
ケトコナゾールクリーム  

KetoconazoleCream  

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（Cz6H28C12N40ヰ：531．43）を含む．  

製 法 本品は「ケトコナゾー ル」をとり，軟膏剤の製法により製する．  

確認試験 本品の表示量に従い「ケトコナゾール」0．1gに対応する量をとり，2プロパノール20mLを加えて20分  

間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする・別にケトコナゾール25mgを2－プロ／i／－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（40：40：25：2：1）を展開溶媒として約12cm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r値は等しい．  

定量法 本品のケトコナゾール（C26H28Cl2N．0．）約25mgに対応する量を精密に量り，メタノールに溶かし，正確  

に100mLとする．この液10mLを正確に量り，内標準溶液4mL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・別に定量用ケトコナゾー ルを105℃で4時間乾燥し，その約25mg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4mL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10〟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ケトコナゾールのピーク面積の比払及び2sを求める．  

ケトコナゾール（C26H28C12N．0．）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）   

Ⅳs：定量用ケトコナゾールの秤取量（mg）   

内標準溶液 キサントンのメタノール溶液（l→10000）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230nm）  

カラム：内径4．6mm，’長さ15cmのステンレス管に5pm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＝酢酸アンモニウム溶液（1→200）に酢酸（100）を加キてpH5．0に調整する．この液250mLにメタノ  
ール750mLを加える．  

流量：ケトコナゾー ルの保持時間が約8分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液10／九につき，上記の条件で操作するとき，内標準物質，ケトコナゾールの順に溶出  

し，その分離度は5以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／JLにつき，上記の条件で革験を6回繰り返するとき，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．  
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ケトコナゾールローション  
KetoconazoleLotion  

本品は乳剤性のロ「ション剤である．   

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するケトコナゾール（C2。H2BCl2N404‥531・43）を含む一  

製法 本品は「ケトコナゾール」をとり，ローション剤の製汝により製する．  

性状 

確認試験 本品をよく振り混ぜ，表示量に従い「ケトコナゾール」0．1gに対応する量をとり，2－プロパノール20mL  

を加えて20分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．別にケトコナゾール25mgを2－プロパノー  

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朋〉により試験を行う・試料溶  
液及び標準溶液5〟Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（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（40：40：25：2：l）▲を展開溶媒として約  

12cm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．  

定量法 本品をよく振り混ぜ，ケトコナゾール（C26H28C12N．0．）約25mgに対応する量を精密に量り，メタノール  

に溶かし，正確に100mLとする．この液10mLを正確に量り，内標準溶液4mL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．別に定量用ケトコナゾールを105℃で4時間乾燥し，その約25mg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4mL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10木L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ケトコナゾールのピーク面積の比9T及び払を求める・  

ケトコナゾール（C26H28Cl2N．04）の量（mg）＝呵s X（QT／Qs）   

垢：定量用ケトコナゾールの秤取量（mg）   

内標準溶液 キサントンのメタノール溶液（1→10000）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230nm）  

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：酢酸アンモニウム溶液（1→200）に酢酸（100）を加えてpH5．0に調整する・この液250mLにメタノ  
ール750mLを加える，  

流量：ケトコナゾールの保持時間が約8分になるように調整する．   
システム適合性  

システムの性能：標準溶液10〃Lにつき，上記の条件で操作するとき，内標準物質，ケトコナゾールの順に溶出  
し，その分離度は5以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／山こつき，上記の条件で試験を6回繰り返するとき，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．  
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ゲファルナート  
Gefarnate  

O  C  

C27H4402：400．64  

（2E）－3，7－Dimethylocta－2，6－dienyl（4E，8E）－5，9，13－trimethyltetradeca－4，8，12－trienoate  

［∫J－77－イ，4E体］   

本品は4位幾何異性体の混合物である．   

本品は定量するとき，ゲファルナート（′C27H4。02）98．0～101．0％を含む．  

性 状 本品は淡黄色～黄色の澄明な油状の液である一   

本晶はアセトニトリル，エタノー／レ（99．5）又はシクロヘキサンと混和する．   

本品は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＿25〉の液膜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ゲファルナート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．  

比重〈2・∫め d芸‥0・906～0・914  

純度試験  

（1）酸 本品1．Ogに中和エタノール30mLを加えた後，フェノールフタレイン試液1滴及び0．1mol／L水酸化ナト  

リウネ液0．40mIJを加えるとき，液の色は赤色である．  

（2）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  

（10ppm以下）．  

（3）類縁物質 本品のアセトニトリル溶液（1→500）を試料溶液とする．この液2mL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2／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ハにより試験を行う．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，試料溶液のゲファルナート以外のピークの面積は，標準溶液のゲファルナートのピーク面積の1／2より大  

きくない．また，試料溶液のゲファルナート以外のピークの合計面積は，標準溶液のゲファルナートのピーク面積  

より大きくない．  

試験条件  

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

面碍測定範囲：溶媒のピークの後からゲファルナートの保持時間の約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／レを加えて正確に20mLとする．この液2pLから得た  

ゲファルナートのピ∵ク面積が，標準溶液のゲファルナートのど－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2／血につき，上記の条件で操作するとき，ゲファルナー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4000段以上，0．9～1．2である．  
システムの再現性：標準溶液2〟Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ゲファルナートのピーク面  

積の相対標準偏差は1．0％以下である．  

異性体比 本品1mLにエタノール（99．5）100mLを加え，試料溶液とする，試料溶液4FLL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，保持時間37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」a及び保持時間の大きい方のピーク面積」bを測定するとき，」ノ（」a＋J。）は0．2～0．3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3mm，長さ160cmのガラス管に，ガスクロマトグラフィー用ポリエチレングリコール20Mをシ  

ラン処理した149～177〟mのガスクロマトグラフィー用ケイソウ土に5％の割合で被覆したものを充てんす  

る．  

カラム温度：210℃付近の一定温度  
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キャリアーガス：窒素  

流量：ゲファルナートの2つのピークのうち，先に流出するピークの保持時間が約35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4〟Lにつき，上記の条件で換作するとき，2つのピークの分離度はl．0以上である．  

システムの再現性：試料溶液4／血につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，2つのピークのうち，先に流  

出するピークのピーク面積の相対標準偏差は2・0％鱒下である・  

定量法 本品及びゲファルナート標準品約50mgずつを精密に量り，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20mLを加え，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液2／血につき，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ゲファルナートのピーク面積  

の比9T及びes求める．  

ゲフ7ルナート（C2，H．．02）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）   

杵七：ゲファルナート標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 リン酸トリス（4－トプチルフェニル）のアセトニトリル溶液（1→400）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：220nm）  

カラム：内径4mm，長さ30cmのステンレス管に10jJmの液体クロマトグラフィー用フェニルシ 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アセトニトリル／水／リン酸混液（700：300：1）  

流量：ゲファルナートの保持時間が約19分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液2／JLにつき，上記の条件で操作するとき，内標準物質，ゲファルナートの順に溶出  

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2／九につき，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  

対するゲファルナートのピーク面積の比？相対標準偏差は1．0％以下である・  

貯 法   

保存条件 遮光し，空気を「窒素」で置換して保存する．   
容   器 気密容器．   



ゲンタマイシン硫酸塩点眼液  
GentamicinSulfhteOphthalmicSolution  

硫酸ゲンタマイシン点眼液   

本品は水性の点眼剤である．   

本品は定量するとき，表示された力価の90．0～110．0％に対応するゲンクマイシンC－（C21H45N507：477．60）とし  

ての量を含む．   

製 法 本品は「ゲンタマイシン硫酸塩」をとり，点眼剤の製法により製する．   

性 状 本品は無色′、・ノ微黄色澄明の液である．   

確認試験 本品の表示量に従い「ゲンタマイシン硫酸塩」10mg（力価）に対応する容量をとり，水を加えて5mLと  

し，試料溶液とする．別にゲンタマイシン硫酸塩標準品10mg（力価）に対応する量をとり，水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5／ノ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2容量にア  

ンモニア水（28）l容量及び水1容量を加えて振り混ぜ，下層を展開溶媒として約15c汀l展開した後，薄層板を風乾  

する．これに0．2％ニンヒドリン・水飽和1－ブタノール試液を均等に噴霧し，・100℃で5分間加熱するとき，試料溶  

液から得た3個の主スポットは，標準溶液から得たそれぞれのスポットと色調及び月r値が等しい．   

pH 〈2．∫イ〉 5．5～7“5   

不溶性異物 〈∂．〃〉 試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子〈丘0β〉 試験を行うとき，適合する．  

無 菌〈イ．βの 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 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的力価試験法〈イ．02〉 の円筒平板法により試験を行う．  

（i）試験菌，基層用カンテン培地及び種層用カンテン培地，試験菌移植用カンテン培地及び標準溶液は，‾「ゲンタ  

マイシン硫酸塩」の定量法を準用する．  

（ii）試料溶液 本品の「ゲンタマイシン硫酸塩」約12mg（力価）に対応する容量を正確に量り，pH8．0の0．1mol／L  

リン酸塩緩衝液を加えて1mL中に約1mg（力価）を含む液を調製する・この液適量を正確に量り，PH8＿0の0．1mol几  

リン酸塩緩衝液を加えて1mL中に4FLg（力価）及び1／侶（力価）を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試  

料溶液とする．   

貯法 容  器 気密容器＿   

有効期間 製造後24箇月．  

－110   



シノキサシン  
Cinoxacin  

0
〈
0
 
 

C12HlON205：262＿22  

5－Ethyl－8－OXO－5，8－dihydro［1，3］dioxolo【4，5－g］cinnoline－7－Carboxylicacid  

【2β∂j㌻ββ一夕】  

本品を乾燥したものは定量するとき，シノキサシン（C12HldN20，）98．0～101．0％を含む．  

性状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末で，においはないか，又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い・   

本品は岬ジメチルホルムアミド又はアセトンに溶けにくく，エタノ∵ル（99．5）に極めて溶けにくく，水にほと  

んど溶けない．   

本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける． 

融点：約265℃（分解）．   

確認試験  

（1）本品30mgを希水酸化ナトリウム試液10mLに溶かし，水を加えて100mLとする・この液1mLに0・1molnJ  
塩酸試液を加えて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〈2．25〉の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクト／レ  

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

純度試験  

（1）硫酸塩〈1．）4〉 本品0．20gを希水酸化ナトリウム試液10mLに溶かし，0・1mol几塩酸試液20mLを加えて振  

り混ぜ，ろ過し；ろ液に水を加えて50mLとする．これを検液とし，試験を行う・比較液は0．005molnJ硫酸0・20mL，  

希水酸化ナトリウム試液10mL，0．1mol／L塩酸試液20mL及び水を加えて？OmLとする（0．048％以下）・  

（2）重金属〈川7〉 本品l．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（20  

ppm以下）・  

（3）類縁物質 本品10mgをアセトン10mLに溶かし，試料溶液とする・この液1mLを正確に量り，アセトンを  

加えて正確に200mL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．次にアセトニトリル／水／アンモニア水（祁）混液（14：4‥1）を展開溶媒として約10とm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，  

標準溶液から得たスポッ．トより濃くない．  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イノ〉 0．5％以下（1g，105℃，1時間）．  

強熱残分〈2．イイ〉 b．2％以下（1g）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0．4gを精密に量り，無水酢酸／酢酸（100）混液（7‥3）60mLを加え，加温して溶  

かす．冷後，0．1mol几嘩塩素酸で滴定〈2．∫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．lmoln，過塩素酸1mL＝26．22mgC12H18N205   

貯法 容 器 気密容器．  
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シノキサシンカプセル  
CinoxacirrCapsules   

本品は定量するとき，表示量の95－0～105．0％に対応するシノキサシン（C12H】ON205：262．22）を含む．  

製 法 本品は「シノキサシン」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喝し，表示量に従い「シノキサシン」10mgに対応する量をとり，アセトン20mLを  

加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液3mLをとり，アセトンを加えて10mLとし，試料溶液とする．別  

に定量用シノキサシン10mgをとり，アセトン20mLに溶かす．この液3mLをとり，アセトンを加えて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10／JL  

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．次にアセトニ  

トリル／水／アンモニア水（28）混液（14：4：1）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f値は等しい．  

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，希水酸化ナトリウム試液40mLを加えて微温湯中で時々振り混ぜながらカプセルを溶かし，冷後，  

水を加えてよく振り混ぜた後，1mL中にシノキサシン（C12Hl。N205）約1mgを含む液となるように水を加えて正確  
にVmLとし，ろ過する．初めのろ液20mLを除き，次のろ液ImLを正確に量り，0．1mol／L塩酸試液を加えて正確  

に100mLとし，試料溶液とする．別に定量用シノキサシンを105℃で1時間乾燥し，その約0．2gを精密に量り，希  

水酸化ナトリウム試液40mLに溶かし，水を加えて正確に200mLとする．この液1mLを正確に量り，0．1mol／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354nmにおける吸光度」T及び月sを測定する．  

シノキサシン（C．2Hl。N205）の量（mg）＝WsX（AT／As）×（V／200）   

垢：定量用シノキサシンの秤取量（mg）  

溶出性く6」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90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／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rmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にシノキサシ  

ン（C．2Hl。N205）約11FLg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．別に定量用シ  

ノキサシンを105℃でl時間乾燥し，その約22mgを精密に量り，試験液に溶かし，正確に100mLとする．この液5  

mLを正確に量り，試験液を加えて正確に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（2．2イ〉により試験を行い，波長351nmにおける吸光度」T及び月sを測定する．  

シノキサシン（C．2HIJq205）の表示量に対する溶出率（％）＝W；×（4T／As）×（Vr／り×（1／C）×45   

穐：定量用シノキサシンの秤取量（mg）   

C：lカプセル中のシノキサシン（C12H一。N20，）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，内容物を取り出し，粉末とする．カプセルは，少量のジ  
エチルエーテルで洗い，室温に放置してジエチルエーテルを揮散させた後，カプセルの質量を精密に量り，内容吻の  

質量を計算する・シノキサシン（C12HldN205）約50mgに対応する量を精密に量り，希水酸化ナトリウム試液！OmL  

を加えて振り混ぜた後，水を加えて正確に100mLとし，ろ過する．初めのろ液20mLを除き，次のろ液1mLを正  
確に量り，0．1mol几塩酸試液を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする．別に定量用シノキサシンを105℃で1時  

間乾燥し，その約50mgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試液10mLに溶かし，水を加えて正確に100mLとする．  

この液1mLを正確に量り，0．lmol／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  

につき，紫外可視吸光度測定法〈ヱ2イ〉により試験を行い，波長354nmにおける吸光度dT及びjsを測定する．  

シノキサシン（C12H、が205）の量（mg）＝f7tXuT／As）   

垢：定量用シノキサシンの秤取量（mg）  

貯 法 容 器 密閉容器．  
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ジフルコルトロン吉草酸エステル  

DinucortoJoneVaIerate  

吾輩酸ジフルコルトロン  

H F   

C27Hi6F205：478．57  

6α，9－Difluoro－11β，21－dihydroxy－16α－methylpregna－1，4qdiene－3，20－dione 21rpentanate  
［Jタノダβ－7ローβ】  

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ジフルコルトロン吉草酸エステル（C27HユるF205）98．0～102．0％を  
含む．   

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．   

本品はメタノ」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．  

確認試験  

（1）本品10mgをとり，0．01moJnJ水酸化ナトリウム試液0．5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラス   
コ燃焼法〈川のにより得た検液はフツ化物の定性反応〈川夕〉を呈する．  

（2）本品のメタノール溶液（3→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ジフルコルトロン吉草酸エステ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．  

（3）本品につき，赤外吸収スペクトル測定法く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ジフルコルトロン吉草酸エステ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．  

旋光度〈2・49〉〔a］ぎ‥＋110～十115O（乾燥物に換算したもの0．1g，エタノール（99．5），10mL，100mm）．  

融点〈2・細〉 200′∵204℃  

純度試験  

（1）重金属く川7〉 本品2．Ogを白金るつぼにとり，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（10ppm以下）．ただし，炭化及び灰化は強熱残分試験法〈2．イイ〉を準用する．  

（2）類縁物質 定量法で得た試料溶液10〃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  

う・試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法により測定し，面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，ジフル  

コルトロン吉草酸エステルのピークに対する相対保持時間約0．97，相対保持時間1．03及び相対保持時間1．05のフル  
コルトロン吉草酸エステル，12αジフルコルトロン吉草酸エステル及びA4ジフルコルトロン吾輩酸エステルのピー  

クは亘れぞれ0．6％以下，相対保持時間約1．09のクロコルトロン吉草酸エステルのピークは0．3％以下，その他の個々 

のピークは0・1％以下である・また，ジフルコルトロン吉草酸エステル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，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．   

面痍測定範囲‥溶媒のピークの後からジフルコルトロン吉草酸エステルの保持時間の約1．4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0・1mLを正確に量り，水／アセトニトリル混液（1：l）を加えて正確に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／アセトニトリル混液（1：l）  

を加えて正確に20mLとする・この液10〟Lから得たジフルコルトロン吉革酸エステルのピーク面積が，シス  

テム適合性試験用溶液のジフルコルトロン吉草酸エステルのピーク面積の3．5～6．5％であることを確認する．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

、
 

l
り
一
1
．
昆
卜
 
l
 
j
ノ
l
 
川
 
J
▼
 
 

．
 

・
い
．
 
．
■
一
 
 
 

113  



乾燥減量く2．イノ〉 0．5％以下（1g，105℃，3時間）．  

強熱残分＿〈2イイ〉 0．1％以下（1g，白金るつぼ）・  

定量法 本品及びジフルコルトロン吉草酸エステル標準品（別途本品と同様の条件で乾燥減量く2．4ハを測定して  

おく）約5mgずつを精密に量り，それぞれを水／アセトニトリル混液（1：1）に溶かし，正確に10mL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／ノ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，それぞれの液のジフルコルトロン吉事酸エステルのピーク面積」T及び」sを測定する．  

ジフルコルトロン吉草酸エステル（C27H，6F205）の量（mg）＝Ws X（AT／As）・   

垢：乾燥物に換算したジフルコルトロン吉草酸エステル標準品の秤取量（mg）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：23gnm）  

カラム：内径4．6mm，長さ25cmのステンレス管に5ノ皿のスルホンアミド基を結合した液体クロマトグラフィ  

ー用ヘキサデシルシリル化シリカゲルを充でんする．  

カラム温度：25℃付近の一定温度   

移動相A‥0．02mol几リン酸二水素カリウム試液にリン酸を加えてpH3．0に調整した溶液／液体クロマトグラフィ  

ー用アセトニトリル混液（11：9）  

移動相B：液体クロマトグラフィー用アセトニトリル  

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のように変えて濃度勾配制御する．  

注入後の時間  移動相A  移動相B   

（分）  （vol％）  （vol％）  

0 ～10  100 → 90  0 →10   

10 ′～ 25  90  10   

25 ～ 45  90 → 35  10→ 65   

45 ′、50  35  65  

流量：毎分1．OmL   

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，ジフルコルトロン吉草酸エステルのピー  

クの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ10000段以上，1．5以下である．   

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回線り返すとき，ジフルコルトロン言草酸エ  

ステル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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ジベカシン硫酸塩点眼液  
DibekacinSulfateOphthalmicSoIutiorl  
硫酸ジベカシン点眼液  

本品は水性の点眼剤である．   

本品は定量するとき，表示された力価の90．0～110．0％に対応するジべカシン（C18H】7N50且‥451．52）を含む．  

製法 本品は「ジべカシン硫酸塩」をとり，点眼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1mL中に「ジベカシン硫酸塩」2．5mg（力価）を含む液となるように水を加え，試料  

溶液とする・別にジべカシン硫酸塩標準品5mg（力価）に対応する量を水2m⊥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〉により試鹸を行う．試料溶液及び標準溶液10ムLずつを薄層クロマトグ  

ラフィー用シリカゲ／レを用いて調製した薄層板にスポットする．以下「ジべカシン硫酸軌の確認試験（1）を準用  

する．   

PHく2．ブイ〉 6．5～7．5  

不溶性異物く丘〃〉試験を行うとき，適合する．  

不溶性微粒子仏βめ 試験を行うとき，適合する．  

無菌〈イ・ロ古〉．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 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的力価試験法〈初2〉の円筒平板法により試験を行う．  

（i）試験嵐培地及び標準溶液は「ジベカシン硫酸塩」の定量法を準用する．  

（正）試料溶液 「ジベタシン硫酸塩」約12mg（力価）に対応する容量を正確に量り，水を加えて正確に30mLと  

する・この液適量を正確に量り，pH8・0の0・1moULリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に20jLg（力価）及び5FLg（力  

価）を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とする．  

貯 法 容 器 気密容器．  
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シンパスタテン  
Simvastatin  

H   

C2～H】gO5：418．57  

（1S，3R，7S，8S，8aR）－8，（2－［（2R，4R）－4－Hydroxy－6－OXOtetrahydroT2H－pyran－2－yl］ethyl）－3，7－dimethyl－1，2，3，7，8，8a－  

hexahydronaphthalen－1－y12，2－dimethylbutanoate  

［7夕卯2－6j一夕］  

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，シンバスタチン（Cヱ5H】805）98．0～101．0％を含む．   

本品には適当な抗酸化剤を加えることができる．  

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ノレ，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  

（1）本品のアセトニトリル溶液（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又はシンパ スタチ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〈2．2j〉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シンバスタチ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．  

旋光度〈2．49〉〔a］雷：＋285～＋300O（乾燥物に換算したもの50mg，アセトニトリル，10mL，100mm）・  

純度試験  

（1）溶状 本品1g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〈2．2イ〉  
により試験を行うとき，波長440nmにおける吸光度は0．10以下である．  

（2）重金属く］．07〉 本品1．Ogをとり，硫酸2mLを加え，弱く加熱して炭化する．冷後，硝酸2mL及び硫酸1mL  

を加え，白煙が生じなくなるまで弱く加熱した後，500～600℃で強熱し，灰化する．灰化が不十分なときには，更  

に硝酸0．5mLを加え，同様に弱く加熱した後，500～600℃で強熱し，完全に灰化する．冷後，塩酸2mLを加え，  

以下第2法により操作し，試験を行う．ただし，比較液は検液の調製と同量の試薬を用いて同様に操作し，鉛標準液  

2．OmL及び水を加えて50mLとする（20ppm以下）．  

（3）類縁物質 本品30mgをアセトニトリル／pH4．0の0．01mol几リン酸二水素カリウム試液混液（3：2）20mL  

に溶かし，試料溶液とする．試料溶液5／ノ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，シンパスタ  

チンに対する相対保持時間約0，45，約0．80，約2＿42及び約3．80のピークの量はそれぞれ0．2％以下，相対保持時間約  

2．38のピークの量は0．3％以下，相対保持時間約0．60のピークの量は0．4％以下であり，シンパスタチン及び上記のピ  

ーク以外のピークの量は0．1％以下である．また，シンパスタチン及びシンパスタチンに対する相対保持時間約0．60  

以外のピークの合計量は1．0％以下である．   

試験条件  

検出器，カラム及びカラム温度は定量法の試験条件を準用する．  

移動相A：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液（1：1）  

移動相B：リン酸の液体クロマトグラフィー用アセトニトリル溶液（1→1000）  

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のように変えて濃度勾配制御する．  
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注入後の時間  移動相A  移動相B   

（分）  （vol％）   （vol％）  

0 ～ 4．5  100  0   

4．5 ′－ 4．6  100→ 95  0 → 5   

4．6 ～ 8．0  95 →25  5 → 75   

8，0 ～1l．5  25  75  

流量：毎分3．OmL  

面積測定範囲：シンパスタチンの保持時間の約5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0，5mLを正確に量り，アセトニトリ／レ／pH4．0の0．Olmol几リン酸二水素カリウム試液  

液（3：2）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2mL  

を正確に量り，アセトニトリル／pH4．0の0．01mol／Lリン酸二水素カリウム試液混液（3‥2）を加えて正確に   

10mLとする．この液5〃Lから得たシン／ミスタチンのピーク面積が，システム適合性試験用溶液のシンパスタ  
チンのピーク面積の16～24％になることを確認する．   

システムの再現性：システム適合性試験用溶液5〃Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，シンパス  

タチンのピーク面積の相対標準偏差は1．0％以下である．  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イノ〉 0．5％以下（1g，減圧・0，67kPa以下，60℃，3時間）・  

強熟残分〈2．イイ〉 0＿1％以下（1g）．  

定量法 本品及びシンバスタチン標準品（別途本品と同様の条件で乾燥減量く2．イノ〉を測定しておく）約30mgず  

っを精密に量り，それぞれをアセトニトリル／pH4．0の0．01mol／Lリン酸二水素カリウム試液混液（3：2）に溶かし，  

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5／九ずつを正確にとり，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，それぞれの液のシンパスタチンのピーク面積dT及び」sを測定する．  

シンパスチタン（C25H∋805）の量（mg）＝垢×いT／」s）   

勒：乾燥物に換算したシンパスタチン標準品の秤取量（mg）   

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：238nm） 

カラム：内径4．6mm，長さ33mmのステンレス管に3／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：25℃付近の一定温度  

移動相：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液（1：1）  
流量：シンパスタチンの保持時間が約3分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：ロバスタチン3mgを標準溶液2mLに溶かす．この液5／九につき，上記の条件で操作すると  

き，ロバスタチン，シンパスタチンの順に溶出し，その分離度は3以上である．  

システムの再現性：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，シンパスタチンのピーク面  

積の相対標準偏差は1．0％以下である．  

療 法  

保存条件 空気を「窒素」で置換して保存する．   
容  器 気密容器．  
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注射用ストレプトマイシン硫酸塩  
StreptomycinSulfatefbrIrt3ection  

注射用硫酸ストレプトマイシン  

本品は用時溶解して用いる注射剤である．   

本品は定量するとき，表示された力価の90．0～110．0％に対応するストレプトマイシン（CユーH）9N了0一之：581．57）を  

含む．   

製 法 本品は「ストレプトマイシン硫酸塩」をとり，注射剤の製法により製する．   

性 状 本品は白色又は淡黄白色の塊又は粉末である．   

確認試験 「ストレプトマイシン硫酸塩」の確認試験（2）を準用する．   

浸透圧比 別に規定する－  

pH〈2．54〉 本品の表示量に従い「ストレプトマイシン硫酸塩J2．Og（力価）に対応する量を水10血Lに溶かした液  

のpHは5．0～7－0である・  

純度試験溶状 本品の表示量に従い「ストレプトマイシン硫酸塩」1：Og（力価）に対応する量をとり，水3mLに溶  

かすとき，液は澄明である．また，この液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．24〉により試験を行うとき，波長400nm  
における攻光度は0．50以下である．  

乾燥減量〈2．イJ〉 4．0％以下（0．5g，減圧・0＿67kPa以下，60℃，3時間）．  

エンドトキシンくイ．卯〉 0．10EU／mg（力価）未満．  

製剤均一性〈∂．∂2〉 質量偏差試験を行うとき，適合する．   

不溶性異物く∂．0の 第2法により試験を行うとき，適合する．  

不溶性微粒子〈首．0乃 試験を行うとき，適合する．  

無 菌くイ．0の 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 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的力価試験法〈イ．02〉の円筒平板法により試験を行う．  

（i）試験菌，培地及び標準溶液は「ストレプトマイシン硫酸塩」の定量法を準用する．  

（追）試料溶液 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量る．「ストレプトマイシン硫酸塩」約1g（力価）  

に対応する量を精密に量り，水に溶かして正確に20DmLとする．この液適量を正確に量り，pH8．0の0＿1mol／Lリン  

酸塩緩衝液を加えて1mL中に8〟g（力価）及び2／唱（力価）を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試料溶  

液とする．   

貯 法’容 器 密封容器．  
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スリンダク   

Sulindac  

及び鏡像異性体  

F   

C20H】7FO3S：356．41  

（1Z）－（5－Fluoro－2－methyトl－（4－［（RS）－methylsulfinyl】benzylidene）pIH－inden－3－yl）aceticacid  

［jβJタイー∫β－2】   

本品を乾燥したものは定量するとき，スリンダク（C2。H，7FO3S）99．0～101．0％を含む，  

性 状 本品は黄色の結晶性の粉末である．   

本品はメタノール又はエタノール（99．5）にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．   

本品のメタノール溶液（1→100）は施光性を示さない．   

融点：約184℃（分解）．   

確認試験  

（l）本品15mgを塩酸のメタノール溶液（1→120）1000mL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  

同一硬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〈2．25〉の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクト  

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

純度試験  

（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〈L〃〉 本品1・Ogをとり，第3法により検液を調製し，試験を行う（2ppm以下）．  

（3）類縁物質 本品0・25gをとり，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100mLとする．この液5mL，4mL及び2mLを正確に量りそれぞれにメタノールを加  

えて正確に10mLとし，標準溶準（1），標準溶液（2）及び標準溶液（3）とする．これらの液につき，薄層ク  

ロマトグラフィー〈2・βj〉により試験を行う・試料溶液，標準溶液（1），標準溶液（2）及び標準溶液（3）4／九  

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．次に酢酸エチル／酢酸（100）  

混液（97：3）を展開溶媒として，約17cm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，試料溶液から得た主スポット以外のスポットの量を標準溶液（1），標準溶液（2）及び標準溶液（3）から  

得たそれぞれのスポットと比較して求めるとき，その合計量は1．0％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・0．7kPa以下，100℃，2時間）．  

強熟残分〈zすイ〉 0．1％以下（1g，白金るつぼ）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0．3gを精密に量り，メタノール50mLに溶かし，0．1mouL水酸化ナトリウム液で  

滴定〈2．5めする（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水酸化ナトリウム液1mL＝35，64mgC2。HけFO3S  

貯 法 容  器 気密容器．  
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シロップ用セファトリジンプロピレングリコール  
CefatrizinePropyleneGlycolatefbrSyrup  

セファトリジンプロピレングリコールドライシロップ  

シロップ用セファトリジン  

本品は用時溶解して用いるシロップ剤である．   

本品は定量するとき，表示された力価の90．0～105．0％に対応するセファトリジン（C柑H18N605S2：462．50）を含  

む．  

（製法 本品は「セファトリジンプロピレングリコール」をとり，シロップ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「セファトリジンプロピレングリコール」10mg（力価）に対応する量を  
とり，水10mLに溶かす．この液2mLに水を加えて100mL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225～229nm及び266～271nmに吸収の極大を示す・  

pH〈2．∫イ〉 本品の表示量に従い「セファトリジンプロピレングリコー′レ」0，4g（力価）に対応する量をとり，水10  

mLに懸濁した液のpHは4．0～6．0である．  

純度試験 類縁物質 定量法の試料溶液を試料溶液とする，この液1mL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・〃〉  

により試験を行う．それそれの液の各々のピーク面積を自動積分法により判定するとき；試料溶液のセファトリジン  

のピーク以外のピークの面積は，標準溶液のセファトリジンのピー ク面積より大きくない．また，試料溶液のセファ  

トリジンのピーク以外のピークの合計面積は，標準溶液のセファトリジンのピーク面積の2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「セファトリジンプロピレングリコール」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セファトリジンの保持時間の約2．5倍の範囲  

システム適合性  

システムの性能は「セファトリジンプロピレングリコール」の定量法のシステム適合性を準用する．  

検出の確認：標準溶液2mLを正確に量り，水を加えて正確に10mLとする・この液10FLLから得たセフ7トリ  
ジンのピー ク面積が，標準溶液のセファトリジンのピー ク面積のi5～25％になることを確認する．  

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，セファトリジンのピー ク面  

積の相対標準偏差は2．0％以下である．   

製剤均一性〈‘．鮎〉 分包したものは質量偏差試験を行うとき，適合する・   

溶出性く〃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15分間の溶   
出率は85％以上である．   

本品の表示量に従い「セファトリジンプロピレングリコール」約0．1g（力価）に対応する量を精密に量り，試験を   

開始し，規定された時間に溶出液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，次のろ液を試料溶液とする．別にセファトリジンプロピレングリコール標準品約28mg（力価）   

に対応する量を精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとする．この液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．OJ〉   

により試験を行い，それぞれの液のセファトリジンのピー ク面積dT及び」sを測定する・   

セファトリジン（C．8H18N60，S2）の表示量に対する溶出率（％）＝（Ws／Wr）×（4T／As）×（1／C）×360   

垢＝セファトリジンプロピレングリコー′レ標準品の秤取量［mg（力価）］  

叫：本品の秤取量（g）   

C：lg中のセファトリジンプロピレングリ長一ル（C18H18N605S2・C3HsO2）の表示量［mg（力価）］  

試験条件  

検出器，カラム及びカラム温度は「セファトリジンプロピレングリコー／レ」の定量法の試験条件を準用する・  

移動相：リン酸二水素カリウム溶液（17→12500）／メタノール混液（4：1）  

流量：セファトリジンの保持時間が約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10／九につき，上記の条件で操作するとき，セファトリ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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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，セファトリジンのピーク面積の相対標  

準偏差は1．0％以下である．  

定量法 本品を粉末とし，「セファトリジンプロピレングリコール」約0．1g（力価）に対応する量を精密に量り，  

水に溶かして正確に500mLとし，試料溶液とする■別にセフ7トリジンプロピレングリコール標準品約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「セファトリジンプロピ  
レングリコー／レ」の定量法を準用する．  

セファトリジン（C18H．8N605S2）の量［mg（力価）］＝WsX（4T／As）×5   

垢‥セファトリジンプロピレングリコール標準品の秤取量［mg（力価）］   

貯 法 容  器 気密容器．  
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シロップ用セファレキシン  
CefalexinforSyrup  

セファレキシンドライシロップ  

本品は用時溶解又は懸濁して用いるシロップ剤である．   

本品は定量するとき，表示された力価の90・0～110，P％に対応するセファレキシン（C16H17N，0．S：347．39）を含む．  

製 法 本品は「セファレキシン」をとり，シロップ剤の製法により製する．  

確認試験 本品の表示量に従い「セファレキシン」3mg（力価）に対応する量をとり，水に溶かし，100mL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するとき，波長260～264nmに吸収の  

極大を示す．  

水分〈2．イめ 5．0％以下（0．4g，容量滴定法，逆滴定）．  

製剤均一性〈∂．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，PH4．5の0．1mol几リン酸塩緩衝液3打5mLを加えて10分間激しく振  

り混ぜた後，1mL中に「セファレキシン」約1mg（力価）を含む液となるようにpH4．5の0．1mol／Lリン酸塩緩衝液  

を加えて正確にVmLとし，遠心分離する・上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液tomLを正確に加え，pH4－5の  

0．1molノLリン酸塩緩衝液を加えて100mLとし，試料溶液とする．以下定量法を準用する，  

セファレキシン（C，6H17N，0．S）の量［mg（力価）］＝Ws X（QT／Qs）×（V／20）   

町；：セファレキシン標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 研一ヒドロキシアセトフェノンのpH4－5の0．1mol几り．ン酸塩緩衝液溶液（1→15000）  

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15分間の溶  

出率は80％以上である．   

本品の表示量に従い「セファレキシン」約0．25g（力価）に対応する量を精密に量り，試験を開始し，規定された  

時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0．5／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25mLとし，試料溶液とする，別にセファレキシン標準品約22mg  

（力価）に対応する量を精密に量り，水に溶かし，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，紫外可視吸光度測定法〈2．24〉により試験を行い，  

波長262nmにおける吸光度dT及び」sを測定する．  

セファレキシン（C，6H17N30。S）の表示量に対する溶出率（％）＝（爪／町）×（」T／ds）×（1／C）×1125   

垢：セファレキシン標準品の秤取量［mg（力価）］   

叫：本品の秤取量（g）   

C：1g中のセフ7レキシン（C．6H－7N，0．S）の表示量［mg（力価）］  

定量法 本品を必要ならば粉末とし，「セファレキシン」約0・1g（力価）に対応する量を精密に量り，pH4．5の  

0．1mol／Lリン酸塩緩衝液60mLを加えて10分間激しく振り塩ぜた後，PH4．5の0．1moln，リン酸塩緩衝液を加えて正  

確に100mLとし，遠心分離する．上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，pH4．5の0．1mol／L  

リン酸塩緩衝液を加えて100mLとし，試料溶液とする．別にセファレキシン標準品約20mg（力価）に対応する量  

を精密に量り，PH4．5の0．1moIAリン酸塩緩衝液に溶かし，正確に100mLとする・この液10mLを正確に量り，内  

標準溶液10mLを正確に加えた後，pH4．5の0．lmol／Lリン酸塩緩衝液を加えて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，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  

ク面積に対するセファレキシンのピーク面積の比9T及びesを求める・  

セファレキシン（C16Hl，N30．S）の量［mg（カ価）］＝Ws X（QT／Qs）×5   

勒：セファレキシン標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 研一ヒドロキシアセトフェノンのpH4．5の0．1mo几リン酸塩緩衝液溶液（1→15000）   

試験条件  

＿検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）  

カラム：内径3，Omm，長さ7．5cmのステンレス管に3／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：25℃付近の一定温度  
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移動相：リン酸二水素カリウム2．72gを水1000mLに溶かし，薄めたリン酸（3→500）を加えてpH3．0に調  

整する．この液800mLにメタノール200mLを加える．  

流量：セファレキシンの保持時間が約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10／JLにつき，上記の条件で操作するとき，セファレキシン，内標準物質の順に溶出  

し，その分離度は8以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／正につき，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  

対するセファレキ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   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 気密容器．   



セファレキシンカプセル  
CefaIexinCapsules   

本品は定量するとき，表示された力価の93・0～107・0％に対応するセファレキシン（C－6H．7Nユ0。S：347．39）を含む．  

製 法 本品は「セファレキシン」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，表示量に従い「セファレキシン」70mg（力価）に対応する量をとり，水25mL  

を加えて5分間激しく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液1ふLに水を加えて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260～264nmに吸収の極大を示す．  

水 分（2．イβ〉 10．0％以下（0．2g，容量滑走法，逆滴定）．  

製剤均一性〈丘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，カプセルを開いてpH4．5の0．1mol／Lリン酸塩緩衝液3け5mLを加えて10分間激しく振り混ぜた  

後，1mL中に「セフ7レキシン」約1・25mg（力価）を含む液となるように，pH4．5の0．1mol几リン酸塩緩衝液を加  

えて正確にVmLとする・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，PH4．5  

の0・1mol／Lリン酸塩緩衝液を加えて100mLとし，試料溶液とする・別にセファレキシン標準品約25mg（力価）に  

対応する量を精密に量り，PH4．5の0．1mol几リン酸塩緩衝液に溶かし，正確に100mLとする．この液10mLを正確  

に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，PH4．5の0．lmoULリン酸塩緩衝液を加えて100mLとし，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．卯〉により試験を行い，内標準物  

質のピーク面積に対するセファレキシンのピーク面積の比eT及びesを求める．  

セファレキシン（C16H17N304S）の量［mg（力価）］＝W；×（QT／Qs）×（ル／20）   

町s：セファレキシン標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 m－ヒドロキシアセトフェノンのpH4．5の0．1moレLリン酸塩緩衝液溶液（l→15000）   

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／血につき，上記の条件で操作するとき，セファレキシン，内標準物質の順に溶出  

し，その分離度は8以上である．  

システムの再現性：標準溶液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  

対するセファレキ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．  

溶出性〈∂・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，125mg（力価）カプ  

セルの30分間の溶出率は75％以上であり，250mg（力価）カプセルの60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／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「セファレキ  

シン」約22／唱（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．別にセファレキシン  

標準品約22mg（力価）に対応する量を精密に量り，水に溶かし，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，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉によ  

り試験を行い，波長262nmにおける吸光度」T及び」sを測定する．  

セファレキシン（C16H17N304S）の表示量に対する溶出率（％）＝垢×也T／月s）×（F′／り×（1／q x90   

町；：セファレキシン標準品の秤取量［mg（力価）］   

C：1カプセル中のセファレキシン（C16HけN304S）の表示量［hg（力価）］  

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，「セファレキシン」約  

0．1g（力価）に対応する量を精密に量り，pH4・5の0・1molnJリン酸塩緩衝液60mLを加えて10分間激しく振り混ぜ  

た後，pH4．5の0．1mol几リン酸塩緩衝液を加えて正確に100mLとし，遠心分離する．上澄液2mLを正確に量り，  

内標準溶液10mLを正確に加え，PH4．5の0．1mol几リン酸塩緩衝液を加えて100mLとし，試料溶液とする．別にセ  

ファレキシン標準品約20mg（力価）に対応する量を精密に量り，pH4．5の0．1mol几リン酸塩緩衝液に溶かし，正確  

に100mLとする．この液10mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，PH4．5の0．1mol几リン酸塩緩  

衝液を加えて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，次の条件で液体クロマトグラフ  

ィーく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セファレキシンのピーク面積の比eT及び9sを求  
める．  

セファレキシン（C－6H17N30．S）の量［mg（力価）］＝ f鴨×（QT／Qs）× 5  
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仇：セファレキシン標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 mTヒドロキシアセトフユノンのpH4．5の0．1mol／Lリン酸塩緩衝液溶液（1→15000）   

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定嫁長：254nm）   

カラム：内径3．Omm，長さ7．5cm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：25℃付近の一定温度   

移動相：リン酸二水素カリウム2．72gを水1000mLに溶かし，薄めたリン酸（3⊥ゝ500）を加えてpH3・0に調整  

する．この液L800mLにメタノール200mLを加える．  

流量：セファレキシンの保持時間が約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10／JLにつき，上記の条件で操作するとき，セファレキシン，内標準物質の順に溶出  

し，その分離度は8以上である．   

システムの再現性‥標準溶液10／山こつき，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  

対するセファレキ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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セフィキシムカプセル  
CenximeCapsules  

本品は定量するとき，表示された力価の90．0～105．0％に対応するセフィキシム（C王‘H15N507S2：453．45）を含む．  

製 法 本品は「セフィキシム」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「セフィキシム」70mg（力価）に対応する量をとり，pH7．0の  

0．1mo几リン酸塩緩衝液100mLを加え，30分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液1mLをとり，PH7．0の0．lmol几リ  
ン酸塩緩衝液を加えて50mLとする．この液につき，紫外可視吸光度測定法く2．2イ〉 により吸収スペクトルを測定す  

るとき，波長2g6へノ290nmに吸収の極大を示す．  

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「セフィキシム」0．1g（力価）に対応する量をとり，  
pH7．0の0．lmol几リン酸塩緩衝液100mLを加え，30分間振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする．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．卯〉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，セフィキシム以外のピークの量は1．0％以下であ  

り，セフィキシム以外のピークの合計量は2．5％以下である．  

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「セフィキシム」の定量法の試験条件を準用する．  

面積測定範囲は「セフィキシム」の純度試験の試験条件を準用する．   
システム適合性   

検出の確認：試料溶液1mLを正確に量り，PH7．0の0＿1moULリン酸塩緩衝液を加えて正確に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，pH7．0の0．1n101几リン酸塩  

緩衝液を加えて正確に10mLとする．この液10／丸から得たセフィキシムのピーク面積が，システム適合性試  

験用溶液のセフィキシムのピーク面積の7～13％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10mLにつき，上記の条件で操作するとき，セフィキシムの三空論段  

数及びシンメトリー係数は，それぞれ4000段以上，2．0以下である．  

システムの再現性：システム適合性試験用溶液10mLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，セフィキ  

シムのピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

水分〈2．イβ〉 12．0％以下（内容物0．1g，容量滑走軌 直接洒定）．  

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，内容物を取り出し，内容物及びカプセルにpH7．0の0．lmol／Lリン酸塩緩衝液7V／10mLを加えて  

30分間振り混ぜた後，1mL中に「セフィキシム」約1mg（力価）を含む液となるようにpH7．0の0．1moIJLリン酸  

塩緩衝液を加えて正砲にVmLとする．この液を遠心分離し，上澄液10mLを正確に量り，pH7．0の0．1rnol／Lリン酸  

塩緩衝液を加えて正確に50mLとし，－試料溶液とする．別にセフィキシム標準品約20mg（力価）に対応する量を精  

密に量り，PH7．0のb．1mol／Lリン酸塩緩衝液に溶かし，正確に100mLとし，標準溶液とする．以下「セフィキシム」  

の定量法を準用する．  

セフィキシム（C、6Hl，N50，S2）の量［mg（力価）］＝Ws X（AT／As）×（V／20）   

け勺：セフィキシム標準品の秤取量［mg（力価）］  

溶出性く“の 試験液にpH7．5のリン酸水素ニナトリウム・クエン酸緩衝液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，50mg（力価）カプセルの60分間の溶出率及び100mg（力価）カ  

プセルの90分間の溶出率はそれぞれ80％以上である．   

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液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VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中に「セフィキシ  

ム」約56／侶（力価）を含む液となるように試験液を加えて正確にr′叫とし，試料溶液とする．別にセフィキシム  

標準品約28mg（力価）に対応する量を精密に量り，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．試料溶液及び標準瘡液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〈z．弼により試験を行い，それぞれの液のセフィキシムのピーク面積dT及び」sを測定  

する．  

セフィキシム（C－6H15N，0，S2）の表示量に対する溶出率（％）＝肋×（AT／／カs）×（V’／V）×（1／C）×180   

肋：セフィキシム標準品の秤取量〔mg（力価）〕   

C：1カプセル中の「セフィキシム」の表示量〔mg（力価）〕  
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試験条件  

「セフィキシム」の定量法の試験条件を準用する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液20／九につき，上記の条件で操作するとき，セフィキシムのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ4000段以上，2．0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，セフィキシムのピーク面積  

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，内容物を取り出し，その質量を精密に量り，粉末にする．「セフィキシム」約0．1  

g（力価）に対応する量を精密に量り，PH7．0の0．1moln，リン酸塩緩衝液70mLを加えて30分間振り混ぜた後，PH7・0  

の0．lmol几リン酸塩緩衝液を加えて正確に100mLとする．この液を遠心分離し，上澄液10mLを正確に量り，PH7．0  

の0．1mol几リン酸塩緩衝液を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする．別にセフィキシム標準品約20mg（力価）  

に対応する量を精密に量り，PH7．0の0．1moI几リン酸塩緩衝液に溶かし，正確に100mLとし，標準溶液とする．以  

下「セフィキシム」の定量法を準用する．  

セフィキシム（C16HI5N507S2）の量〔mg（力価）〕＝ Ws X L4T／As）×5  

肋：セフィキシム標準品の秤取量〔mg（力価）〕   

貯 法 容  器 気密容器．  
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シロップ用セフロキサジン  
Ce丘oxadinefbrSymp  

セフロキサジンドライシロップ  

本品は用時懸濁して用いるシロップ剤である．   

本品は定量するとき，表示された力価の93．0～107．0％に対応するセフロキサジン（C16Hl。N305S：365．40）を含む．  

製 法 本品は「セフロキサジン水和物」をとり，シロップ剤の製法により製する．  

確認試験 本品を必要ならば粉末とし，表示量に従い「セフロキサジン水和物」2mg（力価）に対応する量をとり，  

0．001mol几塩酸試液100mLを加えてよく振り混ぜた後，ろ過する一 ろ液につき．，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するとき，波長267～271nmに吸収の極大を示す．  

水分〈2．イβ〉 4．5％以下（0．1g，容量滴定法，直接滴定）．  

製剤均一性〈正犯〉 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，希酢琴／リン酸混液（500：1）4竹5mLを加えて15分間よく振り混ぜ  

た後，「セフロキサジン水和物」50mg（力価）当たり内標準溶液5mLを正確に加え，1mL中に「セフロキサジン  

水和物」約0．25mg（力価）を含む液になるように希酢酸／リン酸混液（500：1）を加えてrmLとする．・この液を孔  

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・別にセフロキサギン標準品約50mg（力  

価）に対応する量を精密に量り，希酢酸／リン酸混液（500‥1）に溶かし，内標準溶液5mLを正確に加えた後，希酢  

酸／リン酸混液（500：1）を加えて200mLとし，標準溶液とする．以下「セフロキサジン水和物」の定量法を準用す  

る．  

セフロキサジン（C，6Hl，N）05S）の量［mg（力価）］＝ 垢×（9r／es）×（れ／200）   

垢：セフロキサジン標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 バニリン1・6gをメタノール5mLに溶かし，希酢酸／リン酸混液（500＝1）を加えて100mLとする．  

溶出性く∂．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15分間の溶  
出率は85％以上である．   

本品の表示量に従い「セフロキサジン水和物」約0．1g（力価）に対応する量を精密に量り，試験を開始し，規定さ  

れた時間に溶出液10mL以上をとり，孔径0．8pn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4mLを正確に量り，0．1mDl／L塩酸試液を加えて正確に20mLとし，試料溶液とする．別にセフロキサジン  

標準品約22mg（力価）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100mLとする．この液5mL  

を正確に量り，’l水10mLを加えた後，0．1mol几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  

び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉により試験を行い，波長267nmにおける吸光度dT及びdsを測定  

する．  

セフロキサジン（C16H19N，0，S）の表示畢に対する溶出率（％）＝（垢／Wr）×（AT／As）×（1／C）×450   

耶：セフロキサジン標準品の秤取量［mg（力価）］   

勒：本品の秤取量（g）   

C‥1g中のセフロキサジン（C16H－9N，05S）の表示量［mg（力価）］  

定量法 本品を必要ならば粉末とし，「セフロキサジン水和物」約50mg（力価）に対応する量を精密に量り，希  

酢酸／リン酸混液（500：l）160mLを加えて15分間よく振り混ぜた後，内標準溶液5mLを正確に加え，希酢酸／リン  

酸混液（500：1）を加えて200mLとする．この液を孔径0．45／皿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．別にセフロキサジン標準品約50mg（力価）に対応する量を精密に量り，希酢酸／リン酸混液（500：l）  

に溶かし，内標準溶液5mLを正確に加えた後，希酢酸ノリン酸混液（500：り を加えて200mLとし，標準溶液とす  

る．以下「セフロキサジン水和物」の定量法を準用する．  

セフロキサジン（C－6H19㍗305S）の量［mg（力価）］＝Ws X（QT／Qs）   

垢：セフロキサジン標準品の秤敢量［mg（力価）］   

内標準溶液／i＝リン1・6gをメタノール5mLに溶かし，希酢酸／リン酸混液（500：l）を加えて100mLとすろ．  

貯法 容  器 気密容器．  
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セボフルラン  

Sevonurane  

←∵・〒－，、∴≡  
F F F F  

C4H3F70：200．05  

1，l，1，3，3，3－Hexanuoro－2－fluoromethoxypropane  

［2β∫2j－βか句   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，セボフルラン（C4H3F70）99．0～101．0％を含む．  

性 状 本品は無色澄明の流動しやすい液である，   

本品は水に極めて溶けにくい．   

本品はエタノール（99．5）と混和する．   

本品は揮発性で，引火性はない．   

屈折率 〃㌘‥l・2745～l・2760  

i弗点：約58．6℃  

確認試験 本品約1／九を10cmの長さの光路を持つ気体セルにとり，赤外吸収スペクトル測定法．〈エフj〉の気体試料  

測定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セボフルラ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．  

比 重〈”め‘招：1・510～1・530  

純度試験  

（1）酸又はアルカリ 本品50mLに新たに煮沸し冷却した水50mLを加え，3分間激しく振り混ぜた後，水屑を分取  

し，試料溶液とする．試料溶液20mLにブロモクレゾールバーブル試液1清及び0．Olmol几水酸化ナトリウム液0．10  

mLを加えるとき，液の色は赤紫色である．また，試料溶液20mLにブロモクレゾールバーブル試液1滴及び0．01mo比  

塩酸0．6mLを加えるとき，音夜の色は黄色である．  

（2）可溶性フッ化物本品6gをとり，薄めた0．01mol／L水酸化ナトリウム試液（1→20）12mLを加え，10分間  

振り混ぜた後，薄めた0．01moIJL水酸化ナトリウム試液（l→20）層4．OmLをとり，ネスラー管に入れ，アリザリ  

ンコンプレキソン試液中H4．3の酢酸・酢酸カリウム緩衝液／硝酸セリウム（Ⅲ）試液温液（1：1：1）30mLを加え，  

水を加えて50mLとした後60分間放置し，試料溶液とする．別に7．ツ素標準溶液0，2mL及び薄めた0．01mol／L水酸  

化ナトリウム試液（1→20）4．OmLをとり，ネスラー奮に入れ，アリザリンコンプレキソン試液／pH4．3の酢酸・酢  

酸カリウム緩衝液／硝酸セリウム（Ⅲ）試液混液（1：1：1）30mLを加え，以下試料溶液と同様に操作し，標準溶液  

とする．これらの液につき，薄めた0．01mol／L水酸化ナトリウム試液（1→20）4．OmLを用いて同様に操作して得  

た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉 により試験を行うとき，波長600nmにおける試料溶液の吸光度は，  

標準溶液の吸光度より大きくない（lppm以下）．   

フッ素標準溶液：フッ化ナトリウム2．21gを正確に量り，水に溶かして正確に1000mLとする．この液10inLを正  

確に量り，水を加えて正確に1000mLとする．この液1mLはフッ素（F）0．01mgを含む，  

（3）類縁物質 本品2／血につき，次の条件でガスクロマトグラフィー〈2．02〉により試験を行う．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，セボフルランに対する相対保持時間約  

0．84のヘキサフルオロイソプロビルメチルエーテルの量は0．005％以下であり，セボフルラン及びヘキサフルオロイソ  

プロピルメチルエーテル以外のピークの量はそれぞれ0．0025％以下である．また，セボアルラン及びヘキサフルオロ  

イソプロピルメチルエーテル以外のピークの合計量は0．005％以下である．  

試験条件  

検出器，カラム，注入口温度，検出器温度，キャリヤーガス及びスプリット比は定量法の試験条件を準用する．  

カラム温度：40℃付近の一定温度で注入し，10分間保った後，200℃になるまで1分間に10℃の割合で昇温し，  

200℃付近の一定温度に保つ．  

流量：セボフルランの保持時間が約7分になるように調整する．  

面積測定範囲：セボフ／レランの保持時間の約6倍の範囲   

システム適合性  
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検出の確認：本品20FLLを量り，0－キシレンを加えて20mLとする．この液1mLに0キシレンを加えて20mL  

としγ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ImLを正確に量り，0－キシレンを加えて  

正確に10mLとする．この液2〃Lから得たセボフルランのピーク面積が，システム適合性試験用溶液のセボ  

フルランのピーク面積の7～13％になることを確認する．   

システムの性能：システム適合性試験用溶液2／九につき，上記の条件で操作するとき，セボフルランのピーク  

の理論段数及びシンメノトリー係数は，それぞれ6000段以上，1．5以下である．  

システムの再現性：システム適合性試験用溶液2／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，セボフル  

ランのピーク面積の相対標準偏差は5．0％以下である．  

（4）残留溶媒 別に規定す右．  

（5）蒸発残留物 本品10mLを正確に量り，水浴上で蒸発した後，残留物を105℃で2時間乾燥するとき，その量  

は1．Omg以下である．  

水 分〈2．4β〉 0．04～0了2w／v％（5mL，容量滴定法，直接滑走）．  

定量法 本品及びセボフルラン標準品（別途本品と同様の方法で水分〈まイg〉 を測定しておく）5mLずつを正確に  

量り，それぞれに内標準物質としてジメトキシメタン5mLずつを正確に加え，試料溶液及び標準溶液とする。試料  

溶液及び標準溶液l〟Lにつき，次の条件でガスクロマトグラフィー〈2．β2〉により試験を行い，内標準物質のピーク  

面積に対するセボフルランのピーク面積の比eT及びesを求める。  

セボフルラン（C．H，F70）の量（mg）＝KX（QT／Qs）×1000×1．521   

咤：脱水物に換算した標準品の秤取量（ml．）  

1・521：セボフルランの比重（d芸）   

試験条件  

検出器：水素炎イオン化検出器  

カラム：内径0．32mm，長さ30m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シアノブロビルメチ  

ルフェニルシリコーンを厚さ1．8／皿で被覆する．  

カラム温度：40℃  

注入口温度：200℃付近の一定温度   

検出器温度：225℃付近の一定温度  

キャリヤーガス：ヘリウム  

流量：セボフルランの保持時間が約3分になるように調整する．  

スプリット比：1：20   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液1／血につき，上記の条件で操作するとき，セボフルラン，内標準物質の順に流出し，  

その分離度は3以上である．  

システムの再現性：標準溶液IJ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  

対するセボフルラ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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ゾルビデム酒石酸塩   

ZolpidemTartrate   

酒石酸ゾルビデム  

H OH  

●HO2C  

H OH  

H3C／N・＼c＝3  

（C19H21Nユ0）2・C4H606：7（；4．87  

N凡6－Trimethyl－2－（4pmethylphenyl）imidazo【1，2－a］pyridine－3－aCetamide hemip（2R，3R）－tar［rate  

【タタ2タイ一夕j一句   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ゾルビデム酒石酸塩〔（C，9H21N，0）2・C．H606〕98．5～10l．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，〃ル・ジメチルホルムアミド又は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）又は無水紺野こ溶けにくい．   

本品は0．1mol几塩酸試㈲こ溶ける．   

本品は光によって徐々に黄色となる．   

旋光度〔a］訂‥約＋l・80（1gト凡ルジメチルホルムアミド，20mL，100mm）．  

確認試験  

（1）本品50mgを酢酸（100）5mLに溶かし，ドラーゲンドルフ試液3清を加えるとき，だいだい色の沈殿を生じ  

る．  

（2）本品の0．lmol几塩酸試液溶液（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．  

（3）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／レを比較するとき，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．  

（4）本品のメタノール溶液（1→10）は酒石酸塩の定性反応（3）〈川タ〉を呈する．  

純度試験  

（1）重金属（川7〉 本品2．Ogをとり，第4故により操作し，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をメタノール20mL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とする，この液2mL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，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，試料溶液のゾルビデム以外のピークの面積は，  

標準溶液のゾルビデム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：254nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ7．5cm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：25℃付近の一定温度   

移動相：リン酸4・9gに水1000mLを加えた後，トリエチルアミンを加えてpH5．5に調整した液11容量にメタノ  

ール5容量及びアセトニトリル4容量を加える．  

流量：ゾルビデムの保持時間が約5分になるように調整する．  

面積測定範囲：ゾルビデムの保持時間の約5倍の範囲   

システム適合性  
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システムの性能‥本品及びパラオキシ安息香酸ベンジル10mgずつをメタノール100mLに溶かす．この液5LIL  

につき，上記の条件で操作するとき，ゾルビデム，パラオキシ安息香酸ベンジルの順に溶出し，その分離度は  

9以上である．  

システムの再現性：標準溶液5J血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ゾルビデムのピーク面積の  

相対標準偏差は5．0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．   

水 分く2．イβ〉 3．0％以下（0．5g，容量滑走法，直接滑走）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g）．  

定量法 本品約0．4gを精密に量り，無水酢酸／酢酸（100）混液（7：3）100mLに溶かし，0．1mol几過塩素酸で  
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．   

0．1mol／L過塩素酸1mL＝38．24mg（Cl，H2－N，0）2・C4H606  

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 気密容器．  
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タクロリムス水和物   

Tacrolimus Hydrate 

C44H69NOほ・HzO：822．03  

（3S，4R，5S，8R，9E，12S，14S，15R，16S，18R，19R，26aS）－5，19－Dihydroxy－3－（（1E）－2－［（1R，3R，4R）－4－hydroxy－3－methoxycyclohexyl］－  

1－methylethenylト14，16－dimethoxy－4，10，12，18－tetramethyl－8－（prop－2－en－1－yl）－15，19－ePOXy－5，6，8，11，12，13，14，15，16，17，18，19，  

24，25，26，26a－hexadecahydro－3H－pyrido［2，トc］［l，4］0ⅩaaZaCyClotricosine－1，7，20，21（4H，23H）－tetrOne mOnOhydrate  

［川夕5βノー卯一夕］  

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，タクロリムス（C44H69NO，2：804．02）9g．0～102．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である．   

本品はメタノール又はエタノール（99．5）に極めて溶けやすく，岬ジメチルホルムアミド又はエタノール（95）  

に溶けやすく，水にほとんど溶けない．  

確認試験  

（1）本品5mgをエタノール（95）1mLに溶かし，1，3－ジニトロベンゼン試液ImL及び水酸化ナトリウム試液1mL  

を加えて振り混ぜるとき，液は赤紫色を呈する．  

（2）本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．2j〉のペースト法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の  

参照スペクトル又はタクロリムス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．  

旋光度〈2．49〉 〔a〕宕：－110～－1150（脱水物に換算したもの0．2g，NNジメチルホルムアミド，20mL，  

100mm）．   

純度試験  

（1）重金属く川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 別に規定する．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

水分〈2．相〉1．9・～2．5％（0．5g，容量滴定法，直接滑走）．  

強熟残分（2．イイ〉 0．1％以下（1g）．  

異性体 別に規定する．  

定量法 本品及びタクロリムス標準品（別途本品と同様の方法で水分〈2．イβ〉を測定しておく）約25mgずつを精  

密に量り，それぞれをエタノール（99．5）15mLに溶かし，内標準溶液10mLずつを正確に加えた後，水25mLを加  

えて6時間放置し，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10〟Lにつき，次の条件で液体クロマトグ  
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ラフイー〈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タクロリムスのピーク面積の比eT及びesを  

求める．  

タクロリムス（C．．H6，NO12）の量（mg）＝垢×（QT／Qs）   

押ち：脱水物に換算したタクロリムス標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息春酸ヘプチルのエタノール（99－5）溶液（3→4000）   

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15cmのステンレス管に5岬1の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：50℃付近の一定温度  

移動相：水／液体グロマトグラフイー用2－プロパノール／液体クロマトグラフィー用テトラヒドロフラン混液（5：  

2：2）  

流量：タクロリムスの保持時間が約10分になるように調整する．   

㌢ステム適合性  

システムの性能：標準溶液10／A」こつき，上記の条件で操作するとき，タクロリムス，内標準物質の順に溶出し，  

その分離度は6以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／血につき，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  

対するタクロリムス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 密閉容器．  
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タゾバクタム   

Tazobactam  

C10H12N405S：300．29  

（2S，3S，5R）－3－Methyl－7－OXO－3－（1H－1，2，3－triazol－1Tylmethyl）ヰthia－1－aZabicyclo［3．2．0］heptane－2－Carboxylicacid4，4－dioxide  

［β夕乃∂－0オータ］  

本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり980～1020／ノg（力価）を含む．ただし，本品の力価は，タゾバ  

クタム（C．。H12N．05S）としての量を質量（力価）で示す．  

性 状 本品は白色～徴兵白色の結晶性の粉末である．   

本品はジメチルスルホキシド又は凡ルジメチルホルムアミドに溶けやすく，水，メタノール又はエタノール（99．5）  

に溶けにくい．   

本品は炭酸水素ナトリウム溶液（3→100）に溶ける．   

確認試験  

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

と本品の参照スペクトル又はタゾバクタム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．  

（2）本品の核磁気共鳴スペクトル測定用重水素化ジメチルスルホキシド溶液（1－ナ35）につき，核磁気共鳴スペ  

クトル測定用テトラメチルシランを内部基準物質として核磁気共鳴スペクトル測定法〈2．2J〉によりIHを測定すると  

き，81．3ppm付近に単一線のシグナルAを，67．8ppm付近及び68．1ppm付近にそれぞれ二重線のシグナルB及びC  

を示し，各シグナルの面積強度比A：B：Cはほぼ3：1：1である．  

旋光度〈2・イタ〉〔α〕訂：十162～＋167■（脱水物に換算したもの1g，〃ルジメチルホルムアミド，100mL，100mm）・  

純度試験  

（1）溶状一 本品1．Ogを炭酸水素ナトリウム溶液（3→100）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〈2．2イ〉により試験を行うとき，波長420nmにおける吸光度は0．14以下である．  

（2）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）．  

（3）類縁物質 本操作は速やかに行う．本品50mgを移動相20mLに溶かし，試料溶液とする．試料溶液1mLを  

正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶液（1）とする．標準溶液（1）1mLを正確に量り，移動  

相を加えて正確に10mLとし，標準溶液（2）とする．試料溶液，標準溶液（1）及び標準溶液（2）50／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〈z〃〉 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，試料溶液のタゾバクタムに対する相対保持時間約0．17のピーク面積は標準溶液（1）  

のタゾバクタムのピーク面積の4／5より大きくなく，試料溶液のタゾバクタム及びタゾバクタムに対する相対保持時  

間約0．17のピーク以外のピークの面積は，標準溶液（2）のタゾバクタムのピーク面積より大きくない．また，試料  

溶液のタゾバクタム及びタゾバグタムに対する相対保持時間約0．17のピーク以外のピークの合計面積は，標準溶液  

（2）のタゾバクタムのピーク面積の2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：タゾパケタムの保持時間の約3倍の範囲  

システム適合性   

検出の確認：標準溶液（1）1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする．この液50〆．から得た  

タゾバクタムのピーク面積が標準溶液（1）のタゾバクタムのピーク面積の3～7％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液（1）50ノ九につき，上記の条件で操作するとき，タゾバクタムのピークの理論段数  

及びシンメトリー係数は，それぞれ2000段以上，0．8～1．2である．  

135   



システムの再現性：標準溶液（1）50／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，タゾバクタムのピー  

ク面積の相対標準偏差は1．0％以下である．  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

水分〈2．イβ〉 0．5％以下（1g，容量満定法，直接滴定．ただし，水分測定用メタノールの代わりに水分測定用ホルム  

アミド／水分測定用メタノール混液（3：l）を用いる）．  

強熱残分く2．イイ〉 0．1％以下（1g）・  

エンドトキシン〈イ．卯〉 0．掴EU／mg（力価）未満．  

定量法 本品及びタゾバクタム標準品約50mg（力価）に対応する量を精密に量り，それぞれに内標準溶液10mLを  

正確に加えて溶かし，水を加えて100mL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10／九につき，  

次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．佃により試験を行い，内標準物質のピー■ク面積に対するタゾバクタムのピ  
ーク面積の比eT及び2sを求めるt  

タゾバクタム（Cl。H12N．0，S）の量［FLg（力価）］＝fftX（QT／Qs）×1000   

抄盲：タゾバクタム標準品甲秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 アニニルアラニン溶液（l→400）  

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，長さ之5cm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．  

カラム温度二25℃付近の一定温度  

移動相：リン酸水素ニアンモニウム1．32gを水750mLに溶かし，リン酸を加えてpH2．5に調整した後，水を加  

えて1000ml．とし，アセトニトリル25mLを加える．  

流量：タゾバクタムの保持時間が約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10／九につき，上記の条件で操作するとき，内標準物質，タゾバクタムの順に溶出し，  

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  

対するタゾバクタム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．  

有効期間 製造後24箇月．  
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ダナゾール   

Danazol  

C2ZH27NO2：337．46  

17α－Pregna－2，4－dieか20－ynO【2，3－‘却SOXaZOl－17－01  

【ノ72jβ－ββ－51   

本品を乾燥したものは定量するとき，ダナゾール（C2ZH27NOヱ）98．5～101．0％を含む，  

性 状 本品は白色～微黄色の結晶性の粉末である．   

本品はアセトンにやや溶けやすく，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．   

融点：約225℃（分解）．  

確認試験  

（1）本品のエタノール（95）溶液（1→50000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2・2イ〉により吸収スづクトルを  

測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はダナゾール標準品について同様に操作して得られたスペクト  

／レを比較するとき，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又はダナゾー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．  

旋光度〈2・49〉〔a］S’‥＋8～＋1lO（乾燥後・0・25g，エタノール（99・5），50mLニ100mm）・  

純度試験  

（1）塩化物〈川j〉 本品2．Ogに水80mLを加えてよく振り混ぜ，5分間煮沸する．冷後，水を加えて100mLとし，  

ガラスろ過器（G4）を用いてろ過する．初めのろ液30mLを除き，次のろ液40mLをとり，希硝酸6mL及び水を加  

えて50mLとすろ．これを検液とし，試験を行う．比較液には0．01moln，塩酸0．25mLを加える（0．011％以下）・  

（2）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）．  

（3）類縁物質 本品0．20gをアセトン4mLに溶かし，試料溶液とする．この液2mLを正確に量り，アセトンを  

加えて正確に200mLとする．この液4mLを正確に量り，アセトンを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする、  

これらの液につき，薄層クワマトグラフイー〈2・βj〉により試験を行う・試料溶液及び標準溶液5／ノ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．次にシクロヘキサン／酢酸エチ  

ル混液（3：2）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原点の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．  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イJ〉 0，2％以下（1g，減圧，酸化リン（V），60℃，4時間）．  

強熱残分（ム〟〉 0．1％以下（1g）．  

定量法 本品及びダナゾール標準品を乾燥し，その約25mgずつを精密に量り，それぞれをエタノール（95）に溶 

かし，正確に50mLとする．これらの液2mLずつを正確に量り，それぞれにエタノール（95）を加えて正確に50mL  

とし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉 により試験を行  

い，波長285nmにおける吸光度」T及び木を測定する．  

ダナゾール（C22H27NO2）の量（mg）＝垢×（4T／As）   

爪：ダナゾール標準品の秤取量（mg）  

13了  
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貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容  器 密閉容器．  
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チアプリド塩酸塩  
TiaprideHydrochloride   

塩酸チアプリド  

,CHJ 

「   

0
 
 

／／〈＼、／N＼／CH3●HCI   
N 
I 
C     H3  

C15H24N204S・HCl：364．89  

N－［2－（Diethylamin0）ethyl］－2－methoxy－5－（methylsulfonyl）ben革amidemonohydrochloride  

［∫川ノ2－jj－β】   

本品を乾燥したものは定量するとき，チアプリド塩酸塩（C15H2。N204S・HCl）99．0～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色～微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．   

本品は水に極めて溶けやすく，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）に溶  
けにくく，無水酢酸に極めて溶けにくい．   

本品は0．1mol／L塩酸試液に溶ける．   

確認試験  

（1）本品の0・1mol几塩酸試液溶液（l→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ころに同様の  

強度の吸収を認める一．  

（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→20）は塩化物の定性反応〈川夕〉を呈する．  

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品1・Ogをとり，第1法により操作し，試験を行う1比較液には鉛標準液2．OmLを加える（20  
ppm以下）．  

（2）類縁物質 本品0・20g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，標準溶液と  

する・これらの掛こつき，薄層クロマトグラフィー〈フ・Oj〉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（蛍光剤入り）を用いて調製した薄層板に，窒素気流下で速やかにスポットする．  

次に水／1ブタノール／酢酸（100）混液（2＝2‥1）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾し，80℃  

で30分間乾燥する・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，標準溶液から得たスポットより濃くない．  

（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・4gを精密に量り，無水酢酸／酢酸（100）混液（7：3）50mLに溶かし，0．1m。1几  

過塩素酸で滑走〈2．5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凡退塩素酸1mL＝36．49mgCl，H2．N20．S・HCl   

貯 法 容 器 密閉容器．  

∵
一
〓
．
■
・
ヽ
．
．
 
 

139  
ー
．
．
 
1
、
 
i
r
 
 
 



チアプリド塩酸塩錠  
TiaprideHydrochlorideTablets  

塩酸チナプリド錠  

本品は定量するとき，表示量の95．0～105，0％に対応するチアプリド（C－5Hヱ4N204S：328．43）を含む，  

製 法 本品は「チアプリド塩酸塩」．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，表示量に従いチアプリド（C，5H2．N20．S）10mgに対応する量をとり，0＿1moln，塩酸試液  

100mLを加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可視吸光度測定法〈2＿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．   

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，0．1mol／L塩酸試字夜V／10mLを加えて崩壊するまで超音波処理した後，メタノール4WlOmLを加  

える．更に内標準溶液V／10mLを正確に加えて30分間振り混ぜ，1mL中にチアプリド（Cl，H2．N20．S）約1mgを含  

む液となるようにメタノールを加えてrmLとする．この液を10分間遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．以下定  

量法を準用する．  

チアプリド（C．5H2．N20．S）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（ル／100）×0．900   

垢‥定量用塩酸チアプリドの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液（1→500）   

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・チアプリド（C．5H2。N204S）約0．1gに対応す  

る量を精密に量り，0．1mol／L塩酸試液10mL及びメタノール40mLを加えた後，内標準溶液10mLを正確に加えて  

30分間振り混ぜ，メタノールを加えて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  

塩酸チアプリドを105℃で2時間乾燥し，その約0．11gを精密に量り，0．lmol几塩酸試液10mLに溶かし，内標準溶  

液10mLを正確に加え，更にメタノールを加えて100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液5／山こつき，  

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，内標準物質のピーク面積に対するチアプリドのピー  

ク面積の比eT及びesを求める．  

チアプリド（C－5H2．N20．S）の量（mg）＝垢×（QT／Qs）×0．900   

爪：定量用塩酸チアプリドの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチルのメタノール溶液（ト→500）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）  

カラム：内径4mm，長さ15cmのステンレス管に5J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．  

声ラム温度：25℃付近の一定温度  

移動相：過塩素酸ナトリウム11．2gを水800mLに溶かし，薄めた過塩素酸（17→2000）5mLを加える．この  
液800mLにアセトニトリル200mLを加える．  

流量：チアプリドの保持時間が約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5／JLにつき，上記の条件で操作するとき，チアプリド，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5／九につき，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  

対するチアプリドのピー 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．  

140   



テプレノン   

Teprenone  

C2ユHユ80：330．55  

（5E，9E，13E）－6，10，14，18－Tetramethylnonadeca－5，9，13，17－tetraen－2－One  

（5Z，9E，13E）－6，10，14，18－Tetramethylnonadeca－5，9，13，17－tetraen－2－One  

【∂β∂クー∫2－j］   

本品は定量するとき，テプレノン（C23日380）97．0～101．0％を含む，   

本品はモノシス体及びオールトランス体からなり，その比は約2：3である．   

性 状 本品は無色～微黄色澄明の油状の液で，わずかに特異なにおいがある．   

本品はエタノー／レ（99．5），酢酸エチル又はヘキサンと混和する．   

本品は水にほとんど溶けない．   

本品は空気によって酸化され，徐々に黄色となる．   

確認試験  

（1）本品のエタノール（99．5）溶液（1→100）2mLにリンモリブデン酸〝水和物の酢酸（100）溶液（1→100）  

1mLを加え，水浴中で5分間加熱した後，硫酸5～6滴を加えて加熱を続けるとき，液は青～青緑色を呈する．  

（2）本品のエタノール（99．5）溶液（1→100）2mLに2，4－ジニトロフェニルヒドラジン試液2mLを加えて振り  

混ぜるとき，黄～橙黄色の沈殿を生じる．  

（3）本品につき，赤外吸収スペクトル測定法く2．2j〉 の液膜故により試験を行い，本品のニスベクトルと本品の参照  

スペクト／レ又はテプレノ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．  

屈折率〈2・イj〉 〝㌘＝1・485～1・491  

比 重〈ヱ∫‘〉 錯‥0・S82～0・890  

純度試験  

（1）溶状 本品1，OmLにエタノール（99，5）9mLを加えて振り混ぜるとき，液は澄明である，また，この液につ  

き，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉 により試験を行うとき，波長400nmにおける吸光度は0．02以下である．  

（2）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2．OmLを加える（20  

ppm以下）・  

（3）類縁物質 本品30mgをヘキサン6mLに溶かし，試料溶液とする．試料溶液3pLにつき，次の条件でガスク  

ロマトグラフィー 〈2．∂2〉 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，テプレノンのオー／レトランス体のピークに対する相対保持時間約0．8のジシス体  

のピーク面積は0．5％以下であり，モノシス体，オールトランス体及び上記のピーク以外のピークの面積はそれぞれ  

0，2％以下である．また，モノシス体，オールトランス体及びジシス体以外のピークの合計面積は1．0％以下である．  

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度，キャリヤーガス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テプレノンのオールトランス体の保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：試料溶液1mLにヘキサンを加えて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，ヘキサンを加えて正確に10mLとする．この液3／丸から得たテプレノンの  

モノシス体とオールトランス体のピーク面積の和が，システム適合性試験用溶液のテプレノンのモノシス体と  

オールトランス体のピーク面積の和の7～13％になることを確認する．  
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システムの性能：システム適合性試験用溶液3〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，テプレノンのモノシス  

体，オールトランス体の順に流出し，その分離度は1．1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3／JLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，テプレノ  

ン？モノシス体とオールトランス体のピーク面積の和の相対標準偏差は3・0％以下である・  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

強熟残分〈フィイ〉 0．1％以下（1g）．  

異性体比 本品30mgをヘキサン6mLに溶かし，試料溶液とする・試料溶液3FLL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，保持時間18分付近に近接して現れる2つの主ピークのうち保持時間の′トさい  

方のモノシス体のピーク面積」a及び保持時間の大きい方のオールトランス体のピーク面積」bを測定するとき，」a／  
」bは0．60～0．70である．   

試験条件  

定量法の試験条件を準用する．   

システム適合性  

システムの性能及びシステムの再現性は純度試験（3）のシステム適合性を準用する．  

定量法 本品及びテプレノン標準品約50n－gずつを精密に量り，それぞれに内標準溶液5mLを正確に加えて溶か  

した後，酢酸エチルを加えて50mL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3／九につき，次の  

条件でガスクロマトグラフイ．－〈プ．β2〉 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するテプレノンのピーク面  

積（モノシス体とオールトランス体のピーク面積和）の比eT及び9sを求める・  

テプレノン（C2，H，80）の量（mg）＝fft X（QT／Qs）   

垢：テプレノン標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 フタル酸ジー〃－プチルの酢酸エチル溶液（l→100）   

試験条件  

検出器：水素炎イオン化検出器  

．ヵラム：内径4mm，長さ2mのガラス管にガスクロマトグラフィー用ポリエチレングリコール2－ニトロテレフ  

タレートを149～177〟mのガスクロマトグラフィー用ケイソウ土に5％の割合で被覆したものを充てんする・  

カラム温度：210℃付近の一定温度  

キャリヤーガス：窒素又はヘリウム  

流量‥保持時間18分付近に近接して現れる2つの主ピークのうち保持時間の大きい方のテプレノンのオールト  

ランス体の保持時間が約19分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液3／丑」こつき，上記の条件で試験を行うとき，内標準物質，テプレノンのモノシス体，  

オールトランス体の順に流出し，モノシス体とオールトランス体の分離度は1．1以上である．  

システムの再現性：標準溶液3／山こつき，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  

対するテプレノンのモノシス体とオールトランス体のピーク面積の和の比の相対標準偏差は1．0％以下である・  

貯 法   

保存条件 空気を「窒素」で置換し，2～8℃に保存する・   
容   器 気密容器．  
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ドキサゾシンメシル酸塩  
DoxazosinMesilate   

メシル酸ドキサゾシン  

0  

ニ……二…鞘 
・H3C－SO3H  

及び鏡像異性一本   

C23H25N505・CH403S：547t58  

ト（4－Amino－6，7－dimethoxyquinazolin－2－yl）一4－（【（2RS）－2，3－dihydro－1，4－benzodioxin－2－yl］carbonyl）piperaZine  

monomethansulfbnate  

【77ββゴーイブ－j］   

本品を乾燥したものは定量するとき，ドキサゾシンメシル酸塩（C23H25N505・・CH403S）98．0～102．0％を含む．  

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末である．   

本品はジメチルスルホキシドに溶けやすく，水又は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  

くい．   

本品のジメチルス／レホキシド溶液（1→2Q）は旋光性を示さない．   

融点：約272℃（分解）．   

確認試法  

（1）本品の0．Olmol几塩酸・メタノール試液溶液（l→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ドキサゾシンメシル酸塩標準品について同様  

に換作して待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又はドキサゾシンメシル酸塩標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一  

波数のところに同様の強度の吸収を認める．  

（3）本品30mgはメシル酸塩の定性反応（2）〈川タ〉 を呈する．  

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2．OmLを加える（20  

ppm以下）．  

（2）類縁物質 本品20mgをメタノール／酢酸（100）混液（1：1）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／酢酸（100）混液（1：l）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／酢酸（100）混液（1：1）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〈フ．βj〉 により試験を行う．試料溶液及び標準溶液5〟Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（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4－メチルー2－ペンタノン2容量に水l容量及び酢酸（100）1  

容量を加えて振り混ぜ，上層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，試料溶液から得た月r値約0．15のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない．また，  

試料溶液には主スポット及び上記のスポット以外のスポットを認めない．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イノ〉1．0％以下（1g，105℃，4時間）．  

強熟残分〈フ．イイ〉 0．2％以下（1g）．  

定量法 本品及びドキサゾシンメシル酸塩標準品を乾燥し，その約25mgずつを精密に量り・，それぞれをメタノー  

ルに溶かし，正確に50mLとする．これらの液3mLずつを正確に量り，それぞれに移動相を加えて正確に100mL  

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／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〈エロノ〉 により試験を行い，それぞれの液のドキサゾシンのピーク面積dT及び」sを測定する．  

ドキサゾシンメシル酸塩（C2】Hz5N505・CH403S）の量（mg）＝Ws X（4T／As）  
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J巧：ドキサゾシンメシル酸塩標準品の秤取量（mg）   

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：246nm）   

カラム：内径3．9mm，長さ15cmのステンレス管に4FLmわ液体クロマトグラフ／（－－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0．05mol几リン酸二水素カリウム試液／メタノール／アセトニトリル混液（12‥8：3）   

流量：ドキサゾシンの保持時間が約5分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能：標準溶液10／JLにつき，上記の条件で操作するとき，ドキサゾシンのピークの理論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ2000段以上，2＿0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，ドキサゾシンのピーク面積  

の相対標準偏差はl．0％以下である．  

貯法 容  器 気密容器．  
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トスフロキサシントシル酸塩錠  
TosunoxacinTosilateTablets  

トシル酸トスフロキサシン錠  

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するトスフロキサシントシル酸塩水和物（C19H15F3N．03・  

C7H803S・H20：594．56）を含む．  

製 法 本品は「トスフロキサシントシル酸塩水和物」をとり，錠剤の製法により製する．  

確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「トスフロキサシントシル酸塩水和物」75mgに対応する量をとりニ メタ  

ノール／水酸化ナトリウム試液混液（49：1）200mLを加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液2mLをとり，  

メタノール／水酸化ナトリウム試液混液（49：1）100mLを加えた液につき，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260～264nm，341～345nm及び356～360nmに吸収の極大を示す．   

製剤均一性〈丘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，水け10mLを加えて崩壊するまで振り混ぜた後，1mL中にトスフロキサシントシル酸塩水和物  

（Cl，H15F，N．0，・C，H80，S・H20）約1．5mgを含む液に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  

10分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液4mLを正確に量り，内標準溶液4mLを正確に加えた後，メタノールを  

加えて100mLとし，試料溶液とする．以下定量法を準用する．  

トスフロキサシントシル酸塩水和物（C19Hl，F，N．0，・C7H80，S・H20）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（V／20）×1，031   

垢：脱水物に換算したトスフロキサシント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メチルのメタノール溶液（1→800）  

溶出性〈古．川〉試験音夜に水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90分間の溶出  

率は65％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／皿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VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にトスフロキサ  

シントシル酸塩水和物（Cl，H－5F，N40，・C7H80，S・H20）約17／侶を含む液となるようにpH4．0の0．05mol几酢酸・酢酸  
ナトリウム緩衝液を加えて正確にr′mLとし，試料溶液とする．別にトスフロキサシントシル酸塩標準品（別途「ト  

スフロキサシントシル酸塩水和物」と同様の方法で水分〈2．イめを測定しておく）約2lmgを精密に量り，入㌧ルジメチ  

ルホ／t／ムアミドに溶かし，正確に25mLとする．この液2mLを正確に量り，PH4．0の0．05moUL酢酸・酢酸ナトリウ  

ム緩衝液を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，pH4．0の0．05mol／L酢酸・酢  

酸ナトリウム緩衝液を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉 により試験を行い，波長346nmにおける吸光度」T  

及び月sを測定する．  

トスフロキサシントシル酸塩水和物（C19H15F3N403・C7H80｝S・H20）の表示量に対する溶出率（％）   

＝垢×（dT／ds）×（n／り ×（1／C）×72×1．031   

垢：脱水物に換算したトスフロキサシントシル酸塩標準品の秤取量（mg）   

C：1錠中q）トスフロキサシントシル酸塩水和物（Cl，H15F，N．0，・C，H80，S・H20）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．トスフロキサシントシル酸塩水和物  

（C．9H15F，N．0，・C，H80，S・H20）約0．15gに対応する量を精密に量り，水10mLを加えた後，メタノールを加えて正  

確に100mLとし，10分間振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液4mLを正確に量り，内標準溶液4mLを正確に加  

えた後，メタノールを加えて100mLとし，試料溶液とする．別にトスフロキサシントシル酸塩標準品（別途「トス  

フロキサシントシル酸塩水和物」と同様の方法で水分〈2．48）を測定しておく）約30mgを精密に量り，水2mLを加  

えた後，メタノールに溶かし，正確に100mLとする、この液20mLを正確に量り，内標準溶液4mLを正確に加え  

た後，メタノールを加えて100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10〟Lにつき，次の条件で液体ク  

ロマトグラフィー〈2．βハ により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するトスフロキサシンのピーク面積の比  

eT及びesを求める・  

トスフロキサシントシノT／酸塩水和物（C19H15F，N．0，・C，HsO，S・H20）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×5×LO31   

垢：脱水物に換算したトスフロキサシント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メチルのメタノール溶液（1→800）  

試験条件  

「トスフロキサシントシル酸塩」の定量法の試験条件を準用する．  
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システム適合性   

「トスフロキサシントシル酸塩」の定量法のシステム適合性を準用する・  

貯 法 容  器 密閉容器．  
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トスフロキサシントシル酸塩水和物  
TosunoxacinTosilateHydrate  

トシル酸トスフロキサシン  

宣 ．‥〈励Sで日日2。  ● 
” 

ご宝林c・02日 
体  

C19H15F3N403・C7H803S・H20：594，56  

7－［（3RS）－3－Aminopyrrolidin－1－yl】－1p（2，4－difluorophenyl）－6－nuOrO－4roxo－1，4－dihydro－1，8．naphthyridine－3－Carboxylicacid  

monotosylate monohydrate 

［ノJ∫夕∂イープクータ，無水物】   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，トスフロキサシントシル酸塩（C”Hl，F，N．0，・C7H80，S：576．54）98．5  

～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〃∧Lジメチルホルムアミドに溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，水又はエタノール（99．5）にほと  

んど溶けない．   

本品のメタノール溶液（ト→100）は旋光性を示さない．   

融点：約254℃（分解）．   

確認試験  

（1）本品は紫外線（主波長254nm）を照射するとき，淡青白色の蛍光を発する．  

（2）本品10mgをとり，0．01mol几水酸化ナトリウム試液0．5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラス  

コ燃焼法〈川め により得た検液はフッ化物の定性反応（2）〈川ク〉 を呈する．  

（3）本品のメタノール／水酸化ナトリウム試液混液（49：1）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又はトスフロキサシントシル酸塩標準品  

について同様に操作して得られたスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の  

吸収を認める．  

（4）．本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．25〉のペースト法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の  

参照スペクトル又はトスフロキサシントシル酸塩標準品のス ペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数  

のところに同様の強度の吸収を認める．   

耗度試験  

（1）塩化物く］．03〉本品1．OgをNルジメチルホルムアミド40mLに溶かし，希硝酸6mL及びNN－ジメチルホルム  

アミドを加えて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＿20mLに希硝酸6mL及び  

〃〃－ジメチルホルムアミドを加えて50mLとする（0．007％以下）．  

（2）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．比較掛こは鉛標準液2．OmLを加える（20  

ppm以下）．  

（3）ヒ素くノ．〃〉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，強熱温度は750～850℃と  

し，残留物には希塩酸10mLを加える（2ppm以下）．  

（4）類縁物質 本品10mgを量り，移動相B12mLに溶かし．水を加えて25mLとし，試料溶液とする．この液5  

mLを正確に量り，移動相Aを加えて正確に100mLとする．この液2mLを正確に量り，移動相A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ノ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〉により試験を行う．それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のトシル  

酸及びトスフロキサシン以外のピークの面積は，標準溶液のトスフロキサシンのピーク面積の3／4より大きくない．  

また，試料溶液のトシル酸及びトスフロキサシン以外のピークの合計面積は，標準溶液のトスフロキサシンのピーク  

面積の2．5倍より大きくない．   

試験条件  
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検出器：紫外吸光光度計（測定波長：272nm）  

カラム：内径3＿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：35℃付近の一定温度  

移動相A：水300～500mLにメタンス／t／ホン酸100mLを氷冷しながら徐々に加え，更に氷冷しながらトリエ   

チルアミン100mLを徐々に加え，水を加えて1000mLとする．この液10mLに水143mL，アセトニトリル   

40mL及び緩衝液用1mol／Lリン酸水素ニカリウム試液7mLを加える．  

移動相B：水300～500mLにメタンスルホン酸100mLを氷冷しながら徐々に加え， 

チルアミン100mLを徐々に加え，水を加えて1000mLとする．この液10mLにアセトニトリル100mL，水   

83mL及び緩衝液用1mol几リン酸水素ニカリウム試液7mLを加える．  

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 ～1  100  0  

1へノ16  100→0  0→100  

16（一 35  0  100  

流量：毎分0．5mL   

面積測定範囲：トスフロキサシンの保持時間の約5倍の範囲   

システム適合性   

検出の確認：標準溶液5mLを正確に量り，移動相Aを加えて正確に20mLとする．この液20〟Lから得たトス  

フロキサシンのピーク面積が，標準溶液のトスフロキサシンのピーク面積の18～32％になることを確認する．   

システムの性能：標準溶液20／ノLにつき，上記の条件で操作するとき，トスフロキサシンのピークの理論段数及  

びシンメトリー係数は，それぞれ10000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回線り返すとき，トスフロキサシンのピーク  

面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（5）残留溶媒 別に規定する．  

水分〈2．イβ〉2．5～3．5％（30mg，電量滴定法）．  

定量法 本品及びトスフロキサシントシル酸塩標準品（別途本品と同様の方法で水分〈2．イの を測定しておく）約  

30mgずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶か－し，正確に100mLとする・この液20mLずつを正確に量り，  
それぞれに内標準溶液4mLを正確に加えた後，メタノールを加えて100mLとし／試料溶液及び標準溶液とする，試  

料溶鱒及び標準溶液10／九につき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2・川により試験を行い，内標準物質のピー  

ク面積に対するトスフロキサシンのピーク面積の比鉄及びesを求める．  

トスフロキサシントシル酸塩（Cl，H15F3N．03・C，HsO，S）の量（mg）＝呵；×（QT／Qs）   

垢：脱水物に換算したトスフロキサシント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メチルのメタノール溶液（1→800）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：270nm）  

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‥pH3．5の0．02mol／Lリン酸塩緩衝液／ジブチルアミンのメタノール溶液（1→2500）混液（3‥1）に薄め  

たリン酸（l→10）を加えてpH3．5に調整する・  

流量：トスフロキサシンの保持時間が約20分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：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，トスフロキサシンの順に溶  

出し，その分離度は2，5以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／血につき，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  

対するトスフロキサ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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ドロキシドパ   

Droxidopa  

H OH  

H NH2  

C9HtlNO5：213．19  

（2S，3R）－2－Amino－3－（3，4－dihydroxyphenyl）－3－hydroxypropanoicacid  

【2j6∫ノータ∫－β】  

本品を乾燥したものは定量するとき，ドロキシドパ（C，H－1NO5）99．0～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色～淡褐色の結晶又は結晶性の粉末である．   

本品は水に溶けにくく，エタノール（99．5）にほとんど溶けない．   

本品は0．1mol几塩酸試液に溶ける．   

確認試験  

（1）本品の0．1mol几塩酸試液溶液（1→25000）につき，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により捌又スペクトルを  

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数のところに同様の強度の吸収を認める．  

旋光度く2L49〉〔a］ぎ＝－38～－430（乾燥後，0・1g，0，1mol／L塩酸試液，20mL，100mm）・  

純度試験  

（1）塩化物り．の〉 本品0．40gを希硝酸6mLに溶かし，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／L塩酸0．40mLを加える（0．036％以下）．  

（2）重金属〈川乃 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）．  

（3）ヒ素〈⊥〃〉 本品1．Ogをとり，第3法により検液を調製し，試験を行う（2ppm以下）．  

（4）類縁物質 本品0．iOgに0．11mO〟L塩酸試液50mLを加え，水冷しながらかき混ぜて溶かし，試料溶液とする．  

この液1mLを正確に量り，0．1mol／L塩酸試液を加えて正確に100mLとする，この液5mLを正確に量り，0．1mol／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10／九ずつを正確にとり，次の条件で  

液体クロマトグラフィー〈2．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，試料溶液のドロキシドパ以外のピークの面積は，標準溶液のドロキシドパ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15cmのステンレス管に3／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  

リカゲノ㌣を充てんする・  

カラム温度：25℃付近の一定温度   

移動相：1－ヘブタンスルホン酸ナトリウム1．Og及び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pH2．0に調整する．この液930mLにアセトニトリル70mLを加える．  

流量：ドロキシドパの保持時間が約5分になるように調整する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からドロキシドパの保持時間の約12倍の範囲   

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，ドロキシドパのピークの痙論段数及びシ  

ンメトリー係数は，それぞれ10000段以上，l．5以下である．  

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，ドロキシドパのピーク面積  

の相対標準偏差は2．0％以下である．  
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（5）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量く2．4J〉 0．1％以下（lg，減圧，600c，3時間）・  

強熟残分〈2．44〉 0．2％以下（1g）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0．3gを精密に量り，0・1mQl／L過塩素酸20mLを正確に加えて溶かした後，酢酸（100）  

50mLを加え，過量の過塩素酸を0．1mo几酢酸ナトリウム液で滴定〈2，5のする（電位差滴定法）．同様の方法で空  

試験を行う．  

0＿1mol几∴過塩素酸1mL＝2132mg C，H．1NO，   

貯 法 容  器 密閉容器．  
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ドロキシドパカプセル  
DroxidopaCapsu】es  

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するドロキシドパ（C9H‖NO5：213．19）を含む．  

製 法 本品は「ドロキシドパ」をとり，カプセル剤の製法により製する．   

確認試演  

（1）本品の内容物を取り出し，表示量に従い「ドロキシドパ」50mgに対応する量をとり，水50mLを加えて10  

分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液5mLにニンヒドリン試液1mLを加え，水浴上で3分間加熱するとき，液は青紫  

色を呈する．  

（2）本品の内容物を取り出し，表示量に従い「ドロキシドパJ20mgに対応する量をとり，薄めた酢酸（100）（l  

→500）20mLを加えて10分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液1mLに水4mL及び塩化鉄（Ⅲ）試液1滴を加える  
とき，液は濃緑色を経て，徐々に淡褐色に変わる．  

（3）本品の内容物を取り出し，表示量に従い「ドロキシドパ」50mgに対応する量をとり，0＿1mol／L塩酸試液50mL  

を加え，よく振り混ぜた後，0．1mol乱塩酸試液を加えて100mLとし，ろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ  

液2mLを量り，0．1mol几塩酸試液を加えて25mL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278～282nmに吸収の極大を示す．  

製剤均一性く丘鮎〉 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，0．1mol几塩酸試液100mLを加え，よく振り混ぜた後，1mL中にドロキシド  

パ（C9HllNO5）約0．5mgを含む液となるように0．1molnJ塩酸試液を加えて正確にVmLとする．この液をろ過し，  

初めのろ液10mLを除き，次のろ液2mLを正確に量り，0．1mol几塩酸試液を加えて正確に25mLとし，試料溶液と  

する．別に定量用ドロキシドパを60℃で3時間減圧乾燥し，その約50mgを精密に量り，0．1mol几塩酸試液に溶か  

し，正確に100mLとする．この液2mLを正確に量り，0．lmol几塩酸試液を加えて正確に25mLとし，標準溶液と  

する．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法〈エフイ〉 により試験を行い，波長280nmにおける吸光度  

」T及び」sを測定する．  

ドロキシドパ（C，HllNO5）の量（mg）＝垢×いT／ds）×（ル／100）   

垢：定量用ドロキシドパの秤取量（mg）  

溶出性〈丘ノめ 試験液に水9qOmLを用い，シンカーを使用して，パドル法により，毎分75回転で試験を行うとき，  

本品の90分間の溶出率は70％以上である．   

本品l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中にドロキシドパ  

（C，HllNO5）約56躇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．別に定量用ドロキシド  

パを60℃で3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  

〈2．24〉 により試験を行い，波長280nmにおける吸光度ATl及びAs．並びに波長350nmにおける吸光度AT2及びAs2  

を測定する．  

ドロキシドパ（C9H＝NO5）の表示量に対する溶出率（％）   

＝仇×（（4T．－AT2）／いsl－As2）iX（V／V）・×（1／C）．×180   

勒：定量用ドロキシドパの秤取量（mg）   

C：1カプセル中のドロキシドパ（C9HllNO5）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，その質量を精密に量り，均一に混和する．ドロキシドパ  

（C，HllNO5）約50mgに対応する量を精密に量り，0．1moLqJ塩酸試液50mLを加え，よく振り塩ぜた後，0．lmoUL  

塩酸試液を加えて正確に100mL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，0．1mol／L  
塩酸試液を加えて正確に25mLとし，試料溶液とする、別に定量用ドロキシドパを60℃で3時間減圧乾燥し，その  

約50mgを精密に量り，0．1mol几塩酸試液に溶かし，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25mL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．ブイ〉  

により試験を行い，波長280nmにおける吸光度」T及びdsを測定する．  

ドロキシドパ（C，H＝NO5）の量（mg）＝Ws X（4T／As）   

垢：定量用ドロキシドパの秤取量（mg）  

151   



貯 法 容 器 気密容器．  
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ドロキシドパ細粒  

DroxidopaFineGramles   ．
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本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するドロキシドパ（C9H‖NO5：213．19）を含む．  

製 法 本品は「ドロキシドパ」をとり，散剤の製法により微粒状に製する．   

確認試験  

（1）本品を粉末とし，表示量に従い「ドロキシドパ」50mgに対応する量をと．り，水50mLを加えて10分間振り  

混ぜた後，ろ過する．ろ液5mLにニンヒドリン試液1mLを加え，水浴上で3分間加熱するとき，液は青紫色を呈す  

る．  

（2）本品を粉末とし，表示華に従い「ドロキシド′く」20mgに対応する量をとり，薄めた酢酸（100）（l→500）  

20mLを加えて10分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液1mLに水4mL及び塩化鉄（Ⅲ）試液1滴を加えるとき，液  

は濃緑色を経て，徐々に淡褐色に変わる．  

（3）本品を粉末とし，表示量に従い「ドロキシドパ」50mgに対応する量をとり，0．1moUL塩酸試液50mLを加え，  

よく振り混ぜた後，0．1mol几塩酸試液を加えて100mLとし，ろ過する．初めのろ液10mLを除き，次のろ液2mL  

を量り，0．1mol几二塩酸試液を加えて25mL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278～282nmに吸収の極大を示す．   

溶出性〈丘ノの 試験液に水900mLを用い，パドル法により，毎分75回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶  

出率は70％以上である・   

本品の表示量に従いドロキシドパ（C，H‖NO，）約0．1g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0．45Jm以下のメンブランフ．・1ルターでろ過する＿初めのろ液10mLを除き，次  

のろ液5mLを正確に量り，水5mLを正確に加え，試料溶液とする．別に定量用ドロキシドパを60℃で3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〈2．2イ〉により試験を行い，  

波長2gOnmにおける吸光度dTl及びdsl並びに波長350nmにおける吸光度」¶及び」szを測定する．  

ドロキシドパ（C，HllNO5）の表示量に対する溶出率．（％）＝（Ws／W，）×（（ATI－AT2）／（As．－As2））×（1／C）×360   

町；：定量用ドロキシドパの秤取量（mg）   

7隼：本品の秤取量（g）   

C：1g中のドロキシドパ（C，Hl】NO5）の表示量（mg）   

粒 度 〈反βj〉 試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品20g以上をとり，粉末とする．ドロキシドパ（C，H11NO5）約50mgに対応する量を精密に量り，0．1mol／L  

塩酸試液50叫Lを加え，よく振り混ぜた後，0．1moln，塩酸試液を加えて正確に100mLとし，ろ過する．初めのろ液  

10mLを除き，次のろ液2mLを正確た量り，0．1mol／L塩酸試液を加えて正確に25mLとし，試料溶液とする．別に  

定量用ドロキシドパを60℃で3時間減圧乾燥し， 

100mLとする．この液2mLを正確に量り，0．lmol几塩酸試液を加えて正確に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280nmにおける吸光度」T及びds  

を測定する．  

ドロキシドパ（C9H‖NO5）の量（mg）＝垢×（dT／Js）   

垢：定量用ドロキシドパの秤取量（mg）   

貯 法 容  器 気密容器．  
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トロキシピド   

Troxipide  
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及び鏡像異性体  

H3C′   

C15H2ZN204：294．35  

3，4，5－Trimethoxy－N－［（3RS）－Piperidin－3－yl】benzamide  

【jO7∫ノー鮎－イ］  

本品を乾燥したものは定量するとき，トロキシピド（C15H22N204）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，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0．1moUL塩酸試液に溶ける．   

本品の1mo軋塩酸試液溶液（1→5）は旋光性を示さなしナ・  

確認試験  

（1）本品の0．1mol几塩酸試液溶液（1→62500）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又はトロキシピ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）本品につも 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又はトロキシピ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．   

融 点 〈2．∂の177～181℃   

純度試験  

（l）塩化物〈］．03〉 本品1．Ogをメタノール30mL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／L塩酸0，25mLにメタノール30mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mL  

とする（0．009％以下）．  

（2）重金属〈］，07〉 本品2．ogをとり，硫酸1mLで潤し，弱く加熱して炭化する．冷後，硝酸2mLを加え，白煙  

が生じなくなるまで注意して加熱した後，以下第2法により操作し，試験を行う．比較液は硫酸1mし 硝酸2mL及  

び塩酸2mLを水浴上で蒸発し，更に砂浴上で蒸発乾固し，残留物を塩酸3滴で潤し，以下検液の調製と同様に操作  

し，鉛標準液2．OmL及び水を加えて50mLとする（10ppm以下）．  

（3）類縁物質 本品0．20gをメタノール10mLに溶かし，試料溶液とする・この液2mL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2mL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』j〉 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（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／ヘキサン／アンモニア水（28）混液（20：20：5：5：l）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄屈板を風乾  

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3個以下であ   

り，標準溶液から得たスポットより濃くない．  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イJ〉1．0％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0．6gを精密に量り，酢酸（100）40mLに溶かし，0．1mol几過塩素酸で清定〈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几過塩素酸1mL＝29．44mg C15H22N204  
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トロキシピド細粒  

TroxipideFineGranules  

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するトロキシピド（C15Hz2NzO4：294．35）を含む．  

製 法一本晶は「トロキシピド」をとり，散剤の製法により微粒状に製する．  

確認試験 本品の表示量に従い「トロキシピド」20mgに対応する量をとり，0＿1molnJ塩酸試液100mLを加えてか  

き混ぜた後，ろ過する．ろ液4mLに0．lmol几塩酸試液を加えて50mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法〈2・24〉  

により吸収スペクトルを測定するとき，波長256～260nmに吸収の極大を示す．  

製剤均一性〈丘02〉 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，0．1mol几塩酸試液80mLを加えて10分間かき混ぜた後，1mL中に  

トロキシピド（C15H22N20．）約1mgを含む液となるように0・1molnJ塩酸試液を加えて正確にVmLとする・この液  

を遠心分離し，上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液3mLを正確に加え，水を加えて100mLとし，試料溶液とす  

る．以下定量法を準用する．  

トロキシピド（Cl，H22N20．）の量（mg）＝fTt X（QT／Qs）×（V／25）   

垢‥トロキシピド標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 4－アミノアセトフェノンの0．1mol／L塩酸試液溶液（3→2000）  

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，本品の60分間の溶  

出率は85％以上である．   

本品の表示量に従いトロキシピド（C15H22N20．）約0．1g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0．8／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4mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとし，試料溶液とする．別にトロキシピド標準品を105℃で2  

時間乾燥し，その約20mg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・ブイ〉により試験を  

行い，波長258nmにおける吸光度」T及び木を測定する．  

トロキシピド（C15H22N204）の表示量に対する溶出率（％）＝（垢／垢）×（」T／」s）×（1／q x450   

勒：トロキシピド標準品の秤取量（mg）   

垢：本品の秤取量（g）   

C‥1g中のトロキシピド（C15H22N20．）の表示量（mg）  

粒度〈β．Oj〉 試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品のトロキシピド（C15H22N20．）約0．5gに対応する量を精密に量り，0・lmol几塩酸試液200mLを加え  

て10分間かき混ぜた後，0．1moln，塩酸試液を加えて正確に250mLとする・この液を遠心分離し，上澄液5mLを正  

確に量り，0．1mo几塩酸試液を加えて正確に10mLとする・この液2mLを正確に量り，内標準溶液3mLを正確に  

加えた後，水を加えて100mLとし，試料溶液とする．別にトロキシビド標準品を105℃で2時間乾燥し，その約25mg  

を精密に量り，0．1mol／L塩酸試液に溶かし，正確に25mLとする・この液2mLを正確に量り，内標準溶液3mL’を  

正確に加えた後，水を加えて100mLとし，標準溶液とする・試料溶液及び標準溶液20／山こつき，次の条件で液体  

クロマトグラフィーく2．馴〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するトロキシピドのピーク面積の比eT  

及びesを求める■  

トロキシピド（C－5H22NzO4）の量（mg）＝垢×（eT／es）×20   

沖勺：トロキシビド標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 4一アミノアセトフ工ノンの0．lmol几塩酸試液溶液（3→2000）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：258nm）  

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→500）にジエチルアミンを加えてpH3・0に調整する・この液1500mLにメタノール  

100mL及びテトラヒドロフラン50mLを加える．  
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流量：トロキシピドの保持時間が約7分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能：標準溶液20／九につき，上記の条件で操作するとき，トロキシピド，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  

対するトロキシピドのど⊥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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トロキシピド錠  

TroxipideTablets  

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するトロキシピド（C15H22N204：294．35）を含む．  

製 法 本品は「トロキシピド」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，表示量に従い（トロキシピド」0．1gに対応する量をとり，0．1mol几塩酸試液250mLを  

加え，振り混ぜた後，ろ過する．ろ液4mLに0．1mol／L塩酸試液を加えて100mLとした液につき，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256～260nmに吸収の極大を示す．   

製剤均一性 〈∂．∂2〉 次の方法により含量均一一性試験を行うとき，適合する．   

本品l個をとり，0．1mol几塩酸試液90mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させた後，更に10分間振り混ぜ，1mL中  

にトロキシピド（C－5H22N204）約1mgを含む液となるように0．1molrL塩酸試液を加えて正確にVmLとし，遠心分  

離する．上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液3mLを正確に加えた後，水を加えて100mLとし，試料溶液とする，  

以下定量法を準用する．  

トロキシビド（C15H22N20．）の量（mg）＝町；×（QT／Qs）×（ル／25）   

垢：トロキシピド標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 4－アミノアセトフェノンの0－1mol几塩酸試液溶液（3→2000）   

溶出性 〈∂．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0．8〃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VmLを正確に量り，表示量に従い1mL中にトロキシピド  

（C15H22N20．）約22FLg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．別にトロキシピド標  

準品を105℃で2時間乾燥し，その約20mg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〈2．24〉  

により試験を行い，波長258nmにおける吸光度dT及び」sを測定する．  

トロキシピド（C15H2ユN20。）の表示量に対する溶出率（％）＝岬s XいT／ds）×（r′／り×（1／q x90   

垢：トロキシピド標準品の秤取量（mg）   

C：1錠中のトロキシピド（C15H22N20。）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・トロキシピド（C15H22N20．）約1gに対応す  

る量を精密に量り，0．lmol／L塩酸試液150mLを加え，30分間振り混ぜた後，0．1mol／L塩酸試液を加えて正確に250  

mLとする．この液を遠心分離し，上澄液5mLを正確に量り，0．1mol几塩酸試液を加えて正確に20mLとする∴こ  

の液2mLを正確に量り，内標準溶液3mLを正確に加え，更に水を加えて100mLとし∴試料溶液とする．別にトロ  

キシピド標準品を105℃で2時間乾燥し，その約25mgを精密に量り，0．1mol／L塩酸試液に溶かし，正確に25mLと  

する．この液2mLを正確に量り，内標準溶液3mLを正確に加えた後，水を加えて100mLとし，標準時液とする．  

試料溶液及び標準溶液20／血につき，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，内標準物質の  

ピーク面積に対するトロキシピドのピーク面積の比eT及び9sを求める．   

トロキシピド（Cl，H22N20．）の量（mg）＝垢×（QT／Qs）×40   

哨：トロキシピド標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 4－アミノアセトフェノンの0．1mol／L塩酸試液溶液（3→2000）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：258nm）  

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：30℃付近の一定温度  

移動相：薄めたリン酸（1→500）1500mLにジエチルアミンを加えてpH3．0に調整した液1500mLに，メタノ  

ール100mL及びテトラヒドロフラン50mLを加える．  

流量：トロキシピドの保持時間が約7分になるように調整する．  

システム適合性  
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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，トロキシピド，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／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草創こ  

対するトロキシピド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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′くルプロ酸ナトリウム錠  

Sodium Valproate Tablets 

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するバルブロ酸ナトリウム（C8H15NaOヱ：166．19）を含む．  

製 法 本品は「パルプロ酸ナトリウム」をとり，錠剤の製法により製する．  

確認試験 表品を粉末とし，表示量に従い「バルブロ酸ナトリウム」0．5gに対応する量をとり，水10mLを加えて  

よく振り混ぜた後，遠心分離する．上澄液5mLに硝酸コバルト（Ⅱ）六水和物溶液（1→20）1mLを加え，水浴上  

で加温するとき，紫色の沈殿を生じる．   

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，移動相7V710mLを加えて激しく振り混ぜた後，lmL中にバルブロ酸ナトリウム（C8H15NaO2）  

約Imgを含む液となるように移動相を加R＿て正確にVmLとし，遠心分離する・上澄液をろ過し，ろ液20mLを正  

確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，よく振り混ぜ，試料溶液とする．以下定量法を準用する∴  

バルブロ酸ナトリウム（C8H，5NaO2）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）×（「／100）   

垢：定量用パルプロ酸ナトリウムの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの移動相溶液（1→50000）  

溶出性〈古」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〃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，次のろ液㌢mLを正確に量り，．表示量に従い1mL中にバルブロ酸ナ  

トリウム（C篭H15NaO2）約0．11mg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  

パルプロ酸ナトリウムを105℃で3時間乾燥し，その約56mgを精密に量り，水に溶かし，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50mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50pL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肌〉により試験を行い，それぞれの液のパルプロ酸のピーク面積dT  

及び」sを測定する．  

バルブロ酸ナトリウム（C8H15NaO2）の表示量に対する溶出率（％）＝蔽×（4T／As）×（V／V）X（1／C）×180   

垢：定量用バルブロ酸ナトリウムの秤取量（mg卜   

C：1錠中のパルプロ酸ナトリウム（CgH15NaO2）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／心につき，上記の条件で操作するとき，バルブロ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50／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，バルブロ酸のピーク面積の  

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，その質量を精密に量り，粉末とする．バルブロ酸ナトリウム（C8H．5NaO2）約0．2g   

に対応する量を精密に量り，移動相約160mLを加えてよく振り塩ぜた後，移動相を加えて正確に200mLとし，遠   

心分離する．上澄液をろ過し，ろ液20mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，試料溶液とする．別に定   

量用バルブロ酸ナトリウムを105℃で3時間乾燥し，その約0．1gを精密に量り，移動相に溶かし，正確に100mL   

とする．この液20mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，標準溶液とする、試料溶液及び標準溶液10iLI，   

につき，次の条件で液体クロマトグラフィーーく2．朋〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するパルプロ   

酸のピーク面積の比eT及び2sを求める．  

バルブロ酸ナトリウム（CsH15NaO2）の量（mg）＝WtX（QT／Qs）×2   

抒七：定量用バルブロ酸ナトリウムの秤取量（mg）   

内標準溶液／ミラオキシ安息香酸エチルの移動相溶液（1→50000）   

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／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．  
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バルブロ酸ナトリウムシロップ  
SodiumVa】proateSy几甲   

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するバルブロ酸ナトリウム（C8H．，NaO2：166．19）を含む．  

製 法 本品は、「／くルプロ酸ナトリウム」をとり，シロップ剤の製法により製する．  

確認試験 本品の表示量に従い「パルプロ酸ナトリウム」50mgに対応する容量をとり，水を加えて10mLとする・  

この液5mLに硝酸コバルト（Ⅱ）六水和物溶液（1→20）1mLを加え，水浴上で加温するとき，紫色の沈殿を生  

じる．  

微生物限度く4．05〉本品ImL当たり，総好気性微生物数の許容基準は102cFU，総真菌数の許容基準は101cFUであ  
る．また，大腸菌は認めない．  

定量串 本品のパルプロ酸ナトリウム（CsH15NaO2）約0・1g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20mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，試料溶液とする．別に定量用バルブロ酸  

ナトリウムを105℃で3時間乾燥し，その約5Omgを精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとする．この液20mL  

を正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10〃Lにつき，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バルブロ酸のピーク面積の比eT  

及びesを求める．  

バ′レプロ酸ナトリウム（C8H15NaOz）の量（mg）＝椚×（e†／es）×2   

眺‥定量用パルプロ酸ナトリ▲ウムの秤取量（mg）   

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの移動相溶液（1→50000）  

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5FLmO）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：pH3．0の0．05mol／Lリン酸二水素ナトリウム試液／アセトニトリル混液（l：1）  

流量：バルブロ酸の保持時間が約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，内標準物質，バルブロ酸の順に溶出し，  

その分離度は7以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／血につき，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／iルプロ酸のピーク面積の比の相対標準偏差は1．0％以下である．   

貯 法 容  器 気密容器．  

161   



カラム温度：25℃付近の一定温度   

移動相：pH3．0の0．05mol／Lリン酸二水素ナトリウム試液／アセトニトリル混液（1：1）   

流量：バルブロ酸の保持時間が約6分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能二標準溶液10ノ血につき，上記の条件で操作するとき，内標準物質，バルブロ酸の順に溶出し，  

その分離度は7以上である．  

システムの再現性：標準i容液10／九につき，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  

対するパルプロ酸のピーク面積の比の相対標準偏差は1．0％以下である．   

貯 法 容  器 気密容器．  
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精製ヒアルロン酸ナトリウム  
PurinedSodiumHyaluronate  

（C14HzoNNaOll）。  

【卯∂7－j2一刀   

本品はニワトリのトサカ又は微生物より得られるD－グルクロン酸及びルアセチルーD－グルコサミンの二糖単位から  

なるグリコサミノグリカンのナトリウム塩である．   

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，ヒアルロン酸ナトリウム（C‖HヱがNaOll）。90．0～105．5％を含む．   
本品は平均分子量として50万～120万又は150万～390万のヒアルロン酸のナトリウム塩か らなる．   

本品は平均分子量を表示する．  

性状 本品は白色の瘍末，粒又は繊維状の塊である．   

本品は水にやや溶けにくく，エタノール（99．5）にほとんど溶けない．   

本品は吸湿性である．   

確認試験  

（1）本品を乾燥し，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を比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のところに同様の強度の吸収を認める・  

（2）本品の水溶液（l→1000）はナトリウム塩の定性反応（1）〈川夕〉 を呈する．  

粘度く2．53〉 本品を0．2mol／L塩化ナトリウム試液100mLに溶かした液の流下時間が0．2mol／L塩化ナトリウム試  

液の流下時間の2．0～2．4倍となる量を精密に量り，0．2mol／L塩化ナトリウム試液に溶かして正確に100mLとし，  

試料溶液（1）とする．試料溶液（1）16mL，12mL及び8mLずつを正確に量り，それぞれに0．2moln．塩化ナトリ  

ウム試液を加えて正確に20mLとし，試料溶液（2），試料溶液（3）及び試料溶液（4）とする．試料溶液（1），試  

料溶液（2），試料溶液（3）及び試料溶液（4）につき，0．2mol／L塩化ナトリウム試液の流下時間が200～300秒の  

ウペローデ型粘度計を用いて30±0．1℃で第1法により試験を行うとき，乾燥物に換算した極限粘度は，10，0 ～け．5  

dL／g又は25．0～55．OdL／gである・  

純度試験  

（1） 溶状 本品0．10gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄明である．  

（2） 塩化物〈］．03〉 本品0．20gを水15mLに溶かし，希硝酸6mLを加えて水浴中で30分間加熱する．冷後，  

水を加えて50mLとする・これを検液とし，試験を行う」七較液には0・01mol／L塩酸0・70mLを加える（0・124％以下）・  

（3） 重金属〈川7〉 本品l．Ogをとり，第2陰により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2．OmLを加える  

（20ppm以下）．  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

（5） たん白質 本品の乾燥物に換算したもの約20叩Lgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試液1．OmLに溶かし，  

試料溶液とする．別にウシ血清アルブミン約10mgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試液に溶かし，正確に1000mL  

とした液を琴準溶液とする・試料溶液及び標準溶液それぞれ1・OmLにアルカリ性銅試液（2）5・OmLを加えて直ちに  

かき混ぜ，室温に10分間放置した後，薄めたフォリン試液（1→2）0．5mLを加えて直ちにかき混ぜ，室温に30分  

間放置する．これらの液につき，希水酸化ナトリウム試液1．O mLを用いて同様に操作したものを対照とし，紫外可  

視吸光度測定法〈2．2イ〉により試験を行うとき，波長750nmにおける試料溶液の吸光度は，標準溶液の吸光度より大  

きくない（0．05％以下）．  

．
 

＝
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（6） 核酸 本品0．10gを水50mLに溶かした液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．24〉により試験  

を行うとき，波長260nmにおける吸光度は0．02以下である．  

（7）その他の酸性ムコ多糖（ニワトリ由来の場合）本品0．25gを水100mLに溶かし，試料溶液とする．長さ6  
cmのセルロースアセテート膜をあらかじめpH3．0の0．2mol几ビリジン・ギ酸緩衝液に浸漬する．この膜をとり，ろ  

紙を用いて余分な緩衝液を除く．pH3．0の0．2mol／Lビリジン・ギ酸緩衝液を入れ，その蒸気で飽和させた電気泳動槽  

にこの膜を装着し，OjmA／cmで1分間通電する．その後，陰極から1．5cmの位置に試料溶液2pLを幅1cmに塗布  

する．次に0．5mA／cmの条件で1時間泳動する．泳動後，アルシアンブルー染色液に10～20分間浸漬して染色す  

る．染色後，薄めた酢酸（100）（3→100）で十分に脱色するとき，主バンド以外のバンドを認めない．  

（8）溶血性連鎖球菌 （微生物由来の場合）本品0．5gを滅菌した生理食塩液に溶かし，正確に100mLとする．こ  

の液0．5mLをとり，2枚の血液カンテン培地上に各々コンラージ棒で塗抹し，37℃で48時間培養するとき，溶血性  

コロニーを認めない か，認めることがあっても，そのコロニーを顕微鏡観察するとき連鎖球菌を認めない．  

（9） 溶血性 （微生物由来の場合）本品0．40gをとり，滅菌した生理食塩液に溶かし，正確に100mLとするこの  

液0．5mLをとり，1％血液浮遊液0．5mLを加えて混和し，37℃で2時間静置する．必要ならば毎分3000回転で10分  

間遠心分離を行う．このとき，空試験と同様に赤血球が沈殿し，上澄液は澄明である．ただし，空試験は，滅菌した  

生理食塩液0＿5mL及び陽性対象として滅菌精製水0．5mLをとり，同様に換作する．  

乾燥減量〈2．射〉 15＿0％以下（0．1g，減圧・0．67kPa以下，酸化リン（Ⅴ），60℃，5時間）．  

微生物限度〈イ．05〉 試験を行うとき，本品1g当たり，総好気性微生物数の許容基準は10Zdu，総真菌数の許容基  

準は10tCFUである．   

平均分子量  

（1）表示平均分子量50万～Ⅰプロ【万の場告   

本品の平均分子量を次式により求めるとき，50万～120万である．ただし，［刀］は，粘度の項の極限粘度を用い  

る．  

＝ ∴－・  
平均分子量   

（2）表示平均分子量150万～390万の場合   

本品の平均分子量を次式により求めるとき，150万～390万である．ただし，［乃］は，粘度の項の極限粘度を用  

いる．  

・∴‥‥・  平均分子量＝   

定量法 本品約50mgを精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとする．この液1mLを正確に量り，水を加えて  

正確に20mLとし，試料溶液とする．別にD－グルクロノラクトン標準品を乾燥（減圧・0．67k Pa以下，シリカゲル，  

24時間）し，その約20mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLrとする．この液1mLを正確に量り，水を加  

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それぞれ1mLを正確に量り，あらかじめ氷水中で  

冷却した四ホウ酸ナトリウム・硫酸試液5．OmLに静かに加え，冷却しながらかき混ぜ，水浴中で10分間加熱した後，  

氷水中で冷やす．それぞれにカルバゾール試液0．2mLを正確に加えてよくかき混ぜ，水浴中で15分間加熱し，氷水  

中で室温まで冷却する＿ これらの液につき，水1mLを正確に量り，同様に換作したものを対照にし，紫外可視吸光  

度測定法〈2．2イ〉により試験を行い，波長530nmにおける吸光度dT及びdsを測定する．  

ヒアルロン酸ナトリウム［（Cl．H2。NNaO‖）。］の量（mg）＝WsX（AT／As）×2．2786   

勒：D－グルクロノラクトン標準品の秤取量（mg）  

貯 法   

保存条件 遮光して，15℃以下で保存する．   
容   器 気密容器．  
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ピオグリタゾン塩酸塩  
PioglitazoneHydrochloride   
塩酸ピオグリタゾン  

●  ●  
H3C〈∈且、／、  

及び鏡像異性体   

C19H20N203S・HCl：392・90  

（5RS）－5－（4－［2－（5－Ethylpyridin－2－yl）ethoxy］benzyl）thiazoiidine－2，4－dionemonohydrochloride  

［ノノ2∫2クーノ∫－イ】   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ピオグリタゾン塩酸塩（C．，H2。N203S・HCl）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ある．   

本品は凡肪ジメチルホルムアミド又はメタノールにやや溶けやすく，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0．1mol／L塩酸試液に溶ける．   

本品の〃ルジメチルホルムアミド溶液（1→20）は旋光性を示さない．  

確認試験  

（1）本品の0．lmol几塩酸試液溶液（l■→50000）．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ピオグリタゾン塩酸塩標準品について同様に操作して得られ  

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

（2）本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈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ピオグリタゾン塩酸塩標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波  

数のところに同様の強度の吸収を認める．  

（3）本品50mgを硝酸1mLに溶かした後，希硝酸4mLを加えた液は，塩化物の定性反応（2）〈1・09〉を呈する・  

純度試験  

（1）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．ただし，灰化後，塩酸3mLの代わり  

に臭化水素酸3mLを用いる．比較液には鉛標準液1．OmLを加える（10ppm以下）．  

（2）類縁物質 本品20mgをメタノール20mLに溶かし，移動相を加えて100mLとし，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200mLとし，標準溶液とする・試料溶液及び標準溶液40JjLずつを正確  

にとり，次の条件で液体ク占マトグラフイー〈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，試料溶液のピオグリタゾンのピークに対する相対保持時間約0・7，約1・4及び約3・0のピー  

ク面積は，標準溶液のピオグリタゾンのピーク面積の〟5より大きくなく，試料溶液のピオグリタゾン及び上記のピ  

ーク以外のピークの面積は，標準溶液のピオグリタゾンのピーク面積の1／5より′」、さい．また，ピオグリタゾンのピ  

ーク以外のピークの合計面積は，標準溶液のビオグリタゾ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，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ピオグリタゾシの保持時間の約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10mLとする．この液40〟Lから得たピ  

オグリタゾンのピーク面積が，標準溶液のピオグリタゾンのピーク面積の7～13％になることを確認する．  

システムの性能：本品50mgをベンゾフェノンのメタノール溶液（1→750）10mLに溶かし，メタノールを加  

えて100mLとする．この液1mLをとり，移動相を加えて20mLとする．この液40FLLにつき，上記の条件  

で操作するとき，ピオグリタゾン，ベンゾフェノンの順に溶出し，その分離度は10以上である．  

システムの再現性：標準溶液40／九につき，上記の条件で試験を6回線り返すとき，ビオグリタゾンのピーク面  

積め相対標準偏差は2．0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

水分〈2．4め 0．2％以下（0．5g，電量滑走法）．   

ただし，陽極液は水分測定用陽極液Aを，陰極液は調製法3の水分測定用陰極液を用いる．  
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強熱残分〈2．イ4〉 0．1％以下（lg）．  

定量法 本品及びピオグリタゾン塩酸塩標準品（別途本品と同様の方法で水分〈2．紹〉を測定しておく）約50mg  

ずつを精密に量り，それぞれに内標準溶液10mLずつを正確に加えて溶かした後，メタノールを加えて100mLとす  

る．これらの液2mLずつをとり，それぞれに移動相を加えて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  

積に対するピオグリタゾンのピーク面積の比軌及び2sを求める．  

ビオグリタゾン塩酸塩（C19H2。N20，S・HCl）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）   

汐も：脱水物に換算したビオグリタゾン塩酸塩標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 ベンゾフェノンのメタノール溶液（1→750）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：269nm）  

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●c付近の一定温度   

移動相：酢酸アンモニウム溶液（77→10000）／アセトニトリル／酢酸（100）混液（25：25：l）  

流量：ピオグリタゾンの保持時間が約7分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能‥標準溶液20／山こつき，上記の条件で操作するとき，ピオグリタゾン，内標産物質の順に溶出  

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20／九につき，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  

対するピオグリタゾンのピ山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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ピブメシリナム塩酸塩錠  
PivmecillinamHydrochlorideTablets  

塩酸ビブメシリナム錠   

本品は定量するとき，表示された力価の93．0～107．0％に対応するメシリナム（C15HエコN｝03S：325．43）を含む．  

製法 本品は「ピプメシリナム塩酸塩」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「ピブメシリナム塩酸塩」35mg（力価）に対応する量をとり，アセトニ  

トリル／酢酸（100）混液（97：3）4mLに溶かし，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，次のろ液を試料溶液とする．別にピプメシリナム塩酸塩標準品25mgをアセトニトリル／酢酸（100）  

混液（97：3）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〈2．Oj〉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し，  

直ちにアセトン／水／酢酸（100）混液（10L‥1：1）を展開溶媒として，約12cm展開した後，薄層板を風乾する・これ  

をヨウ素蒸気中に10分間放置するとき，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r値は等し  

L・＼．  

水分〈2．イβ〉 3．0％以下（本品を粉末としたもの1g，容量滴定法，直接清定）・  

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，移動相40mLを加え，10分間激しく振り混ぜた後，移動相を加えて正確に50mLとする．「ピ  

ブメシリナム塩酸塩」約10mg（力価）に対応する容量VmL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50mLとし，孔径0．45〝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．別にピブメシリナム塩酸塩標準品約20mg（力価）に対応する量を精密に量り，移動相に溶かし，  

内標準溶液10mLを正確に加えた後，移動相を加えて100mLとし，標準溶液とする．以下「ピブメシリナム塩酸塩」  

の定量法を準用する．  

メシリナム（C15H2ユNユ03S）の量［mg（力価）］＝鴨×（鉄／9s）×（25／り   

昭：ピブメシリナム塩酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 ジフェニルの移動相溶液（1→12500）  

崩壊性〈丘β夕）補助盤を使用して試験を行うとき，適合する．  

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．「ピブメシリナム塩酸塩」約0．1g（力価）  

に対応する量を精密に量り，移動相50mLを加え，10分間激しく振り混ぜた後，移動相を加えて正確に100mL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，移動相を加えて50mLとし，孔径0．45jJm以  

下のメンブランフィルターでろ過し，初めのろ液10m⊥を除き，次のろ液を試料溶液とする．別にピブメシリナム塩  

酸塩標準品約20mg（力価）に対応する量を精密に量り，移動相に溶かし，内標準溶液10mLを正確に加えた後，移  

動相を加えて100mLとし，標準溶液とする．以下「ピブメシリナム塩酸塩」の定量法を準用する．  

メシリナム（C15Hヱ3Nユ03S）の量［mg（力価）］＝垢×（eT／9s）×5   

垢：ピブメシリナム塩酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 ジフェニルの移動相溶液（1→12500）  

貯法 容  器 気密容器．  
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ピモジド  

Pimozide  

C28H29F2N30：461．55  

1－（l－［4，4－Bis（4一仇10rOphenyl）buty1］piperidin－4－yl）－l，3－dihydro－2H－benzoimidazol－2－One  

［20㌫ト7β－イ】   

本品は定量するとき，ピモジド（C28H29F2Nユ0）98．5～101＿0％を含む．  

性 状 本品は白色～微黄白色の粉末である．   

本品は酢酸（100）に溶けやすく，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）本品のメタノール溶液（l→25000）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／レ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2．25〉の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル  

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

融 点 〈2．∂の 216～220℃   

純度試験  

（1）重金属く川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．  
ただし，硫酸は5mLを用いる（10ppm以下）．  

（2）ヒ素〈J．〃〉 本品1．Ogをとり，第3法により検液を調製し，試験を行う（2ppm以下）．  

（3）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1mLを正確に量り，メタノー  

ルを加えて正確に200mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／ノ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，  
試料溶液のピモジド以外のピークの面積は，標準溶液のピモジドのピーク面積より大きくない．また，試料溶液のピ  

モジド以外のピークの合計面積は，標準溶液のピモジドのピーク面積の1．5倍より大きくない．   

試験条件  

検出器：紫外可視吸光光度計（測定波長：280nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ10cmのステンレス管に3pn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：酢酸アンモニウム2．5g及び硫酸水素テトラプチルアンモニウム8．5gを水に溶かし，1000mLとする．  

移動相B：アセトニトリル  

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のように変えて濃度勾配制御する■．  

注入後の時間  移動相A  移動相B   

（分）  （vol％）   （vol％）  

0 ′〉10  80→70  20 -, 30 

10 ′）15  70  30  

流量：毎分2．OmL  

面積測定範囲：ピモジドの保持時間の1．5倍の範囲  
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システム適合性  

検出の確認：標準溶液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10jJLから得たピ  
モジ 

システムの性能：本品5rng及びメベンダゾール2mgをメタノールに溶かし，100mLとする．この液10jJLに  

つき，上記の条件で操作するとき，メベンダゾー ル，ピモジドの順に溶出し，その分離度は5以上である．  

システムの再現性：標準溶液10／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ピモジドのピーク面積の相  

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〈フィJ〉 0．5％以下（1g，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70mgを精密に量り，非水滴定用酢酸25mLに溶かし，0．02mol／L過塩素酸で滴定  
〈2．∫のする（指示薬：クリスタルバイオレット試液2滴）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．02mol几過塩素酸1mL＝9．231mgC2SH2，F2N，0  

貯 法 容 器 密閉容器．  
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プラゾシン塩酸塩  
PrazosinHydrochloride   
塩酸プラゾシン  

NY C梅 。．  

NH2  

C19HzIN504・HCl：419－86  

1－（4－Amino－6，7－dimethoxy－quinazolin－2－yl）ヰ（2一札royl）piperaZine monohydrochloride  

【J夕2j7一朗－4】   

本品を乾燥したものは定量するとき，プラゾシン塩酸塩（CI9H21N50．・HCl）97．0～103．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．   

本品は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．   

本品は光によって徐々に微黄白色になる．   

融点：約270℃（分解）．   

確認試験  

（1）本品の0．01mol／L塩酸・メタノール試液溶液（1→200000）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又はプラゾシン塩酸塩標準品について同様に操作  

して得られキスベ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∫〉 の塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル  

と本品の参照スペクトル又はプラゾシン塩酸塩標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数の  

■ところに同様の強度の吸収を認める．  

（3）本品0．1gに水5mL及びアンモニア試液1mLを加えて振り混ぜ，5分間放置した後，ろ過する．ろ液に酢酸  

（100）を加えて酸性とした液は塩化物の定性反応〈川夕〉 を呈する．   

純度試雲集  

（l）重金属〈］．07〉 本品1．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1．O mLを加える  

（10ppm以下）．  

（2）類縁物質 本品20rngを移動相20mL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とする．この液ImLを正確に量り，移動相を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする．試料溶  

液及び標準溶液20／血ずつを正確にとり，次の条件で鱒体クロ与トグラフイー〈2．腑により試験を行う∴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，試料溶液のプラゾシン以外のピークの面積は，標準溶液の  
プラゾシンのピー ク面積の2倍より大きくない．また，試料溶液のプラゾシン以外のピークの合計面積は，標準溶液  

のプラゾシンのピーク面積の5倍より大きくない．  

試験条件  

検出器，カラム及びカラム温度は定量法の試験条件を準用する．  

移動相：1－ペンタンスルホン酸ナトリウム3．4S4g及びテトラメチルアンモニウムヒドロキシド18mLを水900  

mLに溶かし，酢酸（100）を加えてpH5．0に調整した後，水を加えて1000mLとした液に，メタノール1000mL  

を加える．  

流量：プラゾシンの保持時間が約9分になるように調整する．  

面積測定範囲：プラゾシンの保持時間の約6倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に10mLとする．この液20Fd，から得たプラゾ  

シンのピーク面積が，標準溶液のプラゾシンのピーク面積の35～65％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液20／山こつき，上記の条件で換作するとき，プラゾシンのピークの理論段数及びシン  

メトリー係数は，それぞれ4000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，プラゾシンのピーク面積の  

相対標準偏差は2．0％以下である．  

1了0   



（3）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イJ〉1．0％以下（1g，105℃，2時間）・  

強熟残分〈2．イイ〉 0．2％以下（lg）．  

定量法 本品及びプラゾシン塩酸塩標準品を乾燥し，その約25mgを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，  

正確に50mLとする．この液3mLずつを正確に量り，それぞれにメタノール／水混液（7：3）を加えて正確に100mL  

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〈2．∂J〉 により試験を行い，それぞれの液のプラゾシンのピーク面積」T及び月sを測定する．  

プラゾシン塩酸塩（Cl，H21N50．・HCl）の量（mg）＝WsX（4T／As）   

勒：プラゾシン塩酸塩標準品の秤取量（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25cmのステンレス管に5〟mの液体クロマトグラフィー用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／水／酢酸（100）／ジエチルアミン混液（3500：1500：50：l）  

流量：プラゾシンの保持時間が約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10／血につき，上記の条件で振作するとき，プラゾシンのピークの理論段数及びシン  

メトリー係数は，それぞれ5000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回繰り返すとき，プラゾシンのピーク面積の  

相対標準偏差は1．0％以下である．   

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 密閉容器．  
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フルタミド   

Flutamide  

F  

H3Cせ 

C－1HllF3N203：276・21  

2－Methyl－N，［4－nitro－3－（trifluoromethyl）phenyl］propanamide  

【JjjJJ一朗一刀   

本品を乾燥したものは定量するとき，フルタミド（CllH．，F，N203）98．5～101．5％を含む．  

性 状 本品は淡黄色の結晶性の粉末である．   

本品はメタノール又はエタノール（95）に溶けやすく，◆水にほとんど溶けない．   

確認試験  

（1）本品のエタノール（95）溶液（1→50000）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フルタ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u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フルタ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．   

融点〈2．∂の109～113℃   

純度試験  

（1）重金属く川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40mgをメタノール50mLに溶かし，試料溶液とする．試料溶液10pLにつき，次の条件で液  

体クロマトグラフィーく2．ロバ 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，フルタミド以外のピークの量は0．3％以下である．また，フルタミド以外のピ  

ークの合計量は0．5％以下である．  

試験条件  

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．  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：2jOnm）  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からフルタミドの保持時間の約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，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．システム適合性試験用溶液2mLを正確に量り，メタノールを加え七正確に20mLとする．この液10  

〃Lから得たフルタミドのピーク面積が，システム適合性試験用溶液のフルタミドのピーク面積の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回線り返すとき，フルタミ  

ド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（2．イJ〉 0．5％以下（0．5g，減圧，酸化リン（V），60℃，3時間）．  

強熟残分〈2．すイ〉 0．1％以下（lg，白金るつぼ）．  

定量法 本品及びフルタミド標準品を乾燥し，その約40mgずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，  

正確に25mL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，メタノ  

ールを加えて50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする．法科溶液及び標準溶液10〃Lにつき，次の条件で液体クロ  
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マ・トグラフイー〈2．OJ〉 により試験を行い，内標準物質のピーク高さに対するフルタミドのピーク高さの比9T及び  

esを求める．  

フルタミド（C‖H‖F，N203）の量（mg）＝WsX（QT／Qs）   

垢：フルタミド標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 テストステロンのメタノール溶液（9、→10000）  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）  

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／0．05mol几リン酸二水素カリウム試液混液（7：4）  

流量：フルタミドの保持時間が約12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ノ九につき，上記の条件で操作するとき，フルタミド，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10／血につき，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高さに  

対するフルタミドのピーク高さ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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フルトプラゼパム  

Flutoprazepam  

C19H16CIFNヱ0：342．79  

7－Chloro－1－CyClopropylmethyト5r（2－fluorophenyl）－1，3－dihydro－2〃－1，4－benzodiazepin－2，One  

【2∫タ∂7－2クー刀  

本品を乾燥したものは定量するとき，フルトプラゼパム（C－9H16CIFN20）99・0％～101・0％を含む・  

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である．   

本品は酢酸エチルに溶けやすく，エタノール（99．5）又は無水酢酸にややラ容けやすく，水にほとんど溶けない．   

確認試験  

（1）本品2mgを硫酸のエタノール（99．5）溶液（3→1000）200mLに溶かした液につき，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〈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）（川イ〉 を行うとき，緑色を呈する．   

融 点〈2．∂の118～122℃   

純度試験  

（1）塩化物〈］．03）本品1．Ogに水50mLを加え，時々振り混ぜながら1時間放置した後，ろ過する．ろ液20mLを  

とり，希硝酸6mL及び水を加え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Q．40mLを  
加ぇる（0．036％以下）・  

（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 本品0．10gを酢酸エチル20mLに溶かし，試料溶液とする．この液1mLを正確に量り，酢酸エチ  

ルを加えて正確に50mLとする．この液1mLを正確に量り，酢酸エチルを加えて正確に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朋〉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（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  

混液（3：2）を展開溶媒として約12cm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，標準溶液から得たスポットよりも濃くない・  

（4）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イJ〉 0．20％以下（1g，105℃，2時間）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g，白金るつぼ）．  

定量法 本品を乾燥し，その約0＿5gを精密に量り，無水酢酸70mLに溶かし，0．1moUL過塩素酸で滑走〈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．  

0．1moln，過塩素酸1mL＝34．28mgCl，H16CIFN20  
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貯 法 容  器 密閉容器．  
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フルトプラゼパム錠  

FlutoprazepamTablets  

本品は定量するとき，表示量の93．0～107．0％に対応するフルトプラゼパム（C－，H16CIFNzO：342．79）を含む．  

製 法 本品は「フルトプラゼパム」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「フルトプラゼパム」10mgに対応する量をとり，硫酸のエタノール（99．5）  

溶液（3→1000）20mLを加え，よく振り混ぜた後，硫酸のエタノール′（99．5）溶液（3→1000）を加えて100mL  

とする．この一液を遠心分離し，上澄液10mLをとり，硫酸のエタノール（99＿5）溶液（3→1000）を加えて100mL  

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するとき，波長240～244nm，  

279～285nm及び369～375nmに吸収の極大を示す．   

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，移動相60mLを加えて15分間振り塩ぜて崩壊させ，超音波処理により粒子を′トさく分散させた  

後，1mL中にフルトプラゼパム（Cl，H16CIFNzO）約20FLgを含む液となるように移動相を加えて正確にVmLとする．  

この液を孔径0．45／皿以下のメンブランフィルターでろ過し，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．  

フルトプラゼパム（Cl，H16CIFN20）の量（mg）＝WsX（AT／As）×（V／1000）   

肋：定量用フルトプラゼパムの秤取量（mg）  

溶出性〈丘Jの 試験液に水900mLを用い，てドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の90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0．45FLm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中にフルトプラゼ  

パム（Cl，H16CIFN20）約2・2FLgを含む液となるように水を加えて正確にVImLとし，試料溶液とする・別tミ定量用フ  

ルトプラゼパムを105℃で2時間乾燥し，その約22mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に100mLとする－  

この液1mL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，卯〉 により試験を行い，それぞれの液のフルトプラゼパムのピー  

ク面積dT及びdsを測定する．  

フルトプラゼパム（C19H16CIFNヱ0）の表示量に対する溶出率（％）＝肝sX（dT／月s）×（㌣／り ×（1／C）×9   

垢：定量用フルトプラゼ′くムの秤取量（mg）   

C：1錠中のフルトプラゼパム（C）9H16CIFN20）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20上山につき，上記の条件で操作するとき，フルトプラゼパムのピークの理論段数及  

びシンメトリー係数は，それぞれ4000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，フルトプラゼパムのピーク  

面積の相対標準偏差は1．0％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・フルトプラゼパム（C】，H．6CIFN20）約2mg  

に対応する量を精密に量り，移動相60mLを加え，15分間振り混ぜた後，移動相を加えて正確に100mLとする・こ  

の液を孔径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5mLを除き，次のろ液を試料溶液とする．  
別に定量用フルトプラゼパムを105℃で2時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，移動相に溶かし，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20mL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・抑により試験を行い，それぞれの液のフルトプラゼ  

パムのピーク面積」T及び」sを測定する．  

フルトプラゼパム（Cl，H16CIFN20）の量（mg）＝fitX（AT／As）×（1／10）   

耶：定量用フルトプラゼパムの秤取量（mg）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：230nm）  
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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→定温度  

移動相：メタノール／水混液（3：1）   

流量：フルトプラゼパムの保持時間が約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，フルトプラゼパムのピークの理論段数及  
びシンメトリー係数は，それぞれ4000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，フルトプラゼパムのピーク  

面積の相対標準偏差は1．0％以下である．   

貯法 容 器 密閉容器．  
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フルドロコルチゾン酢酸エステル  
FJudrocortisoneAcetate  

酢酸フルドロコルチゾン  

C23H31FO6：422．49  

9－Fluoro－11β，17，2トtrihydroxypregn－4－ene－3，20－dion占 21－aCetate  

［5Jイーj∂づ】  

本品を乾燥したものは定量するとき，フルドロコルチゾン酢酸エステル（C2）H31FO6）97．5～102．5％を含む．  

性 状 本品は白色～微黄色の結晶又は結晶性の粉末である．   

本品はアセトンにやや溶けやすく，エタノール（95）にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない．   

融点：約220℃（分解）．   

確認試験  

（1）本品10mgをとり，0．01mol几水酸化ナトリウム液0．5mL及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ  

燃焼法〈川の により得た検液はフッ化物の定性反応〈日夕〉 を呈する．  

（2）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又はフルドロコルチゾン酢酸エステ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簸める．  

（3）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又は乾燥したフルドロコルチゾン酢酸エステ′レ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．  

旋光度〈2・イタ〉〔dぎ：＋131～＋1380（乾燥後，0・1g，アセトン，20mL，100mm）・  

純度試験  

（1）重金属．く川7〉 本品0．5gをとり，第2故により操作し，試験を行う．比較液には鉛標準液1．5mLを加える  

（30ppm以下）・  

（2）類縁物質 本品20mg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50mL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．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  

のフルドロコルチゾン酢酸エステル以外のピークの面積軋標準溶液のフルドロコルチゾン酢酸エステルのピーク面  

積の1／4より大きくない．また，試料溶液のフルドロコルチゾン酢酸エステル以外のピークの合計面積は，標準溶  

液のフルドロコルチゾン酢酸エステルのピーク面積の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：254nm）  

カラム：内径4．6mm，長さ20cm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／テトラヒドロフラン混液（13：7）  

流量：フルドロコルチゾン酢酸エステルの保持時間が約10分になるように調整する．  

面積測定範囲：溶媒のピークの後からフルドロコルチゾン酢酸エステルの保持時間の約2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、移動相を加えて正確に100mLとする．この液20〃Lから得たフルド  

ロコルチゾン酢酸エステルのピーク面積が，標準溶液のフルドロコルチゾン酢酸エステルのピーク面積の4．0  

～6．0％になることを確認する．   

システムの性能：本品及び酢酸ヒドロコルチゾン2mgずつを移動相50mLに溶かす．この液ZO／JLにつき，上  

記の条件で操作するとき，ヒドロコルチゾン酢酸エステル，フルドロコルチゾン酢酸エステルの順に溶出し，  

その分離度は1．5以上である．  

システムの再現性：標準溶液20トLにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，フルドロコルチゾン酢酸エ  

ステ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（2．イJ〉 1．0％以下（lg，減圧，100℃，2時間）．  

強熱残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g，白金るつぼ）．  

定量法 本品及びフルドロコルチゾン酢酸エステル標準品を乾燥し，その約25mgずつを精密に量り，それぞれ  

をエタノール（95）に溶かし，正確に100mLとする・これらの液4mLずつを正確に量り，それぞ叫こエタノール（95）  

を加えて正確に100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法  

〈2．2イ〉により試験を行い，波長238nmにおける吸光度dT及び」sを測定する．  

フルドロコルチゾン酢酸エステル（C23H3，FO6）の量（mg）＝垢×（月T／」s）   

垢：フルドロコルチゾン酢酸エステル標準品の秤取量（mg）   

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 密閉容器，  
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プレドニゾロンリン酸エステルナトリウム  

PrednisoloneSodiumPhosphate  

リン酸プレゾニゾロンナトリウム  

C21H27Na20畠P：484．39  

Disodiumllβ，17，21ptrihydroxypregna－1，4－diene－3，20－dione 21－Phosphate  

【J25－02－0〕   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，プレドニゾロンリン酸エステルナトリウム（CzIH2ポazO8P）97．0～  

1b3．0％を含む＿  

性 状 本品は白色～微黄色の粉末である．   

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エタノール（99．5）にほとんど溶けない．   

本品は吸湿性である．   

確認試験  

（1）本品1，Ogを少量の硫酸で潤し，徐々に加熱して灰化する．冷後，残留物を希硝酸10mLに溶かし，水浴中で  

30分間加熱する．冷後，必要ならばろ過する．この液はリン酸塩の定性反応〈川夕〉を呈する．  

（2）本品2mgを硫酸2mLに溶かし，2分間放置するとき，液は暗赤色を呈し，蛍光を発しない．  

（3）本品の水溶液（1→50000）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長のところに同様の強度の吸収を認  

める．  

（4）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．  

（5）（1）で得た液はナトリウム塩の定性反応く川夕〉 を呈する、  

旋光度〈プ・イタ〉〔d諾‥＋96～十1030（脱水物に換算したもの1g，pH7・0のリン酸塩緩衝液，100mL，100mm）．  

pH〈2．54〉 本品1．Ogを水100mLに溶かした液のpHは7．5～9．0である．  

純度試験  

（1）溶状 本品1．Ogを水10mLに溶かすとき，液は澄明で，液の色は次の比較液より濃くない．  

比較液：塩化コバルト（Ⅱ）の色の比較原液3．OmL，塩化鉄（Ⅲ）の色の比較原液3．OmL及び硫酸銅（Ⅱ）の色の  

比較原液2．4mLの混液に薄めた塩酸（1→40）を加えて10mLとした液2．5mLをとり，薄めた塩酸（1→40）を  

加えて100mLとする．  

（2）重金属〈J．の 本品0．5gをとり，第3法により操作し，試験を行う．比較掛こは鉛標準液2．OmLを加える  

（40ppm以下）．  

（3）遊離リン酸 本品約0．25gを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとし，試料溶液とする．試料溶液及び  

リン酸標準液5mLずつを正確に量り，それぞれにセモリブデン酸六アンモニケム・硫酸試液2．5mL及びトアミノー2－  

ナフトール」トスルホン酸試液1mLを加えて振り混ぜ，水を加えて正確に25mLとし，20±1℃で30分間放置する．  

これらの液につき，水5mLを用いて同様に操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．ブイ〉により試験を  

行う．試料溶液及びリン酸標準液から得たそれぞれの液の波長740nmにおける吸光度dT及び」sを測定するとき，遊  

離リン酸の量は1．0％以下である．  

遊離リン酸（H3PO4）の量（％）＝（1／の ×（dT／Js）×257．8   

Ⅳ：脱水物に換算した本品の秤取量（mg）  

（4）類縁物質 本品10mgを移動相100mL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100mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液20／JLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマ  

トグラフィーくフ．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  

溶液のプレドニゾロンリン酸エステル以外のピークの面積は，標準溶液のプレドニゾロンリン酸エステルのピーク面  
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積の1．5倍より大きくない．また，試料溶液のプレドニゾロンリン酸エステル以外のピークの合計面積は，標準溶液  

のプレドニゾロンリン酸エステルのピーク面積の2．5倍より大きくない．  

試験条件  

検出器二紫外吸光光度計（測定波長：245nm）   

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／レ化シ  

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6．80gを水に溶かし1000mLとし，リン酸を加えてpH2．5に調整した液1000mL  
にアセトニトリル250mLを加える．  

流量：プレドニゾロンリン酸エステルの保持時間が約7分になるように調整する．  

面積測定範囲：プレドニゾロンリン酸エステルの保持時間の約4倍の範囲   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50mLとする．この液20／心から得たプレド  
ニゾロンリン酸エステルのピーク面積が，標準溶液のプレドニゾロンリン酸エステルのピーク面積の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，プレドニゾロンリン酸エステルのピーク  

の理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，2．0以下である．  

システムの再現性：標準溶液20J血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，プレドニゾロンリン酸エス  

テルのピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（5）残留溶媒 別に規定する．  

水分く2．イβ〉 8．0％以下（0．1g，容量滑走法，直接滴定）．  

定量法 本品約0．1gを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする．この液2mLを正確にとり，アルカリ性  

ホスファクーゼ試液1mLを加え，時々穏やかに振り混ぜながら2時間放置する．この液にトオクタノール20mLを  

正確に加え，激しく振り混ぜる．その後，遠心分離し，トオクタノール層10mLを正確にとり，1－オクタノールを加  

えて正確に50mLとし，試料溶液とする．別にプレドニゾロン標準品を105℃で3時間乾燥し．その約25mgを精密  

に量り，1－オクタノールに溶かし，正確に100mLとする．この液6mLを正確にとり，水2mLにアルカリ性ホスフ  

ァターゼ試液1mLを加え時々穏やかに振り混ぜながら2時間放置した液を加え，更に1－オクタ′－ル・14mLを正確  

に加え，激しく振り混ぜる．以下試料溶液の調製と同様に操作し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液につき，  

トオクタノールを対照とし，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により試験を行い，波長245nmにおける吸光度dT及び  

月sを測定する．  

プレドニゾロンリン酸エステルナトリウム（C21H2，Na208P）の量（mg）＝WsX（AT／As）×3×1・3439   

仲も：プレドニゾロン標準品の秤取量（mg）   

貯 法 容器 気密容器．  
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フロセミド注射液  

Furosemide7njection  

本品は水性の注射剤である．   

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0％に対応するフロセミド（C12Hl．CINzO5S：330．74）を含む、  

製 法 本品は「フロセミド」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  

（1）本品の表示量に従い「フロセミド」2．5mgに対応する容量をとり，2mol／L塩酸試液10mLを加え，還流冷却  

器を付けて水浴上で15分間加熱する．冷後，水酸化ナトリウム試液相mLを加えて弱酸性とした液は，芳香族第一  

アミンの定性反応く川タ〉 を呈する．ただし，液は赤色～赤紫色を呈する．  

（2）本品の表示量に従い「フロセミド」20mgに対応する容量をとり，水を加えて100mLとする．この液2mLを  

とり，0．01mol／L水酸化ナトリウム試液を加えて50mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．24〉により吸収ス  

ペクトルを測定するとき，波長227～231nm，269～273nm及び330～336nmに吸収の極大を示す＿  

浸透圧比 別に規定する．   

pH 別に規定する．  

純度試験 本品の表示量に従い「フロセミド」40mgに対応する容量を正確に量り，アセトン30mLを加えtよく振  

り混ぜた後，アセトンを加えて正確に50mLとする．この液を遠心分離し，上澄液1．OmLに水3．OmLを加えて氷冷  

した後，希塩酸3・OmL及び亜硝酸ナトリウム試液0・15mLを加えて振り混ぜ，1分間放置する．この液にアミド硫酸  

アンモニウム試液1．OmLを加えてよく振り混ぜ，3分間放置した後，凡ル・ジエチルー〃しトナフチルエチレンジアミン  

シュウ酸塩試液l．OmLを加え，よく振り混ぜ，5分間放置する＿ この液につき，アセトン1．OmLを用いて同様に操  

作して得た液を対照とし，紫外可視 

以下である．  

エンドトキシン〈4．0）〉1．25EU／mg未満．  

採取容量〈∂．β5〉 試験を行うとき，適合する．  

不溶性異物〈β．0∂〉 第1法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子〈丘∂7〉 試験を行うとき∴適合する．  

無 菌〈イ．0の メンブランフイ／レター法により試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品のフロセミド（C．2H‖CIN205S）約20mgに対応する容量を正確に量り，水を加えて正確に100mLと  

する．この液3mLを正確に量り，0．01mol几水酸化ナトリウム試液を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする．  

別にフロセミド標準品を105℃で4時間乾燥し， 

えて正確に100mLとする． 

し，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶掛こつき，紫外可視吸光度測定法〈2．2イ〉により試験を行い，波長271nm  

における吸光度」T及びdsを測定する．  

フロセミド（C12HllCIN205S）の量（mg）＝WsX（4，／As）   

耶：フロセミド標準品の秤取量（mg）   

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容  器 密封容器．  
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プロパフ工ノン塩酸塩  
Propa托noneHydrochloride   

塩酸プロパフェノン  

／へ＼〉／CH3  
0   0  

H OH   

●HCt  

及び鏡像異性体  

C21H27NO】・HCl：377・90  

ト（2－【（2RS）－2－Hydroxy－3－（propy）amino）propyloxy］phenyl）－3－phenylpropan－1－One mOnOhydrochloride  

【ブイJβゴー22一刀   

本品を乾燥したものは定量するとき，プロパフェノン塩酸塩（C21H2，NO，・HCl）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ある．   

本品はギ酸に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，水又はエタノール（99・5）に溶けにくい・   

本品のメタノール溶液（1→100）は旋光性を示さない．   

確認試験  

（1）本品0．1gを水20mLに加温して溶かす．冷後，この液3mLに水を加えて500mLとした液につき，紫外可視  

吸光度測定法〈ヱ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（エフ∫〉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0・1gを水20mLに加温して溶かす・冷後，この液10mLに希硝酸1mLを加え・生じる沈殿をろ過する・  

ろ液は塩化物の定性反応（2）く川夕〉を呈する．  

融 点く2．∂の172～175℃   

練度試験  

（1）重金属く川7〉 本品1．Ogをと．り，第4法により操作し，試験を行う・比較掛こは鉛標準液2・OmLを加える（20  

ppm以下）ニ  

（2）類縁物質 本品0．10gを試験条件1の移動相20mLに溶かし，試料溶液とする・この液2mLを正確に量り，  

試験条件1の移動相を加えて正確に50mLとする．この液2．5mLを正確に量り，フタル酸ジフェニルのメタノール  

溶液（1→20OO）2．5mLを加え，試験条件lの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凪ずつを正確にとり，試験条件1及び試験条件2で液体クロマトグラフィーく2・弼により試験を行う・  

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，試料溶液のプロパフェノン以外のピークの面積  
は，標準溶液のプロパフェノンのピーク面積より大きくない．   

試験条件1  

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5／瓜の液体クロマトグラフィー用オクタデシ／レシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：40℃付近の一定温度   

移動相：1ノナンスルホン酸ナトリウム4．■6g及びリン酸2．3gを水に溶かし1000mLとし，孔径0・45im以下の  

メンブランフィルターでろ過する．ろ液如omLにアセトニトリル600mLを加える．  
流量：フタル酸ジフェニルの保持時間が約39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フタル酸ジフェニルの保持時間の範囲   

システム適合性1  

システムの性能：本品12mg及び安息香酸イソプロビル50mgをメタノール100mLに溶かす・この液10〟Lに  

っき，試験条件1で換作するとき，プロパフェノン，安息香酸イソプロピルの順に溶出し，その分離度は5以  

上である．  

システムの再現性：標準溶液10／正につき，試験条件1で試験を6回繰り返すとき，プロパフェノンのピーク面  

積の相対療準偏差は2．0％以下である．   

試験条件2  

183   



検出器，カラム及びカラム温度は試験条件1を準用する．   

移動相：1－デカンスルホン酸ナトリウム7．33g及びリン酸2＿3gを水に溶かし1000mLとし，孔径0．45〟m以下の  

メンブランアイ／レターでろ過する．ろ液700mLにアセトニトリ′レ700mLを加える．  

流量：フタル酸ジフェニルの保持時間が約11分になるように調整する．  

面積測定範囲：フタル酸ジフェニルの保持時間からフタル酸ジフェニルの保持時間の約2．5倍の範囲   

システム適合性2  

システムの性能：本品12mg及び安息香酸イソプロピル50mgをメタノール100mLに溶かす．この液10JjLに  

つき，試験条件2で換作するとき，プロパフェノン，安息香酸イソプロピルの順に溶出し，その分離度は21  

以上である．  

システムの再現性：標準溶液10ノ九につき，試験条件2で試験を6回線り返すとき，プロパフェノンのピーク面  

積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（3）残留溶媒 

乾燥減量〈2．イノ〉 0．5％以下（1g，105℃，2時間）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0，l％以下（1g）．  

定量法 本品を乾燥し，その由0．3gを精密に量り，ギ酸2mLに溶かした後，無水酢酸50mLを加えて0，05mol／L  
過塩素酸で滴定〈プ．∫のする（電位差清定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．05mol／L過塩素酸1mL＝18，90mg C21H2，NO3・HCl   

貯 法 容  器 密閉容器，  
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プロパフエノン塩酸塩錠  

PropafbnoneHydrochlorideTablets  
塩酸プロパフェノン錠   

本品は定量するとき，表示量の96．0～104．0％に対応するプロパフェノン塩酸塩（C2．H2，NO，・HCl：377．90）を含  

む．   

製 法 本品は「プロパフェノン塩酸塩」をとり，錠剤の製法により製する，  

確認試験 本品の表示量に従い「プロパフェノン塩酸塩」0．3gに対応する個数をとり，水60mLを加え，加温しな  

がら崩壊させる．冷後，遠心分離し，上澄液3mLに水を加えて500mL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247～251nm及び302～306nmに吸収の極大を示す．また，それぞ  

れの吸収極大の波長における吸光度を」－及び」2とするとき，」－／」zは2．30～2，55である．  

製剤均一性〈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，水／アセトニトリル混液（1：1）30mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させ，水／アセトニトリル混  

液（1：1）を加えて正確に50mLとし，遠心分離する．プロパフェノン塩酸塩（C，lH2，NO，・HCl）約6mgに対応す  

る容量の上澄液VmL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50mLとし，試料溶  

液とする二 以下定量法を準用する．  

プロ／iフェ．／ン塩酸塩（C21H2，NO，・HCl）の量（mg）＝WG X（QT／Qs）×（10／V）   

町；：定量用塩酸プロパフェノンの秤取量（mg）   

内標準溶液 安息香酸イソプロピルのメタノール溶液（l→200）   

溶出性く‘．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0．5／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中にプロパフェノ  

ン塩酸塩（C21H2iNO，・HCl）約67pg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  

量用塩酸プロ／iフェノンを105℃で2時間乾燥し，その約13mgを精密に量り，水に溶かして正確に200mL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305nmにお  

ける吸光度」T及び」sを測定する．  

プロパフェノン塩酸塩（C21H27NO3・HCl）の表示量に対する溶出率（％）   

＝垢×いT／」s）×（㌣／り×（l／q x450   

垢‥定量用塩酸プロパフェノシの秤取量（mg）   

C：1錠中のプロパフェノン塩酸塩（C21H2，NO，・HCl）の表示量（mg）   

定量法 本品のプロパフェノン塩酸塩（C2）H2，NO3・HCl）1．5gに対応する個数をとり，水／アセトニトリル混液（1：  

l）70mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させ，更に5分間よく振り混ぜた後，水／アセトニトリル混液（1：1）を加え  

て正確に100mLとし，遠心分離する．上澄液4mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に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，メタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする．別  

に定量用塩酸プロパフェノンを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50  

mL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50mLとし，標  

準溶液とする．試料溶液及び標準溶液10／九につき，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プロパフェノンのピーク面積の比eT及びesを求める．  

プロパフェノン塩酸塩（C21H27NO，・HCl）の量（mg）＝Ws X（QT／Qs）×50   

肝s：定量用塩酸プロパフェノンの秤取量（mg）   

内標準溶液安息香酸イソプロピルのメタノール溶章夜（l→200）  

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：トノナンスルホン酸ナトリウム4．6g及びリン酸2．3gを水に溶かし，1000mLとし，孔径0．45〝m以下  

のメンブランフィルターでろ過する．ろ液900mLにアセトニトリル600mLを加える．   
流量：プロパフェノンの保持時間が約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10／九につき，上記の条件で操作するとき，プロパフェノン，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10／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  
対するプロパフェノ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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プロブコール  
Probucol  

H3C CH3  H3C CH3  

C31H480ヱSヱ：516．g4  

4，4一－［Propan－2，2－diylbis（Sulfandiyl）］bis【2，6－bis（1，1－dimethylethyl）phenol】  

［2j2ββ－イクー∫］   

本品を乾燥したものは定量するとき，プロブコール（C31H4SOヱS2）98．5～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．   

本品はテトラヒドロフランに極めて溶けやすく，エタノール（99．5）に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，  

水にほとんど溶けない．   

本品は光によって徐々に淡黄色となる．   

確認試験  

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

本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はプロブコー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〈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プロブコー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．  

融 点く2．∂の1 

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 本操作は遮光した容器を用いて行う．本品0．40gをエタノ′－ル（99．5）5mLに溶かし，移動相を加  

えて20mLとし，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とする．この液1mL  

を正確に量り，移動相を加えて正確に100叩L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．β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，試料溶液のプロブコールに対する相対保持時間約0．9のピーク面積は，標準溶液のプロブコールの  

ピーク面積より大きくなく，試料溶液のプロブコールに対する相対保持時間約1．9のピーク面積は，標準溶液のプロ  

ブコールのピーク面積の25倍より大きくない．また，試料溶液のプロブコール及び上記のピーク以外のピークの面  

積は，標準溶液のプロブコールのピーク面積の5倍より大きくない．更に，試料溶液のプロブコール以外のピークの  

合計面積は，標準溶液のプロブコールのピーク面積の50倍より大きくない．ただし，プロブコールに対する相対保  

持時間約0．9及び約l．9のピーク面積はそれぞれ感度係数l．2及び1．4を乗じて補正する．  

試験条件  

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

面積測定範囲：溶媒のピークの後からプロブコールの保持時間の約3倍わ範囲．ただし，プロブコールに対する  

相対保持時間約0，5のピークを除く．   

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10mLとする．この液5pLから得たプロブコ  

ールのピーク面積が，▼標準溶液のプロブコールのピーク面積の14～26％になることを確認する．   

システムの性能：試料溶液1mLに移動相を加えて50mLとする．この液1mLにフタル酸ビス（シスー3，3，5－トリ  

メチルシクロヘキシル）の移動相溶液（1→1000）1mL，エタノール（99．5） 

とする．この液5／血につき，上記の条件で換作するとき，フタル酸ビス（シスー3，3，5－トリメチルシクロヘキシ  

ル），プロブコールの順に溶出し，その分離度は6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，プロブコールのピーク面積  

の相対標準偏差は5％以下である－  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量〈2．イJ〉 0．5％以下（1g，減圧，80℃，・1時間）．  

強熟残分〈2．4イ〉 0．1％以下（1g）．  

定量法 本品及びプロブコール標準品を乾燥し，その約60mgずつを精密に量り，それぞれをテトラヒドロフラン  

5mLに溶かし，移動相を加えて正確に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5  

mLを正確に加えた後，移動相を加えて100mL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10JjL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プロブコー  

ルのピーク面積の比e，及び2sを求める．  

プロブコール（C，lH．sOヱSl）の量（mg）＝Ws X（QT／Qs）   

拝ち：プロブコール標準品の秤取量（mg）   

内標準溶液 フクル酸ビス（シスー3，3，5－トリメチルシクロヘキシル）0．2gをテトラヒドロフラン1mLに溶かし，  

移動相を加えて50mLとする．  

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：242nm）  

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：アセトニトリル／水混液（93：7）  

流量：プロブコールの保持時間が約13分になるように調整する．   

システムの適合性  

システムの性能：標準溶液10／山こつき，上記の条件で操作するとき，内標準物質，プロブコールの順に溶出し，  

その分離度は6以上である．  

システムの再現性：標準溶液10ノ血につき，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  

対するプロブコー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   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 気密容器．  
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ベタキソロール塩酸塩   
BetaxoloIHydre）Chloride   
塩酸ベタキソロール  

H OH  
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CH3   

及び鏡像異性体  

C18H29NO3・HCl：343．8g  

（2RS）－ト（4－［2－（Cyclopropylmethoxy）ethyl］phenoxy）－3－［（1－methylethyl）amino］propan－2－Olmonohydrochloride  

【6j∂∫クーノクーβ］   

本品を乾燥したものは定量するとき，ベタキソロール塩酸塩（C18H29NO3・HCl）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ある．   

本品は水に極めて溶けやすく，メタノー／レ，エタノール（99，5）又は酢酸（100）にi容けやすい、   

本品1．Ogを水50m〕いこ溶かした液のpHは4．5へ一6．5である．   

本品の水溶液（1→100）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（1→10000）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／レ測定法〈2．25〉 の塩化カリウム錠剤陰により試験を行い，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→10）は塩化物の定性反応（2）く川夕〉 を呈する．  

融 点 〈2．即〉114～117℃  

耗度試験  

（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）重金属く川7〉 本品2．Ogをとり，第4法により換作し，試験を行う．比較液には鉛標準液2．OmLを加える（10  

ppm以下）・  

（3）七素〈1．）1〉 本品2．Ogをとり，第3法により検液を調製し，試験を行う（1ppm以下）．  

（4）類縁物質Ⅰ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3mLを正確に量り、，メタノ  

ールを加えて正確に50mL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i容液と  

する．これらの液につき，■薄層クロマトグラフイ∴〈2．♂j〉により試験を行う∴試料溶液及び標準溶液10／血ずっを  

薄層クロマトグラフィー用シリカゲ′レ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／酢酸（100）混液  

（10：3：3）を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する．これをヨウ素蒸気中に1時間放置するとき，  

試料溶液から得た主スポット以外のスポットは3個以下であり，標準溶液から得たスポットより濃くない．  

（5）類縁物質Ⅱ 本品0．10g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200mLとし，標準熔液とする．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．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  

溶液のベタキソロール以外のピークの面積は，標準溶液のベタキソロールのピーク面積より大きくない．また，試料  

溶液のベタキソロール以外のピークの合計面積は，標準溶液のベタキソロールのピーク面積の2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：273nm）  

カラム：内径4．6mm，’長さ15cmのステンレス管に5ノ爪l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：1mo血塩酸試液を加えてpHう．0に調整した薄めた0．05印01／Lリン酸二水素カリウム試液（1→2）／アセ  

トニトリル／メタノール混液（26：7：7）  

流量：ベタキソロールの保持時間が約9分になるように調整する．  
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面積測定範囲：溶媒のピークの後からベタキソロールの保持時間の約2倍の範囲   

システム適合性   

検出の確認：標準溶液4mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとする，この液10／丸から得たベタキ  

ソロールのピーク面積が，標準溶液のベタキソロールのピーク面積の14～26％になることを確認する．   

システムの性能二本晶50mg及び2－ナフトール5mgを移動相200mLに溶かす．この液10FLLにつき，上記の条  

件で操作するとき，ベタキソロール，2－ナフトールの順に溶出し，その分離度は10以上である．   

システムの再現性：標準汝液10／ムヒっき，上記の条件で弐鉄を6回繰り返ナとき，ベタキソロールのピーク石  

積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

（6）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）30mLに溶かし，無水酢酸30mLを加え，0，1mol几  

過塩素酸で滴定〈2．∫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几過塩素酸1mL＝34．39mg C柑H2，NO，・HCl   

貯 法 容  器 気密容器．  
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ヘパリンカルシウム  

Heparin Calcium 

．ズCa2＋  
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Rl，R3．R4＝SO3一又はH  

R2＝SOオ又は－C＼  

CH3  

R5＝CO2－．R6＝＝  

又は  

R5＝H，R6＝CO2－   

［j727β－βクー∂］   

本品は，健康な食用ブタの腸粘膜から得たD－グルコサミン及びウロン酸（Lイズロン酸又はD－グルクロン酸）の  

二糖単位からなる硫酸化グリコサミノグリカンのカルシウム塩である．一本品は，血液の凝固を遅延する作用を有す  

る．本品はノ1mg中150ヘパリン単位以上を含む一   

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，表示単位の90～110％を含み，また，カルシウム（Ca：40．08）8．0～  

12．0％を含む．   

性 状 本品は白色～帯灰褐色の粉末又は粒である．   

本品は水に溶けやすく，エタノール（99．5）にほとんど溶けない．   

本品は吸湿性である．   

確認試験  

（l）本品10mgを水5mLに溶かした液に1mol几塩酸試液0．lmL及びトルイジンブルー0溶液（1→20000）5mL  
を加えるとき，液は紫色～赤紫色を呈する．  

（2）本品50mgを水5mLに溶かした液は，カルシウム塩の定性反応〈1，09）を呈する．  

pH〈2．54〉 本品l．Ogを水100mLに溶かした液のpHは6・0～8・0である・  

純度試験  

（1）溶状 本品0．5gを水20mL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〈2．2イ〉に  

より試験を行うとき，波長400nmにおける吸光度は0．05以下である．  

（2）塩化物くI．03〉 本品0．5gをとり，試験を行う．比較液には0．Olmol／L塩酸0．30mLを加える（0．021％以下）．  

（3）重金属〈川7〉 本品0．5g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l＿5mLを加える（30  

ppm以下）．  

（4）バリウム 本品30mgを水3．OmLに溶かし，試料溶液とする．試料溶液1．OmLに希硫酸3滴を加え，10分間  

放置するとき，液は混濁しない．  

（5）残留溶媒 別に規定する．  

（6）総窒秦 本品を乾燥し，その約0．1gを精密に量り，窒素定量法く川めにより試験を行うとき，窒素（N：14．bl）  

の量は3．0％以下である．  

（7）たん白質 （4）の試料溶液1．O mLにトリクロロ酢酸溶液（1→5）5清を加えるとき，熟ま沈殿又は混濁を  
生じない．  
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（8）過硫酸化コンドロイチン硫酸 本品20mgを核磁気共鳴スペクトル測定用3－トリメチルシリルプロピオン酸ナ  

トリウムd4の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液（1→10000）0＿60mLに溶かし，試料溶液とする．この液につ  

き核磁気共鳴スペクトル測定用3－トリメチルシリルプロピオン酸ナトリウムーd4を内部基準物質として核磁気共鳴ス  

ペクトル測定法〈2＿2J〉プロトン共鳴周波数400MHz以上の装置（l）を用いる方法により1Hを測定するとき，∂2．13  

～2＿23ppmに過硫酸化コンドロイチン硫酸のルアセチル基に由来するシグナルを認めない．   

試験条件  

温度：25℃  

スピニング：オフ  

データポイント数：32，768  

スペクトル範囲：DHOのシグナルを中心に±6．Oppm  

パルス角：900  

繰り返しパルス待ち時間：20秒  

ダミースキャン：4回  

積算回数：ヘパリンの〃－アセチル基のプロトンのシグナルのS／N比が200以上得られる回数  

ウインドウ関数：指数関数（Linebroadeningfactor＝0．2Hz）   

システム適合性   

過硫酸化コンドロイチン硫酸標準品0．10m壷を核磁気共鳴スペクトル測定用3－トリメチルシリ′レプロビオン酸ナ  

トリウムーd4の核磁気共鳴スペクトル測定用重水溶液（1→10000）0．60nTLに溶かし標準溶液とする．標準溶  

液0．60mLにヘパリンカルシウム約20mgを溶かし，システム適合性試験用溶液とする．この液につき，上記  

の条件で操作するとき，∂乙02～2月6ppml三ヘパリンのルアセチル基に由来するシグナル，及び∂2．13～  

2．23ppmに過硫酸化コンドロイチン硫酸のルアセチル基に由来するシグナルを認める・  

乾燥減量〈2．射〉 8％以下（50mg，減圧，60℃，3時間）．  

エンドトキシンくイ．朋〉 0．0030EU／ヘパリン単位未満．   

定量法  

（1）ヘパリン   

（i）基質液 九ベンゾイルLイソロイシルーしグルタミル（γ－OR）－グリシルーL－アルギニルサニトロアニ リド塩酸   

塩15mgを水20mLに溶解する．   

（立）活性化血液凝固Ⅹ因子液 ウシ由来活性化血液凝固Ⅹ因子を水に溶かし，1mL中に0、426単位を含む液を   

調製する．   

（揖）緩衝液 2－アミノー2－ヒドロシキメチルー1，3プロパンジオール6＿06gを水750mLに溶かし，1mol／L塩酸試   

液を加えてpH8．4に調整した後，水を加えて1000mLとする・   

（iv）反応停止液 酢酸（100）20mLに水を加え，40mLとする．   

（Ⅴ）ヘパリン標準溶液 ヘパリンナトリウム標準品を生理食塩液に溶かし，1mL中に10単位を含むように調製   

した液100／九に緩衝液を加えて正確に5mLとし，標準原液とする・次の奉に従い，標準原液にアンチトロンビン   

Ⅲ試液，ヒト正常血祭及び緩衝液を加え，へ／くリン標準溶液（1），ヘパリン標準溶液（2），ヘパリン標準琴液（3）   

へ／ミリシ標準溶液（4）及びヘパリン標準溶液（5）を調製する－  

ヘパリン標準溶液  
緩衝液  

アンチトロン  ヒト正常   標準   
ヘパリン濃度  ビンⅢ試液   

（〟L）  

血祭   原液  
No．  

（単位／mL）  
（〃L）   （〟L）   （〟L）   

園   0   800   100   100   0   

（2）   0．02   700   100   100   100   

（3）   0．04   600   100   100   200   

（4）   0．06   500   100   100   300   

（5）   0．08   400   100   100   400   

（d）試料溶液 本品の表示単位に従い，その適量を精密に量り，生理食塩液に溶かし，1mL中に約0．5単位を  

含む液を調製する．この液100／山こアンチトロンビンⅢ試液100／JL，ヒト正常血祭100J九及び緩衝液700／血を  

加え，試料溶液とする．  

（通）操作法 試験管に試料溶液400／JLを入れ，37℃で4分間加温する・これに活性化血液凝固Ⅹ因子液200／血  

を加えてよく混和し，37℃で正確に30秒間加温した後，あらかじめ37℃に加温した基質液400／血を加えてよく混  

和する．37℃で正確に3分間加温した後，反応停止液600〆．を加え，直ちに混和する．この液につき，試料溶液  

400／JLに反応停止液60町L及び水600ノ九を加えて混和したものを対照とし，紫外可視吸光度測定法く2．24〉により  
波長405nmにおける吸光度を測定する・ヘパリン標準溶液（1），ヘパリン標準溶液（2），ヘパリン標準溶液（3），  
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ヘパリン標準溶液（4）及びヘパリン標準溶液（5）を試料溶液と同様に操作して，紫外可視吸光度測定法〈2．2〃〉によ   

り波長405nmにおける吸光度を測定する．   

（掘）計算準 へ／くリン標準溶液のヘパリン濃度と吸光度から検量線を作成し，試料溶液のヘパリン濃度Cを求め，   

次式により本品1mg中のヘパリン単位を計算する．  

本品1mg中のヘパリン単位＝C．×10×（∂／α）   

α：本品の秤取量（mg）   

b：本品を生理食塩液に溶かし，1mL中に約0．5単位を含む液を製したときの全容量（mL）  

（2）カルシウム 本品約50mgを精密に量り，水20mLに溶かし，8mol／L水酸化カリウム試液2mLを加え，時々  

振り混ぜながら，3～5分間放置した後，NN指示薬0．1gを加え，直ちに0．01mol几エチレンジアミン四酢酸二水  

素ニナトリウム液で滴定〈2．jのする．ただし，滑走の終点は液の赤紫色が青色に変わるときとする．  

0・01mol／Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウム液ImL＝0．4008mgCa  

貯 法 容  器 気▲密容器．  
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ミノサイクリン塩酸塩錠  
MinocyclineHydrochlorideTablets  

塩酸ミノサイクリン錠   

本品は定量するとき，表示された力価の90．0～l10．0％に対応するミノサイグリン（C2コHユ7N307：457．48）を含む．  

製 法 本品は「ミノサイクリン塩酸塩」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「ミノサイクリン塩酸塩」10mg（力価）に対応する量をとり，塩酸のメ  

タノール溶液（19→20000）625mLを加えてよく振り混ぜた後，ろ過する．ろ液につき，紫外可視吸光度測定法〈2．24〉  

により吸収スペクトルを測定するとき，波長221～225nm，261～265nm及び354～358nInに吸収の極大を示  
す．  

純度試験 類縁物質 本操作は，試料溶液を調製した後，速やかに試験を行う．本革5個以上をとり，粉末とする．  

表示量に従い「ミノサイクリン塩酸塩」50mg（力価）に対応する量をとり，移動相60mLを加えて激しく振り混ぜ  

た後，移動相を加えて100mLとする・この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．試料溶液20／山こつき，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  

百分率法によりミノサイクリンに対する相対保持時間約0．83のエビミノサイクリンの量を求めるとき，2．0％以下で  

ある．  

試験条件  

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

面積測定範囲：溶媒のピークの後からミノサイクリンの保持時間の約2．5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2mLに移動相を加えて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5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとする，この液20FLLから得たミノサイクリン  

のピーク面積が，システム適合性試験用溶液20／ノLから得たミノサイクリンのピーク面積の3．5～6．5％にな  

ることを確認する．  

システムの再現性：システム適合性試験用溶液20／九につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，ミノサイ  

クリンのピーク面積の相対標準偏差は2．0％以下である．  

水分〈2．イめ12．0％以下（本品を粉末としたもの0．5g，容量滴定法，逆滴定）．  

製剤均一性〈J．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，移動相60mLを加えて15分間超音波処理した後，1mL中に「ミノサイクリン塩酸塩」約0．5mg  

（力価）を含む液となるように移動相を加えて正確にrmLとする．この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．  

以下定量法を準用する．  

ミノサイクリン（C2∋Hヱ7N507）の量［mg（力価）］＝耶×いT／」s）×（レ／50）  

I穐：ミノサイグリン塩酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］  

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〟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「ミノサイク  

リン塩酸塩」約9／侶（力価）を含む液となるように水を加えて正確にrmLとし，試料溶液とする．別にミノサイク  

リン塩酸塩標準品約30mg（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〈z2イ〉 により試験を行い，波長348nmにおける吸光度dT及び」sを測定する．  

ミノサイクリン（C23H27N307）の表示量に対する溶出率（％）＝勒×いT／月s）×（r′／り×（1／q x36   

耶：ミノサイクリン塩酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］   

C：l錠中のミノサイクリン（C 2，H27N，0，）の表示量［mg（力価）］  

定量法 本品の「ミノサイクリン塩酸塩」約1g（力価）に対応する個数をとり，移動相120mLを加えて15分間  

超音波処理した後，移動相を加えて正確に200mLとする．この液を遠心分離し，上澄液5mL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・別にミノサイクリン塩酸塩標準品約25mg（力価）に対応する量を精  

密に量り，移動相に溶かし，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，  
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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，それぞれの液のミノサイクリンのピーク面積〟T及び  

月sを測定する．  

ミノサイクリン（C 2，li2，N，0，）の量［mg（力価）］＝Ws X G4T／As）×40  

I穐：ミノサイクリン塩酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］   

試験条件  

検出器，カラム，カラム温度及び流量は「ミノサイクリン塩酸塩」の定量法の試験条件を準用する．  

移動相：シュウ酸アンモニウムー水和物溶液（7→250）／〃ルジメチルホルムアミド／0．1mol／Lエチレンジアミ  

ン四酢酸二水素ニナトリウム試液混液（11：5：4）にテトラプチルアンモニウムヒドロキシド試液を加えて  

pH6．5に調整する．   

システム適合性  

システムの性能：塩酸ミノサイクリン50mgを水25niLに溶かす．この液5mLを水浴上で60分間加熱した後，  

水を加えて25mLとする．この液20／山につき，上記の条件で操作するとき，エビミノサイクリン，ミノサイ  

クリンの順に溶出し，そ甲分離度は2．0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，ミノサイクリンのピーク面  

積の相対標準偏差はl．0％以下である， 

貯 法   

イ呆存条件 遮光して保存する．   
容   器 気密容器．  
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注射用メロぺネム  

’Meropenemforrrtiection   

本品は用時溶解して用いる注射剤である．   

本品は定量するとき，表示された力価の93．0～107＿0％に対応するメロペネム（C17H25N305S：383．46）を含む．  

製 法 本品は「メロペネム水和物」をとり，注射剤の製法により製する．   

性 状 本品は白色～淡黄色の結晶性の粉末である．   

確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法〈2．25〉 の臭化カリウム錠剤法により吸収スペクトルを測定する  

とき，波数3410cm．I，1750cm‾1，1655cm，l，1583cm‾l及び1391cm‾1付近に吸収を認める．  

pH〈2・54〉 本品の表示量に従い「メロペネム水和物」0・25g（力価）に対応する量を水5mLに溶かした液のpHは7．3  

～ 臥3である．   

純度試験  

（1）溶状 本品の表示量に従い「メロペネム水和物」1．Og（力価）に対応する量をとり，水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：塩化コバルト（II）の色の比較原液0．3mL及び塩化鉄（Ⅲ）の色の比較原液1．2mLに薄めた塩酸（1→40）  
18．5mLを加える．  

（2）類縁物質 別に規定する．  

乾燥減量〈ユイJ〉 9．5～12．0％（0．1g，減圧・0．67kPa以下，60℃，3時間）．  

エンドトキシン（4＿01）0＿12EU／mg（力価）未満．  

製剤均一性〈‘．鮎）質量偏差試験を行うとき，適合する．   

不溶性異物〈J．0の 第2法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子〈β．07〉試験を行うとき，適合する．  

無菌〈イ．ロの メンブランフィルター法に与り試験を行うとき，適合する．  

定量法 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量る．「メロペネム水和物」約50mg（力価）に対応する量  
を精密に量り，内標準溶液10mLを正確に加えて溶かし，pH5．0のトリエチルアミン・リン酸塩緩衝液を加えて100  

mLとし，試料溶液とする．別にメロペネム標準品約50mg（力価）に対応する量を精密に量り，内標準溶液10mL  

を正確に加えて溶かし，pH5．0のトリエチルアミン・リン酸塩緩衝液を加えて100mLとし，標準溶液とする．試料  

溶液及び標準溶液5／JLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー〈2．0ノ〉により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対  

するメロペネムのピーク面積の比eT及び払を求める．  

メロペネム（C17H25N，0，S）の量［mg（力価）］＝垢×（QT／Qs）   

勒：メロペネム標準品の秤取量［mg（力価）］   

内標準溶液 ベンジルアルコールのpH5．0のトリエチルアミン・リン酸塩緩衝液溶液（1→300）   

試験条件   

「メロペネム水和物」の定量法の試験条件を準用する．   

システム適合性  

システムの性能は「メロペネム水和物」の定量法のシステム適合性を準用する．   

システムの再現性：標準溶液5〃Lにつき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に  

許するメロペネム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 密封容器．本品は，プラスチック製水性注射剤容器を使用することができる二  
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モサブリドクエン酸塩錠  
MosaprideCitrateTabIets  
クエン酸モサプリド錠   

本品は定量するとき，表示量の95．0～105．0叫こ対応するモサブリドクエン酸塩（C21H25CIFN，0，・C6H807：   
614．02）を含む，   

製 法 本品は「モサブリドクエン酸二塩水和物」をとり，錠剤の製法により製する．   

確認試験  

（1）本品を粉末とし，′表示量に従いモサプリドクエン酸塩（C21H2，CIFN，0，・C6H80，）10mgに対応する量をとり，  

希酢酸10mLを加え，10分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液5mLに．ドラーゲンドルフ試液0．3mLを加えるとき，  
だいだい色の沈殿を生じる．  

（2）定量法で得た試料溶液につき，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271  

～275nm及び306～310nmに吸収の極大を示す．  

（3）本品を粉末とし，表示量に従いモサプリドクエン酸塩（C2．H25CIFN，0，rC6H80，）20mgに対応する量をとり，  

メタノール10mLを加え，10分間振り混ぜた後，ろ過する．ろ液を減圧で蒸発乾固し，残留物にどリジン／無水酢酸  

混音夜・（3：1）5mLを加えてよく振り混ぜ，30分間放置するとき，液は赤褐色を呈する．  

純度試験 類縁物質 本品20個以上をとり，粉末とする．表示量に従いモサブリドクエン酸塩（C21H2～Clm303・  

C6H807）10mgに対応する量をとり，水1mLを加えて潤す．更に，メタノール9mLを加えて20分間振り混ぜた後，  

遠心分離し，上澄液を試料溶液とする．この液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2mL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10／九ずつ  

を正確にとり，次の条件で◆液体クロマトグラフィー 〈2．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，試料溶液のモサプリドに対する相対保持時間約0．60及び約0．85のピーク面積は，  

標準溶液のモサブリドのピーク面積より大きくなく，モサブリド及び上記のピーク以外のピークの面積は，標準溶液  

のモサブリドのピー ク面積の2／5より大きくない．また，試料溶液のモサブリド以外のピークの合計面積は，標準溶  

液のモサブリドのピーク面積の2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A，移動相B及び流量は「モサブリドクエン酸塩水和物」の純度試験（2）  

の試験条件を準用する．  

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のように変えて濃度勾配制御する．  
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注入後の時間  移動相A  移動相B   

（分）  （vol％）  （vol％）  

0 ～ 40  85→45  15→55  

面積測定範囲二溶媒のピークの後から注入後40分まで   
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25mLとする．この液10FLLから得たモ  

サブリドのピー ク面積が，標準溶液のモサプリドのピーク面積の3．0～5．0％になることを確認する．  

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，モサプリドのピー クの理論段数及びシン  

メトリー係数は，それぞれ40000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回線り返すとき，モサブリドのピー ク面積の  

相対標準偏差は3．0％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うとき，適合する．  

本品1個をとり‘，水5mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させる．次にメタノール20mLを加え，20分間振り塩ぜた  

後，メタノールを加えて正確に50mLとする．この液を遠心分離し，上澄液VmLを正確に量り，1mL中にモサブリ  

ドクエン酸塩（C21H2，CIFN30，・C6H80，）約20pg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．以下定量法を準用する． 

モサブリドクエン酸塩（C21H25CIFN，Q，・C6HsO，）の量（mg）’＝WtX（AT／As）×（V／V）×（1／50）   

垢：脱水物に換算した定量用クエン酸モサブリドの秤取量（mg）  

溶出性〈‘，JO〉 試験液に溶出試験第2液900mLを用い，パドル故により，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〟m以下のメンブランフイ  
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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中にモサブリドク  

エシ酸塩（C，，H，5CIFN30，・C6H80，）約2．8FLg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，別に定量用クエン酸モサプリド（別途「モサブリドクエン酸塩水和物」と同様の方法で水分〈2．イ幻 を測定して  

おく）約30mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に100mLとする．こめ液2mLを正確に量り，移動相を加えて  

正確に200mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液50／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ノ〉により試験を行い，それぞれの液のモサプリドのピーク面積dT及びdsを測定する．  

モサブリドクエン酸塩（C21H25CIFN，03・C6H80，）の表示量に対する溶出率（％）   

＝耶×いT／ds）×（F′／㌢）×（1／C）×9   

垢：脱水物に換算した定量用クエン酸モサプリドの秤取量（mg）   

C：1錠中のモサブリドクエン酸塩（C，lH25CIFNユ0，・C6H80了）の表示量（mg）   

試験条件  

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：274nm）  

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：クエン酸三ナトリウムニ水和物8．82gを水800mLに溶かし，希塩酸を加えてpH3＿3に調整した後，水  

を加えて1000mLとする．この液240mLにメタノール90mL及びアセトニトリル70mLを加える．  

流量：モサプリドの保持時間が約9分になるように調整する．   

システム適合性  

システムの性能：標準溶液50〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，モサブリ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4000段以上，2．0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回繰り返すとき，モサブリドのピー ケ面積の  

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．モサブリドクエン酸塩（C21H25CIFNlO3・  

C6H80，）約10mgに対応する量を精密に量り，水2mLを加えて潤す．次にメタノール70mLを加え，20分間振り混  

ぜた後，メタノールを加え七正確に100mLとし，遠心分離する．上澄液10mLを正確に量り，メタノールを加えて  

正確に50mLとし，試料溶液とする．別に定量用クエン酸モサブリド（別途「モサブリドクエン酸塩水軸物」と同様  

の方法で水分〈z4β〉を測定しておく）約53mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に100mLとする．この液  

2mL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273nmにおける吸光度dT及びdsを測定する．  

モサブリドクエン酸塩（C，1H2，CIFN，0，・C6H807）の量（mg）＝垢×（4T／As）×（1／5）   

耶：脱水物に換算した定量用クエン酸モサプリドの秤取量（mg）  

貯 法 容  器 気密容器．  
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モサブリドクエン酸塩水和物  
MosaprideCitrateHydrate  

クエン酸モサブリド  

H  

H2N／Wo／へ 
・HO2Cユごニ02H・2H20  こ訂〈訊 F  cH；ノ＼／   WF  

〉 〉  

＿＿  

及び鏡像異性一本  

C21H25CIFN303・C6H807・2H20：650，05  

4－Amino－5－Chloro－2－ethoxy－Nh（【（2RS）－4－（4－fluorobenzyl）morpholin一2－yl］methyl）benzamidemonocitratedihydrate  

［揖∂5β2－62－2］   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，モサプリドクエン酸塩（C21H2，CIFN，03・C6HsO7：614．02）98．5～  

101．0％を含む．  

性 状 本品は白色～帯黄白色の結晶性の粉末である．   

本品は凡ルジメチノレホルムアミド又は酢酸（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，水にほとんど溶けない．   

本品の凡肪ジメチルホルムアミド溶液（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（1→50000）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）本品の凡佑ジメチルホルムアミド溶液（1→10）はクエン酸塩の定性反応（1）く川夕〉 を呈する・  

純度試験  

（1）重金属〈川7〉 本品1．Ogを白金るつぼにとり，第4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（20ppm以下）・  

（2）類縁物質 本品0．10gをメタノール50mL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〈フ．β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，試料溶液のモサブリドに対する相対保持時間約  

0．47のピーク面積は，標準溶液のモサブリドのピーク面積の3倍より大きくなく，モサブリト及び上記のピーク以外  
のピークの面積は，標準溶液のモサブリドのピーク面積より大きくない．また，試料溶液のモサブリド以外のピーク  

の合計面積は，標準溶液のモサプリドのピーク面積の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：◆274nm）   

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A：クエン酸三ナトリウムニ水和物8．82gを水800mLに溶かし，希塩酸を加えてpH4．0に調整した後，  

水を加えて1000mLとする．  

移動相B：アセトニトリル   

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のように変えて濃度勾配制御する．  

注入後の時間  移動相A  移動相B   

（分）  （vol％）   （vol％）  

0 ′、・35  80→45  20→55  

流量：毎分1．OmL  

面積測定範囲：溶媒のピークの後から注入後35分まで  
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システム適合性   

検出の確認：標準溶液4mL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5pLから得たモサ  
ブリドのピー ク面積が，標準溶液のモサブリドのピーク面積の15～25％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液5／九につき，上記の条件で操作するとき，モサブリ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40000段以上，1．5以下である．  

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，モサブリドのピーク面積の  

相対標準偏差は5，0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

水 分〈2．イめ 5．0～6．5％（0．5g，容量滴定法，逆滴定）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g，白金るつぼ）．  

定量法 本品約0．5gを精密に量り，酢酸（100）70mLに溶かし，0．1mol／L過塩素酸で滑走〈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几過塩素酸1mL＝61．40mgC2．H25CIFN，0｝・C6HsO，  

貯 法 容  器 密閉容器．  
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しリジン酢酸塩  
L－LysineAcetate  
酢酸L－リジン  

L＿リシン酢酸塩  

”2N〉へ＼／／／YCO2”．H，C－C。2日  
H NH2   

C6H14N202・C2H402：・206・24  

（S）－2，6－Diaminohexanoicよcid甲OnOaCetate  

［572β2－イクー2】   

本品を乾燥したものは定量するとき，】しリジン酢酸塩（C6H1．N202・CzH．02）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，特異なにおいがあり，わずかに酸味がある・   

本品は水に極めて溶けやすく，ギ酸に溶けやすく，エタノール（99．5）にほとんど溶けない・   

本品は潮解性である．   

確認試験  

（1）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数のところに同様の強度の吸収を認める・  

（2）本品の水溶液（1→20）は酢酸塩の定性反応■（2）〈日夕〉を呈する．  

旋光度〈2・49〉〔a］f？：・8・5～＋10・OO（乾燥後，2・5g・水，25mL・100mm）・  

pH〈2．54〉 本品l．Ogを水10mLに溶かした液のpHは6・5～7・5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〈1．03〉 本品0．5gをとり，試験を行う．比較液には0．01moUL塩酸0・30mLを加える（0・021％以下）・  

（3）硫酸塩〈L拍〉 本品0．6gをとり，試験を行う．比較液には0．005mol／L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クム標準液5・OmLを用いる（0・02％  

以下）．  

（5）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1・OmLを加える（10  

ppm以下）・  

（6）鉄〈）．］0）本品l．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・比較掛こは鉄標準液1・OmL  

を加える（10ppm以下）・  

（7）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塩酸を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする・別にL－アスパラギン酸，L－トレオニン，  

しセリン，しグルタミン酸，グリシン，しアラニン，レバリン，L－シスチン，L－メチオニン，Lイソロイシン，しロイシ  

ン，L＿チロジン，レフユニルアラニン，しリジン塩酸塩，塩化アンモニウム，L－ヒスチジン塩酸塩一水和物及びレアル  

ギニ 

液とする．この液5mLを正確に量り，0．02mol／L塩酸を加えて正確に100mLとする・この液2mLを正確に量り，  

0．02m。1几塩酸を加えて正確に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．OJ〉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の高さから試料溶  

液1mLに含まれるリジ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，リジ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3JJm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し，それぞれにカプリル  

酸0．1mLを加える．  
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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  

19・80g   22．00g  

6・19g  7．74g  

5・66g  7・07g   

260mL  20mL   

5mL  5mL  

12．80g  6－10g  

13・う1g  26・67g  

3・74g  54・35g  

8．00g  

4mL  100 mL 

5mL  

5mL  

4mL  4mL  4mL  ラウロマクロゴール溶液（1→4）  4mL  4mL  

水  適量  適量  適量  適量  適量  

全量  2000mL lOOOmL lOOOmL lOOOmL 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，アンモニア，ヒスチジン，アルギニンの順に溶 

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，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．  

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／血につき，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l．5以上  

である．   

システムの再現性：標準溶液20／ノ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l．0％以下である．   

乾燥減量〈2．イノ〉 0．3％以下（1g，80℃，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0．1gを精密に量り，ギ酸3mLに溶かし，酢酸（100）50mLを加え，0．1moln．過  

塩素酸で滴定 〈2．∫0〉 する（電位差滴定法）．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．1mQl／L過塩素酸1mL＝1031mgC6H14N202・C2H．02   

貯 法 容 器 気密容器．  
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リンコマイシン塩酸塩注射液  
LincomycinHydrochlorideIrtjection  

塩酸リンコマイシン注射液   

本品は水性の注射剤である．   

本品は定量するとき，表示された力備ゎ93．0～107．0％に対応するリンコマイシン（C】靂H34N206S：406．54）を含む．  

製法 本品は「リンコマイシン塩酸塩水和物」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「リンコマイシン塩酸塩水和物」30mg（力価）に対応する容量をとり，水30mLを  

加えて試料溶液とする．別にリンコマイシン塩酸塩標準品10mg（力価）を水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．βj〉により試験を行う．試料溶液及び標準溶液5〟Lずつを薄層クロマ  

トグラフィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする、次に酢酸アンモニウム150gを水800mLに溶  

かし，アンモニア水（28）を加えてpH9．6に調整した後，水を加えて1000mLとする．この液80mLに2－プロパノー  

ル40mL及び酢酸エチル90mLを加えて振り混ぜ，上層を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する．  

これに過マンガン酸カリウム溶液（1→1000）を均等に噴霧するとき，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r値は等しい．  

pI‡〈2．∫イ〉 3．5～5．5  

エンドトキシン〈イ．βノ〉 0．50EU／mg（力価）未満．  

採取容量く丘∂カ 試験を行うとき，適合する．   

不溶性異物く∂．0め 第1法により試験を行うとき，適合する．   

不溶性微粒子く丘β7）試験を行うとき，適合する．   

無菌くイ．郎〉 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「リンコマイシン塩酸塩水和物j約0．3g（力価）に対応する容量を正確に量り，移動相を加えて正  

確に30mLとする．この液2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mLとし∴試料溶液とする．別にリンコマ  

イシン塩酸塩標準品約20mg（力価）に対応する量を精密に量り，移動相に溶かし，正確に20mLとし，標準溶液と  

する．以下「リンコマイシン塩酸塩水和物」の定量法を準用する．  

リンコマイシン（C】gH，4N206S）の量［mg（力価）］＝Ws X（4T／As）×15   

垢：リンコマイシン塩酸塩標準品の秤取量［mg（力価）］  

貯法 容 器 密封容器．  
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レバミピド   

Rebamipide  

CO2日  

及び鏡像異性体  

C19H15CIN204：370．79  

（2RS）－2－（4－Chlorob印ZOylamino）－3T（2－OXOpl，2－dihydroquinolin－4－yl）propanoicacid  

［卯β夕β－β〃一刀  

本品を乾燥したものは定量するとき，レバミピド（C19H－5CINヱ04）99．0～101．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶性の粉末であり，味は苦い．   

本品は〃ルジメチルホルムアミドにやや溶けやすく，メタノール又はエタノール（99．5）に極めて溶けにくく，水  

にほとんど溶けない．   

本品の〃∧Lジメチルホルムアミド溶液（1 →20）は旋光性を示さない．   

融点：約291℃（分解）．   

確認試験  

（1）本品のメタノール溶液（7→1000000）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  

（l）塩化物〈］．03〉 本品0．5gをNN－ジメチルホルムアミド40mL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0．40mLにNN－ジメチルホルムアミド40mL，希硝  

酸6mL及び水を加えて50mLとする（0．028％以下）．  

（2）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）．  

（3）レバミピドm－クロロ異性体 本品40mgを水／pH6．0の0．05mol／Lリン酸塩緩衝液／メタノール混液（7：7：6）  

に溶かして100mLとし，試料溶液とする．この液2mLを正確に量り，－水／pH6．0の0．05moln，リン酸塩緩衝液／メタ  

ノール混液（7＝7：6）を加えて正確に20mLとする・更にこの液2mLを正確に量り，水／pH6．0の0．05mol／Lリン酸  

塩緩衝液／メタノー′レ混液（7‥7ニ6）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／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．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，試料溶液のレバミビドに対する相対保持時間約0．95のレバミピドm－クロロ異性  

体のピーク面積は標準溶液のレバミピドのピーク面積の3／8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：222nm）  

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：250C付近の一定温度  

移動相：pH6．2のリン酸塩緩衝液300mLに水750mLを加える．この液830mLにアセトニトリル170mLを加  

える．  

流量：レバミピドの保持時間が約20分になるように調整する．   

システム適合性  

検出の確認：標準溶液5mLを正確に量り，水／pH6．0の0．05mol／Lリン酸塩緩衝液／メタノール混液（7：7：6）  

を加えて正確に25mLとする．この液10／心から得たレバミピドのピーク面積が標準溶液のレバミピドのピー  

ク面積の15～25％になることを確認する．  
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システムの性能：試料溶液I mLをとり，水／pH6．0の0．05mol／Lリン酸塩緩衝液／メタノール混液（7‥7‥6）を  

加えて100mLとする．この液10〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，レバミピ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11000段以上，1．2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，レバミピドのピーク面積の  

相対標準偏差は2．0％以下である．  

（4）類縁物質（3）の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イ⊥ く2．州  

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，試料溶液のレバミピドに対  

する相対保持時間約0．5のレバミピド0一クロロ異性体及び相対保持時間約0．7のレバミピド脱ベンゾイル体のピーク  

面積は，標準溶液のレバミピドのピーク面積の3／㌻より大きくなく，試料溶液のレバミピド及び上記のピーク以外の  

ピークの面積は，標準溶液のレバミピドのどーク面積の1／4より大きくない．また，試料溶液のレバミピド以外のピ  

ークの合計面積は，標準溶液のレバミビドのピーク面積より大きくない．ただし，レバミピド0－クロロ異性体のピー  

ク面積は，感度係数1．4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：232nm）   

カラム：内径4．6mm，長さ25cm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タデシルシリル化シ  

リカゲルを充てんする．  

カラム温度：400C付近の⊥定温度   

移動相：1－デカンスルホン酸ナトリウム2．44gを水1000mLに溶かした液にメタノール1000mL及びリン酸10  
mLを加える．  

流 量：レバミピドの保持時間が約12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レバミビドの保持時間の約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／pH6．0の0．05mol／Lリン酸塩緩衝液／メタノール混液（7：7：6）  

を加えて正確に50mLとする、この液10／丸から得たレバミピドのピーク面積が標準溶液のレバミピドのピー  

ク面積の7～13％になることを確認する．  

システムの性能：4－クロロ安息香酸20mgをメタノールに溶かして50mLとする．この液及び試料溶液5mLず  

つをとり，水／pH6．0の0．05moULリン酸塩緩衝液／メタノール混液（7：7：6）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，レバミビド，4－クロロ安息香酸の順に溶出し，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／血につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，レバミピドのピーク面積の  

相対標準偏差は2．0％以下である．  

（5）残留溶媒 別に規定する．  

乾燥減量く2．〃〉 3．0％以下（lg，105℃，2時間）．  

強熟残分く2．す4〉 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，N，N－ジメチルホルムアミド60mLに溶かし，0．1mol几水酸化  

カリウム液で滴定く2．5のする（指示薬：フェノールレッド試液2滴）．ただし，終点は液の微黄色が無色に変わる  

ときとする．同様の方法で空試験を行い，補正する．  

0．ユmol几水酸化カリウム液1mL＝37．08mgC】9H－5CIN204  

貯 法   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 密閉容器．  
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レバミピド錠  

RebamipideTablets  

本品は定量するとき，表示量の95．0～、105．0％に対応するレバミピド（C、9H－5CIN之04：370．79）を含む．  

製 法本品は「レバミビド」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，表示量に従い「レバミピド」30mgに対応する量をとり，メタノール／アンモニア水（2幻  

混液（9：l）5mLを加えて10分間振り混ぜた後，遠心分離し，上痙液を試料溶液とする．別に定量用レバミピド30  

mgをメタノール／アンモニア水（28）混液（9：1）5mLに溶かし，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．βj〉により試験を行う．試料溶液及び標準溶液5〟Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル（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／メタノール／ギ酸混液（75：25：2）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r値は等しい．  

製剤均一性〈∂．∂2〉 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10rnLを加えて10分間よく振り混ぜた後，内標準溶液10mLを正確に加え，NN－ジメチルホ  

ルムアミド10mLを加えて5分間よく振り混ぜた後，〃入Lジメチルホルムアミドを加えて50mLとする．この液を遠  

心分離し，レバ享ピド（C－9H一，CIN204）3mgに対応する上澄液VmLをとり，N井ジメチルホルムアミド20mLを加  

え，水を加えて50mLとする．この液を孔径0．5〝m以下のメンブランフィルターでろ過し，初めのろ液1mLを除き，  
次のろ液を試料溶液とする．別に定量用レバミピドを105℃で2時間乾燥し，その約0．1gを精密に量り，〃ルジメチ  

ルホルムアミドに溶かし，内標準溶液10mLを正確に加え，〃〃－ジメチルホルムアミドを加えて50mLとする．この  

液1．5mLをとり，N∧Lジメチルホルムアミド20mLを加え，更に水を加えて50mLとし，標準溶液とする．以下定  

量法を準用する．  

レバミピド（Cl，Hl，CIN20．）の量（mg）＝Wsx（QT／Qs）×（3／2り   

垢：定量用レバミピドの秤取量（mg）   

内標準溶液 アセトアニリドの凡入Lジメチルホルムアミド溶液（1→150）  

溶出性く‖0〉 試験液に薄めたpH6．0のリン酸水素ニナトリウム・クエン酸緩衝液（1→4）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中にレバミピド  

（Cl，Hl，CIN20．）約22FLg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．別に定量用レ  

バミピドを105℃で2時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，NN－ジメチルホルムアミドに溶かし，正確に25mL  

とする．この液2mLを正確に量り，試験液を加え，正確に200mLとし，標準溶液とする．試料溶液及び標準溶液に  

つき，試験液を対照液として紫外可視吸光度測定法〈フ．2イ〉により試験を行い，波長326nmにおける吸光度dT及び  

」sを測定する．  

レバミピド（Cl，H．5CIN204）の表示量に対する溶出率（％）＝Wsx（AT／As）×（V／V）x（1／C）×36   

垢：定量用レバミピドの秤取量（mg）   

C：l錠中のレバミピド（C－9H15CIN204）の表示量（mg）  

定量法本品10個をとり，内標準溶液り／5mLを正確に加え，更に凡佑ジメチルホルムアミド50mLを加え，  

超音波処理により崩壊させる．この液を5分間振り混ぜた後，1mL中にレバミビド（C19H．5CIN20．）約10mgを含  

む液となるようにNN－ジメチルホルムアミドを加えてVmLとする．この液を遠心分離した後，上澄液5mLをとり，  

州外ジメチルホルムアミドを加えて50mLとする．更にこの液2mLをとり，凡脾ジメチルホルムアミド20mLを加  

え，水を加えて50mLとする．必要ならば孔径0．5〝ll以下のメンブランフィルターでろ過し，試料溶液とする．別  

に定量用レバミピドを105℃で2時間乾燥し，その約0・1gを精密に量り，州外ジメチルホルムア享ドに溶かし，内  

標準溶液2mLを正確に加えて，NNqジメチルホルムアミドを加えて100mLとする．この液2mLをとり，NN－i；メ  

チルホルムアミド20mLを加え，更に水を加えて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〈2．0ハ により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するレバミピドのピー  

ク面積の比eT及びesを求める・  

レバミピド（C、9H、5CINユ0。）の量（mg）＝抒ち×（eT／9s）xル／100   

汐も：定量用レバミピドの秤取量（mg）  
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内標準溶液 アセトアニリドの〃ルジメチルホルムアミド溶液（1→20）   

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254nm）   

カラム＝内径4．6m町長さ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：pH6・2のリン酸塩緩衝液300mLに水750mLを加えた液830mLをとり，アセトニトリル170mLを加え  
る．  

流量：レバミピドの保持時間が約20分になるように調整する．   

システム適合性   

システムの性能‥標準溶液20〃Lにつき，上記の条件で操作するとき，内標準物質，レバミピドの順に溶出し，  
その分離度は8以上である．   

システムの再現性：標準溶液20〃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  

対するレバミビド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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レポフロキサシン水和物  
LevofloxacinHydrate  

レポフロキサシン  

1   

●H20  

C02日  

O   

C18H2。FN，0．・H20＝37038  
2  

（3S）－9－Fluoro－3Lmethyl－10－（4－methylpiperazin－l－yl）－7qoxo－2，3－dihydroT7H－pyrido［1，2，3－db］［1，4］benzoxazine－6－  
Carboxylicacidhemihydrate  

［Jjβノタクー7J－0］   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，レポフロキサシン（C．sH，。FN30．：361．37）99．0～101．0％を含む．  

性 状 本品は淡黄白色～黄白色の結晶又は結晶性の粉末である．   

本品は酢酸（100）に溶けやすく，水又はメタノールにやや溶けにくく，エタノール（99．5）に溶けにくい．   
本品は0．1molノL塩酸試液に溶ける．   

本品は光によって徐々に暗淡黄白色になる．   

融点：約226℃（分解）．   

確認試験  

（1）本品の0・1mo几塩酸試液溶液（1→150000）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〈2．2∫〉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．  

旋光度〈2・49〉 〔a］ぎ‥－92～ －990（脱水物に換算したもの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  

（10ppm以下）・  

（2）類縁物質 本操作は遮光した容器を用いて行う・本品50mgを水／メタノール混液（1‥1）10mLに溶かし，  

試料溶液とする・この液1mLを正確に量り，水／メタノール混液（1：l）を加えて正確に10mLとする．更にこの液  

1mLを正確に量り，水／メタノール混液（1‥1）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10／九ずつを正確にとり，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，試料溶液のレポフロキサシンに対する相対保持時間約1．2のピークの面  

積は，標準溶液のレポフロキサシンのピーク面積の2／5より大きくなく，試料溶液のレポフロキサシン及びレポフロ  

キサシンに対する相対保持時間約1・2のピーーク以外のピークの面積は，標準溶液のレポフロキサシンのピーク面積の  

1／5より大きくない・また，試料溶液のレポフロキサシン及びレポフロキサシンに対する相対保持時間約1．2のピーク  

以外のピークの合計面積は，標準溶液のレポフロキサシンのピーク面積の3／10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：340nm）  

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：45℃付近の一定温度  

移動相‥Lバリン1・76g・酢酸アシモニウム7t71g及び硫酸銅（Ⅱ）五水和物1・25gを水に溶かし，1000mLと  
した液にメタノール250mLを加える．  

流量：レポフロキサシンの保持時間が約22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レポアロキサシンの保持時間の約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1mLを正確に量り，水／メタノール混著夜（1：1）を加えて正確に20mLとする．この液  

10〟Lから得たレポフロキサシ／のピーク面積が，標準溶液のレポフロキサシンのピーク面積の4～6％にな  

ることを確認する．  

システムの性能：オフロキサシン10mgを水／メタノール混液（1：1）20mLに溶かす．この液1mLを量り，水  

／メタノール混液（1：1）を加えて10mLとする．この液10pLにつき，上記の条件で操作するとき，レポフ  

ロキサシンとレポフロキサシンに対する相対保持時間約1．2りピークの分離度は3以上である・  

システムの再現性：標準溶液10／山につき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，レポフロキサシンのピーク  

面積の相対標準偏差は3．0％以下である．  

（3）残留溶媒 別に規定する．  

水分く2．亜） 2．1～2．7％（0．5g，容量清定法，直接滴定）．  

強熟残分〈2．イイ〉 0．1％以下（1g）．  ′  

定量法 本品約03gを精密に量り，酢酸（100）100mLに溶かし，0．1mol／L過塩素酸で清定〈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．  

0．1mol／L過塩素酸1mL＝36．14mgC．sH2。FN30．   

法   

保存条件 遮光して保存する．   
容   器 気密容器．  
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ロサルタンカリウム  
Losartan Potassium 

㌣
 
ゴ
 
 

C22H22CIKN60：461．00  

Monopotassium5－i【4’－（2－butyト4－Chloro－5－hydroxymethyl－1H－imidazoトトyl）methyl】biphenyト2－yl‡－1H－tetraZOト1－ide  

【J2イ7∫β一夕クーβ】   

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ロサルタンカリウム（C2ZH2ヱCIKN60）9S．5～10l．0％を含む．  

性 状 本品は白色の結晶性の粉末である．   

本品は水に極めて溶けやすく，メタノール又はエタノール（99．5）に溶けやすい．   

確認試験  

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

本品のスペクト／レと本品の参照スペクトル又はロサルタンカリウム標準品について同様に換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〈2．25〉の臭化カ リウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトル  

と本品の参照スペクトル又はロサルタンカリウム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）本品はカリウム塩の定性反応（l）〈ノ誹タ〉 を呈する．  

（4）・本品につき，炎色反応試験（2）〈川イ〉 を行うとき，緑色を呈する，   

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 本品30mg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．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陰により測定すると  

き，試料溶液の溶媒のピーク及びロサルタン以外のピークの面積は，標準溶液のロサルタンのピーク面積の1／10より  

大きくない．また試料溶液のロサルタン以外のピークの合計面積は，標準溶液のロサルタンのピーク面積の3／10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：220nm）  

カラム：内径4mm，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  

カグルを充てんする．  
l  

カラム温度：25℃付近の一定温度  

移動相A：薄めたリン酸（l→1000）  

移動相B：アセトニトリル  

移動相の送液：移動相A及び移動相Bの混合比を次のように変えて濃度勾配制御する．  
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注入後の時間  移動相A  移動相B   

（分）  （vol％）  （vol％）   

0 ～ 25  75→10  25→90  

25 ～ 35  10  90  

流量：毎分1．OmL  

面積測定範囲：試料溶液注入後35分間   

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10mLとする．この液10／血から得たロ   

サルタンのピーク面積が，標準溶液のロサルタンのピーク面積の7～13％になることを確認する．  

システムの性能：標準溶液10〟Lにつき，上記の条件で操作するとき，ロサルタンのピークの理論段数及びシン  

メトリー係数は，それぞれ10000段以上，1．3以下である．   

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回繰り返すとき，ロサルタンのピーク面積の  

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．  

水分（2．イめ 0．5％以下（0．25g，容量滴定法，直接滑走）．  

定量法 本品及びロサルタンカリウム標準品（別途本品と同様の方法で水分〈2．イめを測定しておく）約25mgずつ  

を精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，正確に100mL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〟Lずつを正確にとり，次の条件で液体タロトマグラフイー 〈2．∂J〉 により試験を行い，それぞれの液の  

ロサルタンのピーク面積」T及び」sを測定する．  

ロサルタンカリウム（C22H22CIKN60）の量（mg）＝WsXL4T／As）   

恥：脱水物に換算したロサルタンカリウム標準品の秤取量（mg）   

試験条件   

検出器：紫外吸光光度計（測定波長：254叩l）   

カラム：内径4mm，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：35℃付近の一定温度  

移動相：薄めたリン酸（l→1000）／アセトニトリル混液（3：2）  

流量：ロサルタンの保持時間が約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10／九につき，上記の条件で操作するとき，ロサルタンのピークの理論段数及びシン  

メトリー係数は，それぞれ5500殴以上1．4以下である．  

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回線り返すとき，ロサルタンのピーク面積の  

相対標準偏重は1．0％以下である．  

貯 法 容 器 気密容器． 
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