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生薬総則 改正事項  

＿全盛緻厨勿ガ7の蒼を次のよラ／ご改める  

1医薬品各条の生薬は，動植物の薬用とする部分，細胞内容物，分泌物，抽出物又は鉱物などであり，生薬総則及   

び生薬試験法を適用する生薬は次のとおりである．  

アカメガシワ，アセンヤク，アセンヤク末，アマチャ，アマチャ未，アラビアゴム，アラビアゴム末，アロエ，   

アロエ末，アンソッコウ，イレイセン，インチンコウ，インヨウカク，ウイキョウ，ウイキョウ末，ウコン，クコ   

ン末，ウヤク，クワウルシ，エイジツ，エイジツ末，エンゴサク，エンゴサク末，オウギ，オウゴン，オウゴン末，   

オウセイ，オウバク，オウバク末，オウレン，オウレン末，オンジ，オンジ末，カゴソウ，カシュウ，ガジュツ，   

カツコウ，カツコン， カノコソウ，カノコソウ末，カロコン，カンキョウ，カンゾウ，カンゾウ未，カンテン，カ   

ンテン末，キキョウ，キキョウ末，キクカ，キササゲ，キジツ，キョウカツ，キョウニン，クコシ，クジン，クジ   

ン末，ケイガイ，ケイヒ，ケイヒ末，ケツメイシ，ケンゴシ，ゲンチアナ，ゲンチアナ末，ゲンノショウコ，ゲン   

ノショウコ末，コウカ，コウジン，コウブシ，コウブシ末，コウボク，コウボク末，ゴオウ，ゴシツ，ゴシュユ，   

ゴボウシ，ゴミシ， コロンボ，コロンボ末，コンズランゴ，サイコ，サイシン，サフラン，サンキライ，サンキラ   

イ末，サンザシ，サンシシ，サンシシ末，サンシュユ，サンシヨウ，サンシヨウ末，サンソウニン，サンヤク，サ   

ンヤク末，ジオウ，シゴカ，ジコツピ，シコン，シツリシ， シヤクヤク，シヤクヤク末，ジャショウシ，シヤゼン   

シ，シヤゼンソウ，ジ ュウヤク，シュクシヤ，シュクシヤ末，ショウキョウ，ショウキョウ末，ショウズク，ショ   

ウマ，シンイ，セッコウ，セネガ，セネガ末，センキュウ，センキゝウ末，ゼンコ，センコツ，センソ，センナ，   

センナ末，センブリ，センブリ末，ソウジュツ，ソウジュツ末， ソウハクヒ ，ソボク，ソヨウ，ダイオウ，ダイオ   

ウ末，タイソウ，タクシヤ，タクシヤ末，チクセツニンジン，チタセツニンジン末，チモ，チョウジ，チョウジ末，   

チョウトウコウ，チョレイ，チョレイ末，チンピ，テンマ，テンモンドウ，トウガシ，トウガラシ，トウガラシ末，   

トウキ，トウキ末，トウニン，トウニン末，トウヒ，ドクカツ，トコン，トコン未，トチュウ，トラガント，トラ   

ガント末，ニガキ，ニガキ末，ニクズク，ニンジン， ニンジン末，ニンドゥ，バイモ，バクモンドウ，ハチミツ，   

ハツカ ，ハマボウフウ，ハンゲ，ビヤクゴウ，ビャクシ，ビャクジュツ，ビヤクジュツ末，ビワヨウ，ビンロウジ，   

ブクリョウ，ブクリョウ末，ブシ，ブシ末，ベラドンナコン，ヘンズ，ボウイ，ボクコン，ボウフウ，ボクソク，   

ボタンピ，ボタンビ末，ホミカ，ボレイ，ボレイ末，マオウ，マクリ，マシニン，モクツウ，モッコウ，ヤクチ，   

ヤクモソウ，ユウタン，ヨクイニン，ヨクイニン末，リュウガンニク ，リュウコツ，リュウコツ末，リユウタン，   

リユウタン末，リョウキョウ，レンギョウ，レンニク，ロジン ，ロートコン，ローヤルゼリー．   



一般試験法改正事項   

一腰記録の厨崩文書次のよぅ仁細る．   

一般試験法は，共通な試験法，医薬品の品質評価に有用な試験法及びこれに関連する事項をまとめたものである．  

別に規定するもののほか，アルコール数測定，アンモニウム試験，液体クロマトグラフィーによる試験，塩化物試験，  

炎色反応試験，エンドトキシン試験，核磁気共鳴スペクトル測定，かさ密度測定，ガスクロマトグラフィーによる試  

験，乾燥減量試験，眼軟膏の金属性異物試験，凝固点測定，強熱減量試験，強熱残分試験，屈折率測定，蛍光光度法  

による試験，原子吸光光度陰による試験，抗生物質の微生物学的力価試験，鉱油試験，酸素フラスコ燃焼法による試  

験，残留溶媒試験，紫外可視吸光度測定，重金属試験，消化力試験，生薬の微生物限度試験，蒸留試験，浸透圧測定，  

水分測定，製剤均一性試験（含量均一性試験，質量偏差試験），製剤の粒度の試験，制酸力試験，赤外吸収スペクト  

ル測定，旋光度測定，タップ密度測定，たん白質のアミノ酸分析，窒素定量，注射剤の採取容量試験，注射剤の不溶  

性異物検査，注射剤の不溶性微粒子試験，注射剤用ガラス容器試験，定性反応，滴定終点検出，鉄試験，点眼剤の不  

溶性異物検査，点眼剤の不溶性微粒子試験，導電率測定，熱分析，粘度測定，薄層クロマトグラフィーによる試験，  

発熱性物質試験，pH測定，比重測定，微生物限度試験，ヒ素試験，ビタミンA定量，比表面積測定，沸点測定，プ  

ラスチック製医薬品容器試験，ノ粉体の粒子密度測定，粉末X繰回折測定，崩壊試験，密度測定，無菌試験，メタノー  

ル試験，有機体炭素試験，融点測定，輸液用ゴム栓試験，溶出試験，硫酸塩試験，硫酸呈色物試験及び粒度測定は，  

それぞれの試験法により行う，ただし，油脂の融点，脂肪酸凝固点，比重，酸価，けん化価，エステル価，水酸基価，  

不けん化物及びヨウ素価は，油脂試験法中のそれぞれの項に，生薬の試料の採乳 分析用試料の調製，鏡検，．純度試  

験，乾燥減量，灰分，酸不溶性灰分，エキス含量及び精油含量の試験は，生薬試験法中のそれぞれのⅠ割こ従う，   

それぞれの試験法等に付した番号は，一般試験法を分類し付与した固有のものである．医薬品各条等において，〈〉  

を付すものは該当する一般試験法の番号を示す．  

1・．07 重金属試験法  

耕び比鹿済の戯諾の屠の招ノ．夢∫題を亡牙のよラ仁改める．   

（3）第3法   

医薬品各条に規定する量の試料を石英製又は磁製のるつぼに量り，初めは注意して弱く加熱した後，500～600℃  

で強熱し，灰化する・冷後，王水1mLを加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸3滴で潤し，熱湯10m〔を加え  

て2分間加温する．次にフェノールフタレイン試液1滴を加え，アンモニア試液を液が微赤色となるまで滴加し，  

希酢酸2mLを加え，必要ならばろ過し，水10mLで洗い，ろ液及び洗液をネスラー管に入れ，水を加えて50mLと   

し，検液とする．   

比較液は王水1mLを水浴上で蒸発乾固し，以下検液の調製法と同様に操作し，医薬品各条に規定する量の鉛標準  

液及び水を加えて50mLとする．  

1．08 窒素定量法（セミミクロケルダール法）  

1α7＿窒素庶象諾「セミミクロケ〟′ダール度ノの膚苦界のよラに細る．   

窒素定量法は，窒素を含む有機化合物を硫酸で加熱分解し，窒素をアンモニア性窒素とした後，アルカリにより遊  

離させ，水蒸気蒸留法により捕集したアンモニアを滴定法により定量する方法である．  

1、装置   

図1．08－1に示すものを用いる．総硬質ガラス製で，接続部はすり合わせにしてもよい．装置に用いるゴムはすべて  

水酸化ナトリウム試液中で10～30分間煮沸し，次に水中で30へ′60分間煮沸し，最後に水でよく洗ってから用い  

る．   

ただし，有機物の分解，生成したアンモニアの蒸留及びその定量における滴定終点検出法（電位差滴定法，比色滴  

定法等）など，自動化された装置を用いることもできる．  
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A：ケルダールフラスコ  

B：水蒸気発生器で，節簸2～3清を加えた水を入れ，突沸を避けるた  
めに沸騰石を入れる．  

C：しぶき止め  

D：給水用漏斗  

E：蒸気管  
F；アルカリ溶液注入用瀬斗  
G：ピンチコック付きゴム管  

H：イ寸L（径は管の内径忙性ぼ等しい．）  

J：冷却器（下端は斜めに切ってある．）  
K：受器  

図1．Og－1   

2．装置適合性   

自動化された装置を用いる場合には，次の方法により装置の適合性を定期的に確認する必要がある・   

アミド硫酸（標準試薬）をデシケ一夕ー（減圧，シリカゲル）中で約48時間乾燥し，その約l．7gを精密に量り二  

水に溶かし，正確に200mLとする．この液2mLを正確に量り，分解用フラスコに入れ，以下それぞれの装置の指  

示に従って換作しiアミド硫酸中の窒素含量（％）を求めるとき，14．2～14．6％の範囲にある・  

3．試薬・試液   

分解促進軒別に規定するもののほか，鱒酸カリウム10g及び硫酸銅（Ⅲ）五水和物1gを混合し，粉末としたも  

の1gを用いる．なお，分解促進剤については，規定されたものと同等の結果を与えることを試料を用いて検証した  

上で，その種類及び量を変更することができる．   

4．操作法   

別に規定するもののほか，準の方法による・   

窒素（N‥14．01）2～3mgに対応する量の試料を精密に量るか，又はピペットで正確に量り，ケルグールフラス  

コAに入れ，これに分解促進剤を加え，フラスコの首に付着した試料を少量の水で洗い込み，更にフラスコ内壁に沿  

って硫酸7mLを加える．   

次に，フラスコを振り動かしながら，過酸化水素（30）1mLを少量ずつ内壁に沿って注意して加える・フラスコを  

徐々に加熱し，更にフラスコの首で硫酸が液化する程度に加熱する．液が青色澄明を経て鮮やかな緑色澄明となり，  

フラスコの内壁に炭化物を認めなくなったとき，加熱をやめる．必要ならば冷却した後，過酸化水素（30）少量を追  

加し，再び加熱する．冷後，水20mLを注意しながら加えて冷却する・   

次に，フラスコを，あらかじめ水蒸気を通じて洗った蒸留装置（図1．08－1）に連結する・受器Kにはホウ酸溶液（1  

→25）■15mL及びブロモクレゾールグリン・メチルレッド試液3滴を入れ，適量の水を加え，冷却器Jの下端をこの  

液に浸す．漏斗Fから水酸化ナトリウム溶液（2→5）30mLを加え，注意して水10mLで洗い込み，ピンチコック  

付きゴム管Gのピンチコックを閉じ，水蒸気を通じて留液＆0～100mLを得るまで蒸留する・冷却器Jの下端を液   



面から離し，少量の水でその部分を洗い込み，0．005mol／L硫酸で滑走＜2．5∂＞する．ただし，清定の終点は液の緑色  

が微灰青色を経て微灰赤紫色に変わるときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する＿  

0．005moln，硫酸1mL＝0．1401mgN   

ただし，自動化された装置を用いる場合，その操作法はそれぞれの装置の指示に従って行う＿  

1．09 定性反応  

腰〔正■腰ノ（？ノ杏亡好のよぅ／ご改める．   

リン酸塩（正リン酸塩）  

（2）リン酸塩の希硝酸酸性溶液にモモリブデン酸六アンモニウム試液を加えて加温するとき，黄色の沈殿を生じ，  

水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液を追加するとき，沈殿は溶ける．  

2．01液体クロマトグラフィー  

農産の層青身のよラノニ‘努める。   

装 置   

通例，移動相送液用ポンプ；試料導入装置，カラム，検出器及び記録装置からなり，必要に応じて移動相組成制御  

装置，カラム恒温槽，反応試薬送液用ポンプ及び化学反応槽などを用いる．ポンプは，カラム及び連結チューブなど  

、の中に移動相及び反応試薬を一定流量で送ることができるものである．試料導入装置は，一定量の試料を再現性よく  

装置に導入するものである・カラムは，一定の大きさにそろえた液体クロマトグラフィー用充てん剤を内面が平滑で  

不活性な金属などの管に均一に充てんしたものである．なお，充てん剤の代わりに固定相を管壁に保持させたものを  
用いることができる．検出器は，試料の移動相とは異なる性質を検出するもので，紫外又は可視吸光光度計，蛍光光  

度計，示差屈折計，電気化学検出器，化学発光検出器，電気伝導度検出器（導電率検出器）及び質量分析計などがあ  

り，通例，数〃g以下の試料に対して濃度に比例した信号を出すものである．記録装置は，検出器により得られる信  

号の強さを記録するものである．必要に応じて記録装置としてデータ処理装置を用いてクロマトグラム，保持時間，  

又は成分定量値などを記録あるいは出力させることができる．移動相組成制御装置は，段階的制御（ステップワイズ  

方式）と濃度勾配制御（グラジェン．ト方式）があり，移動相組成を制御できるものやある．  

システム居合鱈の膚の屏碧ま皮乙′（ガシステムの再雷鱈を亡好のよラ仁改め石。   

システム適合性   

システム適合性は，クロマトグラフィーを用いた試験法には不可欠の項目であり，医薬品の試験に使用するシステ  

ムが，当該の試験を行うのに適切な性能で稼働しているこ一とを一連の品質試験ごとに確かめることを目的としている．  

システム適合性の試験方法と適合要件は，医薬品の品質規格に設定した試験法の中に規定されている必要がある．規  

定された適合要件を満たさない場合には，そのシステムを用いて行った品質試験の結果を採用してはならない．   

システム適合性は，基本的に「システムの性能」及び「システムの再現性」で評価されるが，純度試験においては  

これらに加えて「検出の確認」が求められる場合がある．   

（3）システムの再現性   

標準溶液あるいはシステム適合性試験用溶液を繰り返し注入したときの被検成分のレスポンスのばらつきの程度  

（精度）が試験の目的にかなうレベルにあることを確認することによって，使用するシステムが試験の目的を達成す  

るために必要な性能を備えていることを検証する．   

システムの再現性の許容限度値は，通常，繰り返し注入における被検成分のレスポンスの相対標準偏差（R且D）と  

して規定する，試料溶液の注入を始める前に標準溶液の注入を繰り返す形だけでなく，標準溶液の注入を試料溶液の  

注入の前後に分けて行う形や試料溶液の注入の問に組み込んだ形でシステムの再現性を確認してもよい．   

繰り返し注入の回数は6回を原則とするが，グラジェント法を用いる場合や試料中に溶出が遅い成分が混在する場  

合など，1回の分析に時間がかかる場合には，6回注入時とほぼ同等のシステムの再現性が担保されるように，達成  

すべきばらつきの許容限度値を厳しく規定することにより，繰り返し注入の回数を減らしてもよい．   

システムの再現性の許容限度値は，当該試験法の適用を検討した際のデータと試験に必要とされる精度を考慮して，  

適切なレベルに設定する．  
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2．04 たん白質のアミノ酸分析法  

亡好のよラ／ご改める．   

たん白質のアミノ酸分析法は，たん白質，ペプチド，その他の医薬品のアミノ酸組成やアミノ酸含量を測定する方  

法である．本法は，たん白質及びペプチドの定量，同定，構造解析，ペプチドマップ法におけるペプチド断片の評価，  

並びにたん白質及びペプチド中の異常アミノ酸の検出などに利用できる．たん白質及びペプチドは，アミノ酸分析を  

行う前に各構成アミノ酸に加水分解する必要があるが，加水分解の後に行うアミノ酸分析操作は遊離アミノ酸の分析  

方法と同じセある．試料中の各構成アミノ酸は一般に誘導体化して分析する．  

1．たん白質及びペプチドの加水分解   

たん白質及びペプチド試料を加水分解する一最も一般的な方法は，試料をそのままフェノール添加6mol几塩酸で  

110℃，24時間処理する方法（方法1）である．この加水分解法では化学変化するアミノ酸があり，定量的に回収され  
ないため，分析結果の解析に留意が必要である．すなわち，トリプトファンは破壊され，セリンとトレオニンは一部  

破壊され，メチオニンは酸化され，システインは一般にシスチンとして回収される（ただし，シスチンの一部は破壊  

されたり，システインに還元されるため，通常その回収率は低い）．また，イソロイシンやバリンを含むペプチド結  

合は一部しか切断されず，アスパラギンとグルタミンは脱アミド化されてそれぞれアスパラギン酸とグルタミン酸と  

なる．   

これらの問題に対処するために，方法2～11の加水分解法を適宜用いることもある．方法4～11では，システ  

イン，メチオニン，アスパラギン，グルタミンは他のアミノ酸に変換される．したがって，方法1以外の方法を採用  

するに当たっては，その方法の利点と問題点をよく比較検討しておく必要がある・  

（i） 方法1：フェノール添加塩酸加水分解（液相，気相）  

トリプトファンの酸化防止  

（ii）方法2：メルカプトエタンスルホン酸加水分解（気相）  

（iii）方法3：チオグリコール酸添加塩酸加水分解（気相）  

システイン／シスチン及びメチオニンの酸化  

（iv）方法4：過ギ酸酸化後，方法1又は方法2による加水分解  

システイン／シスチンの酸化  

（V）方法5：アジ化ナトリウム添加塩酸加水分解（液相）  

（vi）方法6：ジメチルスルホキシド添加塩酸加水分解（気相）  

システイン／シスチンの還元及びアルキル化  

（Yii）方法7：気相ビリジルエチル化後に塩酸加水分解  

（viii）方法8：液相ビリジルエチル化後に塩酸加水分解  

（ix）方法9：液相カルポキシメチル化後に塩酸加水分解  

システイン／シスチンの混合ジスルフィド化  

（X）方法10：ジチオジグリコール酸又はジチオジプロピオン酸との反応後に塩酸加水分解  

アスパラギン及びグルタミンの誘導体化  

（Ⅹi）方法11：ビス（1，1－トリフルオロアセトキシ）ヨードベンゼンとの反応後に塩酸加水分解   

一部が破壊されるアミノ酸やペプチド結合の開裂が遅いアミノ酸については，経時的な濃度変化を測定することで  

より正確な分析値が得られる．経時的濃度変化測定に代わる方法として，標準アミノ酸を試料と同一条件で加水分解  

する方法があり，破壊されるアミノ酸の量を測定することができる．   

マイクロ波による酸加水分解は，迅速ではあるが特別な機器と注意が必要である．プロテアーゼ数種を用いた完全  

たん白質消化は，処理が複雑で，厳密な調節が必要であり，一般にl享たん白質よりもペプチドに適用される．  

2．アミノ酸分析方法   
アミノ酸の分析方法には，イオン交換クロマトグラフィーで遊離アミノ酸を分離した後に以下に示す方法1～ 2  

で誘導体化して検出するポストカラム法，及び遊離アミノ酸を方法2～7で誘導体化した後に逆相液体クロマトグ  

ラフィーで分離するプレカラム法などがある．  

（i） 方法l：ニンヒドリン  

（ii）方法2：ローフタルアルデヒド（OPA）  

（iii）方法3：フェニルイソチオシアネート（PITC）  

（iv）方法4：6－アミノキノリルーN－ヒドロキシスクシンイミジルカルバメー ト（AQC）  

（v）方法5：（ジメチルアミノ）アゾベンゼンスルホニルクロリド（DABS－Cl）  

（vi）方法6：9∵7ルオレニルメチルクロロギ酸（FMOC－Cl）  

（vii）方法7：7－フルオロー4－ニトロベンゾー2－オキサーl，3－ジアゾール（NBD－F）   



これらの方法の中で，ポストカラムニンヒドリン誘導体化法は最も一般的な方法である．どの方法を選ぶかは試験  

に要求される感度等に依存する．これらの方法に用いる全自動化された装置及び試薬類は市販されている．他にも試  

液の調製法，反応の］菜作法，クロマトグラフィーのシステムなどが異なる多くの変法がある．また，個々のパラメー  

タは実際に使用する装置や操作に依存する．  

3．01かさ密度及びタップ密度測定法  

ヱ♂／カlさ脚びタップ批吉亡好のよラ／ご上熟める．  

本試験法は．三薬局方での調和合意に基づき規定した試験法である．   

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

◆かさ密度及びタップ密度測定法は，それぞれ粉末状医薬品の疎充てん時及びタップ充てん時におけるみかけの密  

度を測定する方法である．疎充てんとは，容器中に粉体を圧密せずにゆるやかに充てんすることであり，タップ充て  

んとは，粉体を充てんした容器を一定高さより一定速度で繰り返し落下させ，容器中の粉体のかさ体積がほぼ一定と  

なるまで密に充てんすることである．◆  

かさ密度   

粉体のかさ密度は，タップしない（ゆるみ）状態での粉体試料の質量と粒子間空隙容積の因子を含んだ粉体の体積  

との比である．したがって，かさ密度は粉体の粒子密度と粉体層内での粒子の空間的配列に依存する．かさ密度は，  

国際単位系ではkg／m3（1g／mL＝1000kg／m3）であるが，メスシリンダーを用いて測定するのでg／mLで表される．  

なお，これは釘cm3で表してもよい．   

粉体のかさ特性は，試料の調製法，処理法や保存配 すなわち，粉体がどのように取り扱われたかに依存する．粒  

子は，一連のかさ密度を持つように充てんすることができ，また，粉体層をごくわずか乱すだけでもかさ密度は変化  

する．このように，粉体のかさ密度を再現性よく測定するのは極めて難しいので，結果を記録する際には，どのよう  

にして測定したかを明記しておくことが重要である．   

粉体のかさ密度は，ふるいを通してメスシリンダーに入れた既知質量の粉体試料の体積を測定する（第1法）か，  

又はポリュメーターを通して容器内に入れた既知体積の粉体試料の質量を測定する（第2法）か，若しくは測定用容  

器（第3法）を用いることによって求める．これらの中で第1法及び第3法を用いるのが望ましい．   

第1法（メスシリンダーを用いる方法）  

操作法   

保存中に形成するかも知れない凝集体を解砕するために，必要ならば，試験を行うのに十分な量の粉体をl＿O mm  

以上の目開きを持つふるいを通す．この操作は試料の性質を変化させないよう静かに行わねばならない．0＿1％の精度  

で秤量した約100gの試料（m）を圧密せずに乾いた250mLメスシリンダー （最′J、目盛単位：2mL）に静かに入れる．  

必要ならば，粉体層の上面を圧密せずに注意深くならし，ゆるみかさ体積（払）を最小目盛単位まで読み取る．m／れ  

によってかさ密度（釘mL）を計算する．この特性値を測定するためには，一般に繰り返し測定することが望ましい．   

粉体の密度が／J、さすぎるか又は大きすぎる，すなわち，試料のゆるみかさ体積が250mL以上であるか又は150mL  

以下の場合には，試料量として100gを用いることはできない．したがって，このような場合には，試料のゆるみか  

さ体積が150mLから250mL（メスシリンダー の全容積中に占めるかさ体積が60％以上）となるような，別の試料量  

を選択しなければならない．この場合，試料の質量を結果の項目中に記載しておく．   

50mLから100mLのかさ体積を持つ試料については，最小目盛単位が1mLの100mLメスシリンダー を用いるこ  

とができる．この場合，メスシリンダーの容積を結果の項目中に記載しておく．   

第2法（ポリュメーターを用いる方法）  

装置   

装置1）（図3．01－1）は目開き1．Ommのふるいを取り付けた上部漏斗から構成される．この漏斗は，粉体が通過す  

る時に，その上を滑落したり跳ね上がったりする4枚のガラス製邪魔板が取り付けられたバッフル・ボックスの上部  

に固定されている．バッフル・ボックスの底部には， ボックスの直下に置かれた，粉体を集めてカップに注入できる  

ような漏斗がある．このカップは円筒形（容積25．00±0．05mL，内径30．00±2．00mm）又は正方形（容積16．39±2．00  

mL，一辺の長さ25．4±0．076mm）である．  

操作法   

正方形カップの場合には最少量25cm3，円筒形カップの場合には最少量35cm3の粉体を用い∴装置を通して試料の  

受器となるカップ内に過剰の粉体を溢れるまで流下させる．カップの上面に垂直に立てて接触させたへラの刃を滑ら  

かに動かし，圧密やカップからの粉体の溢流を防ぐためにヘラを垂直にしたままで，カップの上面から過剰の粉体を  

注意深くすり落とす．カップの側面からも試料をすべて除去し，粉体の質量（m）を0，1％まで測定する．式m／玲（れ  
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はカップの容積）によってかさ密度（釘mL）を計算する．3つの異なった試料を用いて3回の測定値の平均値を記録  

する．   

第3法（容器を用いる方法）  

装置   

装置は図3．01－2に示すようなステンレス製の100mL円筒形容器から構成される．  

操作法   

保存中に形成された凝集体を解砕し，得られた試料を測定用容器に溢れるまで自由に流入させるために，必要なら  

ば，試験を行うのに十分な量の試料を1．O mmのふるいを通して調製する．第2法と同様に容器の上面から過剰の粉  

体を注意深くすり落とす．あらかじめ測定しておいた空の測定用容器わ質量を差し引くことによって，粉体の質量  

（椚。）を0．1％まで測定する．式mノ100によってかさ密度（釘mL）を計算し，3つの異なった試料を用いて3回の測  

定値の平均値を記録する．   

タップ密度   

タップ密度は，粉体試料を入れた容器を機械的にタップした後に得られる，増大したかさ密度である．   

タップ密度は粉体試料を入れた測定用メ。スシリンダー又は容器を機械的にタップすることにより得られる．粉体の  

初期体積又は質量を測定した後，測定用メスシリンダー又は容器を機械的にタップし，体積又は質量変化がほとんど  

認められなくなるまで体積又は質量を読み取る．機械的タッビングは，メスシリンダー又は容器を持ち上げ，自重下  

で以下に述べる3つの方法のいずれかによって所定の距離を落下させることにより行われる．タッビング中に生じる  

塊の分離をできるだけ最′J＼限にするために，タッビング中にメスシリンダー又は容器を回転させるごとができるよう  

な装置がよい．   

第1法  

装置   

装置（図3．0ト3）は，次の部品から構成される．   

－質量220±44gの250mLメスシリンダー （最′J、目盛単位：2mL）   

－3±0．2mmの高さから公称250±15回／分，又は14±2mmの高さから公称300±15回／分のタップ速度を与え  

ることができる落下装置、メスシリンダー用の450±10gの質量を持つ支持台．  

操作法   

かさ体積（鴨）の測定について先に述べたようにして行う．メスシリンダーを支持台に装着する．同じ粉体試料に  

っいて10臥 500回及び1250回タップし，対応するかさ体積y．。，巧。。及びn25。を最′J、目盛単位まで読み取る．巧。。  

とれ25。の差が2mL未満であれば，れ25。をタップ体積とする．巧。。とれ25。の差が2mLを超える場合には，連続した  

測定値問の差が2mL未満となるまで1250回ずつタップを繰り返す．なお，バリデー トされていれば，粉体によって  

はタップ回数はより少なくてもよい．式m／竹（れは最終タップ体積）を用いてタップ密度（少mL）を計算する．この  

特性値を測定するためには，一般に測定は繰り返し行うことが望ましい．結果と共に，落下高さも記載しておく．  

100gの試料を用いることができない場合には，試料量を減じ，240±12gの質量を持つ支持台の上に固定された130  

±16gり適切な100mLメスシリンダー（最少目盛単位1mL）を用いる・試験条件の変更については，結果の項目中  

に記載しておく．   

第2法  

操作法   

250回／分の公称速度で3±0．2mmの固定した落下高さが得られるタップ密度測定器を用いるほかは，第1法で指  
示されたように行う．   

第3法  

操作法   

図3．0ト2に示した補助円筒を装着した測定用容器を用いて，かさ密度の測定法に従って行う．適切なタップ密度試  

験器を用いて補助円筒付きの測定用容器を50～60回／分でタップする．200回タップして補助円筒を取り外し，か  

さ密度測定における第3法で示した測定用容器の上面から過剰の粉体を注意深くすり落とす．タップ換作を更に400  

回繰り返す．200回及び400回タップ後に得られた2つの質量の差が2％を超えた場合には，2つの連続した測定値間  

の差が2％未満となるまで更に200回ずつタップして，試験を行う．式m／100（叫は測定用容器中の粉体質量）を用  

いてタップ密度（釘mL）を計算し，3つの異なった試料を用いて3回の測定値の平均値を記録する・  

粉体の圧縮性の尺度   

粉体のかさ特性に影響する粒子間相互作用は，粉体の流動を妨げる相互作用でもあるので，かさ密度とタップ密度  

を比較することは，ある特定の粉体におけるこれらの相互作用の相対的重要性を示す一つの尺度となり得る．このよ  

うな比較は，例えば，庄縮性指数又はHausner比のように，粉体の流れやすさの指標としてしばしば用いられる．   



圧縮性指数とHausner比は，先に述べたように粉体の圧縮傾向の尺度となる．これらはそれ自体，粉体層の沈下能  

の尺度であり，これによって粒子間相互作用の相対的重要性を評価することができる．自由流動性のある粉体につい  

ては，このような相互作用はあまり重要ではなく，かさ密度とタップ密度の値は比較的近接している．流動性の乏し  

い粉体では粒子問相互作用はしばしば大きくなり，かさ密度とタップ密度の間にはより大きな差違が認められる．こ  

れらの差違は圧縮性指数とHausner比に反映する．   

圧縮性指数：次式によって計算する．  

100（祐一れ）／祐  

玲：みかけゆるみ体積   

隼：最終タップ体積   

Hausner比：次式によって計算する．   

一」l●t   

試料によっては，圧縮性指数は垢の代わりにれ。を用いて測定することができる．  

1）装置（ScottVolumeter）は，ASTM32990に準拠している．  

図3．01－1ポリュメーター   
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メスシリンダー  

用支持台  ＼  

この長さは落下高さ  

①が規定に適合し，  

かつカムの最下点で  

シリンダー用支持台  

が鉄床上部で自由に  

静置できること．  

図3．01－3 タッビング装置  

3．02 比表面積測定法   

‘好のよぅ／ニ攻める   

本試験法は．三薬局方での調和合意に基づき規定した試験法である・   

なお．三薬局方で調和されていない部分は「◆．」で囲むことにより示す・   

◆比表面積測定法は，気体吸着法により粉末医薬品の比表面積（単位質量当たりの粉体の全表面積）を算出する方  
法である・◆試料の比表面積軋固体表面での気体の物理吸着により測定され，表面上の単分子層に相当する吸着気  

体の量を求めることにより算出される．物理吸着は，吸着気体分子と粉末試料表面の間の比較的弱い力（vanderWaals  

力）に起因している．通例，測定は液体窒素の沸点で行われ，吸着した気体量は，動的流動法又は容量法により測定  

される．   

1．1多点法  
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粉末試料に気体を物理吸着させたとき，吸着した気体量Kと吸着平衡にある吸着気体の圧力Pとの問には，相対  

圧（P／P。）の値が0・05～0・30の範囲内で，次式の関係（Brunauer，Emmett，Teller（BET）の吸着等温式）がある．  

f仁＝ゼ 
＿ 」＿（1）   ×＋   

rmC f〉o FmC   唯一1〕  

P：－195．8℃（液体窒素の沸点）で試料表面と平衡状態にある吸着気体の分圧（Pa）   

P。：吸着気体の蒸気圧（Pa）   

K：標準状態（0℃，1．O13×105pa）における吸着気体の体積（mL）   

㌦：試料表面でみかけの単分子層を形成する標準状態における吸着気体の体積（mL）   

C：試料表面における吸着気体の吸着エンタルピーに関係する定数   

多点法では，㌔は3つ以上のタ／Poにおいて測定される・このとき・l／叱（（タ。／Pトり］を，式（l）に従って  

P／P。に対してプロットすると，通例，相対圧が0．05～0．30の範囲内で直線となる．直線回帰の相関係数デが0．9975  

以上すなわち，r2が0．995以上であることが必要である．直線プロットから，（C－1）／（塩C）である傾きと，  

1／（㌦C）であろ切片を直線回帰分析から求める．これらの値から，㌦＝1／（傾き＋切片），C＝（傾き／切片）＋l  

が計算される・得られた㌦の値から，比表面積∫（m2／g）が次式によって計算される．  

∫＝（巧”Ⅳα）／（m x22400） （2）   

〃：アボガドロ数 6．022×102ユ／mol   

a：吸着気体分子1個の有効断面積（m2）（N，：0．162×10rlg，Kr：0．195×10－18）   

椚：粉末試料の質量（g）   

22400：標準状態における吸着気体1モルの体積（mL）   

少なくとも3つの測定点を必要とする・0－3付近のぞ／P。値で非直線性が認められる場合は，追加の測定を行う．ア  

／P。値が0・05以下では非直線性が認められることがあるので ，この範囲での測定は推奨されない．直線性の検証，デ  

ータ処理，試料の比表面積の算出は上記のように行う．   

1．2一点法   

動的流動法（第1法）又は容量法（第2法）による比表面積の測定については，通例，少なくとも3つの異なるP  

／P。におけるKの測定が必要である・しかし，ある条件下では0．300付近のP／ア。（窒素では0．300，クリプトンで  

は0．001038モル分率に相当する・）で測定されたKの値から次式を用いて㌦を求め，比表面積を計算することがで  

きる．  

‰＝K（1－（P／ア。））（3）   

一点法は，物質に関係する定数Cが1よりはるかに大きい物質の粉末試料について用いることができる．一点法が  

有効な条件については，一連の粉体試料について一点法で測定された比表面積の値を多点法で測定された値と比較す  

ることによって確認することができる・一点法により求めた比表面積と多点法により求めた値が近似していれば，1／C  

がほぼ0であることを示している・Cの値が極めて大きい試験物質の一連の類似の試料に対して，一点法は間接的に  

用いることができる・このような場合，一点法による誤差を減少させることは，定数Cをいずれかの試料の多点法の  

BETプロットから，C＝1＋（傾き／切片）として求めることにより可能となる・このとき，次式によってP／タ。にお  

いて測定された叛の値から㌦が計算される．  

㌦＝・叛控－1）［ト旦デ×粉］ （4）  

2．試料の調製   

比表面積を測定する前に，保存又は取扱い中に粉体試料の表面に物理的に吸着した気体を除去しておく必要がある．  

脱気操作が不十分な場合には，試料表面の一部に吸着している気体の影響により比表面積が低下又は変動することが  

ある・物質の表面は反応性を持つので，粉末医薬品の比表面積測定について必要な精度と正確さを得るた捌こは，脱  

気条件の設定は重要である．脱気条件の設定に当たっては，BETプロットに再現性があること，試料の質量が一定で  

あること，及び試料の物理的又は化学的変化がないことを保証しなければならない．温度，圧力及び時間によって決  

められる脱気条件は，粉末試料の元の表面ができるだけ再現されるように選択しなければならない．脱気は，真空と  

するか，非反応性の乾燥した気体の流れの中に試料をさらすか，又は脱着一吸着繰り返し法を用いる．いずれの場合  

においても，不純物が試料から脱離する速度を増加させるために，加熱することがある．粉末試料を加熱する場合に  

は，表面の性質や試料状態への影響を避けるような注意が必要であり，比表面積測定の再現性を保証するために，で  

きるだけ低い温度と短い脱気時間を用いる．加熱に敏感な試料の場合には，脱着一吸着繰り返し法のような他の脱気  
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法を用レ†ることができる．物理吸着の標準的な方法は，液体窒素の沸点における窒素の吸着である・比表面積の小さ  

い試料（＜0．2m2／g）では低い蒸気圧を持つクリプトンの吸着を利用する．用いるすべての気体は水分を含んではな  

らない．吸着気体が窒素の場合には試料の全表面積が少なくとも1m2，またクリプトンの場合には少／なくとも0．5m2  

となるようにー，粉末試料の質量を正確に量る．適切なバリデーションにより，少ない試料畳も使用できる＿ 一定の圧  

力下で吸着する気体量は，温度が低下するにつれて増加する傾向にあるゐで，吸着測定は，通常，低温で行われる．  

測定は，液体窒素の沸ノ煮である－195．8℃で行われる．気体吸着は，次に記載する方法のいずれかにより測定する．  

3．1第1法：動的流動法   

動的流動法（図3．02－1）では，吸着気体として乾燥した窒素又はクリプトンを使用する．ヘリウムは吸着されな  

いので希釈用気体として用いる．ア／P。が0．05～0．30の範囲内で吸着気体とヘリウムの混合比を変えた，少なくと  

も3種類の混合気体を調製する．所定の温度及び圧力条件下で気体濃度検出器は通過する気体の体積にほぼ比例する  

信号を出力し，通例，検出器として電子式積分計を内蔵した熱伝導度検出器が用いられる．P／P。が0．05～0．30の  

範囲内で，少なくとも3つのデータを測定しなければならない．  

N   

K：試験用セル  

L：すり合せ連結管  

M：短流路安定管  

N：検出器  

0：流路選択／くルブ  

P：長流路安定管  

q：流量計  

R：脱気用部位  

S：拡散調節装置  

T：排気口  

A：流量制御バルブ  

B：微分流量制御計  

C：開閉バルブ  

D：気体流入口  

E：0リングシール  

F：冷却トラップ  

G：熱平衡管  

H：検出器  

Ⅰ：デジタル画面  

J：校正用隔膜  

図 3．02⊥1動的流動法装置の概略図  

窒素及びヘリウムの混合気体は検出器を通過した後，試験用セルへ導かれ，再び検出器を通過させる．試験用セル  

を液体窒素中に浸すと，試料は移動相から窒素を吸着し，熱伝導率検出器を通じて記録計上にパルスとして記録され  

る．次いで，試験用右ルを冷却剤から除去する．これによって吸着ピークの反対側に土れと等しい面積を持つ脱着ピ  

ークが発生する．この脱着ピークは吸着ピークより明確であるので，測定のために用いられる．校正には，脱着ピー  

クと同様の大きさのピークを与える量の気体を注入し，単位ピーク面積と気体体積との比例関係を求める．一点法で  

は窒素／ヘリウムの混合物を用い，多点法ではいくつかの同様な混合物を用いるか，又は2種類の気体の混合により  

行う．計算は，基本的には容量法と同じである二   

3．2第2法：容量法   

容量法（図3．02－2）で汎用される吸着気体は窒素であり，これをあらかじめ脱気した粉末試料上の空間に一定の  

平衡圧アになるように導入する．ヘリウムは，死容積を測定する目的で用いられる．   

本法では混合ガスではなく，純粋な吸着ガスのみを用いるので，熱拡散の干渉効果は避けられる．  
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A：真空計  D：圧力計  

B：窒素溜  E：真空／大気  

C：ヘリウム溜  F：冷却トラップ／真空ポンプ  

図 3．02－2 容量法装置の概略図   

試料表面の汚染を防ぐため，試料管内に乾燥した少量の窒素を入れ，試料管を外し，ストγパーを挿入する．その  

質量を量り，試料の質量を求める・試料管を測定装置に取り付け，試料管内を注意深く所定の圧力（2～10Pa）ま  

で減圧する・いくつかの装置では所定の圧力変化速度（例えば，13Pa／30s以下）で減圧し，次のステップを開始す  

るまで所定時間これを維持するようになっている．必要な場合は試料管内の死容積の測定を非吸着性気体であるヘリ  
ウムを用いて行う・死容積の測定は差分測定，すなわち，差圧トランスデューサーに接続した対照管と試料管を用い  

る方法によっても行うことができる・一195・8℃の液体窒素を入れたデュア一瓶を試料管上の所定の位置まで上げ，必  

要なア／P。となるように十分な量の窒素を導入し，吸着した気体の体積Kを測定する．多点法では連続的により高い  

P／PoでKの測定を繰り返し行う・吸着気体として窒素を用いるときは，0．10，0．20，0．30のP／P。が適切である．  

4．標準物質   

試験すべき試料と近似した比表面積値を持つ比表面積測定用α－アルミナ等を用いて，装置の稼働を定期的に確か  

める．  

3．03粉体の粒子密度測定法  

ヱα7身体の厨子舷欺宏芽を‘好のよラ／＝改1抄石．  

本試験法は，三薬局方での調和合意に基づき規定した試験法である．   

なお，三薬局方で調和されていない部分は「◆．」で囲むことにより示す．   

粉体の粒子密度測定法は，◆粉末状医薬品又は医薬品原料の粒子密度を測定する方法であり，．通例，気体置換型ピ  

クノメーターを用いて測定する・この方法は，粉体により置換される気体の体積が，質量既知のその粉体の体積に等  

しいとみなすことにより求められる・ピクノメーター法による密度測定においては，気体の浸入が可能な開孔部のあ  

る空隙は，粉体の体積としないが，閉七た空隙又は気体が浸入できないような空隙は，粉体の体積として評価される．  

試験用気体としては，通例，開孔部のある微小な空隙への拡散性が高いヘリウムが用いられる．ヘリウム以外の気体  

が用いられる場合，粉体中への気体の浸入性は，開孔径と気体の分子断面積に依存することから，ヘリウムを用いて  

得られた密度とは異なる粒子密度が得られることになる．   

ピクノメーター法により測定される密度は，個々の粉体粒子の密度の体積加重平均密度である．通例，粒子密度と  

呼ばれ，固体の真密度（truedensity）又は粉体のかさ密度（bulkdensity）と区別される．   

固体の密度は，国際単位では単位体積当たりの質量（1g／cm3＝1000kg／m3）で表されるが，通例，g／cm3で表す．  

1．装 置   

ピクノメーター法による粒子密度測定装置の模式図を図3．03－1に示す．装置は，試料が入れられる試験用セル，  

対照セル及び圧力計Mから構成される・容積隼の試験用セルは，バルブAを通して容積れの対照セルに接続する．   

通例，測定用気体としてヘリウムが用いられるが，圧力計を介して所定の圧力（P）まで試験用セルを加圧できる  

システムを備えておく必要がある．  
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装置の校正 試験用セル及び対照セルの容積佗，竹は，小数第3位（0．001cmりまで正確に求められている必要があ  

り，体積測定に求められる正確さを保証するために，通例，体積既知の粒子密度測定用校正球を用いて，装置の校正  

を次のように行う．   

最初に空の試験用セノレについて，次に粒子密度測定用校正球が置かれた試験用セルについて，∃菜作法に基づく最終  

圧力Prの測定を行い，試験用セルの容積牲及び対照セルの容積竹を操作法の項に示した式より求める．なお，最初  

の操作においては，試料体積叛＝0とみなして計算することができる．  

A：バルブ  

れ：対照セルの容積（cm3）  

咋：試験用セルの容積（cmり  

巧：試料体積（cm3）  

M：圧力計  

図3．03－1気体置換型ビクノメーター（粒子密度測定装置）の模式図   

2．操作法   

気体置換型ピクノメーター法による粒子密度の測定は，15～30℃の温度範囲において行うこととし，測定中，2℃  

以上の温度変化があってはならない．   

測定に先立って，粉体試料中にある捧発性混在物はヘリウムガスを流すことで除去する．揮発性混在物の除去は，  

時には，減圧下で行う．また，揮発性物質は測定中に発生することもあり得ることから，試料の最終的な質量測定は，  

試料体積の測定後に行う．   

最初に試験用セルの質量を量り，記録しておく．医薬品各条中で規定された量の試料を量り，試験用セルに入れた  

後，セルを密閉する．   

試験用セルと対照セルを接続しているバルブÅを開き，系の圧力が一定であることを圧力計Mにより確認した後，  

対照圧力Prを読み取る．次に，2つのセルを接続するバルブを閉じた後，測定用気体を試験用セルに導入して加圧状  

態とし，圧力計の指示が一定であることを確認した後，初期圧力Piを読み取る．次に，バルブを開いて対照セルを試  

験用セルと接続し，圧力計の指示が一定であることを確認しを後，最終圧力Prを読み取り，次式により試料体積巧  

を求める．  

Il＝J′ニー  
タi一夕．  

P†－P．  

ー1   

隼：対照セ／レの容積（cm3）   

托：試験用セルの容積（cm3）   

K：試料体積（cmり   

Pi：初期圧力（ぽa）   

アr：最終圧力（煙a）   

Pr：対照圧力（kPa）   

同一試料について上記の測定を繰り返し，連続して測定した試料体積が0．2％以内で互いに一致することを確認し，  

その平均値を試料体積巧とする．最後に，試験用セルを外して秤量し，空のセル質量との差より，最終試料質量椚  

を求め，次式により粉体の粒子密度pを計算する．   

β＝研／巧  

β‥粉体の粒子密度（釘cm3）   

m：最終試料質量（g）   

粍：試料体積（cmり  
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なお，ピクノメー一夕ーの操作法又は構成が図3．03－1に示したものと異なる場合，各ピクノメーターの製造者の指  

示に従うものとする．また，試料の状態について，前処理なしにそのまま測定に供したか，あるいは乾燥減量で規定  

されるような特別な条件で乾燥処理したものか等，測定結果とともに記録しておく．  

3．04 粒度測定法   

．夢2彦ふるい分伏芽の膚の蹴ふるい泰ヱ〃イを次のよラ／ニ」射める  

表3．04－1関係する範囲における標準ふるいの日間き寸法  

ISO公称ふるい番号  

主要寸法  補助寸法   uspふるい  
推奨される EPふるい 日本薬局方  

USPふるい 番号   ふるい番号  
番号  

（microns）  R20／3  R20  R40／3  

11．20mm ll．20mm  

lO．00mm  

9．00mm   

8．00mm   8＿00mm  

7．10mm・  

6．30mm   

5．60mm S．60mm  

5．00mm  

4．50mm   

4＿00mm   4．00mm  

3．55mm  

3．15mm  

2．80mm   2．80mn  

2．50mm  

◆2．24mm  

2．00mm   2．00mln  

l．80mm  

l．60mm   

l、40mm  √1．40mm  

l．25mm  

l．12mm   

l．00mm l．00mm  

900llm  

gOOllm   

710pm   710llm  

630匹m  

56011m   

500Ilm   500トm  

450llm  

11．20mm  

9，50Ⅰ¶m  

g．00mm  

6．70mm  

5．60mm  

4＿75mm  

4．00Inm  5  

3．35T11m  6  

2．80mm  7  

2．36Ⅰ¶m  8  

2．00mm  lO  

l．70mm  lZ  

l．40mm  14  

1．1邑mm  l（；  

1．00mm  18  

850ドm  20  

710ト1m  25  

600llm  30  

500llm  35  

425ドm  40  

11ZOO  

5600  3．5  

4  

4000  4000  4．7  

5．5  

2800  2800  6．5  

7．5  

2000  2000  g．6  

10  

1400  1400  12  

14  

1000  1000  16  

18  

710  710  22  

26  

500  500  30  

36  
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ISO公称ふるい番号  

推奨される EPふるい  日本薬局方  

USPふるい  番号  ふるい番号  

（microns）  

主要寸法  補助寸法  uspふるい  

番号  
R20／3  R20  R40／3  

400 pm 

355ドm   35511m  

31511m  

2gOドm  

250トIm   250ドm  

224llm  

200ドm  

180ドm  180ドm  

160ドm  

140ドm  

125llm   125けm  

l12ドm  

lOOllm  

90pm  9011m  

gOllm  

71llm  

63Ilm  （；3ドm  

5611m  

50llm  

4511m  45Ilm  

40pm  

355  355  42  

50  

250  250  60  

70  

1SO  lさO  g3  

100  

125  125  119  

140  

355pm  45  

300ドm  50  

250llm  60  

212ドm  70  

1SOドm  gO  

150けm  lOO  

125pm  120  

106けm  140  

90pm  170  

75Ilm  200  

63ドm  230  

53pm  270  

45llm  325  

38ドm  

90  166  

200  

63  235  

282  

45  330  

3g  391   

90  

63  

45  

屠Z彦ふるい分／力芽の膚のふるいガ仕法7ノ鰍曳渚鋸ふるいガ〝彦のβ杏亡好のよラ仁改める．   

ふるい分け法  

1） 

の与るいの上に置き，ふたをする・組ふるいを5分間振とうする・試料の損失がないように組ふるいから各段のふる  

いを注意深くはずす．各ふるいの質量を再度量り，ふるい上の試料質量を測定する．同様にして，受け皿内の試料  

質量も測定する．ふるいを再度組み合わせ，更に5分間振とうする．先に述べたように各ふるいをはずし，質量を量  

る．これらの操作を終点規格に適合するまで繰り返す（終点の決定の項を参照）．ふるい分けを終了した後，全損失  

量を計算する．全損失量は元の試料質量の5％以下である．   

新たな試料を用いてふるい分けを繰り返すが，このときは先に用いた繰り返し回数に対応する合計時間を1回のふ  

るい分け時間とする．このふるい分け時間が終点決定のための必要条件に適合していることを確認する．一つの試料  

についてこの終点の妥当性が確認されている場合は，粒子径分布が正常な変動範囲内にあれば，以後のふるい分けに  

は一つの固定したふるい分け時間を用いてもよい．   

いずれかのふるいの上に残留している粒子が単一粒子ではなく凝集体であり，機械的乾式ふるい分け法を用いても  

良好な再現性が期待できなし、場合には，他の粒子径測定法を用いる・  

一以下 略－  
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7．02 プラスチック製医薬品容器試験法  

プラスチッ矢数水鮫去就静容茅の屠の2＿朋此ビ＝ル髪水庄屋傭「＝ノのβを亡死のよラ仁改・める．  

2．ポリ塩化ビニル製水性注射剤容器  

（11）塩化ビニル 容器の切片を水で洗い，ろ紙で水を十分にふきとった後，5mm角以下に細断し，その1．Ogを  

とり，20mLのメスフラスコに入れる．これにガスクロマトグラフィー用テトラヒドロフラン約10mLを加え，冷所  

で時々振り混ぜて溶かした後，メタノール・ドライアイス浴で冷却しながら，あらかじめメタノール・ドライアイス  

浴で冷却したガスクロマトグラフィー用テトラヒドロフランを加えて20mLとし，試料溶液とする．   

試料溶液及び塩化ビニル標準液10／JLにつき，次の操作条件1及び2でガスクロマトグラフィー〈2＿02〉 により試  

験を行うとき，少なくともいずれかの条件において，試料溶液の塩化ビニルのピーク高さは，標準液のピーク高さよ  

り大きくない．   

一以下略－  

9．01標準品   

9．β7虔準題の蒼のアゲデオブ扶ン磨挙品ヱテンゲ詳顎芦品グリセオフルビン虔賓品ク由フ工ンクユ＝／靡屠綴準品，  

ジエチルカル′rマジンタニシ蜘．せファトリジンプbビレシプリコ「ル疫準題．セファJ／ヰシシ窟華品′せフ√≠シムよ賢  

季題．せフテテムど好手シルメシテシュノズル虎臓．せフロ手サジン房挙題，ピプメシソプニム虚炭塵凛零点′ファロペ  

ネムナ′ゾウム彦華品．プbタロルベラジンマレ儲，プbベネシ働，ミ／サイク仇ン虚歴普爵準品．皮乙√フ  

ルファ仇ンカリウム農学品の膚筈1好のよラ仁政める．   

アザチオブリン標準品 確認試験，製剤均一性，定量法   

エテンザミド標準品 確認試験，定量法   

グリセオフルビン標準品 確認試験，純度試験，製剤均一性，溶出性，定量法   

クロミフェンクエン酸塩標準品 確認試験，製剤均一性，定量法   

ジエチルカルバマジンクエン酸塩標準品 製剤均一性，定量法   

セファトリジンプロピレングリコール標準品 確認試験，溶出性，定量法   

セファレキシン標準品 製剤均一性，溶出性，定量法   

セフィキシム標準品 確認試験，純度試験，製剤均一性，溶出性，定量法   

セフテラムピポキシルメシテレンスルホン酸塩標準品 製剤均一性，溶出性，定量法   

セフロキサジン標準品 確認試験，製剤均一性，溶出性，定量法   

ピブメシリナム塩酸塩標準品 確認試験，純度試験，製剤均一性，定量法   

ファロペネムナトリウム標準品 確認試験，純度試験，製剤均一性，溶出性，定量法  

プロクロルベラジンマレイン酸塩標準品 確認試験，製剤均一性，溶出性，定量法  

プロベネシド標準品 確認試験，製剤均一性，溶出性，定量法   

ミノサイクリン塩酸塩標準品 確認試験，純度試験，製剤均一性，溶出性，定量法   

ワルファリンカリウム標準品 確認試験，製剤均一性，溶出性，定量法  

9．01標準品  

タ．♂7耕の虞仁亡牙の．好を舶る．   

アシクロビル標準品 確認試験，定量法  
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アムロジピンベシル酸塩標準品 確認試験，製剤均一性，定量法  

イブリフラボン標準品 確認試験，定量法  

インダンてミド標準品 確認試験，製剤均一性，溶出性，定量法  

力ルシトニン（サケ）標準品 定量法   

D－ダルクロノラクトン標準品 定量法   

ゲファルナート標準品 確認試験，定量法   

ジフルコルトロン言草酸エステル標準品 確認試験，定量法   

シンパスタテン標準品 確認試験，定量法  

セボフルラン標準品 確認試験，定量法   

タクロリムス標準品 確認試験，定量法   

タゾ′くクタム標準品 確認試験，定量法  

ダナソール標準品 確認試験，定量法  

テプレノン標準品 確認試験，定量法  

ドキサゾシンメシル酸塩標準品 確認試験，定量法  

トスフロキサシントシル酸塩標準品 確認試験，製剤均一性，溶出性，定量法  

トロキシピド標準品 確認試験，製剤均一性，溶出性，定量法  

ビオグリタゾン塩酸塩標準品 確認試験，定量法  

プラゾシン塩酸塩標準品 確認試験，定量法   

フルタミド標準品 確認試験，定量法   

フルドロコルチゾン酢酸エステル標準品 確認試験，定量法  

プロブコール標準品 確認試験，定量法   

ロサルタンカリウム標準品 確認試験，定量法  

9．41試薬・試さ夜  

タ．イ7厨賓・武者の条の磨歴ペンゾィ鵠′メサコニシ∴読唇タロマトグラフ′「用「／の－カプチイシン磨屠タロマトグラフ′一  

月：及びベルクこ＝ン，眉屠タロマトグラフ′－「屠の膚苦く好のよカニ努める．  

塩酸ベンゾイルメサコニン．薄層クロマトグラフィー用 C31H．，NOl。・HCl■XH20 白色の結晶又は結晶性の粉末で   

ある．水又はエタノール（99．5）にやや溶けやすく，メタノールにやや溶けにくい．融点：約250℃（分解）．   

吸光度〈2・24〉 EIA（230nm）：217～231（脱水物に換算したもの5mg，メタノール，200mL）．   

純度試験 類縁物質 本品1・Omgをとり，エタノール（99．5）1mLを正確に加えて溶かした液5／血につき，   

「ブシ」の確認試験を準用し，試験を行うとき，尺r値約0．4の主スポット以外のスポットを認めない．  

（句一カブサイシン．薄層クロマトグラフィー用 C柑Hユ7NO3 白色の結晶で強い刺激臭がある．メタノールに極めて溶けや  

すく，エタノール（95）又はジエチルエーテルに溶けやすく，水にほとんど溶けない．  

融点〈2．甜〉 65～70℃   

純度試験 類縁物質 本品20mgをメタノール2mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，メ   

タノールを加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／九につき，「トウガラシ」の   

確認試験を準用し，試験を行うとき，試料溶液から得た月F値約0．5の主スポット以外のスポットは，標準溶液から   
得たスポットより濃くない．  

ベルゲニン．薄層クロマトグラフィー用 C14HI609・ズH20 白色の結晶又は結晶性の粉末である．エタノール（99．5）に   
溶けにくく，水に極めて溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない．  
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確認試験 本品のメタノール溶液（1→50000）につき，紫外可視吸光度測定法く2．2イ〉により吸収スペクトルを  

測定するとき，波長217～221nm及び波長273～277nmに吸収の極大を示し・波長241～245nに吸収の極  
小を示す，   

純度試験 類縁物質 本品1．Omgをメタノール1mLに溶かした液20JJLにつき，「アカメガシワ」の確認試験  

を準用し，試験を行うとき，月f値約0．5の主スポット以外のスポットを認めない．  

9．41試薬・試液  

9．イ7j識者・謝農仁身の眉苦勿塘る．  

（ガトアサロン C，ユH160｝ 白色の粉末である．メタノール文はエタノール（99．5）に溶けやすく，水にほとんど溶けな   

い．融点：約60℃  

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈フ．2j〉の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数2990   

cmLl，2940cm－‾l，2830cm‾l，1609cm‾l，1519cm‾l，1469cm‾l，1203cm－1，1030cm，1，970cmて．及び860cm‾l付近に   

吸収を認める．  

純度試験 類縁物質 本品2mgをメタノール10mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，メ   

タノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10〟Lずつを正確にとり，次の条件   

で液体クロマトグラフィー〈2．鋸〉 により試験を行う．それぞれの液の各々のピしク面積を自動積分法により測定   

するとき，試料溶液の（句－アサロン以外のピークの合計面積は，標準溶液の（句－アサロンのピーク面積より大きくな   

い，  

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「ソヨウ」の成分含量測定法の試験条件を準用する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後から（句－アサロンの保持時間の約3倍の範囲  

システム適合性  

システムの性能は「ソヨウ」の成分含量測定法のシステム適合性を準用する．  

アジ化ナトリウム NaN3［K9501，特級】  

アセメタシン CzIH】8CINO6〔医薬品各条〕  

アセメタシン，定量用 C21H柑CINO6〔医薬品各条，「アセメタシン」 ただし，乾燥したものを定量するとき，アセ   

メタシン（C21Hl左CINO6）99．5％以上を含むほか，次の試験に適合するもの〕   

純度試験 本品40mgをメタノール10mLに溶かし，試料溶液とする．この液ImLを正確に量り，メタノールを  

加えて正確に10mLとする．この液ImLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．  

試料溶液及び標準溶液10〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィーく2．卯〉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，試料溶液のアセメタシン以外のピークの面積は，標  

準溶液のアセメタシンのピーク面積の1／2より大きくない．また，試料溶液のアセメタシン以外のピークの合計面積  

は，標準溶液のアセメタシンのピーク面積より大きくない．   

試験条件  

検出器，カラム，カラム鱒度，移動相及び流量は「アセメタシン錠」の定量法の試験条件を準用する．  
面積測定範囲：アセメタシンの保持時間の約4倍の範囲   

システム適合性   

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとする．この液10FLLから得たア  
セメタシンのピーク面積が，標準溶液のアセメタシンのピーク面積の3～7％になることを確認する．  

システムの性能：アセメタシン75mg及びインドメタシン75mgをメタノール50mLに溶かす．この液4mLに  

パラオキシ安息香酸ヘキシルのメタノール溶液（1→250）1mLを加え，更にメタノールを加えて50mLとす  

る．この液10／血につき，上記の条件で操作するとき，アセメタシン，インドメタシン，パラオキシ安息香酸  

へキシルの順に溶出し，アセメタシンとインドメタシン及びインドメタシンとパラオキシ安息香酸へキシルの  

分離度は，それぞれ3以上である．  

システムの再現性：標準溶液10JJLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アセメタシンのピーク面積  

の相対標準偏差は1．5％以下である．  

6－アミノキノリルールヒドロキシスウシンイミジルカル′くメート C14HllN304 生化学用又はアミノ酸分析用に製造したもの．  

ユーアミノベンズイミダソール C7H7N3白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である．融点：約231℃（分解）．  
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アルカリ性ホスファターゼ ウシ小腸から得たもので，白色～灰白色又は黄褐色の凍結乾燥した粉末で，においはない・   

本品1mgは1単位以上を含み，塩類は含まない・ただし，本品の1単位とは，4ニトロフェニルリン酸エステル   

を基質にして，pH9．8で37℃，1分間に1叩－01の4－ニトロフェノールを生成する酵素量とする・  

アルカリ性ホスファターゼ試演 アルカリ性ホスファターゼ0．1gをpH9．0のホウ酸・塩化マグネシウム緩衝液10mLに   

溶かす．用時製する，  

アルシアンブルー8GX C56H6SCl1．CuN16S．暗い青紫色の粉末である．  

アルシアンブルー染色液 アルシアンブルー8GXO、5gを薄めた酢酸（100）（3→100）100mLに溶かす・  

アロプリノール C5H4N40〔医薬品各条〕  

アロプリノール．定量用 C5H4N。0〔医薬品各条，「アロプリノール」ただし，乾燥したものを定量するとき，アロ ノ   

ブリノール（C5H4N40）99．0％以上を含むもの〕  

0．1％ウシ血清アルブミン含有酢酸緩衝液 ウシ血清アルブミン0．1gを酢酸ナトリウム三水和物溶液（1→100）に溶か   
し，正確に100mLとする．この液に1mo几塩酸試液を加えてpH4．0に調整する．  

りペニメクス，定量用 C．6H2。NzO4〔医薬品各条，「夕べニメクス」．ただし，乾燥したものを定量するとき，ウペニ   

メタス（C．6H24N204）99．0％以上を含むもの〕  

ウルソデオキシコール酸．定量用 C24H4。04 〔医薬品各条，「ウルソデオキシコール酸」ただし，乾燥したものを   

定量するとき，ウルソデオキシコール酸（C24H4。0。）99．0％以上を含む．また，次の試験に適合するもの〕   

純度試験 棟縁物質 本品0．15gを液体クロマトグラフィー用メタノール5mLに溶かし，試料溶液とする・こ   

の液2mLを正確に量り，液体クロマトグラフィー用メタノールを加えて正確に50mLとする．この液2．5mLを正   

確に量り，液体クロマトグラフィー用メタノールを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準   

溶液5／JL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．抑により試験を行う・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，試料溶液のウルソデオキシコール酸に対する相対保持時間約2．5   

のピーク面積は，標準溶液のウルソデオキシコール酸のピーク面積より大きくなく，試料溶液のウルソデオキシコ   

ール酸に対する相対保持時間約5．5のピーク面積は，標準溶液のウルソデオキシコール酸のピーク面積の1／5より   

大きくない．また，試料溶液のウルソデオキシコール酸及び上記のピーク以外のピークの合計面積は，標準溶液の   

ウルソデオキシコール酸のピーク面積の1／5より大きくない．  

試験条件  

検出器：紫外吸華光度計（測定波長：210nm）  

カラム：内径3mm，長さ7．5cmのステンレス管に5／爪の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリ  

カゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相：液体クロマトグラフィー用メタノール／薄めたリン酸（1→1000）／液体クロマトグラフィー用アセト  

ニトリル混ラ夜（96：69：35）  

流量：クルソデオキシコール酸の保持時間が約2．3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クルソデオキシコール酸の保持時間の約7倍の範囲  

システム適合性  

検出の確認：標準溶液2mLを正確に量り．液体クロマトグラフィー用メタノールを加えて正確に20mLとす  
る．この液5／丸から得たウルソデオキシコール酸のピーク面積が，標準溶液のウルソデオキシコール酸の  

ピーク面積の8～12％になることを確認する．  

システムの性能：薄層クロマトグラフィー用ケノデオキシコール酸及び薄層クロマトグラフィー用リトコー  

ル酸それぞれ30mgをとり，試料溶液1mLを加え，液体クロマトグラフィー用メタノールに溶かし，50mL  

とする．この液5／血につき，上記の条件で操作するとき，ウルソデオキシコール酸，ケノデオキシコール  

酸，リトコール酸の順に溶出し，それぞれの分離度は7以上である．  

システムの再現性：標準溶液5／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ウルソデオキシコール酸  

のピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

エカベトナトリウム水和物．定量用 C2。H27NaO5S・5H20 〔医薬品各条，「エカベトナトリウム水和物」ただし，換算し   

た脱水物に対し，エカベトナトリウム（C20H27NaO5S）99，5％以上を含むもの〕  

工モルファゾン∴定量用 C－1H17N303 〔医薬品各条，「エモルファゾン」ただし，乾燥したものを定量するとき，エモ   

ルファゾン（C－1H17Nユ03）9叩％以上を含むもの〕  

塩化ナトリウム試液，0．2mouL 塩化ナトリウム11．7gを水に溶かし，1000mLとする．  
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塩酸アゼラステン．定量用 C22H24CIN30・HCl〔医薬品各条，「アゼラスチン塩酸塩」〕  

塩酸14－アニソイルアコニン．成分含量測定用 C，，H．7NO11・HCl・xH20 白色の結晶性の粉末又ば粉末である．メタ   

ノールに溶けやすく，水又はエタノール（99．5）にやや溶けにくい．融点：約210℃（分解）．   

吸光度〈2・24〉 E：芝（258nm）＝276～294（脱水物に換算したもの5mg，メタノール，200mL）．  

純度試験  

（1）類縁物質 本品1・Om女をとり，エタノール（9う・5）lmLを正確に加えて溶かした液5／血につき，「ブ  

シ」の確認試験を準用し，試験を行うとき，月f値約0．5の主スポット以外のスポットを認めない．  

（2）類縁物質 本革5．Omgを移動相5mLに溶かし，試料溶液とする，この液1mLを正確に量り，移動相  
を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20／血ずつを正確にとり，次の条件で液  

体クロマトグラフィー〈2．β川こより試験を行う．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14－アニソイルアコニン以外のピークの合計面積は，標準溶液の14－アニソイルアコニンり  

ピーク面積より大きくない．  

試験条件  

カラム，カラム温度，移動相及び流量は「牛車腎気丸エキス」の定量法（3）の試験条件を準用する．  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：245nm）  

面積測定範囲：14一アニソイルアコニンの保持時間の約4倍の範囲  

システムの適合性  

検出の確認：標準溶液ImLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする．この液20FLI，から得た  

14一アニソイルアコニンのピーク面積が，標準溶液20／心から得た14－アニソイルアコニンのピーク面積  

の3．5～6．5％になることを確認する．  

システムの性能：成分含量測定用ブシモノエステルアルカロイド混合標準試液20／血たっき，上記の条件  

で操作するとき，ベンゾイルメサコニン，ベンゾイルヒパコニン，14－アニソイルアコニンの順に溶出  

し，それぞれの分離度は4以上である．  

システムの再現性‥成分含量測定用ブシモノエステルアルカロイド混合標準試液20／山こつき，上記の条  

件で試験を6回繰り返すとき，ベンゾイルメサコニン，ベンゾイルヒパコニン及び14－アニソイルアコ  

ニンのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ1．5％以下である．  

塩酸アプリンジン．定量用 C22H3が2・HCl〔医薬品各条，「アプリンジン塩酸塩」ただし，乾燥したものを定量す   

るとき，アプリンジン塩酸塩（C22H，。N2・HCl）99．5％以上を含むもの〕  

塩酸アミオダロン，定量用 C25H29ⅠヱNO∋・HCl〔医薬品各条，「アミオダロン塩酸塩」ただし，乾燥したものを定量す   

るとき，アミオダロン塩酸塩（C25H29Ⅰ2NO3・HCl）99．5％以上を含むもの〕  

塩酸イミダブリル C2OH27N306・HCl〔医薬品各条，「イミダブリル塩酸塩」〕  

塩酸イミダブリル．定量用 C2。H27N306・HCl〔医薬品各条，「イミダブリル塩酸塩」ただし，乾燥したものを定量する   

とき，イミグプリル塩酸塩（C20H27N306・HCl）99．0％以上を含むもの〕  

塩酸クロルヘキシジン C22H30C12N10・2HCl〔医薬品各条，「クロ／1／ヘキシジン塩酸塩」〕  

塩酸（2－クロロエチル）ジエチルアミン C6H1．CIN・HCl白色の粉末である．   

含量95．0％以上 定量法 本品を45℃で3時間減圧乾燥し，その約0．2gを精密に量り，酢酸（100）15mLに溶   

かす．この液に酢酸（100）俳水滴定用酢酸水銀（Ⅱ）試液混液（5：3）10mLを加え，0．1mol／L過塩素酸で滴定  

〈2．5のする（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．   

0．1moln，過塩素酸1mL＝17．2lmg C6H1．CIN・HCl  

塩酸チアプリド，定量用 C15H24N204S・HCl〔医薬品各条，「チアプリド塩酸塩」〕  

塩酸プロパフェノン，定量用 C21H27NOユ・HCl〔医薬品各条，「プロパフェノン塩酸塩」ただし，乾燥したものを定   

量するとき，プロパフェノン塩酸塩（C2．Hz7NO3・HCl）99．0％以上を含み，純度試験（2）により試験を行うとき，   

プロパフェノン以外のピークの合計面積は，標準溶液のプロパフェノンのピーク面積の3倍より大きくないもの〕  

塩酸ベンゾイルヒ／くコニン．成分含量測定用 C31H。3NO，・HCl・ズH20 白色の結晶又は結晶性の粉末である．メタノ   

ールに溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノール（99．5）にやや溶けにくい．融点：約230℃（分解）．  

吸光度〈2．2イ〉 阜監（230nm）‥22∫～240（脱水物に換算したもの5mg，メタノール，200Ⅰ¶⊥）．  

純度試験  

（1）類縁物質 本品1・OTngをとり，エタノール（99・5）1mLを正確に加えて溶かした液5FLLにつき，「ブ  

シ」の確認試験を準用し，試験を行うとき，月ー値約0．5の主スポット以外のスポットを認めない．  
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（2）類縁物質 本品5．Omgを移動相5mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，移動相  

を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする∴試料溶液及び標準溶液20／んずつを正確にとり，次の条件で液  

体クロマトグラフィー〈2．以〉 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，試料溶液のベンゾイルヒパコニン以外のピークの合計面積は，標準溶液のベンゾイルヒパコニンの  

ピーク面積より大きくない．  

試験条件  

カラム，カラム温度，移動相及び流量は「牛車腎気丸エキス」の定量法（3）の試験条件を準用する．  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：245nm）  

面積測定範囲：ベンゾイルヒパコニンの保持時間の約5倍の範囲  

システム適合性  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする．この液20FLLから得た  
ベンゾイルヒパコニンのピーク面積が，標準溶液のべシゾイルヒパコニンのピーク面積の3．5～6．5％  

になることを確認する．  

システムの性能：成分含量測定用ブシモノエステルアルカロイド混合標準試液20／JLにつき，上記の条件  

で操作するとき，ベンゾイルメサコニン，ベンゾイルヒパコニン，14－アニソイルアコニンの順に捧出  

し，それぞれの分離度は4以上である．  

システムの再現性‥成分含量測定用ブシモノエステルアルカロイド混合標準試液20／山こつき，上記の条  

件で試験を6回繰り返すとき，ベンゾイルメサコニン，ベンゾイルヒパコニン及び14－アニソイルアコ  

ニンのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ1．5％以下である．  

塩酸ベンゾイルメサコニン，成分含量測定用 薄層クロマトグラフィー用塩酸ベンゾイルメサコニン．ただし，次の   

試験に適合するもの．   

純度試験 類縁物質 本品5．Omgを移動相5mi．に溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，移動   

相を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする、試料溶液及び標準溶液20〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体   

クロマトグラフィー〈2．以〉 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，試料溶液のベンゾイルメサコニン以外のピークの合計面積は，標準溶液のベンゾイルメサコニンのピーク面積   

より大きくない．  

試験条件  

カラム，カラム温度，移動相及び流量は「牛車腎気丸エキス」の定量法（3）の試験条件を準用する．  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：245nm）  

面積測定範囲：ベンゾイルメサコニンの保持時間の約6倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする．この液20jLLから得たベン  
ゾイルメサコニンのど「ク面積が，標準溶液のベンゾイルメサコニンのピーク面積の3．5～6，5％になるこ  

とを確認する．  

システムの性能：成分含量測定用ブシモノエステルアルカロイド混合標準試液20〟Lにつき，上記の条件で操  

作するとき，ベンゾイルメサコニン，ベンゾイルヒパコニン，14－アニソイルアコニンの順に溶出し，それ  

ぞれの分離度は4以上である．  

システムの再現性：成分含量測定用ブシモノエステルアルカロイド混合標準試液20ノ血につき，上記の条件で  

試験を6回繰り返すとき，ベンゾイルメサコニン，ベンゾイルヒパコニン及び14－アニソイルアコニンのピ  

ーク面積の相対標準偏差はそれぞれ1，5％以下である．  

オフロキサシン C18H2。FN｝04〔医薬品各条〕  

カドララジン，定量用’C12HユIN50】〔医薬品各条，「カドララジン」 ただし，乾燥したものを定量するとき，カドラ   

ラジン（C12H21N50】）99．0％以上を含むもの〕  

カルバゾール CほH9N 白色～類白色の葉状若しくは板状の結晶又は結晶性の粉末である．本品はビリジン又はアセ   

トンに溶けやすく，エタノール（99．5）に溶けにくく，水にほとんど溶けない．本品は熱すると．容易に昇華する．  

融点〈2．甜〉 243～245℃   

純度試験 溶状 本品0．5gにエタノール（99．5）、20mLを加え，加温して溶かした液は澄明である．  

強熱残分 0．1％以下（1g）．  

カル′くゾール試液 カルバゾール0．125gをエタノール（99．5）に溶かし，100mLとする．  

グアニン C5H5N50 白色～微黄白色の粉末である．  
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吸光度〈2，24〉 本品約10mgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試液20mLに溶かし，1molnJ塩酸試液2mL及   

び0・lmol几塩酸試液を加えて正確に1000mLとする・この掛こつき，248nm及び273nmにおける吸光度阜息を   

求めるとき，それぞれ710～770及び460～500である．  

乾燥減量〈2．イノ〉1．5％以下（0．5g，105℃，4時間）．  

グアヤコール，定量用 C7H80z無色～黄色澄明の液又は無色の結晶で，特異な芳香がある．メタノール又はエタノー   

ル（99．5）に混和し，水にやや溶けにくい．凝固点：25～30℃  

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．25〉のATR法により測定するとき，波数1595cm‾l，1497   

cm－l，1443cm‾Ⅰ，1358cm．1，1255cm－1，1205cm－Ⅰ，1108cm－1，1037cm－1，1020cm‾】，916cm‾1，833cm‾l及び738cmLZ   

付近に吸収を認める．  

純度試験 類縁物質 本品0．5ノ血につき，次の条件でガスクロマトグラフィー〈2．ロブ〉 により試験を行う．各々   

のピーク面積を自動積分法により測定するとき，グアヤコール以外のピークの合計面積は，2．0％以下である．  

試験条件  

検鱒器‥水素炎イオン化検出器  

カラム：内径0．25mm，長さ60mのフューズドシリカ管の内面にガスクロマトグラフィー用ポリメチルシロ  

キサンを厚さ 0．25～0，5〝llで被覆する．  

カラム温度：100℃から毎分5℃で130℃まで昇温し，その後，毎分2℃で140℃まで昇温し，次いで毎分15℃  

で200℃まで昇温し，200℃を2分間保持する．  

注入口温度二200℃  

検出器温度：250℃  

キャリヤーガス：ヘリウム  

流量：グアヤコールの保持時間が約8分になるように調整する．  

スプリット比：1：50  

システム適合性  

検出の確認：本品約70mgを精密に量り，メタノールを加えて正確に100mLとし，システム適合性試験用溶  

液とする．システム嘩合性試験用溶液1〟Lから得たグアすコールのピーク面積が，本品0．5ルを注入した  

ときのグアヤコールのピーク面積の0．08～0．16％と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1／血につき，上記の条件で操作するとき，グアヤコールのピー  

クの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ200000段以上，1．5以下である．  

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

コールのピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

クエン酸モサブリド．定量用 C21H2，CIFN，0，・C6HsO，・2H20〔医薬品各条，「モサブリドクエン酸塩水和物」ただし，   

定量するとき，換算した脱水物に対し，モサブリドクエン酸塩（C2IH2，C］FN，0，・C6H807）99．0％以上を含むもの〕  

グリココール酸ナトリウム．薄層クロマトグラフィー用 C26H42NNaO6・エHヱ0 白色～微褐色の結晶性の粉末又は粉末であ   

る．水又はメタノールに溶けやすく，エタノール（99＿5）に溶けにくい．融点：約260℃（分解）．  

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法く2．25〉の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数2940   

cm－1，1640cm‾l，1545cm‾l，1450cm‾l，1210cm－1，1050cm．1及び600cm－1付近に吸収を認める，   

旋光度〈2・49〉〔a］S’＝＋25～十350（60mg，メタノール，20mL，100mm）・  

純度試験 類縁物質 本品5mgをメタノール1mLに溶かし，試料溶液とする．この液0．2mLを正確に量り，   

メタノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．βj〉 に   

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液5〃Lずつにつき，「ユウタン」の確認試験を準用し，試験を行うとき，   

試料溶液から得た尺r値約0．2の主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．  

クルクミン．成分含量測定用 CヱIH2。06 黄色～だいだい色の結晶性の粉末である．メタノールに溶けにくく，エタノ   
ール（99．5）に極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない．  

吸光度（2．ブイ〉旦監（422nm）：1460～1700（デシケ一夕ー（減圧，シリカゲル）で24時間乾燥後，2，5mg，   

メタノール，1000mL）．  

融点く2．∂の 180～184℃  

純度試験 類縁物質  

（1）本品4mgをメタノーてレ2mLに溶かし，試料溶液とする・この液1mLを正確に量り，メタノールを加  

えて正確に50mL とし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．∂j〉により試験を  
行う．試料溶液及び標準溶液5／九ずつを，簿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．次にジクロロメタン／メタノール混液（19：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板  

を風乾する．これに紫外線（主波長365nm）を照射するとき，試料溶液から得た月r値約0．5の主スポット以外  

のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．  
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（2）本品1．Omgをメタノール5mLに溶かし，革料溶液とする．この液1mLを正確に量り，メタノールを  

加えて正確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体  

クロマトグラフィー〈2．卯〉 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，試料溶液のクルクミン以外のピークの合計面積は，標準溶液のクルクミンのピーク面積より大きくな  

しヽ．  

試験条件  

カラム，カラム温度，移動相及び流量は「クコン」の成分含量測定法の試験条件を準用する．  

検出器：可視吸光光度計（測定波長：422nm）  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からクルクミンの保持時間の約4倍の範囲  

システム適合性  

システムの性能及びシステムの再現性は「ウコン」の成分含量測定法のシステム適合性を準用する．  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとする．この液10JJLから  

得たクルクミンのピーク面積が，標準溶液10〟Lから得たクルクミンのピーク面積の3．5～6．5％にな  

ることを確認する．  

4，－0－グルコシルづ－0一メチルピサミノール，薄層クロマトグラフィー用 C22H280，。白色の結晶ヌは結晶性の粉末で   
ある．メタノール又はエタノール（99．5）に溶けやすく，水にやや溶けにくい．  

確認試験 本品のエタノール（99．5）溶液（1→50000）につき，紫外可視吸光度測定法く2．2イ〉 により吸収スペ   

クトルを測定するとき，波長286～290nmに吸収の極大を示す．   

純度試験 類縁物質 本品1mgをメタノール1mLに溶かした液5JjLにつき，「ボウフウ」の確認試験を準用   

し，試験を行うとき，βr値約0．3の主スポット以外のスポットを認めない．  

ダークレゾール C7H80【K8306，特級】  

血液カンテン培地 ハートインフュージョンカンテン培地950mLを高圧滅菌する．約50℃に冷却後，ウマ又はヒツジ   

脱繊維素血液50mLを加え滅菌したシャーレに分注し，平板とする・  

1％血液浮遊液動物の脱繊維した血液を，等張化された溶液を用いて，洗浄した後，1vol％に調製する．用時製する．  

ケトコナゾール Cヱ6H28C12N404 〔医薬品各条〕  

ケトコナゾール．定量用 C26H28ClヱN404 〔医薬品各条，「ケトコナゾール」ただし，乾燥したものを定量するとき，   

ケトコナゾール（C26H28C12N404）99．5％以上を含むもの〕  

ゴシツ．薄層クロマトグラフィー用 ヒナタイノコズチAcjvraqthesj2zurieiLeveillietVaniot（4maranlhaceae）の根を   

加熱乾燥後粉末としたものである．ただし，次の試験に適合するもの．  

確認試験  

（1）本品の細末2gをとり，水10mLを加えて10分間振り混ぜた後，．1－ブタノール5mLを加えて10分間  

振り塩ぜ，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チクセツサポニンⅣ1m写  

をメタノール1mL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．βj〉により試験  

を行う．試料溶液及び標準溶液10／血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／水／ギ酸混液（5：l：1）を展開溶媒として約10cm展開した後．薄層板を風乾  

する．、これに希硫酸を均等に噴霧し，105℃で10分間加熱するとき，標準溶液ではこい紫みの赤のスポットを  
月r値0．35付近に認め，試料溶液では以下と同等のスポットを認める．  

尺f値  スポットの色及び形状  

0付近  

0．1付近  

0．2付近  

0．25付近  

0．35付近  

0．45付近  

0．5付近  

0．75付近  

0．9付近  

黒の弱いスポット  

つよい紫みの赤の弱いスポット  

つよい紫みの赤のテーリングした弱いスポット  

こい紫みの赤の強いスポット  

こい紫みの赤のリーディングしたスポット  

くすんだ黄の弱いスポット  

灰みの紫みを帯びた赤の弱いスポット  

灰みの赤の弱い■スポット  

くすんだ赤の弱いスポット  

（2）（1）の試験条件を準用する．ただし，展開溶媒に1－プロパノール／酢酸エチル／水混液（4：4：5）を用  

いて試験を行うとき，標準溶液ではこい紫みの赤のスポットを尺r値0．45付近に認め，試料溶液では以下と同  

等のスポットを認める．  

23   



月一値  スポットの色及び形状  

0．25付近  

0．25～0．3付近  

0．35付近  

0．4付近  

0．42付近  

0，45付近  

0．65付近  

0．7付近  

0．85付近  

0．95付近  

つよい紫みの赤の弱いスポット  

こい紫みの赤のリーディングしたあるいは2個の強いスポット  

こい紫みの赤のスポット  

くすんだ赤の弱いスポット  

暗い赤のスポット  

灰みの赤の弱いスポット  

くすんだ緑みの黄の弱いスポット  

灰みの赤の弱いスポット  

灰みの赤の弱いスポット  

くすんだ黄赤の弱いスポット  

酢酸・酢酸ナトリウム試液．pH7．0 酢酸ナトリウム三水和物4．53gを水に溶かし100mLとし，薄めた酢酸（100）（1→   

50）を加えてpH7．0に調整する．  

酢酸メチルCH3COOCH3［K8382，特級］  

シアノブロビルメチルフエニルシリコーン，ガスクロマトグラフィー用 ガスクロマトグラフィー用に製造したもの．  

ジイソプロピルアミン〔（CH，）2CH〕2NH 無色澄明の液で，アミンようの特異なにおいがある．水又はエタノール（95）   

と混和する．水溶液はアルカリ性である．   

屈折率〈フィ5〉 堵＝1・3如～1・394   

比重〈2・露〉〔瑠‥0・715～0・722  

2，6－ジクロロインドフェノールナトリウム・酢酸ナトリウム試液 2，6一ジクロロインドフェノールナトリウムニ水和物溶液（1   

→20）とpH7．0の酢酸・酢酸ナトリウム試液を用時，等容量混和する．  

ジチオジグリコール酸 C4H60。Sヱ 生化学用又はアミノ酸分析用に製造したもの．  

ジチオジプロビオン酸 C6H－。0。S2 生化学用又はアミノ酸分析用に製造したもの．  

シノキサシン．定量用 C．ユH－がヱ05 〔医薬品各条，「シノキサシン」ただし，乾燥したものを定量するとき，シノキ   

サシン（C12Hl。N205）99．0％以上を含むもの〕  

ジブチルアミン C冨H－9N 無色澄明な液である．   

屈折率（2・45〉堵＝1・415～1・419  

密度〈2．jの（20℃）0．756～0．761g／mL  

ジベンズt扉】アントラセン C2ユH14 ごくうすい黄色～緑黄色の結晶性粉末又は粉末である．水，メタノール又はエタノ   

ール（99．5）にほとんど溶けない．融点：265～270℃  

確認試験 本品につき，純度試験を準用して試験を行うとき，主ピークのマススペクトルに，分子イオンピーク  

（〝止27g）及びフラグメントイオンピーク（′7諺139）を認める．  

純度試験 類縁物質 本品3・Omgをメタノ■－ルに溶かし，100mLとし，試料溶液とする．この液1／JLにつき，   

次の条件でガスクロマトグラフィー〈2．02〉により試験を行い，各々のピ丁ク面積を自動積分法により測定する．   

面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，ジベンズ［α，呵アントラセン以外のピークの合計量は7．0％以下であ   

る．  

試験条件  

検出器：質量分析計（Eり  

走査質量範囲：15．00～300．00  

測定時間：12～30分  

カラム：内径q．25m，長さ30mの石英管の内面にガスクロマトグラフィー用5％ジフェニル・95％ジメチル  

ポリシロキサンを厚さ0．25〃m～0．5〝mで被覆する．  

カラム温度：45℃付近の一定温度で注入し，毎分40℃で240℃まで昇温し，240℃を5分間保持した後，毎分4℃  

で300℃まで昇温し，次いで毎分10℃で320℃まで昇温し，320℃を3分間保持する．  

注入口温度：250℃付近の一定温度  

インターフェース温度：300℃付近の一定温度  

キャリヤーガス：ヘリウム  

流量：ジベンズ［α，明アントラセンの保持時間が約27分となるように調整する．  

スプリット比：スプリットレス  

システム適合性  
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検出の確認：試料溶液ImLを正確に量り，メタノ⊥ルを加えて正確に10mLとする・この液1jlLから得たジ  

ベンズ［α，力］アントラセンのピーク面積が，試料溶液のジベンズ【α，明アントラセンのピーク面積の5～15％  

になることを確認する．  

（ジメチルアミノ）アゾベンゼンスルホニルクロリド Cl。Hl。CIN302S 生化学用又はアミノ酸分析用に製造したもの・  

ジメトキシメタン守晶02 無色澄明の揮発性を有する液体で，メタノール，エタノール（95）又はジエチルエーテル   

と混和する．  

ジメンヒドリナーL．定量用 C17H21NO・C，H7CIN．02〔医薬品各条，「ジメンヒドリす－ト」・ただし，乾燥したものを   

定量するとき，ジフェンヒドラミン（C．，HilNO）53．8～54．9％及び8－クロロテオフイリン（C ，H，CIN．02）45・2～   
46．1％を含むもの〕  

シヤゼンシ．薄層クロマトグラフィー用 〔医薬品各条，「シヤゼンシ」ただし，次の試験に適合するもの〕  

確認試験  

（1）本品の細未1gをとり，メタノール3mLを加え，水浴上で3分間加温する・冷後，遠心分離し，上澄  

液を試料溶液とする．この液につき，薄層クロマトグラフィーく2．βj〉により試験を行う．試料溶液10〟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屑板にスポットする．次にアセトン／酢酸エチル／水／酢  

酸（100）混液（10：10：3：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する・これに4一メトキ  

シベンズアルデヒド・硫酸試液を均等に噴霧し，105℃で10分間加熱するとき，以下と同等のスポットを認め  

る．  

朗直  スポットの色及び形状  

ごく暗い青の強いスポット  

ごく暗い青のスポット  

ごく暗い青のリーディングしたスポット  

こい青の強いスポット（プランタゴグアニジン酸に相当）  

暗い灰みの青の強いスポット（ゲニポシド酸に相当）  

灰みの黄みを帯びた緑の弱いスポット  

こい黄緑の強いスポット（アクテオシドに相当）  

うすい青の弱いスポット  

こい青のスポット  

灰みの青のテーリングしたスポット  

0付近  

0．08付近  

0．1～0．2付近  

0．25付近  

0．35付近  

0．45付近  

0．50付近  

0．6付近  

0．85付近  

0．9～0．95付近  

（2）（1）の試験条件を準用する．ただし，展開溶媒に酢酸エチル／水／ギ酸混液（6：1：1）を用いて試験を  

行うとき，以下と同等のスポットを認める．  

月f値  スポットの色及び形状  

黄緑みの暗り灰色のスポット  

暗い灰みの黄緑の弱いスポット  

暗い緑の弱いスポット  

暗い赤みの紫の強いスポット（ゲニポシド酸に相当）  

あざやかな育の弱いスポット  

くすんだ緑みの青の弱いテーリングしたスポット  

こい黄緑の強いスポット（アクテオシドに相当）・  

こい青の強いスポット（プランタゴグアニジン酸に相当）  

暗い灰みの青緑の強いスポット  

暗い灰みの青緑のスポット  

0付近  

0．05付近  

0．2付近  

0．25付近  

0．35付近  

0．4～0．45付近  

0．45付近  

0．5付近  

0．95付近  

0．97付近  

硝酸イソソルビド，定量用 C6H8N208 〔医薬品各条，「硝酸イソソルビド」ただし，定量するとき，換算した脱水物   

に対し，硝酸イソソルビド（C6HBN208）99．0％以上を含む．また，次の試験に適合するもの〕   

へ純度試験 類縁物質 本品50mgを水／メタノール混液（1：1）50mLに溶かし，試料溶液とする・この液ImL   

を正確に量り，水／メタノ∵ル混液（1：1）を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液  

10／血ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2・∂J〉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，試料溶液の硝酸イソソルビド以外のピークゐ合計面積は，標準溶液の   

硝酸イソソルビドのピーク面積より大きくない．  

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「硝酸イソソルビド錠」の定量法の試験条件を準用する・  

面積測定範囲：溶媒のピークの後から硝酸イソソルヒドの保持時間の約2倍の範囲  
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システム適合性  

検出の確認：標準溶液5mLを正確に量り，水／メタノール混液（1：1）を加えて正確に50mLとする．この液  
10〟Lから得た硝酸イソソルビドのピーク面積が，標準溶液の硝酸イソソルビドのピーク面積の7～13％  

になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液10／九につき，上記の条件で操作するとき，硝酸イソソルビ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3000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性‥ 標準溶液10／JLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，硝酸イソソルビドのピ  

ーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

ストtjンチウム試液 塩化ストロンチウム76．5gを水に溶かし，正確に500mLとする．この液20mLを正確に量り，   

水を加えて正確に1000mLとする（1000ppm），  

タウロウルソテオキシコール酸ナトリウム，薄層クロマトグラフィー用 C26H44NNaO6S・ズHzO 白色～微褐色の結晶性の粉   

末又は粉末である．メタノールに溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノール（99．5）にやや溶けにくい．  

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．2j〉の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数2940   

cm‾l，1600cm．l，1410cm，1，1305cmJl，1195cm，1，1080cmLI，1045cm－），980cm－），950cm．l，910cm‾l及び860   

cm■1付近に吸収を認める．   

旋光度〈2・49〉〔a］訂‥＋40～＋50O（40mg，メタノール，20mL・100mm）・   

純度試験 類縁物質 本品10mgをメタノール1mLに溶かし，試料溶液とする．この液0．2mLを正確に量り，   

メタノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィーく2．βj〉 に   

より試験を行う．試料溶液及び標準溶液5／九ずつにつき，「ユウタン」の確認試験を準用し，試験を行うとき，   

試料溶液から得た月r値約0．2の主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．  

テオフイリン．定量用 C7H8N402〔医薬品各条，「テオフイリン」ただし，次の試験に適合するもの〕  

純度試験 類縁物質 本品50mgを水に溶かし，100mLとし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，水   

を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20／血ずつを正確にとり，次の条件で液体   

クロマトグラフィー〈2．加〉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，   

試料溶液のテオフイリン以外のピークの合計面積は，標準溶液のテオフイリンのピーク面積より大きくない．  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：270nm）  

カラム：内径6mm，長さ15cmのステンレス管に5〃mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相：薄めた酢酸（100）（1→100）／メタノール混液（4：1）  

流量：テオフイリンの保持時間が約10分になるように調整する．  

面積測定範囲：テオフイリンの保持時間の約3倍の範囲  

システム適合性  

検出の確認：標準溶液5mLを正確に量り，水を加えて正確に25mLとする．この液20／ノLから得たテオフイ  

リンのピーク面積が，標準溶液のテオフイリンのピーク面積の15～25％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液20／JLにつき，上記の条件で操作するとき，テオフイリンのピークの理論段数及び  

シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液20／山こつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，テオフイリンのピーク面  

積の相対標準偏差は3．0％以下である．  

テストステロン Cl，H2802 白色の結晶又は結晶性の粉末である．  

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．2j〉の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数3530   

cm－l，3380cm－l，1612cm－Ⅰ，1233cm－1，1067cmLl及び1056cm－1付近に吸収を認める．  

デメトキシクルクミン C2。H1805 黄色～だいだい色の結晶性の粉末又は粉末である．メタノール又はエタノ ール（99．5）   

にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．融点：166～170℃  

確認試験 本品のメタノール溶液（1→400000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉により吸収スペクトル   

を測定するとき，波長416～420nmに吸収の極大を示す．  

純度試験 類縁物質  

（1）本品4mgをメタノール2mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，メタノールを加  

えて正確に20mLとし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．βj〉 により試験を  

行う．試料溶液及び標準溶液5／九ずつを，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．次にジクロロメタン／メタノール混液（19：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，－薄層板  
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を風乾する．これに紫外線（主波長365nm）を照射するとき，試料溶液から得た尺r値約0．3の主スポット以外  

のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．  

（2）本品1．Omgをメタノール5mLに溶かし，試料溶液とする・この液1mLを正確に量り，メタノールを  

加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10〟Lずつ左正確にとり，次の条件で液  

体クロマトグラフィー〈2．卯〉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，試料溶液のデメトキシクルクミン以外のピークの合計面積は，標準溶液のデメトキシクルクミンの  

ピーク面積より大きくない．  

試験条件  

カラム，カラム温度，移動相及び流量は「ウコン」の成分含量測定法の試験条件を準用する・  

検出器：可視吸光光度計（測定波長：422nm）  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からデメトキシクルクミンの保持時間の約4倍の範囲  

システム適合性  

システムの性能及びシステムの再現性は「クコン」の成分含量測定法のシステム適合性を準用する・  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとする・この液10pLから  

得たデメトキシクルクミンのピーク面積が，標準溶液のデメトキシクルクミンのピーク面積の3・5～  

6．5％になることを確認する．  

飼試液（2）．アルカリ性 無水炭酸ナトリウム20g 

硫酸銅（Ⅱ）玉水和物0．5gを酒石酸ナトリウムカリウム四水和物溶液（1→100）に溶かして100mLとし，B   

液とする．A液50mLにB液1mLを加える．用時製する．  

1％トリエチルアミン・リン酸緩衝液．pH3．0トリエチルアミン10gを水950mLに溶かし，リン酸を加えてpH3・0に調   
整した後，正確に1000mLとする．   

ドロキシドパ．定量用 C，HllNO5〔医薬品各条，「ドロキシドパ」ただし，乾燥したものを定量するとき，ドロキシ  

ドパ（C，HllNO5）99．5％以上を含むもの〕  

1ノナンスルホン酸ナトリウム CH3（CH2）8SO3Na 白色の結晶性の粉末で，水に溶けやすい・   

乾燥減量〈2．イJ〉 1．0％以下（1g，105℃，3時間）．  

強熱残分〈2．イイ〉 30～32％（0．5g）．  

／ヽ－トインフュージョンカンテン培地 生化学用に製造したもの．  

パラオキシ安息青酸ヘキシル C．3H1803 白色の結晶又は結晶性粉末である．   

融点〈2．∂の 49～53℃   

含量 98．0％以上 定量法 「パラオキシ安息香酸エチル」の定量法を準用する・  

1mol／L水酸化ナトリウム液1mL＝222．3mgC13HI803  

パラオキシ安息香酸ヘプチル Cl。H2。03 白色の結晶又は結晶性の粉末である・   
融点〈2．古の 45～50℃   

含量 98．0％以上定量法 本品約3．5gを精密に量り，薄めた岬ジメチルホルムアミド（4→5）50mLに溶か  

し，1mol几水酸化ナトリウム液で滴定〈2．jのする（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する・  

lmol几水酸化ナトリウム液1mL＝236．3mg C－4H2。03  

／くルプロ酸ナトリウム，定量用 C8HI5NaO2〔医薬品各条，「バルブロ酸ナトリウム」ただし，乾燥したものを定量   

するとき，バルブロ酸ナトリウム（C8H15NaO2）99．0％以上を含むもの〕  

ヒオデオキシコール酸，薄層クロマトグラフィー用 C24H4。04 白色～微褐色の結晶性の粉末又は粉末である・メタノール   
又はエタノール（99．5）に溶けやすく，水にほとんど溶けない．   

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．2∫〉の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数2940   

cm－1，2840cm－1，2360cm－1，1740cm－1，1460cm－），1340cm－l，1200cm－l，1160cm－1，1040cm‾l及び600cm．1付   
近に吸収を認める．   

旋光度く2．49〉〔a］ぎ‥＋7～＋ 

融点〈2．古の198～205℃  

純度試験 類縁物質 本品20mgをメタノール1mLに溶かし，試料溶液とする・この液0・2mLを正確に量り，   

メタノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2・Oj〉に   

ょり試験を行う．試料溶液及び標準溶液5／九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．次にクロロホルム／アセトン／酢酸（100）混液（7：2‥1）を展開溶媒として約10cm展開した  
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後，薄層板を風乾する・これに希硫酸を均等に噴霧し，105℃で10分間加熱するとき，試料溶液から得た射直約   
0．3の主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．  

ビスデメトキシクルクミン C．9H160。黄色～だいだい色の結晶性の粉末である．メタノールにやや溶けにくく，エタノ   

ール（99．5）に溶けにくく，水にほとんど溶けない，融点：213～217℃   

確認試験 本品のメタノール溶液（l→400000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により吸収スペクトル   

を測定するとき，波長413～417nmに吸収の極大を示す．  

純度試験 類縁物質  

（1）本品4mgをメタノール2mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，メタノールを  

加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．これらの液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．βj〉により試験  

を行う．試料溶液及び標準溶液、5／九ずつを，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・次にジクロロメタン／メタノール混液（19：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層  

板を風乾する・これに紫外線（主波長365nm）を照射するとき，試料溶液から得た尺r値約0．3の主スポット以  
外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．  

（2）本品1．Omgをメタノール5mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，メタノールを  

加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10‾〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体  

クロマトグラフィー〈2．鋸〉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，試料溶液のビスデメトキシクルクミン以外のピークの合計面積は，標準溶液のビスデメトキシクルク  

ミンのピーク面積より大きくない．  

試験条件  

カラム，カラム温度，移動相及び流量は「ウコン」の成分含量測定法の試験条件を準用する．  

検出器：可視吸光光度計（測定波長：422nm）  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からビスデメトキシクルクミンの保持時間の約4倍の範囲  

システム適合性  

システムの性能及びシステムの再現性は「ウコン」の成分含量測定法のシステム適合性を準用する．  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとする．この液10FLLから  

得たビスデメトキシクルクミンのピーク面積が，標準溶液のビスデメトキシクルクミンのピーク面積の  

3．5～6＿5％になることを確認する．  

ビス（1，1－トリプルオロケセトキシ）ヨードベンゼン C】。H5F6IO4 生化学用又はアミノ酸分析用に製造したもの．  

10－ヒドロキシ1－（句－デセン酸，成分含量測定用 薄層クロマトグラフィー用10－ヒドロキシー2－（句－デセン酸．ただし，次   

の試験に適合するもの．  

純度試験 類縁物質 本品10mgをメタノール100mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，   
メタノールを加えて正確に100mLとし，標準溶液とする・試料溶液及び標準溶液10／九ずつを正確にとり，次の   

条件で液体クロマトグラフィー〈2．ロノ〉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10－ヒドロキシー2－（印デセン酸以外のピークの合計面積は，標準溶液の10－ヒドロキシ＿   

2－（句－デセン酸のピーク面積より大きくない・   

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「ローヤルゼリー」の成分含量測定法の試験条件を準用する．  

面積測定範醤：溶媒のピークの後から10－ヒドロキシー2｛り－デセン酸の保持時間の約4倍の範囲   

システム適合性  

システムの性能及びシステムの再現性は「ローヤルゼリー」の成分含量測定法のシステム適合性を準用する．  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとする．この液10pLから得た10－  
ヒドロキシー2－（句－デセン酸のピーク面積が，標準溶液の10一ヒドロキシー2－（句－デセン酸のピーク面積の3．5～  

6．5％になることを確認する．  

10セドロキミん2イ句－デセン酸．薄層クロマトグラフィー用 Cl。HlgO∋ 白色の結晶性の粉末である．メタノールに極めて溶   
けやすく，エタノール（99．5）に溶けやすく，ジエチルエーテルにやや溶けやすく，水に溶けにくい．  

確認試験 本品のエタノール（99．5）溶液（1→125000）につき，紫外可視吸光度測定法く2．24〉により吸収ス   

ペクトルを測定するとき，波長206～210nmに吸収の極大を示す．  

融点〈2．∂の 63～66℃  

純度試験 類縁物質 本品5・Omgにジエチルエーテル1mLを正確に加えて溶かした液20pLにつき，「ローヤ   

ルゼリー」の確認試験を準用し，試験を行うとき，月r値約0．5の主スポット以外のスポットを認めない．  

ビホナソール CヱユH柑Nz 〔医薬品各条〕  

ビリジンqギ酸緩衝液．0．2mol几，PH3．0 ビリジン15．82gに水900mLを加えてよくかき混ぜ，薄めたギ酸（1→2）を  
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加えてpH3．0に調整した後，水を加えて1000mLとする・  

フエニトイン，定量用 C，5打－2N202〔医薬品各条，・「フェニトイン」ただし，次の試験に適合するもの〕   

純度試験 類縁物質 本品25mgを移動相50mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，移動相  

を加えて正確に200ヤLとし・標準溶液とする・試料溶液及び標準溶液10′九ずつを正確にとり・次の条件で液体ク  

ロマトグラフィー〈2．∂J〉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，  
試料溶液のフェニトイン以外のピークの合計面積は，標準溶液のフェニトインのピーク面積より大きくない．  

試験条件  

カラム，カラム温度及び流量は「フェニトイン錠」の定量法の試験条件を準用する．  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220nm）  

移動相：pH3．5の0．02mol几リン酸塩緩衝液／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（11‥9）  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からフェニトインの保持時間の約5倍の範囲  

システム適合性  

検出の確認：標準溶液？mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする・この液10pLから得たフ  
ェニトインのピーク面積が，標準溶液のフユニトインのピーク面積の8～12％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液10／山こつき，上記の条件で換作するとき，フェニト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6000段以上，2．0以下である．  

システムの再現性：標準溶液10／九につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，フェニトインのピーク  

面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

フ工ニルイソテオシアネート C7H5NS 生化学用又はアミノ酸分析用に製造したもの．  

フエノバルビタール．定量用 C12H12N20ユ〔医薬品各条，「フェノバルビター／レ」〕  

ブシモノエステルアルカロイド混合標準試液，成分含量測定用 成分含量測定用塩酸ベンゾイルメサコニン（別途水   

分を測定しておく）約20mg，成分含量測定用塩酸ベンゾイルヒパコニン（別途水分を測定しておく）約10mg及   

び成分含量測定用塩酸14－アニソイルアコ土ン（別途水分を測定しておく）約20mgを精密に量り，ブシ用リン酸   

塩緩衝液／テトラヒドロフラン混液（183：17）に溶かし，正確に1000mLとする．この液20／血につき成分含量測   

定用塩酸ベンゾイルメサコニンの純度試験を準用し，試験を行うとき，ベンゾイルメサコニン，ベンゾイルヒパコ   

ニン及び14－アニソイルアコニンのピークを認め，各ピーク面積の比はほぼ2：1：2である．  

ブタ胆汁末．薄層クロマトグラフィー用 黄灰色～黄褐色の粉末で特異なにおいがあり，味は苦い．水，メタノール又は   
エタノール（99．5）にほとんど溶けない．   

確認試験 本品0．1gをねじ口試験管に入れ，水酸化ナトリウム溶液（3→25）1mLを加えて振り混ぜる．120℃   

の油浴中で4時間加熱した後，微温とし，3mol几塩酸試液2mL及び酢酸エチル2mLを加え，50℃で30分間振   

り混ぜ，酢酸エチル層を分取して試料溶液とする．別に薄層クロマトグラフィー用ヒオデオキシコール酸10mgを   

メタノール5mL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．βj〉 により試験を行   

う．試料溶液及び標準溶液2〟L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．次にクロロホルム／アセトン／酢酸（100）混液（7：2：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を   

風乾する．これに希硫酸を均等に噴霧し，105℃で10分間加熱するとき，試料溶液から得た数個のスポットのうち  

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月r値が等しい．  

フタル酸ビス（シスー3，3，5－トリメチルシクロへキシル）C．H．［COOC6Hs（CH，），］2 白色の結晶性の粉末である．  
融点（2．仰〉 如～94℃  

9－フルオレニルメチルクロロギ酸 C．5H．1C102 生化学用又はアミノ酸分析用に製造したもの．  

7一フルオロー4ニトロベンゾー2オキサー1，3－ジアソール C6H2FN303 生化学用又はアミノ酸分析用に製造したもの．  

フルトプラゼパム，定量用 C19H16CIFN20 〔医薬品各条，［フルトプラゼパム」ただし，乾燥したものを定量すると   

き，フルトプラゼパム（C19H16CIFN20）99．5％以上を含むもの〕  

ベリルアルデヒド，薄層クロマトグラフィー用 Cl。H140 無色～うすい褐色の透明な液体で，特異なにおいがある．メタ   

ノール又はエタノール（99．5）と混和し，水に極めて溶けにくい．  

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．25〉の液膜陰により測定するとき，波数3080cm‾l，2930cm∴  

1685cm’l，1644cm－l，1435cm．1及び890cm－）付近に吸収を認める．  

純度試験 類縁物質 本品1．Omgをメタノール10mLに溶かした液10／九につき，「ソヨウ」の確認試験を準  

用し，試験を行うとき，凡値約0．5の主スポット以外のスポットを認めない．  

ベリルアルデヒド．成分含量測定用 薄層クロマトグラフィー用ペリ／レアルデヒド．ただし，次の試験に適合するもの．   

吸光度く2・24〉E：ま（230nm）‥850～950（10mg，メタノール，2000mL）・  
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純度試験 類縁物質 本品10mgをメタノーノレ250mLに溶かし，試料溶液とする・この液1mLを正確に量り，   

メタノールを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／JL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．〃〉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，試料溶液のベリルアルデヒド以外のピークの合計面積は，標準溶液のペリルアルデヒドのピーク面積   

より大きくない．  

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「ソヨウ」の成分含量測定法の試験条件を準用する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からベリルアルデヒドの保持時間の約3倍の範囲  

システム適合性  

システムの性能及びシステムの再現性は「ソヨウ」の成分含量測定法のシステム適合性を準用する．  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとする．この液10FLLから得た  
ペリルアルデヒドのピーク面積が，標準溶液のベリルアルデヒドのピーク面積の3．5～6．5％になることを  

確認する．  

ベンズ回アン■トラセン C柑HIZ白色～黄色の結晶性の粉末又は粉末である・水，メタノール又iまエタノール（99・5）に   

ほとんど溶けない．融点：158～163℃  

確認試験 本 品につき，純度試験を準用して試験を行うとき，主ピークのマススペクトルに，分子イオンピーク  

（m々228）及びフラグメントイオンピーク（〝止114）を認める・   

純度試験 類縁物質 本品3．Orngをメタノールに溶かし，100mLとし，試料溶液とする・この液1pLにつき，   

次の条件でガスクロマトグラフィー（2．02）により試験を行い，各々のピーク面積を自動積分法により測定する．   

面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，づンズ［d］アントラセン以外のピークの合計量は，2．0％以下である・  

試験条件  

検出器：質量分析計（EI）  

走査質量範囲：15．00～300．00  

測定時間：12～30分  

力ラム：内径0．25mm，長さ30mの石英管の内面にガスクロマトグラフィー用5％ジフェニル・95％ジメチル  

ポリシロキサンを厚さ0．25～0．5／皿で被覆する．  

カラム温度：45℃付近の一定温度で注入し，毎分40℃で240℃まで昇温し，240℃を5分間保持した後，毎分4℃  

で300℃まで昇温し，次いで毎分10℃で320℃まで昇温し，320℃を3分間保持する，  

注入口温度：250℃付近の一定温度  

インターフェース温度：300℃付近の一定温度  

キャリヤーガス：ヘリウム  

流量：ベンズ【d】アントラセンの保持時間が約15分となるように調整する・  

スプリット比：スプリットレス  

システム適合性  

検出の確認：試料溶液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に10mLとする・この液1／丸から得たベ  

ンズ［可アントラセンのピーク面積が，試料溶液のベンズ［可アントラセンのピーク面積の5～15％になる  

ことを確認する．  

ベンゾIボレン C2。H12うすい黄色～緑黄色の結晶性の粉末又は粉末である・水，メタノ」ル又はエタノール（99・5）   

にほとんど溶けない．融点：、176～181℃  

確認試験 本品につき，純度試験を準用して試験を行うとき，主ピークのマススペクトルに，分子イオンピーク  

（〝諺252）及びフラグメントイオンピーク（・m々125）を認める・  

純度試験 類縁物質 本品3．Omgをメタノールに溶かし，100mLとし，試料溶液とする．この液1FLLtこつき，   

次の条件でガスクロマトグラフィーく2．0フ〉により試験を行い，各々のピーク面積を自動積分法により測定する・   

面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，ベンゾ【α】ビレン以外のピークの合計量は，3・0％以下である・  

試験条件  

検出器：質量分析計（EI）  

走査質量範囲：15．00～300．00  

測定時間：12～30分  
力ラム：内径0．25mm，長さ30mの石英管の内面にガスクロマトグラフィー用5％ジフェニル・95％ジメチル  

ポリシロキサンを厚さ0．25～0．5〃mで被覆する．  

カラム温度：45℃付近の一定温度で注入し，毎分40℃で240℃まで昇温し，240℃を5分間保持した後，毎分4℃  

で300℃まで昇温し，次いで毎分10℃で320℃まで昇温し，320℃を3分間保持する．  

注入口温度：250℃付近の一定温度  
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インターフェース温度：300℃付近の一定温度  

キャリヤーガス：ヘリウム  

流量：ベンゾ［α】ビレンの保持時間が約22分となるように調整する．  

スプリット比：スプリットレス  

システム適合性  

検出の確認：試料溶液1mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に10mLとする．この液1FLLから得たベ  

ンゾ［α】ビレンのピーク面積が，試料溶液のベンゾ［α】ビレンのピーク面積の5～15％になることを確認す  

る．  

ホウ酸・塩化マグネシウム緩衝液，pH9．0 ホウ酸3．1gを希水酸化ナトリウム試液210mLに溶かし，塩化マグネシウム   

六水和物溶液（l→50）10mL及び水を加えて1000mLとする．必要ならばpH9．0に調整する．  

ポリエチレングリコールZ一ニトロテレフタレートガスクロマトグラフィー用 ガスクロマトグラフィー用に製造したもの．   

ポリメチルシロキサン．ガスクロマトグラフィー用 ガスクロマトグラフィー用に製造したもの．   

マレイン酸イルソケラジン C9H7Cl2N5・C．H40．〔医薬品各条，「イルソグラジンマレイン酸塩」〕  

マレイン酸イルソケラジt／．定量用 C9H，Cl2N，・C．H．0．〔医薬品各条，「イルソグラジンマレイン酸塩」ただし，乾燥し   

たも0）を定量するとき，イルソグラジンマレイン酸塩（C9H7C12N5・C4H404）99．5％以上を含むもの〕  

ミリスチシン．薄居クロマトグラフィー用 C‖H120ユ．無色の澄明な液で，特異なにおいがある．エタノール（95）に混和し，   

水にほとんど溶けない．  

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．2j〉の液膜法により測定するとき，波数3080cm－l，2890cm∴  

1633cm－1，1508cm－t，1357cm－1，1318cm，l，1239cm．1，1194cm－l，1044cm‘Ⅰ，994cm．l，918cm．l，828cm．1及び806   
cm▼l付近に吸収を認める．   

純度試験 類縁物質 本品20mgをエタノール（95）1mLに溶かし，試料溶液とする．この液0．5mLを正確に   

量り，エタノール（95）を加えて正確に25mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5／血につき，「ニ   

クズク」の確認試験を準用して試験を行うとき，試料溶液から得たβr値約0．4の主スポット以外のスポットは標準   

溶液から得たスポットより濃くない．  

（句一2一メトキシシンナムアルデヒド．薄層クロマトグラフィー用 C．。Hl。0ヱ 白色～黄色の結晶性の粉末又は粉末であ   

る．メタノール又はエタノール（99．5）に溶けやすく，水にほとんど溶けない．融点：44～50℃  
確認試験  

（1）本品のメタノール溶液（1→200000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉 により吸収スペクトルを  

測定するとき，波長283～285nm及び332～334nmに吸収の極大を示す．  

（2）本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．2j〉の臭化カリウム錠剤法により測定するとき，波数1675cm‾l，  

1620cm－t，1490cm．l，1470cm－t，1295cm‾．，1240cm．t，1165cm．1，1130cm‾1，1025cm－1，980cm－1，760cm－1及  
び600cm‾l付近に吸収を認める．  

純度試験 類縁物質 本品10mgをメタノール5mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，メ   

タノールを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5／九につき，「牛車腎気丸エキス」   

の確認試験（5）（温）を準用し，試験を行うとき，試料溶液から得た尺ー値約0．4の主スポット以外のスポットは   

標準溶液から得たスポットより濃くない．  

ユーメトキシー4－メチルフェノール C冨H1002 無色～微黄色の液で，メタノール又はエタノール（99．5）に混和し，水に溶け   

にくい．凝固点：3～8℃  

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．25）のATR法により測定するとき，波数1511cm．l，1423   

cm，1，1361cm’．，1268cm－1，123lcm－l，1202cm－l，1148cm．t，1120cm－l，1031cm，l，919cm－t，807cm－1及び788cm－1   

付近に吸収を認める．  

純度試験 類縁物質 本品0．2／血につき，次の条件でガスクロマトグラフィーく2．β2〉により試験を行う．各々   

のピーク面積を自動積分法により測定するとき，2－メトキシー4－メチルフェノール以外のピークの合計面積は，3．0％   

以下である．  

試験条件  

検出器：水素炎イオン化検出器  

カラム：内径0．25mm，長さ60mのフューズドシリカ管の内面にガスクロマトグラフィー用ポリメチルシロ  

キサンを厚さ0．25～0．5〟mで被覆する．  

カラム温度：100℃付近の一定温度で注入し，毎分5℃で130℃まで昇温し，その後，毎分2℃で140℃まで昇  

温し，次いで毎分15℃で200℃まで昇温し，200℃を2分間保持する．  

注入口温度：200℃  
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検出器温度：250℃  

キャリヤーガス：ヘリウム  

流量：2－メトキシヰメチルフェノールの保持時間が約10分になるように調整する．  

スプリット比：1：50  

システム適合性  

システムの性能：本品60mgをメタノールに溶かし，100mLとし，システム適合性試験用溶液とする．シス  

テム適合性試験用溶液1／ムにつき，上記の条件で操作するとき，2－メトキシ4－メチルフェノールのピーク  

のシンメトリー係数はl．5以下である．  

システムの再現性：システム適合性試痍用溶液l／山こつき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，2－メト  

キシー4－メチルフェノールのピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．   

4＿メトキシベンズアルデヒド・硫酸・酢酸・エタノール試液，噴霧用 エタノール（95）9mLに4－メトキシベンズアルデヒド   

0．5mLを加え，穏やかに混和後，硫酸0．5mL及び酢酸（100）0．1mLの順に穏やかに加え，よく混和する．  

メベンダソール C16Hl〕N303 本品は白色の粉末で，水又はエタノール（95）にほとんど溶けない．  

メルカプトエタンスルホン酸 C2H60∋Sヱ 生化学用又はアミノ酸分析用に製造したもの．  

陽極液A，水分測定用 ジエタノールアミン100gを水分測定用メタノール／水分測定用クロロホルム混液（1：1）900   

mLに溶かし，冷却しながら乾燥二酸化イオウを通じ，増量が64gに達したとき，ヨウ素20gを加えて溶かし，液   

の色が褐色から黄色に変わるまで水を滴加する．この液600mLに水分測定用クロロホルム400mLを加える．  

四ホウ酸ナトリウム・硫酸試液 四ホウ酸ナトリウム十水和物9．5gに精製硫酸1000mLを加え，一晩かき混ぜて溶かす．  

リン酸水素ニナトリウム・クエン酸緩衝液，pH7．5 0．05mol几リン酸水素ニナトリウム試液1000mLに，クエン酸一水和   

物5二25gを水に溶かして1000mLとした液を加えてpH7・5に調整する・  

リン酸トリス（4－トプチルフ工ニル）【（CH3）3CC6H40］3PO 白色の結晶又は結晶性の粉末である．  

融点〈2．‘の 100～104℃  

リン酸二水素カリウム試液，0．01mol几．pH4．0リン酸二水素カリウム1．4gを水1000mLに溶かし，リン酸を加え   

てpH4．0に調整する・  

レ／くミピドT定量用 C－9H15CIN20．〔医薬品各条，「レバミピド」ただし，乾燥したものを定量するとき，レバミピド  

（Cl，H．5CIN204）99＿5％以上を含むもの〕  

ロガニン．成分含量測定用 薄層クロマトグラフィー用ロガニン．ただし，次の試験に適合するもの．   

吸光度〈2．2イ）EJ慧（235nm）‥275～303（デシケ一夕ー（シリカゲル）で24時間乾燥後，5mg，メタノー   

ル，500mL）．純度試験 類縁物質 本品2mgを移動相5mLに溶かし，試料溶液とする，この液1mLを正確に   

量り，移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10〟Lずつを正確にとり，次   

の条件で液体クロマトグラフィー〈2．以〉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，試料溶液のロガニン以外のピークの合計面積は，標準溶液のロガニンのピーク面積より大きくな  

レヽ．  

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「牛車腎気丸エキス」の定量法（1）の試験条件を準用する．  

面積測定範囲：ロガニンの保持時間の約3倍の範囲  

システム適合性  

システムの性能及びシステムの再現性は「牛車腎気丸エキス」の定量法（1）のシステム適合性を準用する．  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする．この液10pLから得たロガ  

ニンのピーク面積が，標準溶液のロガニンのピーク面積の3．5～6．5％になることを確認する．  

ロバスタテン C2。H〕605 白色の結晶又は結晶性の粉末である．アセトニトリル又はメタノールにやや溶けやすく，   

ェタノーノレ（99．5）にやや溶けにくく，水にほ、とんど溶けない．  

旋光度く2．49〉〔ajぎ‥＋325へニ＋3400（乾燥物に換算したもの50mg，アセトニトリル，10mL，100mm）・  

乾燥減量く2．イJ〉 1．0％以下（1g，減圧・0．67kPa以下，60℃，3時間）．  
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9．42クロマトグラフィー用担体／充てん剤  

9．〟タロマトグラフ′十屑拶＃／：恋てル晰の膚あ奴着る，   

スルホンアミド基を結合したヘキサデシルシリル化シリカゲル．液体クロマトグラフィー用 液体クロマトグラフィー用に製   
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アシクロビル  
Aciclovir  
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ノH  

CBH11N503：225．20  

2－Amino－9－［（2－hydroxyethoxy）methyl］－l，9－dihydro－6jfpurin」6－One  

亡∫タ277－βクーj］   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アシクロビル（C£H‖N50】）98．5～10l．0％を含む．  

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．   

本品は水に溶けにくく，エタノ∵ル（99．5）に極めて溶けにくい・   

本品は0．1molノL塩酸試液又は希水酸化ナトリウム試液に溶ける，   

確認試験  

（1）本品の0．1m。比塩酸試液溶液（l→100000）にらき，紫外可視吸光度測定法〈2．2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アシクロビル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く2．2J〉の臭化カリウム錠剤法により試験を行い， 本品のスペクトル  

と本品の参照スペクトル又はアシクロビル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．   

純度試験  

（1）溶状 本品0．5gを希水酸化ナトリウム試液20mLに溶かすとき，液は澄明で，液の色は次の比較液より濃く  

ない．   

比較液：色の比較液F2．5mLに薄めた希塩酸（1→10）を加えて100mLとする．  

（2）重金属く川7〉 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1．OmLを加える（10  

ppm以下）・  

（3）類縁物質 雇量法で得た試料溶液を試料溶液とする．別にグアニン約25ふgを精密に量り，希水酸化ナトリウ  

ム試液50mLに溶かし，移動相を加えて正確に100mLとする．この液2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に  

100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー   

く2．0ハにより試験を行う．それぞれの液のグアニンのピーク面積月丁及びdsから，次式によりグアニンの量を求める  

とき，0．7％以下である．また，試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によりアシク  

ロビル及びグアニン以外の個々の類縁物質の量を求めるとき，0．2％以下である．更に上記で求めたグアニンの量及び  

面積百分率法で求めた各々の額縁物質の量の合計は1．5％以下である・  

グアニンの量（％）＝（耶／垢）×いT／月s）×（2／5）  

穐：グアニンの秤取量（mg）   

勒：本品の秤取量（mg）   

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：溶媒のピークの授からアシクロビルの保持時間の約8倍の範囲   

システム適合性  

システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する．  

検出の確認：試料溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100mL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1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に10mLとする．この液10／心から  

得たアシクロビルのピーク面積が，システム適合性試験用溶液のアシクロビルのピーク面積の7～13％にな  

ることを確認する．  

システムの再現性：標準溶液10ノ血につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，グアニンのピーク面積の相  
対標準偏差は2．0％以下である．  
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（4）残留溶媒 別に規定する．  

水分〈2．イβ〉 6．0％以下（50mg，電量滴定法）．  

強熟残分〈2．すイ〉 0．1％以下（1g）．  

定量法 本品及びアシクロビル標準品（別途本品と同様の方法で水分（2．イめを測定しておく）約20mgずつを精  

密に量り，それぞれ希水酸化ナトリウム試液1mLに溶かし，移動相を加えてそれぞれ正確に20mL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10／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィーく2・卯〉  

により試験を行い，それぞれの液のアシクロビルのピーク面積」T及びdsを測定する．  

アシクロビル（C8HllN，0，）の量（mg）＝垢×（4T／As）   

垢：脱水物に換算したアシクロビル標準品の秤取量（mg）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ10cmのステンレス管に3〟mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：20℃付近の一定温度   

移動相＝1－デカンスルホン酸ナトリウムl．Og及びリン酸二水素ナトリウムニ水和物6．Ogを水1000mLに溶かし，  

リン酸を加えてpH3．0に調整する．この液にアセトニトリル40mLを加える・  
流量ニアシクロビルの保持時間が約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：本品0．1gを希水酸化ナトリウム試液5mLに溶かし，グアニンの希水酸化ナトリウム試液溶  
液（1→4000）2mLを加え，移動相を加えて100mLとする．この液10pLにつき，上記の条件で操作する  
とき，アシクロビル，グアニンの頓に溶出し，その分離度は17以上である．   

システムの再現性：標準溶液10／血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アシクロビルのピーク面積  

の相対標準偏差はl．0％以下である．   

貯 法 容 器 密閉容器．  

35   



アセメタシンカプセル  

AcemetacinCapsules  

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するアセメタシン（C2－H18CINO6：415．82）を含む．  

製 法 本品は「アセメタシン」をとり，カプセル剤の製法により製する．  

確認試験 本品の内容物を取り出し，．粉末とし，表示量に従い「アセメタシン」0．1gに対応する量をとり，メタノー  

ル100mLを加えてよく振り塩ぜた後，ろ過する．ろ液10mLをとり，メタノールを減圧で留去する．残留物にメタ  

ノ、－ル1mLを加えてよく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にアセメタシン10mgをメタノ  

ールImL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．∂j〉により試験を行う．試料  

溶液及び標準溶液2止ずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポ  

ットする．次にヘキサン／4－メチルー2－ペンタノン／酢酸（100）混液（3：2：l）を展開溶媒として約10cm展開した後，  

薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長254・nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットの尺r  

値は等しい．   

製剤均一性く丘β2〉 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，内容物を取り出し，メタノール40mLを加えてよく振り混ぜた後，lmL中にアセメタシン  

（C，．H．sCINO6）約0，6mgを含む液となるようにメタノールを加え七正確にVmLとする．この液をろ過し，初めの  

ろ液10mLを除き，次のろ液5mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，メタノールを加えて50mLとし，  
試料溶液とする．以下定量法を準用する．  

アセメタシン（C21HISCINO6）の量（mg）＝WtX（QT／Qs）×（V／50）   

垢：定量用アセメタシンの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ヘキシルのメタノーノレ溶液（1→1000）   

溶出性仏Jの試験液に溶出試験第2液900mLを用い，シンカーを使用して，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70％以上である．   

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45〟m以下のメンプランフィ  

ルターでろ過する・初めのろ液10mLを除き，準のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にアセメタシン  

（C2．H．8CINO6）約33FLgを含む液となるように試験液を加えて正確にV，mLとし，試料溶液とする．別に定量用アセ  

メタシンを105℃で2時間乾燥し，その約17mgを精密に量り，試験液に溶かし，正確に100mLとする．この液4mL  

を正確に量り，試験液を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度  

測定法く2．2イ〉 により試験を行い，波長319nmにおける吸光度dT及び」sを測定する．  

アセメタシン（C21H18Cl甲06）の表示量に対する溶出率（％）＝WsX（AT／As）×（V，／り×（1／C）×180   

拝ち：定量用アセメタシンの秤取量（mg）   

C：1カプセル中のアセメタシン（C21H．8CINO6）の表示量（mg）  

定量法 本品20個以上をとり，内容物を取り出し，そゐ質量を精密に量り，粉末とする．アセメタシン  

（C21HISCINO6）約30mgに対応する量を精密に量り，メタノール40mLを加えてよく振り混ぜた後，メタノールを  

加えて正確に50rnLとする．この液をろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液5mLを正確に量り，内標準溶液  

2mLを正確仁加え，メタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする・別に定量用アセメタシンを105℃で2時間乾  

燥し，その約30mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50mLとする，この液5mLを正確に量り，内標準  

溶液2mLを正確に加え，メタノールを加えて50mLとし，標準溶液とする・試料溶液及び標準溶液20FLLにつき，  

次の条件で液体クロマトグラフィー（2．以）により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するアセメタシンのど  

－ク面積の比eT及びesを求める．  

アセメタシン（C2－H．8CINO6）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）   

垢：定量用アセメタシンの秤取量（mg）   

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液（1→1000）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ25cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  
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移動相：酢酸（100）6gに水を加えて1000mLとした液に，酢酸ナトリウム三水和物1．36gを水100mLに溶か  

した液を加えてpH3．2に調整する．この液200mLにアセトニトリル300mLを加える・  

流量：アセメタシンの保持時間が約7分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能‥アセメタシン75mg及びインドメタシン75mgをメタノール50mLに溶かす■ この液2mLに  

内標準溶液2mLを加え，更にメタノールを加えて50mLとする．この液20ノ九につき，上記の条件で操作す  

るとき，アセメタシン，インドメタシン，内標準物質の順に溶出し，アセメタシンとインドメタシン及びイン  

ドメタシンと内標準物質の分離度はそれぞれ3以上である．   

システムの再現性：標準溶液20／九につき，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  

対するアセメタシ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．  
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アセメタシン錠－  

AcemetacinTablets  

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するアセメタシン（C2－H18CINO6：415．82）を含む．  

要法 本品はイアセメタシン」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，表示量に従い「アセメタシン」0．1gに対応する量をとり，メタノール100mLを加えて  

よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液10mLをとり，メタノールを減圧で留去する．残留物をメタノール1mLに溶か  

し，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にアセメタシン10mgをメタノール1mL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．Oj〉により試験を行う．試料溶液及び標準溶液2／九ずつを薄層クロ  
マトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次にヘキサン／  

4－メチルー2－ペンタノン／酢酸（100）混液（3：2：l）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する．こ  

れに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットのネイ直は等しい．  

製剤均一性く∂．β力 次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品Ⅰ個をとり，水3mLを加え，錠剤が崩壊するまで振り混ぜる．次にメタノール15mLを加えて20分間振り混  

ぜた後，1mL中にアセメタシン（C21H18CINO6）約1．2mgを含む液となるようにメタノールを加えて正確にVmLと  

する．この液を遠心分離し，上澄液をろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液5mLを正確に量り，内標準溶  

ImLを正確に加え，更にメタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする．以下定量法を準用する．  

アセメタシン（C21HISCINO6）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（ル／25）   

垢：定量用アセメタシンの秤取量（mg）   

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液（1→250）  

溶出性〈古．川〉 試験液に溶出試験第2液900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の  
45分間の溶坦率は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20mL以上をとり，孔径0．45〟m以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10rnLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にアセメタシン  

（C2．HISCINO6）約33jLgを含む液となるように試験液を加えて正確にV，mLとし，試料溶液とする．別に定量用アセ  

メタシンを105℃で2時間乾燥し，その約17mgを精密に量り，試験液に溶かし，正確に100mLとする．この液4mL  

を正確に量り，試験液を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度  

測定法く2．2イ〉により試験を行い，波長319nmにおける吸光度」T及び」sを測定する．  

アセメタシン（C2】HzsC】NO6）の表示量に対する溶出率（％）＝W；×（AT／As）×（V／り×（1／C）×180   

Ⅳs：定量用アセメタシンの秤取量（mg）   

C：1錠中のアセメタシン（C21H．8CINO6）の表示量（mg）   

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．アセメタシン（Cヱ1H柑CINO6）約0．6gに対  

応する量を精密に量り，メタノール120mLを加えて20分間振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に200mLとす  

る．この液を遠心分離し，上澄液をろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液2mLを正確に量り，内標準溶液ImL  

を正確に加え，更にメタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする．別に定量用アセメタシンを105℃で2時間乾  

燥し，その約30mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に25mLとする．この液5mLを正確に量り，内標準  

溶液1mLを正確に加え，更にメタノールを加えて50mLとし，標準溶液とする・試料溶液及び標準溶液10JjLにつ  

き，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2劇〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するアセメタシン  

のピーク面積の比9T及びesを求める．  

アセメタシン（C21HlgCINO6）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×20   

略：定量用アセメタシンの秤取量（mg）   

内標準溶液／くラオキシ安息香酸ヘキシルのメタノール溶液（1→250）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ25cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  
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流量：アゼラスチンの保持時間が約6分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液20〃Lにつき，上記の条件で操作するとき，アゼラスチン，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は2．0以上である．  

システムの再現性：標準溶液20〟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  

対するアゼラスチ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．   



アゼラステン塩酸塩顆粒  

AzelastineHydrochlorideGranules  

塩酸アゼラスチン顛粒   

本品は定量するとき，表示量の93．0～107，0％に対応するアゼラスチン塩酸塩（Cヱ2H24CIN｝0・HCl：418．36）を含  

む．   

製 法 本品は「アゼラスチン塩酸塩」をとり，顆粒剤の製法により製する．  

確認試験 本品の表示量に従い「アゼラスチン塩酸塩」2mgに対応する量をとり，0＿1mol／L塩酸試液30mLを加え，  

30分間超音波処］空し，冷後，0．1mol几塩酸試液を加えて50mLとする．＜この液を遠心分離し，上澄液につき，紫外  

可視吸光度測定法 〈2．2イ〉 により吸収スペクトルを測定するとき，波長283′）287nmに吸収の極大を示す．  

溶出性〈6IO）試験液にpH4．0の0－05mol几酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液900mLを用い，パドル法により，毎分  

50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は80％以上である．   

本品の表示量に従いアゼラスチン塩酸塩（C22H2．CIN，0・HCl）約Imgに対応する量を精密に量り，試験を開始し，  

規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．5J∬n以下のメンブランフィルターでろ過する．初めのろ液10mL  

を除き，次のろ液を試料溶液とする・別に定量用塩酸アゼラスチンを105℃で2時間乾燥し，その約50mgを精密に  

量り，試験液に溶かし，正確に250mLとする．この液1mLを正確に量り，試験液を加えて正確に200mLとし，標  

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー 〈2．ロノ〉 により  

試験を行い，それぞれの液のアゼラスチンのピーク面積」T及びノsを測定する．  

アゼラスチン塩酸塩（C22H2．CIN30・HCl）の表示量に対する溶出率（％）   

＝（耶／脚ー）×いT／ds）×（1／q x（9／5）   

垢：定量用塩酸アゼラスチンの秤取量（mg）   

脚ー：本品の秤取量（g）   

C：1g中のアゼラスチン塩酸塩（C22H之．CIN，0・HCl）の表示量（mg）   

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，アゼラステンのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ2000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液50／JLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アゼラスチンのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．   

粒 虔く∂．Oj〉 試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品のアゼラスチン塩酸塩（C22H2．CIN，0・HCL）約2mgに対応する量を精密に量り，0．1mol几塩酸試液  

50mLを加えて20分間超音波処理し，エタノール（99．5）40mLを加えた後，内標準溶液5mLを正確に加え，更に  

エタノール（99．5）を加えて100mLとする．この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別に定量用塩酸アゼ  

ラスチンを105℃で2時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとする，この液10mLを  

正確に量り，0＿lmoUL塩酸試液を加えて正確に50mLとする．この液10mLを正確に量り，0．1mol／L塩酸試液40mL  

及びエタノール（99．主）40mLを加えた後，内標準溶液5mLを正確に加え，更にエタノール（99．5）を加えて100mL  

とし，標準溶液とする．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トグラフィー〈2．ロブ〉により試験  

を行い，内標準物質のピーク面積に対するアゼラスチンのピーク面積の比2T及び9sを求める．  

アゼラスチン塩酸塩（C22H2．CIN，0・HCl）の量（mg）＝flt X（QT／Qs）×（1／25）   

勒：定量用塩酸アゼラスチンの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸－2－エチルヘキシル0．2gをエタノール（99．5）に溶かし ，100mLとする．  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：285nm）  

カラム：内径4．6mm．長さ15cmのステンレス管に5〟mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相：アセトニトリル／ラウリル硫酸ナトリウムの薄めた酢酸（100）（1→250）溶液（1→500）混液（11：   

．9）  
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システムの再現性：標準溶液10／山こつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アプリンジンのピー ク面積  

の相対標準偏差は1．5％以下である．  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イJ〉 0．5％以下（1g，減圧，60℃，4時間）．  

強熟残分く之すイ〉 0．1％以下（1g）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0．5gを精密に量り，酢酸（100）80mLに溶かし，0．1mol／L過塩素酸で滴定〈2・50〉  

する（電位差滑走法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．lmol／L過塩素酸1mL＝35．90mg C22H，。N2・HCl   

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 密閉容器．  
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アプリンジン塩酸塩  
AprindineHydrochloride  

塩酸アプリンジン   

甲  

♂N汎H3  
・HCl  

C2ヱH】DNz・HCl：358．95  

N－（2，3－Dihydro－1H－inden－2－yl）－N’Nしdiethyl－ルphenylpropane－1，3－diaminemonohydrochloride  

【jj2j7－7イー0】   

本品を乾燥したものは定量するとき，アプリンジン塩酸塩（C22H∋。N2・HCI）9臥5～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末であり，味は苦く，舌を麻ひする．   

本品は水，メタノール又は酢酸（100）に極めて溶けやすく，エタノール（99．5）に溶けやすい．   

本品は光によって徐々に褐色となる．   

確認試験  

（1）本品10mgを塩酸の薄めたエタノール（1→2）溶液（1→125）に溶かし，50mLとする．この液につき，  

紫外可視吸光度測定法〈2．2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〈2．2j〉の塩化カリウム錠剤法により試験を行い，■本品のスペクトル  

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

（3）本品の水溶液（1→50）5mLに希硝酸1mLを加えた液は塩化物の定性反応くI．09〉 を呈する．  

pH〈2．54〉本品1・Ogを水50mLに溶かした液のpHは6・4～7・0である・  

融 点く2．∂の127～131℃   

純度試験  

（1）溶状 本品1．Ogをメタノール10mLに溶かすとき，液は澄明である．この液につき，紫外可視吸光度測定法   

〈2．ブイ〉 により試験を行うとき，波長420nmにおける吸光度は0＿10以下である．  

（2）重金属〈川7〉 本品1・Ogをとり，第2法により換作し，試験を行う・ 

（10ppm以下）．  

（3）類縁物質 本品25mgを移動相10mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，移動相を加え  

て正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10ノ血ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト  

グラフィー〈2．以〉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  

液のアプリンジン以外のピークの面積は，標準溶液のアプリンジンのピーク面積の1／10より大きくない．   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5FLmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相：リン酸二水素カリウム3，40gを水500mLに溶かし，塩酸を加えてpH3．0に調整した液500mLにアセ  

トニトリル500mLを加える．  

流量：アプリンジンの保持時間が約6分になるよう調整する．  

面積測定範囲：アプリンジンの保持時間の約4倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に10mLとする．この液10jLLから得たアプリ  

ンジンのピーク面積が，標準溶液のアプリンジンのピーク面積の7～13％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液10／正につき，上記の条件で操作するとき，アプリンジンのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，2．0以下である．  
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移動相：酢酸（100）6gに水を加えて1000mLとした液に，酢酸ナトリウム三水和物136gを水100rnLに溶か  
した液を加えてp＝3・2に調整する・この液200mLにアセトニトリル300mLを加える・   

流量：アセメタシンの保持時間が約7分になるように調整する・   

システム適合性   

システムの性能：アセメタシン75mg及びインドメタシン75mgを・メタノール50mLに溶かす・この液4mL  

に内標準溶液1mLを加え，更にメタノールを加えて50mLとする・この液10FLLにつき，上記の条件で操作  
するとき，アセメタシン，インドメタシン，内標準物質の順に溶出し，アセメタシンとインドメタシン及びイ  
ンドメタシンと内標準物質の分離度は，それぞれ3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・内標準物質のピーク面積に  
対するアセメタシ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．  
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アプリンジン塩酸塩カブセノレ  
AprindineHydrochlorideCapsules  

塩酸アプリンジンカプセル  

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するアプリンジン塩酸塩（C21H30N2・HCl：358．95）を含む，  

製 法 本品は「アプリンジン塩酸塩」をとり，カプセル剤の製法により製する．  

確認試験 定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により吸収スペクトルを測定するとき，波  

長264～268nm及び271～275nmに吸収の極大を示す．   

製剤均一性〈‘．〝〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品1個をとり，内容物を取り出し，塩酸の薄めたエタノール（1→2）溶液（1→125）′30mLを加え，20分間  

激しく振り混ぜた後，1mL中にアプリンジン塩酸塩（C22H，。N2・HCl）約d．2mgを含む液となるように塩酸の薄めた  

エタノール（1→2）溶液（l→125）を加えて正確にVmLとし，ろ過する．初めのろ液5mLを除き：次のろ液  

を試料溶液とする．以下定量法を準用する．   

アプリンジン塩酸塩（C22H3。N2・HCl）の量（mg）＝町sX（AT／As）×（V／250）   

仇：定量用塩酸アプリンジンの秤取量（mg）  

溶出性仏川 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用して，パドル法により，毎分50回転で試験を行うと  
き，本品の15分間の溶出率は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20mL以上をとり，孔径0．45〟nl以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にアプリンジン  

塩酸塩（C22H3。N2・HCl）約11FLgを含む液となるように水を加えて正確にV’mLとし，試料溶液とする．別に定量用  

塩酸アプリンジンを60℃で4時間減圧乾燥し，その約28Ⅰ準を精密に量り，水に溶かし，正確に100・mLとする．こ  

の液2mLを正確に量り，水を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20FLL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．βノ〉により試験を行い，それぞれの液のアプリンジンのピーク面積  

」T及びdsを測定する．  

アプリンジン塩酸塩（C22H〕。N2・HCl）の表示量に対する溶出率（％）＝WsX（AT／As）×（V，／り×（1／C）×36   

垢：定量用塩酸アプリンジンの秤取量（mg）   

C：1カプセル中のアプリンジン塩酸塩（C22H，。N2・HCl）の表示量（mg）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5FLmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相：リン酸二水素カリウム3．40gを水500mLに溶かし，塩酸を加えてpH3．0に魂整した液500mLにアセ  
トニトリル500mLを加える．  

流量：アプリンジンの保持時間が約6分になるよう調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液20／九につき，上記の条件で換作するとき，アプリンジンのピー クの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，、それぞれ3000段以上2・0以下である・  

システムの再現性：標準溶液20／血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アプリンジンのピーク面積  

の相対標準偏差は1．5％以下である．  

定量法 本品20個以上をとり，内容物を取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする．アプリンジン塩酸塩  

（C22H3。N2・HCl）約0．1gに対応する量を精密に量り，塩酸の薄めたエタノール（1→2）溶液（l→125）60mL  

を加え，20分間激しく振り塩ぜた後，塩酸の薄めたエタノール（1→2）溶液（1→125）を加え，正確に100mL  

とする．この液10mLを正確に量り，塩酸の薄めたエタノール（1→2）溶液・（1→125）を加えて正確に50mL  

とし，ろ過する．初めのろ液5mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用塩酸アプリンジンを60℃で4時  

間減圧乾燥し，その約50mgを精密に量り，塩酸の薄めたエタノール（1→2）溶液（1→125）に溶かし，正確に  

50mLとする．この液10mLを正確に量り，塩酸の薄めたエタノール（1→2）溶液（1→125）を加えて正確に50  

mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法くエフイ〉により試験を行い，波長265  

nmにおける吸光度dT及び月sを測定する．  
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アプリンジン塩酸塩（C22H，。N2・HCl）の量（mg）＝W；×（AT／As）×2   

抒ち：定量用塩酸アプリンジンの秤取量（mg）   

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 気密容器．   



アミオダロン塩酸塩  
AmiodaroheHydrochloride   

塩酸アミオダロン   

0  

C25H29r2NO3・HC巨68l．77  

（2－Butylbenzofuran－3－yl）（4－［2－（diethylamino）ethoxy］－3，5－diiodophenyl）methanone monohydrochloride  

［ノ夕77イーβ2一イ］   

本品を乾燥したものは定量するとき，アミオダロン塩酸塩（Cz5H29Ⅰ2NO3・HCl）9畠・5∵101・0％を含む・  

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶性の粉末である．   

本品は80℃の水に極めて溶けやすく，ジクロロメタンに溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エタノール  

（95）にやや溶けにくく，水に極めて溶けにくい．   

融点：約161℃（分解）．   

確認試験  

（1）本品のエタノール（95）溶液（1→100000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2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（2．フカ の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル  

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

（3）本品0．1gに水10mLを加え，80℃に加温して溶かし，冷却した液は塩化物の定性反応（2）〈川夕〉 を呈す   
る．  

pH〈2．54〉 本品1．Ogに新たに煮沸して冷却した水20mLを加え，80℃に加温して溶かし，冷却した液のpHは3．2～  

3．8である．   

純度試験  

（1）溶状 本品0，5gをメタノール10mLに溶かすとき，液は澄明で，その色は次の比較液（1）及び（2）より  
濃くない．   

比較液（1）：塩化コバルト（Ⅱ）の色の比較原液1．OmL，塩化鉄（Ⅲ）の色の比較原液2．4mL及び硫酸銅（Ⅱ）  

の色の比較原液0．4mLの混液に薄めた塩酸（1→40）を加えて10．OmLとした液2．5mLをとり，薄めた塩酸（1→  

40）を加えて20mLとする．   

比較液（2）：塩化コバルト（Ⅱ）の色の比較原液0．2mL，塩化鉄（Ⅲ）の色の比較原液9．6mL及び硫酸銅（Ⅱ）  

の色の比較原液0．2mLの混液3．OmLをとり，薄めた塩酸（1→40）を加えて100mLとする．  

（2）ヨウ化物 本品1．50gに水40mLを加え，80℃に加温して溶かし，冷後，水を加えて正砲に50mLとし，試  

料原液とする．この液15mLを正確に量り，0．1mol几塩酸試液1mL及びヨウ素酸カリウム溶液（107→10000）1mL  

をそれぞれ正確に加えた後，水を加えて正確に20mLとし，．試料溶液とする．別に試料原液15m⊥を正確に量り，0，1  

mol／L塩酸試液1mL，ヨウ化カリウム溶液（441→5000000）1mL及びヨウ素酸カリウム溶液（107→10000）1mL  

をそれぞれ正確に加えた後，水を加えて正確にZOmLとし，標準溶液とする．また，別に試料原液15mLを正確に量  

り，0．1mol／L塩酸試液1mLを正確に加えた後，水を加えて正確に20mLとし，対照液とする．試料溶液，標準溶  

及び対照液を暗所に4時間放置した後，試料溶液及び標準溶液につき，対照液を対照とし，紫外可視吸光度測定法   

〈2．ブイ〉により試験を行うとき，波長420nmにおける試料溶液の吸光度は，標準溶液の吸光度の1／2より大きくない，  

（3）重金属〈川7〉 本品1．Ogをとり，第4法により換作し，試験を行う．比較液には鉛標準溶液2．OmLを加える  

（20ppm以下）．  

（4）類縁物質1本品0．5gをジクロロメタン5mLに溶かし，試料溶液とする．別に塩酸（2－クロロエチル）ジエ  

チルアミン10mgをジクロロメタン50mL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．βj〉 により試験を行う．試料溶液及び標準溶液5J九ずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）  

を用いて調製した薄層板にスポットする．次にジクロロメタン／メタノール／ギ酸混液（17：2：1）を展開溶媒として  

約15cm展開した後，薄層板を風乾する．これに次硝酸ビスマス試液を均等に噴霧した後，過酸化水素試液を均等に  

46   



噴霧するとき，標準溶液から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標準溶液から得たスポッ  

トより濃くない．  

（5）類縁物質2 本品0．125gを水／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（1‥1）25mLに溶かし，試料  

溶液とする．この液2mLを正確に量り，水／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（1：l）を加えて正確に  

50mLとする．こめ液1mLを正確に量り，水／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（1：1）を加えて正確  

に20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ  

ー〈2．βJ〉 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分析法により測定するとき，試料溶液のアミ  

オダロン以外のピークの面積は，標準溶液のアミオダロンのピーク面積より大きくない．また，試料溶液のアミオダ  

ロン以外のピークの合計面積は，標準溶液のアミオグロンのピーク面積の2．5倍より大きくない．   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5ノ皿の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲノレを充てんする．  

カラム温度：30℃付近の一定温度   

移動相‥水800mLに酢酸（100）3．OmLを加え，アンモニア水（28）を加えてpH4．95に調整した後，水を加え  

て1000mLとする．この液300mLに液体クロマトグラフィー用アセトニトリ！t／400mL及び液体クロマトグ  

ラフィー用メタノール300mLを加える．  

流量：アミオダロンの保持時間が約24分になるように調整する．  

面積測定範囲：アミオダロンの保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液5mLを正確に量り，水／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（1：1）を加えて  

正確に25mLとする．この液10〟Lから得たアミオダロンのピーク面積が，標準溶液のアミオダロンのピーク  

面積の14～26％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液10／JLにつき，上記の条件七操作するとき，アミオダロ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10／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アミオダロンのピーク面積  

の相対標準偏差は1．0％以下である．  

（6）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イノ〉 0．5％以下（1g，減圧・0．3kPa以下，50℃，4時間）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0．6gを精密に量り，無水酢酸／酢酸（100）混液（3：1）40mLに溶かし，0，1mol／L  

過塩素酸で滴定〈2．∫β〉する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．1mol／L過塩素酸1mL＝68．18mg C25H2，IiNO，・HCl  

貯 法   

保存条件・遮光し七保存する．   
容   器 気密容器．  
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アミオグロン塩酸塩錠  
AmiodaroneHydrochlorideTablets  

塩酸アミオグロン錠   

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するアミオダロン塩酸塩（C2，H2，Ⅰ，NO，・HCl＝68l．77）を含む．  

製 法 本品は「アミオダロン塩酸塩」をとり，錠剤の製法により製する．  

確認試験 定量法で得た試料原液1mLに移動相を加えて50mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．24〉 に  

より吸収スペクトルを測定するとき，波長239～243nmに吸収の極大を示す．  

製剤均一性〈丘β2〉 次の方法l羊より含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品1個をとり，移動相160mLを加え，10分間超音波処理した後，移動相を加えて正確に200mLとし，遠心分  

離する．アミオダロン塩酸塩（C25H2，Ⅰ2NO，・HCl）約1mgに対応する容量の上澄液VmLを正確に量り，移動相を加  

えて正確に50mLとし，試料溶液とする．別に定量用塩酸アミオダロンを50℃で4時間減圧（0．3kPa以下）乾燥し，  

その約25mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に50mLとする．この液2mLを正確に量り，移動相を加えて正  

確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／JLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ  

ィー 〈2．0ノ〉 により試験を行い，それぞれの液のアミオダロンのピーク面積月丁及び木を測定する．  

アミオグロン塩酸塩（C，5H2，I，NO，・HC））の量（mg）＝Ws X（AT／As）×（8／V）   

抒盲：定量用塩酸アミオダロンの秤取量（mg）   

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10ルにつき，上記の条件で操作するとき，≠ミオダロ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10／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アミオグロンのピーク面積  

の相対標準偏差はl．0％以下である．   

溶出性〈“の 試験液にpH4．0の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試  

験を行うとき，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20mL以上をとり，孔径0．45／皿以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にアミオダロン  

塩酸塩（C25H29I2NO，・HCl）約11Jlgを含む液となるようにメタノールを加えて正確にV，mLとし，試料溶液とする．  

別に定量用塩酸アミオダロンを50℃で4時間減圧（0．3kPa以下）乾燥し，その約28mgを精密に量り，メタノール  

に溶かし，正確に50mLとする．この液2mLを正確に量り，試験液10mLを正確に加えた後，メタノールを加えて  

正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，試験液2mLにメタノールを加えて20mLと  

した液を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈z24〉により試験を行い，波長241nm．における吸光度月丁及び」sを測定  

する．  

アミオダロン塩酸塩（C25H29Ⅰ2NO3・HCl）の表示量に対する溶出率（％）   

＝垢×（」T／ds）×（r′／の ×（1／C）×36   

耶：定量用塩酸アミオダロンの秤取量（mg）   

C：1錠中のアミオダロン塩酸塩（C2～H29ⅠヱNO〕・HCl）の表示量（mg）  

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・アミオグロン塩酸塩（C25H2，Ⅰが03・HCl）約  

50mgに対応する量を精密に量り，移動相80mLを加え，10分間超音波処理した後，移動相を加えて正確に100mL  

とする．この液を遠心分離し，上澄液を試料原液とする．この液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加え  

た後，移動相を加えて50mLとし，試料溶液とする．別に定量用塩酸アミオダロンを50℃で4時間減圧（0．3kPa以  

下）乾燥し，その約25mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に50mLとする．この液2mLを正確に量り，内標  

準時液2mLを正確に加えた後，移動相を加えて50mLとし，標準溶液とする・試料溶液及び標準溶液10FLLにつき，  

次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．OJ〉 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するアミオグロンのピ  

ーク面積の比鉄及びesを求める．  

アミオグロン塩酸塩（C2，H2，Ⅰ2NO，・HCl）の量（mg）＝Ws X（QT／Qs）×2   

吼：定量用塩酸アミオダロンの秤取量（mg）   

内標準溶液 塩酸クロルヘキシジンの移動相溶液（1→2500）  
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試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：242nm）   

カラム：内径4mm，長さ15cmのステンレス管に5FLmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ  

カゲルを充てんする．  

カラム温度：50℃付近の一定温度  

移動相：液体クロマトグラフィー用アセトニトリル／ラウリル硫酸ナトリウム溶液（1→50）／リン酸混液（750：  

250：1）  

流量：アミオグロンの保持時間が約7分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液10／九につき，上記の条件で操作するとき，内標準物質，アミオダロンの順に溶出し，  
その分離度は5以上である．  

システムの再現性：標準溶液10ノ九につき，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  

対するアミオグロンのピ∵ク面積の比の相対標準偏差は1．0％以下である．  

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 気密容器．   



アムロジピンベシル酸塩錠  

AmtodipineBesilateTablets  
べシル酸アムロジビン錠   

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するアムロジピンべシル酸塩（C2。H，，CIN20，・C6H60，S：  

567．05）を含む．  

製法 本品は「アムロジピンべシル酸塩」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，表示量に従い「アムロジピンベシル酸塩」2．5mgに対応する量をとり，0．01mol／L塩酸・  

メタノール試液100mLを加えて激しく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉 により  

吸収スペクトルを測定するとき，波長235～239nm及び358～362nmに吸収の極大を示す．  

製剤均一性〈∂．02〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品1個をとり，水10mLを加えて崩壊させ，時々振り混ぜながら，超音波処理により分散させた後，1mL中に  

アムロジピンべシル酸塩（C2。H2，CIN20，・C6H603S）約69FLgを含む液となるように移動相を加えて正確にVmLとし，  

60分間かき混ぜる．この液を遠心分離し，上澄液10mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，移動相を加  

えて25mLとし，試料溶液とする．以下定量法を準用する．  

アムロジピンべシル酸塩（C2。H25CIN205・C6H603S）の量（mg）＝Ws X（QT／Qs）×（V／500）   

垢：脱水物に換算したアムロジピンベシル酸塩標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプチルの移動相溶液（3→20000）   

溶出性 別に規定する．  

定量法 本品20個をとり，水100mLを加えて崩壊させ，時々振り混ぜながら，超音波処理により分散させた後，  

移動相を加えて正確に1000mLとし，60分間かき混ぜる．この液を遠心分離し，アムロジピンべシル酸塩  

（C2。H2，CIN205・C6H60，S）約0．7mgに対応する容量の上澄液を正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，移  

動相を加えて25mLとし，試料溶液とする．別にアムロジピンべシル酸塩標準品（別途「アムロジピンベシル酸塩」  

と同様の方法で水分〈2．48）を測定しておく）約35mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に250mLとする．この  

液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，移動相を加えて25mLとし，標準溶液とする．試料溶  

液及び標準溶液20／九につき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．∂ノ〉 により試験を行い，内標準物質のピーク  

面積に対するアムロジピンのピーク面積め比eT及び9sを求める．  

アムロジピンべシル酸塩（C2。H25C）N20，・C6H60，S）の量（mg）＝Ws X（QT／Qs）×（1／50）   

恥：脱水物に換算したアムロジピンべシル酸塩標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプチルの移動相溶液（3→20000）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：237nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5／∬nの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度  

移動相：メタノール／リン酸二水素カリウム溶液（41→10000）混液（13：7）  

流量：アムロジピンの保持時間が約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20／山こつき，上記の条件で操作するとき，アムロジピン，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は5以上である．  

システムの再現性：標準溶液20〃L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  

対するアムロジピ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 密閉容器．  
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アモキシシリンカプセル  
AmoxicillinCapsules   

本品は定量するとき，表示された力価の92．0～105．0％に対応するアモキシシリン（C］6H19N305S：365．40）を含む．  

製 法 本品は「アモキシシリン水和物」をとり，カプセル剤の製法により製する．  

確認試験 本品の内容物を取り出し，表示量に従い「アモキシシリン水和物」8mg（力価）に対応する量をとり，0．Ol  

moI／L塩酸試液2mLを加えて30分間振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする，別にアモキシシリン標準品8mg  

（力価）に対応する量を0．01mol／L塩酸試液2mL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．Oj〉により試験を行う．試料溶液及び標準溶液5／血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．次にテトラヒドロフラン／水／ギ酸混液（50：5：2）を展開溶媒として約10cm展  

開した後，薄層板を風乾する．これにニンヒドリンのエタノール（95）溶液（1→20）を均等に噴霧し，110℃で15  

分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得たスポットは赤紫色を呈し，それらの尺ー値は等  

しい．  

純度試験類縁物質 本品の内容物を取り出し，表示量に従い「アモキシシリン水和物」0．1g（力価）に対応する量  

をとり，ホウ酸溶液（1→200）30mLを加えて15分間振り混ぜた後，ホウ酸溶液（l→200）を加えて50mLと  

する．この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．この液ImLを正確に量り，ホウ酸溶液（1→200）を加え  

て正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／血ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト  

グラフィー〈フ．以〉 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  

液のアモキシシリン以外のピークの面積は，標準溶液のアモキシシリンのピーク面積より大きくない．  

試験条件  

「アモキシシリン水和物」の純度試験（3）の試験条件を準用する．   

システム適合性  

検出の確認及びシステムの再現性は「アモキシシリン水和物」■の純度試験（3）のシステム適合性を準用する．  

システムの性能：標準溶液10J九につき，上記の条件で換作するとき，アモキシ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2500段以上，1．5以下である．  

水分〈2．イめ15．0％以下（0‥1g，容量滴定法，直接清定）．  

製剤均一性〈丘β2〉 質量偏差試験を行うとき，適合する．   

溶出性く∂Jの 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用して，パドル法により，毎分100回転で試験を行うと  

き，本品の60分間の溶出率は75％以上である．   

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45／皿以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中に「アモキシシ  

リン水和物」約56躇（力価）を含む液になるように水を加えて正確にF′mL．とし，試料溶液とする一別にアモキシ  

シリン標準品約28mg（力価）に対応する量を精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする．この準5mLを正確  

に量り，水を加えて正確に25mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50／血ずつを正確にとり，次の条件  

で液体クロマトグラフィー〈2．βJ〉に妄り試験を行い，それぞれの液のアモキシシリンのピーク面積dT及びdsを測定  

する．  

アモキシシリン（C．6H－9N，05S）の表示量に対する溶出率（％）＝WsX（4T／」s）×（V／り×（1／C）×180   

揮ち：アモキシシリン標準品の秤取量［mg（力価）］   

C：1カプセル中のアモキシシリン（C lポ，が305S）の表示量［mg（力価）］   

試験条件  

「アモキシシリン水和物」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50／山こつき，上記の条件で操作するともァモキシ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2500段以上，2．0以下である．  

システムの再現性：標準溶液50〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アモキシシリンのピーク面  

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，その質量を精密に量り，内容物を取り出し，内容物を取り出した空のカプセルの  

質量を精密に量る．本品の表示量に従い「アモキシシリン水和物」約0．1g（力価）に対応する量を精密に量り，水  

70mLを加えて15分間振り混ぜた後，水を加えて正確に100mLとする．この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液と  

する．別にアモキシシリン標準品約20mg（力価）に対応する量を精密に量り，水に溶かし，正確に20mLとし，標  
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準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．以〉により試  

験を行い，それぞれの液のアモキシシリンのピーク面積」T及びdsを測定する．  

アモキシシリン（C ．6H．9N，0，S）の量［mg（力価）］＝WsXいT／As）×5   

仇：アモキシシリン標準品の秤取量［mg（力価）］   

試験条件  

カラム温度，移動相及び流量は「アモキシシリン水和物」の定量法の試験条件を準用する．   
検出器三紫外吸光光度計（測定波長：254nm）  

カラム：内径4mm，長さ30cmのステンレス管に10〟mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液10ノ九につき，上記の条件で換作するとき，アモキシシリンのピークの理論段数及び  

シンメトリーー係数は，それぞれ2500段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液10〃Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アモキシシリンのピーク面  

積の相対標準偏差は1．0％以下である．   

貯 法 容 器 気密容器．  
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Lアラニン  
レAlanine  

”3C＼オCO2日  
H NH2   

C】H7NO2：89．09  

（2S）－2－Aminopropanoicacid  

［∫∂－イJ一刀  

本品を乾燥したものは定量するとき，レアラニン（C｝H7NO2）98．5～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味はわずかに甘い．   

本品は水又はギ酸に溶けやすく，エタノール（99．5）にほとんど溶けない．   

本品は6mol几塩酸試液に溶ける．  

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．25〉rの臭化カリウム錠剤鱒こより試験を行い，本品のスペク  

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

旋光度〈2・49〉〔ajぎ‥＋13・5～＋15・50（乾燥後，2－5g，6mol几塩酸試液，25mL，100mm）・  

pH〈2．54〉 本品1．Ogを水20mLに溶かした液のpHは5．7～6．7である．  

純度試験  

（1）溶状 本品1．Ogを水10mLに溶かすとき，液は無色澄明である．  

（2）塩化物く］．03〉 本品0．5gをとり，試験を行う．比較液には0．01mol／L塩酸0．30mLを加える（0．021％以下）．  

（3）硫酸塩〈ノ．Jイ〉 本品0．6gをとり，試験を行う．比較液には0．005mo比硫酸0．35mLを加える（0．028％以下）．  

（4）アンモニウム〈川2〉 本品0．25gをとり，試験を行う．比較液にはアンモニウム標準液5．OmLを用いる（0．02％  

以下）．  

（5）重金属く川7〉 本品1．O g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1．OmLを加える  

（10ppm以下）．  

（Q）鉄〈1．10）本品1，Ogをとり，第1法により検液を調製し，A法により試験を行う．比較液には鉄標準液1．OmL  

を加える・（10ppm以下）・  

（7）L 類縁物質 本品約0．5gを精密に量り，塩酸0．5mL及び水に溶かし，正確に100mLとする．この液5mLを  

正確に量り，0．02mol／L塩酸試液を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする・別にレアスパラギン酸，L－トレオニ  

ン，レセリン，L－グルタミン酸，グリシン，レアラニン，Lノ ミリン，しシスチン，L－メチオニン，Lイソロイシン，レ  

ロイシン，レチロジン，L－フェニルアラニン，L－リジン塩酸塩，塩化アンモニウム，L一ビスチジン塩酸塩一水和物及び  

L－アルギニンをそれぞれ2．5mmolに対応する量を精密に量り．0．1mol／L塩酸試液に溶かし，正確に1000mLとし，  

標準原液とする．この液5mLを正確に量り，0．02moln，塩酸試液を加えて正確に100mLとする．この液2mLを正  

確に量り，0．02mol／L塩酸試液を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20〃Lずつを正  

確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．卯〉 により試験を行う．試料溶液及び標準溶液から得たピーク高  

さから試料溶液1mLに含まれるアラニン以外のアミノ酸の質量を求め，その質量百分率を算出するとき，アラニン  

以外の各アミノ酸の量は0．1％以下である．  

試験条件  

検出器：可視吸光光度計（測定波長：570nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ8cmのステンレス管に3FLmのポリスチレンにスルホン酸基を結合した液体クロマ  

トグラフィー用強酸性イオン交換樹脂（Na型）を充てんする．  

カラム温度：57℃付近の一定温度  

反応槽温度：130℃付近の一定温度  

反応時間：約1分  

移動相：移動相A，移動相B，移動相C，移動相D及び移動相Eを次の表に従って調製後，それぞれにカプリル  
酸0．1mLを加える．  

53   



移動相A  移動相B  移動相C  移動相D  移動相E  
クエン酸一水和物  

クエン酸三ナトリウムニ水和物  

塩化ナトリウム  

水酸化ナトリウム  

エタノール（99＿5）  

チオジグリコール  

ベンジルアルコール  

ラウロマクロゴール溶液（1→4）  

水  

19．80g  22．00g  12．80g  6．10g  
6・19g  7・74g  13・31g  26・67g  

5・66g  7・07g  3・74g  54・35g  

8．00g  
260mL  20mL  4mL  lOOmL   

5mL  5mL  5 mL 

5mL  

4mL  4mL  4mL  4mL  4 mL 

適量  適量  適量  適量  適量  
全量  2000 mL 1OOO mL lOOOmL   1OOO mL lOOOmL   

移動相の切り換え：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，アスパラギン酸，トレオニン，セリン，  

グルタミン酸，グリシン，アラニン，バリン，シスチン，メチオニン，イソロイシン， ロイシン，チロジン，  

フェニルアラニン，リジン，アシモニア，ヒスチジン，アルギニンの順に溶出し，イソロイシンとロイシンの  

分離度が1．2以上になるように，移動相A，移動相B，移動相C，移動相D及び移動相Eを順次切り換える．   

反応試薬：酢酸リチウムニ水和物407gを水に溶かし，酢酸（100）245mL，トメトキシー2－プロパノール801mL  

及び水を加えて2000mLとし，10分間窒素を通じ，（I）液とする．別に1－メトキシー2－プロパノール1957mL  

にニンヒドリン77gを加え，5分間窒素を通じた後，水素化ホウ素ナトリウム0，134gを加え，30分間窒素を  
通じる．この液12容量に（Ⅰ）液13容量を加える（用時製する）．  

移動相流量：毎分0．32mL  

反応試薬流量：毎分0．30mL   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液20〝Lにつき，上記の条件で操作するとき，グリシンとアラニンの分離度は1．5以上  

である．  

システムの再現性：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，標準溶液中の各アミノ酸の  

ピーク高さの相対標準偏差は5．0％以下であり，保持時間の相対標準偏差は1．0％以下である．  

乾燥減量（2．イノ〉 0．3％以下（1g，105℃，3時間）．  

強熟残分く2．イイ〉 0．1％以下（1g）．  

定量法本品を乾燥し，その約90mgを精密に量り，ギ酸3mLに溶かし，酢酸（100）50mLを加え，0．lmol几過  

塩素酸で滴定〈2．5のする（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．1mol几過塩素酸1mL＝8．909mgC，H7NO2  

貯 法 容 器 気密容器．  
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アルガトロバン水和物  
ArgatrobanHydrate  
アルガトロバン  

O H〔  NH  

H,N 八H／Y宣し  
／NHH  

。  

・H20   

CH3  

及びC＊位エビマー  

C23H36N605S・H20：526．65  

（2R，4R）－4－Methyl－1－（（2S）－2－（［（3RS）－3－methyト1，2，3，4－tetrahydroquinolin－8－yl］sulfbnyl）amino－5－guanidinopentanoyl）piperidine－  

2－Carboxylic’acid monohydrate  

［ノすJj夕か2β一刀   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アルガトロバン（C2】H36N605S：508．63）98．5～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味は苦い．   

本品は酢酸（100）に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，エタノール（99．5）に溶けにくく，水に極めて溶  

けにくい．   

本品は光によって徐々に分解する．   

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〈フ，2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〈2．2j〉の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル  

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

旋光度〈2．49〉〔a］ぎ：＋175～＋185O（脱水物に換算したもの0・2g，メタノール，25mL，100mm），  

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品2．Ogをとり，第2法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2．OmLを加える（10  

ppm以下）・  

（2）ヒ素〈J，〃〉 本品2．Ogをとり，第4法により灰化する．冷後，残留物に希塩酸10mLを加え，水浴上で加温  

して溶かす．これを検液とし，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→10）  

10mLを加えた後，過酸化水素（30）1．5mLを加え，点火して燃焼させる（lppm以下）．  

（3）類縁物質1本品50mgをメタノール40mLに溶かし，水を加えて100mLとし，試料溶液とする．試料溶液  

10／九につき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．以〉により試験を行う∴試料溶液の各々のピーク面積を自動積  

分陰により測定し，面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，アルガトロバン以外のピークの面積はそれぞれ  

0．1％以下である．  

試験条件  

検出器：紫外妖光光度計（測定波長：254nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ25cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：45℃付近の一定温度   

移動相A：酢酸（100）2．5rnLに水を加えて1000mLと・し，アンモニア試液を加えてpH5．0に調整する．この液  

500mLにメタノール500mLを加える．   

移動相B：酢酸（100）2．5mLに水を加えて1000mLとし，アンモニア試液を加えてpH5．0に調整する．この液  

200mLにメタノ■－ル800mLを加える．  
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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）  （vol％）  （vol％）  

0 ～ 5  100  0  

5 ′～ 35  100 → 5  0→ 95   

流量：毎分約1．OmL   

面積測定範囲：溶媒のピークの後からアルガトロバンの保持時間の約1．5倍の範囲   
システム適合性   

検出の確認：試料溶液1mLに移動相Aを加えて100mL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1mLを正確に量り，移動相Aを加えて正確に10mLとする．この液10〃Lから得たアルガト  

ロバンのピーク面積が，システム適合性試験用溶液のアルガトロバシのピーク面積の7～13％になることを  

確認する．   

システムの性能：本品5mg及び安息香酸プチル5FLLをメタノール40mLに溶かし，水を加えて100mLとす奇・  

この液5mLにメタノール40mL及び水を加えて100mLとする．この液10FLLにつき，上記の条件で操作す  
るとき，安息香酸メチル，アルガトロバンの順に溶出し，その分離度は3以上である．   

システムの再現性：システム適合性試験用溶液10／血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アルガト  

ロバンのピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（4）類縁物質2 本品0．10gをメタノナル10mLに溶かし，試料溶液とする・この液3mLを正確に量り，メタノ  

ールを加えて正確に100mLとする．この液5mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に50mLとし，標準溶液  

とする．これらの液につき，簿層クロマトグラフィー〈2．Oj〉により試験を行う．試料溶液及び標準溶液10／血ずつを  

薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする・次にメタノール／酢酸  

エチル／水混液（10：10：l）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長254nm）  

を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは2個以下で，標準溶液から得たスポットより濃くな  
しヽ．  

（5）残留溶媒 別に規定する．  

水分く2．イめ 2．5～4．5％（0．2g，容量滑走法，直接滑走）・  

強熱残分侵．イイ〉 0．1％以下（1g）．  

異性体比 本品50mgをメタノール50mLに溶かし，水を加えて100mLとし，試料溶液とする・試料溶液10pLに  

っき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．抑により試験を行い，保持時間40分付近に近接して現れる2つのピ  

ークのうち，保持時間の小さい方のピーク面積da及び保持時間の大きい方のピーク面積月bを測定するとき，」b／（4  

＋db）は0．30～0．40である・   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）  

カラム：内径6．Omm，長さ15cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相：水500mLにメタノール500mL，薄めた40％テトラプチルアンモニウムヒドロキシド試液（l→4）13  

mL及びリン酸0．68mLを加えた後，アンモニア試液及び薄めたアンモニア水（28）（1→20）を加えてpH6．8  
に調整する．  

流量：アルガトロバンの2つのピークのうち，先に溶出するピークの保持時間が約40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：試料溶液10〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，2つのピークの分離度は1．2以上である．  

システムの再現性：試料溶液10〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アルガトロバンの2つに分  

離したピークの合計面積の相対標準偏差は2．0％以下である・  

定量法 本品約0．5gを精密に量り，非水滴定用酢酸20mLに溶かし，非水滴定用アセトン40mLを加えた後，0・l  

m。l几過塩素酸で滴定〈2．5のする（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する・  

0．1rnoUL過塩素酸ImL＝50．86mg C23H36N605S   

貯 法   

保存条件 遮光して保存する・   

容  器 気密容器．  
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アロプリノール錠  
AllopurinoITab】ets  

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するアロプリノール（C5H。N40：136．11）を含む．  

製 法 本品は「アロプリノール」をとり，錠剤の製法により製する．   

確認試験  

（1）定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法〈フ．2イ〉により吸収スペクトルを測定するとき，波長248  

～252nmに吸収の極大を示す．  

（2）本品を粉末とし，表示量に従い「アロプリノール」0．1gに対応する量をとり，ジエチルアミン溶液（1→10）  

5mLを加え，よく振り混ぜ，メタノール5mLを加えた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にアロプリノ  

ール0．1gをジエチルアミン溶液（1→10）5mLに溶かし，メタノール5mLを加え，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．Oj〉により試験を行う．試料溶液及び標準溶液2．5ノ九ずつを薄層ク’ロマトグラ  

フイー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に2－ブタノン／アンモニア水（28）／2－  

メトキシエタノール混液（3：1：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主  

波長254nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得た主スポットの凡値は等しい．  

製剤均一性く丘〟〉 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，0．05moUL水酸化ナトリウム試液WlO mLを加え，よく振り混ぜた後，10分間超音波処理する．  
冷後，lmL中にアロプリノール（C，H．N．0）約0．5mgを含む液となるように0．1moln，塩酸試液を加えて正確にVmL  

とし，孔径0．g〟m以下のメンプランフィルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液2mLを正確に量り，  

0．1mol几塩酸試液を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする．別に定量用アロプリノールを105℃で4時間乾燥  

し，その約50mgを精密に量り，0．05moln．水酸化ナトリウム試液10mLに溶かし，0．lmol几塩酸試液を加えて正確  

に100mLとする．この液2mLを正確に量り，0．1mol几塩酸試液を加えて正確に100mLとし，標準i容液とする．試  

料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．jィ〉により試験を行い，波長250nmにおける吸光度月丁及び  
dsを測定する．  

アロプリノール（C，H．N．0）の量（mg）＝Wt X（4T／As）×（㌣／100）   

伊；：定量用アロプリノールの秤取量（mg）   

溶出性〈反ノの 試験液に水900mL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20mL以上をとり，孔径0．8仰1以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1・mL中にアロプリノー  

ル（C5H。N40）約11／Jgを含む液となるように水を加えて正確にr′mLとし，試料溶液とする・別に定量用アロプリ  

ノールを105℃で4時間乾燥し，その約11mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする．この液5mLを正  

確に量り，水を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉  

により試験を行い，波長250nmにおける吸光度dT及び」sを測定する．  

アロプリノール（C5H．N．0）の表示量に対する溶出率（％）＝Ws X（4T／As）×（Vl／V）×（1／C）×90   

垢：定量用アロプリノールの秤取量（mg）   

C：1錠中のアロプリノール（C5H4N40）の表示量（mg）   

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．アロプリノール（C5H。Nヰ0）約0．1gに対応  

する量を精密に量り，0．05mol几水酸化ナトリウム試液20mLを加え，よく振り混ぜた後，10分間超音波処理する．  

冷後，．0．1mol几塩酸試液を加えて正確に200mLとし，孔径0・8／m以下のメンブランフィルターでろ過する・初めの  

ろ液10mLを除き，次のろ液2mLを正確に量り，0＿lmol／L塩酸試液を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする．  
別に定量用アロプリノールを105℃で4時間乾燥し，その約0．1gを精密に量り，0．05mo肌．水酸化ナトリウム試液20  

mLに溶かした後，0．1moln，塩酸試液を加えて正確に200mLとする．この液2mLを正確に量り，0．lmol／L塩酸試液  

を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする∴試料溶液及び標準溶蕃夜につき，紫外可視吸光度測定法く2．2イ〉 により  

試験を行い，波長250nmにおける吸光度」T及びdsを測定する．  

アロプリノール（C5H4N40）の量（mg）＝恥×いT／ds）   

垢：定量用アロプリノールの秤取量（mg）  
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貯 法 容  器 密閉容器．  
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イセパマイシン硫酸塩注射液  
IsepamicirlSulfateIrtjection  

硫酸イセパマイシン注射液  

本品は水性の注射剤である．   

本品は定量するとき，表示された力価の90，0～110．0％に対応するイセパマイシン（C22H43N50一之：569．60）を含む．  

製法 本品は「イセパマイシン硫酸塩」をとり，注射剤の製法により製する．  

性 状 本品は無色澄明の液である．  

確認試験 本品の表示量に従い「イセパマイシン硫酸塩」20mg（力価）に対応する容量をとり，・水を加えて10mL  

とし，試料溶液とする・別にイセパマイシン硫酸塩標準品20mg（力価）に対応する量をとり，水10mLに溶かし，  

標準溶液とする．これらの液につき，「イセパマイシン硫酸塩」の確認試験（2）を準用する．  

浸透圧比 別に規定する．   

pH 〈2．jイ〉 5．5～7．5  

純度試験 類縁物質 定量法で得た試料溶液5／九につき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．0ノ〉により試験を  

行う・試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，イセ  

パマイシンに対する相対保持時間約0．3のイソセリンは2．0％以下，イセパマイシンに対する相対保持時間約1．3のゲ  

ンタマイシンBは4．0％以下である．ただし，ゲンタマイシンBのピーク面積は，感度係数l．11を乗じて補正する．   

試験条件  

装置，検出器，カラム，カラム温度，反応コイル，移動相，反応試薬，反応温度，移動相流量及び反応試液流量  

は「イセパマイシン硫酸塩」の定量法の試験条件を準用する．  

面積測定範囲：イセパマイシンの保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性  

システムの性能及びシステムの再現性は「イセパマイシン硫酸塩」の定量法のシステム適合性を準用する．   

検出の確認：試料溶液1mLに水を加えて10mL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1mLを正確に量り，水を加えて正確に10mLとする．この液5／丸から得たイセパマイシンのピーク面  

積が，システム適合性試験用溶液のイセパマイシンのピーク面積の7～13％になることを確認する．  

エンドトキシン〈イ．βノ〉 0．50EU／mg（力価）未満．  

採取容量〈別所 試験を行うとき，適合する．．  

不溶性異物〈∂．∂∂〉第1法によ 

不溶性微粒子〈丘07〉試験を行うとき，適合する．  

無 菌〈ィ．ロめ メンブ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「イセパマイシン硫酸塩」約0．2g（力価）に対応する容量を正確に量り，水を加えて正確に100 

mLとする・この液1OmLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする．別にイセパマイシン硫  

酸塩標準品約20mg（力価）に対応する量を精密に量り，水に溶かして正確に100mLとし，標準溶液とする．以下  
「イセパマイシン硫酸塩」の定量法を準用する．  

イセパマイシン（C22H．，N50－2）の量［mg（力価）〕＝WtlxいT／As）×10   

垢‥イセパマイシン硫酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］  

貯 法 容  器 密封容器．   

有効期間 製造後24箇月．  
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イブリブラボン   

Ipriflavone 

C柑H160】：280・32  

7－（1－Methylethyl）oxy－3－phenyl－4H－Chromen－4－One  

［j∫2J2－22一刀   

本品を乾燥したものは定量するとき，イブリフラボン（C．gH160〕）98．5～101．0％を含む．  

性状 本品は白色～帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．   

本品はアセトニトリルにやや溶けやすく，メタノール又はエタノール（99．5）にやや溶けにくく，水にほとんど溶  

けない．   

本品は光により徐々に黄色となる．   

確認試験  

（1）本品のメタノール溶液（1→200000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2＿2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イブリフラボン標準品について同様に操作して得られたスペクトル  

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

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

と本品の参照スペクトル又はイブリフラボン標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のと  

ころに同様の強度の吸収を認める．   

融 点 〈2．占め116～119℃   

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品1．Ogをとり，第2法により換作し，試験を行う．比較液には鉛標準液1．OmLを加える（10  

ppm以下）・  

（2）ヒ素〈J．〃〉 本品1．Ogをとり，第4法により検液を調製し，試験を行う．ただし，検液の調製には塩酸3mL  

の代わりに希塩酸10mLを用い，標準色の調製にはヒ素標準液1．OmLを用いる（1ppm以下）．  

（3）類縁物質 本品30mgをアセトニトリル50mLに溶かす．この液5rQLをとり，アセトニトリルを加えて50mL  

とし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，アセトニトリルを加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．  

試料溶液及び標準溶液20／血ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈エロノ〉 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，試料溶液のイブリフラボン以外のピークの面積は，  

標準溶液のイプリフラボンのピーク面積のl／2より大きくない．また，試料溶液のイブリフラボン以外のピークの合  

計面積は，標準溶液のイプリフラボンのピーーク面積より大きくない．   

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度及び流量は，定量法の試験条件を準用する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からイブリフラボンの保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液2mLを正確に量り，アセトニトリルを加えて正確に20mLとする．この液20〟Lから得  

たイブリフラボンのピーク面積が，標準溶液のイプリフラボンのピーク面積の7～13％になることを確認す  

る．   

システムの性能：標準溶液20／九につき，上記の条件で操作するとき，イブリフラボンのピークの理論段数及び  

シンメトリー係数は，それぞれ2000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液20／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イブリフラボンのピーク面  

積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．〃ハ 0．5％以下（1g，105℃，2時間）．  

強熱残分く2．イイ〉 0．1％以下（1g）．  
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定量法 本品及びイプリフラボン標準品を乾燥し，その約30mgずつを精密に量り，それぞれをアセトニトリルに  

溶かし，正確に50mLとする．これらの液5mLずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液5mLを正確に加えた後，  

アセトニトリルを加えて50叩Lとし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20／九につき，次の条件  

で液体クロマトグラフィー〈2．βJ〉 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイブリフラボンのピーク面  

積の比eT及び9sを求める．  

イブリフラボン（C18Hl丘0，）の量（mg）＝W；×（QT／Qs）   

垢：イブリフラボン標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 フタル酸ジー〝－プチルのアセトニトリル溶液（l→100）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：280nm）   

カラム：内径4mm，長さ15cmのステンレス管に5FLm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  

ルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度  

移動相：アセトニトリル／水混液（3：2）  

流量：イブリフラボンの保持時間が約6分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能＝標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，イブリフラボン，内標準物質の順に溶出  

し，その分離度は3以上である．   

システムの再現性：標準溶液20〟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  

対するイブリフラボ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   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 気密容器．  
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イブリフラボン錠  

IprinavoneTablets  

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するイプリフラボン（C柑H－603：280．32）を含む．  

製法 本品は「イブリフラボン」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，表示量に従い「イブリフラボン」11mgに対応する量をとり，メタノール100mLを加  

え，10分間激しく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液5mLにメタノールを加えて100mLとした液につき，紫外  

可視吸光度測定法く2．2イ〉 により吸収スペクトルを測定するとき，波長247～251nm及び297～30lnmに吸収の  

極大を示す．   

製剤均一性 〈古．〃2〉 質量偏差試験を行うとき，適合する．   

溶出性 別に規定する．  

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．イブリフラボン（Ct且H1603）約30mgに対応  

する量を精密に量り，アセトニトリル30mLを加え，15分間激しく振り混ぜた後，アセトニトリルを加えて正確に  

50mLとし，遠心分離する．上澄液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，アセトニトリルを加え  

て50mLとし′，試料溶液とする・別にイブリフラボン標準品を105℃で2時間乾燥し，その約30mgを精密に量り，  

アセトニトリルに溶かし，正確に50mLとする．この液主mLをiE確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，  

アセトニトリルを加えて50mLとし，標準溶液とする．以下「イブリフラボン」の定量法を準用する．  

イプリフラボン（C柑H160】）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）   

垢：イプリフラボン標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 フタル酸ジー〃－プチルのアセトニトリル溶液（1→100）   

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容  器 気密容器．  
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イミダブリル塩酸塩  
ⅠmidaprilHydrochloride   

塩酸イミダブリル  

N．／CO2H ●HCJ  

0弐ニナH  
／                         H3C   

C2。H27N｝06・HCl：441．91  

（4S）－3－（（2S）－2－［（1S）－1－Ethoxycarbonyl－3－pheny］propylamino］propanOyll－1－methyl－2－OXOimidazolidine－4－Carboxylic acid  

monohydrochloride  

［β夕j夕かタイーJ］   

本品を乾燥したものは定量するとき，イミダブリル塩酸塩（C2。H27Nユ06・HCl）98．5・～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶である．   

本品はメタノールに溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノール（99．5）にやや溶けにくい．   

本品l．Ogを水100mLに浮かした液のpHは約2である．   

融点：約203℃（分解）．  

確認試験  

（1）本品の水溶液（1→50）3mLにライネッケ塩試液5滴を加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる．  

（2）本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．2j〉の塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル  

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

（3）本品の水溶液（1→50）は塩化物の定性反応〈川夕〉 を呈する．  

旋光度〈2・49〉〔a］訂：－65・0～－69・00（乾燥後，0・1g，メタノール，10mL，100mm）・  

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品2．Ogをとり，第4法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2・OmLを加える（10  

ppm以下）・  

（2）類縁物質 本品25mgを移動相50mLに溶かし，試料溶液とする，この液1mLを正確に量り′，移動相を加え  

て正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト  

グラフィー〈2．OJ〉 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  

液のイミダブリルのピークに対する相対保持時間約0．45のピーク面積は，標準溶液のイミダブリルのピーク面積の  

2／5より大きくなく，試料溶液のイミダプリル及び上記のピーク以外のピークの面積は，標準溶液のイミグプリルの  
ピーク面積の1／5より大きくない．また，試料溶液のイミダブリル以外のピークの合計面積は，標準溶液のイミダプ  

リルのピーク面積のl／2より大きくない．  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：215nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5FLmの液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ  

ゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度   

移動相：．リン酸二水素カリウム1．36gを水1000mLに溶かし，リン酸を加えてpH2．7に調整する．この液600mL  

にメタノール400mLを加える．  

流量：イミダブリルの保持時間が約8分になるように調整する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からイミダプリルの保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする．この液20pLから得たイミダ  

ブリルのピーク面積が，標準溶液のイミダブリルのピーク面積の7～13％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液20〃Lにつき，上記の条件で操作するとき，イミグプリルのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上，1．5以下である．  
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システムの再現性：標準溶液20／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イミダブリルのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量く2．イノ〉 0．5％以下（1g，105℃，3時間）．  

強熟残分〈2，すイ〉 0．1％以下（lg）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0・4gを精密に量り，水70mLに溶かし，0・1mol／L水酸化ナトリウム液で第一当量  

点から第二当量点まで滴定く2．∫めする（電位差清定法）．  

0．1mol／L水酸化ナトリウム液1mL＝44．19mgC20H27N306・HCl   

貯 法 容  器 密閉容器．  
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イミグプリル塩酸塩錠  
ImidaprilHydrochlorideTablets  

塩酸イミグプリル錠  

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するイミダプリル塩酸塩（C2。H2，N，06・HCl：441．91）を含む・  

製 法 本品は「イミダブリル塩酸塩」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，表示量に従い「イミダブリル塩酸塩」25mgに対応する量をとり，エタノール（99．5）5  

mLを加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．別に塩酸イミダブリル25mgをエタノール（99．5）  
5mL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．Oj〉 により試験を行う．試料溶液  

及び標準溶液10／血ずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットす  

る．次に1－ブタノール／酢酸エチル／水／エタノール（99．5）／酢酸（100）混液（16＝16：7：2：2）を展開溶媒として約  

13cm展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポッ  

ト及び標準溶液から得たスポットの月ー値は等しい．  

純度試験 類縁物質 本品を粉末とし，表示量に従い「イミダブリル塩酸塩」25mgに対応する量をとり，薄めたメ  

タノール（2→5）40mLを加えて10分間激しく振り混ぜた後，薄めたメタノール（2→5）を加えて50mLとし，  

孔径0．45仰1以下のメンプランフィルターでろ過する，初めのろ液2mLを除き，次のろ液を試料溶液とする・この  

液1mLを正確に量り，薄めたメタノール（2→5）を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする：試料溶液及び標  

準溶液20／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．OJ〉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，試料溶液のイミダブリルのピークに対する相対保持時間約0．45のピ  

ーク面積は，標準溶液のイミダブリルのピーク面積より大きくなく，相対保持時間約0．8のピーク面積は，標準溶液  

のイミダブリルのピーク面積の7／10より大きくなく，試料溶液のイミダブリル及び上記のピーク以外のピークの面積  

は，標準溶液のイミダブリルのピーク面積の3／10より大きくない．また，試料溶液のイミグプリル以外のピークの合  

計面積は，標準溶液のイミグプリルのピーク面積の1．5倍より大きくない．  

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：溶媒のピークの後からイミグプリルの保持時間の約2倍、の範囲   

システム適合性   

検出の確認：標準溶液2mLを正確に量り，薄めたメタノール（2→5）を加えて正確に20mLとする．この液  

20／丸から得たイミダプリルのピーク面積が，標準溶液のイミダブリルのピーク面積の7～13％になることを  
確認する．  

システムの性能：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で振作するとき，イミグプリルのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液20／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イミダブリルのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．  

製剤均一性〈∂．β2〉 次の方法により含量均一性試験を行ケと▼き；－一連合する，   

本品1個をとり，水2V5mLを加えて10分間激しく振り混ぜた後，lmL中にイミダブリル塩酸塩（C2。H27N306・  
HCl）約0．1mgを含む液となるように薄めたメタノール（2→3）を加えて正確にVmLとし，孔径0．45FLm以下の  

メンブランフィルターでろ過する．初めのろ液2mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用塩酸イミダブ  

リルを105℃で3時間乾燥し，その約10mgを精密に量り，薄めたメタノール（2→5）に溶かし，正確に100mL  

とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈フ．ロイ〉  

により試験を行い，それぞれの液のイミダプリルのピーク面積dT及びdsを測定する．  

イミダブリル塩酸塩（C2OH27N306・HCl）の量（mg）＝ Ws X（AT／As）×（仁／100）   

耶：定量用塩酸イミダブリルの秤取量（mg）   

試験条件   

定量法の試験条件を準用する・   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，イミグプリルのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液20〝Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イミダブリルのピーク面積  

の相対標準偏差は1．0％以下である．  
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溶出性〈良川〉 試験液に水900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶  
出率は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20mL以上をとり，孔径0．45仰l以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にイミダブリル  

塩酸塩（C2。Hz，N，06・HCl）約2．8FLgを含む液となるように水を加えて正確にV，mLとし，試料溶液とする．別に定  

量用塩酸イミダブリルを105℃で3時間乾燥し，その約28mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする．  

この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50FLL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．ロJ〉により試験を行い，それぞれの液のイミグプリルのピーク面  

積dT及び木を測定する．  

イミダプリル塩酸塩（C20H27N306・HCl）の表示量に対する溶出率（％）   

＝穐×（月T／」s）×（「／の ×（1／C）×9   

呵s：定量用塩酸イミダブリルの秤取量（mg）   

C：1錠中のイミダブリル塩酸塩（C2。H2，N｝06・HCl）の表示量（mg）   

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，イミダブリルのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上，1．5以下である．   

システムの再現性：標準溶液50／JL肇こつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イミダブリルのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％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・イミダブリル塩酸塩（C2。H2，N，06・HCl）約20mg  

に対応する量を精密に量り，薄めたメタノール（2→5）30mLを加え，更に内標準溶液5mLを正確に加えて10分  

間激しく振り混ぜた後，薄めたメタノール（2→5）を加えて50mLとし，孔径0．45／皿以下のメンブランフィルタ  

ーでろ過する・初めのろ液2mLを除き・次のろ液5mLを量り，薄めたメタノール（2→5）を加えて20mLとし，  

試料溶液とする．別に定量用塩酸イミダブリルを105℃で3時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，内標準溶液5mL  

を正確に加えて溶かした後，薄めたメタノール．（2→5）を加えて50mLとする．この液5mLを量り，薄めたメタノ  

ール（2→5）を加えて20mLとし，標準溶液とする．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  

トグラフィー〈2・OJ〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイミダブリルのピーク面積の比eT及び  

9sを求める．  

イミグプリル塩酸塩（C2。H2，N306・HCl）の量（mg）＝岬s X（QT／Qs）  

I％：定量用塩酸イミダブリルの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの薄めたメタノール（2→5）溶液（1→500）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：215nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ  

ゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相‥リン酸二水素カリウム1・36gを水1000mLに溶かし，リン酸を加えてpH2．7に調整する．この液600mL  
にメタノール400mLを加える．  

J 流量：イミダブ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20／山こつき，上記の条件で操作するとき，イミダプリル，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は4以上である．  

システムの再現性：標準溶液20〟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  

対するイミダブリル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．  
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イルソゲラジンマレイン酸塩  
rrsogladineMaleate  

マレイン酸イルソグラジン   

C】  

NYNH2  
CIN＼FN  

NH2  

C9H7Ct2N5・C4H404：372．16  

6－（2，5－Dichlorophenyl）－1，3，5Ltriazine－2，4－diamine monomaleate  

【糾∫0イー∂クーβ】  

本品を乾燥したものは定量するとき，イルソグラジンマレイン酸塩（C9H，CI2N5・C．H．04）99．0～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味はやや苦い．   

本品は酢酸（100）又はエチレングリコールにやや溶けにくく，メタノール又はエタノール（99・5）に溶けにくく，  

水にほとんど溶けない．   

確認試験  

（1）本品20mgをメタノールをこ溶かし，20mLとする．この液2mLを量り，水を加えて20mLとする．更にこの  

液2mLを量り，水を加えて50mLとする．この液につき，紫外可視吸光度測定法く2．24〉により吸収スペクトルを測  

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

度の吸収を認める．  

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

と本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一疲数のところに同様の強度の吸収を認める．  

（3）本品10mgを希塩酸1mL及び水4mLに溶かし，過マンガン酸カリウム試液3滴を加えるとき，試液の色は  

直ちに消える．   

純度試験  

（1）重金属〈川乃 本品2．O gをとり，第4法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2．O mLを加える  

（10ppm以下）．  

（2）類縁物質 本品50mgをエチレングリコール10mLに溶かし，試料溶液とするこ この液1mLを正確に量り，  

エチレングリコールを加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液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 〈2．卯〉 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，試料溶液のマレイン酸及びイルソグラジン以外のピークの面積は，標準溶液のイルソグラジンのピ  

ーク面積の1／10 

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：250nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ7．5cmのステンレス管に3〝Tlの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相ニメタンスルホン酸溶液（1→1000）／メタノール混液（4：1）  

流量：イルソグラジンの保持時間が約8分になるように調整する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からイルソグラジンの保持時間の約3倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液1mLを正確に量り，エチレングリコールを加えて正確に10mLとする．この液5／丸か  

ら得たイルソグラジンのピーク面積が，標準溶液のイルソグラジンのピーク面積のケ～13％になることを確  

認する．  

システムの性能：標準溶液5〟Lにつき，上記の条件で操作するとき．イルソグラジンのピークの理論段数及び  

シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，1．5以下である．  
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システムの再現性＝標準溶液5ノ血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イルソグラジンのピーク面  

積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈～．イブ〉 0＿5％以下（1g，105℃，4時間）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g）∴  

定量法 本品を乾燥し，その約0－3gを精密に量り，酢酸（100）25mLに溶かし，無水酢酸25mLを加えた後，0．05  

moレL過塩素酸で滴定〈2・Jのする（電位差滑走法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0；05mol几過塩素酸1mL＝18．61mgC，H，C12N；・C．H．0．   

貯 法 容 器 密閉容器．  
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イルソゲラジンマレイン酸塩錠  

IrsogladineMaleateTablets  
マレイン酸イルソグラジン錠  

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するイルソグラジンマレイン酸塩（C9H7C12N5・C．H404：   

372．16）を含む．   

製 法 本品は「イルソグラジンマレイン酸塩」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，表示量に従い「イルソグラジンマレイン酸塩」2mgに対応する量をとり，メタノール5  

mLを加えて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．別にマレイン酸イルソグラジン2mgを  

メタノール5mL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．∂j〉により試験を行う．  

試料溶液及び標準溶液10〟Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に  

スポットする．次に石油エーテル／アセトン／酢酸（100）混液（12：4：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄  

層板を風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットの月ー値  

は等しい．   

製剤均一性く丘〝〉 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l個をとり，水2mLを加えた後，イルソグラジンマレイン酸塩（C9H，CliN5・C．H．04）1mg当たりメタノール  

2mLを加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，1mL中にイルソグラジンマレイン酸塩（C9H7C12N5・  

C．H．04）約40Jjgを含む液となるように水を加え，正確にVmLとする．．－この液を遠心分離し，，上澄液1mLを正確に  

量り，水を加えて正確に20mLとする．この液を孔径0．5〟m以下のメンブランフィルターでろ過し，初めのろ液10mL  

を除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用マレイン酸イルソグラジンを105℃で4時間乾燥し，その約20mg  

を精密に量り，メタノールに溶かし，正確に20mLとする．この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLと  

する．更にこの液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につ  

き，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により試験を行い，波長210nmにおける吸光度dT及び」sを測定  

する．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C9H，Cl2N5・C．H．0．）の量（mg）＝fyiX（AT／As）×（V／500）   

町s：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）  

溶出性〈‘Jの 試験液に水900mL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20mL以上をとり，孔径0．5〃m以下のメンプランフイ  

／レターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従いImL中にイルソグラジ  

ンマレイン酸塩（C，H，CliN5・C．H．0．）約2．2FLgを含む液となるように水を加えて正確にV，mLとし，試料溶液とする．  

別に定量用マレイン酸イルソグラジンを105℃で4時間乾燥し，その20mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正  

確に20mLとする．この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとする．更にこの液2mLを正確に量り，L  

水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測  

定法〈2．2イ〉により試験を行い，波長210nmにおける吸光度dT及び月sを測定する．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C9H7C12N5・C4H404）の表示量に対する溶出率（％）   

＝ 喝×（月T／ds）×（n／り ×（1／C）×9   

垢：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）   

C：1錠中のイルソグラジンマレイン酸塩（C9H，C12N5・C．H．0．）の表示量（mg）  

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．イ／レソグラジンマレイン酸塩（C，H7C】2N5・  

C4H．04）約5mgに対応する量を精密に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，分散するまで振り混ぜた後，水5mL  

を加える．更にエチレングリコール25mLを加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，エチレングリコ  

ールを加えて50mLとする．この液を孔径0，5iLm以下のメンブランフィルターでろ過し，初めのろ液10mLを除き，  

次のろ液を試料溶液とする・別に定量用マレイン酸イルソグラ．ジンを105℃で4時間乾燥し，その約25mgを精密に  

量り，エチレングリコールに溶かし，正確に25mLとする．この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に  

加え，水5mL及びエチレングリコールを加えて50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5FLLにつき，  

次の条件で液体クロマトグラフィーく2．鋸〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイルソグラジン甲  

ピーク面積の比eT及び9sを求める．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C，H，Cl2N5・C．H．0．）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）’×（1／5）  
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垢：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルのメタノール溶液（1→2500）  

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：250nm）   

カラム：内径4＿6mm，長さ15cmのステンレス管に5pnの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度   

移動相：水／アセトニトリル／酢酸（100）混液（750：250：3）  

流量：イルソグラジンの保持時間が約9分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能：標準溶液5／九につき，上記の条件で操作するとき，イルソグラジン，内標準物質の順に溶出  

し，その分離度は10以上である．   

システムの再現性：標準溶液5／JL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  

対するイルソグラジンのピーク面積の比の相対標準偏差はl．0％以下である．   

貯 法 容  器 気密容器．  
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イルソゲラジンマレイン酸塩細粒  

IrsogladineMaleateFineGrandes  
マレイン酸イルソグラジン細粒   

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するイルソグラジンマレイン酸塩（C，H，ClヱN5・C．H．0．：  
372．16）を含む．   

製 法 本品は「イルソグラジンマレイン酸塩」をとり，散剤の製法により微粒状に製する．  

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「イルソグラジンマレイン酸塩」2mgに対応する量をとり，メタノール5  

mLを加えて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．別にマレイン酸イルソダラジン2mgを  

メタノール5mL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．Oj〉により試験を行う．  

試料溶液及び標準溶液10〟Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に  

スポットする．次に石油エーテル／アセトン／酢酸（100）混液（12：4：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄  

層板を風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットの凡イ直  
は等しい．  

製剤均一性〈丘β2〉 分包したものは，次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品1包をとり，内容物の全量を取り出し，水2mLを加えた後，イルソグラジンマレイン酸塩（C9H，Cl2N，・C．H．0．）  

lmg当たりメタノール2mLを加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，1mL中にイルソグラジンマレ  

イン酸塩（C，H，C12N5・C．H．0．）約40FLgを含む液となるように水を加えて正確にVmLとする．この液を遠心分離し，  

上澄液1mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとする．この液を孔径0．5pn以下のメンブランフィルターでろ  
過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用マレイン酸イルソグラジンを105℃で4時  

間乾燥し，その約20mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に20mLとする．この液2mLを正確に量り，水  

を加えて正確に20mLとする．更にこの液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする，  

試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉 により試験を行い，波長210 nmにお  

ける吸光度」T及び」sを測定する．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C，H，Cl2N5・C．H．0．）の量（mg）＝ Ws X（AT／As）×（V／500）   

垢：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）  

溶出性〈良川〉 試験液に水900mL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70％以上である．   

本品の表示量に従いイルソグラジンマレイン酸塩（C，H，C12N，・C．H．0．）約4mgに対応する量を精密に量り，試験  

を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．5〟m以下のメンブランフィルターでろ過する．初め  

のろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用マレイン酸イルソグラジンを105℃で4時間乾燥し，  

その約40mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に20mLとする．この液2mLを正確に量り，水を加えて正  

確に20mLとする．更にこの液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料一客液及  

び標準溶動こつき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉 により試験を行い，波長210nmにおける吸光度  

dT及び」sを測定する．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C，H7CI2N5・C4H。04）の表示量に対する溶出率■（％）   

＝（杵ち／脚ー）×（」T／」s）×（1／C）×9   

抒ち：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）   

叫：本品の秤取量（g）   

C：lg中のイルソグラジンマレイン酸塩（C，H7C12N，・C．H．0．）の表示量（mg）  

粒 度〈‘．βj〉’試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品を粉末とtし，イルソグラジンマレイン酸塩（C，H，C12N5■C．H．0．）約5mgに対応する量を精密に量り，  

内標準溶液5mLを正確に加え，分散するまで振り塩ぜた後，水5mLを加える，更にエチレングリコール25mLを  

加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，エチレングリコールを加えて50mLとする．この液を孔径0．5  

〟m以下のメンブランフィ1レターでろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用マレ  

イン酸イルソグラジンを105℃で4時間乾燥し，その約25mgを精密に量り， 

25mLとする．この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mL・を正確に加え，水5mL及びエチレングリコールを加え  

て50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5〟Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．以〉に  

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイルソグラジンのピーク面積の比eT及びesを求める．  

イルソグラジンマレイン酸塩（C，H7Cl2N5・C．H．0．）の量（mg）＝勒×（QT／Qs）×（l／5）  
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肋：定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルのメタノール溶液（1→2500）  

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：250nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〝mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度  

移動相：水／アセトニトリル／酢酸（100）混液（750：250：3）  

流量：イルソグラジンの保持時間が約9分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能：標準溶液5／九につき，上記の条件で操作するとき，イルソグラジン，内標準物質の順に溶出  

し，その分離度は10以上である．  

システムの再現性：標準溶液5／九につき，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  

対するイルソグラジ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．  
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インダバミド   

Indapamide  

c・ 

H／  

及び鏡像異性体  

C16Ht6CIN303S：365．83  

4－Chloro－N－［（2RS）－2－methyト2，3－dihydro－1H－indol－1－yl］－3－Sulfhmoylbenzamide  

【フββロト∂ゴー句  

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，インダバミド（C16H16CINユ03S）9臥5～101．5％を含む．   

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．   

本品はエタノール（99．5）に溶けやすく，水にほとんど溶けない．   

本品のエタノー／レ（99．5）溶液（1→10）は旋光性を示さない．   

確認試験  

（1）本品のエタノール（99．5）溶液（l→100000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉 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インダバミド標準品について同様に操作して得られ  

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

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

ルと本品の参照スペクトル又はインダバミド標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数  

のところに同様の強度の吸収を認める．  

（3）本品につき，炎色反応試験（2）く力〃〉を行うとき，緑色を呈する．   

融 点‾〈2．∂の 167～171℃   

純度試験  

（1）塩化物〈Jカj〉 本品1．5gに水50mLを加えて15分間振り混ぜた後，氷水中で30分間放置し，ろ過する．  

ろ液30血Lに希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする．これを検液とし，試験を行う．比較液には0．01mol几  

塩酸d．25mLを加える（0．01％以下）．  

（2）重金属〈⊥07〉 本品2．Ogをとり，第2法により換作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2．OmLを加える  

（10ppm以下）．  

（3）類縁物質 本操作は，遮光した容器を用いて行う．本品0．10gをエタノール（99．5）5mLに溶かし，試料溶  

液とする．この液1m⊥を正確に量り，エタノール（99．5）を加えて正確に200mLとし，標準溶液（1）とする．  

この液5mLを正確に量り，エタノール（99，5）を加えて正確に10mLとし，標準溶液（2）とする．これらの  

液につき，薄層クロマトグラフィー〈2．Oj〉 により試験を行う．試料溶液，標準溶液（1）及び標準溶液（2）  

10／血ずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．直  

ちに酢酸エチル／シクロヘキサン／酢酸（100）混液（100：80：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板  

を風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，  

標準溶液（1）から得たスポットより濃くない．また，試料溶液から得た各類縁物質のスポットの渡さを標準溶  

液（1）及び標準溶液（2）と比較して各類縁物質の量を求めるとき，その合計は2．0％以下である．  

（4）残留溶媒 別に規定する．   

乾燥減量〈2．イノ〉 3．0％以下（0．5g，減圧・0．67kPa以下，酸化リン（Ⅴ），110℃，2時間）．  
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強熟残分〈2．メイ〉 0．1％以下（1g）．   

定量法本品及びインダバミド標準品（別途本品と同様の条件で乾燥減量〈2．イJ〉 を測定しておく）約20mgず  

つを精密に量り，それぞれを水／エタノール（99．5）混液（1：1）に溶かし，正確に100mLとする．この液10mL  

ずつを正確に量り，それぞれに内標準溶液2mLずつを正確に加え，更に水／エタノール（99．5）混液（1：l）を加  

えて20m⊥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10J血につき，次の条件で液体クロマト  

グラフィー〈2．卯〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するインダバミドのピーク面積の比eT及び  

esを求める．  

インダ／iミド（C16H16CIN303S）の量（mg）．＝WsX（QT／Qs）  

穐：乾燥物に換算したインダ′くミド標準品の秤取量（mg）  

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの水／エタノール（99．5）混液（1：1）溶液（3→1000）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：287nlh）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〃mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化  

シリカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相‥薄めたリン酸（1→1000）／アヤトニトリル／メタノール混液（6：3‥1）  

流量：インダバミドの保持時間が約6分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液10〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，インダバミド，内標準物質の順に溶  

出し，その分離度は4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，内標準物質のピーク面  

積に対するインダバミドのと－ク面積の比の相対標準偏差は1．0％以下である．   

貯 法   

保存条件 遮光して使存する．   

容   器 気密容器．  
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インダバミド錠  

hdapamideTablets  

本品は定量するとき，表示量の93＿0～103．0％に対応するインダバミド（C16HI6CIN】03S：365．83）を含む．  

製 法 本品は「インダバミド」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，表示量た従い「インダバミド」10mgに対応する量をとり，酢酸エチル5mLを加えて  

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．別にインダバミド標準品10mgを酢酸エチル5mL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．∂j〉 により試験を行う．試料溶液及び標  

準溶液10〟Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．  

直ちに酢酸エチル／シクロヘキサン／酢酸（100）混液（100：80：1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を  

風乾する．これに紫外線（主波長254nm）を照射するとき，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  

ットは青紫色を呈し，それらの尺r値は等しい．  

製剤均一性〈反02〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品1個をとり，内標準溶液V710mLを正確に加え，1mI，中にインダバミド（C16H16CIN，0，S）約0．1mgを含む  

液となるように水／エタノール（99．5）混液（l：l）を加えてrmLとし，振り混ぜて崩壊させた後，10分間超音波処  

理する．更に10分間振り混ぜ，遠心分離した後，上澄液を試料溶液とする．以下定量法を準用する．  

インダ／くミド（C－6H．6CIN，0，S）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（ル／200）   

垢：乾燥物に換算したインダバミド標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの水／エタノール（99．5）混液（1：1）溶液（3→1000）  

溶出性〈“の試験液に水900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，1mg錠の45分間の溶  

出率及び2mg錠の90分間の溶出率は，それぞれ70％以上である．   

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45J皿以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き．次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にインダバミド  

（C】6H16CIN，0，S）約1．1俺を含む液となるように水を加えて正確にV，mLとし，試料溶液とする．別にインダバミド  

標準品（別途「インダバミド」と同様の条件で乾燥減量く2．イJ〉を測定しておく）約20mgを精密に量り．エタノー  

ル（99．5）に溶かし，正確に50mLとする．この事夜5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとする．更にこの  

液5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50JjLずつを正確に  

とり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈Z鋸〉により試験を行い，インダバミドのピーク面積」T及び木を測定す  

る．  

インダバミド（C】6H16CIN30｝S）の表示量に対する溶出率（％）＝垢×（dT／ds）×．（㌣／り×（1／q x（9／2）   

悔：乾燥物に換算したインダバミド標準品の秤取量（mg）   

C：l錠中のインダバミド（C16H．6CIN，0，S）の表示量（mg）   

試験条件   

「インダバミド」の定量汝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／血につき，上記の条件で操作するとき，インダバミ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3500段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液50／九につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，インダバミドのピーク面積  

の相対標準偏差はl．5％以下である．  

定量法本品20個をとり，水／エタノール（99．5）混液（1：l）80mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させた後，10  

分間超音波処理する．更に10分間振り混ぜた後，水／エタノール（99．5）混液（1：1）を加えて正確に100mLとする．  

インダバミド（C16H．6CIN30，S）約2mgに対応する容量を正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，更に水／エタ  

ノー／レ（99．5）混液（1‥1）を加えて20mLとする・この 

ミド標準品（別途「インダバミド」と同様の条件で乾燥減量く2．イブ〉を測定しておく）約20mgを精密に量り，水／エ  

タノール（99．5）混液（l：1）に溶かし正確に100mLとする．この液10mLを正確にとり，内標準溶液2mLを正確  

に加え，更に水／エタノール（99．5）混液（1：1）を加え，20I一山とし，標準溶液とする．以下「インダバミド」の定  

量法を準用する．  

インダバミド（C16H16CIN303S）の量（mg）＝I鴨×（QT／Qs）×（1／10）  
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垢：乾燥物に換算したインダバミド標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロピルの水／エタノール（99．5）混液（1：1）溶液（3→1000）  

貯 法 容 器 気密容器．  
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ウベニメクスカプセル  
UbenimexCapsules  

本品は定量するとき，表示量の93．0％～107．0％に対応する夕べニメクス（C16Hヱがヱ04：308．37）を含む．  

製 法 本品は「ウペニメクス」をとり，カプセル剤の製法により製する．  

確認試験 本品の内容物を取り出し，表示量に従い「ウペニメクス」25mgに対応する量をとり，水を加えて50mL  

とし，よく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉により吸収スペクトルを測定する  

とき，波長250～254nm，255～259nm及び261～265nmに吸収の極大を示す．  

製剤均一性く丘β2〉 次の方法により含量均一性試験を行うときト適合する．   

本品1個をとり，水／アセトニトリル混液（7：3）30mLを加え，30分間よく振り混ぜた後，水／アセトニトリル混  

液（7：3）を加えて正確に50mLとする．この液を遠心分離し，上澄液を孔径0．45／瓜以下のメンブランフィルター  

でろ過する．初めのろ液5mLを除き，次のろ液の夕べニメクス（C16H2．N20．）約3mgに対応する容量VmLを正確  

に量り，内標準溶液4mLを正確に加え，水／アセトニトリル混液（7：3）を加えて50mLとし，試料溶液とする．別  

に定量用夕べニメクスを80℃で4時間減圧乾燥し，その約20mgを精密に量り，水／アセトニトリル混液（7：3）に  

溶かし，正確に100mLとする．この液15mLを正確に量り，内標準溶液4mLを正確に加え，水／アセトニトリル混  

液（7：3）を加えて50mLとし，標準溶液とする．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ト  

グラフィー〈z以〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するウペニメクスのピーク面積の比eT及び9s  

を求める．  

夕べ’ニメクス（C，6H2．N20．）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（1／V）×（15／2）   

勒：定量用ウペニメクスの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの水／アセトニトリル混液（7：3）溶液（1→2000）  

試験条件  

定量法の試験条件を準用する．   

システムの適合性   

システムの性能：標準溶液20〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，ウペニメクス，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は10以上である．   

システムの再現性：標準溶液20〟L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  
に対するウペニメクスのピーク面積の比の相対標準偏差は2．0％以下である．  

溶出性〈“の 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用して，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70％以上である．   

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45〟m以下のメンブランフ  

ィルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にウペニメク  

ス（C16H，．N20．）約11FLgを含む液となるように水／アセトニトリル混液（7‥3）を加えて正確にV，mLとし，試料溶  

液とする．別に定量用ウべニメクスを80℃で4時間減圧乾燥し，その約22mgを精密に量り，水／アセトニトリル混  

液（7：3）に溶かし，正確に100mLとする．この液5mLを正確に量り，水／アセトニトリル混液（7：3）を加えて  

正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液獲び標準溶液50〟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〈2．以〉により試験を行い，ウペニメクスのピーク面積月丁及びdsを測定する．  

ウペニメクス（C16H24N204）の表示量に対する溶出率（％）＝垢×いT／ds）×（n／り×（1／q x45   

垢：定量用ウペニメクスの秤取量（mg）   

C：lカプセル中のウペニメクス（C16H24N20．）の表示量（mg）   

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50／九につき，上記の条件で操作するとき，ウペニメクス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50／血につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，ウペニメクスのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．  

定量法 本品10個をとり，水／アセトニトリル混液（7：3）140mLを加え，30分間よく振り混ぜた後，水／アセト  

ニトリル混液（7：3）を加えて正確に200mLとする．この液を遠心分離し，ろ過する．初めのろ液20mLを除き，  
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次のろ液のウペニメクス（C．6H2．N20．）約7．5mgに対応する容量を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，  

水／アセトニトリル混液（7＝3）を加えて50mLとし，試料溶液とする．別に定量用ウペニメクスを80℃で4時間減  

圧乾燥し，その約30mgを精密に量り，水／アセトニトリル混液（7‥3）に溶かし，正確に20mLとする・この液5mL  

を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，水／アセトニトリル混液（7：3）を加えて50mLとし，標準溶  

液とする．試料溶液及び標準溶液20／九につき，次の条件で液体クロマトグラフィーく2．OJ〉により試験を行い，内標  
準物質のピーク面積に対する夕べニメクスのピーク面積の比9T及びesを求める，  

ウペニメクス（C16H2．N20．）の量（mg）＝J佐×（QT／Qs）×（1／4）   

穐：定量用ウペニメクスの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの水／アセトニトリル混液（7：3）溶液（1→2000）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：200nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする，  

カラム温度：30℃付近の一定温度  

移動相：薄めたリン酸（1→100）／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（83：17）  

流量：ウペニメクスの保持時間が約g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／山こつき，上記の条件で操作するとき，ウペニメクス，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は10以上である．  

システムの再現性：標準溶液20〟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  

対するウペニメクスのピ∵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．  
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ウルソデオキシコール酸顆粒  

UrsodeoxycholicAcidGranules  
ウ／レソデスオキシコール酸顆粒   

本品は定量するとき，表示量の95．0へノ105．0％に対応するウ／レソデオキシコール酸（C24H。。04：392．57）を含む．  

製 法 本品は「ウルソデオキシコール酸」をとり，顆粒剤の製法により製する．  

確認試験 本品を粉末とし，表示量．に従い「ウルソデオキシコール酸」20mgに対応する量をとり，メタノール10mL  

を加えて20分間振り混ぜる．この液を遠心分離し，上澄液4mLをとり，減圧で留去する．残留物にアセトン4mL  

を加え，超音波処理により分散させた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にウルソデオキシアール酸10mg  

をアセトン5mLに音容かし，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．βj〉により試験を行う．  

試料溶液及び標準溶液10′／九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．  

次にイソオクタン／エタノール（99．5）／酢酸エチル／酢酸（100）混液（10：6：3：1）を展開溶媒として約15cm展開した後，  

薄層板を風乾する．更に120℃で30分間乾燥後，直ちにリンモリブデン酸〃水和物のエタノール（99．5）溶液（1→5）  

を均等に噴霧し，120℃で3～5分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポッ◆ト及び標準溶液から得たスポットは  

青色を呈し，それらの月ー値は等しい．  

溶出性〈∂．川試験液に溶出試験第2液900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の  

15分間の溶出率は80％以上である．   

本品の表示量に従いウルソデオキシコール酸（C24H。。04）約50mgに対応する量を精密に量り，試験を開始し，規  
定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45〃m以下のメンブランフイ■ルターでろ過する．初めのろ液10mL  

を除き，次のろ液を試料溶液とする．別に定量用ウルソデオキシコール酸を105℃で2時間乾燥し，その約22 mgを  

精密に量り，アセトニトリルに溶かし，正確に100mLとする．この液5mLを正確に量り，試験液を加え七正確に  
20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液100／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー  

く2．以〉により試験を行い，それぞれの液のウルソデオキシコール酸のピーク面積dT及び」sを測定する．  

ウルソデオキシコール酸（C2。H。。0。）の表示量に対する溶出率（％）＝（垢／肝ー）×材T／ds）×（1／qx225   

耶：定量用ウルソデオキシコール酸の秤取量（mg）   

脚r：本品の秤取量（g）   

C：lg中のウルソデオキシコール酸（C24H4。04）の表示量（mg）   

試験条件  

定量法の試験条件を準用する．   
システム適合性  

システムの性能：標準溶液100／瓜につき，上記の条件で操作するとき，ウルソデオキシコール酸のピークの理  

論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，2．0以下である．   

システムの再現性‥標準溶液100〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ウルソデオキシヲール酸  

のピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．   

粒 度〈丘βj〉 試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品を粉末とし，ウルソデオキシコール酸（C24H4。04）約0．1gに対応する量を精密に量り，内標準溶液  

20mLを正確に加え，10分間振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液を孔径0．45／皿以下のメンプランフィルターを用  

いてろ過し，ろ液を試料溶液とする．別に定量用ウルソデオキシコール酸を105℃で2時間乾燥し，その約0．1gを精  

密に量り，内標準溶液20mLを正確に加えて溶かし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／JLにつき，次の条  

件で液体クロマトグラフィー〈2．βJ〉 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するウルソデオキシコール酸  

のピーク面積の比eT及びesを求める．  

ウルソデオキシコール酸（C2．H．。0．）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）   

耶：定量用クルソデオキシコール酸の秤取量（mg）   

内標準溶液 安息香酸エチルの薄めたメタノール（4→5）溶液（7→200000）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〝llの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  
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移動相：薄めたリン酸（l→500）／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（11：9）  

流量：ウルソデオキシコール酸の保持時間が約6分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液10／血につき，上記の条件で操作するとき，ウルソデオキシコール酸，内標準物質の  

順に溶出し，その分離度は8以上である．  

システムの再現性：標準溶液10〟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  

対するウルソデオキシコール酸のピーク面積の比の相対標準偏差は，l．0％以下である．   

貯 法 容  器 気密容器．  
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ウルソデオキシコール酸錠  
UrsodeoxycholicAcidTablets  
ウルソデスオキシコール酸錠   

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するウルソデオキシコール酸（C24H。。0。：392，57）を含む．  

製法 本品は「ウルソデオキシコール酸」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，表示量に従い「ウルソデオキシコール酸」20mgに対応する量をとり，メタノール10mL  

を加えて20分間振り混ぜる・この液を遠心分離し，上澄液4mLをとり，減圧で留去する．残留物にアセトン4mL  
を加え，超音波処理により分散させた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にウルソデオキシコール酸10mg  

をアセトン5mL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．Oj〉により試験を行う，  
試料溶液及び標準溶液10〟Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする．  
次にイソオクタン／エタノール（99．5）／酢酸エチル／酢酸（100）混液（10：6：3：l）を展開溶媒として約15cm展開  
した後，薄層板を風乾する・更に120℃で30分間乾燥後，直ちにリンモリブデン酸〃水和物のエタノール（99．5）溶  
液（1→5）を均等に噴霧し，120℃で3～5分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得  

たスポットは青色を呈し，それらのRF値は等しい．  

製剤均一性〈丘〃〉 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l個をとり，1mL中にウルソデオキシコール酸（C2．H．。0．）約5mgを含む液となるように内標準溶液VmLを  
正確に加え，超音波処理により‘分散させ，更に10分間振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液を孔径0．45〟m以下の  

メンブ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．  

ウルソデオキシコール酸（C2。H4。04）の量（mg）＝垢×（鉄／es）×（K／20）   

垢‥定量用ウルソデオキシコール酸の秤取量（mg）   

内標準溶液 安息香酸エチルの薄めたメタノール（4→5）溶液（7→200000）  

溶出性〈反ノの 試験液に溶出試験第2液900mLを用い・パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，50mg  

錠の30分間の溶出率は80％以上であり，100mg錠の45分間の溶出率は70％以上である．   

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45岬l以下のメンブランフイ  

′レターでろ過する・初めのろ液10mLを除き・次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従いImL中にウル，ソデオキ  

シコール酸（C24H4。04）約56／ノgを含む液となるように試験液を加えて正確にγ′mLとし，試料溶液とする．別に定  
量用ウルソデオキシコール酸を105℃で2時間乾燥し，その約22mgを精密に量り，アセトニトリルに溶かし，正確  

に100mLとする・この液5mLを正確に量り，試験液を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び  

標準溶液100／瓜ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．βノ〉により試験を行い，それぞれの液の  

ウルソデオキシコー／レ酸のビータ面積」T及び」sを測定する．  

ウルソデオキシ 

垢‥定量用ウルソデオキシコール酸の秤取量（mg）   

C‥1錠中のウルソデオキシコール酸（C之4H4。0。）の表示量（mg）   

革験条件  

定量法の試験条件を準用する．   

システム適合性   

システムの性能＝標準溶液100／ノいこつき，上記の条件で操作するとき，ウルソデオキシコール酸のピークの理  
論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，2．0以下である．   

システムの再現性：標準溶液100／血につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，ウルソデオキシコール酸  

のピーク面積の相対標準偏差は2．0％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・ウルソデオキシコール酸（C24H4004）約0．1g  

に対応する量を精密に量り，内標準溶液20mLを正確に加え，10分間振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液を孔径  
0・45〝m以下のメンブランフィルターを用いてろ過し，ろ液を試料溶液とする．別に定量用ウルソデオキシコール酸  

を105℃で2時間乾燥し，その約0．1gを精密に量り，内標準溶液20mLを正確に加えて溶かし，標準溶液とする．  

試料溶液及び標準溶液10／山こつき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．βノ〉により試験を行い，内標準物質のピ  

ーク面積に対するウルソデオキシコール酸のピーク面積の比eT及び9sを求める．  

ウルソデオキシコール酸（C24H．。0．）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）   

垢：定量用ウルソデオキシコール酸の秤取量（mg）  
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内標準溶液 安息香酸エチルの薄めたメタノール（4→5）溶液（7→200000）   

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5FLmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．   

カラム温度：40℃付近の一定温度   

移動相：薄めたリン酸（1→500）／液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液（11：9）   

流量：ウルソデオキシコール酸の保持時間が約6分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能：標準溶液10ノ山こつき，上記の条件で操作するとき，ウルソデオキシコール酸，内標準物質の  
順に溶出し，その分離度は8以上である．   

システムの再現性：標準溶液10〟L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  
対するウルソデオキシコーンレ酸のピーク面積の比の相対標準偏差はl．0％以下である．  

貯 法 容  器 気密容器．  

82   



工カベトナトリウム顆粒  
Ecabet Sodium Granules 

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するエカベトナトリウム水和物（C2ムH27NaO5S・5Hヱ0：  

492．56）を含む．   

製 法 本品は「エカベトナトリウム水和物」をとり，顆粒剤の製法により製する．  

確認試験 本品の表示量に従い「エカベトナトリウム水和物」50mgに対応する量をとり，希水酸化ナトリウム試液  

25mLを加えて振り混ぜ，ろ過する．初めのろ液10rnLを除き，次のろ液3mLをとり，希水酸化ナトリウム試液を  

加えて20mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法‘〈2．2イ〉により吸収スペクトルを測定するとき，波長269～273  

nm及び278～2g2nmに吸収の極大を示す．  

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

本品1包をとり，内容物の全量を取り出し，希水酸化ナトリウム試液70mLを加え，時々振り混ぜながら，5分間  

超音波処理を行った後，1mL中にエカベトナトリウム水和物（C2。H2iNaO5S・5H20）約10mgを含む液となるように  

希水酸化ナトリウム試液を加えて正確にrmLとし∴ろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液2mLを正確に  

量り，水を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする．別に定量用エカベトナトリウム水和物（別途「ェカベトナト  

リウム水和物」と同様の方法で水分く2．すめを測定しておく）約20mgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試液2mL  

に溶かした後，水を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外  

可視吸光度測定法〈2．2イ〉 により試験を行い，波長271nmにおける吸光度dT及び月sを測定する．  

エカベトナトリウム水和物（C2。H2，NaO5S・5H20）の量（mg）＝Ws X（AT／As）×（V／2）×1．224   

穐：脱水物に換算した定量用エカベトナトリウム水和物の秤取量（mg）  

溶出性〈‘Jめ 試験亭夜に水900mL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  

出率は帥％以上である．   

本品の表示量に従い「エカベトナトリウム水和物j約1gに対応する量を精密に量り∴試験を開始し，規定された  

時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45／皿以下のメンブランフィルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，  

次のろ液2mLを正確に量り，水を加えて正確に10mLとし，試料溶液とする．別に定量用エカベトナトリウム水和  

物（別途「ェカベトナトリウム水和物」と同様の方法で水分〈2▲イめ を測定しておく）約22mgを精密に量り，メタ  

ノール1mLに溶かした後，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，水を  

対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により試験を行い，波長27lnmにおける吸光度dT及びdsを測定する．  

エカベトナトリウム水和物（C2。H27NaO5S・5H20）の表示量に対する溶出率（％）   

＝（抒ち／叫）×（dT／d5）×（1／C）×4500×1．224   

伊ら：脱水物に換算した定量用エカベトナトリウム水和物の秤取量（mg）   

一作：本品の秤取量（g）   

C：1g中のエカベトナトリウム水和物（C2。Hヱ，NaO，S・5H20）の表示量（mg）  

粒度 〈丘βj〉 試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品のエカベトナトリウム水和物（C2。H27NaO5S・5H20）約30mgに対応する量を精密に量り，内標準溶  

液5mLを正確に加えた後，薄めたメタノール（1→2）25mLを加えて20分間激しく振り混ぜ，孔径0．45／m以下  

のメンブランフイ／レターでろ過する．初めのろ液5mLを除き，次のろ液3mLを量り，移動相を加えて50mLとし，  

試料溶液とする．別に定量用エカベトナトリウム水和物（別途「ェカベトナトリウム水和物」と同様の方法で水分  

く2．4めを測定しておく）約30mgを精密に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，薄めたメタノール（1→2）に溶  

かし，30rnLとする．この液3mLを量り，移動相を加えて50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20JJL  

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー 〈2．ロノ〉 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するエカベト  

のピーク面積の比eT及びesを求める．  

エカベトナトリウム水和物（C，。H2，NaO5S・5H20）の量（mg）＝W；×（QT／Qs）×1．224   

垢：脱水物に換算した定量用エカベトナトリウム水和物の秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの薄めたメタノール（1 →2）溶液（3→400）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：225nm）  
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カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〟mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度   

移動相：0．1mol几リン酸二水素カリウム試液にリン酸を加えてpH3．0に調整する＿この液730mLにアセトニト  

リル270mLを加える．  

流量：エカベトの保持時間が約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20／JLにつき，上記の条件で操作するとき，エカべト，内標準物質の順に溶出し，そ  

の分離度は6以上である．  

システムの再現性：標準溶液20／九につき，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  

対するエカベト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 密閉容器＿  
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エカベトナトリウム水和物  
EcabetSodiumHydrate  

エカベトナトリウム  
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C20Hヱ7NaO5S・5H20：492．56  

（lR，4a＆10a5）－1，4a－Dimethyl－7－（トmethylethyl）－6－SOdiosulfbnato－1，2，3，4，4a，9，10，10a－OCtahydrophenanthrene－1－Carboxylic acid  

pentahydrate  

［2ノタ77ゴーイ7－イ】   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，エカベトナトリウム（C2。H27NaO5S‥402・48）98・5～101・5％を含む・  

性 状 本品は白色の結晶である．   

本品はメタノールに溶けやすく，水又はエタノール（99．5）に溶けにくい．   

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける．   

本品1．Ogを水200mLに溶かした液のpHは約3，5である．  

確認試験  

（1）本品の希水酸化ナトリウム試液溶液（3→10000）につき，紫外可視吸光度測定法 〈2．ブイ〉 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を比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のと土ろに  

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〈2．2J〉 の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル  

と本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスづ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1gを磁製るつぼにとり，炭化する．冷後，硝酸0．5mLを加え，徐々に加熱して灰化した後，残留物を水  

10mLに溶かした液はナトリウム塩の定性反応 〈Jカタ〉 を呈する．  

旋光度〈ヱイタ〉〔dぎ‥＋69～＋760（脱水物に換算したもの0・25g，メタノール，25mL，100mm）・  

耗度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品2．Ogをとり，第2法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2＿OmLを加える（10  

ppm以下）．  

（2）類縁物質 本品10mgを移動相10mLに溶かし，試料溶液とする．この液2mLを正確に量り，移動相を加え  

て正確に20mLとする．この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶  

液及び標準溶液20〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈z以〉 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，試料溶液のエカベト以外のピークの面積は，標準溶液の  

エカベトのピー ク面積より大きくない．  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：225nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〝mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

、カラム温度：40℃付近の一定温度   

移動相：0．1molnJリン酸二水素カリウム試液にリン酸を加えてpH3．0に調整するここの液730mLにアセトニト  
リル270mLを加える．  

流量：エカベトの保持時間が約8分になるように調整する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からエカベトの保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液20／血につき，上記の条件で操作するとき，エカベト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．  
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システムの再現性：標準溶液20／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，エカベトのピーク面積の相  

対標準偏差は2，0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

水分〈ヱイめ17．3～19．2％（0．2g，容量滑走法，直接滴定）．  

定量法 本品約1．2gを精密に量り，メタノール30nlLに溶かし，水30mLを加え，0．1mol几水酸化ナトリウム液  

で滑走〈2．5め する（指示薬：フェノールフタレイン試液4滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．1mol几水酸化ナトリウム液1mL＝40．25mgC2。H2，NaO5S  

貯 法 容  器 密閉容器．  

86   



エモルファゾン錠  
Emo血zoneTablets  

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するエモルファゾン（C11H17N）0】‥239．27）を含む．  

製法 本品は「エモルファゾン」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，表示量に従い「エモルファゾン」0．1gに対応する量をとり，水100mLを加えてよく振  

り混ぜた後，遠心分離する・上澄液をろ過し，ろ液1mLをとり，水を加えて100mLとした液につき，紫外可視吸光  

度測定法〈2．2イ〉により吸収スペクトルを測定するとき，波長237～241nm及び310～314。mに吸収の極大を示  
し，28g～298nmに吸収の肩を示す．  

製剤均一性〈釘犯〉 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l個をとり，1mL中にエモルファゾン（CllHl，N，0，）約4mgを含む液となるようにメタノールを加えて正確  

にVmLとし，よく振り混ぜて崩壊させる．この液を遠心分離し，上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液10mLを  

正確に加えた後，メタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする．以下定量法を準用する．  

エモルファゾン（C11Ht7N，0，）の量（mg）＝垢×（QT／Qs）×（V／5）   

垢＝定量用エモルファゾンの秤取量（mg）   

内標準溶液 2，4－ジニトロフェニルヒドラジンのメタノール溶液（3→2000）．用時製する．  

溶出性〈丘Jの 試験液に水900mLを用い，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶  

出率は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20mL以上をとり，孔径0．45仰一以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する・初めのろ液10mLを除き，次のろ液VhLを正確に量り，表示量に従い1mL中にエモルファゾン  

（C．．H17N30，）約11JJgを含む液となるように水を加えて正確にVmLとし，試料溶液とする．別に定量用エモルフ  

ァゾンを60℃で4時間減圧乾燥し，その約28mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする．この液4mL  

を正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測  

定法〈2・2イ〉により試験を行い，波長239nmにおける吸光度」T及び」sを測定する．  

エモルファゾン（C】1H17N303）の表示量に対する溶出率（％）＝WTsXいT／As）×（V／V）×（l／C）×36   

垢‥定量用エモルファゾンの秤取量（叩g）   

C：1錠中のエモルファゾン（Cl】H－が303）の表示量（mg）  

定量法 本品10個をとり，メタノール200mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させた後，メタノールを加えて正確に  

250mLとし，遠心分離する・エモルファゾン（C】lH．，N，0，）約8mgに対応する容量の上澄液を正確に量り，内標準  

溶液10mLを正確に加えた後，メタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする．別に定量用エモルファゾンを60℃  

で4時間減圧乾燥し，その約20mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に25mLとする．こ・n液10mLを正確  

に量り・内標準溶液10mLを正確に加えた後，メタノールを加えて50mLとし，標準溶液とナる．試料溶準及び標準  

溶液20〟Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．抑により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対する  

エモルファゾンのピーク面積の比2T及びesを求める．  

エモルファゾン（C11H．7N，0，）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（之／5）   

勒：定量用エモルファゾンの秤取量（mg）   

内標準溶液 2，4－ジニトロフェニルヒドラジンのメタノール溶液（3→2000）．用時製する．   

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：313nm）   

カラム：内径4・6mm，長さ15cmのステンレス管に5JDnの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度  

移動相：水／メタノール混液（11：10）   

流量：エモルファゾンの保持時間が約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20〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，エモルファゾン，内標準物質の順に溶出  

し，その分離度は2．5以上である．  
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システムの再現性：標準溶液20／JL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  

対するエモルファゾンのピーク面積の比の相対標準偏差はl．0％以下である．  

貯 

． 

容  器 気密容器．  

88   



カドララジン   

Cadralaヱine  

0  

人0〈cH。  
H3C亨／＼？  

・了二・ミ、  
CH3  及び鏡像異性体  

C12H21N503：283．33  

Ethy13－（6－（ethyl［（2RS）－2－hydroxypropyl］amino）pyridazin－3－yl）carbazate  

【∂イ2イJ■－jイー∫］   

本品を乾燥したものは定量するとき，カドララジン（C．2H21N，0，）98．5～101．0％を含む．  

性 状 本品は微黄色～淡黄色の結晶性の粉末である：   

本品は酢酸（100）に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エタノール（99．5）にやや溶けにくく，水に溶け  

にくい．   

本品は0．05mol／L硫酸試液に溶ける．   

本品のメタノール溶液（l→40）は旋光性を示さない，   

融点：約165℃（分解）．   

確認試験  

（1）本品の0．05mol／L硫酸試液溶液（1→125000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2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を比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様  

の強度の吸収を認める．  

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

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

純度試験  

（l）塩化物〈1．03〉 本品0．40gをメタノール15mLに溶かし，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする．これを  

検液とし，試験を行う．比較液は0．01mol几塩酸0．40mLにメタノール15rrlL，希硝酸6mL及び水を加えて50mL  
とする（0．036％以下）．  

（2）重金属〈川7〉 本品1．Ogをとり，第4法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2．OmLを加える■（20  

ppm以下）・  

（3）類縁物質 本品50mgを0，05mol几硫酸試液20mLに溶かし，水を加えて100mLとし，試料溶液とする．こ  

の液1mLを正確に量り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／血ずつを正確  

にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー 〈2．OJ〉 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，試料溶液のカドララジンに対する相対保持時間約2．1のピーク面積は，標準溶液のカドラ  
ラジンのピー ク面積より大きくなく，カドララジン及び上記のピーク以外のピークの面積は，標準溶液のカドララジ  

ンのピーク面積の2／5より大きくない．また，試料溶液のカドララジン以外のピークの合計面積は，標準溶液のカド  

ララジンのピーク面積の2倍より大きくない．ただし，カドララジンに対する相対保持時間約0．49及び約2．1のピー  

ク面積は自動梼分法で求めた面積にそれぞれ感度係数0．65及び1．25を乗じた値とする．   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：250nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度   

移動相‥酢酸ナトリウム三水和物13・6g・を水800mLに溶かし，希酢酸を加えてpH5．8に調整した後，水を加え  

て1000mLとする．この液860mLにアセトニトリル140mLを加える．  

流量：カドララジンの保持時間が約10分になるように調整する．  

面積測定範囲：カドララジンの保持時間の約3倍の範囲   

システム適合性  
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検出の確認：標準溶液5mLを正確に量り，水を加えて正確に25mLとする．この液10〟Lから得たカドララジ  

ンのピーク面積が，標準溶液のカドララジンの面積の15～25％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液10／九につき，上記の条件で操作するとき，カドララジ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4000段以上，l．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液10／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，カドララジンのピーク面積  

の相対標準偏差は4．0％以下である．  

（4）残留溶媒 別に規定する．   

乾燥減量〈2．4J〉1．0％以下（lg，105℃，3時間）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0．5gを精密に量り，酢酸（100）50mLに溶かし，0．1mol／L過塩素酸で滴定〈2．50〉  

する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．1mol／L過塩素酸1mL＝2833mgC－2H21N50，   

貯 法 容 器 密閉容器．  
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カドララジン錠  

Cadrala2，ineTablets  

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するカドララジン（C12H2．N，Q3：283．33）を含む＿  

製法 本品は「カドララジン」をとり，療剤の製法により製する．  

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「カドララジン」20mgに対応する量をとり，0．05．mol几硫酸試液50mL  

を加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液1mLに0．05nlOl几硫酸試液を加えて50mLとした液につき，紫  

外可視吸光度測定法 〈2．2イ〉 により吸収スペクトルを測定するとき，波長247～251nmに吸収の極大を示す．  

製剤均一性〈釘犯〉 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，0．05mol／L硫酸試液30mLを加え，よく．振り混ぜて崩壊させた後，0．05mol几硫酸試液を加えて  

正確に50mLとする・この液を遠心分離し，上澄液3rnLを正確に量り，1mL中にカドララジン（C．2H2．N，0，）約6jLg  

を含む液となるように0．05mol／L硫酸試液を加え，正確にVmLとし，試料溶液とする．別に定量用カドララジンを  

105℃で3時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，0．05mol／L硫酸試液に落かし，正確に100mLとする．この液3mL  

を正確に量り，0．05mol几硫酸試液を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫  

外可視吸光度測定法くZ2イ〉により試験を行い，波長249nmにおける吸光度月丁及び木を測定する．  

カドララジン（C、2H2、N，0，）の量（mg）＝WtX（4T／As）×（V／200）   

眺：定量用カドララジンの秤取量（mg）  

溶出性〈丘ノの 試験液に水900mL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，革験を開始し，規定された時間に，溶出液20mL以上をとり，孔径0．5FLm以下のメンブランフ  

ィルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液rmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にカドララジ  

ン（C12H21N503）約5．6FLgを含む液となるように水を加えて正確にV，mLとし，試料溶液とする．別に定量用カドラ  

ラジンを105℃で3時間乾燥し，その約30mgを精密に量り，水に溶かし，正確に200mLとする，この液4mLを正  

確に量り，水を加えて正確に100m⊥とし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法  

〈2．2イ〉により試験を行い，波長254nmにおける吸光度dT及び」sを測定する．  

カドララジン（C12HユーN50〕）の表示量に対する溶出率（％）＝垢×いT／」s）×（y，／り×（1／qx柑   

垢‥定量用カドララジンの秤取量（mg）   

C：1錠中のカドララジン（C】2H2，N503）■の表示量（mg）  

定量法 本品10個をとり，0．05mol／L硫酸試液70mLを加え，よく振り塩ぜて崩壊させた後，0．05mol几硫酸試液  

を加え，正確に200mLとする．この液を遠心分離し，カドララジン（C12H21N50】）約2，5mgに対応する容量の上澄  

液を正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，水を加えて25mLとし，試料溶液とする．別に定量用カドラ  

ラジンを105℃で3時間乾燥し，その約25mgを精密に量り，0月5mo几硫酸試液に溶かし，正確に50mLとする．  

この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，水を加えて25mLとし，標準溶液とする．試料溶  

液及び標準溶液5／九につき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．βJ〉 により試験を行い，内標準物質のピーク面  

積に対するカドララジンのピーク面積の比払及び9sを求める．  

カドララジン（C－2H，lN50，）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（1／10）   

拝ち：定量用カドララジンの秤取量（mg）   

内標準溶液 ダート／レエンスルホンアミドのアセトニトリル溶液（1→50）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：250nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ15cmのステンレス管に5〟mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度   

移動相‥酢酸ナトリウム三水和物13．6gを水BOOmLに溶かし，希酢酸を加えてpH5．8に調整した後，水を加え  

て1000mLとする．この液86bmLにアセトニトリル140mLを加える．  

流量：カドララジンの保持時間が約10分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液5／九につき，上記の条件で操作するとき，カドララジン，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は3以上である．  
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システムの再現性：標準溶液5／JL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  

対するカドララジ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 密閉容器．  
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カルシトニン（サケ）  

Calcitonin（Salmon）  

サケカルシトニン（合成）  

応正‡召vLGKしSQELHKLQTYPRTNTGSGTP－NH2  

C川5H240N44048Sヱ：3431．85  

［イ7夕jJ－β∫一月   

本品は，合成された32個のアミノ酸残基からなるポリペプチドである．本品は，ホルモンで血中カルシウム濃度低  

下作用を有する．   

本品は定量するとき，ペプチドImg当たりカルシトニン（サケ）4000単位以上を含む．  

性状 本品は白色の粉末である．   

本品は水に溶けやすい．   

本品は希酢酸に溶ける．   

本品20mgを水2mLに溶かした液のpHは5．0～7．0である．   

本品は吸湿性である．  

確認試験 本品1mgを希酢酸1mLに溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．24〉により吸収スペクトルを測定  

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

の吸収を認める．  

吸光度〈2・24〉 E：a（275nm）‥3・3～4・0（1mg，希酢酪1mL）・  

旋光度〈2・49〉 〔a）ぎ‥→24～－320（25mg，薄めた酢酸（100）（1→2），10mL，100mm）・  

構成アミノ酸 本品約1mgを精密に量り，加水分解用試験管に入れ，薄めた塩酸（1→2）0＿5mLに溶かし，ドライ  

アイス・アセトン浴で凍結し，減圧下密封した後，110±2℃で24時間加熱する．冷後，開封し，加水分解液を減圧下  

で蒸発乾固し，残留物に0．02m。1／L塩酸試液5mLを正確に加えて溶かし，試料溶液とする．別にレア云パラギン酸  

約27mg，L－トレオニン約24mg，L－セリン約21mg，L－グルタミン酸約29mg，L－プロリン約23mg，グリシン約15mg，  

L－アラニン約18mg，L－バリン約23mg，1．－シスチン約48mg，メチオニン約30mg，Lイソロイシン約26mg，L－ロイ  

シン約26mg，L－チロジン約36mg，フ羊ニルアラニン約33mg，塩酸L－リジン約37mg，L－ヒスチジン塩酸塩一水和  

物約42mg及び塩酸L－アルギニン約42mgを精密に量り，1moUL塩酸試液10mLに溶かし，水を加えて正確に100mL  

とする＼この液5mLを正確に量り，0．02mol／L塩酸試液を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び  

標準溶液10庫．ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈ム以〉により試験を行うとき，試料溶液から  

得たクロマトグラムには13種のアミノ酸のピークを認める．また，ロイシンの値を5としてモル比を求めるとき，リ  

ジンはl．9～2．3，ヒスチジンは0．8～l．1，アルギニンは0．9～1ふ アスパラギン酸は1．9～2．1，トレオニンは  

4．5～4．9，セリンは3．2～3．8，グルタミン酸は2．8～3．1，プロリンは1．9～2．4，グリシンは2．7～3．3，1／2シ  
スチンは1．5～2．5，バリンは0．9～l．0及びチロジンは0．8～1．0である．  

試験条件   

検出器：可視吸光光度計（測定波長：440nm及び570nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ6cmのステンレス管に3〟mのポリスチレンにスルホン酸基を結合した液体クロマト  

グラフィー用強酸性イオン交換樹脂（ナトリウム型）を充てんする．  

カラム温度：57℃付近の一定温度  

化学反応槽温度：130℃付近の一定温度  

発色時間：約1分  

移動相：移動相A，移動相B，移動相C，移動相D及び移動相Eを次の表に従って調製する． 

移動相A  移動相B  移動相C  移動相D  移動相E  

クエン酸一水和物  

クエン酸三ナトリウ   

ムニ水和物  

水酸化ナトリウム  

塩化ナトリウム  

エタノール（99．5）  

ベンジルアルコール  

19．80g  22．00g  12．80g   

6．19g  7．74g  13．31g  

6．10g   

26．67g  

8，00g  

5．66g  7．07g  3－74g  54．35g  

130．OmL  20．OmL  4．OmL  100．OmL  

5．OmL  
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チオジグリコール  5．OmL  5．OmL  5＿OmL  

4．OmL  4．OmL   

O－lmL  O．1mL  

適量  適量  

ラウロマクロゴール  

溶液（l→4）  

カプリル酸  

水  

4．OmL  4．OmL  4．OmL  

O．1mL  O．1mL  O．1mL  

適量  適量  適量  

全 量  1OOO mL 1OOO mL 1OOO mL lOOOrnL  1OOO mL 

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  移動相A  移動相B  移動相C  移動相D  移動相E  

（分）  （vol％）  （vol％）   （vol％）  （VOl％）   （vol％）   

0 ～l．5  100  0  

1．5 へ・′ 4  0  100   

4 ～12  0  0  

12 へノ 26  0  0  

26 ～ 30  0  0  

0
 
 

0
 
0
 
0
 
0
 
0
 
 

1
 
 

0  0  

0  0  

0  0  

100  0  

0  100   

反応試薬：酢酸リチウムニ水和物407g，酢酸（100）245mL及びl－メトキシー2－プロパノール801mLを混和した後，  

水を加えて2000mLとし，窒素を10分間通じながらかき混ぜ，A液とする．別にトメトキシー2プロパノール  

1957mL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：毎分約0．4mL  

反応試薬流量：毎分約0．35mL   

システム適合性   

システムの性能：標準溶液10／血につき，上記の条件で操作するとき，アス／てラギン酸，トレオニン，セリン 

グ／レタミン酸，プロリン，グリシン， アラニン，シスチン，バリン，メチオニン，イソロイシン，ロイシン，  

チロジン，フェニルアラニン，リジン， ヒスチジン，アルギニンの順に溶出し，トレオニンとセリン，グリシ  

ンとアラニン及びイソロイシンとロイシンの分離度はそれぞれl，2，1．0及び1．2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3回繰り返すとき，アスパラギン酸，プロリン，  

バリン及びアルギニンの各ピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ2．0％以下である．  

ペプチド含量 本品は構成アミノ酸の項で得たアミノ酸分析値（岬－01／mL）から次式によりペプチド含量を求めるとき，  

80．0％以上である．  

ペプチド含量（％）＝＝3431．85×（5／呵×い／11）×100   

月：バリン，ロイシン，グリシン及びプロリンのアミノ酸分析値の合計（〝mOl／mL）   

Ⅳ：本品の秤取量・（〟g）  

11：カルシトニン（サケ）1分子当たりのバリン，ロイシン，グリシン及びプロリンの理論残基数の合計  

純度試験  

（1）酢酸 本品約10mgを精密に量り，水に溶かし，正確に10mLとし，試料溶液とする．別に酢酸（100）約1g  

を精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする・この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に200mLとし，標  

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液100／血ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグララィー〈2．以〉により  

試験を行う．それぞれの液の酢酸のピーク面積dT及びdsを測定し，次式により酢酸の量を求めるとき，酢酸の量は  
7．0％以下である．  

酢酸（CH，COOH）の量（％）＝（Ws／Wr）×（AT／As）×（1／10）   

耶：酢酸（100）の秤取量（mg）   

声竹：本品の秤取量（mg）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ25cmのステンレス管に5／皿の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度  

移動相A＝リン酸0・7mLに水900mLを加え，8mol几水酸化ナトリウム試液を加えてpH3．0に調整した後，水を  

加えて1000mLとする．  
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移動相B：メタノール  

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  移動相A  移動相B   

（分）  （vol％）  （vol％）  

0 ～ 5  95‘  5  

5 ～10  95→50  5→50  

10 ～ 20  50  50  

20 ～ 22  50→95  50 -,5 

22 ～ 30  95  5  

流量：酢酸の保持時間が約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100／九につき，上記の条件で操作するとき，酢酸のピークの理論段数及びシンメトリ  

ー係数は，それぞれ3000段以上，2．0以下である．   

システムの再現性：標準溶液100／血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，酢酸のピーク面積の相対標  

準偏差は2．0％以下である．  

（2）類縁物質 本品2mgを希酢酸2mLに溶かし，試料溶液とする．この液20／九につき，次の条件で液体クロマ  

トグラフィー〈2．OJ〉により試験を行う．試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によ  

りそれらの量を求めるとき，カルシトニン（サケ）以外のピークの合計面積は3％以下である．  

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：210nm）   

カラム：内径3．9mm，●長さ30cmのステンレス管に10〝mの液体クロマ．トグラフイー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度   

移動相：pH3．0の1由トリエチルアミン・リン酸緩衝液／アセトニトリル混液（27：13）  

流量：カルシトニン（サケ）の保持時間が約9分になるように調整する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からカルシトニン（サケ）の保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性   

検出の確認：試料溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100mL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1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に10mLとする．この液20〃Lから  

得たカルシトニン（サケ）のピーク面積が，システム適合性試験用溶液のカルシトニン（サケ）のピーク面積  

の5～15％になることを確認する． 

システムの性能：パラオキシ安息香酸メチル5mg及びパラオキシ安息香酸エチル7mgをアセトニトリル100mL  

に溶かす．この液20／JLにつき，上記の条件で操作するとき，パラオキシ安息香酸メチル，パラオキシ安息香  

酸エチルの順に溶出し，その分離度は5以上である．  

システムの再現性：システム適合性試験用溶液20〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，カルシト  

ニン（サケ）のピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

水分〈2．イβ〉 10．0％以下（5mg，電量滑走法）‘．  

定量法  

（i）試験動物 体重55～180gの栄養状態の良い健康なシロネズミを用いる．ただし，試験前24時間絶食し，  

水を自由摂取させる．  

（五）標準溶液 カルシトニン（サケ）標準品を0．1％ウシ血清アルブミン含有酢酸緩衝液に溶かし，1mL中に正確  

に0．050及び0．025単位を含む溶液とし，それぞれ高用量標準溶液SH及び低用量標準溶液SLとする．  

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

を等容量中に含むように0．1％ウシ血清アルブミン含有酢酸緩衝液に溶かし，それぞれ高用量試料溶液TH及び低用量  

試料溶液TLとする．  

（毎）注射量 試験動物1匹当たり0．3mLを注射する．  

（Ⅴ）操作法 試験動物を1群8匹以上で，各群同数のA，B，C及びD群に無作為に分け，各群にそれぞれSH，SL，  

TH及びTLを各試験動物の尾静脈又は頸背部皮下に注射する・1時間後，できる限り苦痛を与えない方法で腹部大動脈  

から採血し，その血液を常温で約30分間放置した後，毎分3000回転で10分間遠心分離して血清を得る．  

（vi）血清カルシウム定量法 血清0．lmLを正確に量り，ストロンチウム試液6．9mLを正確に加え，よく振り混ぜ，  

カルシウム定量用試料溶液とする．別に原子吸光光度用カルシウム標準液適量を正確に量り，ストロンチウム試液に  

溶かし，その1mL中にカルシウム（Ca：40．08）0．2～3／侶を含むように薄め，カルシウム定量用標準溶液とする．  
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カルシウム定量用試料i容液及びカルシウム定量用標準溶液につき，次の条件で原子吸光光度法〈2．2j〉により試験を行  

い，カルシウム定量用標準溶液の吸光度から得た検量線を用いてカルシウム定量用試料溶液のカルシウム含量を求め  

る，  

血清100mL中のカルシウム（Ca）の量（rng）＝カルシウム定量用試料溶液のカルシウム含量（ppm）X7   

使用ガス：  

可燃性ガス アセチレン  

支燃性ガス 空気   

ランプ：カルシウム中空陰極ランプ   

波長：422．7nm  

（vi）計算式 SH，SL，TH及びTL注射群の各血清カルシウム値をそれぞれy．，y2，y3及びy4とする．更に各群のyl，  

γヱ，γ3及びγ4をそれぞれ合計してrl，㍍，ち及びれとする・   

本品のペプチド1mg中の単位数（単位／mgペプチド）＝antilogM X（b／a）×（1／c）×5   

〟＝0．3010×（㌔／㍍）  

㌔＝ －れ－㍍＋ち＋れ  

㍍＝ rl－㍍＋れ一㍍   

ロ：本品の秤取量（mg）   

占：本品に0．1％ウシ血清ア／レブミン含有酢酸緩衝液を加えて溶かし，高用量試料溶液を製したときの全容量（mL）   

c：ペプチド含量（％）   

ただし，次式によって計算される椚ま∫ヱを計算したときの〃に対するF．より′トさい．また，次式によってエ（P＝0．95）  

を計算するとき，いま0．20以下である．もし，F′がダlを，また上が0．20を超えるときは，この値以下になるまで試験  

動物の数を増加し，又は実験条件を整備して試験を繰り返す．  

F′＝（－yl＋ち＋ち－れ）2／埴2   

′：各群の試験動物の数   

∫ヱ＝（む2－（）ン旬）／〝  

ぴ：各群のγ－，γ2，γユ及びγ4をそれぞれ2乗し，合計した値  

y＝r12＋ちZ＋ち2＋れZ  

乃＝4（／」1）  

上＝2小C碑09062）   

C＝汀／（㍍2－4ノ云2J2）   

J2：∫2を計算した時の〝に対する次の表の値  

〝   ′2＝F】  〝   ′2＝Fl  〃  J2＝Fl  
13  ■4．667  

14  4．600  

15  4．543  

16  4．494  

17  4．451  

18  4．414  

19  4．381  

20  4．351  

21  4．325  

22  4．301  

23  4、279  

24  4．260  

25  4．242  

26  4．225  

27  4．210  

28  4．196  

29  4．183  

30  4．171  

40  4．085  

60  4．001  

120  3．920  

（刀  3．841  

1 16l．45  

2  1臥51  

3  10．129  

4  7．709  

5  6．608  

6  5．987  

7  5．591  

8  5．318  

9  5．117  

10  4．965  

11  4．844  

12  4．747  

貯法   

曝存条件 遮光して，10℃以下で保存する・   
容  器 密封容器．  
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グリクラジド  

Gliclazide  
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Ct5H21N303S：323．41  

l－（Hexahydrocyclopenta［c］pyrrol－2（1H）－yl）－3－［（4－methylphenyl）sulfbnyl】urea  

［2ノJβ㌻夕β一句   

本品を乾燥したものは定量するとき，グリクラジド（C15HユーNユ03S）98．5～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．   

本品はアセトニトリル又はメタノールにやや溶けにくく ，エタノール（99．5）に溶けにくく，水にほとんど溶けな  

しヽ．   

確認試験  

（1）本品のメタノール溶液（1→62500）につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2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を比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸  

収を認める．  

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

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

融 点 〈2．∂め165～169℃   

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品2．Ogをとり，第2法により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2．OmLを加える（10  

ppm以下）・  

（2）類縁物質 本操作は試料溶液調製後，2時間以内に行う．本品50mgをアセトニトリル23mLに蒔かし，水を  

加えて50mLとし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，水／アセトニトリル混液（11：9）を加えて正確に  

100mLとし，更にこの液10mLを正確に量り，水／アセトニトリル混液（11：9）を加えて正確に100mLとし，標準  

溶液とする．試料溶液及び標準溶液20／九ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．βJ〉 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，試料溶液のグリクラジド以外のピー  

クの面積は，標準溶液のグリクラジドのピーク面積より大きくない．また，試料溶液のグリクラジド以外のピークの  

合計面積は，標準溶液のグリクラジドのピーク面積の3倍より大きくない．ただし，グリクラジドのピークに対する  

相対保持時間約0．9のピーク面積は自動積分法で求めた面積に感度係数5．65を乗じた値とする．  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：235nm）  

カラム：内径4．Omm，長さ25cmのステンレス管に4〝Ilの液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ  

ゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度  

移動相：水／アセトニトリル／トリエチ／レアミン／トリフルオロ酢酸混液（550：450：1：l）  

流量：グリクラジドの保持時間が約14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グリクラジドの保持時間の約2倍の範囲  

システム適合性  

検出の確認：標準溶液4mLを正確に量り，水／アセトニトリル混液（11：9）を加えて正確に20mLとする．こ  

の液20／血から得たグリクラジドのピーク面積が，標準溶液のグリクラジドのピーク面積の10～30％になる  

ことを確認する．   

システムの性能‥標準溶液20／九につき，上記の条件で操作するとき，グリクラジ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8000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：標準溶液20／九につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，グリクラジドのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．  
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（3）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イJ〉 0．5％以下（1g，105℃，2時間）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0，3gを・精密に量り，無水酢酸／酢酸（100）混液（7：3）30mLに溶かし，0，1mol／L  

過塩素酸で滴定〈2．jの する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．lmol／L過塩素酸1mL’＝3234mgC15H21N303S   

貯 法 容 器 密閉容器．  
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クレポプリドリンゴ酸塩  
CleboprideMalate   

リンゴ酸クレポプリド  

HO2C／YCO2”  
H OH  

及び鏡像異性体  

C2。H24CIN302・C4H60‡：507．96  

4－Amino一入L（l－benzylpiperidin－4－yl）－5－Chloro－2－methoxybenzamide mono－（2RS）二malate  

【57∂4タータノー刀   

本品を乾燥したものは定量するとき，クレポプリドリンゴ酸塩（C2。H2．CIN，02・C．H60，）98．5～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．   

本品は酢酸（100）に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，水にやや溶けにくく，エタノール（99．5）に溶け  

にくい．   

本品のメタノール溶液（1→25）は旋光性を示さない．   

確認試験  

（1）本品のメタノール溶液（1→gOOOO）につき，紫外可視吸光度測定法く2．2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を比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸  

収を認める．  

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

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

（3）本品につき，炎色反応試験（2）く川イ〉 を行うとき，緑色を呈する．   

純度試験  

（1）塩化物〈］．03〉 本品1．Ogを酢酸（100）20mLに溶かし，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする．これを  

検液とし，試験を行う．比較液は0．Olmol／L塩酸0．25mLに酢酸（100）20mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mL  
とする（0．009％以下）．  

（2）重金属く川7〉 本品2．O g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  

（10ppm以下）．  

（3）類縁物質 本品0．10gを移動相10mLに溶かし，試料溶液とする．この液0．2mLを正確に量り，移動相を加  

えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／血ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマ  

トグラフィー〈ヱ．βJ〉 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  

溶液のクレポプリド以外のピークの合計面積は，標準溶液のクレポプリドのピーク面積より大きくない．   

試琴条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ25cmのステンレス管に7〟mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度   

移動相：酢酸アンモニウム3．85gを水に溶かして500mLとし，孔径0．5〝m以下のメンブランフィルターでろ過  
する．ろ液400mLにメタノール600mLを加える．  

流量：クレポプリドの保持時間が約15分となるように調整する．  

面積測定範囲：クレポプリドの保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性   

検出の確認：標準溶液10mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとする．この液10〟Lから得たクレポプ  
リドのピー ク面積が，標準溶液のクレポプリドのピー 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30mg及びパラオキシ安息香酸プロビル5mgを移動相に溶かし，100mLとする．この液  

10〟Lにつき，上記の条件で換作するとき，パラオキシ安息香酸プロピル，クレポプリドの順に溶出し，その  

分離度は3以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，クレポプリドのピーク面積  

の相対標準偏差は2．5％以下である．  
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（4）残留溶媒 別に規定する．   

乾燥減量〈2．イJ〉 0．5％以下（1g，105℃，4時間）．  

強熟残分〈2・イカ 0→I％以下（1g）・  

定量法本品を乾燥し，その約0．5gを精密に量り，酢酸（100）30mLに溶かし，0．1mo〟L過塩素酸で滑走〈2．∫の  

する（電位差滑走法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．1mol／L過塩素酸1mL＝50．80mgC2。H2．CIN302・C．H605  

貯 法 容 器 気密容器．  
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ケトコナゾール  
KetoconazoJe  

Å  
「〈？〈cH3  

（ 
／へ  

ro レ 

及び鏡像異性体  

C26H2gClヱN404：53l．43  

1－Acetyト4－（4－‡［（2凡ゞ，4SR）－2－（2，4－dichlorophenyl）－2－（1H－imidazoトトylmethyl）－1，3－dioxolan－4－yl】methoxy）phenyl）piperazine  

【∂5277イ2－ノ］  

本品を乾燥したものは定量するとき，ケトコナゾール（Cz6H2写Clが。04）99．0～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色～淡黄白色の粉末である．   

本品はメタノールにやや溶けやすく，エタノール（99．5）にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．   

本品のメタノール溶液（1→20）は旋光性を示さない．   

確認試験  

（1）本品のメタノール溶液（3→100000）につき，紫外可視吸光度測定法（2．2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く2．フj〉の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル  

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

（3）本品につき，炎色反応試験（2）〈力舛〉 を行うとき，緑色を呈する．   

融 点〈2．甜〉148～152℃   

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 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1．OmLを加える（10  

ppm以下）．  

（2）類縁物質 本品0．10gをメタノール10mLに溶かし，試料溶液とする．この液5mLを正確に量り，メタノー  

ルを加えて正確に100mLとする．この液ImLを正確に量り，メタノールを加えて正確に10mLとし，標準i容液と  

する．試料溶液及び標準溶液10／JL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．以〉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，試料溶液のケトコナゾール以外のピークの面積  

は，標準溶液のケトコナゾールのピーク面積の2／5より大きくない．また，試料溶液のケトコナゾール以外のピーク  

の合計面積は，標準溶液のケトコナゾールのピーク面積より大きくない．  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ10cmのステンレス管に3FLmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度  

移動相A：液体クロマトグラフィー用アセトニトリル   

移動相B‥硫酸水素テトラプチルアンモニウム溶液（17→5000）  

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）  （vol％） （vol％）  

0 ～10  5 → 50  95 → 50  

10 ～15  50  50  

流量：毎分2．OmL  
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面積測定範囲：溶媒のピークの後から注入後15分まで   

システム適合性   

検出の確認：標準溶液2mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLとする．この液10JJLから得たケ  

トコナゾ ールのピーク面積が，標準溶液のケトコナゾールのピーク面積の7～13％になることを確認する．   

システムの性能：標準溶液10／JLにつき，上記の条件で操作するとき，ケトコナゾールのピークの理論段数及び  

シンメトリーー係数は，それぞれ40000段以上l．5以下である．  

システムの再考乳性：標準溶液10ノ血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ケトコナゾールのピーク面  

積の相対標準偏差は2．5％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈フ．イノ〉 0．5％以下（lg，105℃，4時間）．  

強熱残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0．2gを精密に量り，2－ブタノン／酢酸（100）混液（7‥1）70mLに溶かし，0．1mol／L  

過塩素酸で滴定（2．5のする（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．   

0．1mol／L過塩素酸1mL＝26，57mg C26H28C12N．04   

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容  器 気密容器．  
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ケトコナゾール液  
KetoconazoleSolution  

ケトコナゾール外用液  

本品は外用の液剤である．   

本品は定量するとき，表示量の95．0～105＿0％に対応するケトコナゾール（C26H28C12N40。：531．43）を含む．  

製 法 本品は「ケトコナゾー ル」をとり，液剤の製法により製する．   

性 状 本品は澄明な液である．  

確認試験 本品の表示量に従い「ケトコナゾール」10mgに対応する量をとり，メタノールを加えて10mLとし，試  

料溶液とする．別にケトコナゾール10mgをメタノール10mL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．♂j〉により試験を行う．試料溶液及び標準溶液5／九ずつを薄層クロマトグラフィー用シリカ  

ゲル（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板にスポットする．次に酢酸エチル／ヘキサン／メタノール／水／アンモニア水  

（28）混液・■（40：40：30：2：l）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する．これに紫外線（主波長  

254nm）を照射するとき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液から得たスポットの尺ー値は等しい．  

pH 〈2．∫イ〉 別に規定する．  

定量法 本品のケトコナゾール（C26H28Cl2N．0．）約10mgに対応する量を精密に量り，内標準溶液5mLを正確に  

加えた後，メタノール15mLを加える．この液1mLをとり，メタノールを加えて25mLとし，試料溶液とする．別  

に定量用ケトコナゾールを105℃で4時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50mL  

とする．この液10mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，メタノールを加えて20mLとする．この  

液1mLをとり，メタノールを加えて25mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20JjLにつき，次の条件  

で液体クロマトグラフィー〈2．〃〉 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するケトコナゾールのピーク面  

積の比eT及びesを求める．  

ケトコナゾ ール（C26H28C12N．0．）の量（mg）＝Ws XL（QT／Qs）×（1／5）   

Ⅳs：定量用ケトコナゾールの秤取量（mg）   

内標準溶液 ビホナゾールのメタノール溶液（3→2000）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：240nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ25cmのステンレス管に5〟mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度   

移動相：ジイソプロピルアミンのメタノール溶液（1→500）／酢酸アンモニウム溶液（1→200）／酢酸（100）混液  

（18－00：600：1）  

流量：ケトコナゾー ルの保持時間が約11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20／九につき，上記の条件で操作するとき，ケトコナゾール，内標準物質の順に溶出  

し，その分離度は3以上である．  

システムの再現性：標準溶液20〟L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  

対するケトコナゾールのピーク面積の比の相対標準偏差はl．0％以下である．   

貯 法 容  器 気密容器．  

げ
い
一
．
け
か
＝
「
胤
．
り
〃
ト
 
 

103   げ
‥
‘
「
1
i
げ
ノ
胤
汀
L
 
 
 



セフテラム ピボキシル錠  
CefteramPivoxilTablets  

セフテラムピボキシル錠  

本品は定量するとき，表示された力価の90．0～110．0％に対応するセフテラム（C】ポー了N905Sヱ：479．49）を含む．  

製 法 本品は「セフテラムピボキシル」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，表示量に従い「セフテラムビボキシ／レ」0．1g（力価）に対応する量をとり，メタノーノレ  

20mLを加えてよく振り塩ぜた後，ろ過する．ろ液ImLに0．05moUL塩酸・メタノール試液を加えて500mLとした  

液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により吸収スペクトルを測定するとき，波長262～266nmに吸収の極大  

を示す．  

純度試験 類縁物質 本品を粉末にし，表示量に従い「セフテラムピボキシル」0．1g（力価）に対応する量をとり，  

薄めたアセトニ’トリル（1→2）を加えて100mLとする．超音波処理により分散させた後，ろ過し，ろ液を試料溶  

液とする．この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50mLと・L；琴準溶液とする．試料溶液及び標準溶液  

10／JL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．以〉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，試料溶液のセフテラムピボキシルに対する相対保持時間約0．9のピーク面  

積は，標準溶液のセフテラムピボキシルのピーク面積の1．75倍より大きくなく，試料溶液のセフテラムピボキシルに  

対する相対保持時間約0．1のピーク面積は，標準溶液のセフテラムピボキシルのピーク面積の17／25より大きくない．  

また，試料溶液のセフテラムピボキシル以外のピークの合計面積は，標準溶液のセフテラムピボキシルのピーク面積  

の3．7倍より大きくない．ただし，セフテラムピボキシルに対する相対保持時間約0．1のピーク面積には0．74の感度  

係数を乗じる．  
′   

試験条件  

「セフテラムピボキシル」の純度試験（3）の試験条件を準用する．   

システム適合性  

「セフテラムピボキシル」の純度試験（3）のシステム適合性を準用する．  

水分〈2．イβ〉 4．0％以下（本品を粉末としたものの0．2g（力価）対応量，容量滴定法，直接滴定）．  

製剤均一性〈∂．02〉 次の方法により含量均一性試験を行うとき，適合する．   

本品1個をとり，「セフテラムビボキシル」50mg（力価）当たり内標準溶液5mLを正確に加え，1mL中に「セ  

フテラムピボキシル」約1mg（力価）を含む液となるように薄めたアセトニトリル（1→2）を加えてrmLとする．  

この液を超音波処理により分散させた後，孔径0．45FLm以下のメンブランフィルターでろ過し，初めのろ液10mLを  

除き，次のろ液を試料溶液とする．別にセフテラムピボキシルメシチレンスルホン酸塩標準品約50mg（力価）に対  

応する量を精密に量り，薄めたアセトニトリル（1→2）20mLに溶かし，内標準溶液5mLを正確に加え，薄めた  

アセトニトリル（1→2）を加えて50mLとし，標準溶液とする．以下「セフテラムピボキシル」の定量法を準用す  

る．  

セフテラム（C16Hl，N，05S2）の量［mg（力価）］＝WsX（QT／Qs）×（V／50）   

垢：セフテラムピボキシルメシチレンスルホン酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルの薄めたアセトニトリル（1→2）溶液（1→1000）  

溶出性〈…〉 試験液に水900ふLを用い，パドル法により，毎分75回転で試験を行うとき，本畠の30分間の溶  
出率は75％以上である．   

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．45〝m以下のメンブランフィ  

ルターでろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中に「セフテラム  

ピボキシル」約22／侶（力価）を含む液となるように水を加えて正確にr’mLとし，試料溶液とする，別にセフテラ  

ムピボキシルメシチレンスルホン酸塩標準品約22mg（力価）に対応する量を精密に量り，メタノール20mLに溶か  

した後，水を加えて正確に50mLとする．この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液と  

する．試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により試験を行い，波長300nm  

における吸光度dT及び」sを測定する．  

セフテラム（C16rI17N，0，S2）の表示量［mg（力価）］に対する溶出率（％）   

＝垢×（dT／ds）×（F′／の ×（l／C）×90  

‘垢：セフテラムピボキシルメシチレンスルホン酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］   

C：1錠中のセフテラム（C、6Hl，N，05S2）の表示量［mg（力価）］  
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定量法 本品の「セフテラムピボキシル」約1．Og（力価）に対応する個数をとり，薄めたアセトニトリル（1→2）  

120mLを加えて超音波処理により分散させた後，薄めたアセトニトリル（1→2）を加えて正確に200mLとする．  

この液を遠心分離した後，上澄液10mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後、薄めたアセトニトリル  

（1→2）を加えて50mLとし，孔径0．45FLm以下のメンブランフィルターでろ過し，初めのろ液3mLを除き，次  

のろ液を試料溶液とする．別にセフテラムピボキシルメシチレンスルホン酸塩標準品約50mg（力価）に対応する量  

を精密に量り，薄めたアセトニトリル（1→2）20rnLに溶かし，内標準溶液5mLを正確に加え，薄めたアセトニ  

トリル（l→2）を加えて50mLとし，標準溶液とする．以下「セフテラムピボキシル」の定量法を準用する．  

セフテラム（C，6H17N，05S2）の量［mg（力価）］＝W；×（QT／Qs）×20   

垢：セフテラムピボキシルメシチレンスルホン酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルの薄めたアセトニトリル（1→2）溶液（1→1000）   

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容  器 気密容器．  
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