製 剤均―性 〈̀″〉 質量偏差試験を行うとき,適 合する(7:

69  1200%).

70 不 溶性異物 〈̀θの 第 2法により試験を行うとき,適 合する。

71 不 溶性微粒子 にθ7〉 試験を行うとき,適 合する

72 無 菌 〈4θ̀〉 メンブランフィルター法により試験を行うとき,

73  適 合する。

74 定 量法 本 品のドセタキセル(C43H53N014)約20 mgに対応する

75  量 を精密に量り,エ タノール(995)5 mLを 加え,水 /液 体

76  ク ロマ トグラフイー用アセ トニ トリル/酢 酸(100)混液

77 (1000:looo:1)を 加えて正確に100 mLと し,試 料溶液と

78  す る.別 にドセタキセル標準品Gり途 「ドセタキセル水和

79  物 」と同様の方法で水分 (2ィ∂〉及び残留溶媒を測定してお

80  く )約40 mgを精密に量り,エ タノール(99.5)20 mLに溶かし,

81  水 /液 体クロマトグラフィー用アセトニトリル/酢 酸(100)

82  混 液(1000:looo:1)を 加えて正確に200 mLと し,標 準溶

8,  液 とする 試 料溶液及び標準溶液20 pLずつを正確にとり,

84  次 の条件で液体クロマ トグラフィー く2θ′)に より試験を行

85  い ,そ れぞれの液のドセタキセルのピーク面積 T́及びムを

86  測 定する.

87  本 品lmL中 のドセタキセル(C43H53N01Dの量(mg)

88    =ル 名/26× 4T/ム ×ご× 1/2

89   塑 ヒ 脱水及び脱溶媒物に換算したドセタキセル標準品の

90    秤 取量伍 gl

91   μ ヒ 本品の秤取量(mgl

92   ′ :本品の密度(g/mD

93   試 験条件

94    「 ドセタキセル水和物」の定量法の試験条件を準用する。

95   シ ステム適合性

96    シ ステムの性能 :標準溶液20 FLにつき,上 記の条件で

97     操 作するとき, ドセタキセルのビークの理論段数及び

98     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ100o00段以上,2.0以

99     下 である.

100    シ ステムの再現性 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件

101     で 試験を6回繰り返すとき, ドセタキセルのビークの

102     相 対標準偏差は1.0%以 下である。



″ ドプタミン塩酸塩

1

2

3

貯法

保存条件 遮 光して保存する.

容器 密 封容器.

医薬品各条の部 ドネペジル塩酸塩細粒の条粒度の項を削る.

医薬品各条の部 ドブタミン塩酸塩の条融点の項を次のように

改める.

ドブタミン塩酸塩

融点 〈2“〉 188～ 192℃

5

6

9  医 薬品各条の部 トリアムシノロンの条性状の項を次のように改

10 め る.

11 トリアムシノロン

12 性 状 本 品は自色の結品性の粉末である.

13   本 品は瓦Ⅳ
―ジメチルホルムアミドに溶けやすく,メ タノ

14  -ク レ又はエタノール(95)に溶けにくく,水 にはとんど溶けな

15    い.

16   融 点 :約264℃ (分解).

17   本 品は結品多形が認められる.

18  医 薬品各条の部 トリアムシノロンアセトニドの条性状の項を次

19 の ように改める.

20 トリアムシノロンアセトニド

21 性 状 本 品は自色の結晶性の粉末である.

22   本 品はアセトン又は1,4-ジオキサンにやや溶けにくく,

23  メ タノール又はエタノール(95)に溶けにくく,水 にほとんど

24  溶 けない。

25   融 点 :約290℃粉 解)、

26   本 品は結晶多形が認められる.

27  医 薬品各条の部 ドロキシドバ細粒の条粒度の項を削る.

28  医 薬品各条の部 トロキシピド細粒の条粒度の項を削る.

29  医 薬品各条の部 ドロベリド
ールの条性状の項を次のように改

30 め る.

31 ドロペリドール

32 性 状 本 品は白色～淡黄色の粉末である.

33   本 品は酢酸(100)に溶けやすく,ジ クロロメタンにやや溶

34  け やすく,ェ タノール(99.5)に溶けにくく,水 にほとんど溶

35  け ない.

36   本 品は光によって徐々に着色する。

37   本 品は結晶多形が認められる.

38  医 薬品各条の部 ナフアモスタットメシル酸塩の条の次に次の三

39 条 を加える.

40ナフトビジル
41  Naftopid

」5°翼5°及臨像上体
C24HVHN203:392.49

(2RSl‐1‐14…2‐MclhOX■)hcnyりpiPcraガn‐1‐yI]_3‐(naphthalcn‐1-

yloxy)propan_2-ol

「〃夕 θ7‐2]

47  本 品を乾燥したものは定量するとき,ナ フトビジル

48 (C24H28N20999.0～ 101.0%を 含む.

49 性 状 本 品は自色の結晶性の粉末である.

50   本 品は無水酢酸に極めて溶けやすく,瓦 ル ジメチルホル

51  ム アミド又は酢酸(100)に溶けやすく,メ タノ
ール又はエタ

52  ノ ール(99.5)に溶けにくく,水 にはとんど溶けない.

53   本 品は光によって徐々に淡褐色となる。

54   本 品の～ノV―ジメチルホルムアミド溶液(1-10)は 旋光性

55  を 示さない.

56 確 認試験

57 (1)本 品50 mgを酢酸(100)5 mLに 溶かし, トラーゲンド

58  ル フ試液o.l mLを 加えるとき,だ いだい色の沈殿を生じる。

59 (2}本 品のメタノール溶液(1→100000)につき,紫 外可視

60  吸 光度測定法 〈22イ)に より吸収スペクトルを測定し,本 品

61  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

62  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

63    る.                      、

64 (3)本 品を乾燥し,赤 外吸収スペクトル測定法 〈225)の

65  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

66  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

67  同 一波数のところに同様の強度の吸収を認める。

68 融 点 〈2“〉 126～129℃
69 純 度試験

70 (1)車 金属 (′θハ 本 品2.Ogをとり,第 4法により操作

71  し ,試験を行う。比較液には鉛標準溶液2.O mLを加える(10

72  ppm以 下).

73  (2)類 縁物質 本 品0.10gをメタノ
ール60 mLに溶かし,

74  薄 めたpH 2.0の0.lmoИ」リン酸二水素カリウム試液(1→②を

75  加 えて100 mLとし,試 料溶液とする。この液l mLを正確に

76  量 り,メ タノール/水 混液(3:2を 加えて正確にloo mLと

77  す る。この液4 mLを正確に量り,メ タノール/水 混液(3:

４

４

４

４



1  2)を 加えて正確に20 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及

2  び 標準溶液1011Lずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ

3  ト グラフイー 〈2θ′)に より試験を行う。それぞれの液の

4  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

5  液 のナフトビジル以外のピークの面積は,標 準溶液のナフト

6  ビ ジルのビーク面積の3/4よ り大きくない.ま た,試 料溶

7  液 のナフトビジル以外のビークの合計画積は,標 準溶液のナ

8  フ トビジルのピーク面積の2.5倍より大きくない.

9   試 験条件

10    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :283 nm)

11    カ ラム :内径40 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

12     pmの 液体クロマトグラフイー用オクタデシルシリル

13     化 シリカゲルを充填する.

14    カ ラム温度 :25℃ 付近の一定温度

15    移 動相 :リン酸二水素カリウム680gを 水900 mLに 溶

16     か し,薄 めたリン酸(1→10)を加えてpH 4.0に調整し

17     た 後,水 を加えて1000 mLとする こ の液450 mLに

18     メ タノータレ550 mLを加える.

19    流 量 :ナフトビジルの保持時間が約10分になるように

20     調 整する

21    面 積測定範囲 :溶媒のビークの後からナフトビジルの保

22     持 時間の約2倍の範囲

23   シ ステム適合性

24    検 出の確認 :標準溶液2.5 mLを正確に量り,メ タノー

25     ル /水 混液(3:2)を加えて正確に10 mLとする。この

26     液 10 pLから得たナフトビジルのビーク面積が,標 準

27     溶 液のナフトビジルのピーク面積の17.5～32.5%に

28     な ることを確認する.

29    シ ステムの性能 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件で

30     操 作するとき,ナ フトビジルのピークの理論段数及び

31     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ2500段以上,1_5以下

32     で ある.

33    シ ステムの再現性 :標準溶液10 μLにつき,上 記の条件

34     で 試験を6回線り返すとき,ナ フトビジルのピーク面

35     積 の相対標準偏差は30%以 下である

36 (3)残 留溶媒 別 に規定する.

37 乾 燥減量 (2イノ〉 0.o%以 下(lg,105℃ ,3時 間).

38 強熱残分 (2″〉 0.1%以下(1ま

39 定 量法 本 品を乾燥し,そ の約0.2gを精密に量り,無 水酢酸

40  50 mLに 溶かし,0.l mOLL過 塩素酸で滴定 く2,θ〉する(電位

41  差 滴定法).同 様の方法で空試験を行い,補 正する.

42  o.lmdL過 塩素酸lmL=39_25 mg C24H28N203

43 貯 法

44  保 存条件 遮 光して保存する.

45  容 器 密 閉容器.

46ナ フトビジル錠
47 Naftopidi Tablets

48   本 品は定量するとき,表 示量の95.0～105.0%に 対応する

49  ナ フトビジル(C24H28N208:39249)を含む.

50 製 法 本 品は 「ナフトビジル」をとり,錠 剤の製法により製す

51    る.

52 確 認試験 本 品を粉末とし,「 ナフトビジル」25 mgに対応す

53  る 量をとり,メ タノール100 mLを加えてよく振り混ぜた後,

54  必 要ならば遠心分離し,上 澄液を孔径0.4511m以下のメンプ

55  ラ ンフィルターでろ過する ろ 液6 mLに メタノールを加え

56  て 50 mLと した液につき,紫 外可視吸光度測定法 〈22イ〉に

57  よ り吸収スペクトルを測定するとき,波 長281～285 nm及

58  び 318～322 nmに吸収の極大を示す。

59 製 剤均一性 〈̀θ2)次 の方法により含量均―性試験を行うと

60  き ,適 合する.

61   本 品1個をとり,水 ア/10 mLを 加えて錠剤を崩壊させた

62  後 ,超 音波処理により粒子を小さく分散させる メ タノール

63  7/2 mLを 加えてよく振り混ぜた後,l mL中 にナフトビジ

64  ル (C24H28N200約0.25 mgを含む液となるようにメタノール

65  を 加えて正確にアmLと する.こ の液を必要ならば遠心分離

66  し ,上 澄液を孔径0.451m以 下のメンプランフィルターでろ

67  過 する 初 めのろ液10 mLを 除き,次 のろ液6 mLを 正確に

68  量 り,メ タノールを加えて正確に50 mLと し,試 料溶液とす

69  る .別 に定量用ナフトビジルを105℃ で3時間乾燥し,そ の

70  約 50 mgを 精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確にloo

71  mLと する。この液3 mLを正確に量り,メ タノールを加えて

72  正 確に50 mLとし,標準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液

73  に つき,紫外可視吸光度測定法 (2.2イ)により試験を行い,

74  波 長283 nmにおける吸光度ノ衡及びムを測定する

75  ナ フトビジル(C24H28N200の量(mgl

76   =』 ‰ ×ノ4T/ム × ア/200

77   ン 眈 定量用ナフトビジルの秤取量(mg)

78 溶 出性 〈̀ノθ)試 験液にpH 4.0の0.05 mo1/L酢酸 ・酢酸ナト

79  リ ウム緩衝液900 mLを 用い,パ ドル法により,毎 分50回転

80  で 試験を行うとき,25 mg錠 及び50 mg錠 の15分間及び75

81  mg錠 の30分間の溶出率はそれぞれ75%以 上である.

82   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

83  20 mL以 上をとり,孔 径0.45 Pm以下のメンプランフィルタ

84  -で ろ過する 初 めのろ液10 mLを 除き,次 のろ液/mLを

85  正 確に量り,l mL中 にナフトビジル(C24H28N209約28 Pgを

86  含 む液となるように試験液を加えて正確にア
′
mLと し,試

87  料 溶液とする.別 に定量用ナフトビジルを105℃ で3時間乾

88  燥 し,そ の約28 mgを精密に量り,メ タノール50 mLに 溶か

89  し ,試 験液を加えて正確に100 mLと する。この液5 mLを正

90  確 に量り,試 験液を加えて正確に50 mLと し,標 準溶液とす

91  る .試 料溶液及び標準溶液につき,試 験液を対照とし,紫 外

92  可 視吸光度測定法 (22イ)に より試験を行い,波 長283 nmに

93  お ける吸光度 T́及ふヽ を測定する.

94  ナ フトビジル(C24H28N200の表示量に対する溶出率(%)

95   =必 ×4/ム × ア
′
/7× 1/σ ×90

96   2ヒ 定量用ナフトビジルの秤取量伍υ
97   σ :1錠中のナフトビジル(C24H28N200の表示量(mgl

98 定 量法 本 品20個以上をとり,そ の質量を精密に量り,粉 末

99  と する ナ フトビジル(C%H28N200約50 mgに対応する量を

100  精 密に量り,メ タノール30 mLを加えてよく振り混ぜた後,



″ ナフトビジルロ腔内崩壊錠

1  薄 めたpH'.oの 0.l moVLリン酸二水素カリウム試液(1→2)

2  を 加えて正確に50 mLとする。この液を必要ならば遠心分離

3  し ,上 澄液を孔径0.45 pm以下のメンプランフィルタ
ーでろ

4  過 する.初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液10 mLを正確に

5  量 り,内 標準溶液10 mLを正確に加えた後,メ タノ
ール/水

6  混 液(3:分を加えて100 mLと し,試 料溶液とする.別 に定

7  量 用ナフトビジルを105℃ で3時間乾燥し,そ の約50 mgを

8  精 密に量り,メ タノ
ール30 mLに溶かし,薄 めたpH 2.0の

9  0.l mo1/Lリ ン酸二水素カリウム試液(1→2)を加えて正確に

10  50 mLと する。この液10 mLを正確に量り,内 標準溶液10

1l  mLを 正確に加えた後,.メタノ
ール/水 混液(3:2)を加えて

12  100 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液10

13  PLに つき,次 の条件で液体クロマトグラフィ
ー (2.01)によ

14  り 試験を行い,内標準物質のピーク面積に対するナフトビジ

15  ル のビーク面積の比o,及び0を 求める。

16  ナ フトビジル(C24H28N20Dの量(mgl=′4× cr/e

50  後 ,超 音波処理により粒子を小さく分散させる.メ タノール

51  7/2 mLを 加えてよく振り混ぜた後,l mL中 にナフトビジ

52  ル (C24H28N200約0.25 mgを含む液となるようにメタノール

53  を 加えて正確に7■ Lと し,孔 径0.45 Fm以下のメンプラン

54  フ ィルターでろ過する.初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液

15  6 mLを 正確に量り,メ タノ
ークレを加えて正確に50 mLと し,

56  試 料溶液とする。別に定量用ナフトビジルを105℃ で3時間

57  乾 燥し,そ の約50 mgを精密に量り,メ タノ
ールに溶かし,

58  正 確に100 mLとする.こ の液3 mLを正確に量り,メ タノー

59  ル を加えて正確に50 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及

60  び 標準溶液につき,紫 外可視吸光度測定法 (22イ)に より試

61  験 を行い,波 長283 nmに おける吸光度ん及びムを測定する.

62  ナ フトビジル(C24H28N203)の量価∂

63  =′ 4× ИT/ム × 7/200

64   』 ム:定量用ナフトビジルの秤JfR量(llnθ

65 崩 壊性 別 に規定する.

66 溶 出性 〈̀ノθ)試 験液にpH 4.0の0.05 mo1/L酢酸 。酢酸ナト

67  リ ウム緩衝液900 mLを用い,パ ドル法により「毎分50回転

68  で 試験を行うとき,本 品の30分間の溶出率は75%以 上であ

69    る.

70   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

71  20 mL以 上をとり,孔 径0.45 Fm以下のメンプランフィルタ

72  -で ろ過する.初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液7 mLを

73  正 確にlllり,l mL中 にナフトビジル(C24H28N20D約28 pgを

74  含 む液となるように試験液を加えて正確にア
′
mLと し,試

75  料 溶液とする.別 に定量用ナフトビジルを105℃ で3時間乾

76  燥 し,そ の約28 mgを精密に量り,メ タノール50 mLに溶か

77  し ,試 験液を加えて正確に100 mLとする.こ の液5mLを 正

78  確 に量り,試 験液を加えて正確に50 mLとし,標 準溶液とす

79  る 。試料溶液及び標準溶液につき,試 験液を対照とし,紫 外

80  可 視吸光度測定法 〈22イ)に より試験を行い,波 長283 nmに

31  お ける吸光度ハ及びムを測定する.

82  ナ フトビジル(C24H28N200の表示量に対する溶出率(%)

83   =И ×ZT/ム × /′/7× 1/σ ×90

84   ″ は定量用ナフトビジルの秤取量価θ
85   σ :1錠中のナフトビジル(C"HttN200の表示量(mθ

86 定 量法 本 品20個以上をとり,そ の質量を精密に量り,粉 末

87  と する.ナ フトビジル(C24H28N203)約50 mgに対応する量を

88  精 密に量り,メ タノール30 mT,を加えてよく振り混ぜた後,

89  薄 めたpH 2.0の0.l mo1/Lリン酸二水素カリウム試液(1→2)

90  を 加えて正確に50 mLと し,孔 径0.451m以 下のメンプラン

91  フ ィルターでろ過する。初めのろ液10 mLを除き,次 のろ液

92  10 mLを 正確に量り,内 標準溶液10 mLを正確に加えた後,

98  メ タノール/水 混液(3:2)を加えて100 mLと し,試 料溶液

94  と する 別 に定量用ナフトビジルを105℃ で3時間乾燥し,

95  そ の約50 mgを精密に量り,メ タノール30 mLに溶かし,薄

96  め たpH 2.0の0.l moИJリン酸二水素カリウム試液(1→2)を

97  加 えて正確に50 mLとする.こ の液10 mLを正確に量り,内

98  標 準溶液10 mLを正確に加えた後,メ タノール/水 混液(3:

99  2)を 加えて100 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標

100  準 溶液10 FLにつき,次 の条件で液体クロマトグラフィ
ー

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

″ヒ 定量用ナフトビジルの秤取lllCmg)

内標準溶液 パ ラオキシ安息香酸ブチルのメタノ
ール/水

混液(3:D溶 液(3→2000)

試験条件

検出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は 「ナフ

トビジル」の純度試験(2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 μLにつき,上 記の条件で

操作するとき,ナ フトビジル,内 標準物質の順に溶出

し,そ の分「qll度は4以上である.

システムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,TAl標準物質のビ
ーク面積

に対するナフトビジルのヒ
ーク面積の比の相対標4笙偏

差は1.0%以 下である.

貯法

保存条件 遮 光して保存する.

容器 密 閉容器.

34‐ナフ トビジルロ腔内崩壊錠

35 Naftopidil orally Disintegrating Tablets

36   本 品は定量するとき,表 示量の95.0～10,0%に 対応する

37  ナ フトビジル(C24H28N203:392.49を含む

38 製 法 本 品は 「ナフトビジル」をとり,錠 剤の製法により製す

39    る

40 確 認試験 本 品を粉末とし,「 ナフトビジル」25 mgに対応す

41  る 量をとり,メ タノ
ール100 mLを加えてよく振り混ぜた後,

42  孔 径0.45メm以 下のメンプランフィルタ
ーでろ過する.ろ 液

43  6 mLに メタノールを加えて50 mLと した液につき,紫 外可

44  視 吸光度nll定法 (22`)により吸収スペクトルを測定すると

45  き ,波 長281～285 nm及び318～322 nmに吸収の極大を示

46    す .

47 製 剤均一性 〈̀″〉 次の方法により含量均
一性試験を行うと

48  き ,適 合する.

49   本 品1個をとり,水 7/10 mLを 加えて錠剤を崩壊させた



1  (2 θf)により試験を行い,内標準物質のピーク面積に対す

2  る ナフトビジルのピーク面積の比o及 びらを求める.

3  ナフトビジル(C2H28N20♪の量伍♪=ス ×0/傘

4 ‐ 盤 眈定量用ナフトビジルの秤取量伍p・

5   内 標準溶液 パ ラオキシ安息香酸ブチルのメタノール/水

6       混液 (3:2)溶液 (3→2000)

7   試 験条件

8    検 出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は 「ナフ

9     ト ビジル」の純度試験(2)の試験条件を準用する.

10   シ ステム適合性

11    シ ステムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

12     操 作するとき,ナ フトビジル,内 標準物質の順に溶出

13     し ,そ の分離度は4以上である.

14    シ ステムの再現性 :標準溶液1011Lにつき,上 記の条件

15     で 試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のビーク面積

16     に 対するナフトビジルのピ
ーク面積の比の相対標準偏

17     差 は10%以 下である.

18 貯 法

19  保 存条件 遮 光して保存する

20  容 器 密 閉容器.

21  医 薬品各条の部 ナルトグラスチム(遺伝子組換え)の条基原

22 の 項を次のように改める.

23ナ ル トグラスチム(遺伝子組換え)

24   本 品の本質は,遺 伝子組換えヒト顆粒球コロニー刺激因子

25  の 類縁体で,N末 端にメチオニンが結合し,1,3,4,5及

26  び 17番目のトレオニン,ロ イシン,グ リシン,プ ロリン及

27  び システイン残基がそれぞれアラニン, トレオニン,チ ロシ

28  ン ,ア ルギニン及びセリン残基に置換されている 本 品は,

29  175個 のアミノ酸残基からなるタンパク質である 本 品は水

30  溶 液である 本 品は,好 中球誘導活性を有する。

31   本 品は定量するとき,l mL当たり09～2.l mgのタンパク

32  質 を含み,タ ンパク質l mg当たり40× 108単位以上を含む

医薬品各条の部 ′《ニペネムの条確認試験の項以下を次のよう

に改める.

パニペネム

36 確 認試験

37 (1)本 品20 mgを 水2血 Lに溶かし,塩 化ヒドロキシルア

38  ン モニウム ・エタノール試液l mT,を加え,3分 間放置した後,

39  酸 性硫酸アンモニウム鉄(Ⅲ)試液l mLを 加えて振り混ぜる

40  と き,液 は赤褐色を呈する.

41 (2)本 品のpH 7.0の0.02 mo1/L3-mに モルホリノ)プロ

42  バ ンスルホン酸緩衝液溶液(1→50000)につき,紫 外可視吸

43  光 度測定法 〈22イ)に より吸収スペクトルを測定し,本 品の

44  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

45  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.

パニペネム 5θ

46 (3}本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 〈22J〉の臭

47  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

48  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

49  -波 数のところに同様の強度の吸収を認める.

50 旋 光度 〈2の   〔 α〕『:+55～ +65° (脱水及び脱溶媒物に換

51  算 したもの0.lg,pH 70の 0.l mo1/L8-12V―モルホリノ)プ

52  ロ バンスルホン酸緩衝液,10 mL,100 mm).

53 pH〈 25イ〉 本品05gを 水10 mLに 溶かした液のpHは 4.5～

54  6.5で ある.

55 純 度試験

56  (1)溶 状 本 品0.30gを水40 mLに 溶かし,直 ちに観察す

57  る とき,液 は澄明である こ の液につき,紫 外可視吸光度測

58  定 法 〈22ィ)に より直ちに試験を行うとき,波 長400 nmに お

59  け る吸光度は0.4以下である.

60 {2}重 金属 〈ノθ7)本 品10gを とり,第 4法により操作

61  し ,試 験を行う。比較液には鉛標準液2.O mLを 加える(20

62   ppm以
~ド
)

63  (3)類 縁物質 試 料溶液は調製後,5℃ 以下で保存する.

64  本 品50 mgを水50 mLに 溶かし,試 料溶液とする 試 料溶液

65  10 FLに つき,次 の条件で液体クロマトグラフィー 〈2θ′〉に

66  よ り試験を行う。各々のピーク面積を自動積分法により測定

67  し ,面 積百分率法によりそれらの量を求めるとき,パ ニペネ

68  ム 以外のビークの量は2.0%以 下である。また,パ ニペネム

69  以 外のビークの合計量は60%以 下である.

70   試 験条件

71    検 出器 :紫外吸光光度計 (測定波長 :220 nm)

72    カ ラム :内径4mm,長 さ25 cmのステンレス管に7 pm

73     の 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化多

74     孔 質ガラスを充填する.

75    カ ラム温度 :4Cl℃付近の一定温度

76    移 動相A:リ ン酸二水素ナトリウムニ水和物3_12tを 水

77     700 mLに 溶かし,希 水酸化ナトリウム試液を加えて

78     pH 8.0に 調整した後,水 を加えて1000 mLと した液

79     に ,ア セトニトリル20 mLを加える.

80    移 動相B:リ ン酸二水素ナトリウムニ水和物312gを 水

81     700 mLに 溶かし,希 水酸化ナトリウム試液を加えて

82     pH 8.0に 調整した後,水 を加えて750 mLと した液に,

83     ア セトニトリル250 mLを加える.

84    移 動相の送液 :移動相級 び移動相Bの混合比を次のよ

85     う に変えで濃度勾配制御する.

注入後の時間 、 移 動相A   移 動相B

(分)      lvol%)  Kvol%)

３

　

４

0 ～ 1 5

15 ‐́50

100         0

100→ 0      0→  100

86

87

88

89

90

91

92

93

94

95

流量 :毎分1.0ぬLOヾニペネムの保持時間約16分)

面積測定範囲 :溶媒のビークの後から注入後50分まで

システム適合性

検出の確認 :本品の水溶液(1→10oOoO)をシステム適合

性試験用溶液とする.シ ステム適合性試験用溶液1

興Lを正確に量り,水 を加えて正確に10 mLと する.

この液10ゴ Lから得たパニペネムのビーク面積が,シ

ステム適合性試験用溶液のパニペネムのピーク面積の

7～13%に なることを確認する。

システムの性能 :システム適合性試験用溶液10 FLにつ



ク パロキヤチン塩酔塩水和物

1     き ,上 記の条件で操作するとき,パ ニペネムのピーク

2     の 理論段数及びシンメトリー係数は,そ れぞれ3000

3     段 以上,1.5以 下である.

4    シ ステムの再現性 :システム適合性試験用溶液10 pLに

5     つ き,上 記の条件で試験を6回繰り返すとき,パ ニペ

6     ネ ムのビーク面積の相対標準偏差は2.0%以 下である.

7  (4)残 留溶媒 別 に規定する.

8 水 分 本 品約0.5gを 精密に量り,15 mLの 細口円筒形のゴム

9  栓 付きガラス瓶に入れ,内 標準溶液2 mLを 正確に加えて溶

lo  か し,ゴ ム栓をアリレミニウムキャップで巻き締めて密栓し,

11  試 料溶液とする.別 に水2gを 精密に量り,内 標準溶液を加

12  え て正確に100 mLと する。この液5mL及 び10 mLを 正確に

13  量 り,そ れぞれに内標準溶液を加えて正確に20 mLと し,標

14  準 溶液(1)及び標準溶液0)とする.試 料溶液,標 準溶液(1)及

15  び 標準溶液(2)1● Lにつき,次 の条件でガスクロマトグラフ

16  イ ー 〈′θノ〉により試験を行い,内 標ЦL物質のビ
ーク面11に

17  対 する水のピーク面積の比c・l,,Cst及び02を 求める。次式

18  に より水の量を求めるとき,5.0%以 下である

19  水 分(%)

20   =ス /■4・×(o+9ド 2~2η sl)/2(o2~CSl)

21    × 1/100× 100

』ス:水の秤取it(g)

“ヒ 本品の秤IFx量(♪

内標ЦL溶液 ア セトニトリルのメタノール溶液(1→100)

試験条件

検出器 :熱伝導度検出器

カラム :内径3 mm,長 さ2mの ガラス管に150～lo0

pmの ガスクロマトグラフィ
ー用多TL性エチルビニル

ベンゼンージビニルベンゼン共重合体を充颯する.

カラム温度 1125℃ 付近の一定温度

キャリヤーガス :ヘリウム

流量 :アセトニトリルの保持時間が約8分になるように

調整する

システム適合性

システムの性能 :標準溶液(2)l FLにつき,上 記の条件

で操作するとき,水 ,メ タノール,内 標準物質の順に

流出し,水 と内標準物質の分離度は10以上である.

システムの再現性 :標準溶液(2)l pLにつき,上 記の条

件で試験を6回線り返すとき,内 標準物質のピーク面

積に対する水のビーク面積の比の相対標準偏差は

5.0%以 下である.

強熱残分 〈2″〉 0.5%以 下(1)

定量法 本 操作は試料溶液及び標準溶液調製後,30分 以内に

行う。本品及びパニペネム標準品約0.lg(力 価)に対応する

量を精密に量り,そ れぞれをpH 7.0の0.02■on 3-い
にモ

ルホリノ)プロバンスルホン酸緩衝液に溶かし,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

内標準溶液5 mLを 正確に加えた後,pH 7.0の 0.02 moLL 3

-い にモルホリノ)プロバンスルホン酸緩衝液を加えて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10 FLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフオ
ー

〈2θ′)に より試験を行い,内 標準物質のピ
ーク面積に対す

53  る パニペネムのピーク面積の比o及 びらを求める。

54  パ ニペネム(C“H21N804S)の量lpg(力価)]

55   =ス × ぉ、/Cs X 1000

56   ″ は パニペネム標準品の秤取量lmg(力価)]

57   内 標準溶液 P― スチレンスルホン酸ナトリウムのpH 7.0

58    の 0.02 mttL 3-(ハにモリレホリノ)プロバンスクレホン酸

59    緩 衝液溶液(1→1000)

60   試 験条件

61    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :280 nm)

62    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ25 cmのステンレス管に5

63     μ mの 液体クロマトグラフィー用オクタデジルシリル

64     化 シリコーンポリマー被覆シリカゲルを充瞑する.

65    カ ラム温度 :40℃ 付近の一定温度

66    移 動相 :pH 8.0の0.02 mo1/L3-(Ⅳ―モルホリノ)プロ

67     バ ンスルホン酸緩衝液/ア セトニトリル混液(50:1)

68    流 量 :内標準物質Q保 持時間が約12分になるように調

69     整 する

70   シ ステム適合性

71    シ ステムの性能 :標準溶液1011Lにつき,上 記の条件で

72     操 作するとき,パ ニペネム,内 標準物質の順に溶出し,

73     そ の分lFtill度は3以上である.

74    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

75     で 試験を6回線り返すとき,内 標準・Ij/J質のビァク面積

76     に 対するパニペネムのビーク面積の比の相対標準偏差

77     は 2.0%以 下である.

78 貯 法

79  保 存条件 -10℃ 以下で保存する.

80  容 器 気 密容器′

81  医 薬品各条の部 ハロキサゾラムの条の次に次の二条を加える.

82パ ロキセチン塩酸塩水和物
88 Paroxeune Hydrochloride Hydrate

84 塩 酸パロキセチン水和物
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C19H20FN03・HCl・ %H20:37483

(3,4RD‐3‐[(1,3‐Bctlzodioxol‐5‐ylox"metbyl]‐

4‐“‐fluOrOphenyl)pipttdine mOnOhyhtthloHde hmihydrate

[″θ″9‐5‐2]

本品は定量するとき,換 算した脱水物に対し,パ ロキセチ

ン塩酸塩(C19H20FN03・ HCl:365.83)98.5～ 101.5%を 含

む.

性状 本 品は自色の結晶性の粉末である.

本品はメタノールに溶けやすく、エタノ
ール09.5)にやや

溶けやすく,水 に溶けにくい。
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旋光度  〔α〕″:-83～
-93°(脱水物に換算したもの

0.lg,エタノール(99.5),20 mL,100 mm).

融点 :約 140℃い解).

確認試験

(1)本 品のエタノール(99.5)溶液(1→20000)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し,

本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はパロキセチン

塩酸塩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 (225)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又はパロキセチン塩酸塩標準品のスペク

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.

(3)本 品の水溶液(1→500)は塩化物の定性反応 〈′θ9〉を

呈する

純度試験

(1)重 金属 〈f θ7)本 品10gを とり,第 4法により操作

し,試 験を行う た だし,硝 酸マグネシウム六水和物のエタ

ノール(95)溶液(1→30)を用いる 比 較液には鉛標準液1_0

mLを 加える(10 pp口以下)

(2)4-(4-フ ルオロフェニル)-1-メ チルー1,2,3,6-テ

トラヒドロビリジン 本 品042gを 水/ア セトニトリル混液

(4:1)10 mLに 溶かし,試 料溶液とする こ の液l mLを 正

確に量り,水 /ア セトニ トリル混液14:1)を加えて正確に

100 mLとする。この液l mLを正確に量り,水 /ア セトニト

リル混液(411)を加えて正確に100 mLとする.こ の液2 mL

を正確に量り,水 /ア セ トニトリル混液(4:1)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75

pL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 料溶液のパロキセチン

に対する相対保持時間約0.8のビーク面積は,標 準溶液のパ

ロキセチンのピーク面積より大きくない た だし,パ ロキセ

チンに対する相対保持時間約0.8のピーク面積は自動積分法

で求めた面積に感度係数0.86を乗じた値とする

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制定波長 :242 nω

カラム :内径40 mm,長 さ25 cmのステンレス管に5

pmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する.

カラム温度 :30℃ 付近の一定温度

パロキセチン塩酸塩水和物 ″

注入後の時間  移 動相A  移 動相B

(分)      lvol%)  Kvol%)

0～ 20

20へ 2́7

27-36

85-80    15→ 20

80-'55    20→ 45

55         45

流量 :毎分1.5 mL

システム適合性

システムの性能 :標準溶液75 pLにつき,上 記の条件で

操作するとき,パ ロキセチ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100000段以上,2.0以

下である.

システムの再現性 :標準溶液75 FLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,パ ロキセチンのピーク面

積の相対標準偏差は5.0%以下である.

(3)類 縁物質 本 品20 mgを水/テ トラヒドロフラン混液

(9:1)20 mLに 溶かし,試 料溶液とする。この液l mLを正

確に量り,水 /テ トラヒドロフラン混液(9:1)を加えて正確

に100 mLとする こ の液lmLを 正確に量り,水 /テ トラヒ

ドロフラン混液(9:1)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20 FLずつを正確にとり,次

の条件で液体クロマトグラフィー (2θノ)に より試験を行う

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 料溶液のパロキセチン以外のビークの面積は,標

準溶液のパロキセチンのビーク面積より大きくない た だし,

パロキセチンに対する相対保持時間約0_29,約066,約 073,

約0_85,約091,約 1.14,約151及び約1.84のビーク面積は

それぞれ感度係数046,0.82,110,095,0.98,0.82,

1.55及び1.54を乗じた値とする.

試験条件                      ‐

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :285 mD

カラム :内径46 mm,長 さ25 cmのステンレス管に5

pmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクチルシリル化シ

リカゲルを充填する

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相A:水 /テ トラヒドロフラン/ト リフルオロ酢酸

混液(180:20:1)

移動相B:ア セ トニ トリル/テ トラヒドロフラン/ト リ

フルオロ酢酸混液(180:20:1)

′ 移動相の送液 :移動相A及 び移動相Bの 混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する。

注入後の時間  移 動相A 移 動相B

(分)     lvol%) lvol%)

0-30      80       20

30-50      80‐ 20  20→ 80

50～ 60      20       80

流量 :毎分1.O mL

面積測定範囲 :溶媒のピークの後から注入後60分まで

システム適合性

システムめ性能 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件で

操作するとき,パ ロキセチ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,2.0以下

である

システムの再現性 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,パ ロキセチンのビーク面

移動相A:過 塩素酸ナ トリウムー水和物30gを 水900・

mLに 溶かす。この液にリン酸3.5 mL及び トリエチル

アミン2.4 mLを加え,水 を加えて1000 mLと した後, 87

リン酸又はトリエチルアミンを加えてpH 2.0に調整  88

する.                     9

移動相B:ア セトニ トリル              9°

移動相の送液 :移動相A及び移動相Bの 混合比を次のよ  91

うに変えて濃度勾配制御する.            92
93
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″ パロキセチン塩酸塩錠

積の相対標準偏差は2.0%以 下である.

(4}光 学異性体 本 品0.10gをメタノ
ール20 mLに溶かし,

塩化ナトリウム溶液(29→160o)を加えて100 mLとし,試料

溶液とする。この液l mLを正確に量り,メタノ
ール10 mL

を加え,塩化ナトリウム溶液(29→1000を加えて正確に50

mLと する。この液2 mLを 正確に量り,メ タノ
ール4 mLを

加え,塩 化ナトリウム溶液(29→1000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 FLずつを

正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィ
ー 〈2 θJ)に

より試験を行う。それぞれの液の各々のピ
ーク面積を自動程1

分法により測定するとき,試 料溶液のパロキセチンに対する

相対保持時間約0.4の光学異性体のピ
ーク面積は,標 準溶液

のパロキセチン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 :295 nm)

カラム :内径4mm,長 さ10 CInのステンレス管に5pm

の液体クロマトグラフイ
ー用αl―酸性糖タンパク質

結合シリカグルを充填する。

カラム温度 :18℃ 付近の
一定温度

移動相 :塩化ナトリウム溶液09→ 1000)/メタノ
ール

混液(4:1)

流量 :パロキセチンの保持時間が約22分になるように

ii13整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液10 BLにつき,上 記の条件で

操作するとき,パ ロキセチンのピ
ークの理論段数及び

シンメトリー係数は,そ れぞれ500段以上,2.0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回線り返すとき,ハ ロキセチンのビ
ーク面

積の相対標lLllil差は2.0%以 下である.

(5)残 留溶媒 別 に規定する.

水分 (2ィ∂〉 2.0～3.0%(02g,容 量滴定法,直 接滴定).

強熱残分 (2″〉 0.1%以 下(lg).

定量法 本 品及びパロキセチン塩酸塩標準品0り途本品と同様

の方法で水分 (2イ∂〉を測定しておく)約50 mgず つを精密に

量り,そ れぞれを水に溶かし,正 確に100 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10 FL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 れぞれの液のパロキセチンのピ
ーク面積

ん及びムを測定する.

53     酢 酸(100)を加えてpH 4.5に調整する こ の液600 mL

54    に アセ トニ トリル4oO mL及 びトリエチルアミン10

55     mLを 加えた後,酢 酸(100)を加えてpH 5.5に調整する.

56    流 量 :パロキセチンの保持時間が約9分になるように調

57     整 する。

58   シ ステム適合性

59  .シ ステムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

60     操 作するとき,パ ロキセチンのピークの理論段数及び

61     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ5000段以上,20以 下

62     で ある.

63    シ ステムの再現性 :標準溶液10●Lにつき,上 記の条件

64     で 試験を6回線り返すとき,パ ロキセチンのピーク面

65     積 の相対標準偏差は1.0%以下である`

66 貯 法 容 器 気 密容器:
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パロキセチン塩酸塩錠
Paroxethe H57drOChloride Tablets      、.

本品は定量するとき,表 示量の950～ 105.0%に 対応する

ハロキセチン(C19HJIFN03:32987)を含む.

製法 本 品は 「パロキセチン塩離塩水和物」をとり,錠 剤の

製法により製する.

確認試験 本 品を粉末とし,パ ロキセチン(C19H20FNO♪10

mgに対応する量をとり,エ タノ
ール(99.5)140 mLを加え,

5分間超音波処理を行った後,エ タノール(99.5)を加えて200

mLと し,ろ 過する.ろ 液につき,紫 外可視吸光度測定法

〈2ン)に より吸収スペクトルを測定するとき,波 長233～

237 nm,263～267 nm,269～273 nm及び293～297 nmに

吸収の極大を示す.

製剤均一性 〈̀θ2)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,01 maL塩 酸試液ア/5 mLを 加え,10

分間超音波処理を行い崩壊させた後,水 /2-プ ロパノール

混液(1:1)3ア/5 mLを 加えて20分間超音波処理を行う.

この液に水/2-プ ロパノール混液(1:1)を加えてl mL中に

パロキセチン(C19H"FN00約0.2 mgを含む液となるように

正確に7 mLと し,孔 径0.45 pm以下のメンプランフィルタ
ーでろ過し,ろ 液を試料溶液とする.以下定量法を準用する。

42  パ ロキセチン塩酸塩(C19H20FN03・ HCDの 量価υ

43   =動 6× ZT/ノヽ

44   ″ 凱 脱水物に換算したパロキセチン塩酸塩標準品の秤取

45    量 (mgl

46   試 験条件               .

47    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :295 nlD

48    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ25 cmの ステンレス管に5

49     pmの 液体クロマトグラフイ
ー用トリメチルシリリレ化

50     シ リカゲルを充填する

51    カ ラム温度 :30℃ 付近の一定温度

52    移 動相 :酢酸アンモニウム3.85gを 水1000 mLに 溶かし,

89  パ ロキセチン(C19H20FN03)の量60

90  =燃 ×ZT/∠ s× 7/100× 0.900

91   μ 韓 脱水物に換算したパロキセチン塩酸塩標準品の秤取

92    量 価υ

93 溶 出性 〈̀′θ)試 験液に溶出試験第1液900 mLを用い,パ ド

94  ル 法により,毎分50回転で試験を行うとき,5 mg錠 及び10

95  m識 の45分間の溶出率は80%以 上であり,20 mg錠 の45分

96  間 の溶出率は75%以 上である|

97   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

98  20 mL以 上をとり,孔 径0.45p融以下のメンプランフィルタ

99  -で ろ過する 初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液/mLを

100  正 確に量り,l mL中 にパロキセチン(C19H20FNOD約5.61g

101  を 含む液となるように試験液に溶かし,正 確にア
′
mLと し,



1  試 料溶液とする.別 にパロキセチン塩酸塩標準品(別途 「パ

2  ロ キセチン塩酸塩水和物」と同様の方法で水分 〈2イ8)を測

3  定 しておく)約1l mgを精密に量り,試 験液に溶かし,正 確

4  に 100 mLとする.こ の液3 mLを正確に量り,試 験液を加え

5  て 正確に50 mLとし,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶

6  液 25 pLずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフ

7  イ ー 〈2θノ〉により試験を行い,そ れぞれの液のパロキセチ

8  ン のピーク面積ИT及6ム を測定する。

9  パ ロキセチン(C19H"FN03)の表示量に対する溶出率(%)

10   =聰 ×ZT/ム × 7′/7× 1/σ ×54× 0.900

1l   μ 懺 脱水物に換算したパロキセチン塩酸塩標準品の秤取

12    量 伍∂
13   σ :1錠中のパロキセチン(C19H20FNODの表示量(mg)

14   試 験条件

15    定 量法の試験条件を準用する.

16   シ ステム適合性

17    シ ステムの性能 :標準溶液25 pLにつき,上 記の条件で

18     操 作するとき,パ ロキセチンのピークの理論段数及び

19     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ5000段以上,20以 下

20     で ある

21    シ ステムの再現性 :標準溶液25 pLにつき,上 記の条件

22     で 試験を6回繰り返すとき,パ ロキセチンのビーク面

23     積 の相対標準偏差は20%以 下である.

24 定 量法 本 品20個以上をとり,そ の質量を精密に量り,粉 末

25  と する パ ロキセチン(C19H"FNOD約 20 mgに対応する量

26  を 精密に量り,01■ oLL塩酸試液20 mLを加え,10分 間超

27  音 波処理を行う こ の液に水/2-プ ロパノール混液(1:1)

28  60 mLを 加えて20分間超音波処理を行う。次に,水 /2-プ

29  ロ パノール混液(1:1)を加えて正確にloo mLと し,孔 径

30  045 μ m以 下のメンプランフィルターでろ過し,ろ 液を試料

31  溶 液とする。別にパロキセチン塩酸塩標準品(別途 「パロキ

32  セ チン塩酸塩水和物」と同様の方法で水分 〈2イ∂〉を測定し

33  て おく)約23 mgを精密に量り,0.l moLL塩酸試液20 mLに

34  溶 かし,水 /2-プ ロパノール混液(1:1)を加えて正確に

35  100 mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液25

36  1こ ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィ
ー

37  (2θ ノ〉により試験を行い,そ れぞれの液のパロキセチンの

38  ピ ーク面積幼及びムを測定する.

39  パ ロキセチン(C19H20FN00の量lmgl

40   =И ×ZT/ム ×0.900

41   ″ 鉾 脱水物に換算したパロキセチン塩酸塩標準品の秤取

42   量 価υ

ピオグリタゾン塩酸椰 メトホルミン塩酸塩鉾 57

52     血 Lを加えた後,酢 酸(100)を加えてpH 5.5に調整する.

53    流 量 :パロキセチンの保持時間が約9分になるように調

54     整 する.

55   シ ステム適合性

56    シ ステムの性能 :標準溶液25 pLにつき,上 記の条件で

57     操 作するとき,パ ロキセチンのピークの理論段数及び

58     シ ンメトリニ係数は,そ れぞれ5000段以上,30以 下

59     で ある.

60    シ ステムの再現性 :標準溶液25 pLにつき,上 記の条件

61     で 試験を6回繰り返すとき,パ ロキセチンのピーク面

62     積 の相対標準偏差は2.0%以 下である。

63 貯 法 容 器 密 閉容器.

64  医 薬品各条の部 ハロペリドール細粒の条粒度の項を削る.

65  医 薬品各条の部 パントテン酸カルシウムの条性状の項を次の

66 ように改める.

'67バ ン トテン酸カルシウム

68

69

70

71

72

73

74

75

76

77

78

79

80

81

性状 本 品は白色の粉末である.

本品は水に溶けやすく,エ タノール(995)にほとんど溶け

ない.

本品10gを 水20 mLに 溶かした液のpHは 70～9_0である.

本品は吸湿性である

本品は結晶多形が認められる.

医薬品各条の部 精製ヒアルロン酸ナトリウムの条微生物限度

の項を次のように改める.

精製ヒアルロン酸ナ トリウム

微生物限度 〈4θ5〉 本品lg当 たり,総 好気性微生物数の許容

基準は102 cFU,総真菌数の許容基準は101 CFUである た

だし,表 示平均分子量50万～120万の場合は,本 品lgを と

り,ま た表示平均分子量150万～390万の場合は,本 品0.3g

をとり,試 験を行う。

43

44

45

46

47

48

49

50

51

84試
]〔
iil辮
萱野〕習[習y証:λ預男レス管

II I

82  医 薬品各条の部 ピオグリダゾン塩酸塩錠の条の次に次の一条

83 を 加える.

ピオグリタゾン塩酸塩

酸塩錠

メトホルミン塩

P i o g h t a z o n e  H y d r o c h 1 0 r i d e  a n d  M e t f o r m i n  H y d r o c h 1 0 r i d e

Tablets

本品は定量するとき,表示量の950～105.0%に対応する

ピオグリタゾン塩酸塩(C19H20N203S・HCli 392.90)及びメ

トホ,レミン塩酸塩(C4HllN5°HCl:165.6分を含む.

製法 本 品は 「ピオグリタゾン塩酸塩」及び 「メトホルミン塩



1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

" ピ オグリタゾン塩酸塩 ・メトホルミン塩酸塩錠

酸塩」をとり,錠 剤の製法により製する。

確認試験   、

(1)本 品を粉末とし,「 ピオグリタゾン塩酸塩JO.33 mg

に対応する量をとり,水 10 mLを加え,激 しく振り混ぜた後,

7L径0.45 pm以下のメンプランフィルタ
ーでろ過する。メン

プランフイルターを水10 mLで 洗浄した後,0.l mo1/L塩酸

試液10 mLで 抽出した液につき,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267～

271 nmに吸収の極大を示す

(2)本 品を粉末とし,「 メトホルミン塩離塩J20 mgに 対

応する量をとり,水 50 1nLを加え,激 しく振り混ぜた後,孔

径0.45 μm以 下のメンプランフィルタ
ーでろ過する.ろ 液1

mLを 量り,水 を加えて50 mLと した液につき,紫 外可視吸

光度測定法 く,2イ)に より吸収スペクトルを測定するとき,

波長230～234 nmに吸収の極大を示す.

製剤均―性 く̀″〉 次の方法により含量均
一性試験を行うと

き,適 合する.

(1)ピ オグリタゾン塩酸塩 本 品1個をとり,0.l mo1/L塩

酸試液40 mLを 加え,10分 間激しく振り混ぜた後,メ タノ

ール40 mLを 加え,振 り混ぜる.0.l mo1/L塩酸試液/メ タ

ノール混液(1:1)を 加えて正確に100 mLと した後,孔 径

0.45 Fm以下のメンプランフイ'レタ
ーでろ過する.初 めのろ

液5 mLを 除き,次 のろ液7 mLを 正確に量り,内 標準溶液

ア
′
/20 mLを 正確に加え,l mL中 にピオグリタゾン塩酸塩

(C19H20N201S・HCD約 165 pgを 含む液となるように0.1

mo1/L塩酸試液/メ タノール混液(1:1)を加えてア
′
mLと し,

試料溶液とする 以 下定量法(1)ピオグリタゾン塩酸塩を準

用する.

(1〕 ビオグリタゾン塩酸塩 試 験液に0.2 moL塩 酸試液

50 mLに 塩化カリウム溶液(3→20)150 mL及 び水を加えて

1000 mLと した液に5 mo1/L塩酸試液を加えてpH 2.0に調整

した液900 mLを 用い,パ トル法により,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1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

10 mL以 上をとり,孔 径0.45 pm以下のメンプランフィルタ

ーでろ過する.初 めのろ液5 mLを 除き,次 のろ液 7 mLを

正 確 に量 り, l  m L中 に ピオ グ リタ ゾ ン塩 酸 塩

(ClttglN203S・HCl)約18.4 pgを含む液となるように試験液

を加えて正確にア
′
mLと し,試 料溶液とする.別 にピオグ

リタゾン塩酸塩標準品CPJJ途「ビオグリタゾン塩酸塩」と同

様の方法で水分 く2イ8)を illl定しておく)約37 mgを精密に量

り,0.l md化 塩酸試液/メ タノ
ール混液(1:1)を加えて溶

かし,正 確に100 mLとする.こ の液5mL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。ilt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 く20f)に より試験を行い,そ れぞれの液

のピオグリタゾンのビニク面千11ir及ふへを測定する.

ピオグリタゾン塩酸塩(C19H20N203S・HCDの 表示量に対す

る溶出率(%)

=′4× メ4T//1ド× 7′/7× 1/σ ×45

″韓 脱水物に換算したピオグリタゾン塩酸塩標準品の秤

l反量(m♪

σ:1錠中のビオグリタゾン塩酸塩(C19H20N203S・HCDの

表示量KIngl

試験条件

定量法(1)の試験条件を準用する.

システム,直合性       .

システムの性能 :標準溶液5 FLにつき,上 記の条件で

操作するとき,ビ オグリタゾンのビ
ークの理論段数及

びシンメトリー係数は,そ れぞれ8000段以上,2.0以

下である。

システムの再現性 :標準溶液5,Lに つき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,ピ オグリタゾンのピ
ーク

面積の相対標準偏差は1.0%以 下である.

(2)メ トホルミン塩酸塩 試 験液に(1)の試験液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

10 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5 mLを 除き,次 のろ液 7 mLを

正確に量り,l mL中 にメトホルミン塩酸塩(C4HllN5・HCD

約0.56 mgを含む液となるように試験液を加えて正確に7′

mLと し,試 料溶液とする.別 に定量用メトホルミン塩酸塩

を105℃ で3時間乾燥し,そ の約28 mgを精密に量り,試 験

液に溶かし,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山 ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロ

マト`グラフイー 〈2 θr)により試験を行い,そ れぞれの液の

メトホルミンのビーク面積ん及ふヽ を測定する

メトホルミン塩酸塩(C4HllN5'HCDの表示量に対する溶出

率(%)
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29  ビ オグリタゾン塩酸塩(Cl,H"N201S・HCl)の量(mg)

30  =孫 × 9 /ヽ傘 × 7`/7× 1/20

31   ′ 4:脱 水物に換算したピオグリタゾン塩酸塩標準品の秤

32   取 量続♪

33   内 標準溶液 パ ラオキシ安息香酸ブチルの0.l moLL塩 酸

34    試 液/メ タノール混液(1:1)溶液(1→2500)

35 (2)メ トホルミン塩酸塩 本 品1個をとり,0.l mon塩 酸

36  試 液40 mLを 加え,10分 rH5激しく振り混ぜた後,メ タノ
ー

37  ル 40 1nLを加え,振 り混ぜる=0.l m01/L塩酸試液/メ タノ

38  -ル 混液(111)を加えて正確に100 mLと した後.孔 径0.45

39  1m以 下のメンプランフィルタ
ーでろ過する.初 めのろ液5

40  mLを 除き,次 のろ液 /mLを 正確に量り,内 標準溶液7'/

41 20 mLを 正確に加え,l mL中 にメトホルミン塩酸塩

42 (C4HllN5° HCD約 0.25 mgを含む液となるょうに0.l mOllL

43  塩 酸試液/メ タノ
ール混液(1:1)を加えてア

′
mLと し,試 料

44  溶 液とするt以 下定量法② メトホルミン塩酸塩を準用する.

45  メ トホルミン塩酸塩(C4HllN5・HCDの 量(mυ

46   =И ×Or/傘 × 7'/7× 1/2

47   塑 “ 定量用メトホルミン塩酸塩の秤取量lmυ

48   内 標準溶液 パ ラメトキシアセトフエノンの0.l mon塩

49    酸 試液/メ タノール混液(1:1)溶液(1→2000)

50 溶 出性 〈̀′θ〉



１

　

２

　

３

　

４

=И ×ん/ム ×7′/7× 1/σ ×1800

″鉾定量用メトホルミン塩酸塩の秤取量伍θ
σ:1錠中のメトホルミン塩酸塩(C4HllN5・HCDの表示量

(mp

5   試 験条件

6    定 量法0)の試験条件を準用する.

7   シ ステム適合性

8    シ ステムの性能 :標準溶液5 FLに つき,上 記の条件で

9     操 作するとき,メ トホルミンのピークの理論段数及び

10     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ6000段以上,2.5以下

11     で ある.

12    シ ステムの再現性 :標準溶液5 pLに つき,上 記の条件

13     で 試験を6回繰り返すとき,メ トホルミンのピーク面

14     積 の相対標準偏差は1.0%以 下である.

15 定 量法

16 (1〕 ピオグリタゾン塩酸塩 本 品20個以上をとり,そ の

17  質 量を精密に量り,粉 末とする.ピ オグリタゾン塩酸塩

18 (C19H20N203S・ HCD約 33 mgに 対応する量を精密に量り,

19  0.l mo1/L塩 酸試液40 mLを 加え,10分 間激しく振り混ぜた

20 後 ,メ タノール40 mLを 加え,振 り混ぜる.さ らに0_1

21  moυ L塩 酸試液/メ タノール混液(1:1)を 加えて正確に100

22  mLと した後,孔 径0.45「m以 下のメンブランフィルターで

23  ろ 過する.初 めのろ液5 mLを 除き,次 のろ液5 mLを 正確に

24  量 り,内 標準溶液5 mLを 正確に加え,0_l moνL塩酸試液/

25  メ タノール混液(1:1)を加えて100 mLと し,試 料溶液とす

26  る 。別にビオグリタゾン塩酸塩標準品彿U途 「ビオグリタゾ

27  ン 塩酸塩」と同様の方法で水分 〈2イ∂)を 測定しておく)約33

28  mgを 精密に量り,01 mO1/L塩 酸試液/メ タノール混液(1:

29  1)に 溶かし,正 確にloO mLと する.こ の液5 mLを 正確に量

30  り ,内 標準溶液5 mLを 正確に加え,0.l mo1/LI酸 試液/メ

31  タ ノール混液(111)を加えて100 mLと し,標 準溶液とする

32  試 料溶液及び標準溶液10 FLにつき,次 の条件で液体クロマ

33  ト グラフィー 〈2 θr)に より試験を行い,内 標準物質のビー

34  ク 面積に対するピオグリタゾンのピーク面積の比o及 び傘

35  を 求める.

36  ピ オグリタゾン塩酸塩(C19H20N203S・HCDの 量伍gl

37  =ノ に × 0/3

38   ″ 韓 脱水物に換算したピォグリタゾン塩酸塩標準品の秤

39   取 量伍υ

40   内 標準溶液 パ ラオキシ安息香酸ブチルの01 moνL塩酸

41    試 液/メ タノール混液(1:1)溶液(1→2500)

42   試 験条件

43    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :225n0

44    カ ラム :内径6mm,長 さ15 cmのステンレス管に5 pm

45     の 液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

46     ゲ ルを充填する.

47    カ ラム温度 :25℃ 付近の一定温度

48    移 動相 :ラ ウリル硫酸ナトリウム7.2gを リン酸二水素

49     ア ンモニウム溶液(23→4000)/ア セ トニトリル混液

50        (1:1)1000 mLIこ 溶かす

51    流 量 :ピオグリタゾンの保持時間が約9分になるように

ピオグリタゾン塩酸塩 。メトホルミン塩酸塩針 5θ

調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

操作するとき,ピ オグリタゾン,内 標準物質の順に溶

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 BL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

に対するピオグリタゾンのピーク面積の比の相対標準

偏差は1.0%以下である

(2)メ トホルミン塩酸塩 本 品20個以上をとり,そ の質

量を精密に量 り,粉 末 とする.メ トホルミン塩酸塩

(C4HllN5・HCD約 05gに 対応する量を精密に量り,0.1

moνЪ塩酸試液40 mLを 加え,10分 間激しく振り混ぜた後,

メタノール40 mLを 加え振り混ぜる さ らに01 mo1/L塩酸

試液/メ タノール混液(1:1)を加えて正確に100 mLと した

後,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5 mLを 除き,次 のろ液5 mLを正確に量り,内 標

準溶液5 mLを 正確に加え,0.l mo1/L塩酸試液/メ タノール

混液(1:1)を加えて100 mLと し,試 料溶液とする 別 に定

量用メトホルミン塩酸塩を105℃ で3時間乾燥し,そ の約50

mgを 精密に量り,01 md亀 塩酸試液/メ タノール混液(1:

1)に溶かし,正 確に10 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,0 1 mo1/LA酸試液/メ

タノール混液(1:1)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10 FL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 標準物質のビー

ク面積に対するメトホルミンのビーク面積の比傘及びらを

求める.

メトホルミン塩酸塩(C4HllN5・HCDの 量(mg)

=聰 × 0/6× 10

2ヒ 定量用メトホルミン塩酸塩の秤取量(mgl

内標準溶液 イ ーメトキシアセトフェノンの0.l mo1/L塩

酸試液/メ タノール混液(1:1)溶液(1→2000)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制定波長 :255 nm)

カラム :内径6 mm,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チルシリル化シリカ

ゲルを充填する

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7.2gを リン酸二水素

アンモニウム溶液(23→4000)/ア セ トニトリル混液

(1:1)1000 mLに 溶かす。

流量 :メ トホルミンの保持時間が約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 FLにつき,上 記の条件で

操作するとき,メ トホルミン,内 標準物質の順に溶出

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 pLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のピーク面積

に対するメトホルミ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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“ ピサコジル坐剤

1 貯法 容 器 気 密容器.

2  医 薬品各条の部 ビサコジル摯剤の条製剤均
―性の項を次の

3 ように改める.

4ビ サコジル坐剤

5 製 剤均―性 く̀θ2〉 次の方法により含量均
一性試験を行うと

6  き ,適 合する.

7   本 品1個をとり,テ トラヒドロフランを加え,40℃ に加温

8  し ,振 り混ぜて溶かす。冷後,l mL中 にビサコジル

9 (C22H19NOD約 02 mgを 含む液となるようにテトラヒドロフ

10  ラ ンを加えて正確に/mLと する.こ の液5 mLを 正確に量

11  り ,以 下定量法を準用する.

12  ビ サヨジル(C`2H"IN01)の量鯨θ=M× (ン/Cs× 7/50

13   '4:ビ サコジル標4L品の秤取量(Ingl

37  チ ンカルシウム(C50H“CaF2N208:880,9998.0～ 102.0%

38  を 含む.

39 性 状 本 品は自色～微黄色の粉末である.

40   本 品はメタノールに溶けにくく,水 又はエタノール(99.D

41  に 極めて溶けにくい。

42   本 品は希塩酸に溶ける.

43   本 品は結晶多形が認められる.

44 確 認試験

45 (1)本 品のメタノール溶液(1‐125000)につき,紫 外可視

46  吸 光度測定法 (22イ)に より吸収スペクトルを測定し,本 品

47  の スペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき,同
一

48  波 長のところに同様の強度の吸収を認める。

49 (2)本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 〈225〉の臭

50  化 カリウム錠剤法により測定するとき,波 数3400～ 3300

51  cm‐ 1,1560 cm‐
1,1490 cm‐1,1219 cm・1,1066c■ ‐1及び

52  766 cm‐
1付
近に吸収を認める。

53 (3}本 品0.25gを 希塩酸5 mLに 溶かし,ア ンモニア試液

54  を 加えて中性とした後,ろ 過した液はカルシウム塩の定性反

55  応 〈′.″ツ)の (1),(2)及び(3)を呈する.

56 旋 光度 (2.イク〉 〔 α〕g:+22.0～ +24.5°(脱水物に換算した

57  も の0.lg,水 /ア セ トニトリル混液(111), 10 mL,100

58  mnt).

50 純 度試験

60 (1)重 金属 く」o7〉 本品1.Ogを 石英製るつばに量り,硝

61  酸 マグネシウム六水和物のエタノール(95)溶液(1→10)10

62  mLを 加えて混和し,エ タノールに点火して燃焼させた後,

66  化 する.冷 後,残 留物に塩酸3 mLを 加えて溶かし,水 浴上

67  で 蒸発乾固し,残 留物を塩酸3i商で濶し,熱 湯10 1nLを加え,

68  加 温して溶かし,ろ 過する。残留物を水20 1nLで洗い,ろ 液

69  と 洗液をネスラー管に入れる。次にフェノ
ールフタレインirt

70  液 1滴を加え,ア ンモニア試液を液が微赤色になるまで滴加

71  し ,希 酢酸2 mL及 び水を加えて50 mLと し, これを検液と

72  し て試験を行う.比 較液は硝酸マグネシウム六水和物のエタ

73  ノ ール(95)溶液(1→10)lo mLを とり,エ タノールに点火し

74  て 燃焼させる.以 下検液の調製法と同様に操作し,鉛 標準液

75  2 mL,希 酢酸2 mL及 び水を加えて50 mLと する(20 ppm以

76  下 ).

77  12)類 縁物質 本 操作は遮光した容器を用いて行う 本 品

78  010gを アセトニトリル/水 混液(3:2)100 mLに 溶かし,

79  試 料溶液とする.こ の液l mLを 正確に量り,ア セトニトリ

80  ル /水 混液(3:"を 加えて正確に100 mLと し,標 準溶液と

81  す る.試 料溶液及び標準溶液10山 ずつを正確にとり,次 の

82  条 件で液体クロマトグラフイー (2θ′)に より試験を行う.

83  そ れぞれの液の各々のビーク面積を自動積分法により■ll定す

84  る とき,試 料溶液のビタバスタチンに対する相対保持時間約

85  11の ピーク面積は,標 準溶液のビタバスタチンのピ
ーク面

86  積 の1/2よ り大きくなく,試 料溶液のビタバスタチン及び

87  ピ タバスタチンに対する相対保持時間約1.1以外のピ
ークの

88  面 積は,標 準溶液のビタバスタチンのピ
ーク面積の1/10よ

89  り 大きくない。また,試 料溶液のビタバスタチン以外のピ
ー

90  ク の合計面積は,標 準溶液のビタバスタチンのピ
ーク面積よ

内標lL溶液 バ ラオキシ安息香酸エチルのアセトニトリル

溶液(3→100000

19 性 状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末で,味 はわずかに苦  63  徐 々に加熱して炭化する.冷 後,硫 酸1.5 mLを加え,注 意

64  し て加熱した後,550℃ で強熱し,灰 化する.冷 後,硝 酸20   い .

エタノー  65  1.5 mLを 加え,注 意して加熱した後,550℃ で強熱し,灰

16  医 薬品各条の部 L―ヒスチジンの条性状の項を次のように改

17 め る.

18L一ヒスチジン

21   本 品はギ酸に溶けやすく,水 にやや溶けやすく,

22  ル (995)にはとんど溶けない.

23   本 品は6 mo1/L塩酸試液に溶ける.

24   本 品は結品多形が認められる

25  医 薬品各条の部 ビソプロロールフマル酸塩の条の次に次の二

26 条 を加える.

ピタバスタチンカルシウム水和物

Pitavastatin Calcium Hydrate

ピタバスタチンカルシウム

ca2+.

31 C50H46CaF2N208・ 5H20:971.06

32 Monocacium bis((3R,5,6⊃ ‐7‐[2-cyclopropyl「

33 4ぞ ‐auorophenyl)qum。■■‐3-yll-3,5-dLydЮxttepト

34 6-cnoate}pentahydratc

35[fイ π2`J2‐7,無 水物]

２

　

２

　

２

本品は定量するとき,換 算した脱水物に対し,ビ タ′ヽスタ



1  り 大きくない.た だし,ピ タバスタチンに対する相対保持時

2  間 約1_4のピーク面積は自動積分法で求めた面積に感度係数

3  1.8を 乗じた値とする.

4   試 験条件

5    検 出器,カ ラム及びカラム温度は定量法の試験条件を準

6     用 する。

7    移 動相A:希 酢酸10 mLに水をカロえて100o mLとする.

8     こ の液800 mLに 薄めた酢酸ナ トリウム試液(1→100

9     を 加えてpH 3.8に調整する。

10    移 動相B:ア セ トニトリル

11    移 動相の送液 :移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

12     う に変えて濃度勾配制御する.

ピタバスタチンカルシウム錠 "

49

50

51

52

53

54

55

56

57

58

59

60

61

62

63

64

μ“ 脱水物に換算したピタバスタチンメチルベンジルア

ミン標準品の粋取量(mgl

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

/水 混液(3:2)溶液(3→2000)

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 mm,長 さ25 cmのステンレス管に5

pmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカグルを充填する.

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :希酢酸10 mLに 水を加えて1000 mLと する.

この液350 mLに メタノール650 mLを 加え,塩 化ナ

トリウ●029gを 加えて溶かす.

流量 :ピ タバスタチンの保持時間が約17分になるよう

に調整する。

システム適合性

65    シ ステムの性能 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件で

66     操 作するとき,パ ラオキシ安息香酸ブチル,ピ タバス

67     タ チンのlLEに溶出し,そ の分離度は8以上である.

68    シ ステムの再現性 :標準溶液10がLにつき,上 記の条件

69     で 試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のピーク面積

70     に 対するピタバスタチンのピーク面積の比の相対標準

71     偏 差は10%以 下である。

72 貯 法

73  保 存条件 遮 光して保存する

74  容 器 気 密容器.

75 ピタバスタチンカルシウム錠
76  Pitavastatin Calcium Tablets

77   本 品は定量するとき,表 示量の950～ 1050%に 対応する

78  ピ タノ`スタチンカルシウム(C50H46CaF2N208:880_98)を含

79    む。

80 製 法 本 品は 「ピタバスタチンカルシウム水和物」をとり,錠

81  剤 の製法により製する。

82 確 認試験 本 品を粉末とし,ピ タバスタチンカルシウム

83 (C50H46CaF2N20∂ 4 mgに対応する量をとり,メ タノ
ール10

84  mLを カロえてよく振り混ぜた後,遠 心分離する。上澄液l mL

85  に メタノールをカロえて50 mLと した液につき,紫 外可視吸光

86  度 測定法 〈22ィ)に より吸収スペクトルを測定するとき,波

87  長 242～246 nmに吸収の極大を示す

88 純 度試験 類 縁物質 本 操作は遮光した容器を用いて行う。

89  本 品のピタバスタチンカルシウム(C50H46CaF2N200 20 mg

90  に 対応する量をとり,ア セ トニトリル/水 混液(312)60

91  mLを 加え,超 音波を処理により崩壊させた後,ア セ トニト

92  リ ル/水 混液(3:2)をカロえて100 mLとする.こ の液を孔径

93  0.45 pm以 下のメンプランフィルターでろ過し,試 料溶液と

94  す る.試 料溶液50 pLにつき,次 の条件で液体クロマトグラ

95  フ ィー (2 θf)に より試験を行い,各 々のピーク面積を自動

96  積 分法により測定する。面積百分率法によリピークの量を求

97  め るとき,試 料溶液のピタバスタチンに対する相対保持時間

98  約 1.1及び約1.7のピークの量は0.5%以 下であり,ピ タバス

注入後の時間  移 動相A

(分)      Kvol%)

移動相B

Kvol%)

0-20

20～ 40

40～ 60

60        40

60→ 10   40→ 90

10        90

13    流 量 :ピタバスタチンの保持時間が約23分になるよう

14     に 調整する.

15    面 積測定範囲 :溶媒のピークの後からピタバスタチンの

16     保 持時間の約2.5倍の範囲

17   シ ステム適合性

18    検 出の確認 :標準溶液l mT,を正確に量り,ア セトニ ト

19     リ ル/水 混液(3:2)を加えて正確に20 mLと する。こ

20     の 液1011Lから得たピタバスタチンのピーク面積が,

21     標 準溶液のピタバスタチンのピーク面積の4～6%に

22     な ることを確認する。

23    シ ステムの性能 :標準溶液10 μLにつき,上 記の条件で

24     操 作するとき, ピタバスタチンのピークの理論段数及

25     び シンメトリー係数は,そ れぞれ17000段以上,1.3

26     以 下である

27    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

28     で 試験を6回繰り返すとき,ビ タバスタチンのピーク

29     面 積の相対標準偏差は2.0%以 下である

30 (3)残 留溶媒 別 に規定する.

31 水 分 〈2ィ∂〉 9.0～130%(0.2g,容 量滴定法,直 接滴定。た

32  だ し,水 分測定用メタノールの代わりに,水 分測定用ピツジ

33  ン /水 分測定用エチレングリコール混液e3:17)を 用いる).

34 定 量法 本 操作は遮光した容器を用いて行う.本 品約0_lgを

35  精 密に量り,ア セ トニトリル/水 混液(3:力に溶かし,正 確

36  に 100 mLとする。この液5 mLを 正確に量り,内 標準溶液5

37  mLを 正確にカロえた後,ア セ トニトリル/水 混液(3:2)を加

38  え て50 mLと し,試 料溶液とする.別 にピタバスタチンメチ

39  ル ベンジルアミン標準品Gり途水分を測定しておく)約30 mg

40  を 精密に量り,ア セ トニトリル/水 混液(3:2)に溶かし,正

41  確 に25 mLとする こ の液5 mLを正確に量り,内 標準溶液5

42  mLを 正確にカロえた後,ア セ トニトリル/水 混液(3:2)を加

43  え て50 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液

44  10 pLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフィー 〈2 θf〉に

45  よ り試験を行い,内 標準物質のピーク面積に対するピタバス

46  タ チンのピーク面積の比o及 びらを求める。

47  ピタバスタチンカルシウム(c50H46CaF2N20Dの量(m♪
48     =■4× o/`λ ×4× 0.812



″  ピ タバスタチンカルシウム錠_

1  タ チン及び上記以外のピークの量は01%以 下である.ま た,

2  ピ タバスタチン以外のピ
ークの合計量は1.5%以 下である.

3   試 験条件

4    検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :245n10

5    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ25 cmの ステンレ不管に5

6     μ mの 液体クロマ トグラフィ
ー用オクタデシルシリル

7     化 シリカグルを充填する.

8    カ ラム温度 :40℃ 付近の
一定温度

9    移 動相A:希 酢酸10 mLに水を加えて1000 mLとする.

lo     こ の液800 mLに 薄めた酢酸ナ トリウム試液(1→100)

11     を カロえてpH 3.8に調整する.

12    移 動相B:ア セ トニトリル

13    移 動相の送液 :移動相A及 び移動相Bの混合比を次のよ

14     う に変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間  移 動相A  移 動相B

(分)      KvOl%)  lvol%)

0-20

20～ 40

40～ 65

60         40

60→ 30    40→ 70

30         70

15    流 量 :ピタバスタチンの保持時間が約23分になるよう

16     に 調整する。

17    面 積測定範囲 :溶媒のピークの後からピタバスタォンの

18     保 持時間の約2.7倍の範囲

19   シ ステム適合性

20    検 出の確認 :試料溶液l mLに アセ トニトリル/水 混液

21    (3:2)を 加えて100 mLと し,シ ステム適合性試験用

22     溶 液とする.シ ステム適合性試験用溶液5 mLを正確

23     に 量り,ア セ トニトリル/水 混液(3:2)を加えて正確

24     に 50 mLとする.こ の液5011Lから得たピタバスタチ

25     ン のピーク面積が,シ ステム適合性試験用溶液のビタ

26     バ スタチンのピーク面積の7～13%に なることを確認

27      す る

28    シ ステムの性能 :システム適合性試験用溶液5011Lにつ

29     き ,上 記の条件で操作するとき,ピ タバスタチンのピ

30    -ク の理論段数及びシンメトリ
ー係数は,そ れぞれ

31     7500段 以上,20以 下である.

32    シ ステムの再現性 :システム適合性試験用溶液50 pLに

33     つ き,上 記の条件で試験を6回繰り返すとき,ピ タバ

34     ス タチンのピーク面積の相対標準偏差は20%以 下で

35     あ る。

36 製 剤均―性 〈6″)次 の方法により含量均
一性試験を行うと

37  き ,適 合する

38   本 操作は遮光した容器を用いて行う.本 品1個をとり,1

39  mL中 にピタバスタチンカルシウム(C50H46CaF2N20D約02

40  mgを 含む液となるように内標準溶液 /mLを 正確に加えた

41  後 ,ア セ トニトリル/水 混液(3:2)/mLを 加え,錠 剤が

42  崩 壊するまで振り混ぜる.こ の液を孔径0.451m以 下のメン

43  ブ ランフィルターでろ過し,試 料溶液とする.以 下定量法を

44  準 用する.

45  ピタバスタチンカルシウム(C50H46CaF2N200の量lmυ

46   =ル な×Or/傘 ×ア/100× 0.812

47   M■ 脱水物に換算したピタバスタチンメチルベンジルア

48    ミ ン標準品の粋取量伍θ

49   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

50    /水 混液(3:D溶 液(3→10000)

51 溶 出性 〈̀fθ〉 試験液に水900 mLを 用い,パ ドル法により,

52  毎 分50回転で試験を行 うとき,本 品の15分間の溶出率は

53  85%以 上である.

54   本 操作は遮光した容器を用いて行う。本品1個をとり,試

55  験 を開始し,規 定された時間に溶出液10 mL以 上をとり,孔

56  径 045メ m以 下のメンブランフィルターでろ過する.初 めの

57  ろ 液5 mL以 上を除き,次 のろ液7 mLを 正確に量り,l mL

58  中 にピタバスタチンカルシウム(C50H46CaF2N20D約 1.l μg

59  を 含む液となるように水を加えて正確にア
′
mLと し,試 料

60  溶 液とする。別にピタバスタチンメチルベンジルアミン標準

61  品 傷嗜途水分を測定しておく)約24 mgを 精密に量り,ア セ ト

62  ニ トリル/水 混液(3:分 に溶かし,正 確に200 mLと する.

63  こ の液l mLを 正確に量り,水 を加えて正確に100 mLと し,

64  標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液50山 ずつを正確に

65  と り,次 の条件で液体クロマ トグラフィー 〈2θノ〉により試

66  験 を行い,そ れぞれの液のピタバスタチンのピーク面積ИT

67  及 びムを測定する.

68  ピ タバスタチンカルシウム(C50H46CaF2N20♪の表示量に対

69  す る溶出率(%)

70   =ス ×4T/ム × 7′/7× 1/σ ×9/2× 0.812

71   ″ ヒ 脱水物に換算したピタバスタチンメチルベンジルア

72    ミ ン標準品の粋取量(mυ

73   σ :1錠中のピタバスタチンカルシウム(C50H46CaF2N20D

74    の 表示量価θ

75

76

77

78

79

80

81

82

83

84

85

86

87

88

89

90

91

92

93

94

95

96

97

98

99

100

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50 pLにつき,上 記の条件で

操作するとき,ピ タバスタチンのピ
ークの理論段数及

びシンメトリー係数は,そ れぞれ4500段以上,2.0以

下である.

システムの再現性 :標準溶液50ル につき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,ピ タバスタチンのピーク

面積の相対標準偏差は20%以 下である.

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,粉 末とする。ピタバスタチ

ンカルシウム(C50H“CaF2N20D約 10 mgに対応する量を精

密に量り,ア セ トニ トリル/水 混液(3:"30 mLを 加え,

10分間超音波処理をする。この液にアセ トニトリル/水 混

液(3:2)を加えて正確に50 mLと する.こ の液を孔径0.45

pm以 下のメンブランフィルタ
ーでろ過した後,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。

別にピタバスタチンメチルベンジルアミン標準品Gり途水分

を測定しておく)約24 mgを 精密に量り,ア セトニトリル/

水混液(3:2)に溶かし,正 確に100 mLとする.こ の液5 mT,

を正確に量り,内 標準溶液5 mLを 正確にカロえ,標 準溶液と

する.試 料溶液及び標準溶液10 FL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

のビーク面積に対するピタバスタチンのピ
ーク面積の比o

及び傘を求める.



1  ビ タバスタチンカルシウム(C50H“CaF2N200の量lmυ    44
2   =ル 6× Cr/● ×1/2× 0812              45

3   Mヒ 脱水物に換算したピタバスタチンメチルベンジルア  46

4    ミ ン標準品の秤取量伍θ
               47

5   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

6    /水 混液(3:2)溶液(3→10000)           48

7   試 験条件                       49

8    検 出器 :紫外吸光光度計制定波長 :245 nm)      50

9    カ ラム :内径46 mm,長 さ15 cmのステンレス管に3  51

10     pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル  52

11     化 シリカゲルを充填する

12    カ ラム温度 :40℃ 付近の一定温度

13    移 動相 :希酢酸10 mLに 水を加えて1000 mLと する. 53

14     こ の液350 mLに メタノール650 mLを 加え,塩 化ナ  54

15     ト リウム029gを 加えて溶かす。     |

16    流 量 :ピタバスタチンの保持時間が約5分になるように  55

17    調 整する.

18   シ ステム適合性                     56

19    シ ステムの性能 :標準溶液lo pLにつき,上 記の条件で  57

20     操 作するとき,' ラヽオキシ安息香酸ブチル,ビタバス  58

21     タ チンの順に溶出し,そ の分離度は2.0以上である.  59

22    シ ステムの再現性 :標準溶液1011Lに つき,上 記の条件  60

23     で 試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のビーク面積

24     に 対するビタバスタチンのビ
ーク面積の比の相対標準

25     偏 差は1_0%以 下である               61

26  貯法                                                 62

27  保 存条件 遮 光して保存する.               63

28  容 器 気 密容器′
64

医薬品各条の部 ヒドロコルチゾンの条性状の項を次のように改

める.

ヒドロコルチゾン

性状 本 品は自色の結晶性の粉末である.

本品はメタノール,エ タノール195)又は1,4-ジ オキサン

にやや溶けにくく,水 に極めて溶けにくい.

融点 :212～220℃ (分解)

本品は結晶多形が認められる.

ヒプロメロース ″

医薬品各条の部 ヒドロコルチゾンコハク酸エステルナトリウム

の条性状の項を次のように改める.

ヒドロコルチゾンコハク酸エステルナト

リウム

性状 本 品は自色の粉末又は塊である.

本品は水,メ タノール又はエタノール(95)に溶けやすい

本品は吸湿性である.

本品は光によって徐々に着色する.

本品は結晶多形が認められる.

医薬品各条の部 ヒドロコルチゾン酢酸エステルの条性状の項

を次のように改める.

ヒドロコルチゾン酢酸エステル

性状 .本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は1,4-ジオキサンにやや溶けにくく,メ タノール又

はエタノール(95)に溶けにくく,水 にほとんど溶けない.

融点 :約220℃ (分解)

本品は結晶多形が認められる.

医薬品各条の部 ヒドロコルチゾンリン酸エステルナトリウムの

条性状の項を次のように改める.

ヒドロコルチゾンリン酸エステルナトリ
ウム

性状 本 品は自色～淡黄色の粉末である

本品は水に溶けやすく,メ タノールにやや溶けにくく,エ

タノール(95)に極めて溶けにくい.

本品は吸湿性である.

本品は結晶多形が認められる.

医薬品各条の部 ヒプロメロースの条粘度の項及び pHの 項を

次のように改める.
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３

４

５

６
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72ヒプロメロース

73 粘 度 〈2"〉
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75

76
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78

79

80

81

82
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84

37  医 薬品各条の部 ヒドロコルチゾンコハク酸エステルの条性状の

38 項 を次のように改める.

39 ヒドロコルチゾンコハク酸エステル

40 性 状 本 品は自色の結晶性の粉末である.

41   本 品はメタノールに極めて溶けやすく,エ タノール09.5)

42  に 溶けやすく,水 にほとんど溶けない

43   本 品は結晶多形が認められる

(1)第 1法 本 品の表示粘度が600 mPaos未満のものに適

用する.本 品の換算した乾燥物4.000gに対応する量を広口

瓶に正確に量り,熱 湯を加えて2000gと し,容 器にふたを

した後,か き混ぜ機を用いて均
一な分散液となるまで毎分

350～450回転で10～20分間かき混ぜる.必 要ならば容器の

器壁に付着した試料をかき取り,分 散液に加えた後,10℃

以下の水浴中で20～40分間かき混ぜながら溶解する。必要

ならば冷水を加えて200.Ogとし,溶 液中又は液面に泡を認

めるときは遠心分離などで除き,試料溶液とする.試料溶液

につき,20±01℃ で粘度測定法第1法により試験を行うと

き,表示粘度の80～120%で ある.



″ ピ ルシカイニド塩酸塩水和物

1 (■ )第 2法 本 品の表示粘度が600 mPa・s以上のものに渾

2  用 する.本 品の換算した乾燥物10.00gに対応する量を広口

3  瓶 に正確に量り,熱 湯を加えて500.Ogとし,以 下第1法と同

4  様 に操作して試料溶液とする.試 料溶液につき,20± 0.1℃

5  で 粘度測定法第2法の単
一円筒形回1颯粘度計により,次 の条

6  件 で試験を行うとき,表 示粘度の75～140%で ある。

7   操 作条件

8    装 置機種 :ブルックフィールド型粘度計LVモ デル

9    円 筒番号,回 転数及び換算乗数 :表示粘度の区分で定め

10     た 以下の表に従う。

―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→100は 塩化物の定性反応② (r θ9〉

を呈する.

pH〈 2.,イ〉 本品1.Ogを水50 mLに 溶かした液のpHは 5.3～

6.1である.

融点 〈26θ〉 210.5～213.5℃(あらかじめ浴液を160℃ に加熱

しておく).

純度試験

{1)重 金属 〈′θ7)本 品2.Ogを とり,第 1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(lo

ppm以 下).

{2)類 縁物質 本 品40 mgを水20 mLに 溶かし,試 料溶液

とする.こ の液l mLを 正確に量り,水 を加えて正確に20

mLと する。この液l 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20 pL

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 料溶液のビルシカイニ

ド以外のビークの面有tは,標 準溶液のビルシカイニドのビー

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 :210 nm)

カラム :lA7径4.61■1■,長 さ15 cmのステンレス管に5

Fmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカグルを充収する.

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :トリエチリレアミンb lnLを水750 mLに加え, リ

ン酸を加えてpH 40に 調整した後,水 を加えて1000

mLと する。この液に液体クロマトグラフィー用アセ

トニトリル200 mLを加える.

流量 :ピルシカイニドの保持時間が約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20 pLにつき,上 記の条件で

操作するとき, ピ,レシカイニドのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は,そ れぞれ5000段以上,1.5以

下である.

システムの再現性 :標準溶液20ゴLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,ビ ルシカイニドのピーク

面積の相対標準偏差は2.0%以 下である。

13)残 留溶媒 別 に規定する。

水分 〈2イ∂)25～ 3.3%(10 mg,電 量滴定法).

強熱残分 く2″〉 0.1%以 下(1)

定量法 本 品約03gを 精密に量り,酢 酸(100 1o mLに溶かt/,

無水酢酸40 mLを 加え,0.l mo1/L過塩素酸で滴定 〈25θ〉す

る(電位差滴定法).同 様の方法で空試験を行い,補 正する。

表示粘度

(mPa・s)

円筒  1回 転数   換 算

冊:〕  /分    乗 数

40

41

42

43

4‐4

45

46

47

48

49

50

51

52

53

54

55

56

57

58

59

60

61

62

63

64

65

66

67

68

69

70

71

72

73

74

75

76

77

78

79

80

81

82

83

84

85

600Eス」し      1400'こitt

1400以 L     3500未 満

3500以上     9500未 満

95 0 0以上  9 9 5 0 0未 満

99500以 11

11    装 置の操作 :装置を作動させ,2分 問回転させてから粘

12     度 計の測定値を読みlrXり,少 なくとも2分問停止する.

13     同 様の操作を2回線り返し,3回 の測定値を平均する.

14 pH〈 25イ)粘 度試験の試料溶液のpHは 5.0～8.0である.検

15  出 部を試料溶液に5分‖1浸した後に副
・測する.

16  医 薬品各条の部 ピリドスチグミン臭化物の条の次に次の二条

17 を 加える.

18 ビルシカイニド塩酸塩水和物
19  Pilsicainide Hydrochloride Hydrate

」 10…Ⅲρ
21 C17H2五N20・HCl・%H20:317.85

22 1Vo,6-Dimぬ ylphenyDtetrahydro‐1〃Lpy質。lizin‐

23 7ac5⊃ ―ylaCetantide monohydrochlαidc helnihydrate

24[∂ ∂θ69-イ9ワ,無 水物]

25  本 品は定量するとき,ピ ルシカイニ ド塩酸塩水和物

26 (C17H24N20・ HCl・%H2099.0～ 101.0%を含む。

27 性 状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末である.

28   本 品は酢酸(100に極めて溶けやすく,水 ,メ タノ
ール又

29  は エタノール(99.5)に溶けやすい.    |

30   本 品は0.lm赫 酸試液に溶ける.

31 確 認試験

32  (1)本 品の0.l mo1/L塩確試液溶液(1→2000)につき,紫 外

33  可 視吸光度測定法 (22イ)に より吸収スペクトルを測定し,

34  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,

35  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

36  認 める.

37 {2)本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 〈22j〉の塩

38  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

39  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

CH3

86  0.l mo1/L過塩素酸lmL

87   =31.79 mg C17H24N20° HCl・%H20

88 貯 法 容 器 気 密容器.



1 ビルシカイニド塩酸塩カプセル
2 Pilsicainide Hydrochloride Capsules

3   本 品は定量するとき,表 示量の95.0～1050%に 対応する

4  ビ ルシカイニド塩酸塩水和物(C17H24N20・HCl・ %H20:

5  31785)を 含む.

6 製 法 本 品は「ビルシカイニド塩酸塩水和物」をとり,カ プセル

7  剤 の製法により製する.

8 確 認試験 本 品の内容物を取り出し,「 ピルシカイニド塩酸塩

9  水 和物」50 mgに対応する量をとり,水 10 mLを 加えてよく

10  振 り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄液を孔径045 pm以 下のメ

11  ン プランフィルターでろ過する ろ 液l mLに l mo1/L塩酸試

12  液 l mL及 び水8 mLを 加えた液につき,紫 外可視吸光度測定

13  法 〈22ィ)に より吸収スペクトルを測定するとき,波 長261～

14  265 nm及 び268～272 nmに 吸収の極大を示す.

15 製 剤均一性 〈̀″〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

16  き ,適 合する               |

17   本 品1個をとり,水 を加えて水浴中で加温しながら均
一に

18  分 散するまで振り混ぜる 冷 後,ビ ルシカイニド塩酸塩水和

19  物 (C17H24N20・HCl・ %H20)l mg当 たり0.2 mLの 内標準

20  溶 液/mLを 正確に加え,l mL中 にビルシカイニド塩酸塩

21  水 和物(C17H24N20・HCl・ %H20)約 0.5 mgを含む液となる

22  よ うに水を加える こ の液5 mLを とり,水 を加えて50 mL

23  と し,ろ 過する 初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液を試料

24  溶 液とする 以 下定量法を準用する.

25  ビ ルシカイニド塩酸塩水和物(CrH24N20・ HCl・ %H20)の

26    橿謹Gng)

27   =必 XO/6× 7/10

28   ″ 韓 定量用ビルシカイニド塩酸塩水和物の秤取量(mgl

29   内 標準溶液 定 量用リドカイン25gを 05 moνL塩酸試液

30    20 mLに 溶かし,水 を加えて1000 mLとする.

31 溶 出性 〈̀′θ)試 験液に水900 mLを 用い,シ ンカーを使用し

32  て ,パ ドル法により,毎 分50回転で試験を行うとき,本 品

33  の 30分間の溶出率は85%以 上である.

34   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

35  20 mL以 上をとり,孔 径0.4511m以下のメンプランフィリレタ

36  -で ろ過する.初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液7 mLを

37  正 確に量 り,l mL中 にビルシカイニ ド塩酸塩水和物

38 (C17H24N20° HCl・%H20)約 28 pgを含む液となるように水

39  を 加えて正確にア
′
mLと し,試 料溶液とする.別 に定量用

40  ピ ルシカイニド塩酸塩水和物約28 mgを精密に量り,水 に溶

41  か し,正 確に100 mLとする.こ の液5 mLを正確に量り,水

42  を 加えて正確に50 mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び

43  標 準溶液20 pLずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマト

44  グ ラフィー 〈2θ′)に より試験を行い,そ れぞれの液のビフレ

45  シ カイニドのピーク面積ИT及ふRを 測定する

46  ビ ルシカイニド塩酸塩水和物(C17H24N20・HCl・ %H20)の 表

47  示 量に対する溶出率(%)

48   =聰 ×ノ4T/ム × 7′/7× 1/σ ×90

″凱定量用ビルシカイニド塩酸塩水和物の秤取量伍υ
σ:1カプセル中のビルシカイニド塩酸塩水和物

ビルシカイニド塩酸塩カプセル ″

51   (C17H24N20・ HCl・ %H20)の 表示量伍υ

52   試 験条件

53    定 量法の試験条件を準用する.

54   シ ステム適合性

55    シ ステムの性能 :標準溶液20 FLにつき,上 記の条件で

56     操 作するとき,ビ ルシカイニドのピークの理論段数及

57     び シンメトリー係数は,そ れぞれ4000段以上,1.5以

58     下 である。

59    シ ステムの再現性 :標準溶液20 μLにつき,上 記の条件

60     で 試験を6回繰り返すとき,ビ ルシカイニドのピーク

61     面 積の相対標準偏差は10%以 下である.

62 定 量法 本 品20個以上をとり,内 容物を取り出し,そ の質量

63  を 精密に量り,粉 末とする ビ ルシカイニド塩酸塩水和物

64 (C17H%N,0。 HCl・ %H20)約 50 mgに 対応する量を精密に

65  量 り,水 50 mLを 加えてよく振り混ぜた後,内 標準溶液10

66  mLを 正確に加え,水 を加えて100 mLと する.こ の液5 mL

67  を とり,水 を加えて50 mLと し,ろ 過する。初めのろ液10

68  mLを 除き,次 のろ液を試料溶液とする.別 に定量用ピルシ

69  カ イニド塩酸塩水和物約50 mgを精密に量り,内 標準溶液10

70  mLを 正確に加えて溶かし,水 を加えて100 mLと する.こ

71  の 液5 mLを とり,水 を加えて50 mLと し,標 準溶液とする

72  試 料溶液及び標準溶液20■Lにつき,次 の条件で液体クロマ

73  ト グラフイー 〈2θノ〉により試験を行い,内 標準物質のビー

74  ク 面積に対するビルシカイニドのビ
ーク面積の比o及 びo

75  を 求める

76  ビ ルシカイニド塩酸塩水和物(C17H24N20・HCl・ %H20)の

77  量伍υ
78   =ス ×0/6

79   ″ 計定量用ピルシカイニド塩酸塩本和物の秤取量(mυ

80   内 標準溶液 定 量用リドカイン2_5gを0.5 maι塩酸試液

81    20 mLに 溶かし,水 を加えて1000 mLとする.

82   試 験条件

83    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :210 nm)

84    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

85     pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

86     化 シリカゲルを充填する.

87    カ ラム温度 :40℃ 付近の一定温度

88    移 動相 :トリエチルアミン5 mLを水750 mLに加え,リ

89     ン 酸を加えてpH 40に 調整した後,水 を加えて1000

90     mLと する.こ の液に液体クロマトグラフィー用アセ

91     ト ニトリクレ200 mLを加える.

92    流 量 :ピルシカイニドの保持時間が約5分になるように

93     調 整する.

94   シ ステム適合性

95    シ ステムの性能 :標準溶液20 FLにつき,上 記の条件で

96     操 作するとき,内 標準物質,ビ ルシカイニドのllkに溶

97     出 し,そ の分離度は20以上である.

98    シ ステムの再現性 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件

99     で 試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のビーク面積

loo     に 対するビルシカイニドのピーク面積の比の相対標準

101     偏 差は1.0%以 下である。

102 貯 法 容 器 気 密容器.
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“ ピロキシカム

1

2

医薬品各条の部 ピロキシカムの条性状の項を次のように改め

る.

ピロキシカム

性状 本 品は自色～淡黄色の結晶性の粉末である.

本品はアセトニトリル又はエタノ
ール09.5)に溶けにくく,

水にほとんど溶けない.

融点 :約200℃い解).

本品は結晶多形が認められる

4

5

6

7

8

9  医 薬品各条の部 フィルグラスチム(遺伝子組換え)の条基原の

10 項 を次のように改める.

11フ ィルグラスチム(遺伝子組換え)

12   本 品の本質は,遺 伝子組換えヒト顆粒球コロニ
ー刺激因子

13  で あり,N末 端にメチオニンが結合した175個のアミノ酸残

14  基 からなるタンハク
lFiである.本 品は,水 溶液である.本 品

15  は ,好 中球誘導活性を有する.

16   本 品は定量するとき,lmL当 たり045～0.55 mgのタンパ

17  ク 質を含み,タ ンパク質l mg当たり1.0× 108単位以上を含

18    む.

19  同 条純度試験の項の次に次を加える.

20 エ ンドトキシン 〈イθf)0.25 EU/mL未満.

21  同 条定量法の項(1)の目を次のように改める.

注入後の時間  移 動相A  移 動相B

い)      Kvol%)  ● ol%)

0 - 2

2 ν́13

13～ 15

15～ 18

90          10

90→ 70     10→  30

70→  0     30=)100

0         100

41    流 量 :フィルグラスチムの保持時間が約15分になるよ

42      う に調整する.

43   シ ステム適合性

44    シ ステムの性能 :ウラシルl mg及びジフェニル2 mgを

45     水 /1-プ ロパノール/ト リフルオロ酢酸混液(649:

46     350:1)100 mLに 溶かした液200 FLにつき,上 記の

47     条 件で操作するとき,ウ ラシル,ジ フェニルの順に溶

48     出 し,そ の分離度は8以上である。

49    シ ステムの再現性 :フィルグラスチム標準品200「Lに

50     つ き,上 記の条件で試験を6回線り返すとき,フ ィル

51     グ ラスチムのビーク面積の相対標準偏差は25%以 下

52     で ある.

53  医 薬品各条の部 ブドウ糖注射液の条の次に次の二条を加え

54 る .

55フ ドステイン
56 Fudostehe

57  '°
~Stti12H

58 C6H● 3NO.S:179.24

59 (2沢 )‐2‐Anlino‐3‐(3‐hydroxypropyisulranyl)pЮpanOic acid

60 [fJfざ夕98‐5]

6 1   本 品を乾燥 した ものは定量するとき,フ ドステイ ン

62 (C6H13N03S)99.0～ 101.0%を 含む

63 性 状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末である。

64  本 品は水に溶けやす く,酢 酸(100)に溶けにくく,エ タノ

65  -ル (995)にほとんど溶けない.

66   本 品は6 mobL塩 酸試液に溶ける.

67   融 点 :約200℃ 粉 解).

68 確 認試験         |

69 (1)本 品の水溶液(1→1000)5 mLに 水酸化ナ トリウム試

70  液 2 mLを 加えてよく振り混ぜ,ベ ンタシアノニ トロシル鉄

71 (Ⅲ )酸ナトリウム試液0.3 mLを加え,再 びよく振り混ぜ,

72  40℃ で10分間放置した後,2分 間氷冷し,希 塩酸2 mLを 加

73  え て振り混ぜるとき,液 は赤だいだい色を呈する。

74 (2〕 本品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 (225)の臭

75  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

76  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

77  -波 数のところに同様の強度の吸収を認める.

78 旋 光度 (2″〉 〔 α〕響:-7.4～
-8.9° (乾燥後,lg,6

79  mttL塩 酸試液,25 mL,100 mD.

80 純 度試験          ｀

81 (1)塩 化物 く′.θ3〉 本品0.20gを水10 mL及び硝酸20 mL

82  に 溶かし,水 を加えて50 mLとする.こ れを検液とし,試 験
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２
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定量法

(1}タ ンパク質含量 本 品及びフイルグラスチム標準品

200「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,フ イルグラスチムのピ
ーク

面積ん及びムを測定する.

本品l mL中のタンパク質量(mυ=σ ×ん/ム

σ:フィルグラスチム標準品のタンパク質濃度(mg/mLl

試験条件

検出鶉 :紫外吸光光度計(測定波長 :280 nm)

カラム :内径4.61■lm,長 さ25 cmのステンレス管に10

Fmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクチルシリル化シ

リカゲルを充填する.

カラム温度 :25℃ 付近の一定温度

移動相A:水 /1-プ ロパノール/ト リフルオロ酢酸混

? & ( 6 9 9 : 3 0 0 : 1 )

28

29

80

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

移動相B

液000

1-プ ロパノール/水 /ト リフルオロ酢酸混

199:1)

移動相の送液 :移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.



1  を 行う。比較液は0.01 mo1/m酸 0.25 mLに硝酸20 mLIび   55

2  水 を加えて50 mLとする(0.044%以下).          56

3 (2)重 金属 くf θ7)本 品2.Ogを とり,第 2法により操作  57

4  し ,試 験を行う.比 較液には鉛標準液2.O mLを加える(10 58

5  ppm以 下).                       59

6 (3)ヒ 素 〈ノ″〉 本品2.Ogをとり,第 3法により検液を調  60

7  製 し,試 験を行う(lppm以 下).              61

8 (4)L― シスチン 本 品0.25gを正確にとり,移 動相に溶  62

9  か し,正 確に50 mLと し,試 料溶液とする。別にL―シスチ  63

10  ン 25 mgを正確にとり,l mO1/m酸 試液2 mLに溶かした後, 64

11  移 動相をカロえて正確に50 mLと する。この液2.5 mLを正確  65

12  に 量り,移 動相をカロえて正確に50 mLと し,標 準溶液とする.66

13  試 料溶液及び標準溶液10 pLずつを正確にとり,次 の条件で  67

14  液 体クロマ トグラフィー 〈2θf)に より試験を行う。それぞ  68

15  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, 69

16  試 料溶液のL―シスチンのピーク面積は,標 準溶液のL―シ  70

17  ス チンのピーク面積より大きくない.            71

18   試 験条件                        72

:: 管 サ言 :蛛 蜃計!翼勇渚[」λ妥写 レス管に5鶴

21     pmの 液体クロマ トグラフイー用オクタデシルシリル  74

22     化 シリカグルを充填する

23    カ ラム温度 :50℃ 付近の一定温度

24    移 動相 :1-ヘ キサンスルホン酸ナトリウムの薄めたり  75

25     ン 酸(1■1000)溶液(1→1250)            76

26    流 量 :フ ドステインの保持時間が約8分になるように調

27     整 する.                     77

28   シ ステム適合性                     78

29    シ ステムの性能 :L―シスチン25 mgを とり,l mttL塩   79

30     酸 試液2 mLに 溶かした後,本 品25 mgをカロえ,移 動  80

31     相 をカロえて溶かし,50 mLと する.こ の液2.5 mLを  81

32     量 り,移 動相をカロえて50 mLと する こ の液10 pLに  82

33     つ き,上 記の条件で操作するとき,L― シスチン,フ   83

34     ド ステインの順に溶出し,そ の分離度は10以上であ  84

35       る .                                  85

36    シ ステムの再現性 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件  86

37     で 試験を6回繰り返すとき,L一 シスチンのピーク面  87

38     積 の相対標準偏差は2.0%以 下である.        88

39 (5)類 縁物質 本 品0.25gを移動相に溶かし,50 mLと し, 89

40  試 料溶液とする。この液2 mLを 正確に量り,移 動相を加え  90

41  て 正確に100五 Lとする こ の液2.5 mLを正確に量り,移 動  91

42  相 を加えて正確に50 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及  92

43  び 標準溶液1011Lずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ  93

44  ト グラフイー 〈2θノ〉により試験を行う。それぞれの液の  94

45  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  95

46  液 のフドステイン以外のピークの面積は,標 準溶液のフドス  96

47  テ インのピーク面積より大きくない.             97

48   試 験条件                        98

49    検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :210 nm)      99

50    カ ラム :内径46 mm,長 さ25 cmのステンレス管に5 100

51     μ mの 液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル  101

52     化 シリカグルを充填する.             102

53    カ ラム温度 :55℃ 付近の一定温度           103

54    移 動相 :薄めたリン酸(1→1000)

フ ドステイン錠  θ7

流量 :フ ドステインの保持時間が約3分になるように調

整する.

面積測定範囲 :フ ドステインのピークの後からフドステ

インの保持時間の約10倍の範囲

システム適合性

システムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

操作するとき,フ ドステイ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 pLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,フ ドステインのピーク面

積の相対標準偏差は20%以 下である.

(6)残 留溶媒 別 に規定する.

乾燥減量 〈2ィJ〉 05%以 下(lg,105℃ ,3時 間).

強熱残分 〈2ィィ〉 01%以 下(lυ.

定量法 本 品を乾燥し,そ の約0_3gを精密に量り,酢 酸(100)

50 mLに溶かし,0.l mollL7iE塩素酸で滴定 〈25θ〉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.lmaL過 塩素酸lmL=17.92 mg C6HBN03S

貯法 容 器 密 閉容器.

フ ドステイン錠
Fudosteine Tablets

本品は定量するとき,表 示量の95.0～1050%に 対応する

フドステイン(C6H13N03S:179.20を含む.

製法 本 品は「フドステイン」をとり,錠 剤の製法により製する

確認試験 本 品を粉末とし,「 フドステイン」88 mgに対応す

る量をとり,水 /メ タノール混液(1:1)10 mLを 加えて振

り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする。別に定

量用フドステイン90 mgを水/メ タノール混液(1:1)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 (2θ3〉により試験を行う。試料溶液及び標準

溶液2.5山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-ブ タノール/

水/酢 酸(100)混液(3:2:1)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 れにニンヒドリンのアセトン

溶液(1→50)を均等に噴霧し,80℃ で5分間カロ熱するとき,

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

は赤紫色を呈し,そ れらの島値は等しい。

製剤均―性 〈6″〉 質量偏差試験を行うとき,適 合する

溶出性 〈̀ノθ〉 試験液に水900 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20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5 mLを 除き,次 のろ液7 mLを

正確に量り,l mL中 にフドステイン(C6H13N03S)約55.6 pg

を含む液となるように移動相を加えて正確にプmLとし,

試料溶液とする.別 に定量用フドステインを105℃ で3時間

乾燥し,そ の約50 mgを精密に量り,移 動相に溶かし,正 確
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に50 mLとする.こ の液5 mLを正確に量り,移 動相をカロえ

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 pLずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラ

フイー (2θ′)に より試験を行い,そ れぞれの液のフドステ

インのピーク面積^及 びムを測定する.

フドステイン(C6H13N03S)の表示量に対する溶出率(%)

=ル6×ZT/メ生×アン
′
ア×1/σ ×9o

2い 定量用フドステインの粋取量(mθ
σ:1錠中のフドステイン(C組13N03S)の表示量(m♪

10   試 験条件

11    定 量法の試験条件を準用する.

12   シ ステム適合性

13    シ ステムの性能 :標準溶液20 FLにつき,上 記の条件で

14     操 作するとき,フ ドステインのビークの理論段数及び

15     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ5000段以上,15以 下

16     で ある.

17  ‐  シ ステムの再現性 :標準溶液20ユLにつき,上 記の条件

18     で 試験を6回繰り返すとき,フ ドステインのピーク面

19     積 の相対標準偏差は2.0%以 下である.

20 定 量法 本 品20個以上をとり,そ の質量を精密に量り,粉 末

21  と する.フ ドステイン(Q直13N03S)約0.5gに 対応する量を

22  精 密に量り,移 動相70 mLを カロえて15分間激しく振り混ぜ

23  た 後,移 動相をカロえて正確にloo mLと し,遠 心分離する.

24  上 澄液10 mLを IE4に 量り,移 動相をカロえて正確に50 mLと

25  す る.こ の液5 mLを 正確に量り,内 標準溶液5 mLを 正確に

26  カ ロえた後,移 動相を加えて50 7nT,とし,試 料溶液とする.分1

27  に 定量用フドステインを105℃ で3時間乾燥し,そ の約50

28  mgを 精密に量り,移 動相に溶かし,正 確に50 mLと する。

29  こ の液5 mLを 正確に量り,内 標準溶液5 mLを 正確に加えた

30  後 ,移 動相を加えて50 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液

31  及 び標準溶液20■Lにつき,次 の条件で液体クロヤ トグラフ

32  ィ ー 〈2 θf〉により試験を行い,内 標準物質のピーク面積に

33  対 するフドステインのピーク面積の比Q及 び傘を求める.

34  フ ドステイン(C6H13N03S)の量(mυ=聰 × Cr/傘 ×10

35   型 い 定量用フドステインの粋取量(mθ

36   内 標準溶液 L― メチオニンの移動相溶液(1→100o)

37   試 験条件

38    検 出器 :紫外吸光光度計籟」定波長 :210 nln)

39    カ ラム :内径46 mm,長 さ15 bmの ステンレス管に5

40     pmの 液体クロマ トグラフィー用オクタデシルシリル

41     化 シリカグルを充填する.

42    カ ラム温度 :50℃ 付近の一定温度

43    移 動相 :1-ヘ キサンスルホン酸ナ トリウムの薄めたリ

44     ン 酸(1→1000溶 液(1→1250

45    流 量 :フ ドステインの保持時間が約8分になるように調

46     整 する.

47   シ ステム適合性

48    シ ステムの性能 :標準溶液20 FLにつき,上 記の条件で

49     操 作するとき,フ ドステイン,内 標準物質の順に溶出

50     し ,そ の分離度は12以上である.

51    シ ステムの再現性 :標準溶液20ュLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のピーク面積

に対するフドステ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.

貯法 容 器 気 密容器.

56  医 薬品各条の部 プラバスタチンナトリウム細粒の条粒度の項

57 を肖りる.

58  医 薬品各条の部 ブドウ糖注射液の条の次に次の‐条を加え

59 る.

60プ ランルカス ト水和物
61 Pranlukast Hydrate

・
券H20

63 C27H23N604・ %H20:490.51

64 ル 14‐OxO‐2‐(1ルtetraz。1‐5,1)“″lChrOmen‐8ザll‐

65 4‐“‐phenylbutyloxyDbenZarnidc hemihydrate

66[′ 5θ″′‐“―η

67   本 品は定量するとき,換 算した脱水物に対し,プ ランルカ

68  不 卜(C27H23N504:481.50)98.0～ 101.0%を 含む.

69 性 状 本 品は白色～淡黄色の結晶性の粉末である.

70   本 品はエタノール(99.5)に極めて溶けにくく,水 にほとん

71  ど 溶けない

72   融 点 :約233℃ (分縛          ´

73 確 認試験

74 (1)本 品のエタノール(99.5)溶液(1→10oooo)につき,紫

75  外 可視吸光度測定法 〈2″)に より吸収スペクトルを測定し,

76  本 品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はプランルカス

77  卜 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

78  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

79  度 の吸収を認める.

80 (2)本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 〈225〉の臭

81  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

82  品 の参照スペクトル又はプランルカスト標準品のスペクトル

83  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

84  様 の強度の吸収を認める.

85 純 度試験

86 (1)重 金属 〈′θ71 本 品1.ogを とり,瓦 Ⅳジメチルホル

87  ム アミド10 mLを カロえて懸濁させ,以 下第4法により操作し,

88  試 験を行う.比 較液は瓦Ⅳジメチルホルムアミド10 mLを

89  検 液の調製法と同様に操作し,鉛 標準液20 mLを カロえる00

00   ppm2人下う.

91 (2)ヒ 素 〈f′」〉 本品1.Ogを とり,瓦 Ⅳジメチルホルム

92  ア ミドlo mLを カロえて懸濁させ,以 下第4法により操作し,

93  試 験を行う(2 ppm以下).
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1 (3)類 縁物質 本 品20 mgを アセトニトリル/ジ メチルス

2  ル ホキシド混液(3:1)50 mLに 溶かし,試 料溶液とする

3  こ の液l mLを 正確に量り,ア セトニトリル/ジ メチルスル

4  ホ キシド混液(3:1)を加えて正確に100 mLと し,標 準溶液

5  と する.試 料溶液及び標準溶液10 FLずつを正確にとり,次

6  の 条件で液体クロマトグラフイー (2θ′)に より試験を行う.

7  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

8  る とき,試 料溶液のプランルカストに対する相対保持時間約

9  1.5の ビーク面積は,標 準溶液のプランルカストのビーク面

10  積 の1/2よ り大きくなく,試 料溶液のプランルカスト及び

11  上 記以外のビークの面積は,標 準溶液のプランルカストのピ

12  -ク 面積の1/5よ り大きくない ま た,試 料溶液のプラン

13  ル カスト以外のビークの合計面積は,標 準溶液のプランルカ

14  ス トのピーク面積より大きくない.

15   試 験条件

16    検 出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は定量法

17     の 試験条件を準用する。

18    面 積測定範囲 :溶媒のピークの後からプランルカストの

19     保 持時間の約5倍の範囲

20   シ ステム適合性

21    検 出の確認 :標準溶液5 mLを 正確に量り,ア セトニト

22     リ ル/ジ メチルスルホキシド混液(3:1)を加えて正確

23     に 50 mLと する。この液10 pLから得たプランルカス

24     卜 のビーク面積が,標 準溶液のプランルカストのビー

25     ク 面積の7～13%に なることを確認する

26    シ ステムの性能 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件で

27     操 作するとき,プ ランルカストのビークの理論段数及

28     び シンメトリー係数は,そ れぞれ6000段以上,15以

29     下 である

30    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

31     で 試験を6回繰り返すとき,プ ランルカストのビーク

32     面 積の相対標準偏差は20%以 下である.

33  (4)残 留溶媒 別 に規定する.

34 水 分 (2ィ8〉 1.5～ 2.2%(50 mg,電 量滴定法).

35 強 熱残分 〈2″)02%以 下(l gl′

36 定 量法 本 品及びプランルカスト標準品(別途本品と同様の方

37  法 で水分 〈2イ∂〉を測定しておく)約20 mgず つを精密に量り,

38  そ れぞれをアセトニトリル/ジ メチルスルホキシド混液(3:

39  1)に 溶かし,正 確に50 mLと する こ の液5 mLず つを正確

40  に 量り,そ れぞれに内標準溶液5 mLず つを正確に加え,試

41  料 溶液及び標準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液4●Lに

42  つ き,次 の条件で液体クロマトグラフィー (2θめ により試

43  験 を行い,内 標準物質のビーク面積に対するプランルカスト

44  の ピーク面積の比o及 びらを求める。

45  プ ランルカスト(C27H23N50Dの量価υ=必 Xo「 /6

46  “ ¨ 脱水物に換算したプランルカスト標準品の秤取量

47    (mθ

48   内 標準溶液 パ ラオキシ安息香酸イソアミルのアセトニト

49    リ ル/ジ メチルスルホキシド混液(3:1)溶液(1→2500)

50   試 験条件

51    検 出器 :紫外吸光光度計制定波長 :260 nm)

52    カ ラム :内径6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5 pm

_フ ルオシノロンアセトニド ″

53     の 液体クロマトグラフィー用オクチルシリフレ化シリカ

54     ゲ ルを充填する.

55    カ ラム温度 125℃ 付近の一定温度

56    移 動相 :0.02 mo1/Lリン酸二水素カリウム試液/ア セト

57     ニ トリクレ/メ タノール混液(5:5:1)

58    流 量 :プランルカストの保持時FHtが約10分になるよう

59     に 調整する。

60   シ ステム適合性

61    シ ステムの性能 :標準溶液4 μLにつき,上 記の条件で

62     操 作するとき,プ ランルカスト,内 標準物質の順に溶

63     .出 し,そ の分離度は3以上である.

64    シ ステムの再現性 :標準溶液4 pLにつき,上 記の条件

65     で 試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のピーク面積

66     に 対するプランルカストのピーク面積の比の相対標準

67     偏 差は10%以 下である.

68 貯 法 容 器 気 密容器.

69  医 薬品各条の部 フルオキシメステロンの条性状の項を次のよ

70 う に改める

71フルオキシメステロン

72 性 状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末である.

73   本 品はメタノールにやや溶けにくく,ェ タノール(95)に溶

74  け にくく,水 にほとんど溶けない

75   本 品は結晶多形が認められる.

76  医 薬品各条の部 フルオシノニドの条性状の項を次のように改

77 め る.

78フルオシノニド

79 性 状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末である.

80   本 品はクロロホルムにやや溶けにくく,ア セトニトリル,

81  メタノール,エタノール(95)又は酢酸エチルに溶けにくく,
82  水 にはとんど溶けない.

83   本 品は結晶多形が認められる

84  医 薬品各条の部 フルオシノロンアセトニドの条性状の項を次の

85 よ うに改める.

86フルオシノロンアセトニド

87 性 状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末である.

88   本 品は酢酸(100)又はアセトンに溶けやすく,エ タノール

89 (995)に やや溶けやすく,メ タノールにやや溶けにくく,水

90  に ほとんど溶けない.

91   融 点 :266～274℃ ∽ 解).

92   本 品は結晶多形が認められる.



70 7)v3+'J-)W1/k)v

1  医 薬品各条の部 フルコナゾールの条の次に次の
一条を加える.

2フ ルコナゾールカプセル
3    Flucona7.ole Capsules

4   本 品は定量するとき,表 示量の93.0～107.0%に 対応する

5  フ ルコナゾール(C13H12F2N60:306.2つを含む.

6 製 法 本 品は 「フルコナゾ
ール」をとり,カ プセル剤の製法に

7  よ り製する.

8 確 認試験 本 品の内容物を取り出し,粉 末とする.「 フルコナ

9  ゾ ール」25 mgに対応する量をとり,0.01 mollL塩酸 ・メタ

10  ノ ール試液を加えて100 1nLとし,30分 間かき混ぜる.こ の

11  液 をろ過し,ろ 液につき,紫 外可視吸光度測定法 〈22ィ〉に

12  よ り吸収スペクトルを測定するとき,波 長259～263 nm及

13  び 265～269 nmに吸収の極大を示す.

14 製剤均―性 〈̀"〉 次の方法により含量均
一性試験を行うと

15  き ,適 合する.

16   本 品1個をとり,内 容物の全量を取り出し,移動相を加え

17  て 正確に100 mLとする。超音波処理により粒子を小さく分

18  散 させ,30分‖]かき混ぜた後,孔 径045 Pm以下のメンプラ

19  ン フィルターでろ過する 初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ

20 液 7 mLを 正確にlitり,11■ L中 にフルヨナゾール

21 (C13H12F2N60)約50 Fgを含む液となるように移動相を加え

22  て 正確に′
′
mLと し,試 料溶液とする.以下定量法を準用

23  す る.

24  フ ルコナゾール(C13H12F2N60)の量(mgl

25  =ス ×ZT/ム ×ア
′
/7× 1/5

26   Л 条:定lll用フルコナゾニルの秤lF延1価g)

27 溶 出性 〈6′θ)試 験液に水900 1nLを用い,シ ンカ
ーを使用し

28  て ,パ ドル法により,毎分50回転で試験を行うとき,50 mg

29  カ プセル及び100 mgカプセルの90分rl13の溶出率はそれぞれ

30  80%以 上及び70%以 上である

31   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

32  20 mL以 上をとり,孔 径045 pm以 下のメンプランフィルタ

33  -で ろ過する 初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液/mLを

34  正 確に量り,l mL中 にフルコナゾ
ール(C13Hlが2N60約 28

35  ngを 含む液となるように移IJJ相を加えて正確に7′mT.とし,

36  試 料溶液とする.別 に定量用フルコナゾ
ールを105℃ で4時

37  間 乾燥し,そ の約28 mgを精密に量り,移 動相に溶かし,正

38  確 に50 mLと する。この液5 mLを 正確に量り,移 動相を加

39  え て正確に100 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標

40  準 溶液20‖Lずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグ

41  ラ フィー 〈2θノ)に より試験を行い,そ れぞれの液のフルコ

42  ナ ゾールのピーク面積ん及ふヽ を測定する.

43  フ ルコナゾール(C13H12FN60)の表示量に対する溶出率(%)

44  =ス ×ZT/ム × 7′/7× 1/σ ×90

45   型 ヒ 定量用フルコナゾニルの秤取量価 gl

46   σ :1カ プセル中のフルコナゾール(C13H12FA60の 表示

47    量 伍υ

48   試 験条件

49    定 量法の試験条件を準用する。

50   シ ステム適合性

51    シ ステムの性能 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件で

52     操 作するとき,フ ルコナゾールのビークの理論段数及

53     び シンメトリー係数は,そ れぞれ3000段以上,1.5以

54     下 である。

5o    シ ステムの再現性 :標準溶液20ュLにつき,上 記の条件

56     で 試験を6回線り返すとき,フ ルコナゾ
ールのピーク

57     面 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

58 定 量法 本 品20個以上をとり,内 容物を取り出し,そ の質量

59  を 精密に量り,必 要ならば粉末とする.フ ルコナゾール

60 (Cl:lH12F2N60)約5o mgに対応する量を精密に量り,移 動相

61  を 加えて正確に100 1nLとする.超 音波処理により粒子を小

62  さ く分lrxさせ,30分 間かき混ぜた後,孔 径0.45 pm以下のメ

63  ン プランフィリレターでろ過する.初 めのろ液10 mLを除き,

64  次 のろ液5 mLを正確に量り,移 lJiJJ相を加えて正確に50 mL

65  と し,試 料溶液とする 別 に定量用フルコナゾールを105℃

66  で 4時間乾燥し,そ の約25 mgを精密に量り,移 動相に溶か

67  し ,正 確に50 mLとする.こ の液5 mLを 正確に量り,移 動

68  相 を加えて,正 確に50 mLとし,標 準溶液とする.試 料溶液

69  及 び標4L溶液20「Lずつを正確にとり,次 の条件で液体クロ

70  マ トグラフイー (2 θr)により試験を行い,そ れぞれの液の

71  フ ルコナゾールのビーク面柑ИT及びムを測定する.

72  フ ルコナゾール(C“H2Fが 60)の量lmgl

73    =ル 名×ZT//45× 2

74   M“ 定量用フルコナゾ
ールの秤取量(mυ

75   試 験条件

76    検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :261 nm)

77    カ ラム :内径39 mm,長 さ15 cmのステンレス管に4

78     Pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

79     化 シリカゲルを充収する.

80    カ ラム温度 :35℃ 付近の一定温度

81    移 動相 :無水酢酸ナトリウム082gを 水1000 mLに溶か

82     し ,酢 酸(100)を加えてpH 5.0に調整する こ の液

83     700 mLに メタノータン200 mL及 びアセトニトリフレ100

84     mLを 加える.

85    流 量 :フルヨナゾールの保持時間が約4分になるように

86     調 整する.

87   シ ステム適合性

88    シ ステムの性能 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件で

89     操 作するとき,フ ルコナゾールのビークの理論段数及

90     び シンメトリー係数は,そ れぞれ3000段以上,1.5以

91     下 である.           I

92    シ ステムの再現性 :標準溶液2011Lにつき,上 記の条件

93     で 試験を6回繰り返すとき,フ ルコナゾ
ールのピーク

94     面 積の相対標準偏差は■0%以 下である

95 貯 法 容 器 気 密容器.



1  医 薬品各条の部 フルスルチアミン塩酸塩の条性状の項を次の

2 よ うに改める。

3フ ルスルチアミン塩酸塩

4 性 状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末で,に おいはないか,

5  又 はわずかに特異なにおいがあり,味 は苦い.

6   本 品は水,メ タノーリレ又はエタノール(95)に溶けやすい.

7   本 品は結晶多形が認められる.

8  医 薬品各条の部 プレドニゾロンの条性状の項を次のように改

9 め る.

loプ レドニゾロン

11 性 状 本 品は白色の結晶性の粉末である.

12   本 品はメタノール又はエタノール05)にやや溶けやすく,

13  酢 酸エチルに溶けにくく,水 に極めて溶けにくい.

14  融 点 :約235℃扮 解).

15   本 品は結晶多形が認められる.

16  医 薬品各条の部 プレドニプロン酢酸エステルの条性状の項を

17 次 のように改める.

18プレドニゾロン酢酸エステル

性状 本 品は自色の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)に溶けにくく,水

にはとんど溶けない.

融点 :約235℃(分解).

本品は結晶多形が認められる

24  医 薬品各条の部 プロゲステロンの条性状の項を次のように改

25 め る.

26プ ロゲステロン

27 性 状 本 品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

28   本 品はメタノール又はエタノール(99.めにやや溶けやすく,

29  水 にはとんど溶けない

30   本 品は結晶多形が認められる.

31  医 薬品各条の部 プロチゾラムの条の次に次の一条を加える.

32ブロチゾラム錠
33  Brotizolam Tablets

本品は定量するとき,表 示量の95_0～105.0%に 対応する

プロチゾラム(C15H10BrCIN4S i 393 69を含む,

プロチゾラム錠 ″

36 製 法 本 品は 「プロチゾラム」をとり,錠 剤の製法により製す

37    る.

38 確 認試験 本 品を粉末とし,「 プロチゾラム」0.l mgに対応

39  す る量をとり,メ タノール10 mLを加えて振り混ぜ,遠 心分

40  離 する 上 澄液につき,紫 外可視吸光度測定法 く22ィ〉によ

41  り 吸収スペクトルを測定するとき,波 長239～243 nmに 吸

42  収 の極大を示す

43 純 度試験 類 縁物質 定 量法の試料溶液を試料溶液とする.こ

44  の 液l mLを正確に量り,移 動相を加えて正確に100 mLと し,

45  標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液40 FLずつを正確に

46  と り,次 の条件で液体クロマトグラフィー 〈2 θI〉により試

47  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

48  よ り測定するとき,試 料溶液のプロチゾラム以外のピークの

49  合 計面積は,標 準溶液のプロチプラムのビーク面積の15倍

50  よ り大きくない.

51   試 験条件

52    検 出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は定量法

53     の 試験条件を準用する.

54    面 積測定範囲 :溶媒のビークの後からプロチゾラムの保

55     持 時間の約3倍の範囲       .

56   シ ステム適合性

57    検 出の確認 :標準溶液10 mLを正確に量り,移 動相を加

58     え て正確にloo mLと する。この液40」 しから得たブ

59     ロ チゾラムのピーク面積が,標 準溶液のプロチゾラム

60     の ビーク面積の7～13%に なることを確認する.

61    シ ステムの性能 :標準溶液40 FLにつき,上 記の条件で

62     操 作するとき,プ ロチゾラムのピ
ークの理論段数及び

63     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ3000段以上,2.0以下

64     で ある

65    シ ステムの再現性 :標準溶液40 FLにつき,上 記の条件

66     で 試験を6回繰り返すとき,プ ロチゾラムのピーク面

67     積 の相対標準偏差は20%以 下である.

68 製 剤均一性 (`″)次 の方法により含量均一性試験を行うと

69  き ,適 合する.

70   本 品1個をとり,l mL中 にブ白チゾラム(C15HЮBrCIN4S)

71  約 25 pgを含む液となるように移動相アmLを 正確に加え,

72  15分 間振り混ぜる.こ の液を遠心分離し,上 澄液を試料溶

73  液 とする.以 下定量法を準用する.

74  プ ロチゾラム(C15H10BrCIN4S)の量(mg)

75   =ル 堡×ZT/ム × 7/1000

76   ″ “ 定量用プロチゾラムの秤取量Gng)

77 溶 出性 〈̀fθ〉 試験液に水900 mLを用い,パ ドル法により,

78  毎 分50回転で試験を行うとき,本 品の15分間の溶出率は

79  85%以 上である

80   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

81  20 mL以 上をとり,孔 径0.5 μm以 下のメンプランフィクレタ

82  -で ろ過する.初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液7 mLを

83  正 確に量り,l mL中 にプロチゾラム(C15H10BrCN4S)約0.14

84  μ gを含む液となるように水を加えて正確にア
′
mLと し,試

85  料 溶液とする。別に定量用プロチゾラムを105℃ で3時間乾

86  燥 し,そ の約28 mgを精密に量り,メ タノール10 mLに溶か

87  し ,水 を加えて正確に100 mLとする。この液5 mLを正確に
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η プロピレングリコール

1  量 り,水 を加えて正確に200 mLとする.さ らにこの液2 mL

2  を 正確に量り,水 を加えて正確に100 mLと し,標 準溶液と

3  す る.試 料溶液及び標準溶液200 FLずつを正確にとり,次

4  の 条件で液体クロマトグラフイー (2.θハ により試験を行い,

5  そ れぞれの液のプロチゾラムのビ
ーク面積Иl及ヽびムを測定

6  す る.

7  プ ロチゾラム(C15H10BrCIN4S)の表示量に対する溶出率(%)

8   =泌 ×ん/ム × 7′/′ ×1/θ ×9/20

9   ノ ‰ :定量用プロチプラムの秤取量(mθ

lo   σ :1錠中のプロチゾラム(C“HlrlBrclN4S)の表示量(m♪

11   試 験条件

12    検 出器,カ ラム及びカラム温度は定量法の試験条件を準

13     用 する.

14    移 動相 :水/ア セトニトリル混液03:3つ

15    流 lit:プロチゾラムの保持時間が約7分になるようにill

16     整 する.

17   シ ステム適合性

18    シ ステムの性能 :標ЦL溶液200 FLにつき,上 記の条件で

19     操 作するとき,プ ロチゾラムのビ
ークの理論段数及び

20     シ ンメトリー係数は,そ れぞね2000段以上,2.0以下

21     で ある.

22    シ ステムの再現性 :標準溶液200 pLにつき,上 記の条件

23     で 試験を6回線り返すとき,プ ロチゾラムのビ
ーク面

24     積 の相対標準偏差は2.0%以 下である。

25 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

26  す る。プロチゾラム(C15H10BrCIN4S)約025 mgに 対応する

27  量 を精密に量り,移 動相10 mLを 正確に加え,15分 間振り

28  混 ぜる。この液を遠心分離し,上 澄液を試料溶液とする.別

29  に 定量川プロチゾラムを105で で3時間乾燥し,そ の約25

30  mgを 精密に量り,移 動相に溶かし,正 確に50 mLと する.

31  こ の液5mLを 正確に量り,移 動相を加えて正確に100 mLと

32  し ,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液40μ ずつを正

33  確 にとり,次 の条件で液体クロマトグラフイ
ー (2θ′)に よ

34  り 試験を行い,そ れぞれの液のプロチゾラムのビ
ニク面積

35  ん 及びムを測定する.

36  プ ロチゾラム(C15H10BrCIN4S)の量(m♪

37   =■ 角×ИT/2生 × 1/100

38   ″ 眈 定量用プロチゾラムの秤取量lmυ

39   試 験条件

40    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :240nD

41    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

42     pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

43     化 シリカゲルを充填する.

44    カ ラム温度 :30℃ 付近の一定温度

45    移 動相 :炭酸アンモニウム1.lgを水1000 mLに 溶かす.

46     こ の液600 mLにアセトニトリル500 mLを加える。

47    流 量 :プロチゾラムの保持時間が約3分になるように調

48     整 する.

49   シ ステム適合性

50    シ ステムの性能 :標準溶液40 FLにつき,上 記の条件で

51     操 作するとき,プ ロチゾラム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,2.0以下

である。

システムの再現性 :標準溶液40 μLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,プ ロチゾラムのビーク面

積の相対標準偏差は1.0%以 下である.

貯法

保存条件 遮 光して保存する。

容器 気密容器.

60  医 薬品各条の部 プロピレングリコールの条純度試験の項(7)の

61 目 を次のように改める.

62プ ロピレングリコール

63 純 度試験

64  (7)エ チレングリコール,ジ エチレングリコール及び類縁

65  物 質 本 品約5gを 精密に量り,メ タノールに混和し,正 確

66  に 100 mLとし,試 料溶液とする 別 にエチレングリコール

67  及 びジエチレングリコール約01gず つを精密に量り,メ タ

68  ノ ールに混和し,正 確に100 mLとする。この液5 mLを正確

69  に lllり,100 mLの メスフラスコに入れる。別にガスクロマ

70  ト グラフィー用プロピレングリコール5.Ogを量り,メ タノ

71  -ル に混和し,100 mLの メスフラスコに合わせる。メタノ

72  -ル を加えて正確に10o mLと し,標 準溶液とする.試 料溶

73  液 及び標準溶液lμ ずつを正確にとり,次 の条件でガスク

74  ロ マトグラフィー (2″〉により試験を行う。それぞれの液

75  の 各々のビーク面積を自動″i分法により測定し,そ れぞれの

76  液 のエチレングリコールのビーク面積rl・l・1及びム1及びジエチ

77  レ ングリコールのビーク面積■12及び/4b2を測定する.次 式に

78  よ リエチレングリコール及びジエチレングリコールの量を求

79  め るとき,0.1%以 下である。また,試 料溶液の各々のピー

80  ク 面積を面積百分率法により求めるとき,プ ロピレングリコ

81  -ル ,エ チレングリコニル及びジエチレングリコール以外の

82  ピ ークの量は01%以 下であり,プ ロピレングリコール以外

83  の ピークの合計量は10%以 下である.

84  エ チレングリコールの量(%)

85    =』 41/14× /・l1ヽ/ノも1× 5

86  ジ エチレングリコーフレの量(%)

87   =ル ら2/″6× 24″/2も2× 5

88   」%1:エチレングリコールの秤取量(∂

89   」42:ジエチレングリコールの秤取量tgl

90   ″ ヒ本品の秤取量(υ

91   試 験条件

92    検 出器 :水素炎イオン化検出器

93    カ ラム :内径0.32 mm,長 さ30mの フューズドシリカ

94     管 の内面にガスクロマトグラフイー用14%シ アノプ

95     ロ ビルフェニルー86%ジ メチルシリコーンポリマー

96     を 厚さlpmで 被覆する.

97   カ ラム温度 :100℃ 付近の一定温度で注入し,毎 分

98     7.5℃ で220℃ まで昇温し,220℃ 付近の一定温度で

99     保 持する.
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注入口温度 :220℃付近の
一定温度

検出器温度 :250℃付近のす定温度

キャリヤーガス :ヘリウム

流量 :約38cm砂

スプリット比 :1:20

面積測定範囲 :溶媒のビ
ークの後からプロピレングリコ

ークレの保持時間の約3倍の範囲

システムの適合性

システムの性能 :エチレングリコール,ジ エチレングリ

コール及びガスクロマトグラフィー用プロピレングリ

コール50 mgずつをメタノール100 mLに混和する.

この液l pLにつき,上 記の条件で操作するとき,エ

チレングリコール,プ ロピレングリコール,ジ エチレ

ングリコールの順に溶出し,エチレングリコールとプ

ロピレングリコールの分離度は5以上であり,プ ロピ

レングリコールとジエチレングリコールの分離度は

50以上である

システムの再現性 :標準溶液1ュLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき:エ チレングリコール及び

ジエチレングリコールのピーク面積の相対標準偏差は

それぞれ10%以 下である.

ヘパリンカルシウム Z9

47   シ ステム適合性

48    検 出の確認 :標準溶液l mLを 正確に量り,水 を加えて

49     正 確に20 mLと する.こ の液5 pLか ら得た1-(2-ヒ

50     ド ロキシエチル)-1〃 ―テトラゾールー5-チ オール

51     の ピーク面積が,標 準溶液の1-0-ヒ ドロキシェチ

52     ル )-1〃 ―テトラゾールー5-チ オールのピーク面積

53     の 3.5～65%に なることを確認する

54    シ ステムの性能 :標準溶液51Lにつき,上 記の条件で操

55     作 するとき,1-(2-ヒ ドロキシエチル)-llr― テ ト

56     ラ ゾールー5-チ オール,内 標準物質の順に溶出し,

57     そ の分離度は20以上である

58    シ ステムの再現性 :標準溶液5ュLにつき,上 記の条件

59     で 試験を3回繰り返すとき,内 標準物質のピーク面積

60     に 対する1-(2-ヒ ドロキシエチル)-1正r―テトラゾ

61     -ル ー5-チ オールのピーク面積の比の相対標準偏差

62     は 10%以 下である.

63  医 薬品各条の部 ベクロメタゾンプロピオン酸エステルの条性状

64 の 項を次のように改める.

65ベクロメタゾンプロピオン酸エステル

66 性 状 本 品は自色～微黄色の粉末である

67   本 品はメタノールにやや溶けやすく,エ タノール(95)又は

68  1,4-ジ オキサンにやや溶けにくく,水 にはとんど溶けない.

69   融 点 :約208℃ (分解).

70   本 品は結晶多形が認められる

71  医 薬品各条の部 ベタメタゾンの条性状の項を次のように改める.

72べタメタゾン

73 性 状 本 品は自色～微黄自色の結晶性の粉末である。

74   本 品はメタノール,エ タノール(95)又はアセトンにやや溶

75  け にくく,水 にほとんど溶けない

76   融 点 :約240℃ (分解).

77   本 品は結晶多形が認められる.

78  医 薬品各条の部 ヘパリンカルシウムの条基原の項を次のよう

79 に 改める

80ヘ パリンカルシウム

81   本 品は,健 康な食用プタの腸粘膜から得たD一グルコサミ

82  ン 及びウロン酸C一 イズロン酸又はD一グルクロン酸)の二糖

83  単 位からなる硫酸化グリコサミノグリカンのカルシウム塩で

84  あ る.

85   本 品は,血 液の凝固を遅延する作用を有する.

86   本 品は定量するとき,換 算した乾燥物に対し,l mg中 180

87  ヘ パリン単位(抗第Ⅱa因子活性)以上を含み,ま た,カ ルシ

88  ウ ム(Ca:40.008:0～12.0%を含む.

22  医 薬品各条の部 プロブコール細粒の条粒度の項を肖1る.

23  医 薬品各条の部 フロモキセフナトリウムの条純度試験の項“)

24 の 目を次のように改める.

25フ ロモキセフナ トリウム

26 純 度試験

27  (4)1-(2-ヒ ドロキシエチル)-1″Lテ トラゾールー5-

28  チ オアル 定 量法の試料溶液を試料溶液とする.別 に1-(2

29  -ヒ ドロキジエチル)-lIト テトラゾールー5-チ オール約

30  20 mgを 精密に量り,水 に溶かし,正 確にloO mLと する

31  こ の液5 mLを 正確に量り,内 標準溶液25 nlLを正確に加え,

32  水 を加えて50 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準

33  溶 液5 μLに つき,次 の条件で液体クロマ トグラフイー

34  〈 2θ′〉により試験を行い,内 標準物質のビーク面積に対す

35  る 1-(2-ヒ ドロキシエチル)-1〃―テトラゾールー5-チ オ

36  -ル のビーク面積の比の及びesを求める.1-0-ヒ ドロ

37  キ シエチル)‐1″―テトラゾールー5-チ オールの量は,脱

38  水 物に換算した本品の1.0%以 下である。

39  1-(2-ヒ ドロキシエチル)-lIト テトラゾールー5-チ オー

40  ル (C3H6N40S)の量伍θ
41    =』 4× θT//Cs×1/10

42   塑 計 1-(2-ヒ ドロキシエチル)-1″性テトラゾールー5-

43    チ オールの秤取量伍 gl

44   内 標準溶液 燿 ―クレゾール溶液(3→1000)

45   試 験条件

46    定 量法の試験条件を準用する.



%ヘ パリンカリレシウム

1  同 条エンドトキシンの項の次に次を加える.

2 抗 第Xa因子活性 ・抗第‖a因子活性比 次 の方法により測定し

3  た 抗第Xa因 子活性を,定 量法で得た抗第Ⅱa因子活性で除し,

4  抗 第Xa因 子活性 ・抗第Ⅱa因子活性比を求めるとき,0.9～

5  1.1で ある.

6  抗 察 a因子活性測定法                ‐

7 (1)基 質液 ル ベンゾイルーL―イソロイシル
ーL―グル

8  タ ミル(γ―ORl― グリシルーL一アルギニル
ー
′
一ニトロア

9  ニ リド塩酸塩25 mgを水33.3 mLに 溶かす.

lo (五 )ア ンチトロンピン液 定 量法(1)を準用する.

11 (■ )第 Xa因子液 第 Xa因子試液120011Lに緩衝液1200山

12  を 加える.

13 (市 )緩 衝液 定 量法0を 準用する.

14 (V)反 応停止液 定 量法(1)を準用する.

15 (宙 )ヘ パリン標準液 定 量法(1)を準用する た だし,抗 第

16  Xa因 子活性単位を用いる.

17 (前 )ヘ パリン試料液 定 lll法(1)を準用する。ただし,ヘ パ

18  リ ン試料液は,抗 第X五因子活性単位により調製されたもの

19  を 用いる.

20 (前 )操 作法 各 濃度のヘパリン標準液をそれぞれ2本,各

21  濃 度のヘバリン試料液をそれぞね2本及び空試験iltとして緩

22  衝 液を5本の15 mLチ ュープに,50 FLず つ分注する.各 溶

23  液 が分注されたチュープ計21本,ア ンチトロンビン液,第

24  Xa因 子液及び基質液を37℃ で一斉に加温し,加 温,日始2分

25  後 から,空 試験液,Sl,S2,S3,S4,空 試験ilk,Tl,T2,T3,

2 6  T 4 ,空 試験液, T l , T 2 , T 3 , T 4 ,空i l l t験液, S l , S 2 , S 3 , S 4 ,

27  空 試験液の順に以下のように操作する.各 溶液が分注された

28  チ ュープにアンチトロンビン液50 FLを加え,よ く混和し,

29  37℃ で正確に4分‖1加温する。これに第Xa因子液100「Lを

30  11nえ ,ょ く混和し,37℃ で正確に12分間加温した後,基 質

31  液 100「Lを加え,よ く混和する.37℃ で正確に4分間加温

32  し た後,反 応停止液50 FLを加え,直 ちに混和する.別 に反

33  応 停止液50 FLに基質液10011L,第Xa因子液100 FL,ア ン

34  チ トロンビン液50ル 及び緩衝液50 pLを加えて混和する

35  こ の液を対照として,分 光光度計により,波 長405 nmにお

36  け る各溶液の吸光度を測定する.空 試験液の測定値の相対標

37  準 偏差が10%以 下であることを確認する.

30 (破 )計 算法 吸光度の対数値をy,ヘパリン標準液濃度を

39  ふ,ヘパリン試料液濃度を晰として,回帰式y=二 +ノ仏 +

40  3xtを導くとき,効力比2=3/∠ である.

41   4:共 通切片

42   И :標準液の回帰直線の傾き

43   ヨ :試料液の回帰直線の傾き

44   次 式により本品l mg中の抗第Xa因子活性を計算する.

45  本 品l mg中の抗第Xa因子活性=100文 ′× 7/″

46   7:本 品を水に溶かし,l mL中 に約100抗第Xa因子活性

47    単 位を含む液を製したときの全容量(mD

48   』ビ:本品の秤取量伍υ

49   た だし,回帰式y=∠ +И免+′気+,を 導くとき,空

50  試 験液の測定結果と2直線から想定される切片の差を示す定

51  数 項"90%信 頼区間が二0.2～0.2の範囲内にない場合は,

52  空 試験液の測定結果を除外して解析する.

53   試 験成立条件は定量法(1)を準用する.条 件が満たされな

54  い とき,得 られた力rllEを仮力価として効力比が約1となるよ

55  う に希釈倍数を見直して,再 度試験を行う。

56  同 条定量法の項(1)の目を次のように改める。

57 定 量法

58 (1)ヘ パリン

59 (1)基 質液 H― D―フエニルアラエルーL一ピペコリルー

60  L一 アルギニル
ー
′
―ニトロアニリドニ塩酸塩25 mgを水32.0

61  mLに 溶かす.

62 (五 )ア ンチトロンビン液 ヒ ト出来アンチトロンビンを水

63  に 溶かし,l mL中 に1国際単位を含む液を調製する.こ の液

64  15011Lに 緩衝液2250 pLを加える.

65 (■ )第 Ⅱa囚子液 第 Ⅱa因子を緩衝液に溶かし,lmL中

66  に 20国際単位を含む液を調製する こ の液150「Lに緩衝液

67  150 FL及 び水300 μLを珈1える

68 (市 )緩 衝液 2-ア ミノー2-ヒ ドロキシメチルー1,3-プ

69  ロ バンジオール61g,塩 化ナトリウム10.2g,エチレンジア

70  ミ ン四酢酸二水来ニナトリウムニ水和物28g,ポ リエチレ

71  ン グリコール60001.Ogを水800 mLに溶かし,l mo1/L塩酸

72  試 液をlJnえてpH 8_4に調整した後,水 を加えて1000 mLと

73  す る.

74 (v)反 応停止液 酢 離(100)2 mLに水を加え,10 mLと す

75    る

76 (宙 )ヘ パリン標4L液 ヘ パリンナトリウム標準品を水に溶

77  か し,l mL中 に10oヘパリン単位を含む液を調製し,標 準

78  原 液とする。標準原液を正確に緩衝液で希釈してl mL中に

79  0.1ヘ バリン単位を含む液を調製し,標 準溶液とする。次の

80  表 に従い,緩 衝液に標lL溶液を加え,ヘ パリン標準液Sl,ヘ

81  パ リン標準液S2,ヘバリン標準液S3及びヘパリン標準液S4を

82  調 製する.

83

ヘパリン標準液
緩衝液

“D

標準溶液

αD
No. ヘパリン濃度

(単位/mD

S, 0005 50

S2 0010 900

S3 0.015 850 150

S4 0_020 800 200

84

85 (前 )ヘ パリン試料液 本 品の適量を精密に量り,水 に溶か

86  し ,l mL中 に約100ヘパリン単位を含む液を調製し,試 料

87  原 液とする 試 料原液を正確に緩衝液で希釈してl mL中 に

88  0.1ヘ パリン単位を含む液を調製 し,試 料溶液とする。次の

89  表 に従い,緩 衝液に試料溶液を加え,ヘ パ リン試料液Tl,

90  ヘ パリン試料液T2,ヘ パリン試料液T3及びヘパ リン試料液

91. T4を 調製する。

92
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6

7

8

9
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21

22

ヘパリン試料液
緩衝液

lllD

調
騨
①

N o . ヘパリン濃度

(単位ノmD

Tl 0,005 950

T2 0.010 900 100

T3 0.015 850

T4 0.020 200

(価)操 作法 各 濃度のヘパリン標準液をそれぞれ2本,各

濃度のヘパリン試料液をそれぞれ2本及び空試験液として緩

衝液を5本の1.5 mLチューブに,50 pLず つ分注する.各 溶

液が分注されたチューブ計21本,ア ンチ トロンビン液,第

Ⅱa因子液及び基質液を37℃ で一斉に加温し,加 温開始2分

後から,空 試験液,Sl,S2,S3,S4,空 試験液,Tl,T2,T3,

T4,空 試験液,TL T2,T3,T4,空 試験液,Sl,S2,S3,S4,

空試験液の順に以下のように操作する.各 溶液が分注された

チュープにアンチトロンビン液100 μLを加え,よ く混和し,

37℃ で正確に4分間加温する こ れに第Ⅱa因子液25 BLを

加え,よ く混和し,37℃ で正確に4分間加温した後,基 質液

50 FLを加え,よ く混和する 37℃ で正確に4分間加温した

後,反 応停止液50 μLを加え,直 ちに混和する.別 に反応停

止液50 BLに基質液50 pL,第 Ⅱa因子液25 μL,ア ンチトロ

ンピン液100山 及び緩衝液50 FLを加え,混 和する。この液

を対照として,分 光光度計により,波 長405 nmに おける溶

液の吸光度を測定する.空 試験液の測定値の相対標準偏差が

10%以 下であることを確認する.

(ix)計算法 吸 光度の対数値をy,ヘ パリン標準液濃度をxs,

ヘパリン試料液濃度をxIとして,回 帰式y=4+И 暁 十二残

を導くとき,効 力比″=β /Иである

ス:共通切片

И:標準液の回帰直線の傾き

β:試料液の回帰直線の傾き

次式により本品l mg中のヘパリン単位(抗第Ⅱa因子活性)

を計算する

本品lmg中 のヘパリン単位 (抗第Ⅱa因子活性)

=100× 2× 7/″

/:本 品を水に溶かし,l mL中 に約100ヘパリン単位(抗

第Ⅱa因子活性)を含む液を製したときの全容量(mD

″ :本品の秤取量lmgl

ただし,回 帰式y=五 +∠ 気 十β気 +蛯 導くとき,

空試験液の測定結果と2直線から想定される切片の差を示す

定数項"90%信 頼区間が-0_2～02の 範囲内にない場合は,

空試験液の測定結果を除外して解析する.

試験成立条件は,下 記(1)～(3)の3項目とする

(1)2直線から想定される切片の一致に関する判定

空試験液を除く標準液及び試料液のデータから,回 帰式y
=ム +И 気 +′ 気 +4.を 導くとき,定 数項4.の90%信

頼区間が-0_2～0.2の範囲内である.

4:標 準液の回帰直線の切片

4.:2直 線から想定される切片の差

ヘノヽ リンナ トリウム  %

44   0)直 線性に関する判定

45   標 準液及び試料液のデータから,回 帰式y=二 +И 観 +

46  β Ъ  tt αで 十 aえ2を導くとき,2次 係数G及 び9の 90%

47  信 頼区間が-1000～ 1000の範囲内である.

48   拿 :標準液の回帰曲線の2次係数

49   o:試 料液の回帰曲線の2次係数

50  (3)相 対力価の算出結果が本試験法について事前にバリデ

51  -シ ョンされた範囲内であることの判定

52   算 出された効力比が 0.8以上 12以 下である.

53   こ れらの条件が満たされないとき,得 られた力価を仮力価

54  と して効力比が約 1と なるように希釈倍数を見直して,再

55  度 試験を行う。

56  医 薬品各条の部 ヘパリンナトリウムの条基原の項を次のように

57 改 める.

58ヘパリンナトリウム

59   本 品は,健 康な食用プタの腸粘膜から得たD一グルコサミ

60  ン 及びウロン酸(L―イズロン酸又はD一グルクロン酸)の二糖

61  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

62  あ る.

63   本 品は,血 液の凝固を遅延する作用を有する.

64   本 品は定量するとき,換 算した乾燥物に対し,1口 g中180

65  ヘ パリン単位航 第Ⅱa因子活性)以上を含む

66  同 条発熱物質の項を削る.

67  同 条強熱残分の項の次に次の二項を加える.

68 エ ンドトキシン (4θ′〉 0.0030 EU/ヘパリン単位未満

69 抗 第Xa因 子活性 ・抗第‖a因子活性比 次 の方法により測定し

70  た 抗第Xa因子活性を,定 量法で得た抗第Ⅱa因子活性で除し,

71  抗 第Xa因子活性 ・抗第Ⅱa因子活性比を求めるとき,0_9～

72  1.1で ある

73  抗 第Xa因子活性測定法

74 (i)基 質液 Ⅳ 一ベンゾイルーL―イソロイシルーL一グル

75  タ ミル(γ一〇D― グリシルーL一アルギニルー′―ニトロア

76  ニ リド塩酸塩25 mgを水33.3 mLに 溶かす.

77 (1)ア ンチトロンピン液 定 量法を準用する.

78 (面 )第 Xa因子液 第 Xa因子試液120011Lに緩衝液1200 FL

79  を 加える。

80 (市 )緩 衝液 定 量法を準用する

81 (v)反 応停止液 定 量法を準用する.

82 (宙 )ヘ パリン標準液 定 量法を準用する.た だし,抗 第Xa

83  因 子活性単位を用いる.

84 (前 )ヘ パリン試料液 定 量法を準用する。ただし,ヘ パリ

85  ン 試料液は,抗 第Xa因 子活性単位により調製されたものを

86  用 いる

87 (価 )操 作法 各 濃度のヘパリン標準液をそれぞれ2本,各

88  濃 度のヘパリン試料液をそれぞれ2本及び空試験液として緩

89  衝 液を5本の1.5 mLチ ュ
ープに,50 pLず つ分注する.各 溶
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1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15
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17

18

π ヘパ1タンナ トリウム

液が分注されたチュ
ープ計21本,ア ンチ トロンピン液,第   51

Xa因子液及び基質液を37℃ で
一斉に加温し,加 温開始2分  52

後から,空 試験液,Sl,S2,S3,S4,空 試験液,Tl=T2,T3, 53

T4,空 試験液,Tl,T,,T3,Tl,空 試験液,Sl,S2,S3,S4, 54

空試験液の順に以下のように操作する.各 溶液が分注された  55

チュープにアンチトロンピン碑50 FLを加え,よ く混和し,  56

37℃ で正確に4分間加温する。これに第Xa因子液100蝸 を  57

加え,よ く混和し,37℃ で正確に12分問加温した後,基 質  58

液100 FLを加え,よ く混和する.37℃ で正確に4分問加温  59

した後,反 応停止液50 pLを加え,直 ちに混和する.別 に反

応停止液5011Lに基質液100 FL,第Xa因子液100 FL,ア ン

チトロンピン液50 pL及び緩衝液50 FLを加えて混和する.

この液を対照として,分 光光度計により,波 長405 nmにお

ける各溶液の吸光度を測定する.空 試験液の測定値の相対標

準偏差が10%以 下であることを確認する.

(■)計 算法 吸 光度の対数値をy,ヘ パリン標準液濃度を

基,ヘ パリン試料液濃度を増として,回 帰式y=二 +Иふ +

Bxtを導くとき,効 力比2=3/ス である

19   /c:共 通切片

20   И :標準液の回帰直線の傾き

21   β :試料液の回帰直線の傾き

22   次 式により本品l mg中の抗第Xa因子活性を計算する

23  本 品l mg中の抗第Xa因子活性=100× 2× 7/″

24   /:本 品を水に溶かし,l mL中 に約100抗第Xa囚子活性

25    単 位を含む液を製したときの全容量伍 D

26   Л グ:本品の秤IFX量(mgl

27   た だし,回 帰式y=ズ +.4年 十β缶 +″ を導くとき,空

28  試 験iィ々の測定結果と2直線から想定さケ|る切片の差を示す定

29  数 項"90%信 頼区間が
-02～ 02の範囲内にない場合は,

30  空 試験液の測定結果を除外して解析する.

31   試 験成立条件は定量法を準用する 条 件が満たされないと

32  き ,得 られた力価を仮力価として効力比が約1となるように

33  希 釈倍数を見直して,再 度試験を行う.

34  同 条定量法の項を次のように改める.

35 定 量法

36 (1)基 質液 H一 D~フ エニルアラニル
ーL~ピ ペコリルー

37  L一 アルギニルー′
―ニトロアニリドニ塩酸塩25 mgを水32.0

38   mLに 溶かす.

39 (五 )ア ンチトロンピン液 ヒ ト出来アンチトロンピンを水

40  に 溶かし,l mL中 に1国際単位を含む液を調製する.こ の液

41  150 pLに 緩衝液225011Lを加える.

42 (■ )第 Ⅱa因子液 第 Ⅱa因子を緩衝液に溶かし,l mL中

43  に 20国際単位を含む液を調製する。この液150 pLに緩衝液

44  15011L及 び水300 pLを加える.

45 (市 )緩 衝液 2-ア ミノ
ー2-ヒ ドロキシメチルー1,3-プ

46  ロ バンジオール6.lg,塩 化ナ、リウム10.2g,エ チレンジア

47  ミ ン画酢酸二水素ニナトリウムニ水和物2.8g,ポ リエチレ

48  ン グリコール60001.Ogを 水80o mLに溶かし,l mdι 塩酸

49  試 液を加えてpH 8.4に調整した後,水 を加えて1000 mLと

50  す る.                  1

(v)反 応停止液 酢 酸(100)2 mLに水を加え,10 mLと す

る.

(宙)ヘ パリン標準液 ヘ パリンナトリウム標準品を水に溶

かし,l mL中 に100ヘパリン単位を含む液を調製し,標 準

原液とする.標 準原液を正確に緩術液で希釈してl mL中に

0.1ヘパリン単位を含む液を調製し,標 準溶液とする 次 の

表に従い,緩 衝液に標準溶液を加え,ヘ パリン標準液Sl,ベ

パリン標準液S2,ヘパリン標準液S3及びヘパリン標準液S4を

調製する

ヘパリン標準液
緩衝液

●D

標準溶液

●D
No. ヘパリン濃度

(単位/mLl

Sl 0.005 950

S2 0.010 900 100

S3 0.015 150

S4 0.020

60 (前 )ヘ パリン試料液 本 品の適131を精密に量り,水 に溶か

61  し ,l mL中 に約100ヘバリン単位を含むi夜を調製し,ill料

62  原 液とする.試 料原液を正確に緩衝液で希釈してl mL中 に

63  01ヘ ハリン単位を含む液を調製し,試 料溶液とする。次の

64  表 に従い,緩 衝液に試|卜溶液を加え:ヘ パリン試料液Tl,

65  ヘ パリン試料液T2,ヘ パリン試料液T3及びヘバリン試料液

66  T4を iilll製する

ヘパリン試料液
緩衝液

(pD

料

液

Ｄ

試

溶

６

No. ヘパリン濃度

(単位/mD

Tl 0.005

T2 0010 900 100

T3 0.015 850

T4 0020 800 200

67

68

69

70

71

72

73

74

75

76

77

78

79

80

81

82

83

84

85

86

87

(価)操 作法 各 濃度のヘパリン標準液をそれぞれ2本,各

濃度のヘパリン試料液をそれぞれ2本及び空試験液として緩

衝液を5本の1.5 mLチュープに,50 pLず つ分注する.各 溶

液が分注されたチュープ計21本,ア ンチトロンピン液,第

Ⅱa因子液及び基質液を37℃ で一斉に加温し,加 温開始2分

後から,空 試験液,Sl,S2,S3,S4,空 試験液,T,,T2,T3,

T4,空 試験液,Tl,T2,T3,T4,空 試験液,Sl,S2,S,S4,

空試験液の順に以下のように操作する。各溶液が分注された

チュープにアンチトロンピン液100ル を加え:よ く混和し,

37℃ で正確に4分間加温する.こ れに第Ⅱa因子液251Lを

加え,よ く混和し,37℃ で正確に4分間加温した後,基 質液

50ル を加え,よ く混和する.37℃ で正確に4分間加温した

後,反 応停止液50 pLを加え,直 ちに混和する.別 に反応停

止液50ル に基質液50ル ,第 Ⅱa因子液2511L,ア ンチトロ

ンビン液100ル 及び緩衝液5011Lを加えて混和する。この液

を対照として,分 光光度計により,波 長405 nmに おける溶

液の吸光度を測定する.空 試験液の測定値の相対標準偏差が

10%以 下であることを確認する.

は)計 算法 吸 光度の対数値をy,ヘ パリン標準液濃度をス,

ヘパリン試料液濃度をxtとして,回 帰式y=二 十」鴫 十 1残

を導くとき,効 力比′=2/И である.



1   4:共 通切片

2   И :標準液の回帰直線の傾き

3   β :試料液の回帰直線の傾き

4   次 式により本品l mg中のヘパリン単位(抗第Ⅱa因子活性)

5  を 計算する.

6  本 品l mg中のヘパリン単位航 第Ⅱa因子活性)

7   =100X″ × 7/″

8   7:本 品を水に溶かし,l mL中 に約100ヘパリン単位(抗

9    第 Ⅱa因子活ILpを含む液を製したときの全容量(mLD

10   〃 :本品の秤取量 (mυ

ll   た だし,回 帰式y=二 十И気+β気+」吃導くとき,空 試

12  験 液の測定結果と2直線から想定される切片の差を示す定数

13  項 "90%信 頼区間力'-0.2～02の 範囲内にない場合は,空

14  試 験液の測定結果を除外して解析する.

15   試 験成立条件は,下 記(1)～(Dの3項目とする.

16  (1)2直 線から想定される切片の一致に関する判定

17   空 試験液を除く標準液及び試料液のデータから,回 帰式y

18  ミ ム+И 気 +3気 十isを 導くとき,定 数項Itsの90%信

19  頼 区間が-02～ 0.2の範囲内である

20   4:標 準液の回帰直線の切片

21   ■ 、:2直線から想定される切片の差

22  (2)直 線性に関する判定

23   標 準液及び試料液のデータから,回 帰式y=二 十∠鑓 +

24  8■ +拿 ス2+Ox2を 導くとき,2次 係数拿及びaの 90%

25  信 頼区間が-100o～ 1000の範囲内である.

拿 :標準液の回帰曲線の2次係数

a:試 料液の回帰曲線の2次係数

(3)相対力価の算出結果が本試験法について事前にバリデ
ーションされた範囲内であることの判定

算出された効力比が08以 上1.2以下である

これらの条件が満たされないとき,得 られた力価を仮力価

として効力比が約1となるように希釈倍数を見直して,再 度

試験を行う.

医薬品各条の部 ヘパリンナトリウム注射液の条定量法の項を

次のように改める.

ヘパリンナ トリウム注射液     ｀

定量法  「ヘパリンナトリウム」の定量法を準用する.た だし,

(前)ヘパリン試料液及び(破)計算法は次のとおりとする.

(前)ヘ パリン試料液 本 品の適量を正確に量り,そ の1

mL中 に0.1ヘパリン単位を含むように正確に緩衝液で希釈し,

試料溶液とする.次 の表に従い,緩 衝液に試料溶液を加え,

ヘパリン試料液Tl,ヘ パリン試料液T2,ヘ パリン試料液T3

及びヘパリン試料液T4を調製する.

ヘパリン試料液
緩衝液

tllD
調
ぼ
①

No. ヘパリン濃度

鮮位/mD

T, 0.005

T2 0.010 100

T3 0.015 850

T4 0.020 200

45 (挟 )計 算法 吸 光度の対数値をy,ヘ パリン標準液濃度を

46  x,ヘ パリン試料液濃度をスとして,回 帰式y=二 十ノ践 +

47  2及 を導くとき,効 力比′=B/Aで ある.

48   4:共 通切片

49   ス :標準液の回帰直線の傾き

50   β :試料液の回帰直線の傾き

51  ́  次 式により本品l mL中のヘバリン単位(抗第Ⅱa因子活性)

52  を 計算する.

53  本 品lmL中 のヘパリン単位(抗第Ⅱa因子活性)

5 4   = 0 . 1× 2× 7 /′

55   7:本 品に緩衝液を加え,l mL中 に約0.1ヘパリン単位(抗

56    第 Ⅱa因子活性)を含む液を製したときの全容量(mLl

57   ′ :本品の採取量lmLl

58   た だし,回 帰式 y=五 +4気 +J気 十クを導くとき,空

59  試 験液の測定結果と2直線から想定される切片の差を示す定

60  数 項"90%信 頼区間が-0,2～02の 範囲内にない場合は,

61  空 試験液の測定結果を除外して解析する

62   試 験成立条件は 「ヘパリンナトリウム」の定量法を準用す

63  る  条 件が満たされないとき,得 られた力価を仮力価として

64  効 力比が約1となるように希釈倍数を見直して,再 度試験を

65 行 う.

66  医 薬品各条の部 ペプロマイシン硫酸塩の条確認試験の項及び

67 定 量法の項を次のように改める.

68ペプロマイシン硫酸塩

69 確 認試験

70  {1)本 品4 nlgを硫酸銅(■)試液5p吸 び水に溶かし,loo

71  mLと する。この液につき,紫 外可視吸光度測定法 〈22ィ)に

72  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

73  照 スペクトル又はベプロマイシン硫酸塩標準品について同様

74  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

75  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.

76 (2)本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 〈225〉のペ

77  -ス ト法により試験を行い,本 品のスペクトルと本品の参照

78  ス ペクトル又はペプロマイシン硫酸塩標準品のスペクトルを

79 `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

80  の 強度の吸収を認める.

81 (3)本 品及びペプロマイシン硫酸塩標準品10 mgを量り,´

82  そ れぞれを水6 mLに 溶かし,硫 酸銅(Ⅱ)五水和物溶液(1→

83  125)05 mLず つを加え,試 料溶液及び標準溶液とする.試

84  料 溶液及び標準溶液10 μLにつき,次 の条件で液体クロマト
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1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20  ペ プロマイシン硫酸塩(C61HttN18021S2・HPSODの量lllg(力

21   fl11)]

22   =ス × 0/6× 1000

23   ル は ペプロマイシン硫酸塩標準品の秤取量lmg(力価)]

"ベ ポタスチンペシル酸塩

グラフイー く201)に より試験を行うとき,試 料溶液から得

た主ピークの保持時間は,標 準溶液から得た主ピ
ークの保持

時間と等しい.

試験条件

検出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相原液,移 動相A,

移動相B,移 動相の送波及び流量は,純 度試験(9の試

験条件を準用する.

{4)本 品の水溶液(1→200)は硫酸塩の定性反応 〈′θ9〉の

(1)及び0)を呈する.

定量法 本 品及びペプロマイシン硫酸塩標準品を乾燥し,そ の

約50 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100 mLとする.こ の液4 mLず つを正確

に量り,そ れぞれに内標準溶液10 mLを正確に加え,移 動相

を加えて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l vL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 標準物質のピ
ーク面積

に対するペプロマイシンのピ
ーク面積の比Cr及び0を 求め

る.

内標準溶液 1 -ア ミノナフタレンの移動相溶液( 1→

20000)

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30111m,長 さ5 cinのステンレス管に22

1111の液体クロマトグラフイ
ー用オクタデンルシリフレ

化シリカグルを充塊する.

カラム温度 :40℃ 付近の
一定温度

移動相 :1-ベ ンタンスルホン酸ナトリウム0.96g及び

エチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウムニ水和物

1.86gを水1000 mLに溶かし,酢 酸(100)5 mLを加え,

アンモニア試液を加えてpH 4.3に調整する。この液

650 mLにメタノール350 mLを加える。

流量 :ペプロマイシンの保持時間が約3分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能 :標準溶液1,Lに つき,上 記の条件で

操作するとき,ペ プロマイシン,内 標準物質の順に溶

出し,そ の分離度は7以上である.

システムの再現性 :標準溶液1ュLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のピ
ーク面積

に対するペプロマイシンのビ
ーク面積の比の相対標準

偏差は1.0%以 下である.

医薬品各条の部 注射用ペプロマイシンの条の次に次の二条を

加える.

ベポタスチンベシル酸塩
Bepotastine Besilate

C21H25CIN203・ C6H603S154706

6)‐4‐“‐[“‐Ch10rophellylDOyridin_2‐ylpmethoxylpipCridm_

l yl}butandc acid

[29θ7∂6イイー倒

56   本 品は定量するとき,換 算した脱水及び1党溶媒物に対し,

57  ベ ポタスチンペシル酸lrit(c"H25CIN203・C6H103S)990～

58  1010%を 含む.

59 性 状 本 品は自色～微黄自色の結品又は結晶性の粉末である.

60   本 品は西F酸(100に極めて溶けやすく,水 又はエタノ
ール

61 (995)に やや溶けにくい.

62   本 品lgを水100 mLに溶かした液のpHは 約3.8である

63 確 認試験

64 (1)本 品の水溶液(1→20000)につき,紫 外可視吸光度測

65  定 法 〈22ィ)に より吸収スペクトルを測定し,本 品のスペク

66  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

67  ト ルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

6S (2}本 品にっき,赤 外吸収スペクトル測定法 〈225)の 奥

69  化 カリウム銑剤法により試験を行い,本 品のスペクトルと本

70  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

ケ1  -波 数のところに同様の強度の吸収を認める1

72 (3)本 品につき,炎 色反応試験(2)〈ノθイ〉を行うとき,緑

73  色 を呈する.

74 (4)本 品30 mgに硝酸ナトリウム0.lg及 び無水炭酸ナト

75  リ ウム0.lgを加えてよく混ぜ合せ,徐 々に強熱する。冷後,

76  残 留物を希塩酸2 mL及 び水10 mLに 溶かし,必 要ならばろ

77  過 し,こ の液に塩化バリウム試液を加えるとき,自 色の沈殿

78  を 生じる.

79 融 点 〈2“)159～ 163℃

80 純 度試験
｀
81 (1)重 金属 〈ノθ7)本 品20gを とり,第 4法により操作

82  し ,試 験を行う.比 較液には鉛標準液2.O mLを加える(10

83  ppm以 下).

84  (2)類 縁物質 本 品10 mgを移動相25 mLに 溶かし,試 料

85  溶 液とする.こ の液l mLを 正確に量り,移 動相を加えて正

86  確 に100 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液

87  20 pLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィ

88  -(2θ ノ〉により試験を行う。それぞれの液の各々のビ
ーク

89  面 積を自動積分法により測定するとき,試 料溶液のベポタス

90  チ ンに対する相対保持時間約2.5のビ
ーク面積は,標 準溶液

91  の ベボタスチンのピーク面積より大きくなく,試 料溶液のベ

92  ポ タスチン及び上記以外のビークの面積は,標 準溶液のベボ

93  タ スチンのビーク面積の1/10よ り大きくない ま た,試 料
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8
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1  溶 液のベポタスチン以外のビニクの合計面積は,標準溶液の

2  ペ ポタスチンのビニク面積より大きくない

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :220 nm)

カラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

pmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクチルシリル化シ

リカゲルを充填する.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :1-ペ ンタンスルホン酸ナトリウム1.OgをpH

3.0のO.05 mo1/Lリン酸二水素カリウム試液/ア セト

ニトリル混液(7:3)に溶かし,1000 mLとする.

流量 :ベポタスチンの保持時間が約6分になるように調

整する

面積測定範囲 :ベンゼンスルホン酸のピークの後からべ

ボタスチンの保持時間の約5倍の範囲

システム適合性

検出の確認 :標準溶液2:5 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20 FLから得たべ

ボタスチンのピーク面積が,標 準溶液のベボタスチン

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20 pLにつき,上 記の条件で

操作するとき,ベ ボタスチ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3000段以上,0.8～

1.5である

システムの再現性 :標準溶液2011Lにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,ベ ボタステンのビーク面

積の相対標準偏差は20%以 下である.

(3)光 学異性体 本 品50 mgを 移動相25 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200 mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準

溶液10 pLずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラ

フイー (2θ′〉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 料溶液のベポ

タスチンに対する相対保持時間約0.9のビーク面積は,標 準

ベボタスチンペシル酸塩鉾 η

55 水 分 (2お)0.1%以 下(0.3g,電量滴定法)

56 強 熱残分 (2ィィ〉 0.1%以下(lθ

57 定 量法 本 品約0.8gを精密に量り,酢酸(100)60 mLに溶かし:

58  0.l moLL過 塩素酸で滴定 〈2 jθ〉する(電位差滴定法).同様

59  の 方法で空試験を行い,補正する.

60  0.l mo1/L過塩素酸l mL

61     =54.71 mg C21H25CIN203・ C6H603S

62 貯 法 容 器 気 密容器.

63ベポタスチンベシル酸塩錠
64  Bepotastine Besilate Tablets

65   本 品は定量するとき,表 示量の950～ 1050%に 対応する

66 ベ ポタステ ンベ シル酸塩 (C21H25CIN203・C6H603S:

67  547_06)を含む.

68 製 法 本 品は「ベポタスチンベシル酸塩」をとり,錠 剤の製法に

69  よ り製する´

70 確 認試験 本 品を粉末とし,「ベポタステンベシル酸塩」2 mg

71  に 対応する量をとり,水 40 mLを加えてよく振り混ぜた後,

72  ろ 過する ろ 液につき,紫 外可視吸光度測定法 〈22ィ)に よ

73  り 吸収スペクトルを測定するとき,波 長260～264 nmに吸

74  収 の極大を示す

75 製 剤均―性 〈̀"〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

76  き ,適 合する.

77   本 品1個をとり,内 標準溶液ア/5 mLを 正確に加えた後,

7 8  1  m L中 にベボタスチ ンベシル酸塩 ( C 2 1 H 2 5 C I N 2 0 3・

79  C6H603S)約 0_4 mgを含む液となるよう
.に
移動相を加えて7

80  mLと し,10分 間激しく振り混ぜ,孔 径0.45 μm以 下のメン

81  ブ ランフィルターでろ過する.初 めのろ液5 mLを除き,次

82  の ろ液2 mLを量り,移 動相を加えて10 mLと し,試 料溶液

83  と する 以 下定量法を準用する

84  ベ ボタスチンベシル酸塩(C21H25CIN203・C6H603S)の量

85  伍 ∂
86   =ス × o/6× 7/50

87   ″ 眈 脱水及び脱溶媒物に換算した定量用ベポタスチンベ

88    シ ル酸塩の秤取量lm♪

89   内 標準溶液 パ ラオキシ安息香酸エデルのアセトニトリル

90     溶 液(1→4500

91 溶 出性 〈̀ノθ〉 試験液に水900 mLを 用い,パ ドル法により,

92  毎 分50回転で試験を行うとき,本 品の30分間の溶出率は

93  85%以 上である.

94   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

95  20 mL以 上をとり,孔 径0.45メm以 下のメンプランフィルタ

96  -で ろ過する.初 めのろ液10 mLを 除き,次 のろ液 /mL

97 を 正確 に量 り,l mL中 にベポタスチ ンベシル酸塩

98 (C21H25CIN203・ C6H6039約2.2 Fgを含む液となるように移

99  動 相を加えて正確にア
′
mLと し,試 料溶液とする.別 に定

100  量 用ベポタスチンベシル酸塩(別途 「ベポタスチンペシル酸

101  塩 」と同様の方法で水分 〈2ィ8〉及び残留溶媒を測定してお

102  く )約01l gを精密に量り,水 に溶かし,正 確に10o mLとす

36
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44

45
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47

48

49

50

51

52

53

35  溶 液のベポタスチンのピーク面積より大きくない

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制定波長 :225 nω

カラム :内径6.Om面 ,長 さ15 cmのステンレス管に5

B理の液体クロマトグラフィ
ー用β一シクロデキスト

リン結合シリカゲルを充填する

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :0.02 mollLリン酸二水素カリウム試液/ア セト

ニトリル混液(3:1)

流量 :ベボタスチンの保持時間が約17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 BLにつき,上 記の条件で

操作するとき,ベ ボタステ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3000段以上,o.8～

15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,ベ ポタスチンのピーク面

積の相対標準偏差は50%以 下である.

54 (4)残 留溶媒 別 に規定する



″ ポリツルベート80

1  る 。この液l mLを正確に量り,水 を加えて正確に100 mLと

2  す る。この液2 mLを正確に量り,移 動相を加えて正確に10

3  mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液50 pLず

4  つ を正FiCにとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィ
ー

5  (2θ ′)に より試験を行い,そ れぞれの液のベボタステンの

6  ピ ーク面積ん及ふヽ を測定する.

7  ベ ボタスチンベシル酸塩(C21H25CIN203°C6H603S)の表示量

8  に 対する溶出率(%)

9   =M X И T/ム × 7′/7X1/σ X9/5

lo   型 眈 脱水及び脱溶媒物に換算した定量用ベポタスチンペ

11    シ ル酸塩のFT7取量(mp

12  θ :1錠 中のベボタスチンペシル酸塩(C21H25CIN203・

13    C6H600S)の表示量(mθ              ,

52    移 動相 :1-ベ ンタンスルホン酸ナトリウムのpH 3.0の

53     0.05 mo1/Lリ ン酸二水素カリウム試液/ア セトニトリ

54         ル混液(7:3)溶液(1→1000)

55    流 量 :ベボタスチンの保持時間が約6分になるように調

66     整 する.

57   シ ステム適合性

58    シ ステムの性能 :標準溶液20 FLにつき,上 記の条件で

59     操 作するとき,ベ ボタステン,内 標準物質の順に溶出

60     し ,そ の分離度は5以上である.

61    シ ステムの再現性 :標準溶液20 μLにつき,上 記の条件

62     で 試験を6回線り返すとき,内 標準物質のピ
ーク面積

63     に 対するベボタスチンのピーク面積の比の相対標準偏

64     差 は10%以 下である.

65 貯 法 容 器 気 密容器.

66  医 薬品各条の部 ポリツルベート80の条を次のように改める.

67ポ リソルベート80
68 PoWsoll・bate 80

69   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

70  各 条である

71   な お,三 薬局方で調和されていない部分は 「
・
 .」 で四むことに

72  よ り示す

73

74

75

76

77

78

79

80

81

82

83

84

85

86

87

88

89

90

91

92

98

94

95

96

97

98

99

本品は,主 としてオレイン酸からなる脂肪酸でソルビト
ー

ル及び無水ソリレビトールを部分エステル化した混合物にエチ

レンオキシトを付加重合したものである。ソルビト
ール及び

無水ツルビトールそれぞれ1モル当たりのエチレンオキシド

の平均付加モル数は約20である.

性状 本 品は無色γ帯褐黄色の澄明又はわずかに乳濁した油状

の液である

本品は水,メ タノール,エ タノール09D又 は酢酸エチル

と混和する.

本品は脂肪油又は流動パラフィンにほとんど溶けない。

粘度 :約400 mPa・s(25℃)

比重 ′∬:約1.10

確認試験 脂 肪酸含量比に適合する.

脂肪酸含量比 本 品0.10gを25 mLの フラスコに入れ,水 酸化

ナトリウムのメタノール溶液(1→50)2 mLに 溶かし,還 流

冷却器を付け,30分 間加熱する.冷 却器から三フッ化ホウ

素 。メタノール試液2.O mLを加え,30分 間加熱する.冷 却

器からヘプタン4 mLを加え,5分 間加熱する.冷 後,塩 化ナ

トリウム飽和溶液100 mLを 加えて約15秒間振り混ぜ,更 に

上層力`フラスコの首部にくるまで塩化ナトリウム飽和溶液を

加える.上 層2 mLを とり,水 2 mLず つで3回洗い,無 水硫

酸ナトlJウムで乾燥し,試 料溶液とする.試 料溶液及び脂肪

酸メチルエステル混合試液l FLにつき,次 の条件でガスク

ロマトグラフイー く2″)に より試験を行う.1旨肪酸メチル

エステル混合試液のクロマトグラムを用いて試料溶液のクロ

マトグラムの各々のビァクを同定する.更 に試料溶液の各々

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
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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50■Lにつき,上記の条件で

操作するとき,ベ ボタスチンのピ
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50ュLにつき,上 記の条件

で試験を6回線り返すとき,ベ ポタスチンのビ
ーク面

積の相対標4Lllil差は1.5%以 下である.

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 ベ ボタスチンペシル酸塩(C21H25CIN203・C6H603S)

約10 mgに対応する量を精密に量り,内 標準溶液5 nDLを正

確に加え,移 動相20 mLを 加えて10分間激しく振り混ぜた

後,7L径 045 Fm以 下のメンプランフィルタ
ーでろ過する.

初めのろ液5 mLを除き,次 のろ液2 mLを 量り,移 動相を加

えてlo nlLとし,試 料溶液とする。別に定量用ベボタスチン

ペシル酸塩(別途 「ベボタスチンペシル酸塩」と同様の方法

で水分 (2イめ 及び残留溶媒を測定しておく)約20 mgを精密

に量り,内 標準溶液10 mLを正確に加えた後,移 動相を加え

て溶かし,50 mLと する.こ の液?mT,を 量り,移 動相を加

えてlo mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液

20 pL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
ーク面積に対するベボタス

チンのビーク面積の比0及 び傘を求める。

ベポタステンペシル酸塩(C21H25CIN203・C6H603S)の量

(mθ

=M× 0/6× 1/2

型眈 脱水及び脱溶媒物に換算した定量用ベボタスチンペ

シル酸塩の秤取量伍♪

３９

４０

４．

　

４２

４３

44   内 標準溶液 パ ラオキシ安息香酸エチルのアセトニトリル

45       溶 液(1-)4500)

46   試 験条件

47    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :260 nm)

48    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

49     Fmの 液体クロマトグラフイー用オクチルンリル化シ

50     リ カゲルを充填する

51    カ ラム温度 :40℃付近の
一定温度



1  り 脂肪酸含量比を求めるとき,ミ リステン酸は5.0%以 下,

2  ノ リヽレミチン酸は 16.0%以 下, ノヽリレミトレイン酸は8.0%以

3  下 ,ス テアリン酸は6.0%以 下,オ レイン酸は58_0%以 上,

4  リ ノール酸は18.0%以下及びリル ン酸は4_0%以 下である.

5   試 験条件

6    検 出器 :水素炎イオン化検出器

7    カ ラム :内径0.32 mm,長 さ30mの フューズドシリカ

8     管 の内面にガスクロマトグラフィー用ポリエチレング

9     リ コール20Mを厚さ0.5pmで 被覆する

10.  カ ラム温度 :80℃ 付近の一定温度で注入し,そ の後,

11     毎 分10℃ で220℃ まで昇温し,220℃ を40分間保持

12     す る

13    注 入口温度 :250℃付近の一定温度

14    検 出器温度 :250℃付近の一定温度

15    キ ャリヤーガス :ヘリウム

16    流 量 :50 cm/秒

17   シ ステム適合性

18    検 出の確認 :下記の表の組成の脂肪酸メチルエステル混

19     合 物050gを ヘプタンに溶かし500 mLと し,シ ステ

20     ム 適合性試験用溶液とする.こ の液1_O mLを量り,

21     ヘ プタンを加えて10.O mLとする.こ の液11ルにつき,

22     上 記の条件で操作するとき,ミ リスチン酸メチルの

23     SN比 は5以上である。

24
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34

35

86

37

38

39

システムの性能 :システム適合性試験用溶液l μLにつ

き,上 記の条件で操作するとき,◆ステアリン酸メチ

ル,オレイン酸メチルの順に流出し,。その分離度は
1.8以上であり,ス テアリン酸メチルのピークの理論

段数は30000段以上である.

◆酸価 〈ノ′′〉 2.0以下.た だし,溶 媒としてエタノール(95)

を用いる.◆

けん化価 本 品約4gを精密に量り,250 mLの ホウケイ酸ガラ

ス製フラスコに入れ,0.5 mo1/L水酸化カリウム ・エタノー

ル液30 mLを 正確に加え,更 に2～3個のガラスピーズを入

れる.こ れに還流冷却器を付け,60分 間加熱する フ ェノ

ールフタレイン試液l mL及びエタノール(99.5)50 mLを加

え,直 ちに05 mo九 塩酸で滴定 〈25θ〉する。同様の方法で

空試験を行う.次 式によりけん化価を求めるとき,そ の値は

45～55である.

けん化価=(′―D× 2805/27

本品の秤取量(gl

′:空試験における0 5 mo1/L塩酸の消費量GD

b:本 品の試験における0.5 mo1/L塩酸の消費量(mD

水酸基価 本 品約2gを精密に量り,150 mLの 丸底フラスコに

ポリソリレベー‐卜80 θ f

入れ,無 水酢酸 ・ピリジン試液5 mLを正確に加え, これに

空気冷却器を付け,水 浴中の水面が絶えずフラスコ中の液面

より約2.5 cm上にくるように浸して1時間加熱する.フ ラス

コを水浴から取り出し,冷 後,冷 却器から水5 mLを加える.

液に曇りが現れた場合には,そ の曇りが消えるまでビリジン

を加え,そ の量を記録する。フラスコを振り動かし,水 浴中

で再び10分間加熱する。フラスコを水浴から取り出し,冷

後,冷 却器及びフラスコの壁面を中和エタノール5 mLで 洗

い込み,0.5 mo比 水酸化カリウム ・エタノール液で滴定

〈25θ〉する(指示薬 :フェノールフタレイン試液02 mD.

同様の方法で空試験を行う。次式により水酸基価を求めると

き,そ の値は65～80である.

水酸基価=(′一D× 28.05/″ +酸 価

″:本品の秤取量(∂

′:空試験における015m赫 酸化カリウム ・エタノール

液の消費量衡D

わ:本品の試験における0_5 mdL水 酸化カリウム・エタノ
ール液の消費量伍Ll

純度試験
◆(1)重 金属 〈′θの 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).◆

(2)エ チレンオキシド及び1,4-ジオキサン 本 品1.00g

を正確に量り,10 mLの ヘッドスペース用バイアルに入れ,

水20 mLを 加え,直 ちにフッ素樹脂で被覆したシリコーン

ゴム製セプタムをアルミニウム製のキャップを用いてバイア

ルに固定して密栓する.バ イアルを注意して振り混ぜた後,

内容物を試料溶液とする 別 にエチレンオキシドをジクロロ

メタンに溶かし,l mL中 に50 mgを含むように調製した液

05 mLを とり,水 を加えて50.O mLとする こ の液を室温

になるまで放置した後,そ の1_O mLをとり,水 を加えて

250.O mLとし,エ チレンオキシド原液とする.ま た,1,4-

ジオキサン1_O mLを量り,水 を加えて200.O mLとする。こ

の液1.OmLを 量り,水 を加えて100_O mLとし,1,4-ジ オキ

サン原液とする エ チレンオキシド原液60 mL及 び1,4-ジ

オキサン原液2_5 mLを量り,水 を加えて25_O mLと し,エ

チレンオキシド・1,4-ジオキサン標準液とする.本 品100

gを正確に量り,10 mLの ヘッドスペ
ース用バイアルに入れ,

エチレンオキシド・1,4-ジオキサン標準液2.O mLを加え,

直ちにフッ素樹脂で被覆したシリコーンゴム製セプタムをア

ルミニウム製のキャップを用いてバイアルに固定して密栓す

る バ イアルを注意して振り混ぜた後,内 容物を標準溶液と

する。試料溶液及び標準溶液のそれぞれにつき,次 の条件で

ガスクロマトグラフィー 〈2θ2)の ヘッドスペース法により

試験を行う.次 式によリエチレンオキシド及び1,4-ジオキ

サンの量を求めるとき,そ れぞれl ppm以下及び10 ppm以

下である.

エチレンオキシドの量●pD=2× 60× 4/銑 一幻

αO:標 準溶液に添加されたエチレンオキシド濃度

“g/mLl

ん :試料溶液のエチレンオキシドのピーク面積

ん :標準溶液のエチレンオキシドのビーク面積
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″ マプロチリン塩酸塩

1,4-ジオキサンの量Opm)=2× 1.03×6× 4'/Cイ
ー

』

arD:標ЦL溶液に添加された1,4-ジオキサン濃度“g/mLl

l.03:1,4-ジ オキサンの密度(g/mD

ム
′
:試料溶液の1,4-ジオキサンのビ

ーク面積

為
′
:標準溶液の1,4-ジオキサンのビ

ーク面積

ヘッドスペース装置の操作条件

バイアル内平衡温度 :80℃ 付近の
一定温度

バイアル内平衡時間 :30分問

キャリヤーガス :ヘリウム

試料注入量 :1.OmL

試験条件

検出器 :水素炎イオン化検出器

カラム :内径053 mm,長 さ50mの フュ
ーズドシリカ

管の内面にガスクロマトグラフイ
ー用5%ジ フエニ

ル ・95%ジ メチルポリシロキサンを厚さ5 μmで 被概

する

カラム温度 :70℃ 付近の=定 温度で注入し,そ の後,

毎分10℃ で250℃ までJ7・温し,250℃ を5分間保持す

る.

注入口温度 :85℃ 付近の
一定温度

検出器温度 :250℃ 付近の
一定温度

キャリヤーガス :ヘリウム

流量 :毎分4.OmL

スプリット比 :1,3.5

システム通合性

システムの性能 :アセトアルデヒド0.100gを量り,100

mLのメスフラスコに入ね,水 を加えて100 mLとす

る。この液1.0 1lLを量り,水を加えて100 0 nlLとす

る。この液20 mL及 びエチレンオキシド原液20 mL

をそれぞれ量り,10 mLの ベットスペ
ース用バイアル

に入れ,直 ちにフッ素樹脂で被覆したシリコ
ーンゴム

製セプタムをアルミニウム製のキャップを用いてバイ

アルに固定して密栓する.バ イアルを注意して振り混

ぜた後,内 容物をシステム適合性試験用溶液とする.

◆標準溶液及び◆システム適合性試験用溶液につき,

上記の条件で操作するとき,ア セトアルデヒド,エ チ

レンオキシド,1,4-ジ オキサンの順に流出し,ア セ

トアルデヒドとエチレンオキシドの分離度は2.0以上

である

(3)過 酸化物価 本 品約10gを 精密に量り,100 mLの ビ

ーカーに入れ,酢 酸(100)2o mLに 溶かす。この液に飽和ヨ

ウ化カリウム溶液l mLを加え,1分 間放置する.新 たに煮沸

して冷却した水50 mLを加え,マ グネチックスタ
ーラーでか

き混ぜながら,0.01 mo17Lチ オ硫酸ナトリウム液で滴定

く25θ〉する(電位差滴定法).同 様の方法で空試験を行い,補

正する.次 式により過酸化物価を求めるとき,そ の値は10.0

以下である.

過酸化物価=(a― D X 10/″

53    の 消費量lmD

54   b:空 試験における0.01 mdLチ オ硫酸ナトリウム液の消

55    費 量(mLl

66 水 分 く2.`8)3.0%以 下(lg,容 量滴定法,直 接滴定).

57 強 熱残分 あ らかじめ石英製又は白金製のるつぼを30分問赤

58  熱 し,デ シケーター(シリカゲル又は他の適切な乾燥剤)中で

59  放 冷後,そ の質量を精密に量る.本 品2.00gをるつばに入れ,

60  表 面が平らになるように広げた後,100～ 105℃ で1時間乾

61  燥 し,◆更になるべく低温で徐々に加熱して,試 料を完全に

62  炭 化させる。。次いで電気炉に入れ,恒 量になるまで600±

63  25℃ で強熱した後,る つぼをデシケ
ーター中で放冷し,そ

64  の 質量を精密に量る.操作中は,炎をあげて燃焼しないょう

65  に 注意する.強熱の後でも残留物中に黒色粒子が認められる

66  場 合には,残 留物に熱湯を加え,定 量分析用ろ紙を用いてろ

67  過 し,残 留物をろ紙と共に強熱する。これにろ液を加えた後,

68  注 意深く蒸発乾固し,恒 1■になるまで強熱する.残 分の量は

69  0.25%以 下である.

70 貯 法                    `

71  保 存条件 遮 光して保存する

72  容 器 気 密容器.

73  医 薬品各条あ部 マプロチリン塩酸塩の条性状の項を次のよう

74 に 改める。

75マプロチリン塩酸塩

性状 本 品は自色の結晶性の粉末である

本品はメ`タノール又は酢酸(100)にやや溶けやすく,エ タ

ノーール(9915)にヽンでD溶けにくく, /1(に溶けにくい.

融点 :約244℃(分解).

本品は結晶多形が認められる.

81  医 薬品各条の部 D―マンニトールの条 CAS番 号の項の次に国

82 際 調和の項を加え,基原の項以下を次のように改める.

83D~マ ンニトール

84   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

85  各 条である.

86   な お,三 薬局方で調和されていない部分は 「
・
 .」 で囲むことに

87 ,よ り示す。

88   本 品は定量するとき,換 算した乾燥物に対し,D~マ ンニ

89  ト ール(CGH1400 97.0～102.0%を含む.

90 ◆性状 本 品は自色の結晶,粉 末又は粒で,味 は甘く,冷 感が

91  あ る.

92   本 品は水に溶けやすく,エ タノール(99.5)にはとんど溶け

93   な い

:: 難鷺影影ふ墨ζt萌lFけ
る.(

96 確 認試験 本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 (225〉の

97  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

98  本 品の参照スペクトル又はD―マンニト
ール標準品のスペク

51   '7:本 品の秤取量0

52   a:本 品の試験における0.01 mo1/Lチオ硫酸ナトリウム液



1  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

2  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

3  差 を認めるときは,本 品及びD―マンニトール標準品25mし

4  ず つをそれぞれガラス容器にとり,水 0.25 mLを加え,加熱

5  せ ずに溶かした後,得 られた澄明な溶液を出力600～700ワ

6  ッ トの電子レンジを用い,20分 間乾燥するか,又 は乾燥器

7  に 入れ,100℃ で1時間加熱した後,引 き続いて徐々に減圧

8  し て乾燥する.得 られた粘着性のない,自 色～微黄色の粉末

9  に つき,同様の試験を行うとき,両 者のスペクトルは同一波

10  数 のところに同様の強度の吸収を認める。

11 融 点 (26θ〉 165～170℃

12 純 度試験

13 (1)溶 状 本 品5.Ogを水に溶かし,50 mLと した液は澄

14  明 であり,こ の液の澄明性は水と同じか,又 はその濁りの度

15  合 は比較乳濁液 I以下であり,そ の色は次の比較液より濃く

16  な い.

17   比 較液 :塩化コバルト(I)の色の比較原液3.O mL,塩化鉄

18   (Ⅲ )の色の比較原液30 mL及 び硫酸銅(Ⅱ)の色の比較原

19   液 2_4 mLをとり,薄 めた希塩酸(1→10)を加えて1000

20    mLと する.

21  ◆ (2)重 金属 〈Fθの 本 品50gを とり,第 1法により操作

22  し ,試 験を行う.比 較液には鉛標準液2.5 mLを加える(5

23   ppm以 下).◆

24 {3)ニ ッケル 本 品10.Ogに2 mo1/L酢酸試液30 mLを加

25  え て振り混ぜた後,水 を加えて溶かし,正 確に100 mLとす

26  る .ピ ロリジンジチオカルバミン酸アンモニウム飽和溶液

27 (約 10g/Lu 20 mL及 び水飽和4-メ チルー2-ベ ンタノン

28  10.O mLを 加え,光 を避け,30秒 問振り混ぜる.こ れを静置

29  し て4-メ チルー2-ペ ンタノン層を分取し,試 料溶液とす

30  る .別 に本品10.Ogずつを3個の容器に入れ,そ れぞれに2

31  mO1/L酢 酸試液30 mLを加えて振り混ぜた後,水 を加えて溶

32  か し,原 子吸光光度用ニッケル標準液05 mL,1.0遺 及び

33  1.5 mLを それぞれ正確に加え,水 を加えてそれぞれ正確に

34  100 mLと する.以 下試料溶液と同様に操作し,標 準溶液と

35  す る.Bllに本品を用いず,試 料溶液と同様に操作して得た4

36  -メ チルー2-ベ ンタノン層を空試験液とする 試 料溶液及

37  び 標準溶液につき,次 の条件で原子吸光光度法 〈223)の標

38  準 添加法により試験を行う。空試験液は装置のゼロ合わせに

39  用 い,ま た測定試料の切替え時,試 料導入系を水で洗浄した

40  後 ,吸 光度の指示が0に戻っていることの確認に用いる.ニ

41  ッ ケルの量はl ppm以下である.

42   使 用ガス :

43    可 燃性ガス ア セチレン

44    支 燃性ガス 空 気

45   ラ ンプ :ニッケ,レ中空陰極ランプ

46     波 長 :232.Onm

47 (4)類 縁物質 本 品0.50gを水に溶かし,正 確に10 mLと

48  し ,試 料溶液とする.こ の液2 mLを 正確に量り,水 を加え

49  て 正確に100轟Lと し,標準溶液(1)とする.こ の液0_5 mLを

50  正 確に量り,水 を加えて正確に20 mLと し,標 準溶液(2)と

51  す る 試 料溶液,標 準溶液(1)及び標準溶液② 20山 ずつを

52  正 確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィー 〈2θノ〉に

53  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

54  分 法により測定するとき,試 料溶液のD― マンニトールに対

D― マンニ トール  &,

55  す る相対保持時間約1_2のD― ソルビトールのピーク面積は,

56  標 準溶液(1)のD―マンニトールのピーク面積より大きくなく

57 (2.0%以 下),試 料溶液の相対保持時間約0.69のマルチトー

58  ル 及び相対保持時間約0.6及び約0.73のイソマルトのビーク

59  の 合計面積は,標 準溶液(1)のD―マンニトァルのビーク面積

60  よ り大きくなく0.0%以 下),試 料溶液のD― マンニ トール

61  及 び上記以外のピークの面積は,標 準溶液(2のD―マンニト

62  -ル のピーク面積の2倍より大きくない(0.1%以 下)ま た,

63  試 料溶液のD―マンニトール以外のビークの合計画積は,標

64  準 溶液(1)のD― マンニトールのピーク面積より大きくない

65 (2.0%以 下).た だし,標 準溶液0)のD―マンニトールのビ

66  -ク 面積以下のピークは用いない10.05%以下).

67   試 験条件

68    検 出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は定量法

69     の 試験条件を準用する.

70    面 積測定範囲 :D― マンニトールの保持時間の約15倍

71     の 範囲

72   シ ステム適合性

73    シ ステムの性能は定量法のシステム適合性を準用する

74    ◆ 検出の確認 :標準溶液(2)20ゴ 」から得たD―マンニト

75     -ル のビーク面積が,標 準溶液(1)のD―マンニトール

76     の ビーク面積の1.75～325%に なることを確認する.

77    シ ステムの再現性 :標準用液(1)2011Lにつき,上 記の条

78     件 で試験を6回繰り返すとき,D― マンニトールのビ

79     -ク 面積の相対標準偏差は1_0%以 下である.◆

80(5)ブ ドウ糖 本 品70gに 水13 mLを 加えた後,フ ェニリ

81  ン グ試液40 mLを 加え,3分 間穏やかに煮沸する 2分 間放

82  置 して酸化銅(I)を沈殿させ,上 澄液をろ材面上にケイソウ

83  土 の薄い層を形成させた酸化銅ろ過用ガラスろ過器又はガラ

84  ス ろ過器(G41を用いてろ過し,更 にフラスコ内の沈殿を50

85  ～ 60℃ の温湯で洗液がアルカリ性を呈しなくなるまで洗い,

86  洗 液は先のガラスろ過器でろ過し,こ れまで得られたろ液は

87  全 て捨てる 直 ちにフラスコ内の沈殿を硫酸鉄(Ⅲ)試液20

88  mLに 溶かし, これを先のガラスろ過器を用いてろ過した後,

89  水 15～20 mLで 洗い,ろ 液及び洗液を合わせ,80℃ で加熱

90  し ,002 mo1/L過 マンガン酸カリウム液で滴定 く25θ〉する

91  と き,そ の消費量は3.2 mL以下である.た だし,滴 定の終

92  点 は,緑 色から淡赤色への色の変化が少なくとも10秒間持

93  続 するときとする(プドウ糖として0.1%以 下).

94 導 電率 (2'ハ 本 品20.Ogに新たに煮沸して冷却した蒸留水

95  を 加え,40～ 50℃ に加温して溶かし,水 を加えて100 mL

96  と し,試 料溶液とする.冷 後,試 料溶液をマグネチックスタ

97  -ラ ーでゆるやかにかき混ぜながら25±0.1℃で試験を行い,

98  導 電率を求めるとき,20 pS・cm・
1以
下である.

99 乾 燥減量 (2イノ〉 0.5%以 下(lg,lo5℃ ,4時 間)

100 定 量法 本 品及びD― マンニ トール標準品(別途本品と同様の

101  条 件で乾燥減量 〈2イノ〉を測定しておく)約05gず つを精密に

102  量 り,そ れぞれを水に溶かし,正 確に10 mLとし,試 料溶液

103  及 び標準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液20』 ずつを正

104  確 にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィー (2θ′)に よ

105  り 試験を行い,そ れぞれの液のD―マンニトールのビーク面

106  積 ノ4T及びムを測定する

107  D―マンニトールの量(υ=ス ×ん/ム
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ク メキシレチン塩酸塩

1   ″ 懺 乾燥物に換算したD~マ ンニト
ール標準品の秤取量

2   (♪

49  ペ クトルに差を認めるときは,本 品をエタノ
ール05)から再

50  結 晶し,結 晶をろ取し,乾 燥したものにつき,同 様の試験を

51  行 う.

52  医 薬品各条の部 メキタジンの条の次に次の
一条を加える。

53メ キタジン錠
54   Mequitazine Tablets

55   本 品は定量するとき,表 示量の95.0～105.0%に 対応する

56  メ キタジン(C'OH2N2S:322.47)を含む.

57 製 法 本 :鴇は 「メキタジン」をとり,錠 剤の製法により製する。

58 確 認試験 本 品を粉末とし,「 メキタジン」3 mgに対応する

59  量 をとり,エ タノール05)50 mLを 加えてよく振り混ぜた

60  後 ,エ タノール(95)を加えて100 mLと する。この液を必要

61  な らば遠心分Allし,上 澄液を孔径0.5 pm以下のメンプラン

62  フ ィルターでろ過する 初 めのろ液10 mLを除き,次 のろ液

63  4 mLに エタノール(95)を加え251■Lと した液につき,紫 外

64  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

65  と き,波 長253～257 nm及 び301～31l nmに 吸収の極大を

66  示 す、

67 製 剤均―性 〈̀″〉 次の方法により含量均
一性試験を行うと

68  き ,適 合する.

69   本 品1個をとり,メ タノール/水 混液(4:3)50 mLを 加え,

70  超 音波処理により粒子を小さく分散させる.こ の液をよく振

71  り 混ぜた後,メ タノールを加えて正確に100 11nLとする.こ

72  の 液を必要ならば遠心分離し,上 澄液を孔径0.5口m以 下の

73  メ ンプランフイルターでろ過する。初めのろ液10 mLを除き,

74 次 のろ液 1/mLを 正確に量り,l mL中 にメキタジン

75 (CJ,H22N=S)約48 pgを含む液となるようにメタノールを加

76  え て正確に′
'mLと
し,試料溶液とする。以下定J■法を準

77  用 する.

78  メ キタジン(CmH2』ヾ2S)の量G℃l

79   =M× ノ4T/ム × 7′/7× 1/50

80   2い 定量用メキタジンの秤取量缶θ

81 溶 出性 〈̀ノθ〉 試験液に溶出試験第2液900 mLを 用い,パ ド

82  ル 法により,毎 分50回転で試験を行うとき,本 品の45分間

83  の 溶出率は70%以 上である.

84   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

85  20 mL以 上をとり,孔 径0.5 μm以 下のメンプランフィルタ

86  -で ろ過する.初 めのろ液10 mLを 除き,次 のろ液 7 mLを

87  正 確に量り,l mL中 にメキタジン(C20H22N2S)約3.3 pgを含

88  む 液となるように試験液を加えて正確にア
′
mLと し,試 料

89  溶 液とする.別 に定量用メキタジンを酸化リン6りを乾燥剤

90  と して60℃ で3時間減圧乾燥し,そ の約15 mgを精密に量り,

91  メ タノール50 mLに 溶かし,試 験液を加えて正確に100 mL

92  と する.こ の液5 mLを 正確に量り,試 験液を加えて正確に

93  200 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液につ

94  き ,試 験液を対照とし,紫 外可視吸光度測定法 く22イ)に よ

95  り 試験を行い,波 長253 nmにおける吸光度ИT及ふゝを測定

96  す る.

試験条件

検出器 :一定温度に維持した示差屈折計(例えば40℃ )

カラム :内径7.8 mm,長 さ30 cmのステンレス管にジ

ビニルベンゼンで架7hCさせたポリスチレンにスルホン

酸基を結合した9 μmの 液体クロマトグラフイ
ー用強

酸性イオン交換樹脂傑 橋度 :8%)(Ca型 )を充坂する.

カラム温度 :85±2℃

移動相 :水

流量 :毎分0.5 mL価
―マンニトールの保持時間約20

分)

システム適合性

システムの性能 :本品0.25g及め
―ソルビトール0.25

gを水に溶かし,10 mLと し,シ ステム適合性試験用

溶液(1)とする。マルチトール0.5g及びイソマルト0.5

gを水に溶かし,100 mLと する こ の液2 mLに水を

加えて10 mLと し,シ ステム適合性試験用溶液(2)と

する。システム適合性試験用溶液(1)及びシステム適

合性試験用溶液(2)それぞれ20 FLにつき,上 記の条件

で操作するとき,イ ソマルト(1番目のビ
ーク),マ ル

チトール,イ ソマルト(2番目のビ
ーク),D― マンニト

ール,D― ソルビト
ールの順に溶出し,D― マンニト

ールに対するイソマルト(1番目のビ
ニク),マ ルチト

ール,イ ソマルト(2番目のピ
ーク)及びD―ソルビト

ー

ルの相対保持時間は,約 0.6,約0.69,約0.73及び約

12であり,ま た,D― マンニト
ールとD―ソルビトー

ルの分All度は2.0以上である.マ ルチト
ールとイソマ

ルトの2番目のビークはIIなることがある.

●システムの再現性 :標4L溶液20 FLにつき,上 記の条

件で試験を6回繰り返すとき,D― マンニト
ールのビ

ーク面積の相対標4L偏差は1.0%下 である.。

容器 密 閉容器.◆

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33 ◆貯法

34  医 薬品各条の部 メキシレチン塩酸塩の条性状の項及び確認試

38 験 の項0)の目を次のよう:こ改める.

36メ キシレチン塩酸塩

37 性 状 本 品は自色の粉末である.

38   本 品は水又はエタノ
ール(95)に溶けやすく,ア セトニトリ

39    'レにシ容|ナにくい.

40   本 品は0.01 moυL塩酸試液に溶ける.

41   本 品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない.

42   本 品は結晶多形が認められる.

43 確 認試験

44 (2}本 品を乾燥し,赤 外吸収スペクトル測定法 〈225)の

45  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

46  本 品の参照スペクトル又は乾燥したメキシレチン塩酸塩標準

47  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

48  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



1  メ キタジン(C20H22N2S)の表示量に対する溶出率(%)

2   =必 ×ん/ム × 7′/7× 1/σ ×45/2

3   』‰:定量用メキタジンの秤取量lm♪

4   σ :1錠中のメキタジン(CmH22N2S)の表示量伍θ

5 定 量法 本 品20個以上をとり,そ の質量を精密に量り,粉 末

6  と する.メ キタジン(C20H22N2S)約3 mgに対応する量を精密

7  に 量り,メ タノール/水 混液(4:3)50 mTJを加え,よ く振

8  り 混ぜた後,メ タノールを加えて正確に100 mLとする。こ

9  の 液を必要ならば遠心分離し,上 澄液を孔径0.511m以下の

10  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,

11  次 のろ液4 mLを 正確に量り,メ タノ
ールを加えて正確に25

12  mLと し,試 料溶液とする 別 に定量用メキタジンを酸化リ

13  ン 6)を 乾燥剤として60℃ で3時間減圧乾燥し,そ の約24

14  mgを 精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に50 mLとす

15  る .こ の液l mLを正確に量り,メ タノールを加えて正確に

16  100 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液につ

17  き ,紫 外可視吸光度測定法 〈22イ〉により試験を行い,波 長

18  254 nmに おける吸光度ん及びムを測定する

19  メ キタジン(C20H22N2S)の量lmgl=M× ノ4T/ム × 1/8

20   2い 定量用メキタジンの秤取量伍 g)

21 貯 法

22  保 存条件 遮 光して保存する

23  容 器 気 密容器.

24  医 薬品各条の部 メコバラミンの条基原の項及び性状の項を次

25 の ように改める.

26メ コバラミン

27   本 品は定量するとき,換 算した脱水物に対し,メ コバラミ

28  ン (C63H91CON13014P)98.0～101.0%を含む.

29 性 状 本 品は暗赤色の結晶又は結晶性の粉末である.

30   本 品は水にやや溶けにくく,エ タノール(99.5)に溶けにく

31  く ,ア セ トニ トリルにはとんど溶けない

本品は光によって分解する.

33  医 薬品各条の部 メコバラミンの条の次に次の一条を加える。

34メ コバラミン錠
35   Mecobalanlin Tablets

36   本 品は定量するとき,表 示量の92_0～108.0%に 対応する

37  メ コバラミン(C63H91CON13014P:1344.38)を含む

38 製 法 本 品は 「メコバラミン」をとり,錠 剤の製法により製す

39  る ´

40 確 認試験

41 (11 本 操作は光を避け,遮 光した容器を用いて行う。本品

42  を 粉木とし,「 メコバラミン」l mgに 対応する量をとり,

43  pH 20の 塩酸 ・塩化カリウム緩衝液10 mLを 加え,超 音波

44  処 理した後,pH 20の 塩酸 ・塩化カリウム緩衝液を加えて

メコパラミン錠 堕

45  20 mLと する.こ の液を遠心分離し,上 澄液を孔径0.8 Pm

46  以 下のメンプランフィルターでろ過する。ろ液につき,紫 外

47  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

48  と き,波 長262～266 nm,303～ 307 nm及 び461～465 nm

49  に 吸収の極大を示す.

50 (2)本 操作は光を避け,遮 光した容器を用いて行う。本品

51  を 粉末とし,「 メコバラミン」l mgに対応する量をとり,

52  pH 7.0の リン酸塩緩衝液10 mLを 加え,超 音波処理した後,

5,  pH 70の リン酸塩緩衝液を加えて20 mLと する.こ の液を

54  遠 心分離し,上 澄液を孔径0.81m以 下のメンプランフィル

55  タ ーでろ過する.ろ 液につき,紫 外可視吸光度測定法

56 〈 22イ)に より吸収スペクトルを測定するとき,波 長264～

57  268 nm,339～ 343 nm及び520～524 nmに吸収の極大を示

58    す

59 製 剤均―性 〈̀″〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

60  き ,適 合する。

61   本 操作は光を避け,遮 光した容器を用いて行う。本品1個

62  を とり,水 ア/5 mLを 加えて崩壊させる。l mL中にメコバ

63  ラ ミン(C63H91CONぉ014P)約25 μgを含む液となるようにメ

64  タ ノールを加え,正 確に/mLと する.5分 間振り混ぜた後,

65  10分 間以上静置する 上 澄液を孔径0.45 pm以下のメンプラ

66  ン フィルターでろ過し,初 めのろ液5 mLを 除き,次 のろ液

67  を 試料溶液とする 別 にメコバラミン標準品(別途 「メコバ

68  ラ ミン」と同様の方法で水分 く2ィ∂)を 測定しておく)約25

69  mgを 精密に量り,水 に溶かし,正 確に100 mLとする.こ の

70  液 5 mLを正確に量り,水 5 mLを 加え,メ タノールを加えて

71  正 確に50 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液

72  10 FLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィ

73  -〈 2θノ)に より試験を行い,そ れぞれの液のメヨバラミン

74  の ピーク面積ん及びムを測定する.

メコバラミン(C63H91CON13014P)の量(mθ
=ル名×ノ4T/ン生×7/1000

脱水物に換算したメコバラミン標準品の秤取量(mg)

78   試 験条件

79    「 メコバラミン」の定量法の試験条件を準用する

80   シ ステム適合性

81    シ ステムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

82     操 作するとき,メ コバラミンのピークの理論段数及び

83     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ2000段以上,0.8～

84     11で ある

85    シ ステムの再現性 :標準溶液10,Lに つき,上 記の条件

86     で 試験を6回繰り返すとき,メ コバラミンのピーク面

87     積 の相対標準偏差は1.0%以 下である

88 溶 出性 〈̀fθ〉 試験液に水900 mLを用い,パ ドル法により,

89  毎 分50回転で試験を行うとき,本 品の45分間の溶出率は

90  80%以 上である.

91   本 操作は光を避け,遮 光した容器を用いて行う.本 品1個

92  を とり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液20 mL以上

93  を とり,孔 径0.8 pm以下のメンプランフィルターでろ過す

94  る 。初めのろ凍10 mLを除き,次 のろ液アmLを 正確に量り,

95  1 mL中 にメコバラミン(C63H91CON13014P)約0.28「gを含む

96  液 となるように水を加えて正確にア
′
mLと し,試 料溶液と



“ メチルジゴキシン

1  す る.別 にメコバラミン標準品(別途 「メコバラミン」と同

2  様 の方法で水分 (2_″)を測定しておく)約28 mgを精密に量

3  り ,水 に溶かし,正 確に100 mLとする。この液5 mLを正確

4  に 量り,水 を加えて正確に100 mLとする.さ らにこの液2

5  mLを 正確に量り,水 を加えて正確に100 mLと し,標 準溶

6  液 とする.試 料溶液及び標準溶液10011Lずつを正確にとり,

7  次 の条件で液体クロマトグラフイ
ー く2θめ により試験を行

8  い ,そ れぞれの液のメコバラミンのビ
ーク面積ん及びムを

9  測 定する.

10  メ コバラミン(C63H01CON13014P)の表示量に対する溶出率

11  (%)

12  =必 ×И.r/4s× 7′/7× 1/σ ×9/10

13   ″ “ 脱水物に換算したメコバラミン標準品の秤取量は gl

14  σ :1錠 中のメコバラミン(CmЦ,lCoNn014P)の表示量

15    (mθ

16   試 験条件

17    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :264 nm)

18    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

19     Fmの 液体クロマトグラフイ
ー用オクタデシルシリル

20     化 シリカゲルを充填する.

21    カ ラム温度 :40℃ 付近の
一定温度

22    移 動相 :L―酒石酸60gを 水1000 mLに溶かした液に,

23     リ ン酸水素ニナトリウム十二水和物143gを 水に溶か

24     し て1000 mLと した液を加えてpH 3.9に調整する.

25     こ の液630 mLにメタノ
ーリレ370 mLを加える.

26    3'量 :メコバラミンの保持時間が約8分になるように調

27     整 する.

28   シ ステム適合性

29    シ ステムの性能 :標ЦLttilt100「1」につき,上 記の条件

30     で 操作するとき,メ コバラミンのビ
ークの理論段数及

31     び シンメトリー係数は,そ れぞれ3000段以上,1.5以

32     下 である.

33    シ ステムの再現性 :標準溶液10011Lにつき,上 記の条

34     件 で試験を6回繰り返すとき,メ コバラミンのピ
ーク

35     面 積の相対標準偏差は20%以 下である.

36 定 量法 本 操作は光を避け,遮 光した容器を用いて行う.本

37  品 20個をとり,水 //5mLを 加えて崩壊させる.l mL中 に

38  メ コバラミン(CmH91CoN"014P)約50「gを含む液となるよ

39  う にメタノールを加えて正確に/mLと する.5分 間振り混

40  ぜ た後,10分 間以上静置する。上澄液を孔径0.45 Fm以下の

41  メ ンプランフィルターでろ過し,初めのろ液5 mLを除き,

42  次 のろ液を試料溶液とする。別にメヨバラミン標準品0り途

43  「 メコバラミン」と同様の方法で水分 く2イ8)を測定してお

44  く )約25 mgを精密に量り,水 に溶かし,正 確に100 mLとす

45  る .こ の液10 mLを正確に量り,メ タノ
ールを加えて正確に

46  50 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液10蓼L

47  ず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフイ
ー

48  く 2θ′)に より試験を行い,そ れぞれの液のメコバラミンの

49  ピ ーク面積ん及ふへ を測定する。

50  本 品1個中のメコバラミン(C63H91CON15014Dの量伍♪

51   =ル 6× ZT/ム ×7/10000

52   2は 脱水物に換算したメコバラミン標準品の秤取量伍υ

53   試 験条件

54    「 メコバラミン」の定量法の試験条件を準用する.

55   シ ステム適合性

56    シ ステムの性能 :標準溶液10 μLにつき,上 記の条件で

57     操 作するとき,メ コバラミンのピ
ークの理論段数及び

58     シ ンメトリー係数は,そ れぞれ3000段以上,o.8～

59     1.1で ある.

60    シ ステムの再現性 :標準溶液10 μLにつき,上 記の条件

61     で 試験を6回繰り返すとき,メ コバラミンのピ
ーク面

62     積 の相対標準偏差は10%以 下である.

63 貯 法

64  保 存条件 遮 光して保存する。

65  容 器 気 密容器.

66  医 薬品各条の部 メチルジヨキシンの条性状の項を次のように

67 改 める.

68メ チルジゴキシン

69 性 状 本 品は自色～淡黄自色の結晶性の粉末である

70   本 品はχル ジメチルホルムアミド,ピ リジン又は酢酸

71 (100)に 溶けやすく,ク ロロホルムにやや溶けやすく,メ タ

72  ノ ールにやや溶けにくく,エ タノ
ール09又 はアセトンに溶

73  け にくく,水 に極めて溶けにくい

74   本 品は結晶多形が認められる.

75  医 薬品各条の部 メチルセルロースの条粘度の項及び pHの 項

76 を 次のように改める.

77メチルセルロース

78 粘 度 く253〉

79 (1)第 1法 本 品の表示粘度が600 mPa・s未満のものに適

80  用 する.本 品の換算した乾燥物4.000gに対応する量を広口

81  瓶 に正確に量り,熱 湯を加えて200.Ogと し,容 器にふたを

82  し た後,か き混ぜ機を用いて均
一な分散液となるまで毎分

83  350～ 450回転で10～20分間かき混ぜる.必 要ならば容器の

84  器 壁に付着した試料をかき取り,分 散液に加えた後,5℃ 以

85  下 の水浴中で20～40分間かき混ぜながら溶解する 必 要な

86  ら ば冷水を加えて200.Ogと し,溶 液中又は液面に泡を認め

87  る ときは遠心分離などで除き,試 料溶液とする。試料溶液に

88  つ き,20± 0.1℃で粘度測定法第1法により試験を行うとき,

89  表 示粘度の80～120%で ある.

90 (五 )第 2法 本 品の表示粘度が600 mPa・s以上のものに適

91  用 する.本 品の換算した乾燥物10.00gに対応する量を広ロ

92  瓶 に正確に量り,熱湯を加えて500.Ogとし,以 下第1法と同

93  様 に操作して試料溶液とする。試料溶液につき,20± 01℃

94  で 粘度測定法第2法の単一円筒形回転粘度計により,次 の条

95  件 で試験を行うとき,表 示粘度の75～140%で ある。

96   操 作条件                   ′

97    装 置機種 :ブルックフィールド型粘度計LVモデル

98    円 筒番号,回転数及び換算乗数 :表示粘度の区分で定め



た以下の表に従う

表示粘度 円筒  回 転数  換 算

lmPa・s)          番 号   /分    乗 数

600鬱ス」L    1400未満    3       60          20

1400以上    3500未 満    3       12         100

3500以上    9500未 満    4       60         100

9Ю O以上   99500未 満    4        6        1000

99500鬱ス11                4        3        2000

2    装 置の操作 :装置を作動させ,2分 間回転させてから粘

3     度 計の測定値を読み取り,少 なくとも2分間停止する

4     同 様の操作を知 繰り返し,3回 の測定値を平均する。

5 pH(25イ 〉 粘度試験の試料溶液のpHは 50～ 80で ある.検

6  出 部を試料溶液に5分間浸した後に計測する.

7  医 薬品各条の部 メチルプレドニゾロンコハク酸エステルの条性

8 状 の項を次のように改める.

9メ チルプレドニゾロンコハク酸エステル

10 性 状 本 品は自色の結晶又は結晶性の粉末である.

11   本 品はメタノールにやや溶けやすく,エ タノール(95)にや

12  や 溶けにくく,水 にほとんど溶けない

13   融 点 :約235℃ (分解)

14   本 品は結晶多形が認められる。

15  医 薬品各条の部 メトプロロール酒石酸塩の条性状の項を次の

16 よ うに改める。                 ,

17メ トプロロール酒石酸塩

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,メ タノール,エ タノール

(95)又|ま酢酸(100)に溶レナやすい.

旋光度 〔α〕『:+7.0～+10.0°(乾燥後,lg,水 ,50
mL,100 mm)

本品は結晶多形が認められる

医薬品各条の部 注射用メロペネムの条純度試験の項(2)の目

及び定量法の項を次のように改める.

26注 射用メロペネム

27 純 度試験

28  (2)類 縁物質 本 品の 「メロペネム水和物」0.10g(力 価)

29  に 対応する量をとり,pH 50の トリエチルアミン・リン酸

30  緩 衝液に溶かし,25 mLと し,試 料溶液とする.試 料溶液は

31  用 時製する 試 料溶液l mLを 正確に量り,pH 5_0の トリエ

32  チ ルアミン・リン酸緩衝液を加えて正確に100 mLと する.

33  こ の液5 mLを 正確に量り,pH 50の トリエチルアミン・リ

34  ン 酸緩衝液を加えて正確に10 mLと し,標 準溶液とする.試

35  料 溶液及び標準溶液10 pLずつを正確にとり,次 の条件で液

36  体 クロマトグラフィー (2θノ〉により試験を行う そ れぞれ

モルヒネ塩酸塩水和物 θ7

の液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき,

試料溶液のメロペネムに対する相対保持時間約0.5の開環体

及び相対保持時間約22の二量体のピ
ーク面積は,標 準溶液

のメロペネムのピーク面積より大きくなく,試 料溶液のメロ

ペネム及び上記以外のピークの面積は,標 準溶液のメロペネ

ムのピーク面積の1/5よ り大きくない.ま た,試 料溶液の

メロペネム以外のビークの合計画積は,標 準溶液のメロペネ

ムのビーク面積の3倍より大きくない.

試験条件

「メロペネム水和物」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o mLを正確に量り,pH 50の ト

リエチルアミン・リン酸緩衝液を加えて正確に25 mL

とする.こ の液10ゴしから得たメロペネムのビァク面

積が,標 準溶液のメロペネムのビーク面積の16～

24%に なることを確認する

システムの性能 :試料溶液を60℃ で30分間加温した液

lo μLにつき,上 記の条件で操作するとき,開 環体,

メロペネム,二 量体の順に溶出し,開 環体とメロペネ

ムの分離度は1_5以上である

システムの再現性 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,メ ロペネムのビーク面積

の相対標準偏差は1.5%以 下である。

定量法 本 品10個以上をとり,内 容物の質量を精密に量る

「メロペネム水和物」約50 mg(力価)に対応する量を精密に

量り,内 標準溶液10 mLを正確に加えて溶かし,pH 50の

トリエチルアミン・リン酸緩衝液を加えて100 mLとし,試

料溶液とする.別 にメロペネム標準品約50 mg(力価)に対応

する量を精密に量り,内 標準溶液10 mLを正確に加えて溶か

し,pH 5.0の トリエチルアミン・リン酸緩衝液を加えて100

mLと し,標 準溶液とする 以 下「メロペネム水和物」の定量

法を準用する

メロペネム(C17H25N305S)の量[mg(力価)]=ス ×θT/′θs

2眈 メロペネム標準品の秤取量lmg(力価)]

内標準溶液 ベ ンジルアルコールのpH 5_0のトリエチル

アミン・リン酸緩衝液溶液(1→300)

医薬品各条の部 モルヒネ塩酸塩水和物の条純度試験の項“)

の目を次のように改める.

モルヒネ塩酸塩水和物

純度試験

(4)類 縁物質 本 品0.20gを 薄めたメタノールに→5)10

mLに 溶かし,試 料溶液とする。この液l mLを正確に量り,

薄めたメタノール(4→5)を加えて正確にloo mLと し,標 準

溶液(1)とする.標 準溶液(1)5 mLを 正確に量り,薄 めたメ

タノール(4→5)を加えて正確に10 mLと し,標 準溶液(2)とす
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″ ヨーダミド

1  る 。これらの液につき,薄 層クロマトグラフィー 〈2 θJ)に

2  よ り試験を行う.試 料溶液,標 準溶液(1)及び標準溶液(2)lo

3  FLず つを薄層クロマトグラフイー用シリカグル(蛍光剤入り)

4  を 用いて調製した薄層板にスポットする。次にアセトン/エ

5  タ ノール(99.5)/アンモニア水(28)混液(21:14:3)を展開溶

6  媒 として約12 cm展開した後,薄層板を風乾する.こ れに紫

7  外 線(主波長254劇ωを照射するとき,試 料溶液から得た島

8  値 約017のスポットは,標 準溶液(1)から得たスポットより

9  濃 くない.ま た,試 料溶液から得た主スポット,島 値約

10  0.17の スポット及び原点以外のスポットは,標 準溶液(Dか

11  ら 得たスポットより濃くない。

12  医 薬品各条の部 ヨーダミドの条性状の項を次のよう:こ改める.

13ヨ ~ダ ミド

14 性 状 本 品は自色の結晶性の粉末である.

15   本 品は水又はエタノール(95)に溶けにくい。

16   本 品は水酸イヒナトリウム試液に溶ける.

17   本 品は光によって徐々に着色する.

18   本 品は結llin多形が認めらオ1る.

19  医 薬品各条の部 L―リシン塩酸塩の条性状の項を次のように

20 改 める.

21L一 リシン塩酸塩

22 性 状 本 品は自色の粉末で,わ ずかに特異な味がある.

23   本 品は水又はギ酸に溶けやすく,エ タノ
ール(95)に|まとん

24  ど 溶けない

25   木 品は結品多形が認められる.

26  医 薬品各条の部 リスペリドン細粒の条粒度の項を削る.

27  医 薬品各条の部 硫酸マグネシウム注射液の条の次に次の
一

28 条 を加える.

29 リュープロレリン酢酸塩     _
30   Leuproreh Acetate

拳

H S Trp Ser…… 呵
“ H3C C02H

31

32 C59H84N16012・ C2H402:1269.45

33 5-Oxo‐ L―pЮlyl―L‐hiSIdyl‐L‐̈ "tOphyl‐L―sayl―L‐け●Osyl‐D‐leucyl‐

34 L‐ leucyl―L‐arglnylW―ethyl―L‐prOlinamide monoacctate

35 [″ ,∂′-5'‐切

36   本 品は定量するとき,換 算した脱水及び脱酢酸物に対し,

37  リ ュープロレリン(C59H84N16012:1209.4096.0～102.0%

38  を 含む.

39 性 状 本 品は自色～帯黄自色の粉末である.

40   本 品は水又は酢酸(100)に極めて溶けやすく,メ タノール

41  に 溶けやすく,エ タノニル(99.5)にやや溶けにくい.

42   本 品は吸湿性である.

43 確 認試験 本 品につき,赤 外吸収スペクトル測定法 く225〉の

44  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

45  本 品の参照スペクトル又はリュープロレリン酢酸塩標準品の

46  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

47  と ころに同様の強度の吸収を認める.

48 旋 光度 く2イの 〔 α〕器:-38～
-41°(1見水及び1党酢酸物に換

49  算 したもの0.25g,薄めた酢酸(100)(1→100,25 mL,loo

50  mm).

51 pH〈 25イ〉 本品0.10gを水10 mLに溶かした液のpHは 5.5～

52  7.5で ある。

53 構 成アミノ酸 タ ンパク質のアミノ酸分析法 (2θィ)「 1.タン

54  ハ ク質及びペブチドの加水分解」の方法1により加水分解し:

55  「 2ア ミノ酸分析方法」の方法1により試験を行うとき,ヒ

5`  ス チジン,グ ルタミン酸,プ ロリン,チ ロシン及びアルギニ

57  ン はそれぞれ1,ロ イシンは2である。

58  操 作法

59 (1)加 水分解 本 品約50 mgを精密にlulり,水 l mLに溶か

60  す  こ の液0.l mLを加水分解用試験管にとり,凍 結乾燥し

61  た 後,フ ェノールの6 mo1/L塩酸溶液(1→200)2 mLを 加え

62  る .凍 結し,減 圧下密対した後,110℃ で24時間加熱する.

63  冷 後,開 封し,加 水分解iltO.l mLをとり,水 l mLを 加え,

64  凍 結乾燥する.凍 結乾燥品を希釈1夜7.8 mLに溶かし,試 料

65  溶 液とする 別 にL一アラエン0.45 mg,L一 アスパラギン酸

66  0.66 mg,L一 アルギニン塩酸塩1.05 mg,L一 グルタミン酸

67  0.74 mg,グ リシン0.38 nlg,L―ヒスチジン塩酸塩一水和物

68  ■ .05 mg,L― イソロイシン0 66 1ng,L―ロイシン0.66 mg,

69  L― プロリン0.58 mg,L一 セリン0.53 mg,L一 トレオエン

70  0.60 mg及 びL―チロシン091 mgを 正確に量り,希 釈液に溶

71  か し, 正確に100 mLと し, 標準溶液(1)とする.別 にL― ト

72  リ プトファンl mg及 びエチルアミン塩酸塩04 mgを 希釈液

73  に 溶かし,100 mLと し,標 準溶液0)とする

74 (■ )ア ミノ酸分析 試 料溶液,標 準溶液 (1)及び標準溶液

75  12)100饉 ずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラ

76  フ ィー 〈′θノ)に より試験を行うとき,試 料溶液から得たク

77  ロ マトグラムにはヒスチジン,グ ルタミン酸,ロ イシン,プ

78  ロ リン,チ ロシン,ア ルギニン,セ リン及びトリプトファン

79  の ビークを認める ま た,試 料溶液及び標準溶液(1)から得

80  た 各アミノ酸のビーク面積から,そ れぞれの試料溶液l mL

81  中 に含まれる構成アミノ酸のモル数を求め,更 にリュープロ

82  レ リン酢酸塩l mOl中に含まれるヒスチジン,グ ルタミン酸,

83  ロ イシン,プ ロリン,チ ロシン及びアルギエンの各モル数の

84  合 計を7としたときの構成アミノ酸の個数を求める.

85   希 釈液 :水酸化リチウムー水和物6.29g及 びクエン酸一水

86    和 物10.51gを 水に溶かし,1000 mLと する。この液に

87    塩 酸を加えてpH 2.2に調整する

88   試 験条件

89    検 出器 :可視吸光光度計(測定波長 :440 nm及 び570

90         nD
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リュープロレリン酢酸塩 ″

移動相A移 動相B移 動相C移 動相D移 動相E

とし,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 〈2 θf)に より試験を行う。それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき,試 料溶

液のリュープロレリンに対する相対保持時間約0.65,約0.77,

約0.78及び約0.90のビークの面積は,標 準溶液のリュープロ

レリンのピーク面積の1/2よ り大きくない。また,試 料溶

液のリュープロレリン以外のビークの合計画積は標準溶液の

リュープロレリンのピーク面積の2倍より大きくない

試験条件

クエン酸一水  1980g 2200g 1280g  610g  -   43    検 出器,カ ラム,カ ラム温度,移 動相及び流量は定量法
和物 44     の 試験条件を準用する
クエン酸三ナ   619g  774g  1331g  2667g  一

45    面 積測定範囲 :溶媒のビ‐クの後からリュープロレリントリウムニ

水和物                           46     の 保持時間の約2倍の範囲

塩化ナトリウ  566g  707g  374g 5435g  -   47   シ ステム適合性
ム

48    シ ステムの性能及びシステムの再現性は定量法のシステ
水酸化ナトリ   ー     ー     ー     ー     800g

ウム                           49     ム 適合性を準用する.

エタノール   130 mL 20 0 1111L 40 mL  -   100 mL 50    検 出の確認 :標準溶液l mLを 正確に量り,移 動相を加
チオジグリコ  50 mL 50 mL 50 mL  ―     一

51     え て正確に20 mLと する.こ の液20 FLか ら得たリュール
52     -プ ロレリンのビーク面積が,標準溶液のリュープロベンジルアル   ー     ー     ー     50mL  一

コール                         53     レ リンのビー ク面積の35～ 6_5%に なることを確認

ラウロマクロ  40 mL 40 mL 40 mL  40 mL 40 mL 54     す る。
ゴール溶液

55 水 分 (2ィ∂〉 5.0%以 下(0.lg,電 量滴定法).
(1→41

水        適 量   適 量   適 量   適 量   適 量  56 強 熱残分 〈2イィ〉 0_2%以 下(0.5 gl

1000 mL 1000 mL 1000 mL  1000 mL 1000 111L  57 酢酸 本 品約0.lgを精密に量り,移 動相に溶かし,正 確に10

mLと し,試 料溶液とする.別 に酢酸(100)約0.13を精密に

量り,移 動相に溶かし,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 pL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

れぞれの液の酢酸のピーク面積ん及びムを測定し,次 式に

より酢酸の量を求めるとき,4.7～8.0%で ある

酢酸の量(%)=ス /M× 埼/ム X10

カラム :内径46mm,長 さ6cmの ステンレス管に3pm  32

の液体クロマトグラフィー用強酸性イオン交換樹脂  33

Qa型 )を充填する                  34

カラム温度 :試料注入後,58℃ 付近の一定温度で18分  35

間保持した後,70℃ 付近の一定温度で38分まで保持  36

する.                     37

反応槽温度 :135℃ 付近の
一定温度           38

移動相 :移動相A,移 動相B,移 動相C,移 動相D及 び移  39

動相Eを次の表に従って調製後,そ れぞれにカプリル  40

酸0.l mLを加える.                 41

11

12

13

58

59

60

61

62

63

64

移動相の送液 :移動相A,移 動相B,移 動相C,移 動相D

及び移動相Eの混合比を次のように変えて濃度勾配制

御する.

注入後の

時間(分) 魏胡
多動相B

vol%)

多動相C

vol%)

移動相D

←ol%)

多動相E

vol%)

0  -    1 6

16 -    45

45 ～    135

135 ～   270

27_0 ～    330

14    反 応試薬 :酢酸リチウムニ水和物,酢 酸(100)及び1-メ

15     ト キシー2-プ ロパノール適量を水に溶かし,1000

16     mLと し,A液 とする.別 にニンヒドリン及び水素化

17     ホ ウ素ナトリウム適量を1-メ トキシー2-プ ロパノ

18     -ル に溶かし,1000 mLと し,B液 とする.A液 及び

19     B液 を等量ずつ用時混和する.

20    移 動相流量 :毎分約0.40 mL

21    反 応試薬流量 :毎分約035 mL

22   シ ステム適合性

23    シ ステムの性能 :標準溶液(1)100 μLにつき,上 記の条

24     件 で操作するとき, トレオニンとセリン,グ リシンと

25     ア ラニン,イ ソロイシンとロイシンの分離度はそれぞ

26     れ 1.2以上である.

27    シ ステムの再現性 :標準溶液(1)100 FLにつき,上 記の

28     条 件で試験を5回繰り返すとき,ア ルギニン,ア スパ

29     ラ ギン酸,プ ロリン及びセリンのピーク面積の相対標

30     準 偏差は4.0%以 下である.

31 純 度試験 類 縁物質 本 品0.10gを移動相に溶かし,100 mL

65   ″ い酢酸(100)の秤取量(∂

66   型 ヒ本品の秤取量(gl

67   試 験条件

68    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :210 nm)

69    カ ラム :内径46 mm,長 さ25 cmの ステンレス管に5

70     μ mの オクタデシルシリル化シリカグルを充填する.

71    カ ラム温度 :25℃ 付近の一定温度

72    移 動相 :リン酸0.7 mLに水を加えて1000 mLと し,水

73     酸 化ナトリウム溶液01→ 50)を加えてpH 3.0に調整す

74     る .こ の液950 mLにメタノール50 mLを加える.

75    流 量 :酢酸の保持時間が3～4分になるように調整する

76   シ ステム適合性

77    シ ステムの性能 :標準溶液10 μLにつき,上 記の条件で

78     操 作するとき,酢 酸のピークのシンメトリー係数は

79     1.5以 下である.

80    シ ステムの再現性 :標準溶液10,Lに つき,上 記の条件

81     で 試験を6回繰り返すとき,酢 酸のピーク面積の相対

82     標 準偏差は,2.0%以 下である

83 定 量法 本 品及びリュープロレリン酢酸塩標準品(別途本品と



″ ロキシスロマイシン

1  同 様の方法で水分 く2イめ及び酢酸を測定しておく)約0.lgず

2  つ を精密に量り,そ れぞれを移動相に溶かし,正 確に100

3  mLと する。この液5 mLずつを正確に量り,そ れぞれに移動

4  相 を加えて正確に100 mLとし,試 料溶液及び標準溶液とす

5  る 。試料溶液及び標準溶液20「Lずつを正確lごとり,次 の条

6  件 で液体クロマトグラフイ
ー (2 θr)により試験を行い,そ

7  れ ぞれの液のリュープロレリンのピ
ーク面積ん及びムを測

8  定 する。

9  リ ュープロレリン(CmH84N“01♪の量(mθ

lo   =MXァ 4T/ハ

11   ″ 眈 1党水及びllt酢酸物にltA算したリュ
ープロレリン酢酸

12    塩 標準品の秤ITRttO

13   試 験条件

14    検 出器 :紫外吸光光度副
・(測定波長 :220n浦

15    カ ラム :内径4.6 1nm,長 さ10 Cmのステンレス管に3

16     μ mの 液体クロマトグラフイ
ー用オクタデシルシリル

17     化 シリカゲルを充収する.

18    カ ラム温度 :25℃ 付近の
一定温度

19    移 動相 :トリエチルアミン152gを 水800 mLに 溶かし,

20    リ ン酸を加えてpH3.0に 調整した後,水 を加えて

21     1000 mLと する こ の11に350 mLに アセトニトリリレ/

22     ■ ―プロパノール混液(3:2)150 mLを 加える.

23    流 量 :リュープロレリンの保持時間が41～49分になる

24     よ うに調整する (毎分1.0～1 5 11tnD.

25   シ ステム適合性

26    シ ステムの性能 :リュ
ープロレリン酢酸塩標準品約01

27     gを 移動相100 mLに溶かす こ の液5 mLに 水を加え

28     て 50 1nLとする.こ の液5 mLに 水酸化ナトリウム試

29    液 0.l mLを 加え,栓 をして激しく振り混ぜた後,

30     100℃ で60分問加熱する.冷 後,l mO1/Lリ ン酸溶液

31     50 FLを 加え,激 しく振り混ぜた液20 μLにつき,上

32     記 の条件で操作するとき,リ ュ
ープロレリンに対する

33     相 対保持時間090の ピ
ーク,リ ュ

ープロレリンの順に

34     溶 出し,そ の分離度は1.5以上である

35    シ ステムの再現性 :標準溶液20ユLにつき,上 記の条件

36     で 試験を5回繰り返すとき,リ ュ
ープロレリンのビ=

37     ク 面積の相対標準偏差は1.5%以 下である.

38 貯 法 容 器 密 封容器.

39  医 薬品各条の部 ロキシスロマイシンの条定量法の項を次のよ

40 う に改める.

41ロ キシスロマイシン

42 定 量法 本 品及びロキシスロマイシン標準品約20 mg(々 価)に

43  対 応する量を精密に量り,そ れぞれを移動相に溶かして正確

44  に 10 mLとし,試 料溶液及び標準溶液とする.試 料溶液及び

45  標 準溶液20 pLずつを正確にとり,次 の条件で,液 体クロマ

46  ト グラフイー 〈2 θf)に より試験を行い,そ れぞれの液のロ

47  キ シスロマイシンのピ
ーク面積 T́及びムを測定する:

48  ロ キシスロマイシンC41H76N2010の量しg(力価説

4 9   = M× ИT /ム X 1 0 0 0

50   ■ 公:ロキシスロマイシン標準品の秤取量Img(力価月

51   試 験条件

52    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :205n総

53    カ ラム:内径4.6 mm,長さ25 cmのスデンレス管に5

54     μ mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

55     化 シリカグルを充填する.

56    カ ラム温度 :25℃ 付近の一定温度

57    移 動相 :リン酸二水素アンモニウム溶液(17→100)200

58     mLに 水510 mLを加え,2 moνL水酸化ナトリウム試

59     液 を加えてpH 53に 調整する.こ の液にアセトニト

60     リ ル315 mLを加える.

61    流 量 :ロキシスロマイシンの保持時間が約21分になる

62     よ うに調整する。

63   シ ステム適合性

64    シ ステムの性能 :ロキシスロマイシン標準品及びハr_デ

65     メ チルロキシスロマイシン5 mgをとり,移 動相に溶

66     か して100 mLとする.こ の液20,Lに つき,上 記の

67     条 件で操作するとき,Ⅳ
―デメチルElキシスロマイシ

68     ン ,ロ キシスロマイシンの順に溶出し,そ の分離度は

69     6以 上であり,ロ キシスロマイシンのピ
ークのシンメ

70     ト リー係数は1.5以下である

71    シ ステムの再現性 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件

72     で 試験を6回線り返すとき,ロ キシスロマイシンのビ

73     -ク 面付tの相対標準偏差は1.0%以下である.

'4  医 薬品各条の部 ロキツプロフェンナトリウム水和物の条の次に

75 次 の一条を加える.                 .

76ロキソプロフェンナトリウム錠
77   LoxOprofen Sodium Tablets

78   本 品は定量するとき,表 示量の95.0～105.0%に 対応する

79  ロ キソプロフェンナトリウム(C15Hl,Na08:268.28)を含む

80 製 法 本 品は 「ロキソプロフェンナトリウム水和物」をとり,

81  錠 剤の製法により製する.

82 確 認試験 本 品を粉末とし,ロ キソプロフェンナトリウム

83 (Clち H17NaOD 60 mgに 対応する量をとり,メ タノ
ール20

84  mLを 加え,10分 間激しく振り混ぜた後,遠 心分離する.上

85  澄 液l mLを とり,メ タノ
ークレを加えて20 mLと する.こ の

86  液 2 mLを とり,メ タノールを加えて20 mLと した液につき,

87  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

88  す るとき,波 長221～225 nmに吸収の極大を示す.

89 製 剤均―性 〈̀″〉 次の方法により含量均
一性試験を行うと

9o  き ,適 合する.

91   本 品1個をとり,l mL中 にロキソプロフェンナトリウム

92 (C15H17NaO♪ 約3 mgを 含む液となるように内標準溶液 ア

93  mLを 正確に加える.時 々振り混ぜながら10分間超音波処理

94  し た後,遠 心分離する.上 澄液2 mLを 量り,薄 めたメタ

95  ノ ール(3→5)を加えて100 mLと し,試 料溶液とする.

96  以 下定量法を準用する.



1

2

3

4

5

6

7

8

9
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11

12

13

14
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16

17

18

19

20

21

ロキソプロフェンナトリウム(C15H17Na00の量伍gl
=M× 0/6× 7/10× 1.089

″眈 ロキソプロフェン標準品の秤取量伍θ

内標準溶液 安 息香酸エチルの薄めたメタノTル (3→5)溶

液(3→2000)

溶出性 く̀ノθ)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08 pm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,l mL中 にロキソプロフェンナトリウム

(C15H17NaO♪約13 μgを含む液となるように溶出試験第2液

を加えて正確にア
′
mLと し,試 料溶液とする。別にロキソ

プロフェン標準品を60℃ で3時間減圧乾燥し,そ の約31 mg

を精密に量り,エ タノール(99.5)5 mLに溶かし,水 を加え

て正確に250 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50血L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フィ〉により試験を行い,波 長223 nmにおける吸光度

ん及びムを測定する.

ロサリレタンカリウム・ヒドロクロロチアジド錠 ″

51    移 動相 :メタノール/水 /酢 酸(100)/トリエチルアミ

52     ン 混液(600:400:1:1)

53    流 量 :ロキソプロフェンの保持時間が約7分になるよう

54     に 調整する.

55   シ ステム適合性

56    シ ステムの性能 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件で

57     操 作するとき,ロ キソプロフェン,内 標準物質の順に

58     溶 出し,そ の分離度は10以上である。

59    シ ステムの再現性 :標準溶液10ル につき,上 記の条件

60     で 試験を6回繰り返すとき,内 標準物質のビーク面積

61     に 対するロキソプロフェンのピーク面積の比の相対標

62     準 偏差は1.0%以下である。

63 貯 法 容 器 気 密容器.

64  医 薬品各条の部 ロサルタンカリウム錠の条の次に次の一条を

65 加 える.

66ロ サルタンカリウム ・ヒドロクロロチア

67ジ ド錠
‐

68 Losartan Potassium and Hydrochlorothiazide Tablets

69   本 品は定量するとき,表 示量の95_0～105.0%に 対応する

70  ロ サルタンカリウム(C22H22CIKN60:461.00)及びヒドロク

71  ロ ロチアジド(C7H8CIN304S21 297 7のを含む

72 製 法 本 品は 「ロサルタンカリウム」及び 「ヒドロクロロチア

73  ジ ド」をとり,錠 剤の製法により製する

74 確 認試験

75  11)本 品を粉末とし,「 ロサルタンカリウム」50 mgに対

76  応 する量をとり,メ タノール10 mLを加えてよく振り混ぜた

77  後 ,遠 心分離する 上 澄液5 mLに メタノールを加えて50

78  mLと し,試 料溶液とする 別 にロサルタンカリウム25 mg

79  を メタノールに溶かし,10 mLと する こ の液5 mLに メタ

80  ノ ールを加えて25 mLと し,標 準溶液とする。これらの液に

81  つ き,薄 層クロマトグラフイ
ー 〈2θ3)に より試験を行う。

82  試 料溶液及び標準溶液20 FLずつを薄層クロマトグラフィー

83  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

84  卜 する.次 に酢酸エチル/メ タノール/酢 酸(100)混液(75:

85  25:1)を 展開溶媒として約15 cm展開した後,薄 層板を風乾

86  す る.こ れに紫外線(主波長254 nOを 照射するとき,試 料

87  溶 液から得た2個のスポットのうち1個のスポットは,標 準

88  溶 液から得たスポットと島値が等しい.

89  (2)本 品を粉末とし,「 ヒドロクロロチアジド」125 mg

9o  に 対応する量をとり,メ タノール10 ntLを加えてよく振り混

91  ぜ た後,遠 心分離する.上 澄液5 mLに メタノールを加えて

92  50 mLと し,試 料溶液とする.別 にヒドロクロロチアジド

93  25 mgを メタノールに溶かし,10 mLと する。この液5 mL

94  に メタノールを加えて100 mLと し,標 準溶液とする.こ れ

95  ら の液につき,薄 層クロマトグラフィー 〈2θ3〉により試験

96  を 行う.試 料溶液及び標準溶液20 FLずつを薄層クロマトグ

97  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

98  に スボットする 次 に酢酸エチル/メ タノール/酢 酸(100)

99  混 液(75:25:1)を 展開溶媒として約15 cm展開した後,薄

100  層 板を風乾する.こ れに紫外線(主波長254 nm)を照射する

22  ロ キソプロフェンナトリウム(C15H17NaODの表示量に対す

23  る 溶出率(%)

24   =M× ん/ム × 7′/7× 1/σ ×36× 1.089

25   ″ 計 ロキソプロフェン標準品の秤取量(mgl

26   σ :1錠中のロキソプロフェンナトリウム(C15H17NaODの

27       表 示量(mg)

28 定 量法 本 品20個以上をとり,そ の質量を精密に量り,粉 末

29  と する.ロ キソプロフェンナトリウム(C15Hl,NaO♪約60 mg

30  に 対応する量を精密に量り,内 標準溶液20 mLを正確に加え,

31  15分 間激しく振り混ぜる。この液を遠心分離し,上 澄液2

32  mLに 薄めたメタノール(3→5)を加えて100 mLとし,試 料溶

33  液 とする.別 にロキソプロフェン標準品を60℃ で3時間減圧

34  乾 燥し,そ の約30 mgを精密に量り,内 標準溶液10 mLを正

35  確 に加えて溶かす こ の液2 mLに 薄めたメタノール(3→5)

36  を 加えて100 mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準

37  溶 液10 pLにつき,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

38  〈 2θゴ〉により試験を行い,内 標準物質のビーク面積に対す

39  る ロキソプロフェンのビーク面積の比Q及 び傘を求める.

40  ロ キソプロフェンナトリウム(C15H17NaODの量(mgl

4 1   = M × 0 / 6 × 2× 1 . 0 8 9

42   2眈 ロキソプロフェン標準品の秤取量伍υ

43   内 標準溶液 安 息香酸エチルの薄めたメタノール(3→5)溶

44     液 (3→2000

45   試 験条件

46    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :222 nm)

47    カ ラム :内径6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5即

48     の 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

49     リ カゲルを充填する.

50    カ ラム温度 :40℃ 付近の一定温度



″ ロサルタンカリウム1ヒ ドロクロロチアジド錠

1  と き,試 料溶液から得た2個のスポットのうち1個のスポッ

2  卜 は,標 準溶液から得たスポットとえ値が等しい.

3 製 剤均―性 〈̀θ2)次 の方法により含量均
一性試験を行うと

4  き ,適 合する.

5 (1)ロ サルタンカリウム 本 品1個をとり,ア セトニトリ

6  ル /pH 2.5の リン酸二水素ナトリウム試液混液(3:97/

7  2 mLを 加え,60分 間振り混ぜて崩壊させた後,l mL中 にロ

8  サ ルタンカリウム(C22H22C“N60)約0.5 mgを含む液となる

9  よ うにpH 2.5のリン酸二水素ナトリウム試波を加えて正確

lo  にアmLとする。この液10 mLを正確に量り,アャトニトリ

11  ル/pH 2.5のリン酸二水素ナトリウム試“混液(3:'45

12  mLを 加え,pH 2.5の リン酸二水素ナトリウム試液を加えて

13  正 確に100 mLとし,孔 径0.45 μm以 下のメンプランフィル

14  タ ーでろ過する.初 めのろ液2 mLを 除き,次 のろ液を試料

15  溶 液とする。別にロサルタンカリウム標準品御l途 「ロサル

16  タ ンカリウム」と同様の方法で水分 (2.響)を 測定しておく)

17  約 46 mgを精密に量り,ア セト手トリル/pH 2.5のリン酸二

18  水 素ナトリウム試液混液(3:2)50 mLに 溶かし,pH 2.5の

19  リ ン酸二水素ナトリウム試液を加えて正確に100 mLとし,

20  ロ サルタンカリウム標4L原液とする.こ の液12 mLを正確に

21  量 り,ア セトニトリル/pH 2.5の リン酸二水索ナトリウム

22  試 液混液(3:'44 mLを 加え,pH 25の リン酸二水素ナト

23  リ ウム試液を加えて正確に100 mLとし,標 準溶液とする

24  試 料溶液及び標準溶液20 pLずつを正確にとり,次 の条件で

25  液 体クロマトグラフイー 12θノ〉により試験を行い,そ れぞ

26  れ の液のロサルタンのビーク面積24T及びムを3u定する。

27  ロ サルタンカリウム(C22H2'ClICN60)の量衡導l

28   =Л ムX ИT/′Иs× 37/250

29   14:脱 水物に換算したロサルタンカリウム標lL品の秤取

30    量 (mgl

31   試 験条件

32    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :230 nω

33    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ25 cmのステンレス管に10

34     Pmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクチルシリル化シ

35     リ カゲルを充填する.

36    カ ラム温度 :35℃付近の
一定温度

37    移 動相 :リン酸二水素カリウム1.36gを水900 mLに溶

38     か し,リ ン酸を加えてpH 2.5に調整した後,水 を加

39     え て1000 mLとする。この液900 mLにアセトニトリ

40     ル 600 mLを加える

41    流 量 :ロサルタンの保持時間が約5分になるように調整

42      す る

43   シ ステム適合性

44    シ ステムの性能 :ロサルタンカリウム標準原液12 mLA

45     び (2)のヒドロクロロチアジド標準原液4 mLに アセト

46     ニ トリル/pH 2.5の リン酸三水素ナトリウム試液混

47     液 (3:"42 mLを 加え,pH 2.5の リン酸二水素ナト

48     リ ウム試液を加えて100 mLとする。この液2011Lに

49     つ き,上 記の条件で操作するとき, ヒドロクロロチア

50    ジ ド,ロ サルタンの順に溶出し,そ の分離度は10以

51     上 である

52    シ ステムの再現性 :標準溶液20ユLにつき,上 記の条件

53     で 試験を6回繰り返すとき,ロ サルタンのピーク面積

54     の 相対標準偏差は1.0%以 下である.

55 (2)ヒ ドロクロロチアジド 本 品1個をとり,ア セトニト

56  リ ル/pH 2.5の リン酸二水素ナトリウム試液混液(3:"/

57  /2 mLを 加え,60分 間振り混ぜて崩壊させた後,l mL中 に

58  ヒ ドロクロロチアジド(C7H8CIN304SD約0.125 mgを含む液

59  と なるようにpH 2.5のリン酸二水素ナトリウム試液を加え

60  て 正確に7 mLと する。この液10 mLを正確に量り,ア セト

61  ニ トリル/pH 2.5の リン酸二水素ナトリウム試液混液(319

62  45 mLを 加え,pH 2.5の リン酸二水素ナトリウム試液を加

63  え て正確に100 mLと し,孔 径0.45 Fm以下のメンプランフ

64  ィ ルターでろ過する.初 めのろ液2 mLを 除き,次 のろ液を

65  試 料溶液とする.別 にヒドロクロロチアジド標準品01途

66 「 ヒトロクロロチアジド」と同様の条件で乾燥減量 (2ィr)を

67  測 定しておく)約35 mgを 精密に量り,ア セトニトリル/pH

68  2.5の リン酸二水素ナトリウム試液混液(3:2)50■ Lに溶か

69  し ,pH 2.5の リン酸二水素ナトリウム試液を加えて正確に

70  100 mLと し,ヒ ドロクロロチアジド標準原液とする。この

71  液 4 mLを 正rilliに量り,ア セトニトリル/pH 2.5の リン酸二

72  水 素ナトリウム試液混液(3:2)48 nlLを 加え,pH 2.5の リ

73  ン 酸二水素ナトリウム試液を加えて正確に100 mLと し,標

74  1L溶 液とする.試 料溶液及び標準溶液20メLずつを正確にと

75  り ,次 の条件で液体クロマトグラフイ
ー
i(2θノ〉により試験

76  を 行い,そ れぞれの液のヒドロクロロチアジドのビ
ーク面積

77  ん 及びムを測定する.

78  ヒ ドロクロロチアジド(C7H8CIN304S分の量G3)

79   =ル ム×ИT/Иs× 7/250

80   ″ 韓 乾燥物に換算したヒドロクロロチアジド標4L品の秤

81    取 量(mθ

82   試 験条件

83   (1)の 試験条件を準用する.

84   シ ステム適合性

85    シ ステムの性能 :(1)のロサルタンカリウム標準原液12

86     mL及 びヒドロクロロチアジド標準原液4 mLに アセト

87     ニ トリル/pH 2.5の リン酸二水素ナトリウム試液混

88     液 (3:'42 mLを 加え:pH 2.5の リン酸二水素ナト

89     リ ウム試液を加えて100 mLと する。この液20 FLに

9o     つ き,上 記の条件で操作するとき,ヒ ドロクロロチア

91     ジ ド,ロ サルタンの順に溶出し,そ の分離度は10以

92     上 である.

98    シ ステムの再現性 :標準溶液20ユLにつき,上 記の条件

94     で 試験を6回繰り返すとき,ヒ ドロクロロチアジドの

95     ピ ーク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

96 溶 出性 〈̀ノθ〉

97 (1〕 ロサルタンカリウム 試 験液に水900 mLを 用い,回

98  転 バスケット法により,毎 分100回転で試験を行うとき:.本

99  品 の30分間の溶出率は85%以 上である。

100   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

101  10摯 L以上をとり,孔 径0.45 pm以下のメンプランフィルタ

102  -で ろ過する.初 めのろ液2 mLを 除き,次 のろ液/mLを

103  正 確に量り,l mT,中 にロサルタンカリウム(C22H22CIKN60)

104  約 5むpgを含む液となるように水を加えて正確にア
′
mLと し,



1  試 料溶液とする.別 にロサルタンカリウム標準品(別途 「ロ

2  サ ルタンカリウム」と同様の方法で水分 く2慇)を 測定して

3  お く)約46興 gを精密に量り,水 に溶かし,正 確に100 mLと

4  し ,ロ サルタンカリウム標準原液とする.こ の液12 mLを正

5  確 に量り,水 を加えて正確にloo mLと し,標 準溶液とする.

6  試 料溶液及び標準溶液20 pLずつを正確にとり,次 の条件で

7  液 体クロマトグラフィー 〈2θノ)に より試験を行い,そ れぞ

8  れ の液のロサルタンのピーク面梶 4T及びムを測定する.

9  ロ サルタンカリウム(C22H22CIKN60)の表示量に対する溶出

10  率 (%)

11   =ル 亀×ИT/ノも× 7′/7× 1/θ × 108

12   2砕 脱水物に換算したロサルタンカリウム標準品の秤取

13   量 伍υ

14   σ :1錠中のロサルタンカリウム(C22H22CIKN60の表示量

15    (mgl

16   試 験条件

17    製 剤均一性(1)の試験条件を準用する.

18   シ ステム適合性

19    シ ステムの性能 :ロサルタンカリウム標準原液12 mL及

20     び (2)のヒドロクロロチアジド標準原液8 mLに 水を加

21     え て100 mLと する.こ の液201Lに つき,上 記の条

22     件 で操作するとき,ヒ ドロクロロチアジド,ロ サルタ

23     ン の順に溶出し,そ の分離度は10以上である

24    シ ステムの再現性 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件

25     で 試験を6回繰り返すとき,ロ サルタンのビーク面積

26     の 相対標準偏差は■0%以 下である.

27  12)ヒ ドロクロロチアジド 試 験液に水900 mLを 用い,

28  回 転バスケット法により,毎 分100回転で試験を行うとき,

29  本 品の45分間の溶出率は80%以 上である

30   本 品1個をとり,試 験を開始し,規 定された時間に溶出液

31  10 mL以 上をとり,孔 径045 pm以 下のメンプランフィルタ

32  -で ろ過する。初めのろ液2 mLを 除き,次 のろ液 /mLを

3 3  正 確 に量 り , l  m L中 に ヒ ドロ ク ロ ロチ ア ジ ド

34 (C7H8CIN304S分約13_9 μgを含む液となるように水を加えて

35  正 確にア
′
mLと し,試 料溶液とする。別にヒドロクロロチ

36  ア ジド標準品GJ途 「ヒドロクロロチアジド」と同様の条件

37  で 乾燥減量 〈′ィノ〉を測定してぉく)約35 mgを精密に量り,

38  メ タノール20 mLに溶かし,水を加えて正確に200 mLとし,
39  ヒ ドロクロロチアジド標準原液とする。この液8 mLを正確

40  に 量り,水 を加えて正確に100 mLとし,標 準溶液とする

41  試 料溶液及び標準溶液20 FLずつを正確にとり,次 の条件で

42  液 体クロマトグラフィー (2θ′)に より試験を行い,そ れぞ

43  れ の液のヒドロクロロチアジドのピーク面積ん及びムを測

44  定 する.

ヒドロクロロチアジド(C7H8CIN304S分の表示量に対する溶

出率(%)

=ス ×ZT/ム × 7′/7× 1/σ × 36

48   ″ 懺乾燥物に換算したヒドロクロロチァジド標準品の秤
49   取 量伍υ
5 0    θ : 1錠中のヒドロクロロチアジド(C 7 H 8 C N 3 0 4 S分の表示

51    量 伍υ

ロサルタンカリウム ・ヒドロクロロチアジド鉾 ,9

試験条件

製剤均一性(1)の試験条件を準用する

システム適合性

システムの性能 :(1)のロサルタンカリウム標準原液12

mL及 びヒドロクロロチアジド標準原液8 mLに水を加

えて100 mLと する。この液20メLにつき,上 記の条

件で操作するとき, ヒドロクロロチアジド,ロ サルタ

ンの順に溶出し,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ュLにつき,上 記の条件
｀
で試験を6回繰り返すとき,ヒ ドロクロロチアジドの

ピーク面積の相対標準偏差は1.0%以 下である

定量法                    ′

(1)ロ サルタンカリウム 本 品10個をとり,ア セ トニト

リル/pH 2.5の リン酸二水素ナトリウム試液混液(3:2)217

/25 mLを 加え,60分 間振り混ぜて崩壊させた後,l mL中

にロサルタンカリウム(C22H2」CIKN60約 2 mgを含む液とな

るようにpH 2.5のリン酸二水素ナトリウム試液を加えて正

確に/mLと し,2分 問超音波処理する。この液10 mLを 正

確に量り,ア セトニトリル10 mLを 加え,pH 25の リン酸

=水 素ナトリウム試液を加えて正確に50 mLと し,孔 径045

pm以 下のメンプランフィルターでろ過する.初 めのろ液2

mLを 除き,次 のろ液を試料溶液とする 別 にロサルタンカ

リウム標準品(別途 「ロサルタンカリウム」と同様の方法で

水分 〈2ィ8〉を測定しておく)約40 mgを精密に量り,ア セト

ニトリル/pH 25の リン酸二水素ナトリウム試液混液(3:2)

30 mLに 溶かし,pH 2_5の リン酸二水素ナトリウム試液を

加えて正確に50 mLと し,ロ サルタンカリウム標準原液とす

る.こ の液10 mLを 正確に量り,ア セトニトリル/pH 2.5

のリン酸二水素ナトリウム試液混液(3:2)4 mLを 加え,pH

2.5のリン酸二水素ナトリウム試液を加えて正確に20五 Lと

し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液20 pLずつを正

確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィー (2 θf〉によ

り試験を行い,そ れぞれの液のロサルタンのピーク面積ん

及びムを測定する.

本品1個中のロサルタンカリウム(C22H22CIKN60の量価υ
=ル名×ИT/ム × 7/200

″凱 脱水物に換算したロサルタンカリウム標準品の秤取

量伍υ

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :280 nm)

カラム :内径3.9 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

μmの 液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シ

リカゲルを充填する.

カラム温度 :35℃ 付近の一定温度

移動相A:リ ン酸二水素カリウム1_25g及び無水リン酸

水素ニナトリウム15gを 水に溶かし,10oo mLと す

る こ の液930 mLに アセトニトリル70 mLを 加える

移動相B:ア セトニトリル

移動相の送液 :移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する
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ク ロ サルタンカリウム ・ヒドロクロロチアジド錠
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貯法

36  本 品1個中のヒドロクロロチアジド(C7H8CIN304SDの量伍gl

37  =ス ×24T/ム× 7/500

38   ″ 計 乾燥物に換算したヒドロクロロチアジド標準品の秤

39    取 量伍θ

0～ 12

12 ヤ́23

100-)92   0-) 8

92→ 38    8→ 62

流量 :ロサルタンの保持時ralが約20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 :ロサルタンカリウム標準原液25 mL及

び0)の ヒドロクロロチアジド標準原液10 mLに pH
…
2.5のリン酸二水素ナトリウム試液を加えて50 mLと

する。この液20メLにつき,上 記の条件で操作すると

き,ヒ ドロクロロチアジド,ロサルタンの順に溶出し,

ヒドロクロロチアジドの理論段数及びロサルタンのシ

ンメトリー係数は,そ れぞれ4000段以上,25以 下で

ある.

システムの再現性 :標準溶液20口Lにつき,上 記の条件

で試験を6回線り返すとき,ロ サルタンのビ
ーク面積

の相対標準fhil差は1.0%以 下である.

12)ヒ ドロクロロチアジド 本 品10個をとり,ア セトニ

トリル/pH 2.5の リン酸二水素ナトリウム試液混液(3:2)

217/25 mLを 加え,60分 問振り混ぜて崩壊させた後,1

mLllに ヒドロクロロチアジド(C7H卜CIN101SD約0.5 ingを含

む液となるようにpH 25の リン酸二水素ナトリウム試液を

加えて正確に7 mLと し,2分 間超音波処理する。cの 液10

mLを 正確に量り,ア セトニトリル10 ntLを加え,pH 25の

リン酸二水素ナトリウム試液を加えて正確に50 mLと し,孔

径0.45 Fm以下のメンプランフィルタ
ーでろ過する.初 めの

ろ液2 mLを 除き,次 のろ液を試料溶液とする.別 にヒドロ

クロロチアジド標準品(別途 「ヒドロクロロチアジド」と同

様の条件で乾燥減量 〈2イ′)を 測定しておく)約25 mgを 精密

に4」■り,ア セトニトリル/pH 2.5の リン酸二水素ナトリウ

ム試llt混液(3:2)に溶かし,正 確に60 mLと し,ヒ ドロクロ

ロチアジド標準原液とする.こ の液20 mLを正確に量り,ア

セトニトリル/pH 25の リン酸二水素ナトリウム試液混液

(3:2)30 mLを 加え,pH 25の リン酸二水素ナトリウム試

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20μ ずつを正確にとり,次の条件で液体クロ

マトグラフィー 〈2 θF)により試験を行い,それぞれの液の

ヒドロクロロチアジドのピーク面積/1・r及びムを測定する.

試験条件                 ′

(1)の試験条件を準用する.

システム適合性

システムの性能 :(1)のロサルタンカリウム標準原液25

mL及 びヒドロクロロチアジド標準原液10 mLに pH

2.5のリン酸二水素ナ トリウム試液を加えて50 mLと

する.こ の液20メLにつき,上 記の条件で操作すると

き,ヒ ドロクロロチアジド,ロ サルタンの順に溶出し,

ヒドロクロロチアジドの理論段数及びロサルタンのシ

ンストリー係数は,そ れぞれ4000段以上,25以 下で

ある.

システムの再現性 :標準溶液20 pLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,ヒ ドロクロロチアジドの

ビーク面積の相対標準偏差は1.0%以下である。

容器 気 密容器.

ヽ

注入後の時間  移 動相A

し))       lvol%)

移動相B

l v o l % )

40

41

42

43

44

45

46

47

48



医薬品各条

生薬等



医薬品各条(生薬等)改 正事項

2  医 薬品各条の部 アカメガシワの条確認試験の項を次のように  41

3 改 める.                           42
43

4ア カメガシワ             44
45

5 確 認試験 本 品の粉末0.5gに メタノール10 mLを 加え,水 浴  46

6  上 で5分間加温し,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする。別に薄  47

7  層 クロマトグラフイー用ベルゲニンl mgをメタノールl mL  48

8  に 溶かし,標 準溶液とする.こ れらの液につき,薄 層クロマ  49

9  ト グラフィー (2θ3〉により試験を行う 試 料溶液及び標準  50

lo  溶 液lo pLずつを薄層クロマトグラフイー用シリカゲル(蛍  51

11  光 剤入り)を用いて調製した薄層板にスボットする。次に酢  52

12  酸 エチル/エ タノール095)/水 混液(100:17:13)を 展開  53

13  溶 媒として約7 cm展開した後,薄 層板を風乾する こ れに  54

14  紫 外線(主波長254 nm)を照射するとき,試 料溶液から得た  55

15  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  56

16  暗 青色のスポットと色調及び為値が等しい          57

オウゴン ′

38  医 薬品各条の部 アラビアゴム末の条確認試験の項を次のよう

39 に 改める.

40ア ラビアゴム末

確認試験 本 品lgに水25 mL及び硫酸l mLを加え,還 流冷却

器を付け,沸 騰水浴中で60分間加熱する.冷 後,無 水炭酸

ナトリウム2.Ogを穏やかに加え,そ の液l mLにメタノータレ

9 mLを 加えてよく混和し,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液

とする。別にD―ガラクトァス,L一 アラビノ
ース及びL―ラ

ムノースー水和物10 mgずつをそれぞれ水l mLに溶かし,‐

メタノールを加えて10 mLと し,標 準溶液(1),標準溶液ω

及び標準溶液(3)とする.こ れらの液につき,薄 層クロマト

グラフィー 〈2θ3〉により試験を行う.試 料溶液,標 準溶液

(1),標準溶液②及び標準溶液(92ル ずつを薄層クロマト

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/メ タノール/酢 酸(100)/水混液

(12:3:3:分 を展開溶媒として約7 cm展開した後,薄 層板

を風乾する こ れに1-ナ フトール ・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3個の

スボットは,標 準溶液のD―ガラクトース,L一 アラビノー

ス及びL一ラムノースの各スボットと色調及び鳥値が等しい

17  医 薬品各条の部 アラビアゴムの条確認試験の項を次のように

18 改 める.

19ア ラビアゴム

20 確 認試験 本 品の粉末lgに 水25 mL及び硫酸l mLを加え,還

21  流 冷却器を付け,沸 騰水浴中で60分間加熱する.冷 後,無

22  水 炭酸ナトリウム2.Ogを穏やかに加え,そ の液l mLに メタ

23  ノ ール9 mLを 加えてよく混和し,遠 心分離し,上 澄液を試

24  料 溶液とする.別 にD―ガラクトース,L― アラビノース及

25  び L―ラムノースー水和物10 mgずつをそれぞれ水l mLに溶

26  か し,メ タノールを加えて10 mLと し,標 準溶液(1),標準

27  溶 液②及び標準溶液(3)とする こ れらの液につき,薄 層ク

28  ロ マトグラフィー 〈2θ3〉により試験を行う.試 料溶液,標

29  準 溶液(1),標準溶液(D及び標準溶液(3)2ル ずつを薄層ク

30  ロ マトグラフイー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にス

31  ポ ットする。次に酢酸エチル/メ タノール/酢 酸(100)/水

32  混 液(12:3:312)を 展開溶媒として約7 cm展開した後,薄

33  層 板を風乾する。これに1-ナ フトール ・硫酸試液を均等に

34  噴 霧し,105℃ で2分間加熱するとき,試 料溶液から得た3

35  個 のスポットは,標 準溶液のD―ガラクトース,L― アラビ

36  ノ ース及びL一ラムノースの各スポットと色調及びF植 が等

37  し い.

58  医 薬品各条の部 オウゴンの条定量法の項を次のように改める.

59オウゴン

60

61

62

63

64

65

66

67

68

69

70

71

72

73

74

75

76

77

定量法 本 品の粉末約0_5gを精密に量り,薄 めたメタノール

(7→10)30 mLを 加え,還 流冷却器を付けて水浴上で30分間

加熱する。冷後,共 栓遠心沈殿管に移し,遠 心分離し,上 澄

液を分取する 還 流抽出の容器は,薄 めたメタノール(7→

10)30 mLで 洗い,洗 液は先の共栓遠心沈殿管に入れ,5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

薄めたメタノール(7→10)30 mLを 加え,5分 間振り混ぜ,

遠心分離し,上 澄液を分取する。全抽出液を合わせ,薄 めた

メタノール(7→10)を加えて正確に100 mLとする.こ の液2

mLを 正確に量り,薄 めたメタノール(7→10)を加えて正確に

20 mLと し,試 料溶液とする 別 にバイカリン標準品Gり途

水分を測定しておく)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5 mLを正確に量り,

薄めたメタノール(7→10)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10メ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ノ〉により試験を行

い,そ れぞれの液のバイカリンのビーク面積幼及びムを測

定する.

バイカリン(C21H1801Dの量伍♪=聰 ×ZT/ム ×5

型眈 脱水物に換算したバイカリン標準品の秤取量lnlgl

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :277 nm)

カラム :内径46 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

1mの 液体クロマトグラフィ
ー用オクタデシルシリリレ

化シリカゲルを充填する。
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９
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2オ ウゴン末

1    カ ラム温度 :50℃ 付近の
一定温度

2   移 動相 :薄めたリン酸(1→146)/アセ トニトリル混液

3        (18:7)

4    流 量 :バイカリンの保持時間が約6分になるように調整

5     す る.

6   シ ステム適合性

7    シ ステムの性能 :バイカリン標準品l mg及び分離確認

8     用 パラオキシ安息香酸メチル2 mgを メタノ
ールに溶

9     か して100 mT,とする.こ の液10 pLにつき,上 記の

10     条 件で操作するとき,バ イカリン,パ ラオキシ安息香

11     酸 メチルの順に溶出し,そ の分離度は3以上である.

12    シ ステムの再現性 :標準溶ilk10 FLにつき,上 記の条件

13     で 試験を6回繰り返すとき,バ イカリンのビ
ーク面積

14     の 相対標準偏差は1.5%以 下である

15  医 薬品各条の部 オウゴン末の条定量法の項を次のように改め

16 る .

17オ ウゴン末

18 定 量法 木 品約0.5gを精密にlltり,薄 めたメタノ
ール(7→10)

19  30 mLを 加え,遺 流冷却器を付けて水浴上で30分PHl加熱す

20  る .冷後:共 栓遠心沈殿管に移し,連心分離し,上 澄波を分

21  取 する.還 流‖l出の容器は,薄 めたメタノ
ール(7→10)30

22  mLで 洗い,洗 液は先の共栓遠心沈殿管に入れ,5分 問振り

23  混 ぜ,遠 心分離し,上 澄液を分取する。残留物は更に薄めた

24  メ タノール(7→10)30 mLを 加え,5分 間振り混ぜ,遠 心分

25  Allし,上 澄液を分取する.全 抽出液を合わせ,薄 めたメタノ

26  -ル (7-10)を力rえて正確に100 rnLとする.こ の液2 mLを

27  正 確に量り,薄 めたメタノ
ール(7→10)を加えて正確に20

28  mLと し,試 料溶液とする.別 にバイカリン標ЦL品(別途水分

29  を測定しておく)約10 mgを精密に量り,メタノァルにoか
30  し ,正 確に100 mLとする.こ の減5 mLを正確に量り,薄 め

31  た メタノール(7→10を 加えて正確に10 mLと し,標 準溶液

32  と する 試 料溶液及び標準溶液10 FLずつを正確にとり,次

33  の 条件で液体クロマトグラフィ
ー (2θ′〉により試験を行い,

34  そ れぞれの液のパイカリンのピ
ーク面積ん及びムを測定す

35   る.

36 バ イカリンC21H18010の量Gθ=ス Xム /ム ×5

37   ″ 韓脱水物に換算したバイカリン標準品の秤取量価υ

38   試 験条件

39    検 出器 :紫外吸光光度計制定波長 :277 nD

40    カ ラム:内径4.6 mm,長さ15 cmのステンレス管■5

41     Fmの 液体クロマトグラフイ
ー用オクタデシルシリル

42     化 シリカゲルを充填する.

43    カ ラム温度 :50℃ 付近の
一定温度

44   移 動相 :薄 めた リン酸(1→146)/ア セ トニ トリル混液

45         (18:7)

46    流 量 :バイカリンの保持時間が約6分になるように調整

47      す る.

48   シ ステム適合性

49    シ ステムの性能 :バイカリン標準品l mg及び分離確認

50     用 パラオキシ安息香酸メチル2 mgを メタノ
ールに溶

51     か して100 mLとする。この液10メLにつき,上 記の

62     条 件で操作するとき,バ イカリン,パ ラオキシ安息香

53     酸 メチルの順に溶出し,そ の分lll度は3以上である.

54    シ ステムの再現性 :標準溶液10●Lにつき,上 記の条件

55     で 試験を6回繰り返すとき,バ イカリンのピ
ーク面積

56     の 相対標準偏差は1.5%以下である.

57  医 薬品各条の部 オウパクの条生薬の性状の項を次のように改

58 め る.

59オウバク

60 生 薬の性状 本 品は板状又は巻き込んだ半管状の皮片で,厚 さ

61  2～ 4 mmで ある 外 面は灰黄褐色～灰褐色で,多 数の皮日

62  の 跡があり,内 面は黄色～暗黄褐色で,細 かい縦線を認める

63  が 平滑である。折面は繊維性で鮮黄色を呈する。

64   本 保iは弱いにおいがあり,味 は極めて苦く,lili液性で,唾

65  液 を黄色に染める.

66   本 品の横切片を鏡検 〈5 θr)す るとき,二 次皮層において,

67  -次 放射組織は外側に向かって広がり扇状を呈し, ときに後

68  生 放射組織が外nllに向かいながら収束する.二 次放射組織に

69  は 黄色の石紹1胞群がlll在する.師 部繊維群は淡黄色～黄色で,

70  放 射組織間では師部繊維群がそれ以外のlT部組織と交互に並

71  び ,明 瞭な格子状を呈する.柔 組織中にはシュウ酸カルシウ

72  ム の単品並びにiF_粒及び複粒のでんぶん粒が認められる

73  医 薬品各条の部 オウレンの条基原の項及び純度試験の項を

74 次 のように改める.

75オウレン

7 6   本 品 は オ ウ レ ン αp t t  j a p o n i c a  M a k i n o ,αP鮨

77   chね θ″sおFranchet,(免″"ゐ ′笏"aC.Y.Cheng et Hsiao

78  又 はaη歯 娃 "wallich(」磁″“σ酬洸“∂の根をほとんど

79  除 いた根茎である.

80   本 品は定量するとき,換 算した生薬の乾燥物に対し,ベ ル

81  ベ リン[ベルベリン塩化物(C20H18CIN04:371.81)として]

82  42%以 上を含む.

83   本 品のうち,エ キス剤又は浸剤 ・煎剤に限り用いるものに

84  つ いては,そ の旨を表示する.

85

86 純 度試験

87 (1)重 金属 〈ノθ7)本 品の粉末1.Ogを とり,第 3法によ

88  り 操作し,試 験を行う.比 較液には鉛標準液2.O mLを加え

89  る 00 ppm以 下).本 試験で判定困難なときは,原 子吸光光

90  度 法 〈2カ〉により試験を行う.検 液を試料溶液とする.別

91  に 鉛標準液1.O mT,に水を加えて正確に100 mLと し,標 準溶

92  液 とする.試 料溶液及び標準溶液につき,次 の条件により試

93  験 を行うとき,試料溶液の吸光度は標準溶液の吸光度以下で

94  あ る(5 ppm以下).なお,標準溶液及び試料溶液は,必要な

¬



1  ら ば,キ レート剤添加の後,溶媒転溶し,濃縮したものを使

2  用 することができる

3   使 用ガス :

4    可 燃性ガス ア セチレン又は水素

5    支 燃性ガス 空 気

6   ラ ンプ :鉛中空陰極ランプ

7     波長 :283.3 nnl

8   な お,エ キス剤又は浸剤 ・煎剤に用いる旨を表示するもの

9  に ついての操作法及び限度値は次のとおりとする。

10   本 品の中切4.Ogに水80 mLを加えて,時 々振り混ぜなが

11  ら ,液 量が約40 mLになるまで加熱し,冷 後,ろ 過する。こ

12  の 液につき,第 3法により操作し,試 験を行う.比 較液には

13  鉛 標準液2_O mLを加える(5 ppm以下).

14 (2)ヒ 素 〈f〃〉 本品の粉末0.40gをとり,第 4法により

15  検 液を調製し,試 験を行う(5 ppm以下)

16  医 薬品各条の部 オウレン末の条純度試験の項を次のように改

17 め る.

18オ ウレン末

19 純 度試験

20 (1)オ ウバク 本 品を鏡検 (5θハ するとき,結 晶細胞列

21  又 は粘液塊を認めない.ま た,本 品05gに 水2 mLを 加えて

22  か き混ぜるとき,液 はゲル状を呈しない

23 (2}ウ コン 本 品をろ紙上に置き,そ の上にジエチリレエー

24  テ ルを滴加し放置した後,粉 末を除き,水 酸化カリウム試液

25  1滴 を滴加するとき,赤 紫色を呈しない ま た,本 品を鏡検

26 〈 5θ′〉するとき,糊 化でんぶん及び黄赤色の樹月旨を含有する

27  分 泌細胞を認めない

28 (3)重 金属 〈'θ7)本 品1.Ogを とり,第 3法により操作

29  し ,試 験を行う.比 較液には鉛標準液2.O mLを加える00

30  ppm以 下).本 試験で判定困難なときは,原 子吸光光度法

31 〈 223)に より試験を行う。検液を試料溶液とする。別に鉛標

32  準 液1.O mLに水を加えて正確にloo mLと し,標 準溶液とす

33  る .試 料溶液及び標準溶液につき,次 の条件により試験を行

34  う とき,試 料溶液の吸光度は標準溶液の吸光度以下である(5

35  ppm以 下)。なお,標 準溶液及び試料溶液は,必 要ならば,

36  キ レート剤添加の後,溶 媒転溶し,濃 縮したものを使用する

37  こ とができる.

38   使 用ガス :

39    可 燃性ガス ア セチレン又は水素

40    支 燃性ガス 空 気

41   ラ ンプ :鉛中空陰極ランプ

42   波 長 :283.3nm/

43 (4)ヒ 素 〈′″〉 本品0.40gをとり,第 4法により検液を

44  調 製し,試 験を行う(5 ppmttTl.

乙字湯エキス θ

45  医 薬品各条の部 黄連解毒湯エキスの条定量法の項0)の目を

46 次 のように改める.

47黄 連解毒湯エキス

48 定 量法

49 (3)ゲ ニポシド 乾 燥エキス約0.2g(軟エキスは乾燥物と

50  し て約02gに 対応する目 を精密に量り,薄 めたメタノール

51 (1→ 950五 Lを正確に加えて15分間振り混ぜた後,ろ 過し,

52  ろ 液を試料溶液とする.別 に定量用ゲニボシド約10 mgを精

53  密 に量り,薄 めたメタノール(1→2)に溶かして正確に100

54  mLと し,標 準溶液とする。試料溶液及び標準溶液10蝸 ず

55  つ を正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

56  (2θ ノ)に より試験を行い,そ れぞれの液のゲニポシドのビ

57  -ク 面積ん及ヽべを測定する.

58  ゲ ニポシドの量価gl=必 ×4/Zs× 1/2

59   型 ヒ 定量用ゲニポシドの秤取量伍υ

60   試 験条件

61    検 出器 r紫外吸光光度計制 定波長 :240 nm)

62    カ ラム :内径4_6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

63     pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

64     化 シリカゲルを充填する。

65    カ ラム温度 :40℃ 付近の一定温度

66    移 動相 :水/ア セトニトリル/リ ン酸混液(9001100:

67         1)

68    流 量 :毎分1.O mL(ゲニポシドの保持時間約10分)

69   シ ステム適合性

70    シ ステムの性能 :標準溶液10 μLにつき,上 記の条件で

71     操 作するとき,ゲ ニポシドのピークの理論段数及びシ

72     ン メトリー係数は,そ れぞれ5000段以上,15以 下で

73     あ る

74    シ ステムの再現性 :標準溶液101Lに つき,上 記の条件

75     で 試験を6回繰り返すとき,ゲ ニポシドのビーク面積

76     の 相対標準偏差は15%以 下である.

77  医 薬品各条の部 黄連解毒湯エキスの条の次に次の一条を加

78 え る.

79乙 字湯エキス
80 0tsuJ■tO Extract

81   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

82  キ ス当たり,サ イコサポエンb21_2～4.8 mg,バ イカリン

83 (C21H18011:446.36)80～ 240 mg及 びグリチルリチン酸

84 (C42H62016:822.93)17～ 51 mg(カンゾウ2gの処方),25～

85  75 mg(カ ンゾウ3gの処方)を含む.

86 製 法



イ 乙 字湯エキス _

lg  05g   lg

1   1)～ 3)の処方に従い生薬をとり,エ キス剤の製法により乾

2  燥 エキス又は軟エキスとする.

3 性 状 本 品は淡褐色～褐色の粉末又は黒褐色の軟エキスで,わ

4  ず かにおいがあり,味 は辛く,や や甘い.

5 確 認試験

6  11)乾 燥エキス2.Og(軟 エキスは6.00を とり,水 10 mL

7  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

8  り 混ぜ,遠 心分離する。ジエチルエ
ーテル層を分取し,水 酸

9  化 ナトリウム試液10 mLを加えて振り混ぜ,遠 心分離し,ジ

lo  エ チルエーテル層を分取し,試 料溶液とする.別 に薄層クロ

11  マ トグラフィー用0)一 リグスチリドl mgを メタノ
ール10

12  mLに 溶かし,標 準溶ilkとする.こ れらの液につき,薄 層ク

13  ロ マ トグラフイー (2θ3)に より試験を行う。試料溶液及び

14  標 準溶液10 FLずつを薄FLflクロマトグラフィ
ー用シリカゲル

15  を 用いて調製した薄層板にスポットする.次 に酢酸ブチル/

16  ヘ キサン混液(2:1)を展開溶媒として約7cm展 開した後,薄

17  層 板を風乾する。これに紫外線(主波長365 nm)を熊射する

18  と き,試 料溶液から得た数個のスポットのうち1個のスボッ

19  卜 は,標 準溶液から得た青自色の蛍光を発するスポットと色

20  調 及び島値が等しい(トウキ).

21  12)乾 燥エキス10g(軟 エキスは30♪ をとり,水 10 mL

22  を 加えて振り混ぜた後,1-プ タノール10 mLを加えて振り

23  混 ぜ,遠 心分離し,上 7登液を試料溶液とする.別 に薄層クロ

24  マ トグラフィー用サイコサホエンb21 mgをメタノ
ールl mL

25  に 溶かし,標 準溶液とする.これらの液につき,薄 層クロマ

26  ト グラフィー (203)により試験を行う.試料溶液1011L及び

27  標 準溶液2 pLを薄層クロマトグラフイ
ー用シリカゲルを用

28  い て調製した薄層板にスポットする 次 に酢酸エチル/エ タ

29  ノ ール(99.5)/水混液(8:2:1)を展開溶媒として約7 cm展

30  開 した後,薄 層板を風乾する.こ れに噴霧用4-ジ メチルア

31  ミ ノベンズアルデヒド試液を均等に噴霧し,105℃ で5分間

32  加 熱した後,紫 外線(主波長365 nm)を照射するとき,試 料

33  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

34  溶 液から得た黄色の蛍光を発するスポットと色調及び鳥値

35  が 等しい0トイコ).

36  (3)乾 燥エキス1.Og(軟エキスは3.0♪をとり,水 10 mL

37  を 加えて振り混ぜた後,ジ エチルエ
ーテル25 mLを加えて振

38  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

39  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

40  と する.別 に薄層クロマトグラフイ
ー用オウゴエンl mgを

41  メ タノールl mLに 溶かし,標 準溶液とする.こ れらの準に

42  つ き,薄 層クロマトグラフイ
ー 〈2"〉 により試験を行う.

43  試 料溶液20 pL及び標準溶液5 FLを薄層クロマトグラフイ
ー

44  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

45  酢 酸エチル/ヘ キサン/酢 酸(100)混液(10:10:1)を 展開溶

46  媒 として約7 cm展開した後,薄 層板を風乾する.こ れに塩

47  化 鉄(Ⅲ)・メタノール試液を均等に噴霧するとき,試 料溶液

48  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

49  か ら得た黄褐色～灰褐色のスポットと色調及び離 が等し

50  い (オウゴン).:

51 (4)乾 燥エキス1.Og(軟 エキスは3.O glをとり,水 10 mL

52  を 加えて振り混ぜた後,1-プ タタール10 mLを加えて振り

53  混 ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする.別 に薄層クロ

54  マ トグラフィー用リクイリチンl mgを メタノールl mLに 溶

55  か し,標 準溶液とする。これらの液につき,薄 層クロマトグ

56  ラ フイー 〈2θ3〉により試験を行う.試 料溶液及び標準溶液5

57  μ 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

58  製 した薄層板にスポットする.次 に酢酸エチル/メ タノ=ル

59  /水 混液(20:310を 展開溶媒として約7 cm展開した後,

60  薄 層板を風乾する こ れに希硫酸を均等にllr・t霧し,lo5℃ で

61  5分 問加熱するとき,試 料溶液から得た数個のスポットのう

62  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

63  色 調及び′rltが等しい(カンゾウ).

64 (5〕 乾燥エキス1.Og(軟 エキスは3.00を とり,水 10 mL

65  を 加えて振り混ぜた後,1-プ タノール10 mLを 加えて振り

66  混 ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする。薄層クロマト

67  グ ラフィー用3-(3-ヒ ドロキシー4-メ トキシフェニル)-2

68  -(D― プロペン酸 。(D― フェルラ酸混合試液を標準溶液と

69  す る。これらの液につき,薄 層クロマトグラフィー く2θ3)

70  に より試験を行う。試料溶液10 pL及び標準溶液2画 を薄層

71  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

72  ス ポットする 次 に酢酸エチル/ア セトン/水 混液00:

73  12:3)を 展開溶媒として約7 cm展開した後,薄 層板を風乾

74  す る。これに硫酸を均等に噴霧し,105℃ で5分間加熱した

75  後 ,.紫外線(主波長365 nm)を照射するとき,試 おl溶液から

76  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

77  得 た淡黄自色の蛍光を発するスボットと色調及び島値が等

78  し い(ショウマ)

79  (6)乾 燥エキス1.Og(軟 エキスは3.Oθをとり,水 10 mL

80  を 加えて振り混ぜた後,ジ エチルエーテル25 mLを加えて振

81  り 混ぜる。ジエチリレエーテル層を分取し,減 圧で溶媒を留去

82  し た後,残 留物にジエチルエーテル2 mLを 加え,試 料溶液

83  と する.別 に薄層クロマトグラフィー用レインl mgを アセ

84  ト ン10 mLに溶かし,標 準溶液とする こ れらの液につき,

85  薄 層クロマトグラフイー 〈2")に より試験を行う.試 料溶

86  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

87  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

88  チ ル/メ タノール/水 混液(20:3:2)を 展開溶媒として約7

89  cm展 開した後,薄 層板を風乾する。これに紫外線(主波長

90  365 nOを 照射するとき,試 料溶液から得た数個のスポット

91  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蛍

92  光 を発するスポットと色調及び島値が等しい(ダイォウ).

93 純 度試験

94 (1}重 金属 〈ノθ7〉 乾燥エキス1.Og(軟 エキスは乾燥物

95  と して1.Ogに対応する動 をとり,エ キス剤(りに従い検液を

96  調 製し,試 験を行う(30 ppm以下).

97 (2)ヒ 素 〈′.〃〉 乾燥エキス0.67g(軟 エキスは乾燥物と

98  し て0.67gに対応する動 をとり,第 3法により検液を調製し,

99  試 験を行う(3 ppm以下).

100 乾 燥減量 (2イ′〉 乾燥エキス 9.5%以 下(lg,105℃ ,5時

101  間 ).

1)

トウキ

サイコ

オウゴン

カンゾウ

ショウマ

ダイオウ

5 g    5 g

3 g    3 g

2 g    3 g

l g    l g

6g   6g   6g

5 g

3 g

2 g

l . 5 g



1   軟 エキス 66.7%以 下(lg,105℃ ,5時 間).

2 灰 分 く,θ′〉 換算した乾燥物に対し10.5%以 下.

3 定 量法

4 (1)サ イコサポニンb2 乾燥エキス約0.5g徹 エキスは乾

5  燥 物として約05gに 対応する量)を精密に量り,ジ エチルエ

6  -テ ル20 mL及 び水10 mLを カロえて10分間振り混ぜる.こ

7  れ を遠心分離し,上 層を除いた後,ジ エチルエーテル20 mL

8  を カロえて同様に操作し,上 層を除く.得 られた水層にメタノ

9  -ル 10 mLを 加えて30分間振り混ぜた後,遠 心分離し,上

10  澄 液を分取する.残 留物に薄めたメタノール(1→2)20 mL

ll  を 加えて5分間振り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄液を分取し,

12  先 の上澄液と合わせ,薄 めたメタノール(1→分をカロえて正確

13  に 50 mLと し,試 料溶液とする.別 に定量用サイコサポニン

14  b2を デシケーター(シリカゲル)で24時間以上乾燥し,そ の約

15  10 mgを 精密に量り,メ タノール50 mLに溶かし,水 を加え

16  て 正確に100 mLと する。この液10 mLを正確に量り,薄 め

17  た メタノール(1→2)をカロえて正確に100 mLと し,標 準溶液

18  と する.試 料溶液及び標準溶液10 FLずつを正確にとり,次

19  の 条件で液体クロマ トグラフィー (2θ′)に より試験を行い,

20  そ れぞれの液のサイコサポニンb2のピーク面積ノ4T及びムを

21  測 定する.

22  サイコサポニンb2の量lmυ=必 ×ZT/ム ×1/20

23   コ喚 :定量用サイコサポニンb2の粋取量GBl

24   試 験条件

25    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :254-)

26    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmの ステンレス管に5

27     pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

28     化 シリカグルを充填する

29    カ ラム温度 :40℃ 付近の一定温度

30    移 動相 :0 05 moυЪリン酸二水素ナトリウム試液/ア セ

31      ト ニ トリル混液(5:3)

32    流 量 :毎分10 mL(サ イコサポニンb2の保持時間約12

33     分 )

34   シ ステム適合性

35    シ ステムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

36     操 作するとき,サ イコサポニンb2のピークの理論段数

37     及 びシンメトリー係数は,そ れぞれ5000段 以上,1.5

38     以 下である.

39    シ ステムの再現性 :標準溶液1011Lにつき,上 記の条件

40     で 試験を6回繰り返すとき,サ イコサポニンb2のピー

41     ク 面積の相対標準偏差は1.5%以 下である。

42 (2)バ イカリン 乾 燥エキス約01g徹 エキスは乾燥物と

43  し て約01gに 対応する量)を精密に量り,薄 めたメタノール

44 (7→ 10)50 mLを 正確に加えて15分間振り混ぜた後,ろ 過し,

45  ろ 液を試料溶液とする.別 にバイカリン標準品01途 水分を

46  測 定しておく)約10 mgを 精密に量り,メ タノールに溶かし,

47  正 確にloO mLと する.こ の液5 mLを 正確に量り,薄 めたメ

48  タ ノール(7→10)をカロえて正確に10 mLと し,標 準溶液とす

49  る .試 料溶液及び標準溶液10 pLず つを正確にとり,次 の条

50  件 で液体クロマ トグラフィー 〈2 θf)に より試験を行い,そ

51  れ ぞれの液のバイカリンのピーク面積ん及びムを測定する.

52  バイカリン(C21H18011)の量ln■υ=必 ×ん/ム ×1/4

乙字湯エキス σ

″い脱水物に換算したバイカリン標準品の粋取量伍υ

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計級J定波長 :277 nω

カラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

メmの液体クロマトグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカグルを充填する.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :薄めたリン酸(1→200)/アセトニトリル混液

(19:6)

流量 :毎分1.OmL O イヾカリンの保持時間約10分)

システム適合性

システムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

操作するとき,バ イカ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ル につき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,バ イカリンのピーク面積

の相対標準偏差は15%以 下である.

(3)グ リチノレリチン酸 乾 燥エキス約0.5g徹 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,ジ エチルエ

ーテル20 mL及び水10 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。得られた水層にメタノ
ール10 mLをカロえて30分間振り混ぜた後,遠 心分離し,上

澄液を分取する.残 留物に薄めたメタノール(1→2)20 mL

を加えて5分間振り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄液を分取し,

先の上澄液と合わせ,薄 めたメタノール(1→"をカロえて正確

に50 mLとし,試 料溶液とする.別 にグリチルリチン酸標準

品01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ぃ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ノ)に より試験を行い,

それぞれの液のグリチルリチン酸のピーク面積ИT及びムを

浪」定する.

グリチルリチン酸(C″H6201∂の量(mθ

=ル6× ZT/4× 1/2

型い 脱水物に換算したグリチルリチン酸標準品の粋取量

(mgl

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計級」定波長 :254 nm)

カラム :内径46 mm,長 さ15 cmの ステンレス管に5

Pmの 液体クロマ トグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する.

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :薄めた酢酸(31)(1→ 15)/ア セ トニトリル混液

(13:7)

流量 :毎分1.O mL(グ リチルリチン酸の保持時間約12

分)              ヽ 、

システム適合性

システムの性能 F標準溶液10 pLに つき,上 記の条件で

操作するとき,グ リチルリチン酸のピークの理論段数

及びシンメトリー係数は,.それぞれ5000段以上,1.5
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６

　

７

1

2

3

4

5

8オ レンジ油

9 旋光度〈2つ〉 α『:+43～+50°(50 mm).

θ オレンジ油

以下である                     42

システムの再現性 :標準溶液10メLに つき,上 記の条件  43

で試験を6回繰 り返すとき,グ リチル リチン酸のピ
ー  44

ク面積の相対標準偏差は1.5%以 下である.      45

貯法 容 器 気 密容器.                   46

47

48

医薬品各条の部 オレンジ油の条旋光度の項を次のように改め  49

る.                                                         50

料溶液とする.別 に生薬定量用エフェドリン塩酸塩を105℃

で3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 する.こ の液10 mL

を正確に量り,薄 めたメタノール(1→2)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 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

12θノ〉により試験を行い,試 料溶液のエフエドリン及びプ

ソイ ドエフEEドリンのピーク面積/4TE及びZTP並びに標準溶

液のエフェドリンのピーク面積ムを測定する.

総アルカロイ ド[エフェドリン(C10H15NO)及びプソイドエフ

ェドリン(C10H15NO)]の量(m♪

=ルム×(ИTE+4TP)/ノも ×1/10× 0.819

″は 生薬定量用エフェドリン塩酸塩の粋取量価gl

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :210 nω

カラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmの ステンレス管に5

pmの 液体クロマ トグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する.

カラム濡庫 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナ トリウム5gに アセ トニトリ″

350 mLを カロえて振り混ぜた後,水 650 mL及 びリン

酸l mT,をカロえて溶かす.

流量 :毎分1.O mL∈ フェドリンの保持時間約27分)

システム適合性

システムの性能 :生薬定量用エフェドリン塩酸塩及びプ

ソイドエフェドリン塩酸塩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1011Lに

つき,上 記の条件で操作するとき,プ ソイドエフェド

リン,エ フェドリンの順に溶出し,そ の分離度は15

以上である

システムの再現性 :標準溶液10 pLにっき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,エ フェドリンのピーク面

積の相対標準偏差は1.5%以 下である.

51

52

53

54

10  医薬品各条の部 カッコウの条確認試験の項を次のように改め  55

1 1  る .                                 5 6
57

1 2カ ツ コ ウ                1 8

59

13 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  60

14  振 り混ぜた後,ろ 過 し,ろ 液を試料溶液とする。この液につ  61

15  き ,薄 層クロマ トグラフィ
ー 〈フθg〉により試験を行 う.試   62

16  料 溶液5山 を薄層クロマ トグラフイ
ー用シリカゲルを用い  63

17  て 調製 した薄層板にスポットする 次 にヘキサン/ア セ トン  64

18  混 液(9:1)を展開溶媒として約7 cm展開した後,薄 層板を風  65

19  乾 する。これに4Tメ トキシベンズアルデヒド
・硫酸試液を  66

20  均 等に噴霧 し,105℃ で5分間加熱するとき,2植 0.4付近に  67

21  青 紫色のスポットを認める.                68

69

70

22  医 薬品各条の部 葛根湯エキスの条確認試験の項(2)の目及び  71

23 定 量法の項(1)の目を次のように改める.            72

73

24葛 根湯エキス              74

25 確 認試験

26 (2)乾 燥エキス1.Og(軟 エキスは30 glをとり,水 10 mL

27  を 加えて振り混ぜた後,1-ブ タノ
ール10 mT,を加えて振り

28  混 ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする。この液につき,

29  薄 層ク■マ トグラフィー 〈2θ3〉により試験を行う.試 料溶

30  液 6 pLを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

31  製 した薄層板にスポットする.次 に1-プ ロパノ
ール/酢 酸

32  エ チル/水 /酢 酸(100)混液(4:4:2:1)を 展開溶媒として

33  約 7 cm展開した後,薄 層板を風乾する.こ れに噴霧用ニン

34  ヒ ドリン・エタノール試液を均等に噴霧し,105℃ で5分間

35  加 熱するとき,■ 値0.5付近に赤紫色のスポットを認める

36 (マ オウ).

37 定 量法

38 (1)総 アルカロイド(エフェドリン及びプソイ ドエフェド

39  リ ン)乾 燥エキス約0.5g(軟 エキスは乾燥物として約0.5g

40  に 対応する量)を精密に量り,薄 めたメタノ
ール(1→2)50

41  mLを 正確にカロえて15分間振り混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試

75   医 薬品各条の部 葛根湯エキスの条の次に次の一条を加え

76  る .

77 葛 根湯加川吉辛夷エキス
78 KakkOntokaseikyushiri Extract

79   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

80  キ ス当た り,総 アルカロイ ド[エフェ ドリン(C10H15NO:

81  16523)及 びプソイ ドエフエドリン(C10HlひJO:165.23)]9.5

82  ～ 28.5 mg(マ オウ3gの 処方),13～ 19 mg(マ オウ4gの 処

83  5め ,ペ オニフロリン(C23H28011:480.46)17～ 51 mg,グ リ

84  チ ル リチン酸(C42H62016:822.93)18～ 54 mg及 びマグノフ

85  ロ リン[マグノフロリンヨウ化物(C20H241N04'469.31)と し

86  て ]1.5～6 mg(シ ンイ2gの 処方),2～ 3 mg(シ ンイ3gの 処

87  方 )を含む.

88 製 法



1)又は2)の処方に従い生薬をとり,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 品は淡褐色～黒褐色の粉末又は軟エキスで,特 異なに

おいがあり,味 は初め甘く,後 に苦く,辛 い。

確認試験

(1)乾 燥エキス1.Og(軟 エキスは3.O glをとり,水 lo 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 澄液を試料溶液とする.別 にプエラリ

ン標準品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 〈2θ3〉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

トグラフイ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/メ タノール/水 混液(20:3:2)を

展開溶媒として約7 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

得た青自色の蛍光を発するスボットと色調及び島値が等し

い(カッコン).

12)乾 燥エキス10g(軟 エキスは3.O glをとり,水 10 mL

を加えて振り混ぜた後,1-ブ タノール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 こ の液につき,

薄層クロマトグラフイー 〈2 θJ〉により試験を行う.試 料溶

液5 pL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 ロパノール/酢 酸

エチル/水 /酢 酸(100)混液(4:4:211)を 展開溶媒として

約7 cm展 開した後,薄 層板を風乾する こ れに噴霧用ニン

ヒドリン・エタノール試液を均等に噴霧し,105℃ で5分間

加熱するとき,R鍵 05付 近に赤紫色のスポットを認める(マ

オウ).

{3)次 の(1)又は(五)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 100 mL及びシリコーン樹脂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2 mLを 加える.1時

間加熱還流した後,ヘ キサン層をとり,試 料溶液とする.別

に薄層クロマトグラフィー用(F)―シンナムアルデヒド■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 〈2θ3〉により試験を行う。

試料溶液40 BL及び標準溶液2 pL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/酢 酸エチル混液0:1)を 展開溶媒として,約 7cm

展開した後,薄 層板を風乾する こ れに2,4-ジ エトロフェ

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

根湯加川育辛夷エキス 7

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R准 が等しい

(五)乾 燥エキス2.Og(軟エキスは6.Oθ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

フイー用ω)-7-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 〈2θ3〉により試験を行う.試 料溶

液40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。次にヘキサ

ン/酢 酸エチル混液0:1)を 展開溶媒として約7 cm展開した

後,薄 層板を風乾する こ れに紫外線(主波長365 nD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

トと色調及び島値が等しい.

(4)乾 燥エキス1.Og(軟 エキスは3.O glをとり,水 10 mL

を加えて振り混ぜた後,1-ブ タノール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 にペオニフ

ロリン標準品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 〈2θ3〉

により試験を行う.試 料溶液及び標準溶液5 pLず つを薄層

クロマトグラフイ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/メ タノール/ア ンモニア水

(28)混液(6:3:分 を展開溶媒として約7 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2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個のスボットは,標 準

溶液から得た赤紫色～紫色のスポットと色調及び島値が等

しい(シャクヤク).

(5)乾 燥エキス1.Og(軟 エキスは3 0 glをとり,水 10 mL

を加えて振り混ぜた後,1-ブ タノール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

マトグラフイー用リクイリチン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

ラフィー 〈2θ3〉により試験を行う 試 料溶液及び標準溶液5

PLず つ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/メ タノール

/水 混液(20:3:2)を 展開溶媒として約7 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 準溶液から得た黄褐色のスポットと

色調及び島値が等しい(カンゾウ).

(6〕乾燥エキス1.Og(軟エキスは30υ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を加えて振
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 留物をジエチリレエーテル2 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16]一ギンゲロー

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 〈2θ3〉により試験

を行う.試 料溶液10メL及び標準溶液5 pL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 に酢酸エテル/ヘ キサン混液(1:1)を展開溶媒として

約7 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℃

カッコン

マオウ

タイソウ

ケイヒ

シャクヤク

カンゾウ

ショウキョウ

センキュウ

シンイ

4 g

4 g

3 g

2 g

2 g

2 g

l g

3 g

3 g

4 g

3 g

3 g

2 g

2 g

2 g

l g

2 g

2 g
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β 親湯加川吉辛夷エキス

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

のスボットのうち1個のスポットは,標 準溶液から得た青緑

色～灰緑色のスポットと色調及び鳥値が等しい(ショウキョ

ウ).

(7)乾燥エキス1.Og(軟エキスは3.Oυをとり,水15 mL

及び0.l mo17L塩酸試液5 mLを 加え,振 り混ぜた後,ジ エチ

,レエーテル25 mLを 加えて振り混ぜる.ジ エチルエ
ーテル層

を分取し,減 圧で溶媒を留去し,残 留物をジエチルエ
ーテル

2 mLに 溶かし,iit料溶液とする.別 に薄層クロマトグラフ

イー用レ)一リグスチリド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 層クロマトグラフイ

ー (2.θ′)に より試験を行う.試 料溶液及び標準溶液10 FLず

つ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/ヘ キサン混液(1:

1)を展開溶媒として約7 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 ЦL溶液か

ら得た背自色の蛍光を発するスボットと色調及び′‖直が等

しい(センキュウ).

(8)1吃 燥エキス10g(軟 エキスは3.Oθをとり,水 19 mL

を加えて振り混ぜた後,ジ エチルエ
ーテル25 mLを 加えて振

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 留物をジエチルエ
ーテル2 mLに 溶かし,試 料溶

液とする.別 にシンイの粉末lgに メタノ
ール10 mLを 加え ｀

て振り混ぜた後,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 層クロマトグラフイ
ー く'θ3)に より試

験を行う 試 料溶液51■L及び標準溶液10「Lを薄層ク甲マト

グラフイ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/ヘ キサン混液(3:1)を展開溶媒とし

て約7 cinttllllした後,薄 層板をF」L乾する。これに希硫酸を

均等に噴霧し,105℃ で5分問加熱するとき,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

得た褐色のスボット(■1値0.4付近)と色調及び′確Iが等しい

(シンイ)

純度試験

{1)重 金属 〈ノθ7〉 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」 をとり,エ キス剤(りに従い検液を

調製し,試 験を行う(30 ppm以下).

(2)ヒ 素 〈ノ〃)乾 燥エキス0.67g(軟 エキスは乾燥物と

して0.67gに 対応する動 をとり,第 3法により検液を調製し,

試験を行う(3ppm以 下)

乾燥減量 〈2イノ〉 乾燥エキス 100%以 下(lg,105℃ ,5時

間).

軟エキス 66.7%以 下(lg,105℃ ,5時 間).

灰分 く,θノ〉 換算した乾燥物に対し10.0%以 下.

定量法

(1)総 アルカロイド(エフェドリン及びプソイドエフエド

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,ジ エチルエ
ーテル20 mLを 加

えて振り混ぜた後:0.1■ o1/L塩酸試液3.O mLを加えて10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

層にアシモニア試液1.O mL及びジエチルエーテル20 mLを

加えて,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 留物を薄めたメタノール(1→)に 溶

かして正確に50 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 に生薬定量用エフェドリン塩酸塩を

105℃ で3時間乾燥し,そ の約lo 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 する.こ の液

10 mLを 正確に量り,薄 めたメタノール(1→2)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

pLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフィ
ー

〈2θノ〉により試験を行い,試 料溶液のエフェドリン及びプソ

イドエフェドリンのビーク面積/4・rE及びノ41,並びに標準溶液

のエフェドリンのピーク面積ムを測定する.

総アルカロイド[エフェドリン(C10H15NO及びプソイドエフ

ェドリン(C10HlNO)]の量(m♪        .
=」4× “1■+/41・:,)/ム× 1/10× 0.819

■4:生 薬定量用エフェドリン塩酸塩の秤取量伍 g)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計(Ju定波長 :210n10

カラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

μmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する.

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫離ナトリウム5gに アセトニトリル

350 mLを 加えて振り混ぜた後,水 650 mL及 びリン

酸l mLを加えて溶かす.

流量 :毎分1.O mL(エフェドリンの保持時間約27分)

システム適合性

システムの性能 :生薬定量用エフェドリン塩酸塩及びプ

ソイ ドエフェドリン塩酸塩l hg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 FLに

つき,上 記の条件で操作するとき,プ ソィドエフェド

リン,エ フェドリンの順に溶出し,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●Lにつき;上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,エ フェドリンのピーク面

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に対応する動 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

過する.ろ 液5 mLを 正確に量り,あ らかじめ,カ ラムクロ

マトグラフィー用ポリアミド2gを 用いて調製したカラムに

入れ,水 20 mLで流出させた後,酢 酸(100)lm吸 び水を加

えて正確に25 mLと し,試 料溶液とする.別 にペオニフロリ

ン標準品0り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→分に溶かし,正 確に100 mLと する.

この液5 mLを 正確に量り,薄 めたメタノール(1→分を加え

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 pLずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフ

ィー く2θ′〉により試験を行い,そ れぞれの液のペオニフロ

リンのピーク面積ん及ふゝ を測定する.

ペオニフロリン(C23H2801Dの量伍 gl=M× /T/ム ×5/8
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“¨ 脱水物に換算したペオニフロリン標準品の秤取量

(mθ

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :232 nm)

カラム :内径46 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

pmの 液体クロマトグラフイ
ー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する.

カラム温度 :20℃ 付近の一定温度

移動相 :水/ア セ トニトリル/リ ン酸混液(850:150:

1)

流量 :毎分10 mL(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→分に溶かし,

10 mLと する。この液10 pL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lo llLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,ペ オニフロリンのピーク

面積の相対標準偏差は1.5%以 下である.

(3)グ リチルリチン酸 乾 燥エキス約05g(軟 エキスは乾

燥物として約0.5gに対応する目 を精密に量り,薄 めたメタ

ノール(1→2)50 mLを 正確に加え,15分 間振り混ぜた後,

ろ過し,ろ 液を試料溶液とする。別にグリテルリチン酸標準

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,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 FLずつを正確にとり,次

の条件で液体クロマトグラフイー (2θハ により試験を行い,

それぞれの液のグリチルリチン酸のピーク面積/4T及びムを

測定する.

31  グ リチルリチン酸(C″H6201∂の量(mgl

32   =」 14× 24T/4s× 1/2

33   』 ‰ :脱水物に換算したグリチルリチン酸標準品の秤取量

34       (IIxlg)

35   試 験条件

36    検 出器 :紫外吸光光度計制定波長 :254 nm)

37    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

38     pmの 液体クロマトグラフイー用オクタデシルシリル

39     化 シリカゲルを充填する.

40    カ ラム温度 :40℃ 付近の一定温度

41    移 動相 :薄めた酢酸(31)(1→15)/アセトニトリル混液

42     (13:つ

43    流 量 :毎分1.O mL(グ リチルリチン酸の保持時間約12

44         分)

45   シ ステム適合性

46    シ ステムの性能 :標準溶液10 FLにつき,上 記の条件で

47     操 作するとき,グ リチルリチン酸のピークの理論段数

48     及 びシンメトリー係数は,そ れぞれ5000段以上,1.5

49     以 下である.

50    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

51     で 試験を6回繰り返すとき,グ リチルリチン酸のピー

52     ク 面積の相対標準偏差は1.5%以下である。

.加 味逍進散エキス θ

{4)マ グノフロリン 乾 燥エキス約0.5g(軟エキスは乾燥

物として約0.5gに対応するコ 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,薄 めた水酸化ナトリウム

試液(1→10)3.O mLを加えて10分間振り混ぜた後,遠 心分離

し,上 層を取り除く 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01 moLL塩 酸試液3_0

mL及 び薄めたメタノール(1→9 20 mLを 加えて15分間振り

混ぜた後,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)20 mLを 加えて15分間振り混ぜた後,遠

心分離し,上 澄液を分取する.全 上澄液を合わせ,薄 めたメ

タノール(1→2)を加えて正確に50 mLと し,試 料溶液とする.

別に定量用マグノフロリンヨウ化物約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10o mLとする

この液5 mLを 正確に量り,薄 めたメタノール(1→力を加え

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20 FLずつを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフ

イー 〈2θ′〉により試験を行い,そ れぞれの液のマグノフロ

リンのビーク面積幼及びムを測定する

マグノフロリン[マグノフロリンヨウ化物(C20HF241NODとし

て]の量(m∂

=ルム×ИT/ム ×1/20

2“ qSTMRで 含量換算した定量用マグノフロリンヨウ化

物の秤取量伍 g)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :303 nm)

カラム :内径4_6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

1mの 液体クロマトグラフィ
ー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する

カラム温度 :40℃ 付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナトリウム5gに アセトニトリル

350 mLを 加えて振り混ぜた後,水 650 mL及 びリン

酸lmLを 加えて溶かす。

流量 :毎分1_O mL(マグノフロリンの保持時間約20分)

システム適合性
・
  シ ステムの性能 :標準溶液20 μLにつき,上 記の条件で

操作するとき,マ グノフロ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20ュLにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,マ グノフロリンのピーク

面積の相対標準偏差は15%以 下である

貯法 容 器 気 密容器.

医薬品各条の部 加味逍逢散エキスの条確認試験の項(5)の目

及び定量法の項を次のように改める.

加味逍邊散エキス

確認試験

(5)乾 燥エキス2.Og(軟エキスは6.Oυをとり,水酸化ナ

トリウム試液10 mLを加えて振り混ぜた後,1-プ タノール
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′θ カンゾウ

1  5 mLを 加えて振り混ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液と

2  す る.別 に薄層クロマトグラフィ
ー用サイコサポニンb21

3  mgを メタノールl mLに 溶かし,標 準溶液とする。これらの

4  液 につき,薄 層クロマトグラフィ
ー (2 Fj3)により試験を行

5  う 。試料溶液10 pL及び標準溶液2 pLを薄層クロマトグラフ

6  イ 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。

7  次 に酢酸エチル/エ タノ
ール(99.5)/水混液e1211)を 展開

8  溶 媒として約10 cmttl13した後,薄 層板を風乾する。これに

9  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

lo  霧 し,105℃ で5分間加熱後,紫 外線(主波長365 nm)を1照射

11  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

12  ボ ットは,標 準溶液から得た黄色の蛍光を発するスポットと

13  色 調及び′IIdiが等しい(サイコ).

14 定 量法

15  12)ゲ ニボシド 乾 燥エキス約0.5g(軟エキスは乾燥物と

16  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

17 (1→ 2)50 mLを 正確に加えて15分問振り混ぜた後,ろ 過し,

18  ろ 液を試料溶液とする 別 に定量用ゲニポシド約10 1ngを精

19  密 に量り,瀞 めたメタノ
ール(1→2)に溶かして正確に100

20  1■ Lと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液10山 ず

21  つ を正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフイ
ー

22  〈 2θ′〉により試験を行い,そ れぞれの液のゲニポシドのビ

23  -ク 面積ИT及びムを測定する.

24  ゲ ニポシドの量(mg)=』4× ヽ/へ × 1/2

25   Л 4:定 量用ゲニポシドの秤取量能 )

26   試 験条件

27    検 出器 :紫外吸光米度計側 定波長 :240 nm)

28    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

29     Fmの 液体クロマトグラフィ
ー用オクタデシルシリル

30     化 シリカグルを充填する。

31    カ ラム温度 :40℃ 付近の
一定温度

32    移 動相 :水/ア セ トニトリル/リ ン酸混液(900:100:

33     1)

34    流 量 :毎分1.O mL(ゲニポシドの保持時間約10分)

35   シ ステム適合性

36    シ ステムの性能 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件で

37     操 作するとき,ゲ ニポシドのピ
ークの理論段数及びシ

38     ン メトリー係数は,そ れぞれ5000段以上,1_5以下で

39     あ る。

40    シ ステムの再現性 :標準溶液10 BLにつき,上 記の条件

41     で 試験を6回繰り返すとき,ゲニポンドのピーク面積
42     の 相対標準偏差は1.5%以下である。

43  医薬品各条の部 カンゾクの条定量法の項を次のように改める.

44カンゾウ

45 定 量法 本 品の粉末約0.5gを精密に量り,共 栓遠心沈殿管に

46  入 れ,希 エタノール70 mLを加えて15分間振り混ぜ,遠 心

47  分 離し,上 澄液を分取する.残 留物は更に希エタノ
ール25

48  mLを 加え,同 様に操作する.全 抽出液を合わせ,希 エタノ

49  -ル を加えて正確に100 mLとし,試 料溶液とする.別 にグ

50  リ チルリチン酸標準品(別途水分を測定しておく)約25 mgを

51  精 密に量り,希 エタノールに溶かして正確に100 mLと し,

52  標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液20 pLずつを正確に

53  と り,次 の条件で液体クロマトグラフイー く2θめ により試

54  験 を行い,そ れぞれの液のグリチルリチン酸のビ‐ク面積

55  ´衡及ふヽ を測定する.

56  グ リチルリチン酸(C12H620:Dの量(mp=ス ×z.r/ム

57   ″ 眈Л党水物に換算したグリチルリチン酸標準品の秤取量

58    (m♪

59   試 験条件

60    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :254 nin)

61    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

62     Fmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

63     化 シリカゲルを充1瞑する.

64    カ ラム温度 :20℃付近の
一定温度

65    移 動相 :湖めた酢酸(31)(1‐15)/アセ トニトリル混液

66         (3:2)

67    流 量 :グ リチルリチン酸の保持時間が約10分になるよ

68     う にiiln整する.

69   シ ステム適合性     .

70    シ ステムの性能 :分離確認用パラオキシ安息香酸プロピ

71     ル l nlgを標ЦL溶液20 mLに溶かす.こ の液20 pLにつ

72     き ,上 記の条件で操作するとき,グ リチルリチン酸,

73     バ ラオキシ安息香酸プロヒルの順に溶出し,そ の分離

74     度 は1.5以上である.

75    シ ステムの再現性 :標準溶液20 μLにつき,上 記の条件

76     で 試験を6回線り返すとき,グ リチルリチン酸のビ
ー

77     ク 面積の相対標準偏差は1.5%以 下である.

78  医 薬品各条の部 カンゾウ末の条定量法の項を次のように改め

79 る 。

80カンゾウ末

81 定 量法 本 品約0.5gを精密に量り,共 栓遠心沈殿管に入れ,

82  希 エタノール70 mLを 加えて15分間振り混ぜ,遠 心分離し,

83  上 澄液を分取する.残 留物は更に希エタノ
ール25 mLを加え,

84  同 様に操作する.全 抽出液を合わせ,希 エタノ
ールを加えて

85  正 確に100 mLと し,試 料溶液とする.別 にグリチルリチン

86  酸 標準品側 途水分を測定しておく)約25 mgを精密に量り,

87  希 エタノールに溶かして正確に100 mLと し,標 準溶液とす

88  る 。試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり,次 の条

89  件 で液体クロマトグラフィー (2θf〉により試験を行い,そ

90  れ ぞれの液のグリテルリチン酸のビーク面積ん及びムを測

91  定 する.

92  グ リチルリチン酸(C42H"01∂の量(mυ=M× ZT/ム

93   "眈 脱水物に換算したグリチルリチン酸標準品の秤取量

94       (mg)



1   試 験条件

、 2    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :254 nm)

3    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

4     μ mの 液体クロマトグラフイー用オクタデシルシリル

5     化 シリカゲルを充填する.

6    カ ラム温度 :20℃ 付近の一定温度

7    移 動相 :薄めた酢酸01)(1→ 15)/アセトニトリル混液

8        (3:2)

9    流 量 :グ リチルリチン酸の保持時間が約10分になるよ

10     う に調整する.

11   シ ステム適合性

12    シ ステムの性能 :分離確認用パラオキシ安息香酸プロピ

13     ル l mgを標準溶液20 mLに溶かす.こ の液20ル につ

14     き ,上 記の条件で操作するとき;グ リチルリチン酸,

15     パ ラオキシ安息香酸プロピルの順に溶出し,そ の分離

16     度 は15以上である。

17    シ ステムの再現性 :標準溶液20 μLにつき,上 記の条件

18     で 試験を6回繰り返すとき,グ リチルリチン酸のビー

19     ク 面積の相対標準偏差は115%以下である.

20  医 薬品各条の部 キクカの条生薬の性状の項及び確認試験の

21 項 を次のように改める.

22キクカ

23

24

25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

48

49

50

生薬の性状                    ,

1)の 事 a″泌“ ′コ ″α髪ガ囲 に由来 本 品は径15～40

m血の頭花で,総 ほうは3～4列の総ほう片からなり,総 ほう

外片は線形～ひ針形,内 片は狭卵形～卵形を呈する 舌 状花

は多数で,類 白色～黄色,管 状花は少数で淡黄褐色を呈し,

ときに退化して欠くことがある。総ほうの外面は緑褐色～褐

色を呈する 質 は軽く,砕 きやすい.

本品は特有のにおいがあり,味 はわずかに苦い.

2)‐ rysa″励“ ″″力茜“″に由来 本 品は径3～10 mm

の頭花で,総 ほうは3～5列の総ほう片からなり,総 ほう外

片は線形～ひ針形,内 片は狭卵形～卵形を呈する.舌 状花は
一輪で,黄 色～淡黄褐色,管 状花は多数で淡黄褐色を呈する.

総ほうの外面は黄褐色～褐色を呈する。質は軽く,砕 きやす

い .

本品は特有のにおいがあり,味 はわずかに苦い.

確認試験 本 品の粉末lgに メタノール20 mLを 加え,10分 間

振り混ぜた後,ろ 過し,ろ 液の溶媒を留去し,残 留物をメタ

ノールl mLに 溶かし,試 料溶液とする.別 に薄層クロマト

グラフィー用ルテオリン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
ー 〈2 ρJ〉により試験を行う。試料溶液及び標準溶液10 pLず

つ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/2-ブ タノン/水

/ギ 酸混液05:3:1:1)を 展開溶媒として約7 cm展開した

後,薄 層板を風乾する.こ れに塩化鉄(Ⅲ)・メタノール試液

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個のスポツトは,標 準溶液から得た暗緑色のスポット

と色調及びR縫 が等しい.

コウイ ff

51  医 薬品各条の部 キョウエンの条純度試験の項(2)の目を次のよ

52 うに改める。

53キ ヨウエン

54 純 度試験

55 (2)異 物 く,θノ〉 本品250g以 上をとり,試 験を行うとき,

56  内 果皮の破片0.10%以 上を含まない。

57  医 薬品各条の部 ゲンチアナの条純度試験の項を次のように改

58 め る.

59ゲンチアナ

60 純 度試験

61 (1)重 金属 〈ノθ7)本 品の粉末10gを とり,第 3法によ

62  り 操作し,試 験を行う.比 較液には鉛標準液20 mLを 加え

63  る (20 ppm以下).

64  (2)ヒ 素 〈ノ.〃〉 本品の粉末0.40gをとり,第 4法により

65  検 液を調製し,試 験を行う(5 ppm以下).

66  医 薬品各条の部 ゲンチアナ末の条純度試験の項を次のように

67 改 める.

68ゲ ンチアナ末

純度試験

(ll 重 金属 (′θ7)本 品10g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20 mLを 加える(20

ppm以 下)

{2)ヒ 素 〈ノ″〉 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).

{3)異 物 本 品を鏡検 〈iθJ〉するとき,石 細胞及び繊維

を認めない

69

70

71

72

73

74

75

76

77  医 薬品各条の部 コウイの条確認試験の項を次のように改める

78コ ウイ

79 確 認試験 本 品050gを 正確に量り,水 /メ タノール混液(1:

80  1)に 溶かして正確に50 mLと し,試 料溶液とする.別 にマル

81  ト ース水和物20.O mgを正確に量り,水 /メ タノール混液

82 (1:1)に 溶かして正確に5 mLと し,標 準溶液とする.こ れ

83  ら の液につき,薄 層クロマトグラフィー 〈2θ3)に より試験

84  を 行う。試料溶液及び標準溶液l pLずつを薄層クロマトグ

85  ラ フィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板に互いに等し

86  い 直径の円形状にスポットする.次 に2-ブ タノン/水 /酢

87  酸 (100)混液(3:1:1)を展開溶媒として約7 cm展開した後,

88  薄 層板を105℃で10分間乾燥する.こ れに噴霧用塩化2,3,5

89  -ト リフェニルー2〃―テトラゾリウム・メタノール試液を

90  均 等に噴霧し,105℃ で5分間加熱するとき,試料溶液から

91  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



l

2

3

得ただいだい色のスポットと色調及び最値が等しく,そ の

スポットは,標 準溶液から得たスポットより大きく,か つ,

濃い.

医薬品各条の部 コウベイの条確認試験の項(2)の目を次のよ

うに改める.

コウベイ

4

5

7 確 認試験

8  (2)本 品の粉末lgに 酢酸エチル5 mLを加え,10分 間振り

9  混 ぜた後,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする 別 に薄層

lo  ク ロマトグラフイ
ー用フエルラ酸シクロアルテニルl mgを

11  酢 酸エチルl mLに溶かし,標 準溶液とする、これらの液に

12  つ き,薄 層クロマトグラフイ
ー く203)により試験を行う:

13  試 料溶液10 FL及び標準溶液5「Lを薄層クロマトグラフィ
ー

14  用 シリカグルを用いて調製した薄層板にスボットする.次 に

15  ヘ キサン/ア セトン混液(510を 展開溶媒として約7cm展 ,1

16  し た後,薄 層板を風乾する。これに紫外線(主波長365 nm)

17  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

18  個 のスポットは,標 準溶液から得た青紫色の蛍光を発するス

19  ボ ットと色調及びa値 が等しい.

20  医 薬品各条の部 コウボクの条定量法の項を次のように改める。

21コウボク

22 定 量法 本 品の粉末約0.5gを 精密にlifり,薄 めたメタノ
ール

23 (7→ 10)40 mLを 加え,避 流冷却器を付けて水浴上で20分問

24  加 熱し,冷 後,ろ 過する。残留物は,薄 めたメタノ
ール(7→

25  10)40 mLを 力|え,同 様に操作する.全 ろ液を合わせ,薄 め

26  た メタノール(7→10)を加えて正確に100 mLと し,試 料溶液

27  と する.別 に定量用マグノロ
ール約10 mgを精密に量り,薄

28  め たメタノール(7→10に 溶かして正確に100 mLと し,標 準

29  溶 液とする.試 料溶液及び標準溶液1011Lずつを正確にとり,

30  次 の条件で液体クロマトグラフイ
ー 〈2θノ〉により試験を行

31  う 。それぞれの液のマグノロ
ールのピーク面積Zl・及びИsを

32  測 定する.

33  マグノロールの量伍υttM×ん/ム

34   M鉾 定量用マグノロールの秤取量伍∂

35   試 験条件

36    検 出器 :紫外吸光光度計制定波長 :289 nmp

37    カ ラム :内径4～6 mm,長 さ15～25 cmのステンレス

38     管 に5～10 pmの液体クロマトグラフイ
ー用オクタデ

39     シ ルシリル化シリカゲルを充填する.

40    カ ラム温度 :20℃付近の
一定温度

41    移 動相 :水/ア セトニトリル/酢 酸(100混液(50:50:

42         1)

43    流 量 :マグノロ
ールの保持時間が約14分になるように

44     調 整する。

45   シ ステム適合性

システムの性能 :定量用マグノロール及びホノキオ
ール

l mgずつを薄めたメタノール(7→10に溶かして10

mLと する.こ の液10 FLにつき,上 記の条件で操作

するとき,ホ ノキオール,マ グノロ
ールの順に溶出し,

その分離度は5以上である.

システムの再現性 :標準溶液1011Lにつき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,マ グノロ
ールのビアク面

積の相対標準偏差は1.5%以下である. 。..・|‐―

4 6

47

48

49

50

51

52

53

54  医 薬品各条の部 コウボク末の条定量法の項を次のように改め

55 る.

56コウボク末

57 定 量法 本 品約0.5gを精密にlllり,薄 めたメタノ
ール(7→10)

58  40 mLを 加え,還 流冷′ll器を付けて水浴上で20分間申口熱
し,

59  冷 後,ろ 過する.残 留物は,薄 めたメタノ
ール(7→10)40

60  1nLを 加え,同 様に操作する.全 ろ液を合わせ,薄 めたメタ

61  ノ ール(7→10)を加えて正確に100 mLとし,試 料溶液とする

62  別 に定lll用マグノロール約10 mgを精密に量り,薄 めたメタ

63  ノ ール(7→10)に溶かして正確に100111Lとし,標 準溶液とす

64  る  試 料溶液及び標準溶液lo μLずつを正確にとり,次 の条

65  件 で液体クロマトグラフィー 〈2θ′〉により試験を行う そ

66  れ ぞれの液のマグノロールのビ
ーク面積ム及びムを測定す

67    る。

68  マ グノロールの量lmgl=必 ×4T/2冬

69   “ ■定量用マグノロールの秤取量tln♪

70      i式』貪̀にr卜                     .

71    検 Jl器:紫外吸光光度i「(測定波長 :289 nm)

72    カ ラム :内径4～6 inm,長 さ15～25 cmのステンレス

73     管 に5～10「mの 液体クロマトグラフィ
ー用オクタデ

74     シ ルシリル化シリカゲルを充填する.

75    カ ラム温度 :20℃付近の
~定 温度

76    移 動相 :水/ア セトニトリル/酢 酸(100)混液(50:50:

77         1)

78    流 量 :マグノロールの保持時間が約14分になるように

79     調 整する.

80   シ ステム適合性

81    シ ステムの性能 :定量用マグノロ
ール及びホノキオール

82     1 mgず つを薄めたメタノ
ール(7→10)に溶かして10

83     mLと する。この液10 pLにつき,上 記の条件で操作

84     す るとき,ホ ノキオール,マ グノロ
ールの順に溶出し,

85     そ の分離度は5以上である.

86    シ ステムの再現性 :標準溶液10 pLにつき,上 記の条件

87     で 試験を6回繰り返すとき,マ グノロ
ールのピーク面

88     積 の相対標準偏差は1.5%以下である.



医薬品各条の部 ゴマの条確認試験の項を次のように改める.

ゴマ

3 確 認試験 本 品をすりつぶし,そ の1.Ogをとり,メ タノール

4  10 mLを 加え,10分 間振り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄液

5  を 試料溶液とする.別 に薄層クロマトグラフィー用セサミン

6  1 mgを メタノール5 mLに溶かし,標 準溶液とする.こ れら

7  の 液につき,薄 層クロマトグラフイー (2 θJ)に より試験を

8  行 う.試 料溶液及び標準溶液5 pLずつを薄層クロマトグラ

9  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.

10  次 にヘキサン/酢 酸エチル/酢 酸(100)混液(10:5:1)を 展

11  開 溶媒として約7 cm展開した後,薄 層板を風乾する こ れ

12  に 希硫酸を均等に噴霧し,105℃ で5分間加熱するとき,試

13  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

14  準 溶液から得た褐色のスポットと色調及び島値が等しい.

15  医 薬品各条の部 ゴミシの条確認試験の項を次のように改める。

16ゴ ミシ

17 確 認試験 本 品の粉末10gに メタノール10 mLを加え,水 浴

18  上 で3分間振り混ぜながら加温し,冷 後,ろ 過し,ろ 液を試

19  料 溶液とする 別 に薄層クロマトグラフィー用シザンドリン

20  1 mgを メタノールl mLに溶かし,標 準溶液とする こ れら

21  の 液につき,薄 層クロマトグラフィ
ー (2θ3)により試験を

22  行 う 試 料溶液及び標準溶液5蝸 ずつを薄層クロマトグラ

23  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

24  ス ポットする。次に酢酸エチル/ヘ キサン/酢 酸(100)混液

25 (10:10:1)を 展開溶媒として約7 cm展開した後,薄 層板を

26  風 乾する.こ れに紫外線(主波長254 nm)を照射するとき,

27  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,

28  標 準溶液から得た青紫色のスポットと色調及び島値が等し

29    い

30  医 薬品各条の部 柴胡桂枝湯エキスの条確認試験の項(1)の目

31 を 次のように改める.

32柴 胡桂枝湯エキス

33 確 認試験

34  〔 1)乾 燥エキス2.Og(軟 エキスは6.Oθをとり,水 酸化ナ

35  ト リウム試液10 mLを 加えて振り混ぜた後,1-プ タノール

36  5 mLを 加えて振り混ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液と

37  す る.別 に薄層クロマトグラフィー用サイコサポエンb21

38  mgを メタノールl mLに 溶かし,標 準溶液とする こ れらの

39  液 につき,薄 層クロマトグラフィー (2θ3)に より試験を行

40  う .試 料溶液10ル 及び標準溶液2 pLを薄層クロマトグラフ

41  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.

42  次 に酢酸エチル/エ タノール(99.5)/水混液(8:2:1)を 展開

43  溶 媒として約10 cm展開した後,薄 層板を風乾する.こ れに

44  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

_柴 苓湯エキス fθ

霧し,105℃ で5分間加熱後,紫外線(主波長365 nDを 照射

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 準溶液から得た黄色の蛍光を発するスポットと

色調及び島値が等しい(サイコ).

49  医 薬品各条の部 柴朴湯エキスの条確認試験の項(1)の目を次

50 の ように改める。

51柴 朴湯エキス

４５

４６

４７

４８

52

53

54

55

56

57

58

59

60

61

62

63

64

65

66

67

確認試験

(1)乾 燥エキス2.Og(軟 エキスは6.O glをとり,水 酸化ナ

トリウム試液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サイコサポニンb21

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 (2θ3)に より試験を行

う.試 料溶液10 FL及び標準溶液2 μLを薄層クロマトグラフ

イ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/エ タノール095)/水 混液e: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分間加熱後,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

ボットは,標 準溶液から得た黄色の蛍光を発するスポットと

色調及び3値 が等しい(サイコ).

確認試験

(1)本 品2.Ogをとり,水 酸化ナトリウム試液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,

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

ラフイー用サイコサポニンb21 mgをメタノーリレ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")に より試験を行う。試料溶液10 pL及び標準溶

液2 pLを薄層クロマトグラフイ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/エ タノール

(995)/水混液(8:2:1)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分間加熱後,

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

黄色の蛍光を発するスポットと色調及び2植 が等しい(サイ

コ).

68  医 薬品各条の部 柴苓湯エキスの条確認試験項(1)の目を次の

69 よ うに改める.

70柴 苓湯エキス

71

72

73

74

75

76

77

78

79
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フイ サンザシ

1  医 薬品各条の部 サンザシの条生薬の性状の項及び確認試験

2 の 項を次のように改める.

3サ ンザシ

生薬の性状

1)aη 滋夢膊 ε““″ に出来 本 品はほぼ球形で,径 8～

14 mmで ある.外 面は黄褐色～灰褐色を呈し,細 かい網目

状のしわがあり,一 端には径4～6 mmの くぼみがあつて,

その周辺にはしばしばがくの基部が残存し,他 端には短い果

柄又はその残基がある.真 果は通例5室でしばしば5個に分

裂する。この分果の長さは5～8 mm,淡 褐色を呈し,ITu例,

各々1個の種子を含む.

本品はほとんどにおいがなく,わ ずかに酸味がある.

本品中央部の横切片を鏡検 〈iθ′〉するとき,最 外層は比

較的厚いクチクラ層で覆われた表皮からなる。クチクラは表

皮Fll胞の側壁まで入り込みくさび状を呈する.表 皮細胞及び

その直下の2～3層の柔細胞中には黄褐色～赤褐色の内容物

が認められる。その内側は柔組織からなり,維 管束が散在し,

単独又は2～数1日集まった石細胞が多数出現する.シ ュウ酸

カルシウムの集品及び単品が認められる 真 果の果皮は主と

して厚壁細胞よりなる.種 子は租皮で概わね。その内側に外

胚乳,内 胚乳,子 葉を認める.真 果の果皮の厚壁細胞中及び

種皮の細胞中にシュウ酸カルシウム単品が認められる.

2)a2・2″egus′力″atttda var.″,″οrに 由,( 本 品は1)と

同様であるが,大 形で,径 17～23 mm,外 面は赤褐色でつ

やがあり,斑 点状の毛の跡が明瞭である。
一端にあるくばみ

は径7～9 mm,分 果は長さ10～12 mm,黄 褐色を呈し,通

例,成 熟した種子を含まない

本品は特異なにおいがあり,酸 味がある.

本品の中央部の横切片を鏡検 〈5θ′〉するとき,本 品は1)

と同様であるが,柔 組織中の石細胞は少ない。

確認試験

1)の ″egus ε″″θ′″ に由来 本 品の粉末10gに メタノ

ール5 mLを 加え,30分 間振り混ぜた後,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ルチン

l mgを メタノール20 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 〈2θ3)に より試験

を行う.試 料溶液及び標準溶液10 μLずつを薄層クロマトグ

ラフイ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/2-プ タノン/水 /ギ 酸混液(5:3:

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分間加熱し

た後,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

ら得た緑色の蛍光を発するスボットと色調及び鳥値が等し

い。また,P蔽 0.5付近に1個又は2個の標準溶液から得たス

ポットと同様の緑色の蛍光を発するスボットを認める.こ れ

らのスポットは放冷するとき徐々に消失し,再 加熱により再

び発光する.

9 伽 ″昭“ pmattda var.″ 蒻″ に由来 本 品の粉末

1.Ogに メタノール5mLを 加え,30分 間振り混ぜた後,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

ィー用ヒペロシドl mgを メタノ
ール20 mLに 溶かし,標 準

53  溶 液とする.こ れらの液につき,薄 層クロマトグラフイー

54 〈 2θ3〉により試験を行う.試 料溶液及び標準溶液10ル ずつ

55  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

56  層 板にスポットする.次 に酢酸エチル/2-プ タノン/水 /

57  ギ 酸混液(5:3:1:1)を 展開溶媒として約10 cmttDlした後,

58  薄 層板を風乾する。これに希硫酸を均等に噴霧し,lo5℃ で

59  5分 問加熱した後,黙 外線(主波長365 nω を照射するとき,

60  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,

61  標 準溶液から得た緑色の蛍光を発するスポットと色調及び

62  島 ICが等しく,こ のスボットの直上に同様の蛍光を発する1

63  個 のスポットを認める.こ れらのスポットは放冷するとき

64  徐 々に消失し,再 加熱により再び発光する.

65  医 薬品各条の部 サンシシの条確認試験の項(2)の目及び定量

66 法 の項を次のように改める.

67サ ンシシ

68 確 認試験

69 (2)本 品の粉末10gに メタノール20 mT′を加え,水 浴上

70  で 3分‖1加7鳳し,冷 後,ろ 過し,ろ 液を試11溶液とする.別

71  に 薄層クロマトグラフィー用ゲニボシドl mgをメタノール1

72  mLに 溶かし,標 準溶液とする.こ れらの液につき,薄 層ク

73  ロ マトグラフィー 〈2θ,)に より試験を行う。試料溶液及び

74  標 準溶液5 pLずつを薄層クロマトグラフイー用シリカゲル

75  を 用いてill製した薄層板にスポットする 次 に酢酸エチル/

76  メ タノール混液(3:1)を展llR溶媒として約7cm展 開した後,

77  薄 層板を風乾する。これに4-メ トキシベンズアルデヒド・

78  硫 酸試液を均等に噴霧し,lo5℃ で10分問加熱するとき,

79  試 料溶液から得た数個のスホットのうち1個のスボットは,

80  標 準溶液から得た暗紫色のスポットと色調及び島値が等し

81    い.

82 定 量法 本 品の粉末約0.5gを精密に量り,共 栓遠心沈殿管に

83  入 れ。薄めたメタノール(1→2)40 mLを 加え,15分 間振り

84  混 ぜ,遠 心分離し,上 澄液を分取する。残留物は,薄 めたメ

85  タ ノール(1→2)40 mLを 加え,同 様に操作する 全 抽出液

86  を 合わせ,薄 めたメタノール(1→2)を加えて正確に100 1nL

87  と する.こ の液5 mLを 正確に量り,メ タノー,レを加えて正

88  確 に20 mT,とし,試 料溶液とする.別 に定量用ゲニポシド約

89  10 mgを 精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に100 mL

90  と する。この液5 mLを 正確に量り,メ タノークレを加えて正

91  確 に10 mLと し,標 準溶液とする 試 料溶液及び標準溶液

92  10 FLず つを正確にとり,次 の条件で液体クロマトグラフイ

93  -〈 2 θf)に より試験を行い,そ れぞれの液のゲニポシドの

94  ビ ーク面積ИT及ふ＼ を測定する.

95  ゲニポシドの量価θ=聰 ×4T/ム ×2

96   “ 凛定量用ゲニボシドの秤取量(m♪

97   試 験条件

98    検 出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :240_l

99    カ ラム :内径6mm,長 さ15 dmのステンレス管に5 pm
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1     の 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

2     リ カゲルを充填する

3    カ ラム温度 :30℃ 付近の一定温度

4    移 動相 :水/ア セトニトリル混液122:D

5    流 量 :ゲニポシドの保持時間が約15分になるように調

6     整 する.

7   シ ステム適合性

8    シ ステムの性能 :定量用ゲニボシド及びカフェイン1

9     mgず つをメタノールに溶かして15 mLと する。この

10     液 10 pLにつき,上 記の条件で操作するとき,カ フェ

11     イ ン,ゲ ニポシドの順に溶出し,そ の分離度は35以

12     上 である.

13    シ ステムの再現性 :標準溶液10 BLにつき,上 記の条件

14     で 試験を6回繰り返すとき,ゲ ニポシドのピーク面積

15     の 相対標準偏差は15%以 下である。

16  医 薬品各条の部 サンシシ末の条確認試験の項②の目及び定

17 量 法の項を次のように改める.

18サ ンシシ末

19 確 認試験

20  (2}本 品10gに メタノール20 mLを加え,水 浴上で3分間

21  加 温し,冷 後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする 別 に薄層ク

22  ロ マトグラフイー用ゲニボシドl mgをメタノールl mLに溶

23  か し,標 準溶液とする こ れらの液につき,薄 層クロマトグ

24  ラ フィー 〈2θ3)により試験を行う 試 料溶液及び標準溶液5

25  pLず つを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調

26  製 した薄層板にスボットする。次に酢酸エテル/メ タノール

27  混 液(3:1)を展開溶媒として約7 cm展開した後,薄 層板を風

28  乾 する こ れに4-メ トキシベンズアルデヒド・流酸試液を

29  均 等に噴霧し,105℃ で10分間加熱するとき,試 料溶液か

30  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

31  ら 得た暗紫色のスポットと色調及び島41が等しい.

32 定 量法 本 品約05gを 精密に量り,共 栓遠心沈殿管に入れ,

33  薄 めたメタノール(1→2)40 mLを 加え,15分 間振り混ぜ,

34  遠 心分離し,上 澄液を分取する.残 留物は,薄 めたメタノー

35  ル (1→2)40 mLを 加え,同 様に操作する。全抽出液を合わ

36  せ ,薄 めたメタノール(1→2)を加えて正確に100 mLとする

37  こ の液5 mLを 正確に量り,メ タノールを加えて正確に20

38  mLと し,試 料溶液とする 別 に定量用ゲニポシド約10 mg

39  を 精密に量り,メ タノールに溶かし,正 確に100 mLとする

40  こ の液5 mLを 正確に量り,メ タノールを加えて正確に10

41  mLと し,標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液10μ ず

42  つ を正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

43  〈 2θ′〉により試験を行い,そ れぞれの液のゲニポシドのビ

44  -ク 面積ん及びムを測定する.

45  ゲ ニポシドの量伍θ=必 Xヽ /へ ×2

46   ″ 凱定量用ゲニポシドの秤取量(mυ

47   試 験条件

サンソウエン ゴσ

48    検 出器 :紫外吸光光度計制定波長 :240n0

49    カ ラム :内径6mm,長 さ15 cmのステンレス管に5 μm

50     の 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

51     リ カゲルを充填する.

52    カ ラム温度 :30℃ 付近の一定温度

53    移 動相 :水/ア セトニトリル混液02:3)

54    流 量 :ゲニポシドの保持時間が約15分になるように調

55     整 する.

56   シ ステム適合性

57   シ ステムの性能 :定量用ゲニポシド及びカフェイン1

58     mgず つをメタノールに溶かして15 mLと する。この

59     液 10 pLにつき,上 記の条件で操作するとき,カ フェ

60     イ ン,ゲ ニポシドの順に溶出し,そ の分離度は3.5以

61     上 である.

62    シ ステムの再現性 :標準溶液10 PLにつき,上 記の条件

63     で 試験を6回繰り返すとき,ゲ ニポシドのピーク面積

64     の 相対標準偏差は1_5%以 下である.

65  医 薬品各条の部 サンシュユの条確認試験の項を次のように改

66 め る.

67サ ンシュユ

68 確 認試験 本 品の粗切lgに メタノーリレ10 mLを加え,5分 間振

69  り 混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする。別に薄層クロ

70  マ トグラフィー用Elガニンl mgをメタノール2 mLに 溶かし,

71  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

72  -〈 2θ3)により試験を行う 試 料溶液及び標準溶液10 pLず

73  つ を薄層クロマトグラフイー用シリカゲルを用いて調製した

74  薄 層板にスポットする 次 に酢酸エチル/水 /ギ 酸混液(6:

75  1,1)を 展開溶媒として約10 cm展開した後,薄 層板を風乾

76  す る。これに4-メ トキシベンズアルデヒド・硫酸試液を均

77  等 に噴霧し,105℃ で5分間加熱するとき,試 料溶液から得

78  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

79  た 赤紫色のスポットと色調及び島値が等しい.さ らに,そ

80  の 直下に,や や色調の異なるスポットを認める。

81  医 薬品各条の部 サンソウエンの条確認試験の項及びエキス含

82 量 の項を次のように改める.

83サ ンソウエン

84 確 認試験 本 品の粉末2gに メタノール10 mLを加え,還 流冷

85  却 器を付け,10分 間加熱する。冷後,ろ 過し,ろ 液を試料

86  溶 液とする。この液につき,薄 層クロマ トグラフィー

87  〈 2θ3)により試験を行う。試料溶液10 pLを薄層クロマトグ

88  ラ フイー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板

89  に スポットする.次 にアセ トン/酢 酸エチル/水 /酢 酸

90 (100)混 液(10:lo:3:1)を 展開溶媒として約7 cm展開した

91  後 ,薄 層板を風乾する.こ れに紫外線(主波長254 nm)を照

92  射 するとき,鳥 値0.3付近及び0.4付近に2個のスボットを認

93  め る。これらのスポットは,希 硫酸を均等に噴霧し,lo5℃



ゴθ シ ャカンゾウ

1  で 5分間加熱した後,紫 外線(主波長365 nJを 照射するとき,

2  蛍 光を発する.

3 エ キス含量 〈5θ′〉 希エタノールエキス 8.5%以 上.

4  医 薬品各条の部 シツリシの条の次に次の一条を加える.

5 シ ヤカンゾウ
6  Prepared Glycyrrhiza

7 GLYCYRRHIZAE RADⅨ  PRAEPARATA

8 失 甘草

9   本 品は 「カンゾウ」を煎ったものである.

10   本 品は定量するとき,換 算した生薬の乾燥物に対し,グ リ

11  チ ルリチン酸(C4」H●2016:822.93)2.5%以上を含む.

12 生 薬の性状 本 品は通例,切 断したもので,外 面はllFrf褐色～暗

13  赤 褐色で縦じわがあり,断 面は褐色～淡黄褐色である.周 皮

14  が 脱落したものは外面が褐色～淡黄褐色で繊維性である.横

15  切 面は,皮 部と本部の境界がほぼ明らかで,放 射状の|‖造を

16 1呈 し, しばしば放射状に裂け目がある

17   本 品は香ばしいにおいがあり,味 は甘く,後 にやや苦い

18 確 認試験 本 品の粉末2.Ogに酢離エチル10 1nLを加え,15分

19  問 振り混ぜた後,遠 心分離し,上 澄液を除く 残 留物に酢酸

20  エ チル5 mL及 び0 1 1no1/L塩酸試液5 mLを 加え,15分 問振

21  り 混ぜた後,速 心分離し,上 澄液を試料溶液とする。この液

22  に つき,薄 層クロマトグラフィ
ー 〈2 θJ〉により試験を行う.

23  試 料溶液20 μLを薄層クロマトグラフィ
ー用シリカゲルを用

24  い て調製した薄層板にスホットする.次 に酢酸エチル/メ タ

25  ノ ール/水 混液(7:2:1)を 展開溶媒として約7 cmttl10した

26  後 ,薄 層板を風乾する.こ れに4-メ トキシベンズアルデヒ

27  ド ・硫酸試液を均等に噴霧し,105℃ で3分間加熱した後,

28  +分 に放冷するとき,a値 0.6付近に赤紫色のスポットを認

29  め る.

30 純 度試験

31 {1)重 金属 くノθ7)本 品の粉末3.Ogを とり,第 3法によ

32  り 操作し,試 験を行う。比較液には鉛標準液3.O mLを加え

33  る (10 ppm以下).

34  (2)ヒ 素 (′/」〉 本品の粉末0.40gをとり,第 4法により

35  検 液を調製し,試 験を行う(5 ppin以下).

36  (3〕 総BHCの 量及び総DDTの 量 くζ θr)各 々0.2 ppm以

37   下 .                      .

38 乾 燥減量 〈iθ′)8.0%以 下G時 間).

39 灰 分 〈,θf〉 7.0%以 下.

40 酸 不溶性灰分 (5 θf〉 2.0%以 下.

41 エ キス含量 〈iθ′〉 希エタノールエキス25.0%以 上.

42 定 量法 本 品の粉末約0.5gを精密に量り,共 栓遠心沈殿管に

43  入 れ,希 エタノ
ール70 mLを 加え,15分 間振り混ぜた後,

44  遠 心分離し,上 澄液を分取する.残 留物に希エタノ
ール25

45  mLを 加え,同 様に操作する.全 抽出液を合わせ:希 エタノ

46  -ル を加えて正確にloo mLと し,試 料溶液とする.別 にグ

47  リ チルリチン酸標準品(別途水分を測定しておく)約25 mgを

48  精 密に量り,希 エタノールに溶かして正確に100 mLと し,

49  標 準溶液とする.試 料溶液及び標準溶液20 pLずつを正確に

50  と り,次 の条件で液体クロマトグラフィー く'θハ により試

51  験 を行い,そ れぞれの液のグリチルリチン酸のピーク面積

52  4・r及ふRを 測定する.

53  グリチルリチン酸(C42H鐸0,∂の量(m♪=M× 4T/ノも

54   2韓 脱水物に換算したグリチルリチン酸標準品の秤取量

55    (mgl

56   試 験条件

57    検 出器 :紫外吸光光度計(測定波長 :254 nm)

58    カ ラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

59     pmの 液体クロマトグラフイー用オクタデシルシリル

60     化 シリカグルを充収する.

61    カ ラム温度 :20℃ 付近の一定温度

62    移 動相 :薄めたIT酸(31)(1→15)/アセトニトリル混液

63         (3:2)

64    流 量 :グリチルリチン酸の保持時間が約10分になるよ

65     う にill整する.

66   シ ステム適合性

67    シ ステムの性能 :分離確認用パラオキシ安息香酸プロピ

68     ル l mgを標準溶液20 mLに溶かす.こ の液20】ルにつ

69     き ,上 記の条件で操作するとき,グ リチルリチン酸,

70     パ ラオキシ安息香酸プロビルの順に溶出し,そ の分離

71     度 は1.5以上である

72    シ ステムの再現性 :標当L溶液20 FLにつき上記の条件で

73     試 験を6回線り返すとき,グ リチルリチン酸のビーク

74     面 lltの相対標準偏差は1.5%以 下である.

75 貯 法 容 器 密 閉容器.

76  医 薬品各条の部 シャクヤクの条確認試験の項(2)の目を次の

77 よ うに改める.

78シ ヤクヤク

79 確 認試験         :

80 (2)本 品の粉末2gに メタノール10 niを加え,水 浴上で5

81  分 聞加温し,冷 後:ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする.別 にペ

82  オ ニフロリン標準品l mgをメタノールl mLに 溶かし,標 準

83  溶 液とする。これらの液につき,薄 層クロマトグラフィー

84  〈 203〉により試験を行う。試料溶液及び標準溶液10 FLずつ

85  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

86  層 板にスポットする。次にアセ トン/酢 酸エチル/酢 酸

87 (100)混 液(10:10:1)を 展開溶媒として約7cm展 開した後,

88  薄 層板を風乾する.こ れに4-メ トキシベンズアルデヒド・

89  硫 酸試液を均等に噴霧し,105℃ で5分間加熱するとき,試

90  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

91  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.



1  医 薬品各条の部 シャクヤク末の条確認試験の項(2)の目を次  44

2 の ように改める.                       45

46

47

3シ ヤクヤク末             48
49

4 確 認試験                          50
5 {2)本 品2gに メタノーィレ10 mLを 加え,水 浴上で5分間加  51
6  温 し,冷 後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする.別 にペオニ7  52
7  ロ リン標準品l mgを メタノールl mLに 溶かし,標 準溶液と  53
8  す る。これらの液につき,薄 層クロマトグラフイー く,θ3〉 54
9  に より試験を行う 試 料溶液及び標準溶液10 pLずつを薄層  55
10  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  56
11  ス ボットする。次にアセトン/酢 酸エチル/酢 酸(100)混液  57
12 (10:10:1)を 展開溶媒として約7 cm展 開した後,薄 層板を  58
13  風 乾する。これに4-メ トキシベンズアルデヒド・硫酸試液  59
14  を 均等に噴霧し,105℃ で5分間加熱するとき,試 料溶液か  60
15  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  61
16  ら得た紫色のスボットと色調及びR植が等しい        62

63

64
17  医 薬品各条の部 4 柴ヽ胡湯エキスの条確認試験の項(1)の目を  65
18 次 のように改める.

19小 柴胡湯エキス

小青竜湯エキス ′ 7

液5 pLを薄層クロマトグラフイ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 ロパノニル/酢 酸

エチル/水 /酢 酸(100)混液(4:4:2:1)を 展開溶媒として

約7 cm展開した後,薄 層板を風乾する。これに噴霧用ニン

ヒドリン・エタノール試液を均等に噴霧し,105℃ で5分間

加熱するとき,島 値0.5付近に赤紫色のスポットを認める

(マオウ).

定量法

11)総 アルカロイド(エフェドリン及びプソイドェフェド

リン)乾 燥エキス約0.5g(軟 エキスは乾燥物として約05g

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。別に生薬定量用エフェドリン塩酸塩を105℃

で3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 する。この液10 mL

を正確に量り,薄 めたメタノール(1→2)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山 ず

つを正確にとり,次 の条件で液体クロマ トグラフィー

(2θノ〉により試験を行う.試 料溶液のエフェドリン及びプ

ソイドエフェドリンのビーク面積ZTE及びZTP並びに標準溶

液のエフェドリンのビーク面積ムを測定する

総アルカロイド〔エフェドリン(C10H15NO)及びプソイドェフ

ェドリン(C10H15NO)]の量(mg)

=聰 × (И電 +ノ4TP)/夕も × 1/10× 0819

2“ 生薬定量用エフエドリン塩酸塩の秤取量(mg)

試験条件

検出器 :紫外吸光光度計制 定波長 :210 nm)

カラム :内径4.6 mm,長 さ15 cmのステンレス管に5

pmの 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

化シリカゲルを充填する.

カラム温度 :40℃付近の一定温度

移動相 :ラウリル硫酸ナトリウム5gに アセトニトリル

350 mLを加えて振り混ぜた後,水 650 mL及びリン

酸lmLを 加えて溶かす。

流量 :毎分1.O mL(エフェドリンの保持時間約27分)

システム適合性

システムの性能 :生薬定量用エフェドリン塩酸塩及びプ

ソイドエフェドリン塩酸塩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1011Lに

つき,上 記の条件で操作するとき,プ ソイドェフェド

リン,エ フェドリンの順に溶出し,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,Lに つき,上 記の条件

で試験を6回繰り返すとき,エ フェドリンのビーク面

積の相対標準偏差は1.5%以下である.
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35

確認試験

11) 乾 燥エキス20g(軟 エキスは6_Oθをとり,水酸化ナ

トリウム試液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,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サイコサポェンb21

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 (2の)に より試験を行

う 試 料溶液10 pL及び標準溶液2 μL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/エ タノール(99.5)/水混液(8:2:1)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4-ジ メチリレアミノベンズアルデヒド試液を均等に噴

霧し,105℃ で5分間加熱後,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 準溶液から得た黄色の蛍光を発するスポットと

色調及び島4Eが等しい(サイコ).
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36  医 薬品各条の部 小青竜湯エキスの条確認試験の項(1)の目及

37 び 定量法の項(1)の目を次のよう1こ改める.

38小青竜湯エキス

39 確 認試験

40 {1)乾 燥エキス1.Og(軟 エキスは30 glをとり,水 10 mL

41  を 加えて振り混ぜた後,1-ブ タノール10 mLを 加えて振り

42  混 ぜ,遠 心分離し,上 澄液を試料溶液とする。この液につき,

43  薄 層クロマトグラフィー (2.“〉により試験を行う.試 料溶



′θ 焼セッヨウ

1  医 薬品各条の部 焼セッコウの条英名の項の次に次を加える.

2焼 セ ッ コ ウ

3 GYPSIIM EXSICCATUM

4  医 薬品各条の部 ゼンコの条基原の項,生薬の性状の項及び

5 確 認試験の項を次のように改める.

6ゼ ンコ

49  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

50  チ ル/メ タノール/水 混液(12:2:1)を展開溶媒として約7

51  cm展 開した後,薄 層板を風乾する.こ れに紫外線(主波長

52  365 nm)を 照射するとき,試料溶液から得た数個のスポウト

53  の うち1個のスボットは,標準溶液から得た蛍光を発するス

54  ポ ットと色調及び島値が等しい.

55  医 薬品各条の部 センソの条確認試験の項を次のように散める.

56セ ンソ

57 確 認試験 本 品の粉末0.3gにアセトン3 mLを加え,10分 間振

58  り 混ぜ,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする.別 に薄層クロマト

59  グ ラフイー用レジブフォゲニンl mgをアセトン2 mLに溶か

60  し ,標 準溶液とする.こ れらの液につき,薄 層クロマトグラ

61  フ ィー 〈2θ3)により試験を行う。試料溶液及び標準溶液10

62  FLず つを薄層クロマトグラフイー用シリカゲルを用いて調

63  91し た薄層板にスホットする 次 にシクロヘキサン/ア セト

64  ン 混液(3:2)を展開溶媒として約10 cm展ロロした後,薄 層板

65  を 風1吃する。これに希硫酸を均等に噴霧し,105℃ で5分間

66  加 熱するとき,試 料溶液から得た数個のスホットのうち1個

67  の スポットは,標 準溶液から得たスポットと色調及び島値

68  が 等しい.

69  医 薬品各条の部 センナの条確認試験の項(2)の目を次のよう

70 に 改める.

71センナ

72 確 認試験

73 (2)本 品の粉末2gに テトラヒドロフラン/水 混液(7:3)

74  40 mLを 加え,30分 間振り混ぜた後,遠 心分離する。上澄

75  液 を分液漏斗に移し,塩 化ナトリウム13gを 加え,30分 間

76  振 り混ぜる。分離した水層を不溶の塩化ナトリウムと共に分

77  取 し,l mOn塩 酸試液を加えてpH l.5に調整する: この液

78  を 別の分液漏斗に移し,テ トラヒドロフラン30 mLを加えて

79  10分 問振り混ぜた後,分 離したテトラヒドロフラン層を分

80  取 し,試 料溶液とする.別 にセンノシドA標準品l mgをテト

81  ラ ヒドロフラン/水 混液(7:3)1轟 Lに溶かし,標 準溶液と

82  す る.こ れらの液につき,薄 層クロマトグラフィー く2″)

83  に より試験を行う.試 料溶液及び標準溶液10μ ずつを薄層

84  ク ロマトグラフイー用シリカゲルを用いて調製した薄層板に

85  ス ポットする.次 に1-プ ロパノール/酢 酸エチル/水 /酢

86  酸 (100)混液(40:40:30:1)を 展開溶媒として約7 cm展開

87  し た後,薄 層板を風乾する。これに紫外線(主波長365 nD

88  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

89  個 のスポットは,標 準溶液から得た赤色の蛍光を発するスポ

90  ッ トと色調及び鳥値が等しい.
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本品は1)妥″“ぬ″″″″′″αψ わ
'こr22 Dun■の根(自花ゼ

ンコ)又は2)ノダケん "Lca″ 中 "Franchet et Savatier

Obttη″″′″ dκばsノytrr2o Ma対mowiczl(υbbθ〃力′η∂の

根(紫花ゼンコ)である.

生薬の性状

1)自 花ゼンコ 本 品は細長い倒円錐形～円柱形を呈し,下

部はときに二股になる。長さ3～11 cm,根 頭部の径は08～

1.8 cmである。外面は淡la・色～暗褐色を呈し,根 頭部には

多数の輪節状のしわがあり,毛 状を呈する業柄の残基を付け

るものもある.根 にはやや深い縦じわ及び側根を切除した跡

がある.横 切面は淡褐色～類白色を呈する.質 はもろい.

本品は特異なにおいがあり,味 はわずかに苦い。

本品の横切片を鈍検 〈iθ′)す るとき,最 外層はコルク層

からなり,一 部のコルク細胞は内側の接線壁が肥厚する。そ

の内側には厚角組織がある.皮 部には多数の油道が散在し,

空隙が認められる 師 部の先端部には師部繊維が見られるこ

とがある 本 部には道管が認められ,油 道が散在する 柔 組

織中に認められるでんぶん粒は2～10数個の複粒である.

2)紫 花ゼンコ 本 品は1)と同様であるが,根 頭部に毛状を

呈する葉柄の残基をつけない。

本品の横切片を鈍検 〈5″ノ〉するとき,本 品は1)と同様で

あるが,コ ルク細胞の細胞壁は肥厚せず,師 部の先端部には

師部繊維を認めない ま た,木 部中には油道が認められない。

確認試験

1)白 花ゼンコ 本 品の粉末lgに メタノ
ール10 mLを 加え,

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.別 に薄層クロマトグラフイー用(士)―プラエルプトリン

Al mgを メタノールl mLに溶かレて標準溶液とする こ れ

らの液につき,薄 層クロマトグラフィ
ー く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

ラフイ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。次にジエチルエーテル/ヘ キサン混液(3:1)を展開溶媒

として約7 cm展開した後,薄 層板を風乾する.こ れに紫外

線(主波長365劇 0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r個のスポットは,標 準溶液から得た蛍光

を発するスポットと色調及び島値が等しい.

2 紫 花ゼンコ 本 品の粉末lgに メタノ
ール10 mLを 加え,

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.別 に薄層クロマトグラフイ
ー用ノダケニンl mgを メタ

ノールl mLに 溶かして標準溶液とする.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 pLずつを薄層クロマトグラフィ
ー用シリ



1  医 薬品各条の部 センナ末の条確認試験の項(2)の目を次のよ

2 うに改める.

3セ ンナ末

4 確 認試験

5 (2)本 品2gに テトラヒドロフラン/水 混液(7:3)40 mL

6  を 加え,30分 間振り混ぜた後,遠 心分離する。上澄液を分

7  液 漏斗に移し,塩 化ナトリウム13gを 加え,30分 間振り混

8  ぜ る.分 離した水層を不溶の塩化ナトリウムと共に分取し,

9  1 mo1/L塩 酸試液を加えてpH l.5に調整する.こ の液を別の

10  分 液漏斗に移し,テ トラヒドロフラン30 mLを 加えて10分

11  間 振り混ぜた後,分 離したテトラヒドロフラン層を分取し,

12  試 料溶液とする 別 にセンノシド螺 準品l mgをテトラヒド

13  ロ フラン/水 混液(7:3)l mLに 溶かし,標 準溶液とする.

14  こ れらの液につき,薄 層クロマトグラフイー く2θ3)に より

15  試 験を行う 試 料溶液及び標準溶液10 μLずつを薄層クロマ

16  ト グラフイー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポッ

17  卜 する.次 に1-プ ロパノール/酢 酸エチル/水 /酢 酸(100)

18  混 液(40:40:30:1)を 展開溶媒として約7 cm展開した後,

19  薄 層板を風乾する.こ れに紫外線(主波長365 nm)を照射す

20  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

21  ッ トは,標 準溶液から得た赤色の蛍光を発するスポットと色

22  調 及び鳥値が等しい.

23  医 薬品各条の部 センブリの条確認試験の項を次のように改め

24 る .

25セ ンブリ

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

確認試験 本 品の粉末lgに エタノ
ール(95)10 mLを加え,5分

間振り混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする。別にスウ

ェルチアマリン標準品2 mgをエタノール(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 く2“)に より試験を行う.試 料溶液及び標準溶液2 FLず

つを薄層クロマトグラフイー用シリカゲル(混合蛍光剤入り)

を用いて調製した薄層板にスポットする.次 に酢酸エチル/

1-プ ロパノール/水 混液(6:413)を 展開溶媒として約7

cm展 開した後,薄 層板を風乾する こ れに紫外線(広域波同

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 準溶液から得たスポットと色調及びn

値が等しい.

38  医 薬品各条の部 センプリ末の条確認試験の項を次のように改

39 め る.

40セ ンブリ末

41 確 認試験 本 品lgにエタノール(95)10 mLを加え,5分 間振り

42  混 ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする.別 にスウェルチ

43  ア マリン標準品2 mgをエタノール(95)l mLに溶かし,標 準

44  溶 液とする.こ れらの液につき,薄 層クロマトグラフィー

45  〈 2θ3)に より試験を行う 試 料溶液及び標準溶液2 FLずつ

ソヨウ ゴθ

46  を 薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(混合蛍光剤入り)を

47  用 いて調製した薄層板にスポットする。次に酢酸エチル/1

48  -プ ロパノール/水 混液(6:4:9を 展開溶媒として約7 cm

49  展 開した後,薄 層板を風乾する。これに紫外線(広域波長)を

50  照 射するとき,試 料溶液から得た数個のスボットのうち1個

51  の スポットは,標 準溶液から得たスポットと色調及び鳥値

52  が 等しい.

53  医 薬品各条の部 ソウジュツの条生薬の性状の項の次に次を加

54 え る.

55ソ ウジユツ

56 確 認試験 本 品の粉末2.Ogをとり,ヘ キサン5 mLを加え,5

57  分 間振り混ぜた後,ろ 過し,ろ 液を試料溶液とする こ の液

58  に つき,薄 層クロマトグラフィー 〈2θ3)に より試験を行う

59  試 料溶液10 pLを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用

60  い て調製した薄層板にスポットする 次 にヘキサン/酢 酸

61 (100)混 液(10:1)を展開溶媒として約7 cm展開した後,薄 層

62  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

63  デ ヒド試液を均等に噴霧し,105℃ で5分間加熱するとき,

64  2植 05付 近に灰緑色のスボットを認める.

65  同 条純度試験の項(3)の目を削る.

66  医 薬品各条の部 ソウジュツ末の条生薬の性状の項の次に次を

67 加 える.

68ソ ウジユツ末

69

70

71

72

73

74

75

76

77

確認試験 本 品20gを とり,ヘ キサン5 mLを加え,5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 〈2“)に より試験を行う 試

料溶液10メ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/酢 酸

(100)混液(10:1)を展開溶媒として約7 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分間加熱するとき,

2植 05付近に灰緑色のスポットを認める。

78  同 条純度試験の項(3)の目を削る.

79  医 薬品各条の部 ソヨウの条基原の項及び確認試験の項を次

80 の ように改める.

81ソ ヨウ

82  本 品はシソ′憂ル r″“織 ns Britton var.αηtt W

83  Deane C劇 滋わ の葉及び枝先である.

84   本 品は定量するとき,換算した生薬の乾燥物に対し,ベ リ

85  ル アルデヒド0.08%以上を含む.


