
1 亜鉛主義デンプン

1 亜鉛華ヂンプン
2 Zinc Oxide Stal'ch Powdel' 

3 酸化亜鉛デンプン

4 製法

酸化亜鉛 500g 
デンプン 適量

全量 1000g 

5 以上をとり，散剤の製法により製する.

6 性状本品は白色の粉末である.

7 確認試験

8 (1) 本品19をるつぼにとり，徐々に温度在高めて炭化し，

9 更にこれを強熱するとき，黄色合呈し，冷えると色は消える.

10 残留物に7l<10mL及び希塩酸5mLを加え，よく振り混ぜた後，

11 ろ過し，ろ液にヘキサシアノ鉄(11)カリウム試液2~3滴を加

12 えるとき，白色の沈殿を生じる(酸化亙鉛).

13 (2) 本品19に水10mL及び希糧酸5mLを加え，よく振り混

14 ぜた後，ろ過する.ろ紙上の残留物に水lOmLを加えて煮沸

15 し，放冷した後，ヨウ素試液1i商を加えるとき，液は暗青紫

16 色を呈する(デンプン).

17 貯法容器密閉容器.
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1 亜鉛華軟膏
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4 本品 l土定量するとき，酸化亜鉛(ZnO: 81.38)18.5 ~ 

5 21.5%を含む.

6 製法

酸化亜鉛 200g 

流動パラフイン 30g 

白色軟膏 適量

全量 1000g 

7 以上右どとり，軟膏予測の製法により製する.ただし白色

8 軟膏j の代わりに対応量の「サラシミツロウJ， rソノレピタ
9 ンセスキオレイン酸エステノレj及び「白色ワセリンj を用い

10 て製することができる.

11 性状本品は白色である.

12 確認試験 本品19をるつぼにとり，加湿して融!解し，徐々に

13 温度を高めて全く炭化し，更にこれを強熱するとき，黄色を

14 呈し，冷えると色は消える.残留物に水lOmL及び希塩酸

15 5mLを加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液にヘキサシ

16 アノ鉄(II)酸カリウム試液2~3ì慌を加えるとき，白色の沈殿

17 を生じる(酸化亜鉛).

18 純度試験 カルシウム，マグネシウム及びその他の異物本品

19 2.0gをるつぼにとり，加温して融解し，徐々に温度在高めて

20 全く炭化し，次に残留物が黄色となるまで強熱し，冷後，希

21 塩酸6mLを加え，水浴上で5~10分間加熱するとき，液は無

22 色澄明である.この液宏ろ過し，ろ液に水10mLを加え，次

23 に初め生じた沈殿が消失するまでアンモニア試液を加える.

24 更にシュウ酸アンモニウム試液及びリン酸水素二ナトリウム

25 試液2mLずつを加えるとき， i夜は変化しないか，又は5分間

26 以内に混濁することがあってもわずかである.

27 定量法 本品約2gを精密に量り，るつぼに入れ，加湿して融

28 解し，徐々に温度を高めて全く炭化し，次に残留物が黄色と

29 なるまで強熱し，冷後，71<lmL及び塩酸1.5mLを加えて溶

30 かした後，水を加えて正確に100mLとする.この液20mLを

31 正確に量り，水80mLを加え，水酸化ナトリウム溶液u→

32 50)告と液がわずかに沈殿を生じるまで加え，次にpH10.7のア

33 ンモニア・塩化アンモニウム緩衝液5mLを加えた後，

34 0.05molιェチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液で

35 滴定 (2.5めする(指示薬:エリオクロムブラックT'塩化ナ

36 トリウム指示薬0.04g).

37 0.05mo班 Jエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

38 1mL 

39 =4.069mg ZnO 

40 貯法容器気密容器.
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1 アクチノマイシンD

1 アクチノマイシンD
2 Actinomycin D 

3 ダクチノマイシン

O 4wa附 MeG山val~

4 

0" 、-Thr-口ぬI-Pro-MeGly-MeVal---'

グ~N.:::::-〆ぺ〆NH2ク/、γ〆、ミ「、ミy〆

""，--，人\-~/弘
T U T -U MeGly = N・メチルグリシン

eH3 eH3 MeVal = N-メチJレパリン

5 C62H86NI2016: 1255.42 

6 [50-76-0] 

7 本品は，StI句ptomycespal・vlllllSの培養によって得られる

8 抗日重湯活性を有するペプチド系の化合物である.

9 本品を乾燥したものは定量するとき， 1mg当たり 950~

10 1030p.g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，アクチノマ

11 イシンD(C62H8SN 120 16)としての量を質量(力価)で示す.

12 性状 本品はだいだい赤色~赤色の結晶性の粉末である.

13 

14 

本品l土アセトンに溶けやすく，アセトニトリル又はメタノ

ールにやや溶けにくく，エタノーノレ(99.5)に溶けにくく，7l<

15 に極めて溶けにくい.

16 確認試験

17 (1 ) 本品のメタノール溶液(3→100000)につき，紫外可視

18 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルをiJlIJ定し，本品

19 のスペクトルと本品の参照スベクトル又はアクチノマイシン

20 D標準品について同様に操作して得られたスベクトノレを比較

21 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

22 度の吸収を認める.

23 (2) 本品及びアクチノマイシンD標準品O.lgずつをアセト

24 ンlOmUこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの

お 液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行

26 う.試料溶液及び標準溶液10p.Lず、つを薄層クロマトグラフ

27 ィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄属板にス

28 ポットする.次に1ーブタノール/水/メタノーノレ混液(4: 

29 2 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾す

30 る.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液

31 から得た主スポット及び標準溶液から得たスポットのRrfij!

32 は等しい.

33 旋光度 (2.49)α)~ : -292~-3170(乾燥後， 10mg，メ

34 タノール， 10mL， 100mm). 

35 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(lg，減圧， 60oC， 3時間).

36 定量法本品及びアクチノマイシンD標準品を乾燥し，その約

37 60mg(カ価)に対応する量を精密に量り，それぞれを移動相

38 に溶かし，正確に50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.

39 試料溶液及び標準溶液25p.Lずつを正確にとり，次の条件で

40 液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞ

41 れの液のアクチノマイシンDのピーク図積Al'及びAsを測定

42 する.

43 アクチノマイシンD(C62Hs6NI2016)の量[p.g(カ価)]

44 立 MsX Al'/ As X 1000 

45 』必:アクチノマイシンD標準品の秤取量[mg(カ価)]
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内筏3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

10p.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
0

C付近の一定温度

移動相:0.02mollL酢酸・酢酸ナトリウム試液/アセト

ニトリノレj昆j夜(25: 23) 

流量:アクチノマイシンDの保持時間が約23分になるよ

うに調整する.

56 システム適合性

57 システムの性能:標準溶液25p.Lにつき，上記の条件で

58 操作するとき，アクチノマイシンDのピークの理論段

59 数及びシンメトリー係数は，それぞれ2000段以上，

60 1.5以下である.

61 システムの再現性:標準溶液25p.LIこっき，上記の条件

62 で試験を5回繰り返すとき，アクチノマイシンDのピ

63 ーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

64 貯法

65 

66 

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 アクラノレビシン寝酸塩
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5 C42H53N015・HCl:848，33 

6 Methyl( IR，2R，4s)・4・{2，6-dideoxy-4・O-[(2R，6S)・6・

7 methyl-5・oxo・3人5，6・tetrahydro-2H-pyran-2・yl]・

8α-L-lyxo司hexopyranosyl-(1→4)-2ム6-trideoxyふ

9 dimethylamino-α4・lyxo・hexopyranosyloxy}・2・ethyl-2ム7司

10 trihydroxy-6，1I・dioxo岨 1，2，3，4・tetrahydrotetracene-

11 l-carboxylate monohydrochloride 

12 [75443-99-1] 

13 本品は，Su'，中 tomycesgalilaellsの培養によって得られる

14 抗腫蕩活性を有するアントラサイクリン系化合物の塩酸塩で

15 ある.

16 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 920~

17 97511g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，アクラルビシ

18 ン(C42H53N015: 811.87)としての量を質量(カ価)で示す.

19 性状 本品は黄色~微だいだい黄色の粉末である.

20 本品はメタノール又はクロロホノレムに極めて溶けやすく，

21 水に溶けやすく，エタノール(95)に溶けにくい.

22 確認試験

23 (1 ) 本品の薄めたメタノール(4→5)溶液(3→100000)につ

24 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを

25 測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較す

26 るとき，両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度

27 の吸収を認める.

28 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

29 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

30 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

31 一波数のところに何様の強度の吸収を認、める.

32 (3) 本品のメタノール溶液(1→200)は塩化物の定性反応

33 (2) (1.09) を呈する.

34 旋光度 (2.49)α 〕3: 一 146~-1620(脱水物に換算したも

35 の50mg，7J<， 10mL， 100mm)， 

36 p H (2.54) 本品0.05gを水10mLに溶かした液のpHは5.5~

37 6.5である.

38 純度試験

39 ( 1 ) 溶状本品0.10gを水10mLに溶かすとき，液は黄色

40 微だいだい黄色澄明である.
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(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2t去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下)，

(3 ) 類縁物質 本品10mgを移動中日10mUこ溶かし，試料

溶液とする.試料溶液2011Lにつき，次の条件で液体クロマ

トグラフィーは01)により試験を行い，各々のピーク面積

を自動積分法により測定する.面積百分率法によりそれらの

量を求めるとき，アクラルビシンに対する相対保持時間が約

0.6のアクラビノンは0.2%以下，アクラルビシンに対する相

対保持時間が約0.75のアクラシノマイシンL1は0，5%以下，

アクラルビシンに対する相対保持時聞が約1.7の1ーデオキシ

ピロマイシンは1.5%以下，及びアクラルピシンに対する相

対保持時聞が約2.3のアクラシノマイシン81は0.5%以下であ

る.また，アクラノレピシン及び上記の物質のピーク以外のピ

ークの合計面積はアクラノレビシンのピーク国積の1.0%以下

である.

試験条件

検出器:可視吸光光度計(測定波長:436nm) 

カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

1011m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
0

C付近の一定温度

移動相:クロロホノレム/メタノーノレ/酢酸(lOO)/水/

トリエチノレアミン混液(6800: 2000 : 1000 : 200 : 1) 

流量:アクラルピシンの保持時間が約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アクラノレピシンの

保持時間の約4倍の範囲

69 システム適合性

70 検出の確認:試料溶液1mLを正確に量り，移動相を加

71 えて正確に100mLとし，システム適合性試験用j容液

72 とする.システム適合性試験用溶液1mLを正確に最

73 り，移動相を加えて正確に10mLとする.この液

74 2011Lから得たアクラルピ、シンのピーク面積がシステ

75 ム適合性試験用溶液のアクラルビシンのピーク面積の

76 7~13%になることを確認する.

77 システムの性能:本品5mgを0.1mollL境酸試液10mUこ

78 溶かし， 60分放置する.この液1.0mLfこ0.2mollL水

79 酸化ナトリウム試液1.0mL，pH8.0のリン酸塩緩衝液

80 1.0mL及びクロロホルム1.0mLを加えて激しくかき混

81 ぜた後，クロロホルム層を分取する.このクロロホル

82 ム溶液2011Lにつき，上記の条件で操作するとき，ア

83 クラノレピシン， 1ーデオキシピロマイシンの)1慎に溶出

84 し，その分離度は3.0以上である.

85 システムの再現性:試料溶液2011Lfこっき，上記の条件

86 で試験を5回繰り返すとき，アクラルピシンのピーク

87 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

88 水分 (2.48) 3.5%以下(0.1g，容量滴定法，直接滴定).

89 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

90 定量法 本品約20mg(力価)fこ対応する量を精密に量り，薄め

91 たメタノーノレ(4→5)に溶かし，正確に100mLとする.この

92 夜15mLを正磯に量り，薄めたメタノール(4→5)を加えて正

93 確に100mLとし，試料溶液とする.別にアクラルピシン襟

94 準品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，薄めた塩酸
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2 アクラノレビシン塩酸寝

95 (1→250)0.6mL及び薄めたメタノール(4→5)を加えて溶かし

96 た後，薄めたメタノール(4→5)を加えて正確に100mLとす

97 る.この液15mLを正確に量り，薄めたメタノーノレ(4→5)を

98 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

99 標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験

100 を行い，波長433nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

101 アクラルビシン(C42H53NOI5)の量[llg(カ価)]

102 = Ms X Al'/ As X 1000 

103 Ms:アクラルピシン標準品の秤取量[mg(カ価)]

104 貯法

105 保存条件遮光して50C以下で保存する.

106 容器気密容器.
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1 アクリノ}ノレ水和物

1 アクリノール水和物
2 Acrinol Hydrate 

3 アクリノール

4 乳酸エタクリジン

NH2 

~、γ/O〉CH3?H

メ、J人-?人s . H3C/¥C02H • H20 
5 H2W 'W 

6 CI5HI5NaO・CaH60a・H20:361.39 

7 2-Ethoxy・6，9-diaminoacridinemonolactate monohydrate 

8 [1837-57・6]

9 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アクリノー

10 ノレ(CI5HI5NaO・CaH60a: 343.38)98.5~101.0%を含む.

11 性状 本品は黄色の結晶性の粉末である.

12 本品は水，メタノーノレ又はエタノーノレ(99.5)にやや溶けに

13 くし¥

14 本品19を水100mUこ溶かした液のpHは5.5~7.0である.

15 融点:約245
0
C(分解).

16 確認試験

17 (1) 本品の水溶液(3→250000)につき，紫外可視吸光度測

18 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

19 トルと本品の参照スペクトルを比較するとき，河者のスペク

20 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

22 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

23 品の参照スペクトルを比較するとき，何者のスペクトルは同

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品の水溶液(1→100)5mLに希硫酸5mLを加えてよ

26 く振り混ぜ，室温で約10分開放置した後，ろ過するとき，

27 ろ液は乳駿塩の定性反応 (1.09) を呈する.

28 純度試験

29 (1 ) 塩化物 (J.03) 本品1.0gに水80mLを加え，水浴上で

30 加温して溶かし，冷後，水酸化ナトリウム試液10mL及び水

31 を加えて100mLとし，よく振り混ぜ30分間放置した後，ろ

32 過し，ろ液40mLをとり，希硝固ま7mL及び水を加えて50mL

33 とする.これを検液とし，試験を行う.比較液はO.Olmo班 4

34 塩酸0.30mLに水百変化ナトリウム試液4mL.希硝酸7mL及び

35 水を加えて50mLとする(0.026%以下).

36 (2) 重金属 (J.07) 本品1.0g:[-とり，第2法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

却 下).

39 (3) 揮発性脂紡酸本品0.5gに水20mL及び希硫酸5mLを

40 加え，よく振り混ぜてろ過し，ろ液を加湿するとき，揮発性

41 脂紡酸のにおいを発しない.

42 (4) 類縁物質本品10mgを移動相25mUこ溶かし，試料

品 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えてE

44 確に100mLとし，標準溶液(I)とする.標準溶液(1)ImLをE

45 確に量り，移動相を加えて正確に10mLとした液を標準溶液

46 (2)とする.試料溶液，標準溶液(I)及び標準溶液(2)IOpLず

47 つを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

48 (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

49 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアクリノ-

50 ル以外のピーク面積は，標準溶液(2)のアクリノールのピー

51 ク商積の3倍より大きくない.また，試料溶液のアクリノ-

52 ノレ以外のピークの合計面積は，標準溶液(I)のアクリノーノレ

53 のピーク面積より大きくない.

54 試験条件

55 検出器:紫外吸光光度計(榔定波長:268nm) 

56 カラム:内径4.6mm. 長さ25cmのステンレス管に511m

57 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

58 リカゲルを充てんする.

59 カラム温度:25
0
C付近の一定温度

60 移動相:!Jン酸二水素ナトリウム7.8gを水900mUこ溶

61 かし，リン酸でpHを2.8に調整し.*を加えて

62 1000mLとする.この液700mLに液体クロマトグラ

63 フィー用アセトニトリル300mLを加えた液に1ーオク

64 タンスノレホン酸ナトリウム1.0gを溶解する.

65 流量:アクリノールの保持時聞が約15分になるように

66 調整する.

67 面積測定範路:溶媒のピークの後からアクリノールの保

68 持待問の約3倍の範囲

69 システム適合性

70 検出の確認、:標準溶液(2)IOpLから得たアクリノーノレの

71 ピーク面積が，標準溶液(I)のアクリノールのピーク

72 面積の7~13%になることを確認する.

73 システムの性能:襟準溶液(I)10pLにつき，上記の条件

74 で操作するとき，アクリノールのピークの理論段数及

75 びシンメトリー係数は，それぞれ5000段以上. 2.0以

76 下である.

77 システムの再現性:標準溶液(I)10pLにつき，上記の条

78 牛で試験を6回繰り返すとき，アクリノールのピーク

79 函積の相対標準偏差は1.5%以下である.

80 水分 (2.48) 4.5~5.5%(0.2g. 容量滴定法，直接滴定).

81 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

82 定量法 本品約0.27gを精密に量り，ギ酸5mUこ溶かした後，

83 無水酢酸/酢酸(100)混液(1: 1)60mLを加え，直ちに

84 O.lmo阻過塩素酸でi商定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

85 方法で空試験を行い，補正する.

86 O.lmolJL過寝素酸1mL=34.34mgCI5日5NaO・C3HaOa

87 貯法

88 保存条件遮光して保存する.

89 容器気密容器.

5 OOOG 



1 アクリノーノレ・亜鉛筆軟膏

1 アクリノール.~鉛華軟膏
2 ACl'inol and Zinc Oxide Ointm巴nt

3 アクリノール酸化亜鉛軟膏

4 製法

アクリノール，微末 10g 

亙鉛華軟膏 990g 

全量 1000g 

5 以上告ととり，軟膏剤の製法により製する.

6 性状本品は黄色である.

7 確認試験

8 (1) 本品0.5gにジエチルエーテノレ5mL，希塩酸5mL及び

9 亜硝西宮ナトリウム試i夜2~3i濁を加えて振り混ぜ，放置する

10 とき，水層は暗赤色を呈する(アクリノーノレ).

11 (2) 本品0.5gを強熱して灰化し，残留物を希塩酸5mLに

12 溶かした液は亜鉛塩の定性反応 (1.0めを呈する.

13 (3) 本品0.5gにジエチルエーテノレ5mL，酢酸(100)lmL及

14 び水5mLを加えて振り混ぜた後，水層を分取し，試料溶液

15 とする.別にアクリノール5mgを酢酸(100)lmL及び水5mL

16 に溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマ

17 トグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準

18 溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲルを用い

19 て調製した薄層板にスポットする.次にジエチルエーテル/

20 エタノーノレω5)/酢酸(100)混液(40: 10 : 1)を展開溶媒とし

21 て約10cm展関した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主

22 波長365nm)を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得

23 たスポットは，青色の蛍光を発し，それらのRrf!直は等しい.

24 貯法

25 保存条件遮光して保存する.

26 容器気密容器.

5 OOO~ï 



1 アクリノ}ノレ・チンク泊

1 アクリノール・チンク油
2 Acrinol and Zinc Oxide Oil 

3 製法

アクリノー/レ，微末 10g 
チンク油 990g 

全量 1000g 

4 以上をとり，研和して製する.

5 性状 本品は黄白色の泥状物で，長く静置するとき，成分の-

6 部を分離する.

7 確認試験

8 (1)本品19にジエチルエーテル10mL，酢酸UOO)2mL及

9 び水10mLを加えてよく振り混ぜ，水層を分取する.これに

10 主主酸5mL及び蛮硝酸ナトリウム試液2~3滴を加えて振り混

11 ぜ，放置するとき，液は暗赤色を呈する(アクリノール).

12 (2) 本品19をるつぼにとり，加温して敵解し，徐々に温

13 度合高めて全く炭化し，更にこれを強熱するとき，黄色を呈

14 し，冷えると色は消える.残留物に水10mL及び希境酸5mL

15 を加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液にヘキサシアノ鉄

16 (11)酸カリウム試液2~3織を加えるとき，白色の沈殿を生じ

17 る(酸化亜鉛).

18 (3) 本品0.2gにエタノーノレ(95)20mL及び酢酸(100)lmLを

19 加えてよく振り混ぜ，遠心分離した後，ろ過し，ろ液を試料

20 溶液とする.J3IJにアクリノーノレ5mgをエタノーノレ(95)50mL

21 及び酢酸UOO)2.5mLfこ溶かし，標準溶液とする.これらの

22 液につき，薄層クロマトグラブィー (2.ω〉により試験を1f

23 う.試料溶液及び標準溶液5pLずつを薄層クロマトグラフイ

24 一周シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次

25 こ2ープロパノーノレ/酢酸(100)混液(9:1)を展開溶媒として

26 約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波

27 長365nm)を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得た

28 スポットは，青色の蛍光を発し，それらのRr値は等しい.

29 貯法

30 保存条件遮光して保存する.

31 容器気密容器.
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1 複方アクリノ」ノレ・チンク油

1 複方アクリノール・チンク油
2 Compound Acrinol and Zinc Oxid巴Oil

3 製法

アクリノール，微末 10g 

チンク油 650g 

アミノ安怠香酸エチル，締末 50g 

サラシミツロウ 20g 

親水ワセリン 270g 

金量 1000g 

4 以上をとり，研和して製する.

5 性状 本品は淡黄色~黄色である.長く静置するとき，成分の

6 一部を分離する.

7 確認試験

8 (1) 本品19にジエチルエーテノレ10mL，酢酸(100)2mL及

9 び水10mLを加えてよく振り混ぜ，水層を分取する.これに

10 庖酸5mL及び亜硝酸ナトリウム試液2~3滴を加えて振り混

11 ぜ，放置するとき，液は暗赤色を呈する(アクリノーノレ).

12 (2) 本品19をるつぼにとり，加温して融解し，徐々に混

13 度を高めて全く炭化し，更にこれを強熱するとき，黄色を呈

14 し，冷えると色は消える.残留物に水10mL及び希塩酸5mL

15 を加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液にヘキサシアノ鉄

16 (Ir)酸カリウム試液2~31商を加えるとき，白色の沈殿在生じ

17 る(酸化亜鉛).

18 (3) 本品0.2gにエタノ}ノレ(95)20mL及び酢酸(100)1mLを

19 加えてよく振り混ぜ，遠心分離した後，ろ過し，ろ液を試料

20 溶液とする.別にアクリノール5mg及びアミノ安怠香西安エチ

21 ル 25mgをそれ ぞれエタノール (95)50mL及び酢 酸

22 (100)2.5mUこ溶かし，標準溶液(1)及び標準溶液(沙とする.

23 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により

24 試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマト

25 グラフィー用シリカグノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層

26 板にスポットする.次に2ープロパノール/酢酸(100)混液

27 (9 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾

28 する.これに紫外線(主波長365nm)を照射するどき，試料溶

29 夜及び標準溶液(1)から得たスポットは青色の蛍光を発し，

30 それらのRrfl直は等しい.また，紫外線(主波長254nm)を照射

31 するとき，試料溶液及び標準溶液(2)から得たスポットは，

32 紫色を呈し，それらのRr値は等しい.

33 貯法

34 保存条件遮光して保存する.

35 容器気密容器.
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1 アザチオプリン

1 アザチオプリン
2 Azathioprine 

rstN 4 C9H7N702S: 277.26 

5 6・(1・Methyl-4-nitro-lH-imidazol-5-ylthio )purine 

6 [446-86-6] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，アザチオプリン

8 (C9H7N702S)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない.

10 本品はピリジン又はi、T，N-ジメチルホルムアミドにやや溶 64 

11 けにくく，水又はエタノール(99.5)に梅めて溶けにくく，ジ 65 

12 エチルエーテル又はクロロホノレムにほとんど溶けない 66

13 本品は水酸化ナトリウム試液又はアンモニア試液に溶ける 67

14 本品は光によって徐々に着色する 68

15 融点:約240
0
C(分解). 69 

16 確認試験 70 

17 ( 1 ) 本品0.01gに水50mLを加え，加湿して溶かす.この 71 

18 夜5mLに希塩酸1mL及び亜鉛粉末0.01gを加え， 5分開放置 72 

19 するとき，液は黄色を呈する.この液をろ過して得た液は芳 73 

20 香族第一アミンの定性反応 (1.09) を呈する.ただし，i夜は

21 赤色を呈する.

22 (2) 本品0.01gに水50mLを加え，加混して溶かす.この

23 夜1mLにリンタングステン酸試液0.5mL及び希温酸0.5mL

24 を加えるとき，白色の沈殿を生じる.

25 (3) 本品0.03gをとり，水20mLを吸収液とし，酸素フラ

26 スコ燃焼法 (J.06) により得た検液は硫酸塩の定性反応(I)

27 (1.09)を呈する.

28 (4) 本品0.01gを2mo阻J塩酸試液に溶かし， 100mLとする.

29 この液5mLlこ水を加えて50mLとした液につき，紫外可視吸

30 光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の

31 スベクトルと本品の参照スペクトル又はアザチオプリン標準

32 品について同様に操作して得られたスペクトノレを比較すると

33 き，同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

34 純度試験

35 (1 ) 溶状本品0.5gをN，N ジメチルホルムアミド50mL

36 に溶かすとき，液は淡黄色澄明である.

37 (2) 酸又はアルカリ 本品2.0gに水100mLを加え， 15分

担 問よく振り混ぜ，毎分10000回転で5分間遠心分離した後，

48 (4) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

49 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

50 下).

51 (5) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3i去により検波を誠

52 製し，試験合行う (2ppm以下).

53 (6) 類縁物質本品10mglこ移動相80mLを加え，加湿し

54 て溶かし，冷後，移動相を加えて100mLとし，試料溶液と

55 する.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に100mL

56 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを

訂 正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

58 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

59 分法により測定するとき，試料溶液のアザチオプリン以外の

60 ピークの合計面積は，標準溶液のアザチオプリンのピーク面
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積の1/2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:296nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

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付近の一定温度

移動相:0.05mol!Lリン酸二水素カリウム試液溶液(I→

2)に薄めたリン酸(3→2000)を加えてpHを2.5に調整

する.この液800mLにメタノール200mLを加える.

流量:アザチオプリンの保持時燃が約8分になるように

調整する.

面積測定範函:溶媒のピークの後からアザチオプリンの

74 保持時間の約3倍の範閤

75 システム適合性

76 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水を加えて

77 正確に50mLとする.この液2011Lから得たアザチオ

78 プリンのピーク面積が，標準溶液のアザチオプリンの

79 面積の8~12%になることを確認、する.

80 システムの性能:本品10mglこ水80mLを加え，加湿し

81 て溶かし，冷後，水を加えて100mLとする.この液

82 2mLをとり，別に安息香酸0.06gをメタノール3mLに

83 溶かし，水を加えて10mLとした液2mLを加えた後，

84 移動相を加えて25mLとする.この液2011Llこっき，

85 上記の条件で操作するとき，アザチオプリン，安息香

86 酸の傾に溶出し，その分離度は9以上である.

87 システムの再現役:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

88 で試験を6回繰り返すとき，アザチオプリンのピーク

89 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

90 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(Ig，105
0

C， 5時間).

91 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

92 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り ，N，N-ジメ

39 ろ過する.初めのろ液20mLを除き，次のろ液40mLにメチ 93 チルホノレムアミド80mLを加え，加湿して溶かし，冷後，

40 ルレッド試液2滴を加え，試料溶液とする 94 0.1mol!Lテトラメチルアンモニウムヒドロキシド液で滴定

41 ( i ) 試料溶液20mLに0.02molι塩酸0.10mLを加えるとき 95 (2.5めする(指示薬:チモールブルー 'N，N ジメチルホノレ

42 夜の色は赤色である 96 ムアミド、試液1mL). ただし， i商定の終点は液の黄色が黄緑

43 誼) 試料溶液20mLに0.02mol江d水酸化ナトリウム液 97 色を経て青緑色に変わるときとする.隠様の方法で空試験を

4

5

6
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0.10mLを加えるとき，液の色は黄色である.

(3) 硫西空塩(1.14) (2)のろ液25mLに希塩酸1mL及び水

を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

液には0.005mol!L硫酸0.40mLを加える(0.038%以下).

98 行い，補正する.

99 

100 

0.1moνLテトラメチルアンモニウムヒドロキシド液1mL

=27.73mg C9H7N702S 
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2 アザチオプリン

101 貯法

102 保存条件遮光して保存する.

103 容器密閉容器.
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1 アザチオプリン錠

1 アザチオプリン錠 52 塩酸試液を加えて正確に500mLとする.この液3mLを豆確

2 Azathioprine Tablets 53 に最り， O.lmollL塩酸試液を加えて正確に100mLとし，標

54 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

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 55 度測定法 (2.24)により試験を行い，波長280nmにおける吸

4 アザチオプリン(C9H7N702S: 277.26)を含む 56 光度AT.及びAsを測定する.

5 製法 本品は fアザチオプリンj をとり，錠剤の製法により製

6 する.

7 確認試験

57 

58 

アザチオプリン(CUH7N702S)の量(mg)=MSX Al可/As

MS :アザチオプリン標準品の秤取量(mg)

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「アザチオプリン 59 貯法

9 O.Olgに対応する量をとり，水50mLを加え，加湿してよく 60 保存条件遮光して保存する.

10 振り混ぜた後，ろ過する.ろ液5mLにつきアザ チオプ 61 容器気密容器.

11 リンj の磯認試験(1)を準用する.

12 (2) (1)のろ液1mLにつきアザチオプリンj の確認、試

13 験(2)を準用する.

14 (3) 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

15 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長278~

16 282nmに吸収の極大を示す.

17 (4) 本品を粉末とし，表示量に従い「アザチオプリンJ

18 O.lgに対応する量をとり，アンモニア水(28)のメタノール溶

19 液(1→10)10mLを加え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液

20 を試料溶液とする. 531Jにアザチオプリン標準品O.lgをアンモ

21 ニア水(28)のメタノール溶液(1→10)10mLに溶かし，標準浴

22 液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

23 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつ

24 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

25 て調製した薄層板にスポットする.次にクロロホルム/アン

26 モニア水(28)のメタノール溶液(1→10)/ギ酸n ブチル/

27 1，2 ジクロロエタン混液(15: 10 : 5 : 2)を展開溶媒として

28 約15cm展涼した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波

29 長254nm)を照射するとき，試料溶液及び標準溶液から得た

30 スポットのRf([宣は等しい.

31 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

32 き，適合する.

33 本品1個なとり，アザチオプリン(C9H7N702S)5mg当たり

34 吸収スペクトル用ジメチノレスルホキシド~lmLを加え，よく

35 振り混ぜた後， 1mL中にアザチオプリン(C9H7N702S)約

36 0.2mgを含む液となるようにO.lmollL塩酸試液を加えて正確

37 にVmLとし，ろ過する.初めのろ液20mLを除き，次のろ

38 液3mLを正確に量り， O.lmollL塩酸試液を加えて正確に

39 100mLとし，試料溶液とする.以下定量法を準用する.

40 アザチオプリン(CUH7N702S)の量(mg)

41 雌 XAl'/ As X Tゲ500

42 MS:アザチオプリン標準品の秤取量(mg)

43 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

44 とする.アザチオプリン(C9H7N702S)約O.lgに対応する量を

45 精密に量り，吸収スペクトノレ用ジメチルスルホキシド"20mL

46 を加え，よく振り混ぜた後， O.lmo阻 J塩酸試液を加えて正

47 確に500mLとし，ろ過する.初めのろ液20mLを除き，次の

48 ろ液3mLを正確に量り， O.lm。νL塩酸試液を加えて正確に

49 100mLとし，試料溶液とする. 53IJにアザチオプリン標準品

50 を1050Cで5時期乾燥し，その約O.lgを精密に量り，吸収ス

51 ベクトル用ジメチルスルホキシド20mLに溶かし， O.lmolι 
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l 亜酸化筆業

1 SE.酸化窒素 52 

2 Nitrous Oxide 53 
54 

55 3 N20: 44.01 
56 

4 本品は定量するとき，麗酸化窒素(N20)97.0vol%以上を含 57 

5 む 58

6 性状 本品は室温，大気圧下において無色のガスで，においは 59 

7 ない 60

8 本品1mLは温度20oC.気圧101.3kPaで，水1.5mL又はェ 61 

9 タノーノレ(95)0.4mLfこ溶け，ジエチノレエーテル又は脂肪油に 62 

10 やや溶けやすい 63

11 本品1000mLは混度Ooc. 気圧101.3kPaで約1.96gで、ある 64

12 確認試験 65 

13 (1 ) 本品に木片の燃えさしを入れるとき，木片は直ちに燃 66 

14 える 67

15 (2) 本品及び亜酸化窒素1mLずつを，減圧弁を取り付け 68 

16 た耐圧金属製密封容器から底接ポリ塩化ビ、ニル製導入管を用 69 

17 いて，それぞれガスクロマトグラフィー用ガス計量管又はシ 70 

18 リンジ中に採取する.これらのガスにつき，定量法の操作条 71 

19 件でガスクロマトグラフィー(2.ω〉により試験を行うとき 72

20 本品から得た主ピークの保持時間は，亜酸化窒素の保持時間 73 

21 に一致する 74

22 純度試験本品の採取量はその容器を試験前6時間以上. 18~ 75 

23 220Cに保った後. 200Cで，気圧101.3kPaの容量に換算した 76 

24 ものとする 77

及びBr夜とする.A液に本品1000mLを(I)と同様の方法で通

じるとき.Ai1夜の混濁はBl1夜の;昆濁と向じである.

(6) 一酸化炭素本品5.0mLを，減圧弁を取り付けた耐圧

金属製密封容器から直接ポリ塩化ビニ/レ製導入管を用いて，

ガスクロマトグラフィー用ガス計量管又はシリンジ中に採取

する.このものにつき，次の条件でガスクロマトグラフィー

(2.02)により試験を行うとき，一酸化炭素の流出位置にピ

}クを認めない.

操作条件

検出器:熱伝導度型検出器

カラム:内径約3mm. 長さ約3mの管に300~50011mの

ガスクロマトグラフィー用ゼオライト(孔径0.5nm)を

充てんする.

カラム温度:50
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス水素又はへリウム

流量:一酸化炭素の保持時聞が約20分になるように調

整する.

カラムの選定:混合ガス調製器に一酸化炭素O.lmL及ひ。

空気O.lmLを採取し，キャリヤーガスを加えて

100mLとし，よく混合する.その5.0mLfこっき，上

記の条件で操作するとき，酸素，窒素，一酸化炭素の

l煩に流出し，それぞれのピークが完全に分離するもの

を用いる.

検出感度:カラムの選定に用いた混合ガス5.0mLから得

た一酸化炭素のピーク高さが約10cmになるように調

整する.

26 

25 (1 ) 酸又はアルカリ 新たに煮沸して冷却した水400mL 78 定量法本品の採取は純度試験を準用する.
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にメチルレッド試液0.3mL及びフーロモチモールブ、ルー試液

0.3mLを加え. 5分間煮沸する.その50mLずつを3本のネス

ラー管A. B及びC!こ入れる.更にA管にはO.OlmolJL塩酸

0.10mLを.B管にはO.OlmollL塩酸0.20mLを加え，密栓し

て冷却する.次に口径約1mmのガス導入管の先端を管底か

ら2mm!こ位置し. 15分間で、本品1000mLをA管中に通じると

き. 11夜の色はB管中の液のだいだい赤色又はC管中の液の黄

緑色より濃くない.

(2) 二酸化炭素 水酸化バリウム試液50mLをネスラー管

に入れ，本品1000mLを(I)と同様の方法で通じるとき，液

の混濁は次の比較液より濃くない.

37 比較液:水酸化ノtリウム試液50mLをネスラー管に入れ，

38 炭酸水素ナトリウムO.lgを新たに煮沸して冷却した水

39 100mLに溶かした液1mLを加える.

40 (3) 酸化性物質 ヨウ化カリウムデ、ンプン試液15mLずつ

41 を2本のネスラー管A及びB!ことり，これに酢酸(10ω封筒ずつ

42 を加えて混和し.A液及びB液とする.M夜に本品2000mLを

43 (I)と同様の方法で30分間で通じるとき.A液の色は密栓し

44 て放置したB液の色と同じである.

45 (4) 過マンガン酸カリウム還元性物質 2本のネスラー管

46 A及びBにそれぞ、れ水50mLをとり，これに0.02molJL過マン

47 ガン酸カリウム液0.10mLずつを加え.M夜及びB液とする.

48 A液に本品1000mLを(I)と同様の方法で通じるとき.M夜の

49 色はB液の色と河じである.

50 (5) 塩化物 2本のネスラー管A及びBにそれぞれ水50mL

51 をとり，これに硝酸銀試液0.5mLずつを加えて混和し.A液
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本品1.0mLを，減圧弁:a:取り付けた而tE正金属製密封容器か

ら直接ポリ塩化ビ、ニル製導入管を用いて，ガスクロマトグラ

ブィー用ガス計量管又はシリンジ中に採取し，このものにつ

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，空気のピーク面積Arを求める.日1)に混合ガス調製

器に窒素3.0mLを採取し，キャリヤーガス告と加えて全量を正

確に100mLとし，よく混合して標準混合ガスとする.その

1.0mLにつき，本品と同様に操作し，窒素のピーク面積As

を求める.

亜酸化窒素(N20)の量(vol%)=100 -3 X Ar/ As 

操作条件

検出器:熱伝導度型検出器

カラム:内径約3mm. 長さ約3mの管に300~50011mの

ガスクロマトグラブィー用シリカゲルを充てんする.

カラム温度:50
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:水素又はへリウム

流量:窒素の保持待聞が約2分になるように調整する.

カラムの選定:混合ガス調製器に窒素3.0mLを採取し，

本品を加えて 100mLとし，よく混合する.その

1.0mLにつき，上記の条件で操作するとき，窒素，本

品の11慎に流出し，それぞれのピークが完全に分離する

ものを用いる.

試験の再現性:上記の条件で標準混合ガスにつき，試験

を5回繰り返すとき，室長素のピ}ク面積の相対標準偏

差は2.0%以下である.

88 

89 

90 

91 

92 

93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 

100 

101 

102 

103 

104 貯法
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2 亜酸化窒素

105 保存条件 400C以下で保存する.

106 容器耐圧金属製密封容器.

5 0014 



1 アシクロピ/レ

1 アシクロビル
2 Aciclovir 

。L
4 CsHl1N503: 225.20 

5 2・Amino-9-[(2-hydroxyethoxy)methyl]・1，9-dihydro-

6 6H帽purin-6-one

7 [59277-89-3] 

48 グアニンの量(%)=Ms/J1t1i' X AT/ As X 2/5 

49 λ!fs:グアニンの秤取量(mg)

50 J1t1i' :本品の秤取量(mg)

51 試験条件

52 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

53 の試験条件を準用する.

54 面積測定範囲:溶媒のピークの後からアシクロビルの保

55 持時間の約8倍の範囲

56 システム適合性

57 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

58 検出の確認、:試料溶液lmLを量り，移動相を加えて

59 
8 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アシクロビ 60 

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lmL告と正確に量り，移動相

9 ノレ(CSHIIN503)98.5~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色~微黄白色の結品位の粉末である.

11 本品は水に溶けにくく，エタノール(99.5)に極めて溶けに

12 くし¥

13 本品は0.1mol/L塩酸試液又は希水酸化ナトリウム試液に

14 溶ける.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のO.lmol/L塩酸試液溶液c1→100000)につき，紫

17 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，

18 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトル又はアシクロピノレ

19 標準品について向様に操作して得られたスペクトルを比較す

20 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

21 の吸収を認める.

22 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

24 品の参照スペクトノレ又はアシクロピル標準品のスペクトノレを

25 比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところに同様

26 の強度の吸収を認める.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品0.5gを希水酸化ナトリウム試液20mLfこ溶

29 かすとき， ~夜は澄明で，液の色は次の比較液より濃くない.

30 比較液:色の比較液F2.5mLに薄めた希塩酸c1→10)を加

31 えて100mLとする.

32 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (3) 類縁物質定量法で得た試料溶液を試料溶液とする.

36 )3IJにグ、アニン約25mgを精密に量り，希水酸化ナトリウム試

37 夜間mLに溶かし，移動相を加えて正確に100mLとする.こ

38 の液2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとし，

39 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液lO11Lずつを正確に

40 とり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

41 験を行う.それぞれの液のグアニンのピーク面積AI'及びAs

42 から，次式によりグ、アニンの量を求めるとき， 0.7%以下で

43 ある.また，試料溶液の各々のピーク面積を自動積分法によ

44 り測定し，面積百分率f去によりアシクロビ/レ及ひ+グ、アニン以

45 外の個々の類縁物質の量を求めるとき， 0.2%以下である.

46 更に上記で求めたグアニンの量及び面積百分率法で求めた

47 各々の類縁物質の量の合計は1.5%以下である.

61 を加えて亙確に10mLとする.この液1011Lから得た

62 アシクロピルのピーク面積が，システム適合性試験用

63 溶液のアシクロビソレのピーク面積の7~13%になるこ

64 とを確認する.

65 システムの再現性:標準溶液lO11Lにつき，上記の条件

66 で試験を6回繰り返すとき，グアニンのピーク面積の

67 柏対標準偏差は2.0%以下である.

68 (4) 残留溶媒別に規定する.

69 水分 (2.48) 6.0%以下(50mg，電量滴定法).

70 強熱残分 (2μ0.1%以下C1g).

71 定量法 本品及びアシクロピル標準品()3IJ途本品と同様の方法

72 で水分 (2.48)を測定しておく)約20mgずつを精密に量り，

73 それぞれ希水酸化ナトリウム試液lmLfこ溶かし，移動相を

74 加えてそれぞ、れ正確に20mLとし，試料溶液及び標準溶液と

75 する.試料溶液及び標準溶液I011Lずつを豆確にとり，次の

76 条件で液体クロマトグラフィーは01)により試験を行い，

77 それぞれの液のアシクロピルのピーク面積Ar・及びAsを測定

78 する.

79 アシクロビ、ル(CsHl1N503)の量(mg)=MsX AT/ As 

80 J1tls :脱水物に換算したアシクロピノレ標準品の秤取量(mg)

81 試験条件

82 検出器:紫外吸光光度計(榔定波長:254nm) 

83 カラム:内径4.6mm，長さ10cmのステンレス管lこ311m

84 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

85 リカゲルを充てんする.

86 カラム温度:20"C付近の一定温度

87 移動相:1ーデカンスルホン酸ナトリウム1.0g及びリン

88 酸二水素ナトリウム二水和物6.0gを水1000mLに溶か

89 し，リン酸宏加えてpH3.0に調整する.この液にアセ

90 トニトリノレ40mLを力日える.

91 流量:アシクロビ、ノレの保持時間が約3分になるように調

92 撃する.

93 システム適合性

94 システムの性能:本品0.1gを希水酸化ナトリウム試液

95 5mLに溶かし，グアニンの希水酸化ナトリウム試液

96 溶液u→4000)2mLを加え，移動棺を加えて100mLと

97 する.この液1011Lにつき，上記の条件で操作すると

98 き，アシクロピル，グ、アニンの順に溶出し，その分離

5 0015 



2 アシクロピノレ

99 度は17以上である.

100 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき， J二記の条件

101 で試験を6回繰り返すとき，アシクロヒ、.ルのピーク酒

102 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

103 貯法容器密閉容器.
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1 アシクロピノレシロップ

1 アシクロビルシロップ
2 Aciclovir Syrup 

3 本品は懸i弱性のシロップ斉せである.

4 本品は定最するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 アシクロヒツレ(C8HllNo03: 225.20)を含む.

6 製法 本品は「アシクロピノレj をとり，シロップ剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験 本品をよく振り混ぜ，表示量に従い「アシクロピ

9 ルJ80mgfこ対応する容最をとり， O.lmol1L犠酸試液を加え

10 て100mLとする.この液を遠心分離し，上澄液1mLをとり，

11 O.lmol1L塩酸試液を加えて100mLとした液につき，紫外可

12 1見吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定すると

13 き，波長254~258nmfこ吸収の極大を示す.

14 溶出性〈丘10) 試験液に水900mL告と用い，パドル法により，

15 毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間の溶出率は

16 85%以上である.
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ヱド品をよく振り混ぜ，表示最に従いアシクロビノレ

(CsHllN503)約O.4gに対応する容量を正確に量り，試験を開

始し，規定された時間に溶出液20mL以上をとり，遠心分離

する.上澄液2mLを正確に量り，水を加えて正確に100mL

とし，試料溶液とする. 7JIJにアシクロピル標準品(別途 fア

22 シクロビルj と閑様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約

23 22mgを精密に量り，水に溶かし，亙確に100mLとする.こ

24 の液4mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標

25 l'襲溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光

26 度測定法 (2.24)により試験合行い，波長252nmにおける吸

27 光度Ar.及びAsを測定する.

28 アシクロピル(C8HllNo03)の表示量に対する溶出率(%)

29 =Ms/v号、 XAr/ As X 1/ CX  1800 

30 Ms:脱水物に換算したアシクロピル標準品の秤取量(mg)

31 竹:本品の採取量(mL)

32 C: 1mL中のアシクロピ、ル(C8HllNo03)の表示量(mg)

33 定量法 本品をよく振り混ぜ，アシクロど、ノレ(CsHllNo03)約

34 80mgfこ対応する容量を正確に量り， O.lmolι塩酸試液を加

35 えてJE確に100mLとする.この液を遠心分離し，上澄液

36 2mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，

37 O.lmollL塩酸試液を加えて50mLとし，試料溶液とする.別

38 にアシクロピル標準品(別途「アシクロピノレj と同様の方法

39 で水分 (2.48)を測定しておく)約40mgを精密に量り，

40 O.lmol1L壕酸試液に溶かし，正確に50mLとする.この液

41 2mLを正確に最り，内標準溶液5mLを正確に加え，

42 O.lmol1L塩酸試液を加えて50mLとし，標準溶液とする.試

43 料溶液及び標準溶液2011Lfこっき，次の条件で液体クロマ卜

44 グラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク

45 面積に対するアシクロピルのピーク面積の比QT.及びQsを求

46 める.

47 アシクロピル(CSHl1No03)の量(mg)=MsX Q'f・/QsX 2 

48 Ms:脱水物に換算したアシクロピル標準品の秤取量(mg)

49 内標準溶液 ニコチン畿のO.lmo阻J塩酸試液溶液u→
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2000) 

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511m

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
0

C付近の一定温度

移動相:!Jン酸1.45gに希酢酸25mLを加え，水を加え

て900mLとした後， 1mollL水酸化ナトリウム試液を

加えてpH2.5fこ調整し，7l<を加えて1000mLとする.

このi夜950mLにメタノーノレ50mLを加える.

流量:アシクロビソレの保持時間が約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2011Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，アシクロピノレのI1慎に溶出

し，その分離度は3以上である.

67 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

68 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

69 に対するアシクロビルのピーク面積の比の相対標準偏

70 差は1.0%以下である.

71 貯法容器気密容器.
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1 アシクロピル注射液

1 アシクロビル注射液
2 Aciclovir Injection 

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 アシクロビル(CsHllNoOa: 225.20)を含む.

6 製法本品は「アシクロピ/レJをとり，注射剤の製法により製

7 する.

8 性状本品は無色~微黄色澄明の液である.

9 確認試験 本品の表示量に従い fアシクロピルJ25mgに対応

10 する容量をとり， 0.5mol江J塩酸試液を加えて100mLとする.

11 この液2mLをとり， 0.5molJL塩酸試液を加えて50mLとした

12 夜につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

13 トルを測定するとき，波長254~258nmに吸収の極大を示す.

14 エンドトキシン (4.01) 0.5EU/mg未満.

15 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

16 不溶性興物〈丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

17 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

18 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験を行うとき，

19 適合する.

20 定量法 本品のアシクロビノレ(C8HllN50a)約25mgに対応する

21 容量を正確に量り， O.lmo1JL塩酸試液を加えて正確に

22 100mLとする.この液2mLを正確に量り，内標準溶液5mL

23 を正確に加え， O.lmo1JL甑酸試液を加えて50mLとし，試料

24 溶液とする. ~IJ にアシクロビル標準品(自IJ途 fアシクロピ

25 ノレj と同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約25mgを

26 精密に量り， O.lmo1JL塩酸試液に溶かし，正確に100mLと

27 する.この液2mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に

28 加え， O.lmollL塩酸試液を加えて50mLとし，標準溶液とす

29 る.試料溶液及び標準溶液2011Lにつき，次の条件で液体ク

30 ロマトグラブイー (2.0!)により試験を行い，内標準物質のピ

31 ーク面積に対するアシクロピルのピーク面積の比(b及びQs

32 を求める.

33 アシクロピノレ(C8HllNoOa)の量(mg)=MSX QT/ Qs 

34 MS:脱水物に換算したアシクロビ、ノレ標準品の秤取量(mg)

35 内標準溶液 ニコチン駿のO.lmo旺d塩酸試液溶液(3→

36 20000) 

37 試験条件

38 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

39 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

40 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

41 リカグルを充てんする.

42 カラム温度:250C付近の一定温度

43 移動相 :Yン酸1.45gに希酢酸25mL:a:加え，水を加え

44 て900mLとした後， 1moνL水酸化ナトリウム試液を

45 加えてpH2.5に調整し，水を加えて1000mLとする.

46 このj夜950mUこメタノーノレ50mLを力日える.

47 流量:アシクロピルの保持時間が約7分になるように調

48 整する.

49 システム適合性

50 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

51 操作するとき，内標準物質，アシクロピルの順に溶出
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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2011Lfこっき，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

55 に対するアシクロピソレのピーク面積の比の相対標準偏

56 差は1.0%以下である.

57 貯法容器密封容器.

5 0018 



1 シロップ用アシクロピノレ

1 シロップ用アシク口ビル
2 Aciclovir for SYl'UP 

3 本品は用時懸濁して用いるシロップ剤である.

4 本品は定最するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 アシクロビル(Csl王llNo03: 225.20)を含む.

6 製法 本品はfアシクロピノレjをとり，シロップ用剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験 本品の表示量に従い fアシクロビ/レJ12mgに対応

9 する量をとり， O.lmol!L塩酸試液に溶かし， 50mLとする.

10 この液2mLをとり， O.lmolι塩酸試液を加えて50mLとし

11 た液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペ

12 クトルを測定するとき，波長254~258nm[こ吸収の極大を示

13 す.

14 製剤均一性 (6.02) 分包したものは，次の方法により含最均

15 一位試験を行うとき，適合する.

16 本品1包含とり，内容物の全量を取り出し，薄めた水酸化

17 ナトリウム試液(1→10)2Tう/25mLを加え，超音波処理によ

18 り崩壊させた後， lmL中にアシクロビ、ノレ(CSHllNo03)約

19 0.8mgを含む液となるように水を加えて豆般に VmLとし，

20 孔径0.45pm以下のメンプランフィルターでろ過する.初め

21 のろ液2mLを除き，次のろ液5mLを正確に量り，内標準溶

22 液5mLを正確に加え，移動相を加えて50mLとし，試料溶液

23 とする.以下定量法を準用する.

24 アシクロビル(CSHlINo03)の量(mg)

25 踊 XQr/QsXTゲ10

26 Ms:脱水物に換算したアシクロビル標準品の秤取量(mg)

27 内標準溶液 パラオキシ安怠香酸の移動相溶液(I→125ω

28 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

29 毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は

30 85%以上である.

31 本品の表示量に従いアシクロビ、ノレ(CSHlINo03)約0.2gに対

32 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

33 出液5mL以上をとり，孔径0.45pm以下のメンプランフィル

34 ターでろ過する.初めのろ液2mLを除き，次のろ液2mLを

35 正確に量り，水を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする.

36 別にアシクロピル標準品(別途「アシクロピノレj と向様の方

37 ~去で水分 (2.48) を測定しておく)約11mgを精密に量り，水

38 に溶かし，正確に50mLとする.この液2mLを正確に量り，

39 水を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

40 び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試

41 験を行い，波長254nmにおける吸光度AI'及びAsを測定する.

42 アシクロピノレ(CSHlINo03)の表示最に対する溶出率(%)

43 = Ms/ Jl!Ir X Ar・-/As X l/CX 1800 

44 Ms:脱水物に換算したアシクロピル標準品の秤取量(mg)

45 MI':本品の秤取量(g)

46 C: 19中のアシクロピノレ(CSHlINo03)の表示量(mg)

47 定量法 本品を必要ならば粉末とし，アシクロビル

48 (CSHlINo03)約0.2gに対応する量を精密に量り，薄めた水酸

49 化ナトリウム試液(I→10)20mLを加え，超音波処理により
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崩壊させた後，水を加えて正確に200mLとし，干し径0.45pm

以下のメンプランフィノレターでろ過する.初めのろ液2mL

を除き，次のろ液5mLを亙礁に量り，内標準溶液5mLを正

確に加え，移動棺を加えて50mLとし，試料溶液とする. ):111 

にアシクロビ、ル標準品():I11途「アシクロビノレj と同様の方法

で水分 (2.48)を測定しておく)約10mgを精密に量り，内標

準溶液10mLを正確に加え，移動棺に溶かし， 100mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Uこっき，次の

条件で液体クロマトグラフイ - (2.01)により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するアシクロピルのピーク面積

の比Q'I'及びQsを求める.

61 アシクロピノレ(CSHlINo03)の量(mg)=JI!!sX QT/ Qs X 20 

Ms :脱水物に換算したアシクロビ、ノレ標準品の秤取量(mg)

内標準溶液パラオキシ安息香酸の移動相溶液(1→1250)

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lこ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

リカグルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素ナトリウム二水和物7.8g及び1-

オクタンスルホン酸ナトリウム0.85gを水900mLIこ溶

かし，リン酸を加えてpH3.0に調整した後，水を加え

62 
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73 て950mLとし，アセトニトリル50mLを加える.

74 流量:アシクロピルの保持時聞が約5分になるように調

75 整する.

76 システム適合性

77 システムの性能:標準溶液20pLにつき，上記の条件で

78 操作するとき，アシクロピル，内標準物質の順に溶出

79 し，その分離度は20以上である.

80 システムの再現役:標準溶液20pLlこっき，上記の条件

81 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質に対するアシ

82 クロビ、ルのピーク面積の比の相対標準偏差は1.0%以

83 下である.

84 貯法容器気密容器.
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1 アジスロマイシン水和物

1 アジスロマイシン水和物
2 Azithromycin Hydrate 

3 アジスロマイシン

CH3 rW: 
4 

5 C38H72N2012・2H20: 785.02 

6 (2R，3S，4S，5R，6R，8R，IIR，12R，13S，14R)・5-

7 (3人6・Trideoxy・3-dimethylamino令D-，砂10・

8 hexopyranosyloxy)-3-(2，6・dideoxy・3・

9 C-methyl-3-0-methyl-α-L-ribo占exopyranosyloxy)-

10 lO-aza・6，12，13-trihydroxy-2，4，6，8，10，11，13-

11 heptamethylhexadecan-14・olidedihydrate 

12 [117772-70-0] 

13 本品はエリスロマイシンの誘導体である.

14 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 945~

15 1030pg(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，アジスロマ

16 イシン(C38H72N2012: 748.98)としての量を質量(カ価)で示す.

17 性状本品は白色の結晶性の粉末である.

18 本品はメタノール又はエタノール(99.5)に溶けやすく，水

19 にほとんど溶けない.

20 確認試験本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

21 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

22 本品の参照スペクト/レ又はアジスロマイシン標準品のスペク

23 トルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところ

24 に同様の強度の吸収を認める.

25 旋光度 (2.49)α)~ : -45~-490(脱水物に換算したもの

26 O.4g，エタノール(99.5)，20mL， 100mm). 

27 純度試験

28 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

29 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

30 下).

31 (2) 類縁物質別に規定する.

32 (3) 残留溶媒別に規定する.

33 水分 (2.48) 4.0~5.0%(0.4g，容量滴定法，夜接滴定).

34 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

35 定量法 本品及びアジスロマイシン標準品約50mg(カ価)に対

36 応する量を精密に量り，それぞれ合アセトニトリル/水混液

37 (3 : 2)に溶かし，内標準溶液2mLずつを正確に加えた後，ア

38 セトニトリル/水混液(3: 2)を加えて50mLとし，試料溶液

39 及び標準漆液とする.試料溶液及び標準溶液5pLlこっき，次

40 の条件で液体クロマトグラフィーは01)により試験を行い，

41 内標準物質のピーク面積に対するアジスロマイシンのピーク

42 面積の比Qr及びQsを求める.

43 アジスロマイシン(C38H72N2012)の量[pg(カ価)]

44λ必XQT/ Qs X 1000 

45 Ms:アジスロマイシン標準品の秤取量[mg(力価)]

46 内標準溶液 4，4/ービス(ジエチルアミノ)ベンゾブエノン

47 のアセトニトリル溶液(3→4000)

48 試験条件

49 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:215nm) 

50 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ5pm

51 の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシヲル化ポ

52 リどニルアノレコールゲ、ルポリマーを充てんする.

53 カラム温度:40
0C付近の一定温度

54 移動相:!Jン酸ー水素カリウム6.97gを水750mLに溶か

55 し，水酸化カリウム試液を加えてpHを11.0に調整し

56 た後，水を加えて1000mLとする.この液400mLfこ

57 液体クロマトグラフィー用アセトニトリノレ600mLを

58 加える.

59 流量:アジスロマイシンの保持時聞が約10分になるよ

60 うに調整する.

61 システム適合性

62 システムの性能:標準溶液5pLにつき，上記の条件で操

63 作するとき，アジスロマイシン，内標準物質の順に溶

64 出し，その分離度は2.0以上である.

65 システムの再現性:標準溶液5pLlこっき，上記の条件で

66 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

67 対するアジスロマイシンのピーク面積の比の相対標準

68 偏差は1.0%以下である.

69 貯法容器気密容器.
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1 アジマリン

1 アジマリン
2 Ajmaline 

H 

CH3 

H 
3 

4 C2oH20N202: 326.43 

5 (I7R，21R)-Ajmalan-17，21-diol 

6 [4360-12-乃

7 本品を乾燥したものは定量するとき，アジマリン

8 <C2oH20N20096.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色~微黄色の結晶性の粉末で，においはなく，

10 味は苦い.

11 本品は無水酢酸又はクロロホルムに溶けやすく，メタノー

12 ル，エタノール(95)，アセトン又はジエチルエーテルにやや

13 溶けにくく，水に極めて溶けにくい.

14 本品は希塩酸に溶ける.

15 徹点:約1950C(分解).

16 確認試験

17 (1) 本品0.05gをメタノーノレ5mLに溶かし，試料溶液とす

18 る.試料溶液1mLに硝酸3mLを加えるとき，液は濃赤色を

19 呈する.

20 (2) (1)の試料溶液をろ紙上にスポットし， ドラーゲンド

21 ルフ試液を噴霧するとき，スポットはだいだい色を呈する.

22 吸光度 (2.24) E;こ(249nm): 257~271(乾燥後， 2mg，エタ

23 ノール(95)，100mL). 

24 E ::~(292nm) : 85~95(乾燥後， 2mg，エタノール(95)，

25 100mL). 

26 旋光度 (2.49)α)~ : +136~+1510(乾燥後， 0.5g，クロ

27 ロホノレム， 50mL， 100mm). 

28 純度試験類縁物質本品0.10gをクロロホルム10mUこ溶か

29 し，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホ

30 ルムを加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これら

31 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を

32 行う.試料溶液及ひ守標準溶液10pLずつを簿層クロマトグラ

33 フィー用シリカゲル(蛍光~J入り)を用いて調製した薄層板に

34 スポットする.次にクロロホルム/アセトン/ジエチルアミ

35 ン混液(5: 4 : 1)を展開溶媒として約10cm展隠した後，薄層

36 板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，

37 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

38 ら得たスポットよりj農くない.

39 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.6g，減圧， 80
o
C， 3時間).

40 強熱残分(2.44) 0.2%以下(0.5g).

41 定量法本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，無水酢酸

42 50mL及び非水滴定用アセトン50mLを加えて溶かし，

43 0.05mollL過塩素酸で滴定 (2.5めする(電位差滴定f去).向様

44 の方法で空試験を行い，補正する.

45 0.05moνL過塩素酸1mL=16.32mg C2oH26N202 

46 貯法

47 保存条件遮光して保存する.

48 容器密閉容器.
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1 アジマリン錠

1 アジマリン錠
2 Ajmalin巴Tablets

3 本品 l土定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 アジマリン(C2oH26N202: 326.43)を含む.

5 製法 本品は「アジマリンj をとり，錠剤の製法により製する.

6 確認試験

7 (1) 本品を粉末とし，表示最に従い fアジマリンJO.lgに

8 対応する量をとり，クロロホルム30mLを加えて振り混ぜた

9 後，ろ過する.ろ液を水浴上で蒸発乾回し，残留物につき，

10 アジマリンj の確認、試験を準用する.

11 (2) (I)の残留物O.Olgをエタノール(95)I00mLに溶かす.

12 この液10mLにエタノーノレ(95)を加えて50mLとした液につ

13 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを

14 測定するとき，波長247~251nm及び291~294nmに吸収の

15 極大を示し， 269~273nmに吸収の極小を示す.

16 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

17 き，適合する.

18 本品1個をとり，溶出試験第2液150mLを加えて，崩壊す

19 るまでよく振り混ぜた後，溶出試験第2液を加えて正確に

20 200mLとし，孔径0.811m以下のメンプランフィルターでろ

21 過する.初めのろ液10mLを除き，アジマリン(C2oH20N200

22 約0.5mgに対応するろ液VmLを正確に量り， r容出試験第2ri夜

23 を加えて正確に10mLとし，試料溶液とする.別に定量用ア

24 ジマリンを800Cで3時間減圧乾燥し，その約2f5mgを精密に

25 量り，溶出試験第2r夜に溶かし，1E礁に500mLとし，標準溶

26 夜とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度調j

.27 定法 (2.24)により試験を行い，波長288nmにおける吸光度

28 Ar及びAsを測定する.

29 アジマリン(C2oH26N200の量(mg)

30 = Ms X Ar/ As X 1/ V X 4 

31 1VJi; :定量用アジマリンの秤取量(mg)

32 寄出性 (6.10) 試験液に溶出試験第2r夜900mLを用い，パド

33 ル法により毎分100回転で試験を行うとき，本品の60分間の

34 溶出率は75%以上である.

35 本品 1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

36 20mL以上をとり，孔径0.811m以下のメンプランフィルタ}

37 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

38 確に量り，表示量に従い1mL中にアジマリン(C2oH20N200

39 約5611gを含む液となるように試験液を加えて正確に V'mL

40 どし，試料溶液とする. 53IJに定量用アジマリンを80
0

Cで3時

41 間減圧乾燥し，その約28mgを精密に量り，試験液に溶かし，

42 正確に500mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

43 液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

44 波長288nmにおける吸光度AT及びAsを測定する.

45 アジマリン(C2oH20N200の表示量に対する溶出率(%)

46 = Ms X AT / As X v' / V X 1 / C X 180 

47 Ms:定量用アジマリンの秤取量(mg)

48 C: 1錠中のアジマリン(C2oH20N202)の表示量(mg)

49 定量法 本品20個以上をとり，その質量告と精密に量り，粉末

50 とする.アジマリン(C2oH20N200約0.3gに対応する量を精密

51 に量り，アンモニア水(28)15mLを加え，クロロホルム

52 25mLずつで4回抽出する.全クロロホルム抽出液を合わせ，

53 水10mLで洗い，無水硫酸ナトリウム5gを加えてよく振り混

54 ぜ，ろ過する.容器及び残留物をクロロホノレム10mLずつで、

55 2回洗い，ろ過する.全ろi夜を合わせ，水浴上で蒸発乾固し，

56 残留物に無水酢酸50mL及び非水滴定府アセトン50mLを力B

57 えて溶かし， 0.05mo凶 J過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差

58 爵定法).伺様の方法で空試験合行い，補正する.

59 0.05molι過塩素酸1mL=16.32mg C2oH26N202 

60 貯法

61 保存条件遮光して保存する.

62 容器密隣容器.
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1 !I霊硝酸アミル

1 亜硝酸アミル
2 Amyl Nitrite 

3 CoHlIN02: 117.15 

4 本品は3ーメチノレー1ーブタノーノレの亜硝酸エステルで，

5 少量の2ーメチルー1ーブタノール及び他の同族体の亜硝酸

6 エステルを含む.

7 本品は定最するとき，亜硝酸アミノレ(C5HlIN02とし

8 て)90.0%以上を含む.

9 性状 本品は淡黄色澄明の液で，特異な果実ょうのにおいがあ

10 る.

11 本品はヱタノール(95)又はジェチルエーテルと混和する.

12 本品は水にほとんど溶けない.

13 本品は光又は熱によって変化する.

14 本品は常温で揮散しやすく，低温でも引火しやすい.

15 沸点:約97
0

C

16 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

17 夜膜法により試験を行い，本品のスペクトノレと本品の参照ス

18 ベ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

19 ころに同様の強度の吸収を認める.

20 比重 (2.56) d~~ : 0.871 ~0.880 

21 純度試験

22 (1 ) 酸本品5mLを1moνL水酸化ナトリウム液1.0mL.

23 水10mL及びフェノーノレフタレイン試液1滴の混液に加えて

24 振り混ぜ. 1分間放置するとき，水層の淡赤色は消えない.

25 (2) 水 分本 品2.0mLをとり，氷水中で5分間放置すると

26 き，混濁しない.

27 (3) アルデヒド 硝酸銀試液/無アノレデヒドエタノール混

28 夜u:I)3mL[こ初めに生じた沈殿が消えるまでアンモニア試

29 夜を滴加する.この液に本品1.0mLを加えて60~700Cで1分

30 間加湿するとき，液は褐色~黒色を呈しない.

31 (4) 蒸発残留物 本品10.0mLを水浴上で引火に注意して

32 ドラフト内で蒸発し. 1050Cで1時間乾燥するとき，残留物

33 は1.0mg以下である.

34 定量法 メスフラスコにエタノール(95)IOmLを入れて，質量

35 を精密に量り，これに本品約0.5gを加え，再び精密に量る.

36 次にO.lmo泣J硝酸銀液25mLを正確に加え，更に塩素酸カリ

37 ウム溶液u→20)15mL及び希硝酸10mLを加え，直ちに密栓

38 して5分間激しく振り混ぜる.これに水を加えて正確に

39 100mLとし，振り混ぜ，乾燥ろ紙を用いてろ過する.初め

40 のろ液20mLを除き，次のろ液50mLを正確に量り，過量の

41 硝酸銀をO.lmolιチオシアン酸アンモニウム液で滴定

42 (2.50)する(指示薬:硫酸アンモニウム鉄(皿)試液2mL). 同

43 様の方法で家試験を行う.

44 O.lmollL硝酸銀液1mL=35.15mgC5HlIN02 

45 貯法

46 保存条件遮光して，火気を避け，冷所に保存する.

47 容器内容10mL以下の窃封容器.
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1 アスコルビン酸

1 アスコルビン酸
2 Ascol'bic Acid 

3 ビタミンC

H OH 

HO、久 O~O
-

H 三三/

4 HO OH 

5 CoHsOo: 176.12 

6 L-threo再Hex-2-enono聞 1，4-1actone

7 [50-81-乃

8 本品を乾燥したものは定量するとき. Lーアスコルビン酸

9 (CoHsOo)99.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

11 酸味がある.

12 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)にやや溶けにくく，

13 ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

14 融点:約1900C(分角平).

15 確認試験

16 (1 ) 本品の水溶液(1→50)5mLずつをとり，過マンガン酸

17 カリウム試液1i商をi潟加するとき，また.2，6ージクロロイン

18 ドフェノールナトリウム試液1~2溺を滴加するとき，いず

19 れも試液の色は直ちに消える.

20 (2) 本品O.lgをメタリン酸溶液(1→50)100mLに溶かす.

21 この液5mLをとり .i夜がわずかに黄色を呈するまでヨウ素

22 試液そ加えた後，硫酸鍋(11)五水和物溶液(1→1000)1滴及び

23 ピロール1滴を加え. 500Cで5分間加温するとき，液は青色

24 を呈する.

25 旋光度 (2.49)α)~ : +20.5~+21. 50(2.5g，水， 25mL. 

26 100mm). 

27 p H (2.54) 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは2.2~

28 2.5である.

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mUこ溶かすとき，液は無色澄

31 明である.

32 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 乾燥減量 (2.41) 0.20%以下(1g. シリカゲル.24時間).

36 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

37 定量法本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，メタリン酸

38 溶液(1→50)50mL!こ溶かし， 0.05mollLヨウ素液で滴定

39 (2.50)する(指示薬:デンプン試液1mL).

40 0.05mo阻 Jヨウ素液1mL=8.806mgCoHsOo 

41 貯法

42 保存条件遮光して保存する.

43 容器気密容器.
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1 アスコルビン酸散

17スコルビン酸散
2 Ascorbic Acid Powder 

3 ビタミンC散

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~120.0%に対応するL

5 ーアスコノレビ、ン酸(Cili806:176.12)を含む.

6 製法 本品は「アスコルビ、ン酸j をとり，頼粒1'l1J又は散剤の製

7 ~去により製する.

8 確認試験

9 (1 ) 本品の表示量に従い fアスコルビン酸J0.5gに対応す

10 る量をとり，水30mLを加え 1分間振り混ぜた後，ろ過す

11 る.ろ液5mLずつをとりアスコルビン酸j の確認、試験

12 (1)安準用する.

13 (2) 本品の表示量に従い fアスコルビン酸JO.Olgに対応

14 する最をとり，メタリン酸溶液(1→50)10mLを加え， 1分間

15 振り混ぜた後，ろ過する.ろ液5mLfこっきアスコノレピ

16 ン酸j の確認、試験(2)を準用する.

17 純度試験変敗本品は不快な又は変敗したにおい及び味がな

18 V¥ 

19 定量法 本品のLーアスコノレビ‘ン酸(C6Hs06)約0.1gに対応する

20 量を精密に量り，メタリン酸・酢酸試液で繰り返し抽出し，

21 全抽出液を合わせてろ過し，メタリン駿・酢酸試液で洗い，

22 ろ液及び洗液を合わせ，更にメタリン酸・酢酸試液を加えて

23 正確に200mLとする.この液2mLを正確に量り，メタリン

24 酸・酢酸試液8mL及び過酸化水素試液2mLを加えて振り混

25 ぜた後， i商定用2，6ージクロロインドフェノー/レナトリウム

26 試液で液が5秒間持続する淡車工色を呈するまでi寓定 (2.50)す

27 る.同様の方法で空試験を行い，補正する.

28 滴定用2，6ージクロロインドフェノールナトリウム試液1mL

29 = A mg C6H806 

30 ただし，Aは次の滴定用2，6ージクロロインドフェノ-

31 ルナトリウム試液の標定によって定める.

32 商定用2，6 ジクロロインドフェノールナトリウム試液

33 調製炭酸水素ナトリウム42mgを水50mLに溶かし，

34 更に2，6ージクロロインドブエノールナトリウム二

35 水和物0.05gを溶かし，水を加えて200mLとし，ろ

36 過する.用時製する.

37 標定 アスコルビン酸標準品をデシケーター(シリカ

38 ゲ、ノレ)で24時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，

39 メタリン酸・酢酸試液に溶かし，:iE確に100mLと

40 し，その2mLを正確に量り，メタリン酸・酢酸試

41 夜8mL及び過酸化水素試液2mLを加えて振り混ぜ，

42 滴定用2，6ージクロロインドフェノーノレナトリウム

43 試液で5秒間持続する淡紅色を呈するまで滴定

44 (2.50)する.同様の方法で空試験念行い，補正し，

45 この試液 1mLに対応する Lーアスコルピ、ン酸

46 (C6Hs06)の量Amgを計算する.

47 貯法容器気密容器.

5 0025 



1 アスコノレピン酸注射液

1 アスコルビン酸注射液
2 Ascorbic Acid Injection 

3 ビタミンC注射液

4 本品は水性の注射郊である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~115.0%に対応するL

6 ーアスコルビ、ン酸(CuHS06: 176.12)を含む.

7 製法 本品は「アスコノレビン酸j をとり，ナトリウム塩とし，

8 注射剤の製法により製する.

9 性状本品は無色澄明の液である.

10 確認試験

11 (1 ) 本品の表示量に従い fアスコルビン酸J0.5gに対応す

12 る容量をとり，水を加えて25mLとし，この液5mLずつをと

13 り ア ス コ ル ビン酸j の確認、試験(1)を準用する.

14 (2) 本品の表示量に従い「アスコルビ、ン酸J5mglこ対応す

15 る容量をとり，メタリン酸j容液(1→50)を加えて5mLとし，

16 アスコルビン酸j の確認試験(2)を準用する.

17 (3) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.

18 p H (2.54) 5.6~7.4 

19 エンドトキシン (4.01) 0.15EU/mg未満.

20 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

21 不溶性異物 (6.06) 第1法により試験合行うとき，適合する.

22 不溶性微粒子{丘07) 試験念行うとき，適合する.

23 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

24 適合する.

25 定量法 本品のLーアスコルビ、ン酸(C6Hs06)約O.lgに対応する

26 容量を，必要ならばメタリン酸・酢酸試液で薄めた後，正確

27 に量り，メタリン酸・酢酸試液を加えて豆確に200mLとす

28 る.この液2mLを正確に量り，メタリン酸・酢酸試液8mL

29 及び過酸化水素試液2mL告と加えて振り混ぜた後， i街定用2，6

30 ージクロロインドフェノールナトリウム試液で液が5秒喜男持

31 続する淡紅色を~するまで滴定 (2.50) する.同様の方法で

32 空試験を行い，補正する.

33 南定用2，6ージクロロインドフェノールナトリウム試液1mL

34 = A mg CsHsOs 

35 ただし，Aは次の滴定用2，6 ジクロロインドフェノー

36 ルナトリウム試液の標定によって定める.

37 筒定用2，6ージクロロインドフェノールナトリウム試液

38 調製炭酸水素ナトリウム42mgを水50mLIこ溶かし，

39 更に2，6ージクロロインドフェノールナトリウム二

40 7~和物0.05gを溶かし，水を加えて200mLとし，ろ

41 過する.用時製する.

42 標定 アスコルビン酸標準品在デシケーター(シリカ

43 ゲル)で24時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，

44 メタリン酸・酢酸試液に溶かし，正確に100mLと

45 し，その2mLを正確に量り，メタリン酸・酢酸試

46 夜8mL及び過酸化水素試液2mLを加えて振り混ぜ，

47 滴定用2，6ージクロロインドフェノールナトリウム

48 試液で5秒間持続する淡紅色を呈するまで滴定

49 (2.5めする.同様の方法で空試験念行い，補亙し，

50 この試液 1mLに対応する L アスコルピン酸

51 (C日HsOs)の量Amgを計算する.

52 貯法

53 保存条件 空気を「窒素j で置換して保存する.

54 容器密封容器.
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積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアズトレオ

ナム以外の各々のピーク面積は，標準溶液のアズトレオナム

のピーク面積より大きくない.また，試料溶液のアズトレオ

ナム以外のピークの合計面積は標準溶液のアズトレオナムの

ピーク面積の2.5倍より大きくない.

試験条件

カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法の試験条

件を準用する.

検出器:紫外吸光光度計(iJ!IJ定波長:254nm) 

面積測定範閤:溶媒のピークの後からアズトレオナムの

保持時腐の約41i音の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液5mLを正確に量り，水を加えて

正篠に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，7kを

加えて正確に10mLとし，この液2511Lから得たアズ

トレオナムのピーク面積が，システム適合性試験用溶

液のアズトレオナムのピーク面積の7~13%になるこ

とを確認する.

システムの性能:定量法で得た標準溶液2511Lにつき，

上記の条件で操作するとき，内標準物質，アズトレオ

ナムの11頃に溶出し，その分離度は4以上である.

システムの再現性:標準溶液2511Lfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アズトレオナムのピーク

面積の棺対標準偏差は2.0%以下である.

水分 (2.48) 2.0%以下(0.5g，容量i商定法，直接滴定).

強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(Ig).

定量法 本品及びアズトレオナム標準品約20mg(カ価)fこ対応

する量を精密に量り，それぞれを水70mLfこ溶かし，内標準

溶液10mLを正確に加え，更に水を加えて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2511Lfこっ

き，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験

を行い，内標準物質のピーク面積に対するアズトレオナムの

ピーク面積の比QT及ひ(Qs~求める.
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アズトレオナム

アズトレオナム
Aztreonam 

1 

1 

H3C十∞2
H

HJAR-RiiH 

2 

アズトレオナム(C13H17N50SS:0の量[l1g(カ価)]

=Ms X QT/ QS X 1000 

81 

82 

Ms :アズトレオナム標準品の秤取量[mg(力価)]83 

内標準溶液

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に10

11mの液体クロマトグラブ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
0C付近の一定温度

移動相:硫酸水素テトラブチノレアンモニウム1.7gを水

300mLに溶かし， 0.5molιリン絞水素ニナトリウム

試液でpHを3.0fこ調整し，7kを加えて1000mLとする.

この液650mLにメタノール350mLを加える.

流量:アズトレオナムの保持待聞が約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2511Lにつき，上記の条件で

4ーアミノ安息香酸溶液(I→6250)d斗
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本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 920~

l03011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，アズトレオ

ナム(C13H17N50SS:0としての量を質量(カ価)で示す.

性状本品は白色~帯黄白色の結晶性の粉末である.

本品はジメチルスノレ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(95)に極めて溶けにくい.

確認試験

(1) 本品の水溶液(3→100000)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アズトレオナム標準品につ

いて同様に操作して得られたスペクトル合比較するとき，両

者のスペクトルは問一波長のところに何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用重水素化ジメチルスル

ホキシド溶液(I→10)につき，核磁気共鳴スベクトル用重水

素化ジメチルスルホキシドに混在する軽水素体を内部基準物

質とし，その化学シフトを2.50ppmとして核磁気共鳴スペク

トル測定法 (2.21)により lHを測定するとき， o1.5ppm付近

に多重線のシグ、ナノレAを， o7.0ppm付近に単一線のシグ、ナ

ルBを示し，各シグナルの面積強度比A:Bはほぼ9:1であ

る.

旋光度 (2.49)α)~ : -26~… 320(脱水物に換算したもの

0.25g，水， 50mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品0.05gを水10mLfこ溶かした液のpHは2.2~

2.8である.

純度試験

(1) 溶状本品O.lgを水20mLに溶かすとき， r夜は無色~

微黄色澄明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0g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2.0mLを加える(IOppm以

下).

(3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3~去により検液を調

製し，試験合行う(2ppm以下).

(4) 類縁物質本品0.04gを7kl00mLfこ溶かし，試料溶液

とする.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液2511L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ}

(2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

C13H17NoOSS2 : 435.43 

2・{(Z)・(2・Aminothiazol-4-yl)ー[(2S，35)-2・methyl-

4・oxo幽 1・sulfoazetidin-3ヴIcarbamoyl]methyleneaminooxy}-

2・・methyl-l・・propanoicacid 

[78110-38-句
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2 アズトレオナム

99 操作するとき，内標準物質，アズトレオナムの順に溶

100 出し，その分縦度は4以上である.

101 システムの再現性:標準溶液2511Lにつき，上記の条件

102 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

103 に対するアズトレオナムのピーク面積の比の相対標準

104 偏差は1.5%以下である.

105 貯法

106 保存条件遮光して保存する.

107 容器気密容器.
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1 注射用アズトレオナム

1 注射用アズトレオナム
2 Aztreonam for Injection 

3 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示された力価の93.0~107.0%に

5 対応するアズトレオナム(C13H17NoOSS2: 435.43)在含む.

6 製法 本品は fアズトレオナムj をとり，注射剤の製法により

7 製する.

8 性状 本品は白色~黄白色の塊又は粉末である.

9 確認試験

10 (1 ) 本品の表示量に従い fアズトレオナムJ6mg(カ価)に

11 対応する最をとり，塩酸ヒドロキシアンモニウム・エタノー

12 ノレ試液1mUこ溶かし， 3分間放置した後，酸性硫酸アンモニ

13 ウム鉄(m)試液1mLを加えて振り混ぜるとき，液は，赤褐色

14 を呈する.

15 (2) 本品の表示量に従い fアズ卜レオナムJ3mg(力価)に

16 対応する量を水100mLに溶かした液につき，紫外可視吸光

17 度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定するとき， i:皮

18 長289~293nmに吸収の極大を示す.

19 p H (2.54) 本品の表示量に従い fアズトレオナムJ1.0g(カ

20 価)に対応する量を水10mLに溶かした液のpHは4.5~7.0で

21 ある.

22 純度試験溶状本品の表示量に従い fアズトレオナムJ1.0 

23 g(カ価)に対応する量を水10mLに溶かすとき，液は澄明であ

24 る.また，この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)に

25 より試験を行うとき，波長450nmにおける吸光度は0.06以

26 下である.

27 水分(2.48) 2.0%以下(0.5g，容量i帝定法，直後滴定).

28 エンドトキシン (4.01) 0.10EUlmg(力価)未満.

29 製剤均一性(丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

30 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

31 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

32 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

33 適合する.

34 定量法 fアズトレオナムj約5g(カ価)に対応する個数をとり，

35 それぞれの内容物を水に溶かし， 100mLのメスフラスコに

36 移す.各々の容器は水で洗い，洗液は先の液に合わせ，水を

37 加えて正確に100mLとする.この液10mLを正確に量り，水

38 を加えて正確に50mLとする.この液2mLを正確に量り，内

39 標準溶液10mLを正確に加え，水を加えて100mLとし，試料

40 溶液とする.別にアズトレオナム標準品約20mg(力側)に対

41 応する量を精密に量り，水に溶かし，内標準溶液10mLを正

42 確に加え，水を加えて100mLとし，標準溶液とする.以下

43 アズトレオナムj の定量f去を準用する.

44 アズトレオナム(C13H17NoOSS2)の量[mg(カ価)]

45 =MS X QT/ Qs X 250 

46 MS:アズトレオナム標準品の秤取量[mg(力価)]

47 内標準溶液 4 アミノ安息香酸溶液u→6250)

48 貯法

49 保存条件遮光して保存する.

50 容器密封容器.
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1 Lーアスパラギン酸

1 Lーアスパラギン酸
2 L-Aspal'tic Acid 

/¥_CO?H 
H02C- 、て

3 H NH2 

4 CA7N04: 133.10 

5 (2S)-2-Aminobutanedioic Acid 

6 [56-84-8] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき， Lーアスパラギン酸

8 (CÆ7N04)98.5~101.0%を含む.

9 性状 本品は白色の結品又は結晶性の粉末である.

10 本品は水に溶けにくく，エタノーノレ(99.5)にほとんど溶け

11 ない.

12 本品は希塩酸又は0.2molι水酸化ナトリウム試液に溶け

13 る.

14 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

15 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

16 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

17 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

18 旋光度(2.49)α)~ : + 24.0~ + 26.0o
(乾燥後 2g，

19 6moνL塩酸試液， 25mL， 100mm). 

20 p H (2.54) 本品O.4gを水100mLに加温して溶かし，冷却し

21 た液のpHは2.5~3.5である.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品1.0g~1mol/L塩酸試液20mUこ溶かすとき，

24 液は無色澄明である.

25 (2) 塩化物 (J.03) 本品0.5gをとり，希硝酸6mL及び水

26 20mLlこ溶かし，7l<を加えて50mLとする.これを検液とし，

27 試験を行う.比較液にはO.Olmol/L塩酸0.30mLを加える

28 (0.021%以下).

29 (3) 硫酸塩 (J.J4) 本品0.6gをとり，希塩酸5mL及び水

30 30mLに溶かし，水を加えて45mLとする.これを検液とし，

31 試験を行う.比較液は0.005mo阻 J硫酸0.35mLに希塩酸5mL

32 及び水を加えて45mLとする.ただし，検液及び比較液には

33 塩化バリウム試液5mLずつを加える(0.028%以下).

34 (4) アンモニウム (1.02) 本品0.25gをとり，試験を行う.

35 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

36 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

37 試殺を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(IOppm以

38 下).

39 (6) 鉄 (J.1O) 本品1.0g訟とり，第1i去により検液を調製

40 し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mLを加

41 える(10ppm以下).

42 (7) 類縁物質本品0.20gを0.2mol/L水酸化ナトリウム試

43 夜lOmLlこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に最

44 り，水を加えて正確に10mLとする.この液1mLを正確に量

45 り，水を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これら

46 の液につき，薄膳クロマトグラフィー (2.03) により試験を

47 行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフ

48 ィー用シリカゲルを用いて調製した簿層板にスポッ卜する.

49 次に1ーブタノーノレ/水/酢酸(100)混液(3: 1 : 1)を展開溶

50 媒として約10cm展凋した後，薄層板を80
0

Cで30分間乾燥す

51 る.これにニンヒドリンのメタノーノレ/酢酸(100)混液(97: 

52 3)溶液(1→100)を均等に噴霧した後， 800Cで10分間加熱す

53 るとき，試料浴液から得た主スポット以外のスポットは，擦

54 準溶液から得たスポットより濃くない.

55 乾燥減量(2.41) 0.30%以下(1g，105
0

C， 3時間).

56 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

57 定量j去 本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，水50mL

58 に加湿して溶かす.冷後， O.lmolι水酸化ナトリウム液で

59 滴定 (2.50)する(電位羨滴定法).同様の方法で空試験を行い，

60 補正する.

61 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=13.31mg CA7N04 

62 貯j去容器気密容器.
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1 アスピリン

1 アスピリン
2 Aspirin 

3 アセチルサリチル酸

αヱ
5 CUH80，，: 180.16 

6 2-Acetoxybenzoic acid 

7 [50-78-2] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アスピリン

9 (C9HsOJ99.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶，粒又は粉末で，においはなく，わず

11 かに酸味がある.

12 本品はエタノーノレ(95)又はアセトンに溶けやすく，ジエチ

13 ルエーテルにやや溶けやすく，水に溶けにくい.

14 本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に溶

15 ける.

16 本品は湿った空気中で徐々に加水分解してサリチル酸及び

17 酢酸になる.

18 融点:約1360C(あらかじめ浴液を1300Cに加熱しておく).

19 確認試験

20 (1) 本品O.lgに水5mLを加えて5~6分間煮沸し，冷後，

21 塩化鉄(m)試液1~2ì衡を加えるとき，液は赤紫色を呈する.

22 (2) 本品0.5gに炭酸ナトリウム試液10mLを加えて5分間

23 煮沸し，希硫酸10mLを加えるとき，酢酸のにおいを発し，

24 白色の沈殿を生じる.また，この沈殿をろ過して除き，ろ液

25 にエタノーノレ(95)3mL及び硫酸3mLを加えて加熱するとき，

26 酢酸エチルのにおいを発する.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品0.5gを温炭酸ナトリウム試液10mLに溶か

29 すとき，液は澄明である.

30 (2) サリチル酸 本品2.5gをエタノール(95)に溶かし

31 25mLとし，この1.0mLをとり，新たに製した希硫酸アンモ

32 ニウム鉄(m)試液1mLに水を加えてネスラー管中で50mLと

33 した液に加え. 30秒間放置するとき，液の色は次の比較液

34 より濃くない.

35 比較液:サリチル酸0.100gを水に溶かし，酢酸(100)lmL

36 及ひツjくを加えて1000mLとする.この液1.0mLをとり，

37 新たに製した希硫酸アンモニウム鉄(m)試液1mLにエタ

38 ノール(95hmL及び水を加えてネスラー管中で50mLと

39 した液に加え. 30秒間放置する.

40 (3) 塩化物 (1.03) 本品1.8gに水75mLを加え. 5分間煮

41 沸し，冷後，水を加えて75mLどし，ろ過する.ろ液25mL

42 に希硝酸6mL及ひ'水を加えて50mLとする.これを検液とし，

43 試験を行う.比較液にはO.Olmolι塩酸0.25mLを加える

44 (0.015%以下).

45 (4) 硫酸塩(1.14) (3)のろ液25mUこ希塩酸1mL及び水

46 を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

47 rl夜には0.005mo旺，硫酸0.50mLを加える(0.040%以下).

48 (5) 重金属 (1.0乃 本品2.5gをアセトン30mLに溶かし，

49 希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.これを検波とし，

50 試験を行う.比較液は鉛標準液2.5mUこアセトン30mL.希

51 酢酸2mL及び水を加えて50mLとする(10ppm以下).

52 (6) 硫酸呈色物 (1.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

53 夜の色は比較液Qより濃くない.

54 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(3g. シリカグル. 5時間).

55 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

56 定量j去本品を乾燥し，その約1.5gを精密に量り.0.5mollL水

57 酸化ナトリウム液50mLを正確に加え，二酸化炭素吸収管

58 ソーダ石灰)を付けた還流冷却器を用いて10分間穏やかに煮

59 沸する.冷後，直ちに過最の水酸化ナトリウムを0.25mollL

60 硫酸で滴定 (2.50)する(指示薬:フェノールフタレイン試液

61 封筒).同様の方法で空試験を行う.

62 0.5mollL水酸化ナトリウム液1mL=45.04mgC9HsO" 

63 貯j去容器密閉容器.
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1 アスピリン錠

1 アスピリン錠
2 Aspirin Tablets 

3 アセチルサリチル目安錠

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 アスピリン(C9Hs04:180.16)を含む.

6 製法本品は「アスピリンj をとり，錠剤の製法により製する.

7 確認試験

8 (1 ) 本品を粉末とし，表示最に従い「アスピリンJ0.1gに

9 対応する量をとり，水10mLを加えて5~6分間煮沸し，冷後，

10 ろ過する.ろ液に塩化鉄(nI)試液1~2ì演を加えるとき，液は

11 赤紫色を呈する.

12 (2) 本品を粉末とし，表示量に従い fアスピリンJ0.5gに

13 対応する量をとり，温エタノール(95)10mLずつで振り混ぜ

14 て2回抽出し，抽出液を合わせてろ過する.ろ液を蒸発乾回

15 し，残留物に炭酸ナトワウム試液10mLを加えて5分間煮沸

16 し，以下 fアスピリンj の穣認、試験(2)を準用する.

17 純度試験サリチル酸本品を粉末とし，表示量に従い fアス

18 ピリンJ1.0gfこ対応する量をとり，エタノーノレ(95)15mLを

19 加えて5分間振り混ぜた後，ろ過する.初めのろ液5mLを除

20 き，次のろ液1.0mLをとり新たに製した希硫酸アンモニウム

21 鉄(m)試液1mLfこ水な加えてネスラー管中で50mLとした液

22 に加え，以下 fアスピリンj の純度試験(2)を準用する.

23 定量j去本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

24 とする.アスピリン(C9HsOJ約1.5gに対応する量を精密に量

25 り， 0.5molι水酸化ナトリウム液50mLを正確に加え，以下

26 アスピリンj の定量法を準用する.

27 0.5molJL水酸化ナトリウム液1mL=45.04mgC9Hs04 

28 貯法容器密閉容器.
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1 アスピリンア/レミニウム

1 アスピリンアルミニウム
2 Aspirin Aluminum 

3 アセチルサリチル酸アルミニウム

4lq:1J 
5 ClsH15Al09: 402.29 

6 Bis(2-acetoxybenzoato )hydroxoaluminium 

7 [23413-80-1] 

8 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アスピリン

9 (C9Hs04 : 180.16)83.0 ~ 90.0 %及びアルミニウム仏1: 

10 26.98)6.0~7.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはないか，又はわ

12 ずかに酢酸臭がある.

13 本品は水，メタノール，エタノール(95)又はジェチルエー

14 テルにほとんど溶けない.

15 本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に分

16 解しながら溶ける.

17 確認試験

18 (1 ) 本品O.lgに水酸化ナトリウム試液10mLを加え，必要

19 ならば加混して溶かす.この液2mUこ塩酸を加えて中性と

20 し，塩化鉄(皿)試液1~2滴を加えるとき，液は赤紫色を呈す

21 る.

22 (2) 定量法(1)の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

23 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長277~

24 279nmに吸収の極大を示す.

25 (3) 本品2gを白金るつぼにとり，炭化するまで強熱し，

26 残留物に然水炭酸ナトリウム19を加えて20分間強熱する.

27 冷後，残留物に希嵐酸15mLを加えて振り混ぜた後，ろ過す

28 る.このろ液はアルミニウム塩の定性反応 (1.09) を長する.

29 純度試験

30 (1 ) サリチル酸塩定量法(1)で得たAT2とAs2から次の式

31 によって，サリチル酸塩[サリチル酸(C7H603: 138.12)とし

32 て]の量を求めるとき，その量は換算した脱水物に対し7.5%

33 以下である.

34 サリチル酸(C7H603)の量(mg)= 1V1S X Ar2/ As2 X 1/4 

35 ./JI1S:定量用サリチル酸の秤取量(mg)
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(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gを磁製るつぼにとり，ゆる

くふたをし，弱く加熱して炭化する.冷後，硝酸2mL及ひe

硫酸1mLを加え，白煙が発生し，更に白煙がなくなるまで

弱く加熱した後， 500~600oCで強熱し，灰化する.灰化が

不十分のときには，更に硝酸2mL及び硫酸1mLを加え，同

41 様に弱く加熱した後， 500~600oCで強熱し，完全に灰化す

42 る.冷後，塩酸2mLを加え，以下第2法により操作し，試験

43 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

44 同様に操作し，鉛標準液2.0mL及ひ'水を加えて50mLとする

45 (10ppm以下).

46 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gを水酸化ナトリウム試液15mL

47 に溶かし，ブェノールフタレイン試液1il請を加え，赤色が消

48 えるまでかき混ぜながら塩酸を滴加する.更に塩酸2mLを

49 加え，時々振り混ぜながら 10分間冷却し，ガラスろ過器

50 (G3)安用いてろ過し，残留物を1molJL極酸試液5mLで2回洗

51 い，洗液はろ液に合わせ，これを検液とし，試験を行う

52 (2ppm以下).

53 水分 (2.48) 4.0%以下(0.15g，容量滅定法，直接i寓定).

54 定量法
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( 1 ) アスピリン本品約O.lgを精密に量り，フッ化ナトリ

ウム試液40mLを加え， 5分間振り混ぜた後，更に時々振り

混ぜ， 10分間放置する.次にクロロホルム20mLずつで6回

抽出し，全クロロホルム抽出液を合わせ，更にクロロホルム

を加えて正確に200mLとする.この液10mLを正確に最り，

クロロホルムを加えて正確に100mLとし，試料溶液とする.

J，lIJに定量用サリチル酸をデシケーター(シリカゲノレ)で3時間

乾燥し，その約90mgを精密に量り，クロロホルムに溶かし，

正確に200mLとする.この液5mLを正確に量り，クロロホ

ノレムを加えて正確に200mLとし，標準溶液(1)とする.また

アスピリン標準品をデシケーター(シリカゲノレ)で5時間乾燥

し，その約90mgを精密に最り，クロロホノレムに溶かし，正

確に200mLとする.この液10mLを豆確に量り，クロロホル

ムを加えて正確に100mLとし，標準溶液(2)とする.試料溶

液，標準浴液(1)及び標準溶液(2)につき，紫外可視吸光度調u

定法 (2.24)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液(1)の

波長278nmにおける吸光度Arl及びAsl，並びlこ308nmにお

ける吸光度Ar2及びAs2を測定する.また標準溶液ωの波長

278nmにおける吸光度As3を測定する.

アスピリン(C9HsOδの量(mg)

1. Ar2XAsl I 
I "ヨ.T1-ーーーーーー甲山由一一 i 

=.Mi;X I Li出 i
sS3 

74 

75 

76 ./JI1S :アスピリン標準品の秤取量(mg)

(2 ) アルミニウム 本品約O.4gを精密に量り，水酸化ナト

リウム試液10mUこ溶かし， 1molJL塩酸試液をi商力目してpH

を約1とし，更にpH3.0の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液

20mL及びCu-PAN試液0.5mLを加え，煮沸しながら，
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81 0.05mo旺Jエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液で

82 滴定 (2.50)する.ただし， i商定の終点は液の色が赤色から

83 黄色に変わり， 1分間以上持続したときとする.同様の方法

84 で空試験を行い，祷正する.

85 0.05molιェチレンジアミン悶酢酸二水素二ナトリウム液

86 1mL 

87 = 1. 349mg Al 

88 貯法容器密閉容器.

5 0033 



1 アスポキシシリン水和物

1 アスポキシシリン水和物
2 Aspoxicillin Hydl'ate 

3 アスポキシシリン

4 

H3 

β汁γ目一s
'3H20 

5 C21H27N507S・3H20:547.58 

6οS，5R，6R)-6・[(2R)-2-[(2R)・2・Amino-3・

7 methylcarbamoylpropanoylamino]-

8 2-( 4-hydroxyphenyl)acetylamino ]-3，3・dimethyl-7・oxo-

9 4-thia-I-azabicyclo[3.2.0]heptane-2・carboxylicacid 

10 trihydrate 

11 [63358-49-6，無水物]

2
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4
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本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 950~

102011g(力価)を含む.ただし，本品のカ価は，アスポキシ

シリン(C21Hz7N507S: 493.53)としての量を質量(カ価)で示

す.

16 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

17 本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，水にや

18 や溶けにくく，アセトニトリル，メタノール又はエタノール

19 (95)にほとんど溶けない.

20 確認試験

(1) 本品の水溶液(I→4000)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，ヱド品のスペクト

ルと本品の参照スペクトル又はアスポキシシリン標準品につ

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 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

品の参照スペクトル又はアスポキシシリン標準品のスペクト

ルを比較するとき，阿者のスペクトノレは同一波数のところに

同様の強度の吸収を認める.

32 旋光度(2.49) [a J~ : + 170~+ 1850
(脱水物に換算したも

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

の0.2g，水， 20mL， 100mm). 

34 p H (2.54) 本品1.0gを水50mLfこ溶かした液のpHは4.2~

35 5.2である.

36 純度試験
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( 1 ) 溶状本品1.0gを水50mLに溶かすとき，i夜は無色澄

明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し 91

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

下).

(3 ) ヒ素 (J.11) 本品2.0gをとり，第5法により検波を調

製し，試験を行う(Ippm以下).

(4) 類縁物質本品0.05gを移動相10mLに溶かし，試料

溶液とする.この液1mLをlE確に量り，移動棺を加えて正

確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

47 l011Lずつを豆確にとり，次の条件で液体クロマトグラブイ

48 ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

49 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアスポキ

シシリン以外のピークの面積は，標準溶液のアスポキシシリ

ンのピ}ク面積の3/10より大きくない.また，試料溶液の

アスポキシシリン以外のピークの合計面積は，標準溶液のア

スポキシシリンのピーク面積より大きくない.

試験条件
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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:アスポキシシリンの保持待問の約6倍の

範閥

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:標準溶液2mLを正確に量り，移動中日を加

えて正確に10mLとする.この液l011Lから得たアス

ポキシシリンのピーク面積が，標準溶液のアスポキシ

シリンのピーク面積の15~25%になることを確認す

る.

システムの再現性:標準溶液l011Lfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アスポキシシリンのピー

ク面積の相対標準偏差は5%以下である.

69 水分 (2.48) 9.5~ 13.0%(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

70 定量法 本品及びアスポキシシリン標準品約O.lg(力価)に対応

する量を精密に量り，それぞれを水適量に溶かし，内標準溶

56 

57 

58 

59 

60 

61 

62 

63 

64 

65 

66 

67 

68 

71 
o

b

o

O

A
せ

w
O
ρ
口

汚

t

門

t

n

t

可
6

円

t

n

t

円

t

液10mLずつを正確に加え，アセトニトリル6.5mL及び水を

加えて50mLとし，試料溶液及び擦準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液l011Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.0])により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するアスポキシシリンのピーク面積の比QT.及びQsを求め

る.

78 

79 

アスポキシシリン(C2IH27N507S)の量[llg(カ価)]

口MsX QT/ Qs X 1000 

Mら:アスポキシシリン標準品の秤取量[mg(カ価)]

内標準溶液 N-(3 ヒドロキシフェニノレ)アセトアミド

溶液(I→1000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.
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カラム温度:40
0C付近の一定混度

移動車目:アセトニトリル130mLにpH3.0のリン酸二水

素カリウム試液を加えて1000mLとする.

流量:アスポキシシリンの保持待聞が約3分になるよう

に調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アスポキシシリン，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l011L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
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2 アスポキシシリン水和物

99 に対するアスポキシシリンのピーク面積の比の棺対標

100 準偏差は0.8%以下である.

101 貯法容器気密容器.
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1 アセグノレタミドア/レミニウム

1 アセグルタミドアルミニウム
2 Aceglutamide Aluminum 

4 C3oHo9Al3N 10024 : 1084.84 

5 Pentakis[(2S)-2-acetylamino-4-

6 carbamoylbutanoato ]tetrahydroxotrialuminium 

7 [12607-92-0] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，アセク守ルタ

9 ミド、(C7H12N204: 188.18)85.4 ~87.6%及びアルミニウム

10 (Al : 26.98)7.0~8.0%合含む.

11 性状本品は白色の粉末で，収れん性の苦味を有する.

12 本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5)にほとんど溶け

13 ない.

14 本品は希塩酸に溶ける.

15 本品は吸湿性である.

16 確認試験

17 (1) 本品及びアセグノレタミド、標準品0.03gを量り，それぞ

18 れを水5mLlこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これ

19 らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験

20 を行う.試料溶液及び標準溶液5}lLずつを薄層クロマトグラ

21 フィー用セルロースを用いて調製した薄層板にスポットする.

22 次に1ープロパノール/水/酢酸(100)混液(16: 8 : 1)を展開

23 溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.薄層板

24 にブロモクレゾールグリンのエタノール(95)溶液(1→1000)

25 を均等に噴霧し，更に薄めたアンモニア水(28)(1→100)を均

26 等に噴霧するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポット

27 は淡黄色を呈し，それらのRr値は等しい.

28 (2) 本品の希塩酸溶液(1→20)はアルミニウム塩の定性反

29 応 (J.09)を呈する.

30 旋光度 (2.49)α)~: -5.5~一 7.50(乾燥物に換算したもの

31 2g，水， 50mL， 100mm). 

32 純度試験
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( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gを磁製るつぼにとり，ゆる

くふたをし，弱く加熱して炭化する.冷後，硝酸2mL及ひe

硫酸1mLを加え，白煙が生じなくなるまで弱く加熱した後 88

500~6000Cで強熱し，灰化する.灰化が不十分なときは，

更に硝酸2mL及び硫酸1mLを加え，同様に弱く加熱した後，

500~6000Cで強熱し，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.比較i夜は検液の調製

と悶量の試薬を用いて同様に操作し，鉛標準液2.0mL及び水

を加えて50mLとする(20ppm以下).

(2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検波を調

製し，試験を行う(2ppm以下).

(3 ) 類縁物質 本品0.10gを移動相に溶かし，正確に

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100mLとし，標準溶液(1)とする.別

に2ーアセトアミドグルタルイミドlOmgを移動相に溶かし，
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正確に100mLとする.この液3mLを正確に量り，移動相を

加えて正確に100mL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)20}lLずつを正確にとり，次の条

件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，そ

れぞれの液の各々のどーク面積を自動積分法により測定する

とき，試料溶液の2ーアセトアミドグルタノレイミドのピーク

面積は標準溶液(2)の2 アセトアミドグルタノレイミドのピー

ク面積より大きくない.また，試料溶液のアセグ、ルタミド及

び2ーアセトアミド、クゃルタノレイミド以外の各々のピーク面積

は標準浴液(I)のアセグルタミドのピーク面積の3/10より大

きくない.また，試料溶液のアセクールタミド及び2ーアセト

アミドグ、ルタノレイミド以外のピ}クの合計面積は標準溶液

(1)のアセグ、ルタミドのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム滋度，移動柁及び流量は， JE量

法の試験条件を準用する.

面積測定範劉:アセグノレタミドの保持時間の約3倍の範

題

システム適合性

システムの性能は定量法(I)のシステム適合性を準用す

る.

検出の確認、:標準溶液(I)5mLを正織に量り，移動相を

加えて正確に50mLとし，この液20}lLから得たアセ

クツレタミドのピーク面積が標準溶液の7~13%になる

ことを確認する.

73 システムの再現性:標準溶液(I)20}lLにつき，上記の条

74 牛で試験を6回繰り返すとき，アセグルタミドのピー

75 ク函積の相対標準偏差は2.0%以下である.

76 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(1g，1300C， 5時間).

77 定量法

78 (1 ) アセグ、ルタミド本品約50mgを精密に量り，移動相

79 に溶かし，内標準溶液10mLを正確に加え，更に移動相を加

80 えて50mLとし，試料溶液とする.別にアセグ、ルタミド標準

81 品約45mgを精密に量り，移動相に溶かし，内標準溶液

82 10mLを正確に加え，更に移動相を加えて50mLとし，標準

83 溶液とする.試料溶液及び標準溶液10}lLlこっき，次の条件

84 で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標

85 準物質のピーク面積に対するアセグルタミドのピーク面積の

86 比QT及びQsを求める.

87 アセグノレタミド(C7H12N20δの量(mg)=MsX QT/ Qs 

Ms :アセグルタミド標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 チミンのメタノール溶液(1→4000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5}lm

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
0

C付近の一定温度

移動相:薄めた過塩素酸(1→100ω/メタノール混液

(99 : 1) 

流最:アセグルタミドの保持時間が約5分になるように

調整する.
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2 アセグノレタミドアノレミニウム

100 システム適合性

101 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

102 操作するとき，アセグ、ノレタミド，内標準物質の11慎に溶

103 出し，その分離度は11以上である.

104 システムの再現性:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件

105 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

106 に対するアセグ‘ルタミドのピーク面積の比の相対標準

107 偏差は1.0%以下である.

108 (2) アルミニウム 本品約3gを精密に量り，希塩酸20mL

109 を加え， 60分間水浴上で加熱し，冷後，水を加えて亙確に

110 200mLとする.この液20mLを正確に量り， 0.05moIJLエチ

111 レンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液25mLを豆確に加

112 え， pH4.8の酢酸・酢酸アンモニウム緩衝液20mLを加えた

113 後， 5分間煮沸し，冷後，エタノーノレ(95)50mLを加え，

114 0.05moνL酢酸麗鉛液で、滴定 (2.50)する(指示薬:ジチゾン

115 試液2mL).ただし， i商定の終点は液の淡暗緑色が淡赤色に

116 変わるときとする.同様の方法で空試験を行う.

117 0.05moIJLエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

118 1mL 

119 = 1.349mg Al 

120 貯法容器気密容器.
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1 アセタゾラミド

I アセタゾラミド
2 Acetazolamid巴

3 アセタゾーノレアミド

叩 γHYAN
sイ

5 C4HaN403S2: 222，25 

6 N-(5-Sulfamoyl-1，3，4-thiadiazol・2・yl)acetamide

7 [59-66-5] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，アセタゾラ

9 ミド(CÆGN403S~98 ，0~102，0%を含U.

10 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末で，においはなく，

11 味はわずかに苦い.

12 本品はヱタノール(95)に溶けにくく，7l<に極めて溶けにく

13 く，ジェチ/レエーテルにほとんど溶けない.

14 融点:約2550C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品O.lgに水酸化ナトリウム試液5mLを加え，次に

17 塩酸ヒドロキシアンモニウムO.lg及び硫酸鍋(II)五水和物

18 0.05gを水10mUこ溶かした液5mLを加えるとき，液は淡黄

19 色を皇し，更に5分間加熱するとき，この長色は徐々に濃く

20 なる.

21 (2) 本品0.02gに希塩酸2mLを加えて10分間煮沸し，冷後，

22 水8mL告と加えた液は芳香族第一アミンの定性反応 (1.09) 在

23 呈する.

24 (3) 本品0.2gに粒状の亜鉛0.5g及び薄めた坂酸(1→2)5mL

25 を加えるとき，発生するガスはi関した酢酸鉛(II)紙を黒変す

26 る.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状 本品1.0gを水酸化ナトリウム試液10mUこ溶か

29 すとき，液は無色~微黄色澄明である.

30 (2) 塩化物 (1，的 本品1.5gに水75mLを加え，時々振り

31 混ぜながら700Cで20分間加湿する.冷後，ろ過し，ろ液

32 25mLIこ希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検

出 液とし，試験を行う.比較液にはO.OlmollL塩酸0.20mLを

34 加える. (0.014%以下).

35 (3) 硫酸塩(1.14) (2)で得たろ液25mLに希塩酸lmL及

36 び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

37 比較液には0.005mol!L硫酸0.40mLを加える(0.038%以下).

38 (4) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

40 下).

41 (5) 銀還元性物質 本品5gを無アノレデヒド、エタノール

42 5mLでi隠した後，水125mL及び硝'酸10mLを加え，更に

43 O.lmol!L硝酸銀液5mLを正確に加え，遮光して30分聞かき

44 混ぜた後，ガラスろ過器(G3)を用いてろ過し，ろ過器上の残

45 留物を7l<10mLずつで2回洗い，洗液をろ液に合わせる.こ

46 の液に硫酸アンモニウム鉄(m)試液5mLを加え， O.lmol!Lチ

47 オシアン酸アンモニウム液で滴定 (2，50)するとき，その消

48 費量は4.8mL以上で、ある.

49 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(0，5g，105
0

C， 3時間).

50 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

51 定量法本品約0.15gを精密に量り，水400mLを加えて水浴中

52 で加熱して溶かし，冷後，水を加えて正確に1000mLとする.

53 この液5mLを正確に量り， lmol!L塩酸試液10mLを加え，更

54 に水を加えて正確に100mLとする.この液につき，紫外可

55 視吸光度測定法 (2，24)により試験を行し¥波長265nm付近

56 の吸収極大の波長における吸光度Aを測定する.

57 アセタゾラミド(CÆGN403S~の量(mg)=A/474 X 200000 

58 貯j去

59 

60 

保存条件遮光して保存する.

容器密閉容器.
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1 注射用アセチノレコリン塩化物

1 注射用アセチルコリン塩化物
2 Acetylcholine Chloride for Injection 

3 注射用塩化アセチルコリン

日 付《FH3
ノ人 /\/N~_.. CI 4 H3C' 、0'¥/' 'CH3 

5 C7HJ6CIN02: 181.66 

6 2・Acetoxy-N，N，N-trimethylethylaminiumchloride 

7 [60-31-1] 

8 本品は期待溶解して用いる注射剤である.

9 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，アセチルコ

10 リン塩化物 (CAJ6CIN0098.0~ 102.0 %及び塩素 (Cl: 

11 35.45)19.3~19.8%を含み，表示量の93.0~107.0%に対応

12 するアセチルコリン塩化物(C7HJ6CIN00を含む.

13 製法本品は注射剤の製法により製する.

14 性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末である.

15 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)に溶けやす

16 し¥

17 本品は極めて吸湿{生である.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

20 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

21 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

22 同一波数のところに問様の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品の水溶液(1→10)は塩化物の定性反応(2)(1.09)を

24 主主する.

25 融点 (2.60) 149~ 1520C 本品及び融点測定用毛細管を

26 105
0

Cで3時間乾燥し，直ちに融封して測定する.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

29 明である.

30 (2) 酸 本品0.10gに新たに煮沸して冷却した水10mLを

31 加えて溶かし，ブロモチモールブルー試液1i衡を加え，試料

32 溶液とする.試料溶液にO.OlmollL水酸化ナトリウム液

33 0.30mLを加えるとき，液の色は青色である.

34 (3) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第1法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

36 下).

37 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，105"C， 3時間).

38 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

39 製剤均一性(丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

40 不j容性興物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

41 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

42 無菌 (4.06) メンプランフィノレター法により試験を行うどき，

43 適合する.

44 定量j去

45 (1 ) アセチルコリン塩化物 本品10個以上をとり，内容

46 物の質量を精密に量る.その約0.5gを精密に量り，水15mL

47 に溶かし， O.lmollL水酸化ナトリウム液40mLを正確に加え，

48 ゆるく栓をし，水浴上で30分間加熱し，速やかに冷却し，

49 過量の水酸化ナトリウムを0.05mollL硫酸で滴定 (2.5めする

50 指示薬:フェノールフタレイン試液3滴).同様の方法で空

51 試験を行う.

52 O.lmoνL水酸化ナトリウム液1mL=18.17mg C7HJ6CIN02 

53 (2) 塩素 (1)のi高定終了後の液を更にO.lmo阻 J硝酸銀液

54 で滴定 (2.50)する(指示薬:フルオレセインナトリウム試液

55 3i商).

56 O.lmolι硝酸銀液1mL=3.545mg Cl 

57 貯法容器密封容器.

5 0039 



1 アセチノレシステイン

1 アセチルシステイン
2 Acetylcysteine 

3 N-アセチル-Lーシステイン

HS(7ずC02H

0=く

5 CoH9NOaS: 163.19 

6 (2R)・2-Acetylamino帽3-sulfanylpropanoicacid 

7 [616-91-1] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，アセチノレシ

9 ステイン(CóHnNOaS)99.0~101.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は水又はエタノール(99.5)に溶けやすい.

12 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

13 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

14 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

15 本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトノレは

16 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

17 旋光度 (2.49)α)~ : +21.0~+27.0。 本品の換算した乾

18 燥物約2.5gに対応する量を精密に量り，エチレンジアミン四

19 酢酸二水素ニナトリウム溶液(1→100)2mL及び水酸化ナト

20 リウム溶液(1→25)15mLに溶かした後，リン酸二水素カリ

21 ウム溶液(17→125)500mLに水酸化ナトリウム試液を加えて

22 pH7.0に調整した後水を加えて1000mLとした液を加えて正

23 確に50mL(:する.この液につき，層長100mmで測定する.

24 融点 (2.60) 107~1110C 

25 純度試験

26 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品0.40gを水酸化ナトリウム試液

27 25mLfこ溶かし，過酸化水素(30)4mLを加え，水浴中で45分

28 関加熱後，冷却し，硝駿5mL及び水を加えて50mLとする.

29 これを検液とし，試験を行う.比較液にはO.OlmollL塩酸

30 0.45mL念加える(0.040%以下).

31 (2) 硫酸塩 (1.14) 本品0.8gをとり，試験を行う.比較

32 液には0.005molι硫酸0.50mLを加える(0.030%以下).

33 (3) アンモニウム (1.02) 本品0.10gをとり，試験を行う.

34 比較液にはアンモニウム標準液2.0mLを用いる(0.02%以下).

35 ただし，本試験は減圧蒸留法により行う.

36 (4) 重金属 (J.07) 本品1.0gを水40mLに溶かし，水酸化

37 ナトリウム試液3mL，希酢酸2mL及ひヲ1<を加えて50mLとす

38 る.これを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液1.0mL

39 に希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする(10ppm以下).

40 (5) 鉄 (J.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液告と調製

41 し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mLを加

42 える(10ppm以下).

43 (6) 類縁物質本品50mgを移動相25mLfこ溶かし，試料

44 溶液とする.試料j容液は用時製する.試料j容液10p.Lfこっき，

45 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

46 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

47 分率法によりそれらの量を求めるとき，アセチノレシステイン

48 以外のピークの面積はそれぞれ0.3%以下である.また，ア

49 セチノレシステイン以外のピークの合計面積は0.6%以下であ

50 る.

51 試験条件

52 検出器:紫外吸光光度計(榔定波長:220nm) 

53 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に51tm

54 の液体クロマトグラブイー用オクタデシルシリル化シ

55 リカゲルを充てんする.

56 カラム温度:40
0
C付近の一定温度

57 移動相:薄めたリン酸(1→2500)/アセトニトリル混液

58 (19: 1) 

59 流量:アセチノレシステインの保持時間が約7分になるよ

60 うに調整する.

61 面積測定範閤:溶媒のピークの後からアセチルシステイ

62 ンの保持時間の約4f音の範囲

63 システム適合性

64 検出の確認:試料溶液1mLを量り，移動相を加えて

65 10mLとする.この液1mLを量り，移動相を加えて

66 20mLとし，システム適合性試験用溶液とする.シス

67 テム適合性試験用溶液5mLを豆確に量り，移動相を

68 加えて正確に25mLとする.この液10p.Lから得たア

69 セチルシステインのピーク面積が，システム適合性試

70 験用溶液のアセチノレシステインのピーク面積の15~

71 25%になることを確認する.

72 システムの性能:システム適合性試験用溶液10p.Lにつ

73 き，上記の条件で操作するとき，アセチルシステイン

74 のピークの理論段数及びシンメトリー係数は，それぞ

75 れ15000段以上， 1.5以下である.

76 システムの再現性:システム適合性試験用溶液10p.Lfこ

77 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アセチ

78 ノレシステインのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以

79 下である.

80 (7) 残留溶媒別に規定する.

81 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，80
o
C， 3時間).

82 強熱残分 (2.44) 0.3%以下(lg).

83 定量法 本品約0.2gを精密に量り，共栓{せきフラスコに入れ，

84 水20mLfこ溶かし， ヨウ化カリウム4g及ひ参希塩酸5mLを加え，

85 更に0.05mollL3ウ素液25mLをと正確に加え，密桧して氷水

86 中で20分間暗所に放置した後，過量のヨウ素をO.lmoνLチ

87 オ硫酸ナトリウム液でi高定 (2.50)する(指示薬:デンプン試

88 rl夜1mL). 同様の方法で空試験を行う.

89 0.05molιョウ素液1mL=16.32mg CoHnNOaS 

90 貯法容器気密容器.
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1 アセトアミノフェン

1 アセトアミノフェン
2 Acetaminoph巴n

3 パラセタモール

ス正)
5 CsHuN02: 151.16 

6 N付-Hydroxyphenyl)acetamide

7 [103-90-2] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アセトアミノフェン 62 

9 (CsH9N0098.0%以上を含む 63

10 性状本品は白色の結晶又は結品位の粉末である 64

11 本品はメタノーノレ又はエタノ}ル(95)に溶けやすく，水に 65 

12 やや溶けにくく，ジエチルエーテルに極めて溶けにくい.

13 本品は水耳変化ナトリウム試液に溶ける.

14 確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)

15 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

16 と本品の参照スペクトル又は乾燥したアセトアミノフェン襟

17 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

18 波数のところに同様の強度の吸収を認める.

19 融点 (2.60) 169~ 1720C 

20 純度試験
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(1) 極化物 (1.03) 本品4.0gに水100mLを加え，加熱し

て溶かし，氷水中で振り混ぜながら冷却した後，常温になる

まで放霞し，水を加えて100mLとし，ろ過する.ろ液25mL

に希嫡酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

試験を行う.比較液にはO.OlmolJL塩酸0.40mLを加える

(0.014%以下).

(2 ) 硫酸塩(1.14) (1)のろ液25mLに希塩酸1mL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

29 夜には0.005molJL硫酸0.40mLを加える(0.019%以下).

30 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

32 下).

33 (4) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3i去により検液を調

34 製し，試験を行う(2ppm以下).

35 (5) 類縁物質本品50mgをメタノーノレ1mLに溶かし，移

36 動相を加えて50mLとし，試料溶液とする.この液1mLを正

37 確に量り，移動中目を加えて正確に200mLとし，標準溶液と

38 する.試料溶液及び標準溶液10p.Lずつ宏正確にとり，次の

39 条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.

40 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

41 るとき，試料溶液のアセトアミノフェン以外のピークの合計

42 面積は，標準溶液のアセトアミノブエンのピーク面積より大

43 きくない.

44 操作条件

45 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225nm) 

46 カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に5

47 p.mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル

48 化シリカゲノレを充てんする.

49 カラム温度:40"C付近の一定温度
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61 

移動相:pH4.7の0.05mo阻 Jリン酸二水素カリウム試液

/メタノーノレ混液(4:1) 

流量:アセトアミノフェンの保持時間が約5分になるよ

うに調整する.

カラムの選定:本品及び塩酸4 アミノフェノール

O.Olgずつをメタノール1mLに溶かし，移動栂を加え

て50mLとする.この液1mLをとり，移動相を加えて

10mLとする.この液10p.Lにつき，上記の条件で操

作するとき， 4ーアミノブェノール，アセトアミノブ

ェンの順に溶出し，その分離度が7以上のもの左用い

る.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からアセトアミノブエ

ンの保持時間の約6倍の範囲

検出感度:標準溶液10p.Lから得たアセトアミノフェン

のピーク高さがフルスケーノレの約15%になるように

調整する.

66 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(0.5g，1050C， 2時間).

67 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

68 定量法 本品及びアセトアミノフェン標準品を乾燥し，その約

69 20mgずつを精密に量り，メタノール2mLに溶かし，水を加

70 えて正確に100mLとする.これらの液3mLずつを正確に量

71 り，水を加えて正確に100mLとし，試料溶液及び標準溶液

72 とする.試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外

73 可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長244nmlこ

74 おける吸光度Al'及びAsを測定する.

75 アセトアミノフェン(CSH9N02)の量(mg)口 Msx A1'/ As 

76 .il公:アセトアミノフェン標準品の秤取量(mg)

77 貯法

78 保存条件遮光して保存する.

79 容器気密容器.
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1 アセトヘキサミド

1 アセトヘキサミド
2 Acetohexamide 

3 

ddR1HC 

4 CloH叩 N204S: 324.40 

5 4・Acetyl-N-(cyclohexylcarbamoyl)benzenesulfonamide

6 [968-81-0] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，アセトヘキサミド

8 (CI5H2oN204S)98.0~10 1.0%を含む.

9 性状本品は白色~帯黄白色の粉末である.

10 本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，アセト

11 ンにやや溶けにくく，メタノール又はエタノール(99.5)に溶

12 けにくく，水にほとんど溶けない.

13 融点:約1850C(分解).

14 確認試験

15 (1 ) 本品0.10gをメタノール100mLに溶かす.この液5mL

16 こ0.5molι塩酸試液20mL及びメタノーノレ75mLを加え，試

17 料溶液(1)とする.試料溶液(1)につき，メタノールを対照と

18 して紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを

19 測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレ1を比較

20 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

21 度の吸収を認める.また，試料溶液u)10mLを正確に量り，

22 メタノールを加えて正確に50mLとし，試料溶液(2)とする.

23 試料溶液(2)につき，メタノールを対照として紫外可視吸光

24 度額tl定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のス

25 ベクトノレと本品の参照スペクトル2を比較するとき，両者の

26 スペクトルは同一波長のところに何様の強度の吸収を認める.

27 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

28 臭化カヲウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと

29 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは

30 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

31 純度試験

32 

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

 

q

u

qリ

q
d

。。内。。
o

q

d

A
宝

A
ヨ

d斗
A
d
a
z
A
U
A
Aせ

Aは
A

d
せ

(1) 塩化物 (J.03) 本品1.5gをN，N ジメチノレホルムア

ミド40mLに溶かし，希硝酸6mL及ひ舎N，Nージメチルホノレム

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O.Olmo阻 J塩酸0.45mLに希硝酸6mL及びN，Nージ

メチノレホルムアミドを加えて50mLとする(0.011%以下).

(2 ) 硫酸塩 (J.J4) 本品2.0gをN，Nージメチノレホルムア

ミド40mUこ溶かし，希塩酸1mL及びN，Nージメチルホルム

アミド告と加えて50mLとする.これを検波とし，試験を行う.

比較液は0.005molι硫酸0.40mLに希滋酸1mL及ひ。N，Nージ

メチルホルムアミド、を加えて50mLとする(0.010%以下).
95 

(3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2~去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).
98 

(4) 類縁物質
99 

( i ) シクロヘキシルアミン 本品1.0gを正確に量り，
100 

0.5mollL水酸化ナトリウム試液30mLを正縫に加えて溶かし，
101 

48 ヘキサン5mLを正確に加えて60分間激しく振り混ぜた後， 5 

49 分開放置する.上層液をとり，試料溶液とする. jjlJにシクロ

50 ヘキシルアミン50mgを正確に量り， 0.5mollL水酸化ナトリ

51 ウム試液に溶かし，正確に50mLとする.この液2mLを正確

52 に量り， 0.5mollL水酸化ナトリウム試液を加えて正確に300

53 mLとする.この液30mLを正確に量り，ヘキサン5mLを豆

54 確に加えて60分間激しく振り混ぜた後， 5分間放置する.上

55 層液をとり，標準溶液とする.試料溶液及ひや襟準j容液211Lず

56 つを正確にとり，次の条件でガスクロマトグラフィ-

57 (2.02)により試験を行う.それぞれの液のシクロヘキシル

58 アミンのピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料

59 溶液のシクロヘキシルアミンのピーク面積は，標準溶液のシ

60 クロヘキシルアミンのピーク面積より大きくない.

61 試験条件

62 検出器水素炎イオン化検出器
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カラム:内径0.53mm，長さ30mの石英管の内面にガス

クロマトグラフィー用メチルシリコーンポリマーを厚

さ1.511mで被覆する.

カラム温度 :90
0

C付近の一定温度

注入口温度:150
0

C付近の一定温度

検出器温度:210
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:ヘリウム

流量・シクロヘキシノレアミンの保持時聞が約4分になる

ように調整する.

スプリット比 :1:1

システム適合性

システムの性能:標準溶液211Lにつき，上記の条件で操

作するとき，シクロへキシルアミンのピークの理論段

数は8000段以上である.

システムの再現性:標準溶液211Lにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，シクロヘキシノレアミンのピ

ーク面積の相対標準偏差は5%以下である.

(並) ジシクロヘキシノレウレア 本品1.0gを正確に量り，

0.5mollL水酸化ナトリウム試液10mLを正確に加えて溶かし，

メタノール20mLを正確に加えて振り混ぜ，更に薄めた塩酸

(1→10)5mLを正確に加えて15分間激しく振り混ぜ，遠心分

離する.上澄液10mL以上をとり，孔径0.511m以下のメンプ

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.別にジシクロヘキシルウレア50mg

を正確に量り，メタノールに溶かし，豆確に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100

mLとする.この液20mLを正雄に量り， 0.5mo旺J水酸化ナ

トリウム試液10mLを正確に加えて振り混ぜ，更に薄めた塩

酸(1→10)5mLを正確に加えて振り混ぜ，標準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液50l1Lずつを正確にとり，次の条件で

液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞ

れの液のジシクロへキシルウレアのピーク面積を自動穣分法

により測定するとき，試料溶液のジシクロへキシルウレアの

ピーク面積は，標準溶液のジシクロヘキシルウレアのピーク

函積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ
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2 アセトヘキサミド

102 リカゲ、ルを充てんする.

103 カラム温度:250C付近の一定温度

104 移動相:水酸化ナトリウム0.5gを0.05moνLリン酸二水

105 素ナトリウム試液1000mLに溶かし， 0.5mollL水酸化

106 ナトリウム試液で、pHを6.5に調整する.この液500

107 mUこアセトニトリノレ500mLを加える.

108 流量:ジシクロヘキシルウレアの保持時聞が約四分に

109 なるように調整する.

110 システム適合後

111 システムの性能:標準溶液50jlLにつき，上記の条件で

112 操作するとき，ジシクロヘキシルウレアのピークの理

113 論段数は10000段以上である.

114 システムの再現性:標準溶液50jlLにつき，上記の条件

115 で試験を6回繰り返すとき，ジシクロヘキシルウレア

116 のどーク面積の相対標準備差は2.0%以下である.

117 温) その他の類縁物質 本品0.10gをアセトン10mUこ溶か

118 し，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトン

119 を加えて正確に20mLとする.この液1mLずつを正確に量り，

120 アセトンを加えて正確に10mL及び25mLとし，標準溶液(1)

121 及び標準溶液(2)とする.これらの液につき，簿層クロマト

122 グラフィー (2.ω〉により試験を行う.試料溶液，標準溶液

123 (1)及び標準語草液(2)10jlLずつを薄層クロマトグラフィー用シ

124 リカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットす

125 る.次に酢酸エチル/メタノール/アンモニア水(28)/シク

126 ロヘキサン混液(6:2: 1 : Uを展開溶媒として約10cm展開

127 した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を

128 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

129 は，標準溶液(1)から得たスポットより濃くなく，標準溶液

130 (2)から得たスポットより濃いスポットは4個以下である.

131 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，1050C， 4時間).

132 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

133 定量法本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り ，N，N ジメ

134 チノレホルムアミド30mLfこ溶かし，水10mLを加えた後，

135 O.lmo班，7.k酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(電位差滴定

136 法).別にN，Nージメチルホノレムアミド30mLに水19mLを加

137 えた液につき，同様の方法で空試歓喜三行い，補正する.

138 O.lmol江J水酸化ナトリウム液1mL=32.44mg C15H20N204S 

139 貯法容器密閉容器.
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アセプトロ}ノレ塩酸塩

定量j去 本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り，酢酸

(100)20mLに溶かし，無水酢酸80mLを加え， 0.1molJL過塩

素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

を行い，補正する.
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0.1molι過塩素酸1mL=37.29mgClsH2SN204・HCl
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54 
'HCI ハムJOJ吃仁

川へ/Ln人) 6r 
及び銭像異性体

C18H28N204・HCl:372.89 

N-{3司Acetyl-4-[(2RS)-2・hydroxy-

3-( l-methylethyl)aminopropyloxy ]phenyl} butanamide 

monohydrochloride 

[34381-68-5] 
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0044 5 

本品を乾燥したものは定量するとき，アセブトロール塩酸

塩(ClsH28Nz04 ・ HCl)98.0~102.0%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，メタノーノレ，エタノール(95)又は酢酸(100)に

溶けやすく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない.

確認試験

(1) 本品の0.01mo阻 J塩酸試液溶液(1→100000)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ベクトルを比較すると

き，両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸

収を認める.

(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)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.

(3) 本品の水溶液(1→100)は塩化物の定性反応 (1.ω〉を

皇する.

融点 (2.60)

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0g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1.0mLを加える(10ppm以

下).

(2) ヒ素 (1.11) 本品1.0g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40mgをメタノーノレ2mLに溶かし，試

料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

えて正確に25mLとする.この液1mLを正確に量り，メタノ

ールを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.これらの

液につき，簿局クロマトグラフイ - (2.03) により試験を行

う.試料溶液及び標準溶液5p.Lずつを薄層クロマトグラフィ

ー用シリカゲ、ルを用いて調裂した薄層板にスポットする.次

に水/1ーブタノール/酢酸(100)混液(5: 4 : 1)の上層を展

開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風車ちする.これ

に紫外線(主波長365nm)を照射するとき，試料溶液から得た

主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットよ

り濃くない.

乾燥減量 (2.41)

強熱残分 (2.44)

141~1450C 

1.0%以下(0.5g，105
0
C， 3時間).

0.2%以下(1g).
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1 アセメタシン

1 アセメタシン
2 Ac巴m巴tacin

4 C21H18CINOG: 415.82 

5 2-{2岨 [1・(4・Chlorobenzoyl)ふ methoxyふ methyl-1H-

6 indol-3・y1]acetyloxy}aceticacid 

7 [53164-05-9] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アセメタシン

9 (C21H18CINOG)99.0~10 1.0%を含む.

10 性状本品は淡黄色の結晶性の粉末である.

11 本品はアセトンにやや溶けやすく，メタノールにやや溶け

12 にくく，エタノール(99.5)に溶けにくく，水にほとんど溶け

13 ない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品1mgに濃クロモトロープ酸試液1mLを加え，水

16 浴中で5分間加熱するとき，液の色は赤紫色を呈する.

17 (2) 本品のメタノーノレ溶液(1→50000)につき，紫外可視

18 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

19 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

20 のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

21 る.

22 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

24 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同

25 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (4) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

27 色を呈する.

28 融点 (2.ω151~1540C 

29 純度試験

30 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

32 下).

33 (2) 類縁物質本品0.40gをアセトン10mLfこ溶かし，試

34 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加え

35 て正確に50mLとする.この液1mLを豆確に量り，アセトン

36 を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.これらの液に

37 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

38 試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用

39 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

40 する.次にヘキサン/4ーメチル-2ーペンタノン/留学酸

41 (100)混液(3: 2 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

42 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

43 とき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは2個以

44 下で，標準溶液から得たスポットより濃くない.

45'乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105DC， 2時間).

46 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

47 定量j去 本品を乾燥し，その約0.35gを精密に量り，アセトン

48 20mLfこ溶かし，水10mLを加え， O.lmollL水酸化ナトリウ

49 ム液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

50 を行い，補正する.

51 O.lmolι水酸化ナトリウム液1mL=41.58mgC21H回CINOG

52 貯法容器気密容器.
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1 アセメタシンカプセノレ

1 アセメタシンカプセル
2 Acemetacin Capsules 

3 本品は定量するとき，表示最の93.0~107.0%に対応する

4 アセメタシン(C21H18CIN06: 415.82)を含む.

5 製法本品は fアセメタシンJをとり，カプセル剤の製法によ

6 り製する.

7 確認試験本品の内容物を取り出し，粉末とし，表示量に従い

8 アセメタシンJO.lgに対応する量をとり，メタノーノレ

9 100mLを加えてよく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液10mLを

10 とり，メタノールを減圧で、留去する.残留物にメタノーノレ

11 1mLを加えてよく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試

12 料溶液とする.5JIJにアセメタシン10mgをメタノール1mLに

13 溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマト

14 グラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶

15 夜2)lLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤

16 入り)な用いて調製した薄層板にスポットする.次にヘキサ

17 ン/4ーメチル-2ーペンタノン/酢酸(100)混液(3: 2 : 1)を

18 展開溶媒として約10cm展開した後，簿層板を風乾する.こ

19 れに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液及び標

20 準溶液から得たスポットのRrfi直は等しい.

21 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

22 き，適合する.

23 本品1傾をとり，内容物を取り出し，メタノール40mLを

24 加えてよく振り混ぜた後， 1mL中にアセメタシン

25 (C21H18CIN06)約0.6mgを含む液となるようにメタノールを

26 加えて正確に VmLとする.この液をろ過し，初めのろ液

27 10mLを除き，次のろ液5mLを正確に量り，内標準溶液2mL

28 を正確に加え，メタノールを加えて50mLとし，試料溶液と

29 する.以下定量法を準用する.

30 アセメタシン(C21H18CINO日)の量(mg)

31 =Ms X QT/QS X j;ゲ50

32 Ms:定量用アセメタシンの秤取量(mg)

33 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ヘキシノレのメタノール溶

34 夜(1→1000)

35 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第2i夜900mLを用い，シン

36 カーを使用して，パドノレ法により，毎分50回転で試験を行

37 うとき，本品の30分潤の溶出率は70%以上である.

38 本品1個をとり，試験を滞始し，規定された時間に溶出液

39 20mL以上をどり，孔径0.45)lm以下のメンプランフィルタ

40 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

41 正確に量り，表示量に従い 1mL中にアセメタシン

42 (C21H18CIN06)約33)lgを含む液となるように試験液を加えて

43 支確に V'mLとし，試料溶液とする. 5J1Jに定量用アセメタ

44 シンを105
D
Cで2時間乾燥し，その約17mgを精密に量り，試

45 験液に溶かし，正確に100mLとする.この液4mLを亙確に

46 量り，試験液を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.

47 試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

48 (2.24)により試験を行い，波長319nmにおける吸光度Ar及

49 びAsを測定する.

50 アセメタシン(C21H18CIN06)の表示量に対する溶出率(%)

51 =l¥I1S X Ar/ As X V'/ V X 1/ C X 180 

52 Ms:定量用アセメタシンの秤取量(mg)

53 C: 1カプセル中のアセメタシン(C21H18CINOo)の表示量

54 (mg) 

55 定量j去 本品20倍以上をとり，内容物を取り出し，その質量

56 を精密に量り，粉末とする.アセメタシン(Cz1H18CINOo)約

57 30mgに対応する量を精密に量り，メタノール40mLを加え

58 てよく振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に50mLとす

59 る.この液をろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液

60 5mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，メタノ

61 ーノレを加えて50mLとし，試料溶液とする. 5JIJに定量用アセ

62 メタシンを105DCで2時間乾燥し，その約30mgを精密に量り，

63 メタノールに溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正

64 確に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，メタノールを加

65 えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

66 20)lLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

67 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するアセメタ

68 シンのピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

69 アセメタシン(C21H18CINOo)の量(mg)=l¥I1SX Q'l'/ Qs 

70 Ms:定量用アセメタシンの秤取量(mg)

71 内標準溶液 パラオキシ安怠香酸ヘキシルのメタノール溶

72 夜(1→1000)

73 試験条件

74 検出器:紫外吸光光度計G剣定波長:254nm) 

75 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5)lm

76 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

77 リカゲノレ安充てんする.

O
D

白

u

n

U

2

i

ヴ

，

句

t

0

0

0

0

カラム温度:40
DC付近の一定温度

移動相:酢酸(100)6gに水を加えて1000mLとした液に，

酢酸ナトリウム三水和物1.36gを水100mLに溶かした

液を加えてpH3.2!こ調整する.この液200mL!こアセ

82 トニトリノレ300mLを加える.

83 流量:アセメタシンの保持時間が約7分になるように調

84 整する.

85 システム適合性

86 システムの性能:アセメタシン75mg及びインドメタシ

87 ン75mgをメタノーノレ50mLに溶かす. この波2mL!こ

88 内標準溶液2mLを加え，更にメタノールを加えて

89 50mLとする.この液20)lL!こっき，上記の条件で操

90 作するとき，アセメタシン，インドメタシン，内標準

91 物質の傾に溶出し，アセメタシンとインドメタシン及

92 びインドメタシンと内標準物質の分離度はそれぞれ3

93 以上である.

94 システムの再現性:標準溶液20)lLにつき，上記の条件

95 で試験を6間繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

96 に対するアセメタシンのピーク函積の比の相対標準備

97 差は1.0%以下である.

98 貯法答器気密容器.
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1 アセメタシン錠

1 アセメタシン錠
2 Acemetacin Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 アセメタシン(C2IHI8CINOa: 415.82)を含む.

5 製法本品は「アセメタシンj をとり，錠剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験本品在粉末とし，表示量に従い「アセメタシンJ

8 O.lgに対応する量をとり，メタノール100mLを加えてよく

9 振り混ぜた後，ろ過する.ろ液10mLをとり，メタノールを

10 減反で留去する.残留物をメタノール1mLfこ溶かし，遠心

11 分離し，上澄液を試料溶液とする. i:JIJにアセメタシン10mg

12 をメタノーノレ1mLfこ溶かし，標準溶液とする.これらの液

13 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

14 試料溶液及び標準溶液211Lずつを薄層クロマトグラフィー用

15 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

16 する.次にベキサン/4ーメチノレ-2ーペンタノン/酢酸

17 (100)混液(3: 2 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

18 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

19 とき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットのあ値は等

20 しし¥

21 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一位試験を行うと

22 き，適合する.

23 本品1個をとり，水3mLを加え，錠剤が崩壊するまで振り

24 混ぜる.次にメタノール15mLを加えて20分跨振り混せ、た後，

25 1mL中にアセメタシン(CuHI8CINOa)約1.2mgを含む液とな

26 るようにメタノーノレを加えて正確に VmLどする.この液を

27 遠心分離し，上澄液をろ過し，初めのろ液10mLを除き，次

28 のろ液5mLを正確に量り，内標準溶液1mLを正確に加え，

29 更にメタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする.以下

30 定量法を準用する.

31 アセメタシン(C2IHI8CIN06)の量(mg)

32 =Ms X Q'r/Qs X fゲ25

33 Ms:定量用アセメタシンの秤取量(mg)

34 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ヘキシルのメタノール溶

35 夜(1→25ω

36 溶出性 (6.10) 試験液に溶出試験第2fl夜900mLを用い，パド

37 ル法により，毎分50毘転で試験を行うとき，本品の45分間

38 の溶出率は80%以上である.

39 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

40 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

41 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

42 正確に量り，表示最に従い 1mL中にアセメタシン

43 (C2IHI8CINOa)約3311gを含む液となるように試験液を加えて

44 正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用アセメタ

45 シン告と1050Cで2時間乾燥し，その約17mgを精密に量り，試

46 験液に溶かし，正確に100mLとする.この液4mL含正確に

47 量り，試験液を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.

48 試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度isIJ定法

49 (2.24)により試験を行い，波長319nmにおける吸光度Ar及

50 びAsを測定する.

51 アセメタシン(C2IHI8CINOG)の表示量に対する溶出率(%)

52 = Ms X Ar/ As X v' / V X 1/ C X 180 

53 Ms:定量用アセメタシンの秤取量(mg)

54 C: 1錠中のアセメタシン(C2IH1sCINOa)の表示量(mg)

55 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

56 とする.アセメタシン(C2IHlsCINOa)約0.6gに対応する量を

57 精密に量り，メタノール120mLを加えて20分間振り混ぜた

58 後，メタノ}ノレを加えて正確に200mLとする.この液を遠

59 心分離し，上澄液をろ過し，初めのろ液10mLを除き，次の

60 ろ液2mLを正確に量り，内標準溶液1mLを正確に加え，更

61 にメタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする.別に定

62 量用アセメタシンを1050Cで2時間乾燥し，その約30mgを精

63 密に量り，メタノーノレに溶かし，正確に25mLとする.この

64 夜5mLを正確に量り，内標準溶液1mLを正確に加え，更に

65 メタノールを加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液

66 及び標準溶液lOllLにつき，次の条件で液体クロマトグラブ

67 ィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク函積に

68 対するアセメタシンのピーク函積の比QT及ひ(Qsを求める.

69 アセメタシン(C2IHI8CINOa)の量(mg)=lIゐ X QT/QS X 20 

70 11公:定量用アセメタシンの秤取量(mg)

71 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ヘキシルのメタノール溶

72 夜(1→250)

73 試験条件

74 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

75 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

76 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

77 リカゲルを充てんする.

78 カラム温度:400C付近の一定温度

79 移動相:酢酸(100)6gに水を加えて1000mLとした液に，

80 酢酸ナトリウム三水和物1.36gを水100mLに溶かした

81 液を加えてpH3.2に調整する.この液200mLfこアセ

82 トニトリノレ300mLを加える.

83 流量:アセメタシンの保持時聞が約7分になるように調

84 整する.

85 システム適合性

86 システムの性能:アセメタシン75mg及ひ舎インドメタシ

87 ン75mgを， メタノーノレ50mLfこ溶かす. この液4mL

88 に内標準溶液1mLを加え，更にメタノールを加えて

89 50mLどする.この液101lLにつき，上記の条件で操

凶 作するとき，アセメタシン，インドメタシン，内標準

91 物質の)1頂に溶出し，アセメタシンとインドメタシン及

92 びインドメタシンと内標準物質の分離度は，それぞれ

93 3以上である.

94 システムの再現性:標準溶液101lLにつき，上記の条件

95 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

96 に対するアセメタシンのピーク面積の比の相対標準偏

97 差は1.0%以下である.

98 貯法容器気密容器.
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アゼラスチン塩酸塩

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ5p.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
0

C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル/過塩素酸混液(660: 

340 : 1) 

流量:アゼラスチンの保持待問が約10分になるように

調整する.

面積測定範関:溶媒のピークの後からアゼラスチンの保

持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準j容液5mLを正確に量り，移動相を加

えてlE般に50mLとする.この液20p.Lから得たアゼ、

ラスチンのピーク面積が，標準溶液のアゼラスチンの

ピーク街積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アゼラスチンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下

である.

システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アゼ、ラスチンのピーク函

積の格対標準偏差は1.0%以下である.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，105
0

C， 2時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，ギ酸5mL

に溶かした後，無水酢酸70mLを加え， O.lmollL過塩素酸で、

i商定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

補正する.
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1 

アゼラスチン塩酸塩
Azelastine Hydrochloride 

塩酸アゼラスチン

及び鏡像異性体

C22H24CINaO・HCl:418.36 

4・[(4-Chlorophenyl)methyl]-2・[(4RS)-

(1・methylazepan-4・yl)]phthalazin-l(2H)-one 

monohydrochloride 

[79307-93-0] 
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4 

0048 

O.lmollL過塩素酸1mL=41.84mgC22H剖CIN30・HCl

5 

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.

75 
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本品を乾燥したものは定量するとき，アゼラスチン塩酸塩

(C22H24CIN30 ・ HCl)99.0~101.0%を含む.

性状本品は白色の結晶性の粉末である.

本品はギ酸に溶けやすく，水又はエタノーノレ(99.5)に溶け

にくい.

融点:約225
0

C(分解).

本品の水溶液(1→200)は旋光性を示さない.

確認試験

( 1 ) 本品の水溶液(3→100000)につき，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペク

トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

トルl土問一波長のところに何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) 本品の飽和水溶液10mUこ希硝酸1mLを加え，析出し

た結品をろ過するとき，ろ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 (1.07) 本品1.0g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2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3~去により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

(3) 類縁物質本品50mgを移動棺100mLに溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

20p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラブイ

ー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアゼラス

チン以外のピークの面積は，標準溶液のアゼラスチンのピー

ク面積の1/10より大きくない.また，試料溶液のアゼラス

チン以外のピークの合計面積は，標準溶液のアゼラスチンの

ピーク面積の1/2より大きくない.

試験条件
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1 アゼラスチン寝酸塩頼粒

1 アゼラスチン塩酸塩頼粒
2 Azelastine Hydrochloride Granules 

3 塩酸アゼラスチン頼粒

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 アゼラスチン塩酸塩(C22H2心lNaO・HCl:418.36)を含む.

6 製法 本品は「アゼ、ラスチン塩酸塩j をとり，頼粒剤の製法に

7 より製する.

8 確認試験本品の表示量に従い「アゼラスチン塩酸塩J2mglこ

9 対応する量をとり， O.lmolι塩酸試液30mLを加え， 30分間
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旬

i

1

A

'

I

超音波処理し，冷後， O.lmolι塩酸試液を加えて50mLとす

る.この液を遠心分離し，上澄液につき，紫外可視吸光度i制

定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定するとき，波長283

13 ~287nmに吸収の極大を示す 64

14 溶出性 (6./0) 試験液にpH4.0の0.05molJL酢酸・酢酸ナトリ 65 

15 ウム緩衝液900mLを用い，パド、ル法により，毎分50回転で 66 

16 試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は80%以上である・ 67 

17 本品の表示量に従いアゼラスチン塩酸塩(C22H24CIN30・ 68 

18 HCI)約1mgに対応する量を精密に量り，試験を開始し，規 69 

19 定された時衡に溶出液20mL以上をとり，孔径0.511m以下の 70 
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メンプランフィルターでろ過する.初めのろ液10mLを除き，

次のろ液を試料溶液とする.J.lIJに定量用塩酸アゼラスチンを

1050Cで2時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，試験液に

溶かし，正確に250mLとする.この液1mLを正確に量り，

試験i夜を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.試料

溶液及び標準溶液5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの

液のアゼラスチンのピーク面積Ar及びAsを測定する.

アゼラスチン塩酸塩(C22H24CIN30・HCI)の表示量に対する

溶出率(%)
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50mLとする.この液10mLを正確に量り， O.lmol江」塩酸試

液を加えて正確に50mLとする.この液lOmLを正確に量り，

O.lmoνL塩酸試液40mL及びエタノール(99.5)40mLを加えた

後，内標準溶液5mLを正確に加え，更にエタノール(99.5)を

加えて100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

液2011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するアゼラ

スチンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

アゼラスチン塩酸塩(C22H24CIN30・HCI)の量(mg)

=JVIs X QT/ Qs X 1/25 

JVIs :定量用塩酸アゼ、ラスチンの秤取量(mg)

60 

61 

62 

63 内標準溶液 パラオキシ安息、香酸-2ーエチルヘキシル

0.2gをエタノール(99.5)に溶かし， 100mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:285nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度
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移動棺:アセトニトリル/ラウリル硫毅ナトリウムの薄

めた酢酸(100)(1→25ω溶液(1→500)混液(11: 9) 

流量:アゼラスチンの保持待問が約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2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アゼラスチン，内標準物質の)1演に溶出

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2011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するアゼラスチンのピーク面積の比の栂対標準備

82 差は1.0%以下である.

31 MS:定量用塩酸アゼラスチンの秤取量(mg) 83 貯法容器気密容器.

32 Mj.:本品の秤取量(g)

33 0: 19中のアゼラスチン塩酸塩(C22H24CIN30・HCI)の表

34 示量(mg)

35 試験条件

36 定量法の試験条件を準用する.

37 システム適合性

38 システムの性能:標準溶液5011Uこっき，上記の条件で

39 操作するとき，アゼラスチンのピークの理論段数及び

40 シンメトリー係数は，それぞれ2000段以上， 1.5以下

41 である.

42 システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

43 で試験を6回繰り返すとき，アゼ、ラスチンのピーク面

44 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

45 定量法 本品のアゼラスチン塩酸塩(C22H剖CIN30・HCI)約

46 2mgに対応する量を精密に量り， O.lmolι塩酸試液50mLを

47 加えて20分間超音波処理し，エタノーノレ(99.5)40mLを加え

48 た後，内標準溶液5mLを正確に加え，更にヱタノーノレ(99.5)

49 を加えて100mLとする.この液を遠心分離し，上澄液を試

50 料溶液とする.別に定量用塩酸アゼラスチンを1050Cで2H寺

51 関乾燥し，その約50mgを精密に量り，水に溶かし，正確に
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1 アテノロール

1 アテノロール
2 Atenolol 

3H3cfix。β工i
4 C14H22N203: 266.34 

5 2・(4・{(2RS)ふ Hydroxyふ

6 [(1・methylethyl)amino]propyloxy}phenyl)acetamide

7 [29122-68・乃

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アテノロール

9 (C1Æ22N203)99.0~101.0%を含む.

10 性状 本品は白色~微黄色の結晶性の粉末である.

11 本品はメタノール又は酢酸(100)1こ溶けやすく，エタノー

12 ル(99.5)にやや溶けやすく，水に溶けにくい.

13 本品のメタノー/レ溶液(I→25)は旋光性を示さない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のメタノーノレ溶液(I→50000)につき，紫外可視

16 吸光度測定法 (2目24)により吸収スペクトルを測定し，本品

17 のスペクトルと本品の参照スベクトルを比較するとき，両者

18 のスペクトルは同一波長のところに隠様の強度の吸収を認め

19 る.
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19及び硫酸水素テトラブチルアンモニウムO.4gを溶

かす.

流量:アテノロールの保持時間が約8分になるように調

整する.

面積測定範囲:アテノロールの保持時間の約4倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液10mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に50mLとする.この液l01lLから得たアテ

ノロールのピーク面積が，標準溶液から得たアテノロ

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:標準溶液101ILにつき，上記の条件で

操作するとき，アテノロールのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下

である.

システムの再現性:標準溶液lOllLlこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アテノロールのピ}ク面

積の棺対標準偏差は1.0%以下である.

66 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(Ig，105
0
C， 3時間).

67 強熱残分(2.44) 0.2%以下(lg).

68 定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

69 (IOO)IOOmLにj容かし， O.lmol/L過塩素酸で滴定 (2.50)する

70 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

71 O.lmol/L過溢素酸1mL=26.63mgC14H22N203 

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭 72 貯法容器気密容器.

21 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

22 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは岡

田 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 融点 (2目60) 152~1560C 

25 純度試験

26 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

27 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mL=a:加える(20ppm以

28 下).

29 (2) 類縁物質本品50mgを移動相25mUこ溶かし，試料

30 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

31 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

32 lOllLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

33 -(2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

斜 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアテノロ

35 ーノレ以外のピークの函積は，標準溶液のアテノロールのピー

36 ク面積の1/2より大きくない.また，試料溶液のアテノロ

37 ール以外のピークの合計面積は，標準溶液のアテノロールの

38 ピーク函積より大きくない.

39 試験条件

40 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:226nm) 

41 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に51lm

42 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

43 ]Jカゲルを充てんする.

44 カラム温度:25
0

C付近の一定温度

45 移動相:リン酸二水素カリウム3.4gを水1000mLに溶か

46 し， リン酸を加えてpH3.0に調整した液40容量にメタ

47 ノーノレ9容量及びテトラヒドロフラン1容量を加える.

48 この液1000mLに1ーオクタンスルホン酸ナトリウム
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アト/レパスタチンカノレシウム水和物

正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

より試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

分法により測定するとき，試料溶液のアトルパスタチンに対

する相対保持時間約0.8のピーク面積は，標準溶液のアトル

パスタチンのピーク面積の3/10より大きくなく，試料溶液

のアトルパスタチン及び上記以外のピークの面積は，標準溶

液のアトノレパスタチンのピーク面積の1/10より大きくない.

また，試料溶液のアトノレパスタチン以外のピークの合計面積

は，標準溶液のアトルパスタチンのピーク面積より大きくな

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5pm

の液体クロマトグラフィ一局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付近の一定温度

移動相A:クエン酸ー水和物10.5gを水900mUこ溶かす.

この液にアンモニア水(28)を加えてpH5.01こ調整した

後，水を加えて1000mLとする.この液400mUこア

セトニトリル100mL及びテトラヒドロフラン100mL

を加える.

移動相B:アセトニトリル/テトラヒドロフラン混液

(1:1) 

移動棺の送波:移動相A及び移動中日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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1 

アトルパスタチンカルシウム水和物
Atorvastatin Calcium Hydrate 

Ca2+・3H20

C6GHGsCaF2N401O・ 3H20: 1209.39 

Monocalcium bis{(3R，5R)ー7-[2・(4-f1uorophenyl)・5・

(1・methylethyl)-3-phenyl-4-(phenylcarbamoyl)-IH-py汀ol-l-yl]・

3，5・dihydroxyheptanoate}trihydrate 

[344423-98-9] 

2 

CH3 

H OHH OH 

グ"N~し叫一

F 

H3C 
O 。目

1 

2 

3 

s
q
w
D
ρ
り

η
'
o
o

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アトルパス

タチンカルシウム (C凶HosCaF2N401O 1155.34)98.0 ~ 

102.0%を含む.

性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

本品はメタノールに極めて溶けやすく，ジメチノレスルホキ

シドに溶けやすく，水又はエタノーノレ(99.5)1こ極めて溶けに

くい.
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移動相B

(vol%) 

7 

7→ 40 

移動相A

(vol%) 

93 
93→ 60 

注入後の時間

(分)

o ~ 40 
40 ~ 80 

流量:アトルパスタチンの保持時聞が約16分になるよ

うに調整する.

面積減定範囲:溶媒のピークの後からアトルパスタチン

の保持時間の約5fl音の範囲

システム適合性

検出の確認、:標準溶液5mLを正確に量り，水/アセト

ニトリル混液(1:1)を加えて正確に100mLとする.

この液20pLから得たアトルパスタチンのピーク面積

が，標準溶液のアトルパスタチンのピーク面積の3.5

~6.5%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液20pLにつき，上記の条件で

操作するとき，アトルパスタチンのピークの理論段数

及びシンメトリー係数は，それぞれ8000段以上， 1.5 

以下である.

システムの再現性標準溶液20pUこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アトルパスタチンのピー

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 (2.48) 3.5~5.5%(50mg，電量滴定法).

定量法 本品及びアトルパスタチンカルシウム標準品()5IJ途本

品と同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約20mg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，内標準溶液10mLを正確に加えた後，水/アセトニ

トリル混液(1: 1)を加えて50mLとし，試料溶液及び標準溶
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本品は光によって徐々に黄白色となる.

確認試験

(1) 本品のメタノール溶液(1→62500)につき，紫外可視

吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトノレと本品の参照スペクトル又はアトノレパスタチン

カルシウム標準品について同様に操作して得られたスペクト

ノレを比較するとき，両者のスペクトノレ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アトノレパスタチンカノレシウム標準品

のスペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数

のところに同様の強度の吸収を認める.もし，これらのスペ

クトルに差を認、めるときは， )51jに規定する方法により再結晶

し，結晶をろ取し，乾燥したものにつき，同様の試験を行う.

(3) 本品に希塩酸少量を加えてかゆ状としたものは，カル

シウム塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.また，本品のメタ

ノール/7.l<r.昆液(7: 3)溶液(1→250)はカルシウム極の定性反

応(3)(1.09) 在呈する.

旋光度 (2.49)α 〕3: 一 7~-100(脱水物に換算したもの

0.2g，ジメチルスノレホキシド， 20mL， 100mm). 

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品1.0g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1.0mLを加える(10ppm以
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下).

(2) 類縁物質本品20mgを水/アセトニトリル混液(1:

1)20mUこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量

り，水/アセトニトリル混液(1:1)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)lLずつを
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2 アトルパスタチンカルシウム水和物

94 夜とする.試料溶液及び標準溶液10p.Lにつき，次の条件で

95 液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行し¥内標準

96 物質のピーク面積に対するアトノレパスタチンのピーク面積の

97 J:tQ'l'及びQsを求める.

98 アトルパスタチンカルシウム(C6aH6sCaF2N401O)の量(mg)

99 = MらX Q'l'/Qs 

100 JVIs :脱水物に換算したアトルパスタチンカルシウム標準

101 品の秤取量(mg)

102 内標準溶液 パラオキシ安怠香駿ブ会チノレの水/アセトニト

103 リル混液(1: 1)溶液(1→1500)

104 試験条件

105 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

106 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5p.m

107 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

108 リカゲルな充てんする.

109 カラム温度:400C付近の一定温度

110 移動相:クエン酸ー水平日物10.5gを水900mLlこ溶かす.

111 この液にアンモニア水(28)を加えてpH4.0に調整した

112 後，水を加えて1000mLとする.この液530mLlこア

113 セトニトリル270mL及びテトラヒドロフラン200mL

114 を加える.

115 流量:アトルパスタチンの保持時間が約10分になるよ

116 うに調整する.

117 システム適合性

118 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

119 操作するとき，内標準物質，アトルパスタチンの)1頃に

120 溶出し，その分離度は5以上である.

121 システムの再現性:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件

122 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

123 に対するアトルパスタチンのピーク面積の比の相対標

124 準偏差は1.0%以下である.

125 貯法

126 保存条件遮光して保存する.

127 容器密閉容器.
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1 アトノレパスタチンカルシウム錠

1 アトルパスタチンカルシウム錠
2 Atorvastatin Calcium Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 アトルパスタチンカルシウム水平日物(CG6H田CaF2N401O・

5 3H20: 1209.39)を含む.

6 製法 本品は「アトルパスタチンカルシウム水和物j をとり，

7 錠剤の製法により製する.

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fアトノレパスタチ

9 ンカルシウム水私物J10mglこ対応する量をとり，メタノー

10 ノレ50mLを加え，よく振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液

11 2.5mLlこメタノーノレを加えて50mLとした液につき，紫外可

12 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

13 き，波長244~248nmに吸収の極大を示す.

14 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一位試験を行うと

15 き，適合する.

16 本品1個をとり，水/メタノール混液(1: 1)31-ゲ5mLを

17 加え，振り混ぜて崩壊させる.内標準溶液V/10mLを正確

18 に加えた後， 1mL中にアトノレパスタチンカルシウム水和物

19 (C66H田 CaF2N401O・ 3H20)約O.lmgを含む液となるように水

20 /メタノーノレ混液(1:1)を加えて VmLとする.この液を遠

21 心分離し，上澄液を試料溶液とする. jjlJにアトルパスタチン

22 カルシウム標準品(別途「アトルパスタチンカルシウム水和

物j と同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約22mgを

精密に量り，水/メタノール混液(1:1)に溶かし，正確に

20mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを

正確に加えた後，水/メタノール混液(1: 1)を加えて50mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液lOpLにつき，

次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

い，内標準物質のピーク面積に対するアトルパスタチンのピ

ーク面積の比QT.及びQsを求める.

49 

50 

48 溶出性 (6.10) 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15分間の溶出率は 101 
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 102 

。dA
A
τ

箆
リ

ρり
ヴ

，

o
D
n
u
A
U

9

a

o

a

9

“。白

9
h
H
9
“。
a

q
リ

t
i
o
L

町。

旬。。。。。

アトルパスタチンカルシウム水和物(CG6H6SCaF2N40¥O・

3H20)の量(mg)

=MS X Q'f・/QsX 1-グ200X 1.047 

MS :脱水物に換算したアトルパスタチンカルシウム標準

品の秤取量(mg)

内標準溶液 1，3ージニトロベンゼンのメタノール溶液(1

→2500) 

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10pLにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，アトノレパスタチンの)1僚に

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10pLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すどき，内標準物質のピーク面積

に女守するアトルパスタチンのピーク面積の比の相対標

準偏差は1.0%以下である.
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20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランプイノレタ

ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

正確に量り，表示量に従い1mL中にアトルパスタチンカル

シウム水和物(CssH6sCaF2N，¥OlO・ 3H20)約6pgを含む液とな

るように水を加えて正確に V'mLとし，試15十溶液とする.

別にアトノレパスタチンカルシウム標準品(別途 fアトルパス

タチンカルシウム水和物Jと何様の方法で水分 (2.48) を測

定しておく)約60mgを精密に量り，水/メタノール混液(1:

1)に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量

り，水を加えて正確に50mLとする.この液5mLを亙確に量

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 (2，01)により試験を行い，それぞれの液

のアトルパスタチンのピーク函積AT及びAsを測定する.
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アトルパスタチンカルシウム水和物(C6GH6SCaF2N401O・

3H20)の表示量に対する溶出率(%)

=MらXAT/ As X V'/VX 1/ CX 9 X 1.047 

MS :脱水物に換算したアトルパスタチンカルシウム標準

品の秤取量(mg)

C: 1錠中のアトルパスタチンカルシウム水平日物

(CωH68CaF2N401Q・ 3H20)の表示量(mg)
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73 試験条件

74 定量法の試験条件を準用する.

75 システム適合性

76 システムの性能:標準溶液50pLlこっき，上記の条件で

77 操作するとき，アトルパスタチンのピークの理論段数

78 及びシンメトリー係数は，それぞれ6000段以上， 2.0 

79 以下である.

80 システムの再現性:標準溶液50pLにつき，上記の条件

81 で試験を6田繰り返すとき，アトノレパスタチンのピー

82 ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

83 定量j去 本品20儒をとり，水/メタノール混液(1:1)3V/5 

84 mLを加え，振り混ぜて崩壊させる.内標準溶液Fゲ10mL 

w
D
ρ
O

円

t

o

o

n

u

n

u

-

-

o

a

q

O

A
品

Z
W
D
ρ
り

門

4

0

6

8

8

8

8

8

9

9

9

9

9

9

9

9

9

 

を正確に加えた後， 1mL中にアトルパスタチンカルシウム

水和物(C66H68CaF2N401O・ 3H20)約2mgを含む液となるよ

うに水/メタノール混液(1: 1)を加えて VmLとし，遠心分

離する.上澄液2.5mLをとり，水/メタノール混液(1: 1)を

加えて50mLとし，試料溶液とする. jjlJにアトノレパスタチン

カルシウム標準品(別途「アトノレパスタチンカルシウム水和

物j と伺様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約44mgを

精密に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，水/メタノー

ル混液(1: 1)に溶かして20mLとする.この液2.5mLをとり，

水/メタノール混液(1: 1)を加えて50mLとし，標準溶液と

する.試料溶液及び標準溶液10pLlこっき，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内襟準物質

のピーク面積に対するアトノレパスタチンのピーク面積の比

QT及びQsを求める.

99 本品1個中のアトルパスタチンカルシウム水和物

(C田H田CaF2N401O・ 3H20)の量(mg)

=MS X QT/ Qs X V/400 X 1.047 

MS :脱水物に換算したアトルパスタチンカルシウム標準

100 
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2 アトルパスタチンカルシウム錠

103 品の秤取量(mg)

104 内標準溶液 1，3ージニトロベンゼンのメタノーノレ溶液(1

105 →125) 

106 試験条件

107 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:244nm) 

108 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

109 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

110 リカゲルを充てんする.

111 カラム温度:30"C付近の一定温度

112 移動相:クエン駿一水和物10.5gを水900mLfこ溶かし，

113 アンモニア水(28)を加えてpH4.0lこ調整した後，水を

114 加えて1000mLとする.この液530mLにアセトニト

115 リル270mL及びテトラヒドロフラン200mLを加える.

116 流量:アトノレパスタチンの保持時聞が約9分となるよう

117 に調整する.

118 システム適合性

119 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

120 操作するとき，内標準物質，アトノレパスタチンの順に

121 溶出し，その分離度は10以上である.

122 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

123 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

124 に対するアトルパスタチンのピーク面積の比の相対標

125 準偏差は1.0%以下である.

126 貯法容器気密容器.
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1 アドレナリン

1 アドレナリン
2 Adrenaline 

3 エピネプリン

H OH 

p?可f¥/ヘ CH3

HO/、/
5 C9H13N03: 183.20 

6 4-[(lR)胴トHydroxy-2・(methylamino)ethyl]benzene-l ，2-diol 

7 [51-43-4] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アドレナリン

9 (C9HI3N03)98.0~101.0%を含む.

10 性状本品は白色~灰白色の給品位の粉末である.

11 本品はギ酸又は酢酸(100)に溶けやすく，水に極めて溶け

12 にくく，メタノール又はエタノール(99.5)にほとんど溶けな

13 V¥ 

14 本品は希塩酸に溶ける.

15 本品は空気又は光によって徐々に褐色となる.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品のO.Olmol/L塩酸試液溶液(1→25000)につき，紫

18 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，

19 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，

20 両者のスベクトルは同一波長のところに何様の強度の吸収を

21 認める.

22 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

24 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

25 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 旋光度 (2.49) α)~ : -50.0~ -53.50
(乾燥後 Ig，

27 lmol/L塩酸試液， 25mL， 100mm). 

28 純度試験

29 (1 ) 溶状本品0.10g:a:希塩酸10mLに溶かすとき， ~夜は

30 澄明で，液の色l土色の比較液Aより濃くない.

31 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4i去により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (3) アドレナロン本品50mg:a:0.05mol/L塩酸試液に溶

35 かし，正確に25mLとする.この液につき，紫外可視吸光度

36 測定法 (2.24)により試験を行うとき，波長310nmにおける

37 吸光度は0.2以下である.

38 (4) ノルアドレナリン本品0.20gをギ酸lmL及びメタノ

39 ールに溶かし，正確に10mLとし，試料溶液とする.別にノ

40 ルアドレナリン酒石酸水素塩標準品8.0mgをメタノールに溶

41 かし，正確に10mLとし，標準溶液とする，これらの液につ

42 き，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試

43 料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シ

44 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

45 る.次に1ーブタノール/水/ギ殻混液(7: 2 : 1)を展開溶媒

46 として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これにフオ

47 リン試液を均等に噴霧するとき，標準溶液から得たスポット

48 に対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標準溶液の

49 スポットより濃くない.

50 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(1g，減圧，シリカゲノレ， 18時間).

51 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

52 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

53 (I00)50mUこ溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

54 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

55 O.lmol江J過嵐素酸lmL=18.32mg C9H13N03 

56 貯法

57 保存条件遮光して，空気を f窒素j で置換して保存する.

58 容器気密容器.
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1 アドレナリン液

1 アドレナリン液
2 Adrenaline Solution 

3 エピネプリン液

4 塩酸アドレナリン液

5 塩酸エピネプリン液

6 本品は定量するとき，アドレナリン (COH13N03・

7 183.20)0.085~0.115w/v%を含む.

8 製法

アドレナリン

塩化ナトリウム

薄めた溢酸(9→100)
安定予測

保存剤

精製水又は精製水(御告入り)

全量

9 以上をとり，混和して製する.

19 
8.5g 

10mL 
適量

適量

適量

1000mL 

10 性状 本品は無色~わずかに赤色を帯びた澄明の液である.

11 本品は空気又は光によって徐々に微赤色となり，次に褐色

12 となる.

13 pH : 2.3~5.0 

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品1mUこ水4mL及び塩化鉄(匪)試液1滴を加えると

16 き，液は濃緑色を経て，徐々に赤色に変わる.

17 (2) 本品1mLずつを試験管A及びBにとり， AにpH3.5の

18 フタル酸水素カリウム緩衝液10mLを， BにpH6.5のリン酸

19 塩緩衝液10mLを加える.それぞ、れにヨウ素試液1mLずつを

20 加えて5分間放置した後，チオ硫酸ナトリウム試液2mLずつ

21 を加えるとき， Aは赤色を主主し， Bは濃赤色を呈する.

22 定量j去本品30mLを正確に量り，分液漏斗に入れ，四海化炭

23 素25mL告と加えて1分間激しく振り混ぜた後，放置し，四塩

24 化炭素膚を除き，更にこの操作を3回繰り返す.分i夜漏斗の

25 栓及び口は水少量で洗い込む.これにデ、ンプン試液0.2mLを

26 加え，振り動かしながらヨウ素試液を滴加し，il夜が持続する

27 青色に呈したとき，その青色が消えるまで直ちにチオ硫酸ナ

28 トリウム試液を滴加する.次に分液漏斗の口に付着しないよ

29 うに炭酸水素ナトリウム2.1gを加えて振り混ぜ，大部分の炭

30 酸水素ナトリウムを溶かし，この液の中に無水酢酸1.0mLを

31 速やかに注入する.直ちに軽く栓をし，ガスの発生がやむま

32 で放置した後，激しく振り混ぜ， 5分間放置した後，クロロ

33 ホノレム25mLずつで6回抽出する.各クロロホルム抽出液は

34 毎回脱脂綿を用いてろ過する.全クロロホルム捻出液を合わ

35 せ，水浴上で空気を送りながら加熱濃縮して3mLとする.

36 この液を質量既知のビーカーにクロロホルム少量で洗い込み，

37 再び加熱して蒸発乾回する.残留物を1050Cで30分間乾燥し，

38 デシケーター(シリカグノレ)中で‘放冷した後，その質量M(mg)

39 を精密に量り，クロロホノレムに溶かし，正確に5mLとする.

40 この液につき，層長100mmで比旋光度 (2.49) (α〕?を測定

41 する.

42 アドレナリン(COH13N03)の最(mg)

43 =M  X {0.5+(0.5X I (α〕引)/93}X 0.592 

44 貯j去

45 保存条件遮光して保存する.

46 容器気密容器.
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1 アドレナリン注射液

1 アドレナリン注射液
2 Adrenaline Injection 

3 エピネプリン注射液

4 塩酸アドレナリン注射液

5 塩酸エピネプリン注射液

6 本品は水性の注射剤で、ある.

7 本品は定量するとき，アドレナリン (C9H13N03

8 183.20)0.085~0.115w/v%を含む.

9 製法本品は「アドレナリンj をとり，薄めた f塩酸J(9→ 

10 10000)に溶かし，注射剤の製法により製する.

11 性状本品は無色澄明の液である.

12 本品は空気又は光によって徐々に微赤色となり，次に褐色

13 となる.

14 pH : 2.3~5.0 

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品lmLfこ水4mL及び塩化鉄(m)試液11衡を加えると

17 き，液は濃緑色を経て，徐々に赤色に変わる.

18 (2) 本品lmLずつ念試験管A及びBにとり， AにpH3.5の

19 フタル酸水素カリウム緩衝液10mLを， BにpH6.5のりン酸

20 寝緩衝液10mLを加える.それぞれにヨウ素試液lmLずつを

21 加えて5分間放置した後，チオ硫酸ナトリウム試液2mLずつ

22 を加えるとき， Aは赤色を呈し， Bは濃赤色を呈する.

23 採取容量(丘ω) 試験を行うとき，適合する.

24 定量j去 本品30mLを正篠に量り，分i夜漏斗に入れ，四塩化炭

25 素25mLを加えて1分間激しく振り混ぜた後，放置し，四塩

26 化炭素層を除き，更にこの操作を3回繰り返す.分液漏斗の

27 栓及び口は水少量で洗い込む.これにデ、ンプン試液0.2mLを

28 加え，振り動かしながらヨウ素試液を滴加し，液が持続する

29 青色在呈したとき，その青色が消えるまで直ちにチオ硫酸ナ

30 トリウム試j夜を滴加する.次に分液漏斗の口に付着しないよ

31 うに炭酸水素ナトリウム2.1gを加えて振り混ぜ，大部分の炭

32 酸水素ナトリウムを溶かし，この液の中に無水酢酸1.0mLを

33 速やかに注入する.直ちに軽く栓をし，ガスの発生がやむま

34 で放置した後，激しく振り混ぜ， 5分間放置した後，クロロ

35 ホルム25mLずつで6回捻出する.各クロロホルム抽出液は

36 毎回脱脂綿を用いてろ過する.全クロロホノレム抽出液を合わ

37 せ，水浴上で空気を送りながら加熱濃縮して3mLとする.

38 この液を質量既知のビーカーにクロロホノレム少量で洗い込み，

39 再び加熱して蒸発乾因する.残留物を105
0Cで30分間乾燥し，

40 デシケーター(シリカゲノレ)中で放冷した後，その質量M(mg)

41 を精密に量り，クロロホルムに溶かし，正確に5mLとする.

42 この液につき，層長100mmで比旋光度(2.49) (α)~を榔定

43 する.

44 アドレナリン(C9H13N03)の量(mg)

45 =MX {0.5+(0.5X I (α)~ 1)/93} X 0.592 

46 貯法

47 保存条件遮光して保存する.

48 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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1 アトロピン硫酸犠水和物

1 アトロピン硫酸塩水和物
2 Atropine Sulfate Hydrate 

3 アトロピン硫酸塩

4 硫酸アトロピン

6 (C17Hz3N03)Z・HZS04・HzO: 694.83 

• H2S04・H20

7 (lR，3r，5S)-8・Methyl-ふazabicyclo[3.2.1]oct-3-yl[(2RS)-

8 3・hydroxy-2-phenyl]propanoatehemisulfate hemihydrate 

9 [5908-99-6] 

10 本品を乾燥したものは定量するとき，アトロピン硫酸塩

11 [(C17H23N03h • HZS04 : 676.82]98.0%以上を含む.

4岨8 (4) ヒヨスチアミン 本品を乾燥し，その約1均gを精密に

4却9 量り札， 7.水kに溶かし，正確lにこ10mLとする. この;液夜につき層長

50 100mmで

51 ~+0.10ぴ。である.

52 (5) 硫酸呈色物(J.15) 本品0.20gをとり，試験を行う.

53 rl夜の色は色の比較液Aより濃くない.

54 乾燥減量(2.41) 4.0%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，

55 110
o
C， 4時間).

56 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

57 定量j去 本品を乾燥し，その約0.25g:fr精密に量り，酢酸

58 (I00)30mLを加え，必要ならば加温して溶かし，冷後，

59 0.05mol江J過塩素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:クリスタル

60 バイオレット試液3滴).ただし， i筒定の終点、は液の紫色が青

61 色を経て青緑色に変わるときとする.同様の方法で空試験を

62 行い，補正する.

63 0.05mo阻過塩素酸1mL=33.84mg(C17Hz3N03h・H2S04

64 貯法

12 性状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，においは 65 保存条件遮光して保存する.

13 ない 66 容器気密容器.

14 本品は水又は酢酸(100)tこ極めて溶けやすく，エタノール

15 (95)に溶けやすく，ジエチノレエーテルにほとんど溶けない.

16 融点:188~1940C(分解).乾燥後， 1800Cの浴液中に挿入

17 し， 1分間に約30C上昇するように加熱を続ける.

18 本品は光によって変化する.

19 確認試験

20 (1 ) 本品1mgtこ発煙硝酸31商を加え，水浴上で蒸発乾回し，

21 残留物をN，Nージメチルホルムアミド1mLに溶かし，テト

22 ラエチルアンモニウムヒドロキシド試液5~6滴を加えると

23 き，液は赤紫色を呈する.

24 (2) 本品の水溶液(1→50)2mLにテトラクロロ金(m)酸試

25 夜4~5i潟を加えるとき，光沢を帯びない黄白色の沈殿を生

26 じる.

27 (3) 本品の水溶液(I→25)5mLにアンモニア試液2mLを加

28 えて2~3分開放置した後，析出した結晶をろ取し，水で洗

29 い，デシケーター(減圧，シリカグル)で4時間乾燥したもの

30 の融点 (2.60) は 115~1180Cである.

31 (4) 本品の水溶液(I→20)は硫酸塩の定性反応 (1.09)を主主

32 する.

33 純度試験

34 (1 ) 溶 状 本 品0.5gを水10mHこ溶かすとき，液は無色澄

35 明である.

36 (2) 酸本品1.0gを水20mLに溶かし， 0.02mollL水酸化

37 ナトリウム液0.30mL及びメチルレッド・メチレンブルー試

38 液11商を加えるとき，液の色は緑色である.

39 (3) 類縁物質本品0.25gを薄めた塩酸(I→10)ImLに溶か

40 し，水を加えて15mLとし，試料溶液とする.

41 (i ) 試料溶液5mHこヘキサクロロ白金(N)酸試液2~3滴を

42 加えるとき，沈殿を生じない.

43 品) 試料溶液5mHこアンモニア試液2mLを加えて強く振り

44 混ぜるとき，液の混濁は次の比較液より濃くない.

45 比較液:O.Olmo目J塩酸0.30mLに希硝酸6mL及び水を加

46 えて50mLとし，硝酸銀試液1mLを加え，その7mLをと

47 り， 5分開放置する.
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1 アトロピン硫酸塩注射液

1 アトロビン硫酸塩注射液 52 

2 Atropine Sulfate lnjection 53 

3 硫酸アトロピン注射液 54 

4 本品は水性の注射剤である 56

5 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する 57 

6 アトロピン硫酸塩水和物[(CI7H23N03)2・H2S04・H20: 58 

7 694.83]を含む 59

8 製法 本品は fアトロピン硫酸塩水平日物j をとり，注射剤の製 60 

9 法により製する 61

10 性状本品は無色澄明の液である 62

11 pH : 4.0~6.0 63 

12 確認試験 64 

13 (1 ) 本品の表示量に従い fアトロピン硫酸塩水和物Jlmg 65 

14 に対応する容量をとり，水浴上で蒸発乾回し，残留物につき 66

15 アトロビン硫酸極水和物j の確認試験(I)を準用する 67

16 (2) 本品の表示量lこ従し、「アトロヒ。ン硫酸塩水和物J5mg 

に対応する容量をとり，水浴上で蒸発車t回し，冷後，残留物

をエタノーノレ(95)ImLに溶かし，試料溶液とする.不j容物が

残るときは，残留物を粉砕し，静置後，上澄液を試料溶液と

する. jJlJにアトロピン硫酸塩標準品10mgをエタノール

(95)2mUこ溶かし，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 (2.03)により試験を行う.試料溶液

及び標準溶液51tLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ

ルを用いて誠製した簿層板にスポットする.次にアセトン/

水/アンモニア水(28)浪液(90: 7 : 3)を展開溶媒として約10

cm展開した後，薄層板を800Cで10分間乾燥する.冷後，こ

れに噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試

料溶液及び標準溶液から得たスポットは，だいた、い色を呈し，

それらのRrfi直は等しい.

(3) 本品は硫酸塩の定性反応(J酬を呈する.
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31 エンドトキシン (4.01) 75EU/mg未満.

32 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

33 不溶性異物 (6.06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

34 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

35 無菌 (4.06) 試験を行うとき，適合する.

36 定量法 本品のアトロピン硫酸塩水和物 [(CI7H23N03)2・

37 H2S04・H20]約5mglこ対応する容量を正確に量り，内標準

38 溶液3mLを正確に加えた後，水を加えて50mLとし，試料溶

39 夜とする. jJlJにアトロピン硫酸塩標準品(耳IJ途「アトロピン

40 硫酸塩水和物j と同様の条件で乾燥減量 (2.4])を測定して

41 おく)約25mgを精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとす

42 る.この液10mLを正確に量り，内標準溶液3mLを正確に加

43 えた後，水を加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液

44 及び標準溶液201lUこっき，次の条件で液体クロマトグラフ

45 ィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

46 対するアトロピンのピーク面積の比Q'f及びQsを求める.

47 アトロヒ。ン硫酸塩水平日物[(CI7H23N03)2・H2S04・H20]の量

48 (mg) 

49 =Ms X QT/ Qs X 1/5 X 1.027 

50 1vIs :乾燥物に換算したアトロピン硫酸塩標準品の秤取量

51 (mg) 

55 

内標準溶液塩酸エチレプリン溶液u→ 1000)

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51lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度 :40
0

C付近の一定温度

移動相:ラウリル硫酸ナトリウムO.4gを薄めたりン酸u
→1000)500mLに溶かした後，水酸化ナトリウム試液

でpH3.01こ調整する.この液240mLlこテトラヒドロ

フラン70mLを加えて混和する.

流量:アトロピンの保持時間が約16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20llLにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，アトロピンの順に溶出し，

68 その分離度は3以上である.

69 システムの再現性:標準溶液20llLlこっき，上記の条件

70 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

71 に対するアトロピンのピ}ク面積の比の相対標準偏差

72 は1.5%以下である.

73 貯法

74 保存条件遮光して保存する.

75 容器密封容器.
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1 亜ヒ酸パスタ

1 亜ヒ酸パスタ 47 貯法容器気密容器.

2 Arsenical Paste 

3 本品は定量するとき，三酸化ヒ素(AS203: 197.84)36.0~ 

4 44.0%を含む.

5 製法

三酸化ヒ素，細末 40g 

プロカイン塩酸塩，細米 10g 

親水軟膏 30g 

チョウジ油 適量

薬用炭 適量

全量 100g 

6 三酸化ヒ素j 及び fプロカイン塩酸寝Jをとり 親 水

7 軟膏j と混和しチョウジ油j を加えて適当の稿度とした

8 後薬用炭j を加えて着色する.

9 性状本品は灰黒色で，チョウジi自のにおいがある.

10 確認試験

11 (1 ) 本品O.lgを小フラスコにとり，発煙硝酸5mL及び硫

12 酸5mLを加え，直火で加熱し，反応液が無色となり自爆を

13 ~長じたとき，冷却し，注意して水20mL中に加え，混時，硫

14 化水素試液10mLを加えるとき，黄色の沈殿を生じる(三酸

15 化ヒ素).

16 (2) 本品0.5gにジエチルエーテル25mL，希塩酸5mL及び

17 水20mL告と加えてよく振り混ぜた後，水層を分取し，ろ過す

18 る.ろ液は芳香族第一アミンの定性反応 (J.09) を呈する(プ

19 ロカイン塩酸塩).

20 (3) 本品0.5gにジヱチルエーテル25mL及び水25mLを加

21 えてよく振り混ぜた後，水層を分取し，ろ過し，ろ液を試料

22 溶液とする. ~IJに塩酸プロカインO.Olgを水5mLlこ溶かし，

23 標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフイ

24 ー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lず

25 つを薄局クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用

26 いて務製した薄層板にスポットする.次に酢酸エチノレ/エタ

27 ノール(99.5)/アンモニア水(28)混液(50: 5 : 1)を展開j容媒

28 として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外

29 線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液及び標準溶液か

30 ら得たスポットのRr値は等しい.

31 定量法 本品約0.3gを精密に量り， 150mLのケノレダールフラ

32 スコに入れ，発煙硝酸5mL及び硫酸10mLを加えてよく混ぜ，

33 注意して初め弱く，後に強く加熱する.赤色の酸化窒素ガス

34 の発生が少なくなったとき，加熱をやめ，冷後，更に発煙硝

35 酸5mLを加えて再び加熱し，赤色の酸化窒素ガスの発生が

36 やみ，反応液が澄明になったとき，加熱をやめて放冷する.

37 次にシュウ酸アンモニウム飽和溶液30mLを加え，再び加熱

38 して硫酸の白煙が発生してから，更に10分間加熱し，シュ

39 ウ酸を完全に分解する.冷後，あらかじめ水40mLを入れた

40 共栓フラスコに無色の反応液を注意して移し，ケルダールフ

41 ラスコを水60mLでよく洗い，洗液を先の共栓フラスコ中に

42 加えて放冷する.これにヨウ化カリウム3gを加えて溶かし，

43 室温で暗所に45分開放置した後，遊離したヨウ素を

44 O.lmo阻 Jチオ硫酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:

45 デンプン試液5mL). 問様の方法で空試験を行い，補正する.

46 O.lmo阪Jチオ硫酸ナトリウム液1mL=4.946mgAS203 
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1 アプリンジン塩酸塩

1 アプリンジン塩酸塩
2 Aprindine Hydl'Ochloride 

3 塩酸アプリンジン

5 C22HaoN2' HCl : 358.95 

6 N-(2，3-Dihydro-lH-inden・2幽yl)-N'，N'-diethyl-

7 N-phenylpropane帽 1，3-diaminemonohydrochloride 

8 [33237-74-0] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，アプリンジン塩酸塩

10 (C22Ha日N2 ・ HCI)98.5~101.0%を含む.

11 性状本品は白色~微黄虫色の結晶性の粉末であり，味は苦く，

12 舌を麻療する.

13 ;<ド品は水，メタノーノレ又は酢酸(100)!こ極めて溶けやすく，

14 エタノール(99.5)に溶けやすい.

15 本品は光によって徐々に褐色となる.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品10mgを塩酸の薄めたエタノーノレ(1→2)溶液(1→

18 125)に溶かし， 50mLとする.この液につき，紫外可視吸光

19 度調IJ定法 (2.24) により吸収スペクトノレ在測定し，本品のス

20 ベ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

21 ベ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.

22 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の塩

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

24 品の参照スペクトノレ在比較するとき，両者のスベクトノレは同

25 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

26 (3) 本品の水溶液(1→50)5mUこ希耐酸1mLを加えた液は

27 塩化物の定性反応 (1.09) を呈する.

28 p H (2.54) 本品1.0gを水50mL!こ溶かした液のpHは6.4~

29 7.0である.

30 融点 (2.60) 127~1310C 

31 純度試験

32 (1 ) 溶状 本品1.0gをメタノーノレ10mLに溶かすとき， ii夜

間 は澄明である.この液につき，紫外可視吸光度測定法

制 (2.24)により試験を行うとき，波長420nmにおける吸光度

35 は0.10以下である.

36 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

38 下).

39 (3) 類縁物質本品25mgを移動相10mUこ溶かし，試料

40 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動棺合加えて正

41 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

42 10pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

43 ー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

44 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアプリン

45 ジン以外のピークの面積は，標準溶液のアプリンジンのピー

46 ク面積の1/10より大きくない.
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(淑IJ定波長:254nm) 

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
0C付近の一定温度

移動相:9ン酸二水素カリウム3.40gを水500mLに溶か

し，塩酸を加えてpH3.0に調整した液500mLにアセ

トニトリノレ500mLを加える.

流量:アプリンジンの保持時間が約6分になるよう誠整

する.

面積測定範屈:アプリンジンの保持時間の約4倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動中日;を加

えて正確に10mLとする.この液10pLから得たアプ

リンジンのピーク面積が，標準溶液のアプリンジンの

ピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

操作するとき，アプリンジンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以下

である.

システムの再現性:標準溶液10pLにつき，上言己の条件

で試験を6回繰り返すとき，アプリンジンのピーク函

積の相対標準偏差は1.5%以下である.

(4) 残留溶媒別に規定する.

72 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧， 60
0
C， 4時間).

73 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

74 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

75 (100)80mLに溶かし， O.lmolι過温素酸で滴定 (2.50)する

76 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

77 O.lmolι過組素酸1mL=35.90mgC22HaoN2・HCl

78 貯法

79 保存条件遮光して保存する.

80 容器密閉容器.
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1 アプリンジン境談窓カプセル

1 アプリンジン塩酸塩カプセル 50 移動相:リン酸二水素カリウム3.40gを水500mLに溶か

し，塩酸を加えてpH3.01こ調整した液500mUこアセ

トニトリノレ500mLを加える.
2 Aprindine Hydrochloride Capsules 51 

3 塩酸アプリンジンカプセル 52 

53 

4 本品は定量するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する 54 

流量:アプリンジンの保持時間が約6分になるよう調整

する.

5 アプリンジン寝酸塩(C22H30N2• HCl : 358.95)を含む 55 システム適合性

6 製法本品は fアプリンジン塩酸塩j をとり，カプセル剤の製 56 

7 法により製する 57

システムの性能:標準溶液20pLにつき，上記の条件で

操作するとき，アプリンジンのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以下

である.

8 確認試験 定量法で、得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定 58 

9 法 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長264~ 59 

10 268nm及び271~275nmに吸収の極大を示す. 60 システムの再現性:標準溶液20pLにつき，上記の条件

11 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一位試験を行うと 61 で試験を6回繰り返すとき，アプリンジンのピーク面

12 き，適合する. 白 積の相対標準偏差は1.5%以下である.

13 本品1個をとり，内容物を取り出し，塩酸の薄めたエタノ 63 定量j去 本品20倍以上をとり，内容物を取り出し，その質量

14 ーノレ(1→2)溶液u→125)30mLを加え， 20分間激しく振り混 64 を精密に量り，粉末とする.アプリンジン塩酸塩

15 ぜた後， 1mL中にアプリンジン塩酸塩(C22li30N2• HCj)約 65 (C22H30N2・HCj)約O.lgに対応する量を精密に量り，塩酸の

16 0.2mgを含む液となるように塩酸の薄めたエタノールu→2) 66 薄めたエタノール(1→2)溶液u→125)60mLを加え， 20分間

17 溶液u→125)を加えて正確に VmLとし，ろ過する.初めの 67 激しく振り混ぜた後，塩酸の薄めたエタノール(1→2)溶液u

18 ろ液5mLを徐き，次のろ液を試料溶液とする.以下定量法 68 →125)を加え，正確に100mLとする.この液10mLを正確に

19 を準用する. 69 量り，塩酸の薄めたエタノールu→2)溶液u→125)を加えて

70 正確に50mLとし，ろ過する.初めのろ液5mLを徐き，次の
20 アプリンジン海酸塩(C22H30N2・HCj)の量(mg) 71 ろ液を試料溶液とする. jJlJに定量用塩酸アプリンジンを
21 =Ms X AI'/ As X Jiグ250 72 600Cで4時隠滅圧乾燥し，その約50mgを精密に最り，塩酸

22 JJ;Is :定量用塩酸アプリンジンの秤取量(mg) 73 の薄めたエタノーノレu→2)溶液u→ 125)に溶かし，正確に

74 50mLとする.この液10mLを正確に量り，塩酸の薄めたエ
23 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用し 75 タノールu→2)溶液(1→125)を加えて正確に50mLとし，標
24 て，パド、ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品 76 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
25 の15分間の溶出率は80%以上である. 77 度測定法 (2.24)により試験を行い，波長265nmにおける吸
26 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液 78 光度AI'及びAsを測定する.
27 20mL以上をとり，孔径0.45pm以下のメンプランフィルタ

28 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを 79 アプリンジン塩酸鹿(C22H30N2・HCj)の量(mg)

29 正確に量り，表示量に従い1mL中にアプリンジン塩酸塩 80 = Ms X A1'/ As X 2 

30 (C22H30N2 • HCj)約11pgを含む液となるように水を加えて正 81 Ms:定量用塩酸アプリンジンの秤取量(mg)
31 確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用塩酸アプリ

32 ンジンを60
0

Cで4時間減圧乾燥し，その約28mgを精密に量 82 貯法

33 り，水に溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを正確 83 保存条件遮光して保存する.

34 に量り，水を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試 84 容器気密容器.

35 料溶液及び標準溶液20pLずつ在正確にとり，次の条件で液

36 体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれ

37 の液のアプリンジンのピーク面積AI'及びAsを測定する，

38 アプリンジン寝酸塩(C22H30N2・HCj)の表示量に対する溶出

39 率(%)

40 =Ms X AI'/ As X V//VX l/C X 36 

41 Ms:定量用塩酸アプリンジンの秤取量(mg)

42 C: 1カプセル中のアプリンジン塩酸塩(C22H30N2'HCj)の

43 表示量(mg)

44 試験条件

45 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

46 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

47 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

48 リカゲノレを充てんする.

49 カラム温度:400C付近の一定温度
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1 アフロクアロン

ン口ア

ン

ク
即
吋

口

山

グ

フ

叩

月

ア
姐

7

1
0
A
3
 

5 C16H14FN30: 283.30 

6 6・Amino-2-fluoromethyl-3-(2-tolyl)-3H-quinazolin-4・one

7 [56287-74-2] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アフロクアロン

9 (CI6HI4FN30)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄色の結品又は結晶伎の粉末である.

11 本品はアセトニトリルにやや溶けやすく，エタノール

12 (99.5)にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 本品i土光によって徐々に着色する.

14 融点:約1970C(分解).

15 確認試験

16 (1 ) 本操作は光を避け，遮光した容器を用いて行う.本品

17 のエタノール(99.5)溶液c1→150000)につき，紫外可視吸光

18 度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のス

19 ベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のス

20 ベ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.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 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

23 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

24 伺一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 純度試験

26 (1 ) 酸又はアルカリ 本品1.0gを遮光した容器にとり，新

27 たに煮沸して冷却した水20mLを加え，よく振り混ぜた後，

28 ろ過する.ろ液10mLにブロモチモールフゃルー試液2滴を加

29 えるとき，液は黄色を呈する.これにO.Olmol/L水酸化ナト

30 リウム液0.20mLを加えるとき，液の色は青色に変わる.

31 (2) 重金属 (J.07) 本品2.0gを白金るつぼにとり，第2法

32 により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加

33 えるC10ppm以下).

34 (3) 類縁物質本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

35 行う.本品10mgを移動相25mUこ溶かし，試料溶液とする.

36 この液3mLを正確に量り，移動相を加えて正確に100mLと

37 する.この液2mLを正確に量り，移動相を加えて豆確に20

38 mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつ

39 を正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])

40 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

41 積分法により測定するとき，試料溶液のアフロクアロン以外

42 のピークの合計面積は，標準溶液のアフロクアロンのピーク

43 面積より大きくない.

44 試験条件

45 検出器:紫外吸光光度計(狽~定波長: 254nm) 

46 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

47 の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

ゲルを充てんする.

カラム温度:40
0C付近の一定温度

移動相:!!ン酸水素二ナトリウム十二水平日物7.2g:a水

1000mUこ溶かし，薄めたリン酸c1→10)を加えてpH

を5.5に調整する.この液600mLlこアセトニトリル

400mLを加える.

流量:アブロクアロンの保持時間が約5.5分になるよう

に誠整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からアフロクアロンの

保持時間の約4f音の範囲

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25mLとする.この液2011Lから得たアブ

ロクアロンのピーク面積が，標準溶液のアフロクアロ

ンのピーク商積の15~25%になることを確認する.

システムの性能本品O.Olgを移動相に溶かし，パラオ

キシ安怠、香酸プロピノレの移動相溶液c1→2000)5mLを

加えた後，移動相を加えて100mLとする.この液20

llUこっき，上言己の条件で操作するとき，アフロクア

ロン，パラオキシ安息香酸プロピノレの)1頃に溶出し，そ

の分離度は4以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アフロクアロンのピーク

面積の相対標準偏差は5%以下である.

72 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(Ig，減圧， 60
0

C， 2時間).

73 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig，白金るつfl').

74 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，塩酸10mL

及び水40mLを加えて溶かし，更に臭化カリウム溶液(3→

10)IOmLを加え， 1500以下に冷却した後， O.lmol/L!I五硝酸

ナトリウム液で電位差滴定法又は電流i爾定法により i商定

48 

49 

50 

51 

52 

53 

54 

55 

56 

57 

58 

59 

60 

61 

62 

63 

64 

65 

66 

67 

68 

69 

70 

71 

75 

76 

77 

78 (2.50)する.

79 O.lmo阻 J亜硝酸ナトリウム液1mL=28.33mgCI6HI4FN30 

80 ~:宇法

担 保存条件遮光して保存する.

82 容器気密容器.
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1 アヘン末

1 アヘン末
2 Powdered Opium 

3 OPIUMPULVERATUM 

4 本品はケシPapav.θ'1'sOlllnif'e1'l1111 Linn己(Papavel'aceae)か

53 ーの液に合わせ，過量の硫酸を0.1mo旺J水酸化ナトリウム

54 夜でi指定(2.5めする(指示薬:メチルレッド・メチレンブノレ

55 一試液4滴).

56 0.05mollL硫酸1mL=28.53mgC17H19N03 

5 ら得たあへんを均質な粉末としたもの，又はこれにデンプン 57 貯法 容器 気密容器.

6 若しくは「乳糖水平日物Jを加えたものである.

7 本品は定量するとき，モルヒネ(C17H19N03: 285.34)9.5 

8 ~1O.5%を含む.

9 性状本品は黄褐色~時褐色の粉末である.

10 確認試験

11 (1 ) 本品0.1gに薄めたエタノ-;レ(7→10)5mLを加え， 10

12 分間超音波処理した後，薄めたエタノール(7→ 10)を加えて

13 10mLとする.この液をろ過し，ろ液を試料溶液とする. ~IJ 

14 に「モルヒネ塩酸塩水和物J25mg，コデインリン酸塩水

15 和物J12mg，パパペリン塩酸塩J2mg及び fノスカピン

16 塩酸塩水和物J12mgをそれぞれ薄めたエタノール(7→

17 10)25mUこ溶かし，標準溶液(1)，標準溶液ω，標準溶液(3)

18 及び標準溶液(4)とする.これらの液につき，薄層クロマト

19 グラフィー (2ω〉により試験を行う.試料溶液及び各標準

20 溶液1011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ルを用

21 いて言問製した薄層板にスポットする.次にアセトン/トルエ

22 ン/エタノール(99.5)/アンモニア水(28)混液(20: 20 : 3 : 

23 1)を展開溶媒として約lOcm展開した後，薄層板を風乾する.

24 これにドラーグンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶

25 夜から得たスポットは，標準溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶

26 液(3)及び標準溶液(4)から得たそれぞれのスポットと色調及

27 びRrfi直が等しい(モルヒネ，コデイン，パパペリン，ノスカ

28 ピン).

29 (2) 本品0.1gに水5mLを加え， 5分間振り混ぜた後，ろ過

30 する.ろ液に塩酸ヒドロキシアンモニウム溶液(3→10)1mL

31 及び塩化鉄(ill)試液1滴を加えて振り混ぜるとき，液は赤褐

32 色を呈する.この液に，直ちにジエチルエーテル5mLを加

33 えて振り混ぜるとき，ジエチルエーテル層は赤紫色を呈しな

34 い(メコン毅).

35 乾燥減量 (2.41) 8.0%以下(1g，1050C， 5時間).

36 定量法本品約5g:a:精密に量り，乳鉢に入れ，正確に水10mL

37 を加えてよくすり混ぜ，水酸化カルシウム2g及ひ守正確に水

38 40mLを加えて20分間かき混ぜた後，ろ過する.ろ液30mL

39 に硫酸マグネシウム七水平日物0.1gを加え， 1分間振り混ぜ，

40 水酸化カルシウム0.3gを加えて1分間振り混ぜ¥1時間放置

41 した後，ろ過する.ろ液20mL在正確に量り，共栓フラスコ

42 に入れ，ジエチノレエーテル10mL及ひ+塩化アンモニウム0.3g

43 を加え，注意して激しく振り混ぜ，結品が析出し始めたとき，

44 振り混ぜ機を用い， 30分間振り動かし， 5~10oCで一夜放置

45 した後，初めジエチノレエーテル層を，次に水層を直径7cmの

46 ろ紙を用いてろ過する.共栓フラスコに付着した結晶をジエ

47 チルエーテルを飽和した水5mLずつで3回洗い，毎回の洗液

48 でろ紙上の結晶を洗い，最後にジエチルエーテルを飽和した

49 水5mLで、共栓フラスコの口及びろ紙の上辺を洗う.結晶は

50 ろ紙と共にビーカーに移し，正確に0.05mo班 J硫酸15mLを

51 量り，この液で共栓フラスコ中の結晶を先のビーカーに洗い

52 込む.共栓フラスコは水5mLずつで4回洗い，洗液はビーカ
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1 アへン散

1 アヘン散
2 Diluted Opium Powder 

3 本品は定量するとき，モルヒネ(Cl7H19N03: 285.34)0.90 

4 ~1.10%を含む.

5 製法

アヘン末 100g 
デンプン又は適当な鰍形舟i 適量

全量 1000g 

6 以上をとり，散剤jの製法により製する.本品には「乳糖水

7 和物Jを加えない.

8 性状本品は淡褐色の粉末である.

9 確認試験

10 (1 ) 本品19をとり「アヘン末j の磁認試験(1)を準用する.

11 (2) 本品19をとり fアヘン末j の確認試験(2)を準用する.

12 定量法 本品約50gを精密に量り，共栓フラスコに入れ，希エ

13 タノール250mL~加え， 400Cの水浴中で1時聞かき混ぜた後，

14 ガラスろ過器(G3)を用いてろ過する.ろ過器上の残留物告と先

15 の共栓フラスコに移し，希エタノール50mLを加え， 400

Cの

16 水浴中で10分間かき混ぜた後，先のガラスろ過器会用いて

17 ろ過し，希ヱタノール50mLずつ合用い，更に3回この操作

18 を繰り返す.全ろ液を乳鉢に合わせ，水浴上で蒸発乾図し，

19 残留物にエタノール(99.5)10mLを加え，再び蒸発乾固する.

20 冷後，正確に水10mLを加えてよくすり混ぜ，以下「アヘン

21 末j の定量法を準用する.

22 0.05molJL硫酸1mL=28.53mgC17H19N03 

23 貯法容器気密容器.

5 0065 



1 アへンチンキ

1 アヘンチンキ
2 Opium Tincture 

3 本品は定量するとき，モルヒネ(CI7H19N03: 285.34)0.93 

4 ~1.07w/v%を含む.

5 製法

アヘン末

35vol%エタノール

全量

100g 

適量

1000mL 

6 以上をとり，チンキ剤の製法により製する.ただし，

7 35vol%エタノールの代わりに fエタノールJ，及び f精製

8 水j 又は f精製水(容器入り)J適量を用いて製することがで

9 きる.

10 性状本品は暗赤褐色の液である.

11 本品は光によって変化する.

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品1mLに薄めたエタノール(7→ 10)を加えて10mL

14 とする.この液をろ過し，ろ液を試料j容液とする.以下 fア

15 へン末j の確認、試験(I)を準用する.

16 (2) 本品1mLを水浴上で、蒸発乾闘し，残留物につき，

17 アヘン米Jの確認試験(2)を準用する.

18 アルコール数 (1.01) 3.5以上(第1法).

19 定量法本品50mLを正確に量り，水浴上で蒸発乾回し，残留

20 物にエタノーノレ(99.5) 10mLを加え，再び蒸発乾闘する.冷

21 後，正確に水10mLを加えてよくすり混ぜ，以下「アヘン

22 末」の定量法在準用する.

23 0.05molι硫酸1mL=28.53mgC17H19N03 

24 貯法

25 保存条件遮光して保存する.

26 容器気密容器.
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1 アヘンアルカロイド塩酸塩

1 アヘンアルカロイド塩酸塩
2 Opium Alkaloids Hydl'ochlorides 

3 塩酸アヘンアルカロイド

4 オピアル

5 本品はあへん中の数種の主要なアルカロイドの塩酸塩であ

6 る.

7 本品は定量するとき，モノレヒネ(C17H19N03: 285.34)47.0 

8 ~52.0%及ひ1也のアルカロイド35.0~41.0%を含む.

9 性状本品は白色~淡褐色の粉末である.

10 本品は水にやや溶けやすく，エタノーノレ(99.5)に溶けにく

11 V¥ 

12 本品は光によって着色する.

13 確認試験

14 (1 ) 本品O.lgを薄めたエタノール(1→2)10mLに溶かし，

15 試料溶液とする.別に「モルヒネ塩酸塩水和物J60mg， 

16 ノスカピン塩酸塩水和物J40mg，コデインリン酸塩水

17 和物J10mg及び「パパペリン塩酸塩J10mgをそれぞれ薄

18 めたエタノーノレ(1→2)10mLlこ溶かし，標準溶液(1)，標準溶

19 液(2)，標準溶液(3)及び標準溶液(4)とする.これらの液につ

20 き，簿層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試 65 

21 料溶液及ひ洛標準溶液20p.Lずつを薄層クロマトグラブィー 66 

22 用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ 67 

23 卜する.次にアセトン/トノレエン/エタノール(99.5)/アン 68 

24 モニア水(28)混液(20:20:3:1)を展開溶媒として約10cm 69 

25 展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長 70 

26 254nm)を照射するとき，試料溶液から得たスポットは，標 71 

27 準溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶液(3)及び標準溶液(心から得 72 

28 たそれぞれのスポットと色調及びRrfi直が等しし、(モルヒネ 73

29 ノスカピン，コデ、イン及びパパペリン). 74 

30 (2) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応(2)(1.09)を 75 

31 呈する 76

32 p H (2.54) 本品1.0gを水50mLfこ溶かした液のpHは3.0~ 77 

33 4.0である 78

34 純度試験 79 

35 ( 1 ) 溶 状本品0.5gを水10mLに溶かすとき，液は澄明で 80

36 この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により波長 81 

37 420nmの吸光度を測定するとき， 0.20以下である 82

38 (2) メコン酸本品O.lgを水2mLに溶かし，あらかじめ

39 水5mLを通したカラム(55~10511mの前処理用アミノプロピ

40 ルシリル化シリカゲル約0.36gを内径約1cmのポリエチレン

41 製のクロマトグラフィー管に注入して調製したもの)に注入

42 する.次に水5mL，メタノール5mL，O.lmollL塩酸10mLの

43 慎にカラムを洗浄し， 1molι坂酸2mLを通し，溶出液を試

44 署員液とする.試験液に希水酸化ナトリウム試液2mL及び塩

45 化鉄(rrI)試液1滴を加えるとき， i夜は赤色を呈しない.

46 乾燥減量 (2.41) 6.0%以下(0.5g，120oC， 8時間).

47 強熱残分 (2.44) 0.5%以下(0.5g).

48 定量j去本品約O.lgを精密に量り，水に溶かし，:iE確に50mL

49 とし，試料溶液とする. ~IJに定量用塩酸モルヒネ約60mgを

50 精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとし，標準溶液とす

51 る.試料溶液及び標準溶液20l1Lずつを正確にとり，次の条

52 牛で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，試
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料溶液のモノレヒネ，コデイン，パパペリン，テパイン，ナル

セイン及びノスカピンのピーク面積Al'l，A1'2， AT3， AT<!， 

Al'o及ひ会Al'6並びに標準溶液のモルヒネのピーク面積Asを測

定する.
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モルヒネ(C17H19N03)の量(mg)=lVIsX Al'l/ As X 0.887 

1似のアノレカロイド、の最(mg)

= lVIs X {(Ar2十0.29AI'3+0.20A1'4

+0.19Al'o十AI'6)/As} X 0.887 

lVIs :脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取最(mg)

ただし，下記の条件で操作するとき，コデイン，パパペリ

ン，テパイン，ナノレセイン及びノスカピンのモルヒネに対す

る棺対保持時聞は以下のどおりである.
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成分名 相対保持時間

コデイン 1.1 

パパペリン 1.9 

テパイン 2.5 

ナルセイン 2.8 

ノスカピン 3.6 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:285nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

のi夜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'C付近の一定温度

移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gに薄めたリン酸(1

→1000)500mLを加えて溶かした後，水酸化ナトリウ

ム試液で、pH3.0に調整する.この液240mLlこテトラ

ヒドロフラン70mLを加えて混和する.

流量:モノレヒネの保持時潤が約10分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能モルヒネ塩酸塩水平日物J60mg， 

fコデインリン酸塩水和物J10mg，パパペリン塩

酸塩J10mg及び「ノスカピン塩酸塩水和物J40mg 

に水を加えて溶かし， 50mLとする.この液20l1L1こ

っき，上記の条件で操作するとき，モルヒネ，コデイ

83 ン，パパペリン，ノスカピンの11演に溶出し，それぞれ

84 のピークは完全に分離し，モルヒネとコデインの分離

85 度は1.5以上である.

86 システムの再現役:標準溶液20l1Lにつき，上記の条件

87 で試験を6回繰り返すとき，モノレヒネのピーク面積の

88 相対標準偏差は1.0%以下である.

89 貯法

90 保存条件遮光して保存する.

91 容器気密容器.
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1 アヘンアルカロイド塩駿甑注射液

1 アヘンアルカロイド塩酸塩注射液
2 Opium Alkaloids Hydrochlorides Injection 

3 塩酸アヘンアルカロイド注射液

4 オヒ。アノレ注射液

5 本品は水位の注射剤である.

6 本品は定量するとき，モルヒネ(C17H19N03: 285.34)0.90 

7 ~1. 10w/v%を含む.

8 製法

アヘンアルカロイド極酸犠

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

20g 

適量

1000mL 

9 以上をとり，注射剤の製法により製する.

10 性状本品は無色~淡褐色澄明の液である.

11 本品は光によって変化する.

12 pH : 2.5~3.5 

13 確認試験 本品1mLIこエタノ}ノレ(99.5)lmLを加えて混和し，

14 試料溶液とする.以下「アへンアルカロイド、塩酸塩j の確認

15 試験(I)を準用する.

16 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

17 定 量 法本 品2mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加

18 えた後，更に水を加えて50mLとし，試料溶液とする.別に

19 定量用塩酸モノレヒネ約25mgを精密に量り，内標準溶液

20 10mLを正確に加えて溶かした後，更に水を加えて50mLと

21 し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20pLにつき，

22 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0/) により試験を行

23 い，内標準物質のピーク面積に対するモルヒネのピーク面積

24 の比QT及ひーQsを求める.

25 モルヒネ(C17H19N03)の量(mg)=lI公 X QT/ Qs X 0.887 

26 Ms:脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量(mg)

27 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液u→500)

28 試験条件

29 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:285nm) 

30 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

31 の液体クロマトグラフイ}用オクタデシルシリル化シ

32 リカゲルを充てんする.

33 カラム温度:400C付近の一定温度

34 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gに薄めたリン酸u

35 → 1000)500mLを加えて溶かした後，水酸化ナトリウ

36 ム試液でpH3川こ調整する.この液240mLIこテトラ

37 ヒドロフラン70mLを加えて混和する.

38 流量:モルヒネの保持時聞が約10分になるように調整

39 する.

40 システム適合性

41 システムの性能:標準溶液20pUこっき，上記の条件で

42 操作するとき，モルヒネ，内標準物質の順に溶出し，

43 その分離度は3以上である.

44 システムの再現性:標準溶液20pLにつき，上記の条件

45 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

46 に対するモルヒネのピーク面積の比の相対標準偏差は

47 1.0%以下である.

48 貯法

49 保存条件遮光して保存する.

50 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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アへンアルカロイド・アトロピン注射液

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:285nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ5ltm

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度 :400C付近の一定温度

移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gを薄めたリン酸u

→1000)500mUこ溶かした後，水酸化ナトリウム試液

でpH3.0に調整する.この液240mLにテトラヒドロ

フラン70mLを加えて混和する.

流量:モルヒネの保持時聞が約10分になるように調整

する.

システム適合後

システムの性能:標準溶液20ltLにつき，上記の条件で

操作するとき，モルヒネ，内標準物質のjI闘に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現役:標準溶液20ltL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弱積

に対するモルヒネのピーク面積の比の相対標準偏差は

2.0%以下である.

(2) アトロヒ。ン硫酸塩水和物 本品2mLを正確に量り，

内標準溶液2mLを正篠に加え，更に薄めた希塩酸(1→

10)10mLを加える.この液をジクロロメタン10mLずつを用

いて2回振り混ぜ，ジクロロメタン層を除く.水層にアンモ

ニア試液2mLを加え，直ちにジクロロメタン20mLを加え，

激しく振り混ぜた後，ジクロロメタン層を無水硫酸ナトリウ

ム5gをのせたろ紙を用いてろ過し，ろI夜をi威圧で蒸発乾画

する.残留物に1，2ージクロロエタン0.5mL及びビストリメ

チルシリルアセトアミド、0.5mLを加え，密栓して60
0

Cの水

浴中で15分間加湿し，試料溶液とする. )3IJにアトロピン硫

酸塩標準品(別途「アトロヒaン硫酸塩水和物j と同様の条件

で乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約30mgを精療に量り，

水に溶かし，正確に100mLとする.この液2mL告と正確に量

り，内標準溶液2mLを正確に加える.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

2ltUこっき，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，内標準物質のピーク面積に対するアトロピ

ンのピーク面積の比Q'I'及びQsを求める.
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アヘンアルカロイド・アトロビン注射液
Opium Alkaloids and Atl'opine Injection 

オピアト注射液

1 

2 

3 

本品は水性の注射剤で、ある.

本品は定量するとき，モノレヒネ(C17HwN03: 285.34)0.90 

~1. 10w/v%及びアトロピン硫酸塩水和物 [(C17H23N03)2 • 

H2S04・H20: 694.8310.027~0.033w/v%を含む.

製法

4

5

6

7

8

 

20g 

0.3g 

適量

1000mL 

アヘンアルカロイド塩酸塩

アトロピン硫酸塩水和物

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

以上をとり，注射剤の製法により製する.

性状本品は無色~淡褐色澄明の液である.

本品l土光によって変化する.
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アトロヒoン硫酸塩水和物[(C17H23N03h• H2S04・H201の最

(mg) 

=Ms X Q'I'/ Qs X 1/50 X 1.027 

84 

85 

86 

Ms :乾燥物に換算したアトロピン硫酸塩標準品の秤取量

(mg) 

87 

88 

内標準溶液

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1.5mのガラス管にガスクロマ

トグラフィー用50%フェニノレーメチルシリコーンポ

リマーを180~2501lmのガスクロマトグラフィー用ケ

イソウ土に1~3%の割合で被覆したものを充てんす

臭化水素酸ホマトロピン溶液u→4000)9
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pH: 2.5~3.5 

確認試験

( 1 ) 本品1mUこエタノール(99.5)1mLを加えて混和し，試

料溶液とする.以下 fアヘンアルカロイド塩酸塩j の確認、試

験(I)を準用する.

(2) 本品2mUこアンモニア試液2mLを加え，ジエチルエ

ーテノレ10mLで、抽出し，ジエチノレエーテル層をろ紙でろ過す

る.ろi夜を水浴上で蒸発乾固し，残留物にエタノーノレ

(99.5)1mLを加え，加湿して溶かす.この液を氷水中で時々

振り混ぜながら30分間放置し，結晶を析出させた後，上澄

液を試料溶液とする.別にアトロヒ。ン硫酸塩標準品0.03gを

水100mLに溶かす.この液2mLにつき，試料溶液の調製と

同様に操作して得た液を標準溶液とする.これらの液につき，

薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶

液及び標準溶液lOllLずつを薄層クロマトグラフィー用シリ

カゲルを用いて誠製した薄層板にスポットする.次にメタノ

ール/アンモニア水(28)混液(200: 3)を展開溶媒として約

10cm展開した後，薄層板を風乾する.これにドラーグンド

ルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た数値のス

ポットのうち， Rrfi直約0.2のスポットは，標準溶液から得た

だいだい色のスポットと色調及びRrfi直が等しい(アトロピン).

採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

定量法

( 1 ) モルヒネ 本品2mLを正確に量り，内標準溶液10mL

を正確に加えた後，更に水を加えて50mLとし，試料溶液と

する. )31jに定量用塩酸モルヒネ約25mgを精密に量り，内標

準溶液10mLを正確に加えて溶かした後，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20llL

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するモルヒネのピ

ーク面積の比Q'I'及びQsを求める.
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モルヒネ(C17H19N03)の量(mg)=MsX Q'I'/ Qs X 0.887 43 

Q
J
 

ρ
b
 

nu 
n
U
 

5 

る.

カラム温度:210
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:窒素又はヘリウム

ρ
o
n
t
o
D
 

O
U

白河

υ

白
河

υ

Mら:脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量(mg)

塩酸エチレプリン溶液u→500)内標準溶液

試験条件

44 

45 

46 



2 アヘンアルカロイド・アトロピン注射液

99 流量:アトロピンの保持時間が約5分になるように調整

100 する.

101 システム適合性

102 システムの性能:標準溶液211Lにつき，上記の条件で操

103 作するとき，内標準物質，アトロピンの11僚に流出し，

104 その分離度は3以上である.

105 システムの再現性:標準溶液211Lにつき，上記の条件で

106 試験を5回繰り返すとき，内襟準物質のピーク面積に

107 対するアトロピンのピーク面積の比の相対標準偏差は

108 2.0%以下である.

109 貯法

110 保存条件遮光して保存する.

111 容器密封容器.本品は着色容器を僚用することができる.

5 0070 



1 アヘンアルカロイド・スコポラミン注射液

1 アヘンアル力口イド・スコポラミン注射

2 液
3 Opium Alkaloids and Scopolamin巴 Injection

4 オピスコ注射液

5 本品は水性の注射弗lである.

6 本品は定量するとき，モノレヒネ(C17H19N03: 285.34)1.80 

7 ~ 2.20w/v%及びスコポラミン臭化水素酸塩水和物

8 (C17H21N04 • HBr・3H20: 438.3 1)0.054~0.066w/v%を含

9 む.

10 製法

アヘンアルカロイド塩酸壕

スコボラミン臭化水素酸塩水和物

注射用水又は注射用水(容器入り)

金量

40g 

0.6g 

適量

1000mL 

11 以上をとり，注射剤の製法により製する.

12 性状本品は無色~淡褐色澄明の液である.

13 本品は光によって変化する.

14 pH : 2.5~3.5 

15 確認試験

16 (1 ) 本品1mLfこ水1mL.及びエタノール(99.5)2mLを加えて 69 

17 混和し，試料溶液とする.以下 fアヘンアルカロイド塩酸 70 

18 塩j の確認試験(1)を準用する 71

19 (2) 本品1mLfこ水1mL及びアンモニア試液2mLを加え 72

20 ジエチルエーテル10mLで抽出し，ジエチノレエーテル層をろ 73 

21 紙でろ過する.ろ液を水浴上で蒸発乾回し，残留物にエタノ 74 

22 ーノレ(99.5)1mLを加え，加湿して溶かす.この液を氷水中で 75 

23 時々振り混ぜながら30分間放置し，結晶を析出させた後 76

24 上澄液を試料溶液とする. ~IJにスコポラミン臭化水素酸塩標 77 

25 準品0.03gを水100mLfこ溶かす.この液2mLにアンモニア試 78 

26 夜2mLを加える.以下試料溶液の調製と同様に操作して得 79 

27 た液を襟準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ 80 

28 ラフィーはω〉により試験を行う.試料溶液及び標準溶液 81 

29 l011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ルを用いて 82 

30 調製した薄層板にスポットする.次にメタノーノレ/アンモニ 83 

31 ア水(28)混液(200: 3)を展開溶媒として約10cm展開した後 84

32 薄層板を風乾する.これにドラーゲンドルフ試液を均等に噴 85 

33 霧するとき，試料溶液から得た数個のスポットのうち， Rr 86 

34fi直約0.7のスポットは，標準溶液から得ただいだい色のスポ

35 ットど色調及びRrfi直が等しい(スコボラミン).

36 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

37 定量法

O
D
n
U
A
U

唱

i

o

G

n

O

A
笠

宮

リ

内

o

q
リ

A斗

A

A
官

A
ヨ

ペ

せ

A斗

A

A
ヨ

( 1 ) モルヒネ本品1mLを正確に量り，内標準溶液10mL

を正確に加えた後，更に水を加えて50mLとし，試料溶液と

する. ~IJに定量用塩酸モルヒネ約25mgを精密に量り，内標

準溶液10mLを亙確に加えて溶かした後，更に水を加えて

50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液2011L

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

試験を行い，内標準物質のピーク商積に対するモルヒネのピ

ーク面積の比QT.及びQsを求める.

46 モノレヒネ(C17H19N03)の量(mg)=MSX QT/ Qs X 0.887 

lVIs :脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量(mg)47 
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内標準溶液塩酸ヱチレプリン溶液u→500)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長:285nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリノレ化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム混度 :40
0

C付近の一定温度

移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gを薄めたリン酸u

→1000)500mLを加えて溶かした後，水酸化ナトリウ

ム試液でpH3.0~こ調整する.この液240mLfこテトラ

ヒドロフラン70mLを加えて混和する.

流量:モルヒネの保持時聞が約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2011Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，モルヒネ，内標準物質の憾に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内襟準物質のピーク面積

に対するそノレヒネのピーク面積の比の棺対標準偏差は

2.0%以下である.

勾

'
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D
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(2) スコポラミン臭化水素酸塩水和物 本品2mLを豆確

に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，更に薄めた希塩酸

(1→10)10mLを加える.この液をジクロロメタン10mLずつ

を用いて2回振り混ぜ，ジクロロメタン層を除く.水層にア

ンモニア試液2mLを加え，直ちにジクロロメタン20mLを加

え，激しく振り混ぜた後，ジクロロメタン層を無水硫酸ナト

リウム5gをのせたろ紙を用いてろ過し，ろj夜を減圧で蒸発

乾障する.残留物に1，2ージクロロエタン0.5mL及びビスト

リメチルシリルアセトアミド0.5mLを加え，密桧して60
0

C

の水浴中で15分間加湿し，試料溶液とする.別にスコポラ

ミン臭化水素酸塩標準品(別途「スコポラミン臭化水素酸塩

水平日物j と同様の条件で乾燥減量 (2.41) を測定しておく)約

60mgを精密に量り，7l<に溶かし，正確に100mLとする.こ

の液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加える.

以下試料溶液の調製と同様に操作し，標準溶液どする.試料

溶液及び標準溶液211Lfこっき，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，内標準物質のピーク面積

に対するスコポラミンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

スコポラミン臭化水素酸塩水和物(C17H21N04・HBr'

3H20)の量(mg)

=MS X QT/ Qs X 1/50 X 1.141 

Mら:乾燥物に換算したスコポラミン臭化水素酸塩標準品

の秤取量(mg)

内標準溶液臭化水素酸ホマトロピン溶液u→4000)

試験条件
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検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径3mm，長さ1.5mのガラス管にガスクロマ

トグラフィー用50%フェニルーメチルシリコーンポ

リマーを180~25011mのガスクロマトグラフィ一周ケ

イソウ土に1~3%の割合で被覆したものを充てんす

る.

5 0071 



2 アヘンアノレカロイド・スコポラミン注射液

100 カラム温度:2100C付近の一定温度

101 キャリヤーガス:窒素又はへリウム

102 流量:スコポラミンの保持時間が約8分になるように調

103 整する.

104 システム適合性

105 システムの性能:襟準溶液211Uこっき，上記の条件で操

106 作するとき，内標準物質，スコポラミンの傾に流出し，

107 その分離度は6以上である.

108 システムの再現性:標準溶液211Lにつき，上記の条件で

109 試験を5回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

110 対するスコポラミンのピーク面積の比の相対標準偏差

111 は2.0%以下である.

112 貯法

113 保存条件遮光して保存する.

114 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.

5 0072 



1 弱アヘンアルカロイド・スコポラミン注射液

1 弱アヘンアルカロイド圃スコポラミン注

2 射液
3 Weak Opium Alkaloids and Scopolamine lnjection 

4 弱オピスコ注射液

5 本品は水位の注射郊である.

6 本品は定量するとき，モルヒネ(C17H19N03: 285.34)0.90 

7 ~ 1.10w/v %及びスコポラミン臭化水素酸溢水平日物

8 (C17H21N04 • HBr・3H20: 438.31)0.027~0.033w/v%を含

9 む.

10 製法

アヘンアルカロイド塩酸塩

スコポラミン臭化水素酸埠水和物

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

20g 

0.3g 

適量

1000mL 

11 以上をとり，注射剤の製法により製する.

12 性状本品は無色~淡褐色澄明の液である.

13 本品は光によって変化する.

14 pH : 2.5~3.5 

15 確認試験

16 (1 ) 本品1mLにエタノール(99.5)1mLを加えて混和し，試

17 料i容液とする.以下「アヘンアルカロイド、塩酸塩j の確認試

18 験(1)を準用する.

19 (2) 本品2mLIこアンモニア試液2mLを加え，ジエチノレエ
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ーテル10mLで抽出し，ジエチルエーテル層をろ紙でろ過す 73 

る.ろ液を水浴上で蒸発乾闘し，残留物にエタノーノレ 74 

(99.5)1mLを加え，加混して溶かす.この液を氷水中で時々 75 

振り混ぜながら30分間放置し，結晶を析出させた後，上澄 76 

1夜を試料溶液とする. i:j1Jにスコポラミン臭化水素酸塩標準品 77 

0.03gを水100mUこ溶かす.この液2mLにつき，試料溶液の 78 

務製と同様に操作して得た液を標準溶液とする.これらの液 79 

につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω)により試験を行う 80

試料溶液及び標準溶液10pLずつを薄層クロマトグラフィー 81 

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 82 

メタノーノレ/アンモニア水(28)混液(200: 3)を展開溶媒とし 83 

て約10cm展開した後，簿層板を風乾する.これにドラーゲ 84 

ンドルフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た数億 85 

のスポットのうち， Rrfl直約0.7のスポットは，標準溶液から 86 

34 得ただいだい色のスポットと色調及びRr値が等しい(スコポ

35 ラミン).

36 採取容量 (6.ω) 試験を行うとき，適合する.

37 定量法
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( 1 ) モルヒネ 本品2mLを正確に量り，内標準溶液10mL

を正確に加えた後，更に水を加えて50mLとし，試料溶液と

する.日IJに定量用塩酸モルヒネ約25mgを精密に量り，内標

準溶液10mLを正確に加えて溶かした後，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20pL

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により

試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するモルヒネのピ

ーク凶積の比QT及びQsを求める.

46 モルヒネ(C17H19N03)の量(mg)=MらXQ'I'/ Qs X 0.887 

Ms :脱水物に換算した定量用塩酸モルヒネの秤取量(mg)47 
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内標準溶液塩酸エチレプリン溶液(1→500)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長・ 285nm)

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ5pm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gに薄めたリン酸(1

→1000)500mLを加えて溶かした後，水酸化ナトリウ

ム試液で、pH3.01こ調整する.この液240mLにテトラ

ヒドロフラン70mLを加えて混和する.

流量:モルヒネの保持時間が約10分になるように調整

する.

システム適合性
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システムの性能:標準溶液20pUこっき，上記の条件で

操作するとき，モルヒネ，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20pL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

に対するモルヒネのピーク面積の比の格対標準偏差は

2.0%以下である.

(2) スコポラミン臭化水素酸塩水和物 本品4mLを正確

に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，更に薄めた希塩酸

(1→10)10mLを加える.この液をジクロロメタン10mLずつ

を用いて2回振り混ぜ，ジクロロメタン層を除く.水層にア

ンモニア試液2mLを加え，直ちにジクロロメタン20mLを加

え，激しく振り混ぜた後，ジクロロメタン層を無水硫酸ナト

リウム5gをのせたろ紙を用いてろ過し，ろ液を減圧で蒸発

乾回する.残留物に1，2ージクロロエタン0.5mL及びピスト

リメチルシリルアセトアミド0.5mLを加え，密栓して60
0

C

の水浴中で15分間加温し，試料溶液とする.別にスコポラ

ミン臭化水素酸塩標準品(別途「スコポラミン臭化水素酸塩

水和物j と同様の条件で乾燥減量 (2.41) を測定しておく)約

60mgを精密に量り，水に溶かし，1E確に100mLとする.こ

の液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正篠に加える.

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

溶液及ひ矛標準溶液2pLIこっき，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，内標準物質のピーク面積

に対するスコポラミンのピーク面積の比Q'I'及びQsを求める.

スコポラミン臭化水素酸塩水平日物(C17H21N04・HBr・

3H20)の量(mg)

=Ms X QT/ Qs X 1/50 X 1.141 

Mら:乾燥物に換算したスコポラミン臭化水素酸塩標準品

の秤取量(mg)

内標準溶液臭化水素酸ホマトロピン溶液(1→4000)

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1.5mのガラス管にガスクロマ

トグラフィー用50%フェニルーメチルシリコーンポ

リマーを180~250pmのガスクロマトグラフィー用ケ

イソウ土に1~3%の割合で被覆したものを充てんす

る.
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2 弱アへンアノレカロイド・スコポラミン注射液

100 カラム温度:2100C付近の一定温度

101 キャリヤーガス:窒素又はヘリウム

102 流量:スコポラミンの保持時間が約8分になるように調

103 撃する.

104 システム適合性

105 システムの性能:標準溶液211Lにつき，上記の条件で操

106 作するとき，内標準物質，スコポラミンの11慎に流出し，

107 その分離度は6以上である.

108 システムの再現性:標準溶液211Uこっき，上記の条件で

109 試験を5回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

110 対するスコポラミンのピーク面積の比の相対標準偏差

111 は2.0%以下である.

112 貯法

113 保存条件遮光して保存する.

114 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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1 アマンタジン塩酸塩

1 アマンタジン塩酸塩
2 Amantadine Hydl'ochlol'ide 

3 塩酸アマンタジン

f:.IH2 

11 ・HCI
4 V-~ 

5 C¥OH17N' HCl : 187.71 

6 Tricyclo[3.3. 1.1 3•7]dec-l ・ylamine monohydrochloride 
7 [665伊 66-乃

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アマンタジン塩駿塩 62 

9 (C¥OH17N • HCI)99.0%以上を含む 63

10 性状 本品は白色の結晶l生の粉末で，においはなく，味は苦い 64

11 本品はギ酸に極めて溶けやすく，水，メタノール叉はエタ 65 

12 ノール(95)に溶けやすく，ジエチルエーテルにほどんど溶け 66 

13 ない 67

14 確認試験 68 

15 (1 ) 本品O.lglこどリジン1mL及び無水酢酸O.lmLを加え 69

16 1分間煮沸して溶かした後，希塩酸10mLを加え，氷水中で 70 

17 冷却する.析出した結晶をろ取し，水で洗い， 105
0
Cで1時

18 間乾燥するとき，その融点 (2.60) は147~1510Cである.

19 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

20 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

21 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

22 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

24 する.

25 p H (2.54) 本品1.0gを水5mLに溶かした液のpHは4.0~6.0

26 である.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

29 明である.

30 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

32 下).

33 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

34 製し，試験を行う(2ppm以下).

35 (4) 類縁物質本品0.50gを水10mLに溶かし，水酸化ナ

36 トリウム試液10mL及びクロロホルム10mLを加えて振り混

37 ぜる.漏斗上に無水硫酸ナトリウム3gをのせた脱脂綿を用

38 いてクロロホルム層をろ過し，ろ液を試料溶液とする.この

39 液1mLを正確に量り，クロロホルムを加えて正確に100mL

40 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液211Lずつを正

41 確にとり，次の条件でガスクロマトグラブィー (2.02)によ

42 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

43 i去により測定するとき，試料溶液のアマンタジン以外の各々

44 のピーク面積は，標準溶液のアマンタジンのピーク面積の1

45 /3より大きくない.また，各々のピークの合計面積は，標

46 準溶液のアマンタジンのピーク面積より大きくない.

47 操作条件

48 検出器:水素炎イオン化検出器
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カラム:内径約3mm，長さ約2mのガラス管にガスクロ

マトグラフィー用石油系へキサメチルテトラコサン類

分校炭化水素混合物(L)及ひγk酸化カリウムを 150~

180l1mのガスクロマトグラフィー用ケイソウ土にそ

れぞれ2%及び1%の割合で被覆したものを充てんす

る.

カラム温度:1250C付近の一定温度で注入し， 5分潤保

った後， 1500Cになるまで1分間に5
0
Cの割合で昇温し，

1500C付近の一定温度に15分潤保つ.

キャリヤーガス:窒素

流量:アマンタジンの保持待問が約11分になるように

調整する.

61 カラムの選定:ナフタレン0.15gを試料溶液5mUこ溶か

し，クロロホルムを加えて100mLとする.この液

211Lにつき，上記の条件で操作するとき，ナフタレン，

アマンタジンの傾に溶出し，その分離度が2.5以上の

ものを用いる.

検出感度:標準溶液211Lから得たアマンタジンのピーク

高さが，プルスケールの約10%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アマンタジンの保

持時間の約2倍の範囲

71 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0
C， 3時間.

72 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

73 定量j去本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，ギ酸2mL

74 に溶かし， O.lmo阻」過塩素酸15mLを正確に加え，水浴上で

75 30分間加熱する.冷後，酢酸(100)を加えて70mLどし，過

76 量の過塩素酸をO.lmo阻」酢酸ナトリウム液で諦定 (2.50)す

77 る(電位差i潟定法).向様の方法で空試験を行い，補正する.

78 O.lmollL過塩素酸1mL=18.77mg C¥OH17N • HCl 

79 貯法容器密閉容器.

5 0075 



1 アミオダロン痘酸塩

1 アミオダロン塩酸塩
2 Amiodarone Hydl'ochloride 

3 寝酸アミオダロン

H3C 

/CH3 

.'. 'HCI 
0/¥'-./刊¥/"円3

4 

5 C2oH2912N03・HCl:681.77 

6 (2・Butylbenzofuran-3-yl){4-[2・(diethylamino)ethoxy ]-3，5・

7 diiodophenyl} methanone monohydrochloride 

8 [19774-82-4] 

48 る. ):11)に試料原液15mLを正確に量り， O.lmollL塩酸試液

49 1mL， ヨウ化カリウム溶液(441→5000000)lmL及ひ会ヨウ素

50 酸カリウム溶液(107→10000)lmLをそれぞ、れ正確に加えた

51 後，水を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.また，

52 別に試料原液15mLを正確に量り， O.lmollL塩酸試液1mLを

53 正確に加えた後，水を加えて正確に20mLとし，対照液とす

54 る.試料溶液，標準溶液及び対照液を暗所lこ4時間放置した

55 後，試料溶液及び標準溶液につき，対照液を対照とし，紫外

56 可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行うとき，波長

57 420nmにおける試料溶液の吸光度は，標準溶液の吸光度の1

58 /2より大きくない.

59 (3) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

60 試験を行う.比較液には鉛標準溶液2.0mLを加える(20ppm

61 以下).

9 本品を乾燥したものは定量するとき，アミオダロン塩酸塩 62 
(4) 類縁物質1 本品0.5gをジクロロメタン5mLに溶かし，

試料溶液とする. ):11)に塩酸(2ークロロエチル)ジエチルアミ

ン10mgをジクロロメタン50mUこ溶かし，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 (2.03) により

試験を行う.試料溶液及ひ'標準溶液511Lずつを簿層クロマト

グラフィー用シリカグル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層

板にスポットする.次にジクロロメタン/メタノール/ギ酸

混液(17: 2 : 1)を展開溶媒として約15cm展掬した後，薄層

板を風乾する.これに次硝酸ビスマス試液を均等に噴霧した

後，過酸化水素試液を均等に噴霧するとき，標準溶液から得

たスポットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，

標準溶液から得たスポットより濃くない.

10 (C25H2912N03 ・ HCl)98.5~101.0%を含む. 63 

64 
11 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

12 本品は80
0
Cの水に極めて溶けやすく，ジクロロメタンに

65 

13 溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エタノール(95)
66 

14 にやや溶けにくく，水に極めて溶けにくい 67

15 融点:約1610C(分解). 68 

69 
16 確認試験

17 ( 1 ) 本品のエタノーノレ(95)溶液(1→100000)につき，紫外 70 

18 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し 71

19 本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，
72 

20 両者のスペクトルは同一波長のところに何様の強度の吸収を 73 

21 認める.
74 

22 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭
75 

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本
76 

24 品の参煎スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同
77 

25 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.
78 

26 (3) 本品O.lglこ水10mLを加え， 800Cに加湿して溶かし，
79 

27 冷却した液は塩化物の定性反応(2)(1.09)を呈する.
80 

28 p H (2.54) 本品1.0gに新たに煮沸して冷却した水20mLを加
81 

29 え， 800CIこ加温して溶かし，冷却した液のpHは3.2~3.8で 82 

30 ある.
83 

84 
31 純度試験

32 (1 ) 溶状 本品0.5gをメタノーノレ10mLに溶かすとき，液
85 

33 は澄明で，その色は次の比較液(1)及び(2)より濃くない.
86 

34 比較液(1):塩化コバルト(II)の色の比較原液1.0mL，塩化
87 

35 鉄(m)の色の比較原液2.4mL及ひ'硫酸鍋(II)の色の比較
88 

36 原液O.4mLの混液に薄めた塩酸(1→40)を加えて10.0mL
89 

37 とした液2.5mLをとり，薄めた塩酸(1→40)を加えて
90 

38 20mLとする.
91 

39 比較液(2):塩化コバルト(II)の色の比較涼液0.2mL，塩化
92 

40 鉄(眼)の色の比較涼液9.6mL及ひ'硫酸銅(II)の色の比較
93 

41 原液0.2mLの混液3.0mLをとり，薄めた海酸(1→40)を 94 

42 加えて100mLとする.
95 

43 (2) ヨウ化物本品1.50gに水40mLを加え， 800Cに加温
96 

44 して溶かし，冷後，水を加えて正確に50mLとし，試料原液 97 

45 とする.この液15mLを正確に量り， O.lmollL塩酸試液1mL 98 

46 及びヨウ素直安カリウム溶液(107→10000)lmLをそれそ。れ亙
99 

47 確に加えた後，水を加えて正確に20mLとし，試料溶液とす
100 

101 

(5) 類縁物質2 本品0.125gを水/液体クロマトグラフイ

一周アセトニトリル混液(1: 1)25mLに溶かし，試料溶液と

する.この液2mLを正確に量り，7J</液体クロマトグラフ

ィー用アセトニトリル混液(1:1)を加えて正確に50mLとす

る.この液1mLを正確に量り，水/液体クロマトグラフイ

ー用アセトニトリノレ混液(1:1)を加えて正磁に20mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを正確に

とり，次の条件で液体クロマトグラブイーは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，試料溶液のアミオダロン以外のピークの

面積は，標準溶液のアミオダロンのピーク而積より大きくな

い.また，試料溶液のアミオダロン以外のピークの合計面積

は，標準溶液のアミオダ、ロンのピーク面積の2.5倍より大き

くない.

試験条件

検出器:紫外扱光光度計(測定波長:240nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

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
0

C付近の一定温度

移動相:水800mUこ酢酸(100)3.0mLを加え，アンモニ

ア水(28)を加えてpH4.951こ調整した後，水を加えて

1000mLとする.この液300mLに液体クロマトグラ

フィー用アセトニトリル400mL及び液体クロマトグ

ラフィ一周メタノール300mLを加える.

流量:アミオダロンの保持時聞が約24分になるように

調整する.

商積測定範路:アミオダ、ロンの保持時間の約2倍の範盟主
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2 アミオダロン塩酸塩

102 システム適合性

103 検出の磯認、:擦準溶液5mLを正確に量り，水/液体ク

104 ロマトグラフィー照アセトニトリル混i夜(1:1)を加え

105 て正確に25mLとする.この液l011Lから得たアミオ

106 ダ、ロンのピーク面積が，標準溶液のアミオダロンのピ

107 ーク面積の14~26%になることを確認する.

108 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

109 操作するとき，アミオタ守口ンのピークの理論段数及び

110 シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下

111 である.

112 システムの再現性:標準溶液l011Lfこっき，上記の条件

113 で試験を6回繰り返すとき，アミオダロンのピーク面

114 積の格対標準偏差は1.0%以下である.

115 (6). 残留溶媒別に規定する.

116 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，威圧・ 0.3kPa以下， 50
0

C， 4 

117 待問).

118 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

119 定量法本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，無水酢酸/

120 酢酸(100)混液(3:1)40mLfこ溶かし， O.lmo阻過塩素酸で'~詰

121 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

122 補正する.

123 O.lmollL過塩素酸1mL=68.18mgC2oH29IzNOa • HCl 

124 貯法

125 保存条件遮光して保存する.

126 容器気密容器.
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1 アミオダロン塩酸塩錠

1 アミオダロン塩酸塩錠
2 Amiodarone Hydl'ochloride Tablets 

3 塩酸アミオダロン錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 アミオダロン塩酸庖(C25H29hNOa'HCl : 681.77)を含む.

6 製法 本品は「アミオダロン塩酸塩j をとり，錠剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験 定量法で得た試料原液1mLに移動相;を加えて50mL

9 どした液につき，紫外可視吸光度調IJ定法(2.24)により吸収

10 スペクトjレを測定するとき，波長239~243nmlこ吸収の極大

11 を示す.

12 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

13 き，適合する.

14 本品1儒をとり，移動相160mLを加え， 10分間超音波処理

15 した後，移動相を加えて正確に200mLとし，遠心分離する.

16 アミオダロン塩酸塩(C25H2912NOa. HCl)約1mgに対応する

17 容量の上澄液 VmLを正確に量り，移動相を加えて正確に

18 50mLとし，試料溶液とする.別に定量用塩酸アミオダロン

19 を500Cで4時間減圧(0.3kPa以下)乾燥し，その約25mg:a'精

20 密に量り，移動相に溶かし，正確に50mLとする.この液

21 2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50mLとし，標準

22 溶液とする.試料溶液及び標準溶液lO11Lずつを正確にとり，

23 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

24 い，それぞれの液のアミオダロンのピーク面積AT及ひ~Asを

邸 機定する.

26 アミオダロン塩酸塩(C25H2912NOa'HCl)の量(mg)

27 =11公 XAr/ As X 8/V 

28 Ms:定量用塩酸アミオダロンの秤取量(mg)

29 試験条件

30 定量法の試験条件を準用する.

31 システム適合性

32 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

33 操作するとき，アミオダ、ロンのピークの理論段数及び

34 シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下

35 である.

36 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

37 で試験を6回繰り返すとき，アミオダロンのピーク医

38 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

39 溶出性{丘10) 試験液にpH4.0の酢酸・酢酸ナトリウム緩衝

40 夜900mLを用い，パドノレ法により，毎分50回転で試験を行
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うとき，本品の30分間の溶出率は80%以上である 92

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液 93 

20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ 94 

}でろ過する.初めのろ液10mLをi徐き，次のろ液VmLを 95 

正確に量り，表示量に従い1mL中にアミオダロン塩酸塩 96 

(C2oH2912NOa . HCl)約1111gを含む液となるようにメタノー 97 

ノレを加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量 98 

用塩酸アミオダロンを500Cで4時間減圧(0.3kPa以下)乾燥し 99

その約28mgを精密に量り，メタノールに溶かし，豆確に 100 

50mLとする.この液2mLを正確に量り，試験液10mLを正 101 

確に加えた後，メタノ}ノレを加えて正確に100mLとし，襟 102 

52 準溶液どする.試料溶液及び標準溶液につき，試験液2mL

53 にメタノーノレを加えて20mLとした液を対照J::し，紫外可視

54 吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長241nmにおけ

55 る吸光度Ar.及びAsを測定する.

56 アミオダロン塩酸塩(C25H2912NOa'HCl)の表示量に対する

57 湾出率(%)

58 =Ms X AT/ As X V'/V X l/C X 36 

59 Ms:定量用嵐酸アミオダ、ロンの秤取量(mg)

60 C: 1錠中のアミオタ守ロン塩酸塩(C2oH2912NOa. HCI)の表

61 示量(mg)

62 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に最り，粉末

63 とする.アミオダロン塩酸塩(C25H2912N03. HCI)約50mglこ

64 対応する量を精密に量り，移動相80mLを加え， 10分間超音

65 波処理した後，移動中日を加えて正確に100mLとする.この

66 夜を遠心分離し，上澄液を試料原液とする.この液2mLを

67 正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加えた後，移動相を

68 加えて50mLとし，試料溶液とする. )3IJに定量用塩酸アミオ

69 ダロンを500Cで、4時潤減圧(0.3kPa以下)乾燥し，その約

70 25mgを精密に量り，移動絡に溶かし，正確に50mLとする.

71 この液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加えた

72 後，移動相を加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液

73 及び標準溶液l011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフ

74 ィー (2.01)により試験を行い，内襟準物質のピーク面積に

75 対するアミオダロンのピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

76 アミオダロン猛酸嵐(C25H2912NOa・HCI)の量(mg)

77 =Ms X Q'l'/Qs X 2 

Ms :定量用塩酸アミオダロンの秤取量(mg)

内標準溶液 塩酸クロルヘキシジンの移動相溶液u→

2500) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:242nm) 

カラム:内径4mm，憂さ15cmのステンレス管に511m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"C付近の一定温度

移動相:液体クロマトグラフィー用アセトニトリル/ラ

ウリノレ硫酸ナトリウム溶液u→ 50)/リン酸混液

(750 : 250 : 1) 

流量:アミオダロンの保持時間が約7分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液lO11Lにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，アミオダロンの傾に溶出

し，その分離度は5以上である.

システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

で試験そ6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するアミオダロンのピーク面積の比の相対標準偏

差は1.0%以下である.
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貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 アミカシン硫酸塩

塩酸硫
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HO 

4 

• 2H2S04 

5 C22H43N5013・2H2S04: 781.76 

6 3・Aminoふ deoxy-α-D-glucopyranosyI-(1→6)-

7 [6-aminoふ deoxy-α-D-glucopyranosyト(1→4)ト1・N-

8 [(2S)-4・amino-2・hydroxybutanoyI]-2-deoxy占司streptamine

9 disulfate 

10 [39831-55-5] 

11 本品は，カナマイシンの誘導体の硫酸塩である.

12 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 691~

13 791pg(力価)を含む.ただし，本品のカ価は，アミカシン

14 (C22H43N5013 : 585.60)としての量を質量(カ価)で示す.

15 性状本品は白色~黄白色の粉末である.

16 本品は水に緩めて溶けやすく，エタノール(95)にほとんど

17 溶けない.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の 71 

20 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 72 

21 本品の参照スペクトノレ又は乾燥したアミカシン硫酸塩標準品 73 

22 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 74 

23 のところに同様の強度の吸収を認める 75

24 (2) 本品及びアミカシン硫酸塩標準品O.lgずつを水4mL 76 

25 に溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの液につき 77

26 薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶 78 

27 液及び標準溶液2pLずつを簿層クロマトグラフィー用シリヵ 79 

28 ゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次に水/アン 80 

29 モニア水(28)/メタノール/テトラヒドロフラン混液(1: 81 

30 1 : 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を嵐 82 

31 乾する.これにニンヒドリン・クエン酸・酢酸試液を均等に 83 

32 噴霧した後， 1000Cで10分間加熱するどき，試料溶液から得 84 

33 た主スポット及び標準溶液から得たスポットは赤紫色を呈し 85

34 それらのRrll直は等しい 86

35 (3) 本品の水溶液(1→100)は硫酸塩の定性反応(1)(1.09) 87 

36 を呈する 88

37 旋光度(2.49)α)~ : + 76~ + 84o(1g，水， 100mL， 89 

38 100mm). 90 

39 p H (2.54) 本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは6.0~ 91 

40 7.5である 92

41 純度試験

42 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

43 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

44 下).

45 (2) 類縁物質本品0.10gを水4mUこ溶かし，試料溶液と

46 する.この液1mLを亙確に量り，7l<を加えて正確に100mL

47 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

48 ラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

49 2pLずつを簿層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調

50 製した薄層板にスポットする.次に水/アンモニア水(28)/

51 メタノ}ノレ/テトラヒドロフラン混液(1:1:1:1)を展開溶

52 媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これにニ

53 ンヒドリン・クエン駿・酢酸試液を均等に噴霧した後，

54 1000Cで10分熊加熱するとき，試料溶液から得た主スポット

55 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.

56 乾燥減量 (2.41) 4.0%以下(1g，減圧， 60
0

C， 3時間).

57 定量j去 本品及びアミカシン硫酸犠標準品約50mg(カ価)に対

58 応する量を精密に量り，それぞれを水に溶かし，正確に

59 50mLとする.それぞれの液200pLずつを正確に栓付き試験

60 管にとり，ピリジン3mL及び2，4，6 トリニトロペンゼ、ンス

61 ルホン酸i容液(1→100)2mLずつを正確に加えて密栓し，

62 700Cの水浴中で30分間加湿する.冷後，酢酸(100)2mLずつ

63 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

64 標準溶液20pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

65 グラフィー (2.0])により試験を行い，それぞれの液のアミ

66 カシン誘導体のピーク高さHr.及び品を測定する.

67 アミカシン(C22H43N5013)の量[pg(カ価)]

68 =Ms X Hr‘/Hs X 1000 

69 Ms :アミカシン硫酸復標準品の秤取量[mg(カ価)]

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長:340nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5pm

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム淑度:350C付近の一定温度

移動中日:リン酸二水素カリウム2.72gを水800mUこ溶か

し，水酸化カリウム溶液(1→40)でpHを6.5fこ調整し

た後，水を加えて1000mLとする.この液280mLに

メタノ}ノレ720mLを加えて混和する.

流量:アミカシン誘導体の保持時間が約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:本品約5mg(力価)及び硫酸カナマイシ

ン約5mg(カ価)を水5mUこ溶かす. この液200pLを桧

付き試験管にとり，ピリジン3mL及び2，4，6ートリニ

トロベンゼンスノレホン酸溶液(1→100)2mLを加えて

密栓し， 700Cの水浴中で30分間加温する.冷後，酢

酸(100)2mLを加えた液20pLにつき，上記の条件で操

作するとき，アミカシン誘導体，カナマイシン誘導体

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20pLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アミカシン誘導体のピー

70 
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2 アミカシン硫酸嵐

93 ク高さの相対標準備差は2.0%以下である.

94 貯法容器密封容器.
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1 アミカシン硫酸嵐注射液

1 アミカシン硫酸塩注射液
2 Amikacin Sulfate Injection 

3 硫酸アミカシン注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~115.0%に

6 対応するアミカシン(C22H43N5013: 585.60)を含む.

7 製法本品は「アミカシン硫酸塩Jをとり，注射剤の製法によ

8 り製する.

9 性状本品は無色~微黄色澄明の液である.

10 確認試験本品の表示量に従い「アミカシン硫酸塩J0.1g(カ

11 価)に対応する容量をとり，水を加えて4mLとし，試料溶液

12 とする.別にアミカシン硫酸塩標準品25mg(力価)に対応す

13 る最をとり，水1mLに溶かし，標準溶液とする.以下 fア

14 ミカシン硫酸塩j の確認試験(2)を準用する.

15 浸透圧比別に規定する.

16 p H (2.54) 6.0~7.5 

17 エンドトキシン (4.01) 0.50EU/mg(カ価)未満.

18 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

19 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

20 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

21 無麓 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

22 適合する.

23 定量法 「アミカシン硫酸塩j約O.lg(カ価)に対応する容量を

24 lE確に量り，水を加えて正確に100mLとする. ~IJにアミカ

25 シン硫酸塩標準品の約50mg(カ価)に対応する量を精密に量

26 り，水を加えて正確に50mLとする.それぞれの液20011Lず

27 つを正確に栓付き試験管にとり，以下「アミカシン硫酸塩j

28 の定量f去を準用する.

29 アミカシン(C22H43N5013)の量[mg(カ価)]

30 地×晶/品 X2

31 Ms:アミカシン硫酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

32 貯法容器密封容器.
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1 注射用アミカシン硫酸塩

1 注射用アミカシン硫酸塩
2 Amikacin Sulfate for Injection 

3 注射用硫酸アミカシン

4 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~115.0%に

6 対応するアミカシン(C22H43N5013: 585.60)を含む.

7 製法 本品は fアミカシン硫酸塩Jをとり，注射剤の製法によ

8 り製する.

9 性状 本品は白色~黄白色の塊又は粉末である.

10 確認試験本品の表示量に従い fアミカシン硫酸塩J25mg(カ

11 価)に対応する量をとり，水1mLfこ溶かし，試料溶液とする.

12 別にアミカシン硫酸塩標準品25mg(力価)に対応する量をと

13 り，水1mLに溶かし，標準溶液とする.以下「アミカシン

14 硫酸塩j の確認試験(2)を準用する.

15 浸透圧比別に規定する.

16 p H (2.54) 本品の表示量に従い「アミカシン硫酸塩j

17 0.1g(カ価)に対応する量含水10mLtこ溶かした液のpHは6.0

18 ~7.5である.

19 純度試験溶状本品の表示量に従い「アミカシン硫酸塩1

20 0.5g(カ価)に対応する量を水5mLに溶かすとき，液は澄明で

21 ある.この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

22 試験を行うとき，波長405nmにおける吸光度は0.15以下で

23 ある.

24 乾燥減量 (2.41) 4.0%以下(1g，減圧， 60o
C， 3時間).

25 エンドトキシン (4.01) 0.50EU/mg(カ価)未満.

26 製剤均一性(丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

27 不溶性奥物 (6.06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

28 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

29 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

30 適合する.

31 定量法本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

32 アミカシン硫酸塩j 約50mg(カ価)に対応する量を精密に

33 量り，水に溶かし，正確に50mLとする.別にアミカシン硫

34 酸塩標準品約50mg(力価)に対応する最を精密に量り，水に

35 溶かし，正確に50mLとする.それぞれの液200}1Lずつを正

36 確に栓付き試験管にとり，以下「アミカシン硫酸塩j の定量

37 法を準用する.

38 アミカシン(C22H43N5013)の量[mg(カ価)]=MsX lfr/品

39 Ms:アミカシン硫酸塩標準品の秤取量[mg(力価)]

40 貯法容器密封容器.
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1 アミドトリゾ酸

1 アミドトリゾ酸
2 Amidotrizoic Acid 

IWC附

HNγ町

4 CllHuIaN204: 613.91 

5 3，5-Bis(acetylamino)開2，4，6・triiodobenzoicacid 

6 [1l7-96-什

47 下).

48 (6) ヒ素(J.JJ) 本品0.6g:a:とり，第3法により検液を調

49 製し，試験を行う(3.3ppm以下).

50 乾燥減量 (2.41) 7.0%以下(Ig，105
0

C， 4時間).

51 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

52 定量法 本品約0.5gを精密に量り，けん化フラスコに入れ，水

53 酸化ナトリウム試液40mUこ溶かし，亜鉛粉末19を加え，還

54 流冷却器を付けて30分間煮沸し， i'令後，ろ過する.プラス

55 コ及ひ'ろ紙を水50mLで洗い，洗液は先のろ液に合わせる.

56 この液に酢酸(I00)5mLを加え， O.lmoJ!L硝酸銀液でi商定

57 (2.5めする(指示薬:テトラブロモフェノールフタレインエ

58 チルエステル試液1mL).ただし，滴定の終点は沈殿の黄色

59 が緑色に変わるときとする.

7 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，アミドトリ 60 O.lmolι硝酸銀液1mL=20.46mgCllHsI3N204 

8 ゾ、酸(CllHshN204)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.
61 貯法

10 本品はエタノール(95)に溶けにくく，水に極めて溶けにく
62 保存条件遮光して保存する.

11 く，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.
63 容器気密容器.

12 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

13 確認試験

14 (1 ) 本品O.lgを直火で加熱するとき，紫色のガスを発生す

15 る.

16 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

17 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

18 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

19 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

20 純度試験

21 ( 1 ) 溶状 本品1.0g告と0.2mo阻J水酸化ナトリウム試液

22 10mUこ溶かすとき，液は無色澄明である.

23 (2) 芳香族第一アミン本品0.20gをとり，水5mL及ひ冴く

24 酸化ナトリウム試液1mLを加えて溶かし，亜硝酸ナトリウ

25 ム溶液(I→100)4mL及び1moJ!L塩酸試液10mLを加えて振り

26 混ぜ， 2分開放霞する.次にアミド硫酸アンモニウム試液

27 5mLを加えてよく振り混ぜ， 1分間放置した後， 1ーナフト

28 ーノレのエタノール(95)溶液(1→10)0.4mL，水酸化ナトリウ

29 ム試液15mL及び水を加えて正確に50mLとする.この液に

30 っき，同様に操作して得た空試験液を対照とし，紫外可視級

31 光度測定法(2.24)により試験を行うとき，波長485nmにお

32 ける吸光度は0.15以下である.

33 (3) 可溶性ハロゲン化物本品2.5gに水20mL及びアンモ

34 ニア試液2.5mLを加えて溶かし，更に希硝酸20mL及び71<を

35 加えて100mLとし，時々振り混ぜながら15分間放霞した後，

36 ろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液25mLをネス

37 ラー管にとり，ヱタノーノレ(95)を加えて50mLとする.これ

38 を検液とし，以下塩化物試験法 (J.03) を準用する.比較液

39 はO.OlmoJ!L塩酸0.10mUこ希硝酸6mL及び水を加えて25mL

40 とし，エタノール(95)を加えて50mLとする.

41 (4) ヨウ楽 本品0.20gを水酸化ナトリウム試液2.0mLに

42 溶かし， 0.5mollL硫酸試液2.5mLを加え，時々振り混ぜなが

43 ら10分間放潰した後，クロロホノレム5mLを加えてよく振り

44 混ぜ，放置するとき，クロロホノレム層は無色である.

45 (5) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

46 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以
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アミドトリゾ酸ナトリウムメグルミン注射液1 

る.この液0.10mUこ水20mLを加え，更に希硝酸5mL，

クロロホルム5mL及び過酸化水素(30)lmLを加えて激

しく振り混ぜる.

採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

不溶性微粒子(丘07) 試験を行うどき，適合する.

無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

適合する.

定最法 本品のアミドトリソ、酸(CllH913N20J，f''-l0.5gに対応す

る容量を正確に量り，水を加えて正確に200mLとする.こ

の液2mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，

水を加えて100mLとし，試料溶液とする. 7JIJに定量用アミ

ドトリゾ駿(別途 fアミドトリゾ酸Jと同様の条件で乾燥減

量 (2.41)を測定しておく)約0.25gを精密に量り，メグルミ

ン溶液(3→1000)に溶かし，正確に100mLとする.この液

2mLを正確に量り，内標準溶液10mL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511Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るアミドトリゾ酸のピーク面積の比QT及びQsを求める.
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アミドトリゾ酸ナトリウムメグルミン注

射液
Meglumine Sodium Amidotrizoate 1吋巴ction

1 

2 

本品は水性の注射剤である.

本品は定量するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する

アミドトリゾ、酸(CllH9IaN204: 613.91)を含む.

製法

(1) 
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アミドトリゾ酸〈無水物として)

水酸化ナトリウム

メグルミン

注射用水又は注射用水(窓器入り)

全量

(2) 

アミドトリゾ酸(無水物として)

水酸化ナトリウム

メグ/レミン

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

アミドトリゾ酸(CllH9IaN20，，)の量(mg)

=Ms X QT/QS X 2 

61 

62 

且tfs:乾燥物に換算した定量用アミドトリゾ酸の秤取量

(mg) 

63 

64 

内標準溶液 アセトリゾ‘ン酸0.06g告とメグノレミン溶液(3→

1000)に溶かし， 100mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(機定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:9ン酸テトラブチルアンモニウム1.7g及びリン

酸水素ニカリウム7.0g告と水750mLに溶かし，薄めた

リン酸(1→10)を加えてpHを7.0に調整した後，水を

加えて 800mLとする.この液にアセトニトリル

210mLを加えて混和する.

流量:アミドトリゾ酸の保持時間が約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511Lにつき，上記の条件で操

作するとき，アミドトリゾ酸，内標準物質の順に溶出

し，その分離度は6以上である.

システムの再現性:標準溶液511Lfこっき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

対するアミドトリゾ酸のピーク面積の比の棺対標準偏

差は1.0%以下である.
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貯j去

保存条件遮光して保存する.

容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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以上(1)又は(2)をとり，注射剤の製法により製する.

性状 本品は無色~微黄色澄明の液で，わずかに粘性がある.

本品Iま光によって徐々に着色する.

確認試験

(1) 本品の表示量に従い fアミドトリゾ酸J19に対応す

る容量をとり，水25mLを加え，よくかき混ぜながら希塩酸

2.5mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.この沈殿をガラ

スろ過器(G4)で吸引ろ過し，水10mLずつで2回洗った後，

105
0

Cで1時間乾燥する.このものにつきアミドトリゾ

酸j の確認、試験(2)を準用する.

(2) 本品1mLに1，2ーナフトキノン-4ースルホン酸カリ

ウム試液1mL及び水酸化ナトリウム試液0.2mLを加えると

き， f夜は濃赤色を呈する.

(3) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.0めを鼓する.

旋光度 (2.49)

製法(1)によるもの 臼 3: …1.01~ー 1.17o(100mm). 

製法(2)によるもの α~ : -2.91~-3.36o(100mm). 

製法(3)によるもの α~ : -3.69~-4.27o(100mm). 

p H (2.54) 6.0~7.7 

純度試験

(1) 芳香族第一アミン 本品の表示量に従い fアミドトリ

ゾ酸J0.20gに対応する容量をとり，水6mLを加えて混和し

た後，亜硝酸ナトリウム溶液(1→100)4mL及び1mol/L塩酸

試液10mLを加えて振り混ぜ，以下 fアミドトリゾ酸j の純

度試験(2)を準用する.ただし，吸光度は0.19以下である.

(2) ヨウ素及びヨウ化物本品の表示量に従い fアミドト

リゾ‘酸J0.25gに対応する容量をとり，水を加えて20mLと

し，希硝酸5mLを加えてよく振り混ぜ，ガラスろ過器(G4)

を用いて吸引ろ過する.ろ液にクロロホルム5mLを加え，

激しく振り混ぜるとき，クロロホルム層は無色である.次に

過酸化水素(30)1mLを加えて激しく振り混ぜるとき，クロロ

ホルム層は次の比較液より濃くない.

比較液:ヨウ化カリウム0.10gを水に溶かし， 100mLとす
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1 アミトリプチリン塩酸塩

1 アミトリプチリン塩酸塩
2 Amitriptyline Hydrochloride 

3 塩駿アミトリプチリン

F
U
 

U
H
 C

3

 

¥
J
N
1
c
 

f

h

 
A
斗
畠

5 C2oH23N' HCl : 313.86 

6 3・(10，11心 ihydro-5H-dibenzo[a，d]cyclohepten-ふ

7 ylidene)司N，N-dim巳thylpropylaminemonohydrochloride 

8 [549-18-8] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，アミトリプチリン塩

10 酸塩(C2oH23N• HCl)99.0%以上を含む.

11 性状 本品は無色の結晶又は白色~微黄色の結晶性の粉末で，

12 味は普く，麻ひ性である.

13 本品は水，エタノーノレ(95)又は酢酸(100)に溶けやすく，

14 無水酢酸にやや溶けやすく，ジエチノレエーテルにほとんど溶

15 けない.

16 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは4.0~5.0である.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品5mgを硫酸3mLに溶かすとき，液は赤色を呈す

19 る.この液にニクロム酸カリウム試液5i商を加えるとき，液

20 の色は暗褐色に変わる.

21 (2) 本品の水溶液(1→500)lmUこ希硝酸0.5mLを加えて駿

22 性とし，硝酸銀試液1i1Niを加えるとき，白色の沈殿を生じる.

23 (3) 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度浪~

24 定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペク

25 トルと本品の参照スペクトノレ又はアミトリプチリン塩酸塩標

26 答品について伺様に操作して得られたスペクトルを比較する

27 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

28 吸収を認める.

29 融点 (2.60) 195~ 198
0

C 

30 純度試験

31 ( 1 ) 溶状本品1.0gを水20mLに溶かすとき，液は無色澄

32 瞬である.

33 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

34 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

35 下).

36 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 2時間).

37 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

38 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

39 酢酸(100)混液(7:3)50mLlこ溶かし， O.lmo目，iM1塩素酸で、滴

40 定 (2.50)する(電位差滴定法).隠様の方法で空試験を行い，

41 補正する.

42 O.lmolι過塩素酸1mL=31.39mgC2oH23N • HCl 

43 貯法

44 保存条件遮光して保存する.

45 容器気密容器.
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1 アミトリプチリン旗酸塩錠

1 アミトリプチリン塩酸塩錠
2 Amitriptyline Hydrochloride Tablets 

3 塩酸アミトリプチリン錠

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~110.0%に対応する

5 アミトリプチリン塩酸寝(C2oH23N• HCl : 313.86)を含む.

6 製法本品は fアミトリプチリン塩酸海Jをとり，錠剤の製法

7 により製する.

8 確認試験

9 (1) 本品を粉末とし，表示最に従い「アミトリプチリン塩

10 酸塩JO.lgに対応する量をとり，クロロホルム10mLを加え

11 てよく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を水浴上で約2mLfこな

12 るまで濃縮し，液が混濁を生じるまでジエチルエーテルを加

13 えて放置する.析出した結晶をガラスろ過器(G4)を用いてろ

14 取し，このものにつきアミトリプチリン塩酸塩j の篠認

15 試験(1)及び(2)を準用する.

16 (2) (1)の結晶に水を加えて溶かした液(1→100000)につき 66

17 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

18 するとき，波長238~240nmlこ吸収の極大を示し， 228~ 

19 230nmに吸収の極小を示す.

20 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一般試験念行うと

21 き，適合する.

22 本品1個をとり，薄めたメタノーノレu→2)50mLを加えて

23 崩壊するまで振り混ぜ，更に薄めたメタノーノレu→2)を加え

24 て正確に100mLとし，ろ過する.初めのろ液20mLを除き，

25 次のろ液VmLを正確に量り， 1mL中にアミトリプチリン塩

26 酸塩(C2oH23N• HCI)約l011gを含む液となるようにメタノー

27 ルを加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.以下定量

28 法を準用する.

29 アミトリプチリン塩酸塩(C2oH23N• HCI)の量(mg)

30 =11必 X Al'/ As X V /' V X 1/20 

31 11公:アミトリプチリン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

32 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第21夜900mLを用い，パド

33 Jレ法により毎分50回転で試験を行うとき，本品の60分間の

34 溶出率は70%以上である.

35 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時聞に溶出液

36 20mL以上をとり，干し径0.811m以下のメンプランフィノレター

37 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLをlE

38 確に量り，表示量に従い1mL中にアミトリプチリン塩酸塩

39 (C2oH23N • HCI)約1111gを含む液となるように試験液を加え

40 て正確に V'mLとし，試料溶液とする.!il11にアミトリプチ

41 リン塩酸塩標準品を105
0

Cで2時間乾燥し，その約55mgを精

42 密に量り，試験液に溶かし，正確に250mLとする.この液

43 5mLを正確に量り，試験液を加えて正確に100mLとし，標

44 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫タト干す視吸光

45 度測定法(2.24)により試験を行い，波長239nmにおける吸

46 光度AT.及びAsを測定する.

47 アミトリプチリン塩酸塩(C2oH23N• HCI)の表示量に対する

48 溶出率(%)

49 =11必 X Ar/ As X VシVX l/C X 18 

50 Ms:アミトリプチリン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

51 

52 

C: 1錠中のアミトリプチリン塩酸塩(C2oH23N• HCl)の表

示量(mg)

53 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

とする.アミトリプチリン塩酸犠(C2oH23N• HCI)約20mglこ

対応する量を精密に量り，薄めたメタノール(1→2)75mLを

加え， 30分間振り混ぜた後，薄めたメタノールu→2)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5mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に

100mLとし，試料溶液とする.日11にアミトリプチリン塩酸

塩標準品を1050Cで2時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，

薄めたメタノーノレ(1→2)に溶かし，正確に100mLとする.

この液5mLを亙確に量り，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

239nmにおける吸光度AT及びAs:a:測定する.

54 

55 

56 

57 

58 

59 

凸
リ

n
り

61 

62 

63 

64 

65 

67 

アミトリプチリン塩酸塩(C2oH23N'HCI)の量(mg)

=MらXAr/ As 

Mら:アミトリプチリン塩酸塩標準品の秤取量(mg)68 

69 貯法容器気密容器.
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1 アミノ安息香酸エチノレ

1 アミノ安息香酸エチル
2 Ethyl Aminobenzoate 

3 アネスタミン

4 ベンゾカイン

O 

(.?'、〆 0/へCH3

5 H
2
Nノ、::./'

6 CUHllN02: 165.19 

7 Ethyl 4-aminobenzoate 

8 [94-09-乃

9 本品を乾燥したものは定量するとき，アミノ安息香酸エチ

10 ノレ(CUHllN0099.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

12 味はやや苦く，舌を麻ひする.

13 本品はエタノール(95)又はジエチルエーテルに溶けやすく，

14 水に緩めて溶けにくい.

15 本品は希塩酸に溶ける.

16 確認試験

17 (1 ) 本品O.Olgに希塩酸1mL及び水4mLを加えて溶かした

18 夜は，芳香族第一アミンの定性反応 (1.09) を呈する.

19 (2) 本品O.lgに水5mLを加え，希寝酸を滴加して溶かし，

20 ヨウ素試液を滴加するとき，褐色の沈殿な生じる.

21 (3) 本品0.05gに酢酸(31)2ir.普及び硫酸51商を加えて加温す

22 るとき，酢酸エチノレのにおいを発する.

23 融点 (2.60) 89~910C 

24 純度試験

25 ( 1 ) 酸 本品1.0gを中和エタノールlOmLfこ溶かし，水

26 10mL，フェノールフタレイン試液封筒及ひ(O.OlmoばJ水酸化

27 ナトリウム液0.50mLを加えるとき，液の色は赤色である.

28 (2) 塩化物 本品0.20gをエタノール(95)5mL[こ溶かし，

29 希硝酸2~3ì荷及び硝酸銀試液2~3ì商を加えるとき，液は夜

30 ちに変化しない.

31 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをエタノーノレ(95)20mLに溶

32 かし，希酢酸2mL及びエタノール(95)を加えて50mLとする.

33 これを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLに希

34 酢酸2mL及びエタノール(95)を加えて50mLとする(10ppm

35 以下).

36 (4) 硫酸呈色物(1.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

37 夜の色は色の比較液Aより濃くない.

38 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(Ig，シリカゲル， 3待問).

39 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

40 定量法 本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り，塩酸

41 10mL及び水70mLを加えて溶かし，更に臭化カリウム溶液

42 (3→10)10mLを加え， 150C以下に冷却した後， O.lmol!L亜

43 硝酸ナトリウム液で電位差滴定法又は電流滴定法により滴定

44 (2.50)する.

45 O.lmollL亜硝酸ナトリウム液1mL=16.52mg CSHllN02 

46 貯j去容器密閉容器.
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1 アミノフィリン水和物

1 アミノフィリン水和物
2 Aminophylline Hydl'ate 

3 アミノブイリン

4 r~中l;1
5 C14H16Ns04・CiHsN2・XH20

6 1，3・Dimethyl-1H-purine-2，6(3H，7 H)-dione 

7 hemi( ethylenediamine )hydrate 

8 [5877-66-5，二水和物]

。u
n
u
-
-

噌

i

咽

i

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，テオフィリ

ン(C7HsN402: 180.16)84.0~86.0%及びエチレンジアミン

(C2HsN2 : 60.10)I4.0~15.0% を含む.

12 性状本品は白色~微黄色の粒又は粉末で，においはないか，

48 下).

49 水分 (2.48) 7.9%以下(0.3g，容最滴定法，直接i商定).

50 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(lg).

51 定量法

52 (1 ) テオフィリン 本品約0.25gを精密に量り，水50mL

53 及びアンモニア試液8mLを加え，水浴上で穏やかに加温し

54 て溶かす.次lこO.lmolJL硝酸銀液20mLを正磯に加え，水浴

55 上で15分間加滋した後， 5~10"Cで20分間放霞し，沈殿を吸

56 引ろ過し， 7l<10mLずつで3回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，

57 希硝酸を加えて中性とし，更に希硝酸3mLを加え，過量の

58 硝酸銀をO.lmollLチオシアン酸アンモニウム液でi街定

59 (2.50)する(指示薬:硫酸アンモニウム鉄(m)試液2mL). 伺

60 様の方法で空試験を行う.

61 O.lmoνL硝酸銀液1mL=18.02mg C7HsN402 

2

3

4

 

n
u
ρ
り

ρ日

(2 ) エチレンジアミン 本品約0.5gを精密に量り，水

30mLに溶かし， O.lmolJL塩酸で潟定 (2.50)する(指示薬:

ブロモフェノーノレブ、ル一試液3i商).

13 又はわずかにアンモニアょうのにおいがあり，味は苦い 65 O.lmolJL塩酸1mL=3.005mgCiHsN2 

14 本品は水にやや溶けやすく，メタノールに溶けにくく，ェ 66 貯法

15 タノ}ル(95)又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

本品19に水5mLを加えて振り混ぜるとき，ほとんど溶け，

2~3分後，結晶が析出し始める.この結晶は少量のエチレ

16 

17 

18 ンジアミンを追加するとき溶ける.

19 本品は光によって徐々に変化し，空気中に放置するとき，

20 次第にエチレンジアミンを失う.

21 確認試験

22 (1 ) 本品0.75gを水30mLに溶かし，試料溶液とする.試

23 料溶液20mUこ希塩酸1mLを加えるとき，徐々に沈殿を生じ

24 る.沈殿をろ取し，水から再結晶し， 1050Cで1時間乾燥す

25 るとき，その融点 (2.60) は271~275"Cである.

26 (2) (I)の結晶O.lgを水50mLに溶かす.この液2mUこタン

27 ニン酸試液を滴加するとき，白色の沈殿を生じ，更にタンニ

28 ン酸試液を滴加するとき，沈殿は溶ける.

29 (3) (I)の結晶O.Olgに過酸化水素試液10滴及ひ'塩酸1滴を

30 加えて水浴上で蒸発乾闘するとき，残留物は黄赤色を呈する.

31 これをアンモニア試液2~3滴を入れた容器の上にかざすと

32 き，赤紫色に変わり，その色は水酸化ナト P ウム試液2~3

33 商を加えるとき消える.

34 (4) (I)の結晶O.Olgを水5mLに溶かし， pH8.0のアンモニ

35 ア・塩化アンモニウム緩衝液3mL及び硫酸銅(II)・ピリジン

36 試液1mLを加えて混和した後，クロロホルム5mLを加えて

37 振り混ぜるとき，クロロホルム層は緑色を呈する.

38 (5) (I)の試料溶液5mLに硫酸錦(II)試液2滴を加えるとき，

39 液は紫色を呈し，更に硫酸銅(II)試液1mLを加えるとき，液

40 は青色に変わり，放置するとき，緑色の沈殿を生じる.

41 p H (2.54) 本品1.0gを水25mUこ溶かした液のpHは8.0~

42 9.5である.

43 純度試験

44 (1) 溶状本品1.0gを熱湯10mLに溶かすとき，液は無色

45 微黄色澄明である.

46 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2r:去により操作し，

47 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

67 

68 

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 アミノフィリン注射液

1 アミノフィリン注射液 52 システム適合性

2 Aminophylline Injection 53 システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

作するとき，テオフィリンのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上. 1.5以下で

ある.

54 

3 本品は水性の注射剤である 55

4 本品は定量するときアミノフイリン水和物j の表示量 56 

5 の 75.0~86.0% に対応するテオフィリン (C7HsN4Ü2 ; 57 

6 180.16)及び 13.0~20.0% に対応するエチレンジアミン 58 

7 (C2HsN2; 60.10)を含む 59

システムの再現性:標準溶液511Uこっき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，テオフィリンのピーク函積

の相対標準偏差は1.0%以下である.

8 本品の濃度はアミノブイリンニ水平日物(CIuH24NlOU4・
9 2H2U ; 456.46)の量で表示する.

10 製法 本品は fアミノフィリン水私物j をとり，注射剤の製法

11 により製する.またアミノフィリン水和物j の代わりに

12 テオフィリンj に対応量の「エチレンジアミンj 告と用いて

13 製することができる.

14 本品には安定剤として「アミノフィリン水和物J19につ

15 き，更に「エチレンジアミンJ60mg以下を加えることがで

16 きる.

17 性状 本品は無色澄明の液で，味はわずかに苦い.

18 本品は光によって徐々に変化する.

19 pH ; 8.0~10.0 

20 確認試験 本品の表示量に従い fアミノフィリン水和物1

21 0.75gに対応する容量をとり，水を加えて30mLとする.こ

22 の液につきアミノフィリン水和物j の確認試験を準用す

23 る.

24 エンドトキシン (4.01) 0.6EUlmg未満.

25 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

26 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

27 不湾性微粒子 (6.07) 試験宏行うとき，適合する.

28 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験を行うとき，

29 適合する.

30 定量法

31 ( 1 ) テオフィリン 本品のテオフィリン(C7HsN4Uθ約

32 39.4mg( rアミノフィリン水和物J約50mg)に対応する容量

33 を正確に量り，水を加えて正確に50mLとし，試料溶液とす

34 る. 7.lIJに定量用テオフィリンを105
0

Cで4時間乾燥し，その

35 約40mgを精密に量り，水に溶かし，亙確に50mLとし，標

36 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液511Lずつを正確にとり，

37 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

38 い，それぞれの液のテオフィリンのピーク面積AI'及びAsを

39 測定する.

40 テオフィリン(C7HsN4U0の量(mg)=JI;1SX Ar/ As 

41 Ms;定量照テオフィリンの秤取量(mg)

42 試験条件

43 検出器:紫外吸光光度計(郷定波長;270nm) 

44 カラム:内径6mm.長さ15cmのステンレス管に511mの

45 液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリノレ化シリ

46 カグルを充てんする.

47 カラム温度;400C付近の一定温度

48 移動相:薄めた酢酸(100)(1→100)/メタノール混液

49 (4; 1) 

50 流量:テオフィリンの保持時間が約5分になるように調

51 繋する.

60 ( 2 ) エチレンジアミン 本品のエチレンジアミン

61 (C2HsNθ約30mg(rアミノフィリン水和物j 約0.2g)に対応

62 する容量を正確に最り，水を加えて30mLとし.O.lmol!L塩

63 酸で滴定 (2.50)する(指示薬:ブロモフェノールブ、ルー試液

64 2~3滴).

65 O.lmollL塩酸lmL=3.005mgCilisN2 

66 貯法

67 保存条件遮光して保存する.

68 容器密封容器.
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1 アムホテリシンB

1 アムホテリシンB
2 Amphotericin B 

:、、【/:

H OH 
H 

CH3 9 
HJ一一一01
νH¥i  

f¥.NH2 H'?/I 
HOT"'""ーマ十H

3 H H 
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ld¥ぷ¥ぷ¥ぷ¥ぷ

4 C47H73N017: 924.08 

5 (IR，3S，5R，6R，9R，IIR，15S，16R，17R，18S，19E，21E， 

6 23E，25E，27E，29E，31E，33R，35S，36R，37S)・33・(3-

7 Amino-3，6-dideoxy-s・D-mannopyranosyloxy)-

8 1，3ム6，9，11，17，37-octahydroxy-15，16，18-trimethyl-13・oxo-

9 14，39・dioxabicyclo[33.3.1]nonatriaconta-

10 19，21，23，25，27，29，31-heptaene-36・carboxylicacid 

11 [1397-89-3] 

。ム制。
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本品は，Streptomyces nodosllsの培養によって得られる

抗真菌活性を有するポリエンマクロライド系の化合物である.

本品は定量するとき，換算した乾燥物 1mg当たり

84011g(カ価)以上を含む.ただし，本品のカ価は，アムホテ

リシンB(C47H73N017)としての量を質量(力価)で示す.16 

17 性状本品は黄色~だいだい色の粉末である.

18 本品はジメチルスルホキシドに溶けやすく，水又はエタノ

19 ール(95)にほとんど溶けない.

20 確認試験

21 (1 ) 本品5mgをジメチルスルホキシド10mLに溶かす.こ

22 の液1mLfこリン酸5mLを加えるとき， 2層の聞は青色を呈し，

23 振り混ぜるとき，液は青色を呈する.また，この液に水15

24 mLを加えて振り混ぜるとき，液は黄色~淡黄褐色を呈する.

25 (2) 本品25mgをジメチルスルホキシド5mLに溶かし，メ

26 タノーノレを加えて50mLとする.この液1mLをとり，メタノ

27 ールを加えて50mLとする.この液につき，紫外可視吸光度

28 測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペ

29 クトルと本品の参照スペクトル又はアムホテリシンB標準品

30 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，

31 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告と

32 認める.

33 純度試験 アムホテリシンA 本品及びアムホテリシンB襟準

34 品約50mgずつを精密に量り，それぞれジメチルスルホキシ

35 ドlOmLを正確に加えて溶かし，メタノーノレを加えて正確に

36 50mLとする.この液4mLずつを正確に量り，メタノーノレを

37 加えて正確に50mLとし，試料溶液及び標準溶液(1)とする.

38 別にナイスタチン標準品約20mgを精密に量り，ジメチルス

39 ルホキシド40mLを正確に加えて溶かし，メタノールを加え

40 て正確に200mLとする.この液4mLを正確に量り，メタノ

41 ールを加えて正確に50mLとし，標準溶液(2)とする.これら

42 の液につき，試料溶液と伺様に操作して得た空試験液を対照

43 とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行う.波

44 長282nm及び304nmにおけるそれぞれの吸光度を測定し，

45 次式によりアムホテリシンAの量を求めるとき5%以下であ

46 る.ただし注射剤以外の製剤に供する場合のアムホテリシ

47 ンAの量は15%以下である.

48 

49 

アムホテリシンAの量(%)

A1s X {(Asal X Ar2)一(Asa2X Al'l)} X 25 

Ml' X {(Asal X AsbZ) - (Asa2 X Asbl)} 
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Ms :ナイスタチン標準品の秤取量(mg)

J.VIr :本品の秤取量(mg)

Asal:標準溶液(1)の282nmにおける吸光度

Asbl:標準溶液(2)の282nmにおける吸光度

Asu2 :標準溶液(1)の304nmにおける吸光度

Asb2 :標準溶液(2)の304nmにおける吸光度

Al'l:試料溶液の282nmにおける吸光度

A1百:試料溶液の304nmにおける吸光度

58 乾燥減量 (μ1} 5.0%以下(O.lg，減圧， 60
0

C， 3R寺問).

59 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

60 (4.02)の円衡平板法により試験を行う.

61 (i) 試験菌 Saccharomyces cel'evi・sIaeATCC 9763を周

62 いる.

63 五)培地培地(1)の2)を用いる.

64 温) 円街カンテン平板の調製 5.基層カンテン平板の調製

65 を準用する.ただし，底の平らなペトリ皿を用い，基層用カ

66 ンテン培地は分注せず，積層用カンテン培地の最は8.0mLと

67 する.

68 (iv) 標準溶液遮光した容器を用いて調製する.アムホテ

69 リシンB標準品約20mg(カ価)1こ対応する量を精密に量り，ジ

70 メチルスルホキシドに溶かして正確に20mLとし，標準原液

71 とする.標準原液は5
0

C以下に保存し， 24時間以内に使用す

72 る.用時，標準原液適量を正確に量り，ジメチノレスルホキシ

73 ドを加えて1mL中に20011g(カ価)及び5011g(力価)を含む液を

74 調製する.この液 1mLずつを正確に量り， pH10.5の

75 0.2mo阻 Jリン酸塩緩衝液を加えて正確に20mLとし，高濃度

76 標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

77 (v) 試料溶液遮光した容器な用いて調製する.本品約

78 20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，ジメチルスルホキ

79 シドに溶かして正確に20mLとし，試料原液とする.試料原

80 液適量を正磁に量り，ジメチルスルホキシドを加えて1mL

81 中lこ20011g(カ価)及び5011g(カ価)を含む液を調製する.この

82 夜1mLずつを正確に量り， pH10.5の0.2mol/Lリン酸塩緩衝

83 夜を加えて正確に20mL.J::し，高濃度試料溶液及び低濃度試

84 料溶液とする.

85 貯法

86 保存条件遮光して，冷所に保持する.

87 容器気密容器.

5 0090 



1 アムホテリシンB錠

1 アムホテリシンB錠
2 Amphot巴l'icinB Tablets 

3 本品は定量するとき，表示された力価の90.0~120.0%に

4 対応するアムホテリシンB(C47H73N017: 924.08)を含む.

5 製法本品は「アムホテリシンBJをとり，錠剤の製法により

6 製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fアムホテリシン

8 BJ 25mg(力価)に対応する量をとり，ジメチルスルホキシド

9 5mL及ひーメタノーノレ45mLを加えて振り混ぜた後， この液

10 1mLをとり，メタノールを加えて50mLとし，必要ならばろ

11 過する.この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

12 り吸収スペクトルを測定するとき，i波長361~365nm， 380 

13 ~384nm及び403~407nmtこ吸収の極大を示す.

14 製剤均一性 (6.02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.た

15 だし，含量規格の中央値をTとする.

16 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(0.3g，減圧， 60
o
C， 3時凋).

17 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

18 (4ω〉の円筒平板法により試験を行う.

19 ( i ) 試験菌，培地，円筒カンテン平板の調製及び標準溶液

20 はアムホテリ シンBJの定量法を準用する.

21 (u) 試料溶液本操作は遮光した容器を用いて行う.本品

22 20個以上をとり，質量告と精密に量り，粉末とするアム

23 ホテリシンBJ約0.1g(カ価)に対応する量を精密に量り，ジ

24 メチルスルホキシド約70mLを加えて振り混ぜた後，ジメチ

25 ルスルホキシドを加えて正確に100mLとする.この液の-

26 部を遠心分離し，上澄液を試料原i夜とする.試料原液適量を

訂 正確に量り，ジメチルスノレホキシドを加えて， 1mL中に

28 200p.g(力価)及び50p.g(カ価)を含む液を調製する.この液

29 1mLずつを正確に量り， pH10.5の0.2mollLリン酸塩緩衝液

30 を加えて正確に20mLとし，高濃度試料溶液及び低濃度試料

31 溶液とする.

32 貯法容器密閉容器.

5 0091 



1 アムホテリシンBシロップ

1 アムホテリシンBシロップ
2 Amphotericin B Syrup 

3 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~115.0%に

4 対応するアムホテリシンB(C"7H73N017: 924.08)を含む.

5 製法本品は fアムホテリシンBJをとり，シロップ剤の製法

6 により製する.

7 確認試験 本品の表示量に従い fアムホテリシンBJ25mg(カ

8 価)に対応する容最をとり，ジメチルスルホキシド、5mL及び

9 メタノール45mLを加えて振り混ぜた後，この液1mLをとり，

10 メタノーノレを加えて50mLとし，必要ならばろ過する.この

11 夜につき，紫外可視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペク

12 トルを測定するとき，波長361~365nm ， 380~384nm及び

13 403~407nmlこ吸収の極大を示す.

14 p H (2.54) 5.0~7.0 

15 微生物限度 (4ω〉 本品1mL当たり，総好気性微生物数の許

16 容基準は102CFU，総真菌数の許容基準は5X10'CFUである.

17 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

18 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

19 ( i ) 試験菌，培地，円筒カンテン平板の調製及び標準溶液

20 はアムホテリシ ンBJの定量法を準用する.

21 註)試料溶液本操作は遮光した容器を用いて行うア

22 ムホテリシンBJ約O.lg(カ価)に対応する量を精密に量り，

23 ジメチルスルホキシド約70mLを加えて振り混ぜた後，ジメ

24 チルスルホキシドを加えて正確に100mLとし，試料原液と

25 する.試料原液適量を正確に量り，ジメチルスルホキシドを

26 加えて， 1mL中に20011g(カ価)及び5011g(カ価)を含む液を調

27 製する.この液1mLずつを正確に量り， pH10.5の0.2moνL

28 リ!ン酸塩緩衝液を加えて正確に20mLとし，高濃度試料溶液

29 及び低濃度試料溶液とする.

30 貯法

担 保存条件遮光して保存する.

32 容器気密容器.

5 0092 



1 注射用アムホテリシンB

1 注射用アムホテリシンB
2 Amphotel'icin B for Injection 

3 本品I土用時溶解して用いる注射剤である.

4 本品 l立主主最するとき，表示されたカ価の90.0~120.0%に

5 対応するアムホテリシンB(C47H73N017: 924.08)を含む.

6 製法本品は fアムホテリシンBJをとり，注射剤の製法によ

7 り製する.

8 1生状 本品は黄色~だいだい色の粉末又は塊である.

9 確認試験本品の表示量に従い「アムホテリシンBJ25mg(カ

10 価)に対応する量をとり，ジメチノレスルホキシド5mL及びメ

11 タノール45mLを加えて振り混ぜた後，この液1mLをとり，

12 メタノールを加えて50mLとし，必要ならばろ過する.この

13 夜につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク

14 トルを測定するとき，波長361~365nm， 380~384nm及・び

15 403~407nm{こ吸収の極大を示す.

16 p H (2.54) 本品の表示量に従い「アムホテリシンBJ 50 

17 mg(カ価)に対応する量を水10mLに溶かす.この液1mUこ水

18 含加えて50mLとした液のpHは7.2~8.0である.

19 純度試験溶状本品の表示量に従い「アムホテリシンBJ50 

20 mg(カ価)(こ対応する量を水10mLに溶かすとき，液は黄色~

21 だいだい色澄明である.

22 乾燥減量 (2.41) 8.0%以下(0.3g，減圧， 60
o
C， 3時間).

23 エンドトキシン (4.01) 3.0EU/mg(カ価)未満.

24 製剤均一性(印'2) 質量偏差試験を行うとき，適合する.た

25 だし，含量規格の中央値をTとする.

26 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

27 不溶性微粒子〈丘07) 試験を行うとき，適合する.

28 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

29 適合する.

30 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

31 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

32 ( i ) 試験菌，培地，円筒カンテン平板の調製及び標準溶液

33 はアムホテリシンBJの定量法を準用する.

34 並)試料溶液本操作は遮光した容器を痛いて行うア

35 ムホテリシンBJ約50mg(カ価)に対応する量を精密に量り，

36 ジメチノレスノレホキシドに溶かして正確に50mLとし，試料原

37 夜とする.試料原液適量を正確に量り，ジメチルスルホキシ

38 ドを加えて， 1mL中lこ200pg(カ価)及び50pg(カ価)を含む液

39 を務製する.この液1mLずつを正確に量り， pH10.5の

40 0.2mollL lJン酸塩緩衝液を加えて正確に20mLとし，高濃度

41 試料溶液及び低濃度試料溶液とする.

42 貯法

43 保存条件遮光して冷所に保存する.

44 容器密封容器.

5 0093 



アムロジヒ。ンベシ/レ酸塩

ク面積は，標準溶液のアムロジピンのピーク函積より大きく

なく，試料溶液のアムロジピン及びアムロジピンに対する相

対保持時間約0.15のベンゼンスルホン酸及び上記のピーク以

外のピークの面積は，標準溶液のアムロジピンのピーク面積

の1/3より大きくない.また，試料溶液のアムロジピン及

びベンゼンスルホン酸以外のピークの合計面積は，標準溶液

のアムロジピンのピーク面積の2.7倍より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:237nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に311m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度 :35
0
C付近の一定滋度

移動棺A:水/トリプルオロ酢酸混液(5000:1) 

移動棺B:アセトニトリル/トリフノレオロ酢酸混液

(5000 : 1) 

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.
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アム口ジピンベシル酸塩
Amlodipine Besilate 

ベシル酸アムロジピン

1 

2 

σ3 H3C/01日コ3
σCI 

3 

友ぴ鏡像異性体

C2oH2oCIN20o・COH003S:567.05 

3-Ethyl5・methyl(4RS)・2・[(2-aminoethoxy)methyl]-

4・0・chlorophenyl)・6・methyl-l，4-dihydropyridine-3，5・

dicarboxylate monobenzenesulfonate 

[111470-99-6] 

4 

5

6

7

8

9

 

移動格B

(vol%) 

20→ 80 

80 

移動相A

(vol%) 

80→ 20 
20 

注入後の時間

(分)

o ~ 30 
30 ~ 45 

流量:毎分1.0mL

商積測定範毘:溶媒のピークの後からアムロジピンの保

持待問の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液lmLを正確に量り，水/アセト

ニトリル混，液(1:1)を加えて正確に10mLとする.こ

の液I011Lから得たアムロジピンのピーク面積が，標

準溶液のアムロジピンのピーク面積の7~1310になる

ことを確認する.

システムの性能:標準溶液I011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アムロジピ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70000段以上， 1.5以

下である.

システムの再現性:標準溶液I011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アムロジピンのピーク函

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 (2.48) 0.5%以下(1g，容量滴定法，直接滴定).

強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

定量j去 本品及びアムロジヒロンベシル酸塩標準品O~IJ途本品と

同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約35mgずつを精

密に量り，それぞれを移動棺に溶かし，正確に250mLとす

る.この液5mLずつをlE確に量り，それぞれに内標準溶液

5mLずつを正確に加えた後，移動棺:a:加えて25mL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2011Ltこ

っき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

験を行い，内標準物質のピーク函積に対するアムロジピンの

ピーク面積の比Q'l'及ひ'Qsを求める.

0094 

アムロジヒ。ンベシル酸塩(C2oH2oCIN2Uo・C6H603S)の量

(mg) 

= JJ1S X Q'l'/ Qs 
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本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アムロジピ

ンベシル酸塩(C2oH25CIN20ó ・ CaH603S)98.0~102.0%を含

む.

f生状 本品は白色~帯黄白色の結晶性の粉末である.

本品はメタノーノレに溶けやすく，エタノール(99.5)にやや

溶けにくく，水に溶けにくい.

本品のメタノール溶液(1→100)は旋光性を示さない.

融点:約198
0

C(分解).

確認試験

(1) 本品のO.Olmol!L塩酸・メタノーノレ試液溶液(1→

40000)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

ノレ又はアムロジピンベ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.

(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，本品のスペクトノレと本

品の参照スペクトル又はアムロジヒ。ンベシノレ酸塩標準品のス

ペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のと

ころに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品30mg1こ硝酸ナトリウムO.lg及び無水炭酸ナトリ

ウムO.lgを加えてよく混ぜ合せ，徐々に強熱する.冷後，残

留物を希域酸2mL及ひ。水lOmLtこ溶かし，必要ならばろ過し，

ろ液に塩化バリウム試液を加えるとき，白色の沈殿を生じる.

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.5mLを加える(25ppm以

下).

(2) 類縁物質本品O.lOgを水/アセトニトリル混液(1:

1)50mLtこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量

り，水/アセトニトリル混液(1:1)を加えて正確に100mL

とする.更にこの液3mLを正確に量り，水/アセトニトリ

ル混液(1:1)を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及ひ争標準溶液1011Lずつを正確にとり，次の条件で

液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.それぞ

れの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，

試料溶液のアムロジピンに対する相対保持時間約0.90のピー
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2 アムロジヒ。ンベシ/レ酸塩

96 Ms:脱水物に換算したアムロジヒ。ンベシノレ酸塩標準品の

97 秤取量(mg)

98 内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソブチルの移動相溶液

99 (3→20000) 

100 試鉄条件

101 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:237nm) 

102 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

103 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

104 リカゲルを充てんする.

105 カラム温度:250C付近の一定温度

106 移動相:メタノーノレ/リン酸二水素カリウム溶液(41→

107 10000)i.尉夜(13:7) 

108 流量:アムロジピンの保持持聞が約8分になるように調

109 整する.

110 システム適合性

111 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

112 操作するとき，アムロジピン，内標準物質の順に溶出

113 し，その分離度は3以上である.

114 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

115 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

116 に対するアムロジピンのピーク面積の比の相対標準備

117 差は1.0%以下である.

118 貯法

119 保存条件遮光して保存する.

120 容器密閉容器.

5 0095 



1 アムロジヒ。ンベシ/レ酸温錠

1 アムロジピンベシル酸塩錠
2 Amlodipine Besilate Tablets 

3 ベシル酸アムロジピン錠

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 アムロジピンベシル酸塩(C2oHZoCIN20o・CGHG03S

6 567.05)を含む.

7 製法 本品は「アムロジピンベシノレ酸塩j をとり，錠剤の製法

8 により製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「アムロジピンベシ

10 ル酸塩J2.5mglこ対応する量をとり， O.Olmol!L塩酸・メタ

11 ノール試液100mLを加えて激しく振り混ぜた後，ろ過する.

12 ろ液につき，紫外可視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペ

13 クトルを測定するとき，波長235~239nm及び358~362nm

14 に吸収の極大を示す.

15 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

16 き，適合する.

17 本品H固毒どとり，水10mLを加えて崩壊させ，時々振り混

18 ぜながら，超音波処理により分散させた後， 1mL中にアム

19 ロジヒ。ンベシル酸塩(C2oH25CIN20o・COHG03S)約6911gを含

20 む液となるように移動相を加えて正確にVmLとし， 60分間

21 かき混ぜる.この液を遠心分離し，上澄液10mLを正確に量

22 り，内標準溶液5mLを正確に加え，移動相を加えて25mLと

23 し，試料溶液とする.以下定量法を準用する.

24 アムロジヒ。ンベシル酸塩(C2oH25ClN20o・CGHG03S)の量

25 (mg) 

26 =11公XQT/QsXTゲ500

27 Ms:脱水物に換算したアムロジヒ。ンベシル酸塩標準品の

28 秤取量(mg)

29 内標準溶液 ノ4ラオキシ安怠香酸イソブ、チルの移動相溶液

30 (3→20000) 

31 溶出性i3IJに規定する.

32 定量j去本品20個をとり，水100mLを加えて崩壊させ，時々

33 振り混ぜながら，超音波処理により分散させた後，移動相を

34 加えて正確に1000mLとし， 60分照かき混ぜる.この液を遠

35 心分離し，アムロジピンペシル酸塩(C2oH2oCIN205・

36 C6H60aS)約0.7mgに対応する容量の上澄液を正確に量り，

37 内標準溶液5mLを正確に加えた後，移動相を加えて25mLと

38 し，試料溶液とする. i3IJにアムロジピンベシル酸塩標準品

39 別途「アムロジピンベシル酸塩Jと伺様の方法で水分

40 (2.48)を測定しておく)約35mgを精密に量り，移動相に溶

41 かし，正確に250mLとする.この液5mLを正確に量り，内

42 標準溶液5mLを正確に加えた後，移動相を加えて25mLとし，

43 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lにつき，次の

44 条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，

45 内標準物質のピーク面積に対するアムロジピンのピーク面積

46 の比QT・及びQsを求める.

47 アムロジヒ。ンベシル酸塩(C2oH2oCIN20o・C6H60aS)の量

48 (mg) 

49 =Ms X QT/ Qs X 1/50 

50 Ms :脱水物に換算したアムロジピンベシル酸塩標準品の

51 秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソフ。チルの移動相溶液

(3→20000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(i1l1J定波長:237nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム混度:250C付近の一定温度

移動棺:メタノーノレ/リン酸二水素カリウム溶液(41→

10000)混液(13: 7) 

流量:アムロジピンの保持時間が約8分になるように調

整する.
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64 システム適合性

65 システムの性能:標準溶液201lUこっき，上記の条件で

66 操作するとき，アムロジピン，内標準物質の11慎に溶出

67 し，その分離度は5以上である.

68 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

69 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

70 に対するアムロジピンのピーク面積の比の相対標準備

71 差は1.0%以下である.

72 貯法容器密閉容器.
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1 アモキサピン

1 アモキサピン
2 Amoxapine 

dbcl 
4 C17HJ6CIN30: 313.78 

5 2・Chloro・ll-(piperazin-l・yl)dibenzo[bl][l，4]oxazepine

6 [14028-44-5] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，アモキサピン

8 (C17HJ6CIN30)98.5%以上を含む.

9 性状本品は白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品は酢酸(100)に溶けやすく，エタノール(95)又はジエ

11 チルエーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

12 確認試験

13 (1 ) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液(1→50000)につき，紫

14 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

15 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，

16 阿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

17 認める.

18 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

19 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

20 本品の参照スペクトノレを比較するとき，阿者のスペクトノレは

21 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

22 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04)を行うとき，緑

23 色を呈する.

24 融点 (2.60> 178~ 182"C 

25 純度試験

26 (1 ) 重金属(/.07) 本品2.0g:a:とり，第2法により操作し，

27 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(15ppm以

28 下).

29 (2) 類縁物質 本品0.5gをエタノーノレ(95)/酢酸(100)混

30 夜(9: 1)10mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正

31 確に量り，ヱタノール(95)/酢酸(100)混液(9:1)を加えて正

32 確に10mLとする.この液1mLを正確に量り，エタノーノレ

33 (95)/酢酸(100)混液(9: 1)を加えて亙確に20mLとし，標準

34 溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

35 (2.ω)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつ

36 を薄層クロマトグラフィー用シリカグノレ(蛍光剤入り)を用い

37 て調製した薄層板にスポットする.次にエタノール(95)/酢

38 酸(100)混液(9: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄

39 層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射すると

40 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

41 夜から得たスポットより濃くない.

42 乾燥減量 (2.4/) 0.4%以下(1g，減圧 600C，3時間).

43 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

44 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

45 (100)50mUこ溶かし， O.lmo征 J過塩素酸で滴定(2.5めする

46 指示薬:クリスタルバイオレット試液2滴).ただし，滴定

47 の終点は液の紫色が青色を経て帯緑青色に変わるときとする.

48 同様の方法で空試験を行い，補正する.

49 O.lmollL過塩素酸1mL=15.69mg C17HwCIN30 

50 貯法容器気密容器.
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アモキシシリン水和物1 

カラム:内径4mm，長さ30cmのステンレス管に10jlm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化、ン

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:酢酸ナトリウム三水平日物1.36gを水750mLに溶

かし，酢酸(31)を加えてpH4.5fこ調整した後，水を加

えて 1000mLとする.この液950mLにメタノール

50mLを力Bえる.

流量:アモキシシリンの保持時間が約8分になるように

調整する.

面積測定範湖:アモキシシリンの保持待問の約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，ホウ酸溶液

u→200)を加えて正確にlOmLとする.この液10jlLか

ら得たアモキシシリンのピーク面積が，標準溶液のア

モキシシリンのピーク面積の7~13%になることを確

認する.

システムの性能:標準溶液10jlLにつき，上記の条件で

操作するとき，アモキシシリンのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ2500段以上， 1.5以

下である.

システムの再現性:標準溶液10jlLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アモキシシリンのピーク

面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

水分 (2.48) 1 1.0~15.0%(0.lg，雰最滴定法，直接滴定).

定量j去 本品及びアモキシシリン標準品約30mg(カ価)に対応

する量を精密に量り，それぞれをホウ酸溶液u→200)に溶か

し，正確に100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試

料溶液及ひ'標準溶液10jlLずつを正確にとり，次の条件で液

体クロマトグラフィーは0]) により試験を行い，それぞれ

の液のアモキシシリンのピーク面積Ar、及びAsを測定する.
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アモキシシリン水和物
Amoxicillin Hydl'ate 

アモキシシリン

1 

2 

3 

'3H20 dVTi三::
CJ6H19NaOoS・3H20: 419.45 

(2S，5R，6R)・6・[(2R).2.Amino.2・(4幽hydroxyphenyl).

acetylamino]・3，3.dimethyl.7・oxo.4・thia.l・

azabicyclo[3 .2. O]heptane欄2・carboxylicacid trihydrate 

[61336.70司7]

4 

5

6

7

8

9

 

アモキシシリン(C16H19Na05S)の量[jlg(カ価)]

=Ms X AT/ As X 1000 

80 

81 

Ms :アモキシシリン標準品の秤取最[mg(力価)]

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lこ5jlm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相:酢酸ナトリウム三水平日物1.361gを水750mLに

溶かし，酢酸(31)を用いてpH4.5fこ調整した後，更に

水を加えて1000mLとする.この液950mLfこメタノ

ーノレ50mLを加える.

流量:アモキシシリンの保持時間が約8分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液10jlLfこっき，上記の条件で

操作するとき，アモキシシリンのピークの理論段数は

2500段以上である.

システムの再現性:標準溶液10jlLにつき，上記の条件

5 0098 
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本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 950~

1010jlg(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，アモキシシ

リン(CJ6H19NaOoS: 365.40)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水又はメタノーノレに溶けにくく，エタノール(95)に

極めて溶けにくい.

目安認試験 本品につき，赤外吸i奴スペクトル測定法 (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アモキシシリン標準品のスペクト

ノレを比較するとき，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.

旋光度 (2.49)α)~ : +290~十 3150(脱水物に換算したも

のO.lg，水， 100mL， 100mm). 

純度試験

(1) 重金属(/.07) 本品1.0gをとり，硫酸マグネシウム

七水和物溶液u→4)2mLを加えて混和した後，水浴上で加熱

して蒸発乾罰する.残留物を弱く加熱して炭化し，冷後，硫

酸1mLを加えて注意して加熱した後， 500~6000Cで強熱し

灰化する.冷後，残留物に塩酸1mLを加え，水浴上で加漉

して蒸発乾闘する.残留物に水10mLを加え，水浴上で加湿

して溶かす.冷後，アンモニア試液でpHを3~4に調整した

後，希酢酸2mLを加え，必要ならばろ過し，水10mLで洗い，

ろ液及び洗液をネスラー管に入れ，水を加えて50mLとする.

これを検液とし，試験告と行う.比較液は鉛標準液2.0mLをと

り，硫酸マグネシウム七水和物溶液(1→4)2mLを加えて混和

した後，検液の調製法と何様に操作する(20ppm以下).

(2) ヒ素(/.11) 本品1.0gをとり，第4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をホウ酸溶液u→200)50mLfこ

溶かし，試料溶液とする.試料溶液1mLを正確に量り，ホ

ウ酸溶液u→200)を加えて正確に100mLとし，標準溶液と

する.試料溶液及び標準溶液10jlLずつを正確にとり，次の

条件で液体クロマトグラブイー (2.0]) により試験を行い，

それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定す

るとき，試料溶液のアモキシシリン以外の各々のピーク面積

は，標準溶液のアモキシシリンのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 
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2 アモキシシリン水和物

100 で試験を6回繰り返すとき，アモキシシリンのピーク

101 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

102 貯法容器気密容器.

5 0099 



1 アモキシシリンカプセノレ

1 アモキシシリンカプセル
2 Amoxicillin Capsules 

3 本品は定量するとき，表示されたカ価の92.0~105.0%に

4 対応するアモキシシリン(C16H19N30oS: 365.40)を含む.

5 製法本品は「アモキシシリン水和物j をとり，カプセル剤の

6 製法により製する.

7 確認試験本品の内容物を取り出し，表示量に従い fアモキシ

8 シリン水和物J8mg(カ価)Iこ対応する量をとり， O.OlmollL 

9 塩酸試液2mLを加えて30分間振り混ぜた後，ろ過し，ろ液

10 を試料溶液とする. ~Ijにアモキシシリン標準品8mg(カ価)1こ

11 対応する量をO.OlmollL塩酸試液2mLに溶かし，標準溶液と

12 する.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) 64 

13 により試験を行う.試料湾液及ひ'標準溶液511Lずつを簿層ク 65 

14 ロマトグラフィー用シリカゲルを用いて誠製した薄層板にス

15 ポットする.次にテトラヒドロフラン/水/ギ酸混液(50: 

16 5: 2)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾す

17 る.これにニンヒドリンのエタノーノレ(95)溶液(1→20)を均

18 等に噴霧し， 1100Cで15分間加熱するとき，試料溶液から得

19 た主スポット及び標準溶液から得たスポットは赤紫色を呈し，

20 それらのRr値は等しい.

21 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

22 アモキシシリン水和物JO.lg(力価)に対応する量をとり，

23 ホウ酸溶液(1→200)30mLを加えて15分間振り混ぜた後，ホ

24 ウ酸溶液(1→200)を加えて50mLとする.この液を遠心分離

25 し，上澄液を試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，

26 ホウ酸溶液(1→200)を加えて正確に100mLとし，標準溶液

27 とする.試料溶液及ひ'標準溶液lO11Lずつを正確にとり，次

28 の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.

29 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

30 るとき，試料溶液のアモキシシリン以外のピークの面積は，

31 標準溶液のアモキシシリンのピーク面積より大きくない.

32 試験条件

33 アモキシシリン水和物Jの純度試験(3)の試験条件を

34 準用する.

35 システム適合性

36 検出の確認及びシステムの再現性は「アモキシシリン水

37 和物j の純度試験(3)のシステム適合性を準用する.

38 システムの性能:襟準溶液l011Lにつき，上記の条件で

39 操作するとき，アモキシシリンのピークの理論段数及

40 びシンメトリー係数は，それぞれ2500段以上， 1.5以

41 下である.

42 水分 (2.48) 15.0%以下(O.lg，容量滴定法，痘接i街定).

43 製剤均一性(丘ω) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

44 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用し

45 て，パドル法により，毎分100回転で試験を行うとき，本品

46 の60分間の溶出率は75%以上である.

47 本品H回をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

48 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

49 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

50 正確に量り，表示量に従い1mL中に「アモキシシリン水平日 100 

51 物J約5611g(カ価)を含む液になるように水を加えて正確に 101 

52 V' mLとし，試料溶液とする. ~IJにアモキシシリン標準品 102 
103 
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約28mg(力価)に対応する最を精密に量り，水に溶かし，正

確に100mLとする.このi夜5mLを正確に量り，水を加えて

亙確に25mLとし，標準i容液とする.試料溶液及び標準溶液

5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のアモキシシリ

ンのピーク面積Ar及びAsを測定する.

アモキシシリン(C16H19N305S)の表示量に対する溶出率(%)

=JI;Is X Ar/ As X V'/ V X 1/ C X 180 

Ms :アモキシシリン標準品の秤取量[mg(カ価)]

C: 1カプセル中のアモキシシリン(C16H19N305S)の表示量

[mg(カ価)]

試験条件

fアモキシシリン水和物j の定量法の試験条件を準用す

59 

60 

2
1
0
L
q
o
 

ρ
o
n
o
ρ
0
 

66 る.

67 システム適合性

68 システムの性能:標準溶液5011Lにつき，上記の条件で

69 操作するとき，アモキシシリンのピークの理論段数及

70 ぴシンメトリー係数は，それぞれ2500段以上， 2.0以

71 下である.

72 システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

73 で試験を6回繰り返すとき，アモキシシリンのピーク

74 面積の相対標準偏差は1.5%以下である.

75 定量法 本品10個以上をとり，その質量を精密に量り，内容

76 物を取り出し，内容物を取り出した空のカプセルの質量を精

77 密に量る. rアモキシシリン水和物J約O.lg(カ価)に対応す

78 る量を精密に量り，水70mLを加えて15分間振り混ぜた後，

79 水を加えて正篠に100mLとする.この液を遠心分離し，上

80 澄液を試料溶液とする. ~IJ にアモキシシリン標準品約

81 20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，水に溶かし，正確

82 に20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

83 l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

84 ー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のアモキシシリ

85 ンのピーク面積Ar.及び:Asを測定する.

86 アモキシシリン(C16H19NaOdS)の量[mg(カ価)]

87 =Ms X Ar、/AsX 5 

Ms :アモキシシリン標準品の秤取量[mg(カ価)]

試験条件

カラム温度，移動相及び流量は「アモキシシリン水和

物j の定量法の試験条件を準用する.

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4mm，長さ30cmのステンレス管にl011m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグノレを充てんする.

システム適合性

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アモキシシリンのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ2500段以上， 1.5以

下である.

システムの再現性:標準溶液101lLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アモキシシリンのピーク

面積の相対標準偏差は1.0%以下である.
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アモスラロ}ノレ塩酸塩

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
0

C付近の一定温度

移動棺:リン酸二水素カリウム1.36gを水に溶かし，

1000mLとした液に，リン酸水素二ナトリウム十二水

和物3.58gを水に溶かし， 1000mLとした液を加えて

pH5.7fこ調整する.この液670mUこアセトニトリル

330mLを力Bえる.

流量:アモスラローノレの保持時聞が約7分になるように

調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からアモスラロールの

保持時間の約2f音の範閉

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動中日;を加

えて正確に10mLとする.この液10pLから得たアモ

スラローノレのピーク面積が，標準溶液のアモスラロー

ノレのピーク面積の7~13%になることを確認、する.

システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

操作するとき，アモスラロールのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 1.7以

下である.

システムの再現役:標準溶液10pLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アモスラロールのピーク

面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

水分 (2.48) 4.0%以下(lg，容量潟定法，直接滴定).

強熱残分 (1，4./) 0.1%以下(lg).

定量j去 本品約0.6gを精密に量り，ギ酸3mUこ溶かし，酢酸

(100)/無水酢酸混液(3:2)80mLを加え， O.lmo阻 J過塩素酸

で5分以内にi潟定 (2.50)する(電位差滴定法).向様の方法で

空試験を行い，補正する.

a
U
Q
U

凸
υ
t
A
9
h
M
q
u
A斗
A
w
h
u
Q
V

円

4

Q

V

白
d

n

u

t

i

o
白

q

u

d
を

w
D
H
U

弓

t

Q

U

Q

d

白
U

1

i

o

a

q
リ

A叫

A
W
O

口
o

n

d

A

q

d斗
A

K

υ

W

O

M

b

-

U

K

U

W

O

M

U

w

b

w

o

w

D

ρ
口

ρ
o
n
o
c
u
c
u
c
u
n
u
a
u
ρ
o
a
u

句

t

n

t

η

t

η

t

弓
d

門

t

付

4

可
d

1 

塩品交
需
闘塩川淵

'レ

α

E

J

J

U

 

開

-
m
L
V

同

0

1

口

同

ト

一
フ
川
山
一
ラ

ス

刷

不

F
』
』

Q
U

守
ノ

内

m

蛾

-
J
A
塩

1 

2 

3 

'HCI 

友び銭像異性体

C18H24N205S • HCI : 416.92 

5・((lRS).l.Hydroxyふ {[2.(2.

methoxyphenoxy)ethyl]amino }ethyl)・

2.methylbenzenesulfonamide monohydrochloride 

[70958.86.0] 

tJJ欠k:::NH
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0102 

O.lmollL過塩素酸1mL=41.69mgC18H24N20oS・HCI

5 

気密容器.容器貯法

78 

79 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アモスラロ

ール塩酸塩(C18H2<lN20õS ・ HCJ)98.5~101.0%を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味は苦い.

本品はギ酸に緩めて溶けやすく，メタノーノレに溶けやすく，

水又はエタノール(99.5)にやや溶けにくい.

本品は吸湿性である.

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) 本品の水溶液(1→20000)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，本品のスベク

トルと本品の参照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iJlIJ定法 (2.25)の塩

化カリウム錠前法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは同

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→100)は塩化物の定性反応 (J.09) を

呈する.

融点 (2.60)

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品1.0gを磁製るつぼにとり，硫酸

1.5mLを加え，ゆるくふたをし，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， 500~6000Cで強熱し，灰化する.冷後，塩酸2

mLを加え，以下第2法により操作し，試験を行う.比較液

は検液の調製と隠量の試薬を用いて何様に操作し，鉛標準液

2.0mL及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).

(2) 類縁物質本品0.10gを移動相20mUこ溶かし，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，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

10pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ー (2.0]) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアモスラ

ローノレ以外のピークの合計面積は，標準溶液のアモスラロー

ルのピーク面積の2/5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:272nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

158~162'C 

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

 

噌

1
1
i
1
i
'
A
2
1
t
i
'
i
t
-
-
i
I
A
9
u
m
O
G
9
h
u
O
G
9
U
9
G
9
μ
9
向。“

9

“
。
。
。
o

q

d

η

0

9

d

q

o

q

u

。ο
q

d

9

0

必
宝

A

-

d
せ

Aせ

Aせ
バ

宝

A斗

A

A
せ



1 アモスラロ}ノレ寝酸塩錠
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“旬。

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 アモスラロ}ル塩酸塩(C18H24N20OS• HCl : 416.92)を含む.

6 製法本品は fアモスラロール塩酸嵐Jをとり，錠剤の製法に

7 より製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「アモスラロール塩

9 酸塩J50mgfこ対応する量在とり， O.lmolル塩酸試液25mL

10 を加えてよく振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液2.5mLに

11 水を加えて100mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法

12 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長270~

13 274nmに吸収の極大を示し，波長275~281nmに吸収の肩

14 を示す.

15 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

16 き，適合する.

17 本品1倒をとり， O.lmol/L塩酸試液2mLを加えて崩壊させ，

18 メタノール15mLを加えてよく振り混ぜる. lmL中にアモス

19 ラロール塩酸塩(C18H24N20oS• HCj)約O.4mgを含む液とな

20 るようにメタノールを加え，亙確に VmLとした後，遠心分

21 離する.上澄液5mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確

22 に加え，移動棺を加えて20mLとし，試料溶液とする. ~IJに

23 定量用塩酸アモスラロール(別途「アモスラローノレ塩酸塩1

24 と同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約20mgを精密

25 に量り，メタノールに溶かし，正確に50mLとする.この液

26 5mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，移動棺

27 を加えて20mLとし，標準溶液とする.以下定量法を準用す

28 る.

29 アモスラロール塩酸塩(C18H24N20oS• HCj)の量(mg)

30 =11必XQT/QSXj;グ50

31 Ms:脱水物に換算した定量用塩酸アモスラローノレの秤取

32 量(mg)

33 内標準溶液 パラオキシ安息香西空エチルのメタノール溶液

34 U→6250) 

35 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により，

36 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

37 75%以上である.

38 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶I:f:l液

39 20mL以上をとり，孔径0.511m以下のメンブランフィノレター

40 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

41 確に量り，表示量に従いlmL中にアモスラロール塩酸塩

42 (C18H24N20oS • HCj)約5.511gを含む液となるように水を加え

43 て正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用寝酸ア

44 モスラロール(~IJ途 fアモスラロール塩酸塩j と何様の方法

45 で水分(2.48)を測定しておく)約22mgを精密に量り，水に

46 溶かし，正確に200mLとする.この液5mLを豆確に量り，

47 水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液

48 及び標準溶液50l1Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロ

49 マトグラブィー (2.01) により試験を行い，アモスラロール

50 のピーク面積AT及びAsを測定する.
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アモスラロール塩酸塩(C18H24N20oS・HCj)の表示量に対す

る溶出率(%)

ここMsX Al'/ As X V'/V X l/C x 45/2 

Ms:脱水物に換算した定量用塩酸アモスラロールの秤取

最(mg)

C: 1錠中のアモスラロール極酸塩(C18H24N20oS• HCj)の

表示量(mg)
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:272nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

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:300C付近の一定温度

移動相 :1)ン酸二水素カリウム1.36gを水に溶かし，

1000mLとした液に，リン酸水素二ナトリウム十二水

和物3.58gを水に溶かし， 1000mLとした液を加えて

pH5.7fこ調整する.この液670mLfこアセトニトリル

330mLを加える.

流量:アモスラロールの保持時間が約5分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液50l1Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アモスラローノレ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， 1.7以

下である.

システムの再現性:標準溶液50l1Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アモスラロールのピーク

面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

79 定量j去本品10偲をとり， O.lmol/L塩酸試液20mLを加え，よ

80 く振り混ぜて崩壊させる.次にメタノール120mLを加えて

81 更によく振り混ぜた後，メタノールを加えて正確に200mL

82 とし，遠心分離する.アモスラロール 塩酸塩

83 (C18H24N205S • HCj)約5mgfこ対応する容量の上澄液を正確

84 に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，移動相を加えて

85 50mLとし，試料溶液とする. ~IJに定量用塩酸アモスラロ-

86 ル(別途 fアモスラローノレ塩酸塩j と同様の方法で水分

87 (2.48)を測定しておく)約25mgを精密に量り，メタノール

88 に溶かし正確に25mLとする.この液5mLをlE確に量り，内

89 標準溶液5mLを正確に加え，移動相を加えて50mLとし，標

90 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液lOl1Lfこっき，次の条

例 件で液体クロマトグラフィーは01) により試験を行い，内

92 標準物質のピーク面積に対するアモスラロールのピーク面積

93 の比QT及びQsを求める.

94 アモスラローノレ塩酸塩(ClsH24N20oS• HCj)の量(mg)

95 =Ms X QT/ Qs X 1/5 

96 Mら:脱水物に換算した定量用塩酸アモスラロールの秤取

97 量(mg)

98 内標準溶液 ノ4ラオキシ安息香西空エチルのメタノール溶液

99 U→6250) 

100 試験条件

101 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:272nm) 

5 0103 



2 アモスラロール嵐酸塩錠

102 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

103 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリノレ化シ

104 リカゲノレを充てんする.

105 カラム滋度:250C付近の一定温度

106 移動相:薄めた酢酸(100)(1→25)/アセトニトリル/酢

107 酸アンモニウム溶液(1→250)混液(5: 3 : 2) 

108 流量:アモスラロールの保持時聞が約4分になるように

109 調整する.

110 システム適合性

111 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

112 操作するとき，アモスラロール，内標準物質の順に溶

113 出し，その分離度は7以上である.

114 システムの再現性.標準溶液lO11Lにつき，上記の条件

115 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

116 に対するアモスラロールのピーク面積の比の相対標準

117 偏差は1.0%以下である.

118 貯法容器気密容器.
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1 アモパ/レピタール

1 アモバルビタール
2 Amobarbital 

山
J

4 CllH18N203: 226.27 

5 5-Ethyl-5・(3-methylbutyl)pyrimidinか

6 2人6(lH，3H，5H)-trione

7 [57-43-2] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アモバノレピタール 61 

9 (CllH18N203)99.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結品又は結晶性の粉末で，においはなく，

11 味はわずかに苦い.

12 本品はエタノール(95)，アセトン又はジェチノレエーテルに

13 溶けやすく，クロロホルムにやや溶けにくく，水にほとんど

14 溶けない.

15 本品は水酸化ナトリウム試液又は炭酸ナトリウム試液に溶

16 ける.

17 本品の飽和水溶液のpHは5.0~5.6である.

18 確認試験

19 (1 ) 本品0.2gに水酸化ナトリウム試液10mLを加えて煮沸

20 するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変する.

21 (2) 本品0.05glこpH10.7のアンモニア・塩化アンモニウム

22 緩衝液2~3滴及び薄めたピリジン(1→ 10)5mLを加えて溶か

23 し，クロロホルム5mL及び硫酸銅(II)試液0.3mLを加えると

24 き，水層に赤紫色の沈殿を生じ，振り混ぜるとき，クロロホ

25 ルム層は赤紫色を呈する.

26 (3) 本品O.4glこ無水炭酸ナトリウムO.lg及ひ'水4mLを加え

27 て振り混ぜ 4ーニトロ塩化ベンジノレ0.3gをエタノール

28 (95)7mUこ溶かした液を加え，還流冷却器を付け，水浴上で

29 30分間加熱した後， 1時間放置し，析出した結晶をろ取し，

30 水酸化ナトリウム試液7mL及び水少量で洗い，エタノーノレ

31 (95)から再結晶し， 1050Cで30分間乾燥するとき，その融点

32 (2.60) は 168~1730C又は150~1540Cである.

33 融点 (2.60) 157~160oC 

34 純度試験

35 ( 1 ) 溶状 本品0.5gを水酸化ナトリウム試液5mLに溶か

36 すとき，液は無色澄明である.

37 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.30gをアセトン20mUこ溶かし，

38 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

39 試験を行う.比較液はO.OlmoJJL塩酸0.30mLにアセトン

40 20mL，希硝酸6mL及ひ。水を加えて50mLとする(0.035%以

41 下).

42 (3) 硫酸境 (J.J4) 本品0.40gをアセトン20mLに溶かし，

43 希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

44 試験を行う.比較液は0.005moJJL硫酸0.40mLにアセトン

45 20mL，希塩酸1mL及ひ手水を加えて50mLとする(0.048%以

46 下).

47 (4) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

48 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

49 下).

50 (5) 硫酸呈色物 (1.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

51 夜の色は色の比較液Aより濃くない.

52 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，105
0
C， 4H寺照).

53 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

54 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，エタノール

55 (95)5mL及びクロロホルム50mLを加えて溶かし， O.lmoνL 

56 水酸化カリウム・エタノール液で滴定(2.5めする(指示薬:

57 アリザリンエローGG・チモールフタレイン試液1mL). た

58 だし，i高定の終点は液の黄色が淡青色を経て紫色に変わると

59 きとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

60 O.lmol江_7l<酸化カリウム・エタノール液1mL

=22.63mg CllH18N203 

62 貯 法容器密閉容器.
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1 注射用アモパルピタールナトリウム

1 注射用アモバルビタールナトリウム
2 Amobal'bital Sodium fol' Injection 

山
山

4 CllH17N2Na03: 248.25 

5 Monosodillm 5・ethyl-5・0・methylblltyl)-4，6-

49 2.5mL及び水を加えて50mLどする.これを検液とし，試験

50 を行う.比較液は希塩酸2.5mLlこフェノールフタレイン試液

51 1滴を加え，アンモニア試液を液がわずかに赤色を呈するま

52 で加え，希酢酸2.5mL，鉛標準液2.0mL及び水を加えて

53 50mLとする(20ppm以下).

54 (5) 中性又は塩基性物質 本品約19を精密に量り，水

55 10mL及び水酸化ナトリウム試液5mLを加えて溶かし，クロ

56 ロホノレム40mLを加えてよく振り混ぜる. クロロホノレム層を

57 分取し，水5mLずつで2回洗い，ろ過した後，ろ液を水浴上

58 で蒸発乾固し，残留物を105
0
Cで1時間乾燥するとき，その

6 dioxo-l人5，6・tetrahydropyrimidinふolate 59 最は0.30%以下である.

7 [64-43丹 60 (6) 硫酸呈色物(J.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

61 液の色は色の比較液Aより濃くない.

8 本品l土用時溶解して用いる注射剤である 62 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，1050C， 4時間).

9 本品を乾燥したものは定義するとき，アモパルビタールナ 63 定量法 本品10倒以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

10 トリウム(CllH17N2Na03)98.5%以上を含み，表示量の92.5 64 これを乾燥し，その約0.5gを精密に量り，分液漏斗に入れ，

11 ~ 107.5 %に対応するアモバルピタールナトリウム 65 水20mUこ溶かし，エタノ}ル(95)5mL，希塩酸10mLを加

12 (CllH17N2Na03)を含む.

13 製法本品は注射剤の製法により製する.

14 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

15 味は苦い.

16 本品は水又はエタノーノレ(95)に溶けやすく，ジエチノレエ-

17 テル又はクロロホルムにほとんど溶けない.

18 本品1.0gを水10mLIこ溶かした液のpHは10.0~11.0である.

19 本品は吸湿性である.

20 確認試験

21 ( 1 ) 本品1.5gを水20mLに溶かし，かき混ぜながら希塩酸

22 10mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.沈殿をろ取し，

23 水10mLで4田洗い， 105
0
Cで3時間乾燥するとき，その融点

24 (2.60) は 157~1600Cである.更にこの沈殿につきアモ

25 パルピタールJの確認、試験を準用する.

26 (2) 本品0.5gを強熱し，冷後，残留物を水10mLに溶かし

27 た液は，ナトリウム塩の定性反応(1)(J.09)を鼓する.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水10mUこ

30 溶かすとき，液は無色澄明で、ある.

31 (2) 境化物 (J.03) 本品1.0gを水49mUこ溶かし，酢酸

32 UOO)ImLを加えて振り混ぜた後，ろ過し，初めのろ液

33 lOmLを除き，次のろ液30mLに希硝酸6mL及び水を加えて

34 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液は

35 O.Olmol/L塩酸0.30mL，酢酸UOO)0.5mL，希硝酸6mL及び

36 水を加えて50mLとする(0.018%以下).

37 (3) 硫酸塩<1.14) 本品2.0gを水49mLに溶かし，哲学酸

38 (100)ImLを加えて振り混ぜた後，ろ過し，初めのろ液

39 10mLを徐き，次のろ液25mUこ希塩酸2.5mL及ひ'水を加え

40 て50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液は

41 0.005mollL硫酸0.40mL，酢酸UOO)0.5mL，希塩酸lmL及

42 ひ'水を加えて50mLとする(0.019%以下).

43 (4) 重金属 <1.07) 本品2.0gを水45mLに溶かし，希塩酸

44 5mLを加えて激しく振り混ぜた後，更に待々振り混ぜなが

45 ら水浴上で2分間加混する.冷後，水30mLを加えて振り混

46 ぜた後，ろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液

47 40mLにブェノールフタレイン試液li慌を加え，アンモニア

48 試液を液がわずかに赤色を呈するまで加え，これに希酢酸
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え， クロロホノレム50mLで抽出する.更にクロロホノレム

25mLずつで3田裕出し，全クロロホノレム抽出液念合わせ，

水5mLずつで2回洗い，洗i夜はクロロホノレムlOmLずつで2回

捻出し，クロロホルム抽出液を合わせ，ろ過する.ろ紙をク

ロロホ/レム5mLずつで、3回洗い，ろ液及び洗?夜を合わせ，エ

タノール(95)IOmLを加え， O.lmollL水酸化カリウム・エタ

ノール液で滴定 <2.50)する(指示薬:アリザリンエロー

GG・チモールフタレイン試液2mL).ただし， i街定の終点

は液の黄色が淡青色を経て紫色に変わるときとする.別にク

ロロホルム160mLIこエタノーノレ(95)30mLを加えた液につき，

同様の方法で空試験を行い，補正する.

77 O.lmo阻 J水酸化カリウム・エタノーノレ液lmL

78 =24.83mg Cl1H17N2Na03 

79 貯法容器密封容器.
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プリノレのピーク面積の2/5倍より大きくない.また，試料

溶液のアラセプリル以外のピークの合計面積は，標準溶液の

アラセプリルのピーク函積より大きくない.ただし，アラセ

プリルに対する根対保持時間が約2.3及ひ。約2.6のピークの面

積は，自動積分法で求めた面積にそれぞれ感度係数1.5及び

1.9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:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定混度

移動相:薄めた酢酸(100)(1→10ω/アセトニトリル/

メタノール/テトラヒドロフラン混液(6: 2 : 1 : 1) 

流量:アラセプリノレの保持時間が約5分になるように調

整する.

面積測定範囲:浴媒のピ}クの後からアラセプリルの保

持時間の約3倍の範閥

システム適合性

検出の確認:標準浴液4mLを正確に量り，エタノール

(95)を加えて正確に10mLとする.この液l011Lから得

たアラセプリルのピーク面積が，標準溶液のアラセプ

リノレのピーク面積の30~50%になるこどを確認する.

システムの性能:本品20mg在パラオキシ安怠香酸フ。ロ

ヒ。ルのエタノーノレ(95)溶液(1→80000)50mUこ溶かす.

この液l011Lにつき，上記の条件で操作するとき，ア

ラセプリノレ，パラオキシ安息香酸プロヒ。ルの)1展に溶出

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lO11Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アラセプリルのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，105
0
C， 3時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

定量j去本品を乾燥し，その約0.6g:a:精密に量り，メタノール

/水混液(2:1)75mLに溶かし， O.lmo凶J水酸化ナトリウム

液でi潟定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で安試験を

行い，補正する.
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アラセプリル

アラセプリル
Alacepl'il 

H3CySス千ORJ 
a~"~/"Cc 

1 

1 

2 

C20H2GN20oS: 406.50 

(28)-2・{(28)ー1-[(28)司3-(Acetylsulfanyl)-

2-methylpropanoyl]pyrrolidine-2-carbonyl} amino-

3-ph巴nylpropanoicacid 

[74258-86-9] 

3 

A
q
"

。ρ
り

η
4
0
0

O.lmollL水酸化ナトヲウム液1mL=40.65mgC2oH2GN20oS 

0107 5 

気密容器.容器貯j去

85 

86 

本品を乾燥したものは定量するとき，

(C2oH2GN20õS)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.

本品はメタノールに溶けやすく，エタノール(95)にやや溶

けやすく，水に溶けにくい.

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

確認試験

( 1 ) 本品20mgfこ水酸化ナトリウムO.lgを加え，徐々に加

熱して融解するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙

を青変する.冷後，水2mLを加えて振り混ぜた後，酢酸鉛

(II)試液1mLを加えるとき，褐色~黒色の沈殿を生じる.

(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトノレ測定法(2.25)の

臭化カリウム錠剤法により試験を行い，ヱド品のスベクトルと

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクトノレは

伺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)α)~ : -81~-850(乾燥後， 0.25g，エタノ

}ル(95)，25mL， 100mm). 

融点 (2.60) 153~1570C 

純度試験

(1) 塩化物(1ω〉 本品0.5gをメタノー/レ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O.Olmo阻 d塩酸0.30mLfこメタノール

30mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.021%以

下).

(2) 硫酸塩 (1.14) 本品0.5gをメタノール30mUこ溶かし，

希塩酸1mL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0.005mollL硫酸0.50mUこメタノール

30mL，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする(0.048%以

下).

(3) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.0mLを加える(20ppm以

下).

(4) 類縁物質本品50mgをエタノール(95)5mLに溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

ひe標準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマ

トグラフィー (2.0]) により試験を行う.それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶

液のアラセプリル以外のピークの面積は，標準溶液のアラセ

アラセプリル9
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1 アラセプリノレ錠

1 アラセプリル錠
2 Alacepril Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 アラセプリル(C2oH2SN20o8: 406.50)を含む.

5 製法本品は「アラセプリノレj をとり，錠郊の製法により製す

6 る.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示最に従い「アラセプリノレ1

8 O.lgfこ対応する量をとり，エタノール(95)10mLを加えてよ

9 く振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする. ~IJにアラ

10 セプリノレ10mgをエタノーノレ(95)lmLfこ溶かし，標準溶液と

11 する.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)

12 により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層ク

13 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

14 た薄層板にスポットする.次にエタノーノレ(99.5)/ヘキサン

15 混液(2: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

16 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

17 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

18 色調及びRrfl直は等しい.

19 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一位試験を行うと

20 き，適合する.

21 本品1個をとり，水2mLを加え，超音波を用いて粒子を小

22 さく分散させた後，アラセプリ/レ(C2oH2sN20oS)10mg当た

23 り内標準溶液2mLを正確に加え，次いでメタノールを加え，

24 時々振り混ぜながら15分間超音波照射を行う.更に15分間

25 振り混ぜた後， 1mL中にアラセプリノレ(C2oH26N20OS)約
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0.5mgを含む液となるようにメタノーノレを加え，正確に V

mLとする.この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.

別に定量用アラセプリノレを105
0

Cで3時間乾燥し，その約

25mgを精密に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，更にメ

タノールを加えて溶かし， 50mLとし，標準溶液とする.試

料溶波及び標準溶液lOl1Lfこっき，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.0])により試験を行い，内標準物質のピーク

面積に対するアラセプリルのピーク爾積の比Q'l'及びQsを求

める.

アラセプリル(C2oH2SN20o8)の量(mg)35 

36 括 X Qν'QsX fグ50

37 11必:定量用アラセプリルの秤取量(mg)

38 内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルのメタノール溶

39 夜(3→20000)

40 試験条件

41 定量法の試験条件を準用する.

42 システム適合性

43 定量法のシステム適合性を準用する.

44 溶出性(厄10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により毎

45 分50回転で試験を行うとき，本品の12.5mg錠及び25mg錠

46 の30分潤の溶出率は75%以上であり， 50mg錠の30分潤の溶

47 出率は70%以上である.

48 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

49 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

50 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

51 正確に量り，表示量に従い 1mL中にアラセプリル
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(C2oH2SN 20o8)約1411g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. ~iJに定量用アラセプリル

を105
0

Cで3時間乾燥し，その約14mgを精密に量り，メタノ

ーノレ2mLに溶かし，7l<を加えて正確に100mLとする.この

液5mLを正確に量り，水を加えて疋確に50mLとし，標準溶

液どする.試料溶液及び標準溶液につき，水を対熊とし，紫

外可視吸光度調IJ定法(2.24)により試験を行い，波長230nm

における吸光度Al'1及びAsl並ひ刊こ300nmにおける吸光度AJ'2

及びAs2を測定する.

アラセプリル(C2oH2SN20oS)の表示最に対する漆出率(%)

=1Vk， X {(Al'1-Ad/(Asl-Asz)} X V'/VX l/CX 90 

61 

62 

63 Ms:定量用アラセプリルの秤取量(mg)

64 C: 1錠中のアラセプリノレ(C2oH2SN20oS)の表示最(mg)

65 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に最り，粉末

66 とする.アラセプリノレ(C2oH26N2058)約50mgに対応する量

67 を精密に量り，水2mLを加えて潤し，次に内標準溶液3mL

68 を正確に加え，更にメタノーノレ40mLを加え， 15分間超音波

69 照射し，冷後，メタノーノレを加えて50mLとする.この液を

70 遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.別に定量用アラセプ

71 リルを1050Cで3時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，内

72 標準溶液3mLを正確に加え，更にメタノールを加えて溶か

73 し， 50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

74 lOl1Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

75 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するアラセプ

76 リルのピーク面積の比Q'l'及びQsを求める.

77 アラセプリル(C2oH2SN20oS)の量(mg)=MsX Q'l'/ Qs 

Ms :定量用アラセプリルの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロピルのメタノール溶

液(1→2000)

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511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする.
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86 カラム温度:40
0C付近の一定温度

87 移動相:薄めた酢酸(100)(1→10ω/アセトニトリル/

88 メタノール/テトラヒドロフラン混液(13:5 : 1: 1) 

89 流量:アラセプリルの保持時聞が約6分になるように調

90 整する.

91 システム適合性

92 システムの性能:標準溶液lOl1Lfこっき，上記の条件で

93 操作するとき，アラセプリル，内標準物質の)1頃に溶出

94 し，その分離度は7以上である.

95 システムの再現性:標準溶液lOl1Lにつき，上記の条件

96 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

97 に対するアラセプリルのピーク面積の比の相対標準偏

98 差は1.0%以下である.

99 貯法容器気密容器.
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1 Lーアラニン

1 Lーアラニン
2 L-Alanine 

H3Cラピ02H

3 H NH2 

4 CaH7N02: 89.09 

5 (2S)-2・Aminopropanoicacid 

6 [56イ1-7]

7 本品を乾燥したものは定量するとき Lーアラニン

8 (C3H7N0:098.5~10 1.0% :a:含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味はわずかに甘

10 V¥ 

11 本品は水又はギ酸に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にほと

12 んど溶けない.

13 本品は6moνL塩酸試i夜に溶ける.

14 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトノレiJlIJJE~去 (2.25) の

15 臭化カリウム錠剤i去により試験を行い，本品のスペクトルと

16 本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスベクトルは

17 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

18 旋光度 (2.49)α)~ : + 13.5~ + 15.50
(乾燥後， 2.5g， 

19 6molJL塩酸試液， 25mL， 100mm). 

20 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは5.7~

21 6.7である.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLlこ溶かすとき，液は無色澄

24 明である.

25 (2) 混化物 (1.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較 68 

26 液にはO.OlmolJL塩酸0.30mLを加える(0.021%以下)・ 69 

27 (3) 硫酸塩(1.14) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較 70 

28 夜には0.005mo阻 J硫酸0.35mLを加える(0.028%以下)・ 71 

29 (4) アンモニウム (1.02) 本品0.25gをとり，試験を行う・ 72 

30 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下)・ 73 

31 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し 74

32 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以 75 

33 下)・ 76

34 (6) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第I法により検液を調製 77 

35 し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mLを力日 78 

36 える(10ppm以下). 79 

37 (7) 類縁物質本品約0.5gを精密に量り，塩酸0.5mL及ひ 80

38 水に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正確に量 81 

39 り， 0.02mo阻J塩酸試液を加えて正確に50mLとし，試料溶 82 

40 液どする..81)1こLーアスパラギン酸， Lートレオニン， Lーセ 83 

41 リン， L…グルタミン酸，グリシン， Lーアラニン， Lーシス 84 

42 チン， Lーバリン， Lーメチオニン， Lーイソロイシン L- 85 

43 ロイシン， Lーチロジン， Lーフェニノレアラニン， Lーリジン 86 

44 塩酸塩，塩化アンモニウム， L ヒスチジン及びLーアルギ 87 

45 ニンをそれぞれ2.5mmolに対応する最を精密に量り 88

46 O.lmolJL塩酸試液に溶かし，正確に1000mLとし，標準原液 89 

47 とする.この液5mLを正確に量り， 0.02mollL塩酸試液を加 90 

48 えて正確に 100mLとする.この液4mLを正確に量り 91

49 0.02molJL塩酸試液を加えて正確に50mLとし，標準溶液と 92 

50 する.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の
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条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液から得たピーク高さから試料溶液

1mLlこ含まれるアラニン以外のアミノ酸の質量を求め，そ

の質量百分率を算出するとき，アラニン以外の各アミノ酸の

量は0.1%以下である.

試験条件

検出器:可視吸光光度計(測定波長:570nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ8cmのステンレス管に311m

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
0

C付近の一定温度

反応槽温度:130
0

C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Bを次の表に従って調製後，それぞれにカプリル

酸O.lmLを加える.

移動相A移動棺B移動相C移動相D移動相E

クエン酸ー水和物 19.80g 22.00g 12.80g 6.10g 
クエン酸三ナトリウ 6.19g 7.74g 13.31g 26.67g 
ム二水和物

塩化ナトリウム 5.66g 7.07g 3.74g 54.35g 
水酸化ナトリウム 8.00g 
エタノール(99.5) 130mL 20mL 4mL -1 100mL 
チオジグリコール 5mL 5mL 5mL 
ベンジルアルコール 5mL 
ラウロマクロゴーノレ 4mL 4mL 4mL 4mL 4mL 
i容i夜(1→4)

水 適量 適量 適量 適量 適量

金量 1000mL 1000皿L1000mL 1000mL 1000mL 

移動相の切換え:標準溶液2011L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，シスチン，パリ

ン，メチオニン，イソロイシン，ロイシン，チロジン，

フェニルアラニン，リジン，アンモニア，ヒスチジン，

アルギニンのJI頃に溶出し，イソロイシンとロイシンの

分離度が1.2以上になるように，移動相A，移動相B，

移動相C，移動相D及び移動相Bを順次切り換える.

反応試薬:酢酸リチウムニ水和物204gを水に溶かし，

酢酸(100)123mL，1-メトキシ-2-プロパノール

401mL及び水を加えて1000mLとし， 10分間窒素を

通じ， (1)液とする..81)1こ1ーメトキシ-2ープロパノ

ール979mLにニンヒドリン39gを加え， 5分間窒素を

通じた後，水素化ホウ素ナトリウム81mgを加え， 30 

分間家素を通じ， (n)液とする. (1)液と(n)f夜を1容

量と1容量の混液とする(用特製する).

移動相流量:毎分0.20mL

反応試薬流量:毎分0.24mL

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Llこっき，上記の条件で

操作するとき，グリシンとアラニンの分離度は1.2以

上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，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， f呆
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2 Lーアラニン

93 持時間の相対標準偏差は1.0%以下である.

94 乾燥減量 (2.4]) 0.3%以下Ug，1050C， 3時間).

95 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

96 定量法本品を乾燥し，その約90mgを精密に量り，ギ酸3mL

97 に溶かし，酢霊堂UOO)50mLを加え， O.lmolJL過塩素酸で滴

98 定 (2.50)する(電位差滴定法).向様の方法で空試験を行い，

99 補正する.

100 O.lmol江」過塩素酸1mL=8.909mgC3H7N02 

101 貯法容器気密容器.
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1 アリメマジン酒石酸趨

1 アリメマジン酒石酸塩
2 Alimemazine Tartrate 

3 沼石般アリメマジン

倒よ

γ側

一川

NDsα
 

5 (ClsHzzN2S)z・ CAoOo: 746.98 

6 N，N，2-Trimethyl-3・(lOH-phenothiazin・10-

7 yl)propylamin巴hemitartrate

8 [41375・6ふ0]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，アリメマジン酒石酸

10 塩[(ClsH22N2S)2・CA606]98.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の粉末で，においはなく，味は苦い.

12 本品は水又は酢酸(100)に溶けやすく，エタノーノレ(95)に

13 やや溶けにくく，ジエチノレエーテルにほとんど溶けない.

14 本品1.0gを水50mLに溶かした液のpHは5.0~6.5である.

15 本品は光によって徐々に着色する.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本ふの水溶液(1→100)2mUこ塩化鉄(皿)試液1濡を加

18 えるとき，液は赤褐色を呈し，直ちに黄色の沈殿を生じる.

19 (2) 本品19を水5mUこ溶かし，水酸化ナトリウム試液

20 3mLを加え，ジエチルエーテノレ10mLずつで2回抽出する[水

21 層は(4)の試験に用いる].ジエチルエーテル抽出液を合わせ，

22 無水硫酸ナトリウム3gを加えて振り混ぜた後，ろ過する.

23 ろ液に空気を送りながらジエチルエーテルを蒸発し，残留物

24 をデシケーター(酸化リン(V))で16時間減圧乾燥するとき，

25 . その融点 (2.60) は66~700Cである.

26 (3) 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度測

27 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

28 トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，減者のスベク

29 トルは同一波長のところに向様の強度の吸収を認める.

30 (4) (2)の水層を希酢酸で中和した液は酒石酸塩の定性反

31 応 (1.09)の(I)及び(2)を呈する.

32 融点 (2.60) 159~ 1630C 

33 純度試験

34 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mLに溶かすとき，液は無色澄

35 明である.

36 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

38 下).

39 (3) ヒ素 (I.JJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

40 製し，試験を行う.ただし，硝酸マグ‘ネシウム六水和物のエ

41 タノーノレ(95)溶液(1→5)を用いる(2ppm以下).

42 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 3時間).

43 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

44 定量j去 本品を乾燥し，その約0.8gを精密に量り，酢酸

45 (100)50mUこ溶かし， O.lmo征 J過塩素酸で、滅定 (2.50)する

46 指示薬 :pーナフトールベンゼイン試液2mL).ただし，滴

47 定の終点は液の赤色が褐色を経て緑褐色に変わるときとする.

48 同様の方法で空試験を行い，補正する.

49 O.lmollL過塩素酸1mL=37.35mg(ClsH22N2S)2・C4HoOo

50 貯法

51 保存条件遮光して保存する.

52 容器気密容器.
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1 亜硫酸水素ナトリウム

1 亜硫酸水素ナトリウム
2 80dium Bisulfite 

3 重亜硫酸ナトリウム

4 NaH803: 104.06 

5 本品は!I[硫酸水素ナトリウム及びピロ亙硫酸ナトリウムの

6 混合物である.

7 本品は定量するとき，二酸化イオウ(802: 64.06)64.0~ 

8 67.4%を含む.

9 性状 本品は白色の粒又は粉末で，二酸化イオウのにおいがあ

10 る.

11 ;;ド品は水に溶けやすく，エタノール(95)又はジェチルエ}

12 テノレにほとんど溶けない.

13 本品の水溶液(1→20)は酸性で、ある.

14 本品は空気又は光によって徐々に変化する.

15 確認試験本品の水溶液(1→20)はナトリウム塩及び亜硫酸水

16 素塩の定性反応 (/.09) を呈する.

17 純度試験

18 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

19 明である.

20 (2) チオ硫酸塩 本品1.0gを水15mLに溶かし，希塩酸

21 5mLを徐々に加えて振り混ぜ， 5分間放置するとき，液は混

22 濁しない.

23 (3) 重金潟(1.07) 本品1.0gを水10mUこ溶かし，塩酸

24 5mLを加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物に希酢酸2mL及

25 び水を加えて溶かし50mLとする.これを検液とし，試験を

26 行う.比較液は塩酸5mLを水浴上で蒸発乾回し，残留物に

27 希酢酸2mL，鉛標準液2.0mL及び71<を加えて50mLとする

28 (20ppm以下).

29 (4) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液を誠製

30 し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液2.0mLを加

31 える(20ppm以下).

32 (5) ヒ素 (I.II) 本品0.5gを水10mLに溶かし，硫酸1mL

33 を加え，砂浴上で白煙を生じるまで加熱し，水を加えて

34 5mLとする.これを検液とし，試験を行う(4ppm以下).

35 定量法本品約0.15gを精密に量り，直ちに正確に0.05mo阻 J

36 ヨウ素f夜間mLを入れたヨウ素瓶に入れ，密栓して振り混ぜ，

37 熔所に5分間放置する.次に塩酸1mLを加え，過量のヨウ素

38 を0.1molJLチオ硫酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示

39 薬:デ、ンプン試液1mL). 同様の方法で空試験を行う.

40 0.05molJLヨウ素液1mL=3.203mg 802 

41 貯法

42 保存条件遮光して，なるべく全満し， 30
0C以下で保存す

43 る.

44 容器気密容器.
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1 乾燥亜硫酸ナトリウム

1 乾燥E硫酸ナトリウム
2 Dried Sodium Sulfit巴

3 無水亜硫酸ナトリウム

4 Na2S03: 126.04 

5 本品は定量するとき，亜硫酸ナトリウム(Na2S03)97.0%

6 以上を含む.

7 性状本品は白色の結晶又は粉末で，においはない.

8 本品は71<に溶けやすく，エタノール(95)又はジエチルエ-

9 テルにほとんど溶けない.

10 本品1.0gを水10mLに溶かした液のpHは約10で、ある.

11 本品は湿った空気中で徐々に変化する.

12 確認試験 本品の水溶液u→20)はナトリウム塩及び亜硫酸塩

13 の定性反応 (1.09)を呈する.

14 純度試験

15 ( 1 ) チオ硫酸塩本品1.0gを水15mUこ溶かし，塩酸5mL

16 を徐々に加えて振り混ぜ， 5分間放置するとき，液は混濁し

17 ない.

18 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gを水5mUこ溶かし，塩酸

19 2mLを徐々に加え，水浴上で蒸発乾回し，残留物に熱湯

20 3mL及ひ参塩酸1mLを加え，水浴上で蒸発乾回し，希酢酸

21 2mL.及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を

22 行う.比較液は塩酸3mLを蒸発乾回し，希酢酸2mL，鉛標

23 準液2.0mL及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).

24 (3) ヒ素(1.11) 本品0.5gを水5mUこ溶かし，硫酸1mL

25 を加え，砂浴上で白煙を生じるまで加熱し，水を加えて

26 5mLとする.これを検液とし，試験を行う(4ppm以下).

27 定量j去 本品約0.2gを精密に量り，直ちに正確に0.05molιョ

28 ウ素i夜間mLを入れたヨウ素瓶に入れ，密栓して振り混ぜ，

29 暗所に5分間放置する.次に塩駿1mLを加え，過量のヨウ素

30 を0.1mo班 Jチオ硫酸ナトリウム液でi商定 (2.50)する(指示

31 薬:デ、ンプン試液1mL).同様の方法で空試験を行う.

32 0.05mollLヨウ素液1mL=6.302mgNa2S03 

33 貯法容器気密容器.
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1 アノレガトロパン水和物

1 アルガトロバン水和物
2 Argatl'oban Hydl'ate 

3 アノレガトロパン

4 

ハ瓦tNくにH3

ωλH 
5 C23H3SNuOoS' H20 : 526.65 

6 (2R，4R)-4・Methyl-l・((28)-2・{[(3RS)-3-m巴thyl-

7 1スム4・tetrahydroquinolin-8-yl]sulfonyl}amino幽

8 5-guanidinopentanoyl)piperidine-2-carboxylic acid 

9 monohydrate 

10 [141396-28-3] 

11 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アルガトロ 61 

12 パン(C23H3SNsOoS: 508.63)98.5~ 101.0%を含む 62

13 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，味は苦い.

14 本品は酢酸(100)1こ溶けやすく，メタノーノレにやや溶けに

15 くく，エタノール(99.5)に溶けにくく，水に極めて溶けにく

16¥  

17 本品は光によって徐々に分解する.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品のエタノール(99.5)溶液(I→20000)につき，紫外

20 可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

21 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，

22 両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を

23 認、める.

24 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

25 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

26 品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

27 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

28 旋光度 (2.49)α)~ : +175~+1850(脱水物に換算したも

29 の0.2g，メタノール， 25mL， 100mm). 

30 純度試験

31 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

33 下).

34 (2) ヒ素 (1.11) 本品2.0gをとり，第4法により灰化する.

35 冷後，残留物に希塩酸10mLを加え，水浴上で加湿して溶か

36 す.これを検液とし，試験を行う.ただし，硝酸マグネシウ

37 ム六水和物のエタノーノレ(95)溶液(1→10)IOmLを加えた後，

38 過酸化水素(30)1.5mLを加え，点火して燃焼させる(Ippm以

却下) .

40 (3) 類縁物質1 本品50mgをメタノール40mUこ溶かし，

41 水を加えて100mLとし，試料溶液とする.試料溶液1011Uこ

42 っき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

43 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

44 測定し，面積百分率法によりそれらの量を求めるとき，アル

45 ガトロパン以外のピ}クの面積はそれぞれ0.1%以下である.
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:450C付近の一定温度

移動相A:酢酸(I00)2.5mUこ水を加えて1000mLとし，

アンモニア試液を加えてpH5.0に調整する.この液

500mUこメタノーノレ500mLを力日える.

移動相B:酢酸(I00)2.5mLに水を加えて1000mLとし，

アンモニア試液を加えてpH5.0に調整する.この液

200mLにメタノーノレ800mLを力日える.

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 移動棺A 移動相B

(分 (vol%) 刊 1%)

0~5 100 0 
5 ~ 35 100→ 5 0→ 95 

60 流量:毎分約1.0mL

面積iJlIJ定範囲:溶媒のピークの後からアルガトロバンの

保持時間の約1.5倍の範囲

63 システム適合性

64 検出の確認:試料溶液1mUこ移動相Aを加えて100mL

65 とし，システム適合後試験用溶液とする.システム適

切 合性試験用溶液1mLを正確に量り，移動相Aを加えて

67 正確に10mLとする.この液l011Lから得たアルガト

68 ロバンのピーク面積が，システム適合性試験用溶液の

69 アルガトロパンのピーク面積の7~13%になることを

70 確認する.

71 システムの性能:本品5mg及び安息香酸メチノレ511Lをメ

72 タノール40mUこ溶かし， 7Jくを加えて100mLとする.

73 この液5mLにメタノーノレ40mL及び水を加えて

74 100mLとする.この液l011Lにつき，上記の条件で操

75 作するどき，安息香西安メチル，アルガトロバンの)1頂に

76 溶出し，その分離度は3以上である.

77 システムの再現性:システム適合性試験用溶液lO11Uこ

78 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アルガ

79 トロバンのピーク面積の棺対標準偏差は2.0%以下で

80 ある.

81 (4) 類縁物質2 本品0.10gをメタノール10mUこ溶かし，

82 試料溶液とする.この液3mLを正確に量り，メタノールを

83 加えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，メ

84 タノールを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これ

85 らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω〉により試験

86 を行う.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグ

87 ラフィー用シリカゲル(蛍光都入り)を用いて調製した薄層板

88 にスポットする.次にメタノール/酢綾エチノレ/水混液

89 (10: 10 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

90 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

91 料溶液から得た主スポット以外のスポットは2倍以下で，標

92 準溶液から得たスポットより濃くない.

93 (5) 残留溶媒 )3IJに規定する.

94 水分 (2.48) 2.5~4.5%(0.2g，容量滴定法，直接滴定).
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2 アノレガトロパン水和物

95 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

96 異性{本比 本品50mgをメタノーノレ50mLfこ溶かし，水を加え

97 て100mLとし，試料溶液どする.試料溶液l011Lfこっき，次

郎 の条件で液体クロマトグラフィ - (2.01)により試験を行い，

99 保持時間40分付近に近接して現れる2つのピークのうち，保

100 持時間の小さい方のピーク商積A，及び保持時間の大きい方

101 のピーク面積Abを測定するとき，Ab/ (A， + Ab)は0.30~0.40

102 である.

103 試験条件

104 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

105 カラム:内径6.0mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

106 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

107 リカゲルを充てんする.

108 カラム温度:400C付近の一定温度

109 移動相水500mLにメタノーノレ500mL，薄めた40%テ

110 トラブチルアンモニウムヒドロキシド試液(1→

111 4)l3mL及びリン酸0.68mLを加えた後，アンモニア

112 試液及び薄めたアンモニア水(28)(1→20)を加えて

113 pH6.8に調整する.

114 流量:アノレガトロパンの2つのピークのうち，先に溶出

115 するピークの保持時聞が約40分になるように調整す

116 る.

117 システム適合性

118 システムの性能:試料溶液l011Lにつき，上記の条件で

119 操作するとき， 2つのピークの分離度は1.2以上である.

120 システムの再現性:試料溶液l011Lfこっき，上記の条件

121 で試験を6回繰り返すとき，アルガトロバンの2つに

122 分離したピークの合計面積の相対標準偏差は2.0%以

123 下である.

124 定量法 本品約0.5gを精密に量り，非水滴定用酢酸20mLfこ溶

125 かし，非l1<i商定用アセトン40mLを加えた後， O.lmoνL過嵐

126 素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

127 を行い，補正する.

128 O.lmollL過塩素酸1mL=50.86mg C23H36N605S 

129 貯法

130 保存条件遮光して保存する.

131 容器気密容器.
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1 Lーアノレギニン

1 Lーアルギニン
2 L-Arginine 

3 
Jnヘハず::2H

4 COH14N402: 174.20 

5 (2S)ー2・Amino-5・guanidinopentanoicacid 

6 [74“79-3] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき Lーアルギニン

8 (CoHI4N402)98.5~10 1.0%を含む.

9 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

10 ある.

11 本品は水又はギ酸に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にほと

12 んど溶けない.

13 本品は希塩酸に溶ける.

14 本品は吸湿性である.

15 確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)

16 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

17 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

18 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

19 旋光度(2.49)α)~ : + 26.9~ + 27.90
(乾燥後， 2g， 

20 6mo此塩酸試液， 25mL， 100mm). 

21 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLlこ溶かした液のpHは10.5~

22 12.0である.

23 純度試験

24 (1) 溶状 本品1.0gを水10mUこ溶かすとき，液は無色澄

25 明である.

26 (2) 坦化物 (1.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

27 夜にはO.OlmollL塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

28 (3) 硫酸塩(I.M 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

29 夜には0.005mo阻 J硫酸0.35mLを加える(0.028%以下).

30 (4) アンモニウム (1.02) 本品0.25gをとり，試験を行う.

31 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

32 ただし，本試験は減圧蒸留法により行う.

33 (5) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，水30mUこ溶かし，

34 フェノールフタレイン試液1i商を加え，希塩酸で中和し，更

35 に希酢酸2mL及び水を加えて50mLとし，試験を行う.比較

36 夜には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以下).

37 (6) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調製

38 し， Ai:去により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mLを加

39 える(10ppm以下).

40 (7) 類縁物質 本品0.10gを水10mLに溶かし，試料溶液

41 とする.この液1mLを正確に量り， 71<を加えて正確に50mL

42 とする.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に20mL

43 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

44 ラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

45 511L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

46 製した薄層板にスポットする.次に2ープロパノーノレ/アン

47 モニア水(28)混液(7: 3)を展開溶媒として約10cm展開した

48 後，薄層板を80'Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリ

49 ン・ブタノーノレ試液を均等に噴霧した後， 80
0

Cで10分街加

50 熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

目 標準溶液から得たスポットより濃くない.

52 乾燥減量(2.41) 0.30%以下(1g，105
0

C， 3時間).

53 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

54 定量法本品を乾燥し，その約80mgを精密に量り，ギ酸3mL

55 に溶かし，酢酸(100)50mLを加え， O.lmoνL過極素酸で滴

56 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

57 補正する.

58 O.lmoνL過塩素酸1mL=8.710mgCOH14N402 

59 貯法容器気密容器.
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1 Lーアノレギニン塩酸塩

1 Lーアjレギニン塩酸塩
2 L・Arginin巴Hydl'ochlol'ide

3 塩酸アノレギニン

4 塩酸Lーアルギニン

5 
JH~x:2H HCl 

6 C6H14N402・HCl:210.66 

7 (2S)-2-Aminoづ-guanidinopentanoicacid 

8 monohydrochloride 

9 [1119-34-2] 

10 本品を乾燥したものは定量するとき， Lーアルギニン塩酸

11 塩(C6H14N402・HCI)98.5%以上を含む.

12 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

13 わずかに特異な味がある.

14 本品は水又はギ般に溶けやすく，エタノール(95)に緩めて

15 溶けにくい.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

18 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

19 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは

20 弓一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

21 (2) 本品の水溶液u→50)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

22 する.

23 旋光度(2.49)α 〕t:十 21.5~ + 23.50
(乾燥後， 2g， 

24 6mollL塩酸試液， 25mL， 100mm). 

25 p H (2.54) 本品1.0g:a:水 10mUこ溶かした液のpHは4.7~

26 6.2である.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

29 明である.

30 (2) 硫酸塩(1.14) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

31 夜には0.005mollL硫酸0.35mLを加える(0.028%以下).

32 (3) アンモニウム (1.02) 本品0.25gをとり，試験を行う.

33 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

34 ただし，本試験は減圧蒸留法により行う.

35 (4) 重金属(1.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

37 下).

38 (5) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

印 製し，試験を行う (2ppm以下).

40 (6) 類縁物質本品0.20gを水10mUこ溶かし，試料溶液

41 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に10mL

42 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正般に25mL

43 とし，標準溶液どする.これらの液につき，薄層クロマトグ

44 ラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

45 5pL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

46 製した薄層板にスポットする.次にヱタノーノレ(99.5)/水/

47 アンモニア水(28)/1ーブタノール混液(2:1:1:1)を展開

48 溶媒として約10cm展開した後，薄層板を100
0

Cで30分間乾

49 燥する.これにニンヒドリンのアセトン溶液u→50)を均等

50 に噴霧した後， 80
0

Cで5分間加熱するとき，試料溶液から得

51 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

52 より濃くない.

53 乾燥減量 (2.41) 0.20%以下(Ig，105
0

C， 3時間).

54 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(Ig).

55 定量j去 本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，ギ酸2mL

56 に溶かし， O.lmollL過塩素酸15mLを正確に加え，水浴上で

57 30分間加熱する.冷後，酢駿(I00)45mLを加え，過量の過

58 塩素酸をO.lmollL酢酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する(電位

59 差滴定法).同様の方法で空試験を行う.

60 O.lmollL過塩素酸lmL=10.53mg C6H14N402・HCl

61 貯法容器気密容器.
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1 Lーアルギニン寝酸塩注射液

1 Lーアルギニン塩酸塩注射液
2 L・ArginineHydrochloride Injection 

3 塩酸アルギニン注射液

4 塩酸L アルギニン注射液

5 本品は水位の注射剤である.

6 本品は定量するとき， Lーアノレギニン塩酸塩(CaHI4N4U2・

7 HCl : 210.66)9.5~10.5w/v%を含む.

8 製法

Lーアルギニン塩酸海 100g 

注射用水又は注射用水(容器入り) 適量

全量 1000mL 

9 以上をとり，注射郊の製法により製する.

10 本品には保存剤を加えない.

11 性状本品は無色澄明の液である.

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品の水溶液(1→100)5mUこニンヒドリン試液1mL

14 を加え， 3分間加熱するとき， r夜は青紫色を呈する.

15 (2) 本品の水溶液(1→10)5mLfこ水酸化ナトリウム試液

16 2mL及び1ーナフトールのエタノール(95)溶液(1→1000)1~ 

17 2i慌を加え， 5分間放置した後，次亜塩素酸ナトリウム試液1

18 ~2滴を加えるとき，液は赤だいだい色を呈する.

19 p H (2.54) 5.0~6.0 

20 エンドトキシン (4.01) 0.50EU/mL未満.

21 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

22 不溶性異物{丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

23 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

24 無菌 (4.06) メンプランフィルタ}法により試験を行うとき，

25 適合する.

26 定量j去本品20mLを正確に量り， 7.5mo眠d塩酸試液を加えて

27 正確に100mLとし，旋光度減定法 (2.49)により 20:t10C， 

28 層長100mmで旋光度αD:5:測定する.

29 Lーアノレギニン塩酸境(CaH14N4U2・HCJ)の量(mg)

30αDX4444 

31 貯法容器密封容器.
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1 アノレジオキサ

1 アルジオキサ
2 Aldioxa 

3 ジヒドロキシアルミニウムアラントイナート

JfすγOAIρ

}L一NH

5 CA7AlN405: 218.10 

6 Dihydroxo(5・oxo-4・ureido-4，5-dihydro-lH-imidazol-

7 2・yl)oxoalllminillm

8 [5579-81-乃

9 本品はアラントインど水酸化アルミニウムとの縮合物であ

10 る.

11 本品を乾燥したものは定量するとき，アラントイン

12 (CA6N403 : 158.12)65.3~74.3%及びアルミニウム(Al : 

13 26.98)11.1 ~13.0%を含む.

14 性状 本品は白色の粉末で，におい及び味はない.

15 本品は水，エタノール(95)又はジエチルエーテルにほとん

16 ど溶けない.

17 本品は希塩酸又は希硝酸に溶ける.

18 融点:約2300C(分解).

19 確認試験

20 (1 ) 本品0.2gに希塩酸10mLを加えて5分間煮沸し，これ

21 に塩酸フェニルヒドラジニウム溶液(1→100)10mLを加え，

22 冷後，ヘキサシアノ鉄(皿)酸カリウム試液0.5mLを加えてよ

23 く混和し，更に塩酸1mLを加えて振り混ぜ、るとき，液は赤

24 色を呈する.

25 (2) 本品0.2gに希塩酸10mLを加え，加温して溶かし，冷

却 却した液はアルミニウム塩の定性反応 (1.09) 安呈する.

27 純度試験

28 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品0.10gに希硝酸6mLを加え，振り

29 混ぜながら5分間煮沸して溶かし，冷後，水を加えて50mL

30 とする.これを検液とし，試験を行う.比較液には

31 O.OlmollL塩酸0.40mLを加える(0.142%以下).

32 (2) 硫酸塩(1.14) 本品0.20gに希塩酸6mLを加え，振り

33 混ぜながら5分間煮沸して溶かし，冷後，水を加えて50mL

34 とする.これを検液とし，試験を行う.比較液には

35 0.005molι硫酸1.0mLを加える(0.240%以下).

36 (3) 硝酸塩本品0.10gに水5mL及び硫酸5mLを注意して

37 加え，振り混ぜて溶かし，冷後，硫酸鉄(1I)試液2mLを層積

38 するとき，その接界面に褐色の輪帯を生じない.

39 (4) 重金属 (1.07) 本品1.0gに塩酸3mL及び水3mLを力H

40 え，振り混ぜながら沸騰するまで穏やかに加熱した後，水浴

41 上で蒸発乾障する.残留物に水30mLを加え，加混して振り

42 混ぜ，冷後，ろ過し，ろ液に希酢酸2mL及び水を加えて

43 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液は塩酸

44 3mLを蒸発乾田し，鉛標準液2.0mL，希酢酸2mL及び水を

45 加えて50mLとする(20ppm以下).

46 (5) ヒ素 (1.]]) 本品1.0gをとり，第2法により検液を調

47 製し，試験を行う (2ppm以下).

48 乾燥減量 (2.41) 4.0%以下(1g，1050C， 2時間).
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49 定量法

50 (1 ) アラントイン本品を乾燥し，その約0.1gを精密に量

51 り，希硫酸50mLを加え，加熱して溶かし，冷後，水を加え

52 て正確に100mLとする.この液10mLを正確に量り，窒素定

53 量法 (1.08) により試験を行う.

54 0.005molι硫酸1mL=0.3953mgC4H6N403 

55 (2) アルミニウム 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量

56 り，希塩酸50mL告と加え，注意しながら加熱して溶かし，冷

後，希塩酸を加えて正確に100mLとする.このi夜4mLを正

確に量り，水を加えて正確に25mLとし，試料溶液とする.

別にアルミニウム標準原液適量を正確に量り，水を加えて

1mL中にアルミニウム(Al: 26.98)16.0~64.011gを含むよう

に薄め，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，次

の条件で原子吸光光度法 (2.23)により試験を行い，標準溶

液の級光度から得た検量線を用いて試料溶液のアルミニウム

含量を求める.

使用ガス:

可燃'性ガス アセチレン

支燃性ガス 亜酸化窒素

68 ランプ:アルミニウム中空陰極ランプ

69 波長:309.2nm 

70 貯法容器密閉容器.
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1 アノレプラゾラム

1 アルプラゾラム
2 Alprazolam 

3 

4 C17H13CIN，，: 308.76 

5 8-Chloro司 1・methyl-ふphenyl-4H-

6 [1，2，4]triazolo[4，3・a][1，4]benzodiazepine

7 [28981・97-7]

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アルプラゾラム

9 (C17H13C1N，，)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はクロロホノレムに溶けやすく，メタノール又はエタノ

12 ール(95)にやや溶けやすく，無水酢酸にやや溶けにくく，水

13 にほとんど溶けない.

14 本品は希硝酸に溶ける.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のエタノール(95)溶液(1→200000)につき，紫外

17 可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，

18 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトノレを比較するとき，

19 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

20 認める.

21 (2) 本品0.05gを核磁気共鳴スペクトル測定期重水素化ク

22 ロロホノレム0.7mL1こ溶かし，核隊気共鳴スベクトル測定用テ

23 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

24 ノレ測定法 (2.21)により lHを測定するとき， d 2.6ppm付近に

25 単一線のシグナノレAを， d 4.0ppm及び d5.4ppm付近に二重

26 線のシグナルB及びCを， d 7.1~7.9ppmfこ幅広いシグナル

27 Dを示し，各シグナルの函積強度比A:B:C:Dはほぼ3:

281:1:8である.

29 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04)を行うどき，緑

30 色を呈する.

31 融点 (2.60) 228~2320C 

32 純度試験

33 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品0.5gを希硝酸10mLに溶かし，水

34 を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

35 夜にはO.OlmolJL塩酸0.20mLを加える(0.014%以下).

36 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

38 下).

39 (3) 類縁物質 本品50mgをメタノーノレ10mLに溶かし，

40 試料溶液とする.この液1mLを正篠に量り，メタノーノレを

41 加えて正確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，メ

42 タノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.これ

43 らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験

44 を行う.試料溶液及ひ'標準溶液20pLずつを薄層クロマトグ

45 ラフィー用シリカゲノレ(蛍光部入り)を用いて調製した薄層板

46 にスポットする.次にアセトン/酢酸エチル/ヘキサン/エ

47 タノール(95)混液(4:2 : 2 : 1)を展開溶媒として約10cm展

48 関した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)

49 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ツ

50 トは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

51 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧・ 0.67kPa以下， 60
o
C， 

52 4時間).

53 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

54 定量法本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り，無水酢酸

55 100mL1こ溶かし， O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位

56 差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

57 O.lmolJL過塩素酸1mL=15.44mg C17H13CIN4 

58 貯法容器密閉容器.
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1 アルプレノロ~lレ塩酸塩

1 アルプレノロール塩酸塩
2 Alprenolol Hydrochloride 

3 塩酸アルプレノロール

4αffv HCl 一生体

5 C15H23N02' HCl : 285.81 

6 (2RS)-1・(2・Allylphenoxy)帽子

7 [(l-methylethyl)amino]propan幽2-01monohydrochloride 

8 [13707目88-5]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，アルプレノロール塩

10 酸塩(C15H23N02・HCl)99.0%以上を含む.

11 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は7.1<，エタノーノレ(95)又は酢酸(100)に溶けやすく，

13 無水酢酸に溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けな

14 V¥ 

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品の水溶液(1→100)2mLに硫酸銅(II)試液0.05mL

17 及び水酸化ナトリウム試液2mLを加えるとき，液は青紫色

18 を呈する.この液にジエチルエーテノレ1mLを加え，よく振

19 り混ぜて放置するとき，ジェチルエーテル層は赤紫色を呈す

20 る.

21 (2) 本品0.05gを水5mLに溶かし，臭素試液1~2ì商を加え，

22 振り混ぜるとき，試液の色は消える.

23 (3) 本品のエタノール(95)溶液(1→10000)につき，紫外可

24 視吸光度測定法 (2，24)により吸収スペクトルを測定し，本

部 品のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，両

26 者のスベクトルは同一波長のところに向様の強度の吸収を認

27 める.

28 (4) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

29 海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

30 本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスベクトノレは

31 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

32 (5) 本品の水溶液(1→50)は境化物の定性反応 (1.09) を皇

33 する.

34 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLIこ溶かした液のpHは4.5~

35 6.0である.

36 融点 (2.60) 108~ 1120C 

37 純度試験

38 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき， r夜は無色澄

39 明である.

40 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

41 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mL宏加える(10ppm以

42 下).

43 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0g:frとり，第31:去により検液を調

44 製し，試験を行う (2ppm以下).

45 (4) 類縁物質 本品0.10gをエタノーノレ(95)10mLlこ溶かし，

46 試料溶液とする.この液1mLを豆確に量り，エタノール(95)

47 を加えて正確に100mLとする.この液2.5mLを正確に量り，

48 エタノーノレ(95)を加えて豆礁に10mLとし，標準溶液とする.

49 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2，03) により

50 試験を行う.試料溶液及び標準溶液lOjlLずつを薄層クロマ

51 トグラブィ一周シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポッ

52 トする.次にジクロロメタン/アセトン/酢酸(100)/水混

53 夜(60: 42 ; 5 : 3)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄

54 層板を風乾し，更に800Cで30分間乾燥する.冷後，ヨウ素

55 蒸気中に30分開放置するとき，試料溶液から得た主スポッ

56 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

57 スポットより濃くない.

58 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧，シリカゲ、ル， 4時間).

59 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

60 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

61 酢酸(100)混液(7:3)50mLlこ溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴

62 定 (2，50)する(電依差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

63 補正する.

64 O.lmoνL過塩素酸1mL=28.58mgC15H23N02・HCl

65 貯法容器密閉容器.
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1 アルプロスタジノレ
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5 C2oH3405: 354.48 

6 7-{ (lR，2R，3R)-3-Hydroxy-2-[( lE，3S)-3・

7 hydroxyoct-l-en-lヴ1]-5-oxocyclopentyl}hept日noicacid 

8 [745-65-3] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，アルプロスタジル

10 (C2oH3405)97.0~103.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品はエタノーノレ(99.5)又はテトラヒドロフランに溶けや

13 すく，アセトニトリルに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 確認試験
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(1) 本品のエタノール(99.5)溶液u→100000)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210nmから波長350nmの聞に吸収を認めない.

また，この液lOmUこ水酸化カリウム・エタノール試液1mL

を加えて15分間放置した液につき，紫外可視吸光度測定法

(2.24)により吸収スベクトル告と測定し，本品のスペクトル

と本品の参照スペクトノレ又はアルプロスタジノレ標準品につい

て両様に操作して得られたスペクトノレを比較するとき，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) 本品を乾燥し，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，本品のスベクトノレと

27 本品の参照スベクトル又は乾燥したアルプロスタジノレ標準品 79 

28 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 80 

29 のところに同様の強度の吸収を認める 81

30 旋光度 (2.49)αJ~ : -53~-610(乾燥後. 25mg. テトラ 82 

31 ヒドロフラン. 5mL. 100mm). 83 

32 融点 (2.60) 114~1180C 84 

33 純度試験類縁物質本品4mgを液体クロマトグラフィー用ァ 85 

34 セトニトリル/水混液(9:1)2mLに溶かし，試料溶液とする 86

35 この液0.5mLを正確に量り，液体クロマトグラフィー用アセ 87 

36 トニトリル/水混液(9: 1)を加えて正確に10mLとする.こ 88 

37 の液2mLを正確に量り，液体クロマトグラフィー用アセト 89 

38 ニトリル/水混液(9: 1)を加えて正確に10mLとし，標準溶 90 

39 液とする.試料溶液及び標準溶液5pLずつを正確にとり，次 91 

40 の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う 92

41 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 93 

42 るとき，試料溶液のアルプロスタジルに対する相対保持時間 94 

43 約0.70及び約1.26のピーク面積は，標準溶液のアルプロスタ 95 

44 ジノレのピーク面積の1/2より大きくなく，試料溶液のアル 96 

45 プロスタジルに対する相対保持時間約0.88及び約1.18のピー 97 

46 ク面積は，標準溶液のアルプロスタジルのピーク街積より大 98 

47 きくなく，試料溶液のアルプロスタジノレ及び上記のピーク以 99 

48 外のピークの面積は，標準溶液のアルプロスタジルのピーク 100 

49 面積の1/10より大きくない.また，試料溶液のアルプロス

50 タジル以外のピークの合計面積は，標準溶液のアルプロスタ

51 ジルのピーク面積の2倍より大きくない.

52 試験条件

53 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

54 の試験条件を準用する.

55 面積測定範囲:溶媒のピークの後からアルプロスタジノレ

56 の保持時間の約5f音の範囲

57 システム適合性

58 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

59 検出の確認、:標準溶液2mLを正確に量り，液体クロマ

60 トグラフィー用アセトニトリノレ/水混液(9: 1)を加え

61 て正確に20mLとする.この液5pLから得たアルプロ

62 スタジノレのピーク面積が標準溶液のアルプロスタジノレ

63 のピーク函積の7~13%になることを確認する.

64 システムの再現性:標準溶液5pUこっき，上記の条件で

65 試験を6回繰り返すとき，アルプロスタジノレのピーク

66 面積の相対標準偏差は1.5%以下である.

67 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(O.lg.減圧，酸化リン(V). 4時

68 問).

69 定量法 本品及びアルフ。ロスタジノレ標準品を乾燥し，その約

70 5mgずつを精密に量り，それぞれに内標準溶液5mLを正確

71 に加えて溶かし，それぞれに液体クロマトグラフィー用アセ

72 トニトリル/水混液(9: 1)を加えて50mLとし，試料溶液及

73 び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5pLにつき，次の

74 条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験者k行い，

75 内標準物質のピーク面積に対するアルプロスタジルのピーク

76 面積の比Q'I'.及ひ(Qsを求める.

77 アルプロスタジル(C2oH340o)の量(mg)=MsX Q-r/ Qs 

78 Ms :アノレプロスタジル襟準品の秤取量(mg)

内標準溶液 フタル酸ジメチルの液体クロマトグラフィー

用アセトニトリノレ/水混液(9: 1)溶液(1→10000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:196nm) 

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ノレ化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:!Jン酸二水素カリウム9.07gを水に溶かして

1000mLとした液に，無水リン駿一水素ナトリウム

9.46gを水に溶かして 1000mLとした液を加えて

pH6.3fこ調整する.この液を71<で10f音に薄める.この

液360mLに液体クロマトグラフィー用アセトニトリ

ル110mL及び液体クロマトグラフィー用メタノール

30mLを加える.

流量:アノレプロスタジノレの保持時聞が約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5pLにつき，上記の条件で操

作するとき，アルプロスタジル，内標準物質のJI頃に溶

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5pUこっき，上記の条件で
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2 アルプロスタジル

101 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

102 対するアノレプロスタジノレのピーク面積の比の相対標準

103 偏差は1.0%以下である.

104 貯法

105 保存条件遮光して， 50C以下で保存する.

106 容器気密容器.
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1 アノレプロスタジル注射液

1 アルプロスタジル注射液
2 Alprostadil Inj巴ction

3 本品は乳濁性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の80.0~125.0%に対応する

5 アノレプロスタジノレ(C2oH340o: 354.48)を含む.

6 製法 本品は「アノレプロスタジノレj をとり，注射予測の製法によ

7 り製する.

8 性状 本品はお色の乳濁液で，わずかに粘性があり，特異なに

9 おいがある.

10 確認試験 本品の表示量に従い「アルプロスタジノレJl011gtこ

11 対応する容量をとり，アセトニトリノレ2mL告と加えてよく振

12 り混ぜた後，遠心分離する. J二澄液3.5mHこ薄めたリン酸(1

13 →1000)7mLを加え，この液をあらかじめメタノーノレ10mL

14 及び水lOmLで順次洗ったカラム(7011mの前処理用オクタデ

15 シルシリル化シリカゲノレO.4gを内径10mm，長さ9mmのク

16 ロマトグラフィー管に注入して調製したもの)に入れる.こ

17 のカラムを水lOmL及び石油エーテノレ20mLで順次洗った後，

18 メタノーノレ/水混液(4:1)2.5mLで流出させる.流出液は減

19 圧で溶媒を留去し，残留物を酢酸エチルl0011Hこ溶かし，試

20 料溶液とする.l:IlJにアノレプロスタジノレ標準品1mgを酢酸エチ

21 ノレ10mLに溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄

22 膚クロマトグラフィー (2.ω〉により試験を行う.試料溶液

23 の全量及び標準溶液l0011Lを薄層クロマトグラフィー用シリ

24 カゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次に酢酸エ

25 チル/エタノール(99.5)/酢酸(100)混液(100:5 : 1)を展開

26 溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに

リンモリブデン酸n水和物のエタノール(99.5)溶液(1→10)を

均等に噴霧し， 100
0

Cで5分間加熱するとき，標準溶液から

得たスポット及びそれに対応する位置の試料浴液から得たス

ポットは緒青色を~する.

31 p H l:IlJに規定する.

32 純度試験

33 

27 

28 

29 

30 

34 

35 

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品4.0mL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2.0mLを加える(5ppm

以下).

36 (2) プロスタグランジンム定量法で得た試料溶液安試料

37 溶液とする. l:IlJにプロスタグランジンんをデシケ}ター(減

38 圧，酸化リン(V))で4時間乾燥し，その約10mgを精密に量

39 り，エタノ}ノレ(99.5)に溶かし，正確に100mLとする.この

40 液2.5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50mLとする.

41 この液1mLを正確に量り，内標準溶液1mLを正徳に加え，

42 標準溶液とする.試料溶液及び標準浴液4011Lにつき，次の

43 条件で液体クロマトグラフィー (2.0J) により試験を行い，

44 内標準物質のピーク極積に対するプロスタグランジンAlの

45 ピーク面積の比Q'I'及びQsを求め，次式によりアノレプロスタ

46 ジルに換算したプロスタグランジンAlの量を求めるとき，

47 本品のアルプロスタジノレ(C2oH3405)511gtこ対応する容量当た

48 り3.011g以下である.

49 アノレプロスタジルに換算したプロスタグランジン

50 Al(C20H320Jの量(llg)

51 =Ms X Q'I'/ Qs X 1/2 X 1.054 

52 Ms :プロスタグランジンAlの秤取量(mg)

内標準溶液 1ーナフトーノレ 50mgをエタノール

(99.5)20mLに溶かす.この液3mLtこ移動相を加えて

100mLとする.

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1mLを亙確に量り，移動棺を加

えて正確に5mLとする.この液401tLから得たプロス

タグランジンAlのピーク面積が，標準溶液のプロス

タグランジンAlのピーク面積の14~26%になること

を確認する.

(3) 過酸化物本品4mLを正確に量り，共桧フラスコに

入れ，あらかじめ30分間窒素置換を行った酢酸(100)/イソ

オクタン混液(3: 2)15mLを加え，静かに振り滋ぜて溶かす.

この液に，飽和ヨウ化カリウム試液0.5mLを加え，容器内を

窒素置換し，正確に5分間振り混ぜる.次にデンプン試液

0.5mLを加え，激しく振り混ぜた後，水15mLを加え，激し

く振り混ぜる.この液を，窒素気流下で，液の色が消えるま

で、O.OlmollLチオ硫酸ナトリウム液で滴定 (2.5めする.l:IlJに

水4mLを用い，同様の方法で空試験を行い，様正する.次

式により過酸化物の量を求めるとき， 0.5meqι以下である.

過酸化物の量(meq江，)=VX2.5 

V: O.OlmollLチオ硫酸ナトリウム液の消費量(mL)
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(4) 遊離脂肪酸本品3mLを正確に最り， 2ープロパノー

ノレ/へプタン/0.5mollL硫酸試液混液(40: 10 : 1)15mLを

正確に加えて1分間振り混ぜる. 10分間放置した後，へブタ

ン9mL及び水9mLをそれぞれ正確に加え，試験管を10回倒

立して振り混ぜた後， 15分開放置し， J二層液9mLを正確に

とる. この液に，へブタンで5回洗ったナイノレフツレー溶液(1

→5000)1容量lこ9容量のヱタノール(99.5)を加えた液3mLを

加え，試料溶液とする.この液弘窒素気流下で、0.02mo阻 J

水酸化ナトリウム液で滴定(2.50}する.別にオレイン酸

5.65gをへプタンに溶かし正確に200mLとし，標準溶液とす

る.標準溶液25mLを正確に量り，フェノールフタレイン試

液封筒を加え， O.lmo抗 d水酸化カリウム・エタノール液で淡

赤色を呈するまで滴定 (2.50} し，補正係数fを求める.標準

溶液30mLを正確に量り，へプタンを加えて200mLとする.

この液3mLを正確に量り， 2ープロパノール/へプタン/

0.5molι硫酸試液混液(40: 10 : 1)15mLを亙確に加えて1分

間振り混ぜる. 10分間放置した後，へプタン6mL及び水

12mLをそれぞれ正確に加え，試験管を10国側立して振り混

ぜた後，以下試料溶液と同様の方法で滴定 (2.50)する.試

料溶液及ひ'標準溶液の0.02mollL水酸化ナトリウム液の消費

量(mL)をそれぞれV'I'及びVsとするとき，遊離脂肪酸の量は，

99 12.0meqι以下である.

100 遊離脂肪酸の量(meq江)=科/VsX f X 15 

101 エンドトキシン (4.01) 10EU/mL未満.

102 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.
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2 アノレプロスタジル注射液

103 不溶性異物 (6.06) 第1法により試験を行うとき，たやすく検 155 

104 出される異物を認めない 156

105 無菌 (4.06) メンブランフィルター法により試験を行うとき， 157 

106 適合する.ただし，本品にポリソルベート80O.lgに水を加 158 

107 えて100mLとした液を等量加えた液を試料溶液とする 159

108 粒子径別に規定する.

109 定量法 本品のアルプロスタジル(C2oH3.105)511g~こ対応する容

110 量を正確に量り，内標準溶液1mLを正確に加えて振り混ぜ，

111 試料溶液とする.i.JIJにアノレプロスタジノレ標準品をデシケータ

112 -(減圧，酸化リン(V))で4時間乾燥し，その約5mgを精密に

113 量り，エタノール(99.5)に溶かし正確に50mLとし，標準原

114 液とする.標準原液2.5mLを正確に量り，移動相を加えて正

115 確に50mLとし，この液1mLを正確に量り，内標準溶液1mL

116 をま確に加えて，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

117 40l1Lにつき，次の条件で自動前処理装置付き液体クロマト

118 グラフ装置(ポストカラム反応を用いる)を用いて，液体クロ

119 マトグラブイー (2.0/) により試験を行い，内標準物質のピ 160 

120 ーク面積に対するアルプロスタジルのピーク商積の比Q'l'及 t~~ 
121 びQsを求める.

163 

122 

123 

124 

125 

126 

127 

128 

129 

130 

131 

132 

133 

134 

135 

136 

137 

138 

139 

140 

141 

142 

143 

144 

145 

146 

147 

148 

149 

150 

151 

152 

153 

154 

アノレプロスタジル(C2oH340o)の量(l1g)= 11!Js X Q'l'/ Qs 

Mら:アルプロスタジノレ標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 1ーナフトーノレ 50mgをエタノール

(99.5)20mL~こ溶かす.この液3mLに移動相を加えて

164 

165 

166 

167 

168 
100mLとする.

169 
試験条件

170 
装置:移動相，反応試薬送液用の二つのポンプ，自動前

処理装置，カラム，反応コイル，検出器並びに記録装

置よりなり，反応コイルは恒温に保たれるものを用い

る.

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:278nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.

カラム混度:600C付近の一定混度

反応コイル:内径0.5mm，長さ 10mのポリテトラブル

オロエチレン製チューブ

移動中目:1)ン酸二水素カリウム9.07gを水に溶かして

1000mLとした液に，無水リン酸水素二ナトリウム

9.46gを水に溶かして 1000mLとした液を加えて

pH6.3~こ調整する.この液1容量に水9容量を加える.

この液3容量に液体クロマトグラフィー用アセトニト

リル1容量を加える.

反応試薬:水酸化カリウム試液

反応視度:600C付近の一定温度

移動相流量:アルプロスタジルの保持時間が約7分にな

るように調整する.

反応試薬流量:毎分0.5mL

自動前処理装置:前処理カラム，前処理カラム洗浄液送

液用ポンプ及び二つの高圧流路切り替えバルブPよりな

る.

前処浬カラム:内径4mm，長さ2.5cmのステンレス管

に511mの液体クロマトグラブイー用オクタデシルシ

171 

172 

173 

174 

175 

176 

177 

178 

179 

180 

181 

リル化シリカゲルを充てんする.

前処理カラム洗浄液:エタノーノレ(99.5)

洗浄液の流量:毎分2.0mL付近の一定流量

流路設定条件:~に示す各高圧切り替えバルブ?を次のよ

うに切り換える.

切り換え時間(分)

バルブ o 9.0 9.1 *1) *2) 

RVA 0 0 0 0 

RVB 0 1 0 

勺}:内標準物質が完全に往年出した時間以降とする.

吃}:*1)の1時間の0.1分後とする.

ポンプ

RVA-RVB 1: --
RVA-RVB 0: 

図 自動前処理装置の構成

貯法

システム適合性

システムの性能:プロスタグランジンんをデシケータ

一(減圧，酸化リン(V))で4時間乾燥し，その10mgを

エタノール(99.5)に溶かし100mLとした液2.5mLに標

準原液2.5mL合加え，移動相を加えて50mLとする.

この液1mLに内標準溶液1mLを加えた液40l1Lfこっき，

上記の条件で操作するとき，アルプロスタジル，プロ

スタグランジンA!，内標準物質の/1慎に溶出し，アル

プロスタジノレとプロスタグランジンAlの分離度は10

以上であり，プロスタグランジンんと内標準物質の

分離度は2.0以上である.

システムの再現性:標準溶液4011Lfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すどき，内標準物質に対するアル

プロスタジルのピーク面積の比の相対標準偏差は

2.0%以下である.

保存条件遮光して，凍結を避け5
0

C以下で保存する.

容器密封容器.
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1 アルプロスタジルアルファデクス

1 アルプロスタジル アルファデクス
2 Alprostadil Alfadex 

3 アノレプロスタジノレア/レファデクス

4 プロスタグランジンEl日ーシクロデキストリン包接化合物

O 
は 1
ト/\ゾ~\/C02H

¥/ィ、...'"ダ¥/へ¥/へノCH3
HO"I ム~\

H"  H 'oH 

x 

5 亡 H UHーゴ" 56 

6 C2oH340o・λ:C3oHoo030 58 

7 7・{(lR，2R，3R)-3・Hydroxy-2-[(lE，3S)ふhydroxyoct↓ 59

8 en・l-yl]-5・oxocyclopentyl}heptanoic acid-α-cyclodextrin 60 

9 [55648-20-9] 61 

62 

10 本品はアルプロスタジルの αーシクロデキストリン包接 63 

11 化合物である 64

12 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，アノレプロス

13 タジノレ(C2oH340o: 354.48)2 ，8~3，2%を含む.

14 性状本品は白色の粉末である.

15 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)，酢酸エチル又は

16 ジエチルエーテノレにほとんど溶けない.

17 本品は吸湿性である.

18 確認試験 j 

19 (1 ) 本品0，02gを水5mLに溶かし，酢酸エチノレ5mLを加え

20 て振り混ぜた後，遠心分離して上層液をとり，試料溶液(1)

21 とする. 73IJに本品0.02gに酢酸エチル5mLを加えて振り混ぜ

22 た後，遠心分離して上澄液をとり，試料溶液(2)とする.こ

23 れらの液につき，溶媒を減圧で留去し，残留物に硫酸2mL

24 を加えて5分間振り混ぜるとき，試料溶液(1)から得た液はだ

25 いだい黄色を呈するが，試料溶液(2)から得た液は皇しない.

47 (1 ) 溶 状 本 品LOgを水10mLfこ溶かした液は無色である.

48 更にこの液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24) により試

49 験を行うとき，波長450nmにおける吸光度は0.10以下であ

50 る.ただし，試験は熔液調製後， 30分間以内に行う.
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(2) プロスタグランジンAl 本品0，10g:ft:とり，水5mLfこ

溶かし，内標準溶液5mLを正確に加え，エタノール(95)を加

えて15mLとし，試料溶液とする.73IJにプロスタグランジン

Al L5mgをとり，エタノール(95)に溶かし，正確に100mL

とする.この液3mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確

に加え，エタノール(95)2mL及び7Jくを加えて15mLとし，標

準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10pLにつき，定量法

の操作条件で液体クロマトグラフィー (2，01)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スタグランジン

Alのピーク面積の比QT及ひ(Qsを求めるとき， QTはQsより

大きくない.

内標準溶液パラオキシ安怠、香酸フ。ロヒ。ルの希エタノーノレ

溶液(1→15000)

(3) 類縁物質本品0.10gをとり，水3mLfこ溶かし，酢酸

57 

65 エチノレ3mLを正確に加えて振り混ぜた後，遠心分離して上

66 層液をとり，試料溶液とする. 73IJにフ。ロスタグランジンAl

67 LOmgをとり，酢酸エチルに溶かし，正確に100mLとし，

68 標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフイ

69 ー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液l01tLず

70 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

71 た簿層板にスポットする.次に酢酸エチル/ヘキサン/酢酸

72 (100)混液(10:2:1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

73 薄層板を風乾する.これにリンモリフ守デン酸n水平日物のエ夕

刊 ノール(95)溶液(1→4)を均等に噴霧し， 1000Cで5分間加熱す

75 るとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットで標準

76 溶液から得たスポットに対応する位置のスポット以外のスポ

77 ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

78 水分 (2.48) 6.0%以下(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

26 (2) 本品0.02gを水5mLlこ溶かし，酢酸エチノレ5mLを加え 79 定量法 本品約O.lgを精密に量り，水5mLlこ溶かし，内標準

27 て振り混ぜた後，遠心分離して上層液をとり，溶媒を減圧で 80 溶液5mLを正確に加え，エタノール(95)を加えて15mLとし，

28 留去する.残留物をエタノール(95)2mLに溶かし， 1，3ージ 81 試料溶液とする.別にアノレプロスタジル標準品約3mgを精密

29 ニトロベンゼン試液5mLを加え，氷冷しながら水酸化カリ 82 に量り，エタノーノレ(95)5mLに溶かし，内標準溶液5mLを

30 ウムのエタノール(95)溶液(17→100)5mLを加えた後，氷冷 83 正確に加え，水を加えて15mLとし，標準溶液とする.試料

31 して暗所に20分間放置するとき，液は紫色を呈する 84 溶液及ひ'標準溶液10pLにつき，次の条件で液体クロマトグ

32 (3) 本品0.05gにヨウ素試液1mLを加え，水浴中で加熱し 85 ラフィーは01)により試験を行い，内標準物質のピーク面

白 て溶かし，放置するとき，精青色の沈殿を生じる 86 積に対するアルプロスタジルのピーク面積の比Q'l'及ひ(Qsを

34 (4) 本品の希エタノール溶液(3→10000)につき，紫外可 87 求める.

35 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

36 き，波長220~400nmの範留に吸l~を認めない.また，この

37 液10mLfこ水酸化カリウム・エタノール試液1mLを加えて15

38 分間放置した液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

39 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

40 スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは問一波長の

41 ところに同様の強度の吸収を認める.

42 旋光度 (2.49)α)~ : +126~+1380(脱水物に換算したも

43 のO.lg，希エタノーノレ， 20mL， 100mm). 

44 p H (2.54) 本品0.10gを水20mLに溶かした液のpHは4.0~

45 5.0である.

46 純度試験

88 アルプロスタジル(C2oH340o)の量(mg)=MsX QT/ Qs 

89 Ms :アルプロスタジノレ標準品の秤取量(mg)

90 内標準溶液 ノ屯ラオキシ安息香酸プロヒワレの希エタノール

91 湾液(1→1500ω

92 操作条件

93 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:205nm) 

94 カラム:内径約5mm，長さ約15cmのステンレス管に

95 5pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

96 ル化シリカゲ、ノレを充てんする.

97 カラム温度:250C付近の一定温度

98 移動棺:0.02mo阻Jン駿二水素カリウム試液/アセト
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2 アルプロスタジノレ アノレファデクス

99 ニトリル混液(3:2) 

100 流量:アルプロスタジルの保持時聞が約6分になるよう

101 に調整する.

102 カラムの選定:本品約O.lgを水5mLに溶かし，プロス

103 タグランジンんのエタノール (95)溶液 (3→

104 200000)5mL及び内標準溶液5mLを加えた液l011Lに

105 っき，上記の条件で操作するとき，アノレプロスタジル，

106 内標準物質，プロスタグランジンAlの順に溶出し，

107 それぞれのピークが完全に分離するものを用いる.

108 貯法

109 保存条件遮光して， 50C以下で保存する.

110 容器気密容器.

111 有効期限製造後24儀月.
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1 アノレベカシン硫酸塩
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HO 

4 

O ・XH2S04(X=2・2÷)

5 C22H44N601O・ XH2soix=2-2).2) 

6 3-Aminoふ deoxy・α-D帽glucopyranosyl-(1→6)開

7 [2，6-diamino・2ム4，6・tetradeoxy-α-D-erythro・

8 hexopyranosyl-(l→4)]・1回N-[(2S)-4・aminoふ

9 hydroxybutanoyl]-2・deoxy-D-streptaminesulfate 

10 [5102ふ85づ，アルベカシン]

11 本品は，ジベカシンの誘導体の硫酸塩である 63

12 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 670~ 64 

13 75011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，アルベカシン 65 

14 (C22H叫N6010: 552.62)としての量を質量(カ価)で示す 66

15 性状本品は白色の粉末である 67

16 本品は水に極めて溶けやすく，ヱタノール(99.5)にほとん 68 

17 ど溶けない 69

18 確認試験 70 

19 ( 1 ) 本品及びアルベカシン硫酸塩標準品10mgずつを水 71 

20 1mLIこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの液 72 

21 につき，薄層クロマトグラフィーはω) により試験を行う 73

22 試料溶液及び標準溶液211Lずつを薄層クロマトグラフィー用 74 

23 シリカグノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次にァ 75 

24 ンモニア水(28)/メタノール/クロロホノレム/エタノール 76 

25 (95)混液<7:6:4:1)を展慌溶媒として約10cm展開した後 77

26 薄層板を風乾する.これに0.2%ニンヒドリン・水飽和1ーブ 78 

27 タノール試液を均等に噴霧し， 1000Cで10分間加熱するとき 79

28 試料溶液から得た主スポツト及び標準溶液から得たスポット 80 

29 は紫褐色を主主し，それらのあ{直は等しい 81

30 (2) 本品の水溶液(1→50)は硫酸塩の定性反応(1)(1.09) を 82 

31 呈する 83

32 旋光度 (2.49)α)~ : +69~+790(乾燥後， 0.25g，水 84

33 25mL， 100mm). 85 

34 p H (2.54) 本品0.75gを水10mLに溶かした液のpHは6.0~ 86 

35 8.0である 87

36 純度試験 88 

37 (1 ) 溶状 本品1.0gを水5mLに溶かすとき，il夜は無色澄 89 

38 明である 90

39 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第1法により操作し 91

40 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以 92 

41 下).

42 (3) ジペカシン 本品約20mgを精密に量り，内標準溶液

43 10mLを正確に加えて溶かした後，水を加えて20mLとし，

44 試料溶液とする. 7.l1Jにジベカシン硫酸塩標準品約10mg(カ

45 価)に対応する量を精密に量り，水に溶かし，正確に50mL

46 とする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確

47 に加えた後，水を加えて20mLとし，標準溶液とする.試料

品 溶液及ひ。標準溶液51tLfこっき，次の条件で液体クロマトグラ

49 ブィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク商積

50 に対するジベカシンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

51 次式によりジベカシンの量を求めるとき， 2.0%以下である.

52 ジベカシンの最(%)=Mら/MI'X QT/QS X 1/10 X 100 

53 Ms:ジベカシン硫酸塩標準品の秤取量[mg(力価)]

54 Mt.:本品の手手取量(mg)
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内標準溶液 硫酸ベカナマイシン溶液(1→2000)

試験条件

検出器:蛍光検出器(励起波長:340nm，蛍光波長:

460nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカグノレを充てんする.

62 カラム温度:400C付近の一定温度

反応コイル:内径約0.3mm，長さ約3mの管

反応コイル温度:500C付近の一定温度

移動相:1ーベンタンスルホン酸ナトリウム8.70g及び

無水硫酸ナトリウム8.52gを水980mLに溶かし，酢酸

(100)を加えてpH4.0に調整した後，水を加えて

1000mLとする. この液230mLfこメタノーノレ20mLを

加える.

反応試薬:ホウ酸12.36gを水960mLに溶かし 0-フタ

ルアノレデヒドO.4gをエタノーノレ(99.5)IOmLに溶かし

た液を加え， 8mo旺J水酸化カリウム試液を加えて

pH10.51乙調整し，水を加えて1000mLとする.更に，

この液に2ーメノレカプトエタノーノレ1mLを加える.

反応温度:50
0

C付近の一定温度

移動相流最:毎分0.5mL

反応液流量:毎分1mL

システム適合性

システムの性能:本品，硫酸ベカナマイシン及び硫酸ジ

ベカシン20mgずつをとり， 7J<200mLIこ溶かす.この

液511Lfこっき，上記の条件で操作するとき，ペカナマ

イシン，アノレベカシン，ジベカシンの11慎に溶出し，ベ

カナマイシンとアノレペカシンの分離度は5以上であり，

アルベカシンとジベカシンの分離度は1.5以上である.

システムの再現性:標準溶液511LIこっき，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函積に

主守するジベカシンのピーク面積の比の相対標準偏差は

2.0%以下である.

(4) 類縁物質本品20mgを水20mLに溶かし，試料溶液

とする.この液3mLを正確に量り，水を加えて亙確に

250mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液511L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー
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2 アノレベカシン硫酸塩

93 (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク面

94 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアルベカシ

95 ン及びジベカシンのピーク以外のどークの合計面積は，標準

96 溶液のアルベカシンのピーク面積より大きくない.

97 試験条件

98 検出器，カラム，カラム温度，反応コイル，反応コイル

99 温度，移動相，反応試薬，反応温度，移動相流量及び

100 反応液流量は純度試験(3)の試験条件を準用する.

101 面積測定範濁:アルベカシンの保持時間の約1.5倍の範

102 閤

103 システム適合性

104 システムの性能:本品及び硫酸ジペカシン10mgずつを

105 水200mLに溶かす.この液5pLfこっき，上記の条件

106 で操作するとき，アルベカシン，ジペカシンの順に溶

107 出し，その分離度は1.5以上である.

108 システムの再現性:標準溶液51lLにつき，上記の条件で

109 試験を6回繰り返すとき，アノレベカシンのピーク面積

110 の格対標準偏差は5.0%以下である.

111 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(0.5g，減圧・ 0.67kPa以下， 60oC， 

112 3時間).

113 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

114 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

115 (i) 試験菌 BacillllS sllbtJiis ATCC 6633を用いる.

116 韮)矯地培地(1)の1)の iを用いる.ただし，滅菌後の

117 pHは7.8~8.0 とする.

118 (ili) 標準溶液 アノレベカシン硫酸塩標準品を乾燥し，その

119 約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，薄めたpH6.0の

120 リン酸鹿緩衝液u→2)に溶かして正確に50mLとし，標準原

121 夜とする.標準原液は5~150Cfこ保存し， 3013以内に使用す

122 る.用時，標準原液適量を正確に量り， pH8.0のO.lmo山 Jリ

123 ン酸塩緩衝液を加えて1mL中に20pg(カ価)及び5pg(カ価)を

124 含む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

125 (iv) 試料溶液本品約20mg(カ価)fこ対応する量を精密に量

126 り，水に溶かして正確に50mLとする.この液適量を正確に

127 量り， pH8.0のO.lmoνLリン酸塩緩衝j夜を加えて1mL中に

128 20pg(カ価)及び5pg(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶

129 夜及び低濃度試料溶液とする.

130 貯法容器気密容器.
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1 アルベカシン硫酸塩注射液

1 アルベカシン硫酸塩注射液
2 Arbekacin Sulfate Injection 

3 硫酸アノレベカシン注射液

4 本品は，水溶性の注射剤である.

5 本品 l士定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0%に

6 対応するアルベカシン(C22H.14NuOlO: 552.62)を含む.

7 製法 本品は「アルベカシン硫酸塩j をとり，注射剤の製法に

8 より製する.

9 性状本品は無色澄明の液である.

10 確認試験本品0.2mLに水1mLを加えて試料溶液とする.ア

11 ルベカシン硫酸海標準品10mgを水1mLに溶かし，標準溶液

12 とする.これらの液につき，簿層クロマトグラフィー

13 (2.ω)により試験念行う.試料溶液及び標準溶液211Lずつ

14 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

15 層板にスポットする.次にアンモニア水(28)/メタノール/

16 クロロホルム/エタノール(95)混液(7: 6 : 4 : 1)を展開溶媒

17 として約12cm展開した後，薄層板を風乾する.これに0.2%

18 ニンヒドリン・水飽和1 ブタノーノレ試液を均等に噴霧し，

19 800Cで10分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット

20 及び標準溶液から得たスポットは紫褐色を呈し，それらの

21 Rr値は等しい.

22 浸透圧比 (2.47) 0.8~ 1. 2(筋肉内に投与する注射液).

23 p H (2.54) 6.0~8.0 

24 エンドトキシン (4.01) 0.50EU/mg(カ価)未満.

25 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

26 不溶性異物(丘06) 第I法により試験を行うとき，適合する.

27 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

28 無菌 (4.06) メンブランフィルタ一法により試験を行うとき，

29 適合する.

30 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

31 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

32 (i ) 試験欝，培地及び標準溶液は fアルベカシン硫酸塩j

33 の定量法を準用する.

34 (u) 試料溶液 「アルベカシン硫酸塩J約20mg(カ価)に対

35 応する容量を正確に量り，水を加えて正確に50mLとする.

36 この液適量を正確に量り， pH8.0の0.lmo1!L9ン酸塩緩衝液

37 を加えて1mL中に2011g(カ価)及び511g(力価)を含む液を調製

38 し，高濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とする.

39 貯法容器密封容器.
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1 アノレミノプロフェン

1 アルミノプロフェン
2 Alminoprofen 

r?'可f¥C02H

H2C'1"へ目~ 及び鏡像異性体

4 C13H17N02: 219.28 

5 (2RS)-2・{[4・0・Methylpropふen・I・

6 yl)amino]phenyl}propanoic acid 

7 [39718-89-3] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アルミノプロフェン 61 

9 (C13H17N0099.0~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色~微黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はエタノーノレ(99.5)又は酢酸(100)に溶けやすく，水に

12 極めて溶けにくい.

13 本品は光により徐々に茶褐色となる.

14 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(1→10)は旋光性を示さない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(3→500000)につき，紫

17 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，

18 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，

19 両者のスベクトルは向一波長のところに同様の強度の吸収を

20 認める.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭
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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.

25 融点 (2.60) 106~1080C 

26 純度試験

27 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

28 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

29 下).

30 (2) ヒ素 (1.1J) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

31 製し，試験を行う(2ppm以下).

32 (3) 類縁物質本操作は，遮光した容器を用いて行う.本

33 品50mgを移動相100mLに溶かし，試料溶液とする.この液

34 2mLを正確に量り，移動相を加えて正確に200mLとし，標

35 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5pLずつを亙確にとり，

36 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

37 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狽~

38 定するとき，試料溶液のアルミノプロフェン以外のピークの

39 爾積は，標準溶液のアノレミノプロフェンのピーク磁積の1/
40 5より大きくない.また，試料溶液のアルミノプロブェン以

41 外のピークの合計而積は，標準溶液のアルミノプロブェンの

42 ピーク面積より大きくない.

43 試験条件

44 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

45 カラム:内径6.0mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

46 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

47 リカゲルを充てんする.
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カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相:メタノール/薄めた酢酸(100)(1→1000)混液

(4: 1) 

流量:アルミノプロフェンの保持時間が約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アルミノプロフェ

ンの保持時間の約5倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10mLとする.この液5pLから得たアルミ

ノプロフェンのピーク面積が，標準溶液のアルミノプ

ロフェンのピーク面積の7~13%になることを確認す

る.

システムの性能:本品及びパラオキシ安息香酸ブチノレ

10mgずつをメタノール100mLに溶かす.この液

10mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に

50mLどする.この液5pLにつき，上記の条件で操作
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65 するとき，アルミノプロブェン及びパラオキシ安怠香

66 酸ブpチノレのII[買に溶出し，その分離度は2.0以上である.

67 システムの再現性:標準溶液5pLにつき，上記の条件で

68 試験を6回繰り返すとき，アルミノプロフェンのピ-

69 ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

70 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，減圧，酸化リン(V)，1時間).

71 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

72 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

73 (100)50mLに溶かし， O.lmolJL過塩素酸で滴定 (2.50)する

74 電位差鴻定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

75 O.lmollL過塩素酸1mL=21.93mgC13H17N02 

76 貯法

77 保存条件遮光して保存する.

78 容器密閉容器.
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1 アルミノプロフェン錠

1 アルミノプ口フェン錠
2 Alminoprofen Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 アルミノプロブェン(C13H¥7N02: 219.28)を含む.

5 製法本品は「アルミノプロフェンj をとり，錠剤の製法によ

6 り製する.

7 確認試験本品を粉末とし，表示最に従い「アルミノプロフェ

8 ンJ30mgに対応する量をとり，エタノーノレ(99.5)を加えて

9 100mLとし，よく振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液

10 

11 

2mLfこエタノール(99.5)な加えて100mLとした液につき，紫

外可視吸光度減定法(2.24)により吸収スペクトルを測定す

12 るとき，波長253~257nm及ひ。298~302nmに吸収の極大を

13 示す.

14 純度試験類縁物質本操作は，遮光した容器を用いて行う.
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本品10個をとり，粉末とし，表示量に従い fアルミノプロ

フェンJ50mglこ対応する量をとり，移動相50mLを加えて

15分間振り混ぜた後，移動相を加えて正確に100mLとした

後，遠心分離し，上澄I夜を試料溶液とする.この液2mLを

正確に量り，移動相を加えて正確に200mLとし，標準溶液

とする.試料溶液及び標準溶液5)lLずつを正確にとり，次の

条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により，試験を行う.

それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測定す

るとき，試料溶液のアルミノプロフェン以外のピークの面積

は，標準溶液のアルミノプロフェンのピーク面積の1/2よ

り大きくない.また，試料溶液のアルミノプロフェン以外の

ピークの合計面積は，標準溶液のアルミノプロフェンのピー

ク面積の2倍より大きくない.

試験条件

ryノレミノプロフェンj の純度試験(3)の試験条件を準

用する.

システム適合性

fアルミノプロブェンJの純度試験(3)のシステム適合

性を準用する.

34 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 84 

35 き，適合する.
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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，表示最に従いlmL中にアルミノプロフェン

(C13H¥7NOθ約8.9)lgを含む液となるように0.05molι水酸化

ナトリウム試液を加えてIE確に V'mLとし，試料溶液とす

る.別に定量用アルミノプロフェンを酸化リン(V)を乾燥剤

として1時間減圧乾燥し，その約30mgを精密に最り，

0.05molι水酸化ナトリウム試液に溶かし，正確に100mLと

する.この液3mLを正確に量り， 0.05molJL水酸化ナトリウ

ム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 (2.24)に

より試験を行い，波長245nmにおける吸光度A1及びAsを測

定する.
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アルミノプロフェン(CI3HI7NO沙の表示量に対する溶出率

(%) 

=MS X AI'/ As X V'/V X I/C X 27 

67 MS:定量用アルミノプロフェンの秤取量(mg)

68 C: 1錠中のアルミノプロフェン(CI3H¥7N02)の表示量(mg)

69 定量法本品20倍以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

70 とする.アルミノプロブェン(C13H17N02)約60mglこ対応す

71 る量を精密に量り，エタノール(99.5)を加えてよく振り混ぜ
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た後，エタノーノレ(99.5)を加えて正確に200mLとし，遠心分

離する.上澄液2mLを亙確に量り，エタノーノレ(99.5)を加え

て正確に100mLとし，試料溶液とする. )3IJに定量用アルミ

ノプロフェンを酸化リン(V)を乾燥剤として1時間減圧乾燥

し，その約30mgを精密に量り，エタノール(99.5)に溶かし，

正確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，エタノー

ル(99.5)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)に

より，波長255nm付近における吸収の極大波長で吸光度AI'

及びAsを測定する.

82 

83 

アノレミノプロフェン(C13H17N00の量(mg)

=MS X AI'/As X 2 

MS :定量用アルミノプロフェンの秤取量(mg)

36 本品1個をとり，水5mLを加え，振り混ぜて崩壊させ，ェ 85 貯法容器密閉容器.

37 タノーノレ(99.5)50mLを加えて20分間振り混ぜた後，エタノ

38 ーノレ(99.5)を加えて正確に100mLとし，遠心分離する.上澄

39 夜3mLを正確に最り，エタノーノレ(99.5)を加えて正確に

40 50mLとした液VmLを正確に量り， lmL中にアルミノプロ

41 フェン(C13H¥7N00約6)lgを含む液となるようにエタノール

42 (99.5)を加え，正確にV'mLとし，試料溶液とする.以下定

43 重量法を準用する.

44 アルミノプロフェン(C13H17N00の量(mg)

45 =MS X AI'/ As X V'/V X 1/3 

46 MS:定量用アルミノプロフェンの平手取量(mg)

47 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第2液900mLを用い，パド

48 ノレ法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間

49 の溶出率は80%以上である.

50 本品1銅をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

51 20mL以上をとり，孔径0.45)lm以下のメンプランフィルタ
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1 アレンドロン酸ナトリウム水和物

1 アレンドロン酸ナトリウム水和物
2 Alendronate Sodium Hydrate 

3 

/ 九 / ¥ ，PO州、Ja
H2N'¥/ヲぐ ー

HO 'P0
3
H
2 

• un2v 

4 C4H12NNa07P2・3H20: 325，12 

5 Monosodium trihydrogen 4-amino-l-hydroxybutane-1， 1-

6 diy1diphosphonate trihydrate 

7 [121268-17-5] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，アレンドロ

9 ン酸ナトリウム(CA12NNa07P2: 271 ，08)99 ，0~ 101.0%を

10 含む.

11 性状 本品は白色の給品性の粉米である.

12 本品は水にやや溶けにくく，エタノーノレ(99.5)にほとんど

13 溶けない.

14 本品は0.1mol!Lクエン酸三ナトリウム試液にj容ける.

15 融点:約252
0C(分解，ただし乾燥後).

16 確認試験

17 (1) 本品の水溶液(1→50)5mLlこニンヒドリン試液1mLを

18 加えて加熱するとき，液は青紫色を呈する.

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2，25)の呉

20 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

21 品の参照スペクトノレ又はアレンドロン酸ナトリウム標準品の 75 

22 スペクトルを比較するとき，両者のスペクトルは河一波数の 76 

23 ところに向様の強度の吸収を認める 77

24 (3) 本品0.1gをとり，これに硝酸/過塩素酸混液(1: 78 

25 1)IOmLを加えて加熱し，約1mLまで、蒸発させる.熱待，71< 79 

26 約10mLを加え，水酸化ナトリウム溶液(2→5)で中和する 80

27 この液は， リン酸塩の定性反応 (1.09)を呈する 81

28 (4) 本品の水溶液(1→100)は，ナトリウム塩の定性反応 82 

29 (1.09)を呈する.

30 p H (2.54) 本品LOgを新たに煮沸して冷却した水100mLに

溶かした液のpHは4.0~5.0である.

32 純度試験

33 

31 
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( 1 ) 重金属(J.07) 本品LOgをケルダールフラスコにと

り，硝酸/硫酸混液(5:4)9mLを加え， i夜が褐色になるまで

加熱する.冷後，硝酸/硫酸混液(5:4)9mLを加え， I1夜の色

が無色から褐色になるまで再び加熱する.冷後，硝酸2mL

を加え，褐色の発煙が終わるまで強熱し，多量の白煙が生じ

るまで加熱する.冷後，水5mL及び過酸化水素(30)ImLを

注意して加え，再び加熱し，白煙が生じなくなった後， 5分

間加熱を続ける.冷後，液の色の黄色がわずかでも残ってい

るときは，硝酸2mLを加え，以下，同様に操作する.冷後，

ケノレダールフラスコ内の液をピーカーにとり，水5mLでケ

ノレダールフラスコ内を共洗いし，その洗液を加えた後，アン

モニア水(28)を加えてpH3~5に調整し，ネスラー管に入れ 94

水害ど加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う，比 95 

較液は検液の調製と隠量の試薬を用いて同様に操作し，鉛標

準液LOmL及び水害ど加えて50mLとする(10ppm以下).

(2) 類縁物質本品15mgをとり， 0.1moばJクエン酸三ナ

トリウム試液25mLに溶かし，試料原液とする.この液5mL

を正確に量り， O.lmol!Lクエン酸三ナトリウム試液を加え
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て正確に50mLどする.更にこの液1mLを正確に量り，

0.1molιクエン酸三ナトリウム試液を加えて正確に100mL

とし，標準原液とする.試料原液及ひ。標準原液5mLず、つを

正確に量り，それぞれに四ホウ酸ナトリウム十水平日物j容液

(19→1000)5mL，アセトニトリル5mL及びクロロギ酸9ーフ

ルオレニルメチルのアセトニトリル溶液(1→250)5mLを亙

確に加え， 45秒間振り混ぜた後，室温で30分間静置する.

次にジクロロメタン20mLを加え， 60秒間振り混ぜた後，遠

心分離し，その上澄液を試料溶液及び標準溶液とする.これ

らの液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

ラフィ - (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々の

ピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のア

レンドロン酸以外のピークの面積は，標準溶液のアレンドロ

ン酸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:266nm) 

カラム:内径4.1mm，長さ 25cmのステンレス管に

1011mの液体クロマトグラフィー用スチレンージピニ

ルベンゼン共重合体を充てんする.

カラム温度:450C付近の一定温度

移動相A:クエン酸三ナトリウム二水平日物2.94g及び無

水リン酸水素二ナトリウムL42ga-水900mLlこ漆かし，

リン酸を加えてpH8.0に調整した後，水を加えて

1000mLとする.この液850mL!こ液体クロマトグラ

フィー用アセトニトリノレ150mLを加える.

移動棺B:クエン酸三ナトリウム二水和物2.94g及び無

水リン西空水素二ナトリウムL42gを水900mLlこ溶かし，

リン酸を加えてpH8.0に調繋した後，水を加えて

1000mLとする.この液300mLに液体クロマトグラ

フィー用アセトニトリル700mLを加える.

移動相の送液:移動棺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

(分 (vol%)
移動相B

(vol%) 

o ~ 15 100→ 50 0→ 50 
15 ~ 25 50→ o 50→ 100 

83 流量:毎分L8mL

面積測定範囲:溶媒のピークの後からアレンドロン酸の

保持持聞の約51音の範囲

84 

85 

86 

87 

システム適合性

88 

システムの性能:本品15mg及ひを4ーアミノ酪酸2mgを

0.1mo班 Jクエン酸三ナトリウム試液100mL!こ溶かす.

この液5mLに四ホウ酸ナトリウム十水平日物溶液(19→

1000)5mL，アセトニトリル5mL及びクロロギ酸9-

フルオレニルメチルのアセトニトリノレ溶液

(1→250)5mLを加え，以下試料溶液と同様に操作し

た液2011L!こっき，上記の条件で操作するとき，アレ

ンドロン酸， 4 アミノ酪酸の11慎に溶出し，その分離

89 

90 

91 

92 

93 

度は6以上である.

96 システムの再現役:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アレンドロン酸のピーク

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.
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2 アレンドロン酸ナトリウム水和物

100 乾燥減量(2.41) 16.1~17.1%(1g， 140oC， 3時間).

101 定量法 本品及びアレンドロン酸ナトリウム標準品<i.llJi会本品

102 と同様の条件で乾燥減量(2.4])を測定しておく)約10mgず

103 つを精密に量り，それぞ?れを0.1mollLクエン酸三ナトリウ

104 ム試液に溶かし，正確に100mLとし，試料原液及び標準原

105 液とする.試料原液及ひ、標準原液5mLずつを正確に量り，

106 それぞれに四ホウ酸ナトリウム十水車日物溶液(19→

107 1000)5mL及びクロロギ酸9ーフルオレニルメチルのアセト

108 ニトリル溶液(1→2000)5mLを正確に加え， 30秒間振り混ぜ

109 た後，室温で25分間静置する.次にジクロロメタン25mLを

110 加え， 60秒間振り混ぜた後，遠心分離し，その上澄液を試

111 料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液lO11Lず

112 つを亙確にとり，次の条件で液体クロマトグラブィ-

113 (2.01) により試験を行い，それぞれの液のアレンドロン酸

114 のピーク面積Ar及びAsを測定する.

115 アレンドロン酸ナトリウム(CAl!!NNa07P2)の量(mg)

116 =Ms X Ar/ As 

117 Ms :乾燥物に換算したアレンドロン酸ナトリウム標準品

118 の秤取量(mg)

119 試験条件

120 検出器:紫外吸光光度計<i則定波長:266nm) 

121 カラム:内径4.1mm，長さ 25cmのステンレス管に

122 lO11mの液体クロマトグラフィー用スチレンージピニ

123 ルベンゼン共重合体を充てんする.

124 カラム温度:35DC付近の一定温度

125 移動棺:クエン酸三ナトリウムニ水和物14.7g及び無水

126 リン酸水素二ナトリウム7.1gを水900mLに溶かし，

127 リン酸を加えてpH8.0に調整した後，水を加えて

128 1000mLとする.この液700mLに液体クロマトグラ

129 フィー用アセトニトリル250mL.及ひ'メタノール50mL

130 を加える.

131 流量:アレンドロン駿の保持時聞が約3分になるように

132 調整する.

133 システム適合性

134 システムの性能:標準溶液1011Lfこっき，上記の条件で

135 操作するとき，アレンドロン酸のピークの理論段数及

136 びシンメトリー係数は，それぞれ1500段以上， 1.5以

137 下である.

138 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

139 で試験を6回繰り返すとき，アレンドロン酸のピーク

140 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

141 貯法容器気密容器.
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1 アレンドロン酸ナトリウム錠

1 アレンド口ン酸ナトリウム錠 52 定量f去を準用する.

2 AI巴ndronateSodium Tabl巴ts 53 アレンドロン酸(CA13N07P0の表示量に対する溶出率(%)

54 =MS X AI'/ As X V'/VX 1/CX 108/5 X 0.919 
3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 アレンドロン酸(CA13N07P2:249.10)を含む. 55 MS:乾燥物に換算したアレンドロン酸ナトリウム標準品

5 製法本品は fアレンドロン酸ナトリウム水和物j をとり，錠 56 の秤取量(mg)

6 剤の製法により製する. 57 C: 1錠中のアレンドロン酸(CA13N07P0の表示量(mg)

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従いアレンドロン酸 58 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末
8 (CA13N07P025mglこ対応する量をとり， 7J<25mLを加えて 59 とする.アレンドロン酸(CA13N07P2)約50mglこ対応する量
9 よく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする. 60 を精密に量り， O.lmolιクエン酸三ナトリウム試液を加え
10 53IJにアレンドロン殻ナトリウム水平日物33mgをとり，水 61 て正確に1000mLとした後， 30分間かき混ぜる.この液を遠
11 25mLlこ溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層 62 心分離し，上澄液5mLを正確に量り， O.lmo阻 Jクエン酸三
12 クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及 63 ナトリウム試j夜を加えて正確に10mLとし，試料原液とする.
13 び標準溶液5pLずつを薄層クロマトグラフィー用セルロース 64 53IJにアレンドロン酸ナトリウム標準品(別途「アレンドロン
14 を用いて調製した薄層板にスポットする.次に水/ピリジン 65 酸ナトリウム水和物j と同様の条件で乾燥減量 (2.41)を調IJ

15 /酢酸(100)/酢酸エチル混液(1: 1 : 1 : 1)を展開溶媒とし 66 定しておく)約39mgを精密に量り， O.lmolιクエン酸三ナト
16 て約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これにニンヒド 67 リウム試液に溶かし，正確に50mLとする.この液2mLを正
17 リンのアセトン溶液(1→50)を均等に噴霧し， 1000Cで10分 68 穣に量り， O.lmollLクエン酸三ナトリウム試液を加えて正
18 関加熱するとき，試料溶液及び標準溶液から得た主スポット 69 礁に50mLとし，標準涼液とする.試料原液及び標準原液
19 は青紫色を呈し，それらのRr値は等しい. 70 5mLずつを正確に量り，それぞれに四ホウ酸ナトリウム十
20 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと 71 水和物溶液(19→500)5mL及びクロロギ酸9 フルオレニル
21 き，適合する. 72 メチルのアセトニトリルi容液(1→1000)4mLを正確に加え，
22 本品1個をとり， O.lmollLクエン酸三ナトリウム試液を加 73 30秒間振り混ぜた後，室温で25分間静置する.次にジクロ
23 えて正確に100mLとした後，錠剤が完全に崩壊するまでか 74 ロメタン25mLを加え， 45秒間振り混ぜた後，遠心分離し，
24 き混ぜる.この液告と遠心分離し，上澄液VmLをlE確に量り， 75 その上澄液を試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標
25 1mL中にアレンドロン酸(CA13N07P0約25pgを含む液とな 76 準溶液50pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ
26 るようにO.lmoνLクエン酸三ナトリウム試液を加えて正確 77 ラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のアレン
27 にV'mLとし，試料原液とする.以下定量法を準用する. 78 ドロン酸のピーク証言積AI'及びAsを測定する.

28 

29 

アレンドロン酸(CA13N07P0の量(mg) 79 アレンドロン駿(CA13N07P0の量(mg)

=MS X Ar/ As X 8/5 X 0.919 

30 

31 

=MS X AI'/ As X V'/VX 2/25 X 0.919 80 

MS :乾燥物に換算したアレンドロン酸ナトリウム標準品 81 

の将取量(mg) 82 

32 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により， 83 
33 毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間の溶出率は 84 
34 85%以上である. 85 
35 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時照に溶出液 86 
36 10mL以上をとり，遠心分離する.上澄液VmLを正確に量 87 
37 り，表示最に従い1mL中にアレンドロン駿(CA13N07P2)約 88 
38 6pgを含む液となるように水を加えて亙確に V'mLとし，言弐 89 
39 料原液どする.別にアレンドロン酸ナトリウム標準品(別途 90 
40 「アレンドロン酸ナトリウム水和物j と同様の条件で乾燥減 91 
41 量 (2.41)を測定しておく)約29mgを精密に量り，水に溶か 92 
42 し，正確に250mLとする.この液3mLを正確に量り，7J<を 93 
43 加えて正確に50mLとし，標準原液とする.試料原液及び標 94 
44 準原液5mLずつを正確に量り，それぞれにクエン酸三ナト 95 
45 リウムニ水和物溶液(22→125)lmL，ホウ酸6.2gを水950mL 96 
46 に溶かし，水酸化ナトリウム試液を加えてpH9.01こ調整した 97 
47 後，水を加えて1000mLとした液5mL及びクロロギ酸9ーフ 98 
48 ルオレニルメチルのアセトニトリル溶液(1→2000)4mLを正 99 
49 確に加え， 30秒間振り混ぜた後，室温で25分間静置する. 100 
50 次にジクロロメタン25mLを加え， 45秒間振り混ぜた後，遠 101 
51 心分離し，その上澄液を試料溶液及び標準溶液とする.以下 102 

Mら:乾燥物に換算したアレンドロン酸ナトリウム標準品

の手手取量(mg)

試験条件

検/:I:l器:紫外吸光光度計(測定波長:266nm) 

カラム:内径4.1mm，長さ 25cmのステンレス管に

10pmの液体クロマトグラフィー用スチレンージビニ

ノレベンゼ、ン共重合体を充てんする.

カラム滋度:350C付近の一定温度

移動相:クエン酸三ナトリウム二水和物14.7g及び無水

リン酸水素二ナトリウム7.1gを水900mLlこ溶かし，

リン酸を加えてpH8.0に調整した後，7J<を加えて

1000mLとする.この液750mLIこ液体クロマトグラ

フィ一周アセトニトリル200mL及びメタノール50mL

を加える，

流量:アレンドロン酸の保持時間が約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50pLにつき，上記の条件で

操作するとき，アレンドロン酸のピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ1500段以上， 1.5以

下である.

システムの再現性:標準溶液50pLlこっき，上記の条件
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2 アレンドロン酸ナトリウム錠

103 で試験を6回繰り返すとき，アレンドロン酸のピーク

104 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

105 貯法容器密閉容器.
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1 アレンドロン酸ナトリウム注射液

1 アレンドロン酸ナトリウム注射液
2 Alendronate Sodium Injection 

3 本品は7./<'挫の注射剤である目

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 アレンドロン酸(CAI3N07P2:249.10)を含む.

6 製法 本品は fアレンドロン酸ナトリウム水和物Jをとり，注

7 射剤の製法により製する.

8 性状本品は無色澄明の液である.

9 確認試験 本品を試料溶液とする.別にアレンドロン酸ナト

10 リウム水和物33mgを水10mLに溶かし，標準溶液とする.

11 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により

12 試験を行う.試料溶液及び標準溶液5)lLずつを薄層クロマト

13 グラブィー用セルロースを用いて調製した薄層板にスポット

14 する.次に水/ピリジン/酢酸(100)/酢酸エチル混液(1:

15 1 : 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を嵐

16 乾する.これにニンヒドリンのアセトン溶液(1→50)を均等

17 に噴霧し， 1000Cで10分間加熱するとき，試料溶液及び標準

18 溶液から得た主スポットは青紫色を呈し，それらのRrfl直は

19 等しい.

20 p H );lIJに規定する.

21 エンドトキシン (4.01) 119EU/mg未満.

22 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

23 不溶性異物(丘06) 第 1法により試験を行うとき，適合する.

24 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

25 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

26 適合する.

27 定量j去 本品のアレンドロン酸(CAI3N07P:0約5mgtこ対応す

28 る容量を正確に量り，エチレンジアミン四酢酸二水素二ナト

29 リウム二水和物溶液(1→500)を加え，正確に100mLとし，

30 試料原液とする.);lIJにアレンドロン酸ナトリウム標準品();lIJ

31 途「アレンドロン酸ナトリウム水和物Jと何様の条件で乾燥

32 減量 (2.41)を測定しておく)約33mgを精密に量り，エチレ

33 ンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水和物溶液(1→500)

34 に溶かし，亙確に100mLとする.この液10mLを正確に量り，

35 エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水和物溶液(1

36 →500)を加えて正確に50mLとし，標準原液とする.試料原

37 夜及び標準原液5mLずつを正確に量り，それぞれに四ホウ

38 酸ナトリウム十水和物溶液(19→500)5mL及びクロロギ酸9

39 ーフルオレニルメチノレのアセトニトリル溶液(1→1000)4mL

40 を正確に加え， 30秒間振り混ぜた後，室温で25分間静置す

41 る.次にジクロロメタン25mLを加え， 45秒間振り混ぜた後，

42 遠心分離し，その上澄液を試料溶液及び標準溶液とする.試

43 料溶液及ひ会標準溶液50)lLずつを正確にとり，次の条件で液

44 体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれ

45 の液のアレンドロン酸のピーク面積Ar.及びAsを測定する.

46 アレンドロン酸(CAI3N07P:0の量(mg)

47 =lJ;Is X Ar/ As X 1/5 X 0.919 

48 Ms:乾燥物に換算したアレンドロン酸ナトリウム標準品

49 の秤取量(mg)

50 試験条件

51 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:265nm) 

52 カラム:内径4.1mm，長さ 25cmのステンレス管に

53 10)lmの液体クロマトグラフィー用スチレンージピニ

54 ルペンゼ、ン共重合体を充てんする.

55 カラム温度:400C付近の一定温度

56 移動相:クエン酸三ナトリウム二水平日物14.7g及びリン

57 酸水素二カリウム8.7gを水900mLに溶かし，リン酸

58 を加えてpH8.0に調整した後，水を加えて1000mLと

59 する.この液750mLtこ液体クロマトグラフィー用ア

60 セトニトリル200mL及びメタノール50mLを加える.

61 流量:アレンドロン酸の保持時聞が約7分になるように

62 調整する.

63 システム適合性

64 システムの性能:標準溶液5011Ltこっき，上記の条件で

65 操作するとき，アレンドロン酸のピークの理論段数及

66 びシンメトリー係数は，それぞれ1500段以上， 1.5以

67 下である.

68 システムの再現性:標準溶液50)lLにつき，上記の条件

69 で試験を6密繰り返すとき，アレンドロン酸のピーク

70 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

71 貯法容器密封容器.
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アロチノロ}ル寝酸組1 

確に量り， 7l<100mL及び水酸化ナトリウム試液5mLを加え，

ジクロロメタン50mLずつで3回抽出する.ジクロロメタン

摘出液は毎回目覚脂綿上に無水硫酸ナトリウムをおいた漏斗で

ろ過する.会ジクロロメタン抽出液を合わせ， i威圧で蒸発車t
回する.残留物を活字酸(100)70mLに溶かし， 0.05molι過塩

素酸で滴定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試験

を行い，補正する.
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アロチノロール塩酸塩
Al'otinolol Hydrochloride 

塩酸アロチノロール

1 

2 

3 

;:λ!;;ぞとsひG1NH
0.05mollL過犠素酸1mL=20.40mgCl5H21N302S3・HCI

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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'HCI 

及び鏡像異性体

Cl5H21N302S3・HCI:408.00 

ふ{2-[(2RS)-3-(1，1・Dimethylethyl)amino-

2-hydroxypropylsulfanyl]・1，3-thiazol-4ヴl}thiophene-

2-carboxamide monohydrochloride 

[68377-91-3] 

4 

w口
氏

リ

n

t

Q

U

Q

U

0138 5 

本品を乾燥したものは定量するとき，アロチノロール境酸

塩(C15H21N302S3・狂CI)99.0%以上を含む.

性状 本品は白色~淡黄色の結品位の粉末である.

本品はジメチルスルホキシドに溶けやすく，メタノール又

は水に溶けにくく，エタノール(99.5)に極めて溶けにくく，

ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

本品のメタノ}ノレ溶液(1→125)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→75000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (].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) 本品を乾燥し，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念行い，本品のスベクト/レと

本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは

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→200)は塩化物の定性反応(2)(1.09} 

を呈する.

純度試験

(1) 重金属 (].07} 本品1.0g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1.0mLを加える(10ppm以

下).

(2) 類縁物質 本品0.05gをメタノール10mUこ溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを疋確に量り，メタノーノレを

加えて正確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，メ

タノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.これ

らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03}により試験

を行う.試料溶液及び標準溶液40pLずつを薄層クロマトグ

ラフィー剤シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板

にスポットする.次にクロロホルム/メタノール/アセトン

/アンモニア水(28)混液(30: 10 : 10 : 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，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

乾燥減量 (].4J} 0.20%以下(1g，減圧， 105
0

C， 4時間).

強熱残分 (2.44} 0.1%以下(1g).

定量j去本品を乾燥し，その約1.5gを精密に量り，ジメチルス

ルホキシドに溶かし，正確に25mLとする.この液5mLを正
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1 アロプリノ}ノレ

1 ア口プリノール
2 Allopurinol 

Nm 
4 CoH4N40: 136.11 

5 lHムPyrazolo[3，4・d]pyrimidin.4.ol

6 [315.30.0] 

7 本品を乾燥したものは定最するとき，アロプリノール

8 (C5H4N40)98.0~10 1.0%を含む.

9 性状 本品は虫色~微黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はN，N-ジメチノレホルムアミドに溶けにくく，水又は

11 エタノール(99.5)に極めて溶けにくい.

12 本品はアンモニア試液に溶ける.

13 確認試験

14 (1 ) 本品の水溶液(1→200000)につき，紫外可視吸光度測

15 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスベク

16 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

17 トノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

18 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

19 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

20 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは

21 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

22 純度試験

23 ( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

24 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

25 下).

26 (2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

27 製し，試験を行う(2ppm以下).

28 (3) 類縁物質 本品50mgをアンモニア試液10mUこ溶か

29 し，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アンモニ

30 ア試液を加えて正確に500mLとし，標準溶液とする.これ

31 らの液につき，薄層クロマトグラブィー (2.03)により試験

胞 を行う.試料溶液及び標準溶液5pLずつを薄層クロマトグラ

33 フィー用セルロース(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板に

34 スポットする.次にアンモニア試液飽和1ーフ7ノールを展

35 開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風車ちする.これ

36 に紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た

37 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

38 り濃くない.

39 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0C， 4時間).

40 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

41 定量法 本品を乾燥し，その約0.16gを精密に量り ，N，Nージ

42 メチルホルムアミド70mLを加え，加湿して溶かし，冷後，

43 O.lmollLテトラメチノレアンモニウムヒドロキシド液で滴定

44 (2.5めする(電位差滴定f去).}3111こN，Nージメチルホルムアミ

45 ド70mUこ水12mLを加えた液につき，同様の方法で空試験

46 を行い，補正する.

47 O.lmollLテトラメチルアンモニウムヒドロキシド液1mL

48 = 13.61mg CoH4N40 

49 貯法容器気密容器.
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1 アロプリノール錠

1 ア口プリノール錠
2 Allopurinol Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 アロプリノール(C5H.tN<tu: 136.11)を含む.

5 製法 本品は「アロプリノーノレj をとり，錠剤の製法により製

6 する.

7 確認試験

8 (1) 定量法で、得た試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

9 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長248~

10 252nmに吸収の極大を示す.

11 (2) 本品を粉末とし，表示量に従い「アロプリノーノレj

12 0.1gに対応する量をどり，ジエチノレアミン溶液u→10)5mL

13 を加え，よく振り混ぜ，メタノール5mLを加えた後，遠心

14 分離し，上澄液を試料溶液とする. }l!Jにアロプリノーノレ0.1g

15 をジエチルアミン溶液(1→10)5mLに溶かし，メタノーノレ

16 5mLを加え，標準溶液とする.これらの液につき，薄層ク

17 ロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び

18 標準溶液2.5pLずつを薄局クロマトグラフィー用シリカゲノレ

19 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

20 2-ブタノン/アンモニア水(28)/2ーメトキシエタノール混

21 液(3: 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

22 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

23 料溶液及び標準溶液から得た主スポットのRrfi直は等しい.

24 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一位試験を行うと

25 き，適合する.

26 本品1個をとり， 0.05molJL水酸化ナトリウム試液 V/

27 10mLを加え，よく振り混ぜた後， 10分間超音波処理する.

28 冷後， 1mL中にアロプリノール(G;H4N4U)約0.5mgを含む液

29 となるように0.1molι塩酸試液を加えて正確に VmLとし，

30 孔径0.8pm以下のメンプランフィルターでろ過する.初めの

31 ろ液10mLを除き，次のろ液2mLを正確に量り， 0.1molJL塩

32 酸試液を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする. }l!Jに

33 定量用アロプリノールを1050Cで、4時間乾燥し，その約50mg

34 を精密に量り， 0.05molJL水酸化ナトリウム試液10mLに溶

35 かし， 0.1moνL塩酸試液を加えて正確に100mLとする.こ

36 の液2mLを正確に量り， 0.1molι塩酸試液を加えて正確に

37 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

38 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長

39 250nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

40 アロプリノーノレ(CoH4N4U)の量(mg)

41 =Ms X AT/ As X 1-ゲ100

42 Ms:定量用アロプリノールの秤取量(mg)

43 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

44 毎分間四転で試験安行うとき，本品の30分間の溶出率は

45 80%以上である.

46 本品1伺をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

47 20mL以上をとり，孔径0.8pm以下のメンプランプイノレター

48 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを豆

49 確に量り，表示量に従い1mL中にアロプリノール(CoH4N4U)

50 約l1pgを含む液となるように水を加えて正確に V'mLとし，

51 試料溶液とする.別に定量用アロプリノールを1050Cで4時
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間乾燥し，その約l1mgを精密に量り，水に溶かし，正確に

100mLとする.この液5mLを正確に量り，水を加えて正確

に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

き，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長

250nmにおける吸光度Ar.及びAsを測定する.

アロプリノール<CoH4N4U)の表示量に対する溶出率(%)

口 MsX Ar/ As X v' / V X 1/ C X 90 

Ms :定量用アロプリノールの秤取量(mg)

C: 1錠中のアロプリノール(CoH4N4U)の表示最(mg)

57 

58 

59 

60 

61 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

62 とする.アロプリノーノレ(CoH4N4U)約0.1gに対応する量を精

63 密に量り， 0.05mollL水酸化ナトリウム試液20mLを加え，

64 よく振り混ぜた後， 10分間超音波処理する.冷後，

65 0.1molι塩酸試液を加えて正確に200mLとし，孔筏0.8pm

66 以下のメンプランフィルターでろ過する.初めのろ液10mL

67 を除き，次のろ液2mLを豆篠に量り， 0.1mollL塩酸試液を

68 加えて正確に100mLどし，試料溶液とする. }l!Jに定量用ア

69 ロプリノールを1050Cで4時間乾燥し，その約0.1gを精密に

70 量り， 0.05mol江J水酸化ナトリウム試液20mLfこ溶かした後，

71 0.1molJL塩酸試液を加えて正確に200mLとする.この液

72 2mLを正確に量り， 0.1molJL塩酸試液を加えて正確に

73 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

74 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長

75 250nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.

76 アロプリノール(CoH4N4U)の量(mg)= lJ!Is X Ar/ As 

77 Ms:定量用アロプリノールの秤取最(mg)

78 貯法容器密閉容器.
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1 安息香西費

1 安息香酸
2 BenzoIc Acid 

σ2 
4 C7H602: 122.12 

5 BenzoIc acid 

6 [65伊85-0]

7 本品を乾燥したものは定量するとき，安息香酸

8 (C7HGO~99.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはないか，

10 又はわずかにベンズアルデヒドょうのにおいがある.

11 本品はエタノール(95)，アセトン又はジエチルエーテルに

12 溶けやすく，熱湯にやや溶けやすく，水に溶けにくい.

13 確認試験 本品19を水酸化ナトリウム試液8mLに溶かし，水

14 を加えて100mLとした液は安息香酸塩の定性反応(2)(1.09) 

15 を呈する.

16 融点 (2.60) 121 ~ 1240C 

17 純度試験

18 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをアセトン25mLに溶かし，

19 希酢酸2mL.及び水を加えて50mLどする.これを検液とし，

20 試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLfこ希酢酸2mL，アセ

21 トン25mL.及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).

22 (2) 塩素化合物 本品0.5g及び炭酸カルシウム0.7gをるつ

23 ぼにとり，少量の水を加えて混ぜた後，乾燥する.次にこれ

24 を約6000Cで強熱した後，希硝酸20mLに溶かし，ろ過する.

25 残留物を水15mLで洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水を加え

26 て50mLとする.この液に硝酸銀試液0.5mLを加えた液の混

27 濁は，次の比較液より濃くない.

28 比較液:炭酸カルシウム0.7gを希硝酸20mLに溶かし，ろ

29 過する.残留物在水15mLで洗い，ろ液及び洗液を合わ

30 せ， O.OlmollL塩酸1.2mL及び7Jくを加えて50mLとし，

31 硝酸銀試液0.5mLを加える.

32 (3) 過マンガン酸カリウム還元性物質 水100mLに硫酸

33 1.5mLを加え，煮沸しながら0.02mollL過マンガン酸カリウ

34 ム液を液の紅色が30秒間持続するまで滴加し，熱時この液

35 に本品1.0gを溶かし， 0.02mollL過マンガン酸カリウム液

36 0.50mLを加えるとき，液の紅色は15秒以内に消えない.

37 (4) フタルE堂 本品0.10gに水1mL及びレソノレシノール・

38 硫酸試液1mLを加え， 120~1250Cの泊浴中で加熱し，水を

39 蒸発した後，更に90分間加熱する.冷後，水5mLを加えて

40 溶かす.この液 1mLに水酸化ナトリウム溶液(43→

41 500)10mLを加えて振り混ぜた後， 470~490nmの光を照射

42 するとき，発する緑色の蛍光は次の比較液より濃くない.

43 比較液:フタル酸水素カリウム61mgを水に溶かし，lE確

44 に1000mLとする.この液1mLを正確に量り，レソルシ

45 ノーノレ・硫酸試液1mLを加え，以下同様に操作する.

46 (5) 硫酸呈色物(1.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

47 液の色は色の比較液Qより濃くない.

48 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(Ig，シリカゲル， 3時潤).

49 強熱残分 (2.44) 0.05%以下(lg).

50 定量j去本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，中和エタノ

51 ーノレ25mL及び水25mLを加えて溶かし， O.lmollL水酸化ナ

52 トリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:フェノールブタレイ

53 ン試液3滴).

54 O.lmoνL水酸化ナトリウム液1mL=12.21mg C7H602 

55 貯j去容器縁関容器.
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1 安，!lJ，香酸ナトリウム

1 安息香酸ナトリウム
2 Sodium Benzoate 

σ2Na 

4 C7HoNa02: 144.10 

5 Monosodium benzoate 

6 [532-32-1] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，安怠香酸ナトリウム

8 (C7HoNa02)99.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の粒，結晶又は結晶性の粉末で，においはな

10 く，甘味及び塩味がある.

11 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)に溶けにくく，ジ

12 エチルエーテルにほとんど溶けない.

13 確認試験 本品の水溶液u→ 100)は安息香酸塩の定性反応

14 (1.09)並びにナトリウム塩の定性反応 (1.09) の(1)及び(2)

15 を呈する.

16 純度試験

17 ( 1 ) 溶状 本品1.0gを水5mLlこ溶かすとき，液は無色澄

18 明である.

19 (2) 酸又はアルカリ 本品2.0gに新たに煮沸して冷却した

20 水20mLを加えて溶かし，フェノールフタレイン試液封筒及

21 び0.05mol江J硫酸0.20mLを加えるとき， i夜は無色である.

22 この液に更にO.lmollL水酸化ナトリウム液0.40mLを追加す

23 るとき，液は赤色に変わる.

24 (3) 硫畿塩(J.J4) 本品0.40gを水40mLに溶かし，よく

25 かき混ぜながら希塩酸3.5mLを徐々に加え， 5分間放置した

26 後，ろ過し，初めのろ液5mLを除き，次のろ液20mLをとり，

27 水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

28 較液には0.005mol江疏酸0.40mLを加える(0.120%以下).

29 (4) 重金属 (1.07) 本品2.0gを水44mLlこ溶かし，よくか

30 き混ぜながら希塩酸6mLを徐々に加えた後，ろ過し，初め

31 のろ液5mLを除き，次のろ液25mLをとり，アンモニア試液

32 で中和した後，希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.こ

33 れを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLlこ希酢

34 殻2mL及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).

35 (5) ヒ素 (1.11) 本品1.0gを水酸化カルシウム0.40gとよ

36 く混ぜ，強熱して得た残留物を希塩酸10mLに溶かし，これ

37 を検液とし，試験を行う(2ppm以下).

38 (6) 塩素化合物本品1.0gを7.l<10mLに溶かし，希硫酸

39 10mL告と加えた後，ジェチルエーテル20mLずつで2西抽出し，

40 ジェチルエーテル抽出液を合わせ，水浴上でジエチルエーテ

41 ノレを留去する.得られた残留物0.5g及ひ'炭酸カルシウム0.7g

42 告とるつぼにとり，少量の水を加えて混ぜた後，乾燥する.次

43 にこれを約600"Cで強熱した後，希硝酸20mLに溶かし，ろ

44 過する.残留物を水15mLで洗い，ろ液及び洗液宏合わせ，

45 水を加えて50mLとする.この液に硝酸銀試液0.5mLを加え

46 た液の混濁は，次の比較液より濃くない.

47 比較液:炭酸カルシウム0.7gを希硝酸20mLIこ溶かし，ろ

48 過する.残留物を水15mLで洗い，ろ液及び洗液を合わ

49 せ， O.OlmollL塩酸1.2mL及び水を加えて50mLとし，

50 硝酸銀試液0.5mLを加える.

51 (7) ブタル酸本品0.10gに水1mL及びレソルシノール・

52 硫酸試液1mLを加え， 120~1250Cの油浴中で加熱し，水省E

53 蒸発した後，更に90分間加熱する.冷後， 7.l<5mLを加えて

54 溶かす.この液 1mLに水酸化ナトリウム溶液(43→

55 500)10mLを加えて振り混ぜた後， 470~490nmの光を照射

56 するとき，発する緑色の蛍光は次の比較液より濃くない.

57 比較液:フタル酸水素カリウム61mgを水に溶かし，:iE確

58 に1000mLとする.この液1mLを正確に量り，レソルシ

59 ノール・硫酸試液1mLを加え，以下河様に操作する.

60 乾燥減量 (2.41) 1.5%以下(2g，110
0
C， 4時間).

61 定量j去 本品を乾燥し，その約1.5gを精密に量り， 300mLの

62 共栓フラスコに入れ，水25mLに溶かし，ジエチルエーテル

63 75mL及びブロモブェノーノレブルー試液10r商を加え，

64 0.5mollL塩酸で滴定 (2.50)する.滴定は水層とエーテル層

65 とをよく振り混ぜながら行い，終点は水層が持続する淡緑色

66 を呈するときとする.

67 0.5mollL塩酸1mL=72.05mgC7HoNa02 

68 貯j去容器密閉容器.
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1 安恵、香酸ナトリウムカフェイン

1 安息香酸ナトリウムカフェイン
2 Caffein巴andSodium Benzoate 

3 アンナカ

4 ヱド品を乾燥したものは定量するとき，カフェイン

5 (CSHlON402 : 194.19)48.0~50.0%及び安怠香酸ナトリウム

6 (C7H5Na02 : 144.10)50.0~52.0%を含む.

7 性状 本品は白色の粉末で，においはなく，味はわずかに苦い.

8 本品は水に溶けやすく，酢酸(100)又は無水酢酸にやや溶

9 けやすく，エタノール(95)にやや溶けにくく，ジエチルエー

テルにほとんど溶けない.

11 確認試験
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(1) 本品19を分液漏斗に入れ， 7l<10mUこ溶かし，フェノ

ールフタレイン試液1i商を加え，液がわずかに赤色を呈する

まで， O.OlmollL水酸化ナトリウム液を注意しながら滴加し 67

クロロホルム20mLずつで3回よく振り混ぜて抽出し，水層

と分雛する[水層は(2)(こ用いる].クロロホノレム捻出液を合わ

せてろ過し，ろ液を水浴上で、蒸発乾屈する.この残留物につ

き，次の試験を行う.

( i ) 残留物の水溶液(1→500)2mLにタンニン酸試液を滴加

するとき，白色の沈殿を生じ，この沈殿は更にタンニン酸試

液をj商加するとき溶ける.

(註) 残留物O.Olgに過酸化水素試液10滴及び塩酸封筒を加え

て水浴上で蒸発乾因するとき，残留物は黄赤色を呈する.ま

た，これをアンモニア試液2~3i演を入れた容器の上にかざ

すとき，赤紫色に変わり，その色は水酸化ナトリウム試液2

~3滴を加えるとき，消える.

(詰i) 残留物O.Olgを水に溶かし50mLとする.この液5mLに

薄めた酢酸(31)(3→ 100)3mL及び薄めたピリジン(1→

10)5mLを加えて混和した後，薄めた次亙塩素酸ナトリウム

試液(1→5)2mLを加え， 1分間放置する.これにチヌ「硫酸ナ

トリウム試液2mL及び水酸化ナトリウム試液5mLを加える

とき，黄色を呈する.

33 (2) (1)の水層5mUこ水5mLを加えた液は安息香酸塩の定

34 性反応(2)(1.09)を呈する.

35 (3) 本品を加熱するとき，白煙を発する.更に強熱し，こ

36 の残留物に塩酸を加えるとき，泡立つ.また，この液はナト

37 リウム塩の定性反応u)(1.ω〉を呈する.

38 純度試験
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(1) 溶:伏 本品1.0gを水5mLに溶かすとき，液は無色澄

明である.

(2) アルカリ 本品1.0gを水20mLに溶かした液にフェノ

ールブタレイン試液1~2ì衡を加えるとき，赤色を呈しない.

(3) 塩化物 (1.03) 本品0.5gを水10mUこ溶かし，エタノ

ーノレ(95)30mL，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O.OlmollL塩酸

46 0.70mLにエタノール(95)30mL及び水を加えて50mLとする

47 (0.050%以下).

48 (4) 塩素化合物 本品1.0gを水40mUこ溶かし，希硫酸

49 10mLを加えた後，ジエチノレエーテル20mLずつで2回抽出し，

50 ジエチルエーテル抽出液を合わせ，室温で蒸発乾留する.残

51 留物及び炭酸カルシウム0.7gをるつぼにとり，少量の水を加

52 えて混ぜた後，乾燥する.次に約600
0
Cに強熱した後，希硝

酸20mLを加えて溶かし，ろ過する.残留物を水15mLで、洗

い，ろ液及び洗液を合わせ，水を加えて50mLとする.この

液に硝酸銀試液0.5mLを加えた液の混濁は，次の比較液に硝

酸銀試液0.5mLを加えた液の混濁より濃くない.

比較液:炭酸カルシウム0.7gを希硝酸20mLに溶かし，ろ

過する.残留物を水15mLで洗い，ろ液及び洗1夜告と合わ

せ， O.OlmollL塩酸1.2mL及び水を加えて50mLとする.

(5) 重金属 (1.07) 本品2.0gを水47mLに溶かし，よくか

き混ぜながら希塩酸3mLを徐々に加えた後，ろ過し，初め

のろ液5mLを除き，次のろ液25mLをとり，アンモニア試液

で中和した後，希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.こ

れを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mUこ希酢

酸2mL及び7J<:ti:加えて50mLとする(20ppm以下).

(6) ヒ素(1.11) 本品1.0g告ととり，第1法により検液を調

製し，試験を行う(2ppm以下).

(7) フタル酸本品0.10gに水1mL及びレソルシノール・

硫酸試液1mLを加え， 120~1250Cの油浴中で加熱し，水を

蒸発した後，更に90分間加熱する.冷後，水5mLを加えて

溶かす.この液 1mLに水酸化ナトリウム溶液(43→

500)10mL在加えて振り混ぜた後， 470~490nmの光を照射

するとき，発する緑色の蛍光は次の比較液より濃くない.

比較液:フタル酸水素カリウム61mgを水に溶かし，正確

に1000mLとする. この液1mLを正確に量り， レソノレシ

ノール・硫酸試液1mLを加え，以下問様に操作する.

(8) 硫酸呈色物(1.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

液の色は色の比較液Aより濃くない.

79 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(2g，80
0
C， 4時間).

80 定量法

(1) 安怠、香酸ナトリウム 本品を乾燥し，その約0.2gを精

密に量り，無水酢酸/酢酸(100)混液(6:1)50mLを加え，加

温して溶かす.冷後， O.lmo阻，過塩素酸・ 1，4ージオキサン

液でi商定 (2.50)する(電位差i商定法).ただし，滴定の終点は

第一当量点とする.同様の方法で空試験を行い，補正する.
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O.lmo阻J過塩素酸・ 1，4ージオキサン液1mL

= 14.41mg C7HoNa02 
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(2) カフェイン u)の操作にひき続き，第一当量点から

第二当量点までO.lmo阻J過塩素酸・ 1，4ージオキサン液でi商

定 (2.50)する(電位差i商定法).

91 O.lmollL過塩素酸・ 1，4ージオキサン液1mL

92 = 19.42mg CsHlQN402 

93 貯法容器密閉容器.
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1 安息、香酸ベンジノレ

1 安息香酸ベンジル
2 Benzyl Benzoate 

。人勺

4 C14H1202: 212.24 

5 Benzyl benzoate 

6 [120-51-什

7 本品は定量するとき，安息香酸ペンジノレ(C1A120099.0%

8 以上を含む.

9 性状 本品は無色澄明の粘調性のある液で，わずかに芳香があ

10 り，刺激性でやくような味がある.

11 本品はエタノール(95)文はジヱチノレエーテルと混和する.

12 本品は水にほとんどj容けない.

13 凝固点:約170C

14 比重 d~~ :約1.123

15 沸点:約323
0

C

16 確認試験

17 (1 ) 本品1mLfこ炭酸ナトリウム試液5mL及び過マンガン

18 酸カリウム試液2mLを加え，穏やかに加熱するとき，べン

19 ズアルデヒドのにおいを発する.

20 (2) 定量法で滴定の終わった液を水浴上で加温してエタノ

21 ールを蒸発し，塩化鉄(III)試液0.5mLを加えるとき，淡黄赤

22 色の沈殿を生じ，この沈殿は希塩酸を加えるとき，白色に変

23 わる.

24 屈折率 (2.45) n~ : 1. 568~ 1. 570 

25 純度試験酸本品5.0mLを中和エタノ…ノレ25mLfこ溶かし，

26 O.lmolfL水酸化ナトリウム液0.50mLを加えるとき，液は赤

27 色を呈する.

28 強熱残分 (2.44) 0.05%以下(2g).

29 定量法本品約2gを精密に量り，正確に0.5molfL水酸化カリ

30 ウム・エタノール液50mLを加え，二酸化炭素吸収管(ソー

31 ダ石灰)を付けた還流冷却器を用いて1時間穏やかに煮沸し，

32 冷後，過量の水酸化カリウムを0.5mo阻 J塩酸でi商定 (2.50)

33 する(指示薬:フェノーノレフタレイン試液封筒).同様の方法

34 で空試験を行う.

35 0.5molfL水酸化カリウム・エタノール液1mL

36 =106.1mg C14H1202 

37 貯法

38 保存条件遮光して保存する.

39 容器気密容器.
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1 アンチピリン

1 アンチピリン
2 Antipyrine 

3 フェナゾン

:H30 
1ぇ

5 CllH12N20: 188.23 

6 1，5-Dimethyl-2-pheny1掴 1，2幽 dihydro-3H-pyrazo1・3・one

7 [60-80-0] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，アンチピリン

9 (CllH12N20)99.0%以上を含む.

10 性状本品は無色若しくは白色の結品又は結晶性の粉末で，に

11 おいはなく，味はわずかに苦い.

12 本品は水に極めて溶けやすく，エタノ}ル(95)に溶けやす

13 く，ジエチルエーテルにやや溶けにくい.

14 本品の水溶液(1→10)は中性である.

15 確認試験

16 (1 ) 本品の水溶液(1→100)5mL!こ亜石青酸ナトリウム試液2

17 滴及び希硫酸1mLを加えるとき，液は濃緑色を呈する.

18 (2) 本品の水溶液(1→100)2mLに希塩化鉄(m)試液4i商を

19 加えるとき，液は黄赤色を呈し，次に希硫酸10滴を加える

20 とき，淡黄色に変わる.

21 (3) 本品の水溶液(1→100)5mLにタンニン酸試液2~3滴

22 を加えるとき，白色の沈殿を生じる.

23 (4) 本品O.lgにバニリンO.lg，水5mL及び硫酸2mLを加

24 えて煮沸し，冷却するとき，黄赤色の沈殿を生じる.

25 融点 (2.60) 111~1130C 

26 純度試験

27 (1 ) 様化物 (1.03) 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

28 液にはO.Olmo阪 J塩酸0.40mLを加える(0.014%以下).

29 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

31 下).

32 (3) 硫酸呈色物(1.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

33 夜の色は無色である.

34 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，シリカゲル， 4時間).

35 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

36 定量j去本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，酢酸ナトリ

37 ウム試液20mLに溶かし， 0.05mol!Lヨウ素液30mLを正確に

38 加え，時々振り混ぜ， 20分間放置した後，クロロホルム

39 10mLを加えて沈殿を溶かし，過量のヨウ素をO.lmo阻 Jチオ

40 硫酸ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デンプン試液

41 3mL).同様の方法で空試験を行う.

42 0.05mol!Lヨウ素液1mL=9.412mgCllH12N20 

43 貯法容器密閉容器.
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1 歯科用アンチホルミン

1 歯科用アンチホルミン
2 Dental Antiformin 

3 歯科用次亜塩素酸ナトリウム液

4 本品は定量するとき，次亜塩素酸ナトリウム(NaCIO:

5 74.44)3.0~6.0w/v%を含む.

6 性状 本品は微淡黄緑色澄明の液で，わずかに海素のにおいが

7 ある.

8 本品は光によって徐々に変化する.

9 確認試験

10 (1 ) 本品は赤色リトマス紙を青変した後，これを脱色する.

11 (2) 本品に希塩酸を加えるとき，塩素のにおい告と発し，こ

12 のガスは潤したヨウ化カリウムデンプン紙を青変する.

13 (3) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.ω)を呈する.

14 定量法本品3mLを正確に量り，ヨウ素瓶に入れ，水50mL，

15 ヨウ化カリウム2g及び酢酸(31)IOmLを加え，遊離したヨウ

16 素をO.lmo阻，チオ硫酸ナトリウム液で;指定 (2.5めする(指示

17 薬:テ、ンプン試液3mL).

18 O.lmol!Lチオ硫酸ナトリウム液1mL=3. 722mg NaCIO 

19 貯法

20 保存条件遮光して， 100C以下で保存する.

21 容器気密容器.
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えてlE確に10mLとする.この液lO11Lから得たアン

ピシリンのピーク函積が，標準溶液のアンピシリンの

ピーク面積の7~13%になることを確認する.

水分 (2.48) 2.0%以下(2.5g，容量滴定法，直接滴定).

定量j去 本品及びアンピシリン標準品約50mg(カ価)に対応す

る量を精密に量り，それそeれに内標準溶液5mLずつを正確

に加えて溶かした後，それぞれに移動相を加えて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l011L

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

試験念行い，内標準物質のピーク面積に対するアンピシリン

のピーク面積の比QT及びQsを求める.
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無水アンピシリン

無水アンピシリン
Anhydrous Ampicillin 

無水アミノベンジルペニシリン

ddFi手:::

1 

1 

2 

3 

4 

アンピシリン(C16H 19N304S)の量[llg(カ価)]

=11-ゑ X Q'I'/ Qs X 1000 

59 

60 

C16H19N304S : 349.40 

(2S，5R，6R)ー6-[(2R)・2・Amino-2・phenylacetylamino]-

3，3-dimethyI-7-oxo・4・thia-I・azabicycIo[3.2.0]heptane-2-

carboxyIic acid 

[69-53-4] 

N

D

氏
V

門

t

R

u

o

d

Ms :アンピシリン標準品の秤取量[mg(力側)]

内標準溶液

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511m

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.

カラム滋度:25
0

C付近の一定温度

移動相:!Jン酸水素二アンモニウム5.94gを水850mUこ

溶かし，アセトニトリル100mLを加え，リン酸を加

えてpH5.0に調整した後，水を加えて正確に1000mL

とする.

流量:アンピシリンの保持時聞が約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l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，アンピシリン，内標準物質の順に溶出

し，その分離度は40以上である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するアンピシリンのピーク面積の比の相対標準偏

差は1.0%以下である.

容器気密容器.

014? 

グアイフェネシンの移動相溶液(1→200)

5 

貯法
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本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 960~

100511g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，アンピシリ

ン(C16H19N304S)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水にやや溶けにくく，メタノーノレに溶けにくく，エ

タノール(95)に極めて溶けにくく，アセトニトリルにほとん

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

臭化カリウム錠剤法により試験念行い，本品のスペクトルと

本品の参照スペクトノレを比較するとき，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.

旋光度(2.49)α)~ : +280~+3050(脱水物に換算したも

の0.5g，水， 100mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品1.0gを水100mLfこ溶かした液のpHは4.0~

5.5である.

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2) ヒ素 (1.]]) 本品1.0g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0.05gを移動相に溶かして50mLとし，

試料溶液とする.試料溶液1mLを正確に量り，移動相を加

えて亙確に100mLとし，襟準溶液とする.試料溶液及び標

準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

ラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々の

ピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のア

ンピシリン以外の各々のピーク面積は標準溶液のアンピシリ

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.

面積損4定範囲:アンピシリンの保持時間の約10(音の範

困

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、:標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加
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1 アンピシリン水和物

1 アンピシリン水和物
2 Ampicillin Hydrate 

3 アミノベンジルペニシリン

4 アンピシリン

dtJlp:::釧 2

0

6 CI6H19N304S・3H20: 403.45 

7 (2S，5R，6R)-6-[(2R)-2-Amino-2-phenylacetylamino]・

8 3，3・dimethyl-7-oxo-4-thia-l-azabicyclo[3.2.0]heptane-2・

9 carboxylic acid trihydrate 

10 [7177-48-2] 

11 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 960~

12 1005jlg(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，アンピシリ

13 ン(C16I-王19NaO"S: 349.40)としての量を質量(力価)で示す.

14 性状本品は白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

15 本品は水にやや溶けにくく，メタノールに溶けにくく，エ

16 タノール(95)に極めて溶けにくく，アセトニトリルにほとん

17 ど溶けない.

18 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

19 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 71 

20 本品の参照スペクトノレ又はアンピシリン標準品のスペクトル 72 

21 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問 73 

22 様の強度の吸収を認める 74

23 旋光度 (2.49)α守:十280~+3050(脱水物に換算したも 75 

24 の0.5g，水， 100mL， 100mm). 76 

25 p H (2.54) 本品1.0gを水400mLに溶かした液のpHは3.5~ 77 

26 5.5である 78

27 純度試験 79 

28 (1 ) 重金属(J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し 80

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以 81 

30 下). 82 

31 (2) ヒ素 (J.JJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調 83 

32 製し，試験を行う(2ppm以下). 84 

33 (3) 類縁物質本品50mgを移動相に溶かして50mLとし 85

34 試料溶液とする.試料溶液1mLを正確に量り，移動棺を加 86 

35 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標 87 

36 準溶液10jlLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ 88 

37 ラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々の 89 

38 ピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のア 90 

39 ンピシリン以外の各々のピークの面積は標準溶液のアンピシ 91 

40 リンのピーク面積より大きくない 92

41 試験条件 93 

42 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法 94 

43 の試験条件を準用する 95

44 面積測定範閤:アンピシリンの保持時間の約10倍の範 96 

45 閤 97

46 システム適合性 98 

47 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 99 

O
D
n
U
A
U

咽

A

O

L

o

o

d
斗

4

N

D

ρ
り

η

4

0
白

日

目

白

U

1

1

0

L

q

o

d

佐

官

リ

ρ
o

d斗
A

A

生

w

D

N

U

M

U

w

b

w

D

w

o

w

o

w

D

z

u

'

D

ρ

り

ρり

ρ
U
P
O
ρ
り

ρり

ρり

ム適合性を準用する.

検出の確認:標準溶液lmLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10mLとする.この液1011Lから得たアン

ピシリンのピーク面積が，標準溶液のアンピシリンの

ピーク面積の7~13%になることを確認する.

(4) N，Nージメチルアニリン 本品約19を精密に量り，

水酸化ナトリウム試液5mUこ溶かし，内標準溶液lmLを正

確に加え， 1分間激しく振り混ぜた後，静霞し，上層の液を

試料溶液とする.別lこN，N ジメチルアニリン約50mgを精

密に量り，塩酸2mL及び水20mUこ溶かし，更に水を加えて

正確に50mLとし，標準原液とする.標準原液5mLを正確に

量り，水を加えて正確に250mLとする.この液lmL告と正確

に量り，水酸化ナトリウム試液5mL及び内標準溶液lmLを

正確に加え， 1分間激しく振り混ぜた後，静置し，上層の液

を標準溶液とする.試料溶液及ひ守標準溶液ljlL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，

内標準物質のピーク面積に対するN，Nージメチルアニリンの

ピーク面積の比Q'I'及びQsを測定し，次式により N，N-ジメ

チルアニリンの量を求めるとき， 20ppm以下で、ある.

N，N ジメチルアニリンの量(ppm)

=Ms/MトX QT/QS X 400 

Ms: N，Nージメチルアニリンの秤取量(以

Mr:本品の秤取量(g)

内標準溶液 ナフタレンのシクロヘキサン溶液(I→

20000) 

試験条件

検出器水素炎イオン化検出器

カラム:内径2.6mm，長さ2mのガラス管にガスクロマ

トグラフィ一周50%フェニル-50%メチルポリシロ

キサンを180~250jlmのガスクロマトグラフイ}照ケ

イソウ土に3%の割合で被覆したものを充てんする.

カラム温度:1200C付近の一定温度

キャリヤーガス:ヘリウム

流量 :N，Nージメチルアニリンの保持時聞が約5分にな

67 

68 

69 

70 

るように調整する.

システム適合性

検出の確認、:標準原液lmLを正確に量り，水を加えて

正確に250mLとする.この液1mLを正確に量り，水

酸化ナトリウム試液5mL及び内標準溶液lmLを正確

に加え， 1分間激しく振り混ぜた後，静置し，上層の

液ljlLにつき，上記の条件で操作するとき，内標準物

質のピーク面積に対するN，Nージメチルアニリンのピ

ーク面積の比は，標準溶液の内標準物質のピーク函積

に対するN，N ジメチルアニリンのピーク面積の比の

15~25%である.

システムの性能 :N，Nージメチルアニリン50mg告ととり，

シクロヘキサンに溶かして50mLとする.この液lmL

に内標準溶液を加えて50mL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1jlUこっ

き，上記の条件で操作するとき，N，Nージメチルアニ

リン，内標準物質の順に溶出し，その分離度は3以上

である.
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2 アンピシリン水平日物

100 システムの再現役:システム適合'段試験用溶液l11Llこっ

101 き，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，内標準物

102 質のピーク面積に対するN，N-ジメチルアニリンのピ

103 ーク面積の比の相対標準偏差は2.0%以下である.

104 水分 (2..18) 12.0~15.0%(0.lg，容量消定法，直接滴定).

105 定量j去 本品及びアンピシリン標準品約50mg(カ価)に対応す

106 る量を精密に量り，それぞれを適量の移動相に溶かし，内標

107 準溶液5mLずつを正確に加えた後，それぞれに移動相を加

108 えて50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及

109 び標準溶液l01lLlこっき，次の条件で液体クロマトグラフイ

110 ー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

111 するアンピシリンのピーク面積の比Q'I'及ひ。Qsを求める.

112 アンピシリン(C16HI9Na04S)の量[llg(カ価)]

113 = Ms X Q'I'/ Qs X 1000 

114 Ms:アンピシリン標準品の秤取量[mg(カ価)]

115 内標準溶液 グアイフェネシンの移動相溶液(I→200)

116 試験条件

117 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

118 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

119 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

120 リカゲルを充てんする.

121 カラム温度:250C付近の一定温度

122 移動相:リン酸水素二アンモニウム5.94gを水850mLに

123 溶かし，アセトニトリル100mLを加え，リン酸を加

124 えてpH5.0fこ調整した後，水を加えて正確に1000mL

125 とする.

126 流量:アンピシリンの保持時聞が約6分になるように競

127 整する.

128 システム適合性

129 システムの性能:標準溶液1011Llこっき，上記の条件で

130 操作するとき，アンピシリン，内標準物質の順に溶出

131 し，その分離度は40以上である.

132 システムの再現性:標準溶液l011Lfこっき，上記の条件

133 で試験を6囲繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

134 に女守するアンピシリンのピーク面積の比の相対標準備

135 差はl.0%以下である.

136 貯法容器気密容器.
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アンピシリンナトリウム1 

0150 

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相.リン酸水素ニアンモニウム5.94gを水85o.mUこ

溶かし，アセトニトリル1o.o.mLを加え， リン西空を加

えてpH5.o.に調整した後，水を加えて正確に1o.o.o.mL

とする.

流量:アンピシリンの保持時間が約6分になるように調

整する.

面積測定範囲:アンピシリンの保持時間の約10.倍の範

図

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを亙確に量り，移動相を加

えて正確に1o.mLとする.この液1o.pLから得たアン

ピシリンのピーク面積が，標準溶波のアンピシリンの

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:アンピシリン標準品5o.mgを量り，適

量の移動相に溶かし，グアイフェネシンの移動棺溶液

u→2o.o.)5mLを加え，更に移動相を加えて5o.mLとし，

システム適合性試験用溶液とする.システム適合性試

験用溶液1o.pLfこっき，上記の条件で操作するとき，

アンピシリン，グアイフェネシンの順に溶出し，その

分離度は35以上である.

システムの再現役:システム適合性試験用溶液10pLに

っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，グアイ

フェネシンのピーク面積に対するアンピシリンのピー

ク面積の比の相対標準偏差は1.0.%以下である.

水分 (2.48) 2.0.%以下(o..2g，容量滴定法，直接i商定).

定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

(4.02)の円筒平板法により試験を行う.

(i) 試験菌 BacillllS sllbtilis ATCC 6633を用いる.

(五)培地培地(I)の1)の iを用いる.ただし，滅菌後の

pHは6.5~6.6 とする.

(溢)標準溶液 アンピシリン標準品約25mg(カ価)fこ対応す

る量を精密に量り， pH6.o.のリン酸塩緩衝液に溶かして正確

に5o.mLとする.この液適量を正確に量り， pH6.o.のリン酸

塩緩衝液を加えて1mL中lこ511g(カ価)及び1.2511g(カ価)を含

む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

(iv) 試料溶液本品約25mg(力価)に対応する量を精密に量

り， pH6.o.のリン酸塩緩衝液に溶かして亙確に5o.mLとする.

この液適量を正確に量り， pH6.o.のリン酸塩緩衝液を加えて

1mL中に5pg(カ価)及び1.2511g(カ価)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j去容器気密容器.

5 

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

 

4

4

5

5

5

5

5

5

5

5

5

5

6

6

6

6

6

6

6

6

6

6

7

7

7

7

7

7

7

7

7

7

8

8

8

8

8

8

8

8

8

8

 

ム

内

ウ

げ
リ

ナ

kγ

ン

ナ

け
ン
m
ヒ

リ

仙

い

、
ン
品
川
シ

'

n

ン

ピ

山

ペ

ン
戸

J
J

ア

知

行

1 

2 

dtJTF::: 
CWH18N3Na04S : 371.39 

Monosodium(2S，5R，6R)-6-[(2R)弓-amino-2・

phenylacetylamino ]-3，3-dimethyl欄7-oxo-4-thia・1・

azabicyclo[3.2.0]heptane-2-carboxylate 

[69・52-3]

3 

4 

w
D
ρ
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n
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良
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d

本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 85o.~

95o.llg(カ価)を含む.ただし，本品の力価は，アンピシリン

(CwH19N304S : 349.40.)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は白色~淡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，ヱタノーノレ(99.5)にやや溶

けにくい.

確認試験

(1) 本品をデシケーター(減圧・o..67kPa以下， 6o.OC)で3

時間乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (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

ml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

のところに伺様の強度の吸収を認める.

(2) 本品はナトリウム塩の定性反応(I)(1，09) を呈する.

旋光度(2，49)α)~ : +246~+2720(脱水物に換算したも

の19，水， 1o.o.mL， 1o.o.mm). 

p H (2.54) 本品1.o.gを水 1o.mLfこ溶かした液のpHは 8.o.~

10..0.である.

純度試験

( 1 ) 溶状本 品 1.o.gを水1o.mLに溶かすとき，液は無色

~微黄色澄明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品1.o.gをとり，第1法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.o.mLを加える(2o.ppm以

下).

(3 ) ヒ索(1.11) 本品1.o.gをとり，第1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5o.mgを移動相5o.mL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1o.o.mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

液1o.llLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2，01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のアンピ

シリン以外の各々のピーク面積は標準溶液のアンピシリンの

ピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外扱光光度計(測定波長:23o.nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ-Jtlオクタデシルシリノレ化シ

リカゲルを充てんする.
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1 注射用アンピシリンナトリウム

1 注射用アンピシリンナトリウム
2 Ampicillin Sodium fo1' lnjection 

3 本品は用時溶解して用いる注射郊である.

4 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0%に

5 対応するアンピシリン(ClGH19N3U<tS: 349.40)を含む.

6 製法本品は「アンピシリンナトリウムj をとり，注射剤の製

7 法により製する.

8 性状 本品は白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

9 確認試験 「アンピシリンナトリウムj の確認、試験(l)を準用

10 する.

11 浸透圧比百1)に規定する.

12 p H (2.54) 本品の表示量に従い fアンピシリンナトリウ

13 ムJl.Og(カ価)に対応する量を水10mUこ溶かした液のpHは

14 8.0~10.0である.

15 純度試験溶状本品の表示量に従い「アンピシリンナトリウ

16 ムJ0.25g(カ価)に対応する量を水0.75mUこ溶かすとき，液

17 は澄明である.また，この液につき，紫外可視吸光度測定法

18 (2.24)により試験を行うとき，波長400nmにおける吸光度

19 は0.40以下である.

20 水分 (2.48) 3.0%以下(0.2g，容量滴定法，直接i商定).

21 エンドトキシン (4.01) 0.075EUlmg(カ価)未満.

22 製剤均一性(丘ω〉 質量偏差試験を行うとき，適合する.

23 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

24 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

25 無菌 (4.06) メンプランフィルタ-~去により試験を行うとき，

26 適合する.

27 定量法 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

28 アンピシリンナトリウムJ約50mg(カ価)に対応する量を

29 精密に量り，内標準溶液5mLを正確に加えて溶かし，移動

30 相を加えて50mLとし，試料溶液とする.BIJにアンピシリン

31 標準品の約50mg(カ価)に対応する量を精密に量り，内標準

32 溶液5mLを正確に加えて溶かし，移動相を加えて50mLとし，

33 標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液10p.Lにつき，次の

34 条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，

35 内標準物質のピーク面積に対するアンピシリンのピーク面積

36 の比Q1'及びQsを求める.

37 アンピシリン(ClGH19N3U4S)の量[mg(カ価)]=MsX Q-r/ Qs 

38 Jl!Is :アンピシリン標準品の秤取量[mg(カ価)]

39 内標準溶液 グアイフェネシンの移動相溶液(I→200)

40 試験条件

41 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

42 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5p.m

43 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

44 リカゲルを充てんする.

45 カラム温度:25
0C付近の一定温度

46 移動相:l}ン酸水素二アンモニウム5.94gを水850mLに

47 溶かし，アセトニトリル100mLを加え，リン酸を加

48 えてpH5.0に調整した後，水を加えて正確に1000mL

49 とする.

50 流量:アンピシリンの保持時間が約6分になるように調

51 整する.

52 システム適合性

53 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

54 操作するとき，アンピシリン，内標準物質の順に溶出

55 し，その分離度は26以上である.

56 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

57 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

58 に対するアンピシリンのピーク面積の比の相対標準備

59 差はl.0%以下である.

60 貯法容器密封容器.
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1 アンペノニウム塩化物

1 アンベノニウム塩化物
2 Ambenonium Chlor岨e

3 塩化アンベノニウム

干し目ヤっ仏
5 C28H42C14N402: 608.47 

6 2，2'・[(1，2・Dioxoethane・1，2・diyl)diimino]bis[N-

7 (2-chlorobenzyl)-N，N-diethylethylaminium]dichloride 

8 [115-79-乃

2CI 

9 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，アンベノニ

10 ウム塩化物(C2sH42Cl4N40~98.5%以上を含む.

11 性状本品は白色の粉末である.

12 本品は水，メタノーノレ又は酢酸(100)に溶けやすく，エタ

13 ノール(95)にやや溶けやすく，無水酢酸に浴けにくい.

14 本品は吸湿性である.

15 融点:約2050C(分解).

16 確認試験

17 (1) 本品のメタノール溶液(1→5000)につき，紫外可視吸

18 光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを榔定し，本品の

19 スペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者の

20 スペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

23 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスベクトルは

24 同一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

25 (3) 本品の水溶液(1→100)は塩化物の定性反応 (1.09) を

26 呈する.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

29 明である.

30 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

31 試験を行う.ただし，硝酸マグ、ネシウム六水和物のエタノー

32 lレ(95)溶液(1→5)を用いる.比較液には鉛標準液2.0mLを力E

33 える(20ppm以下).

34 (3) 類縁物質 本品0.10gをメタノーノレ10mLfこ溶かし，

35 試料溶液とする.この液1mLをlE確に量り，メタノーノレを

36 加えて正確に20mLとする.この液1mLを正確に量り，メタ

37 ノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.これら

38 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω) により試験を

39 行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフ

40 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.

41 次lこIーブタノーノレ/ギ酸/水混液(12:6 : 5)を展開溶媒と

42 して約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これをヨウ素

43 蒸気中に放置するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

44 スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

45 乾燥減量 (2.41) 11.5%以下(1g，105
0

C， 4時間).

46 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

47 定量j去 本品約0.3gを精密に量り，無水酢酸/酢酸(100)混液

48 (7 : 3)50mLに溶かし， O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する

49 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

50 O.lmolι過塩素酸1mL=30.42mgC28H42Ci4N402 

51 貯j去容器気密容器.
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1 アンモニア水

1 アンモニア水
2 Ammonia Water 

3 本品は定量するとき，アンモニア (NH3: 17.03)9.5~ 

4 10.5w/v%を含む.

5 性状 本品は無色澄明の液で，特異な強い刺激性のにおいがあ

6 る.

7 本品はアルカリ性である.

8 比重 d~~ : 0.95~0.96 

9 確認試験

10 (1 ) 本品の液面に，塩酸で潤したガラス捧を近づけるとき，

11 濃い白煙を生じる.

12 (2) 本品の液面に， i関した赤色リトマス紙を近づけるとき，

13 青変する.

14 純度試験

15 ( 1 ) 蒸発残留物 本品10.0mL告と蒸発乾回し，残留物を

16 105
0

Cで1時間乾燥するとき，その量は2.0mg以下である.

17 (2) 重金属 (1.07) 本品5.0mLを水浴上で蒸発乾回し，

18 希塩酸1mLを加え，更に蒸発乾田し，希酢酸2mLを加えて

19 溶かし，水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を

20 行う.比較液は鉛標準液2.5mLlこ希酢酸2mL及び水を加え

21 て50mLとする(5ppm以下).

22 (3) 過マンガン酸カリウム還元性物質 本品10.0mLlこ冷

23 却しながら希硫酸40mLを加え，更に0.02mollL過マンガン

24 酸カリウム液0.10mLを加えるとき，液の赤色は10分以内に

25 消えない.

26 定量法本品5mLを正確に量り，水25mLに加え， 0.5mollL硫

27 酸で滴定 (2.50)する(指示薬:メチルレッド試液2i商).

28 0.5moνL硫酸1mL=17.03mgNH3 

29 貯法

30 保存条件 300C以下で保存する.

31 容器気密容器.
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1 アンレキサノクス

1 アンレキサノクス
2 Amlexanox 

ノグ¥ O¥ /N¥ /NH2 

肌人JlJLム
Y 'li 'C02H 

3 CH3 0 

4 CWH14N204: 298.29 

5 2・Amino-7-(l-methylethyl)-5-oxo-

6 5H二[1]benzopyrano[2，3-b]pyridine-3・・carboxylicacid 

7 [68302づ久8]

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

48 

本品を乾燥したものは定量するとき，アンレキサノクス 61 

(CWH14N20δ98.0~102.0%を含む 62
性状 本品は白色~帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である 63

64 
本品はエタノ}ノレ(99.5)に極めて溶けにくく，水にほとん

65 ど溶けない.
66 

本品は薄めた水酸化ナトリウム試液u→3)に溶ける.

確認試験 67 

68 
(1) 本品のエタノーノレ(99.5)溶液u→250000)1こっき，紫

69 
タト可視吸光度測定法(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アンレキサノ 70 

クス標準品について何様に操作して得られたスペクトノレを比 71 

較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに河様の 72 

強度の吸収を認める 73

(2 ) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭 74 
75 

化カリウム錠斉司法により試験を行い，本品のスペクトルと本

品の参熊スペクトル又はアンレキサノクス標準品のスペクト 76 

ルを比較するとき，両者のスベクトルは同一波数のところに 77 

同様の強度の吸収を認める 78

純度試験 79 

(1) 塩化物 U.03) 本品1.0gを水20mL及び水酸化ナトリ 80 

ウム試液10mLに溶かし，希硝毅15mL及び水を加えて 81 

50mLとし，遠心分離後，上澄液をろ過する.ろ液25mLに 82 
83 

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O.Olmo阻J塩酸0.30mLlこ水酸化ナトリウム試液5mL， 84 

希硝酸7.5mL及び水を加えて50mLとする(0.021%以下). 85 
86 (2) 蓑金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2i去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以 前

下). 88 

(3) 類縁物質

(i) 本品約30mg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，移動棺を加えて正確に50mLとす

る.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10pLずつを

正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)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j約定するとき，試料溶液のアンレキサノクス以外

のピークの面積は，標準溶液のアンレキサノクスのピーク面

積の2倍より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム混度，移動根及び流量は，定量

法の試験条件を準用する.

49 

50 

面積測定範囲:溶媒のピークの後からアンレキサノクス

の溶出終了までの範囲

51 システム適合性
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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:標準溶液10mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に100mLとする.この液10pLから得たアン

レキサノクスのピーク函積が，標準溶液のアンレキサ

ノクスのピーク面積の7~13%になることを確認する.

システム再現性:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，アンレキサノクスのピーク

面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(註) 本品約30mgを移動相50mLlこ溶かし，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とす

る.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正確に20

mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10pLずつ

を正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動

積分法により測定するとき，試料溶液のアンレキサノクス以

外のピークの面積は，標準溶液のアンレキサノクスのピーク

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)ン駿水素ニナトリウム十二水和物7.2gを水に

溶かして1000mLとした液にリン酸二水素ナトリウム

二水和物3.1gを水に溶かし， 1000mLとした液を加え

てpH8.0に調整する.この液400mLにアセトニトリ

ル600mLを加える.

流量:ベンゾフェノンの移動相溶液(3→1000000)15mL

をとり，移動相を加えて20mLとした液10pLにつき，

上記の条件で試験を行うとき，ベンゾブェノンの保持

時間が約6.5分になるように調整する.

面積測定範囲:アンレキサノクスのピークからベンゾブ

ェノンの保持時間の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLをlE確に量り，移動相を加

えて正確に50mLとする.との液10pLから得たアン

レキサノクスのピーク面積が，標準溶液のアンレキサ

ノクスのピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:試料溶液1mLをとり，移動相を加え

て100mLとする.この液5mLをとり，ベンゾブエノ

ンの移動相溶液(3→1000000)15mLを加える.この液

10pLにつき，上記の条件で操作するとき，アンレキ

サノクス，ベンゾ、フェノンの)1慎に溶出し，その分離度

は10以上である.

システムの再現性:標準溶液10pLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，アンレキサノクスのピー

ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(温) 次式により，類縁物質の合計量を求めるとき， 0.5% 

以下である.

類縁物質の合計量(%)={(ATl/Asl)+(Ar2/ As0} X 1/10 

ATl : ( i )で得た試料溶液のアンレキサノクス以外のピー

クの合計面積

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

 

8

9

9

9

9

9

9

9

9

9

 

99 

100 

101 

5 0154 



2 アンレキサノクス

102 Ar2 : (誼)で得た試料溶液のアンレキサノクス以外のピー

103 クの合計面積

104 Asl : ( i )で得た標準溶液のアンレキサノクスのピーク函

105 積

106 As2 : (u)で得た標準溶液のアンレキサノクスのピーク面

107 積

108 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(1g，1050C， 2時間).

109 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

110 定量法 本品及びアンレキサノクス標準品を乾燥し，その約

111 30mgずつを精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正確

112 に50mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれに

113 内標準溶液15mL:a:正確に加え，試料溶液及び標準溶液とす

114 る.試料溶液及ひ会標準溶液10pLにつき，次の条件で液体ク

115 ロマトグラブィー (2.0]) により試験を行い，内標準物質の

116 ピーク面積に対するアンレキサノクスのピーク面積の比Q'1'

117 及びQsを求める.

118 アンレキサノクス(ClGH14N2Uδの量(mg)=lVlSX Q'1'/ Qs 

119 Ms :アンレキサノクス標準品の秤取量(mg)

120 内標準溶液 3ーニトロアニリンの移動棺溶液(1→4000)

121 試験条件

122 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

123 カラム:内径4.0mm，長さ 15cmのステンレス管に5pm

124 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

125 リカゲルを充てんする.

126 カラム温度:250C付近の一定温度

127 移動相:リン駿水素二ナトリウム十二水和物17.9gを水

128 に溶かして1000mLとした液に， リン酸二水素ナトリ

129 ウム二水和物7.8gを水に溶かして1000mLとした液を

130 加えてpH8.0に調整する.この液760mUこアセトニ

131 トリノレ240mLを加える.

132 流量:アンレキサノクスの保持時聞が約10分になるよ

133 うに調整する.

134 システム適合性

135 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

136 操作するとき，アンレキサノクス，内標準物質の)1頂に

137 溶出し，その分離度は2.0以上である.

138 システムの再現性:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件

139 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

140 に対するアンレキサノクスのピーク岡積の比の相対襟

141 準偏差は1.0%以下である.

142 貯法容器密閉容器.
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1 アンレキサノクス錠

1 アンレキサノクス錠
2 Amlexanox Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 アンレキサノクス(CWH14N204: 298.29)を含む.

5 製法 本品は「アンレキサノクスj をとり，錠郊の製法により

6 製する.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い fアンレキサノクス1

9 10mg!こ対応する量をとり，エタノーノレ(99.5)I00mLを加え

10 て激しく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液1mLをとり，エタ

11 ノーノレ(99.5)を加えて25mLとし，試料溶液とする. この液

12 

13 

につき，紫外可視吸光度調IJ定法(2.24) により吸収スペクト

ルを測定するとき，波長240~244nm ， 285~289nm及び

14 341 ~352nm!こ吸収の極大を示す.

15 (2) (I)の試料溶液に紫外線(主波長365nm)を照射すると

16 き，液は青白色の蛍光を発する.

17 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

18 き，適合する.

19 本品1簡をとり，アンレキサノクス(C¥6H14N204)Img当た

20 り内標準溶液0.6mLを正確に加え，更に1mL中にアンレキ

21 サノクス(CWH14N20J約 167pg~含む液となるように移動相

22 を加えて正確に VmLとし，崩壊させた後5分間激しく振り

23 混ぜる.この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.別

24 にアンレキサノクス標準品を1050Cで2時間乾燥し，その約

25 30mgを精密に量り，移動相に溶かし，正確に50mLとする.

26 この液25mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，

27 更に移動相を加えて100mLとし，標準溶液とする.以下

28 アンレキサノクスj の定量法を準用する.

29 アンレキサノクス(CWH14N20Jの量(mg)

30 =Ms X QT/QS X ~グ200

31 Ms:アンレキサノクス標準品の秤取量(mg)

32 内標準溶液 3-ニトロアニリンの移動相溶液(I→500)

33 寄出性(丘10) 試験液に溶出試験第2液900mLを用い，パド

34 ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間

35 の溶出率は80%以上である.

36 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

37 20mL以上をとり，孔径0.45pm以下のメンプランフィルタ

38 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

39 正確に量り，表示量に従い 1mL中にアンレキサノクス

40 (C16H14N20J約5.6pgを含む液となるように試験液を加えて

41 正確に V'mLとし，試料溶液とする.別にアンレキサノク

42 ス標準品を105
0Cで2待問乾燥し，その約28mgを精密に量り，

43 希水酸化ナトリウム試液2mLに溶かし，試験液を加えてE

44 確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，試験液を加え

45 て正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

46 溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行

47 い，波長350nmにおける吸光度AT及びAsを測定する.

48 アンレキサノクス(C¥6H14N20δの表示量に対する溶出塁手(%)

49 =Ms X Al'/ As X V'/V X l/CX 18 

50 Ms:アンレキサノクス標準品の秤取量(mg)

51 C: 1錠中のアンレキサノクス(CWH14N20Jの表示量(mg)

52 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

53 とする.アンレキサノクス(ClGH14N20J約15mgに対応する

54 量を精密に量り，内標準溶液10mLを亙確に加え，移動相
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80mLを加えて5分際激しく振り混ぜた後， 100mLとする.

この液を遠心分離し，上i登液を試料溶液とする. jjlJにアンレ

キサノクス標準品を1050Cで2時間乾燥し，その約30mgを精

密に量り，移動相に溶かし，正確に50mLとする.この液

25mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，移動

相を加えて100mLとし，標準溶液とする.以下「アンレキ

サノクスj の定量法を準用する.

アンレキサノクス(CWH14N20Jの量(mg)

=JI;.!s X Q'l'/ Qs X 1/2 

62 

63 

64 Ms:アンレキサノクス標準品の秤取量(mg)

65 内標準溶液 3ーニトロアニリンの移動相溶液(I→500)

66 貯法容器気密容器.
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1 イオウ

1 イオウ
2 8ulfur 

3 8: 32.07 

4 本品を乾燥したものは定量するとき，イオウ(8)99.5%以

5 上を含む，

6 性状本品は淡黄色~黄色の粉末で，におい及び味はない.

7 本品は二硫化炭素に溶けやすく，水，エタノール(95)又は

8 ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

9 確認試験

10 (1 ) 本品は点火するとき，青色の炎をあげ，二酸化イオウ

11 の刺激性のにおいを発する.

12 (2) 本品5mgfこ水酸化ナトリウム試液5mLを加え，水浴

13 中で加熱して溶かし，冷後，ペンタシアノニトロシル鉄(m)

14 酸ナトリウム試液1滴を加えるとき，液は青紫色を呈する.

15 (3) 本品1mgfこピリジン2mL及び炭酸水素ナトリウム試

16 夜0.2mLを加えて煮沸するとき，液は青色を呈する.

17 純度試験

18 ( 1 ) 溶状本品1.0gに水酸化ナトリウム溶液(1→6)20mL

19 及びエタノーノレ(95)2mLの混液を加え，煮沸して溶かすとき，

20 液は澄明である.また，本品2.0gを二硫化炭素10mLに溶か

21 すとき，ほとんど漆け，濁ることがあってもわずかである.

22 (2) 酸又はアルカリ 本品2.0gに新たに煮沸して冷却した

23 水50mLを加えて振り混ぜた後，フェノーノレフタレイン試液

24 2滴を加えるとき，液は赤色を皇しない.この液lこO.lmo阻 4

25 水酸化ナトリウム液1.0mLを加えるとき，液は赤色を呈する.

26 (3) ヒ素(1.1J) 本品0.20gをとり，第3法により検液を

27 親製し，試験を行う(IOppm以下).

28 乾燥減量 (2..11) 1.0%以下(Ig，減圧・ 0.67kPa以下，シリカ

29 ゲ、ル， 4時間).

30 強熱残分 (2..14) 0.2%以下(Ig).

31 定量j去本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，水酸化カリ

32 ウム・エタノール試液20mL及ひ'水10mLを加え，煮沸して

33 溶かし，冷後，水を加えて正確に100mLとする.この液

34 25mLを正確に量り， 400mLのビーカーに入れ，過酸化水素

35 試液50mLを加え，水浴上で1時間加熱する.次に希塩酸を

36 加えて酸性とし，水200mLを加え，沸騰するまで加熱し，

37 熱塩化ノ〈リウム試液を滴加し，沈殿が生じなくなったとき，

38 水浴上で1時間加熱する.沈殿をろ取し，洗液に硝酸銀試I夜

間 を加えても混濁を生じなくなるまで水で洗い，乾燥し， t亘量

40 になるまで強熱し，質量を量り，硫酸バリウム(Ba804: 

41 233.39)の量とする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

42 イオウ(8)の量(mg)

43 硫酸バリウム(Ba80~の量(mg)XO.137

44 貯法容器密閉容器.
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1 イオウ・カンフルローション

1 イオウ・カンフルローション
2 Sulful' and Camphol' Lotion 

3 製法

イオウ

d 又はdlーカンフル

ヒドロキシプロピノレセルロース

水酸化カルシウム

エタノーノレ

常7l<，精製水又は精製水(容器入り)

全量

60g 

5g 

4g 

19 
4mL 

適量

1000mL 

4 ヒドロキシプロピノレセルロースJに「常水J，精製

5 水J又は「精製水(容器入り)J200mLを加えて溶かし，これ

6 をあらかじめ rd カンブノレj 又は rdl カンフノレj を「エ

7 タノ}ルJに溶かした後イオウj を加えて研和したもの

8 に少量ずつ加えて研和する.別に「水酸化カルシウムj に

9 常水J，精 製水J又は「精製水(容器入り)J500mLを加

10 え，密栓して振り混ぜた後，静置し，この上澄液300mLを

11 前の混合物に加え，更に f常水J，精製水J又は f精製水

12 容器入り)Jを加えて全量を1000mLとし，振り混ぜて製す

13 る.

14 性状本品は淡黄色の懸濁液である.

15 本品は放置するとき，成分の一部を分離する.

16 綾認試験

17 (1 ) 本品をよく振り混ぜ，その5mUこ水25mLを加え，遠

18 心分離する[上澄液は(3)の試験に用いるl.沈殿0.02gにピリ

19 ジン2mL，炭酸水素ナトリウム試液0.2mLを加え，煮沸す

20 るとき， rl夜は青色を皇する(イオウ).

21 (2) 本品ぞとよく振り混ぜ，その10mLにジエチノレエーテル

22 5mLを加えて振り混ぜた後，ジエチルエーテル層を分取し，

23 脱脂綿を用いてろ過する.脱脂綿をジェチルエーテル少量で

24 洗い，洗液はジエチルエーテル液に合わせ，水浴上で注意し

25 ながらジエチノレエーテルを留去する.残留物をメタノール

26 1mUこ溶かし， 2，4ージニトロフェニルヒドラジン試液1mL

27 を加え，水浴上で約2分間加熱する.冷後，水を加えて約

28 5mLとし，放置した後，生成した沈殿をガラスろ過器(G4)

29 でろ過する.ろ過器上の残留物を洗液が無色となるまで水洗

30 し，エタノーノレ(95)IOmLに溶かし，水酸化ナトリウム試液

31 5mLを加え， 2分間放置するとき， rl自立赤色を主主する(dー又

32 はdlーカンフノレ).

33 (3) (I)で得た上澄液はカルシウム塩の定性反応 (J.09)の

34 (2)及び(3)を呈する.

35 貯法容器気密容器.
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1 イオウ・サリチル酸・チアントーノレ軟膏

1 イオウ・サリチル酸圃チアントール軟音
2 Sulfur， Salicylic Acid and Thianthol Ointment 

3 製法

イオウ 100g 

サリチル酸，締末 30g 

チアントール 100mL 

酸化亜鉛，微末 100g 

単軟膏又は適当な軟膏基剤 適量

全量 1000g 

4 以上をとり，軟膏剤の製法により製する.

5 性状本品は淡黄色である.

6 確認試験

7 (1) 本品0.5gに水10mLを加え，加熱しながらよくかき混

8 ぜ，冷後，ろ過する.ろ液1mLfこ硝酸鉄(即)試液5mLを加え

9 るとき，液は紫色を呈する(サリチル酸).

10 (2) 本品19にジエチルエーテノレ20mLを加えて振り混ぜる.

11 上澄液及び浮遊物を除き，残留物をジエチルエーテノレ10mL

12 で洗った後，ジエチルエーテルを吸引により除く.残留物に

13 ピリジン2mL及び炭酸水素ナトリウム試液0.2mLを加えて

14 煮沸するとき，液は淡青色~青色を呈する(イオウ).

15 (3) 本品19にエタノーノレ(95)15mLを加え，水浴上で加温

16 しながらよくかき混ぜた後，冷後，ろ過し，ろ液を試料溶液

17 とする. 5]IJにサリチル酸及びチアントール0.01gずつをそれ

18 ぞれエタノーノレ(95)5mLに溶かし，標準溶液(1)及び標準溶

19 液(2)どする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

20 (2.ω) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつ

21 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用い

22 て調製した薄層板にスポットする.次にクロロホノレム/アセ

23 トン/酢酸(100)混液(45: 5 : 1)告と展開溶媒として約10cm展

24 閉した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)

25 を照射するとき，試料溶液から得た2個のスポットのRr値は，

26 標準溶液(1)及び標準溶液(2)から得たそれぞれのスポットの

27 Rrfi直に等しい.また，この薄層板に塩化鉄(m)試液を均等に

28 噴霧するとき，標準溶液(1)から得たスポット及びそれに対

29 応する位置の試料溶液から得たスポットは，紫色を呈する.

30 貯法容器気密容器.
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1 イ*タラム酸

l イオタラム酸
2 Iotalamic Acid 

Hcyh 
4 CllH913N20.1: 613.91 

5 3・Acetylamino-2人6・triiodo-

6 5・(methylaminocarbonyl)benzoicacid 

7 [2276-90-6] 

48 混ぜ，放置するとき，クロロホルム層は無色である.

49 (5) 重金属 (1.07) 本品LOgをとり，第2法により操作し，

50 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

51 下).

52 (6) ヒ素 (J.ll) 本品0.6gをとり，第3法により検液を調

印 製し，試験を行う(3.3ppm以下).

54 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(Ig，105
0

C， 4時間).

55 強熱残分(2.44) 0.1%以下(Ig).

56 定量法本品安乾燥し，その約O.4gを精密に量り，けん化フラ

57 スコに入れ，水酸化ナトリウム試液40mLに溶かし，亜鉛粉

58 末19を加え，還流冷却器を付けて30分間煮i9flし，冷後，ろ

59 過する.フラスコ及びろ紙を水50mLで洗い，洗液は先のろ

60 夜に合わせる.この液に酢酸(I00)5mLを加え， O.lmollL硝

61 酸銀液でi商定 (2.50)する(指示薬:テトラブロモフェノール

8 本品を乾燥したものは定量するとき，イオタラム酸 62 フタレインエチルエステル試液1mL). ただし，滴定の終点

9 (CllH9hN20.v99.0%以上を含む 63 は沈殿の黄色が緑色に変わるときとする.

10 性状 本品は白色の粉末で，においはない.

11 本品はエタノール(95)に溶けにくく，水に極めて溶けにく
64 O.lmolι硝酸銀液1mL=20.46mgCllH9hN204 

12 く，ジエチルエーテルにほとんど溶けない. 65 貯法

13 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける. 66 保存条件遮光して保存する.

14 本品は光によって徐々に着色する. 67 容器気密容器.

15 確認試験

16 (1 ) 本品O.lgを直火で、加熱するとき，紫色のガスを発生す

17 る.

18 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

19 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

20 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

21 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品2.0gを水酸化ナトリウム試液10mLに溶か

24 すとき，液は無色澄明である.

25 (2) 芳香族第一アミン 本品0.50gをとり，水15mLを力E

26 え，氷冷しながら水酸化ナトリウム試液1mLを加えて溶か

27 し，亜硝酸ナトリウム溶液u→100)4mLを加え，@:ちに

28 1mo阻 J塩酸試液12mLを加えて穏やかに振り混ぜる.豆確に

29 2分間放置した後，アミド硫酸アンモニウム試液8mLを加え，

30 5分間しばしば振り混ぜる.次に1ーナフトーノレのエタノ-

31 ル(95)溶液(I→10)3i粛を加えて1分間放置し， pH10.7のアン

32 モニア・塩化アンモニウム緩衝液3.5mLを加え，混和した後，

33 直ちに水を加えて正確に50mLとする.この液につき，同様

34 に操作して得た空試験液を対照とし，紫外可視吸光度測定法

35 (2.24)により 20分以内に試験を行うとき，波長485nmfこお

36 ける吸光度は0.25以下である.

37 (3) 可溶性ハロゲン化物本品0.5gを薄めたアンモニア試

38 液(1→40)20mUこ溶かし，希硝酸6mLを加えて振り混ぜ， 5 

39 分開放置した後，ろ過し，ろ液をネスラー管にとる.残留物

40 を水20mLで洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水を加えて

41 50mLとする.これを検液とし，以下塩化物試験法 (J.03) を

42 準用する.比較液はO.Olmo阻J塩酸o.iOmUこ薄めたアンモ

43 ニア試液u→40)20mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLと

44 する.

45 (4) ヨウ素本品0.20gを水酸化ナトリウム試液2.0mLに

46 溶かし， 0.5mollL硫酸試液2.5mLを加え，時々振り混ぜなが

47 ら10分間放置した後，クロロホノレム5mLを加えてよく振り
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1 イオタラム酸ナトリウム注射液

1 イオタラム酸ナトリウム注射液
2 Sodium Iotalamate Injection 

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 イオタラム酸(CllHuIaN204・613.91)を含む.

6 製法

( 1 ) 

イオタラム酸 645g 

水酸化ナトリウム 42g 

注射用水又は注射用水(容器入り) 適最

全量 1000mL 

(2) 

イオタラム酸

水酸化ナトリウム

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

772.5g 

50.5g 

適量

1000mL 

7 以上(1)又は(2)をとり，注射剤の製法により製する.

8 性状 本品は無色~微黄色澄明の液で，わずかに粘性がある.

9 本品は光によって徐々に着色する.

10 確認試験
63 11 (1 ) 本品の表示量に従い fイオタラム酸J19に対応する
64 12 容量をとり，水25mLを加え，よくかき混ぜながら希塩酸

13 2.5mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.この沈殿をガラ 65 

14 スろ過器(G4)で吸引ろ過し，水lOmLずつで2回洗った後 66

15 1050Cで1時間乾燥する.このものにつきイオタラム 67 

16 酸j の確認試験(2)を準用する 68

17 (2) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1酬を呈する 69
70 18 p H (2.54) 6.5~7. 7 

19 純度試験 71 

20 (1 ) 芳香族第一アミン 本品の表示量に従い「イオタラム 72 

21 酸J0.20gに対応する容量をとり，水15mLを加えて振り混 73 

22 ぜ，氷冷しながら亜硝酸ナトリウム溶液(1→100)4mLを加 74 

23 え，以下「イオタラム酸Jの純度試験(2)を準用する.ただ 75 

24 し，吸光度は0.17以下である 76

43 2mLを正確に量り，7l<を加えて亙礁に200mLとする.この

44 液5mLを豆確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，

45 移動相を加えて100mLとし，試料溶液とする. ~IJに定量用

46 イオタラム酸を1050Cで4時間乾燥し，その約O.4gを精密に

47 量り，水100mL及び水酸化ナトリウム試J夜1mLを加えて溶

48 かし，更に水を加え，正確に200mLとする.この液5mLを

49 正確に量り，水を加えて豆礁に50mLとする.この液5mLを

50 正確に量り，内標準j容液5mLを正確に加えた後，移動拐を

51 加えて100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

52 夜l011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

53 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイオタ

54 ラム酸のピーク面積の比QT及びQsを求める.

55 イオタラム酸(CllHuIaN20Jの量(mg)=MらXQ'I'/Qs 

56 Ms :定量用イオタラム殺の秤取量(mg)

内標準溶液 L トリプトファンの移動相溶液(3→2500)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(iJ!IJ定波長:240nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラブ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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カラム温度:20
0

C付近の一定温度

移動棺:リン酸3.9g及ひ'トリエチルアミン2.8mLを水に

混和し， 2000mLとする.この液にアセトニトリル

100mLを加える.

流量:イオタラム酸の保持時聞が約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1011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，イオタラム酸，内標準物質の)1頃に溶出

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l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するイオタラム酸のピーク面積の比の相対標準偏

差は1.0%以下である.

77 貯法25 (2) ヨウ素及びヨウ化物本品の表示量に従い「イオタラ
78 保存条件遮光して保存する.26 ム酸J1.5gに対応する容量をとり，水20mL及び希硫酸5mL
79 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.

27 を加えてよく振り混ぜ，ガラスろ過器(G4)を用いて吸引ろ過

28 する.ろ液にトルエン5mLを加えて激しく振り混ぜるとき，

29 トルエン層は無色である.次に斑硝酸ナトリウム溶液(1→

30 100)2mLを加えて激しく振り混ぜるとき， トルエン層は次

31 の比較液より濃くない.

32 比較液:ヨウ化カリウム0.25gを水に溶かし， 1000mLと

33 する.この液2.0mUこ水20mLを加え，更に希硫酸5mL，

34 トノレエン5mL及び直硝酸ナトリウム溶液(1→100)2mL

35 を加えて激しく振り混ぜる.

36 エンドトキシン (4.01) 3.4EU/mL未満.

37 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

38 不溶性異物〈丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

39 不溶性微粒子伝的 試験を行うとき，適合する.

40 無菌 (4.06) 直接法により試験を行うとき，適合する.

41 定量法 本品のイオタラム酸(CllHuIaN20Jk:命4gに対応する容

認 量を正確に量り，水を加えて正確に200mLとする.この液
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1 イオタラム酸メグノレミン注射液

1 イオタラム酸メダルミン注射液
2 Meglumine Iotalamate Injection 

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 イオタラム酸(CllH9hN204: 613.91)を含む.

6 製法

(1) 

イオタラム酸

メグノレミン

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

(2) 

イオタラム酸

メグノレミン

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

227.59g 

72.41g 

適量

1000mL 

455g 

145g 

適量

1000mL 

7 以上(1)又は(2)をとり，注射剤の製法により製する.

8 性状本品は無色~微黄色澄明の液で，わずかに粘性がある.

9 本品は光によって徐々に着色する.

10 確認試験

11 (1 ) 本品1mUこ1，2 ナフトキノン 4 スノレホン酸カリ

12 ウム試液1mL及び水酸化ナトリウム試液0.2mLを加えると

13 き， 11夜は濃赤色を呈する.

14 

15 

16 

17 

18 

19 

(2) 本品の表示量に従い「イオタラム酸J19に対応する

容量をどり，水25mLを加え，よくかき混ぜながら希塩酸

2.5mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.この沈殿をガラ

スろ過器(G4)で吸引ろ過し，水10mLずつで2回洗った後，

105
0

Cで4時間乾燥する.このものにつきイオタラム

酸j の確認試験(2)を準用する.

20 旋光度 (2.49)

21 

22 

製法(1)によるもの α~ : -1.67~- 1.93o(100mm). 

製法(2)によるもの α~ : -3.35~-3.86o(100mm). 

23 p H (2.54) 6.5~7. 7 

24 純度試験

25 (1 ) 芳香族第一アミン 本品の表示量に従い「イオタラム

26 駿J0.20glこ対応する容量をとり，水15mLを加えて振り混

27 ぜ，氷冷しながら亜硝酸ナトリウム溶液(1→100)4mLを加

28 え，以下 fイオタラム酸Jの純度試験(2)を準用する.ただ

29 し，吸光度は0.17以下である.

30 (2) ヨウ素及びヨウ化物本品の表示量に従い fイオタラ

31 ム酸J1.5gに対応する容量をとり，水20mL及び希硫酸5mL

32 を加えてよく振り混ぜ，ガラスろ過器(G4)を用いて吸引ろ過

33 する.ろ液にトルエン5mLを加えて激しく振り混ぜるとき，

34 トルエン層は無色である.次に亜硝酸ナトリウム溶液(1→

35 100)2mLを加えて激しく振り混ぜるとき， トルエン層は次

36 の比較液より濃くない.

37 比較液:ヨウ化カリウム0.25gを71<に溶かし， 1000mLと

38 する.この液2.0mLに水20mLを加え，更に希硫酸5mL，

39 トルエン5mL及ひ争亜硝酸ナトリウム溶液(1→100)2mL

40 宏加えて激しく振り混ぜる.

41 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

42 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

43 不溶性微粒子 (ω7) 試験を行うとき，適合する.

44 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験を行うとき，

45 適合する.

46 定量j去 本品のイオタラム酸(CllH9hN20J約4gに対応する容

47 量在正篠に量り，水を加えて正確に200mLとする.この液

48 2mLを正確に量り，水を加えて正確に200mLとする.この

49 夜5mLを亙確に最り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，

50 移動相を加えて100mLとし，試料溶液とする. BIJに定量用

51 イオタラム般を1050Cで4時間乾燥し，その約O.4gを精密に

52 量り，水100mL及び水酸化ナトリウム試液1mLを加えて湾

53 かし，更に水を加え，正確に200mLとする.この液5mL:a:-

54 正確に量り，71<を加えてlE確に50mLとする.この液5mLを

55 正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，移動棺を

56 加えて100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

57 液lOpUこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

58 により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するイオタ

59 ラム駿のピーク面積の比QT及びQsを求める.

60 イオタラム酸(CllH9IaN20Jの量(mg)=MsX QT/ Qs 

61 Mら:定量用イオタラム酸の秤取量(mg)

62 内標準溶液 Lートリプトファンの移動相溶液(3→2500)

63 試験条件

64 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

65 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5pm

66 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

67 リカゲルを充てんする.

68 カラム温度:200C付近の一定温度

69 移動相:!Jン酸3.9g及びトリエチルアミン2.8mLを水に

70 溶かし， 2000mLとする.この液にアセトニトリル

71 100mLを力日える.

72 流量:イオタラム酸の保持待聞が約6分になるように調

73 整する.

74 システム適合性

75 システムの性能:標準溶液10pUこっき，上記の条件で

76 操作するとき，イオタラム酸，内標準物質の順に溶出

77 し，その分離度は5以上である.

78 システムの再現性:標準溶液10pUこっき，上記の条件

79 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

80 に対するイオタラム酸のピーク面積の比の相対標準偏

81 差は1.0%以下である.

82 貯法

83 保存条件遮光して保存する.

84 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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1 イオトロクス重量

1 イオトロクス酸
2 Iotl'Oxic Acid 

3 

lf MOH 
へTO~ゾ0，--/へ。ぺ(NH

4 C22H1S16N209: 1215.81 

5 3，3'-(3ム9-Trioxaundecanedioyl)diiminobis(2人6-

6 triiodobenzoic acid) 

7 [51022-74-3] 

8 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，イオトロク

9 ス酸(C22HlsI6N209)98.5%以上を含む.

10 性状本品は白色の結晶性の粉末である.

11 本品はメタノールにやや溶けやすく，エタノール(95)にや

12 や溶けにくく，水又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

13 本品は光によって徐々に着色する.

14 確認試験

15 (1 ) 本品O.lgを直火で加熱するとき，紫色のガスを発生す

16 る.

17 (2) 本品をメタノールに溶かした後，減圧下でメタノール

18 を蒸発し，残留物につき，赤外吸収スペクトノレ測定法

19 (2.25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のス

20 ベクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のス

21 ベ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.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状 本品1.0gを薄めた水酸化ナトリウム試液(1→

24 5)IOmLに溶かすとき，液は無色澄明である.

25 (2) 芳香族第一アミン本品0.20gをとり，水5mL及び7.k

26 酸化ナトリウム試液1mLを加えて溶かし，亜硝酸ナトリウ

27 ム溶液(1→100)4mL及び1mo阻 J塩酸試液10mLを加えて振り

28 混ぜ， 2分開放置する.次にアミド硫駿アンモニウム試液

29 5mLを加えてよく振り混ぜ， 1分開放置した後， 1 ナフト

30 ノレのエタノール(95)溶液(1→lO)O.4mL，水酸化ナトリウ

31 ム試液15mL及び水を加えて正確に50mLとする.この液に

32 っき，同様に操作して得た空試験液を対照とし，紫外可視吸

33 光度測定法 (2.24)により試験を行うとき，波長485nmlこお

34 ける吸光度は0.22以下である.

35 (3) ヨウ素 本品0.20gを炭酸水素ナトリウム試液2.0mL

36 に溶かし， トルエン5mLを加えてよく振り混ぜ，放置する

37 とき， トルエン層は無色である.

38 (4) 遊離ヨウ素イオン 本品約5gを精密に量り，メグノレ

39 ミン溶液(3→20)I2mLに溶かし，水を加えて70mLとし，酢

40 酸(100)を加えてpHを約4.51こ調整する.この液にO.lmollL

41 塩化ナトリウム試液2mLを加え， O.OOlmollL硝酸銀液で滴

42 定 (2.50)する(電位差滴定法).

43 O.OOlmollL硝酸銀液1mL=0.1269mg1 

44 脱水物に換算した本品に対するヨウ素イオンの量(%)を求

45 めるとき， 0.004%以下である.

46 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，強熱残分試験法

47 (2.44) 宏準用して強熱し，以下第2法により操作し，試験を

48 行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以下).

49 (6) 類縁物質本品0.15gをメタノール10mLに溶かし，

50 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

51 加えて亙確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液に

52 つぎ，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

53 試料溶液及び標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグラフィ-

54 用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ

55 トする.次にトルエン/アセトン/ギ酸混液(6: 4 : 1)を展

開 問溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する.これ

57 に紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た

58 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

59 りi農くない.

60 水分 (2.48) 1.0~2.0%(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

61 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

62 定量法 本品約0.5gを精密に量り，けん化フラスコに入れ，水

63 酸化ナトリウム試液40mLに溶かし，原鉛粉末19を加え，還

64 流冷却器を付けて30分間煮沸し，冷後，ろ過する.プラス

65 コ及びろ紙在水50mLで洗い，洗液は先のろ液に合わせる.

66 この液に酢酸(100)5mLを加え， O.lmo阻 J硝酸銀液で滴定

67 (2.50)する(電位差i潟定法).

68 O.lmolfI浦酸銀液1mL=20.26mgC22HlsI6N20U 

69 貯法

70 保存条件遮光して保存する.

71 容器気密容器.
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1 イオパミドーノレ

1 イオパミドール
2 Iopamidol 

3 

科目別自工

〈

45 (5) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，硫酸少量を加えて

46 慢し，徐々に加熱してなるべく低温でほとんど灰化後，ーた

47 ん放冷し，更に硫酸少量で潤して徐々に加熱し，白煙が生じ

48 なくなった後， 450~550oCで強熱し，灰化する.以下第2法

49 により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加

50 える(lOppm以下).

51 (6) 類縁物質本品0.10gをとり，水に溶かし，正確に10

52 mLとし，試料溶液とする. BIJIこN，N'ービス[2ーとドロキシ

53 -1-(ヒドロキシメチル)エチノレ]-5ーヒドロキシアセチル

54 アミノ 2，4，6 トリヨードイソフタノレアミド10mgをとり，

55 水に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量

56 り，水を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶

57 夜及び標準溶液20pLずつを正確にとり，次の条件で液体ク

58 ロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液

59 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

60 溶液のイオパミドール以外のピークの各々のピーク面積は，

8 本品を乾燥したものは定量するとき，イオパミドール 61 標準溶液のN，N'ーピス包ーヒドロキシー1ー(ヒドロキシメ

4 C17H2213N30S: 777.09 

5 1九T，lV・Bis[2・hydroxy-lやydroxymethyl)ethyl]-5・[(2S)-

6 2-hydroxypropanoylamino ]-2人ふtriiodoisophthalamide

7 [62883-00づ]

9 (CIA22IaN30S)99.0%以上を含む 62

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末である 63

11 本品は水に極めて溶けやすく，メタノールにやや溶けにく 64 

12 く，エタノール(99.5)に極めて溶けにくい 65

13 確認試験 66 

14 (1 ) 本品0.05gに塩酸5mLを加え，水浴中で10分間加熱し 67 

15 た液は，芳香族第一アミンの定性反応 (1.09) を呈する 68

16 (2) 本品O.lgを直火で加熱するとき，紫色のガスを発生す 69 

17 る 70

18 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の 71 

19 臭化カリウム錠剤治により試験を行い，本品のスペクトルと 72 

20 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは 73 

21 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める 74

22 旋光度(2.49) α〕忍 :-4.6~-5.20(乾燥後， 4g，水，力目 75 

23 昆，冷後， 10mL， 100mm). 76 

24 純度試験 77 

25 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mLfこ溶かすとき，液は無色澄

26 明である.

27 (2) 芳香族第一アミン本品0.60gをとり，水8mLfこ湾か

28 し，亜硝酸ナトリウム溶液(1→50)1mL及び2molι鹿酸試液

29 12mLを加えて振り混ぜ， 2分間放置する.次にアミド硫酸

30 アンモニウム溶液(1→10)lmLを加えてよく振り混ぜ 1分
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開放置した後，ナフチルエチレンジアミン試液1mL及ひ'水

を加えて正確に50mLとする.この液につき，同様に操作し

て得た空試験液を対照とし，紫外可視吸光度狽v定法 (2.24)

により試験を行うとき，波長495nmにおける吸光度は0.12

以下である(0.020%以下).

(3 ) ヨウ素 本品2.0gを水25mLIこ溶かし， 1moνL硫酸

5mL及びトルエン5mLを加えてよく振り混ぜ，放霞すると

き， トノレヱン層は無色である.

(4) 遊離ヨウ素イオン本品約5gを精密に量り，水70mL

に溶かし，希酢酸を加えてpH約4.51こ調整する.この液に

O.lmollL塩化ナトリウム試液2mLを加え， O.OOlmollL硝酸

銀液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).ヨウ索イオンの量

(%)を求めるとき， 0.001%以下である.

44 O.OOlmollL硝酸銀液1mL=0.1269mg1 

チノレ)エチル]…5ーヒドロキシアセチノレアミノ 2，4，6 トリ

ヨードイソフタルアミドのピーク扇積より大きくない.また，

それらのピークの合計面積は，標準溶液のN，N' ビス[2

ヒドロキシー1ー(ヒドロキシメチル)エチル]-5 ヒドロキ

シアセチルアミノ -2，4，6-トリヨードイソフタルアミドの

ピーク面積の2.5倍より大きくない.

試験条件

検出器:紫外扱光光度計(測定波長:240nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に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:35
0

C付近の一定温度

移動相A:水

移動相B:水/メタノール混液(3: 1) 

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比喜三次のよ

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%) 
。6 92 8 
6 ~ 18 92→ 65 8→ 35 
18 ~ 30 65→ 8 35→ 92 
30 ~ 34 8 92 
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流量:毎分1.5mLになるように調整する.

面積測定範囲:イオパミドールの保持時間の約4.3倍の

範囲

システム適合性

システムの性能:試料溶液1mL及びN，N'ーピス[2 ヒ

ドロキシー1ー(ヒドロキシメチル)エチノレ]-5 ヒド

ロキシアセチノレアミノ -2，4，6 トリヨードイソフタ

ノレアミド~10mgを水に溶かし， 100mLとする.この液

20pLにつき，上記の条件で操作するとき，N，N'ービ

ス[2ーヒドロキシ-1-(ヒドロキシメチノレ)エチノレ]-

5ーヒドロキシアセチノレアミノ 2，4，6 トリヨードイ

ソフタルアミド，イオパミドールの順に溶出し，その

分離度は7以上である.

システムの再現性:標準溶液20pLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，N，N'ーピス[2ーヒドロキ
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2 イオパミド}ノレ

93 シー1ー(ヒドロキシメチル)エチル]-5 ヒドロキシ

94 アセチノレアミノ -2，4，6ートリヨードイソフタルアミ

95 ドのピーク面積の相対標準備差は1.0%以下である.

96 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(Ig，1050C， 3時間).

97 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

98 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，けん化フラ

99 スコに入れ，水酸化ナトリウム試液40mUこ溶かし，亜鉛粉

100 末19を加え，還流冷却器を付けて30分間煮沸し，冷後，ろ

101 過する.フラスコ及びろ紙を水50mLで、洗い，洗液は先のろ

102 液に合わせる.この液に酢酸(I00)5mLを加え， O.lmo阻 J硝

103 酸銀液でj街定 (2.50)する(電位差滴定法).

104 O.lmol!L硝酸銀液1mL=25.90mgC17H2213N308 

105 貯法

106 保存条件遮光して保存する.

107 容器密閉容器.
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1 イクタモーノレ

1 イクタモール
2 Ichthammol 

3 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，アンモニア

4 (NH3 : 17.03)2.5%以上，硫酸アンモニウム[(NH必804: 

5 132.14]8.0%以下及び総イオウ[(8: 32.07)として]10.0%以

6 上を含む.

7 性状本品は赤褐色~黒褐色の粘掬伎のある液で，特異なにお

8 いがある.

9 本品は水と混和する.

10 ;;1ド品はエタノール(95)又はジエチルエーテルに一部溶ける.

11 確認試験

'

A

O

A

q

o

a

a

A

M

U

ρ

O

巧

4

0

0

0

u

w
h
U
M
hリ

w
h
u
w
hリ

'

h

u

p
円
υ

F

h

u

w

h

υ

w

h

u

(3) 総イオウ 本品約0.6gを精密に量り， 200mLのケル

ダールフラスコに入れ，水30mL及び塩素酸カリウム5gを加

えた後，硝酸30mLを徐々に加え，液が5mLになるまで加熱

し，塩酸25mLを用いて300mLのビーカーに洗い込み，加熱

して5mLどする.これに水100mLを加え，煮沸してろ過し，

水で洗い，ろ液及び洗液を合わせ，煮沸し，塩化バリウム試

液30mLを徐々に加え，水浴上で30分間加熱する.沈澱をろ

取し，水で洗い，乾燥し， t亘量になるまで強熱し，質量を量

り，硫酸バリウム(Ba80Jの量とする.

総イオウ(8)の量(mg)

=硫酸バリウム(Ba80Jの量(mg)XO.137

60 

61 

12 (1 ) 本品の水溶液(3→10)4mLに塩酸8mLを加えるとき 62 貯法容器気密容器.

13 黄褐色~黒褐色の油状又は樹脂ょう物質を析出する.氷冷し

14 て析出物を固まらせた後，傾斜して水層を除く.残留する析

15 出物はジエチルエーテノレで、洗うとき一部溶けるが，洗液がほ

16 とんど着色しなくなるまで、洗っても溶けない.この残留物に

17 っき，次の試験を行う.

18 ( i ) 残留物O.lgにエタノール(95)/ジエチルエーテル混液

19 (I: 1)ImLを加えるとき溶ける.

20 註) 残留物O.lgに水2mLを加えるとき溶ける.この液1mL

21 に塩酸O.4mLを加えるとき，黄褐色~黒褐色の油状又は樹脂

22 ょう物質を析出する.

23 (iii) (並)の水溶液1mLに塩化ナトリウム0.3gを加えるとき，

24 黄褐色~黒褐色の油状又は樹脂ょう物質を析出する.

25 (2) 本品の水溶液(I→10)2mUこ水酸化ナトリウム試液

26 2mLを加えて煮沸するとき，発生するガスは潤した赤色リ

27 トマス紙を青変する.

28 乾燥減量 (2.41) 50%以下(0.5g，1050C， 6時間).

29 強熱残分 (2.44) 0.5%以下(Ig).

30 定量法

31 ( 1 ) アンモニア 本品約5gを精密に量り，ケルダールフ

32 ラスコに入れ， 7k60mL， 1ーオクタノーノレ1mL及び水酸化

33 ナトリウム溶液(2→5)4.5mLを加え，しぶき止めの付いた蒸

34 留管及び冷却器を付ける.受器には正確に0.25molJL硫酸

35 30mLを加え，これに冷却器の下端を浸し，徐々に蒸慢して

36 留分約50mLをとり，過最の硫酸を0.5molJL水酸化ナトリウ

37 ム液で滴定 (2.50)する(指示薬:メチルレッド試液3滴).同

38 様の方法で空試験を行う.

39 0.25mo阻，硫酸1mL=8.515mgNH3 

40 (2) 硫酸アンモニウム 本品約19を精密に量り，エタノ

41 ール(95)25mLを加え，よく振り混ぜてろ過し，エタノール

42 (95)/ジエチルエーテノレ混液(I: 1)で洗い，洗液が無色澄明

43 となったとき，残留物及びろ紙を空気中で乾燥する.残留物

44 を極酸でわずかに酸性とした温湯200mUこ溶かし，ろ過し，

45 ろi夜を煮沸し，塩化ノfリウム試液30mLを徐々に加え，水浴

46 上で30分間加熱してろ過する.沈殿を水で洗い，乾燥し，

47 更に恒量になるまで強熱し，質量を量り，硫酸バリウム

48 (Ba804 : 233.39)の量とする.

49 硫酸アンモニウム[(NHみ80Jの量(mg)

50 硫酸バリウム(Ba80Jの最(mg)XO.566
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51 時間約0.53のピーク面積は0.5%以下，イコサペント酸エチ

52 ルに対する相対保持時間約0.80及び約0.93のピーク面積はそ

53 れぞれ1.0%以下で，主ピーク及び上記以外のピークの面積

。¥/CH3 54 はそれぞれ1.0%以下である.また，主ピーク以外のピーク

O 55 の合計面積は3.5%以下である.

56 試験条件

57 検出器，カラム，カラム温度，キャリヤーガス及び流量

58 は定量法の試験条件を準用する.

1 イコサペント酸エチル

1 イコサペント酸工チル
2 Ethyllcosapentate 

H3C 

3 

4 C22H3，，02: 330.50 

5 Ethyl(5Z，8Z，llZ，14Z，17Z)・icosa-5，8，l1，14，17・

6 pentaenoate 

7 [86227-47-6] 

8 本 品は 定量するとき，イコサペント酸 エチル 62 

9 (C22H340:v96.5~ 101.0%を含む 63

10 本品には適当な抗酸化剤を加えることができる 64

11 性状本品は無色~微黄色の澄明な液で，わずかに特異なにお 65 

12 いがある 66

13 本品はエタノーノレ(99.5)，酢酸(100)，ヘキサンと混和する 67

14 本品は水又はエチレングリコールにほとんど溶けない.

15 確認試験
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(1) 本品20mgfこ水酸化カリウムのエチレングリコール溶

液(21→100)3mLを加え，窒素を送入した後，密栓し，

1800Cで15分間加熱する.冷後，メタノーノレを加えて

100mLとする. この液4mLにメタノーノレを加えて100mLど

した液につき，水車変化カリウムのエチレングリコール溶液

(21→100)3mLを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 (2.24)により吸収スペクトルを総定し，本

品のスベクトルと本品の参照スペクトノレ又はイコサペント駿

エチル標準品について同様に操作して得られたスベクトノレを

比較するとき，両者のスペクトルは，河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)の液

膜法により試験を行い，本品のスペクトノレと本品の参照スペ

クトノレ又はイコサペント酸エチル標準品のスペクトルを比較

するとき，河者のスペクトノレは隠一波数のところに同様の強

度の吸収を認める.

32 屈折率 (2.45) n~o: 1. 481~1.491 

33 比重 (2.56) d~~ : 0.905~0.915 

34 酸価 (1.13) 0.5以下.

35 けん化価(J.13) 165~175 

36 ヨウ素価(J.13) 365~395ただし，本品20mgをとり，試験

37 をf子う.

38 純度試験

39 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをエタノーノレ(99.5)に混和し，

40 希酢酸2mL及びエタノーノレ(99.5)を加えて50mLとする.こ

41 れを検液として試験を行う.比較液は鉛標準液1.0mLに希酢

42 殻2mL及びエタノール(99.5)を加えて50mLとする(10ppm以

43 下).

44 (2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

45 製し，試験を行う (2ppm以下).
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(3) 類縁物質本品0.40gにヘキサンを加えて50mLとし，

試料溶液とする.試料溶液1.511Lにつき，次の条件でガスク

ロマトグラフィー (2.02)により試験念行う.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 100 

の最を求めるとき，イコサペント酸エチノレに対する相対保持 101 

59 

60 

面積測定範囲:溶媒のピークの後からイコサペント酸エ

チルの保持時間の約2.5倍の範囲

61 システム適合性
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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を五確に量り，へキサンを

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，ヘキサンを加えて正篠に10mLとする.この液

1.511Lから得たイコサペント酸エチルのピーク面積が，

システム適合性試験用溶液のイコサペント酸エチルの

ピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの再現性:システム適合性試験用溶液1.511Lfこ

っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，イコサ

ペント酸エチノレのピーク面積の棺対標準偏差は2.0%

以下である.

(4) 過酸化物本品約19を精密に量り， 200mLの共栓付

き三角フラスコにとり，酢酸(100)/クロロホルム混液(3: 

2)25mLを加え，静かに振り混ぜて溶かす.この液に飽和ヨ

ウ化カリウム試液1mLを加え，直ちに密栓し，ゆるく振り

混ぜた後，暗所に10分間放置する.次に水30mLを加え， 5 

~10秒間激しく振り混ぜた後， O.Olmolιチオ硫酸ナトリウ

ム液を用いて滴定 (2.50)する.ただし，滴定の終点はデン

プン試液1mLを加え，生じた青色が脱色するときとする.

次式により過酸化物の量を求めるとき， 2mEqlkg以下であ

る.

過酸化物の量(mEqlkg)=fグM x 10 84 

85 V: O.Olmolιチオ硫酸ナトリウム液の消費量(mL)

86 M:本品の秤取量(g)

87 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

88 定霊法 本品約O.4gを精密に量り，ヘキサンを加えて正確に

89 50mLとする.この液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを

90 正確に加えて試料溶液とする. ~IJにイコサペント酸エチル標

91 準品約80mg告と精密に量り，ヘキサンを加えて正確に10mL

92 とする.この液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確

93 に加えて標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液311Lにつき，

94 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

95 い，内標準物質のピーク面積に対するイコサベント酸エチル

96 のピーク面積の比QT及びQsを求める.

97 イコサペント酸エチノレ(C22H3402:Vの量(mg)

98 =MらXQ-r/Qs X 5 

Ms :イコサペント酸エチル標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 ドコサン酸メチルのヘキサン溶液(1→125)

試験条件

99 
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2 イコサペント酸エチノレ

102 検出器:水素炎イオン化検出器

103 カラム:内径4mm，長さ1.8mのガラス管にガスクロマ

104 トグラフィー用コハク酸ジエチレングリコールポリエ

105 ステノレを 175~246p.mのガスクロマトグラフィー用ケ

106 イソウ土に25%の割合で被獲したものを充てんする.

107 カラム温度:1900C付近の一定温度

108 キャリヤーガス:窒素

109 流量:イコサペント酸エチノレの保持時間が約30分とな

110 るように調整する.

111 システム適合性

112 システムの性能:標準溶液311Lにつき，上記の条件で操

113 作するとき，内標準物質，イコサベント酸エチルのjI慎

114 に流出し，その分離度は3以上である.

115 システムの再現性:標準溶液3p.Lにつき，上記の条件で

116 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

117 対するイコサペント酸エチルのピーク函積の比の相対

118 標準偏差は1.0%以下である.

119 貯法

120 保存条件 全満するか，又は空気を f窒素Jで置換して保存

121 する.

122 容器気弱容器.
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1 イセパマイシン硫酸塩

1 イセパマイシン硫酸塩
2 Isepamicin Sulfate 

3 硫酸イセパマイシン

O 

• XH2S04 

411州 2

4 

5 C22H43N5012・XH2S04

6 6-Amino-6・deoxy-ルn-glucopyranosyl・(1→4)-

7 [3-deoxy・4-C-methyl-3・methylamino-やL-arabinopyranosyl・

8 (1→6)]-2-deoxy-トN-[(2S)-3・aminoふ hydroxypropanoyl]・

9 D-streptamine sulfate 

10 [67814-76-0] 

11 本品は，Micl'omona司p01・'apll1'Pll1'eaの培養によって得ら

12 れる抗細菌活性を有するアミノグリコシド系化合物ゲンタマ

13 イシンBの誘導体の硫酸塩である.

14 本品は定量するとき，換算した脱水物lmg当たり 680~

15 780)lg(力価)を含む.ただし，本品のカ価は，イセパマイシ

16 ン(C22H43N5012: 569.60)としての量を質量(カ価)で示す.

17 性状本品は白色~微黄白色の粉末である.

18 本品は水に極めて溶けやすく，メタノール又はエタノーノレ

19 (95)にほとんど溶けない.

20 本品は吸湿性である.

21 確認試験

22 (1 ) 本品0.02gを水lmUこ溶かし，アントロン試液3mLを

23 加え，振り混ぜて放置するとき， r1創立青紫色を呈する.

24 (2) 本品及びイセパマイシン硫酸塩標準品lOmgずつを水

25 5mUこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの液

26 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

27 試料溶液及ひ争標準溶液5)lLずつを薄層クロマトグラフィー用

28 シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にア

29 ンモニア水(28)/エタノール(99.5)/1ーブ、タノ}ノレ/クロロ

30 ホルム混液(5: 5 : 4 : 2)を展開溶媒として約15cm展開した

31 後，薄層板を風乾する.これに0.2%ニンヒドリン・水飽和1

32 ーブタノール試液を均等に噴霧した後，約100
0

Cで約10分間

33 加熱するとき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液か

34 ら得たスポットは赤褐色を~し，それらのあ値は等しい.

35 (3) 本品O.Olgを水lmUこ溶かし，塩化バリウム試液lil'ili

36 を加えるとき，白色の沈殿を生じる.

37 旋光度 (2.49)α)~ : + 100~+ 120o
(脱水物に換算したも

38 の0.25g，7.1<， 25mL， 100mm). 

39 p H (2.54) 本品0.5gを水5mLに溶かした液のpHは5.5~7.5

40 である.

41 純度試験

42 (1 ) 溶:伏 木品1.0gを水10mLに溶かすとき， rl夜は無色澄

43 明である.

44 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

45 試験を行う.ただし，比較液には鉛標準液1.0mLを加える

46 (lOppm以下).

47 (3) 類縁物質 定量法で得た試料溶液5)lLにつき，液体ク

48 ロマトグラフィ - (2.0]) により試験を行い，試料溶液の

49 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

50 によりそれらの最を求めるとき，イセパマイシンに対する相

51 対保持時間約0.4のハパゲンタミンBは5.0%以下であり，イ

52 セパマイシンに対する相対保持時滞約1.3のゲンタマイシン

53 Bは3.0%以下である.ただし，ゲンタマイシンBのピーク面

54 積は感度係数1.11を乗じて補正する.

55 試験条件

56 装置，検出器，カラム，カラム温度，反応コイル，移動

57 栂，反応試薬，反応温度，移動相流量及び反応、試薬流

58 量は定量法の試験条件を準用する.

59 面積測定範酒:イセパマイシンの保持時間の約2倍の範

60 凶

61 システム適合性

62 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

63 ム適合性を準用する.

64 検出の確認:試料溶液lmLを正確に量り，水を加えて

65 正確に10mLどし，システム適合性試験用溶液とする.

66 システム適合性試験用溶液lmLを正確に量り，水を

67 加えて正確に10mLとする.この液5)lLから得たイセ

68 パマイシンのピーク面積が，システム適合性試験用溶

69 夜 5)lLから得たイセパマイシンのピーク面積の7~

70 13%になることを確認する.

71 水分(2.48) 12.0%以下(0.2g，容量滴定法，直接滅定.ただ

72 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

73 ド/水分測定用メタノーノレ混液(2:1)を用いる).

74 強熱残分 (2.44) 1.0%以下(lg).

75 定量法 本品及びイセパマイシン硫酸塩標準品約20mg(カ価)

76 に対応する量を精密に量り，それぞ、れを水に溶かして正確に

77 100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

78 標準溶液5)lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

79 ラフィー (2.0])により試験を行い，それぞれの液のイセパ

80 マイシンのピーク面積AI'及びAsを測定する.

81 イセパマイシン(C22H43N5010の量[)lg(カ価)]

82 =Ms X AT/ As X 1000 

83 Mら:イセパマイシン硫酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

84 試験条件

85 装置:移動相及び反応試薬送液用の二つのポンプ，試料

86 導入部，カラム，反応コイル，検出器並びに記録装置

87 よりなり，反応コイルは恒温に保たれるものを用いる.

88 検出器:蛍光検出器(励起波長 360nm，測定波長:

89 440nm) 

90 カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管に5)lmの

91 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

92 カゲ、ノレ在充てんする.

93 カラム温度:25
0

C付近の一定温度
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2 イセパマイシン硫酸塩

94 反応コイル:内径0.25mm，長さ5mの管

95 移動相:無水硫酸ナトリウム28.41g及び1ーペンタンス

96 ルホン酸ナトリウム5.23gを水約900mUこ溶かし，酢

97 酸(100)1mLを加えた後，水を加えて正確に1000mL

98 とする.

99 反応試薬 oーフタルアルデヒドO.4gをエタノーノレ

100 (95)5mL，こ溶かした液， 2ーメルカプトエタノール

101 1mL及びラウロマクロゴール溶液u→4)2mLを

102 pH10.0のホウ駿・塩化カリウム・水酸化ナトリウム

103 緩衝液500mLに加える.

104 反応温度:450C付近の一定温度

105 移動栂流量:毎分約0.6mL

106 反応試薬流量:毎分約0.5mL

107 システム適合性

108 システムの性能:ゲンタマイシンB2mgを標準溶液

109 10mL'こ溶かし，この液511Uこっき，上記の条件で操

110 作するとき，イセパマイシン，ゲンタマイシンBの順

111 に溶出し，その分離度は1.0以上である.

112 システムの再現性:標準溶液511Uこっき，上記の条件で

113 試験を5回繰り返すとき，イセパマイシンのピーク函

114 積の相対標準偏差は3.0%以下である.

115 貯法容器気密容器.
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1 イセパマイシン硫酸塩注射液

1 イセパマイシン硫酸塩注射液
2 Isepamicin Sulfate Injection 

3 硫酸イセパマイシン注射液

4 本品は水性の注射斉uである.

5 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0%に

53 に100mLとし，標準溶液とする.以下「イセパマイシン硫

54 酸塩Jの定量法を準用する.

55 イセパマイシン(C22H43N501θの量[mg(カ価)]

56 =lVIs X AI'/ As X 10 

57 Ms :イセパマイシン硫酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

6 対応するイセパマイシン(C22H43N5012: 569.60)を含む 58 貯法容器密封容器.

7 製法 本品は fイセパマイシン硫酸塩j 告ととり，注射剤の製法 59 有効期間 製造後24筒月.

8 により製する.

9 1生状本品は無色澄明の液である.

10 確認試験 本品の表示量に従い「イセパマイシン硫酸塩1

11 20mg(力価)に対応する容量をとり，水を加えて10mLとし，

12 試料溶液とする.別にイセパマイシン硫酸塩標準品20mg(力

13 価)に対応する量をとり，水10mLに溶かし，標準溶液とす

14 る.これらの液につき 「イセパマイシン硫酸塩j の確認試

15 験(2)を準用する.

16 浸透圧比別に規定する.

17 p H (2.54) 5.5~7.5 

18 純度試験類縁物質定量法で、得た試料溶液5pLfこっき，次の

19 条件で液体クロマトグラフイ - (2.01)により試験を行う.

20 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

21 積百分率法によりそれらの量を求めるとき，イセパマイシン

22 に対する相対保持待問約0.3のイソセリンは2.0%以下，イセ

23 パマイシンに対する相対保持時間約1.3のゲンタマイシンB

24 は4.0%以下である.ただし，ゲンタマイシンBのピーク面

25 積は，感度係数1.11を乗じて補正する.

26 試験条件

27 装震，検出器，カラム，カラム温度，反応コイル，移動

28 相，反応試薬，反応温度，移動相流量及び反応試液流

29 量は fイセパマイシン硫酸塩j の定量法の試験条件を

30 準用する.

31 面積測定範囲:イセパマイシンの保持時間の約2倍の範

32 囲

33 システム適合性

34 システムの性能及びシステムの再現性は「イセパマイシ

35 ン硫酸塩j の定量法のシステム適合性を準用する.

36 検出の確認:試料溶液1mLに水を加えて10mLとし，シ

37 ステム適合性試験用溶液とする.システム適合性試験

38 用溶液1mLを正確に量り，水を加えて正確に10mLと

39 する.この液5pLから得たイセパマイシンのピーク面

40 積が，システム適合性試験用溶液のイセパマイシンの

41 ピーク函積の7~13%になることを確認、する.

42 エンドトキシン (4.01) 0.50EU/mg(力側)未満.

43 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

44 不j容性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

45 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

46 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

47 適合する.

48 定量j去本品の「イセパマイシン硫酸塩j約0.2g(カ価)に対応

49 する容量を豆確に量り，水を加えて正確に100mLとする.

50 この液10mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，

51 試料溶液とする.別にイセパマイシン硫酸塩標準品約

52 20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，水に溶かして正確
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イソクスプリン塩酸塩

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカゲノレ在充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:!Jン酸水素二アンモニウム4.3g及び1ーベンタ

ンスルホン楼ナトリウム3.2gを水に溶かし， 1000mL 

とした波にリン酸を加えてpH2.51こ調整する.この液

770mLlこアセトニトリル230mLを加える.

流量:イソクスプリンの保持時聞が約18分となるよう

に調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からイソクスプリンの

保持時間の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液 1mLを正確に量り，移動相を

加えて正確に10mLとするこの液l011Lから得たイ

ソクスプリンのピーク面積が，標準溶液のイソクスプ

リンのピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:試料溶液1mUこパラオキシ安息香西安

メチル溶液(1→25000)2.5mLを加え，移動相を加えて

50mLとする.この液l011Lにつき，上記の条件で操

作するとき，パラオキシ安息香酸メチル，イソクスプ

リンの傾に溶出し，その分離度は4以上である.

システムの再現役:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，イソクスプリンのピーク

面積の相対標準偏差は2.5%以下である.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 1時間).

強熱残分 (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，ギ西空5mL

に溶かし，無水酢酸/酢酸(100)混液(7:3)50mLを加え，

O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

方法で空試験を行い，補正する.
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イソクスプリン塩酸埴
Isoxsupl'ine Hydrochlol'ide 

纏酸イソクスプリン

1 

2 

'HCI ぷ5fぷ00

3 

及び鏡像異性体

ClsH23N03' HCl : 337.84 

(lRS，2SR)ート(4-Hydroxyphenyl)ふ {[(2SR)↓

phenoxypropan-2ヴI]amino}propan-ト01

monohydrochloride 

[579-56-6] 
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本品を乾燥したものは定量するとき，イソクスプリン塩酸

塩(ClsH23N03 ・ HCI)99.0~10 1.0%を含む.

性状本品は白色の粉末又は結晶性の粉末である.

ヱド品はギ酸又はメタノーノレにやや溶けやすく，水又はエタ

ノーノレ(99.5)に溶けにくい.

融点:約2040C(分角平).

本品のメタノール溶液(1→50)は旋光性を示さない.
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O.lmollL過塩素酸1mL=33.78mgClsH23N03' HCl 

密閉容器.容器貯j去
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確認試験

( 1 ) 本品の水溶液(1→20000)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

トノ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

トノレ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，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)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，何者のスペクトルは同

一波数のところに悶様の強度の吸収を認、める.

(3) 本品0.5gを水50mUこ加温して溶かし，放冷した液は

塩化物の定性反応(2)(1.09)を呈する.

p H (2.54) 本品0.5gを水50mUこ加湿して溶かし，放冷した

液のpHは4.5~6.0である.

純度試験

( 1 ) 溶状本品O.lgを水10mLに必要ならば加温して溶か

し，放冷した液は無色澄明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) 類縁物質本品20mgを移動相20mUこ溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

l011Lずつを正徳にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ー (2.01) により試験念行い，それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のイソクス

プリン以外のピークの面積は，標準溶液のイソクスプリンの

ピーク面積より大きくない.また，試料溶液のイソクスプリ

ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のイソクスプリンの

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:269nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m
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1 イソクスプリン寝酸寝錠

1 イソクスプリン塩酸塩錠
2 Isoxsuprine Hydrochloride Tablets 

3 塩酸イソクスプリン錠

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 イソクスプリン塩酸塩(CISH23N03• HCl : 337.84)を含む.

6 製法本品は「イソクスプリン塩酸極Jをとり，錠剤の製法に

7 より製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「イソクスプリン復

9 酸塩J10mgに対応する量をとり，水150mLを加え，振り混

10 ぜた後，水を加えて200mLとし，遠心分離する.上澄液を

11 孔径0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過し，初めの

12 ろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.この液につ

13 き，紫タト可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを

14 測定するとき，波長267~271nm及び272~276nm'こ吸収の

15 極大を示す.

16 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

17 き，適合する.

18 

19 

20 

21 

22 

本品1個をとり，メタノールを加え，振り混ぜながら崩壊

させる. 1mL中にイソクスプリン塩酸塩(ClsH23N03• HCl) 

約O.4mgを含む液となるようにメタノールを加え，正確に V 70 

mLとする.この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.

以下定量法を準用する.

23 イソクスプリン塩酸塩(ClsH23N03• HCl)の量(mg)

24 =Ms X AT/ As X VX 1/100 

25 Ms:定量用塩酸イソクスプリンの秤取量(mg)

26 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドノレ法により，

27 毎分50回転で試験を行うどき，本品の15分間の溶出率は

28 80%以上である.

29 本品1個:a:とり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

30 20mL以上をとり，孔径0.451lm以下のメンプランフィノレタ

31 ーでろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液VmLを

32 正確に量り，表示量に従い1mL中にイソクスプリン塩酸塩

33 (ClsH23N03・HCl)約111lgを含b液となるように水を加えて

34 正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用塩酸イソ

35 クスプリンを1050Cで1時間乾燥し，その約28mgを精密に量

36 り，7kに溶かし，正確に100mLとする.この液4mLを正確

37 に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

38 試料溶液及び標準溶液101lLずつを正確にとり，次の条件で

39 液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞ

40 れの液のイソクスプリンのピーク面積AT及びAsを測定する.

41 イソクスプリン塩酸塩(ClsH23N03• HCl)の表示量に対する

42 溶出率(%)

43 =MらX AT/ As X V'/V X l/C X 36 

44 Ms:定量用塩酸イソクスプリンの秤取量(mg)

45 C: 1錠中のイソクスプリン塩酸組(ClsH23N03• HCl)の表

46 示量(mg)

47 試験条件

48 定量法の試験条件を準用する.

49 システム適合性
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システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

操作するとき，イソクスプリンのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ2000段以上， 2.0以

下である.

54 システムの再現性:標準溶液lOllUこっき，上記の条件

55 で試験を6回繰り返すとき，イソクスプリンのピーク

56 面積の格対標準編差は2.0%以下である.

57 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

58 とする.イソクスプリン塩酸塩(ClsH23N03・HCl)約40mgに

59 対応する量を精密に量り，メタノーノレ60mLを加え， 20分間

60 振り混ぜる.これにメタノールを加えて正確に100mLとし，

61 遠心分離し，上澄液を孔径0.451lm以下のメンブランプイノレ

62 ターでろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶

63 夜とする. 531)に定量用塩酸イソクスプリンを1050Cで1時間

64 乾燥し，その約40mgを精密に量り，メタノーノレに溶かし，

65 正確に100mLとする.この液を孔径0.451lm以下のメンブラ

66 ンフィノレターでろ過し，初めのろ液10mLを徐き，次のろ液

67 を襟準溶液とする.試料溶液及び標準溶液lOllLずつ告と正確

にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により

試験を行い，それぞれの液のイソクスプリンのピーク面積

AT及びAsを測定する.

68 

69 

71 イソクスプリン塩酸嵐(ClsH23N03・HCl)の量(mg)

=Ms X AT/ As 

Ms :定量用塩酸イソクスプリンの秤取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:269nm) 

72 

73 

74 

75 

76 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に51lm

77 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

78 リカゲルを充てんする.

79 カラム温度:400C付近の一定温度

80 移動相:リン酸水素二アンモニウム4.3g及び1ーベンタ

81 ンスルホン酸ナトリウム3.2gを水に溶かし， 1000mL 

82 とした波に，リン酸を加えてpH2.5に調整する.この

83 夜600mUこメタノール400mLを力日える.

84 流量:イソクスプリンの保持時聞が約9分になるように

85 調整する.

86 システム適合性

87 システムの性能:標準溶液1mLを正確に量り，移動相

88 を加えて正確に50mLとする.この液lOllLにつき，

89 上記の条件で操作するとき，イソクスプリンのピーク

90 の理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ2000

91 段以上， 2.0以下である.

92 システムの再現性:標準溶液lOllUこっき，上記の条件

93 で試験を6回繰り返すとき，イソクスプリンのピーク

94 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

95 貯法容器密閉容器.
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1 イソソノレピド

1 イソソルビド
2 Isosorbide 
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4 COH1004: 146.14 

5 1，4: 3，6-Dianhydro-o-glucitol 

6 [652-67-5] 

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，イソソルピ

8 ド(C6H1004)98.5%以上を含む.

9 1生状 本品は白色の結晶又は塊で，においはないか，又はわず

10 かに特異なにおいがあり，味は苦い.

11 本品は水又はメタノールに極めて溶けやすく，エタノール

12 (95)に溶けやすく，ジエチルエーテルに溶けにくい.

13 本品は吸湿性である.

14 確認試験

15 (1 ) 本品O.lgに薄めた硫酸(1→2)6mLを加え，水浴中で加

16 熱して溶かす.冷後，過マンガン酸カリウム溶液(1→

17 30)ImLを加えてよく振り混ぜ，更に過マンガン酸カリウム

18 の色が消えるまで水浴中で加熱する.この液に2，4ージニト

19 ロフェニルヒドラジン試液10mLを加え，水浴中で加熱する

20 とき，だいだい色の沈殿を生じる.

21 (2) 本品2gにピリジン30mL及び塩化ベンゾイル4mLを加

22 え，還流冷却器を{寸け， 50分間煮沸した後，冷却し，この

23 夜を100mLの冷水中に徐々に流し込む.生じた沈殿をガラ

24 スろ過器(G3)を用いてろ取し，水で洗い，エタノール(95)か

25 ら2回再結晶し，デシケーター(減圧，シリカゲノレ)で， 4時間

26 乾燥するとき，その融点 (2.60) は102~103'Cである.

27 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

28 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

29 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伺

30 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

31 旋光度 (2.49) 臼)~ : +45.0~+46.0o(脱水物に換算した

32 もの5g，水， 50mL， 100mm). 

33 純度試験

34 (1 ) 溶状 本品25gをネスラー管にとり，水に溶かして

35 50mLとするとき，液は澄明で，液の色は次の比較液より濃

36 くない.

37 比較液:塩化コバルト(rl)の色の比較原液1.0mL，塩化鉄

38 (m)の色の比較原液3.0mL及び硫酸銅(II)の色の比較原

39 液2.0mLの混液に7i<を加えて10.0mLとした液3.0mLを

40 とり，水を加えて50mLとする.

41 (2) 硫酸塩 (J.14) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

42 夜には0.005moJJL硫酸1.0mLを加える(0.024%以下).

43 (3) 重金属 (1.07) 本品5.0gをとり，第1法により操作し，

44 試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(5ppm以

45 下).

46 (4) ヒ素 (J.1J) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

47 製し，試験を行う(2ppm以下).

48 (5) 類縁物質 本品0.10gをメタノール10mUこ溶かし，

49 試料溶液とする.この液2mLを正確に量り，メタノーノレを

50 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液に

51 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

52 試料溶液及び、標準溶液10pLずつを薄層クロマトグラフィ-

53 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

54 エタノール(95)/シクロヘキサン混液(1:1)を展開溶媒とし

55 て約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これにエタノー

56 ノレ(95)/硫酸混液(9: 1)を均等に噴霧し， 150
0
Cで30分間加

57 熱するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

58 標準溶液から得たスポットより濃くない.

59 水分 (2.48) 1.5%以下(2g，容量消定法，直接滴定).

60 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

61 定量j去 本品の換算した脱水物約10gを精密に量り，水に溶か

62 し，亙確に100mLとする.この液につき，旋光度illJ定法

63 (2.49)により 20土lOC，層長100mmで旋光度αDを測定する.

64 イソソノレピド(CuH叩04)の量(g)=αDX2.1978

65 貯法容器気密容器.
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1 イソニアジド

1 イソニアジド
2 Isoniazid 

NnyH 4 COH7N30: 137.14 

5 Pyridine-4-carbohydrazide 

6 [54-85-3] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，イソニアジド

8 (COH7N30)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，においは

10 ない.

11 本品は水又は酢酸(10ωに溶けやすく，エタノーノレ(95)に

12 やや溶けにくく，無水酢酸に溶けにくく，ジエチルエーテル

13 に極めて溶けにくい.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品約20mgを水に溶かし， 200mLとする.この液

16 5mLにO.lmollL旗酸試液1mL.及び水を加えて50mLとする.

17 この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

18 ベクトルを測定し，本品のスペクトノレと本品の参照スペクト

19 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

20 同様の強度の吸収を認める.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 臭化カリウム錠剤f去により試験を行い，本品のスペクトルと

23 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスベクトルは

24 同一波数のところに向様の強度の吸収を認める.

25 p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水10mLに溶

26 かした液のpHは6.5~7.5である.

27 融点 (2.60) 170~1730C 

28 純度試験

29 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mLfこ溶かすどき， r夜は無色澄

30 明である.

31 (2) 重金属(J目07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (3) ヒ素 (1.11) 本品0.40gをとり，第3法により検液を

35 調製し，試験を行う.ただし，硝酸マグネシウム六水和物の

36 エタノーノレ(95)溶液(1→50)10mLを加えた後，過酸化水素

37 (30)1.5mLを加え，点火して燃焼させる(5ppm以下).

38 (4) ヒドラジン 本品0.10gを水5mLfこ溶かし，サリチル

39 アルデヒドのエタノール(95)溶液(1→20)0.lmLを加え，速

40 やかに振り混ぜ， 5分間放置するとき，液は混濁しない.

41 乾燥減量 (2.4/) 0.5%以下(1g，105
0
C， 2時間).

42 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

43 定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精傍に量り，酢酸

44 (100)50mL及び無水酢酸10mLfこ溶かし， O.lmollL過塩素酸

45 で滴定 (2.50)する(指示薬 :pーナフトールベンゼイン試液

46 0.5mL).ただし， i街定の終点は液の黄色が緑色に変わると

47 きとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

48 O.lmollL過塩素毅1mL=13. 71mg COH7N30 

49 貯法

50 保存条件遮光して保存する.

51 容器気密容器.
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1 イソニアジド錠

1 イソニアジド錠
2 Isoniazid Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 イソニアジド(CaH7Nau:137.14)を含む.

5 製法本品は「イソニアジドJをとり，錠剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示最に従い fイソニアジド1

8 0.02gに対応する量をとり，水200mLを加えてよく振り混ぜ

9 た後，ろ過する.この液5mLにO.lmollL塩酸試液1mL及び

10 水を加えて50mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測

11 定法 (2.201)により吸収スペクトルを測定するとき，波長264

12 ~268nmに吸収の極大を示す.

13 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一般試験を行うと

14 き，適合する.
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本品1個をとり， 1mL中にイソニアジド(CaH7Nau)約

0.5mgを含む液となるように水を加えて正確に VmLとし，

よく振り混ぜて崩壊させる.この液をろ過し，初めのろ液

10mLを除き，次のろ液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.以下定量法を準用する.

イソニアジド、(CaH7N3U)の量(mg)

=.Ms X Al'/As X vグ100

20 

21 

22 lVIs :定量用イソニアジドの秤取量(mg)

23 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

24 毎分50回転で試験を行うとき，本品の20分間の溶出率は

25 75%以上である.

26 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液
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20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンブランプイノレタ

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，水を加えて正確に50mLとし，試料溶i夜とする.

30 l.lIJに定量用イソニアジドを1050Cで2時間乾燥し，その約

31 O.lgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする.こ

32 の液5mLを正確に量り，水を加えて亙礁に50mLとする.更

33 にこの液5mLを正確に量り，水を加えて正確に50mLとし，

34 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

35 光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長267nmにおける

36 吸光度Al'及びAsを測定する.

37 イソニアジド(C6H7Nau)の表示量に対する溶出率(%)

38 = Ms X Al'/ As X 1/ C X 90 

39 Ms:定量用イソニアジドの秤取量(mg)

40 C: 1錠中のイソニアジド(COH7N3U)の表示量(mg)

41 定量j去 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

42 とする.イソニアジド(CoH7Nau)約O.lgに対応する最を精密

43 に量り，水150mLを加え， 30分間振り混ぜた後，水を加え

44 て正確に200mLとし，ろ過する.初めのろ液10mLを除き，

45 次のろ液5mLを正確に量り，移動相を加えて50mLとし，試

46 料溶液とする. l.lIJに定量用イソニアジドを105
0

Cで2時間乾

47 燥し，その約50mgを精密に量り，水に溶かし，正確に

48 100mLとする.この液5mLを正確に量り，移動相を加えて

49 正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

50 l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

51 ー (2.01) により試験を行い，それぞれの液のイソニアジド

52 のピーク面積Al'及びAsを測定する.

53 イソニアジド(CoH7Nau)の量(mg)=lVIsX Al'/ As X 2 

』必:定量用イソニアジド、の秤取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(iJlIJ定波長:265nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリル化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度:40
0

C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とする. l.lIJにリン酸5.76gを水に溶かし

1000mLとする.これらの液を混和してpH2.5に務整

する.この液400mLにメタノール600mLを加え，更

にトリデカンスノレホン酸ナトリウム2.86gを加えて溶

かす.

流量:イソニアジドの保持時聞が約5分になるように調

繋する.

システム適合性

システムの性能:イソニアジド及びイソニコチン酸5mg

ずつを移動相100mLに溶かした液l011Uこっき，上記

の条件で操作するとき，イソニコチン酸，イソニアジ

ドの順で溶出し，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1011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，イソニアジドのピーク面

積の相対標準偏差は1.0%以下である.

54 
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78 保存条件遮光して保存する.

79 容器気密雰器.

5 0178 



1 イソニアジド注射液

l イソニアジド注射液 52 

2 Isoniazid Injection 53 
54 

3 本品は水性の注射剤である 55

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する 56 

5 イソニアジド(COH7N30: 137.14)宏含む 57

6 製法本品は「イソニアジドJをとり，注射剤の製法により製 58 貯j去

作するとき，イソニアジド，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は10以上である.

システムの再現性:標準溶液旬以こっき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

対するイソニアジドのピーク頭積の比の相対標準偏差

はl.3%以下である.

7 する 59 保存条件遮光して保存する.

8 性状 本品は無色澄明の液である 60 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.

9 pH : 6.5~7.5 

10 確認試験 本品の表示量に従い fイソニアジドJ20mgfこ対応

11 する容量をとり，水を加えて200mLとする.この液5mLfこ

12 O.lmolι塩酸試液1mL及守ぴ水を加えて50mLとする.この液

13 につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクト

14 ノレを測定するとき，波長264~268nmfこ吸収の極大を示す.

15 エンドトキシン (4.01) 0.50EUlmg未満.

16 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

17 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

18 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

19 無菌 (4.06) メンブランフィルター法により試験を行うとき，

20 適合する.

21 定量法 本品のイソニアジド(CoH7N30)約50mgfこ対応する容

22 量を正確に量り，水を加えて正確に100mLとする.この液

23 5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，移

24 動車日を加えて50mLとし，試料溶液とする. J.lIJに定量用イソ

25 ニアジドを1050Cで2時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，

26 水に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確に量

27 り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，移動相を加えて

28 50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及ひ会標準溶液5pLfこ

29 っき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

30 殺を行い，内標準物質のピーク面積に対するイソニアジドの

31 ピーク函積の比QT及びQsを求める.

32 イソニアジド(COH7N30)の量(mg)= MS X Ql'/ Qs 

33 11公:定量用イソニアジドの秤取量(mg)

34 内標準溶液 パラオキシ安息香酸プロヒ。ノレの移動相溶液(1

35 →4000) 

36 試験条件

37 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:265nm) 

38 カラム:内径4.6mm.長さ 15cmのステンレス管に5pm

39 の液体クロマトグラブイー用オクタデシノレシリル化シ

40 リカグルを充てんする.

41 カラム温度:400C付近の一定温度

42 移動相:Vン酸二水素カリウム6.80gを水に溶かし，

43 1000mLとする.別にリン酸5.76gを水に溶かし

44 1000mLとする.これらの液を混和してpH2.5に調整

45 する.この液500mLにメタノール500mLを加え，更

46 にトリデカンスノレホン酸ナトリウム2.86gを加えて溶

47 かす.

48 流量:イソニアジドの保持時聞が約5分になるように調

49 整する.

50 システム適合性

51 システムの性能:標準溶液5pLにつき，上記の条件で操
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28 

29 

40 

41 

46 

47 

48 

49 

1 イソフノレラン

1 イソフルラン
2 Isoflul'ane 

31本
4 CaH2CIFoO: 184.49 

5 (2RS)-2-Chloro-2-(difluoromethoxy)ーl，l，l-trifluoroethane

6 [26675-46-7] 

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，イソフルラ

8 ン(C3H2CIF50)99.0~101. 0%念会む.

9 性状 本品は無色透明の流動性の液である.

10 本品はエタノーノレ(99.5)，メタノール又はoーキシレンと

11 混和する.

O

G

q

O

A
性

'
l
'
I

唱

I

本品は水に溶けにくい.

本品は揮発性で引火性はない.

本品は旋光悦を示さない.

屈折率 n~O :約1.30

沸点:47~50oC 

17 確認試験

15 

16 

(1) 本品50pLをとり，水40mL安吸収液とし，酸素フラ

スコ燃焼法 (1.06) により得た検液は塩化物及びフッ化物の

定性反応 (1.09)を呈する.

(2) 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熊スペ

クトル又はイソフノレ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

5忍める.

26 比重 (2.56) d!~ : 1.500~ 1. 520 

27 純度試験

( 1 ) 液性本品10mLに新たに煮沸して冷却した水5mLを

加え. 1分間振り混ぜた後，分取した水層は中{主である.

(2) 可溶性塩化物本品60gをとり， 7J<40mLを加え，よ

く振り混ぜた後，水層を分取する.その20mLをとり，希硝

酸6mL.及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，以下

塩化物試験法 (1.03) を準用する.比較液には0.01mollL塩酸

0.25mLを加える(3ppm以下).

(3) 可溶性フッ化物本品6gをとり，薄めた0.01mollL水

酸化ナトリウム試液u→20)12mLを加え. 10分間振り混ぜ

た後，薄めた0.01mollL水酸化ナトリウム試液u→ 20)層

4.0mL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/pH4.3の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸セリウム

(m)試液混液u:1: 1)30mLを加え，水を加えて50mLとし

た後60分間放置い試料溶液とする.別にフッ素標準溶液

O.4mL及び薄めた0.01mol江J水酸化ナトリウム試液u→

20)4.0mL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/pH4.3の酢酸・酢酸カリウム緩衝液/硝酸セリ

ウム(m)試液混液u: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

0.01mollL水酸化ナトリウム試液(1→20)4.0mLを用いて同様 99 

に操作して得た液合対照とし，紫外可視吸光度測定法 100 

(2.24)により試験を行うとき，波長600nmにおける試料溶 101 
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液の吸光度は，標準溶液の吸光度より大きくない(2ppm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，

水を加えてj容かして正確に1000mLとする.この液

10mLを正確に量り.7J<を加えて正確に1000mLとする.

この液1mLはフッ素(F)O.Olmgを含む.

(4 ) 類縁物質本品を試料溶液とする.この液1mLを正

確に量り .0 キシレンを加えて正確に100mLとする.この

液1mLを正確に量り，。ーキシレンを加えて正確に100mLと

し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5pLずつを正確

にとり，次の条件でガスクロマトグラフィー (2ω)により

試験を行う.それぞれの液の各々のピーク函積を自動積分法

により測定するとき，試料溶液のイソフノレラン以外のピーク

のピーク面積は，標準溶液のイソフルランのピーク面積より

大きくない.また，試料溶液のイソフルラン以外のピークの

合計面積は，標準溶液のイソフルランのピーク面積の3倍よ

り大きくない.

試験条件67 

68 検出器，カラム，カラム温度，キャリヤーガス及び流量

l土定量法の試験条件を準用する.

面積測定範囲:イソフルランの保持時間の約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:標準溶液1mLを正確に量り .0ーキシレン

を加えて豆確に2mLとする.この液5pLから得たイソ

フルランのピーク面積が，標準溶液5pLから得たイソ

フノレランのピーク面積の35~65%になることを確認

する.

(5) 過酸化物本品10mLをネスラー管にとり，新たに製

したヨウ化カリウム溶液(1→1O)1mLを加えて激しく振り混

せ¥暗所lこ1時間放置するとき，水層は黄色を呈しない.

(6) 蒸発残留物本品65mLを正確に量り，水浴上で蒸発

し，残留物在1050Cで1時間乾燥するとき，その量は1.0mg

84 以下である.

85 水分 (2.48) 0.1%以下(2g.電量滴定法).

86 定量法 本品及びイソブノレラン標準品031)途本品と問様の方法

でフk分 (2.48)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酢酸エチル3mLを正確に加えた後，

O キシレンを加えて50mLとする.これらの液5mLずつを

とり，。ーキシレンを加えて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2pL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，内標準

物質のピーク面積に対するイソフルランのピーク面積の比

QT及びQsを求める.

69 

70 

71 

72 

73 

74 

75 

76 

77 

78 

79 

80 

81 

82 

83 

87 

88 

89 

90 

91 

92 

93 

94 

95 本品5mL中のイソフルラン(C3H2CIF50)の量(mg)

=ぬ XQ'l'/ Qs X 1000 X 1.506 

隠:脱水物に換算したイソフルラン標準品の秤取量(mL)

1.506 :イソフルランの比重(d訪

96 

97 

98 

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3.5mのステンレス管に. 125 
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2 イソフノレラン

102 ~149pmのガスクロマトグラフィー用ケイソウ士に

103 ガスクロマトグラフィ一周ノニルフエノキシポリ(エ

104 チレンオキシ)エタノールを10%，ガスクロマトグラ

105 フィー用ポリアルキレングリコールを15%の割合で

106 被覆したものを充てんする.

107 カラム温度:80
0

C付近の一定温度

108 キャリヤーガス:窒素

109 流量:イソフノレランの保持時間が約7分になるように調

110 整する.

111 システム適合性

112 システムの性能:標準溶液2pUこっき，上記の条件で操

113 作するどき，イソブノレラン，内標準物質の)1闘に流出し，

114 その分離度は3以上である.

115 システムの再現性:標準溶液211Uこっき，上記の条件で

116 試験を6回繰り返すとき，イソフルランのピーク面積

117 の相対標準偏差は1.0%以下である.

118 貯法

119 保存条件 30
0

C以下で保存する.

120 容器気密容器.
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1 1-イソプレナリン塩酸塩

1 1ーイソプレナリン塩酸塩
2 l-Isoprenaline Hydrochlol'ide 

3 1塩酸イソプレナワン

4 1 塩酸イソプロテレノール

HO早川H

6 CllH17NOa' HCl : 247.72 

7 4イ(IR)ー1-Hydroxy-

'HCI 

8 2-[( 1-methylethyl)amino ]ethyl} benzene-

9 1，2司diolmonohydrochloride 

10 [51-30-9] 

11 本品を乾燥したものは定量するとき，1ーイソプレナリン

12 鹿酸塩(CllH17NOa• HCI)98.0%以上を含む.

13 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

14 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)にやや溶けにくく，

15 酢酸(100)，無水酢酸，ジェチルエーテル又はクロロホルム

16 にほとんど溶けない.

17 本品は空気又は光によって徐々に着色する.

18 確認試験

19 (1 ) 本品0.01gを水5mLに溶かし，塩化鉄(皿)試液1i粛を加

20 えるとき， il夜は濃緑色を呈し，放置するとき，黄緑色を経て

21 褐色に変わる.

22 (2) 本品1mgずつを試験管A及びBfことり，それそ。れを水

23 1mLずつに溶かし，AfこpH3.5のフタル酸水素カリウム緩衝

24 YI夜lOmLを， BfこpH6.5のリン酸塩緩衝液10mLを加える.そ

25 れぞれにヨウ素試液1mLずつを加えて5分開放置した後，チ

26 オ硫酸ナトリウム試液2mLずつを加えるとき， Aは赤色を呈

27 し， Bは濃赤色を呈する.

28 (3) 本品0.01gを水1mLに溶かし， リンタングステン酸試

29 液1mLを加えるとき，淡褐色の沈殿を生じる.

30 (4) 本品の0.1mollL塩酸試液溶液(1→20000)につき，紫

31 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

32 本品のスペクトルと本品の参然スペクトルを比較するとき，

33 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

34 認、める.

35 (5) 本品の水溶液(1→10)は塩化物の定性反応(2)(1.09)を

36 呈する.

37 旋光度(2ωα)~ : -36~-410(乾燥後， 0.25g，水，

38 25mL， 100mm). 

39 p H (2.54) 本品0.10gを水10mLに溶かした液のpHは4.5~

40 5.5である.

41 純度試験

42 (1) 溶状本品1.0gを0.1mo阻 J塩酸試液20mLfこ溶かすと

43 き，液は無色澄明である.

44 (2) 硫酸塩(1.14) 本品0.10gをとり，試験を行う.比較

45 液には0.005molι硫酸0.40mLを加える(0.192%以下).

46 (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第H去により操作し，

47 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

48 下).

49 (4) イソプロテレノン本品50mgをとり， 0.01mollL塩

50 酸試液に溶かし，正確に25mLとする.この液につき，紫外

51 可視吸光度測定法(2.24)により試験を行うとき，波長

52 310nmにおける吸光度は0.040以下である.

53 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(1g，il威圧，シリカゲル， 4H寺問).

54 強熱残分(2.44) 0.2%以下(1g).

55 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸(100)

56 /無水酢酸混液(3: 2)100mLを加え，加温して溶かす.冷

57 後， 0.1mollL過塩素酸で滴定 (2.5めする(電位差滴定法).岡

田 様の方法で変試験を行い，補正する.

59 0.1mollL過塩素酸1mL=24. 77mg CllH17NOa・HCl

60 貯法

61 保存条件遮光して保存する.

62 容器気密容器.
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1 イソプロパノ ~lレ

1 イソプ口パノール
2 Isopropanol 

3 イソプロピルアルコール

4 均C人CH3

5 CaHsO: 60.10 

6 Propan・2-01

7 [67-63-0] 

8 性状本品は無色澄明の液で，特異なにおいがある.

9 ヱドぷl土7.1<， メタノール，エタノール(95)又はジエチノレエ-

10 テルと混和する.

11 本品は燃えやすく，揮発性である.

12 確認試験

13 (1 ) 本品1mUこヨウ素試液2mL及び水酸化ナトリウム試

14 液2mLを加えて振り混ぜるとき，淡黄色の沈殿を生じる.

15 (2) 本品5mUこ二クロム酸カリウム試液20mL及び硫酸

16 5mLを注意して加え，水浴中で穏やかに加熱するとき，ア

17 セトン臭を発し，発生するガスは，サリチルアノレデヒドのエ

18 タノール(95)溶液u→10)及ひ'水酸化ナトリウム溶液(3→10)

19 で潤したろ紙を赤褐色に変える.

20 比重 (2.56) d:~ : O. 785~0. 788 

21 純度試験

22 (1 ) 溶状本品2.0mLに水8mLを加えて振り混ぜるとき，

23 液は澄明である.

24 (2) 酸本品15.0mLに新たに煮沸して冷却した水50mL

25 及びフェノールフタレイン試液2i衡を加え，これに

26 O.Olmolι水酸化ナトリウム液0.40mLを加えるとき，液は

27 赤色を呈する.

28 (3) 蒸発残留物本品20.0mLを水浴上で蒸発し，残留物

却 を1050Cで1時間乾燥するとき，その量は1.0mg以下である.

30 水分 (2.48) 0.75w/v%以下(2mL，容量滴定法，直接滴定).

31 蒸留試験 (2.57) 81 ~83DC ， 94vol%以上.

32 貯法

33 保存条件火気を避けて保存する.

34 容器気密容器.
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1 イソプロピノレアンチピリン

1 イソプロピルアンチピリン
2 Isopl'opylantipyrine 

3 プロピフェナゾン

:H3D 
HacJh。

5 C14HlSNzO: 230.31 

6 1，5・Dimethyl-4-(1引 lethylethyl)・2-phenyl-

7 1，2・dihydro“3H-pyrazol-3-one

8 [479-92-5] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，イソプロピルアンチ

10 ピリン(C1AlSNzO)98.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶伎の粉末で，においはなく，

12 味はわずかに苦い.

13 本品は酢酸(100)に極めて溶けやすく，エタノーノレ(95)又

14 はアセトンに溶けやすく，ジエチノレエーテノレにやや溶けやす

15 く，水に湾けにくい.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品の水溶液(1→500)2mLに塩化鉄(m)試液1i商を力日

18 えるとき，液は淡赤色を皇し，更にこの液に硫酸3滴を加え

19 るとき，微黄色に変わる.

20 (2) ヘキサシアノ鉄(m)酸カリウム試液5mLtこ塩化鉄(m)

21 試液1~2務を加え，これに本品の水溶液(1→500)5mLを加

22 えるとき，液は徐々に暗緑色を呈する.

23 (3) 本品の水溶液(1→ 500)2mLtこタンニン酸試液2~3ì商

24 を加えるとき，白色の沈殿を生じる.

25 融点 (2.60) 103~105"C 

26 純度試験

27 (1 ) 塩化物 (J.03) 本品1.0gを希エタノーノレ30mLtこ溶か

却 し，希硝酸6mL及ひヲjくを加えて50mLとする.これを検液と

29 し，試験を行う.比較液はO.Olmol/L塩酸0.40mLに希硝酸

30 6mL，希エタノール30mL及び水を加えて 50mLとする

31 (0.014%以下).

32 (2) 硫酸境 (1.14) 本品1.0gを希エタノール30inLに溶か

33 し，希塩酸1mL及び71<を加えて50mLとする.これを検液と

34 し，試験を行う.比較液は0.005mo阻 J硫酸0.40mLtこ希塩酸

35 1mL，希ヱタノーノレ30mL及ひ(71<を加えて50mLとする

36 (0.019%以下).

37 (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをアセトン25mLに溶かし，

38 希酢酸2mL.及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

39 試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLtこ希酢酸2mL，アセ

40 トン25mL及ひ手水を加えて50mLとする(20ppm以下).

41 (4) ヒ素 (J.Jl) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

42 製し，試験を行う (2ppm以下).

43 (5) アンチピリン本品1.0gを希エタノ}ル10mLtこ溶か

44 し，盃硝酸ナトリウム試液1mL及び希硫酸1mLを加えると

45 き，液は緑色を主主しない.

46 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧，シリカゲ、ル， 5時間).

47 強熱残分(2.44) 0.1%以下(lg).

48 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢酸(100)

49 /無水酢酸混液(2:1)60mLに溶かし， O.lmollL過海素酸で、

50 滴定 (2.50)する(電位差i商定法).同様の方法で空試験を行い，

51 補正する.

52 O.lmol江過塩素酸1mL=23.03mgC14HlSN20 

53 貯法容器気密容器.
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1 L-イソロイシン

1 Lーイソ口イシン
2 L-Isoleucine 

H3C~ヌco

4 COH13N02: 131.17 

5 (2S，3S)-2・Amino-3-methylpentanoicacid 

6 [73-32-5] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき， Lーイソロイシン

8 (COH13N0098.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはないか，

10 又はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦い.

11 本品はギ酸に溶けやすく，水にやや溶けにくく，エタノー

12 ル(95)にほとんど溶けない.

13 本品は希塩酸に溶ける.

14 確認試験本品を乾燥し，赤外吸収スペクトルiJ!IJ定法 (2.25)

15 の実化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレ

16 と本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトル

17 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

18 旋光度 (2ψ α )~ : + 39.5 ~ + 41.50
(乾燥後 19，

19 6mol/L塩酸試液， 25mL， 100mm). 

20 p H (2.54) 本品1.0gを水100mLtこ溶かした液のpHは5.5~

21 6.5である.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品0.5gを1mo阻 J塩酸試液10mLに溶かすとき，

24 液は無色澄明で、ある.

25 (2) 塩化物 (/.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

26 夜にはO.OlmollL塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

27 (3) 硫酸塩(I.M 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

28 夜には0.005molι硫酸0.35mLを加える(0.028%以下).

29 (4) アンモニウム(1.02) 本品0.25gをとり，試験を行う.

30 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

31 (5) 重金属 (/.07) 本品1.0gに水40mL.及び希酢酸2mLを

32 加え，加視して溶かし，冷後，水を加えて50mLとする.こ

33 れを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLlこ希酢

34 酸2mL及ひ'水を加えて50mLとする(20ppm以下).

35 (6) ヒ素(I.JJ) 本品1.0gをとり，第2法により検液を調

36 製し，試験を行う (2ppm以下).

37 (7) 類縁物質本品0.10gを水25mLlこ溶かし，試料溶液

38 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に50mL

39 とする.この液5mLを正確に量り，水を加えて亙確に20mL

40 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

41 ラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

42 511L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

43 製した薄層板にスポットする.次に1ーブタノール/水/酢

44 酸(100)混液(3: 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

45 薄層板を800Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリンのア

46 セトン溶液(1→5ωを均等に噴霧した後， 80
0

Cで5分銅加熱

47 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，

48 標準溶液から得たスポットより濃くない.

49 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(1g，105
0

C， 3時間).

50 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

51 定量法 本品を乾燥し，その約0.13gを精密に量り，ギ酸3mL

52 に溶かし，留学酸(100)50mLを加え， O.lmol/L過塩素酸で、i梅

田 定 (2.50)する(電位差i禽定法).同様の方法で空試験を行い，

54 補亙する.

55 O.lmolι過壕素酸1mL=13.12mg COH13N02 

56 貯法容器気密容器.
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1 イソロイシン・ロイシン・パリン頼粒

1 イソ口イシン個口イシン・バリン頼粒
2 L・Isoleucine，L-Leucine and L-Valine Gl'anules 

。o
s
a
τ
w
b
ρ
り

本品は定義するとき，表示最の93.0~107.0%に対応するL

イソロイシン (CGHI3N02 131.17)， Lーロイシン

(C6HI3N02: 131.17)及びL バリン(COHIIN02:117.15)を

含む.

7 製法本品は rLーイソロイシンJ， rLーロイシンj 及び rL

8 パリンj をとり，頼粒剤の製法により製する.

9 確認試験 本品を粉末とし，表示最に従い rLーイソロイシ

10 ンJ約92mgfこ対応する量をとり，移動相に溶かし， 100mL 

11 とし，試料i容液とする. }3IJにLーイソロイシン0.46g，Lーロ
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イシン0.92g及びLーバリン0.55gを移動相に溶かし， 100mL 

とする.この液10mLをとり，移動相を加えて50mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液2011Lにつき，次の

条件で液体クロマトグラフィー (2.0]) により試験を行うと

き，試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれのピークの保持

時間は等しい.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:210nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に311m

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.

カラム混度 :40
0

C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素ナトリウム二水和物31.2gを水

1000mLに溶かし， リン酸を加えてpH2.8fこ調整する.

この液970mUこアセトニトリノレ30mLを加える.

流量 :Lーバリンの保持時聞が約2.5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2011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，パリン，イソロイシン，ロイシンの頒

に溶出し，イソロイシンとロイシンの分離度は1.5以

上である.

システムの再現役:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，イソロイシン，ロイシン

及びパリンの保持時間の相対標準偏差は，それぞれ

1.0%以下である.

38 製剤均一性(丘ω〉 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，内標準溶液V 90 

37 
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/25mLを正確に加え，更に 1mL中lこLーイソロイシン

(C6HI3NO~約 3.8mgを含む液となるようにO.lmollL塩酸試

液を加えて溶かし VmLとする.この液2mL1i:量り，

0.02mollL塩酸試液を加えて200mLとし，試料溶液とする.

以下定量法を準用する.

46 Lーイソロイシン(C6HI3NO~の量(mg)

47 =Msa X QTa/ QSa X fグ50

48 Lーロイシン(CGHI3N02)の量(mg)

49 =Msb X Q'lも/QSbX liγ50 

50 Lーバリン(CoHuNOθの量(mg)=MscX QTc/ Q& X fゲ50

51 Mらa:定量用Lーイソロイシンの秤取量(mg)

52 

53 

lVIsb :定量用Lーロイシンの秤取量(mg)

lVIsc :定量用Lーバリンの秤取量(mg)

54 内標準溶液 グリシンのO.lmollL塩酸試液溶液(1→20)

55 崩壊性(丘09) 試験を行うとき，適合する.ただし，試験時

間 関は15分間とする.

57 定量j去 本品10包以上をとり，内容物を取り出し，粉末とす

る. Lーイソロイシン(C6HI3N02)約0.95gに対応する量を精

密に量り，内標準溶液10mLを正確に加え， O.lmollL塩酸試

液に溶かし， 250mLとする.この液2mLを量り， 0.02mollL 

塩酸試液を加えて200mLとし，試料溶液とする. }3IJに定量

用Lーイソロイシン，定量用Lーロイシン及び定量用Lーバリ

ンを1050Cで3時間乾燥し，それぞれ約0.2g，約O.4g及ひ。約

0.24gを精密に量り，内標準溶液2mLを正確に加え，更に

O.lmollL塩酸試液を加えて溶かし， 100mLとする.この液

2mLを量り， 0.02mollL塩酸試液を加えて100mLとし，標準

溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lにつき，次の条件

で液体クロマトグラフイー (2.01) により試験を行う.試料

溶液の内標準物質のピーク面積に対するLーイソロイシン，

L ロイシン及びLーバリンのピーク面積の比QTa，QTb及び

QTc並びに標準溶液の内標準物質のピーク面積に支守するL

イソロイシン， Lーロイシン及びLーパリンのピーク面積の

比QSa，QSb及びQScを求める.
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Lーイソロイシン(CGHI3NOρの量(mg)

=Msa X QTa/ QSa X 5 

Lーロイシン(CGHI3NO~の量(mg)= lVIsb X QTb/ QSb X 5 

Lーパリン(CoHIINOρの量(mg)= Msc X QTc/ Q& X 5 

Msa:定量用Lーイソロイシンの秤取量(mg)

Msb:定量用Lーロイシンの秤取量(mg)

Msc:定量用Lーバリンの秤取量(mg)

内標準溶液 グリシンのO.lmo阻 J塩酸試液溶液(1→20)

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6cmのステンレス管に311m

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
0

C付近の一定温度

反応槽温度:130
0

C付近の一定温度

反応時間:約1分

移動相:移動相A，移動棺B，移動相C，移動相D及び移

動相Eを次の表に従って調製後，それぞれにカプリル

酸O.lmLを加える.
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2 イソロイシン・ロイシン・パリン穎粒

移動相A移動棺 B移動相 C移動十日 D移動祁E

クエン酸ー水 19.80g 22.00g 12目80g 6.10g 

手口物
クエン駿三ナ 6.19g 7.74g 13.31g 26.67g 

トリウム二

水和物
塩化ナトリウ 5.66g 7.07g 3.74g 54.35g 

ム
水酸化ナトリ 8.00g 

ウム

エタノーノレ 130mL 20mL 4mL lOOmL 

(99.5) 

チオジグリコ 5mL 5mL 5mL 
」ーノレ

ベンジルアル 5mL 

コMーノlノ

ラウロマクロ 4mL 4mL 4mL 4mL 4mL 

ゴ、ーノレ溶液

(I→4) 

水 適量 適量 適量 適量 適量

全量 lOOOmL lOOOmL lOOOmL lOOOmL 1000mL 

94 移動相の切換え:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

95 操作するとき，内標準物質，バリン，イソロイシン及

96 びロイシンの順に溶出し，イソロイシンとロイシンの

97 分離度が1.2以上になるように，移動相A，移動相B，

98 移動棺C，移動相D及び移動相Eを順次切り換える.

99 反応試薬:酢酸リチウム二水平日物407gを水に溶かし，

100 哲学酸(I00)245mL，1 メトキシ 2ープロパノーノレ

101 801mL及び水を加えて2000mLとし， 10分間窒素を

102 通じ， (1)液とする.別に1ーメトキシー2ープロパノ

103 ール1957mLにニンヒドリン77gを加え， 5分間窒素を

104 通じた後，水素化ホウ素ナトリウム0.161gを加え，

105 30分間室長素を通じる.この液に等容量の(1)液を加え

106 る.用特製する.

107 移動相流量:毎分0.40mL

108 反応試薬流量:毎分0.35mL

109 システム適合性

110 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

111 操作するとき，内標準物質，パリン，イソロイシン及

112 びロイシンの11演に溶出し，イソロイシンどロイシンの

113 分離度は1.2以上である.

114 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

115 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

116 に対するイソロイシン，ロイシン及びパリンのピーク

117 爾穣の比の相対標準偏差は，それぞれ1.0%以下であ

118 る.

119 貯法容器気密容器.
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イダルビシン塩酸塩

定量j去 本品及びイダノレビシン塩酸嵐標準品約10mg(カ価)1こ

対応する量を精密に量り，それぞれをラウリル硫酸ナトリウ

ムを含まない移動相にi容かして正確に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20pLずつを正

確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])によ

り試験を行い，それぞれの液のイダルピシンのピーク面積

A-r・及びAsを測定する.
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イタゃルビシン塩酸溢(C2oH27N09• HCI)の量[)lg(カ価)]

= J1;Is X A-l'/ As X 1000 

52 

53 

1118 :イダ、ノレピシン塩酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

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 15cmのステンレス管に411m
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の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:35'C付近の一定温度

移動相:!)ン畿二水素カリウム10.2gを水に溶かし，リ

ン酸1mL及び7Jくを加えて750mLとした液にテトラヒ

ドロフラン250mLを力日える. この;夜500mLにラウリ

ル硫酸ナトリウム0.72g及びN，Nージメチノレ nーオ

クチルアミン0.5mLを加えた後， 2moνL水酸化ナト

リウム試液を加えてpH41こ調整する.

流量:イダルビシンの保持時間が約15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)lLにつき，上記の条件で

操作するとき，イダルピシンのピークの理論段数は，

3000段以上である.

システムの再現性:標準溶液20)lLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，イダルピシンのどーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

容器気密容器.
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C2oHz7NOo・HCl:533.95 

(2S，4S)-2-Acetyl-4-(3-amino-2，3，6-trideoxy-u-L-lyxo・

hexopyranosyloxy)-2，5，12-trihydroxy-

1ム3，4・tetrahydrotetracene-6，ll-dione monohydrochloride 

[57852-57-0] 
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本品 I土定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 960~

1030)lg(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，イダルビシ

ン塩酸塩(C2oHz7N09・HCI)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は黄赤色の粉末である.

本品はメタノーノレにやや溶けにくく，水又はエタノーノレ

(95)に溶けにくく，アセトニトリル又はジエチルエーテノレに

ほとんど溶けない.

確認試験

(1) 本品のメタノーノレ溶液u→100000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品

のスペクトルと本品の参照スペクトノレ又はイダノレビ、シン塩酸

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，両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強

度の吸収を認める.

(2) 本品及びイダノレピシン塩酸塩標準品につき，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イダノレピ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問一波数のと

ころに同様の強度の吸収を認める.

(3) 本品2mgを水3mLに溶かし，希硝酸1mL及び硝酸銀

試液封筒在加えるとき，i夜l土白濁する.

吸光度 (2.24) E::(482nm): 204~210(脱水物に換算したも

の20mg，メタノ~)レ， 1000mL). 

旋光度 (2.49)α)~ : +191~十 1970(脱水物に換算したも

の20mg，メタノーノレ， 20mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品0.05gを水10mL1こ溶かした液のpHは5.0~

6.5である.

純度試験

( 1 ) 溶状別に規定する.

(2) 重金属目IJに規定する.

(3) 類縁物質別に規定する.

(4) 残留溶媒別に規定する.

水分 (2.48) 5.0% 以下(O.lg，電量滴定法).

強熱残分別に規定する.

エンドトキシン (4.01) 8.9EU/mg(カ価)未満.
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1 注射用イダルビ、シン塩酸塩

1 注射用イダルビシン塩酸塩
2 Ida1'ubicin Hyd1'ochlo1'id巴fo1'Injection 

3 注射用塩酸イダルピシン

4 本品は用時溶解して用いる注射剤である.

52 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

53 適合する.

54 定量j去 本品10倍以上をとり，内容物の質量を精密に量る.

55 イダルピシン糧酸塩j 約5mg(カ価)に対応する量を精密に

56 最り，ラウリル硫酸ナトリウムを含まない移動相に溶かして

5 本品は定最するとき，表示されたカ価の90.0~ 1l0.0% に 57 正確に25mLとし，試料溶液とする.別にイダルビシン塩酸

塩標準品約10mg(カ価)に対応する量を精密に量り，ラウリ

ル硫酸ナトリウムを含まない移動相に溶かし，正確に50mL

とし，標準溶液とする.以下 fイダルピシン塩酸塩j の定量

法を準用する.

6 対応するイダルピシン塩酸海(C2GFbN09・HCl: 533.95)を 58 

7 含む 59

8 製法 本品はイタ守ルビ¥ンン塩酸塩Jをとり，注射剤の製法 60 

9 により製する 61

10 性状 本品は黄赤色の塊である.

1l 確認試験
62 イダノレピシン塩酸塩(C2GH27N09・HCl)の量[mg(力価)]

12 ( 1 ) 本品の表示量に従い「イダノレピシン塩酸塩J2mg(カ

13 価)に対応する量をとり，水酸化ナトリウム試液5mLlこ溶か

14 すとき，液は青紫色を呈する.

15 (2) 本品の表示量に従い「イダルビシン塩酸塩J1mg(カ

16 価)に対応する量をとり，水1mLlこ溶かし，メタノールを加

17 えて100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定法

18 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長250~

19 254nm， 285~289nm ， 480~484nm及び510~520nm{こ吸

20 収の極大な示す.

21 p H (2.54) 本品の表示量に従い「イダルビシン塩酸塩1

22 5mg(カ価)に対応する量をとり，水5mLlこ溶かした液のpH

23 は5.0~7.0である.

24 純度試験 溶状本品の表示量に従い fイダ、ノレピシン塩酸塩1

25 5mg(カ価)に対応する量をとり，水5mLに溶かすとき， i夜は

26 黄赤色澄明である.

27 水分 (2.48) 本品1偲の質量在精密に量り，次いで、シリンジを

28 用いて水分測定用メタノール5mLを加え，よく振り混ぜて

29 内容物を溶かした後，その4mLを量り，努量滴定法の直接

30 荷定により試験を行う.ただし，空試験には水分測定用メタ

31 ノーノレ4mLを用い，また，内容物の質量は，先のパイアル

32 及びゴム栓を水，次いでエタノ}ル(95)で洗い， 1050Cで1

33 時間乾燥後デシケーター中に移し室温になるまで放置した後，

34 質量を精密に量り，先の本品の質最との差から求める(4.0%

35 以下).

36 エンドトキシン (4.01) 8.9EU/mg(カ価)未満.

37 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

38 き，適合する.

39 本品 1個をとり 1mL中にイダルビシン塩酸塩

40 (C2GH27N09 . HCl)O.2mg(カ価)を含む液となるようにラウリ

41 ル硫酸ナトリウムを含まない移動相を加えて豆確にVmLと

42 し，試料溶液とする.別にイダルピシン塩酸塩襟準品約

43 10mg(カ価)[こ対応する量を精密に量り，ラウリル硫酸ナト

44 リウムを含まない移動格に溶かし，正確に50mLとし，標準

45 溶液とする.以下「イダ、/レピシン塩酸塩j の定量法を準用す

46 る.

47 イダルビシン塩酸塩(C2GH27N09・HCl)の量[mg(力価)]

48 =11公XAr/AsXY;ゲ50

49 Ms:イダルピシン塩酸塩標準品の秤取量[mg(力価)]

50 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

51 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

63 =MらXAT/ As X 1/2 

64 Ms:イダ、ノレピシン塩酸塩標準品の秤取量[mg(力価)]

65 貯法容器密封容器.
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1 イドクスウリジン

1 イドクスウリジン
2 Idoxul'idine 

:i117 Hou 
4 C9HllIN20o: 354.10 

5 5-Iodo-2'-deoxyuridine 

6 [54-42-2] 

46 (4) ヨウ素及びヨウ化物 本品0.10gに水20mL及び水酸

47 化ナトリウム試液5mLを加えて溶かした後，fl1[ちに氷冷し

48 ながら希硫酸5mLを加え，時々振り混ぜ10分間放置した後，

49 ろ過する.ろ液をネスラー管に入れ，クロロホルム10mL及

50 びヨウ素酸カリウム溶液(1→100)封筒を加え， 30秒間振り混

51 ぜた後，静置するとき，クロロホルム層は次の比較液より濃

52 くない

53 比較液:ヨウ化カリウム0.111gを正確に重量り，水に溶か

54 し， 1000mLとする.この液1mLを豆確に量り，水

55 19mL，水酸化ナトリウム試液5mL及ひ'希硫酸5mLを加

56 え，振り混ぜた後にろ過し，ろ液をネスラー管に入れ，

57 以下隠様に操作する.

58 乾燥減量 (2.4/) 0.5%以下(2g，減圧， 60oC， 3時間).

59 強熱残分(2.44) 0.3%以下(1g).

60 定量j去 本品を乾燥し，その約0.7gを精密に量り ，N，Nージメ
7 本品を乾燥したものは定量するとき，イドクスウリジン 61 チノレホルムアミド、80mLに溶かし， O.lmol!Lテトラメチルア

ンモニウムヒドロキシド液で滴定 (2.50)する(指示薬:チモ

ールブルー・ N，Nージメチルホルムアミド試液51潟).ただし，

i商定の終点は液の黄色が黄緑色を経て青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.

8 (C9HllIN205)98.0%以上を含む 62

9 性状 本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末で，においは 63 

10 ない 64

11 本品はN，Nージメチノレホルムアミドに溶けやすく，水に溶 65 

12 けにくく，エタノール(95)に極めて溶けにくく，ジエチルエ

13 ーテノレにほとんど溶けない. 66 O.lmolιテトラメチルアンモニウムヒドロキシド液1mL

14 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける. 67 = 35.41mg CgHl1IN20o 

15 融点:約1760C(分解). 68 貯法

16 確認試験 69 保存条件遮光して保存する.
17 (1 ) 本品O.Olgに水5mLを加え，加温して溶かした後，ジ 70 容器気密容器.
18 ブェニルアミン・酢酸試液5mLを加えて5分間加熱するとき，

19 夜は青色を呈する.

20 (2) 本品O.lgを加熱するとき，紫色のガスを発生する.

21 (3) 本品2mgをO.Olmo阻 J水酸化ナトリウム試液50mL1こ

22 溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸

23 収スペクトルを測定し，本品のスペクトノレと本品の参照スベ

24 クトル又はイドクスウリジン標準品について同様に操作して

25 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

26 一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

27 旋光度 (2ωα)~ : +28~+310(乾燥後， 0.2g，水酸化

28 ナトリウム試液， 20mL， 100mm). 

29 純度試験

30 ( 1 ) 溶状 本品0.20gを水酸化ナトリウム溶液(1→

31 200)5mUこ溶かすとき，液は無色澄明である.

32 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (3) 類縁物質本品O.lOgをとり，希エタノール/アンモ

36 ニア水(28)混液(99:1)10mLを正確に加えて溶かし，試料溶

37 ii夜とする.この液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)

38 により試験を行う.試料溶液50pLを薄層クロマトグラフイ

39 一周シリカグル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄局板にスポ

40 ットする.次に酢酸エチノレ/薄めた2ープロパノール(2→3)

41 混液(4:1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

42 風乾する.更に展開の方法を直角に変え，同様に操作して二

43 次展開を行い，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長

44 254nm)を照射するとき，主スポット以外のスポットを認、め

45 ない.
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1 イドクスウリジン点眼液

1 イドクスウリジン点眼液
2 Idoxuridine Ophthalmic Solution 

53 

54 

で試験を6回繰り返すとき， 2'ーデオキシウリジンの

ピーク扇積の相対標準偏差はl.O%以下である.

55 不溶性異物 (6.1l) 試験を行うとき，適合する.

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する 56 不溶性微粒子 (6.08) 試験を行うとき，適合する.

4 イドクスウリジン(Cf)HllIN20o:354.10)を含む.

5 製法本品は fイドクスウリジンj をとり，点眼剤の製法によ

6 り製する.

7 性状本品は無色澄明の液である.

8 確認試験
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(1) 本品の表示量に従い「イドクスウリジンJ5mgfこ対応

する容量をとり，ジフェニノレアミン・酢酸試液5mLを加え

て20分間加熱するとき， 1:夜は淡青色を呈する.

(2) 本品の表示量に従い「イドクスウリジンJ5mgfこ対応

する容量を磁製るつぼにとり，無水炭酸ナトリウムO.lgを加

え，徐々に加熱して蒸発乾回した後，残留物が灰化するまで

強熱する.残留物を水5mLに溶かし，塩酸を加えて酸性と

し，亜硝酸ナトリウム試液2~3滴を加えるとき， I1夜は黄褐

色を呈し，これにデンプン試液2~3ì需を加えるとき，液は

18 農青色を呈する.

19 (3) 本品の表示量に従い「イドクスウリジンJ2mgfこ対応

20 する容量をとり， O.Olmo阻 J水酸化ナトリウム試液を加えて

21 50mLとする.この液につき，紫外可視吸光度額tl定法(2.24)

22 により吸収スペクトルを測定するとき，波長277~281nmに

23 吸収の極大を示す.

24 p H (2.54) 4.5~7.0 

25 純度試験 5ーヨードウラシル及び2'ーデ、オキシウリジン 本

部 品の表示最に従い「イドクスウリジンJ4.0mgに対応する容

27 量をとり，水を加えて正確に5mLとし，試料溶液とする.
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別に液体クロマトグラブィー用5ーヨードウラシル12.0mg及

び液体クロマトグラフィ一周2ーデオキシウリジン4.0mgを

とり，水に溶かし，亙確に200mL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10pLずつを正確にとり，次の条件で

液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞ

れの液の5ーヨードウラシル及び2'ーデオキシウリジンのピ

ーク面積を測定するとき，試料溶液の5 ヨードウラシル及

び2'ーデオキシウリジンのピーク函積は，それぞれ標準溶液

の5ーヨードウラシノレ及び2'ーデオキシウリジンのピーク面

積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

41 カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

42 10pmの液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリ

43 ル化シリカゲルを充てんする.

44 カラム温度:250C付近の一定温度

45 移動相:水/メタノール混液(24:1) 

46 流量:2'ーデオキシウリジンの保持持聞が約6分になる

47 ように調整する.

48 システム適合性

49 システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

50 操作するとき， 2'ーデオキシウリジン， 5ーヨードウ

51 ラシルの)1慎に溶出し，その分離度は2.0以上である.

52 システムの再現性:標準溶液10pLにつき，上記の条件

57 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

58 適合する.

59 定量j去本品のイドクスウリジン(C9HllIN20o)約3mgに対応す

60 る容量を正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加えた後，

61 水を加えて10mLとし，試料溶液とする.別にイドクスウリ

2

3

4

5

6

7

8
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ジン標準品を600Cで3時間減圧乾燥し，その約10mgを精密

に量り，7.1<に溶かし，正確に10mLとする.この液3mLを正

確に量り，内標準溶液2mLを亙確に加えた後，7.1<を加えて

10mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10pL

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

試験を行い，内標準物質のピーク函積に対するイドクスウリ

ジンのピーク面積の比QT.及びQsを求める.

イドクスウリジン(C9HllIN20o)の量(mg)

=Ms X QT/ Qs X 3/10 

JYIs :イドクスウリジン標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 スノレファチアゾ、}ノレの移動相溶液(1→4000)

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

10pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:水/メタノール混液(87: 13) 
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80 流量:イドクスウリジンの保持時聞が約9分になるよう

81 に調整する.

82 システム適合性

83 システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

84 操作するとき，イドクスウリジン，内標準物質の)1慎に

85 溶出し，その分離度は2.0以上である.

86 システムの再現性:標準溶液lOpLfこっき，上記の条件

87 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク函積

88 に対するイドクスウリジンのピーク阪積の比の相対標

的 準偏差はl.O%以下である.

90 貯法

91 保存条件遮光して，凍結を避け，冷所に保存する.

92 容器気密容器.
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1 イトラコナゾール

1 イトラコナゾール
2 Itraconazole 

:;;:、工)
三。〈〉CN〈〉NULCH3

3 

。-J江フ
/otうLCH3

V-o〈〉ーCN亡トU

4 C35H38ChN804: 705.63 

5 4-(4・{4・[4-({(2RS，4SR)ふ (2，4-Dichlorophenyl)・

6 2-[(lH-lム4・triazol・1・yl)methyl]・1，3-dioxolan・

7 4・yl}methoxy)phenyl]piperazin-l・yl}phenyl)ふ [(1RS)-

8 1・methylpropyl]-2，4-dihydro-3H-lム4-triazol-3-one

9 4・(4-{4-[4・({(2SR，4RS)-2-(2，4・Dichlorophenyl)・

10 2・[(lH-lム4・triazol-l-yl)methyl]-1，3-dioxolan・

11 4・yl}methoxy)phenyl]piperazilトトyl}phenyl)-2・[(1RS)-

12 1・methylpropyl]-2，4・dihydro-3H-lム4-triazol-3幽one

13 [84625-61-6] 

14 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，イトラコナ 63 

15 ゾーノレ(C35H3sChNsOJ98.5~10 1.0%を含む.

16 性状本品は白色の粉末である.

17 本品はN，N-ジメチルホルムアミドにやや溶けやすく，ェ 66 

18 タノール(99.5)に極めて溶けにくく，水及び2ープロパノー 67 

19 ルにほとんど溶けない 68

20 本品のN，Nージメチルホルムアミド溶液(1→100)は旋光役 69 

21 を示さない.

22 確認試験

23 (1 ) 本品の2ープロパノール溶液(1→100000)につき，紫

24 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，

25 本品のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

26 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

27 認、める.

28 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

29 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

30 本品の参照スベクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

31 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

32 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

33 色を呈する.

34 融点 (2.60) 166~1700C 

35 純度試験

40 ラン滋液(1: 1)10mLに溶かし，試料溶液とする.この液

41 1mLを正確に量り，メタノール/テトラヒドロフラン混液

42 (1 : 1)を加えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に

43 量り，メタノール/テトラヒドロフラン混液(1:1)を加えて

44 正確に10mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

45 10pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

46 - (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

47 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のイトラコ

48 ナゾール以外のピークの面積は，標準溶液のイトラコナゾ-

49 ルのピーク面積より大きくない.また，試料溶液のイトラコ

50 ナゾーノレ以外のピークの合言十面積は，標準溶液のイトラコナ

51 ゾーノレのピーク面積の2.5倍より大きくない.

52 試験条件

53 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225nm) 

54 カラム:内径4.6mm，長さ 10cmのステンレス管に3pm

55 の液体クロマトグラフィーfflオクタデシルシリル化シ

56 リカゲルを充てんする.

57 カラム温度:300C付近の一定温度

58 移動相A:硫酸水素テトラブチルアンモニウム溶液(17

59 →625) 

60 移動相B:アセトニトリル

61 移動相の送波:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

62、 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

(分刊1%) (vol%) 

o ~ 20 80→ 50 20→ 50 
2ゆ~ 25 50 50 

64 

65 

流量:毎分1.5mL

面積測定範閲:溶媒のピークの後からイトラコナゾール

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1mLを正確に量り，メタノール

/テトラヒドロフラン混液(1: 1)合加えて豆確に10

mLとする.この液10pLから得たイトラコナゾーノレの

ピーク面積が，標準溶液のイトラコナゾーノレのピーク

面積の7~13%になることを確認する.

70 

71 

72 システムの性能:本品1mg及び硝酸ミコナゾーノレ1mgを

73 メタノール/テトラヒドロフラン混液(1: 1)20mLlこ

74 溶かす.この液lOpLにつき，上記の条件で操作する

75 とき， ミコナゾール，イトラコナゾーノレの)1頂に溶出し，

76 その分離度は2.0以上である.

77 システムの再勢性:標準溶液10pLlこっき，上記の条件

78 で試験を6回繰り返すとき，イトラコナゾールのピー

79 ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

80 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，105
0
C， 4時間).

81 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

82 定量法本品約0.3gを精密に量り， 2ーブタノン/酢酸(100)混

83 絞(7:U70mLfこ溶かし， O.lmolJL過複素酸で滴定 (2.50)す

84 る(霞位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

c
u
n
t
o
o
n
U
 

9
0

町九日。。。。

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第21:去により操作し、
85 O.lmolJL過塩素酸1mL=35.28mg C35H3SChNs04 

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下). 86 貯法容器気密容器.

(2) 類縁物質本品0.10gをメタノール/テトラヒドロフ
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1 イフェンプロジノレ酒石酸塩

塩酸一七前
回'レ，，，

L
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[σ℃iJo • H02CXyC02H 

5 (C21H27N002・CA606:800.98 

6 (lRS，2SR)-4-[2-( 4-Benzylpiperidin-1ヴ1)-1-

7 hydroxypropyl]phenol hemi-(2R，3R)幽tartrate

8 [23210-5ふ4]

9 本品l土定量するとき，換算した脱水物に対し，イフェンプ

10 ロジル酒石酸極[(C21H27N02h・CA606]98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

12 本品は酢酸(100)に溶けやすく，エタノール(95)にやや溶

13 けやすく，水又はメタノールにj容けにくく，ジエチ/レエーテ

14 ルにほとんど溶けない.

15 旋光度 〔 α)~: +11~十 150(脱水物に換算したもの 19，

16 エタノール(95)，20mL， 100mm). 

17 融点:約1480C(分解).

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→10000)につき，紫外可視

20 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品

21 のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

22 のスベクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

23 る.

24 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

25 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトノレと本

部 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスベクトルは同

27 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

28 (3) 本品O.4gに水40mLを加え，加湿して溶かす.冷後，

29 この液にアンモニア試液0.5mLを加え，クロロホルム40mL

30 ずつで、2回抽出し，水層を分取する.水層30mLをとり，水

31 浴上で蒸発乾留する.冷後，残留物を水6mLfこ溶かした液

32 は，酒石酸塩の定性反応(1.耐を呈する.

33 純度試験

34 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

36 下).

37 (2) 類縁物質 本品0.30gを薄めたエタノーノレ(3→4)10mL

38 に溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，薄

39 めたエタノール(3→4)を加えて正確に200mLとし，標準溶

40 液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

41 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液10pLずつ

42 を薄層クロマトグラブィー用シリカゲノレを用いて謝祭した薄

43 層板にスポットする.次に，酢酸エチノレ/ヘキサン/1ーフや
44 タノール/アンモニア水(28)混液(140: 40 : 20 : 1)を展開溶

45 媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これにへ

46 キサクロロ白金(IV)酸・ヨウ化カリウム試液を均等に噴霧す

47 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

48 準溶液から得たスポットより濃くない.

49 水分 (2.48) 4.0%以下(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

50 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

51 定量法本品約0.5gを精密に量り，酢酸(I00)50mLfこ溶かし，

52 O.lmolι過塩素酸で濡定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

53 方法で空試験を行い，補正する.

54 O.lmollL過塩素酸1mL=ニ40.05mg(C21H27N02)2・C4H606

55 ~:宇法

56 保存条件遮光して保存する.

57 容器密閉容器.
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1 イプジラスト

1 イブジラスト
2 Ibudilast 

デシ¥Nぺ .GH3 

CH3 

H3C 

1 
3 CH3 

4 C14H18N20: 230.31 

5 1・[2-(トMethylethyl)pyrazolo[1 ，5-a ]pyridinふyl]幽

6 2-methylpropan-1 -one 

7 [50847-11-5] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，イブジラスト

9 (C1Æ18N20)98.5~10 1.0%を含む.

10 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極めて溶けやすく，エタノール(99.5)

又は無水酢酸に溶けやすく，水に極めて溶けにくい.

13 確認試験

14 

11 

12 

目
u
ρ
u
n
t
o
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τ
E
A

噌

E
i

噌

E
i

唱
E
A

(1) 本品のメタノール溶液(I→250000)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郷定し，本品

のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

のスベ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.

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

20 化カリウム錠斉司法により試験を行い，本品のスペクトルと本

21 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問

22 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

23 融点 (2.60) 54~580C 

24 純度試験

25 ( 1 ) 重金属 <J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

26 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

27 下).

28 (2) 類縁物質本品50mgを移動相50mLに溶かし，試料

29 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

30 確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，移動相を加え

31 て正確に20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

32 夜10pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

33 ィー (2.0])により試験を行う.それぞれの液の各々のピ-

34 ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のイブジ

35 ラスト以外のピークの面積は，標準溶液のイブジラストのピ

36 ーク面積より大きくない.また，試料溶液のイブジラスト以

前 外のピークの合計商積は，標準溶液のイブジラストのピーク

38 弱積の3傍より大きくない.

39 試験条件

40 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:292nm) 

41 カラム:内径2.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5pm

42 の液体クロマトグラフィー用シリカゲルを充てんする.

43 カラム温度:250C付近の一定温度

44 移動相:ヘキサン/酢酸エチル混液(50: 1) 

45 流量:イブジラストの保持時間が約9分になるように調

46 整する.

47 面積測定範囲:溶媒ピークの後からイブジラストの保持
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H寺照の約4倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液5mLを正確に最り，移動相を加

えて亙確に10mLとする.この液10pLから得たイブ

ジラストのピーク面積が，標準溶液のイブジラストの

ピーク面積の40~60%になることを確認する.

システムの性能:試料溶液5mLを正確に量り，移動相

を加えて50mLとする.この液2mLIこ移動中日を加えて

20mLとする.この液101tLにつき，上記の条件で操

作するとき，イブジラス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3500段以上， 2.0以下で

ある.

60 システムの再現性:標準溶液lOpLlこっき，上記の条件

61 で試験を6回繰り返すとき，イブジラストのどーク面

白 積の相対標準偏差は3.0%以下である.

63 乾燥減量(2.41) 0.3%以下(Ig，減圧， 4時間).

64 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(Ig).

65 定量j去本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，無水酢酸

66 50mLIこ溶かし， O.lmo抗 J過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位

67 差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

69 貯法容器気密容器.

68 O.lmolJL過塩素酸1mL=23.03mgC14H18N20 
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1 イブプロフェン

1 イブプ口フェン
2 Ibupl'ofen 

H .CH3 

α.b (.?" Y¥C02H 

3 H
3
C/ヘ¥/片、、/ 汲び銭像5毒性体

4 C13H1S02: 206.28 

5 (2RS)-2・[4・(2・Methylpropyl)phenyl]propanoicacid 

6 [15687-27-1] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，イブプロフェン

8 (C13日80z)98.5%以上を含む.

9 性状本品は白色の結晶性の粉末である.

10 本品はエタノール(95)又はアセトンに溶けやすく，水にほ

11 とんど溶けない.

12 本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける.

13 確認試験

14 (1 ) 本品15mgを希水酸化ナトリウム試液100mLにj容かし

15 た液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベ

16 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

17 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

18 様の強度の吸収を認める.

19 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

20 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

21 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

22 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

23 融点 (2.60) 75~770C 

24 純度試験

25 (1 ) 重金属 (1.07) 本品3.0gをとり，第2法により操作し，

26 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(10ppm以

27 下).

28 (2) ヒ素 (1.11) 本品LOgをとり，第3法により検液を調

29 製し，試験を行う (2ppm以下).

30 (3) 類縁物質本品0.50gをとり，アセトン5mUこ溶かし，

31 試料溶液とする.この液lmLを正確に量り，アセトンを加

32 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

33 き，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験念行う.試

34 料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シ

35 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

36 る.次にへキサン/酢酸エチノレ/酢酸(100)混液(15: 5 : 1) 

37 を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.

38 これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から

39 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

40 より濃くない.

41 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧・ 0.67kPa以下，酸化リ

42 ン(V)，4時間).

43 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

44 定叢j去本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，エタノール

45 (95)50mLに溶かし， O.lmo阻J水酸化ナトリウム液で滴定

46 (2.50)する(指示薬:フェノールフタレイン試液3i商).同様

47 の方法で空試験を行い，補正する.

48 O.lmolι水酸化ナトリウム液lmL=20.63mgC13H1802 

49 貯法容器密閉容器.
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1 イプラトロピウム臭化物水和物

1 イプラトロピウム臭化物水和物
2 Ipratl'opium Bl'omide Hydl'ate 

3 イプラトロピウム臭化物

4 臭化イプラトロピウム

11J白山町0

6 C2oH30Bl'N03' H20 : 430.38 

7 (lR，3r，5S)-3・[(2RS)-3-Hydroxy-2・phenylpropanoyloxy]・

8 8-methyl-8・(l-methylethyl)-8・azoniabicyclo[3.2.1]octane

9 bromide monohydrate 

10 [66985-17-9] 

11 本品を乾燥したものは定量するとき，イプラトロピウム臭

12 化物(C2oH3oBrN03:412.36)99.0%以上を含む.

13 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

14 本品は水に溶けやすく，エタノー/レ(99.5)にやや溶けやす

15 く，アセトニトリル又は酢酸(100)に溶けにくく，ジェチル

16 エーテルにほとんど溶けない.

17 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは5.0~7.5である.

18 融点:約2230C(分解，ただし乾燥後).

19 確認試験

20 (1 ) 本品5mgに発煙硝酸0.5mL告と加え，水浴上で蒸発乾田

21 する.冷後，残留物をアセトン5mLlこ溶かし，水酸化カリ

22 ウム・エタノール試液2i衡を加えるとき，液は紫色を呈する.

23 (2) 本品のO.OlmolJL塩酸試液溶液(3→2000)につき，紫

24 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，

25 本品のスベクトノレと本品の参照スベクトノレを比較するとき，

26 両者のスペクトルは同一波長のところに河様の強度の吸収を

27 認める.

28 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

29 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

30 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伺

31 一波数のところに河様の強度の吸収を認める.

32 (4) 本品の水溶液(1→100)は臭化物の定性反応 (1.09) を

33 呈する.

34 純度試験

35 ( 1 ) 溶状本品1.0gを水20mLに溶かすとき，液は無色澄

36 明である.

37 (2) 硫酸塩 (1.14) 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

38 11夜には0.005molJL硫酸0.50mLを加える(0.024%以下).

39 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

40 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

41 下).

42 (4) ヒ素 (I.m 本品2.0gをとり，第3法により検液を翻

43 製し，試験を行う.ただし， li青酸マグネシウム六水和物のエ

44 タノーノレ(95)溶液(1→10)を用いる(1ppm以下).

45 (5) 臭化イソプロピルアトロピン本品25mgをとり，移

46 動相に溶かし，正確に100mLとし，試料溶液とする.試料

47 溶液2511Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

48 (2.01) により試験を行う.イプラトロピウムのピーク面積

49 A.及びイプラトロピウムに対する相対保持時潤約1.3のピ-

50 ク面積Aを自動積分法により測定するとき， AJ，/(A，.+AJ，)は

51 0.01以下である.また，溶媒のピークの後から保持時間約

52 14分の間に，イプラトロピウムのピーク及びイプラトロピ

53 ウムに対する相対保持時間約1.3のピーク以外にピークを認

54 めない.

55 操作条件

56 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

57 カラム:内径約4mm，長さ1O~15cmのステンレス管に

58 511mの液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化

59 シリカグルを充てんする.

60 カラム温度:室温

61 移動相:薄めたリン酸(1→200)/アセトニトリル/メタ

62 ンスルホン酸混液(1000: 120 : 1) 

63 流量:イプラトロピウムの保持時間が約7分になるよう

64 に調整する.

65 カラムの選定:本品の1moνL滋酸試液溶液(1→100)を

66 100
0

Cで1"寺閑加熱する.冷後，この液2.5mLに移動

67 栂を加えて100mLとする.この液2511Llこっき，上記

68 の条件で操作するとき，イプラトロピウムのピークと

69 イプラトロピウムに対する保持時間の比が約0.6のピ

70 ークの分離度が3以上のものを用いる.

71 検出感度:試料溶液2511Lから得たイプラトロピウムの

72 ピークが，プルスケールの50~80%になるように調

73 整する.

74 (6) アポ化合物 本品0.14gをとり， O.OlmollL塩酸試液

75 に溶かし， 100mLとする.この液につき紫外可視吸光度調IJ

76 定法 (2.24)により試験を行う.波長246nm及び263nmにお

77 ける吸光度A，及びA2を測定するとき，A，/A2は0.91以下で、

78 ある.

79 乾燥減量 (2.41) 3.9~4.4%(1g， 105
0

C， 4時間).

80 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

81 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

82 (100)40mLに溶かし， 1，4ージオキサン40mL及び硝酸ピ、ス

83 マス試液2.5mLを加えO.lmolJL過塩素酸で滴定 (2.50)する

84 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

85 O.lmolι過塩素酸1mL=41.24mgC2oH30BrN03 

86 貯法容器気密容器.
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1 イプリフラボン

1 イプリフラボン
2 Ipriflavone 

HClioqb 
4 C18H1003: 280.32 

5 7・(l-Methylethyl)oxy・3・phenyl-4H-chromen-4・one

6 [35212-22-乃

7 本品を乾燥したものは定量するとき，イプリフラボン

8 (ClsH1003)98.5~10 1.0%を含む.

9 性状 本品は白色~帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

10 本品はアセトニトリルにやや溶けやすく，メタノール又は

11 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.

12 本品は光により徐々に黄色となる.

13 確認試験

14 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→200000)につき，紫外可視

15 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

16 のスペクトルと本品の参照スペクトル又はイプリフラボン標

17 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

18 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

19 吸収を認める.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

21 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
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0
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品の参照スペクトノレ又はイプリフラボン標準品のスペクトノレ

を比較するとき，河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.

25 融点 (2.60> 116~119"C 77 

26 純度試験 78 

27 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し 79

28 試験を行う.比較液には鉛襟準液1.0mLを加えるUOppm以 80 

29 下). 81 

30 (2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第4法により検液を調 82 

31 製し，試験を行う.ただし，検液の調製には塩酸3mLの代 83 

32 わりに希塩酸10mLを用い，標準色の調製にはヒ素標準液 84 

33 1.0mLを用いるUppm以下). 85 

34 (3) 類縁物質 本品30mgをアセトニトリノレ50mLlこ溶か 86 

35 す.この液5mLをとり，アセトニトリルを加えて50mLとし 87

36 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトニトリ 88 

37 ノレを加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液 89 

38 及び標準溶液20]1Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロ 90 

39 マトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の 91 

40 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 92 

41 夜のイプリフラボン以外のピークの面積は，標準溶液のイプ 93 
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リフラボンのピーク函積の1/2より大きくない.また，試

料溶液のイプリフラボン以外のピークの合計面積は，標準溶

液のイプリフラボンのピー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，移動中日及び流量は，定量

法の試験条件を準用する.

48 面積測定範閥:溶媒のピークの後からイプリフラボンの

n

U

A
リ

唱

え

の

λ

H

O

O

d

生

w
D
ρ
日

巧

4

0

0

n

u

daτ

目
u
R
U
R
u
k
u
w
h
u
k
u
k
u

え
u
R
U
R
U

保持時間の約2倍の範間

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，アセトニト

リルを加えて正確に20mLとする.この液20l1Lから

得たイプヲフラボンのど}ク面積が，標準溶液のイプ

リフラボンのピーク面積の7~13%になることを確認

する.

システムの性能:標準溶液20]1Lにつき，上記の条件で

操作するとき，イプリフラボンのピークの理論段数及

びシンメトリー係数は，それぞれ2000段以上， 1.5以

下である.

60 システムの再現性:標準溶液20]1Lにつき，上記の条件

61 で試験を6回繰り返すとき，イプリフラボンのピーク

62 面積の格対標準偏差は2.0%以下である.

63 (4) 残留溶媒別に規定する.

64 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，105
0

C， 2時間).

65 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

66 定量法 本品及びイプリフラボン標準品を乾燥し，その約

67 30mgずつを精密に量り，それぞれをアセトニトリルに溶か

68 し，豆確に50mLとする.これらの液5mLずつを正篠に量り，

69 それぞれに内標準溶液5mLを正確に加えた後，アセトニト

70 リルを加えて50mLとし，試料将軍液及び標準溶液とする.試

71 料溶液及び標準溶液20]1Lにつき，次の条件で液体クロマト

72 グラフィーは01)により試験を行い，内標準物質のピーク

73 面積に対するイプリフラボンのピーク函積の比QT及びQs在

74 求める.

75 イプリフラボン(ClsHJ603)の最(mg)=11公X QT/QS 

Ms:イプリブラボン標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 フタル酸ジ-nーブチノレのアセトニトリル溶

液U→100)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

カラム:内径4mm，長さ 15cmのステンレス管に511mの

液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカグ

ル告と充てんする.

カラム混度 :25
0

C付近の一定温度

移動相:アセトニトリル/水混液(3: 2) 

流量:イプリフラボンの保持時間が約6分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液20]1Lにつき，上記の条件で

操作するとき，イプリフラボン，内標準物質の)1頂に溶

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]1L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

76 

94 に対するイプリフラボンのピーク面積の比の相対標準

95 偏差は1.0%以下である.

96 貯法

97 保存条件遮光して保存する.

98 容器気密容器
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1 イプリフラボン錠

1 イプリフラボン錠
2 Ipriflavone Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 イプリフラボン(C18H¥603: 280.32)を含む.

5 製法本品は fイプリフラボンj をとり，錠剤の製法により製

6 する.

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「イプリフラボン1

8 11mgfこ対応する量をとり，メタノール100mLを加え. 10分

9 関激しく振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液5mLfこメタ

10 ノールを加えて100mLとした液につき，紫外可視吸光度誤IJ

11 定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定するとき，波長247

12 ~251nm及び297~301nmfこ吸収の極大を示す.

13 製剤均一性 (ω2} 質量偏差試験を行うとき，適合する.

14 溶出性別に規定する.

15 定量法 本品20倒以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

16 とする.イプリフラボン(C18H1603)約30mgfこ対応する量を

17 精密に量り，アセトニトリル30mLを加え. 15分間激しく振

18 り混ぜた後，アセトニトリノレを加えて正確に50mLとし，遼

19 心分離する.上波液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを

20 正確に加えた後，アセトニトリルを加えて50mLとし，試料

21 溶液とする.別にイプリフラボン標準品を1050Cで2時間乾

22 燥し，その約30mgを精密に量り，アセトニトリルに溶かし，

23 正確に50mLとする.この液5mLを亙確に量り，内標準溶液

24 5mLを正確に加えた後，アセトニトリノレを加えて50mLとし，

25 標準溶液とする.以下「イプリフラボンj の定量法を準用す

26 る.

27 イプリフラボン(C18HlsOa)の量(mg)= lVfs X Q'l'/ Qs 

28 Ms:イプリフラボン標準品の秤取量(mg)

29 内標準溶液 フタル酸ジ nーブチルのアセトニトリノレ溶

30 液u→100)

31 貯法

担 保存条件遮光して保存する.

33 若手器 気密容器.
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5 C2oH27Na06・HC1:441.91 

6 (4S)・3・{(2S)-2-[(1S)・トEthoxycarbonyl-

7 3-phenylpropylamino ]propanoyl }-l-methyl-

8 2-oxoimidazolidin巴4・carboxylicacid 

9 monohydrochlorid巴

10 [89396-94・1]

11 本品を乾燥したものは定量するとき，イミダプリル塩酸嵐

12 (C2oH27Na06 ・ HC1)98.5~101.0%を含む.

13 性状本品は白色の結晶である.

14 本品はメタノーノレに溶けやすく，水にやや溶けやすく，エ

15 タノール(99.5)にやや溶けにくい.

16 本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは約2で、ある.

17 融点:約2030C(分解).

18 確認試験

19 (1 ) 本品の水溶液(1→50)3mLにライネッケ塩試液5滴を

20 加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の塩

22 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

部 品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

24 一波数のところに向様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

26 する

27 旋光度 (2.49)α)~ : -65.0~-69.0o(乾燥後， 0.1g，メタ

28 ノール， 10mL， 100mm). 

29 純度試験

30 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

32 下).

33 (2) 類縁物質本品25mgを移動相50mLに溶かし，試料

34 溶液とする.この液1mLをlE確に量り，移動柁告と加えて正

35 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

36 20pLずつを疋確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

37 - (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

38 面積を自動積分f去により測定するとき，試料溶液のイミダプ

39 リルのピークに対する相対保持時間約0.45のピーク面積は，

40 標準溶液のイミダプリルのピーク面積の2/5より大きくな

41 く，試料溶液のイミダプリル及び上記のピーク以外のピーク

42 の面積は，標準溶液のイミダプリルのピーク面積の1/5よ

43 り大きくない.また，試料溶液のイミダプリル以外のピーク

44 の合計面積は，標準溶液のイミダプリルのピーク面積の1/

45 2より大きくない.

46 試験条件・
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:215nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5pm

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:400C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素カリウム1.36gを水1000mLに溶

かし， リン酸を加えてpH2.7に調整する.この液

600mLfこメタノーノレ400mLを加える.

流量:イミダプリルの保持時間が約8分になるように調

整する.

面積浪IJ定範囲:溶媒のピ}クの後からイミダプリノレの保

持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，移動相;を加

えて正確に20mLとする.この液20pLから得たイミ

ダプリルのピーク面積が，標準溶液のイミダプリルの

ピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液20pLfこっき，上記の条件で

操作するとき，イミダプリルのどークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下

である.

システムの再現性:標準溶液20pLfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，イミダプリルのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

72 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，105
0

C， 3時間).

73 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(1g).

74 定量法本品を乾燥し，その約O.4g在精密に量り，水70mLfこ

75 溶かし， O.lmo阻J水酸化ナトリウム液で第一当量点から第

76 二当量点まで鴻定 (2.50)する(電位差鴻定法).

77 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL

78 =44.19mg C2oH27Na06・HCl

79 貯法容器密閉容器.
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4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 イミダプリル塩酸壕(C2oH27N30a・HCl: 441.91)を含む.

6 製法 本，l""は「イミダプリノレ極酸塩j をとり，錠剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い fイミダプリル塩酸

9 塩J25mglこ対応する量をとり，エタノーノレ(99.5)5mLを加

10 え，よく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする.別

11 に塩酸イミダプリノレ25mgをエタノール(99.5)5mUこ溶かし，

12 標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフイ

13 ー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液101lLず

14 つを薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用

15 いて調製した薄層板にスポットする.次に1 ブタノール/

16 酢酸エチル/水/エタノーノレ(99.5)/酢駿(100)混液(16; 

17 16 : 7 : 2 : 2)を展開溶媒として約13cm展開した後，薄層板

18 を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，

19 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

20 のRrfl直は等しい.

21 純度試験類縁物質本品を粉末とし，表示量に従い「イミダ

22 プリル塩酸塩J25mgに対応する量をとり，薄めたメタノ-

23 ル(2→5)40mLを加えて10分間激しく振り混ぜた後，薄めた
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メタノール(2→5)を加えて50mLとし，孔径0.4511m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.この液1mLを正確に量り，薄

めたメタノール(2→5)告と加えて正確に100mLとし，標準j容

液とする.試料溶液及び標準溶液20凶Jずつを正確にとり，

次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測

定するとき，試料溶液のイミダプリノレのピークに主守する相対

保持時間約0.45のピーク面積は，標準溶液のイミダプリルの

ピーク面積より大きくなく，相対保持時間約0.8のピーク面

積は，標準溶液のイミダプリルのピーク面積の7/10より大

きくなく，試料溶液のイミダプリノレ及び上記のピーク以外の

ピークの面積は，標準溶液のイミダプリルのピーク面積の3

/10より大きくない.また，試料溶液のイミダプリル以外

のピークの合計面積は，標準溶液のイミダプリルのピーク面

積の1.5倍より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からイミダプリルの保

持時間の約2f音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，薄めたメタ

ノール(2→5)を加えて正確に20mLとする.この液

20llLから得たイミダプリノレのピーク面積が，標準溶

液のイミダプリルのピーク面積の7~13%になること 100 

を確認する.

システムの性能:標準溶液201lLにつき，上記の条件で 102 

操作するとき，イミダプリルのピークの理論段数及び 103 

53 シンメトリ}係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下

54 である.

55 システムの再現性:標準溶液20llUこっき，上記の条件

56 で試験を6回繰り返すとき，イミダプリノレのピーク面

57 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

58 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

59 き，適合する.

60 本品1個をとり，水2vゲ5mLを加えて10分間激しく振り

61 混ぜた後， 1mL中にイミダプリル趨酸塩(C2oH27N30a・HC1)

62 約O.lmgを含む液となるように薄めたメタノール(2→3)を加

63 えて正確に VmLとし，孔径0.4511m以下のメンブランプイ

64 ノレターでろ過する.初めのろ液2mLを除き，次のろ液を試

65 料溶液とする.別に定量用塩酸イミダプリノレを105
0

Cで3H寺

66 間乾燥し，その約lOmgを精密に量り，薄めたメタノーノレ(2

67 →5)に溶かし，正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

68 溶液及び標準溶液201lLずつを正確にとり，次の条件で液体

69 クロマトグラブィー (2.0])により試験全行い，それぞれの

70 液のイミダプリルのピーク面積Ar及びAsを測定する.

71 イミダプリノレ塩酸塩(C2oH27N30a・HC1)の量(mg)

72 =MらXAr/AsX vゲ100

73 Jl;fs :定量用塩酸イミダプリルの秤取量(mg)

AA
師

D

n
t
内

t

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

76 システム適合性

77 システムの性能:標準溶液20llLにつき，上記の条件で

78 操作するとき，イミダプリルのピークの理論段数及び

79 シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下

80 である.

81 システムの再現性:標準溶液20llLにつき，上記の条件

82 で試験を6回繰り返すとき，イミダプリルのピーク面

白 積の棺対標準偏差は1.0%以下である.

84 溶出性{丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

85 毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は

86 85%以上である.

87 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

88 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

89 ーでろ過する.初めのろ液lOmLを徐き，次のろ液VmLを

90 正確に量り，表示量に従い1mL中にイミダプリノレ塩酸塩

91 (C2oH27N306・HC1)約2.811gを含む液となるように水を加え

92 て正確にV'mLとし，試料溶液とする. }3IJに定最期塩酸イ

93 ミダプリノレを1050Cで3時間乾燥し，その約28mg:a:精密に量

94 り，水に溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを正確

95 に量り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.

96 試料溶液及び標準溶液50llLずつを正確にとり，次の条{牛で

97 液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞ

98 れの液のイミダプリルのピーク面積Ar.及びAsを測定する.

イミダプリル塩酸塩(C2oH27N306・日C1)の表示量に対するi容

出率(%)

99 

101 =Ms X AT/ As X V'/VX l/C X 9 

Mら:定量用塩酸イミダプリノレの秤取量(mg)

C: 1錠中のイミダプリノレ極酸塩(C2oH27N306・HC1)の表
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2 イミダプリル塩酸塩錠

104 示量(mg)

105 試験条件

106 定量法の試験条件を準用する.

107 システム適合性

108 システムの性能:標準溶液501lLfこっき，上記の条件で

109 操作するとき，イミダプリルのピークの理論段数及び

110 シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下

111 である.

112 システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

113 で試験を6回繰り返すとき，イミダプリノレのピーク商

114 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

115 定 量 法 本 品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

116 とする.イミダプリル塩酸温(CωH27N300・HCI)約20mgに

117 対応する量を精密に量り，薄めたメタノール(2→5)30mLを

118 加え，更に内標準溶液5mLを豆確に加えて10分間激しく振

119 り混ぜた後，薄めたメタノール(2→5)を加えて50mLとし，

120 孔径0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過する.初め

121 のろ液2mLを除き，次のろ液5mLを量り，薄めたメタノ-

122 ル(2→5)を加えて20mLとし，試料溶液とする.別に定量用

123 極酸イミダプリルを105
0

Cで3時間乾燥し，その約20mgを精

124 密に量り，内標準溶液5mLを正確に加えて溶かした後，薄

125 めたメタノール(2→5)を加えて50mLとする.この液5mLを

126 量り，薄めたメタノーノレ(2→5)を加えて20mLとし，標準溶

127 液とする.試料溶液及ひ'標準溶液2011Lにつき，次の条件で

128 液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準

129 物質のピーク面積に対するイミダプリルのピーク面積の比

130 Q'l'及びQsを求める.

131 イミダプリル塩酸塩(C2oH27N300・HCI)の量(mg)

132 = lVIs X Q'l'/ Qs 

133 Ms:定量用塩酸イミダプリルの秤取量(mg)

134 内標準溶液 パラオキシ安怠香酸エチルの薄めたメタノー

135 ル(2→5)溶液u→500)

136 試験条件

137 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:215nm) 

138 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

139 の液体クロマトグラブイー用オクチノレシリノレ化シリカ

140 ゲノレを充てんする.

141 カラム温度:400C付近の一定温度

142 移動相:1)ン酸二水素カリウム1.36gを水1000mUこ溶

143 かし， リン酸を加えてpH2.7に調整する.この液

144 600mLにメタノーノレ400mLを加える.

145 流量:イミダプリルの保持時聞が約8分になるように調

146 整する.

147 システム適合性

148 システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

149 操作するとき，イミダプリル，内標準物質の傾に溶出

150 し，その分離度は4以上である.

151 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

152 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

153 に対するイミダプリルのピーク面積の比の相対標準偏

154 差は1.0%以下である.

155 貯法容器気密容器.
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1 イミプラミン塩酸塩

1 イミプラミン塩酸塩
2 Imipramine Hydrochloride 

3 塩酸イミプラミン

5 C19H24N2・HCl:316.87 

6 3-(10，1トDihydro-5H-dibenzo[b，f]azepin-5ヴ1)司

7 N，N-dimethy1propy1amine monohydroch1oride 

8 [113づ2-0]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，イミプラミン塩酸塩

10 (C19H24N2・HCl)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末で，においはない.

12 

13 

本品は水又はエタノール(95)に溶けやすく，ジエチノレエー

テルにほとんど溶けない.

14 本品1.0gを水10mUこ溶かした液のpHは4.2~5.2である.

15 本品は光によって徐々に着色する.

16 確認試験

17 (1 ) 本品5mgを硝酸2mLIこ溶かすとき，液は濃青色合主主

18 する.

19 (2) 本品5mgをO.OlmollL塩酸試液250mLに溶かした液に

20 っき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトル

21 を測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はイ

22 ミプラミン塩酸塩襟準品について同様に操作して得られたス

23 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

24 ころに同様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品0.05gを水5mLに溶かし，アンモニア試液1mLを

26 加えて5分開放置した後，ろ過する.ろ液に希硝酸を加えて

27 酸性とした液は塩化物の定性反応(2)(1.09) を呈する.

28 融点 (2.60) 170~ 17 40C(分解).

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mUこ溶かすとき，液は澄明で，

31 その色は次の比較液より濃くない.

32 比較液:塩化コバルト(rr)の色の比較原液1.0mL，塩化鉄

33 皿)の色の比較原液2.4mL，硫酸銅(IT)の色の比較原液

34 O.4mL及び薄めた塩酸(1→40)6.2mLをそれぞれ正確に

35 量り，混和する.この液0.5mLを正確に量り，水9.5mL

36 を正確に加え，混和する.

37 (2) イミノジベンジル本品50mgを25mLの褐色のメス

38 フラスコにとり，塩酸/ェタノール(95)混液(1: 1)10mLを

39 加えて溶かし，氷水中で冷却しながら，フノレプラールのエタ

40 ノ}ル(95)溶液(1→250)5mL及ひや塩酸5mLを加え， 250Cで3

41 時間放置する.次に塩酸/エタノーノレ(95)混液(1:1)を加え

42 て25mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

43 り試験念行うとき，波長565nmにおける吸光度は0.16以下

44 である.

45 (3) 類縁物質本品0.20gをエタノール(95)10mLに溶かし，

46 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

47 を加えて正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，エ

48 タノーノレ(95)を加えて正確に50mL.J::し，標準i容液とする.

49 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により

50 試験を行う.試料溶液及び標準溶液5J1Lずつを薄層クロマト

グラフィー用シリカゲルを照いて調製した薄層板にスポット

する.次に酢酸エチノレ/酢酸(100)/塩酸/水混液(11:7: 

1 : 1)を展開溶媒として約12cm渓関した後，簿層板を風乾す

る.これにニクロム酸カリウム・硫酸試液を均等に噴霧する

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

56 溶液から得たスポットより濃くない.

57 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 2時間).

58 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

59 定量j去本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，水20mLに

60 

51 

52 

53 

54 

55 

1

i

o

G

q
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A

は

A

W

D

ρ

り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

溶かし，水酸化ナトリウム試液5mLを加え，クロロホルム

20mLずつで3回抽出する.クロロホルム抽出液は毎回脱脂

綿上に無水硫酸ナトリウムをおいた漏斗でろ過する.全クロ

ロホノレム抽出液合合わせ， O.lmo旺J過塩素直愛で、鴻定 (2.50)

する(指示薬:メタニノレイエロ一試液10i商).ただし， i商定の

終点は液の黄色が赤紫色に変わるときとする.同様の方法で

空試験を行い，補正する.

67 O.lmollL過塩素酸1mL=31.69mgC19H24N2 • HCl 

68 貯法

69 保存条件遮光して保存する.

70 容器気療容器.
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1 イミプラミン塩酸塩錠

1 イミプラミン塩酸塩錠
2 Imipramine Hydrochloride Tablets 

3 塩酸イミプラミン錠

4 本品は定量するとき，表示最の93.0~107.0%に対応する

5 イミプラミン塩酸極(C19H24N2・HCl: 316.87)を含む.

6 製法本品は「イミプラミン極酸極j をとり，錠剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験

9 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「イミプラミン塩酸

10 塩J0.25gに対応する量をとり，クロロホルム25mLを加え 61

11 よく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液を水浴上で蒸発乾闘する・ 62 

12 残留物につきイミプラミン塩酸坂j の確認、試験(1)を準 63 

13 用する.

14 (2) (1)の残留物から fイミプラミン塩酸塩J5mgfこ対応

15 する量をとり，これをO.OlmollL海酸試液250mLfこ溶かした

16 液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペク
円

4

0

0

n

H

唱

i

1

4

噌

i

トルを測定するとき，波長249~253nmfこ吸収の極大を示し，

270~280nmに吸収の肩を示す.

(3) (1)の残留物を105
0
Cで2時間乾燥するとき，その融点

20 (2.60) は 170~1740C(分解)である 71

21 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと 72 

22 き，適合する 73

23 本品川閏をとり， O.OlmollL塩酸試液40mLを正確に加え 74

24 超音波により粒子を小さく分散させた後，よく振り混ぜる 75

25 この液を遠心分離し，上澄液VmLを正確に量り， 1mL中に 76 

26 イミプラミン塩酸塩(C19H24N2・HCl)約2011gを含む液となる 77 

27 ように水を加えて豆確に V'mLとし，試料溶液とする. ~Ij 78 

O
D

凸

U

凸
り

t
i
o
G

。o
d

笠

0

4

0

6

0

0

0

0

0

0

0

0

。。

にイミプラミン境酸塩標準品を105
0

Cで2時間乾燥し，その

約25mgを精密に量り， O.OlmollL塩酸試液を加えて正確に

100mLとする.この液2mLを正確に量り，7.k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 (2.24)により試験を行い，波長

251nmにおける吸光度An及びAsl並びに波長330nmにおけ

る吸光度AI'2及びAs2を測定する.

35 イミプラミン塩酸塩(C19H24N2• HCl)の量(mg)

36 口Msx (ATI-AI'0/(AsI-As2) x v'/v x 4/125 

37 Ms:イミプラミン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

38 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第2i夜900mLを用い，パド

39 ル法により毎分75回転で試験を行うとき，本品の60分間の

40 溶出率は75%以上である.

41 本品1儒をとり，試験を開始し，規定された待問に溶出液

42 20mL以上告どとり，孔径0.811m以下のメンプランフィルタ-

43 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

44 確に量り，表示量に従い1mL中にイミプラミン塩酸塩

45 (C19H24N2・HCl)約l011gを含む液となるように試験液を加え

46 て亙確に V'mLとし，試料溶液とする. ~Ijにイミプラミン

47 塩酸塩標準品を105
0
Cで2時間乾燥し，その約25mgを精密に

48 量り，試験液に溶かし，正確に100mLとする.この液4mL

49 を正確に量り，試験液を加えて正確に100mLとし，標準溶

50 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

51 定法 (2.24)により試験を行い，波長250nmにおける吸光度

52 AI'及びAsをiJlIJ定する.

53 イミプラミン塩酸塩(C19H24N2• HCl)の表示量に対する溶出

54 率(%)

55 =Ms X AI'/ As X V'/V X l/CX 36 

Ms :イミプラミン塩酸塩標準品の秤取最(mg)

C: 1錠中のイミプラミン塩酸塩(C19H24N2・HCl)の表示量

(mg) 

56 

57 

58 

59 定量j去 本品20{1間をとり， O.OlmollL塩酸試液200mLを正確に

加え，錠剤が完全に崩壊するまでよく振り混ぜる.この液を

遠心分離した後，イミプラミン塩酸塩(C19H24N2• HCl)約

25mgに対応する容量の上澄液を正確に量り， O.OlmollL塩

酸試液を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする.別に

イミプラミン寝酸塩標準品を105
0
Cで2時間乾燥し，その約

25mgを精密に量り， O.Olmol札塩酸試液に溶かし，正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液3mL

ずつを正確に量り，それぞれをpH5.6のフタノレ駿水素カリウ

ム緩衝液15mL，ブロムクレゾールグ、リン・水酸化ナトリウ

ム試液8mL及びクロロホルム30mLを入れた分液漏斗に加え

て振り混ぜる.クロロホルム層は少量の脱脂綿を置いた漏斗

を用いてろ過し， 100mLのメスフラスコに入れる.更にク

ロロホルム30mLずつで2回同様の操作を繰り返し，クロロ

ホルム層を先のメスフラスコに合わせ，クロロホルムを加え

て100mLとする.これらの液につき， O.OlmollL塩酸試液

3mL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 (2.24)により試験を行う.試料溶液及び標準

溶液から得たそれぞ、れの液の波長416nmにおける吸光度AT

及びAsをiJlIJ定する.

60 

64 

65 

66 

67 

68 

69 

70 

79 イミプラミン塩酸塩(C19H24N2• HCl)の量(mg)

80 =Ms X AT/ As 

81 Ms:イミプラミン塩酸塩標準品の秤取量(mg)

82 貯法容器気密容器.

5 0201 



イミペネム水和物1 

に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

l011Lずつを亙確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

ー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のイミペネ

ムに対する相対保持時間約0.8のチエナマイシンのピーク面

積は，標準溶液のイミペネムのピーク面穣の1.4倍より大き

くなく，試料溶液のイミペネム及びチエナマイシン以外の

各々のピークの面積は，標準溶液のイミペネムのピーク面積

の1/3より大きくない.また，試料溶液のイミペネム及び

チエナマイシン以外のピークの合計面積は，標準溶液のピー

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:イミベネムの保持時間の約2倍の範函

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、:標準溶液5mLを正確に量り， pH7.0の

O.lmo阻， 3ー(Nーモノレホリノ)プロパンスルホン酸緩

衝液を加えて正確に50mLとする.この液101lLから

得たイミペネムのピーク面積が，標準溶液のイミペネ

ムのピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，イミペネムのピーク面積

の相対標準偏差は2.0%以下である.

水分 (2.48) 5.0~8.0%(20mg，電量滴定法，水分気化温度

1400C). 

強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

定量j去 本操作は試料溶液及び標準溶液調製後， 30分以内に

行う.本品及びイミペネム標準品約50mg(カ価)に対応する

量を精密に量り，それぞれをpH7.0のO.lmol/L3ー(Nーモル

ホリノ)プロパンスルホン酸緩衝液に溶かし，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

l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

ー (2.01) により試験念行い，それぞれの液のイミペネムの

ピーク面積AT.及びAsを測定する.
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イミペネム水和物
Imipenem Hydrate 

イミペネム

1 

2 

3 

C;02H 

H hs/VHJH42O 
HO-1ーート~/

H3C H H 

C12H17N304S • H20 : 317.36 

(SR，6S}3-[2幽σormimidoylamino)巴thylsulfanyl]-6・[(IR)-

1・hydroxyethyl]・7-oxo・l-azabicyclo[3.2.0]hept-2・ene-2-

carboxylic acid monohydrate 

[74431-23-5] 

4 

w
b
ρ
O

円

4

0
白

山

U

イミペネム(CI2H17N304S)の量hlg(カ価)]

=Ms X AT/ As X 1000 

85 

86 

Ms :イミペネム標準品の秤取量[mg(カ価)]

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

l011mの液体クロマトグラブイ}舟オクタデシノレシリ

ル化シリカゲ、ノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:pH7.0のO.lmol/L3-(N モルホリノ)フ。ロパ

ンスルホン酸緩衝液/アセトニトリノレ混液(100:1) 

流量:イミペネムの保持時聞が約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:本品50mg及ひ
a
レソルシノール75mg

をpH7.0のO.lmol/L3ー(Nーモルホリノ)プロパンス

0202 5 
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ヌド品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 980~

101011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ舗は，イミペネム

(C12H17N304S : 299.35)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は白色~淡黄色の結晶性の粉末である.

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.

確認試験

(1) 本品のpH7.0のO.lmo阻， 3ー(Nーモルホリノ)プロパ

ンスルホン酸緩衝液溶液(1→50000)につき，紫外可視吸光

度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のス

ペクトルと本品の参照スペクトル又はイミペネム標準品につ

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

者のスペクトノレ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イミベネ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.

旋光度 (2.49)α)~ : +89~+940(脱水物に換算したもの

50mg， pH7.0のO.lmolι3ー(Nーモノレホリノ)プロパンスル

ホン酸緩衝液， 10mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品1.0gを水200mUこ溶かした液のpHは4.5~

7.0である.

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2 ) ヒ素 (/.m 本品2.0gをるつぼにとり，硝酸5mL及

び硫酸1mL:a:加え，白煙が発生するまで，注意して加熱す

る.冷後，硝酸2mLずつを2回加えて加熱し，更に過酸化水

素(30)2mLずつを数回加えて液が無色~微黄色となるまで加

熱する.冷後，再び白煙が発生するまで加熱する.冷後，水

を加えて5mLとする.これを検液とし，試験を行う Uppm

以下).

(3) 類縁物質本品50mgをpH7.0のO.lmo此 3-(Nーモ

ルホリノ)プロパンスルホン酸緩衝液50mUこ溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り， pH7.0のO.lmo阻， 3

-(Nーモルホリノ)プロパンスルホン酸緩衝液を加えて正確
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2 イミベネム水和物

101 ルホン酸緩衝液50mLに溶かす.この液l011Lにつき，

102 上記の条件で操作するとき，イミペネム，レソルシノ

103 ールの)1慎に溶出し，その分離度は4以上である.

104 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

105 で試験を5回繰り返すとき，イミペネムのピーク面積

106 の格対標準偏差は0.80%以下である.

107 貯法容器密封容器.
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1 注射用イミペネム・シラスタチンナトリウム

1 注射用イミペネム・シラスタチンナトリ

2 ウム
3 Imipenem and Cilastatin Sodium for Injection 

4 本品は用時溶解又は懸濁して汚いる注射剤である.

5 本品 lま定量するとき，表示された力価の93.0~115.0%に

6 対応するイミペネム(C12HI7N30"S: 299.35)及びシラスタチ

7 ン(CIGH26N20oS: 358.45) として表示量の93.0~115.0% に

8 対応するシラスタチンナトリウム(C16H2oN2NaOoS: 380.43) 

9 を含む.

10 製法 本品は「イミペネム水和物j及び「シラスタチンナトリ

11 ウムj をとり，注射剤の製法により製する.

12 性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

13 確認試験
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(1) 本品の水溶液U→ 100)1mLにニンヒドリン試液

lmLを加え，水浴中で5分間加熱するとき，液は紫色を呈す

る(シラスタチン).

(2) 本品の水溶液U→1000)2mLlこpH7.0のO.lmollL3一

18 (Nーモルホリノ)プロパンスルホン酸緩衝液を加えて50mL

19 とした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収

20 スペクトルを測定するとき，波長296~300nmlこ吸収の極大

21 を示す(イミペネム).

22 p H (2.54) 本品の表示量に従い fイミペネム水和物j

23 0.5g(カ価)に対応する量を生理食塩液100mLlこ溶かした液の

24 pHは6.5~8.0である.ただし，筋肉内に投与する注射剤の

25 pHは6.0~7.5で、ある.

26 純度試験 溶状 本品の表示量に従い「イミペネム水平日物j

27 0.5g(カ価)に対応する量を生理食塩液100mLlこ溶かすとき，

28 夜は無色~微黄色澄明である.

29 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下Ug，ii威圧下， 60oC， 3時間).

30 エンドトキシン (4.01) 0.25EU/mg(力価)未満.

31 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

32 き，適合する.ただし，含量規格の中央値をTとする.

33 本品1個告ととり，その内容物の全量を生理食塩液に溶かし，

A
a
A
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ρ
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。。。
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0

100mLとするイミペネム水和物j約25mg(カ価)に対応

する容量VmLを正確に量り， pH7.0のO.lmo阻， 3ー(Nーモ

ルホリノ)プロパンスルホン酸緩衝液を加えて亙確に50mL

とし，試料溶液とする.以下定量法を準用する.

38 

39 

イミペネム(C12HI7N304S)の量[mg(カ価)]

=Ms X AfI/ AsI X 100/V 

Ms :イミペネム標準品の秤取量[mg(カ価)]

シラスタチン(C16H26N20oS)の量(mg)

=Ms X Al'c/ Asc X 100/ V X 0.955 

40 

41 

42 

43 

44 

Ms :脱水及び脱エタノーノレ物に換算した定量用シラスタ

チンアンモニウムの秤取量(mg)

45 不湾性異物 (6.06) 用時溶解して用いる注射剤は，第2法によ

46 り試験を行うとき，適合する.

47 不溶性微粒子(丘07) 用時溶解して用いる注射荊は，第1法に

48 より試験を行うとき，適合する.

49 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験を行うとき，

50 適合する.

51 定量法 本品10個以上をとり，内容物の質量を精密に最る. 1 

52 回に対応する量を精密に量り，生理食塩液に溶かし，正確に

53 100mLとする.この液のイミペネム約25mg(カ価)に対応す

54 る量を正憾に量り， pH7.0のO.lmollL3ー(N-モルホリノ)

55 プロパンスルホン酸緩衝液を加えて正確に50mLとし，試料

56 溶液とする.自IJにイミペネム標準品約25mg(力価)lこ対応す

57 る量及び定量剤シラスタチンアンモニウム約25mgを精密に

58 量り，生理食塩液10mLを加えて溶かし， pH7.0のO.lmollL

59 3ー(Nーモルホリノ)プロパンスルホン酸緩衝液を加えて正

60 確に50mLt:し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

61 10)lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

62 ー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のイミペネムの

63 ピーク面積An及びAsI，並びにシラスタチンのピーク面積

64 Al'c及びAscを測定する.

65 イミペネム(C12H 17N 304S)の量[mg(カ価)]=MsX Al'l/  AsI 

Ms :イミペネム標準品の秤取量[mg(カ価)]

シラスタチン(ClOH26N20oS)の量(mg)

=}，IIs X Al'c/ Asc X 0.955 

66 

67 

68 

69 

70 

Ms :脱水及び脱エタノール物に換算した定量用シラスタ

チンアンモニウムの秤取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:250nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 20cmのステンレス管に

10)lm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.

カラム滋度:500C付近の一定温度

移動祁:3ー(Nーモノレホリノ)プロパンスルホン酸

0.836g， 1ーへキサンスルホン酸ナトリウム1.0g及び

エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム二水和物

50mgを水800mLに溶かし，希水酸化ナトリウム試液

を加えてpH7.0に調整した後，水を加えて1000mLと

する.

流量:イミペネムの保持時間が約3分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液10)lLlこっき，上記の条件で

操作するとき，イミペネム，シラスタチンのjl慎に溶出

し，その分離度は2.0以上であり，イミペネム及びシ

ラスタチンのピークのシンメトリー係数は2.0以下で

ある.
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91 システムの再現性:標準溶液10)lLlこっき，上記の条件

92 で試験を6回繰り返すとき，イミペネム及びシラスタ

93 チンのピーク面積の給対標準偏差は2.0%以下である.

94 貯法容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射斉IJ容

凶 器を使用することができる.
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hfvC 
CI NγN  

5 C9H7ChN5・C4H404:372.16 

6 6-(2，5・Dichlorophenyl)・1，3，5-tri沼 ine-2，4・diamine

7 monomaleate 

8 [84504-69-8] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，イルソグラジンマレ

10 イン酸塩(C9H7ChN5 ・ C4H40~99.0~101.0%を含む.

11 性状 本品は虫色の結晶又は結晶性の粉末で，味はやや苦い.

12 本品は酢酸(100)又はエチレングリコーノレにやや溶けにく

13 く，メタノール又はエタノール(99.5)に溶けにくく，水にほ

14 とんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品20mgをメタノーノレに溶かし， 20mLとする.こ

17 の液2mLを量り，水を加えて20mLとする.更にこの液2mL

18 を量り，水を加えて50mLとする.この液につき，紫外可視

19 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品

20 のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

21 のスベクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

22 る.

23 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

24 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

25 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは阿

部 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

27 (3) 本品10mgを希塩酸1mL及び水4mLに溶かし，過マン

28 ガン酸カリウム試液3滴を加えるとき，試液の色は直ちに消

29 える.

30 純度試験

31 (1 ) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

32 試験安行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

33 下).

34 (2) 類縁物質 本品50mgをエチレングリコーノレ10mLlこ

35 溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エチ

36 レングリコーノレを加えて正確に100mLとし，標準溶液とす

37 る.試料溶液及び標準溶液511Lずつを正確にとり，次の条件

38 で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.それ

39 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

40 き，試料溶液のマレイン酸及びイノレソグラジン以外のどーク

41 の面積は，標準溶液のイルソグラジンのピーク面積の1/10

42 より大きくない.

43 試験条件

44 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:250nm) 

45 カラム:内径4.6mm，長さ7.5cmのステンレス管に311m

46 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ
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リカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0C付近の一定温度

移動相:メタンスルホン酸溶液(1→1000)/メタノーノレ

混1夜(4:1) 

流量:イノレソグラジンの保持時聞が約8分になるように

調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からイルソグラジンの

保持時間の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，エチレング

リコーノレを加えて正確に10mLとする.この液511Lか

ら得たイノレソグラジンのピーク面積が，標準溶液のイ

ノレソグラジンのピーク面積の7~13%になることを確

認する.

61 システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

62 作するとき，イルソグラジンのピークの理論段数及び

63 シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 1.5以下

64 である.

65 

66 

67 

システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，イルソグラジンのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.68 

69 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 4時間).

70 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

71 定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

(100)25mLに溶かし，無水酢酸 25mLを加えた後，

0.05mol!I温塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差i街定f去).同様

の方法で空試験を行い，補正する.

72 

73 

74 

75 0.05molι過塩素酸1mL=18.61mg C9H7ChN5 • C4H404 

76 貯法容器密閉容器.
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1 イノレソグラジンマレイン酸塩細粒

1 イルソグラジンマレイン酸塩細粒
2 Irsogladine Maleate Fine Granules 

3 マレイン酸イルソグラジン細粒

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 イノレソグラジンマレイン酸塩(CUH7CbN5• CA404 : 372.16) 

6 を含む.

7 製法本品は「イルソグラジンマレイン酸塩j をとり，頼粒剤

8 の製法により製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い fイルソグラジンマ

10 レイン酸塩J2mglこ対応する量をとり，メタノーノレ5mLを

11 加えて10分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶

12 液とする.別にマレイン酸イルソグラジン2mgをメタノール

13 5mLlこ溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄局
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クロマトグラフィー (2.ω) により試験を行う.試料漆i夜及

び標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグラフィ一周シリカゲ

ノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次

に石油エーテノレ/アセトン/酢酸(100)混液(12: 4 : 1)を展

開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これ

に紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液及び標準

20 溶液から得たスポットのRrfu宣は等しい.

21 製剤均一性(丘の〉 分包したものは，次の方法により含量均

22 一位試験を行うとき，適合する.

23 本品1包をとり，内容物の金量を取り出し，水2mL在加え

24 た後，イルソグラジンマレイン酸塩 (CUH7CbNd・

25 CA40v1mg当たりメタノーノレ2mLを加え，時々振り混ぜな

26 がら10分間超音波処理した後， 1mL中にイルソグラジンマ

27 レイン酸塩(C9H7CbN5• CA40V約4011gを含む液となるよ

28 うに水を加えて正確にVmLとする.この液を遠心分離し，

29 上澄液1mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとする.

30 この液を孔径0.511m以下のメンブランフィノレターでろ過し，

31 初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする. 5JIJに

32 定量用マレイン酸イルソグラジン告と1050Cで4時間乾燥し，

33 その約20mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

34 20mLとする.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に

35 20mLとする.更にこの液2mLを正確に量り，水を加えて正

36 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

37 につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

38 り試験を行い，波長210nmにおける吸光度AI'及びAsを測定

39 する.

40 イルソグラジンマレイン酸塩(C9H7CbN5• CA40Vの量(mg)

41 ルt/sX AT/ As X 1-ゲ500

42 MS:定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量(mg)

43 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

44 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

45 70%以上である.

46 本品の表示量に従いイノレソグラジンマレイン酸塩 97 

47 (C9H7CbNd • CA40δ約4mglこ対応する量を精密に量り，試 98 

48 験を開始し，規定された待聞に溶出液20mL以上をとり，孔 99 

49 径0.511m以下のメンプランプイノレターでろ過する.初めのろ 100 

50 液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.別に定量用マ 101 

51 レイン酸イルソグラジンを105
0

Cで4時間乾燥し，その約 102 
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40mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に20mLと

する.この液2mLを正確に量り，7.kを加えて正確に20mLと

する.更にこの液2mLを正確に量り，水を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

き，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試

験を行い，波長210nmにおける吸光度AI'及びAsを測定する.

Q
U

凸

U

n

v

R
U
R
U
ρ
り

イルソグラジンマレイン酸塩(C9H7CbN5• CA40Vの表示量

に対する溶出率(%)

=1V/s/ lVIr X Ar/ As X 1/ C X 9 

Mら:定量用マレイン酸イノレソグラジンの秤取量(mg)

Mr:本品の秤取量(g)

C: 19中のイルソグラジンマレイン酸塩(C9H7CbN5・

CA40.Vの表示量(mg)
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65 粒度〈丘03) 試験を行うとき，細粒剤の規定に適合する.

66 定量j去 本品を粉末とし，イノレソグラジンマレイン酸塩

67 (CUH7CbN5 • CA40V約5mglこ対応する量を精密に量り，内

68 標準溶液5mL:a:正確に加え，分散するまで振り混ぜた後，

69 水5mLを加える.更にエチレングリコール25mLを加え，

70 時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後，エチレング
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リコールを加えて50mLとする.この液を干し径0.511m以下の

メンプ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.5JIJに定量用マレイン酸イノレソグ

ラジンを1050Cで4時間乾燥し，その約25mgを精密に量り，

エチレングリコーノレに溶かし，正確に25mLとする.この液

5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え， 7.k5mL 

及びエチレングリコールを加えて50mLとし，標準溶液とす

る.試料溶液及び標準溶液511Llこっき，次の条件で液体クロ

マトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピ

ーク面積に対するイ/レソグラジンのピーク面積の比QT及び

Qsを求める.

イノレソグラジンマレイン駿塩(C9H7CbNs• CA40Vの量(mg)

=MS X Q'l'/Qs X 1/5 

Mら:定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチ/レのメタノール溶液

(1→2500) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(ìll~定波長: 250nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシノレシリノレ化シ

リカゲ〉レを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動棺:水/アセトニトリル/酢酸(100)混液(750: 

250 : 3) 

流量:イルソグラジンの保持時間が約9分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液511Llこっき，上記の条件で操

作するとき，イノレソグラジン，内標準物質の順に溶出

し，その分離度は10以上である.

システムの再現性:標準溶液511Llこっき，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
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2 イルソグラジンマレイン酸塩細粒

103 対するイルソグラジンのピーク面積の比の相対標準偏

104 差は1.0%以下である.

105 貯法容器気密容器.
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1 イノレソグラジンマレイン酸塩錠

1 イルソグラジンマレイン酸塩錠
2 Il'sogladine Maleate Tablets 

3 マレイン酸イルソグラジン錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 イルソグラジンマレイン酸塩(C9H7CbNo'CA404 : 372.16) 

6 を含む.

7 製法 本品は「イルソグラジンマレイン酸塩j をとり，錠剤の

8 製法により製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「イルソグラジンマ

10 レイン酸塩J2mgfこ対応する量をとり，メタノーノレ5mLを

11 加えて10分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶

12 夜とする. 73IJにマレイン酸イルソグラジン2mgをメタノーノレ

13 5mLlこ溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層

14 クロマトグラフィー <2(03) により試験を行う.試料溶液及

15 び標準溶液10p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ

16 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

17 に石油エーテル/アセトン/酢酸(100)混液(12:4:1)を展

18 関溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これ

19 こ紫外線(主波長254mn)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Rrfi直は等しい.

21 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと
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き，適合する.

本品1個をとり，水2mLを加えた後，イノレソグラジンマレ

イン酸塩(C9H7CbN5'CA40J1mg当たりメタノーノレ2mLを

加え，時々振り混ぜながら10分間超音波処理した後， 1mL 

中にイルソグラジンマレイン酸塩(C9H7CbNo • CA404)約

40p.gを含む液となるように水を加え，正確に VmLとする.

この液を遠心分離し，上澄液1mLを正確に量り，水を加え

て正確に20mLとする.この液を孔径0.5p.m以下のメンプラ

ンフィルターでろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろj夜

を試料溶液とする.日IJに定量用マレイン酸イルソグラジンを

105
0

Cで4s寺間乾燥し，その約20mgを精密に量り，メタノー

ノレに溶かし，正確に20mLとする.この液2mLを豆確に量り，

水を加えて正確に20mLとする.更にこの液2mLを正確に量

り，7.1<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，7.1<を対照とし，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により試験を行い，波長210nmにおける吸光度

Ar及びAsを測定する.

39 イノレソグラジンマレイン酸塩(C日H7CbN5• CA40Jの量(mg)

40 = Ms X AT/ As X Vグ500

41 11必:定量用マレイン酸イルソグラジンの符取量(mg)

42 溶出性{丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

43 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

44 80%以上である 95

45 本品1個をとり，試験を凋始し，規定された待聞に溶出液 96 

46 20mL以上をとり，孔径0.5p.m以下のメンブランフィルタ 97

47 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正 98 

48 確に量り，表示量に従し、1mL中にイノレソグラジンマレイン 99 

49 畿纏(C9H7CbNo • CA40δ約2.2p.gを含む液となるように水 100 

50 を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用 101 

51 マレイン酸イルソグラジンを105
0
Cで4時間乾燥し，その約 102 
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20mgを精密に量り，メタノールに溶かしJ正確に20mLと

する.この液2mLを正確に量り， 71くを加えて正確に20mLと

する.更にこの液2mLを正確に量り，水を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

き，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試

験を行い，波長210nmにおける吸光度Al'及びAsをi)¥IJ定する.

イルソグラジンマレイン酸塩(C9H7CbN5'CA404)の表示量

に立すする溶出率(%)

= lvls X Al'/ As X v' / V X 1/ C X 9 

o

o

n

U

A

U

 

K
M
R
H
ρ
り

61 lvls :定量用マレイン酸イルソグラジンの秤取量(mg)

62 C: 1錠中のイルソグラジンマレイン酸塩(C9H7CbNo・

63 CA40δの表示量(mg)

64 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

65 とする.イノレソグラジンマレイン酸塩(C9H7CbN5• CA40J 

66 約5mgに対応する量を精密に量り，内標準溶液5mLを正確

67 に加え，分散するまで振り混ぜた後，水5mLを加える.更

68 にエチレングリコール25mLを加え，時々振り混ぜながら10

69 分間超音i皮処理した後，エチレングリコーノレを加えて50mL

70 とする.この液を孔径0.5p.m以下のメンプランフィルターで

71 ろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とす

72 る. 73IJに定量用マレイン酸イノレソグラジンを105
0

Cで4時間

73 乾燥し，その約25mgを精密に量り，エチレングリコールに

74 溶かし，正確に25mLとする.この液5mLを正確に量り，内

75 標準溶液5mLを正確に加え，水5mL及びエチレングリコー

76 !レを加えて50mLどし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

77 溶液5p.Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

78 (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

79 るイノレソグラジンのピーク面積の比QT及ひ(Qsを求める.

80 イルソグラジンマレイン酸滋(C9H7CbN5• CA40δの量(mg)

81 =Ms X Q'l'/ Qs X 1/5 

82 Ms:定量用マレイン酸イノレソグラジンの秤取量(mg)

83 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ェチノレのメタノール溶液

84 (1→2500) 

85 試験条件

86 検出器:紫外吸光光度計(i)¥IJ定波長:250nm) 

87 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5p.m

88 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

89 リカグノレ在充てんする.

90 カラム温度:250C付近の一定温度

91 移動相:水/アセトニトリノレ/酢酸(100)混液(750: 

92 250: 3) 

93 流量:イルソグラジンの保持時聞が約9分になるように

94 調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液5p.Lにつき，上記の条件で操

作するとき，イルソグラジン，内標準物質のI1債に溶出

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5p.Lにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

対するイノレソグラジンのピーク面積の比の相対標準偏

差は1.0%以下である.

5 0208 



2 イルソグラジンマレイン酸塩錠

103 貯法容器気密容器.
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1 インジゴカルミン

1 インジゴカルミン
2 lndigocarmin巴

O 

Na03S，，~\J ~~~ 

lよJl)=六JLム
v 日 /1 'S03Na 

3 0 

4 C16HsN2Na20sS2: 466.35 

5 Disodium 3，3'-dioxo・[Il2.2'-biindoline]-S，S'・disulfonate

6 [860-22-伺

7 本品を乾燥したものは定量するとき，インジゴカルミン

8 (CIGHsN2Na20sS2)95.0%以上を含む.

9 性状 本品は青色~時青色の粉末又は粒で，においはない.

10 本品は水にやや溶けにくく，エタノール(95)又はジエチノレ

11 エーテルにほとんど溶けない.

12 本品は吸湿性である.

13 本品は圧縮するとき，銅に似た色沢を呈する.

14 確認試験

15 (1 ) 本品の水溶液(1→100)は暗青色を呈する.この液を試

16 料溶液とし，次の試験を行うとき，それぞ、れの液の暗青色は

17 消える.

18 ( i ) 試料溶液2mLlこ硝酸1mLを加える.

19 邑) 試料溶液2mLlこ臭素試液1mLを加える.

20 (iu) 試料溶液2mLlこ塩素試液1mLを加える.

21 (iv) 試料溶液2mLlこ水酸化ナトリウム試液2mL及び亜鉛粉

22 末0.2gを加えて加湿する.

23 (2) 本品O.lgを酢酸アンモニウム溶液(1→650)100mLに

24 溶かす.この液1mLに酢酸アンモニウム溶液(1→650)を加

25 えて100mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

26 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

27 参照スペクトルを比較するとき，何者のスペクトルは同一i皮

28 長のところに河様の強度の吸収を認める.

29 (3) 本品19を強熱して炭化し，冷後，残留物に水20mLを

30 加えて振り混ぜ，ろ過した液は，ナトリウム塩及び硫酸塩の

31 定性反応 (1.09) を呈する.

32 p H (2.54) 本品0.10gを水20mLに溶かした液のpHは5.0~

33 6.0である.

34 純度試験

35 (1 ) 水不溶物本品1.00gに水200mLを加えて振り混ぜ，

36 質量既知のガラスろ過器(G4)を用いてろ過し，残留物を洗液

37 が青色を呈しなくなるまで水で洗い， 105
0

Cで4時間乾燥す

38 るとき，その量は5.0mg以下である.

39 (2) ヒ素 (1.JJ) 本品0.8gをケノレダーノレプラスコに入れ，

40 硫酸5mL及び硝酸5mLを加え，静かに加熱する.更に時々

41 硝酸2~3mLずつを追加して液が無色~淡黄色となるまで加

42 熱を続ける.冷後，シュウ酸アンモニウム飽和溶液15mLを

43 加え，濃い白煙が発生するまで加熱濃縮して2~3mLとする.

44 冷後，水を加えてlOmLとし，この液5mLを検液とし，試験

45 を行う(5ppm以下).

46 乾燥減量 (2.41) 10.0%以下(1g，105
0

C， 2s寺間).

47 強熱残分 (2.44) 28~38%(乾燥後， 19). 

48 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酒石酸水素

49 ナトリウムー水和物15g及び水200mLを加えて溶かし，二酸

50 化炭素を通じながら煮沸し，熱時O.lmolJL塩化チタン(III)液

51 で滴定 (2.50)する.ただし，滴定の終点は液の青色が黄色

52 だいだい色に変わるときとする.

53 O.lmolι塩化チタン(皿)液1mL=23.32mgCIGHsN2Na20sS2 

54 貯法

55 保存条件遮光して保存する.

56 容器気密容器.

5 0210 



1 インジゴカノレミン注射液

1 インジゴカルミン注射液
2 Indigocarmine 1吋巴ction

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 インジゴ、カルミン(CwHsN2Na20sS2; 466.35)を含む.

6 製法 本品は「インジゴカルミンj をとり，注射剤の製法によ

7 り製する.

8 性状本品は暗青色のi夜である.

9 pH ; 3.0~5.0 

10 確認試験

11 (1 ) 本品の表示量に従い「インジゴ、カルミンJ0.02gに対

12 応する容量をとり，硝酸lmLを加えるとき，液の緒青色は

13 消え，黄褐色となる.

14 (2) 本品の表示量に従い「インジゴ、カルミンJ0.02gfこ対

15 応する容量をとり，臭素試液1mLを加えるとき，1夜の精青

16 色は消え，黄褐色となる.

17 (3) 本品の表示量に従い「インジゴカルミンJ0.02gに対

18 応する容量をとり，寝素試液1mLを加えるとき，1，夜の暗脊

19 色は消え，黄褐色となる.

20 (4) 本品の表示最に従い「インジゴカルミンJ0.01gに対

21 応する容量をとり，酢酸アンモニウム溶液(1→650)を加えて

22 1000mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)に

23 より吸収スペクトノレを測定するとき，波長610~614nmfこ吸

24 収の極大を示す.

25 エンドトキシン (4.01) 7.5EUlmg未満.

26 採取容量{丘05) 試験を行うとき，適合する.

27 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

28 不溶性微粒子 (ω7) 第2法により試験を行うとき，適合する.

29 無菌 (4.06) メンブランプイノレター法により試験を行うとき，

30 適合する.

31 定量法 本品のインジゴカルミン(CwHsN2Na20sS~約0.2gfこ

32 対応する容量を正確に量り，酒石酸水素ナトリウムー水和物

33 6g及び水を加えて溶かし200mLとし，二酸化炭素を通じな

34 がら煮沸し，以下「インジゴ、カルミンj の定量法を準用する.

35 0.1molι塩化チタン(IlI)液1mL=23.32mgC16HsN2Na20sS2 

36 貯法

37 保存条件遮光して保存する.

38 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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1 ヒトインスリン(遺伝子組換え)

1 ヒ卜インスリン(遺伝子組換え)
2 Insulin Human (Genetical R巴combination)

3 インスリン(ヒト)(遺伝子組換え)

附 e仔凶州叫-吋拍州Vぬ刷叩a剖I-G帥|川u-G伽刊加吋同d&均匂如恥争H山-弓判T刊Thr-S
As叩n-1乃yrト“心C甲加s-A的sn

I Phe-Val-Asn-Gln-His-Leu-Cすs-Gly-Ser-Hi岳 Leu-Val-Glu-Ala-Leu-Tyr-Leu-

4 Val-Cys句Gly-Glu-Arg-Gly-Phe-Phe-TyトThr-Pro-Lys-Thr

5 C2o7H383N65077S6: 5807_57 

6 [11061-68田 0]

7 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

本品は遺伝子組換え技術を用いて製造されたもので，血糖

を降下させる作用がある.

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し， 1mg当たり

27.5インスリン単位以上を含む.

性状本品は白色の粉末である.

本品は水又はエタノール(95)にほとんど溶けない.

本品は0.01molJL塩酸試液又は水酸化ナトリウム試液に溶

ける.

本品l土吸湿性である.

確認試験本品適量を精密に量り， 0.01molι塩酸試液に溶か

し， 1mL中に2.0mgを含むように調製する.この液50011Lを

清浄な試験管にとり， pH7_5のへペス緩衝液2.0mL及びV8

プロテアーゼ酵素試液400pLを加え， 250Cで6時間反応した

後，硫酸アンモニウム緩衝液2.9mLを加えて反応を停止し，

試料溶液とする. ~IJにヒトインスリン標準品を同様の方法で

操作し，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 (2.01)

により試験を行う.試料溶液及び標準溶液から得られたクロ

マトグラムにつき，溶媒ピークの直後に溶出するピーク及び

その後に11慎次溶出するこれより明らかにピーク高さの大きい

3本のピークを比較するとき，試料溶液及び標準溶液の各ピ

ークの保持待問i土問ーであり，ピーク高さは何様である.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(iJ¥IJ定波長:214nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ10cmのステンレス管に3pm

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
0

C付近の一定温度

移動相 :A液一水/硫酸アンモニウム緩衝液/アセトニ

トリル混I夜(7:2:1)

Bf夜一水/アセトニトリル/硫酸アンモニウム緩衝

液混液(2:2:1)

試料波入後60分間にM夜/Bf夜混液(9: 1)からAii夜

/B液混液(3: 7)となるように直線的勾配で移動相B

液の割合念場加させながら送液し，次の5分間でm夜

100%となるように直線的勾配でB液の割合を増加さ

せ，更にその後5分間はB液を送液する.

流量:毎分1.0mL

システム適合性

システムの性能:標準溶液50pLにつき，上記の条件で

操作するとき，溶媒ピーク直後に溶出するピークの後

に溶出する，これより大きな最初の二つのピークのシ

ンメトリー係数はそれぞれ1.5以下であり，両者のピ

ークの分離度は3.4以上である.

51 純度試験

52 

53 

54 

55 

56 

57 

58 

59 

60 

61 

46 

47 

48 

49 

50 

62 

(1) 類縁物質本操作は，速やかに行う.本品7.5mgを

0.01molJL塩酸試液2mUこ溶かし，試料溶液とする.試料溶

液20pUこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

により試験を行う. ~IJ に， 0.01mo阻止割安試液20pUこっき，

同様に試験を行い，溶媒由来のピークを確認、する.試料溶液

の各々のピーク面積を測定し，ヒトインスリンのピーク面積

A!，ヒトインスリンのピークに対する棺対保持時間約1.3の

デスアミド体のピーク面積AD及ひ予溶媒由来のピーク以外の

ピークの合計面積AI'を求めるとき，デスアミド体の量及び

デスアミド体以外の類縁物質の量は，それぞれ2_0%以下で

ある.

63 デスアミド体の量(%)=AD/AI' X 100 

64 デスアミド体以外の類縁物質の量(%)

65 = [{Ar-(AI+ AD)}/ Al'] X 100 

66 試験条件

67 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:214nm) 

68 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5pm

69 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリノレ化シ

70 リカゲルを充てんする.

71 カラム温度:400C付近の一定温度

72 移動相 :A液 pH2.3のリン酸・硫酸ナトリウム緩衝液

73 /液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液

74 (41 : 9) 

75 B液-pH2.3のリン酸・硫酸ナトリウム緩衝液/液

76 体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液(1:1)

77 試料注入前及び試料注入後36分間はA液/Bi夜混液

78 (78 : 22)を送波する.次の25分銅はA液/B液混液

79 (33 : 67)となるようにB液の割合を直線的勾配で増加

80 しながら送液し，更に次の6分間はAi夜/B液混液

81 (33 : 67)を送波する.次の15分間はA液/Bi夜混液

82 (78: 22)を送液する.なお，ヒトインスリンの保持時

83 聞が約25分になるように試料注入前のA液/B液混液

84 の混合比を調整する.

85 流量:毎分1.0mL
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函積測定範囲:試料注入直後から約75分際の範囲

システム適合性

検出の確認:ヒトインスリンデスアミド体含有試液

20pLから得たデスアミド体のピーク高さがプルスケ

ールの30~70%になることを確認する.

システムの性能:ヒトインスリンデスアミド体含有試液

20pLfこっき，上記の条件で操作するとき，ヒトイン

スリン，ヒトインスリンデスアミド体の11慎に溶出し，

その分離度は2.0以上で，ヒトインスリンのピークの

シンメトリー係数は1.8以下である.

(2) 高分子たん自質本品4mgを0.01molι塩酸試液1mL

に溶かし，この液100pLにつき，次の条件で液体クロマトグ

ラフィー (2.01)により試験を行う.この液の各々のピーク
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99 

100 

101 

102 

103 

104 

105 

106 

107 

108 

109 

110 

111 

112 

113 

114 

115 

116 

117 

118 

2 ヒトインスリン(遺伝子組換え)

面積を測定するとき，ヒトインスリンのピークよりも保持時 153 

聞の小さいピークの合計面積は，全面積の1.0%以下である. 154 

試験条件
155 

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:276nm) 
156 

カラム:内径7.5mm，長さ30cmのステンレス管に液体
157 

クロマトグラフィー用続水性シリカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度
158 

159 
移動相 :L アルギニン溶液(1→1000)/アセトニトリル

160 
/酢酸(10ω混液(13: 4 : 3) 

流量:ヒトインスリンの保持時聞が約20分になるよう 161 

に調整する 162

面積測定範囲:ヒトインスリンの単量体のピークまでの 163 

範囲 164 

システム適合性 165 

検出の確認:ヒトインスリン二量体含有試液100pLから 166 

得た二量体のピーク高さがプルスケールの1O~50% 167 

になることを確認する 168

システムの性能:ヒトインスリン二量体含有試液100pL 169 

につき，上記の条件で操作するとき，多量体，二量体 170

単量体の順に溶出し，二量体のピーク高さ旦及び二 171 

119 量体と単量体のピーク間の谷の高さ昆を測定すると 172 

120 き， A/品が2.0以上である 173

121 (3) その他の目的物質関連不純物 別に規定する 174

122 (4) 工程由来不純物別に規定する 175

123 亜鉛含量本品約50mgを精密に量り， 0.01moJIL塩酸試液に 176 

124 溶かし，正確に25mLとし，必要ならば，更に0.01moJIL塩 177 

ヒトインスリン(C257H3B3No5077S0)の最(インスリン単位Img)

=(MらXF)/D X (An+AI'D)/<AsI+AsD) X 5/11必

F:ヒトインスリン標準品の表示単位(インスリン単位

Img) 

D:ヒトインスリン標準品の溶解に用いた0.01mollL塩酸

試;夜の量(mL)

lVEI' :乾燥物に換算した本品の秤取量(mg)

Ms:ヒトインスリン襟準品の秤取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(iJ!IJ定波長:214nm) 

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照オクタデシルシリル化シ

リカグノレを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:pH2.3のリン酸・硫酸ナトリウム緩衝液/液体

クロマトグラフィー用アセトニトリル混液(3: 1).な

お，ヒトインスリンの保持時間が1O~17分になるよ

うに移動相組成の混合比を調整する.

流量:毎分1.0mL

システム適合性

システムの性能:ヒトインスリンデスアミド体含有試液

20pLにつき，上記の条件で操作するとき，ヒトイン

スリン，デスアミド体の順に溶出し，その分離度が

2.0以上で，ヒトインスリンのピークのシンメトリー

係数が1.8以下である.

125 酸試液を加えて， 1mL中に亜鉛(Zn: 65.38)0.4ム1.6pgを含 178 システムの再現性:標準溶液20pUこっき，上記の条件

126 むように薄め，試料溶液とする.別に原子吸光光度用車鉛標 179 で試験を6回繰り返すとき，ヒトインスリンのピーク

127 i廃液適量を正確に量り， 0.01mo阻J塩酸試液を加えて1mL中 180 面積の相対標準偏差は1.6%以下である.

128 こ亜鉛(Zn: 65.38)0.40pg， 0.80pg， 1.20pg及び1.601tgを含 181 貯法

129 むように薄め，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ 182 保存条件遮光して， -20
o
C以下で保存する.

130 き，次の条件で原子吸光光度法 (2.23)により試験を行い 183 容器気密容器.

131 標準溶液の吸光度から得た検量線を用いて試料溶液の亙鉛

132 (Zn : 65.38)を定量するとき，換算した乾燥物に対し1.0%以

133 下である.

134 使用ガス:

135 可燃性ガス アセチレン

136 支燃性ガス空気

137 ランプ:亜鉛中空陰極ランプ

138 波長:213.9nm 

139 乾燥減量 (2.41) 10.0%以下(0.2g，105'C， 24時間).

140 エンドトキシン (4.01) 10EU/mg未満.

141 定量法本操作は，速やかに行う.本品約7.5mgを精密に量り，

142 0.01moJIL塩酸試液に溶かし，正確に5mLとし，試料溶液と

143 する.別に，ヒトインスリン標準品適量を精密に量り，

144 0.01moJIL塩酸試液に溶かし，表示単位に従い1mL中にヒト

145 インスリン約40インスリン単位合含むように正確に薄め，

146 標準溶液とする.試料溶液及ひ+標準溶液20pLずつを正確に

147 とり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

148 験を行う.試料溶液のヒトインスリンのピーク面積ATI及び

149 ヒトインスリンのピークに対する相対保持時間約1.3のデス

150 アミド体のピーク面積AI'D，並びに標準溶液のヒトインスリ

151 ンのピーク面積AsI及びデスアミド体のピーク面積AsDを測定

152 する.
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1 インダパミド

1 インダパミド
2 Indapamide 

3 

jJb 
oア¥f¥11-I_ 及び鏡{量異性体
O' 日日記

4 CWH16CIN3038: 365.83 

5 4-Chloro-N-[(2RS')-2岨methyl司2，3-dihydro-1H-indol-l・yl]・

6 3-sulfamoylbenzamide 

7 [26807-65-8] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，インダパミ

9 ド(C16H16CIN3038)98. 5~ 10 1. 5%を含む.

10 性状 本品は白色の結品性の粉末である.

11 本品はエタノーノレ(99.5)に溶けやすく，水にほとんど溶け

12 ない.

13 本品のエタノール(99.5)溶液(1→10)は旋光性を示さない.

14 確認試験

5
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(1) 本品のエタノール(99.5)溶液(1→100000)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ノレ又はインダパミド

標準品について同様に操作して得られたスベクトルを比較す

るとき，河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

品の参照スペクトノレ又はインタeパミド標準品のスペクトノレを

比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところに河様

の強度の吸収を認める.

47 エチノレ/シクロヘキサン/酢酸(100)混液(100: 80 : 1)を展

48 開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これ

49 に紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た

50 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

51 トより濃くない.また，試料溶液から得た各類縁物質のスポ

52 ットの濃さを標準溶液(1)及び標準溶液(2)と比較して各類縁

日 物質の最を求めるとき，その合計は2.0%以下である.

54 (4) 残留溶媒別に規定する.

55 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(0.5g，i:威圧・ 0.67kPa以下，般化

56 リン(V)，110
0
C， 2時間).

57 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

58 定量j去 本品及びインダパミド標準品(53I]j;会本品と同様の条件

59 で乾燥減量 (2.4J) を測定しておく)約20mgずつを精密に量

60 り，それぞれを水/エタノール(99.5)混液(1: 1)に溶かし，

'
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正確に100mLとする.この液10mLずつを正確に量り，それ

ぞれに内標準溶液2mLず、つを正確に加え，更に水/エタノ

ール(99.5)混液(1: 1)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1011Lfこっき，次の条

件で液体クロマトグラフィ - (2.0J) により試験を行い，内

標準物質のピーク面積に対するインダパミドのピーク面積の

比QT及びQsを求める.

68 インダパミド(C16H16CIN3038)の量(mg)=Mi;X QT/ Qs 

Mら:乾燥物に換算したインダパミド標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息、香酸イソプロヒツレの水/エタ

ノール(99.5)混液c1: 1)溶液(3→1000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:287nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラブ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
0

C付近の一定温度

移動相:薄めたリン酸(1→1000)/アセトニトリル/メ

タノーノレ混液(6: 3 : 1) 

流量:インダパミドの保持時聞が約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1011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，インダ、パミド，内標準物質の順に溶出

し，その分離度は4以上である.

システムの再現性:標準溶液IOl1Lfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するインダパミドのピーク面積の比の相対標準偏

差は1.0%以下である.
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26 (3) 本品につき，炎色反応試験(砂 (J.04) を行うとき，緑 78 

27 色を呈する 79

28 融点 (2.60) 167~I71oC 80 

29 純度試験 81 

30 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.5gに水50mLを加えて15分間振 82 

31 り混ぜた後，氷水中で30分開放置し，ろ過する.ろ液30mL 83 

32 に希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし 84

33 試験を行う.比較液にはO.OlmolJL塩酸0.25mLを加える 85 

34 (0.01%以下). 86 

35 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し 87

36 試験在行う.比較液には鉛標準液2.0mL:5:加えるC10ppm以 88 

37 -f). 89 

38 (3) 類縁物質本操作は，遮光した容器を用いて行う.本 90 貯法

39 品0.10g告とエタノーノレ(99.5)5mLfこ溶かし，試料溶液とする 91 保存条件 遮光して保存する.

40 この液lmLを正確に量り，エタノール(99.5)を加えて正確に 92 容器気密容器.

41 200mLとし，標準溶液(1)とする.この液5mLな正確に量り，

42 エタノール(99.5)を加えて正確に10mLとし，標準溶液(2)と

43 する.これらの液につき，薄層クロマトグラブィーはω)

44 により試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液

晶 (2h0l1Lずつを薄局クロマトグラフィー用シリカゲ、ル(蛍光都

46 入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.直ちに酢酸
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1 インダパミド錠

1 インダパミド錠
2 Indapamide Tablets 

3 ヌド品は定量するとき，表示量の93.0~103.0%に対応する

4 インダパミド(ClGHlGClN303S: 365.83)を含む.

5 製法本品は「インダパミドj をとり，錠剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「インダパミドJ

8 10mgfこ対応する量をとり，酢酸エチノレ5mLを加えて10分間

9 振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.51IJに

10 インダパミド、標準品lOmgを酢酸エチノレ5mLfこ溶かし，標準

11 溶液とする.これらの液につき，薄局クロマトグラフィー

12 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液10]lLずつ

13 を薄層クロマトグラブィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用い

14 て調製した簿層板にスポットする.直ちに酢酸エチル/シク

15 ロヘキサン/酢酸(100)混液(100:80 : 1)を展開溶媒として

16 約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波

17 長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット及

18 び襟準溶液から得たスポットは青紫色を呈し，それらのRr

19 値は等しい.

20 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

21 き，適合する.

22 本品1個をとり，内標準溶液 V/10mLを正確に加え，

23 1mL中にインダパミド(ClGHlGClN303S)約O.lmgを含む液と

24 なるように水/エタノーノレ(99.5)混液(1:1)を加えて VmLと

25 し，振り混ぜて崩壊させた後， 10分間超音波処理する.更

26 に10分間振り混ぜ，遠心分離した後，上澄1夜右?試料溶液と

27 する.以下定量法を準用する.

28 インダパミド(ClGHlGClN303S)の量(mg)

29 =Ms X Q'l'/Qs X Tゲ200

30 M色:乾燥物に換算したインダパミド標準品の秤取量(mg)

31 内標準溶液ノ4ラオキシ安息香酸イソプロヒ。ルの水/エタ

32 ノーノレ(99.5)混液(1: 1)溶液(3→1000)

33 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドノレ法により，

34 毎分50回転で試験を行うとき， 1mg錠の45分間の溶出率及

35 び2mg錠の90分間の溶出率は，それぞれ70%以上である.

36 本品1個をとり，試験を開始し，規定されたH寺聞に溶出液

37 20mL以上をとり，孔筏0.45]lm以下のメンブランフィルタ

38 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

39 正確に量り，表示量に従い 1mL中にインダパミド

40 (ClGHlGClN30aS)約1.l]lg告と含む液となるように水を加えて

41 正確に V'mLとし，試料溶液とする. 51IJにインダ、パミド標

42 i襲品(別途「インダパミドj と同様の条件で乾燥減量 (2.41)

43 :a:測定しておく)約20mgを精密に量り，エタノール(99.5)に

44 溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを亙確に量り，水

45 を加えて正確に100mLとする.更にこの液5mLを正確に量

46 り.7J<を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

47 溶液及び標準溶液50]lLずつを正確にとり，次の条件で液体

48 クロマトグラフィー <2.0])により試験を行い，インダパミ

49 ドのピーク面積A'l'及びAsを測定する.

50 インダパミド(ClGH¥6ClN303S)の表示量に対する溶出率(%)

51 ニ A必XA1'/ As X V//VX l/C X 9/2 

5臼2 M必ら:車乾t燥物に換算したインダパミド

) 5臼3 C: 1錠中のインダFツノパ号ミド、(ωC¥6Hl凶oCαlN303Sω)の表示量(mgρ

5出4 試験条件

55 インダPパミドj の定量法の試験条件を準用する.

56 システム適合性

57 システムの性能:標準溶液5011Lfこっき，上記の条件で

58 操作するとき，インダパミドのピークの理論段数及び

59 シンメトリー係数は，それぞれ3500段以上， 1.5以下

60 である.

61 システムの再現・段:標準溶液5011Lfこっき，上記の条件

62 で試験を6回繰り返すとき，インダパミドのピーク面

白 積の相対標準偏差は1.5%以下である.

64 定量法 本品20個をとり，水/エタノール(99.5)混液(1:

65 1)80mLを加え，よく振り混ぜて崩壊させた後， 10分間超音

66 波処理する.更に10分間振り混ぜた後，水/エタノーノレ

67 (99.5)混液(1:1)を加えて正確に100mLとする.インダ‘パミ

68 ド(C16H16C岱/303S)約2mgfこ対応する容量を正確に量り，内

69 標準溶液2mLを正篠に加え，更に水/エタノール(99.5)混液

70 (1 : 1)を加えて20mLとする.この液を遠心分離し，上澄液

71 を試料溶液とする.別にインダパミド標準品(511J途「インダ

72 パミドj と同様の条件で乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約

73 20mgを精密に量り，水/エタノーノレ(99.5)浪液(1:1)に溶か

74 し正確に100mLとする.この液10mLを豆確にとり，内標準

75 溶液2mLを豆確に加え，更に水/エタノール(99.5)混液(1:

76 1)を加え， 20mLとし，標準溶液とする.以下「インダ、パミ

77 ドj の定量訟を準用する.

78 インダパミド(C16H16CIN303S)の量(mg)

79 =11必X Ql'/ Qs X 1/10 

80 Ms:乾燥物に換算したインダパミド標準品の秤取量(mg)

81 内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソプロヒ。ルの水/エタ

82 ノール(99.5)混液(1:1)溶液(3→1000)

83 貯法容器気密容器.
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八 03とHy刷

、〆チヘ CH もo

〉と~
• HCI 

4 友ぴ鏡{量巽性体

5 C15H21N02・HCl:283.79 

6 (2悶↓(3H-Inden-4-yloxy)・

7 3・(1・methylethyl)aminopropan-2・01monohydrochloride 

8 (2問↓(3H-Inden-7-yloxy)-

9 3・(l・methylethyl)aminopropan・2幽01monohydrochloride 

10 [68906-88“7] 

48 微黄色澄明である.

49 (2) 重金属 (1.07) 本品LOgをとり，第2法により操作し，

50 試験を11'う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

51 下).

52 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第l法により検液を調

53 製し，試験を行う (2ppm以下).

54 (4) 類縁物質 本品0.20g告とクロロホノレム10mUこ溶かし，

55 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホノレム

56 を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液

57 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

58 試料溶液及ひ。標準溶液1011Lずつを薄層クロマトグラフィー

59 用シリカグル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポッ

60 トする.次に1，2ージクロロエタン/エタノール(99.5)/ア

61 ンモニア水(28)混液(70: 15 : 2)を展開溶媒として約12cm展

62 関した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)

63 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

64 トは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

11 本品は，(2RS)-1ー(3Hーインデン-4ーイルオキシ)-3 65 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(1g，減圧，酸化リン(V)，4時間).

12 ー(1 メチルエチル)アミノプロパンー2 オール一塩酸塩と 66 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

13 (2RS)-1ー(3Hーインデンー7ーイノレオキシ)-3-(1ーメチ 67 異性休比 本品5mg念酢酸エチノレ/ガスクロマトグラフィー用

14 ルエチノレ)アミノプロパン-2ーオール一塩酸塩の混合物で、あ 偶 然水トリプルオロ酢酸混液(9:l)LOmLに溶かし，試料溶液

15 る 69 とする.試料溶液211Lにつき，次の条件でガスクロマトグラ

16 本品を乾燥したものは定量するとき，インデノロール塩酸 70 フィー (2.02)により試験を行う.保持待問16分付近に近接

17 塩(C15H21N02• HCI)98.5%以上を含む 71 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

18 性状 本品は虫色~微黄色の結晶又は結晶'性の粉末である 72 面積ん及び保持時間の大きい方のピーク面積At，を澱定する

19 本品は水又は酢酸(100)に溶けやすく，エタノール(95)又 73 とき，Aa/(ん+At，)は0.6~0.7である.

20 はクロロホノレムにやや溶けやすく，然水酢酸に溶けにくく 74 操作条件

21 酢酸エチノレに緩めて溶けにくく，ジエチルエーテルにほとん 75 

22 ど溶けない.

23 本品LOgを水10mUこ溶かした液のpHは3.5~5.5である.

24 本品は光によって着色する.

25 確認試験

26 (1) 本品O.lgに希塩酸1~2ì商及び水5mLを加えて溶かし 80

27 ライネッケ塩試液1mLを加えるとき，赤紫色の沈殿を生じ 81 

28 る 82

29 (2) 本品の水溶液(1→50000)につき，紫外可祝吸光度測 83 

30 定法 (2.24) により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペク 84 

31 トルと本品の参照スペクトノレ1を比較するとき，両者のスペ 85 

32 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.ま 86 

33 た，本品の水溶液(1→10000)につき，紫外可視吸光度測定 87 
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検出器水素炎イオン化検出器

カラム:内径約2mm，長さ約2mのガラス管にガスクロ

マトグラフィー用65%フェニルーメチルシリコーン

ポリマーを 150~18011mのガスクロマトグラフィー用

ケイソウ土に2%の割合で被覆したものを充てんする.

カラム滋度:150~170oCの一定温度

キャリヤーガス:へリウム

流量:インデノローノレ塩酸塩の2つのピークのうち，先

に流出するピークの保持待問が約16分になるように

調整する.

カラムの選定:試料溶液211Uこっき，上記の条件で操作

するとき， 2つのピークの分離度が1.1以上のものを用

し、る.

34 法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクト 88 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

35 ルと本品の参照スペクト/レ2を比較するとき，両者のスペク 89 酢酸(100)混液(4:1)50mUこ溶かし， O.lmol!L過塩素酸で滴

36 トルは同一波長のところに隠様の強度の吸収を認める 90 定 (2.5めする(指示薬:クリスタルバイオレット試液3i務).

37 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の 91 ただし，滴定の終点は液の紫色が青色を経て緑色に変わると

O
D

凸

u
n
u

。a
q
O
A
a
τ

塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

同一波数のところに問様の強度の吸収を認める.

92 

93 

きとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

O.lmoνL過塩素酸1mL=28.38mgCloH21N02・HCl

41 (4) 本品の水溶液(1→10)は塩化物の定性反応(1.酬を呈 94 貯法

42 する 95 保存条件遮光して保存する.

43 吸光度 (2.24) E :~，(250nm) : 330~340(乾燥後， 10mg，水 96 容器密閉容器.

44 1000mL). 

45 融点 (2.60) 140~1430C 

46 純度試験

47 (1 ) 溶状本品LOgを水10mLに溶かすとき，液は無色~
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1 インドメタシン

1 インドメタシン
2 lndometacin 

3 

β円〉
4 C19H16CIN04: 357.79 

5 [1-(4-Chlorobenzoyl)-5-m巳thoxy-2-methyl-lH-indol-3-

6 yl]acetic acid 

7 [53-86-1] 

48 行う.試料溶液及び標準溶液251tLずつを薄層クロマトグラ

49 フィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板に

50 スポッ卜する.次に無水ジエチルエーテル/酢酸(100)混液

51 (100 : 3)を展開溶媒どして約10cm展開した後，薄層板を風

52 乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料

53 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

54 たスポットより濃くない.

55 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 4時間).

56 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

57 定量j去 本品を乾燥し，その約0.7gを精密に量り，メタノール

58 60mUこ溶かし，水30mLを加え， O.lmo阻 J水酸化ナトリウ

59 ム液で滴定 (2.50)する(指示薬:フェノールブタレイン試液

60 3il敵同様の方法で空試験を行い，補正する.

8 本品を乾燥したものは定量するとき，インドメタシン 61 0.1moνL水酸化ナトリウム液1mL=35. 78mg C¥9H16CIN04 

9 (C19HlsCINOJ98.0%以上を含む.
62 貯法

10 性状 本品は白色~淡黄色の微細な結晶性の粉末である.
63 保存条件遮光して保存する.

11 本品はメタノーノレ，エタノール(95)又はジエチルエーテル
64 容器気密容器.

12 にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

14 本品は光によって着色する.

15 融点:155~1620C 

16 確認試験

17 (1) 本品2mgをメタノール100mLに溶かした液につき，

18 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

19 し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はインドメ

20 タシ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

21 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

22 の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

24 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

25 本品の参照スペクトル又は乾燥したインドメタシン標準品の

26 スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数の

27 ところに同様の強度の吸収を認める.もし，これらのスベク

28 トルに差を認めるときは，それぞれをジエチルエーテルから

29 再結晶し，結晶をろ取し，乾燥したものにつき，潤様の試験

30 を千子う.

31 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04)を行うとき，緑

32 色を呈する.

33 純度試験

34 (1 ) 酸 本品1.0gに水50mLを加え， 5分間振り混ぜてろ

35 過し，ろ液に0.1mo阻 J水酸化ナトリウム液0.20mL及びフェ

36 ノールフタレイン試液1i慌を加えるとき，液の色は赤色であ

37 る.

38 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2~去により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

40 下).

41 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液告と調

42 製し，試験を行う(2ppm以下).

43 (4) 類縁物質本品O.lOgをメタノール10mLに溶かし，

44 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

45 加えて正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，メタ

46 ノーノレを加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.これら

47 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を
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1 インドメタシンカプセ/レ

1 インドメタシンカプセル
2 lndom巴tacinCapsules 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 インドメタシン(C19H16CIN04: 357.79)を含む.

5 製法 本品は「インドメタシンJ:a:とり，カプセル剤の製法に

6 より製する.

7 確認試験本品の内容物を取り出し，粉末とし，表示量に従い

8 インドメタシンJO.lgに対応する量をどり，クロロホルム

9 20mLを加えてよく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液をろ

10 過する.ろ液を蒸発乾固し，冷後，メタノール20mLを加え

11 て溶かす.その液10mUこメタノールを加えて50mLとする.

12 この液2mUこメタノールを加えて100mLとし，試料溶液と

13 する.この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

14 吸収スペクトルを測定するとき，波長317~321nmに吸収の

15 極大を示す.

16 純度試験類縁物質本品の内容物を取り出し，粉末とする.

17 表示量に従い「インドメタシンJO.lOgに対応する量をとり，

18 メタノール10mLを正確に加えてよく振り混ぜた後，ろ過し，

19 ろ液を試料溶液とする.別にインドメタシン標準品25mgを

20 とり，メタノーノレに溶かし，正確に50mLとする.この液

21 1mLを正確に量り，メタノーノレを加えて正確に10mLとし，

22 標準溶液とする.以下「インドメタシンj の純度試験(4)を

23 準用する.

24 製剤鈎一性(丘ω) 次の方法により含最均一性試験を行うと

25 き，適合する.

26 本品1鱈をとり，内容物を取り出し， 1mL中にインドメタ
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シン(C19H16CINO~約1mgを含む液となるようにメタノール

に溶かし，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j夜5mLを正確に量り，内標準溶液3

mLを正確に加え，更に移動相を加えて100mLとし，試料溶

液とする.別にインドメタシン標準品を105
0

Cで4時間乾燥

し，その約25mgを精密に量り，メタノーノレに溶かし，正確

に25mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液3mL

告と正確に加え，更に移動相を加えて100mLとし，標準溶液

とする.以下定量法を準用する.

インドメタシン(CI9H16CINOδの量(mg)

=地 X (}T/Qs X fグ25

MS :インドメタシン標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 ノ4ラオキシ安息香酸ブチノレのメタノール溶液

36 

37 

38 

39 

40 U→1000) 91 

41 溶出性(丘1O} 試験液に水/pH7.2のリン酸塩緩衝液混液(4: 92 

42 1)900mLを用い，回転バスケット法により，毎分100回転で 93 

43 試験を行うとき，本品の20分間の溶出率は75%以上である・ 94 

44 本品1価をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液 95 

45 20mL以上をとり，孔径0.8p.m以下のメンプランフィノレター 96 

46 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを亙 97 

47 確に量り，表示量に従い 1mL中にインドメタシン 98 

48 (C19H16CINOδ約28p.gを含む液となるように試験液を加えて 99 

49 正確に V'mLとし，試料溶液とする. l:lIJにインドメタシン 100 

50 標準品を105
0

Cで4時間乾燥し，その約30mgを精密に量り 101

51 試験液に溶かし，正確に1000mLとし，標準溶液とする.試 102 
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52 f十溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

53 により試験を行い，波長320nmにおける吸光度Ar及ひ(Asを

54 測定する.

55 インドメタシン(CI9H16CINOδの表示量に対する溶出率(%)

56 ，=MS X Ar/ As X V'/ VX l/CX 90 

57 Mら:インドメタシン標準品の秤取量(mg)

58 C: 1カフ。セル中のインドメタシン(C19H16CINO~の表示量

59 (mg) 

60 定量j去 本品20個以上をとり，カプセノレを切り際き，内容物

61 を注意して取り出し，その質量を精密に量り，粉末とする.

62 インドメタシン(C19H16CINO~約50mgに対応する量を精密

63 に量り，メタノーノレ40mUこ溶かし，更にメタノールを加え

64 て正確に50mLとする.この液をろ過し，初めのろ液10mL

65 を除き，次のろ液5mLを正確に量り，内標準溶液3mLを正

66 確に加え，更に移動相を加えて100mLとし，試料溶液とす

67 る.別にインドメタシン標準品を1050Cで4時間乾燥し，そ

68 の約50mgを精密に量り，メタノーノレに溶かし，正確に

69 50mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液3mLを

70 正確に加え，吏に移動相を加えて100mLとし，標準溶液と

71 する.試料溶液及び標準溶液20p.Lにつき，次の条件で液体

72 クロマトグラブィー (2.Mにより試験を行い，内標準物質

73 のピーク面積に対するインドメタシンのピーク面積の比QT

74 及びQsを求める.

75 インドメタシン(C19H16CINOδの量(mg)=MSX Q'I‘/Qs 

76 MS:インドメタシン標準品の秤取量(mg)

内標準溶液パラオキシ安怠香酸ブチルのメタノール溶液

u→1000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に7p.m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲノレ告と充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:メタノーノレ/薄めたリン酸u→1000)混液(7: 

3) 

流量:インドメタ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 :4ークロロ安息香酸50mg，パラオキ

シ安息、香酸ブチノレ30mg及びインドメタシン50mgを

メタノール50mLに溶かす.この液5mLに移動相を加

えて100mLとする.この液20p.Lにつき，上記の条件

で操作するとき， 4ークロロ安息香酸，パラオキシ安

息、香酸ブチノレ，インドメタシンの"頂に溶出し， 4ーク

ロロ安怠香酸とパラオキシ安息、香酸フゃチノレの分離度は

2.0以上，パラオキシ安息香酸ブチノレとインドメタシ

ンの分離度は5以上である.

システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するインドメタシンのピーク面積の比の相対標準

偏差は1.0%以下である.
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2 インドメタシンカプセノレ

103 貯法容器気密容器.
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1 インドメタシン坐剤

1 インドメタシン坐剤 51 内標準溶液 ノ号ラオキシ安息香酸フ会チノレのメタノール溶液

(1→1000) 2 Indometacin Suppositories 52 
53 試験条件

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する 54 

4 インドメタシン(C19HIsCIN04: 357.79)を含む 55

5 製法本品は「インドメタシンj をとり，坐剤の製法により製 56 

6 する 57

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内径4.0mm，長さ25cmのステンレス管に711m

の液体クロマトグラブイ一局オクタデシルシリル化シ

リカグノレを充てんする.

7 確認試験本品の表示量に従い「インドメタシンJ0.05gに対

8 応する量をとり，メタノール20mLを加え，加湿して溶かし，

9 メタノーノレを加えて50mLとし，必要ならばろ過し，この液

10 2mLにメタノールを加えて100mLとし，試料溶液とする.

11 この液につき，紫外可視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収ス

12 ベクトルを測定するとき，波長317~321nmに吸収の極大を

13 示す.

14 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

15 き，適合する.

16 本品 1個をとり，メタノーノレ/酢酸(100)混液(200: 

17 1)80mLを加え，加湿して溶かし，メタノーノレ/酢酸(100)混

18 夜(200: 1)を加えて正確に100mLとする.この液のインド

19 メタシン(C¥9HIsCINOJ約2mglこ対応する容量VmLを正確

20 に量り，メタノーノレ/酢酸(100)混液(200: 1)を加えて豆確

21 に50mLとし，試料溶液とする.別にインドメタシン標準品

22 を1050Cで4時間乾燥し，その約O.lgを精密に量り，メタノ

23 ール/酢酸(100)混液(200: 1)に溶かし，正確に100mLとす

24 る.この液4mLを正確に量り，メタノーノレ/酢酸(100)混液

25 (200 : 1)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試

26 料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

27 により試験を行い，波長320nmにおける吸光度Ar及びAsを

28 測定する.

29 インドメタシン(C19HIsCINOδの量(mg)

30 =Ms X Al'/ As X 2/V 

31 Ms:インドメタシン標準品の秤取量(mg)

32 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，注意

33 して細片どし，均一に混和する.インドメタシン

34 (C19H16CINO.u約50mglこ対応する量を精密に量り，テトラ

35 ヒドロフラン40mLを加え， 400CIこ加湿し，振り混ぜて溶か

36 し，冷後，更にテトラヒドロプランを加えて正確に50mLと

37 する.この液をろ過し，初めのろ液10mLを除き，次のろ液

38 5mLを正確に量り，内標準溶液3mLを正確に加え，更に移

39 動相を加えて100mLとする.この液を30分間放置し，孔径

40 0.511mのメンプランフィノレターでろ過し，初めのろ液10mL

41 を除き，次のろ液を試料溶液とする. jJlJにインドメタシン襟

42 準品を1050Cで4時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，テ

43 トラヒドロフランに溶かし，正確に50mLとする.この液

44 5mLを正確に量り，試料溶液と同様に操作し，標準溶液と

45 する.試料溶液及び標準溶液2011Lにつき，次の条件で液体

46 クロマトグラフィーは01)により試験を行い，内標準物質

47 のピーク面積に対するインドメタシンのピーク面積の比QT

48 及びQsを求める.

49 インドメタシン(C19H16CINOδの量(mg)=MsX QT/ Qs 

50 Ms:インドメタシン標準品の秤取量(mg)

58 カラム温度:250C付近の一定温度

59 移動相:メタノール/薄めたリン酸(1→1000)混液(7: 

60 3) 

61 流量:インドメタシンの保持時衡が約8分になるように

62 調整する.

63 システム適合性

64 システムの性能 :4 クロロ安息香酸50mg，パラオキ

65 シ安怠香酸ブ、チル30mg及びインドメタシン50mgを

66 メタノーノレ50mLに溶かす. この液5mLlこ移動相を加

67 えて100mLとする.この液2011Lにつき，上記の条件

68 で操作するとき， 4ークロロ安息香酸，パラオキシ安

69 息、香酸フーチル，インドメタシンの11頂に溶出し， 4ーク

70 ロロ安息香酸とパラオキシ安息香西安ブ、チルの分離度は

71 2.0以上，パラオキシ安息、香酸ブεチルとインドメタシ

72 ンの分離度は5以上である.

73 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

74 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のどーク面積

75 に対するインドメタシンのピーク面積の比の相対標準

76 偏差は1.0%以下である.

77 貯法

78 保存条件遮光して，冷所に保存する.

79 容器密閉容器.
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インフルエンザHAワクチン1 

インフルエンザHAワクチン
Influenza HA Vaccine 

1 

0221 5 

本品はインフルエンザウイルスのへムアグルチニンを含む

液状の注射郊である.

本品は生物学的製剤基準のインフルエンザHAワクチンの

条に適合する.

性状本品は澄明又はわずかに白濁した液である.
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1 ウベニメクス

1 ウベニメクス
2 Ub巴nimex

σγ:日中3

4 CWH24N204: 308.37 

5 (2S)ふ[(2S，3R)-3-Amino-2・hydroxy-

6 4幽phenylbutanoylamino]-4・methylpentanoicacid 

7 [58970-76-6] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ウベニメクス 57 

9 (CwH24N20~98.5~10 1.0%含含む 58

10 性状 本品は白色の結晶役の粉末である 59

11 本品は酢酸(100)に溶けやすく，水に溶けにくく，エタノ 60 

12 ール(99.5)に緩めて溶けにくい 61

13 本品は1moνL塩酸試液に溶ける 62

14 融点:約2300C(分解). 63 

15 確認試験 64 

16 ( 1 ) 本品の水溶液(1→2000)につき，紫外可視吸光度測定 65 

17 法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペクト 66 

。u
n
リ

唱

1

0

6

q

O

4

5

5

5

5

 

移動相B:液体クロマトグラフィ一周アセトニトリル/

薄めたO.lmollLリン畿二水素カリウム試液(13→20)混

;夜(2:1) 

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾西日制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分 (vol%) (vol%) 

o ~ 20 
20 ~ 60 
60 ~ 70 

100 。
100→ o 0→ 100 
o 100 

4

5

6
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u
R
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流量:ウペニメクスの保持時聞が約14分になるように

調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からウベニメクスの保

持時間の約5(音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを亙確に量り，移動相Aを加

えて正確に10mLとする.この液2011Lから得たウベ

ニメクスのピーク面積が，標準溶液のウベニメクスの

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2011Uこっき，上言己の条件で

操作するとき，ウペニメクスのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 2.0以下

である.

18 1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 67 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

19 ルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める 68 で試験を6回繰り返すとき，ウベニメクスのどーク面

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭 69 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

21 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 70 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，減圧， 80
0
C， 4時間).

22 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 71 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

23 一波数のところに同様の強度の吸収を認める 72 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

24 旋光度 (2.49)α)~: -15.5~-17.50(乾燥後， 0.5g， 

25 1moνL塩酸試液， 50mL， 100mm). 

26 純度試験

27 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2i去により操作し，

28 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

29 下).

30 (2) 類縁物質本品30mgを移動相A10mLに溶かし，試料

31 溶液とする.この液2mLを正確に量り，移動相Aを加えて正

32 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

33 2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

34 - (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

35 爾積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のウペニメ

36 クス以外のピークの面積は，標準溶液のウペニメクスのピー

37 ク面積の1/2より大きくない.また，試料溶液のウベニメ

38 クス以外のピークの合計面積は，標準溶液のウペニメクスの

39 ピーク面積より大きくない.

40 試験条件

41 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

42 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

43 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

44 リカゲルを充てんする.

45 カラム温度:250C付近の一定温度

46 移動相A:薄めたO.lmolιリン酸二水素カリウム試液

47 (13→20)/液体クロマトグラフィー用アセトニトリル

48 昆液(17:3) 

73 (I00)60mLに溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

74 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，禄正する.

75 O.lmollL過塩素酸1mL=30.84mg CWH24N204 

76 貯法容器気密容器.
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1 ウベニメクスカプセノレ

1 ウベニメクスカプセル
2 Ubenimex Capsules 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 ウベニメクス(C16H24N204: 308.37)を含む.

5 製法本品は「ウペニメクスJをとり，カプセル剤の製法によ

6 り製する.

7 確認試験本品の内容物を取り出し，表示量に従い fウベニメ

8 クスJ25mgfこ対応する最をとり，水を加えて50mLとし，

9 よく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光度

10 測定法(2.24)により吸収スベクトルを測定するとき，波長

11 250~254nm ， 255~259nm及び261~265nmに吸収の極大

12 を示す.

13 製剤i均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

14 き，適合する.

15 本品1個をとり，水/アセトニトリル混液(7:3)30mLを

16 加え， 30分間よく振り混ぜた後，水/アセトニトリル混液

17 (7 : 3)を加えて正確に50mLとする.この液を遠心分離し，

18 
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上澄I夜を干し径0.45pm以下のメンプランフィルターでろ過す

る.初めのろ液5mLを徐き，次のろ液のウベニメクス

(CWH24N20J約3mgfこ対応する容量VmLを正確に量り，内

標準溶液4mLを正確に加え，水/アセトニトリル混液(7: 3) 

を加えて50mLとし，試料溶液とする. ]3IJに定量用ウペニメ

クスを80
0

Cで4時間減圧乾燥し，その約20mgを精密に量り 74

7l</アセトニトリル混液(7: 3)に溶かし，正確に100mLと

する.この液15mLを正確に量り，内標準溶液4mLを正確に

加え，水/アセトニトリル混液(7: 3)を加えて50mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20pLにつき，次の

条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するウベニメクスのピーク面積

の比QT及びQsを求める.

31 

32 

ウベニメクス(C16H24N20δの量(mg)

=Ms X Q'l・/QsX l/VX 15/2 

M色:定量用ウベニメクスの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチノレの水/アセトニト

リノレ混液(7:3)溶液(I→2000)

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

システムの適合性

システムの性能:標準溶液20pLにつき，上記の条件で

操作するとき，ウベニメクス，内標準物質の順に溶出

し，その分離度は10以上である.

システムの再現性:標準溶液20pLfこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するウベニメクスのピーク面積の比の相対標準備

33 
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差は2.0%以下である.45 

46 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用し

て，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品

の30分間の溶出率は70%以上である.

本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液 100 

47 

48 

49 

50 

51 

20mL以上をとり，干し径0.45pm以下のメンプランフィルタ 101 

ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを 102 
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正確に量り，表示量に従い 1mL中にウベニメクス

(C16H24N20δ約11pgを含む液となるように水/アセトニト

リル混液(7:3)を加えて正確にV'mLとし，試料溶液とする.

]3IJに定量用ウベニメクスを800Cで4時間減反乾燥し，その約

22mgを精密に量り，水/アセトニトリル混液(7: 3)に溶か

し，正確に100mLとする.このi夜5mLを正確に量り，水/

アセトニトリル混液(7: 3)を加えて正確に100mLとし，標

準溶液とする.試料溶液及ひ'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 (2.01) により試験

を行し、，ウベニメクスのピーク面積AI'及びAsを測定する.

ウベニメクス(CWH24N204)の表示量に対する溶出率(%)

=M色XAI'/ As X V'/VX l/C X 45 

Mら:定量用ウベニメクスの秤取量(mg)

C: 1カプセル中のウベニメクス (C16H24N20Jの表示量

(mg) 

試験条件

定量法の試験条件を準用する.
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68 

システム適合後

システムの性能:標準溶液50pLにつき，上記の条件で

操作するとき，ウベニメクスのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以下

である.

システムの再現役:標準溶液50pLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ウベニメクスのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

77 定量j去 本品 10個をとり，水/アセトニトリル混液(7: 

3h40mLを加え， 30分間よく振り混ぜた後，水/アセトニ

トリル混液(7: 3)を加えて正確に200mLとする.この液を

遠心分離し，ろ過する.初めのろ液20mLを除き，次のろ液

のウベニメクス(ClGH24N20J約7.5mgに対応する容量を正確

に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，水/アセトニ

トリル混液(7: 3)を加えて50mLとし，試料溶液とする.別

に定量用ウベニメクスを800Cで4時間j威圧乾燥し，その約

30mgを精密に量り，水/アセトニトリル混液(7: 3)に溶か

し，正確に20mLとする.この液5mLを正確に量り，内標準

溶液10mLを正確に加えた後，水/アセトニトリル混液(7: 

3)を加えて50mLどし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

溶液20pLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るウベニメクスのピーク面積の比QT及びQsを求める.
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ウベニメクス(C16H24N20，Uの最(mg)

=MらXQT/QS X 1/4 

Ms :定量用ウベニメクスの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香西空エチノレの水/アセトニト

リル混液(7:3)溶液u→2000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(淑IJ定波長:200nm) 

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ノレシリノレ化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:30
0C付近の一定温度
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2 ウベニメクスカプセノレ

103 移動相:薄めたリン酸u→100)/液体クロマトグラフイ

104 一周アセトニトリノレ混液(83: 17) 

105 流量:ウベニメクスの保持時間が約8分になるように調

106 整する.

107 システム適合性

108 システムの性能:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件で

109 操作するとき，ウペニメクス，内標準物質の傾に溶出

110 し，その分離度は10以上である.

111 システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

112 で試験を6田繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

113 に対するウベニメクスのピーク面積の比の相対標準編

114 差は1.0%以下である.

115 貯法容器気密容器.
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1 ウラピジノレ

1 ウラピジル
2 Urapidil 

l;lN~ CH 

占\ーに-../N~目〉し
Q J 

4 C2oH29No03: 387.48 

5 6・{3-[4-(2-Methoxyphenyl)piperazin-トyl]propylamino}-

6 1，3・dimethyluracil

7 [34661-75-1] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ウラピジル

9 (C2oH29N503)98.0~101.0%を含む.

10 性状本品は白色~微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，味は

11 苦い.

12 本品は酢酸(100)に溶けやすく，エタノール(95)又はアセ

13 トンにやや溶けにくく，水に緩めて溶けにくい.

14 確認試験

15 (1 ) 本品のエタノーノレ(95)溶液(I→100000)につき，紫外

16 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，

17 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，

18 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

19 認める.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭

21 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

22 品の参照スペクトノレを比較するとき，阿者のスペクトルは同

23 一波数のところに伺様の強度の吸収を認める.

24 融点 (2.60> 156~ 161 "c 

25 純度試験

26 (1) 塩化物 (1.03) 本品3.0gをアセトン40mL.及び希硝酸

27 6mLに溶かし，水を加えて50mLとする.これを検液とし，

28 試験を行う.比較液はO.Olmo阻d塩酸0.25mLtこアセトン

29 40mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.003%以

30 下).

31 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第41:去により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (3) 類縁物質本品40mgをエタノール(95)5mUこ溶かし，

35 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

36 を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液

37 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験在行う.

38 試料溶液及び標準溶液5p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用

39 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

40 する.次に酢酸エチノレ/エタノーノレ(95)/アンモニア水(28)

41 昆液(22: 13 : 1)を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層

42 板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，

43 試料溶液から得た主スポット以外のスポットは， 1個以下で，

44 標準溶液から得たスポットより濃くない.

45 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(Ig，1050C， 3時間).

46 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(Ig).

47 定量法 本品を乾燥し，その約70mgを精密に量り，酢酸

48 (I00)80mLtこ溶かし， O.lmol江J過塩素酸で滴定 (2.50)する

49 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，檎正する.

50 O.lmolι過塩素酸1mL=12.92mg C2oH29NoOa 

51 貯法容器気密容器.
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1 ウリナスタチン

1 ウリナスタチン
2 Ulinastatin 

3 

4 

本品はヒト尿から分離精製して得たトリプシン限害活性を

有する糖たん白質を含む液である.

本品は定量するとき， 1mL中45000単佼以上のウリナスタ

6 チンを含み，たん白質1mg当たり2500単位以上を含む.

7 性状本品は淡褐色~褐色の澄明な液である.

8 確認試験

9 
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(1) 本品の適量に水を加え， 1mL中に4000単位を含むよ

うに調製した液1mL!こ，ブェノール溶液(I→20)ImLを加え，

更に注意しながら硫酸5mLを加えて振り混ぜるとき，液は

だいた、い色~赤だいだい色を呈する.

(2) 本品の適量に水を加え， 1mL中に2000単位を含むよ

うに調製した液につき，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

スペクトノレを比較するとき，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.

(3) 本品の適量にpH7.8の2，2'，2"ーニトリロトリエタノー

ノレ緩衝液を加え， 1mL中lこ500単位を含むように調製し，試

料溶液とする. )31j!こpH7.8の2，2'，2"ーニトリロトリエタノー

ル緩衝液をとり，対照液とする.試料溶液及び対照液それぞ

れO.lmLをとり，これにpH7.8の2，2'，2"ーニトリロトリエタ

ノール緩衝液1.6mLを加え，更にウリナスタチン試験用トリ

プシン試液0.2mLを加えて振り混ぜた後， 250Cの水浴中で1

分開放置する.この液lこN-α ベンゾイルーLーアルギニ

ン-4ーニトロアニリド、試液1mLを加えて振り混ぜ，更に

25
0

Cの水浴中で2分間放置するとき，試料溶液は無色，対照

液は黄色を呈する.

(4 ) カンテンオミ1.5g!こpH8.4のホウ酸・水酸化ナトリウム

緩衝液100mLを加え，水浴中で加熱して溶かし，直ちに水

平な台の上に置いたガラスシャーレにカンテン層が約2mm

の厚さになるように注く¥カンテン溶液が固まった後，

6mmの間隔で直径約2.5mmの穴を2個(穴A，穴B)あける.

本品の適量lこpH8.4のホウ酸・水酸化ナトリウム緩衝液を

加え， 1mL中に500単位を含むように調製した液在穴A!こ，

抗ウリナスタチンウサギ血清を穴Bにそれぞれ10p.Lず、つ入

れ，カンテン板が乾燥しないようふたをして室温で一夜放置

するとき， 1本の明瞭な沈降線を生じる.

39 p H (2.54) 6.0~8.0 

40 比活性本品につき，定量法及び次の試験を行うとき，たん自

41 質1mg当たり 2500単位以上のウリナスタチンを含む.

(i) 試料溶液 本品の表示量に従いウリナスタチン約

10000単位に対応する量を正確に量り， 71<を加えて正確に

20mLとする.

(坦)標準溶液 ウリナスタチン試験用ウシ血清アルブ、ミン

約10mgを精密に量り，水に溶かし，正確に20mLとする.

この液に水を加え， 1mL中にウリナスタチン試験用ウシ血 100 

1青アルブミンをそれぞれ正確に300，200， 100及び50p.g含 101 

む4種の標準溶液を調製する.

(詰i) 操作法 内径約18mm，長さ約130mmのガラス試験 103 

管に各標準溶液及び試料溶液0.5mLずつを，正確にとる.そ 104 

れぞれにアルカリ性銅試液5mLを正確に加えて振り混ぜ，

42 

43 

44 

45 

46 

47 

48 

49 

50 

51 

52 

30
0Cの水浴中で10分間加湿した後，更に，務めたフォリン

試液(I→2)0.5mLを正確に加えて振り混ぜ， 300Cの水浴中で

20分間加湿する.これらの液につき，水0.5mL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

(2.24)により試験を行し¥波長750nmにおける吸光度を測

定する.

各標準溶液から得た吸光度から，縦軸を吸光度，横軌を濃

度とする検量線を作成する.これに試料溶液から得た吸光度

をあてて試料溶液中のたん白質量を求め，検体1mL中の含

量を計算する.

63 純度試験
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( 1 ) 重金属 (1.07) 本品10mLをとり，第2I:去により操作

し，試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(lppm

以下).

(2) 類縁物質本品の適量に水を加え， 1mL中に12500単

位を含むように調製し，試料原液とする.試料原液0.25mL

を正確に量り，これにグリセリン0.2mL及ひや0.05%ブ、ロモフ

ェノーノレブFルー試液0.05mLを正確に加えて混和し，試料溶

液とする. )3IJに，試料原液1mLを正確に量り，水を加えて

正確に100mLとする.この液0.25mLを正確に量り，グリセ

リン0.2mL及ひ。0.05%ブロモフェノールブ、ノレー試液0.05mL

を正確に加えて混和し，標準溶液とする.試料溶液及び標準

溶液につき，次の方法により試験を行うとき，試料溶液から

得た主泳動帯以外の泳動帯は標準溶液から得た泳動帯より濃

くない.

(i) ポリアクリルアミドゲル電気泳動用トリス緩衝液A 2 

ーアミノ 2ーヒドロキシメチノレー1，3 プロパンジオーノレ

18.2gを水80mLに溶かし， 6molJL塩酸試液を加えてpH8.8

に調整し，7l<を加えて100mLとする.

(註) ポリアクリルアミドゲル電気泳動用トリス緩衝液B 2 

ーアミノ 2ーヒドロキシメチルー1，3 プロパンジオール

6.0gを水80mLに溶かし， 6molJL塩酸試液を加えてpH8.8に

調整し，水を加えて100mLとする.

(iii) ポリアクリルアミド、ゲル霞気泳動用トリス緩衝液C 2 

ーアミノー2 ヒドロキシメチル-1，3ープロパンジオーノレ

3.0g及びグリシン14.4gを水に溶かし， 1000mLとする.

(iv) ポリアクリルアミドゲノレ電気泳動用アクリルアミド液

アクリルアミド30g及びN，N'ーメチレンビスアクリルアミ

ド0.8gを水に溶かし， 100mLどする.

(v) 分離用ゲル ポリアクリルアミド、ゲ、ル電気泳動用トリ

ス緩衝液A15mL，ポリアクリルアミド、ゲ、ル電気泳動用アク

リルアミド液20mL，水24.5mL，N，N，N'，N'ーテトラメチ

ルエチレンジアミン0.022mL，10%ペルオキソニ硫酸アン

モニウム試液0.32mL及び1molJL亜硫酸ナトリウム試液

0.3mLの割合の各液を加えて静かに振り混ぜ，ゲル作成用プ

レ}トに静かに注ぎ，その上に水を重層して1時間静置する.

( vi) 濃縮用ゲ、ル 分離用ゲノレ上の水を除き，ポリアクリル

アミドゲ、ル電気泳動用トリス緩衝液B2.5mL，ポリアクリル

アミドゲノレ電気泳動用アクリノレアミド液2.66mL，水

14.6mL， N，N，N'，N'ーテトラメチルエチレンジアミン

O.OlmL， 10%ペルオキソ二硫酸アンモニウム試液0.2mL及

ひ(lmolJL亜硫酸ナトリウム試液0.04mLの割合の各液を加え

て混合した液を，分離用ゲノレ上に加える.濃縮用グノレの高さ

が約15mmになるようにプラスチックの溝枠を水平に取り付

92 

93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 

102 

105 

106 
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2 ウリナスタチン

107 け， 2時間静置する 161

108 (vii) 操作法泳動 スラブ、ゲル電気泳動装置に調製したグ 162 

109 ルを取り付け，上下の電極槽にそれぞれ必要最のポリアクリ 163 

条件で操作するとき， γ グ、ロプリン，ウシ血清アル

ブミン及びミオグロビンの順に溶出し， γーグロプリ

ンとウシ血清アルブ、ミン，ウシ血清アルブ、ミンとミオ

110 ルアミドゲル電気泳動用トリス緩衝液Cを入れる.マイクロ 164 グロビンのそれぞれの分離度が1.5以上のものを用い

111 シリンジを用いて標準溶液及び試料溶液l01lLずつを濃縮用 165 る.

112 グノレの溝に静かに注ぎ¥下側をi湯極として，電気泳動を行う. 166 抗原性試験 本品の適量に生理食塩液を加え， 1mL中に15000

113 ブロモフェノールブ、ノレーの携が分離用ゲルの下端から約10 167 単位を含むように調製し，試料溶液とする.体重250~300g

114 mmの位置に達したとき，電気泳動を終了させる 168 の栄養状態のよい健康なモルモット4匹を照い，第1日目，

115 染色 クーマシーブリリアントブルーR-2502.0gをメタ 169 第31H'!及び第5日目に試料溶液0.10mLずつを腹腔内に注射

116 ノール400mL及ひ'酢酸(100)100mLに溶かし，更に水を加え 170 する.男1)に対照として，同数のモルモットに馬血清0.10mL

117 て1000mLとし，染色液どする.ゲルを取り出し， 400Cに力 171 を腹腔内に注射する.第15日目に2匹，第22日目に残りの2

118 湿した染色液lこ2時間浸して染色する 172 匹に，試料溶液を注射したモルモットには試料浴液0.20mL

119 脱色 メタノーノレ100mL，酢酸(100)75mLに水を加えて 173 を静脈内に注射し，同様に馬血清宏注射したモルモットには

120 1000mLとし，脱色液とする.染色液から取り出したゲルな 174 馬血清0.20mLを静脈内に注射する.

121 脱色液に浸して脱色する 175 注射後30分間及び24時間の呼吸困難，虚脱及び致死を観

122 (3) カリジノゲナーゼ 本品の適量に水を加え， 1mL中 176 察するとき，試料溶液によって感作したそルモットは前記の

123 こ約50000単位を含むように調製し，試料溶液とする.試験 177 症状を示さない.

124 管に試料溶液O.4mLを正確に入れ， pH8.2のトリス緩衝液 178 ただし，馬血清によって感作したモルモットの4匹の全部

125 0.5mLを正確に加えて振り混ぜた後， 37:t0.20Cの恒温槽に 179 が呼吸困難又は虚脱を示し， 3匹以上が死亡する.

126 入れる. 5分後にカリジノゲ、ナーゼ測定用基質試液(4)0.lmL 180 毒性試験 体重18~25gの栄養状態のよい健康なマウス5匹を

127 を正確に加えて振り混ぜた後， 37:t0.20Cの恒温槽に戻す 181 使用し，それぞれに本品0.50mLを尾静脈内に注射するとき，

128 更に30分後，薄めた酢酸(100)(1→2)0.lmLを正確に加えて 182 注射後48時間以内にいずれも死亡しない.注射後48時間以

129 振り混ぜたものを酵素反応液とする. i:j1Jの試験管に試料溶液 183 内に死亡したものがあるときは，更にいまだ試験に使用して

130 O.4mLを正確に入れ， pH8.2のトリス緩衝液0.5mLを正確に 184 いない体重19~21gのマウス5匹につき，試験を繰り返す.

131 加えて振り混ぜた後， 37土0.20Cの恒温槽に入れる. 35分後 185 48H寺間以内にそのいずれもが生存する.

132 こ薄めた酢酸(100)(1→2)0.lmLを正確に加えて振り混ぜた 186 定量法 本品の適量を正確にとり，表示量に従い1mL中に約

133 後，更にカリジノゲ、ナーゼ測定用基質試液(4)0.lmLを正確 187 150単位を含むようにpH7.8の2，2'，2" ニトリロト Pエタノ

134 に加え振り混ぜたものをブランクとする.7.kを対照とし，紫 188 ーノレ緩衝液を加え，試料溶液とする.ウリナスタチン標準品

135 外可視吸光度測定法 (2.24)により酵素反応液及びブランク 189 にpH7.8の2，2'，2"ーニトリロトリエタノール緩衝液を加え，

136 の波長405nmにおける吸光度を郷定し，酵素反応液の吸光 190 その1mL中にウリナスタチンとして豆確に300，200， 100， 

137 度とブランクの吸光度の羨を求めるとき， 0.050以下である. 191 50及び0単位を含むように調製し，それぞれ標準溶液とする.

138 分子量試験 本品の適量に移動相を加え， 1mL中に約6500単 192 pH7.8の2，2'，2"ーニトリロトリエタノール緩衝液及びN α 

139 位を含むように調製し，試料溶液とする.別に， γ グ、ロブ 193 ーベンゾイル-Lーア/レギニン-4ーニトロアニリド試液は，

140 リン(分子最:160000)，ウリナスタチン試験用ウシ血清ア 194 25:t10Cの恨温槽であらかじめ滋めておく.試験管に各標2告

141 

142 

143 

144 

145 

146 

147 

148 

149 

ルブミン(分子量:67000)及びミオグロビン(分子量:17000) 195 

をそれぞれ1.0mgずつ量り，移動格約1mLlこ溶かし，分子量 196 

標準品溶液とする.試料溶液及ひ守分子量標準品溶液5011Llこ 197 

っき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試 198 

殺を行う.各分子量標準品の保持時聞から，縦軸を分子量の 199 

対数，横軸を保持時間(分)とする検量線を作成する.これに 200 

本品の保持時間をあてて分子量を求めるとき，分子量は 201 

67000:t 5000である.

操作条件

202 

203 

溶液及び試料溶液O.lmLずつを正確にとり，それぞれに

pH7.8の2，2'，2"ーニトリロトリエタノール緩衝液1.6mLを正

確に加えて振り混ぜ， 25:t10Cの恒温槽に入れる.pH7.8の

2，2'，2"ーニトリロトリエタノーノレ緩衝液を加えて1分後に，

氷冷してあるウリナスタチン試験用トリプシン試液0.2mLを

正確に加えて振り混ぜ，再び↑亘1昆槽に戻す.更に1分後，N
αーベンゾイル-Lーアルギニン-4ーニトロアニリド試

液1mLを正確に加えて振り混ぜ， t豆1昆槽に入れ反応させる，

2分後に酢酸(100)(1→2)0.lmLを正確に加えて反応を停止さ

150 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 204 せ，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により波

151 カラム:内径約7mm，長さ約60cmのステンレス管lこ10 205 長405nmにおける吸光度を測定する.各標準溶液から得た

152 ~1211mの液体クロマトグラフィー用多孔質シリカゲ 206 吸光度をもとに作成した検量線に試料溶液から得た吸光度を

153 ノレを充てんする 207 あてて試料溶液中のウリナスタチンの単位を求める.

154 カラム温度:250C付近の一定混度 208 貯法

155 移動中日:リン酸二水素カリウム16.33g及びエチレング 209 保存条件 -200C以下で保存する.

156 リコール124.15gを水に溶かし， 1000mLとする.必 210 容器気密容器.

157 要ならば， リン酸を加えてpH4.01こ調整する.

158 流量:ウシ血清アルブミンの保持時聞が約36分になる

159 ように調整する.

160 カラムの選定:分子量標準品溶液5011Lにつき，上記の
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1 ウノレソデオキシコ}ル酸

1 ウルソヂオキシコール酸
2 Ul'sod巴oxycholicAcid 

3 ウルソデスオキシコール酸

C02H 

4 H H 

5 C24H400，，: 392.57 

6 3α， 7s-Dihydroxy-5 s-cholan-24・oicacid 

7 [128-13-2] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，ウルソデオキシコー

9 ル酸(C剖H4004)98.5~101.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は粉末で，味は苦い.

11 本品はメタノー/レ，エタノーノレ(99.5)又は活字酸(100)に溶け

12 やすく，水にほとんど溶けない.

13 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

14 臭化カリウム錠弗Ui去により試験を行い，本品のスペクトノレと

15 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

16 伺一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

17 旋光度 (2.49)α)~ : +59.0~+62.0o(乾燥後， 19，エタ

18 ノール(99.5)，25mL， 100mm). 

19 融点 (2.60) 200~2040C 

20 純度試験

21 (1 ) 硫酸塩 (1.14) 本品2.0gを酢酸(100)20mLに溶かし，

22 71<を加えて200mLとし， 10分間放置する.この液をろ過し，

23 初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする.試料

24 溶液40mUこ希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.これ

25 を検液とし，試験を行う.比較液は0.005mo阻J硫酸0.40mL

26 に酢酸(100)4mL，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする

27 (0.048%以下).

28 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2i去により操作し，

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

30 下).

31 (3) バリウム 本品2.0gに水100mL及び塩酸2mLを加え，

32 2分間煮沸し，冷後，ろ過し，ろ液が100mLになるまで水で

33 洗う.この液lOmLに希硫酸1mLを加えるとき，液は混濁し

34 ない.

35 (4) 類縁物質本品0.10gをとり，メタノール1mLに溶か

36 し，アセトンを加えて正確に10mLとし，試料溶液とする.

37 この液1mLを正確に量り，アセトンを加えて正確に100mL

38 とする.この液1mL及び2mLを正確に量り，それぞれアセ

39 トンを加えて正確に20mLとし，標準溶液(A)及び標準溶液

40 (B)とする.日IJに薄層クロマトグラフィー用ケノデオキシコ

41 ーノレ酸50mgをとり，メタノーノレ5mUこ溶かし，アセトンを

42 加えて正確に50mLとする.この液2ri1Lを正確に量り，アセ

43 トンを加えて正確に20mLとし標準溶液(1)とする.更に薄層

44 クロマトグラフィー用リトコール酸25mgをとり，メタノー

45 ル5mUこ溶かし，アセトンを加えて正確に50mLとする.こ

46 の液2mLを正確に量り，アセトンを加えて正確に20mLとす

47 る.この液2mLを正確に量り，アセトンを加えて正確に

48 10mLとし，標準溶液(2)とする.これらの液につき，薄層ク

49 ロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液，襟

50 準溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶液(A)及び標準溶液(B)lOl1L

51 ずつを薄層クロマトグラブイー用シリカゲ、ルを用いて調製し

52 た薄層板にスポットする.次にイソオクタン/エタノール

53 (99.5)/酢酸エチノレ/酢酸(100)混液(10: 6 : 3 : 1)を展開溶

54 媒として約 15cm展関した後，簿層板を風乾する.更に

55 1200Cで30分間乾燥後，直ちに， リンモリブデン酸n水和物

56 5gをエタノール(99.5)約50mLに溶かして，府し駿5mLをi商下

57 し，更にエタノーノレ(99.5)を加えて100mLとした液を均等に

58 噴霧し， 120 0Cで3~5分間加熱するとき，標準溶液(1)及び

59 標準溶液(2)から得たスポットに対応する位置の試料溶液か

60 ら得たスポットは，標準溶液(1)及び標準溶液(2)のスポット

61 より濃くなく，試料溶液から得た主スポット及び上記のスポ

62 ット以外のスポットは，標準溶液(B)から得たスポットより

63 濃くない.また，試料溶液から得た主スポット及び上記のス

64 ポット以外のスポットは，標準i容液(必及び標準i容液(B)から

65 得たスポットと比較して総量を求めるとき， 0.25%以下であ

66 る.

67 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，1050C， 2時間).

68 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

69 定量法本品を乾燥し，その約0.5gな精密に量り，エタノール

70 (95)40mL及び水20mUこ溶かし， O.lmolι水酸化ナトリウ

71 ム液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

72 宏行い，補正する.

73 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=39.26mg C24H4004 

74 貯法容器密隣容器.
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1 ウノレソデオキシコーノレ酸頼粒

1 ウルソデオキシコール酸頼粒
2 Ursodeoxycholic Acid Granules 

3 ウルソデスオキシコール酸穎粒

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

9

“。
ο
必体
A
W
D
ρ
U

W
O
w
b
w
D
W
O

彫り

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100pHこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ウノレソデオキシコール酸

のピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

5 ウルソデ、オキシコール駿(C24Hw04: 392.57)を含む 57 定量j去 本品を粉末とし，ウルソデ、オキシコール酸(C2A400，U

6 製法 本品は「ウノレソデオキシコール酸j をとり，頼粒剤の製 58 約O.lgに対応する量を精密に量り，内標準溶液20mLを正確

7 法により製する 59 に加え， 10分間振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液を孔

8 確認試験 本品告と粉末とし，表示量に従い「ウノレソデオキシコ

9 ール酸J20mgfこ対応する最をとり，メタノール10mLを加

10 えて20分間振り混ぜる.この液を遠心分離し，上澄液4mL

11 をとり，減圧で留去する.残留物にアセトン4mLを加え，

12 超音波処理により分散させた後，遠心分離し，上澄液を試料

13 容液とする. !iJIJにウノレソデオキシコール酸10mgをアセトン

14 5mLに溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層

15 クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及

16 び標準溶液10p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ

17 ノレを用いて調製した簿層板にスポットする.次にイソオクタ

18 ン/エタノール(99.5)/酢酸エチノレ/酢酸(100)混液(10:6 : 

白
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り

t
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t
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3 : 1)を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾す

る.更に1200Cで30分間乾燥後，直ちにリンモリフーデ、ン酸n

水和物のエタノーノレ(99.5)溶液(1→5)を均等に噴霧し，

1200Cで3~5分潤加熱するとき，試料溶液から得た主スポッ

23 ト及び標準溶液から得たスポットは青色を主主し，それらの

24 R(憶は等しい.

25 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第21:夜900mLを用い，パド

26 ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間

27 の溶出率は80%以上である.
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本品の表示量に従いウルソデオキシコール駿(C2A400，U約

50mgに対応する量を精密に量り，試験を開始し，規定され

た時間に溶出液20mL以上をとり，孔径0.45p.m以下のメン

プランプイノレターでろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次

のろ液を試料溶液とする.別に定量用ウルソデオキシコール

酸を105
0

Cで2時間乾燥し，その約22mgを精密に量り，アセ

トニトリルに溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを

正確に量り，試験液を加えて正確に20mLとし，標準溶液と

する.試料溶液及び標準溶液100p.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 (2.01) により試験を行い，

それぞれの液のウノレソデオキシコール酸のピーク面積Ar及

びAsを測定する.

n
U

唱

A

O

G

4

4

4

 

ウルソデ、オキシコーノレ酸(C24H400δの表示量に対する溶出率

(%) 

=Ms/Mr X Ar/ As X l/C X 225 

43 Mら:定量用ウノレソデ、オキシコール酸の秤取量(mg)

44 MI':本品の秤取量(g)

45 C: 19中のウノレソデオキシコール酸(C24H400Jの表示量

46 (mg) 

47 試験条件

48 定量法の試験条件を準用する.

49 システム適合性

50 システムの性能:標準溶液100p.Lにつき，上記の条件で

51 操作するとき，ウルソデオキシコール酸のピ}クの理

60 径0.45p.m以下のメンプランフィルターを用いてろ過し，ろ

I夜を試料溶液とする. !iJIJに定量用ウノレソデオキシコール酸を

1050Cで2時間乾燥し，その約O.lgを精密に量り，内標準溶

液20mLを正確に加えて溶かし，標準溶液とする.試料溶液

及び標準溶液10p.Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

対するウルソデ、オキシコール酸のピーク函積の比Q'I'及びQs

を求める.

1
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68 

69 

ウルソデオキシコール酸(C2A400Jの量(mg)

=MsX QT/QS 

Ms :定量用ウルソデオキシコール酸の秤取量(mg)

内標準溶液安息香酸エチルの薄めたメタノール(4→5)溶

液(7→200000)

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5p.m

の液体クロマトグラブィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:薄めたりン酸(1→500)/液体クロマトグラフィ

一用アセトニトリル混液(11: 9) 

流量:ウノレソデ、オキシコーノレ酸の保持待問が約6分にな

るように調整する.
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83 システム適合性

84 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

85 操作するとき，ウルソデ、オキシコール酸，内標準物質

86 の)1慎に溶出し，その分離度は8以上である.

87 システムの再現性:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件

88 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

89 に対するウルソデオキシコール酸のピーク面積の比の

90 相対標準偏差は1.0%以下である.

91 貯法容器気密容器.
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1 ウルソデオキシコーノレ酸錠

1 ウルソデオキシコール酸錠
2 Ursodeoxycholic Acid Tablets 

3 ウルソデスオキシコール酸錠

52 とり，次の条件で液体クロマトグラフィ - (2.01) により試

53 験を行い，それぞれの液のウノレソデオキシコール酸のピーク

54 面積Ar.及ひ二4sを測定する.

55 ウルソデオキシコール酸(C24H4004)の表示量に対するj容出率
4 本品は定量するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する 56 (%) 

5 ウルソデオキシコール酸(C剖H40o.t: 392.57)を含む.

6 製法 本品lま「ウルソテ、オキシコール酸j をとり，錠剤の製法

7 により製する.

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fウノレソデ?オキシコ

9 ール酸J20mgに対応する量をとり，メタノール10mLを加

10 えて20分間絞り混ぜる.この液を遠心分離し，上澄液4mL

11 :{rとり，減圧で留去する.残留物にアセトン4mLを加え，

12 超音波処理により分散させた後，遠心分離し，上澄液を試料

13 溶液とする.別にウノレソデオキシコール酸10mgをアセトン

14 5mLに溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層

15 クロマトグラフィー (2.ω) により試験念行う.試料溶液及

16 び標準溶液101lLずつを薄層クロマトグラフィ一周シリカゲ

17 ノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次にイソオクタ

18 ン/エタノール(99.5)/酢酸エチノレ/酢酸(100)混液(10:6:

19 3 : 1)を展凋溶媒として約15cm展隣した後，薄層板を風乾す

20 る.更に1200Cで30分間乾燥後，直ちにリンモリフ守デン酸n

21 水平日物のエタノーノレ(99.5)溶液(1→5)を均等に噴霧し，

22 1200Cで3~5分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポッ

23 ト及び標準溶液から得たスポットは青色を主主し，それらの

24 Rrfl直は等しい.

25 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

26 き，適合する.

27 本品 1個をとり， 1mL中にウルソデオキシコーノレ酸

28 (C2Æ400，~約 5mgを含む液となるように内標準溶液 VmLを

29 正確に加え，超音波処理により分散させ，更に10分間振り

30 混ぜた後，遠心分離する.上澄液を孔径0.4511m以下のメン

31 プランフィルターでろ過し，ろ液を試料溶液とする.以下定

32 量f去を準用する.

33 ウルソデオキシコール酸(C2A400Jの量(mg)

34 =.11公 X (b/Qs X l-ゲ20

35 Ms:定量用ウルソデ、オキシコール酸の秤取量(mg)

内標準溶液安息香酸エチルの薄めたメタノール(4→5)溶36 

37 液(7→200000) 88 

38 溶出性 (6.10) 試験液に溶出試験第2i夜900mLを用い，パド 89 

39 ル法により，毎分50回転で試験を行うとき， 50mg錠の30分 90 

40 聞の溶出率は80%以上であり， 100mg錠の45分間の溶出率 91 

41 は70%以上である 92

42 本品1偲をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液 93 

43 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ 94 

44 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを 95 

45 正確に量り，表示量に従し、1mL中にウルソデオキシコール 96 

46 酸(C2A400J約5611gを含む液となるように試験液を加えて豆 97 

47 確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用ウルソデオ 98 

48 キシコーノレ酸を105
0
Cで2時間乾燥し，その約22mgを精密に 99 

49 量り，アセトニトリノレに溶かし，正確に100mLとする.こ 100 

50 の液5mLを正確に量り，試験液を加えて正篠に20mLとし 101

51 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10011Lずつを正確に 102 

57 =Ms X Ar/ As X V'/ V X 1/ C x 225 

58 IvIs :定量用ウルソデオキシコール般の秤取量(mg)

59 C: 1錠中のウルソデオキシコール酸(C24H400，t)の表示量

60 (mg) 

61 試験条件

62 定量法の試験条件を準用する.

63 システム適合性

64 システムの性能:標準溶液1001lUこっき，上記の条件で

65 操作するとき，ウノレソデオキシコール酸のピークの理

66 論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以

前 上， 2，0以下である.

68 システムの再現性:標準溶液10011Lにつき，上記の条件

69 で試験を6回繰り返すとき，ウノレソデオキシコール酸

70 のピーク面積の相対標準偏差は2，0%以下である.

71 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

72 とする. ウノレソデ‘オキシコール酸(C2A4004)約0，1gに対応す

73 る量を精密に量り，内標準漆液20mLをlE確に加え， 10分間

74 振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液を干し径0.4511m以下の

75 メンプランフィルターを用いてろ過し，ろ液を試料漆i夜とす

76 る.別に定量用ウノレソデオキシコール酸を1050Cで、2時間乾

77 燥し，その約0，1gを精密に量り，内標準溶液20mLを正確に

78 加えて溶かし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

79 1011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

80 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するウルソデ、

81 オキシコール酸のピーク面積の比Q'l・及びQsを求める.

82 ウルソデ、オキシコーノレ酸(C24H，toOδの量(mg)

83 =Ms X Q'I'/ Qs 

84 Mら:定量用ウルソデオキシコール般の秤取量(mg)

内標準溶液 安息香酸エチノレの薄めたメタノール(4→5)溶

液(7→200000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径4，6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

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
D

C付近の一定温度

移動中日:薄めたリン酸(1→500)/液体クロマトグラフイ

一用アセトニトリノレ混液(11: 9) 

流量:ウルソデオキシコール酸の保持時間が約6分にな

るように調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液1011Uこっき，上記の条件で

操作するとき， ウノレソデ、オキシコール目安，内標準物質

の順に溶出し，その分離度は8以上である.

システムの再現役:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

l で試験を6田繰り返すとき，内標準物質のピーク面積
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2 ウノレソデオキシコ}ル酸錠

103 に対するウルソデオキシコール酸のピーク面積の比の

104 相対標準偏差は1.0%以下である.

105 貯法容器気密容器.
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1 ウロキナ}ゼ

1 ウロキナーゼ 52 

2 Urokinase 53 

54 

3 [9010-53-1] 55 

56 

4 本品はヒト尿から得たものでうプラスミノーグンを活性化 57 

5 する作用のある分子最約54000の酵素である 58

6 本品は適当な緩衝液を溶媒とした液である 59

7 本品は定量するとき， 1mL中60000単位以上を含み，たん 60 

8 自質1mg当たり 120000単位以上を含む 61

9 性状本品は無色澄明の液である 62

63 本品のpHは5.5~7.5である.

11 確認試験

10 

(1) ブイブリノーゲン0.07g:a:-pH7.4のリン酸塩緩衝液

10mUこ溶かす.この液に， トロンビンを生理食塩液に溶か

して1mL中に10単位を含むように調製した液1mLを加えて

混和し，内径約90mmのシャーレに入れ，液が凝固するまで

水平に静置する.この表爾に，本品にゼラチン・トリス緩衝

液を加えて1mL中に100単位を含むように調製した液1011L

を滴加し，一夜静置するとき，溶解内を生じる.

(2) カンテン末1.0gをpH8.4のホウ罰金・水酸化ナトリウム

緩衝液100mLに加温して溶かし，シャーレに液の深さが約

2mmになるように入れる.冷後，直径2.5mmの2個の穴を

6mmの間i痛で作る.それぞれの穴に，本品に生理食塩液を

加えて1mL中に30000単位を含むように調製した液l011L及

び抗ウロキナーゼ、血清l011Lを別々に入れ，一夜静置すると

き，明瞭な沈降線を生じる.

26 純度試験

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

ヴ

a
O
D

白

U
A
U

司

止

の

ん

の

O

d
生

皮

リ

ρ
o
n
t
o
D
n
u
n
u

o
b
O
L
O
A
内

o
q
o
q
o

。。。
o
o
o
n
o
q
o
m
o
o
d
s
A
τ

( 1 ) 重金属 (J.07) 本品2.0mL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2.0mLを加える

(10ppm以下).

(2 ) 血液型物質 本品に生理食塩液を加えて1mL中に

12000単位を含むように調製し，試料溶液とする.抗A血液

型判定用抗体に生理食塩液を加え，それぞれ32倍， 64倍，

128倍， 256倍， 512倍及び1024倍に薄め， V字型96穴マイ

クロプレートの第170及び第2jlJの6穴に，それぞ、れ2511Lず

つを別々に入れる.次に第1列の6穴に試料溶液2511Lずつをと

加え，第2ヂIJの6穴に生理食塩液2511Lずつを加える.振り混

ぜて30分開放置した後，更に各穴にA型赤血球浮遊液5011L

ずつを加えて振り混ぜ， 2時間静置する.両ヂIJの赤血球の凝

集を比較するとき，凝集を示す穴の抗A抗体の希釈倍数は等

しい

抗B血液型判定用抗体及びB型赤血球浮遊液を用いて同様

の試験を行う.

43 異常毒性否定試験本品の適量をとり，生理食嵐i伎を加えて，

1mL中に12000単位を含むように調製し，試料溶液とする.

体重約350gの栄養状態のよい健康なモルモツト2匹以上を使

用し， 1匹当たり試料溶液5.0mLずつを緩股内に注射し， 7 

日間以上観察するとき，いずれも異常を示さない.

48 高分子量ウロキナーゼ本品にゼラチン・リン酸塩緩衝液を加 101 

49 えて1mL中に10000単位を含むように調製し，試料溶液とす 102 

る.試料溶液l0011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフ 103 

イー (2.01)により試験を行う.保持待問35分付近に近接し
104 

41 

42 

44 

45 

46 

47 

50 

51 

100 

て現れる2つのピークのうち，保持時間の小さいほうのピー

ク厨積ん及び保持時間の大きいほうのピーク面積Aを自動

面積積分法により測定するとき，ん/<A.+Ab)は0.85以上で、

ある.

操作条件

装置:移動棺送液用ポンプ，試料導入部，カラム，反応

試薬送液用ポンプ，反応コイル，反応槽，蛍光光度計

及び記録装置を用い，カラムの移動相出口 lこ3方管を

付け，反応試薬送液用ポンプ及ひ'反応コイルに連結し，

反応コイル出口を蛍光光度計に連結する.

検出器:蛍光光度計(励起波長:365nm，蛍光波長:

460nm) 
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カラム:内径約7.5mm，長さ約60cmのステンレス管に

充てん剤として1O~1211mの液体クロマトグラフィー

用多孔質シリカゲノレを充てんする.

カラム温度:200C付近の一定浪度

反応コイル:内径0.25mm，長さ150cmのステンレス管

反応コイル混度:370C 

移動相:ゼ、ラチン・リン酸塩緩衝液

移動相流量:毎分0.5mL

反応試薬 :7-(グルタリルグリシルーL アルギニルア

ミノ)-4ーメチルクマリン試液

反応試薬流量:毎分0.75mL

カラムの選定:本品に水酸化ナトリウム試液を加えて

pH7.51こ調整した後， 370Cで24時間以上放置する.

これにゼラチン・リン酸塩緩衝液を加えて1mL中に

20000単位を含むように調製する.この液l0011Uこっ

き，上記の条件で操作するとき，分子量54000の高分

子量ウロキナーゼ¥分子量33000の低分子量ウロキナ

ーゼのjI慎に溶出し，その分離度が1.0以上のものを用

82 

83 定量法

84 (1) ウロキナーゼ本品1mLを正確に量り，ゼラチン・

85 トPス緩衝液を加えて1mL中に約30単位を含むように正確

86 に薄め，試料溶液とする.高分子量ウロキナーゼ標準品1ア

87 ンプノレの全量にゼラチン・トリス緩衝液2mLを正確に加え

88 て溶かし，その1mLを正確に量り，ゼラチン・トリス緩衝

89 液を加えて1mL中に約30単位を含むように正確に薄め，標

90 準溶液とする. LーピログルタミルグリシルーLーアルギニ

91 ン-pーニトロアニジン塩酸塩試絞1.0mLずつを，内径約

いる.

92 10mmのシリコーンコート処理した試験管2本に入れ， 35:t 

0.2
0

Cの水浴中で5分間加温した後，試料溶液及び標準溶液

0.50mLを別々に加え， 35土0.20Cで正確に30分加湿し，薄

めた酢酸(100)(2→5)0.50mLずつを加える.これらの液につ

き，水を対照とし，紫外可視吸光度額o定法 (2.24)により試

験を行い，波長405nmにおける吸光度Al'及ひ泊sを測定する.

別にLーピログノレタミノレグリシノレーLーアルギニン-p ニト

ロアニリン塩酸塩試液1.0mLずつを試験管2本に入れ，薄め

た酢酸(100)(2→5)0.50mLずつを加えた後，試料溶液及び標

準溶液0.50mLを別々に加える.これらの液につき，水を対

照とし，同様に波長405nmにおける吸光度AI'O及びAsoを測

定する.

93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 

ウロキナーゼの量(単位)=(AT-Aro)/(As-Aso)X a X b 
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2 ウロキナ}ゼ

105 a:標準溶液1mL中のウロキナーゼの量(単位)

106 b:試料溶液を製したときの全容量(mL)

107 (2) たん白質 本品のたん白質約15mgfこ根当する容量を

108 正確に量り，窒素定量法 (J.()8)により試験合行う.

109 0.005mollL硫酸1mL=0.8754mgたん白質

110 貯法

111 保存条件 200C以下で保存する.

112 容器気密容器.
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エカベトナトリウム水和物1 

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225mn) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ
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エカベトナトリウム水和物
Ecabet Sodium Hydrate 

エカベトナトリウム

1 

リカゲ/レを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:0.1mo旺，リン酸二水素カリウム試液にリン酸

を加えてpH3.0に調整する.この液730mL(こアセト

ニトリノレ270mLを加える.

流量:エカベトの保持時間が約8分になるように調整す

る.

面積淑~定範囲:溶媒のピークの後からエカベトの保持時

関の約2倍の範囲

システム適合性
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2 

3 

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，エカベトのピークの理論段数及びシン

メトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下であ

る.

システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エカベトのピーク面積の

相対標準備差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

水分(ユ48) 17.3~19.2%(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

定量法 本品約1.2gを精密に量り，メタノール30mLIこ溶かし，

水30mLを加え， 0.1moνL水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)

する(指示薬:フェノーノレフタレイン試液封筒).同様の方法

で空試験を行い，補正する.
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C2oH27NaOoS・5H20: 492.56 

(IR，4aS，1OaS)-1，4a・Dimethyl-7・(1・methylethyl)・

6-sodiosulfonato-1 ，2，3，4，4a，9，1 0，10a-

octahydrophenanthrene・1・carboxylicacid pentahydrate 

[219773-47-4] 
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O.lmol1L水酸化ナトリウム液lmL=40.25mgC2oH27NaOoS 

0234 5 

密凋容器.容器貯法

73 

74 

本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，エカベトナ

トリウム(C2oH27NaOoS: 402.48)98.5~101.5%を含む.

性状本品は白色の結晶である.

本品はメタノーノレに溶けやすく，水又はエタノーノレ(99.5)

に溶けにくい.

本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

本品1.0gを水200mLに溶かした液のpHは約3.5である.

確認試験

(1) 本品の希水酸化ナトリウム試液溶液(3→10000)につ

き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)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，両者のスベクトルは同一波長のところに伺様の強度

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，何者のスベクトルは同

一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

(3 ) 本品19を磁製るつぼにとり，炭化する.冷後，硝酸

0.5mLを加え，徐々に加熱して灰化した後，残留物を水

10mUこ溶かした液はナトリウム塩の定性反応 (1.09) を長す

る.

旋光度 (2.49)α13: 十 69~+760(脱水物に換算したもの

0.25g，メタノール， 25mL， 100mm). 

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0g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2.0mLを加える(10ppm以

下).

(2 ) 類縁物質本品10mgを移動棺10mUこ溶かし，試料

溶液とする.この液2mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に20mLとする.この液lmL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2011Lずつを旨正確にとり，次の条件で液体クロマトグラ

フィー (2.01) 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isIJ定するとき，試料溶液のエカ

ベト以外のピークの面積は，標準溶液のエカベトのピーク面

積より大きくない.

試験条件
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1 エカベトナトリウム穎粒

1 エカベトナトリウム頼粒
2 Ecabet Sodium Granules 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 エカベトナトリウム水和物(C2oH27NaOoS・5H20: 492.56) 

5 を含む.

6 製法本品は「エカベトナトリウム水和物j をとり，穎粒剤の

7 製法により製する.

8 確認試験本品の表示量に従い「エカベトナトリウム水和物J

9 50mgに対応する量をとり，希水酸化ナトリウム試液25mL

10 0:加えて振り混ぜ，ろ過する.初めのろ液10mLを除き，次

11 のろ液3mLをとり，希水酸化ナトリウム試液を加えて20mL

12 とした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収

13 スペクトルを測定するとき，波長269~273nm及び278~

14 282nmに吸収の極大を示す.

15 製剤均一性(丘ω〉 分包したものは，次の方法により含量均

16 一性試験を行うとき，適合する.

17 本品1包をとり，内容物の全量を取り出し，希水酸化ナト

18 リウム試液70mLを加え，時々振り混ぜながら， 5分間超音

19 皮処理を行った後， 1mL中にエカベトナトリウム水和物

20 (C2oH27NaOoS・5H20)約10mgを含む液となるように希水酸

21 化ナトリウム試液を加えて正確に VmLとし，ろ過する.初

22 めのろ液10mLを除き，次のろ液2mLを正確に量り，7l<を加

23 えて正確に50mLとし，試料溶液とする.別に定量用エカベ

24 トナトリウム水和物(別途 fエカベトナトリウム水和物Jと

25 同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約20mgを精密に

26 量り，希水酸化ナトリウム試液2mLに溶かした後，水を加

27 えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

28 溶液につき，水を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

29 により試験を行い，波長271nmにおける吸光度Al'及びAsを

30 測定する.

31 エカベトナトリウム水和物(C2oH27NaOoS・5H20)の量(mg)

32 = Ms X Al'/ As X vグ2X 1.224 

33 Ms:脱水物に換算した定量用エカベトナトリウム水和物

34 の秤取量(mg)

35 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

36 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

37 80%以上である.
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本品の表示量に従い fエカベトナトリウム水和物j 約19

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，干し径0.45)lm以下のメンプラン

フィルターでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液

2mLを正確に量り，水を加えて正確に10mLとし，試料溶液

とする.別に定量用エカベトナトリウム水平日物(~IJ途「エカ

ペトナトリウム水和物Jと河様の方法でフk分 (2.48) を測定

しておく)約22mgを精密に量り，メタノール1mLlこ溶かした

後，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外可祝吸光度測

定法 (2.24)により試験を行い，波長271nmにおける吸光度

AT及びAsを測定する.

50 エカペトナトリウム水和物(C2oH27NaOoS・5H20)の表示量

51 に対する溶出率(%)

52 = .Ms/ lVJio X Al'/ As X 1/ C X 4500 X 1.224 

53 Mi;:脱水物に換算した定量用エカベトナトリウム水和物

54 の秤取量(mg)

55 Mr:本品の秤取量(ρ

56 C: 19中のエカベトナトリウム水和物(C2oH27NaOoS・

57 5H20)の表示量(mg)

58 定量j去 本品のエカベトナトリウム水和物(C2oH27Na05S・

59 5H20)約30mg!こ対応する最を精密に量り，内標準溶液5mL

60 を豆確に加えた後，薄めたメタノーノレu→2)25mLを加えて

61 20分間激しく振り混ぜ，孔径0.4511m以下のメンプランプイ

62 ルターでろ過する.初めのろ液5mLを除き，次のろ液3mL

63 を量り，移動相を加えて50mLとし，試料溶液とする. ~IJに

64 定量刑エカベトナトリウム水和物(別途 fエカベトナトリウ

65 ム水和物j と同様の方法で、水分 (2.48)を測定しておく)約

66 30mgを精密に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，薄めた

67 メタノーノレu→2)に溶かし， 30mLとする.この液3mLを量

68 り，移動棺を加えて50mLとし，標準溶液とする.試料溶液

69 及び標準溶液20)lLlこっき，次の条件で液体クロマトグラフ

70 ィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク頭積に

71 対するエカベトのピーク面積の比Q'I'及びQsを求める.

72 エカベトナトリウム水和物(C2oH27NaOoS・5H20)の最(mg)

73 =Ms X Q'I'/ Qs X 1.224 

74 Mら:脱水物に換算した定量用エカベトナトリウム水和物

75 の秤取量(mg)

76 内標準溶液 パラオキシ安息香西安エチルの薄めたメタノー

77 ルu→2)溶液(3→400)

78 試験条件

79 検出器:紫外扱光光度計(測定波長:225nm) 

80 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5)lm

81 の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリノレ化シ

82 リカゲ、ノレを充てんする.

83 カラム混度:40
0C付近の一定温度

84 移動相:0.1moJILリン目安二水素カリウム試液にリン酸

85 を加えてpH3.0!こ調整する.この液730mLにアセト

86 ニトリノレ270mLを加える.

87 流量:エカベトの保持時間が約8分になるように調整す

88 る.

89 システム適合性

90 システムの性能:標準溶液20)lLにつき，上記の条件で

91 操作するとき，エカベト，内標準物質の傾に溶出し，

92 その分離度は6以上である.

93 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

94 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

95 に対するエカベトのピーク面積の比の相対標準偏差は

96 1.0%以下である.

97 貯法容器密際容器.

5 0235 



l エコチオパートヨウ化物

1 エコチオパートヨウ化物
2 Ecothiopate Iodide 

3 ヨウ化エコチオパート

4 ヨウ化エコチオフェイト

H.C 3¥___Q ，0 H3C. PH3 
¥ ノシ ¥ 人
P二 /\..N~
I 'S'¥/ 、CH免

5 H3C"""--O ~"， 

6 C9H23IN03PS: 383.23 

7 2-(Diethoxyphosphorylsulfanyl)司N，N，N-

8 trimethylethylaminium iodid巴

9 [513-10・0]

50 して約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに噴霧用

51 ドラーグンドノレフ試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から

52 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

53 トより濃くない.

54 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(lg，i威圧，酸化リン(V)，50
o
C， 

55 3時間).

56 定量j去 本品約0.125gを精密に量り，水に溶かし，亙礁に

57 100mLとする.この液10mLを亙礁に量り，水30mLを加え，

58 更にpH12のリン酸塩緩衝液10mLを正確に加え，栓をして

59 25土30Cに20分鶴放置する.この液に酢酸(100)2mLをすば

60 やく加えた後， 0.002moνLヨウ素液でi向定 (2.50)する(電位

61 差滴定法).伺様な方法でpH12のりン酸塩緩衝液を加えずに

62 試験を行い，補正する.

10 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，エコチオパ 63 0.002molJLヨウ素液1mL=1.533mg C9H23IN03PS 

11 ートヨウ化物(C9H23IN03PS)95.0%以上を含む.

12 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

13 本品は水に極めて溶けやすく，メタノールに溶けやすく，

14 エタノーノレ(95)に溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど

15 溶けない.

16 確認試験

17 ( 1) 本品O.lgを水2mLlこ溶かし，硝酸1mLを加えるとき，

18 褐色の沈殿を生じる.また，この沈殿を含む混濁液11潟をと

19 り，ヘキサン1mL:a:加えて振り混ぜるとき，ヘキサン層は

20 淡赤色を呈する.

21 (2) (1)で得られた沈殿を含む混濁液を無色になるまで加

22 熱し，冷後，水10mLを加え，試料溶液とする.試料溶液

23 2mLはリン酸塩の定性反応(2)(1.09)を呈する.

24 ( 3 ) (診で得られた試料溶液2mLは硫酸塩の定性反応

25 (1.09)を呈する.

26 p H (2.54) 本品0.10gを水40mLIこ溶かした液のpHは3.0~

27 5.0である.

28 融点 (2.60) 116~1220C 

29 純度試験

30 (1 ) 溶状 本品0.5gを水5mLIこ溶かすとき，液は無色澄

31 明である.

32 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをケノレダールフラスコに入

33 れ，硝酸5mL及び硫酸2mLを加え，フラスコの口に小漏斗

34 をのせ，自爆が発生するまで注意して加熱する.冷後，硝酸

35 2mLを加えて加熱する.これを2回繰り返し，更に過酸化水

36 素(30)2mLずつを数回加えて，液が無色となり，白煙が発生

37 するまで加熱する.冷後，少量の水と共にネスラー管に移し，

38 更に水を加えて約20mLとする.アンモニア水(28)及びアン

39 モニア試液を加えてpH3.0~3.51こ調整し，71<を加えて50mL

40 とする.これを検液とし，試験を行う.比較液は検液の調製

41 法と同様に操作し，鉛標準液2.0mL及び水を加えて50mLと

42 する(20ppm以下).

43 (3) 類縁物質本品0.20gをメタノール10mLlこ溶かし，

44 試料溶液とする.この液3mLを豆確に量り，メタノーノレを

45 加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液に

46 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

47 試料溶液及び標準溶液10pLずつを薄層クロマトグラフィー

48 用セルロースを用いて調製した薄層板にスポットする.次に

49 1ーブタノーノレ/水/酢酸(100)混液(4:2: 1)を展開溶媒と

64 貯法

65 保存条件遮光して， OoC以下で保存する.

66 容器気密容器.

5 0238 



1 エスタゾラム

1 エスタゾラム
2 Estazolam 

3 

4 CwHI1CIN4: 294.74 

5 8・Chloro“6・phenyl幽4H・

6 [1 ，2，4]triazolo[ 4，3-a][1 ，4]benzodiazepine 

7 [29975-16-4] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，エスタゾラム

9 (ClGHI1CIN.v98.5%以上を含む.

10 性状本品は白色~微黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，にお

11 いはなく，味は苦い.

12 本品はメタノール又は無水酢酸にやや溶けやすく，エタノ

13 ール(95)にやや溶けにくく，水又はジエチルエーテルにほと

14 んど溶けない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品O.Olgを硫駿3mLに溶かし，この液に紫外線(主波

17 長365nm)を照射するとき，黄緑色の蛍光安発する.

18 (2) 本品の1mollL塩酸試液溶液(1→100000)につき，紫外

19 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

20 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，

21 阿者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を

22 認める.

23 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

24 色を呈する.

25 融点 (2.60) 229~2330C 

26 純度試験

27 (1 ) 溶状本品0.10gをエタノ}ノレ(95)10mLに溶かすとき，

28 液は無色澄明である.

29 (2) 塩化物 (1.03) 本品1.0gにエタノーノレ(95)10mLを加

30 え，加熱して溶かし，水40mLを加え，氷水中で振り混ぜな

31 がら冷却した後，常温になるまで放置し，ろ過する.ろ液

32 30mLをとり，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.こ

33 れを検液とし，試験を行う.比較液には， O.Olmolι塩酸

34 0.25mL及びエタノール(95)6mLを加える(0.015%以下).

35 (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

37 下).

38 (4) ヒ索(1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

印 製し，試験を行う(2ppm以下).

40 (5) 類縁物質 本品0.20gをメタノール10mLlこ溶かし，

41 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノーノレを

42 加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液に

43 っき，薄層クロマトグラフィーは03) により試験を行う.

44 試料溶液及び標準溶液10p.Lずつを薄層クロマトグラフィ-

45 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

46 トする.次にヘキサン/クロロホルム/メタノール混液(5: 

47 3 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾す

48 る.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液

49 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

50 ポットより濃くない.

51 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，105
0
C， 4時間).

52 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(2g).

53 定量法 本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り，然水酢酸

54 100mLに溶かし， O.lmollL過塩素酸で、滴定 (2.50)する(電位

55 差滴定法).ただし， i前定の終点、は第二当量点とする.陪様

56 の方法で空試験を行い，補正する.

57 O.lmolι過塩素酸1mL=14. 74mg C16HllCIN4 

58 貯法容器密閉容器.

5 023~7 



1 エストラジオーノレ安息香酸エステノレ

1 エストラジオール安患香酸エステル
2 Estl'adiol Benzoat巴

3 安怠、香西安エストラジオール

5 C2oH2S03: 376.49 

6 Estra-lム5(10)ーtriene-3，17s-diol 3・benzoate

7 [50-50-0] 

47 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

48 ない.

49 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，4時

50 間).

51 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(O.lg).

52 定量法 本品及びエストラジオール安息香西安エステル標準品を

53 乾燥し，その約10mgずつを精密に量り，それぞれをメタノ

54 ルに溶かし，正確に20mLとする.この液5mLを正確に量

55 I?，それぞれに内標準溶液5mLを正確に加えた後，メタノ

56 ール合加えて20mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試

57 料溶液及ひ寺標準溶液5pLIこっき，次の条件で液体クロマトグ

58 ラフィー (2.01) により試験を行い，内襟準物質のピ}ク面

59 積に対するエストラジオール安息香酸エステルのピーク面積

60 の比Q'l'及びQsを求める.

8 本品を乾燥したものは定量するどき，エストラジオール安 61 エストラジオール安息香酸エステル(C2oH2S03)の量(mg)

9 怠香酸エステル(C2oH2s0a)97.0%以上を含む 62 =MらX QT/QS 

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

11 本品はアセトンにやや溶けにくく，メタノール，エタノ-

12 ル(95)又はジエチルエ}テルに溶けにくく，水にほとんど溶

13 けない.

14 確認試験

15 (1 ) 本品2mgに硫酸2mLを加えるとき，液は帯黄緑色を

16 呈し，青色の蛍光を発する.この液に注意して水2mLを追

17 加するとき， うすいた、いだい色に変わる.

18 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

19 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

20 本品の参照スベクトル又は乾燥したエストラジオ}ノレ安息香

21 酸エステル標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスベ

22 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.

23 旋光度 (2.49)αな:+54~+580(車t燦後， O.lg，アセト

24 ン， 10mL， 100mm). 

25 融点 (2.60) 191~1980C 

26 純度試験

27 ( 1) 3，17α ーエストラジオーノレ 本品及びエストラジオ 79 
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ール安息香酸エステル標準品5.0mgずつをとり，それぞれを

アセトンに溶かし，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2mLずつを共栓試験管

に正確に量り，沸騰石を入れ，水浴中で加熱してアセトンを

蒸発し，デ、シケーター(減圧，酸化リン(V))で1時間乾燥する.

それぞれに希鉄・フェノール試液1.0mLを加え，ゆるく桧を

して水浴中で30秒間加熱した後，水浴中で数秒間振り動か

し，更に2分間加熱する.次に2分間氷冷した後，薄めた硫

酸(7→20)4.0mLを加え，よく混和するとき，試料溶液の色

は標準溶液の色より濃くない.

38 (2) 類縁物質本品40mgをアセトン2mLに溶かし，試料

39 溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加えて

40 正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

41 薄層クロマトグラブイ~ (2.03)により試験を行う.試料溶

42 夜及び標準溶液10pLずつを薄層クロマトグラフィー用シリ

43 カグル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.

44 次にクロロホノレム/ジエチルアミン混液(19:1)を展開溶媒

45 として約15cm展開した後，薄層板を風車ちする.これに紫外

46 線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポ

63 

64 

Ms :エストラジオール安息香西安エステル標準品の秤取量

(mg) 

内標準溶液 プログステロンのメタノール溶液(13→

80000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計G則定波長: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ノレシリノレ化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:35
0

C付近の一定温度

移動棺:アセトニトリル/水混液(7: 3) 

流量:エストラジオール安怠、香酸エステルの保持時間が

約10分になるように調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液5pLにつき，上記の条件で操

作するどき，内標準物質，エストラジオール安息、香酸

エステルのjI慎に溶出し，その分離度は9以上である.
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80 システムの再現性:標準溶液5pLにつき，上記の条件で

81 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

82 対するエストラジオール安息香酸エステルのピ}ク面

83 積の比の相対標準偏差は1.0%以下である.

84 貯法

85 保存条件遮光して保存する.

86 容器気密容器.
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l エストラジオ}ノレ安息香酸エステノレ注射液

1 エストラジオール安息香酸エステル注射

2 液
3 Estradiol Benzoate lnjection 

4 安息香酸エストラジオール注射液

5 本品は油性の注射剤である.

6 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

7 エストラジオール安息香酸エステル(C25H2803: 376.49)を合

8 む.

9 製法 本品は「エストラジオーノレ安息香酸エステノレj をとり，

10 注射剤の製法により製する.

11 性状本品は澄明な油液である.

12 確認試験本品の表示量に従い「エストラジオール安息香酸エ

13 ステルJ1mglこ対応する容量をとり，クロロホルムを加えて

14 5mLとし，試料溶液とする. 531]にエストラジオール安息香

15 酸エステノレ標準品1mgをクロロホルム5mLに溶かし，標準

16 溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

17 (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液50p.Lずつ

18 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

19 て誠製した薄層板にスポットする.次にジクロロメタンを展

20 開溶媒として約15cm展開した後，薄属板を風乾する.更に

21 クロロホノレム/メタノール混液(99: 1)を展開溶媒として約

22 15cm展開した後，薄層板を風乾する.これらに紫外線(主i皮

23 長254mn)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット及

24 び標準溶液から得たスポットのRr値は等しい.

25 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

26 定量法 本品のエストラジオーノレ安息香酸エステル(C2oH2803)

27 約10mgに対応する雰量を正確に量り，分液漏斗に入れ，薄

28 めたメタノール(9→10)を飽和したヘキサン30mLを加え，

29 ヘキサンを飽和した薄めたメタノーノレ(9→10)15mLずつで、5

30 回抽出する.抽出液は薄めたメタノール(9→10)10mLで、洗

31 ったろ紙念用いてろ過し，ろ液にメタノールを加えて正確に

32 200mLとし，試料溶液とする.別にエストラジオール安息

33 香酸エステ/レ標準品をデシケーター(i:威圧，酸化リン(V))で4

34 時期乾燥し，その約25mgを精密に量り，メタノーノレに溶か

35 し，正確に100mLとする.この液10mLを正確に量り，メタ

36 ノールを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶

37 夜及び標準溶液2mLずつを正確に量り，それぞれ遮光した

38 20mLのメスフラスコに入れ，水浴上で空気を送りながら蒸

39 発乾因する.残留物をメタノーノレ1mLに溶かし，更にホウ

40 酸・メタノール緩衝液10mLを加えて振り混ぜた後，還流冷

41 却器を付けて30分罪号煮沸する.冷後，ホウ酸・メタノール

42 緩衝液5mLを加え，振り混ぜた後，氷冷する.それぞれの

43 夜に氷冷したジアゾ、試液2mLを速やかに加え，激しく振り

44 混ぜた後，水酸化ナトリウム試液2mLを加え，更に水を加

45 えて20mLとし，振り混ぜた後，ろ過する.初めのろ液3mL

46 を徐き，次のろ液につき，メタノー/レ2mLを用いて同様に

47 操作して得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

48 により試験を行う.層長4cmのセノレを用い，試料溶液及び標

49 準溶液から得たそれぞれの液の波長490nmにおける吸光度

50 A1'.及びAsを測定する.

51 エストラジオール安息香酸エステノレ(C2oH2803)の量(mg)

52 =Ms X AT/ As X 2/5 

53 

54 

Ms :エストラジオール安息香酸エステル標準品の秤取量

(mg) 

55 貯法容器密封容器.
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1 エストラジオ」ノレ安息香酸エステノレ水性懸濁注射液

1 エストラジオール安息香酸エステル水性

2 懸濁注射液
3 Estl'adiol Benzoate Injection(Aqueous Suspension) 

4 安息香西空ヱストラジオール水性懸濁注射液

5 本品は水性の懸濁注射剤である.

6 本品は定量するとき，表示最の90.0~110.0%に対応する

7 エストラジオール安息香酸エステノレ(C2oH2803: 376.49)を含

8 む.

9 製法 本品は「エストラジオール安息香酸エステノレj をとり，

10 注射液の製法により製する.

11 性状 本品は振り混ぜるとき，白濁する.

12 確認試験本品の表示量に従い fエストラジオール安息香酸エ

13 ステノレJ1mg~こ対応する容量をとり，クロロホルム5mLで

14 抽出した液を試料溶液とする.別にエストラジオール安息香

15 酸エステル標準品1mgをクロロホルム5mLに溶かし，標準

16 溶液とする.これらの液につき，簿層クロマトグラブィー

17 (2.03)により試験を行う.試料浴液及び標準溶液5011Lずつ

18 を薄層クロマトグラフィ一周シリカゲル(蛍光剤入り)を用い

19 て調製した薄層板にスポットする.次にクロロホノレム/メタ

20 ノール混液(99: 1)を展開溶媒として約15cm展開した後，薄

21 層板を風車記する.これに紫外線(主波長254nm)を照射すると

22 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

23 ットのRrfi直は等しい.

24 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

25 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，たやすく検

26 出される異物を認めない.

27 無菌 (4.06) 直接法により試験を行うとき，適合する.

28 定量法本品をよく振り混ぜ，エストラジオール安息、香酸エス

29 テノレ(C25H2803)約2mgに対応する容量を正確に量り，メタノ

30 ールを加えて結晶を溶かし，正確に20mLとする.この液

31 10mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，

32 メタノールを加えて100mLとし，試料溶液とする. 531]にエ

33 ストラジオール安息香酸エステノレ標準品をデシケーター(減

34 圧，酸化リン(V))で4時間乾燥し，その約10mgを精密に量

35 り，メタノールに溶かし，正確に100mLとする.この液

36 10mLを正確に量り，内標準溶液10mLを豆確に加えた後，

37 メタノーノレを加えて100mLとし，標準溶液とする.以下

38 エストラジオール安息香酸ヱステルj の定量法を準用する.

39 エストラジ‘オール安息香酸エステノレ(C2oH2803)の量(mg)

40 =Ms X Q'I'/ Qs X 1/5 

41 Ms:エストラジオール安息香駿エステノレ標準品の秤取量

42 (mg) 

43 内標準溶液 プログステロンのメタノーノレ溶液(13→

44 100000) 

45 貯法容器密封容器.
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1 エストリオール

1 エストリオール
2 Estriol 

H3C ~H 

I H 入，..OH

rγirf H 

3 HO' 

4 C18H2403: 288.38 

5 Estra-lム5(10)・triene-3，16α，17βtriol

6 [50-27-1] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，エストリオール

8 (CI8H2403)97.0~102.0%を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

10 本品はメタノールにやや溶けにくく，エタノール(95)又は

11 1，4ージオキサンに溶けにくく，水又はジエチルエーテノレに

12 ほどんど溶けない.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品O.Olgをエタノール(95)I00mLに加温して溶かし，

15 試料溶液とする.この液1mLを水浴上で、蒸発乾固し，これ

16 にpーフェノールスノレホン酸ナトリウムのリン酸溶液(1→

17 50)5mLを加え， 1500Cで10分間加熱し，冷却するとき，液

18 は赤紫色を呈する.

19 (2) (I)の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

20 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

21 参照スペクトル又はエストリオール標準品について同様に操

22 作して得られたスベクトルを比較するとき，両者のスペクト

23 ノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

25 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

26 本品の参照スペクトル又は乾燥したエストリオール標準品の

27 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

28 ところに何様の強度の吸収を認、める.

29 旋光度 (2. 49) α)~ : +54~+620(車t燥後， 40mg， 1，4-

30 ジオキサン， 10mL， 100mm). 

31 融点 (2.60) 281 ~2860C 

32 純度試験

33 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

34 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

35 下).

36 (2) 類縁物質本品40mgをエタノーノレ(95)IOmLに加湿し

37 て溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エ

38 タノール(95)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

39 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により

40 試験を行う.試料溶液及び標準溶液5p.Lずつを薄層クロマト

41 グラフィ一周シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポット

42 する.次にクロロホノレム/メタノール/アセトン/酢酸

43 (100)混液(18: 1 : 1 : 1)を展開溶媒として約15cm展開した

44 後，薄層板宏風乾する.これに薄めた硫酸(1→2)を均等に噴

45 霧した後， 105
0
Cで15分間加熱するとき，試料溶液から得た

46 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

47 り濃くない.

48 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，105
0
C， 3時間).

49 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

50 定量j去 本品及びエストリオーノレ標準品を乾燥し，その約

51 25mgずつを精密に量り，それぞれをメタノールに溶かし，

52 正確に50mLとする.この液10mLずつを正確に量り，それ

53 ぞ、れに内標準溶液5mLを正確に加えた後，メタノールを加

54 えて100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液

55 及ひや標準溶液lO11Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフ

56 イ- (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

57 対するエストリオールのピーク面積の比Q'I'及び、Qsを求める.

58 エストリオール(CI8H2403)の量(mg)= MS X QT/ Qs 

59 MS :エストリオール標準品の秤取量(mg)

60 内標準溶液 エストリオール試験用安息香酸メチルのメタ

61 ノール溶液(1→1000)

62 試験条件

63 検出器:紫外吸光光度計(ìl!~定波長: 280nm) 

64 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ5p.m

65 の液体クロマトグラフィー用オクタデシル、ンリル化シ

66 リカゲノレを充てんする.

67 カラム温度:25
0

C付近の一定温度

68 移動相:水/メタノーノレ混液(51: 49) 

69 流量:エストリオールの保持時聞が約10分になるよう

70 に調整する.

71 システム適合性

72 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

73 操作するとき，エストリオール，内標準物質の傾にj容

74 出し，その分離度は8以上である.

75 システムの再現性:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件

76 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

77 に対するエストリオールのピーク面積の比の相対標準

78 偏差は1.0%以下である.

79 貯法容器気密容器.
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1 エストリオール錠

1 エストリオール錠
2 Estriol Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 エストリオール(ClsH2403: 288.38)を含む.

5 製法 本品は「エストリオールj をとり，錠剤の製法により製

6 する.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い Iエストリオール1

9 2mgに対応する量をとり，エタノーノレ(95)20mLを加え， 10 

10 分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.

11 試料溶液につきエストリオールj の確認、試験(1)を準用

12 する.

13 (2) (1)の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

14 により吸収スペクトルを測定するとき，波長279~283nmlこ

15 吸収の媛大を示す.

16 製剤均一性 次の方法lこより含量均一性試験を行うとき，適合

17 する.

18 本品1個をとり，水5mLを正確に加え，超音波を用いて粒

19 子香川、さく分散させた後，メタノール15mLを豆確に加え，

20 15分間振り混ぜる.この液を10分間遠心分離し，上澄液-

21 定量を正確に量り， 1mL中にエストリオーノレ(cIlU王2403)約
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5]1gを含む液となるようにメタノール告と加え，正確に一定量

とする.この液5mLを正確に量り，内標準溶液1mLを正確

に加え試料溶液どする.試料溶液20]1L1こっき，以下「エス

トリオーノレj の定量法宏準用する.ただし，内標準溶液はエ

ストリオール試験用安息香酸メチルのメタノール溶液(I→

40000)とする.試料10個の個々のピーク面積の比から平均

値を計算するとき，その{直と個々のピーク面積の比との偏差

(%)が15%以内のときは適合とする.また，偏差(%)が15%

を超え， 25%以内のものが1個のときは，新たに試料20個を

とって試験を行う. 2回の試験の合計30個の平均値と個々の

ピーク面積の比との偏差(%)を計算するとき， 15%を超え，

25%以内のものが1個以下で，かっ25%を超えるものがない

ときは適合とする.

35 湾出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドノレ法により毎

回 分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は80%

37 以上である.

38 本品1(屈をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

39 20mL以上をとり，干し筏0.8]1m以下のメンプランプイノレター

40 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

41 確に量り，表示量に従い1mL中にエストリオール(CISH2403)

42 約O.l]1gを含む液となるように水を加えて豆確に V'mLどし，

43 試料溶液とする. }3IJにエストリオール標準品を105
0Cで3R寺

44 間乾燥し，その約10mgを精密に量り，メタノールに溶かし，

45 正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，水を加え

46 て正確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，水を加

47 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標

48 準溶液100]1Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

49 ラフィー (2.01)により試験念行い，エストリオールのピー

50 ク函積Ar及びAsを測定する.

51 エストリオール(ClsH240a)の表示量に対する溶出率(%)

52 =Ms X Ar/ As X V'/V X l/C X 9/10 

53 

54 

Ms :エストリオール標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のエストリオール(CI8H240a)の表示量(mg)

55 試験条件

56 エストリオールj の定量法の試験条件を準用する.

57 システム適合性

58 エストリオールj の定量法のシステム適合性を準用す

59 る.

60 定量j去 本品20偲以上告ととり，その質量を精密に量り，粉末

61 とする.エストリオール(CI8H2403)約1mglこ対応する量を精

62 密に量り，水5mLを亙確に加え，超音波を用いて粒子を小

63 さく分散させた後，メタノーノレ25mLを加えて10分間振り混

64 ぜた後，遠心分離し，上澄液をとる.更にメタノール25mL

65 を加え，同様の操作を2回繰り返し，上澄液を合わせ，内標

66 準溶液5mLを正確に加えた後，メタノールを加えて100mL

67 とし，試料溶液とする. }3IJにエストリオール標準品を105
0C

68 で3時間乾燥し，その約25mgを精密に最り，メタノーノレに

69 溶かし，正確に100mLとする.この液4mLを正確に量り，

70 内標準溶液5mLを正確に加えた後，メタノーノレを加えて

71 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20]1L

72 につき，以下「エストリオール」の定量法を準用する.

73 エストリオール(ClsH2403)の量(mg)

74 =Ms X Ql'/ Qs X 1/25 

75 lldi; :エストリオール標準品の秤取量(mg)

76 内標準溶液 エストリオール試験用安息香酸メチノレのメタ

77 ノール溶液(1→5000)

78 貯法容器気密容器.

5 0242 



1 エストリオーノレ水性懸濁注射液

1 エストリオール水性懸濁注射液
2 Estriol Injection(Aqueous Suspension) 

3 本品は水性の懸濁注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

5 エストリオール(C18H2403: 288.38)を含む.

6 製法本品は fェストリオー/レj をとり，注射剤の製法により

7 製する.

8 性状本品は振り混ぜるとき，白濁する.

9 確認試験

10 (1 ) 本品をよく振り混ぜ，表示量に従い「エストリオー

11 ルJ2mgに対応する容量をとり，エタノール(95)を加えて

12 20mLとし，試料溶液とする.試料溶液につきエストリ

13 オーノレj の確認、試験(1)を準用する.

14 (2) (I)の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

15 により吸収スペクトルを榔定するとき，波長279~283nmfこ

16 吸収の極大を示す.

17 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

18 不溶性異物〈丘06) 第1法により試験を行うとき，たやすく検

19 出される異物を認めない.

20 無菌 (4.06) 直接法により試験を行うとき，適合する.

21 定量j去 本品をよく振り混ぜ，エストリオール(C18H2403)約

22 5mgfこ対応する容量を正確に量り，メタノーノレに溶かし，正

23 確に20mLとする.この液4mLを正確に量り，内標準溶液

24 5mLを正確に加えた後，メタノールを加えて50mLとし，試

25 料溶液とする.別にエストリオール標準品を1050Cで3時間

26 乾燥し，その約25mgを精密に量り，メタノールに溶かし，

訂 正確に100mLとする.この液4mLを正確に量り，内標準溶

28 液5mLをlE確に加えた後，メタノー/レを加えて50mLとし，

29 標準溶液とする.以下 fエストリオーノレj の定量法を準用す

30 る.

31 エストリオール(C18H2403)の量(mg)

32 =Ms X (b‘/QsX1/5 

33 Ms:エストリオール標準品の秤取量(mg)

34 内標準溶液エストリオール試験用安息香酸メチルのメタ

35 ノーノレ溶液(1→5000)

36 貯法容器密封容器.
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1 エタクリン駿

1 エタクリン酸
2 Etacrynic Acid 

/.'-. .0、，CO，H
CH2 グ γ 〉

H3C¥ s、 メミ¥」人'-/、f¥γ 、CI

3 0 CI 

4 CI3HI2Ch04: 303.14 

5 [2，3・Dichloro・4・(2・ethylacryloyI)phenoxy]aceticacid 

6 [58-54-8] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，エタクヲシ酸

8 CClaH12ChOJ98.0%以上を含む.

9 i生状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味はわず

49 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

50 たスポットより濃くない.

51 乾燥減量(2.41) 0.25%以下(1g，減圧， 60
o
C， 2時間).

52 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

53 定量j去本品を乾燥し，その約O.lgを精密に量り，ヨウ素瓶に

54 入れ，酢酸(100)20mUこ溶かし， 0.05molJL臭素液20mLを

55 正確に加える.これに塩酸3mLを加えて直ちに密栓し，振

56 り混ぜた後， 60分間暗所に放置する.次に水50mL及びヨウ

57 化カリウム試液15mLを注意して加え，直ちに密栓してよく

58 振り混ぜた後，遊離したヨウ素をO.lmolJLチオ硫西空ナトリ

59 ウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デンブ。ン試液lmL).同

60 様の方法で空試験を行う.

61 0.05mol江J臭素液lmL=15.16mg C13H12Ch04 

10 かに苦い 62 貯法容器密間容器.

11 本品はメタノールに極めて溶けやすく，エタノール(95)，

12 酢酸(100)又はジエチルエーテルに溶けやすく，水に極めて

13 溶けにくい.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品0.2gを酢酸(100)10mUこj容かし，この液5mLを

16 とり，臭素試液O.lmLを加えるとき，試液の色は消える.ま

17 た，残りの5mUこ過マンガン酸カリウム試液O.lmLを加え

18 るとき，試液の色は夜ちにうすいた、いだい色に変わる.

19 (2) 本品O.Olgに水酸化ナトリウム試液lmLを加え，水浴

20 中で3分間加熱する f令後，クロモトロープ酸試液lmLを加

21 えて水浴中で、10分間加熱するとき，液は濃紫色を皇する.

22 (3) 本品のメタノール溶液(1→20000)につき，紫外可視

23 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

24 のスペクトルと本品の参照スベクトノレを比較するとき，両者

25 のスペクトルは同一波長のところに河様の強度の吸収を認め

26 る.

27 (4) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

28 色を呈する.

29 融点 (2.60) 121 ~ 1250
C 

30 純度試験

31 (1 ) 溶状 本品1.0gをメタノーノレ10mLに溶かすとき，液

32 は無色澄明である.

33 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

34 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

35 下).

36 (3) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3~去により検液を誠

37 製し，試験を行う.ただし，硝酸マグネシウム六水和物のエ

38 タノール(95)溶液(1→50)10mLを加えた後，過酸化水素

39 (30)1.5mLを加え，点火して燃焼させる(2ppm以下).

40 (4) 類縁物質本品0.20gをエタノール(95)10mUこ溶かし，

41 試料溶液とする.この液3mLをlE確に量り，エタノール(95)

42 を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液

晶 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

44 試料溶液及び標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグラフィー

45 用シリカゲル(蛍光剤入り)告と用いて調製した薄層板にスポッ

46 トする.次にクロロホルム/酢酸エチノレ/酢酸(100)混液

47 (6 : 5 : 2)を展開溶媒として約15cm渓慌した後，薄層板を風

48 乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料
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1 エタクリン酸錠

1 エタクリン酸錠
2 Etacrynic Acid Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 エタクリン酸(ClaH12Ch04:303.14)を含む.

5 製j去 本品は fエタクリン酸j をとり，錠斉IJの製法により製す

6 る.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「エタクリン酸J0.3g 

9 に対応する量をとり， O.lmolJL塩酸試i夜25mLを加え，ジク

10 ロロメタン50mLで、抽出する.ジクロロメタン抽出液をろ過

11 し，ろ液を水浴上で蒸発乾因する.残留物につきエタク

12 リン酸jの確認試験(1)， (2)及び(4)を準用する.

13 (2) (1)の残留物につき，メタノールを加えて溶かし，

14 エタクリン畿j のメタノーノレ溶液(1→20000)を調製する.

15 この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

16 ベクトルを測定するとき，波長268~272nmfこ吸収の極大を

17 示す.

18 溶出性(五10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

19 毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は

20 70%以上である.

21 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

22 20mL以上をとり，孔径0.8p.m以下のメンプランフィルタ-

23 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを亙

24 確に量り，表示量に従い 1mL中にエタクリン酸

25 (C13H12ChOδ約28p.g在含む液となるように水を加えて正確

26 にV'mLとし，試料溶液どする.別に定量用エタクリン酸

27 を60
0

Cで2時間減圧乾燥し，その約55mgを精密に量り，メ

28 タノーノレ10mLに溶かし，水を加えて正確に100mLとする.

29 この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，

30 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，水を対照と

31 し，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長

32 277nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.

33 エタクリン酸(C13H12ChO，uの表示量に対する溶出率(%)

34 =Ms x Al'/ As x V'/VX l/CX 45 

35 Mら:定量用エタクリン酸の秤取量(mg)

36 C: 1錠中のエタクリン酸(C13H12ChOJの表示量(mg)

37 定量法本品20倍以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

38 とする.エタクリン酸(C13H12ChOδ約O.lgに対応する量を

39 精密に量り， O.lmolJL塩酸試液25mLを加え，ジクロロメタ

40 ン30mLずつで、3回抽出する.ジクロロメタン抽出液は脱線

41 綿を用いてヨウ素瓶にろ過する.次にジクロロメタン少量で

42 脱脂綿を洗い，洗液は先の抽出液と合わせる.この液を水浴

43 上で空気を送りながら蒸発乾回し，残留物を酢酸

44 (100)20mLfこ溶かし，以下 fエタクリン酸j の定量法を準

45 用する.

46 0.05moνL臭素液1mL=15.16mg C13H12Ch04 

47 貯法容器密閉容器.
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1 エタノ~/レ

1 エタノール
2 Ethanol 

3 アルコール

4 H3C/¥OH 

5 C2HuO: 46.07 

6 Ethanol 

7 [64-17-5] 

8 本医薬品各条は，三薬局方での調和合意!こ基づき規定した医薬品

9 各条である.

10 なお，三薬局方で調和されていない部分は r+ μ で函むことに

11 より示す目

12 本品は150Cでエタノール(C2H60)95.1~96.9vol% を含む

13 比重による).

14 ・性状本品は無色澄明の液である.

15 本品は水と混和する.

50 積CE及び標準溶液(1)のメタノールのピーク国穣，標準溶液

51 (2)のアセトアルデヒドのピーク面積Ar，標準溶液(3)のアセ

52 タールのピーク面積01'， 標準溶液(4)のベンゼンのピーク凶

53 積B'I'告と求めるとき，本品のメタノーノレのピーク面積は，襟

54 準溶液(1)のメタノールのピーク面積の1/2以下である.ま

55 た，次式により混在物の量を求めるとき，アセトアルデヒド

56 及びアセターノレの量の和はアセトアノレデヒドとして10vol

57 ppmより大きくなく，ベンゼンの量は2volppmより大きく

58 ない.また，試料溶液のその他の混在物のピークの合計面積

59 は， 4ーメチノレベンタンー2ーオールのピーク面積以下であ

60 る.ただし， 4ーメチノレベンタン-2ーオールのピーク函積

61 の3%以下のピークは用いない.

62 アセトアルデヒド及びアセタールの量の和(volppm) 

63 =(10XAE)/(A1'-AE) + (30X CE)/(Ol'-CE) 

64 ベンゼ、ンの量(volppm)=2BE / (BT-BE) 

65 必要ならば，異なる極性の画定相(液相)の(mの適切なクロ

66 マトグラフィ一条件によりベンゼンの同定を行う.

67 試験条件

16 本品は燃えやすく，点火するとき，淡青色の炎をあげて燃 68 検出器:水素炎イオン化検出器

17 える 69 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照6%シアノプロピ

ルフェニル-94%ジメチルシリコーンポリマーを厚

さ1.811mで被覆する.

18 本品は揮発性である.. 70 

19 確認試験本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の 71 

20 夜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 72 

21 ベ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 73 カラム温度:400C付近の一定温度で注入し， 12分間保

った後， 2400Cになるまで1分澗に100Cの割合で昇温22 ころに同様の強度の吸収を認める 74

23 比重 (2.56) d:: : 0.809~0.816 75 し， 240'C付近の一定温度で10分熊保つ.

24 純度試験 76 キャリヤーガス:ヘリウム

25 (1 ) 溶状本品は無色澄明である.また，本品1.0mLに水 77 流量 :35cml手少

26 :a:加えて20mLとし， 5分間放置するとき，液は澄明である. 78 スプリット比:1: 20 

27 比較液:水 79 システムの性能:標準溶液(2)111Llこっき，上記の条件

28 (2) 酸又はアルカリ 本品20mLに新たに煮沸して冷却し 80 で操作するとき，アセトアルデヒド，メタノーノレの)1頂

29 た水20mL.及びフェノールフタレイン試液1.0mLlこエタノ} 81 に流出し，その分離度は1.5以上である.

30 ル(95)7.0mL及び水2.0mL:a:加えた液O.lmLを加えるとき， 82 (4) 他の混在物(吸光度) 本品につき紫外可視吸光度iJlIJ定

31 夜は無色である.これにO.OlmollL水酸化ナトリウム液 83 法 (2.24)により試験を行うとき，波長240nm，250nm ~ 

32 1.0mLを加えるとき， I夜は淡紅色を呈する. 84 260nm及び270nm~ 340nmにおける吸光度は，それぞれ

33 (3) 揮発性混在物本品500mLを正確に量り， 4ーメチル 85 0.40， 0.30及び0.10以下である.また，水を対照とし，層長

34 ペンタンー2ーオーノレ15011Lを加えて試料溶液とする. )3IJに 86 5cmのセルを用い，波長235nm~ 340nmにおける吸収スペ

35 無水メタノール10011Lに本品を加えて正確に50mLとする. 87 クトルを測定するとき，吸収曲線は平坦である.

36 この液5mLを正確に量り，本品を加えて正確に50mLとし， 88 (5) 蒸発残留物本品100mLを正確に量り，水浴上で蒸

37 標準溶液(1)とする.また，無水メタノール及びアセトアノレ 89 発した後，残留物を105
0

Cで1時間乾燥するとき，その量は

38 デヒド5011Lずつをとり，本品を加えて正確に50mLとする. 90 2.5mg以下である.

39 この液10011Lに本品を加えて正確に10mLとし，標準溶液(2) 91 貯法

40 とする.更に，アセターノレ15011Llこ本品を加えて正確に50

41 mLとする.この液10011Llこ本品を加えて正確に10mLとし，

92 保存条件遮光して保存する.

93 ・容器気密容器..

42 標準溶液(3)とする.更に，ベンゼンl0011Llこ本品を加えて

43 正確に100mLとする.この液10011Llこ本品を加えて正確に

44 50mLとし，標準溶液(4)とする.本品，試料溶液，標準溶液

晶 (1)，標準溶液(2)，標準溶液(3)及び標準溶液(4)111Lずつを正

46 確にとり，次の条件でガスクロマトグラフィー (2.02)によ

47 り試験を行う.本品及びそれぞれの液の各々のピーク面積を

48 自動積分法により測定し，本品のアセトアノレデヒドのピーク

49 面積AE，ベンゼンのピーク面積BE，アセタールのピーク函
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1 無水エタノー/レ

1 無水エタノール
2 Anhydrous Ethanol 

3 無水アルコール

4 H3C/¥  

5 C2H60: 46.07 

6 Ethanol 

7 [64-17-5] 

8 本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

9 各条である

10 なお，三薬局方で調和されていない部分は r+ μ で囲むことに

11 より示す

12 本品は150Cでエタノール(C2H60)99.5vol%以上を含む(比

13 重による).

14 ・性状本品は無色澄明の液である.

15 本品は水と混和する.

16 本品は燃えやすく，点火するとき，淡青色の炎をあげて燃

17 える.

18 本品は揮発性である.

19 沸点:78~790C. 

20 確認試験本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

21 夜模法により試験を行い，本品のスペクトルと本品の参照ス

22 ベクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のと

23 ころに同様の強度の吸収を認める.

24 比重 (2.56) d:: : 0.794~0.797 

25 純度試験

26 (1 ) 溶状本品は無色澄明である.また，本品1.0mLfこ水

27 を加えて20mLとし， 5分限放置するとき，液は澄明である.

28 比較液:水

29 (2) 酸又はアルカリ 本品20mLfこ新たに煮沸して冷却し

30 た水20mL及びフェノーノレフタレイン試液1.0mLにエタノ-

31 ノレ(95)7.0mL及び水2.0mLを加えた液O.lmLを加えるとき，

32 液は無色である.これにO.OlmollL水酸化ナトリウム液

33 1.0mLを加えるとき，液は淡紅色を呈する.

34 (3) 揮発性混在物本品500mLを正確に量り， 4ーメチル

35 ペンタン-2ーオーノレ150pLを加えて試料溶液とする.別に

36 無水メタノール100pLに本品を加えて正確に50mLとする.

37 この液5mLを正確に量り，本品を加えて正確に50mLとし，

38 標準溶液(1)とする.また，無水メタノール及びアセトアル

39 デヒド50pLずつをとり，本品を加えて正確に50mLとする.

40 この液100pLfこ本品を加えて正磯に10mLとし，標準溶液(2)

41 とする.更に，アセターノレ150pLに本品を加えて正確に

42 50mLとする.この液100pLに本品を加えて正確に10mLと

43 し，標準溶液(3)とする.更に，ベンゼン100pLfこ本品を力日

44 えて正確に100mLとする.この液100pLに本品を加えて正

45 確に50mLとし，標準溶液(4)とする.本品，試料溶液，標準

46 溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶液(3)及び標準溶液(4)lpLずつ

47 を正確にとり，次の条件でガスクロマトグラフィー (2.02)

48 により試験を行う.本品及びそれぞれの液の各々のピークffii

49 積を自動積分法により測定し，本品のアセトアルデヒドのピ

50 ーク面積AE，ベンゼンのピーク面積BE，アセタールのピー

51 ク面積CE及ひ。標準溶液(1)のメタノールのピーク面積，標準

52 溶液(2)のアセトアルデヒドのピーク面積AI'， 標準溶液(3)の

53 アセタールのピーク面積CT，標準溶液(4)のベンゼンのピー

54 ク面積BI'を求めるとき，本品のメタノーノレのピーク面積は，

55 標準溶液(1)のメタノールのピーク面積の1/2以下である.

56 また，次式により混在物の量を求めるとき，アセトアルデヒ

57 ド及びアセタールの量の和はアセトアルデヒドとして10vol

58 ppmより大きくなく，ベンゼンの量は2volppmより大きく

59 ない.また，試料溶液のその飽の混在物のピークの合計函積

60 は， 4ーメチルベンタン-2ーオールのピーク面積以下であ

61 る.ただし， 4ーメチルベンタン-2ーオールのピーク面積

62 の3%以下のピークは用いない.

63 アセトアルデヒド及びアセタールの最の和(volppm) 

64 =(10XAE)/(AI'-AE) + (30X CE)/COr-CE) 

65 ベンゼンの量(volppm)=2BE / (BI'-BE) 

66 必要ならば，異なる極性の固定相(i夜相)の他の適切なクロ

67 マトグラフィ一条件によりベンゼンの同定を行う.

68 試験条件

69 検出器:水素炎イオン化検出器

70 カラム:内径0.32mm，長さ30mのフューズドシリカ管

71 の内面にガスクロマトグラフィー用6%シアノプロピ

72 ルフェニノレ-94%ジメチルシリコーンポリマーを厚

73 さ1.811mで被覆する.

74 カラム温度:400C付近の一定温度で注入し， 12分間保

75 った後， 240'Cになるまで1分間に10
0
Cの割合で昇温

76 し， 240
0
C付近の一定温度で10分間保つ.

77 キャリヤーガス:ヘリウム

78 流量:35cm/秒

79 スプリット比:1: 20 

80 システムの性能:襟準溶液(2)lpLfこっき，上記の条件

81 で操作するどき，アセトアルデヒド，メタノールの順

位 に流出し，その分離度は1.5以上である.

83 (4) 他の混在物(吸光度) 本品につき紫外可視吸光度測定

84 法 (2.24)により試験を行うとき，波長240nm，250nm ~ 

85 260nm及び270nm~ 340nmにおける吸光度は，それぞれ

86 0.40， 0.30及び0.10以下である.また，水を対照とし，層長

87 5cmのセルを用い，波長235nm~ 340nmにおける吸収スベ

88 クトルを測定するとき，吸収曲線は平坦である.

89 (5) 蒸発残留物本品100mLを正確に量り，水浴上で蒸

90 発した後，残留物を1050Cで1時間乾燥するとき，その量は

91 2.5mg以下である.

92 貯法

93 保存条件遮光して保存する.

94 ・容器気密容器..
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1 消毒用エタノーノレ

1 消毒用エタノール
2 Ethanol for Disinfection 

3 消毒用アルコール

4 本品は15
0

Cでエタノーノレ(C2H6U: 46.07)76.9~81.4vol% 

5 を含む(比重による).

6 製法

エタノール

精製水又は精製水(容器入り)

全量

7 以上をとり，混和して製する.

8 性状本品は無色澄明の液である.

9 本品は水と混和する.

830mL 

適量

1000mL 

10 本品は点火するとき，淡青色の炎をあげて燃える.

11 本品は揮発f生である.

12 確認試験

13 ( 1 ) 本品1mLにヨウ素試液2mL及び水酸{ヒナトリウム試

14 液1mLを加えて振り混ぜるとき，淡黄色の沈殿を生じる.

15 (2) 本品1mLfこ酢酸(100)ImL及び、硫酸3滴を加えて加熱

16 するとき，酢酸エチルのにおいを発する.

17 比重 (2.56) d:: : 0.860~0.873 
18 純度試験 「エタノ}ルJの純度試験を準用する.

19 貯法

20 保存条件遮光して保存する.

21 容器気密容器.
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1 エタンプトール塩酸嵐

1 エタンブトール塩酸塩
2 Ethambutol Hydrochlor叫e

3 塩酸エタンブトール

OH 

均qavへι川 '2HCI 

5 ClOH24N202・2HCl:277，23 

6 2，2'・(Ethylenediimino)bis[(2S)・butan-l・ol]dihydrochloride

7 [1070-11-乃

8 本品を乾燥したものは定量するとき，エタンブトール塩酸

9 塩(CIOH24N202・2HCJ)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

11 味は苦い.

12 本品は水に緩めて溶けやすく，メタノール又はエタノール

13 (95)にやや溶けやすく，ジエチルエーテルにほとんど溶けな

14 V¥ 

15 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは3.4~4.0である.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品の水溶液(1→100)lOmUこ硫酸銅(I1)試液0.5mL

18 及び水酸化ナトリウム試液2mLを加えるとき，液は濃青色

19 を主主する.

20 (2) 本品O.lgを水40mUこ溶かし， 2，4，6ートリニトロブエ

21 ノール試液20mLを加え， 1待開放置する.生じた沈殿をろ

22 取し，水50mLで洗い， 1050Cで2時間乾燥するとき，その融

23 点 (2.60) は193~1970Cである.

24 (3) 本品の水溶液(1→30)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

25 する.

26 旋光度(2.49)α)~ : +5.5~+6.10(乾燥後， 5g，水，

27 50mL， 200mm). 

28 融点 (2.60) 200~2040C 

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

31 明である.

32 (2) 重金属 (1，07) 本品2.0gをとり，第1i去により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を論

36 製し，試験を行う(2ppm以下).

37 (4) 2ーアミノブタノール 本品5.0gをとり，メタノーノレ

38 に溶かし，正確に100mLとし，試料溶液とする.別に2ーア

39 ミノー1ーブタノーノレ0.05gをとり，メタノールに溶かし，

40 正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

41 薄層クロマトグラフィー (2，03) により試験を行う.試料溶

42 夜及び標準溶液2pLずつを薄層クロマトグラブイー用シリカ

43 ゲノ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

44 ノレ/酢酸(100)/塚酸/水混液(11: 7 : 1 : 1)を展開溶媒とし

45 て約10cm展開した後，薄層板を風乾し， 105
0
Cで5分間加熱

46 する.冷後，ニンヒドリン・ Lーアスコルビ、ン酸試液を均等

47 に噴霧し，風乾後， 1050Cで5分間加熱するとき，標準溶液

48 から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得たスポッ

49 トは，標準溶液のスポットより濃くない.

50 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，105
0
C， 3時間).

51 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

52 定量j去 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，水20mL及

53 び硫酸鍛(II)試液1.8mLを加えて溶かし，水酸化ナトリウム

54 試液7mLを振り混ぜながら加えた後，水を加えて正確に

55 50mLとし，遠心分離する.その上澄液10mLを正確に量り，

56 pH10.0のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液10mL及び

57 水100mLを加え， O.Olmolιェチレンジアミン四酢酸二水素

58 二ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:Cu-PAN試液

59 0.15mL). ただし，滴定の終点は液の青紫色が淡赤色を経て

60 淡黄色に変わるときとする.同様の方法で空試験を行い，補

61 正する.

62 O.Olmo阻 Jエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

63 1mL 

64 =2.772mg ClOH24N202 . 2HCl 

65 貯法容器気密容器.
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1 エチオナミド

1 エチオナミド
2 Ethionamide 

327 
4 C8HlON2S: 166.24 

5 2・Ethylpyridine-4-carbothioamide

6 [536-33-4] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，エチオナミド

8 (CsI王lON2S)98.5~101.0%を含む.

9 性状本品は黄色の結晶又は結晶性の粉末で，特異なにおいが

10 ある.

11 本品はメタノール又は酢酸(100)にやや溶けやすく，エタ

12 ノール(99.5)又はアセトンにやや溶けにくく，水にほとんど

13 溶けない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のメタノーノレ溶液(3→160000)につき，紫外可視

16 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

17 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

18 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

19 る.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

21 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本

22 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同

23 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 融点 (2ω161~1650C

25 純度試験

26 (1 ) 酸本品3.0gにメタノール30mLを加え，加温して溶

27 かし，更に水90mLを加え，氷水中で1時間放置し，ろ過す

28 る.ろ液80mUこクレゾールレッド、試液0.8mL及び0.1mol江J

29 水酸化ナトリウム液0.20mLを加えるとき，液は赤色を呈す

30 る.

31 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以33下).

34 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

35 製し，試験合行う.ただし，硝酸マグネシウム六水和物のヱ

36 タノーノレ(95)溶液(1→50)10mLを加えた後，過酸化水素

37 (30)1.5mLを加え，点火して燃焼させる(2ppm以下).

38 (4) 類縁物質本操作は光を避け，遮光した容器を用いて

39 行う.本品0.20gをアセトン10mLに溶かし，試料溶液とす

40 る.試料溶液0.5mLを正確に量り，アセトンを加えて正確に

41 100mLとし，標準溶液(1)とする.別に，試料溶液0.2mLを

42 正確に量り，アセトンを加えて正確に100mLとし，標準溶

43 夜(2)とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

44 (2.03)により試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準

45 溶液(2)1011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ル(蛍

46 光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次に，

47 酢酸エチル/へキサン/メタノール混液(6: 2 : 1)を展凋溶

48 媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫

49 外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主ス

50 ポット以外のスポットは，標準溶液(1)のスポットより濃く

51 ない.また，試料溶液から得た主スポット以外のスポットで，

52 標準溶液(2)のスポットより濃いものは1個以下である.

53 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(Ig，105
0
C， 3時間).

54 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

55 定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

56 (100)50mLに溶かし， 0.1molfL過塩素酸で、滴定 (2.50)する

57 指示薬 :pーナフトールベンゼイン試液2mL). ただし，滴

58 定の終点は液のだいだい赤色が婿だいだい褐色に変わるとき

59 とする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

60 0.1molι過塩素酸1mL=16.62mg CsHlON2S 

61 貯法容器密閉容器.
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1 エチゾラム

1 エチゾラム
2 Etizolam 

3 

4 CIA15CIN4S: 342.85 

5 4-(2-Chlorophenyl)-2聞ethyト9・methyl-6H二

6 thieno[3，2デ][1ム4]triazolo[4，3・a][I，4]diazepine

7 [40054-69-1] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，エチゾラム

9 (C17H15CIN4S)98.5~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

11 本品はエタノーノレ(99.5)にやや溶けやすく，アセトニトリ

12 ル又は無水酢酸にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 確認試験

14 (1 ) 本品のエタノール(99.5)i容液(1→100000)につき，紫

15 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，

16 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，

17 両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を

18 認、める.

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

20 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

21 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同

22 一波数のところに同様の強度の吸収&認める.

23 激点 (2.60) 146~1490C 

24 純度試験

25 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

26 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

27 下).

28 (2) 類縁物質 本品20mgをアセトニトリル50mLに溶か

29 し，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトニ

30 トリノレを加えてま確に20mLとする.更にこの液1mLを正確

31 に量り，アセトニトリルを加えて正確に50mLとし，標準溶

32 液とする.試料溶液及び標準溶液10pLずつを正確にとり，

33 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

34 い，それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分法により測

35 定するとき，試料溶液のエチゾラム以外の各々のピーク面積

36 は，標準溶液のエチゾラムのピーク面積より大きくない.

37 試験条件

38 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

39 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

40 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

41 リカゲルを充てんする.

42 カラム温度:35
0C付近の一定温度

43 移動相 :Yン酸二水素カリウム1.36gを71<に溶かして

44 1000mLとした液に，薄めたりン酸(1→1ωを加えて

45 pH3.5に調整する.この液550mLfこアセトニトリル

ρ
口

内
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450mLを力Eえる.

流量:エチゾラムの保持時間が約6分になるように調整

する.

49 面積測定範囲:溶媒のピークの後からエチゾ、ラムの保持

50 時間の約5倍の範囲

51 システム適合性

52 検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，アセトニト

53 リルを加えて正確に20mLとする.この液lOpLから

得たェチゾラムのピーク面積が，標準溶液のエチゾラ

ムのピーク面積の8~12%になることを確認する.

54 

55 

56 システムの性能:本品及びパラオキシ安息香酸エチル

57 0.02gずつを移動棺に溶かし， 50mLとする.この液

58 1mLに移動相を加えて50mLとする.この液10pLに

59 っき，上記の条件で操作するとき，パラオキシ安息香

60 駿エチル，エチゾラムの傾に溶出し，その分離度は3

61 以上である.

62 システムの再現性:標準溶液lOpLにつき，上記の条件

63 で試験を6回繰り返すとき，エチゾラムのピーク面積

64 の相対標準偏差は2%以下である.

65 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0
C， 3時湾).

66 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

67 定量法本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，無水酢酸/

68 酢酸(100)混液(7: 3)70mLに溶かし， O.lmol/L過塩素酸で滴

69 定 (2.50)する(電位差滴定法).ただし，滴定の終点は第二変

70 曲点、とする.同様の方法で~試験を行い，補正する.

71 O.lmol/L過塩素酸1mL=17.14mg C17H15CIN4S 

72 貯法

73 保存条件遮光して保存する.

74 容器気密容器.
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1 エチゾラム細粒

1 エチゾラム細粒
2 Etizolam Fine Granules 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 エチゾラム(C17H15ClN4S: 342.85)を含む.

5 製法 本品は fエチゾ、ラムj をとり，頼粒剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い「エチゾラムJ5mglこ

9 対応する量をとり，メタノーノレ10mLを加えて振り混ぜた後，

10 孔径0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過する.ろ液

11 を水浴上で、蒸発乾闘して得た残留物に，f令後，硫酸2mLtこ

12 溶かす.この液に紫外線(主波長365nm)を照射するとき，淡

13 黄緑色の蛍光を発する.

14 (2) 本品を粉末とし，表示量に従い fエチソ、ラムJ1mglこ

15 対応する量をとり， 0.1mo凶 J塩酸試液80mLを加えて振り混

16 ぜた後，ろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光度測定法

17 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長249~

18 253nm及び292~296nmlこ吸収の極大を示す.ただし， iJlIJ 

19 定は10分以内に行う.

20 製剤均一性(丘ω〉 分包したものは，質量偏差試験を行うと

21 き，適合する.

22 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

23 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

24 75%以上である.

25 本品の表示量に従いエチゾラム(C17H15CIN4S)約1mglこ対

26 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

27 出液20mL以上をとり，干し径0.4511m以下のメンプランプイ

28 ノレターでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液2mL

29 を正確に量り，アセトニトリル2mLを亙確に加え，試料溶

30 液とする.別に定量用エチソゃラムを1050Cで3時間乾燥し，

31 その約28mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に

32 50mLとする.この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に

33 100mLとする.この液4mLを正確に量り，水を加えて正確

34 に100mLとする.この液2mLを正確に量り，アセトニトリ

35 ノレ2mLを正確に加え，標準溶液とする.試料溶液及び標準

36 溶液5011Lずつを正篠にとり，次の条件で液体クロマトグラ

37 フィー (2.0!)により試験を行い，それぞれの液のエチゾ、ラ

38 ムのピーク面積AT.及びAsを測定する.

39 エチゾラム(C17H15CIN4S)の表示量に対する溶出率(%)

40 =Mら/11必 XAI'/ As X 1/C X 18/5 

市
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.MS :定量用エチゾラムの平手取量(mg)

Mr町本品の秤取量(ρ

C: 19中のエチゾラム(C17H15CIN4S)の表示量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:243nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

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
0

C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル混液(1:1)

流量:エチゾラムの保持時間が約7分になるように調整
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52 する.

53 システム適合性

54 システムの性能:標準溶液5011Lにつき，上記の条件で

55 操作するとき，エチゾラムのピークの理論段数及びシ

56 ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以下で

57 ある.

58 システムの再現性:標準溶液5011Ltこっき，上記の条件

59 で試験を6回繰り返すとき，エチゾラムのピーク函穣

60 の相対標準偏差は2.0%以下である.

61 粒度(丘03) 試験を行うとき，細粒剤の規定に適合する.

62 定量j去本品を粉末とし，エチゾラム(C17H15CIN4S)約4mglこ

63 対応する量を精密に量り，水30mLを加えてかき混ぜる.次

64 にメタノール60mLを加えて20分間かき混ぜた後，更にメタ

65 ノーノレを加えて正確に100mLとし，遠心分離する.上澄液

66 5mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，薄めた

67 メタノール(7→10)を加えて25mLとし，試料溶液とする.

68 別に定量用エチゾFラムを1050Cで3時間乾燥し，その約0.1g

69 を精密に量り，薄めたメタノール(7→10)に溶かし，正確に

70 100mLとする.この液2mLを正確に量り，薄めたメタノー

71 ル(7→10)を加えて正確に100mLとする.次にこの液10mL

72 を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，更に薄めた

73 メタノール(7→10)を加えて25mLとし，標準溶液とする.

74 試料溶液及ひを標準溶液1011Ltこっき，次の条件で液体クロマ

75 トグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のどー

76 ク面積に対するエチゾラムのピーク面積の比QT及ひ。Qsを求

77 める.

78 エチゾラム(C17H15CIN4S)の量(mg)

79 =Ms X QT/ Qs X 1/25 

80 JIj色:定量用エチゾラムの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの薄めたメタノー

ル(7→10)溶液(1→50000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフイ}用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラムj昆度:350C付近の一定温度

移動相:!Jン酸二水素カリウム1.36gを水に溶かし，

1000mLとした液に，薄めたリン酸(1→10)を加えて

pH3.51こ誠整する.この液550mLにアセトニトリル

81 

82 

83 

84 

85 

86 

87 

88 

89 

90 
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99 

100 

101 

102 

103 貯法

450mLを加える.

流量:エチゾラムの保持時聞が約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1011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，エチゾラムの)1僚に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液10l1Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するエチゾラムのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0%以下である.
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2 エチゾラム細粒

104 保存条件遮光して保存する.

105 容器気密谷器.
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1 エチゾラム錠

1 エチゾラム錠
2 Etizolam Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 エチゾラム(C17H15CIN4S: 342.85)を含む.

5 製法 本品は fエチゾラムj をとり，錠剤の製法により製する.

6 確認試験

7 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い fエチゾラムJ5mgに 58 

8 対応する最をとり，メタノール10mLを加えて振り混ぜた後 59

9 ろ過する.ろ液を水浴上で、蒸発乾回し，冷後，硫酸2mLに 60 

10 溶かす.この液に紫外線(主波長365nm)を照射するとき，淡 61 

11 黄緑色の蛍光を発する 62
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(2) 本品を粉末とし，表示量に従い「エチゾラムJ1mglこ

対応する量をとり， O.lmo阻 J塩酸試液80mLを加えて振り混

ぜた後，孔径0.45pm以下のメンプランフィルターでろ過す

る.ろ液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収

スペクトルを測定するとき，波長249~253nm及ひ。292~

296nmlこ吸収の極大在示す.ただし，測定は10分以内に行

つ.

19 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2.5mLを加えて崩壊するまでかき混ぜ

る.次にメタノーノレ20mLを加え， 20分間かき混ぜた後，更

にメタノーノレを加えて正確に25mLどし，遠心分離する.上

澄液VmLを亙確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，

1mL中にエチゾラム(CIA15ClN4S)約8pgを含む液となるよ

うに薄めたメタノーノレ(9→10)を加えて25mLとし，試料溶

液とする.以下定量法を準用する.

18 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

エチゾ、ラム(C17H15ClN4S)の量(mg)

=MS X QT/QS X l/V X 1/20 

MS :定量用エチゾラムの秤取量(mg)30 

内標準溶液パラオキシ安怠、香酸エチルの薄めたメタノー

ノレ(9→10)溶液(1→50000)

33 溶出性(丘10) 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，ヌド品の30分間の溶出率は

70%以上である.

本品1価をとり，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0.4511m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中にエチゾラム

(C17H15CIN4S)約0.5611gを含む液となるように水を加えて正

確に V'mLとする.この液2mLを正確に量り，アセトニト

リノレ2mLを正確に加え，試料溶液とする. 53IJに定量用エチ

ゾラムを105
0

Cで3時間乾燥し，その約28mgを精密に量り，

メタノール50mLに溶かした後，水を加えて正確に100mLと

する.この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mL

とする.この液4mLを正確に量り，水を加えて正確に

100mLとする.この液2mLを正確に量り，アセトニトリノレ

2mLを正確に加え，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

液5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ 100 

31 

32 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

48 

49 

50 ィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のエチゾラム 101 

51 のピーク面積Ar長びAsを測定する 102

52 

53 

エチゾ、ラム(C17H15CIN4S)の表示量に対する湾出率(%)

=1Vk， X Al'/ As X V'/V X l/C x 9/5 

Mら:定量用エチゾ、ラムの秤取量(mg)

C: 1錠中のエチゾラム(C17H15CIN"S)の表示量(mg)

54 

55 

56 

57 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:243nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ノレを充てんする.

カラム滋度:300C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル混液(1:1)

流量:エチゾラムの保持時聞が約7分になるように誠整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液5011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，エチゾラムのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以下で

ある.

システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エチゾラムのピーク面積

の相対標準偏差は2.0%以下である.
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73 定量法本品20個をとり，水50mLを加えて崩壊するまでかき

74 混ぜる.次にメタノール400mLを加えて20分間かき混ぜた

75 後，更にメタノーノレを加えて正確に500mLとし，遠心分離

76 する.エチゾラム(C17H15ClN4S)約0.2mgに対応する容量の

77 上澄液を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，更に

78 薄めたメタノーノレ(9→10)を加えて25mLとし，試料溶液と

79 する. 53IJに定量用エチゾラムを1050Cで3s寺湖乾燥し，その

80 約100mgを精療に量り，薄めたメタノール(9→10)1こ溶かし，

81 正確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，薄めたメ

82 タノーノレ(9→10)を加えて正確に100mLとする.この液

83 10mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，更に

84 薄めたメタノーノレ(9→10)を加えて25mLとし，標準溶液と

85 する.試料溶液及び標準溶液l011Uこっき，次の条件で液体

86 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質

87 のピーク面積に対するエチゾラムのピーク面積の比QT及び

88 Qsを求める.

89 

90 

エチゾラム(C17H15ClN4S)の量(mg)

=MS X Q'l'/ Qs X 1/500 

MS :定量用エチゾ、ラムの秤取量(mg)

内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチルの薄めたメタノー

ノレ(9→10)溶液(1→50000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シノレシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:35"C付近の一定温度

移動相:1)ン酸二水素カリウム1.36gを71<に溶かし，

1000mLとした液に，薄めたリン駿(1→10)を加えて

pH3.5に調整する.この液550mLIこアセトニトリル

91 
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99 
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2 エチゾラム錠

103 450mLを加える.

104 流量:エチゾラムの保持時間が約6分になるように調整

105 する.

106 システム適合性

107 システムの性能:標準溶液lO11L'こっき，上記の条件で

108 操作するとき，内標準物質，エチゾラムの順に溶出し，

109 その分離度は3以上である.

110 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

111 で試験をG回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

112 に対するエチゾ、ラムのピーク面積の比の棺対標準偏差

113 は1.0%以下である.

114 貯法

115 保存条件遮光して保存する.

116 容器気密容器.
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1 エチドロン酸ニナトリウム

1 エチドロン酸ニナトリウム
2 Etidl'onat巴Disodium

H3C

iぐ
P03HNa

3 HO P03HNa 

4 C2H6Na207P2: 249.99 

5 Disodiulll dihydrogen 1幽hydroxyethane-l，l・diyldiphosphonate

6 [7414-83-乃

7 本品を乾燥したものは定量するとき，エチドロン酸二ナト

8 リウム(C2H6Na207P:ù98.0~101.0%を含む.

9 性状本品は白色の粉末である.

10 本品は水に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にほとんど溶け

11 ない.

12 本品0.10gを水10mLに溶かした液のpHは4.4~5.4である.

13 本品は吸湿性である.

14 確認試験

15 (1 ) 本品の水溶液u→100)5mLfこ，硫酸鍋(日)試液1mLを

16 加えて10分間振り混ぜるとき，青色の沈殿を生じる.

17 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトルiJltl定法 (2.25)の

18 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

19 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは

20 同一波数のところに隠様の強度の吸収を認める.

21 (3) 本品の水溶液u→ 100)はナトリウム塩の定性反応

22 (1.09) を呈する.

23 純度試験

24 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

25 試験を行う.ただし，希酢酸2mLを加えた後，遠心分離を

26 行い，上澄液を用いる.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

27 (20ppm以下).

28 (2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

29 製し，試験を行う(2ppm以下).

30 (3) 墜リン酸塩本品約3.5gを精密に量り， O.lmo班 Jリン

31 酸二水素ナトリウム試液に水車変化ナトリウム試液を加えて

32 pH8川こ調整した液100mLIこ溶かした後， 0.05mollLヨウ素

33 夜20mLを正確に加え，直ちに密桧する.この液を絡所で30

34 分開放置した後，酢酸UOO)ImLを加え，過最のヨウ素を

35 O.lmollLチオ硫酸ナトリウム液でi商定 (2.50>する(指示薬:

36 デ、ンフ。ン試液1mL). 同様の方法で空試験を行う.亙リン酸

37 塩(NaH2P03)の量告と求めるとき， 1.0%以下である.

38 0.05mo1lL3ウ素液1mL=5.199mg NaH2P03 

39 (4) メタノーノレ 本品約0.5gを精密に量り，水に溶かし正

40 確に5mLとし，試料溶液とする. 5]IJにメタノーノレ1mLを亙

41 確に量り，水を加えて正確に100mLとする.この液1mLを

42 正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とす

43 る，試料溶液及び標準溶液1pLずつを正確にとり，次の条件

44 でガスクロマトグラフィ - (2.02)により試験を行い，それ

45 ぞれの液のメタノールのピーク面積AI'及びAsを測定し，メ

46 タノーノレ(CH40)の量を求めるとき， 0.1%以下である.

47 メタノール(CH40)の量(%)

48 =l/.I11X AT/ As X 1/20 X 0.79 

49 

50 

.111:試料の秤取量(g)

0.79 :メタノールの察度(g/mL)

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 2mのガラス管lこ 180~250pm

のガスクロマトグラフィー用多孔性ポリマービーズを

充てんする.

カラム温度:130
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:窒素

流量:メタノールの保持時間が約2分になるように調整

する

システム適合性

システムの性能:メタノール及びエタノール(99.5)lmL

をとり，水を加えて100mLとする.この液1mLをと

り，水を加えて100mLとする.この液1pLにつき，

上記の条件で操作するとき，メタノール，エタノール

の11慎に流出し，その分離度は2.0以上である.
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66 システムの再現性:標準溶液1pLにつき，上記の試験を

67 6回繰り返すとき，メタノールのピーク面積の相対標

68 準偏差は5.0%以下である.

69 乾燥減量(2.41) 5.0%以下(0.5g，210
o
C， 2時間).

70 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，水に溶かし，

71 正確に50mLとする.この液15mLを正確に量り，あらかじ

72 めカラムクロマトグラブィー用強酸性イオン交換樹脂(H

73 型)5mLを用いて誠製した内径10mmのカラムに入れ， 1分間

74 に約1.5mLの流速で流出させる.次に水25mLずつを用いて

75 カラムを2回洗う.洗液は先の流出液に合わせ， O.lmollL水

76 酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(電位差i商定法).同様の

77 方法で空試験を行い，補正する.

78 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=12.50mg C2HaNa207P2 

79 貯法容器気密容器.
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1 エチドロン酸二ナトリウム錠

1 エチドロン酸ニナトリウム錠
2 Etidronate Disodium Tablets 

52 対応する量合精密に最り， 7.k30mLを加え， 10分間激しく振

53 り混ぜた後，水を加えて正確に50mLe:し，ろ過する.ろ液

54 15mLを正確に量り，以下「エチドロン酸二ナトリウムJの

3 本品は定量するどき，表示量の93.0~107.0%に対応する 55 定量法を準用する.

4 エチドロン酸二ナトリウム(C2HaNa207P2: 249.99)を含む 56 O.lmoνL水酸化ナトリウム液1mL=12.50mg C2HoNa207P2 

5 製法本品は fエチドロン酸二ナトリウムj をどり，錠剤の製

G 法により製する 57 貯法容器気密容器.

7 確認試験

8 (1) 本品を粉末とし，表示量に従い fエチドロン酸二ナト

9 リウムJ0.2g1こ対応する最をとり，水20mLを加えて振り混

10 ぜた後，ろ過する.ろ液につきエチドロン酸二ナトリウ

11 ムj の確認試験(I)を準用する.

12 (2) 本品を粉末とし，表示量に従い fエチドロン酸二ナト

13 リウムJO.4gに対応する最をとり，水10mLを加えて振り混

14 ぜた後，ろ過する.ろ液の全量を減圧下蒸発乾障し，残留物

15 にエタノーノレ(99.5)15mLを加えて振り混ぜた後，遠心分離

16 する.エタノールを除き，残留物を1500Cで4時間乾燥した

17 ものにつき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭化カリ

18 ウム錠剤法により測定するとき，波数1170cm'l，1056cm'l， 

19 916cm'l， 811cm'l付近に吸収を認める.

20 製剤均一性(丘02) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

21 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドルf去により毎

22 分50回転で試験を行うとき，本品の60分間の溶出率は85%

23 以上である.

24 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

25 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

26 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

27 正確に量り，表示量に従い1mL中にヱチドロン目安二ナトリ

28 ウム(CzHoNa207Pz)約0.22mgを含む液となるように水を加

29 えて亙確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用エチ

30 ドロン酸二ナトリウムを2100Cで2時間乾燥し，その約30mg

31 を精密に量り，7.kに溶かし，正確に100mLとする.この液

32 適量告と正確に量り，水を加えて1mL中にエチドロン酸ニナ

33 トリウム(C2H6Na207Pz)約0.12，0.21及び0.24mgを含む液

34 となるように亙確に薄め，標準溶液とする.試料溶液及びそ

35 れぞれの標準溶液2mLずつを正確に量り，それぞれに硫酸

36 銅(U)溶液(7→10000)2mLを正確に加えた後，水を加えて正

37 確に10mLとする.これらの液につき，硫酸銅(rr)溶液(7→

38 10000)2mLを正確に量り，水を加えて正確に10mLとした液

39 を対熊とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行

40 い，波長233nmにおける吸光度を測定し，標準溶液から得

41 た検量線を用いて試料溶液に含まれるェチドロン酸ニナトリ

42 ウムの濃度白を求める.

43 エチドロン酸ニナトリウム(C2H6Na207Pz)の表示量に対する

44 溶出率(%)

45 = CT X v' / V X 1/ C X 90 

46 01':試料溶液に含まれるエチドロン酸ニナトリウム

47 (C2HoNa207Pθの濃度(l1g/mL)

48 C: 1錠中のエチドロン酸二ナトリウム(C2H6Na207Pz)の

49 表示量(mg)

50 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

51 とする.エチドロン徴二ナトリウム(C2H日Na207Pz)約0.5gに
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1 エチニルエストラジオール

1 エチニルエストラジオール
2 Ethinylestradiol 

H3C ~H 

fγAγド
3 HO' ' V' ¥/  

4 C2oH2402; 296.40 

5 19・Nor-17α-pregna幽 1ム5(1O)-triene-20ヴne・3，17-diol

6 [57-63-6] 

7 本品を乾燥したものは定量するどき，エチニルエストラジ

8 オール(C2oH240~98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色~微黄色の結晶又は結品性の粉末で，におい

10 はない.

11 本品はピリジン又はテトラヒドロフランに溶けやすく，エ

12 タノール(95)又はジエチルエーテルにやや溶けやすく，水に

13 ほとんど溶けない.本品は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

14 確認試験

15 (1 ) 本品2mgを硫酸/エタノール(95)混液(I;I)lmUこ溶

16 かすとき，液は帯紫赤色を呈し，黄緑色の蛍光を発する.こ

17 の液に注意して水2mLを加えるとき，液は赤紫色に変わる.

18 (2) 本品0.02gを共栓試験管にとり，水酸化カリウム溶液

19 (1→20)10mLに溶かし，塩化ベンゾ‘イルO.lgを加えて振り混

20 ぜ，生じた沈殿をろ取し，メタノ、ーノレから再結晶し，デシケ

21 ーター(減圧，酸化リン(V))で乾燥するとき，その融点

22 (2.60) は200~202"Cである.

23 旋光度 (2.49)α)~ ; -26~-310(乾燥後， O.lg，ピリジ

24 ン， 25mL， 100mm). 

25 融点 (2.60) 180~ 1860C又は142~1460C.

26 純度試験エストロン本品5mgをエタノール(95)O.5mL~こ溶

27 かし， 1，3ージニトロベンゼン0.05gを加え，これに新たに製

28 した希水酸化カリウム・エタノー/レ試液0.5mLを加え，暗所

29 に1時滞放置した後，更にエタノーノレ(95)10mLを加えると

30 き，液の色は次の比較液より濃くない.

31 比較液:本品を用いないで河様に操作して製する.

32 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，4時

33 問).

34 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

35 定量j去本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，テトラヒド

36 ロフラン40mLに溶かし，硝酸銀溶液(I→20)10mLを加え，

37 O.lmol1L水酸化ナトリウム液で潟定 (2.50)する(電位差i商定

38 r:去).

39 O.lmoνL水酸化ナトリウム液1mL=29.64mgC20H剖02

40 貯法

担 保存条件遮光して保存する.

42 容器気密容器.
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1 エチニノレエストラジオ}ノレ錠

1 エチニルエストラジオール錠
2 Ethinylestradiol Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

4 エチニルエストラジオーノレ(C2oH2402: 296.40)を含む.

5 製法 本品は fエチニノレエストラジオールJをとり，錠剤の製

6 法により製する.

7 確認試験

8 (1 ) 定量法で、得た試料溶液5mLを蒸発乾回し，残留物を

9 硫酸/エタノール(95)混液(2:1)2mLfこ溶かすとき，液の色

10 は淡赤色を呈し，黄色の蛍光を発する.この液に注意して水

11 4mLを加えるとき，液の色は赤紫色に変わる.

12 (2) 定量法で得た試料溶液10mLをとり，これを蒸発乾留

13 し，残留物に酢酸(31)0.2mL及びリン酸2mLを加え，水浴上

14 で5分間加熱するとき，液の色は紅色で，黄緑色の蛍光を発

15 する.

16 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

17 き，適合する.

18 本品1個を分i夜漏斗にとり，崩壊試験第2r夜10mLを加え，

19 崩壊するまで振り混ぜた後，希硫酸10mL及びクロロホルム

20 20mLを加え， 5分間激しく振り混ぜ，クロロホルム層を無

21 水硫酸ナトリウム5gを置いたろ紙を通して三角フラスコ中

22 にろ過する.水層は更にクロロホルム20mLずつで2回抽出

23 し，同様に操作して先のろ液に合わせる.これを水浴上で窒

24 素を送風しながら穏やかに蒸発し，残留物にメタノール

25 100mLを正確に加えて溶かし，必要ならば遠心分離する.

26 上澄液xmLを正確に量り， 1mL中にエチニルエストラジオ

27 ール(C2oH2400約40ngを含む液となるようにメタノールを加

28 えて正確に VmLとし，試料溶液とする.7JIJにエチニルエス

29 トラジオール標準品をデシケーター(減圧，酸化リン(V))で4

30 時間乾燥し，その約10mg告と精密に量り，メタノールに溶か

31 し， 1mL中にエチニノレエストラジオーノレ(C2oH2402)約40ng

32 を含む液となるように調製し，標準溶液とする.共栓試験管

33 T， S及びBに硫酸・メタノール試液4mLずつを正確に量り，

34 氷冷した後，試料溶液，標準溶液及びメタノールをそれぞれ

35 正確に1mLずつ加えて直ちに振り混ぜ， 30
0

Cの水浴中に40

36 分開放置した後， 200Cの水浴中に5分開放置する.これらの

37 夜につき，蛍光光度法 (2.22)により試験を行い，励起の波

38 長460nm，蛍光の波長493nmにおける蛍光の強さ丹，Fs及

39 びFBを測定する.

40 エチニルエストラジオーノレ(C2oH2402)の量(mg)

41 =Ms x (丹、-FB)/(Fs-FB) X vグ2500X l/x 

42 Ms:エチニルエストラジオール標準品の秤取量(mg)

43 溶出性別に規定する.

44 定量法

45 ( i ) クロマトグラフィー管 内径25mm，長さ300mmの

46 管を用い，下部にはガラスウールを入れ，この上に無水硫酸

47 ナトリウム5gを入れる.

48 誼) カラム クロマトグラフィー用ケイソウ土5gをとり，

49 200mLのビーカーに入れ，これに1mo阻J塩酸試液4mLを加

50 えてよくしみ込ませ，均一になるまでよく混ぜる.これをク

51 ロマトグラフィー管に少しずつ入れ， 60~80mmの層にな

52 るように圧さく棒で適度にかたく詰める.

53 溢) 標準溶液 エチニノレエストラジオール標準品をデシケ

54 ーター(減反，酸化リン(V))で4時間乾燥し，その約10mgを

55 精密に量り，クロロホルムに溶かし，正確に100mLとする.

56 この液5mLを亙確に量り，クロロホルムを加えて蕊確に

57 100mLとする.

58 (iv) 試 料 本 品20個以上をとり，その質量を精密に量り，

59 粉末とする.エチニルエストラジオール(C2oH2400約0.5mg

60 に対応する量を精密に量り， 50mLのどーカーに入れ，これ

61 に水2mLを加え，よく振り混ぜた後，更にクロロホルム

62 3mLを加えてよく振り混ぜる.これにクロマトグラフィー

63 用ケイソウ土4gを加え，内容物が器墜に付かなくなるまで

64 よく混ぜて試料とする.

65 (v) 操作法試料は漏斗を用いてカラムに加え，適度にか

66 たく詰める.ビーカーに付着した試料はクロマトグラフィー

67 用ケイソウ土0.5gを加えてよく混ぜた後，クロマトグラフイ

68 ー管に入れる.更に，ビーカー及び圧さく棒に付着した試料

69 はガラスウールでぬぐいとり，クロマトグラフィー管に入れ

70 る.これを圧さく棒で押し下げ，カラムの上部から軽く押さ

71 える.カラムの高さは110~130mmにする.次にクロロホ

72 ルム70mLを量り，クロマトグラフィー管の内墜を洗った後，

73 残りをクロマトグラフィー管に入れる.流出速度は1分間

74 0.8mL以下とし，流出液を集める.流出が終わったらクロマ

75 トグラフィー管の下部を少量のクロロホルムで洗い込み，更

76 にクロロホルムを加えて正確lこ100mLとし，試料溶液とす

77 る.試料溶液及ひ。標準溶液6mLずつを正確に量り，それぞ

78 れを分液漏斗に入れ，これにイソオクタン20mLを加える.

79 更に硫酸/メタノーノレ混液(7:3)IOmLを正確に加え， 5分

80 関激しく振り混ぜた後，暗所に15分間放置し，遠心分離す

81 る.ここで得た呈色液につき，クロロホルム6mLを用いて

82 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

83 (2.24)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液から得た

84 それそ。れの液の波長540nmにおける吸光度A1'及びAsを測定

85 する.

86 エチニルエストラジオール(C2oH2402)の量(mg)

87 =Ms X AT/ As X 1/20 

88 Ms:エチニノレエストラジオール標準品の秤取量(mg)

89 貯j去容器密閉容器.
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1 Lーエチノレシステイン塩酸嵐

1 Lーエチルシステイン塩酸塩
2 Ethyl L-Cysteine Hydl'ochlol'ide 

3 塩酸エチルシステイン

4 塩酸L-ェチノレシステイン

同~o~川・ HCI

6 CoHllN02S' HCl : 185.67 

7 Ethyl(2R)-2・amino-3-sulfanylpropanoate 

8 monohydrochloride 

9 [868-59勾7]

10 本品を乾燥したものは定量するとき， Lーエチルシステイ 64 

11 ン塩酸塩(C5Hl1N02S• HCl)98.5%以上を含む 65

12 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 66 

13 あり，味は初め苦く，後に舌を焼くようである 67

14 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)に溶けやす 68 

15 V¥ 

16 融点、:約126
0

C(分解).

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

19 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

20 品の参照スペクトルを比較するどき，両者のスペクトルは同

21 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

22 (2) 本品の水溶液(1→20)は塩化物の定性反応(l)(/.09) を

23 呈する.

24 旋光度 (2.49 )α)~ : -10.0~ -13.0o
(乾燥後， 2g， 

25 1moJIL塩酸試液， 25mL， 100mm). 

26 純度試験

27 (1 ) 硫酸塩(1.14) 本品0.6g毒?とり，試験を行う.比較

28 夜には， 0.005mo阻，硫酸0.35mLを加える(0.028%以下).

29 (2) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

30 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(lOppm以

31 下).

32 (3) 類縁物質本操作は速やかに行う.本品及びNーエチ

33 ルマレイミド0.05gずつを移動相5mLに溶かし， 30分間放置

34 し，試料溶液とする.この液3mLを正確に量り，移動相を

35 加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

36 標準溶液211Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

37 ラフィー (2.0/) により試験を行う.それぞれの液の各々の

38 ピーク面積を自動積分法により測定するとき，標準溶液のL

39 ーエチルシステインのNーエチルマレイミド付加体に対する

40 棺対保持時間約0.7の試料溶液から得たピークの証言積は，標

41 準溶液のLーエチルシステインのNーエチノレマレイミド付加

42 体のピーク函積より大きくない.また試料溶液のLーエチノレ

43 システインのN-エチルマレイミド付加体及びNーエチノレマ

44 レイミド以外の各々のピーク面積は，標準溶液のLーエチル

45 システインのN-エチノレマレイミド付加体のピーク面積の1

46 /3より大きくない.

47 操作条件

48 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:250nm) 

49 カラム:内径約6mm，長さ約15cmのステンレス管に
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511m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.

カラム混度:250C付近の一定温度

移動相:0.02molιリン酸二水素カリウム試液/アセト

ニトリノレ混1夜(2:1) 

流量 :LーエチルシステインのNーエチルマレイミド付

カ日体の保持時聞が約4分になるように調整する.

カラムの選定:本品0.05g，Lーシステイン塩酸塩一水

和物O.Olg及びN-エチルマレイミド、0.05gを移動棺

25mLfこ溶かし， 30分開放置する.この液211Lfこっき，

上記の条件で操作するとき， L システインのNーエ

チルマレイミド付加体， LーエチノレシステインのNー

エチルマレイミド付加体，N エチノレマレイミドの順

に溶出し，各成分が完全に分離し， Lーシステインの

Nーエチノレマレイミド付加体とL エチルシステイン

のNーエチルマレイミド付加体の分離度が3以上のも

のを用いる.

検出感度:標準溶液21lLから得たLーエチルシステイン

のNーエチルマレイミド付加体のピーク高さが1O~

20mmになるように調整する.

70 面積測定範囲 :LーエチルシステインのN エチルマレ

71 イミド付加体の保持時間の約3倍の範囲

72 乾燥減量(2.4/) 0.5%以下(lg，減圧，酸化リン(V)，5時間).

73 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(lg).

74 定量法 本品を乾燥し，その約0.25gを共栓フラスコに精密に

75 量り，新たに煮沸し，窒素気流中で50C以下に冷却した水10

76 mLに溶かし，あらかじめ5
0

C以下に冷却した0.05mo阻Jヨウ

77 素液20mLを正確に加え， 30秒間放置した後， 5
0

C以下に冷

78 却しながらO.lmoJILチオ硫酸ナトリウム液で滴定 (2.50)す

79 る(指示薬:デ、ンプン試液1mL). 同様の方法で空試験を行う.

80 0.05molιヨウ素液1mL=18.57mg C5HllN02S • HCl 

81 貯法容器気密容器.
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1 エチノレモルヒネ塩酸塩水和物

1 エチルモルヒネ塩酸塩水和物
2 Ethylmol'phine Hydl'ochlol'ide Hydl'ate 

3 エチノレモルヒネ塩酸塩

4 塩酸エチルモルヒネ

5 ジオニン

?H3 
H N-， 

f丸1之l、.HCI .2H20 

f。、0'A AOH 
6 ト13C

7 C19H23N03・HCl・2H20: 385.88 

8 (5R，6S)-4，5・Epoxy-3・ethoxy・17・methyl-

9 7，8-didehydromorphinan-6-o1 monohydrochloride dihydrate 

10 [125-30イ，無水物]

11 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，エチノレモノレ

12 ヒネ塩酸糧(C19H23N03・HCl:349.85)98.0%以上を含む.

13 性状本品は白色~微黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

14 本品はメタノー/レ又は酢酸(100)に極めて溶けやすく，水

15 に溶けやすく，エタノール(95)にやや溶けやすく，無水酢酸

16 にやや溶けにくく，ジェチルエーテルにほとんど溶けない.

17 本品は光によって変化する.

18 融点:約1230C(分解).

19 確認試験

20 (1 ) 本品の水溶液u→10000)につき，紫外可視吸光度測

21 定法 (2，24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスベク

22 トノ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

23 トノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2，25)の臭

25 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

26 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問

27 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

28 (3) 本品の水溶液u→50)は塩化物の定性反応(2)(1，09) 宏

29 鼓する.

30 旋光度(2.49)α)~ : -103~-1060(脱水物に換算したも

31 のO.4g，7l<， 20mL， 100mm). 

32 p H (2，54) 本品0.10gを水10mLfこ溶かした液のpHは4.0~

33 6.0である.

34 純度試験 類縁物質 本品0.20gを薄めたエタノールu→

35 2)10mLに溶かし，試料溶液とする.この液0.5mLをJE確に

36 量り，薄めたエタノールu→2)を加えて正確に100mLとし，

37 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

38 ー (2，03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液101lLず

39 つを薄層クロマトグラフィー用シリカグル(蛍光剤入り)を用

40 いて調製した務局板にスポットする.次にエタノーノレ(99.5)

41 /トルエン/アセトン/アンモニア水(28)混液(14:14: 7 : 

42 1)を展凋溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.

43 これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から

44 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

45 トより濃くない.

46 水分 (2.48) 8 ，0~10.0%(0.25g，容量滴定法，直接滴定).

47 強熱残分(2.44) 0.1%以下(0.5g).

48 定量法 本品約0.5gを精密に量り，無水酢酸/酢酸(100)混液

49 (7 : 3)50mLに溶かし， O.lmolι過塩素酸で滅定 (2，50)する

50 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

51 O.lmol札過塩素酸1mLニ 34.99mgC19H23N03 • HCl 

52 貯法

53 保存条件遮光して保存する.

54 容器気密容器.
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1 エチレフリン嵐酸塩

1 エチレフリン塩酸塩
2 Etilefrine Hydl'ochloride 

3 塩酸エチレプリン

H OH 

v少、「〆¥/N¥/CH3

、入. ? ・HCI

4 OH 及び鏡像異性体

5 CIOH15N02・HCI:217.69 

6 (1RS)-2・Ethylamino-l-(3-hydroxyphenyl)ethanol

7 monohydrochloride 

8 [943-17-9] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，エチレプリン塩酸塩

10 (ClOH15N02 . HCI)98.0~10 1.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結品又は結晶性の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，エタノーノレ(99.5)に溶けや

13 すく，酢酸(100)にやや溶けにくい.

14 本品は光によって徐々に黄褐色に着色する.

15 本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない.

16 確認試験

17 (1 ) 本品5mg告と薄めた塩酸(1→1000)lOOmUこ溶かした液

18 につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24) により吸収スペクト

19 ノレを測定し，本品のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比

20 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

21 強度の吸収を認める.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

23 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

24 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

25 問一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品の水溶液(1→1000)は塩化物の定性反応(2)(1.09) 

27 を呈する.

28 融点 (2.60) 118~1220C 

29 純度試験

30 (1 ) 溶 状本 品0.5gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

31 明である.

32 (2) 酸又はアルカリ 本品の水溶液(1→50)lOmUこ酸又

33 はアルカリ試験用メチルレッド試液O.lmL及びO.Olmo阻J水

34 酸化ナトリウム液0.2mLを加えるとき，液は黄色を呈する.

35 この液に液が赤色を呈するまでO.Olmo阻 J塩酸を加えるとき，

36 その量はO.4mL以下である.

37 (3) 硫酸塩(1.14) 本品0.85gをとり，試験を行う.比較

38 液には0.005molJL硫酸0.35mLを加える(0.020%以下).

39 ( 4 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gを水 30mL及び酢酸

40 (lOO)2mUこ溶かし，水酸化ナトリウム試液を加えてpH3.3

41 に調整し，水を加えて50mLとする.これを検波どし，試験

42 を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以下).

43 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 4時間).

44 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(lg).

45 定量法 本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，酢酸

46 (lOO)20mUこ溶かし，無水酢酸50mLを加え， O.lmo旺J過塩

47 素酸で滅定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

48 を行い，補正する.

49 O.lmolJL過塩素酸1mL=21.77mgCIOH15N02 • HCI 

50 貯法

51 保存条件遮光して保存する.

52 容器気密容器.

5 0262 



1 エチレフリン塩駿寝錠
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4 本品は定最するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 エチレプリン塩酸塩(CIOH15N02・HCl: 217.69)を含む.

6 製法 本品は「エチレプリン塩酸塩Jをとり，錠剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fエチレプリン極西空

9 塩J5mgfこ対応する量をとり，薄めた塩酸(1→1000)60mL

10 を加え，よく振り混ぜた後，更に薄めた嵐酸(1→

11 1000)40mLを加えてろ過する.ろ液につき，薄めた塩酸(1

12 →1000)を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸

13 収スベクトノレ~測定するとき，波長271~275nmfこ吸収の極

14 大を示す.

15 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含量均一性試験念行うと

16 き，適合する.

17 本品1個をとり，薄めた塩酸(1→1000)60mLを加え，以下

18 定量法を準用する.

19 エチレプリン塩酸塩(cIOH15N02・HCl)の量(mg)

20 =MS X Ar/ As X 1/10 

21 Mら:定量用寝酸エチレプリンの秤取量(mg)

22 溶出性〈丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

23 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

24 70%以上である.

25 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液
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20mL以上をとり，孔径0.45p.m以下のメンプランプイノレタ

ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

正確に量り，表示量に従い1mL中にエチレプリン塩酸塩

(ClOH15N02・HCl)約5p.g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.日IJに定量用塩酸エチ

レプリンを105
0

Cで4時間乾燥し，その約25mgを精密に量り，

水に溶かし，正確に50mLとする.この液1mLをlE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

及ひ'標準溶液20p.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 (2.01)により試験を行い，それぞれの液の

エチレプリンのピーク面積Ar及びAsを測定する.

エチレプリン塩酸塩(ClOH15N02・HCl)の表示量に対する溶

出率(%)

=MS X Ar/ As X V'/V X l/C X 18 

A必:定量用塩酸エチレプリンの秤取量(mg)

C: 1錠中のエチレプリン塩酸塩(ClOH15N02・HCl)の表示

量(mg)
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43 試験条件

44 定量法の試験条件を準用する.

45 システム適合性

46 システムの性能:標準溶液20p.Lfこっき，上記の条件で

47 操作するとき，エチレプリンのピークの理論段数及び

48 シンメトリー係数は，それぞれ8000段以上， 0.9~ 

49 1.2以下である.

50 システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

51 で、試験を6回繰り返すとき，エチレプリンのピーク函

52 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

53 定量法 本品20個以上をとり，その質量告と精密に量り，粉末

54 とする.エチレプリン塩酸塩(ClOH15N02・HCl)約5mgに対

応する量を精密に量り，薄めた塩駿(1→1000)60mLを加え，

10分間振り混ぜた後，薄めた塩酸(1→1000)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

を試料溶液とする.日IJに定量用塩酸エチレプリンを1050Cで

4時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，薄めた塩酸(1→

1000)に溶かし，正確に100mLとする.更にこの液10mLを

正確に量り，薄めた塩駿(1→1000)を加えて，正確に100mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液20p.Lずつを

豆確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

より試験を行い，それぞれの液のエチレプリンのピーク面積

AT及びAsをialJ定する.
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67 

エチレプリン塩酸塩(clOHI5N02・HCl)の量(mg)

=MらXAr/ As X 1/10 

MS :定量用組酸エチレプリンの秤取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5p.m

の液体クロマトグラフィー用オクチ/レシリル化シリカ

ゲ、/レを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:ラウリノレ硫酸ナトリウム5gを水940mL及ひーァ

68 
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76 セトニトリル500mLに溶かし， リン酸を加えて

77 pH2.3fこ調整する.

78 流量:エチレプリンの保持時間が約6分になるように調

79 整する.

80 システム適合性

81 システムの性能:硫酸パメタン4mg及ひ。塩酸エチレフリ

82 ン4mgを，移動棺に溶かし， 50mLとする.この液

83 20p.Lにつき，上記の条件で操作するとき，エチレフ

84 リン，パメタンの11頂に溶出し，その分離度は5以上で

85 ある.

86 システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

87 で試験者!:'6回繰り返すとき，エチレプリンのピーク面

88 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

89 貯法

90 保存条件遮光して保存する.

91 容器気密容器.
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1 エチレンジアミン

1 エチレンジアミン
2 Ethylenediamine 

/¥.NH， 
3 H2W¥/ ー

4 C2HsN2: 60.10 

5 Ethane・1，2-diamin巴

6 [107-15-3] 

7 本品は定量するとき，エチレンジアミン(C2HsN2)97.0%

8 以上を含む.

9 性状 ヱド品は無色~微黄色澄明の液で，アンモニアょうの特異

10 なにおいがある.

11 本品は水，エタノール(95)又はジエチルエーテノレと混和す

12 る.

13 本品は腐食性及び刺激性がある.

14 本品は空気中に放置するとき，徐々に変化する.

15 比重 d:~ :約0.898

16 確認試験

17 (1 ) 本品の水溶液u→500)はアルカリ{生である.

18 (2) 本品2滴を硫酸銅(II)試液2mLを加えて振り混ぜると

19 き，青紫色を呈する.

20 (3) 本品0.04gに塩化ベンゾ、イノレ6滴及び水酸化ナトリウ

21 ム溶液ü→10)2mLを加え，持々振り混ぜながら2~3分間加

22 昆する.生じた白色の沈殿をろ取し，水で洗い，エタノール

23 (95)8mLを加え加湿して溶かす.直ちに水8mL:a'加え，冷

24 却し，生じた結晶をろ取し，水で洗い， 105
0
Cで1時間乾燥

25 するとき，その融点 (2.60) は247~2510Cである.

26 純度試験

27 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをるつぼに量り，水浴上で

28 蒸発乾固した後，ゆるくふたをし，弱く加熱して炭化する.

29 以下第2法により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液

30 2.0mLを加える(20ppm以下).

31 (2) 蒸発残留物 本品5mLを正篠に量り，水浴上で蒸発

砲 した後，残留物を1050Cで恒量になるまで乾燥するとき，そ

33 の量は3.0mg以下である.

34 蒸留試験 (2.57) 114~1190C ， 95vol%以上.

35 定量法本品約0.7gを水25mLを入れた共桧三角フラスコに精

36 密に量り， 7J<50mLを加え， lmolι塩酸でi商定 (2.50)する

37 指示薬:ブロモフェノーノレブルー試液3滴).

38 lmol/L塩酸lmL=30.05mgC2H副2

39 貯法

40 保存条件遮光して，ほとんど全満して保存する.

41 祭器気密容器.

5 0264 



1 エデト酸ナトリウム水和物

1 エデ卜酸ナトリウム水和物
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7 CIOH14N2Na208・2H20: 372.24 

8 Disodium dihydrogen ethylenediaminetetraacetate dihydrate 

9 [6381-92-6] 

10 本品は定量するどき，エデト酸ナトリウム水和物

11 (ClQH14N2Na208・2H20)99.0%以上を含む.

12 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

13 わずかに酸味がある.

14 本品は水にやや溶けやすく，エタノーノレ(95)又はジエチル

15 エーテルにほとんど溶けない.

16 確認試験

17 (1 ) 本品O.Olgを水5mLに溶かし，クロム酸カリウム溶液

18 (1->200)2mL及ひ会三酸化二ヒ素試液2mLを加え，水浴中で2

19 分間加熱するとき，i夜は紫色を呈する.

20 (2) 本品0.5gを水20mLに溶かし，希塩酸1mL:a:加えると

21 き，白色の沈殿を生じる.沈殺をろ取し，水50mLで洗い，

22 1050Cで1時間乾燥するとき，その融点 (2.60) は240~2440C

23 分解)である.

24 (3) 本品の水溶液U→20)はナトリウム塩の定性反応(I)

25 (1.09) を呈する.

26 p H (2.54) 本品1.0gを水100mUこ溶かした液のpHは4.3~

27 4.7である.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状本品1.0gを水50mLに溶かすとき，液は無色澄

30 明である.

31 (2) シアン化物 本品1.0gを丸底フラスコにとり，水

32 100mLに溶かし， リン駿10mLを加えて蒸留する.受器には

33 あらかじめ0.5mol!L水酸化ナトリウム液15mLを入れた

34 100mLのメスシリンダーを用い，これに冷却器の先端を浸

35 し，全量が100mLとなるまで蒸留し，試料溶液とする.試

36 料溶液20mLを共栓試験管にとり，ブェノールフタレイン試

37 夜1滴を加え，希酢酸で中和し， pH6.8のリン酸塩緩衝液

38 5mL及び薄めたトルエンスルホンクロロアミドナトリウム

39 試液U→5)1.0mLを加えて直ちに栓告として静かに混和した後，

40 2~3分開放置し，ピリジン・ピラゾロン試液5mLを加えて

41 よく混和し， 20~300Cで50分開放置するとき ， i夜の色は次

42 の比較液より濃くない.

43 比較液:シアン標準液1.0mLを正確に量り， 0.5mo阻 J水酸

44 化ナトリウム液15mL及び水を加えて正確に1000mL!::

45 する.この液20mLを共栓試験管にとり，以下試料溶液

晶 と同様に操作する.

47 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

48 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以

49 下).

50 (4) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

51 製し，試験を行う (2ppm以下).

52 強熱残分 (2.44) 37~39%Üg). 

53 定量法 本品約19を務密に量り，水50mUこ溶かし， pH10.7 

54 のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液2mLを加え，

k
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ρ
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勾

t

w
hリ

w
h
v
w同
リ

O.lmollL亜鉛液で滴定(2.5めする(指示薬:ヱリオクロムブ

ラックT・塩化ナトリウム指示薬0.04g). ただし，滴定の終

点は，液の青色が赤色に変わるときとする.

58 O.lmoνL亜鉛液1mL=37.22mgClQH14N2Na208・2H20

59 貯法容器密閉容器.
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1 エ}テノレ

1 エーテル
2 Ethel' 

/¥/¥  3 H3C' '0' 'CH3 

4 GIH100: 74.12 

5 Diethyl ether 

6 [60-29-乃

7 本品はエーテル(CÆ100)96~98%を含む(比重による).

8 本品は少量のエタノーノレ及び水を含む.

9 本品は麻酔用に使用できない.

10 性状 本品は無色澄明の流動しやすい液で，特異なにおいがあ

11 る.

12 本品はヱタノーノレ(95)と混和する.

13 本品は水にやや溶けやすい.

14 本品は極めて揮発しやすく，引火しやすい.

15 本品は空気及び光によって徐々に酸化され，過酸化物を生

16 じる.

17 本品のガス及び空気の混合物は引火すると激しく爆発する.

18 沸点、:35~370C 

19 比重 (2.56) d~ : 0.718~0.721 

20 純度試験

21 (1 ) 異臭本品10mLを蒸発皿にとり，揮発して1mLとす

22 るとき，異臭はない.また，残液を無臭のろ紙上に滴下して

23 揮発させるとき，異臭を発しない.

24 (2) 酸薄めたエタノール(4→5)10mL及びブェノールブ

25 タレイン試液0.5mLを50mLの共栓フラスコに入れ，

26 0.02molJL水酸化ナトリウム液を滴加し，液が赤色を呈し，

27 振り混ぜてその色が30秒間持続する赤色を呈するようにす

28 る.この液に本品25mLを加え，密検し，穏やかに振り混ぜ

29 た後，再び振り混ぜながら， 0.02molJL水酸化ナトリウム液

30 0.40mLを加えるとき，液の色は赤色である.

31 (3) アルデヒド本品10mLをネスラー管にとり，水酸化

32 カリウム試液1mLを加え，光告と遮り， しばしば振り混ぜ2R寺

33 開放置するとき，ジエチルエーテル層及び水層は着色しない.

34 (4) 過酸化物本品10mLをネスラー管にとり，新たに製

35 したヨウ化カリウム溶液(1→10)lmLを加えて1分間振り混

36 ぜた後，デ、ンプン試液1mLを加えてよく振り混ぜるとき，

37 ジェチルエーテル層及ひ。水層は笠色しない.

38 (5) 蒸発残留物本品140mLを蒸発し，残留物を105"Cで

39 1時間乾燥するとき，その量は1.0mg以下である.

40 貯法

41 保存条件 全満せずに入れ，遮光して，火気を避け， 25
0

C 

42 以下で保存する.

43 容器気密容器.
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1 麻酔周エ}テ/レ

1 麻酔用エーテル
2 Anesthetic Ether 

/¥/¥  3 H3C' '0' 'CH3 

4 C4HlQO; 74.12 

5 Diethyl ether 

6 [60-29ω 7] 

7 本品はエーテル(CÆlQO)96~98%を含む(比重による).

8 本品は少量のエタノール及び水を含み，安定剤を加えるこ

9 とができる.

10 本品は容器から取り出した後. 24時間以上経過したとき

11 は麻酔用に使用できない.

12 性状 本品は無色澄明の流動しやすい液で，特異なにおいがあ

13 る.

14 本品はエタノーノレ(95)と混和する.

15 本品は水にやや溶けやすい.

16 本品は極めて捧発しやすく，引火しやすい.

17 本品は空気及び光によって徐々に酸化され，過酸化物を生

18 じる.

19 本品のガス及び空気の混合物は引火すると激しく爆発する.

20 沸点;35~370C 

21 比重 (2.56) d:~ : 0.718~0.721 

22 純度試験

23 (1 ) 異臭本品10mLを蒸発皿にとり，揮発して1mLとす

24 るとき，異臭はない.また，残液を無臭のろ紙上に滴下して

25 揮発させるとき，異臭を発しない.

26 (2) 酸 薄めたエタノール(4→5)10mL及ひ。フェノーノレフ

27 タレイン試液0.5mLを50mLの共栓フラスコに入れ，

28 0.02mollL水酸化ナトリウム液を滴加し，液が赤色を長し，

29 振り混ぜてその色が30秒間持続する赤色を呈するようにす

30 る.この液に本品25mL宏加え，密栓し，穏やかに振り混ぜ

31 た後，再び振り混ぜながら.0.02mo紅J水酸化ナトリウム液

32 0.40mLを加えるとき，液の色は赤色である.

33 (3) アルデヒド本品10mL及び亜硫酸水素ナトリウム溶

34 夜u→1000)1mLをあらかじめ200mLの共栓フラスコに入れ

35 た水100mLに加え，密栓して10秒間激しく振り混ぜ，遮光

36 して冷所に30分開放置する.次にデンプン試液2mLを加え，

37 夜が微青色を呈するまで. O.OlmollLヨウ素液を滴加する.

38 これに炭酸水素ナトリウム約2gを加えて振り混ぜ，液の青

39 色を消した後，薄めたO.Olmo旺Jヨウ素液(9→40)1mLを加

40 えるとき，液は青色を主主する.ただし，操作中の溶液の淑度

41 ま18"(;以下とする.

42 (4) 過酸化物本品10mLをネスラー管にとり，新たに製

品 したヨウ化カリウム溶液u→10)1mLを加え，光を遮り，し

44 ばしば振り混ぜ1時間放置し，デ、ンプン試液1mLを加えてよ

45 く振り混ぜるとき，ジエチルエーテル層及び水層は呈色しな

46 V ¥ 

47 (5) 蒸発残留物本品50mLを蒸発し，残留物を105
0
Cで1

48 待問乾燥するとき，その量は1.0mg以下である.

49 貯法

50 保存条件 全満せずに入れ，遮光して，火気を避け. 25
0
C 

51 以下で保存する.

52 容器気密容器.
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1 エテンザミド

1 エテンザミド
2 Ethenzamide 

3 エトキシベンズアミド

d
 

4
 

5 CgHllN02: 165.19 

6 2-Ethoxybenzamide 

7 [938-73-8] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，エテンザミド

9 (C9HI1NO:u98.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶伎の粉末である.

11 本品はメタノール，エタノール(95)又はアセトンにやや溶

12 けやすく，水にほとんど溶けない.

13 本品は約1050Cでわずかに昇華し始める.

14 確認試験

15 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可後

16 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレ告と測定し，本品

17 のスペクトルと本品の参照スペクトノレ又はエテンザミド襟準

18 品について同様に操作して得られたスペクトノレを比較すると

19 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

20 肢を認める.

21 (2) 本品を乾燥し赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 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

23 本品の参照スベクトル又はエテンザミド標準品のスペクトル

24 を比較するとき，両者のスペクトルは隠一波数のところに同

25 様の強度の吸収を認める.

26 融点 (2.60) 131~1340C 

27 純度読験

28 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品0.5g:a:アセトン30mUこ溶かし，

29 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

30 試験を行う.比較液はO.OlmollL塩酸0.7mLにアセトン

31 30mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.050%以

32 下).

33 (2) 硫酸塩 (1.14) 本品0.5gをアセトン30mUこ溶かし，

34 希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

35 試験を行う.比較液は0.005mollL硫酸0.50mLにアセトン

36 30mL，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする(0.048%以

37 下).

38 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第21;去により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以

40 下).

41 (4) ヒ素 U.11) 本品0.40gfこ硝酸カリウム0.3g及び無水

42 炭酸ナトリウム0.5gを加えてよくかき混ぜ、，徐々に強熱し，

43 冷後，残留物を希硫酸10mUこ溶かし，白煙が発生するまで

44 加熱し，冷後，注意して水を加えて5mLとする.これを検

45 液とし，試験を行う(5ppm以下).

46 (5) サリチルアミド 本品0.20gを薄めたエタノーノレ(2→

47 3)15mLに溶かし，希塩化鉄(III)試液2~3滴を加えるとき，

48 液は紫色を呈しない.

49 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下Ug，シリカゲル， 3時間).

50 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

51 定量法 本品及びエテンザミド標準品を乾燥し，その約20mg

52 ずつを精密に量り，それぞ、れに70mLのエタノーノレ(95)を力B

53 え，加湿して溶かす令後，エタノール(95)を加えて正確に

54 100mLとする.これらの液5mLずつを正確に量り，エタノ

55 ール(95)を加えて正確に50mLとし，試料溶液及び標準溶液

56 とする.試料溶液及び標準溶液につき，エタノール(95)を対

57 照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

58 波長290nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

59 エテンザミド、(CgHllN02)の量(mg)= lV1S X Ar/ As 

60 Mら:エテンザミド標準品の秤取量(mg)

61 貯法容器密閉容器.
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1 エトスクシミド

1 エトスクシミド
2 Ethosuximide 

。斗73143

4 C7HIlN02: 141.17 

5 (2RS)-2-Ethyl-2・methylsuccinimide

6 [77-67-8] 

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，エトスクシ

8 ミド(C7HIlN0098.5%以上を含む.

9 性状本品は白色のパラフイン状の国体又は粉末で，においは

10 ないか，又はわずかに特異なにおいがある.

11 本品はメタノール，エタノール(95)，ジエチルエーテル又

12 はN，Nージメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，水に溶

13 けやすい.

14 融点:約48
0

C

15 確認試験

16 (1 ) 本品0.2gに水酸化ナトリウム試液10mLを加えて煮沸

17 するとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変する.

18 (2) 本品0.05gをエタノーノレ(95)1mLに溶かし，酢酸銅

19 (II)ー水平日物溶液(1→100)31衡を加え，わずかに加湿した後，

20 水酸化ナトリウム試液1~2i衡を滴加するとき，液は紫色を

21 呈する.

22 (3) 本品のエタノーノレ(95)溶液(1→2000)につき，紫外可

23 視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本

24 品のスペクトノレと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両

25 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

26 める.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mUこ溶かすとき，液は無色澄

29 明である.

30 (2) 塩化物 (J.03) 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

31 液にはO.Olmol/L境酸0.30mLを加える(0.011%以下).

32 (3) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 (4) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

印 製し，試験を行う (2ppm以下).

37 (5) 酸無水物 本品0.50gをエタノーノレ(95)lmUこ溶かし，

38 境酸ヒドロキシアンモニウム・塩化鉄(m)試液1mLを加えて

39 5分間放置した後，水3mLを加えて混和する. 5分間放置し

40 た後に比較するとき，液の赤~赤紫色は次の比較液より濃く

41 ない.

42 比較液:無水コハク酸70mgをエタノール(95)に溶かし，

43 正織に100mLとする.この液1.0mLに塩酸ヒドロキシ

44 アンモニウム・塩化鉄(m)試液1mLを加え，以下同様に

45 操作する.

46 (6) シアン化物 本品1.0gをエタノーノレ(95)lOmLに溶か

47 し，硫酸鉄(11)試液3滴，水酸化ナトリウム試液1mL及び塩

48 化鉄(m)試液2~3滴を加え，穏やかに加湿した後，希硫酸を

49 加えて酸性にするとき， 15分以内に青色の沈殿を生じない

50 か又は青色を呈しない.

51 水分 (2.48) 0.5%以下(2g，容量滴定法，直接滴定).

52 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

53 定量j去 本品約0.2gを精密に量り ，N，N-ジメチルホルムアミ

54 ド、20mLに溶かし， O.lmo班Jテトラメチルアンモニウムヒド

55 ロキシド液で滴定 (2.50)する(霞{立主主i商定法).同様の方法で

56 空試験を行い，補正する.

57 O.lmoνLテトラメチルアンモニウムヒドロキシド、液1mL

58 = 14.12mg C7HIlN02 

59 貯法容器気密容器.
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1 エトドラク

1 工トドラク
2 Etodolac 

CH. 

イ，二C02H
H 、/

H3C'--¥ ノNyヘ。
グ、人ノ 及的車像異性体

3 

4 C17H21N03: 287.35 

5 2-[(1RS)幽1，8・Diethy1-1，3，4，9・

6 tetrahydropyrano[3，4・b]indo1・l-y1]aceticacid 

7 [41340-25-4] 

8 ヱド品を乾燥したものは定量するとき，エトドラク

9 (C17H21N03)98.5~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は白色~微黄色の結品又は結晶性の粉末である.

11 本品はメタノール又はエタノール(99.5Hこ溶けやすく，水

12 にほとんど溶けない.

13 本品のメタノール溶液(1→50)は旋光性告と示さない.

14 融点:約1470C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(3→200000)につき，紫

17 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

18 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，

19 両者のスペクトノレは問一波長のところに同様の強度の吸収を

20 ~忍める.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

22 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

23 品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

25 純度試験

26 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

27 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

28 下).

29 (2) 類縁物質本品0.5gをメタノーノレ10mLに溶かし，試

30 料溶液とする.この液2mLを正確に量り，メタノールを加

31 えて正確に100mLとする.この液5mLを豆確に量り，メタ

32 ノールを加えて正確に20mLとし，標準溶液(1)とする.標準

33 溶液(1)4mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に

34 10mLとし，標準溶液(2)とする.これらの液につき，薄層ク

35 ロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.薄層クロマト

36 グラフィー用シリカゲル(蛍光都入り)を用いて調製した薄層

37 板を， L アスコルビン酸0.5gをメタノーノレ/水混液(4: 

38 1)100mLIこ溶かした液を2cmの高さまで入れた展開槽に入

39 れ，下端から3cmの高さまで展掬した後， 30分荷風乾する.

40 この簿層板の下端から2.5cmの位置に試料溶液，標準溶液(1)

41 及び標準溶液(2)10pLずつを速やかにスポットし，直ちに，

42 トルエン/エタノーノレ(95)/酢酸(100)混液(140:60 : 1)を

43 展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する.こ

44 れに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得

45 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

46 ットより濃くなく，標準溶液(2)から得たスポットより濃い

47 スポットは2個以下である.

48 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，i:威圧， 60
o
C， 4時間).

49 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

50 定量j去本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，エタノール

51 (99.5)50mLに溶かし， O.lmol!L水酸化ナトリウム液で滴定

52 (2.50)する(電位差滴定法).河様の方法で空試験を行い，補

53 正する.

54 O.lmol!L水酸化ナトリウム液1mL=28. 74mg C17H21N03 

55 貯法

56 保存条件遮光して保存する.

57 容器気密容器.
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1 エトポシド

1 エトポシド
2 Etoposide 

咋~\
立ち

3 OH 

4 C2oH32013: 588.56 

5 (5R，5aR，8aR，9S)-9-{[4，6-0・(lR)-Ethylidene-s-D-

6 glucopyranosyl]oxy}-5-(4-hydroxy開

7 3，5・dimethoxyphenyl)づ，8，8a，9・

8 tetrahydrofuro[3'，4': 6，7]naphtho[2，3-d][I，3]dioxol・

9 6(5aH)-one 

10 [33419-42-0] 

11 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，エトポシド

12 (C29H32013)98.0~102.0% 配合む.

13 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

14 本品はメタノールにやや溶けにくく，エタノール(99.5)に

15 溶けにくく，水に極めて溶けにくい.

16 融点:約2600C(分解).

17 確認試験

Q
u
n
u
hり
咽

i

o

G

句。

1

1

2

2

2

2

 

(1) 本品のメタノール溶液(1→10000)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在測定し，本品

のスペクトノレと本品の参照スペクトル又はエトポシド標準品

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河様の強度の吸収を

認める.

24 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の臭 76 

25 化カリウム錠剤法により試験を行し、，本品のスペクトルと本 77 

26 品の参照スペクトノレ又はエトポシド標準品のスペクトルを比 78 

27 較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところに同様の 79 

28 強度の吸収を認、める 80

29 旋光度 (2.49)α)~ : -100~-1050(脱水物に換算したも 81 

30 の0.1g，メタノール， 20mL， 100mm). 

31 純度試験

32 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し 84

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以 85 

34 下). 86 

35 (2) 類縁物質 本品50mgをメタノーノレ10mLに溶かし 87

36 移動相を加えて50mLとし，試料溶液とする.この液2mLを 88 

37 正確に量り，移動相を加えて正確に200mLとし，襟準溶液 89 

38 とする.試料溶液及び標準溶液50p.Lずつを正篠にとり，次 90 

39 の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])により試験を行う 91

40 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 92 

41 るとき，試料溶液のエトポシド以外のピークの面積は，標準 93 

42 溶液のエトポシドのピーク面積の1/5より大きくない.ま 94 

43 た，試料溶液のエトポシド以外のピークの合計面積は，標準

44 溶液のエトポシドのピーク面積の1/2より大きくない.

45 試験条件

46 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

47 の試験条件を準用する.

48 面積測定範跨:溶媒のピークの後からエトポシドの保持

49 時間の約3f音の範毘

50 システム適合性

51 システムの性能は定量法のシステム適合性を準用する.

52 検出の確認、:標準溶液1mLを正確に最り，移動相を加

53 えて正確に10mLとする.この液50p.Lから得たエト

54 

55 

ポシドのピーク面積が標準溶液のエトポシドのピーク

面積の7~13%になることを確認する.

56 システムの再現性:標準溶液50p.Lfこっき，上記の条件

57 で試験を6回繰り返すとき，エトポシドのピーク面積

58 の相対標準偏差は2.0%以下である.

59 水分 (2.48) 4.0%以下(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

60 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

61 定量j去 本品及びエトポシド標準品(J31j途本品と同様の方法で

62 水分 (2.48)を測定しておく)約25mgずつを精密に量り，そ

63 れぞれをメタノールに溶かし，正確に25mLとする.この液

64 10mLずつを正確に量り，それぞ、れに内標準溶液5mLずつを

65 正織に加えた後，移動相を加えて50mLとし，試料溶液及び

66 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液50llLにつき，次の

67 条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，

68 内標準物質のピーク面積に対するエトポシドのピーク面積の

69 比QT及びQsを求める.

70 エトポシド(C29H32013)の量(mg)=λifs X Q'J'/Qs 

71 Ms :脱水物に換算したエトポシド、標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 2，6ージクロロフェノールのメタノール溶液

(3→2500) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:290nm) 

カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

10p.mの液体クロマトグラブィー用フェニノレシリル化

シリカゲルを充てんする.

カラム温度:35
0C付近の一定混度

移動相:硫酸ナトリウム十水和物6.44gを薄めた酢酸

(100)(1→100)に溶かし， 1000mLとした液にアセト

ニトリル250mLを加える.

流量:エトポシドの保持時聞が約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:本品10mgをメタノール2mLfこ溶かし，

移動相8mLを加えてよく振り混ぜる.薄めた酢酸

(100)(1→25)0.1mL及ひ'フェノールブグレイン試液

0.1mLを加え，液がわずかに赤色を呈するまで水酸化

ナトリウム試液を加える. 15分間放置後，薄めた酢

酸(100)(1→25)0.1mLを加える.この液10p.Lfこっき，

上記の条件で操作するとき，エトポシド及びエトポシ

ドのピークに対する相対保持待問が約1.3のピークの

分離度は3以上である.

2

3

4
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2 エトポシド

95 システムの再現性:標準溶液5011LIこっき，上記の条件

96 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

97 に対するエトポシドのピーク面積の比の相対標準編差

98 は1.0%以下である.

99 貯法

100 保存条件遮光して保存する.

101 容器気密容器.
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1 エドロホニウム塩化物

1 エド口ホニウム塩化物
2 Edrophonium Chloride 

3 塩化エドロホニウム

H，C CH， 
w 、

グ介、γ/N丈/CH3

lJl CI 

4 OH 

5 C¥OH¥6CINO: 201.69 

6 N-Ethyl-3-hydroxy-N，N・dimethylaniliniumchloride 

7 [116-38-1] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，エドロホニウム塩化

9 物(ClOHJ6CINO)98.0%以上を含む.

10 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはない.

11 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)又は酢酸

12 (100)に溶けやすく，無水酢酸又はジエチルエーテノレにはほ

13 とんど溶けない.

14 本品は吸湿性である.

15 本品は光によって徐々に着色する.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品の水溶液(1→100)5mLに塩化鉄(皿)試液1滴を加

18 えるとき，液は淡赤紫色を呈する.

19 (2) 本品のO.lmol/L塩酸試液溶液(1→20000)につき，紫

20 外可視吸光度訊IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルをiJlIJ定し，

21 本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレ又はエドロホニウ

22 ム塩化物標準品について同様に操作して得られたスペクトル

23 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

24 様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

26 する.

27 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLに溶かした液のpHは3.5~

28 5.0である.

29 融点 (2.ω166~1710C(分解).

30 純度試験

31 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLlこ溶かすとき，液は無色澄

32 明である.

33 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをどり，第1法により操作し，

34 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

35 下).

36 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

37 裂し，試験を行う(2ppm以下).

38 (4) 類縁物質本品0.50gをエタノール(95)IOmLlこ溶かし，

39 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

40 を加えて正確に100mLとする.この液3mLを正確に量り，

41 エタノーノレ(95)を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.

42 これらの液につき，簿層クロマトグラブイー (2.03)により

43 試験を行う.試料溶液及び標準溶液10p.Lずつを薄層クロマ

44 トグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入り)を用いて調製した簿

45 層板にスポットする.次にメタノール/クロロホノレム/アン

46 モニア水(28)混液(16:4:1)を展開溶媒として約10cm展開

47 した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を

48 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

49 は，標準溶液から得たスポットより濃くない.

50 乾燥減量 (2.4]) 0.20%以下(1g.減圧，酸化リン(V). 3時

51 関).

52 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

53 定量j去 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，無水酢酸/

54 酢酸(100)混液(7: 3)100mLに溶かし. O.lmolι過塩素殺で

55 寓定 (2.50)する(電位差i商定法).同様の方法で空試験を行い，

56 補正する.

57 O.lmoνL過極素酸1mL=20.17mgC¥OH¥6CINO 

58 貯法

59 保存条件遮光して保存する.

60 容器気密容器.
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1 エドロホニウム塩化物注射液

1 エドロホニウム塩化物注射液
2 Edrophonium Chloride Injection 

3 塩化エドロホニウム注射液

4 本品は水性の注射剤で、ある.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 エドロホニウム塩化物(ClOHwCINO: 201.69)を含む.

7 製法本品は「エドロホニウム塩化物j をとり，注射剤の製法

8 により製する.

9 性状本品は無色澄明の液である.

10 確認試験

11 (1 ) 本品の表示量に従い fエドロホニウム塩化物J0.04g 

12 に対応する容量をとり，硝酸バリウム試液4mLを加えて振

13 り混ぜた後，ろ過する.ろ液につきエドロホニウム塩化

14 物Jの磯認試験(1)を準用する.

15 (2) 定量法の試料溶液につき，紫外可視吸光度測定法

16 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長272~

17 276nm!こ吸収の極大を示す.

18 p H (2.54) 6.5~8.0 

19 エンドトキシン (4.01) 15EU/mg未満.

20 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

21 不溶性異物 (6.06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

22 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

23 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

24 適合する.

25 定量法本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

26 品のエドロホニウム塩化物(ClOHI6CINO)約50mgに対応する

27 容量を正確に量り，カラム(50~15011mの弱塩基性DEAE-

28 架橋デキストラン陰イオン交換体(Cl型)10mLを内径約2cm，

29 高さ約10cmのクロマトグラフィー管に注入しで調製したも

30 の)に入れ，水25mLを用いて1分間1~2mLの速度で、流出す

31 る.次に水25mLを用いて 1分間1~2mLの速度で、カラムを2

32 回洗う.洗液は先の流出液に合わせ，水を加えて正確に

33 100mLとする.この液10mLを正確に量り， pH8.0のリン畿

34 綴緩衝液10mL及び塩化ナトリウム5gを加え，ジエチルエ-

35 テル/ヘキサン混液u:1)20mLで4田洗い，水層を分取し，

36 O.lmo阻 d塩酸試液を加えて正確に100mLとし，試料溶液と

37 する.別にエドロホニウム塩化物標準品をデシケーター(減

38 圧，酸化リン(V))で3待問乾燥し，その約50mgを精密に量

39 り，水に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正確

40 に量り，試料溶液と照様に操作し，標準溶液とする.試料溶

41 夜及ひを標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

42 り試験を行い，波長273nmにおける吸光度Al'及びAsを測定

43 する.

44 エドロホニウム塩化物(ClOH 16CINO)の量(mg)

45 =Ms x A1'/ As 

46 Ms:エドロホニウム塩化物標準品の秤取量(mg)

47 貯法

48 保存条件遮光して保存する.

49 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.

5 0274 



エナラプリルマレイン酸塩

面積測定範凶:マレイン酸のピークの後からエナラプリ

/レの保持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り， pH2.5のリン

酸二水素ナトリウム試液/アセトニトリル混液(19: 

1)を加えて正確に10mLとする.この液5011Lから得た

エナラプリルのピーク面積が，標準溶液のエナラプリ

ルのピーク面積の7~13%になるこどを確認する.

システムの性能:標準溶液5011Uこっき，上記の条件で

操作するとき，エナラプリノレ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5011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ヱナラプリルのどーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，減圧， 60
0
C， 2時間).

強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

定量j去 本品及びエナラプリノレマレイン酸塩標準品を乾燥し，

その約30mgずつを精密に量り，それそ事れをpH2.5のリン酸

二水素ナトリウム試液/アセトニトリル混液(19: 1)に溶か

し，正穣に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501lLずつを正確にとり，次の条件で液

体クロマトグラフィー (2.0])により試験を行い，それぞれ

の液のエナラプリルのピ}ク面積A‘及びAsを測定する.
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acid monomaleate 

[76095-16-4] 
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エナラプリルマレイン酸塩(C2oH2SN20S・CA404)の量(mg)

コMsX AI'/As 
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73 

Ms :エナラプリルマレイン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:215nm) 

カラム:内径4.1mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用多孔性スチレン ジピニ

ルベンゼン共重合体を充てんする.

カラム温度:70
0

C付近の一定温度

移動相A:]Jン酸二水素ナト Pウム二水和物3.1gを水

900mLfこ溶かし，水酸化ナトリウム溶液(1→4)を加

えてpH6.8に調整し，水を加えて1000mLとする.こ

の液950mLに液体クロマトグラフィー用アセトニト

リル50mLを加える.

移動相B:リン酸二水素ナトリウム二水和物3.1gを水

900mUこ溶かし，水酸化ナトリウム溶液(1→4)を加

えてpH6.8に調整し，水を加えて1000mLとする.こ

の液340mLに液体クロマトグラフィー照アセトニト

リノレ660mLを力E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.

0275 5 

移動相B

(vol%) 

5 

5→ 60 
60 

移動棺A

(vol%) 

95 
95→ 40 
40 

流量:毎分1.4mL

システム適合性
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93 

94 

本品を乾燥したものは定量するとき，エナラプリルマレイ

ン酸塩(C2oH2SN20S ・ CÆ40J98.0~102.0%を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶伎の粉末である.

本品はメタノーノレに溶けやすく，水又はヱタノール(99.5)

にやや溶けにくく，アセトニトリルに溶けにくい.

融点:約145
0
C(分解).

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

品の参照スベクトル又はエナラプリルマレイン酸塩標準品の

スベクトノレを比較するとき，両者のスペクト/レは同一波数の

ところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品20mgfこ1mo阻 J塩酸試液5mLを加えて振り混ぜた

後，ジエチノレエーテノレ5mLを加えて5分間振り混ぜる.上層

3mL告ととり，水浴上で、ジエチノレエーテノレを留去して得た残

留物に水5mLを加えて振り混ぜた後，過マンガン程変カリウ

ム試液1滴を加えるとき，試I夜の赤色は直ちに消える.

旋光度(2.49)α)~ : -41.0~-43.50(乾燥後， 0.25g，メ

タノ}ノレ， 25mL， 100mm). 

純度試験

(1) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2i去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

下).

(2) 類縁物質本品30mgをpH2.5のリン酸二水素ナトリ

ウム試液/アセトニトリル混液(19:1)100mLに溶かし，試

料溶液とする.この液1mLを正確に量り， pH2.5のりン酸二

水素ナトリウム試液/アセトニトリル混液(19:1)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5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.0]) により試験を行う.それぞれの液の各々のピー

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のマレイ

ン酸及びエナラプリル以外のピークの面積は，標準溶液のエ

ナラプリノレのピーク面積より大きくない.また，試料溶液の

マレイン酸及びエナラプリル以外のピークの合計面積は，標

準溶液のエナラプリルのピーク面積の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，移動相の送液及

び流量は定量f去の試験条件を準用する.
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2 エナラプリルマレイン酸塩

95 システムの性能:標準溶液50)lLにつき，上記の条件で

96 操作するとき，エナラプリノレのピークの理論段数及び

97 シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0以下

98 である.

99 システムの再現性:標準溶液50)lLにつき，上記の条件

100 で試験を6回繰り返すとき，エナラプリルのピーク面

101 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

102 貯法容器密閉容器.

5 02'78 



1 エナラプリルマレイン駿塩錠

1 エナラプリルマレイン酸塩錠
2 Enalapl'il Maleate Tablets 

3 マレイン酸エナラプリル錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 エナラプリルマレイン酸塩(C2oH28N205・CA404: 492.52) 

6 を含む.

7 製法 本品は「エナラプリルマレイン酸塩j をとり，錠剤の製

8 法により製する.
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C4H40δ約O.lmgを含む液となるように， pH2.2のりン酸二

水素ナトリウム試液を加えて正確に VmLとする.この液を

15分間超音波処理し，孔径0.4511m以下のメンプランフィル

ターでろ過し，ろI夜を試料溶液とする.以下定量法を準用す

る.

エナラプリノレマレイン酸塩(C2oH28N205・CA40Jの量(mg)

=品 XAr/ As X fグ200

Jl!Is :エナラプリルマレイン酸塩標準品の秤取最(mg)

58 

59 

60 

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い fエナラプリルマレ 61 溶出性 (6.10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により，

10 イン酸塩J50mg!こ対応する量をとり，メタノール20mLを 62 毎分50回転で試験を行うとき， 2.5mg錠及び5mg錠の15分

11 加えて振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする 63 聞の溶出率及び10mg錠の30分間の溶出率はそれぞれ85%以

12 jJlJ にマレイン酸エナラプリル25mgをメタノール10mLに溶

13 かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

14 ラフィー (2.ω〉により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

15 2011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ、ル(蛍光剤入

16 り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次に水/アセ

17 トン/1ーブタノール/酢酸(100)/トルエン混液(1:1: 1: 

18 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾す

19 る.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液

20 から得た2倒のスポット及び標準溶液から得た2個のスポッ

21 トのそれそ寺れのあI自立等しい.

22 純度試験 エナラプリラート及びエナラプリルジケトピペラジ

23 ン体 定量法の試料溶液を試料溶液とする.この液1mLを

24 正確に量り， pH2.2のリン酸二水素ナトリウム試液を加えて

25 亙確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

26 液5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

27 ィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピ}

28 ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のエナラ

29 プリノレに対する格対保持時間約0.5のエナラプリラートのピ

30 ーク面積は，標準溶液のエナラプリルのピーク面積の2倍よ

31 り大きくない.また，試料溶液のエナラプリルに対する棺対

32 保持時間約1.5のエナラプリルジケトピペラジン体のピーク

33 面積は，標準溶液のエナラプリルのピーク面積より大きくな

34 

35 

し、.

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.

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:標準溶液1mLを正確に量り， pH2.2のリン

酸二水素ナトリウム試液を加えて豆篠に10mLとする.

この液5011Lから得たエナラプリノレのピーク面積が，

標準溶液のエナラプリノレのピーク面積の7~13%にな

ることを確認する.

システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エナラプリノレのピーク面

47 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

48 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

。υ
凸
U

1

ょ
ヮ
“

4

5

5

5

 

き，適合する.

本品1個をとり， pH2.2のリン酸二水素ナトリウム試液V 100 

/2mLを加えて15分間超音波処理し，更に30分間振り混ぜ 101 

た後， 1mL中にエナラプリルマレイン酸塩(C2oH2企J205・
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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0.4511m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中にエナラプリルマレイン

酸塩(C2oH28N205 ・ CÆ40J~今2.811g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.日IJにエナラ

プリルマレイン酸塩標準品を60
0

Cで2時間減圧乾燥し，その

約14mgを精密に量り，水に溶かし，正確に500mLとする.

この液5mL在正確に量り，水を加えて正確に50mLとし，標

準溶液どする.試料溶液及び標準溶液5011Lずつを正確にと

り，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])により試験

を行い，それぞれの液のエナラプリルのピーク面積Al'及び

Asを測定する.
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エナラプリルマレイン酸塩(C2oH28N205・CA40Jの表示量

に対する溶出率(%)

=Jl!Is X AT/ As X V'/V X l/C X 18 

』必:エナラプリノレマレイン酸塩標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のエナラプリルマレイン酸塩(C2oH28N205・

CA40Jの表示量(mg)
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試験条件

検出器，カラム，カラム温度及び流量は定量法の試験条

{牛を準用する.

移動相:リン酸二水素ナト Pウム二水和物1.88gを水

900mLに溶かし，リン酸を加えてpH2.2に調整した

後，7l<を加えて1000mLとする.この液750mUこア

セトニトリル250mLを加える.

システム適合性

システムの性能:標準溶液5011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，エナラプリルのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ300段以上， 2.0以下

である.

システムの再現性:標準溶液5011Uこっき，上記の条件

97 で試験を6回繰り返すとき，エナラプリルのピーク面

98 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

99 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

102 

とする.エナラプリルマレイン酸塩(C2oH28N205・CA40J

約10mg!こ対応する量を精密に量り， pH2.2のリン酸二水素

ナトリウム試液50mLを加えて15分間超音波処理し，更に30

分間振り混ぜた後， pH2.2のリン酸二水素ナトリウム試液a-103 

5 027~Î 



2 エナラプリルマレイン酸塩錠

104 加えて正確に100mLとする.この液を15分間超音波処理し，

105 干し径0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過し，ろ液を

106 試料溶液とする.別にエナラプリルマレイン酸塩標準品を

107 600Cで2時間減圧乾燥し，その約20mgを精密に量り，

108 pH2.2のリン酸二水素ナトリウム試液に溶かし，正確に

109 200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5011L

110 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

111 (2.01)により試験を行い，それぞれの液のエナラプリルの

112 ピーク面積AT及びAsを測定する.

113 エナラプリルマレイン酸塩(C2oH28N20o・CA40Jの量(mg)

114 =lvIs X AT/ As X 1/2 

115 lVIS :エナラプリルマレイン酸塩標準品の秤取量(mg)

116 試験条件

117 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:215nm) 

118 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m

119 の液体クロマトグラフィ一周オクチルシリノレ化シリカ

120 グノレを充てんする.

121 カラム温度:500C付近の一定温度

122 移動相:pH2.2のリン酸二水素ナトリウム試液/アセト

123 ニトリル潟液(3: 1) 

124 流量:エナラプリルの保持時間が約5分となるように調

125 整する.

126 システム適合性

127 システムの性能:マレイン酸エナラプリル約20mgを加

128 熱融解する.冷後，アセトニトリル50mLを加え，超

129 音波処理して溶かす.この液1mUこ標準溶液を加え

130 て50mLとし，システム適合性試験用溶液とする.シ

131 ステム適合性試験用溶液501lLにつき，上記の条件で

132 操作するとき，エナラプリル，エナラプリルに対する

133 相対保持待問約1.5のエナラプリルジケトピペラジン

134 体の順に溶出し，その分離度は2.0以上である.

135 システムの再現性:システム適合性試験用溶液501lLに

136 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，エナラ

137 プリルのピーク面積の相対標準偏差は1.0%以下であ

138 る.

139 貯法容器密隣容器.
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1 エノキサシン水和物

1 エノキサシン水和物
2 Enoxacin Hydrate 

3 エノキサシン

4 

H?ぺ f叩 3

" ，N 

〉 FUん '1去H20

5 C15H17FN403 ・ H~ H20 : 347.34 

6 1・Ethyl-6-fluoro-4-oxo-7・(piperazin-l・yl)イ，4-dihydro司

7 1，8-naphthyridine-3-carboxylic acid sesquihydrate 

8 [84294・96-2]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，エノキサシン

10 (C15H17FN403 : 320.32)98.5%以上を含む.

11 性状本品は白色~微黄褐色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は酢酸(100)に溶けやすく，メタノーノレに溶けにくく，

13 クロロホノレムに極めて溶けにくく，水，エタノール(95)又は

14 ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品は希水酸化ナトリウム試液に溶ける.

16 本品は光によって徐々に着色する.

17 確認試験

18 (1 ) 本品0.02g及びナトリウム0.05gを試鉄管に入れ，注意

19 して徐々に赤熱するまで加熱する.冷後，メタノ}ノレ0.5mL

20 を加え，更に水5mLを加えて沸騰するまで加熱する.この

21 夜に希酢酸2mLを加えてろ過した液はフッ化物の定性反応

22 (2) (/.09) を呈する.

23 ( 2) 本品0.05gを希水酸化ナトリウム試液に溶かし，

24 100mLとする.この液1mLをとり，水を加えて100mLとし

25 た液につき，紫外可祝吸光度測定法 (2.24)により吸収スペ

26 クトノレをìß~定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル

27 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伺

28 様の強度の吸収を認める.

29 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の呉

30 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

31 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

32 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

33 融点 (2.60) 225~2290C(乾燥後).

34 純度試験

35 ( 1 ) 硫酸塩 (/.14) 本品1.0gを希水酸化ナトリウム試液

36 50mLに溶かし，希塩酸10mL:a-加えて振り混ぜた後，遠心

37 分離する.上澄液をろ過し，ろ液30mLをとり，水を加えて

38 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液は

39 0.005mol江J硫酸0.50mL，希水酸化ナトリウム試液25mL，

40 希塩酸5mL及び水を加えて50mLとする(0.048%以下).

41 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0g合とり，第2法により操作し，

42 試験を行う.比較液には鉛襟準液2.0mLを加える(20ppm以

43 下).

44 (3) ヒ素 (/.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

45 製し，試験を行う (2ppm以下).

46 (4) 類縁物質 本品50mgをクロロホノレム/メタノール混

47 夜(7:3)25mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mLを五

48 磁に量り，クロロホルム/メタノーノレ混液(7: 3)を加えて正

49 礁に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄

50 層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液

1
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及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ

ノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にスポットする.次

に1-ブタノール/水/酢酸(100)混液(3: 1 : 1)を展開溶媒

として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外

線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポ

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

57 ない.

58 乾燥減量 (2.41) 7.0~9.0% (1g， 1050C， 3時間).

59 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g，白金るつぼ).

60 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

61 (100)30mLに溶かし， O.lmo阻 d過塩素酸で滴定 (2.50)する

62 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

63 O.lmollL過塩素酸1mL=32.03mgC15H17FN40a 

64 貯法

65 保存条件遮光して保存する.

66 容器気密容器.
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1 エパスチン

1 エパスチン
2 Ebastine 

3 

4 C32H39N02: 469.66 

5 1・[4・(1，トDimethylethyl)phenyl]-4-[4・(diphenylmethoxy) 

6 piperidin-l-yl]butan-l・one

7 [90729-43-4] 

8 本品在乾燥したものは定量するとき，エパスチン

9 (C32H39N02)99.0~ 101.0%を含む.

10 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は酢酸(100)に溶けやすく，メタノールにやや溶けや

12 すく，エタノール(95)にやや溶けにくく，水にほとんど溶け

13 ない.

14 本品は光によって徐々に帯黄白色となる.

15 確認試験

16 (1 ) 本品20mgをエタノーノレ(95)5mUこj容かし， 1，3ージニ

17 トロペンゼ、ン試液2mL及び水酸化ナトリウム試液2mLを加

18 えて放置するとき，液は紫色~赤紫色を呈し，徐々に褐色に

19 変わる.

20 (2) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

21 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

22 のスペクトノレと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

23 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

24 る.

25 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

26 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

27 品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスベクトルは向

28 一波数のところに伺様の強度の吸収を認める.

29 融点 (2.60) 84~870C 

30 純度試験

31 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).ただし，白金るつぼを使用することができる.

34 (2) 類縁物質本品0.10gを移動相50mUこ溶かし，試料

35 溶液とする.この液5mLを正磯に量り，移動相を加えて正

36 確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，移動相を加

37 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標

38 準溶液lO11Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ

39 ラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々の

40 ピーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のエ

41 パスチン以外のピークの面積は，標準溶液のエパスチンのピ

42 ク面積より大きくない.また，試料溶液のエパスチン以外

43 のピークの合計面積は，標準溶液のエパスチンのピーク面積

44 の4倍より大きくない.

45 試験条件

46 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 
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カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:1)ン酸二水素ナトリウム二水和物7.8gを水

900mLに溶かし，薄めたリン酸(1→5)を加えてpH3.0

に調整した後，7l<を加えて1000mLとする.この液

375mUこ液体クロマトグラフィー用アセトニトリル

625mLを加えた液にラウリル硫酸ナトリウム0.72gを

溶かす.

流量:エパスチンの保持時間が約9分になるように調整

する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からエパスチンの保持

時間の約2倍の範閥

61 システム適合性

62 検出の確認、:標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加

63 えて正確に10mLとする.この液I011Lから得たエバ

64 スチンのピーク面積が，標準溶液のエパスチンのピー

65 ク面積の35~65%になることを確認する.

66 システムの性能:標準溶液1011Ltこっき，上記の条件で

67 操作するどき，エパスチンのピークの理論段数及びシ

68 ンメトリー係数は，それぞれ6000段以上， 1.5以下で

69 ある.

70 システムの再現性:標準溶液I011Ltこっき，上記の条件

71 で試験を6回繰り返すとき，エパスチンのピーク面積

72 の相対標準偏差は2.0%以下である.

73 (3) 残留溶媒別に規定する.

74 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，~威圧，酸化リン(V)， 60
0
C， 

75 2時間).

76 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

77 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

78 (100)60mLtこ溶かし， O.lmolJL過塩素酸で、滴定 (2.50)する

79 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

80 O.lmolJL過塩素酸lmL=46.97mgC32H39N02 

81 貯法

82 保存条件遮光して保存する.

83 容器級閉容器.
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1 エパスチン錠

1 エバスチン錠
2 Ebastine Tablets 

3 本品は定最するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する

4 エパスチン(C32H3DN02: 469.66)を含む.

5 製法本品は「ヱパスチンj をとり，錠剤の製法により製する.

6 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「エパスチンj

7 30mgに対応する量をとり，メタノーノレ70mL告と加え， 10分

8 間振り混ぜた後，メタノールを加えて100mLとし，遠心分

9 離する.上澄液5mUこメタノールを加えて100mLとした液

10 につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24}により吸収スペクト

11 ルを測定するとき，波長251~255nmfこ吸収の極大を示す.

12 純度試験類縁物質本品在粉末とし，表示室量に従い「エパス

13 チンJ50mgfこ対応する量をとり，液体クロマトグラフィー

14 用メタノール30mLを加え， 10分間振り混ぜた後，移動相を

15 加えて50mLとする.この液を遠心分離し，上澄液を試料溶

16 夜とする.試料溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて豆

17 磯に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

18 10pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

19 ー (2.0/}により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

20 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のエパスチ

21 ン以外のピークの面積は，標準溶液のエパスチンのピーク面

22 積より大きくない.また，試料湾液のエパスチン以外のピ-

23 クの合計面積は，標準溶液のエパスチンのピーク面積の2倍

24 より大きくない.

25 試験条件

26 カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法の試験条

27 件を準用する.

28 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

29 面積測定範函:溶媒のピークの後からエパスチンの保持

30 時間の約3倍の範囲

31 システム適合性

32 検出の確認:標準溶液10mLを正確に量り，移動相を加

33 えて正確に50mLとする.この液10pLから得たエパ

34 スチンのピーク面積が，標準溶液のエパスチンの15

35 ~25%になることを確認する.

36 システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

37 操作するとき，エパスチンのピークの理論段数及びシ

38 ンメトリー係数は，それぞれ6000段以上， 1.5以下で

39 ある.

40 システムの再現性:標準溶液10pLfこっき，上記の条件

41 で試験を6回繰り返すとき，エパスチンのピーク面積

42 の相対標準偏差は2.0%以下である.

43 製剤均一性 (6.02} 次の方法により含量均一性試験を行うと

44 き，適合する.

) 52 エバスチン(C3招2H3却9N02ρ)の量(mgρ

5出3 ご口=111公与 X Q.νI 

) 5凶4 1Vfs :定量用エバスチンの秤取量(mgρ

55 内標準溶液 ジフェニルの移動相溶液(1→40000)

56 溶出性(丘10} 試験液に溶出試験第H夜900mLを用い，パド

57 ノレ法により，毎分50回転で試験念行うとき，本品の30分間

58 の溶出率は75%以上である.

59 本品1偲:a:とり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

60 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

61 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

62 正確に量り，表示量に従い1mL中にエパスチン(C32H39NO沙

問 約5.6pgを含む液となるように試験液を加えて正確に V'mL

64 とし，試料溶液とする. )3IJに定量用エパスチンを酸化リン

65 (V)を乾燥剤として600Cで2時間減圧乾燥し，その約28mgを

66 精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50mLどする.こ

67 の液1mLをま確に量り，試験液を加えて正確に100mLとし，

68 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

69 照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24}により試験を行い，

70 波長258nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

71 エパスチン(C32H39NO~の表示量に対する溶出率(%)

72 =Ms X Ar/ As X V'/VX 1/CX 18 

73 1Vfs :定量用エパスチンの秤取量(mg)

74 C: 1錠中のエパスチン(C32H39NOθの表示量(mg)

75 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

76 とする.エパスチン(C32H3日No0約20mgfこ対応する量を精

77 密に量り， 0.1molJL塩酸試液20mLを加え，超音波処理によ

78 り粒子を小さく分散させる.メタノーノレ120mLを加え， 10

79 分間絞り混ぜた後，メタノールを加えて正確に200mLとし，

80 遠心分離する.上澄i夜5mLを豆確に量り，内標準溶液5mL

81 を正確に加え，試料溶液とする.)3IJに定量用エパスチン告と酸

82 化リン(V)を乾燥剤として600Cで2時間減圧乾燥し，その約

83 50mgを精密に量り，メタノーノレに溶かし，正確に50mLと

84 する.この液5mLを正確に量り， 0.1molJL塩酸試液5mL及

85 びメタノールを加えて正確に50mLとする.この液5mLを正

86 確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，標準溶液とする.

87 試料溶液及び標準溶液10pUこっき，次の条件で液体クロマ

88 トグラブィー (2.0/}により試験を行い，内標準物質のピー

89 ク面積に対するエパスチンのピーク面積の比QT及びQsを求

90 める.

91 エパスチン(C32H39N02)の量(mg)=1VfsX QT/ Qs X 2/5 

92 1Vfs :定量用エパスチンの秤取量(mg)

45 本品1鱈をとり， 0.1mol札塩酸試液Fグ10mLを加え，時々 93 内標準溶液 ジフェニルの移動相溶液(1→40000)

試験条件46 振り混ぜながら，超音波処理により粒子を小さく分散させる 94

47 メタノール3l-ゲ5mLを加え， 10分間振り混ぜた後， 1mL中 95 

48 にエパスチン(C32H3ÐNO~約0.1mgを含む液となるようにメ 96 

49 タノールを加えて正確に VmLとする.この液を遠心分離し 97

50 上澄液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え 98

51 試料溶液とする.以下定量法合準用する 99
100 

101 

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511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度:40
0

C付近の一定温度

移動相:リン駿二水素ナトリウム二水和物7.8gを水

900mUこ溶かし，薄めたリン酸(1→5)を加えてpH3.0
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2 エパスチン錠

102 に調整した後，水を加えて1000mLとする.この液

103 375mLに液体クロマトグラフィー用アセトニトリル

104 625mLを加えた液にラウリノレ硫酸ナトリウム0.72gを

105 溶かす.

106 流量:エパスチンの保持時聞が約9分になるように調整

107 する.

108 システム適合性

109 システムの性能:標準溶液lO11Lにつき，上記の条件で

110 操作するとき，内標準物質，エパスチンの)1僚に溶出し，

111 その分離度は5以上である.

112 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

113 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

114 に対するエパスチンのピーク面積の比の相対標準偏差

115 は1.0%以下である.

116 貯法容器気密容器.
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1 エパスチン口腔内崩壊錠

1 工バスチン口腔内崩壊錠
2 Ebastine Orally Disintegl'ating Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 エパスチン(C32H39N02: 469.66)を含む.

5 製法 本品は「エパスチンj をとり，錠剤の製法により製する.

6 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い fエパスチンj

7 30mgに対応する量合とり，メタノール70mLを加え， 10分

8 間振り混ぜた後，メタノールを加えて100mLとし，遠心分

9 離する.上澄液5mLにメタノールを加えて100mLとした液

10 につき，紫外可視吸光度調~定法 (2.24) により吸収スペクト

11 ルを測定するとき，波長251~255nmfこ吸収の極大を示す.

12 純度試験類縁物質本品を粉末とし，表示量に従い「エパス

13 チンJ50mgfこ対応する量をとり，液体クロマトグラフィー

14 用メタノール30mLを加え， 10分間振り混ぜた後，移動相在

日 加えて50mLとする.この液を遠心分離し，上澄液を試料溶

16 夜とする.試料溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

17 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

18 lO11Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

19 ー (2.0]) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

20 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のエパスチ

21 ン以外のピークの函積は，標準溶液のエパスチンのピーク面

積より大きくない.また，試料溶液のエパスチン以外のピー

クの合計面積は，標準溶液のエパスチンのピーク面積の2倍

より大きくない.

試験条件

2

3

4

5
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26 カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法の試験条

27 牛を準用する.

28 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

29 面積測定範閤:溶媒のピークの後からエパスチンの保持

30 時間の約3倍の範囲

31 システム適合性

32 検出の確認:標準溶液10mL告と正確に量り，移動相を加

33 えて正確に50mLとする.この液l011Lから得たエパ

34 スチンのピーク面積が，標準溶液のエパスチンのピ-

35 ク面積の15~25%になることを確認する.

36 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

37 操作するとき，エパスチンのピークの理論段数及びシ

38 ンメトリー係数は，それぞれ6000段以上， 1.5以下で

39 ある.

40 システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

41 で試験を6回繰り返すとき，エパスチンのピーク面積

42 の相対標準偏差は2.0%以下である.

43 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

44 き，適合する.

45 本品1個をとり， O.lmo阻 J塩酸試液 V/10mLを加え，

46 時々振り混ぜながら，超音波処理により粒子を小さく分散さ

47 せる.メタノーノレ3fグ5mLを加え， 10分間振り混ぜた後，

48 1mL中にエパスチン(C32H39NOz)約O.lmgを含む液となるよ

49 うにメタノールを加えて正確に VmLとする.この液を遠心

50 分離し，上澄液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確

51 に加え，試料溶液とする.以下定量f去を準用する.

52 エパスチン(C3zH39NOz)の量(mg)

53 =JY1S x (1T/ Qs x V/500 

54 JY1S :定量用エパスチンの秤取量(mg)

邸 内標準溶液ジフェニノレの移動棺溶液(1→40000)

56 崩様性別に規定する.

57 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第1液900mLを用い，パド

58 ル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間

59 の溶出率は80%以上である.

60 本品1飼をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

61 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

62 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

63 正確に量り，表示量に従い1mL中にエパスチン(C32H39NOZ) 

64 約5.611gを含む液どなるように試験液を加えて正確にV'mL

65 とし，試料溶液とする. ~IJに定量用エパスチンを酸化リン

66 (V)を乾燥剤として600

Cで2時間減圧乾燥し，その約28mgを

67 精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50mLとする.こ

68 の液1mLを正確に量り，試験液を加えて正確に100mLとし，

69 標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液につき，試験液を対

70 照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，

71 波長258nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

72 

73 

エパスチン(C32H3DNOz)の表示量に対する溶出率(%)

=JY1S x Ar/ As X V'/VX l/CX 18 

JY1S :定量用エパスチンの秤取量(mg)

C: 1錠中のエパスチン(C32H39NOρの表示最(mg)

74 

75 

76 定義法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

77 とする.エパスチン(C32H39NOz)約20mgfこ対応する量を精

78 密に量り， O.lmo阻J塩酸試液20mLを加え，超音波処理によ

79 り粒子を小さく分散させる.メタノール120mLを加え， 10 

80 分間振り混ぜた後，メタノーノレを加えて正確に200mLとし，

81 遠心分離する.上澄液5mLを正確に量り，内標準溶液5mL

82 を亙確に加え，試料溶液とする. ~IJに定量用ェパスチンを酸

83 化リン(V)を乾燥剤として600
Cで2R寺煎i威圧乾燥し，その約

84 50mgを精密に量り，メタノールに溶かし，豆確に50mLと

85 する.この液5mLを正確に量り， O.lmollL塩酸試液5mL及

86 びメタノ}ノレを加えて正確に50mLとする. この液5mLを正

87 確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，標準溶液とする.

88 試料溶液及ひ。標準溶液l011Uこっき，次の条件で液体クロマ

89 トグラフィー (2.0])により試験を行い，内標準物質のピ-

90 ク面積に対するエパスチンのピーク面積の比QT及びQsを求

91 める.

92 エパスチン(C32H39NOz)の量(mg)= JY1S X Q'I'/ Qs X 2/5 

93 11必:定量用エパスチンの秤取量(mg)

94 内標準溶液 ジフェニノレの移動相溶液(1→40000)

95 試験条件

96 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

97 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

98 の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリル化シ

99 リカゲノレを充てんする.

100 カラム温度:40
0

C付近の一定温度

101 移動相:Yン酸二水素ナトリウム二水和物7.8gを水
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2 エパスチン口腔内崩壊錠

102 900mLに溶かし，薄めたリン酸(1→5)を加えてpH3.0

103 に調整した後，水を加えて1000mLとする.この液

104 375mLに液体クロマトグラフィー用アセトニトリル

105 625mL告と加えた液にラウリノレ硫酸ナトリウム0.72gを

106 溶かす.

107 流量:エパスチンの保持時間が約9分になるように調整

108 する.

109 システム適合性

110 システムの性能:標準溶液lO11Lにつき，上記の条件で

111 操作するとき，内標準物質，エパスチンの傾に溶出し，

112 その分離度は5以上である.

113 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

114 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

115 に対するエパスチンのピーク面積の比の相対標準偏差

116 は1.0%以下である.

117 貯法

118 保存条件遮光して保存する.

119 容器気密容器.
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l エピリゾ}ル

1 エピリゾール
2 Epirizole 

3 メピリゾール

H3C/
vyγ3 

Y 
H/叫

5 CllH14N402: 234.25 

6 4-Methoxy-2-( 5-methoxy-3-methyl-lH-pyrazol-l・yl)-6-

7 methylpyrimidine 

8 [18694イ0-1]

9 本品を乾燥したものは定量するどき，ヱピリゾール

10 (CllH14N40099.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶!全の粉末で，においはなく，

12 味は苦い.

13 本品はメタノーノレ又は酢酸(100)に極めて溶けやすく，エ

14 タノール(95)に溶けやすく，水又はジエチルエーテルにやや

15 溶けにくい.

16 本品は希塩酸又は硫酸に溶ける.

17 本品1.0gを水100mUこ溶かした液のpHは6.0~7.0である.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品O.lgにバニリンO.lg，7l<5mL及び硫酸2mLを加

20 えてしばらく振り混ぜるとき，黄色の沈殿を生じる.

21 (2) 本品O.lg告と水10mUこ溶かし， 2，4，6ートリニトロフェ

22 ノール試液10mLを加えるとき，黄色の沈殿を生じる.沈殿

23 をろ取し，水50mLで、洗い， 1050Cで1時間乾燥するとき，そ

24 の融点 (2.60) は 163~1690Cである.

25 (3) 本品のO.lmol!L塩酸試液溶液(1→200000)につき，紫

26 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸紋スペクトノレを測定し，

27 本品のスペクトルと本品の参照スベクトノレを比較するとき，

28 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

29 認める.

30 融点 (2.60) 88~910C 

31 純度試験

32 ( 1 ) 溶状本品0.20gを水20mUこ溶かすとき，液は無色

33 澄明である.

34 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gを硝酸カリウム0.7g及び無

35 水炭酸ナトリウム1.2gをすり混ぜた混合物に加えてよくかき

36 混ぜ，これを少量ずつ赤熱した白金るつぼに加え，反応が終

37 わるまで赤熱する.冷後，残留物に希硫酸15mL及び水5mL

38 を加え， 5分間煮沸してろ過し，不溶物を水10mLで洗い，

39 ろ液及び洗液を合わせ，これに希硝酸6mL及び7Jくを加えて

40 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液は検液

41 の調製と同量の試薬を用いて同様に操作し， O.Olmo阻J塩酸

42 0.25mL及び水を加えて50mLとする(0.018%以下).

43 (3) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2i:去により操作し，

44 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

45 下).

46 (4) ヒ索 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

47 裂し，試験を行う(2ppm以下).

48 (5) 類縁物質本品1.0gをメタノール10mLに溶かし，試

49 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

50 えて正確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，メタノ

51 ールを加えて正確に10mLとし，標準浴液とする.これらの

52 夜につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行

53 う.試料溶液及び標準溶液211Lずつを薄層クロマトグラフイ

54 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

55 ットする.次にイソプロピルエーテル/エタノール(95)/水

56 混液(23: 10 : 2)を展開溶媒として約lOcm展開した後，薄層

57 板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，

58 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

59 ら得たスポットより濃くない.また，この薄層板をヨウ素蒸

60 気中に放置するとき，試料溶液から得た主スポット以外のス

61 ポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

62 (6) 硫酸呈色物(1.15) 本品0.10g告ととり，試験を行う.

63 液の色は色の比較液Aより濃くない.

64 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，シリカゲル， 4時間).

65 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

66 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

67 (100)40mLfこ溶かし， O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する

68 指示薬:クリスタルバイオレツト試液2~高).ただし， il商定

69 の終点は液の紫色が育緑色を経て緑色に変わるときとする.

70 同様の方法で空試験を行い，補正する.

71 O.lmollL過塩素酸1mL=23.43mgCllH14N402 

72 貯法容器密閉容器.
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1 エピルピシン極酸境

1 エピルビシン塩酸塩
2 Epil'ubici Hydl'ochlol'ide 

3 塩酸エピルビシン
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5 C27H29N0I1' HCl ; 579.98 

6 (2S，4S)-4・(3-Amino-2ム6-trideoxチα・L-arabino・

7 hexopyranosyloxy)-2，5，12-trihydroxy-2-hydroxyacetyl-

8 7・methoxy-l，2ム4-tetrahydrotetracene-6，1トdione

9 monohydrochloride 

10 [56390-09-1] 

1
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l

本品は，ダウノノレビシンの誘導体の犠酸塩である 65

本品は定量するとき，換算した脱水及び脱残留溶媒物1mg 66 

当たり 970~1020p.g(カ価)を含む.ただし，本品の力価は 67

エピルピシン塩酸塩(C27H29N0l1 . HCI)としての量を質量 68 

(カ価)で示す 69

16 性状 本品は微帯黄赤色~帯褐赤色の粉末である 70

17 本品は水又はメタノールにやや溶けやすく，エタノール 71 

18 (95)に溶けにくく，アセトニトリルにほとんど湾けない 72

19 本品は吸湿性である 73

20 確認試験 74 

1
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(1) 本品のメタノーノレ溶液(3→200000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品

のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者

のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

る.

26 (2) 本品及びエヒロルビ、シン塩酸塩標準品につき，赤外吸収

27 スペクトルiJlIJ定法 (2.25)の臭化カリウム錠剤法により試験

28 を行い，両者のスペクトルを比較するとき，両者のスペクト

29 ノレは問一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

30 旋光度 (2.49)αな;+ 31O~ + 340.(脱水及び脱残留溶媒

31 物に換算したもの10mg，メタノール， 20mL， 100mm). 

32 p H (2.54) 本品 10mgを水2mUこ溶かした液のpHは4.0~

33 5.5である.

34 純度試験

35 (1 ) 溶状 本品50mgを水5mUこ溶かすとき，液は濃赤色

36 澄明である.

37 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

39 下).

40 (3) 類縁物質 定量法の試料溶液10p.Lにつき，次の条件

41 で液体クロマトグラフィ - (2.01) により試験念行い，各々

42 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

43 よりエピルピシン及び2-ナフタレンスノレホン酸以外のピー

44 クの合計量を求めるとき， 5.0%以下である.
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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.

面積測定範自主:溶媒のピークの後からエヒ。ルピ、シンの保

持時間の約3{音の範囲

50 システム適合性

51 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

52 ム適合性を準用する.

53 検出の確認:試料溶液1mLに移動相を加えて100mLと

54 し，システム適合性試験用溶液とする.システム適合

55 性試験用溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

56 確に10mLとする.この液10p.Lから得たエピルピシ

57 ンのピーク面積がシステム適合性試験用溶液のエピノレ

58 ビシンのピーク面積の7~13%になること安確認する.

59 (4) 残留溶媒 (2.46) 本品約0.3gを精密に量り，内標準

60 溶液0.6mLを正確に加えた後，N，N-ジメチルホルムアミド

61 を加えて溶かして6mLとし，試料溶液とする. 73IJにメタノ

62 ール1mLを正確に量り ，N，N ジメチルホルムアミドを加

63 えて正確に25mLとし，標準原液とする.アセトン125p.L，

64 エタノール(99.5)30p.L，1-プロパノーノレ32p.L及ひ'標準原液

17p.Lをそれぞれ亙礁に量り，内標準溶液10mLを正確に加

えた後，N，Nージメチルホルムアミドを加えて100mLとし，

標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液1p.Lfこっき，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，そ

れぞれの液の内，標準物質のピーク面積に対するアセトン，エ

タノール， 1ープロパノール及びメタノールのピーク面積の

比QT，及ひ(QSa，QTb及びQSb，QTc及びQSc並びに Q.l'd及び

QSdを求める.次式によりアセトン，エタノーノレ， 1ープロ

パノール及びメタノールの最を求めるとき，それぞれ1.5%

以下， 0.5%以下， 0.5%以下及び0.1%以下である.

アセトンの量(%)=1/ Mr X QTa/ QSa X 593 

エタノーノレの量(%)立 1/Ml' X QTb/ QSb X 142 

1ープロパノールの量(%)=1/ Mi. X QTc/ QSc X 154 

メタノールの量(%)=1/ Mi. X QTd/ QSd X 2.23 
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検出器水素炎イオン化検出器

カラム:内径0.53mm，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ポリエチレングリ

コールを厚さ1p.mで被覆する.

カラム温度:注入後， 40.Cを11分間，その後，毎分

10.Cで90.Cまで昇湿し，必要ならば，次に毎分500C

で1300Cまで昇視する.その後， 130.Cを30分間保持

する.

注入口温度;120
0

C付近の一定温度

検出器温度;150.C付近の一定温度

キャリヤーガス:ヘリウム

流量:内標準物質の保持時間が約8分になるように調整

する.

スプリット比;1 ; 15 
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2 エピノレピシン嵐酸塩

97 システム適合性

98 システムの性能:標準溶液111Uこっき，上記の条件で操

99 作するとき，アセトン，メタノール，エタノール 1

100 ープロパノーノレ，内標準物質の順に流出し，アセトン

101 と内襟準物質の分離度は30以上である.

102 システムの再現性:標準溶液111Uこっき，上記の条件で

103 試験を6回繰り返すとき，アセトン，メタノール，エ

104 タノーノレ及び1 プロパノールのピーク面積の相対標

105 準偏差はそれぞれ4.0%以下である.

106 水分 (2.48) 8.0%以下(O.lg，容量滴定法，直接滴定).

107 強熱残分 (2.44) 0.5%以下(O.lg).

108 定量法 本品及びエピルピシン塩畿塩襟準品約50mg(力価)1こ

109 対応する最を精密に量り，それぞれを内標準溶液に溶かして

110 正確に50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液

111 及び標準溶液lOllLにつき，次の条件で液体クロマトグラフ

112 ィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

113 対するエピルピシンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

114 エピルビシン塩酸塩(C21H29NOll• HCI)の量hlg(カ価)]

115 = Ms X Q'l'/ Qs X 1000 

116 11必:エピルピシン塩酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

117 内標準溶液 2ーナフタレンスルホン酸ナトリウムの水/

118 アセトニトリル/メタノール/リン酸混液(540:290 : 

119 170: 1)溶液(1→2000)

120 試験条件

121 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

122 カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管lこ61lmの

123 液体クロマトグラフィー用トリメチルシリル化、ンリカ

124 ゲ、ノレを充てんする.

125 カラム温度:350C付近の一定温度

126 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム2gを量り，水/アセ

127 トニトリル/メタノール/リン酸混液(540: 290 :. 

128 170: 1)を加えて溶かし， 1000mLとする.

129 流量:エピルビシンの保持時間が約9.5分になるように

130 調整する.

131 システム適合性

132 システムの性能:標準溶液lOllLにつき，上記の条件で

133 操作するとき，内標準物質，エピルピシンの順に溶出

134 し，その分離度は20以上である.

135 システムの再現性:標準溶液lOllUこっき，上記の条件

136 で試験を5密繰り返すどき，内標準物質のピーク面積

137 に対するエピルピシンのピーク面積の比の相対標準備

138 差は1.0%以下である.

139 貯法

140 保存条件 。~50CIこ保存する.

141 容器気密容器.
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1 エフェドリン塩酸塩

1 エフェドリン塩酸塩
2 Eph巴drineHydl'ochlol'ide 

3 塩酸エフェドリン

ハズ札制-
4 ~ HCH3 

5 C1OH15NO・HCl:201.69 

6 (lR，2S)-2・Methylamino-l-phenylpropan-l・01

7 monohydrochloride 

8 [50-98-6] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，エフェドリン塩酸滋 62 

10 (ClOH15NO・HCI)99.0%以上を含む 63

11 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である 64

12 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)にやや溶けやすく 65

13 酢酸(100)に溶けにくく，アセトニトリル又は無水酢般にほ 66 

14 とんど溶けない 67

15 確認試験 68 

16 ( 1 ) 本品の水溶液(1→2000)につき，紫外可視吸光度測定 69 

17 法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペクト 70 

18 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 71 

19 ルは同一波長のところに向様の強度の吸収を認める 72
凸
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(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)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，両者のスペクトノレは

問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→15)は塩化物の定性反応 (1.09)を呈

する.

26 旋光度 (2.49)α)~ : -33.0~ -36.0o
(乾燥後， 19，水，

27 20mL， 100mm). 

28 p H (2.54) 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは4.5~

29 6.5である.

30 融点 (2.60) 218~2220C 

31 純度試験

32 (1 ) 溶状本品0.5gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

33 明である.

34 (2) 硫酸塩本 品0.05gを水40mLに溶かし，希塩酸1mL

35 及び塩化バリウム試液1mLを加え， 10分銅放置するとき，

36 夜は変化しない.

37 (3) 重金属(1.07) 本品1.0g:5:とり，第2法により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

39 下).

40 (4) 類縁物質本品0.05gを移動相50mLに溶かし，試料

41 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えてlE

42 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

晶 101必ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

44 - (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

45 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のエフェド

46 リン以外のピークの合計面積は標準溶液のエフェドリンのピ

47 ーク面積より大きくない.

48 試験条件
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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511m

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:450C付近の一定温度

移動棺:ラウリノレ硫酸ナト Pウム溶液u→128)/アセト

ニトリル/リン酸混液(640: 360 : 1) 

流量:エフェドリンの保持時間が約14分になるように

調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からエフェドリンの保

持持聞の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mL:5:正確に量り，移動棺を加

えて正確に20mLとする.この液101tLから得たエフ

ェドリンのピーク面積が，標準溶液のエフェドリンの

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:定量用寝耳金エフェドリン1mg及ひ'硫酸

アトロヒ。ン4mgを薄めたメタノーノレ(1→2)I00mL!こ溶

かす.この液lO11Lにつき，上記の条件で操作するど

き，エフェドリン，アトロピンのI1慎に溶出し，それぞ

れのピークの分離度は1.5以上である.

システムの再現性:標準溶液l011L!こっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，エフェドリンのピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

73 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，105'C， 3時限).

74 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

75 定量法本品:5:乾燥し，その約O.4gを精密に量り，無水酢酸/

76 酢酸(10ω混液(7:3)50mLを加え，加湿して溶かす.冷後，

77 O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差i商定法).同様の

78 方法で空試験を行い，補正する.

79 O.lmoνL過塩素酸1mL=20. 17mg ClOH15NO・HCl

80 貯法容器密閉容器.
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1 エフェドリン塩酸塩散10%

1 エフェドリン塩酸塩散10%
2 10% Ephedrine Hydrochlor叫 ePowder 

3 極酸エフェドリン散

4 塩酸エフェドリン散10%

5 :2ド品は定量するとき，エフェドリン塩酸塩(ClOHI5NO・

6 HCl : 201.69)9.3~10.7%を含む.

7 製法

エフェドリン塩酸筏 100g 

デンプン，乳糖水和物又はこれらの混合物 適量

全量 1000g 

8 以上在とり，頼粒剤又は散剤の製法により製する.

9 確認試験本品0.5gに水100mLを加え， 20分間振り混ぜた後，

10 ろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)によ

11 り吸収スペクトルを測定するとき，波長249~253nm. 255 

12 ~259nm及び261~265nmlこ吸収の極大を示す.

13 定量法 本品約O.4gを精密に量り，水150mLを加え，時々振

14 り混ぜながら10分間超音波抽出し， 10分間振り混ぜた後，

15 内標準溶液10mLを正確に加え，更に水を加えて200mLとす

16 る.この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.別に定

17 量用塩酸エフェドリンを1050Cで3時間乾燥し，その約40mg

18 を精密に量り，内標準溶液10mLを正確に加えて溶かした後，

19 水を加えて200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標

20 準溶液10p.LIこっき，次の条件で液体クロマトグラフィ-

21 (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

22 るエフェドリンのピーク面積の比Q'I'及びQsを求める.

23 エフェドリン塩酸塩(ClOHI5NO・HCl)の量(mg)

24 =MらX QT/QS 

25 Mら:定量用塩酸エフェドリンの秤取量(mg)

26 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液u→500)

27 試験条件

28 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「エフ

29 ェドリン塩酸塩j の純度試験(4)の試験条件を準用す

30 る.

31 システム適合性

32 システムの性能:標準溶液10p.LIこっき，上記の条件で

33 操作するとき，内標準物質，エフェドリンの順に溶出

34 し，その分離度は15以上である.

35 システムの再現性:標準溶液10p.LIこっき，上記の条件

36 で試験をG回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

37 に対するエフェドリンのピーク面積の比の相対標準偏

38 差は1.0%以下である.

39 貯法容器密閉容器.
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1 エフェドリン塩酸寝錠

1 エフェドリン塩酸塩錠
2 Ephedrine Hydl'ochloride Tablets 

3 塩酸エフェドリン錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 エフェドリン塩酸塩(ClOH15NO・HCl: 20l.69)を含む.

6 製法 本品は「エフェドリン塩酸塩j をとり，錠剤の製法によ

7 り製する.

8 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「エフェドリン塩酸

9 塩J0.05gに対応する量をとり，水100mLを加え， 20分間振

10 り混ぜた後，ろ過する.ろ液につき，紫外可視吸光度測定法

11 (2.24) により吸収スペクトルをìJlIJ定するとき，波長249~

12 253nm， 255~259nm及び261~265nmfこ吸収の極大を示す.

13 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一位試験を行うと

14 き，適合する.

15 本品 1偲をとり， 1mL中にエフェドリン塩 酸 塩

16 (C¥OH15NO・HCl)約0.25mgを含む液となるように水 VmL

17 を加え，次に，内標準溶液Fゲ4mLを正確に加え，超音波処

18 理により粒子を小さく分散させた後，更に10分間超音波処

19 理する.この液を10分間振り混ぜた後，遠心分離し，上澄

20 液を試料溶i夜とする.別に定量用塩酸エフェドリンを1050C

21 で3時間乾燥し，その約25mgを精密に量り，水に溶かし正

22 確に100mLとする.この液20mLを正確に量り，内標準溶液

23 5mLを亙確に加えて，標準溶液とする.以下定量法を準用

24 する.

25 エフェドリン塩酸塩(C¥OH15NO・HCl)の量(mg)

26 =MらxQ1'/Qs x ~グ100

27 Ms:定量用塩酸エフェドリンの秤取量(mg)

28 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液(1→2000)

29 溶出性 (6.10) 試験液に水900mL0:'用い，パド、ル法により，

30 毎分50回転で試験を行うとき，本ぷの30分間の溶出率は

31 80%以上である.

32 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

33 20mL以上をとり，孔径0.45pm以下のメンプランフィルタ

34 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶

35 夜とする. }3IJに定量用塩酸エフェドリン告と1050Cで3時間乾

36 燥し，その約28mgを精密に量り，水に溶かし，正礁に

37 100mLとする.この液5mLを正確に量り，水を加えて正確

38 に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

39 lO11Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

40 - (2.01) により試験を行い，それぞれの液のエフェドリン

41 のピーク面積Ar及びAsを測定する.

42 エフェドリン塩酸塩(ClOH15NO・HCl)の表示量に対する溶

43 出率(%)

44 =Ms x Al'/ As X l/CX 90 

45 Ms:定量用塩酸エフェドリンの秤取量(mg)

46 C: 1錠中のエフェドリン温酸塩(C¥OH15NO・HCl)の表示

47 量(mg)

48 試験条件

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

る.

システム適合性

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，エフェドリンのピークの理論段数及び

55 シンメトリー係数は，それぞれ10000段以上， 2.0以

56 下である.

57 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

58 で試験を6回繰り返すとき，エフェドリンのピーク面

59 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

60 定量法 本品20倍以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

61 とする.エフェドリン塩駿塩(C¥OHloNO・HCl)約40mgfこ対

応する量を精密に量り，水150mLを加え，時々振り混ぜな

がら10分間超音波抽出し， 10分間振り混ぜた後，内標準溶

液10mLを正確に加え，更に水を加えて200mLとする.この

液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする. }3IJに定量用塩酸

エフェドリンを105
0

Cで3時間乾燥し，その約40mgを精密に

量り，内標準溶液10mLを正確に加えて溶かした後，水を加

えて200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

l011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するエフェド

リンのピーク面積の比Q1'及びQsを求める.

エフェドリン塩酸塩(C¥OH15NO・HCl)の量(mg)

=Ms X Q'1'/Qs 
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74 Mら:定量用塩酸エフェドリンの秤取量(mg)

75 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液(1→500)

76 試験条件

77 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は「エフ

78 ェドリン塩酸塩j の純度試験(4)の試験条件を準用す

79 る.

80 システム適合性

81 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

82 操作するとき，内標準物質，エフェドリンの11頃に溶出

83 し，その分離度は15以上である.

84 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

85 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

86 に対するエフェドリンのピーク面積の比の相対標準編

87 差はl.0%以下である.

88 貯法容器密閉容器.

5 0290 



1 エフェドリン塩酸嵐注射液

1 エフェドリン塩酸塩注射液
2 Ephedrine Hydrochlorid巴Injection

3 塩酸エフェドリン注射液

4 本品l土水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 エフェドリン塩酸塩(CJOH15NO・HCl・201.69)を含む.

7 製法 本品は「エフェドリン塩酸塩j をとり，注射剤の製法に

8 より製する.

9 t生状 ヱド品l土無色澄明の液である.

10 pH : 4.5~6.5 

11 確認試験 本品の表示量に従い fエフェドリン塩酸塩J0.05g 

12 に対応する容量をとり，水を加えて100mLとする.この液

13 につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクト

14 ルを測定するとき，波長249~253nm ， 255~259nm及び

15 261 ~265nmlこ吸収の極大を示す.

16 エンドトキシン (4.01) 7.5EUlmg未満.

17 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

18 不溶性異物(五06) 第1~去により試験を行うとき，適合する.

19 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

20 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

21 適合する.

22 定量j去 本品のエフェドリン塩酸塩(C¥OH15NO・HCl)約40mg

23 に対応する容量を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加

24 え，更に水を加えて200mLとし，試料溶液とする. ~IJに定

25 量用塩酸エフェドリンを1050Cで3時間乾燥し，その約40mg

26 を精密に量り，内標準溶液10mLを正確に加えて溶かした後，

27 水を加えて200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び襟

28 準溶液1011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィ-

29 (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

30 るエフェドリンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

31 エフェドリン塩酸塩(CJOH15NO・HCl)の量(mg)

32 純 XQ'I'/Qs 

33 Ms:定量用塩酸エフェドリンの秤取量(mg)

34 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液(1→500)

35 試験条件

36 検出器，カラム，カラム温度，移動棺及び流量は fエフ

37 ェドリン塩駿塩j の純度試験(4)の試験条件を準用す

38 る.

39 システム適合性

40 システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

41 操作するとき，内襟準物質，エフェドリンの順に溶出

42 し，その分離度は15以上である.

43 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

44 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

45 に対するエフェドリンのピーク磁積の比の相対標準編

46 差は1.0%以下である.

47 貯法

48 保存条件遮光して保存する.

49 容器密封容器.

5 0291 



1 エペリゾン塩酸塩

1 エペリゾン塩酸塩
2 Epel'isone Hydl'ochloride 

3 塩酸エペリゾン

。吋;ルH3 悶

及び鏡像異性体

5 C17H2oNO・HCl:295.85 

6 (2RSトト(4-Ethylphenyl)-2-methyl-3-piperidin-

7 l-ylpropan・1・onemonohydrochloride 

8 [56839-43-1] 

9 本品は定最するとき，換算した脱水物に対し，エペリゾン

10 塩酸塩(C17H2õNO ・ HCD98.5~101.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品は水，メタノーノレ又は酢酸(100)に溶けやすく，エタ

13 ノール(99.5)にやや溶けやすい.

14 融収:約1670C(分解).

15 本品のメタノ}ノレ溶液(1→100)は旋光d性を示さない.

16 確認試験

17 (1) 本品のメタノーノレ溶液c1→100000)につき，紫外可視

18 吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

19 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

20 のスペクトルは伺一波長のところに同様の強度の吸収を認め

21 る.

22 (2) 本品につき，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の塩

23 化カリウム錠剤法により試験念行い，本品のスペクトルと本

24 品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは同

25 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品の水溶液c1→50)は，塩化物の定性反応 (1.09) を

27 呈する.

28 純度試験

29 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

31 下).

32 (2) 塩酸ピベリジン本品1.0gを水20mUこ溶かし，薄め

33 た塩酸(1→2)2.0mL，硫酸銅(II)五水和物溶液(1→20)2.0mL

34 及びアンモニア水(28)1.5mLを加え，試料溶液とする.別に

35 塩酸ピペリジン溶液c1→1000)2.0mLをとり，水18mLを加

36 え，薄めた塩酸c1→2)2.0mL，硫酸鍛(n)玉水和物溶液c1→

37 20)2.0mL及びアンモニア水(28)1.5mLを加え，標準溶液と

38 する.試料溶液及び標準溶液にイソプロピルエーテノレ/二硫

39 化炭素混液(3: 1)10mLずつを加え， 30秒間振り混ぜ， 2分

40 開放置した後，それぞれの上層の液の色を比較するとき，試

41 料溶液から得た液の色は標準溶液から得た液の色より濃くな

42 V¥ 

43 (3) 類縁物質本品0.1gを移動相100mLに溶かし，試料

44 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動棺を加えて正

45 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

46 10pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

47 - (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

48 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のエペリゾ

49 ン以外のピークの合計面積は，標準溶液のエベリゾンのピ-

50 ク面積の1/5より大きくない.

51 試験条件

52 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 
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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

リカゲノレを充てんする.

カラム混度:300C付近の一定温度

移動相:メタノ}ノレ/0.0375molJL1-デカンスルホン

酸ナトリウム試液/過塩素酸混液(600: 400 : 1) 

流量:エペリゾンの保持時聞が約17分になるように誠

整する.

61 面積測定範囲:エペリゾンの保持時間の約2{音の範00

62 システム適合性

63 検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動祁を加

64 えて正確にlOmLとする.この液10pLから得たエペ

65 リゾンのピーク面積が，標準溶液のエベリゾンのピー

66 ク面積の7~13%になることを確認する.

67 システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

68 操作するとき，ヱベリゾンのピークの理論段数及びシ

69 ンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 2.0以下で

70 ある.

71 システムの再現性:標準溶液10pLにつき，上記の条件

72 で試験を6回繰り返すとき，エペリゾンのピーク面積

73 の棺対標準偏差は3.0%以下である.

74 水分(2.48) 0.20%以下(0.1g，電量禰定法).

75 強熱残分(2.44) 0.2%以下C1g).

76 定量法本品約0.6gを精密に量り，酢酸(100)20mLに溶かし，

77 無水酢酸80mLを加え， 0.1molJL過塩素酸で滴定 (2.5めする

78 電位差潟定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

79 0.1moνL過塩素酸1mL=29.59mgC17H2oNO・HCl

80 貯法容器密閉容器.

5 029と



1 エモ/レファゾン

1 エモルファゾン
2 Emorfazone 

Ir~:(' 
3 ¥ノ¥/CH3

4 CllH17N303: 239.27 

5 4-Ethoxy-2・methyl-5・(morpholin-4・yl)pyridazin-

6 3(2H)・one

7 [38957イ1-4]

8 ;:;ド品を乾燥したものは定量するとき，エモルファゾン

9 (CllH17N303)98.5~ 101.0%を含む.

10 性状本品は無色の結晶又は白色~淡黄色の結晶性の粉末であ

11 る.

12 本品はエタノーノレ(99.5)に極めて溶けやすく，水又は無水

13 酢般に溶けやすい.

14 本品は1moνL塩酸試液に溶ける.

15 本品は光によって徐々に黄色となり，分解する.

16 確認試験

17 (1) 本品20mgを1mol/L塩酸試液2mLlこ溶かし，ライネッ

18 ケ塩試液5滴を加えるとき，淡赤色の浮遊物を生じる.

19 (2) 本品の水溶液(1→10000ωにつき，紫外可視吸光度測

20 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

21 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

22 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

24 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

25 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問

26 一波数のところに隠様の強度の吸収を認める.

27 融点 (2.60) 89~920C(乾燥後).

28 純度試験

29 (1 ) 塩化物 (1.ω) 本品1.0gをとり試験を行う.比較液

30 にはO.Olmol/L塩酸0.50mLを加える(0.018%以下).

31 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

33 下).

34 (3) ヒ素 (1.11) 本品2.0gをとり，第3法により検液を調

35 製し，試験を行う(1ppm以下).

36 (4) 類縁物質本操作は遮光した容器を用いて行う.本品

37 0.5gを移動相50mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mL

38 を正確に量り，移動棺を加えて正確に100mLとし，標準溶

39 液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，

40 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

41 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

42 定するとき，試料溶液のエモルブアゾン以外のピ}クの面積

43 は，標準溶液のエモルファゾンのピーク逝積の1/10より大

44 きくない.また，試料溶液のエモルファゾン以外のピークの

45 合計面積は，標準溶液のエモルブアゾンのピーク面積の1/

46 2より大きくない.

47 試験条件

48 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

49 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に51lm

50 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリノレ化シ

51 リカゲルを充てんする.

52 カラム温度:25
0
C付近の一定温度

53 移動棺:水/メタノーノレ混液(11: 10) 

54 流量:エモノレブァゾンの保持時間が約5分になるように

55 調整する.

56 商積測定範囲:溶媒のピークの後からエモルファゾンの

57 保持時間の約2.5倍の範罰

58 システム適合性

59 検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動相を加

60 えて正確に20mLとする.この液20l1Lから得たエモ

61 ルファゾンのピーク面積が，標準溶液のエモルファゾ

62 ンのピーク面積の3.5~6.5%になることを確認する.

63 システムの'性能:本品16mg及ひ(2，4ージニトロフェニル

64 ヒドラジン30mgをメタノーノレ100mLに溶かす. この

65 夜2011Lにつき，上記の条件で操作するとき，エモノレ

66 ブアゾン， 2，4ージニトロフェニノレヒドラジンの順に

67 溶出し，その分離度は2.5以上である.

68 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

69 で試験を6回繰り返すとき，エモルファゾンのピーク

70 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

71 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，減圧， 60
o
C， 4時間).

72 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(1g).

73 定量法 本品を乾燥し，その約0.2gを精績に量り，無水酢酸

74 60mLlこ溶かし， O.lmo阻 J過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位

75 差鴻定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

76 O.lmolι過塩素酸1mL=23.93mgCllH17Na03 

77 貯法

78 保存条件遮光して保存する.

79 容器気密容器.

5 029J 



1 エモルファゾン錠

1 エモルファゾン錠
2 Emorfazone Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 エモルファゾ、ン(CllH17N303: 239.27)を含む.

5 製法本品は「エモルファゾンj をとり，錠剤の製法により製

6 する.

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「エモルファゾン1

8 O.lgに対応する量をとり，水100mLを加えてよく振り混ぜ

9 た後，遠心分離する.上澄液をろ過し，ろ液1mLをとり，

10 水を加えて100mLとした液につき，紫外可視吸光度調IJ定法

11 (2.24) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長237~

12 241nm及び31O~314nmfこ吸収の極大を示し， 288~298nm 

13 に吸収の肩を示す.

14 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

15 き，適合する.

16 本品1個をとり， 1mL中にエモノレフアゾ、ン(Cl1H17N30a)約

17 4mgを含む液となるようにメタノールを加えて正確に VmL

18 とし，よく振り混ぜて崩壊させる.この液を遠心分離し，上

19 澄液2mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加えた後，

20 メタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする.以下定量

21 法を準用する.

22 エモルフアゾ、ン(CllH17NaOa)の量(mg)

23 括 XQT/QSX ~ゲ5

24 Ms:定量用エモルフアゾンの秤取量(mg)

25 内標準溶液 2，4ージニトロフェニノレヒドラジンのメタノ

26 ル溶液(3→2000).用時製する.

27 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドノレ法により，

28 毎分50田転で試験を行うどき，本品の45分間の溶出率は

29 80%以上である.

30 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液
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確に加えた後，メタノ}ノレを加えて50mLとし，試料溶液と

する. 55IJに定量Jtlエモルブアゾンを60
0

Cで4時間i威圧乾燥し，

その約20mgを精密に量り，メタノールに溶かし，蕊確に

25mLとする.この液10mLを正確に量り，内標準溶液

lOmL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.試料溶液及ひ。標準溶液2011Lfこっき，次の

条件で液体クロマトグラブィー (2.01)により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するエモノレフアゾンのピーク面

積の比QT及びQsを求める.

59 

60 

エモルフアゾ、ン(Cl1H17NaOa)の量(mg)

=Ms X QT/ Qs X 2/5 

Mら:定量用エモルフアゾ、ンの秤取量(mg)

内標準溶液 2，4ージニトロフェニルヒドラジンのメタノ

ール溶液(3→2000).照時製する.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:313nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に51lm

の液体クロマトグラフィ~Jtl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
0C付近の一定温度

移動相:水/メタノール混液(11: 10) 

流量:エモルブアゾンの保持時間が約5分になるように

調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，エモルファゾン，内標準物質の)1慎に溶

出し，その分離度は2.5以上である.

システムの再現役:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するエモノレファゾンのピーク面積の比の相対標準

偏差は1.0%以下である.

61 

2

3

4

5

6

7

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

0

 

n
u
ρ
り

ρり

ρ
U
ρ
り

ρり

ρ
U
P
O
η
t

巧
t

可

t

門

t

巧

'

m

d

門

d

句
4

可

t

弓
'

o

o

31 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ 81 貯法

32 ーでろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液VmLを 82 保存条件遮光して保存する.

33 正確に量り，表示量に従い 1mL中にエモルフアゾン 83 容器気密容器.

34 (CllH17Na03)約1111gを含む液となるように水を加えて正確

35 にV'mLとし，試料溶液とする. 55IJに定量用エモノレブアゾ

36 ンを60
0Cで4時間減圧乾燥し，その約28mgを精密に量り，

37 水に溶かし，正確に100mLとする.この液4mLを正確に量

38 り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

39 溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24) に

40 より試験を行い，波長239nmにおける級光度Al'及びAsを淑IJ

41 定する.

42 エモノレブアゾ、ン(CllH17N303)の表示量に対する溶出率(%)

43 =Ms X AT/ As X V'/VX l/C X 36 

44 Ms:定量用エモノレブアソ、ンの秤取量(mg)

45 C: 1錠中のヱモルファソ‘ン(CllH17N303)の表示量(mg)

46 定量法 本品10個をとり，メタノーノレ200mLを加え，よく振

47 り混ぜて崩壊させた後，メタノーノレを加えて正確に250mL

48 (:し，遠心分離する.エモルファゾ、ン(CllH17N303)約8mgfこ

49 対応する容量の上澄液を正確に量り，内標準溶液10mLを正
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1 エリスロマイシン

1 エリスロマイシン 44 (2) ヒ素 (/.11) 本品1.0gをとり，第5i去により検液を調

2 Erythl'Omycin 
45 製し，試験を行う.ただし，薄めた塩酸(1→2)の代わりに塩

46 酸を用いる(2ppm以下).

O 47 (3) 類縁物質 本品40mgをメタノーノレ2mUこ溶かした後，

48 pH7.0のリン酸塩緩衝液/メタノーノレ混液(15:1)を加えて

49 亙確に10mLとし，試料溶液とする. ~IJにエリスロマイシン

50 標準品16mgをメタノール2mUこ溶かし， pH7.0のリン酸塩

CH3 51 緩衝液/メタノール混液(15:1)を加えて正確に10mLとし，

52 

53 

54 

3 じ~ M 

56 

4 C37H67N013: 733.93 57 

5 (2R，3S，4S，5R，6R，8R，10R，11R，12S，13R)幽 58

6 5-(3人6吊 ideoxyふ dimethylamino-s-弘司ylo- 59 

7 hexopyranosyloxy)-3-(2，6・dideoxy-3・c“methyl-3-0幽 60

8 methyl-α・L-ribo司hexopyranosyloxy)-6，11，12- 61 

9 trihydroxy-2，4，6，8，1 0， 12-hexamethyl-9・oxopentadecan- 62 

10 13-olide 63 

11 [114-07-8] 64 

65 

12 本品は，SaccharopolyspOl羽 el'ythl加 aの培養によって得 66 

13 られる抗締菌活性を有するマクロライド系の化合物である 67

14 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 930~ 68 

15 l02011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，エリスロマ 69 

16 イシン(C37H67NOI3)としての量を質量(カ価)で示す 70

17 性状 本品l土台色~淡黄白色の粉末である 71

18 本品はN，Nージメチルホルムアミドに緩めて溶けやすく 72

19 メタノール又はエタノール(95)に溶けやすく，水に極めて溶 73 

20 けにくい 74

21 確認試験 75 

22 (1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の実 76 

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本 77 

24 品の参照スペクトル又はエリスロマイシン標準品のスペクト 78 

25 ルを比較するとき，両者のスペクトノレは同一波数のところに 79 

26 同様の強度の吸収を認める 80

27 (2) 本品及びエリスロマイシン標準品10mgずつをメタノ 81 

28 ール1mUこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これら 82 

標準原液とする.エリスロマイシンB及びエリスロマイシン

C 5mgずつをメタノーノレ2mLに溶かした後，標準原液2mL

を正確に加え， pH7.0のリン酸塩緩衝液/メタノール混液

(15 : 1)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lO011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

クロマトグラフィーは01)により試験を行い，それぞれの

液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試

料溶液のエリスロマイシンB及びエリスロマイシンCのピー

ク面積は，それぞれ標準溶液のエリスロマイシンB及びエリ

スロマイシンCのピーク面積より大きくない.また，エリス

ロマイシン，エリスロマイシンB及びエリスロマイシンC以

外の各々のピーク面積は，標準溶液のエリスロマイシンのピ

ーク面積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:215nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に811m

の液体クロマトグラフィー用スチレン ジビ‘ニルベン

ゼン共重合体を充てんする.

カラム温度:70
0

C付近の一定温度

移動相:リン酸水素ニカリウム3.5gを水に溶かして

100mLとし，薄めたリン酸(1→10)でpH9.0に調整す

る. この液50mLに tブチルアノレコー/レ190mL及

びアセトニトリル30mLを加え，更に水宏加えて

1000mLとする.

流量:エリスロマイシンの保持時間が約20分になるよ

うに調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からエリスロマイシン

の保持時間の約41音の範囲

システム適合性

システムの性能 :Nーデメチルエリスロマイシン2mgを

標準溶液10mUこ溶かす.この液l0011Lにつき，上記

29 の液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を 83 の条件で操作するとき，Nーデメチルエリスロマイシ

30 行う.試料溶液及ひ合襟準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフ 84 ン，エリスロマイシンC，エリスロマイシン，エリス

31 ィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする. 85 ロマイシンBの順に溶出し，Nーデメチルエリスロマ

32 次にメタノール/アンモニア水(28)混液(50: 1)を展開溶媒 86 イシンとエリスロマイシンCの分離度は0.8以上，N-

33 として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに4- 87 デメチルエリスロマイシンとエリスロマイシンの分離

34 メトキシペンズアノレデヒド・硫酸試液を均等に噴霧し， 88 度は5.5以上である.

35 1000Cで15分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット 89 システムの再現性:標準溶液lO011Uこっき，上記の条件

36 及び標準溶液から得たスポットは暗紫色を呈し，それらの 90 で試験を3回繰り返すとき，エリスロマイシンのピー

37 Rrfl直は等しい. 91 ク面積の相対標準偏差は3.0%以下である.

38 旋光度 (2.49)α 〕3: 一 71~-780(脱水物に換算したもの 92 水分 (2.48) 10.0%以下(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

39 19，エタノ}ル(95)，50mL， 100mm). 93 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

40 純度試験 94 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

41 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し， 95 (4.ω〉の円筒平板法により試験を行う.

42 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以 96 (i ) 試験菌 StaphylocoCCllS allTellS ATCC 6538Pを用い

43 下). 97 る.
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2 エリスロマイシン

98 韮)培地培地(I)の3)の iを用いる.ただし，滅菌後の

99 pHは7.8~8.0 とする.

100 溢)標準溶液 エリスロマイシン標準品約25mg(力価)1こ対

101 応する量を精密に量り，メタノール25mLに溶かし， pH8.0 

102 のO.lmo阻 Jリン酸塩緩衝液在加えて疋確に100mLとし，標

103 準原液とする.標準原液は5
0

C以下に保存し， 7日以内に使

104 照する.用時，標準原液適量を正確に量り， pH8.0の

105 0.1mo阻Jン酸塩緩衝液を加えて1mL中に2011g(カ価)及び5

106 llg(カ価)を含む液を務製し，高濃度標準湾液及び低濃度標準

107 溶液とする.

108 (iv) 試料溶液本品約25mg(カ価)1こ対応する量を精密に量

109 り，メタノーノレ25mLlこi容かし， pH8.0のO.lmoJfLリン酸塩

110 緩衝液を加えて正確に100mLとする.この液適量を正確に

111 量り， pH8.0の0.1moJfLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に

112 2011g(力価)及び511g(カ価)を含むj夜を調製し，高濃度試料溶

113 液及び低濃度試料溶液とする.

114 貯法容器密閉容器.
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1 エリスロマイシン腸溶錠

1 エリスロマイシン腸溶錠
2 El'ythl'omycin Enteric-Coated Tablets 

3 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0%に

4 対応するエリスロマイシン(C37HG7N0¥3: 733.93)を含む.

5 製法本品は fエリスロマイシンj をとり，錠剤の製法により

6 製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「エリスロマイシ

8 ンJ10mg(カ価)fこ対応する量をとり，メタノーノレ1mLを加

9 えてよく振り混ぜた後，ろ過し，ろ液を試料溶液とする.別

10 にエリスロマイシン標準品10mgをとり，メタノール1mLに

11 溶かい標準溶液とする.以下「エリスロマイシンj の確認、

12 試験(2)を準用する.

13 乾燥減量 (2.41) 10.0%以下(0.2g，威圧・ 0.67kPa以下，

14 60oC， 3時間).

15 製剤均一性(丘ω〉 質量偏差試験を行うとき，適合する.

16 崩様性 (6.09) 試験を行うとき，適合する.ただし，崩壊試

17 験第21夜による試験には補助盤を用いる.

18 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

19 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

20 ( i ) 試験菌，培地及び標準溶液はエリスロマイシン1

21 の定量法を準用する.

22 註)試料溶液本品20個以上をとり，その質量を精密に量

23 り，粉末とするエリスロマイシンj約25mg(カ価)fこ対

24 応する量を精密に量り，メタノール25mLを加えて激しく振

25 り混ぜ， pH8.0のO.lmol!Lリン酸塩緩衝液を加えて正確に

26 100mLとし，ろ過する.ろ液適量を正確に量り， pH8.0の

27 O.lmol!Lリン富安塩緩衝液を加えて1mL中に2011g(カ価)及ひ。

28 511g(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試

29 料溶液とする.

30 貯法容器密閉容器.
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1 エリスロマイシンエチルコハク駿エステノレ

1 エリスロマイシンエチルコハク酸工ステ
2 }レ

3 Erythromycin Ethylsuccinate 

4 エチノレコハク酸エリスロマイシン

5 コハク酸エリスロマイシンエチル

6 

7 C43H7oNO悶:862.05 

8 (2R，3S，4S，5R，6R，8R，lOR，IIR，12S，13R)・

CH3 

9 5-[3人6・Trideoxy-2・0・(3・ethoxycarbonylpropanoyl)-

10 3-dimethylamino司s-D句 1/0・hexopyranosyloxy]-3-(2，6-

11 dideoxy-3・C-methyl-3-0・methyl-a-L・ribo開

12 hexopyranosyloxy)-6， 11， 12・trihydroxy-2，4，6，8，1 0，12-

13 hexamethyl-9・oxop巴ntadecan-13-olide

14 [41342-53-4] 

15 本品は，エリスロマイシンの誘導体である.

16 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 780~

17 90011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，エリスロマイ

18 シン(C37Hs7N013: 733.93)としての量を質量(カ価)で示す.

19 性状本品は白色の粉末である.

20 本品はメタノーノレ又はアセトンに溶けやすく，エタノール

21 (95)にやや溶けやすく，水にほとんど溶けない.

22 確認試験

23 (1 ) 本品3mgをアセトン2mUこ溶かし，塩酸2mLを加え

24 るとき，液はだいだい色を呈し，直ちに赤色~深紫色に変わ

25 る.

26 (2) 本品をデ、シケーター(i減圧，シリカゲノレ)で24時間乾燥

27 し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭化カリウム錠剤

28 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

29 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

30 に同様の強度の吸収を認める.

31 水分 (2.48) 5.0%以下(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

32 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

33 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

34 (i) 試験菌 Staph}ζIOCOCCllS allreus ATCC 6538Pを用し、

35 る.

36 註)培地培地(1)の3)の iを用いる.ただし，滅菌後の

37 pHは7.8~8.0とする.

38 温)標準溶液 エリスロマイシン標準品約50mg(カ価)に対

39 応する量を精密に量り，メタノール50mUこ溶かし， pH8.0 

40 のO.lmol!Lリン酸塩緩衝液を加えて正確に100mLとし，標

41 準原液とする.標準涼液は5
0

C以下に保存し， 713以内に使

42 用する.用時，標準原液適量を正確に量り， pH8.0の

43 O.lmol!Lリン酸忠緩衝液を加えて1mL中に2011g(力l価)及び

44 511g(カ価)を含むように薄め，高濃度標準溶液及び低濃度標

45 準溶液とする.

46 (jv) 試料溶液本品約50mg(カ価)に対応する量を精密に最

47 り，メタノール50mLに溶かし， pH8.0のO.lmoνLリン酸塩

48 緩衝液を加えて正確に100mLとする.この液適量を正確に

49 量り， pH8.0のO.lmol!Lリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に

50 2011g(カ価)及び511g(カ価)を含むように薄め，高濃度試料溶

51 夜及び低濃度試料溶液とする.

52 貯法容器気密容滋
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1 エリスロマイシンステアリン酸塩

1 工リスロマイシンステアリン酸塩
2 Erythromycin Stearate 

3 ステアリン駿エリスロマイシン

CH3 

4 ・H3C

5 C37Hs7N013・C18H3G02: 1018.40 

6 (2R，3S，4S，5R，6R，8R，10R，IIR，12S，13R)づー

7 (3人ふTrideoxy・3・dimethylamino-やD-xylo・

8 hexopyranosy1oxy)・3・(2，ふdideoxy・3・C-methyl-3-0-

9 methyl-ルL-ribo-hexopyranosy1oxy)圃6，11，12・

C02H 

10 trihydroxy-2，4，6，8， 1 0， 12・hexamethyl圃9・oxopentadecan-13・

11 olid巴monostearate

12 [643-22-1] 

13 本品は，エリスロマイシンのステアリン酸塩である.

14 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 600~

15 72011g(力側)を含む.ただし，本品のカ価は，エリスロマイ

16 シン(C37HG7N013: 733.93)としての量を質量(力価)で示す.

17 性状本品は白色の粉末である.

18 本品はエタノール(95)又はアセトンに溶けやすく，メタノ

19 ールにやや溶けやすく，水にほとんど溶けない.

20 確認試験

21 ( 1 ) 本品3mgをアセトン2mLに溶かし，塩酸2mLを加え

22 るとき，液はだいだい色を呈し，直ちに赤色~深紫色に変わ

23 る.

24 (2) 本品をデシケーター(減圧，シリカゲ/レ)で24時間乾燥

25 し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭化カリウム錠剤

26 法により試験を行い，本品のスベクトルと本品の参照スペク

27 トルを比較するとき，両者のスベクトルは同一波数のところ

28 に同様の強度の吸収を認める.

29 水分 (2.48) 5.0%以下(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

30 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

31 (4ω〉の円筒平板法により試験を行う.

32 (i ) 試験菌 StaphylocoCCllS all1'eus ATCC 6538Pを用い

33 る.

34 五)培地培地(1)の3)の iを用いる.ただし，滅菌後の

35 pHは7.8~8.0とする.

36 溢)標準溶液 エリスロマイシン標準品約50mg(カ価)に対

37 応する量を精密に量り，メタノーノレ50mLに溶かし， pH8.0 

38 のO.lmolιリン酸塩緩衝液を加えて正確に100mLとし，標

39 準原液とする.標準原被は5"C以下に保存し， 7日以内に使

40 用する.照時，標準涼液適量を正確に量り， pH8.0の

41 O.lmolιリン酸塩緩衝液を加えて1mL中lこ2011g(カ価)及び

42 51lg(カ価)を含むように薄め，高濃度標準溶液及び低濃度標

43 準溶液とする.

44 (iv) 試料溶液本品約50mg(カ価)に対応する量を精密に量

45 り，メタノール50mUこ溶かし， pH8.0のO.lmolJLリン酸塩

46 緩衝液を加えて亙確に100mLとする.この液適量を正確に

47 量り， pH8.0のO.lmolJLリン酸塩緩衝液を加えて1mLr:tに

48 201lg(カ価)及び511g(カ価)を含むように薄め，高濃度試料溶

49 夜及び低濃度試料溶液とする.

50 貯法察器気密容器.
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1 エリスロマイシンラクトピオン酸塩

1 エリスロマイシンラクトビオン酸塩
2 Erythromycin Lactobionat巴

3 ラクトヒ、.オン酸ェリスロマイシン
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CH3 

CH3 

5 C37H67N013・C12H22012: 1092.22 

6 (2R，3S，4S，5R，6R，8R，lOR，11R，12S，13R)-5・(3人ふ

7 Trideoxy-3・dimethylamino-s-D-.¥ylo司hexopyranosyloxy)関与

8 (2，6-dideoxy・3-C-methyl-3-0-methyl-ルL・ribo開

9 hexopyranosyloxy)幽6，11，l2-trihydroxy-2，4，6，8，10，12・

10 hexamethyl-9-oxopentadecan-13・olidemono( 4-0-s-

11 D-galactopyranosyl・D-gluconate)

12 [3847-29-8] 

13 本品は，エリスロマイシンのラクトビオン酸塩である.

14 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 590~

15 700(lg(力側)を含む.ただし，本品のカ価は，エリスロマイ

16 シン(CaA67N013: 733.93)としての量を質量(カ価)で示す.

17 性状 本品は白色の粉末である.

18 本品は水，メタノーノレ又はエタノーノレ(99.5)に溶けやすく，

19 アセトンに極めて溶けにくい.

20 確認試験

21 ( 1 ) 本品 3mgfこアセトン2mLを加え，更に塩酸2mLを

22 加えるとき，液はだいだい色を~し，直ちに赤色~暗紫色に

23 変わる.

24 (2) 本品約0.3gにアンモニア試液15mLを加えた後，クロ

25 ロホルム15mLを加えて振り混ぜ，水層を分取する.この液

26 をクロロホルム15mLで3回洗った後，水浴上で蒸発乾闘す

27 る.残留物をメタノール/水混液(3:2)10mLfこ溶かし，試

28 料溶液とする.別にラクトピ、オン酸0.10gをメタノ}ノレ/水

29 混液(3:2)10mLfこ溶かし，標準溶液とする.これらの液に

30 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

31 試料溶液及ひ。標準溶液10(lLずつを薄層クロマトグラフィ-

32 用シリカゲノレを用いて誠製した薄層板にスポットする.次に

33 水/1 ブタノーノレ/酢酸(100)混液(3:3:1)の上層を展開

34 溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに

35 希硫酸を均等に噴霧した後， 1050Cで20分間加熱するとき，

36 試料溶液から得た主スポットは暗褐色を呈し，標準溶液から

37 得た主スポットの色調及ひ'必伎と等しい.

38 p H (2.54) 本品0.5gを水10mLに溶かした液のpHは 5.0~

39 7.5である.

40 水分 (2.48) 5.0%以下(0.5g，容最減定法，直接滴定).

41 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

42 (4.ω〉の円筒平板f去により試験を行う.

43 (i ) 試験菌 StaphylococcllS all1'ellS ATCC 6538Pを用い

44 る.

45 (u) 培地培地(1)の3)の iを用いる.ただし，滅菌後の

46 pHは7.8~8.0 とする.

47 温) 標準溶液 エリスロマイシン標準品約50mg(カ価)fこ対

48 応する量を精密に量り，メタノール50mLfこ湾かし， pH8.0 

49 のO.lmolιリン酸塩緩衝液を加えて正確に100mLとし，標

50 準原液とする.標準原液は5
0

C以下に保存し， 7日以内に使

51 用する.用時，標準原液適量を正確に量り， pH8.0の

52 O.lmollLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に20(lg(力側)及び

53 5(lg(カ価)を含む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃度標

54 準溶液とする.

55 (iv) 試料溶液本品約50mg(カ価)に対応する量を精密に量

56 り，メタノール50mLに溶かし， pH8.0のO.lmollLリン酸塩

57 緩衝液を加えて正確に100mLとする.この液適量を正確に

58 量り， pH8.0のO.lmollLリン般塩緩衝液を加えて1mL中に

59 20(lg(力価)及ひ(5(lg(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料溶

60 夜及び低濃度試料溶液とする.

61 貯法容器気密容器.
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1 エルカトニン

1 エルカトニン
2 Elcatonin 

H 

O 
Ser-Asn-Leu-Ser-Thr一一N

H 
Val・Leu-Gly干しys-Leu-Ser-Gln-Glu-Leu-

O 

3 His-Lys・Leu-Gln-Thr-Tyr-Pro苧Arg・Thr-Asp-Val-Gly-Ala-Gly-Thトpro-NH2

4 C14SH244N42047: 3363.77 

5 [60731-46-6] 

6 本品は定量するとき，水分，酢般を除いたペプチド1mg当

7 たり 5000~7000エノレカトニン単位告と含む.

8 性状本品は白色の粉末である.

9 本品は水に緩めて溶けやすく，エタノール(95)に溶けやす

10 く，アセトニトリルにほとんど溶けない.

11 本品は吸湿性である.

12 本品の水溶液(1→500)のpHは4.5~7.0で、ある.

13 確認試験本品5mgを水5mL1こ溶かした液につき，紫外可視

14 吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

15 のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者

16 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

17 る.

18 構成アミノ酸本品約1mgを加水分解用試験管にとり，フェノ

19 ール塩酸試液を加えて溶かし，窒素置換後，減反下密封し，

20 110::t 20Cで24時間加熱する. f令後，開封し，加水分解液を

21 減圧で蒸発乾闘し，残留物に0.02mollL塩酸試液約1mLを加

22 えて溶かし，試料溶液どする.別にLーアスパラギン酸

23 1.33mg， L トレオニン1.19m9， Lーセリン1.05mg，L グ

24 ノレタミン酸1.47mg，Lープロリン1.15mg，グリシン0.75mg，

25 Lーアラニン0.89mg，Lーバリン1.17mg，L-2ーアミノスベ

26 リン酸1.89mg，Lーロイシン1.31mg，Lーチロジン1.81mg，

27 塩酸Lーリジン1.83mg，Lーヒスチジン境酸塩一水和物

28 2.10mg及び塩酸L アノレギニン2.11mgを正確に量り，

29 0.02mollL塩酸試液に溶かし，正確に50mLとし，標準溶液

30 とする.試料溶液及び標準溶液10pLずつを正確にとり，次

31 の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う

32 とき，試料溶液から得たクロマトグラムには構成する14穏

33 のアミノ酸のピークを認める.また，それぞれの構成するア

34 ミノ酸のアラニンに対するそ/レ比を求めるとき，アスパラギ

35 ン酸は1.7~2.2 ， トレオニンは3.5~4.2，セリンは2.4~3.0 ，

36 グルタミン酸は2.7~3.2，プロリンは1.7~2.2，グリシンは

37 2.7~3.2，パリンは1.6~2.2 ， 2ーアミノスペリン酸は0.8~

38 1.2，ロイシンは4.5~5.2，チロジンは0.7~ 1.2 ， リジンは

39 l.7 ~2.2 ， ヒスチジンは0.8~ 1.2及びアノレギニンは0.7~ 1. 2

40 である.

41 操作条件

42 検出器:可視吸光光度計(測定波長 440nm及び
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カラム:内径約4mm，長さ約8cmのステンレス管に

3pmのスチレンジピニルベンゼン共重合体にスノレホ

ン酸基を結合した液体クロマトグラフィ一周強酸性イ

オン交換樹脂を充てんする.

Q
u
o
d

白
υ

4

1

9

“。
δ

d

せ

w
D
n
U

4

4

5

5

5

5

5

5

5

 

カラム温度:50~650Cの範囲で変化させる.

化学反応槽温度:130
0
C付近の一定温度

発色時間:約1分

移動棺:それぞれのナトリウムイオン濃度が0.10molι，

0.135mo阻_， 1.26mo阻」及び0.20mollLの緩衝液A，

緩衝液B，緩衝液C及び緩衝液D. ただし，緩衝液A，

緩衝液B，緩衝液C及び緩衝液Dを用いてナトリウム

イオン濃度として0.10mollLから1.26molιまで段階

的に変化させる.

緩衝液の組成

A B C D 

クエン酸一水和物

クエン西空三ナトリウム

二水和物
水酸化ナトリウム

塩化ナトリウム
エタノール(95)
チオジグリコール

精製水

金量

8.85g 7.72g 6.10g 
3.87g 1O.05g 26.67g 

2.50g 8.00g 
3.54g 1.87g 54.35g 
60.0mL 60.0mL 
5.0mL 5.0mL 
適量 適量 適量 適量

1000mL 1000皿L 1000mL 1000mL 
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反応試薬:酢酸リチウムニ水平日物 407g，酢酸

(100)245mL及び1 メトキシ 2ープロパノール

801mLを混和した後，水を加えて2000mLとし約20

分間窒素を通じながらかき混ぜ， Ai夜とする.別に，

1ーメトキシ-2ープロパノール1957mUこ，ニンヒド

リン77g及び水素化ホウ素ナトリウム0.134gを加え，

約20分間窒素を通じながらかき混ぜ，Bf夜とする.A

液及びBf夜を使用前混和する.

移動相流量:アルギニンの保持時間が約75分になるよ

66 うに調整する.

67 反応試薬流量:毎分約0.2mL

68 カラムの選定:標準溶液10pLにつき，上記の条件で操

69 作するとき，アスパラギン酸， トレオニン，セリン，

70 グルタミン酸，プロリン，グリシン，アラニン，パリ

71 ン， 2ーアミノスペリン酸，ロイシン，チロジン，リ

72 ジン，ヒスチジン，アノレギニンの)1慎に溶出し，それぞ

73 れのピークが完全に分離するものを用いる.

74 純度試験

75 (1 ) 酢酸本品3~6mgを25 ::t 2"C，相対湿度50土5%の条

761'牛下で速やかに精密に量り，内標準溶液1mLを正確に加え

77 て混和し，試料溶液とする. j3IJに酢酸(100)約0.5gを精密に

78 量り，内標準溶液を加えて溶かし正確に100mLとする.こ

79 の液5mLを正確に量り，内標準溶液を加えて正確に100mL

80 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20pLにつき，

81 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

82 い，内標準物質のピーク面積に対する酢般のピーク面積の比

83 QT及びQsを求めるとき，酢酸の量は7.0%以下である.

84 酢酸(CH3COOH)の量(%)=MsT/ MsA X Q'f/ Qs X 50 

85 MsT:酢酸(100)の秤取量(g)

86 MsA:本品の秤取量(mg)

内標準溶液 クエン酸一水和物溶液(1→4000)

操作条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 
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2 エノレカトニン

カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に 144 

511mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ 145 

ル化シリカゲルを充てんする 146

カラム温度:25
0
C付近の一定温度 147 

移動指:リン酸水素二アンモニウム13.2gを水900mLに 148 

溶かし， リン酸を加えてpHを2.5fこ調整した後，水を 149 

加えて1000mLとする 150

流量:酢酸の保持時聞が約4分になるように調整する 151

カラムの選定:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で操 152 

作するとき，酢酸，クエン酸の順にj容出し，その分離 153 

度が2.0以上のものを用いる 154

(2) 類縁物質本品1.0mgをトリプルオロ酢酸試液/アセ 155 

トニトリル混液(2:1)ImLに溶かし，試料溶液とする.この 156 

液0.3mLを正確に量り， トリフノレオロ酢酸試液/アセトニト 157 

リル混液(2: 1)を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする. 158 

試料溶液及び標準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で 159 

液体クロマトグラフィー (2.0])により試験を行い，それぞ 160 

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， 161 

試料溶液のエルカトニン以外の侭々のピ}ク面積は，標準溶 162 

液のエルカトニンのピーク面積の1/3より大きくない.ま 163 

た，試料溶液のエルカトニン以外のピークの合計面積は，標 164 

準溶液のエノレカトニンのピーク面積より大きくない 165

操作条件 166 

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225nm) 167 

カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に 168 

511mの液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリ 169 

ル化シリカゲルを充てんする 170

カラム温度:400C付近の一定温度 171 

移動相:トリプルオロ酢酸試液/アセトニトリル混液 172 

(混合比在85:15から30分後に55:45になるようにす 173 

る 174

流量:エノレカトニンの保持待聞が約25分になるように 175 

調整する 176

カラムの選定:本品2mgをエルカトニン試験用トリプシ 177 

ン試液20011Lに溶かす.この液を37
0

Cで1持濁加温し， 178 

その後，酢酸(100)li痛を加え， 950Cで1分間加熱する. 179 

この液l011Lfこ試料溶液5011Lを加え，混ぜ合わせる 180

この液l011Lにつき，上記の条件で操作するとき，エ 181 

ルカトニンのピークの直前に溶出するピークとエノレカ 182 

トニンのピークの分離度が2.0以上であり，かっ，エ 183 

ノレカトニンの保持時間が約25分のものを用いる 184

検出感度:標準溶液l011Lから得たエルカトニンのピー 185 

ク高さが50~200mmになるように調整する. 186 

面積測定範閥:溶媒のピークの後からクロマトグラム上
187 

に現れる濃度勾西日が規則的に変化し続ける範閥

135 水分 (2.48) 本品1~3mgを速やかに精密に量り，電量滴定法
188 

136 により試験を行うとき，水分は8.0%以下である.ただし， 189 

137 秤量は25:t20C，相対湿度50土5%の条件下で行う 190

138 窒素含量本品の0.015~0.02gを25土 20C，相対湿度50土 5% 191 

139 の条件下で速やかに量り，窒素定量法 (1.08)により試験を 192 

140 

141 

行うどき，窒素(N:14.01)の量は，水分及び酢酸を除いたベ 193 

プチドに対し， 16.1~18.7%である. 194 

142 定量法 195 

143 (i)試験動物 体重90~110gの健康なスプラグ・ドゥリー 196 

系雄ラットを用い，試験前3日間以上飼育室で一定の飼料及

び水を与えて飼育する.

(註) エルカトニン用溶解液 酢酸ナトリウム三水平日物

2.72gfこ水を加えて溶かし200mLとし，ウシ血清アルブミン

0.2gを加え酢酸(100)でpHが6.0になるように調整する.用

特製する.

(iii) 標準溶液 エルカトニン標準品にエルカトニン用溶解

液を加えて溶かし，その1mL中に正確に0.075単位及び

0.0375単位を含む溶液とし，それぞれ商用量標準溶液晶f及

び低用量標準溶液8Lとする.

(iv) 試料溶液本品の0.5~2.0mgを25 :t 20C，相対湿度50

:t5%の条件下で速やかに精密に量り，エルカトニン用語草解

i夜を加えて溶かし，その1mL中に高用量標準溶液SH及び、低

用量標準溶液SLに相当する単位を含む溶液を調製し，それ

ぞれ高用量試料溶液TH及び低用量試料湾液TLとする.

(v) エルカトニン用除たん白液 トリクロロ酢酸160g及び

塩化ストロンチウム30.6gに水を加えて3600mLとする.

(vi)操作法試験動物を4群に分け，各群は10匹以上で同

数とする.各試験動物は注射前18~24時間飼料を与えない

で，試験中は最後の採血が終わるまで水をも与えない.また，

試験中は試験動物に強い刺激を与えないように注意して取り

扱う.

投与は次に示すように標準溶液及び試料溶液を各試験動物

の尾静脈に1匹当たり正確に0.2mLずつ注射する.

第1群 SH

第2苦手 SL 

第3群 TH

第4群 TL

注射1時間後，エーテル麻酔下で、各試験動物の頚動脈及び

頚静脈から試験を行うのに十分な量の血液をとり，この血液

を遠心分離して血清を分取し， (v量)によってその血清カルシ

ウムを定量する.

(vii) 血清カルシウム定量法血清0.3mLを正確にとり，エ

ルカトニン用除たん白液を加えて正確に3mLとし，よく振

り混ぜた後遠心分離し，その上澄液をカルシウム定量用試料

溶液とする.別に原子吸光光度用カルシウム標準液1mLを

正確にとり，塩化ナトリウム溶液(17→2000)を加えて正確

に10mLとする.この液5mLを正確に量り，エノレカトニン用

除たん白液を加えて正確に50mLとし，カルシウム定量用標

準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，次の条件で原

子吸光光度法 (2.23)により吸光度Al'及びAsをij(lJ定する.ま

た，水1mLをとり，以下標準溶液と同様に操作して得た液

につき吸光度Aoを測定する.

血清100mL中のカルシウム(Ca)の量(mg)

=0.01 X (AT-Ao)/(As-Ao) X 10 X 100 

使用ガス:

可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス 空気

ランプ:カルシウム中空陰極ランプ

波長:422.7nm 

(吋j) 計算法:(城)血清カルシウム定量法において，SH， SL， 

TH及びTdこよって得た血清100mL中のカルシウム

の量をそれぞれ.yJ， y2， J官及び列とする.更に各群
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3 エノレカトニン

197 のy!， y2， ]';1及びy4を合計してそれぞれ1'i，1'2， 1'3 

198 及び1'4とする.

199 水分，酢酸を除いたペプチド1mg当たりの単位数

200 =antilog MX  SH1mL中の単位数 Xb/a 

201 M=0.3010 X 五/五

202 Y，，=一五-1'2+お十日

203 lb= yi - 1'2+ 1'3-1'4 

204 a:本品の秤取量(mg)X [100 -{水分合最(%)+酢酸含量

205 (%)}/100] 

206 b:試料にエルカトニン用溶解液を加えて溶かし，高用量

207 試料溶液在製した時の全容量(mL)

208 ただし，次の式によって計算されるF'は82を計算したと

209 きのnfこ対する表中のFより小さい.また，次の式によって

210 L(P=0.95)を計算するとき，LI土0.20以下である.もし，F' 

211 がFを，またLが0.20を越えるときは，この値以下になるま

212 で試験動物の数を増加し，あるいは実験条件を整備して試験

213 を繰り返す.

214 F'=(一五十五十お-y~2/4fS2 

215 f:各群の試験動物の数

216 ;=L{Ly2ー (Y-f)}/n

217 Ly2 各群のyl，y2，ρ及びy4をそれぞれ2乗し合計し

218 た値

219 1モ=Yi2+ y:?+ 1ず+Y;?

220 n= 4(f-1) 

221 L=2~ (C-1)(CM斗0.0鵬 2)

222 C=lb2/Oず-4fS2t2)

223 t2 : 82
を計算したときのnfこ対する次の表の値

且 t2=F In t
2=Fln t

2
=F 

1 161.45 13 4.667 25 4.242 
2 18.51 14 4.600 26 4.225 
3 10.129 15 4.543 27 4.210 
4 7.709 16 4.494 28 4.196 
5 6.608 17 4.451 29 4.183 
6 5.987 18 4.414 30 4.171 
7 5.591 19 4.381 40 4.085 
8 5.318 20 4.351 60 4.001 
9 5.117 21 4.325 120 3.920 
10 4.965 22 4.301 00 3.841 
11 4.844 23 4.279 
12 4.747 24 4.260 

224 貯法

225 保存条件 8
0

C以下で保存する.

226 容器気密容器.
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1 エノレゴカノレシフェローノレ

2 Ergocalciferol 

3 カノレシフェロール

4 ビタミンD2

44 50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標

45 準溶液1O~2011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフイ

46 ー (2.0])により試験を行い，内標準物質のピ}ク面積に対

47 するエルゴ、カルシフエロールのピーク面積の比QT及びQsを

48 求める.ただし，操作はできるだけ空気又は他の酸化剤との

49 接触を避け，遮光容器を用いて速やかに行う.

1 工ルゴカルシフエロール

5 

H. .CH3 

CH3 

CH3 

CH2 

6 C2sI王440:396.65 

7 (3S，5Z，7E，22E)θ，1 0-Secoergosta-5， 7，10(19)辺・

8 tetraen・3・01

9 [50-14-6] 

10 本品は定量するとき，エルゴカノレシフエロール 62 

11 (C28H440)97.0~ 103.0%を含む 63

12 性状 本品は白色の結晶で，においはないか，又はわずかに特 64 

13 異なにおいがある 65

14 本品はエタノーノレ(95)，ジエチルエーテル又はクロロホル 66 

15 ムに溶けやすく，イソオクタンにやや溶けにくく，水にほと 67 

16 んど溶けない 68

17 本品は空気又は光によって変化する 69

18 融点:115~1180C 本品を毛細管に入れ，デシケーター 70 

19 減圧・ 2.67kPa以下)で3時間乾燥した後，毛細管を直ちに融 71 

20 封し，予想した融点の約10
0
C下の温度に加熱した浴中に入 72 

21 れ， 1分間に3
0
C上昇するように加熱し，測定する 73

22 確認試験 74 

23 ( 1 ) 本品0.5mgをクロロホルム5mUこ溶かし，無水酢酸 75 

24 0.3mL.及び硫酸O.lmLを加えて振り混ぜるとき，液は赤色を 76 

25 呈し，夜ちに紫色及び青色を経て緑色に変わる 77

26 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭 78 

27 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

部 品の参照スペクトノレ又はエルゴカノレシフエロール標準品のス

29 ベクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数のと

30 ころに同様の強度の吸収を認める.

31 吸光度 (2.24) E:ニ(265nm): 455~485(IOmg，エタノール

32 (95)， 1000mL). 

50 ヱルゴカルシブエローノレ(C2sH440)の量(mg)

51 =Ms X Q'l/ Qs 

52 Ms:エノレゴ、カノレシブエロール標準品の秤取量(mg)
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内標準溶液 フタル酸ジメチルのイソオクタン溶液(I→

100) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(ì~IJ定波長: 254nm) 

カラム.内径4.6mm，長さ 25cmのステンレス管に

l011m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:20
0

C付近の一定混度

移動相:ヘキサン/nーアミルアルコール混液(997: 3) 

流量:エルゴカルシフエロールの保持時間が約25分に

なるように調整する.

システム適合性

システムの性能:エルゴカルシフエロール標準品15mg

をイソオクタン25mLに溶かす.この液をフラスコに

移し，還流冷却器を付け，油精中で2時間加熱し，速

やかに室温まで冷却する.この液を石英試験管に移し，

短波長ランプ(主波長254nm)及び長波長ランプ(主波

長365nm)を用いて3時間照射する.この液10mUこ移

動相を加えて50mLとする.この液1011Lにつき，上

記の条件で操作するとき，エノレゴカルシブエロールの

保持時間に対するプレピタミンD2， トランスービタ

ミンD2及びタチステローノレzの保持時間の比は約0.5，

約0.6及び約1.1であり，また，プレビタミンD2とトラ

ンスービタミンD2及びエルゴカルシフエロールとタ

チステローノレ2の分離度はそれぞれ0.7以上及び1.0以

上である.

79 システムの再現役:標準溶液101lUこっき，上記の条件

80 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

81 に対するエルゴカルシフエロ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.82 

83 貯法

保存条件遮光して，空気を f窒素Jで置換して冷所に保存84 

33 旋光度 (2.49)α)~ : + 102~ + 1070(0.3g，エタノール 85 する.

34 (95)， 20mL， 100mm). この試験は開封後30分以内に溶か 86 容器密封容器.

35 し，湾液調製後30分以内に測定する.

36 純度試験 エノレゴステロール本品10mgをとり，薄めたエタ

37 ノール(9→10)2.0mLに溶かし，ジギトニン20mgを薄めたエ

38 タノーノレ(9→10)2.0mLに溶かした液を加え， 18時間放置す

39 るとき，沈殿を生じない.

40 定量法 本品及びヱノレゴカノレシフエロール標準品約30mgずつ

41 を精密に量り，それぞれをイソオクタンに溶かし，正確に

42 50mLとする.この液10mLずつを正確に量り，それぞれに

43 内標準溶液3mLずつを正確に加えた後，移動相を加えて
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1 エルゴタミン酒石酸塩

1 エルゴタミン酒石酸塩
2 Ergotamine Tartrate 

3 溺石酸エルゴタミン

4 

吋吋。
cr;;="" 2 

H
 

2
 

0
 

C
 倒~倒C 2

 
0
 

U
H
 

• 

5 (C33H35NoOoh. G，HoOo : 1313.41 

6 (5'めろ'・Benzyl-l2'-hydroxy-2' -methylergotaman司3'，6'，18・

7 trionehemitartrate 

8 [379-79-3] 

45 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液10pLずつ

46 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄

47 層板にスポットする.次にクロロホノレム/メタノール混液

48 (9 : 1)を展開溶嫁として約10cm展開した後，薄層板を風乾

49 する.これに4 ジメチルアミノベンズアノレデヒド試液を均

50 等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

51 ットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

52 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(O.lg，減圧， 60
0

C， 4時間).

53 定量j去 本品約0.2gを精密に量り，酢酸(100)/然水酢酸混液

54 (50 : 3)I5mLに溶かし， 0.05molι過塩素酸で滴定 (2.50)す

55 る(指示薬:クリスタノレバイオレット試液1滴).同様の方法

56 で空試験を行い，補正する.

57 0.05mollL過塩素酸1mL=32.84mg(C33H3oN50oh・C4HoOo

58 貯法

59 保存条件遮光して，ほとんど全満するか，又は空気を「窒

60 素j で置換して50C以下で保存する.

9 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，エノレゴタミ 61 容器 気密容器.

10 ン酒石酸塩[(C33H35N 505h・CAoOo]98.0%以上を含む.

11 性状本品は無色の結晶又は白色~微黄白色若しくは灰白色の

12 結晶性の粉末である.

13 本品l土水又はエタノール(95)に溶けにくい.

14 融点:約180
0
C(分角平).

15 確認試験

16 (1 ) 本品1mgを酢酸(100)/酢酸エチル混液(I:1)10mLに

17 溶かし，この液0.5mL主?とり，冷水中で振り混ぜながら硫酸

18 0.5mLを加えて放置するとき，液は紫色を呈する.更にこの

19 夜に薄めた塩化鉄(皿)試液(I→12)0.lmLを加えるとき，液の

20 色は青色~青紫色に変わる.

21 (2) 本品1mgを溜石酸溶液(1→100)5mUこ溶かし，この液

22 1mLに4ージメチルアミノペンズアルデヒド・塩化鉄(m)試

23 液2mLを加えて振り混ぜるとき，液は青色合議する.

24 旋光度 (2.49) ヱノレゴタミン塩基 [αJ~ : -155~ ー 1650

25 本品0.35gをLー酒石酸溶液(I→100)25mUこ溶かし，炭酸水

26 素ナトリウム0.5gを加えて穏やかに十分に振り混ぜ，エタノ

27 ーノレ不合クロロホルム10mLずつで4回抽出する.各クロロ

28 ホルム抽出液は順次，エタノーノレ不合クロロホルムで潤した

29 小ろ紙告と用いて50mLのメスフラスコにろ過し， 200Cの水浴

30 中に10分間放置した後， 200Cのエタノーノレ不含クロロホル

31 ムを加えて50mLとする.この液につき，層長100mmで旋

32 光度を測定する.別にこの液25mLを正確に量り，減圧，

33 45"0以下で蒸発乾酒する.残留物を酢酸(I00)25mUこ溶か

34 し， 0.05mollL過塩素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:クリス

35 タルバイオレット試液1滴).同様の方法で空試験を行い，補

36 正する. 0.05mo阻，過塩素般の消費量と旋光度からエノレゴ、タ

37 ミン塩基の比旋光度を計算する.

38 0.05mollL過塩素酸1mL=29.08mgC33H35N50o 

39 純度試験類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用

40 いて行う.本品40mgをLー酒石酸の薄めたメタノーノレ(1→2)

41 溶液(I→1000)IOmUこ，よく振り混ぜて溶かし，試料溶液

42 とする.この液1mLを正確に量り， L 酒石酸の薄めたメタ

43 ノール(I→2)溶液(I→1000)を加えて正確に50mLとし，標準

44 溶波とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー
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1 エ/レゴメトリンマレイン酸塩

1 エルゴメトリンマレイン酸塩 47 ーター(シリカゲ/レ)で4時間乾燥し，その約10mgずつを精密

2 Ergometrine Maleate 48 に量り，それぞれを水に溶かし，正確に250mLとし，試料

3 マレイン酸エノレゴ、メトリン 49 溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2mLずつ

50 を正確に量り，褐色の共栓試験管にとり，氷冷しながら4-

H JL目党OH

51 ジメチノレアミノベンズアルデヒド・塩化鉄(皿)試液4mLを正

52 確に加え， 450Cで10分間加湿した後，室温で20分間放置す

53 る.これらの液につき，水2mLを用いて同様に操作して得

. 54 た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験

C02H 55 を行う.試料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長

4 HN----" 56 550nmにおける吸光度Ar・及びAsを測定する.

5 C19H23N302・C4H404: 441.48 
57 エノレゴメトリンマレイン酸塩(C19H23N302・C<tH40，vの最

6 (8S)-N-[(1S)-2・Hydroxy-l・methylethyl]る-methyI-
58 (mg) 

7 9， lO-didehydroergoline-8-carboxamide monomaleate 
59 =Ms X Al'/As 

8 [129-51-1] 60 Mらヱルゴメトリンマレイン酸塩標準品の秤取量(mg)

9 ;;1ド品を乾燥したものは定量するとき，エルゴメトリンマレ

10 イン酸塩(C!9H23N302・C<tH40，v98.0%以上を含む.

11 性状本品は白色~微黄色の結晶性の粉末で，においはない.

61 貯法

62 保存条件遮光して保存する.

63 容器気密容器.

12 本品は水にやや溶けにくく，メタノール又はエタノール

13 (95)に溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

14 融点:約185
0
C(分角平).

15 本品は光によって徐々に黄色となる.

16 確認試験

17 (1) 本品の水溶液u→50)は青色の蛍光を発する.

18 (2) 本品1mgを水5mUこ溶かし，この液1mLに4ージメチ

19 ノレアミノベンズアルデヒド・塩化鉄(皿)試液2mLを加えて振

20 り混ぜ\5~10分間放置するとき，液は深青色を呈する.

21 (3) 本品の水溶液u→500)5mLに過マンガン駿カリウム

22 試液封筒を加えるとき，試液の赤色は直ちに消える.

23 旋光度 (2.49)α)~ : +48~+570(乾燥後， 0.25g，水，

24 25mL， 100mm). 

25 p H (2.54) 本品0.10gを水10mUこ溶かした液のpHは3.0~

26. 5.0である.

27 純度試験

28 (1 ) 溶:伏本品0.10gを水10mLに溶かすとき，液は無色

29 淡黄色澄明である.

30 (2) エノレゴタミン又はエノレゴトキシン 本品0.02gに水酸

31 化ナトリウム溶液u→1O)2mLを加え，沸鵜するまで加熱す

32 るとき，発生するガスは潤した赤色リトマス紙を青変しない.

33 (3) 類縁物質本品及びエルゴメトリンマレイン酸塩標準

34 品5.0mgずつをとり，メタノーノレ1mLを正確に加えて溶かし，

35 試料溶液及び標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロ

36 マトグラブィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標

37 準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル及

38 ぴ希水酸化ナトリウム試液を用いて誠製した薄層板にスポッ

39 トする.次にクロロホルム/メタノール混液(4:1)を展凋溶

40 媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これlこP

41 ージメチノレアミノペンズアルデヒド試淡を均等に噴霧すると

42 き，試料溶液及び標準溶液から得たスポットは，赤紫色を呈

43 し，それらのRr値は等しい.また，試料溶液には，標準溶

44 夜のスポットに対応する位置以外にスポットを認めない.

45 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下(0.2g，シリカゲル， 4時間).

46 定量法 本品及びエルゴ、メトリンマレイン酸塩標準品をデシケ
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1 エルゴメトリンマレイン酸塩錠

1 エルゴメトリンマレイン酸塩錠
2 Ergometrin巴MaleateTablets 

3 マレイン酸エ/レゴ、メトリン錠

4 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

5 エルゴメトリンマレイン酸塩(CWH23N302・C.，H404

6 441.48)を含む.

7 製法 本品は「エルゴメトリンマレイン臣賞塩j をとり，錠剤の

8 製法により製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「ヱルゴメトリンマ

10 レイン酸塩J3mgfこ対応する量をとり，温湯15mLを加えて

11 振り混ぜ，ろ過するとき，ろ液は青色の蛍光を発する.また，

12 このろ液につきエノレゴメトリンマレイン酸塩j の確認試

13 験(2)及び(3)を準用する.

14 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

15 き，適合する.

16 本品1個を褐色の共桧遠心沈殿管にとり， 1mL中にエルゴ

17 メトリンマレイン酸塩(CIHH23N302・CA40δ約4011gを含む

18 夜となるようにL一酒石酸溶液(I→100)VmLを正確に加え，

19 密栓して30分間激しく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液

20 を試料溶液とする.5]IJにエルゴ、メトリンマレイン酸塩標準品

21 をデシケーター(シリカゲ、ル)で4時間乾燥し，その約4mg宏

22 精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとし，標準溶液と

23 する.試料溶液及び標準溶液4mLずつを亙礁に量り，褐色

24 の共栓試験管にとり，氷冷しながら4ージメチノレアミノベン

25 ズアルデ、ヒド・塩化鉄(llI)試液8mLを正確に加え，振り混ぜ

26 た後，常視で1R寺開放置する.これらの液につき，水4mLを

27 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

28 定法 (2.24)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液から

29 得たそれぞれの液の波長550nmにおける吸光度Al'及びAsを

30 測定する.

31 エルゴメトリンマレイン酸塩(CI9H23N302・CA40Jの量

32 (mg) 

33 = Ms X Ar/ As X Vグ100

34 Ms:エルゴメトリンマレイン酸塩標準品の秤取量(mg)

35 定最法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

36 とする.エルゴメトリンマレイン酸塩(CI9H23N302・

37 CA40J約2mgfこ対応する量を精密に量り，ガラスろ過器

38 (G4)に入れ， L 源石酸溶液(I→100)10mLを加え，よくか

39 き混ぜながらろ過する.更に同様の操作を3回繰り返し，全

40 ろ液を合わせ Lー酒石酸溶液(I→100)な加えて正確に

41 50mLとし，試料溶液とする. 5]IJにエルゴメトリンマレイン

42 酸塩標準品をデシケーター(シリカゲ、ノレ)で4時間乾燥し，そ

43 の約2mgを精密に量り， L…酒石酸溶液(1→100)に溶かし正

44 確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

45 2mLを亙確に量り，以下「エルゴメトリンマレイン殺塩J

46 の定量法を準用する.

47 エルゴメトリンマレイン酸塩(CI9H23N302・CA40Jの量

48 (mg) 

49 =Ms X Al'/ As 

50 JVIs :エノレゴメトリンマレイン酸塩標準品の秤取量(mg)

51 貯法

52 保存条件遮光して保存する.

53 容器密関容器.
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1 エルゴメトリンマレイン酸塩注射液

1 エルゴメトリンマレイン酸塩注射液
2 El'gometl'ine Maleate Injection 

3 マレイン酸エルゴ、メトリン注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の90.0~110.0%に対応する

6 エルゴメトリンマレイン酸塩(C19H23N302・C.，H404

7 441.48)を含む.

8 製法 本品は「エルゴメトリンマレイン酸塩j をとり，注射剤

9 の製法により製する.

10 性状 本品は無色~微黄色澄明の液である.

11 pH: 2.7~3.5 

12 確認試験

13 (1 ) 本品の表示量に従い『エルゴメトリンマレイン酸塩j

14 3mg!こ対応する容量をとり，必要ならば水を加え，又は水浴

15 上で濃縮して15mLとし，試料溶液とする.試料溶液は青色

16 の蛍光を発する.

17 (2) (1)の試料溶液1mLにアンモニア試液1mLを加え，ジ

18 エチルエーテル20mLで抽出する.ジエチルエーテル抽出液

19 に希硫酸1mLを加えて振り混ぜた後，水浴上でジエチルエ

20 ーテノレを留去し，冷後，残留液に4ージメチルアミノベンズ

21 アルデヒド・塩化鉄(m)試液2mLを加え， 5~10分間放置す

22 るとき，液は深青色を呈する.

23 (3) (1)の試料溶液5mUこ過マンガン酸カリウム試液1i衡を

24 加えるとき，試液の赤色は直ちに消える.

25 エンドトキシン (4.01) 1500EUlmg未満.

26 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

27 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

28 不溶性微粒子(丘07) 試験安行うとき，適合する.

29 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験を行うとき，

30 適合する.

31 定霊法 本品のエノレゴメトリンマレイン酸塩(CI9H23N302・

32 CA40J約2mgに対応する容量を正確に量り，この液に塩化

33 ナトリウムを1mLにつき0.3gの割合で加え，次にジエチル

34 エーテル20mL及びアンモニア試液2mLを加え，振り混ぜて

35 抽出する.更にジエチルエーテル15mLずつで3回抽出し，

36 全ジエチルエーテノレ抽出液を合わせ，無水硫酸ナトリウム

37 5gを加え，脱脂綿を用いてろ過し，ジエチノレエーテノレ5mL

38 ずつで3回洗う.洗液をろ液に合わせ，希硫酸5mLを加えて

39 振り混ぜた後，加湿しながら窒素を送りジエチルエーテルを

40 留去する.残留液に7l<を加えて亙確に50mLとし，試料溶液

41 とする.73IJにエノレゴ、メトリンマレイン酸塩標準品をデシケー

42 ター(シリカゲ、ル)で4時間乾燥し，その約2mgを精密に量り，

43 7l<に溶かし，lE確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液

44 及び標準溶液2mLずつを正確に量り，以下「エルゴメトリ

45 ンマレイン酸塩j の定量法を準用する.

46 エルゴメトリンマレイン酸塩(CI9H23N302・CA40Jの量

47 (mg) 

48 =Ms X AT/ As 

49 Ms:エルゴメトリンマレイン酸塩標準品の秤取量(mg)

50 貯法

51 保存条件遮光して，冷所に保存する.

52 容器密封容器.本品は者色容器を使用することができる.
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1 塩化亜鉛

1 塩化E鉛
2 Zinc Chloride 

3 ZnCb: 136.29 

4 本品は定量するとき，塩化亜鉛(ZnC1097.0%以上を含む.

5 性状 本品は白色の結晶性の粉末，棒状又は塊で，においはな

6 し¥

7 本品は水に極めてi容けやすく，ヱタノーノレ(95)に溶けやす

8 いが，わずかに混濁することがある.この混濁は塩酸少量を

9 加えるとき澄明となる.

10 本品1.0gを水2mUこ溶かした液のpHは3.3~5.3である.

11 本品は漸解性である.

12 確認試験 本品の水溶液(1→30)は亜鉛塩及び海化物の定性反

13 応 (1.09)を呈する.

14 純度試験

15 ( 1 ) 溶状 本品1.0gに水10mL及び塩酸2滴を加えて溶か

16 すとき， i夜は無色澄明である.

17 (2) 硫毅塩 (1.14) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

18 夜には0.005mol江J流酸0.40mLを加える(0.010%以下).

19 (3) アンモニウム 本品0.5gを水5mUこ溶かし，水酸化

20 ナトリウム溶液(1→6)10mLを加えて加湿するとき，発生す

21 るガスは潤した赤色リトマス紙を青変しない.

22 (4) 重金属 本品0.5gをネスラー管にとり，水5mUこ溶

23 かし，シアン化カリウム試液15mLを加え，よく振り混ぜ，

24 硫化ナトリウム試液1i潟を加え， 5分跨後に白色の背景を用

25 いて上方から直ちに観察するとき， i夜の色は次の比較液より

26 濃くない.

27 比較液:鉛標準液2.5mUこ水3mL及びシアン化カリウム

28 試液15mLを加え，よく振り混ぜ，硫化ナトリウム試液

29 1i商を加える(50ppm以下).

30 (5) アルカリ土類金属又はアルカリ金属 本品2.0gを水

31 120mLに溶かし，硫化アンモニウム試液を加えて沈殿を完

32 結させ，水を加えて200mLとし，よく振り混ぜた後，乾燥

33 ろ紙を用いてろ過する.初めのろ液20mLをi徐き，次のろ液

34 100mLをとり，硫酸封筒を加え，蒸発乾回し，残留物を短量

35 になるまで6000Cで強熱するとき，その量は10.0mg以下で

36 ある.

37 (6) ヒ素 (1.11) 本品0.40gをとり，第H去により検液を

38 調製し，試験を行う (5ppm以下).

39 (7) オキシ塩化物 本品0.25gに水5mL及びエタノール

40 (95)5mLを加え，穏やかに振り混ぜ， 1mol!L塩酸0.30mLを

41 加えるとき，液は澄明である.

42 定量法本品約0.3gを精密に量り，希塩酸O.4mL及び水を加え

43 て溶かし正確に200mLとし，この液20mLを正篠に量り，水

44 80mL， pH10.7のアンモニア・塩化アンモニウム緩衝液

晶 2mLを加え， O.Olmol!Lエチレンジアミン四酢酸二水素ニナ

46 トリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:エリオクロムブラッ

47 クT'塩化ナトリウム指示薬0.04g).

48 O.Olmol!Lヱチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

49 1mL 

50 = 1.363mg ZnCb 

51 貯j去容器気密容器.
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塩化インジウム(111In)注射液l 

i昆化インジウム(111In)注射液
lndium (lllIn) Chlol'id巴 Injection

1 

0310 5 

本品は水位の注射剤で、ある.

本品はインジウム-111を鹿化インジウムの形で含む.

本品は放射性医薬品基準の鹿化インジウム(lllln)注射液の

条に適合する.

本品には注射剤の採取容最試験法及び注射剤の不溶性微粒

子試験法を適用しない.

性状本品は無色澄明の液である.

2 

3

4

5

6

7

8

9

 



1 塩化カリウム

1 塩化カリウム
2 Potassium Chloride 

3 KCl: 74.55 

4 本品を乾燥したものは定量するとき，塩化カリウム

5 (KCl)99.0%以上を含む.

6 性状 本品は無色又は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい

7 はなく，味は塩辛い.

8 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)又はジエチノレエ-

9 テルにほとんど溶けない.

10 本品の水溶液(1→10)は中性である.

11 確認試験 本品の水溶液(1→50)はカリウム塩及び極化物の定

12 性反応 (1.09) を呈する.

13 純度試験

14 (1 ) 溶状 本品1.0gを水5mUこ溶かすとき，液は無色澄

15 明である.

16 (2) 酸又はアルカリ 本品5.0gに新たに煮沸して冷却した

17 水50mLを正確に加えて溶かし，フェノールフタレイン試液

18 3i需を加えるとき， rl夜は赤色を呈しない.これにO.OlmollL

19 水酸化ナトリウム液0.50mLを加えるとき，液は赤色を呈す

20 る.

21 (3) 臭化物 本品1.0gを水に溶かし， 100mLどする.こ

22 の液5mUこ希塩酸3i街及びクロロホノレム1mLを加え， トルエ

23 ンスルホンクロロアミドナトリウム試液封筒を振り混ぜなが

24 ら滴加するとき，クロロホルム層は黄色~黄赤色を呈しない.

25 (4) ヨウ化物 本品0.5gを7J<10mUこ溶かし，塩化鉄(m)

26 試液3滴及びクロロホルム1mLを加えて振り混ぜ， 30分開放

27 置い再び振り混ぜるとき，クロロホルム層は赤紫色~紫色

28 を呈しない.

29 (5) 重金属 (1.07) 本品4.0gをとり，第1法により操作し，

30 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(5ppm以

31 下).

32 (6) カルシウム又はマグネシウム 本品0.20gを水20mL

33 に溶かし，アンモニア試液2mL，シュウ酸アンモニウム試

34 液2mL及びリン酸水素二ナトリウム試液2mLを加え， 5分間

35 放置するとき，液は混濁しない.

36 (7) ナトリウム 本品1.0gを水20mLに溶かし，炎色反応

37 試験(1)(1.04)を行うとき，持続する黄色を呈しない.

38 (8) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

39 製し，試験を行う(2ppm以下).

40 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(lg，130
o
C， 2時間).

41 定量法本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，水50mLに

42 溶かし，強く振り混ぜながら O.lmollL硝酸銀液で滴定

43 (2.50)する(指示薬:フルオレセインナトリウム試液3滴).

44 O.lmollL硝酸銀液1mL=7.455mgKCl 

45 貯j去容器気密容器.
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1 越正化カルシウム水和物

1 塩化カルシウム水和物
2 Calcium Chlol'ide Hydl'ate 

3 塩化カルシウム

4 CaCh. 2H20 : 147.01 

5 本品は定量するとき，題化カルシウム水平日物(CaClz・

6 2H20)96.7~103.3%を含む.

7 t生状本品は白色の粒又は塊で，においはない.

8 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)にやや溶け

9 やすく，ジェチルエーテルにほとんど溶けない.

10 本品は潮解性である.

11 確認試験本品の水溶液(1→10)はカルシウム極及び筏化物の

12 定性反応 (1.09) を呈する.

13 p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水20mLに溶

14 かした液のpHは4.5~9.2である.

15 純度試験

16 ( 1 ) 溶状 本品1.0gを水20mLfこ溶かすとき，液は無色澄

17 明である.

18 (2) 硫酸塩(I.M 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

19 夜には0.005molι硫酸0.50mL宏加える(0.024%以下).

20 (3) 次亜塩素酸塩本品0.5gを水5mLfこ溶かし，希塩酸2

21 ~3ì街及びヨウ化亜鉛デンフ。ン試液2~3滴を加えるとき，液

22 は直ちに青色を主主しない.

23 (4) 重金属(1.07) 本品2.0gをとり，第1法により操作し，

24 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

却下 ).

26 (5) 鉄，アルミニウム又はリン酸塩本品1.0g在ネスラ-

27 管にとり，水20mL及び希塩酸1滴を加えて溶かした後に煮

28 沸する.冷後，アンモニア試液3滴を加え，沸騰するまで加

29 熱するとき，液は混濁又は沈殿を生じない.

30 (6) ノ〈リウム 本品0.5gを水5mLfこ溶かし，希塩酸2i商及

31 び硫酸カリウム試液2mLを加え， 10分開放置するとき，液

32 は混濁しない.

33 (7) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

34 製し，試験を行う (2ppm以下).

35 定量法 本品約O.4gを精密に量り，水に溶かし，正確に

36 200mLとする.この液20mLを正確に量り，水40mL及ひ。

37 8mo阻J水酸化カリウム試液2mLを加え，更にNN指示薬O.lg

胞 を加えた後，直ちに0.02molιェチレンジアミン西酢酸二水

39 素二ナトリウム液で滴定 (2.50)する.ただし，滴定の終点

40 は液の赤紫色が青色に変わるときとする.

41 0.02molιェチレンジアミン四留学酸二水素二ナトリウム液

42 1mL 

43 =2.940mg CaClz・2H20

44 貯法容器気密容器.
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1 塩化カルシウム注射液

1 塩化カルシウム注射液
2 Calcium Chloride Injection 

3 本品l土水性の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示最の95.0~105.0%に対応する

5 塩化カルシウム(CaCh: 110.98)を含む.

6 本品の濃度は寝化カノレシウム(CaCl!Uの量で表示する.

7 製法 本品は「塩化カルシウム水平日物j をとり，注射剤の製法

8 により製する.

9 性状本品は無色澄明の液である.

10 確認試験 本品はカルシウム塩及び塩化物の定性反応 (1.09)

11 を呈する.

12 p H (2.54) 4.5~7.5 

13 エンドトキシン (4.01) 0.30EU/mg未満.

14 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

15 不溶性異物(匝06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

16 不溶性微粒子 (ω7) 試験を行うとき，適合する.

17 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

18 適合する.

19 定量法 本品の塩化カルシウム(CaCl!U約O.4gに対応する容量

20 を亙確に量り，以下「塩化カノレシウム水和物j の定量法を準

21 用する.

22 0.02mo班Jエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

23 1mL 

24 =2.220mg CaCh 

25 貯法容器密封容器.本品は，プラスチック製水位注射剤容

26 器を使用することができる.
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寝化タリウム(201T])注射液1 

塩化タリウム(201Tl)注射液
Thallium e01Tl) Chlol'ide Injection 

1 

0314 5 

本品は水伎の注射郊である.

本品はタリウム-201を塩化第一タリウムの形で含む.

本品は放射性医薬品基準の塩化タリウムe01Tl)注射液の条

に適合する.

本品には注射剤の採取容量試験法及び注射剤の不溶性微粒

子試験法を適用しない.

性状本品lま無色澄明の液である.

2 

3 

4 

5

6

7

8

9

 



1 塩化ナトリウム

1 塩化ナトリウム
2 Sodium Chloride 

3 食主主

4 NaCl: 58.44 

5 本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

6 各条である

7 なお，三薬局方で鋳和されていない部分は r・.Jで囲むことに

8 より示す.

本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し塩化ナトリウ

ム(NaC1)99.0~100.5%を含む.

11 +性状本品は無色又は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にほとんど溶け

9 

10 

12 

ない.+

14 確認試験

13 

(1) 本品の水溶液(1→20)はナトリウム寝の定性反応

(1.09) を呈する.

(2) 本品の水溶液u→20)は塩化物の定性反応 (1.09) を呈

する.

19 純度試験

+ (1 ) 溶状本品1.0gを水5mLに溶かすとき，液は無色澄

15 

16 

17 

18 

20 
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明である.+

(2) 殻又はアルカリ 本品20.0gを新たに煮沸して冷却し

た水100.0mLに溶かし，試料溶液とする.試料溶液20mLに

ブロモチモールブ、ノレー試液O.lmL及ひ合O.OlmoνL塩酸0.5mL

を加えるとき，液の色は黄色である.また，試料溶液20mL

にブロモチモールブノレ}試液O.lmL及びO.OlmollL水酸化ナ

トリウム液0.5mLを加えるとき，液の色は青色である.

(3) 硫酸塩 (2)の試料溶液7.5mUこ水を加えて30mLとし，

試料溶液とする. zjlJに硫酸カリウム0.181gを薄めたヱタノ

ーノレ(3→10)に溶かし，lE確に500mLとする. この液5mLt-
正確に量り，薄めたエタノーノレ(3→10)を加えて正確に

100mLとする.この液4.5mUこ塩化バリウム二水和物溶液

u→4)3mLを加えて振り混ぜ 1分間放置する.この液

2.5mLに試料溶液15mL及ひs酢酸(31)0.5mLを加えて5分間放

置するとき， il夜の混濁は次の比較液より濃くない.

比較液:硫酸カリウム0.181gを水に溶かし，正確に

500mLとする.この液5mLを正確に量り，7l<を加えて

正確に100mLとする.この液を試料溶液の代わりに用

いて，同様に操作する.

(4) リン酸複 (2)の試料溶液2.0mLfこ2mollL硫酸試液

5mL及び水を加えて100.0mLとし，これに七モリブデン酸

六アンモニウム・硫酸試液4mL及び塩化スズ(Ir)・塩酸試液

O.lmLを加え， 10分間放置するとき，i夜の色は次の比較液

より濃くない.

比較液:!Jン酸標準液1.0mLに2mo阻 J硫酸試液12.5mL及

び水を加えて正確に250mLとする.この液100mLに七

モリブデン酸六アンモニウム・硫酸試液4mL及び塩化 100 

スズ(Ir)・塩酸試液O.lmLを加え，以下院様に操作する.

(5) 臭化物 (2)の試料溶液0.50mUこ水4.0mL，希フェノ

ールレッド、試液2.0mL及びトノレエンスノレホンクロロアミドナ

51 トリウム三水和物溶液u→10000)1.0mLを加え，直ちに混和

52 する. 2分開放置後， O.lmollLチオ硫酸ナトリウム液

53 0.15mLを加えて混和した後，水を加えて正確に10mLとし，

54 試料溶液とする.別に臭化カリウム溶液 (3→

55 1000000)5.0mLをとり，希フェノールレッド、試液2.0mL及

56 びトノレエンスルホンクロロアミドナトリウム三水和物溶液u
57 →10000)1.0mLを加え，直ちに混和する.以下試料溶液の

58 調製と同様に操作し，標準溶液とする.これらの液につき，

59 水を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を

60 行うとき，波長590nmにおける試料溶液の吸光度は，襟準

61 溶液の吸光度より大きくない.

(6 ) ヨウ化物 本品5gに新たに製したデンプン試液/

0.5mollL硫酸試液/亜硝酸ナトリウム試液混液(1000:40 : 

3)0. 15mLを滴加して潤し， 5分間放置し，直射日光下で観察

するとき，青色を主主しない.

(7) フエロシアン化合物 本品2.0gを水6mUこ溶かし，

硫酸鉄(rr)七水和物溶液(1→100)/硫酸アンモニウム鉄(rrl)

十二水和物の薄めた硫酸u→400)溶液(1→100)混液(19: 

1)0.5mLを加えるとき，被は10分以内に青色を呈しない.

+(8) 重金属 (1.07) 本品5.0gをとり，第1法により操作

し，試験を行う.比較i夜には鉛標準液1.5mLを加える(3ppm

以下).+ 

(9) 鉄 (2)の試料溶液10mUこクエン酸ー水平日物溶液u→

5)2mL及びメルカプト酢酸O.lmLを加え，アンモニア試液で

アルカリ性とした後，水を加えて20mLとする. 5分照放置

するとき， i;夜の色は次の比較液より濃くない.

比較液:鉄標準液1mLを正確に量り，7l<を加えて正確に

25mLとする.この液10mLにクエン酸一水和物溶液(1

→5)2mL及ひ'メルカプト酢酸O.lmLを加え，以下同様に

操作する.

(10) バリウム (2)の試料溶液5.0mLに水5.0mL及び希硫

酸2.0mL告と加え， 2時間放置するとき，液の混濁は次の比較

液より濃くない.

比較液:(2)の試料溶液5.0mLに水7.0mLを加え， 2時間放

置する.

(11) マグネシウム及ひ'アルカリ土類金属 水200mLに塩

酸ヒドロキシアンモニウムO.lg，pH10の塩化アンモニウム

緩衝液10mL，O.lmollL硫酸亜鉛液1mL及びエリオクロムブ

ラックT・嵐化ナトリウム指示薬0.2gを加え， 400Cfこ加温す

る.この液にO.Olmo阻 Jエチレンジアミン四酢酸二水素二ナ

トリウム液を液の赤紫色が青紫色になるまで滴加する.この

液に本品1O.0gを水100mLに溶かした液及びO.Olmo阻 dヱチ

レンジアミン四酢酸ニ水素二ナトリウム液2.5mLを加えると

き，液の色は青紫色である.

+ (12) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を

調製し，試験を行う(2ppm以下).+ 

97 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105"0， 2時間).

98 定量j去 本品約50mgを精密に量り，水50mLfこ溶かし，

O.lmollL硝酸銀液で、滴定 (2.50)する(電位差滴定法).

62 
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96 

99 

O.lmollL硝酸銀液1mL=5.844mgNaCl 

101 +貯法容器気密容器.+
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1 10%塩化ナトリウム注射液

1 10%塩化ナトリウム注射液
2 10% Sodium Chloride Inj日ction

3 本品は水性の注射剤で、ある.

4 本品は定量するとき，塩化ナトリウム(NaCl: 58.44)9.5~ 

5 10.5w/v%を含む.

G 製法

塩化ナトリウム

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

100g 

適量

1000mL 

7 以上をとり，注射剤の製法により製する.

8 性状本品は無色澄明の液で，塩味がある.

9 本品は中性である.

10 確認試験 本品はナトリウム塩及び塩化物の定性反応 (1.09)

11 を呈する.

12 エンドトキシン (4.01) 3.6EU/mL未満.

13 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

14 不溶性異物〈丘06) 第l法により試験を行うとき，適合する.

15 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

16 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

17 適合する.

18 定量j去本品10mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLと

19 する.この液20mLを正確に量り，水30mLを加え，強く振

20 り混ぜながら0.1mol江，磁酸銀液で濡定 (2.50)する(指示薬:

21 フルオレセインナトリウム試液3il前).

22 0.1mollL硝酸銀液1mL=5.844mgNaCl 

23 貯法容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射剤容

24 器を使用することができる.
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1 塩酸

1 塩酸
2 Hydrochlol'Ic Acid 

3 本品は定量するとき，塩化水素(HCl: 36.46)35.0~38.0% 

4 を含む.

5 性状 本品は無色のi夜で，刺激性のにおいがある.

6 本品l土発煙性であるが， 21音容量の水で薄めると，発燦性

7 はなくなる.

8 比重 d!~ :約1.18

9 確認試験

10 (1 ) 本品の液商にアンモニア試液でi悔したガラス棒を近づ

11 けるとき，濃い白煙を生じる.

12 (2) 本品の水溶液(1→100)は青色リトマス紙を赤変し，塩

13 化物の定性反応 (1.09) を呈する.

14 純度試験

15 ( 1 ) 硫酸塩本品15mL!こ水を加えて50mLとし，試料溶

16 夜とする.試料溶液3.0mUこ水5mL及び塩化ノ〈リウム試液5

17 衡を加え， 1待潤放置するとき，液は混濁しない.

18 (2) 亙硫酸塩 (1)の試料溶液3.0mL!こ水5mL及びヨウ素

19 試液封筒を加えるとき，試液の色は消えない.

20 (3) 臭化物又はヨウ化物 (1)の試料溶液10mLを共栓試験

21 管にとり，クロロホルム1mL及び0.002mo阻 J過マンガン酸

22 カリウム液封筒を加え，よく振り混ぜるとき，クロロホノレム

23 層は着色しない.

24 (4) 臭素又は塩素 (1)の試料溶液10mLを共栓試験管にと

25 り， ヨウ化カリウム試液5滴及びクロロホノレム1mLを加えて

26 1分間振り混ぜるとき，クロロホルム層は紫色を呈しない.

27 (5) 重金属 (1.07) 本品5mLを水浴上で蒸発乾酒し，残

28 留物に希酢西空2mL及び水省と加えて50mLとする.これを検液

29 とし，試験を行う.比較液は鉛標準i夜3.0mL!こ希留学酸2mL

30 及ひヲjくを加えて50mLとする(5ppm以下).

31 (6) ヒ素 (1.JJ) 本品1.7mLをとり，第1法により検液を

32 調製し，試験を行う(1ppm以下).

33 (7) 水銀 本品20mLに水省と加えて正確に100mL.!::し，試

34 料溶液とする.試料溶液につき，原子吸光光度法 (2.23)(冷

35 蒸気方式)により試験念行う.試料溶液を原子吸光分析装置

36 の検水瓶に入れ，塩化スズ(1I)・硫酸試液10mLを加え，直

37 ちに原子吸光分析装置を連絡し，空気を循環させ，波長

38 253.7nmで記録計の指示が急速に上昇して一定値を示した

39 ときの吸光度を測定し， Al'とする. }3IJに水銀標準液8mLを

40 とり，7l<を加えて正確に100mLとした液につき，試料溶液

41 と同様に操作して調製した液から得た吸光度をAsとすると

42 き，ATはAsより小さい(0.04ppm以下).

43 強熱残分 (2.44) 本品10mLを正確に量り，硫酸2滴を加えて

44 蒸発乾固し，更に強熱するとき，残分は1.0mg以下である.

45 定量法 共栓フラスコに水20mLを入れて質量を精密に量り，

46 これに本品約3mLを加えて再び精衝に量る.次に水25mLを

47 加え， 1mol/L水酸化ナトリウム液でi街定 (2.50)する(指示

48 薬:メチルレッド試液2~3ì商).

49 1mol/L水酸化ナトリウム液1mL=36.46mg HCl 

50 貯法容器気密容器.

5 031? 



1 希塩酸

1 希i盆酸
2 Dilute Hydrochloric Acid 

3 本品は定量するとき，塩化水素 (HCl: 36.46)9.5 ~ 

4 10.5w/v%を含む.

5 i生状 本品は無色の液で，においはなく，強し、酸味がある.

6 比重 dZ:約1.05

7 確認試験 本品の水溶液(1→30)は青色リトマス紙を赤変し，

8 塩化物の定性反応 (1.09) を呈する.

9 純度試験

10 (1 ) 硫酸塩本品3.0mUこ水5mL及び塩化バリウム試液5

11 商を加え， 1時開放置するとき，液は混濁しない.

12 (2) 亜硫酸塩 本品3.0mUこ水5mL及びヨウ素試液li商を

13 加えるとき，試液の色は消えない.

14 (3) 臭化物又はヨウ化物本品10mLを共桧試験管にとり，

15 クロロホルムlmL及ひ(0.002mo班 J過マンガン酸カリウム液1

16 衡を加え，よく振り混ぜるとき，クロロホルム層は着色しな

17 It¥ 

18 (4) 臭素又は塩素 本品10mLを共栓試験管にとり，ヨウ

19 化カリウム試液51商及びクロロホルムlmLを加えて1分間振

20 り混ぜるとき，クロロホルム層は紫色を呈しない.

21 (5) 重金属 (1.07) 本品9.5mLを水浴上で蒸発乾回し，

22 残留物に希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.これを検

23 夜とし，試験を行う.比較液は鉛標準液3.0mLに希酢酸

24 2mL及び水を加えて50mLとする(3ppm以下).

25 (6) ヒ素 (1.11) 本品4.0mLをとり，第1法により検液を

26 調製し，試験を行う(0.5ppm以下).

27 (7) 水銀本品80mUこ水を加えて正確に100mLとし，試

28 料溶液とする.試料溶液につき，原子吸光光度法 (2.23)(冷

29 蒸気方式)により試験を行う.試料溶液を原子吸光分析装置

30 の検水瓶に入れ，塩化スズ(II)・硫酸試液10mLを加え，直

31 ちに原子吸光分析装置を連絡し，空気を循環させ，波長

32 253.7nmで記録計の指示が急速に上昇して一定値を示した

33 ときの吸光疫を測定し， Arとする.別に水銀標準液8mLを

34 とり，水を加えて正確に100mLとした液につき，試料溶液

35 と同様に操作して調製した液から得た吸光度をAsとすると

36 き， ArはAsより小さい(O.Olppm以下).

37 強熱残分 (2.44) 本品10mLを正確に量り，硫酸2i商を加えて

38 蒸発乾回し，更に強熱するとき，残分は1.0mg以下である.

39 定量法本品10mLを正確に量り，水20mLを加え， lmol/L水

40 酸化ナトリウム液でi寓定 (2.50)する(指示薬:メチルレッド

41 試液2~封筒).

42 lmol/L水酸化ナトリウム液lmL=36.46mgHCl 

43 貯j去容器気密容器.
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1 塩酸リモナーデ

1 塩酸リモナーデ
2 Hydrochloric Acid Lemonade 

3 製法

希塩酸

単シロップ

精製水又は精製水(容器入り)

全量

5mL 

80mL 

適量

1000mL 

4 以上告ととり， リモナーデ剤の製法により用特製する.

5 性状 本品は無色澄明の液で，甘味及び清涼な酸味がある.

6 貯法容器気密容器.
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1 エンピオマイシン硫酸塩

1 エンピオマイシン硫酸塩
2 Enviomycin Sulfate 

3 硫酸エンビオマイシン

IrNH 
叩/土NHH1 1 h 2 S 0 4  

0¥打γ川州
人

ツJてラヲチノマイシン N:R~OH 

4 ツベラヴチノマイシン O:R~H

5 ツベラクチノマイシンN硫酸塩

6 C25H43NI301O・I}"H2S04: 832，81 

7 ツベラクチノマイシン0硫酸塩

8 C25H43N 1309 ・1.~~H2S04 : 816.81 

9 ツベラクチノマイシンN硫酸塩

10 (3R，4R)-N-[(3S，9S，12S，15S)-9，12・Bis(hydroxymethyl)・

11 3・[(4R)♂-iminohexahydropyrimidin-4-yl]-2ム8，11，14・

12 pentaoxo・6・(勾-ureidomethylen巳ぺ人7，10，13-

13 pentaazacyclohexadec・15・yl]・3，6・diamino-4-

14 hydroxyhexanamide sesquisulfate 

15 [33103-22・9，ツベラクチノマイシンN]

16 ツベラクチノマイシン0硫酸塩

17 (3S)-N-[(3S，9S，12S，15S)θ，12・Bis(hydroxymethyl)-

18 3-[(4R)-2-iminohexahydropyrimidin-4・yl]-2ム8，11，14・

19 pentaoxo・ふ(Z)-ureidomethylene-l人7，10，13・

20 pentaazacyclohexadec-15・yl]・3，6・diaminohexanamide

21 sesquisulfate 

22 [33137・73イ，ツベラクチノマイシン0]

23 本品は StI叩 tomyces gliseovel'的i11atllS V81'. 

24 tllbel'acticllsの培養によって得られる抗細菌活性を有するペ

25 プチド系化合物の混合物の硫酸塩である.

26 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 770

27 llg(力価)以上を含む.ただし，本品のカ価は，ツベラクチノ

28 マイシンN(C25H43N130!O: 685，69)としての量を質量(カ価)

29 で示す.

30 性状本品は白色の粉末である.

31 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(99.5)にほとん

32 ど溶けない.

33 確認試験

34 (1 ) 本品の水溶液(1→200)5mLfこ水酸化ナトリウム試液

35 1.5mL:{?加え，更に，硫酸銅(立)試液3mLfこO.OlmolJLクエ

36 ン酸試液を加えて100mLとした液1滅を加えるとき，液は青

37 紫色を呈する.

38 (2) 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度浪IJ

39 定法 (2，24)により吸収スペクトルをiJlIJ定し，本品のスペク

40 トルと本品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペク

41 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

42 (3) 本品の水溶液(1→20)2mLfこ塩化ノ〈リウム試液li商を

43 加えるとき，白色の沈殿を生じる.

44 旋光度 (2.49)α)~ : -16~-220(乾燥物に換算したもの

45 0.5g， 71<， 50mL， 100mm). 

46 p H (2，54) 本品2.0gを水20mLfこ溶かした液のpHは 5，5~

47 7.5である.

48 成分含量比 本品O.lgを水に溶かして100mLとし，試料溶液

49 とする.試料溶液311Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラ

50 フィー (2，01)により試験を行い，自動積分法によりツベラ

51 クチノマイシンN及びツベラクチノマイシンO(ツベラクチノ

52 マイシンNに対する相対保持時間1.4:1:0ρのピーク函積An

53 及ひ(Ar2を測定するとき， Ar2/ (ATl + Ar2)は0.090~0.150で

54 ある.
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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511m

の液体クロマトグラフィ一周シリカゲルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定浪度

移動相:酢酸アンモニウム試液/1，4ージオキサン/テ

トラヒドロフラン/水/アンモニア水(28)混液(100: 

75 : 50 : 23 : 2) 

流量:ツベラクチノマイシンNの保持時聞が約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:試料溶液311Lにつき，上記の条件で操

作するとき，ツベラクチノマイシンN，ツベラクチノ

マイシンOの順に溶出し，その分離度は1.5以上であ

る.

70 システムの再現性:試料溶液311Lfこっき，上記の条件で

71 試験を6回繰り返すとき，ツベラクチノマイシンNの

72 ピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

73 純度試験

74 (1 ) 溶状本品1.0gを71<10mLfこ溶かすとき，液は無色澄

75 明である.

76 (2) 重金属 (1，07) 本品2.0gをとり，第1法により操作し，

77 試験を行う.ただし，比較液には鉛標準液2.0mLを加える

78 (10ppm以下).

79 (3) ヒ素 (1，11) 本品2.0gをとり，第1法により検液を調

80 製し，試験を行う(1ppm以下)，

81 乾燥減量(2.41) 4.0%以下(0.2g，減圧，酸化リン(V)，60
0
C， 

82 3時間).

83 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

84 (4，ω)の円筒平板法により試験を行う.

85 (i) 試験葱 Baci11lls sllb凶isATCC6633を用いる.

86 註)培地培地(1)の1)のiを用いる.

87 (iii) 標準溶液 エンピオマイシン硫酸塩標準品約20mg(カ

88 価)に対応する量を精密に量り，水に溶かして正確に20mL

89 とし，標準原液とする.標準原液は5
0
C以下に保存し， 10日

90 以内に使用する.用時，標準原被適量を正確に量り， pH8.0 

91 のO.lmolJLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に40011g(力価)及

5 032り



2 エンピ、オマイシン硫酸塩

92 びlO011g(力価)を含む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃

93 度標準溶液とする.

94 (iv) 試料溶液 本品約20mg(カ価)fこ対応する量を精密に量

95 り，水に溶かして正確に20mLとする.この液適量を正確に

96 量り， pH8.0のO.lmoνLリン酸塩緩衝液を加えてlmL中に

97 40011g(カ価)及びl0011g(カ価)を含む液を調製し，高濃度試料

98 溶液及び低濃度試料溶液とする.

99 貯j去容器気密容器.

5 0321 



1 エンフノレラン

1 エンフルラン
2 Enflurane 

3 
ぷO~H 及び鏡{象異性体

4 C3H2CIFoO: 184.49 

5 (2RS)-2-Chloro司 1-(difluoromethoxy)-I， 1 ，2・trifluoroethane

6 [13838-16-9] 

7 性状本品は無色澄明の液である.

8 本品は水に溶けにくい.

9 本品はエタノール(95)又はジエチルエーテルと混和する.

10 本品は揮発性で引火性はない.

11 本品l土旋光性を示さない.

12 沸点 :54~570C 

13 確認試験

14 (1 ) 本品50pLをとり，水40mLを吸収液とし，酸素フラ

15 スコ燃焼法 (1.06) により得た検液は塩化物及びフッ化物の

16 定性反応 (1.09)を呈する.

17 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル総定法 (2.25)の液

18 膜法により試験を行い，本品のスペクトルど本品の参照スペ

19 クトルを比較するとき，両者のスペクトルは河一波数のとこ

20 ろに何様の強度の吸収を認める.

21 屈折率 (2必 n~ : 1.302~ 1.304 

22 比重 (2.56) d:~: 1. 520~ 1. 540 

23 純度試験

24 (1 ) 酸又はアルカリ 本品60mUこ新たに煮沸して冷却し

25 た7l<60mLを加え， 3分間振り混ぜた後，水層を分取し，試

26 f-l-溶液とする.試料溶液20mUこブ、ロモクレゾールパープル

27 試液1i商及びO.Olmol/L水酸化ナトリウム液0.10mLを加える

28 とき，液の色は紫色である.また，試料溶液20mUこブ‘ロモ

29 クレゾーノレバープル試液1滴及ひ(O.Olmol/L復酸0.06mLを加

30 えるとき，i夜の色は黄色である.

31 (2) 塩化物 (1.03) 本品20gをとり， 7.k20mLを加え，よ

32 く振り混ぜた後，水層を分取する.この液10mLをとり，希

33 硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試

34 験を行う.比較液にはO.Olmo班 J塩酸0.30mLを加える

35 (0.001%以下).

36 (3) 類縁物質本品5pLにつき，次の条件でガスクロマト

37 グラフィー (2.02)により試験を行い，試料注入直後の空気

38 のピーク以外の各々のピーク面積を自動積分法により測定す

39 る.面積百分率法によりそれらの最を求めるとき，エンフル

40 ラン以外の物質の量は0.10%以下である.

41 試験条件

42 検出器:熱伝導度型検出器

43 カラム:内径3mm，長さ3mの管にガスクロマトグラフ

44 ィー用ジエチレングリコールコハク酸エステルを180

45 ~250pmのガスクロマトグラブイー用ケイソウ土に

46 20%の割合で被覆したものを充てんする.

47 カラム温度:80
0

C付近の一定温度

48 キャリヤーガス:ヘリウム

49 流量:エンフルランの保持時聞が約3分になるように調

整する50 

51 面積澱定範囲:エンフルランの保持時間の約3倍の範囲

52 システム適合性

53 検出の確認:本品1mLを正確に量り， 2ープロパノール

54 を加えて豆礁に100mLとする.この液2mLを正確に

55 量り， 2ープロパノールを加えて正確に10mLとし，

56 システム適合性試験用溶液とする.システム適合性試

57 験用溶液1mLを正確に量り， 2 プロパノールを加え

58 て正確に10mLとする.この液5pLから得たエンフル

59 ランのピ}ク面積が，システム適合性試験用溶液のエ

60 ンフノレランのピーク面積の7~13%になることを確認

61 する.

62 システムの性能:エンフルラン5mLと2ープロパノール

63 5mLを混和する.この液5pUこっき，上記の条件で操

64 作するとき，エンフルラン， 2 プロパノールの11頃に

65 流出し，その分離度は2.0以上である.

66 システムの再現性:システム適合性試験用溶液5pUこっ

67 き，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，エンフル

68 ランのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

69 (4) 蒸発残留物本品65mLを正確に量り，水浴上で蒸発

70 乾闘した後，残留物を1050Cで1時間乾燥するとき，その量

71 は1.0mg以下である.

72 水分 (2.48) 0.10%以下(IOg，容量滴定法，直接滴定).

73 貯法

74 保存条件 30
0C以下で保存する.

75 容器気密容器.
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1 オキサゾラム

1 オキサゾラム
2 Oxazolam 

一川
4 C18H17CIN202: 328.79 

5 10か-Chloro-之2-m巴ethy列1胴 l口lb-予phe叩I日ly列1.♂，3，7，llb-

6 tetrahydro[1，3]oxazolo[3，2-d][1，4]benzodiazepi日開

7 6(5H)唱 ne

8 [24143-17ω7] 

48 混ぜながら1時開放置した後，ろ過する.ろ液25mLをとり，

49 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

50 試験を行う.比較液には0.01mol/L塩酸0.20mLを加える

51 (0.014%以下).

52 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

53 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

54 下).

55 (3) ヒ素(1.11) 本品1.0gをケルダーノレプラスコに入れ，

56 硫酸5mL及び硝酸5mLを加え，穏やかに加熱する.更に

57 時々硝酸2~3mLずつを追加して液が無色~淡黄色となるま

58 で加熱を続ける.冷後，シュウ酸アンモニウム飽和溶液

59 15mLを加え，濃い白煙が発生するまで加熱濃縮して2~

60 3mLとする.冷後，水を加えて10mLとし，この液を検液と

61 し，試験を行う(2ppm以下).

62 (4) 類縁物質 本品0.05gをジクロロメタン10mLに溶か

9 本品を乾燥したものは定量するとき，オキサゾラム 63 し，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，ジクロロ

10 (C18H17ClN20~99.0%以上を含む 64 メタンを加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これ

11 性状 本品は白色の結品又は結晶挫の粉末で，におい及び味は 65 らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験

12 ない 66 を行う.試料溶液及び標準溶液1011Lずつを薄層クロマトグ

13 本品は酢酸(100)に溶けやすく， 1，4ージオキサン又はジク 67 ラフィ-mシリカゲル(蛍光剤入り)を用いて隷製した薄層板

14 ロロメタンにやや溶けやすく，エタノール(95)又はジエチル 68 にスポットする.風乾後直ちにトルエン/アセトン混液(8: 

15 エーテルに溶けにくく，水にほとんど溶けない 69 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.

16 本品は希境目安に溶ける 70 これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から

17 本品は光によって徐々に着色する.

18 融点:約187
0

C(分解).

19 確認試験

20 (1 ) 本品0.01g1こエタノール(95)10mLを加え，加熱して溶

21 かした後，塩酸封筒を加えるとき，液は淡黄色を呈し，紫外

22 線(主波長365nm)を照射するとき，黄緑色の蛍光を発する.

23 また，この液に水酸化ナトリウム試液1mLを加えるとき，

24 夜の色及び蛍光は直ちに消える.

25 (2) 本品0.01gをとり，希塩酸5mLを加え，水浴中で'10分

26 潤加熱して溶かし，冷却する.この液1mLは芳香族第一ア
巧
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ミンの定性反応 (1.09) を呈する.

(3 ) 本品2gを200mLのプラスコに量り，エタノ}ル

(95)50mL及び6mol/L塩酸試液25mLを加え，還流冷却器を

付It5時間加熱還流する.冷後，水酸化ナトリウム溶液(1→

4)で中和した後，ジクロロメタン30mLで抽出する.抽出液

32 に無水硫酸ナトリウム3gを加えて脱水し，ろ過した後，ジ

33 クロロメタンを留去する.残留物にメタノール20mLを加え

34 水機上で加熱して溶かした後，氷水中で急冷する.析出した

35 結品をろ取し，減圧， 600Cで1待問乾燥するとき，その融点

36 (2.60) は96~100oCである.

37 (4) 本品のエタノーノレ(95)溶液(1→100000)につき，紫外

38 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトル奇測定し，

39 本品のスペクトルど本品の参照スペクトルを比較するとき，

40 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

41 ~忍める.

42 (5) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

43 色を呈する.

44 吸光度 (2.24) E::(246nm): 410~430(乾燥後， 1mg，エタ

45 ノール(95)，100mL). 

46 純度試験

47 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gに水50mLを加え，時々振り

71 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

72 トより濃くない.

73 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 3時間).

74 強熱残分 (2μ0.1%以下(1g).

75 定量法本品を乾燥し，その約0.65gを精密に量り，酢酸(100)

76 /1，4ージオキサン混液(1: 1)100mLに溶かし， 0.1mollL過

77 塩素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:クリスタルバイオレット

78 試液2滴).ただし，滅定の終点は液の紫色が青色を経て青緑

79 色に変わるときとする.同様の方法で安試験を行い，補正す

80 る.

81 0.1moνL過塩素酸1mL=32.88mgC18H17CIN202 

82 貯法

83 保存条件遮光して保存する.

84 !l幸器気密容器.

5 032~1 



1 オキサピウムヨウ化物

1 オキサピウムヨウ化物
2 Oxapium Iodid巴

3 ヨウ化オキサピウム

5 C22H34IN02: 471.42 

6 1-(2‘Cyclohexyl之-phenyl-l，3-dioxolan-4ヴlmethyl)-ト

7 methylpiperidinium iodide 

8 [6577-41-9] 

9 本品を乾燥したものは定最するとき，オキサピウムヨウ化

10 物(C22H34INOθ98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結品性の粉末である.

12 本品はアセトニトリノレ，メタノール又はエタノール(95)に

13 やや溶けやすく， 71<，無水酢酸又は酢酸(100)1こ溶けにくく，

14 ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品のメタノール溶液(1→100)は旋光性を示さない.

16 確認試験

17 (1) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

18 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

19 "~スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは河一波数

20 のところに同様の強度の吸収を認める.

21 (2) 本品0.1gをメタノール10mUこ溶かし，希硝酸2mL及

22 び硝酸銀試液2mLを加えるとき，帯緑黄色の沈殿を生じる.

23 融点 (2.60) 198~2030C 

24 純度試験

25 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

26 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

27 下).

28 (2) 類縁物質 本品0.05gを水/アセトニトリル混液(1:

29 1)100mLに溶かし，試料湾液とする.この液1mLを豆確に

30 量り，水/アセトニトリル混液(1:1)を加えて正確に50mL

31 とし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液50pLずつを

32 正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

33 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

34 分法により測定するとき，試料溶液のオキサピウム以外のピ

35 ークの合計面積は，標準溶液のオキサピウムのピーク函積よ

36 り大きくない.

37 操作条件

38 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

39 カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に5

40 pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル

41 化シリカゲルを充てんする.

42 カラム温度:20~30oCの一定温度

43 移動相:酢酸(100)57mL及びトリエチルアミン139mL

44 に水を加えて1000mLとする.この液50mLにアセト

45 ニトリル500mL，希酢酸10mL及び水440mLを加え

46 る.
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流量:オキサピウムの保持時間が約4分になるように調

整する.

カラムの選定:本品0.05g及ひ'ベンゾブエノン3mgを移

動相100mUこ溶かす.この液20pLにつき，上記の条

件で操作するとき，オキサピウム，ベンゾプェノンの

順に溶出し，その分離度が5以上のものを用いる.

検出感度:標準溶液50pLから得たオキサピウムのピー

ク高さがフノレスケールの5~15%になるように調整す

る.

面積測定範囲:ヨウ化物イオンのピ}クの後からオキサ

57 ピウムの保持時間の約6倍の範閥

58 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0
C， 4時間).

59 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

60 定量j去本品を乾燥し，その約0.7gを精密に量り，無水酢酸/

61 酢酸(100)混液(9:1)50mLに溶かし， 0.1mol!L過塩素酸で滴

62 定 (2.50)する(電位差滴定法，白金電極).同様の方法で空試

63 

64 0.1molι過塩素酸1mL=47.14mgC22H34IN02 

験を行い，補正する.

65 貯法

66 保存条件遮光して保存する.

67 容器気密容器.

5 0324 



1 オキサプロジン

1 オキサプロジン
2 Oxaprozin 

bト

4 CI8HloN03: 293.32 

5 3・(4，5幽Diphenyloxazol-2・yl)propanoicacid 

6 [21256-18-8] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，オキサプロジン

8 (CI8HI5N03)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色~帯黄白色の結晶性の粉末である.

10 本品はメタノーノレ又はエタノール(95)にやや溶けにくく，

11 ジェチルエーテノレに溶けにくく，水にほとんど溶けない.

12 本品は光によって徐々に変化する.

13 確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)

14 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

15 と本品の参熊スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトル

16 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

17 吸光度 (2.24) E:.ニ(285nm): 455~495(乾燥後， 10mg，メ

18 タノーノレ， 1000mL). 

19 融点 (2.60) 161 ~ 1650

C 

20 純度試験

21 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4r;去により操作し，

22 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

23 下).

24 (2) ヒ素(1.11) 本品2.0gをとり，第3法により検液を競

25 製し，試験を行う(1ppm以下).

26 (3) 類縁物質本品0.10g~メタノール10mUこ溶かし，

27 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

28 加えて正確に100mLとし，標準溶液(1)とする.標準溶液

29 (1)5mL， 3mL及び1mLをそれぞ、れ正確に量り，メタノール

30 ~加えて正確に10mLとし，それぞれ標準溶液(2) ， (3)及び

31 (4)とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィ-

32 (2.03)により試験宏行う.試料溶液並びに標準溶液(1)， (2)， 

33 (3)及び(4)1011Lずつ含薄層クロマトグラフィー用シリカグル

34 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

35 酢酸エチノレ/哲学酸(100)混液(99: 1)を展開溶媒として約

36 15cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長

37 254nm)を照射し，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

38 ットの量を標準溶液(1)， (2)， (3)及び(4)より得たそれぞれの

39 スポットと比較して求めるとき，主スポット以外に検出され

40 るものの総和は1.0%以下である.

41 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(1g，105
0

C， 2時間).

42 強熱残分 (2.44) 0.3%以下(1g).

43 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，エタノール

44 (95)50mLに溶かし， O.lmolIL水酸化ナトリウム液で滴定

45 (2.50)する(電位差滴定法).悶様の方法で空試験を行い，補

46 正する.

47 O.lmoνL水酸化ナトリウム液1mL=29.33mgCI8HI5N03 

48 貯法

49 保存条件遮光して保存する.

50 容器気密容器.

5 0325 



1 オキシコドン塩酸寝水和物

1 オキシコドン塩酸塩水和物
2 Oxycodone Hydrochloride Hydrate 

3 塩酸オキシコドン

4 オキシコドン塩酸塩

CH3 

H N--， 

f丸竺之l¥ 'HCI・3H20

5 H3Cー o '0 白 O

6 C18H21N04・HCl・3H20: 405.87 

7 (5R)-4，5-Epoxy-14幽hydroxy-3-methoxy-1 7・

8 methylmorphinan-6・onemonohydrochloride trihydrate 

9 [124-90ーム然水物]

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，オキシコド

11 ン塩酸塩(C18H21N04・HCl: 351.82)98.0%以上を含む.

12 性状 本品は白色の結品性の粉末である.

13 本品は水，メタノーノレ又は酢酸(100)に溶けやすく，エタ

14 ノール(95)にやや溶けにくく，無水酢酸に溶けにくく，ジエ

15 チルエーテルにほとんど溶けない.

16 本品1.0gを水10mLに溶かした液のpHは3.8~5.8で、ある.

17 本品は光によって変化する.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品の水溶液(1→10000)につき，紫外可視吸光度調IJ

20 定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスベク

21 トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

22 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

24 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

25 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伺

26 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

27 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応(2)(J.09)を

28 呈する.

29 旋光度 (2.49) (a) ~O : -140~ー 1490(脱水物に換算したも

30 の0.5g，水， 25mL， 100mm). 

31 純度試験

32 (1 ) 溶 状本 品O.5gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

33 明である.

34 (2) モルヒネ 本品10mgを水1mLに溶かし， 1ーニトロ

35 ソー2ーナフトーノレ試液5mL及び硝酸カリウム溶液(1→

36 10)2mLを加え， 400Cで2分間加湿する.次に亜硝酸ナトリ

37 ウム溶液(1→5000)ImLを加え， 40
0

Cで5分間加温し，冷後，

38 クロロホノレム10mLを加えて振り混ぜた後，遠心分離し，*

39 層を分取するとき， i夜の色は微紅色より濃くない.

40 (3) コデイン 本品10mgを硫酸5mLに溶かし，塩化鉄

41 (III)試液1i商を加えて加湿するとき，液は青色を呈しない.

42 また，硝酸を1鴻加えるとき，液は赤色を呈しない.

43 (4) テパイン本品O.10gを薄めた塩酸(1→10)2mL!こ溶か

44 し，水浴中で25分間加熱し，冷後，塩酸4ーアミノアンチピ

45 リン試液0.5mL及びヘキサシアノ鉄(III)酸カリウム溶液(1→

46 100)O.5mLを加えて振り混ぜ，次にアンモニア試液2mL及

47 びクロロホルム3mLを加えて振り混ぜるとき，クロロホノレ

48 ム層は赤色を呈しない.

49 水分 (2.48) 12~15%(0.2g，容量滴定法，直接滴定).

50 強熱残分 (2..14) 0.1%以下(0.5g).

51 定量j去 本品約0.5gを精密に量り，無水酢酸/酢酸(100)混液

52 (7・3)50mL!こ溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

53 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

54 O.lmollL過塩素酸1mL=35.18mgC18H21N04 • HCl 

55 貯法

56 保存条件遮光して保存する.

57 容器気密容器.

5 0328 



複方オキシコドン注射液

操作条件

検出器:紫外吸光光度計G則定波長:285nm) 

カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に

5)lmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化ポリビ、ニルアルコールゲ、ルポリマーを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:0.05moJIL!Jン酸水素二ナトリウム試液500mL

に0.05mollLリン酸二水素ナトリウム試液を加えて

pH8.0に調整する.この液300mL{こアセトニトリル

200mLを加えて混和する.

流量:オキシコドンの保持時間が約8分になるように調

整する.

カラムの選定:標準溶液10)lLにつき，上記の条件で操

作するとき，内標準物質，オキシコドン，ヒドロコタ

ルニンの順に溶出し，それぞれのピークが完全に分離

するものを用いる.

貯j去

保存条件遮光して保存する.

容器密封容器.本品l土着色容器を使用することができる.
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本品は水性の注射弗jである.

ヱド品は定量するとき，オキシコドン塩酸塩水和物

(C18H21N04 • HCl・3H20: 405.87)0.74~0.86w/v%及びヒ

ドロコタルニン塩酸塩水和物(C12H15N03・HCl'H20 : 

275. 73)0.18~0.22w/v%を含む.

製法

A
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8g 

2g 

適量

1000mL 

オキシコドン塩酸塩水平日物

ヒドロコタルニン塩酸塩水和物

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

以上をとり，注射剤の製法により製する.

性状本品は無色~微黄色澄明の液である.

本品は光によって変化する.

pH: 2.5~4.0 

確認試験

(1) 本品1mLlこ2，4 ジニトロフェニルヒドラジン・エタ

ノール試液1mLを加えるとき，黄色の沈殿を生じる(オキシ

コドン).

(2) 本品1mLを水浴上で蒸発し，残留物を硫駿2mLlこ溶

かすとき，液は黄色を呈し，加熱するとき，赤色に変わり，

次に濃だいだい赤色に変わる(ヒドロコタルニン).

(3) 本品1mLを水浴上で蒸発し，残留物を硫酸3mLlこ溶

かし，タンニン酸のエタノール(95)溶液u→20)2i商を加えて

放置するとき，液l土i農緑色を呈する(ヒドロコタルニン).

採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

定量法本品2mLを亙確に量り，内標準溶液10mLを正確に加

え，試料溶液とする.別に定量用溢酸ヌ「キシコドン約O.4g及

び1050Cで3時荷乾燥した定量用塩酸ヒドロコタルニン約

O.lgを精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとする.この

液2mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，標準

溶液とする.試料溶液及び標準溶液10)lLlこっき，次の条件

で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，試料

溶液の内標準物質のピーク面積に対するオキシコドン及びヒ

ドロコタルニンのピーク面積の比QTa及びQTb並びに標準溶

液の内標準物質のピーク面積に対するオキシコドン及びヒド

ロコタルニンのピーク面積の比QSa及びQSbを求める.
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オキシコドン塩酸塩水和物(C18H21N04・HCI'3H20)の量

(mg) 

=Msa X QTa/ QSa X 1.154 X 1/25 

ヒドロコタルニン塩酸塩水和物(C12H15N03• HCI • H20)の

量(mg)

=Msb X QTb/ QSb X 1.070 X 1/25 
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Msa:脱水物に換算した定量用塩酸オキシコドンの秤取量

(mg) 

Msb:定量用塩酸ヒドロコタノレニンの秤取最(mg)
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内標準溶液 フェナセチン0.02gをエタノール(95)lOmLに

溶かし， 71<を加えて100mLとする.
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1 複方オキシコドン・アトロピン注射液

1 複方オキシコドン E アトロビン注射液
2 Compound Oxycodone and Atropine Injection 

3 ヒコアト注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，オキシコドン蟻酸塩水和物

6 (C回H21N04・HCl.3H20 : 405.87)0.74~0.86w/v% ，ヒド

7 ロコタルニン塩酸塩水平日物(CI2HI5NOa• HCl • H20 : 

8 275.73)0.18 ~ 0.22w/v%及びアトロビン硫酸塩水和物

9 [(CI7H2aNOa)2 • H2S04・H20: 694.83lo.027~0.033w/v% 

10 を含む.

11 製法

オキシコドン塩酸塩水平日物 8g 

ヒドロコタノレニン塩酸塩水平日物 2g 

アトロピン硫酸寝水和物 0.3g 

注射用水又は注射用水(容器入り) 適量

全量 1000mL 

12 以上をとり，注射剤の製法により製する.

13 性状本品は無色~微黄色澄明の液である.

14 本品は光によって変化する.

15 pH : 2.5~4.0 

16 確認試験
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(1) 本品1mLに2，4ージニトロブエニノレヒドラジン・エタ 69 

ノーノレ試液1mLを加えるとき，黄色の沈殿含生じる(オキシ 70 

コドン). 71 

(2) 本品1mLを水浴上で、蒸発し，残留物を硫酸2mL~こ溶 72 

かすとき，液は黄色を呈し，加熱するとき，赤色に変わり 73

次に濃だいだい赤色に変わる(ヒドロコタルニン). 74 

(3 ) 本品1mL告と水浴上で蒸発し，残留物を硫酸3mLに溶 75 

かし，タンニン酸のエタノール(95)溶液(I→20)21織を加えて 76 

放置するとき，液は濃緑色を呈する(ヒドロコタルニン). 77 

(4) 本品1mLに2，4ージニトロブエニルヒドラジン・エタ 78 

ノール試液0.5mLを加え， 1時間放置した後，遠心分離する 79

上澄液:a:とり，アセトンを沈殿が生じなくなるまで加え 80

20分開放置した後，再び遠心分離する.上澄液に液が淡紫 81 

色を呈するまで水酸化カリウム試液を加え，ジクロロメタン 82 

5mLを加えて振り混ぜた後，ジクロロメタン液を分取し 83

この液0.5mLを水浴上で蒸発乾固する.残留物に発煙硝酸5 84 

i商を加え，水浴上で蒸発乾回し，冷後，N，Nージメチルホル 85 

ムアミド1mLを加えて溶かし，テトラエチノレアンモニウム 86 

ヒドロキシド試液6滴を加えるとき，液は赤紫色を呈する(ア 87 

36 トロヒ。ン).

37 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

38 定量法
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(1) オキシコド、ン塩酸塩水和物及びヒドロコタルニン塩酸

塩水和物 本品2mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確

に加え，試料溶液とする. J.lIJに定量用塩酸オキシコドン約

O.4g及び105
0
Cで3時間乾燥した定量用塩酸ヒドロコタノレニ

ン約O.lgを精密に量り，水に溶かし，正確に50mLとする.

この液2mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，

標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液lO11Lにつき，次の

条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，

試料溶液の内標準物質のピーク面積に対するオキシコドン及

o
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り
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びヒドロコタルニンのピーク面積の比QTn及びQTIJ並びに標

準溶液の内標準物質のピーク面積に対するオキシコドン及び

ヒドロコタノレニンのピーク面積の比QSa及びQSIJを求める.

オキシコド、ン塩酸塩水平日物(CI8H2IN04・HCl・3H20)の量

(mg) 

1
1
0
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=Msn X QTu/ QSn X 1.154 X 1/25 

ヒドロコタルニン塩酸極水和物(CI2HI5NOa• HCl・H20)の

量(mg)

=111色IJX QTIJ/ QSIJ X 1.070 X 1/25 

Msa:脱水物に換算した定量用塩酸オキシコドンの秤取量

(mg) 

MsIJ :定量用寝酸ヒドロコタルニンの秤取量(mg)

内標準溶液 フェナセチン0.02gをエタノール(95)IOmUこ

溶かし，水を加えて100mLとする.

操作条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:285nm) 

カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に

511mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化ポリビ、ニノレアルコールゲルポリマーを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動棺:0.05mol/L!.1ン酸水素ニナトリウム試液500mL

に0.05mo阻 Jリン畿二水素ナトリウム試液を加えて

pH8.0に調整する.この液300mUこアセトニトリル

200mLを加えて混和する.

流量:オキシコドンの保持待聞が約8分になるように調

整する.

カラムの選定:標準溶液l011Uこっき，上記の条件で操

作するとき，内標準物質，オキシコドン，ヒドロコタ

ノレニンのjI慎に溶出し，それぞれのピークが完全に分離

するものを用いる.

(2) アトロピン硫酸塩水和物 本品2mLを正確に量り，

内標準溶液2mLを正確に加え，更に薄めた希塩酸(I→

10)10mL及びアンモニア試液2mLを加え，直ちにジクロロ

メタン20mLを加え，激しく振り混ぜた後，ジクロロメタン

層を無水硫酸ナトリウム5gをのせたろ紙を用いてろ過し，

ろ液を減圧で蒸発乾留する.残留物に1，2 ジクロロエタン

0.5mL.及ひeビ、ストリメチノレシリルアセトアミド0.5mLを加え，

密栓して600Cの水浴中で15分間加温し，試料溶液とする.

J.lIJにアトロピン硫酸塩標準品(日IJ途「アトロピン硫酸塩水平日

物Jと同様の条件で乾燥減量(2.4])を測定しておく)約
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88 30mgを精密に量り，水に溶かし，正確に100mLとする.こ

89 の液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加える.

90 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

1

2

3
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溶液及び標準溶液211Uこっき，次の条件でガスクロマトグラ

ブィー (2.02) により試験を行い，内標準物質のピーク面積

に対するアトロビンのピーク面積の比0・及びQSを求める.

アトロヒ。ン硫酸塩水和物[(CI7H2aN03)2・H2S04・H20lの量

(mg) 

立 MsX QT/ Qs X 1/50 X 1.027 

Mら:乾燥物に換算したアトロピン硫酸塩標準品の秤取量

(mg) 
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2 複方オキシコドン・アトロピン注射液

99 内標準溶液 臭化水素酸ホマトロヒ。ン溶液(1→4000)

100 操作条件

101 検出器:水素炎イオン化検出器

102 カラム:内径約3mm，長さ約1.5mのガラス管に，ガス

103 クロマトグラフィ ~m50%フェニルーメチルシリコ

104 ーンポリマーを180~250pmのガスクロマトグラフイ

105 ー用ケイソウ土に1~3%の割合で被覆したものを充

106 てんする.

107 カラム温度:210
0C付近の一定温度

108 キャリヤーガス:窒素又はヘリウム.

109 流量:アトロピンの保持時聞が約5分になるように調整

110 する.

111 カラムの選定:標準溶液2pUこっき，上記の条件で操作

112 するとき，内標準物質，アトロピンの順に流出し，そ

113 の分離度が3以上のものを用いる.

114 貯法

115 保存条件遮光して保存する.

116 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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1 オキシテトラサイクリン塩酸盗

1 オキシテトラサイクリン塩酸塩
2 Oxytetl'acycline Hydl'ochlor岨巴

3 塩酸オキシテトラサイクリン

4 

OH 0 OH 0 0 
11 I OHII 

~y~\γ 可r ~NH2 
し ・HCI

¥I  で， I ¥， I 下ピ OH 
/‘ H :¥ H 、

HO CH3 H OH H ，N-CH3 
H3C 

5 C22H24N 20u・HCl:496.89 

6 (4S，4aR，5S，5訂正6S，l2必).4.Dimethylamino.

7 3，5，6， ¥0， 12，12a.hexahydroxy.6.methyl幽 1，11・

8 dioxo.l，4，4a，5，5a，6，11，12a・octahydrotetracen巴・2・

9 carboxamide monohydrochloride 

10 [2058.46.0] 

11 本品は，8fT，ξptomyces1'1・mOSllSの培養によって得られる 65 

12 抗細菌活性を有するテトラサイクリン系化合物の塩駿塩であ 66 

13 る 67

14 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 880~ 68 

15 94511g(カ価)を含む.ただし，本品の力価は，オキシテトラ 69 

16 サイクリン(C22H24N20U: 460.43)としての量を質量(カ価)で 70 

17 示す 71

18 性状 本品は黄色の結晶又は結晶性の粉末である 72

19 本品は水に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)に溶けにくい 73

20 確認試験 74 

21 ( 1 ) 本品のO.lmolJL塩酸試液溶液u→50000)につき，紫 75 

22 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 76

23 本品のスペクトノレと本品の参照スペクトル又はオキシテトラ 77 

24 サイクリン塩酸塩標準品について同様に操作して得られたス 78 

25 ベクト/レを比較するとき，岡者のスベクトルは同一波長のと 79 

26 ころに同様の強度の吸収を認める 80

27 (2) 本品20mgを水3mLlこ溶かし，硝酸銀試液1i慌を加え 81 

28 るとき，液は白濁する 82

29 旋光度 (2.49) ( a ) ~ : -188~ -200o
(事ち燥物に換算したも 83 

30 の0.25g，O.lmolJL塩酸， 25mL， 100mm). 

31 純度試験
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( 1 ) 護金属 (/.07) 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2.5mLを加える(50ppm以

下).

(2) 類縁物質本品20mgをO.Olmo阻 J塩酸試液に溶かし

て正確に25mLとし，試料溶液とする. l:IlJlこ4ーエピオキシ

テトラサイクリン20mgをO.OlmoνL塩駿試液に溶かして正

確に25mLとし， 4ーエピオキシテトラサイクリン原液とす

る.また，塩酸テトラサイクリン20mgをO.OlmolJL境酸試

液に溶かして正確に25mLとし，塩酸テトラサイクリン原液

とする.更に 8ーアポオキシテトラサイクリン8mgを

O.Olmolι水酸化ナトリウム試液5mLIこ溶かし， O.Olmo阻 J

塩酸試液を加えて正確に100mLとし，。ーアポオキシテト

ラサイクリン原液とする. 4ーエピオキシテトラサイクリン

原液1mL，塩酸テトラサイクリン原液4mL及び8ーアポオ

キシテトラサイクリン原液40mLをそれぞれ正確に量り，

O.OlmoνL塩酸試液を加えて正確に200mLとし，標準溶液と

48 する.試料溶液及ひー標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の

49 条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，

50 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

51 るとき，試料溶液の4 エピオキシテトラサイクリン及びテ

52 トラサイクリンのピーク面積は，標準溶液のそれぞれのピ-

53 ク函積より大きくなく，試料溶液のオキシテトラサイクリン

54 に対する相対保持時聞が約2.1のαーアポオキシテトラサイ

55 クリンのピーク及び8ーアポオキシテトラサイクリンのピー

56 ク並びにその間にあるピークの合計面積は，標準溶液の8

57 アポオキシテトラサイクリンのピーク面積より大きくない.

58 また，試料溶液の主ピークの後に溶出する2ーアセチル 2 

59 ーデカルボキサミドオキシテトラサイクリンのピーク面積は，

60 標準j容液の4ーエピオキシテトラサイクリンのピーク面積の

61 4f音より大きくない.

62 試験条件

63 検出器:紫外扱光光度計(測定波長:254nm) 

64 
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カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ811m

の液体クロマトグラフィ一周スチレンージビニルベン

ゼン共重合体を充てんする.

カラム温度:600C付近の一定温度

移動相A:0.33molιリン酸二水素カリウム試液60mL，

硫酸水素テトラブチルアンモニウム溶液u→

100hOOmL，エチレンジアミン四酢酸ニ水素二ナト

リウム二水和物溶液(1→2500)10mL及び水200mLを

混和し， 2molJL水酸化ナトリウム試液でpH7.51こ調

整する.更にt-ブPチノレアルコーノレ30gを加え，水を

加えて1000mLとする.

移動相B: O.33molJL 1)ン畿二水素カリウム試液60mL，

硫酸水素テトラブチノレアンモニウム溶液u→

100)50mL，エチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリ

ウム二水和物溶液u→2500hOmL及び水200mLを混

和し， 2molJL水酸化ナトリウム試液でpH7.51こ誠整

する.更にtーブチルアルコール100gを加え，水を加

えて1000mLとする.

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.

注入後の時間 移動相A 移動棺B

(分 {vol%} 刊 1%)

O~ 20 
20 ~ 35 

70→ 10 30→ 90 
10→ 20 90→ 80 

流量:毎分1.0mL

面積測定範囲:溶媒のピークの後からオキシテトラサイ

クリンの保持時間の約3.5f音の範囲

システム適合性

検出の確認 :4ーエピオキシテトラサイクリン原液1mL

を正確に最り， O.Olmo凶J塩酸試液を加えて正確に

200mLとする.この液4mLを正確に量り， O.Olmolι 

塩酸試液を加えて正確に20mLとする.この液2011L

から得た4 エピオキシテトラサイクリンのピーク面

積が，標準溶液の4ーエピオキシテトラサイクリンの

ピーク面積の14~26%になることを確認する.

システムの性能 :α ーアポオキシテトラサイクリン

8mgをO.Olmo阻J水酸化ナトリウム試液5mLlこ溶かし，

5 0330 



2 オキシテトラサイクリン塩酸塩

97 O.OlmollL塩酸試液を加えて100mLとし，日 アポオ 149 操作するとき，オキシテトラサイクリンのピークの理

98 キシテトラサイクリン原液とする.試料溶液3mL，4 150 論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ1000段以

99 エピオキシテトラサイクリン原液2mL，塩酸テト 151 上， 2.0以下である.

100 ラサイクリン原液6mL，s-アポオキシテトラサイ 152 システムの再現役:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

101 クリン原液6mL及びαーアポオキシテトラサイクリ 153 で試験を6回繰り返すとき，オキシテトラサイクリン

102 ン原被6mLをとり， O.Olmolι塩酸試液を加えて 154 のピーク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

103 50mLとする.この液201lLにつき，上記の条件で操 155 貯法

104 作するとき， 4 エピオキシテトラサイクリン，オキ 156 保存条件遮光して保存する.

105 シテトラサイクリン，テトラサイクリン， αーアポ 157 容器気密容器.

106 オキシテトラサイクリン，s アポオキシテトラサイ

107 クリンの順に溶出し， 4ーエピオキシテトラサイクリ

108 ンとオキシテトラサイクリン，オキシテトラサイクリ

109 ンとテトラサイクリン及びαーアポオキシテトラサ

110 イクリンと 8 アポオキシテトラサイクリンの分離度

111 は，それぞれ4以上， 5以上及び4以上であり，オキシ

112 テトラサイクリンのピークのシンメトリー係数は1.3

113 以下である.

114 システムの再現性 :4ーエピオキシテトラサイクリン原

115 液1mLを正確に量り， 0.01mol!L痘駿試液を加えて正

116 確に200mLとする.この液2011Lにつき，上記の条件

117 で試験を6回繰り返すとき， 4ーエピオキシテトラサ

118 イクリンのピーク面積の格対標準偏差は2.0%以下で

119 ある.

120 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下Ug，減圧， 60oC， 3時間).

121 強熱残分 (2.44) 0.5%以下Ug).

122 定量法 本品及びオキシテトラサイクリン塩酸塩標準品約

123 50mg(カ価)fこ対応する量を精密に量り，それぞれを薄めた

124 塩酸U→100)に溶かし，lE確に50mLとする.この液5mLず

125 つを正確に量り，それぞれに薄めたメタノーノレ(3→20)を加

126 えて正確に50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料

127 溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

128 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの

129 夜のオキシテトラサイクリンのピーク面積AI'及びAsを測定

130 する.

131 オキシテトラサイクリン(C22H24N20日)の最[llg(力価)]

132 = Ms X AT/ As X 1000 

133 lVIs :オキシテトラサイクリン塩酸塩標準品の秤取量

134 [mg(力価)]

135 試験条件

136 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:263nm) 

137 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

138 の液体クロマトグラフィー用強酸性イオン交換シリカ

139 ゲ、ルを充てんする.

140 カラム温度:300C付近の一定温度

141 移動相:リン酸ニ水素カリウム3.402g及びエチレンジ

142 アミン濁酢酸二水素二ナトリウム二水和物9.306gを

143 水700mUこ溶かし，メタノール300mLを加えた後，

144 希塩酸を加えてpH4.5に調整する.

145 流量オキシテトラサイクリンの保持時間が約7分にな

146 るように調整する.

147 システム適合性

148 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で
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1 オキシトシン

1 オキシトシン
2 Oxytocin 

3 C~s干yr- lIe-GlnωA叶C~S-PrO-Le日Iy-N同

4 G13H66N12012S2: 1007.19 

5 [50-56-6] 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 

28 

29 

30 

31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

48 

49 

50 

本品は合成された子宮収縮成分の作用を持つペプチドであ

る.

本品は定量するとき，換算した脱水及ひ会脱酢酸物1mg当た

り 540~600オキシトシン単位を含む.

性状本品は白色の粉末である.

本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(99.5)に溶けや

すい.

本占ちは塩酸試j夜に溶ける.

本品0.10gを新たに煮沸し冷却した水10mLfこ溶かした液

のpHは4.0~6.0である.

ヱド品は吸湿性である.

確認試験本品の水溶液(1→2000)につき，紫外可視吸光度測

定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペク

トルと本品の参照スベクトノレを比較するとき，両者のスベク

トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

構成アミノ殻 本品約1mgを加水分解照試験管にとり，

6moνL塩酸試液を加えて溶かし，窒素置換後J iJ威圧下密封

し， 110~1150Cで16時間加熱する.冷後，開封し，加水分

解液制威圧で蒸発乾闘し，残留物を0.02mollL塩酸試液2mL

に溶かし，試料溶液とする.別lこLーアスパラギン酸約

27mg， Lートレオニン約24mg，L セリン約21mg，L グ

ルタミン酸約29mg，L プロリン約23mg，グリシン約

15mg， Lーアラニン約18mg，L-バリン約23mg，Lーシス

チン約48mg，メチオニン約30mg，Lーイソロイシン約

26mg， L ロイシン約26mg，Lーチロジン約36mg，ブエニ

ルアラニン約33mg，塩酸Lーリジン約37mg，Lーヒスチジ

ン塩酸塩ー水和物約42mg及ひ号塩酸Lーアルギニン約42mgを

それぞれ精密に量り， 1mollL塩酸試液10mUこ溶かし，水を

加えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，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20pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの構成する

アミノ酸のロイシンに対するそル比を求めるとき，アスパラ

ギン酸は0.95~ 1.05，グルタミン畿は0.95~ 1.05，プロリン

は0.95~ 1.05，グリシンは0.95~ 1.05，イソロイシンは0.80

~1.10，チロジンは0.80~ 1.05及びシスチンは0.80~ 1. 05で，

他のアミノ酸は，それぞれ0.01以下である.

試験条件

検出器:可視吸光光度計(浪IJ定波長 440nm及び

570nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ8cmのステンレス管に3pm

のポリスチレンにスルホン酸基を結合した液体クロマ

トグラフィー用強酸性イオン交換樹脂(ナトリウム型)

を充てんする.

カラム温度:570C付近の一定温度
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化学反応槽温度:1300C付近の一定温度

発色時間:約1分

移動相:移動相A，移動棺B及び移動相Cを次のように

調製する.

k

u

ρ

り

M
h
υ
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h
υ
 

移動相A 移動相B 移動相C

クエン駿一水和物 19.80g 22.00g 6.10g 
クエン西空三ナトリウ 6.19g 7.74g 26.67g 
ム二水平日物

塩化ナトリウム 5.66g 7.07g 54.35g 
エタノール(99.5) 260.0皿L 20.0mL 
ベンジルアルコール 5.0mL 
チオジグリコール 5.0mL 5.0mL 
ラウロマクロゴール 4.0mL 4.0mL 4.0mL 

溶液(1→4)

カプリル酸 0.1mL 0.1mL 0.1mL 
適量 適量 適量

全量 2000mL 1000皿L 1000mL 

pH 3.3 3.2 4.9 

移動相の送液:移動相A，移動相B及び移動相Cの混合

上ヒを次のように変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B 移動相C

(分) (vol%) (vol%) (vol%) 

。~9 100 。 。
9 ~ 25 。 100 。
25 ~ 61 。 100→ O 0→ 100 
61 ~ 80 。 。 100 

円，
o
D

白

U

A

り

w
h
u
k
u
w
h
υ
ρ
り

反応試液:酢酸リチウム二水平日物 407g，酢酸

(100)245mL及び1 メトキシ 2ープロパノール

801mLを混和した後，水を加えて2000mLとし，窒

素を10分間以上通じながらかき混ぜ， M夜とする.J.lIJ 

61 に 1-メトキシー2ープロパノール1957mLに，ニン

62 ヒドリン77g及び水素化ホウ素ナトリウム0.134gを加

63 え，窒素を30分間以上通じながらかき混ぜ， B波とす

64 る.A波及びB液を用時混和する.

65 移動相流量:毎分約0.26mL

66 反応、試薬流量:毎分約0.3mL

67 システム適合性

68 システムの性能:標準溶液20pLfこっき，上記の条件で

69 操作するとき，アスパラギン酸， トレオニン，セリン，

70 クツレタミン酸，プロリン，グリシン，アラニン，バリ

71 ン，シスチン，メチオニン，イソロイシン，ロイシン，

72 チロジン，ブエニルアラニン，リジン，ヒスチジン，

73 アルギニンの順に溶出し， トレオニンとセリン，グリ

74 シンとアラニン及びイソロイシンとロイシンの分離度

75 はそれぞれ1.5，1.4及び1.2以上である.

76 システムの再現性:標準溶液20pLfこっき，上記の条件

77 で試験を3回繰り返すとき，アスパラギン酸，プロリ

78 ン，バリン及びアノレギニンの各ピーク面積の相対標準

79 偏差はそれぞれ2.0%以下である.

80 純度試験

2
1
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u
n
o
s
ι
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ρ
U
 

O

D

O

D

O

D

O

D

O

口

0
0

( 1 ) 酢酸本品約15mgを精密に量り，内標準溶液に溶か

し，正確に10mLとし，試料溶液とする. J.lIJに酢酸(100)約

19を精密に量り，内標準溶液に溶かし，正確に100mLとす

る.この液2mLを正確に量り，内標準溶液を加えて亙確に

200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液lOpL

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により
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2 オキシトシン

87 試験を行い，内標準物質のピーク面積に対する酢酸のピーク 139 

88 面積の比(ll'及び Qsを求めるとき，酢酸の量は6.0~10.0%で 140 

89 ある 141

システムの再現性:システム適合性試験用溶液5011LIこ

っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，オキシ

トシンのピ}ク面積の相対標準偏差は2.0%以下であ

90 酢酸(C2H402)の量(%)己 1VIs/1VErX QT/ QS X 1/10 
142 る.

143 水分 (2.48) 5.0%以下(50mg，電量i潟定法).

91 Ms:酢酸(100)の秤取量(mg)

92 1VEr:本品の秤取量(mg)

144 定量法本品約13000単位に対応する量を精密に量り，移動棺

145 Aを加えて正確に100mLとし，試料溶液とする. 5.lIJにオキシ

内標準溶液 プロピオン酸の移動相溶液(1→10000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計G刻定波長:210nm) 

146 

147 

148 

149 
カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

150 
の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

151 
リカゲルを充てんする.

トシン標準品1バイアルを移動相AIこ溶かし， 1mL中に約

130単位を含む濃度の明らかな溶液を調製し，標準溶液とす

る.試料溶液及び標準溶液2511Lずつを正確にとり，次の条

件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，そ

れぞれの液のオキシトシンのピーク磁積Al'及びAsを測定す

る.

93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 カラム温度:40
0C付近の一定温度 152 本品の脱水及び脱酢酸物1mg中の単位数

100 

101 

102 

103 

104 

105 

106 

107 

108 

109 

110 

111 

112 

113 

114 

移動相:9ン酸0.7mLに水900mLを加え， 8molJL水酸 153 

化ナトリウム試液を加えてpH3.01こ調撃した後，水を
154 

加えて1000mLとした液950mLにメタノーノレ50mLを
155 

加える.

流最:酢酸の保持時間が約3分になるように調整する. 156 

システム適合性 157 

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で 158 

操作するとき，酢酸，プロピオン酸の/1慎に溶出し，そ 159 

の分離度は14以上である. 160 

システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件 161 

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積 162 

に対する酢酸のピーク面積の比の相対標準偏差は 163 

2.0%以下である. 164 

(2) 類縁物質本品25mgを移動相A 100mUこ溶かし，試 165 

料溶液とする.試料溶液5011Uこっき，次の条件で液体クロ 166 

115 マトグラフィー (2.01)により試験念行う.試料溶液の各々

116 のピーク函積を自動積分法により測定し，面積百分率法によ

117 りそれらのピーク函積を求めるとき，オキシトシン以外のそ

118 れぞれのピークの量は1.5%以下である.また，オキシトシ

119 ン以外のピークの合計量は5.0%以下である.

120 試験条件 167 

121 

122 

123 

124 

125 

126 

127 

128 

129 

130 

131 

132 

133 

134 

135 

検出器，カラム，カラム混度，移動相，移動相の送液及 168 

び流量は定量法の試験条件を準用する 169

証言積測定範周:オキシトシンの保持時間の約2.5倍の範 170 

困 171

システム適合性 172 

検出の確認:試料溶液1mLを正確に量り，移動相Aを加 173 

えて正確に100mLとし，システム適合性試験用溶液 174 

とする.システム適合性試験用溶液1mLを正確に量 175 

1 移動相Aを加えて正確に10mLとする.この液 176 

5011Lから得たオキシトシンのピーク面積が，システ 177 

ム適合性試験用溶液のオキシトシンのピーク面積の5 178 

~15%になることを確認する 179

システムの性能:本品及びパソプレシンを適量とり，移 180 

動相Aを加えて1mL中にそれぞれO.lmgを含む液を調

製する.この液5011Uこっき，上記の条件で操作する

136 とき，パソプレシン，オキシトシンの順に溶出し，そ

137 の分離度は14以上であり，オキシトシンのピークの

138 シンメトリー係数は1.5以下である.

貯j去

=11必/M.. X Al'/ As X 100 

M与:標準溶液1mL中の単位数

1VE1':脱水及び脱酢酸物に換算した本品の秤取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相A:リン酸二水素ナトリウム二水平日物15.6gを水

1000mUこ溶かす.

移動相B:水/アセトニトリル混液(1: 1) 

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

注入後の時間 移動相A 移動相B

(分 (vol%) 刊 1%)

。~ 30 70→ 40 30→ 60 

30 ~ 30.1 40→ 70 60→ 30 
30.1 ~ 45 70 30 

流量:毎分1.0mL

システム適合性

システムの性能:本品及びバソプレシンを適量とり，移

動相Aを加えて1mL中にそれぞれO.lmgを含む液を調

製する.この液2511Uこっき，上記の条件で操作する

とき，パソフ。レシン，オキシトシンの順に溶出し，そ

の分離度は14以上であり，オキシトシンのピークの

シンメトリー係数は1.5以下である.

システムの再現性:標準溶液2511Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，オキシトシンのピーク面

積の相対標準偏差は1.0%以下である.

保存条件 2~80Cで保存する.

容器気密容器.
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1 オキシトシン注射液

1 オキシトシン注射液 47 含制夜を調整する この液100pLにつき，上記の条件

2 Oxytocin Injection 48 で操作するとき，パソプレシン，オキシトシンの順に

49 溶出し，その分離度は14以上であり，オキシトシン

3 本品は水性の注射剤である 50 のピークのシンメトリー係数は1.5以下である.

4 本品は定量するとき，表示されたオキシトシン単位の90.0 51 システムの再現性:標準溶液100pLにつき，上記の条件

5 ~110.0%を含む 52 で試験を6回繰り返すとき，オキシトシンのピーク商

6 製法本品は fオキシトシンJをとり，注射郊の製法により製 53 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

7 する 54 貯法

8 性状本品は無色澄明の液である.

9 p H (2.54) 2.5~4.5 

10 エンドトキシン (4.01) 10EU/単位未満.

11 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

12 不溶性異物(丘06) 第H去により試験を行うとき，適合する.

13 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

14 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

15 適合する.

16 定量法本品の表示単位に従い，その適最を正確に量り，希釈

17 夜を加えてlmL中に約1単位を含むi容液を調製し，試料溶液

18 とする. 55IJにオキシトシン標準品1パイアルを移動棺Aに溶

19 かし，正確に20mLとする.この液の適量を正確に量り，希

20 釈液を加えてlmL中に約1単位を含む濃度の明らかな溶液を

21 調製し，標準溶液とする.試料溶液及ひー標準溶液100pLずつ

22 を正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

23 により試験を行い，それぞれの液のオキシトシンのピーク函

24 積AT及びAsを測定する.

25 本品lmL中の単位数=1V1SX Ar、/As X b/a 

26 Ms:標準溶液lmL中の単位数

27 a:本品の秤取量(mL)

28 b:希釈液を加えて試料溶液を調製したときの全容量(mL)

29 希釈液:クロロブタノーノレ5g，酢酸ナトリウム三水和物

30 l.lg，酢酸(lOO)5g及びエタノーノレ(99.5)6mLを水に溶

31 かし， 1000mLとする.

32 試験条件

33 検出器:紫外扱光光度計(測定波長:220nm) 

34 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ5pm

35 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

36 リカゲノレを充てんする.

37 カラム混度:25
0C付近の一定温度

38 移動棺A:!Jン酸二水素ナトリウムニ水和物15.6gを水

39 1000mLに溶かす.

40 移動根B:水/アセトニトリル混液(1: 1) 

41 移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

42 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%) 。~ 30 70→ 40 30→ 60 
30 ~ 30.1 40→ 70 60→ 30 
30.1 ~ 45 70 30 

43 流量:毎分1.0mL

44 システム適合性

45 システムの性能:オキシトシン及びパソプレシンを適量

46 とり，移動相Aを加えてlmL中にそれぞれ0.02mgを

55 保存条件凍結を避け，冷所に保存する.

56 容器密封容器.
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1 オキシドーノレ

1 オキシドール
2 Oxydol 

3 本品は定最するとき，過酸化水素(H202: 34.01)2.5 ~ 

4 3.5w/v%を含む.本品は適当な安定剤を含む.

5 性状 本品は無色澄明の液で，においはないか，又はオゾンよ

6 うのにおいがある.

7 本品を放置するか，又は強く振り動かすとき，徐々に分解

8 する.

9 本品は酸化部又は還元剤と接触するとき，速やかに分解す

10 る.

11 本品はアルカリ性にするとき，激しく泡だって分解する.

12 本品は光によって変化する.

13 pH : 3.0~5.0 

14 比重 dZ:約1.01

15 確認試験本品1mLは過酸化物の定性反応 (1.09) を呈する.

16 純度試験

17 ( 1 ) 酸本品25.0mLにフェノールフタレイン試液2滴及

18 びO.lmolJL水酸化ナトリウム液2.5mLを加えるとき，液の色

19 は赤色である.

20 (2) 重金属 (1.07) 本品5.0mLに水20mL.及ひeアンモニア

21 試液2mLを加え，水浴上で蒸発乾固し，残留物に希酢酸

22 2mLを加え，加熱して溶かし，水を加えて50mLどする.こ

23 れを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.5mLlこ希酢

24 酸2mL及び水を加えて50mLとする(5ppm以下).

25 (3) ヒ素 (l.m 本品1.0mLfこアンモニア試液1mLを加

26 え，水浴上で蒸発乾固し，残留物につき，第1法により検液

27 を調製し，試験を行う(2ppm以下).

28 (4) 有機安定剤本品100mLをとり，クロロホルム/ジ

29 エチノレエーテル混液(3: 2)50mL， 25mL.及び25mLで抽出し，

30 全抽出液を合わせ，質量既知の容器に入れ，水浴上で加熱し

31 てジェチルエーテル及ひ。クロロホルムを留去し，残留物をデ

32 シケーター(シリカゲノレ)で短量になるまで乾燥するとき，そ

33 の量は50mg以下である.

34 (5) 蒸発残留物本品20.0mLを水浴上で、蒸発乾回し，残

35 留物を105
0
Cで1時間乾燥するとき，その量は20mg以下であ

36 る.

37 定量法 本品1.0mLを正確に量り，水10mL及び希硫酸lOmL

38 を入れたフラスコに加え， 0.02molι過マンガン酸カリウム

39 液で滴定 (2.50)する.

40 0.02molJL過マンガン酸カリウム液1mL=1.701mgH202 

41 貯法

42 保存条件遮光して， 30
0C以下で保存する.

43 容器気密容器.
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1 オキシブプロカイン塩酸犠

1 オキシブプ口力イン塩酸塩
2 Oxybuprocaine Hydrochloride 

3 塩酸オキシブプロカイン

4 塩酸ベノキシネート

5 

，CH兎

o i' 

dヂγ人 0/¥/N¥/CH3

H2Nノ 、/・HCI

。¥ノへ--./'CH3

6 C17H2SN203・HCl:344.88 

7 2・(Diethylamino)ethyl 4-amino-3・butyloxybenzoate

8 monohydrochloride 

9 [5987-82-6] 

10 本品を乾燥したものは定量するとき，オキシブ、プロカイン

11 塩酸塩(C17H2SN203・HCl)99.0%以上を含む.

12 性状 本品は白色の結晶又は結品性の粉末で，においはなく，

13 味は塩辛く，舌を麻ひする.

14 本品は水に緩めて溶けやすく，エタノール(95)又はクロロ

15 ホルムに溶けやすく，ジエチルエーテノレにほとんど溶けない.

16 本品1.0gを水10mLfこ溶かした液のpHは5.0~6.0である.

17 本品は光によって徐々に着色する.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品O.Olgに希塩酸1mL及び水4mLを加えて溶かした

20 夜は芳香族第一アミンの定性反応 (1.09) を呈する.

21 (2) 本品O.lgを水8mLに溶かし，チオシアン酸アンモニ

22 ウム試液3mLを加えるとき，油状物を生じ，ガラス棒で器

23 墜をこするとき，白色の結晶を析出する.これをろ取し，水

24 から再結晶し，デシケーター<i演圧，酸化リン(V))で5時潤乾

25 燥するとき，その融点 (2.60) は103~1060Cである.

26 (3) 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度iJ¥IJ

27 定法(2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペク

28 トノレと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

29 トルは河一波長のところに同様の強度の吸収を認、める.

30 (4) 本品の水溶液U→10)は極化物の定性反応 (J.09) を墨

田 する.

32 融点 (2.60) 158~1620C 

33 純度試験

34 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLfこ溶かすとき，液は無色澄

35 明である.

36 (2) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第H去により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

38 下).

39 (3) 類縁物質本品0.25gをクロロホルム10mLに溶かし，

40 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

41 を加えて亙確に20mLとする.この液1mLを正確に量り，ク

42 ロロホルムを加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.こ

43 れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試

44 験を行う.試料溶液及び標準溶液1011Lずつを薄層クロマト

45 グラブィー用シリカグノレを用いて調製した薄層板にスポット

46 する.次にクロロホルム/エタノール(95)/ギ酸混液(7: 

47 2: 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾す

48 る.これに噴霧用4ージメチルアミノベンズアルデヒド試液

49 を均等にI噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

50 スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

51 乾燥減量 (2..11) 0.5%以下Ug，1050C， 2時間).

52 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

53 定量法本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，無水酢酸/

54 酢酸(100)混液(7・3)50mLに溶かし， O.lmo阻 J過塩素酸でi商

55 定 (2.5めする(電位差i商定法).同様の方法で空試験を行い，

56 補正する.

57 O.lmollL過塩素酸1mL=34.49mgC17H2SN203 • HCl 

58 貯法

59 保存条件遮光して保存する.

60 容器密隣容器.
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1 オキシメトロン

1 オキシメトロン
2 Oxymetholone 

CH免H
3
C ，..， 

/、し々ーOH
H，C I H I 

HO一、/べ，~，/十\ノ… I H I H 
0'¥../¥../ 

3 H 

4 CZ1H3Z03: 332.48 

5 17s-Hydroxyふhydroxymethylene-17α-methyl-5α・

6 androstan-3・one

7 [434-07-/] 

48 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，4時

49 間).

50 強熱残分 (2.4-1) 0.1%以下(0.5g).

51 定量j去 本品在乾燥し，その約40mgを精密に量り，メタノ-

52 1レに溶かし，lE確に50mLとする.この液5mLを蕊確に量り，

53 メタノーノレを加えて正確に50mLとする.更にこの液5mLを

54 正確に量り，水酸化ナトリウム・メタノール試液5mL及ひ'

55 メタノーノレを加えて正確に50mLとする.この液にっき，7J<

56 酸化ナトリウム・メタノール試液5mLlこメタノーノレを加え

57 て50mLとした液を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

58 により試験を行い，波長315nm付近の吸収極大の波長にお

59 ける吸光度Aを測定する.

60 オキシメトロン(CzlH3Z03)の量(mg)ニ A/541x 50000 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，オキシメトロン 61 貯法

9 (CzlH3Z03)97.0~103.0%を含む.

10 性状本品は白色~微黄虫色の結晶伎の粉末でにおいはない.

11 本品はクロロホノレムに溶けやすく， 1，4 ジオキサンにや

12 や溶けやすく，メタノーノレ，エタノール(95)又はアセトンに

13 やや溶けにくく，ジエチルエーテルに溶けにくく，水にほと

14 んど溶けない.

15 本品は光によって徐々に着色し，分解する.

16 確認試験

17 (1) 本品2mgをエタノーノレ(95)1mLに溶かし，塩化鉄(m)

18 試液封筒を加えるとき，液は紫色を呈する.

19 (2) 本品0.01gをメタノーノレに溶かし， 50mLとする.こ

20 の液5mLをとり，水酸化ナトリウム・メタノール試液5mL

21 及びメタノールを加えて50mLとする.この液につき，紫外

22 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレ念iJlIJ定し，

23 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，

24 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

25 認める.

26 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

27 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

部 品の参熊スペクトル在比較するとき，両者のスペクトノレは同

29 一波数のところに河様の強度の吸収を認める.

30 旋光度 (2.49)α)~ : +34~+380(乾燥後， 0.2g， 1，4ージ

31 オキサン， 10mL， 100mm). 

32 融点 (2.60) 175~ 1820C 

33 純度試験

34 (1 ) 溶状本品0.5gを1，4 ジオキサン25mLlこ溶かすとき，

35 夜は無色~微黄色澄明である.

36 (2) 類縁物質 本品50mgをクロロホノレム5mLlこ溶かし，

37 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホノレム

38 を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.これらのj夜

間 につき，薄層クロマトグラブイーはω〉により試験を行う.

40 試料溶液及び標準溶液101lLずつを薄層クロマトグラフィー

41 用シリカゲルを用いて調製した薄層板に速やかにスポットす

42 る.風乾後直ちにトノレエン/エタノーノレ(99.5)混液(49: 1)を

43 展開溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風車ちする.こ

44 れにパニリン・硫酸試液告と均等に噴霧し， 100'Cで3~5分間

45 加熱するとき，試料溶液から得た主スポット及び原点のスポ

46 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

47 ない.

62 保存条件遮光して保存する.

63 容器気密容器.
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1 オキセサゼイン

1 オキセサゼイン
2 Oxethazaine 

3 オキセタカイン

σλ:;「〈I:瓜O

5 C28H41N303: 467.64 

6 2，z'-(2-Hydroxyethylimino )bis[ N-( 1， l-dimethyl-2・・

7 phenylethyl)-N-methylacetamide] 

8 [126-27・2]

9 本品を乾燥したものは定量するとき，オキセサゼイン

49 トロベンゼンのメタノール溶液U→25)0.lmLを加えて振り

50 混ぜ， 600Cで20分間加湿するとき，液の色は次の比較液よ

51 り濃くない.

52 比較液 :2 アミノエタノール0.10gをメタノールに溶か

53 し，正確に200mLとし，この液1mLを正確に量り，メ

54 タノーノレを加えて正確に10mLとする.以下同様に操作

55 する.

56 乾燥減量〈μ1) 0.5%以下(1g，i:威圧， 60
0
C， 3s寺間).

57 強熱残分 (2..14) 0.1%以下Ug).

58 定量法 本品を乾燥し，その約0.9gを精密に量り，酢酸

59 (100)50mLに溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

60 指示薬:クリスタルバイオレット試液2i商).同様の方法で

61 空試験を行い，補正する.

62 O.lmollL過鹿素酸1mL=46.76mgC2副 41N303

10 (C28H41N303)98.5%以上を含む 63 貯j去容器気密容器.

11 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

12 本品は酢酸(100)[こ極めて溶けやすく，メタノール又はエ

13 タノール(95)に溶けやすく，ジエチノレエーテルにやや溶けに

14 くく，水にほとんど溶けない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のエタノール(95)溶液U→2500)につき，紫外可

17 視吸光度測定法 (2.24) により吸収スペクトルをìJl~定し，本

18 品のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するどき，河

19 者のスベクトルは河一波長のところに同様の強度の吸収を認、

20 める.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

22 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

23 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 101~1040C 

26 純度試験

27 ( 1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gをとり，エタノール

28 (95)20mLfこ溶かし，希硝酸6mL及ひ冗くを加えて50mLとす

29 る.これ在検液とし，試験を行う.比較液はO.Olmo阻 J塩酸

30 0.30mL，エタノール(95)20mL，希硝酸6mL及び水を加え

31 て50mLとする(0.011%以下).

32 (2) 重金属 (/.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以

34 下).

35 (3) 類縁物質本品0.40g:a:"エタノーノレ(95)10mLに溶かし，

36 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

37 を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの?夜

間 につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

39 試料溶液及ひ'標準溶液1011Lずつを薄層クロマトグラフィー

40 用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した簿層板にスポッ

41 トする.次にイソプロピルエーテル/テトラヒドロフラン/

42 メタノーノレ/アンモニア水(28)混液(24: 10 : 5 : 1)を展開溶

43 媒として約10cm展関した後，薄層板を風乾する.これに紫

44 外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主ス

45 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

46 くない.

47 (4) 2ーアミノエタノール本品1.0gをメタノールに溶か

48 し，正確に10mLとする.この液に1-フルオロ -2，4ージニ
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1 オクスプレノロール坂酸塩

1 オクスプレノロール塩酸塩
2 Oxpl'enolol Hydl'ochlol'id巴

3 複酸オクスプレノロール

fγJと日y町・HCI

4 ~\0/\ 

5 C15H23N03・HCl:301.81 

6 (2RSト1-[2・(Ally10xy)phenoxy]-

7 3・0・methy1ethy¥)aminopropan-2・0¥monohydroch¥oride 

8 [6452-73-9] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，オクスプレノロール

10 塩酸塩(C15H23N03• HCl)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶伎の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)又は酢酸

13 (100)1こ溶けやすく，無水酢酸に溶けにくく，ジエチルエー

14 テルにほとんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品の水溶液(1→100)2mLに硫酸銅(11)試液1滴及び

17 水酸化ナトリウム試液2mLを加えるとき，液は青紫色在主主

18 する. この液にジエチノレエーテル1mLを加え，よく振り混

19 ぜて放置するとき，ジエチルエーテル層は赤紫色，水層は脊

20 紫色を呈する.

21 (2) 本品の水溶液(1→150)3mUこライネッケ塩試液3i衡を

22 加えるとき，淡紅色の沈殿を生じる.

23 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

24 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

25 本品の参照スペク卜/レを比較するとき，両者のスペクトルは

26 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

27 (4) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (1.09) 告と主主

28 する.

29 p H (2.54) 本品1.0g 1i:'水 10mLに溶かした液のpHは4.5~

30 6.0である.

31 融点 (2.60) 107~110oC 

32 純度試験

33 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

34 明である.

35 (2) 重金属 (J.07) 本品2.0gをどり，第4法により操作し，

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

37 下).

38 (3) ヒ索(J.ll) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

印 製し，試験を行う (2ppm以下).

40 (4) 類縁物質本品0.25gを水10mLに溶かし，試料溶液

41 とする.この液4mLを正確に量り，水を加えて正確に

42 100mLとする.この液5mLを正確に量り，水を加えて正確

43 に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層

44 クロマトグラブィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及

45 び標準溶液10}lLずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲ

46 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

47 に，あらかじめアンモニア蒸気を飽和させた展開用容器を用

品 い，クロロホルム/メタノーノレ混液(9:1)を展開溶媒として

49 約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波

50 長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以

51 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.

52 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，80
o
C， 3時間).

53 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

54 定量j去本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，無水酢酸/

55 酢酸(100)混液(7:3)50mUこ溶かし， O.lmollL過極素酸で滴

56 定 (2.50)する(電位差鴻定法).同様の方法で空試験を行い，

57 補正する.

58 O.lmollL過塩素酸1mL=30.18mgC15H23N03' HCl 

59 貯j去容器気密容器.
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1 オザグレルナトリウム

1 オザグレルナトリウム
2 Ozagl'el Sodium 

30Jコ~C02Na

4 C13HIlN2Na02: 250.23 

5 Monosodium(2めふ[4・(1H-imidazol-

6 1・ylmethyl)phenyl]prop-2-enoate

7 [189224-26-8] 

8 本品告と乾燥したものは定量するとき，オサ、グレルナトリウ

9 ム(CI3HIlN2Nao098.0~102.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エ

12 タノール(99.5)にほとんど溶けない.

13 確認試験

14 (1 ) 本品の水溶液U→200000)につき，紫外可視吸光度誤IJ

15 定法(2.24)により吸収スペクトルを榔定し，本品のスペク

16 トルと本品の参熊スペクトル又はオザク守レノレナトリウム標準

17 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

18 き，両者のスペクトルは同一波長のところに伺様の強度の吸

19 奴を認める.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

21 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

22 品の参照スペクトル又はオザグレルナトリウム様準品のスペ

23 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

24 ろに同様の強度の吸収を認める.

25 (3 ) 本品の水溶液U→20)はナトリウム塩の定性反応

26 (J.09)を皇する.

27 p H (2.54) 本品0.5gを水 10mLに溶かした液のpHは9.5~

28 10.5である.

29 純度試験

50 カラム，カラム温度，移動棺及び流量は定最法の試験条

51 件を準用する.

52 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

53 商積測定範関:溶媒のピークの後からオザグレルの保持

54 時間の約2倍の範囲

55 システム適合性

56 検出の確認:試料溶液lmLを正篠に量り，移動相を加

57 えて正確に200mLとし，システム適合性試験用溶液

58 とする.システム適合性試験用溶液2mLを正確に量

59 り，移動相を加えて正確に10mLとする.この液511L

60 から得たオザグレルのピーク面積が，システム適合後

61 試験用溶液のオザグレルのピーク面積の15~25%に

62 なることを確認する.

63 システムの性能:システム適合性試験用溶液511Lにつき，

64 上記の条件で操作するとき，オサeグレノレのピークの理

65 論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ6000段以

66 上， 2.0以下である.

67 システムの再現性:システム適合性試験用溶液511L1こっ

68 き，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，オザグレ

69 ルのピ}ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

70 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，1050C， 4時間).

71 定量法本品及びオザグレルナトリウム標準品を乾燥し，その

72 約25mgずつを精密に量り，それぞれをメタノーノレに溶かし，

73 正磁に25mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞ

74 れに内標準溶液5mLずつを正確に加え，試料溶液及び標準

75 溶液とする.試料溶液及び標準溶液111L1こっき，次の条件で

76 液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準

77 物質のピーク面積に対するオザグレノレのピーク面積の比QT

78 及びQsを求める.

79 

80 

81 

オザグレルナトリウム(CI3HllN2Nao0の量(mg)

=Ms X QT/QS 

30 ( 1 ) 溶状本品0.5gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄 82 

Jl!Is :オザグレルナトリウム標準品の秤取量(mg)

内標準溶液安息、香般のメタノール溶液U→100)

試験条件31 明である 83

32 (2) 塩化物 (1.03) 本品2.0gを水30mLに溶かし，酢酸 84 

33 (100)ImL及び水を加えて50mLとして振り混ぜ， 30分開放 85 

34 置した後，ろ過する.初めのろ液5mLを除き，次のろ液 86 

35 25mLをとり，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.こ 87 

36 れを検液とし，試験を行う.比較液はO.OlmollL塩酸 88 

37 0.35mLlこ酢酸UOO)0.5mL，希硝酸6mL及び水を加えて 89 

38 50mLとする(0.012%以下). 90 

39 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し 91

40 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以 92 

41 下). 93 

42 (4) 類縁物質本品50mgを移動相100mLに溶かし，試料 94 

43 溶液とする.試料溶液511Lにつき，次の条件で液体クロマト 95 

44 グラフィー (2.01) により試験を行う.試料溶液の各々のピ 96 

45 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 97 

46 れらの量を求めるとき，オザグレノレ以外のピークの量はそれ 98 

47 ぞれ0.2%以下である.また，これらのピークの合計量は 99 

48 0.5%以下である.

49 試験条件

100 

101 

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:272nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシノレシリル化シ

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:酢酸アンモニウム溶液(3→1000)/メタノール

混液(4:1) 

流量オザグレルの保持持聞が約四分になるように調

整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液111Lにつき，上記の条件で操

作するとき，内標準物質，オザグ
P
レノレの)1僚に溶出し，

その分離度は2.0以上であり，オザグレルのピークの

シンメトリー係数は2.0以下である.

システムの再現性:標準溶液111L1こっき，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

対するオザグレルのピーク面積の比の相対標準偏差は

1.0%以下である.

5 0340 



2 オザグレルナトリウム

102 貯法

103 保存条件遮光して保存する.

104 容器気密容器.

5 0341 



1 注射用オザグレルナトリウム

1 注射用オザグレルナトリウム
2 Ozagrel Sodium for Injection 

3 本品は照時溶解して用いる注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 オザグレルナトリウム(C13Hl1N2Na02: 250.23)を含む.

6 製法 本品は「オザグレノレナトリウムj をとり，注射剤の製法

7 により製する.

8 性状本品は白色の塊又は粉末である.

9 確認試験 本品の表示量に従い fオザグレルナトリウムj

10 40mg'こ対応する量をとり，水に溶かし， 40mLとする.こ

11 の液1mLをとり，水を加えて200mLとした液につき，紫外

12 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

13 とき，波長269~273nm'こ吸収の極大を示す.

14 p H 531]に規定する.

15 純度試験類縁物質本品の表示量lこ従い fオザグレルナトリ

16 ウムJ0.20gに対応する量をとり，移動相に溶かし， 100mL 

17 とする.この液5mLをどり，移動相を加えて20mLとした液

18 を試料溶液とする.以下「オザグレルナトリウムj の純度試

19 験(4)を準用する.

20 エンドトキシン (4.01) 3.7EU/mg未満.

21 製剤均一性(丘ω) 質量偏差試験を行うとき，適合する.

22 不溶性異物(丘06) 第2法により試験を行うとき，適合する.

23 不溶性微粒子 (ι07) 試験を行うとき，適合する.

24 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

25 適合する.

26 定量j去 本品につき，オザグレルナトリウム(ClaHl1N~aO~

27 約O.4gに対応する量の個数をとり，それぞれの内容物を水に

28 溶かし，更に水を加えて正磯に200mLとする.この液5mL

29 を正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，水5mLを加

30 えて，試料溶液とする.531]にオザグレルナトリウム標準品約

31 25mgを精密に量り，メタノールに溶かして正確に25mLと

32 する.この液5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを豆確に

33 加え，標準溶液とする.以下 fオザグレルナトリウムJの定

34 量法を準用する.

35 オザグレルナトリウム(C13Hl1N2NaO~の量(mg)

36 =MらX QT/QS X 16 

37 ]YJS :オザ、グレルナトリウム標準品の秤取量(mg)

38 内標準溶液安息香酸のメタノール溶液u→100)

39 貯法容器密封容器.

5 0342 



1 乾燥弱毒生おたふくかぜワクチン

乾燥弱毒生おたふくかぜワクチン
Freeze-dried Live Attenuated Mumps Vaccine 

本品は弱毒生ムンプスウイルスを含む乾燥製剤である.

本品は生物学的製剤基準の乾燥弱毒生おたふくかぜワクチ

ンの条に適合する.

性状本品は溶剤を加えるとき，無色，帯黄色又は帯赤色の澄

明な?夜剤となる.

5 0343 



カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム温度 :45
0

C付近の一定混度

移動相:過塩素酸ナトリウム7.0g及び酢酸アンモニウム

4.0gを水1300mLに溶かし，リン酸を加えてpH2.2fこ

調整し，アセトニトリル240mLを加える.

流量オ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.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からオフロキサシンの

保持時間の約1.8(音の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを亙確に量り，水/アセト

ニトリル混液(6: 1)を加えて亙確に20mLとする.こ

のi夜間l1Lから得たオフロキサシンのピーク面積が，

標準溶液のオブロキサシンのピーク函積の4~6%に

なるこどを確認する.

システムの性能:試料溶液0.5mLをとり，オフロキサシ

ン脱メチル体の水/アセトニトリル混液(6: 1)溶液(1

→20000)1mLを加え，更に水/アセトニトリル混液

(6 : 1)を加え， 100mLとする.この液1011Uこっき，

上記の条件で操作するとき，オフロキサシン脱メチル

{本，オ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lOl1Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，オ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.

乾燥減量(2.41) 0.2%以下(1g，105
0

C， 4時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

(100)100mLに溶かし， O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する

(電位差i衡定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.
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オフロキサシン

オフロキサシン
Ofloxacin 

1 

1 

ィ必
0

0
F
 

2 

及び鏡像異性体

CIsH20FNa04 : 361.37 

(3RS)-9-Fluoro-3-methyl-l 0-( 4-methylpiperazin-

l ヴ1)・7・oxo-2，3-dihydro-7H・pyrido[lム3-de]-

[ 1，4]benzooxazine-6・carboxylicacid 

[82419-36-1] 

3 

4

5

6

7

8

 

本品を乾燥したものは定量するとき，

(ClsH20FNaOδ99.0~10 1.0%を含む.

性状 本品は帯微黄白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末で

ある.

本品は面下酸(100)に溶けやすく，7J<に溶けにくく，アセト

ニトリル又はエタノール(99.5)に極めて溶けにくい.

本品の水酸化ナトリウム試液溶液(1→20)は旋光伎を示さ

ない.

本品は光によって変色する.

融点:約2650C(分解).

確認試験

( 1 ) 本品のO.lmolJL復酸試液溶液(1→150000)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澱定し，

本品のスベ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河様の強度の吸収を

オフロキサシン9
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O.lmoνL過塩素酸1mL=36.14mgCIsH2oFNa04 

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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認める.

(2) 本品を乾燥し，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，本品のスベクトノレと

本品の参照スペクトノレを比較するとき，岡者のスペクトルは

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 (1.07) 本品2.0g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2.0mLを加える(10ppm以

下).

(2 ) 類縁物質本操作は光を避けて行う.本品10mgを水

/アセトニトリル混液(6:1)50mUこ溶かし，試料溶液とす

る. この液1mLを正確に量り，水/アセトニトリノレ混液

(6 : 1)を加えて正確に20mLとする.更にこの液1mLを正確

に量り，水/アセトニトリル混液(6: 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lOl1L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラブィー

は01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のオフロキサ

シン以外のピークの各々のピーク面積は，標準溶液のオフロ

キサシンのピーク面積の2/5倍より大きくない.また，そ

れらのピークの合計面積は，標準溶液のピ}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:294nm) 
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1 オメプラゾール

1 オメプラゾール
2 Omeprazole 

3 Hc刈 戸L異性体

4 C17H19N303S: 345.42 

5 (出7ふ Methoxyふ {[(4・methoxy-3，5・dimethylpyridin-

6 2ヴI)methyl]sulfinyl}-lH・benzoimidazole

7 [73590-58-6] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，オメプラゾーノレ

9 (C17HwN303S)99.0~10 1.0%を含む.

10 性状本品は白色~帯黄白色の結晶性の粉末である.

11 本品はN，Nージメチルホルムアミドに溶けやすく，エタノ

12 ール(99.5)にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 本品のN，N ジメチルホルムアミド溶液(1→25)は旋光性

14 を示さない.

15 本品は光によって徐々に黄白色となる.

16 融点:約1500C(分解).

17 確認試験

18 (1 ) 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(1→1000)1mLにpH7.4の

19 リン酸塩緩衝液を加えて50mLとした液につき，紫外可視吸

20 光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の

21 スペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者の

22 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

化カリウム錠斉司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

一波数のところに河様の強度の吸収を認める.

27 純度試験

23 

24 

25 

26 
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(1) 溶状本品0.5gをN，Nージメチルホルムアミド25mL

に溶かすとき，液は無色~淡黄色澄明である.この液につき 83

紫外可視吸光度測定法 (2.24) により試験を行うとき，波長

420nmにおける吸光度は0.3以下である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0g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2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) 類縁物質本操作は試料溶液調製後，速やかに行う.

本品50mgを移動相50mUこ溶かし，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

(2.0])により試験を行う.試料溶液の各々のピーク面積を

自動積分法により測定し，面積百分率法によりそれらの量を

求めるとき，オメプラゾ、ール以外のピークの面積は0.1%以

下であり，オメプラゾーノレ以外のピークの合計面積は0.5%

以下である.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

45 カラム:I村径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

46 の液体クロマトグラフィー用オクチルシリノレ化シリカ

47 ゲノレを充てんする.

48 カラム温度:250C付近の一定温度
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移動相:リン酸水素二ナトリウム十二水和物2.83g及ひー

リン酸二水素ナトリウムニ水和物0.21gを水に溶かし，

1000mLとする.必要ならば薄めたりン酸(1→100)を

加えてpH7訓こ調整する.この液29容量にアセトニト

リル11容量を加える.

流量:オメプラゾ‘ールの保持時間が約8分になるように

調整する.

面積機定範囲:溶媒のピークの後からオメプラゾールの

保持時間の約10倍の範囲

システム適合性

検出の確認、:試料溶液5mLを正存在に量り，移動相を加

えて正確に100mLとする.この液5mLを正確に量り，

移動相を加えて正確に50mL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25mLとする.こ

の液10pLから得たオメプラゾーノレのピーク面積が，

システム適合性試験用溶液のオメプラゾールのピーク

面積の15~25%になることを確認する.

システムの性能:本品10mg及び1，2 ジニトロベンゼ、ン

25mgをホウ酸ナトリウム溶液(19→5000)5mL及びエ

タノーノレ(99.5)95mLに溶かす. この液10pLにつき，

上記の条件で操作するとき，オメプラゾール， 1，2ー

ジニトロベンゼンのIi慎に溶出し，その分離度は10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10pUこ

っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，オメプ

ラゾ、}ルのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下で

ある.

77 乾燥減量 (2.41)

78 2時間).

0.2%以下(1g，威圧，酸化リン(V)，5O"C， 

79 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

80 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精療に量り ，N，Nージメ

チノレホルムアミド70mLに溶かし， O.lmoνLテトラメチルア

82 ンモニウムヒドロキシド液で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).

別にN，Nージメチノレホノレムアミド70mLに水12mLを加えた

液につき，同様の方法で空試験を行い，補正する.

81 

84 

85 O.lmolJLテトラメチルアンモニウムヒドロキシド液1mL

86 =34.54mg C17HwN303S 

87 貯法

88 保存条件遮光して冷所に保存する.

89 容器気密容器.

5 0345 



1 オリプ泊

1 オリブ油
2 Olive Oil 

3 OLEUM OLIV AE 

4 本品はOleaell1叩 aeaLinne (Oleaceae)の果実を圧搾して

5 得た脂肪油である.

6 性状 本品は淡黄色のj由で，敗油性でないわずかなにおいがあ

7 り，味は緩和である.

8 本品はジエチノレエーテル又は石油エーテルと混和する.

9 本品はエタノール(95)に溶けにくい.

10 本品は0~60Cで一部又は全部が凝固する.

11 脂肪酸の凝筒点:17~260C 

12 比重 (/.13) d: : 0.908~0.914 

13 酸価(1./3) 1.0以下.

14 けん化価(1./3) 186~194 

15 不けん化物(1./3) 1.5%以下.

16 ヨウ素価(1./3) 79~88 

17 純度試験

18 (1 ) 乾性泌 本品2mL1こ薄めた硝酸u→4)10mLを加え，

19 これに亜硝酸ナトリウムの粉末19告と少量ずつ加えながら，

20 よく振り混ぜた後，冷所で4~10時間放置するとき，白色の

21 固形物に凝固する.

22 (2) ラッカセイ油 本品1.0gを正確に量り，硫酸・ヘキサ

23 ン・メタノ}ノレ試液60mL1こ湾かし，還流冷却器を付けて水

24 浴上で2.5時間沸騰させた後，冷却し，分液漏斗に移し，水

25 100mLを加える.フラスコは石油エーテノレ50mLで洗い，洗

26 夜は分液漏斗に加え，振り混ぜた後，静置い石油エーテノレ

27 層を分取する.水層は更に石油エーテル50mLを加えて抽出

28 し，石油エーテノレ層は先の石泌エーテノレ液に合わせる.石油

29 エーテノレ液は毎回水20mLを用いて洗液がメチルオレンジ試

30 夜で酸性を示さなくなるまで繰り返し洗浄する.無水硫酸ナ

31 トリウム5gを加えて振り混ぜ，ろ過し，無水硫酸ナトリウ

32 ムは石油エーテノレ10mLずつで2田洗い，洗液は先の漏斗を

33 用いてろ過し，ろ液を合わせ，窒素在通じながら水浴上で石

34 油エーテノレを留去する.残留物をアセトンに溶かし，正確に

35 20mLとし，試料溶液とする.別にベヘン酸メチノレ67mgを

36 アセトンに溶かし，正確に50mLどする.この液2mLを正確

37 に量り，アセトンを加えて正確に20mLとし，標準溶液とす

38 る.試料溶液及ひ寺標準溶液2p.Lずつを正確にとり，次の条件

39 でガスクロマトグラフィー (2.02)により試験を行い，それ

40 ぞれの液のベヘン酸メチルのピーク高さHr及ひ寺島を測定す

41 るとき，Hrは昆より大きくない.

42 操作条件

43 検出器:水素炎イオン化検出器

44 カラム:内径約3mm，長さ約2mのガラス管に，ガスク

45 ロマトグラフィー用ポリエチレングリコール20Mを

46 シラン処理した150~180p.mのガスクロマトグラフィ

47 ー用ケイソウ土に5%の割合で被覆したものを充てん

48 する.

49 カラム温度:2200C付近の一定温度

50 キャリヤーガス:窒素

51 流量:ベヘン酸メチルの保持持聞が約18分になるよう

52 に調整する.

53 検出感度:標準溶液2J1Lから得たベヘン酸メチルのピー

54 ク高さが5~10mmになるように調整する.

55 貯法容器気密容器.

5 0348 



オルシプレナリン硫酸塩

貯j去

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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• H2S04 [Hflitz:l 
3 

及び鏡{象異性体

(CllH17N03h • H2S04 : 520.59 

5・{(lRS)・1・Hydroxy-

2-[(1・methylethyl)amino]ethyl} benzene-lふdiol

hemislIlfate 

[5874-97-5] 

4 

5

6

7
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本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，オルシプレ

ナリン硫酸塩[(CllH17N03h.H2S0.J98.5%以上を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶f生の粉末である.

本品は水に溶けやすく，エタノーノレ(95)又は酢酸(100)に

漆けにくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない.

融点:約220
0C(分解).

確認試験

( 1 ) 本品の0.01mollL塩酸試液溶液(1→10000)につき，紫

外可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトノレを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照ス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) 本品を乾燥し，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 j約定するとき，波数1607cm'1，

1153cm'1， 1131cm
守1
及び1110cm'1{寸近に吸収を認める.

(3) 本品の水溶液(1→100)は硫酸塩の定性反応(J.ω)を

呈する.

p H (2.54) 

5.5である.

純度試験

(1) 溶:伏 木品1.0gを水10mUこ溶かすとき，液は澄明で，

その色は次の比較液より濃くない.

比較液:色の比較液T3mUこ薄めた塩酸(1→40)1mLを加

える.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0g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2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) オルシプレナロン本品0.200gをとり， 0.01mollL塩

酸試液に溶かし，正確に20mLとする.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328nm

における吸光度は0.075以下である.

乾燥減量 (2.41) 1.5%以下(1g，減圧， 105
0

C， 4時間).

強熱残分(2.44) 0.1 %以下(1g).

定量j去本品約0.7gを精密に量り，酢酸(100)100mLを加え，

水浴上で加温して溶かし， 0.1molι過塩素酸で鴻定 (2.50)

する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

本品1.0gを水10mLに溶かした液のpHは4.0~
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0.1mollL過塩素酸1mL=52.06mg(CllH17N03h.H2S04 47 



1 オレンジ油
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4 本品はG・l1'llS，属諸種植物(Rlltaceae)の食用に供する種類の

5 果皮を圧搾して得た精油である.

6 性状本品は黄色~黄褐色のi夜で，特異な芳香があり，味はわ

7 ずかに苦い.

8 本品は等容量のエタノール(95)に濁って混和する.

9 屈折率 (2.45) n~ : 1. 472~ 1.474 

10 旋光度 (2.49) α~ : +85~+99o(100mm) ， 

11 比重 (1.13) d:~ : 0.842~0.848 

12 純度試験重金属(1.07) 本品1.0mLをとり，第2法により操

13 作し，試験を行う.比較液には鉛標準液4.0mLを加える

14 (40ppm以下)，

15 貯法

16 保存条件遮光して保存する.

17 容器気密容器.

5 0348 



カイニン酸水和物

を検液とし，試験を行う (2ppm以下).

(7) アミノ駿又は他のイミノ目安 本品O.lOgを水10mLに

溶かし，試料溶液とする.この液2mLを正確に量り，水を

加えて正確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，水

を加えて正確に20mLとし，標準溶液どする.これらの液に

つき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.

試料溶液及ひ'標準溶液1011Lずつを簿層クロマトグラフィー

用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に

水/1 ブタノーノレ/酢酸(100)混液(5: 4 : 1)の上層を展開

溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに

ニンヒドリンのアセトン溶液(1→50)を均等に噴霧した後，

80
0

Cで5分間乾燥するとき，試料溶液から得た主スポット以

外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

乾燥減量 (2.41) 6.5~8.5%(1g， 105
0

C， 4時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り， !，星湯50mL

に溶かし，冷後， O.lmo阻J水酸化ナトリウム液でi商定

(2.5めする(指示薬:ブFロモチモールブツレ一試液10滴).
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力イニン酸水和物
Kainic Acid Hydrat巴

カイニン酸

ClOH15NO"・H20:231.25 

(2S，3S，4s)・3・(Carboxymethyl)-

4-( I-methylethenyl)pyrrolidine・2・carboxylicacid 

monohydrate 

[487-79-6，然水物]

~I .C02H 

H2寸

1 

2 

5

6

7

8

9

 

3 

4 

本品を乾燥したものは定量するとき，カイニン酸

(CJQH15N04 : 213.23)99.0%以上を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

酸味がある.

本品は水又は混湯にやや溶けにくく，エタノール(95)又は

酢酸(100)に極めて溶けにくく，ジエチルエーテルにほとん

ど溶けない.

本品l土希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

本品1.0gを水100mLに溶かした液のpHは2.8~3.5である.

融点:約252
0

C(分解).

確認試験

( 1 ) 本品の水溶液(1→5000)5mLにニンヒドリン試液1mL

を加え， 60~70oCの水浴中で5分間加視するとき， i夜は黄色

を呈する.

(2) 本品0.05gを酢酸(100)5mLに溶かし，臭素試液0.5mL

を加えるとき，試液の色は直ちに消える.

旋光度 (2.49)α)~O -13~一 170(0.5g ，

200mm). 

純度試験

(1) 溶状

澄明である.

(2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gを白金るつぼにとり，炭酸

ナトリウム試液5mLを加えて溶かし，水浴上で蒸発乾回し

た後，徐々に加熱し，ほとんど灰化するまで強熱する. l'令後，

希硝酸12mLを加え，加湿して溶かした後，ろ過する.残留

物を水15mLで、洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水を加えて

50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

比較液:0.01molJL塩酸0.30mLtこ炭酸ナトリウム試液

5mLを加え，以下同様に操作する(0.021%以下).

(3) 硫酸塩(1.14) 本品0.5gに水40mLを加え，加混して

溶かし，冷後，希塩酸1mL及ひ'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0.005molJL硫酸

0.30mLを加える(0.028%以下).

( 4) アンモニウム (1.02) 本品0.25gをとり，試験を行う.

比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

(5 ) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.0mLを加える(20ppm以

下).

(6) 

0.1moνL水酸化ナトリウム液1mL=21.32mgClOH15N04 

気密容器.容器貯法
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7l<， 50mL， 

本品0.10gを水10mLに溶かすとき， 1'1夜l土無色
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これ本品1.0gを希塩酸5mUこ溶かし，ヒ素(1.11)



1 カイニン酸・サントニン散

1 力イニン酸・サントニン散
2 Kainic Acid and Santonin Powder 

3 

4 

本品は定量するとき，サントニン(C15HlS03: 246.30)9.0 

~ 11.0 %及びカイニン酸水和物 (CIOHI5N04・H20

5 23 1.25)I.80~2.20% を含む.

6 製法

サントニン

カイニン酸水和物

デンプン，手L1清水和物又はこれらの混合物

全量

7 以上をとり，散剤の製法により製する.

8 性状本品は白色である.

9 確認試験

10 (1 ) 本品Igにクロロホルム10mLを加え，振り混ぜた後，

11 ろ過する[残留物は(2)の試験に用いる].ろ液をとり，クロロ

12 ホルムを留去し，残留物食水酸化カリウム・エタノール試液

13 2mUこ溶かすとき，液は赤色を呈する(サントニン).

14 (2) (I)の残留物に温湯20mLを加えて振り混ぜた後，ろ過

15 する.ろ液lmLに水10mL及びニンヒドリン・ L アスコル

16 ピン酸試液lmLを加え> 60~70oCの水浴中で5分間加湿する

17 とき，液は黄色を呈する(カイニン駿).

σ
h
u
p
e
急
車

内

υ
ハu
r
E
ι

n
u
q白
車
両
-

唱

i

、
1

1000g 

18 定量法

19 ( 1 ) サントニン 本品約0.25g及び定量用サントニン約

20 25mgを精密に量り，それぞれにエタノール(95)20mLを加え，

21 5分間よく振り混ぜた後，ろ過する.残留物をエタノール

22 (95)10mLずつで3回洗い，ろ過する.ろ液及び洗液を合わ

23 せ，エタノー/レ(95)を加えて正確に50mLとする.これらの

24 液2mLずつを旨正確に量り，それぞれにエタノール(95)を加え

25 て正確に100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料

26 溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)に

27 より試験を行い，波長240nmにおける吸光度Ar及びAsを測

28 定する.

29 サントニン(CloHlS03)の量(mg)=MsX AT/ As 

30 ]ylS :定量用サントニンの秤取量(mg)

31 (2) カイニン酸本品約1.25gを精密に量り，薄めたピリ

32 ジンu→10)20mLを加え> 5分間よく振り混ぜた後，ろ過す

33 る.残留物を薄めたピリジンu→10)10mLずつで3回洗い，

34 ろ過する.ろ液及び洗液を合わせ，薄めたピリジンu→10)

35 を加えて正確に50mLとする.この液2mLを正確に量り，薄

36 めたピリジンu→10)を加えて正確に25mLとし，試料溶液

37 とする. ~IJに定量用カイニン酸を 1050Cで4時間乾燥し，そ

38 の約25mgを精密に量り，薄めたピリジンu→10)に溶かし，

39 正確に50mLとする.この液2mLを正確に量り，薄めたピリ

40 ジンu→10)を加えて正確に25mLとし，標準溶液とする.

41 試料溶液及び標準溶液2mLずつを正確に量り，それぞれに

42 ニンヒドリン・ L アスコノレピン酸試液2mLを加え，水浴上

43 で30分間加熱した後，急冷し> 2分間強く振り混ぜる.これ

44 こ水を加えて正確に20mLとし> 15分間放置した後，薄めた

45 ピリジン(1→10)2mLを用いて同様に操作して得た液を対照

46 とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行う.試

47 料溶液及び標準溶液から得たそれぞれの液の波長425nmlこ

48 おける吸光度AI'及びAsを測定する.

49 

50 

カイニン酸水和物(CIOHI5N04・H20)の量(mg)

ニ A虫色 X Ar/ As X 1.085 

51 ]ylS :定量用カイニン酸の秤取量(mg)

52 貯法

53 保存条件遮光して保存する.

54 容器密閉容器.

5 0350 



1 カオリン

1 カオリン 53 貯法容器密閉容器.

2 Kaolin 

3 本品は天然に産する含水ケイ酸アルミニウムである.

4 性状 本品は白色~類白色の砕きやすい塊又は粉末で，わずか

5 に粘土ょうのにおいがある.

6 本品l土水，エタノーノレ(99.5)又はジエチルエーテルにほと

7 んど溶けない.

8 本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶けない.

9 本品は水で潤すとき，暗色を帯び，可塑性となる.

10 確認試験

11 (1 ) 本品19を磁製皿にとり， 7J<10mL及び硫酸5mL:a:加え，

12 ほとんど蒸発乾関するまで加熱する.冷後，水20mL:a:加え，

13 2~3分間煮沸した後，ろ過するとき，残留物は灰在主である.

14 (2) (1)のろ液はアルミニウム塩の定性反応 (1.09)の(1)，

15 (2)及び(4)を呈する.

16 純度試験

17 (1 ) 液性本品1.0gを水25mLに加え，よく振り混ぜてろ

18 過したI夜のpH(2.54) は4.0~7.5である.

19 (2) 駿可溶物 本品1.0gを希塩酸20mLに加え， 15分間振

20 り混ぜた後，ろ過する.ろ液10mLを蒸発乾回し， 450~ 

21 5500Cで恒量になるまで強熱するとき，残留物は0.010g以下

22 である.

23 (3) 炭酸塩本品1.0gを水5mLに加えてかき混ぜた後，

24 薄めた硫酸(1→2)10mL:a:加えるとき，泡立たない.

25 (4) 重金潟 (1.07) 本品1.5gに水50mL及び塩酸5mLを加

26 え， 20分間よく振り混ぜながら穏やかに煮沸し，冷後，透

27 心分離し，上澄液をどり，沈殿を水10mLずつで2回洗い，

28 毎回遠心分離し，上澄液及び洗液を合わせ，アンモニア水

29 (28)を滴加し，沈殿がわずかに生じたとき，強く振り動かし

30 ながら希話王酸なi商力目して再び溶かす. この液に塩酸ヒドロキ

31 シアンモニウム0.45gを加えて加熱し，冷後，酢酸ナトリウ

32 ム三水和物0.45g及び希酢酸6mLを加え，必要ならばろ過し，

33 7J<10mLで洗い，ろ波及び洗液を合わせ，水を加えて150mL

34 とする.この液50mLをとり，これを検液とし，試験を行う.

35 比較液は鉛標準液2.5mLに塩酸ヒドロキシアンモニウム

36 0.15g，酢酸ナトリウム三水和物0.15g，希酢酸2mL及び水

37 を加えて50mLとする(50ppm以下).

38 (5) 鉄 (1.10) 本品40mgに希塩酸10mLを加え，水浴中

39 で10分潟振り混ぜながら加熱する.冷後， Lー酒石酸0.5g:a:

40 加え，振り混ぜてL 酒石酸を溶かした後，以下第2法によ

41 り検液を調製し， B法により試験を行う.比較液には鉄標準

42 液2.0mLを加える(500ppm以下).

43 (6) ヒ素 (J.ll) 本品1.0gに水5mL及び硫酸1mLを加え，

44 砂浴上で白煙を生じるまで加熱し，冷後，水を加えて5mL

45 とする.これを検液とし，試験を行う(2ppm以下).

46 (7) 異物 本品5gをビーカーに入れ， 7J<100mLを加えて

47 かき混ぜ，砂を残すように傾斜する.更に毎回水100mLを

48 用いてこの操作を数回繰り返すとき，砂状の残留物を残さな

49 V¥ 

50 強熱減量 (2.43) 15.0%以下(1g，600oC， 5時間).

51 可塑性 本品5gに水7.5mLを加えてよく振り混ぜるとき，著

52 しい流動性がない.
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1 カカオ脂

1 カカオ脂
2 Cacao Butter 

3 OLEUM CACAO 

4 本品はカカオTheobl'Omacacao Linne (Stel'cllHaceae)の

5 種子から得た脂肪である.

6 性状 本品は黄白色の堅くてもろい塊で，わずかにチョコレー

7 トょうのにおいがあり，敗油性のにおいはない.

8 ヱド品はジエチノレエーテノレ又は石油エーテルに溶けやすく，

9 沸騰エタノーノレ(99.5)にやや溶けやすく，エタノール(95)に

10 緩めて溶けにくい.

11 脂肪酸の凝罰点:45~50oC 

12 融点:31~350C ただし，試料は融解せずに毛細管に詰

13 める.

14 比重 (1.13) d:~ : 0.895~0.904 

15 酸価(1.13) 3.0以下.

16 けん化価 (1.13) 188~195 

17 ヨウ素価(1.13) 35~43 

18 貯法容器密閉容器.
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1 ガスえそウマ抗毒素

1 ガスえそウマ抗毒素
2 Gas Gangl'ene Antitoxin， Equine 

3 ガスえそ抗毒素

4 本品はウマ免疫グロプリン中のα'ost1'Idillmpe1'ii・'Ingens

5 (G. weJchii) Type A 抗毒素， α'os伯尚1mseptiCllI11 

6 (Vib1'Ion s，ξptiqlle)抗毒素及びα'ost1j池:llmoedematiens (G. 

7 novyl・)抗毒素を含む液状の注射剤である.

8 本品はα'ost1ぜdillmhistoJytiCllI11抗毒素を含むことがある.

9 本品は生物学的製剤基準のガスえそウマ抗毒素の条に適合

10 する.

11 性状 本品は無色~淡黄褐色の澄明又はわずかに白濁した液で

12 ある.
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1 過テクネチウム酸ナトリウム(99mTc)注射液

1 過テクネチウム酸ナトリウム(99mTc)注射

2 液
3 Sodium Perte巴hnetate(日出'l1Tc)Injection 

4 本品は水位の注射剤である.

5 本品はテクネチウムー99mを過テクネチウム酸ナトリウ

6 ムの形で含む.

7 本品は放射性医薬品基準の過テクネチウム酸ナトリウム

8 (99mTc)注射液の条に適合する.

9 本品には注射剤の採取容量試験法及び注射剤の不溶性微粒

10 子試験法を適用しない.

11 性状本品は無色澄明の液である.
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1 果糖

1 果糖
2 Fructose 

Hr一一一oOH 

fl.H HO λ 

HO 干ーー-r~、
31  l 、 OH

OH H 

4 COH12UO: 180.16 

5 s-D-Fructopyranose 

6 [57イ8-乃

7 本品を乾燥したものは定量するとき， 果 糖

49 (9) 5ーヒドロキシメチルフルフラール類 本品5.0gを7.k

50 100mLに溶かす.この液につき，紫外可視吸光度測定法

51 (2.24)により試験を行うとき，波長284nmにおける吸光度

52 は0.32以下である.

53 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，減圧，シリカゲル， 3時間).

54 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(lg).

55 定量j去 本品を乾燥し，その約4gを精密に量り，アンモニア

56 試液0.2mL.及び水80mLに溶かし， 30分間放置した後，水を

57 加えて正確に100mLとし，旋光度測定法(2.49)により 20:t

58 IOC，層長100mmで旋光度目Dを測定する.

59 果糖(CoH12UO)の量ung)=IαDIXI087.0 

8 (COH12UO)98.0%以上を含む 60 貯法容器気密容器.

9 性状 本品は無差:;，~虫色の結晶又は結晶性の粉末で，においは

10 なく，味はせい.

11 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)にやや溶け

12 にくく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.

13 本品は吸湿性である.

14 確認試験

15 (1 ) 本品の水溶液Ü→20)2~3滴を沸騰フェーリング試液

16 5mLに加えるとき，赤色の沈殿を生じる.

17 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)のペ

18 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

19 スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは向一波数の

20 ところに同様の強度の吸収を認める.

21 p H (2.54) 本品4.0gを水20mLfこ溶かした液のpHは4.0~

22 6.5である.

23 純度試験

24 (1 ) 溶状 本品25.0gを水50mLに溶かすとき，液は澄明

25 で，液の色は次の比較液より濃くない.

26 比較液:塩化コバルト(立)の色の比較原液1.0mL，塩化鉄

27 阻)の色の比較原液3.0mL及び硫酸銅(日)の色の比較原

28 夜2.0mLの混液に水を加えて10.0mLとした液3.0mLを

29 とり，水を加えて50mLとする.

30 (2) 酸 本品5.0gを新たに煮沸して冷却した7.k50mUこ溶

31 かし，フェノールフタレイン試液3i商及ひ。O.OlmollL水酸化

32 ナトリウム液0.60mLを加えるとき，液の色は赤色である.

33 (3) 塩化物 (1.03) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

34 夜にはO.OlmollL塩酸1.0mLを加える(0.018%以下).

35 (4) 硫酸塩(1.14) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

36 夜には0.005mollL硫酸1.0mLを加える(0.024%以下).

37 (5) 亜硫酸塩本品0.5gを水5mLに溶かし， O.OlmollLヨ

38 ウ素液0.25mLを加えるとき，液は黄色である.

39 (6) 重金属 (1.07) 本品5.0gをとり，第2法により操作し，

40 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(4ppm以

41 下).

42 (7) カルシウム 本品0.5gを水5mLに溶かし，アンモニ

43 ア試液2~3ì商及びシュウ酸アンモニウム試液lmLを加えて1

44 分開放置するとき，液は澄明である.

45 (8) ヒ素(1.11) 本品1.5gを水5mLに溶かし，希硫酸

46 5mL及び臭素試液lmLを加え， 5分間水浴上で加熱し，更に

47 濃縮して5mLとし，冷後，これを検液とし，試験を行う

48 U.3ppm以下).
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1 果糖注射液

1 果糖注射液
2 Fl'uctose Injection 

3 本品は水位の注射剤である.

4 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

5 来糖(CuH1200:180.16)を含む.

6 製法本品は「果糖Jをとり，注射剤の製法により製する.

7 本品には保存剤を加えない.

8 性状本品は無色~微黄色澄明の液で，味は甘い.

9 確認試験

10 (1 ) 本品の表示量に従い「果糖J19に対応する容量をと

11 り，必要ならば水在加えて薄めるか，又は水浴上で濃縮して

12 20mLとし，試料溶液とする.試料溶液2~3滴を沸騰フェー

13 リングP試液5mLlこ加えるとき，赤色の沈殿を生じる.

14 (2) (1)の試料溶液10mLfこレソルシノールO.lg及び塩酸

15 1mLを加え，水浴中で、3分間加湿するとき，液は赤色を呈す

16 る.

17 p H (2.54) 3.0~6.5 ただし，表示濃度が5%を超えるとき

18 は，水を用いて5%溶液を調製し，この液につき試験を行う.

19 純度試験

20 (1 ) 重金属 (1.07) 本品の表示量に従い「果糖J5.0gに

21 対応する容量をとり，水浴j二で蒸発乾闘する.残留物につき，

22 第2法により操作し，試験を行う.比較液には鉛標準液

23 2.0mLを力日える.

24 (2) ヒ素 (1.11) 本品の表示量に従い「果糖J1.5gに対

25 応する容量をとり，必要ならば水を加えて薄めるか，又は水

26 浴上で濃縮して5mLとし，希硫酸5mL及び臭素試液1mLを

27 加え，以下 f果糖j の純度試験(8)を準用する.

28 強熱残分 (2.44) 本品の表示量に従い f果糖J2gに対応する

29 容量を正確に量り，水浴上で蒸発事色厨し，試験を行うとき，

30 その最は2mg以下である.

31 エンドトキシン (4.01) 0.5EU/mL未満.

32 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

33 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

34 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

35 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

36 適合する.

37 定量法本品の果糖(COH1200)約4gに対応する容量を正確に量

38 り，アンモニア試液0.2mL及び水を加えて正確に100mLと

39 し，よく振り混ぜ， 30分間放置した後，旋光度測定法

40 (2.49)により 20:tlOC，層長100mmで、旋光度αD0:測定する.

41 果糖(CuH1200)の量(mg)=IαDIX1087.0 

42 貯法容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射郊容

43 器を使用することができる.
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1 カドララジン

1 力ドララジン
2 Cadl'alazin巴

NJγ目、N人O~川
H 

3 
IJ仁γ問

4 C12H21N503: 283.33 

5 EthyI3.(6・{ethyl[(2RS)・2・hydroxypropyl]amino}pyridazin. 

6 3・yl)carbazate

7 [64241.34.5] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，カドララジン

9 (C12H21N503)98.5~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は微黄色~淡黄色の結晶性の粉末である.

11 本品は酢酸(100)に溶けやすく，メタノールにやや溶けや

12 すく，エタノ-;レ(99.5)にやや溶けにくく，水に溶けにくい.

13 本品は0.05mo阻J硫酸試液に溶ける.

14 本品のメタノール溶液(1→40)は旋光性を示さない.

15 融点:約1650C(分解).

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品の0.05molι硫酸試液溶液(I→125000)につき，

18 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

19 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

20 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

21 収を認める.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトル測定法 (2.25)の

23 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

24 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

25 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 純度試験

27 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品0.40gをメタノール15mLに溶か

28 し，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液と

29 し，試験を行う.比較液はO.OlmolJL塩酸0.40mUこメタノ

30 ール 15mL，希哨酸6mL及び水省と加えて 50mLとする

31 (0.036%以下).

32 (2) 護金属 (1.07) 本品1.Ogをとり，第4法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 (3) 類縁物質本品50mg:a:0.05mo阻d硫酸試液20mUこ溶

36 かし，水を加えて100mLとし，試料溶液とする.この液

37 1mLを正確に量り，水を加えて正確に200mLとし，標準溶

38 夜とする.試料溶液及び標準溶液101lLずつを正確にとり，

39 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.0])により試験を行

40 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狽IJ

41 定するとき，試料溶液のカドララジンに対する相対保持時間

42 約2.1のピ}ク面積は，標準溶液のカドララジンのピーク面

43 積より大きくなく，カドララジン及び上記のピーク以外のピ

44 ークの面積は，標準溶液のカドララジンのピーク面積の2/

45 5より大きくない.また，試料溶液のカドララジン以外のピ

46 ークの合計面積は，標準溶液のカドララジンのピーク面積の

47 2(音より大きくない.ただし，カドララジンに対する相対保

48 持時間約0.49及び約2.1のピーク面積は自動積分法で求めた

49 面積にそれぞれ感度係数0.65及び1.25を乗じた値とする.

50 試験条件

51 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:250nm) 

52 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

53 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

54 リカゲルを充てんする.

55 カラム淑度:40
0C付近の一定温度

56 移動相:酢酸ナトリウム三水平日物13.6gを水800mLに溶

57 かし，希酢酸を加えてpH5.8fこ調整した後，水を加え

58 て1000mLとする.この液860mUこアセトニトリル

59 140mLを力日える.

60 流量カドララジンの保持時聞が約10分になるように

61 調整する.

62 面積測定範囲:カドララジンの保持時間の約3倍の範囲

63 システム適合性

64 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水を加えて

65 正確に25mLとする.この液l011Lから得たカドララ

66 ジンのピーク面積が，標準溶液のカドララジンのピ-

67 クの面積の15~25%になることを確認する.

68 システムの性能:標準溶液l011Uこっき，上記の条件で

69 操作するとき，カドララジンのピークの理論段数及び

70 シンメトリー係数は，それぞれ4000段以上， 1.5以下

71 である.

72 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

73 で試験を6回繰り返すとき，カドララジンのピーク函

74 積の相対標準偏差は4.0%以下である.

75 (4) 残留溶媒別に規定する.

76 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(Ig，105
0

C， 3時間).

77 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

78 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

79 (I00)50mUこ溶かし， O.lmo凶J過犠素酸で滴定 (2.50)する

80 電位差滴定法).同様の方法で空試験念行い，補正する.

81 O.lmolJL過塩素酸1mL=28.33mgC12H21N50a 

82 貯法容器密際容器.
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1 カドララジン錠

1 力ドララジン錠
2 Cadl'alazine Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 カドララジン(C12H21N503: 283.33)を含む.

5 製法 本品は「カドララジンj をとり，錠剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験本品を粉末とし，表示最に従い「カドララジンJ

8 20mgfこ対応する最をとり， 0.05mollL硫酸試液50mLを加え

9 てよく振り混ぜた後，遠心分離する.上波液 1mLに

10 0.05moνL硫酸試液を加えて50mLとした液につき，紫外可

11 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

12 き，波長247~251nmfこ吸収の綴大を示す.

13 製剤均一性 (ω2) 次の方法により含量均一性試験を行うと

14 き，適合する.
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本品1偶をとり， 0.05mo阻J硫酸試液30mLを加え，よく振

り混ぜて崩壊させた後， 0.05mollL硫酸試液を加えて正確に

50mLとする.この液を遠心分離し，上澄液3mLを正確に量

り， 1mL中にカドララジン(C12H21N503)約611gを含む液とな

るように0.05mollL硫酸試液を加え，:iE確に VmLとし，試

料溶液とする.日IJに定量用カドララジンを105
0

Cで3時間乾

燥し，その約20mgを精密に量り， 0.05mollL硫酸試液に溶

かし，正確に100mLとする.この液3mLを正確に量り，

0.05mo阻 J硫酸試液を加えて正確に100mLとし，標準溶液と

する.試料溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法

(2.24)により試験を行い，波長249nmにおける吸光度Ar及

びAsを測定する.

27 

28 

カドララジン(CI2H21No03)の量(mg)

=Ms X Ar/ As X j;グ200

29 Ms:定量用カドララジンの秤取量(mg)

30 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドル法により，

31 毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

32 80%以上である.

33 本品1鱈をとり，試験を照始し，規定された時間に溶出液
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20mL以上をとり，孔径0.511m以下のメンブランフィノレター

でろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液VmLを正

確に量り，表示量に従い 1mL中にカドララジン

(CI2ll21No03)約5.611g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.別に定量周カドララジン

を1050Cで3時間乾燥し，その約30mgを精密に量り，水に溶

かし，正確に200mLとする.この液4mLを:iE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，紫外可祝吸光度測定法 (2.24)により試

験を行い，波長254nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

44 カドララジン(C12H21N503)の表示量に対する溶出率(%)

45 = Ms X Ar/ As X V t / V X 1/ C X 18 

46 Ms:定量用カドララジンの秤取量(mg)

47 C: 1錠中のカドララジン(CI2H21No03)の表示量(mg)

48 定量j去 本 品10個をとり， 0.05mollL硫酸試液70mLを加え，

49 よく振り混ぜて崩壊させた後， 0.05mo阻 J硫酸試液安加え，
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正確に200mLとする.この液を遠心分離し，カドララジン

(CI2H21No03)約2.5mgfこ対応する容量の上澄液を正確に量り，

内標準溶液5mLを正確に加えた後，7kを加えて25mLi::し，

試料溶液どする. J.lIJに定量用カドララジンを105
0

Cで3P寺関

乾燥し，その約25mgを精密に最り， 0.05molι硫酸試液に

溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，内

標準溶液5mLを:iE確に加えた後，水を加えて25mLとし，標

準溶液とする.試料溶液及び標準溶液51lLfこっき，次の条件

で液体クロマトグラフィーは(1) により試験を行し¥内襟

準物質のピーク面積に対するカドララジンのピーク面積の比

Q'l'及びQsを求める.

61 

62 

カドララジン(CI2H21No03)の量(mg)

=Ms X Q'l'/Qs X 1/10 

lVls :定量用カドララジンの秤取量(mg)

内標準溶液 pートルエンスルホンアミドのアセトニトリ

ノレ溶液(1→50)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:250mn) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカゲノレを充てんする.

カラム混度:400C付近の一定温度

移動相:酢酸ナトリウム三水和物13.6gを水800mLfこ溶

かし，希酢酸を加えてpH5.8fこ調整した後，水を加え

て1000mLとする.この液860mLfこアセトニトリル

140mLを力日える.

流量カドララジンの保持時聞が約10分になるように

務整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液511Lfこっき，上記の条件で操

作するとき，カドララジン，内標準物質の順に溶出し，

その分離度は3以上である.

システムの再現性:標準溶液511Lfこっき，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
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84 対するカドララジンのピーク面積の比の相対標準偏差

85 は1.0%以下である.

86 貯法容器密閉容器.
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カナマイシンー硫酸犠1 

薬:プタレインパープル0.5mg). ただし，1夜の色が変わり

始めたときにエタノール(99.5)50mLを加え， i'市定の終点は，

I夜の青紫色が無色に変わるときとする.同様の方法で空試験

を行う.硫酸(804)の量は，乾燥物に換算した本品に対して

15.0~17.0%である.
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純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品2.0g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2.0mLを加える(IOppm以

下).

(2) ヒ素(1.11) 本品2.0gをとり，第4法により検液を調

製し，試験を行う(Ippm以下).

(3 ) 類縁物質本品0.30gを水に溶かし，正確に10mLと

し，試料溶液とする.自IJにカナマイシンー硫酸塩標準品

45mgを水に溶かし，正確に50mLとし，擦準溶液とする.

これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.Mにより

試験を行う.試料溶液及び標準溶液111Lずつを薄層クロマト

グラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポット

する.次にリン酸二水素カリウム溶液(3→40)を展開溶媒と

して約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これにニンヒ

ドリンの1 ブタノール溶液(I→100)を均等に噴霧した後，

110
0

Cで10分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポット

以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

乾燥減量 (2.41) 4.0%以下(5g，減圧・ 0.67kPa以下， 60oC， 

3時間).

強熱残分 (2.44) 0.5%以下(Ig).

定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

(4.ω)の円衡平板法により試験を行う.

(i)試験菌 Bacil111ssllbtilis ATCC 6633を用いる.

(五)培地培地(1)の1)の iを用いる.

(出)標準溶液 カナマイシンー硫酸塩標準品を乾燥し，そ

の約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，薄めたpH6.0

のリン酸塩緩衝液(I→2)に溶かして正確に50mLe:し，標準

原液とする.標準原液は5~15'Cに保存し， 30日以内に使用

する.用自寺，標準原液適量を正確に量り， pH8.0の0.1molι

リン酸塩緩衝液を加えて1mL中に2011g(カ価)及び511g(カ価)

を含む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とす

る.

(iv) 試料溶液 本品約20mg(力価)1こ対応する量を精密に量

り，水に溶かして正確に50mLとする.この液適量を正確に

量り， pH8.0の0.1mo阻 Jリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に

2011g(力価)及び511g(カ価)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.

貯法容器密閉容器.

0.1mol/L塩化ノ〈リウム液1mL=9.606mg804 46 
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• H2S04 

C18H3GN4011・H2804:582.58 

3・Aminoふdeoxy-α心 -glucopyranosyl-(1→6)・

[6幽amino-6-deoxy-α-D-glucopyranosyト(1→4)]-2・deoxy司

D-streptamine monosulfate 

[25389-94-0] 

4 

F
D
ρ
り
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本品は，Stl'，ξptomyces kanamyce的 llSの培養によって得

られる抗細菌活性を有するアミノグリコシド系化合物の硫酸

塩である.

本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 750~

83211g(カ価)告と含む.ただし，本品のカ舗は，カナマイシン

(C18H36N4011 : 484.5ωとしての最を質量(カ価)で示す.

性状本品は白色の結晶性の粉末である.

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.

確認試験

( 1 ) 本品50mgを水3mLに溶かし，アントロン試液6mLを

加えるとき，11夜は青紫色を呈する.

(2) 本品及びカナマイシンー硫酸塩標準品20mgずつをそ

れぞれ水1mL1こ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.こ

れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試

験安行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを簿層クロマトグ

ラフィー用シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットす

る.次にクロロホノレム/アンモニア水(28)/メタノール混液

(2:1:1)の上被液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0.2%ニンヒドリン・水飽和1 ブタ

ノーノレ試液を均等に噴霧し， 1000Cで10分筒加熱するとき，

試料溶液から得た主スポット及ひ'標準溶液から得たスポット

は紫褐色を主主し，それらのRrfi直は等しい.

(3) 本品の水溶液(1→5)1こ塩化ノ〈リウム試液H商を加える

とき，白色の沈殿を生じる.

旋光度 (2.49)α)~ : + 112~+ 1230
(乾燥物に換算したも

の0.2g，水， 20mL， 100mm). 

硫酸の量本品約0.25gを精密に量り，水100mLに溶かし，ア

ンモニア水(28)でpHを11.0に調整する.この液に0.1mol/L

塩化バリウム液10mLを正確に加え， 0.1mo阻 Jエチレンジア

ミン四酢酸二水素二ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示
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カナマイシン硫酸塩1 
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試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

下).

(3) ヒ素 (1.JJ) 本品2.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う (lppm以下).

(4) 類縁物質本品0.30gを水に溶かして正確に10mLと

し，試料溶液とする.別にカナマイシンー硫酸塩標準品

9.0mgを水に溶かして正確に10mLとし，標準溶液とする.

これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により

試験を行う.試料溶液及び標準溶液I11L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.次にリン酸二水素カリウム溶液(3→40)を展開溶媒と

して約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これにニンヒ

ドリンの1ーブタノール溶液c1→100)を均等に噴霧した後，

1100Cで10分隠加熱するとき，試料溶液から得た主スポット

以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

乾燥減量(2.41) 5.0%以下(0.5g，iJ威圧・ 0.67kPa以下， 60oC， 

3"寺間).

定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

(4.ω) の円筒平板法により試験を行う.

(i) 試験爵 BacillllS sllbtilis ATCC 6633を用いる.

(誼)培地培地(I)の1)の iを用いる.ただし，滅菌後の

pHは7.8~8.0 とする.

(出)標準溶液 カナマイシンー硫酸塩標準品を乾燥し，そ

の約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，薄めたpH6.0

のリン酸塩緩衝液c1→2)に溶かして正確に50mLとし，標準

原液とする.標準原液は5~150Cに保存し， 30日以内に使用

する.用時，標準原液適量:{r正確に量り， pH8.0のO.lmolJL

リン酸塩緩衝液を加えてlmL中に2011g(力価)及び511g(カ価)

を含む液を調製し，高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とす

る.

Civ) 試料溶液本品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量

り，水に溶かして正確に50mLとする.この液適量まを正確に

量り， pH8.0のO.lmo阻Jリン酸塩緩衝液を加えてlmL中に

2011g(カ価)及び511g(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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力ナマイシン硫酸塩
Kanamycin Sulfate 

硫酸カナマイシン

C18H36N4011・xFbS04

3・Aminoふ deoxy-α岨D-glucopyranosyl凶(1→6)・

[“6-am凶1吋inoふ d氏eox勾y-u-

D-st甘rept旬ami加nesulfat，鈴e 

[133-92-6] 

-対12804
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本品は，Stmptomyces kanamyce白'CllSの培養によって得

られる抗細菌活性を有するアミノグリコシド系化合物の硫酸

塩である.

本品は定量するとき，換算した乾燥物lmg当たり 690~

74011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，カナマイシン

(C18H36N4011 : 484.50)としての量在質量(カ価)で示す.

性状本品は白色~黄白色の粉末である.

本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(99.5)にほとん

ど溶けない.

確認試験

(1) 本品及びカナマイシンー硫酸塩標準品20mgずつを水

lmUこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの液

につき，薄層クロマトグラブィー (2.03)により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄嵐クロマトグラフィー用

シリカグルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にク

ロロホルム/アンモニア水(28)/メタノール混液(2: 1・1)

を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.

これに0.2%ニンヒドリン・水飽和1ーブタノーノレ試液を均等

にl噴霧した後， 1000Cで10分間加熱するとき，試料溶液から

得た主スポット及び標準溶液から得たスポットは紫褐色を呈

し，それらのRf値は等しい.

(2) 本品の水溶液(1→10)は硫酸塩の定性反応(1)(1目09) を

呈する.

旋光度 (2.49)α13: ー十 103~+1150(乾燥物に換算したも

の0.5g，水， 50mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは6.0~

7.5である.

純度試験

(1) 溶状 本品1.5gを水5mLlこ溶かすとき，液は無色~

微黄色澄明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，
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I 無水カフェイン

1 無水カフェイン
2 Anhydl'ous Caffeine 

H:;川
4 CSHlON402: 194.19 

5 1，3，7・TrimethyI-llιpurine-2，6(3H，7 H)-dione 

6 [58-08-2] 

48 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

49 層板にスポットする.次にクロロホルム/エタノール(95)混

50 液(9: 1)を展開浴媒として約10cm展開した後，薄層板を風

51 車ちする.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料

52 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

53 たスポットより濃くない.

54 (5) 硫酸呈色物(J.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

55 液の色は色の比較液Dより濃くない.

56 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，80
o
C， 4時間).

57 強熱残分(2.44) 0.1%以下(0.5g).

58 定量法本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，無水酢酸/

59 酢酸(100)混液(6:1)70mLに溶かし， O.lmo凶 J過塩素酸でi商

7 本品を乾燥したものは定最するとき，カフェイン 60 定 (2.50)する(指示薬:クリスタルバイオレツト試液3滅).

8 (CSHlON40θ98.5%以上を含む 61 ただし， i商定の終点は液の紫色が緑色を経て黄色に変わると

9 性状 本品は白色の結晶又は粉末で，においはなく，味は苦い. 62 きとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

10 本品はクロロホルムに溶けやすく，水，無水酢酸又は酢酸

11 (100)にやや溶けにくく，エタノール(95)又はジエチノレエ-
63 O.lmolJL過塩素酸1mL=19.42mg CSHlON402 

12 テルに溶けにくい. 64 貯j去容器気密容器.

13 本品1.0gを7k 100mUこ溶かした液のpHは5.5~6.5である.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品の水溶液(1→500)2mLにタンニン酸試液を滴加

16 するとき，白色の沈殿を生じ，この沈殿は更にタンニン般試

17 ~1夜を滴加するとき溶ける.

18 (2) 本品O.Olgに過駿化水素試液10滴及び塩酸1i商を加え

19 て水浴上で蒸発乾回するとき，残留物は黄赤色を呈する.ま

20 た，これをアンモニア試液2~3滴を入れた容器の上にかざ

21 すとき，赤紫色に変わり，その色は水酸化ナトリウム試液2

22 ~3ì荷を加えるとき，消える.

23 (3) 本品O.Olgを水に溶かし50mLとする.この液5mLに

24 薄めた酢酸(31)(3→ 100)3mL及び薄めたピリジン(1→

25 10)5mLを加えて混和した後，薄めた次亙塩素酸ナトリウム

26 試液(1→5)2mLを加え， 1分間放置する.これにチオ硫酸ナ

27 トリウム試液2mL及び水酸化ナトリウム試液5mLを加える

28 とき，黄色を呈する.

29 融点 (2.60) 235~2380C 

30 純度試験

31 (1 ) 塩化物 <I.03) 本品2.0gを熱湯80mLに溶かし， 20
0
C 

32 に急冷し，水を加えて100mLとし，試料溶液とする.試料

33 溶液40mLに希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これ

34 を検液とし，試験を行う.比較液にはO.OlmolJL塩酸

35 0.25mLを加える(0.011%以下).

36 (2) 硫酸塩 <I.14) (l)の試料溶液40mLに希塩酸1mL及

37 び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

38 比較液には0.005molJL硫酸0.40mLを加える(0.024%以下).

39 (3) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2~去により操作し，

40 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

41 下).

42 (4) 類縁物質本品0.10gをクロロホルムlOmLに溶かし，

43 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホノレム

44 を加えて正確に100mLとする.この液1mLを亙確に量り，

45 クロロホルムを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.

46 これらの液につき，務局クロマトグラフィー (2.03)により

47 試験を行う.試料溶f夜及び標準溶液lOllLずつを簿層クロマ

5 0361 



1 カフェイン水和物

1 カフェイン水和物
2 Caffeine Hydrate 

3 カフェイン

4 

":ュ:!xf'H20 

5 CSHlON402・H20: 212.21 

6 1，3，7-Trimethyl-lH-purine-2，ふ(3H，7 H)-dione 

7 monohydrate 

8 [5743-12-4] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，カフェイン

10 (CSHION402 : 194.19)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の柔らかい結晶又は粉末で，においはなく，

12 味はやや苦い.

13 本品はクロロホノレムに溶けやすく，水，酢酸UOω又は無

14 水酢酸にやや溶けにくく，エタノール(95)に溶けにくく，ジ

15 エチルエーテルに極めて溶けにくい.

16 本品LOgを水100mLfこ溶かした液のpHは5.5~6.5である.

17 本品は乾燥空気中で風解する.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品の水溶液U→ 500)2mLにタンニン酸試液を滴加

却 するとき，白色の沈殿を生じ，この沈殿は更にタンニン酸試

21 夜を滴加するとき溶ける.

22 (2) 本品O.Olgfこ過酸化水素試液10i商及び塩酸封筒を加え

23 て水浴上で、蒸発乾留するとき，残留物は黄赤色を呈する.ま

24 た，これをアンモニア試液2~3i衡を入れた容器の上にかざ

25 すとき，赤紫色に変わり，その色は水酸化ナトリウム試液2

26 ~3ì商を力日えるとき，消える.

27 (3) 本品O.Olgを水に溶かし50mLとする.この液5mLに

28 薄めた酢酸(31)(3→ 100)3mL及び薄めたピリジンU→

29 10)5mLを加えて混和した後，薄めた次亜塩素駿ナトリウム

30 試液U→5)2mLを加え， 1分開放置する.これにチオ硫酸ナ

31 トリウム試液2mL及び水酸化ナトリウム試液5mLを加える

32 とき，黄色を呈する.

33 融点 (2.60) 235~2380C(乾燥後).

34 純度試験

35 (1 ) 主主化物 (1.03) 本品2.0gを熱湯80mLに溶かし， 200C 

36 に急冷し，水を加えて100mLとし，試料溶液どする.試料

37 溶液40mLfこ希硝酸6mL及ひe水を加えて50mLとする.これ

38 を検液とし，試験を行う.比較液には0.01mol!L塩酸

39 0.25mLを加える(0.011%以下).

40 (2) 硫酸極(1.14) (I)の試料溶液40mLに希塩酸lmL及

41 び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

42 比較液には0.005mollL硫酸0.40mLを加える(0.024%以下).

43 (3) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

44 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以

45 下).

46 (4) 類縁物質 本品0.10gをクロロホノレム10mLに溶かし，

47 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

48 を加えて正確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，

49 クロロホルムを加えて正確にlOmLとし，標準溶液とする.

50 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により

51 試験を行う.試料溶液及び標準溶液I011Lずつを薄層クロマ
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トグラフィー用シリカゲ、ノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄

層板にスポットする.次にクロロホルム/エタノーノレ(95)混

液(9: 1)を展開溶媒として約lOcm展開した後，薄局板を風

車tする.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料

56 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

57 たスポットより濃くない.

58 (5) 硫酸呈色物(J.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

59 液の色は色の比較液Dより濃くない.

60 乾燥減量 (2.41) 0.5~8.5% C1g ， 80"C， 4時間).

61 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

62 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，無水酢絞/

63 酢酸(100)混液(6:1)70mLfこ溶かし， 0.1mo狙 J過塩素酸で滴

64 定 (2.50)する(指示薬:クリスタルバイオレット試液3i街).

65 ただし，滴定の終点は液の紫色が緑色を緩て黄色に変わると

66 きとする.同様の方法で空試験を行い，補正する.

67 O.lmoνL過塩素酸1mL=19.42mg CSHlON402 

68 貯法容器気密容器.
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1 カプセノレ

1 カプセル
2 Capsules 

3 本品はゼラチンなど日本薬局方lこ収載されている適当なカ

4 プセノレ基剤を用いて製し，一端を閉じた交互に重ね合わせる

5 ことができる一対の円筒体である.

6 製法本品は「ゼラチンj など日本薬局方に収載されている適

7 当なカプセル基剤に水を加え，加温して溶かし，必要ならば

8 グリセリンj 又は rDーソルビトーノレJ，手L化弗U，分散剤，

9 保存剤，着色剤などを加え，濃厚なにかわ状の液とし， jJ副寺

10 成型して製する.

11 本品は必要に応じて滑沢剤を塗布することができる.

12 性状本品はにおいはなく，弾力性がある.

13 純度試験 におい，溶状及び液性本品1個(1対)を重ね合わせ

14 ずに100mLの三角フラスコに入れ，水50mLを加え， 37::l:: 

15 20Cに保ちながらしばしば振り動かす.この試験を5間行う

16 とき，いずれも10分以内に溶ける.また，この液はいずれ

17 もにおいがなく，中性又は弱酸性を呈する.

18 貯法容器密際容器.
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1 カプトプリノレ

1 力プトプリル
2 Captopl'il 

HSス千。
仁戸H

4 C9HloN03S: 217.29 

5 (2S)↓[(2S)・2・Methyl-3・sulfanylpropanoyl]pyrrolidine-2-

6 carboxylic acid 

7 [62571-86-2] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，カプトプリ

9 ノレ(C9H15N03S)98.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶伎の粉末である.

11 本品はメタノーノレに緩めて溶けやすく，エタノール(99.5)

12 に溶けやすく，水にやや溶けやすい.

13 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

14 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

15 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

16 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

17 旋光度 (2.49)α13: ー 125~-1340(乾燥後， O.lg，エタ

18 ノーノレ(99.5)10mL，100mm). 

19 融点 (2.60) 105~ 1100C 

20 純度試験

21 (1 ) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

22 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

23 下).

24 (2) ヒ素 (/.lJ) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

25 裂し，試験を行う(2ppm以下).

26 (3) 類縁物質 本品0.20gをとり，メタノーノレに溶かし，

訂 正確に10mLとし，試料溶液とする • }3111こ1，1'-[3，3'ージチ

28 オピス(2 メチノレ-1ーオキソプロヒ。ノレ)]-Lージプロリン

29 15mgをとり，メタノールに溶かし，正確に250mLとし，標

30 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

31 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液10pLずつ

32 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

33 層板にスポットする.次にトノレエン/酢酸(100)混液(13:7) 

34 を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾する.

35 これをヨウ索蒸気中に30分間放置するとき，標準溶液から

36 得たスポットに対応する位置の試料溶液から得たスポット及

37 び主スポット以外のスポットは， 2個以下で，標準溶液から

38 得たスポットより濃くない.

39 (4) 1，1'一[3，3'ージチオピス(2ーメチルー1ーオキソプロピ

40 ル)]-Lージプロリン本品O.lOgをとり，メタノールに溶か

41 し，正確に20mLとし，試料溶液とする. }3IJfこ1，1'-[3，3'-

42 ジチオピス(2 メチルー1ーオキソプロピノレ)]-Lージプロリ

43 ン25mgをとり，メタノ}ノレに溶かし，正確に250mLとし，

44 標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液20pLずつを正確に

45 とり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試

46 教を行う.それぞれの液の1，1'ー[3，3'ージチオビス(2ーメチ

47 ル 1 オキソプロヒ。ノレ)]-Lージプロリンのピーク面積Ar及

48 'CJAsを測定するとき，ATはAsより大きくない.
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

10pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカゲノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:水/メタノール/リン酸混液(1000: 1000 : 1) 

流量:1，1'ー[3，3'ージチオビス(2 メチルー1ーオキソプ

ロヒ。ノレ)]-Lージプロリンの保持時間が約10分になる

ように調整する.

システム適合性

システムの性能:本品及び1，1'-[3，3'ージチオビス(2

61 メチルー1ーオキソプロピル)]-Lージプロリン25mg

62 ずつをメタノール200mLtこ溶かす.この液20pLtこっ

63 き，上記の条件で操作するとき，本品， 1，1'-[3，3' 

64 ジチオビス(2 メチルー1ーオキソプロヒ。ノレ)]-Lージ

65 プロリンの傾に溶出し，その分離度は3以上である.

66 システムの再現性:標準溶液20pLtこっき，上記の条件

67 で試験を5回繰り返すとき， 1，1'一[3，3' ジチオビス(2

68 メチル 1 オキソプロヒ。ノレ)]-Lージプロリンのピ

69 ーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

70 乾燥減量(2.41) 1.0%以下(1g，威圧， 80oC， 3時間).

71 強熱残分(2.44) 0.2%以下(1g).

72 定量法 本品約0.3gを精密に量り， 7J<100mLに溶かし，希硫

73 酸20mL及びヨウ化カリウム19を加えて振り混ぜ， 1/60 

74 mol/L3ウ素酸カリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デン

75 プン試液2mL).同様の方法で空試験を行い，補正する.

76 1/60 molι ヨウ素酸カリウム液1mL

77 =21.73mg C9HloN03S 

78 貯法容器気密容器.
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1 ガベキサートメシノレ酸塩

1 ガベキサートメシル酸塩
2 Gabexate Mesilate 

3 メシル酸ガベキサート

~ローユo~人い町 H3C-S03H 

5 C16H23N304・CH.I03S: 417.48 

6 Ethyl4・(6・.gu日nidinohexanoyloxy)benzoate

7 monomethanesulfonate 

8 [56974-61-9] 
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る.この液5mL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311Lにつき，次

の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，

内標準物質のピーク面積に対するパラオキシ安怠香酸エチル

のピーク君主積の比QT及ひーQsを求めるとき，Q'd土Qsより大

きくない.

内標準溶液 パラオキシ安患、香西安ブ、チノレの希エタノール溶

液(1→5000)

試験条件

定量法の試験条件を準用する.

58 システム適合性

59 定量法のシステム適合性を準用する.

60 (5) 類縁物質 本品0.20g告とエタノーノレ(95)5mLに溶かし，

61 試料溶液とする.この液1mL告と正確に量り，エタノール(95)

9 本品を乾燥したものは定量するとき，ガベキサートメシル 胞 を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液

10 酸塩(C16H23N304・CH403S)98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)に溶けやす

13 く，ジエチルエーテノレにほとんど溶けない.

14 確認試験
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につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

試料溶液及ひ'標準溶液511Lずつを，薄層クロマトグラブイー

用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次に

酢酸エチノレ/水/酢酸(100)混液(3: 1 : 1)を展開溶媒として

約10cm展開した後，薄層板を酢酸のにおいがなくなるまで

15 ( 1 ) 本品の水溶液(I→2000)4mLに1ーナフトーノレ試液 68 風乾する.これに8ーキノリノールのアセトン溶液(1→

16 2mL及びジアセチル試液1mLを加え， 10分間放置するとき 69 1000)を均等に噴霧し，風乾した後，臭素・水酸化ナトリウ

17 夜は赤色を呈する 70 ム試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット

18 (2) 本品19を水5mLtこ溶かし，水酸化ナトリウム試液

19 2mLを加え，水浴中で5分間加熱する.冷後，希硝酸2mL及

20 びエタノーノレ(95)5mLを加えて振り混ぜ，塩化鉄(m)試液5

21 滴を加えて振り混ぜるとき，液は紫色を呈する.

22 (3) 本品の水溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度測

23 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

24 トルと本品の参照スペクトル又はガベキサートメシル酸塩標

25 :1.答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

26 とき，何者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の

27 吸収を認める.

28 (4) 本品0.1gはメシノレ酸塩の定性反応(1)(J.09) を呈する.

29 p H (2.54) 本品1.0gを水 10mLtこ溶かした液のpHは4.5~

30 5.5である.

31 融点 (2.60) 90~930C 

32 純度試験
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(1) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かした液は無色澄明で

ある.

(2) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第1法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

下).

( 3 ) ヒ素 (J.JJ) 本品2.0g:(rとり， 1molJL塩酸試液

20mLに水浴中で加熱して溶かし，更に20分跨加熱する.冷

後，遠心分離し，上澄液lOmLをとる.これを検液とし，試

験を行う(2ppm以下).

(4) パラオキシ安息香酸エチノレ 本品を乾燥し，その

50mgをとり，希エタノールに溶かし，正確に100mL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，

試料溶液とする.別にパラオキシ安息、香酸エチノレ5.0mgをと

り，希エタノーノレに溶かし，正確に100mLとする.この液

1mLを正確に量り，希エタノールを加えて正確に20mLとす

71 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.

72 乾燥減量 (μ1) 0.30%以下(1g，減圧，シリカグル， 4時間).

73 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

74 定量法本品及びガペキサ}トメシル酸塩標準品を乾燥し，そ

75 の約50mgずつを精密に量り，それぞれを希エタノールに溶

76 かし，正確に100mLとする.この液5mLずつを正確に量り，

77 それぞれに内標準溶液5mLを正確に加え，試料漆液及び標

78 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液311Uこっき，次の条件

79 で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標

80 準物質のピーク面積に対するガベキサートのピーク面積の比

81 QT及びQsを求める.

82 ガベキサートメシノレ酸塩(C16H23N304・CH40aS)の量(mg)

83 =Ms X QT/ Qs 

84 Ms:ガベキサ}トメシノレ酸塩標準品の秤取量(mg)
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内標準j容液 ノfラオキシ安息、香酸ブチノレの希エタノール溶

液(1→5000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(狽4定波長:245nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

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:メタノーノレ/ラウリル硫酸ナトリウム溶液(1→

1000)/1ーへプタンスルホン徴ナトリウム溶液(1→

200)/酢酸(100)混液(540: 200 : 20 : 1) 

流量ガベキサートの保持時聞が約13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311Lにつき，上記の条件で操

円ヘup
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2 ガベキサ}トメシ/レ酸組

100 作するとき，内標準物質，ガベキサートの傾に溶出し，

101 その分離度は5以上である.

102 システム再現性:標準溶液311Lにつき，上記の条件で試

103 験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に対

104 するガベキサートのピーク面積の比の相対標準偏差は

105 1.0%以下である.

106 貯法容器気密容器.
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1 過マンガン酸カリウム

1 過マンガン酸カリウム
2 Potassium Pel'manganate 

3 KMn04: 158.03 

4 本品を乾燥したものは定量するとき，過マンガン酸カリウ

5 ム(I-倒nOδ99.0%以上を含む.

6 性状 本品は暗紫色の結晶で，金属性光沢がある.

7 本品は水にやや溶けやすい.

8 本品の水溶液(1->1000)はやや甘味があり， 1反れん性であ

9 る.

10 確認試験本品の水溶液(1→100)は過マンガン酸塩の定性反応

11 (1.09) を呈する.

12 純度試験

日 (1) 水不溶物本品を粉末とし，その2.0gを水200mLに

14 溶かし，質量既知のガラスろ過器(G4)を用いてろ過し，不溶

15 物を洗液が無色となるまで水で洗い， 105
0
Cで2s寺間乾燥す

16 るとき，その量は4mg以下である.

17 (2) ヒ素 (J.ll) 本品0.40gを水10mUこ溶かし，硫酸

18 1mL在加え，過酸化水素(30)を滴加して完全に脱色した後，

19 砂浴上でほとんど蒸発し，残留物を水5mLに溶かす.これ

20 を検液とし，試験を行うとき，次の標準色より濃くない.

21 標準色:水10mLに硫酸1mL及ひ。検液の調製と向量の過酸

22 化水素(30)を加え，砂浴ーとでほとんど蒸発し，ヒ素標準

23 夜2.0mL及び水を加えて5mLとし，以下検液の試験と

24 同様に操作する(5ppm以下).

25 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(Ig，シリカグル， 18時間).

26 定量法本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，水に溶かし

訂 正確に200mLとし，試料溶液とする.0.05molJLシュウ酸液

28 25mLを500mLの三角フラスコ中に正確に量り，薄めた硫酸

29 (I→20)200mLを加え，液温を30~350C とし，試料溶液をピ

30 ュレットに入れ，穏やかに振り混ぜながら，その23mLを速

31 やかに加え， ì夜の赤色が消えるまで放霞する.次に55~

32 60
0
Cに加温し， 30秒間持続する赤色を呈するまで，徐々に

33 商定 (2.50)する.

34 0.05molJLシュウ酸液1mL=3.161mg1岱!ln04

35 貯法容器気密容器.
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カモスタットメシノレ酸塩1 

定量j去 本品及びカモスタットメシノレ酸塩標準品を乾燥し，そ

の約50mgずつを精密に量り，それぞれを水に溶かし，正確

に50mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれに

内標準溶液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2)lLにつき，次の条件で液体

クロマトグラフィー (2.0!)により試験念行い，内標準物質

のピーク面積に対するカモスタットのピーク面積の比QT及

びQsを求める.

カモスタットメシル酸主主(C2oH22N40o・CH403S)の量(mg)

=Ms X QT/QS 
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• H3C-S03H 

~、ノJし川

;:"d)0 ~ 

内標準溶液 パラオキシ安患、香酸ブチノレのエタノーノレ(95)

溶液(1→1500)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:265nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ5)lm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:メタノール/1ーへプタンスルホン酸ナトリウ

ム溶液(1→500)/ラウリル硫酸ナトリウム溶液u→

1000)/酢酸(100)混液(200: 100 : 50 : 1) 

流量:カモスタットの保持時聞が約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2)lLにつき，上記の条件で操

作するとき，カモスタット，内標準物質の)1慎に溶出し，

その分離度は5以上である.

システムの再現性:標準溶液2)lLにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

対するカモスタットのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0%以下である.

容器気密容器.

Ms: :カモスタットメシル酸塩標準品の秤取量(mg)
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C2oH22N"Oo・CH40aS: 494.52 

Dimethylcarbamoylmethyl 

4-(4-gllanidinobenzoyloxy)phenylacetate 

monomethanesulfonate 

[59721-29-8] 
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本品を乾燥したものは定量するとき，カモスタットメシノレ

酸塩(C2oH22N405・CH403S)98.5%以上を含む.

性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水にやや詰まけにくく，エタノール(95)に溶けにくく，

ジエチルエーテノレにほとんど溶けない.

確認試験

(1) 本品の水溶液(1→2000)4mLIこ1ーナフトール試液

2mL及びジアセチノレ試液1mLを加え， 10分間放置するとき，

液は赤色を呈する.

(2) 本品の水溶液(1→100000)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カモスタットメシル酸塩標

準品について同様に操作して得られたスペクトル在比較する

とき，両者のスペクトノレは知一波長のところに同様の強度の

吸収を認める.

(3) 本品O.lgはメシル酸塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.

融点 (2.60) 194~ 1980C 

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，水40mUこ加温して

溶かし，希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.これを検

液としi試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mL及ひ'希酢酸

2mLを加える(20ppm以下).

( 2 ) ヒ素 (1.11) 本品2.0gをとり， 2molι塩酸試液

20mUこ水浴中で加熱して溶かし，更に20分潤加熱する.冷

後，遠心分離し，上澄液10mLをとる.これを検液とし，試

験を行う(2ppm以下).

(3) 類縁物質本品30mgをエタノール(95)10mUこ溶かし，

試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノール(95)

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 (2.03)により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液10)lL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

酢酸エチノレ/水/酢酸(100)混液(3: 1 : 1)を展開溶媒として

約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これをヨウ素蒸気

中に一夜放置するとき，試料溶液から得た主スポット以外の

スポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，シリカゲル， 1050C， 3時間).

強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).
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1 sーガラクトシダ」ゼ(アスペノレギノレス)

1 sーガラクトシダーゼ(アスペルギルス)
2 s -Galactosidase (Aspergillus) 

3 アスペルギルス産生ガラクトシダーゼ、

4 [9031-11-2] 

5 本品はA司PeJlιi1lusO1yzaeの産生する乳糖分解カがある酵

6 素を含むものである.

7 本品は定量するとき， 19当たり 8000~12000単位を含む.

52 操作して吸光度A2を測定する.

53 

54 

本品19中の単位

=(Al-A2)/0.917 x 1/0.5 x 1/10 x 1/ M 
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0.917: 0ーニトロフェノールlpmol/5mLの吸光度

M:試料溶液lmL中の本品の量(g)

単位:上記の操作条件で1分間に2ーニトロブエニル-s

-Dーガラクトピラノシド111molを加水分解する酵素量

を， 1単位とする.

8 本品は通例マノレトース水和物Jと「デキストリンJ又 60 貯法

9 は「マルトース水和物j と rDーマンニトールj 若しくは

10 マルトース水和物Jと「デキストリンj と rDーマンニト

11 ールj の混合物で薄めてある.

12 性状本品は白色~淡黄色の粉末である.

13 本品は水にわずかに混濁して溶け，エタノーノレ(95)又はジ

14 エチルエーテルにほとんど溶けない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品25mg:a:-水100mLに溶かし，この液lmLに乳糖基

17 質試液9mLを加え， 300Cで10分間放置する.この液lmLに

18 グ、ルコース検出用試液6mLを加えて300Cで10分間放置する

19 とき，液は赤色~赤紫色を呈する.

20 (2) 本品O.lgを水100mLに溶かし，必要ならばろ過する.

21 この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収ス

22 ベクトルを測定し，本品のスペクトノレと本品の参照スペクト

23 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

24 同様の強度の吸収を認める.

25 純度試験

26 (1 ) におい本品は変敗したにおいがない.

27 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

28 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

29 下).

30 (3) ヒ素(J.1J) 本品1.0gをとり，第3法により検液安調

31 製し，試験を行う (2ppm以下).

32 乾燥減量 (2.41) 9.0%以下(0.5g，威圧， 80o
C， 4時間).

33 強熱残分 (2.44) 3%以下(0.5g).

34 窒素含量本品約70mgを精密に量り，窒素定量法 (1.08)によ

35 り試験を行うとき，窒素(N:14.01)の量は，換算した乾燥物

36 に対し， 0.5~5.0%である.

37 定最法

38 ( i ) 基質溶液 2 ニトロフェニル-s-D…ガラクトピラ

39 ノシド、0.172gをpH4.5のリン酸水素二ナトリウム・クエン酸

40 緩衝液に溶かし， 100mLとする.

41 (u) 操作法本品約25mgを精密に量り，水に溶かし，正

42 確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，水を加えて

43 正確に50mLとし，試料溶液とする.基質溶液3.5mLを正確

44 に量り， 30二七O.lOCで5分間放置した後，試料溶液0.5mLを

45 正確に加え，直ちに振り混ぜる.この液を30:t0.lOCで正確

46 に10分開放置した後，炭酸ナトリウム試液lmLを正確に加

47 え，直ちに振り混ぜる.この液につき，水を対照とし，紫外

48 可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長420nm'こ

49 おける吸光度A1を測定する.別に基質溶液3.5mLを正確に

50 量り，炭酸ナトリウム試液lmLを正確に加えて振り混ぜ，

51 次に試料溶液0.5mLを正確に加えて振り混ぜる.以下同様に

61 

62 

保存条件冷所に保存する.

容器気密容器.

5 0368 



1 sーガラクトシダーゼ(ペニシリウム)

1 sーガラクトシダーゼ(ペニシリウム)
2 s ・・Galactosidase(Penicillium) 

3 ペニシリウム産生ガラクトシダーゼ

4 [9031-11-2] 

5 本品はPeniclIlillmm lllticolO1の産生する乳糖分解力があ

6 る酵素を含むものである.

7 本品は定量するとき， 19当たり 8500~11500単位を含む.

8 本品は通例， Dーマンニトールで薄めてある.

9 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末又は粉末である.

10 本品は水に混濁して溶け，エタノール(95)にほとんど溶け

11 ない.

12 本品は吸湿{生である.

13 確認試験

14 (1 ) 本品0.05gを水100mL!こ滋かし，この液0.2mLにペニ

15 シリウム由来。ーガラクトシダーゼ用乳糖基質試液0.2mLを

16 加えて， 300Cで10分開放置する.これにペニシリウム由来

17 s ガラクトシダーゼ用グルコース検出用試液3mLを加え

18 て30
0Cで10分間放置するとき，液は赤色~赤紫色を呈する.

19 (2) 本品0.15gを水100mL!こ溶かし，必要ならばろ過する.

20 この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.2-1)により吸収ス

21 ベクトルを測定するとき，波長278~282nmに吸収の極大を

22 示す.

23 純度試験

24 (1 ) におい本品は変敗したにおいがない.

25 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

26 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

27 下).

28 (3) ヒ素(I.JJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

29 製し，試験を行う (2ppm以下).

30 (4) 窒素 本品約0.1gを精密に量り，窒素定量法 (1.08)

31 により試験を行うとき，表示された1000単位につき，窒素

32 (N : 14.01)の量は3mgを超えない.

33 (5) 混在たん白質本品0.15gを水4mL!こ溶かし，試料溶

34 液どする.試料溶液1511L!こっき，次の条件で液体クロマト

35 グラフィーは0])により試験を行い，各々のピークのピー

36 ク面積を自動積分法により測定するとき，保持時間約四分

37 のピーク以外のピークのピーク面積の合計は，全ピーク面積

38 の75%以下であり，保持時間約四分のピーク，保持時間約3

39 分のピーク及び保持時間約四分のピーク以外のピークのピ

40 ーク面積は，それぞれ全ピ}ク面積の15%以下である.

41 操作条件
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検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

カラム:内径約7.5mm，長さ約75mmのステンレス管

に1011mの親水性ポリマーにスルホプロピル基を結合

した液体クロマトグラフィー用強酸性イオン交換樹脂

を充てんする.

カラム温度:200C付近の一定温度

移動相:酢酸ナトリウム三水和物2.83gを水1000mLに

溶かし，酢酸(10ωを加え， pH4.51こ誠撃した液(移動

相A)及び塩化ナトリウム29.2gを移動相A1000mLlこ

溶かした液(移動相B).
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送液:毎分0.8mLで送液するとき，非保持たん白質の保

持時間が約3分lこ，酵素たん白質の保持時聞が約19分

になるように，試料注入後直ちに移動相Aから移動相

Bへの直線濃度勾配となるように送液し，その後は移

動相Bを送液する.

57 カラムの選定 :sーラクトグロプリン15mgを水4.5mL

58 に溶かし，シトシン溶液(I→5000)0.5mLを加え，カ

59 ラム選定用溶液とする.カラム選定用溶液151tLにつ

60 き，上記の条件で操作するとき，シトシン，sーラク

61 トグロプリンの順に溶出し，その分離度が4以上のも

62 のを用いる.

63 検出感度:カラム選定用溶液1511Lから得た8ーラクト

64 グロプリンのピーク高さが5~14cmになるように調

印 整する.

66 面積測定範1m: s ラクトグロプリンの保持時間の約

67 1.4倍の範四

68 乾燥減量 (2.-11) 5.0%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，4P寺

69 間).

70 強熱残分(2.44) 2%以下(1g).

71 定量法

72 ( i ) 基質溶液 2 ニトロブエニル s-Dーガラクトピラ

73 ノシド0.603gをpH4.5のペニシリウム由来。ーガラクトシダ

74 ーゼ用リン酸水素二ナトリウム・クエン酸緩衝液に溶かし，

75 100mLとする.

76 誼) 操作法本品約0.15gを精密に量り，水を加えてよく

77 振り混ぜて溶かし，正確に100mLとし，室長温で1時間放置す

78 る.この液2mLを正確に量り， pH4.5のベニシリウム由来。

79 ーガラクトシダーゼ用リン酸水素二ナトリウム・クエン酸緩

80 衝液を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする.試料溶

81 液0.5mLを試験管に正確に量り， 30:t0.10

Cで10分間保温し

82 た後，あらかじめ30:t0.1 oCで保視しておいた基質溶液

83 0.5mLを正確に加え，直ちに振り混ぜ、る. 30土0.10Cで正確

84 に10分間反応させた後，炭酸ナトリウム試液1mLを亙磁に

85 加え，直ちに振り混ぜ反応を停止する.この液に水8mLを

86 正確に加えて混和し，試料呈色液とする.別に， pH4.5のペ

87 ニシリウム由来Hーガラクトシダーゼ用リン酸水素二ナトリ

88 ウム・クエン酸緩衝液0.5mLを亙磁に量り，試料溶液と何様

89 に操作し，空試験呈色液とする.試料墨色液及び空試験呈色

90 液につき，水を対照として，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

91 により試験を行い，波長420nmにおける吸光度AI'及びABを

92 測定する.

93 本品19中の単位=1/MX(AT-AB}/0.459 X 1/10 

94 0.459: 0ーニトロフェノール111moν10mLの吸光度

95 M:試料溶液0.5mL中の本品の秤取量(g)

96 単位:上記の操作条件で1分間に2ーニトロフェニル-s

97 -Dーガラクトピラノシド~111molを加水分解する酵素量

98 . を1単位とする.

99 貯法容器気密容器.
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1 カリジノグナ}ゼ

1 力リジノゲナーゼ
2 Kallidinogenas巴

3 [9001-01-8] 

4 本品l土健康なブタの勝機から得た酵素で，キニノーゲンを

5 分解し，キニンを遊離する作用がある.

6 本品は1mg中にカリジノゲナーゼ25単位以上を含む.

7 通伊iJ， r乳糖水和物」等で薄めてある.

8 本品は定量するとき，表示単位の90~110%を含む.

9 性状 本品は白色~淡褐色の粉末で，においはないか，又はわ

10 ずかに特異なにおいがある.

本品は水に溶けやすく，エタノール(95)又はジエチノレエー11 

12 テルにほとんど溶けない.

13 本品の水溶液ü→300)のpHは5.5~7.5である.

14 確認試験

(1) 本品の表示単位に従い，その適量を精密に量り，

pH7.0の0.05mol江Jリン酸塩緩衝液に溶かし，その1mL中に

カリジノゲナ}ゼ10単位を含む溶液を調製する.この溶液

5mLを正確に量り，これにトリプシンインヒピタ一試液

1mLを正確に加え，更にpH7.0の0.05mo阻 Jリン酸寝緩衝液

を加えて正確に10mLとする.この液4mLずつを正確に量り，

別々の試験管に入れ，一方にはアプロチニン試液1mLを，

他方にはpH7.0の0.05mollLリン酸塩緩衝液1mLをそれぞれ

正確に加え，室温で20分開放置し，それぞれ試料溶液1及び

2とする. )3IJにトリプシンインヒビタ}試液1mLを正確に量

り，これにpH7.0の0.05mo阻Jリン酸塩緩衝液を加えて正確

に10mLとする.この液4mLずつを正確に量り， )3IJ々 の試験

管に入れ，一方にはアプロチニン試液1mLを，他方には

pH7.0の0.05molιリン酸塩緩衝液1mLをそれぞれ正確に加

え，同様に室温で20分開放置し，それぞれ試料溶液3及び4

とする.次にあらかじめ30.0:!::0.5
0Cで5分間加温したカリジ

ノグナーゼ測定用基質試液W2.5mLを正確に量り，層長

1cmのセルに入れ，これに30.0土0.5
0Cで5分間加温した試料

溶液1を正確に0.5mL加えると同時に秒時計を始動させ，

30.0:!::0.5
0

Cで水を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

により試験を行い，正確に2分及び6分後の波長405nmにお

ける吸光度Al-2及びAl唱を測定する.試料溶液2，3及び4に

ついて同様に試験を行い，それぞれ吸光度A2-2，A2-6， k-2， 

k-6， A4-2及びA4-SをiJlIJ定する.次式によりIの値を求めると
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18 
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21 

22 

23 

24 

25 

26 

27 
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29 
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31 

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 き， 1め{直:は0.2より小さい.

I=~Al-6-Æ-2)ー(k-6-k-2)
(A2-S-A2-2)-(ん 6 ん 2)
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(2) あらかじめ30:!::0.5
0Cで5分間加湿したカリジノゲナ

ーゼ測定用基質試液(2)2.9mLを正確に量り，層長1cmのセ

ノレに入れ，これに定量法で得た試料溶液O.lmLを正確に加え

ると同時に秒時計を始動させ， 30.0土0.5
0
Cで紫外可視吸光

度測定法 (2.24)により試験を行い， 4~6分間，波長253nm

における吸光度の変化を測定する.ただし， )3IJにトリプシン

インヒビター試液1mLを正確に量り，これにpH7.0の

0.05mollLリン酸塩緩衝液を加えて正確に10mLとする.ヤ
100 

の液O.lmLを正確に量り，あらかじめ30.0土0.5
0

Cで5分間加
101 

50 湿したカリジノゲナーゼ測定用基質試液(2)2.9mLを正確に

51 量ったものに加えた液を対照とする.その吸光度の変化率が

52 一定であるとき， 1分間当たりの吸光度の変化量Aを算出す

53 る.次式によりRの値を求めるとき， RIの値は0.12~0.16で

54 ある.

55 R=A/0.0383 x l/(aXb) 

a:試料溶液1mL中の本品の量(mg)

b:定量法で1辱た本品1mg中のカリジノグナーゼ単位数

56 

57 

58 比活性 本品につき，窒素定量法 (/_08) により主主素含量を測

定し，室長素(N: 14.01)lmgをたん白質6.25mgに換算し，定

量法で得た単位数から比活性を求めるとき，たん白質1mg当

たりカリジノゲナーゼ100単位以上である.

62 純度試験
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(1) 脂肪 本品1.0gtこジヱチルエーテル20mLを加え，

時々振り混ぜ30分間抽出した後，ろ過し，ジエチルエーテ

ノレ10mLで洗い，ろ液及び洗i夜を合わせ，ジエチルエーテノレ

を蒸発し，残傷物を105
0

Cで2時間乾燥するとき，その量は

1mg以下である.

(2) キニナーゼ

(i) ブラジキニン溶液 ブラジキニンの適量をとり，

pH7.4のゼラチン・リン酸塩緩衝液に溶かし，その1mL中に

ブラジキニン0.20011gを含む溶液を調製する.

(誼) カリジノゲナーゼ溶液本品の表示単位に従い，その

適量を精密に量り， pH7.4のゼラチン・リン酸塩緩衝液に溶

かし，その1mL中にカリジノゲナーゼ1単位0:含む溶液を調

製する.

(温)試料溶液 ブラジキニン溶液0.5mLを正確に量り， 30 

:!::0.5
0Cで5分間加湿し，あらかじめ30:!::0.5

0Cで5分間加湿

したカリジノゲ、ナーゼ溶液0.5mLを正確に加え，直ちに振り

混ぜる.この液を30.0:!::0.50Cで正確に150秒間放置した後，

トリクロロ酢酸溶液(1→5)0.2mLを正確に加えて振り混ぜる.

3分間煮沸し，直ちに氷冷した後，遠心分離し，室温で15分

開放置する.上澄液0.5mLを正確に量り， pH8.0のゼラチ

ン・トリス緩衝液0.5mLを正確に加えて振り混ぜる.この液

O.lmLを正篠に量り， トリクロロ酢酸・ゼラチン・トリス緩

衝液0.9mLを正確に加えて振り混ぜ，更に0.2mLを正確に量

り， トリクロロ酢酸・ゼラチン・トリス緩衝液0.6mLを正確

に加えて振り混ぜ，試料溶液とする.

(iv) 対照溶液 pH7.4のゼラチン・リン酸塩緩衝液0.5mL

につき(温)と同様に操作して対照溶液とする.

(v) 操作法 96ウェルマイクロプレートの抗ウサギ抗体結

合ウェルに抗ブPラジキニン抗体試液O.lmLを加え，振り混ぜ

た後， 25
0C付近の一定温度で1時開放置する.抗ブラジキニ

ン抗体試液を除き，マイクロプレート洗浄照リン酸塩緩衝液

0.3mLを加えて除く.これを3回繰り返し，液をよく除いた

後，試料溶液及び対照溶液10011LとpH7.0のゼ、ラチン・リン

酸塩緩衝液5011Lを加え，振り混ぜた後， 25
0

C付近の一定温

度で1時間放置する.次にペルオキシダーゼ標識フ守ラジキニ

ン試液5011Lを加え，振り混ぜた後，冷所で一晩放置する.

反応液を除き，マイクロプレート洗浄用リン酸塩緩衝液

0.3mLを加えて除く.これを4回繰り返し，液をよく徐いた

後，ペルオキシダーゼ測定用基質液l0011Lを加え， 25
0

C付

98 

99 
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2 カリジノゲナーゼ

102 近の一定温度で遮光して正確に30分開放置した後，薄めた 154 からA-A。を計算するとき，その僚は0.2以下である.

103 硫酸(23→ 500)I00ltLを加え，振り混ぜた後，波長490~ 155 乾燥減量 (2.41) 2.0%以下(0.5g，iJ威圧，酸化リン(V)，4時

104 492nmfこおける吸光度を測定する. i.JIJに，ブラジキニンの 156 間).

105 適量をとり， pH7.0のゼラチン・リン酸塩緩衝液に溶かし 157 強熱残分(2.44) 3%以下(0.5g，650~7500C). 

106 その lmL中に正確に 100ng，25ng， 6.25ng， 1.56ng， 158 キニン遊離活性試験

107 0.39ng， 0.098ngを含むように誠製し，それぞれ標準溶液(1)， 159 ( i ) カリジノゲナーゼj容液 本品の表示単位に従い，その

108 標準溶液(2)，標準溶液(3)，標準溶液(心，標準溶液(5)，標準 160 適量を精密に量り， pH8.0の0.02mollLリン酸塩緩衝液に溶

109 溶液(6)とする.また， pH7.0のゼラチン・リン酸塩緩衝液 161 かし，そのlmL中にカリジノゲナーゼ0.1単位を含む溶液を

110 lmLを標準溶液(7)とする.ウェルにそれぞれの標準溶液 162 調製する.なお，本溶液の調製はガラス製器具を用いて行う.

111 5011Lとトリクロロ酢酸・ゼラチン・トリス緩衝液I0011Lを 163 註)試料溶液 キニノーゲン試液0.5mLを正確に量り， 30 

112 加え，以下試料溶液及び対照溶液ど同様に操作する 164 土0.5
0
Cで5分間加滋し，あらかじめ30::f::0.50Cで5分間加温

113 標準溶液のブラジキニン量と吸光度から検量線を作成し 165 したカリジノゲナーゼ溶液0.5mLを正確に加え，直ちに振り

114 試料溶液及び対照溶液のブラジキニン量BI匂g)及ひ宇品(pg)を 166 混ぜる.この液を30::f::0.50Cで正確に2分間放置した後， ト

115 求める 167 リクロロ酢酸溶液u→5)0.2mLを正確に加えて振り混ぜる.

116 なお，この試験の吸光度測定には，通例，マイクロプレー 168 3分間煮沸し，直ちに氷冷した後，遠心分離し，室温で15分

117 

118 

119 

120 

121 

122 

123 

124 

125 

126 

127 

128 

129 

130 

131 

132 

133 

134 

135 

136 

137 

138 

139 

140 

141 

142 

143 

144 

145 

146 

147 

148 

149 

150 

151 

152 

153 

ト用の分光光度計を用いる.ウェルが吸光度測定のセノレどな 169 

るので，汚れ，傷に、注意する.また，層長はウェノレの液量に 170 

よって変動するため，正確な一定量の液をウェルに加える 171

(vi)判定次式によりRの値を求めるときRの値は0.8以上 172 

である.

R=BI'/Bs 

173 

174 

175 

(3) トリプシン様物質 定量法で得た試料原液4mLを正 176 

有権に量り，これにトリプシンインヒビター試液lmLを正確
177 

に加え，更にpH7.0の0.05mo旺Jリン酸寝緩衝液を加えてま
178 

確に10mLとし，試料溶液とする.あらかじめ30::f::0.50Cで5

開放置する.上澄液0.5mLを正確に量り， pH8.0のゼラチ

ン・トリス緩衝液0.5mL:a:正確に加えて振り混ぜる.この液

O.lmLを正確に量り， トリクロロ酢酸・ゼラチン・トリス緩

衝液1.9mLを正確に加えて振り混ぜ，試料溶液とする.

(温)操作法試料溶液につき，純度試験(2)を準用して 1

ウェノレ当たりのキニン量B{pg)を測定する.次式により本品

1単位のキニン遊離活性を求めるとき， 500ngブ、ラジキニン

等量/分/単位以上である.

本品1単位のキン遊離活性(ngブ、ラジキニン等量/分/単位)

=BX4.8 

分間加混したカリジノゲ、ナーゼ測定用基質試液(1)2.5mLを

正確に量り，層長lcmのセルに入れ，これに30::f::0.50Cで5分

間加温した試料溶液0.5mLをIE確に加えると同時に秒時計を

179 定量法 本品の表示単位に従い，その適量を精密に量り，

180 pH7.0の0.05mollLリン酸溢緩衝液に溶かし，そのlmL中に

181 カリジノゲナーゼ約10単位を含む溶液を調製し，これを試

始動させ， 30::f::0.5
0
Cで水を対照とし，紫外可視吸光度測定 182 

法 (2.24)により試験を行い，正確に2分及び6分後の波長 183 

405nmにおける吸光度A2及びA6を測定する.別に試料原液 184 

4mLを正確に量り，これにpH7.0の0.05mollLリン酸塩緩衝 185 

1夜を加えて正確に10mLとし，比較液とする.比較液につき， 186 

試料溶液と何様に試験を行い，吸光度A'2及びA'6を測定する. 187 

次式により fめ値を求めるとき， 1め値は0.05以下である 188

T={(A'6-A'~-(As-A2)}/ A'6-A'2 
189 

190 

(4) プロテアーゼ、 本品の表示単位に従い，その適量を精 191 

密に量り， pH7.0の0.05mo旺Jン酸塩緩衝液に溶かし，そ 192 

のlmL中にカリジノゲナーゼ1単位を含む溶液を調製し，こ 193 

れを試料溶液とする.試料溶液lmLを正確に量り，試験管 194 

に入れ， 35士0.5
0
Cに5分関係つ.次にあらかじめ35::f::0.50C 195 

に加視したカリジノゲナーゼ測定用基質試液(3)5mLを正確 196 

に量り，試験管中の試料溶液に速やかに加え， 35::f::0.5
0
Cで 197 

1ξ確に20分間反応させた後， トリクロロ酢酸試液5mLを正 198 

確に加えてよく振り混ぜ，室温で1時間放置し，メンプラン 199 

ブイノレター(孔径511m)を用いてろ過する.初めのろ液3mLを 200 

除き，次のろ液につき， 2時間以内に水を対照とし，紫外可 201 

視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長280nmにお 202 

ける吸光度Aを測定する. i.JIJに試料溶液lmLを正確に量り，
203 

トリクロロ酢酸試液5mLを正確に加えてよく振り混ぜた後，

カリジノグナーゼiJlIJ定用基質試液(3)5mLを正確に加え，以 204 

下同様に操作して吸光度A。を測定する.ここで得られた値

料原液とする.試料原液4mLを正確に量り，これにトリプ

シンインヒピター試液lmLを正確に加え，更にpH7.0の

0.05molιリン酸塩緩衝液を加えて正磯に10mLとし，試料

溶液とする.あらかじめ30::f::0.5
0
Cで5分間加湿したカリジ

ノゲナーゼ測定用基質試液(1)2.5mLを正確に量り，層長

lcmのセルに入れ，これに30土0.5"Cで5分間加温した試料溶

液0.5mLを正確に加えると同時に秒時計を始動させ， 30土

0.5
0Cで水を対照とし，紫外可視吸光度額IJ定法(2.24)により

試験を行い，正確に2分及び6分後の波長405nmにおける吸

光度AT2及び'A1'6を測定する.別にカリジノゲナーゼ標準品を

pH7.0の0.05mollLリン酸塩緩衝液に溶かし， lmL中に正確

に10単位を含b液を調製し，標準原液とする.標準原液

4mLを正確に量り，これにトリプシンインヒビター試液

lmLを豆確に加え，更にpH7.0の0.05mollLリン酸塩緩衝液

を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.標準溶液

0.5mLを亙確に量り，試料溶液と同様に試験を行い，正確に

2分及び6分後の吸光度As2及びAs6を測定する. i.JIJにトリプ

シンインヒピタ一試液lmLを正確に量り，これにpH7.0の

0.05mollLリン酸塩緩衝液を加えて正確に10mLとする.こ

の液0.5mLを正確に量り，試料溶液と同様に試験を行い，正

確に2分及び6分後の吸光度A02及びA06を測定する.

本品lmg中のカリジノゲナーゼ単位数

(AT6-A叫ー(A06-A02) " M; " 1 ，--.. ----， ----: X一一×ー
(As6…As2)-(Ao6-A02) a b 
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3 カリジノグナーゼ

205 Mら:カリジノゲナーゼ標準品の秤取量(単位)

206 a:標準原液の容量(mL)

207 b:試料原液lmL中の本品の量(mg)

208 貯法容器気密容器.
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1 カリ石ケン

1 力リ石ケン
2 Potash Soap 

3 本品は定量するとき，n旨肪酸として40.0%以上を含む.

4 製法

植物油 470mL 
水酸化カリウム 適量

常水，精製水又は精製水(容器入り) 適量

全量 1000g 

5 けん化に必要な量の「水酸化カリウムj に f常7kJ， r精
6 製水J又は f精製水(容器入り)J適量を加えて溶かし，この

7 液告とあらかじめ加湿した植物油に加え，必要ならば「エタノ

8 ールj適量を添加し，よくかき混ぜながら水浴中で加熱して

9 Itん化を続ける.けん化が完了した後， )産量の f常水J， 

10 精製水J又は「精製水(容器入り)Jを加えて全量を1000g

11 として製する.

12 性状 本品は黄褐色透明粘滑の軟塊で，特異なにおいがある.

13 本品は水又はエタノール(95)に溶けやすい.

14 純度試験 ケイ酸又はアルカリ 本品 10gをエタノール

15 (95)30mLに溶かし， lmollL塩酸0.50mLを加えるとき， fl夜

間 は混濁しない.この液にブェノールフタレイン試液li商を加

17 えるとき，液は赤色を呈しない.

18 定量;去 本品約5gを精密に量り，熱湯100mUこ溶かし，分液

19 漏斗に入れ，希硫酸を加えて酸性とし，冷後，ジェチルエー

20 テル50mL，40mL及び30mL在用いて順次抽出する.抽出

21 夜を合わせ，洗液が酸性を呈しなくなるまで、水10mLずつで

22 洗った後，ジエチルエーテル液を質量統知のフラスコに入れ，

23 水浴上でなるべく低温でジエチノレエーテルを蒸発して除き，

24 残留物を800Cで恒量になるまで乾燥し，質量を量り，綜紡

25 酸の量とする.

26 貯法容器気密容器.
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1 カノレシトニン(サケ)

1 力ルシトニン(サケ)
2 Calcitonin(Salmon) 

3 サケカノレシトニン(合成)

r一一一一一一寸

4 CSNLSTCVLG KLSQELHKLQ TYPRTNTGSG TP-NH2 

5 CI4oH2'ION""O"SS2: 3431.85 

6 [47931-85-1] 

7 本品は，合成された32個のアミノ酸残基からなるポリペ 60 

8 プチドである.本品は，ホノレモンで血中カルシウム濃度低下 61 

9 作用を有する.

10 本品は定量するとき，ペプチド1mg当たりカルシトニン

11 サケ)4000単位以上を含む.

12 柱状本品は白色の粉末である.

13 本品は水に溶けやすい.

14 本品は希酢酸に溶ける.

15 本品20mgを水2mUこ溶かした液のpHは5.0~7.0である.

16 本品は吸湿性である.

17 確認試験 本品1mg~;希酢酸1mLtこ溶かした液につき，紫外

18 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

19 本品のスベクトルと本品の参照、スベクトルを比較するとき，

20 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

21 ~E-める.

22 吸光度 (2.24) E:，ニ(275nm): 3.3~4.0(lmg，希酢酸， 1mL). 

23 旋光度 (2.49)α)~ : -24~ -320(25mg，薄めた酢酸

24 (100)(1→2)， 10mL， 100mm). 

25 構成アミノ酸本品約1mg~精密に量り，加水分解用試験管に

26 入れ，薄めた塩酸(1→2)0.5mUこ溶かし， ドライアイス・ア

27 セトン浴で凍結し，減圧下密封した後， 110:t20Cで24ft寺院

28 加熱する.冷後，凋封し，加水分解液を減圧下で蒸発乾回し，

29 残留物に0.02mollL塩酸試液5mLを正確に加えて溶かし，試

30 料溶液とする. 7:JIHこLーアスパラギン酸約27mg，Lートレオ

31 ニン約24mg，L セリン約21mg，L グ、ルタミン酸約29mg，

32 L プロリン約23mg，グリシン約15mg，L…アラニン約 65 

33 18mg， Lーパリン約23mg，Lーシスチン約48mg，メチオニ 66 

34 ン約30mg，Lーイソロイシン約26mg，Lーロイシン約26mg， 67 

35 Lーチロジン約36mg，フェニルアラニン約33mg，塩酸L- 68 

36 リジン約37mg，Lーヒスチジン損酸塩ー水平日物約42mg及び 69 

37 壕酸L アノレギニン約42mgを精密に最り， 1mollL塩酸試液 70 

38 10mLtこ溶かし，水を加えて正確に100mLとする.この液 71 

39 5mLを正確に量り， 0.02mo抗 J塩酸試液を加えて正確に 72 

40 50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液l011L 73 

41 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー 74 

42 (2.01)により試験を行うとき，試料溶液から得たクロマト 75 

43 グラムには13種のアミノ酸のピークを認める.また，ロイ 76 

44 シンの値を5としてモノレ比を求めるとき， リジンは1.9~2.3， 77 

45 ヒスチジンは0.8~l.l，アルギニンは0.9~1.l，アスパラギ 78 

46 ン酸は1.9~2.1 ， トレオニンは4.5~4.9，セリンは3.2~3.8 ， 79 

47 グルタミン酸は2.8~3.1，プロリンは1.9~2.4，グリシンは 80 

48 2.7~3.3 ， 1/2シスチンは1.5~2.5，バリンは0.9~ 1.0及び 81 

49 チロジンは0.8~ 1.0である 82

50 試験条件 83 
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検出器:可視吸光光度計(測定波長 440nm及び

570nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ6cmのステンレス管に311m

のポリスチレンにスルホン酸基を結合した液体クロマ

トグラフィー用強酸性イオン交換樹脂(ナトリウム型)

56 を充てんする.
月
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カラム温度:57
0

C付近の一定温度

化学反応槽淑度:130
0

C付近の一定温度

発色時間・約1分

移動相:移動相A，移動相B，移動相C，移動相D及び移

動相Eを次の表に従って調製する.

移動相 移動相 移動棺 移動相 移動棺
A B C D E 

クエン酸ー水和物 19.80g 22.00g 12.80g 6.10g 
クエン駿三ナトリウ 6.19g 7.74g 13.31g 26.67g 
ム二水和物

水置を化ナトリウム 8.00g 
塩化ナトリウム 5.66g 7.07g 3.74g 54.35g 
エタノール(99.5) 130.0mL 20.0mL 4.0mL 100.0mL 
ベンジノレアルコール -1 5.0mL 
チオジグリコール 5.0mL 5.0mL 5.0mL 
ラウロマクロゴール 4.0mL 4.0mL 4.0mL 4.0mL 4.0mL 
溶液(1→4)

カプリル酸 O.lmL O.lmL O.lmL O.lmL O.lmL 
適量 適量 適量 適量 適量

全量 2000mL 1000皿L1000mL 1000mLI 1000mL 

62 移動相の送液:移動相A，移動相B，移動相C，移動相D

及び移動相Eの混合比を次のように変えて濃度勾配制

御する.

63 

64 

注入後の
移動相 移動相 移動相 移動相 移動棺

時間(分)
A B C D E 

(vol%) (vol%) (vol%) (vol%) (vol%) 
。~ 1.5 100 。 。 。 。
1.5 ~ 4 。100 。 。 。
4 ~ 12 。。100 。 。
12 ~ 26 。。 。100 。
26 ~ 30 。~ 。 。100 

反応試薬:酢酸リチウムニ水和物 407g，酢酸

(100)245mL及び1 メトキシ 2 プロパノール

801mLを混和した後，水を加えて2000mLとし，窒

素を10分間通じながらかき混ぜ， A液とする.別に1

メトキシ 2ープロパノール1957mLに，ニンヒド

リン77g及び水素化ホウ素ナトリウム0.134gを加え，

窒素を30分間通じながらかき混ぜ， B液とする • Ai夜

及びB液を用時混和する.

移動棺流量:毎分約O.4mL

反応試薬流量:毎分約0.35mL

システム適合後

システムの性能:標準溶液lO11L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，プロリン，グリシン，アラニン，シス

チン，パリン，メチオニン，イソロイシン，ロイシン，

チロジン，フェニノレアラニン， リジン，ヒスチジン，

アルギニンの)1頂に溶出し， トレオニンとセリン，グリ

シンとアラニン及びイソロイシンとロイシンの分離度

はそれぞれ1.2，1.0及び1.2以上である.

5 0375 



2 カ/レシトニン(サケ)

84 システムの再現性:標準溶液10p.Lfこっき，上記の条件 128 

85 で試験を3回繰り返すとき，アスパラギン酸，プロリ 129 

86 ン，バリン及びアルギニンの各ピーク面積の棺対標準 130 

87 偏差はそれぞれ2.0%以下である 131

88 ペプチド含量 本品は構成アミノ酸の項で得たアミノ酸分析!直 132 

89 (p.moνmL)から次式によりペプチド合最を求めるとき，

90 80.0%以上である.

91 ペプチド含量(%)=3431.85X 5/ MX  A/11 X 100 

2

3

4

5

6
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A:パリン，ロイシン，グリシン及びプロリンのアミノ酸 137 

分析値の合計(p.moνmL) 138 

標準偏差は2.0%以下である.

(2 ) 類縁物質本品2mgを希酢酸2mLに溶かし，試料溶

液とする.この液2011Lにつき，次の条件で液体クロマトグ

ラフィー (2.01)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f去によりそれ

133 らの量を求めるとき，カノレシトニン(サケ)以外のピークの合

134 計面積は3%以下である.

135 試験条件

136 検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:210nm) 

139 

カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

10p.mの液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリ

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:pH3.0の1%トリエチノレアミン・リン酸緩衝液

/アセトニトリル混液(27: 13) 

流量:カルシトニン(サケ)の保持時聞が約9分になるよ

うに調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からカルシトニン(サ

ケ)の保持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:試料溶液1mL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1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に10mLとする.この液2011Lから得たカノレシトニ

ン(サケ)のピーク面積が，システム適合性試験用溶液

のカルシトニン(サケ)のピーク面積の5~15%になる

ことを確認する.

システムの性能:パラオキシ安，官、香酸メチル5mg及びパ

ラオキシ安息香酸エチル7mgをアセトニトリル

100mLに溶かす.この液20p.Lにつき，上記の条件で

操作するとき，パラオキシ安息香酸メチル，パラオキ

シ安息、香酸エチノレの)1慎に溶出し，その分離度は5以上

である.

システムの再現性:システム適合性試験用溶液20p.Lfこ

っき，上記の条件で試験を6田繰り返すとき，カノレシ

トニン(サケ)のピーク面積の棺対標準偏差は2.0%以

~M: 本品の秤取量(p.g)

11:カルシトニン(サケ)I分子当たりのバリン，ロイシン， 140 

グリシン及びプロリンの理論残基数の合計

97 純度試験

98 

99 

100 

101 

102 

103 

104 

105 

143 
(1) 酢 酸 本 品約10mgを精密に量り，水に溶かし，正確

144 
に10mLとし，試料溶液とする. ~IHこ酢酸(100)約 19を精密

145 
に量り，水に溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを

146 

141 

142 

151 

153 

154 

155 

156 

157 

117 :a-加えて1000mLとする 164 下である.

118 移動相B:メタノール 165 (3) 残留溶媒別に規定する.

119 移動相の送液:移動椋A及び移動相Bの混合比を次のよ 166 水分 (2.48) 10.0%以下(5mg，電量滴定法).

正確に量り，水を加えて正篠に200mLとし，標準溶液とす
147 

る.試料溶液及び標準溶液100p.Lずつを正確にとり，次の条
148 

149 
{牛で液体クロマトグラフィー (2.0]) により試験を行う.そ

れぞれの液の酢酸のピーク面積Ar及びAsを測定し，次式に
150 

より酢般の量を求めるとき，酢般の量は7.0%以下である.

106 酢酸(CH3COOH)の量(%)=1l公/Mr X Ar/ As X 1/10 152 

107 

108 

MS :酢酸(100)の秤取量(mg)

Mj.:本品の秤取量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

120 うに変えて濃度勾配制御する 167 定量法

109 

110 

111 

112 

113 

114 

115 

116 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管lこ511m 158 

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ 159 

リカゲルを充てんする 160

カラム温度:400C付近の一定温度 161 

移動相A:1}ン酸0.7mLに水900mLを加え， 8molJL水 162 

酸化ナトリウム試液を加えてpH3.0に調整した後，水 163 

注入後の時間 移動格A 移動相B

(分) (vol%) (vol%) 
。~ 5 95 5 
5 ~ 10 95→ 50 5→ 50 
10 ~ 20 50 50 
20 ~ 22 50→ 95 50→ 5 
22 ~ 30 95 5 

121 

122 

123 

124 

125 

126 

127 

流量:酢酸の保持時間が約4分になるように調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液100p.Lにつき，上記の条件で
177 

操作するとき，酢酸のピークの理論段数及びシンメト
178 

179 
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100p.Lfこっき，上記の条件-， -"_. "... 180 
で試験を6回繰り返すとき，酢酸のピーク面積の相対

181 

168 (i )試験動物 体重55~180gの栄養状態の良い健康なシロ

169 ネズミを用いる.ただし，試験前24待問絶食し，水を自由

170 摂取させる.

171 並)標準溶液 カルシトニン(サケ)標準品を0.1%ウシ血清

172 アルブミン含有留学酸緩衝液に溶かし， lmL中に正確に0.050

173 及び0.025単位を含む溶液とし，それぞれ高用量標準溶液SH

174 

175 

及ひ1民用量標準溶液SLとする.

(出)試料溶液本品の表示単位に従いその適量を精密に量

り，高用量標準溶液及び低用量標準溶液と等しい単位数を等

容量中に含むように0.1%ウシ血清アノレブaミン含有酢酸緩衝

液に溶かし，それぞれ高用量試料溶液TH及び低用量試料溶

液TLとする.

(iv) 注射量試験動物 1匹当たり 0.3mLを注射する.

(v) 操作法試験動物を1群8匹以上で，各群同数のA，B， 

176 
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3 カノレシトニン(サケ)

182 C及びD群に無作為に分け，各群にそれぞれSH，SL， TH及ひ'

183 TLを各試験動物の尾静脈又は頚背部皮下に注射する. 1時間

184 後，できる限り苦痛を与えない方法で腹部大動脈から採血し，

185 その血液を常温で約30分間放置した後，毎分3000回転で10

186 分間遠心分離して血清を得る.

187 (vi) 血清カルシウム定量法血清O.lmLを正確に量り，ス

188 トロンチウム試液6.9mLを正確に加え，よく振り混ぜ，カル

189 シウム定量用試料溶液とする. i:JIJに原子吸光光度用カルシウ

190 ム標準液適量を豆確に量り，ストロンチウム試液に溶かし，

191 その1mL中にカルシウム(Ca: 40.08)0.2~311gを含むように

192 薄め，カルシウム定量用標準溶液とする.カルシウム定量用

193 試料溶液及ひヲルシウム定量用標準溶液につき，次の条件で

194 原子吸光光度法 (2.23)により試験を行い，カルシウム定量

195 用標準溶液の吸光度から得た検量線を用いてカルシウム定量

196 用試料溶液のカルシウム含量を求める.

197 血清100mL中のカルシウム(Ca)の量(mg)

198 カルシウム定量用試料溶液のカルシウム含量(ppm)X7

199 使用ガス:

200 可燃性ガス アセチレン

201 支燃性ガス 空気

202 ランプ:カルシウム中空陰極ランプ

203 波長:422.7nm 

204 泊) 計算式 SH， SL， TH及びTL注射群の各血清カノレシウ

205 ム値をそれそeれYl，y2，月及びJ司とする.更に各群のyl，ρ，

206 ya及びm告とそれぞ、れ合計してYt， 12， お及びYiとする.

207 本品のペプチド1mg中の単位数(単位/mgペプチド)

208 =antilog M X  b/ a X 1/ c X 5 

209 M=0.3010X(J';./}b) 

210 五=一日一五十万+Y.j

211 }b= Yi -12+お一五

212 a:本品の秤取量(mg)

213 b:本品lこ0.1%ウシ血清アルブ会ミン含有酢酸緩衝液を加え

214 て溶かし，高用量試料溶液を製したときの全容量(mL)

215 c:ペプチド含量(%)

216 ただし，次式によって計算されるF'はぷを計算したとき

217 のnに対するFlより小さい.また，次式によってL(p= 

218 0.95)を計算するとき，Lは0.20以下である.もし，F'が

219 Flを，またLが0.20を超えるときは，この値以下になるま

220 で試験動物の数を増加し，又は実験条件を整備して試験を

221 繰り返す.

222 F'=( 五十 12+1'3一五)2/4f;

223 f:各群の試験動物の数

224 ;=LI-(}γf)/n 

225 L/:各群のyl，y2， ya及びmをそれぞれ2乗し，合計し

226 た値

227 Y= Y12+ Y22+ Y32+ Yi 
228 n= 4([-1) 

229 L=2~(C -1)(CM2 +0.0附 2)

230 C= Jf，2/(}b2_4iS2f) 

231 f: 82を計算したときのnfこ対する次の表の値

n e=Fl In t'=Fi In e=Fi 
161.45 13 4.667 25 4.242 

2 18.51 14 4.600 26 4.225 
3 10.129 15 4.543 27 4.210 
4 7.709 16 4.494 28 4.196 
5 6.608 17 4.451 29 4.183 
6 5.987 18 4.414 30 4.171 
7 5.591 19 4.381 40 4.085 
8 5.318 20 4.351 60 4.001 
9 5.117 21 4.325 120 3.920 
10 4.965 22 4.301 00 3.841 
11 4.844 23 4.279 
12 4.747 24 4.260 

232 貯法

233 保存条件遮光して， 100C以下で保存する.

234 容器密封容器.
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カルテオロ}ノレ塩酸塩

後，簿層板を風乾する.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.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg. 1050C. 3時間).

強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(lg).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

(100)30mLを加え，水浴上で加温して溶かす.冷後，無水

酢酸70mLを加え. O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する(電

位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.
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.HCI 。ら刊行::
O.lmolι過塩素酸1mL=32.88mg C16H24N203・HCl

密閉幸子器.容器貯j去
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C16H24N203・HCl:328.83 

5・[(2RS)・3.(1，1.心imethy1ethy1)amino.

2・hydroxypropy1oxyl.3，4.dihydroquino1in・2(1H).one

monohydroch1oride 

[51781.21.6] 
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本品を乾燥したものは定量するとき，カルテオロール塩機

塩(CJ6HZ4N203・HCJ)99.0%以上を含む.

性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水にやや溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，

エタノーノレ(95)又は酢酸(100)に極めて溶けにくく，ジエチ

ノレエーテルにほとんど溶けない.

本品1.0gを水100mLfこ溶かした液のpHは5.0~6.0である.

本品の水溶液(1→20)は旋光性を示さない.

融点:約2770C(分角平).

確認試験

(1) 本品O.lgを水5mLに溶かし，ライネッケ塩試液5滴を

加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

(2) 本品の水溶液(1→100000)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

トルは詞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 (2.25)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$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.

(4) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応(1.ω)を呈

する.

純度試験

(1) 溶状

明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0g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2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) ヒ索 (1.11) 本品1.0g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0.20g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，メタノーノレを

加えてIE確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，メ

タノールを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.これ

らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験

を行う.試料溶液及ひ。標準溶液10pL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.次にクロロホノレム/メタノール/アンモニ

ア水(28)混液(50: 20 : 1)を展開溶媒として約12cm展開した

本品1.0gを水30mLに溶かすとき，液は無色澄
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1 カノレナウノ〈ロウ

1 カルナウバロウ
2 Carnauba Wax 

3 CERA CARNAUBA 

4 本品はカノレナウパヤシ白1Jiel'lliciace1'Ifel'a Mart (Pall11ae) 

5 の葉から得たろうである.

6 性状本品l土淡黄色~淡褐色の堅くてもろい塊又は白色~淡黄

7 色の粉末で，わずかに特巽なにおいがあり，味はほとんどな

8 ¥  

9 本品は水，エタノール(95)，ジエチルエーテル又はキシレ

10 ンにほとんど溶けない.

11 比重 d~~ : 0.990~ 1.002 

12 融点:80~860C 

13 酸価(1.13) 10.0以下.ただし，溶媒としてキシレン/エタ

14 ノーノレ(95)混液(2:1)を用いる.

15 けん化価(1.13) 78~95本品約3gを精密に量り， 300mLのフ

16 ラスコに入れ，キシレン25mLを加え，加湿して溶かし，エ

17 タノール(95)50mL及び正確に0.5mo政 J水酸化カリウム・エ

18 タノール液25mLを加え，以下けん化価の試験を行う.ただ

19 し，加熱は2時間とし，また， i商定は滋時行う.

20 ヨウ素価(1.13) 5~14(試料は，共栓フラスコを温湯中で振

21 り混ぜて溶かす)

22 貯法容器密閉容器.
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1 カルパゾクロムスノレホン駿ナトリウム水和物

1 力ルバゾクロムスルホン酸ナトリウム水

2 和物
3 Carbazochrome Sodium Sulfonate Hydrat巴

4 カノレバゾ、クロムスルホン酸ナトリウム

A FH3 
V~、，.--- N 、 H

H ‘ι ・3H，O
H2N、 ノ N、 バメ¥/ク人¥/ マ S03Na

可f ‘N〆¥/

H 及び鏡{量異性体5 0 

6 CIOHllN4NaOoS・3H20: 376.32 

7 Monosodium(2RS)-1-methyl-6-oxo・5・semicarbazono-

8 2，3，5，6・tetrahydroindoleふ sulfonatetrihydrate 

9 [51460-26-5，無水物]

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に立すし，カノレバゾク 63 

11 ロムスノレホン酸ナトリウム(ClOHllN4Na05S: 322.27)98.0~ 64 

12 102.0%を含む 65

13 性状 本品はだいた、い黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

14 本品は水にやや溶けにくく，メタノール又はエタノール

15 (95)に極めて溶けにくく，ジェチルエーテルにほとんど溶け

16 ない.

17 本品の水溶液u→100)は旋光性を示さない.

18 融点:約210
0

C(分解).

19 確認試験

20 (1) 本品の水溶液u→ 100000)につき，紫外可視吸光度調1

21 定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品のスペク

22 トルと本品の参照スペクトルを比較するどき，阿者のスペク

23 トノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (2) 本品につき，赤外吸収スベクトノレ測定法 (2.25)の臭

25 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

26 

27 

28 

品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同

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u→100)はナトリウム塩の定性反応(1)

(J.酬を呈する.29 

30 p H (2.54) 本品0.8gを水50mUこ加温して溶かし，冷却した

液のpHは5.0~6.0である.

32 純度試験

33 

31 

4

5

6

 

q
o
n
O

内。

( 1 ) 溶 状本 品1.0gを水50mLに加混して溶かし，放冷す

るとき，液は澄明である.また，この液につき，紫外可祝吸

光度測定法 (2.24)により試験を行うとき，波長590nmにお

ける吸光度は0.070以下である.

37 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

却下).

40 (3) 類縁物質本品50mgを水100mLに溶かし，試料溶液

41 とする.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確に

42 200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10pL

43 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

44 (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク商

品 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のカノレパゾク

46 ロムスノレホン酸以外のピークの合計函積は標準溶液のカルバ

47 ゾクロムスノレホン酸のピーク凶積より大きくない.
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試験条件

検出器.紫外吸光光度計(測定波長:360nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に7pm

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度:400C付近の一定温度

移動相:!Jン酸二水素アンモニウム1.2gを水1000mUこ

溶かし，必要ならば孔径O.4pmのメンプランフィルタ

ーを用いてろ過する.この液925mL!こエタノール

(95)75mLを加えて振り混ぜた後，リン酸を加えて

pH3に調整する.

流量:カノレバゾクロムスルホン酸の保持時聞が約7分に

なるように調整する.

面積測定範閲:溶媒のピークの後からカルパソ、クロムス

ルホン酸の保持時間の約3倍の範関

システム適合後

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に20mLとする.この液10pLから得たカノレ

バゾ、クロムスルホン酸のピーク面積が，標準溶液のカρ
日n

o
 
67 ルバゾクロムスルホン酸のピーク面積の7~13%にな

68 ることを確認する.

69 システムの性能:本品及びカルバゾクロム10mgずつを

70 水100mUこ加温して溶かす. この液10pUこっき，上

71 記の条件で操作するとき，カノレパゾ、クロムスルホン酸，

72 カノレパゾクロムの頗に溶出し，その分離度は3以上で

73 ある.

74 システムの再現性:標準溶液10pLにつき，上記の条件

75 で試験を6回繰り返すとき，カノレパゾクロムスルホン

76 酸のピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

77 水分 (2.48) 13.0~16.0%(0.3g，容量鴻定法，直接滴定).

78 定叢j去 本品約0.25gを精密に量り，水50mUこ溶かし，あら

79 かじめカラムクロマトグラブイ一周強酸性イオン交換樹脂

80 (H型)20mLを用いて調製した直径10mmのカラムに入れ， 1 

81 分間に4mLの流速で流出させる.次に，水150mLで、カラム 1 

82 を洗い，洗液は先の流出液に合わせ， 0.05mollL水酸化ナト

83 リウム液で滴定 (2.50)する(電位差i海定法).同様の方法で空

84 試験を行い，補正する.

85 0.05mollL水酸化ナトリウム液1mL

86 =16.11mg ClOHllN4Na05S 

87 貯法容器密閉容器.
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1 カルパマゼピン

1 力ルバマゼピン
2 Cal'bamazepine 

dh  
J¥ 

4 C15H12N20: 236.27 

5 5H-Dibenzo[b，f]azepine-5・carboxamide

6 [298-46-4] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，カルバマゼピン

8 (C15H12N20)97.0~103.0%を含む.

9 性状 本品は白色~微黄島色の粉末で，においはなく，味は初

日
υ

1

1

9

“

'
1
1
A
唱

i

めないが，後にわずかに苦い.

本品はクロロホルムに溶けやすく，エタノール(95)又はア

セトンにやや溶けにくく，水又はジエチルエーテノレに極めて

13 溶けにくい.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品O.lgに硝酸2mLを加え，水浴上で3分間加熱する

16 とき，液はだいだい赤色を呈する.

17 (2) 本品O.lgに硫酸2mLを加え，水浴上で3分間加熱する

18 とき，i夜は黄色を呈し，緑色の蛍光を発する.

19 (3) 本品に紫外線を照射するとき，強い青色の蛍光を発す

20 る.

21 ( 4 ) 定量法で得た液につき，紫外可視吸光度測定法

22 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペクトル

23 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

24 は向一波長のところにi弓様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 189~ 1930C 

26 純度試験

27 (1 ) 溶状本品1.0gをクロロホルム10mLに溶かすとき，

28 夜は無色~微黄色澄明である.

29 (2) 酸本品2.0gに水40mLを正確に加え， 15分間よく振

30 り混ぜた後，ガラスろ過器(G3)でろ過する.ろ液10mLを正

31 確に量り，フェノールフタレイン試液1滴及びO.OlmollL水

32 酸化ナトリウム液0.50mLを加えるとき，液の色は赤色であ

33 る.

34 (3) アルカリ (2)のろ液10mLを正篠に量り，メチルレツ

35 ド試液11商及びO.OlmollL塩酸0.50mLを加えるどき，液の色

36 は赤色である.

37 (4) 塩化物 (1.03) 本品0.25gをアセトン30mLに溶かし，

38 希硝酸6mL及ひ'水を加えて50mLとする.これを検液とし，

39 試験を行う.比較液はO.OlmollL塩酸0.20mLにアセトン

40 30mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.028%以

41 下).

42 (5) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

43 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

44 下).

45 (6) 類縁物質本品0.25gをとり，クロロホルム10mLを

46 正確に加えて溶かし，試料溶液とする. J.lIJにイミノジベンジ

47 ノレ5.0mgをとり，クロロホノレムに溶かし，正確に100mLと

48 し，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラ

49 フィー(2ω) により試験を行う.試料溶液及び標準j容液

50 l011Lずつを薄局クロマトグラフィー用シリカグルを用いて

51 調製した薄層板にスポットする.次にトルエン/メタノール

52 昆液(19:1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

53 風乾する.これに二クロム酸カリウム・硫被試液を均等に噴

出 霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポットは，

55 標準溶液から得たスポットより濃くない.

56 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 2H寺間).

57 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

58 定量j去本品を乾燥し，その約50mgを精密に量り，エタノー

nu
凸
り

1
i
o
a
o
o

w

D

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ρ
り

ル(95)に溶かし，正確に250mLとする.この液5mLを正確

に量り，エタノール(95)を加えて正確に100mLとする.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

い，波長285nm付近の吸収極大の波長における吸光度Aを測

定する.

64 カルバマゼピン(C15H12N20)の量(mg)=A/490X 50000 

65 貯法容器気筏容器.
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1 カノレピドパ水和物

1 力ルビドパ水和物
2 Cal'bidopa Hydl'at巴

3 カノレピドノf

ノ手 ¥ /¥/C02H 

人 l叩 N-NH2 ・H20
HO'¥十/円

4 OH 

5 C¥OH14N204・H20:244.24 

6 (2S)ふ(3，4・Dihydroxybenzyl)ー2・hydrazinoprop日noic

7 acid monohydrat巴

8 [38821-49-乃

9 本品l土定量するとき，カルピドパ水和物(C¥OH14N204・

10 HzO)98.0%以上を含む.

11 性状本品は白色~帯黄白色の粉末である.

12 本品はメタノールにやや溶けにくく，水に溶けにくく，エ

13 タノール(95)に極めて溶けにくく，ジエチルエーテルにほと

14 んど溶けない.

15 融点:約1970C(分解).

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品O.Olgを塩酸のメタノール溶液(9→1000)250mL

18 に溶かした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

19 吸収スペクトルを測定し，本品のスペクトノレと本品の参照ス

20 ベクトル又はカルピドパ標準品について伺様に操作して得ら

21 れたスペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同一波

22 長のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

24 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

25 品の参照スペクトノレ又はカノレピ、ドパ標準品のスペクトノレを比

26 較するとき，河者のスペクトノレは同一波数のところに同様の

27 強度の吸収を認める.

28 旋光度 (2.49) 四月:-21.0~-23.5o(1g，塩化アルミニ

29 ウム(班)試液， 100mL， 100mm). 

30 純度試験

31 ( 1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

33 下).

34 (2) 類縁物質本品50mgに移動相70mLを加え，必要な

35 らば加担して超音波を用いて溶かす.冷後，移動相を加えて

36 100mLとし，試料溶液どする.この液1mLを正確に量り，

37 移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

38 溶液及ひ。標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

39 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの

40 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

41 料溶液のカルビドパ以外のピークの合計面積は，標準溶液の

42 カルビドパのピーク面積より大きくない.

43 試験条件

44 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

45 の試験条件を準用する.

46 面積測定範凶:カルビドパの保持時間の約3倍の範囲

47 システム適合性

48 システムの性能及びシステムの再現性は定量法のシステ

49 ム適合伎を準用する.

50 検出の確認、:標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加

51 えて正確に20mLとする.この液2011Lから得たカル

52 ビドパのピーク面積が，標準溶液のカルビドパのピ-

53 ク面積の7~13%になることを確認する.

54 乾燥減量(2.41) 6.9~7.9%(lg，減圧・ 0.67kPa以下， 100oC， 

55 6時間).

56 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

57 定量j去 本品及びカルビドパ標準品('i:JIJ途本品と同様の条件で

58 乾燥減量 (2.41)を測定しておく)約50mgずつを精密に量り，

59 それぞれに移動相70mLを加え，必要ならば加湿して超音波

60 を用いて溶かす.冷後，移動棺を加えて亙確に100mLとし，

61 試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及ひ矛標準溶液2011L

62 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

63 (2.01)により試験を行い，それぞれの液のカルビドパのピ

64 ーク面積AI'及びAsを測定する.

65 カノレピドパ水和物(C¥OH14N204・H20)の量(mg)

66 =Ms X AI'/ As X 1.080 

67 .Ms:乾燥物に換算したカルピドパ標準品の秤取量(mg)

68 試験条件

69 検出器紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

70 カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管lこ711mの

71 液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリノレ化シリ

72 カゲノレを充てんする.

73 カラム温度:25
0
C付近の一定温度

74 移動相:0.05mo阻Jン酸ニ水素ナトリウム試液950mL

75 にエタノーノレ(95)50mLを加え， リン酸を加えて

76 pH2.7に調整する.

77 流量カルピドパの保持時間が約6分になるように調整

78 する.

79 システム適合性

80 システムの性能:本品及びメチルドパ50mgずつを移動

81 相100mLに溶かす.この液2011Uこっき，上記の条件

82 で操作するとき，メチルドパ，カルピドパの順に溶出

83 し，その分離度は0.9以上である.

84 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

85 で試験を6囲繰り返すとき，カルピドパのピーク面積

86 の相対標準偏差は1.0%以下である.

87 貯法

88 保存条件遮光して保存する.

89 容器気密容器.
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1 カノレベジロー/レ

1 力ルベジロール
2 Carvedilol 

口

4 C24H26N204: 406.47 

5 (2RS)・ト(9H-Carbazo1・牛y10xy)-3-{[2・(2・l1lethoxyphenoxy)

6 ethy1]al1lino}propanふ 01

7 [72956-09・3]

8 本品を乾燥したものは定量するとき，カノレベジロール

9 (C24H26N20J99.0~10 1.0%を含む.

10 性状本品は白色~微糞虫色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は酢酸(100)1こ溶けやすく，メタノーノレにやや溶けに

12 くく，エタノーノレ(99.5)に溶けにくく，水にほとんど浴けな

13 V¥ 

14 本品のメタノール溶液(1→100)は旋光性な示さない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→200000)につき，紫外可視

17 吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品

18 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

19 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

20 る.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

22 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

23 品の参照スペクトルを比較するとき，河者のスペクトルは同

24 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 融点 (2.60) 114~ 1190C 

26 純度試験

27 (1)]重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，定量分析用ろ紙に

28 包み，第4法により操作し，試験を行う.比較液はるつぼに

29 定量分析用ろ紙を入れ，硝酸マグネシウム六水和物のヱタノ

30 ール(95)溶液(1→10)IOmLを加え，以下検液の調製法と同様

31 に操作し，鉛標準液2.0mL及び水を加えて50mLとする

32 (10ppm以下).

33 (2) 類縁物質本品65mgを移動相100mLに溶かす.この

34 液1mLを量り，移動相告と加えて10mLとし，試料溶液とする.

35 この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正篠に100mLと

36 し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液2011Lずつを正

37 確にとり，次の条件で液体クロマトグラブイー (2.01)によ

38 り試験を行う.それぞれの液の各々のピーク磁積を自動積分

39 法により測定するとき，試料溶液のカノレベジロール以外のピ

40 ークの面積は，標準溶液のカルベジロールのピーク面積の3

41 /20より大きくない.また，試料溶液のカルベジロール以

42 外のピ}クの合計面積は，標準溶液のカルベジロールのピ-

43 ク面積の1/2より大きくない.

44 試験条件

45 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

46 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

47 

48 

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.

49 カラム温度:55
0
C付近の一定温度

白

u
t
i
o
b
q
o
a斗
a

w

b

ρ

り

句

4

0

白

山

U

5

5

5

5

5

5

5

5

5

5

 

移動相:リン酸二水素カリウム2.72gを水90011lLに溶か

し，リン酸を加えてpH2.0に調整し，水を加えて

100011lLとする. この液650mLにアセトニトリノレ

35011lLを加える.

流量:カノレベジロールの保持時間が約4分になるように

調整する.

面積損IJ定範囲:溶媒のピークの後から，カノレベジロール

の保持時間の約9倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液211lLを正確に量り，移動相を加

60 えて正確に20mLとする.この液2011Lから得たカル

61 ベジロールのピーク函積が，標準溶液のカルベジロ-

62 ルのピーク面積の7~13%になることを確認する.

63 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

64 操作するとき，カルベジロールのピークの理論段数及

65 びシンメトリー係数は，それぞれ6000段以上， 1.5以

66 下である.

67 システムの再現性:標準湾液2011Hこっき，上記の条件

68 で試験を6回繰り返すとき，カルベジロールのピーク

69 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

70 (3) 残留溶媒別に規定する.

71 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 2時間).

72 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

73 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

74 (I00)60mLIこ溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

75 (電位差滴定法).隠様の方法で空試験を行い，祷まする.

76 O.lmollL過塩素酸1mL=40.65mgC24H2uN204 

77 貯法容器気密容器.
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1 カノレベジロール錠

1 力ルベジロール錠
2 Carvedilol Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 カルベジロール(C2A26N204: 406.47)を含む.

5 製法本品は「カルベジロールj をとり，錠郊の製法により製

6 する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「カルベジロ-

8 ノレJ20mgfこ対応する量をとり，メタノール10mLを加えて

9 よく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液0.5mLfこメタノールを加

10 えて200mLとした液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

11 により吸収スペクトルを測定するとき，波長222~226nm. 64 

12 241 ~ 245nm. 284 ~ 288nm • 317 ~ 321nm及び 330~ 65 

13 334nmfこ吸収の極大を示す 66

14 純度試験類縁物質本操作は試料溶液調製後. 50C以下に保 67 

15 存し. 24待問以内に行う.本品を粉末とし，表示量に従い 68 

16 「カノレベジロールJ12.5mgfこ対応する量をとり，必要なら

ば少量の移動相を加え，超音波処理により分散させた後，移

動相合加えて100mLとし. 30分間かき混ぜる.この液を孔

径0.22pm以下のメンプ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.この液1mLを

正確に量り，移動相を加えて豆確に100mL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 (2.01) 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. 1.25mg錠及び2.5mg錠の試料溶液のカルベジロー

ルに対する棺対保持時間1.7~1.9及び2.0~3.1のピーク面積

は，それぞれ標準溶液のカルペジロールのピーク面積の3/

10及び1.6倍より大きくなく，試料溶液のカノレベジローノレ及

び上記以外のピークの面積は，標準溶液のカノレベジローノレの

ピーク面積の1/5より大きくない.また，試料溶液のカル

ベジロール以外のピークの合計面積は，標準溶液のカルベジ

ロールのピーク面積の2.2倍より大きくない.また. 10mg錠

及び20mg錠の試料溶液のカルベジロ}ルに対する相対保持

時間1.7~1.9及び2.0~3.1のピーク面積は，標準溶液のカノレ

ベジロールのピーク面積の1/10及び2/5より大きくなく，

試料溶液のカノレベジロール及ひ会上記以外のピークの面積は，

標準溶液のカノレベジロールのピーク面積の1/10より大きく

ない.また，試料溶液のカルベジロール以外のピークの合計

面積は，標準溶液のカルベジロールのピーク面積の3/5よ

り大きくない.ただし，カルベジロールに対する相対保持時

間1.7~ 1.9のピーク面積は感度係数1.25を乗じた値とする.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範間:溶媒のピークの後からカルベジロ}ルの

保持時間の約10倍の範閤

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
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えて正確に100mLとする.この液50pLから得たカル

ベジロールのどーク面積が，標準溶液のカルベジロ 100

ルのピーク面積の3.5~6.5%になることを確認する 101
システムの性能:標準溶液50pLfこっき，上記の条件で 102 

103 

3

4

5
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操作するとき，カノレベジローノレ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.

56 システムの再現性:標準溶液50pLにつき，上記の条件

57 で試験を6回繰り返すとき，カルベジロールのピーク

58 面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

59 製剤均一位 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

60 き，適合する.

61 本品1個をとり. 0.1mo抗J塩酸試液/メタノール混液(1:

62 1)70mLを加えて錠剤が完全に崩壊するまで振り混ぜる.次

63 に0.1mo阻 J塩酸試液/メタノーノレ混液(1: 1)を加えて正確に

100mLとし，孔径0.45pm以下のメンブランプイノレターでろ

過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正確に

量り. 1mL中にカルベジロール(C24H20N20δ約5pgを含む液

となるように0.1mo阻 J塩酸試液/メタノ}ノレ混液(1:1)を加

え，正確に V'mLとし，試料溶液とする. 53IJに定量用カル

69 ベジロールを1050Cで2時間乾燥し，その約25mgを精密に量

70 り， 0.1molfL塩酸試液/メタノール潟液(1: 1)に溶かし，豆

71 確に100mLとする.この液2mLを正確に量り. 0.1molfL極

72 酸試液/メタノーノレ混液(1: 1)を加えて正確に100mLとし，

73 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

74 光度調IJ定法(2.24)により試験を行い，波長240nmにおける

75 吸光度AT及びAsを測定する.

76 カルペジロール(C2A20N20Jの量(mg)

77 =Ms X Al'/ As x V'/ V X  1/50 

78 Ms:定量用カルベジロールの秤取量(mg)

79 溶出性(丘10)

80 (1) 10mg錠及び20mg錠試験液にpH4.0の0.05mol江J酢

81 酸・酢酸ナトリウム緩衝液900mLを用い，パド、ル法により，

82 毎分75回転で試験を行うとき，本品の30分間の溶出率は

83 80%以上である.
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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0.45pm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中にカルベジロール

(C2A20N20J約llpgを含む液となるように試験液を加えて

亙確に V'mLとし，試料溶液とする. 53IJに定量用カルベジ

ロールを1050Cで2時間乾燥し，その約28mgを精衝に量り，

メタノーノレに溶かし，亙礁に50mLとする.この液2mL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，試験液を対照とし，紫

外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長285nm

における吸光度Ar.及びAsを測定する.

カルベジロール(C2A26N20Jの表示量に対する溶出率(%)

=MらXAT/ As X V'/VX 1/CX 36 

Ms :定量用カルベジロールの秤取量(mg)

C: 1錠中のカルベジロール(C24H20N20Jの表示量(mg)

(2) 1.25mg錠及び2.5mg錠試験液にpH4.0の0.05molfL

酢酸・酢酸ナトリウム緩衝液900mLを用い，パド、ル法によ

り，毎分50田転で試験を行うとき，本品の20分銅の溶出率

は75%以上である.

96 

97 

98 

99 
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2 カルベジロ~Jレ錠

104 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液 155 システムの再現役:標準溶液101lLにつき，上記の条件

105 20mL以上告ととり，干し径0.4511m以下のメンプランフィルタ 156 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

106 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを 157 に対するカノレベジロールのピーク面積の沈の相対標準

107 正確に量り，表示最に従い 1mL中にカルベジロール 158 偏差は1.0%以下である.

108 (C2A20N20δ約l.411gを含む液となるように試験液を加えて 159 貯法容器気密容器.

109 正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用カノレベジ

110 ロールを1050Cで2時間乾燥し，その約28mgを精密に量り，

111 メタノールに溶かし，正確に200mLとする.この液2mLを

112 正確に量り，試験液を加えて正確に200mLとし，標準溶液

113 とする.試料溶液及び標準溶液につき，試験液を対照とし，

114 紫外可祝吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長

115 240nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

116 カルベジロール(C2A2GN20.vの表示量に対する溶出率(%)

117 =Ms X AT/ As X V'/VX l/CX 9/2 

118 Ms:定量舟カノレベジロールの秤取量(mg)

119 C: 1錠中のカルペジロール(C24H26N20δの表示量(mg)

120 定 量 法 本 品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

121 とする.カルベジロール(C2A26N20.v約25mgfこ対応する量

122 を精密に量り，内標準溶液5mL在正確に加え， O.lmolJL塩

123 酸試液/メタノール混液(1:1)を加えて250mLとし， 30分

124 間振り混ぜる.この液2mLをとり，移動相を加えて20mLと

125 し，孔径0.4511m以下のメンプランフィノレターでろ過する.

126 初めのろ液10mLを除き，次のろ液を試料溶液とする. 5j1Jに

127 定量用カルベジロールを1050Cで2時間乾燥し，その約25mg

128 を精筏に最り，内標準溶液5mLを正確に加え， O.lmolJL塩

129 酸試波/メタノール混液(1:1)に溶かし， 250mLとする.

130 この液2mLをとり，移動相を加えて20mLとし，標準溶液と

131 する.試料溶液及び標準溶液101lUこっき，次の条件で液体

132 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質

133 のピーク面積に対するカルベジロールのピーク面積の比QT

134 及びQsを求める.

135 カルベジロール(C24H20N20δの量(mg)=MsX QT/ Qs 

136 Ms:定量照カルベジロールの秤取量(mg)

137 内標準溶液 パラオキシ安息香酸イソアミルの移動相溶液

138 (1→70) 

139 試験条件

140 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

141 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

142 の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリル化シ

143 リカゲルを充てんする.

144 カラム温度:400C付近の一定温度

145 移動相:リン酸二水素カリウム2.7g告と水に溶かし

146 1000mLとした液に， リン酸水素ニカリウム0.7gを水

147 に溶かして200mLとした液を加えてpH5.0fこ調整す

148 る.この液450mLにメタノール550mLを加える.

149 流量カルベジロールの保持時聞が約5分になるように

150 調整する.

151 システム適合性

152 システムの性能:標準溶液l011Uこっき，上記の条件で

153 操作するとき，カノレベジロール，内標準物質の11僚に溶

154 出し，その分離度は20以上である.
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1 Lーカノレボシステイン

1 Lーカルボシステイン
2 L-Carbocisteine 

/¥/¥，COヲH
H02C' 、S' ヲ'¥

3 H NH2 

4 CoH9N04S: 179.19 

5 (2R)・2・Amino司3-carboxymethylsulfanylpropanoicacid 

6 [638-23-3] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき， Lーカルボシステイ

8 ン(C5H9N04S)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，わずかに

10 酸味がある.

51 長さ 15mmlこスポットする.次に1 ブタノール/水/酢酸

52 (100)混液(3:1:1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

53 薄層板を80"Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリンのア

54 セトンj容液(1→50)を均等に噴霧した後， 80
0

Cで5分間加熱

55 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，

56 標準溶液から得たスポットより濃くない.

57 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(1g，105
0

C， 2時間).

58 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

59 定量j去 本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り， O.lmo阻 J

60 過塩素酸20mLを正磯に加えて溶かし，酢駿(100)50mLを加

61 え，過量の過塩素酸をO.lmo阻 J酢酸ナトリウム液で滅定

62 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行う.

63 O.lmoνL過塩素酸1mL=17.92mg CoHHN04S 

11 本品は水に極めて溶けにくく，エタノール(95)にほとんど 64 貯法容器気密容器.

12 溶けない.

13 本品は希塩酸又は水酸化ナトリウム試液に溶ける.

14 融点:約186
0
C(分解).

15 確認試験

16 (1 ) 本品0.2gに酢酸鉛(II)試液1mL及び水3mLを加えて振

17 り混ぜた後，水酸化ナトリウム0.2gを加え，直火で1分間加

18 熱するとき，暗褐色~黒色の沈殿を生じる.

19 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

20 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本

21 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同

22 一波数のところに伺様の強度の吸収告と認める.

23 旋光度 (2.49)α)~ : -33.5~-36.5。本品を乾燥し，そ

24 の約5gを精密に量り，水20mL及び水酸化ナトリウム溶液

25 (13→100)1こ溶かし， 1molι塩酸試液及ひーO.lmolJL塩酸試液

26 を加え， pH6.01こ調整した後，更に水を加えて正確に50mL

27 とする.この液につき，層長100mmで狽4定する.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状 本品1.0gを水酸化ナトリウム試液10mLlこ溶か

30 すとき， 71夜は無色澄明である.

31 (2) 境化物 (1.03) 本品0.20gを水10mL及び硝酸20mL

32 に溶かし，水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験

33 を行う.比較液はO.Olmo阻 J塩酸0.40mLlこ硝酸20mL及び水

34 を加えて50mLとする(0.071%以下).

35 (3) アンモニウム (1.02) 本品0.25gをとり，試験を行う.

36 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

37 ただし，本試験は減圧蒸留法により行う.

38 (4) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

40 下).

41 (5) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり..第3法により検液を調

42 製し，試験を行う (2ppm以下).

43 (6) 類縁物質本品0.30gを0.2mo阻 J水酸化ナトリウム試

44 Y1夜10mLに溶かし，試料溶液とする.この液2mLを正確に量

45 り， 0.2mo抗 J水酸化ナトリウム試液を加えて正確に100mL

46 とする.この液1mLを正確に量り， 0.2mo抗 J水酸化ナトリ

47 ウム試液を加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.これ

48 らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω〉により試験

49 を行う.試料溶液及び標準溶液5pLずつを薄層クロマトグラ

50 フィー用シリカゲルを用いて調製した薄層板に原線に沿って
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1 カノレメロース

1 力ルメロース
2 Carmellose 

3 カノレボ、キシメチルセルロース

4 [9000-1ト7]

5 本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

6 各条である.

7 なお，三薬局方で誠事日されていない部分は r+ +Jで囲むことに

8 より示す.

9 本品はセルロースのカルボキシメチルエーテルである.

10 ・性状本品は白色の粉末である.

11 本品はエタノール(95)にほとんど溶けない.

12 本品に水を加えるとき，膨潤し懸濁液となる.

13 本品に水酸化ナトリウム試液を加えるとき，粘繍性のある

14 II夜となる.

15 本品は吸湿性である..

16 確認試験

17 (1) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

18 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

19 品の参照スペクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは同

20 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

21 (2) 本品19に水100mLを加え，振り混ぜて得た懸濁液の

22 pH (2.54) は3.5~5.0である.

23 純度試験

24 (1) 塩化物 (1.03) 本品0.8gに水50mLを加えてよく振り

25 混ぜた後，水酸化ナトリウム試液10mLを加えて溶かし，更

26 に水を加えて100mLとする.この液20mUこ希硝酸10mLを

27 加え，水浴中で綿状の沈殿が生じるまで加熱し，冷却した後，

28 遠心分離する.上澄液をとり，沈殿を水10mLずつで3回洗

29 い，毎回遠心分離し，上澄液及び洗液を合わせ，7J<を加えて

30 100mLとする.この液25mLをとり，希硝酸6mL及び水を

31 加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液

32 にはO.Olmo阻 J塩酸0.40mLを加える(0.36%以下).

33 (2) 硫酸塩(J.J4) 本品0.40gに水25mLを加えてよく振

34 り混ぜた後，水酸化ナトリウム試液5mLを加えて溶かし，

35 更に水20mLを加える.この液に塩酸2.5mLを加え，水浴中

36 で線状の沈殿が生じるまで加熱し，冷却した後，遠心分離す

37 る.上澄液をとり，沈殿を水10mLずつで、3回洗い，毎回遠

38 心分離し，洗i夜は上澄液に合わせ，水を加えて100mLとす

39 る.この液をろ過し，初めのろ液5mLを徐き，次のろ液

40 25mLをとり，希塩酸1mL及び7Jくを加えて50mLとする.こ

41 れを検液とし，試験を行う.比較液には0.005mo阻 J硫酸

42 1.5mLを加える(0.72%以下).

43 • (3) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作

44 し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

45 (20ppm以下).. 

46 乾燥減量 (2.41) 8.0%以下(lg，1050C， 4時間).

47 強熱残分 (2.44) 1.5%以下(乾燥後， 19). 

48 ・貯法容器気密容器..
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1 カノレメロ}スカルシウム

1 力ルメロースカルシウム
2 Cal'm巴1108eCalcium 

3 カルボキシメチルセルロースカルシウム

4 [9050-04-8] 

w
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0

本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

各条である.

なお，三薬局方で調和されていない部分lまr・U で包むことに

より示す.

9 本品はセルロースの多価カノレボキシメチルエーテルのカル

10 シウム塩である.

11 ・性状本品は白色~帯黄白色の粉末である.

12 本品はエタノール(95)又はジェチルエーテルにほとんど溶

13 けない.

14 本品に水を加えるとき膨i閏し懸濁液となる.

15 本品1.0gに水100mLを加え，振り混ぜて得た懸濁液のpH

16 は4.5~6.0である.

17 本品は吸湿性である..

18 確認試験

19 (1 ) 本品0.1gに水10mLを加え，よく振り混ぜ，次に水酸

20 化ナトリウム試液2mLを加えて振り混ぜ. 10分間放置し，

21 これを試料溶液とする.試料溶液1mLに水害ど加えて5mLと

22 し，その1濡にクロモトロープ酸試液0.5mLを加え，水浴中

23 で10分間加熱するとき，液は赤紫色在呈する.

24 (2) (1)の試料溶液5mLfこアセトン10mLを加えて振り混

25 ぜるとき，白色綿状の沈殿を生じる.

26 (3) (1)の試料溶液5mLfこ塩化鉄(11I)試液1mLを加えて振

27 り混ぜるどき，褐色綿状の沈殿を生じる.

28 (4) 本品19を強熱して灰化し，残留物に水10mL及び酢酸

29 (31)6mLを加えて溶かし，必要ならばろ過し，煮沸した後，

30 冷却し，アンモニア試液で、中和するとき，液はカルシウム塩

31 の定性反応 (1.09)の(1)及び(3)を呈する.

32 純度試験

33 ( 1 ) アルカリ 本品1.0gに新たに煮沸して冷却した水

34 50mLを加えてよく振り混ぜ，フェノーノレフタレイン試液2

35 滴を加えるとき，液は赤色を呈しない.

36 (2) 塩化物 (J.03) 本品0.80gfこ水50mLを加えてよく振

37 り混ぜた後，水酸化ナトリウム試液10mLを加えて溶かし，

38 水を加えて100mLとし，試料溶液とする.試料溶液20mLに

39 2mollLli自酸試液10mLを加え，水浴上で綿状の沈殿が生じる

40 まで加熱し，冷却した後，遠心分離する.上澄液をとり，沈

41 殿を水10mLずつで、3回洗い，毎回遠心分離し，上澄液及び

42 洗液を合わせ，水を加えて100mLとする.この液25mLをと

43 り，硝酸1mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

44 試験を行う.比較液には0.01mollL塩酸0.40mLを加える

45 (0.36%以下).

46 (3) 硫酸塩(1.14) (2)の試料溶液10mLfこ塩酸1mLを加

47 え，水浴中で綿状の沈殿が生じるまで加熱し，冷却した後，

48 遠心分離する.上澄液をとり，沈殿を水10mLずつで3回洗

49 い，毎回遠心分離し，上澄液及び洗液を合わせ，水を加えて

50 100mLとする.この液25mLを検液どし，試験を行う.比較

51 夜には0.005mollL硫酸0.42mLを加える.検液及び比較液に

52 3mollL塩酸試液1mL及び塩化バリウム試液3mLずつを加え，

53 更に水を加えて50mLとし，混和する.10分間放置した後，

54 混濁を比較する.検液の呈する混濁は，比較液の呈する混濁

55 より濃くない(1.0%以下).

56 • (4) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作

57 し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

58 (20ppm以下).. 

59 乾燥減量 (2.4]) 10.0%以下(1g. 1050C. 4待問).

60 強熱残分 (2.44) 1O~20%(乾燥後. 19). 

61 ・貯法容器気密容器..
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1 カノレメロ}スナトリウム

1 カルメロースナトリウム 52 ずつで3回洗い，毎回遠心分離し，洗液を先の上澄液に合わ

2 Carmellose Sodium 53 せ，更に水を加えて50mLとし，この液10mUこ水を加えて

3 カルボキシメチルセノレロースナトリウム 54 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液には

55 0.005mollL硫酸0.40mLを加える(0.960%以下).

4 [9004-32-4] 56 (4) ケイ駿庖 本品約19を精密に量り，白金皿に入れ，

57 強熱灰化した後，希塩酸20mLを加え，時計血でふたをして，

5 本品はセルロースの多価カノレボキシメチルエーテルのナト 58 30分間穏やかに煮沸する.時計.llJlをとり，空気を送りなが

6 リウム塩である. 59 ら水浴上で加熱し，蒸発乾固する.更に1時間加熱を続けた

7 本品を乾燥したものは定量するとき，ナトリウム(Na: 60 後，熱湯10mLを加え，よくかき混ぜ，定量分析用ろ紙を用

8 22.99)6.5~8.5%を含む. 61 いてろ過する.残留物を熱湯で洗い，洗液に硝酸銀試液を加

9 性状 本品は白色~帯黄島色の粉末又は粒で，味はない. 62 えても混濁しなくなったとき，ろ紙どともに乾燥し，更に恒

10 本品はメタノ}ル，エタノーノレ(95)，酢酸(100)又はジエ 63 量になるまで強熱するとき，その量は0.5%以下である.

11 チルエーテルにほとんど溶けない. 64 (5) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

12 ;1ド品は水又は混湯を加えるとき，粘稀性のある液となる. 65 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

13 本品は吸湿性である. 66 下).

14 確認試験 67 (6) ヒ素 (J.ll) 本品1.0gに硝酸20mLを加え，流動状と

15 (1 ) 本品0.2gを温湯20mUこかき混ぜながら加えて溶かし， 68 なるまで弱く加熱する.冷後，硫酸5mLを加え，白煙が発

16 冷後，これを試料溶液とする.試料溶液1mLに水を加えて 69 生するまで加熱する.必要ならば，冷後，更に硝酸5mLを

17 5mLとし，その1滴に濃クロモトロープ酸試液0.5mLを加え， 70 加えて加熱する.この操作を液が無色~淡黄色となるまで繰

18 水浴中で10分間加熱するとき， 11夜は赤紫色を呈する. 71 り返す.冷後，シュウ酸アンモニウム飽和溶液15mLを加え，

19 (2) (1)の試料溶液10mLに硫酸鍛(1)試液1mLを加えると 72 再び白煙が発生するまで加熱する. i'令後，水を加えて25mL

20 き，青色綿状の沈殿を生じる. 73 とする.この液5mLを検液とし，試験を行うとき，次の標

21 (3) 本品3gにメタノール20mL.及ひ会希塩酸2mLを加え，7J< 74 準色より濃くない.

22 谷上で5分間穏やかに煮沸した後，ろ過する.ろ液を蒸発乾 75 標準色:本品を用いないで同様に操作した後，この液

23 院し，残留物に水20mLを加えた液はナトリウム塩の定性反 76 5mLを発生瓶に入れ，ヒ素標準液2mLを正確に加え，

24 応 (1.09) を呈する. 77 以下検液の試験と同様に操作する(10ppm以下).

25 p H (2.54) 本品1.0gを少量ずつ温湯100mUこかき混ぜなが 78 (7) でんぷん (2)の試料溶液10mLをとり，ヨウ素試液2

26 ら溶かし，冷却した液のpHは6.0~8.0である. 79 滴を鴻加するとき青色を呈しない.

27 純度試験 80 乾燥減量 (2.41) 10.0%以下(1g，105
0

C， 4時間).

28 (1 ) 溶状高さ250mm，内径25mm，厚さ2mmのガラス 81 定最j去 本品を乾燥し，その約O.5gを精密に量り，酢酸

29 円筒の主主に厚さ2mmの良質ガラス板を密着させたものを外 82 (100)80mLを加え，還流冷却器を付けて130
0Cの油浴中で2

30 管とし，高さ300mm，内径15mm，厚さ2mmのガラス円筒 83 時間加熱する.冷後， 0.1moJIL過塩素酸で、i商定 (2.50)する

31 の底に厚さ2mmの良質ガラス板を密着させたものを内管と 84 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

32 し，その外管に，本品1.0gを水100mLに溶かした液を入れ， 85 0.1mo阻 J過塩素酸1mL=2.299mgNa 
33 これを幅1mm，間隔1mmの15本の平行線を黒色で書いた白

34 紙の上に置き，内管を上下して，その上部から観察し，線が 86 貯法容器気密容器.

35 区別できなくなったときの内管の下端までの液の高さを測定

36 する.この操作を3回繰り返して得た平均値は，次の比較液

37 を用いて，同様に操作して得た平均値より大きい.

38 比較液:0.005moJIL硫酸5.50mUこ希塩酸1mL，エタノ-

39 ノレ(95)5mL及び水を加えて50mLとし，これに塩化バリ

40 ウム試液2mLを混和し， 10分開放置した後，よく振り

41 混ぜて用いる.

42 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gを水50mLに溶かし，試料溶

43 液とする.試料溶液10mLに希硝酸10mLを加えて振り混ぜ，

44 水浴中で綿状の沈殿を生じるまで加熱し，冷却した後，遠心

45 分離する.上澄液をとり，沈殿を水10mLずつで3回洗い，

46 毎回遠心分離し，上澄液及び洗液を合わせ，更に水を加えて

47 200mLとする.この液50mLを検液とし，試験を行う.比較

48 夜には0.01mo阻J復酸0.45mLを加える(0.640%以下).

49 (3) 硫酸塩 (1.14) (2)の試料溶液10mLに塩酸1mLを力H

50 えてよく振り混ぜ，水浴中で綿状の沈殿を生じるまで加熱し，

51 冷却した後，遠心分離する.上澄液をとり，沈殿を7J<10mL

5 0389 



1 クロスカノレメロ}スナトリウム

1 クロスカルメロースナトリウム
2 Croscal'mellose Sodium 

3 [74811-65-7) 

4

5

6

7

 

本医薬品各条iま，三薬局方での議事B合意に基づき規定した医薬品

各条である.

なお，三薬局方で諦和されていない部分は r. .Jで図むことに

より示す.

8 本品は，セルロースの多価カノレボキシメチルエーテル架橋

9 物のナトリウム塩である.

10 ・性状本品は白色~帯黄白色の粉末である.

11 本品はエタノーノレ(99.5)又はジエチルエーテルにほとんど

12 溶けない.

13 本品は水を加えるとき，膨潤し，懸濁液となる.

14 本品は吸湿f生である..

15 確認試験

16 (1 ) 本品19にメチレンブ、ルー溶液(1→250000)100mLを加

17 え，よくかき混ぜて放置するとき，青色綿状の沈殿を生じる.

18 (2) 本品19に水50mLを加えてよくかき混ぜ，懸濁液とす

19 る.この液1mUこ水1mL及び照時製した1ーナフトールのメ

20 タノール溶液(1→25)5i'商を加え，硫酸2mLを管壁に沿って

21 静かに加え層積するとき， i'夜の境界面は赤紫色を呈する.

22 (3) (2)の懸濁液は，ナトリウム塩の定性反応(1)(1.09) を

23 呈する.

24 p H (2.54) 本品1.0gに水100mLを加えて5分聞かき混ぜると

25 き，上澄液のpHは5.0~7.0である.

26 純度試験

27 • ( 1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作

却 し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

29 (10ppm以下).. 

30 • (2) 塩化ナトリウム及びグリコール酸ナトリウム 本品

31 中の塩化ナトリウム及びグリコール酸ナトリウムの量の和は

32 換算した乾燥物に対し0.5%以下である.

33 ( i ) 塩化ナトリウム 本品約5gを精密に量り，水50mL及

34 び過酸化水素(30)5mLを加え，時々かき混ぜながら水浴上で

35 20分間加熱する.冷後，水100mL及び硝酸10mLを加え，

36 O.lmolι硝酸銀液で滅定 (2.50)する(電位差滴定f去).同様の

37 方法で空試験を行い，補正する.

38 O.lmolfL硝酸銀液1mL=5.844mgNaCl 
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(誼) グリコール酸ナトリウム 本品約0.5gを精密に量り，

留学酸(100)2mL及び7k5mLを加え， 15分間かき混ぜる.アセ

トン50mLをかき混ぜながら徐々に加えた後，塩化ナトリウ

ム19を加えて3分聞かき混ぜ，あらかじめ少量のアセトンで

湿らせたろ紙を用いてろ過する.残留物をアセトン30mLで

よく洗い，洗液はろ液に合わせ，更にアセトンを加えて正確

に100mLとし，試料原液とする. l:JIJにグリコール酸0.100g

を正確に量り，水に溶かし，正確に200mLとする.この液

0.5mL， 1mL， 2mL， 3mL及び4mLずつを正確に量り，水

を加えてそれぞれま確に5mLとし，更に酢酸(100)5mL及ひ'

アセトンを加えて亙確に100mLとし，標準原液(1)，標準原

50 液(2)，標準原液(3)，標準原液(4)及び標準原液(5)とする.試

51 料原液，標準原液(1)，標準原液(2)，標準原液(3)，標準原液

52 (4)及び標準原液(5)2mLずつを正確に量り，それぞれ水浴中

53 で20分間加熱し，アセトンを蒸発する.冷後， 2，7ージヒド

4

5

6

7

8

9

 

R
u
E
υ

目
υ
R
U
R
U
W
O

ロキシナフタレン試液5mLを正確に加えて混和した後，更

に2，7 ジヒドロキシナフタレン試液15mLを加えて混和し，

容器の口をアルミホイノレで覆い，水浴中で20分間加熱する.

冷後，硫酸を加えて正確に25mLとし，混和し，試料溶液，

標準溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶液(3)，標準溶液(4)及び標

準溶液(5)とする.別に，水/酢酸(100)混波(1: 1)10mLfこ

60 アセトンを加えて正確に100mLとし，この液2mLを正確に

61 量り，以下試料原液と同様に操作し，空試験液とする.試料

62 溶液，標準溶液(1)，標準j容液(瓜標準溶液(3)，標準溶液(4)

63 及び標準溶液(5)につき，空試験液を対照として，紫外可視

64 吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長540nmにおけ

65 る吸光度Ar，Asl， As2， As3， As'l及びAs5を測定する.標準

66 溶液から得た検量線を用いて試料溶液100mL中のグリコー

67 ル酸の量X(g)を求め，次式によりグリコール酸ナトリウム

68 の量を求める.

69 グリコール酸ナトリウムの量(%)=X/ M X 100 X 1.289 

70 M:乾燥物に換算した本品の秤取量(g).

71 .(3) 水可溶物 本品約10gを精密に量り，水800mUこ分

72 散させ，最初の30分間は10分ごとに1分間かき混ぜる.沈降

73 が遅ければ更に1時間放置する.この液を吸引ろ過又は遠心

74 分離する.ろ液又は上澄液約150mLの質量を精密に量る.

75 この液を乾回しない程度に加熱濃縮し，更に105
0

Cで4a寺院

76 乾燥し，残留物の質量を精密に量る.次式により水可溶物の

77 量を求めるとき， 1.0~10.0%である.

78 水可溶物の量(%)=1001¥13(800+ 1VJ.，)/ MtM2 

79 Mt:乾燥物に換算した本品の秤取量(g)

80 M2:ろ液又は上澄液約150mLの量(g)

81 1¥13:残留物の量(g).

82 沈降試験 100mLの共栓メスシリンダーに水75mL在入れ，本

部 品1.5gを0.5gずつ激しく振り混ぜながら加える.水を加えて

84 100mLとし，均一に分散するまでよく振り混ぜた後， 4時間

85 放置するとき，沈下物の容積は10.0~30.0mLである.

86 置換度 本品約19を精密に量り， 500mLの共栓三角フラスコ

87 に入れ，塩化ナトリウム試液300mLを加えた後， O.lmolfL 

88 水酸化ナトリウム液25.0mLを正確に加え，栓をし，時々振
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り混ぜながら5分開放置する.メタクレゾールパープル試液

51商を加え，更にどュレットからO.lmollL塩酸15mLを加え，

栓をして振り混ぜる夜が紫色であれば黄色になるまで

O.lmol江J塩酸を正確に1mLずつ加え，そのつど振り混ぜる.

この液をO.lmolι水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する.

ただし，滴定の終点は液の黄色が紫色に変わるときとする.

同様の方法で空試験を行う.次式により酸・カルボキシメチ

ル基の置換度A及びナトリウム・カルボキシメチル基の置換

度Sを求めるとき，A+Sは0.60~0.85である.

98 

99 

A= 1150M/(7102-412M-80C) 

S=(162+58A)C/(7102-80C) 
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2 クロスカルメロ}スナトリウム

100 M:乾燥物に換算した本品19の中和に要する水酸化ナト

101 リウムの量(mmol)

102 C:強熱残分で求めた{直(%)

103 乾燥減量 (2.4/) 10.0%以下(Ig，1050C， 6時間).

104 強熱残分(2.44) 14.0~28.0% (Ig，乾燥物質換算).

105 貯法容器気密容器.
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カ/レモナムナトリウム1 

(4) 類縁物質l 本品約O.lgを精密に量り，移動相に溶か

してま確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，移動棺

を加えて正確に25mLとし，試料溶液とする.531)にカノレモナ

ムナトリウム標準品約O.lgを精密に量り，移動相に溶かして

豆確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に25mLとする. この液1mL告と正確に量り，移動相

を加えて正確に100mL.J:::し，標準溶液とする.試料溶液及

び標準溶液l011Lずつを蕊確にとり，次の条件で液体クロマ

トグラフィー (2.0J) により試験を行い，それぞれの液の

各々のピーク面積を自動積分法により測定する.次式により

類縁物質の量を求めるとき，カルモナムのピークに対する相

対保持時間約0.7の類縁物質の量は4.0%以下であり，カノレモ

ナムのピークに対する相対保持時間約0.7の類縁物質以外の

個々の類縁物質の最はそれぞれ1.0%以下である.
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力ルモナムナトリウム
Carumonam Sodium 

1 

hJyiknh::¥01N 

2 

C12H12NoNa20wS2 : 510.37 

Disodium(Z)ー{(2・aminothiazol・4-yl)[(2S，3のふ
carbamoyloxymethyl-4・oxo-l-sulfonatoazetidin-3・

ylcarbamoyl]methyleneaminooxy} acetat巴

[86832舗 68-0]
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類縁物質の量(%)=lVIs/ Mr・xA1'/As 

Ms :カルモナムナトリウム標準品の秤取量(g)

M‘:本品の秤取量(ρ
As:標準溶液のカルモナムのピーク面積

Ar:試料溶液のカノレモナム以外の個々のピ}ク面積

62 

63 

64 

65 

66 

試験条件

検出器，カラム，カラム滋度，移動棺及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積iJlリ定範閥:カルモナムの保持時間の約31音の範囲

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lOl1Lから得たカノレ

モナムのピーク面積が，標準溶液のカルモナムのピー

ク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:本品40mgを移動相20mLfこ溶かす.

この液5mLをとり， レソルシノーノレの移動相溶液(9

→1000)5mL及び移動相を加えて25mLとする.この

液lOl1Lfこっき，上記の条件で操作するとき， レソル

シノール，カルモナムの順に溶出し，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1011Lにつき，上記の条件

で試験を3回繰り返すとき，カノレモナムのピーク面積

の相対標準偏差は2.0%以下である.

(5) 類縁物質2 本品約O.lg安精密に量り，移動相に溶か

して正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，移動相

を加えて正確に25mLとし，試料溶液とする.531)にカルモナ

ムナトリウム標準品約O.lgを精密に量り，移動相に溶かして

正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，移動絡を加

えて正確に25mLとする.この液1mLを正確に量り，移動相

を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

び標準溶液1011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマ

トグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の

各々のピーク医積を自動積分法により測定する.次式により

類縁物質の量を求めるとき，個々の類縁物質の量はそれぞれ

1.0%以下である.
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類縁物質の量(%)=Mら/11公 XAr/ As 

Mら:カルモナムナトリウム標準品の秤取量(g)

5 

97 

98 

ヌド品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 850~

92011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，カノレモナム

(C12Hl.JNoOlOS2 : 466.40)としての量を質量(力価)で示す.

f生状 本品は白色~帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水に溶けやすく，ホルムアミドにやや溶けやすく，

メタノールに極めて溶けにくく，エタノーノレ(99.5)又は酢酸

(100)にほとんど溶けない.

確認試験

( 1 ) 本品の水溶液(3→100000)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ノレ又はカルモナムナトリウム標準

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河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

化カリウム錠斉司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カノレモナムナトリウム標準品のスペ

クトノレを比較するとき，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.

(3) 本品の核磁気共鳴スベクトル榔定用重水溶液(1→10)

につき，核磁気共鳴スペクトノレ測定用3ートリメチルシリル

プロピオン酸ナトリウム-d4を内部基準物質として核磁気共

鳴スペクトノレ測定法 (2.2J) により lHを測定するとき i5

5.5ppm付近に二重線のシグナルAを，i5 7.0ppm付近に単一

線のシグナノレBを示し，各シグ、ナノレの面積強度比A:Bはほ

ぼ1: 1である.

(4) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(J.09)を呈する.

旋光度 (2.49)α)~ : + 18.5~ 十 21.00(脱水物に換算した

ものO.lg，水， 10mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品1.0gを水10mLfこ溶かした液のpHは 5.0~

6.5である.

純度試験

(1) 溶状本品0.5gを水5mLfこ溶かすとき，液は無色~

微黄色澄明である.

(2) 重金属 (J.07) 本品2.0g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3.0mLを加える(15ppm以

下).

(3 ) ヒ素 (1.JJ) 本品2.0gをとり，第4法により検液を調

製し，試験を行う(1ppm以下).
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2 カルモナムナトリウム

99 

100 

101 

102 

1VE!-:本品の秤取量(ρ 151 

As:標準溶液のカルモナムのピーク面積 152 

AT :試料溶液のカルモナムの後に溶出する個々のピーク 153 

面積 154 

155 
103 

104 

105 

106 

107 

108 

109 

110 

111 

試験条件
156 

検出器，カラム及びカラム温度は定量法の試験条件を準
157 mする.
158 

移動相:硫酸アンモニウム溶液u→10000)/メタノー
159 

ノレ/酢酸(100)混液(74:25 : 1) 
160 

流量:フタル酸O.Olgを移動相に溶かし， 100mLとする.
161 

この液10pLを注入するとき，ブタノレ酸の保持時間が

約6.5分になるように調整する.

面積測定範囲:カルモナムの保持時間の約10f去の範囲

112 システム適合性

113 検出の確認:標準液液5mLを正確に量り，移動相を加

114 えて正確に50mLとする.この液10pLから得たカル

115 モナムのピーク面積が，標準溶液のカルモナムのピー

116 ク面積の7~13%になることを確認、する.

117 システムの性能:本品40mgを移動相20mLfこ溶かす.

118 この液5mLをとり，レソルシノールの移動相溶液(9

119 →1000)5mL及び移動相を加えて25mLとする.この

120 液10pLfこっき，上記の条件で操作するとき，レソル

121 シノール，カノレモナムの11慎に溶出し，その分離度は7

122 以上である.

123 システムの再現性:標準溶液10pLにつき，上記の条件

124 で試験を3回繰り返すとき，カノレモナムのピーク面積

125 の相対標準偏差は2.0%以下である.

126 (6) 総類縁物質 類縁物質1及び類縁物質2で求めた類縁

127 物質の量の合計は6.0%以下である.

128 水分 (2.48) 2.0%以下(0.2g，容量i海定法，直接滴定.ただし，

129 水分測定用メタノーノレの代わりに水分泌定用ホノレムアミド/

130 水分測定用メタノール混液(3:1)を用いる).

131 定量法 本品及びカノレモナムナトリウム標準品約40mg(カ価)

132 に対応する量を精密に量り，それぞれを移動相に溶かして正

133 篠に20mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれ

134 に内標準溶液5mLを正確に加え，移動相を加えて25mLとし，

135 試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液10pL

136 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

137 試験在行い，内標準物質のピーク面積に対するカルモナムの

138 ピーク面積の比Qr及び駄な求める.

139 カルモナム(C12H14N60¥OSθの量[pg(カ価)]

140 =Ms X QI'/偽 X 1000 

141 Mら:カノレモナムナトリウム標準品の秤取量[mg(力価)]

142 内標準溶液 レソノレシノールの移動相溶液(9→1000)

143 試験条件

144 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

145 カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管lこ5pmの

146 液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリル化シリ

147 カゲルを充てんする.

148 カラム温度:250C付近の一定温度

149 移動相:硫酸アンモニウム溶液u→10000)/メタノ-

150 ル/酢酸(100)混液(97: 2 : 1) 

162 

163 

貯法

流量:カルモナムの保持時聞が約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10pLにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，カノレモナムの11頃に溶出し，

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10pLにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

に対するカルモナムのピーク面積の比の相対標準偏差

は1.0%以下である.

保存条件遮光して保存する.

容器密封容器.
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1 カ/レモフ~Jレ

1 力ルモフール
2 Carmofur 

H
N
d
y
-
-
N
 

~lr~H。
4 Cl1HIOFN303: 257.26 

5 5-Fluoro・l-(hexylaminocarbonyl)uracil

6 [61422イ5-5]

7 本品を乾燥したものは定量するとき，カルモブール

8 (ClIH16FN303)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

10 本品はN，Nージメチルホルムアミドに極めて溶けやすく，

11 酢酸(100)に溶けやすく，ジェチノレエーテルにやや溶けやす

12 く，メタノール又はエタノール(99.5)にやや溶けにくく，水

13 にほとんど溶けない.

14 融点:約1110C(分解).

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品5mgをとり， O.OlmollL水酸化ナトリウム試液

17 0.5mL.及び水20mLの混液を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼

18 法 (1.06)により得た検液はフッ化物の定性反応(2)(1.09) を

19 呈する.

20 (2) 本品のメタノーノレ/pH2.0のリン駿・酢酸・ホウ酸緩

21 衝液混液(9: 1)溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度測

22 定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペク

23 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

24 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

26 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

27 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

28 同一波数のところに向様の強度の吸収を認、める.

29 純度試験

30 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

32 下).

33 (2) 類縁物質 本品0.20gをメタノール/酢酸(100)混液

34 (99 : 1)10mLに溶かし，試料j容液どする.この液1mLを正

35 確に量り，メタノーノレ/酢酸(100)混液(99: 1)を加えて正確

36 に500mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層

37 クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及

38 び標準溶液15pLずつを薄層クロマトグラフィ一周シリカゲ

39 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

40 にトルエン/アセトン混液(5: 3)を展開溶媒として約12cm

41 展掬した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長

42 254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット以外

43 のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.次

44 に薄層板を臭素蒸気に30秒間さらした後，フルオレセイン

45 のエタノール(95)溶液(1→2500)を均等に唆霧するとき，試

46 料溶液から得た主スポット以外のスポットは，標準浴液から

47 得たスポットより濃くない.

48 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，減圧， 50
o
C， 3待問).

49 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

50 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り ，N，N-ジメ

51 チルホルムアミド、20mLlこ溶かし， O.lmollLテトラメチルア

52 ンモニウムヒドロキシド・メタノール液で滴定 (2.50)する

53 指示薬:チモールブルー・ N，Nージメチルホルムアミド試

54 夜3i街).ただし，滴定の終点は液の黄色が青緑色を経て青色

55 に変わるときとする.

56 O.lmoνLテトラメチノレアンモニウムヒドロキシド・メタノ

57 ール液1mL

58 =25.73mg ClIH16FN303 

59 貯法容器気密容器.
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シレキセチノレカンデサルタン

なく，試料溶液のカンデサルタンシレキセチル及び上記以外

のピークの函積は，標準溶液のカンデサルタンシレキセチル

のピーク面積の1/10より小さい.また，試料溶液のカンデ

サルタンシレキセチル以外のピークの合計面積は，標準溶液

のカンデ、サルタンシレキセチノレのピーク面積の3/5より大
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シレキセチル

1 

力ンヂサルタン
Cand巴sal'tanCilexetil 

1 

2 

きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(波長:254nm) 

カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管に41un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
0

C付近の一定温度

移動栂A:アセトニトリル/水/酢酸(100)混液(57: 

43: 1) 

移動相B:アセトニトリル/水/酢酸(100)混液(90: 

10 : 1) 

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.
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及び鏡像異性体

C33H34N606 : 610.66 

(1RS)-1・(Cyclohexyloxycarbonyloxy)ethyl2-ethoxy-l-

{[2'・(lH-tetrazolふ yl)biphenyl-4-yl]methylト

lH・benzo[d]imidazole幽7・carboxylate

[145040-37-5] 

r0〆;叉ρ
向=<

/1可ミごN
-:;.--¥HN 、d¥壬 N
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4

5

6
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移動相B

(vol%) 

。→ 100

移動相A

(vol%) 

100→ O 

注入後の時間

(分)

o ~ 30 

流量:毎分0.8mL

面積測定範濁:溶媒のピークの後から注入後30分まで

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，アセトニト

リル/水混液(3: 2)を加えて正確に20mLとする.こ

の液lO11Lから得たカンデサルタンシレキセチルのピ

ーク面積が，標準溶液のカンテfサルタンシレキセチル

のピーク函積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，カンデサルタンシレキセチルのピーク

の理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ12000

段以上， 1.5以下である.

システムの再現性:標準溶液lO11Llこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，カンデサルタンシレキセ

チノレのピーク函積の相対擦準偏差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

水分 (2.48) 0.3%以下(0.5g，電量i商定法).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去本品約0.5gを精密に量り，酢酸(100)60mLに溶かし，

O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

方法で空試験を行い，補正する.
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本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，カンデサル

タンシレキセチル(C33H3，tN606)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.

本品は酢酸(100)にやや溶けやすく，メタノールにやや溶

けにくく，エタノーノレ(99.5)に溶けにくく，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 (2.24)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iJlIJ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

品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは同

一波数のところに隠様の強度の吸収を認める.もし，これら

のスペクトルに差を認めるときは，矧jに規定する方法により

再結晶し，結晶をろ取し，乾燥したものにつき，同様の試験

念行う.

純度試験

(1) 重金属 (1.07) 本品1.0g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(20ppm以
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O.lmollL過塩素酸1mL=61.07mgC33H34N606 

密閉容器.容器貯法

84 

85 

下).

(2) 類縁物質本品20mgをアセトニトリル/水混液(3: 

2)50mUこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量

り，アセトニト Pノレ/水混液(3: 2)を加えて正確に100mL

とし，標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液l011Lずつを

正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2，01)に

より試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積

分法により測定するとき，試料溶液のカンデ、サルタンシレキ

セチルに対する相対保持時間約0.4及び約2.0のピーク面積は，

標準溶液のカンデサルタンシレキセチノレのピーク面積の1/

5より大きくなく，試料湾j夜のカンデサルタンシレキセチル

に対する相対保持時間約0.5のピーク面積は，標準溶液のカ

ンデサルタンシレキセチノレのピーク面積の3/10より大きく

。
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1 カンデサルタン シレキセチノレ錠

1 力ンヂサルタン シレキセチル錠
2 Candesartan Cilexetil Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 カンデ、サルタンシレキセチノレ(CaAa4N60n: 610.66)を含む.

5 製法本品は「カンデサルタンシレキセチルj をとり，錠剤の

6 製法により製する.

7 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「カンデサルタンシ

8 レキセチノレJ1mgに対応する量をとり，メタノール50mLを

9 加えて10分間激しく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液につき，

10 紫外可視吸光度訊IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定

11 するとき，波長252~256nm及び302~307nmlこ吸i奴の極大

12 を示す.

13 純度試験類縁物質本品10個以上をとり，粉末とする.表

14 示量に従い「カンデサルタンシレキセチ/レJ6mglこ対応する

15 量をとり，アセトニトリル/水混液(3:2)15mLを加え， 10 

16 分間激しく振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液を孔径

17 0.4511m以下のメンブランフィルターでろ過する.初めのろ

18 夜3mLを除き，次のろ液を試料溶液どする.この液1mLを

19 正確に量り，アセトニトリル/水混液(3: 2)を加えて正篠に

20 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液1011L

21 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

22 (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク頭

部 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のカンデサル

24 タンシレキセチルに対する相対保持時間約0.5のピーク面積

25 は，標準溶液のカンデサルタンシレキセチノレのピーク面積の

26 1.5倍より大きくなく，試料溶液のカンデサルタンシレキセ

27 チルに対する相対保持時間約0.8，約1.1及び約1.5のピーク

28 面積は，それぞれ標準溶液のカンデサルタンシレキセチノレの

29 ピーク面積の1/2より大きくなく，試料溶液のカンデサル

30 タンシレキセチルに対する相対保持時間約2.0のピーク面積

31 は，標準溶液のカンデサルタンシレキセチルのピーク面積よ

32 り大きくなく，試料溶液のカンデサルタンシレキセチノレ，カ

33 ンデサルタンシレキセチルに対する相対保持時間約0.4のピ

34 ーク及び上記以外のピークの面積は，標準溶液のカンデサル

35 タンシレキセチノレのピーク面積の1/10より小さい.また，

36 試料溶液のカンデサルタンシレキセチル以外のピークの合計

37 面積は，標準溶液のカンデサルタンシレキセチルのピーク面

38 積の4倍より大きくない.

39 試験条件

40 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

41 カラム:内筏3.9mm，長さ15cmのステンレス管に411m

42 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

43 リカゲルを充てんする.

44 カラム温度:250C付近の一定温度

45 移動相A:アセトニトリル/水/酢酸(100)混液(57: 

46 43: 1) 

47 移動相B:アセトニトリル/水/酢酸(100)混液(90: 

48 10 : 1) 

49 移動棺の送液:移動相Aと移動相Bの混合比を次のよう

50 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%) (v叫%)

o ~ 30 100→ o 0→ 100 

51 流量:毎分0.8mL

52 面積測定範囲:溶媒のピークの後から注入後30分まで

53 システム適合性

54 検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，アセトニト

55 リル/水混液(3: 2)を加えて正確に20mLとする.こ

56 の液1011Lから得たカンデサルタンシレキセチノレのピ

57 ーク函積が，標準溶液のカンデサルタンシレキセチノレ

58 のピーク面積の7~13%になることを確認する.

59 システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

60 操作するとき，カンデサルタンシレキセチルのピーク

61 の理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ12000

62 段以上， 1.5以下である.

63 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

64 で試験を6回繰り返すとき，カンデサルタンシレキセ

65 チルのどーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

66 製剤尚一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

67 き，適合する.

68 本品11回をとり，アセトニトリル/水混液(3:2)30mLを

69 加えて20分間激しく振り混ぜた後， 1mL中にカンデサルタ

70 ンシレキセチル(C33H34Na06)約4011gを含むようにアセトニ

71 トリル/水混液(3: 2)を加えて正確に VmLとし，遠心分離

72 し，上澄液を試料溶液とする. ~IJに定量用カンデサルタンシ

73 レキセチル句IJ途 fカンデ、サルタンシレキセチ/レj と何様の

74 方法で水分(2..18)を測定しておく)約50mgを精密に量り，

75 アセトニトリルに溶かし，正確に50mLとする.この液4mL

76 を正確に量り，アセトニトリノレ/水混液(3: 2)を加えて正確

77 に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液に

78 っき，紫外可視吸光度調IJ定法(2.24) により試験を行い，波

79 長305nmにおける吸光度Al'.及びAsを測定する.

80 カンデサルタンシレキセチル(CaA34N60日)の量(mg)

81 =Ms X Al'/ As X yゲ1250

82 Ms:脱水物に換算した定量用カンデ?サルタンシレキセチ

83 ルの秤取量(mg)

84 溶出性〈丘10) 試験液にポリソルベート2019に水を加えて

85 100mLとした液900mLを用い，パドソレ法により，毎分50回

86 転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は75%以上で

87 ある.

88 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

89 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

90 ーでろ過する.初めのろ液5mLを除き，次のろ液VmLをlE

91 確に量り，表示量に従い1mL中にカンデサルタンシレキセ

92 チノレ(C33H34N(06)約2.211gを含む液となるように試験液を加

93 えて正確に V'mLとし，試料溶液とする. ~IJ に定量用カン

94 デサノレタンシレキセチル(別途「カンデサルタンシレキセチ

95 ルj と同様の方法で水分(2.48) を測定しておく)約百Omgを

96 精密に量り，アセトニトリルに溶かし，正確に50mLとする.

97 この液5mLを正確に量り，アセトニトリノレ合加えて正確に

98 50mLとする.このi夜1mLを正確に量り，試験液を加えて正

99 確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液
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2 カンデサルタン シレキセチル錠

100 50l1Lずつを正磁にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

101 一 (2.0])により試験を行い，それぞれの液のカンデサルタ

102 ンシレキセチルのピーク面積Ar及びAsをiJltl定する.

103 カンデサルタンシレキセチル(C33H3"N600)の表示最に対する

104 溶出率(%)

105 =lVIs X Ar/ As X V'/vx 1/CX 18/5 

106 lVIs :脱水物に換算した定量用カンデサルタンシレキセチ

107 ノレの秤取量(mg)

108 C: 1錠中のカンデサルタンシレキセチノレ(C33H34NoOa)の

109 表示量(mg)

110 試験条件

111 定量法の試験条件を準用する.

112 システム適合性

113 システムの性能:標準溶液5011LIこっき，上記の条件で

114 操作するとき，カンデサルタンシレキセチルのピーク

115 の理論段数及びシンメトリー係数は，それぞれ7000

116 段以上， 1.5以下である.

117 システムの再現性:標準溶液50l1L1こっき，上記の条件

118 で試験を6回繰り返すとき，カンデサルタンシレキセ

119 チルのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

120 定量法 本品20倒以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

121 とする.カンデサルタンシレキセチル(C33H34NoOa)約6mgに

122 対応する量を精密に量り，内標準溶液15mLを正確に加え，

123 アセトニトリノレ/水混液(3: 2)を加えて150mLとし， 10分

124 関激しく振り混ぜた後，静置する.上澄液を孔径0.4511m以

125 下のメンプランプイノレターでろ過する.初めのろ液5mLを

126 除き，次のろ液を試料溶液とする.別に定量用カンデサルタ

127 ンシレキセチル(~IJ途「カンデサノレタンシレキセチルj と問

128 様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約50mgを精密に量

129 り，アセトニトリルに溶かし，豆確に50mLとする.この液

130 4mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，アセト

131 ニトリル/水混液(3: 2)を加えて100mLとし，標準溶液と

132 する.試料溶液及び標準溶液1011Lにつき，次の条件で液体

133 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質

134 のピーク面積に対するカンデサルタンシレキセチルのピーク

135 面積の比Q'I'及びQsを求める.

136 カンデサルタンシレキセチノレ(C33H34Ns06)の最(mg)

137 =Ms X Q'I'/Qs X 3/25 

138 lVIs :脱水物に換算した定量用カンデ、サノレタンシレキセチ

139 ノレの秤取量(mg)

140 内標準溶液 アセナフテンのアセトニトリル溶液(1→800)

141 試験条件

142 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

143 カラム:内径3.9mm，長さ15cmのステンレス管に411m

144 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

145 リカゲルを充てんする.

146 カラム温度:250C付近の一定温度

147 移動相:アセトニトリル/水/酢酸(100)混液(57: 43 : 

148 1) 

149 流量カンデサルタンシレキセチノレの保持時間が約13

150 分になるように調整する.

151 システム適合性

152 システムの性能:標準溶液10l1L1こっき，上記の条件で

153 操作するとき，内標準物質，カンデ?サルタンシレキセ

154 チルの傾に溶出し，その分離度は5以上である.

155 システムの再現性・標準溶液10l1Lにつき，上記の条件

156 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

157 に対するカンデサルタンシレキセチノレのピーク面積の

158 比の相対標準偏差は1.0%以下である.

159 貯法容器気密、容器.
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1 合糖ペプシン

1 含糖ペプシン
2 Saccharated Pepsin 

3 本品はブタ又はウシの胃粘膜から得たペプシンに「乳糖水

4 和物j を混和したもので，たん白消化カがある酵素剤である.

5 本品は定量するとき， 19当たり 3800~6000単位を含む.

6 性状本品は白色の粉末で，特異なにおいがあり，味はわずか

7 に甘い.

8 本品は水にわずかに混濁して溶け，エタノール(95)又はジ

9 エチルエーテルに溶けない.

10 本品はやや吸湿性である.

11 純度試験

12 (1 ) 変数本品は不快な又は変敗したにおいがない.

13 (2) 酸本品0.5gを水50mUこ溶かし， O.lmol/L水酸化ナ

14 トリウム液0.50mL及びフェノールフタレイン試液2i衡を加

15 えるとき，液の色は赤色である.

16 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，80
o
C， 4時間).

17 強熱残分 (2.44) 0.5%以下(1g).

18 定量法

19 ( i ) 基質溶液消化力試験法 (4JJ3)のたん白消化力試験法

20 の基質溶液1を用いる.ただし， pHは2.0に調整する.

21 註)試料溶液本品約1250単位に対応する量を精密に量り，

22 氷冷したO.Olmol/L塩酸試液に溶かし，正確に50mLとする.

23 出) 標準溶液 含糖ペプシン標準品適量を正確に量り，

24 1mL中に約25単位を含むように氷冷したO.Olmolι塩酸試液

25 に溶かす.

26 (iv) 操作法消化力試験法 (4.03)のたん白消化力試験法に

27 より操作し，試料溶液につき吸光度Al'及びArBを測定する.

28 ただし，沈殿試液はトリクロロ酢酸試液Aを用いる.J3IJに，

29 標準溶液につき，試料溶液と同様に操作し，吸光度As及び

30 AsBを測定する.本品19中の単位数は次式により算出する.

31 本品19中の単位数=us X (AT-A!'B)/ωS-AsB) X l/M 

32 Us:標準溶液1mL中の単位数

33 M:試料溶液1mL中の本品の秤取量(g)

34 貯法

35 保存条件 30
0C以下で保存する.

36 祭器気密容器.
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1 dーカンフル

1 dーカンフル
2 d.Camphor 

3 樟脳

世
5 ClOH160: 152.23 

6 (lR，4R).1，7，7・Trimethylbicyclo[2.2.1]heptan.2.one

7 [464.49.3] 

8 本品は定量するとき，dーカンフル(ClOH160)96.0%以上を

9 含む.

10 性状 本品は無色又は白色半透明の結品，結晶性の粉末又は塊

11 で，特異な芳香があり，味はわずかに普く，清涼味がある.

12 本品はエタノール(95)，ジエチノレエーテル又は二硫化炭素

13 に溶けやすく，水に溶けにくい.

14 本品は室温で徐々に揮散する.

15 確認試験 本品O.lgをメタノール2mUこ溶かし， 2，4ージニ卜

16 ロフェニノレヒドラジン試液1mLを加えた後， 7l<r谷上で5分間

17 加熱するとき，だいだい赤色の沈殿を生じる.

18 旋光度 (2.49)α)~ : +41.0~+43.0o(5g，エタノール(95) ，

19 50mL， 100mm). 

20 融点 (2.60) 177~1820C 

21 純度試験

22 (1 ) 水分本品1.0gに二硫化炭素10mLを加えて振り混ぜ

23 るとき， r夜は濁らない.

24 (2) 塩素化合物 本品を粉末とし，その0.20gを乾燥した

25 磁製るつぼにとり，過酸化ナトリウムO.4gを加え，バーナー

26 で徐々に加熱して完全に分解する.残留物を温湯20mLに溶

27 かし，希硝酸12mLを加えて酸性とした後，ネスラー管中に

28 ろ過し，ろ紙を熱湯5mLずつで3回洗い，ろ液及び洗液を合

29 わせる.冷後，水を加えて50mLとし，硝酸銀試液1mLを力H

30 えてよく振り混ぜ， 5分間放置するとき，液の混濁は次の比

31 毅液より濃くない.

32 比較液:O.OlmollL塩酸0.20mL告と用いて河様に操作する.

33 (3) 不揮発性残留物本品2.0gを水浴上で加熱して昇華し，

34 更に1050Cで3時間乾燥するとき，残留物は1.0mg以下であ

35 る.

36 定量法 本品及びdーカンフノレ標準品約O.lgずつを精密に量り，

37 それぞれに内標準溶液5mLを正確に加えた後，エタノーノレ

38 (99.5)に溶かして100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.

39 試料溶液及ひ'標準溶液2p.Lにつき，次の条件でガスクロマト

40 グラフィー (2.02)により試験を行い，内標準物質のピーク

41 面積に対するdーカンフルのピーク面積の比QT及びQsを求

42 める.

43 d カンフル(ClOH160)の量(mg)=1V1SX QT/ Qs 

44 Ms: dーカンフル標準品の秤取量(mg)

45 内標準溶液 サリチル酸メチルのエタノーノレ(99.5)溶液u
46 →25) 

47 試験条件

48 検出器:水素炎イオン化検出器

49 カラム:内径3mm，長さ3mのガラス管に，ガスクロマ

50 トグラフィー用ポリエチレングリコール20Mをシラ

51 ン処理した180~2501lmのガスクロマトグラフィー用

52 ケイソウ土に10%の割合で被覆したものを充てんす

53 る.

54 カラム温度:160'C付近の一定温度

55 キャリヤーガス:窒素

56 流量 :dーカンフルの保持時聞が約6分になるように調

57 整する.

58 システム適合性

59 システムの性能:標準溶液21lUこっき，上記の条件で操

60 作するとき，dーカンフノレ，内標準物質の11慎に流出し，

61 その分離度は7以上である.

62 システムの再現性:標準溶液2p.Lにつき，上記の条件で

63 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク函積に

64 対するdーカンフルのピーク函積の比の相対標準偏差

65 は1.0%以下である.

66 貯法容器気密容器.
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1 dlーカンフ/レ

1 dlーカンフル
2 dl-Camphor 

3 合成樟脳

世
友び鏡像異性体

5 ClOH160: 152.23 

6 (IRS，4RS)-1，7，7・Trimethylbicyclo[2.2.1]heptan-2・one

7 [76-22-2] 

8 本品は定量するとき ，dlーカンフル(CJOH160)96.0%以上

9 を含む.

10 性状 本品は無色又は白色半透明の結晶，結晶性の粉末又は宛

11 で，特異な芳香があり，味はわずかに苦く，清涼味がある.

12 本品はエタノーノレ(95)，ジエチルエーテノレ又は二硫化炭素

13 に溶けやすく，水に溶けにくい.

14 本品は室j鼠で徐々に簿散する.

15 確 認試験本品O.lgをメタノール2mLに溶かし， 2，4ージニト

16 ロフェニルヒドラジン試液1mLを加えた後，水浴上で5分間

17 加熱するとき，だいだい赤色の沈殿を生じる.

18 旋光度 (2.49)α)~ : -1.5~+ 1. 50(5g，エタノール(95) ，

19 50mL， 100mm). 

20 融点 (2.60) 175~ 1800C 

21 純度試験

22 (1 ) 水分本品1.0gに二硫化炭素10mLを加えて振り混ぜ

23 るとき，Y夜は濁らない.

24 (2) 塩素化合物 本品を粉末とし，その0.20gを乾燥した

25 磁製るつぼにとり，過酸化ナトリウムO.4gを加え，バーナ-

26 で徐々に加熱して完全に分解する.残留物を温湯20mLに溶

27 かし，希硝酸12mLを加えて酸性とした後，ネスラー管中に

28 ろ過し，ろ紙を熱湯5mLずつで、3回洗い，ろ液及び洗液を合

29 わせる.冷後，水を加えて50mLとし，硝酸銀試液1mLを加

30 えてよく振り混ぜ， 5分間放置するとき，Y夜の混濁は次の比

31 較液より濃くない.

32 比較液:O.OlmollL塩酸0.20mLを用いて問様に操作する.

33 (3) 不揮発性残留物本品2.0gを水浴上で加熱して昇華し，

34 更に1050Cで3時間乾燥するとき，残留物は1.0mg以下であ

35 る.

36 定量法 本品及びdlーカンフル標準品約O.lgずつを精密に量り，

37 それぞれに内標準溶液5mLを正確に加えた後，エタノール

38 (99.5)に溶かして100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.

39 試料溶液及び標準溶液2p.Lにつき，次の条件でガスクロマト

40 グラフィ一位02)により試験を行い，内標準物質のピーク

41 面積に対するdーカンフルのピーク面積の比QT・及びQsを求

42 める.

43 dlーカンフル(ClOH160)の量(mg)=11必 XQ'I'/Qs 

44 Ms: dlーカンフル標準品の秤取量(mg)

45 内標準溶液 サリチル畿メチノレのエタノ}ル(99.5)溶液(1

46 →25) 

47 試験条件

48 検出器:水素炎イオン化検凶器

49 カラム:内径3mm，長さ3mのガラス管に，ガスクロマ

50 トグラフイ}照ポリエチレングリコール20Mをシラ

51 ン処理した180~2501unのガスクロマトグラフィー用

52 ケイソウ土に10%の割合で被覆したものを充てんす

53 る.

54 カラム温度:160.C付近の一定温度

55 キャリヤーガス:窒素

56 流量 :dlーカンフルの保持時間が約6分になるように調

57 整する.

58 システム適合性

59 システムの性能:標準溶液2p.Lfこっき，上記の条件で操

60 作するとき，dlーカンフル，内標準物質の順に流出し，

61 その分離度は7以上である.

62 システムの再現性:襟準溶液2p.Lにつき，上記の条件で

63 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク函積に

64 対するdlーカンフルのピーク函積の比の相対標準偏差

65 は1.0%以下である.

66 貯法容器気密容器.
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1 肝油

1 肝油
2 Cod Liver Oil 

3 本品はマダラ GadllSmaCl町 ephalllSTilesius又はスケト

4 ウダラ Thel'agl・'achaJcogl'amma Pallas (Gadidae)の新鮮な

5 肝臓及び幽門議から得た脂肪油である.

6 本品は定量するとき， 19につきビタミンA2000~5000単

7 立を含む.

8 性状 本品は黄色~だいだい色の油液で，わずかに魚臭を帯ひや

9 た特異なにおいがあり，味は緩和である.

10 本品はクロロホノレムと混和する.

11 本品はエタノーノレ(95)に溶けにくく，水にほとんど溶けな

12 し¥

13 本品は空気又は光によって分解する.

14 確認試験 本品O，lgをクロロホルム10mLfこ溶かし，この液

15 1mLfこ塩化アンチモン(m)試液3mLを加えるとき，液は直ち

16 に青色となるが，この色は速やかに退色する.

17 比重 (1.13) d:~ : 0.918~0.928 

18 酸価(1.13) 1.7以下.

19 けん化価 (1.13) 180~192 

20 不けん化物(1.13) 3.0%以下.

21 ヨウ素価 (1.13) 130~170 

22 純度試験変敗本品を加湿するとき，不快な敗油性のにおい

23 を発しない.

24 定量法本品約0.5gを精密に量り，ビタミンA定量法 (2.55)の

25 第2t去により試験を行う.

26 貯法

27 保存条件遮光した容器にほとんど全満するか，又は空気告と

28 室長素j で置換して保存する.

29 容器気密容器.
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1 カンレノ酸カリウム

1 カンレノ酸カリウム
2 Potassium Canrenoate 

('、CO.K
H3ρ; ど

/'\\，~モーOH

H3。 管 〉

I H I H 
3 0 人 1グヘ1グJ

4 C22H2UK04: 396.56 

5 孔1onopotassium17・hydroxy-3・oxo司 17α-pregna-4，6-diene-

6 21・carboxy1ate

7 [2181-04-6] 

48 る.水層を除き，クロロホルム層5mLを分取し， 5
0

C以下に

49 冷却したpHlO.0のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウ

50 ム緩衝液3mL及び50C以下に冷却した水4mLを入れた共栓遠

51 心沈殿管に入れ， 1分間振り混ぜた後，遠心分離する.水層

胞 を!徐き，クロロホルム層2mLを正確に量り，クロロホルム

53 を加えて正確に10mLとした液につき，紫外可視吸光度測定

54 t去(2.24)により波長283nmにおける吸光度を測定するとき，

55 0.67以下である.

56 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 4時間).

57 定量j去 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，留学酸

58 (100)75mLに溶かし， 0.1molι過塩素酸で滴定 (2.50)する

59 電位差滴定法.ただし，内部液は飽和塩化カリウム・酢酸

60 (100)溶液に代える).同様の方法で空試験を行い，補正する.

8 本品を乾燥したものは定量するとき，カンレノ酸カリウム 61 0.1molJL過塩素酸1mL=39.66mg C22H29K04 

9 白2H29I{:o.I)98.0~102.0% 在含む. 62 貯j去容器気密容器.
10 性状 本品は微黄白色~微黄褐色の結晶性の粉末である.

11 本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けやすく，エ

12 タノール(95)にやや溶けにくく，クロロホルム又はジエチノレ

13 エーテルにほとんど溶けない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品2mg:a:硫酸封筒に溶かすとき，液はだいだい色を

16 呈し，紫外線(主波長365nm)を照射するとき，黄緑色の蛍光

17 を発する.これに無水酢酸1滴を加えるとき， ~夜は赤色に変

18 わる.

19 (2) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可視

20 吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトノレを測定し，本品

21 のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者

22 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

23 る.

24 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

25 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

26 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

27 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

28 (4 ) 本品の水溶液(1→10)はカリウム塩の定性反応(1)

29 (1.09) を呈する.

30 旋光度 (2.49)α13: 一 71~ー 760(乾燥後， 0.2g，メタノ

31 ール， 20mL， 100mm). 

32 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLlこ溶かした液のpHは8.4~

33 9.4である.

34 純度試験

35 ( 1 ) 溶状本品0.5gを水5mLlこ溶かすとき，液は微黄色

36 淡黄色澄明である.

37 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

39 下).

40 (3) ヒ素 (I.Jl) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

41 製し，試験安行う(2ppm以下).

42 (4) カンレノン本品0.40gをとり，共栓遠心沈殿管に入

43 れ，氷水中で50C以下に冷却し，これに50C以下に冷却した

44 pHlO.0のホウ酸・塩化カリウム・水酸化ナトリウム緩衝液

45 6mLを加えて溶かし，次いで50C以下に冷却した水8mLを加

46 える.これにクロロホルム10mLを正確に加え， 5
0

C以下で3

47 分開放置した後，直ちに2分間激しく振り混ぜ，遠心分離す
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1 キシリト}ノレ

1 キシリトール
2 Xylitol 

3 キシリット

4m71〉午OH

5 CoH120o: 152.15 

6 meso・Xylitol

7 [87-99-0] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，キシリトール

9 (CoH120o)98.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は粉末で，においはなく，味は甘い.

50 後，水洗し，ろ液及び洗液を合わせ， 80
0Cに加熱し，

51 0.02mollL過マンガン酸カリウム液で滴定 (2.50)するとき，

52 その消費量は， 1.0mL以下で、ある.

53 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，減圧，酸化リン(V)，24時

54 間).

55 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

56 定量法本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，水に溶かし，
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正確に100mLとする.この液10mL:{?正確に量り，ヨウ素瓶

に入れ，過ヨウ素酸カリウム試液50mLを正確に加え，水浴

中で15分間加熱する.冷後，ヨウ化カリウム2.5g安加え，

直ちに密栓してよく振り混ぜ， P音所iこ5分間放置した後，遊

離したヨウ素をO.lmolιチオ硫酸ナトリウム液でi指定

(2.50)する(指示薬:デ、ンフ。ン試液3mL). 同様の方法で空

試験を行う.

11 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)に溶けにく 64 O.lmol!Lチオ硫酸ナトリウム液1mL=1.902mg CoH120o 

12 し¥

13 本品は吸湿性である.

14 確認試験

15 (1 ) 本品の水溶液(1→2)lmLに硫酸鉄(日)試液2mL及び水

16 酸化ナトリウム溶液(1→5)lmLを加えるとき，液は青緑色を

17 呈するが混濁を生じない.

18 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

19 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

20 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトノレは

21 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

22 p H (2.54) 本品5.0gを新たに煮沸して冷却した水10mLfこ溶

23 かした液のpHは5.0~7.0である.

24 融点 (2.60) 93.0~95.0"C 

25 純度試験

26 (1) 溶状本品5gを10mLに溶かすとき，液は無色澄明で、

27 ある.

28 (2) 塩化物 (1.03) 本品2.0gをとり，試験を行う.比較

29 液にはO.Olmol!L塩酸0.30mLを加える(0.005%以下).

30 (3) 硫酸塩(1.14) 本品4.0gをどり，試験を行う.比較

31 夜には0.005mo限J硫酸0.50mLを加える(0.006%以下).

32 (4) 重金属 (1.07) 本品4.0gをとり，第H去により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(5ppm以

34 下).

35 (5) ニッケル ヱド品0.5gを水5mLに溶かし，ジメチルグ

36 リオキシム試液3i商及びアンモニア試液3滴を加えて5分開放

37 置するとき，液は赤色を呈しない.

38 (6) ヒ素(1.11) 本品1.5gをとり，第1法により検液を調

印 製し，試験を行う(1.3ppm以下).

40 (7) 糖類本品5.0gを水15mLfこ溶かし，希塩酸4.0mLを

41 加え，還流冷却器を付け，水浴中で3時間加熱する.冷後，

42 水酸化ナトリウム試液で中和する(指示薬:メチノレオレンジ

43 試液2i商).更に水を加えて50mLとし，その10mLをプラス

44 コに量り，水lOmL及ひーフェーリング試液40mLを加えて穏

45 やかに3分間煮沸した後，放置し，酸化銀行)を沈殿させる.

46 次に上澄液をガラスろ過器(G4)を用いてろ過し，沈殿を温湯

47 で洗液がアルカリ性を呈しなくなるまで洗い，洗液は先のガ

48 ラスろ過器でろ過する.フラスコ内の沈殿を硫酸鉄(lll)試液

49 20mLfこ溶かし，これを先のガラスろ過器を用いてろ過した

65 貯法容器気密容器.
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1 キシリト~Iレ注射液

1 キシリトール注射液
2 Xylitol Injection 

3 キシリット注射液

4 本品は水位の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0% に対応する

6 キシリトール(CoH1205・152.15)を含む.

7 製法 本品は「キシリトールj をとり，注射剤の製法により製

8 する.

9 本品には保存剤を加えない.

10 性状本品は無色澄明の液で，味は甘い.

11 確認試験 本品の表示量に従い「キシリトールJO.lgに対応す

12 る容量をとり，水を加えて10mLとし，試料溶液とする. )3IJ 

13 にキシリトーノレO.lgを水lOmLに溶かし，標準溶液とする.

14 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により

15 試験を行う.試料溶液及び標準溶液2)lLずつを薄層クロマト

16 グラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポット

17 する.次にエタノール(95)/アンモニア水(28)/水混液

18 (25 : 4 : 3)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

19 風乾する.これに硝酸銀・アンモニア試液を均等に噴霧し，

20 1050Cで15分跨加熱するとき，試料溶液及び標準溶液から得

21 たスポットは黒褐色を呈し，それらのRrfl直は等しい.

22 p H (2.54) 4.5~7.5 

23 エンドトキシン (4.01) 0.50EU/mL未満.

24 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

25 不溶性異物(厄06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

26 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

27 無菌 (4.06) メンブランフィルター法により試験を行うとき，

28 適合する.

29 定量法 本品のキシリトーノレ(CoH120o)約5gに対応する容量を

30 正確に量り，水宏加えて正確に250mLとする.この液10mL

31 を正確に量り，水省ど加えて正確に100mLとし，次にこの液

32 10mLを正確に量り，ヨウ素瓶に入れ，以下「キシリトー

33 ルj の定量法を準用する.

34 O.lmolιチオ硫酸ナトリウム液1mL=1.902mg CoH120o 

35 貯法容器密封容器.本品は，プラスチック製水性注射剤容

36 器を使用することができる.
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1 キタサマイシン

1 キタサマイシン
2 Kitasamycin 

3 ロイコマイシン

口イコマイシン Al:
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ロH口イコマイシンAg:

ロイコマイシン A9: Rl= -H 

ロイコマイシン A13・R1= -H 
4 

5 (ロイコマイシンAl，A;，A7，&，A13)

6 (3R，4R，5S，6R，8R，9R， 10E， 12E， 15R)・5-[4-0-Acyl-

7 2，6-dideoxy-3-C圃methyl-α開L-ribo占exopyranosyl-(1→4)-

8 3，6-dideoxy・3・dimethylamino-s・D-glucopyranosyloxy]ふ

9 formylmethyl-3，9-dihydroxy-4引 lethoxy-8-methylhexadeca-

10 10，12・dien幽 15・olide

11 ロイコマイシンAl: acyl=3-methylbutanoyl 

12 ロイコマイシンA;: acyl = butanoyl 

13 ロイコマイシンA7: acyl=propanoyl 

14 ロイコマインシ&: acyl=acetyl 

15 ロイコマイシンA13: acyl = hexanoyl 

16 (ロイコマイシン&，A4，Ao，Ao)

17 (3R，4R，5S，6R，8R，9R， lOE， 12E， 15R)ふ Acetoxy-5-

18 [4・0・acyl-2，6・dideoxy-3・C-methyl-α・L・ribo-

19 hexopyranosyト(1→4)・3，6・dideoxy・3・dimethylamino-s・D-

20 glucopyranosyloxy]幽6・formylmethyl-9・hydroxy-4-methoxy・

21 8・methylhexadeca-10， 12・dierト15-olid巴

22 ロイコマイシンA3:acyl=3-m巴thylbutanoyl

23 ロイコマイシンA4:acyl=butanoyl 

24 ロイコマイシンAo:acyl=propanoyl 

25 ロイコマイシンAo: acyl=acetyl 

26 [1392・21-8，キタサマイシン]

27 本品は，Staptomyces kitasatoensIsの培養によって得ら

28 れる抗級菌活性を有するマクロライド系化合物の混合物であ

29 る.

30 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 1450~

31 170011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価はロイコマイシ

32 ンA;(C39HOoN014: 771.93)としての量をキタサマイシン質

33 最(力価)で表し，キタサマイシン1mg(カ価)はロイコマイシ

34 ンAO(C39HooN014)0.530mgに対応する.

35 性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

36 本品はアセトニトリル，メタノーノレ又はエタノーノレ(95)に

37 極めて溶けやすく，水にほとんど溶けない.

38 確認試験 本品のメタノ}ノレ溶液(1→40000)につき，紫外可

39 視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本

40 品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，再

41 者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認

42 める.

43 成分含量比 本品0.02gを薄めたアセトニトリル(1→2)に溶か

44 して20mLとし，試料溶液とする.試料溶液511Hこっき，次

45 の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，

46 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

47 法によりロイコマイシンA;，ロイコマイシンA4及びロイコ

48 マイシンAlの量を求めるとき，それぞれ40~70% ， 5~25% 

49 及び3~12%である.ただし，ロイコマイシンA4及ひ、ロイコ

50 マイシンAlのロイコマイシンAotこ対する相対保持時聞は約

51 1.2及び約1.5である.

52 試験条件

53 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:232nm) 

54 カラム:内径4.0mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

55 の液体クロマトグラフィー用オクチルシリノレ化シリカ

56 ゲルを充てんする.

57 カラム温度:40
0C付近の一定温度

58 移動相:酢酸アンモニウム溶液(77→5000)に薄めたリ

59 ン酸u→150)を加えてpH5.Mこ調整した液370mUこメ

60 タノーノレ580mL及びアセトニトリル50mLを加える.

61 流量:ロイコマイシンおの保持時間が約8分になるよう

62 に調整する.

63 面積損IJ定範閤:ロイコマイシンAoの保持時間の約3倍の

64 範囲

65 システム適合性

システムの性能:ロイコマイシンAo標準品約20mg及び

ジョサマイシン標準品約20mgを薄めたアセトニトリ

ル(1→2)20mLに溶かす.この液511Hこっき，上記の

条件で操作するとき，ロイコマイシンA;，ジョサマ

イシンの順に溶出し，その分離度は5以上である.

システムの再現性:試料溶液511Lにつき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，ロイコマイシンAoのピーク

面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

74 水分 (2.48) 3.0%以下(0.1g，容量滴定法，直接滴定).

75 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

76 

66 
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69 
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(4.ω〉の円筒平板法により試験を行う.

(i)試験菌 BaclIl11ssllbti必~ATCC 6633を用いる.

(u) 培地培地(1)の1)の iを用いる.

(溢) 標準溶液 ロイコマイシンお標準品約30mg(力価)tこ対

応する量を精密に量り，メタノーノレ10mLに溶かし，更に水

を加えて100mLとし，標準原液とする.標準原液は5
0

C以下
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2 キタサマイシン

82 に保存し， 3日以内に使用する.用時，標準原液適量を正確

83 に量り， pH8.0のりン酸塩緩衝液を加えて1mL中に30p.g(カ

84 価)及び7.5p.g(カ価)を含むように薄め，それぞれ高濃度標準

85 溶波及び低濃度標準溶液とする.

86 (iv) 試料溶液 本品約30mg(カ価)1こ対応する量を精密に量

87 り，メタノール10mLに溶かし，更に水を加えて100mLとす

88 る.この液適最を正確に量り， pH8.0のリン酸塩緩衝液を加

89 えて1mL中に30p.g(カ価)及び7.5p.g(カ{却を含むように薄め，

90 それぞれ高濃度試料溶液及び低濃度試料溶液とする.

91 貯法容器気密容器.
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1 キタサマイシン酢酸エステノレ

1 キタサマイシン酢酸エステル
2 Kitasamycin Acetate 

3 アセチルキタサマイシン

4 アセチルロイコマイシン

5 ロイコマイシン酢酸エステル

口イコマイシン Al酢酸工ステル:

口イコマイシン A3酢酸エステル:

ロイコマイシン A，酢酸エステル:

ロイコマイシン As酢酸エステル:

ロイコマイシンAs酢酸工ステル:

6 ロイコマイシン A7酢酸エステル:

o CH兎

R= 一一C、 メ¥
¥/、CH叉

o CH，-. 
11 1-

R= -C、/人
O ¥J 、CH3

R= 一一C、 /¥  
O ¥J 、CH3

R= 一ーC、 /¥  
¥J 、CH.

O ν 

11 
R= 一一C¥/CH3

O 
11 

R= 一一C¥..........CH3

7 (3R，41己5ぷ6R，8R，9R，1OE，12E，15R>・3，9-

8 Diacetoxy・5・[4宵O-acyl-2，6・dideoxy・3幽C-methyl-αー

9 L・ribo-hexopyranosyl-(l→4)ふ O引 etyl・3，6-dideoxy-

10 3・dimethylamino-s-D唱lucopyranosyloxy]・ふformylmethyl-

11 4・methoxy-8・methylhexadeca・10，12-dien・15-olide

12 ロイコマイシンAl酢酸エステル:acyl=3-methylbutanoyl 

13 ロイコマイシンA3酢酸エステノレ:acyl=3-methylbutanoyl 

14 ロイコマイシンA4酢酸エステル:acyl=butanoyl 

15 ロイコマイシンAr，酢酸エステル:acyl=butanoyl 

16 ロイコマイシンん酢酸エステノレ:acyl=propanoyl 

17 ロイコマイシンA7酢酸エステノレ:acyl=propanoyl 

18 [178234-32-7，キタサマイシン酢酸エステル]

19 本品は，キタサマイシンの誘導体である.

20 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 680~

21 79011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，ロイコマイシ

22 ンAr，(C39H6SN014: 771.93)としての量をキタサマイシンの

23 質量(カ価)で表し，キタサマイシン1mg(カ価)はロイコマイ

24 シンAr，(C39Hs5NOIJO.530mgfこ対応する.

25 性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

26 本品はメタノーノレ又はエタノーノレ(95)に極めて溶けやすく，

27 水にほとんど溶けない.

28 確認試験

29 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→40000)につき，紫外可視

30 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

31 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

32 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

33 る.

34 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

35 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本

部 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向

37 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

38 水分 (2.48) 5.0%以下(O.lg，容量滅定法，直接滴定).

39 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

40 (4.02) の円筒平板法により試験を行う.

41 ( i ) 試験菌 BacillllS sllbti1is ATCC 6633を用いる.

42 垣)培地培地(1)の1)の iを用いる.

43 (ili) 標準溶液 ロイコマイシンAr，標準品約30mg(カ価)fこ対

44 応する量を精密に量り，メタノーノレ10mLに溶かし，水を加

45 えて亙確に100mLとし，標準原液とする.標準原液は5
0

C以

46 下に保存し， 3日以内に使用する.照時，標準原液適量を正

47 確に量り， pH8.0のO.lmollL!Jン酸塩緩衝液を加えて1mL中

48 に3011g(カ価)及び7.511g(カ価)を含むように薄め，高濃度擦

49 準溶液及び低濃度標準溶液とする.

50 (iv) 試料溶液 本品約30mg(カ価)fこ対応する量を精密に量

51 り，メタノール25mLに溶かし，水宏加えて正確に50mLと

52 し，よく振り混ぜた後， 37土2
0

Cで24時間放置する.この液

53 適量を正確に量り， pH8.0のO.lmolιリン酸塩緩衝液を加え

54 て1mL中に3011g(力価)及び7.511g(カ価)を含むように薄め，

55 高濃度試料溶液及び低濃度試料i容液とする.

56 貯法容器気密容器.
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キタサマイシン酒石酸窓

ロイコマイシンAa酒石酸塩:acyl=acetyl 

[37280-56-1，キタサマイシン酒石酸極]

28 

29 

0408 

本品は，キタサマイシンの酒石酸塩である.

本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 1300

llg(カ価)以上を含む.ただし，本品のカ価は，ロイコマイシ

ンA5(C3DHuoNOI4: 771.93)としての量をキタサマイシンの

質量(カ価)で表し，キタサマイシン1mg(カ価)はロイコマイ

シンAo(C39HuoNOI4)0.530mglこ対応する.

性状本品は白色~淡黄色色の粉末である.

本品は水，メタノール又はエタノーノレ(99.5)に緩めて溶け

やすい.

確認試験

(1) 本品のメタノール溶液(1→40000)につき，紫外可視

吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品

のスペクトノレと本品の参照スベクトルを比較するとき，両者

のスペクトノレ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

品の参照スペクトノレを比較するとき，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.

(3 ) 本品19を水20mLlこ溶かし，水酸化ナトリウム試液

3mLを加え，これに酢酸nーフョチル20mLを加えてよく振り

混ぜた後，水層を分取する.この水層に酢酸nーブチル

20mLを加え，よく振り混ぜた後，水層を分取する.分取し

た液は，酒石酸塩の定性反応(1)(].09)を呈する.

p H (2.54) 本品 3.0gを水100mLに溶かした液のpHは3.0

~5.0である.

成分含量比 本品20mgを薄めたアセトニトリル(1→2)に溶か

して20mLとし，試料溶液とする.試料溶液51tLlこっき，次

の条件で液体クロマトグラブイー (2.01)により試験を行い，

各々のピ}ク面積を自動積分法により測定する.面積百分率

法によりロイコマイシンAo，ロイコマイシンA4及びロイコ

マイシンAlの量在求めるとき，それぞれ40~70% ， 5~25% 

及び3~12%である.ただし，ロイコマイシンA4及びロイコ

マイシンムのロイコマイシンAsに対する棺対保持時間は約

1.2及び約1.5である.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:232nm) 

カラム:内径4.0mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィ-Jfjオクチルシリル化シリカ

ゲ、/レを充てんする.

カラム温度:40
0C付近の一定温度

移動相:酢酸アンモニウム溶液(77→5000)に薄めたり

ン酸c1→ 150)を加えてpH5.5に調整する.この液

370mLにメタノール580mL及びアセトニトリル

50mLを加える.

流量:ロイコマイシンAsの保持時潤が約8分になるよう

に調整する.

面積測定範囲:ロイコマイシンAsの保持時間の約3f音の

範囲

システム適合性

システムの性能:ロイコマイシンAo標準品20mg及ひ矛ジ
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キタサマイシン酒石酸塩
Kitasamycin Tartl'ate 

酒石酸キタサマイシン

沼石酸ロイコマイシン

ロイコマイシン泊石酸塩

1 

1 

2

3

4

5

 

CH3
叫技::2H

H22-Bv人•CH3
円2=-8〉人CH3

O 
11 

R<<==一心、、

CH3
O 
11 

Rζ=一一C
‘、CH3

O 
11 

R~= 一一C、 ノヘ /ヘ
¥J¥/

、CH3

O 
11 

w= -C込/¥
¥/、

CH3

O 

R乙 -C‘/¥
¥/、CH3

O 

R'= -C¥.........CH3 

O 
11 

Ri!.= 一一C¥/CH3

O 
11 

Rl= 一一C、、CH3

O 
11 

Rl= -c、、CH3

O 
11 

R'= -c、、CH3

O 
11 

R'= -C、、
CH3

R'=-H 

R'=ーH

R'=ーH

R'=-H 

口イコマイシン A，:

ロイコマイシン A7:

ロイコマイシン A5:

ロイコマイシン A3:

ロイコマイシンA.:

ロイコマイシンAs・

ロイコマイシンAs:

ロイコマイシン Ag:

R'=ーH

(ロイコマイシンAl，As，A7，An，AI3酒石酸塩)

(3R，4R，5S，6R，8R，9R， lOE， 12E，15R)ふ [4・0・Acyl-

2，6-dideoxyふ C-methyl-α・L・ribo-hexopyranosyト(1→4)-

3，ふdideoxy-3-dimethylamino-s-D幽glucopyranosyloxy]-6・

formylmethyl-3，9-dihydroxy-4-methoxy-8幽methylhexadeca-

10，12-dieル15・olidemono-(2R，3R)・tartrate

ロイコマイシンAl酒石酸塩:acyl=3-methylbutanoyl 

ロイコマイシンAs酒石酸塩:acyl=butanoyl 

ロイコマイシンA7i酉石酸塩:acyl=propanoyl 

ロイコマイシン品、酒石酸塩:acyl=acetyl 

ロイコマイシンAl31酉石酸塩:acyl=hexanoyl 

ロイコマイシン A口・
6 
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(ロイコマイシンAa，A4，Au，Aa酒石酸塩)

(3R，4R，5S，6R，8R，9 R， 1 OE， 12E， 15R)-3・Acetoxy-5・

[4-。幽acyl-2，6・dideoxy-3-C-methyl-αーL・ribo-

hexopyranosyl-(1→4)-3，6・dideoxyふ dimethylamino-s-D-

glucopyranosyloxy]-6・formylmethyl-9・hydroxy-4-methoxy-

8-methylhexadecル10，12-dien・15-olidemono-(2R，3R)-

tartrate 

ロイコマイシンAa酒石酸塩:acyl=3-methylbutanoyl 

ロイコマイシンA41酒石酸塩:acyl=butanoyl 

ロイコマイシンAu酒石酸塩:acyl=propanoyl 
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2 キタサマイシン酒石重量旗

81 ョサマイ、ンン標準品20mgを薄めたアセトニトリル(I

82 →2)20mLに溶かす.この液5pLfこっき，上記の条件

83 で操作するとき，ロイコマイシンk"ジョサマイシ

84 ンの傾に溶出し，その分離度は5以上である.

85 システムの再現役.試料溶液511Lにつき，上記の条件で

86 試験を6回繰り返すとき，ロイコマイシンAsのピーク

87 面積の棺対標準偏差は1.0%以下である.

88 純度試験

89 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLfこ溶かすとき，液は無色澄

90 明~淡黄色澄明である.

91 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

92 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

93 下).

94 水分(2.48) 3.0%以下(O.lg，容量滴定法，直接i商定).

95 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

96 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

97 ( i ) 試験菌BacillllSsllbtilis ATCC 6633を用いる.

98 誼)培地培地(I)の1)の iを用いる.

99 (iii) 標準溶液 ロイコマイシンAo標準品約30mg(カ価)に対

100 応する量を精密に量り，メタノール10mLfこ溶かし，水を加

101 えて亙確に100mLとし，標準原液とする.標準原液は50

C以

102 下に保存し， 3日以内に使用する.用時，標準原液適量を正

103 確に量り， pH8.0のリン酸塩緩衝液を加えて 1mL中に

104 3011g(カ価)及び7.511g(カ価)を含む液を調製し，高濃度標準

105 溶液及び低濃度標準溶液とする.

106 (iv) 試料溶液本品約30mg(力価)に対応する最を様密に量

107 り，水に溶かして正確に100mLとする.この液適量を正確

108 に量り， pH8.0のリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に3011g(カ

109 価)及び7.511g(カ価)を含む液を務裂し，高濃度試料溶液及び

110 低濃度試料溶液とする.

111 貯法容器気密容器.
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キナプリノレ塩酸組

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:214nm) 

カラム:内径6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ51tmの

液体クロマトグラフィ一周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:0.2mollLリン酸ニ水素カリウム試液を25
0

C以

上に{呆ちながら過塩素酸を加えてpH2.0に調整する.

この液1000mLに液体クロマトグラフィー用アセトニ

トリル1000mLを加える.

流量:キナプリルの保持時間が約7分になるように誠整

する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からキナプリルの保持

時間の約4倍の範間

システム適合性

検出の確認:標準溶液10mLを豆確に量り， pH7.0のリ

ン酸塩緩衝液/液体クロマトグラフィー用アセトニト

リノレ混液(1:1)を加えて正確に100mLとする. この

液101lLから得たキナプリルのピーク面積が，標準溶

液のキナプリルのピーク面積の7~13%になることを

確認、する.

システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，キナプリルのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下で

ある.

システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，キナプリルのピーク面積

の相対標準偏差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

水分(2.48) 1.0%以下(0.2g，電量滴定法).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本操作は本品を溶かした後， 3分以内に滴定を開始す

る.本品約0.5gを精密に量り，酢酸(100)70mLに溶かし，硝

酸ビスマス試液4mLを加え， O.lmollL過塩素酸で滴定

(2.5めする(電位差滴定法).何様の方法でZE試験を行い，補

正する.
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C2oH30N20o・HCl:474.98 

(3S)聞2・((2S)ふ{[(1S)・トEthoxycarbonylふphenylpropyl]

amino} propanoyl)-lム3，4・tetrahydroisoquinoline-3-carboxylicacid 

monohydrochloride 

[82586-55-8] 
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本品l土定量するとき，換算した脱水物に対し，キナプリノレ

塩酸塩(C2õH30N20Õ ・ HCI)99.0~101.0%を含む.

f生状本品は白色の粉末である.

本品はメタノールに極めて溶けやすく，水又はエタノーノレ

(99.5)に溶けやすく，酢酸(100)にやや溶けやすい.

本品は潮解性である.

確認試験

( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→2000)につき，紫外可視吸

光度測定法 (2，24)により吸収スペクトルを測定し，本品の

スペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者の

スペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

(2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の塩

化カリウム錠剤法により試験者旨行い，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河

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 (1.09) を呈

する.

旋光度 (2.49) α )~ : + 14.4~ + 16.0o
(脱水物に換算した

もの0.5g，メタノーノレ， 25mL， 100mm). 
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純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.0mLを加える(20ppm以

n
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O.lmollL過塩素酸1mL=47.50mgC2oH30N20o・HCl

5 

貯j去

保存条件冷所に保存する.

容器気密容器.
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下).

(2 ) 類縁物質本品50mgをpH7.0のリン酸塩緩衝液/液

体クロマトグラフィー用アセトニトリル滋液(1: 1)50mLlこ

溶かし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り， pH7.0 

のりン酸塩緩衝液/液体クロマトグラフィー用アセトニトリ

ル混液(1:1)を加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で

液体クロマトグラフィー (2.01) 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，

試料溶液のキナプリルに対する相対保持時間約0.5及び約2.0

のピーク面積は，標準溶液のキナプリルのピーク面積より大

きくなく，試料溶液のキナプリル及び上記以外のピークの面

積は，標準溶液のキナプリルのピーク面積の2/5より大き

くない.また，試料溶液のキナプリル以外のピークの合計面

積は，標準溶液のキナプリノレのピーク面積の3倍より大きく

ない.
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1 キナプリル塩酸塩錠

1 キナプリル塩酸塩錠
2 Quinapril Hydrochloride Tablets 

3 塩酸キナプリル錠

4 本品 l土定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 キナプリノレ境酸塩(C2oHaoN205・HC1:474.98)を含む.

6 製法 本品は「キナプリノレ塩酸塩j をとり，錠剤の製法により

7 製する.

8 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「キナプリル塩酸

9 塩J20mgに対応する量をとり，メタノーノレ10mLを加えて5

10 分聞かき混ぜた後，遠心分離する.上澄液5mLを量り，希

11 犠殺0.5mLを加えた後，メタノーノレを加えて20mLとした液

12 につき，紫外可視吸光度額IJ定法(2.24) により吸収スペクト

13 ルを測定するとき，波長256~260nm ， 262~266nm及ひ。

14 269~273nmfこ吸収の極大を示す.

15 純度試験 定量法の上澄液をとり，表示量に従い1mL中に

16 キナプリル塩酸塩J0.2mgを含む液となるようにpH7.0の

17 リン酸塩緩衝液/液体クロマトグラフィー用アセトニトリル

18 混液(1:1)を加え，試料溶液とする.この液3mLを正確に量

19 り， pH7.0のリン酸筏緩衝液/液体クロマトグラフィー用ア

20 セトニトリル混液(1: 1)を加えて正確に200mLとし，標準

21 溶液とする.試料溶波及ひ。標準溶液10pLず、つを正確にとり，

22 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

23 ?それぞれの液の各々のピーク弱積を自動積分法により測

24 定するとき，試料溶液のキナプリルに対する相対保持時間約

25 0.5のピーク面積は，標準溶液のキナプリルのピーク面積の2

26 倍より大きくなく，試料溶液のキナプリルに対する相対保持

27 時間約2.0のピーク面積は，標準溶液のキナプリルのピーク

路 面積より大きくない.

29 試験条件

30 キナプリル犠酸塩j の純度試験(2)の試験条件告と準用

31 する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

操作するとき，キナプリノレのピークの理論段数及びシ

ンメトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下で

ある.

システムの再現性:標準溶液10pUこっき，上記の条件

で試験を6田繰り返すとき，キナプリルのピーク函積

の相対標準偏差は2.0%以下である.

40 製剤均一性 (ιω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

き，適合する.

32 

33 

34 

35 

36 

37 

38 

39 

41 

42 本品1個をとり， pH7.0のリン駿塩緩衝液/液体クロマト

グラフィー用アセトニトリル混液(1: 1)sy，グ5mLを加え，

激しくかき混ぜて崩壊させ，更に10分向かき混ぜた後，

1mL中にキナプリノレ塩酸塩(C25HaoN205・HCl)約0.22mgを

含む液となるようにpH7.0のリン酸塩緩衝液/液体クロマト

グラフィー照アセトニトリノレ混液(1:1)を加えて正確に V 97 

mLとし，遠心分離する.上波液15mLを正確に量り，内標

準溶液2mLを正確に加え， pH7.0のリン酸塩緩衝液/液体ク

ロマトグラフィー用アセトニトリル混液(1:1)を加えて 100 

50mLとし，試料溶液とする.以下定量法を準用する.
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52 

53 

キナプリル塩酸塩(C25HaoN205・Hcnの量(mg)

=M与XQT/QS X Vゲ120

1V1S :脱水物に換算した定量用キナプリノレ犠酸塩の秤取量

(mg) 

内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブ、チノレのpH7.0のリン酸

塩緩衝液/液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混

液(1: 1)溶液(1→800)
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59 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により，

60 毎分75回転で試験を行うとき，本品の15分間の溶出率は

61 80%以上である.

62 本品1個をとり，試験を凋始し，規定された時間に溶出液

63 20mL以上をとり，孔筏0.45pm以下のメンプランフィルタ

64 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

65 正確に量り，表示量に従い 1mL中にキナプリル塩酸塩

66 (C2oHaoN20o・HCl)約1.2pgを含む液となるようにpH7.0の

67 リン酸塩緩衝液/液体クロマトグラブイー用アセトニトリル

68 混液(1:1)を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする. ~Ij 

69 に定量用キナプリル塩酸塩(別途「キナプリル塩酸寝j と同

70 様の方法でフk分 (2.48)合測定しておく)約24mgを精密に量

71 り， pH7.0のリン酸塩緩衝液/液体クロマトグラフィー用ア

72 セトニトリル混液(1: 1)に溶かし，正確に200mLとする.

73 この液2mLを正確に量り， pH7.0のリン酸塩緩衝液/液体ク

74 ロマトグラフィー用アセトニトリル混液(1: 1)を加えて正確

75 に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

76 10pLずつを豆確にどり，次の条件で液体クロマトグラブイ

77 ー (2.0])により試験を行い，それぞれの液のキナプリルの

78 ピーク面積Ar及びAsを測定する.

79 キナプリル塩酸塩(C2oHaoN205・HCl)の表示量に対する溶出

80 率(%)

81 =1V1S X Al'/ As X V'/VX l/CX 9/2 

9hM
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Ms :脱水物に換算した定量用キナプリル塩酸塩の秤取量

(mg) 

C: 1錠中のキナプリル塩酸塩(C25HaoN205・HCl)の表示

量(mg)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:214nm) 

カラム:内筏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:25
0

C付近の一定温度

移動相:O.lmol/Lリン酸二水素カリウム試液を25
0

C以

上に保ちながら過塩素酸を加えてpH2.0に調整する.

この液1000mLに液体クロマトグラフィー用アセトニ

トリル1500mLを加える.

流量:キナプリルの保持時間が約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10pLにつき，上記の条件で

操作するとき，キナプリノレ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設以上， 2.0以下で

ある.

aり

n
t
o
O
凸

U

白

U

t

i

a
u
o口

0

0

0

0

n

U

白

U

92 

93 

94 

95 

96 

98 

99 

5 0411 



2 キナプリル塩酸極錠

103 システムの再現性:襟準溶液l011Lにつき，上記の条件

104 で試験を6回繰り返すとき，キナプリノレのピーク商積

105 の相対標準偏差は2.0%以下である.

106 定量法本品20価をとり， pH7.0のりン酸塩緩衝液/液体クロ

107 マトグラフィー用アセトニトリル混液(1: 1)300mLを加え，

108 激しくかき混ぜて崩壊させ，更に10分間かき混ぜた後，

109 pH7.0のリン酸塩緩衝液/液体クロマトグラフィー用アセト

110 ニトリル混液(1・1)を加えて亙確に500mLとする.この液

111 を遠心分離し，キナプリル塩酸塩(C2oH30N20o・HCI)約

112 6.5mglこ対応する容量の上澄液 VmLを正確に量り，内標準

113 溶液4mLを正確に加え， pH7.0のリン酸塩緩衝液/液体クロ

114 "yトグラフィー用アセトニトリル混液(1: 1)を加えて

115 100mLとし，試料溶液とする. }.lIJに定量用キナプリル塩酸

116 塩(別途 fキナプリル塩酸塩j と潤様の方法で水分(2.48)を

117 測定しておく)約25mgを精密に量り， pH7.0のリン酸塩緩衝

118 夜/液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液(1:1)に

119 溶かし，亙確に100mLとする.この液25mLを正確に量り，

120 内標準溶液4mLを正確に加え， pH7.0のリン酸塩緩衝液/液

121 体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液(1:1)を加えて

122 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液l011L

123 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

124 試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するキナプリルの

125 ピーク面積の比QT及びQsを求める.

126 本品1個中のキナプリル塩酸境(C25H30N20o・HCI)の量(mg)

127 =MS X Q'I'/ Qs X 1/ VX 25/4 

128 Mら:脱水物に換算した定量照キナプリノレ塩酸塩の秤取量

129 (mg) 

130 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルのpH7.0のりン酸

131 塩緩衝液/液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混

132 液(1:1)溶液u→800)

133 試験条件

134 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:214nm) 

135 カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に511mの

136 液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シリ

137 カグルを充てんする.

138 カラム温度:250C付近の一定温度

139 移動相:0.2mollLリン酸二水素カリウム試液を25
0

C以

140 上に保ちながら過塩素酸を加えてpH2.0に調整する.

141 この液1000mLlこ液体クロマトグラフィー用アセトニ

142 トリノレ1000mLを加える.

143 流量:キナプリルの保持時間が約7分になるように調整

144 する.

145 システム適合性

146 システムの性能:標準溶液l011L1こっき，上記の条件で

147 操作するとき，キナプリル，内標準物質の)1慎に溶出し，

148 その分離度は6以上である.

149 システムの再現性:標準務液101lL1こっき，上記の条件

150 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

151 に対するキナプリルのピーク函積の比の棺対標準偏差

152 は1.0%以下である.

153 貯法容器気密容器.
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1 キニジン硫酸塩水和物

1 キニジン硫酸塩水和物
2 Quinidine Sulfate Hydrate 

3 キニジン硫酸塩

4 硫酸キニジン

H3C¥O 

• H2S04・2H20

H 

5 2 

6 (C2oH24N202)2・H2S04・2H20: 782.94 

7 (9S)イ“Methoxycinchonan-9-olhemisulfate 

8 monohydrate 

9 [6591-63-5] 

10 本品を乾燥したものは定量するとき，キニジン硫駿塩 64 

11 [(C2oH24N2002' H2S04 : 746.91]98.5%以上を含む 65

12 性状 本品は白色の結晶で，においはなく，味は極めて苦い.

13 本品はエタノール(95)又は熱湯に溶けやすく，水にやや溶

14 けにくく，ジエチノレエーテルにほとんど溶けない.また，本

15 品の乾燥物はクロロホルムに溶けやすい.

16 本品は光によって徐々に暗色となる.

17 旋光度 〔 α)~: +275~+2870 (乾燥後， 0.5g， 

18 O.lmollL塩酸， 25mL， 100mm). 

19 確認試験

20 (1 ) 本品O.Olgに水 10mL及び希硫酸2~3ì荷な加えて溶か

21 した液は青色の蛍光を発する.

22 (2) 本品の水溶液(1→1000)5mLtこ臭素試液1~2滴及び、ア

23 ンモニア試液1mLを加えるとき，液は緑色を呈する.

24 (3) 本品の水溶液(1→100)5mLに硝酸銀試液1mLを加え，

25 ガラス棒でかき混ぜ¥しばらく放置するとき，白色の沈殿を

26 生じ，これに硝酸を滴加するとき，溶ける.

27 (4) 本品O.4gに水20mL及び希塩酸1mLを加えて溶かした

28 液は，硫酸塩の定性反応 (1.09) を呈する.

29 p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水100mLに

30 溶かした液のpHは6.0~7.0で、ある.

31 純度試験

32 (1 ) クロロホルム・エタノール不溶物 本品2.0gにクロロ

33 ホルム/エタノーノレ(99.5)混液(2:1)15mLを加えて50
0
Cで

34 10分間加視し，冷後，質量既知のガラスろ過器(G4)を用い

35 て弱く吸引ろ取し，残留物をクロロホルム/エタノール

36 (99.5)混液(2:1)10mLずつで5回洗い， 105
0
Cで1時間乾燥す

37 るとき，その量は2.0mg以下で、ある.

38 (2) 類縁物質本品20mgをとり，移動相に溶かし，正確

39 に100mLとし，試料溶液とする.別にシンコニン25mgをと

40 り，移動相に溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを

41 正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶液

42 とする.試料溶液及び標準溶液5011Lずつを正確にとり，次

43 の条件で液体クロマトグラフィーは01)により試験を行う.

44 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

45 積百分率f去によりそれらの量を求めるとき，ジヒドロキニジ

46 ン硫酸塩は15.0%以下であり，キニーネ硫酸塩及ひージヒドロ

47 キニーネ硫酸塩は，それぞれ1.0%以下である.また，主ピ

48 ーク及び上記のピーク以外のピークの合計図積は，標準溶液

49 のシンコニンのピーク面積より大きくない.

50 操作条件

51 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:235nm) 

52 カラム:内径約4mm，長さ約25cmのステンレス管に
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l011m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.

温度:室温

56 移動相:水/アセトニトリル/メタンスルホン酸試液/
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ジエチルアミン溶液U→10)混液(43: 5 : 1 : 1) 

流量:キニジンの保持持聞が約10分になるように調整

する.

カラムの選定:本品及び硫酸キニーネO.Olgずつをメタ

ノーノレ5mLに溶かし，移動相を加えて50mLとする.

この液5011Lにつき，上記の条件で操作するとき，キ

ニジン，キニーネ，ジヒドロキニジン，ジヒドロキニ

ーネの傾に溶出し，キニジンとキニーネ及びキニーネ

とジヒドロキニジンの分離度がそれぞ、れ1.2以上のも

66 の合用いる.

67 検出感度:標準溶液5011Lから得たシンコニンのピーク

68 高さが5~10mmになるように調整する.

69 面積浪IJ定範囲:溶媒のピークの後からキニジンの保持時

70 隠の約2倍の範岡

71 (3) 硫酸呈色物(J.15) 本品0.20gをとり，試験を行う.

72 液の色は色の比較液Mより濃くない.

73 乾燥減量 (2.41) 5.0%以下(lg，130
o
C， 3時間).

74 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

75 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

76 (100)20mLに溶かし，無水酢酸80mLを加え， O.lmolι過塩

77 素酸で滴定 (2.5めする(指示薬:クリスタルバイオレット試

78 夜31濡).ただし， i商定の終点は液の紫色が青色を経て青緑色

79 に変わるときとする.隠様の方法で空試験を行い，補正する.

80 O.lmol1L過塩素酸1mL=24. 90mg (C2oH24N 2002・H2S04

81 貯法

82 保存条件遮光して保存する.

83 容器密照容器.
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H3C'-，/Oγ。
O 

4 H 

5 C23H2SN204: 396.48 

6 Ethyl(8S，9R)-6'・methoxycinchonarト9-ylcarbonate 

7 [83“75-0] 

8 本品l土定量するとき，換算した脱水物に対し，キニーネエ

9 チル炭酸エステノレ(C23H2剥 20，098.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結品で，においはなく，味は初めないが，

11 徐々に苦くなる.

12 本品はメタノーノレに極めて溶けやすく，エタノール(95)又

13 はエタノール(99.5)に溶けやすく，ジエチルエーテルにやや

14 溶けやすく，水にほどんど溶けない.

15 本品は希塩酸に溶ける.

16 確認試験

17 (1) 本品のメタノール溶液(1→20000)につき，紫外可視

18 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

19 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

20 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

21 る.

22 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

23 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

24 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクトルは同

25 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 旋光度 (2.49)α)~ : -42.2~-44.0o(脱水物に換算した

27 もの0.5g，メタノール， 50mL， 100mm). 

28 融点 (2.60> 91 ~95DC 

29 純度試験

30 (1 ) 塩化 物本品0.30glこ希硝酸10mL及び水20mLを加え

31 て溶かし，その5mUこ硝盟主銀試液2~3ì寓を加えるとき， ~夜

32 は変化しない.

33 (2) 硫酸塩 (1.14) 本品1.0gに希塩酸5mL及び水を加え

34 て溶かし， 50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

35 較液は0.005mo阻 d硫酸1.0mLに希塩酸5mL及び水を加えて

36 50mLとする(0.048%以下).

37 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2r:去により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

39 下).

40 (4) 類縁物質本品20mgをとり，移動相に溶かし，正確

41 に100mLとし，試料溶液とする. }j1Jに硫酸キニーネ25mgを

42 とり，移動相に溶かし，正確に100mLとする.この液2mL

43 を正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶

44 夜とする.試料溶液及び標準溶液10pLずつを正確にとり，

45 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

46 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，

47 面積百分率法によりキニーネエチル炭酸エステルに対する紹

48 対保持時間約1.2に溶出する主不純物の量を求めるとき，

49 10.0%以下である.また，主ピーク及び上記のピーク以外の

50 ピークの合計面積は，標準溶液のキニーネのピーク面積より

51 大きくない.

52 操作条件

53 検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:235nm) 
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カラム:内径約4mm，長さ約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

ノレ化シリカゲルを充てんする.

カラム混度:40
0

C付近の一定温度

移動相:1ーオクタンスノレホン酸ナトリウム1.2gを水/

メタノー/レ混液(1: I)IOOOmLに溶かし，薄めたりン

酸(1→20)を加えてpH3.51こ調整する.

流量:キニーネエチノレ炭酸エステノレの保持時間が約20

分になるように調整する.

カラムの選定:本品及び硫酸キニーネ5mgずつを移動相63 

64 に溶かし， 50mLとする.この液10pUこっき，上記

65 の条件で操作するとき，キニーネ，ジヒドロキニーネ，

66 キニーネエチノレ炭酸エステノレ，キニーネエチル炭酸エ

67 ステルの主不純物の順に溶闘し，キニーネとジヒドロ

68 キニーネの分離度が2.7以上，キニーネとキニーネエ

69 チノレ炭酸エステルの分離度が5以上のものを用いる.

70 検出感度:標準溶液10pLから得たキニーネのピーク高

71 さが5~10mmになるように調整する.

72 面積測定範閉:キニーネエチノレ炭酸エステルの保持時間

73 の約2倍の範酒

74 水分 (2.48) 3.0%以下(0.5g，容量i商定法，直接滴定).

75 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

76 定量法本品約0.3gを精密に量り，酢酸(100)60mLに溶かし，

77 無水酢酸2mLを加え， O.lmo阻J且塩素酸で滴定 (2.50)する

78 電位差滴定法).河様の方法で空試験を行い，補正する.

79 O.lmolι過塩素酸1mL=19.82mg C23H2SN204 

80 貯法容器密閉容器.
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1 キニ}ネ塩酸塩水和物

1 キニーネ塩酸塩水和物
2 Quinine Hydrochloride Hydrate 

3 塩酸キニーネ

4 キニーネ塩酸塩

H3C¥O 

'HCI・2H20

5 H 

6 C2oH24N202・HCl・2H20: 396.91 

7 (8S，9R)・6'-Methoxycinchonan幽9圃01monohydrochloride 

8 dihydrate 

9 [6119-47-乃

10 本品を乾燥したものは定量するとき，キニーネ塩酸塩

11 (C田H24N202・HC1:360.88)98.5%以上を含む.

12 性状本品は白色の結晶で，においはなく，味は極めて苦い.

13 本品はエタノール(99.5)1こ極めて溶けやすく，酢酸(100)，

14 無水酢酸又はエタノーノレ(95)に溶けやすく，水にやや溶けや

15 すく，ジエチルエーテルにほとんど溶けない.また，本品の 69 

16 乾燥物はクロロホノレムに溶けやすい 70

17 本品は光によって徐々に褐色になる.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品の水溶液(1→50)は蛍光を発しないが，その1mL

20 に水100mL及び希硫酸1i衡を加えるとき，青色の蛍光を発す

21 る.

22 (2) 本品の水溶液(1→1000)5mUこ臭素試液1~2滴及びア

23 ンモニア試液1mLを加えるとき，液は緑色を呈する.

24 (3) 本品の水溶液(1→50)5mLに希硝酸1mL及び硝酸銀試

25 夜1mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.沈殿を分離し，

26 過量のアンモニア試液を加えるとき，溶ける.

27 旋光度 (2.49)α)~ : -245~-2550(乾燥後， 0.5g， 

28 O.lmolJL塩酸， 25mL， 100mm). 

29 p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水100mLに

30 溶かした液のpHは6.0~7.0である.

31 純度試験

32 (1 ) 硫酸塩(I.M 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

33 夜には0.005molJL硫酸1.0mLを加える(0.048%以下).

34 (2) バリウム塩本品0.5gに水10mLを加え，加温して溶

35 かし，希硫酸1mLを加えるとき，液は混濁しない.

36 (3) クロロホノレム・エタノーノレ不溶物 本品2.0gにクロロ

37 ホルム/エタノール(99.5)混液(2:I)15mLを加え， 500Cで

38 10分間加温し，冷後，質量既知のガラスろ過器(G4)を用い

39 て弱く吸引ろ取し，残留物をクロロホルム/エタノール

40 (99.5)混液(2:I)10mLずつで5回洗い， 1050Cで1時間乾燥す

41 るとき，その量は2.0mg以下である.

42 (4) 類縁物質本品20mgをとり，移動相に溶かし，正確

43 に100mLとし，試料溶液とする.別にシンコニジン25mgを

44 とり，移動相に溶かし，正確に100mLどする.この液2mL

45 を正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとし，標準溶

46 液とする.試料溶液及ひ'標準溶液50pLずつを正確にとり，

47 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

48 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，

49 面積百分率法により塩酸ジヒドロキニーネの量を求めるとき，

50 10.0%以下である.また，主ピーク及び上記のピーク以外の

51 ピークの合計函穣は，標準溶液のシンコニジンのピーク面積

52 より大きくない.

53 操作条件

54 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:235nm) 

55 カラム:内径約4mm，長さ約25cmのステンレス管に

56 10pmの液体クロマトグラフイ}用オクタデシルシリ

57 ル化シリカゲ、ルを充てんする.
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カラム温度:室温

移動相:水/アセトニトリル/メタンスルホン酸試液/

ジエチルアミン溶液(1→10)混液(43: 5 : 1 : 1) 

流量:キニーネの保持時間が約10分になるように調整

する.

カラムの選定:本品及び硫酸キニジン10mgずつをメタ

ノーノレ5mLに溶かし，更に移動相を加えて50mLとす

る.この液50pLにつき，上記の条件で操作するとき，

キニジン，キニーネ，ジヒドロキニジン，ジヒドロキ

ニーネの順に溶出し，キニジンとキニーネ及びキニー

ネとジヒドロキニジンの分離疫がそれぞれ1.2以上の

ものを用いる.

検出感度:標準溶液50pLから得たシンコニジンのピー

68 

71 ク高さが5~10mmになるように調整する.

72 面積測定範囲:溶媒のピークの後からキニーネの保持時

73 聞の約2倍の範囲

74 (5) 硫酸皇色物(1.15) 本品0.25gをとり，試験を行う.

75 液の色は色の比較液Mより濃くない.

76 乾燥減量 (2.41) 10.0%以下(1g，105
0
C， 5P寺間).

77 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

78 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，無水酢酸/

79 酢酸(100)混液(7:3)I00mLを加え，加温して溶かし，冷後，

80 O.lmolJL過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

81 方法で空試験を行い，補正する.

82 O.lmolJL過塩素酸1mL=18.04mg C2oH24N202・HCl

83 貯法

84 保存条件遮光して保存する.

85 容器密閉容器.
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1 キニ}ネ硫酸塩水和物

1 キニーネ硫酸塩水和物
2 Quinine Sulfate Hydrate 

3 キニーネ硫酸塩

4 硫酸キニーネ

H3C¥O 

• H2S04・2H20

H 

5 2 

6 (C2oH24NzO，uz・H2S04・2H20: 782.94 

7 (8S，9R)-6'幽Methoxycinchonan・9-01hemisulfate 

8 monohydrate 

9 [6119-70“6] 

10 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，キニーネ硫 64 

11 酸塩[(C2oH剖NzO，uz・HZS04:746.91]98.5%以上を含む.

12 性状 本品は白色の給品又は結晶性の粉末で，においはなく，

13 味は緩めて苦い 67

14 本品は酢酸(100)に溶けやすく，水，エタノール(95)，エ 68 

15 タノーノレ(99.5)又はクロロホルムに溶けにくく，ジエチルエ 69 

16 ーテルにほとんど溶けない.

17 本品は光によって徐々に褐色となる.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品の水溶液(1→20000)につき，紫外可視吸光度測

20 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

21 トルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペク

22 トノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトルiJlIJ定法 (2.25)の

24 臭化カリウム錠斉司法により試験を行い，本品のスベクトルと

25 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

26 同一波数のところに何様の強度の吸収な認める.

27 (3) 本品O.4gを水20mL及び希塩酸1mUこ溶かした波は，

28 硫酸趨の定性反応 (1.09) を呈する.

29 旋光度 (2.49 ) α)~ : -235 ~ -2450
(乾燥後， 0.5g， 

30 O.lmolJL塩酸， 25mL， 100mm). 

31 p H (2.54) 本品2.0gに新たに煮沸して冷却した水20mLを加

32 えて振り混ぜ，ろ過した液のpHは5.5~7.0である.

33 純度試験

34 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(lOppm以

36 下).

37 (2) クロロホルム・エタノール不溶物 本品2.0gにクロロ

38 ホルム/エタノール(99.5)混液(2:I)15mLを加えて50
0

Cで

39 10分間加湿し，冷後，質量既知のガラスろ過器(G4)を用い

40 て弱く吸引ろ取し，残留物をクロロホルム/エタノール

41 (99.5)混液(2: I)10mLずつで5回洗い， 105
0

Cで1時間乾燥す

42 るとき，その量は2.0mg以下である.

43 (3) 類縁物質本品20mgをとり，移動相に溶かし，正確

44 に100mLとし，試料溶液とする. )3IJにシンコニジン25mg告と

45 とり，移動棺に溶かし，正確に100mLとする.この液2mL

46 を正確に量り，移動粉を加えて正確に100mLとし，標準溶

47 液とする.試料溶液及び襟準溶液5011Lずつを正確にとり，

48 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

49 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，

50 面積百分率法によりジヒドロキニーネ硫酸塩の最を求めると

51 き， 5%以下である.また，主ピーク及び上記のピーク以外

52 のピークの合計面積は，擦準溶液のシンコニジンのピーク面

53 積より大きくない.

54 操作条件

55 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:235nm) 

56 カラム:内径約4mm，長さ約25cmのステンレス管に
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l011mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

ル化シリカグノレを充てんする.

温度:室温

移動相:水/アセトニトリル/メタンスルホン酸試液/

ジエチルアミン溶液(1→10)混液(43: 5 : 1 : 1) 

流量:キニーネの保持時聞が約10分になるように競整

する.

カラムの選定:本品及び硫酸キニジンO.Olgずつをメタ

ノール5mLに溶かし，移動相を加えて50mLとする.

この液5011Lにつき，上記の条件で操作するとき，キ

ニジン，キニーネ，ジヒドロキニジン，ジヒドロキニ

ーネの順に溶出し，キニジンとキニーネ及ひ'キニ}ネ

とジヒドロキニジンの分離度がそれぞれ1.2以上のも

65 

66 

70 のな用いる.

71 検出感度:標準溶液5011Lから得たシンコニジンのピー

72 ク高さが5~10mmになるように調整する.

73 面積測定範医:溶媒のピークの後からキニーネの保持時

74 伺の約21音の範囲

75 乾燥減量 (2.41) 3.0~5.0%(lg， 105
0

C， 3時間).

76 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

77 定量j去 本品約0.5gを精密に量り，哲学駿(lOO)20mUこ溶かし，

78 無水酢酸80mLを加え， O.lmolJL過塩素酸で滴定 (2.50)する

79 指示薬:クリスタルバイオレット試液2i商).ただし，滴定

80 の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるときとする.

81 同様の方法で空試験を行い，補正する.

82 O.lmol江過塩素酸1mL=24.90mg(C却H24NzO，u2・H2S04

83 貯法

担 保存条件遮光して保存する.

85 容器密閉容器.

5 041B 



白
日牛

明
日

牛
h

…4 本品はウシBosta l/1'US Linnるvar.domθstiCl1S Gmelin 

5 (Bovidae)の新鮮な脂肪組織に水を加え，加熱して溶出し，

G 精製して得た脂肪である.

7 性状 本品は白色均質の塊で，わずかに特異なにおいがあり，

8 味は緩和である.

9 本品はジエチルエーテル又は石油エーテルに湾けやすく，

10 エタノール(95)に極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない.

11 本品は低温で砕くことができるが> 30
0

C以上で軟化する.

12 融点:42~50oC 

13 酸価 (/.13) 2.0以下.

14 けん化価 (J.13) 193~200 

15 ヨウ素価 (J.13) 33~50(試料がシクロヘキサン20mLで、溶け

16 ない場合は，共栓フラスコを混湯中で振り混ぜて溶かす.そ

17 れでも溶けない場合は，溶剤量を増やす.) 

18 純度試験

19 (1 ) 水分及び着色度 本品5.0gを水浴上で加熱して溶かす

20 とき>rl夜は澄明で，水を分離析出しない.また，この液を

21 10mmの層として観察するとき，無色~わずかに黄色である.

22 (2) アルカリ 本品2.0gfこ水10mLを加え，水浴上で加温

23 して溶かし，強く振り混ぜる.冷後，分離した水液にブェノ

24 ールフタレイン試液封筒を加えるとき，液は無色である.

25 (3) 塩化物本品1.5gにエタノール(95)30mLを加え，還

26 流冷却器を付け> 10分間煮沸する.冷後，ろ過し，ろ液

27 20mUこ硝酸銀のエタノーノレ(95)溶液(1→50)5i穏を加えると

28 き，液の混濁は次の比較液より濃くない.

29 比較液:O.OlmoIι塩酸1.0mLにエタノーノレ(95)を加えて

30 20mLとし，硝酸銀のエタノール(95)溶液(1→50)5i'衡を

31 加える.

32 貯法容器密閉容器.
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乾燥組織培養不活化狂犬病ワクチン1 

乾燥組織培養不活化狂犬病ワクチン
Fr巴eze-driedInactivated Tissue Culture Rabies Vaccine 

1 

0418 5 

本品は不活化した狂犬病ウイノレスを含む乾燥製剤である.

本品は生物学的製剤基準の乾燥組織培養不活化狂犬病ワク

チンの条に適合する.

性状 本品は溶剤を加えるとき，無色又は淡黄赤色の澄明な液

となる.

2 

3
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金チオリンゴ駿ナトリウム

0.793 : 200Cにおけるエタノール(99.5)の密度(g/mL)50 

1 

金チオリンゴ酸ナトリウム
Sodium Aurothiomalate 

l 

2ープロパノール溶液(1→500)

カラム:内径3mm，長さ 3mの管に150~180p.mのガス

クロマトグラフィー用多孔性スチレンージピニルベン

ゼン共重合体(平均孔径0.0085p.m，300~400m2/g)を

充てんする.

カラム温度:1800C付近の一定温度

内標準溶液

試験条件

検出器:水素炎イオン化検出器
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友ぴ鏡像異性体

CAaAuNa204S : 390.08とC4H4AuNa04S:368.09との混合物

Monogold monosodium monohydrogen(2RS)-2・

sulfidobutane-l，4-dioate 

Monogold disodium(2Rめ・2-s日lfidobutane-l，4-dio日te

[12244-57イ，金チオリンゴ酸ナトリウム]

H .S-Au 

O，C， X .xNa+・(2吟W
¥/、C02

2 

A
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3 

キャリヤーガス:窒素

流量:内標準物質の保持時間が約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2p.Lにつき，上記の条件で操

作するとき，エタノール，内標準物質の)1慎に流出し，

その分離度は4以上である.

システムの再現性:標準溶液2p.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

対するエタノールのピーク面積の比の相対標準偏差は

2.0%以下である.

水分 (2.48) 5.0%以下(O.lg，電量滴定法).ただし，水分気

化装置を用いる(加熱温度:105
0

C，加熱時間:30分).

定量法本品約25mgを精密に量り，玉水2mL念加え，加熱し

て溶かし， ~令後，水を加えて正確に 100mLとする.この液

2mLを正確に量り，水を加えて正確に25mLとし，試料溶液

とする.別に原子吸光光度用金標準液5mL，10mL及び

15mLをそれぞ、れ正確に量り，水を加えて正確に25mLとし，

標準溶液(1)，標準溶液(2)及び標準溶液(3)どする.試料溶液，

標準溶液(1)，標準溶液(2)及び標準溶液(3)につき，次の条件

で原子吸光光度法(2.23)により試験を行い，標準溶液(1)，

標準溶液(2)及び標準溶液(3)の濃度と吸光度の関係から得た

検量線を用いて試料溶液の金含量を求める.

使用ガス:

可燃性ガス アセチレン

支燃性ガス空気

ランプ:金中空陰極ランプ

波長:242.8nm 

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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本品は主主最するとき，換算した脱水及び脱エタノール物に

対し，金(Au: 196.97)49.0~52.5%を含む.

性状 ヱド品は白色~淡黄色の粉末又は粒である.

本品は水に極めて溶けやすく，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.

本品l土光によって緑色を帯びた淡黄色となる.

確認試験

( 1 ) 本品の水溶液(1→10)2mLfこ硝酸カルシウム四水和物

溶液u→10)1mLを加えるとき，白色の沈殿を生じ，これに

希硝酸を加えるとき，沈殿は溶ける.更に酢酸アンモニウム

試液を加えるとき，白色の沈殿を生じる.

(2) 本品の水溶液(1→10)2mLlこ硝酸銀試液3mLを加える

とき，黄色の沈殿を生じ，過量のアンモニア試液を加えると

き，沈殿は溶ける.

(3 ) 本品の水溶液(1→10)2mLを磁製るつぼにとり，アン

モニア試液1mL及び過酸化水素(30)1mLを加え，蒸発乾関

した後，強熱する.残留物に水20mLを加えてろ過するとき，

ろ紙上の残留物は黄色又は緒黄色の粉末又は粒である.

(4) (3)のろ液はナトリウム塩の定性反応 (1.09) を主主する.

(5) (3)のろ液は硫酸塩の定性反応 (J.09)を呈する.

p H (2.54) 本品1.0g在水 10mLfこ溶かした液のpHは5.8~

6.5である.

純度試験

(1) 溶状

澄明である.

(2) 重金属 (J.07) 本品1.0g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3.0mLを加える(30ppm以

下).

(3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3Y:去により検液を調

製し，試験を行う (2ppm以下).

(4) エタノール本品約0.2gを精密に量り，内標準溶液

3mLを正確に加え，更に水2mLを加えて溶かし，試料溶液

とする. 531)にエタノーノレ(99.5)3mLを正確に量り，水を加え

て正確に1000mL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，標準溶液とする.試料溶液及び標

準溶液2p.Lにつき，次の条件でガスクロマトグラブィー

(2.02) により試験を行う.それぞれの液の内標準物質のピ

ーク面積に対するエタノールのピ}ク面積の比Q'l'及びQsを

求めるとき，エタノールの量は3.0%以下である.

本品1.0gを水10mLに溶かすとき，i夜l土淡黄色
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エタノ}ルの量(mg)= Q'l'/ Qs X 6 X 0.793 49 



1 グアイフェネシン

1 グアイフェネシン
2 Guaifenesin 

3 グアヤコールグリセリンエーテル

~O~しOH

4 、ν〆¥O/CH 及び銭像異性体

5 ClOH1404: 198.22 

6 (2RS)-3・(2幽Methoxyphenoxy)propane岨 1，2・diol

7 [93-14-1] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，グアイフェネシン

9 (C lOH1404)98.0~102.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はエタノール(95)に溶けやすく，水にやや溶けにくい.

12 本品のエタノール(95)溶液(1→20)は旋光性を示さない.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品の水溶液(1→50000)につき，紫外可視吸光度測

15 定法 (2.24)により吸収スペクトルを澱定し，本品のスペク

トルと本品の参照スペクトル又はグアイフェネシン標準品に

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) 本品を乾燥し，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告と行い，本品のスベクトルと

本品の参照スペクトル又は乾燥したグアイフェネシン標準品

のスペクトルを比較するとき，両者のスベクトノレは同一波数

のところに同様の強度の吸収を認める.
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25 p H (2.54) 本品1.0gを水100mUこ溶かした液のpHは5.0~

26 7.0である.

27 融点 (2.60) 80~830C 

28 純度試験

29 ( 1 ) 溶状 本品0.20gを水10mLfこ溶かすどき，液は無色

30 澄明である.

31 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.7gに水25mLを加え，加温して

32 溶かし，冷後，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.こ

33 れな検波とし，試験を行う.比較液にはO.Olmol/L塩酸

34 0.40mLを加える(0.020%以下).

35 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gに水25mLを加え，加湿して

36 溶かし，冷後，希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする.こ

37 れを検波とし，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加

38 えるUOppm以下).

39 (4) ヒ素(J.11) 本品1.0gをとり，第3法により，検液を

40 調製し，試験を行う(2ppm以下).

41 (5) 遊離グアヤコーノレ 本品1.0gをとり，水25mLを正確

42 に加え，加温して溶かし，冷後，試料溶液とする.BIJにグア

43 ヤコーノレ0.100gをとり，水に溶かし，正確に1000mLとする.

44 この液3mLを正確に量り， 7!<22mLを正確に加え，標準溶液

晶 とする.試料溶液及び標準溶液にヘキサシアノ鉄(皿)酸カリ

46 ウム試液1.0mL及び4ーアミノアンチピリン溶液(1→

47 200)5.0mLずつを加え，:iE確に5秒間振り混ぜる.直ちに炭

48 酸水素ナトリウム溶液U→1200)を加えて正確に100mLとす

49 る.これらの液につき， 4 アミノアンチピリン溶液を加え

50 たときから正確に15分後に，水25mLを用いて同様に操作し

51 て得た液を対照とし，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

52 試験を行うとき，波長500nmにおける試料溶液から得た液

53 の吸光度は，標準溶液から得た液の吸光度より大きくない.

54 (6) 類縁物質本品1.0gをエタノール(95)100mLに溶かし，

55 試料溶液どする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正

56 確に200mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，薄

57 層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液

58 及び標準溶液10p.Lずつを薄層クロマトグラフィー舟シリカ

59 ゲルを用いて調製した薄層板にスポットする.次にジエチル

60 エーテノレ/エタノール(95)/アンモニア水(28)混液(40: 

61 10 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板告と風乾

62 する.これに噴霧用4ージメチルアミノベンズアルデヒド試

63 液を均等に噴霧した後， 1100Cで10分照加熱するどき，試料

64 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

65 たスポットより濃くない.

66 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，i:威圧， 60
o
C， 3時間).

67 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

68 定量j去 本品及びグアイフェネシン標準品含乾燥し，その約

69 60mgずつを精密に量り，それぞれを水に湾かし，正確に

70 100mLとする.これらの液5mLずつを正確に量り，それぞ

71 れに水を加えて正確に100mLとし，試料溶液及び標準溶液

72 とする.これらの液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)

73 により試験を行う.試料溶液及び標準溶液から得られたそれ

74 ぞ、れの液の波長273nmにおける吸光度Al'及びAsを測定する.

75 グアイフェネシン(ClOH140Jの量(mg)=11公 xA1'/ As 

76 J111S :グアイフェネシン標準品の秤取量(mg)

77 貯法容器気密容器.
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1 グアナベンズ酢酸塩

1 グアナベンズ酢酸塩
2 Guanabenz Acetate 

3 酢酸グアナベンズ

4吋4N:;刀 • H3C-C02H 

5 CsHsChN4・CJむ02:291.13 

6 (E)-1-(2，6-Dichlorobenzylideneamino)guanidine monoacetate 

7 [23256・50-0]

8 

9 

本品を乾燥したものは定量するとき，グアナベンズ酢酸寝

(CsIおChN4• C2H40z)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は酢酸(100)に溶けやすく，メタノール又はエタノー

12 ル(95)にやや溶けやすく，水に溶けにくく，ジエチルエーテ

13 ノレにほとんど溶けない.

14 本品は光によって徐々に変化する.

15 融点:約1900C(分角事).

16 確認試験

17 (1) 本品の水溶液(I→1000)5mLに，尿素16g及び1ーナフ

18 トール0.2gを薄めたエタノール(5→6)I00mL!こ溶かした液

19 0.5mLを加え，次にNーブロモスクシンイミド試液1mLを加

20 えるとき，液は紫色を主主する.

21 (2) 本品のメタノーノレ溶液(1→100000)につき，紫外可視

22 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

23 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

24 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

25 る.

26 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

27 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

28 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

29 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

30 (4) 本品O.lgをとり，水5mL及びアンモニア試液1mLを

31 加えて振り混ぜ，ろ過する.ろ液を希纏酸で中和した液は酢

32 酸塩の定性反応(3)(1.09)を呈する.

33 純度試験

34 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(IOppm以

36 下).

37 (2) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

38 て行う.本品0.05gをメタノーノレ5mLに溶かし，試料溶液と

39 する.この液1mL在亙確に量り，メタノールを加えて正確

40 に10mLとする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

41 えて正確に20mLとし，標準溶液とする.これらの液につき，

42 薄層クロマトグラフィ - (2.03)により試験を行う.試料溶

43 液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカ

44 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.

45 次にクロロホルム/メタノール/アンモニア水(28)混液

晶 (80 : 20 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板を

47 風車ちする.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

48 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

49 得たスポットより濃くない.更に，この薄層板をヨウ素蒸気

50 中lこ10分間放置するとき，試料溶液から得た主スポット以

51 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.

52 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(Ig，iJ威圧，酸化リン(V)，50
o
C， 

53 3時間).

54 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(Ig).

55 定量法 本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り，酢酸

56 (100)50mL!こ溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

57 電位差滅定法).同様の方法で空試験を行い，補lEする.

58 O.lmolι過複素酸1mL=29.11mgCsHsClzN4 • C2H402 

59 貯法

60 

61 

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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1 グアネチジン硫酸塩

1 グアネチジン硫酸塩
2 Guanethidine Sulfate 

3 硫酸グアネチジン。NJENH2H204

5 ClOH22N"・H2S04: 296.39 

6 1-[2-(Hexahydroazocin-l(2的ヴl)ethyl]guanidine

7 monosulfate 

8 [645-43-2] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，グアネチジン硫酸塩

10 (ClOH22N4 . H2S0δ98.5%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結晶又は結晶伎の粉末で，においはないか，

12 又はわずかに特異なにおいがあり，味は苦い.

13 本品はギ般に極めて溶けやすく， 71<に溶けやすく，エタノ

14 ール(95)又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 融点:251 ~2560C(減圧毛細管，分解).

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品の水溶液(1→4000)4mLに1ーナフトール試液

18 2mL，ジアセチル試液1mL及び水15mLを加え， 30分間放

19 置するとき， rl夜は赤色を呈する.

20 (2) 本品在乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

21 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

22 本品の参照スペクトルを比較するとき， ii句者のスペクトルは

23 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (3) 本品の水溶液(1→10)は硫酸塩の定性反応 (/.09) を長

25 する

26 p H (2.54) 本品1.0gを水50mLfこ溶かした液のpHは4.7~

27 5.7である.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状本品1.0gを水50mUこ溶かすとき，液は無色澄

30 明である.

31 (2) 硫酸メチルイソチオ尿素本品2.0gを水酸化ナトリウ

32 ム試液80mUこ溶かし， 10分開放置する.次に塩酸60mL，

33 臭化ナトリウム2g及び水を加えて溶かし， 200mLとし， 1/ 

34 60 mo阻 J臭素酸カリウム液0.70mL及びヨウ化亜鉛デンプン

35 試液2mLを加えるとき，液の色は青色である.

36 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

38 下).

39 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 4H寺間).

40 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

41 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，ギ酸2mL

42 に溶かした後，無水酢酸/酢酸(100)混液(6:1)70mLを加え，

43 O.lmolι過塩素酸で滴定(2.5めする(電位差務定法).同様の

44 方法で空試験を行い，補正する.

45 O.lmol/L過塩素酸1mL=29.64mgClOH22N" • H2S04 

46 貯法

47 保存条件遮光して保存する.

48 容器気密、容器.
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1 グアヤコールスルホン酸カリウム

1 グアヤコールスルホン酸カリウム
2 Potassium Guaiacolsulfonate 

3 

/ヲ¥ノS03K

H。刈
O牛

、

CH3

4 C7H7K05S: 242.29 

5 Monopotassium 4・hydroxy-3・methoxybenzenesulfonate

6 [1321-14-8] 

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，グアヤコー

8 ノレスルホン酸カリウム(C7H7K05S)98.5%以上を含む.

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはないか，

10 又はわずかに特異なにおいがあり，味はわずかに苦い.

11 本品は水又はギ酸に溶けやすく，メタノールにやや溶けに

12 くく，エタノール(95)，無水酢酸又はジエチルエーテノレにほ

13 とんど溶けない.

14 確認試験

15 (1 ) 本品の水溶液(1→100)10mLに塩化鉄(nr)試液2滴を加

Q
U

巧
4

0

0

白河
υ

唱

i

1

4

1
ム

唱

i

えるとき，液は青紫色を呈する.

(2 ) 本品0.25gを水に溶かし， 500mLとする.この液

10mLをとり， pH7.0のリン酸塩緩衝液を加えて100mLとす

る.この液につき，紫外可視吸光度調~定法 (2.24) により級

20 収スペクトノレを測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペ

21 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

22 ろに同様の強度の吸収を認める.

23 (3) 本品の水溶液(1→10)はカリウム塩の定性反応 (1.09)

24 を呈する.

25 p H (2.54) 本品1.0gを水20mUこ溶かした液のpHは4.0~

26 5.5である.

27 純度試験

28 (1 ) 溶状 本品1.0gを水20mUこ溶かすとき，液は無色澄

29 明である.

30 (2) 硫酸塩 (1.14) 本品0.8gをとり，試験を行う.比較

31 rl夜には0.005mollL硫酸0.50mLを加える(0.030%以下).

32 (3) 重金属(1.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 (4) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

36 製し，試験を行う (2ppm以下).

37 (5) 類縁物質本品0.20gを移動相200mLに溶かし，試料

38 溶液とする.試料溶液1mLを正確に量り，移動相を加えて

39 正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液5J1Lずつ

40 を正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

41 により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積告と自動

42 積分法により測定するとき，試料溶液のグアヤコールスルホ

43 ン酸カリウム以外のピークの合計面積は，標準溶液のグアヤ

44 コールスルホン酸カリウムのピーク面積より大きくない.

45 操作条件

46 検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:279nm) 

47 カラム:内径約4mm，長さ 20~25cmのステンレス管に

48 5~10J1mの液体クロマトグラフィー用ジメチルアミ

49 

50 

ノプロピルシリル化シリカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:300C付近の一定温度

51 移動相:0.05mol/Lリン酸二水素カリウム試液/メタノ

2

3

4

5

6

7
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一/レ混i夜(20: 1) 

流量:グアヤコールスルホン酸カリウムの保持時間が約

10分になるように調整する.

カラムの選定:グアヤコールスルホン酸カリウム50mg

及びグアヤコーノレ50mgを移動相50mUこ溶かす. こ

の液5J1Lにつき，上記の条件で操作するとき，グアヤ

58 コール，グアヤコールスルホン臣賞カリウムの順に溶出

59 し，その分離度が4以上のものを用いる.

60 検出感度:標準溶液5J1Lから得たグアヤコールスルホン

61 酸カリウムのピーク高さが10mm以上になるように調

印 整する.

63 函積測定範囲:グアヤコールスルホン酸カリウムの保持

64 時間の約2倍の範凶

65 水分 (2.48) 3.0~4.5%(0.3g，容量滴定法，直接滴定).

66 定量法本品約0.3gを精密に量り，ギ酸2.0mLに溶かし，無水

67 酢酸50mLを加え， O.lmoνL過塩素酸で滴定 (2.50)する(電

68 位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

69 O.lmollL過塩素酸1mL=24.23mgC7H7KOoS 

70 貯法

71 保存条件遮光して保存する.

72 容器密閉容器.
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1 無水クエン酸

1 無水クエン酸
2 Anhydrous Citric Acid 

HO CO.H 

3H02CJUc02H 

4 C6Hs07: 192.12 

5 2・Hydroxypropane-l，2，3-tricarboxylicacid 

6 [77-92・9]

7 本医薬品各条lま，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

8 各条である

9 なお，三薬局方で調和されていない部分は r・.Jで囲むことに

10 より示す.

11 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，無水クエン

12 酸(C6Hs07)99.5~ 100.5%を含む.

13 ・性状 本品は無色の結晶又は白色の粒若しくは結晶性の粉末

14 である.

50 100)0.25mLを加え，沸騰するまで加熱した後，急冷する.

51 この液に等容量の塩酸及びへキサシアノ鉄(回)酸カリウム溶

52 夜(1→20)0.25mLを加えて振り混ぜた後， 30分間放置すると

53 き，液の色は同時に調製した次の比較液より濃くない.

54 比較液:シュウ酸二水和物溶液(1→10000)4mLIこ塩酸

55 3mL.及び亜鉛19を加え，以下同様に操作する.

56 • (4) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作

57 し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

58 (10ppm以下).. 

59 (5) 硫酸呈色物 (1.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

60 ただし， 900Cで1時間加熱し，直ちに急冷する. 11夜の色は色

61 の比較液Kより濃くない.

62 水分 (2.48) 1.0%以下(2g，容量i街定法，直接滴定).

63 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

64 定量法 本品約0.55gを精密に量り，水50mL1こ溶かし，

65 1molJL水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:フェ

66 ノールフタレイン試液2i商).

67 1mo阻 4水酸化ナトリウム液1mL=64.04mgC6Hs07 

15 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)に溶けやす 68 ・貯法容器気密容器..

16 V¥. 

17 ・確認試験本品を1050Cで2時間乾燥し，赤外吸収スペクトル

18 iJ{l]定法(2.25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本

19 品のスペクトルと本品の参熊スペクトルを比較するとき，両

20 者のスペクトノレは同一波数のところに同様の強度の吸収を認

21 める..

22 純度試験

23 (1 ) 溶 状本 品2.0gを水に溶かして10mLとするとき，液

24 は澄明であり，その色は次の比較液(1)，比較液(2)又は比較

25 夜(3)よりi農くない.

26 比較液(1):塩化コバルト(日)の色の比較原液1.5mL及び塩

27 化鉄(nr)の色の比較原液6.0mLをとり，水を加えて

28 1000mLとする.

29 比較液(2):塩化コバルト(Ir)の色の比較原液0.15mL，塩

30 化鉄(皿)の色の比較原液7.2mL及ひ'硫酸銅(Ir)の色の比

31 較原液0.15mLをとり，水を加えて1000mLとする.

32 比較液(3):塩化コバルト(n)の色の比較原液2.5mL，塩化

33 鉄(班)の色の比較原被6.0mL及ひ。硫酸銅(日)の色の比較

34 原液1.0mLをとり，水を加えて1000mLとする.

35 (2) 硫酸塩本品2.0gを水に溶かして30mLとし，試料溶

36 夜とする. 531]に硫酸カリウム0.181gを薄めたエタノール(3→

37 10)に溶かし，正確に500mLとする.この液5mLを正確に量

38 り，薄めたエタノール(3→10)を加えて正確に100mLとする.

39 この液4.5mLに塩化バリウム二水和物溶液(1→4)3mLを加え

40 て振り混ぜ 1分開放置する.この液2.5mLIこ試料溶液

41 15mL及ひ'酢酸(31)0.5mLを加えて5分開放置するとき，液の

42 昆濁は次の比較液より濃くない.

43 比較液:硫酸カリウム0.181gを水に溶かし，正確に

44 500mLとする.この液5mLを正確に最り，水を加えて

45 正確に100mLとする.この液を試料溶液の代わりに用

46 いて，同様に操作する.

47 (3) シュウ酸 本品0.80gを水4mL1こ溶かした液に塩酸

48 3mL及ひ。亜鉛19を加え， 1分間煮沸する. 2分間放置後，上

49 澄液をとり，これに塩酸フェニノレヒドラジニウム溶液(1→
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1 クエン酸水和物

1 クエン酸水和物
2 Citl'ic Acid Hydrate 

3 クエン酸

HO C02H 

4 H02C\~C02H 'H20 

5 C6H807・H20:210.14 

6 2・Hydroxypropane-l，2，3圃tricarboxylicacid monohydrate 

7 [5949-29-1] 
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本医薬品各条は，三薬局方での調和合意に基づき規定した医薬品

各条である.

なお，三薬局方で調和されていない部分は r・.Jで函むことに

より示す.

12 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，無水クエン

13 酸(CaH807: 192.12)99.5~100.5%を含む.

14 ・性状 本品は無色の結晶又は白色の粒若しくは結晶性の粉末

15 である.

16 本品は水に極めて溶けやすく，エタノーノレ(95)に溶けやす

50 3mL及び亜鉛19を加え 1分間煮沸する. 2分間放置後，上

51 登液をとり，これに塩酸ブエニルヒドラジニウム溶液(1→

52 100)0.25mLを加え，沸騰するまで加熱した後，急冷する.

53 この液に等容量の塩酸及びヘキサシアノ鉄(皿)酸カリウム溶

54 夜(1→20)0.25mLを加えて振り混ぜた後， 30分間放置するど

55 き，液の色は同時に調製した次の比較液より濃くない.

56 比較液.シュウ酸二水和物溶液(1→10000)4mLIこ塩酸

57 3mL及び亙鉛19を加え，以下同様に操作する.

58 • (4) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作

59 し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

60 (10ppm以下).. 

61 (5) 硫酸呈色物 (1.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

62 ただし， 900Cで1時間加熱し，直ちに急冷する.液の色は色

63 の比較液Kより濃くない.

64 水分(2.48) 7.5~9.0%(0.5g，容量消定法，直接滴定).

65 強熱残分(2.44) 0.1%以下(lg).

66 定量法 本品約0.55gを精密に量り，水50mLIこ溶かし，

67 1molJL水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:フェ

68 ノールフタレイン試液封筒).

69 1molJL水酸化ナトリウム液1mL=64.04mgC6H807 

17 い・ 70 ・貯法容器気密容器..

18 本品は乾燥空気中で風解する..

19 ・確認試験本品を1050Cで2時間乾燥し，赤外吸収スペクトル

20 測定法 (2.25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本

21 品のスペクトルと本品の参照スペクトル在比較するとき，両

22 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、

23 める..

24 純度試験

25 (1 ) 溶状 本品2.0gを水に溶かして10mLとするとき，液

26 は澄明であり，その色は次の比較液(1)，比較液(2)又は比較

27 液(3)より濃くない.

28 比較液(1):塩化コバルト(日)の色の比較原液1.5mL.及び塩

29 化鉄(m)の色の比較原液6.0mLをとり，水を加えて

30 1000mLとする.

31 比較液(2):塩化コバルト(II)の色の比較原被0.15mL，塩

沼 化鉄(国)の色の比較原液7.2mL及ひ守硫酸銀(II)の色の比

33 較原液0.15mLをとり，水を加えて1000mLとする.

34 比較液(3):塩化コバルト(日)の色の比較原液2.5mL，塩化

35 鉄(皿)の色の比較原液6.0mL及び硫酸鍋(II)の色の比較

36 原液1.0mLをkり，水を加えて1000mLとする.

37 (2) 硫酸塩本品2.0gを水に溶かして30mLとし，試料溶

38 夜とする. )3IJに硫酸カリウム0.181gを薄めたエタノール(3→

39 10)に溶かし，正確に500mLとする.この液5mLを正確に量

40 り，薄めたエタノール(3→10)を加えて正確に100mLとする.

41 この液4.5mLに塩化バリウム二水平日物溶液u→4)3mLを加え

42 て振り混ぜ 1分間放置する.この液2.5mLに試料溶液

43 15mL及び酢酸(31)0.5mLを加えて5分開放置するとき，液の

44 混濁は次の比較液より濃くない.

45 比較液:硫酸カリウム0.181gを水に溶かし，正確に

46 500mLとする.この液5mLを正確に量り，水を加えて

訂 正確に100mLとする.この液を試料溶液の代わりに用

48 いて，河様に操作する.

49 (3) シュウ酸 本品0.80gを水4mLに溶かした液に塩酸
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クエン酸ガリウム(67Ga)注射液1 

クエン酸ガリウム(67Ga)注射液
Gallium (s7Ga) Citl'ate Injection 

1 

0428 5 

本品は水性の注射斉IJである.

本品はガリウムー67をクエン酸ガリウムの形で含む.

本品は放射性医薬品基準のクエン酸ガリウム(s7Ga)注射液

の条に適合する.

本品には注射剤の採取容量試験法及び注射郁の不溶性微粒

子試験法を適用しない.

性状本品は無色~淡赤色澄明の液である.
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1 クエン酸ナトリウム水和物

1 クエン酸ナトリウム水和物
2 Sodium Citrate Hydrate 

3 クエン酸ナトリウム

HO COoNa 
4 Na02C~∞2f、Ja ・ 2H20

5 CaHoNa307・2H20: 294.10 

6 TrisodiulU 2・hydroxypropane-l，2，3・tricarboxylatedihydrate 

7 [6132-04-3] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，クエン酸ナトリウム

9 (CoHoNa307 : 258.07)99.0~10 1.0%を含む.

10 性状 本品は無色の結品又は白色の結晶性の粉末で，においは

11 なく，清涼な塩味がある.

12 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)又はジエチノレエー

13 テノレにほとんど溶けない.

14 確認試験本品の水溶液(1→20)はクエン酸塩及びナトリウム

15 塩の定性反応 (1酬を呈する.

16 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLfこ溶かした液のpHは7.5~

17 8.5である.

18 純度試験

19 ( 1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき，液は無色澄

20 明である.

21 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

22 液にはO.Olmolι塩酸0.25mLを加える(0.015%以下).

23 (3) 硫酸塩(J.J4) 本品0.5gをとり，水に溶かし， 40mL 

24 とする.これに希塩酸3.0mL及ひ(7J<を加えて50mLとし，試

25 験を行う.比較液には0.005mollL硫酸0.50mLを加える

26 (0.048%以下).

27 (4) 重金属 (1.07) 本品2.5gをとり，第2法により操作し，

28 試験在行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(10ppm以

29 下).

30 (5) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第H去により検液を調

31 製し，試験念行う(2ppm以下).

32 (6) 酒石酸塩 本品1.0gに水2mL，酢酸カリウム試液

33 1mL及び留学酸(31)1mLを加え，ガラス棒で内墜をこすると

34 き，結晶性の沈殿を生じない.

35 (7) シュウ酸塩本品1.0gに水1mL及ひ'希塩酸3mLを加

36 えて溶かし，エタノール(95)4mL及び塩化カノレシウム試液

37 0.2mLを加え， 1時間放置するとき， i夜は澄明である.

38 (8) 硫酸呈色物 (1.15) 本品0.5gをとり，試験を行う.

39 ただし， 90
0

Cで1時間加熱する.液の色は色の比較液Kより

40 濃くない.

41 乾燥減量 (2.41) 10.0~ 13.0%(1g， 180
o
C， 2時間).

42 定量法 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，非水滴定用

43 酢酸30mLを加え，加温して溶かした後， O.lmollL過塩素酸

44 で滴定 (2.50)する(電位差漉定法).向様の方法で空試験を行

45 い，補正する.

46 O.lmolι過塩素酸1mL=8.602mgC日H5Na307

47 貯法容器気密容器.
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1 診断用クエン酸ナトリウム液

1 診断用クエン酸ナトリウム液
2 Diagnostic Sodil1m Citrate Soll1tion 

3 本品は定量するとき，クエン酸ナトリウム水平日物

4 (C6H5Na307・2H20: 294.10)3.3~4.3w/v% を含む.

5 本品は水性の注射弗lの規定を準用する.

6 製法

クエン酸ナトリウム水和物

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

38g 

適量

1000mL 

7 以上をとり，注射剤の製法により製する.

8 本品には保存剤を加えない.

9 性状本品は無色澄明の液である.

10 確認試験 本品はナトリウム塩及びクエン酸塩の定性反応

11 (J.09)を呈する.

12 p H (2.54) 7.0~8.5 

13 定量j去 本品5mLを正確に量り，水浴上で蒸発乾闘する.残

14 留物を180
0

Cで2時間乾燥した後，これに酢酸(100)30mLを

15 加え，加温して溶かす.冷後， O.lmolι過塩素酸で滴定

16 (2.50)する(指示薬:クリスタノレバイオレット試液封筒).同

17 様の方法で空試験を行い，補正する.

18 O.lmollL過嵐素酸1mL=9.803mgC6H5Na307・2H20

19 貯法容器密封容器.
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l 輸血用クエン重量ナトリウム注射液

1 輸血用クエン酸ナトリウム注射液
2 Sodium Citl'ate Injection fol' Transfusion 

3 本品は水性の注射剤で、ある.

4 本品 lま定量するとき，クエン酸ナトリウム水平日物

5 (C6HoNa307・2H20: 294.10)9.5~10.5w/v% を含む.

6 製法

クエン酸ナトリウム水平日物

注射用水又は注射用水(容器入り)

全量

100g 

適量

1000mL 

7 以上をとり，注射剤の製法により製する.

8 本品には保存剤を加えない.

9 性状本品は無色澄明の液である.

10 確認試験 本品はナトリウム塩及びクエン酸塩の定性反応

11 (/.09)を呈する.

12 p H (2.54) 7.0~8.5 

13 エンドトキシン (4.01) 5.6EUlmL未満.

14 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

15 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

16 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

17 無菌 (4.06) メンブランフィルター法により試験在行うとき，

18 適合する.

19 定量法本品5mLを:iE確に量り，水を加えて正確に25mLとす

20 る.この液10mLを正確に量り，水浴上で蒸発乾屈する.残

21 留物を180
0

Cで2待問乾燥した後，これに酢酸(100)30mLを

22 加え，加温して溶かす.冷後， O.lmollL過塩素酸で滴定

23 (2.50)する(指示薬:クリスタルバイオレット試液31商).隠
24 様の方法で空試験念行い，補正する.

25 O.lmollL過塩素酸1mL=9.803mgC6H5Na307・2H20

26 貯法容器密封容器.
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1 クラプラン酸カリウム

1 クラブラン酸カリウム
2 Potassium Clavulanate 

04=ヂとOH

4 CsHsKNOo: 237.25 

5 Monopotassium(2R，5R)ふ[(lZ)-2-hydroxyethyIidene]-7-

6 oxo-4・oxa・1・azabicyclo[3.2.0]heptane-2唱 arboxylate

7 [61J77“45-5] 

8 ヱド品は，St1叩 tOll1.陀 'escla vllligel'llsの培養によって得ら

9 れる 8ラクタマーゼ阻害活性を有する化合物のカリウム塩で

10 ある.

本品は主主量まするとき，換算した脱水物1mg当たり 810~

86011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，クラプラン酸

(CSH9N05 : 199.16)としての最を質量(カ価)で示す.

14 性状 本品は白色~淡黄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，メタノールにやや溶けやす

く，エタノール(95)に溶けにくい.

11 

12 

13 

15 

16 

17 本品は吸湿性である.

18 確認試験

(1) 本品の水溶液(1→50000)lmLにイミダゾール試液

5mLを加え， 30
0

Cの水浴中で12分間加湿する.冷後，この

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ノレを

比較するとき，両者のスペクトルは向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

品の参照スペクトノレを比較するとき，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.

(3) 本品はカリウム塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.

30 旋光度 (2. 49) α13: 十 53~+630(脱水物に換算したもの

0.5g，水， 50mL， 100mm). 

32 純度試験
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81 
( 1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2~去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液4.0mLを加える(20ppm以

下).

(2) ヒ素 (1.11) 本品1.0g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を移動相A10mLに溶かし，試

料溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相A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2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラブ

ィー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のピー

ク面積合自動積分法により測定するとき，試料溶液のクラブ

ラン西空以外の各々のピーク面積は標準溶液のクラブラン酸の

ピーク面積より大きくない.また，試料溶液のクラブラン酸

以外のピークの合計面積は，標準溶液のクラブラン酸のピー

ク面積の2倍より大きくない.

試験条件

。d

向
日

1

i

oム

H

q
リ

A
-
A
'
U
ρ
り

η'
虫
U

A
q
w
h
u
w
o
w
D
w
O
K
U
w
h
u
k
U
E
U
H
D
 

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

カラム:内径4.6mm，長さlOcmのステンレス管に511m

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
0

C付近の一定温度

移動相A: 0.05mollLリン酸二水素ナトリウム試液にリ

ン酸を加えてpH4.0に調整する.

移動相B:移動相A/メタノーノレ混液(1:1)

移動棺の送液: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%) 
。~ 4 100 。
4 ~ 15 100→ 0 0→ 100 
15 ~ 25 。 100 

流量:毎分1.0mL

面積測定範閤:クラブラン般の保持時間の約6倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動相Aを加

えて正確に10mLとする.この液2011Lから得たクラ

プラン酸のピーク函積が，標準溶液のクラブラン酸の

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:本品及びアモキシシリン10mgずつを

移動相A 100mUこ溶かす.この液2011LIこっき，上記

の条件で操作するとき，クラブラン酸，アモキシシリ

ンの11慎に溶出し，その分離度は8以上であり，クラプ

ラン酸のピークの理論段数は2500段以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を3回繰り返すとき，クラブラン酸のピーク面

積の相対標準偏差は2.0%以下である.

74 水分 (2.48) 1.5%以下(5g，容量滴定法，直接滴定).

75 定量法 本品及びクラブラン酸リチウム標準品約12.5mg(カ

価)1こ対応する量を精密、に量り，それぞれを水30mLに溶か

し，内標準溶液5mLずつを正確に加えた後，水を加えて

50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試$十溶液及び標

準溶液511Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るクラブラン酸のピーク面積の比QT及びQsを求める.

59 

60 
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66 
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76 
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79 

80 

82 クラブラン酸(CSH9N05)の量[llg(カ価)]

= lVIs X Q'I'/ Qs X 1000 

MS :クラブラン酸リチウム標準品の秤取量[mg(カ価)]

内標準溶液 スルフアニルアミド0.3gをメタノール30mL

に溶かし， 7Jくを加えて100mLとする.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:230nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

リカグノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:酢酸ナトリウム三水和物1.36gを水900mUこ溶

かし，薄めた酢酸(31)(2→5)を加えてpH4.51こ誠整し

た後，メタノー/レ30mL及び水を加えて1000mLとす
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95 
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2 クラプラン酸カリウム

96 る.

97 流量:クラブラン般の保持待問が約6分になるように調

98 整する.

99 システム適合性

100 システムの性能:標準溶液51tUこっき，上記の条件で操

101 作するとき，クラブラン酸，内標準物質の順に溶出し，

102 その分離度は4以上である

103 システムの再現性.標準溶液5pLIこっき，上記の条件で

104 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

105 支守するクラブラン酸のピーク面積の比の相対標準偏差

106 は1.0%以下である.

107 貯法容器気密容器.
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1 グラミシジン

1 グラミシジン
2 Gl'amicidin 

3 [1405-97-句

4 本品は，Bacilllls bl'evis Dubosの培養によって得られる

5 抗締菌活性を有するペプチド系化合物の混合物である.

6 本品は定量するとき，換算した乾燥物 1mg当たり

ー 7 900pg(カ価)以上を含む.ただし，本品のカ価は，グラミシ

8 ジンとしての量を質量(力側)で示す.

9 性状 本品は白色~淡黄白色の結晶性の粉末である.

本品はメタノールに溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にやや

溶けやすく，水にほとんど溶けない.

12 確認試験

13 

10 

11 

ペ時
A
W
O
R
U

円

t
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(1) 本品10mgに6molJL塩酸試液2mLを加え，時々振り混

ぜながら水浴中で30分間加熱する.冷後， 6molJL水酸化ナ

トリウム試液で中和した後，ニンヒドリン試液1mL及びピ

リジン0.5mLを加えて2分間加熱するとき，液は青紫色~赤

紫色を呈する.

18 (2) 本品のエタノーノレ(95)溶液(I→20000)につき，紫外可

19 祝吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本

20 品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はグラミシジン標

21 i答品について同様に操作して得られたスペクトノレ安比較する

22 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

23 吸収を認める.

24 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(O.lg，減圧， 60
o
C， 3s寺間).

25 強熱残分(2.44) 1.0%以下(lg).

26 定叢法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的力価試験法

27 (4.02)の比濁法により試験を行う.

28 (i) 試験菌 Ente1'OCOCCllS hu-ae ATCC 10541を用いる.

29 五)試験菌移植用カンテン場地 ブドウ糖10.0g，カゼイ

30 ン製ペプトン5.0g，醗母エキス20.0g，リン酸二水素カリウ

31 ム2.0g，ポリソルベート80O.lg及び，カンテン15.0gをとり，

32 水1000mLを加え，滅菌後のpHが6.7~6.8となるように調整

33 した後，滅菌する.

34 (iii) 試験菌懸濁用液状培地培地(2)を用いる.

35 (iv) 試験菌液の調製試験菌を試験菌移植用カンテン培地

36 約10mLを内径約16mmの試験管に分注した高層培地に穿刺

37 し， 36.5~37.50Cで20~24時間，少なくとも3回継代培養し

38 た後， 1~50Cfこ保存する.この継代培養した菌を試験菌懸

39 濁用液状培地10mLに移植し， 36.5~37.50Cで20~24時間培

40 養し，試験菌原液とする.用時，この試験菌原液を試験菌懸

41 渇用液状培地に加え，波長580nmにおける透過率が50~

42 60%になるように調整し，この液1容に試験菌懸濁用液状培

43 地200容を加え，試験菌液とする.

44 (v) 標準溶液 グラミシジン標準品適量を60
0

Cで3時間減

45 圧(0.67kPa以下)乾燥し，その約10mg(カ価)に対応する量を

46 精密に量り，エタノーノレ(99.5)に溶かして正確に100mLとし，

47 標準原液とする.標準原液は5
0
C以下に保存し， 7日以内に

48 使用する.用時，標準原液適量を正篠に量り，プロピレング

49 リコール390mLfこエタノーノレ(99.5)/アセトン混液(9: 

50 1)210mL及び滅菌精製水適量を加えて1000mLとした液を加

51 えて1mL中lこ0.02pg(カ価)を含む液を調製し，標準溶液とす

52 る.

53 (vi)試料溶液 本品約10mg(カ価)に対応する量を精密に量

54 り，エタノール(99.5)に溶かし，正確に100mLとする.この

55 ii夜適量を正確に量り，プロピレングリコール390mLにエタ

56 ノーノレ(99.5)/アセトン混液(9: I)210mL.及ひ。滅菌精製水適

57 量を加えて1000mLとした液を加えて1mL中に0.02pg(力価)

胞 を含む液を調製し，試料溶液とする.

59 (vii) 操作法標準溶液0.155mL，0.125mL， 0.100mL， 

60 0.080mL及び0.065mL，試料溶液0.100mL，及びプロピレ

61 ングリコール390mLにエタノール(99.5)/アセトン混液(9: 

62 1)210mL及ひ1滅菌精製水適量を加えて 1000mLとした液

63 0.100mLずつをとり，それぞれ内径約14mm，長さ約15cm

64 の試験管3本ずつに入れる.各試験管に試験菌液10mLを加

65 え，ふたをし， 36.5~37.50Cの水浴中で180~270分間培養

66 する.培養後，ホルムアルデヒド液溶液(1→3)0.5mLを各試

67 験管に加え，波長580nmにおける透過率を測定する.

68 貯法容器気密容器.
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1 クラリスロマイシン

1 クラリスロマイシン
2 Clarithromycin 

O 

3 

CH3 

4 C3sHs9N013: 747.95 

5 (2R，3S，4S，5R，6R，8R，1 OR， 11R， 12S，13R)・5・(3，4，ふ

6 Trideoxy-3・dimethy1amino-やD吐:ylo-hexopyranosyloxy)-3-

7 (2，6-dideoxy-3・C・methyl-3・O-methyl-α4・ribo-

8 hexopyranosyloxy)-II， 12・dihydroxy-6・methoxy-

9 2，4，6，8，10，12・hexamethyl-9・oxopentadecan・13-olide

10 [81103-11-9] 

11 本品は，エリスロマイシンの誘導体である.

12 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 950~

13 l05011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，クラリスロ

14 マイシン(C3sH回N013)としての量を質量(カ価)で示す.

15 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，味は苦い.

16 本品はアセトン又はクロロホルムにやや溶けやすく，メタ

17 ノーノレ，エタノール(95)又はジエチルエーテルに溶けにくく，

18 水にほとんど溶けない.

19 確認試験

20 ( 1 ) 本品5mgに硫酸2mLを加えて静かに振り混ぜるとき 72

21 夜は赤褐色を呈する 73
74 22 (2) 本品3mgをアセトン2mLに溶かし，塩駿2mL:{J:加え
75 23 るとき，液はだいだい色を呈し，直ちに赤色~深紫色に変わ
76 24 る.
77 25 (3) 本品及びクラリスロマイシン標準品につき，赤外吸収

26 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 78 

27 を行い，本品のスペクトルとクラリスロマイシン標準品のス 79 

28 ベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは伺一波数のと 80 

29 ころに同様の強度の吸収を認める 81

30 (4) 本品及びクラリスロマイシン標準品10mgずつをクロ

31 ロホルム4mUこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.こ

32 れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω)により試

33 験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつを薄層クロマトグ

34 ラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットす

35 る.次にクロロホノレム/メタノール/アンモニア水(28)混液

36 (100: 5 : 1)を展開溶媒として約15cm展潤した後，薄層板を

37 風車ちする. これに硫酸を均等に噴霧した後， 1050Cで10分間

38 加熱するとき，試料溶液から得た主スポット及び標準溶液か

39 ら得たスポットは黒紫色を皇し，それらのRr値は等しい.

40 旋光度(2.49)α)~ : -87~-970(脱水物に換算したもの

41 0.25g，クロロホルム， 25mL， 100mm). 

42 激点 (2.ω220~2270C

43 純度試験
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( 1 ) 重金属 (J.07) 本品2.0g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2.0mLを加える(10ppm以

下).

(2) ヒ素 (J.1I) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験を行う(2ppm以下).

(3) 類縁物質本品約O.lgを精密に量り，移動相に溶かし，

正確に20mLとし，試料溶液とする.別にクラリスロマイシ

ン標準品約10mg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.試料溶液及ひP標準溶液l011L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク話

積を自動積分法により測定するとき，脱水物に換算した本品

中の個々の類縁物質の量は2.0%以下であり，類縁物質の合

計は5.0%以下である.なお， 0.05%未、満のピークは削除す

る.
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脱水物に換算した本品中の個々の類縁物質の量(%)

=M;/1I必 X Ar/ As X 100 

脱水物に換算した本品中の類縁物質の合計(%)

=M色/MrX ~Ar/ As X 100 
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Ms:クラリスロマイシン標準品の秤取量(mg)

M';脱水物に換算した本品の秤取量(mg)

As:標準溶液のクラリスロマイシンのピーク面積

Ar:試料溶液の個々の類縁物質のピーク面積

~Ar :試料溶液のクラリスロマイシン以外のピーク面積

の合計

0
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υ
唱

i

a日
付

t

n

t

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定最法

の試験条件を準用する.

面積損IJ定範囲:試料溶液注入後2分から主ピークの保持

時照の約5倍の範閤

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:標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加

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l011Lから得たクラ

リスロマイシンのピーク面積が標準溶液のクラリスロ

マイシンのピーク面積の14~26%になることを確認

する.

82 システムの再現性:システム適合性試験用溶液l011LIこ

83 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，クラリ

84 スロマイシンのピーク面積の格対標準偏差は3.0%以

85 下である.

86 水分 (2.48) 2.0%以下(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

87 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(2g).

88 定量法 本品及びクラリスロマイシン標準品約O.lg(カ価)1こ対

即 応する量を精密に量り，それぞれを移動相に溶かし，正確に

90 20mLとする.この液2mLずつを正確に量り，それぞれに内

91 標準溶液2mL:{J:正確に加えた後，移動相を加えて20mLとし，

92 試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液l011L

93 につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により

94 試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するクラリスロマ

95 イシンのピーク面積の比Qr及びQsを求める.
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2 クラリスロマイシン

96 クラリスロマイシン(CasH69NOI3)の量[llg(カ価)]

97 =11必 XQT/ QS X 1000 

98 MS:クラリスロマイシン標準品の秤取量[mg(カ価)]

99 内標準溶液 パラオキシ安息、香酸ブチルの移動相溶液(1→

100 20000) 

101 試験条件

102 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

103 カラム:内径4mm，長さ15cmのステンレス管lこ511mの

104 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シリ

105 カゲルを充てんする.

106 カラム温度:500C付近の一定温度

107 移動相:薄めた0.2molJL!Jン畿二水素カリウム試液(1→

108 3)/アセトニトリル混液(13:7) 

109 流量:クラリスロマイシンの保持時間が約8分になるよ

110 うに調整する.

111 システム適合性

112 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

113 操作するとき，クラリスロマイシン，内標準物質のjI慎

114 に溶出し，その分離度は3以上である.

115 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

116 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

117 に対するクラリスロマイシンのピーク面積の比の相対

118 標準偏差は2.0%以下である.

119 貯法容器密閉容器.
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1 クラリスロマイシン錠

1 クラリス口マイシン錠
2 Clarithromycin Tablets 

3 本品は定量するとき，表示されたカ価の93.0~107.0%に

4 対応するクラリスロマイシン(C3sH田N013: 747.95)を含む.

5 製法 本品は「クラリスロマイシンj をとり，錠剤の製法によ

6 り製する.

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「クラリスロマイシ

8 ンJ60mg(力価Hこ対応する量をとり，アセトン40mLを加え

9 10分間振り混ぜた後，毎分4000回転で5分間遠心分離する.

10 上澄液30mLをとり，溶媒を留去して得た残留物につき，赤

11 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

12 り測定するとき，波数2980cm-1，2940cm-1， 1734cm-1， 

13 1693cm-1， 1459cm-t， 1379cm-1及び1171cm-1f寸近に吸収を

14 認める.

15 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

16 き，適合する.

17 本品1伺をとり，内標準溶液(1)V/20mLを正確に加え，

18 更に1mL中にクラリスロマイシン(C3sH叩N013)約5mg(カ価)

19 を含む液となるように移動相を加えて VmLとし，時々強く

20 振り混ぜながら20分間超音波処理を行う.この液を毎分

21 4000回転で15分間遠心分離した後，上澄液を孔径0.4511m以

22 下のメンブランフィルターでろ過する.以下定量訟を準用す

23 る.

24 本品1錠中のクラリスロマイシン(C3sHG9N013)の量[mg(力

25 価)]

26 口 1VIsX QT/QS X 1-ゲ10

27 1VIs :クラリスロマイシン標準品の秤取量[mg(カ価)]

28 内標準溶液(1) パラオキシ安怠香酸ブチノレの移動相溶液

29 U→1000) 

30 内標準溶液(2) 内襟準溶液(1)lmLを正確に量り，移動相

31 を加えて正確に20mLどする.

32 溶出性(丘10) 試験液lこpH6.0の0.05mollLリン酸水素二ナト

33 リウム・クエン酸緩衝液900mLを用い，パドソレ法により毎

34 分50回転で試験を行うとき，本品の50mg錠及び200mg錠の

35 30分間の溶出率はそれぞれ80%以上及び75%以上である.

36 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

37 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

38 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

39 亙確に量り，表示量に従い1mL中に「クラリスロマイシ

40 ンj約2811g(カ価)を含む液となるように移動相を加えて正確

41 にV'mLとし，試料溶液とする.別にクラリスロマイシン

42 標準品約28mg(力価)を精密に量り，液体クロマトグラフイ

43 ー用アセトニトリルに溶かし，正確に100mLとする.この

44 夜5mLを正確に量り，移動相を加えて正確に50mLとし，標

45 準溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液lOOl1Lずつを正確にと

46 り，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験

47 を行い，それぞれの液のクラリスロマイシンのピーク面積

48 AT及びAsを測定する.

49 クラリスロマイシン(C3sHG9N013)の表示量に対する溶出率

50 (%) 

51 =MらXAT/ As X V / / V X 1/ C X 90 
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1118 :クラリスロマイシン標準品の秤取量[mg(カ価)]

C: 1錠中のクラリスロマイシン(C3sH69N013)の表示量

[mg(カ価)]

試験条件

定最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1001lLにつき，上記の条件で

操作するとき，クラリスロマイシンのピークの理論段

数及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上，

w

O

ρ

o

n

t

o

o

白
目
白
り

1
i

5

5

5

5

5

6

6

 2.0以下である.

62 システムの再現性:標準溶液lOOl1Lにつき，上記の条件

63 で試験を6回繰り返すとき，クラリスロマイシンのピ

64 ーク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

65 定量j去 本品5個以上をとり， 1mL中にクラリスロマイシン

66 (C3sHG9N013)約8mg(カ価)を含む液となるように，薄めた

67 0.2mollLリン酸二水素カリウム試液u→3)を加え，超音波を

68 用いて粒子を小さく分散させた後，クラリスロマイシン

69 (C3sH日9N013)100mg(カ価)当たり内標準溶液(1)lmLを正確に

70 加え，更に1mL中にクラリスロマイシン(C3sHG9N013)約

71 5mg(カ価)を含む液となるように液体クロマトグラフィー用

72 アセトニトリルを加えて，時々強く振り混ぜながら10分間

73 超音波処理した後，毎分4000回転で15分間遠心分離し，上

74 澄液を孔径0.4511m以下のメンプランフィルターでろ過する.

75 初めのろ液3mLを除き，次のろ液2mLを量り，移動相を加

76 えて20mLとし，試料溶液とする.別に，クラリスロマイシ

77 ン標準品約50mg(力価)を精密に量り，移動相に溶かし，正

78 確に10mLとする. この液2mL告と正確に量り，内標準溶液

79 (2)2mLを正確に加え，更に移動相を加えて20mLとし，標

80 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液lOl1Lにつき，次の条

81 牛で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内

82 標準物質のピーク面積に対するクラリスロマイシンのピーク

83 面積の比Q'l'及びQsを求める.

84 クラリスロマイシン(C3sHG9N013)の量[mg(カ価)]

85 =Ms X QT/ Qs X 1/5 

86 Mら:クラリスロマイシン標準品の秤取量[mg(カ価)]

87 内標準溶液(1) パラオキシ安怠香酸ブチルの移動相溶液

88 (1→1000) 

89 内標準溶液(2) 内標準溶液(1)lmLを正確に量り，移動相

90 を加えて正確に20mLとする.

91 試験条件

92 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

93 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

94 の液体クロマトグラフィー用オクタデ、シルシリノレ化シ

95 リカゲ、ルな充てんする.

96 カラム温度:50
0C付近の一定温度

97 移動相:薄めた0.2mollL!Jン酸二水素カリウム試液(1→

98 3)/液体クロマトグラフィー用アセトニトリル混液

99 (13 : 7) 

100 

101 

流量:クラリスロマイシンの保持時聞が約8分になるよ

うに調整する.
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2 クラリスロマイシン錠

102 システム適合性

103 システムの性能:標準溶液10p.Lにつき，上記の条件で

104 試験を行うとき，クラリスロマイシン，内標準物質の

105 慎に溶出し，その分離度は3以上である.

106 システムの再現性:標準溶液101lLにつき，上記の条件

107 で試験を6回繰り返すとき，内様準物質のピーク面積

108 に対するクラリスロマイシンのピーク函穣の比の相対

109 標準偏差は2.0%以下である.

110 貯法祭器密閉容器.
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1 グリクラジド

1 グリクラジド
2 Gliclazide 

ムミfLι
人jJ H 

4 C15H21N303S: 323.41 

5 ト(Hexahydrocyclopenta[c]pyrrol-2(1的-yl)司

6 3・[(4・methylphenyl)sulfonyl]urea

7 [21187-98-4] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，グリクラジド

9 (ClõH21N303S)98.5~101.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

11 本品はアセトニトリル又はメタノールにやや溶けにくく，

12 エタノール(99.5)に溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 確認試験

14 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→62500)につき，紫外可視

15 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

c
o
n
t
o
D
 

噌

E
A

噌

E
A

唱
E
A

のスベクトノ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.

19 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

20 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

21 本品の参熊スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

22 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

23 融点 (2.60) 165~1690C 

24 純度試験

25 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

26 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

27 下).

28 (2) 類縁物質 本操作は試料溶液調製後， 2時間以内に行

29 う.本品50mgをアセトニトリル23mLに溶かし，水を加え

30 て50mLとし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，

31 水/アセトニトリノレ混液(11: 9)を加えて正確に100mLとし，

32 更にこの液10mLを正確に量り，水/アセトニトリル混液

33 (11 : 9)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

34 溶液及び標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

35 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの

36 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

37 料溶液のグリクラジド以外のピークの面積は，標準溶液のグ

38 リクラジドのピーク面積より大きくない.また，試料溶液の

39 グリクラジド以外のピークの合計面積は，標準溶液のグリク

40 ラジドのピーク面積の3倍より大きくない.ただし，グリク

41 ラジドに対する相対保持時間約0.9のピーク面積は自動積分

42 r:去で求めた面積に感度係数5.65を乗じた値とする.

43 試験条件

44 検出器:紫外吸光光度計(澱定波長:235nm) 

45 カラム:内径4.0mm，長さ25cmのステンレス管に411m

46 の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

47 ゲノレを充てんする.
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カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:水/アセトニトリル/トリエチルアミン/トリ

フルオロ酢酸混液(550: 450 : 1 : 1) 

流量:グリクラジドの保持時間が約14分になるように

調整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からグリクラジドの保

持時間の約2f去の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液4mLを正確に量り，水/アセト

ニトリル混液(11: 9)を加えて正確に20mLとする.

この液2011Lから得たグリクラジドのピーク面積が，

標準漆液のグリクラジドのピーク面積の1O~30%に

なることを確認する.

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，グリクラジドのピークの理論段数及び

シンメトリー係数は，それぞれ8000段以上， 1.5以下

である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，グリクラジドのピーク面

積の棺対標準偏差は2.0%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

69 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0
C， 2時間).

70 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

71 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，無水酢酸/

72 酢酸(100)混液(7:3)30mLに溶かし， O.lmo阻過塩素酸で、滴

73 定 (2.50)する(電位差鴻定法).同様の方法で空試験を行い，

74 補亙する.

75 O.lmollL過塩素酸1mL=32.34mg C15H2!N303S 

76 貯法容器密閉容器.
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1 グリシン

1 グリシン
2 Glycine 

3 アミノ酢酸

4 H2N/¥C02H 

5 CA5N02: 75.07 

6 Aminoacetic acid 

7 [56-40-6] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，グ リ シ ン

9 (C2HoN02)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

11 味は甘い.

12 本品は水又はギ酸に溶けやすく，エタノーノレ(95)にほとん

13 ど溶けない.

14 確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)

15 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

16 と本品の参熊スベクトルを比較するとき，両者のスペクトル

17 は問一波数のところに同様の強度の吸収を認める.もし，こ

18 れらのスペクトルに差を認めるときは，本品を水に溶かし，

19 蒸発乾燥したものにつき，同様の試験を行う.

20 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは5.6~

21 6.6である.

22 純度試験

23 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mUこ溶かすとき，液は無色澄

24 明である.

25 (2) 塩化物(1.ω〉 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

26 液には0.01mollL塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

27 (3) 硫酸塩(1.14) 本品0.6gをとり，試験念行う.比較

28 夜には0.005mollL硫駿0.35mLを加える(0.028%以下).

29 (4) アンモニウム (1.ω〉 本品0.25gをとり，試験を行う.

30 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

31 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

33 下).

34 (6) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

35 試験を行う(2ppm以下).

36 (7) 類縁物質本品0.10gを水25mUこ溶かし，試料溶液

37 とする.この液1mLを正確に量り，7l<告と加えてJE確に50mL

38 とする，この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に20mL

39 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

40 ラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶波及び標準溶液

41 511Lず、つを薄層クロマトグラフィ一周シリカゲ、ルを用いて調

42 製した薄層板にスポットする.次に1ーブタノール/水/酢

43 酸(100)混液(3: 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

44 薄層板を80
0
Cで30分間乾燥する.これにニンヒドヲンのア

45 セトン溶液(1→5ωを均等に噴霧した後， 80
0

Cで5分間加熱

46 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，

47 標準溶液から得たスポットより濃くない.

48 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(1g，105
0

C， 3時間).

49 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

50 定量法本品を乾燥し，その約80mgを精密に量り，ギ酸3mL

51 に溶かし，酢酸(100)50mLを加え， O.lmollL過塩素酸で、滴

52 定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

53 補正する.

54 0.1moνL過塩素酸1mL=7.507mgC2H5N02 

55 貯法容器密閉容器.
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グリセオフルピン

0438 

スクロマトグラフィー (2.02)により試験を行い，それぞれ

の液の各々のピーク醤積を自動積分法により測定し，試料溶

液の内標準物質のピーク面積に対するデクロログリセオフル

ピン(グリセオフルピンに対する相対保持時間約0.6)のピー

ク面積の比Qt，試料溶液の内標準物質のピーク面積に対す

るデヒドログリセオフルビン(グリセオフルビンに対する相

対保持時間約1.2)のピーク面積の比Q2及び標準溶液の内標準

物質のピーク面積に対するグリセオフルビンのピーク面積の

比Qsを求めるとき ，Qt/Qsは0.6以下であり ，Q2/QSは

0.15以下である.

内標準溶液 9，10ージブエニルアントラセンのアセトン溶

液(1→500)

試験条件

検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径4mm，長さ1mのガラス管にガスクロマト

グラフィー用25%フェニル-25%シアノプロピルー

メチルシリコーンポリマーを150~18011mのガスクロ

マトグラフィー用ケイソウ土に1%の割合で被覆した

ものを充てんする.

カラム温度:250
0
C付近の一定温度

注入口温度:270
0
C付近の一定温度

検出器温度:300
0
C付近の一定温度

キャリヤーガス:窒素

流量:グリセオフルピンの保持時間が約10分になるよ

うに調整する.

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，内標準溶液

のアセトン溶液(1→10)を加えて正確に10mLとする.

この液211Lから得た内標準物質のピーク面積に対する

グリセオフルピンのピーク面積の比が標準溶液の内標

準物質のピーク面積に対するグリセオフルビンのピー

ク面積の比の7~13%になることを確認、する.

システムの性能:標準溶液211Lfこっき，上記の条件で操

作するとき，内標準物質，グリセオフルビンの!領に流

出し，その分離度は5以上である.

システムの再現性:標準溶液211Lfこっき，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

対するグリセオフルピンのピーク面積の比の相対標準

偏差は5.0%以下である.

(5) 石油エーテル可溶物本品1.0gに石油エーテル20mL

を加えて振り混ぜ，還流冷却器を付けて10分間煮沸する.

冷後，乾燥ろ紙を用いてろ過し，ろ紙を石油エーテル15mL

ずつで、2回洗い，ろ液及び洗液を合わせ，水浴上で、石油エー

テルを蒸発し，残留物を105
0
Cで1時間乾燥するとき，その

量は0.2%以下である.

乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，減圧・ 0.67kPa以下， 60
o
C， 

3時間).

強熱残分 (2.44) 0.2%以下(lg).

定量法 本品及びグリセオフノレピ、ン標準品約50mg(カ価)~こ対

応する量を精密に量り，それぞれをN，N ジメチルホルムア

ミド、50mUこ溶かし，内標準溶液20mLずつを正確に加えた

後，水を加えて250mL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101lLfこっき，次の条件で液体クロマ

トグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピー
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グリセオフルピン
Gris巴ofulvin

C1d v 

H，C"'-。、r、γ0..)=¥
X )=0 

弘、¥/込¥J ¥

H3C"'-O OH もH3

C17H17C10a : 352.77 

(2S，6'R)・7・Chloro.2'人6.trimethoxy.

6' .methylspiro[benzo[ b ]furan.2(3H)， 1'.( cyclohex幽

2'.en巴)]・3，4'.dione

[126.07.8] 
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本品は PenIcillillll1 gl'ISeoflllvllll1又は PθnIciJli・!l1l1

janczewskIIIの培養によって得られる抗真萄活性を有する化

合物である.

本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 960~

102011g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，グリセオフ

ノレピン(C17H17C10a)としての量を質量(カ価)で示す.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品はN，N ジメチノレホルムアミドにやや溶けやすく，ア

セトンにやや溶けにくく，メタノール又はエタノール(95)に

溶けにくく，水にほとんど溶けない.

確認試験

(1) 本品のエタノーノレ(95)溶液u→100000)につき，紫外

可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレをislJ定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はグ、リセオフル

ピ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，両者のスペクトノレ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，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

品の参照スペクトノレ又はグリセオフルピ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伺一波数のところに

同様の強度の吸収を認める.

旋光度 (2.49)α)~ : +350~+3640(乾燥物に換算したも

の0.25g，N，Nージメチルホノレムアミド， 25mL， 100mm). 

融点 (2.60)' 218~2220C 

純度試験

(1) 酸 本品0.25gを中和エタノーノレ20mLに溶かし，ブ

ェノールフタレイン試液2滴及び0.02mollL水駿化ナトリウ

ム液1.0mLを加えるとき，液の色は赤色である.

(2) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.5mLを加える(25ppm以

下).

(3) ヒ素 (1.1J) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

製し，試験念行う (2ppm以下).

(4) 類縁物質本品0.10gに内標準溶液1mLを正確に加え，

更にアセトンを加えて溶かし， 10mLとし，試料溶液とする.

i:IiJにグリセオフルビン標準品5.0mgに内標準溶液1mLを正確

に加え，更にアセトンを加えて溶かし， lOmLとし，標準溶

液とする.試料溶液及び標準溶液211Lfこっき，次の条件でガ
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2 グリセオフノレビン

102 ク面積に対するグリセオフノレビンのピーク面積の比QT及び

103 Qsを求める.

104 グリセオフルどン(C17H17CI06)の量[llg(カ価)]

105 =J1虫色 X QT/ Qs X 1000 

106 Mら:グリセオフルビン標準品の秤取量[mg(カ価)]

107 内襟準溶液パラオキシ安怠、香酸ブ、チルのアセトニトリル

108 溶液(1→400)

109 試験条件

110 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

111 カラム:内径4.6mm. 長さ 25cmのステンレス管に

112 l011mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

113 ノレ化シリカゲルを充てんする.

114 カラム滋度:250C付近の一定温度

115 移動相:水/アセトニトリル混液(3: 2) 

116 流量:グリセオフルピンの保持時間が約6分になるよう

117 に調整する.

118 システム適合性

119 システムの性能:標準溶液1011Lにつき，上記の条件で

120 操作するとき，グリセオフルピン，内標準物質の11慎に

121 溶出し，その分離度は4以上である.

122 システムの再現役:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

123 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

124 に対するグリセオフルピンのピーク面積の比の棺対標

125 準偏差は1.0%以下である.

126 貯法容器気密容器.
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1 グリセオフノレピン錠

1 グリセオフルビン錠 50 定量法本品20倍以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

2 Griseofulvin Tablets 51 とするグリセオフノレビ、ン」約0.5g(カ価)に対応する量を

精密に量り， 7l<50mLを加え，超音波処理した後，N，N-ジ

メチルホノレムアミド100mLを加え約20分間激しく振り混ぜ

た後，N，N-ジメチルホルムアミドを加えて正確に250mL

とする.この液を遠心分離し，上澄液5mLを正確に量り，

内標準溶液20mLを正確に加え，水を加えて100mLとし，干し

径0.511m以下のメンプランフィルターでろ過する.初めのろ

液5mLをl徐き，次のろ液を試料溶液とする.日IJにグリセオ

フルビ、ン標準品約40mg(力価)に対応する量を精密に量り，

N，N ジメチルホルムアミドに溶かし，正確に20mLとする.

この液5mLを正確に量り，内標準溶液20mLを正確に加え，

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l011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー

52 

3 本品は定量するとき，表示されたカ価の95.0~105.0%に 53 

4 対応するグリセオフルピン(CI7HI7CIOa: 352.77)を含む 54

5 製法 本品は「グリセオフルビンj をとり，錠剤の製法により 55 

6 製する 56

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従いグリセオフルビ 57 

8 ンJ 15mg(カ価)に対応する量をとり，エタノーノレ 58 

9 (95)100mLを加えて激しく振り混ぜた後，ろ過する.ろ液 59 

10 1mLtこエタノーノレ(95)を加えて10mLとした液につき，紫外 60 

11 1iJ視吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定する 61 

12 ~き，波長234~238nm ， 290~294nm及び323~328nm!こ 62 

13 吸収の極大を示す 63

14 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと 64 

15 き，適合する 65

(2.0/) により試験を行い，内標準溶液のピーク商積に対す

るグリセオフルピンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

16 本品1餌をとり，水 V/5mLを加えて超音波で崩壊させ， 66 グリセオフルピン(CI7HI7CIOo)の量[mg(力価)]
17 N，Nージメチルホルムアミドを加えて5~う/8mLとし， 20分 67 =lVIs X QT/ Qs X 25/2 
18 間激しく振り混ぜた後， 1mL中に「グリセオフルピン1

19 1.25mg(カ価)を含む液となるようにN，N ジメチルホルムア 68 Ms:グリセオフノレビン標準品の秤取最[mg(カ価)]

20 ミドを加えて正確にVmLとし，遠心分離する.上澄液8mL 69 内標準溶液 パラオキシ安息、香酸ブチルのアセトニトリル
21 を正確に量り，内標準溶液20mLを正確に加えた後，水を加 70 容液u→2000)
22 えて100mLとし，干し径0.511m以下のメンブランフィルター 71 試験条件
23 でろ過する.初めのろ液5mLを除き，次のろ液を試料溶液 72 グリセオフルピンj の定量法の試験条件を準用する.
24 とする.以下定量法を準用する. 73 システム適合性

25 グリセオフルピン(CI7HI7CIOo)の量[mg(カ価)] 74 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

26 =Ms X QT/QS X ~ゲ32 75 操作するとき，グリセオフルピン，内標準物質の順に

76 溶出し，その分離度は4以上である.
27 Ms:グリセオフルピン標準品の秤取量[mg(カ価)] 77 システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

28 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブ。チノレのアセトニトリル 78 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

29 溶液(1→2000) 79 に対するグリセオフノレピンのピーク面積の比の相対標

30 溶出性 (6.10) 試験液にラウリル硫酸ナトリウム溶液u→ 80 準偏差は1.0%以下である.

31 100)900mLを用い，パドル法により，毎分100回転で試験を 81 貯法容器気密容器.

32 行うとき，本品の120分間の湾出率は70%以上である.

33 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

34 20mL以上をとり，干し径0.4511m以下のメンプランフィルタ

35 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

36 正確に量り，表示量に従い1mL中に「グリセオフルピンj

37 約6.911g(カ価)を含む液となるように水宏加えて正確に V'

38 mLとし，試料溶液とする. l:JIJにグリセオフノレピン標準品約

39 28mg(カl価)に対応する最を精密に量り，エタノール(95)に溶

40 かし，正確に200mLとする.この液5mLを正確に量り，試

41 験被5mLを加え，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液

42 とする.試料溶液及び標準溶液につき，水を対照とし，紫外

43 可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長295nmに

44 おける吸光度Al'及びAsを測定する.

45 グリセオフルピ、ン(C17HI7CIOo)の表示量に対する溶出率(%)

46 =Ms X Al'/ As X V'/VX l/CX 45/2 

47 Ms:グリセオフノレビ、ン標準品の秤取量[mg(カ価)]

48 C: 1錠中のグリセオフルビン(CI7HI7CIOo)の表示量

49 [mg(カ価)]
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1 グリセリン

1 グリセリン
2 Glycerin 

3 グリセロール

4 CaHS03: 92.09 

5 本品は定量するとき，グリセリン(C3H803)84.0~87.0%を

6 含む.

7 性状 本品は無色澄明の粘性の液で，味は甘い.

8 本品は水又はエタノーノレ(99.5)ど混和する.

9 本品は吸湿性である.

10 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

11 夜膜法により試験を行い，本品のスペクトノレと本品の参照ス

12 ベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは隠一波数のと

13 ころに同様の強度の吸収を認める.

14 屈折率 (2.45) n ~ : 1.449~ 1.454 

15 比重 (2.56) d:~ : 1.221~ 1.230 

16 純度試験

52 5mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に100mLとし，

53 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液11lLずつを正確にと

54 り，次の条件でガスクロマトグラフィー (2.02)により試験

55 を行う.試料溶液及び標準溶液の各々のピーク面積を自動積

56 分法により測定し，それぞ、れの液のジエチレングリコールの

57 ピーク面積AI'及びAsを求める.次式によりジエチレングリ

58 コーノレの量を求めるとき， 0.1%以下である.また，試料溶

59 夜の各々のピーク面積を面積百分率法により求めるとき，グ

60 リセリン及びジエチレングリコール以外の個々のピークの量

61 は0.1%以下であり，グリセリン以外のピークの合計量は

62 1.0%以下である.

63 ジエチレングリコールの量(%)

64 = MS/ MI' X Al'/ As X 5/0.85 

65 Mら.ジエチレングリコーノレの秤取量(g)

66 MI':本品の秤取量(g)

67 試験条件

68 検出器水素炎イオン化検出器

17 (1 ) 色 本品50mL:a:ネスラー管にとり，上方から観察す 69 カラム:内径0.32mm，長さ30mのフューズドシリカ管

18 るとき，液の色は次の比較液より濃くない 70 の内面にガスクロマトグラブィー用14%シアノプロ

19 比較液:塩化鉄(m)の色の比較原液0.40mLをネスラー管 71 ピルフェニルー86%ジメチルシリコーンポリマーを

20 にとり，水を加えて50mLとする 72 厚さ111mで被覆する.

21 (2) 液性本品2mLfこ水8mLを混和するとき， i夜は中性 73 カラム温度:1000C付近の一定温度で注入し，毎分

22 である 74 7.50Cで2200Cまで昇湿し， 2200C付近の一定温度で保

23 (3) 塩化物 (1.03) 本品10.0gをとり，試験を行う.比較 75 持する.

24 夜にはO.OlmollL塩酸0.30mLを加える(0.001%以下). 76 注入口温度:2200C付近の一定温度

25 (4) 硫酸塩 (1.14) 本品10.0gをとり，試験を行う.比較 77 検出器温度:2500C付近の一定温度

26 夜には0.005mollL硫酸0.40mLを加える(0.002%以下). 78 キャリヤーガス:ヘリウム

27 (5) アンモニウム 本品5mLに水酸化ナトリウム溶液(I 79 流量:約38cml秒

28 →10)5mLを加えて煮沸するとき，発生するガスは潤した赤 80 スプリット比:1: 20 

29 色リトマス紙を青変しない 81 函積測定範酒:溶媒のピークの後からグリセリンの保持

30 耐 震金属 (1.07) 本品5.0gをとり，第1法により操作し 82 時間の約3倍の範囲

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mL告と加える(5ppm以 83 システムの適合性

32 下)・ 84 システムの性能:ジエチレングリコール及びグリセリン

33 (7) カルシウム (2)の液5mLfこシュウ酸アンモニウム試 85 0.05gずつをメタノーノレ100mLIこ混和する.この液

34 液3i衡を加えるとき，液は変化しない 86 l11Lにつき，上記の条件で操作するとき，ジエチレン

35 (8) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を誠 87 グリコ}ル，グリセリンの)1慎に溶出し，その分離度は

36 製し，試験を行う (2ppm以下)・ 88 7.0以上である.

37 (9) アクロレイン，ブドウ糖又はその他の還元性物質本 89 システムの再現性:標準溶液l11Lfこっき，上記の条件で

38 品1.0gにアンモニア試液1mLを混和し， 60
0

Cの水浴中で5分 90 試験を6回繰り返すとき，ジヱチレングリコールのピ

39 間加湿するとき，液は黄色を塁しない.また，水浴中から取 91 ーク面積の相対標準偏差は15%以下である.

40 り出し，直ちに硝酸銀試液3i慌を加えて5分間暗所に放置す 92 (12) 硫酸呈色物 本品5mLに硫酸呈色物用硫酸5mLを注

41 るとき，液は変色又は混濁しない 93 意して加え， 18~20oCで徐々に混和し，常淑で1時開放置す
42 (10) 脂肪酸又は脂肪酸エステル 本品50gに新たに煮沸し 94 るとき，液の色は色の比較液Hより濃くない.

43 て冷却した水50mL及び正確にO.lmo紅J水酸化ナトリウム液 95 水分 (2.48) 13~17%(0.lg，答量i寓定法，震接滴定).
44 10mLを加えて15分間煮沸し，冷後，過量の水酸化ナトリウ 96 強熱残分 (2.44) 本品約10gをるつぼに入れて精密に量り，加

45 ムをO.lmolι塩酸でj指定 (2.5めするとき， O.lmollL水酸化 97 熱して沸騰させ，加熱をやめ，直ちに点火して燃やし，冷後，

46 ナトリウム液の消費量は3.0mL以下である(指示薬:フェノ 98 残留物を硫酸1~2滴で潤し，恒量になるまで注意して強熱
47 ールフタレイン試液3滴).同様の方法で空試験を行う 99 するとき，残分は0.01%以下である.

48 (11) ジエチレングリコール及び類縁物質本品約5.88gを 100 定量法 本品約0.2gを共栓三角フラスコに精密に最り，水

49 精密に量り，メタノーノレに混和し，正確に100mLとし，試 101 50mLを加えて混和し，過ヨウ素酸ナトリウム試液50mLを

50 料溶液とする. 5.)IJにジエチレングリコール約O.lgを精密に量 102 正確に加えて振り混ぜた後，室温で婿所に約30分潟放置す

51 り，メタノールに混和し，正確に100mLとする.この液 103 る.この液に水/エチレングリコール混液u:1)10mLを加

tj U442 



2 グリセリン

104 え，更に約20分開放置した後，水100mLを加え， 0.1mollL 

105 水酸化ナトリウム液で滴定 (2.5めする(指示薬:フェノール

106 フタレイン試液2i潟).同様の方法で空試験を行い，補正する.

107 0.1molι水酸化ナトリウム液lmL=9.209mg C3Hs03 

108 貯法容器気密容器.
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1 濃グリセリン

1 濃グリセリン
2 Concentrated Glycel'in 

3 濃グリセロール

4 HO"，-/んOH

5 C3H803: 92.09 

6 Propane-l，2，3・triol

7 [56-81-5] 

8 本品は定量するどき，換算した脱水物に対し，グリセリン

9 (C3H803)98.0~10 l.0%を含む.

10 性状 本品は無色澄明の粘性の液で，味は甘い.

11 本品は水又はエタノーノレ(99.5)と混和する.

12 本品は吸湿性である.

13 篠認試験本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

14 液膜法により試験を行い，本品のスペクトノレと本品の参照ス

15 ベクトルを比較するとき，河者のスペクトルは同一波数のと

16 ころに同様の強度の吸収を認める.

17 屈折率 (2.45) n~ : l.470以上

18 比重 (2.56) d ~~ : l.258以上.

19 純度試験

20 (1 ) 色本 品50mLをネスラー管にとり，上方から観察す

21 るとき，液の色は次の比較液より濃くない.

22 比較液:境化鉄(m)の色の比較原液0.40mLをネスラー管

23 にとり，水を加えて50mLとする.

24 (2) 液性 本品2mLfこ水8mLを混和するとき，液は中性

25 である.

26 

27 

28 
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(3) 塩化物 (1.03) 本品10.0gをとり，試験を行う.比較

液にはO.OlmollL塩酸0.30mLを加える(0.001%以下).

(4 ) 硫酸嵐(1.14) 本品10.0gをとり，試験を行う.比較

液には0.005mollL硫酸0.40mLを加える(0.002%以下).

(5) アンモニウム 本品5mLfこ水酸化ナトリウム溶液(1

→ 10)5mLを加えて煮沸するとき，発生するガスは潤した赤

色リトマス紙を背変しない.

(耐 震金属 (1.07) 本品5.0gをとり，第1法により操作し，
86 

試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(5ppm以
87 

下).

(7) カルシウム (2)の液5mLlこシュウ酸アンモニウム試

液3i'商を加えるとき，液は変化しない.

(8) ヒ素(1.11) 本品l.Ogをとり，第1法により検液を調

製し，試験を行う(2ppm以下).

(9 ) アクロレイン，ブドウ糠又はその他の還元性物質本

品l.Ogにアンモニア試液1mLを混和し， 60
0

Cの水浴中で5分

間加湿するとき，液は黄色を呈しない.また，水浴中から取

り出し，直ちに硝酸銀試液3if議を加えて5分間暗所に放置す

るとき， ri夜は変色又は混濁しない.

(10) 脂肪酸又は脂紡酸エステル本品50gに新たに煮沸し

て冷却した水50mL及ひ'正確にO.lmo阻J水酸化ナトリウム液

10mLを加えて15分間煮沸し，冷後，過量の水酸化ナトリウ
100 

ムをO.lmollL塩酸でi指定 (2.50)するとき， O.lmo阻 J水酸化
101 

ナトリウム液の消費量は3.0mL以下である(指示薬:ブェノ

ールフタレイン試液3滴).同様の方法で空試験を行う.
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(11) ジエチレングリコール及ひ、類縁物質本品約5gを精

密に量り，メタノールに混和し，正確に100mLとし，試料

溶液とする. 731)にジエチレングリコール約O.lgを精密に量り，

メタノーノレに混和し，正確に100mLとする.この液5mLを

正篠に量り，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1pLずつを正確にとり，

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.試料溶液及び標準溶液の各々のピーク面積を自動積分法

により測定し，それぞれの液のジエチレングリコールのピー

ク面積Ar及びAsを求める.次式によりジエチレングリコー

ルの量を求めるとき， 0.1%以下である.また，試料溶液の

各々のピーク頭積を面積百分率法により求めるとき，グリセ

リン及びジエチレングリコール以外の個々のピークの量は

0.1%以下であり，グリセリン以外のピークの合計量はl.0%

以下である.

66 ジェチレングリコーノレの量(%)=JIIlS/Mr X AT/ As X 5 

Ms :ジェチレングリコールの秤取量(g)

JIIIr :本品の秤取量(ρ
67 
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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-Jfj14%シアノプロ

ヒ。ノレブエニルー86%ジメチルシリコーンポリマーを

厚さ1pmで被覆する.

カラム温度:1000C付近の一定温度で注入し，毎分

7.50Cで2200Cまで昇湿し， 220
0

C付近の一定温度で保

持する.

注入口温度:220
0

C付近の一定温度

検出器温度:250
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:ヘリウム

流量:約38cmA少

スプリット比:1: 20 

面積測定範囲:溶媒のピークの後からグリセリンの保持

時間の約3{i音の範囲

システム適合性

78 

79 

80 

81 

82 

83 

84 

85 

システムの性能:ジエチレングリコール及びグリセリン

0.05gずつをメタノール100mLに混和する.この液

1pLlこっき，上記の条件で操作するとき，ジエチレン

グリコーノレ，グリセリンの11援に溶出し，その分離度は

7.0以上である.

システムの再現性:標準溶液1pHこっき，上記の条件で

試験を6回繰り返すとき，ジエチレングリコールのピ

ーク函積の相対標準縞差は15%以下である.

(12) 硫酸呈色物 本品5mLに硫酸呈色物用硫酸5mL:{r注

意して加え， 18~20oCで徐々に混和し，常温で1時間放置す

るとき，液の色は色の比較液Hより濃くない.

97 水分 (2.48) 2.0%以下(6g，容量濡定法，直接i商定).

98 強熱残分 (2.44) 本品約10gをるつぼに入れて精密に量り，力日

熱して沸騰させ，加熱をやめ，直ちに点火して燃やし，冷後，

残留物を硫酸1~2ì商でi閏し，↑亘量になるまで注意して強熱

するとき，残分は0.01%以下である.

102 定量法 本品約0.2gを共栓三角フラスコに精密に量り，水

88 

89 

90 

91 

92 

93 

94 

95 

96 

99 
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2 濃グリセリン

103 50mLを加えて混和し，過ヨウ素直安ナトリウム試液50mLを

104 正確に加えて振り混ぜた後，室温で暗所に約30分間放置す

105 る.この液に水/エチレングリコーノレ混液(I:1)10mLを加

106 え，更に約20分間放置した後，水100mL;{r加え， O.lmollL 

107 水酸化ナトリウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:フェノール

108 フタレイン試液2滴).同様の方法で空試験を行い，檎lEする.

109 O.lmol江，水酸化ナトリウム液1mL=9.209mgC3H803 

110 貯法容器気筏祭器.
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1 グリセリンカリ液

l グリセリンカリ液
2 Glycerin and Potash Solution 

3 製法

水酸化カリウム

グリセリン

エタノール

芳香剤

常水，精製水又は精製水(容器入り)

全量

3g 
200mL 

250mL 

適量

適量

1000mL 

4 水酸化カリウムj に f常7J<J， r精製水j 又は「精製水

5 容器入り)Jの一部を加えて溶かした後グリセリンJ， 

6 エタノーノレJ，芳香剤及び残りの「常水J，精製 水j又

7 は「精製水(容器入り)J を加え，ろ過して製する.ただし，

8 グリセリンj の代わりに対応量の f濃グリセヲンJを用い

9 て裂することができる.

10 性状本品は無色澄明の液で，芳香がある.

11 本品の水溶液u→5)のpHは約12である.

12 比重 d::約1.02

13 確認試験

14 (1 ) 本品の水溶液u→2)はアルカリ性である(水酸化カリ

15 ウム).

16 (2) 本品の水溶液u→1O)10mLを共栓試験管にとり，水

17 酸化ナトリウム試液2mL及び硫酸銅(1)試液1mL:a:加えて振

18 り混ぜるとき，液は青色を呈する(グリセリン).

19 (3) 本品はカリウム塩の定性反応 (1.09) を呈する.

20 貯法容器気密容器.
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1 クリノフィプラ}ト

1 クリノフィブラート
2 Clinofibra te 

間 2C

iぐ¥川 叩今ぐ∞2H

3

℃HYH 
4 C28H3GOu・468.58

5 2，2'・(4，4'-Cyclohexylidenediphenoxy)-2，2'-
6 dimethyldibutanoic acid 

7 [30299-08-2] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，クリノフィブラート

9 (C28H3606)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色~帯黄白色の粉末で，におい及び味はない.

11 本品はメタノーノレ，エタノール(99.5)，アセトン又はジェ 64 

12 チルエーテルに溶けやすく，水にほとんど溶けない 65

13 本品のメタノール溶液u→20)は旋光性を示さない.

14 融点:約1460C(分解).

15 確認試験

16 (1 ) 本品のエタノール(99.5)溶液u→50000)につき，紫外 69 

17 可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し 70

18 本&のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

19 両者のスペクトルは同一波長のところに悶様の強度の吸収を

20 認める.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

22 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

23 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

24 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

25 純度試験

26 (1 ) 重金属(J.07) 本品1.0gをとり，第21:去により操作し，

27 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

28 下).

29 (2) ヒ素 (l.Jl) 本品1.0gをとり，第3法により検液を親

30 製し，試験を行う(2ppm以下).

31 (3) 類縁物質本品0.10gをアセトン10mLfこ溶かし，試

32 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加え

33 て亙確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，アセトン

34 を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.これらの液に

35 っき，薄層クロマトグラフィー (2.ω〉により試験を行う.

36 試料溶液及び標準溶液50pLずつを薄層クロマトグラフィ-

37 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

38 トする.次にクロロホルム/シクロヘキサン/酢酸(100)混

39 夜(12: 5 : 3)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄層板

40 を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，

41 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

42 ら得たスポットより濃くない.

43 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，減圧， 60oC， 3時間).

44 強熱残分 (2.44) 0.2%以下Ug).

45 異性体比本品50mgをとり，塩化チオニルO.4mLを加え，密

46 栓して， 60
0

Cの水浴上で時々振り混ぜながら5分間加温した

47 後， iJ威圧， 600

C以下で過剰の塩化チオニルを留去する.残

48 留物を乾燥照合成ゼオライトで乾燥したトルエン2mLにi容

49 かし， Dー(十)一日 メチルベンジルアミン0.15gを乾燥用合

50 成ゼオライトで乾燥したトルエン5mLに溶かした液2mLを

51 加え，軽く振り混ぜ， 10分開放置した後，減圧， 600

C以下

回 でトルエンを留去する.残留物をクロロホルム5mLfこ溶か

53 し，試料溶液とする.試料溶液511Lにつき，次の条件で液体

54 クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，保持時間40

55 分付近に近接して現れる3倒のピークにつき，溶出I1頃にその

56 面積ん，AJ，及びAcを測定するとき，AJ，/(ん+Aけん)x100 

57 は40~70である.

58 操作条件

59 検出器:紫外吸光光度計(演IJ定波長:254nm) 

60 カラム:内径約4mm，長さ約30cmのステンレス管に

61 5pmの液体クロマトグラブィー用シリカゲ、ルを充て

62 んする.

63 カラム温度:200C付近の一定温度

t
u
円

t
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日

ρ

0

ρ

り

移動棺:ヘキサン/2ープロパノーノレ混液(500: 3) 

流量:クリノフィブラートの3つのピークのうち，最初

に溶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.

カラムの選定:試料溶液511Lにつき，上記の条件で操作

するとき， 3つのピークが完全に分離するものを用い

る.

71 定量法本品を乾燥し，その約0.45gを精密に量り，エタノー

72 ル(95)40mLfこ溶かし，これに水30mLを加え， O.lmoνL水

73 酸化ナトリウム液で減定 (2.50)する(指示薬:フェノールフ

74 タレイン試液封筒).同様の方法で空試験を行い，補正する.

75 O.lmolι水酸化ナトリウム液1mL=23.43mgC28H3606 

76 貯法容器気密容器.
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1 グリベンクラミド

1 グリベンクラミド
2 Glibenclamid巴

quc 
"tr~~ 日

4 C23H2sCIN305S: 494.00 

5 4・[2・(5・Chloro-2・methoxybenzoylamino)ethyl]-

6 N-( cyclohexylcarbamoyl)benzenesulfonamide 

7 [10238-21-8] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，グリベンクラミド

9 (C23H2sCIN30oS)98.5%以上を含む.

10 性状 本品は白色~微帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はN，N-ジメチルホノレムアミドに溶けやすく，クロロ

12 ホノレムにやや溶けにくく，メタノール又はエタノール(95)に

13 溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→10000)につき，紫外可視

16 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

17 のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者

18 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

19 る.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

21 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

22 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

23 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(J.04)を行うとき，緑

25 色を呈する.

26 融点 (2.60> 169~ 17 40C 

27 純度試験

28 (1) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

30 下).

31 (2) 類縁物質 本品0.20gをクロロホルム20mUこ溶かし，

32 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，クロロホルム

33 を加えて正確に20mLとする.この液1mLを正確に量り，ク

34 ロロホノレムを加えて正確に10mLとし，標準溶液とする.こ

訪 れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試

36 験を行う.試料j容液及び標準溶液1011Lずつを薄層クロマト

37 グラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層

38 板にスポットする.次に1ープロパノーノレ/クロロホルム/

39 薄めたアンモニア試液(4→5)混液(11: 7 : 2)を展開溶媒とし

40 て約12cm展開した後，簿層板な風乾する.これに紫外線(主

41 皮長254nin)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット

42 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.

43 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0
C， 4時間).

44 定量法本品を乾燥し，その約0.9gを精密に量り ，N，Nージメ

45 チルホノレムアミド50mLに溶かし， 0.1mo旺J水酸化ナトリウ

46 ム液で滴定(2.50}する(指示薬:フェノールフタレイン試液

47 3滴). 531]にN，Nージメチルホノレムアミド50mLに水18mLを

48 加えた液につき，同様の方法で空試験を行い，補正する.

49 0.1molfL水酸化ナトリウム液1mL

50 = 49.40mg C23H2sCIN305S 

51 貯j去容器気密容器.
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1 吸水クリーム

1 吸水クリーム
2 Absorptive Ointment 

3 吸水軟膏

4 製法

白色ワセリン 400g 

セタノール 100g 

サラシミツロウ 50g 

ソルビタンセスキオレイン酸ヱステル 50g 

ラウロマクロゴーノレ 5g 

パラオキシ安怠香酸エチル

又はパラオキシ安息香酸メチノレ 19 

パラオキシ安息香酸ブタチル

又はパラオキシ安怠、香酸プロピル 19 

精製水又は精製水(容器入り) 適量

全量 1000g 

5 本品は「白色ワセリンJ.セタノー/レJ.サラシミツ

6 ロウJ.ソノレピタンセスキオレイン酸エステノレj及び「ラ

7 ウロマクロゴールj をとり，水浴上で加熱して溶かし，かき

8 混ぜて約75
0

Cに保ち，これにあらかじめ「パラオキシ安息

9 香酸エチルj又は「パラオキシ安息香酸メチルj及び「パラ

10 オキシ安怠香酸ブチノレj 又は「パラオキシ安息香酸プロピ

11 ルj を「精製水J又は「精製水(容器入り)Jに加え，剖℃に

12 加湿して溶かした液を加え，かき混ぜて乳液どした後，冷却

13 し，固まるまでよくかき混ぜて製する.

14 性状本品は白色で光沢があり，わずかに特異なにおいがある.

15 貯法容器気密容器.
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1 親水クリ}ム

1 親水クリーム
2 Hydrophilic Ointment 

3 毅水軟膏

4 製法

白色ワセリン 250g 

ステアリノレアルコール 200g 

プロピレングリコール 120g 

ポリオキシエチレン硬化ヒマシ油60 40g 

モノステアリン酸グリセリン lOg 

パラオキシ安怠香酸メチル 19 

パラオキシ安怠香酸プロピル 19 

精製水又は精製水(容器入り) 適量

全量 1000g 

5 本品は「白色ワセリンJ，ステアリルアルコールJ，ポ

6 リオキシエチレン硬化ヒマシ油60及び fモノステアリン酸

7 グリセリンj をとり，水浴上で加熱して溶かし，かき混ぜ，

8 約750Clこ保ち，これにあらかじめ fパラオキシ安怠香酸メ

9 チルj及び「パラオキシ安怠香酸プロピノレj 合「プロピレン

10 グリコールj に加え，必要ならば加温して溶かし精製

11 水J又は「精製水(容器入り)Jに加えて約75
0

Cに加湿した液

12 を加え，かき混ぜて乳液とした後，冷却し，固まるまでよく

13 かき混ぜて製する.

14 性状本品は白色で，わずかに特異なにおいがある.

15 貯法容器気密容器.
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1 グリメピリド

1 グリメピリド
2 Glimepiride 

4 C24H34N40oS: 490.62 

5 1-(4・{2-[(3・Ethyl-4帽methylふ oxo-3-pyrroline-1・carbonyl)amino]

6 ethyl} phenylslIlfonyl)ふ (frans・4・methylcyc1ohexyl)lIrea

7 [93479-97-1] 

8 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，グリメピリ

9 ド、(C2Æ34N405S)98.0~102.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

11 本品はジクロロメタンに溶けにくく，メタノーノレ又はエタ

12 ノール(99.5)に極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 融点:約202
0

C(分解).

14 確認試験

15 (1 ) 本品のメタノーノレ溶液(1→125000)につき，紫外可視

16 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品

17 のスペクトルと本品の参照スペクトル又はグ争リメピリド標準

18 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

19 き，両者のスベクトルは同一波長のところに何様の強度の吸

20 奴を認める.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

22 化カリウム錠淘IJi去により試験を行い，本品のスペクトルと本

部 品の参照スベクトル又はグリメピリド標準品のスペクトノレを

24 比較するとき，両者のスペクトルは伺一波数のところに同様

25 の強度の吸収を認める.

26 純度試験

27 (1 ) 重金属 (/.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

28 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

29 下).
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(2) グリメピリドシス体 本品10mgをジクロロメタン

5mUこ溶かし，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100mLと

し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液1011Lずつを正

確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ - (2.01) によ

り試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面積を自動積分

法により測定するとき，試料溶液のグリメピリドに対する相

対保持時間約0.9のグリメピリドシス体のピーク面積は，標

準溶液のグリメピリドのピーク面積の3/4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:228nm) 

カラム:内筏3mm，長さ15cmのステンレス管に511mの

液体クロマトグラブイー用ジオールシリカゲルを充て

んする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:液体クロマトグラフィー用ヘブタン/液体クロ

マトグラフィー用2ープロパノーノレ/酢酸(100)混液
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(900 : 100 : 1) 

流量:グリメピリドの保持時間が約14分になるように

調整する.

システム適合性

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l011Lから得たグリ

メピリドのピーク面積が，標準溶液のグリメピリドの

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l011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，グリメピ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3000段以上， 1.5以下

である.

システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，グリメピリドのピーク面

積の棺対標準偏差は2.0%以下である.

(3) 類縁物質試料熔i夜及び標準溶液は調製後， 4
0

C以下

で保存する.本品20mgを液体クロマトグラフィー用アセト

ニトリル/水滋液(4:1)100mL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1mL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2011L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のグリメピリ

ドに対する相対保持時間約0.25のピーク面積は，標準溶液の

グリメピリドのピーク面積の4倍より大きくなく，相対保持

時間約1.1のピーク面積は，標準溶液のグリメピリドのピー

ク爾積の2倍より大きくなく，格対保持時間約0.32のピーク

面積は，標準溶液のグリメピリドのピーク面積の1.5倍より

大きくなく，試料溶液のグリメピリド及び上記以外のピーク

の面積は，標準溶液のグリメピリドのピーク函積より大きく

ない.また，試料溶液のグリメピリド及びグリメピリドに対

する相対保持時間約0.25以外のピークの合計面積は，標準溶

液のグリメピ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，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.

84 面積測定範閲:溶媒のピークの後からグリメピリドの保

85 持時間の約2.5f衰の範淘

86 システム適合性

87 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，移動相を加

88 えて正確に10mLとする.この液2011Lから得たグリ

89 メピリドのピーク面積が，標準溶液のグリメピリドの

90 ピーク面積の35~65%になることを確認する.

91 システムの4性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

92 試験を行うとき，グリメピリドのピークの理論段数及

93 びシンメトリー係数は，それぞれ9000段以上， 1.5以

94 下である.

95 システムの再現性:標準溶液2011Lfこっき，上記の条件

96 で試験を6回繰り返すとき，グリメピリドのピーク面

97 積の相対標準偏差は2.0%以下である.

98 (4) 残留溶媒 )3IJに規定する.

99 水分 (2.48) 0.5%以下(0.25g，電量滴定法).

100 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).
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2 グリメピリド

101 定量法 本品及びグリメピリド標準品(]3IJ途本品と同様の方法

102 で水分 (2.48)を測定しておく)約20mgずつを精密に量り，

103 それぞれを液体クロマトグラブィー用アセトニトリル/水混

104 夜(4: 1)に溶かし，正確に100mLとし，試料溶液及び標準

105 溶液とする.試料溶液及ひ'標準溶液20pLずつを正確にとり，

106 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

107 し¥それぞれの液のグリメピリドのピーク面積Al'及びAsを

108 測定する.

109 グリメピリド(C2A34N40oS)の量(mg)= 1VIs X Ar/ As 

110 1VIs :脱水物に換算したグリメピリド標準品の秤取量(mg)

111 試験条件

112 検出器:紫外吸光光度計G則定波長:228nm) 

113 カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管に4pmの

114 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

115 カグルを充てんする.

116 カラム温度:250C付近の一定温度

117 移動相:リン酸二水素ナトリウム二水和物0.5gを水

118 500mLfこ読まかし， リン酸を加えてpH2.51こ調整する.

119 この液に;夜体クロマトグラブイー用アセトニトリノレ

120 500mLを加える.

121 流最:グリメピリドの保持時間が約17分になるように

122 調整する.

123 システム適合性

124 システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

125 試験を行うとき，グリメピリドのピークの理論段数及

126 びシンメトリー係数は，それぞれ9000段以上， 1.5以

127 下である.

128 システムの再現性:標準溶液20pLにつき，上記の条件

129 で試験を6回繰り返すとき，グリメピリドのピーク面

130 積の相対標準偏差は1.0%以下である.

131 貯法容器密閉容器.
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1 グリメピリド錠

1 グリメピリド錠
2 Glimepil'ide Tablets 

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 グリメピリド、(C2A34N40oS: 490.62)在含む.

5 製法本品は「グリメピリドj をとり，錠剤の製法により製す

6 る.

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「グリメピリドj

8 20mg(こ対応する量去とり，アセトニトリル40mLを加え15

9 分間振り混ぜた後，遠心分離する.上澄液を水浴上でi威圧留

10 去し，残留物に水1mLを加えて懸濁させた後，減圧でろ過

11 する.残留物を水1mLで洗った後， 105
0

Cで1p寺間乾燥し，

12 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

13 より測定するとき，波数3370cm-1，3290cm'l， 2930cm'l， 

14 1708cm-1， 1674cm'l， 1347cm-1， 1156cm'l及び618cm'l付

15 近に吸収を認める.

16 純度試験類縁物質試料溶液及び標準溶液は調製後， 40C以

17 
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下で保存する.本品を粉末とし，表示量に従い fグリメピリ

ドJ9mg(こ対応する量告ととり，水0.5mLを加えて潤した後，

液体クロマトグラフィ一周アセトニトリル/水混液(4:1)を

加えて50mLとし，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，液体クロマトグ

ラフィ一周アセトニトリル/水混液(4:1)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511L

ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク面

積を白動積分法により測定するとき，試料溶液のグリメピリ

ドに対する相対保持時間約0.3のピーク面積は，標準溶液の

グリメピリドのピーク函積の2.6倍より大きくなく，試料溶

液のグリメピリド及び上記以外のピークの面積は，標準溶液

のグリメピリドのピーク面積の3/10より大きくなく，試料

溶液のグリメピリド及び上記以外のピークの合計面穣は，標

準溶液のグリメピリドのピーク面積より大きくない.また，

試料溶液のグリメピリド以外のピークの合計商積は，標準溶

液のグリメピリドのピーク面積の3倍より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度及び移動相は，定量法の試

験条件を準用する.

流量:グリメピリドの保持時聞が約12分になるように

調整する.

面積測定範囲:グリメピリドの保持時間の約2倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に20mLとする.この液511Lから得たグリメ

ピリドのピーク面積が，標準溶液のグリメピリドのピ

ーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液511Lにつき，上記の条件で操

作するとき，グリメピ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6000段以上， 1.5以下で

ある.

システムの再現性:標準溶液511Lにつき，上記の条件で 100 

試験を6回繰り返すとき，グリメピリドのピーク面積 101 

の相対標準偏差は2.0%以下である.

53 製剤均一性 (6ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと
必
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き，適合する.

本品 1個をとり，水Fグ20mLを加え，崩壊させた後，液

体クロマトグラフイ}用アセトニトリル/水混液(4: 1) Tゲ

2 mLを加え，振り混ぜる.この液に内標準溶液Fゲ 10mL 

を正確に加え， 1mL中にグリメピリド(C剖H34N40oS)約5011g

を含む液となるように液体クロマトグラフィー用アセトニト

リル/水浪液(4:1)を加えて VmLとする. この液告と遠心分

離し，上澄液を試料溶液とする. 73IJにグリメピリド標準品

(73IJ途「グリメピリドj と同様の方法で水分 (2.48)を測定し

ておく)約20mgを精密に量り，液体クロマトグラフィー用ア

セトニトリル/水混液(4: 1)に溶かし，正確に100mLとす

る.この液5mLを正確に量り，内標準溶液2mLを正確に加

えた後，液体クロマトグラフィー用アセトニトリル/水混液

(4: 1)を加えて20mLとし，標準溶液とする.以下定量法を

準用する.

グリメピリド(C2A剖N40oS)の量(mg)69 

70 =Mら×俳句/QsX Y，グ400

71 λtfs:脱水物に換算したグリメピヲド標準品の秤取量(mg)

72 内標準溶液 パラオキシ安息香西安ブチルの液体クロマトグ

73 ラブィー用アセトニトリル/水混液(4: 1)溶液(1→

74 1000) 

75 溶出性 (6./0) 試験液にpH7.5のりン酸水素二ナトリウム・

76 クエン酸緩衝液900mLを用い，パドル法により，毎分50回

77 転で試験を行うとき， 1mg錠の15分織の溶出率は75%以上

78 であり， 3mg錠の30分間の溶出率は70%以上である.

79 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

80 20mL以上をとり，干し径0.4511m以下のメンプランフィルタ

81 ーでろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液VmLを

82 正確に最り，表示量に従い 1mL中にグリメピリド

83 (C2A34N40oS)約l.111gを含む液となるように試験液を加え

84 て正確に V'mLとし，試料溶液とする.73IJにグリメピリド

85 標準品(別途 fグリメピリドj と同様の方法で水分(2.48)を

86 測定しておく)約20mgを精密に量り，液体クロマトグラブイ

87 ー用アセトニトリルに溶かし，正確に100mLとする.この

88 液2mLを正確に量り，液体クロマトグラフィー用アセトニ

89 トリル8mLを加えた後，試験液を加えて正確に200mLとす

90 る.この液10mLを正確に量り，試験液を加えて正確に

91 20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液5011L

92 ずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィー

93 (2.01) により試験を行い，それぞれの液のグリメピリドの

94 ピーク面積Ar.及びAsを測定する.

95 グリメピリド(C2A34N40oS)の表示量に対する溶出率(%)

=MらXAr/ As X v'/vx l/CX 9/2 

Mら:脱水物に換算したグリメピリド標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のグリメピリド(C2A34N40oS)の表示量(mg)

96 

97 

98 

99 試験条件

検出器，カラム温度，移動相及び流量は定量法の試験条

{牛を準用する.

カラム:内筏4.6mm，長さ 15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

102 

103 
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2 グリメピリド錠

104 リカゲ、ノレを充てんする.

105 システム適合性

106 システムの性能:標準溶液50pL!こっき，上記の条件で

107 操作するとき，グリメピリドのピークの理論段数及び

108 シンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 1.5以下

109 である.

110 システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

111 で試験を6回繰り返すどき，グリメピリドのピーク面

112 積の棺対標準偏差は1.5%以下である.

113 定 量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

114 とする.グリメピリド、(C2A34N4058)約3mg!こ対応する量を

115 精密に量り，7J<3mLを加えた後，液体クロマトグラフィー

116 用アセトニトリル/水浪液(4:1)30mLを加えて振り混ぜる.

117 内標準溶液6mLを正確に加えた後，液体クロマトグラフイ

118 ー用アセトニトリル/水混液(4:1)を加えて50mLとする.

119 この液&遠心分離し，上澄液を試料溶液とする. j3IJにグリメ

120 ピリド標準品(j3iJ途 fグリメピリドj と同様の方法で水分

121 (2.48)を測定しておく)約20mgを精密に量り，液体クロマ

122 トグラフィー用アセトニトリル/水混液(4:1)に溶かし，正

123 磁に100mLとする.この液15mLを正確に量り，内標準溶液

124 6mLを正確に加えた後，液体クロマトグラフィー用アセト

125 ニトリル/水混液(4:1)を加えて50mLとし，標準溶液とす

126 る.試料溶液及び標準溶液l011L!こっき，次の条件で液体ク

127 ロマトグラフィ - (2.01)により試験を行い，内標準物質の

128 ピーク面積に対するグリメピリドのピーク面積の比QT及び

129 Qsを求める.

130 グリメピリド(C24H34N40o8)の量(mg)

131 =11公 XQ'I'/ Qs X 3/20 

132 lVIs :脱水物に換算したグリメピリド標準品の秤取量(mg)

133 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルの液体クロマトグ

134 ラフィー用アセトニトリル/水混液(4: 1)溶液(1→

135 1000) 

136 試験条件

137 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:228nm) 

138 カラム:内径4mm，長さ125mmのステンレス管lこ511m

139 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

140 リカゲルを充てんする.

141 カラム温度:250C付近の一定温度

142 移動棺:!Jン畿二水素ナトリウム二水和物0.5gを水

143 500mL!こ溶かした液に，液体クロマトグラフイ}用

144 アセトニトリノレ500mLを加え，薄めたりン酸(I→5)

145 を加えてpH3.5に調整する.

146 流量:グリメピリドの保持時間が約10分になるように

147 調整する.

148 システム適合性

149 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

150 操作するとき，内標準物質，グリメピリドの順に溶出

151 し，その分離度は6以上である.

152 システムの再現性:標準溶液l011Lにつき，上記の条件

153 で試験を6回繰り返すどき，内標準物質のピーク面積

154 に対するグリメピリドのピーク面積の比の相対標準偏

155 差は1.0%以下である.

156 貯法容器気密容器.
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クリンダマイシン鑑酸塩

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:0.05mollLリン酸二水素カリウム試液lこ8mo阻」

水酸化カリウム試液を加え， pH7.5に調整する.この

液550mUこ液体クロマトグラフィー用アセトニトリ

/レ450mLを加える.

流量:クリンダマイシンの保持時聞が約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2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，クリンダマイシンのピークの理論段数

及びシンメトリー係数は，それぞれ6000段以上， 1.5 

以下である.

システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，クリンダマイシンのピー

ク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

容器気密容器.貯法
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1 

クリンダマイシン塩酸塩
Clindamycin Hydrochloride 

塩酸クリンダマイシン

1 

2 

3 

C18H33CIN20oS・HCl:461.44 

Methyl7下-cぬhloro-6，7 ，8-t凶rid巴∞oxy-6-[(ο2S，4Rめ)-1↓↓lιト.圃叩.

propylゆpy戸rrolidine児e-2-cω白r巾boxamido叶]-1ト-t血hio-Lレ-thルre仰0-αル-D-

Eσlμ'act，ωO開octωopyranosid巴monohydrochlorid巴

[21462-39-5] 

4 

5

6

7

8

9

 

本品は，リンコマイシンの誘導体の塩酸塩である.

本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 838~

940J1g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，クリンダマイ

シン(C18H33CIN20oS: 424.98)としての量を質量(カ価)で示

す.

性状 本品は白色~灰白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品は水又はメタノーノレに溶けやすく，エタノール(99.5)

に溶けにくい.

確認試験

( 1 ) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)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クリンダ‘マイシン塩駿塩標準品のス

ペクトノレを比較するとき，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.

(2) 本品の水溶液u→100)は塩化物の定性反応(2)(1.09) 

を呈する.

旋光度 (2.49)α):: +135~+150o(脱水物に換算したも

の0.5g，水， 25mL， 100mm). 

純度試験 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4r:去により操作

し，試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える

(10ppm以下).

水分 (2.48) 6.0%以下(0.3g，容量務定法，直接滴定).

定量法 本品及びクリンダマイシン塩酸塩標準品約20mg(カ

価Hこ対応する量を精績に量り，それぞれを移動相に溶かし，

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20J1Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロ

マトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の

クリンダマイシンのピーク面積Al'.及びAsを測定する.
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クリンダマイシン(C18H33ClN20oS)の量[J1g(カ価)]

=MS X AT/ As X 1000 

38 

39 

0455 5 

lVIs :クリンダマイシン塩酸塩標準品の秤取量[mg(カ価)]

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に5p.m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリノレ化シ
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1 クリンダマイシン塩酸塩カプセル

1 クリンダマイシン塩酸塩カプセル
2 Clindamycin Hydrochloride Capsules 

3 塩酸クリンダマイシンカプセル

4 本品は定量するとき，表示されたカ価の93.0~107.0%に

5 対応するクリンダマイシン(C18H33CIN20dS: 424.98)合含む.

6 製法 本品は「クリンダマイシン塩酸塩j をとり，カプセノレ剤

7 の製法により製する.

8 確認試験本品の内容物を取り出し，表示量に従い「クリン夕、

9 マイシン塩酸塩J10mg(力側)に対応する量をどり，メタノ

10 ール2mLを加え，よく振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液

11 を試料溶液とする. i:lllにクリンダマイシン塩酸塩標準品

12 10mgをメタノール2mUこ溶かし，標準溶液とする.これら

13 の液につき，務局クロマトグラフイ - (2.03)により試験を

14 行う.試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラ

15 フィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.

16 次にメタノール/トノレエン/アンモニア水(28)潟液(140: 

17 60 : 3)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄局板を風乾

18 する.これにL-酒石酸溶液(1→5)500mLに次硝酸ビスマス

19 試液50mLを加えた液を均等に唆霧するとき，試料溶液から

20 得た主スポット及び標準溶液から得たスポットのRrli直は等

しし¥

22 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

23 

21 
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き，適合する.

本品1個をとり，移動相を加え， 30分間振り混ぜた後，

1mL中に「クリンダマイシン塩酸塩j 約0.75mg(カ価)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

液を遠心分離し，上澄?夜を試料溶液とする.以下定量法を準

28 用する.

29 クリンダマイシン(C18H33CIN20oS)の量[mg(力価)]

30 = Ms X Al'/ As X fゲ100

31 Ms :クリンダマイシン犠酸塩標準品の秤取量[mg(力価)]

32 溶出性 (6.10) 試験液に水900mL食用い，パドル法(ただし，

33 シンカーを用いる)により毎分50回転で試験を行うとき，本
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品の75mgカフ。セルの15分間及び150mgカプセルの30分間の

溶出率はそれぞれ80%以上である.

本品1個をとり，試験を照始し，規定された時間に溶出液

20mL以上をとり，孔径0.4511m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 fクリンダマイシン塩

酸塩j約8311g(カ価)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.i:l1Jにクリンダマイシン塩酸

塩標準品約17mg(カ価)に対応する最を精密に量り，水に溶

かし，正確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

標準溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.0])により試験を行い，それぞれの液のクリ

ンダマイシンのピーク面積AT及びAsを測定する.

ヴ，
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クリンダマイシン(C18H33CIN20dS)の表示量に対する溶出率

(%) 

=MらXAr/ As X V'/V X l/C X 450 

MS :クリンダマイシン塩酸塩標準品の秤取量[mg(力価)]50 

51 

52 

C: 1カプセノレ中のクリンダマイシン(C18H33CIN20oS)の表

示最[mg(力価)]

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(郷定波長:210nm) 

53 

54 

55 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

56 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

57 リカゲルを充てんする.

58 カラム温度:40
0C付近の一定温度

59 移動相:0.05molιリン酸二水素カリウム試液lこ8mollL

60 水酸化カリウム試液を加え， pH7.5に調整する.この

61 夜550mLにアセトニトリノレ450mLを加える.

62 流量:クリンダマイシンの保持持聞が約7分になるよう

63 に調整する.

64 システム適合性

65 システムの性能:標準溶液201lLにつき，上記の条件で

66 操作するとき，クリンダマイシンのピークの理論段数

67 及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0 

68 以下である.

69 システムの再現性:標準溶液2011Uこっき，上記の条件

70 で試験宏6回繰り返すとき，クリンダ、マイシンのピー

71 ク面積の相対標準備差は2.0%以下である.

72 定量法本品20倍以上をとり，内容物を取り出し，その質量

73 を精密に量り，粉末とする.本品の fクリンダマイシン塩酸

74 犠j約75mg(カ価)に対応する量を精密に量り，移動相を加

75 え， 30分間振り混ぜた後，移動相を加えて亙確に100nふと

76 する.この液を遠心分離し，上澄液を試料溶液とする. i:l1Jに

77 クリンダマイシン海酸塩標準品約75mg(カ価)を精密に量り，

78 移動相に溶かして正確に100mLとし，標準溶液とする.試

79 料溶液及び標準溶液2011Lずつを亙確にとり，次の条件で液

80 体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，それぞれ

81 の液のクリンダマイシンのピーク面積Al'及びAsを測定する.

82 クリンダマイシン(C18H33CIN20oS)の量[mg(力価)]

83 =lVIs X Al'/ As 

84 Ms:クリンダマイシン塩酸塩標準品の秤取最[mg(力価)]
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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511m

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
0

C付近の一定温度

移動棺:0.05mol!L 1)ン酸二水素カリウム試液に8mo阻 J

水酸化カリウム試液を加えてpH7.5~こ調整する.この

液550mLに液体クロマトグラフィー照アセトニトリ

ル450mLを加える.

流量:クリンダマイシンの保持時照が約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201lUこっき，上記の条件で

操作するとき，クリンダマイシンのピークの理論段数

及びシンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 2.0 

以下である.

システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件
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2 クリンダマイシン塩酸塩カプセノレ

103 で試験を6回繰り返すとき，クリンダマイシンのピー

104 ク商積の相対標準偏差は1.0%以下である.

105 貯法容器気密容器.
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クリンダマイシンリン酸エステノレ

ピーク面積の4倍より大きくない.

試験条件

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法

の試験条件を準用する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からクリンタ。マイシン

リン酸エステノレの保持時間の約2(音の範囲

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

ム適合伎を準用する.

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，移動中目を加

えて正確に10mLとする.この液2011Lから得たクリ

ンダマイシンリン酸エステルのピーク面積が，標準溶

液のクリンダマイシンリン目安エステルのピーク函積の

約7~13%になることを確認する.

水分 (2.48) 6.0%以下(0.5g，容量濡定法，直接滴定).

定量j去 本品及びクリンダマイシンリン酸エステノレ標準品約

20mg(カ価)に対応する量を精密に最り，それぞれに内標準

溶液25mLを正確に加えて溶かした後，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2011Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

るクリンダマイシンリン酸エステルのピーク面積の比QT及

びQsを求める.
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1 

クリンダマイシンリン酸エステル
Clindamycin Phosphate 

リン酸クリンダマイシン

1 

2 

3 

ClsH3<1ClN20SPS : 504.96 

Methy17-chloro岨6，7，8-trideoxy・6帽 [(2S，4R)-I-methyl-4-

propylpyrrolidine-2・carboxamido]-1・thio-L-threo-α-D-

gαlacto-octopyranoside 2幽dihydrogenphosphate

[24729両96-2]

4 
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クリンタ守マイシン(ClsH33ClN20oS)の量[llg(力価)]

=Ms X QT/ Qs X 1000 

70 

71 

Ms :クリンダマイシンリン酸エステル標準品の秤取量

[mg(カ価)]

72 

73 

内標準溶液

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4mm，長さ25cmのステンレス管に511mの

液体クロマトグラフィー用オクチノレシリノレ化シリカゲ

ノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素カリウム10.54g{r水775mUこj容

かし，リン酸を加えてpH2.5fこ調整する.この液にア

セトニトリノレ225mL{r力日える.

流量:クリンダマイシンリン酸エステルの保持待問が約

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2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，クリンダマイシンリン酸エステル，内

標準物質の順に溶出し，その分離度は4以上である.

システムの再現性:標準溶液2011Lfこっき，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函積

に対するクリンダマイシンリン酸エステルのピーク函

積の比の相対標準偏差は2.5%以下である.

容器気密容器.
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パラオキシ安息香酸メチルの移動相溶液(3→
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貯法
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本品は，クリンダマイシンの誘導体である.

本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 800~

84611g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，クリンダマイ

シン(ClsH33ClN20dS: 424.98)としての量を質量(カ価)で示

す.

性状本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

本品は水に溶けやすく，メタノールにやや溶けにくく，エ

タノール(95)にほとんど溶けない.

確認試験 本品を1000Cで2時間乾燥し，赤外吸収スペクトル

ìJl~定法 (2.25) のペースト法により試験を行い，本品のスペ

クトノレと本品の参照スベクトル又は1000Cで2時間乾燥した

クリンダマイシンリン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河様の強

度の吸収を認める.

旋光度 (2.49)α)~: +115~+130o(脱水物に換算したも

の0.25g，水， 25mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品0.10gを水10mUこ溶かした液のpHは3.5~

4.5である.

純度試験

(1) 溶状本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水10mUこ

溶かすとき，i夜は無色澄明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0g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1.0mLを加える(5ppm以

下).

(3) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第4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O.lgを移動相100mLに溶かし，試料

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

ー (2.01) により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のクリンダ

マイシンリン酸エステルに対する棺対保持時間約1.8のクリ

ンダマイシンのピーク面積は，標準溶液のクリンダ、マイシン

リン酸エステノレのピーク面積の1/2より大きくない.また，

試料溶液のクリンダマイシンリン酸エステル以外のピークの

合計函積は，標準溶液のクリンダ、マイシンリン酸エステノレの
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1 クリンダマイシンリン酸エステル注射液

1 クリンダマイシンリン酸エステル注射液
2 Clindamycin Phosphate Injection 

3 リン酸クリンダマイシン注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0%に

6 対応するク リンダマイシンリン酸エステル

7 (ClsH3心lN2usPS: 504.96)を含む.

8 製法 本品は「クリンダマイシンリン酸エステノレj をとり，注

9 射剤の製法により製する.

10 性状 本品は無色~淡黄色澄明のi夜である.

11 確認試験本品の表示量に従い「クリンダマイシンリン酸エス

12 テノレJ0.15g(カ価)に対応する容量をとり，水4mL，8molJL 

13 水酸化ナトリウム試液2mL及びベンタシアノニトロシル鉄

14 (III)酸ナトリウム試液O.lmLを加えて振り混ぜた後，水浴中

15 で10分間加熱し，塩酸2mLを加えるとき，液は青緑色を呈

16 する.

17 浸透圧比 l:JIJに規定する.

18 p H (2.54) 6.0~7.0 

19 エンドトキシン (4.01) O.lEU/mg(カ価)未満.

20 採取容量 (ι05) 試験を行うとき，適合する.

21 不溶性呉物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

22 不溶性微粒子 (6.07) 試験を行うとき，適合する.

23 無菌 (4.06) メンプランプイノレター法により試験を行うとき，

24 適合する.

25 定量法 「クリンダマイシンリン酸エステノレj約0.3g(カ価)に

26 対応する容量を正確に量り，移動相を加えて正確に100mL

27 とする.この液7mLを正確に量り，内標準溶液25mLを正確

28 に加え，移動相を加えて100mLとし，試料溶液とする.別

29 にクリンダマイシンリン酸エステノレ襟準品約20mg(カ価)に

30 対応する量を精密に量り，内標準溶液25mLを正確に加えて

31 溶かし，次に移動相を加えて100mLとし，標準溶液とする.

32 以下 fクリンダマイシンリン酸エステノレj の定最法を準用す

33 る.

34 クリンタeマイシンリン酸エステル(ClsH3，!CIN2usPS)の量

35 [mg(カ価)]

36 =Ms X QT/ Qs X 100/7 

37 Mら:クリンダマイシンリン駿エステル標準品の秤取量

38 [mg(カ価)]

39 内標準溶液 パラオキシ安怠、香酸メチルの移動相溶液(3→

40 50000) 

41 貯法容器密封容器.

5 0459 



1 グルコン重量カノレシウム水和物

1 グ会ルコン酸カルシウム水和物
2 Calcium Gluconat巴Hydrate

3 グルコン駿カルシウム

ト引先十
5 C12H22Ca014・H20:448.39 

6 Monocalcium di-D-gluconate monohydrate 

7 [299-28-5] 

8 

9 

本品を乾燥したものは定量するとき，グルコン酸カルシウ

ム水平日物(C12H22Ca014 ・ H20)99.0~104.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末又は粒である.

11 本品は水にやや溶けやすく，エタノール(99.5)にほとんど

12 溶けない.

13 確認試験

14 (1 ) 本品及び薄層クロマトグラフィー照グルコン目安カルシ

15 ウム10mgずつに水1mLを加え，加温して溶かし，試料溶液

16 及び標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラ

17 フィー (2.ω〉により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

18 5pLずつを務局クロマトグラフィー用シリカグルを用いて調

19 製した薄層板にスポットする.次にエタノール(95)/水/ア

20 ンモニア水(28)/酢酸ヱチル混液(5:3:1:1)を展開溶媒と

21 して約10cm展開した後，薄層板を風乾し， 1100Cで20分間

22 加熱する.冷後，七モリブデン酸六アンモニウム四水平日物・

23 硫酸セリウム(IV)試液を均等に噴霧し，風乾後， 110
0
Cで10

24 分間加熱するとき，試料溶液及び標準溶液から得たスポット

25 の色調及びRf績は等しい.

26 (2) 本品の水溶液(1→40)はカノレシウム塩の定性反応

27 (1.09)の(1)， (2)及び(3)を呈する.

28 旋光度 (2.49)α)~ : +6~+110(乾燥後， 0.5g，水，加温，

29 冷後， 25mL， 100mm). 

30 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに加湿して溶かした液のpH

31 は6.0~8.0である.

32 純度試験

33 (1 ) 溶状 本品1.0gを水50mLtこ加湿して溶かすとき，液

34 は無色澄明である.

35 (2) 塩化物(1.ω〉 本品0.40gをとり，試験を行う.比較

36 夜にはO.OlmolJL塩酸0.80mLを加える(0.071%以下).

37 (3) 硫酸塩(1.14) 本品1.0gをとり，試験を行う.比較

38 液には0.005molJL硫酸1.0mLを加える(0.048%以下).

39 (4) 重金属 (/.07) 本品1.0gに水30mL及び希酢酸2mLを

40 加え，加淑して溶かし，冷後，水を加えて50mLとする.こ

41 れを検液とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLtこ希酢

42 酸2mL及び水を加えて50mLとする(20ppm以下).

43 (5) ヒ素 (/.ll) 本品0.6gに水5mLを加え，加湿して溶

44 かし，希硫酸5mL及び臭素試液1mLを加え，水浴上で加熱

45 濃縮して5mLとする.これを検液とし，試験を行う (3.3ppm

46 以下).

47 (6) ショ糖及び還元糖本品0.5gに7l<10mL及び希塩酸

48 2mLを加えて2分間煮沸し，冷後，炭酸ナトリウム試液5mL

49 を加え， 5分間放置し，水を加えて20mLとし，ろ過する.

50 ろ液5mLtこフェーリング試液2mLを加えて1分間煮沸すると

51 き，直ちにだいだい黄色~赤色の沈殿を生じない.

52 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，80
0
C， 2時間).

53 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，水100mL

54 に溶かし， 8mo抗_7l<酸化カリウム試液2mL及びNN指示薬

55 O.lgを加え，直ちに0.05mo班 Jエチレンジアミン四酢酸二水

56 素ニナトリウム液で滴定 (2.50)する.ただし，滴定の終点

57 は液の赤紫色が青色に変わるときとする.

58 0.05molιェチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液

59 1mL 

60 = 22.42mg C12H22Ca014・H20

61 貯法容器密閉容器.

5 0460 



1 グノレタチオン

1 グルタチオン
2 Glutathione 

3 グルタチオン(還元型)

H02CvHザ目人^CO

5 ClOH17N306S: 307.32 

6 (2S)-2-Amino-4-[ 1-( carboxymethyl)carbamoy1-(2R)-2・

7 sulfany1ethy1carbamoy1]butanoic acid 

8 [70-18-8] 

9 本品在乾燥したものは定量するとき，グルタチオン

10 (C lOH17N306S)98.0~10 1.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結品位の粉末である.

12 本品は水に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にほとんど溶け

13 ない.

14 融点:約1850C(分解).

15 確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)

16 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

17 と本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトル

18 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

19 旋光度 (2.49)αJ~: -15.5~-17.50(乾燥後， 2g，水，

20 50mL， 100mm). 

21 純度試験

22 (1) 溶状本品1.0gを7.k10mUこ溶かすとき，液は無色澄

23 明である.

24 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

25 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

26 下).

27 (3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調

28 裂し，試験を行う (2ppm以下).

29 (4) 類縁物質本品0.05gを移動相100mLに溶かし，試料

30 溶液とする.この液2mLを正確に量り，移動相を加えて正

31 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

32 101lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

33 ー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

34 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のグ、ルタチ

35 オンの保持時間の約4fきの保持時間のピークの面積は，標準

36 溶液のグノレタチオンのピーク面積の3/4より大きくない.

37 また，試料溶液のグ、ルタチオン以外のピークの合計面積は，

38 標準溶液のグルタチオンのピーク面積より大きくない.

39 試験条件

40 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:210nm) 

41 カラム:内筏4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

42 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

43 リカゲルを充てんする.

44 カラム温度:300C付近の一定温度

45 移動相:9ン酸二水素カリウム6.8g及び1ーへプタンス

46 ルホン酸ナトリウム2.02gを水1000mUこ溶かし， リ

47 ン酸を加えてpH3.0に調整する.この液970mLIこメ

48 タノール30mLを加える.
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流量:グルタチオンの保持時聞が約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グ〉レタチオンの保

持時間の約61きの範閤

システム適合性

検出の確認:標準溶液lOmLを正確に量り，移動相を加

えて正確に100mLとする.この液l01lLから得たグソレ

タチオンのピーク面積が，標準溶液のグルタチオンの

ピーク面積の8~12%になることを確認する.57 

58 システムの性能本品0.05g，D ブエニルグリシン

59 O.Olg及びアスコルビン酸0.05gを水100mUこ溶かす.

60 この液l011Lにつき，上記の条件で操作するとき，ア

61 スコルビン酸，グルタチオン， Dーフェニルグリシン

62 の順に溶出し，アスコノレピン酸とグルタチオンの分離

63 度及びグ、ルタチオンとDーフェニルグリシンの分離度

64 はそれぞれ5以上である.

65 システムの再現性:標準溶液l01lUこっき，上記の条件

66 で試験を6回繰り返すとき，グノレタチオンのピーク面

的 穣の相対標準偏差は1.5%以下である.

68 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，105
0
C， 3時間).

69 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

70 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，メタリン酸

71 溶液(1→ 50)50mLIこ溶かし， 0.05molfLヨウ素液で滴定

72 (2.50)する(指示薬:デ、ンプン試液1mL). 同様の方法で空

73 試験を行い，補正する.

74 0.05moνLヨウ素液1mL=30.73mgClOH17N306S 

75 貯法容器気密容器.

5 0481 



1 Lーグノレタミン

1 Lーグルタミン
2 L・Glutamine

同N人〈ポ02
H

4 CoHlON203: 146.14 

5 (2S)-2，5-Diaminoづ-oxopentanoicacid 

6 [56-85-9] 

50 した後， 800Cで10分間加熱するとき，試料溶液から得た主

51 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

52 濃くない.

53 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(1g，105
0

C， 3時間).

54 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

55 定量j去 本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，ギ酸3mL

56 に溶かし，酢酸(100)50mLを加え， O.lmoνL過塩素直立で濡

57 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

58 補正する.

59 O.lmolι過盗塁長酸1mL=14.61mg C5HlON203 

7 本品を乾燥したものは定量するとき Lークールタミン 60 貯法容器気密容器.

8 (C5HlON203)99.0~10 1.0%を含む.

9 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，わずかに特異な

10 味がある.

11 本品はギ酸に溶けやすく，水にやや溶けやすく，エタノー

12 ノレ(99.5)にほとんど溶けない.

13 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

14 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

15 本品の参照スペクトル在比較するとき，両者のスペクトルは

16 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

17 旋光度 (2.49)α)~ : +6.3~+7.3。本品を乾燥し，その

18 約2gを精密に量り，水45mLを加え， 400Cに加湿して溶かし，

19 冷後，7.kを加えて正確に50mLとする.この液につき60分以

20 内に層長100mmで測定する.

21 p H (2.54) 本品1.0gを水50mLに溶かした液のpHは4.5~

22 6.0である.

23 純度試験

24 (1) 溶状 本品0.5g~水20mUこ溶かすとき， i夜は無色澄

25 明である.

26 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

27 夜にはO.Olmol!L塩酸0.30mLを加える(0.021%以下).

28 (3) 硫酸塩 (1.14) 本品0.6gをとり，試験を行う.比較

29 液には0.005mol!L硫酸0.35mLを加える(0.028%以下).

30 (4) アンモニウム (1.02) 本品0.10gをとり，試験を行う.

31 比較液にはアンモニウム標準液10.0mLを用いる(0.1%以下).

32 ただし，本試験は減圧蒸留法により行い，水浴の温度は

33 45
0Cとする.

34 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

36 下).

37 (6) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調製

38 し.A法により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mLを加

39 える(10ppm以下).

40 (7) 類縁物質本品0.10gを水10mLに溶かし，試料溶液

41 とする.この液1mLを正確に量り，水省ど加えて正確に10mL

42 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に50mL

43 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

44 ラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

45 5JlL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

46 製した薄層板にスポットする.次lこ1ーブタノール/水/酢

47 酸(100)混液(3: 1 : 1)を展開溶媒として約10cm展掬した後，

48 薄層板を80
0

Cで30分間乾燥する.これにニンヒドリンのメ

49 タノーノレ/酢酸(100)混液(97: 3)溶液(1→100)を均等に噴霧

5 0.16:2 



1 Lーグルタミン重量

1 Lーグルタミン酸
2 L-Glutamic Acid 

H02C~ず叫H

3 H NH2 

4 CoH9N04: 147.13 

5 (2S)-2-Aminopentanedioic acid 

6 [56-86-0] 

7 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し， L グルタ

8 ミン酸(CõH9N04)99.0~101.0%を含む.

9 性状 本品は白色の結品又は結晶性の粉末で，わずかに特異な

10 味と酸味がある.

11、 本品は水に溶けにくく，エタノール(99.5)にほとんど溶け

12 ない.

13 本品は2mo担J塩酸試液に溶ける.

14 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

15 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

16 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

17 間一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.もし，これ

18 らのスペクトルに差を認めるときは，本品を少量の水に溶か

19 し， 60
0C，減圧で水を蒸発し，残留物を乾燥したものにつ

20 き，同様の試験を行う.

21 旋光度(2.49)α)~O : +31. 5~+32.50(乾燥物に換算した

22 もの2.5g，2mo阻 J塩酸試液， 25mL， 100mm). 

23 p H (2.54) 本品0.7gを水100mLに加温して溶かし，冷却し

24 た液のpHは2.9~3.9である.

25 純度試験

26 (1 ) 溶状本品1.0gを2molJL塩酸試液10mLfこ溶かすとき，

27 夜は無色澄明である.

28 (2) 塩化物 (1.03) 本品0.5gをとり，希硝酸6mL及び水

29 20mLに溶かし，水を加えて50mLとする.これを検液とし，

30 試験を行う.比較液にはO.OlmoνL塩酸0.30mLを加える

31 (0.021%以下).

32 (3) 硫酸塩 (1.14) 本品0.6gをとり，希塩酸5mL及び水

33 30mLfこ溶かし，水を加えて45mLとする.これを検液とし，

34 試験を行う.比較液は0.005mo班J硫酸0.35mLfこ希塩酸5mL

35 及び水を加えて45mLとする.ただし，検液及び比較液には

36 塩化バリウム試液5mLずつを加える(0.028%以下).

37 (4) アンモニウム (1.02) 本品0.25gをとり，試験を行う.

38 比較液にはアンモニウム標準液5.0mLを用いる(0.02%以下).

39 (5) 重金属 (1.07) 本品1.0gに水20mL及び水酸化ナトリ

40 ウム漆液(1→25)7mLを加え，加湿して溶かす.冷後，希酢
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酸2mL及び71<を加えて50mLとする.これを検液とし，試験

を行う.比較液は鉛標準液1.0mLIこ希酢酸2mL及び水を加

えて50mLとする(10ppm以下).

(6) 鉄 (1.10) 本品1.0gをとり，第1法により検液を調製

し， A法により試験を行う.比較液には鉄標準液1.0mL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10mLを豆確に量

り， 0.02mo阻J塩酸試液を加えて正確に50mLとし，試料溶

液とする.別にLーアスパラギン酸， Lートレオニン， Lーセ

51 リン， Lーグ、ルタミン酸，グリシン， Lーアラニン， Lーシス

52 チン， Lーバリン， L メチオニン， Lーイソロイシン， L 

53 ロイシン， Lーチロジン， Lーフェニノレアラニン， Lーリジン

54 塩酸塩，塩化アンモニウム， L ヒスチジン及びLーアルギ

55 ニンをそれぞれ2.5mmolに対応する量を精密に量り，

56 O.lmollL塩酸試液に溶かし，正確に1000mLとし，標準原液
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とする.この液5mLを正確に量り， 0.02mollL塩酸試液を加

えて正確に 100mLとする.この液6mLを正確に量り，

0.02molJL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20pLずつを正確にとり，次の

条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液から得たピーク高さから試料溶液

1mLに含まれるグルタミン酸以外のアミノ般の質量を求め，

その質量百分率を算出するとき，グルタミン酸以外の各アミ

ノ酸の量は0.2%以下であり，その合計は0.6%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:内筏4.6mm，長さ8cmのステンレス管lこ3pm

のポP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
0

C付近の一定温度

反応槽温度:130
0
C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，移動格C，移動相D及び移

動相Bを次の表に従って調製後，それぞれにカプリル

酸O.lmLを加える.

移動相A 移動中目B 移動棺C 移動相D 移動中目E

クエン酸ー水 19.80g 22.00g 12.80g 6.lOg 
和物

クエン酸三ナ 6.19g 7.74g 13.31g 26.67g 
トリウムニ

水和物

塩化ナトリウ 5.66g 7.07g 3.74g 54.35g 
ム

水酸化ナトリ 8.00g 
ウム

エタノール 130mL 20mL 4mL 100mL 
(99.5) 

チオジグリコ 5mL 5mL 5mL 
ール

ベンジルアル 一 一 一 5mL 

コール
ラウロマクロ 4mL 4mL 4mL 4mL 4mL 
ゴール
(1→4) 

水 適量 適量 適量 適最 適量

全量 lOOOmL 1000mL 1000mL lOOOmL lOOOmL 
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移動相の切換え:標準溶液20pL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，

グノレタミン酸，グリシン，アラニン，シスチン，バリ

ン，メチオニン，イソロイシン，ロイシン，チロジン，

フェニノレアラニン， リジン，アンモニア，ヒスチジン，

アルギニンの順に溶出し，イソロイシンとロイシンの

分離度が1.2以上になるように，移動相A，移動相B，

移動相C，移動相D及び移動相Eを順次切り換える.

反応試薬:酢酸リチウム二水和物204g在水に溶かし，

5 0463 



2 Lーグルタミン酸

87 酢酸(100)I23mL，1 メトキシー2ープロパノール

88 401mL及び水を加えて1000mLとし， 10分続窒素を

89 通じ， (I)液とする.別に1ーメトキシ-2ープロパノ

90 ール979mLfこニンヒドリン39gを加え， 5分間窒素を

91 通じた後，水素化ホウ素ナトリウム81mgを加え， 30 

92 分間窒素を通じ， (rr)1夜とする. (1)1夜と (rr)液を1容

93 最と 1容量の混液とする(用時製する).

94 移動中日流量:毎分0.20mL

95 反応試薬流量:毎分0.24mL

96 システム適合性

97 システムの性能:標準溶液20)lLfこっき，上記の条件で

98 操作するとき，グリシンとアラニンの分離度は1.2以

99 上である.

100 システムの再現性:標準溶液2011Lfこっき，上記の条件

101 で試験を6回繰り返すとき，標準溶液中の各アミノ酸

102 のピーク高さの相対標準偏差は5.0%以下であり，保

103 持時間の相対標準偏差は1.0%以下である.

104 乾燥減量 (2.41) 0.3%以下(1g，1050C， 3R寺間).

105 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

106 定量法 本品約0.12gを精密に量り，水40mLに加温して溶か

107 す.冷後， O.lmo阻J水酸化ナトリウム液でi街定 (2.50)する

108 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

109 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL=14.71mgCSH9N04 

110 貯法容器気密容器.

5 0484 
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本品 l土Pinus属諸種植物(乃inaceaθ~ ， C1yptomel'1a潟諸種 目

値物(Taxodiaceae)，Fagus属諸種植物(Fagaceae)，Afzelia 58 

属植物 (Jntsia属植物)(Leguminosae)， Shoaa属植物 59 

(Dipt81町 8lpaceae)又はTectona属横物(陪'l'benaceae)の幹及 60 

び校を乾留して得た木タールを原料とし，これを蒸留して 61 

180~2300Cの留分を集め，更に精製・再蒸留して得られる 62 

フェノール類の混合物で、ある 63

本品は定量するとき，グアヤコール(C7Hs02: 124.14)23 64 

~35%を含む 65

性状本品は無色~微黄色澄明の液で，特異なにおいがある 66

本品は水に溶けにくい 67

本品はメタノール又はエタノール(99.5)と混和する 68

本品の飽和水溶液は酸性である 69

本品は光を強く屈折する 70

本品は光又は空気によって徐々に変色する 71

確認試験 定量f去の試料溶液を試料溶液とする. 531Jにブエノー 72 

ノレ，pークレゾール，グアヤコール及び2ーメトキシ-4ーメ 73 

チルフェノール0.1gをそれぞれメタノールに溶かし 74

100mLとする.これらの液10mLfこメタノールを加えて 75 

50mLとし，標準溶液(1)，標準溶液(2)，標準浴液(3)及び標 76 

準溶液(4)とする.試料溶液，標準溶液(1)，標準溶液(2)，標 77 

準溶液(3)及び標準溶液(4)1011Lずつにつき，次の条件で液体 78 

クロマトグラフィー (2.0])により試験を行うとき，試料溶 79 

1夜から得た主ピークの保持時間は，標準溶液(1)，標準溶液 80 

(2)，標準溶液(3)及び標準溶液(心に一致する 81

試験条件 82 

定量法の試験条件を準用する 83

比重 (2.56) d~~ : 1.076以上 84

純度試験 85 

( 1 ) 石炭クレオソート 本品10mLを正確に量り，メタノ 86 

ーノレを加えて正確に20mLとし，試料溶液とする.別にベン 87 

ソ'[a1ピレン，ベンズ[a1アントラセン及びジペンズ[a，h1アン 88 

トラセンをそれぞれ1mgを量り，必要ならば少量の酢酸エチ 89 

ルに溶かし，メタノーノレを加えて100mLとする.この液 90 

1mUこメタノールを加えて100mLとし，標準溶液とする 91

試料溶液及び標準溶液111Lずつを正確にとり，次の条件でガ 92 

スクロマトグラフィー (2.02)により試験を行うとき，試料 93 

溶液には標準溶液のベンゾ同ピレン，ベンズ[a1アントラセ 94 

ン及びジベンズ[a，h1アントラセンに対応する保持時間にピ 95 

ークを認めない.ベンゾ[a1ピレン，ペンズ[a1アントラセン 96 

及びジベンズ[a，h1アントラセンに対応する保持時間にど 97

クを認めた場合は条件を変更して分析し，これらのピークが 98 

ベンゾ[a1ピレン，ベンズ[a1アントラセン及びジペンズ[a，h1 99 

アントラセンでないことそ確認、する 100

試験条件 101 

検出器:質量分析計(EI) 102 

モニターイオン 103

ペンズ[a1アントラセン:分子イオン m/z 228，フ 104 

ラグメントイオン m/z114 約14~20分 105 

106 

ベンゾ[a1ピレン:分子イオン m/z 252，フラグメ

ントイオン m/z125 約20~25分

ジベンズla，h1アントラセン:分子イオン m/z 278， 

フラグメントイオン m/z139 約25~30分

カラム:内筏0.25mm，長さ30mの石英管の内面にガス

クロマトグラフィー用5%ジフェニル・ 95%ジメチル

ポリシロキサンを厚さ0.25~0.51Imで被覆する.

カラム温度:45
0
C付近の一定温度で注入し，毎分40

0
C

で240
0
Cまで昇湿し， 240'Cを5分間保持した後，毎分

4
0
Cで300

0
Cまで昇温し，次いで毎分100Cで320

0
Cま

で昇湿し， 320
0
Cを3分間保持する.

注入口温度:250
0
C付近の一定温度

インターフェース温度:300
0
C付近の一定温度

キャリヤーガス:へリウム

流量:ベンゾ[a1ピレンの保持時間が約22分となるよう

に調整する.

スプリット比:スプリットレス

システム適合性

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j容液111Lにつき，上

記の条件で操作するとき，それぞれの物質のS/N比

は3以上である.

システムの性能:システム適合性試験用溶液111Lにつき，

上記の条件で操作するとき，ベンズ[a1アントラセン，

ベンゾ[a1ピレン，ジベンズ[a，h1アントラセンの順に

流出する.

システムの再現性:システム適合性試験用溶液111Lにつ

き，上記の条件で試験合6囲繰り返すとき，ベンゾ[a1

ピレン，ペンズ[a1アントラセン及びジベンズ[a，h1ア

ントラセンのピーク面積の相対標準偏差はそれぞれ

10%以下である.

(2) アセナブテン 本品0.12gにメタノールを加えて正確

に50mLとし，試料溶液とする. 53IJにアセナフテン25mgを

メタノールに溶かし， 50mLとする.この液5mUこメタノー

ノレを加えて20mLとする. この液2mUこ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111L

ずつを正確にとり，次の条件でガスクロマトグラフィー

(2.02)により試験を行うとき，試料溶液には標準溶液のア

セナフテンに対応する保持時間にピークを認めない.アセナ

フテンに対応する保持時間にピークを認めた場合は条件を変

更して分析し，このピークがアセナフテンでないことを確認

する.

試験条件

検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径0.25mm，長さ60mのフューズドシリカ管

の内面にガスクロマトグラフィー用ポリメチルシロキ

サンを厚さ 0.25~0.511mで被覆する.

カラム温度:450C付近の一定温度で注入し，毎分

11.5
0
Cで160

0
Cまで昇湿した後，毎分4

0
Cで180

0
Cまで

昇滋し，次いで毎分8
0
Cで270

0
Cまで昇湿し， 2700Cを

3分間保持する.

注入口温度:2500C 

検出器温度:2500C 
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2 木クレオソート

107 キャリヤーガス:ヘリウム

108 流量:アセナフテンの保持時間が約18分となるように

109 調整する.

110 スプリット比:スプリットレス

111 システム適合性

112 検出の確認:標業溶液1mLを正確に量り，メタノール

113 を加えて正確に10mLとし，システム適合性試験用溶

114 液とする.システム適合性試験用溶液111Uこっき，上

115 記の条件で操作するとき，アセナフテンのSN比は3

116 以上である.

117 システムの再現性:システム適合性試験用溶液l11Lにつ

118 き，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，アセナフ

119 テンのピーク面積の相対標準偏差は6.0%以下である.

120 (3) 他の不純物 本品1.0mUこ石油ベンジン2mLを加え，

121 水酸化バリウム試液2mLを加えて振り混ぜた後，放置する

122 とき，上層は青色又は汚褐色を呈しない.また，下層は赤色

123 を長しない.

124 蒸留試験 (2.57) 200~220oC ， 85vol%以上.

125 定量法本品約O.lgを精密に量り，メタノールを加えて正確に

126 50mLとする.この液10mLを正確に量り，メタノールを加

127 えて正確に50mLとし，試料溶液とする.別に定量用グアヤ

128 コール約30mgを精密に量り，メタノールを加えて正確に

129 50mLとする.この液10mLを正確に量り，メタノー/レを加

130 えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

131 溶液l011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラ

132 ブイー (2.01)により試験を行い，それぞれの液のグアヤコ

133 ールのどーク面積AI'.及びAsを測定する.

134 グアヤコール(C7Hso0の量(mg)= 1Vfs X AI'/ As 

135 JI;fS :定量用グアヤコールの秤取量(mg)

136 試験条件

137 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:275nm) 

138 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

139 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

140 リカゲルを充てんする.

141 カラム温度:400C付近の一定温度

142 移動相:水/アセトニトリル混液(4:1) 

143 流量:グアヤコールの保持時聞が約9分となるように誠

144 整する.

145 システム適合性

146 システムの性能:グアヤコール及びフェノーノレ2mgずつ

147 をメタノーノレに溶かし， 10mLとする. この液l011L

148 につき，上記の条件で操作するとき，ブェノール，グ

149 アヤコールの順に溶出し，その分離度は2.5以上であ

150 る.

151 システムの再現性:標準溶液1011Uこっき，上記の条件

152 で試験を6回繰り返すとき，グアヤコーノレのピーク面

153 積の格対標準偏差は1.5%以下である.

154 貯法

155 保存条件遮光して保存する.

156 容器気密容器.
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1 クレゾ}ノレ

1 クレゾール
2 Cresol 

3 C7HsO: 108.14 

4 本品はクレゾール異性体の混合物で、ある.

5 性状 本品は無色又は黄色~黄褐色澄明の液で，フェノールの

6 ようなにおいがある.

7 本品はエタノール(95)又はジエチ/レエーテルと混和する.

8 本品は水にやや溶けにくい.

9 本品l土水酸化ナトリウム試液に溶ける.

10 本品の飽和水溶液はブ、ロモクレゾールパープノレ試液に対し

11 て中性である.

12 本品は光を強く屈折させる.

13 本品は光により，また，長く放置するとき. p音褐色となる.

14 確認試験本品の飽和水溶液5mLに希塩化鉄(m)試液1~2i演を

15 加えるとき.Il夜は青紫色を呈する.

16 比重 (2.56) d:~ : 1. 032~ 1.041 

17 純度試験

18 (1 ) 炭化水素本品1.0mLを水60mLに溶かすとき，その

19 混濁は次の比較液より濃くない.

20 比較液:水54mUこ0.005molJL硫酸6.0mL及ひや塩化パリウ

21 ム試液1.0mLを加えてよく振り混ぜた後. 5分開放置す

22 る.

23 (2) イオウ化合物 本品20mLを100mLの三角フラスコに

24 とり，フラスコの口にi関した酢酸鉛(II)紙をおき，水浴J二で

25 5分間加湿するとき，酢酸鉛(II)紙は黄色を呈することがあ

26 つでも，褐色又は暗色を長しない.

27 蒸留試験 (2.57) 196~2060C. 90vol%以上.

28 貯法

29 保存条件遮光して保存する.

30 容器気密容器.
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l クレゾー/レ水

1 クレゾール水
2 Cresol Solution 

3 本品は定量するとき，クレゾー/レ1.25~1.60vol%を含む.

4 製法

クレゾール石ケン液

常水，精製水又は精製水(容器入り)

全量

5 以上をとり，混和して製する.

30mL 

適量

1000mL 

6 性状 本品は黄色の澄明又はわずかに混濁した液で，クレゾー

7 ノレのにおいがある.

8 確認試験 定量法で得た油層0.5mLfこ水30mL:fr加えて振り混

9 ぜた後，ろ過する.ろ液を試料溶液とし，次の試験を行う.

10 (1 ) 試料溶液5mLfこ塩化鉄(m)試i夜 1~2ì商合加えるとき，

11 液は青紫色を呈する.

12 (2) 試料溶液5mLfこ臭素試液1~2減を加えるとき，淡黄

13 色綿状の沈殿を生じる.

14 定 量 法 本 品200mLを正確に量り， 500mLの蒸留フラスコに

15 入れ，塩化ナトリウム40g及ひ'希硫酸3mLを加え，蒸留装置

16 を連結する.受器には塩化ナトリウムの粉末30g及び正確に

17 ケロシン3mLな加えたカシアフラスコを用いて蒸留し，留

18 夜が90mLになったとき，冷却器の水を除き，蒸留を続け，

19 その先端から水蒸気が出始めたとき，蒸留をやめ，カシアフ

20 ラスコを混湯に浸してしばしば振り動かして塩化ナトリウム

21 を溶かし， 15分間放置する.次に150C!こ冷却し，塩化ナト

22 リウムを飽和した水を加え，時々振り動かして3時間以上放

23 置い析出する油滅を弱く揺り動かし1~2分開放置して油

24 層に合わせ，油層の容量を量り，得た値(mL)から3mLを減

25 じ，クレゾールの量(mL)とする.

26 貯法容器気密容器.
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1 クレゾ」ノレ石ケン液

1 クレゾール石ケン液
2 Saponated Cl'esol Solution 

3 本品は定量するとき，クレゾール42~52vol%を含む.

4 製法

クレゾール

核物油

水画変化カリウム

常7.1<，精製水又は精製水(容器入り)

全量

500mL 

300mL 

適量

適量

1000mL 

5 けん化に必要な量の「水酸化カリウムj に「常水J，精

6 製水j 又は f精製水(容器入り)J適量を加えて溶かし，この

7 夜をあらかじめ加温した植物油に加え，必要ならば「エタノ

8 ーノレj適量を添加し，よくかき混ぜながら水浴中で、加熱して

9 けん化を続ける.けん化が完了した後クレゾーノレj を加

10 えて澄明になるまでよくかき混ぜ，適量の「常水J，精製

11 水j 又は「精製水(容器入り)Jを加えて，全量を1000mLと

12 して製する.ただし水酸化カリウムj の代わりに「水酸

13 化ナトリウムj の対応量を使用することができる.

14 性状 本品は黄褐色~赤褐色の粘稿性のある液で，クレゾーノレ

15 臭がある.

16 本品は水，エタノール(95)又はグリセリンと混和する.

17 本品はアルカリ性である.

18 確認試験 純度試験(3)の留出した液につきクレゾールj

19 の確認試験を準用する.

20 純度試験

21 ( 1 ) アルカリ 本品0.50mLに中和エタノーノレ10mLを混

22 和し，フェノールフタレイン試液2~3滴及びlmol/L塩酸

23 0.10mLを加えるとき，液は赤色を呈しない.

24 (2) 未けん化物 本品1.0mLに水5mLを加えて振り混ぜ

25 るとき，液は澄明である.

26 (3) クレゾール留分本品180mLを2000mLの蒸留フラ

27 スコに入れ，水300mL及び希硫酸100mLを加え，水蒸気蒸

28 留を行い，留出液が澄明になったとき，冷却器の水を除き蒸

29 留を続け，その先端から水蒸気が出始めたとき，再び冷却水

30 を通じ5分間蒸留する.留液に，留液100mL当たり，塩化ナ

31 トリウム20gを加えて溶かした後，放置して析出する澄明の

32 由層を分取し，乾燥用塩化カルシウムを粉末としたもの15g

33 をよく振り混ぜながら，少量ずつ加え， 4時間放置した後，

34 ろ過し，ろ液50mLを正確に量り，蒸留するとき 196~

35 206
0

Cで43mL以上を留出する.

36 定量j去 本品5mLを正確に量り， 500mLの蒸留フラスコに入

37 れ，用いたピペットは15分間垂直に保持して内答液を流出

38 させた後，水200mL，塩化ナトリウム40g及ひ。希硫酸3mLを

39 加え，蒸留装置を連結し，受器には塩化ナトリウムの粉末

40 30g及び正確にケロシン3mLを加えたカシアフラスコを用い

41 て蒸留し，留液が90mLになったとき，冷却器の水を除き，

42 蒸留を続け，その先端から水蒸気が出始めたとき，蒸留をや

43 め，カシアフラスコを温湯に浸してしばしば振り動かして塩

44 化ナトリウムを溶かし， 15分間放置する.次に15
0

Cに冷却

45 し，塩化ナトリウムを飽和した水を加え，時々振り動かして

46 3時間以上放置し，析出する泌滴を弱く振り動かし1~2分間

47 放置して油層に合わせ，油層の容量を量り，得た値(mL)か

48 ら3mLを減じクレゾールの最(mL)とする.

49 貯法

50 保存条件遮光して保存する.

51 容器気密容器.
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1 クレボプリドリンゴ酸塩

1 クレボプリドリンゴ酸塩
2 Clebopride Malate 

3 1)ンゴ駿クレボプリド

iubFNへO /¥ /CO，H 
H02C' jイ 』

4 浸ぴ鏡像異性体

5 C2oH24CIN302・C4H60o:507.96 

6 4-Amino-N-(1-benzylpiperidin-4・yl)ふ chloro-

7 2-methoxybenzamide mono-(2RS)-malate 

8 [57645-91-乃

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クレボプリドリンゴ

10 酸塩(C2oH24ClN302 ・ CÆ605)98.5~101.0%を含む.

11 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

12 本品は酢酸(100)に溶けやすく，メタノ}ルにやや溶けや

13 すく，水にやや溶けにくく，エタノール(99.5)に溶けにくい.

14 本品のメタノール溶液(1→25)は旋光性を示さない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のメタノール溶液(1→80000)につき，紫外可視

17 吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

18 のスペクトルと本品の参照スベクトルを比較するとき，両者

19 のスペクトルは河一波長のところに同様の強度の吸収を認め

20 る.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 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

23 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは

24 同一波数のところに向様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

26 色を呈する.

27 純度試験

28 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gを酢酸(100)20mLに溶かし，

29 希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

30 試験を行う.比較液は 0.01molJL塩酸 0.25mLに酢酸

31 (100)20mL. 希硝酸6mL及び水を加えて 50mLとする

32 (0.009%以下).

33 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

34 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

35 下).

36 (3) 類縁物質 本品0.10gを移動相10mLlこ溶かし，試料

37 溶液とする.この液0.2mLを正確に量り，移動相を加えて五

38 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

39 10pLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

40 ー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

41 面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のクレボプ

42 リド以外のピークの合計面積は，標準溶液のクレボプリドの

43 ピーク面積より大きくない.

44 試験条件

45 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

46 カラム:内径4.6mm.長さ25cmのステンレス管に7pm

47 の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ
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リカゲ、ルを充てんする.

カラム滋度:25
0C付近の一定温度

移動棺:酢酸アンモニウム3.85gを水に溶かして500mL

とし，孔径0.5pm以下のメンブランフィノレターでろ過

する.ろ液400mLにメタノール600mLを加える.

流量:クレボプリドの保持時間が約15分となるように

調整する.

面積測定範囲:クレボプリドの保持時間の約2(:音の範密

システム適合性

検出の確認:標準溶液10mLを正確に量り.7l<を加えて

正確に100mLとする.この液101lLから得たクレボプ

リドのピーク面積が，標準溶液のクレボプリドのピー

ク面積の7~13%になることを確認する.

61 システムの性能:本品30mg及びパラオキシ安息香酸プ

62 ロヒ。ル5mgを移動格に溶かし. 100mLとする.この

63 液10pLlこっき，上記の条件で操作するとき，パラオ

64 キシ安息香酸プロピル，クレボプリドの順に溶出し，

65 その分離度は3以上である.

66 システムの再現性:標準溶液10pLlこっき，上記の条件

67 で試験を6屈繰り返すどき，クレボプリドのピーク面

68 穣の相対標準偏差は2.5%以下である.

69 (4) 残留溶媒別に規定する.

70 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g. 105
0

C. 4時間).

71 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

72 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

73 (100)30mLfこ溶かし. 0.1molι過塩素酸で滴定 (2.50)する

74 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，祷正する.

75 0.1molJL過壕素酸1mL=50.80mgC2oH24CIN302・C4H60o

76 貯法容器気密容器.
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1 クレマスチンフマル酸塩
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NJLご
r;: /λ"'"ノ C02H

H02C' ¥J  

5 C21H26CINO・CA404: 459.96 

6 (2R)ー2-{2-[(IR)“1-(4・Chlorophenyl)ー1-

7 phenylethoxy]ethyl}-I・methylpyrrolidinemonofumarate 

8 [14976-57-9] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クレマスチンフマル

10 酸筏(C21H26CINO・C4H40δ98.5%以上を含む.

11 性状本品は白色の結晶性の粉末で，においはない.

12 本品はメタノール又は酢酸UOO)にやや溶けにくく，エタ

13 ノール(95)に溶けにくく，ジエチルエーテルに極めて溶けに

は くく，水にほとんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品5mgに硫酸5mLを加えて振り混ぜて溶かすとき，

17 液は黄色を呈する.この液を水10mL中に徐々に滴加すると

18 き，液の色は直ちに消える.
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下).

(3) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を誠

裂し，試験を行う (2ppm以下).

(4) 類縁物質本品0.10gをメタノール5mLに溶かし，試

料溶液とする.この液lmLを正確に量り，メタノールを加

えて正篠に250mLとし，標準溶液(1)とする.この液5mLを

正確に量り，メタノールを加えて正確に10mLとし，標準溶

液(2)とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

(2.03)により試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準

溶液(2)の511L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卜する.次にクロロホルム

/メタノール/アンモニア水(28)混液(90: 10 : 1)を展開溶

媒として約15cm展開した後，薄層板合風乾する.これに噴

霧用ドラーゲンドノレフ試液を均等に噴霧し，直ちに過酸化水

素試液を均等に噴霧するとき，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

なく，かつ，標準溶液(2)から得たスポットより濃いスポッ

トは2個以下である.

66 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下C1g，105
0
C， 4時間).

67 強熱残分 (2.44) 0.2%以下C1g).

68 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢酸

69 UOO)50mLfこ溶かし， 0.1molι過境素酸でir.i1定 (2.50)する

70 電位差滴定法).河様の方法で空試験を行い，補正する.

71 0.1mollL過塩素酸1mL=46.00mgC21H26ClNO・C4H404

19 (2) 本品0.01gに発煙硝酸1mLを加え，水浴j二で蒸発乾固 72 貯法容器気密容器.

20 した後，薄めた塩酸U→2)2mL及び亜鉛粉末0.2gを加え，水

21 浴上で10分間加熱する.冷後，ろ過し，ろ液に水20mLを加

22 えた液は芳香族第一アミンの定性反応(Jρ'9)を呈する.

23 (3) 本品の水溶液U→ 50000)5mUこ4ージメチルアミノベ

24 ンズアルデヒド試液5mLを加え， 10分間加湿するとき，液

25 は赤紫色を呈する.

26 (4) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

27 色を呈する.

28 (5) 本品0.04g及び薄層クロマトグラフィー用フマル酸

29 0.01gをとり，それぞれにエタノール(95)/水混液(4: 

30 1)2mLを加えて穏やかに加温して溶かし，試料溶液及び標

31 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

32 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつ

33 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

34 て調製した薄属板にスポットする.次にイソプロピルエーテ

35 ノレ/ギ目安/水混液(90: 7 : 3)を展開溶媒として約10cm展凋

36 した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を

37 照射するとき，試料溶液から得たスポットのうちRr値が大

38 きい方のスポットは，標準溶液から得たスポットとRrli直が

39 等しい.

40 旋光度 (2.49)α 〕3: 十 16~+180(車E燥後， 0.1g，メタノ

41 ーノレ， 10mL， 100mm). 

42 融点 (2.60) 176~ 1800C(分解).

43 純度試験

44 (1 ) 溶状 本品0.5gをメタノール10mUこ加湿して漆かす

45 とき，液は無色澄明で、ある.

46 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2~去により操作し，

47 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以
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1 クロカブラミン塩酸塩水和物

1 クロカブラミン塩酸塩水和物
2 Clocapramine Hydrochloride Hydrate 

3 塩酸クロカプラミン

4 クロカプラミン塩酸塩

'2HCI・H.O

5 NO 6 C28H37CIN40・2HCl• H20 : 572.01 

7 1 '-[3-(3-Chloro・10，ll-dihydro-5H-dibenzo[ b，j]azepin-5・

8 yl)propyl]・1，4'-bipiperidine-4' -carboxamide 

9 dihydrochloride monohydrate 

10 [60789-62・何

11 本品を乾燥したものは定量するとき，クロカブラミン塩酸

12 塩(C2sH37CIN40・2HCl: 553.99)98.0%以上を含む.

13 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，においはなく，

14 味は苦い.

15 本品は酢酸(100)に漆けやすく，水又はメタノールにやや

16 溶けにくく，エタノーノレ(95)，クロロホルム又はイソプロピ

17 ルアミンに溶けにくく，無水酢酸又はジエチルエーテルにほ

18 とんど溶けない.

19 本品は光によって徐々に着色する.

20 融点:約2600C(分解，乾燥後).

21 確認試験

22 (1 ) 本品の水溶液u→2500)5mLに硝酸1mLを加えるとき，

23 夜の色は初め青色を呈し，直ちに濃くなり，更に緑色~黄緑

24 色に変わる.

25 (2) 本品のメタノール溶液u→40000)につき，紫外可視

26 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

27 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

28 のスベクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認め

29 る.

30 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の臭

31 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

32 品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは隠

33 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

34 (4) 本品O.lgに水10mLを加え，加湿して溶かし，冷後，

35 アンモニア試液2mLを加えてろ過する.ろ液に希硝酸を加

36 えて酸性とした液は塩化物の定性反応(2)(1.09)を呈する.

37 純度試験

38 (1 ) 硫酸猛 (1.14) 本品0.5gに水40mLを加え，加温して

39 溶かし，冷後，希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.こ

40 れを検液とし，試験を行う.比較液には0.005mollL硫酸

41 0.50mLを加える(0.048%以下).

42 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2I:去により操作し，

43 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

44 下).

45 (3) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

46 て行う.本品0.10gをクロロホルム/イソプロヒ。ノレアミン混

47 夜(99: 1)IOmLlこ溶かし，試料溶液とする.この液1mLを
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正確に量り，クロロホルム/イソプロピルアミン混液(99: 

1)を加えて正確に100mL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 (2ω) により試験を行

う.試料溶液及び標準溶液10)lLずつを薄層クロマトグラフ

ィ一周シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板にス

ポットする.次にジエチルエーテル/酢酸エチル/メタノー

ル/アンモニア水(28)混液(100: 70 : 40 : 1)を展開溶媒とし

て約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主

波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット

以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃くない.

58 乾燥減量 (2.41) 2.0~3.5%(0.5g，減圧・ 0.67kPa以下，酸

59 化リン(V)，105
0
C， 4"寺閑).

60 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

61 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

62 酢酸(100)混液(6:1)70mLに溶かし， O.lmo阻 J過塩素酸で滴

63 定 (2.50)する(電位差i商定法).同様の方法で空試験を行い，

64 補正する.

65 O.lmolι過塩素酸1mL=27.70mgC28H37CIN40・2HCl

66 貯法

67 保存条件遮光して保存する.

68 容器気密容器.
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1 クロキサシリンナトリウム水和物

1 クロキサシリンナトリウム水和物
2 Cloxacillin Sodium Hydrate 

3 クロキサシリンナトリウム

4 メチルクロルブエニルイソキサゾリルペニシリンナトリウム

d千日手:::
6 C19H17CIN3NaOoS' H20 : 475.88 

7 Monosodium(2S，5R，6R)・6・{[3-(2-chlorophenyl)・5-

8 methylisoxazole-4・carbonyl]amino}-3，3-dimethyl-7-oxo-4・

9 thia・1・azabicyclo[3.2.0]heptane-2-carboxylate

10 monohydrate 

11 [7081-44-9] 

12 本品は定量するとき，換算した脱水物1mg当たり 900~

13 960p.g(力側)を含む.ただし，本品のカ価は，クロキサシリ

14 ン(C19H1SCIN30oS: 435.88)としての量を質量(カ価)で示す.

15 性状 本品は白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

16 本品は水，N，N ジメチルホルムアミド又はメタノールに

17 溶けやすく，ヱタノール(95)にやや溶けにくい.

18 確認試験

19 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→2500)につき，紫外可視吸

20 光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の

21 スペクトルと本品の参照スペクトル又はクロキサシリンナト

22 リウム標準品について同様に操作して得られたスペクトルを

23 比較するとき，両者のスペクトノレは同一波長のところに同様

24 の強度の吸収を認める.

25 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法(2.25)の臭

26 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

27 品の参照スペクトル又はクロキサシリンナトリウム標準品の

28 スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数の

29 ところに同様の強度の吸収を認める.

30 (3) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.

31 旋光度 (2.49)α)~ : + 163~+ 1710
(脱水物に換算したも

32 の19，水， 100mL， 100mm). 

33 p H (2.54) 本品1.0g :ã'水lOmLに溶かした液のpHは5.0~

34 7.5である.

35 純度試験

36 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mLに溶かすとき， 7夜は無色澄

37 明~淡黄色澄明である.

38 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2t去により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

40 下).

41 (3) ヒ素(J.1J) 本品1.0gをとり，第5法により検液を調

42 製し，試験を行う (2ppm以下).

43 (4) 類縁物質本品50mgを移動相50mUこ溶かし，試料

44 溶液とする.試料溶液1mLを五確に量り，移動相を加えて

45 正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

46 夜lOp.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラブ

47 ィー (2.01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピー

Q
u
o
d

白
り

1
i
q白

qリ

A
宝

w
D
a
u
n
t
a
u

白

d

凸

u
t
i
o
a
q
u

ペ官

w
D
G
U

巧

'

a

u

o

υ

n

u

-

-

9
“
q
u
dせ

w
O
R
U
η
'

A

1

A斗
A
W
O
w
b
w
D
w
D
W
O
M
U
F
O
w口
氏

リ

w
b

口

u

t
リ

ロ

リ

C
U
R
u
a
u
n
u
R
u
c
u
α
リ

巧

t

円

，

巧

t

巧
4

ヴ

'
n
t

巧
4

ヴ
，

ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のクロキ

サシリン以外の侭々のピークの面積は標準溶液のクロキサシ

リンのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

カラム:内筏6mm，長さ15cmのステンレス管に5p.mの

液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シリ

カグノレを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:1)ン酸水素二アンモニウム4.953gを水700mL

に溶かし，アセトニトリル250mLを加える.この液

にリン酸を加えてpH4.0に調整した後，水を加えて正

確に1000mLとする.

流量:クロキサシリンの保持時間が約24分になるよう

に調整する.

面積測定範囲:クロキサシリンの保持時間の約3傍の範

囲

システム適合性

検出の確認、:標準漆液1mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に10mLとする.この液10p.Lから得たクロ

キサシリンのピーク面積が，標準溶液のクロキサシリ

ンのどーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:クロキサシリンナトリウム標準品約

50mgを正確に量り，適量の移動相に溶かし，グアイ

ブェネシンの移動相溶液(1→200)5mLを加え，更に

移動相を加えて正確に50mL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10p.Lに

つき，上記の条件で操作するとき，グアイフェネシン，

クロキサシリンの順に湾出し，その分離度は25以上

である.

78 システムの再現性:システム適合性試験用溶液10p.Uこ

79 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，グアイ

80 フェネシンのピーク面積に対するクロキサシリンのピ

81 ーク面積の比の相対標準偏差は1.0%以下である.

82 水分 (2.48) 3.0~4.5%(0.2g，容量消定法，直接滴定).

83 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

84 (4.ω)の円筒平板法により試験を行う.

85 (i ) 試験蘭 BacillllS sllbtilis ATCC 6633を用いる.

86 誼)培地培地(1)の1)の iを用いる.

87 (ili) 標準溶液 クロキサシリンナトリウム標準品約

88 20mg(力価)に対応する最を精密に量り， pH7.0の0.05mo阻 J

89 リン後塩緩衝液に溶かして正確に100mLとする.この液適

90 量を正確に量り， pH7.0の0.05mollLリン酸嵐緩衝液を加え

91 て1mL中に20p.g(カ価)及び5p.g(カ価)を含む液を調製し，そ

92 れぞれ高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

93 (iv) 試料溶液 本品約20mg(カ価)fこ対応する量を精療に量

94 り， pH7.0の0.05molιリン酸犠緩衝液に溶かして亙確に

95 100mLとする.この液適量を正確に量り， pH7.0の

96 0.05molιリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に20p.g(カ価)及び

97 5p.g(力価)を含む液を誠製し，それぞれ高濃度試料溶液及び

98 低濃度試料溶液とする.

99 貯法容器気密容器.
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クロキサゾラム

( 1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0g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25mLをとり，

希硝酸6mL及ひ(71<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O.OlmollL塩酸0.20mLを加える

(0.014%以下).

(2 ) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) ヒ素(1.11) 本品1.0gをケノレダールフラスコに入れ，

硫酸5mL及び硝酸5mLを加え，穏やかに加熱する.更に

時々硝酸2~3mLずつを追加して液が無色から淡黄色となる

まで加熱を続ける.冷後，シュウ酸アンモニウム飽和溶液

15mLを加え，濃い白煙が発生するまで加熱濃縮して2~

3mLとする.冷後， 7}くを加えて10mLとする.この液を検液

とし，試験を行う(2ppm以下).

(4) 類縁物質 本品0.05g告とジクロロメタン10mLtこ溶か

し，試料溶液とする.この液lmLを正確に量り，ジクロロ

メタンを加えて正確に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 (2.03) により試験

を行う.試料溶液及び標準溶液lO11Lずつを薄濁クロマトグ

ラブィー用シリカゲ、ノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板

にスポットする.風乾後直ちにトルエン/アセトン混液(5: 

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)を熊射するとき，試料溶液から

得た主スポット以外のスポットは，標準溶液から得たスポッ

トより濃くない.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 3時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

(100)50mLに溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

(指示薬:クリスタルバイオレット試液2滴).ただし， i商定

の終点は液の紫色が青色を経て青緑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.
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1 

クロキサゾラム
Cloxazolam 

汲び銭像異性体

C17H14C12N202 : 349.21 

(11 bRS)-lO-Chloro-ll b-(2-chlorophenyl)-2ム7，llb-

tetrahydro[ 1 ，3]oxazolo[3，2-d] [1 ，4]benzodiazepi日開

6(5的関one

[24166-13-0] 

工x~)
oド

1 

2 

3 

4

5

6

7

8

 

0474 5 

O.lmollL過塩素酸lmL=34.92mgC17H14CbN202 

貯j去

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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本品を乾燥したものは定量するとき，クロキサゾラム

(C17HI4ChN20099.0%以上を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末で，におい及び味は

ない.

本品は酢酸(100)に溶けやすく，ジクロロメタンにやや溶

けにくく，エタノ}ル(99.5)又はジエチルエーテノレに溶けに

くく，エタノール(95)に極めて溶けにくく，水にほとんど溶

けない.

本品は希塩酸に溶ける.

本品l土光によって徐々に着色する.

融収:約2000C(分解).

確認試験

(1) 本品O.Olgにエタノーノレ(99.5)10mLを加え，加熱して

溶かした後，塩酸li商を加えるとき， i夜は淡黄色を呈し，紫

外線(主波長365nm)を照射するとき，黄緑色の蛍光を発する.

また，この液に水酸化ナトリウム試液lmLを加えるとき，

液の色及び蛍光は直ちに消える.

(2) 本品O.Olgをとり，希境酸5mLを加え，水浴中で10分

間加熱して溶かし，冷却する.この液lmLは芳香族第一ア

ミンの定性反応 (1.09)を呈する.

( 3 ) 本品2gを200mLのフラスコに量り，エタノール

(95)50mL及び水酸化ナトリウム試液25mLを加え，還流冷

却器を付け4時間加熱還流する.冷後，希楓酸で中和した後，

ジクロロメタン30mLで抽出する.抽出液は無水硫酸ナトリ

ウム3gを加えて脱水し，ろ過した後，ジクロロメタンを留

去する.残留物にメタノーノレ5mLを加え，水浴上で加熱し

て溶かした後，氷水中で急冷する.析出した結晶をろ取し，

i威圧， 600Cで1時間乾燥するとき，その融点 (2.60) は87~

91
0

Cである.

(4) 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(1→100000)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，

両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を

認める.

(5) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04)を行うとき，緑

色を呈する.

吸光度 (2.24) E:.こ(244nm): 390~410(乾燥後， lmg，エタ

ノール(99.5)，100mL). 

純度試験
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1 クロコナゾ、ール塩酸塩

1 ク口コナゾール塩酸塩
2 Cl'oconazole Hydl'ochlol'ide 

3 塩駿クロコナゾ、ール

4 

α 

H2CJD 
《£Qι ;〉》

5 C18H1SCIN20・HCl:347.24 

6 1-{ト[2-(3-Chlorobenzyloxy)phenyl]vinyl}-1 H-imidazole 

7 monohydrochloride 

8 [77174-66-4] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クロコナゾール塩酸

10 塩(C18H1SCIN20・HC1)98.5%以上を含む.

11 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.

12 本品は水に極めて溶けやすく，酢酸(100)，メタノール又

13 はエタノール(95)に溶けやすく，ジエチノレエーテルにほとん

14 ど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品のメタノーノレ溶液(1→20000)につき，紫外可視

17 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを郷定し，本品

18 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

19 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

20 る.

21 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

22 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

23 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは

24 同一波数のところにi司様の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品0.05gを水10mUこ溶かし，水酸化ナトリウム試

26 液2mLを加え，更にジエチルエーテノレ20mLを加えて振り混

27 ぜる.水層を分取し，ジエチルエーテノレ10mLずつで2田洗

28 い，希硝酸2mLを加えて酸性とした液は塩化物の定性反応

29 (1.09) を呈する.

30 融点 (2.60) 148~1530C 

31 純度試験

32 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液1.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (2) 類縁物質 本品50mgをメタノーノレ10mLに溶かし試

36 料溶液とする.この液1mLを亙礁に量り，メタノールを加

37 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.これらの液につ

飽 き，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.試

39 料溶液及び標準溶液10p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用

40 シリカゲノレ(蛍光剤入り)を用いて調裂した薄層板にスポット

41 する.次に酢酸エチノレ/ヘキサン/メタノーノレ/アンモニア

42 水(28)混液(30: 15 : 5 : 1)を展開溶媒として約10cm展開し

43 た後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照

44 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

45 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

46 し¥

47 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下Ug，60
o
C， 4時間).

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下Ug).

49 定量j去 本品を乾燥し，その約0.6gを精密に量り，酢酸
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U00)10mLに溶かし，無水酢酸40mLを加え， O.lmollL過塩

素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:マラカイトグリーンシュウ

酸塩の酢酸(100)溶液Ü→100)1~2ì脅).ただし，鴻定の終点

は液の青緑色が緑色を経て黄緑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.

55 O.lmolι過頃素酸1mL=34.72mgC18H15CIN20・HCl

56 貯法

57 保存条件遮光して保存する.

58 容器気密容器.

5 0475 



1 クロチアゼパム

1 クロチアゼ、パム
2 Clotiazepam 

3 

4 CJGHloClN20S: 318.82 

5 5・0・Chlorophenyl).7司ethyl.l“methyl.1，3.dihydro.2H. 

47 製し，試験を行う (2ppm以下).

48 (5) 類縁物質本品0.25gをアセトン10mLに溶かし，試

49 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加え

50 て正確に20mLとする.この液2mLを正確に量り，アセトン

51 を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.これらの液に

52 っき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験宏行う.

53 試料溶液及び標準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラフィ-

54 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

55 卜する.次にクロロホルム/アセトン混液(5: 1)を展開溶媒

56 として約10cm展開した後，薄層板を嵐乾する.これに紫外

57 線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポ

58 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

6 thieno[2，3.e][1，4]diazepin.2・one 59 ない.

7 [33671.46.4] 60 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，80oC， 3時間).

61 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

8 本品を乾燥したものは定量するとき，クロチアゼパム 62 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

9 (CJGHloClN20S)98.5%以上を含む 63 (100)80mLに溶かし， O.lmollL過塩素酸で滴定 (2.50)する

10 性状 本品は白色~淡黄白色の結晶又は結晶性の粉末で，にお 64 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

11 いはなく，味はわずかに苦い.
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本品はクロロホルムに極めて溶けやすく，メタノーノレ，エ

タノーノレ(95)，アセトン，酢酸(100)又は哲学酸エチルに溶け

やすく，ジエチルエーテルにやや溶けやすく，水にほとんど

溶けない.

16 本品はO.lmollL塩酸試液に溶ける.

17 本品は光によって徐々に着色する.

18 確認試験

19 (1 ) 本品O.Olgを硫酸3mLに溶かし，この液に紫外線(主波

20 長365nm)を照射するとき，淡黄色の蛍光を発する.

21 (2) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液(1→ 100000)につき，紫

22 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルな測定し，

23 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，

24 両者のスベクトノレは向一波長のところに同様の強度の吸収を

25 認める.

26 (3) 本品O.Olgをとり，薄めた過酸化水素(30)(1→5)10mL

27 を吸収液とし，酸素フラスコ燃焼法 (1.06)により操作し，

28 検液を調製する.装置のAの上部に少量の水を入れ，注意し

29 てCをとり，メタノール15mLでC，B及びAの内墜を洗い込

30 み，ここで得た液を試験液とする.試験液15mUこ，希硝酸

31 0.5mLを加えた液は塩化物の定数反応(2)(1.09) を呈する.

32 また，残りの試験液は硫酸績の定性反応(1)(1.09) を呈する.

33 融点 (2.60) 106~1090C 

34 純度試験

35 (1 ) 溶状 本品1.0gをエタノール(95)10mUこ溶かすとき，

36 夜は澄明で，その色は次の比較液より濃くない.

37 比較液:色の比較液C5mLをとり， O.Olmolι塩酸試液を

38 加えて10mLとする.

39 (2) 塩化物 (1.03) 本品1.0gに水50mLを加え， 30分間振

40 り混ぜた後，ろ過する.ろ液30mUこ希硝酸6mL及ひ'水を加

41 えて50mLとする.これを検波とし，試験を行う.比較液に

42 はO.Olmo阻 J塩酸0.25mLを加える(0.015%以下).

43 (3) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第4i去により操作し，

44 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

45 下).

46 (4) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を誠

65 O.lmollL過塩素酸1mL=31.88mgC16HloClN20S 

66 貯法

67 保存条件遮光して保存する.

68 容器気密容器.

5 047G 



1 クロトリマゾーノレ

1 クロトリマゾール
2 Clotrimazole 

点。
3 C? 

4 C22H17CIN2: 344.84 

5 1-[(2・Ch1orophenyl)(diphenyl)methyl]・1H・imidazole

6 [23593-75-1] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，クロトリマゾーノレ

8 (C22H17CINθ98.0%以上を含む.

9 性状本品は白色の結晶挫の粉末で，におい及び味はない.

10 本品はジクロロメタン又は酢酸(100)に溶けやすく ，N，N 

11 ージメチルホルムアミド，メタノール又はエタノール(95)に

12 やや溶けやすく，ジエチルエーテノレに溶けにくく，水にほと

13 んど溶けない.

14 確認試験

15 (1 ) 本品O.lgfこ5molJL塩酸試液10mLを加え，加湿して溶

16 かし，冷後，ライネッケ塩試液37商を加えるとき， i淡赤色の

17 沈殿を生じる.

18 (2) 本品のメタノール溶液(1→5000)につき，紫外可視吸

19 光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品の

20 スベクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者の

21 スペクトルは向一波長のところに河様の強度の吸収を認める.

22 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スベクトノレ測定法 (2.25)の

23 臭化カリウム錠剤f去により試験を行い，本品のスベクトルと

24 本品の参照スペクトル在比較するとき，両者のスベクトルは

25 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (4) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04)を行うとき，緑

27 色を呈する.

28 融点 (2.60) 142~1450C 

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品0.5gをジクロロメタン10mUこ溶かすとき，

31 rl夜は無色澄明である.

32 (2) 塩化物 (1.03) 本品1.0g念N，Nージメチルホルムア

33 ミド、40mLに溶かし，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとす

34 る.これを検液とし，試験を行う.比較液はO.OlmoνL塩酸

35 0.60mUこN，Nージメチルホルムアミド40mL，希硝酸6mL

36 及び水を加えて50mLとする(0.021%以下).

37 (3) 硫酸塩 (1.14) 本品0.5gをメタノール10mLに溶かし，

38 希塩酸1mL.及び水を加えて50mLとする.これを検液とし，

39 試験を行う.比較液は0.005molJL硫酸0.50mUこメタノーノレ

40 10mL，希極酸1mL及び水を加えて50mLとする(0.048%以

41 下).

42 (4) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

43 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

44 下).

45 (5) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

46 製し，試験を行う(2ppm以下).

47 (6) イミダゾーノレ 本品0.10gをとり，ジクロロメタン

48 10mLを正確に加えて溶かし，試料溶液とする. )3IJに薄層ク

49 ロマトグラブィー用イミダソ、ーノレ25mgをとり，ジクロロメ

50 タンに溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正確に最

51 り，ジクロロメタンを加えて正確に50mLとし，標準溶液と

52 する.これらの液につき，薄層クロマトグラフィーは03)

53 により試験を行う.試料溶液及ひ守標準溶液101lLずつを薄層

54 クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて調製した薄層板に

55 スポットする.次にメタノール/クロロホルム混液(3: 2)を

56 展凋溶媒として約10cm展開した後，簿層板を風乾する.こ

57 れに次亜塩素酸ナトリウム試液を均等に噴霧し， 15分間風

58 乾した後，ヨウ化カリウムデンプン試液を均等に噴霧すると

59 き，標準溶液から得たスポットに対応する位置の試料溶液か

60 ら得たスポットは，標準溶液のスポットより濃くない.

61 (7) (2ークロロブエニノレ)ージフェニルメタノール 本品

62 0.20gをとり，ジクロロメタン10mLを正確に加えて溶かし，

63 試料溶液とする.別に薄層クロマトグラフィー用(2ークロロ

64 フェニノレ)ージフェニ/レメタノー/レ10mgをとり，ジクロロメ

65 タンに溶かし，正確に100mLとし，標準溶液とする.これ

66 らの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験

67 を行う.試料溶液及び標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグ

68 ラフィー用シリカゲ、ノレ(蛍光剤入り)を用いて調製した薄層板

69 にスポットする.次に酢酸エチル/アンモニア水(28)混液

70 (50 : 1)を展務溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾

71 する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，標準溶

72 夜から得たスポットに対応する位置の試料j容液から得たスポ

73 ットは，標準溶液のスポットより濃くない.

74 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0
C， 2時間).

75 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

76 定量法 本品を乾燥し，その約0.35gを精密に量り，酢酸

77 (100)80mLfこ溶かし， O.lmolJL過塩素酸で、滴定 (2.50)する

78 電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補正する.

79 O.lmolJL過塩素酸1mL=34.48mgC22H17CIN2 

80 貯法

担 保存条件遮光して保存する.

82 容器密閉容器.
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1 クロナゼパム

1 クロナゼパム
2 Clonazepam 

3 

4 CloHlOClN303: 315.71 

5 5.(2.Chlorophenyl).7・nitro.1 ，3 .dihydro.2H. 1 ，4. 

6 benzodiazepin.2・・one

7 [1622・61.3]

8 本品を乾燥したものは定量するとき，クロナゼパム

9 (C15HlOCIN303)99.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶伎の粉末である.

11 本品は無水酢酸又はアセトンにやや溶けにくく，メタノー

12 ノレ又はエタノール(95)に溶けにくく，ジエチルエーテルに極

13 めて溶けにくく，水にほとんど溶けない.

14 本品は光によって徐々に着色する.

15 融点:約2400C(分解).

16 確認試験

17 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→100000)につき，紫外可祝

18 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

19 のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，両者

20 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

21 る.

22 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

23 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

24 本品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは

25 隠一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(J.04)を行うとき，緑

27 色を呈する.

28 純度試験

29 (1 ) 塩化物 (1.ω〉 本品1.0gに水50mLを加え，時々振り

30 混ぜながら1時間放置した後，ろ過する.初めのろ液20mL

31 を除き，次のろ液20mLに希硝酸6mL及び水を加えて50mL

32 とする.これを検液とし，試験を行う.比較液はO.Olmo阻 J

33 塩酸0.25mLに希硝酸6mL及び水を加えて 50mLとする

34 (0.022%以下).

35 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

37 下).

38 (3) 類縁物質 本品0.25gをアセトン10mLtこ溶かし，試

39 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，アセトンを加え

40 て正確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，アセト

41 ンを加えて正権に10mLとし，標準溶液とする.これらの液

42 につき，薄層クロマトグラフィー (2.ω〉により試験を行う.

43 試料溶液及び標準溶液lO11Lずつを薄層クロマトグラフィー

44 用シリカゲル(蛍光都入り)を用いて調製した薄膚板にスポッ

45 トする.次にニトロメタン/アセトン混液(10:1)を展開溶

46 媒として約12cm展開した後，薄層板を風乾する.これに紫

47 外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主ス

48 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

49 くない.

50 乾燥減量(2.41) 0.30%以下(lg，105
0

C， 4時間).

51 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

52 定量法 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，然水酢酸

53 70mLtこ溶かし， O.lmolι過塩素酸で滅定 (2.50)する(電位

54 差滴定法).向様の方法で空試験を行い，補正する.

55 O.lmollL過塩素酸1mL=31.57mgCloHlOClN303 

56 貯法

57 保存条件遮光して保存する.

58 容器密閉容器.
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1 クロニジン塩酸塩

1 クロニジン塩酸塩
2 C10nidine Hydl'och10r叫 e

3 塩酸クロニジン

ケヱ)'HCI 

5 C9H9ChN3・HC1:266.55 

6 2-(2，6・Dichlorophenylimino)imidazol idine 

7 monohydrochloride 

8 [4205-91-8] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クロニジン塩酸塩

10 (C9H9ChN3 • HCl)99.0%以上を含む.

11 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

49 した後，薄j脅板を風車ちする.これを100
0

Cで1時間乾燥した

50 後，次亜塩素酸ナトリウム試液を均等に噴霧し， 15分間風

51 乾する.これにヨウ化カリウムデンプン試液を均等にI噴霧す

52 るとき，試料読ま液から得た主スポット及び原点のスポット以

53 外のスポットは，標準溶液(2)から得たスポットより濃くな

54 く，かっ主スポット及び原点のスポット以外のスポットのう

55 ち標準溶液(1)から得たスポットより濃いスポットは3個以下

56 である.

57 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0

C， 4"寺問).

58 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

59 定量法 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢酸

60 (100)30mLを加え，加湿して溶かす.冷後，無水酢酸70mL

61 を加え， 0.lmo11L過塩素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).

62 同様の方法で空試験を行い，補正する.

63 0.lmo1ι過塩素酸1mL=26.66mgC9H9CbN3 • HC1 

12 本品はメタノールに溶けやすく，水又はエタノール(95)に 64 貯法容器気密容器.

13 やや溶けやすく，酢酸(100)に溶けにくく，無水酢酸又はジ

14 エチノレエーテルにほとんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品の水溶液(1→1000)5mLtこドラーグンド、ノレフ試液

17 6滴を加えるとき，だいだし、色の沈殿を生じる.

18 (2) 本品のO.OlmollL塩酸試液溶液(3→10000)につき，紫

19 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，

20 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，

21 両者のスペクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を

22 認める.

23 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の

24 塩化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと

25 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

26 同一波数のところに問様の強度の吸収を認める.

27 (4) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応 (J.09) を呈

28 する.

29 p H (2.54) 本品1.0gを水20mLに溶かした液のpHは4.0~

30 5.5である.

31 純度試験

32 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mLに溶かすとき，液は無色澄

33 拐である.

34 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第1法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

36 下).

37 (3) ヒ素(1.11) 本品0.5gをとり，第3法により検液を調

38 製し，試験を行う (4ppm以下).

39 (4) 類縁物質本品0.20gをメタノール2mLに溶かし，試

40 料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを加

41 えて正確に100mLとする.この液1mL及ひ(2mLを正確に量

42 り，それぞれにメタノールを加えて正確に20mLとし，標準

43 溶液(1)及び標準溶液(2)とする.これらの液につき，薄層ク

44 ロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液，標

45 準溶液(1)及び標準溶液(2)211Lずつを薄層クロマトグラフイ

46 一周シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.次

47 にトルエン/1，4ージオキサン/エタノール(99.5)/アンモ

48 ニア水(28)混液(10: 8 : 2 : 1)を展調溶媒として約12cm展開
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1 クロフィプラート

1 クロフィブラート
2 Clofibrate 

JO:ぺ'O/"--.開 3

4 C12HloCl03: 242.70 

5 Ethyl 2-( 4-chlorophenoxy)-2-methylpropanoate 

6 [637-07-0] 

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，クロフィブ

8 ラート(C12HIOCI03)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は無色~淡黄色の澄明な油状の液で，特異なにおい

10 があり，味は初め背く後に甘い.

49 5mLを発生瓶にとり，ヒ素標準液2.0mLを加え，以下

50 検液の試験と同様に操作する(2ppm以下).

51 (4) 4 クロロフェノーノレ 本品1.0gをとり，内標準溶液

52 1mLを正確に加え，更に移動棺を加えて5mLとし，試料溶

53 夜とする. 531)に4ークロロフェノール10mgをとり，ヘキサ

54 ン/2ープロパノール混液(9: 1)に溶かし，正確に100mLと

55 する.この液10mLを正確に最り，ヘキサン/2ープロパノ

56 ール混液(9: 1)を加えて正確に50mLとする.この液6mLを

訂 正確に量り，内標準溶液4mLを正確に加え，更に移動相を

58 加えて20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

59 20pUこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

60 より試験を行う.それぞれの液の内標準物質のピーク面積に

61 対する4ークロロフェノールのピーク面積の比QT及びQsを

62 求めるとき，Q吋土Qsより大きくない.

63 内標準溶液 4 エトキシブエノールの移動相溶液(1→

11 本品はメタノール，エタノール(95)，エタノーノレ(99.5)， 64 30000) 

操作条件12 ジエチルエーテル又はヘキサンと混和し，7.kにほとんど溶け 65 

13 ない 66

14 本品は光によって徐々に分解する 67

15 確認試験 68 

16 (1 ) 本品のエタノール(99.5)溶液(1→10000)につき，紫外 69 

17 可視吸光度測定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し 70

18 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル1又はクロフィブ 71 

19 ラート標準品について同様に操作して得られたスペクトル在 72 

20 比較するとき，両者のスペクトルは伺一波長のところに同様 73 

21 の強度の吸収を認める.また，本品のエタノール(99.5)溶液 74 

22 (1→100000)につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸 75 

23 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 76 

24 クトノレ2又はクロフイブラート標準品について同様に操作し 77 

25 て得られたスペクトルを比較するどき，阿者のスペクトルは 78 

26 同一波長のところに向様の強度の吸収を認める 79

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:275nm) 

カラム:内径約4mm，長さ約30cmのステンレス管に5

~10pmの液体クロマトグラフィー照シアノプロヒ。ル

シリル化シリカゲ、ルを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相:ヘキサン/2ープロパノーノレ/酢酸(100)混液

(1970 : 30 : 1) 

流量:クロフイブラートの保持時間が約2分になるよう

に調整する.

カラムの選定本品10.0g，4 クロロフェノーノレ6mg

及び4ーエトキシフェノール6mg0:'ヘキサン1000mL

に溶かす.この液20pUこっき，上記の条件で操作す

るとき，クロフィブラート， 4ークロロフェノール，

4ーエトキシフェノールの順に溶出し，クロフィブラ

27 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の液 80 ートと4 クロロフェノールの分離度が5以上及び4-

28 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ベ

29 クトル又はクロフィブラート襟準品のスペクトルを比較する

30 とき，両者のスペクトルは同一波数のところに河様の強度の

31 吸収を認める.

32 屈折率 (2.45) n~o : 1. 500~ 1. 505 
33 比重 (2.56) d:~ : 1.137~ 1.144 

34 純度試験

35 ( 1 ) 酸 本品2.0gを中和エタノーノレ100mUこ溶かし，フ

36 ェノールフタレイン試液1滴及びO.lmolι水酸化ナト Pウム

37 液0.20mLを加えるとき，液の色は赤色である.

38 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛標準j夜2.0mLを加える(10ppm以

40 下).

81 クロロフェノールと4ーエトキシフェノールの分離度

82 が2.0以上のものを用いる.

83 水分以48) 0.2%以下(5g，容量鴻定法，直接滴定).

84 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

85 定量法本品約0.5gを精療に量り， O.lmollL水酸化カリウム・

86 エタノール液50mLを正確に加え，二酸化炭素吸収管(ソー

87 ダ石灰)を付けた還流冷却器を用いて水浴中でしばしば振り

88 混ぜながら2時間加熱する.冷後，直ちに過量の水酸化カリ

89 ウムをO.lmolι塩酸で滴定 (2.5めする(指示薬:フェノール

90 フタレイン試j夜3滴).同様の方法で空試験を行う.

91 O.lmoνL水酸化カリウム・エタノーノレ液1mL

92 = 24.27mg C12HloCl03 

41 (3) ヒ素(1.11) 本品5.0gに硝酸20mL.及び硫酸5mLを加 93 貯法

42 え，白煙が発するまで加熱する.必要ならば，冷後，更に硝 94 保存条件遮光して保存する.

43 酸5mLを加え，白煙が発生するまで加熱し，この操作を;夜 間 容器気密容器.

44 が無色~淡黄色となるまで繰り返す.冷後，シュウ酸アンモ

45 ニウム飽和溶液15mLを加え，再び白煙が発生するまで加熱

46 し，冷後，水を加えて25mLとする.この液5mLを検液とし，

47 試験を行う.

48 標準色:本品を用いないで同様に操作して調製した液
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1 クロフィブラートカプセノレ

1 ク口フィブラートカプセル 52 保存条件遮光して保存する.

2 Clofibrate Capsules 53 容器密閉容器.

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 クロフィブラート(C12HI5CI03;242.70)を含む.

5 製法 本品は「クロフィプラートj をとり，カフ。セル剤の製法

6 により製する.

7 確認試験 カプセルを切り開き，内容物を取り出し，試料とす

8 る.試料のエタノーノレ(99.5)溶液(1→10000)につき，紫外可

9 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

10 き，波長278~282nmfこ吸収の極大を示す.また，試料のエ

11 タノール(99.5)溶液(1→100000)につき，紫外可視吸光度調IJ

12 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定するとき，波長224

13 ~228nmfこ吸収の極大を示す.

14 純度試験 4ークロロフェノール本品20倍以上をとり，カプ

15 セルを切り開き，内容物を取り出し，よく混和したもの1.0g

16 をどり，以下「クロフィブラートj の純度試験(4)を準用す

17 る.

18 内標準溶液 4ーエトキシフェノールの移動相溶液(1→

19 30000) 

20 定 量 法 本 品20個以上をとり，その質量を精密に量り，カプ

21 セルを切り開き，内容物を取り出し，カプセノレをジエチルエ

22 ーテル少量で洗い，室温で放置してジエチルエーテルを!徐い

23 た後，質量を精密に量る.カプセル内容物のクロフィブラ-

24 ト(C12H15CI03)約O.lgに対応する量を精密に量り，アセトニ

25 トリルに溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確

26 に量り，内標準溶液5mLを正確に加えて試料溶液とする.

27 別にクロフィブラート標準品約O.lgを精密に量り，試料溶液

28 と同様に操作し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

29 lO11Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

30 より試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するクロフイ

31 ブラートのピーク面積の比QT.及びQsを求める.

32 クロフィブラート(C12H15CI03)の量(mg)=lIゐ XQ'l'/Qs 

33 Mら:脱水物に換算したクロブィブラート標準品の秤取量

34 (mg) 

35 内標準溶液 イブプロフェンの移動相溶液(1→100)

36 操作条件

37 検出器:紫外扱光光度計(拠隠波長;275nm) 

38 カラム:内径約4mm，長さ約30cmのステンレス管lこ5

39 ~1011mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシ

40 リル化シリカゲノレを充てんする.

41 カラム温度;250C付近の一定温度

42 移動相:アセトニトリノレ/薄めたリン酸(1→1000)混液

43 (3 ; 2) 

44 流量:クロフィブラートの保持時間が約10分になるよ

45 うに調整する.

46 カラムの選定:クロフィプラート0.05g及びイブ、プロブ

47 ェン0.3gをアセトニトリル50mUこ溶かす.この液

晶 l011Lfこっき，上記の条件で操作するとき，イブプロ

49 ブェン，クロフィブラートのjI僚に溶出し，分離度が6

50 以上のもの宏用いる.

51 貯法

5 0481 



1 クロフェダノール塩酸塩

1 クロフェダノール塩酸塩
2 Clofedanol Hydl'ochloride 

3 塩酸クロフェダノール

r 、、
民ミ"，-/，

m'~./ヘ?/CH34Ci、¥J久 CH，
4 'CI 汲ぴ鏡像異性体

5 C17H2oCINO・HCl:326.26 

6 (lRS)・1・(2-Chlorophenyl)-3-dimethylamino-l-

7 phenylpropan-l-01 monohydrochlorid巴

8 [511-13-乃
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酸(1→ 1000)に溶かし， 1000mLとする.この液

650mL1こメタノール350mLを加える.

流量:クロブェダノールの保持時聞が約9分になるよう

に調整する.

カラムの選定:本品及びパラオキシ安息香酸エチル

O.Olgずつをメタノールに溶かし， 100mLとする.こ

の液3J1Lにつき，上記の条件で操作するとき，クロフ

ェダノール，パラオキシ安息香酸エチノレの順に溶出し，

その分離度が4以上のものを用いる.

検出感度:標準溶液3J1Lから得たクロフェダノールのヒ。

ーク高さがフルスケーノレの20~50%になるように調

整する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からクロフェダノール

の保持時間の約3倍の範毘

62 乾燥減量(2.41) 2.0%以下(lg，減圧，シリカゲノレ，80
o
C， 3 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クロフェダノール境 63 時間).

10 酸塩(C17H2oCINO・HC1)98.5%以上を含む 64 強熱残分 (2.，14) 0.1 %以下(lg).

11 性状本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である 65 定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，酢酸

12 本品はメタノーノレ，エタノーノレ(95)又は酢酸(100)に溶け 66 (100)I5mLに溶かし，無水酢酸35mLを加え， O.lmolι過塩

13 やすく，水にやや溶けにくく，ジエチノレエーテルにほとんど 67 素酸で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験

14 溶けない 68 を行い，補正する.

15 本品のメタノーノレ溶液(1→20)は旋光性を示さない.

16 融点:約190
0
C(分解，ただし乾燥後).

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品のO.Olmol/L塩酸試液溶液(1→2500)につき，紫

19 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，

20 本品のスペクトルと本品の参照スベクトルを比較するとき，

21 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

22 認める.

23 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

24 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

25 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

26 河一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

27 (3) 本品の水溶液(1→100)は塩化物の定性反応 (1.09)を

28 呈する.

29 純度試験

30 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

32 下).

33 (2) 類縁物質本品0.05gをメタノール25mUこ溶かし.

34 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

35 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

36 標準溶液3J1Lずつを正篠にとり，次の条件で液体クロマトグ

37 ラフィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々の

38 ピ}ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のク

39 ロフェダノール以外のピークの合計面積は，標準溶液のクロ

40 フェダノールのピーク面積より大きくない.

41 操作条件

42 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

43 カラム:内径約4mm，長さ約15cmのステンレス管に

44 5J1mの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

45 ル化シリカゲノレを充てんする.

46 カラム温度:40'C付近の一定温度

47 移動相:メタンスルホン酸カリウム1.34gを薄めたリン

69 O.lmol/L過塩素酸1mL=32.63mgC17H2oCINO・HCl

70 貯法容器気密容器.
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1 クロベタゾーノレプロヒ。オン酸エステノレ

1 クロベタゾールプ口ピオン酸エステル
2 Clobetasol Propionate 

3 プロピオン酸クロベタゾール

CI 

4 0 

5 C2oH32CIFOo: 466.97 

6 21・Chloro・9-f1uoro・l1s，l7・dihydroxy幽

7 16s-methylpregna-l，4-diene-3，20-dione 17・propanoate

8 [25/22-46-7] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クロベタゾールプロ

10 ヒ。オン駿エステノレ(C2oH32CIF05)97.O~ 102.0%を含む.

11 性状 本品は白色~微黄白色の結晶性の粉末である.

12 本品はメタノーノレ又はエタノール(99.5)にやや溶けやすく，

13 7.kにほとんど溶けない.

14 本品は光によって徐々に黄色となる.

15 融点:約1960C(分解).

16 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

17 ペースト法により試験を行い，本品のスベクトノレと本品の参

18 照スベクトル又はクロペタゾールフ。ロヒ。オン酸エステル標準

19 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

20 数のところに同様の強度の吸収を認、める.

21 旋光度(2.49)αJ~ : +109~+1150(乾燥後， O.lg，メタ

22 ノール， 10mL， 100mm). 

23 純度試験
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ベタゾールプロヒ。オン酸エステルのピーク面積が，標

準溶液のクロベタゾールプロヒ。オン駿エステルのピー

ク面積の2.8~5.2%になることを確認する.

システムの性能:本品20mgをメタノール20mLに溶か

す.この液5mUこプロピオン目安ベクロメタゾンのメ

タノーノレ溶液(I→1000)10mLを加えた後，移動相を

53 加えて50mLとする.この液I011Lにつき，上記の条

54 牛で操作するとき，クロベタソ、ーノレプロヒ。オン酸エス

55 

56 

テル，ベクロメタゾンプロヒ。オン目安エステルの順に溶

出し，その分離度は8以上である.

57 システムの再現性:標準溶液I011Lにつき，上記の条件

58 で試験を6回繰り返すとき，クロベタゾールプロピオ

59 ン楼エステルのピーク面積の相対標準偏差は2.0%以

60 下である.

61 乾燥減量(2.4/) 0.5%以下(Ig，105
0

C， 3時間).

62 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg，白金るつぼ).

63 定量j去 本品及びクロペタゾーノレプロヒ。オン酸エステノレ標準品

64 を乾燥し，その約10mgずつを精密に量り，それぞれを移動

65 相に溶かし，内標準溶液100mLずつを正確に加えた後，移

66 動相を加えて250mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.

67 試料溶液及び標準溶液I011Uこっき，次の条件で液体クロマ

68 トグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピ-

69 ク面積に対するクロベタゾールフ。ロヒ。オン酸エステルのピー

70 ク面積の比Q'l'及びQsを求める.

'
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t

クロペタゾーノレプロヒ。オン酸エステノレ(C2oH32CIF05)の量

(mg) 

=Ms X Q'l'/Qs 

74 

75 

Ms:クロベタゾーノレプロヒロオン酸エステル標準品の秤取

量(mg)

24 (1 ) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し 76

25 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以 77 

26 下). 78 

27 (2) 類縁物質本品10mgを移動相100mLに溶かし，試料 79 

28 溶液とする.この液5mLを正確に量り，移動相を加えて玄 関

29 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 81 

30 1011Lずつを亙確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ 82 

31 - (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク 83 

32 厨積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のクロベタ 84 

33 ゾーノレプロピオン酸エステノレ以外のピークの面積は，標準溶 85 

34 液のクロベタゾールプロピオン駿エステルのピーク面積の2 86 

35 /5より大きくない.また，試料溶液のクロベタゾールフ。ロ 87 

36 ヒ。オン酸エステル以外のピークの合計面積は，標準溶液のク 88 

37 ロベタゾールフ。ロヒ。オン酸エステルのピーク面積より大きく 89 

38 ない 90

39 試験条件 91 

40 検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法 92 

41 の試験条件を準用する 93

42 面積測定範囲:溶媒のピークの後からクロベタゾールプ 94 

43 ロピオン酸エステルの保持時間の約2.5倍の範囲 95 

44 システム適合性 96 

45 検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，移動相を加 97 

46 えて正確に50mLとする.この液I011Lから得たクロ 98 貯法

内標準溶液 プロピオン酸ベクロメタゾンの移動相溶液(I

→5000) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラブィー用オクタデシノレシリル化シ

リカグルを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:!Jン酸二水素ナトリウム二水和物7.80gを水

900mUこ溶かし， リン酸を加えてpH2.5に調整し，

水を加え1000mLとする.この液425mUこアセトニ

トリル475mL及びメタノーノレ100mLを加える.

流量:クロベタゾールプロピオン酸エステルの保持時間

が約10分になるように調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液I011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，クロベタゾ‘}ノレプロヒ。オン酸エステル，

内標準物質の順に溶出し，その分離度は8以上である.

システムの再現性:標準溶液1011L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厨積

に対するクロベタゾールプロヒ。オン酸エステルのピー

ク面積の比の相対襟準偏差は1.0%以下である.

5 0483 



2 クロベタゾーノレプロピオン酸エステノレ

99 保存条件遮光して保存する.

100 容器気密容器.
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クロペラスチン塩重量塩1 

それぞれ標準溶液のクロペラスチンのピーク面積より大きく

なく，かっ，相対保持時間約2.0のピーク面積は標準j容液の

クロペラスチンのピーク面積の5/3より大きくない.また，

試料溶液のクロペラスチン及び上記のピーク以外のピークの

函積は，それぞれ標準漆液のクロペラスチンのピーク面積の

3/5よりも大きくない.更に，それらのピークの合計面積

は，標準溶液のクロペラスチンのピーク面積の2倍より大き

くない.

操作条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:222nm) 

カラム:内径約5mm，長さ約15cmのステンレス管に

5)lmの液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリ

ル化シリカゲノレを充てんする.

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:メタノーノレ/O.lmollLリン酸二水素カリウム

試液/過塩素酸混液(500: 250 : 1) 

流量:クロベラスチンの保持時間が約7分になるように

調整する.

カラムの選定:本品0.03g及びベンゾ、ブエノン0.04gを移

動相100mLに溶かす.この液2.0mLをとり，移動相

を加えて50mLとする.この液20)lUこっき，上記の

条件で操作するとき，クロペラスチン，ベンゾフェノ

ンの順に溶出し，その分離度が6以上のものを用いる.

検出感度:標準溶液20)lLから得たクロペラスチンのピ

ーク高さがフルスケールの約30%になるように調整

する.

面積測定範囲:溶媒のピークの後からクロペラスチンの

保持時間の約4倍の範囲

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 3時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

定量j去本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，然水酢酸/

酢酸(100)混液(7:3)70mLtこ溶かし， O.lmo阻過塩素酸で滴

定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

補正する.
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クロペラスチン塩酸塩
Clopel'astine Hydrochlol'ide 

塩酸クロペラスチン

汲ぴ鏡像異性体

C2oH24CINO・HCl:366.32 

1-{2・[(RS)-(4-

Chlorophenyl)phenylmethoxy]ethyl} piperidine 

monohydrochloride 

[14984-68-0] 

'HCI (ij。ぺ
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4 

0485 

O.lmollL過塩素酸lmL=36.63mgC2oH24CINO・HCl

5 

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気密容器.
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口

本品を乾燥したものは定量するとき，クロペラスチン塩酸

塩(C2oH24CINO・HCJ)98.5%以上を含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

ヱド品は水，メタノーノレ，エタノール(95)又は酢酸(100)1こ

極めて溶けやすく，無水酢酸にやや溶けやすい.

本品の水溶液(1→10)は旋光性を示さない.

確認試験

(1) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液(1→2500)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ノレ1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.また，本品のO.lmollL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ノレ

を測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトル2を比

較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに同様の

強度の吸収を認める.

(2 ) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)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→100)10mLにアンモニア試液2mL及

びジエチルエーテル20mLを加えて振り混ぜた後，水層を分

取し，ジエチルエーテノレ20mLで洗い，ろ過する.ろ液に希

硝酸を加えて酸性とした液は塩化物の定性反応 (1.09) を皇

する.

融点 (2.60)

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0g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2.0mLを加える(20ppm以

下).

(2) 類縁物質本品40mgを移動棺50mLに溶かし，試料

溶液とする.この液lmLを正確に量り，移動中日;を加えて正

確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

20)lLずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ

- (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク

面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のクロペラ

スチンに対する相対保持持間約0.8及び約3.0のピーク面積は，

148~1520C 
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1 クロミフエンクエン酸嵐

1 クロミフエンクエン酸塩
2 Clomifene Citrat冶

3 クエン酸クロミフェン

|、
&ユ HO CO.H 

H02C~えよ02H
4 

(CH3 

ノヘ ，N、 ，CH免
0'¥/¥/  

5 C26H2sCINO・C6Hs07: 598.08 

6 2・[4・(2-Chloro・1，2・diphenylvinyl)phenoxy]・N，N二

7 diethylethylamine monocitrate 

8 [50-41-列
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検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径3mm，長さ1mの管に，ガスクロマトグラ

フィ一周メチノレシリコーンポリマーを 125~1501tmの

ガスクロマトグラフィー用ケイソウ土に1%の割合で

被覆したものを充てんする.

カラム温度:195
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:窒素

流量:クロミフェンクエン酸塩の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:試料溶液21tLにつき，上記の条件で操

作するとき， 2つのピークの分離度は1.3以上である.

システムの再現性:試料溶液211Lにつき，上記の条件で

試験を5回繰り返すとき ，Ab/ (A.+ Ab)の相対標準偏62 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クロミブエンクエン 63 差は5.0%以下である.

10 酸塩(C26H2SC1NO・C6Hs07)98.0%以上を含む 64 定量法 本品を乾燥し，その約 19を精密に量り，酢酸

11 性状 本品は白色~微黄白色の粉末で，においはない 65 (100)50mLに溶かし， O.lmo目J過塩素酸で滴定 (2.50)する

12 本品はメタノーノレ又は酢酸(100)に溶けやすく，エタノー 66 指示薬:クリスタノレバイオレツト試液2滴).同様の方法で

13 ル(95)にやや溶けにくく，水に溶けにくく，ジエチルエーテ 67 空試験を行い，補正する.

14 ルにほとんど溶けない.

15 本品は光によって徐々に着色する.

16 融点:約1150C

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品のメタノーノレ溶液(1→200)2mLfこライネッケ塩

19 試液2mLを加えるとき，淡赤色の沈殿を生じる.

20 (2) 本品のO.lmoJIL塩酸試液溶液(1→50000)につき，紫

21 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，

22 本品のスベクトルと本品の参照スペクトノレ又はクロミフェン

23 クエン酸塩標準品について同様に操作して得られたスペク卜

24 ノレ在比較するとき，両者のスペクトルは同一波長のところに

25 同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品のメタノー/レ溶液(1→200)はクエン酸塩の定性反

27 応 (1.09)の(1)及び(2)を呈する.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状 本品1.0gをメタノーノレ30mLに溶かすどき，液

30 は無色澄明である.

31 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

32 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

33 下).

34 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(1g，減圧，酸化リン(V)，3時間).

35 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

36 異性{本比 本品0.10gに水10mL及び水酸化ナトリウム試液

37 1mLを加え，ジエチノレエーテル15mLずつで3回捻出する.

38 ジエチルエーテル層を合わせ， 7.k20mLで洗った後，ジエチ

39 ルエーテル層に無水硫酸ナトリウム10gを加え， 1分間振り

40 混ぜた後，ろ過し，ジエチノレエーテルを留去する.残留物を

41 クロロホノレム10mLIこj容かし，試料溶液とする.試料溶液

42 211Lにつき，次の条件でガスクロマトグラブイー (2.02)に

43 より試験を行う.保持時間20分付近に近接して現れる2つの

44 ピークのうち保持時間の小さい方のピーク面積ん及び保持

45 時間の大きい方のピーク面積Abを測定するとき，Ab/(ん+

46 Ab)は0.3~0.5である.

47 試験条件

68 O.lmo阻 J過溢素酸1mL=59.81mg C泌H2sCINO・C6Hs07

69 lt宇法

70 保存条件遮光して保存する.

71 容器気密容器.
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4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 クロミフェンクエン酸塩(C2GH2sCINO・CiliS07: 598.08)を

6 含む.

7 製法 本品は「クロミフエンクエン酸塩j をとり，錠剤の製法

8 により製する.

9 確認試験

10 (1 ) 本品を粉末とし，表示量に従い「クロミフェンクエン

11 酸塩J19に対応する量をとり，クロロホノレム100mLを加え

12 て激しく振り混ぜ，ろ過する.ろ液を水浴上で、濃縮し，室温

13 で放置した後，析出した結晶をろ取し，少量のクロロホルム

14 で洗う.この結晶につきクロミフェンクエン酸塩Jの確

15 認試験(1)及び(3)を準用する.

16 (2) (1)の結晶の0.1mollL塩酸試液溶液(1→50000)につき，

17 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

18 するとき，波長233~237nm及び290~294nmfこ吸収の極大

19 を示す.

20 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

21 

22 

き，適合する.

本品1個をとり，水10mLを加えて崩壊するまで振り混ぜ

23 る.次にメタノール50mLを加え， 10分間振り混ぜた後，メ

24 タノールを加えて正篠lこ100mLとする.この液告と遠心分離

25 し，上澄液4mLを正確に量り， 1mL中にクロミフエンクエ

26 ン酸塩(C26H2sCINO・CaHs07)約2011gを含む液となるように

27 メタノールを加えて正確に VmLとし，試料溶液とする.以

28 下定量法を準用する.

29 クロミフェンクエン酸塩(C26H2sCINO・C6Hs07)の量(mg)

30 =lVfs X AI'/ As X vグ100

31 Ms:クロミフェンクエン駿塩標準品の秤取量(mg)

32 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第1i夜900mLを用い，パド

33 ノレ法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品の30分界再

34 の溶出率は80%以上である.

35 本品111回をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

36 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンブランフィルタ

37 ーでろ過する.初めのろ液10mLをi徐き，次のろ液VmLを

38 正確に量り，表示量に従い1mL中にクロミブエンクエン酸

39 主主(C26H2sCINO・C6Hs07)約2811gを含む液となるように試験

40 液を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.7llJにクロ

41 ミフェンクエン酸塩標準品を酸化リン(V)を乾燥剤として3

42 時間減圧乾燥し，その約28mgを精密に量り，メタノーノレに

43 溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，試

44 験液を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶

45 液及び標準溶液につき，試験液を対照とし，紫外可視吸光度

46 測定法 (2.24)により試験を行い，波長291nmにおける吸光

47 度AI'及びAsを測定する.

48 クロミフェンクエン酸底(C2aH2sCINO・CaHs07)の表示量に

49 対する溶出率(%)

50 ロ MsX AI'/ As X V'/VX 1/CX 90 
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Ms:クロミフエンクエン酸塩標準品の秤取量(mg)

C: 1錠中のクロミブエンクエン酸塩(C2GH2sCINO・

C6Hs07)の表示量(mg)

54 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

55 とする，クロミフェンクエン酸塩(C2GH2sCINO・CaHs07)約

56 50mgに対応する量を精密に量り，メタノール50mLを加え，

57 10分間振り混ぜた後，メタノーノレを加えて正確に100mLと

58 する.この液の一部をとり，遠心分離した後，上澄液4mL

59 を正確に最り，メタノールを加えて正確に100mLとし，試

60 料溶液とする.7llJにクロミフエンクエン酸塩標準品をデシケ

61 ーター<ii威圧，酸化リン(V))で3時間乾燥し，その約50mgを

62 精密に量り，メタノールに溶かし，正確に100mLとする.

63 この液4mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に

64 100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につ

65 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長

66 295nmにおける吸光度AI'.及びAsを測定する.

67 

68 

クロミフエンクエン酸塩(C2aH2sCINO・C6Hs07)の量(mg)

=MらXAI'/As 

Mら:クロミフェンクエン酸温標準品の秤取量(mg)nu 
ρ
0
 

70 貯法容器気密容器.

5 0487 



1 クロミプラミン塩酸塩

1 ク口ミプラミン塩酸塩
2 Clomipramine Hydrochloride 

3 塩酸クロミプラミン

(¥¥、)
'=/ 、w ¥ョ壬大

¥Ji 
../CH， 

4 CH3 

'HCI 

5 C19H23CIN2・HCI:351.31 

6 3-(3-Chloro・10，11-dihydro-5H-dibenzo[b，j]azepin-

7 5ヴI)-N，N-dimethylpropylaminemonohydrochloride 

8 [17321-7久句

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クロミプラミン塩酸

10 塩(CwH23CIN2. HCI)98.5%以上を含む.

11 性状本品は白色~微黄色の結晶性の粉末で，においはない.

12 本品は酢酸(100)に極めて溶けやすく，水，メタノール又

13 はクロロホルムに溶けやすく，エタノール(95)にやや溶けや

14 すし無水酢酸にやや溶けにくく，アセトンに溶けにくく，

15 酢酸エチル又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

16 確認試験

17 ( 1 ) 本品3mgを硝酸1mLに溶かすとき，液は濃青色を呈

18 する.

19 (2) 本品のO.lmolι塩酸試液溶液(3→100000)につき，紫

20 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，

21 本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレを比較するとき，

22 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

23 認める.

24 (3) 本品19を分液漏斗にとり，水lOmLを加えて溶かし，

25 水酸化ナトリウム試液5mLを加え，ジエチルエーテノレ30mL

26 ずつで2回抽出する[水層は確認、試験(4)に使用l.ジエチルエ

27 ーテル抽出液を合わせ，水20mLを加えて振り混ぜた後，ジ

28 エチルエーテル層を分取し，少量の無水硫酸ナトリウムで乾

29 燥し，ろ過する.ろ液は水浴上で加温してジエチルエーテル

30 を蒸発する.残留物につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行う

31 とき，緑色を呈する.

32 (4) (3)で得た水層に希硝酸を加えて中性とした液は，塩

33 化物の定性反応 (1.09) を呈する.

34 p H (2.54) 本品1.0gを 7JOOmLIこ溶かした液のpHは 3.5~

35 5.0である.

36 融点 (2.60) 192~1960C 

37 純度試験

38 (1 ) 溶状 本品1.0gを水10mLfこ溶かすとき，液は無色~

39 微黄色澄明である.

40 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2~去により操作し，

41 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

42 下).

43 (3) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第3I;去により検液を調

44 製し，試験を行う(2ppm以下).

45 (4) 類縁物質本品0.20gをとり，メタノール10mLを正

46 礁に加えて溶かし，試料溶液とする. 5)IJに塩酸イミプラミン

47 20mgを量り，メタノールに溶かし，正確に100mLとし，標

48 準溶液(1)とする.更に試料溶液1mLを正確に量り，メタノ

49 ーノレを加えて正確に50mLとする.この液5mLを疋確に量り，

50 メタノーノレを加えて正確に50mLとし，標準溶液(2)とする.

51 これらの液につき，簿層クロマトグラフィー (2.03)により

52 試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)511Lず

53 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

54 薄層板にスポットする.次に酢酸エチル/アセトン/アンモ

55 ニア水(28)混液(15: 5 : 1)を展開j容媒として約10cm展開し

56 た後，薄層板を風乾する.これに二クロム酸カリウム・硫酸

57 試液を均等に噴霧するとき，標準溶液(1)から得たスポット

58 に対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標準溶液

59 (1)のスポットより濃くない.また，試料溶液の主スポット

60 及び上記のスポット以外のスポットは，標準溶液(2)から得

61 たスポットより濃くない.

62 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 3時間).

63 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

64 定量j去本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，無水酢酸/

65 酢酸(100)混液(7:3)50mLに溶かし， O.lmol/L過境素酸で、滴

66 定 (2.50)する(電位差滅定法).問様の方法で空試験を行い，

67 補正する.

68 O.lmol/L過塩素酸1mL=35.13mgC19H23CIN2・HCI

69 貯法

70 保存条件遮光して保存する.

71 容器寝間容器.

5 0488 



1 クロム重量ナトリウム(5ICr)注射液

1 クロム酸ナトリウム(51Cr)注射液
2 Sodium Chromate ('i1Cr) Injection 

3 本品は水性の注射剤である.

4 本品はクロム 51をクロム酸ナトリウムの形で含む.

5 ヌド品は放射性医薬品基準のクロム酸ナトリウム(51Cr)注射

6 夜の条に適合する.

7 本品には注射剤の採取容量試験法及び注射予測の不溶性微粒

8 子試験法を適用しない.

9 性状 本品は無色~淡黄色澄明の液で，においはないか，又は

10 保存剤によるにおいがある.

5 0489 



1 クロモグリク駿ナトリウム

1 クロモグリク酸ナトリウム
2 Sodium Cr・omoglicate

3N01132WCON 
4 C23HJ4Na201l: 512.33 

5 Disodium 5，5'ー(2・hydroxytrimethylenedioxy)bis(4-oxo・4H-

6 1・benzopyran-2-carboxylate)

7 [15826-37-6] 

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物に対し，クロモグリ

9 ク酸ナトリウム(C2A，4Na20，，)98.0%以上を含む.

10 性状 本品は白色の結晶性の粉末で，においはなく，味は初め

11 はないが，後にわずかに苦い.

12 本品は水に溶けやすく，プロピレングリコーノレにやや溶け

13 にくく，エタノール(95)に極めて溶けにくく， 2 プロパノ

14 ール又はジエチルエーテルにほとんど溶けない.

15 本品は吸湿性である.

16 本品は光により徐々に黄色を帯びる.

17 確認試験

18 (1 ) 本品O.lg安水2mLに溶かし，水酸化ナトリウム試液

19 2mLを加え， 1分間煮沸するとき，液は黄色を呈し，冷後，

20 農ジアゾベンゼンスルホン酸試液0.5mLを加えるとき，液は

21 暗赤色を呈する.

22 (2) 本品のpH7.4のリン酸塩緩衝液溶液(1→100000)につ

23 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを

24 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

25 るとき，河者のスペクトルは河一波長のところに同様の強度

26 の吸収を認める.

27 (3) 本品はナトリウム績の定性反応 (1.09) を呈する.

28 純度試験

29 (1 ) 溶状本品0.50gを水10mLに溶かすとき，液は無色

30 微黄色澄明である.

31 (2) 酸又はアルカリ 本品2.0gに新たに煮沸して冷却した

32 水40mLを加えて溶かし，ブロモチモールブ、ノレー試液6滴を

33 加え，試料溶液とする.試料溶液20mLにO.lmolJL水酸化ナ

34 トリウム液0.25mL告と加えるとき，液の色は青色である.ま

35 た，試料溶液20mLにO.lmolι塩酸0.25mLを加えるとき，

36 夜の色は黄色である.

37 (3) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mL在加える(20ppm以

39 下).

40 (4) シュウ酸旗本品0.25gをとり，水に溶かし，正確に

41 50mLとし，試料溶液とする.別にシュウ酸ニ水和物49mg

42 を正確に量り，7l<に溶かし，正確に100mLとする.この液

43 5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶

44 夜とする.試料溶液及ひ会標準溶液20mLずつを正確に量り，

45 それぞれにサリチル酸鉄試液5mLを正確に加えた後，水を

46 加えて50mLとする.これらの液につき，水を対照とし，紫

47 外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行うとき，波長

48 480nmにおける試料溶液から得た液の吸光度は，標準溶液

49 から得た液の吸光度より小さくない.

50 (5) 類縁物質本品0.20gを水10mUこ溶かし，試料溶液

51 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に10mL

52 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて亙確に20mL

53 とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

54 ラフィーは03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

55 10p.Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入

56 り)を用いて調製した薄緩板にスポットする.次にメタノ-

57 ル/クロロホルム/酢酸(100)混液(9: 9 : 2)を展開溶媒とし

58 て約lOcm展潤した後，薄属板を風乾する.これに紫外線(主

59 波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主スポット

60 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.

61 乾燥減量 (2.41) 10.0%以下(1g，減圧， 105"C， 4時間).

62 定量j去 本品約0.18gを精密に量り，プロピレングリコール

63 25mL及び2ープロパノーノレ5mLを加え，加湿して溶かし，

64 冷後， 1，4 ジオキサン30mLを加え， O.lmo阻 d過塩素酸・

65 1，4 ジオキサン液で滴定 (2.50)する(電位差i潟定法).同様

66 の方法で空試験を行い，補正する.

67 O.lmoνL過塩素酸・ 1，4ージオキサン液1mL

68 =25.62mg C23HJ4Na201l 

69 貯法

70 保存条件遮光して保存する.

71 容器気密容器.
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1 クロラゼプ酸二カリウム

1 クロラゼプ酸ニカリウム
2 Clorazepat疋 Dipotassium

3 
叩

4 CwHIQClKN203' KOH : 408.92 

5 Monopotassillm 7-chloro-2-oxo-5-phenyl-2，3-dihydro-

6 lH-l，4・benzodiazepineふ carboxylate

7 mono(potassillm hydroxide) 

8 [57109-90-乃

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クロラゼプ酸ニカリ

10 ウム(C16HlOcn剖203 ・ KOH)98.5~101.0%を含む.

47 は速やかに調製し， 3分以内に試験を行う.試料溶液及び標

48 準溶液5p.Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラ

49 フィー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピ

50 ーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のクロ

51 ラゼプ酸に対する相対保持時間約3.0のノノレジアゼパムのど

52 ーク面積は，標準溶液のクロラゼプ酸のピーク面積より大き

53 くなく，クロラゼプ酸及びノルジアゼパム以外のピークの甑

54 積は，標準溶液のクロラゼプ酸のピーク面積の1/5より大

55 きくない.また，試料溶液のクロラゼプ酸以外のピークの合

56 計面積は，標準溶液のクロラゼプ般のピーク面積の2倍より

57 大きくない.ただし，クロラゼプ酸に対する棺対保持時照約

58 3.0のノルジアゼパムのピーク厨積は，自動積分法で求めた

59 面積に感度係数0.64を乗じた伎とする.

60 試験条件

61 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:232nm) 

62 

63 

64 11 性状 本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ5p.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.

12 本品は水に溶けやすく，エタノール(99.5)に緩めて溶けに
65 カラム温度:25

0

C付近の一定温度

13 くい.
66 

14 本品は酢酸(100)に溶ける 67

移動相:!Jン酸二水素ナトリウムニ水和物13.8gを水

500mLに溶かし，水酸化ナトリウム試液を加えて

15 本品 19を水100mUこ溶かした液のpHは 1 1. 5~12.5である.

16 本品は光によって徐々に黄色となる.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品30mg及び金属ナトリウム50mgをとり，注意し

19 て徐々に赤熱するまで加熱する.冷後，エタノーノレ(99.5)3

20 滴及ひ守水5mLを加えてよくかき混ぜた後，ろ過する.ろ液

21 は塩化物の定性反応 (J.09)を呈する.

22 (2) 本品の水溶液(1→200000)につき，紫外可視吸光度測

23 定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

24 トルと本品の参熊スペクトルを比較するとき，両者のスベク

25 トルは同一波長のどころに同様の強度の吸収を認める.

26 (3) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

27 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと本

28 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

29 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

30 (4) 本品はカリウム塩の定性反応(1)(J.ω〉を呈する.

31 純度試験

32 (1 ) 塩化物 (1.03) 本品1.0gをとり，水20mUこ溶かし，

33 アセトン20mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.

34 これ在検液とし，試験を行う.比較液はO.OlmolJL塩酸

35 0.40mUこアセトン20mL，希硝酸6mL及び水を加えて50mL

36 とする(0.014%以下).

37 (2) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

38 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

39 下).

40 (3) ヒ素 (1.JJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

41 製し，試験念行う(2ppm以下).

42 (4) 類縁物質本品15mgを水/炭酸カリウム溶液(97→

43 1000)/アセトニトリル混液(3: 1 : 1)25mLに溶かし，試料

44 溶液とする.この液1mLを亙確に量り，水/炭酸カリウム

45 溶液(97→ 100ω/アセトニトリル混液(3: 1 : 1)を加えて正

46 確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

68 pH8.0に調整した液 100mLに，アセトニトリル

69 400mL.及ひヲ1<300mLを加える.

70 流量:クロラゼプ酸の保持時間が約1.3分になるように

71 調整する.

72 面積測定範路:溶媒のピークの後からクロラゼプ酸の保

73 持時間の約10倍の範囲

74 システム適合性

75 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，水/炭酸カ

76 リウム溶液(97→1000)/アセトニトリル混液(3: 1 : 

77 1)を加えて正確に25mLとする.この液5p.Lから得た

78 クロラゼプ酸のピーク面積が，標準溶液のクロラゼプ

79 酸のどーク面積の15~25%になることを確認する.

80 システムの性能:標準j容液5p.Uこっき，上記の条件で操

81 作するとき，クロラゼプ酸のピークの理論段数及びシ

82 ンメトリー係数は，それぞれ3000段以上， 1.5以下で

83 ある.

84 システムの再現性:標準溶液5p.Uこっき，上記の条件で

85 試験を6回繰り返すとき，クロラゼプ酸のピーク面積

86 の相対標準偏差は1.5%以下である.

87 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，減反，酸化リン(V)，60
0

C， 

88 5a寺間).

89 定量j去 本品を乾燥し，その約0.15gを精密に量り，酢酸

90 (100)100mLに溶かし， O.lmolJL過塩素酸で滴定 (2.50)する

91 指示薬:クリスタルバイオレット試液3滴).ただし，滴定

92 の終点は液の紫色が青色を経て青緑色に変わるときとする.

93 同様の方法で空試験を行い，補正する.

94 O.lmolJL過境素酸1mL=13.63mg CWHlOcnlli203・KOH

95 貯法

96 保存条件遮光して保存する.

97 容器気密容器.
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1 クロラゼプ酸ニカリウムカプセノレ

1 クロラゼプ酸ニカリウムカプセル
2 Clorazepate Dipotassium Capsules 

3 

4 

本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

クロラゼプ酸二カリウム(CIGHIOCIKN20a・KOH: 408.92) 

5 を含む.

6 製法本品は「クロラゼプ酸二カリウムj をとり，カプセル剤

7 の製法により製する.

8 確認試験 定量法で得た試料溶液10mUこ水を加えて20mLと

9 する.この液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により

10 吸収スベクトノレを測定するとき，波長228~232nmlこ吸収の

11 極大を示す.

12 純度試験類縁物質本品の内容物を取り出し，粉末とする.

13 表示量に従い「クロラゼプ酸ニカリウムJ15mglこ対応する

14 量告ととり，水/炭酸カリウム溶液(97→1000)/アセトニト

15 リノレ混液(3: 1 : 1)を加えて25mLとした後， 10分間振り混

16 ぜる.この液を干し径0.4511m以下のメンプランフィルターで

17 ろ過し，初めのろ液5mLを除き，次のろ液を試料溶液とす

18 る.この液1mLを正確に量り，水/炭酸カリウム溶液(97→

19 1000)/アセトニトリル混液(3: 1 : 1)を加えて正確に

20 200mLとし，標準溶液とする.以下 fクロラゼプ酸二カリ

21 ウムj の純度試験(4)を準用する.ただし，試料溶液のクロ

22 ラゼプ酸に対する相対保持時照約3.0のノノレジアゼパムのピ

23 ーク面積は，標準溶液のクロラゼプ酸のピーク面積の3倍よ

24 り大きくない.また，試料溶液のクロラゼ、プ酸及びノルジア

25 ゼパム以外のピークの合計面積は，標準溶液のクロラゼプ酸

26 のピ}ク面積より大きくない.ただし，クロラゼプ酸に対す

27 る相対保持時間約3.0のノルジアゼパムのピーク面積は，自

28 動積分法で求めた面積に感度係数0.64を乗じた値とする.

29 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

30 き，適合する.

31 本品1個をとり，水70mLを加えて15分間振り混ぜた後，

32 水を加えて正確に100mLとする.この液を遠心分離し，上

33 澄液VmLを正確に量り， 1mL中にクロラゼプ酸ニカリウム

34 (CIGHlOCIKN203・KOH)約1211gを含む液となるように水を

35 加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.以下定量法を

36 準用する.

37 クロラゼプ駿二カリウム(C¥GHwC区N203.KOH)の量(mg)

38 =Jv1S X Al'/ As X V'/V X 2/25 

39 .lI1S :定量用クロラゼ、プ酸二カリウムの秤取量(mg)

40 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，シンカーを使用し

41 て，パドル法により，毎分50回転で試験を行うとき，本品

42 の30分間の溶出率は80%以上である.

43 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

44 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ

45 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

46 正確に量り，表示量に従い1mL中にクロラゼプ酸二カリウ

47 ム(CIGHlOcn剖 203・KOH)約8.311gを含む液となるように水

48 を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする. 5.]IJに定量用

49 クロラゼプ酸二カリウムを酸化リン(V)を乾燥郊として600C

50 で5時間減圧乾燥し，その約21mgを精密に量り，水に溶か

51 し，正確に100mLとする.この液4mLを正確に量り，水を

52 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

53 標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験

54 を行い，波長252nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

w
D
ρ
り

勾

d

F
h
U
H
h
u
w
h
υ
 

クロラゼプ酸二カリウム(C16HJOClKN20a・KOH)の表示量

に対する溶出率(%)

=Jv1S X Al'/ As X V'/V X l/C X36 

Mら:定量用クロラゼプ酸二カリウムの秤取量(mg)

C: 1カプセル中のクロラゼプ酸二カリ ウム

(CwHwCIKN203・KOH)の表示量(mg)
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61 定量j去 本品20個以上をとり，内容物を取り出し，その質量

62 を精密に量り，粉末とする.クロラゼプ酸二カリウム

63 (C16HwCnlli203・KOH)約15mglこ対応する量を精密に量り，

64 水70mLを加えて15分間振り混ぜた後，水を加えて正確に

65 100mLとする.この液を遠心分離し，上澄液4mLを正確に

66 量り，水を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする. 5.]IJに

67 定量用クロラゼプ酸二カリウムを酸化リン(V)を乾燥剤とし

68 て600Cで5時照i威圧乾燥し，その約15mgを精密に量り，水

69 に溶かし，正確に100mLとする.この液4mLを正確に量り，

70 水を加えて正確に50mLとし，標準溶液とする.試料溶液及

71 び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法(2.24)により試

72 験を行い，波長252nmにおける吸光度Al及びAsを測定する.

73 クロラゼプ酸ニカリウム(C¥GHlOCIKN203・KOH)の量(mg)

74 =11公 X AT/ As 

75 Mら:定量用クロラゼプ酸二カリウムの秤取量(mg)

76 貯法容器気密容器.
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1 クロラムフェニコ}ノレ

1 ク口ラムフェニコール
2 Chloramphenicol 

302NM可ピCI

4 Cl1H12CbN20o: 323.13 

5 2，2・Dichloro-N-[(lR，2R)-1，3・dihydroxy欄 1-

6 (4-nitrophenyl)propan・2ヴl]acetamide

7 [56-75-乃

49 合計は， 2.0%以下である.

50 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，105
0
C， 3"寺防).

51 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

52 定量j去 本品及びクロラムフェニコール標準品約O.lg(カ価)に

53 対応する量を精密に量り，それぞれ告とメタノール20mHこ溶

54 かし，水を加えて正確に100mLとする.この液20mLずつを

55 正確に最り，それぞれに水を加えて正確に100mLとする.

56 更に，この液10mLずつを正確に量り，それぞれに水宏加え

57 て正確に100mLとし，試料溶液及ひe標準溶液とする.試料

58 溶液及び標準溶液につき，紫外可視吸光度測定法 (2.24)に

59 より波長278nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する.

60 クロラムフェニコール(Cl1H12CbN20o)の量hlg(カ価)]

8 本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 980~ 61 =Ms X AT/ As X 1000 

9 102011g(カ価)を含む.ただし，本品の力価は，クロラムフ

10 ェニコーノレ(CUH12CbN205)としての量を質量(カ価)で示す.
62 Ms:クロラムフェニコール標準品の秤取量[mg(カ価)]

11 性状本品は白色~黄白色の結晶又は結晶性の粉末である. 63 貯法容器気密容器.

12 本品はメタノール又はエタノール(99.5)'こ溶けやすく，水

13 に溶けにくい.

14 確認試験

15 (1 ) 本品の定量法で得た試料溶液につき，紫外可視吸光度

16 測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペ

17 クトルと本品の参照スベクトル又はクロラムフェニコール標

18 準品について隠様に操作して得られたスペクトルを比較する

19 とき，両者のスペクトルは同一波長のところに悶様の強度の

20 吸収を認める.

21 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

22 化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスベクトルと本

23 品の参照スペクトル又はクロラムフェニコール標準品のスペ

24 クトルを比較するとき，両者のスベクトノレは同一波数のとこ

25 ろに同様の強度の吸収を認める.

26 旋光度 (2.49) 日 13: 十 18.5~+ 21.50(1.25g，エタノール

27 (99.5)， 25mL， 100mm). 

28 融点 (2.60) 150~1550C 

29 純度試験

30 (1 ) 重金属(1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

31 試験を行う.比較液には鉛標準液2.5mLを加える(25ppm以

32 下).

33 (2) ヒ素 (I.JJ) 本品2.0gをとり，第4法により検液を調

34 製し，試験を行う (lppm以下).

35 (3) 類縁物質 本品0.10gをメタノーノレ10mLに溶かし，

36 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノーノレを

37 加えて正確に100mLとし，標準溶液(1)とする.標準溶液

38 (l)10mLを正確に量り，メタノールを加えて正確に20mLと

39 し，標準溶液(2)とする.これらの液につき，薄層クロマト

40 グラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液，標準溶液

41 (l)及び標準溶液(2)2011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シ

42 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

43 る.次にクロロホルム/メタノール/酢酸(100)混液(79: 

44 14: 7)を展開溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾

45 する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶

46 夜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，

47 標準溶液(l)から得たスポットより濃くない.また，試料溶

48 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の

5 0493 



1 クロラムフェニコールコハク酸エステノレナトリウム

1 クロラムフェエコールコハク酸エステル
2 ナトリウム
3 Chlol'amph巴nicolSodium Succinate 

4 コハク酸クロラムフェニコールナトリウム

。J31HI人CI

~VU2Na 

6 C15H15ClzN2NaOs: 445.18 

7 Monosodillm(2R，3R)・2・(dichloroacetyl)amino-3-hydroxy幽

8 3-(4-nitrophenyl)propan-l・ylslIccinate 

9 [982-57-0] 

10 本品は定量するとき，換算した脱水物 1mg当たり

11 7111lg(カ価)以上を含む.ただし，本品のカ価は，クロラム

12 フェニコール(CllH12ClzN205:323.13)としての量を質量(力

団 価)で示す.

14 性状 本品は白色~帯黄白色の結晶又は結晶伎の粉末である.

15 本品は水に緩めて溶けやすく，メタノール又はエタノール

16 (99.5)に溶けやすい.

17 本品は吸湿性である.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品の水溶液(1→50000)につき，紫外可視吸光度測

20 定法(2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品のスペク

21 トルと本品の参照スペクトルを比較するとき，河者のスペク

22 トノレは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

24 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

部 品の参照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは問

26 一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

27 (3) 本品はナトリウム塩の定性反応(I)(1.09)を呈する.

28 旋光度 (2.49)α〕?:十 5~+80(脱水物に換算したもの

29 1.25g，水， 25mL， 100mm). 

30 p H (2.54) 本品1.4gを水5mLに溶かした液のpHは6.0~7.0

31 である.

32 純度試験

33 (1 ) 溶状本品1.0gを水10mL!こ溶かすとき，液は無色~

34 帯黄色澄明である.

35 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

36 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

37 下).

38 (3) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第H去により検液を調

印 製し，試験を行う (2ppm以下).

40 水分 (2.48) 2.0%以下(l.Og，容量滴定法，直接滴定).

41 定量法 本品約20mg(カ価)に対応する量を精密に量り，水に

42 溶かして正確に1000mLとし，試料溶液とする.別にクロラ

43 ムブエニコーノレコハク酸エステル標準品約20mg(力価)に対

44 応する量を精密に量り，水約50mLを加えて懸濁する.液を

45 かき混ぜながらO.OlmolJL水酸化ナトリウム試液約7mLを

46 徐々に加えてpH7.0とする.この液に水を加えて正確に

47 1000mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び襟準溶液につ

48 

49 

50 

51 

き，紫外可視吸光度調IJ定法(2.24)により波長276nmにおけ

る吸光度Ar及びAsを測定する.

クロラムフェニコール(CllH12ClzN20o)の量[llg(カ価)]

=MらXAr/ As X 1000 

52 λ公:クロラムフェニコールコハク酸エステル標準品の秤

53 取量[mg(カ価)]

54 貯法容器密封容器.
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1 クロラムフェニコールパノレミチン酸エステノレ

1 クロラムフェニコールパルミチン酸エス
2 テル
3 Chloramphenicol Palmitate 

4 パノレミチン酸クロラムフェニコール

ONOTtcl 
¥ J イへ¥ 』〆 3 

6 C27H42CbN206: 561.54 

7 (2R，3R)・2・(Dichloroacetyl)amino-3・hydroxy-3・

8 (4-nitrophenyl)proparトトylpalmitate 

9 [530-43-8] 

10 本品 lま定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 558~ 64 

11 58711g(カ価)を含む.ただし，本品のカ価は，クロラムフェ 65 

12 ニコーノレ(Cl1H12CbN205: 323.13)としての最を質量(力価 66

13 で示す 67

14 性状本品は白色~灰白色の結晶性の粉末である 68

15 本品はアセトンに溶けやすく，メタノール又はエタノーノレ 69 

16 (99.5)にやや溶けにくく，水にほとんど溶けない 70

17 確認試験 71 

18 (1 ) 本品のエタノール(99.5)溶液U→33000)につき，紫外 72 

19 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し 73

20 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はクロラムフェ 74 

21 ニコールパルミチン酸エステル標準品について同様に操作し 75 

22 て得られたスベクトルを比較するとき，阿者のスペクトルは 76 

23 同一波長のところに同様の強度の吸収を認める 77

24 (2) 本品及びクロラムフェニコールパルミチン酸エステル

25 標準品5mgずつをアセトン1mUこ溶かし，試料溶液及び標

26 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

27 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつ

28 を薄層クロマトグラフィ一周シリカグノレ(蛍光剤入り)を用い

29 て調製した薄層板にスポットする.次にアセトン/シクロヘ

30 キサン混液U:1}を展開溶媒として約10cm展開した後，薄

31 層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射すると

32 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

33 ットのRrfi直は等しい.

34 旋光度 (2.49)α)~; +21~十250(乾燥物に換算したもの

35 19，エタノール(99.5)，20mL， 100mm). 

36 融点 (2.60) 91 ~960C 

37 純度試験

38 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

40 下).

41 (2) ヒ索(1.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

42 製し，試験を行う (2ppm以下).

43 (3) 類縁物質 本品50mga:メタノーノレ50mUこ溶かし，

44 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，メタノールを

45 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

46 標準溶液20l1Lずつを正確にとり，試料溶液及び標準溶液調

47 製後， 30分以内に次の条件で液体クロマトグラフィー 100 

48 (2.01)により試験を行い，それぞれの液の各々のピーク面

49 積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のクロラムフ

50 ェニコールパルミチン酸エステルのピーク以外のピークの合

51 計面積は，標準溶液のクロラムフェニコールパルミチン酸エ

52 ステルのピーク面積の3.5倍より大きくない.ただし，クロ

53 ラムフェニコールパルミチン酸エステルに対する相対保持持

54 間約0.5及び約5.0のクロラムフェニコール及びクロラムフェ

55 ニコーノレジパルミチン酸エステルのピーク面積はそれぞれ感

56 度係数0.5及び1.4を乗じて補正する.

57 試験条件

58 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:270nm) 
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カラム・内径6.0mm，長さ15cmのステンレス管lこ511m

の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

リカゲ、ルを充てんする.

カラム温度 :20
0

C付近の一定温度

63 移動相:メタノール

流量:クロラムブエニコールパルミチン酸エステノレの保

持時聞が約5分になるように調整する.

面積測定範囲:クロラムフェニコールパルミチン酸エス

テルの保持時間の約6倍の範囲

システム適合性

検出の確認:本品50mgをメタノール50mUこ溶かす.

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，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，メタ

ノールを加えて正確に50mLとする.この液20l1Lか

ら得たクロラムフェニコールパルミチン酸エステルの

ピーク面積が，システム適合性試験用溶液のクロラム

フェニコーノレパルミチ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.

78 システムの性能:システム適合性試験用溶液20l1Lにつ

79 き，上記の条件で操作するとき，クロラムプエニコー

80 ノレパルミチン酸エステルのピークの理論段数は5000

81 段以上である.

82 システムの再現段:システム適合性試験用溶液20l1L1こ

83 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，クロラ

84 ムブェニコールパルミチン酸エステルのピーク面積の

85 棺対標準偏差は1.0%以下である.

86 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下Ug，威圧・ 0.67kPa以下， 60oC， 

87 3R寺間).

88 定量法 本品及びクロラムフェニコールパルミチン酸エステル

89 標準品約37mg(カ価)1こ対応する最を精密に量り，それぞれ

90 をメタノール40mL及び酢酸UOO)lmLに溶かし，更にメタ

91 ノールを加えて正確に50mLとする.この液lOmLずつを正

92 確に量り，それぞれに移動相を加えて正確に25mLとし，試

93 料溶波及び標準溶液とする.試料溶液及ひ争標準溶液1011Lず

94 つを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフイ}

95 (2.01)により試験を行い，それぞれの液のクロラムフェニ

96 コールパルミチン酸エステルのピーク面積AT及びAsを測定

97 する.

98 クロラムフェニコール(Cl1H12CbN20o)の量[l1g(カ価)]

99 =Ms X AT/ As X 1000 

Ms :クロラムフェニコールパノレミチン酸エステノレ標準品
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2 クロラムフェニコ}ノレパルミチン酸エステノレ

101 の秤取最[mg(力価)]

102 試験条件

103 検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:280nm) 

104 カラム:内径3.9mm. 長さ 30cmのステンレス管に

105 101lmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

106 ル化シリカゲルを充てんする.

107 カラム温度:40
0

C付近の一定温度

108 移動棺:メタノール/水/語学酸(100)混液(172:27 : 1) 

109 流量:クロラムフェニコールパルミチン酸エステルの保

110 持時聞が約7分になるように調整する.

111 システム適合性

112 システムの性能:標準溶液lO11Uこっき，上記の条件で

113 操作するとき，クロラムフェニコールパルミチン駿ヱ

114 ステルのピークの理論段数は2400段以上である.

115 システムの再現役:標準溶液l01lLにつき，上記の条件

116 で試験を6回繰り返すとき，クロラムフェニコールパ

117 ルミチン酸エステルのピーク面積の相対標準偏差は

118 1.0%以下である.

119 貯法

120 保存条件遮光して保存する.

121 容器気密容器.
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1 クロノレジアゼポキシド

1 クロルジアゼポキシド
2 Chlol'diazepoxide 

3 

コケH3

/ ¥  

4 CIGHI4CIN30: 299.75 

47 昆液(19:1)を展開漆媒として約12cm展開した後，務局板を

48 風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試

49 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

0
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2

3

4
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ら得たスポットより濃くない.また，この薄層板に亜硝酸ナ

トリウムのlmol/L塩酸試液溶液(1→100)を均等に噴霧し， 1 

分開放置後，N，N ジエチル N'-l ナフチノレエチレンジ

アミンシュウ酸塩・アセトン試液を均等に噴霧するとき，試

料溶液から得たスポットは，標準溶液(2)から得たスポット

より1農くない.

56 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，減圧，酸化リン(V)，60oC， 

57 4時間).
5 7・Chloroふ methylamino・5・phenyl-3H-l，4-benzodiazepin- 58 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

6 ~~ w 定量法 本品を乾燥し，その約0.6gを精密、に量り，酢酸

7 [58-25-3] 60 (100)50mLに溶かし， O.lmol江J過塩素酸で滴定 (2.50)する

61 指示薬:クリスタノレバイオレット試液3i寓).ただし，滴定

8 本品を乾燥したものは定量するとき，クロルジアゼボキシ 62 の終点はよ澄液の紫色が青紫色を経て青色に変わるときとす

9 ド(CIGHI，ICIN30)98.5%以上を含む 63 る.同様の方法で空試験を行い，補正する.

10 性状 本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品は酢酸(100)に溶けやすく，エタノ}ル(95)にやや溶

12 けにくく，ジエチルエーテノレに極めて溶けにくく，水にほと 65 貯法

64 O.lmolι過犠素酸1mL=29.98mgCIGHI4CIN30 

13 んど溶けない.

14 本品は希境酸に溶ける.

15 本品は光によって徐々に変化する.

16 融点.約2400C(分解).

17 確認試験

18 (1 ) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液(1→200000)につき，紫

19 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルをiJ{IJ定し，

20 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル又はクロルジアゼ

21 ポキシド標準品について同様に操作して得られたスペクトル

22 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

23 様の強度の吸収を認める.

24 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

25 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

26 本品の参熊スペクトル又は乾燥したクロルジアゼポキシド標

27 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

28 波数のところに同様の強度の吸収を認める.

29 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04) を行うとき，緑

30 色を呈する.

31 純度試験

32 (1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

34 下).

35 (2) 類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用い

36 て行う.本品0.20gをとり，メタノール/アンモニア試液混

37 夜(97:3)10mLを正確に加えて溶かし，試料溶液とする.

38 この液1mLを正確に量り，メタノーノレ/アンモニア試液混

39 液(97: 3)を加えて正確に200mLとし，標準溶液(1)とする.

40 J3IJに薄層クロマトグラフィー用2ーアミノー5ークロロベン

41 ゾフェノン10mgをとり，メタノーノレに溶かし，正確に

42 200mLとし，標準溶液(2)とする.これらの液につき，薄層

43 クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液

44 25jlL並びに標準溶液(1)及び標準溶液(2)5jlLずつを薄層クロ

45 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

46 薄層板にスポッ卜する.次に酢酸エチル/エタノーノレ(99.5)

66 保存条件遮光して保存する.

67 容器気密容器.
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1 クロルジアゼポキシド散

1 クロルジアゼポキシド散 53 

2 Chlo1'diazepoxide Powd巴l' 54 

55 
3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

4 クロノレジアゼポキシ F(Cwl王14CINaO: 299.75)を含む 56

5 製法本品は「クロルジアゼポキシドj をとり，頼粒剤又は数 57 

6 剤の製法により製する 58

7 確認試験 59 

8 (1) 本品の表示量に従い「クロルジアゼポキシドJO.Olg 60 

9 に対応する量をとり， O.lmollL塩酸試液100mLを加えて振 61 

10 り混ぜた後，ろ過する.ろ液5mLにO.lmoνL塩酸試液を加 62 

11 えて100mLとする.この液につき，紫外可視吸光度測定法 63 

12 (2.24) により吸収スペクトノレを測定するとき，波長244~ 64 

13 248nm及び306~310nmに吸収の糠大を示し， 288~292nm 65 

14 に吸収の極小を示す 66

15 (2) 本品の表示量に従い「クロルジアゼ、ポキシドJ0.02g 67 

16 に対応する量をとり，メタノールlOmLを加え， 5分間振り 68 

17 混ぜた後，ガラスろ過器(G4)で吸引ろ過し，ろ液に室長素を送 69 

18 風しながら蒸発乾因する.残留物を600Cで1時間i威圧乾燥し 70

19 赤外吸収スベクトノレ測定法 (2.25)の臭化カリウム錠剤法に 71 

クロルジアゼポキシド、(CWH14ClN30)の量(mg)

=Ms X QT/QS 

IvIs :クロルジアゼポキシド、標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 サリチル酸イソブチルのメタノール溶液(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4mm，長さ25cmのステンレス管にl011m

の液体クロマトグラフィ一周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
0

C付近の一定混度

移動相:メタノール/0.02mollLリン酸二水素アンモニ

ウム試i夜混液(7: 3) 

流量:クロルジアゼポキシドの保持時間が約5分になる

ように調整する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液10pLfこっき，上記の条件で

操作するとき，クロルジアゼポキシド，内標準物質の

11僚に溶出し，その分離度は9以上である.

20 より測定するとき，波数1625cm'¥ 1465cm'1， 1265cm'1， 72 システムの再現性:標準溶液l011Lfこっき，上記の条件

21 850cm'1及び765cm'lf寸近に吸収を認める. 73 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

22 純度試験類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器を用 74 に対するクロルジアゼポキシドのピーク面積の比の棺

23 いて行う.本品の表示量に従い「クロルジアゼポキシドj 75 対標準偏差は1.0%以下である.

24 50mgに対応する量をとり，メタノール/アンモニア試液混 76 貯法

25 夜(97:3)5mLを正確に加えて振り混ぜた後，遠心分離し， 77 保存条件遮光して保存する.

26 上澄液念試料溶液とする. iJlJにクロルジアゼボキシド標準品 78 容器気密容器.

27 50mg0::とり，メタノーノレ/アンモニア試液混液(97: 3)に溶

28 かし，正確に50mLとし，標準溶液(1)とする.更に薄層クロ

29 マトグラフィー用2ーアミノ -5ークロロベンゾフェノン

30 5.0mgをとり，メタノールに溶かし，正確に200mLとし，

31 標準溶液(2)とする.これらの液につき，薄層クロマトグラ

32 フィー (2.03)により試験を行う.試料溶液2511L並ひヲこ標準

33 溶液(1)及び標準溶液(2)1011Lずつを薄層クロマトグラフィー

34 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

35 トする.以下「クロルジアゼポキシドj の純度試験(2)を準

36 用する.

37 定量法本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

38 品のクロルジアゼポキシド(CWH14CIN30)約O.lgに対応する

39 量を精密に量り，共検フラスコに入れ， 7k10mLを正確に加

40 え，本品をよく潤した後，メタノール90mLを正確に加え，

41 密栓して15分間激しく振り混ぜ，遠心分離する.上澄液

42 10mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，更にメ

43 タノールを加えて100mLとし，試料溶液とする.別にクロ

44 ノレジアゼポキシド標準品をデシケーター(減圧，酸化リン(V)，

45 60
0

C)で4時間乾燥し，その約O.lgを精密に量り， 7k10mL及

46 びメタノール90mLを正確に加えて溶かす.この液10mLを

訂 正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，更にメタノー

48 ルを加えて100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標

49 準溶液l011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフイ}

50 (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク証言積に対す

51 るクロルジアゼポキシドのピーク面積の比QT及びQsを求め

52 る.
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1 クロノレジアゼポキシド錠

1 ク口ルジアゼポキシド錠
2 Chlol'diazepoxid巴Tablets

52 20) 

53 溶出性 (6.10) 試験液に溶出試験第211夜900mLを用い，パド

54 ル法により毎分100回転で試験を行うとき，本品の60分間の

3 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する 55 溶出率は70%以上である.

4 クロルジアゼポキシド、(CWH14CIN30: 299.75)を含む 56 本品1偲をとり，試験を際始し，規定された時間に溶出液

5 製法 本品l土「クロルジアゼポキシドj をとり，錠剤の製法に 57 30mL以上をとり，孔径0.8p.m以下のメンブランフィノレター

6 より製する 58 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

7 確認試験 59 確に量り，表示量に従い1mL中にクロルジアゼポキシド

白
U

A

リ

1

i

q

G

q

o

d

生

whリ

ρ

り

円
4

9

d

d
斗

A

d
斗

4
A
4
a
a生

A

A

4

a

d
斗

4

4

48 

49 

8

9

0

1

2

3

4

5

6

7

8

 

市上

1

A

1

A

I

-

-

A

4

1

1

A

1

A

4

i

(1) 本品を粉末とし，表示量に従い「クロルジアゼポキシ

ドJO.Olgに対応する量をとり， O.lmol!L塩酸試液100mLを

加えて振り混ぜた後，ろ過する.ろ液5mLfこO.lmol!L塩酸

試液を加えて100mLとする.この液につき，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244~248nm及び306~310nmlこ吸収の極大を示し， 288 

~292nmに吸収の極小を示す.

(2) 本品を粉末とし，表示量に従い「クロルジアゼ、ポキシ

ドJO.Olgに対応する量をとり，ジエチルエーテル10mLを

加えて激しく振り混ぜた後，遠心分離し，上波液5mLをと

り，水浴上で加混してジエチルエーテルを蒸発する.残留物

19 につき，赤外吸収スペクトル測定法(2.25) の臭化カリウム

20 錠剤法により測定するとき，波数1625cm¥1465cm-1， 71 

21 1265cm-1， 850cm-1及び765cm寸付近に吸収を認める 72

22 純度試験類縁物質本操作は，光を避け，遮光した容器をJfl 73 
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いて行う.本品を粉末とし，表示量に従い fクロノレジアゼポ

キシドJ50mglこ対応する量をとり，メタノール/アンモニ

ア試液混液(97:3)5mLを正確に加えて振り混ぜた後，遠心

分離し， J二澄液を試料溶液とする.別にクロルジアゼポキシ

ド標準品50mgをとり，メタノール/アンモニア試液混液

(97 : 3)に溶かし，正確に50mLとし，標準溶液(1)とする.

29 更に薄層クロマトグラフィー用2-アミノ -5 クロルベン

30 ゾフェノン5.0mgをとり，メタノールに溶かし，正確に

31 200mLとし，標準溶液(2)とする.これらの液につき，薄層

32 クロマトグラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液

33 25p.L並ひ'に標準溶液(1)及び標準溶液(2)10p.Lずつを薄層ク

34 ロマトグラフイ}用シリカゲ、ル(蛍光剤入り)を用いて調製し

35 た薄層板にスポットする.以下「クロルジアゼポキシドj の

36 純度試験(2)を準用する.

37 製剤均一性(丘ω) 次の方法により含量均一性試験を行うと

38 き，適合する.

本操作は，遮光した容器を用いて行う.本品1個をとり，

水1mLを加えてよく振り混ぜて崩壊させた後，メタノール

20mLを加えてよく振り混ぜる.この液にメタノールを加え

て正確に25mLとし，孔筏0.5p.m以下のメンプランプイノレタ

ーでろ過する.初めのろ液5mLを徐き，次のろ液のクロル

ジアゼポキシド(CWH14CINaO)約2mgに対応する容量VmL

を支確に最り，内標準溶液1mL:a:正確に加えた後，メタノ

ールを加えて20mLとし，試料溶液とする.以下定量法を準

用する.

50 

クロルジアゼポキシド、(CWH14CIN30)の量(mg)

=Ms X QT/QS X 5/V 

1vIs :クロルジアゼポキシド、標準品の秤取量(mg)

51 内標準溶液 サリチノレ酸イソブチルのメタノ}ノレ溶液(1→ 102 
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(C¥6HI4CINaO)約3.7p.g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.日IJに定量用クロル

ジアゼポキシドをデシケーター(j威圧，酸化リン(V)，60
0C) 

で4時間乾燥し，その約12mgを精密に量り，試験液に溶か

し，正確に200mLとする.この液3mLを正確に量り，試験

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 (2.24)により試

験を行し¥波長260nmにおける吸光度AT及びAsをiJlIJ定する.

クロルジアゼポキシド、(CWH14CIN30)の表示量に対する溶出

率(%)

=1vIs X Al'/ As X V'/V X 1/ C X 27 

0
0

白

目

白
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Q
U
C
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門

t

Ms :定量用クロルジアゼポキシド、の秤取量(mg)

C: 1錠中のクロルジアゼポキシド、(C16H14CINaO)の表示量

(mg) 

74 定量法本操作は，光を避け，遮光した容器を用いて行う.本

75 品のクロルジアゼボキシド(CwHI4CINaO)約O.lgに対応する

76 個数をとり， 7l<lOmLを加え，よく振り混ぜて崩壊させる.
円
t

a

u

Q

υ

凸
り

1

i

o
ム

M

Q
リ

A
宝

W

O

R
リ

円

d

Q

U

ヴ

'

η

t

η

'

o

o

o

D

O

D

O

D

O

0

0

0

0

0

0

0

0

0

次にメタノール60mLを加えて更によく振り混ぜた後，メタ

ノーノレを加えて正確に100mLとし，遠心分離する. この上

澄液10mLを正確に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，メ

タノールを加えて100mLとし，試料溶液とする.別にクロ

ルジアゼポキシド標準品をデシケーター(i:威圧，酸化リン(V)，

600C)で4時間乾燥し，その約10mgを績密に量り，水1mL及

びメタノールを加えて溶かし，内標準溶液5mLを正確に加

え，更にメタノーノレ合加えて100mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及び標準溶液10pLにつき，次の条件で液体クロマ

トグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピー

ク面積に対するクロノレジアゼポキシドのピーク函積の比QT

及びQsを求める.

89 

90 

クロルジアゼポキシド、(C16H14CINaO)の量(mg)

=MらXQ'l'/Qs X 10 

Ms:クロノレジアゼポキシド、標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 サリチル酸イソブチルのメタノール溶液(1→

20) 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(機定波長:254nm) 

カラム:内径4mm，長さ25cmのステンレス管に10p.m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0C付近の一定温度

移動相:メタノール/0.02mo阻Jン酸二水素アンモニ

ウム試液混液(7: 3) 

流量:クロルジアゼポキシドの保持時間が約5分になる

91 

92 

93 

94 

95 

96 

97 

98 

99 

100 

101 
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2 クロルジアゼポキシド錠

103 ように調整する.

104 システム適合性

105 システムの性能:標準溶液l011Uこっき，上記の条件で

106 操作するとき，クロルジアゼポキシド，内標準物質の

107 順に溶出し，その分離度は9以上である.

108 システムの再現性:標準溶液l011Uこっき，上記の条件

109 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

110 に対するクロノレジアゼポキシドのピーク面積の比の相

111 対標準偏差は1.0%以下である.

112 貯法容器気密容器.
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1 クロノレフェニラミンマレイン酸塩

1 クロルフェニラミンマレイン酸塩
2 Chlol'pheniramine Maleate 

3 -yレイン酸クロノレフェニラミン

4:;〈:::及び鏡像異性体

5 C16HI9CIN2・CA404: 390.86 

6 (3RS)-3-(4-Chlorophenyl)-N，N-dimethyl-3・pyridirト

7 2・ylpropylaminemonomaleate 

8 [113-92-8] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，dlークロノレフェニラ 63 

10 ミンマレイン酸塩(C16HI9CIN2• CÆ40J98.0~ 101.0%を含

11 む.

12 性状本品は白色の微細な結晶である.

13 本品は酢酸(100)に極めて溶けやすく，水又はメタノール

14 に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にやや溶けやすい.

15 本品は希塩酸に溶ける.

16 本品の水浴液(1→20)は旋光性を示さない.

17 確認試験

18 ( 1 ) 本品のO.lmolJL塩酸試液溶液(3→100000)につき，紫 72 

19 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し 73

20 本品のスペクトルと本品の参照スベクトノレ又はクロルフェニ 74 

21 ラミンマレイン酸塩標準品について同様に操作して得られた 75 

22 スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトルは同一波長の 76 

23 ところに同様の強度の吸収在認める 77

24 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の 78 

25 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 79 
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照スペクトノレ又は乾燥したクロルフェニラミンマレイン酸塩

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0.10gをメタノール5mUこ溶かし，試料溶液とす

る.別にマレイン酸56mgをメタノール10mLに溶かし，標

準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

(2.03) により試験を行う.試料溶液及ひ'標準溶液5p.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.次にジエチルエーテル/メタノール/

酢酸(100)/水混液(70: 20 : 7 : 3)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2個のスポット

のうち， 1個のスポットは標準溶液から得たスポットと同様

の濃さであり，それらのRr値は等しい.

40 p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水100mUこ

41 溶かした液のpHは4.0~5.5である.

42 融点 (2.60) 130~1350C 

43 純度試験

44 (1 ) 溶状本品1.0gを水50mUこ溶かすとき，液は無色澄

45 明である.

46 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

47 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

48 下).

49 (3) 類縁物質本品0.10gを移動相100mLに溶かし，試料

50 溶液とする.この液3mLを正確に量り，移動相を加えて正

51 確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，移動相を加

52 えて正確に20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

53 溶液20p.Lずつを亙確にとり，次の条件で液体クロマトグラ

54 フィー (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピ

55 ーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のマレ

56 イン酸及びクロルフェニラミン以外のピークの面積は，標準

57 溶液のクロルフェニラミンのピーク函積の2/3より大きく

58 ない.また，試料溶液のマレイン酸及びクロノレフェニラミン

59 以外のピークの合計面積は，標準溶液のクロルフェニラミン

60 のピーク面積より大きくない.

61 試験条件

62 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225nm) 
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カラム:内筏3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

10p.mの液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリ

ノレ化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:25
0

C付近の一定温度

移動相:1)ン酸二水素アンモニウム8.57g及びリン酸

1mLを水に溶かして1000mLとする.この液800mL

にアセトニトリル200mLを加える.

流量:クロノレフェニラミンの保持時間が約11分になる

ように調整する.

面積澱定範囲:溶媒のピークの後からクロノレフェニラミ

ンの保持時間の約4倍の範閤

システム適合性

検出の確認:標準溶液2.5mLを正確に量り，移動相を加

えて正確lこ25mLとする.との液20p.Lから得たクロ

ルフェニラミンのピーク面積が，標準溶液のクロルフ

エニラミンのピーク面積の7~13%になることを確認

する.

80 システムの性能:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件で

81 操作するとき，クロルブエニラミンのピークの理論段

82 数及びシンメトリー係数は，それぞれ4000段以上，

83 2.0以下である.

84 システムの再現性:標準溶液20p.Lにつき，上記の条件

85 で試験を6回繰り返すとき，クロルフェニラミンのピ

86 ク面積の相対標準偏差は4.0%以下である.

87 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0
C， 3時間).

88 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

89 定量j去 本品を乾燥し，その約O.4gを精密に量り，酢酸

90 (100)20mLに溶かし， O.lmolι過塩素酸で滴定 (2.50)する

91 指示薬:クリスタルバイオレット試液封筒).ただし，滴定

92 の終点、は液の紫色が青緑色を経て緑色に変わるときとする.

93 何様の方法で空試験を行い，補正する.

94 O.lmolι過塩素酸1mL=19.54mg C16H19CIN2・C4H404

95 貯法

96 保存条件遮光して保存する.

97 容器気密容器.
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1 クロノレフェニラミンマレイン駿塩散

1 ク口ルフェニラミンマレイン酸塩散
2 Chlorphenil'amine Maleate Powdel' 

3 マレイン酸クロノレフェニラミン散
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システムの性能:標準溶液3011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，クロルフェニラミンの順

に溶出し，その分離度は2.0以上である.

55 システムの再現性:標準溶液3011Lにつき，上記の条件

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する 56 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

5 dlークロルフェニラミンマレイン酸極(C16H19CIN2. 57 に対するクロノレフェニラミンのピーク面積の比の相対

6 CA404 : 390.86)を含む 58 標準偏差は1.0%以下である.

7 製法本品は「クロルフェニラミンマレイン酸塩j 毒?とり，頼 59 貯法容器気密容器.

8 粒剤又は散剤の製法により製する.

9 確認試験本品の表示量に従い「クロルフェニラミンマレイン

10 酸塩J50mgに対応する量をとり， 0.1mo阻，塩般試液40mL

11 を加えて振り混ぜ，ろ過する.ろ液を分液漏斗に移し，ヘキ

12 サン40mLで洗う.次に水酸化ナトリウム試液10mLを加え，

13 ヘキサン20mLで抽出する.ヘキサン層に水5mLを加え，水

14 洗いする.必要ならば遠心分離し，へキサン抽出液に無水硫

15 酸ナトリウム0.5gを加えて数分間振り混ぜ，ろ過する.ろ液

16 を約500Cの水浴中で減圧留去して得た残留物につき，赤外

17 吸収スペクトル測定法 (2.25)の液膜法により測定するとき，

18 波数2940cm-1，2810cm-¥ 2770cm-1， 1589cm-1， 1491cm-¥ 

19 1470cm-¥ 1434cm-1， 1091cm-1及び1015cm汁寸近に吸収を

20 認める.

21 定量 j去 本品のクロルフェニラミンマレイン酸塩

22 (C16H19CIN2 • CÆ40~約4mgfこ対応する量を精密に量り，

23 内標準溶液70mLを加え， 15分間振り混ぜる.更に内標準溶

24 液を加えて正確に100mLとし，試料溶液とする.別にクロ

25 ルフェニラミンマレイン酸塩標準品を1050Cで3時間乾燥し，

26 その約20mgを精密に量り，内標準溶液を加えて正確に

27 100mLとする.この液20mLを正確に量り，内標準溶液を加

28 えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標

29 準溶液30pLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィ-

30 (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対す

31 るクロノレフェニラミンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

32 クロルフェニラミンマレイン酸塩(C16H19CIN2. CA40δの

33 量(mg)

34 =Ms X QT/ Qs X 1/5 

35 Ms:クロルフェニラミンマレイン酸塩標準品の秤取量

36 (mg) 

37 内標準溶液 パラオキシ安息香酸メチノレのメタノール溶液

38 (1→1000)7mLfこ水を加えて1000mLとする.

39 試験条件

40 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:265nm) 

41 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5pm

42 の液体クロマトグラフイ}用オクタデシノレシリル化シ

43 リカゲルを充てんする.

44 カラム楓度:400C付近の一定温度

45 移動相:1ーへプタンスノレホン駿ナトリウム 19を水

46 900mLに溶かし，酢酸(100)lOmLを加え，更に水を

47 加えて1000mLとする.この液650mLfこアセトニト

48 リノレ350mL~加える.

49 流量:クロルフェニラミンの保持時聞が約8分になるよ

50 うに調整する.

51 システム適合性
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1 クロノレフェニラミンマレイン酸塩錠

1 ク口ルフェニラミンマレイン酸塩錠
2 Chlorpheniramine Maleate Tablets 

3 マレイン酸クロルフェニラミン錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 dlークロノレフェニラミンマレイン酸塩(CwH叩CIN2・

6 CA4O" : 390.86)を含む.

7 製法 本品は fクロノレフェニラミンマレイン酸塩j をとり，錠

8 剤の製法により製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「クロルフェニラミ

10 ンマレイン酸塩J50mgに対応する最をとり， O.lmollL塩酸

11 試液40mLを加えて振り混ぜ，ろ過する.ろ液を分液漏斗に

12 移し，ヘキサン40mLで洗う.次に水酸化ナトリウム試液

13 10mLを加え，ヘキサン20mLで抽出する.ヘキサン層に水

14 5mLを加え，水洗いする.必要ならば遠心分離し，ヘキサ

15 ン抽出液に無水硫酸ナトリウム0.5gを加えて数分間振り混ぜ，

16 ろ過する.ろ液を約500Cの水浴中で減圧留去して得た残留

17 物につき，赤外吸収スベクトノレ測定法 (2.25)の液膜法によ

18 り測定するとき，波数2940cm-'，2810cm-'， 2770cm-l， 

19 1589cm-l， 1491cm-l， 1470cm-'， 1434cm-'， 1091cm-'及び

20 1015cm-l付近に吸収を認める.

21 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

22 き，適合する.

23 本品1偲をとり， 7JくlOmLを加え，よく振り混ぜて崩壊さ
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せる. 1mL中にクロルフェニラミンマレイン酸塩

(C16H19CIN2・C4H40δ約8011gを含む液となるように水を加

えて正確にVmLとし，干し径0.511m以下のメンブランフィル

ターでろ過する.ろ液5mLを正確に量り，内標準溶液

2.5mLを正確に加え，7.kを加えて10mLとし，試料溶液とす

る.別にクロノレフェニラミンマレイン酸塩標準品を105
DCで

3時間乾燥し，その約20mgを精密に量り，水を加えて正確

に100mLとする.この液20mLを豆礁に量り，内標準溶液

25mLを正確に加え，水を加えて100mLとし，標準溶液とす

る試料溶液及ひお標準溶液3011Lfこっき，定量法の条件で波

体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，内標準物

質のピーク面積に対するクロノレブェニラミンのピーク面積の

比Q-r及びQsを求める.

37 クロルブエニラミンマレイン酸樋(CI6H19CINγCÆ40~の

38 量(mg)

39 =MらX Q-r/Qs X fグ250

40 lV1S :クロルフェニラミンマレイン酸塚標準品の秤取量

41 (mg) 

42 内標準溶液 パラオキシ安息香西空メチルのメタノーノレ溶液

43 (1→250)7mLに水を加えて1000mLとする.

44 溶出性 (6./0) 試験液に水900mLを用い，パドソレ法により，

45 毎分50回転で試験を行うとき，本品の45分間の溶出率は

46 75%以上である.

47 本品1伺をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液
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うに水を加えて正確に V'mLとし，試す"t溶液とする. 7;JIJに

クロルフェニラミンマレイン酸塩標準品を105DCで3時間乾

燥し，その約22mgを精密に量り，水に溶かし，正確に

100mLとする.この液2mLを正確に量り，水を加えて正確

に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ

ー (2.01) により試験を行い，それぞれの液のクロルフェニ

ラミンのピーク面積Ar.及びAsを測定する.

60 

61 

62 

クロルフェニラミンマレイン酸塩(CwH19CIN2• CA40Jの

表示量に対する溶出塁手(%)

=JI!Is X AT/As X V'/VX l/CX 18 

63 

64 

65 

66 

Mら:クロノレフェニラミンマレイン酸塩標準品の秤取量

(mg) 

C: 1錠中のクロノレフェニラミンマレイン酸塩

(CIGH19CIN2・CA40，，)の表示量(mg)
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:265 nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に51lm

の液体クロマトグラフィー沼オクタデシルシリル化シ

リカゲル奇充てんする.

カラム温度:40'C付近の一定温度

移動相:1ーへプタンスノレホン酸ナトリウム 19を水

900mLfこ溶かし，酢酸(100)10mLを加えた後，水を

加えて1000mLとする.この液650mLfこアセトニト

リル350mLを加える.

流量:クロルフェニラミンの保持時間が約8分になるよ

うに調整する.

システム適合後

システムの性能:標準溶液5011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，クロルフェニラミ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，

2.5以下である.

システムの再現性:標準溶液5011Lにつき，上記の条件

85 で試験を6国繰り返すとき，クロノレフェニラミンのピ

86 …ク面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

87 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

88 とする，クロルブエニラミンマレイン酸塩(CwH19CIN2・
89 CA40δ約4mgに対応する量告と精密に量り，内標準溶液

90 70mLを加え， 15分間振り混ぜる.更に内標準溶液を加えて

91 正確に100mLとし，この液を孔径0.511m以下のメンプラン
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フィルターでろ過し，試料溶液とする. 7;JIJにクロルフェニラ

ミンマレイン酸塩標準品を1050Cで3待問乾燥し，その約

20mgを精密に量り，内襟準溶液を加えて正確に100mLとす

る.この液20mLを正確に量り，内標準溶液を加えて正確に

100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液3011L

につき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により

試験を行い，内標準物質のピーク面積に対するクロルフェニ

ラミンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

48 20mL以上をとり，孔径0.4511m以下のメンプランフィルタ 100 クロノレブエニラミンマレイン酸塩(C16H19CIN2・CA"oJの

49 ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを 101 量(mg)

50 亙確に量り，表示量に従い1mL中にクロルフェニラミンマ 102 =lv1S X Q-r/ Qs X 1/5 

51 レイン酸塩(CwH19CIN2・C4H40δ約4.411gを含む液となるよ
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2 クロノレフェニラミンマレイン酸塩錠

103 .Ms:クロルフェニラミンマレイン酸塩標準品の秤取量

104 (mg) 

105 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

106 (1→1000)7mLに水を加えて1000mLとする.

107 試験条件

108 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:265nm) 

109 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管lこ51lm

110 の液体クロマトグラブィー用オクタデシルシリル化シ

111 リカゲルを充てんする.

112 カラム温度:400C付近の一定温度

113 移動相:1 へブタンスルホン酸ナトリウム 19を水

114 900mLIこ溶かし，酢酸(100)10mLを加え，更に水を

115 加えて1000mLとする.この液650mLにアセトニト

116 リノレ350mLを力Eえる.

117 流量:クロルフェニラミンの保持時聞が約8分になるよ

118 うに誠整する.

119 システム適合性

120 システムの性能:標準溶液30pLにつき，上記の条件で

121 操作するとき，内標準物質，クロルフェニラミンの順

122 に溶出し，その分離度は2.0以上である.

123 システムの再現性:標準溶液30pLにつき，上記の条件

124 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

125 に対するクロルフェニラミンのピーク面積の比の相対

126 標準偏差は1.0%以下である.

127 貯法容器気密容器.
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1 クロノレフェニラミンマレイン酸塩注射液

1 クロルフェニラミンマレイン酸塩注射液
2 Chlorpheniramine Maleate Injection 

3 マレイン酸クロルブエニラミン注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 dl クロルフェニラミンマレイン酸塩(CIGH19CIN2・

7 CA404 : 390.86)を含む.

8 製法 本品は「クロルフェニラミンマレイン酸塩Jをとり，注

9 射剤の製法により製する.

10 性状本品は無色澄明の液である.

11 pH : 4.5~7.0 

12 確認試験本品の表示量に従い「クロルブエニラミンマレイン

13 酸塩J25mgに対応する容量をとり，希水酸化ナトリウム試

14 夜5mLを加え，ヘキサン20mLで‘抽出する.ヘキサン層は水

15 10mLを加えて洗い，無水硫酸ナトリウム0.5gを加えて数分

16 間振り混ぜ，ろ過する.ろ液を500Cの水浴中でi威圧留去し

17 て得た残留物につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

18 夜膜法により測定するとき，波数2940cm寸， 2810cm'l， 
19 2770cm'!， 1589cm'!， 1491cm'!， 1470cm'!， 1434cm'!， 

20 1091cm'!及び1015cm'!付近に吸収を認、める.

21 エンドトキシン (4.01) 8.8EU/mg未満.

22 採取容量(丘05) 試験を行うとき，適合する.

23 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

24 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

25 無菌 (4.06) メンプランフィルタ一法により試験を行うとき，

26 適合する.

27 定 量法 本品のクロルフェニラミンマレイン 酸 塩

28 (C¥6H19CIN2 • CA，tOδ約3mg!こ対応する容量を正確に量り，

29 100mLの分液漏斗に入れ，水20mL及び水酸化ナトリウム試

30 液2mLを加えた後，ジエチルエーテル50mLずつで2回抽出

31 する.ジエチノレエーテノレ抽出液を合わせ，水20mLで洗い，

32 次に0.25mo抗 J硫酸試液20mL，20mL及ひ(5mLで抽出する.

33 全抽出液を合わせ， O.25mo班 J硫酸試液を加えて亙磯に

34 50mLとする.この液10mLを正確に量り， 0，25mol/L硫酸試

35 夜を加えて正確に25mLとし，試料溶液とする. 551]にクロル

36 フェニラミンマレイン酸塩標準品を105
0Cで3時間乾燥し，

37 その約30mgを精密に量り，水に溶かし，豆確に200mLとす

38 る.この液20mLを正確に量り， 100mLの分液漏斗に入れ，

39 水高変化ナトリウム試液2mLを加えた後，ジエチルエーテル

40 50mLずつで2回抽出する.以下試料溶液の調裂と同様に操

41 作し，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき，紫外

42 可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長265nm付

43 近の吸収極大の波長における吸光度Ar及びAsを測定する.

44 クロルブェニラミンマレイン酸塩(C¥6H¥9CIN2・C4H40δの

45 最(mg)

46 =Ms x Al'/ As x 1/10 

47 Ms:クロルフェニラミンマレイン酸塩標準品の秤取量

48 (mg) 

49 貯法

50 保存条件遮光して保存する.

51 容器密封容器.

5 0505 



1 dークロルフェニラミンマレイン酸犠

1 dーク口jレフェニラミンマレイン目愛i盆
2 d-Chlorpheniramine Maleate 

3 dーマレイン酸クロルフェニラミン

4liJC::: 
5 C回H19CIN2• C4H404 : 390.86 

6 (3S)-3 -( 4-Chlorophenyl)“N，N・dimethyl-3・pyridin-

7 2-ylpropylamine monomaleate 

8 [2438-32-6] 

48 下).

49 (3) 類縁物質本品0.10gを移動棺100mLに溶かし，試料

50 溶液とする.この液3mLを正確に量り，移動相を加えて正

51 確に100mLとする.この液2mLを正確に量り，移動祁を加

52 えて正確に20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準

53 溶液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラ

54 フィ - (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のど

55 ーク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液のマレ

56 イン酸及びd クロルフェニラミン以外のピークの面積は，

57 標準溶液のd クロルフェニラミンのピーク面積の2/3より

58 大きくない.また，これらのピークの合計面積は，標準溶液

59 のdークロノレプエニラミンのピーク面積より大きくない.

60 試験条件

61 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:225nm) 

62 カラム:内径3.9mm，長さ 30cmのステンレス管に

9 本品を乾燥したものは定量するとき，dークロルブエニラ 63 1011mの液体クロマトグラフィー照オクタデシルシリ

ル化シリカゲルを充てんする.10 ミンマレイン酸塩(C\GH19C凶2 ・ CÆ40J99.0~101.0%を含 64 

11 む 65

12 性状 本品は白色の結晶挫の粉末である 66

13 本品は水，メタノール又は酢酸(100)に極めて溶けやすく 67

14 N，Nージメチルホノレムアミド又はエタノール(99.5)に溶けや 68 

15 すい 69

16 本品は希寝酸に溶ける 70

17 確認試験 71 

18 ( 1 ) 本品の0.1molι塩酸試液溶液(3→100000)につき，紫 72 

19 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 73

20 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 74

21 両者のスペクトルは伺一波長のところに同様の強度の吸収を 75 

22 認める 76

23 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法(2.25)の 77 

24 ペースト法により試験念行い，本品のスペクトルと本品の参 78 

25 照スベクトルを比較するとき，両者のスペクトルは同一波数 79 

26 のところに同様の強度の吸収を認める 80

27 (3) 本品0.10gをメタノーノレ5mLに溶かし，試料溶液とす 81 

28 る. }jIJにマレイン酸56mgをメタノーノレ10mLに溶かし，標 82 

29 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 83 

30 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液511Lずつ 84 

31 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 85 

カラム温度:250C付近の一定温度

移動相:リン酸二水素アンモニウム8.57g及びリン酸

1mLを水に溶かして1000mLとする.この液800mL

にアセトニトリノレ200mLを加える.

流量 :dークロルフェニラミンの保持時間が約11分にな

るように調整する.

面積測定範密:溶媒のピークの後からdークロルフェニ

ラミンの保持時間の約4倍の範閤

システム適合性

検出の確認:標準溶液2.5mLを正確に量り，移動相を加

えて正確に25mLとする.この液2011Lから得たdーク

ロルフェニラミンのピーク面積が，標準溶液のdーク

ロノレフェニラミンのピーク面積の7~13'1'0になること

を篠認する.

システムの性能:標準溶液2011Llこっき，上記の条件で

操作するとき，dークロノレフェニラミンのピークの理

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.

システムの再現役:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，dークロルブェニラミン

のピーク面積の相対標準偏差は4.0%以下である.

32 層板にスポットする.次にジエチルエーテル/メタノール/ 86 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，650C， 4時間).

33 酢酸(100)/水混液(70: 20 : 7 : 3)を展開溶媒どして約12cm

34 展開した後，薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長

35 254nm)を照射するとき，試料溶液から得た2儒のスポット

36 のうち， 1個のスポットは標準溶液から得たスポットと同様

37 の濃さであり，そのRrfl直は約0.4である.

38 旋光度 (2.49)α)~ : +39.5~+43.0o(乾燥後， 0.5g， N，N 

39 ージメチルホルムアミド， 10mL， 100mm). 

40 p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水100mLに

41 溶かした液のpHは4.0~5.0である.

42 融点 (2.60) 111~1150C 

43 純度試験

44 (1 ) 溶状本品1.0gを水50mLに溶かすとき，液は無色澄

45 明である.

46 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

47 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

87 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

88 定量法 本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，酢酸

89 (100)20mLlこ溶かし， 0.1molι過塩素酸で1濁定 (2.50)する

90 指示薬:クリスタノレバイオレット試液封筒).ただし，滅定

91 の終点は液の紫色が青緑色を経て緑色に変わるときとする.

92 同様の方法で空試験を行い，補正する.

93 0.1mollL過塩素酸1mL=19.54mg C16H19CIN2 • C4H404 

94 貯法

95 保存条件遮光して保存する.

96 容器気密容器.

5 0508 



1 クロノレフェニラミン・カノレシウム散

1 クロルフェニラミン・カルシウム散
2 Chlorpheniramine and Calcium Powder 

3 本品は定量するとき，クロルフェニラミンマレイン酸塩

4 (C¥GH19CIN2・CA404: 390.86)0.27~0.33%を含む.

5 製法

クロルブエニラミンマレイン酸塩 3g 

リン酸水素カルシウム水和物 800g 

デンプン，乳糖水和物又はこれらの混合物 適量

全量 1000g 

G 以上をとり，散剤の製法により製する.

7 性状本品は白色である.

8 確認試験

9 (1) 定量法の試料溶液につき，紫外可視級光度測定法

10 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長263~

11 267nmに吸収の極大を示す(クロルフェニラミンマレイン酸

12 塩).

13 (2) 本品0.5gに希塩酸10mLを加え，よく振り混ぜた後，

14 ろ過した液はカルシウム塩の定性反応(3)(J.09) を呈する.

15 (3) 本品0.5gに希硝酸10mLを加え，よく振り混ぜた後，

16 ろ過した液はりン酸塩の定性反応(2)(J.ω)を呈する.

17 (4) 本品19にメタノール5mLを加えて振り混ぜた後，ろ

18 過し，ろ液を試料溶波とする. 5.lIJにクロルフェニラミンマレ

19 イン酸塩標準品O.Olgをメタノーノレ17mLに溶かし，標準溶

20 液とする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

21 (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液1011Lずつ

22 を薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレ(蛍光剤入り)合用い

23 て調製した薄層板にスポットする.次にクロロホルム/メタ

24 ノール/アセトン/アンモニア水(28)混液(73: 15 : 10 : 2) 

25 を展祷溶媒として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.

26 これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液及び

27 標準溶液から得たスポットのRr値は等しい.また，この薄

28 層板に噴霧用ドラーゲンドルフ試液を均等に噴霧するどき，

29 標準溶液から得たスポット及びそれに対応する位置の試料溶

30 液から得たスポットは，だいだい色を呈する.

31 定量法本品約0.5gを精密に量り， 30mLの共桧遠心沈殿管に

32 入れ， 0.05moνL硫酸20mLを加えて5分間振り混ぜ，遠心分

33 離し，上澄液を分取する.更にこの操作を2回行い，全抽出

34 液を合わせ， 200mLの分液漏斗にとり，ジェチノレエーテル

35 30mLを加えて振り混ぜた後， 5分間放置する.水層を分取

36 し，乾燥ろ紙を用いて別の分j夜漏三十にろ過する.ジエチルエ

37 ーテル層は0.05mo阻」硫酸10mLずつで2回抽出し，抽出液を

38 ろ過し，先の分液漏斗の水層に合わせる.ろ紙は0.05mol!L

39 硫酸5mLで洗い，洗液は先の分液漏斗の水層に合わせる.

40 この液にアンモニア試液10mLを加え，ジエチルエーテル

41 50mLずつで2回抽出する.ジエチルエーテル抽出液を合わ

42 せ，水20mLで洗い，次に0.25mo阻J硫酸20mLずつで2密及

43 び5mLで1回抽出する.全抽出液を合わせ， 0.25mol!L硫酸

44 を加えて正確に50mLとし，試料溶液とする. 5.lIJにクロノレフ

45 ェニラミンマレイン酸塩標準品を105
0

Cで3"寺問乾燥し，そ

46 の約75mgを精密に量り， 0.05mol!L硫酸10mLに溶かし，更

47 こ0.05moνL硫酸を加えて正確に100mLとする.この液2mL

48 を200mLの分液漏斗にとり， 0.05mol!L硫酸58mLを加え，

49 更にジエチルエーテノレ30mLを加えて振り混ぜ，以下試料溶

50 夜の調製と同様に操作し，標準溶液とする.試料溶液及び標

51 準溶液につき， 0.25mol!L硫酸を対照とし，紫外可視吸光度

52 測定法(2.24)により試験を行い，波長265nmおける吸光度

53 Al'及びAsを測定する.

54 クロルフェニラミンマレイン酸塩(C¥GH19CIN2. CÆ40~の

55 量(mg)

56 =MらXAl'/ As X 1/50 

57 Ms:クロノレフェニラミンマレイン酸塩標準品の秤取量

58 (mg) 

59 貯法容器密閉容器.

5 050? 



1 クロノレフェネシンカルパミン酸エステノレ

1 クロルフェネシン力ルバミン酸エステル
2 Chlol'ph巴nesinCal'bamate 

3 カノレパミン目安クロノレフェネシン

4 CIζyV〈JOIN¥ぴ銭十時

5 ClOH12CIN04: 245.66 

6 (2mり-3-( 4-Chlorophenoxy)関与hydroxypropylcarbamate 

7 [886-74-8] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，クロノレフェネシンカ

9 ノレバミン酸エステル(ClOH12CINO~98.0~102.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はメタノーノレ，エタノール(95)又はピリジンに溶けや

12 すく，水に溶けにくい.

13 本品のエタノール(95)溶液(1→20)は旋光性を示さない.

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品のエタノール(95)溶液(3→200000)につき，紫外

16 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，

17 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，

18 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

19 認める.

20 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

21 化カリウム錠斉Ui去により試験を行い，本品のスペクトルと本

22 品の参照スペクトルを比較するとき，両者のスベクトノレは同

23 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)(1.04)を行うとき，緑

25 色を呈する.

26 融点 (2.60) 88~910C 

27 純度試験

28 (1 ) 重金属 (1.07) 本品2.0gをエタノーノレ(95)20mLlこ溶

29 かし，希酢酸2mL及ひ、71<を加えて50mLとする.これを検液

30 とし，試験を行う.比較液は鉛標準液2.0mLlこエタノール

31 (95)20mL，希酢酸2mL及び水を加えて50mLとする(10ppm

32 以下).

33 (2) ヒ素 (1.JJ) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

34 製し，試験を行う(2ppm以下).

49 パノール/酢酸(100)混液(700: 300 : 1) 

50 流量:クロノレフェネシンカルパミン酸エステルの保持時

51 跨が約9分になるように調整する.

52 システム適合性

53 検出の確認:試料溶液1mLを正確に量り，液体クロマ

54 トグラフィー用ヘキサン/2 プロパノール混液(7: 

55 3)を加えて正確に100mLとし，システム適合性試験

56 用溶液とする.システム適合性試験用溶液5mLを正

57 確に量り，液体クロマトグラフィー用ヘキサン/2

58 プロパノール混液(7: 3)を加えて正確に10mLとする.

59 この液10p.Lから得たクロルフェネシンカルバミン酸

60 エステルのピーク面積が，システム適合性試験用溶液

61 のクロルフェネシンカルパミン駿エステルのピーク面

62 積の40~60%になることを確認する.

63 システムの性能:本品O.lgをメタノール50mLlこ溶かす.

64 この液25mLlこ希水酸化ナトリウム試液25mLを加え，

65 60
0
Cで20分間加湿する.この液20mLに1moνL塩酸

66 試液5mLを加え，酢酸エチノレ20mLを加えてよく振り

67 混ぜ，静置して，上層を分取する.この液10p.Lにつ

68 き，上記の条件で操作するとき，クロルフェネシン，

69 クロルフェネシンカルパミン駿エステル，クロルフェ

70 ネシン 2ーカルパメートの11慎に溶出し，クロルブエ

71 ネシンカノレバミン酸エステルに対するクロルフェネシ

72 ン及びクロルフェネシンー2ーカノレパメートの祁対保

73 持時間は，約0.7及び約1.2であり，クロルブェネシン

74 とクロルフェネシンカノレパミン酸エステルの分離度は

75 2.0以上である.

76 システムの再現性:システム適合性試験用溶液10p.LIこ

77 っき，上記の条件で試験を6回繰り返すとき，クロル

78 フェネシンカルパミン酸エステルのピーク面積の相対

79 標準偏差は2.0%以下である.

80 (4) 類縁物質本品0.10gをエタノール(95)10mUこ溶かし，

81 試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，エタノー/レ(95)

82 を加えて正確に20mLとする.この液2mLを正確に量り，エ

83 タノール(95)を加えて正確に20mLとし，標準溶液とする.

84 これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により

85 試験を行う.試料溶液及び標準溶液50p.Lずつを薄層クロマ

86 トグラブイ}用シリカゲルを用いて調製した薄層板にスポッ

87 卜する.次に酢酸エチル/メタノール/アンモニア水(28)混

35 (3) クロルフェネシン-2ーカルパメート 本品0.10gを 88 夜(17: 2 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，薄層板

36 液体クロマトグラフィー用ヘキサン/2ープロパノール混液 89 を風乾する.これをヨウ素蒸気中に20分開放置するとき，

37 (7 : 3)20mLlこ溶かし，試料溶液とする.試料溶液10p.Uこっ 90 試料溶液から得た主スポット以外のスポットは1個以下で，

38 き，次の条件で液体クロマトグラフィ - (2.01)により試験 91 標準溶液から得たスポットより濃くない.

39 

， 40 

41 

42 

43 

44 

45 

46 

47 

を行う.クロルフェネシンカノレパミン酸エステノレのどーク面

積Au及びクロルフェネシン 2 カルバメートのピーク面積

Aを自動積分法により ì~IJ定するとき， At./ CAU + At，)は0.007

以下である.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(榔定波長:280nm) 

カラム:内径4mm，長さ30cmのステンレス管lこ5p.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:400C付近の一定温度

48 移動相:液体クロマトグラフィ一周ヘキサン/2ープロ

92 乾燥減量 (2.41) 0.20%以下(lg，減圧，シリカゲル， 4時間).

93 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

94 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，ピリジン

95 20mLlこ溶かし， O.lmo阻 J水酸化カリウム・エタノール試液

96 50mLを正確に加え， 70
0
Cで40分間加湿する.冷後，エタノ

97 ール(95)100mLを加え，過量の水酸化カリウムをO.lmollL

98 塩酸でi潟定 (2.50)する(指示薬:チモールブノレー試液1mL).

99 ただし，滴定の終点は液の青色が青緑色を経て黄色に変わる

100 ときとする.同様の方法で空試験を行う.

101 O.lmol!L水酸化カリウム・エタノール試液1mL
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2 クロルフェネシンカルパミン酸エステノレ

102 = 24.57mg ClOH12CIN04 

103 貯法容器気密容器.
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1 クロノレフェネシンカノレパミン酸エステル錠

1 クロルフエネシンカルバミン酸エステル
2 錠
3 Chlorphenesin Cal'bamate Tablets 

4 カルパミン酸クロルフェネシン錠

5 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

6 クロルフェネシンカルバミン酸エステノレ(CJOH12CINO": 

7 245.66)を含む.

8 製法 本品は「クロルフェネシンカルパミン酸エステノレj をと

9 り，錠剤の製法により製する.

52 

53 

度i~iJ定法 (2.24)により試験を行い，波長278nmにおける吸

光度Ar及びAsを測定する.

54 

55 

クロルブェネシンカルバミン酸エステル(ClOH12CINO，，)の表

示量に対する溶出率(%)

56 =J1ゐ XAr/ As X v' / v X 1/ C X 450 

57 J1虫色:定量用カルバミン酸クロノレフェネシンの秤取量(mg)

58 C: 1錠中のクロルフェネシンカノレパミン酸エステル

59 (ClOH12ClNO，，)の表示量(mg)

60 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，めの

10 確認試験 本品を粉末とし，表示量に従い「クロルブェネシン 61 う乳鉢で粉末とする.クロルブェネシンカルパミン酸ヱステ

11 カルバミン酸エステノレJ0.15gに対応する量をとり，エタノ 62 ノレ(ClOH12ClNOJ約0.25gに対応する量在精密に量り，直下目安

12 ール(95)60mLを加えて超音波処理した後，エタノール(95) 63 エチル30mLを加え，超音波処理し，分散させた後，更に酢

13 を加えて100mLとする.この液20mLを遠心分離する.上澄 64 酸エチルを加えて正確に50mLとする.この液20mLを遠心

14 液1mLlこエタノール(95)を加えて100mLとする.この液に 65 分離した後，上澄液2mLを正確に量り，内標準溶液2mLを

15 っき，紫外可視吸光度調iJ定法 (2.24)により吸収スペクトル 66 正確に加え，更に酢酸エチルを加えて20mLとし，試料溶液

16 を測定するとき，波長226~230nm ， 279~283nm及び286 67 とする. )，jIJに定量用カルバミン酸クロノレフェネシンをデシケ

17 ~290nmに吸収の極大を示す 68 ーター(減圧，シリカゲ、ル)で4時間乾燥し，その約0.1gを精

18 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと 69 密に量り，酢酸エチルに溶かし，正確に50mLとする.この

19 き，適合する 70 液5mLを正確に最り，内標準溶液2mLを正確に加え，更に
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本品1個をとり，水10mLを加えて崩壊させ，水/メタノ

ール混液(1: 1)70mLを加えて，ときどき振り混ぜながら15

分間超音波処理した後，水/メタノール混液(1:1)を加えて

正確に100mLとする.この液を遠心分離した後，クロ/レフ

ェネシンカルバミン酸エステノレ(ClOH12ClNOJ約2.5mgに対

応する上澄液VmLを正確に量り，水/メタノール混液(1:

1)を加えて正確に25mLとし，試料溶液とする.自IJに定量用

カルパミン毅クロルフェネシンをデシケーター(i;威圧，シリ

カゲル)で4時間乾燥し，その約50mgを務密に量り，水/メ

'

i

9
“
。
。
べ
せ
断
。

ヴ

，

ヴ
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円

t

ヴ
，

n
t

酢酸エチルを加えて20mLどし，標準湾i夜どする.試料溶液

及び標準溶液10pLIこっき，次の条件で液体クロマトグラフ

ィー (2.01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に

支守するクロルフェネシンカルパミン駿エステルのピーク面積

の比QT及びQsを求める.

29 タノ‘ール混液(1: 1)に溶かし，1E確に50mLとする.この液

30 2mLを正篠に量り，水/メタノーノレ混液(1: 1)を加えて正確

31 に20mLとし，標準溶液どする.試料溶液及ひー標準溶液につ

32 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により試験を行い，波長

33 280nmにおける吸光度Ar及びAsを求める.

34 クロルフェネシンカルバミン酸エステル(ClOH12ClNOJの量

35 (mg) 

36 = Ms X AT/ As X 1/ V X 5 

37 Ms:定量用カルパミン西空クロルフェネシンの秤取量(mg)

38 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パド、ル法により，

39 毎分50回転で試験を行うとき，本品の15分間の溶出率は

40 85%以上である.

41 本品1俗をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

42 20mL以上をとり，孔径0.45pm以下のメンプランフィルタ

43 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

ρ
り

η
t
o口

町

4

月

t

可
4

クロルフェネシンカルバミン酸エステル(ClOH12ClNOJの量

(mg) 

=Ms X QT/ Qs X 5/2 

J1i[s :定量用カルバミン酸クロノレフェネシンの秤取量(mg)

内標準溶液 エテンザミドの酢酸エチノレ溶液(1→400)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(i則定波長:280nm) 

カラム:内径4mm，長さ30cmのステンレス管に5pm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:400C付近の一定温度

移動相:i夜体クロマトグラフィー用へキサン/2ープロ

パノール/酢酸(100)混液(700: 300 : 1) 

流量:クロルブェネシンカルパミン酸エステルの保持持

間が約9分になるように調整する.

システム適合性

システムの性能クロルフェネシンカルバミン酸エス

テノレj の純度試験(3)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10pL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

79 
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44 正確に量り，表示量に従い1mL中にクロルフェネシンカル 95 に対するクロルフェネシンカノレパミン酸エステルのピ

45 バミン酸エステル(ClOH12ClNOδ約0.14mgを含む液となるよ 96 ク面積の比の相対標準偏差は1.5%以下である.

46 うに水を加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする. )，jIJに 97 貯法容器密閉容器.

47 定量用カノレパミン酸クロルフェネシンをデシケーター(減EE，

48 シリカグノレ)で4時間乾燥し，その約28mgを精密に量り，メ

49 タノーノレ1mLに溶かした後，水を加えて正確に50mLとする.

50 この液5mLを正確に量り，水を加えて正確に20mLとし，標

51 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
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1 クロノレプロパミド

1 クロルプロパミド
2 Chlol'pl'opamide 

gh~H3 

4 ClQH13ClN203S: 276.74 

5 4-Chloro-N-(propylcarbamoyl)benzenesulfonamide 

6 [94-20-2] 

49 層板にスポットする.次にシクロヘキサン/3 メチル 1 

50 ブタノール/メタノール/アンモニア水(28)混液(15:

51 10 : 5 : 1)を展開溶媒として約10cm展減した後，薄層板を

52 風乾する.これを100
D
Cで1時間乾燥した後，次亜塩素酸ナ

53 トリウム試液を均等に噴霧し， 15分間嵐乾する.これにヨ

54 ウ化カリウムデンフoン試液を均等に噴霧するとき，標準溶液

55 (2)から得たスポットに対応する位置の試料溶液から得たス

56 ポットは，標準溶液(2)から得たスポットより濃くない.ま

57 た，試料溶液の主スポット及び上記のスポット以外のスポッ

58 トは，標準溶液(1)から得たスポットより濃くない.

59 乾燥減量 (2.4/) 0.5%以下(1g，105
0

C， 3時滞).

7 本品を乾燥したものは定量するとき，クロルプロパミド 60 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(1g).

8 (ClQH13ClN203S)98.0%以上を含む 61 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，中和エタノ

9 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である 62 ノレ30mLに溶かし，水20mLを加え， 0.1mollL水酸化ナト

10 本品はメタノール又はアセトンに溶けやすく，エタノール 63 リウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:フェノールブタレイン

11 (95)にやや溶けやすく，ジエチルエーテノレに溶けにくく，水 64 試液3i商).

12 にほとんど溶けない.

13 確認試験

14 (1 ) 本品0.08gをメタノー/レ50mLtこ溶かす.この液1mL

15 にO.01mollL塩酸試液を加えて200mLとした液につき，紫外

16 可視吸光度測定法 (2.24) により吸収スペクトルを測定し，

17 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，

18 両者のスベクトルは同一波長のところに伺様の強度の吸紋を

19 認める.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

21 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

22 本品の参照スペクトルを比較するとき，何者のスペクトルは

23 向一波数のところに同様の強度の吸収を認、める.

24 (3) 本品につき，炎色反応試験(2)([.04) を行うとき，緑

25 色を呈する.

26 融点 (2.60) 127~131DC 

27 純度試験

28 (1) 酸本品3.0gに水150mLを加え， 70
D
Cで5分間加温し

29 た後，氷水中で1時間放置し，ろ過する.ろ液25mLにメチ

30 ルレッド試液2ir.言及び0.1mollL水酸化ナトリウム液0.30mL

31 を加えるとき，液は黄色を呈する.

32 (2) 塩化物 ([.03) (1)のろ液40mLに希硝酸6mL及び水

33 を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

34 夜には0.01molι境酸0.25mLを加える(0.011%以下).

35 (3) 硫酸寝 (1.M (1)のろ液40mLに希塩駿1mL及び水

36 を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較

37 夜には0.005mollL硫酸0.35mLを加える(0.021%以下).

38 (4) 重金属 (/.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

39 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

40 下).

41 (5) 類縁物質本品0.60gをとり，アセトンに溶かし，正

42 確に10mLとし，試料溶液とする.この液1mLを正確に量り，

43 アセトンを加えて正確に300mLとし，標準湾液(1)とする.

44 別に4ークロロベンゼンスノレホンアミド60mgをとり，アセ

45 トンに溶かし，正確に300mLとし，標準溶液(2)とする.こ

46 れらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試

47 験を行う.試料溶液，標準溶液(1)及び標準溶液(2)5p.Lずつ

48 を薄層クロマトグラフィ一周シリカゲノレを用いて調製した薄

65 0.1mo阻 J水酸化ナトリウム液1mL

66 =27.67mg ClOH13CIN203S 

67 貯法容器密閉容器.
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1 クロノレプロパミド錠

1 クロルプロパミド錠
2 Chlorpropamide Tablets 

3 本品は定最するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 クロルプロパミド(CIOH13ClN203S:276.74)を含む.

5 製法本品は fクロルプロパミドj をとり，錠郊の製法により

6 製する.

7 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「クロルプロパミ

8 ドJ0.08gに対応する量をとり，メタノーノレ50mLを加えて

9 振り混ぜた後，ろ過する.ろ液1mLをとり， O.Olmolι塩酸

10 試液を加えて200mLとした液につき，紫外可視吸光度測定

11 法 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長231~

12 235nmfこ吸収の極大を示す.

13 製剤均一性(丘ω〉 次の方法により含量均一性試験を行うと

14 き，適合する.

15 本品1飼をとり，移動相75mLを加えて待々強く振り混ぜ

16 ながら20分間超音波処理を行った後， 1mL中に「クロルプ

17 ロパミドj約2.5mgを含む液となるように移動相を加えてlE

18 礁にVmLとする.この液を遠心分離した後，上澄液2mLを

19 正確に量り，移動相を加えて正確に100mLとし，試料溶液

20 とする.以下定量法を準用する.

21 クロルプロパミド(ClOH13ClN203S)の量(mg)

22 = Ms X Ar/ As X Vゲ20

23 lJ;JS :定量用クロルプロパミドの秤取量(mg)

24 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第2f夜900mLを用い，パド

25 ル法により毎分50回転で試験を行うどき，本品の45分間の

26 溶出率は70%以上である.

27 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液

28 20mL以上をとり，孔径0.8pm以下のメンプランフィルター

29 でろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを正

30 確に量り，表示量に従い 1mL中にクロルプロパミド

31 (ClOH13CIN203S)約10pgを含む液となるように試験液を加え

32 て正確に V'mLとし，試料溶液とする. }3IJに定量用クロル

33 プロパミドを1050Cで3時間乾燥し，その約50mgを精密に量

34 り，メタノール10mUこ溶かした後，水を加えて正確に

35 50mLとする.この液1mLを正確に量り，試験液を加えて正

36 確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

37 につき，試験液を対照とし，紫外可視吸光度測定法(2.24)

38 により試験を行い，波長232nmにおける吸光度Ar・及びAsを

39 測定する.

40 クロルプロパミド‘(ClOH13ClN203S)の表示量に対する溶出率

41 (%) 

42 = Ms X Ar/ As X V '/ V x 1/ C x 18 

43 lJ;JS :定量用クロルプロパミドの秤取量(mg)

44 C: 1錠中のクロルプロパミド(ClOH13ClN203S)の表示量

45 (mg) 

46 定量法本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

47 とする.クロルプロパミド、(ClOH13ClN203S)約50mgに対応

48 する量を精密に量り，移動相75mLを加えて10分間振り混ぜ

49 た後，移動相を加えて正確に100mLとする.この液を遠心
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分離し，上澄液10mLを定確に量り，移動相;を加えて正確に

100mLとし，試料溶液とする.別に定量用クロノレプロパミ

ドを1050Cで3時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，移動

相に溶かし，正確に100mLとする.この液10mL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2011Lずつを正確にとり，次の条件で

液体クロマトグラブイー (2.0]) により試験在行し、，それぞ

れの液のクロルプロパミドのピーク商積Al'及びAsを測定す

る.

59 クロルプロパミド(ClOH13CIN20aS)の量(mg)=lJ;JSX AT/ As 

Ms :定量用クロノレプロパミド、の秤取量(mg)60 

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

カラム:内筏4.6mm，長さ 25cmのステンレス管に

10pmの液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリ

ノレ化シリカゲノレを充てんする.

66 カラム温度:25
0

C付近の一定温度

67 移動相:薄めた酢酸(100)(1→10ω/アセトニトリル混

68 夜(1:1)

69 流量:クロルプロパミドの保持時間が約5分になるよう

70 に調整する.

71 システム適合性

72 システムの性能:標準溶液20pLにつき，上記の条件で

73 操作するとき，クロルプロパミドのピークの理論段数

74 及びシンメトリー係数は，それぞれ1500段以上， 1.5 

75 以下である.

76 システムの再現性:標準溶液20pUこっき，上記の条件

77 で試験を6回繰り返すとき，クロルプロパミドのピー

78 ク困積の相対標準偏差は1.5%以下である.

79 貯法容器密閉容器.
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l クロノレプロマジン塩酸塩

1 クロルプロマジン塩酸塩
2 Chlorpromazine Hydrochloride 

3 塩酸クロルプロマジン

~\CH3 

なNCCl悶

5 C17H19CIN2S' HCl : 355.33 

6 3-(2・Chloro・10H-phenothiazin・10ヴl)-N，N・

7 dimethylpropylamine monohydrochloride 

8 [69ω09-0] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クロルプロマジン塩

10 酸塩(C1A19CIN2S• HCI)99.0%以上を含む.

11 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，

12 又はわずかに特異なにおいがある.

13 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)又は酢酸

14 (100)に溶けやすく，無水酢酸にやや溶けにくく，ジエチノレ

15 エーテルにほとんど溶けない.

16 本品は光によって徐々に着色する.

17 確認試験

18 (1 ) 本品の水溶液(1→1000)5mUこ塩化鉄(m)試液1i商を加

19 えるとき，液は赤色を呈する.

20 (2) 本品0.1g!こ水20mL及び希塩酸封筒を加えて溶かし，

21 2，4，6ートリニトロフェノール試液10mLを滴加し， 5時間放

22 置する.沈殿をろ取し，水で洗い，少量のアセトンから再結

23 晶し， 105
0
Cで1時間乾燥するとき，その融点 (2.60)は175

24 ~1790Cである.

25 (3) 本品0.5gを水5mLに溶かし，アンモニア試液2mLを

26 加え，水浴上で、5分潤加熱し，冷後，ろ過する.ろ液に希硝

27 酸を加えて酸性にした液は塩化物の定性反応(2)(1.09)な呈

28 する.

29 融点 (2.60) 194~1980C 

30 p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水20mUこ溶

31 かした液のpHは， 10分以内に測定するとき， 4.0~5.0であ

32 る.

33 純度試験

34 (1 ) 溶状本品1.0gを水20mLに溶かした液につき， 10分

35 以内に観察するとき，無色~微黄色澄明である.

36 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

37 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

38 下).

39 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g，105
0
C， 2時間).

40 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(1g).

41 定量法 本品を乾燥し，その約0.7gを精密に量り，無水酢酸/

42 留学酸(100)混液(7:3)50mUこ溶かし， 0.1moJIL過塩素酸で鴻

43 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

44 補正する.

45 0.1moJIL過塩素酸1mL=35.53mgCI7H19CIN2S • HCl 

46 貯法

47 保存条件遮光して保存する.

48 容器気密容器.
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1 クロノレプロマジン寝酸鹿錠

1 ク口ルプロマジン塩酸塩錠
2 Chlorpromazin巴Hydl'ochlorideTablets 

3 塩酸クロルプロマジン錠

4 本品 i土定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 クロルプロマジン塩酸塩(C17H19CIN2S• HCl : 355.33)を含

6 む.

7 製法 本品は「クロノレプロマジン塩酸塩j をとり，錠剤の製法

8 により製する.

9 確認試験

10 (1 ) 本品を粉末とし，表示量に従い「クロルプロマジン塩

11 酸塩J0.2gに対応する量をとり， O.lmolι塩般試液40mLを

12 加えて振り混ぜ，ろ過する.ろ液1mLfこ水4mL及び塩化鉄

13 (m)試液1滴を加えるとき，液は赤色を呈する.

14 (2) (1)のろ液20mLに2，4，6ートリニトロフェノール試液

15 10mLを潟加し，以下「クロノレプロマジン温酸筏j の確認試

16 験(2)を準用する.

17 製剤均一性 (6.02) 次の方法により含量均一性試験を行うと

18 き，適合する.

19 本操作は，遮光した容器を用いて行う.本品1個告ととり，

20 1mL中にクロルプロマジン塩酸塩(C17H19CIN2S• HCI)約

21 0.83mgを含む液となるように薄めたりン駿(1→500)/エタ

22 ノール(99.5)混液(1:1)を加え， 5分間超音波処理し， 20分

割 問激しく振り混ぜた後， 1mL中にクロルプロマジン塩酸塩

24 (C17H19CIN2S • HCI)約0.5mgを含む液となるように薄めた

25 リン酸(1→500)/エタノール(99.5)混液(1:1)を加えて正確

26 にVmLとし，孔径0.4511m以下のメンプランプイノレターで

27 ろ過する.初めのろ液3mLを除き，次のろ液2.5mLを正確

28 に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，薄めたリン酸(1→

29 500)/エタノール(99.5)混液(1:1)を加えて25mLとし，試

30 料溶液とする.以下定量法を準用する.

31 クロノレプロマジン海程変厳(C17H19CIN2S• HCI)の量(mg)

32 肱 XQT/QS X Tグ50

33 Ms:定最用塩酸クロノレプロマジンの秤取量(mg)

34 内標準溶液 パラオキシ安息香酸エチノレの薄めたリン酸(1 85 

35 →500)/エタノール(99.5)混液(1:1)溶液(1→4500) 86 

36 溶出性(丘10) 試験液に溶出試験第21夜900mLを用い，パド 87 

37 ル法により毎分75回転で試験を行うとき，本品の60分間の 88 

38 溶出率は75%以上である 89

39 本品1個をとり，試験を開始し，規定された時間に溶出液 90 
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20mL以上をとり，孔径0.811m以下のメンプランフィルター 91 

でろ過する.初めのろ液10mLを徐き，次のろ液VmLを正 92 

磁に量り，表示最に従い1mL中にクロノレプロマジン塩酸塩 93 

(C17H19CIN2S • HCI)約5.611gを含む液となるように試験液を 94 

加えて正確に V'mLとし，試料溶液とする.別に定量用頃 95 

酸クロルプロマジンを1050Cで2時間乾燥し，その約90mg安 96 

精密に量り，試験液に溶かし正確に200mLとする.この液 97 

5mLを正確に量り，試験液を加えて正確に100mLとする 98

更に，この液5mLを正確に量り，試験液を加えて正確に 99 

20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液につき 100

紫外可視吸光度測定法(2.24)により試験を行い，波長 101 

254nmにおける吸光度Ar及びAsを測定する 102

52 クロルプロマジン塩酸主主(C17H19CIN2S• HCI)の表示量に対

53 する溶出率(%)

54 =Ms X Al'/ As X V'/V X l/C X 45/8 

55 Mら:定量用海酸クロルプロマジンの秤取量(mg)

56 C: 1錠中のクロノレプロマジン塩酸塩(C17H19CIN2S• HCI) 

57 の表示量(mg)

58 定量法 本操作は，光を避け，遮光した容器惑と用いて行う.本

59 品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末とする.

60 クロルプロマジン海酸塩(C17H19CIN2S• HCI)約50mgfこ対応

61 する量を精密に量り，薄めたりン酸(1→500)/エタノール

62 (99.5)混液(1: 1)60mLを加え， 5分間超音i皮を照射し， 20分

63 間激しく振り混ぜた後，薄めたリン酸(1→500)/エタノール

64 (99.5)混液(1:1)を加えて正確に100mLとし，孔径0.4511m

65 以下のメンプランフィルターでろ過する.初めのろ液3mL

66 を除き，次のろ液2.5mLを正確に量り，内標準溶液5mLを

67 正確に加え，薄めたリン酸(1→500)/エタノール(99.5)混液

68 (1 : 1)を加えて25mLとし，試料溶液とする. ]3iJに定量用塩

69 酸クロルプロマジンを1050Cで2時間乾燥し，その約25mgを

70 精密に量り，薄めたリン酸(1→500)/エタノール(99.5)混液

71 (1:1)に溶かし，正確に100mLとする.この液5mLを正確

72 に量り，内標準溶液5mLを正確に加え，薄めたリン酸(1→

73 500)/エタノール(99.5)混液(1: 1)を加えて25mLとし，襟

74 準溶液とする.試料溶液及び標準溶液101ILにつき，次の条

75 牛で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内

76 標準物質のピーク面積に対するクロルプロマジンのピーク面

77 積の比Q'l'及びQsを求める.

78 クロルプロマジン塩酸塩(C17H19CIN2S• HCI)の量(mg)

79 =Ms X QT/QS X 2 

80 Ms:定量照塩酸クロノレプロマジンの秤取量(mg)
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内標準溶液 パラオキシ安息香西安エチノレの薄めたリン酸(1

→500)/エタノール(99.5)混液(1: 1)溶液(1→4500)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:256nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

の液体クロマトグラフィー用オクタデシノレシリル化シ

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:薄めた0.05mo阻Jリン酸二水素ナトリウム試液

(1→2)/アセトニトリル混液(27: 13) 

流量:クロノレプロマジンの保持時間が約15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lOllLfこっき，上記の条件で

操作するとき，内標準物質，クロノレプロマジンの順に

溶出し，その分離度は10以上である.

システムの再現性:襟準溶液l011L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

に対するクロルプロマジンのピーク面積の比の相対標

準偏差は1.0%以下である.

貯j去

保存条件遮光して保存する.
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2 クロルプロマジン塩酸塩錠

103 容器気密容器.
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1 クロルプロマジン塩酸塩注射液

1 ク口ルプ口マジン塩酸塩注射液
2 Chlorpromazine Hydrochlor岨eInjection 

3 塩酸クロルプロマジン注射液

4 本品は水性の注射剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 クロルプロマジン塩酸塩(CI7H19CIN2S• HCl : 355.33)を含

7 む.

8 製法本品は「クロルプロマジン塩酸塩j をとり，注射剤の製

9 法により製する.

10 性状本品は無色~微黄色澄明の液である.

11 pH : 4.0~6.5 

12 確認試験

13 (1 ) 本品の表示量に従い「クロルプロマジン塩酸塩J5mg 

14 に対応する容量をとりクロルプロマジン塩駿塩j の確認

15 試験(1)を準用する.

16 (2) 本品の表示量に従い「クロルプロマジン塩酸塩J0.1g 

17 に対応する容量をとりクロルプロマジン塩酸塩j の確認

18 試験(2)を準用する.

19 採取容量 (6.05) 試験を行うとき，適合する.

20 不溶性異物(丘06) 第1法により試験を行うとき，適合する.

21 不溶性微粒子(丘07) 試験を行うとき，適合する.

22 無菌 (4.06) メンプランフィルター法により試験念行うとき，

23 適合する.

24 定義法 本品のクロノレプロマジン塩酸塩(C17H19CIN2S• HCl) 

25 約0.15gに対応する容量を正確に量り， 7l<30mL及び水酸化

26 ナトリウム溶液(1→ 5)10mL安加え，ジェチルエーテル

27 30mLずつで2屈， 20mLずつで3回抽出する.ジェチルエー

28 テル抽出液を合わせ，洗液がフェノールフタレイン試液で赤

29 色を呈しなくなるまで水10mLずつで洗う.ジエチルエーテ

30 ル抽出液を水浴上で濃縮して約20mLとし，無水硫酸ナトリ

31 ウム5gを加えて20分開放置する.この液を脱脂綿を用いて

32 ろ過し，ジエチノレエーテノレで洗う.ろ液及び洗液を合わせ，

33 ジエチノレエーテルを水浴上で留去する.残留物に非水滴定用

34 アセトン 50mL及び酢酸(100)5mLを加えて溶かし，

35 0.05molι過塩素酸で鴻定 (2.50)する(指示薬:ブロモクレ

36 ゾーノレグリン・クリスクルバイオレット試液3i商).ただし，

37 滴定の終点は液の赤紫色が青紫色に変わるときとする.同様

38 の方法で空試験を行い，補正する.

39 0.05mo1JL過塩素酸1mL=17.77mgCI7H19CIN2S • HCl 

40 貯法

41 保存条件遮光して保存する.

42 容器密封容器.本品は着色容器を使用することができる.
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1 クロノレヘキシジン塩酸塩
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5 C22H30ChN 10・2HCl: 578.37 

6 l，1'-Hexamethylenebis[5・(4・chlorophenyl)biguanide]

7 dihydrochloride 

8 [3697-42-5] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，クロルへキシジン塩

10 酸塩(C22H30ChN10・2HCl)98.0%以上を含む.

11 性状 本品は白色の結品性の粉末で，においはなく，味は苦い.

12 本品はギ駿にやや溶けやすく，メタノール又は温メタノー

13 レに溶けにくく，水，エタノール(95)又はジエチノレエーテル

14 にほとんど溶けない.

15 本品は光によって徐々に着色する.

16 確認試験

17 (1 ) 本品O.Olgにメタノール5mLを加え，加湿して溶かし，

18 臭素試液1mL及び8molι水酸化ナトリウム試液1mLを加え

19 るとき，液は濃赤色を主主する.

20 (2) 本品0.3gを6molJL塩酸試液10mHこ溶かし，氷冷し，

21 かき混ぜながら8molι水酸化ナトリウム試液10mLを徐々に

22 加えるとき，白色の沈殿を生じる.沈殿をろ取し，水で洗い，

23 薄めたエタノーノレ(7→10)から再結晶し， 1050Cで30分間乾

24 燥するとき，その融点 (2.60) は130~1340Cである.

25 (3) 本品O.lgを希硝酸50mHこ溶かした液は，塩化物の定

26 性反応 (J.09)を呈する.

27 純度試験

28 (1) 重金属 (J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

29 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

30 下).

31 (2) ヒ素 (1.11) 本品1.0gをるつぼにとり，硝酸マグネ

32 シウム六水和物のエタノール(95)溶液(1→10)10mLを加え，

33 エタノールに点火して燃焼させた後，徐々に加熱して灰化す

34 る.もしこの方法で，なお炭化物が残るときは，少量の硝酸

35 で潤し，再び強熱して灰化する.冷後，残留物に希塩酸

36 10mLを加え，水浴上で加温して溶かし，これ在検液とし，

37 試験を行う(2ppm以下).

38 (3) 4 クロロアニリン 本品0.10gをギ酸2mHこ溶かし，

39 直ちに1molJL塩酸試液15mL及び水20mLを加え，亜硝酸ナ

40 トリウム試液0.3mLを加えて振り混ぜ， 2分間放置し，次に

41 アミド硫酸アンモニウム試液4mLを加え， 1分開放置する.

42 この液にN，Nージエチル N'-l ナフチルエチレンジアミ

43 ンシュウ酸盗・アセトン試液5mLを加えて10分間放置し，

44 エタノーノレ(95)lmL及び水害ど加えて50mLとするとき，液の

45 色は次の比較液より濃くない.

46 比較液 :4ークロロアニリン20mgを1molJL塩酸試液10mL

47 に溶かし，水を加えて正確に100mLとする.この液

48 5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとする.

49 この液2.0mLにギ酸2mL，1molι塩酸試液15mL及び水

50 20mLを加えて，以下同様に操作する.

51 乾燥減量(2.41) 2.0%以下(lg，130
o
C， 2"寺問).

52 強熱残分(2.44) 0.1 %以下(1g).

53 定量j去 本品を乾燥し，その約0.2gを精密に量り，ギ酸2.0mL

54 に溶かし，無水酢酸60mLを加え， O.lmol/L過塩素酸で滴定

55 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，補

56 正する.

57 O.lmoνL過塩素酸1mL=14.46mg C22H30ChN 10・2HCl

58 貯j去

59 保存条件遮光して保存する.

60 容器気密容器.
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1 クロノレヘキシジングルコン酸甑液

1 クロルヘキシジングルコン酸塩液
2 Chlorhexidine Gluconate Solution 

3 グルコン酸クロルヘキシジン液

4 本品はクロノレヘキシジンの二グ、ルコン酸趨水溶液である.

5 本品は定量するとき，クロルヘキシジングルコン酸塩

6 (C22H30CbN1O・ 2C6H1207: 897.76)19.0~21.0w/v% を含む.

7 性状本品は無色~微黄色の澄明な液で，においはなく，味は

8 苦い.

9 本品は水又は酢酸(100)と混和する.本品1mLはエタノー

10 ノレ(99.5)5mL以下又はアセトン3mL以下と混和するが，溶媒

11 の量を増加するとき白濁する.

12 本品は光によって徐々に着色する.

13 比重 d:~ : 1.06~ 1.07 

14 確認試験

日 (1) 本品0.05mLにメタノーノレ5mLを加え，臭素試液1mL

16 及び8molι水酸化ナトリウム試液1mLを加えるとき，液は

17 濃赤色を呈する.

18 (2) 本品0.5mLに水10mL及ひー硫酸銅(日)試液0.5mLを加

19 えるとき，白色の沈殿を生じ，この沈殿は沸騰するまで加熱

20 するとき，淡紫色を~する.

21 (3) 本品10mLfこ水5mLを加え，氷冷し，かき混ぜながら

22 水酸化ナトリウム試液5mLを徐々に加えるとき，白色の沈

23 殿を生じる.この液をろ過し，残留物を水で洗い，薄めたエ

24 タノーノレ(7→ 10)から再結晶し， 1050Cで30分間乾燥すると

25 き，その融点 (2.60) は 130~1340Cである.

26 (4) (3)のろ液を5molIL塩酸試液を用いて中和した後，こ

27 の液5mLに酢酸(100)0.65mL及び新たに蒸留したフェニルヒ

28 ドラジン1mLを加え，水浴上で30分間加熱し，冷後，ガラ

29 ス捧で内墜をこするとき，結晶を析出する.結品をろ取し，

30 熱湯lOmLに溶かし，活性炭少量を加えてろ過する.冷後，

31 ガラス棒で内墜をこすり，析出した結晶をろ取し，乾燥する

32 とき，その融点 (2.60)は約1950C(分角平)である.

33 p H (2.54) 本品5.0mLを水100mLに溶かした液のpHは5.5

34 ~7.0である.

35 純度試験 4ークロロアニリン 本品2.0mLfこ水を加えて正確

36 に100mLとする.この液5mLを正確に量り，水20mL及び

37 1mol/L塩酸試液5mLを加え，亙硝酸ナトリウム試液0.3mL

38 を加えて振り混ぜ， 2分間放置し，次にアミド硫酸アンモニ

39 ウム試液4mLを加え， 1分間放置する.次にN，N ジエチノレ

40 N'-1-ナブチルエチレンジアミンシュウ酸塩・アセトン試

41 液5mLを加えて10分開放置し，エタノーノレ1mL及び水を加

42 えて50mLとするとき，液の色は次の比較液より濃くない.

43 比較液 :4 クロロアニリン0.020g宏1mo阻 J塩酸試液

44 10mLfこ溶かし，水を加えて正確に100mLとする.この

45 夜5mLを正確に量り，水を加えて正確に100mLとする.

46 この液5mLlこ水20mL及び1mol/L塩酸試液5mLを加え

47 て以下同様に操作する.

48 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(2g，蒸発後).

49 定量法本品2mLを亙確に量り，水浴上で蒸発乾闘し，残留

50 物を非水滴定用酢酸60mLfこ溶かし， 0.1mo阻 J過損素酸でi街

51 定 (2.50)する(電位差i寓定法).同様の方法で空試験を行い，

52 補正する.

53 0.1molι過塩素酸1mL=22.44mg C22H30ChN 10・2C日日1207

54 貯j去

55 保存条件遮光して保存する.

56 容器気密容器.
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1 クロ/レマジノン酢駿エステノレ

1 クロルマジノン酢酸エステル
2 Chlormadinone Acetate 

3 酢酸クロルマジノン

O)(CH 

4 CI 

5 C23H2DCI04: 404.93 

6 6-Chloro・3，20-dioxopregna・4，6-dien-17・ylacetate 

7 [302-22-乃

8 本品を乾燥したものは定量するとき，クロノレマジノン酢酸

9 エステル(C2aH29CI04)98.0%以上を含む.

10 性状本品は白色~淡黄色の結晶又は結晶性の粉末で，におい

11 はない.

12 本品はクロロホルムに溶けやすく，アセトニトリルにやや

13 溶けやすく，エタノール(95)又はジエチルエーテルに溶けに

14 くく，水にほとんど溶けない.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品2mgをエタノール(95)lmUこ溶かし， 1，3ージニ

17 トロベンゼン試液1mL及び水酸化カリウム溶液(1→5)lmL

18 を加えるとき，液は赤紫色を呈する.

19 (2) 本品0.05gに水酸化カリウム・エタノール試液2mLを

20 加え，水浴上で、5分間煮沸する.冷後，薄めた硫酸(2→

21 7)2mLを加え， 1分間穏やかに煮沸するとき，酢酸エチルの

22 においを発する.

23 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

24 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

25 本品の参照スペクトノレ又は乾燥したクロルマジノン酢酸エス

26 テル標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスベクトル

27 は同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

28 (4) 本品につき，炎色反応試験(2)(J.04) を行うとき，緑

29 色を呈する.

30 旋光度 (2.49)α)~ : -1O.0~-14.0o(乾燥後， 0.2g，アセ

31 トニトリル， 10mL， 100mm). 

32 融点 (2.60) 211 ~2150C 

33 純度試験

34 (1 ) 重金属 (J.07) 本品1.0gをとり，第2法により操作し，

35 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

36 下).

37 (2) ヒ素 (/.11) 本品1.0gをとり，第3法により検液を調

38 製し，試験を行う (2ppm以下).

39 (3) 類縁物質本品20mgをアセトニトリル10mUこ溶か

40 し，試料溶液とする.この液lmLを正確に量り，アセトニ

41 トリルを加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料

品 溶液及び標準溶液10)lLずつを正確にとり，次の条件で液体

43 クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞれの

44 夜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

45 料溶液のクロノレマジノン酢酸エステル以外のピークの合計商

品 積は，標準溶液のクロルマジノン酢酸エステルのピーク面積

47 より大きくない.

48 試験条件

49 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:236nm) 

50 カラム:内径6mm，長さ15cmのステンレス管に5)lmの

51 液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シリ

52 カゲルを充てんする.

53 カラム滋度:30
0
C付近の一定温度

54 移動相:アセトニトリル/水混液(13:7) 

55 流最:クロノレマジノン酢酸エステルの保持時間が約10

56 分になるように調整する.

57 面積郷定範閤:溶媒のピークの後からクロルマジノン酢

58 酸エステルの保持時間の約1.51音の範囲

59 システム適合性

60 検出の確認:標準溶液5mLを正確に量り，アセトニト

61 リルを加えて正確に50mLとする.この液10)lLから

62 得たクロルマジノン酢酸エステルのピーク面積が，標

63 準溶液のクロルマジノン酢酸エステルのピーク面積の

64 7~13%になること在確認する.

65 システムの性能:本品8mg及ひ'パラオキシ安息香酸ブチ

66 ノレ2mgをアセトニトリル100mLIこ溶かす. この液

67 10)lLにつき，上記の条件で操作するとき，パラオキ

68 シ安息香酸ブチル，クロルマジノン酢酸エステルの順

69 に溶出し，その分離度は8以上である.

70 システムの再現役:標準溶液10)lLにつき，上記の条件

71 で試験を6回繰り返すとき，クロルマジノン酢酸エス

72 テルのピーク面積の相対標準偏差は1.0%以下である.

73 乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(0.5g，減圧，酸化リン(V)，4時

74 間).

75 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(0.5g).

76 定量法本品及びクロルマジノン酢酸エステル標準品を乾燥し，

77 その約20mgずつを精密に量り，それぞれ告とエタノール(95)

78 に溶かし，正確に100mLとする.これらの液5mLずつを正

79 確に量り，それぞれにエタノール(95)を加えて正確に

80 100mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び

81 標準溶液にっき，紫外可視吸光度総定法 (2.24) により試験

82 を行い，波長285nmにおける吸光度A-l'及びAsを測定する.

83 クロルマジノン酢酸エステル(C23H2DCIOδの量(mg)

84 =Ms X A-r/ As 

85 Ms:クロルマジノン酢酸エステル標準品の秤取量(mg)

86 貯法

87 保存条件遮光して保存する.

88 容器気密容器.
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1 クロロプタノ}ノレ

1 ク口口ブタノール
2 Chlorobutanol 

CIすくOH

4 CA7CbO: 177.46 

5 1，1，1・Trich10ro-2-methy1propan・2幽01

6 [57-15ω8] 

7 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，クロロブタ

8 ノール(CA7CbO)98.0%以上を含む.

9 性状 本品は無色又は白色の結晶で，カンフルょうのにおいが

10 ある.

11 本品はメタノール，エタノール(95)又はジエチルエーテル

12 に極めて溶けやすく，水に溶けにくい.

13 本品は空気中で徐々に揮散する.

14 融点:約76
0C以上.

15 確認試験

16 ( 1 ) 本品の水溶液(1→200)5mLに水酸化ナトリウム試液

17 lmLを加え，ヨウ素試液3mLを徐々に加えるとき，黄色の

18 沈殿を生じ，ヨードホルムのにおいを発する.

19 (2) 本品O.lgに水酸化ナトリウム試液5mLを加えてよく

20 振り混ぜ，アニリン3~4濡を加え，穏やかに加湿するとき，

21 フェニルイソシアニド(有毒)の不快なにおいを発する.

22 純度試験

23 (1 ) 酸本品を粉末とし，その0.10gに水5mLを加えてよ

24 く振り混ぜるとき，液は中{生である.

25 (2) 続化物 (1ω) 本品0.5gを希エタノール25mLtこ溶か

26 し，希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする.これを検液と

27 し，試験を行う.比較液はO.OlmollL塩酸1.0mLに希エタノ

28 ーノレ25mL，希硝酸6mL及び水を加えて 50mLとする

29 (0.071%以下).

30 水分 (2.48) 6.0%以下(0.2g，容量i商定法，l!I接i商定).

31 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(Ig).

32 定量法本品約O.lgな精密に量り， 200mLの三角フラスコに

33 入れ，エタノーノレ(95)IOmLに溶かし，水酸化ナトリウム試

34 液10mLを加え，還流冷却器を付けて10分間煮沸する.冷後，

35 希硝酸40mL及ひ'正確にO.lmol!L硝酸銀液25mLを加え，よ

36 く振り混ぜ，ニトロベンゼン3mLを加え，沈殿が固まるま

37 で激しく振り混ぜた後，過量の硝酸銀をO.lmol!Lチオシア

38 ン酸アンモニウム液で濡定 (2.50)する(指示薬:硫酸アンモ

39 ニウム鉄(皿)試液2mL).同様の方法で空試験を行う.

40 O.lmoνL硝酸銀液lmL=5.915mgCA7CbO 

41 貯法容器気密容器.
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1 軽質無水ケイ酸

1 軽質無水ケイ酸 53 

2 Light Anhydrous Silicic Acid 54 

3 本品は定量するとき，換算した強熱物に対し，二酸化ケイ 56 

4 素(Si02: 60.08)98.0%以上を含む 57

5 性状 本品は白色~帯青白色の軽い微細な粉末で，におい及び 58 

6 味はなく，滑らかな触感がある 59

7 本品は水，エタノール(95)又はジエチルエーテルにほとん 60 

8 ど溶けない 61

9 本品はフッ化水素酸，熱水酸化カリウム試液又は熱水酸化 62 

10 ナトリウム試液に溶け，希塩酸に溶けない 63

11 確認試験 64 

12 (1 ) 本品O.lgfこ水酸化ナトリウム試液20mLを加え，煮沸

13 して溶かし，境化アンモニウム試液12mLを加えるとき，白

14 色ゲ、ル状の沈殿を生じる.この沈殿は希塩酸に溶けない.

15 (2) (1)の沈殿にメチレンブル}溶液(1→10000)lOmLを加

16 え，次に水で洗うとき，沈殿は青色を呈する.

17 (3) 白金線輸にリン酸水素アンモニウムナトリウムの融解

18 球をつくり，これに本品を付け，再び融解するとき，球中に

19 不溶融の塊を認め，その融解球は冷えると不透明となり，絹

20 目状の模様を生じる.

21 純度試験
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(1) 塩化物(J.ω〉 本品0.5gに水酸化ナトリウム試液

20mLを加え，煮沸して溶かし，冷後，必要ならばろ過し，

水10mLで洗い，洗液をろ液に合わせ，希硝酸18mLを加え

て振り混ぜた後，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O.Olmo阻 d塩酸0.15mUこ水酸化ナト

リウム試液20mL，希硝酸18mL及び水を加えて50mLとす

る(0.011%以下).

(2) 重金属 (J.07) 本品0.5gに水酸化ナトリウム試液

20mLを加え，煮沸して溶かし，冷後，酢酸(31)15mLを加

えて振り混ぜた後，必要ならばろ過し，水10mLで洗い，ろ

液及び洗液を合わせ，水を加えて50mLとする.これを検液

とし，試験を行う.比較液は水酸化ナトリウム試液20mUこ

34 ブェノールブタレイン試液封筒を加え，液の赤色が消えるま

35 で数百費(31)を加えた後，鉛標準液2.0mL，希酢酸2mL及び水

36 を加えて50mLとする(40ppm以下).

37 (3) 鉄 (1.10) 本品0.040gに希境酸10mLを加え，水浴中

38 で10分間振り混ぜながら加熱する.冷後， Lー滋石酸0.5gを

39 加え，振り混ぜてLー沼石酸を溶かした後，以下第2法によ

40 り検液を調製し， B法により試験を行う.比較液には鉄標準

41 夜2.0mLを力Eえる(500ppm以下).

42 (4) アルミニウム 本品0.5gに水酸化ナトリウム試液

43 40mLを加え，煮沸して溶かし，冷後，水酸化ナトリウム試

44 夜を加えて50mLとし，ろ過する.ろ液10mLを量り，酢酸

45 (31)17mLを加えて振り混ぜ，アルミノン試液2mL及び水をと

46 加えて50mLとし， 30分間放置するとき，液の色は次の比較

47 夜より濃くない.

48 比較液:硫酸カリウムアルミニウム十二水和物0.176gを

49 水に溶かし1000mLとする.この液15.5mLに水酸化ナ

50 トリウム試液lOmL，酢酸(31)17mL，アルミノン試液

51 2mL及び水を加えて50mLとする.

52 (5) カルシウム 本品1.0gに水酸化ナトリウム試液30mL

55 

を加え，煮沸して溶かし，冷後，水20mL及びフェノールフ

タレイン試液1滴を加え，液の赤色が消えるまで希硝畿を加

え，直ちに希酢酸5mLを加えて振り混ぜた後，水を加えて

100mLとし，遠心分離又はろ過して澄明な液を得る.この

液25mLfこシュウ目安試液1mL及ひ'エタノール(95)を加えて

50mLとし，直ちに振り混ぜた後， 10分間放置するとき，液

の混濁は次の比較液より濃くない.

比較液:1800Cで4時間乾燥した炭酸カルシウム0.250gを

希塩酸3mUこ溶かし，水を加えて100mLとする.この

液4mUこ希酢酸5mL及び71<を加えて100mLとする.こ

の液25mLをとり，シュウ酸試液1mL及びエタノール

(95)を加えて50mLとし，振り混ぜる.

65 (6) ヒ素 (1.11) 本品0.40gを磁製るつぼにとり，水酸化

66 ナトリウム試液10mLを加え，煮沸して溶かし，冷後，71<

67 5mL及び希塩酸5mLを加えて振り混ぜ，これを検波とし，

68 試験を行う (5ppm以下).

69 乾燥減量 (2.m 7.0%以下(lg，105
0

C， 4時間).

70 強熱減量 (2.43) 12.0%以下(lg，850~900oC，恒量).

71 容積試験本品5.0gを量り， 200mLのメスシリンダーに徐々

72 に入れて静霞するどき，その容積は70mL以上である.

73 定量法本品約19を精密に量り，塩酸20mLを加え，砂浴上で

74 蒸発乾闘し，残留物を更に塩酸で潤して蒸発乾潤した後，

75 110~120oCで2時間加熱する.冷後，希塩酸5mLを加え，

76 加熱した後，室淑に放冷し，熱湯20~25mLを加えて速やか

77 にろ過し，洗液が塩化物の定性反応(2)(1.09) を呈しなくな

78 るまで温湯で洗い，残留物をろ紙ど共に白金るつぼに入れ，

79 強熱して灰化し，更に30分間強熱し，冷後，質量を量り a(g)

80 とする.次に残留物を水でi関し，フッ化水素酸6mL及び硫

81 酸封筒宏加え，蒸発乾潤した後， 5分間強熱し，冷後，質量

82 を量りlf..g)とする.

83 二酸化ケイ素(Sio0の量(g)=a-b

84 貯法容器気密容器.
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1 合成ケイ酸アルミニウム

1 合成ケイ酸アルミニウム
2 Synthetic Aluminum Silicate 

3 性状本品は白色の粉末で，におい及び味はない.

4 本品l土7l<，エタノール(95)又はジエチルエーテルにほとん

5 ど溶けない.

6 本品19に水酸化ナトリウム溶液u→5)20mLを加えて加熱

7 するとき，わずかに不溶分を残して溶ける.

8 確認試験

9 (1 ) 本品0.5gに薄めた硫酸u→3)3mLを加え，白煙が発生

10 するまで加熱し，冷後，水20mLを加えてろ過し，ろ液にア

11 ンモニア試液告と加えて弱酸性とした液は，アルミニウム塩の

12 定性反応 (1.09) を呈する.

13 (2) 白金線輸にリン酸水素アンモニウムナトリウム囚水平日

14 物の融解球去作り，これに本品を付け，再び融解するとき，

15 王者中に不溶融の塊を認、め，その融解球は冷えると不透明とな

16 り，綿白状の模様を生じる.

17 純度試験

18 (1 ) 液性本品1.0gに水20mLを加えて振り混ぜ，遠心分

19 離して得た上澄液は中性である.

20 (2) 塩化物 (J.03) 本品5.0gに水100mLを加え， 15分間

21 よく振り混ぜながら穏やかに煮沸し，冷後，水を加えてもと

22 の容量とし，遠心分離する.上澄液10mLfこ希硝酸6mL及び

23 水を加えて50mLとする.これを検波とし，試験を行う.比

24 較液にはO.Olmolι嵐官主0.30mLを加える(0.021%以下).

25 (3) 硫酸塩 (J.J4) (2)の上澄液2.0mLに希塩酸1mL及び

26 水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

27 較液には0.005molι硫駿1.0mLを加える(0.480%以下).

28 (4) 重金属 (J.07) 本品3.0gに水50mL及び塩酸5mLを加

29 え， 20分間よく振り混ぜながら穏やかに煮沸し，冷後，遠

30 心分離し，上澄液をとり，沈殿を水10mLずつで2回洗い，

31 毎回遠心分離し，上澄液及び洗液を合わせ，アンモニア水

32 (28)を濡加し，沈殿がわずかに析出したとき，強く振り動か

33 しながら希塩酸を滴加して再び溶かす.この液に塩酸ヒドロ

34 キシアンモニウム0.45gを加えて加熱し，冷後，酢酸ナトリ

35 ウム三水和物0.45g，希酢酸6mL及び7Jくを加えて150mLとす

36 る.この液50mLをとり，これを検液とし，試験を行う.比

37 較液は鉛標準液3.0mLに塩酸ヒドロキシアンモニウム0.15g，

38 酢酸ナトリウム三水和物0.15g，希酢酸2mL及び水を加えて

39 50mLとする(30ppm以下).

40 (5) ヒ素 (1.11) 本品1.0gに希塩酸10mLを加え，よく振

41 り混ぜながら沸騰するまで穏やかに加熱し，速やかに冷却し

42 た後，遠心分離する.残留物に希塩酸5mLを加えてよく振

43 り混ぜ，遠心分離する.更に水10mLを加え，同様に操作し，

44 全抽出液を合わせ，水浴上で加熱濃縮して5mLとする.こ

45 れを検液とし，試験を行う(2ppm以下).

46 乾燥減量 (2.41) 20.0%以下(lg，105
0

C， 3時間).

47 制自主力 (6.04) 本品約19を精密に量り，共栓フラスコに入れ，

48 O.lmollL塩酸200mLを正確に加え，密栓し37:t20

Cで1時間

49 振り混ぜた後，ろ過する.ろ液50mLを正確に量り，過量の

50 塩酸告とO.lmo阻J水酸化ナトリウム液でpH3.5になるまでよく

51 かき混ぜながら鴻定 (2.50)する.本品19につき， O.lmollL 

52 塩酸の消費量は50.0mL以上である.

53 貯法容器密陪容器.

5 052ど



1 天然ケイ駿アノレミニウム

1 天然ケイ酸アルミニウム
2 Natural Aluminum Silicate 

3 性状 本品は白色又はわずかに着色した粉末で，におい及び味

4 はない.

5 本品は水，エタノール(95)又はジエチルエーテルにほとん

6 ど溶けない.

7 本品19に水酸化ナトリウム溶液(1→5)20mLを加えて加熱

8 するとき，一部分は分解して溶けるが，大部分は不溶である.

9 確認試験

10 (1 ) 本品0.5gに薄めた硫酸(I→3)3mLを加え，白煙が発生

11 するまで加熱し，冷後，水20mLを加えてろ過し，ろ液にア

12 ンモニア試液を加えて弱酸性とした液は，アルミニウム塩の

13 定性反応 (1.09) を呈する.

14 (2) 白金線輸にリン酸水素アンモニウムナトリウム悶水平日

15 物の融解球を作り，これに本品を付け，再び融解するとき，

16 球中に不溶融の塊を認め，その融解球は冷えると不透羽とな

17 り，網目状の模様を生じる.

18 純度試験

19 ( 1 ) 液性本品5.0gに水100mLを加えて振り混ぜ，遠心

20 分離して得た上澄液は中性である.

21 (2) 塩化物 (1.03) 本品5.0gに水100mLを加え， 15分間

22 よく振り混ぜながら穏やかに煮沸し，冷後，水を加えてもと

23 の若手量とし，遠心分離する.上澄液10mLlこ希硝酸6mL及び

24 水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比

25 較液にはO.Olmo阻 J塩酸0.30mL:a:加える(0.021%以下).

26 (3) 硫酸塩(1.14) (6)の残留物に希塩酸3mL:a:加え， 71< 

27 浴上で10分間加熱した後，水を加えて50mLとし，ろ過する.

28 ろ液2.0mLlこ希塩酸1mL及び水を加えて50mLとする.これ

29 を検液とし，試験を行う.比較液には0.005mollL硫酸

30 1.0mLを加える(0.480%以下).

31 (4) 重金属 (1.07) 本品1.5gに水50mL及び塩酸5mLを加

32 え， 20分間よく振り混ぜながら穏やかに煮沸し，冷後，遠

33 心分離し，上澄液をとり，沈殿を水10mLずつで2回洗い，

34 毎回遠心分離し，上澄液及び洗液を合わせ，アンモニア水

35 (28)を滴加し，沈殿がわずかに析出したとき，強く振り動か

36 しながら希塩酸を滴加して再び溶かす.この液に塩酸ヒドロ

37 キシアンモニウム0.45gを加えて加熱し，冷後，酢酸ナトリ

38 ウム三水和物0.45g，希酢酸6mL及び水:a:加えて150mLとす

39 る.この液50mLをとり，これを検液とし，試験を行う. J:ヒ

40 較液は鉛標準液2.0mLに塩酸ヒドロキシアンモニウム0.15g，

41 酢酸ナトリウム三水和物0.15g，希酢酸2mL及ひ。水を加えて

42 50mLとする(40ppm以下).

43 (5) ヒ素(1.11) 本品1.0gに希塩酸5mLを加え，よく振

44 り混ぜながら沸騰するまで穏やかに加熱し，速やかに冷却し

45 た後，遠心分隊する.残留物に希塩酸5mLを加えてよく振

46 り混ぜ，遠心分離する.更に水10mLを加え，同様に操作し，

47 全抽出液を合わせ，水浴上で加熱濃縮して5mLとする.こ

48 れを検液とし，試験を行う(2ppm以下).

49 (6) 可溶性塩 (I)の上澄液50mLを水浴上で蒸発乾回し，

50 残留物を7000Cで2時間強熱するとき，その量は40mg以下で

51 ある.

52 (7) フッ化物

53 ( i ) 装置 図に示すものを用いる.総硬質ガラス製で，接

54 続部はすり合せにしてもよい.

-B  

55 数字は mmを示す

「
lffi-

56 A:容最約300mLの蒸留フラスコ

57 B:容最約lOOmLの水蒸気発生穏

58 突沸を避けるために沸騰石を入れる.

59 C:冷却穏

60 D:受務容量200mLのメスフラスコ

61 E:内径約8mmの水蒸気導入管

62 F， G:ピンチコック付きゴム管

63 H:温度計

64 並)操作法本品5.0gをとり，水20mLを用いて蒸留フラ

65 スコAに洗い込み，ガラスウール約19及び薄めた精製硫酸(I

66 →2)50mLを加える.Aをあらかじめ水蒸気導入管Bに水蒸

67 気告と通じて洗った蒸留装置に連絡する.受器Dには，

68 O.OlmoνL水酸化ナトリウム液10mL及び水10mLを入れ，冷

69 却器Cの下端をこのI夜に浸す.A告と徐々に加熱して液の滋度

70 が1300Cになったとき，ゴム管Fを開いてゴム管Gを閉じ，

71 水を激しく沸騰させた水蒸気発生器Bから水蒸気を通じる.

72 同時にA中の液の温度を135~1450Cに保つようにAを加熱す

73 る.蒸留速度は1分間約10mLとする.留液が約170mLlこな

74 ったとき，蒸留を止め， Cを少量の水で洗い，洗液を留液に

75 合わせ，水を加えて正確に200mLとし，これを試験液とす

76 る.以下酸素フラスコ燃焼法 (1.06)のフッ素の定量操作法

77 により試験を行う.ただし，補正液は調製しない.次式によ

78 り試験液中のフッ素(F)の最を求めるとき， 0.01%以下であ

79 る.

80 試験液中のフッ素(F:19.00)の最(mg)

81 標準液5mL中のフッ素の量(mg)X AT/ As X 200/ V 

82 乾燥減量 (2.41) 20.0%以下(lg，105
0
C， 3時間).

83 吸着力 本品O.lOglこメチレンブルー溶液(3→2000)20mLを加

84 えて15分照振り混ぜ，更に37土2
0
Cで5時間放置した後，遠

85 心分離する.上澄液1.0mLに水在加えて200mLとし，その

86 50mLをネスラー管に入れ，白色の背景を用いて傾!J方又は上

87 方から観察するとき，液の色は次の比較液より濃くない.

88 比較液:メチレンフ守ルー溶液(3→2000)1.0mLに水害ど加え

89 て400mLとし，この液50mLを用いる.

90 貯法容器密閉容器.
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1 ケイ重量マグネシウム

1 ケイ酸マグネシウム
2 Magnesium Silicate 

3 本品は定量するとき，二酸化ケイ素(Si02: 60.08)45.0% 

4 以上及び酸化マグネシウム(MgO: 40.30)20.0%以上を含み，

5 二酸化ケイ素と酸化マグネシウムとのパーセント(%)の比は

6 2.2~2.5である.

7 性状本品は白色の微細な粉末で，におい及び味はない.

8 ;zド品は水，エタノール(95)又はジエチルエーテノレにほとん

9 ど溶けない.

10 確認試験

11 ( 1 ) 本品0.5gに希塩酸10mLを加え，振り混ぜてろ過し，

12 ろ液にアンモニア試液を加えて中性とした液はマグネシウム

13 壊の定性反応 (/.09)を呈する 66

14 (2) 白金線輸にリン酸水素アンモニウムナトリウム問水和 67 

15 物の融解球をつくり，これに本品を付け，再び融解するとき 68

16 球中に不溶融の塊を認、め，その融解球は冷えると不透明とな 69 

17 り，網目状の模様を生じる.

18 純度試験

19 (1 ) 可溶性塩本品10.0gに水150mLを加え，水浴上で60

20 分跨振り混ぜ，冷後，水を加えて150mLとし，遠心分離し

21 て得た澄明な液75mLをとり，これに水を加えて100mLとし，

22 試料溶液とする.試料溶液25mLを水浴上で蒸発乾障し，更

3
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2

2

2

2

2

2
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に700
0
Cで2時間強熱するとき，その量は0.02g以下で、ある.

(2) アルカリ (1)の試料溶液20mUこフェノールフタレイ

ン試液2滴及びO.lmolJL塩酸1.0mLを加えるとき，液は無色

である.

(3 ) 塩化物 (/.03) (1)の試料溶液10mLに希硝酸6mL及

び水を加えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.

比較液にはO.OlmoνL塩酸0.75mLを加える(0.053%以下).

(4) 硫酸塩 (/.14) (1)の残留物に希塩酸3mLを加え，水

31 浴上で10分間加熱した後，水30mLを加えてろ過し，水で洗
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い，ろ液及び洗液を合わせ，水を加えて50mLとする.この

液4mUこ希塩酸1mL及び7)<を加えて50mLとする.これそk検

液とし，試験を行う.比較液には0.005molι硫酸1.0mLを

加える(0.480%以下).

(5) 重金属 (/.07) 本品1.0gに水20mL及び塩酸3mLを加

え， 2分間煮沸した後，ろ過し，水5mLずつで2回洗い，ろ

液及び洗液を合わせ，水浴上で蒸発乾闘し，残留物に希酢酸

39 2mLを加え，加温して溶かし，必要ならばろ過し，水を加

40 えて50mLとする.これを検液とし，試験を行う.比較液は

41 鉛襟準液3.0mLIこ希酢殴2mL及び水を加えて50mLとする

42 (30ppm以下).

43 (6) ヒ素 (J.lJ) 本品0.40gに希塩酸5mLを加え，よく振

44 り混ぜながら沸騰するまで穏やかに加熱し，速やかに冷却し

45 た後，遠心分離する.残留物に希塩酸5mLを加えてよく振

46 り混ぜ，遠心分離する.更に水lOmLを加え，同様に操作し，

47 全捻出液を合わせ，水浴上で、加熱濃縮して5mLとする.こ

48 れを検液とし，試験を行う(5ppm以下).

49 強熱減量 (2.43) 34%以下(0.5g，850oC， 3時間).

50 制酸力(丘04) 本品約0.2gを精密に量り，共栓フラスコに入

51 れ，正確にO.lmo班 J塩酸30mL及び水20mLを加え， 37:1: 

52 2
0
Cで1時間振り混ぜ，冷後，上澄液25mLを正確に量り，過
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53 量の塩酸をO.lmol江，7)<酸化ナトリウム液でpH3.5になるまで，

54 よくかき混ぜながら滴定(2.5めする.

55 本品の強熱減量における残留物に換算するとき，そのほ

56 につき， O.lmolι塩酸の消費量は140~160mLである.

57 定量法

58 (1 ) 二酸化ケイ素本品約0.7gを精密に量り， 0.5molJL硫

59 酸試液10mLを加え，水浴上で蒸発乾屈し，残留物に水

60 25mLを加え，水浴上で時々かき混ぜながら， 15分間加熱す

61 る.上澄液な定量分析用ろ紙を用いてろ過し，残留物に熱湯

62 25mLを加えてかき混ぜ，上澄液を傾斜してろ紙上に移して

63 ろ過する.更に残留物は同様に熱湯25mLずつで2回洗った

64 後，残留物をろ紙上に移し，洗液が硫酸塩の定性反応(1)

65 (1.09)を呈しなくなるまで熱湯で洗い，残留物をろ紙と共

70 

に白金るつぼに入れ，強熱して灰化し，更に775~8250Cで

30分間強熱し，冷後質量を量り ，a(g)とする.次に残留物を

水でi閏し，フッ化水素酸6mL及び硫酸3i商を加え，蒸発乾回

した後， 5分間強熱し，冷後質量を量り， /J...g)とする.

二酸化ケイ素(Sio0の含最(%)={(a-bV M} X 100 

71 J.l!I:本品の秤取量(g)

(2) 酸化マグネシウム 本品約0.3gを50mLの三角フラス

コに精密に量り， 0.5molι硫酸試液10mLを加え，水浴上で

15分間加熱する.冷後， 100mLのメスフラスコに移し，三

角フラスコは水で洗い，洗液及び水を加えて100mLとする.

この液をろ過し，ろ液50mLを正確に量り，水50mL及び薄

めた2，2'，2" ニトリロトリエタノーノレ(1→2)5mLを加えてよ

く振り混ぜる.これにアンモニア試液2.0mL及びpH10.7の

アンモニア・塩化アンモニウム緩衝液10mLを加え，

0.05mol江dエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液で

滴定 (2.50)する(指示薬:エリオクロムブラックT・極化ナ

トリウム指示薬0.04g).

83 0.05molfLエチレンジアミン四酢酸二水素ニナトリウム液

84 1mL 

85 =2.015mgMgO 

86 (3) 二酸化ケイ素(sio0と酸化マグネシウム(MgO)とのパ

87 一セント(%)の比 定量法(1)及び(2)の数値から求める.

88 貯法容器密閉容器.
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1 ケタミン越正酸塩

ケタミンii酸塩
Ketamine Hydrochloride 

塩酸ケタミン

ゥPHCl 

ClaH同CINO・HCl:274.19 

(2RS)-2-(2・Chlorophenyl)-2・(methylamino)cyclohexanone 

monohydrochlorid巴

[ 1867-66-9] 

本品を乾燥したものは定量するとき，ケタミン温酸塩

(C13HwCINO・HCj)99.0%以上在含む.

性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

本品はギ酸に極めて溶けやすく，水又はメタノールに溶け

やすく，エタノーノレ(95)又は酢酸(100)にやや溶けにくく，

無水酢酸又はジェチルエーテルにほとんど溶けない.

本品の水溶液(1→10)は旋光性を示さない.

融点:約2580C(分解).

確認試験

(1) 本品のO.lmollL塩酸試液溶液(1→3000)1こっき，紫外

可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，

本品のスペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，

両者のスペクトルは同一波長のところに同様の強度の吸収を

認、める.

(2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)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，両者のスベクトルは

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)(1.09) を

呈する.

吸光度 (2.24) E ::~.(269nm) : 22.0~24.5(乾燥後， 30mg， 

O.lmolι塩酸試液， 100mL). 

p H (2.54) 本品1.0gを新たに煮沸して冷却した水10mLに溶

かした液のpHは3.5~4.5で、ある.

純度試験

(1) 溶状 本品1.0gを水5mLfこ溶かすとき，液は無色滋

明である.

(2) 重金属 (1，07) 本品1.0gをとり，第1法により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) ヒ素(1.11) 本品1.0gをとり，第1法により検液を誠

製し，試験を行う(2ppm以下).

(4) 類縁物質本品0.5gをメタノール10mLfこ溶かし，試

料溶液とする.試料溶液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.これらの液に

つき，薄層クロマトグラフィー (2.03) により試験を行う.

試料溶液及ひ争標準溶液2p.Lずつを薄盾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.次にシ

クロヘキサン/イソプロピノレアミン混液(49: 1)を展開溶媒

として約10cm展開した後，薄層板を風乾する.これに噴霧

用ドラーゲンドノレブ試液を均等に噴霧し，乾燥した後，過酸

化水素試液を均等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポ

ット以外のスポットは，標準溶液から得たスポットより濃く

ない.

乾燥減量(2.41) 0.5%以下(1g，1050C， 3時間).

強熱残分 (2.4-1) 0.1 %以下(1g).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，ギ酸1mL

に溶かした後，無水酢酸/酢酸(100)混液(6:1)70mLを加え，

O.lmollL過塩素酸で、滅定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の

方法で空試験を行い，補正する.

O.lmoνL過塩素酸1mL=27.42mgC13HwCINO・HCl

貯法容器気密容器.
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ケトコナゾ}ノレ1 

ケトコナゾール
Ketoconazole 

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
0

C付近の一定温度

移動相A:液体クロマトグラフィー用アセトニトリル

移動相B・硫酸水素テトラブチルアンモニウム溶液(17

→5000) 

移動相の送液:移動相A及び移動相Bの混合比を次のよ

うに変えて濃度勾配制御する.

46 
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d:roヘ/
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2 

移動相B

(vol%) 

95→ 50 
50 

移動相A

(vol%) 

5→ 50 

50 

注入後の時間

(分)

。~1O

10 ~ 15 

及び銭像異性体3 

流量:毎分2.0mL

面積測定範密:溶媒のピークの後から注入後15分まで

システム適合性

検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，メタノーノレ

を加えて正確に20mLとする.この液I011Lから得た

ケトコナゾールのピーク面積が，標準溶液のケトコナ

ソ守ーノレのピーク面積の7~13%になることを確認する.

システムの性能:標準溶液I011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，ケトコナゾーノレ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I011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，ケトコナゾールのピーク

面積の相対標準偏差は2.5%以下である.

(3) 残留溶媒別に規定する.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(1g. 105
0

C. 4時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品告と乾燥し，その約0.2gを精密に量り. 2 ブタノ

ン/酢酸(100)混液(7:I)70mL[こ溶かし. O.lmollL過塩素酸

で滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行

い，補正する.
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CZ6Hz8CbN404 : 531.43 

I-Acetyl-4-( 4-{ [(2RS，4SR)・2・(2，4-dichlorophenyl)-

2-( l H-imidazol-I-ylmethyl)・1，3-dioxolan・

4・yl]methoxy}phenyl)piperazine 

[65277-42-1] 
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O.lmolι過塩素酸lmL=26.57mgC26Hz8CbN404 

5 

貯法

保存条件遮光して保存する.

容器気街容器.
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本品を乾燥したものは定量するとき，ケトコナゾ}ノレ

(C26H28CbN 40δ99.0~10 1.0%を含む.

性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

本品はメタノーノレにやや溶けやすく，エタノール(99.5)に

やや溶けにくく，水にほとんど溶けない.

本品のメタノール溶液(1→20)は旋光性を示さない.

確認試験

( 1 ) 本品のメタノール溶液(3→100000)につき，紫外可視

吸光度調IJ定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスペクトノレと本品の参照スベクトノレを比較するとき，両者

のスベ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)の実

化カリウム錠剤f去により試験を行い，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)(1.04) を行うとき，緑

色を呈する.

融点 (2.60) 148~1520C 

純度試験

( 1 ) 重金属 (1.07) 本品1.0g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1.0mLを加える(10ppm以

下).

(2 ) 類縁物質 本品O.lOgをメタノーノレ10mLに溶かし，

試料溶液とする.この液5mLを亙礁に量り，メタノールを

加えて正確に100mLとする.この液lmLを正確に量り，メ

タノーノレを加えて正確にlOmLとし，標準溶液どする.試料

溶液及び標準溶液I011Lずつを正確にとり，次の条件で液体

クロマトグラフィーは01)により試験を行う.それぞれの

液の各々のピーク面積を自動積分法により測定するとき，試

料溶液のケトコナゾーノレ以外のピークの面積は，標準溶液の

ケトコナゾールのピーク面積の2/5より大きくない.また，

試料溶液のケトコナゾール以外のピークの合計面積は，標準

浴液のケトコナゾールのピーク面積より大きくない.

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

カラム:内筏4.6mm. 長さ 10cmのステンレス管に311m
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1 ケトコナゾ}ノレ液

1 ケトコナゾール液
2 Ketoconazole Solution 

3 ケトコナゾール外用液

4 本品は外用の液剤である.

5 本品は定量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

6 ケトコナゾ‘ール(C2GH28ClzN404: 531.43)を含む.

7 製法本品は fケトコナゾールj をとり，外用液剤の製法によ

8 り製する.

9 性状本品は澄明なi夜である.

10 確認試験 本品の表示量に従い「ケトコナゾーノレJ10mgに対

11 応する量をとり，メタノーノレを加えて10mLとし，試料溶液

12 とする.別にケトコナゾーノレ10mgをメタノール10mLに溶

13 かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

14 ラフィーは03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

15 511Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲル(蛍光剤入

16 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

17 ル/ヘキサン/メタノール/水/アンモニア水(28)混液

18 (40 : 40 : 30 : 2 : 1)を展開溶媒として約10cm展開した後，

19 薄層板を風乾する.これに紫外線(主波長254nm)を照射する

20 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

21 ポットのRrfl直は等しい.

22 p H 別に規定する.

23 定量法本品のケトコナゾール(C2GH28CbN40~約 10mgfこ対応

24 する量を精密に量り，内標準溶液5mLを正確に加えた後，

25 メタノーノレ15mLを加える.この液1mLをとり，メタノール

26 を加えて25mLとし，試料溶液とする. ~IJに定量用ケ卜コナ

27 ゾールを1050Cで4時間乾燥し，その約50mgを精密に量り，

28 メタノールに溶かし，正確に50mLとする.この液10mLを

29 lE確に量り，内標準溶液5mLを亙確に加えた後，メタノー

30 ノレを加えて20mLとする. この液1mLをとり，メタノールを

31 加えて25mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

32 20l1Lfこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)に

33 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

34 ゾーノレのピーク面積の比QT.及ひ守Qsを求める.

35 ケトコナゾール(C26H28CbN404)の量(mg)

36 =Ms X QT/QS X 1/5 

37 Ms:定量用ケトコナゾールの秤取量(mg)

38 内標準溶液 ピ、ホナゾールのメタノール溶液(3→2000)

39 試験条件

40 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:240nm) 

41 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

42 の液体クロマトグラブイ」用オクタデシルシリル化シ

43 リカゲルを充てんする.

44 カラム温度:400C付近の一定温度

45 移動相:ジイソプロピルアミンのメタノール溶液(1→

46 500)/酢酸アンモニウム溶液(1→200)/留学酸(10ω混

47 液(1800: 600 : 1) 

48 流量:ケトコナゾールの保持時聞が約11分になるよう

49 に調整する.

50 システム適合性

51 システムの性能:標準溶液201tLfこっき，上記の条件で

2
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4
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操作するとき，ケトコナゾール，内標準物質のjl頃に溶

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201tL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

56 に対するケトコナゾールのピーク面積の比の相対標準

57 偏差は1.0%以下である.

58 貯法容器気密容器.
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1 ケトコナゾールクリ}ム

1 ケトコナゾールクリーム
2 Ketoconazole Cream 

3 本品は主主量するとき，表示量の95.0~105.0%に対応する

4 ケトコナゾール(C2sH28ClzN404: 531.43)を含む.

5 製法 本品は「ケトコナゾールj をとり，クリーム剤の製法に

6 より製する.

7 確認試験 本品の表示量に従い「ケトコナゾーノレJO.lgに対応

8 する量をとり， 2ープロパノール20mLを加えて20分間振り

9 混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液とする.別にケト

10 コナゾール25mgを2ープロパノール5mLに溶かし，標準溶

11 夜とする.これらの液につき，簿層クロマトグラフィー

12 (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液5pLずつ

13 を薄層クロマトグラブイ一周シリカゲル(蛍光斉IJ入り)を用い

14 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

15 ン/メタノール/水/アンモニア水(28)混液(40:40 : 25 : 

16 2 : 1)を展開溶媒として約12cm展開した後，薄層板を風乾す

17 る.これに紫外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液

18 及ひ'標準溶液から得たスポットのRrfl直は等しい.

19 定量j去 本品のケトコナゾーノレ(C2sH28ClzN40以1甘25mgfこ対応

20 する量を精療に量り，メタノールに溶かし，正確に100mL

21 とする.この液10mLを正確に量り，内標準溶液4mLを正確

22 に加え，メタノールを加えて50mLとし，試料溶液とする.

23 別に定量用ケトコナゾ、ールを1050Cで4待問乾燥し，その約

24 25mgを精密に量り，メタノールに溶かし，正確に50mLと

25 する.この液5mLを正確に最り，内標準溶液4mLをlE確に

26 加え，メタノールを加えて50mLとし，標準溶液とする.試

27 料溶液及ひ'標準溶液101lLにつき，次の条件で液体クロマト

28 グラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク

29 函積に対するケトコナゾーノレのピーク面積の比Q'I・及びQsを

30 求める.

31 ケトコナゾール(C2GH28ClzN40Jの最(mg)=MsX QT/ Qs 

32 11ゐ:定量Jtlケトコナゾーノレの秤取量(mg)

33 内標準溶液 キサントンのメタノール溶液u→10000)

34 試験条件

35 検出器:紫外扱光光度計(測定波長:230nm) 

36 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

37 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

38 リカゲルを充てんする.

39 カラム混度:400C付近の一定温度

40 移動相:酢酸アンモニウム溶液u→200)に酢酸(100)を

41 加えてpH5.0に調整する.この液250mLにメタノ-

42 ノレ750mLを加える.

43 流量:ケトコナゾールの保持時聞が約8分になるように

44 調整する.

45 システム適合性

46 システムの性能:標準溶液10pLにつき，上記の条件で

47 操作するとき，内標準物質，ケトコナゾールの順に溶

48 出し，その分離度は5以上である.

49 システムの再現性:標準溶液10pLfこっき，上記の条件

50 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク証言積

51 に対するケトコナゾールのピーク面積の比の相対標準

52 偏差は1.0%以下である.

53 貯法容器気密容器.
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1 ケトコナゾールロ}ション

1 ケトコナゾールローション
2 Ketoconazole 1ρtion 

52 

53 

システムの再現性:標準溶液1011Lにつき，上記の条件

で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

54 に対するケトコナゾ、ールのピーク面積の比の相対標準

3 本品は乳剤性のローション剤である 55 偏差は1.0%以下である.

4 本品は定最するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する 56 貯法容器気密容器.

5 ケトコナゾール(C2GH28CbN404: 531.43)を含む.

6 製法 本品は「ケトコナゾーノレj をとり，ローション剤の製法

7 により製する.

8 性状本品は白色の乳濁液である.

9 確認試験本品をよく振り混ぜ，表示量に従い fケトコナゾー

10 ルJO.lgに対応する量をとり， 2ープロパノール20mLを加

11 えて20分照振り混ぜた後，遠心分離し，上澄液を試料溶液

12 とする.別にケトコナゾール25mgを2ープロパノール5mL

13 に溶かし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマ

14 トグラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準

15 溶液511Lずつを薄層クロマトグラフィ一周シリカゲル(蛍光

16 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

17 エチノレ/ヘキサン/メタノール/水/アンモニア水(28)混液

18 (40 : 40 : 25 : 2 : 1)を展開溶媒として約12cm展開した後，

19 薄層板を嵐乾する.これに紫外線(主波長254mn)を照射する

20 とき，試料溶液及び標準溶液から得たスポットのあ値は等

21 しし¥

22 定量法 本品をよく振り混ぜ，ケトコナゾーノレ

23 (C2GH28CbN40δ約25mgfこ対応する量を精密に量り，メタノ

24 ールに溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正確に

25 量り，内標準溶液4mLを正確に加え，メタノールを加えて

26 50mLとし，試料溶液どする. }3IJに定量照ケトコナゾールを

27 1050Cで4時間乾燥し，その約25mgを精密に最り，メタノー

28 ルに溶かし，正確に50mLとする.この液5mLを正確に量り，

29 内標準溶液4mLを正確に加え，メタノーノレを加えて50mLと

30 し，標準溶液とする.試料溶液及ひ。標準溶液l011Uこっき，

31 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)により試験を行

32 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-

33 ク面積の比QT.及びQsを求める.

34 ケトコナゾ、ール(C26H28CbN40Jの量(mg)=MsX Q'l'/ Qs 

35 JJ;Is :定量用ケトコナゾールの秤取量(mg)

36 内標準溶液 キサントンのメタノール溶液(1→10000)

37 試験条件

38 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:230nm) 

39 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

40 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

41 リカゲルを充てんする.

42 カラム温度:400C付近の一定温度

43 移動指:酢酸アンモニウム溶液(1→200)に酢酸(100)を

44 加えてpH5.0fこ調整する.この液250mLにメタノ}

45 ノレ750mLを力日える.

46 流量:ケトコナゾールの保持持聞が約8分になるように

47 調整する.

48 システム適合性

49 システムの性能:標準溶液l011Lにつき，上記の条件で

50 操作するとき，内標準物質，ケトコナゾーノレの順に溶

51 出し，その分離度は5以上である.

5 052~J 



ケトチフェンフマル酸塩1 

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 (2.03)により試験を行う.試t3十溶液及び標

準溶液l011Lずつを薄層クロマトグラフィー照シリカゲルを

用いて務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(90: 10 : 1)を展開溶媒として

約15cm展開した後，薄層板を風乾する.これに噴霧用ドラ

ーゲンド、ルプ試液を均等に噴霧し，更に過酸化水素試液を均

等に噴霧するとき，試料溶液から得た主スポット以外のスポ

ットは4個以下で，標準j容液から得たスポットより濃くない.

乾燥減量 (2.41) 0.5%以下(lg，1050C， 4時間).

強熱残分 (2.44) 0.1%以下(1g).

定量j去 本品を乾燥し，その約0.35gを精密に量り，無水酢酸

/酢駿(100)混液(7:3)80mLに溶かし， O.lmol!L過塩素酸で、

滴定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

補正する.
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C19H19NOS • C4H404 : 425.50 

4・(1・Methylpiperidin-4-ylidene)-4H-

benzo[ 4，5]cyclohepta[ 1 ，2-b ]thiophen-I 0(9H)-one 

monofilmarate 

[34580-14-8] 
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O.lmoνL過塩素酸1mL=42.55mgC19H19NOS・C4H404
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62 
本品を乾燥したものは定量するとき，ケトチフェンフマノレ

酸塩(C19H19NOS• C4H40δ99.0~10 1.0%を含む.

性状 ヱド品は白色~淡黄白色の結晶伎の粉末である.

本品はメタノール又は酢酸(100)にやや溶けにくく，水，

ヱタノール(99.5)又は然水酢酸に溶けにくい.

融点:約1900C(分角草).

確認試験

(1) 本品0.03gをとり，水20mLを吸収液とし，酸素フラ

スコ燃焼法 (/.06) により得た検液は硫酸塩の定性反応

(/.09) を呈する.

(2) 本品のメタノール溶液(1→50000)につき，紫外可視

吸光度総定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

のスベクトルと本品の参照スベクトノレを比較するとき，両者

のスベクトノレは同一波長のところに同様の強度の吸収な認め

る.

(3 ) 本品告と乾燥し，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 ) 塩化物 (1.03) 本品0.6gをるつぼにとり，炭酸ナト

リウム試液2.5mLに溶かし，水浴上で加熱して蒸発乾倒，した

後，約500
0

Cに強熱する.残留物を水15mLfこ溶かし，必要

ならばろ過し，薄めた硝酸(3→10)を加えて中性とし，希硝

酸6mL及び水宏加えて50mLとする.これを検液とし，試験

を行う.比較液はO.Olmol!L塩酸0.25mLfこ炭酸ナトリウム

試液2.5mL，中性とするのに要した量の薄めた硝酸(3→10)，

希硝酸6mL及び水を加えて50mLとする(0.015%以下).

(2) 重金属 (/.07) 本品1.0gをとり，第2~去により操作し，

試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(20ppm以

下).

(3) 類縁物質 本品0.10gをアンモニア試液のメタノール

溶液(1→100)10mLに溶かし，試料溶液とする.この液1mL

を正確に量り，アンモニア試液のメタノール溶液(1→100)を

加えて正確に25mLとする.更にこの液1mLを正確に量り，

アンモニア試液のメタノーノレ溶液(1→100)を加えて正確に
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1 ケトプロフェン

1 ケトプ口フェン
2 Ketoprofen 

H. .CH3 

P"Y ¥ C 02H 

、".?
r:?、γ/'~O 

3 、bノ 及び鏡像異性体

4 C16H1403: 254.28 

5 (2RS)ふ (3・Benzoylphenyl)propanoicacid 

6 [22071-15-4] 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，ケトプロフェン

8 (C16H1403)99.0~100.5%を含む.

9 性状 本品は白色の結晶性の粉末である.

10 本品はメタノーノレに極めて溶けやすく，エタノール(95)又

11 はアセトンに溶けやすく，水にほとんど溶けない.

12 本品のエタノーノレ(99.5)溶液(1→100)は旋光性を示さない.

13 本品は光によって微黄色になる.

14 確認試験

15 (1 ) 本品のメタノール溶液(1→200000)につき，紫外可視

16 吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，本品

17 のスベクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，河者

18 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

19 る.

20 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

21 臭化カリウム錠斉司法により試験を行い，本品のスペクトルと

22 本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスベクトルは

23 同一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

24 融点 (2.60) 94~970C 

25 純度試験

26 (1 ) 溶:伏本品1.0gをアセトン10mUこ溶かすとき，液は

27 澄明で，液の色は次の比較液より濃くない.

28 比較液:塩化コバルト(II)の色の比較原液0.6mL及び塩化

29 鉄(III)の色の比較原液2.4mLの混液に薄めた希極駿(1→

30 10)を加えて10mLとした液5.0mLをとり，薄めた希塩

31 酸(1→10)を加えて100mLとする.

32 (2) 重金属 (1.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加える(10ppm以

34 下).

35 (3) 類縁物質本操作はできるだけ光を避け，遮光した容

36 器を用いて行う.本品20mgを移動相20mLに溶かし，試料

37 溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正

38 確に50mLとする.この液1mLを正確に量り，移動相を加え

39 て正確に10mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

40 液2011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグラフ

41 ィー (2.01)により試験を行う.それぞれの液の各々のピ-

42 ク面積を自動積分法により測定するとき，試料溶液から得た

43 ケトプロフェンに対する相対保持時間約1.5及び約0.3のピー

44 ク面積は，標準溶液から得たケトプロフェンのピーク面積の

45 4.5倍及び2倍より大きくない.また，試料溶液から得たケト

46 プロフェン，相対保持時間約1.5及び約0.3以外のピークの面

47 積は，標準溶液から得たケトプロフェンのピーク面積より大

48 きくなく，それらの合計面積は，標準溶液から得たケトプロ

49 フェンのピーク厨積の2f音より大きくない.

50 試験条件

51 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:233nm) 

52 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に511m

53 の液体クロマトグラフィ一周オクタデシルシリル化シ

54 リカゲルを充てんする.

55 カラム温度:250C付近の一定温度

56 移動相:リン酸二水素カリウム68.0gを水に溶かし

57 1000mLとした液にリン酸を加えてpH3.5に調整する.

58 この液20mLにアセトニトリノレ430mL及び水550mL

59 を加える.

60 流量:ケトプロフェンの保持時聞が約7分になるように

61 調整する.

62 面積測定範囲:ケトプロフェンの保持時間の約71音の範

63 濁

64 システム適合性

65 検出の確認、:標準溶液1mLを正確に量り，移動中目を加

66 えて正確に10mLとする.この液2011Lから得たケト

67 プロフェンのピーク面積が，標準溶液のケトプロフェ

68 ンのピーク面積の9~11%になることを確認する.

69 システムの性能:標準溶液2011Uこっき，上記の条件で

70 操作するとき，ケトプロフェンのピークの理論段数及

71 びシンメトリー係数は，それぞれ8000段以上， 1.5以

72 下である.

73 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

74 で試験を6回繰り返すとき，ケトプロフェンのピーク

75 面積の相対標準偏差は2.0%以下である.

76 乾燥減量(2.41) 0.5%以下(0.5g，減圧， 60
0
C， 24時間).

77 強熱残分(2.44) 0.1%以下(1g).

78 定量法本品を乾燥し，その約0.3gを精密に量り，エタノール

79 (95)25mLに溶かし，水25mLを加え， O.lmo阻J水酸化ナト

80 リウム液でi商定 (2.50)する(電位差鴻定法).同様の方法で空

81 試験を行い，補正する.

82 O.lmoνL水酸化ナトリウム液1mL口 25.43mgCIGH1403 

83 貯j去

84 保存条件遮光して保存する.

85 容器気密容器.
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1 ケノデオキシコ}ノレ酸

1 ケノデオキシコール酸
2 Chenodeoxycholic Acid 

3 

4 C24H4004: 392.57 

5 3α，7α-Dihydroxy.叩-cho叫olar日l

6 [μ474輔-25-9勾] 

C02H 

7 本品を乾燥したものは定量するとき，ケノデオキシコーノレ

8 酸(C24H4004)98.0~101.0%合含む.

9 性状 本品は白色の結晶，結晶性の粉末又は粉末である.

10 本品はメタノール又はエタノール(99.5)に溶けやすく，ア

11 セトンにやや溶けやすく，水にほとんど溶けない.

12 確認試験 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)

13 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

14 と本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者のスペクトル

15 は向一波数のところに同様の強度の吸収を認める.

16 旋光度 (2.49)αJ~ : +11.0~十 13.00(乾燥後， O.4g，エタ

17 ノール(99.5)，20mL， 100mm). 

18 融点 (2.60) 164~1690C 

19 純度試験

20 (1 ) 塩化物 (/.03) 本品0.36gをメタノーノレ30mLに溶か

21 し，希階段lOmL及び水を加えて50mLとする.これを検液

22 とし，試験を行う.比較液はO.OlmollL塩酸1.0mUこメタノ

23 ール30mL，希硝酸10mL及び水を加えて50mLとする(0.1%

24 以下).

25 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4法により操作し，

26 試験を行う.比較液には鉛様準液2.0mLを加える(20ppm以

27 下).

28 (3) バリウム 本品2.0gに水100mLを加え， 2分間煮沸す

29 る.この液に塩酸2mLを加えて2分間煮沸し，冷後，ろ過し，

30 ろ液が100mLになるまで水で洗う.この液10mUこ希硫酸

31 1mLを加えるとき，液は混濁しない.

32 (4) 類縁物質本品0.20gをアセトン/水混液(9: 1)に溶

33 かし，正確に10mLとし，試料溶液とする. 531]に薄層クロマ

34 トグラブイー用リトコール酸10mgをアセトン/水混液(9: 

35 1)に溶かし，正確に10mLとする.この液2mL合亙確に量り，

36 アセトン/水混液(9: 1)を加えて正確に100mLとし，標準

37 溶液(1)とする.別にウルソデオキシコール酸lOmgをアセト

38 ン/水混液(9: 1)に溶かし，正確に100mLとし，標準溶液

39 (2)とする. 531]に薄層クロマトグラフィー用コール酸10mgを

40 アセトン/水混液(9: 1)に溶かし，正確に100mLとし，襟

41 準溶液(3)とする.更に試料溶液1mLを正確に量り，アセト

42 ン/水混液(9: 1)を加えて正確に20mLとする.この液

43 0.5mL， 1mL， 2mL， 3mL及び5mLずつを正確に量り，そ

44 れぞれにアセトン/水混液(9: 1)を加えて正確に50mLとし，

45 標準溶液A，標準溶液B，標準溶液C，標準溶液D及び標準溶

46 夜Eとする.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー

47 (2.ω〉により試験を行う.試料溶液，標準溶液(1)，標準溶

48 夜(2)，標準溶液(3)，及び標準溶液A，標準溶液B，標準溶液

49 C，標準溶液D及び標準溶液E 5pLずつを薄層クロマトグラ

50 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.

51 次に4ーメチル 2 ペンタノン/トルエン/ギ酸混液(16: 

52 6 : 1)を展照溶媒として約15cm展開した後，薄層板を風乾し，

53 更に1200Cで30分間乾燥する.直ちに，これにリンモリブデ

54 ン殻n水和物のエタノール(95)溶液U→5)在均等に噴霧した

55 後， 1200Cで2~3分間加熱するとき，標準漆液(1)から得た

56 スポットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標

57 墜溶液(1)のスポットより濃くない.標準溶液(2)から得たス

58 ポットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標準

59 溶液(2)のスポットより濃くない.標準溶液(3)から得たスポ

60 ットに対応する位置の試料溶液から得たスポットは，標準溶

61 夜(3)のスポットより濃くない.また，試料溶液の主スポッ

62 ト及び上記のスポット以外のスポットは，標準溶液A，標準

63 溶液B，標準溶液C，標準溶液D及び標準溶液Eから得たスポ

64 ットと比較するとき，標準溶液Eから得たスポットより濃く

65 なく，その総量は1.5%以下である.

66 乾燥減量 (2.41) 1.5%以下Ug，105
0
C， 3ft寺閑).

67 強熱残分(2.44) 0.1 %以下Ug).

68 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に量り，エタノール

69 (95)40mL及び水20mUこ溶かし， O.lmollL水酸化ナトリウ

70 ム液で滴定 (2.5めする(電位差滴定法).同様の方法で空試験

71 を行い，補正する.

72 O.lmollL水酸化ナトリウム液1mL口 39.26mgC24H4004 

73 貯法容器気密容器.
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1 ゲフアノレナート

1 ゲファルナート
2 Gefarnate 

CH3 

3 H3C~ 、、

CH3 、、
CH3 、、 。へAふふCH

4 C27H4402: 400.64 

5 (2E)-3，7心 imethylocta岨2，6-dienyl(4E，8E)帽久9，13帽

6 trimethyltetradeca-4，8，12・trienoate

7 [51-77-4， 4E体]
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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211L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

積の相対標準編差は1.0%以下である.

56 異性体比 本品1mUこエタノール(99.5)lOOmLを加え，試料溶

57 夜とする.試料溶液411Uこっき，次の条件でガスクロマトグ

58 ラフィー (2.02)により試験を行い，保持時間37分付近に近

59 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

60 ク面積ん及び保持時間の大きい方のピーク面積A!，を測定す

8 本品は4位幾何異性体の混合物である 61 るとき，A./ (A. + Ab)は0.2~0.3である.

9 本品は定量するとき，ゲファルナート(C2Æ4402)98.0~ 62 試験条件

10 101.0%を含む 63 検出器:水素炎イオン化検出器

11 性状 本品は淡黄色~黄色の澄明な治状の液である 64

12 本品はアセトニトリル，エタノール(99.5)又はシクロヘキ 65 

13 サンと混和する 66

14 本品は水にほとんど溶けない 67

15 確認試験 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の 68 

16 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 69 

17 ベ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 70 

18 とき，河者のスベクトノレは同一波数のところに悶様の強度の 71 

19 吸収を認、める 72

20 比重 (2.56) d~~ : 0.906~0.914 73 

21 純度試験 74 

22 (1 ) 酸本品1.0gに中和エタノール30mLを加えた後，ブ 75 

23 ェノーノレフタレイン試液1滴及びO.lmollL水酸化ナトリウム 76 

24 夜0.40mLを加えるとき，液の色は赤色である 77

25 (2) 重金属 <J.07) 本品2.0gをとり，第2法により操作し 78

26 試験を行う.比較液には鉛標準液2.0mLを加えるUOppm以 79 

27 下). 80 

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149~17711mのガスクロマトグラフイ

}照ケイソウ土に5%の割合で被覆したものを充てん

する.

カラム温度:2100C付近の一定温度

キャリヤーガス: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411Lにつき，上記の条件で操

作するとき， 2つのピークの分離度は1.0以上である.

システムの再現性:試料溶液411Lにつき，上記の条件で

試験を6匝繰り返すとき， 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%

以下である.

28 (3) 類縁物質 本品のアセトニトリル溶液(1→500)を試料 81 定量法 本品及びゲブアノレナート標準品約50mgずつを精密に

29 溶液とする.この液2mLを正確に最り，アセトニトリルを 82 量り，それぞ、れに内標準溶液5mLを正確に加えた後，アセ

30 加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び 83 トニトリル20mLを加え，試料溶液及び標準溶液とする.試

31 標準溶液211Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマトグ 84 料溶液及び標準溶液211Uこっき，次の条件で液体クロマトグ

2

q

u

A

官

w
b
n
u
η
'
Q
U
Q
υ
n
u

胃

I

2

q

リ

ペ

せ

w
D
n
u
n
t
a
u
q
u

q

o

n

o

q
リ

q

d

n

o

q
リ

9
d

。O
A
斗A

A
斗
A

A
せ

A
せ

A
せ

A
を

A
吐

ペ

せ

バ

斗

A

d
告

ラフィー (2.01) 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

フアノレナート以外のピークの面積は，標準溶液のグフアノレナ

ートのピーク函積の1/2より大きくない.また，試料溶液

のゲフアノレナート以外のピークの合計面積は，標準溶液のゲ

フアルナートのピーク函積より大きくない.

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ゲブアルナートの

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

リルを加えて豆確に20mLとする.この液211Lから得

たゲファルナートのピーク面積が，擦準溶液のゲファ

ルナートのピーク面積の7~13%になることを確認す

る.

システムの性能:標準溶液211Lにつき，上記の条件で操
101 
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ラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質のピーク面

積に対するゲフアルナートのピーク面積の比Q'l'及びQs求め

る.

グブアルナート (C27H440~の量(mg)=MS X QT/ Qs 

MS:グブアルナート標準品の秤取量(mg)

内標準溶液 リン酸トリス(4-tーブチルフェニノレ)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l011m

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:400C付近の一定温度

移動中日:i夜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:ゲフアノレナートの保持時聞が約19分になるよう

に調繋する.
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2 グフアノレナ}ト

102 システム適合性

103 システムの性能:標準溶液211Lにつき，上記の条件で操

104 作するとき，内標準物質，ゲフアルナートの11頃に溶出

105 し，その分離度は2.0以上である.

106 システムの再現性:標準溶液21lLにつき，上記の条件で

107 試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積に

108 対するゲフアルナートのピーク面積の比の棺対標準偏

109 差は1.0%以下である.

110 貯法

111 保存条件遮光し，空気を「窒素j で置換して保存する.

112 容器気密容器.
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グンタマイシン硫酸塩

クロロホルム/アンモニア水(28)/メタノール混液(2: 1 : 

1)を分液漏斗に入れてよく振り混ぜた後，室温で1時間以上

放置する.この液の下層20mLをとり，メタノール0.5mLを

加えて展開溶媒とし，約20mm
2
の穴があいている展開用容

器のふた左用い，容器内にはろ紙を入れずに約17cm展掬し

た後，薄層板を風乾する.これをヨウ素蒸気中に放置すると

き，試料溶液から得た3~毘の主スポットは，標準溶液から得

たそれぞれに対応するスポットの色調及ひ(Rr値と等しい.

(3 ) 本品50mgを水5mLfこ溶かし，犠化バリウム試液

0.5mLを加えるとき，白色の沈殿を生じる.

旋光度 (2.49) 臼〕?:十 107~+1210(乾燥物に換算したも

の0.25g，水， 25mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品0.20gを水5mLに溶かした液のpHは3.5~

5.5である.

成分含量比 本品50mgを水に溶かして10mLとし，試料溶液

とする.この液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) に

より試験を行う.試料溶液201lL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.自IJに

クロロホノレム/アンモニア水(28)/メタノーノレ混液(2:1 : 

1)を分液漏斗に入れてよく振り混ぜた後，室混で1時間以上

放置する.この液の下層20mLをとり，メタノール0.5mLを

加えて展開溶媒とし，約20mm
2
の穴があいている展開用容

器のふたを用い，容器内にはろ紙を入れずに約17cm展開し

た後，薄盾板を風車ちする.これをヨウ素蒸気中に放寵する.

呈色後，薄層板をガラス板で覆い，デンシトメーター(測定

波長450nm)を用いてゲンタマイシンCl(Rr値約0.3)の吸光度

の積分値んゲンタマイシンC2(Rr!1直約0.2)の吸光度の積分値

Ab及びゲ、ンタマイシンCln(Rrfi直約0.1)の吸光度の積分値んを

測定する.次式によりそれぞれの量を求めるとき，ゲンタマ

イシンClは25~55%，ゲンタマイシンC2は25~50%: 及び

ゲンタマイシンClaは5~30%である.
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1 

ゲンタマイシン硫酸塩
Gentamicin Sulfate 

硫酸ゲ、ンタマイシン

ゲン安マイシン C，硫酸趨 R
'
= CH3 R

2 = NHCH3 

ゲン女マイシン C2続駿i昆 R
'
= CH3 R2 = NH2 

ゲン空マイシン C拍硫酸塩 R'= H R2=NH2 

1 

2 

3 

グンタマイシンC1硫酸塩 (6R)ふ Amino-2，3，4，ふ

tetradeoxy-6-methylamino-6岨methyl-ルD-eり!thro-

hexopyranosyl-(l→4)ー[3-deoxy-4・C帽 methyl-3-

methylamino-sーレarabinopyranosyl-(l→6)]ふ deoxy聞か

streptamine sultate 

4 

5

6

7

8

9

 

ゲンタマイシンC2硫酸筏 (6R)ー2，ふDiamino-2，3，4，6・

tetradeoxyふ lllethyl-u-D-elythro-hexopyranosyl-(l→4)・

[3・deoxy斗 C-methyl-3-111ethylamino-s-L-

arabinopyranosyl-(l→6)]ふ d巴oxy-D-streptaminesulfate 
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ゲンタマイシンC1の量(%)=A，/CAa+1.35Ab+AJx 100 

ゲ、ンタマイシンC2の量(%)

= 1.35Ab/(A，+ 1.35Ab十ん.)x 100 

ゲンタマイシンClnの最(%)=ん/CAa+1.35Ab+ん)x 100 
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ゲンタマイシンC1a硫酸塩 2，6-Dialllino-2ム4，6・

tetradeoxy-α-D-elythro-hexopyranosyl-(l→4)-

[3・deoxy-4-C-methyl-3-methylalllino-s-L-

arabinopyranosyl-(l→6)]-2-deoxy-D-streptallline sulfate 

[1405・41-0，ゲンタマイシン硫酸塩]
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純度試験

(1) 溶状本品1.0gを7l<10mLfこ溶かすとき，液は無色~

微黄色澄明である.

(2) 重金属 (1.07) 本品2.0g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2.0mLを加える(10ppm以

下).

(3) 類縁物質本品50mgを水10mLfこ溶かし，試料溶液

とする.この液1mLを正確に量り，7l<を加えて正確に50mL

とし，標準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

ラフィー (2.03) により試験を行う.試料溶液及び標準溶液

2011Lずつを薄層クロマトグラフィー用シリカゲノレを用いて

調製した薄層板にスポットする.5:l1Jにクロロホルム/アンモ

ニア水(28)/メタノール混液(2:1:1)を分液漏斗に入れて

よく振り混ぜた後，室温で1時間以上放置する.この液の下

層20mLをとり，メタノ}ノレ0.5mLを加えて展開溶媒とし，

約20mm
2の穴があいている展開用容器のふたを用い，容器

内にはろ紙を入れずに約17cm展開した後，薄属板を風乾す

る.これをヨウ素蒸気中に放置する.主主色後，ガラス板で薄
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本品は，Micl'omonospol~沼 plllplW印又はMì;α・'omonospol'a

echinospOl習の培養によって得られる抗細菌活性を有するア

ミノグリコシド系化合物の混合物の硫酸塩である.

本品は定量するとき，換算した乾燥物1mg当たり 590~

775問(カ価)を含む.ただし，本品の力側は，ゲンタマイシ

ンC1(C21H43N507: 477.60)としての量を質量(カ価)で示す.

性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

ヱド品は水に極めて溶けやすく，エタノーノレ(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50mgを7l<lmLfこ溶かし 1 ナフトーノレのエタ

ノール(95)溶液(1→ 500)21商在加える.この液を硫酸1mLの

上に静かに層積するとき，境界面は青紫色をE註する.

(2 ) 本品及びゲンタマイシン硫酸塩標準品50mgずつを水

10mLfこ溶かし，試料溶液及び標準溶液とする.これらの液

につき，薄層クロマトグラブィー (2.03) により試験を行う.

試料溶液及び標準溶液2011Lずつを薄層クロマトグラフィ一

期シリカゲノレを用いて調製した薄層板にスポットする.別に
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2 ゲンタマイシン硫酸寝

91 層板を覆い，スポットを比較するどき，試料溶液から得たゲ

92 ンタマイシンC，<Rrfi直約0.3)，ゲンタマイシンC2(Rrfi直約0.2)

93 及びゲンタマイシンC'a(Rr値約0.1)のスポット以外のスポッ

94 トは，標準溶液から得たゲンタマイシンC2のスポットより

95 濃くない.

96 乾燥減量(2.41) 18.0%以下(0.15g，減圧・ 0.67kPa以下，

97 110
0

C， 3時間.ただし，試料の採取は吸湿を避けて行う).

98 強熱残分(2.44) 1.0%以下(1g).

99 定量j去 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

100 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

101 ( i ) 試験菌 StaphylocoCCllS epidel'l11idis ATCC 12228を

102 用いる.

103 邑) 基層用カンテン培地及び種層用カンテン培地 ブドウ

104 糖1.0g，ベプトン6.0g，肉エキス1.5g，酵母エキス3.0g，塩

105 化ナトリウム10.0g，カンテン15.0g及び水1000mLを混和し，

106 滅菌する.滅菌後のpHは7.8~8.0 とする.

107 (iii) 試験菌移植用カンテン培地培地(2)の2)の並を用いる.

108 (iv) 標準溶液 ゲンタマイシン硫酸塩標準品約25mg(カ価)

109 に対応する量を精密に量り， pH8.0のO.lmolJLリン酸塩緩衝

110 夜に溶かして正確に25mLとし，標準原液とする.標準原液

111 は15
0

C以下に保存し， 30日以内に使用する.用時，標準原

112 夜適量を正般に量り， pH8.0のO.lmo阻 Jリン酸塩緩衝液を加

113 えて1mL中に411g(カ価)及びl11g(カ価)を含む液を調製し，高

114 濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

115 (v) 試料溶液本品約25mg(力価)に対応する量を精密に量

116 り， pH8.0のO.lmolJLリン酸塩緩衝液に溶かして豆確に

117 25mLとする.この液適量を正確に量り， pH8.0のO.lmolJL

118 リン酸塩緩衝液を加えて1mL中に411g(カ価)及びl11g(カ価)を

119 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.

120 貯法容器気密容器.
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1 ゲンタマイシン硫酸塩点眼液

1 ゲンタマイシン硫酸塩点眼液
2 Gentamicin Sulfate Ophthalmic Solution 

3 硫酸ゲンタマイシン点目艮液

4 本品l土水位の点目良剤である.

5 本品は定量するとき，表示されたカ価の90.0~110.0%に

6 対応するゲンタマイシンC，(C2，H43No07: 477.60)としての

7 量を含む.

8 製法 本品は「ゲンタマイシン硫酸筏j をとり，点限剤の製法

9 により製する.

10 性状本品は無色~微黄色澄明の液である.

11 確認試験 本品の表示量に従い fゲンタマイシン硫酸塩」

12 10mg(カ悩)に対応する容量をとり，水を加えて5mLとし，

13 試料溶液とする. ):lIJにゲンタマイシン硫酸塩標準品10mg(カ

14 価)に対応する量をとり，水5mLに溶かし，標準溶液とする.

15 これらの液につき，務局クロマトグラフィー (2.03) により

16 試験を行う.試料溶液及び標準溶液5p.Lずつを薄層クロマト

17 グラフィー照シリカゲルを用いて調童話した薄層板にスポット

18 する.次にクロロホルム2容量にアンモニア水(28)1容量及び

19 メタノーノレ1容量を加えて振り混ぜ，下層を展凋溶媒として

20 約15cm展開した後，薄層板を風乾する.これに0.2%ニンヒ

21 ドリン・水飽和1-ブタノーノレ試液を均等に噴霧し， 100"C 

22 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

23 は，標準溶液から得たそれぞれのスポットと色調及ひ(Rrfl直

24 が等しい.

25 p H (2.54) 5.5~7.5 

26 不溶性異物(丘JJ) 試験合行うとき，適合する.

27 不溶性微粒子(丘08) 試験を行うとき，適合する.

28 無菌 (4.06) メンブランフィルターf去により試験を行うとき，

29 適合する.

30 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

31 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.

32 ( i ) 試験蕗，基層用カンテン培地及び種層用カンテン培地，

33 試験菌移植用カンテン培地及び標準溶液はグンタマイシ

34 ン硫酸塩Jの定量法を準用する.

35 五) 試料溶液 本品の fゲンタマイシン硫酸塩j 約

36 12mg(カ価)に対応する容量を正確に量り， pH8.0の

37 0.1mollLリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に約1mg(カ価)を含

38 む液を調製する.この液適量を正確に量り， pH8.0の

39 0.1molιリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に4p.g(カ価)及び

40 1p.g(力価)を含む液を調製し，高濃度試料溶液及び低濃度試

41 料溶液とする.

42 貯法

43 容器気密容器.

44 有効期間製造後24箇月.
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1 硬化油

1 硬化油
2 Hydl'ogenated Oil 

3 本品は魚油又は他の動物性若しくは植物性の脂肪油に水素

4 を添加して得た脂肪である.

5 性状 本品は白色の塊又は粉末で，特異なにおいがあり，味は

6 緩和である.

7 本品はジエチノレエーテルに溶けやすく，エタノーノレ(95)に

8 極めて溶けにくく，水にほとんど溶けない.ただし，ヒマシ

9 油に水素を添加して得たものはジェチルエーテルに溶けにく

10 く，ヱタノール(95)に極めて溶けにくく，水にほとんど溶け

11 ない.

12 酸価 (/.13) 2.0以下.

13 純度試験

14 (1 ) 水分及び着色度 本品5.0gを水浴上で加熱して溶かす

15 とき， i夜は澄明で，水を分離析出しない.また，この液を

16 10mmの層として観察するとき，無色~わずかに黄色である.

17 (2) アノレカリ 本品2.0gに水10mLを加え，水浴上で加視

18 して溶かし，強く振り混ぜる.冷後，分離した水液にフェノ

19 ールフタレイン試i夜封筒を加えるとき，液は無色である.

20 (3) 塩化物本品1.5gにヱタノー/レ(95)30mLを加え，還

21 流冷却器念付け， 10分間煮沸する.冷後，ろ過し，ろ液

22 20mLに硝酸銀のエタノーノレ(95)溶液u→50)5i商を加えると

23 き，液の混濁は次の比較液より濃くない.

24 比較液:O.Olmolι塩酸1.0mLIこエタノール(95)を加えて

25 20mLとし，硝酸銀のエタノール(95)溶液u→50)5滴を

26 加える.

27 (4) 重金属本品2.0gに希塩酸5mL及び7.k10mLを加え，

28 水浴上で、時々振り混ぜながら5分間加熱し，冷後，ろ過し，

29 ろ液5mUこアンモニア試液を加えてわずかにアルカリ性と

30 し，硫化ナトリウム試液3i帝を加えるとき， i夜は変化しない.

31 (5) ニッケル本品5.0gを石英又は磁製のるつぼに量り，

32 初めは注意して弱く加熱し，炭化した後，強熱して灰化する

33 (500:t200C).冷後，塩酸1mLを加え水浴上で蒸発乾回し，

34 残留物を希塩酸3mUこ溶かした後，水7mLを加える.次に

35 臭素試液1mL及ひ。クエン酸一水和物溶液u→5hmLを加え

36 た後，アンモニア試液5mLを加えてアルカリ性とし，流水

37 中で冷却する.この液にジメチルグリオキシム試液1mLを

38 加え，更に水を加えて20mLとし検液とする.検液を5分間

39 放置するとき，その液の主主する色は次の比較液より濃くない.

40 比較液:塩酸1mLを水際上で蒸発乾回した後，ニッケル

41 標準液1mL及び希塩酸3mLを加え，更に水6mLを加え

42 る.以下検液の調製法と問様に操作し，水を加えて

43 20mLとした後， 5分間放霞する.

44 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(5g).

45 貯法容器密間容器.
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1 乾燥甲状腺

1 乾燥甲状腺
2 Dried 'fhyroid 

3 本品は食用獣の新鮮な甲状腺をとり，結締組織及び緒紡を

4 除き，すりつぶし， 500C以下で速やかに乾燥した後，粉末

5 としたもの，又はこれに適当な賦形剤を加えたものである.

6 本品は定量するとき，甲状腺に特異な有機性化合体として

7 のヨウ素(I: 126.90)0.30~0.35%を含む.

8 性状本品は淡黄色~灰褐色の粉末で，わずかに特異な肉臭が

9 ある.

10 確認試験本品を薄めたホルムアルデヒド液U→ 10)で同定し，

11 ヘマトキシリン試液で1O~30分間染色し，水で洗った後，

12 塩酸1mL及び薄めたエタノール(7->1O)99mLの混液中で5~

13 10秒間弁色し，再び約1時間水で洗う.更にエオシンY溶液

14 (1→ 10ωで1~5分間染色し，水で、洗った後，薄めたエタノ

15 ール(7→ 10)で5~10秒鶴，薄めたエタノーノレ(4→5)で5~10

16 秒潤，薄めたエタノール(9→ 10)で 1~2分間，エタノール

17 (95)で1~5分間更にエタノール(99.5)で1~5分間の11慎に脱水

18 弁色する.キシレンで透徹し，バルサムで封じて鏡検すると

19 き，甲状腺に特異なろ胞を構成する上皮細胞の核を認める.

20 純度試験

21 (1 ) 無機ヨウ化物 本品1.0gに硫酸褒鉛飽和溶液10mLを

22 加え， 5分間振り混ぜてろ過し，ろ液5mLfこよく振り混ぜな

23 がらデンプン試液0.5mL，班硝酸ナトリウム試液4i商及び希

24 硫酸必衡を加えるとき，液は青色を呈しない.

25 (2) 脂肪本品1.0gをソックスレー抽出器を用い，ジエチ

26 ルエーテルで2時間抽出する.ジェチノレエーテル抽出液から

27 ジエチルエーテルを留去し，残留物を105
0

Cで憶量になるま

28 で乾燥するとき，その量は30mg以下である.

29 乾燥減量 (2.41) 6.0%以下Ug，1050C，恒量).

30 灰分 (5.01) 5.0%以下(0.5g).

31 定霊法 本品約19を精密に量り，るつぼに入れ，炭酸カリウ

32 ム7gを加えてよく混ぜ，るつぼを台上で静かにたたいて内

33 容物を密にし，その上部に更に炭酸カリウム10gを加え，再

34 びたたいて密にする.これを600~700oCに加熱したマッフ

35 ル炉中に入れ，その温度で25分間強熱し，冷後， 7.k20mLを

36 加え，穏やかに煮沸した後，フラスコにろ過する.残留物に

37 水20mLを加えて煮沸し，前のフラスコにろ過し，次にるつ

38 ぼ及び添斗上の炭化物なろ液の全量が200mLとなるまで熱

39 湯で洗い込む.この液に新たに製した臭素試液7mL及び薄

40 めたリン酸(1→2)40mLを徐々に加えた後，発生するガスが

41 問したヨウ化カリウムデンプン紙を青変しなくなるまで煮沸

42 し，フラスコの内墜を水で洗い，更に5分間煮沸を続ける.

43 煮沸時にはしばしば水を補い，液が少なくとも200mLfこ保

44 つようにする.冷後，フェノール溶液U→20)5mLを加え，

45 再びフラスコの内聖書を水で洗い込み， 5分間放置した後，こ

46 れに薄めたリン酸U→2)2mL及びヨウ化カリウム試液5mL

47 を加え，直ちに遊離したヨウ素をO.Olmol/Lチオ硫酸ナトリ

48 ウム液で滴定 (2.50)する(指示薬:デンプン試液3mL).同

49 様の方法で空試験を行い，補正する.

50 O.Olmol/Lチオ硫酸ナトリウム液1mL=0.2115mg1 

51 貯j去容器気密容器.
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1 乾燥酵母

1 乾燥酵母
2 Dried Yeast 

3 本品はSacchal'omyces!こ属する酵母の菌体を乾燥して粉 54 

4 末としたものである 55

5 本品は定量するとき，その19中にたん白質400mg以上及 56 

6 びチアミン[チアミン極化物塩酸塩(C12H17CIN40S• HCl : 57 

7 337.27)としてJlOOl1g以上を含む 58

8 性状 本品は淡黄白色~褐色の粉末で，特異なにおい及び味が 59 

9 ある. 60 
10 確認試験本品は鏡検 (5.01) するとき，長筏約6~1211mの円 61 

11 形又は卵形の単細胞からなる 62

12 純度試験 63 

13 (1 ) 変敗本品は不快な又は変敗したにおい及び味がない・ 64 

14 (2) でんぷん 本品にヨウ素試液を加え，これを鏡検 65 

15 (5.0J)するとき，黒紫色に染まる粒子を認めないか，又は 66 

16 認めてもわずかである 67

17 乾燥減量 (2.4/) 8.0%以下(lg，100
D

C， 8時間)・ 68 

18 灰分 (5.01) 9.0%以下U~. @ 

19 定量法 70 

1

4
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lVIs :脱水物に換算したチアミン塩化物塩酸塩標準品の秤

取量(mg)

1V1r :本品の秤取量(ρ

内標準溶液 フェナセチンO.Olgをアセトニトリルに溶か

し， 100mLとする.この液1mUこ薄めたアセトニトリ

ル(1→5)を加えて100mLとする.

操作条件

検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

カラム:内包約4mm，長さ 15~30cmのステンレス管に

5~1011mの液体クロマトグラフィー用オクタデシル

シリノレ化シリカゲルを充てんする.

カラム温度:40
D

C付近の一定温度

移動相:9ン酸二水素カリウム2.7gを水1000mLに溶か

し，薄めたリン酸(1→ 10)を加えてpH3.5!こ調整する.

この液800mUこ1ーオクタンスルホン酸ナトリウム

1.6gを溶かし，アセトニトリル200mLを加える.

流量:チアミンの保持時間が約8分になるように調整す

る.

カラムの選定:標準溶液200l1Lにつき，上記の条件で操

作するとき，チアミン，内標準物質の)1慎に溶出し，そ

20 (1 ) たん白質 本品約50mgを精密に量り，窒素定量法 71 の分離度が8以上のものを用いる.

21 (/.08)により試験を行う 72 貯法容器気密容器.

22 本品19中のたん白質の量(mg)=NX6.25 X l/M 

23 N:窒素(N)の量(mg)

24 M:本品の秤取量(ρ

25 (2) チアミン本品約19を精密に量り，希塩酸1mL及び

26 7J<80mLを加え， 80~850Cの水浴中でしばしば振り混ぜなが

27 ら30分跨加熱し，冷後，水を加えて亙確に100mLとし， 10 

28 分間違心分離する.上澄液4mLを亙確に量り，酢酸・酢酸

29 ナトリウム試液5mL及び酵素試液1mL:a'豆確に加え， 45~ 

30 50
0
Cで3時間放置する.この液2mLを亙礁に量り，カラム

31 (40~11011mの弱酸性CM一架橋セルロース陽イオン交換体

32 (H型)2.5mLを内径約1cm，高さ約17cmのクロマトグラブイ

33 ー管に注入して調製したもの)に入れ， 1分間に約0.5mLの速

34 度で流出する.次に少量の水でクロマトグラフィー管の内壁

35 を洗い，更に水10mLで1分間に約1mLの速度で、カラムを洗

36 う.この操作を2回繰り返す.次に薄めたりン酸(1→

37 50)2.5mLずつを用いて1分間に約0.5mLの速度で2回溶出し，

38 溶出液を集める.溶出液に内標準溶液1mLを正確に加え，

39 更に1ーオクタンスルホン酸ナトリウムO.Olgを加えて溶か

40 し，試料溶液とする.別にチアミン塩化物塩酸塩標準品(j:JIJ

41 途「チアミン塩化物塩酸塩j と同様の方法で水分 (2.48) を

42 測定しておく)約15mgを精密に量り， O.OOlmo阻 J塩酸試液

晶 に溶かし，正確に100mLとする.この液1mLを正確に量り，

44 移動相を加えて正確に100mLとする.この液1mLを正確に

45 量り，内標準溶液1mLを正確に加え，更に移動棺3mLを加

46 えて標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液200l1Uこっき，

47 次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行

48 い，内標準物質のピーク面積に対するチアミンのピーク面積

49 の比QT及びQsを求める.

50 本品19中のチアミンの量(問)=11必/.Mj.X QT/ Qs X 12.5 
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1 コカイン犠酸塩

1 コカイン塩酸塩
2 Cocaine Hydrochloride 

3 塩酸コカイン

[~~~~~問。 'HCI 

4 

5 Clη7H王2剖lNO

6 (οlR，2R，3S，5Sめ)-働之2隅Meth加1ぬox勾ycωar巾bo叩ny刊lト-8ふ-111悶ethyりIト圃8払幽

7 azabicyclo[3 .2.1 ]oct・3-ylbenzoate monohydrochloride 

8 [53-21-4] 

9 本品を乾燥したものは定量するとき，コカイン塩酸塩

10 (C17H21N04 • HCI)98.0%以上を含む.

11 性状本品は無色の結晶又は白色の結晶性の粉末である.

12 本品は水に極めて溶けやすく，エタノール(95)又は酢酸

13 (100)に溶けやすく，無水酢酸に溶けにくく，ジエチルエ-

14 テルにほとんど溶けない.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のO.OlmollL塩酸試液溶液(1→10000)につき，紫

17 外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトノレを測定し，

18 本品のスペクトルと本品の参照スペクトル1を比較するとき，

19 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

20 認める.また，本品のO.OlmollL塩酸試i夜溶液(1→50000)に

21 っき，紫外可視吸光度測定法 (2.25)により吸収スペクトル

22 を測定し，本品のスペクトルと本品の参照スペクトノレ2を比

23 較するとき，阿者のスペクトルは同一波長のところに同様の

24 強度の吸収を認める.

25 (2) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

26 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

27 本品の参照スペクトノレを比較するとき，何者のスペクトルは

28 同一波数のところに同様の強度の級収を認める.

29 (3) 本品の水溶液(1→50)は塩化物の定性反応(2)(1.09) を

30 呈する.

31 旋光度 (2.49)α)~ : -70~ー 730(乾燥後， 0.5g，水，

32 20mL， 100mm). 

33 純度試験

34 (1 ) 酸本品0.5gを水10mLに溶かし，メチルレッド試液

35 1滴を加え， O.OlmollL水酸化ナトリウム液で中和するとき，

36 その消費量は1.0mL以下である.

37 (2) シンナミルコカイン本品0.10gを水5mLに溶かし，

38 薄めた硫酸(1→20)0.3mL及ひ(0.02mo阻 J過マンガン酸カリウ

39 ム液0.10mLを加えるとき，液の赤色は30分以内に消えない.

40 (3) イソアトロピルコカイン本品0.10gをビ}カーにと

41 り，水30mUこ溶かし，この液5mLを試験管に分取し，先の

42 ビーカーには水30mLを追加し，試験管にはアンモニア試液

晶 1滴を加えて振り混ぜ，沈殿が凝結したとき，水10mLを加

44 えて先のビーカーに入れ，試験管を7l<10mLで洗い，洗液は

45 ビーカーに合わせ，アンモニア試液3i海を加え，穏やかに振

46 り混ぜるとき，結晶性の沈殿を生じ，次に1時間放置すると

47 き，上層液は澄明である.

48 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(lg，105
0

C， 4時間).

49 強熱残分 (2..14) 0.1%以下(0.5g).

50 定量法本品を乾燥し，その約0.5gを精密に最り，無水酢酸/

51 酢酸(100)混液(7:3)50mUこ溶かし， O.lmo阻 J過塩素酸でifi.1

52 定 (2.50)する(電位差滴定法).同様の方法で空試験を行い，

53 補正する.

54 O.lmolι過塩素酸1mL=33.98mgC17H2IN04・HCl

55 貯法

56 保存条件遮光して保存する.

57 容器気密容器.
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1 コデインリン酸塩水和物

1 コデインリン酸塩水和物
2 Codeine Phosphate Hydl'ate 

3 コデインPン酸塩

4 リン酸コデ、イン

?"3 
H N， 

f丸~"\ . H3P04. + H20 

5 H3Cー O 、σ目白OH

6 C18H21N03' H3P04 • ~2H20 : 406.37 

7 (5R，6S)-4，5桐Epoxy-3・methoxy幽 17・methyl-7，8・

8 didehydromorphinan・6・01monophosphate hemihydrate 

9 [41444-62-6] 

10 本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，コデインリ

11 ン酸塩(C18H21N03・H3P04: 397.3ω98.0%以上を含む.

12 性状 本品は白色~帯黄白色の結晶又は結晶性の粉末である.

13 本品は水又は酢酸(100)に溶けやすく，メタノーノレ又はエ

14 タノール(95)に溶けにくく，ジエチルエーテルにほとんど熔

15 けない.

16 本品1.0gを水10mUこ溶かした液のpHは3.0~5.0である.

17 本品は光によって変化する.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品の水溶液(1→10000)につき，紫外可視吸光度測

20 定法(2.24)により吸収スペクトノレを測定し，本品のスペク

21 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

22 トルは同一波長のところに同様の強度の吸収を認める.

23 (2) 本品を1050Cで4時隠乾燥し，赤外吸収スペクトルj則

24 定法 (2.25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品

25 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

26 のスペクトルは同一波数のところに何様の強度の吸収を認め

27 る.

28 (3) 本品の水溶液(1→20)はリン酸塩の定性反応(1)(J.09) 

却 を呈する.

30 旋光度 (2.49)α)~: -98~ー 1020(脱水物に換算したもの

31 O.4g，水， 20mL， 100mm). 

32 純度試験

33 ( 1 ) 塩化物 (1.ω) 本品0.5gをとり，試験を行う.比較

34 夜にはO.OlmollL塩酸0.30mL:a:加える(0.021%以下).

35 (2) 硫酸壕(J.14) 本品0.20gをとり，試験を行う.比較

36 液には0.005mollL硫酸1.0mLを加える(0.240%以下).

37 (3) 類縁物質本品0.20gをO.OlmoνL塩酸試液/エタノ

38 ール(99.5)混液(4:1)10mLに溶かし，試料溶液とする.こ

39 の液1mLを正確に量り， O.OlmollL塩酸試液/エタノール

40 (99.5)混液(4:1)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とす

41 る.これらの液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03) に

42 より試験を行う.試料溶液及ひ寺標準溶液l011Lずつを薄層ク

43 ロマトグラフイ}用シリカグノレ(蛍光剤入り)を用いて調製し

44 た薄層板にスポットする.次にエタノール(99.5)/トルエン

45 /アセトン/アンモニア水(28)混液(14: 14 : 7 : 1)を展開溶

46 媒として約10cm展開した後，簿層板を風乾する.これに紫

47 外線(主波長254nm)を照射するとき，試料溶液から得た主ス

48 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

49 くない.

50 水分 (2.48) 1.5~3.0%(0.5g，容量滴定法，直接滴定).

51 定量法本品約0.5gを精密に量り，酢酸(100)70mUこ溶かし，

52 O.lmol江J過塩素酸で滴定 (2.50)する(指示薬:クリスタノレバ

53 イオレット試液3滴).ただし， i潟定の終点は液の紫色が青色

54 を経て帯緑青色に変わるときとする.同様の方法で空試験を

55 行い，補正する.

56 O.lmol江過塩素酸1mL=39.7 4mg C18H21N03 . H3P04 

57 貯法

58 保存条件遮光して保存する.

59 容器気密容器.
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1 コデインリン酸塩散1%

%
 

1
ω
 

'
陣

U
A司

A
U

仕
同

W

塩
品

会
匁

μ

A
t
h
%
 

l
J
P
1
 

、，
Q
U
1
7
k

O

仲
卸
陪

H

J

1

1

v

f

 

、
ノ
一
回
、
イ

イ
仙
一
コ

ギ
J

白

骨

3
V而

L

-

-

ゎ

i
n
y

'
i
o
A

旬。

4 本品は定量するとき，コデインリン酸塩水車日物

5 (C18H21N03 . H3P04 ・ }2H20 ・ 406.37)0.90~1.10%を含む.

6 製法

コデインリン酸塩水和物 10g 

乳糖水和物 適量

全量 1000g 

7 以上をとり，頼粒剤又は散剤の製法により製する.

8 確認試験本品の水溶液(1→100)につき，紫外可視吸光度測定

9 法 (2.24) により吸収スペクトルを測定するとき，波長283~

10 287nmfこ吸収の極大を示す.

11 定量法本品約5gを精密に量り，水に溶かし，正確に100mL

12 とする.この液10mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正

13 確に加え，試料溶液とする. )3IJに定量用リン酸コデイン(日IJ

14 途 fコデインリン酸塩水平日物j と同様の方法で水分 (2.48)

15 を測定しておく)約50mgを精密に最り，水に溶かし，亙確に

16 100mLとする.この液10mLを正確に量り，内標準溶液

17 10mLを正確に加え，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶

18 液20]lLにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01)

19 により試験を行い，内襟準物質のピーク面積に対するコデイ

20 ンのピーク面積の比Q'l'及びQS0:求める.

21 コデインリン酸極水平日物(ClsH21N03• H3P04・;m20)の量

22 (mg) 

23 =MS X Q'l'/ Qs X 1.023 

24 MS:脱水物に換算した定量用リン酸コデインの秤取量

25 (mg) 

26 内標準溶液嵐酸エチレプリン溶液(3→10000)

27 試験条件

28 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

29 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に5]lm

30 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

31 リカグノレを充てんする.

32 カラム温度:40
0C付近の一定温度

33 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gを薄めたりン酸(1

34 →1000)500mLに溶かした後，水酸化ナトリウム試液

35 を加えてpH3.0に調整する.この液240mLfこテトラ

36 ヒドロフラン70mLを混和する.

37 流量:コデインの保持時聞が約10分になるように調整

38 する.

39 システム適合性

40 システムの性能:標準溶液20]lUこっき，上記の条件で

41 操作するとき，コデイン，内標準物質の順に溶出し，

42 その分離度は4以上である.

43 システムの再現性:標準溶液20]lLにつき，上記の条件

44 で試験を5回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

45 に対するコデインのピーク面積の比の相対標準偏差は

46 1.0%以下である.

47 貯法容器気密容器.
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1 コデインリン酸塩散10%

1 コヂインリン酸塩散10%
2 10% Codeine Phosphate Powder 

3 リン酸コデイン散10%

4 本品は定最するとき，コデインリン酸塩水和物

5 (ClsH21NOa・H3P04・PZH20: 406.37)9.3~10.7%を含む.

6 製法

コデインリン酸塩水平日物 100g 

乳糖水和物 適量

全量 1000g 

7 以上をとり，散郊の製法により製する.

8 確認試験 本品の水溶液u→ 1000)につき，紫外可視吸光度測

9 定法 (2.24>により吸収スペクトルを測定するとき，波長283

10 ~287nmfこ吸収の極大を示す.

11 定量法 本品約2.5gを精密に量り，水に溶かし，正確に

12 100mLとする.この液2mLを正確に量り，内標準溶液

13 10mLを正被に加えた後，水を加えて20mLとし，試料溶液

14 とする.別に定量用リン駿コデイン(別途 fコデインリン酸

15 塩水和物j と同様の方法で水分(2.48>を測定しておく)約

16 50mgを精密に量り，水に溶かし，豆確に100mLとする.こ

17 の液10mLを正確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，

18 標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液20)lLにつき，次の

19 条件で液体クロマトグラフィー (2.01>により試験を行い，

20 内標準物質のピーク面積に対するコデインのピーク面積の比

21 QT及びQsを求める.

22 コデインリン酸塩水和物(ClsH21NOa・H3P04・%H20)の量

23 (mg) 

24 = lJ;fs X QT/ Qs X 5 X 1.023 

25 Ms:脱水物に換算した定量用リン酸コデインの秤取量

26 (mg) 

27 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液(3→10000)

28 試験条件

29 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:280nm) 

30 カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に5)lm

31 の液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリル化シ

32 リカゲルを充てんする.

33 カラム温度:40
0C付近の一定温度

34 移動相:ラウリル硫酸ナトリウム1.0gを薄めたリン酸u

35 →1000)500mLに溶かした後，水酸化ナトリウム試i夜

間 を加えてpH3.0に調整する.この液240mLfこテトラ

37 ヒドロフラン70mLを混和する.

38 流量:コデインの保持時間が約10分になるように調整

39 する.

40 システム適合性

41 システムの性能:標準溶液20)lLにつき，上記の条件で

42 操作するとき，コデイン，内標準物質の順に溶出し，

43 その分離度は4以上である.

44 システムの再現性:標準溶液20)lLにつき，上記の条件

45 で試験を5回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

46 に対するコデインのピーク面積の比の相対標準偏差は

47 1.0%以下である.

48 貯法容器気密容器.
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1 コデインリン酸塩錠

1 コデインリン酸塩錠
2 Codeine Phosphate Tablets 

3 Yン酸コデイン錠

4 本品は定量するとき，表示量の93.0~107.0%に対応する

5 コデインリン酸塩水和物(CI8H2INOa・HaP04• }~H20 : 

6 406.37)を含む.

7 製法 本品は「コデインリン酸塩水平日物j をとり，錠剤の製法

8 により製する.

9 確認試験本品を粉末とし，表示量に従い「コデインリン酸塩

10 水和物JO.lgに対応する量をとり，水20mLを加えて振り混

11 ぜ，ろ過する.ろ液2mLfこ水を加えて100mLとした液につ

12 き，紫外可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを

13 測定するとき，波長283~287nmlこ吸収の極大を示す.

14 製剤均一性(丘02) 次の方法により含量均一性試験念行うと

15 き，適合する.

16 本品1個をとり， *3fゲ25mLを加えて崩壊させた後，薄

17 めた希硫酸(1→20)2fゲ 25mLを加えて， 10分間超音波処理

18 する.これに内標準溶液2liゲ25mLを正確に加え， 1mL中

19 にコデインリン酸塩水和物(C18H21NOa・HaPO"・lm20)約

20 0.2mgを含む液となるように水を加えて VmLとした後，ろ

21 過し，ろ液を試料溶液とする. l:lIJに定量用リン酸コデイン

22 別途「コデインリン酸境水和物j と同様の方法で水分

23 (2.48)を測定しておく)約50mgを精密に量り，水に溶かし

24 正確に100mLとする.ニの液10mLを正確に量り，内標準溶

25 夜2mLを正確に加え，水を加えて25mLとし，標準溶液とす

26 る.以下定量法=a:準用する.

27 コデインリン酸塩水和物(C18H21NOa・HaP04・%H20)の量

28 (mg) 

29 =MS X Q'l'/Qs X fグ250X 1.023 

30 

31 

Jl;Is :脱水物に換算した定量舟リン酸コデインの秤取量

(mg) 

32 内標準溶液塩酸エチレプリン溶液(3→2000)

33 溶出性(丘10) 試験液に水900mLを用い，パドノレ法により，

34 毎分50回転で試験者旨行うとき，本品の30分間の溶出率は

35 80%以上である.
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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，干し径0.4511m以下のメンブランプイノレタ

ーでろ過する.初めのろ液10mLを除き，次のろ液VmLを

正確に量り，表示量に従い1mL中にコデインリン酸塩水平日

物(C18H21NOa・HaP04• }，aH20)約5.611g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

量馬リン酸コデイン(日IJ途 fコデインリン酸塩水和物j と同

様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約28mgを精密に量

り，水に溶かし，正確に100mLとする.この液2mLを正確

に量り，水を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

試料溶液及ひを標準溶液10011Lずつを正確にとり，次の条件で

液体クロマトグラフィー (2.01) により試験を行い，それぞ

れの液のコデインのピーク面積Ar及び:Asを測定する.

49 

50 

コデインリン酸塩水和物(C18H21NOa• HaP04・%H20)の表

示最に対する溶出率(%)

51 =MS X Ar/ As X V'/VX l/CX 18 X 1.023 

52 

53 

Jl;Is :脱水物に換算した定量用リン酸コデインの秤取量

(mg) 

54 C: 1錠中のコデインリン酸塩水和物(ClsH21NOa・

55 HaP04・lm20)の表示量(mg)

56 試験条件

57 定量法の試験条件を準用する.

58 システム適合性

59 システムの性能:標準溶液l0011Lfこっき，上記の条件で

60 操作するとき，コデインのピークの理論段数及びシン

61 メトリー係数は，それぞれ5000段以上， 1.5以下であ

62 る.

63 システムの再現性:標準溶液l0011Lにつき，上記の条件

64 で試験合6回繰り返すとき，コデインのピーク面積の

65 相対標準偏差は2.0%以下である.

66 定量法 本品20個以上をとり，その質量を精密に量り，粉末

67 とする.コデインリン酸塩水和物(ClsH2INOa・HaP04・M
68 H20)約O.lgに対応する量を精密に量り，水30mLを加えて振

69 り混ぜた後，薄めた希硫酸u→20)20mLを加えて， 10分間

70 超音波を照射し，水告と加えて正確に100mLとする.この液

71 をろ過し，ろ液5mLを亙確に量り，内標準溶液10mLを正確

72 に加えた後，水を加えて20mLとし，試料溶液とする. l:lIJに

73 定量用リン駿コデイン(思IJ途「コデインリン酸塩水和物Jと

74 同様の方法で水分 (2.48)を測定しておく)約50mgを精密に

75 量り，水に溶かし，正確に100mLとする.この液10mLを正

76 確に量り，内標準溶液10mLを正確に加え，標準溶液とする.

77 試料溶液及び標準溶液2011Lfこっき，次の条件で液体クロマ

78 トグラフィーは01) により試験を行い.内標準物質のピー

79 ク面積に対するコデ、インのピーク面積の比QT及びQsを求め

80 る.
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コデインリン酸塩水和物(ClsH2INOa・HaP04• ?2H20)の量

(mg) 

=MS X Q'I/ Qs X 2 X 1.023 

MS :脱水物に換算した定量用リン駿コデインの秤取量

(mg) 
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内標準溶液場酸エチレプリン溶液(3→10000)

試験条件

検出器:紫外吸光光度計(ij!IJ定波長:280nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

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
0C付近の一定温度

移動棺:ラウリノレ硫酸ナトリウム1.0gを薄めたリン酸u

→1000)500mLに溶かした後，水酸化ナトリウム試液

を加えてpH3.0に調整する.この液240mLにテトラ

ヒドロフラン70mLを混和する.

流量:コデインの保持時間が約10分になるように調整

する.

システム適合性

システムの性能:標準溶液2011Lにつき，上記の条件で

操作するとき，コデイン，内標準物質の順に溶出し，

5 0545 



2 コデインリン酸塩錠

102 その分離度は4以上である.

103 システムの再現性:標準溶液2011Lにつき，上記の条件

104 で試験を5回繰り返すとき，内標準物質のピーク扇積

105 に対するコデインのピーク面積の比の相対標準偏差は

106 1.0%以下である.

107 貯法容器気密容器.
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ゴナドレリン酢酸塩

たクロマトグラムには構成する9種のアミノ酸のピークを認

める.また，それぞれの構成するアミノ般のアルギニンに対

するモル比を求めるとき，セリン及びトリプトファンは0.7

~1.0，プロリンは0.8~ 1.2，グルタミン酸，ロイシン，チ

ロジン及びヒスチジンは0.9~ 1.1並びにグリシンは1.8~2.2

である.

試験条件

検出器:可視吸光光度計(i則定波長:440nm(プロリン)

及び570nm(プロリン以外のアミノ酸))

カラム:内径4mm，長さ8cmのステンレス管に511m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

グラフィ一周強酸性イオン交換樹脂を充てんする.

カラム温度:57
0

C付近の一定温度

化学反応槽温度:130
0

C付近の一定温度

移動相:移動相A，移動相B，移動相C及び移動相Dを次

の表に従って調製する.
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移動相D移動相C

26.67g 

8.00g 

100mL 

4mL 

O.lmL 
適量

1000mL 

O.lmL 
適量

1000mL 

O.lmL 
適量

1000mL 

O.lmL 
適量

1000mL 

クエン酸三ナトリウ
ム二水平日物

水酸化ナトリウム
塩化ナトリウム
クエン酸ー水和物

エタノール(99.5)
ベンジルアルコール

チオジグリコール
ラウロマクロゴール
のジェチルエーテ

ル溶液(1→4)

カプリル酸

水

金量

移動相の送液:移動相A，移動相B，移動相C及び移動

相Dの混合比を次のように変えて濃度勾配制御する.

移動相D

(yol%) 

0 
0 

0 

0 

100 

移動相C

(yol%) 

0 
0 

0→ 100 

100 。

移動相B

(yol%) 

0 

100 

100→ O 。。

移動相A

(yol%) 

100 

0 

0 

0 

0 

注入後の時間

(分)

o ~ 9 

9 ~ 25 

25 ~ 61 

61 ~ 76 

76 ~ 96 

反応試薬:酢酸リチウム二水和物204gを水336mUこ溶

かした後，酢酸(100h23mL及び1ーメトキシ 2ープ

ロパノール401mLを加えて，Ai夜とする.別に，ニン

ヒドリン39g及び水素化ホウ素ナトリウム81mgを1ー

メトキシ-2ープロパノ}ノレ979mLに溶かし，Bi:夜と

する.M夜及びBi夜を等量ずつ用時混和する.

移動相流量:毎分0.25mL

反応試薬流量:毎分0.3mL

システム適合性

システムの性能:標準溶液5011Lfこっき，上記の条件で

操作するとき，セリン，グルタミン酸，プロリン，グ

リシン，ロイシン，チロジン，ヒスチジン， トリプト

ファン，アノレギニンの順に溶出し，それぞれのピーク

は分離する.

純度試験

移動栂の組成

移動栂A 移動棺B

6.19g 7.74g 

54.35g 

6.10g 

5mL 

4mL 
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66 
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本品は定量するとき，換算した脱水物に対し，ゴナドレリ

ン酢酸塩(C55H75N[70[3 ・ 2CÆ40~96.0~102.0%を含む.

性状 本品は白色~微黄色の粉末で，においはないか，又はわ

ずかに酢酸呉がある.

本品は水，メタノール又は酢酸(100)に溶けやすく，エタ

ノール(95)にやや溶けにくい.

本品l土吸湿性である.

確認試験

(1) 本品のメタノール溶液(1→10000)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

のスペクトノレと本品の参照スペクトノレを比較するとき，両者

のスペクトルは河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

品の参照スベクトル又はゴナドレリン酢酸趨標準品のスペク

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

に何様の強度の吸収を認める.

(3 ) 本品20mgをエタノーノレ(99.5)0.5mLに溶かし，硫酸

1mLを加えて加熱するとき，酢酸エチルのにおいを発する.

旋光度 (2.49)α)~ : -53.0~-57.0o(脱水物に換算した

ものO.lg，薄めた酢酸(100)(1→100)，10mL， 100mm). 

p H (2.54) 本品0.10gを水10mLfこ溶かした液のpHは4.8~

5.8である.

構成アミノ酸 本品10mgを加水分解用試験管にとり，塩酸

0.5mL及びメルカプト酢酸溶液(2→25)0.5mLを加えて溶か

し，試験管の上部を融封し， 110"Cで5時間加熱する.冷後，

閉ませし，加水分解液をビーカーに移し，水浴上で蒸発乾固す

る.残留物に0.02mollL塩酸試液100mLを豆確に加えて溶か

し，試料溶液とする. ).lIJに105
0

Cで3時照乾燥したLーセリン

0.105g， Lーグソレタミン酸0.147g，Lープロリン0.115g，グ

リシン75mg，Lーロイシン0.131g，Lーチロジン0.181g，L 

ーヒスチジン塩酸塩一水平日物0.210g，Lートリプトファン

0.204g及ひ'塩酸Lーアルギニン0.211gを正確に量り， 1mol/L 

極酸試i夜50mL:a:加えて溶かし，水を加えて正確に1000mL

とする.この液10mLを正確に量り， 0.02mol/L塩酸試液を

加えて正確に200mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び

標準溶液5011Lずつを正確にとり，次の条件で液体クロマト

グラフィー (2.01)により試験を行うとき，試料溶液から得
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2 ゴナドレリン酢酸塩
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( 1 ) 溶状 本品0.10gを水10mLtこ溶かすとき，液は澄明 134 

である.また，この液につき，紫外可視吸光度調IJ定法 135 

(2.24)により試験を行うとき，波長350nmにおける吸光度 136 

は0.10以下である.

(2) 類縁物質本品50mgを移動相100mUこ溶かし，試料 138 

溶液とする.この液1mLを正確に量り，移動相を加えて正 139 

確に20mLとし，標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液 140 

l011Lずつを正磯にとり，次の条件で液体クロマトグラフィ 141 

一 (2.01) により試験を行う.それぞれの液の各々のピーク 142 

面積:a:自動積分法により測定するとき，試料溶液のゴナドレ 143 

リン以外のピークの函積は，標準湾液のゴナドレリンのピー 144 

ク面積の1/5より大きくない.また，試料溶液のゴナドレ 145 

リン以外のピークの合計面積は，標準溶液のゴナドレリンの 146 

ピーク面積の3/5より大きくない 147

試験条件 148 

検出器，カラム，カラム温度，移動相及び流量は定量法 149 

の試験条件を準用する 150

面積測定範囲:溶媒のピークの後からゴナドレリンの保 151 

持時間の約2.5倍の範囲

101 システム適合性

102 検出の確認:標準溶液2mLを正確に量り，移動相を力B

103 えて正確に100mLとする.この液l011Lから得たゴナ

104 ドレリンのピーク面積が，標準溶液のゴナドレリンの

105 ピーク耐積の1~3%になることを確認する.

106 システムの性能:本品4mgを移動相に溶かし，フェナセ

107 チンのアセトニトリノレ溶液(1→1000)5mLを加えた後，

108 移動相を加えて50mLとする.この液l011Lにつき，

109 上記の条件で操作するとき，ゴナドレリン，フェナセ

110 チンの順に溶出し，その分離度は3以上である.

111 システムの再現性:標準溶液l011Ltこっき，上記の条件

112 で試験を6回繰り返すとき，ゴナドレリンのピーク面

113 積の相対標準偏差は5%以下である.

114 水分 (2紛 8.0%以下(0.15g，容量滴定法，直接滴定).

115 強熱残分 (2.44) 0.2%以下(O.lg).

116 定量法 本品及びゴナドレリン酢酸塩標準品(別途本品と同様

117 の方法で水分 (2.48)な測定しておく)約20mgずつを精密に

118 量り，それぞれを薄めた酢酸(100)(1→100ωに溶かし，正確

119 こ25mLとする.この液5mLずつを正確に量り，それぞれに

120 内標準溶液5mLずつをlE確に加えた後，水を加えて25mLと

121 し，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及び標準溶液

122 l011Lにつき，次の条件で液体クロマトグラフィー (2.01) に

123 より試験念行い，内標準物質のピーク面積に対するゴナドレ

124 リンのピーク面積の比QT及びQsを求める.

125 ゴナドレリン酢酸塩(C55H75N17013・2C2H40:0の量(mg)

126 =11公 X QT/QS 

127 lVIs :脱水物に換算したゴナドレリン酢酸塩標準品の秤取

128 量(mg)

129 内標準溶液 フェナセチンの水/アセトニトリノレ混液(3: 

130 2)溶液(1→1000)

131 試験条件

132 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:220nm) 

133 カラム:内径4.6mm，長さ15cmのステンレス管に511m

137 

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
0C付近の一定温度

移動相:pH3.0の0.05molJLリン酸二水素カリウム試液

/アセトニトリノレ混液(90: 17) 

流量:ゴナドレリンの保持時聞が約13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l011Ltこっき，上記の条件で

操作するとき，ゴナドレリン，内標準物質のjI僚に溶出

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l01lL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

に対するゴナドレリンのピーク面積の比の相対標準偏

差は1.5%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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1 ゴマ油

1 ゴマ油
2 Sesame Oil 

3 OLEUM SESAMI 

4 本品はゴ、マSesamllmindicllm Linne (Pedaliaceae)の種子

5 から得た脂肪油である.

6 性状 本品は微黄色澄明のi由で，においはないか又はわずかに

7 特異なにおいがあり，味は緩和である.

8 本品はジエチルエーテル又は石泌エーテルと混和する.

9 本品はエタノ}ル(95)に溶けにくい.

10 本品は0~-50Cで凝固する.

11 脂肪酸の凝匝点:20~250C 

12 確認試験本品1mLに白糖O.lg及び塩酸10mLを加え， 30秒間

13 振り混ぜるとき，酸層は淡赤色となり，放置するとき，赤色

14 に変わる.

15 比重 (1.13) d;:' : 0.914~0.921 

16 酸価(1.13) 0.2以下.

17 けん化価(1.13) 187~194 

18 不けん化物(1.13) 2.0%以下.

19 ヨウ素価 (1.13) 103~118 

20 貯法容器気密容器.
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1 コリスチンメタンスノレホン酸ナトリウム

1 コリスチンメタンスルホン酸ナトリウム 44 ( i ) 試験菌 Esche1'Ichia coliNIHJを用いる.

2 Colistin Sodium Methanesulfonate 45 誼)培地ペプトン10.0g，塩化ナトリウム30.0g，肉エキ

46 ス3.0g及びカンテン20.0gをとり，水1000mLを加え，水酸

47 化ナトリウム試液を用いて滅菌後のpHが6.5~6.6 となるよ
円 o陶】泊h加b以凶u正げ州u-Thド円刈二守引引fh附h

NY -R NY-R NY -丹 NY-R NY-R 
48 うに調整した後，滅菌し，種層用カンテン矯地及び基層用カ

49 ンテン培地とする.

コリスチンAメ空ンスルホン楼ナトリウム R~6- メチルオ'7'1ン酸 50 出) 標準溶液 コリスチンメタンスルホン酸ナトリウム標
Dbu~ L-α，y-ジアミノブ'1ン酸

R'~ /'¥S03Na 

51 準品を乾燥し，その適量を精密に量り， pH6，0のりン酸塩緩

52 衝液に溶かし， 1mL中に100000単位を含む液を調製し，標
コリスチンBメ安ンスルホン酸ナトリウム R~6- メチルヘプ世ン酸

Dbu~ L-α，y-ジアミノブ'1ン酸 53 準原液とする.標準原液は， 10
0

C以下に保存し， 7日以内に

3 R'~ /'¥S03Na 
54 使用する.用時，標準原液適量を正確に量り， pH6.0のリン

55 酸塩緩衝;夜0::加えて1mL中lこ10000単位及び2500単位を含

4 [8068-28-8，コリスチンメタンス/レホン酸ナトリウム] 56 tpように薄め，高濃度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

57 (iv) 試料溶液 本品を乾燥し，その適量を精密に量り，

5 本品は，コリスチンの誘導体のナトリウム塩である 58 pH6.0のリン酸塩緩衝液に溶かし， 1mL中に約100000単位

6 本品はコリスチンAメタンスルホン酸ナトリウム及びコリ 59 を含む液を調製し，試料原液とする.試料原液適量を正確に

7 スチンBメタンスノレホン酸ナトリウムの混合物である. 60 量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液を加えて1mL中に10000単位

8 本品を乾燥したものは，定量するとき1mg当たり 11500単 61 及び2500単位を含bように薄め，高濃度試料溶液及び低濃

9 位以上を含む.ただし，本品のカ価は，コリスチンA(R=6 62 度試料溶液とする.

10 メチルオクタン酸， R'=H， C53H100N16013: 1169.46)とし 63 貯法容器気密容器.

11 ての量を単位で示す.

12 性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

13 本品は水に溶けやすく，エタノール(95)にほとんど溶けな

14 し¥

15 確認試験

16 (1 ) 本品20mgを水2mLに溶かし，水酸化ナトリウム試液

17 0.5mLを加え，振り混ぜながら硫酸銅(日)試液5i衡を加える

18 とき，液は青紫色を呈する.

19 (2) 本品40mgを1molJL主主酸試液1mUこ溶かし，希ヨウ素

20 試液0.5mLを加えるとき，ヨウ素液の色は消失する.

21 (3) 本品を乾燥し，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の

22 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

23 本品の参照スペクトル又は乾燥したコリスチンメタンスルホ

24 ン駿ナトリウム標準品のスペクトルを比較するとき，阿者の

25 スペクトルは同一波数のところに向様の強度の吸収を認める.

26 (4) 本品はナトリウム塩の定性反応(1)(1.09) を呈する.

27 p H (2.54) 本品0.1gを水10mLに溶かし， 30分間放置したと

28 きのpHは6.5~8.5である.

29 純度試験

30 (1 ) 溶状本品0.16gを水10mLに溶かすとき，液は無色

31 澄明である.

32 (2) 重金属 (1.07) 本品1.0gをとり，第4~去により操作し，

33 試験を行う.比較液には鉛標準液3.0mLを加える(30ppm以

34 下).

35 (3) ヒ索 (l.lJ) 本品1.0gをとり，第4法により調製し，

36 試験を行う(2ppm以下).

37 (4) 遊離コリスチン 本品80mgを水3mUこ溶かし，ケイ

38 タングステン酸二十六水和物溶液(1→10)0.05mLを加え，直

39 ちにプラスチック製医薬品容器試験法(ス02)の参痕乳濁液

40 と比較するとき，比較液より濃くない(0.25%以下).

41 乾燥減量 (2.41) 3.0%以下(0.1g，減圧， 60oC， 3時間).

42 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

43 (4.02)の円筒平板法により試験を行う.
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1 コリスチン硫酸塩

1 コリスチン硫酸塩
2 Colistin 8ulfate 

3 硫酸コリスチン

日 同 -¥ 1 

R/¥/へ¥/¥ノ'-Obu-Thr-ObυObu-Obu-D-Leu-Leu-Dbu-Dbu-Thr--' ・吋H2S0，
CH3 

H，N‘/¥，CO，H 
硫酸コリスチン A: R=CH3 Dbu=¥/、ぐ ‘ 

H NH2 

続酸コリスチン B: R=H 
H2N、/¥/C02H

Obu= 、
4 H NH2 

5 硫酸コリスチンA CO3H，山NW013・2}2H2804: 1414.66 

6 硫酸コリスチンB CO2HusN wO 13 ・ 2~2H2804 : 1400.63 

7 [1264-72-8] 

8 本品は，Bacilllls polJ叩 'yxavar. colistinllsの培養によっ

9 て得られる抗締菌活性を有するペプチド系化合物の混合物の

10 硫酸塩である.

11 本品を乾燥したものは定量するとき， 1mg当たり 16000単

12 位以上を含む.ただし，本品のカ価は，コリスチン

13 A(C53Hl叩NW013: 1169.46)としての量を単位で示し，その1

14 単位はコリスチンA(C53HlωNI6013)0.04聞に対応する.

15 性状本品は白色~淡黄白色の粉末である.

16 本品は71<に溶けやすく，エタノーノレ(99.5)にほとんど溶け

げ ない.

18 本品は吸湿性である.

19 確認試験

20 (1 ) 本品20mgを水2mLに溶かし，水酸化ナトリウム試液

21 0.5mLを加え，振り混ぜながら硫酸銅(II)試液5i'衡を加える

22 とき，液は紫色を呈する.

23 (2) 本品50mgを薄めた塩酸(1→2)lOmUこ溶かし，この液

24 1mLを加水分解用試験管に密封し， 135
0
Cで5R寺照加熱する.

25 冷後，開封し，塩酸実がなくなるまで蒸発乾回し，残留物を

26 水0.5mUこ溶かし，試料溶液とする. }31)にLーロイシン， L 

27 ートレオニン，フェニノレアラニン及びLーセリン20mgずつ

28 を量り，それぞれを水に溶かして10mLとし，標準溶液(1)，

29 標準溶液(2)，標準溶液(3)及び標準溶液(4)とする.これらの

30 液につき，薄層クロマトグラフィー (2.03)により試験を行

31 う.試料溶液，標準溶液(1)，標準溶液(2)，標準溶液(3)及び

32 標準溶液(4)lllLずつを薄層クロマトグラフィー用セルロ}

33 スを用いて調製した薄層板にスポットする.次lこ1 ブタノ

34 ーノレ/酢酸(100)/水/ピリジン/エタノール(99.5)混液

35 (60 : 15 : 10 : 6 : 5)を展開溶媒として約10cm展開した後，

36 薄層板を105
0
Cで10分間乾燥する.これにニンヒドリン試液

37 を均等に噴霧した後， 110
0
Cで5分間加熱するとき，試料溶

38 夜から得た主スポットの数は3個で，試料溶液から得た2個

39 の主スポットのRrli直は，標準溶液(l)及び標準溶液(2)から得

40 たそれぞれのスポットのRr値と等しく，試料溶液から得た

41 上記の主スポット以外の主スポットのRr値は0.1である.ま

42 た，試料溶液から得たスポットには標準溶液(3)及び標準溶

43 夜(4)から得たそれぞれのスポットに対応するスポットを認

44 めない.

45 (3) 本品の水溶液(1→20)は硫酸塩の定性反応(l)(J.09) を

46 呈する.

47 旋光度 (2.49) 日)~ : -63~-730(乾燥後， 1.25g，水，

48 25mL， 100mm). 

49 p H (2.54) 本品0.10gを水 10mUこ溶かした液のpHは4.0~

50 6.0である.

51 純度試験

52 (1 ) 硫酸本品を乾燥し，その約0.25gを精密に量り，水

53 に溶かし，アンモニア水(28)を加えてpH11に調繋した後，

54 71<を加えて100mLとする.この液lこO.lmol!L塩化ノ〈リウム

55 夜10mLを正確に加え，更にエタノール(99.5)50mLを加えて

56 O.lmol!Lエチレンジアミン四酢酸二水素二ナトリウム液で

57 商定 (2.50) するとき，硫酸(804)の量は16.0~18.0%で、ある

58 指示薬:フタレインパープル0.5mg). ただし，滴定の終点

59 は，液の青紫色が無色に変わるときとする.

60 O.lmol江J塩化バリウム液1mL=9.606mg804 

61 (2) 類縁物質本品50mgを水10mLに溶かし，試料溶液

62 とする.この液1mLを正確に量り，水を加えて正確に50mL

63 とし，襟準溶液とする.これらの液につき，薄層クロマトグ

64 ラフィー (2.03)により試験を行う.試料溶液及び標準溶液1

65 llLずつを薄層クロマトグラフィ…沼シリカゲル告と用いて調

66 製した薄層板にスポットする.次に，ピリジン/1 ブタノ

67 ーノレ/水/酢酸(100)混液(6: 5 : 4 : 1)を展開溶媒として約

68 10cm展開した後，薄層板を100
0
Cで30分間乾燥する.これ

69 にニンヒドリン・ブタノール試液を均等に噴霧した後，

70 100
0
Cで約20分間加熱するとき，試料溶液から得た主スポッ

71 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

72 V¥ 

73 乾燥減量 (2.41) 6.0%以下(lg，減圧， 60
o
C， 3時間).

74 強熱残分 (2.44) 1.0%以下(lg).

75 定量法 次の条件に従い，抗生物質の微生物学的カ価試験法

76 (4.02)の河鋳平板法により試験を行う.

77 ( i ) 試験菌 Eschelichia coliNIHJを用いる.

78 五)培地ペプトン10.0g，塩化ナトリウム30.0g，肉エキ

79 ス3.0g及びカンテン15.0gを水1000mLに溶かし，水酸化ナ

80 トリウム試液を加えて滅菌後のpHが6.5~6.6 となるように

81 調整した後，滅菌し，種層用カンテン培地及び基層用カンテ

82 ン培地とする.

83 (ui)標準溶液 コリスチン硫酸塩標準品を乾燥し，その約

84 1000000単位に対応する量を精密に量り， pH6.0のリン酸塩

85 緩衝液に溶かして正確に10mLどし，標準原液とする.標準

86 原液は10
0C以下に保存し， 7日以内に使用する.用時，標準

87 原液適量を正確に量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液を加えて

88 1mL中に10000単位及び2500単位を含む液を調製し，高濃

89 度標準溶液及び低濃度標準溶液とする.

90 (iv) 試料溶液本品を乾燥し，その約1000000単位に対応

91 する量を精密に量り， pH6.0のリン酸塩緩衝液に溶かして正

92 確に10mLとする.この液適量を正確に量り， pH6.0のリン

93 酸塩緩衝液を加えて1mL中に10000単位及び2500単位を含

94 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.

95 貯法容器気密容器.
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1 コノレチゾン酢酸エステノレ

1 コルチゾン酢酸エステル
2 Cortisone Acetate 

3 酢酸コルチゾン

。人CH

5 C23H3006: 402.48 

6 17，21-Dihydroxypregn・4・ene・3，11，20・trione21-acetate 

7 [50-04-4] 

8 本品を乾燥したものは定量するとき，コノレチゾ‘ン酢酸エス

9 テノレ(C2aH3006)97.O~ 102.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶又は結晶性の粉末である.

11 本品はメタノールにやや溶けにくく，エタノーノレ(99.5)に

12 溶けにくく，水にほとんど溶けない.

13 融点:約240
0
C(分解).

14 確認試験

15 ( 1 ) 本品2mgに硫酸2mLを加え，しばらく放置するとき，

16 帯黄緑色を呈し，徐々に黄だいだい色に変わる.紫外線を照

17 射するとき，液は淡緑色の蛍光を発する.この液に注意して

18 水10mLを加えるとき，退色し，澄明となる.

19 (2) 本品のメタノーノレ溶液(1→50000)につき，紫外可視

20 吸光度測定法 (2.24)により吸収スベクトルを測定し，本品

21 のスペクトルと本品の参照スペクトル又はコルチソ、ン酢酸エ

22 ステノレ標準品について同様に操作して得られたスペクトルを

23 比較するとき，両者のスベクトルは河一波長のところに同様

24 の強度の吸収を認める.

25 (3) 本品在乾燥し，赤外吸収スペクトノレ測定法 (2.25)の

26 臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトノレと

27 本品の参照スペクトノレ又は乾燥したコルチゾン酢酸エステル

28 標準品のスペクトルを比較するとき，両者のスペクトノレは同

29 一波数のところに同様の強度の吸収を認める.もし，これら

30 のスペクトルに差安認めるときは，本品及びコルチゾン酢酸

31 エステル標準品をアセトンに溶かした後，アセトンを蒸発し，

32 残留物につき，隠様の試験を行う.

33 旋光度 (2.49)α)~ : +207~+2160(乾燥後， 0.1g，メタ

34 ノール， 10mL， 100mm). 

35 純度試験 類縁物質 本品25mgをアセトニトリル/水/留学目安

36 (100)混液(70: 30 : 1)10mLに溶かし，試料溶液とする.こ

37 の液1mLを正確に量り，アセトニトリル/水/酢酸(100)混

38 夜(70: 30 : 1)を加えて正確に100mLとし，標準溶液とする.

39 試料溶液及び標準溶液15)lLずつを正磯にとり，次の条件で

40 液体クロマトグラフィー (2.01) により試験在行う.それぞ

41 れわ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，

42 試料溶液のコルチゾン酢酸エステル以外のピークの面積は，

43 標準溶液のコルチゾ‘ン酢酸エステノレのピーク面積の1/2よ

44 り大きくない.また，試料溶液のコルチゾ、ン酢酸エステル以

45 外のピークの合計商積は，標準溶液のコルチゾン酢酸エステ

46 ノレのピーク面積の1.5倍より大きくない.
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試験条件

検出器:紫外吸光光度計(訊IJ定波長:254nm) 

カラム:内径4.6mm，長さ 15cmのステンレス管に51lm

の液体クロマトグラブイー用オクタデシノレシリル化シ

リカゲルを充てんする.

カラム混度:25
0

C付近の一定温度

移動相A:水/アセトニトリル混液(7: 3) 

移動相B:アセトニトリル/水混液(7: 3) 

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 移動中日A 移動相B

(分) (vol%) (vol%) 

O~ 5 90 10 

5 ~ 25 90→ 10 10→ 90 
25 ~ 30 10 日0

57 流量:毎分1mL

58 面積測定範囲:溶媒のピークの後からコルチゾン酢酸エ

59 ステノレの保持時間の約3倍の範囲

システム適合性

検出の確認:標準溶液1mLを正確に量り，アセトニト

リル/水/酢酸(100)混液(70: 30 : 1)を加えて正確に

10mLとする.この液15)lLから得たコルチゾン酢酸

エステルのピーク商積が，標準溶液のコノレチゾン酢酸

エステルのピーク面積の8~12%になることを確認す

る.

システムの性能:試料溶液151lLlこっき，上記の条件で

操作するとき， コノレチゾ、ン酢酸エステノレのピークの理

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15)lLにつき，上記の条件

で試験を3回繰り返すとき，コルチゾン酢酸ヱステノレ

のピーク面積の相対標準偏差は5.0%以下である.

74 乾燥減量 (2.41) 1.0%以下(0.5g，105
0
C， 3時間).

75 強熱残分 (2.44) 0.1 %以下(0.5g).

76 定量法 本品及びコノレチゾン酢酸エステル標準品を乾燥し，そ

77 の約lOmgずつを精密に量り，それぞれをメタノーノレ50mL

に溶かし，次に内標準溶液5mLずつを正確に加えた後，メ

タノール告と加えて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)lLlこっき，次の条件で液体ク

ロマトグラフィー (2.01)により試験を行い，内標準物質の

ピーク面積に対するコルチソ、ン酢酸エステルのピーク面積の

比Q'I'及びQsを求める.

60 

61 

62 

63 

64 

65 

66 

67 

68 

69 

70 

71 

72 

73 

78 

79 

80 

81 

82 

83 

84 コルチゾン酢酸エステル(C23HaoO日)の量(mg)

85 =11必 X Q-r/Qs 

86 Ms:コノレチゾ、ン酢酸エステル標準品の秤取量(mg)

87 内標準溶液 パラオキシ安息香酸ブチルのメタノーノレ溶液

88 (3→5000) 

89 試験条件

90 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

91 カラム:内径4.6mm，長さ 30cmのステンレス管に

92 10)lmの液体クロマトグラフィー用オクタデシルシリ

93 ル化シリカゲノレを充てんする.
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2 コノレチゾン酢酸エステノレ

94 カラム温度:25DC付近の一定混度

95 移動相:水/アセトニトリル混液(13: 7) 

96 流量:コルチゾン酢酸エステルの保持時聞が約四分に

97 なるように調繋する.

98 システム適合性

99 システムの性能:標準溶液10pL{こっき，上記の条件で

100 操作するとき，コルチゾ、ン酢酸エステル，内標準物質

101 の順に溶出し，その分離度は4以上である.

102 システムの再現性:標準溶液10)lUこっき，上記の条件

103 で試験を6回繰り返すとき，内標準物質のピーク面積

104 に対するコノレチゾ、ン酢酸エステルのピーク函積の比の

105 棺対標準偏差は1.0%以下である.

106 貯法容器気密容器.
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1 コノレヒチン

1 コルヒチン
2 Colchicine 

3 

o
u町

戸
U~

 

1
0
 

4 C22H2oNOa: 399.44 

5 N-[(7S)-(1ム3，10・Tetramethoxy-9・oxo・

6 5ム7，9-tetrahydrobenzo[ a ]heptalen-7 -yl) ]acetamide 

7 [64-86-8] 

8 本品l土定量するとき，換算した脱水及び脱酢酸エチル物に

9 対し，コルヒチン(C2A25N06)97.O~ 102.0%を含む.

10 性状本品は帯黄白色の粉末である.

11 本品はメタノールに極めて溶けやすく ，N，N ジメチルホ

12 ルムアミド，エタノール(95)又は無水酢酸にi容けやすく，水

13 にやや溶けにくい.

14 本品は光によって着色する.

15 確認試験

16 (1 ) 本品のエタノ‘ーノレ(95)溶液(I→100000)につき，紫外

17 可視吸光度測定法 (2.24)により吸収スペクトルを測定し，

18 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，

19 両者のスベクトルは同一波長のどころに同様の強度の吸収を

20 認める.

21 (2) 本品のメタノール溶液(I→50)0.5mLを赤外吸収スペ

22 クトル剤臭化カリウム19に加え，ょくすり混ぜた後， 80
0C 

23 で1時間減圧乾燥したものにつき，赤外吸収スペクトノレ測定

24 法 (2.25)の臭化カリウム錠剤法により試験を行い，本品の

25 スペクトルと本品の参照スペクトルを比較するとき，阿者の

26 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.

27 旋光度 (2ψα可:-235~ -250o
(脱水及び脱酢酸エチ

28 ル物に換算したもの O.lg，エタノール(95)，10mL， 

29 100mm). 

30 純度試験

31 ( 1 ) コルヒセイン 本品0.10gを水10mUこ溶かし，その 83 

32 5mLに塩化鉄(m)試液2滴を加えるとき，液は明らかに認め 84 

33 られる緑色を帯びない 85

34 (2) 酢酸エチノレ及びクロロホルム 本品約0.6gを精密に最 86 

35 り，内標準溶液2mLを正確に加えて溶かし，更にN，N-ジ 87 

36 メチルホルムアミドを加えて10mLとし，試料溶液とする 88

37 別にN，Nージメチルホルムアミド約20mLを入れた100mLの 89 

38 メスフラスコを用い，クロロホルム0.30gを量り ，N，N-ジ 90 

39 メチルホルムアミドを加えて正確に100mLとする.この液 91 

40 2mLを正確に量り ，N，N ジメチルホノレムアミドを加えて 92 

41 正確に200mLとし，標準溶液(I)とする.次にN，N…ジメチ 93 

42 ノレホノレムアミド約20mLを入れた100mLのメスフラスコを用 94 

43 い，酢酸エチル約1.8gを精密に量り ，N，Nージメチルホルム 95 

44 アミドを加えて正確に100mLとする.この液2mLを正確に 96 

45 量り，内標準溶液2mLを正確に加え，N，Nージメチルホル 97 

46 ムアミド、を加えて10mLとし，標準溶液(2)とする.試料溶液 98

47 標準溶液(1)及び標準溶液(2)211Lずつを正確にとり，次の条

48 件でガスクロマトグラフィー (2.02)により試験を行う.試

49 料溶液のクロロホルムのピ}ク面積は，標準溶液(I)のクロ

50 ロホルムのピーク面積より大きくない.また，試料溶液及び

51 標準溶液(2)の内標準物質のピーク面積に対する酢酸エチル

52 のピーク面積の比Q'l'及ひ、Qsを求める.次式により直下目安エチ

53 ルの量を求めるとき， 6.0%以下である.

54 酢酸エチノレ(CAS02)の量(%)=Mら/lVEI'X Q'l・/QsX 2 

55 

56 

』必:酢酸エチノレの秤取量(g)

Ml':本品の秤取量(g)
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内標準溶液 1ープロパノールのN，Nージメチルホルムア

ミド溶液(3→200)

試験条件

検出器:水素炎イオン化検出器

カラム:内径0.53mm，長さ30mのブューズドシリカ管

の内面lこガスクロマトグラフィ一周ポリエチレングリ

コール20Mを厚さ1.011mで被覆する.

カラム温度:600Cを7分間，必要ならば，その後毎分

400Cで1000Cになるまで昇湿し， 100
0

Cを10分間保持

する.

注入口温度:130
0

C付近の一定温度

検出器温度:200
0

C付近の一定温度

キャリヤーガス:ヘリウム

流量:酢酸エチノレの保持時間が約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

検出の確認:標準溶液(2)2mLを正確に量り ，N，N ジ

メチルホルムアミド、を加えて正確に25mLt:する.こ

の液1mLを正確に量り ，N，N ジメチルホルムアミ

ドを加えて正確に50mLとする.この液211Lから得た

酢酸エチルのピーク面積が，標準溶液(2)の酢酸エチ

ノレのピ}ク面積の0.11~0.21%になることを確認する.

システムの性能:クロロホルム1mLをとり ，N，Nージ

メチルホノレムアミドを加えて10mLとする.この液

1mL及び酢酸エチノレ2mLをとり， 1、T，N-ジメチ/レホ

ノレムアミドを加えて100mLとする.この液2mLをと

り，内標準溶液2mLを加え，N，Nージメチルホルム

アミドを加えて10mLとする.この液211Uこっき，上

記の条件で操作するとき，酢酸エチル，クロロホノレム，

内標準物質の)1頃に流出し，クロロホルムと内標準物質

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)211Uこっき，上記の条

件で試験を3回繰り返すとき，内標準物質のピーク面

積に対する酢酸エチノレのピーク面積の比の格対標準備

差は3.0%以下である.

( 3 ) 類縁物質 本品60mgを薄めたメタノール{1→

2)I00mLに溶かす.この液1mLを正確に量り，薄めたメタ

ノーノレ(I→2)を加えて亙憾に100mLとし，試料溶液とする.

試料溶液2011Uこっき，次の条件で液体クロマトグラフィー

(2.01)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コルヒチン以

5 0554 



2 コノレヒチン

99 外のピークの合計量を求めるとき， 5.0%以下である.

100 試験条件

101 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

102 カラム:内径4.6mm，長さ25cmのステンレス管に511m

103 の液体クロマトグラフィー用オクチルシリル化シリカ

104 ゲル安充てんする.

105 カラム混度:250C付近の一定温度

106 移動相:0.05mollLリン畿二水素カリウム試液450mUこ

107 メタノーノレを加えて1000mLとする.この液に薄めた

108 リン酸(7→200)を加えてpH5.5に調整する.

109 流量:コノレヒチンの保持時間が約7分になるように調整

110 する.

111 面積測定範囲:溶媒のピークの後からコルヒチンの保持

112 時間の約2倍の範囲

113 システム適合性

114 検出の確認、:試料溶液1mLを正確に量り，薄めたメタ

115 ノール(1→2)を加えて正確に50mLとする.この液

116 2011Lから得たコルヒチンのピーク面積が，試料溶液

117 のコノレヒチンのピーク面積の1.4~2.6%になることを

118 確認する.

119 システムの性能:試料溶液2011Lにつき，上記の条件で

120 操作するとき，コノレヒチンのピークの理論段数及びシ

121 ンメトリー係数は，それぞれ6000段以上， 1.5以下で

122 ある.

123 システムの再現性:試料溶液2011Uこっき，上記の条件

124 で試験を6回繰り返すとき，コルヒチンのピーク面積

125 の相対標準偏差は2.0%以下である.

126 水分(2.48} 2.0%以下(0.5g，容量消定法，逆滴定).

127 定量法本品約O.4gを精密に量り，無水酢酸25mUこ溶かし，

128 0.05mo阻 J過塩素酸で潟定 (2.50}する(電位差滴定法).同様

129 の方法で空試験を行い，補正する.

130 0.05mollL過境素酸1mL=19.97mg C22H2oNOa 

131 貯法

132 保存条件遮光して保存する.

133 容器気密容器.

5 0555 



1 コレカ/レシフエロ}ノレ

1 コレ力ルシフエロール
2 Chol巴calcifel'ol

3 ビタミンD3

CH2 

4 

5 C27H440: 384.64 

CH3 

CH3 

6 (σ3S，5ロZ，7Eめ)幽9只叩，1ωO-Sec∞ocぬhole凶凶s坑t旬a幽 5，7，1ωO(υ19吟)-1凶rie∞nト.ふ01 l 

7 [μ67久-97久-0句] 

8 本 品は 定量するとき，コレカルシフエロール

9 (C2Æ440)97.0~103.0%を含む.

10 性状 本品は白色の結晶で，においはない.

11 本品はエタノール(95)，クロロホルム，ジエチルエーテル

12 又はイソオクタンに溶けやすく，水にほとんど溶けない.

13 本品は空気又は光によって変化する.

14 融点:84~880C 本品を毛細管に入れ，デシケーター(減

15 圧・ 2.67kPa以下)で3時間乾燥した後，毛細管を直ちに融封

印 し，予惣した融点の約100C下の温度に加熱した浴中に入れ，

17 1分間に30C上昇するように加熱し，測定する.

18 確認試験

19 ( 1 ) 本品0.5mgをクロロホノレム5mLに溶かし，無水酢酸

20 0.3mL及び硫酸O.lmLを加えて振り混ぜるとき，液は赤色を

21 皇し，直ちに紫色及び青色を経て緑色に変わる.

22 (2) 本品につき，赤外吸収スペクトル測定法 (2.25)の臭

23f~カリウム錠剤法により試験を行い，本品のスペクトルと本

24 品の参照スペクトル又はコレカノレシフエロール標準品のスベ

25 クトルを比較するとき，両者のスペクトルは河一波数のとこ

26 ろに同様の強度の吸収を認める.

27 吸光度 (2.24) E:.こ(265nm): 450~490ÜOmg，エタノール

28 (95)， 1000mL). 

29 旋光度 (2.49 ) α)~ : + 103~ + 1120(50mg，エタノ}ル

30 (95)， lOmL， 100mm). この試験は開封後30分以内に溶か

31 し，溶液調製後30分以内に測定する.

32 純度試験 7-デヒドロコレステロール本品lOmg在薄めた

33 エタノ〕ノレ(9→10)2.0mLに溶かし，ジギトニン20mgを薄め

34 たエタノール(9→10)2.0mLlこ溶かした液を加え， 18時開放

35 置するとき，沈殿を生じない.

36 定量法 本操作はできるだけ空気又は駿化剤との接触を避け，

37 遮光容器を用いて行う.本品及びコレカルシブエローノレ標準

38 品約30mgずつを精密に量り，それぞれイソオクタンに溶か

39 し，正確に50mLとする.この液lOmLずつを正確に量り，

40 それぞ、れに内標準溶液3mLを正確に加えた後，移動相を加

41 えて50mLとし，試料溶液及び標準溶液とする.試料溶液及

42 び標準溶液l011Llこっき，次の条件で液体クロマトグラフイ

43 - (2，01) により試験を行い，内標準物質のピーク面積に対

44 するコレカルシブエロールのピーク面積の比QT及びQsを求

45 める.

46 コレカルシブエロール(C27H叫0)の量(mg)=JII18X QT/ Qs 

47 J1118 :コレカルシフエロール標準品の秤取量(mg)

48 内標準溶液 フタノレ酸ジメチルのイソオクタン溶液u→

49 100) 

50 操作条件

51 検出器:紫外吸光光度計(測定波長:254nm) 

52 カラム:内径約4mm，長さ1O~30cmのステンレス管に

53 5~1011mの液体クロマトグラフィー用シリカゲルを

54 充てんする.

55 カラム温度:常温

56 移動相:ヘキサン/n-アミルアルコール混液(997: 3) 

57 流量:コレカルシフエロールの保持時間が約25分にな

58 るように調整する.

59 カラムの選定:コレカノレシブエロール標準品15mg告とイ

60 ソオクタン25mLに溶かす.この液をフラスコに移し，

61 還流冷却器を付け，油浴中で2時間加熱し，速やかに

62 室温まで冷却する.この液を石英試験管に移し，短波

63 長ランプ(主波長254nm)及び長波長ランプ(主波長

64 365nm)を用いて3時間熊射する.この液10mLに移動

65 相を加えて50mLとする.この液l011Lにつき，上記

66 の条件で操作するとき，コレカルシフエロールに対す

67 るプレビタミンDぁ トランスービタミンD3及びタチ

68 ステロールD3の相対保持時間は，約0.5，約0.6及び約

69 1.1であり，またプレピタミンD3とトランスービタミ

70 ンD3及びコレカルシブエロールとタチステロールD3

71 の分離度がそれぞれ1.0以上のものを用いる.

72 貯法

73 保存条件遮光して，空気を f窒素Jで置換し，冷所に保存

74 する.

75 容器密封容器.
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1 コレステロ~/レ

1 コレステロール
2 Cholesterol 

3 

4 C27H4GO: 386.65 

5 Cholest-5・en-3s-ol

6 [57-88-5] 

CH3 

CH3 

7 性状 本品は白色~微黄色の結晶又は粒で，においはないか，

8 又はわずかににおいがあり，味はない.

9 本品はクロロホルム又はジエチノレエーテルに溶けやすく，

10 1，4ージオキサンにやや溶けやすく，エタノー/レ(99.5)にや

11 や溶けにくく，水にほとんど溶けない.

12 本品l土光によって徐々に黄色~淡黄褐色となる.

13 確認試験

14 

15 

16 

(1) 本品O.OlgをクロロホルムlmLに溶かし，硫酸lmLを

加えて振り混ぜるとき，クロロホルム層は赤色を呈し，硫酸

層は緑色の蛍光を発する.

17 (2) 本品5mgをクロロホルム2mLに溶かし，無水酢酸

18 lmL及ひー硫酸1滴を加えて振り混ぜるとき，液は赤色を主主し，

19 青色を経て緑色に変わる.

20 旋光度(2.49)α)~ : -34~-380(事t燥後， 0.2g， 1，4ージ

21 オキサン， 10mL， 100mm). 

22 融点 (2.60) 147~150oC 

23 純度試験

24 (1 ) 溶状本品0.5gを共栓フラスコにとり，温エタノール

25 (95)50mLに溶かし，室温で2時間放置するとき，混濁又は

26 沈殿を生じない.

27 (2) 酸 本品1.0gをフラスコに入れ，ジエチルエーテル

28 10mUこj容かし， O.lmo阻J水酸化ナトリウム液10.0mLを加

29 えて1分間振り混ぜた後，ジエチルエーテルを留去し，更に

30 5分間煮沸する.冷後，水10mLを加え， 0.05mo班 J硫酸で、滴

31 定 (2.50)する(指示薬:ブエノールフタレイン試液2滴).同

32 様の方法で空試験を行う.

33 O.lmolJL水酸化ナトリウム液の消費量は0.30mL以下で、あ

34 る.

35 乾燥減量 (2.41) 0.30%以下(1g，減圧， 60oC， 4時間).

36 強熱残分 (2.44) 0.1%以下(lg).

37 貯j去

38 保存条件遮光して保存する.

39 容器気密容器.
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コレラワクチン1 

コレラワクチン
Cholel'a Vaccin巴

1 

055当5 

ヱド品は不活化した小川i型株及び稲葉型株コレラ菌を含む液

状の注射剤である.必要ならば単株の製剤とすることができ

る.

本品は生物学的製剤基準のコレラワクチンの条に適合する.

性状本品は白濁した液である.
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